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1 — GENERALITES

1.1 — Définition de la répétabilité et de la reproductibilité

L’erreur a caractére aléatoire qui affecte les résultats obtenus en utilisant
une méthode d’essai aussi parfaitement définie que possible caractérise la fidé-
lit¢ de cette méthode. Cette erreur peut étre envisagée sous deux aspects qui
portent le nom de “‘répétabilité”’ et de “reproductibilité”.

Aprés de nombreuses discussions, les experts de la Commission des
Méthodes Statistiques de 1’Organisation Internationale de Normalisation (1.S.0.)
se sont mis (provisoirement) d’accord sur les définitions ci-aprés.

Fidélité
Etroitesse de ’accord entre les résultats obtenus en appliquant le procédé
expérimental a plusieurs reprises dans des conditions déterminées.

Le procédé est d’autant plus fidéle que la partie aléatoire des erreurs
expérimentales qui affectent les résultats est moindre.

Répétabilité
Qualitativement

Etroitesse de ’accord entre les résultats successifs obtenus avec la méme
méthode sur une matiére identique soumise a I’essai dans les mémes conditions
(méme opérateur, méme appareil, méme laboratoire et court intervalle de temps).

Note : Les paramétres représentatifs de la dispersion de la population qui
peut €tre associée aux résultats sont qualifiés du terme ‘“‘répétabilité”’, Exemple :

LI TS

“écart-type de répétabilité”, “variance de répétabilité”.
Quantitativement

La répétabilité s’exprime par la valeur au-dessous de laquelle est située,
avec une probabilité spécifiée, la valeur absolue de la différence entre deux
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résultats individuels obtenus dans les conditions ci-dessus. En ’absence d’indi-
cation, le niveau de probabilité est de 95 %.

Reproductibilité
Qualitativement

Etroitesse de 1’accord entre les résultats individuels obtenus avec la méme
méthode sur une matiére identique soumise a 1’essai mais dans des conditions
différentes (opérateurs différents, appareils différents, laboratoires différents
et/ou époques différentes).

Note : Les paramétres représentatifs de la dispersion de la population qui peut
étre associée aux résultats sont qualifiés du terme “reproductibilité”. Exemple :

497 66

“écart-type de reproductibilité”, “‘variance de reproductibilité”.
Quantitativement

La reproductibilité s’exprime par la valeur au-dessous de laquelle est
située, avec une probabilité spécifiée, la valeur absolue de la différence entre
deux résultats individuels obtenus dans les conditions ci-dessus. En I’absence
d’indication, le niveau de probabilité est de 95 %.

I1 résulte de ces définitions que si 0, et og sont les écarts-types de répé-
tabilité et de reproductibilité, et, dans la mesure ou les distributions auxquelles
s’appliquent ces écarts-types sont normales ou approximativement normales,
les expressions ‘‘quantitatives” de la répétabilité (r) et de la reproductibilité
(R) sont respectivement :

T

1,96 /2 o, #2380,

R = 1,96+/2 oy # 2,8 04

1.2 — Essai interlaboratoires pour la détermination de la répétabilité et de
la reproductibilité

La répétabilité et la reproductibilité se déterminent au moyen d’un
essai interlaboratoires.

Des échantillons identiques ou aussi identiques que possible d’un produit
—celui-ci étant éventuellement représenté a plusieurs “niveaux”— sont adressés,
aux fins de détermination de la grandeur intéressée aux laboratoires participant
a D’essai. Chaque laboratoire effectue, a chaque niveau, un méme nombre de
déterminations, ou “‘répétitions” (souvent, ce nombre est réduit au minimum,
a savoir n = 2).

Il est indispensable que les conditions de I’essai fassent 1’objet d’un proto-
cole trés détaillé ; celui-ci est souvent établi a la suite d’un essai préliminaire,
portant sur un nombre réduit de laboratoires, et généralement appelé ‘“‘essai
pilote”. L’objet du présent article étant essentiellement l’interprétation sta-
tistique des résultats, nous n’insisterons pas sur cet aspect —cependant trés
important— des essais interlaboratoires. Le lecteur pourra trouver des détails
a ce sujet dans le chapitre 1 de la référence [1].
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1.3 — Interprétation statistique

A Poccasion des réunions des experts de 1’.S.0O. dont il a été parlé plus
haut, plusieurs techniques ont été présentées pour l'interprétation statistique
des essais interlaboratoires. Celles-ci sont décrites dans différents documents
ou articles, notamment :

[1] AFNOR — NF X 06-041. — Fidélité d’'une méthode d’essai. Guide pour les
essais interlaboratoires (1970).

[2] ASTM STP 335. — Manual for conducting an Interlaboratory Study of a
Test Method (1963).

[3] The INSTITUTE OF PETROLEUM. — Recommended Practice for deter-
mining precision data for methods on petroleum products and lubricants.
Londres 1958.

[4] John MANDEL. — Repeatability and Reproducibility (comporte 7 réfé-
rences). Journal of Quality Technology Vol 4, n°® 2 (1972).

En fait, nous avons pu constater, sur plusieurs exemples, que les méthodes
les plus ‘‘sophistiquées’”, donnent, dans la pratique, des estimations de la
répétabilité et de la reproductibilité trés voisines de celles obtenues par les mé-
thodes les plus simples. Ce sont celles-ci qui sont présentées dans les chapitres
ci-aprés. Elles présentent selon nous, par rapport aux méthodes théoriquement
plus élaborées, les avantages suivants :

— Elles évitent l’estimation des données manquantes, ou rejetées comme
aberrantes — estimation présentant un caractére hasardeux,

— Dans le cas de plusieurs niveaux, la répétabilité et la reproductibilité
dépendant du niveau, elles ne font pas appel a un changement de variable, dont
la justification technique est souvent loin d’étre évidente, et qui ne peut donner
qu’une ‘‘stabilisation” approximative des variances de répétabilité et de
reproductibilité,

— Elles n’introduisent pas la notion de ‘“‘variance d’interaction entre labo-
ratoires et niveaux”, qui ne présente pas d’utilité lorsque le but recherché
est uniquement ’estimation de la répétabilité et de la reproductibilité.

Dans les chapitres suivants, on exposera successivement les cas ci-apres :

— Essais portant sur un seul niveau. Cette situation est assez exception-
nelle, mais elle permet d’exposer en détail les différents tests préalables a ’esti-
mation proprement dite de la répétabilité et de la reproductibilité.

— Essais portant sur plusieurs niveaux, la répétabilité et la reproducti-
bilité étant indépendantes du niveau. On peut dans ce cas rassembler dans une
analyse globale les analyses faites a chaque niveau.

— Cas général ou répétabilité et reproductibilité dépendent du niveau.

Dans un dernier chapitre on traitera de quelques cas d’utilisation pratique
de la répétabilité et de la reproductibilité.
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2 - CAS D’UN SEUL NIVEAU

2.1 — Hypothéses et modéle

Les hypothéses sur lesquelles repose l’estimation de la répétabilité et
de la reproductibilité sont essentiellement les suivantes.

L’erreur intralaboratoire qui affecte les résultats obtenus dans les con-
ditions de répétabilité est distribuée suivant une loi normale ou approxima-
tivement normale de moyenne égale d O ; ces erreurs sont sans corrélation entre
elles.

La variance de l’erreur intralaboratoire est la méme dans tous les
laboratoires.

Les différents laboratoires susceptibles d’appliquer la méthode d’essai
introduisent un autre terme d’erreur indépendant du précédent, (erreur
interlaboratoires) qui obéit également & une loi normale ou approximativement
normale,

Il en résulte que l’erreur totale (somme des erreurs intra et interlabo-
ratoires) est distribuée suivant une loi normale ou approximativement normale
de moyenne égale 4 0.

Le modéle correspondant a ces hypothéses s’écrit :
Vi = m + b, + e,
yix = l'un des résultats obtenus par le laboratoire (i) dans les conditions de
répétabilité
e;c = erreur aléatoire affectant ce résultat.

D’aprés les hypothéses faites :

e,, appartient a une distribution normale ou approximativement normale
de moyenne O et de variance ¢? (variance intralaboratoire, ou de répétabilité)

E(ey) =0 E(e}) = ¢ quel que soit i.

b, appartient a une distribution normale ou approximativement normale
de moyenne 0 et de variance oi (variance interlaboratoires).

E(;)=0 E(b?) = o}
La variance totale, ou variance de reproductibilité, est
ok =02 + o}

2.2 — Nombre de laboratoires et nombre de répétitions

Les valeurs numériques de la répétabilité et de la reproductibilité obtenues
4 la suite d’un essai interlaboratoires sont des estimations des vraies valeurs de
ces grandeurs.
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La précision de la reproductibilité estimée dépend du nombre de labo-
ratoires participant a 1’essai. Il y a intérét 4 ce que ce nombre soit aussi élevé
que possible ; selon nous il ne devrait pas étre inférieur 4 12 — il devrait si
possible étre de 20 ou plus. S’il y a moins de 12 laboratoires, 1’estimation
de la reproductibilité devient trop imprécise pour avoir une valeur pratique
acceptable.

La précision de la répétabilité estimée dépend & la fois du nombre de
laboratoires et du nombre de répétitions effectuées dans les différents
laboratoires.

Le nombre de laboratoires étant désigné par p, les conditions ci-dessus :
p =12, et si possible p = 20 permettent d’obtenir pour la répétabilité une
estimation dont la valeur pratique est acceptable, méme lorsque le nombre
de répétitions est réduit au minimum (n = 2).

2.3 - Différentes modalités de I’essai — Notations

Lorsque les résultats ont été fournis, il convient de les examiner soigneu-
sement afin d’éliminer ceux qui sont manifestement aberrants (résultats isolés,
ou totalité des résultats d’un laboratoire). Lorsqu’i la suite de cette opération
(ou parce que certaines déterminations n’ont pas été faites) certains labo-
ratoires ne sont représentés que par un seul résultat, il est préférable de les
éliminer (on aura donc toujours n = 2).

\

On procéde éventuellement a un changement d’origine et & un chan-
gement d’unité permettant de simplifier les calculs.

2.3.1 Expérience comportant deux répétitions sur échantillons identiques

Le cas le plus simple est celui ou chacun des p laboratoires effectue deux
déterminations, les 2 p échantillons étant identiques ou aussi identiques que
possible.

Soient y;, et y;, les résultats obtenus par le laboratoire L, i = 1, 2... p).
On pose :

_ T
W = 1Y~ Vil =y + vy yi = '2—l
p _ T
T=Z T; N=2p y=§

L’estimation de la variance intralaboratoire dans le laboratoire L; est :

2
§i

2
i
2

Elle est basée sur » = 1 degré de liberté.
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2.3.2 Variante de l’expérience précédente (deux niveaux A et B légérement
différents)

Dans certains cas on préfére confier a chaque laboratoire deux échantillons
correspondant 4 deux niveaux légérement différents de la grandeur mesurée,
respectivement A et B (les mémes pour tous les laboratoires). Cette facon
d’opérer a pour avantage que l’expérimentateur ne peut pas étre influencé,
lorsqu’il effectue 1’essai sur le deuxiéme échantillon, par le résultat obtenu
sur le premier. Elle a pour inconvénient qu’il est impossible d’estimer la variance
intralaboratoire de chaque laboratoire, de sorte que les tests cités au § 2.5
ne peuvent étre appliqués. L’hypothése d’homogénéité des variances intrala-
boratoires doit &tre admise, ou avoir été testée lors d’un essai préalable portant
sur ’ensemble des laboratoires.

Soient y,, et y;5 les résultats obtenus aux niveaux A et B par le laboratoire
L;. On pose :

P _ T
W; = | Yia — ¥ip| W= Zwl T, =vyia t Vs yi=?
i=1
P
— T
T =273 T, N=2p v=—
i=1 N
2.3.3 — Cas général
Le cas général est celui ou, pour le laboratoire L,i =1, 2, ..., p) on
nj
dispose de n; résultats y;, (k =1, 2, ..., n;), Pensemble des N = 2 résultats

=1

provenant d’échantillons identiques ou aussi identiques que possible.
Onaici:
nj

T
T, = Z Yik i = — T
k=1 n;

-
1
-

I

=
-
<
[

Z|-

L’estimation de la variance intralaboratoire pour le laboratoire L, est

donnée par la formule :
_ 1 o T2
ik — yi)2 =— [Z_ yizk - _L]

1 n — 1

1

i Nk

Elle est basée sur »; = n;, — | degré de liberté.

Dans le cas particulier oi n; = n = 2, s = w?/2 (avec un seul degré de
liberté), w; étant la différence entre les deux résultats (étendue).
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2.4 — Test de I’hypothése de normalité de I’erreur intralaboratoire

I1 s’agit de I’hypothése selon laquelle la distribution de I’erreur intralabo-
ratoire est normale ou approximativement normale.

Le test de cette hypothése exige que ’on dispose d’au moins 10 résultats
obtenus dans les conditions de répétabilité, et si possible de 20 ou plus. Il doit
étre effectué antérieurement a I’essai interlaboratoires, par exemple a ’occasion
d’un essai pilote.

Parmi les nombreuses méthodes qui sont décrites dans la référence [5] :

E. MORICE. — Tests de normalité d’une distribution observée Revue de
Statistique Appliquée, Vol. XX N° 2 (1972).

Les méthodes suivantes sont particuliérement recommandées.

2.4.1 — Méthode graphique

On utilise un papier “‘gausso-arithmétique’, papier dont I’axe des abscisses
porte une échelle arithmétique, et dont I’axe des ordonnées est gradué selon
la fonction de répartition de la loi normale réduite. Les résultats y, sont rangés
par valeurs croissantes (y, <y, <... <y, <...<y,). Onporte en abscisse
les valeurs y, et en ordonnée les fréquences cumulées correspondantes, c’est-a-
dire les quantités k/(n + 1). Si la distribution 4 laquelle appartiennent les y, est
normale, ces points se situent au voisinage d’une droite.

Cette méthode permet aussi d’examiner si une transformation des résultats
(changement de variable) conduit a un meilleur alignement que les résultats eux-
mémes. Les transformations les plus courantes sont des types suivants :

Log y,\/y, lly.
2.4.2 — Test de Shapiro et Wilk [6]

Ce test est exposé dans ’article cité sous la référence [S], qui contient les
tables extraites de [6]. S’il conduit & rejeter ’hypothése de normalité un
changement de variable susceptible de donner un accord satisfaisant avec
cette hypothése peut étre recherché.

Dans la suite de cet article, le symbole y désignera soit la variable étudiée
soit, éventuellement, la variable transformée.

2.5 — Test de I’hypothése d’homogénéité des variances intralaboratoires

Il s’agit de I’hypothése selon laquelle la variance intralaboratoire est la
méme dans tous les laboratoires. S’il en est ainsi, les p quantités s? définies
aux § 2.3.1 et 2.3.3 fournissent p estimations indépendantes de la variance
intralaboratoire o2,

Il existe plusieurs méthodes permettant de tester ’hypothése d’homogé-
néité des quantités s?, toutes dépendant plus ou moins fortement de I’hypothése
de normalité de la distribution de Perreur intralaboratoire. Trois tests relatifs a
I’homogénéité d’un groupe de variances sont décrits ci-aprés : test de Hartley,
test de Cochran, test de Bartlett.
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Avant d’exécuter ces tests, il est hautement recommandé de procéder a
une représentation graphique de la distribution des quantités s?. Une telle
représentation (sous forme de diagramme ou d’histogramme) peut révéler
certaines anomalies que certains tests seraient impuissants 4 déceler (séparation
des s? en deux groupes nettement distincts par exemple).

I1 est rappelé qu’aucun des tests, ni la représentation graphique, ne sont
applicables lorsqu’on adopte pour I’essai interlaboratoires la modalité décrite au
§ 2.3.2.

2.5.1 — Test de Hartley [7]

Ce test suppose que le nombre de degrés de liberté v est le méme pour
toutes les variances.

Soit s2,, la plus grande et s, la plus petite de k variances
SG=12..., k.
On calcule le rapport
Smin

La Table 1 (reproduite de [7]) donne, en fonction de k et de v la valeur
de q qui n’a que 5 chances sur 100 d’étre dépassée (q, 45) et celle qui n’a qu’une
chance sur 100 d’étre dépassée (qq 4o ) lorsque l'ensemble des variances est
homogéne.

Si la valeur trouvée pour q est inférieure d qq 95, Phypothése d’homogénéité
des variances est acceptable ; si elle est comprise entre q 45 €t q4 99, cette hypo-
thése peut encore étre acceptée ; si elle est supérieure d qqq9 I'hypothése
d’homogénéité des variances doit étre rejetée.

Le test de Hartley est rarement applicable 4 ’homogénéité des variances
intralaboratoires. Il suppose que le nombre de résultats est le méme dans
chaque laboratoire et qu’il n’y a pas de quantités s? égales 4 0. Une autre
limitation est que la Table 1 n’a été calculée que pour un nombre de variances
au plus égal a 12. Si cependant il est appliqué, la Table 1 doit étre consultée
avec :

k

14

p (nombre de laboratoires)

n — 1 (n = nombre de résultats dans chaque laboratoire).

2.5.2 — Test de Cochran [8]

Ce test suppose encore que le nombre de degrés de liberté v est le méme
pour toutes les variances.

2 2

Appelant s} .. la plus grande des quantités s;, on forme

S2

— _max
g

T ozs?
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La table 2 donne, en fonction du nombre k de variances (ici k = p) et
du nombre de degrés de liberté v attaché 4 chaque variance (ici ¥ = n — 1),
la valeur de g qui n’a que 5 chances sur 100 d’étre dépassée (g, 45 ) et celle
qui n’a qu’une chance sur 100 d’étre dépassée (g, ) lorsque I'ensemble des
variances est homogéne. L’interprétation est la méme que pour le test de Hartley.

Le test de Cochran, qui suppose encore que le nombre de résultats est
le méme dans chaque variance intralaboratoire, ne permet de détecter que les
variances anormalement élevées.

2.5.3 — Test de Bartlett [9]

Le nombre de degrés de liberté peut étre quelconque dans chacune des
k variances s? ; le nombre de degrés de liberté attaché a s? est désigné par ;.

On calcule la quantité

2,3026 Kk
B = [vlogms2 -3 loglosiz]
i=1
k k 1 k
v=Yv=(Y n)—k 2 == 2
pag (i‘é'i ,) s " 1;1 v; s

I
+
w
~~
=
|
—_
N’
f——
3
Ve
<~
N—"
|
< | =
| S—

Dans I’hypothése ou I’ensemble des variances est homogéne, la quantité B
est approximativement distribuée en loi de x> a (k — 1) degrés de liberté.
La table 3 donne, pour cette variable, la limite X%,99 qui n’a que 5 chances
sur 100 d’étre dépassée et la limite xf,,” qui n’a qu’une chance sur 100 d’étre
dépassée. L’interprétation est la méme que pour les tests précédents, avec

= p (nombre de laboratoires), »; = n; —1 (n; = nombre de résultats dans
le laboratoire L;).

Le coefficient ¢ de la formule de Bartlett n’est pas entiérement satis-
faisant pour les valeurs de v = 1, 2, 3. Des tables plus précises ont été cal-
culées, dont les références sont données dans la bibliographie, sous les numéros
[10]et[11].

Le test de Bartlett est le plus général et le plus efficace mais il nécessite
des calculs relativement compliqués. Le nombre de résultats dans chaque labo-
ratoire peut étre quelconque. La seule limitation est qu’aucune des variances
s? ne doit étre nulle : s? = 0 peut se produire si certains laboratoires n’ont
fourni qu’un petit nombre de résultats (par exemple 2), et si ces résultats

sont égaux.
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2.5.4 — Décision a prendre aprés exécution des tests

Lorsque, a la suite de l'un ou l'autre de ces tests, I’hypothése d’homo-
généité des variances intalaboratoires est rejetée, il convient d’en rechercher
la cause. Celle-ci peut étre :

a) ’existence de un ou plusieurs résultats aberrants
b) une hétérogénéité réelle des variances.

Dans le cas a) les résultats aberrants sont éliminés, le test d’homogénéité
des variances étant éventuellement effectué a nouveau aprés cette élimination.

Dans le cas b) il convient de procéder a un examen critique des conditions
dans lesquelles ’essai a été exécuté ; il se peut que les instructions étaient insuf-
fisamment détaillées, ou pouvaient préter a des interprétations divergentes.

Dans certains cas le ou les tests font “boule de neige” et entrainent
I’élimination d’un nombre important de résultats (plus de 10 %). Il y a alors
lieu d’étre trés réservé sur la possibilité de tirer de I’essai des conclusions
valables.

2.6 — Test de I’hypothése de normalité de I’erreur totale

Il s’agit de I’hypothése selon laquelle la distribution de l’erreur totale,
somme des erreurs intra et interlaboratoires, est normale ou approximativement
normale.

Le test de normalité s’effectue comme il est indiqué au § 2.4, en opérant
sur les moyennes y; (ou les totaux T,) des laboratoires ayant participé a I’essai
interlaboratoires et non éliminés lors des tests d’homogénéité des variances
intralaboratoires. En toute rigueur, le nombre de résultats doit étre le méme
dans tous les laboratoires. Les méthodes du § 2.4 peuvent cependant étre
appliquées si ce nombre est peu différent d’un laboratoire a4 'autre (dans le
cas contraire, la validité méme de l’essai interlaboratoires serait sujette a
caution).

Une autre possibilité est d’appliquer le test de Dixon [12] qui porte
sur les valeurs extrémes de la série des moyennes y,; rangées par valeurs crois-
santes. Bien que le test de Dixon soit d’application plus simple, nous pré-
férons le test de Shapiro et Wilk qui fait intervenir la totalité des moyennes y;.

Lorsque ’hypothése de normalité est rejetée, cela peut provenir
a) d’une, ou plusieurs moyennes de laboratoires aberrantes
b) d’un écart réel a la normalité.

Dans le cas a) les résultats aberrants sont éliminés, le test de normalité
étant éventuellement effectué a nouveau aprés cette élimination.

Dans le cas b) on peut rechercher une transformation permettant d’obtenir
des valeurs distribuées normalement ou de facon approximativement normale
(cf. § 2.4.1).
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Dans certains cas le processus d’élimination fait “boule de neige”’, condui-
sant 4 écarter un nombre important de résultats ou de laboratoires ; 1a encore
on doit étre trés réservé sur la possibilité de tirer de I’essai des conclusions
valables.

2.7 — Estimation des variances intra et interlaboratoires

2.7.1 — Expérience comportant deux répétitions sur échantillons identiques

Cest le cas décrit au § 2.3.1. Conformément aux notations de ce para-
graphe, si Vi et y;, sont les résultats obtenus par le laboratoire

LGEa=1,2,...,p)
ona:
_ T Ld _ T
W = 1y — Yiol T, =y + Vi yi=‘2'l T=i§="'1 T; y=~2;
On calcule les quantités ci-aprés :
P w2
Q, = Z —ZL(somme des carrés intralaboratoire)
i=1
p p T2
Q=2 F—9*= ) T? —— (somme des carrés entre labora-
i=1 i=1 p toires)

Un calcul élémentaire montre que les espérances mathématiques de ces
quantités sont

E[Q]=pa}
E[Ql=(— 1) (2 ¢ + d2)

)

Posant M, = =+ (carré moyen intralaboratoire)

M, = QLI (carré moyen entre laboratoires)

p—
on en déduit que les estimations de la variance intralaboratoire o7 (répétabilité),
de la variance interlaboratoires o7 et de la variance totale ¢} (reproductibilité)

sont :

._ML+Mr
2

2 — 2 - r 2
Sr_Mr 5L T SR

(1)

Exceptionnellement il peut arriver que M; <M,. On considérera alors
que s2 =0 et s} =52
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2.7.2 — Variante de l’expérience précédente (deux niveaux A et B légérement
différents)

C’est le cas décrit au § 2.3.2. Conformément aux notations de ce para-
graphe, si y;, et y;p sont les résultats obtenus aux niveaux A et B par le labo-
ratoire L;, on a :

W; = |¥ia — Vgl W= 2 Wi

i=1

La somme des carrés et le carré moyen intralaboratoires s’écrivent alors :

nj w2
Q=3 w-r M-
i=1 2p p—1

toutes les autres formules du § 2.7.1 (Q, M,, s%, sZ, s%) étant inchangées.

2.7.3 — Cas général

Le cas général est le cas décrit au § 2.3.3 ou, pour le laboratoire
LG=12,...,p)

on dispose de n; résultats (n; = 2), I'ensemble de ces résultats provenant
d’échantillons identiques (ou aussi identiques que possible). Cette situation
se présente par exemple, lorsqu’il y a plus de 2 répétitions et que certains
résultats ont été éliminés a la suite des tests cités aux § 2.4 a 2.6.

Conformément aux notations du § 2.3.3, on pose :

p = nombre de laboratoires restants

n; = nombre de résultats retenus dans le laboratoire i (n; = 2)
)
N= Y n; = nombre total de résultats retenus
i=1
nj
T, = D yu = somme de tous les résultats retenus dans le laboratoire i
k=1
- _T
yi = n_l
1
p
T = Y T, = somme de tous les résultats retenus
i=1
_ T
Y =R

Les sommes de carrés intra et entre laboratoires s’expriment par les
formules suivantes :
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P n p N P T2
Q=2 L ox—¥=Y Y- X =+
i=1 k=1 i=1 k=1 i=1 1

P P 2 2

T? T

= n (V. — )2 = S

Q. .=21 i 7 —9) ; TN

Un calcul classique montre que

E[Q,]= (N —p)o?

In?
E[Qu]= (N - —Igl)ai +(—1)a?

En posant :
vo- & , . _
r TN = (carré moyen intralaboratoire)
_ Q9 ) .
M, = — (carré moyen entre laboratoires)
N(p —1
¢ = _Ne—1

on en déduit les estimations de la variance intralaboratoire af (répétabilité),
de la variance interlaboratoires af, et de la variance totale 0,2( (reproductibilité) :

$2=M 2 = f(M, — M,) 2 =M +(1—DM, (2

r

Dans le cas exceptionnel o I'on trouve M| < M_, on considére que s =
et s = s

Si les nombres de résultats sont les mémes dans les p laboratoires, on a :

N 1
n=n=-— f=—
p n
d’ou
M, —M M, +(n— DM
=M sp=— = — (n L)

expressions qui, pour n = 2, se réduisent 4 celles qui ont été données au § 2.7.1.

2.8 — Estimation de la répétabilité et de la reproductibilité

s? et s% sont des estimations des vraies valeurs des variances de répétabi-

lité (0,2) et de reproductibilité (a%{). A condition que le nombre de laboratoires
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et le nombre total de résultats soient suffisamment élevés (cf. § 2.2) ces esti-
mations peuvent, sans trop de risque d’erreur, étre assimilées aux vraies valeurs.
En supposant d’autre part que les hypothéses de normalité sont suffisamment
vérifiées, les relations entre s? et la répétabilité r d’une part, entre s et la
reproductibilité R d’autre part (r et R ayant les définitions données au § 1.1)
sont approximativement :

Il

1,96 /Ts, #2385,
R =196/7sg # 2,8 4

r

Si les calculs ont été faits aprés un changement d’unité, la nouvelle unité
étant h fois plus petite que I'unité initiale, on aura :

2,8, R = 2,8 s

o o (4)

r
2.9 — Exemple
L’exemple ci-aprés est emprunté a [1].

L’essai porte sur 36 laboratoires avec 2 résultats par laboratoire sur
produits identiques.

On se trouve donc dans le cas simple décrit au § 2.3.1 et interprété au
§ 2.7.1.

Trois laboratoires (n° 18, 23 et 27) n’ont pas fourni les résultats. On a
donc au départ p = 33, n = 2. Les données originales ont subi un changement
d’origine (origine initiale diminuée de 70) et un changement d’unité (multi-
plication par 10).

N.B. 11 est évident que les résultats fournis par le laboratoire n° 10 sont aber-
rants. Ce laboratoire a cependant été conservé afin de permettre une illustration
aussi compléte que possible des tests décrit dans les § 2.4 4 2.6.

Test de I’hypothése de normalité de 'erreur intralaboratoire

Lors de I’essai pilote ayant précédé I’essai interlaboratoires, on a constaté,
aussi bien par la méthode graphique que par le test de Shapiro et Wilk, que
cette hypothése était acceptable.

Test de I’hypothése d’homogénéité des variances intralaboratoires

L’histogramme de répartition des quantités 107> w? = 2 x 1072 s? se
présente de la fagon suivante (étendue des classes égale a 2).
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Tableau 1

Laboratoire yResultayts Total T, | Moyenne §; | Etendue w;, w2
il i2
1 230 — 180 410 205 50 2500
2 290 — 300 590 295 10 100
3 214 — 223 437 218,5 9 81
4 284 — 294 578 289 10 100
5 281 — 285 566 283 4 16
6 310 - 305 615 307,5 5 25
7 323 — 348 671 335,5 25 625
8 316 — 318 634 317 2 4
9 287 — 289 576 288 2 4
10 72 — 108 180 920 36 1296
11 302 — 301 603 301,5 1 1
12 288 — 310 598 299 22 484
13 283 — 276 559 279,5 7 49
14 249 — 266 515 257,5 17 289
15 295 — 292 587 2935 3 9
16 284 — 284 568 284 0 0
17 244 — 250 494 247 6 36
19 250 — 230 480 240 20 400
20 385 — 370 755 377,5 15 225
21 241 — 229 470 235 12 144
22 264 — 304 568 284 40 1 600
24 299 — 299 598 299 0 0
25 292 — 316 608 304 24 576
26 296 — 303 599 299,5 7 49
28 304 — 330 634 317 26 676
29 310 — 390 700 350 80 6 400
30 299 — 305 604 302 6 36
31 310 — 290 600 300 20 400
32 287 — 299 586 293 12 144
33 270 — 272 542 271 2 4
34 315 — 284 599 299,5 31 961
35 254 — 239 493 246,5 15 225
36 310 — 291 601 300,5 19 361
Total :
1/ sur résultats recueillis 17 820
2/ sans les laboratoires 10
et 29 éliminés a la suite
des tests ci-aprés 17738 10124
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Nombre de
Laboratoires
18 4+—
16 4
14 4
12 4
10 4
8 <

6 1
4
2

Labo 1 Labo 29
[} v

11 ) A s L L PR s |
0 246 810 20 30 40 50 60

1072 w?
La dispersion des résultats apparait anormalement élevée dans le labora-
toire 29, et peut-étre dans le laboratoire 1.

2

s

Le test de Hartley( ;"a") ne peut étre appliqué (p > 12).
Smin

Le test de Cochran avec w2, = 6400 et Zw? = 17 820 donne :

max

Cette valeur est supérieure a la limite g,y = 0,330 trouvée dans la
table 2 (interpolation entre p = 30 et p = 40). Il convient dont d’éliminer le
laboratoire n° 29.

Le méme test, appliqué a la nouvelle valeur w2, = 2500, conduit a
conserver le laboratoire n° 1.

L’allure de I'histogramme, aprés élimination des valeurs aberrantes pro-
venant du laboratoire n° 29, ne montre pas la nécessité de faire appel au
test de Bartlett : celui-ci ne pourrait d’ailleurs étre appliqué qu’en ne tenant
pas compte des laboratoires n° 16 et 24 pour lesquels w = 0.

Test de I’hypothése de normalité de lerreur totale

Dans le tableau 2 ci-aprés, les 32 laboratoires (laboratoire 29 éliminé) sont
classés suivant les moyennes y; croissantes (2™me colonne).

L’histogramme de ces moyennes (classes d’étendue égale a4 10) figure
immédiatement aprés le tableau 1.

Nombre de
laboratoires

7 Labo n° 10 Labo 20

'
L[] ' iR |_-|3'50I_l '

8090 100 150 200 250 300 400

Moyennes y;
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Tableau 2

Laboratoire Y d; a;

10 90 2817,5 0,4188
1 205 130,5 0,2898
3 218,5 98,5 0,2463

21 235 82 0,2141

19 240 67,5 0,1878

35 246,5 57,5 0,1651

17 247 55 0,1449

14 257,5 44 0,1265

33 271 29,5 0,1093

13 279,5 20,5 0,0931
5 283 16,5 0,0777

16 284 15,5 0,0629

22 284 15 0,0485
9 288 11 0,0341
4 289 6 0,0206

32 293 0,5 0,0068

15 293,5
2 295

12 299

24 299

26 299,5

34 299,5

31 300

36 300,5

11 301,5

30 302

25 304
6 307,5
8 317

28 317
7 335,5

20 3775
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La distribution des moyennes y; parait s’écarter de la normalité en raison
d’une moyenne anormalement faible (laboratoire 10) et peut-étre d’une
moyenne trop élevée (laboratoire 20).

Appliquant le test de Shapiro et Wilk ([S]et [6]) on calcule les différences
d; = V3, i1 — ¥; (3°™ colonne du tableau 2), et on leur affecte les coefficients
a;.

On trouve :

b =Y ad, = 244,3687

c
(8]
I
w
0
)
_
o

D’autre part :

2
S? = y? ——J= = 2580 839 — 2508 240
! 32

I
2
)
w
O
O

Cette valeur est nettement inférieure a celle qui correspond au seuil 1 %
pour n = 32 (W, 49 = 0,904). L’hypothése que les 32 valeurs y; appartiennent
a une méme distribution normale doit étre rejetée.

On élimine le laboratoire 10, et on reprend le test de Shapiro et Wilk
sur les 31 laboratoires restants. On trouve alors :

b = 181,3507
b2 = 32.888
S?2= 35346

b2
W == 0930

Pour p = 31, W, o5 = 0,929

L’hypothése que les 31 moyennes y; appartiennent 4 une méme distri-
bution normale est acceptable ; il n’y a pas lieu d’éliminer le laboratoire 20.

En définitive, aprés élimination des laboratoires 29 et 10, il reste p = 31
laboratoires.
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Estimation des variances intra et interlaboratoires (cf. Tableau 1).

w
-

1 10124
= - 2 = —— = 5062
A=y W=
1 & 2 T2 1 2 2 2
=— T2 ——= — [(410)® + (590)® + ...+
QL 2 & g 2[( )? + (590) (601)?]
(17738)2 10290956
- = — 5074785 = 70693
62 2
_ 2062 _ 15
T 31 b
70693
M,=— = 23564
L 30 b

D’aprés les formules (1) on a :

s2 = 163,3

1

§2 = Y [2356,4 —163,3] = 1096,6
1

Sk = B} [2356,4 + 163,3] = 12599

Estimation de la répétabilité et de la reproductibilité de la méthode

Les calculs ont été faits avec une unité 10 fois plus petite que I'unité

initiale. On a donc (cf. formules 4) :

2,8
r =ﬁ\/ 163,3 = 3,6

2,8
R =ﬁ\/1 2599 =99

3. — CAS DE PLUSIEURS NIVEAUX LORSQUE REPETABILITE ET RE-

PRODUCTIBILITE SONT INDEPENDANTES DU NIVEAU

3.1 — Hypothéses et modéle

Hypothéses — Les hypothéses du § 2.1, supposées satisfaites a4 chaque

niveau, doivent étre complétées comme suit :

— la variance intralaboratoire est la méme dans tous les laboratoires et

pour tous les niveaux,

— la variance interlaboratoires est la méme 4 tous les niveaux.
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Le modéle correspondant s’écrit :
Yijk = M + b +¢; + e
Vi = l'un des résultats obtenus par le laboratoire (i), au niveau (j) dans
les conditions de répétabilité.
e;x = erreur aléatoire affectant ce résultat.
¢; =constante caractérisant le niveau (j).
D’aprés les hypothéses faites
e;x appartient a4 une distribution normale ou approximativement normale de
moyenne O et de variance af (variance intralaboratoire, ou de répétabilité).
E(e; ) = 0 E(e¥) = o?
quels que soient i et j.

b, considéré comme aléatoire, appartient 4 une distribution normale ou approxi-
tivement normale de moyenne 0 et de variance o} (variance interla-
boratoires).

E(b;) =0 E(b?) = o?
La variance totale ou’ variance de reproductibilité est :

2 - 42 2
og = 07 + 01

3.2 — Nombre de niveaux, de laboratoires et de répétitions

Le nombre de niveaux dépend <ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>