84
"ПЕРСПЕКТИВНІ ТЕХНОЛОГІЇ ТА ПРИЛАДИ". Луцьк, 2022. Випуск №21
85
"ПЕРСПЕКТИВНІ ТЕХНОЛОГІЇ ТА ПРИЛАДИ". Луцьк, 2022. Випуск №21

УДК 53.089.68

Пастущин Л.Б.
DOI 10.36910/10.36910/6775-2313-5352-2022-21-12
Державне підприємство «Івано-Франківський науково-виробничий центр стандартизації, метрології та сертифікації» 

ВАЛІДАЦІЯ НЕСТАНДАРТИЗОАНИХ МЕТОДИК КАЛІБРУВАННЯ ЗАСОБІВ ВИМІРЮВАЛЬНОЇ ТЕХНІКИ

Ціллю даної статті є розробка процедури валідації нестандартизованих методик калібрування засобів вимірювальної техніки. Основним завданням калібрувальних лабораторій на підприємствах є забезпечення єдності вимірювання та метрологічної простежуваності результатів вимірювання під час калібрування засобів вимірювальної техніки, що в свою чергу є неможливим без застосування   методик калібрування. Впровадження європейських стандартів, що регламентують акредитацію і  діяльність калібрувальних лабораторій, дають можливість метрологам розробляти власні методики калібрування засобів вимірювальної техніки з подальшою їх валідацією. Якщо замовник не вказує метод, який потрібно використовувати під час калібрування засобу вимірювальної техніки, то використовуються відповідні методи та методики, опубліковані у міжнародних, регіональних чи національних стандартах або видані авторитетними технічними організаціями. Методики калібрування засобів вимірювальної техніки  розроблені  та модифіковані метрологічними підрозділами,  можуть також використовуватись з подальшою їх валідацією. Калібрувальна або випробувальна лабораторія повинна розробити відповідну процедуру валідації  і проводити валідацію розроблених калібрувальною лабораторією методик калібрування засобів вимірювальної техніки  які знаходяться в експлуатації в випробувальних і калібрувальних лабораторіях. Викладений матеріал надає практичні  рекомендації, щодо розроблення власних процедур валідації нестандартизованих методик калібрування засобів вимірювальної техніки.
Ключові слова: валідація, калібрування, невизначеність, вимірювання, засіб вимірювальної техніки, збіжність, відтворюваність, метрологічна діяльність, калібрувальна лабораторія, процедура, статистична оцінка.

Вступ. Після підписання Угоди про асоціацію з ЄС виникла потреба у гармонізації нашого законодавства у сфері технічного регулювання з європейським. Так, з набранням чинності нової редакції Закону України «Про метрологію і метрологічну діяльність» [1] термін калібрувальна лабораторія  визначається як: підприємство, організація або їх відокремлений підрозділ, що здійснює калібрування засобів вимірювальної техніки. Вимоги щодо компетентності калібрувальних та випробувальних лабораторій регламентуються згідно національного стандарту ДСТУ EN ISO/IEC 17025:2109 [2], який ідентичний європейському та  міжнародному документу EN ISO/IEC 17025:2107 та ISO/IEC 17025:2107. Даний національний стандарт чітко вказує на те, що калібрувальна лабораторія має використовувати прийнятні методи та процедури для всієї лабораторної діяльності. Під час калібрування засобів вимірювальної техніки застосовуються міжнародні, регіональні або національні стандарти, але у разі відсутності стандартизованих методик калібрування калібрувальна лабораторія має право розробити власну нестандартизовану методику калібрування засобів вимірювальної техніки. Згідно пункту 7.2.2.1 ДСТУ EN ISO/IEC 17025:2109 [2] калібрувальна лабораторія має проводити валідацію нестандартизованих методів калібрування.  

Висвітлення невирішених раніше частин загальної проблеми.  Калібрувальна лабораторія повинна проводити  валідацію нестандартизованих методик калібрування засобів вимірювальної техніки згідно процедури валідації та зберігати відповідні матеріали, що передбачається пунктом 7.2.2.4 ДСТУ EN ISO/IEC 17025:2109 [2]. Вибір методу валідації для встановлення придатності до застосування за призначенням нестандартизованої методики калібрування є невід’ємною частиною забезпечення  єдності вимірювання та метрологічної простежуваності результатів калібрування.

Мета. Метою даної статті є розроблення та аналіз  методу валідації нестандартизованих методик калібрування засобів вимірювальної техніки, що в свою чергу полегшить трудомістку роботу по розробці процедури валідації тих метрологічних підрозділів, які здійснюють калібрування засобів вимірювальної техніки.

Валідація – це верифікація того, що зазначені вимоги є відповідними для цільового використання [5]. В свою чергу верифікація – надання об’єктивних доказів, що даний об’єкт (методика калібрування) відповідає зазначеним вимогам [5]. Забезпечення якості результатів калібрування неможливе без об’єктивної валідації методик калібрування.

Оцінювання методик калібрування є компромісом між витратами, ризиком та технічними можливостями. Для проведення валідації нестандартизованих методик калібрування і визначення, що конкретні вимоги до специфічного цільового використання виконуються, застосовують наступні процедури або поєднання цих процедур:

- проведення калібрування з використанням еталонів/стандартних зразків з вищими метрологічними характеристиками або оцінювання систематичного зміщення та прецизійності;

- перевірка стійкості методики шляхом зміни регульованих факторів;

- порівняння результатів, отриманих за допомогою інших валідованих методик калібрування;

- міжлабораторні порівняння;

- систематичне оцінювання факторів, що впливають на результати калібрування;

- оцінювання невизначеності результатів на основі аналітичного чи наукового розуміння теоретичних принципів методу та практичного досвіду.

Об’єм процедури валідації методик (вибрані методи та критерії оцінювання),  діапазон та точність значень, отриманих за допомогою валідованих методів, придатність яких підтверджена, повинні відповідати вимогам замовника та діючим нормативним документам. Валідацію методик  калібрування проводять згідно з планом розроблення методик калібрування.

При валідації методики рекомендується визначати або підтверджувати наступні  показники: збіжність, внутрішньолабораторну відтворюваність, точність, невизначеність вимірювання. Результати  валідації методик калібрування оформляються протоколом. Записи про валідацію зберігаються в калібрувальній лабораторії.
Правильність використання цих методів як правило підтверджується наявністю необхідного обладнання, кваліфікованого персоналу, і дотриманням умов проведення калібрування. Під час валідації методики калібрування лабораторія здійснює процедуру калібрування засобу вимірювальної техніки відповідно до вимог самої методики зміна процедури калібрування не допускається. Калібрувальна лабораторія письмово сповіщає замовника у випадку, якщо запропонований ним метод непридатний або застарілий і проводить з ним додаткове узгодження використання іншого, більш відповідного методу виконання калібрування.
Відхилення від методів у всій діяльності метрологічних підрозділів, що здійснюють калібрування, допускаються лише у тому випадку, якщо вносяться зміни до валідованої методики. Вплив таких змін повинен бути визначений, і там, де вони впливають на результати початкової валідації, повинна бути проведена нова валідація зміненої методики. Прийняття замовником відхилень погоджується в додатку до договору.
Для валідації методики калібрування в умовах збіжності можуть бути використані еталонні засоби вимірювальної техніки лабораторії, або засоби вимірювальної техніки, що надійшли на калібрування.

Умови збіжності передбачають:

· однакову методику калібрування;

· використання того ж самого устатковання при тих же самих умовах;

· участь того самого оператора;

· повторення упродовж короткого періоду часу (в той же самий день);

· ті самі реактиви (у разі їх використання).

Показниками збіжності є середньоквадратичне відхилення значень вимірювальної величини в умовах збіжності та границя збіжності результатів вимірювань. 
Отримують n (n≥10) значень вимірюваної величини Х  (i=1,2…,n) по 
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Обчислюють середньоарифметичне значення вимірювальної величини (
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 Аналізують отримані дані на можливі промахи за критерієм Граббса. 

Для перевірки чи не є викидом найбільша величина з розташованих в порядку зростання

сукупності даних Х (і=1,2,...,p) обчислюють статистику Граббса за формулою:
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З метою перевірки значущості найменшого результату спостереження обчислюють статистику:                          
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а) у випадку, якщо значення статистики менше або рівне свого 5% -го критичного значення,

то досліджувану позицію визнають коректною.


б) у випадку, якщо значення статистики більше свого 5% -го критичного значення і менше або рівне свого 1% -го критичного значення, то досліджувану позицію називають квазівикидом.


в) у випадку, якщо значення статистики більше свого 1% -го критичного значення, то досліджувану позицію називають статистичними викидом.
Щоб перевірити, чи можуть два найбільших результати спостережень бути викидами, обчислюють статистику Граббса
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а також
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Відповідно, щоб перевірити два найменших результати спостережень, обчислюють статистику Граббса:
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Критичні значення для критерію Граббса наведені в ДСТУ ГОСТ ИСО 5725–2:2005 [3].
При наявності промахів виключають хибні результати, проводять додаткові вимірювання (при потребі) та знову перевіряють дані за критерієм Граббса. 

Для перевірки гіпотези про рівність вибіркових дисперсій застосовують критерій Кохрена.

Для сукупності зі р стандартних відхилень Si, розрахованих виходячи з однієї і тієї ж кількості (n) повторних результатів випробувань, статистика, що лежить в основі критерію Кохрена, має вигляд:
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 - найбільше значення стандартного відхилення в сукупності.

a) у випадку, якщо значення статистики менше або рівне свого 5% -го критичного значення, то досліджувану позицію визнають коректною.

б) у випадку, якщо значення статистики більше свого 5% -го критичного значення і менше або рівне свого 1% -го критичного значення, то досліджувану позицію називають квазівикидом.

в) у випадку, якщо значення статистики більше свого 1% -го критичного значення, то досліджувану позицію називають статистичними викидом.

Критичні значення для критерію Кохрена наведені в ДСТУ ГОСТ ИСО 5725–2:2005 [3].
Середньоквадратичне відхилення результатів вимірювань в умовах збіжності обчислюють за формулою:
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Границю збіжності обчислюють за формулою:     
[image: image20.wmf]r

s

S

t

=

r

×



           
(16)

де 
[image: image21.wmf]r
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– середньоквадратичне відхилення результатів вимірювань, виконаних за умовами збіжності.
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 – коефіцієнт Стьюдента, що знаходиться за таблицями Стьюдента для заданої імовірності Р та відповідної степені свободи f = n – 1. 

Ефективне число степеня свободи 
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де 
[image: image25.wmf]i

n

 - число степенів свободи для і-ої вхідної величини.

Для валідації нестандартизованої методики калібрування в умовах внутрішньолабораторної відтворюваності необхідно забезпечити наступні умови:

· однакову (або іншу, за наявності) методику калібрування;

· використання того ж самого (або іншого) обладнання при тих же самих умовах;

· участь того самого (або іншого) оператора;

· проведення калібрування в інший день;

· інші реактиви (у разі їх використання).

Показниками внутрішньолабораторної відтворюваності є середньоквадратичне відхилення результатів вимірювань значень вимірювальної величини, статистична оцінка за критерієм Фішера,  що отримано в умовах внутрішньолабораторної відтворюваності та границя внутрішньолабораторної відтворюваності для результатів вимірювань.
Отримують n (n≥10) значень вимірюваної величини Х  (i=1,2…,n) по 
[image: image26.wmf]m

 серіях (j=1,2…,m) в умовах внутрішньолабораторної відтворюваності. Обчислюють середньоарифметичне значення вимірювальної величини в умовах внутрішньолабораторної відтворюваності відповідно до формули [1] та дисперсію в умовах внутрішньолабораторної відтворюваності результатів вимірювань за формулою [2].  Оцінювання середньоквадратичного відхилення результатів вимірювань в умовах внутрішньолабораторної відтворюваності проводять відповідно до формули:
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Границю внутрішньолабораторної відтворюваності обчислюють за формулою:
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 де 
[image: image29.wmf]s
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 – коефіцієнт (квантиль) Стьюдента і знаходиться за таблицями Стьюдента для заданої ймовірності Р та відповідної степені вільності f = n-1.
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 - cередньо–квадратичне відхилення результатів вимірювань в умовах внутрішньолабораторної відтворюваності.
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Статистична оцінка за критерієм Фішера в умовах внутрішньолабораторної відтворюваності обчислюється за формулою:

                                                                                                                                                (19)

де 
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-дисперсія результатів вимірювань в умовах внутрішньолабораторної відтворюваності виконавця 1 для заданої ймовірності Р та відповідної степені вільності f = n-1. 


[image: image32.wmf]2
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-дисперсія результатів вимірювань в умовах внутрішньолабораторної відтворюваності виконавця 2 для заданої ймовірності Р та відповідної степені вільності f = n-1.

 Критичні значення для критерію Фішера наведені в ДСТУ ГОСТ ИСО 5725–2:2005[3].

Оцінювання придатності методів калібрування за результатами калібрування та розширеною невизначеністю цих результатів проводиться за коефіцієнтом порівняння (k).

 Згідно пункту 7.7.2 ДСТУ EN ISO/IEC 17025:2109 [2]  калібрувальна чи випробувальна лабораторія повинна перевіряти свої результати в порівняні з результатами інших лабораторій, де це можливо і доречно. Цей моніторинг повинен плануватися та переглядатися і включати, але не обмежуватись, наступним: 

а) участь у перевірках кваліфікації згідно вимог ДСТУ EN ISO/IEC17043:2017 [4]; 

б) участь у міжлабораторних порівняннях, відмінних від перевірок кваліфікації ДСТУ EN ISO/IEC17043:2017 [4].  

Провайдери перевірок кваліфікації, які відповідають вимогам ДСТУ EN ISO/IEC17043:2017 [4], вважаються компетентними. 

Підтвердженням придатності методу калібрування є виконання умови:
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 де k – коефіцієнт порівняння;
Y1 – результат калібрування для методики 1 (лабораторії 1, виконавця 1);
Y2 – результат калібрування для методики 2 (лабораторії 2, виконавця 2);
U1 – розширена невизначеність вимірювання результату калібрування для методики 1 (лабораторії 1, виконавця 1);
U2 – розширена невизначеність вимірювання результату калібрування для методики 2 (лабораторії 2, виконавця 2).
Розрахункове значення показника k порівнюється з критичним значенням наступним чином:
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- методика є придатною і не вимагає запобіжних або коригувальних дій;


[image: image35.wmf]1
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- методика є непридатною і вимагає коригувальних дій;

Всі результати валідації методики заносяться до протоколу та зберігаються калібрувальною лабораторією відповідно до встановленої процедури.

Висновки. Виходячи з вище викладеного матеріалу можна зробити наступні висновки:

- відповідно до вимог ДСТУ EN ISO/IEC 17025:2109 [2] чітко визначається можливість використання розроблених лабораторією методів калібрування засобів вимірювальної техніки у разі відсутності міжнародних, регіональних або національних стандартів;

- калібрувальна лабораторія повинна проводити  валідацію нестандартизованих методик калібрування засобів вимірювальної техніки згідно процедури валідації. Вибір методу валідації для встановлення придатності до застосування за призначенням нестандартизованої методики калібрування є невід’ємною частиною забезпечення  єдності вимірювання та метрологічної простежуваності результатів калібрування і вимагає науково-технічного обґрунтування.

- викладений матеріал надає практичні  рекомендації щодо власних розроблених процедур валідації розроблених методик калібрування засобів вимірювальної техніки, що в свою чергу полегшить трудомістку і дороговартісну роботу тих метрологічних підрозділів, які здійснюють калібрування засобів вимірювальної техніки.
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VALIDATION OF NON-STANDARDIZED METHODS OF CALIBRATION OF MEASURING TECHNIQUES
The purpose of this article is developing of validation procedures for non-standard calibration methods of measuring equipment. The main task of calibration laboratories at enterprises is to ensure the uniformity of measurement and metrological traceability of measurement results during the calibration of measuring equipment, which in turn is impossible without the application of calibration methods. The implementation of the European standards, which is governing the accreditation and activity of calibration laboratories, provide the opportunity to metrologists to develop their own methods of calibrating measuring instruments with their subsequent validation. If the customer does not specify the method to be used during the calibration of the measuring instruments, then it should be used the appropriate methods and methodologies, published in international, regional or national standards or issued by authoritative technical organizations. The methods of calibration of measuring instruments are developed and modified by metrological units can also be used with their subsequent validation. The calibration or testing laboratory should develop an appropriate validation procedure and carry out validation of the calibration methods developed by the calibration laboratory for measuring instruments used in testing and calibration laboratories. The presented material provides practical recommendations for the developing own validation procedures for non-standard calibration methods of measuring equipment.
Key words: validation, calibration, uncertainty, measurement, measuring instrument, convergence, reproducibility, metrological activity, calibration laboratory, procedure.
� EMBED Equation.3  ���








© Пастущин Л.Б.
© Пастущин Л.Б.

[image: image36.wmf]2

2

2

1

S

S

F

=

_1599647610.unknown

_1732471055.unknown

_1733504991.unknown

_2147483623.unknown

_2147483625.unknown

_2147483614.unknown

_2147483587.unknown

_1733487575.unknown

_1733504907.unknown

_1733504175.unknown

_1733078602.unknown

_1733078726.unknown

_1733077917.unknown

_1733078028.unknown

_1732880181.unknown

_1599648078.unknown

_1599648419.unknown

_1599652564.unknown

_1599652582.unknown

_1599648162.unknown

_1599647895.unknown

_1599647928.unknown

_1599647622.unknown

_1599640625.unknown

_1599646750.unknown

_1599646898.unknown

_1599646742.unknown

_1437980809.unknown

_1437980839.unknown

_1437981239.unknown

_1437567753.unknown

_1350481941.unknown

_1350482035.unknown

_1437562885.unknown

_1350481817.unknown

