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Sammanfattning

I den hir rapporten har resultat frin deltagande i nio internationella
kompetensprovningar anordnade av IAEA for métning av radionuklider
sammanstéllts. Vidare redovisar rapporten hur utvéirdering av resultat kan
goras, och hur den gors av IAEA.

Nyckelord: Kompetensprovning, mitkvalitet, radionuklider
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Summary

This report summarizes results from nine international proficiency tests
arranged by IAEA. Moreover, the report also shows how reported results
can be evaluated and how evaluation is done by IAEA.

Keywords: proficiency tests, quality i measurements. radionuclides
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1 Inledning

Deltagande 1 kompetensprovningar (proficiency tests) éar en central del for att
laboratorium ska kunna pavisa kompetens inom en mitmetod. Det dr dessutom
ett krav for laboratorier som ér, eller &mnar bli, ackrediterade for en specifik
métmetod [1]. I vissa ssammanhang forkommer det s.k. jimforelsemédtningar
(interlaboratory comparisons), vilka inte ska forvixlas med
kompetensprévningar. [ en jamforelsemitning tilldelas den storhet som ska
matas sitt viarde 1 efterhand, ofta som ett konsensusvérde som bygger pa de
deltagande laboratoriernas rapporterade resultat. Jimforelsemédtningar méater da
Overensstimmelse mellan laboratorier, men inte noggrannheten i enskilda
rapporterade métresultat eftersom systematiska effekter i rapporterade resultat
kan inverka pa konsensusvirdet [2]. | kompetensprovningar & andra sidan har
man pa forhand tilldelat virden pa de storheter som ska maétas. Ett sétt att gora
detta dr via tillsats av en kidnd méngd till en matris, eller genom anvidndande av
certifierade referensmaterial [3].!

Deltagande 1 kompetensprovningar dr inte enbart centralt for att pavisa
kompetens. En annan aspekt dr att man genom avvikande resultat kan
identifiera problem 1 en médtmetod och, efter identifiering av orsaken till
avvikelsen, vidta korrigerande atgérder. Detta &r dé en del i ett kontinuerligt
forbattringsarbete. Det ér viktigt att inte se avvikande resultat som rena
misslyckanden, utan en mdjlighet till lirdom, under forutséttning att orsaken
identifieras och atgirder infors i metodbeskrivningar, och som en del i ett
standigt forbattringsarbete.

I den hér rapporten har resultat frdn FOI:s deltagande i nio internationella
kompetensprévningar anordnade av IAEA for mitning av radionuklider
sammanstallts. I rapporten redovisas dven hur utvirdering av rapporterade
maétresultat genomforts. Dessutom ndmns nagra specifika problem som
forekommit och som efter identifiering av orsak atgirdats.

!'I jamforelsemétningar kan ocksa certifierade referensmaterial givetvis anvéndas.
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2 Teori

Nedan redovisas nagra vanliga utvarderingskriterier [4]. Ett matt pa avvikelse,
eller matfel ar

D; = x; — xp¢ (1)

dér x; ar det rapporterade vardet och xpt det tilldelade vardet pa mitstorheten.
Ekvation (1) kan ocksa uttryckas i relativa matt

D% = 100(x; — xp; ) /Xt )

Det ar ett enkelt utviarderingsmatt, men brister framst i att det saknar koppling
till vad som kan anses vara fit-for-purpose for en mitmetod®. En relativt stor
avvikelse kan erhéllas om analytkoncentrationen &r 1ag, men det kan
fortfarande vara ett anvandbart métresultat. Det kopplar inte heller till
métosdkerheten. Ett matt som adresserar mitosékerhet &r zeta-score

(=—L— (3)
/uz(xi)+u2(xpt)

dir u?(xi) ir mitosikerheten i det rapporterade virdet och u*(xpt) 4r
mitosikerheten i det tilldelade virdet, bada med k=1. Utvarderingskriterier
brukar vara:

e Overensstimmelse giller om | g | <2.

e Avvikelse om | C | >3. Ska resultera i att man utreder orsak till
avvikelsen och infor en korrigerande atgérd.

e Virden mellan 2 och 3 anses eventuellt kunna ifragasittas, men kan
ocksé bero pa slumpmaéssiga fel. Da ett flertal véirden, speciellt i rad,
mellan 2 och 3 forekommit ska orsaken till de upprepade avvikelserna
utredas.

Ett problem hér dr att en deltagare i en kompetensprévning kan manipulera sitt
zeta-score genom att medvetet dverskatta métosékerheten u(xi), och pé sé sétt
sinka | ¢ | [5]. Zeta-scores >2 eller <-2 orsakas troligtvis antingen av
signifikanta systematiska fel eller av underskattad méatosdkerhet, eller en
kombination av bada. Ett métt som adresserar fitness-for-purpose ar z-score

Xi—xpt

zZ=— (4)

Upt

dér opt dr standardavvikelsen for kompetensprovningen. Utvérderingskriterier
ar samma som for zeta-score. Nackdelen hér ar aterigen att mattet inte tar
héinsyn till rapporterad mitosikerhet. A andra sidan kan mattet inte
manipuleras genom att man medvetet dverskattar matosékerheten. For en
kompetensprovning bestdms oyt ofta utifrén ett kriterium baserat pé fitness-for-
purpose. Kombineras z-score och zeta-score kan man dra foljande slutsatser:

2 Fit-for-purpose r ett koncept som anger om en metod ir &indamélsenlig, d.v.s. om man kan anviinda ett métresultat
for det syfte man hade tankt.
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e Ett resultat som passerar zeta- men inte z-testet har en stor avvikelse
och en rapporterad mitosdkerhet som ér for stor.

e Ett resultat som passerar z- men inte zeta-testet har en liten avvikelse
och en rapporterad mitosékerhet som &r for liten.

Alltsd kommer en kombination av bdda testen att adressera bade avvikelser och
rapporterad mitosdkerhet. I kompetensprovningar arrangerade av IAEA
utvirderas bada dessa, 4ven om utvirderingskriterierna baseras pa andra matt
vilka redovisas nedan.

2.1 IAEA:s utvarderingskriterier

IAEA utvirderade rapporterade métresultat fram t.o.m. 2012 enligt fo6ljande
kriterier:

Noggrannheten i métresultatet fir ”A”* om*

Al < A2 (5)

dar

Al = |xp — xi (6)

A2 =258 /uf,t + u? (7

Precisionen utvarderas med

P =100- (7)

Virdet pa P ar beroende av laboratoriets rapporterade méatosakerhet och
jamfors med en forutbestimd grins, LAP, (acceptance limit for precision) som
kan variera beroende pa analyt och analytkoncentration. Precisionen far ”A”
om P<LAP. I den slutgiltiga bedomningen erhéller det deltagande laboratoriet
ett ”A” om man fatt ”A” bade for noggrannhet och precision. Far man N for
bada kriterierna blir det slutgiltiga omdomet "N”. Om ett av kriterierna erhdller
”N” men det andra ”A” gors en fortsatt analys. D& jamfor man laboratoriets
relativa avvikelse, Ekvation (2), med en maximalt tillaten avvikelse, MAB
(maximum acceptable bias), som likt LAP ér satt pa forhand. Om Di %<MAB
erhaller laboratoriet "W”. Om Di %>MAB erhéller laboratoriet dock "N som
slutlig beddmning. Hér speglar ett "W tvd mdjliga situationer: a) ett avvikande
resultat med liten métosdkerhet, dock inom MAB, b) ett mitresultat med liten
avvikelse men med stor métosékerhet.

S TAEA ger ”A” for dverensstimmelse (Accepted), "N” for avvikelse (Not accepted) och "W for ett tveksamt resultat
(Warning). For riktighet och precision ges antingen ”A” eller ”N”, medan i den totala utvérderingen kan dven ”W”
ges, se texten.

4 Hér har samma nomenklatur som ovan anvints. I det hir fallet avser index pt IAEA, som ér anordnare av
kompetensprovningen.
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Fr.o.m. 2012 inférde IAEA nya utvérderingskriterier. For ett matresultats
noggrannhet erhélls ”A” om

| Di% | < MAB (8)

Vidare ska den utvidgade relativa sammanlagda osdkerheten Overlappa den

relativa avvikelsen Di%
| Di% | < kP )

dér P ges av ekvation (7), och k &r en tackningsfaktor som for 99 %
konfidensintervall dr 2,58. Om P<MAB och | Di% | <k- P far det rapporterade
vardet ett ”A” for precision, om ett av villkoren inte uppfylls blir det ”N” for
precision. I den slutgiltiga bedomningen erhélls ett ”A” om bade ekvation (8)
och (9) ar uppfyllda, ett ’N”” om ekvation (9) dr uppfylld men inte ekvation (8).
Om ekvation (8) dr uppfylld men inte ekvation (9) erhalls ett "W som slutlig
beddmning. Aven denna utvirdering ger information om den rapporterade
mitosikerheten.
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3 Resultat och Diskussion
3.1 Resultat utifran IAEA:s bedomningskriterier

Analysen 1 denna rapport avser alla rapporterade virden oavsett analyt och
métmetod. Sammanstillningen géller for de ar som FOI deltagit i [AEA:s
kompetensprévningar (2007, 2010, 2011, 2012, 2013, 2014, 2015, 2016, 2017
och 2018). I figur 1 visas den slutliga bedomningen over alla &r 2007-2018 (for
alla analyter och alla mitmetoder).

Totalt resultat

mA W mN

Figur 1. Slutlig bedémning fér alla analyter och alla matmetoder.

Over alla &r har 88 % av alla rapporterade virden fitt slutgiltigt ”A”, 9 % ”W”
och 3 % ”N”°. Bilden &ver tid visas i figur 2. Vissa &r har enbart ett ftal
analyter rapporterats, varfor ett avvikande resultat ger en stor andel "W eller
)’N,).

5 Av totalt 131 rapporterade métresultat var 115 ”A”, 12 ”W” och 4 ”N”.
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Figur 2. Andel "A”, "A+W” samt "N” 6ver tid sedan 2007. Data avser alla analyter och alla matmetoder.

I figur 3 visas andelen ”A” rorande precision och noggrannhet éver alla ar och
for alla analyter/méatmetoder.
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Figur 3. Andel "A”, for precision och noggrannhet éver tid sedan 2007. Data avser alla analyter och

alla matmetoder.

Det ar svrt att uttyda nagra trender dver tid, men man kan konstatera att
resultaten far anses som goda (97 % A+W). Bilden som ges i
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sammanfattningar av IAEA é&r att generellt erhdller ca. 60-70 % av alla
rapporterade resultat ett slutgiltigt ”A”.

I kompetensprovningen 2007 erholls néstan 20 % N {6r noggrannhet (4 av
21). I tre av fallen berodde detta pd att FOI Umea vid den tiden inte hade
metodik for korrektion av koincidenssummationsforluster i
gammaspektrometri, bortsett frin **Cs som korrigerades med en empirisk
korrektionsfaktor. Korrektion for koincidenssummationsforluster borjade
implementeras 2010-2011. Det fjdrde fallet rorde en interferens av bly-rontgen
vid métning av 'Cd (ett prov med '®°Cd fick ”A” men det var ett prov med
lagre totalaktivitet &n det som fick ”N”). I det senare fallet var atgirden att
infora en kopparplat i blyskyddet, vilket reducerar inducerad bly-rontgen. I
kompetensprovningen 2012 rapporterades enbart fyra analyter, varav en fick
”N” for noggrannhet, vilket da slar mycket pd andelen. I kompetensprovningen
2014 fick knappt 70 % av resultaten ”A” for precision. Dock fick 100 % av
rapporterade resultat ”A” for noggrannhet, vilket ledde till 31 % “W” i det
slutliga omdomet. Vid ett par tillféllen har problematik vid utvirdering av laga
aktiviteter av gammastralande radionuklider identifierats. Grundorsaken har da
varit hur programvaran for utvérdering anpassar bakgrunden for en topp.
Genom att granska denna anpassning kan detta problem undvikas genom att
genomfora anpassningen med andra parametrar. Ett annat alternativ &r att 6ka
mitosdkerheten.

3.2 Resultat utifran zeta-scores

Ett annat sitt att utvirdera resultat fran kompetensprovningar ér utifran zeta-
score (§) [4], se ovan. Den analyt med flest rapporterade virden ir '3’Cs (20
stycken). Av dessa 20 rapporterade resultat var tvé stycken utanfor granserna
+2 och inget utanfor +£3. Nist flest rapporterade resultat 4r for '3*Cs (14
stycken). Aven hir var tvi resultat utanfor +2. Totalt sex stycken rapporterade
resultat av 131 har varit utanfor £3: 2!%Po, 235U, 24U, 4K, ?2Ra och *Mn (en
géng per analyt).” Orsaken till avvikande resultat for °K och **Mn, vilka bada
harrdr sig frdn 2007, ar att kalibreringen for HPGe-detektorn da var behéftad
med systematiska fel i energiregionen hogre dn ~700 keV, se diskussionen
ovan samt fotnot 6. For 2!°Po, zeta-score=-36, berodde avvikelsen pé felaktig
korrektion till referenstidpunkt. Halveringstidskorrektion genomférdes med
halveringstiden for >!°Po i stillet for halveringstiden for 2!°Pb. For alla
rapporterade analyter var 82 % innanfor £2 och 95 % innanfor +3.

61 sjilva verket berodde avvikelserna pa att kalibreringen var behiftad med systematiska fel p.g.a. nirvaro av
radionuklider i kalibreringsmaterialet som sonderfoll via kaskadsénderfall (*°Co och *¥Y). Detta resulterade i att *’K
och **Mn, vilka sjilva inte ger upphov till koincidenssummationsforluster, fick avvikande resultat.

7 For de hir analyterna fick 2'°Po och **Mn ”N” utifrén IAEA:s beddmningskriterier, de andra ”W”.
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4 Slutsatser

Deltagande 1 kompetensprovningar dr en central del for ett laboratorium att
pavisa kompetens inom en méitmetod. Vidare dr utvirdering av resultat, frimst
gillande avvikelser fran deltagande, en viktig del i laboratoriets
forbattringsarbete. Under aren har nigra avvikelser resulterat i identifiering av
mojliga problem, vilka atgérdats. Resultaten frdn deltagande i1 dessa
kompetensprovningar anses som goda. Totalt sett har, utifrdn IAEA:s
beddmningskriterier, 88 % fétt "A” 1 slutligt omdome, och 97 % ("A”+”W”).
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