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ВВЕДЕНИЕ
В данных методических рекомендациях приведены методы применяемые к процессам измерений и измерительному оборудованию, когда необходима качественная оценка результатов измерений и результатов мониторинга измерительных процессов.
ТЕМАТИЧЕСКОЕ СОДЕРЖАНИЕ КУРСА
Курс «Система менеджмента измерений» охватывает изучение теоретического материала основанного на стандарте ISO 10012-2003 «Системы менеджмента измерений. Требования к процессам измерений и измерительному оборудованию» и получению практических навыков в области анализа процессов измерений, определение метрологических характеристик средств измерений, статистических показателей измерительных процессов, функции влияния внешних факторов на средство измерений, а также  организацию и постановка эксперимента по определению качества измерений и разработку и анализ схемы метрологического подтверждения пригодности.
Тема 1. АНАЛИЗ ПРОЦЕССА ИЗМЕРЕНИЙ С ПОМОЩЬЮ ДИАГРАММ ИСИКАВА И ЦИКЛА ДЕМИНГА


Рассматриваемое в СМИ измерительное оборудование включает в себя средства измерений с присущими им метрологическими характеристиками, а также используемые при выполнении процесса измерений программное обеспечение (кроме входящего в состав средств измерений) и вспомогательную аппаратуру, с присущими им характеристиками. [image: image1.png]TeGosanus
notpeGuTens W YIy-OHAO CHCTOMS
Kuamepewam MeHEDXIMEHTa MaMepeHHt

Pasaen 7 MeTpononecoe MOATBepRAoHHE
PATOZHOCTH MaMEpHTENLHOMD 0GOpYI08aHHS
W BLINONHeKWe MPOLIECCOR HaMepeHHi




Рисунок 1 - Модель системы менеджмента измерений

Рабочие характеристики, необходимые для реализации требований процесса измерений, должны быть идентифицированы и выражены количественно.


Примеры характеристик процесса измерений:


- неопределенность измерений,


- стабильность,


- максимально допустимая погрешность,


- повторяемость,


- воспроизводимость,


- уровень навыков оператора.


Для некоторых измерительных процессов могут быть важны и другие характеристики.


Выполнение процесса измерений


Процесс измерений должен быть реализован в управляемых окружающих условиях, отвечающих метрологическим требованиям.

Управляемые условия должны включать в себя:


a) использование измерительного оборудования, имеющего метрологическое подтверждение пригодности;


b) применение аттестованных методик измерений;


c) доступность требуемых информационных ресурсов;


d) обеспечение требуемых условий окружающей среды;


e) использование компетентного персонала;


f) надлежащую отчетность по результатам;


g) использование мониторинга.

Отклонение процесса измерений, например, из-за ухудшения эталона, стандартного образца или некомпетентности оператора, может быть обнаружено после завершения выполнения процесса с помощью таких мер, как:


- анализ контрольных карт;


- анализ карт тренда;


- последующий инспекционный контроль;


- межлабораторные сравнения;


- внутренний аудит;


- обратная связь с потребителем.


Причины изменчивости результатов измерений анализируют в случае, если какую-либо из статистических характеристик измерительного или контрольного процесса по результатам измерений признают неприемлемой.


Характер влияния причины - обычная или особая причина - определяют при анализе стабильности измерительного или контрольного процесса.


Влияние особых причин изменчивости характеризуется выходом точек за контрольные границы карты, трендом, любым другим неслучайным поведением точек на контрольной карте.


Повышенное влияние обычных причин изменчивости характеризуется увеличенным (по сравнению с допуском на параметр) расстоянием между контрольными границами карты.


 Группы причин изменчивости измерительного процесса (схематично представлены на рисунке

- несоответствия образцов измерений;

- индивидуальные особенности операторов;

- несовершенство методов измерений;

- несоответствия средств измерений;

- несоответствия окружающей среды.


 При неприемлемом значении смещения (> 10 %) измерительного или контрольного процесса возможными причинами могут быть:

- несоответствие параметра образца;

- износ средств измерительной техники;

- некорректная настройка средств измерительной техники;

- средство измерительной техники некорректно поверено/откалибровано;

- неправильное применение методики измерений оператором;

- неверная методика обслуживания и ремонта средств измерительной техники.

[image: image2.emf]
Рисунок  - Группы причин изменчивости измерительного или контрольного процесса


 При нелинейном смещении измерительного процесса (R2 < 0,75) возможными причинами могут быть:

- средство измерительной техники некорректно поверено/откалибровано на нижней и/или верхней границе рабочего диапазона измерительного процесса;

- несоответствия образцов на верхней/нижней границе;

- износ средств измерительной техники;

- нестабильность внутренних характеристик конструкции средств измерительной техники.

При неприемлемом значении сходимости результатов контроля или измерений возможными причинами могут быть:

- необходимость обслуживания/ремонта или модернизации средств измерительной техники;

- слабая фиксация средств измерительной техники;

- повышенная изменчивость измеряемых параметров образцов.

 При неприемлемом значении воспроизводимости результатов измерений возможными причинами могут быть:

- недостаточный порог чувствительности средств измерительной техники;

- недостаточная квалификация/подготовка операторов;

- необходимость специального приспособления для операторов.

Тема 2. ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК СРЕДСТВ ИЗМЕРЕНИЙ.

МАТЕМАТИЧЕСКИЕ ОПРЕДЕЛЕНИЯ СТАТИСТИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК ПОГРЕШНОСТИ СРЕДСТВ ИЗМЕРЕНИЙ


1. Выражения оценок характеристик (т.е. статистических характеристик) погрешностей средств измерений даются в качестве математических описаний. Они могут быть использованы как основа алгоритмов обработки экспериментальных данных при контроле и аттестации (поверке) средств измерений.


2. Оценка [image: image3.bmp] систематической составляющей Ds погрешности конкретного экземпляра средства измерений, обладающего вариацией, в точке х диапазона измерений определена формулой

[image: image4.png]


.                                                       (1)


где [image: image5.bmp] и [image: image6.bmp] - средние значения погрешности в точке х диапазона измерений, полученные экспериментально при медленных непрерывных изменениях информативного параметра входного или выходного (для меры) сигнала со стороны меньших (для ) и больших (для ) значений до значения х:

[image: image7.png]


,                                     (2)


где n - число реализации погрешности при определении [image: image8.bmp] или [image: image9.bmp], которое должно быть настолько большим, чтобы разность между [image: image10.bmp] ([image: image11.bmp]) и математическим ожиданием случайной величины [image: image12.bmp] ([image: image13.bmp]) не превышала наибольшего допускаемого значения, установленного в НТД на методы испытаний и (или) методики поверки средств измерений данного типа;

· и [image: image14.bmp] - i-е реализации (отсчеты) погрешностей [image: image15.bmp] и [image: image16.bmp], полученные экспериментально при изменении информативного параметра, входного или выходного (для меры) сигнала со стороны меньших (для [image: image17.bmp]) и больших (для [image: image18.bmp]) значений до значения х.


Если вариацию можно не учитывать или она отсутствует, то [image: image19.bmp] определяют по формуле

[image: image20.png]


,                                                             (3)


где 2n - число опытов при определении [image: image21.bmp], которое должно быть достаточно большим, чтобы [image: image22.bmp] была достаточно близка к математическому ожиданию случайной величины D;


Di - i-я реализация (отсчет) погрешности. Число n регламентируют в НТД на средства измерений конкретных видов или типов.


3. Оценка [image: image23.png]


 среднего квадратического отклонения случайной составляющей погрешности конкретного экземпляра средства измерений, обладающего вариацией, определена формулой

[image: image24.png]


                              (4)

или

[image: image25.png]


,                                               (4а)

если вариацию не учитывают или она отсутствует.

1. Число п регламентируют в НТД на средства измерений конкретных видов или типов.

2. Число п устанавливают таким, чтобы оценка [image: image26.png]


, полученная при 2n реализациях погрешности, отличалась от значения [image: image27.png]


, полученного при 2п ®¥ реализациях, не более чем на заданное значение, указываемое в НТД на методы испытаний и (или) методики поверки средств измерений данного типа.

3. 2n отсчетов следует выполнять в возможно короткое время с учетом времени реакции средства измерений и любых других ограничений.

4. Оценка [image: image28.bmp] вариации должна быть определена как абсолютное значение разности между [image: image29.bmp] и [image: image30.bmp] при п, достаточно большом (см. п. 2), или между [image: image31.bmp] и [image: image32.bmp], при п=1 (т.е. когда случайная составляющая погрешности средства измерений пренебрежимо мала):

[image: image33.png]umn A =|p - A"



.                        (5)

5. Оценка [image: image34.bmp] погрешности D (см. п. 3.6 настоящего стандарта) конкретного экземпляра средств измерений определена при п=1;

при наличии вариации - как наибольшее по абсолютному значению из полученных экспериментально значений [image: image35.bmp] и [image: image36.bmp];

при отсутствии вариации или, если ее не учитывают, - как единственное полученное значение погрешности.

Примечание. Если характеристики погрешности D средства измерений нормированы в так, что нормирован наибольший допускаемый интервал погрешности средств измерений при нормированной вероятности Р то оценка [image: image37.bmp]  погрешности D конкретного экземпляра средства измерений может быть определена как граница интервала, симметричного относительно нулевого значения погрешности, в который попадают р реализаций погрешности их общего числа 2n реализации погрешности. Число р регламентируют в НТД на средства измерений конкретных видов или типов. Значением устанавливают в соответствии с указаниями в примечаниях 1 и 3 к п. 3. При этом п и р должны быть такими, чтобы оценка [image: image38.bmp], полученная при 2n реализациях погрешности, отличалась от наибольшей по модулю погрешности, которая может быть получена при 2n ®¥, не более чем на заданное значение, указываемое в НТД на методы испытаний и (или) методики поверки средств измерений данного типа.

[image: image39.png]=




6. Оценка [image: image40.png]=



 (среднее арифметическое) математического ожидания M[Ds] систематической составляющей Ds, погрешности средства измерений определена формулой

[image: image41.png]2 12
#a )= —TA



,                                                       (6)


где т - число средств измерений, используемых при оценке M[Ds];

· - значение [image: image42.bmp] для i-го экземпляра средств измерений.

7. Оценка [image: image43.bmp] среднего квадратического отклонения систематической составляющей погрешности Ds средств измерений определена формулой

[image: image44.png]


.                                               (7)

8. Оценка нормализованной автокорреляционной функции определена формулой

[image: image45.png]


,                      (8)

где 2n - число отсчетов погрешности при определении автокорреляционной функции;

To - интервал времени между двумя последовательными отсчетами;

[image: image46.png]


;                                                               (9)

[image: image47.png]


.                                        (10)

Для средств измерений, допускающих плавное изменение входной величины, отсчеты Di, берут при подходе к данной точке диапазона измерений только с одной (любой) стороны.

ПРИМЕРЫ НОРМИРОВАНИЯ MX

1. Нормирование характеристик основной и дополнительной погрешностей штангенрейсмассов при цене деления нониуса 0,1 мм.
	Пределы измерений
	Пределы допускаемой абсолютной основной погрешности

	До 630

	±0,1

	От 630 до 1000
	

	От 1000 до 1600
	±0,15

	" 1600 " 2500
	± 0,20


Пределы допускаемой дополнительной относительной погрешности, вызванной изменением температуры окружающей среды на каждые 10°С, составляют ±12 Х 10-3%.

 2. Нормирование характеристик основной погрешности, вариации и функций влияния температуры окружающей среды силоизмерительных тензорезисторных датчиков ГСП категории точности 0,1, предназначенных для работы в диапазоне температур ±50°С.

	Наименование характеристики

	Значение характеристики в процентах от номинального значения рабочего коэффициента преобразования

	Пределы допускаемой систематической составляющей основной погрешности

	± 0,1

	Предел среднего квадратического отклонения случайной составляющей основной погрешности

	0,05

	Предел допускаемой вариации

	0,1

	Граничные функции влияния температуры окружающей среды на начальный коэффициент преобразования
	[image: image48.png]5107 @ - @)





	Граничные функции влияния температуры окружающей среды на рабочий коэффициент преобразования
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	[image: image50.bmp] - температура окружающей среды; [image: image51.bmp] - нормальная температура, равная 20°С.


Задача. По результатам поверки вольтметра методом непосредственного сравнения с эталонным вольтметром определите наибольшую относительную погрешность, вариацию показаний и класс точности по приведённой погрешности.

Таблица  – Результаты поверки вольтметра

	Контролируемые точки поверяемого прибора, В
	2
	4
	6
	8
	10

	Показания  эталонного вольтметра, В
	“ход вверх”
	2,03
	3,97
	6,1
	8,2
	9,9

	
	“ход вниз”
	1,98
	4,01
	6,05
	8,03
	9,95


Задача. Определите класс точности амперметра по относительной погрешности, если он в цепи с эталонным сопротивлением 5 Ом показал ток 5 А, а при замене прибора эталонным амперметром для получения тех же показаний пришлось уменьшить напряжение на 1 В.

Определите класс точности СИ по относительной погрешности, если известно, что абсолютная погрешность имеет линейную зависимость от измеряемой величины, и при поверке получены результаты, представленные в таблице.


Таблица – Результаты поверки СИ
	Значение поверяемой точки шкалы СИ x, мкм
	10
	20
	30
	40
	50
	60
	70
	80

	Погрешность показаний СИ Δ, мкм
	0,4
	0,5
	0,8
	1
	1,1
	1,3
	1,5
	2



Задача. Определите линейную зависимость погрешности показаний измерительной системы от измеряемых линейных размеров по данным таблицы и класс точности измерительной системы по наибольшей приведенной погрешности.


Таблица – Результаты поверки измерительной системы

	Измеряемая величина

хi, мкм
	-80
	-70
	-60
	-50
	-40
	-30
	-20
	-10
	0
	10
	20
	30
	40
	50
	60
	70
	80

	Погреш-ность показаний

Δхi, мкм
	-4
	-8
	+3
	-5
	-3
	+2
	+1
	0
	0
	+1,5
	+3,2
	+2
	+4,5
	+5
	-6
	+8
	+7



Задача. По данным предыдущей таблицы  определите класс точности по относительной погрешности при линейно изменяющейся абсолютной погрешности.

Задача. При градуировке измерительного преобразователя с линейной функцией преобразования получены значения экспериментальных данных, представленные в таблице. Определите методом средних и МНК аналитические модели градуировочной характеристики, сравните с помощью дисперсии точность этих моделей и проверьте их адекватность, если известно, что дисперсия шума при измерении отклика Sш2=18,36.


Таблица – Экспериментальная градуировочная характеристика

	Входное воздействие Q
	5
	10
	20
	25
	30
	35
	40
	45
	50
	55
	60
	65

	Отклик преобразователя Х
	12
	26
	45
	58
	69
	74
	86
	98
	110
	118
	127
	140


Тема 3. ОПРЕДЕЛЕНИЕ СТАТИСТИЧЕСКИХ ПОКАЗАТЕЛЕЙ ИЗМЕРИТЕЛЬНЫХ ПРОЦЕССОВ.
Характеристики измерительных процессов


Измерение - присвоение чисел (значений) материальным вещам.


Прибор – любое устройство для получения измерений, может включать устройства типа «проходит / не проходит».


Измерительная система - совокупность приборов, стандартов, операций, методов, персонала, компьютерных программ, окружающей среды, используемых для придания количественных значений измеряемым величинам.


Стандарт - известное значение с заявленными границами неопределенности, принимаемое как правильное значение, принятая база для сравнения.


Правило один к десяти - эмпирическое правило, заявляющее, что отличительная способность ИС должна различать как минимум десятую часть допуска измеряемой продукции или дисперсии процесса.

Чувствительность ИС - наименьший вход (изменение), который будет замечен измерительной системой.


Обратите внимание на последние два определения, вот Вам для начала правило большого пальца для выбора подходящего прибора. Чувствительность прибора должна быть минимум 10 % от диапазона измерений!


Смещение - разница между опорным и наблюдаемым значением измерения


Аккуратность измерения - Близость к опорному значению измеряемого значения.


Вот эти два понятия на схеме ↓
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Снова акцентирую Ваше внимание на тот факт, что измерительная система измеряет диапазоном с разной вероятностью показа точечного результата из диапазона.


Стабильность - изменение в смещении с течением времени


Возьмите деталь, измерьте её 25 раз. Запишите результаты, через день / неделю измерьте еще раз. Обычно результаты будут выглядеть так ↓
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Линейность - изменение в смещении на протяжении всего рабочего диапазона (низ шкалы, середина измерительной шкалы и верх шкалы) ↓
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Точность - близость значений повторяемых измерений друг к другу


Сходимость - дисперсия в измерениях, полученных одним инструментом, одним оператором в нескольких последовательных измерениях на одном о том же измеряемом элементе. Обычно к ней относятся как к дисперсии прибора ↓
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Воспроизводимость - дисперсия в средних значениях измерений, сделанных различными операторами на том же приборе, измеряющими ту же характеристику одной и той же детали. Обычно к ней относятся как к дисперсии оператора.


Сходимость и воспроизводимость измерительной системы


Всё вместе (сходимость плюс воспроизводимость) дает нам дисперсию (изменчивость, разброс) измерительной системы. На схеме мы видим сумму дисперсий для 3-х операторов (А, В и С)↓. Это и есть сходимость и воспроизводимость измерительной системы, которая на английском называется зубодробительным термином «Gage Repeatability Reproducibility» - GRR.
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GRR, Gage Repeatability and Reproducibility - Сходимость и Воспроизводимость измерительной системы: объединенная оценка сходимости и воспроизводимости измерительной системы.


Теперь немножко метрологии:


Прослеживаемость стандартов - свойство измерения или значение стандарта, которые можно отнести к заявленным опорным значениям, обычно национальным или международным, путем использования непрерывной цепочки сравнений: ↓
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Настоящее значение - неизвестное значение


Относительное значение - значение с известными операционными значениями характеристик, использующее результаты измерительной системы с более высокой чувствительностью и входящее в систему прослеживаемости. ↑


Фундаментальные принципы Измерительной Системы:


- соблюдение правила 1:10 (правило один к десяти)


Для большей наглядности взглянем на следующую схему, на которой серый прямоугольник отмечает дисперсию измерительной системы в контроле изделий:
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I - Плохие детали всегда будут оценены как плохие

II - Потенциально неправильное решение может быть сделано

III - Хорошие детали всегда будут названы хорошими


Для оценки годности измерительной системы используют понятие числа категорий - делим измеряемый интервал или дисперсию измеряемого процесса на дисперсию измерительной системы.


Одна категория информации - измерительная система не годится для оценки, только как индикатор.


2-4 категории информации - измерительная система годится только для грубой оценки.


5 и выше - рекомендуется для использования!


Взаимосвязь смещения со сходимостью


Давайте рассмотрим примеры различных соответствующих и не соответствующих процессов измерений:


1 В левом верхнем углу процесс с соответствующей сходимостью (результаты лежат близко друг к другу) и соответствующим смещением (среднее значение всех измерений лежит близко к эталону).


2 В верхнем правом углу процесс с несоответствующей сходимостью (очень большой разброс значений друг от друга) и соответствующим смещением (среднее значение всех измерений лежит близко к эталону).


3 В нижнем левом углу процесс с соответствующей сходимостью (результаты лежат близко друг к другу) и несоответствующим смещением (среднее значение всех измерений лежит далеко от эталона).


4 В нижнем правом углу процесс с несоответствующей сходимостью (очень большой разброс значений друг от друга) и несоответствующим смещением (среднее значение всех измерений лежит далеко от эталона).
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Простая методика расчета сходимости и воспроизводимости GRR

	Детали

	Оператор А

	Оператор Б

	Размах А, Б

	1

	0,85

	0,8

	0,05

	2

	0,75

	0,7

	0,05

	3

	1

	0,95

	0,05

	4

	0,45

	0,55

	0,1

	5

	0,5

	0,6

	0,1


Стандартное отклонение измеряемого процесса = 0,0777

d2 это табличный коэффициент для расчета = 1.19
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Оценка измерительной системы


После всех определений и объяснений пришло время заняться самим анализом измерительных систем.


В рамках проведения анализа мы оцениваем следующее:


1) смещение в рамках калибровки


2) линейность (смещение на протяжении измеряемого диапазона)


3) сходимость и воспроизводимость измерительного процесса


4) стабильность измерительного процесса

Тема 4. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФУНКЦИИ ВЛИЯНИЯ ВНЕШНИХ ФАКТОРОВ НА СРЕДСТВО ИЗМЕРЕНИЙ
Межлабораторное исследование и анализ промежуточных показателей прецизионности

Оценка промежуточных показателей прецизионности путем межлабораторных исследований исходит из предпосылки, заключающейся в том, что влияние отдельного фактора одинаково во всех лабораториях, т.е., например, смена операторов в одной лаборатории имеет тот же самый эффект, что и смена операторов в другой лаборатории, или изменение, обусловленное фактором времени, одинаково во всех лабораториях. Если данная предпосылка нарушается, концепция промежуточных показателей прецизионности теряет смысл, так же, как лишаются смысла процедуры, предлагаемые в последующих разделах для их оценки. Нужно уделять повышенное внимание выбросам (речь идет не обязательно об исключении выбросов), так как это поможет обнаружить отклонения от исходных предпосылок, что необходимо при формировании информации от всех лабораторий для последующих расчетов. Одним из действенных приемов обнаружения потенциальных выбросов является графическое изображение результатов измерений как функции различных уровней факторов или различных лабораторий участников исследования.


Простейший подход

Если материал на q уровнях рассылается в p лабораторий, каждая из которых выполняет измерения на каждом из q уровней с изменением фактора(ов) промежуточной прецизионности в интервалах между каждыми из n измерений, то анализ проводят с помощью того же метода расчета, который уже был рассмотрен, за исключением того, что вместо стандартного отклонения повторяемости оценивают стандартное отклонение промежуточной прецизионности.

Вложенные эксперименты

Следующим способом оценки промежуточных показателей прецизионности является проведение более сложных экспериментов. Это могут быть полностью или ступенчато вложенные эксперименты (определения данных терминов см. в ИСО 3534-3). Преимущество использования экспериментов вложенного типа состоит в том, что имеется возможность в одно время и в одном межлабораторном эксперименте оценить не только стандартные отклонения повторяемости и воспроизводимости, но и одно или большее число стандартных отклонений промежуточной прецизионности. Существуют, однако, определенные предостережения, которые должны приниматься во внимание. n-Факторный полностью вложенный эксперимент требует от каждой лаборатории 2n-1 результатов измерений, что может оказаться чрезмерным. Это главный аргумент в пользу схемы ступенчато вложенного эксперимента. Он требует меньшего количества результатов измерений для получения тех же стандартных отклонений ценой большей неопределенности в их оценках и некоторого усложнения анализа.

Полностью вложенный эксперимент
Схематическое изображение полностью вложенного эксперимента на определенном уровне испытаний представлено на рисунке 1.

Посредством выполнения трехфакторного полностью вложенного эксперимента сообща в нескольких лабораториях может быть получен один промежуточный показатель прецизионности в одно и то же время со стандартными отклонениями повторяемости и воспроизводимости, т.е. могут быть оценены σ(0), σ(1) и σr. Аналогично четырехфакторный полностью вложенный эксперимент может быть использован для получения двух промежуточных показателей прецизионности, т.е. могут быть оценены σ(0), σ(1) σ(2) и σr.

Подстрочные индексы i, j и k при y на рисунке 1a) для трехфакторного полностью вложенного эксперимента представляют, например, лабораторию, день проведения эксперимента и номер результата для n измерений, проведенных в условиях повторяемости для каждой комбинации i и j.

Подстрочные индексы i, j, k и l при y на рисунке 1b) для четырехфакторного полностью вложенного эксперимента представляют, например, лабораторию, день проведения эксперимента, оператора и номер результата для n измерений, проведенных в условиях повторяемости для каждой комбинации i, j, k.
Трехфакторный ступенчато вложенный эксперимент требует от каждой лаборатории i получения трех результатов измерений. Результаты измерений yi1 и yi2 должны быть получены в условиях повторяемости, а yi3 - при каком-либо из промежуточных условий прецизионности с M изменяющимися факторами (M = 1, 2 или 3), например при условии различия во времени (посредством получения уi3 в другой день по сравнению с днем, когда были получены yi1 и yi2).
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Рисунок 1 – Схема организации полностью вложенного эксперимента

Ступенчато вложенный эксперимент

Схематическое изображение ступенчато вложенного эксперимента для определенного уровня испытаний представлено на рисунке 2.
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Рисунок 2 - Схема четырехфакторного ступенчато вложенного эксперимента

При четырехфакторном ступенчато вложенном эксперименте результат yi4 должен быть получен при другом промежуточном условии прецизионности с дополнительным изменяющимся фактором, например при условии различия по факторам (время + оператор) посредством смены дня проведения эксперимента и оператора.

Опять же, анализ результатов многофакторного ступенчато вложенного эксперимента осуществляют по методике «анализ дисперсии» – ANalysis Of VAriance (ANOVA) отдельно для каждого уровня испытаний.


Распределение факторов в схеме вложенного эксперимента

Факторы в схеме вложенного эксперимента распределяют так, чтобы факторы, испытывающие по большей части влияние систематических эффектов, располагались на высших рангах (0, 1, …), а факторы, подверженные в большей мере влиянию случайных эффектов, располагались на низших рангах; самым низшим фактором считают остаточную вариацию (повторы). Например, в четырехфакторной схеме (см. рисунки 1b и 2) фактор 0 мог бы быть лабораторией, фактор 1 - оператором, фактор 2 - днем выполнения измерения, а фактор 3 - количеством параллельных определений. Это может оказаться несущественным в случае полностью вложенного эксперимента по причине его симметрии.

Поскольку в эксперименте с условиями повторяемости, анализ проводят по отдельности для каждого уровня испытаний (материала), он фактически представляет собой двухфакторный полностью вложенный эксперимент и дает в результате два стандартных отклонения: повторяемости и воспроизводимости. Фактор 0 представляет собой лабораторию, а фактор 1 - количество параллельных определений. Если в такую схему ввести еще один фактор, к примеру - двух операторов в каждой лаборатории, получающих каждый по два результата измерения в условиях повторяемости, то в таком случае, в дополнение к стандартным отклонениям повторяемости и воспроизводимости, можно было бы определить стандартное отклонение промежуточной прецизионности с различающимся фактором оператора. Или же если бы каждая лаборатория пользовалась услугами только одного оператора, но повторяла бы эксперимент в другой день, то посредством данного трехфакторного полностью вложенного эксперимента можно было бы определить стандартное отклонение промежуточной прецизионности с изменяющимся фактором времени. Дополнение эксперимента еще одним фактором, таким, что каждая лаборатория имела бы двух операторов, каждый из которых выполнял бы по два измерения, а эксперимент в целом повторялся бы на следующий день, позволило бы определить не только стандартные отклонения повторяемости и воспроизводимости, но и стандартные отклонения прецизионности с изменяющимися факторами оператора, времени [время + оператор].

Анализ дисперсии для полностью вложенных экспериментов

Анализ дисперсии должен проводиться по отдельности для каждого уровня испытаний, предусмотренного в межлабораторном эксперименте. Проверяются данные на совместимость и наличие выбросов. Если принимают решение о том, что некоторые результаты являются квазивыбросами или выбросами и должны быть исключены из анализа, то рекомендуется исключить также все другие данные, полученные лабораторией на уровнях, где имеются исключаемые квазивыбросы и выбросы.


Трехфакторный полностью вложенный эксперимент

Данные, полученные в результате эксперимента, обозначают через yijk, а средние значения и диапазоны изменений имеют следующий вид:
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где p - количество лабораторий, участвовавших в межлабораторном эксперименте.

Полную сумму квадратов SST можно подразделить следующим образом:
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Поскольку число степеней свободы для сумм квадратов SS0, SS1 и SSe составляет соответственно p - 1, p и 2p, таблица для анализа дисперсии ANOVA имеет следующий вид (см. таблицу 1).

Таблица 1 - Анализ ANOVA для трехфакторного полностью вложенного эксперимента

	Источник
	Сумма квадратов
	Степень свободы
	Средний квадрат
	Ожидаемый средний квадрат

	0
	SS0
	p - 1
	MS0 = SS0/(p - 1)
	σ2r + 2σ2(1) + 4σ2(0)

	1
	SS1
	p
	MS1 = SS1/p
	σ2r + 2σ2(1)


	Остаток
	SSe
	2p
	MSe = SSe/(2p)
	σ2r

	Сумма

	SST
	4p - 1
	

	


Из средних квадратов MS0, MS1 и MSe могут быть получены несмещенные оценки S2(0), S2(1) и S2r соответствующих величин σ2(0), σ2 (1) и σ2r, а именно:

S2 (0) = 1/4(MS0 - MS1),

S2 (1) = 1/2(MS1 - MSe),

S2r = MSe.

Оценки дисперсий повторяемости, промежуточной прецизионности с одним изменяющимся фактором и воспроизводимости соответственно равны:

S2r,

S2I(1) = S2r + S2(1),

S2R = S2r + S2(1) + S2(0).

Анализ дисперсии для ступенчато вложенных экспериментов

Анализ дисперсии, описываемый в настоящем приложении, должен проводиться по отдельности для каждого уровня испытаний, предусмотренного в межлабораторном эксперименте. Подстрочный индекс j используется здесь для обозначения параллельных определений в лаборатории, в то время как в других частях ГОСТ Р ИСО 5725 его используют для обозначения уровня испытаний.
Проводится проверка данных на совместимость и наличие выбросов. Точный анализ данных очень сложен в случаях, когда опускаются отдельные результаты измерений, получаемые от лаборатории. Поэтому если принимают решение о том, что некоторые результаты измерений лаборатории являются квазивыбросами или выбросами и должны быть исключены из анализа, то рекомендуется исключить также все другие данные, полученные этой лабораторией на уровнях, где имеются исключаемые квазивыбросы и выбросы.

Трехфакторный ступенчато вложенный эксперимент

Данные, полученные в результате эксперимента в пределах лаборатории i, обозначают yij (j = 1, 2, 3), а средние значения и диапазоны изменений имеют следующий вид:
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где p - количество лабораторий, участвовавших в межлабораторном эксперименте.

Полную сумму квадратов SST можно подразделить следующим образом:
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Поскольку число степеней свободы для сумм квадратов SS0, SS1 и SSe составляет соответственно p - 1, p и p, таблица ANOVA для анализа дисперсии имеет следующий вид (см. таблицу 2).

Таблица 2 - Анализ ANOVA для трехфакторного ступенчато вложенного эксперимента
	Источник
	Сумма квадратов
	Степень свободы
	Средний квадрат
	Ожидаемый средний квадрат

	0
	SS0
	p - 1
	SS0/(p - 1)
	σ2r + 5/3σ2(1) + 3σ2(0)

	1
	SS1
	p
	SS1/p
	σ2r + 4/3σ2(1)

	Остаток
	SSe
	p
	SSe/p
	σ2r

	Сумма

	SST
	3p - 1
	
	


Из средних квадратов MS0, MS1 и MSe могут быть получены несмещенные оценки S2 (0), S2 (1), и S2 (r) соответствующих величин σ2(0), σ2(1), и σ2(r), а именно:

S2 (0) = 1/3MS0 - 5/12MS1 + 1/12MSe,

S2 (1) = 3/4MS1 - 3/4MSe,

S2r = MSe.

Оценки дисперсий повторяемости, промежуточной прецизионности с одним изменяющимся фактором и воспроизводимости соответственно равны:

S2r,

S2I(1) = S2r + S2(1),

S2R = S2r S2(1) + S2(0).

2 Проведено планирование эксперимента для определения промежуточных показателей прецизионности методик измерений в соответствии с ГОСТ Р ИСО 5725-3-2002.

Принята схема пятифакторного ступенчато вложенного эксперимента. Выстраиваются факторы в последовательности увеличения влияния случайной составляющей погрешности:

- оператор;

- время;

- оборудование;

- калибровка;

- число измерений.

При этом следует учесть, что фактор «калибровка» вводится, если калибровка оборудования не является обязательной процедурой методики выполнения измерений. Фактор «оборудование» предполагает существенные замены, например, термометра, весов и т.п.

5 Разработаны формы для заполнения лабораториями-участниками эксперимента и сформулированы условия проведения эксперимента для каждой лаборатории.

Тема 5. ОРГАНИЗАЦИЯ И ПОСТАНОВКА ЭКСПЕРИМЕНТА ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ КАЧЕСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

Эксперимент по оценке точности


Показатели точности (правильности и прецизионности) должны определяться на основании серии результатов измерений, представленных участвующими в эксперименте лабораториями. Эксперимент организуется специально образованным советом экспертов, который проводит его по специальным правилам. Такого рода межлабораторный эксперимент носит название «эксперимент по оценке точности». Подобный эксперимент может также называться «экспериментом по оценке прецизионности» или «экспериментом по оценке правильности» в соответствии с его ограниченной целью. Если целью является определение правильности, то эксперимент по оценке прецизионности должен быть либо завершен ранее, либо они должны проводиться одновременно. Оценки точности, получаемые на основании такого эксперимента, должны всегда рассматриваться как достоверные только для измерений, выполненных в соответствии со стандартизованным методом.


Эксперимент по оценке точности часто можно рассматривать в качестве практической проверки адекватности стандартного метода измерений. Одной из основных целей стандартизации является устранение различий между пользователями (лабораториями), насколько это возможно. С другой стороны, явные различия во внутрилабораторных стандартных отклонениях или в средних значениях по лабораториям могут указывать на недостаточную детализацию стандартного метода измерений и на необходимость его совершенствования, тогда об этом следует сообщать в орган, ответственный за стандартизацию, для принятия необходимых мер.


Идентичные объекты испытаний


В эксперименте по оценке точности пробы определенного материала или образцы определенной продукции рассылают из центрального пункта определенному числу лабораторий, расположенных в разных местах. Для достижения этого должны быть выполнены следующие условия:

a) образцы должны быть идентичными при их рассылке в лаборатории;

b) они должны оставаться идентичными во время транспортирования и на протяжении любых интервалов времени, которые могут предшествовать периоду фактического выполнения измерений.


Короткие интервалы времени


Согласно определению условий повторяемости (сходимости) (3.14) измерения для определения повторяемости должны быть выполнены при неизменных рабочих условиях, т.е. в течение периода выполнения измерений, факторы, перечисленные в определении, должны оставаться постоянными. В частности, оборудование не должно подвергаться перекалибровке в промежутке времени между измерениями, если только это не является обязательной частью каждого измерения. На практике измерения в условиях повторяемости должны проводиться в течение как можно менее продолжительного периода времени, чтобы свести к минимуму изменения данных факторов, таких как условия окружающей среды, которым не может быть всегда гарантировано постоянство.


В то же время результаты измерений предположительно должны быть независимыми. Если имеется опасение, что предшествующие результаты могут повлиять на последующие результаты измерений (и тем самым снизить оценку дисперсии повторяемости), может оказаться необходимым предоставление отдельных образцов, зашифрованных таким образом, чтобы оператор не знал, какие из них предположительно идентичны. Должны быть даны инструкции относительно порядка, в котором данные образцы должны подвергаться измерениям, и, предварительно в данный порядок должен быть внесен элемент случайности таким образом, чтобы все «идентичные» образцы не подвергались измерениям вместе. Могут иметь место случаи, когда в паузе между повторяющимися измерениями короткоживущий объект может быть подвержен изменениям, тогда вся серия измерений должна быть полностью завершена в течение короткого интервала времени.


Участвующие лаборатории


Основное исходное предположение, заключается в том, что для стандартного метода измерений повторяемость (сходимость), по крайней мере, приблизительно, одинакова для всех лабораторий, применяющих этот метод, так что допустимо установить одно общее среднее стандартное отклонение повторяемости (сходимости), которое будет применимо для любой лаборатории. Тем не менее, любая лаборатория, выполняя серию измерений в условиях повторяемости (сходимости), может получить оценку своего собственного стандартного отклонения повторяемости для метода измерений и сопоставить ее с общепринятой стандартной величиной. Такая процедура рассматривается в ГОСТ Р ИСО 5725-6.


Условия наблюдений


Внутрилабораторные факторы, влияющие на изменчивость получаемых результатов могут быть представлены как «время», «оператор» и «оборудование», когда наблюдения в различные моменты времени учитывают влияние изменения условий окружающей среды и перекалибровки оборудования между наблюдениями. В условиях повторяемости наблюдения осуществляются при неизменности всех внутрилабораторных факторов. В условиях воспроизводимости эти факторы наоборот изменчивы, и, кроме того, поскольку наблюдения выполняются в различных лабораториях, проявляются дополнительные эффекты, являющиеся следствием различия между лабораториями (в административном управлении), материально-техническом обеспечении, проверке стабильности наблюдений и т.д.


При определенных обстоятельствах (невозможности привлечь к эксперименту много лабораторий) может оказаться полезным рассмотрение промежуточных условий прецизионности, при которых наблюдения осуществляются в одной и той же лаборатории, но при этом один или больше факторов «время», «оператор» или «оборудование» могут меняться. При установлении прецизионности метода измерений очень важно точно определить соответствующие условия наблюдения, т.е. должны ли быть три вышеупомянутых фактора неизменными или нет. Кроме того, масштаб изменчивости, вызванной тем или иным фактором, будет зависеть от метода измерений. Например, в случае КХА преобладающее влияние могут иметь факторы «оператор» и «время»; таким же образом в случае микроанализа могут доминировать факторы «оборудование» и «условия окружающей среды», а при измерениях физических свойств - «оборудование» и «калибровка».


Статистическая модель


Исходная модель


С целью оценки точности (правильности и прецизионности) метода измерений целесообразно предположить, что каждый результат измерений, у, представляет собой сумму трех составляющих

у = т +В + е,




 (1)

где (для конкретного исследуемого материала):

т - общее среднее значение (математическое ожидание);

В - лабораторная составляющая систематической погрешности в условиях повторяемости;

е - случайная составляющая погрешности каждого результата измерений в условиях повторяемости.


Общее среднее значение m представляет собой уровень испытаний, например, образцы химической продукции различной чистоты, либо разных других материалов (например, сталь различных марок) будут соответствовать различным уровням. В технике очень часто уровень испытаний определяется исключительно методом измерений, и такое понятие, как независимое истинное значение не применяют. Тем не менее, в некоторых случаях понятие истинного значения m испытуемой характеристики может оказаться подходящим, как например, истинная концентрация титруемого раствора. Уровень m необязательно равняется истинному значению m.


Составляющая В считается постоянной в течение выполнения любых серий измерений в условиях повторяемости, но она будет различной по величине для измерений, выполняемых в других условиях. Если результаты измерений в одних и тех же двух лабораториях постоянно сопоставляются, то для них необходимо определить их относительную систематическую погрешность (смещение): либо исходя из их индивидуальных значений систематической погрешности, определенных в ходе эксперимента по оценке точности, либо посредством выполнения специальных исследований собственно между лабораториями. Процедуры, представленные в ГОСТ Р ИСО 5725-2, разрабатывались в предположении, что распределение лабораторных составляющих систематической погрешности является приблизительно нормальным, но на практике их применяют для большинства распределений, при условии, что последние являются унимодальными.


Дисперсия В называется межлабораторной и выражается через 
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включает в себя изменчивость результатов, полученных разными операторами и на разном оборудовании.


В может рассматриваться в качестве суммы как случайных, так и систематических составляющих. Здесь не ставится задача дать исчерпывающий перечень, но можно отметить, что факторы, вносящие свой вклад в состав В – различные климатические условия, различия в аппаратуре в пределах допусков, назначенных изготовителем, и даже различия в процедурах обучения операторов в разных местах.


Составляющая е представляет собой случайную погрешность, имеющую место в каждом результате измерений, в предположении, что распределение этой составляющей погрешности является приближенно нормальным. Yа практике эти процедуры применимы для большинства распределений при условии, что распределения являются унимодальными.


В пределах одной лаборатории дисперсия в условиях повторяемости носит название внутрилабораторной дисперсии и выражается через 
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Можно ожидать, что 
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будет иметь различные значения в разных лабораториях вследствие различий, например в квалификации операторов, однако в настоящем стандарте подразумевается, что для стандартизованного соответствующим образом метода измерений такие различия между лабораториями будут невелики и что оправдано установление общего значения внутрилабораторной дисперсии для всех лабораторий, использующих данный метод. Это общее значение, которое оценивают средним арифметическим внутрилабораторных дисперсий, носит название дисперсии повторяемости и его обозначают 
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. Данное среднее арифметическое берут по всем лабораториям, принимающим участие в эксперименте по оценке точности, которые остаются после исключения выбросов из числа всех дисперсий.


Соотношение между исходной моделью и прецизионностью


Для модели погрешности дисперсию повторяемости определяют непосредственно как дисперсию составляющей погрешности е, а дисперсия воспроизводимости зависит от суммы дисперсии повторяемости (сходимости) и межлабораторной дисперсии.


В качестве мер прецизионности используют две величины:

- стандартное отклонение повторяемости 
[image: image86.wmf]s
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;

- стандартное отклонение воспроизводимости 
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6 Постановка эксперимента по оценке точности

6.1 Планирование эксперимента по оценке точности


При планировании эксперимента должны рассматриваться следующие вопросы.

a) Существует ли для данного метода измерений удовлетворяющий соответствующим требованиям эталон?

b) Сколько лабораторий должно быть вовлечено в совместный эксперимент?

c) Каким образом должны отбираться лаборатории, и каким требованиям они должны удовлетворять?

d) Каков диапазон уровней, с которыми придется столкнуться на практике?

e) Сколько уровней должно быть использовано в эксперименте?

f) Какие материалы являются подходящими для представления данных уровней и каким образом они должны быть подготовлены?

g) Какое число параллельных определений должно быть назначено?

h) Какие временные рамки должны быть установлены для завершения всех измерений?

j) Нужны ли особые меры предосторожности для обеспечения уверенности в том, что во всех лабораториях измерениям подвергаются идентичные материалы, находящиеся в одном и том же состоянии?

6.2 Стандартный метод измерений


Как указано в 4.1, исследуемый метод измерений должен быть стандартизован. Он также должен быть устойчивым (робастным), т.е. небольшие отклонения в процедуре не должны быть причиной непредвиденно больших изменений результатов. Если такое может произойти, то должны быть приняты адекватные меры предосторожности или предупреждения. Желательно также, чтобы в процессе разработки стандартного метода измерений были приложены все усилия для устранения или уменьшения систематической погрешности.

6.3 Отбор лабораторий для эксперимента по оценке точности


Со статистической точки зрения лаборатории, участвующие в любом эксперименте, по оценке точности, должны быть выбраны наугад из числа всех лабораторий, применяющих данный метод измерений. Добровольно вызвавшиеся лаборатории могут не быть представительной выборкой из всей совокупности лабораторий. Участвующие в эксперименте лаборатории не должны быть из числа тех, которые уже приобрели особый опыт применения метода в ходе его стандартизации. Также они не должны включать специализированные «опорные» (референтные) лаборатории, чтобы демонстрировать ту точность, которую можно достичь при реализации метода высококвалифицированным персоналом. Количество лабораторий, принимающих участие в совместном межлабораторном эксперименте, и оличество результатов измерений, требуемых от каждой лаборатории на каждом уровне, являются взаимозависимыми характеристиками.


Количество лабораторий, необходимое для оценки прецизионности


Для единичного уровня неопределенность в стандартном отклонении повторяемости будет зависеть от количества лабораторий (р) и количества результатов измерений в каждой лаборатории (n). В отношении

стандартного отклонения воспроизводимости нужен дополнительный показатель g, представляющий отношение стандартных отклонений воспроизводимости и повторяемости g = SR/Sr.


Для вероятности Р, равной 95 %, были получены приближенные выражения для коэффициента А, коэффициента, ограничивающего относительное расхождение СКО выборочного и генеральной совокупности 
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Таблица 1 - Значения неопределенности оценок стандартных отклонений повторяемости и воспроизводимости Аr , АR
Количество 

Ar





AR
Лабораторий



            g = 1

       g = 2

     g = 5

р      

n = 2   n = 3   n = 4   n = 2   n = 3   n = 4   n = 2   n = 3   n = 4   n = 2   n = 3   n = 4

5    

0,62   0,44     0,36    0,46    0,37     0,32     0,61     0,58   0,57    0,68     0,67    0,67

10  

0,44   0,31     0,25    0,32    0,26     0,22     0,41     0,39   0,38    0,45     0,45    0,45

15  

0,36   0,25     0,21    0,26    0,21     0,18     0,33     0,31   0,30    0,36     0,36    0,36

20  

0,31   0,22     0,18    0,22    0,18     0,16     0,28     0,27   0,26    0,31     0,31    0,31

25  

0,28   0,20     0,16    0,20    0,16     0,14     0,25     0,24   0,23    0,28     0,28    0,27

30  

0,25   0,18     0,15    0,18    0,15     0,13     0,23     0,22   0,21    0,25     0,25    0,25

35  

0,23   0,17     0,14    0,17    0,14     0,12     0,21     0,20   0,19    0,23     0,23    0,23

40  

0,22   0,16     0,13    0,16    0,13     0,11     0,20     0,19   0,18    0,22     0,22     0,22

 Значение g неизвестно, однако в наличии часто имеются предварительные оценки внутрилабораторных стандартных отклонений и стандартных межлабораторных отклонений, полученные в процессе стандартизации метода измерений. Точные значения неопределенности оценок стандартных отклонений повторяемости и воспроизводимости при разном количестве лабораторий (р) и разном числе результатов из расчета на каждую лабораторию (n) представлены в таблице 1.


По аналогичным таблицам определяется количество лабораторий, необходимое для  оценки систематической погрешности.


О выборе лабораторий

Выбор количества лабораторий должен быть компромиссом между наличием ресурсов и желанием уменьшить неопределенность оценок до достаточного уровня. Из рисунка видно, что оценки стандартных
[image: image89.emf]
отклонений повторяемости (сходимости) и воспроизводимости могут существенно отличаться от своих истинных значений в том случае, если в эксперименте по оценке прецизионности принимает участие только небольшое количество (р » 5) лабораторий, и при р > 20 увеличение количества лабораторий на две или три приводит лишь к небольшому снижению неопределенностей оценок. Обычно значение р выбирают между 8 и 15 (8 . р . 15). Когда sL больше sr (то есть g больше 2), как в наиболее частовстречающемся случае, за счет получения более чем двух (n = 2) результатов измерений в каждой лаборатории и на каждом уровне, снижение неопределенности очень мало.


Отбор материалов, предназначенных для эксперимента по оценке точности


Материалы, предназначенные для использования в эксперименте по определению точности метода измерений, должны в полной мере представлять те из них, к которым этот метод применяют на практике. Как правило, достаточно широкий диапазон уровней для адекватного установления значения точности обычно обеспечивают пять различных материалов. Меньшее количество могло бы быть использовано при первом изучении недавно разработанного метода измерений, когда еще нет уверенности, что не потребуется его модифицировать по результатам дальнейших экспериментов.


Если измерения должны выполняться на дискретных объектах, не меняющихся в результате измерений, они могли бы, в принципе, проводиться с использованием одного и того же набора образцов объектов в различных лабораториях. Это, однако, может потребовать циркулирования одного и того же набора объектов по многим лабораториям со значительным риском потери или повреждений объектов во время транспортирования. Если в разных лабораториях предусматривается использовать различные объекты, они должны быть выбраны таким образом, чтобы предполагались идентичными для практических целей.


В случаях, когда измерения должны выполняться на твердых материалах, которые не могут быть гомогенизированы (таких как металлы, резина или текстильные изделия), а также когда измерения не могут быть повторены на том же самом испытуемом образце, неоднородность исследуемого материала будет источником существенной составляющей прецизионности измерений, и понятие идентичного материала в этом случае вряд ли применимо. Эксперименты по оценке прецизионности по-прежнему могут проводиться, однако значения прецизионности могут быть действительны только для конкретного используемого образца материала и должны быть приписаны именно как таковые. Более универсальное использование определяемой прецизионности возможно лишь в случае, если есть возможность продемонстрировать, что нет существенных различий между образцами материалов, выпущенных в разное время или разными производителями. Это может потребовать проведения более сложного эксперимента по сравнению с рассмотренным в настоящем стандарте.


Обычно в случаях, когда измерения связаны с разрушением объекта, составляющая изменчивости результатов измерений, являющаяся следствием различий между образцами, на которых выполнялись измерения, должна быть пренебрежимо мала в сравнении с изменчивостью собственно метода измерений или же должна составлять ее неотъемлемую часть и, таким образом, представлять собой составляющую прецизионности.


В случаях, когда материалы, подвергаемые измерениям, могут изменяться во времени, полный цикл выполнения эксперимента должен устанавливаться с учетом этого обстоятельства. В некоторых случаях было бы уместно устанавливать периоды времени, в течение которых должны быть выполнены измерения на тех или иных образцах.


Некоторые образцы для испытаний не транспортабельны, например, резервуар для хранения нефти. В таких случаях измерения в разных лабораториях означают, что операторы из этих лабораторий вместе со своим оборудованием командируются на место испытаний. В других случаях измеряемая величина может быть преходящей или переменной, например скорость течения воды в реке, когда необходимо максимально позаботиться о том, чтобы различные измерения выполнялись, по возможности, в одинаковых условиях. Главным принципом всегда должна быть объективность подтверждения возможности повторения того же самого измерения.


Часто прецизионность тесно связана с уровнем испытаний, и ее определение в таком случае включает установление соотношения между прецизионностью и уровнем. Поэтому при опубликовании значений прецизионности стандартного метода измерений рекомендуется указывать четкую спецификацию материала, используемого в эксперименте по оценке прецизионности, и всю номенклатуру материалов, к которым могут быть применимы эти значения прецизионности.


Для оценки правильности по меньшей мере один из используемых материалов должен иметь принятое опорное значение измеряемой характеристики. Если есть зависимость правильности от уровня, материалы с известными опорными значениями измеряемой характеристики понадобятся на нескольких уровнях.

ПОРЯДОК ОБРАБОТКИ ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫХ ДАННЫХ ПО ЛАБОРАТОРИИ ПРИ ОЦЕНКЕ ПОВТОРЯЕМОСТИ И ВОСПРОИЗВОДИМОСТИ МЕТОДА ИЗМЕРЕНИЙ

1. Для каждой серии объемом 
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 результатов измерений 
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 образца (базового элемента) в условиях повторяемости рассчитывается:

1.1.Среднее арифметическое значение в базовом элементе:
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Внутриэлементное стандартное отклонение:
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2. Рассчитывается дисперсию повторяемости по pj сериям:
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3. Рассчитывается межлабораторная дисперсия (дисперсия между сериями) 
[image: image95.wmf]s
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, для этого:

3.1. Рассчитывается общее среднее арифметическое значение по сериям:
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3.2. Рассчитывается дисперсия средних значений серий:
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3.3. Рассчитывается средний объем серий:
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3.4. Рассчитывается дисперсия между сериями:
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Когда вследствие случайных эффектов, вызванных ограниченностью выборки, из данных расчетов для 
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 получается отрицательное значение, его следует принять равным нулю.

4. Определяется дисперсия воспроизводимости:
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5. Определяется оценка систематической погрешности метода на базовом элементе 
[image: image102.wmf]

 EMBED Equation.3  [image: image103.wmf]j
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6. Определяется вариация оценки систематической погрешности метода измерений на базовом элементе, являющаяся следствием изменчивости результатов измерительного процесса, которая выражается как стандартное отклонение:
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7. Определяется соотношение показателей воспроизводимости и повторяемости:
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8. Рассчитывается показатель неопределенности оценки систематической погрешности метода измерений на базовом элементе:
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9. Рассчитывается приближенно 95 %-ный интервал для систематической погрешности метода измерений:
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Если доверительный интервал включает в себя нулевое значение, систематическая погрешность метода измерений при уровне значимости α=5% незначима; в противном случае ее следует считать значимой.

10.Определяются критические разности для сопоставления результатов измерений.


[image: image110.wmf]r

r

s

CD

8

,

2

=

 




(14)


[image: image111.wmf]R

R

s

CD

8

,

2

=

 




(15)

11. Устанавливается функциональная зависимость между показателем прецизионности и средним значением для уровня. 

11.1. Определяется вид зависимости (можно графически) из предлагаемых:

s=bm; s=a+bm или lgs=c+d lgm, 


(16)
где s – стандартное отклонение, как повторяемости,. так и воспроизводимости;


m – среднее значение для уровня.
11.2. Определение коэффициентов производится по методу наименьших квадратов.
Тема 6. РАЗРАБОТКА И АНАЛИЗ СХЕМЫ МЕТРОЛОГИЧЕСКОГО 
ПОДТВЕРЖДЕНИЯ ПРИГОДНОСТИ.

Метрологическое подтверждение пригодности измерительного оборудования и выполнение процессов измерений

Метрологическое подтверждение пригодности измерительного оборудования


Метрологическое подтверждение пригодности (см. рисунок) предназначено для подтверждения соответствия метрологических характеристик средств измерений и характеристик, используемых в процессе измерений программного обеспечения (кроме входящего в состав средств измерений) и вспомогательной аппаратуры метрологическим требованиям, предусмотренным процессом измерений. Метрологическое подтверждение пригодности включает в себя калибровку, поверку и проверку измерительного оборудования. В процедуры метрологического подтверждения пригодности должны быть включены методы подтверждения того, что неопределенность измерений и/или погрешность измерительного оборудования находятся в допустимых пределах, установленных в метрологических требованиях. МХ СИ и характеристики используемых в процессе измерений программного обеспечения (кроме входящего в состав средств измерений) и вспомогательной аппаратуры должны соответствовать требованиям к измерительному оборудованию.


Характеристиками измерительного оборудования могут быть:


- диапазон измерений – область значений измеряемой величины, для которой нормированы допускаемые погрешности. Эта область ограничена пределами измерений – наибольшим и наименьшим значениями,


- смещение – различают смещение механического нуля, наблюдаемое как отклонение указателя от нуля шкалы приборов с механическими указателями, и смещение электрического нуля, наблюдаемое как существование выходного сигнала при нулевом входном сигнале приборов,


- повторяемость или воспроизводимость (reproducibility) – характеристика результатов измерений, определяемая близостью результатов повторных измерений объекта,


- стабильность – качественная характеристика средства измерений, отражающая неизменность во времени его метрологических характеристик,


- гистерезис – зависимость результатов измерений от предыдущих значений характеристики качества воздуха или в количественном выражении) - разница между фиксированными значениями при подходе со стороны больших и меньших значений,


- скорость дрейфа – скорость изменения показаний средства измерений во времени, обусловленное изменением влияющих величин или других факторов,


- воздействия влияющих величин – изменения результатов измерений, вызванные действием внешних факторов,


- разрешающая способность – характеристика средства измерений, выражаемая наименьшим интервалом времени между отдельными импульсами или наименьшим расстоянием между объектами, которые фиксируются прибором раздельно,
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Рисунок – Алгоритм метрологического подтверждения пригодности измерительного оборудования

- порог чувствительности – изменение измеряемой величины, вызывающее наименьшее изменение показаний, обнаруживаемое наблюдателем при нормальном для данного прибора способе отсчета,


- погрешность и/или неопределенность – показатель, связанный с результатом измерений и характеризующий рассеяние значений, которые можно приписать измеряемой величине,


- зона нечувствительности – диапазон значений измеряемой величины, в пределах которого ее изменения не вызывают выходного сигнала средства измерений.


МХ СИ и характеристики используемых в процессе измерений программного обеспечения (кроме входящего в состав средств измерений) и вспомогательной аппаратуры представляют собой факторы, являющиеся источниками составляющих неопределенности результатов измерений, которые позволяют проводить прямое сопоставление с метрологическими требованиями для установления метрологического подтверждения пригодности.


Следует избегать использования качественных метрологических характеристик.


Периодичность метрологического подтверждения пригодности


Методы определения или изменения интервалов между метрологическими подтверждениями пригодности должны быть установлены в документированных процедурах и должны соответствовать действующим метрологическим правилам и нормам. Эти интервалы необходимо анализировать для обеспечения постоянного соответствия измерительного оборудования (кроме средств измерений) метрологическим требованиям.


Для определения интервалов метрологического подтверждения пригодности следует использовать данные записей калибровки (поверки), проверки и метрологического подтверждения пригодности измерительного оборудования, а также современные знания и технологии, могут быть полезны записи результатов, полученные с использованием методов статистического управления процессами измерений.


Управление регулировками измерительного оборудования


Средства и приборы, используемые для регулировки измерительного оборудования, имеющего метрологическое подтверждение пригодности, настройка которых влияет на рабочие характеристики оборудования, должны быть опломбированы или защищены другими способами, предотвращающими несанкционированный доступ. Процедуры процессов метрологического подтверждения пригодности должны включать в себя действия, предпринимаемые в случае, когда пломба или другая защита повреждена, сломана, заблокирована или отсутствует.


Требования к пломбам не применимы к средствам или приборам регулировки, предназначенным для использования потребителем без применения эталонов, например для установки нуля. Следует обратить особое внимание на методы защиты от несанкционированных изменений в программном и аппаратном обеспечении измерительного оборудования. Решения о том, какое измерительное оборудование следует пломбировать, пломбировать ли регуляторы или регулировочные приспособления, какой метод применять для пломбировки (например этикетировку, пайку, проволоку, краску), принимает метрологическая служба. Метрологическая служба также документирует выполнение программы пломбирования.
Записи выполнения процесса метрологического подтверждения пригодности


должны быть датированы и утверждены уполномоченным лицом как подтверждение правильности полученных результатов. Эти записи должны быть доступны и сохраняемы. Записи, относящиеся к эталонам, могут подлежать бессрочному хранению. Записи должны демонстрировать соответствие каждого элемента измерительного оборудования установленным метрологическим требованиям. Записи выполнения процесса метрологического подтверждения пригодности должны включать в себя, при необходимости, следующее:


a) описание и уникальную идентификацию измерительного оборудования: изготовитель, тип, заводской номер и т.д.;


b) дату завершения каждого подтверждения пригодности;


c) результат метрологического подтверждения пригодности;


d) установленную периодичность метрологического подтверждения пригодности;


e) идентификацию процедуры метрологического подтверждения пригодности;


f) максимально допустимую погрешность;


g) условия окружающей среды и все необходимые в связи с этим корректировки;


h) неопределенности, определяемые при калибровке (поверке) средств измерений;


i) подробное описание проведенного технического обслуживания, такого как регулировки, ремонт или модификация;


j) все ограничения по применению;


k) идентификацию персонала, выполняющего метрологическое подтверждение пригодности;


l) идентификацию персонала, ответственного за правильность ведения и содержания записей;


m) уникальную идентификацию (например, порядковый номер) всех документов о калибровке (поверке) средств измерений и проверке программных средств (не входящих в состав средств измерений) и вспомогательной аппаратуры, используемых в процессе измерений, и другой документации, используемой в системе менеджмента измерений;


n) свидетельство обеспечения единства измерений при получении результатов калибровки, поверки или проверки;


о) метрологические требования для предназначенного использования;


р) результаты калибровки, поверки и проверки, полученные после и, при необходимости, до регулировки, модификации или ремонта.


Поверочные (калибровочные) схемы (ПС) представляют собой утвержденные в установленном порядке документы, которые регламентируют средства, методы и точность передачи размера единицы величины oт государственного эталона (национальный, первичный, исходный) к образцовым и рабочим СИ. В настоящее время эти документы составляют па основании ГОСТ 8.061-80 «Поверочные схемы, содержание и построение».

В зависимости от области распространения поверочные схемы подразделяются следующим образом:

 государственные поверочные схемы;

 ведомственные поверочные схемы;

 локальные поверочные схемы.


Локальные поверочные схемы распространяются на СИ, подлежащие поверке, как правило, в метрологической службе предприятия. Эти схемы определяются тем, какое образцовое средство измерений имеется на предприятии, какова точность приборов и т.д. Локальные поверочные схемы разрабатываются метрологическими службами предприятий, они обычно документируются в виде стандарта предприятия и действуют только на нем. При этом локальная поверочная схема должна быть согласована с вышестоящей метрологической службой (ведомства, министерства и другого государственного органа управления).
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Рис. Варианты поверочных схем


Ведомственные поверочные схемы распространяются на все СИ, подлежащие поверке в данном ведомстве. Поверочные схемы разрабатывает ведомственная метрологическая служба, они оформляются в виде отраслевого стандарта, согласовываются с региональным органом или непосредственно с Госстандартом. Ведомственная поверочная схема определяет передачу размера от исходного эталона, который принадлежит ведомству (или образцового средства высшего разряда) к образцовому СИ, которое применяется на предприятии.


Государственная поверочная схема распространяется на все виды СИ. применяемые в стране. Государственные поверочные схемы определяют передачу размера от эталонов наивысшей точности (псрвичных, национальных) ко вторичным эталонам (образцовым средствам высшего разряда), которые, в свою очередь, являются исходными эталонами для ведомственных метрологических служб. Эти схемы разрабатывает Госстандарт, он же утверждает их. Государственные поверочные схемы документируются в виде государственных стандартов.


К поверочным схемам предъявляют следующие общие требования:


государственные поверочные схемы не должны противоречить межгосударственным поверочным схемам;


как правило, поверочные схемы распространяются на передачу одной ФВ (или нескольких взаимосвязанных ФВ);


документ на поверочную схему (стандарт предприятия,  отраслевой стандарт, государственный стандарт) должен включать в себя чертеж поверочной схемы и текстовую часть, содержащую пояснение к чертежу. На чертеже нужно указывать наименование СИ и метод поверки (или метод передачи размера), номинальное значение или диапазон значений передаваемой единицы, допускаемые значения погрешности СИ и допускаемые значения погрешности методов поверки.


Варианты построения поверочных схем (на примере государственной поверочной схемы) приведены на рисунке. На рисунке а приведен основной вариант поверочном схемы (ПС), показывающий, от какого НЭ и с помощью какого метода передачи размера (МПР) осуществляется поверка вторичного эталона ВЭ.


На рисунке б показана ПС. в которой одному и тому же ВЭ может быть передан размер от одного НЭ двумя разными методами.


На рисунке в приведены варианты поверочной схемы, когда для одного вторичного эталона ВЭ1 и другого ВЭ2 применяются разные методы передачи размера единиц (МПР1 и МПР2) от одного и того же НЭ.


Рисунок г обобщает варианты, показанные па рисунке 9.4, а, б на случаи использования ПС для передачи размеров от одного из двух НЭ тем или иным МПР одному из трех ВЭ Методы передачи размера (поверки), указанные на поверочной схеме, должны соответствовать одному из общих методов:


- непосредственное сличение (т.е. без средств сравнения);


- сличение при помощи компаратора или других средств сравнения;

метод прямых измерений;


- метод косвенных измерений.


В зависимости от условий, при которых происходит передача размера, поверочные схемы делятся па два класса:


- централизованные;


- децентрализованные.


Пример такой схемы приведен на рис.


Нижняя часть таких схем носит общий характер, так как охватывает большую группу средств измерений, объединяемых общими метрологическими, и иногда и конструктивными признаками. Эти схемы являются основой для построения поверочных схем предприятий, располагающих большим числом разнообразных средств измерений с двумя, тремя и более ступенями точности.


В поверочных схемах предприятий рабочие средства измерений, как правило, объединяют в группы, образцовые же средства измерений указывают более конкретно. В верхней части схемы располагаются средства измерений высшей для данного предприятия точности. Часто их называют исходными. Называть их эталонами или эталонными не следует, так как по точности они стоят ниже государственного эталона. Эти средства измерений в установленные сроки поверяют в метрологической   организации.

Пример задания выполнить метрологическое подтверждение пригодности измерительного оборудования, применяемого для измерений параметра технологического процесса с указанными предельно допустимыми значениями.
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Рис.  - Поверочная схема для нормальных элементов


Пример сравнительно простой поверочной схемы предприятия приведен на следующем рис.
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Рис. - Поверочная схема предприятия (фрагмент)


Централизованная поверочная схема предполагает, что все нижеследующие эталоны, которым передастся размер, должны привозиться в центр, где хранятся эталоны высшей точности.


Децентрализованная поверочная схема применяется в тех случаях, когда необходимо привезти эталонные СИ в места концентрации рабочих СИ или когда рабочее СИ нельзя привезти к эталону. Для применения децентрализованной поверочной схемы необходимо разрабатывать специальные эталоны, которые называются установками высшей.
СПИСОК РЕКОМЕНДУЕМОЙ ЛИТЕРАТУРЫ

1. ГОСТ Р ИСО 1012-2008  «Системы менеджмента измерений. Требования к процессам измерений и измерительному оборудованию», Москва, Стандартинформ 2009.

2.  Ступин А.Б., Гольцев Д.Г., Удовиченко А.Ф., Котляр Н.А. Метрология / Учебное пособие. – Донецк, ДонНУ, 2009, - 128 с.
3. В.Г. Кочергин, Ю.В. Петтик. Метрологическое обеспечение качества продукции / Учебное пособие для втузов. ДонГТУ. – Донецк : ДонГТУ, 2001. – 112с.

4. «Метрология» Шишкин И.Ф.. 2012; http://www.iprbookshop.ru
[image: image116.bmp][image: image117.bmp]









_1412799464.unknown

_1412855685.unknown

_1412952497.unknown

_1412952657.unknown

_1412857147.unknown

_1412799638.unknown

_1310117583.unknown

_1310367454.unknown

_1408635842.unknown

_1412799430.unknown

_1408635833.unknown

_1408635840.unknown

_1310371508.unknown

_1310121262.unknown

_1310317480.unknown

_1310117869.unknown

_1310121223.unknown

_1310112789.unknown

_1310113567.unknown

_1310113570.unknown

_1310117210.unknown

_1310113494.unknown

_1310103575.unknown

_1310104192.unknown

_1310103522.unknown

_1310103538.unknown

_1310102994.unknown

