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Siroka 3kala spoluprdce &lenskych statd RVHP zahr-
nuje jiZ ¥adu let i oblast tvorby norem. Ze strojirenskych,
elektrotechnickych, stavebnich i dal¥ich obord pokrocily
poZadavky na sjednoceni norem také do potravinafského
primyslu. Pro léta 1981 aZ 1985 byl vypracovdn program
spoluprédce &lenskych stdtih RVHP v normaliza&ni ¢innosti
oboru pivovarsko-sladafské vyroby. Obsahuje sedm
dkold — zdkladni metody zkouSeni piva, normu jakosti
a normu pro odb&r vzorkdi a pravidla prejimky piva.
Vzhledem k tradici, jakou vyroba piva v CSSR+«m4, byla
na3e republika povéfena autorstvim téchto norem.

Oborové normaliza&ni stfedisko koncernu Pivovary a
sladovny, Praha zaji§fuje normalizaéni ¢innost v rozsahu
gesce, tj. pro obor pivovarskych a sladafsk§ch vyrobk,
sodové vody a limondd. Z tohoto diivodu jsme byli mini-
sterstvem zeméde&lstvi a v§Zivy povéfeni realizovat tkoly
Programu, ktery upfesnil a schvalil Institut RVHP.

JiZ po fadu let jsou pfi zafazovani novych metod zKkou-
Seni do norem nebo pii jejich revizich uplatiiovany snahy
zakotvit do t&chto dokumentii experimentaln& ovérené a
objektivné vyhodnocené charakteristiky pfesnosti t&chto
metod, které umoZiiuji nestranné posoudit, zda se rozdil
dvou nebo vice riiznych laboratornich vysledkidi pohybuje
v pripustnych mezich. Na zakladé Sife téchto mezi v po-
rovnani s hodnotou vysledku je také moZno rozhodnout,
zda zvolend metoda je vhodné natolik, aby byla zatrazena
do normy a jako takova byla zdvazna pro vSechny <uZi-
vatele této normy.

Pfi FeSeni prvnich dvou dkold Programu na téma sta-
noveni alkoholu v pivé a stanoveni extraktu v pivé
bylo tfeba" ur€it charakteristiky presnosti metody, tj.
opakovatelnost a reprodukovatelnost stanoveni.

V soulasné dobé neni jeSté dokoncena &s. statni nor-
ma, kterd by zédvazné urfila postup pfi stanoveni opako-
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vatelnosti a  reprodukovatelnosti normalizovanych
zkuSebnich metod, a proto jsme pri praci na metodice
vypoctu t&chto hodnot vychédzeli z existujicich zahranic-
nich normaliza¢nich pFedpisi ISO/DIS 5725 a BS 5497
(mezinadrodni a britskd norma). Brali jsme prFitom zfetel
na poZadavky Statni inspekce jakostivyrobki potravinafr-
ského primyslu, ktera je MZVZ CSR povéfena metodic-
k¢ym Fizenim normaliza¢ni ¢innosti v resortu.

Navrhovany postup vypo&tu a program pro pocitac,
ktery jsme na jeho zdkladé vypracovali, se da pouZit
v riiznych resortech — vSude, kde se setkdvdme s norma-
lizovanymi zkuSebnimi metodami. Tim lze nahradit zdlou-
havy a pracny ru¢ni vypocet, pfi kterém navic nelze za-
bezpedit bezchybny postup a vysledek.

Projekt ,,Stanoveni opakovatelnosti a reprodukova-
telnosti normalizovangch zkuSebnich metod“ byl vypra-
covan ve Vypocletnim stFedisku koncernu PaS. Kromé
rozsdhlych agend ekonomického zaméfeni se zde zpra-
covéavaji téZ bilance vyrobnich kapacit vSech druht vy-
roby koncernu — tj. vyrobnich kapacit pivovart, lahvo-
ven, sladoven, vinafskych zdvodd, provozdi kvasnic
a sladovych vytaZkd; dale téZ nékteré prognos-
tické vypocty. NaSe dloha predstavuje dalSi typ védecko-
technickych vypocta.

DEFINICE OPAKOVATELNOSTI A REPRODUKOVATEL-
NOSTI

Na zvolené hladiné spolehlivosti testujeme rozdil dvou
riiznych laboratornich wvysledk téZe zkuSebni metody;
plati-li nulovd hypotéza, potom s danou spolehlivosti
bude absolutni hodnota tohoto rozdilu mensi neZ kriticka
diference. Obvykle se pracuje s hladinou spolehlivosti
= 95 %.

Opakovatelnost r je kritickd diference vy§sledki dvou
laboratornich rozborti téhoZ zkuSebniho materidlu, pro-
vedenych stejnou metodou za stejnych podminek (opa-
kovani rozboru). b

Reprodukovatelnost R je kritickd diference vysledkl
dvou laboratornich rozbort téhoZ-materidlu, provedenych
stejnou metodou za riznych podminek (reprodukce roz-
boru]).

Rozdil dvou laboratornich vysledkd vétSi neZ r, resp.
R miZeme potom s danou spolehlivesti hodnotit jako
nepripustny.

METODA VYPOCTU

V tomto ¢lanku se omezujeme na struény vyklad za-
kladnich pojmié. Zijemcim o matematicko-statistickou
metodu vypoctu r a R je ve VypoCetnim stfedisku PaS
Praha k dispozici podrobnd dokumentace.

Opakovatelnost a reprodukovatelnost ziskdme matema-
ticko-statistickymi metodami testovdni hypotéz, bodoveé-
ho a intervalového odhadu na zdkladé tzv. mezilabora-
tornitho experimentu; ten mé obvykle tento priibéh:

Vzorky materidlu, rozdéleného do g tfid, se poSlou do
p laboratofi; kaZda laboratof provede v kaZdé tfidé n
opakovanygch rozbort za stejnych podminek (neni-li di-
vod pro vice opakovéni, postadi n = 2). :

Vysledkem kaZdého rozboru je jedno pozorovani zkou-
Seného znaku. Stfedni hodnota znaku v dané tfidé se
nazgvad droveil zkouSeného znaku; jejim odhadem je
aritmeticky prdmér vSech n.p pozorovdni této t¥idy
(oznaceni m).

Priklad: Stanoveni obsahu alkoholu v pivé (= zkouSe-
ny znak); t¥idy = druhy piva (7%, 8%, 10%, 12%...).
Laboratorni vysledky se zapiSi do pfrehledné tabulky
rozméru (p X q); v kaZdém poli tabulky bude n pozoro-

vani. N&které z udaji v polich tabulky se mohou zna¢né

1i8it od primérné hodnoty znaku v poli a vzbuzovat po-
dezfeni, Ze jde o vyslovené mylna data.

Vypoletni postup zahrnuje provéfeni takovychto
extrémnich tddaji Cochranovym, Dixonovym a Youdeno-
vym testem; podle jejich vysledki se rozhodne o pfipad-
ném vylouceni nékterych odlehlych pozorovéni, popf. vy-

louCeni celé laboratofe z dal$iho matematického zpra-

covani. Definitivni hodnoty m, r, R se pak vypoc¢tou na
zdklad& takto redukované tabulky vysledki mezilabora-
torniho experimentu.

Mezilaboratorni experiment se vyhodnocuje oddé&lené
podle t¥id; v pPipad& potfeby se jednotlivé vypocltené
hodnoty r (respektive R) dodate¢né vyrovnaji nékterou
jednoduchou regresni funkci (nezavisle proménna = m]j.

Cely vypocetni postup se realizuje na samofinném po-
¢itali; program ve Fortranu je urfen pro pocitate unifi-
kované Fady JSEP. Nékteré jeho oddily bylo moZno pfe-
vzit z programu REP, ktery je sou&dsti citované britské
normy. Pfiklady byly spoéteny na sovétském poéitaci
M 4030-1 (operaéni systém OS) ve Vypocetnim stfedis-
ku koncernu PaS v Praze.

PRIKLAD VYPOCTU NA POCITACI

Jak jiZ bylo fefeno, pfimym popudem k FeSeni dlohy
stanoveni opakovatelnosti a reprodukovatelnosti byla
prace na normé& zkoudeni piva. Ihned po. dokonc¢eni pro-
gramu byla ve Vypocletnim stfedisku koncernu PaS
spottena Fada ptikladd, zejména vysledky stanoveni
obsahu alkoholu a extraktu n&kolika druh@ piva pro jed-
nani odborniké RVHP k p¥isludnym normdm v Gnoru 1983
v PieStanech, kde bylo dohodnuto jejich kone¢né znéni.

Pro ilustraci uvddime zhuit&nou formou nejdileZit&jsi
numerické vysledky tohoto Setfeni.

Stanoveni obsahu alkoholu v pivu

Jako zkuSebni materidl byly pouZity 4 vzorky lahvo-
vého piva b&Zné jakosti. Pivo v lahvich bylo pfed expe-
dici laboratorn& pasterovdno. Experimentu se za¢astnilo
13 laboratofi, kaZdd z nich provedla po 2 rozborech kaZ-
dého vzorku.

Pfed zahdjenim vlastni analyzy bylo tfeba zajistit
normou stanovené podminky, dodrZet pravidla mérového
pordadku, provést kalibraci pyknometrii a ovéreni desti-
laéniho pfistroje. Analyzy probg&hly v jednotném terminu
v rozpéti jednoho tydne. Jednotné& byly také podany zpra-
vy o vysledcich zkouSek vCetné& tudaji o povinnych po-
mocnych ovéfovacich zkou¥kdch. Tim byla relativn& za-
rudena jednota postupu podle navrhované normy.

Vysledky zkouSek byly pfeddny ke zpracovani na
pocitadi, kde vypocet prob&hl ve dvou kolech.

Po prvni aplikaci programu byly na zéklad& vysledki
Cochranova a Dixonova testu vylouceny 2 dvojice od-
lehlych pozorovéni; do dal3iho kola vstupuje tedy celkem
52 — 2 = 50 dvojic vstupnich ddajd.

Ve druhém kole vypoltu jsou uZ vysledky testd vyho-
vujici. Na zdkladé ,redukované“ tabulky vstupnich ddajh
vychézi tyto hodnoty m, r, R:

Druh piva Pri-
1 2 '3 4 | mer
Priimé&rné %
alkoholu (m) 2,31 |2,87 304 |2,84
Opakovatelnost (r) 0,054 | 0,055 | 0,047 | 0,073 | 0,057
Reprodukovatelnost
(R) 0,137 | 0,106 | 0,107 | 0,209 | 0,140
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Vzhledem k numerickgym vysledkim a k charakteru
zkoumaného materidlu se doporucuje pouZit primérné
hodnoty r a R jednotn& pro vSechny druhy piva.

Empirické ovéFeni 95% hladiny spolehlivosti hodnot
opakovatelnosti a reprodukovatelnosti

Podet tfid (druhy piva) g = 4, poCet laboratofi p =
13, n = 2. V zévéru jsme dospé&li k primérnym hodno-
tam r = 0,057, R = 0,140, jednotnym pro vSechny tfidy.

Ovéreni r: Po vyloudeni odlehlych pozorovédni bylo v za-
véretném kole vypo&tu zaplnéno 50 poli ta-
bulky vstupnich tdaji (kaZdé pole obsahuje
2 pozorovani téZe tFidy a laboratofe). U 48
poli tabulky je absolutni hodnota rozdilu 2
pozorovani mensi neZ r, relativni Cetnost =
(48/50) . 100 = 96,0 %.

Ovéieni R: Kriticky rozdil pro porovnani 2 laborator-
nich pramérd uvnitf téZe t¥idy je

r? rt
R = VR’—Z---»- = VRZ——;
2n n

R’ = 0,133.

V zéavéretném kole vypo&tu bylo ve 3 tfiddch
vstupni tabulky zapln&no po 13 polich, ve
zbgvajici tFidé 11 poli. Spofteme aritmetické
prim&ry zaplnéngych poli x;; (i... & labora-
tore, j... €. tfidy); uvnitf kaZdé tfidy testu-
jeme, zda je | xij — xkj| < R’ (k = i).

Celkovy podet testovangch dvojic primérd je
3.78 4 66 = 300, nerovnost je splnéna ve
282 pripadech; relativni &etnost = (282/300).
. 100 = 94,0 %.

P¥i empirickém ov&Feni na vstupnich datech
mezilaboratornfho experimentu jsou relativni
getnosti v souladu se zvolenou hladinou spo-
lehlivosti (95 %).

Zdvér:

Stanoveni obsahu skutetného extraktu v pivu

Obdobn& byly z téhoZ zkuSebniho materidlu ve 3. kole
vypottu na poéitadi (po vylou€eni 3 dvojic extrémnich
laboratornich vysledkll) ziskdny tyto hodnoty m, r, R
pro skuteény extrakt:

Druh piva Pri-
1 2 3 4 | meér
Priim&rné % skuteé.
extraktu (m) 3,63 |[3,82 |4,25 (4,48
Opakovatelnost (r) 0,039 | 0,024 | 0,020 | 0,037 | 0,030
Reprodukovatelnost
(R) 0,065 | 0,053 | 0,076 | 0,080 | 0,068

Také v tomto prFipadé doporutujeme jednotnou pri-
mérnou hodnotu r a R pro viechny druhy piva.

Ovéieni hladiny spolehlivosti

r = 0,030, R = 0,068, R’ = 0,065.

Ovéfent r: Celkem 49 dvojic vysledki, z tohd 46 dife-
renci men3ich neZ r: RC = 93,9 %.

Ovéieni R: Celkem 55 + 66 + 2 X 78 = 277 dvojic po-
rovndvanych pramé&rd, z toho 266 diferenci
mensich ne? R’ : RC = 96,0 %.

Empirické ov&Feni potvrzuje hladinu spolehlivosti 95 %

pror aR.
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Pro stanoveni charakteristik pfesnosti navrhovanych
metod zkouSeni piva RVHP (alkohol, extrakt) — hodnot
opakovatelnosti a reprodukovatelnosti byl vyuZit poéitac.
Podle mezindrodni normy ISO/DIS 5775 a britské normy
BS 5497 byl vypracovadn program ve Fortranu pro poci-
ta¢ M 4030-1 ve Vypocletnim stfedisku Generédlniho redi-
telstvi koncernu Pivovary a sladovny Praha.

Hodnoty opakovatelnosti (r) a reprodukovatelnosti
(R) zkuSebni metody byly poéitdny na zdkladé mezila-
boratornfho pokusu, ktery u &étyf vzorkdl provedlo 13 la-
boratofi. V priibéhu vypoétu byly provérovdny extrémni
naméfené hodnoty Cochranovym, Dixonovym a Youde-
novym testem. Na zdkladé numerickych vysledki a vzhle-
dem k povaze zkoumaného materidlu bylo doporuéeno
pouZit priimérnou hodnotu stanovenych r a R pro vSech-
ny druhy piva.

Metoda vypoctu je pouZitelnd pro vSechny pripady sta-
noveni jmenovanych charakteristik pFesnosti zkuSebnich
metod na zdkladé mezilaboratorniho pokusu.

Hywexk, S1.: Hemeukosa, I'.: Onpenenenue NOBTOPHMOCTH
H BOCNPOM3BOAUMOCTH HOPMAJIH30BAHHBIX METOJOB MCMbITa-
HUs npu nomomu IBM. Ksac. mpym. 30, 1984. Ne 5, ctp.
105—108.

JIlisi ycTaHOB/IEHHST XapaKTePHCTHK TOYHOCTH TpejJarae-
MBIX MeTON0B HcnbiTanus nmuBa CIB (aakoroub, 3KCTPAKT)
— BeJHYHH IIOBTOPHMOCTH M BOCIPOH3BOIAMMOCTH Oblia
ucrnoab3opana IBM. Ilo wmexaynapoxuoit Hopme HCO/
/AUC 5775 u no Gpuranckoi Hopme BC 5497 Gbiia pas-
paGotaHa nporpaMma Ha s3bike ¢opTtpaH aas IBM
M 4030-1 B BpluncautesnpHOM IeHTpe KoHuepHa »IIuBoBa-
pbl H caanoBHbl« [Ipara.

Beauunnbl noBTOpUMOCTH (P) M BO3CIPOH3BOJHMOCTH
(P) BBIYHCJASJAHCH HAa OCHOBE MekK/J1a60opaTOPHOrO 3KCIHepH-
MeHTa, KOTOPBIH JJIsi dYeTbipex TNpo6 MNpOBeJO TPHHAM-
natb JabGoparopuii., B TeueHHe pacuera nNpoOBEpAJIHCH
3KCTpEMHBle H3MEpeHHble BEJHUYHMHBI NPH TOMOLIM TecTa
Koxpaua, Iukcona u IOnena. Ha ocHoBe uudposbix pe-
3yJbTaTOB H BBHJY XapakTepa HCC/IeJyeMOoro Marepuala
ObIJIO PEKOMEHJOBAHO TNPHMEHHTb CPEJHIO0 BeJHUHHY P
u P nasi Bcex COpPTOB NHBA.

MeToa BBIYHCTIEHHS NpHUMEHUM JJIs1 BCeX cCJydaeB olpe-
JeJIeHUs1 Ha3BaHHBIX XapaKTEePHCTHK TOYHOCTH METOJ0B
UCHIBITAHHA Ha OCHOBe Me)Kna6opaTopHoro 3KCrepHMeHTa.

Dusek, ]. - Németkova, H.: Determination of Repeatabili-
ty and Reproducibility of Standard Testing Methods Using
Computer. Kvas. prim. 30, 1984, No. 5, pp. 105—108.

To determine the accuracy of proposed methods for
a testing of beer (alcohol, extract) on a base of the
values of repeatability and reproducibility a computer
was used. According to the international standard I1SO/
/DIS 5775 and British Standard BS 5497 the program in
Fortran language was developed for the computer
M 4030-1 in Computer Center of the Corporation of Bre-
weries and Malt-Houses Prague. The values of repeatabi-
lity (r) and reproducibility (R) of the testing method
were calculated from results obtained in 13 laboratories
for four samples. Cochran, Dixon and Youden tests were
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used for the verification of extreme of experimental data.
With respect to the characteristics of material tested
and on a base of numerical results it has been recom-
mended to use the average values of the determined r
and R for alle the brands of beer. The calculation method
can be used for the accuracy determination of the testing
methods.

Dusek, ]J. -NémeZkova, H.: Bestimmung der Wiederhol-
barkeit und Reproduzierbarkeit der normalisierten
Priifungsmethoden mittels Computer. Kvas. prim. 30,
1984, Nr. 5, S. 105—108.

Zur Bestimmung der Genauigkeitscharakteristiken der
in RGW vorgeschlagenen Bierpriifungsmethoden (Alkohol,
Extrakt)] — der Wiederholbarkeits- und Reproduzier-
barkeitswerte — wurde Computer ausgeniitzt. Nach der
internationalen Norm ISO/DIS 5775 und der britischen

Norm BS 5497 wurde ein Programm in Fortran fiir den
Rechner M 4030-1 in dem Rechenszentrum des Konzerns
Brauereien und Mélzereien in Prag ausgearbeitet.

Die Werte der Wiederholbarkeit (r) Reproduzierbarkeit
(R) der Priifungsmethode wurden aufgrund eines Zwi-
schen-Laborversuches errechnet, der bei vier Proben in
13 Laboratorien durchgefiihrt wurde. Im Verlauf den Be-
rechnungen wurden die extremen ermittelten Werte
mittels des Cochran-, Dixon, und Youden-Testes gepriift.
Aufgrund der numerischen Ergebnisse und mit Hinsicht
auf den Charakter des gepriiften Materials wurde die
Anwendung des Durchschnittswertes der ermittelten
r und R fiir alle Biersorten vorgeschlagen.

Die Berechnungsmethode ist fiir alle Fé&lle der Be-
stimmungen der erwdhnten Genauigkeitscharakteristiken
der Priifungsmethoden aufgrund Zwischen-Laborversuch-
en anwendbar.



