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Voorwoord

Meetresultaten zijn slechts benaderingen van de ware waarde. De mate waarin meetresultaten kunnen
afwijken, wordt gekwantificeerd met prestatiekenmerken. Zij weerspiegelen de prestatie van de
meetmethode in verschillende omstandigheden.

Prestatiekenmerkgn worden gebruikt:

— door het indi
operationg

duele laboratorium bij de methodekeuze, de methodiekontwikkeling, de validatie en de
waliteitscontrole;

te worden toegepast bij de validatie van een meetmethode voor fysische of
chemische grogthéden binneh het eigen laboratorium. De verkregen waarden zijn daarom alleen geldig voor
& ium. Vereist is dat de methode in een meetprocedure of meetvoorschrift is

Het normontwerp geeft: @

— definities van de algeme ruikte\g

— procedures om deze prestah@ﬁ sstte ;
— procedures om de verkregen w @.‘ N te toetsen eferentiewaarden zoals standaard- en
limietwaarden. %

Procedures voor prestatieckenmerken van een methodg ig zijnvoqQr een groep van laboratoria zijn
gegeven in de verschillende delen van ISO 5725. De bepali p ijke\prestatiekenmerken vergt
interlaboratoriumonderzoek.

Wijzigingen ten opzichte van NEN 7777:2003.
— Het toepassingsgebied is uitgebreid met voedingsmiddelen (zie-titek 1).
— De definities zijn aangepast aan de NPR-ISO/IEC GUIDE 99 (zie h
— Het validatieplan heeft een prominentere plaats (zie hoofdstukken 4 en 5).

:2003. Dit komt tot
Ff twee vormen van

— De representativiteit van het prestatiekenmerk is sterker benadrukt dan in
uitdrukking in de keuze van de validatiemonsters en validatieprocedures. Erw
representativiteit onderscheiden (zie 5.2):

— representativiteit voor de verzameling van praktijkmonsters (de laboratoriumprestatie voor eigen
monsters);

— representativiteit voor een opgelegd monster (de laboratoriumprestatie voor een aangewezen
monster).

— Het concept ‘moeilijkste matrix’ komt expliciet aan de orde (zie 5.3.2).
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— Het minimumaantal validatieniveaus is versoepeld. Uitgangspunt is dat het te valideren meetbereik waar
mogelijk wordt ondergebracht in één (deel)toepassingsgebied (zie 5.3.3).

— Naast ‘externe eisen’ is er ook aandacht voor zelf gestelde eisen (zie 5.6.2). Het afleiden van eisen wordt
expliciet behandeld in de informatieve bijlage B.

— De aantoonbaarheid op basis van reproduceerbaarheid is leidend. Aantoonbaarheid op basis van
herhaalbaarhejd is alleen nog gegeven als er een historische noodzaak is (zie 6.2.1). De rapportagegrens

eor de gehele verzameling van eigen praktijkmonsters toegevoegd. Omdat de juistheid van
P hilt, is de systematische afwijking die alle monsters hebben gelijk aan het

Dit normontwerp is onder verar
normsubcommissie 390 016 04 “Stgi én”. Het voorbereidende werk is uitgevoerd door
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Milieu en voedingsmiddelen — Prestatiekenmerken van meetmethoden

1 Onderwerp en toepassingsgebied
Deze norm beschrijft procedures om:

— prestatieken
milieu;

&xken vast te stellen van een meetmethode voor onderzoek van voedingsmiddelen en het

— waarden fay prestatiekenmerken te toetsen aan eisen (standaardwaarden of limietwaarden) met
betrekkingAot het beoogde gebruik.

vastgel idatie van de meetmethode door een groep van laboratoria wordt verwezen naar de

= uItlcomponentmethoden Zo kan worden besloten tot de validatie
volgens deze norm van een deelwa pQnenten (kritische of representatieve componenten).

OPMERKING 3  In bepaalde (inter! 2
van meetmethoden op een a ijz& .
besloten deze regelgeving t n. In dit gevgbehe

deze keuze te worden gerappo, d.

2 Termen en definities é/

21
aantoonbaarheidsgrens
‘detection limit’
meetresultaat, verkregen volgens een gegeven meetprocedur
aanspraak op de afwezigheid van een component in een mat
onterechte aanspraak op aanwezigheid

[NPR-ISO/IEC GUIDE 99]
OPMERKING 1 Invulling van de door IUPAC aanbevolen waarde van 0,05 g

acht repetities is deze factor 3,8.

OPMERKING 2  In deze norm wordt gebruikgemaakt van de operationele definitie\di&
gelijkstelt aan driemaal de standaardafwijking op dit niveau. Hiermee is de aantoonbaa
de meetgrootheid waarbij de variatiecoéfficiént bij conventie een derde bedraagt.

OPMERKING 3  Voor een nadere bespreking van aantoonbaarheidsgrens en verwante begrippen als beslisgrens,
rapportagegrens en bepalingsgrens, zie bijlage E.

2.2
absolute limietwaarde
waarde van een prestatiekenmerk die bedoeld is als absolute eis

OPMERKING Door statistische toetsing behoort te worden aangetoond dat het prestatiekenmerk hieraan voldoet.
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23

alineariteit

‘non linearity’

afwijking van het aangenomen lineaire verband tussen meetgrootheid en meetsignaal

2.4
analysemonster

monster dat confgNn de meetprocedure is bereid uit het laboratoriummonster

falysemonsters spelen bij de validatie een rol als het laboratoriummonster het meetobject is en er

OPMERKING
longters uit het laboratoriummonster zijn te verkrijgen (zie 5.5.2).

VOORBEEID Het laboratporiummonster ‘grond’ wordt bij het begin van de meetprocedure eerst gedroogd, gemalen

25

2.6
eis (aan een prestatiekenmegrk)

vanuit het beoogde gebrw’@ioor een rele
een prestatiekenmerk %
OPMERKING 1 De eis behoo ;t)e zijn\o
limietwaarde, 6f een geschatte limie de, of &
OPMERKING 2  Voor de meeste pr
een betere prestatie wordt gekarakterise

twee geschatte limietwaarden of één standaardwaarde.

2.7
geschatte limietwaarde
waarde van een prestatiekenmerk, verkregen uit eerder validat

OPMERKING 1 Bij onderzoek verkregen schattingen van prestatiekenmerk
zonder statistische toetsing) vergeleken met de geschatte limietwaarde.

OPMERKING 2 Bij beperkte overschrijding (in het geval van een bovengrens) of pnd in het'geval van een
ondergrens) is de doeltreffendheid van de meetmethode niet direct in het geding.

2.8

herhaalbaarheid (van meetresultaten)
‘measurement repeatability’

mate van overeenstemming tussen meetsignalen of meetresultaten verkregen door opeenvolgende
metingen van hetzelfde object of gelijkende objecten in herhaalbaarheidsomstandigheden

[ontleend aan NPR-ISO/IEC GUIDE 99]
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OPMERKING 1 Herhaalbaarheidsomstandigheden omvatten:
— dezelfde meetmethode;
— dezelfde waarnemer;

— hetzelfde meetinstrument;

— dezelfde plaats en omstandigheden;

VOORBEELD 1
VOORBEELD 2
VOORBEELD 3
VOORBEELD 4
VOORBEELD 5

2.10
juistheid
‘measurement trueness’
‘trueness of measurement’
‘trueness’

mate van overeenstemming tussen
en een referentiewaarde

[NPR-ISO/IEC GUIDE 99]

OPMERKING 1
OPMERKING 2

OPMERKING 3
begrip ‘bias’ of ‘systematische afwijking’ (2.28) worden gebruikt.

211
kalibratiefunctie
kalibratiecurve
‘calibration curve’
uitdrukking van de relatie tussen meetsignaal en corresponderend meetresuKa

[NPR-ISO/IEC GUIDE 99]

VOORBEELD De piekoppervlakte als functie van de concentratie bij chromatografische analyses.
OPMERKING 1 Het mathematische verband wordt in de praktijk veelal benaderd door een regressiefunctie.

OPMERKING 2  De kalibratie omvat in principe de gehele meetmethode. Indien (om praktische redenen) een deel van
de meetmethode niet in de kalibratie kan worden betrokken is de bedoelde grootheid in de definitie "een aan de
meetgrootheid gerelateerde hulpgrootheid" (bijv. de "concentratie in de extractievloeistof" als hulpgrootheid voor de
meetgrootheid "concentratie in grond") [9].
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212

laboratoriummonster

hoeveelheid voor onderzoek bestemd materiaal in de vorm en toestand waarin het is afgeleverd bij het
laboratorium

OPMERKING Het laboratoriummonster wordt verkregen uit het meetobject. Indien het de opdracht is een uitspraak te
doen over de waarde van de meetgrootheid in het laboratoriummonster, is het laboratoriummonster het meetobject.

213
meetbereik
‘measuring i

reeks varywgarden vap+riee{grootheden van dezelfde soort die met een omschreven instrumentele
onzekephejd P n gemeten in gedefinieerde omstandigheden met een gegeven meetinstrument of

2.14
meetgrootheid
‘measurand’

VOORBEELD 1
VOORBEELD 2
VOORBEELD 3  Drogestofgehalte van grong-

OPMERKING  Voor de specificatie ¢ €en meetgpe
druk worden verlangd [NPR%C GUIDE 99].

efd kan vermelding van grootheden zoals tijd, temperatuur en

2.15 @
meetmethode é o
‘measurement method’ /
algemene beschrijving van een logi

[NPR-ISO/IEC GUIDE 99]

S

VOORBEELD  Een voorbeeld van een meetmethode is
beschrijving van de technische uitvoering met inbegrip van
(gelijkwaardige) invulling. Zie ook meetprocedure (2.19).

2.16
meetobject

VOORBEELD 1 1 kg grond, bewaard in een licht- en luchtdichte verpakking,
VOORBEELD 2 0,1 m® buitenlucht, aan te zuigen gedurende 30 min op 3 mYoogtg i
VOORBEELD 3  Scheepslading graan. Het laboratoriummonster is een steekpro
217

meetonzekerheid
‘uncertainty of measurement’

niet-negatieve parameter die de spreiding van waarden karakteriseert die, op basis van de gebruikte
informatie, aan de meetgrootheid kunnen worden toegekend

[NPR-ISO/IEC GUIDE 99]

OPMERKING 1 De parameter kan bijvoorbeeld een standaardafwijking zijn (of een bepaald veelvoud daarvan), of de
helft van een interval dat een bepaald betrouwbaarheidsniveau bezit.

OPMERKING 2 De kwantificering van meetonzekerheid is geen onderdeel van deze norm. Zie hiervoor NEN 7779.

8
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218

meetprincipe

‘principle of measurement’

verschijnsel dat dient als basis van een meting

[NPR-ISO/IEC GUIDE 99]

VOORBEELD 1  Verdeling over twee fasen toegepast op de chromatografische scheiding van verbindingen.
VOORBEELD 2
VOORBEELD

Siralingsabsorptie toegepast op de bepaling van lichtabsorberende stoffen.

luorescentie door réntgenstralen toegepast op de bepaling van elementen.

219

meetprofedure

‘measyfe d

gedet4illeerde-tseschrijving van een meting overeenstemmend met één of meer meetprincipes en met een
gegevel meetmethode-tie~s gebaseerd op een meetmodel en die elke berekening om het meetresultaat te

OPMERKING 1
bekend is dat ze e

— (meet)voorschrift;
— analysevoorschrift;
— werkvoorschrift;

— SOP (‘Standard Operating Proced

2.20 @

meetresultaat %
‘measurement result’ @

door meting verkregen waarde, @(end a
OPMERKING 1 Het meetresultaat
resultaat zijn van een meting gevolgd dog,

OPMERKING 2  Een volledige vermelding van het me
[NPR-ISO/IEC GUIDE 99].

2.21
meetsignaal
‘indication’
kwantitatieve waarde die wordt afgegeven door een meetinstrus
[NPR-ISO/IEC GUIDE 99]

VOORBEELD 1  De piekoppervlakte van een chromatografisch systeem.

VOORBEELD 2  Het aantal tellingen (‘counts’) van een massaspectrometrische deteg

2.22

modelafwijking

afwijking van het kalibratiemodel

‘lack of fit’

afwijking van het aangenomen verband tussen meetsignaal en corresponderend meetresultaat

OPMERKING 1 Naarmate het aantal metingen voor de vaststelling van de modelafwijking toeneemt, kunnen kleinere
afwijkingen worden vastgesteld (spreiding van het gemiddelde meetresultaat neemt af met het aantal meetresultaten).

OPMERKING 2  Er zal altijd sprake zijn van een afwijking van het aangenomen verband. Soms is die afwijking zo
klein dat deze door de inherente spreiding van meetresultaten experimenteel niet kan worden vastgesteld.
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2.23

rapportagegrens

‘reporting limit’

laagste waarde van de meetgrootheid die kwantitatief wordt gerapporteerd

OPMERKING  De rapportagegrens is minimaal de aantoonbaarheidsgrens.

2.24
reproduceerbadr

gid (van meetresultaten)

OPMERKING 3  Het is van belang onge
‘interlaboratoriumreproduceerbaarheid

/v‘
maat. De overeenkomstige kwantitatie
Rwrei. Om verwarring met het koepelbegri
‘intralaboratoriumreproduceerbaarheid Rw’

2,25
robuustheid
‘robustness’
mate van ongevoeligheid van het meetresultaat voor afwijkingen(in ul
hoedanigheid van materialen, zoals deze in de praktijk kunnen\voprko

OPMERKING  Afwijkingen die een (invlioeds)grootheid vertegenwoordigen
gekwantificeerd. Voorbeelden van zulke grootheden zijn: omgevingstemperatuur,
netspanning en het gehalte aan chemicalién.

2.26
selectiviteit
‘selectivity’
afhankelijkheid van het meetresultaat van een andere grootheid dan de meetgrod

OPMERKING 1 Bedoelde grootheden zijn invloedsgrootheden (2.9) die hier alleen betrekking hebben op de
samenstelling van het monster.

OPMERKING 2  Met de afhankelijkheid van het meetresultaat wordt niet alleen bedoeld de grootheid die zelf een
meetsignaal veroorzaakt (vaak interferentie genoemd) maar ook de grootheid die het meetsignaal van de meetgrootheid
verandert (vaak matrixeffect genoemd).

OPMERKING 3  De meetmethode is selectiever naarmate het effect van invloedsgrootheden op het meetresultaat
kleiner is.

10
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OPMERKING 4  Specificiteit is een term die op een andere wijze hetzelfde fenomeen beschrijft.

2.27

standaardwaarde

typische waarde

waarde van een prestatiekenmerk, verkregen in eerder validatieonderzoek, die een zuivere schatting beoogt
te geven van het desbetreffende prestatiekenmerk

OPMERKING
ongunstige richtj

gnderzoek verkregen schattingen van prestatiekenmerken behoren niet significant af te wijken in de
an de standaardwaarde.

OPMERKING ijking en juistheid zijn identiek. Veelal wordt juistheid alleen gebruikt bij het
aanduiden van de afwijking van de methode als geheel.

2.29

terugvinding

‘recovery’

fractie van de meetcompong p yordt teruggevonden, na toevoeging onder gedefinieerde
omstandigheden van een bekende ¥ Reetcoprponent aan het monster [9]

OPMERKING 1 dan de meetcomponent levert in veel gevallen (te)

optimistische resultaten om
wijze in het monster op te n

dat gt jk is9het toegevoegde deel van de meetcomponent op dezelfde
OPMERKING 2  Bij het ontb%van eer‘monfter met eeh cpnventionele waarde wordt terugvinding in veel gevallen

Is het oorspropKelij

gebruikt als een indicator voor jui i

OPMERKING 3  Soms wordt voo
monster het prestatiekenmerk ‘terugvi
‘juistheid’ gebruikt.

2.30

toevallige afwijking
‘random measurement error’
‘random error’

component van de meetafwijking die bij opeenvolgende metingep op %

[NPR-ISO/IEC GUIDE 99]

vgorspel wijze varieert

2.31

tussenmonsterspreiding

‘between-sample variability’

variabiliteit van de systematische afwijking voor een collectief van monsters

OPMERKING 1 De spreiding wordt veelal uitgedrukt als standaardafwijking of varigtie

OPMERKING 2 Indien systematische afwijkingen een rol spelen, draagt voor laboratori@ g€ tussenmonsterspreiding
naast de intralaboratoriumreproduceerbaarheid bij tot de toevallige afwijking op het niveau van het toepassingsgebied.

OPMERKING 3  Er bestaat een analogie met de tussenlaboratoriumspreiding. Wat binnen een individueel
laboratorium geldt als een systematische afwijking, wordt deels een spreiding wanneer de verschillende systematische
afwijkingen van verschillende laboratoria voor eenzelfde monster gezamenlijk worden geévalueerd (de
tussenlaboratoriumspreiding).

Wat voor een individueel monster geldt als een systematische afwijking, wordt op analoge wijze deels een spreiding
wanneer de verschillende systematische afwijkingen voor verschillende monsters binnen hetzelfde laboratorium
gezamenlijk worden geévalueerd (tussenmonsterspreiding).

11
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2.32

validatie

‘validation’

bevestiging door onderzoek en levering van objectief bewijs dat aan de bepaalde eisen voor een specifiek
beoogd gebruik wordt voldaan

[NEN-EN-ISO/IEC 17025]

2.33

verificatie

‘verification’

bevestlgm gor onderzoek en levering van objectief bewijs dat de prestatie overeenkomt met of beter is

3 Symbolen en afk

Symbool ? | Omschrijvin ~

AG Aantoonbaarheldsng//
BG Bepalmgsg/% / &

N\
Cc Meetgroothelc%p waarge/ //de mee}}; ﬁotheid

Ac, Ax Verhoging van %rde ve& l<{meet heid resp van het meetresultaat

d Systematische afwij

f Verhouding tussen sta afwukln tra b ratoriumreproduceerbaarheid en
herhaalbaarheid

G Grens

I Selectiviteit

/ S
k n Aantal \& \\// //

; . N N\
Fractie van de limietwaarde van de standaardafwij als ten hegogste toelaatbaar voor de
experimentele waarde

Vermenigvuldigingsfactor voor de standaardwaarde vang\er{sp gsm
q vaststelling van de ten hoogste toelaatbare waarde van de experimenteel b waarde

Kwantitatieve term ‘herhaalbaarheid r': 95%-betrouwbaarheidsjn rval Y verschil
r . . - .
tussen twee metingen in herhaalbaarheidsomstandigheden

RG Rapportagegrens

Kwantitatieve term ‘intralaboratoriumreproduceerbaarheid Rw’: 95%-betrouwbaarheids-
Rw interval van het verschil tussen twee metingen in intralaboratoriumreproduceerbaarheids-
omstandigheden

s Standaardafwijking
fo.o5 0,95-quantiel (0,95-percentiel) van de t-verdeling
12
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+ Alle prijzen zijn excl. btw,

verzend- en handelingskosten

en onder voorbehoud bij
o0.m. ISO- en IEC-normen.

« Bestelt u via de normshop een

pdf, dan betaalt u geen
handeling en verzendkosten.

+ Meer informatie: telefoon
(015) 2 690 391, dagelijks
van 8.30 tot 17.00 uur.

« Wijzigingen en typefouten
in teksten en prijsinformatie
voorbehouden.

+ U kunt onze algemene
voorwaarden terugvinden op:

www.nen.nl/leveringsvoorwaarden.
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