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ДОКУМЕНТИРОВАННАЯ ПРОЦЕДУРА
	Система менеджмента лаборатории химического и радиационного контроля центра химической и радиационной защиты государственного учреждения «Республиканский отряд специального назначения «ЗУБР» Министерства по чрезвычайным ситуациям Республики Беларусь
ПОРЯДОК ПРОВЕДЕНИЯ ВНУТРИЛАБОРАТОРНОГО КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА ИСПЫТАНИЙ (ВНУТРИЛАБОРАТОРНЫХ СЛИЧЕНИЙ)


Дата введения 2024-___-___
1. Назначение и область применения

1.1 Настоящая документированная процедура является документом системы менеджмента лаборатории химического и радиационного контроля.
1.2 Процедура устанавливает порядок проведения внутрилабораторного контроля качества испытаний.

1.3 Процедура подлежит пересмотру при изменении порядка работы лаборатории химического и радиационного контроля, дополняется при необходимости совершенствования работы и документации.

2. Нормативные ссылки

В настоящей документированной процедуре использованы ссылки на следующие стандарты:

ГОСТ ISO/IEC 17025-2019 «Общие требования к компетентности испытательных и калибровочных лабораторий»;
СТБ ISO 5725-2-2022 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 2. Основной метод определения повторяемости и воспроизводимости стандартного метода измерений;

СТБ ISO 5725-4-2022 «Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 4. Основные методы определения правильности стандартного метода измерений».
РК 01-2021 Руководство по качеству лаборатории химического и радиационного контроля центра химической и радиационной защиты государственного учреждения «Республиканский отряд специального назначения «ЗУБР» Министерства по чрезвычайным ситуациям Республики Беларусь.

Примечание – Если ссылочные ТНПА заменены (изменены), то при пользовании настоящей документированной процедурой, следует руководствоваться замененными (измененными) ТНПА. Если ссылочные ТНПА отменены без замены, то положение, в котором дана ссылка на них, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

3. Термины и определения

В настоящей документированной процедуре применяются следующие термины с соответствующими определениями:
Лаборатория – орган, который осуществляет один или несколько из следующих видов деятельности: испытание, калибровка, отбор образцов, связанный с последующими испытаниями или калибровкой;

Внутрилабораторное сличение – организация, выполнение и оценивание измерений и испытаний одного и того же или нескольких подобных образцов в пределах одной лаборатории в соответствии с заранее установленными условиями.

4. Ответственность

Начальник лаборатории несет ответственность за:

планирование и проведение внутрилабораторного контроля;

оформление результатов проведения внутрилабораторного контроля.

5. Задача

Основной задачей внутреннего контроля является оценка качества деятельности работников лаборатории по показателям испытаний в области проводимых испытательных работ.

6. Общие положения

Внутрилабораторный контроль проводится в соответствии с планом проведения внутрилабораторного контроля и оформляется отчетом проведения внутрилабораторного контроля. Отчету присваивается номер по порядку за год (согласно порядковому номеру плана внутрилабораторного контроля).
В ходе анализа оценивается:

знание и соблюдение работником, выполняющим измерение, требований методики измерения;

работоспособность измерительного оборудование и его пригодность к эксплуатации;

правильность проведенных расчетов.

Статистический контроль основан на результатах наблюдений и оценки выбранных критериев с целью определения уровня компетентности каждого работника и лаборатории в целом.

При статистическом контроле точности проводится оценка точности (правильности и прецизионности), повторяемости и воспроизводимости.

При статистическом анализе по оценке прецизионности (СТБ ISO 5725-2-2022) рассчитываются:
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– стандартное отклонение повторяемости;
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– межлабораторное стандартное отклонение;
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– стандартное отклонение воспроизводимости.
7. Описание порядка обработки данных

7.1 Исходные данные полученные в ходе проведения внутрилабораторного контроля сводятся в следующую таблицу 1.
	Таблица 1 – Исходные данные

	Оператор i
	Уровень j

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6

	
	
	
	
	
	
	


Где оператор – это работник, который проводил испытания. Уровень – это последовательность испытаний.

7.2 Средние значения исходных данных рассчитывается по формуле (формула 2 СТБ ISO 5725-2-2022):
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где [image: image9.png]


 – результат испытания;
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 – количество результатов испытаний в ячейке для оператора i на уровне j.
Все полученные средние значения сводятся в таблицу 2.
	Таблица 2 – Средние значения исходных данных

	Оператор i
	Уровень j

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
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7.3 Стандартные отклонения рассчитывается по формуле (формула 3 СТБ ISO 5725-2-2022):
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где [image: image26.png]


 – результат испытания;
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 – количество результатов испытаний в ячейке для оператора i на уровне j;
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 – среднее значение, рассчитанное по пункту 7.2 настоящей инструкции.

Все полученные значения стандартного отклонения сводятся в таблицу 3.
Таблица 3 – Стандартные отклонения исходных данных

	Оператор i
	Уровень j

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
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7.4 Полученные данные подвергают предварительной обработке с целью обнаружения среди результатов выбросов. Для чего используют числовой метод – критерий Кохрена.

Критерий Кохрена используется для проверки однородности дисперсий данных, полученных у каждого оператора ([image: image43.png]i j



), перед тем, как рассчитывать внутрилабораторную дисперсию. Критерий Кохрена представляет собой выражение (формула 9 СТБ ISO 5725-2-2022):
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где [image: image46.png]


 – наибольшее стандартное отклонение в совокупности.
Критическое значение критерия Кохрена представлено в таблице 5 СТБ ISO 5725-2-2022.
Критическое значение критерия Кохрена сравнивается с вычисленной статистикой.

А) В том случае, если значение статистики меньше или равно своего 5%-ного критического значения, то исследуемая позиция признается корректной.

Б) В том случае, если значение статистики больше своего 5%-ного критического значения и меньше или равно своего 1%-ного критического значения, то исследуемой позиции присваивается название разброса и она отмечается одной звездочкой.

В) В том случае, если значение статистики больше своего 1%-ного критического значения, то позиции присваивается название статического выброса и она отмечается двумя звездочками.
7.5 Повторяемость – прецизионность в условиях повторяемости.

Условия повторяемости – условия, при которых независимые результаты испытаний получены одним методом на идентичных образцах одним оператором с использованием одного оборудования и за короткий интервал времени.

Мерой рассеяния результатов в условиях повторяемости является стандартное (среднеквадратическое) отклонение повторяемости – Sr.
Стандартное отклонение повторяемости рассчитывается по формуле 25 СТБ ISO 5725-2-2022:
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7.6 Воспроизводимость – прецизионность в условиях воспроизводимости.

Условия воспроизводимости – условия, при которых результаты испытаний получены одним методом на идентичных образцах различными операторами с использованием одного оборудования.

Мерой рассеяния результатов в условиях воспроизводимости является стандартное (среднеквадратическое) отклонение воспроизводимости – SR.
Стандартное отклонение воспроизводимости рассчитывается по формуле 31 СТБ ISO 5725-2-2022:
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где [image: image50.png]


 – стандартное межлабораторное отклонение.

Межлабораторное (в данном случае назовем межоператорное) отклонение рассчитывается по формуле 26 СТБ ISO 5725-2-2022:

[image: image51.png]



где [image: image53.png]— G I ny]




[image: image54.png]P a2
Ty

n;—
i T3P
Xy

]




Общее среднее значение для уровня j рассчитывают по формуле 23 СТБ ISO 5725-2-2022:

[image: image55.png]



Далее производится расчет критической разницы в условиях повторяемости и воспроизводимости. 
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где [image: image58.png]


 – коэффициент критического размаха, который зависит от уровня доверительной вероятности, связанного со значением критической разности, и от вида предполагаемого распределения. Для пределов повторяемости и воспроизводимости используется 95 %-ный уровень вероятности, при котором [image: image60.png]


 = 1,96;
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 – количество независимых оценок, произведенных i-ой лабораторией;
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 – среднее стандартное отклонение повторяемости;
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 – среднее стандартное отклонение воспроизводимости.

В условиях повторяемости и воспроизводимости критическая разница сравнивается с абсолютным значением разности [image: image68.png]


, где [image: image70.png]


 – максимальное среднее значение из полученных исходных данных лаборатории i, [image: image72.png]Vmin



 – минимальное среднее значение из полученных исходных данных лаборатории i.

Если абсолютное значение разности в условиях повторяемости и воспроизводимости превышает критическую разницу, определенную в условиях повторяемости и воспроизводимости, значит исходные данные оператора i получают статус «подозрительных» и требуют тщательного изучения. В некоторых случаях требуется проведение повторного внутрилабораторного контроля.
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