Тема 4. Стандартні зразки складу речовини і матеріалів. Міжлабораторна метрологічна атестація
Основні положення при розробці стандартних зразків і властивостей речовин та матеріалів
Стандартні зразки складу та властивостей речовин і матеріалів (СЗ) використовують у системі забезпечення єдності вимірів для:

· перевірки, калібровки засобів вимірів, а також контролю метрологічних характеристик при проведенні їх випробувань, а також з метою затвердження типу стандартного зразка;

· метрологічної атестації методик виконання вимірів (МВВ);

· контролю похибок методик виконання вимірів у процесі їх використання, а також інших видів метрологічного контролю.
За рівнем визнання і галузю використання СЗ розділяють на такі категорії:

· Міждержавні (МСЗ).
· Державні (ДСЗ).
· Галузеві (ГСЗ).
· Стандартні зразки підприємства, юридичних осіб (СЗП).
Галузі використання стандартних зразків різних категорій затверджені п.7 міжнародного стандарту ГОСТ 8.315 – 97.

Стандартні зразки дозволяються до використання за їх призначенням після їх затвердження компетентним органом у відповідності з розділом 6 ГОСТ 8.315 – 97.

Допуск до використання СЗ, розроблених у межах міжнародних та регіональних організацій, в роботі яких країна – імпортер брала участь до визнання СЗ, виконується на умовах,  які обумовлені при визнанні СЗ. Метрологічні характеристики нормуються технічною документацією на розробку та випуск СЗ.

У технічній документації на розробку СЗ конкретних типів нормують такі метрологічні характеристики СЗ:

1) значення атестованої характеристики СЗ;

2) похибка атестованого значення СЗ;

3) похибка від неоднорідності матеріалу (речовин) СЗ;

4) термін придатності екземпляра СЗ.

Значення характеристик СЗ затверджують у процесі атестації і наводять у паспорті екземпляра СЗ. Рекомендації по способах нормування метрологічних характеристик СЗ і формі їх визначення наведені в додатках Б ГОСТ 8.315 – 97.

Створення СЗ має такі етапи:

1) розробка технічного завдання на СЗ має проект програми (або) методики атестації;

2) проведення дослідів та експериментальних робіт з виробництва СЗ;

3) визначення метрологічних характеристик СЗ відповідно до програми та методикою атестації;

4) розробка технічної та нормативної документації на СЗ, оформлення звіту про розробку СЗ;

5) перевірка технічної документації на тип СЗ та метрологічна експертиза (МЕ) документації на СЗ;

6) затвердження СЗ, реєстрація.

Технічне завдання на розробку СЗ складає та затверджує організація – розробник з виконанням вимог розділу 2 ГОСТ 15.001 і ГОСТ 8.315 – 97.

Для визначення атестованих значень СЗ використовують методики атестації з використанням:

1) еталонів (ТЗВ), СЗ, затверджених діючим стандартом ГОСТ 8.315 – 97;

2) МВВ, атестованих згідно з ГОСТ 8.010;

3) міжлабораторної атестації згідно з ГОСТ 8.532;

4) розрахунково – експериментальної процедури розробки СЗ.

Перевірку технічної документації на тип СЗ та метрологічну експертизу документації на СЗ проводять:

· Державні СЗ – головний орган державної служби стандартних зразків (ДССЗ), а також державні науково – метрологічні центри, які мають право на проведення таких робіт.
· Галузеві СЗ – галузеві фахові організації ДССЗ, акредитовані згідно з вимогами національного органу з метрології.
· Стандартні зразки підприємств – юридичних осіб – метрологічні служби даних юридичних осіб, акредитованих за вимогами національного органу з метрології.

На перевірку та метрологічну експертизу документів організація – розробник СЗ надає:

1) ТЗ на розробку СЗ;

2) науково – технічний звіт за результатами робіт по всіх пунктах ТЗ;

3) проект технічної документації, який обумовлений ТЗ;

4) копії або реквізити документів, які підтверджують повірку засобів вимірів,  або атестацію МВВ, використаних для визначення атестованих значень;

5) три екземпляри проектів змісту типу ДСЗ, паспорта на нього,  етикетки;

6) один екземпляр СЗ або його фотографію.

За результатами перевірки та метрологічної експертизи дають експертний висновок. Позитивний експертний висновок приймається рішенням про затвердження СЗ.

Рішення про затвердження СЗ приймають:

· Міждержавна Рада – з визначення міждержавних СЗ.
· Національний орган з метрології – по затвердженню державних СЗ.
· Компетентний орган, наділений відповідними правами від Державного органа керування або асоціації юридичних осіб – з затверджених галузевих СЗ;

· Керівник підприємства або його заступник із затвердження СЗ підприємств.

При затвердженні ДСЗ повинно оформлятися сертифікатом із терміном дії 5 років. Затвердження ГСЗ та СЗП проводять оформленням сертифіката на партію СЗ.

ДСЗ, які затверджені національним органом із метрології, реєструють у Державному реєстрі затверджених типів ДСЗ (Держреєстр ДСЗ). При реєстрації СЗ йому надають реєстраційний номер, який складається з індексу, що позначає категорію СЗ, реєстраційного цифрового номера та двох останніх цифр, відділених від номера тире, який позначає рік затвердження.

Використання стандартних зразків.

Стандартні зразки використовують на підставі нормативної документації на методи вимірів (аналізу, контролю, атестовані МВ та методики кількісного хімічного аналізу), методи повірки, градуювання засобів виміру.

Метрологічний нагляд за випуском, станом та використанням ДСЗ, ГСЗ, СЗП виконують метрологічні служби державних органів управління та юридичних осіб згідно з вимогами ГОСТ 8.315 – 97.

Загальні положення та порядок проведення міжлабораторної атестації СЗ
Міжлабораторну атестацію СЗ проводять з метою визначення атестованого значення СЗ і характеристики похибки міжлабораторної атестації СЗ.

При визначенні похибки атестованого значення СЗ визначають похибку міжлабораторної атестації, а також похибку неоднорідності СЗ.

Для визначення  компонента що атестується використовують атестовані методики згідно з ГОСТ 8.010, які призначені для дослідження речовин за складом та структурою близьких або аналогічних матеріалу СЗ,  що мають різні фізико – хімічні принципи.

Міжлабораторну атестацію СЗ проводять не менше ніж у 10 лабораторіях, які мають досвід дослідження речовин аналогічних матеріалу СЗ.

Для проведення міжлабораторної атестації проби СЗ, підготовленого до дослідження, повинні бути добре упаковані з етикеткою. Якщо упаковка пошкоджена, такий екземпляр до атестації не допускається.

Протоколи з результатами вимірів, які представили лабораторії, розробник СЗ перед статистичною обробкою аналізує з точки зору правильності виконання вимог програми атестації СЗ і форми наведення результатів.

Статистична обробка результатів міжлабораторної атестації СЗ
При статистичній обробці від кожної лабораторії  вихідними даними  незалежний результат по кожній МВВ, які використовують у лабораторії.

Незалежні результати вимірів Хі після попереднього розгляду упорядковують за збільшенням у ряд:
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                          (38)

де і – номер результату в упорядкованому ряду;

N – загальна кількість результатів міжлабораторної атестації;

Розраховують медіану результатів [image: image4.png]


 за формулою: 
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Розраховують абсолютні відхилення результатів від медіани dOi за формулою:
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                                        (41)

де med [image: image12.png]{do,}



 розраховують за формулою (39),  залежно від числа нульових значень dOi.

Розраховують величину критичного відхилення результатів від медіани СК за формулою:

Ск = 3 МАДО

Якщо всі значення dOi менше Ск,,  то проводять подальшу обробку результатів. За атестоване значення СО [image: image14.png]


 приймають середнє арифметичне ряду (38), розраховане за формулою:
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Для оцінювання середньоквадратичного відхилення результатів міжлабораторної атестації [image: image18.png]


 розраховують абсолютні відхилення результатів вимірів d1i від середнього арифметичного
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і медіану абсолютних ненульових відхилень МАД1 за формулою:

[image: image22.png]MA/I1 = med{d1,}
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де[image: image24.png]med{d1,}



 –  залежно від числа ненульових значень d1i розраховують за формулою:
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Характеристику похибки міжлабораторної атестації [image: image28.png]


 оцінюють за формулою:
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де t(f) – квантиль розподілу Стьюдента зі ступенями свободи f = (N - 1). 
Значення коефіцієнта [image: image32.png]


, наведено в додатку В ГОСТ 8.532 – 2002.

Якщо всі значення dOi більше Ск, тоді за атестоване значення СЗ [image: image34.png]


 приймають середнє зважене ряду (38), яке розраховують за формулою:
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де W – сума вагових коефіцієнтів Wi.
Вагові коефіцієнти розраховують таким чином:

· до кожного результату Хі розраховують нормоване відхилення від медіани Ui за формулою:
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Для оцінювання середньоквадратичного відхилення результатів міжлабораторної атестації [image: image40.png]


 розраховують: абсолютні відхилення результатів вимірів від середньозваженого d2i за формулою:
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і медіану абсолютних ненульових відхилень МАД2 за формулою:

[image: image44.png]MA/I2 = med{d2,}



                                         (50)

де [image: image46.png]med{d2,}



 залежно від числа ненульових значень [image: image48.png]{d2,}



 розраховують за формулою, аналогічною формулі (39).
Середнє квадратичне відхилення [image: image50.png]


 розраховують за формулою:
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Характеристику похибки міжлабораторної атестації [image: image54.png]


 оцінюють за формулою:
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де f = K – 1;

К – кількість коефіцієнтів Wi, які відрізняються від нуля, а значення коефіцієнта Bf визначають за таблицею Б.1 додатка Б ГОСТ 8.532 – 2002 р. похибку атестованого значення СЗ ∆ат з виключенням похибки неоднорідності згідно з ГОСТ 8.531 розраховують за формулою:
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де SH – середньоквадратичне відхилення похибки неоднорідності.

Результати міжлабораторної атестації СЗ оформлюють протоколом, форма якого рекомендована ГОСТ 8.532 – 2002 і наведена в додатку А даного державного стандарту.

Контрольні питання:

1.  Дати характеристику зразку порівняння та стандартному зразку.

2.  Класифікація стандартних зв’язків.

3. В яких документах нормуються  метрологічні характеристики стандартного зразку.

4.  Хто проводить перевірку технічної документації на тип  стандартного зразку.

5.  Мета  між лабораторної атестації стандартних зразкців.
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