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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d'organismes nationaux de
normalisation (comités membres de I'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée
aux comités techniques de I''SO. Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du
comité technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec I''SO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec
la Commission électrotechnique internationale (CEl) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 2.

La tache principale des comités techniques est d'élaborer les Normes internationales. Les projets de Normes
internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur
publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités membres
votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire I'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de ne
pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 11843-4 a été élaborée par le comite technique ISO/TC 69, Application des méthodes statistiques,
sous-comité SC 6, Méthodes et résultats demesure.

L'ISO 11843 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre général Capacité de détection:
— Partie 1: Termes et définitions
— Partie 2: Méthodologie de I'étalonnage linéaire

— Partie 3: Méthodologie pour déterminer la valeur critique d'une variable de réponse lorsque aucun
étalonnage n'est utilisé

— Partie 4: Méthodologie de comparaison de la valeur minimale détectable avec une valeur donnée

© I1SO 2003 — Tous droits réservés iii
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Introduction

L'exigence idéale relative a la capacité de détection d'une variable d'état choisie serait que I'état réel de
chaque systéme observé puisse étre classé avec certitude comme étant égal a ou différent de son état de
base. Toutefois, par suite d'écarts systématiques et aléatoires, cette exigence idéale ne peut pas étre
satisfaite pour les raisons suivantes.

a) Dans la réalité, tous les états de référence, y compris I'état de base, ne sont jamais connus en termes
absolus de la variable d'état. Ainsi, tous les états ne peuvent étre caractérisés de fagon correcte qu'en
termes de différences par rapport a I'état de base, c'est-a-dire en termes de la variable nette d'état.

b) Afin d'éviter toutes décisions erronées, il est généralement recommandé de ne consigner que les
différences par rapport a I'état de base, c'est-a-dire les données en termes de la variable nette d'état.

NOTE Dans le Guide ISO 30 et dans I''SO 11095, aucune distinction n'est faite entre la variable d'état et la variable
nette d'état. Par conséquent, dans ces deux documents, les états de référence sont supposés, sans justification, étre
connus en ce qui concerne la variable d'état.

c) Par ailleurs, I'étalonnage et les processus d'échantillonnage et de préparation ajoutent une variation
aléatoire aux résultats des mesures.

Dans la présente partie de I''SO 11843,

— «a correspond a la probabilité de détecter (par erreur) qu'un systeme n'est pas dans son état de base
alors qu'il est bien a I'état de base;

— pcorrespond a la probabilité’'de ‘ne°pas ‘détecter'(pat’erreur) qu'un’systeme, ‘pour-lequel la valeur de la
variable nette d'état est égale a la valeur minimale détectable (x4), n‘est pas dans son état de base.

iv © ISO 2003 — Tous droits réservés
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Capacité de détection —

Partie 4.
Méthodologie de comparaison de la valeur minimale détectable
avec une valeur donnée

1 Domaine d'application

La présente partie de I''SO 11843 traite de I'évaluation de la capacité de détection d'une méthode de mesure
sans recourir aux hypothéses de I''SO 11843-2, lesquelles s'appuient sur une courbe d'étalonnage linéaire et
sur certaines relations existant entre I'écart-type résiduel et la valeur de variable nette d'état.

NOTE Ces hypothéses sont souvent peu sires pour des valeurs de la variable nette d'état proches de zéro.

Au lieu d'estimer la valeur minimale détectable, la présente partie de I''SO 11843 donne

— un critére permettant de juger si la valeur minimale détectable est inférieure a un niveau donné de la
variable nette d'état, et

— la méthode de base pour tester la conformité.de ce, critére.
Pour une évaluation de la capacité de detection, faisant,,par,exemple, partie de la validation d'une méthode

de mesure, il suffit souvent de confirmer que la méthode a une valeur minimale détectable inférieure a une
valeur donnée.

2 Reéférences normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour I'application du présent document. Pour les
références datées, seule I'édition citée s'applique. Pour les références non datées, la derniére édition du
document de référence s'applique (y compris les éventuels amendements).

ISO 3534-1, Statistique — Vocabulaire et symboles — Partie 1: Probabilité et termes statistiques généraux
ISO 3534 2:—"), Statistique — Vocabulaire et symboles — Partie 2: Statistique appliquée

ISO 3534-3:1999, Statistique — Vocabulaire et symboles — Partie 3: Plans d'expérience

ISO 5479:1997, Interprétation statistique des données — Tests pour les écarts a la distribution normale

ISO 5725-2:1994, Exactitude (justesse et fidélité) des résultats et méthodes de mesure — Partie 2: Méthode
de base pour la détermination de la répétabilité et de la reproductibilité d'une méthode de mesure normalisée

ISO 11095:1996, Etalonnage linéaire utilisant des matériaux de référence

1) A publier. (Révision de I''SO 3534-2:1993)
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ISO 11843-1:1997, Capacité de détection — Partie 1: Termes et définitions

ISO Guide 30:1992, Termes et définitions utilisés en rapport avec les matériaux de référence

3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions donnés dans I''SO 3534 (toutes les parties),
SO 5479, SO 5725-2, I''SO 11095, I''SO 11843-1 et I''SO Guide 30 s'appliquent.

4 Plan d'expérience

4.1 Généralités

La méthode de mesure est supposée étre normalisée. La méme méthode de mesure compléte doit étre
utilisée pour toutes les mesures de I'état de référence ainsi que pour les états réels (échantillons pour essai).

4.2 Choix des états de référence et des matériaux de référence
Les états de référence doivent comprendre deux valeurs de la variable nette d'état:
— la valeur zéro de la variable nette d'état (soit, en chimie analytique, un échantillon a matrice vierge), et

— une valeur donnée, Xg, pour laquelle "il“ sera verifié" si elle est plus grande' que la valeur minimale
détectable.

La composition des matériaux de référence représentant les états de référence doit étre aussi proche que
possible de la composition du matériau soumis a la'mesure-afin’de satisfaire a I'exigence que les matériaux
de référence et les matériaux'soumis'al'essai'se comportent-defagon-identique‘dans’le‘systéme de mesure.

4.3 Nombre de répliques

La capacité de détection est supposée étre évaluée dans un essai a part avec le méme nombre de répliques
pour les deux états de référence spécifiés en 4.2. Dans une application de la méthode, les mesures sont
réalisées pour le matériau de référence (représentant la valeur zéro de la variable nette d'état) et I'état réel. Le
nombre de répliques utilisé dans les applications de la méthode est généralement plus petit que le nombre de
répliques utilisé pour I'évaluation de la capacité de détection de la méthode. Les notations suivantes sont
utilisées :
— J est le nombre de répliques de mesures effectuées sur le matériau de référence représentant la
valeur zéro de la variable nette d'état (échantillon a matrice vierge) lors d'une application de la
méthode;

— K estle nombre de répliques de mesures portant sur les réponses de I'état réel (échantillon pour essai)
lors d'une application de la méthode.

— N estle nombre de répliques de mesures effectuées sur chaque matériau de référence (voir 4.2) lors
de I'évaluation de la capacité de détection;

La valeur de N doit de préférence ne pas étre inférieure a 5.

NOTE Pour la validation d'une méthode, la capacité de détection est généralement déterminée pour J =K = 1.

2 © ISO 2003 — Tous droits réservés
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5 Critére de capacité de détection suffisante

5.1 Hypothéses de base
Les hypothéses de base de la présente partie de I'lSO 11843 sont

— les mesures de la variable de réponse de tous les matériaux sont supposées étre indépendantes et avoir
une distribution normale, et

— les matériaux de référence et d'essai ont le méme comportement dans le systéme de mesure.

5.2 Valeur critique de la variable de réponse

Lorsque la vérification de I'hypothése selon laquelle la variable nette d'état est zéro se fait en s'appuyant sur
une comparaison (dans le cadre d'une expérience randomisée) entre les réponses obtenues sur un
échantillon pour essai et celles d'un échantillon en I'état de base (échantillon a matrice vierge dont on sait que

la variable nette d'état est égale a zéro), la valeur critique de la réponse de I'échantillon pour essai (la
moyenne de K mesures) est donnée par

=Vp+2Z1q 0O /l+i (1
Ye =Jb 1-a ©b J K

La signification des symboles utilisés ici et ailleurs dans la présente partie de I''SO 11843 est donnée dans
I'Annexe A.

Lorsque la variable de réponse acune wvaléur qui décroitl-alors que le niveau de la variable nette d'état
augmente, la valeur critique de la réponse est donnée par

1. 1
= Jp — 21, Sipdstands 2
Yo = Vb = Fta OB (2)

ol y, représente maintenant la limite inférieure.

Dans ce cas, les expressions Mg~ 1, €t yg—yp en 5.3, 5.4 ainsi que dans [I'Article 6 deviennent
respectivement 7, — Mg etyp—g-

5.3 Probabilité de détecter une valeur donnée de la variable nette d'état

Au lieu d'estimer la valeur minimale détectable de la variable nette d'état (c'est-a-dire la valeur de la variable
nette d'état pour laquelle la puissance de I'essai en 5.2 a une valeur spécifiée de 1 — ), la présente partie de
I'SO 11843 donne un critére pour que la puissance soit supérieure ou égale a 1 — £ pour une valeur donnée,
x4, de la variable nette d'état. Si on satisfait a ce critére, il est possible de conclure que la valeur minimale
detectable est inférieure ou égale a Xg-

Si I'écart-type pour la réponse d'une valeur donnée x, de la variable nette d'état est o, le critére pour que la
puissance soit supérieure ou égale a 1 — S est donné par

K 1 5 1 o
g ~Mb>Z1-a0b\| 7 5 T 7154790 +7-9g 3)

ou 7, et g sont les valeurs espérées dans les conditions de performance réelles pour les réponses de I'état
de base et avec un échantillon ayant une variable nette d'état égale a x.

NOTE Le Critere (3) provient de la définition de la variable nette d'état et de la Figure 1 de I''SO 11843-1:1997.
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Lorsque = o, K = J et, en partant de I'nypothése que o, > o, (il est rare qu'un écart-type décroisse alors que
la variable nette d'état s'accroit), ce critére peut se simplifier comme suit:

g — 1o >221,a

> (4)
JokroZ W

5.4 Confirmation du critére de capacité de détection suffisante

Les écarts-types et les valeurs espérées des réponses du Critére (3) sont généralement inconnus et il faut
confirmer par des données expérimentales que ce critere a été satisfait. En conséquence, l'expression de
gauche du Critere simplifié (4) est une constante inconnue alors que I'expression de droite est une constante
connue.

A partir d'expérience de validation avec N observations de la réponse de I'état de base et un échantillon ayant
une variable nette d'état égale a Xg» I'expression de gauche du Critére (4) peut étre estimée comme suit:

)_’g_)_’b
Js2 152

La signification des symboles utilisés est donnée dans I'Annexe A.

Une limite de confiance (LC) inférieure d'approximativementi100(13») % pour (ng —nb)/Jag +a§ est donnée

par

_Vg—rp  t1,(v)

Jsg+s2 N

LC (6)

ou

t1_7(v) est le quantile (1-y) de la loi de ¢ pour des degrés de liberté v=2(N —1), lorsque I'hnypothése

Op = 0y n'est pas rejetée;

2
(N-1)(s§+s§) _ _
V= degrés de liberté selon la formule de Welch-Satterthwaite, lorsque I'hypothése

I

op = oy est rejetée.

Si la limite de confiance inférieure pour (779 —nb)/,/ag +o-g2 répond au Critére (4), une valeur détectable

inférieure ou égale a x,, est confirmée.

9

NOTE Pour des valeurs de N relativement élevées (au moins 20), on peut considérer comme suffisant pour la
confirmation si 'une ou l'autre des inégalités (3) ou (4) est satisfaite avec insertion des estimations y,, )_/g, sy, et Sg-

6 Présentation des résultats issus de I'évaluation de la capacité de détection

A partir de I'évaluation de la capacité de détection, formant généralement une partie de la validation d'une
meéthode, consigner les éléments suivants:

a) toute information appropriée concernant les matériaux de référence, y compris la valeur de I'état de

référence Xg:

4 © ISO 2003 — Tous droits réservés
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le nombre de répliques, N, pour chaque état de référence;

Les valeurs moyennes y, et y,, et les écarts-types s, et Sq s'appliquant respectivement aux réponses de
I'état de base et de I'échantillon, la variable nette d'état étant égale a Xg:
les valeurs choisies pour «, g, J et K;

les parties gauche et droite du Critere (3) en ayant inséré les estimations, c'est-a-dire Yg—JVp et

ou, lorsque c'est applicable, (= «a, K=J et oy > o), la statistique ()79 -Yp )/,/sg +ng avec son niveau

de confiance et sa limite acceptable inférieure 2z4_, /\/7 selon le Critére (4);

la conclusion concernant la capacité de détection.

Présentation des résultats obtenus avec I'application de la méthode

Il convient de présenter les valeurs observées (réponses ou valeurs interpolées de la variable nette d'état). Le
fait qu'une valeur observée a été utilisée pour vérifier une hypothése sur la valeur vraie ne justifie pas le rejet
de l'estimation de la valeur vraie, c'est-a-dire la valeur observée, pour la remplacer par une limite supérieure
égale a la valeur critique dell'essai ou a\ la/valeur iminimale détectable/Ceci contribuerait & perdre des
informations et serait contestable puisque aucune de ces limites ne peut étre considérée comme une limite de
confiance supérieure. Il convient (aussil del consigner, |a (valeur critique appliquée et, si possible, la valeur
minimale détectable.
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