
 ВЕСТНИК УДМУРТСКОГО УНИВЕРСИТЕТА 35 
ФИЗИКА И ХИМИЯ  2013. Вып. 2 
 
УДК 541.49 
 
Л.В. Трубачева, C.Ю. Лоханина, С.А. Макаева 
 
ВНУТРИЛАБОРАТОРНЫЙ КОНТРОЛЬ И ОЦЕНКА ПРИГОДНОСТИ МЕТОДИК 
ИЗМЕРЕНИЙ ПОКАЗАТЕЛЕЙ КАЧЕСТВА ПОЧВ ПРИ РЕАЛИЗАЦИИ ИХ  
В ИСПЫТАТЕЛЬНЫХ ЛАБОРАТОРИЯХ 
 
Установлены показатели качества методик измерений почв при реализации их в одной исполнительной лабора-
тории по следующим компонентам: подвижным соединениям марганца и хлорид-ионам. 
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Внутрилабораторный контроль качества результатов измерения, проводимый ежедневно испы-
тательными лабораториями, обеспечивает необходимую точность результатов анализа и эксперимен-
тально подтверждает техническую компетентность лаборатории [1]. Необходимым этапом обеспече-
ния качества результатов измерений является контроль наличия в лаборатории условий для проведе-
ния анализа. Основные факторы внутрилабораторного контроля по РМГ 76 приведены на рис. 1. 

   

Рис. 1. Факторы внутрилабораторного контроля 
 

Испытательные лаборатории (ИЛ) проводят внутренний контроль качества для установления 
метрологических характеристик МИ с установленными нормативными документами (НД) показате-
лями качества, допущенных к применению в установленном порядке. При этом рассчитанные показа-
тели качества результатов измерений должны соответствовать показателям качества используемых в 
лаборатории МИ. 

Согласно РМГ 61 [2] методики измерений представляют собой совокупность операций и пра-
вил, выполнение которых обеспечивает получение результатов анализа с установленными характери-
стиками погрешности. В соответствии с ГОСТ Р ИСО/МЭК 17025 [3] МИ, разработанные и принятые 
в ИЛ, могут использоваться, если оценена их пригодность и подтверждена правильность применения.  

На этапе внедрения методики в работу ИЛ ставятся задачи, заключающиеся в проверке наличия 
необходимых условий, контроле всех операций и правил проведения измерений; проведение экспе-
риментальной проверки возможности получения в ИЛ результатов с точностью, отвечающей требо-
ваниям НД на МИ. Выбор экспериментальной проверки зависит от способа установления значений 
показателя точности методики [4]. При проведении оценки метрологических характеристик МИ, 
важным является варьирование определяемых концентраций и условий выполнения измерений. 
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Реактивы и оборудование 
 

Для приготовления растворов реагентов и проведения экспериментальных исследований ис-
пользованы такие средства измерений, как весы лабораторные 2-го и 4-го классов точности (ГОСТ Р 
53228). Стеклянная мерная посуда (колбы, пипетки, бюретки, цилиндры) по ГОСТ 1770 и 29251, 
29227. Все средства измерения поверены в установленном порядке. 

Для приготовления рабочих растворов реагентов использовались реактивы квалификации не 
ниже «ч.д.а». Вода дистиллированная соответствовала требованиям ГОСТ 6709 [2]. 

 
Результаты и их обсуждение 
 

Цель работы определена как оценивание пригодности ряда методик измерений, применяемых в 
экологических лабораториях при определении показателей качества почв. Установление метрологи-
ческих характеристик выбранных МИ осуществлялось в ходе специального эксперимента, проводи-
мого в условиях внутрилабораторной прецизионности. По результатам исследования установлены 
показатели точности, правильности и прецизионности титриметрического метода определения хло-
рид-ионов и фотометрического определения подвижных форм марганца с применением метода доба-
вок в соответствии с требованиями РМГ 61. 

Образцы для оценивания выбраны таким образом, чтобы содержание определяемого компонен-
та позволило охватить весь диапазон измерений, предусмотренных методикой. В качестве образцов 
выбраны рабочие пробы почв с известной добавкой. Добавкой являлись стандартные растворы ионов 
Mn2+ и Cl--ионов. Специально приготовляемые пробы с известной добавкой должны быть однород-
ными, соответствовать составу проб почв, погрешность их приготовления не должна вносить допол-
нительную систематически значимую погрешность в приписанную характеристику систематической 
погрешности методики анализа. 

Планирование эксперимента отвечало условиям внутрилабораторной воспроизводимости, при ко-
торых результаты анализа получают по одной и той же методике на идентичных пробах при вариации 
различных факторов (время, аналитики, реактивы и т.п.), формирующих разброс результатов при при-
менении методики в конкретной лаборатории. В соответствии с [4] под «лабораторией» подразумевали 
сочетание таких факторов, как «оператор», «оборудование» и «место измерений». Одна лаборатория 
представляла несколько «лабораторий» поскольку предусматривала нескольких операторов, каждый из 
которых располагал своим рабочим местом с комплектом оборудования и условиями, в которых выпол-
нялась работа. Все средства измерений на момент проведения эксперимента являлись поверенными.  

В ходе эксперимента получили одинаковое количество результатов определяемого компонента 
в пробах без добавки (х) и в пробах с добавкой (х'). Все результаты оценены на выброс значений по 
методу Манделя [5].  

Вначале рассчитывалось выборочное среднеквадратичное отклонение СКО единичных резуль-
татов измерений проб без добавки (S1) и проб с добавкой (S2) по формуле 1 и 2 соответственно, на 
основе которого произведена оценка показателя воспроизводимости МИ.  
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Показатель воспроизводимости методики анализа в виде СКО (R) рассчитывают по формуле 3: 
 

Rm  kSRm,      (3) 
 

где k – коэффициент, учитывающий условия проведения эксперимента, k может принимать значения 
от 1,2 до 2,0. 

Показатель воспроизводимости методики анализа в виде предела воспроизводимости – Rm для 
содержания, соответствующего содержанию компонента в m-м образце, рассчитывают по формуле 

Rm = Q(P, 2)Rm,    (4) 
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где Q(P, 2) = 2,77 при Р = 0,95. 
Для оценки значимости систематической погрешности вычисляли t- критерий: 

22 2
доб1 2
3

t
S S
L L





 

,    (5) 

 

где дx C    – оценка математического ожидания систематической погрешности методики анализа, 
С – аттестованное значение добавки к пробе, 
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  – среднее значение экспериментально найденной добавки, 

доб – погрешность аттестованного значения добавки к пробе, 
L – количество результатов анализа. 

Поскольку в расчете  t – критерия  t > tтабл, значит оценка систематической погрешности значи-
ма на фоне случайного разброса и вводится еще один  – критерий. Данный критерий оказался не-
значимым и не влиял на дальнейшие вычисления. Далее рассчитывали показатель правильности и 
показатель точности (расширенная неопределенность) МИ по формулам 6 и 7 соответственно:  
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где c – среднее квадратическое отклонение неисключенной систематической погрешности методики 
анализа – точечная оценка. 

 

2 2
c1, 96 1, 96 ( )R         ,    (7)  

   

где () – СКО погрешности результатов анализа, полученных во всех лабораториях, применяющих 

данную методику анализа, – точечная оценка. 
 
 

 
Рис. 2. Сравнительная характеристика показателей воспроизводимости МИ [6] и [7]: 

 – показатель воспроизводимости, установленный по НД на МИ; 
   – показатель воспроизводимости, установленный при реализации МИ в ИЛ 
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Рис. 3. Сравнительная характеристика погрешностей МИ [6] и [7]: 

– значение погрешности, установленное по НД на МИ; 
– значение погрешности, установленное при реализации МИ в ИЛ 

 
Установленные показатели качества методик [6] и [7], как видно из рис. 1 и 2, не превосходят 

показатели качества, заложенные в НД на соответствующие МИ. Поэтому данные МИ допущены к 
применению в установленном порядке. 
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L.V. Trubacheva, S.Yu. Lokhanina, S.A. Makaeva 
Intralaboratory monitoring and evaluation of the suitability of methods of measurement parameters of soil 
quality in the implementation of the executive laboratories 
 
Installed parameters of soil quality methods of measurement for their realization in one laboratory for the following 
components: a movable compounds manganese and chloride - ions. 
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