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Шунингдек, бошқа омилларинг таъсири масалан, намуна массаси, намуна эталони 

қийматлари, даражалаш функцияси, титрантни  эквивалент ҳажми ва ноаниқликни 

баҳолашда  NaOHни моляр массаси каби бошқа омиллар таъсири аҳамиятсиз бўлгани боис, 

ноаниқлик якуний натижасига қўшилган уларнинг қийматини ҳисобга олмаса ҳам бўлади. 
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Аннотация: В статье рассматривается вопрос аттестации  методики измерений 

показателей, характеризующих свойства или состав нефтепродуктов, для установления 

показателей точности получаемых результатов. А также рассмотрено оценка 

промежуточной прецизионности при измерении качества нефтепродуктов и их 

метрологического обеспечения. 

Ключевые слова: промежуточной прецизионности измерений, метрологическое 

обеспечение, испытания, нефтепродукты, статистическое управление процессом, степень 

валидации, показатели прецизионности. 

Annotation: The article examines the certification issues subject to the method of measuring 

indicators characterizing the properties or composition of petroleum products to establish the 
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accuracy indicators of the obtained results. The assessment of intermediate precision when 

measuring the quality of petroleum products and their metrological support was also considered. 

Keywords: intermediate precision of measurements, metrological support, tests, petroleum 

products, statistical process control 

 

Под валидацией методики испытаний нефтепродуктов понимается подтверждение 

путем исследования и представления объективных доказательств того, что методика 

позволяет получать достоверную информацию о заданном элементе или свойстве 

испытуемого нефтепродукта и соответствуют поставленной цели ее применения [1,2]. 

Валидация методики испытаний нефтепродуктов проводится при ее разработке или 

модернизации. В ходе проведения валидации методики испытаний нефтепродуктов 

оценивают пригодность испытательного оборудования, диапазон определяемых величин, 

чувствительность методики, устойчивость (робастность) методики, проводят сравнение 

вновь разработанной методики с уже известными методиками, имеющими сходное 

функциональное назначение. Перечень контролируемых в ходе валидации характеристик и 

объем работ, необходимых для установления этих характеристик (далее - степень 

валидации), зависит от уровня новизны методики. Для вновь разработанной методики 

необходимо проводить валидацию в полном объеме. 

 Для пересматриваемых или модернизированных методик требуемая степень валидации 

зависит от характера изменений, внесенных в методику - чем существеннее внесенные 

изменения, тем шире перечень характеристик и объем валидационных работ. 

Из-за комплексного воздействия большого числа факторов (например, различий в 

применяемом испытательном оборудовании, средствах измерений, ошибок оператора и т.д.) 

метрологические характеристики одной и той же методики испытания при ее внедрении в 

разных лабораториях могут быть совершенно различными. 

 Иллюстрацией этого могут служить данные о показателях точности аттестованных 

методик измерений плотности нефтепродуктов на различных нефтебазах, представленные в 

информационном фонде по обеспечению единства измерений. 

Условия промежуточной прецизионности: Выполнение измерений из представитель

ной части одной и той же пробы разными исполнителями, на одной и той же аппаратуре в ра

зное время года. Мера прецизионности обычно вычисляется как стандартное 

(среднеквадратическое) отклонение результатов измерений, выполненных в определенных 

условиях. Количественные значения мер прецизионности существенно зависят от заданных 

условий. Экстремальные показатели прецизионности - повторяемость, сходимость 

(repeatability) и воспроизводимость (reproducibility) регламентируют и в отечественных 

нормативных документах, в том числе в большинстве государственных стандартов на 

методы контроля (испытаний, измерений, анализа) [3,4]. 

ИСО 5725 состоит из следующих частей под общим заголовком «Точность 

(правильность и прецизионность) методов и результатов измерений»: 

Часть 1. Основные положения и определения 

Часть 2. Основной метод определения повторяемости и воспроизводимости 

стандартного метода измерений 

Часть 3. Промежуточные показатели прецизионности стандартного метода измерений 

Часть 4. Основные методы определения правильности стандартного метода измерений 

Часть 5. Альтернативные методы определения прецизионности стандартного метода 

измерений 
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Часть 6. Использование значений точности на практике 

ИСО 5725 (части 1 - 6) в совокупности аннулирует и заменяет ИСО 5725:1986, область 

распространения которого была расширена включением правильности (в дополнение к 

прецизионности) и условий промежуточной прецизионности (в дополнение к условиям 

повторяемости и воспроизводимости). 

На изменчивость результатов измерений, выполненных по одному методу, помимо 

различий между предположительно идентичными образцами могут влиять многие различные 

факторы, в том числе [5]: 

a) оператор; 

b) используемое оборудование; 

c) калибровка оборудования; 

d) параметры окружающей среды (температура, влажность, загрязнение воздуха и т.д.); 

e) партии реактивов; 

f) время между измерениями. 

Различия между результатами измерений, выполняемых разными операторами и/или с 

использованием различного оборудования, как правило, будут больше, чем между 

результатами измерений, выполняемых в течение короткого интервала времени одним 

оператором с использованием одного и того же оборудования [5,6]. 

Простейший метод оценки стандартного отклонения промежуточной прецизионности в 

пределах одной лаборатории состоит в отборе одной пробы (или, для испытаний с 

разрушением образца, одного комплекта предположительно идентичных образцов) и 

выполнении серии из n измерений с изменением фактора(ов) между ними. Рекомендуется, 

чтобы n было не менее 15. Это может быть неприемлемо для лаборатории, и данный метод 

оценки промежуточных показателей прецизионности в пределах лаборатории не может быть 

признан эффективным в сравнении с другими процедурами. Анализ элементарен, однако и 

он может быть полезен для исследования промежуточной прецизионности с различием по 

фактору «время» путем выполнения последовательных измерений на одном и том же 

образце последовательно день за днем либо для исследования влияния фактора «калибровка» 

между измерениями [6]. 

Для идентификации потенциальных выбросов рекомендуется построить 

график  в функции номера измерения k, где yk представляет собой k-й результат 

измерений из п повторных результатов, а  - среднее значение из n повторных результатов. 

Более формальная проверка выбросов состоит в применении критерия Граббса, как это 

представлено в 7.3.4 ГОСТ Р ИСО 5725-2. 

Оценка стандартного отклонения промежуточной прецизионности 

при M изменяющихся факторов выражается в виде 

 
 

Для идентификации потенциальных выбросов рекомендуется построить 

график  в функции номера материала j, где yjk представляет собой k-й результат 

измерений, а  - среднее значение n результатов по j-му материалу. Более формальная 

проверка выбросов состоит в применении критерия Граббса, как это представлено 

https://files.stroyinf.ru/Data1/11/11258/index.htm
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в 7.3.4 ГОСТ ИСО 5725-2, либо для каждой группы в отдельности, либо для 

всех tn результатов измерений в совокупности. 

Оценка стандартного отклонения промежуточной прецизионности 

при M изменяющихся факторах sI( ) в таком случае выражается в виде 

                                                 (11) 

Для n = 2 (т.е. для двух результатов измерений по каждому материалу) формула 

упрощается, 
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Аннотация. Задача, решаемая при определении межповерочного интервала, состоит 

в нахождении временных изменений метрологических характеристик и построении 

математической модели, экстраполирующей полученные результаты на заданный 

интервал времени. Для построения математической модели изменения метрологических 

характеристик во времени необходимо использовать статистические данные, полученные в 

ходе испытаний на надежность либо данные, полученные в результате поверок. Однако, 

результаты испытаний на надежность, проводимые в лабораторных условиях не могут 
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