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Esipuhe

Metrologialla on pitkat perinteet, silla jo 3000 vuotta eKr. kaytettiin temppe-
lien ja pyramidien rakennustyémailla mittoina graniitista tai puusta tehtyja
kyynardmittoja. Samalta ajalta Mesopotamiasta on peréisin nestemitta sila,
joka oli noin 0,48 litraa. Ruotsissa mittoja ja painoja koskevia ensimmaisia
sdannoksia on julkaistu jo 1400-luvulla. Suomessa on ollut kdytéssa ruot-
sinvallan ajalta 10.3.1665 perdisin oleva saadds "Kungliga Majestets f6-
rordning om matt och vikt". Kansainvalinen yksikkojarjestelma Systéme In-
ternational d’Units eli Sl-jarjestelma sai alkunsa vuonna 1875 allekirjoite-
tusta metrisopimuksesta. Suomi siirtyi metrijarjestelmaan vuonna 1886.
Aluksi tarkeimmille mittayksikdille, metrille ja kilogrammalle, valmistettiin
prototyypit, joita sdilytetdan Pariisissa kansainvalisessa painojen ja mitto-
jen toimistossa (BIPM, Bureau International des Poids et Mesures). Sl-
jarjestelméan periaatteet vahvistettiin vuonna 1960.

Yhteiskunnan kannalta merkittdvien mittausten luotettavuus on katsottu
niin tarkedksi, ettd niiden varmentamiselle on asetettu laissa vaatimuksia.
Varmentamistoimenpiteiden ja sdaddsten muodostamaa kokonaisuutta
kutsutaan lakisdateiseksi metrologiaksi. Sdannellyista aloista kaupankaynti
ja hinnan maaritykseen liittyvat mittaukset ovat perinteisimpia. Niissé yh-
distyvat kuluttajansuoja ja reilun kilpailun edellytysten turvaaminen.

Mittauslaitedirektiivin (MID) pohjalta tapahtuva kansallisten s&addsten
saattaminen ajan tasalle on vield kesken. Vakauslain (219/1965) tilalle on
valmistunut uusi mittauslaitelaki (707/2011), joka tuli voimaan 1.7.2011.
Lain pohjalta annettavat asetukset ovat tatad kirjoitettaessa valmisteilla.
Esimerkkeina uudistuvien sdaddsten piiriin tulevista mittauslaitteista ovat
esimerkiksi sdhko- ja ldAmpdenergiamittarit seka vesi- ja kaasumittarit.

Kokonaiskuvan saamiseksi mittaustoiminnan ohjauksesta ja lainsdadan-
non valmistelusta on tarkedad ymmartdd myos eri organisaatioiden, kuten
Mittatekniikan keskuksen (MIKES) tai Turvallisuus- ja kemikaaliviraston
(Tukes) rooli jokapaivaisessa tytskentelyssd, seka tuntea niiden valmiste-
lemat ohjeet, sdadokset ja asetukset. Omilla erityisaloillaan vastaavaa ty6-
ta tekevat esimerkiksi Sateilyturvakeskus (STUK), Suomen ymparistokes-
kus (SYKE), Aalto-yliopisto, Geodeettinen laitos (GL), limatieteen laitos
(IL) jne.

Taman oppaan tarkoituksena ei ole antaa kaikkia vastauksia tai tulkintoja
kaikkiin alalla esiintyviin kysymyksiin. Liitteissd on esitetty yksittaisia esi-
merkkeja, ja niitd on I0ydettavissa lisda lahdeaineistosta. Lahdeaineistos-
sa on lueteltu myos talla hetkelld voimassa olevia direktiiveja ja muita s&a-
doksia, joissa metrologialla on merkittdva osuus sisallosta.




Useimmiten mittaamiseen liittyva opetus on siséllytetty yliopistojen ja kor-
keakoulujen kursseihin vertikaalisena polkuna lapi opintojen. Erillinen opin-
tokokonaisuus kuitenkin antaisi opiskelijoille paremman kuvan metrologian
merkityksesta yksittdisien mittauksien tarkkuuden maarityksessa, laitteiden
suunnittelussa ja rakentamisessa sekd niin suurten kuin pienempienkin
laitteistojen hankintapaatoksia tehtdessa.

Tekijat kiittdvat kaikkia, jotka ovat vaikuttaneet tdman julkaisun syntyyn.

Espoossa 12.12.2011 Tekijat
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1 Johdanto

Metrologia on mittauksia ja niiden sovelluksia kasitteleva tieteenala. Se
sisaltdad kaikki mittauksiin liittyvat teoreettiset ja kaytannolliset nakokoh-
dat riippumatta soveltamisalasta ja mittausepavarmuudesta. Kun puhu-
taan metrologiasta, oletetaan, ettd toiminta-, laatu- ja johtamisjarjestel-
mat ovat kunnossa. Nain on tassakin oppaassa oletettu.

Metrologia jaotellaan kolmeen osaan:

Tieteellinen metrologia kasittelee mittanormaalien ja niiden yllapidon ke-
hitysty6ta ja organisointia. Oppaassa ei tarkastella juurikaan tieteellistd
metrologiaa eika tieteenalakohtaisia erityismenettelyja. Lahteiden kautta
on pyritty ohjeistamaan, mista naita tietoja 16ytyy. Taman aihealueen hy-
via linkkeja ovat mm. www.euramet.org, www.bipm.org ja www.mikes.fi.

Teollisuusmetrologia varmistaa teollisuudessa, niin tuotannossa kuin
kehitystydssa, kaytdssa olevien mittavalineiden toimintaa asianmukai-
sella tasolla.

Lakisdateinen metrologia huolehtii sellaisten mittausten tarkkuustasosta,
jolla on vaikutusta taloudellisten toimien lapindkyvyyteen, terveyteen ja
turvallisuuteen.

Tassa oppaassa tarkastellaan lahinna Teollisuusmetrologian alaan liitty-
vid perusteita. Liitteena on lisdksi kappale Lakisaateistd metrologiaa.
Laadukkaan mittaamisen perusteet -oppaan tarkoituksena on antaa ko-
konaiskuva mittaamiseen liittyvistd perusasioista. Tavoite on antaa pe-
rustietoa henkildille, jotka eivat varsinaisesti ole alan ammattilaisia.
Opettajille yliopistoissa ja korkeakouluissa opas toimii lahteena kootta-
essa oman alan opetusmateriaalia. Metrologia (mittaustiede) on termina
monille tuntematon tai ainakin epaselva. Jos ei tiedetd mittauksen mitta-
usepavarmuutta tai ei osata edes arvioida sen suuruutta, ei todennakoi-
sesti tiedetd, mitd mittaustulos tarkoittaa ja misté se koostuu. Tulokseen
voi vaikuttaa mitattava kohde ainoastaan tai osittain, mutta tulokseen voi
vaikuttaa myos mittauslaite, sen hairiot tai jopa sattuma.

Tassa oppaassa on perusteita sille, mitd mittauksessa ja mittaustapah-
tumassa pitda ottaa huomioon, miten mittaustapahtuma validoidaan, jot-
ta mittaustulokseen voidaan luottaa, sekd miten arvioidaan mittausepéa-
varmuutta ja mistd saadaan lisatietoa naihin asioihin. Tarkoitus on esi-
telld lakisdateisen metrologian pédakohtia ja tdrkeimpid menettelykaytan-
toja. Tassd oppaassa on luvalla lainattu osia Kemian metrologian op-
paasta (T. Ehder: MIKES-metrologian julkaisu J6/2005, www.mikes.fi ->
Julkaisut).
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Sl-jarjestelma on mittaamisen perusta, mutta sita ei ole erityisesti tarkas-
teltu tdssa yhteydessa. Tarvittaessa tulee opetuksessa kayttda suurejar-
jestelman SI-OPAS:ta. Yksittdisten suureiden mittausmenetelmien tai
mittauslaitteiden epatarkkuuksia ei varsinaisesti ole tarkasteltu. Esimer-
kiksi l1adketeollisuudessa ja apteekeissa seka jalometallituotteiden pun-
nituksissa, tarvitaan tarkempia vaakoja ja pienempid epavarmuuksia
kuin muissa punnituksissa. Tilastotiede ja tilastolliset menetelmat on ra-
jattu aihepiirin ulkopuolelle.

Runsailla kdytanndén esimerkeilld pyritddn auttamaan niin mittausten
suunnittelijaa, mittausepavarmuuden arvioijaa kuin mittauslaitteiden
hankkijaakin. Jokainen mittaustapahtuma on erilainen ja osaltaan ainut-
kertainen. Tuskin koskaan on mahdollista I10ytaa taydellistd ohjetta juuri
kyseista yksittaista tapausta varten. Talloin on pyrittdva etsimaan sovel-
tuva esimerkki omaan sovellukseen. Johtuen oppaan tekijéiden omasta
erikoisosaamisesta, useimmat esimerkit ja teoriat ovat kemian, fysiikan,
lakisdateisen metrologian tai sahkdémittaustekniikan alueilta. Tama ei
kuitenkaan estd oppaan soveltamista eri erikoisalueilla. Perustekniikka
ja teoria sopivat miltei kaikkeen mittaamiseen. Koska kaytannot eri tie-
teenalojen valilla jonkin verran vaihtelevat, on tekstissa esilld myds erik-
seen kemiassa ja fysiikassa kaytdssa olevia omia kaytantoja.
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2 Mittausmenetelma

2.1 Mittalaitteen hankinta

Hankintapdatdsta tehdessaan ostaja joutuu vertaamaan omia vaatimuk-
siaan valmistajan antamiin tietoihin tuotteen ominaisuuksista. Tarvitta-
essa esitteen lisdksi on tarpeen pyytaa valmistajalta lisatietoja ja usein
myds tuotteen tai laitteen esittelya.
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Kuva 2.1 "Hyva laite.”

Hankittavan laitteen ominaisuuksia voidaan maarittda esimerkiksi seu-
raavan luettelon mukaisesti:

Laite/malli/tuotenumero

- valmistaja/valmistusmaa

- CE-vaatimukset, ym.

- laitteen rakenne, mahdolliset akut/patterit, nayttélaite, ndppaimet
- laitteen ulkomitat

- laitteen massa, paino

- ohjelmistot

- takuun aika ja sisalto.
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Kéayttbominaisuudet kuten

- kayttolampaotila

- mitattavan suureen mittausalue

- reagenssien sailyvyys

- pariston kayttdaika

- mahdolliset varoitusvalot, kuten akun latauksen merkkivalo, aa-
nimerkki

- virrankatkaisuautomatiikka

- muistikapasiteetti.

Metrologiset ominaisuudet kuten
- naytevaatimukset
- mittauksen/maarityksen kesto
- kalibrointi (automaattinen/manuaalinen)
- luotettavuus, virhemarginaalit
- eri asteikkojen suhteellinen epdvarmuus
- suhteellinen lukemisepavarmuus
- ajautuma (% / aika).

Esimerkki. Tarvitaan laite, jolla voidaan mitata sdhkdkentan voimakkuut-
ta kenttdolosuhteissa taajuusalueella 100 MHz aina 18 GHz asti.

Ratkaisu. Ratkaisu tehtdvaan l6ytyy kohdasta Esimerkkeja: Hankinta-
esimerkki.

2.2 Menetelmien ominaisuuksiin liittyvia maaritelmia

Selektiivisyys ja spesifisyys

Kemiallisessa analyysissd menetelmén selektiivisyys voidaan ymmartaa
tutkimusmenetelman kykyna erottaa tarkasti tutkittava analyytti. Yleensa
testiolosuhteissa on 1dsnd myds muita komponentteja ja talldin selektii-
visyys viittaa myo6s siihen, miten hyvin tutkittava komponentti on maéari-
tettavissa naista hairitsevistd komponenteista huolimatta.

Selektiivisyys: tietyssa, yhden tai useamman mittaussuureen arvoja tuot-
tavassa mittausmenettelyssd kaytetyn mittausjarjestelmén kyky pitda
kaikkien mittaussuureiden arvot riippumattomina toisistaan ja muista tut-
kittavaan ilmi6é6n, kappaleeseen tai aineeseen liittyvistad suureista
(SFS-OPAS 99).

Spesifisyys: Menetelman kyky mitata vain tarkoitettua analyyttia
(Analyyttisen ja kliinisen kemian laadunvarmistussanasto, EURACHEM-
SUOMI, 1996).
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Mittausmenetelman selektiivisyys tarkoittaa, missd maarin menetelmalla
voidaan maarittda tietty analysoitava aine tai aineet monikomponentti-
sessa seoksessa siten, ettda muut komponentit eivat hairitse maaritysta.

Menetelma on spesifinen, jos se on taysin selektiivinen analysoitavalle
aineelle tai aineryhmalle. Melko harvat menetelmat ovat taysin spesifisia
(kuva 2.2). Menetelman selektiivisyyttd voidaan tutkia usealla eri tavalla
kayttden puhtaita aineita, seoksia ja kompleksisia matriiseja. Jokaisessa
tapauksessa maaritetdan tarkasteltavan analyytin saanto seka kartoite-
taan epaillyt hairitsevat tekijat. Jos hairitsevia tekijditéd on vaikea tunnis-
taa, voidaan selektiivisyytta tutkia vertailemalla menetelm&a muihin se-
lektiivisyydeltdan tunnettuihin menetelmiin. Spesifisyyden ja selektiivi-
syyden testaaminen on laite- ja yhdistekohtaista.

>
SELEKTIIVISYYS Spesifinen

Alhainen Kohtalainen

punnitseminen

happo-emas .
titraus spektrofotometria kromatografia
EDTA-titraus kaasukromatograﬂa_l -
massaspektrometria

neutroniaktivointianalyysi

Kuva 2.2 Eri mittausmenetelmien selektiivisyys.

Lineaarisuus ja mittausalue

Mittausalue, toiminta-alue: joukko saman lajin suureiden arvoja, jotka
voidaan mitata tietylld mittauslaitteella tai mittausjarjestelmalld, jolle on
maaritetty epavarmuus, méaaritellyin ehdoin.

Huom. Englannin kielesséd kaytetdan joillain aloilla termeja measuring
range tai measurement range.

Huom. Mittausalueen alaraja ei tarkoita samaa kuin ilmaisuraja. (SFS-
OPAS 99).
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Lineaarisuudella tarkoitetaan analyyttisen menetelman kykya antaa tie-
tylld alueella hyvaksyttava lineaarinen korrelaatio tulosten ja ndytteiden
tutkittavan aineen pitoisuuden valilla. Mikali jarjestelman ulostulon muu-
toksen suhde sisddnmenon muutokseen on vakio, jarjestelman sano-
taan olevan lineaarinen. Poikkeamaa tasta kutsutaan epalineaarisuu-
deksi.

Lineaarisuuden maarittdminen suositellaan tehtdvaksi yleensa vahin-
taan viidella eripitoisella jaljitettavasti valmistetulla naytteella (nollanayt-
teen liséksi). Naiden naytteiden mitattavan aineen pitoisuuden tulisi olla
kattava vaadittavalla mittausalueella. Mikali mahdollista, jokaisella pitoi-
suudella suoritetaan useampia toistoja (esimerkiksi 10 kpl). Tuloksien
avulla laaditaan regressiosuora kayttdmalld pienimma&n neliGsumman
menetelmaa. Tasta graafisesta esityksesta (vasteen suhde maaritettyyn
pitoisuuteen) voidaan silmamaaraisesti arvioida menetelman lineaarinen
alue.

180 +

140 + . . .
Lineaarinen alue .

A
Y

120 T Z

100 -
Vaste

Méaaritys-
60 raja

Toteamis-
raja
40

Ty0Oskentelyalue
20 Y Y

0 5 10 15 20 25 30

Konsentraatio

Kuva 2.3 Analyysimenetelméan tydskentelyalue valitaan kayran li-
neaariselta alueelta.
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Lineaarisuustutkimusten avulla maéaritetdan samalla my6s analyysime-
netelmén luotettava mittausalue (Kuva 2.3), jolla hyvaksyttava tarkkuus
ja tasmallisyys voidaan saavuttaa. Se on yleensa laajempi kuin lineaari-
nen alue.

Toteamisraja

Toteamisraja: maaritettdvan komponentin pienin pitoisuus, joka voidaan
todeta luotettavasti ja joka eroaa nollandytteen arvosta merkittavasti.
(Analyyttisen ja kliinisen kemian laadunvarmistussanasto, EURACHEM-
SUOMI, 1996)

Analysoitavan aineen toteamisrajan maaritys perustuu taustan hajonnan
tutkimiseen analysoimalla nollandytteitd toistuvasti. Nollanaytteelle suo-
ritettujen rinnakkaismaaritysten perusteella lasketaan taustalle keskiarvo
ja keskihajonta. Toteamisraja on se analysoitavan aineen pitoisuus, jon-
ka vaste vastaa nollandytteen vasteiden keskiarvoa lisattyna kolmiker-
taisella keskihajonnalla (95 % todennéakdisyydelld). Toteamisrajalla ana-
lyytille mitatun vasteen tai ma&aritetyn pitoisuuden tulee olla niin suuri, et-
ta sen ei enda voida katsoa johtuvan taustan satunnaisvaihtelusta.

Toteamisraja = nollandytteen keskiarvo + 3 x (nollanaytteen keskihajon-
ta)

Toteamisrajan arvo yleensa vaihtelee naytteiden mukaan. Toteamisra-
jan maaritykselle on muitakin menettelyja, joita on yksityiskohtaisemmin
esitetty IUPACin julkaisussa (Currie, 1995).

Maaritysraja

Maéritys- eli kvantitointirgja.: Kvantitatiivisen maarityksen pitoisuusalaraja
véliaineessa (matriisissa) mitattuna, jolle voidaan esittda epavarmuusar-
vio. (Analyyttisen ja kliinisen kemian laadunvarmistussanasto, EU-
RACHEM-SUOMI, 1996)

Maaritysraja tulee todeta kayttden sopivaa mittanormaalia tai varmen-
nettua vertailumateriaalia. Useimmiten suositellaan 6-10 mittauksen tois-
tamista. Se on tavallisesti kalibrointikdyran alhaisin piste nollandyte pois
lukien. Maaritysrajaa ei tule maarittdd ekstrapoloimalla. Useimmiten
maaritysrajojen katsotaan olevan 5, 6 tai 10 kertaa nollanaytteen keski-
hajonta. Toteamisrajan ja maaritysrajan valiin jdd harmaa alue, jolla
analyytti voidaan luotettavasti todeta, mutta sen kvantitointi sisaltéa
huomattavan epavarmuuden.
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Harha

Mittauksen harha: systemaattisen mittausvirheen estimaatti (englanniksi
bias).

Mittauksen systemaattinen virhe.: mittausvirheen osa, joka pysyy mitta-
usta toistettaessa vakiona tai vaihtelee ennustettavalla tavalla (SFS-
OPAS 99).

Mittalaitteen systemaattinen virhe voi aiheutua esimerkiksi seuraavista
syista:

- systemaattinen mittalaitteen vaarin lukeminen
- virheellinen kalibrointi

- rajallinen havaitsemistehokkuus (kuollut aika)
- mittalaitteen epakuntoisuus.

Kemiallisessa analyysimenetelmassa kaytettyjen mittalaitteiden syste-
maattiset virheet on hyva tunnistaa mm. mittausepavarmuuden maarit-
tdmisen vuoksi. Hyvana apukeinona on jaljitettavasti suoritettu mittalait-
teen kalibrointi. Mittalaitteen poikkeama ilmoitetaan yleensd prosenttei-
na oikeasta nayttdmasta. Kemiallisissa mittauksissa kaytettavien analy-
saattorien poikkeama voi vaihdella maaritettavasta aineesta riippuen.

Kemiallisen menetelmén validoinnissa yksittdisen mittauslaitteen néyt-
tdman systemaattista virhetta tarkedmpaa on tietdd koko analyysimene-
telmén systemaattinen kokonaisvirhe. Tdma analyysimenetelman koko-
naispoikkeama (B) on mittaustuloksen ja teoreettisen arvon tai standar-
dimenetelmalle sovitun arvon valinen ero:

B=x-T,

missa x on useampien mittaustuloksien keskiarvo ja 7 on teoreettinen
arvo tai standardimenetelmalle sovittu arvo. Poikkeama voidaan ilmoit-
taa myo6s prosentteina:

B(%) = [(x- T) /T]x100

Analyysimenetelman poikkeama muodostuu menetelmaan liittyvista la-
boratoriosta riippumattomista systemaattisista virheistd sekd menetel-
maa kayttdvan laboratorion omista systemaattisista virheistd kuvan
(Kuva 2.4) esittamalla tavalla.
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Laboratorion mittausten keskiarvo (x) Teoreettinen arvo (T)

Kokonaispoikkeama

Laboratorioiden valisissa
vertailumittauksissa saatu
keskiarvo

Menetelman
. poikkeama

Laboratorion
poikkeama

| SEE

Kuva 2.4 Analyysimenetelman poikkeamatyypit.

Vaikka kuvassa (Kuva 2.4) on molemmat poikkeamatyypit esitetty sa-
maan suuntaan vaikuttaviksi, ei kdytdnndssd nain aina ole asianlaita.
Laboratorion kayttdman analyysimenetelman kokonaispoikkeamaa arvi-
oitaessa on huomioitava myds menetelmadan mahdollisesti liittyvat ala-
kohtaiset sdadokset, jolloin laboratorion poikkeama voidaan esimerkiksi
laskea standardimenetelmalle ilmoitetusta laboratorioiden vélisissa ver-
tailumittauksissa saadusta keskiarvosta.

Poikkeaman merkittavyytta tulee arvioida yhdistettyyn mittausepéavar-
muuteen vertaamalla. Mikali poikkeama ei ole merkittdva yhdistettyyn
epavarmuuteen ndhden, se voidaan jattda huomiotta.
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Saanto

Saanto on koko analyysimenetelman teho havaita tutkittavan analyytin
kokonaismaara. Se madéritellddn “ndytteessd olevaksi analyy-
tin/vertailuaineen maaraksi esikdsittelyn jalkeen kaytettavalla menetel-
malld maaritettynd” (Analyyttisen ja kliinisen kemian laadunvarmistus-
sanasto, EURACHEM-SUOMI, 1996).

Kemiallisessa esikasittelyssd ennen maaritettdvan aineen mittausta sen
saantoon vaikuttavat héiritsevasti monet tekijat, joita kaikkia ei aina voi-
da edes tunnistaa. Siksi tietyn aineen saanto tietylld maaritysmenetel-
malla on maaritettdva aina menetelméakohtaisesti. Maaritettdvan aineen
saantoa voidaan tutkia esimerkiksi seuraavilla tavoilla:

- vertaamalla saatua tulosta saannoltaan tunnetun menetelman tuloksiin
- vertaamalla sertifioidulla matriisipohjaisella vertailumateriaalilla saatui-
hin tuloksiin

- gravimetrisesti mitattujen tunnettujen lisdysten avulla.

Saanto ilmoitetaan useimmiten prosenttina tunnetun lisdyksen lasken-
nallisesta arvosta:

C,-C,

Saanto (%) R :l ]XlOO, missa

3
Ci = useampien tunnetuilla lisdyksilla tehtyjen mittausten keskiarvo
C, = mittaustulos naytteesta ilman tunnettua lisaysta

C; = tunnetun lisayksen laskennallinen arvo.

Saantoprosentin huomioimisella on merkitysta analyysitulosta ilmoitetta-
essa, kun analyysituloksen perusteella tehdaan paatoksia jonkin tuot-
teen kelpoisuudesta. Esimerkiksi pahkindiden aflatoksiinipitoisuudelle
EU:ssa on maaritelty raja-arvoksi 4 ug/kg. Tietyssa aflatoksiinin maari-
tysmenetelmassa on saantoprosentiksi saatu 70 %. Jos esimerkiksi
pahkinderan analysoinnissa olisi saatu tulokseksi 3,5 ng/kg, nayttaisi se
tayttdvan vaatimukset. Kun saanto otetaan huomioon, on kyseinen pah-
kindera hylattava todellisen arvon ollessa 5 ug/kg edellyttden, ettd myos
mittauksen epavarmuusrajat ovat raja-arvon ulkopuolella.

Hairiokestavyys, toimintavarmuus

Héirikestavyys: Menetelman antamien tulosten herkkyys esimerkiksi
pienille muutoksille testausolosuhteissa sekd suorituksen vaiheissa, la-
boratoriossa tai henkildékunnassa (MIKES J6/2005).

Mittausmenetelman toimintavarmuus. Kyky tuottaa hyvaksyttavia tulok-
sia huolimatta poikkeamista mittausmenetelman yksityiskohdissa.

(Analyyttisen ja kliinisen kemian laadunvarmistussanasto, EURACHEM-
SUOMI, 1996)
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Vaikka eri laboratoriot kayttavatkin samaa menetelmaa, niiden menette-
lytavat poikkeavat mitd todenndkdisimmin toisistaan. Poikkeavuudet jo-
ko vaikuttavat tai eivat vaikuta tapauksesta riippuen merkittavasti mene-
telman toimintavarmuuteen. HairiOkestavyytta ja toimintavarmuutta me-
netelmaa kayttava laboratorio testaa aiheuttamalla tarkoituksella pienia,
todellisissa tilanteissa esiintyvid muutoksia ja tarkkailee niiden vaikutuk-
sia. Tutkimuksessa on valittava naytteen esikasittelyyn, puhdistukseen
ja maaritykseen liittyvia tekijoita, jotka voivat vaikuttaa mittaustuloksiin.

Tallaisia tekij6ita voivat olla:
- maarityksen suorittava henkild
- reagenssien, liuottimien, vertailumateriaalien seka nayteliuosten
l&hde ja ika
- ldmmitysnopeus
- lampdtila
- pH-arvo
- muut laboratoriolle tyypilliset tekijat.

Naitd muutoksia on muunneltava sellaisessa kertaluokassa, joka vastaa
laboratoriossa yleensa esiintyvid poikkeamia:
- yksildidaan tuloksiin mahdollisesti vaikuttavia tekijoita
- muutetaan jokaista tekijaa hieman
- tehdaan hairibnkestavyystesti sopivalla menetelmalla
- jos jokin tekijd vaikuttaa huomattavasti mittaustuloksiin, tehdaéan
lisdkokeita, joiden perusteella voidaan paattaa tdman tekijan hy-
vaksyttavat rajat
- sellaiset tekijat, jotka vaikuttavat huomattavasti tuloksiin, on il-
moitettava selkedsti menetelmékuvauksessa.

Tarkkuus, mittaustarkkuus, mittauksen tarkkuus

Tarkkuus: suureen mitatun arvon ja mittaussuureen todellisen arvon yh-
tapitavyys. (SFS-OPAS 99).

Menetelman validoinnissa pyritddn maarittdmaan tulosten tarkkuus arvi-
oimalla sekd systemaattisia ettd satunnaisia virheitd. Menetelman tark-
kuutta tarkastellaan siksi todenmukaisuutta tutkimalla.

Todenmukaisuus (englanniksi trueness): Hyvin monen, periaatteessa
aarettdtman monen toiston tuloksena saatujen suureen mitattujen arvo-
jen keskiarvon ja suureen vertailuarvon yhtépitavyys (SFS-OPAS 99).

Mittauksen tasmadllisyys, tasmdallisyys (englanniksi precision): Sellaisten
nayttdmien tai suureen mitattujen arvojen yhtapitdvyys, jotka on saatu
toistomittauksilla tutkittaessa samaa tai samankaltaisia kohteita hyvin
maaritellyissa olosuhteissa (SFS-OPAS 99).
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Mittauksen todenmukaisuus ilmaistaan yleensa poikkeamana. Kaytan-
ndssd todenmukaisuus maaritetddn vertaamalla menetelmalld saatuja
mittaustuloksia tiettyyn referenssiarvoon, joka on saatu tunnetusta ver-
tailumateriaalista tai toisen tunnetun menetelméan avulla. Vertailuarvoilla
tulisi olla jaljitettdvyys kansainvalisiin mittanormaaleihin. Ideaalinen ver-
tailumateriaali olisi sertifioitu, mahdollisimman lahelld tutkittavaa naytet-
téd oleva matriisipohjainen vertailumateriaali. Niiden saatavuus on kui-
tenkin useimmiten rajoitettua. Mikali naitd vertailumateriaaleja ei ole
saatavissa, voidaan validoinnissa kayttda myds itse tehtyja vertailumate-
riaaleja. Esimerkiksi lisdtdan tunnettu maara puhdasta sertifioitua vertai-
lumateriaalia tai ainetta tarkoitukseen sopiviin tyypillisiin matriiseihin tai
muihin sopiviin puhtaisiin ja stabiileihin aineisiin. Mittauksen todenmu-
kaisuutta voidaan tutkia myds osallistumalla laboratorioiden valisiin ver-
tailumittauksiin.

Todenmukaisuuden maarityksessa sertifioidun vertailumateriaalin avulla
on seuraavat vaiheet:

- analysoidaan useita (esimerkiksi 6 - 10 kpl) sertifioidun vertailu-
materiaalin rinnakkaisndytettd menetelmdohjeiden mukaisesti

- maaritetddn analyytin konsentraatio kussakin rinnakkaisnayt-
teessa

- lasketaan konsentraatioiden keskiarvo, keskihajonta ja vaihtelu-
kerroin (%)

- lasketaan todenmukaisuus jakamalla tulokseksi saatu keskiméaa-
rainen konsentraatio sertifioidulla arvolla (mitattu konsentraatio-
na) ja kerrotaan tulos sadalla prosentuaalisen tuloksen saami-
seksi.

MIKES Julkaisu J4/2011 Hiltunen, Linko et al. Laadukkaan mittaamisen perusteet



19

Todenmukaisuus, analyysimenetelman poikkeama (%) = keskimaarai-
nen saannon suhteen korjattu konsentraatio x 100 /sertifioitu arvo (ver-
taa poikkeamaa késitteleva kohta).

Todenmukaisuus kuvaa systemaattisten virhelden osuutta ja
tolstotarkkuus satunnaisia virheitd

Alhainen todenmukaisuus, { C Alhainen todenmukaisuus,

@ alhainen toistotarkkuus @ suuri toistotarkuus

Mitattu keskiarvo

Mitattu keskiarvo
Todellinen Todellinen
avo arvo \‘

Suuri todenmukaisuus, Suuri tod Kai .
alhainen toistotarkkuus uuri todenmuikalsuus suuri
toistotarkkuus
Mitattu keskiarvo ja
todellinen arvo

Mitattu keskiarvo ja
todellinen arvo

Kuva 2.5 Menetelméan todenmukaisuuden (poistuva termi "oikeelli-
suus”, MIKES J6/2005) ja tasmallisyyden (kuvassa poistuva termi
"toistotarkkuus”, MIKES J6/2005) vélinen ero.

Toistettavuus

Toistettavuus.: mittauksen tasmallisyys tiettyjen toistettavuusehtojen
tayttyessa (SFS-OPAS 99).

Toistettavuus tarkoittaa tadsmallisyyttda, joka saavutetaan, kun maéaritys
tehddan toistettavissa olosuhteissa lyhyelld aikavalilld (samat tekijat,
laitteet, reagenssit, lampdotilat yms.). Toistettavuus maaritetdan tekemal-
1& useita rinnakkaismaarityksia erityyppisistd naytteista eri pitoisuuksilla.
Yleensa naytesarjojen sisdinen vaihtelu on naytesarjojen valistad vaihte-
lua pienempaa. Mikali sarjojen valinen hajonta on merkittavasti suurem-
pi kuin sarjojen sisdinen hajonta, sarjojen valilla esiintyy todellista vaih-
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telua. Syy vaiheluun on pyrittava selvittamaan. Aiheuttaja voi l6ytya ana-
lyysitekijoista, jotka sarjan sisédlla pysyvat muuttumattomina (lampétila,
uuttoaika, sailyvyys, homogeenisuus), mutta saattavat vaihdella sarjojen
valilla.

Uusittavuus

Uusittavuus (englanniksi reproducibility): Mittauksen tédsmallisyys mitta-
uksen uusittavuusehtojen tayttyessa (SFS-OPAS 99).

Menetelman uusittavuus tarkoittaa sitd tdsmallisyytta, joka saavutetaan,
kun mittaukset tehddan samasta naytteestd, samalla menetelmalla eri
laboratorioissa eri laitteiden valilla. Uusittavuutta tutkitaankin etenkin tie-
tyn analyysimenetelmdn standardisoinnin yhteydessa laboratorioiden
valisin vertailukokein.

Laboratorion kayttdman menetelman sisdistd uusittavuutta voidaan tut-
kia tekemalld samasta ndytteestd useita maarityksia pitkdn ajan kulues-
sa.

2.3 Kemian metrologian primaarimenetelmia

Kemian metrologiassa, kuten metrologiassa yleensa, pyritdan kemiallis-
ten mittausten jaljitettdvyys ulottamaan aina Sl-mittayksikdihin kuuluvan
ainemaaran yksikdn, moolin, maaritelmaan saakka.

Kansainvélinen (mitta)yksikkojarjestelma, S/ Yleisen paino- ja mittakon-
ferenssin CGPM:n (Conférence générale des poids et mesures) vahvis-
tama, kansainvéaliseen suurejarjestelmaan perustuva yksikkdjarjestelma,
joka sisaltaa yksikdiden nimet ja tunnukset, joukon etuliitteita, niiden ni-
met ja tunnukset sekd naiden kaikkien kaytt6d koskevat saannot.
Sl-jarjestelmé perustuu kansainvalisen suurejarjestelman ISQ:n seitse-
maan perussuureeseen ja niitd vastaavien perusyksikéiden nimiin ja
tunnuksiin. Seitseman perusyksikk6ad ovat seuraavat: metri (m), kilo-
gramma (kg), sekunti (s), ampeeri (A), kelvin (K), mooli (mol) ja kandela
(cd) (SFS-OPAS 99).

Mooli: Mooli on sellaisen systeemin ainemaara, joka sisaltda yhta monta
perusosasta kuin 0,012 kilogrammassa hiili 12:ta on atomeja. Moolia
kaytettdessa perusosaset on yksilditdva, ja ne voivat olla atomeja, mole-
kyyleja, ioneja, elektroneja, muita hiukkasia tai sellaisten hiukkasten
madariteltyja ryhmia (14. CGPM 1971).

Moolin maaritelma otettiin Sl-mittayksikkdjarjestelm&an vuonna 1971
yksitoista vuotta koko kansainvalisen Sl-mittayksikkdjarjestelman kayt-
téonotosta. Vasta vuonna 1990 monet kemiallisten mittaustulosten ver-
tailtavuudesta ja jaljitettdvyydestd huolta kantaneet jarjestot esittivat
kemian metrologian aseman vakiinnuttamista. Kemian metrologia paasi
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todelliseen alkuunsa vuonna 1993, kun metrisopimukseen perustuva
kansainvalinen paino- ja mittakomitea (CIPM) perusti ainemaaraa kasit-
televan asiantuntijakomitean (Comité Consultatif pour la Quantité de
Matiére, CCQM). Sitd ennen oli jo perustettu kemiallisten mittausten jal-
jitettdvyyttd edistdmaan vuonna 1989 eurooppalaisten analyyttisten la-
boratorioiden jarjest6 EURACHEM ja vuonna 1993 kansainvélinen jar-
jestd CITAC. EURAMET - European Association of National Metrology
Institutes - toimii metrologiaorganisaatioiden kattojarjesténa Euroopas-
sa.

CCQM on maaritellyt kemian metrologian primaarimenetelmat (primary
method, primary direct method ja primary ratio method) ja primaarivertai-
lumateriaalit (primary reference material) seka jarjestaa niihin liittyvia
kansainvalisia vertailumittauksia. Primaarimenetelmat jaotellaan edel-
leen suoriksi (primary direct method) ja suhteellisiksi (primary ratio met-
hod) primaarimenetelmiksi. Suoralla primaarimenetelmalld mitataan
suureen arvoa vertaamatta sitd saman suureen mittanormaaliin. Naitd
menetelmid ovat esim. kulometria ja gravimetria. Suhteellisessa primaa-
rimenetelmassa mitataan suureen arvon ja sen mittanormaalin arvon va-
linen suhde; sen toiminta taytyy olla taysin maaritetty mittausta kuvaa-
van yhtaléon avulla. Téllainen menetelmd on esimerkiksi isotooppi-
laimennusmassaspektrometria (Isotope Dilution Mass Spectrometry,
IDMS). Eri primaarimenetelmiad voidaan kayttaa myds yhdessa.

Primaarimenetelméaksi kutsutaan mittausmenetelmaa, jolla on korkeim-
mat mahdolliset metrologiset ominaisuudet, sen toiminta on taysin ku-
vattu ja ymmarretty ja sille voidaan tehda laskelma kokonaisepdvarmuu-
desta Sl-yksikéiden avulla.

(CCQM:n maaritelma, suomennos: J4/1999 (Ainemaaran kansallisen
mittanormaalijarjestelman toteuttamista ja organisaatiota koskeva selvi-
tys, MNK/MIKES))

Primaarimenetelmia ovat:
- isotooppilaimennus massaspektrometria (IDMS)
gravimetria
titrimetria
kulometria
jaatymispisteen alenema.

Naistd menetelmistd IDMS-menetelmalla on eniten kdytannén merkitys-
ta suhteellisena primaarimenetelmana, koska sitad voidaan kayttaa myos
kompleksisissa matriiseissa (esimerkiksi kliinisessd kemiassa) tuotta-
maan Sl-jaljitettavid mittaustuloksia. Primaarimenetelmia kdytetaan en-
sisijaisesti kemiallisten primaarinormaalien valmistamiseen. Periaat-
teessa niita voidaan kayttaa kaikilla tasoilla, esimerkiksi myds rutiinilabo-
ratorioissa. Korkeat kayttdkustannukset rajaavat kuitenkin niiden kaytdn
Iahinnd kansallisille mittanormaalilaboratorioille ja tutkimuslaitoksille.
Seuraavassa on esitetty lyhyt kuvaus kustakin primaarimenetelmasta.

MIKES Julkaisu J4/2011 Hiltunen, Linko et al. Laadukkaan mittaamisen perusteet



22

Isotooppilaimennus massaspektrometria (IDMS)

IDMS-menetelmassa tunnettu, yleensa Sl-jaljitettdvasti punnitsemalla
maaritetty maara, tietyn aineen isotooppia lisdtdan naytteeseen ennen
kuin mitdan kemiallista kasittelyd on aloitettu. Tutkittavan alkuaineen ja
lisdtyn isotoopin kemiallisesta ja fysikaalisesta samankaltaisuudesta joh-
tuen alkuperainen isotooppien valinen suhde ei muutu myéhemmissa
tarpeellisissa kemiallisissa prosesseissa, kuten massaspektrometrises-
sa maarityksessa, vaikka aineen saanto ei ole taydellinen sita edeltavis-
s& valivaiheissa. Maéritettdvan aineen ma&ara voidaan laskea tunnetun
isotooppilisdyksen ja tutkittavan aineen suhteesta, joka maaritetdan
massaspektrometrilla. Laskentayhtalé on muotoa:

(R ~ Rm)(1+ Ra)
n, = Ny
(Rm - Ra)'(1+ Rs)
n, = aineen maara analyytissa
ns = isotoopin maara
Ra = isotooppien maaran suhde analyytissa
R = isotooppien maaran suhde tunnetussa lisdyksessa
R,, = isotooppien maaran suhde tunnetun lisdyksen ja analyytin seok-
sessa.

S

Yleensa IDMS antaa pienemman mittausepadvarmuuden kuin muut pri-
maarimenetelmat. Ainoastaan naytteen esikasittelyyn liittyvat tekijat li-
saavat merkittdvdmmin lopputuloksen epavarmuutta.

Gravimetria

Gravimetrisessa analyysissa maaritettdva analyytti erotetaan naytteesta
punnittavassa muodossa (esimerkiksi saostamalla) ja massa tai aineen
maara lasketaan punnitun aineen maarasta. Sen stokiometrinen koos-
tumus tulee olla tunnettu. Laskentayhtalé on yksinkertainen: m, = £ my,
missa m, on maaritettdvan analyytin massa ja /m, on punnitun ainemaa-
ran massa. Kerroin friippuu vain atomipainoista, jotka ovat useimmiten
tunnettuja riittdvalla tarkkuudella. Epdvarmuutta menetelm&an tuo se, et-
té kemialliset erotusmenetelméat eivat koskaan ole taydellisia. Esimer-
kiksi saostuksessa osa punnittavasta sakasta liukenee aina suodok-
seen, vaikka liukoisuus olisi hyvin pieni. Lisaksi sakkaan voi sitoutua
myd&s vieraita aineosia tai sakan haihtuvuus punnitusta edeltavissa toi-
menpiteissa voi kasvattaa mittausepavarmuutta.

Titrimetria

Titrimetriassa analyytin pitoisuus maéaritetdadn lisddmalla siihen tunne-
tunvakevyista liuosta ekvivalentti maara. Edellytyksend on, ettd kaytet-
tava kemiallinen reaktioyhtald tunnetaan tarkoin.
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Laskentayhtalé on n,= v ¢y, missa n, on analyytin ainemaara, v, on
tilavuus ja ¢ on titrausliuoksen konsentraatio. Menetelmalld saadaan
Sl-jaljitettdvyys massaan. Mittausepavarmuutta kasvattaa erityisesti ek-
vivalenttikohdan maarittdmiseen liittyvat ongelmat. Titrimetriaa kayte-
tddn muun muassa Sl-jaljitettdvien vertailumateriaalien sertifioinnissa.

Kulometria

Kulometria on erityisen tarked kemiallinen primaarimenetelma. Aine-
maara maaritetddn suoraan elektrokemiallisessa reaktiossa sahkdvirran
ja ajan avulla. Mitaan referenssia puhtaaseen aineeseen ei tarvita. Sen
sijaan referenssind on elektronien ainemaara, joka voidaan maarittaa
Faradayn vakion tunnetulla tarkkuudella.

Faradayn vakion arvo F =96 485,34 C mol™ on riittdvan tarkka kulo-
metrisiin maarityksiin. Yleinen laskentayhtalo on:

1
n, :ﬁjldt

missd z on reaktioyksikdssa vaihtuneiden elektronien maara, / on sah-
kovirta ja ¢ on aika.

Tarked edellytys on, ettd mitattu virta on yksiselitteisesti peraisin mitat-
tavasta reaktiosta. Muita virtaa tuottavia reaktioita ei saisi esiintya. Ku-
lometriset menetelmat toteutetaan useimmiten potentiometrisina titrauk-
sina. Epavarmuustekijat muodostuvat samoista tekijoista kuin gravimet-
riassa ja titrimetriassakin. Nailld rajoituksilla menetelmaad kaytetdan
paaasiassa puhtauden maarittdmiseen aineille, joita kaytetdan korkea-
tasoisina vertailumateriaaleina.

Jaatymispisteen alenema

Eraat liuosten ominaisuudet riippuvat, ainakin likimaaraisesti, vain liuen-
neen aineen molekyylien luvusta tilavuusyksikk6d kohti, mutta ei niiden
laadusta. Tallaisia ominaisuuksia nimitetdan kolligatiivisiksi ominaisuuk-
siksi. Periaatteessa aineiden kolligatiivisiin ominaisuuksiin perustuvilla
mittauksilla, kuten kiehumispisteen kohoamalla ja jaatymispisteen
alenemalla, on potentiaalisia mahdollisuuksia toimia kemian metrologian
primaarimenetelmina. Jaatymispisteen alenemassa jaatymislampdtilan
muutos on

d7=kxb

missa k on ainekohtainen kryoskooppinen vakio ja b on liuotettavan ai-
neen molaalisuus. Menetelmdn soveltaminen primaarimenetelmana
vaatii vield lisdtutkimuksia.
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2.4 Mittausmenetelman valinta ja validointi
Mité on validointi?

Tutkimusmenetelman validoinnilla ymmarretddn menetelman testausta,
jossa sen osoitetaan olevan tieteellisesti pateva suunnitelluissa kaytto-
olosuhteissa. Validoinnissa arvioidaan sekd menetelman suorituskykya
ettd sen soveltuvuutta harkittuun mittaukseen. Erityisesti 1ddketieteelli-
sissa, farmakologisissa ja elintarvikealan tutkimuksissa on huomioitava
myo6s mahdolliset viranomaisvaatimukset.

Validointia suorittaa usein jo menetelman tai mittalaitteen kehittdja osa-
na menetelman kehitysty6td. Nain samalla selvitetddn myos mittaus-
epavarmuutta. Validointi on yleensd tarpeen myds, kun menetelmaa
kaytetdan toisessa laboratoriossa tai uuden kayttdhenkilokunnan toi-
mesta. Luonnollisesti validointi tulee suorittaa heti, jos laadunvarmistus-
toimenpiteet sita osoittavat.

Kahden mittausmenetelman vertailu ja tulosten yhtépitdvyys on erés
usein kaytetty menetelméa validoinnissa. Tall6in mittalaitteet on syyta pi-
t&48 omissa laboratorioissaan ja kummallakin mitataan samaa naytetta.

Kemiallisen mittausmenetelman validointi on tarkea toimenpide kemialli-
sen analyysin antamien tulosten luotettavuuden kannalta. Mittausmene-
telmén epavarmuuden arvioimisen lisdksi tarvitaan muita tutkimuksia
varmistamaan, ettd menetelman suorittamistapa on ymmarretty ja osoit-
tamaan, ettd se on tieteellisesti pateva olosuhteissa, joissa sitd kayte-
tdan. Nama tutkimukset ovat validointia.

Kemiallisen mittausmenetelman validointi on menettely, jolla varmenne-
taan, ettd maaritellyt vaatimukset ovat kayttdtarkoitukseen sopivia.

Olennaista validoinnissa on, etta siina arvioidaan mittausmenetelman
suorituskykya sekd myds menetelmén soveltuvuutta tiettyyn tarkoituk-
seen.

Esimerkki (SFS-OPAS 99): Mittausmenettely, jota alun perin kaytettiin
veden sisaltdman typen massakonsentraation mittaukseen, voidaan va-
lidoida mydés ihmisen veriseerumin mittaukseen.

Menetelméan validoinnin ajatellaan useimmiten liittyvan menetelméan ke-
hitysvaiheeseen. Voi ollakin vaikeaa eriyttdd menetelman kehitysvaihet-
ta ja validointia toisistaan, silld monet validointiin liittyvat mittausmene-
telméan suorituskykya ilmaisevat parametrit arvioidaan tavallisesti osana

menetelméan kehitystd. Validointia tarvitaan usein myds mittausepavar-
muuskomponentteja maaritettdessa. Usein maaritelldadn vain, milla lait-
teilla mitdkin mitataan ja mitd ominaisuuksia mittauslaitteilta odotetaan.
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Usein jad myOs epaselvaksi, miten mittaus itsessaan tehdaan ja mita
kaikkea mittauskokonaisuuteen kuuluu. Mittausjarjestelmaa on tarkastel-
tava kokonaisuudessaan ja varmistettava, etté jarjestelmalld on kyky

tehda vaadittava mittaus vaadittavalla mittausepavarmuudella.

Menetelméan validoinnissa tutkittavia asioita ovat:

selektiivisyys ja spesifisyys
lineaarisuus

mittausalue

havaitsemisraja, ilmaisuraja
maaritysraja

harha (englanniksi bias)

saanto

hairiokestavyys, toimintavarmuus
tarkkuus

toistettavuus

uusittavuus.

Kuva 2.6 Toistettavuus: ruudulla voidaan ndhda useamman erilli-
sen mittauksen tulokset.

Validoinnin tulokset dokumentoidaan. Dokumentaatiosta kerrotaan tar-
kemmin seuraavissa kappaleissa.
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Kuva 2.7 Kaikille mittavalineille on méaéaritelty mittausalue.

Milloin validointi on tarpeen?

Kemiallinen mittausmenetelma tulee validoida, kun on tarpeellista toden-
taa, ettd sen suorituskykyparametrit ovat riittdvia tietyn analyyttisen on-
gelman ratkaisemiseen. Validointi tarvitaan esimerkiksi seuraavissa ta-

pauksissa:

uuden menetelman kehittdminen tiettyyn tarkoitukseen

kaytdssa olevaa menetelmda on uudistettava tietyilld parannuk-
silla tai sen kayttdtarkoitusta on laajennettava uusille tutkimus-
alueille

laboratorion laadunvarmistustoimenpiteet osoittavat muutoksia
tapahtuneen kaytettdvassa menetelmassa

validoitua menetelm&a kaytetaan toisessa laboratoriossa tai
menetelma&a kayttda uusi analyytikko tai

menetelmédssa kaytetdan uutta mittalaitetta

kahden eri mittausmenetelman antamien tulosten yhtépitavyyden
osoittaminen, esimerkiksi uuden menetelman ja standardimene-
telman valinen vertailu.

Validoinnin tai uusintavalidoinnin laajuus riippuu siitd, minka luonteisia
muutoksia mittausmenetelmdan on tehty kayttétarkoituksen, laitteiston,
henkilékunnan tai olosuhteiden johdosta.

Kansainvéliset standardisoidut menetelméat ovat validoituja useimmiten
jonkin kolaboratiivisen tutkimuksen avulla. Silti talléinkin tarvitaan jon-
kinasteinen kayttdlaboratorion oma validointi tai menetelman kayttokel-
poisuuden tarkistus laboratorion omissa olosuhteissa ja omille naytteille
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sekd oman henkilbkunnan suorittamana esimerkiksi tunnetun pitoisuu-
den omaavalla sertifioidulla vertailumateriaalilla suoritettuna. Tama pa-
tee myds muiden kehittdmiin menetelmiin ja kirjallisuudessa julkaistuihin
menetelmiin. Tarkistustoimenpiteen laajuuden ratkaisee mittausmene-
telmésta saatavilla olevan validointiaineiston kattavuus sekd itse labora-
toriossa mittauslaitteiden, tilojen ja henkildkunnan patevyystaso.

2.5 Validoinnin raportoiminen

Validointiin liittyvistd mittauksista laaditaan validointiraportti, josta selvi-
aa tyon tavoite, toteutus sekd mittauksiin kaytetty laitteisto, valineisto ja
materiaalit. Validointiraportin sisélto riippuu validoinnista ja sen laajuu-
desta. Validointiraporttiin kirjataan validointisuunnitelman mukaiset toi-
menpiteet ja niiden tulokset. Materiaalien osalta dokumentoidaan mm.
kaytettyjen vertailumateriaalien ja kriittisten reagenssien tunnistetiedot ja
niiden testausmenettelyt. Validointiraportista ilmenee maaritetyt spesifi-
kaatiot (esimerkiksi maaritysraja ja toistettavuus) sekad miten tuloksia on
tarkasteltu ja mittausepdvarmuutta sekd mahdollisia hairidtekijoitd arvioi-
tu. Validointiraportin yhteenvedossa todetaan tayttddkd menetelma sille
asetetut vaatimukset ja soveltuuko se aiottuun kayttotarkoitukseen. La-
boratorion vastuuhenkildiden allekirjoittamassa validointiraportissa esite-
tddn myds menetelman kayttdonottoaikataulu seka tarvitaanko mene-
telmén kayttédnottamiseksi lisdtoimenpiteitd, esimerkiksi henkildkunnan
koulutusta. Validointiraportti ja validoinnissa syntyva alkuperéinen tulos-
aineisto arkistoidaan.

Validoinnin yhteydessa dokumentoidaan:
- menetelmét ja niiden (parametrien) soveltuvuus kyseiseen tutki-
mukseen
- laitteiden toimintakunto (kalibrointi)
- vertailumittaukset eri ajankohtina (eri tutkijat)
- laboratorioiden véliset mittaukset
- tutkimustulokset johtopaatoksineen
- vertailumateriaalien varmennukset
- aikataulu
- validointiin osallistujat.

Uuden menetelman laadunvarmistusmenettelyt luodaan validoinnin yh-
teydessé ja kuvataan menetelmaohjeessa. Mikali menetelmien laadun-
varmistustulosten perusteella huomataan systemaattisia muutoksia, on
validointi syyta uusia (EURACHEM Guide, 1998).
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3 Mittausten jaljitettavyys

Mittausten jaljitettdvyydelld tarkoitetaan sita, ettd mittaustulos voidaan
yhdistaa referenssiin dokumentoidulla katkeamattomalla kalibrointien
ketjulla, jonka jokainen kalibrointi vaikuttaa mittausepdvarmuuteen. Tas-
sa referenssi on yleensa mittayksikdn méaaritelman realisaatio tai mit-
tanormaali. Metrologinen jaljitettdvyys edellyttdd hierarkkista mittanor-
maali- ja kalibrointijarjestelmaa (kuva 3.1). Kahden mittanormaalin valis-
ta vertailua voidaan pitaa kalibrointina, jos vertailua kaytetdan tarkista-
maan ja tarvittaessa korjaamaan toisen mittanormaalin suureen arvo ja
mittausepavarmuus. llmaisu “jaljitettdvyys Sl-jarjestelmaan” tarkoittaa
metrologista jaljitettdvyyttd kansainvalisen mittayksikkojarjestelman mit-
tayksikk6on (SFS-OPAS 99).

Kuva 3.1 Mittausten jaljitettdvyys. Mittalaitteita verrataan kalibroin-
neissa yrityksen referenssinormaaleihin, jotka on kalibroitu akkredi-
toiduissa kalibrointilaboratorioissa. Akkreditoidut kalibrointilabora-
toriot ovat kansallisten mittanormaalilaboratorioiden kalibrointien
kautta jaljitettévia Sl-mittayksikkojarjestelmaan.
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Sl-yksikkojarjestelmassa on seitseman perusyksikkda: sekunti (s), metri
(m), kilogramma (kg), ampeeri (A), kelvin (K), mooli (mol) ja kandela
(cd). Liséksi on maaritelty lukuisia johdannaisyksikgita. Yksikdiden maa-
ritelmistd vastaa metrisopimuksen jadsenmaiden edustajista koostuva
ylin paattava elin eli Yleinen paino- ja mittakonferenssi (CGPM). Sen
alaisuudessa toimii Kansainvalinen paino- ja mittakomitea (CIPM), joka
valmistelee suosituksia CGPM:lle ja valvoo yksikkdjarjestelmadn maail-
manlaajuista yhtapitavyytta. CIPM on perustanut avukseen useita neu-
voa-antavia komiteoita (CC) eri suurealueille. Naiden komiteoiden tehta-
vand on kerata tietoa ja laatia suosituksia omilta suurealueiltaan. Ne
myd&s koordinoivat kansainvalistd metrologian tutkimusta. Metrisopimuk-
sen yhteydessa perustettiin myds Kansainvalinen paino- ja mittatoimisto
(BIPM), joka tekee mittayksikoihin liittyvaa tieteellistd tutkimusta ja hal-
linnoi kansallisten metrologialaitosten ja mittanormaalilaboratorioiden
vélisid vertailumittauksia, joilla varmistetaan eri maiden mittayksikdiden
yhtapitavyys.

Kansallisten mittanormaalilaboratorioiden tehtdvand on huolehtia SI-
mittayksikkdjarjestelméan yksikdiden realisoinnista, ja siirtda yksikot ka-
librointien avulla asiakkaiden mittalaitteisiin. Suomessa mittanormaali-
toimintaa koordinoi Mittatekniikan keskus (MIKES), joka on kansallinen
metrologialaitos ja joka toimii my6s kansallisena mittanormaalilaborato-
riona. Muita tunnettuja metrologialaitoksia ovat National Institute of
Standards and Technology (NIST, USA), National Physical Laboratory
(NPL, lIso-Britannia) ja Physicalisch-Technische Bundesanstallt (PTB,
Saksa). Jokaisessa maassa on yksi kansallinen metrologialaitos, jonka
asema on maaratty lainsdddanndssa. Kansainvalisen vastavuoroisuus-
sopimuksen (CIPM MRA) mukaisesti kansalliset metrologialaitokset ja
mittanormaalilaboratoriot hyvaksyvat toistensa kalibroinnit, joten jaljitet-
tavyyttd ei valttdmatta tarvitse hakea omasta maastaan. Metrologia on
kansainvalistd toimintaa. Mittanormaalilaboratorioille hyvaksytyt kalib-
rointisuureet ja mittauskyvyt mittausepavarmuuksineen (Calibration and
Measurement Capabilities - CMC) voi tarkistaa BIPM:n yllapitdmasta
avainvertailutietokannasta (Key Comparison Data Base,
http://kcdb.bipm.org).
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Akkreditoidut kalibrointilaboratoriot ovat laboratorioita, joiden toiminnan
laadun on varmistanut ulkopuolinen akkreditointielin. Akkreditointiin liit-
tyvilld arviointikdynneilld metrologian alakohtaiset asiantuntijat tarkasta-
vat muun muassa sen, ettd mittaukset ovat asianmukaisesti jaljitettavia.
Kalibrointeja voivat tehdd muutkin kuin akkreditoidut laboratoriot. Akkre-
ditoidun laboratorion kaytté on kuitenkin asiakkaalle helpompaa ja var-
mempaa, koska hanen ei silloin tarvitse itse selvittaa laboratorion mitta-
usten luotettavuutta ja jaljitettavyytta. Akkreditoiduilla laboratorioilla on
standardin ISO/IEC 17025 mukainen laatujarjestelma kalibrointitoimin-
nalleen ja sen yllapidolle. Mittausepavarmuudet on laskettu oppaan EA-
4/02 mukaisesti. Suomessa akkreditointipalvelua tarjoaa FINAS. FINA-
Sin verkkosivuilta www.finas.fi 16ytyy tiedot Suomessa akkreditoiduista
kalibrointi- ja testauslaboratorioista.

Kalibroinnin jaljitettdvyys on yhtd heikko kuin kalibrointiketjun heikoin
lenkki. Tasta syystd on tarkeda varmistaa, ettd kalibrointiketju on kat-
keamaton aina Sl-mittayksikdn realisointiin asti. Mittausepavarmuus
kasvaa jokaisessa vertailussa, jolla jaljitettdvyyttd vieddadn eteenpain.
Kansallisten mittanormaalilaboratorioiden parhaiden mittausepéavar-
muuksien on tasta syysta oltava noin kahta dekadia paremmat kuin kay-
tanndssa tarvittavat mittausepavarmuudet.

3.1 Jéljitettavyys kemiallisissa mittauksissa

Melko usein laboratorioiden valisissa vertailumittauksissa ilmenee, etta
kemiallisten mittausten tuloksien vertailukelpoisuus ei ole riittava. Osit-
tain tdma johtuu siita, ettd kemiallisissa mittauksissa ei ole viela omak-
suttu metrologisia perusperiaatteita jaljitettdvyydestd ja mittausepéavar-
muudesta. Jotta mittaustuloksista saataisiin vertailukelpoisia riippumatta
mittausajankohdasta tai paikasta, on tarkeaa, ettd kaikki yksittdiset mit-
taustulokset on linkitetty johonkin yhteisesti tunnettuun stabiiliin vertai-
lumateriaaliin tai mittanormaaliin. Talldin tuloksien luotettavuutta voi-
daan arvioida kyseisen vertailumateriaalin tai mittanormaalin suhteen ja
nain muodostuu jaljitettavyysketju tunnettuine mittausepavarmuusarvioi-
neen.
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Skmittayksikot
(esim. kg, mooli)

I TARKKUUS
LABORATORIOIDEN Kansainvaliset

VALINEN mittanormaalit
VERTAILUKELPOISUUS (esim. kg, atomipainot)

v

Puhtaat kemialliset
vertailumateriaalit
(esim. KJOs, puhd. hopea)

.

Kemialliset primaarimenetelmat
(esim. IDMS, gravimetria, titrimetria)

i

Primaarit sertifioidut matriisisidonnaiset
vertailumateriaalit
(saatavissa mm. IRMM:st&, NISTista)

SAATAVUUS

I MITTAUSEPAVARMUUS

Sekundaariset menetelmat ja vertailumateriaalit
(esim. kromatografia, spektroskopia, Na2S203)

.

Laboratoriokohtaiset mittausmenetelmat ja vertailumateriaalit
(esim. validoidut mittausmenetelmét ja laboratorion kehittamat omat
vertailumateriaalit)

Kuva 3.4 Kemiallisten mittausten jaljitettavyys.

Kemiallisen mittauksen laskennalliseen tulokseen vaikuttavat monien eri
suureiden mittaustulokset, kuten massa, tilavuus ja kemiallisen vertailu-
aineen konsentraatio. Jotta koko kemiallisen mittauksen mittaustulos
olisi jaljitettava, tulee kaikkien mittauksen lopputulokseen vaikuttavien
mittaustapahtumien olla jaljitettdvia. Myds mittaustuloksen laskennalli-
seen kaavaan kuulumattomat tekijat kuten pH, aika ja l@mpétila voivat
vaikuttaa merkittavasti tulokseen. Talldin naillekin mittauksille tulee var-
mistaa jaljitettavyys sopiviin mittanormaaleihin tai vertailumateriaaleihin.

Kemiallisissa mittauksissa esiintyvien fysikaalisten suureiden, kuten
massa ja tilavuus, kohdalla jaljitettdvyyden aikaansaaminen on selvapiir-
teistd kyseisten suureiden siirtonormaaleja kayttamalla. Ongelmalli-
semmat alueet kemiallisissa mittauksissa tulevat esiin menetelmien va-
lidoinneissa ja kalibroinneissa. Validoinnin avulla todetaan, ettd mene-
telmd mittaa sitd, mitd sen on tarkoituskin mitata (esimerkiksi metyy-
lielohopeapitoisuutta kalassa) ja ettd tulosten laskemiseen kaytettava
mittausyhtald tuottaa oikeita tuloksia. Seuraava esimerkki valaisee, mita
kaikkea on otettava huomioon mittausten jaljitettdvyyden varmistami-
seksi.
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Esimerkki. Jaljitettdvyyden huomioonottaminen

Elohopeapitoisuuden maarittdminen tonnikalassa
(EURACHEM/CITAC, 2005)

Tonnikalandytteestd mitattu elohopeapitoisuus on (4,03 + 0,11) mg/kg.
Tulos on raportoitu kokonaiselohopeana kuivapainosta (12 h kuivausai-
ka 105 C lampdtilassa) ja mittausepdvarmuus on raportoitu 95 % katta-
vuusvalilla (k= 2).

Tassa mittauksessa elohopea maaritettiin atomiabsorbtiospektrometri-
sella (AAS) menetelmallda mikroaaltokasittelyn jalkeen. Naytteet punnit-
tiin vaa’alla, jolle oli kalibrointitodistus ja jaljitettdvyys massan SlI-
mittayksikkdon.

Uuttamiseen kaytetty happoliuos oli laimennettu mittapullossa, jonka ti-
lavuudelle valmistaja oli ilmoittanut jaljitettdvyyden kansalliseen mit-
tanormaaliin.

Kalibrointikayra laadittiin sertifioitua matriisipohjaista vertailumateriaalia
kayttden. Kyseessa oli elohopea-vertailumateriaali, jonka pitoisuus oli
(0,998 + 0,005) mg/kg (k= 2) ja jaljitettdvyys puhtaaseen elohopeaan.

Mittausmenetelma validoitiin kayttden sopivaa sertifioitua matriisipoh-
jaista vertailumateriaalia, jonka kokonaiselohopeapitoisuus oli (1,97 +
0,04) mg/kg (k = 2). Talld validoinnilla tarkistettiin menetelman toimi-
Vuus.

Laboratorion todisteet mittaustuloksen jaljitettdvyydesta:

1) elohopealiuoksen pitoisuus: todistus sertifioidusta vertailumateriaali-
liuoksesta

2) naytteen massa: kalibrointitodistus vaa’an jaljitettavasta kalibroinnista

3) mittapullon tilavuus: valmistajan kalibrointitodistus, josta ilmenee jalji-
tettavyys Sl-mittayksikdihin

4) kuivauslampdétila: kalibrointitodistus [ampdtilan jaljitettdvasta kalib-
roinnista

5) uutto-olosuhteet: spesifikaatioiden mukainen tarkistus

6) kuivausaika: tavallinen kello tai sekuntikello.

Kohta 1 vaatii erityistd huomiota kalibrointiliuoksen laadun ja jaljitetta-
vyyden varmistamiseksi. Kohdissa 2, 3 ja 6 jaljitettavyys on helposti
saavutettavissa tarkoitukseen riittdvalld mittausepavarmuudella kayttden
kaupallisia laitteita, joille on ilmoitettu mittausepdvarmuus ja jaljitetta-
vyys kansallisiin mittanormaaleihin. Kohdat 4 ja 5 vaativat laboratoriolta
erityistd huomiota laadunvarmistuksellisin toimenpitein. Sertifioidun mat-
riisipohjaisen vertailumateriaalin kayttdé menetelman validoinnissa on
tarkeda, mutta se ei ole varsinaisesti osa jaljitettavyytta, koska tulosta ei
kayteta kalibrointiin.
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3.2 Mittausepi&varmuuteen vaikuttavat tekijat

Mittalaitetta valittaessa tulee huolehtia siita, ettd kaytetty laite on mah-
dollisimman sopiva kyseiseen mittaukseen, eikd k&ytetty mittauslaite
hairitse koejarjestelya ja aiheuta taysin virheellistd mittaustulosta. Ennen
mittauksen aloittamista pitda ajatella, mitda mahdollisia rajoituksia liittyy
laitteiden kayttdon: mittalaitteiden validointi.

hairiot esikésittely analyysi tulosten

hairiot tulkinta

Mittausymparisto Tiedonsiirto Tiedon kasittely

o T A

Olisuihi(-}t mittauslaite olosuhteet : :

R o AL L LEEEEY o | :

Mitatt | muunnin i ' f '

itattava vahvistin —'—>| paikallissiirto | tallennus |—>| kasittely | !

suure ! lahetinyksikké | | T ! ¢ T ¢ T !
1 1

L : :

1 1

1 1

1 1

1 1

1 1

saatd
ohjaus
hélytys

- /V raportointi
) analyysi
Mahdollinen | seuranta

etakésittely | diagnoosi
arkistointi

Kuva 3.5 Kaaviokuva mittausjarjestelman rakenteesta.

Esimerkki. Miksi ty6td mittaustarkkuuden kehittdmiseksi tulee tehda ja
miksi se on tehtava hyvin ja ohjeiden mukaan? Konkreettisena esimerkki-
na on puolustusvoimien huolto-organisaatio.

Tutkayksikdn tehtdvana on torjua vihollisen lentokone. Kone lentda hyvin
suurella nopeudella ja on torjuttavissa vain hyvin lyhyen ajan. Edellisesta
johtuen on kaikkien tutkaan tehtyjen huoltojen ja saatdjen oltava oikein
tehty.

Huoltoketjuun kuuluu satoja henkil6itd ja kaikkien on ymmarrettdvéd oma
tehtavansa. Tutkan valmistaja on suunnitellut huoltojarjestelman eli laitteet
milld/miten sdadot tehdadan sekad huoltoa tekevan henkildston koulutuksen
ja osaamisen. Vasta kun tdma kokonaisuus toimii maaritetylla tavalla, voi-
daan olla varmoja tehtdvan onnistumisesta.

Kaikkien taytyy ymmartaa, miksi tata tyota tehdaan ja miksi taytyy pitaa
huolta oman tydn laadusta ja mittauksien oikeellisuudesta.
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4 Lasketun tuloksen mittausepavarmuus

Mittaustuloksen yhteydessa tulee aina tietdd mittaukseen liittyva epa-
varmuus. Mittaustuloksesta ei voi tehdd johtop&atoksia, ellei tulokseen
littyvda epavarmuutta tunneta. Mittausepavarmuus on mittaustulokseen
liittyva parametri, joka kuvaa mittaussuureelle saatujen arvojen oletettua
vaihtelua.

Mittausepavarmuuslaskelman laatimiseen on olemassa hyvid ohjeita ja
standardeja. Kansalliset mittanormaalilaboratoriot maarittavat epavar-
muutensa oppaan "Guide to the Expression of Uncertainty in Measure-
ment” (GUM, 2008) mukaisesti. Tdma opas on yleisesti hyvaksytty alan
de facto -standardiksi.

Akkreditoidut kalibrointi- ja testauslaboratoriot noudattavat opasta "EA-
4/02 Expression of the Uncertainty of Measurement in Calibration”. EA:n
ohje on paaosin yhteneva GUM:in kanssa, mutta sitd on hieman yksin-
kertaistettu.

Mittausepavarmuuksia voidaan kasitelld joko absoluuttisina u,, jolloin
epavarmuuskomponentilla v, on sama yksikkd kuin suureella x, tai vaih-
toehtoisesti epavarmuuksia voidaan kasitelld suhteellisina. Suhteellisen
epavarmuuden u, /x yksikké on 1. Vaihtoehtoisesti voidaan kayttaa
my®&s suuruusluokkaa ilmaisevia yksikottomia tunnuksia, kuten prosentti
(%, 1/100), miljoonasosa (ppm, 1/10°), tai miljardisosa (ppb, 1/10°).

Esimerkki. Kummassa ajanotossa on parempi tarkkuus?

a) Miesten 100 m juoksussa on saatu aika 9,98 s. Aika on mitattu £0,01
s tarkkuudella. Suhteellinen epavarmuus on tassa tapauksessa 0,1
%.

b) Miesten 10 000 metrin juoksussa saatiin aika 27.49,44. Myos tassa
mittauksessa absoluuttinen epavarmuus oli + 0,01 s. Tassa tapauk-
sessa suhteellinen epavarmuus on 6 x10 eli 6 ppm.
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Kuva 4.1 Kasiajanotossa mittaaja helposti ennakoi tulevan tapah-
tuman. Pikajuoksuissa kasiajanotossa saadaan "parempia” aikoja
kuin séhkdisessa ajanotossa.

Absoluuttinen epavarmuus on siis kummassakin tapauksessa oletettu
yhtd suureksi. Epdvarmuuden rajoittaa molemmissa tapauksissa kellon
resoluutio 0,01 s. Suhteelliset epavarmuudet ovat kuitenkin selvasti eri
suuruusluokkaa. Tarkastelu osoittaa, ettd pidempi aika voidaan mitata
suhteellisesti tarkemmin, koska resoluution vaikutus pienenee.

4.1 Epévarmuusanalyysin kulku
Epavarmuusanalyysin kulku voidaan paapiirteissdan esittda seuraavasti:

1. Esitetddn matemaattisesti mittaussuureen riippuvuus lahtésuu-
reista.

2. ldentifioidaan ja tehddan merkittdvat korjaukset.

3. Luetteloidaan epavarmuuslahteet.

4. Lasketaan standardiepdvarmuus toistettavasti mitatuille suureille
(tyypin A epavarmuudet).

5. Arvioidaan tyypin B epavarmuudet muilla keinoilla.

6. Lasketaan epavarmuuskomponenttien vaikutukset mittaussuu-
reen epavarmuuteen.

7. Lasketaan saadut epavarmuuskomponentit nelidllisesti yhteen,
mista saadaan yhdistetty standardiepavarmuus ..

8. Lasketaan laajennettu epavarmuus U kertomalla yhdistetty stan-
dardiepavarmuus . halutulla kattavuuskertoimella 4. Yleensa
kaytetdan arvoa k& = 2, mika johtaa 95 % kattavuusvaliin.

Usein puhutaan epavarmuusanalyysin yhteydessa virheellisesti mittaus-
virheisté ja virhearviosta. Epavarmuusanalyysin yhteydesséa virheet kui-
tenkin korjataan, ja korjausten epdvarmuudet siséllytetddn epavarmuus-
laskelmaan. Menettelysta kannattaa huomata, etta toisistaan riippumat-
tomat epavarmuuskomponentit summataan yhteen nelidllisesti. Talldin
ne eivat voi kumota toisiaan, koska yhteenlaskettavat ovat aina positiivi-
sia lukuja.
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4.2 Epavarmuuskomponenitien jakaumat

Epavarmuutta laskettaessa yksittaisistd epavarmuuskomponenteista on
tunnettava jakaumat. Yleisin jakauma on normaalijakauma (Kuva 4.2).
Normaalijakaumassa mittaustulokset jakautuvat siten, ettd jakauman
keskikohta x on todennakoisin. Mittaustuloksen todenndkdisyys piene-
nee sitd mukaa, kun etddnnytdan jakauman keskikohdasta. Normaalija-
kaumaa kuvaavat jakauman keskiarvo x ja jakauman keskihajonta o;.
Mittaustuloksista 68 % sijaitsee valilla x = g, ja 95 % valilla x + 2 g,. Mi-
kéali komponentin jakaumaa ei tunneta, oletetaan se usein normaalija-
kautuneeksi. Toistettujen mittausten jakauma noudattaa hyvin usein
normaalijakaumaa. Samoin epavarmuus, joka saadaan usean epéavar-
muuskomponentin yhdistelmana, noudattaa normaalijakaumaa, olivatpa
Iahtdsuureiden jakaumat mita tahansa.

Jakauman
keskipiste

\68% luottamusvali
95% luottamusvali

Kuva 4.2, Normaalijakauma.

Toinen usein esiintyva jakauma on tasajakauma. Mittaustuloksesta voi-
daan tietaa esimerkiksi, etta se sijaitsee 100 % varmuudella valillda x £ a.
Digitaalisen mittalaitteen resoluutiosta aiheuttava epdvarmuus on hyva
esimerkki tasajakaumasta. Pyodristyksen johdosta viimeisen nakyvan
desimaalin virhe on yhta suurella todenndkadisyydella valilla +0,5. Myds
intuitioon, eli omaan arvioon, perustuvat arviot voidaan ajatella tasaja-
kautuneiksi. Mittaaja voi arvioida esimerkiksi kykenevansa sijoittamaan
mittauskohteen tiettyyn paikkaan Ax mm tarkkuudella. Tasajakaumasta
saadaan hajonta jakamalla vaihteluvélin puolikas () tekijalla V3 = 1,7.
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Epavarmuusanalyyseissa kasitelldan yksittaisia epavarmuuskomponent-
teja yksinkertaisten hajontojen tasolla. Tallaista epavarmuuskomponent-
tia, jonka todennakdisyys on 68 %, kutsutaan standardiepavarmuudeksi.
Laskentaa varten kalibrointitodistuksista tai vastaavista saadut laajenne-
tut epavarmuudet U jaetaan tekijalla 2, jotta saadaan hajonta. Tasaja-
kaumien vaihteluvalit +a taas jaetaan tekijalla 2v3.

4.3 Tyypin A ja tyypin B epavarmuudet

Mittausepavarmuuksien maaritystavat voidaan jakaa kahteen luokkaan:

1. Tyypin A mukainen epavarmuuden maéritys “Epavarmuus, joka
voidaan maarittaa tilastollisin menetelmin,” ja

2. Tyypin B mukainen epavarmuuden maaritys “Epavarmuus, jota
ei voida maarittaa tilastollisin menetelmin.”

Tyypin B epdvarmuus voidaan saada esim. laitteen kalibrointitodistuk-
sesta, laitteen spesifikaatioista, aikaisemmasta mittauskokemuksesta tai
arvioimalla.

Epavarmuuksista kaytettiin aiemmin termejad satunnaisepavarmuus
(random uncertainty) ja systemaattinen epavarmuus (systematic uncer-
tainty), joiden kayttoa tulisi valttaa.

Esimerkki tyypin A epdvarmuudesta on mittauksen toistettavuus, joka
voidaan maarittda esim. toistamalla mittausta N kertaa. Mittaustulos on
N:n mittauksen keskiarvo X. Toistettavuuden aiheuttamana epavarmuu-
tena voidaan kayttaa keskiarvon keskihajontaa g/\N.

Tyypin B epadvarmuus ei pienene mittauksia toistamalla.

4.4 Tyypillisia epavarmuuslahteita

Hankalin osa epavarmuusanalyysistd on useimmiten epavarmuuslahtei-
den tunnistaminen ja listaus. Kaikki muu on standardoitu ja ohjeistettu,
mutta epdvarmuusldhteiden tunnistamiseen tarvitaan ammattitaitoa ja
nakemysta. Usein auttaa tieto siita, ettd tyypillisessd mittauksessa on
vain muutama komponentti, jotka maardavat mittausepavarmuuden.
Komponentit, joilla on vain vahainen vaikutus mittausepdvarmuuteen,
voidaan sivuuttaa.

Mittaus ei koskaan voi olla tarkempi, kuin se epavarmuus, jolla mittalaite
on kalibroitu. Mittalaitteen kalibrointi on yksi olennaisimmista epavar-
muuskomponenteista. Taman lisdksi epdvarmuusanalyysiin tulee mel-
kein aina mittalaitteen / menetelman resoluutio ja mittausten toistetta-
vuus. Alla esitetddn muita epavarmuuden lahteitd, joiden huomioinnin
tarpeellisuus tulisi arvioida.
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44.1 Mittalailteesta aiheutuva epavarmuus

Mittalaitteella saatu tulos on likiarvo. Laitteiden valmistajat ilmoittavat
yleensa laitteen kasikirjassa laitteen tarkkuuden. Valmistaja takaa, etta
laite antaa mittaustuloksen esitetylld tarkkuudella, kunhan valmistajan
ohjeita laitteen kasittelysta, kayttdolosuhteista, huolloista ja kalibroinnis-
ta noudatetaan.

Valmistajan maarittelem& mittalaitteen epavarmuus koostuu usein kah-
desta osasta: mittausalueesta maaraytyvastad systemaattisesta epavar-
muudesta, joka on samansuuruinen kaikille mittaustuloksille, seka mitat-
tavasta arvosta riippuvasta suhteellisesta epavarmuudesta. Kokonaise-
pavarmuus saadaan naiden kahden komponentin summana. Suhteelli-
nen epavarmuus annetaan yleensa prosentteina. Tarkoissa mittalaitteis-
sa saatetaan kayttda myds yksikoitd ppm tai ppb. Systemaattinen epa-
varmuuskomponentti annetaan joko osuutena tadydestd nayttdmasta
(FS) tai digitaalisen mittalaitteen kyseessa ollen vahiten merkitsevien
desimaalien (digit) lukumaarana.

Esimerkki: Digitaalisen jannitemittarin epavarmuudeksi 10 voltin jannite-
alueella on ilmoitettu (0,1 % + 1 digit). Laite nayttaa kolme desimaalia.
Mitattaessa 1 V, 3 V ja 10 V jannitteitd, saadaan suhteellisiksi epavar-
muuksiksi vastaavasti 0,2 %, 0,13 % ja 0,11 %.

Kuva 4.3 Lue laitteen kayttdohjeet ennen laitteen kayttdonottamis-
ta.
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Mittalaitteen epavarmuuteen vaikuttavat muun muassa:
- kalibroinnin epavarmuus
- aika kalibroinnista
- lineaarisuus
- taajuusriippuvuus
- resoluutio
- mittalaitteen stabiilius
- dynaamiset ominaisuudet (laite lilan hidas reagoimaan ilmién
nopeimpiin muutoksiin)
- nollakohdan asetus
- mittalaitteen asento
- mitattavan signaalin aaltomuoto.

Mittalaitteet ovat tarkimmillaan kun niitd kdytetddn mahdollisimman [&-
helld niitd olosuhteita, jotka kalibroinnissa vallitsivat. Mitattaessa esim.
erilaista aaltomuotoa, kuin mitd kalibroinnissa kaytettiin, on aaltomuodon
vaikutus tarkistettava.

442 Kayttdedellytykset ja ymparistotekijat

Mittalaitteiden mittaustulokset saattavat riippua ympéaristdolosuhteista,
kuten ymparistén lampdtilasta, ilman suhteellisesta kosteudesta ja il-
manpaineesta. Ympariston ldmpdtilan vaihtelu vaikuttaa yleensa kaik-
kiin mittalaitteisiin ja on huomioitu kayttéohjeissa. Kosteus saattaa vai-
kuttaa optisiin mittalaitteisiin ja testaustoiminnassa testattavien materi-
aalien mekaanisiin ominaisuuksiin. llmanpaine vaikuttaa yleensad vain
hyvin tarkkoihin mittauksiin, esimerkiksi pituuden mittanormaaleina kay-
tettdvien taajuusstabiloitujen lasereiden aallonpituuteen.

Aloilla, joilla ymparistdvaikutukset mittaustulokseen ovat tyypillisesti
suuria, alan standardit maarittelevat ymparistdolosuhteet, joissa mitta-
ukset tulee suorittaa. Voidaan esimerkiksi edellyttdd mittaukset tehta-
vaksi (25 = 1) °C lampdtilassa ja (50 £ 5) % ilman kosteudessa.

Muita vastaavia ympaéristotekijoitd ovat esimerkiksi verkkojénnite seka
sahkd- ja magneettikentat. Ulkopuolisten virheldhteiden osuutta voidaan
vahentaa eristamalld mittauslaite ja pitamalla mittausolosuhteet mahdol-
lisimman muuttumattomina mittauksen ajan.
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Kuva 4.4 Usein mittaaja on suurin syy karkeisiin virheisiin.
443 Kayttajasta aiheutuva epavarmuus

Mekaanisilla tai analogisilla mittalaitteilla mitattaessa mittaava henkild
saattaa vaikuttaa mittaustulokseen. Mittarin asento saattaa poiketa eri
mittaagjilla ja lisdksi eri ihmiset pystyvat lukemaan analogisia viisarias-
teikkoja eri tarkkuuksilla. Nain ollen kaksi mittaajaa voi saada hieman
toisistaan poikkeavia tuloksia mitattaessa samaa suuretta samoja laittei-
ta kayttaen.

Mittaustulokseen voi vaikuttaa:
- odotetun tuloksen saavuttaminen; koe paattyy, kun odotettu tulos
on saavutettu,
- henkildkohtaisen reaktioajan vaikutus; esimerkiksi urheilussa pi-
kamatkojen kasiajat riippuivat aina ajanottajasta (Kuva 4.1),
- mittarin lukeminen vaarasta (vinosta) suunnasta; yhdensuuntais-
virhe.

Digitaalisilla mittalaitteilla kadyttdjan vaikutus vahenee. Analogisia mitta-
reita on uusista mittareista aina vain vahemman ja vahemman. Esimer-
kiksi oskilloskoopilla mitattaessa aikaero luettaisiin "markkereiden” avul-
la.

444 Mittauskohteesta aiheutuva epavarmuus

Mittauskohde ja mittauksen vaikutus mittauskohteeseen aiheuttavat mit-
taukseen omat epadvarmuutensa. Mitattavan ilmidn stabiilius ndkyy mit-
taustuloksen statistisena vaihteluna ja sitd voidaan tarkastella tilastolli-
sesti. Mittari saattaa vaikuttaa mittauskohteeseen esimerkiksi kuormit-
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tamalla sitd. Myds maasilmukat, vuotovirrat, mittajohdot ja epasovitukset
tulisi huomioida herkkia ilmi6itd mitattaessa.

445 Naytteenotto

Kemian metrologiassa ja testauksessa naytteenotto muodostaa merkit-
tdvan epavarmuuden ldhteen. Mahdollisia ndytteenoton virheldhteitad
ovat muun muassa naytteenottokohteen heterogeenisuus, mika tarkoit-
taa, ettd kohteen eri kohdat poikkeavat toisistaan. Tasta aiheutuu nayt-
teen valintavirhettd sekd preparointivirhettd, joiksi luetaan kaikki nayt-
teen kasittelystd aiheutuvat virheet, kuten kontaminaatio ja maaritetta-
van aineen haviét haihtumisen tai absorption vuoksi. Mittausepéavar-
muutta varten on paatettava, sisallytetddankd naytteenotto epavar-
muusarvioon vai ei. Yksityiskohtainen selvitys naytteenoton mittausepa-
varmuuden arvioinnista on esitetty MIKESin julkaisussa "Opas nayt-
teenoton teknisten vaatimusten tayttdmiseksi akkreditointia varten”
(FINAS S51/2000).

446 Mittaus- ja laskuvirheet

Mittauksessa voi tapahtua inhimillisid virheitd, jotka vaikuttavat mittaus-
tulokseen. Naitd virheitd ei kuitenkaan voi sisallyttdd epadvarmuusana-
lyysiin, koska niiden esiintymisesta ei ole mitdan eksaktia tietoa. Inhimil-
lisille virheille jatetdan epavarmuusanalyysiin joskus marginaalia esi-
merkiksi pyoristdmalla yhdistettyd epdvarmuutta hieman yléspain. Tama
ei kuitenkaan ole standardinmukainen menettely.

Mittausvirheita voivat aiheuttaa muun muassa:

- vaara mittalaitteen valinta

- vaarin suoritettu mittaus

- vaara asteikon lukeminen

- laskuvirheet

- yksikdiden sekoittaminen

- kirjoitusvirheet tai epaselvat merkinnat havaintoja tehtdessa

- mittauslaitteiston hetkellinen toimintahairio

- ympaéristdolojen akillinen muutos kuten verkkojannitteen heilah-
telu.

Karkeita virheitd voidaan vahentaa huolellisella tydskentelylla. Tulosten
joukosta havaitut karkeat virheet joko hylatédan tai niiden yhteyteen liite-
tdén huomautus todenndkdisesta virheesta.

Tulosten analysoinnissa mittausepavarmuutta saattaa aiheutua lasku-
toimitusten suorittamisesta liilan vahilld numeroilla ja itse laskumenetel-
man rajoituksista (kaavojen johtamisessa suoritetut yksinkertaistukset).
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Sijoitettaessa lukuarvoja lausekkeisiin tulisi kayttdd ainakin yhtd, mie-
luummin useaa ylimaaraistd numeroa, jotta pyoristysvirheet eivat kertau-
tuisi laskutoimituksia jatkettaessa. Lopputulos pydristetddn mittausepa-
varmuuden osoittamaan tarkkuuteen. Jos tunnetaan eri suureiden pai-
noarvot, lopputulos annetaan niin monella desimaalilla, kuin kokonais-
mittausepavarmuuden kannalta on tarkoituksenmukaista.

4.5 Mittausyhtalo ja Iahtdéarvon epavarmuuden vaikutus
mittaustulokseen

Lahtbéarvojen vaikutuksen arvioimiseksi taytyy tuntea mittausyhtald, joka
antaa lopputuloksen riippuvuuden l&htéarvoista. Merkitdan

F=FRx Y 2,

missa F on mittaustulos, jonka epavarmuuden haluamme, ja x, y, z ovat
siihen vaikuttavia Idhtdarvoja, joiden epavarmuudet ovat Ax, Ay, Az

Mikali mittausyhtélon laatiminen tuntuu hankalalta, saattaa tdméa johtua
siitd, ettd mittausyhtald on liian yksinkertainen oivallettavaksi. Mitattaes-
sa suuretta yksinkertaisella mittalaitteella, mittausyhtalé on triviaalisti F
=1 x x. Korjaukset tehdadan mittausyhtaloon kerto- ja jakolaskuilla, jolloin
niitd kannattaa kasitelld suhteellisina epavarmuuksina alempana esite-
tyilla periaatteilla.

45.1 Osittaisderivaattojen kaytt6é

Mikali mittausyhtald tunnetaan, ja mikali se on monimutkainen, laske-
taan l8htésuureiden vaikutukset mittaustulokseen osittaisderivaatoilla.
Talléin selvitetdan yksi muuttuja kerrallaan, kuinka paljon kunkin mitat-
tavan suureen virhe Ax, Ay, Az vaikuttaa laskettavan suureen F virhee-
seen AF. Osittaisderivaatta lasketaan yhdelle muuttujalle kerrallaan, ja
muut muuttujat pidetdan vakioina.

Useamman muuttujan funktion derivointia yhden muuttujan suhteen sa-
notaan osittaisderivoinniksi/ ja saatua tulosta osittaisderivaataksi. Usein
kaytetdan merkintaa &F/6x (d4annetdan doo Fdoo x).

N&itd merkintoja kayttéden

AF], = 25« Ax

y.n epavarmuuden Ay vaikutus saadaan vastaavasti kaavasta
= 9F
| ARy = 5=y
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Derivointi on nyt suoritettu y.n suhteen pitdmalla x ja z vakioina. Samoin
menetellddn muidenkin muuttujien suhteen. Kokonaisepdvarmuus saa-
daan lopuksi yhdistdmalla epdavarmuudet nelidllisesti.

Suhteelliselle epdvarmuudelle saadaan lauseke suorittamalla osittaisde-
rivoinnit funktion logaritmille. Esimerkiksi parametrin x suhteen saadaan

o(InF)
OX

AF
85| =152 e ax]

Joskus on helpompaa laskea ensin suhteellinen epavarmuus AF/F ja
kayttaa sitad absoluuttisen epadvarmuuden AF maarittdmiseen.

Esimerkki. Laske funktion F= FAx,y,2) = a sinxe” In zosittaisderivaatat

8F/d6x=acosxe’Inz
8FI/dy=asinxe’In z
8F1dz=asinxe’ (1/2)
8F8a=sinxe’Inz

Huomaa: (8F/6a)da = 0, koska a = vakio

45,2 Summa ja erotus

Tilanteissa, joissa mittausyhtdl6 muodostuu yhteen- tai vahennyslas-
kuista, voidaan osittaisderivaattojen lasku ohittaa, kun kasitelldan epa-
varmuuskomponentit absoluuttisina.

Oletetaan, ettd suure F on mitattujen suureiden x ja y summa (tai ero-
tus)

Fx)=x+y.

Kun x muuttuu maaralld Ax, saadaan funktion uudeksi arvoksi
Fx+Ax, )= (x+Ax) + y.

Funktion arvon muutos on siten

AF = Ax+ Ax, ))- Axy)= Ax.

Absoluuttinen epavarmuus siirtyy siis sellaisenaan lopputulokseen. Las-
kelma menee vastaavasti kaikille summattaville tai vahennettaville teki-

j6ille, kuten tassa tapauksessa y:lle. Kokonaisepavarmuutta varten Axja
Ay lasketaan nelidllisesti yhteen, joten yhdistetyksi epavarmuudeksi tu-

lee V(AX + AJP).
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45.3 Tulo ja osamaara
Tilanteissa, joissa mittausyhtalé muodostuu kerto- tai jakolaskuista, voi-
daan osittaisderivaattojen lasku ohittaa, kun kasitelldadn epavarmuus-
komponentit suhteellisina.

Oletetaan, etta laskettava suure on mitattujen suureiden tulo (tai osa-
maara)

Axy)=xy,
jolloin
Fix+AXIxx), y)=(x+AxXIxx)y = xy(1+ AXX)

Funktion suhteellinen arvon muutos on

AFIF =[Ax+ Axxx), y) - Fxy) 1Axy) = [xy(1+Axx) - xylixy=
AX X.

Suhteellinen epavarmuus siirtyy siis sellaisenaan lopputulokseen. Las-
kelma menee vastaavasti kaikille kerrottaville tai jaettaville tekijdille, ku-

ten tdssé tapauksessa yille. Kokonaisepdvarmuutta varten Ax'xja Ayly
lasketaan nelidllisesti yhteen, joten yhdistetyksi epdvarmuudeksi tulee

V[(AXIX)? + (Ay/)7).
Potenssifunktiolle 7= ax" voidaan johtaa vastaavasti tulos

AFIF = nAxx.

Esimerkki: Mittaustulos Y'riippuu mitattavista suureista x; seuraavasti:
Xy - Xy

Y(Xuxz’xs’le):m
3 4

Kaikilla suureilla x;on suhteellinen epdvarmuus samansuuruinen 0,5 %.
Suureet x1, X2 ja x; aiheuttavat kukin Y :hyn yhta suuren epavarmuuskomponen-

tin, 0,5 %. x;:n aiheuttama epavarmuuskomponentti on eksponentista johtuen
kaksinkertainen, 1,0 %, jos n=2. Yhdistetyksi epavarmuudeksi tulee

AY 1Y = (A% 1% + (A%, 1%, + (A /X, )2 + (2 AX, 1%, ) =+/3-057 +12 =132 %
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454 Tilastolliset menetelmat tyypin A epavarmuuden
maarittamisessa

Toistettaville mittauksille suoritetaan tyypin A epavarmuusanalyysi tilas-

tollisia menetelmid kayttden. Useimmiten mittaustulos <x> lasketaan
toistettujen havaintojen x keskiarvona

Tulosten keskihajonta

R )

i=1

kuvaa yksittdisen havaintopisteen oletettavissa olevaa hajontaa ja epa-
varmuutta. Keskiarvona saadun tuloksen epavarmuutta kuvaa parhaiten
keskiarvon keskihajonta

za/\/ﬁ

Keskiarvona saadun mittaustuloksen epdvarmuus pienenee siis suh-
teessa toistokertojen A neliGjuureen.

4.6 Epavarmuuskomponenttien yhdistdminen ja
kattavuuskertoimen valinta

Kun kaikki mittaukseen liittyvat epavarmuuskomponentit on saatu selvil-

le, ne yhdistetdan toisiinsa nelidllisesti yhdistetyn standardiepavarmuu-
den u, maarittdmiseksi. Suhteellisia epdvarmuuksia kayttéden

N
AFIF = > (A /%)
i=1

ja absoluuttisilla epavarmuuksilla vastaavasti

Mikali epavarmuuslaskennassa kaytetdan standardiepavarmuuksia (10),
joiden sisalld mittaustulokset ovat 68 % todennakoisyyksilla, on lopputu-
loksellakin 68 % luotettavuus; toisin sanoen mittaustulos on 68 % to-
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denndkoisyydelld valilla F £ AF. Yleensd epavarmuus ilmoitetaan kui-
tenkin niin sanottuna laajennettuna epavarmuutena siten, etta silla on 95
% luotettavuus.

Lahtdarvoilla saattaa olla varsin erilaisia jakaumia. Lopputulos on Kui-
tenkin useimmiten normaalijakautunut, mikali I&htdarvoissa ei ole esim.
tasajakautunutta komponenttia, joka dominoi. Puhtaasti nhormaalijakau-
tuneella jakaumalla epdvarmuudelle saadaan 95 % luotettavuus kerto-
malla se kattavuuskertoimella A = 2. Mittaustulos on siis 95 % todennéa-
koisyydella valilla F+ 2 AF.

Mikali mittauksessa on merkittdvia tyypin A epdvarmuuksia, joita ei ole
toistettu riittdvasti, voi kattavuuskerrointa joutua kasvattamaan. Epavar-
muuskomponenteista Axj/x; ja niiden vapausasteista v; voidaan laskea
mittaustuloksen y efektiivinen vapausasteiden lukum&ara

Ax/x)

=(ay/y)' Z

N kertaa mitatulle tulokselle v= N- 1. Tyypin B epdvarmuuksille v = o
Haluttu kattavuuskerroin saadaan Studentin ¢-jakaumasta. Jos ves= 10,
saadaan tarvittavaksi kattavuuskertoimeksi A= 2,228.

4.7 Epéavarmuuden ilmoittaminen

Mittaustuloksen yhteydessa annetaan mittausepavarmuus seka kaytetty
kattavuuskerroin tai kattavuusvali. Esimerkiksi jos lyijypitoisuudeksi on
analyysissa saatu 1,65 mmol/kg ja sen laajennettu epavarmuus on *
0,15 mmol/kg, tulos voidaan antaa esimerkiksi muodoissa "Lyijyn koko-
naispitoisuus on 1,65 mmol/kg, laajennettu epdvarmuus 95 %:n katta-
vuusvalilla ¢ = 0,15 mmol/kg (tai 9,1 %)” tai lyhyemmin "Lyijyn koko-
naispitoisuus = (1,65 + 0,15) mmol/kg (k= 2).”

4.8 Mittalaitteen viritys

Hyvin usein mittalaitteen kalibroinnin yhteydessa mittalaite viritetdan si-
ten, ettd sen nayttdmat ovat taas spesifikaatioiden mukaiset. Varsinkin
laitevalmistajat toimivat néin. Kalibroinnin maaritelmé sinénsé ei sisalla
laitteen virittdmista! Laitteessa oleva kalibrointitarra ei ole tae siitéd etta
mittalaite nayttaisi oikein. Kalibrointitodistuksesta voi tarkistaa, onko laite
kalibroinnin yhteydessa viritetty, tai tarvitseeko mittaustuloksille mittauk-
sen yhteydessa laskea korjaus. Mikali laitetta kalibroinnin yhteydessa
muutetaan, on standardien mukaan laitteelle annettava kalibrointitulok-
sessa mittaustulokset ennen ja jalkeen laitteen sdadoén. Tdma on tarke-
a4, jotta laitteen kalibrointihistoria sailyy.
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20,01 —
19,65_ |
19,3
19,0: |
185~ -~

| Virityksen jalkeen

| ) -
— = 7| Tulos ilman viritysta

- |
Aika

Kuva 4.5 Vahvistimen vahvistuksen seuranta ja viritys. Laitteita ei
yleensa saadeta kalibroinnissa. Mikali nin tehdaan, on asiasta sovit-
tava asiakkaan kanssa, ja asiakkaalle annetaan tulokset ennen ja jal-
keen saatoa.

Kuva 4.5 esittdd mittausvahvistimen ajautumaa eli laitteen vasteen ry6-
mintdd ajan funktiona. Saanndllisissa kalibroinneissa tarkistetaan lait-
teen kulloinenkin vahvistus. Mittaaja tai laitteen valmistaja saattaa maa-
ritelld sallitun virherajan, jonka jalkeen laitteen vahvistus sdddetdan ta-
kaisin nimellisarvoonsa.

Saanndlliset kalibroinnit ja laitteen stabiiliuden seuranta ovat usein ainoa
keino maarittaa laitteen ikdantymisen aiheuttama epdvarmuus ja tarvit-
tava kalibrointivali. Varsin yleisend kaytantona on kalibroida mittalaitteet
kerran vuodessa. Tama ei kuitenkaan perustu mihinkaan standardiin ei-
k& ole mink&anlainen vaatimus esim. akkreditoinnissa. Tarvittava kalib-
rointivali selviaa laitteiden muutosta seuraamalla ja saattaa olla yli tai al-
le vuoden laitteesta ja jopa laiteyksildsta riippuen.
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Kuva 4.6 Kalibrointi ja viritys. Kalibrointi tarkoittaa mittarilukemien ja
suureen todellisten arvojen valisen riippuvuuden selvittamista. Virityk-
sessa saadetaan mittarilukemat vastaamaan todellisia arvoja.

4.9 Mittausepévarmuuden huomiointi lausunnoissa ja p&&tdksen-
teossa

Mittaustuloksista saattaa joutua antamaan lausuntoja, eli ottamaan kan-
taa onko mittaustuloksen perusteella esimerkiksi jokin laite spesifikaati-
oissaan, sisaltaakd jokin elintarvike liikaa kemiallista yhdistetta, tai aa-
rimmilldan jopa syyllistyikd henkild rikokseen. Lausuntoja annettaessa ja
paatosta tehtdessa on huomioitava mittaustuloksen epavarmuus, mika
ei usein ole triviaalia. Mittausepdavarmuuden huomiointiin liittyvaa on-
gelmaa havainnollistaa Kuva 4.7.

2
Ylin raja-
®

arvo

Kuva 4.7. Epavarmuuden huomiointi spesifikaationmukaisuuden arvioinnissa.
1. Mittaustulos sijaitsee epavarmuuksineen asetetun raja-arvon ylapuolella. 2.
Mittaustulos on raja-arvon ylapuolella, mutta raja-arvo on epavarmuusarvion
sisalla. 3. Mittaustulos on raja-arvon alapuolella, mutta raja-arvo on epavar-
muusarvion sisalla. 4. Mittaustulos sijaitsee epavarmuuksineen asetetun raja-
arvon alapuolella.
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Kuvassa 4.7 olevat mittaustulokset 1 ja 4 eivat aiheuta mittausteknista
ongelmaa. Mittaustulos on selkedsti mittausepavarmuuksineen raja-
arvon yl&- tai alapuolella. Tulokset 2 ja 3 taas vaativat harkintaa, koska
mittausepavarmuudet huomioiden molemmat tulokset voidaan tulkita jo-
ko raja-arvon yla- tai alapuolelle. Hyvin monet mittaus- ja testausstan-
dardit seka lait ovat taltd osin keskenerdisia, eli ne eivat ota kantaa mit-
tausepavarmuuteen.

Esimerkkind mittauksesta, jossa mittausepavarmuus on huomioitu, voi-
daan tarkastella poliisin suorittamaa liikenteen nopeusvalvontaa. Tut-
kamittauksen epdvarmuus huomioidaan autoilijan eduksi. Kaytanndssa
tama tapahtuu siten, ettd mitatusta nopeudesta vahennetaan mittaus-
epavarmuus. Mahdollinen rangaistus maaraytyy ndin saadun alemman
nopeuden mukaan.

4,10 Esimerkki kemian metrologiasta: Mittaustuloksen ja epavar-
muuden maarittely yksityiskohtaisen mittausmenetelmékaa-
vion avulla

Mittausmenetelmdkaaviossa esitetdan, mitd mitataan sekd kaikki mitta-
ustuloksen ja lahtbarvojen valiset riippuvuudet, esimerkiksi mitatut suu-
reet, vakiot, kalibrointinormaalien arvot ja niin edelleen.

Tutkitaan mittausmenetelmdkaavion kayttéad mittausesimerkilla, jossa
maaritetdan titraamalla liuoksen suolahappopitoisuus (HCI). Esimerkki
on EURACHEM/CITAC-mittausepavarmuusohjeesta. Mittauksen kulku
paapiirteissaan on esitetty kuvassa (Kuva 4.8). Yksityiskohtainen mitta-
usmenetelmakaavio on esitetty kuvassa (Kuva 4.9).

HCl-liuoksen pitoisuuden maaritys tehdaan titraamalla vasta tehdylla
NaOH-liuoksella, jonka pitoisuus on tarkistettu titrimetrisesti kaliumvety-
ftalaattinormaalilla (KHP), jolle valmistaja on sertifioinut pitoisuuden

1000 Myyp - PV,

HCL —
Vi Mie Vi

missa cyc on HCI-liuoksen konsentraatio (mol/l), mxype on kaliumvetyfta-
laatin massa (g), Pxwe On kaliumvetyftalaatin puhtaus massaosuutena
ilmaistuna, /7> on NaOH-liuoksen tilavuus HCI:n titrauksessa (ml), Vr;
on NaOH-liuoksen tilavuus KHP:n titrauksessa (ml), Mynr on KHP:n
moolimassa (g/mol) ja Vic on HCI-liuoksen tilavuus NaOH-liuoksella tit-
rattuna.
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Punnitaan KHP

Titrataan KHP NaOH-
liuoksella

Otetaan HCI-
liuoksesta nayte

Titrataan HCI-nayte
NaOH-liuoksella

Mittaustulos

Kuva 4.8 Suolahapon (HCI) konsentraation maéaritys liuoksesta.

Analyyttisissd maarityksissa on tarkeda tehda ero rationaalisten ja em-
piiristen maaritysmenetelmien valilla:

o Rationaalisessa menetelmassa, kuten nikkelin maarityksessa
metalliseoksesta, saadaan tulokseksi aina samanlaisia tuloksia
ja samoissa mittayksikdissa ilmaistuna, kuten esimerkiksi mas-
sa- tai mooliosuuksina. Menetelmd on tarkoin maaritelty ja se
voidaan toistaa samalla tavalla useita kertoja.

e Empiirisessa menetelmassa, kuten “uutettava rasvapitoisuus”,
tulos riippuu uutto-olosuhteista. Koska taman menetelman tulok-
set ovat taysin riippuvaisia olosuhteiden valinnasta, sitd sano-
taan empiiriseksi menetelmaksi. Tall6in tuloksia ilmoitettaessa
viitataan aina kaytettyyn menetelmaan.
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Maaritysmenetelman luokittelu rationaaliseksi tai empiiriseksi on tarkeda
mittausepdvarmuuden arvioinnin kannalta, koska arvioon tulee ottaa
mukaan vain ne tekijat, jotka vaikuttavat analyysitulokseen. Analyysille
tyypillisia epavarmuuden lahteitd ovat naytteenotto, ndytteen valmistus,
sertifioitujen vertailumateriaalien kaytté mittauksissa ja mittauslaitteiden

kalibrointi.
m (KHP
poikkeama V(T2)  P(KHP) ( ) Kalibrointi
herkkyys
titr lo ist
Hirioppupiste Kalibrointi . .
lineaarisuus
lampdtila herkkyys N m (bruttopaino)
lineaarisuus
Kalibroin i m(taara)
> c(HCL)
m (KHP)
Kalibrointi
V(T2) R Kalibrointi
titr.loppupiste V(T2) lampatila
V(T1) Lampétila
titr.loppupiste V(T1) titr.loppupiste
V(HCI)
Toistettavuus poikkeama V(T1) M(KHP) V(HCI)

Kuva 4.9. Epavarmuuslahteiden identifiointi happo-emas-
titrauksessa.

Jokainen syy-seuraus-diagrammissa todettu merkittdva epavarmuus-
komponentti mitataan tai arvioidaan. Maarittdmisen perustana voi olla

- sertifioitujen vertailumateriaalien sertifikaatissa mainittu epavar-
muus,

- menetelmén validoinnissa saatu informaatio,

- menetelman laadunvarmistuksen tulokset,

- laboratorioiden valisten vertailumittausten tulokset,

- laitetoimittajien spesifikaatioiden antamat tiedot,

- teoreettiset mallit ja kirjallisuustiedot.

Happo-emas-titrauksen epavarmuusanalyysi on esitetty oheisessa tau-
lukossa (Taulukko 4.1).
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Taulukko 4.1 Happo-emas-titrauksen ep&varmuusanalyysi.

Kuvaus Arvo x Standardiepa- | Suhteellinen standar-
varmuus u (x) | diepdvarmuus u (X)/x
rep | Toistettavuus 1 0,001 0,001
Mgppe | Kaliumvetyftalaatin massa 0,3888g |0,00013¢g 0,00033
Pwrp | Kaliumvetyftalaatin puhtaus 1,0 0,00029 0,00029
V1, | NaOH-liuoksen tilavuus HCI:n titrauksessa | 14,89 ml | 0,015 ml 0,0010
V11 | NaOH-liuoksen tilavuus KHP:n titrauksessa | 18,64 ml | 0,016 ml 0,00086
Mkue | KHP:n moolimassa 204,2212 |0,0038 g/mol |0,000019
g/mol
Ve | HCI-liuoksen tilavuus NaOH-liuoksella 15 ml 0,011 mi 0,00073
titrattuna
Chci | HCI-liuoksen konsentraatio 0,10139 | 0,00016 mol/I | 0,0016
mol/I

Mittausyhtaldé koostuu kerto- ja jakolaskuista, joten yhdistetty mittaus-
epavarmuus u{)y) voidaan laskea helpoiten suhteellisia standardiepé-
varmuuksia kayttaen

U, (Cuer) _ \/ {u(mmp)]z . [u<PKHp]2 N [uwr . {u(vm]z . [u<MKHP] " [uwHC.>]2 wulrepy?

CHCI mKHP PKHP VTZ VT1 M KHP VHCI

\/0,000332 +0,00029% +0,0010* +0,00086° +0,000019° + 0,00073* + 0,001°

=0,0016
— U, (Cpyey) = Cugy x 0,0016 = 0,00016 molll.

Laajennettu mittausepavarmuus on siis
U(che) =0,00016 x 2 =0,0004 mol/l (k= 2).

Titrauksessa maaritetty HCl-konsentraatio 0,10139 mol/l ilmoitetaan mit-
tausepavarmuuksineen muodossa (0,1014 + 0,0004) mol/l (k= 2).

Muista epavarmuuden maarittamistavoista on kerrottu esimerkiksi elin-
tarvikealaa koskevassa EU:n raportissa’.

! Report on the relationship between analytical results, measurement uncertainty, recovery factors and the
provisions of EU food and feed legislation, with particular reference to community legislation concerning
contaminants in food etc.:

http://europa.eu.int/comm/food/food/chemicalsafety/contaminants/report-sampling analysis 2004 en.pdf
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411 Tulosten ilmoittaminen

Merkitsevien numeroiden maaré

Mittaustulokset eivat koskaan ole tarkkoja, vaan ne sisaltdvat aina jonkin
verran virhetta. Mittaustulosta numeerisesti ilmoitettaessa annetaan kor-
keintaan epatarkimman havainnon tarkkuutta vastaava maard numeroi-
ta. Liiat numerot antavat vaaran kuvan tuloksen tarkkuudesta. Liian va-
hien numeroiden kayttdé antaa vaikutelman todellista huonommasta tark-
kuudesta.

Lukumaaraa ilmoittavat luvut ovat yleensa tarkkoja (2 lampdmittaria, 6
paineanturia). Tarkoiksi luvuiksi oletetaan myds pienet kokonaisluvut,
silloin kun ne ovat kertoimina tai eksponentteina. Luonnonvakioille on
myd&s yleensa saavissa riittdva tarkkuus niin, ettei niille tarvitse erikseen
tehda epavarmuusanalyysia.

Likiarvojen tarkkuus ilmoitetaan yleensd merkitsevien numeroiden luku-
maaralla, ellei sitd ole maaritelty tarkasti virheen ylarajan avulla. Annet-
taessa mittauksen lopputulos on aina ajateltava, ettd samalla ilmoitetaan
myos tuloksen tarkkuus merkitsevien numeroiden lukumaarana.
Merkitsevien numeroiden lukumaardan otetaan mukaan muut numerot
paitsi

- kokonaisluvun lopussa olevat nollat ja

- desimaaliluvun alussa olevat nollat.

Tarkkuuden méaarittelyssa ei voida kayttaa desimaalien lukumaaraa, silla
desimaalien lukumaaraa voidaan muuttaa laatumuunnoksilla. Poikkeuk-
sen tekevat logaritmit ja prosenttiluvut.

Silloin, kun halutaan korostaa, etta jokin suure tai luku on ilmoitettu tie-
tylld merkitsevien numeroiden lukumaaralla ja luku sisaltaa nollia, joista
suoraan ei voi sanoa ovatko ne merkitsevia vai eivat, on kaytettava laa-
tumuunnosta tai eksponenttiesitysta.

Lopputuloksen pyéristys

Laskettaessa laskimella lopputulokseen saadaan usein hyvinkin monta
ylimaaraistd numeroa. Nyrkkisdanténa voidaan pitaa, ettd lopputuloksen
tarkkuus ei voi olla parempi kuin Idhtéarvojen tarkkuus. Téman mukaan
tuloksessa saa olla numeroita korkeintaan yhtd monta kuin epatarkim-
massa havaintoarvossa, mieluummin yksi humero vdhemman. Jos voi-
daan maarittda eri suureiden vaikutus lopputulokseen, annetaan loppu-
tulos niin monella numerolla kuin kokonaismittausepdvarmuuden kan-
nalta on tarkoituksenmukaista.

Lopputuloksen pydristamista ja korotusta koskevat seuraavat sdannot:
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- kun ensimmainen pois jatettdvd numero on pienempi kuin 5, ei
viimeisen numeron korotusta suoriteta.

- kun ensimmainen poisjatettdva numero on suurempi kuin 5 tai on
yhta suuri kuin 5, ja sitd seuraa joku muu luku kuin nolla, suorite-
taan korotus.

- kun ensimmainen poisjatettava numero on 5 ja sitd seuraa 0 tai
ei mitdan, lopputulos pyoéristetdan lahimpaan parilliseen nume-
roon.

Epavarmuuden ilmoittaminen
- epavarmuus ilmoitetaan enintdan kahdella merkitsevalld nume-
rolla
- pyoristys tehdaan aina yléspain (ei noudata pydristyssaantoja)
- lopputuloksessa ja sen epavarmuudessa ilmoitetaan yhtd monta

desimaalia.
Esimerkki.
a) virheellisesti annettuja tuloksia
7,783g+0,31¢g - eri maara desimaaleja
8,6 m+0,02m - eri maara desimaaleja
(7,9+2)N - eri maara desimaaleja
76+0,3m -pitddolla (7,6 £0,3) mtai 7,6 m+ 0,3 m
6,28 + 0,01 - mittayksikko puuttuu

b) oikein annettu tulos
230,0 mm £ 0,4 mm = (230,0 = 0,4) mm

Esimerkki. Seuraavat mittausarvot
1) suure 100 mm ja

2) luku 500 on maaritetty kolmen merkitsevan numeron tarkkuudella.
Esitd ne niin, ettd nakyy, ettd kyseessd on kolmen numeron tark-

kuus?

Ratkaisu:

1) Tekemalla laatumuunnos saadaan:

100 mm =10,0 cm, jossa nolla desimaalipilkun jalkeen osoittaa
merkitsevien numeroiden lukumaaran.

2) Kymmenen potenssien avulla
esittdmallad saadaan:
500 = 0,500 *10°.

Mittaustulokset esitetdén yleensa taulukkoina, jotka nimetdan Taulu-
koiksi ja jotka numeroidaan. Taulukon nimen yhteydessa on myos selite-
teksti taulukon sisallésta. Taulukon sarakkeiden ja rivien otsikkoriveilta
nakyy, mita kukin sarake ja rivi esittavat. Otsikkoriville kirjoitetaan joko
suure tai sen symboli ja tdman yksikko. Otsikkoriville laitetaan yleensa
myds kaikille lukuarvoille yhteinen kymmenen potenssi. Luvut merkitdan
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taulukon sarakkeisiin niin, ettd desimaalipilkut ovat kaikissa luvuissa
samassa kohdassa. Taulukossa 4.2 on esimerkki tulosten esittamisesta.

Taulukko 4.2 Eri aineiden lamménjohtavuuksia 300 K:n lampdtilassa.

aine A (W/Km)
ilma (kaasu) 0,026
vesi (neste) 0,61
rauta (kiinted) 80
alumiini 237
kulta 318
kupari 4101

4.12 Kuvalitatiivinen jaljitettavyys

Tuotetun tiedoston luotettavuuteen ja verrattavuuteen ei synny riittdvaa
jaljitettavyytta ellei tiedostoon ole liitettavissa riittdvaa maaraa tietoa

- naytteenotosta

- analysointitekniikasta

- analysointiolosuhteista.

Analysointitulosten tulee kaikin osin olla vertailukelpoisia muiden samal-
la tekniikalla suoritettujen analyysien kanssa. Lopputulokseen tulee liit-
tda myos tieto, miten analyysitulokseen on paasty.
Tallaiseen on mahdollisuuksia esimerkiksi

- vertailumateriaalin avulla

- erilaisten datakirjastojen avulla ja

- tulkitsemalla mittaustulosta samankaltaisten mittauksien ja ana-

lyysien kautta.

Esimerkki. Seuraavassa on esitettyna jaljitettdvyyteen perustuva esi-
merkki koskien kemiallisen aineen tunnistamista massaspektrometrialla.

Mittauksen yhteydessa mainittavat tiedot

tunnistamisen tulos

kemiallinen nimi (IUPAC-nimistd)

CAS-rekisterinumero

kemiallinen rakenne

molekyylikaava

tunnistuksessa kaytetty vertailumateriaali tai datakirjasto.

Tiedot naytteesta
- naytteen pitoisuus, ldhtdaineiden puhtaus, mahdollinen liuotin
- naytteen alkupera (jaljitettavyys)
- naytteenkasittely.
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Tutkimuksen ja analyysin suorittaja
- laboratorio
- analyysin tekija
- paivamaara, kellonaika
- allekirjoitus.

Tiedot mittalaitteesta
- laitteen malli
- laitteen valmistaja
- tiedonkeruujarjestelma
- ohjelmistotyyppi.

Analysointiolosuhteet
- naytteenpidin
- naytteensyotto.

Kvalitatijvisella analyysilld ymmarretdan analyyttistd menetelmaa, joka
esimerkiksi kemiallisissa mittauksissa antaa mahdollisuuden aineen
tunnistamiseen sen ominaisuuksien perusteella. Kvalitatiivinen analyysi
antaa siis vastauksen kysymykseen positiivinen / negatiivinen tai kylla /
ei. On huomattava, ettd mittausmenetelmat pystyvat mittaamaan vain
tietyn suuruisia pitoisuuksia, joten kylld/ei-asetelmaan liittyy aina epéa-
varmuus koskien pienempia pitoisuuksia. Kvalitatiivisen analyysin tarkoi-
tuksena kemiassa on tunnistaa yhdiste tai yhdisteryhma.

Menetelmat voidaan jakaa ryhmiin niiden suorituskyvyn ja kayttotarkoi-
tuksen mukaan. Ryhmitys voi olla esimerkiksi seulontamenetelmét, tut-
kimusmenetelmat ja varmistusmenetelmat.

Seulontamenetelmdat (screening methods) ovat yleensa kvalitatiivisia
menetelmia. Seulontamenetelmat on suunniteltu suurien naytemaarien
tutkimiseen.

Tunnistusmenetelmét (identification methods) voivat olla sekd kvalitatii-
visia ettd kvantitatiivisia. Menetelmia kaytetaan rutiinikdytéssa, koska ne
kemiallisina tunnistimina yksiselitteisesti tunnistavat tietyn aineen kun
vain tietty taso ylitetdan.

Varmistusmenetelmilla (verification / reference methods) voidaan kemi-
alliset aineet tunnistaa ja myds niiden maara selvittaa.

Varmistusmenetelmien
- luotettavuus on todettu
- todenmukaisuus tunnetaan
- spesifisyys tiedetdan
- tarkkuus ja erotuskyky tunnetaan
- menetelmét ovat tieteellisesti perusteltuja.

Orgaanisen analytiikan menetelmat perustuvat usein massaspektromet-
riaan.
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4.13 Mittaustulosten graafinen esittdminen

Graafisten esitysten avulla saadaan mittaustuloksista usein huomatta-
vasti havainnollisempi kuva kuin taulukon avulla. Pisteiden muodosta-
man kayran lineaarisuus tai kaltevuuden muutos havaitaan helpommin
kuin taulukosta. Oheisessa kuvassa (4.10) verrataan saman informaati-
on sisdltdvaa havaintotaulukkoa ja taulukon perusteella piirrettya kuvaa-
jaa.

30 . t(s) |s(m)
. /./ 10 | 15
257 . 20 | 30
= ] l/ 3,0 45
£ 201 - ! !
s " 40 | 60
g ¥ 50 | 7,5
2 101 60 |180
ER — 70 |[210
T 80 | 240
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0- 90 |27,
0 e 10,0 [ 30,0
kaytetty aika (s)

Kuva 4.10 Kuvaajasta nakyy taulukkoa selkedmmin kaksi lineaari-
sesti muuttuvaa osaa seka suoran kulmakertoimen muuttuminen.

Graafinen esitys ei sindansa korvaa numeerista esitysta, vaan taydentaa
sitd. Kokeellisten tdiden yhteydessa on perusteltua esittdd myds nu-
meerinen aineisto, vaikka siitd olisikin piirretty kuva. Myds graafiseen
esitykseen liitetdan nimi (Kuva 4.10) ja otsaketeksti, josta kay selville

- mita piirroksessa on esitettyna

- minkalaiseen mittaukseen se perustuu

- mittauspaivamaara.

Koordinaatisto

Tavallisessa koordinaatistossa kummallakin akselilla oleva asteikko on
lineaarinen (millimetripaperi). Toinen fysiikassa ja kemiassa paljon kay-
tetty akselisto on puolilogaritminen akselisto eli toinen akseli on lineaari-
nen ja toinen on logaritminen.

Usein pyritdan valitsemaan akselit siten, ettd pisteistdon kuvaaja on suo-
ra. Nain erityisesti silloin, jos piirrosta kdytetdan graafiseen analyysiin eli
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kuvan perusteella maaritetdan pisteitd yhdistdvan kadyran kulkua kuvaa-
via vakioita.

Koordinaattiakseleille tulee olla merkittynd muuttujana oleva suure (nimi
tai symboli) ja kaytetty yksikkd, asteikkojaotus sekd mittaluvut. Asteikko-
jaotus tulee laatia niin, etta jokaisen pisteen koordinaatit voidaan kuvaa-
jasta lukea nopeasti ja tarkasti (Kuva 4.11). Vaaka-akseli kuvaa riippu-
matonta muuttujaa ja pystyakseli muuttujasta riippuvaa funktiota.
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X ./
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4,32 /
3,24- /
1,08—- /

T T T T T
0,00 1,12 2,24 3,36 4,48
kulkuaika (s)

kuljettu matka (m)

Kuva 4.11 Pallon kulkema matka alustalla ajan funktiona a) hel-
posti luettavalla asteikolla ja b) epakaytanndllisella asteikolla.

Logaritmiasteikot ovat yleensa valmiiksi numeroidut; yleensa 1, 2, 5, 10,
20, 50, jne. Kun yhden luvun suuruusluokka (kymmenen potenssi) kiinni-
tetdan, tulevat kaikkien lukujen suuruusluokat samalla kiinnitetyiksi.

MIKES Julkaisu J4/2011 Hiltunen, Linko et al. Laadukkaan mittaamisen perusteet



60

Akselien asteikkojen pituuksia valittaessa on lahtékohtana se, ettd ha-
vaintoarvojen vaihtelualueen tulee kattaa koko akselin pituus, mutta se
ei saa myoskaan ulottua kauemmas. Numeroinnin ei tarvitse alkaa nol-
lasta. Kéytdnnossa akselin numerointi aloitetaan vahan pienimman ar-
von alapuolelta ja lopetetaan heti suurimman arvon jalkeen. Usein jate-
tdén noin 10 % tyhjaa kaikille laidoille. Jos nollakohta merkitddn naky-
viin, mutta numerointi aloitetaan myéhemmin, voidaan akselin katkaisu
osoittaa kahdella rinnakkaisella kauttaviivalla (-//-). Mikali kuvaaja on 1a-
hes vaakasuora viiva, edella olevaa tulee luonnollisesti soveltaa harkiten
eli on varottava laajentamasta asteikkoa liiaksi senkin uhalla, ettd ha-
vaintopisteet sijoittuvat vain kapealle alueelle.

Mikali on mahdollista, asteikot pyritdan liséksi valitsemaan niin, ettad ku-
vaajaksi saataisiin noin 45 asteen kulmassa nouseva tai laskeva suora.
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Kuva 4.12 Akselien valinta a) havaintopisteet huomioiden ja b) vir-
heellinen valinta.

Symbolien valinta

Mittauspisteet tulee merkitd kuvaan selvasti (ei pisteelld) niin, ettd ne
ovat tarvittaessa kuvasta luettavissa. Mikéli samaan kuvaan piirretdan
useita mittaussarjoja, mittauspisteet voidaan erottaa toisistaan erilaisilla
merkinndilla kuten o, x, 0, V, *, « tai kayttdmalla eri vareja. Varillisia ku-
vaajia piirrettdessd kannattaa varmistaa symbolien erottuminen myds
siind tapauksessa, ettd kuvat tulostetaan tai kopioidaan mustavalkoisik-
si. Symbolit on oltava riittdvan isoja. Lisaksi tarvittaessa kannattaa kayt-
taa taytettyja (filled) symboleja. Esimerkiksi avoimet symbolit o, ¢, V se-
kaantuvat helposti toisiinsa, mikali ne ovat liian pienia.
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Kuvaajat saadaan eroteltua toisistaan kayttamalla ehyttd viivaa, katko-
viivaa, pisteviivaa, tai naiden yhdistelmia. Viivojen on oltava riittdvan
paksuja, jotta ne erottuvat myo6s kopioinnin jalkeen.

Kun halutaan osoittaa, miten hyvin mittauspisteet sopivat sovitettuun
kayraan, voidaan kuvaan merkitd myos mittauspisteiden virherajat seka
y- ettd x -suunnassa.

Kuvaajan piirtdminen ja graafinen analyysi

Piirrettdessa kuvia tietokoneen piirto-ohjelmilla voidaan sovitettavan
kayrédn muoto valita melko vapaasti. Tietokoneen kaytté myos helpottaa
graafista analyysia, koska kone sovituksen yhteydesséa laskee sovitetta-
van kadyran matemaattisessa lausekkeessa olevien vakioiden arvot. Jos
sovitettava kdyra on esimerkiksi suora y = kx + b, laskee kone kulmaker-
toimen k ja y-akselin leikkauspisteen b arvot.

Fysikaalinen kulmakerroin riippuu asteikkojen valinnasta (suureiden yk-
sikdistd) ja on laadullinen suure. Matemaattinen kulmakerroin taas liittyy
piirrettyyn kuvaan ja on laaduton geometrinen suure. Toisinaan kuvaaja
on piirrettdva jonkin tietyn pisteen kautta. Esimerkiksi jos kello kaynnis-
tetdan liikkeen alkaessa, on pidettava huoli, ettd kuvaaja kulkee origon
kautta.
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Kuva 4.13 Tasoitetun kayran piirtdminen havaintopisteisiin. Suu-
reen muuttumista kuvaava kayra sovitetaan havaintopisteisiin niin,
etta pisteiden poikkeamat kayrasta ovat mahdollisimman pienet
(pienimman nelibGsumman menetelma).
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Suureen muuttumista kuvaava kayra ei ole havaintopisteitd yhdistava
murtoviiva, vaan tasoitettu kayra.

Jos joidenkin pisteiden maarittdmisessa on ollut ongelmia, esimerkiksi
ne on mitattu laitteiden kayttérajoilla tai niiden mittaamisessa on tapah-
tunut ilmeinen virhe, voidaan naiden painoa vahentaa sovituksessa. Sil-
loin, kun mittauspisteiden virheille on kuvaan merkitty ylarajat, tulisi sovi-
tetun kdyran kulkea virherajojen sisalla.

Graafisella analyysillda ymmarretdan kuvan perusteella tehtdvaa fysikaa-
listen suureiden laskemista. Esimerkiksi kuvassa (Kuva 4.14) on kuljettu
matka esitetty kdytetyn ajan funktiona. Koska kuvaaja on suora, se ker-
too, etta liike on ollut tasaista eli tapahtunut vakionopeudella. Téma no-
peus voidaan laskea suoran kulmakertoimesta, joka on suoraan A= v =
As/ At.

Yhtend ajatuksena graafisen analyysin kaytdssa on, etta silloin kun mit-
taukseen liittyy selvid mittausvirheitd (yksittdisten mittauspisteiden arvot
poikkeavat sovitetusta suorasta), graafinen analyysi antaa tuloksen suu-
reen todellisen muutosriippuvuuden perusteella.
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Kuva 4.14 Nopeuden maarittdminen graafisen analyysin perus-
teella.
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5 Mittaustulosten luotettavuus

5.1 Mittaustulosten luotettavuuden arviointi

Mittaustulokset sisaltavat aina eri tekijdistad aiheutuneita epavarmuuksia.
Vain silloin, kun lasketaan kokonaisluvuilla lukumaaria, voidaan saada
tarkkoja havaintoja. Epdvarmuuden suuruuteen vaikuttaa sekd mittaus-
laitteisto, ymparistd ettd mittausten suorittaja. Mittauslaitteiden valmista-
jat ilmoittavat mittalaitteilleen virheen ylarajan. Tulosten luotettavuuden
arvioimiseksi sekd mittausjarjestelman kehittdmiseksi (suurimman epa-
varmuuslahteen etsimiseksi), suoritetaan tulosten luotettavuuden arvi-
ointia (epavarmuustarkastelua).

Esimerkki.

a) mittaustuloksen 2,3 kg ja sen absoluuttisen epavarmuuden 0,2 kg
ilmoittaminen:
m=(2,3+0,2)kg

b) suhteellinen epavarmuus on tassa
tapauksessa | 0,2kg/2,3kg | <0,087 eli 8,7 %.

Tarkkuus ja tasmallisyys

Tarkkuus (englanniksi accuracy): suureen mitatun arvon ja mittaussuu-
reen todellisen arvon yhtapitavyys.

Huom. Kasite mittaustarkkuus ei ole suure, eika sille anneta suureen lu-
kuarvoa. Mittauksen sanotaan olevan tarkempi, kun silld on pienempi
mittausvirhe (SFS-OPAS 99).

Tasméllisyys (englanniksi precision): sellaisten nayttdmien tai suureen
mitattujen arvojen yhtapitavyys, jotka on saatu toistomittauksilla tutkitta-
essa samaa tai samankaltaisia kohteita hyvin méaaritellyissa olosuhteis-
sa (SFS-OPAS 99).

Kuva 5.1 havainnollistaa kasitteita tarkkuus ja tdsmallisyys. Kuviossa
mittauskohteen "oikea" arvo on x, ja toistomittauksista laskettu todenna-
kéisin arvo (keskiarvo) on <x>. Kapea jakauma kertoo hyvasta tasmalli-
syydesta. Tarkkuus on sitd parempi, mita pienempi on erotus <x>-x.
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suhteellinen pulssimara

100 o
80+ hyva tdsmaéllisyys JH\
huono tarkkuus ™
60 ||
| | Xo
(N
40+ I
-0 huono tarkkuus Hoqm
huono tasmaéllisyys
o .
/// <X> \\\
L B e e o A B s B e — ]

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
mittauskanavan numero

Kuva 5.1 Tarkkuuden ja tasmallisyyden valinen ero.

5.2 Mittausten laadunvarmistus

5.2.1 Laboratorion sisainen laadunvarmistus

100

Sisaisella laadunohjauksella laboratorioissa varmistetaan, etta todettu
mittausepavarmuus ei ylity jokapdivaisissd mittauksissa kyseistd mene-
telmaa kaytettdessa. Sisaista laadunohjausta ja -tarkkailua ei voi korva-
ta osallistumalla laboratorioiden vélisiin vertailumittauksiin. Hyvin toimi-
van laadunvarmistuksen tae on, etta kaytetdan seka sisaista laadunoh-
jausta etta vertailumittauksia.

Laadunvarmistuksessa kaytettyja menettelytapoja ovat esimerkiksi:

tunnetut lisdykset
nollakokeet
toistokokeet ja

graafiset esitykset (kuten mittaus- ja ohjauskortit).

Tunnetut lisdykset ja toistokokeet; ndytteet analysoidaan yhdessé tutkit-
tavien ndytteiden kanssa.
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Tunnetuissa lisayksissa ja toistokokeissa kaytettavien laadunohjaus-
naytteiden (vertailumateriaalit ja/tai laboratorion valmistamat kontrolli-
naytteet) tulee olla riittdvan stabiileja ja niitd on oltava riittdvéd maara
analyyseja varten pitkalla aikavalilld. Ne analysoidaan tutkittavan nayt-
teen rinnalla tdsmalleen samoin menettelyin. Yleisena periaatteena pi-
detdan, ettd rutiinianalyyseisséa sisaisten laadunohjausnaytteiden osuu-
den tulisi olla suurempi kuin viisi prosenttia 1api kulkevista naytteistd, el
yksi jokaisesta 20 analysoidusta naytteesta tulisi olla laadunohjausnay-
te. Monimutkaisimmissa menetelmissa osuus voi olla 20 % tai jopa 50 %
tarpeen mukaan. Téman paivdn automaattiset analysaattorijarjestelmat
tekevat mahdollisiksi myds automaattisen laadunvalvonnan hyvaksikay-
ton.

Nollakokeessa tutkimus suoritetaan ilman analysoitavaa ainetta. Nolla-
kokeella saadaan selville mm. kaytettyjen reagenssien mahdolliset vir-
heldhteet ja myds mahdolliset laboratoriolasien kontaminaatiot. Esimer-
kiksi maaritettdessa kokonaisfosforin maaraa vesianalyysissa voi huoli-
mattomasti fosforipitoisilla pesuaineilla puhdistettu laboratoriolasi antaa
virheellisia tuloksia naytteen fosforipitoisuudelle.

Usein toistuvien analyysien tuloksia voidaan tarkastella erilaisten graa-
fisten esitysten avulla. Yksinkertaisin tapa on seurata tuloksia mittaus-
kortin avulla esimerkiksi jonkin prosessin valvontaan liittyen.

50
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analyysin nro, pvm tai sarja

Kuva 5.2 Mittauskortin periaate.

Mittauskortista ilmenevat keskiarvot ja alimmat ja ylimmat raja-arvot.

Kortin avulla voidaan analyysituloksia verrata keskendan sovittuun kes-
kiarvoon tai tarkkailuarvoon nahden. Kortin avulla on helppo havaita
merkittdvat poikkeamat tai tulosten trendi. Mittauskorttiin voidaan aset-
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taa myds ylempi ja alempi sovittu tai maaritetty valvontarajaviiva ha-
vainnollistamaan seurantaa.

Tilastollisesti syvallisemp&aéan tulosten tarkasteluun sisdisessa laadunoh-
jauksessa mm. kliinisen kemian laajoissa analyysisarjoissa kaytetdan
niin sanottuja Shewhart-ohjauskortteja. Shewhart-ohjauskortti mahdollis-
taa normaalista poikkeavien vaihtelujen havaitsemisen. N&isté ohjaus-
korteista on lukuisia muunnoksia, ominaisuuksia kuvaavista arvoista ja
tarkoituksesta riippuen. Ohjauskortin idean esitteli jo 1930-luvulla W.A.
Shewhart. Ohjauskortin avulla voidaan epanormaali vaihtelu erottaa
selvitettavissa olevista vaiheluista. Ohjauskortissa on laadunohjausnéyt-
teiden tuloksista laskettu normaalijakauman keskiarvoviiva (4) ja vahin-
tdadn kaksi valvontarajaa, jotka sijaitsevat keskiarvoviivan molemmin
puolin. Valvontarajat lasketaan kaavasta y + 35, missa & (keskihajonta)
on sattumanvaraisista syistd johtuvan vaihtelun keskihajonta. Ohjaus-
korttiin voidaan asettaa myds valvontarajoiksi ¢ + & ja u + 25 2
Valvontarajat voivat olla my@s laboratorion itsensd asettamia tavoitera-

joja.
Laadunohjaus-
ndytteen 4
pitoisuus
R Ylempi valvontaraja
p*28 A Ylempi varoitusraja
u+s

/AT AR A

U =28 Alempi varoitusraja

u -38 Alempi valvontaraja

»
>

Analyysisarjan nro

Kuva 5.3 Laadunvalvontanaytteiden tulosten esittdminen valvontakortilla.

Viite: % p:n ja 8:n laskukaavoista on tarkempi esitys mm. artikkelissa ” : Harmonized Guidelines for
Internal Quality Control in Analytical Chemistry Laboratories, Pure & Appl. Chem., Vol 67, No 4,
pp 649 — 666, 1995”, joka on luettavissa internetissa.
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Vain yhdenlaista laadunohjausndytettd ohjauskortin laadinnassa kaytet-
tdessa, voidaan tuloksista todeta analyysiprosessin olevan kontrollitto-
massa tilassa, jos jokin seuraavista seikoista tulee esiin (MIKES
J6/2005):

- laadunvalvontandytteen analyysitulos on valvontarajojen ulko-
puolella

- viimeisin saatu tulos ja sitad edellinenkin tulos ovat varoitusrajojen
ulkopuolella, mutta valvontarajojen sisdpuolella

- yhdeksan perakkaista tulosta ovat samalla puolella keskiarvovii-
vaa.

Kaytettdessd kahta erilaista laadunohjausndytettd samassa ana-
lyysierdssa, niiden tuloksia seurataan vastaavasti omilla ohjauskorteilla.
Tall6in tulosten perusteella voidaan todeta analyysiprosessin olevan
kontrollittomassa tilassa, jos jokin seuraavista seikoista ilmenee (MIKES
J6/2005):

- vahintdan yksi laadunvalvontanaytteen tulos on valvontarajojen
ulkopuolella

- kummankin laadunvalvontandytteen tulokset ovat varoitusrajojen
ulkopuolella

- viimeksi saatu tulos ja edellinenkin tulos samassa ohjauskortissa
ovat varoitusrajojen ulkopuolella

- kumpikin ohjauskortti osoittaa samanaikaisesti, ettd nelja perat-
taista tulosta ovat samalla puolella keskiarvoviivaa

- toinen ohjauskortti osoittaa, ettd yhdeksan perattaista tulosta
ovat samalla puolella keskiarvoviivaa.

5.2.2 Ulkoinen laadunvarmistus

Laboratorion ulkoinen laadunvarmistus tehdaan vertailumittauksia teke-
malla. Vertailumittauksesta kaytetdan myos termia patevyyskoe. Vertai-
lumittausten tarkoituksena on osoittaa mittaustulosten oikeellisuus ja
vertailukelpoisuus. Mikali vertailumittauksia ei ole kaytettavissa, on tu-
losten oikeellisuus ja vertailukelpoisuus osoitettava muulla luotettavalla
tavalla. Eras vaatimus laboratorion akkreditoinnille on, ettd sen on osal-
listuttava laboratorioiden valisiin vertailumittauksiin sekd menestyttava
niissd omalla patevyysalueellaan. Vertailumittausten tulosten arviointi on
keskeinen osa laboratorion patevyyden arviointia. Laboratorion kaytta-
mien vertailumittausohjelmien jarjestajind voivat olla kansainvaliset kri-
teerit tayttavat kansalliset tai kansainvéliset jarjestajat tai alallaan tunne-
tut ja arvostetut jarjestdjat. Jarjestajat lahettavat riittdvan homogeenises-
ta ja stabiilista vertailumateriaalista naytteitd ohjelmaan osallistuviin la-
boratorioihin. Laboratorio 1ahettda tulokset vertailumittausten jarjestajal-
le, jossa tuloksista tehdaan tilastollinen kasittely. Vertailuarvon maarit-
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tamiseksi patevyyskokeen jarjestaja maarittda tavoitearvon mittausepa-
varmuuksineen tai kdyttda osallistuneiden laboratorioiden tuloksista las-
kettua sovittua arvoa epavarmuuksineen. Tulosten arvioinnissa osallis-
tuneiden laboratorioiden tuloksia verrataan asetettuun tavoitearvoon.
Téllaiset vertailumittaukset ovat luonteenomaisia mm. julkisen alan ym-
paristo- ja elintarvikealan seké kliinisen alan laboratorioissa. Nailla aloil-
la vertailumittausohjelmat ovat usein myo6s saanndllisesti toistuvia.

Laboratoriolta edellytettdvaan osallistumistiheyteen vaikuttavia tekijoita
ovat mm. sopivien vertailumittausten tarjonta seka alalla vallitseva kay-
tanto.

Vertailumittauksissa kaksi tai useampia laboratorioita suorittavat tai ar-
vioivat samalla tavalla samasta ndytteesta ennalta maaratyissa olosuh-
teissa tehdyt testaukset. Vertailumittausten avulla laboratorio voi kontrol-
loida analyysimenetelmiensd toimintakykyd; esimerkiksi menetelmalld
saatavien tulosten oikeellisuutta ja toistettavuutta. Lisdksi vertailumitta-
usten avulla voidaan tarkastella mittausmenetelman toistuvuutta ja uu-
sittavuutta sekd mahdollisia systemaattisia virheitad. Vertailumittauksilla
voidaan arvioida sadanndllisesti ja objektiivisesti rutiinianalyysien laatua
ja tiettyjen analyysien tuloksia voidaan verrata esimerkiksi eri maiden
kesken.

Laboratorioiden valinen vertailumittaus on tarpeen, kun

- validoidaan uutta menetelmaa

- kontrolloidaan kaytdssa olevan menetelman suorituskykya

- arvioidaan laboratorion patevyyttd kolmannen osapuolen toimes-
ta (akkreditointi)

- kehitetdan tietyn alan laboratorioiden mittaustulosten vertailukel-
poisuutta

- viranomaisvaatimukset edellyttavat laboratorioiden valisia vertai-
lumittauksia

- menetelmid harmonisoidaan ja parannetaan kansainvélisen mit-
taustulosten vertailukelpoisuutta.

Laboratorioiden valisiin vertailumittauksiin osallistumista edellyttavat
useat kansalliset ja kansainvéliset viranomaisvaatimukset esimerkiksi
elintarvikevalvonnassa, ymparisténsuojelussa seka terveyden alalla.

Jonkun tuotteen ominaisuuksien varmistamiseksi vaatimusten mukaisik-
si, voidaan suorittaa myds joko vapaaehtoista tai lakisdateista laborato-
rioiden valista vertailumittausta. Talldin esimerkiksi tuotetta tuottavan te-
ollisuuslaitoksen laboratorio ja tuotevalvontaa harjoittava viranomaisla-
boratorio suorittavat kahdenkeskisid vertailumittauksia samasta nayt-
teesta.

Kun arvioidaan yksittdisen laboratorion patevyyttd, toimitetaan mitatta-
vaksi tunnetun pitoisuuden omaava nayte. Laboratorion mittaustulosten
perusteella arvioidaan Kkyseisen laboratorion suorituskykyd tunnettuun
arvoon vertaamalla.
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Patevyyskokeiden jarjestdjille on olemassa kansainvaliset standardit, joi-
ta kdytetddn etenkin jarjestdjien akkreditoinnissa. Keskeisin patevyys-
koetoimintaa ohjaava standardi on SFS-EN ISO/IEC 17043 (2010, Con-
formity assessment - General requirements for proficiency testing).

5.2.3 Vertailumittausten jarjestaminen

Kemiallisen analytiikan vertailumittauksia jarjestavid toimijoita on niin
kansallisesti kuin kansainvalisestikin useita. Kansainvalisia patevyys-
koejarjestajia ovat esimerkiksi CCQM, EURAMET MetChem-ryhma ja
IRMM. Suomen akkreditoidut laboratoriot voivat osallistua Suomen ak-
kreditointielimen FINASin kautta kansainvélisten akkreditointielinten yh-
teistyGjarjestdjen kemian alan vertailumittauksiin. Niitd jarjestavat esi-
merkiksi EA (European co-operation for Accreditation) sekd APLAC
(Asia Pasific Laboratory Accreditation co-operation).

Naissa nykyaan patevyyskokeet jarjestda normaalistikin patevyyskokeita
jarjestava taho esimerkiksi IRMM tai LGC. Itse yhteistydjarjesto ei itse-
naisesti jarjestd patevyyskokeita, vaan kasittelee eri patevyyskokeissa
saatuja lopputulemia.

Suomessa jarjestetdan eri toimijoiden toimesta alakohtaisia vertailumit-
tauksia. Vertailulaboratorioksi nimittaminen ei itsessaan vaadi patevyys-
kokeiden jarjestamistd. Suomessa on patevyyskokeita jarjestavia tahoja,
jotka eivat ole vertailulaboratorioita. Ymparistdalalla Suomen ymparisto-
keskus (SYKE) on Ymparistéministerion nimittama kansallisen vertailu-
laboratorio, jonka keskeisiin tehtaviin kuuluu vertailumittauksien jarjes-
tdminen alan laboratorioille tyén laadun ja patevyyden arvioimiseksi.
Vesiympariston vertailumittauksia on SYKEssa ja sitad edeltavissa laitok-
sissa  jarjestetty jo 1960-luvun  lopulta  asti  (lisétietoja:
www.ymparisto.fi/syke/proftest). Vastaavasti limatieteen laitos (IL) toimii
ilmansuojelun lainsdaddanndn mukaisesti ilmanlaadun kansallisena ver-
tailulaboratoriona. Sen patevyysalue ja keskeisimmat tehtavat liittyvat
kuntien ilmanlaatumittausten vertailukelpoisuuden osoittamiseen EU:n
alueella seka kansallisten ilmanlaadun vertailumittausten jarjestamiseen
ilmanlaadun mittausverkoille. Labquality Oy:n toimesta kliinisen kemian
alalla on Suomessa jo yli 40 vuoden ajan toiminut laaja vertailumittaus-
toiminta. Kasvintuotannon tarkastuskeskuksen (KTTK) viljalaboratorio
on jarjestanyt vertailumittauksia viljakaupalle ja teollisuudelle jo 1980-
luvun lopulta 1&htien.

Tietoa kansainvalisistd vertailumittauksista on keratty EPTIS-
tietokantaan (http://www.eptis.bam.de/en/index.htm). Sen toiminnassa
on mukana 40 kansainvélistd organisaatiota ja sitd tukevat esimerkiksi
European Co-operation for Accreditation (EA), Eurachem ja Eurolab se-
ké International Laboratory Accreditation Cooperation (ILAC). Kyseinen
EPTIS-tietokanta sisdltda satoja vertailumittausten jarjestdjia niin Eu-
roopassa kuin USA:ssakin. Metrologisia ja kliinisid vertailumittauksien
jarjestdjid on vain jonkin verran mukana p&apainon ollessa erilaisissa
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testauksissa. EPTIS-tietokantaan voi jattaa myos tietoa alueista, joille ei
I6ydy vertailumittauksia. Tietokantaan p&asy on kuitenkin rajoitettu ja
sen edellytyksena on, etta vertailumittausten jarjestaja tayttaa ISO/IEC
17043 vaatimukset.

Eri laboratorioiden valilld on kemian analytiikan eri aloilla suoritetuissa
vertailumittauksissa havaittu merkittavia eroja. Osallistuminen vertailuun
on tarked keino menetelmien harmonisoinnissa ja kansainvélisen mitta-
ustulosten vertailukelpoisuuden parantamisessa. Saattaa myds osoit-
tautua tarpeelliseksi suorittaa useampia vertailumittauskierroksia kuten
seuraava esimerkki osoittaa:
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Kuva 5.4 Esimerkki vertailumittauksien avulla parannetusta analyysimenetel-
masté (Bentseenin maaritys tenaxissa, EU:n BCR-projekti).
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Oheisessa kuvassa Kuva 5.4 on eraan kemialliseen analytiikkaan liitty-
van vertailumittausprojektin tulokset. Mittaukset liittyvat syépaa aiheut-
tavan betseenin pitoisuuden mittauksiin tyopaikan ilmasta. Aluksi bent-
seeni adsorboidaan Tenax-nimiseen imeytysaineeseen. Tutkimusprojek-
tin kuluessa eri laboratorioiden mittaustulokset 1&dhenivat toisiaan. En-
simmaisen ja toisen vertailukierroksen valilld kalibroitiin vaakoja ja mik-
ropipetteja. Projekti on esimerkki siitd, kuinka laboratorioiden valisilla
vertailumittauksilla I6ydetdan virheldhteitd ja harmonisoidaan menetel-
maa ja parannetaan tulosten vertailtavuutta.

Vertailutuloksia ei saa sellaisenaan kayttaa tulosten korjaamiseen. Tay-
tyy muistaa, ettd on aina olemassa mahdollisuus, ettd vertailuissa huo-
nosti "menestyneiden” laboratorioiden tulokset ovat oikein, ja muilla on
tuloksissaan systemaattinen virhe. Korjauskertoimien laskeminen vertai-
lutuloksista johtaa pahimmillaan siihen, ettd vertailuja tekevéat laboratori-
ot irtoavat pikku hiljaa Sl-yksikkojarjestelmasta, ja alkavat liukua syste-
maattisesti mittaamaan vaaria mutta yhtapitavia arvoja. Mikali vertailus-
sa havaitaan poikkeama, on sen syyt selvitettdva. Systemaattisista vir-
heldhteistd tulee selvittdd kaikki, eikd vain niitd, joiden korjaus johtaa
toivottuun suuntaan.

5.3 Vertailumittaustulosten kasittely

Mittaustuloksien vertailussa ja tuloksien tulkinnassa kaytetaan tilastolli-
sia menettelyja, joihin viitataan esimerkiksi standardissa ISO/IEC 17043,
syvallisemmin standardisarjassa 1SO 5725:1994 (1-6) ja standardissa
ISO 13528 (2005). Tarkoituksena on verrata tuloksia aina péatevyys-
koejarjestadjan asettamaan tavoitearvoon tai muulla perusteella hyvak-
syttyyn vertailuarvoon.

Tulosten vertailussa kaytetdan esimerkiksi seuraavaa menettelya:

oman laboratorion tuloksen poikkeama vertailuarvosta on (x - X),

missd X on asetettu tavoitearvo / vertailuarvo; s on keskihajonnan tavoi-
tearvo

MxlOO
X
Maaritelldan ns. zarvo,

Z =———, missa son keskihajonnan asetettu tavoitearvo;
S

Maaritelldan niin sanottu £,-luku eli zeta-arvo,
X—X
E

. \/U (X)Izab +U(X)$ef
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missd U(x)., on osallistuvan laboratorion mittaustuloksen laajennettu
epavarmuus ja U(X).r on vertailulaboratorion vertailuarvon laajennettu
epavarmuus. zefa-arvo annetaan toistaiseksi lahinna lisdinformaationa.

Jo pelkkd laboratorion tulosten ja vertailuarvojen valisten poikkeamien
tarkastelu voi olla riittdva tulos. Laajemmissa esimerkiksi viranomais-
valvontaan liittyvissa, vertailulaboratorioiden jarjestamissa, vertailumit-
tausohjelmissa kaytetdan zarvoa tai £,-lukua (zeta-arvoa). Tulosten hy-
vaksyttavyydelle on mé&aritetty tiettyja raja-arvoja seuraavasti:

z - arvolle: |z| <2 on hyvaksyttava
2<|z| <3 on kyseenalainen
|z| >3 on ei-hyvéksyttava

E.-luvulle: |Enl £ 1 on hyvéksyttava
|En| > 1 on huono

Graafisia esityksia kayttden tulosten vertailu eri laboratorioiden valilla on
helpompaa. Esimerkki tallaisesta vertailumittauksen tulosten graafisesta
esittdmisestd on CCQM:n jarjestdma eri maiden metrologialaitosten va-
linen avainvertailu CCQM-K6. Tydssa analysoitiin kolesterolin maaraa
ihmisseerumissa. Lopulliset laboratoriokohtaiset mittaustulokset rapor-
toitiin laajennetulla mittausepavarmuudella (A = 2) ja tulokset esitettiin
graafisesti kuvan (Kuva 5.5) esittamalla tavalla.

CCQM-K6 Material A

2.28
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Kuva 5.5 CCQM-K®6:n tulosten, kolesterolin méara seerumissa,
graafinen esitys laboratorioiden tuloksista epavarmuuksineen. Kat-
koviivojen valinen alue esittaa avainvertailun referenssiarvon laa-
jennetun mittausepavarmuuden 95 % kattavuusvalia (k= 2).
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Tuloksia voidaan vertailla havainnollisesti my6s esittdmalld ne poik-
keamana referenssiarvosta, kuten kuvassa (Kuva 5.6) on em. vertailu-
mittausraportissa esitetty.

CCQM-K6 Material A
Degrees of Equivalence
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Kuva 5.6 Mittaustulosten vertailu referenssiarvoon.

CCQM:n jarjestdmien avainvertailujen raportit 16ytyvat BIPM:n internet-
sivujen kautta (http://kcdb.bipm.org). Katso esimerkki luvussa 3.1: Esi-
merkki jaljitettdvyyden huomioonottamisesta.
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6 Tuotteiden laaduntarkkailu

Laitteen valmistajan laatutekniset mittaukset

Tuotteen tai palvelun tuottajan kannalta laatu merkitsee tuotteen kykya
tayttdad paitsi yleiset vaatimukset myds erityisesti asiakkaan toiveet. Te-
ollisuudessa kaytetdan laajasti laatujarjestelmia tuotteiden valmistuk-
sessa ja lopputuotteen tulee tayttda kansainvalisten standardien vaati-
mukset. Standardeilla usein maaritelladn myds ne mittaukset (ja mitta-
usepavarmuus), joilla vaadittavat suureet tulee mitata.

Mittaukset tulee dokumentoida niin, ettd aina tiedetaan
- valmistuksessa ja mittauksissa kaytetyt menettelytavat
- vastuuhenkildiden patevyys
- laitteiden kunto: kalibrointi, vertailumittaukset ja niin edelleen.

| EIKAl TATA LAITETTA OLE VIRITETTY

| 1A EPAVARMUUTTA MEARITETTY 777/ fmwimA T

| a1

. il |

;-|II -".—I_.:_Es
b o
T': = L
o5 b ¥

Kuva 6.1 Mittausepavarmuuden selvittdminen on osa tuloksen luo-
tettavuutta.

Esimerkki.

Koaksiaalikaapeleita kaytetddn monissa sovelluksissa, joissa tarvitaan
hairiéténtd signaalinsiirtoa. Myyntiluetteloissa on esitettynd ominaisuuk-
sia, joita tutkimalla kaapeleita voidaan verrata, mutta ymmarretdanko ai-
na, mitd ovat kaapelien todelliset ominaisuudet.
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Tehtava: Tarkoituksena on hankkia koaksiaalikaapeleita erilaisiin tarpei-
siin. Yhdessa tapauksissa tarvitaan pientd vaimennusta, toisessa laajaa
kayttdlampdtila-aluetta ja kolmannessa erittdin hyvaa vaihe- ja amplitu-
divakautta.

Erilaisista tarpeista johtuen méaéritelldadn kaapelien ominaisuudet ehdot-
tomiin vaatimuksiin, ominaisuuksiin, jotka toivotaan kaapelin tayttavan ja
mahdollisiin  muihin toiveisiin. Laajasti ilmoitettujen spesifikaatioiden
avulla on helpompi vertailla vaatimusten tayttaneitd kaapeleita keske-
naan ja tehda valinta ndiden kesken.

Tarkeata kuitenkin on, ettd ostaja maarittelee omat tarpeensa ja jattaa
sopivan tuotteen valinnan tuotteiden myyntiorganisaatiolle. Jos tuote ei
kuitenkaan tayta vaatimuksia, se voidaan palauttaa tai vaatia korjauksia.
Jos ostaja lukee itse spesifikaatioita ja yrittda selvittda tuotteen soveltu-
vuuden tarpeisiinsa, jaavat mahdolliset virhearvioinnit hdnen omiksi
murheikseen.

Ratkaisu: Ratkaisu tehtdvaan I6ytyy kohdasta Esimerkkeja: Mittauskaa-
pelien tekninen maarittely.
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7 Nayte on edustava otos mitattavasta
kokonaisuudesta tai ilmiosta

Mittauksella pyritdan selvittdma&an jonkin ilmién tai mitattavan suureen
esiintyvyyttd jossakin kokonaisuudessa, esimerkiksi 3G-kentan voimak-
kuutta tai meriveden suolapitoisuutta. Mainittuja kohteita pohtiessa on
selvaa, ettd ominaisuuden mittaaminen joka paikassa, esimerkiksi klori-
dipitoisuus koko Suomenlahdessa, on mahdotonta toteuttaa kdytannos-
sd, vaan mittaus tehddan kokonaisuuden osista, naytteistd. Nayte on
siis otos jostakin materiaalisesta tai fysikaalisesta kokonaisuudesta, jon-
ka ominaisuuksia havaitaan kokeellisesti eli testataan ja mitataan. Mitta-
ustuloksen oikeellisuuteen vaikuttaa itse testin olosuhteet ja kaytetyt
menettelytavat, mutta erityisesti se, miten ndyte on otettu ja kuinka hyvin
nayte otoksena kuvaa testattavaa ilmiéta kokonaisuutena.

Eri aloilla "ndyte” voi tarkoittaa hyvinkin erilaisia makroskooppisen maa-
ilman ilmidita. Naytteestd mitataan esim. massaan, virtaukseen tai sah-
koon liittyvia suureita, joten itse naytekin voi olla hyvin erilainen. Riip-
pumatta naytteen olomuodosta sitd koskevat samat lainalaisuudet ja
naytteen mittauksen antamaa lukuarvoa eli havaintoa kasitelldédn samal-
la tavoin matemaattisesti: lasketaan otokseen liittyvat keskiarvo, keski-
hajonta tai varianssi tai mittauksen epavarmuutta kuvaavia lukuja (katso
luku 4. Lasketun tuloksen mittausepavarmuus).

Naytteenottoon liittyvd epdvarmuuskin voidaan laskea samaan tapaan
kuin mittaukseen liittyva epavarmuus (katso alempana).
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Kuva 7.1 Kemian naytteet ja usein
fysiikankin naytteet ovat materiaalisia,
osa suuremmasta kokonaisuudesta.
Fysiikan naytteet voivat olla myos
immateriaalisia naytteitd, systeemin
ominaisuuksia, joita ei voida irrottaa

yhteydestaan.

Kemiallisessa analytiikassa naytteeseen ja ndytteen ottoon liittyvat nimityk-
set perustuvat IUPACin ohjeistoon (Horvitz, 1990). Termia “sample”, nayte
ehdotetaan kaytettdvaksi ainoastaan siita otoksesta, joka otetaan analysoi-
tavaksi ja joka edustaa tutkittavan materiaalin ominaisuuksia. Naytteen ka-
sittelyn aikana muodostuvia muita kokonaisuuden osia tulisi kutsua tarken-
netuin termein, kuten yhdistetty nayte tai ndyteliuos. Edelld mainittuun jul-
kaisuun perustuvassa [UPACin ohjeessa (paivitetty versio, katso
http://goldbook.iupac.org) maariteltyja termeja on hyva opetella kayttamaan
englanninkielisessa tekstissa oikein. Ongelmia aiheuttaa joskus termien
suomentaminen. Esimerkiksi termeille "sample” ja "specimen” on maaritelty
hieman eri merkitys, mutta suomenkielessa kumpikin termeista kaantyy ti-
lanteesta riippuen naytteeksi tai naytepalaksi. Metrologian tarkeimmat ter-
mit englanniksi ja niiden suomennokset on lueteltu kirjan loppupuolella
(katso luku 10. Lyhyt sanasto).
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7.1 Naytteenotto

Naytteenotto jakaantuu kahteen ndkdkulmaan: ndytteenottosuunnitel-
man laatimiseen ja suunnitelman konkreettisiin toteutustapoihin (imple-
mentaatioon). Suunnitelma perustuu todennékdisyyksiin ja tilastollisiin
menetelmiin, koska siten ndyte on perustellusti mitattavien ominaisuuk-
siltaan samankaltainen kokonaisuuden kanssa ennalta paatetyn, tavoi-
tellun luotettavuusrajan puitteissa (esimerkiksi 95 %). Tilastokasittelyn
tuloksena saadaan naytteiden minimikoko, minimilukumaara ja nayt-
teenottotiheys (tai -paikat). Kasittelylla minimoidaan mitattavan ominai-
suuden ero otettujen naytteiden ja kokonaisuuden valilld toisin sanoen
minimoidaan otoksesta aiheutuva mittausvirhe. Laskemisesta on esi-
merkkeja alempana tekstissa.

Toteutustapa kuvaa mm. milld laitteilla tai valineilld naytteet otetaan,
materiaalisten naytteiden sailytys mitattavan ominaisuuden muuttumat-
tomuuden varmistamiseksi ja muut toimet, joilla pyritdan varmistamaan
mittauksen ja todellisuuden mahdollisimman suuri samankaltaisuus.
(Horwitz, 1990).

Monilla aloilla ndytteenottoa sdadelldan alan omien normien avulla, esi-
merkiksi Pharmacopeiat saatelevat 1aakkeisiin ja 1aakinnallisiin tuottei-
siin liittyvaa naytteenottoa, virallisille elintarvike- ja ympéaristonaytteille
on omat ohjeensa samoin kuin kliinisen kemian naytteille ja muille bio-
analytiikan naytteille. Ndma ohjeet perustuvat usein ns. parhaisiin kay-
tantdihin, jotka on havaittu alalle toimiviksi ja sopiviksi; lainsdadannalli-
set ohjeet ovat myos velvoittavia. Naytteenotto-ohjeiden tarkoituksena
on taata otosnaytteestad tehtdvan mittauksen ja mittauksen jalkeisten
johtopaatdsten oikeellisuus ja tasapuolisuus, esimerkiksi kaupallisten in-
tressien tai ihmisten turvallisuutta koskevissa naytteissd. Naytteet voi-
daan ottaa taysin satunnaisesti (random), systemaattisesti tai suunna-
tusti.

Yksi naytteenoton kannalta monimutkaisemmista naytetyypeistd ovat
biologiset naytteet, jotka harvoin ovat homogeenisia ja epahomo-
geenisuuskin on epahomogeenista eri osissa kokonaisuutta. Lisdksi bio-
loginen nayte muuttuu joskus ennustamattomasti ajan funktiona, koska
naytteessa tapahtuu biologisia ja kemiallisia prosesseja. Naiden huomi-
oiminen naytteenotossa vaatii huolella laadittua ja perusteltua nayt-
teenottosuunnitelmaa (tarkempi kasittely Stoeppler, 1997 s. 90 tai Tuok-
ko et al., 2008).

Jotta eri aikoina ja paikoissa otetut biologiset naytteet olisivat vertailu-
kelpoisia, voidaan naytteille laatia erilaisia ulkoisia laatuarviointikriteere-
ja.

Esimerkiksi Lampi ja Ollilainen (2010) kuvaavat elintarvikkeiden ravinto-
ainekoostumustietopankkeihin lisdttdvan kemiallisen analyysitiedon
naytteenotto- ja muita laatukriteereja seka osanaytteiden kasittelyja, joil-
la naytteen edustavuutta ja mittaustuloksen luotettavuutta voidaan pa-

MIKES Julkaisu J4/2011 Hiltunen, Linko et al. Laadukkaan mittaamisen perusteet



79

rantaa. Kaksi lahtokohdiltaan erilaista materiaalisten naytteiden kasitte-
lytapaa ja niiden tulosten k&sittely on esitetty kaaviona edelld mainitussa
teoksessa sivulla 27.

Fysikaalinen nayte voi olla samanlainen otos kuin kemiallinenkin nayte.
Se voi myds olla selkeasti koko naytettd koskeva kuten kidekoko tai ki-
dekokojakautuma. Erilaisia ominaisuuksia kuvaavat kdyrat sen sijaan
ovat eraanlaisia immateriaalisia naytteita.

Sahkoétekniikassa nayte on jokin mitattava suure kuten virta, jannite,
Iampdtila/ldampdtilan muutos tai taajuus, eli joku suure mihin on kehitetty
sen suuruutta ilmaiseva mittausjarjestelma. Aina emme voi mitata suu-
retta suoraan. Esimerkiksi kentan voimakkuutta mitattaessa, voimme
asettaa kenttdan jonkin anturin, joka ilmaisee kentdn voimakkuuden
[Ammittdmalla ilmaisinta. Kayttdmalla ilmaisimena diodia saamme s&h-
kokentan voimakkuudesta "verhokayran” tai lampotilamuutoksen. Edelli-
sesta anturin arvon tunnetusta muutoksesta, usein matemaattisia korja-
uksia hyvaksi kayttden, saadaan kentdnvoimakkuusmittari, joka nayttda
’kentdn voimakkuutta”.

Naytteen edustavuus

Koska ndyte on otos jostakin suuremmasta kokonaisuudesta se sisaltaa
aina naytteenottovirheen mahdollisuuden ja epdvarmuuden siita, kuinka
hyvin nayte edustaa kokonaisuutta. Edustava nayte on mitattavan omi-
naisuuden suhteen samanlainen kuin kokonaisuus, josta se on otettu ja
jonka ominaisuuksia tutkitaan. Oletetaan, ettd mitattava suure esiintyy
populaatiossa normaalisti jakautuneena, jolloin mitattavalla suureella on
populaatiossa keskiarvo u ja keskihajonta 0. Kun nayte tai sen johdos on
edustava, yhdistetyssa naytteessa, joka koostuu r-kappaleesta otoksia,
saadaan mitattavalle suureelle vastaavasti otoskeskiarvo x ja otoskeski-
hajonta s. Talldin populaation keskiarvo p voidaan maaritella

(x-d)su < (x+d)

jossa luotettavuus dlasketaan otosnaytteiden lukumaaran n, mittauksien
keskihajonnan s ja Studentin t-jakauman arvoilla. Haluttu todennéa-
koisyystaso p, esimerkiksi 95 % saadaan seuraavasti:

d=s5(n)" t,

Saatu kattavuusvali 2d on edustavuuden kaanteinen mitta: kun 2d on
pieni, otoksen edustavuus on suuri. Toisaalta, otoksien lukumaara vai-
kuttaa myo6s siihen, kuinka vakuuttavia johtopdatdksid voidaan tehda
naytteiden mittaustuloksien perusteella mittauksen kohteena olevasta
ilmidsta, kun kaavaa kaytetddn merkittdvyystason (p-arvon) laskemi-
seen.
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7.2 Riittava naytteiden lukumaara

Teoreettisesti voidaan sanoa, ettd jos kokonaisuudesta otetaan niin
monta naytettd, ettd ne kattavat yhdessa kokonaan tutkittavan kokonai-
suuden, keskiarvo x = . Nain on, mikali kaytetty mittausmenetelma toi-
mi luotettavasti. T&ma menettely ei tietenkdan ole kdytdnnéssa mahdol-
linen, vaan naytteitd otetaan jokin kaytannollinen maara. Naytteitd ote-
taan joka tapauksessa riittdvasti, jotta kokonaisuudesta saadaan tar-
peeksi totuudenmukainen arvio otosndytteiden mittaustuloksien keskiar-
vona (esimerkiksi varmuudella 95 %). Edelld olevasta kaavasta havai-
taan, ettd d on verrannollinen nn nelidjuuren kaanteislukuun. Lisaksi n
maarittelee normaalijakautuman mukaisen #:n arvon halutulla todennéa-
koisyydelld p. Nain ollen otosnaytteiden lukum&ara riippuu siitd, miké on
vaadittu kattavuusvali 24 eli kuinka lahelle otosnaytteiden keskiarvon
halutaan sijoittuvan populaation keskiarvoon nahden.

Toinen kaytadnndn ndkokulma naytteiden lukumaaraan on riski vaarasta
tuloksesta. Tatd voidaan kutsua myos kaytettdvyysarvioinniksi eli “fit-
ness for purpose”. Tassa tapauksessa minimoidaan seka tuloksen epa-
varmuudesta johtuva vaaran johtopaatdksen aiheuttama riskikustannus
ettd ndytteiden ottamisesta ja mittaamisesta aiheutuva kustannus. Lyn
ym. esittavat (Lyn et al., 2007) tastd periaatteesta yksinkertaisen esi-
merkin, jossa arvioitiin kerdsalaatin hinnan, naytteiden maaran ja nitriit-
tianalyysin hinnan avulla kuinka monta ndytettd pitéa ottaa, jotta voidaan
varmistaa nitriittipitoisuuden lainmukaisuus, mutta samalla valttden
kauppakelpoisten tuotteiden hylkays. Menettely sopii tdhan mittaukseen,
koska on olemassa ennalta annettu raja-arvo, nitriitin suurin sallittu maa-
ra salaatissa. Sen avulla voidaan maaritelld, kuinka suuri ndytteenotosta
johtuva mittausepavarmuus voi olla maksimissaan, kun mittaustulos on
edelleen luotettava. Kuvassa 7.2 on esitetty tdmantyyppisen kaytetta-
vyysanalyysin tulos kaaviomaisesti.

Kuinka monta naytettd sitten kuuluu ottaa? Tilastollisesti voidaan arvioi-
da kuinka monta naytettd eli kuinka tihedsti ndytteitd on otettava, jotta
naytteenotto olisi edustava ja siten kuvaisi tutkittavaa ilmiota.

Kemiallisia ominaisuuksia mitattaessa riittdva havaintomaara ja naytteen
koko voidaan maarittdd sen perusteella, kuinka tasaisesti tutkittava omi-
naisuus, esimerkiksi analyytti, on jakaantunut ndytteeseen.
Havaintom&ara vaikuttaa myoés siihen, mitd naytteiden mittaustuloksien
perusteella voidaan paatella koko ilmién ominaisuuksista (merkittavyys-
tasot). Biologisissa naytteissa tapahtuu liséksi biologisia ja kemiallisia
prosesseja. Tunnetuille jakautumille, kuten normaalijakautuneelle ai-
neistolle, on maaritelty laskulausekkeet, joista riittdva havaintomaara
voidaan laskea.
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Mittausepavarmuus

Kustannukset

Kuva 7.2 Naytteenotosta aiheutuvan mittausepavarmuuden ja kus-
tannusten muutos osanaytteiden lukumaaran funktiona voidaan esit-
tda minimikaaviona. Kaaviomainen esitys on mukaeltu Lyn et al. 2007
esittdmisté tuloksista.

Esimerkki. Perusteellisessa ymparistonaytteiden naytteenottosuunnitel-
massa kaytettiin Bayesialaista tilastomenetelmaa. Aikaisempien nayttei-
den antamaa tietoa tutkittavan alueen kemikaalipitoisuuksista kaytettiin
rajoittamaan naytteiden lukumaarda: tdysin satunnaistettuja naytteita
olisi ollut noin 109 kappaletta, mutta kaytetyllda menetelmalla vain 34
kappaletta (Carlon et al., 2004). Samanlaista strategiaa kaytetdan esi-
merkiksi tulli- ja elintarvikeviranomaisten laatimissa valvontaohjelmissa
ja -suunnitelmissa, sek& esimerkiksi elintarvikelaitosten omavalvonta-
suunnitelmissa. Naissa suunnitelmissa naytteenottotiheys on suurempi
ongelmallisiksi tiedetyissa naytetyypeissa ja alhaisempi ongelmattomiksi
tiedetyissa naytetyypeissa.

7.3 Naytteenotosta aiheutuva epavarmuus

Naytteenoton epavarmuus voi olla systemaattinen tai satunnainen. Sen
suuruus on muutamista prosenteista kymmeniin prosentteihin. Erityisesti
nykyaikaisia, toistettavia analyysimenetelmia ja -protokollia kdytettdessa
naytteenoton epavarmuus voi osoittautua lopputuloksen suurimmaksi
epavarmuuden lahteeksi. Menetelman kokonaisvarianssi muodostuu
summalausekkeesta:

(S/X )kok2 = (S/X )Znéytteenotto + (S/X )2mittaus

missa s on keskihajonta ja x keskiarvo.
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Esimerkki. Kerakaalin nitraattipitoisuuksia koskevassa esimerkissa nit-
raattipitoisuusmittauksen epavarmuudesta noin 320 ppm johtuu nayt-
teenotosta ja noin 170 ppm analyysimenetelmasta (Lyn et al., 2007).

Epavarmuuden minimoimiseksi naytteenotto pitdd suunnitella ja toteut-
taa huolellisesti. Naytteenoton suunnittelussa on kaksi lahtékohtaa.

Mika on analyysin tarkoitus eli mitd johtopaatoksia tuloksesta voidaan
tehda ja kuinka suuri epdvarmuus on sallittu, jotta johtopaatosta viela
voidaan pitaa luotettavana.

Lainsdddannossa ja alakohtaisissa kaytanndissa (toimintaohjeet, joista
joillakin aloilla kaytetddn nimitystd SOP; standard operating procedure)
on ennalta laskettu mahdollinen epdvarmuus ja minimoitu epavarmuu-
desta aiheutuva haitta ja naytteenoton aiheuttamat kustannukset.

Seuraavassa on lueteltu tyypillisia naytteenottosuunnitelmaa laadittaes-
sa huomioitavia epavarmuuden lahteita:

- tutkittavien naytteiden tilastollisesti relevantti maara; naytteet yk-
sittaisia, rippumattomia naytteita. Relevanttiuteen vaikuttaa nayt-
teen ominaisuudet, kuten

- kuinka paljon tutkittavaa ominaisuutta on naytteessa

- kuinka tasaisesti tutkittava ominaisuus jakaantuu naytteeseen
seka

- kontaminaatio

- naytteen ulkopuoliset hairittekijat

- naytteenottoaika

- naytteenottojarjestys

- naytteenottopaikka

- naytteiden yhdistdminen (poolaus) ja jako alanaytteisiin ja labo-
ratoriondytteisiin

- naytteiden sailytysolosuhteet ja niiden mahdollinen muuttuminen
naytteenoton ja mittauksen valisena aikana, ovat erityisesti bio-
logisten naytteiden tyypillinen epavarmuuden ldhde. Sama kos-
kee yht3 lailla kaikkia materiaalisia naytteita.

Naytteenvalmistus on materiaalisille naytteille tyypillinen prosessi tai va-
livaihe naytteenoton ja mittauksen valilla. Naytteenvalmistuksesta voi
aiheutua epavarmuutta tai virhettd mittaustulokseen. Taulukossa (7.1)
on kuvattu joitakin tyypillisia naytteenvalmistuksen aiheuttamia virheléh-
teitd erityisesti kemiallisissa mittauksissa.
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Taulukko 7.1 Joitakin virheléhteitd ndytteenotossa ja ndytteen valmistuksessa.

Naytteenotto Naytteenvalmistus
homogenisointi tai osiin jakamisen
vaikutukset

heterogeenisuus tai epdhomogeenisuus

erityisen otantastrategian vaikutukset: sa-

tunnainen, luokiteltu satunnaisuus, suhteel- !(mvaammen

- ' jauhaminen

lisuus jne.

bulk —aineen muutosten seuraukset hajoaminen

(erityisesti tiheyden muutokset)

bulk —aineen fysikaalinen tila (kiinted, uuttaminen

nestemdinen kaasumainen) kontaminaatio, likaantuminen

ldmpétilan ja paineen vaikutukset
néytteenottoprosessin vaikutukset pitoisuu-
teen (differentiaalinen absorptio otantajar-
jestelmassd)

naytteen siirrokset ja séilytykset alkuperdiset pitoisuudet
erittelytekijoiden hallinta

alkuperé (kemialliset tapahtumat)
laimennusvirheet

Vaikka naytteenotolla on hyvin huomattava merkitys sille, mita ilmiésta
voidaan mittaustuloksen perusteella paatellda (Eurachem, 2007) jatetdan
se vahaiselle huomiolle mittausmenetelmén validoinnissa tai akkredi-
toinnissa. Validoiduilla, hyvin toimivilla analytikkamenetelmilld, voidaan
saada yhdistetyksi mittausepavarmuudeksi jopa 80 %, mikali naytteenot-
toon ja sen epavarmuuden minimointiin ei ole kiinnitetty tarpeeksi huo-
miota (Ramsey, 2007).

Oppaassa Eurachem/EUROLAB/CITAC/Nordtest/AMC 2770 esitetaan,
miten naytteen ottoon liittyvdd epavarmuutta voidaan arvioida ja milla
tavalla epavarmuutta voi pienentda (Eurachem, 2007). Opas kasittelee
seka naytteenottoon ettd naytteen esikasittelyvaiheisiin liittyvia virheita,
ja niistd aiheutuvaa epdvarmuutta. Siten se on tdydentava teos, jota tu-
lee kayttdd yhdessa varsinaisten analytiikkamenetelmien validointiop-
paiden ja akkreditoinnissa kaytettavien standardien kanssa (esimerkiksi
SFS-EN ISO/IEC 17025 tai muut vastaavat). Seuraavassa on esitetty ly-
hyesti joitakin ndkdkohtia oppaasta, mutta tdydellisempi esitys on saata-
villa Eurachemin sivuilta.

Periaatteessa naytteenottoon liittyva virhe ja epdvarmuus voidaan arvi-
oida samaan tapaan kuin mittauksen virhe, eli voidaan laskea analyytti-
nen virhe ja epdvarmuus (vertaa luku 4. Lasketun tuloksen mittausepa-
varmuus). Nin voidaan tehda, koska teoreettisesti katsottuna kummas-
sakin tapauksessa on kyse otoksesta ja tilastollisesti kasiteltdvasta nor-
maalisti jakautuneesta havaintoaineistosta. Kaytdnnossa naytteet eivat
ole aina normaalisti jakautunut aineisto, vaan on otettava jollakin tavalla
huomioon naytteenottoon liittyvat erityispiirteet. Tarkeimmat erilaisuudet
mittausaineiston ja ndyteaineiston kasittelyssa ovat:

- nayteaineisto on epatasaisesti jakautunut
- lahdemateriaali on heterogeeninen tai epdhomogeeninen.
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Siksi naytteenottosuunnitelman merkitys korostuu, ja eri aloilla olevien
parhaiden kaytantdjen ja empiiriseen tietoon perustuvien sddnndéstdjen
merkitys kasvaa (Ramsey ja Thompson, 2007).

Laadukkaalla naytteenottosuunnitelmalla pyritddn ottamaan edustava
nayte, joka ei voi olla tutkittavasta kohteesta poikkeava (englanniksi bia-
sed). Kaytanndssa poikkeamaa esiintynee, silld on helppo ottaa epa-
huomiossa nayte siten, ettd siitd tulee poikkeava, nayte voi nayt-
teenoton, ndytteenkasittelyn ja sailytyksen aikana muuttua tai kontami-
noitua. Poikkeaman suuruutta naytteenotossa voi olla kuitenkin hankala
arvioida luotettavalla tavalla, jos naytteen muuttumisesta ei ole olemas-
sa mittaustietoa.

Naytteenoton virhe ja epdvarmuus voidaan arvioida ainoastaan kulloin-
kin havaittavan ominaisuuden perusteella, eli se voidaan laskea vain
epasuorasti analyyttisten mittaustulosten perusteella. Yll& mainitussa
oppaassa esitetddn myds naytteenotossa tapahtuvan virheen suuruu-
den arviointi.

Naytteenotossa tapahtuvat virheet ja syntyvad mittausepdvarmuus johtu-
vat usein naytteiden otossa kaytettyjen mittalaitteiden herkkyydesta ja
hairidherkkyydesta. Usein oletetaan saatavan todellinen ndyte, mutta jos
sensori ei kykene imaisemaan niin pienid tasoja, kuin oletetaan, virhe
voi olla merkittdva. Mittausalueen ala- tai yldpadassa vaikuttaa myds
usein anturin lineaarisuus. Sen epalineaarisuus voi kyllastya tai siina
oleva kohinataso voi olla iso osa signaalia. Usein kdytetdan korjausker-
toimia, joilla esimerkiksi lampétilan muutos muutetaan jannitteen muu-
tokseksi. Tallaisia jannitemuutoskomponentteja voivat olla myds erilaiset
voima-anturit ja venymaliuskat.

Epélineaarisissa laskelmissa kaytetddn yha useammin erilaisia korjaus-
kertoimia, joihin tulee suhtautua ainakin hieman epaillen. Osa kertoimis-
ta on varmasti hyvinkin perusteltuja, mutta joukossa saattaa olla myds
huonosti perusteltavissa olevia laskelmia. Esimerkiksi diodeilla rakenne-
tuissa tehomittapaissa dynamiikka-aluetta on laajennettu fysikaalisesta
noin 40 dB lineaarisesta alueesta jopa 70 - 80 dB dynamiikka-
alueeseen. Speksien mukaan virheet dynamiikka-alueen yla- ja ala-
paassa ovat huomattavasti suuremmat kuin on oletettavissa.

7.4 Signaali naytteena

Jos mitattava kohde on muutostilassa, tarvitaan tuloksen tulkitsemiseen
signaalinkasittelya ja mittaussignaalin analysointia. Haluttu mittaustieto
saadaan yleensa erilaisten anturien ja muuntimien tuottamana sahkai-
send signaalina. Varsinainen tulos saadaan vertailemalla signaalien
ryhmaa tai selvittdmalld eri signaalien valisid riippuvuuksia. Tutkittava
kohde voi olla esimerkiksi tietyn signaalin aikaspektri. Mitatut signaalit
sisaltavat yleensa myds erilaisia hairioita ja virhetekijoita. Signaalinkasit-
telyyn kaytetdan yleensa tietokonetta.
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Naytteistys

Digitaalinen signaali on usein tietyin aikavédlein mitattu diskreetti nume-
rosarja. Aikadiskreetin signaalin naytearvojen ottamista sanotaan ndyt-
teistykseksi. Naytteistys tehdaan tavallisesti tasavalisesti. Matemaatti-
sesti voidaan ajatella, etta jatkuva funktio kerrotaan kampafunktiolla.

x(n)=x(t) Y0(t-iAt)

missd x (7 ) on aikadiskreettifunktio, x (f) vastaava jatkuva funktio ja
summalauseke on kaytetty kampafunktio. Naytevalin kaanteisfunktiota £
sanotaan naytteistystaajuudeksi.

£=1/At

Aikadiskreetti ndytejono voidaan ajatella my6s signaalina, joka saa nol-
lasta eroavia arvoja vain pisteissa n At.

Mikali naytteistystaajuus on liian pieni (arvoja havaitaan liian pitkin va-
lein), voi seurauksena olla laskostuminen eli alias-ilmié (aliasing), josta
seuraa signaalin vaaristymistd erikoisesti l&helld laskostumistaajuutta
=12
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8 Laatujarjestelmat

8.1 Laatujarjestelmiin liittyvat vaatimukset

8.1.1 Testaus, tuotesertifiointi ja tuotannon valvonta

Keskeisia tuoteturvallisuusvaatimuksia

Direktiivit voivat nojautua tuotteiden turvallisuuden ja teknisten vaati-
musten osalta harmonisoituihin standardeihin, joiden vaatimuksia viran-
omaiset voivat kayttaa perustana tuotteen turvallisuutta koskevissa paa-
tOksissaan.

Seka kotimaisille ettd kansainvalisille markkinoille tarkoitettujen tuottei-
den edellytetddn tayttdvan niitd koskevien standardien ja direktiivien
vaatimukset. Myds tuotannolta edellytetdan usein laadunhallintaa kos-
kevien standardien vaatimukset tayttdvaa toiminnanhallintajarjestelmaa.
Tuotteen turvallisuuden kannalta kaikkein keskeisimpia asioita ovat suo-
jaus jannitteisten osien koskettamiselta, IGmpeneminen, kosteuden kes-
tavyys, mekaaninen lujuus, pinta- ja ilmavalit seka etdisyydet eristyksen
lapi ja eristeaineiden lAmmon-, tulen- ja pintavirran kestavyys.
Seuraavassa on kasitelty yleisimpia sahkolaitteita koskevia vaatimuksia
standardin EN 60 335-1 (2002) "S&hkokayttdisten koti- ja vastaavaan
kayttéon tarkoitettujen laitteiden turvallisuus. Osa 1: Yleiset vaatimukset”
nakokulmasta.

Sahkdlaitteiden turvallisuutta koskevia perusvaatimuksia

Perusvaatimukset eri standardeissa ovat samankaltaisia. Tuotteen tur-
vallisuutta arvioitaessa on kuitenkin kaytettava tuotekohtaisia standarde-
ja, jotka sisadltavat asiaan kuuluvat erityisvaatimukset. Yleisella tasolla
edellytetdan laitteiden olevan siten rakennettuja, ettd ne toimivat nor-
maalikaytdssa turvallisesti eivatkd aiheuta vaaraa kayttdjilleen tai ympa-
ristblleen.

Eristysvahvuuden mukainen luokittelu

Sahkobisen eristyksen mukaiselta suojausluokaltaan sahkdlaite voi olla
peruseristetty laite varustettuna suojamaadoituksella (suojausluokka ),
kaksoiseristetty tai vahvistetulla eristykselld varustettu laite (suojaus-
luokka II) tai suojajannitteelld toimiva laite (suojausluokka IIl). Edellises-
td poiketen kaytdssa voi viela olla vanhojen vaatimusten mukaisia pe-
ruseristettyja laitteita (suojausluokka 0), peruseristettyja laitteita varus-
tettuna maadoitusliittimelld (suojausluokka 01).
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Laitteen merkinnat ja ohjeet

Tuotekohtaisen standardin vaatimukset tayttdvaan sahkdlaitteeseen
merkitddn mm. mitoitusjénnite voltteina; virtalajin tunnus; mitoitusteho tai
mitoitusvirta; valmistajan tai vastuullisen edustajan nimi, tavara- tai tun-
nusmerkki ja malli- tai tyyppimerkintd. Lisdksi voidaan tarvita suojaus-
luokan Il rakenteen tunnus (vain suojausluokan Il laitteisiin), IP- numero
haitallista veden tai pdlyn sisdan tunkeutumista vastaan tarkoittavan
suojausasteen mukaisesti sekd mahdollisesti muita standardikohtaisia
merkint6ja. Lisaksi turvallisen kdytdn varmistaminen voi edellyttad kayt-
tdohjeita.

Kosketussuojaus

Suojaus jannitteisten osien koskettamiselta on sahkéturvallisuuden pe-
rus-vaatimuksia. Sahkdlaitteet on rakennettava ja koteloitava niin, etta
niissd on riittdva suojaus jannitteisten osien satunnaista koskettamista
vastaan.

Lampeneminen

Paloturvallisuuden kannalta on oleellista etteivat laitteet ja niiden ympa-
ristd normaalikdytdssd saavuta lilan korkeita |&mpdtiloja. Lampdtilan
nousua mitataan esimerkiksi moottorien kdameista, liittimista, sisdisesta
johdotuksesta, komponenteista seka laitteiden asennus- ja ulkopinnoilta.

Vuotovirta ja jannitelujuus

Sahkoélaitteen vuotovirta jannitteisistd osista kosketeltaviin metalliosiin ei
saa ylittda sallittuja rajoja. Laitteen peruseristykselle, lisderistykselle ja
vahvistetulle eristykselle on standardeissa my6s maaritelty jannitelu-
juusvaatimukset, jotka niiden tulee kestaa.

Kayttdkestoisuus

Laitteille ja niiden komponenteille voidaan tehdad myds kayttokestoisuus-
kokeita. Esimerkkeja komponenteista, joille voidaan tehda kayttokestoi-
suuskokeita, ovat lampdtilansaatimet, -valvojat ja -rajoittimet.

Epanormaali toiminta

Standardeissa on maaritelty testeja myos epanormaalista toiminnasta ja
huolimattomasta kdytdsta johtuvan palonvaaran ja mekaanisen vaurion
vaaran varalle.

Pystyssa pysyvyys ja mekaaniset vaarat

Standardit maarittelevat testeja, joilla selvitetdan tasoilla, kuten lattialla
ja poydalla, pidettaviksi tarkoitettujen laitteiden pystyssa pysyvyys. Vas-
taavasti on liikkuvien osien sijoitukselle ja koteloinnille m&éaritelty vaati-
muksia, ettei laitteen normaalikaytossa paasisi syntymaan vahinkoja.
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Mekaaninen lujuus

Sahkolaitteilta edellytetaan riittdivaa mekaanista lujuutta ja niiden on ol-
tava siten rakennettuja, ettd ne kestavat normaalikdytdssa mahdollisesti
esiintyvaa varomatontakin kasittelya. Vaatimuksen tayttyminen todetaan
standardin mukaisin mekaanisin kokein (iskukokeet, vaantdkokeet ja
pudotuskokeet).

Rakenne

Rakennevaatimukset koskevat esimerkiksi laitteen kotelointiluokkaa, lii-
tdntatapaa, suojausluokkaa, kosketussuojaisuutta, pinta- ja ilmavaleja
seka eristysta.

Sisdinen johdotus

Sisaisten johtimien on taytettdvad lammonkeston, eristysvahvuuden ja
poikkipinnan osalta standardeissa kulloinkin esitetyt vaatimukset. Siséis-
ten johtimien johdinteiltd edellytetdan sileytta eika niissa saa olla teravia
sarmia.

Laitteen komponentit

Laitestandardit edellyttavat, ettd komponenttien on oltava asiaankuulu-
vissa |IEC- standardeissa maariteltyjen turvallisuusvaatimusten mukai-
sia, niin pitkalle kuin néitd standardeja voidaan kohtuudella soveltaa.

Verkkoliitdnta ja laitteen ulkopuoliset taipuisat kaapelit

Sahkolaitteen verkkoliitdntd voi tapahtua laitteen rakenteesta riippuen
mm. pistotulpalla varustetulla verkkoliitdntdjohdolla, kojevastakkeella,
erityiselld virranottolaitteella tai kiintealla johtoasennuksella (alustaan
kiinnitettavat laitteet). Standardit sisaltavat vaatimuksia mm. liitdntajoh-
don rakenteelle, kaapeleiden lapivientiaukkojen suuruudelle ja tiiviydelle
seka johtojen kiinnitykselle.

Ulkoisten johtimien liittimet

Standardit maarittelevat mm. liittimet ja liitdntatavat johtimien kytkenndl-
le.

Laitteen suojamaadoitus

Standardit edellyttavat, ettd suojamaadoitettavien laitteiden kosketelta-
vat metalliosat, jotka voivat tulla jannitteisiksi eristysvian sattuessa, on
pysyvasti ja luotettavasti kytkettava laitteen sisalla olevaan maadoitusliit-
timeen tai kojevastakkeen maadoitusliittimeen.

Ruuvit ja liitokset

Laitestandardien maarittelemilld kokeilla pyritdadn selvittdmaan, miten
kiinnitykset ja sahkoiset liitokset on tehtava, jotta ne kestavat normaali-
kaytdssa esiintyvat mekaaniset rasitukset.
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Pinta- ja ilmavalit seka etdisyydet eristyksen lapi

Laitteen sdhkoisen turvallisuuden ja toimintavarmuuden varmistamiseksi
standardit maarittelevat pienimmat sallitut pinta- ja ilmavalit mm. eri po-
tentiaalissa olevien jannitteisten osien valille sekd jannitteisten osien ja
muiden osien valille (kosketeltavat ulkopinnat ja metalliosat).

Lammon-, tulen- ja pintavirrankestavyys

Standardit maarittelevat eristeaineosille erilaisia [ABmmon-, tulen- ja pin-
tavirran kestavyystesteja riippuen osan kayttétarkoituksesta laitteessa.
Sahkélaitteen paloturvallisuus on riippuvainen myds siind kaytettavien
muovimateriaalien laadusta.

Ruostumisenkestavyys

Standardit edellyttavat riittdvaa suojausta ruostumista vastaan terasosil-
le, joiden ruostumisen seurauksena laite ei tdyta sille asetettuja turvalli-
suusvaatimuksia.

Sateily, myrkyllisyys ja vastaavat vaarat

Sahkoé-, palo- ja mekaanisen turvallisuuden liséksi sahkolaitteiden edel-
lytetddn olevan turvallisia myds haitallisen sateilyn aiheuttamisen seka
myrkyttymis- ja muiden vastaavien vaarojen tuottamisen suhteen.

Tuotesertifiointi

Laitteen rakenteen ja ominaisuuksien vaatimustenmukaisuudesta voi-
daan varmistua myds testauttamalla tuote tuotekohtaisten standardien
vaatimusten mukaisesti patevassa laboratoriossa ennen sen markkinoil-
le saattamista.

Tuotteen vaatimustenmukaisuuden osoituksena voidaan kayttaa pate-
van sertifiointiyrityksen myéntdmaa sertifiointimerkkia. Tuote voi saada
sertifiointimerkin kayttdoikeuden, jos se on lapaissyt patevan testausla-
boratorion suorittamat tuotetta koskevien standardien edellyttdmat testit
ja vaatimukset. Kuluttaja, samoin kuin viranomainenkin voi tuotteessa
olevan sertifiointimerkin perusteella olettaa, etta tuotteen vaatimusten-
mukaisuus on varmistettu. Sertifiointiin liittyvat yleensd oleellisena osa-
na myds saanndlliset tuotannon laadunvarmistusta koskevat arvioinnit
seka pistokokeet valmistetuille tuotteille.

Sertifiointimerkit voivat olla joko sertifiointiyrityskohtaisia tai vastavuoroi-
suussopimuksiin perustuvia, talousaluekohtaisia merkkeja, joiden kayt-
tooikeuksia voi myontda useampi sertifiointiyritys. Niilld voidaan osoit-
taa, ettd tuote on puolueettoman osapuolen testaama ja tayttaa tuotetta
koskevat vaatimukset.

Lakisdateisen metrologian puolella mittauslaitteen mittausominaisuuksia
koskeva vaatimustenmukaisuus ilmaistaan ilmoitetun laitoksen numerol-
la, joka on liitetty laitteen vaatimustenmukaisuutta osoittavaan merkin-
tdan tai merkkiyhdistelmaan.
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Keymark-tunnus. Merkkiin
litetty numero yksil6i serti-
fiointi-yrityksen.

ENEC-merkki koskee mm.
valaisimia ja valaisintar-
vikkeita. Merkkiin liitetty
numero Yyksili sertifioin-
tiyrityksen.

~<JVDE>~ <IHARD-

HAR-sertifiointimerkki kos-
kee kaapeleita. Merkkiin
litetty VDE yksil6i sertifi-
ointiyrityksen.

Kuva 8.1 Esimerkkeja sertifiointimerkeistéa - Yleiseurooppalaisia tuotesertifiointimerkkeja.

SGS Fim- OVE, ltavalta
ko, Suomi
UL Inter- [ ] CEBEC,
national C Belgia
DEMKO, L |
Tanska
C NEMKO, CSA, Kanada
Norja @ﬂ
SEMKO, Underwriters’
Ruotsi Laboratories
Inc., USA
VDE, GOST R, Ve-
Saksa @ naja. Merkkiin
litetty MF 01
IMQ. Ttalia yksiléi  sertifi-
’ ointiyrityksen.
@ oty

Kuva 8.2 Esimerkkeja sertifiointimerkeista - Sertifiointiyrityskohtaisia tuote-
sertifiointimerkkeja.
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Sertifioitujen tuotteiden valmistuksen laadunvarmistus (CENELEC)

Tuotteen laadun voidaan ajatella riippuvan seka tuotteen standardinmu-
kaisuudesta ettd valmistuksen virheettémyydesta. Jos puhutaan tuot-
teen turvallisuudesta, yhtena laadun tekijana ovat suunnittelun ja valmis-
tuksen lahtdokohtana olevat tuotekohtaiset turvallisuusstandardit, esi-
merkiksi IEC- tai EN-standardit.

Valmistuksen virheettémyyteen voidaan vaikuttaa tuotannon standar-
dinmukaisuudella. Tastad esimerkkina voisivat olla ISO 9000 -sarjan laa-
tustandardit ja niihin liitettdvat muut valmistuksen valvonnan vaatimuk-
set kuten esimerkiksi CENELECin tehdastarkastusvaatimukset.

Tuotesertifiointeihin liittyvalld laadunvarmistuksella on pitkat perinteet.
Monet ulkomaiset testaus- ja sertifiointielimet ovat edellyttdneet tuotetta
ja sen valmistusta koskevia seurantatarkastuksia valmistuspaikoissa.
Naista ehka tunnetuimpia ja ensimmaisia suomalaisiin yrityksiin tehdas-
tarkastustoimenpiteitd kohdistaneita elimid ovat esimerkiksi yhdysvalta-
lainen Underwriters Laboratories Inc. (Simonen, 1985) ja saksalainen
Verband Deutscher Elektrotechniker. Tehdastarkastusvaatimukset ovat
olleet sertifiointielinkohtaisia. Euroopassa ovat CENELECin jasenet kui-
tenkin harmonisoineet vaatimuksiaan 1990-luvun alusta lahtien ja mer-
kittdvaa vaatimusten yhtenaistymistd on tapahtunut (esimerkiksi CIG
021, Factory Inspection Procedures - Harmonized Requirements,
2004).

Laadusta on olemassa erilaisia mielipiteitd ja katsontakantoja. Laa-
tujarjestelma sisaltda useampia nakokulmia. ISO 9000 -sarjan standardit
pyrkivat ottamaan huomioon mm. asiakkaan, tuotteen suunnittelun ja
valmistuksen. Tehdastarkastusten ndkdkulmasta valmistuskeskeisyytta
voitaneen pitdd merkittdvimpana, koska sen avulla pyritdan varmista-
maan tuotannon tasalaatuisuus seké tuotteen standardinmukaisuus ja
turvallisuus.

Tuotteen vaatimustenmukaisuutta voidaan siis tutkia tuotekohtaisen
standardin mukaisin testein. Laitteen hyvaksyminen tai sertifiointi edel-
Iyttaa, ettd tuote valmistetaan rakenteeltaan sellaisena kuin se on testat-
tu. Mahdollisista myéhemmin tehtdvistd muutoksista voidaan tietenkin
sopia hyvaksymisen tai sertifioinnin mydntaneen elimen kanssa.

Tuotesertifiointeihin kuuluu yleensa sertifioidun tuotteen valmistuksen
valvontatarkastukset, jotka sisaltavat elementteja seka ISO 9000 -sarjan
laatujarjestelmastandardeista ettd tuotekohtaisia tuotantolinjalla tapah-
tuvia testaus- ja tarkastusvaatimuksia. Tuotantolinjalla tapahtuvien testi-
en ja tarkastusten osalta esimerkiksi CENELECin laatimat tuotannon
tarkastusvaatimukset ovat ISO 9000 -sarjan standardien vaatimuksia
taydentavia.
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Tuotannon tarkastusten tarkoituksena on varmentaa, ettd sertifioidun
tuotteen valmistajalla on kaytdssaan sellaiset sertifioitujen tuotteiden
laadunvarmistusmenetelméat, jotka estavat riittdvan tehokkaasti tur-
vallisuuden kannalta virheellisten tuotteiden pdasyn markkinoille. Monil-
le ulkomaisille testaus- ja sertifiointielimille (esimerkiksi UL, VDE, IMQ ja
BEAB) valmistuksen laadunvarmistusta koskevat tehdastarkastukset
ovat olleet vakiintunut kdytanto jo vuosikymmenia. Esimerkiksi UL:n seu-
rantatarkastukset suomalaisissa yrityksissa aloitettin 1960-luvulla ja
VDE:n 1970-luvulla.
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Kuva 8.3 Tuotesertifiointeihin kuuluu sertifioidun tuotteen valmis-
tuksen valvontatarkastukset.

Suomessa hyvaksytyille tai sertifioiduille tuotteille tehdastarkastuksia
tehtiin aiemmin jossain maarin vapaaehtoisuuspohjalta. CENELECin
puitteissa ne tulivat vaatimuksiksi 1.7.1996 (CCA Group meeting in Feh-
raltorf (CH) on 20 and 21 March 1995).

Esimerkkeja tuotannon valvontiaa koskevista julkaisuista (CENELEC)

CIG 021. Factory Inspection Procedures - Harmonized Requirements
(2004)

EN 50106 (1997) + Amendment A1 (1998) + Amendment A2 (2001).
Safety of household and similar electrical appliances. Particular rules for
routine tests referring to appliances under the scope of EN 60335-1 and
EN 60967.

EN 50116 (2006). Information technology equipment. Routine electrical
safety testing in production.
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Sahkolaitteen laadunvarmistusta koskevia vaatimuksia (CENELEC)

Seuraavassa on kasitelty CENELEC:n julkaisun CIG 021, “Factory In-
spection Procedures - Harmonized Requirements (2004)” keskeista si-
saltoa.

1) Vastaanottotarkastukset

Valmistajan vastuulla on varmistaa, etta tuotteen valmistamiseen ostetut
materiaalit, komponentit ja palvelut ovat asetettujen vaatimusten mukai-
sia.

2) Yhdenmukaisuustodistukset
Komponenttien hankinnassa toimittaja voi varmistaa niiden standardin-
mukaisuuden yhdenmukaisuustodistuksin.

3) Tuotantolinjalla tapahtuvat tarkastukset ja rutiinitestit

Valmistuksen eri vaiheissa tulisi varmistaa, etta tuotteen yksittaiset osat,
komponentit, osakokoonpanot, johtimien asennukset jne. ovat sertifioi-
dun mallin mukaisia.

4) Laadunvalvonta ja varmistustestit

Laadunvalvojilta ja kokoonpanohenkilostoltd edellytetdan riittdvaa pe-
rehtyneisyyttd tehtdviinsd ja heilld on oltava kaytettdvissdan lopputuot-
teen turvallisuuden kannalta tarpeelliset ohjeet, valokuvat, piirustukset
tai mallit. Turvallisuuden kannalta merkittavid seikkoja ovat mm. johtimi-
en valmistelu ja sijoitus, turvallisuusvalvonnan sijainti, liitdnt6jen luotet-
tavuus, pinta- ja ilmavalien riittdvyys, johdotusteiden vapaus teravista
reunoista ja maadoituspiirien luotettavuus. Lisdksi voidaan edellyttaa
sattumanvaraisesti suoritettavia tuotekohtaisen standardin vaatimusten
mukaisesti tehtavia varmistustesteja (Product verification tests).

5) Sertifioidusta tuotteesta poikkeavat tuotteet

Sertifioidusta mallista poikkeavan tuotteen toimittaminen ja sekoittami-
nen mallin mukaisiin tuotteisiin on estettdva. Lisaksi edellytetdan, etta
korjatut tuotteet tarkastetaan uudelleen.

6) Laatujarjestelman tarkastaminen
Edellytetddn maariteltyjd menettelyja, joilla varmistetaan, ettd tuotanto-
prosessia valvotaan saanndllisesti.

7) Muutokset sertifioidussa tuotteessa

Edellytetdan, ettd sertifioidun tuotteen vaatimustenmukaisuuteen vaikut-
tavista muutoksista ilmoitetaan sertifiointielimelle ennen kuin muutokset
toteutetaan.

8) Testilaitteet

Edellytetaan, ettd turvallisuustestaukseen kaytettavat testilaitteet kalib-
roidaan ja tarkistetaan sdanndllisesti niiden oikean toiminnan varmista-
miseksi.
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9) Kalibrointi

Tuotteiden turvallisuuden maarittdmiseen kaytettavat testaus- ja mitta-
uslaitteet on kalibroitava saanndllisesti siten, ettd kalibroinnit ovat jaljitet-
tavissa kansallisiin mittanormaaleihin.

10) Toiminnan tarkistus
Testilaitteiden toiminta tulisi tarkistaa sellaisin valein, ettd tuotannon uu-
delleentestaus on mahdollista, jos testilaite havaitaan vialliseksi.

11) Poytakirjat
Poytakirjoja on pidettava ainakin rutiinitesteista, testi- ja mittauslaitteiden
toiminnan tarkastuksista ja testi- ja mittauslaitteiden kalibroinnista.

12) Kasittely ja varastointi
Tuotteita on kasiteltdva ja ne on varastoitava siten, ettd ne sailyvat niita
koskevien standardien vaatimusten mukaisina.

Kuten ylla olevasta voidaan havaita, IEC/CENELEC-vaatimusten mu-
kaisten tuotteiden tuotannon valvonta perustuu paljolti tuotannon laadun
valvontaan eika niink&an ole painottunut valmistettavien laitteiden raken-
teen valvontaan. Tarkempi laitekohtainen valvonta voidaan tehda otta-
malla laite tuotannosta tai valmistajan varastosta sertifioinnin myonta-
neen testauslaitoksen jalkikokeisiin.

UL-sertifioitujen tuotteiden tuotannon valvonta

UL-sertifioitujen tuotteiden tuotannon valvonta kohdistuu valmistuksen
laadunvarmistuksen lisdksi merkittavasti myos itse tuotteeseen.

Seurannan kohteita ovat mm.:

- tuotteen rakenne ja valmistus tuotekohtaisen seurantatarkastus-

poytakirjan mukaisesti

- poikkeavuudet hyvaksytysta mallista

- jannitteisten osien pinta- ja ilmavalit

- maadoitukset

- tuotteen komponentit ja materiaalit

- jannitelujuustestit tuotannossa

- mahdollisesti kdytettyjen piirilevyjen UL- rekisterdinti ja paloluoki-
tus
kotelomateriaalien paloluokitus.

Mahdollisista poikkeavuuksista lahetetdan raportti UL:n "Follow - up ser-
vicelle”, joka tekee paatdksen UL-merkin kayton jatkamisesta tai kielta-
misesta.
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Testauksen, sertifioinnin ja tuotannon valvonnan merkitys

Tuotannon valvonnalla pyritdan varmistamaan valmistettavien tuotteiden
tasalaatuisuus ja turvallisuus. Tuotannon laadunvalvontaa koskevilla
testeilla ja tarkastuksilla tuotteen turvallisuus tulee melko hyvin varmiste-
tuksi mm. maadoituspiirin jatkuvuuden ja eristyksen kunnon suhteen.
Taydellistd varmuutta ei ndinkdan saavuteta. Jos esimerkiksi verkkoliit-
timien merkinnat kiinnitetaan vaarin, niin asiaa ei valttamatta aina havai-
ta lopputarkastuksen yhteydessa. Vaara liitinmerkintd voi johtaa vaaraan
kytkentdan laitetta asennettaessa ja tehda laitteen vaaralliseksi. Kay-
tannossa liitinmerkintdjen vaara kiinnitystapa voidaan valttdd mm. sellai-
sella merkintatarran muotoilulla, joka estaa tarran virheellisen kiinnityk-
sen.

UL-sertifioitujen tuotteiden valvonnassa korostuu erityisesti vaatimusten-
mukaisuuden valvonta myds paloturvallisuuden osalta. Merkin kayttdoi-
keuden mydntdja haluaa mahdollisimman hyvin varmistua, ettd valmis-
tettu tuote on testauksessa hyvaksytyn mallin mukainen seka rakenteel-
taan ettd materiaaleiltaan ja tayttaa sille asetetut vaatimukset. Seuranta-
tarkastuksissa tuotteet ja niissd kaytetyt materiaalit tutkitaan UL:n ohjei-
den mukaisesti ja havaituista poikkeamista raportoidaan sertifioinnin
mydntdjalle, joka paattaa jatkotoimenpiteista.

Barrie Dalen ja John Oaklandin (1991, s. 66) toteama, etta tuotetta ei
saada laadukkaaksi tarkastuksilla, vaan ottamalla laatu huomioon jo
tuotteen suunnittelussa, pitdd varmaan periaatteessa paikkansa. Esi-
merkiksi sdhkolaitteille ja -tarvikkeille tuotantolinjalla tehtavat testit ja
tarkastukset ovat kuitenkin tarpeen sen varmistamiseksi, ettei esimer-
kiksi valmistus-, kytkenta- tai muun virheen takia vaaralliseksi muuttu-
neita tuotteita paasisi tehtaasta markkinoille.

Tuotantolinjalla tehtyjen tarkastusten ja testien tuloksia voidaan myos
hyédyntdd suunniteltaessa parannuksia valmistettaviin tuotteisiin. Ne
voivat toimia my6s mittareina tuotannon tasalaatuisuudesta.

8.2 Laatujarjestelmista

Tiettyjen alojen laatujarjestelmat ovat jo itsestdanselvyys. Naitd labora-
toriotoimintojen alueella ovat mm. kliinisen kemian toimialue,
ei/prekliiniset turvallisuustutkimukset, elintarvikelaboratoriotoiminnot jne.
Laatujarjestelmien avulla saadaan vakioitua organisaation toiminnan ja
tuotteen laatu. N&in ollen esimerkiksi kokonaismittausepavarmuutta on
jo laatujarjestelman myétd mahdollisesti saatu pienennettyd monia
preanalyyttisia seikkoja huomioimalla.

Laatujarjestelman perusperiaatteet ovat jarjestelmasta riippumatta hyvin
samanlaisia. Esimerkiksi GxP-laatujarjestelmia (ladketuotannossa edel-
lytettyja laatujarjestelmid, joiden soveltamisala ja sisalté on méaaritetty
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lainsdadanndssa: GLP, Good Laboratory Practice, GCP, Good Clinical
Practice, GMP, Good Manufacturing Practice, jne.) koskevat mm. seu-
raavat toimintojen ja toiminnan alueet: organisaation ja vastuiden maa-
rittdminen, laadunvarmistusjarjestelman kuvaaminen, tilojen, laitteiden,
tarvikkeiden ja reagenssien dokumentointi, testausjarjestelma, testi- ja
referenssiaineet, vakioidut toimintaohjeet, tutkimuksen toteuttaminen ja
raportointi seka arkistointi. Kaikki toiminnot on dokumentoitava ja niiden
on oltava jaljitettdvissd toiminnan kaikissa vaiheissa. Viranomaiset
(Suomessa Fimea) valvovat ja hyvaksyvat kyseiset laatujarjestelmaét.

Sertifiointi ja akkreditointi

ISO Standardointijarjestd (International Organization for Standardizati-
on) on kehittanyt muun muassa ISO 9000 ja ISO 14000 -standardisarijat.
Ulkopuolinen, puolueeton taho, sertifioija voi mydntda organisaatiolle
ISO-laatujérjestelmdsertifikaatin auditoinnin perusteella. Sertifioija var-
mistaa, ettd organisaation laadunhallinta vastaa standardin vaatimuksia
ja ettd toimitaan standardin mukaisesti. ISO 9000 -standardien perusra-
kenteeseen kuuluu mm. johdon vastuu, resurssien ja prosessien hallin-
ta, toiminnan mittaaminen, analysointi sekd parantaminen. Sertifioitu
laatujarjestelmd kertoo asiakkaalle, ettd organisaation perusasiat ovat
kunnossa, mutta esimerkiksi tulosten oikeellisuutta sertifioitu laatujarjes-
telma ei kuitenkaan takaa.

Akkreditointi on toimivaltaisen elimen suorittama kolmannen osapuolen
arviointi siita, ettd jokin organisaatio on pateva tekemaan tiettya tehta-
vaa. Laboratorion toimialalla tavoitteena on laboratoriotulosten vaihto-
kelpoisuus ja tunnustettavuus kansainvalisesti. Suomessa akkreditoin-
tielimeksi on lailla maaratty Mittatekniikan keskuksen FINAS-
akkreditointipalvelu. Akkreditoinnissa kaytetdan esimerkiksi standardeja
"SFS-EN ISO/IEC17025:2005: Testaus- ja kalibrointilaboratorioiden pa-
tevyys, Yleiset vaatimukset / General requirements for the competence
of testing and calibration laboratories” ja "SFS-EN ISO 15189:2007 L&&-
ketieteelliset laboratoriot”; Erityisvaatimukset laadulle ja patevyydelle /
Medical laboratories - Particular requirements for quality and competen-
ce.

Akkreditoinnilla osoitetaan myds, ettd organisaatiolla on laatujarjestelma
eli johtamisjarjestelma. Akkreditointiauditoinneissa tarkastellaan seuraa-
via toiminnan osa-alueita:

- organisaatio ja henkildkunta

- laatupolitiikka ja jatkuva parantaminen

- asiakirjojen valvonta

- asiakaspalvelu

- poikkeavan ty6n valvonta, korjaavat ja ehkaisevat toimenpiteet

- sisdiset auditoinnit

- johdon katselmus
henkilékunnan patevyys
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- tilat ja ympéaristoolot

- laitteiston kayttd, kalibrointi ja huolto

- menetelmét ja menettelytavat

- menetelmien validointi ja mittausepavarmuus
- sisdinen ja ulkoinen laadunvarmistus

- naytteiden kasittely

- tietojarjestelmat

- poikkeavaan toimintaan reagointi.

Laatujarjestelmét ja niiden sisélle rakennetut laadunvarmistuksen erilai-
set menettelytavat ovat kaikki omiaan lisdamaan tulosten luotettavuutta
metrologiankin nakdkulmasta. Tassa yhteydessa ei kuitenkaan paneu-
duta tarkemmin laatujarjestelmiin eika laadunvarmistukseen.

Kuva 8.4 Tana paivana kaikki suuremmat mittalaitteet ovat suoraan
kytkettyina tietojarjestelmiin.
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9 Esimerkkeja
9.1 Mittauskaapelien tekninen maarittely

Tehtava: Tarkoituksena on hankkia koaksiaalikaapeleita erilaisiin tarpei-
siin. Yhdessa tapauksissa tarvitaan pientd vaimennusta, toisessa laajaa
kayttélampdtila-aluetta ja kolmannessa erittdin hyvaa vaihe- ja amplitu-
divakautta.

N Mittauskaapeli (vdhan vaimentava kaapeli)

Mittauskaapeli seuraavilla ehdoilla:
Kayttétaajuus DC-10 GHz

Liittimet N (male) Heksanut kiinnityksella
Suojausvaimennus > 90 dB (Screening)
Minimi taivuteltavuus <100 mm
Impedanssi 50 Q

Vaimennus < 1dB/m 10 GHz

Lisdksi kaapelien spesifikaatioista on syyta ilmeta kaapelien:
Vaimennus

Kaapelin ja liittimen sovitus

Suojausvaimennus (dB) (1GHz/m)

Nopeuskerroin

Kayttolampotila

Rakenne materiaaleineen

Minimi taivutussade

Standardit, mitka kaapeli tayttaa

Kaapelien pituus: 10 m
N Mittauskaapeli (Laaja Iampdétila-alue)

Mittauskaapeli seuraavilla ehdoilla:
Kayttétaajuus DC-15 GHz

Liittimet N (male) Heksanut kiinnityksella
Kayttélampotila-alue [-55 - (+180)]°C
Impedanssi 50 Q

Lisdksi kaapelien spesifikaatioista on syyta ilmeta kaapelien:
Vaimennus

Kaapelin ja liittimen sovitus

Kayttélampdotila asennettuna
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Kayttélampétila asennuksessa
Suojausvaimennus (dB) (1GHz/m)
Minimi taivutussade
Nopeuskerroin

Rakenne materiaaleineen

Standardit, mitka kaapeli tayttaa

Kaapelien pituus:
5ja7m

N Mittauskaapeli (hyva vaihe- ja amplitudivakaus)

Mittauskaapeli seuraavilla ehdoilla:
Kéayttotaajuus DC-18 GHz

Liittimet N (male) Heksanut kiinnityksella
Suojausvaimennus > 100 dB (Screening)
Minimi taivuteltavuus < 30 mm
Impedanssi 50 Q

Amplitudivakaus < 0,2 dB/m 18 GHz
Vaihevakaus < 2°/m 18 GHz

Lisdksi kaapelien spesifikaatioista on syyta ilmeta kaapelien:
Vaimennus

Kaapelin ja liittimen sovitus

Vaihe/amplitudivakaus liikuteltaessa

Maksimi taivutuskertojen maara

Suojausvaimennus (dB) (1GHz/m)

Nopeuskerroin

Rakenne materiaaleineen

Minimi taivutussade

Standardit, mitka kaapeli tayttaa

Kaapelien pituus: 1m
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9.2 Hankintaesimerkki

Tehtava. Tarvitaan laite, jolla voi mitata sdhkdkentédn voimakkuutta kent-
téolosuhteissa taajuusalueella 100 MHz aina 18 GHz asti.

Maarittely

Hankittavan laitteen tai jarjestelman hankinta taytyy tehda tarpeesta lah-
tien. Tarvitaan laite, jotta voidaan tehda tai mitata jotain, joka edistaa yk-
sikon toimintaa.

Hankinnan spesifioiminen

Tiedetaan, ettd jos halutaan tehda edelld maariteltyja mittauksia, tarvi-
taan antenni, jolla "siepataan” signaali ja nayttdlaite joka ilmaisee siepa-
tun signaalin voimakkuuden. Signaalin sieppaamiseen on rakennettu
erilaisia antenneja, jotka mekaanisesti poikkeavat toisistaan hyvinkin
paljon. Nayttdlaiteen on siis ilmaistava signaalin voimakkuus taajuuden
funktiona. Téhan tarkoitukseen on rakennettu esimerkiksi spektrianaly-
saattori. Kenttdolosuhteet tarkoittavat, ettd laitteen on toimittava ilman
verkkosahkaoa, eli akuilla ja sen on oltava riittdvan pieni, etta sita voi hel-
posti kantaa mukana.

Teknisen hankintamaarittelyn tekeminen

Tehdaan tekninen hankintamaarittely sekd antenneille ettd ilmaisimelle
(spektrianalysaattori) esimerkiksi seuraavalla tavalla ja seuraavilla maa-
rittelyill:

Antennin maarittely

Tarvitaan antenni, milld voidaan mitata sdhkokentan voimakkuutta kent-
tdolosuhteissa taajuusalueella 100 MHz - 18 GHz. Pyydetaan tarjouksia
alan antenneja myyvilta yrityksilta.

Tarjouksien vertailun helpottamiseksi pyydetdan toimittajia toimittamaan
tarjouksen yhteydessa esimerkiksi seuraavat yksityiskohtaiset tiedot tai
spesifikaatiot:

-taajuusalueen kattavien antennien lukumaara
jokaisesta antennista erikseen

-taajuusalue

-vahvistus (gain)

-fyysinen koko ja paino (kuva mittoineen)
-koaksiaaliliittimen tyyppi

-antennikerroin

-sallitut kdyttdolosuhteet (lampédtila, kosteus ynna muut)
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-hinta kokonaisuudessaan, tai jokaisesta antenneista erikseen
-mahdollisia lisélaitteita, kuten kuljetuslaatikoita, telineitd ynnd muita

Spektrianalysaattorin maéarittely

Spektrianalysaattoreita myyvia yrityksia, tarjouksien vertailun helpotta-
miseksi, pyydetdan toimittajia toimittamaan tarjouksen yhteydessa esi-
merkiksi seuraavat yksityistiedot tai spesifikaatiot:

-taajuusalue

-mittauskyky mittausepavarmuuksineen (pitaa sisalladn monia spesifioi-
tuja arvoja)

-fyysinen koko ja paino (kuva mittoineen)

-toiminta-aika akkukaytdssa

-koaksiaaliliittimen tyyppi

-antennikertoimen hyvaksikayttémahdollisuus ja/tai suora kenténvoi-
makkuusmittausmahdollisuus (softassa)

-sallitut kayttdolosuhteet (lampétila, kosteus ynna muut)

-mahdollisia lisélaitteita, kuten kuljetuslaatikoita, telineitd ynna muita.

Yhteenveto

Edellisella esimerkilla pyritddn kuvaamaan laitteen hankintaa kayttoétar-
koituksen mukaan. Valitettavan usein ostetaan laite ja toivotaan, etta se
tayttaisi mittaustarpeet. Nain siirretdan vastuu laitteen todellisesta sopi-
vuudesta itselle, ostajalle. Kun pyydetaan laitteiden toimittajia toimitta-
maan laite omien tarpeiden mukaan, “siirretdan” vastuun laitteen sopi-
vuudesta laitteen toimittajalle. Jos kukaan ei pysty toimittamaan laitetta
vaatimusten mukaan, taytyy tinkid joistain vaatimuksista tai siirtdd han-
kintaa my6hemmaksi (odottaa, ettd joku kehittda tarkoitukseen sopivan
laitteen).Tarkein asia on, etta investointi antaa lisdarvoa ja ndin maksaa
itsensd esimerkiksi tuottavuuden kautta. Hankinta, joka kaytdnndssa
osoittautuu turhaksi, ei ole jarkeva.

Tassa esimerkissad on hankintaprosessi kasitelty teknisen henkilén kan-
nalta. Hankintaorganisaatiolla on omat kriteerit hankinnassa, kuten toi-
mitusajat, alennukset, takuut ja muut toimitusehdot.
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9.3 Farmakologisen yhdisteen aiheuttama aktiivisuuden muutos
seka solukuolema ja sen kvantifiointi viljellyssa aivoleikkeessa

Kirjoittaja: FT Tiina-Kaisa Kukko-Lukjanov

Tekijoiden kommentti: Téma tutkijan antama esimerkki on valittu esitet-
tavaksi tdssa yhteydessa sen siséltdmien lukuisten yksityiskohtien takia.
Lukija voi miettid, mihin seikkoihin tulisi kiinnittda erityishuomiota, mikali
metrologiset seikat otettaisiin huomioon tyota tehdessa.

1. Esivalmistelu

Esildmmitetdén vesihaude 37 °C:een. Tarkistetaan soluviljelykaapin
nayton lukemista, ettd kaapin lampdétila on 37 °C ja hiilidioksidipitoisuus
5 %. Lammitetddn 2 % agaroosia mikroaaltouunissa taydella teholla kie-
humispisteeseen asti, jolloin huoneenlammdssa kiinted agaroosi muut-
tuu juoksevaksi. Pipetoidaan juoksevaa agaroosi-liuosta noin 8 ml 15
ml:n Falcon-putkiin ja siirretdan putket vesihauteeseen 37 °C:een.

Valmistetaan Stoppini medium-kasvatusliuos leikeviljelyad varten. Punni-
taan 0,65 g glukoosia 200 ml dekanteri-lasiin. Lisdtdan glukoosin jouk-
koon 50 ml perusmediumia (Minimal Essential Medium), 25 ml suolaliu-
osta (Hank’s Balanced Salt Solution) ja 25 ml hevosen seerumia, 1 ml
Hepes-puskuria ja 0,5 ml glutamiini dipeptidia sisaltavaa liuosta ja sekoi-
tetaan niin, ettd glukoosi liukenee. Mitataan liuoksen pH. Kalibroidaan
pH-mittari sellaisilla kalibrointiliuoksilla, joiden pH:t ovat 7,00 ja 10,00.
pH-mittarin elektrodin kaltevuus-lukema on -57,6 mV, joka sijoittuu valil-
le -55- -60 mV. Asymmetriapotentiaali on +4, joka sijoittuu valille -20 -
+20. Kalibrointi on onnistunut. Mitataan kasvatusliuoksen pH ja saadaan
lukemaksi 7,1. Sdadetdan pH 7,4:3an 1 M natriumhydroksidin avulla.
Lopuksi steriilisuodatetaan kasvatusliuos suodatinfiltterilla, jonka suoda-
tusreikdkoko on 0,22 um.

Pipetoidaan 6 kuoppalevyille 1,2 ml kasvatusliuosta ja siirretdan kasva-
tusalustoina toimivat Iapimitaltaan 3 cm levyiset puolildpaisevat kalvot
kuoppiin. Siirretddn kuoppalevyt soluviljelykaappiin, missa kasvatusliuos
ldmpenee 37 °C:een.

2. Aivoleikkeiden valmistus

Dekapitoidaan 7 vuorokauden ikdinen rotta ja otetaan aivot. Peitetdan
aivot juoksevalla agaroosi-geelilld ja annetaan sen jahmettya. Leikataan
aivot 400 um paksuisiksi leikkeiksi. Erotellaan leikkeet toisistaan kaytta-
en apuna preparointimikroskooppia, jonka suurennos on viisinkertainen.
Leikkeet siirretdan puolilapaiseville kalvoille ja 6-kuoppalevyille, jotka
puolestaan siirretdan soluviljelykaappiin. Leikkeita viljellddn 7 vuorokaut-
ta siten, ettd kasvatusliuos vaihdetaan kaksi kertaa 3 ja 6 vuorokauden
kuluttua kasvatuksen aloittamisesta.

3. Farmakologiset kokeet aivoleikkeilla
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Valmistetaan 5 uM kainaattiliuos. Yhteen 6-kuoppalevyyn tarvitaan 7,2
ml kasvatusliuosta. Lisataan 18 ul 2 mM kainaattiliuosta (kantaliuos, joka
sulatetaan pakastimesta) 7,2 ml:aan mediumia, jolloin saadaan kainaa-
tin suhteen 5 UM liuos. Pipetoidaan liuosta puhtaalle 6-kuoppalevylle 1,2
ml per kuoppa. Siirretdan levy 37 °C:een noin puoleksi tunniksi. Kun
kainaattia sisaltdva kasvatusliuos on l[Ammennyt, siirretddn 7 pdaivan
ikaiset leikkeet kainaattikasittelyyn joko 6 tunniksi kenttdpotentiaalimitta-
uksia varten tai 12 tunniksi solukuolemaa kartoittavaan tutkimukseen.

4. Kenttapotentiaalin mittaus

Valmistetaan keinotekoinen aivoselkdydinneste mittauksia varten. Pun-
nitaan seuraavat yhdisteet: 7,36 g NaCl, 0,19 g KCl, 2,18 g NaHCOs3,
0,17 g NaH,P0O, 0,27 g CaCl,, 0,32 g Mg SOy, ja 1,98 g D-glukoosia. Li-
sataan vesi, niin etta liuoksen kokonaistilavuudeksi tulee 1 litra. Hapete-
taan liuos kaasuseoksella, jossa on 95 % happea ja 5 % hiilidioksidia.
Mitataan sahkoista kenttaaktiivisuutta 6 tuntia kainaattikasittelyn jalkeen
hippokampusleikkeen CA1 alueelta. Vedetdan elektrodinvetolaitteessa
lasikapillaarielektrodeja niin, ettd elektrodin vastukseksi saadaan alle 5
MQ. Taytetdan elektrodi 150 mM natriumkloridi-liuoksella ja kiinnitetdan
etuvahvistimeen. Valitaan bridge-mittausasetelma ja nollataan jannite.
Tarkistetaan, ettd altaaseen tulevan liuoksen tilavuusvirta on 2 ml mi-
nuutissa ja lampétila 30 °C. Annetaan leikkeen aktiivisuuden stabiloitua
mittauskammiossa 10 minuuttia, minka jalkeen mitataan CA1 alueelta
aktiivisuutta 40 minuutin ajan. Analysoidaan aktiopotentiaaliryépyt 20
minuutin ajalta. Asetetaan mitattavan aktiivisuuden oletusarvoksi kolme
kertaa perustasoa vastaava aktiivisuus ja lasketaan analyysiohjelmalla
aktiopotentiaalirybppyjen maara, taajuus ja kesto seka kenttdpotentiaa-
lin muutoksen suuruus millivoltteina. Mitataan aktiivisuus 10 kainaattika-
sitellysta ja 10 kontrollileikkeesta. Kasitellaan aineisto tilastollisesti. Kai-
naattikdsiteltyjen leikkeiden aktiopotentiaalirydppyjen keskimaaradiseksi
esiintymistaajuudeksi saadaan (0,024 + 0,0027) Hz. Verrattaessa kai-
naattikasiteltyjen leikkeiden aktiopotentiaalirydppyjen keskimaaraista
esiintymistaajuutta kontrollileikkeiden vastaaviin arvoihin ndhdaan, etta
ryhmien valinen ero on tilastollisesti merkitseva arvolla p<0,001. Ak-
tiopotentiaalirydppyjen véliseksi ajaksi saadaan keskimaarin (32 * 4) s.
Kun verrataan kainaattikasiteltyjen leikkeiden ryhmaa kontrollileikkeiden
ryhmaan, saadaan ryhmien valille tilastollisesti merkitseva ero arvolla
p<0,01.

5. Aivoleikkeiden varjays
5.1. Kaliumpermanganaatti ja Fluoro-Jade B (FJB) liuosten valmistus

Laitetaan vaaka péaélle. Asetetaan folion pala vaakalevylle, jolloin vaa-
kaan ilmestyy lukema 0,1858 mg. Taarataan vaaka, jolloin se nayttaa
nollaa. Punnitaan 30 mg kaliumpermanganaattia ja lisataan 50 ml vetta.
Sekoitetaan hyvin.
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Valmistetaan 0,001 % FJB-liuos, 0,01 % kantaliuoksesta, jota sailyte-
tdan jadkaapissa. Lisatddn 50 ml mittapulloon vettd siten, ettd pullossa
on noin puolet vettd. Pipetoidaan veden joukkoon 45 pl 100 % etikka-
happoa. Lisdtdan 5 ml 0,1 % FJB kantaliuosta. Lisatdan loppu vesi
merkkiin asti siten, etta pullossa on yhteensa 50 ml liuosta.

5.2. Aivoleikkeiden véarjgaminen Fluoro-Jade B liuoksella

Huuhdotaan aivoleikkeet ensin fosfaattipuskurilla ja sitten vedella. Lisa-
téan 3 ml (1 ml kalvon alle ja 2 ml kalvon paalle) kaliumpermanganaatti-
liuosta jokaiseen kuoppalevyn kuoppaan ja varjatdan aivoleikkeitd 5 mi-
nuuttia. Huuhdellaan leikkeet vedelld kaksi kertaa ja pipetoidaan FJB-
liuosta 3 ml per kuoppa (1 ml kalvon alle ja 2 ml kalvon paalle) ja inku-
boidaan 30 minuuttia koko ajan sekoittaen. Huuhdotaan ja siirretaan
leikkeet laseille.

6. Varjaystulosten dokumentointi konfokaalimikroskoopilla

Asetetaan laserin teho 50 %:iin. Valitaan CA3-alueen keskiosasta alue
ja skannataan sitd syvyyssuunnassa. Valitaan eksitaatioaallonpituudeksi
488 nm ja emissioaallonpituusalueeksi (500 - 600) nm. Valitaan 100-
kertaisesti suurentava objektiivi ja formaatiksi 520 x 520. Alueen koko
on talldin 250 um?. Valitaan PMT-arvoksi 765, jolloin fluoresoivan yhdis-
teen ja taustan kontrasti on silmamaaraisesti sopivin. Valitaan skan-
nausalueen syvyysaskeleeksi 1 um.

7. Tulosten analyysi kuvankasittelyohjelmalla

Merkitdan kustakin skannaussyvyystasosta CA3 alueen varjaytyneet so-
lut pisteella ja lasketaan tasossa olevien pisteiden lukumaara. Asetetaan
seuraavassa skannaustason kuva edellisen paalle ja muutetaan se ku-
vankasittelyohjelmassa 50 % lapindkyvéksi, jolloin ndhdaan myos alla
olevan kuva. Merkitddn ensimmaisen kuvan pisteet myds toiseen ku-
vaan varmistaen, ettei samoja kohteita lasketa useaan kertaan. Merki-
tdadn seuraavassa tasossa olevat merkitseméattdémat varjaytyneet solut
erivarisilla pisteilla, lasketaan ne ja lisdtdan lukumaara ensimmaisesta
tasosta laskettujen solujen lukuma&aradan. Kaydaan talla tavoin lapi leik-
keen kaikki skannaustasot, jolloin saadaan todellinen vaurioituneiden
solujen lukumaéara kolmiulotteiselta alueelta. Kun solut on laskettu, saa-
daan varjaytyneiden solujen lukumaaraksi 60. Lasketaan samalla var-
jaytyneiden solujen kokonaislukumaara 10 kainaattikasitellystd seka 10
kontrollileikkeesta. Kainaattikasiteltyjen leikkeiden keskimaaraiseksi
vaurioituneiden solujen lukumaaraksi saadaan 60.
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9.4 Typen maaritys Kjeldahlin menetelmalla

Esimerkki on valittu opiskelijoiden Kankaanpaé J, Koivusalo T, Luomala
M, Salovaara O. tekemasta harjoitustydstad Turun yliopiston Laatujarjes-

telméat-kurssilla vuonna 2008.

Kankaanpaa J, Koivusalo T, Luomala M, Salovaara O.

Typen maaritys Kjeldahlin menetelmalla

Analyyttisen kemian
harjoitustyot

24.3.2011 Linnéa Linko 1

Kuva 9.1

Tarvittavat valineet

*Tislauslaite
*Polttokolvi
*Muita yleisia laboratoriovalineita

*Kylldinen boorihappoliuos
*Vdkeva rikkihappoliuos
*Titrisol
eNatriumhydroksidi
eIndikaatori
*Hajoitustabletti

Kuva 9.2
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Tyovaiheet ;
(yksinkertaistettuna)

e Analyysinaytteen
massan maaritys

eNaytteesta
vapautetaan
ammoniakki, josta
typpi maaritetaan
eNadytteen huuhtelu
astiaan ja

eTislaus
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9.5 Esimerkki ndytteenotosta

Hyva esimerkki ndytteenotosta on paastoverindyte, josta mitataan plas-
man kolesteroli. Mittaustulosta verrataan pitkaaikaiseen populaation tu-
lostilastoon ja tehd&an johtopaatds ihmisen terveydentilasta tdman asi-
an suhteen. Muusta kuin paastoverindytteestd kolesterolipitoisuuden
maaritys on tutkimuksellisesti mielenkiintoista, mutta siité ei voida tehda
yleispaatelmia terveydentilasta.

MIKES Julkaisu J4/2011 Hiltunen, Linko et al. Laadukkaan mittaamisen perusteet



108

10 Lyhyt sanasto

Termi englanniksi

Termi suomeksi

Selitys

Accreditation

Akkreditointi

Akkreditointi on patevyyden to-
teamista. Se on kansainvalisiin
kriteereihin perustuva menettely-
tapa, jonka avulla toimielimen
pétevyys ja sen antamien todistus-
ten uskottavuus voidaan luotetta-
vasti todeta. Akkreditoinnin ha-
keminen on vapaaehtoista ja haki-
javoi itse madritella toiminta-
alueen, jolle akkreditointia hakee.

Adjustment of a measuring
system

Mittausjarjestelman viritys
Viritys

Joukko mittausjarjestelmalle teh-
tyjé toimenpiteitd, jotta se antaa
mitattavan suureen arvoja vastaa-
via ndyttdmia

Audit

Auditointi

Jérjestelméllinen, riippumaton ja
dokumentoitu prosessi, jossa han-
kittavaa auditointindyttoa arvioi-
daan objektiivisesti sen maaritta-
miseksi, missa maarin sovitut
auditointikriteerit on taytetty

Base quantity

Perussuure

Suure, joka kuuluu suurejérjestel-
man sovittuun alajoukkoon, jonka
jasenid ei voida ilmaista muiden
suureiden avulla

Base unit Perusyksikkd Perussuureen mittayksikko

Background indication Taustandyttama Néyttdma mittauksen kohteen

Blank indication mukaisesta ilmidstd, kappaleesta
tai aineesta, johon tutkittavan
suureen ei kuitenkaan oleteta
sisédltyvan tai johon tutkittava
suure ei vaikuta

Calibration Kalibrointi Toimenpide, jonka avulla ensin

maaritellyissé olosuhteissa saa-
daan mittanormaalien antamien
suureen arvojen ja niiden mittaus-
epavarmuuksien sekd vastaavien
mittauslaitteen ndyttdmien ja nii-
hin liittyvien mittausepavarmuuk-
sien valinen yhteys, minka perus-
teella ndyttdmastd voidaan tdmén
jalkeen johtaa mittaustulos

Calibration curve

Kalibrointikéyra

Néayttdman ja sitd vastaavan suu-
reen mitatun arvon vélisen yhtey-
den esitystapa
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Termi englanniksi

Termi suomeksi

Selitys

Calibration diagram

Kalibrointikaavio

Néayttdman ja sitd vastaavan mit-
taustuloksen vélisen yhteyden
graafinen esitystapa

Calibration hierarchy

Kalibrointihierarkia

Referenssista lopulliseen mittaus-
jarjestelmdan jatkuva kalibrointien
ketju, jossa kunkin kalibroinnin
tulos riippuu edellisen kalibroin-
nin tuloksesta

Calibrator

Kalibrointilaite

Kalibroinnissa kaytetty mittanor-
maali

Certification

Sertifiointi

Organisaatiolle voidaan myontaa
ISO laatujdrjestelmasertifikaatti
ulkopuolisen tahon, sertifioijan,
tekemén auditoinnin perusteella.
Talloin sertifioija varmistaa, etta
organisaation laadunhallinta vas-
taa esimerkiksi 1SO 9001 standar-
din vaatimuksia ja ettd k&ytdnnos-
sd toimitaan niiden mukaisesti

Certified reference material
(CRM)

Varmennettu vertailuaine
Sertifioitu referenssimate-
riaali

Vertailuaine, jonka mukana on
toimivaltaisen tahon antama do-
kumentaatio ja jonka avulla saa-
daan patevilla menettelyilla yksi
tai useampi maéritelty ominaisuu-
den arvo seka vastaavat epavar-
muudet ja jaljitettavyydet

Combined standard measure-
ment uncertainty

Combined standard uncer-
tainty

Mittauksen yhdistetty stan-
dardiepavarmuus

Mittauksen standardiepavarmuus,
joka saadaan mittausmallin tu-
losuureisiin liittyvistd mittauksen
standardiepdvarmuuksista

Commutability of a reference
material

Vertailuaineen vaihtokel-
poisuus

Vertailuaineen ominaisuus, joka
maaraytyy sen mukaan, kuinka
hyvin talla materiaalilla saatujen
mittaustulosten, jotka on saatu
kahdella tietyll& mittausmenette-
Iyll&, vélinen yhteys vastaa muilla
materiaaleilla saatujen mittaustu-
losten vélistd yhteyttd

Correction

Korjaus

Arvioidun systemaattisen vaiku-
tuksen kompensointi

Coverage factor

Kattavuuskerroin

Luku, joka on suurempi kuin yksi
ja jolla mittauksen yhdistetty stan-
dardiepavarmuus kerrotaan, jotta
saadaan selville laajennettu mitta-
usepévarmuus (tunnus k)

Definitional uncertainty

Méaérittelyepavarmuus

Mittausepédvarmuuden kompo-
nentti, joka johtuu mittaussuureen
maérittelyyn sisaltyvien tietojen
rajallisuudesta
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Termi englanniksi

Termi suomeksi

Selitys

Dependability

Luotettavuus

Yleistermi, jota kéytetadn kuvaa-
maan kéyttévarmuutta ja siihen
vaikuttavia tekijoita: toimintavar-
muus, kunnossapidettavyys ja
kunnossapitovarmuus

Derived quantity Johdannaissuure Suurejérjestelméan kuuluva suure,
joka madritelldén jarjestelman
perussuureiden avulla

Derived unit Johdannaisyksikko Johdannaissuureen mittayksikkd

Detection limit
Limit of detection

limaisuraja
Havaitsemisraja

Suureen mitattu arvo, joka saa-
daan tietylla mittausmenettelylla,
jossa todennakdisyys, ettd ilmaisin
virheellisesti jattaa ilmaisematta
materiaalissa olevan komponentin,
on f ja todennékdisyys, etté ilmai-
sin ilmaisee virheellisesti kom-
ponentin, on «. IUPAC suosittelee
todennékoisyyksille o ja s ole-
tusarvoa 0,05, (lyhenne LOD).

Displaying measuring instru-
ment

Néayttava mittauslaite

llmaiseva mittauslaite, jonka an-
tama tieto on néhtavassa muodos-
sa

Expanded measurement uncer-
tainty
Expanded uncertainty

Laajennettu mittausepa-
varmuus

Mittauksen yhdistetyn standar-
diepavarmuuden ja lukua yksi
suuremman kertoimen tulo

Indicating measuring instru-
ment

lImaiseva mittauslaite

Mittauslaite, joka antaa tiedon
mitattavan suureen arvosta

Indication

Nayttama

Mittauslaitteesta tai mittausjarjes-
telmésta saatava suureen arvo

Influence quantity

Vaikutussuure

Suure, joka ei suorassa mittauk-
sessa vaikuta varsinaiseen mitatta-
vaan suureeseen, vaan nayttaman
ja mittaustuloksen véliseen yhtey-
teen

Input quantity
Input quantity in a measure-
ment model

Mittausmallin tulosuure

Suure, joka taytyy mitata, tai suu-
re, jonka arvo voidaan saada
muulla tavalla, jotta mittaussuu-
reen mitattu arvo voidaan laskea

Instrumental drift

Mittauslaitteen ajautuma

Ajan kuluessa tapahtuva naytta-
man jatkuva tai asteittainen muu-
tos, joka johtuu mittauslaitteen
metrologisten ominaisuuksien
muutoksista

Intermediate measurement
precision
Intermediate precision

Mittauksen osittainen tas-
mallisyys

Mittauksen tasmallisyys tiettyjen
mittauksen osittaisen tasmallisyy-
den ehtojen tayttyessa

Intermediate precision condi-
tion

Mittauksen osittaisen tas-
méllisyyden ehdot

Mittauksen edellytykset, joihin
kuuluu sama mittausmenettely,
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Termi englanniksi

Termi suomeksi

Selitys

Intermediate precision condi-
tion of measurement

sama paikka ja saman kohteen tai
samanlaisten kohteiden toistomit-
taukset pidemmalla aikavalilla,
mutta joihin voi kuulua muilta
0sin muuttuvia ehtoja

International measurement
standard

Kansainvalinen mittanor-
maali

Kansainvalisesti hyvéksytty mit-
tanormaali, joka on tarkoitettu
maailmanlaajuiseen kéayttoon

International System of Quan-
tities

1SQ

Kansainvalinen suurejér-
jestelmd

Suurejérjestelma, joka perustuu
seitsemaan perussuureeseen: pi-
tuus, massa, aika, séhkovirta,
termodynaaminen lampétila, ai-
nemaaré ja valovoima

International System of Units
Sl

Kansainvalinen mittayk-
sikkojarjestelma

Yleisen paino- ja mittakonferens-
sin CGPM n (Conférence générale
des poids et mésures) vahvistama,
kansainvaliseen suurejarjestel-
maan perustuva yksikkojarjestel-
ma4, joka siséltad yksikdiden nimet
ja tunnukset, joukon etuliitteitd,
niiden nimet ja tunnukset sek&
naiden kaikkien kayttod koskevat
s&annot

Intrinsic measurement stan-

1Imiéoén perustuva mit-

Jollekin ilmi6lle tai aineelle omi-

dard tanormaali naiseen ja uusittavaan ominaisuu-
Intrinsic standard teen perustuva mittanormaali
Kind Suureen laji Rinnasteisten suureiden yhteinen
Kind of quantity Laji luokka

Material measure Kiintomitta Mittauslaite, joka ilmaisee kiinte-

asti yhden tai useita mitattavan
suureen arvoja

Measurand

Mittaussuure

Suure, joka on tarkoitus mitata

Measured quantity value
Measured value
Measured value of a quantity

Suureen mitattu arvo

Mittaustuloksen ilmaiseva suureen
arvo

Measurement

Mittaus

Prosessi, jonka avulla saadaan
kokeellisesti yksi tai useampia
suureeseen mielekkaasti liitettavia
arvoja

Accuracy
Accuracy of measurement
Measurement accuracy

Mittaustarkkuus

Suureen mitatun arvon ja mittaus-
suureen todellisen arvon yhtapité-

VYYys

Bias Mittauksen harha Systemaattisen mittausvirheen
Measurement bias estimaatti
Error Mittausvirhe Suureen mitatun arvon ja suureen

Error of measurement
Measurement error

vertailuarvon erotus

Measurement method
Method of measurement

Mittausmenetelma

Mittauksessa kaytettavien toimin-
tojen jarjestelméllinen kuvaus
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Termi englanniksi

Termi suomeksi

Selitys

Measurement model
Model

Mittausmalli
Malli

Kaikkien niiden suureiden mate-
maattinen yhteys, joiden tiedetdéan
sisdltyvan mittaukseen

Measurement precision

Mittauksen tasmaéllisyys

Sellaisten néyttdmien tai suureen
mitattujen arvojen yhtapitavyys,
jotka on saatu toistomittauksilla
tutkittaessa samaa tai samankaltai-
sia kohteita hyvin méaritellyissa
kohteissa

Measurement principle

Mittausperiaate

IImi®, johon mittaus perustuu

Measurement procedure

Mittausmenettely

Yhden tai useamman mittausperi-
aatteen ja tietyn mittausmenetel-
man mukaisen mittauksen yksi-
tyiskohtainen kuvaus, joka perus-
tuu tiettyyn mittausmalliin ja sisal-
t&4& mittaustuloksen saamiseksi
tarvittavat laskut

Measurement repeatability

Mittauksen toistettavuus

Mittauksen tdsmaéllisyys tiettyjen
toistettavuusehtojen tayttyessa

Measurement reproducibility

Mittauksen uusittavuus

Mittauksen tdsmaéllisyys mittauk-
sen uusittavuusehtojen tayttyessa

Measurement result

Mittaustulos

Joukko mittaussuureelle saatuja
arvoja sekd mittaustilannetta kos-
kevat olennaiset tiedot

Measurement standard Mittanormaali Suureen maéritelmdn realisaatio,
jolla on ilmoitettu suureen arvo ja
siihen liittyva mittausepdavarmuus
ja jota kaytetaan referenssina

Measurement trueness Mittauksen todenmukai- Hyvin monen, periaatteessa aaret-

Ssuus

tdman monen toiston tuloksena
saatujen suureen mitattujen arvo-
jen keskiarvon ja suureen vertai-
luarvon yhtépitévyys

Measurement uncertainty

Mittausepévarmuus

Ei-negatiivinen parametri, joka
kaytettyjen tietojen perusteella

kuvaa mittaussuureelle saatujen
arvojen oletettua vaihtelua

Measurement unit

Mittayksikkd

Reaalinen skalaarisuure, jonka
maéadritelmasta ja kaytosta on sovit-
tu ja johon muita saman lajin
suureita voidaan verrata, jotta
kahden suureen suhde voidaan
esittdd lukuna

Measuring instrument

Mittauslaite

Mittaukseen kaytettava laite, jota
kaytetddn yksinaan tai lisalaittei-
den kanssa
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Termi englanniksi

Termi suomeksi

Selitys

Measuring interval

Mittausalue

Joukko saman lajin suureiden
arvoja, jotka voidaan mitata tietyl-
14 mittauslaitteella tai mittausjér-
jestelmalld, jolle on mééritetty
epavarmuus, maéritellyin ehdoin

Measuring system

Mittausjérjestelma

Yhden tai useamman mittauslait-
teen kokoonpano, johon kuuluu
usein myds muita laitteita tai esi-
merkiksi reagenssi ja joka on
koottu ja sovitettu antamaan tietoa
suureen mitatuista arvoista tietty-
jen suureiden madritellyilla véleil-
14

Metrological comparability of
measurement results

Mittaustulosten metrologi-
nen vertailtavuus

Tietyn lajin suureiden mittaustu-
losten vertailtavuus, kun ne voi-
daan metrologisesti jaljittaa sa-
maan referenssiin

Metrological compatibility of
measurement results

Mittaustulosten metrologi-
nen yhteensopivuus

Sellainen tietyn mittaussuureen
mittaustulosten joukon ominai-
suus, ettd mink tahansa kahden
eri mittaustuloksista peréisin ole-
van suureen mitatun arvon erotuk-
sen itseisarvo on pienempi kuin
jokin tdmén erotuksen standardi-
mittausepavarmuuden monikerta

Metrological traceability

Metrologinen jaljitettavyys

Mittaustuloksen ominaisuus, jonka
avulla tulos voidaan yhdistaa
referenssiin dokumentoidulla
katkeamattomalla kalibrointien
ketjulla, jonka jokainen kalibrointi
vaikuttaa mittausepdvarmuuteen

Metrological traceability chain

Metrologinen jaljitetta-
vyysketju
Jaljitettadvyysketju

Mittanormaalien ja kalibrointien
sarja, jota kdytetdan mittaustulok-
sen liittdmiseen referenssiin

Metrological traceability to a
measurement unit

Metrologinen jaljitettavyys
mittayksikkdon

Metrologinen jaljitettdvyys, jossa
referenssi on mittayksikén maari-
telmén kdytdnnon realisaatio

Metrology

Metrologia

Mittauksia ja niiden sovelluksia
kasitteleva tieteenala

National measurement stan-
dard
National standard

Kansallinen mittanormaali

Kansallisesti hyvaksytty mit-
tanormaali, jonka perusteella val-
tiossa tai talousalueella mééarite-
t&an suureen arvoja muille kysei-
sen suureen lajin mittanormaaleil-
le

Nominal property

Nimellisominaisuus

IImion, kappaleen tai aineen omi-
naisuus, jolla ei ole suuruutta
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Termi englanniksi

Termi suomeksi

Selitys

Nominal quantity value
Nominal value

Suureen nimellisarvo

Mittauslaitteelle tai mittausjarjes-
telmélle maéritelty suureen pyoris-
tetty tai likimééaréinen arvo, joka
opastaa laitteen kdytossa

Primary reference measure-
ment procedure
Primary reference procedure

Primaari referenssimittaus-
menettely

Referenssimittausmenettely, jolla
saadaan mittaustulos ilman yhteyt-
t& saman lajin suureen mittanor-
maaliin

Primary measurement stan-
dard
Primary standard

Primaari mittanormaali

Primaarilla referenssimittausme-
nettelyll& tai sopimuspohjaisena
rakenteena toteutettu mittanor-
maali

Quality

Laatu

Se, missa madrin luontaiset omi-
naisuudet tayttavat vaatimukset

Quality management system

Laadunhallintajarjestelméa

Johtamisjarjestelma, jonka avulla
suunnataan ja ohjataan organisaa-
tiota laatuun liittyvissa asioissa

Quality assurance

Laadunvarmistus

Se osa laadunhallintaa, joka kes-
kittyy antamaan luottamuksen
siihen, ettd laatuvaatimukset tul-
laan tayttdmaan

Quality control Laadunohjaus Se osa laadunhallintaa, joka kes-
kittyy laatuvaatimusten tayttami-
seen

Quantity Suure Ilmidn, kappaleen tai aineen omi-

naisuus, jonka suuruus voidaan
ilmaista lukuarvona ja referenssina

Quantity value
Value
Value of a quantity

Suureen arvo

Lukuarvon ja referenssin yhdessa
ilmaisema suureen suuruus

Random error
Random error of measurement
Random measurement error

Satunnainen mittausvirhe

Mittausvirheen osa, joka vaihtelee
ennustamattomalla tavalla mitta-
usta toistettaessa

Reference material
RM

Vertailuaine, referenssima-
teriaali

Riittdvan homogeeninen ja maéri-
teltyjen ominaisuuksien osalta
stabiili materiaali, joka on valmis-
tettu tayttdmadn kayttotarkoituk-
sen vaatimukset mittauksessa tai
nimellisominaisuuksien tutkimi-
sessa

Reference measurement pro-
cedure

Referenssimittaus-
menettely

Mittausmenettely, joka on hyvak-
sytty kéytettavéksi sellaisten mit-
taustulosten tuottamiseen, jotka
sopivat muilla mittausmenettelyil-
I4 saatujen saman lajin suureiden
mittausarvojen todenmukaisuuden
maadrittdmiseen, kalibrointiin tai
vertailumateriaalien karakterisoin-
tiin
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Termi englanniksi

Termi suomeksi

Selitys

Reference measurement stan-
dard
Reference standard

Vertailunormaali

Mittanormaali, joka on tarkoitettu
muiden mittanormaalien kalib-
rointiin méaritellyille suureille
maaratyssd organisaatiossa tai
madrétyssa paikassa

Reference quantity value
Reference value

Suureen vertailuarvo
Vertailuarvo

Suureen arvo, jota kaytetdén poh-
jana vertailussa saman lajin suu-
reiden arvoihin

Relative standard measure-
ment uncertainty

Mittauksen suhteellinen
standardiepédvarmuus

Mittauksen standardiepédvarmuus
jaettuna suureen mitatun arvon
itseisarvolla

Repeatability condition
Repeatability condition of
measurement

Mittauksen toistetta-
vuusehdot
Toistettavuusehdot

Mittauksen edellytykset, joihin
kuuluu sama mittausmenettely,
samat kayttajat, sama mittausjar-
jestelma, samat kayttdolosuhteet
ja sama paikka sek& saman koh-
teen tai samanlaisten kohteiden
perékkéiset toistomittaukset

Reproducibility condition
Reproducibility condition of
measurement

Mittauksen uusittavuuseh-
dot
Uusittavuusehdot

Mittauksen ehdot, joihin sisaltyy
eri paikkoja, mittaajia, mittausjar-
jestelmid ja samojen tai samanlais-
ten kohteiden toistomittauksia

Secondary measurement stan-
dard
Secondary standard

Sekundaari mittanormaali
Sekundaarinormaali

Mittanormaali, joka on toteutettu
kalibroimalla se saman lajin suu-
reen primaarinormaalin avulla

Selectivity
Selectivity of a measuring
system

Mittausjérjestelman selek-
tiivisyys
Selektiivisyys

Tietyssd, yhden tai useamman
mittaussuureen arvoja tuottavassa
mittausmenettelyssa kaytetyn
mittausjarjestelman kyky pitaa
kaikkien mittaussuureiden arvot
riippumattomina toisistaan ja
muista tutkittavaan ilmidon, kap-
paleeseen tai aineeseen liittyvista
suureista

Sensitivity
Sensitivity of a measuring
system

Mittausjérjestelmén herk-

kyys
Herkkyys

Mittausjérjestelmén nayttdmén
muutoksen suhde sita vastaavaan
muutokseen mitattavan suureen
arvossa

Standard measurement uncer-
tainty

Standard uncertainty
Standard uncertainty of meas-
urement

Mittauksen standardiepé-
varmuus

Keskihajontana ilmaistu mittaus-
epavarmuus

System of quantities

Suurejarjestelma

Joukko suureita seka niihin liitty-
vid yhtaloitd, jotka eivat ole kes-
kindisessa ristiriidassa
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Termi englanniksi

Termi suomeksi

Selitys

System of units

Yksikkojarjestelma

Sovittujen sadntdjen mukaan tie-
tylle suurejarjestelmalle méaritelty
perusyksikoiden ja johdannaisyk-
sikdiden joukko seka niiden ker-
rannaisyksikot ja alikerrannaisyk-
sikot

Systematic error

Systematic error of measure-
ment

Systematic measurement error

Systemaattinen mittausvir-
he

Mittausvirheen osa, joka pysyy
mittausta toistettaessa vakiona tai
vaihtelee ennustettavalla tavalla

Target measurement uncer-
tainty
Target uncertainty

Mittausepédvarmuuden
tavoitearvo

Suurin mittausepdvarmuudelle
madritelty arvo, joka on asetettu
mittaustulosten kayttétarkoituksen
perusteella

Travelling measurement stan-
dard
Travelling standard

Siirtonormaali

Mittanormaali, jota on tarkoitus
kuljettaa eri paikkojen valilla ja
jolla voi olla sita varten erityinen
rakenne

True quantity value
True value
True value of a quantity

Suureen todellinen arvo,
suureen tosiarvo

Suureen arvo, joka on suureen
madritelman mukainen

Type A evaluation of meas-
urement uncertainty
Type A evaluation

A-tyypin mukainen mitta-
usepdvarmuuden madritys

Mittausepédvarmuuden komponen-
tin madritys, joka perustuu maari-
tellyissd mittausolosuhteissa saa-
tujen suureen mitattujen arvojen
tilastolliseen késittelyyn

Type B evaluation of meas-
urement uncertainty
Type B evaluation

B-tyypin mukainen mitta-
usepavarmuuden maaritys

Mittausepévarmuuden komponen-
tin arviointi muulla tavalla kuin A-
tyypin mukaisella mittausepévar-
muuden maarityksell&

Uncertainty budget Epévarmuuslaskennan Y hteenveto mittausepédvarmuudes-
koonta ta, sen komponenteista seka niiden
laskennasta ja yhdistamisesta
Validation Validointi Varmentaminen, ettd maéritellyt
vaatimukset ovat kayttotarkoituk-
seen sopivat
Verification Varmentaminen Objektiivisen ndyton esittdminen

Siitd, ettd tietty kohde tayttdd maa-
ritellyt vaatimukset

Working measurement stan-
dard

Kaytténormaali

Mittanormaali, jota kdytetdan
rutiininomaisesti mittauslaitteiden
tai mittausjarjestelmien kalibroin-
tiin tai varmentamiseen
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Liite A: Lakisaateinen metrologia

Lakisaateisen metrologian tarkoitus

Lakisaateiselld metrologialla tarkoitetaan mittauksia ja niiden varmen-
nustoimenpiteitd, joille on asetettu vaatimuksia lainsdddanndssa. Joi-
denkin mittausten jaljitettavyys ja luotettavuus on katsottu niin tarkeaksi,
ettd lain sdatdmat varmennustoimet ja valvonta ovat tarpeen. Kaupan-
kaynti on sddnnellyistd aloista perinteisin. Siind yhdistyy kuluttajansuoja
ja reilun kilpailun edellytysten turvaaminen. Muita viranomaisen valvo-
mia mittauksia ovat mm. erilaiset ihmisen terveyteen ja turvallisuuteen
littyvat mittaukset tai ympéristdn tarkkailuun liittyvat mittaukset. Suomen
lainsd8danndssa lakisdateisen mittaustekniikan vaatimukset ovat kui-
tenkin perinteisesti keskittyneet yleisen kaupankaynnin mittauksiin.

Kun ostetaan tai myydaan mitan mukaan - marketista hedelmid, ravinto-
lasta drinkki, kangaskaupasta kangasta tai huoltoasemalta bensiinia -
edellytetdan, ettd tuotteen mittaaminen tapahtuu hyvaksytyilla, tarkoi-
tukseen sopivilla ja vaatimukset tayttavilla mittauslaitteilla. Talouselama
on riippuvainen mittausten luotettavuudesta sekd kansallisesti ettd maa-
ilmanlaajuisesti. Lainsdadantd asettaa mittauslaitteille ja mittausten laa-
dulle minimitason, jolla yhteiskunta varmistaa mittausten luotettavuuden.

Yhteiskunta hyotyy lakisdateisen metrologian s&antelystd monin tavoin
(Birch 2003):

- mittauksista kiistelemisestd johtuvat liiketoiminnan kustannukset
vahenevat. Kaupankayntitilanteessa mittauksilla haetaan objek-
tiivista tietoa mitattavasta kauppatavarasta. Mikali luottamusta
mittaustulokseen ei ole, saatetaan mittauksia tehda moninkertai-
nen maara tai epadluottamus mittaustulokseen heijastuu hinnoit-
teluun. Molemmat lisdavat kustannuksia.

- kuluttajansuoja

- kuluttajat eivat aina voi suojautua mittauksilla tehtya vilppia vas-
taan

- tasapuolinen Kkilpailu myyjien kesken. Luotettavat mittaukset
varmistavat, ettei kukaan saa kilpailuetua vilpillisten mittausten
avulla.

- tehokas varastojen hallinta

- vilpin kontrollointi

- luotettava verotus silloin, kun se perustuu mittauksiin.

Lakisdateinen metrologia perustuu suurelta osin mittauslaitteiden toi-
minnalle ja suorituskyvylle seka niiden kaytoélle asetettuihin vaatimuksiin.
Tavoitteena on varmistaa, ettd mittauslaite soveltuu aiottuun kayttétar-
koitukseen ja toimii luotettavasti koko kaytdéssa olon ajan. Useimmiten
mittauslaitteen luotettavuus on tarkistettava ennen kayttdonottoa ja kay-
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tén aikana saanndllisin valiajoin. Nykyisin mittauslaitteiden valmistajilla
on kaytettdvissdan myods muita keinoja mittauslaitteiden vaatimusten-
mukaisuuden osoittamiseksi, esimerkiksi kayttdmalld hyvaksi erilaisten
laadunvarmistusjarjestelmia, mutta perusperiaatteet kolmannen osapuo-
len varmistamien luotettavien mittausten tarpeellisuudesta eivat ole
muuttuneet. Lakisdateistd metrologiaa tarvitaan edelleen, vuosisatoja
syntymisensa jalkeen.

Suomen lakisdateisen metrologian historiaa

Suomen lakisdateisen metrologian perinteet ovat pitkat. Erik-kuninkaan
saannossa vuodelta 1416 maarattiin, ettda myllarin painoissa tuli olla kih-
lakunnan tuomarin merkki osoituksena niiden oikeellisuudesta. Ruotsin
vallan ajoilta mainitsemisen arvoinen on myés 10.3.1665 annettu valta-
kunnallinen saados "Kungliga Majestets forordning om matt och vikt'. Si-
td ennen eri kaupungit ja kauppalat saatelivat itse kaupungissa kaytetta-
vistd virallisista mitoista.

Suomessa metrologian kehitys alkoi varsinaisesti 1886, kun Suomi siirtyi
metrijarjestelm&an mittoja ja painoja koskevalla keisarillisella asetuksel-
la. Aluksi metrologinen toiminta Suomessa keskittyi paaasiallisesti kay-
tdnndnldheiseen vakaustoimintaan eli lakisdateiseen metrologiaan.
Suomen itsendistyttyd vakaustoiminnot keskittyivat vakaustoimistolle
(1921), josta ne siirtyivat vuonna 1974 perustetulle kauppa- ja teolli-
suusministerion alaiselle teknilliselle tarkastuskeskukselle. Mittauslait-
teiden kayton valvonta kaupankdynnissa eli vakausvalvonta oli pitkalle
paikallisviranomaisten toimintaa.

Teknillisessa tarkastustoiminnassa toteutettiin mittavia muutoksia 1990-
luvulla. Vuonna 1995 toteutettiin uudistus, jossa testaus- ja tarkastusteh-
tavat erotettiin viranomaistehtavista. Viranomaisvalvonta jai Turvateknii-
kan keskuksen TUKESIn ja I&aninhallitusten vastuulle, ja tarkastustoi-
minta tuli teknillisen tarkastuskeskuksen (TTK) tehtavaksi. Mydhemmin
tdma tarkastuslaitosten tekema vakaustoiminta vapautettiin vapaalle kil-
pailulle vuoden 1998 alusta. TTK yksityistettiin, ja sen nimi muuttui.
Vuoden 2011 mittauslaitelain myéta termi vakaus jai historiaan ja sen si-
jaan mittauslaitteilta vaaditaan jatkossa varmentamista. Tdman oppaan
kirjoitushetkelld Suomessa toimii neljd mittausten varmennustehtavia te-
kevaa tarkastuslaitosta. Viranomaisvalvontaa tekevat nykyisin Turvalli-
suus- ja kemikaalivirasto (Tukes) ja aluehallintoviranomaiset.
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Lainsaadanto ja sen aseftamaft vaatimukset

Mittauksia koskeva lainsdadant6 on uudistunut vuonna 2011 mittauslai-
telain (707/2011) voimaantulon myéta. Lain tavoitteena on turvata mitta-
uslaitteiden toiminnan, mittausmenetelmien ja mittaustulosten luotetta-
vuus. Laissa sdadetaan mittauslaitteille ja mittausmenetelmille asetetta-
vista vaatimuksista ja niiden varmentamiseen liittyvistd toimenpiteista,
kun mittauslaitetta ja -menetelmaé kaytetaan:

- elinkeinotoiminnassa tuotteen tai palvelun hinnan taikka muun
taloudellisen edun méaarittdmiseen mittaustulosten perusteella

- kulutusmittauksessa hinnan taikka muun taloudellisen edun
maarittdmiseen mittaustulosten perusteella

- viranomaisen tai viranomaiseen rinnastettavan toimijan mittaus-
tulokseen perustuvassa paatdksenteossa

- mittaustapahtumassa, jolla on merkitysta yleiseen etuun, ylei-
seen terveyteen ja turvallisuuteen, yleiseen jarjestykseen tai ym-
paristdnsuojeluun.

Laissa saadetaan lisdksi pakattujen tuotteiden ja valmispakkausten si-
sallon maarastd sekd mitta-astiapullojen tilavuuden méaéarittdmisen var-
mentamisesta.

Lainsdadantd asettaa tarkempia vaatimuksia kohtien 1 ja 2 mittaustoi-
minnalle.

Mittauslaitteiden vaatimukset tulevat suurelta osin EU-direktiiveista. Sen
sijaan mittauslaitteiden kayttdéa ja kaytdn valvontaa koskevat vaatimuk-
set ovat kokonaan kansallisesti sdanneltavaa lainsaadantoa. Tata opas-
ta kirjoitettaessa asetusten valmistelu on vield kesken. Tulevat ja edel-
leen voimassa olevat saadodkset on kuvattu taulukossa (Taulukko A1).

Taulukko A1. LakisGatelsen mittaustoiminnan saddoksia.

Nro Nimi Tila

707/2011 | Mittauslaitelaki voimassa
Puitelaki mittauslaitteiden toiminnan, mittausmenetelmi-
en ja mittaustulosten luotettavuuden turvaamiseksi.

Valtioneuvoston asetus ei-automaattisista vaaoista tulossa 2011
NAWI-direktiivin vaatimukset
VNa mittauslaitteiden olennaisista vaatimuksista, vaati- tulossa 2011

mustenmukaisuuden osoittamisesta ja teknisista erityis-
vaatimuksista
Mittauslaitedirektiivin (MID) vaatimukset

VNa mittauslaitteiden kaytdsté tulossa 2011/2
Muiden kuin kulutusmittauslaitteiden valvonta kayton
aikana
VNa kulutusmittauslaitteiden kaytostd Tulossa my6-
Vesi-, kaasu-, lampo- ja sdhkbéenergiamittareiden val- hemmin
vonta kaytdn aikana

450/1994 | Asetus metrologian neuvottelukunnasta Voimassa
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179/2000 | KTWMp valmispakkauksista Voimassa

180/2000 | KTMp mitta-astioina kdytettavista pulloista Voimassa

Esimerkkejd valvoftavista mittauksista

Yleisessd kaupankaynnissd on aina kaytettdva lain vaatimukset taytta-
vaa mittauslaitetta, kun sitd kaytetdan tuotteen hinnan maarittamiseen.
Tuotteen hinta voi maaraytya esimerkiksi sen painon, tilavuuden tai pi-
tuuden mukaan. Kaikkien tallaisten mittauslaitteiden on oltava rakenteel-
taan, kestavyydeltdan, mittaustarkkuudeltaan ja luotettavuudeltaan so-
pivia niille aiottuun kayttétarkoitukseen. Yleensa laitteen valmistajan on
todistettava, etta laite tayttaa sille asetetut vaatimukset. Niiden luotetta-
vuus on varmennettava myos kaytdn aikana. Yleensa mittauslaitteiden
toiminnan luotettavuus on tarkastettava kolmen vuoden vélein.

Kuva A1. Hyvaksytty kaupan vaaka Kuva A2. Polttonesteen
jakelumittari

Kuva A3. Rullamitta mittauslaitedirektiivin mukaisin merkinndin.

Tavallisimpia kaupankaynnin mittauslaitteita

e Vaa'at. Tavallisissa kaupoissa kaytetdan vaakoja mm. hedel-
ma- ja vihannesosastolla seka palvelutiskeilld. Vaaka on sijoi-
tettava tarinattomalle alustalle. Palveluvaaka on sijoitettava
siten, ettd asiakas nakee punnitustuloksen. Erilaisia vaakoja
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kadytetddn myds mm. soratavaran tai ajoneuvojen kuorman
punnitsemiseen. Romukullan punnitsemiseen on kaytettava
tdhan tarkoitukseen soveltuvaa tarkkaa vaakaa.

e Pituusmitat ja -mittarit. Pituusmittoja kdytetddn esimerkiksi
kangaskaupoissa, rautakaupoissa ja vaikkapa venetarvike-
liikkeissa kankaiden, mattojen, kaapelien ja kdysien mittaami-
seen metritavarana. Mittanauhoille ja Kiinteille pituusmitoille
eli mittasauvoille riittda, ettd ne tayttdvat vaatimukset kayt-
téonoton yhteydessa. Kaapelimittareiden, mattomittareiden ja
muiden pituusmittareiden luotettavuus on varmennettava uu-
delleen kolmen vuoden vélein.

e Polttonestemittarit. Huoltoasemien tutuin mittauslaite on jake-
lumittari, jolla mitataan ostetun polttoaineen maara. Polttones-
temittareita on my6és mm. [ammityséljyd myyvissa sailidau-
toissa. Polttonestemittareiden luotettavuus on varmennettava
kahden vuoden valein.

e Torikaupan kapat ja lieridmitat. Torikauppa ja tienvarsimyynti
eroavat hieman tavallisesta kaupasta, silla siella voidaan Kiin-
teitd tuotteita punnita puntareilla tai mitata tilavuusmitoilla, ku-
ten perinteisilld perunakapoilla tai lieriomaisillda marjamitoilla.
Nama perinteiset torikaupan mittauslaitteet eivat ole luotetta-
vuudeltaan vaa'an veroisia, mutta niiden kaytto sallitaan, kos-
ka torikauppa on pienimuotoista ja lyhytaikaista.

e Veden, lampdenergian, sahkén ja kaasun kulutuksen mittaus-
laitteet

¢ Ravintolan anniskelumitat ja -mittarit. Alkoholijuomien maara
on aina mitattava ennen tarjoilua. Anniskelussa kaytettavat
mittauslaitteiden ja mittojen on taytettdva vaatimukset, ellei
tarjoilussa kaytetd hyvaksyttyja viivamitallisia laseja. Anniske-
lun mittauslaitteita ovat mm. lieriomaiset viinamitat, pullon-
suumittarit, viinapistoolit ja annostelevat oluthanat.

Jos alkoholijuomat myydaan valmiiksi pullotettuina, ei var-
mennettuja mittauslaitteita tarvita, silla pullotetun juoman tila-
vuus on mitattu jo tehtaalla.

e Tuotteiden pakkaus. Jos pakattu tuote on tarkoitettu vahittais-
kauppaan, ja siihen merkitaan sisallon maara, on pakattaessa
kdytettdva mittauslaitelain mukaista mittauslaitetta sisallon
maaran tarkistamiseen.
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Kuva A4. Vesimittari Kuva A5 Sahkbenergiamit-
tari.
Mittauslaitteiden varmentamisen menettelyt

Mittauslaitteet, joiden avulla saatavaa mittaustulosta kaytetdan elinkei-
notoiminnassa tuotteen tai palvelun hinnan tai muun taloudellisen edun
maarittdmiseen, tai joita kdytetdan viranomaistoiminnassa paatésten te-
on perusteena, on varmennettava saadodsten edellyttdémalla tavalla.
Kaupankaynnin mittauslaitteiden varmentamismenettelyt on toistaiseksi
sadannelty tarkimmin. Ennen n&itd varmentamismenettelyjd kutsuttiin
termilld vakaus.

Kun tuotteen hinta maaraytyy mittausten perusteella, niin mittauslaitteel-
ta edellytetéén ennen kayttéénottoa yleensa:

-voimassa olevaa vaatimustenmukaisuusvakuutusta mittauslaitedirektii-
vin (MID) tai ei-automaattisia vaakoja koskevan vaakadirektiivin (NAWI)
mukaan. Vaatimustenmukaisuuden osoittamisessa on kaytettdva ilmoi-
tettua tarkastuslaitosta

tai

-hyvaksytyn tarkastuslaitoksen myéntdmaa voimassaolevaa tyyppihy-
vaksyntéa ja varmennusta (entiseltad nimeltdan vakausta).

Kaytén aikana mittauslaitteet kuluvat, ne saattavat likaantua tai vikaan-
tua. Niinpa niiden luotettavuus on tarkistettava sdanndllisesti. Kayton ai-
kana mittauslaitteiden toiminta pitdd yleensd varmentaa maaraajoin.
Taman varmennuksen tekee tarkastuslaitos. Mittauslaitteen varmenta-
minen on lisaksi tehtava aina, kun mittauslaitteen luotettavuutta on syyta
epailld tai sen merkinnat ovat vahingoittuneet.

Kulutusmittauslaitteiden osalta tarkastuslaitos voi myo6s tulevaisuudessa
hyvaksyd mittausten luotettavuuden seuraamisessa kaytettavat menet-
telyt. Naissa menettelyissd jokaista mittaria ei tarvitse valttdmatta var-
mentaa maaraajoin, vaan menettelyssa voidaan tulevaisuudessa kayt-
tdd hyvaksi mm. otantaa ja erilaisia laadunvarmistusjarjestelmia. Tar-
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kastuslaitoksella tulee kuitenkin olemaan tietty rooli my6s kulutusmitta-
reiden kdytdnaikaisessa varmentamisessa.

Erityyppisille mittauslaitteille tehtévat tarkastukset mittauslaitteiden elin-
kaaren aikana ilmenevéat taulukosta (Taulukko A2). Taulukko kuvaa en-
nen kayttéonottoa vaadittavien varmennusmenettelyjen osalta mittaus-
laitedirektiivin eli MIDin siirtym&kauden tilannetta, jolloin mittauslaitteita
voi saattaa markkinoille ja ottaa kayttdédén joko vanhojen kansallisten
menettelyjen (tyyppihyvaksyntd + varmennus) tai MIDin perustuvien
menettelyjen (vaatimustenmukaisuuden osoittaminen) mukaisesti. Siir-
tymakausi paattyy 30.10.2016.

MIDin voimaantulon 30.10.2006 jalkeen ei direktiivissd mukana oleville
mittauslaitteille ole voitu myéntdd uusia kansallisia tyyppihyvaksyntoja
tai EY-tyyppihyvaksynt6ja. Naiden menettelyjen mukaan hyvéaksyttyja
laitteita saa kuitenkin ottaa kayttdon, jos myodnnetty kansallinen tai EY -
tyyppihyvaksyntd on voimassa, kuitenkin korkeintaan siirtyméakauden
loppuun saakka 30.10.2016.
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Taulukko A2. Erilaisten mittauslsitteiden varmentamismenettelyt ennen

kéyttodnottoa ja sen jalkeen.

Mittauslaitteiden
vaatimukset

Ennen kayttdéonottoa

Kayttédnoton jalkeen

Tyyppitarkastus ja var- MIDin ja
mentaminen (kansallinen | NAWIn mu-
tai EY) kaan
. . Vaatimusten-| Maaraaikais- | Varmen-
. . Tyyppi- Ensivar- . .
Mittauslaitteet mukaisuus- | varmennus | nusvali
tarkastus mennus
vakuutus (vuotta)
Tavalliset kaupan — — X X 3
vaa'at eli ei-
automaattiset vaa'at
(NAWI)
Automaattiset vaa'at X X X X 3
Punnukset (>50 mg) X - X 3
Polttoainemittarit X X X X 2
Voiteludljymittarit X X X X 3
Sailibautomittarit X X X X 2
Kuljetussailiot X X - X 6
Mittasauvat X X - —
Rullamitat X X X X 3
Mitta-astiat (<5 1) X X - -
Torikaupan kapat ja X - -
lieribmitat
Alkoholijuomanmittarit X X - X
Olut-/siiderimittarit X - X 3
Lampdenergiamittarit X X tulossa
Vesimittarit X X tulossa
Sahkdenergiamittarit X X tulossa
Kaasumittarit X X tulossa

TNama mittauslaitteet eivat ole mukana MIDiss3, joten niitd koskevat
edelleen kansalliset tyyppihyvaksynta- ja varmennusvaatimukset.

Mittauslaitteiden merkinnat

Asianmukaisesti kdytdssa oleva mittauslaite voidaan tunnistaa siina ole-
vista asianmukaisista merkinnoista. Merkinnat kertovat, koska mittaus-
laite on otettu kayttéon, mika tarkastuslaitos tai ilmoitettu laitos on ollut
mukana laitteen hyvaksyntdmenettelyissa ja milloin mittauslaite on edel-
lisen kerran varmennettu. Laitteessa saattaa olla tyyppikilpi, joka kertoo
tarkemmin laitteen toiminta-alueesta, tarkkuusluokasta tai toimintaympa-

ristdbn olosuhdevaatimuksista.
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Jos merkinnat vahingoittuvat tai ne puuttuvat joko kokonaan tai osittain,
ei laite talldin taytd vaatimuksia ja sen kayttd mittauslaitelain tarkoitta-
maan toimintaan voidaan kieltd3, vaikka laite periaatteessa toimisi oi-
kein. Mittauslaitteen on taytettdva kaikki olennaiset vaatimukset, joita
sdadoksissa asetetaan, ja merkinnat ovat osa naita vaatimuksia.

Ei-automaattisia vaakoja koskevat merkinnat (NAWI)

NAWI-direktiivin vaatimukset tayttdvassa vaa'assa on vaatimustenmu-
kaisuutta osoittava merkintd, ja tyyppikilpi. Vaa'an tyyppikilvessa on vaa-
timustenmukaisuustunnuksen lisdksi tietoa hyvaksytysta kayttétarkoi-
tuksesta tai ymparistdvaatimuksista, kuten mittaustarkkuusluokasta ja
kayttélampdtilasta.

Vaakojen vaatimuksenmukaisuuden osoittavat merkinnat (Kuva A6) si-
séaltdvat CE -merkinnan, jossa on valmistusvuoden viimeiset kaksi nu-
meroa (07) ja ilmoitetun laitoksen tunnusnumero (kuvan esimerkissa
0000) seka vihredpohjainen musta M-kirjain.

Kuva A6. Vaa'an vaatimustenmukaisuuden il-
maiseva merkkiyhdistelma. Tassa esimerkissa
vaa'an seuraava varmennus on tehtava vii-
meistddn vuoden 2010 lopussa

Mittauslaitedirektiivin mukaisen mittauslaitteen merkinnat

Mittauslaitedirektiivin (MID) mukaisesti hyvaksytyissa mittauslaitteissa
on vaatimustenmukaisuusmerkintd, joka koostuu CE -merkinnasta, tay-
dentdvastd metrologisesta merkinndsta (M), kiinnitysvuoden kahdesta
viimeisesta numerosta (esim. 10, jolla tarkoitetaan vuotta 2010) ja ilmoi-
tetun laitoksen tunnusnumerosta (esim. 0000) (Kuva A7).

C €M 10 |oooo

Kuva A7. MID:n vaatimuksenmukaisuutta
osoittava merkki.
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Suomalainen varmennusmerkki

Mittauslaitteelle tehdystd varmentamisesta kertoo kuvan (Kuva A8) a)
merkki, josta ilmenee vuosiluvun ja kuukauden tarkkuudella milloin mit-
tauslaite on viimeksi varmennettu. Merkinta esiintyy kaikissa mittauslait-
teissa méaardaikaisen varmentamisen jdlkeen sekd uusissa laitteissa,
jotka on varmennettu kansallisten m&ardysten mukaan. Jos leima ly6-
daan lyijykkeeseen, sydvytetddn lasiin tai poltetaan puuhun, kuukausi-
merkintd puuttuu. Varmentamisen yhteydessa voidaan sinetilld (Kuva
A8) b) sulkea mittauslaitteen ne kohdat, joita ei varmentamisen jalkeen
saa muuttaa. Sinetditdvid paikkoja ovat esimerkiksi kohdat, joista voi-
daan saataa nayttdmaa ja siten vaikuttaa mittaustulokseen, sinetbidaan.
Jos sinetti on rikki, varmennus ei enaa ole voimassa.

Myyntipaikalla ei saa pitdd varmentamattomia mittauslaitteita, ellei ole
iimeistd, etta niita ei kayteta hinnan maarittamiseen.

Kuva A8. a) Tehdyn varmentamisen ilmaiseva merkki. Tassa esi-
merkissd varmennus on tehty marraskuussa 2009. b) Suomalainen
sinetdintimerkki.

Seuraavan varmennusajankohdan merkitseminen

Varmennusmerkin lisdksi mittauslaitteeseen voidaan kiinnittdd kuvan
(Kuva A9) kaltainen informatiivinen, seuraavan varmennusajankohdan
ilmaiseva tarramerkinta. Infotarra on vapaaehtoinen

Wnaarm islaan

2012

112|345 &7 8|9 0{11]12

Kuva A9. Seuraavan varmennusajankohdan merkinta. Tassa
esimerkissa seuraava varmentaminen on tehtava viimeistaan
huhtikuussa 2012.
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Vanhojen direktiivien mukaiset EY -merkinnat

MIDia edeltavat direktiivit on pitkalti kumottu, mutta siityméakausien takia
niitd voi edelleen ottaa kayttéon, jos ndma vanhat tyyppihyvaksynnat
ovat voimassa kayttéonoton hetkella. Nama EY-direktiivin mukaiset
tyyppihyvaksynnat ja ensivarmennukset ovat voimassa Suomessakin,
jos hyvaksynta on voimassa mittauslaitteen kayttdédnottohetkella.

ETY-tyyppi-hyvéksymismerkki
D 89 (esimerkiksi D 89 tarkoittaa

Saksa 1989) sekd hyvaksynta-
6.131.39 tunnus (esimerkiksi 6.131.39).
Tallaisia merkintéja voi olla
esim. vesimittareissa.

EY- ensivakausmerkki. Pienes-
sé& e-kirjaimessa on ylapuolella
maan ja alueen tunnus, ala-
osassa vakauksen tekijan tun-
nus. Kuusikulmion sisalla ole-
vasta merkinnasta ilmenee va-
kauksen suoritusvuosi.

Pituusmittoja koskeva vaihtoeh-

@ toinen ETY ensivakausmerkki.
&0

Kuva A10. Vanhojen direktiivien mukaisia EY-merkint6ja.

Valmispakkaukset

Valmispakkaukset ovat nimellismaaraan pakattua tuotetta, joka on pa-
kattu ostajan olematta I1dsnd. Valmispakkauksen sisallon maaraa ei voi
muuttaa pakkausta avaamatta tai muuten havaittavasti muuttamatta.
Valmispakkauksia ovat mm. kosteusvoidepurkit, muropaketit tai limona-
dipullot: ne on pakattu valmistajan toimesta tehtaalla ja niilld on etikettiin
merkitty nimellinen sisallén maara.

Lakisaateiseen metrologiaan valmispakkaukset liittyvat siten, ettd niiden
sisallén maaran mittaamisessa tai tarkistamisessa on kaytettava laillisia
mittauslaitelain vaatimukset tayttavia mittauslaitteita. Nimellisen ja todel-
lisen sisdllon maaran vaihtelulle on asetettu rajoituksia.

MIKES Julkaisu J4/2011 Hiltunen, Linko et al. Laadukkaan mittaamisen perusteet



133

Valmispakkausten vaatimukset:

- Pakkauksen todellinen sisallon maara ei saa olla keskimaarin
pienempi kuin nimellismaara.

- Suurin sallittu niiden valmispakkausten osuus, joiden negatiivi-
nen virhe on suurempi kuin taulukossa (Taulukko A3) vahvistettu
negatiivinen virhe, tulee olla riittdvan pieni valmispakkauksen
erda kohden jotta se tayttda valmispakkausdirektiivin liitteessa Il
tarkoitettujen testien vaatimukset.

- Valmispakkauksissa, joiden negatiivinen virhe on suurempi kuin
kaksi kertaa taulukossa (Taulukko A3) annettu suurin sallittu ne-
gatiivinen virhe TU1, ei sallita.

Taulukko A3. Valmispakkausten suurin sallitiu hegatiivinen virhe.

Nimellismaara Qn grammoina tai millilitroi- Sallittu negatiivinen virhe TU
na % Q.'sta grammaa tai millilit-
" raa
5- 50 9 -
50 - 100 - 45
100 - 200 45 -
200 - 300 - 9
300 - 500 3 -
500 - 1000 - 15
1000 - 5200 15 -

Nimellismaara (nimellispaino tai nimellistilavuus) on ilmoitettava SI-
yksikoissa. Valmispakkauksille sallitaan myds muiden mittayksikkdjen
kayttd rinnakkaismerkintdna, mutta talléin epavirallisen mittayksikon Kir-
jasinkoko ei saa olla virallisen mittayksikon kirjasinkokoa suurempi.

Kansainvalinen yhteisty®
WELMEC

WELMEC (European co-operation in legal metrology) on Euroopan laki-
séateisen metrologian yhteistyoelin, jonka jasenet ovat kansallista laki-
saateistd metrologiaa edustavia viranomaisia EU- ja EFTA-maissa.

WELMEC pyrkii kehittdmaan ja yhtendistamaan eurooppalaisten viran-
omaisten ja tarkastuslaitosten toimintaa ja tulkintoja lakisdateisessa
metrologiassa sekd edistdmaan tiedonkulkua asianosaisten ja asiasta
kiinnostuneiden valilla. WELMEC antaa my6s neuvoja Euroopan komis-
siolle ja neuvostolle mittauslaitedirektiivin (MID) kehittdmiseksi. WEL-
MEC laatii mm. ohjeita lakisdateiseen metrologiaa koskevien direktiivien
yhtenaistd soveltamista varten. Kaikki ohjeet on julkaistu sivustossa
www.welmec.org.
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WELMEC:in paattava elin on komitea, joka koostuu jasenvaltioiden ja
ulkojasenvaltioiden edustajista sekd EURAMET:in, EA:n OIML:n ja mui-
den lakisdateisestd metrologiasta kiinnostuneiden alueellisten jarjesto-
jen tarkkailijoista. Ohjeita valmistellaan WELMECin ty6ryhmisséa, jotka
kokoontuvat tarvittaessa.

OIML

OIML (International Organisation of Legal Metrology) on valtioiden vali-
nen lakisdateisen metrologian kansainvalinen jarjestd. OIML on perus-
tettu vuonna 1955. OIML toimii yhteistydssa metrisopimuksen ja BIPM:n
(Bureau International des Poids et Mesures eli Kansainvalinen paino- ja
mittatoimisto) kanssa lakisdateisen metrologian kansainvélisen yhden-
mukaistamisen hyvaksi.

OIML kehittaa ja julkaisee kansainvalisia standardinomaisia suosituksia,
joiden pohjalta jasenet voivat luoda kansallisen lainsadadannoén erilaisille
mittauslaitteille. Euroopan mittauslaitedirektiivin (MID) luonnoksessa esi-
tetyt tekniset vaatimukset ovat valtaosin yhtapitavia OIML:n suositusten
kanssa. Suositukset ovat ladattavissa ilmaiseksi osoitteesta

www.oiml.org.

OIML:n suositusten paakohdat ovat:

- soveltamisala, soveltaminen ja terminologia

- metrologiset vaatimukset

- tekniset vaatimukset

- menetelmét ja laitteet, joita kdytetdan testeihin
ja vaatimustenmukaisuuden osoittamiseen

- testiraporttien muoto.

Tekniset komiteat tai alakomiteat, jotka koostuvat OIML:n jdsenmaiden
edustajista, laativat luonnoksia OIML:n suosituksiksi ja asiakirjoiksi.
OIML:n teknisten komiteoiden toimintaan voivat osallistua seka jasen-
maiden (59 kpl) etté tarkkailijamaiden (56 kpl) nimeamat edustajat, mut-
ta dénestysoikeus on vain varsinaisilla jdsenmailla. Myds tietyt kansain-
valiset ja alueelliset jarjestot osallistuvat tydskentelyyn neuvoa antavina
osapuolina. OIML:n ja eri instituutioiden (esim. ISO ja IEC) kanssa on
tehty yhteistydsopimuksia, joiden tavoitteena on valttaa ristiriitaisia vaa-
timuksia. Nain laitevalmistajat, mittauslaitteiden kayttajat ja testauslabo-
ratoriot voivat samanaikaisesti kayttda OIML:n ja muiden instituutioiden
julkaisuja.
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