WALIDACIA



DEFINICJA: Walidacja jest potwierdzeniem, przez zbadanie
| przedstawienie obiektywnego dowodu, ze zostaty spetnione
szczegodlne wymagania dotyczgce konkretnie zamierzonego
zastosowania.

Celem walidacji nie jest osiggniecie jak najlepszych
parametrow metody analitycznej, tylko wykazanie faktycznie
zmierzonych i wyznaczonych wartosci parametrow w celu
potwierdzenia, ze opracowana metoda analityczna nadaje sie
do zatozonego celu.

Zastosowanie prawidtowo skalibrowanego instrumentu
pomiarowego oraz wdrozenie znormalizowanych procedur
nie gwarantuje, ze uzyskane wyniki pomiarow sg miarodajne.



Procedura analityczna jest charakteryzowana przez parametry walidacyjne:

LINIOWOSC

LiniowosS¢ jest wyznaczana statystycznie na podstawie analizy wzorcow uzytych do
kalibracji i wyrazana jako wspotczynnik regresji R. Zaktada sie, ze krzywa kalibracyjna
jest liniowa gdy R>0,999.

Ponadto, z rownania regresji krzywej kalibracyjnej odczytuje sie wartos¢ wspotczynnika
kierunkowego i przeciecia z osig y wraz z ich odchyleniami standardowymi, na
podstawie ktorych okresla sie ich istotnosé¢, przy uzyciu odpowiednich testow
statystycznych (np. test t-Studenta)
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Procedura analityczna jest charakteryzowana przez parametry walidacyjne:

GRANICA WYKRYWALNOSCI

Granica wykrywalnosci LOD (ang. limit of detection) okresla najnizsze stezenie analitu,
ktore daje sie odrozni¢ od sygnatu probki Slepej lub tta z zatozonym
prawdopodobienstwem.

Parametr ten okresla najmniejszg ilos¢ analitu, ktérg mozna wykry¢ przy uzyciu danej
metody analitycznej. Najczesciej stosowang metodg wyznaczania LOD jest trzykrotnosc
odchylenia standardowego zmierzonego dla probki slepe;j.
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Procedura analityczna jest charakteryzowana przez parametry walidacyjne:

PRECYZIA

Precyzja wynikOw pomiaru oznacza rozrzut zmierzonych wartosci wokot wartosci
Sredniej i wyrazana jest jako odchylenie standardowe (SD), wzgledne odchylenie
standardowe, (RSD) lub wspdtczynnik zmiennosci (CV). Wartosci precyzji wyrazajg w
sposob matematyczny btedy przypadkowe pomiaru przy uzyciu danej metody. W
zaleznosci od interwatu czasowego miedzy pomiarami, precyzje wyraza sie jako:
(i) powtarzalnosc (ii) precyzje posrednia i (iii) odtwarzalnos¢. Do wyznaczania precyzji
powinno sie uzy¢ probki typowej, ktéra ma by¢ oznaczana dang metoda, zawierajaca
analit na podobnym poziomie stezen oraz podobng matryce.
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Procedura analityczna jest charakteryzowana przez parametry walidacyjne:
POPRAWNOSC

Poprawnos¢ metody analitycznej oznacza zgodnos¢ wartosci Sredniej otrzymanej
z serii pomiardw z wartoscig ustalong lub spodziewang przypisang do
analizowanej probki i interpretowana jest jako wartos¢ btedu systematycznego
metody. Do wyznaczenia doktadnosci stosuje sie materiaty odniesienia, gtownie
CRM. W przypadku braku materiatow odniesienia stosuje sie dodatek wzorca i
wyznacza sie wartos¢ odzysku dodatku analitu.
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Parametry walidacyjne, ktdre mozna wyznaczy¢ w oparciu o pomiary wzorcow i
z parametrow krzywe;j kalibracyjnej
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