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Шановні читачі, колеги!

Продовжуючи знайомство українських фахівців з метрології та техніки вимірювань, цим випуском Огляду міжнародної метрології ми презентуємо кілька робіт, присвячених демонстрації простежуваності результатів вимірювань та випробувань до одиниць системи SI. 

Більшість країн та міжнародних організацій видозмінили концепцію єдності вимірювань на концепцію демонстрації простежуваності, яка базується на концепції та відповідних процедурах калібрування. 


Майже незалежний протягом кількох років розвиток систем законодавчо регульованої метрології та системи акредитації у нерегульованій, індустріальній сфері призвів до виникнення та прояви у стосунках підприємств і організацій з органами законодавчо регульованої метрології та органами з акредитації певних суперечностей або неузгодженостей.

Одна з головних неузгодженостей полягає в тому, що для тих засобів вимірювання, застосування яких належить до юрисдикції законодавчої метрології, власник або користувач подібного приладу змушений гарантувати дотримання законодавчих вимог – через повірку у органі з повірки і для такого ж самого приладу з ціллю виконання вимог акредитації – через калібрування в іншому органі.

Для розв’язання низки питань та суперечностей у Європейській метрологічній системі створено орган 4Е, Європейську - координуючий орган чотирьох міжнародних організацій Європи: ЄА, ЄВРАМЕТ, ЄВРАХЕМ, ЄВРАЛАБ. Логічним подовження цього стало б створення Кооперації Калібрувальних Лабораторій – ЄВРОКАЛ.

Три перших публікації присвячені інформації стосовно головних підходів до демонстрації простежуваності у Європі та пострадянських країнах, задачам і функціям ЄВРОКАЛ та діяльності асоціації калібрувальних лабораторій Чехії та Словаччини. Шість інших є перекладами доповідей фахівців у галузі метрології фізико-хімічних досліджень з різних країн на Конференції ІМЕКО «Метрологічна простежуваність у вік глобалізації», що відбулась у Парижі 6-8 квітня 2011 року.

Сподіваємось, ці публікації нададуть певну уяву про спрямованість та підходи метрологічних досліджень з метою забезпечення простежуваності в сфері безпеки довкілля та продуктів харчування.

Примітка редакційної групи. У публікаціях, де у оригіналі застосовано термін “reference material”, редакційна група свідомо застосовувала переклад «референтний матеріал» оскільки за етимологією англійського слова “reference” та, зокрема, за його використанням у VIM для визначення поняття «значення величини» часто застосовані українські терміни «еталонний матеріал» та, тим більше, «стандартний зразок» не повністю або хибно відображають сенс і зміст цього поняття. Це ж стосується і застосування «референтне значення» для перекладу “reference value”.

З повагою

Редакційна група 
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Два альтернативних підходи до демонстрації простежуваності

у пострадянських країнах

Ю.В.Кузьменко, ДП «Укрметртестстандарт», Україна

С.В.Проненко, ДП «Укрметртестстандарт», Україна


У «старій Європі» та бувшому Радянському Союзі для створення інфраструктур національної метрології розвиваються два різних підходи. 

В обох системах інфраструктури метрології спочатку були побудовані на однаковому фундаментальному принципі – результати вимірювання мають виражатись в законних одиницях з оцінками точності за відомою ймовірністю, одиниці – відтворюватись національними первинними еталонами, а робочі засоби вимірювань мають бути пов’язані, простежуватись до відповідного первинного еталону через певні офіційно встановлені процедури.

Однак розвиток на однаковій основі призвів до різних загальних рішень. «Стара Європа» та інші високорозвинені країни встановили національні інфраструктури з більш або менш певними відмінностями у сферах законодавчої та добровільної (індустріальної) метрології. 


Більшість міжнародних суспільств видозмінили концепцію єдності вимірювань на концепцію демонстрації простежуваності, яка суворо базується на концепції та відповідних процедурах калібрування. 


Зараз пострадянські країни, в першу чергу, Білорусь, Росія та Україна, як спадок десятиріч централізованого регулювання й управління, мають розвинену метрологічну систему, подібні інфраструктури побудовані як реалізація концепції єдності вимірювань, основаних на сполученні робочих засобів вимірювання з первинними еталонами через систему повірки робочих приладів та всіх рівнів робочих еталонів відповідно до законодавчо встановлених повірочних схем.  


Якби хтось зрівняв підходи забезпечення та демонстрації результатів простежуваності вимірювання, основаних на демонстрації нерозривного ланцюгу калібрування (на сьогодні підходи ILAC та ЕА, надалі «підхід  ILAC») та забезпечення й демонстрацію простежуваності шляхом виконання обов’язкових повірочних схем для відповідних величин (підходи бувшого Радянського Союзу та Білорусі, Росії й України, надалі «підхід SU») то були б визначені наступні відмінні риси.


1.  Як правило, виконання «підходу ILAC»  дозволяє власнику засобу вимірювання  відкалібрувати його через різні калібрувальні лабораторії, й таким чином, у загальному випадку, продемонструвати різні ланцюги калібрування в різних первинних відтвореннях однакової одиниці. З часів СРСР до теперішнього часу повірочні схеми у вищезгаданих пострадянських країнах встановлюються національними стандартами, такими як ГОСТ у СРСР, ГОСТ Р у сучасній Росії та ДСТУ а Україні – різні абревіатури для однакових типів документів. Не дивлячись на факт, що стандартизація в наших країнах стала добровільною, національні стандарти повірочних схем для кожної величини залишаються обов’язковими та, в дійсності, містять в собі єдиний можливий шлях забезпечення та демонстрації простежуваності певного результату вимірювання до первинного відтворення відповідної одиниці SI. Ці схеми  в усіх випадках дуже детально розробляються, а їх вимоги охоплюють абсолютну більшість принципів будови, типів, рівнів точності еталонів та засобів вимірювальної техніки, а також методів передачі одиниці. 


Без розробки національного стандарту відповідної повірочної схеми не можна затвердити та прийняти не один національний еталон. На Рисунку 1 надається приклад відносно малої й нерозгалуженої (з причин обмеженого місця в цьому докладі) повірочної схеми для одиниці електролітичної провідності.


2. Порівняння вмісту інструкцій з калібрування та повірки показує, що з технічної точки зору вони однакові й, більш того як показано у [1], повірка включає операції калібрування. Як правило, інструкції повірки місять в собі наступні розділи:

· Область застосування;

· Нормативні посилання;

· Терміни, визначення та абревіатури;

· Засоби (обладнання) повірки;

· Вимоги до кваліфікації персоналу;

· Вимоги до безпеки;

· Умови вимог повірки;

· Підготовка до повірки;

· Виконання (операції) повірки – всі операції з оцінки метрологічних характеристик мають бути задані й детально описанні;

· Презентація результатів повірки;

Порівняльний аналіз результатів оцінки невизначеності для каліброваних засобів вимірювальної техніки та оцінка похибки для одного й того ж приладу, коли він повіряється відповідно до вимог повірочної схеми, показують, що в обох випадках різниця результатів значно мала.

3. В пострадянських країнах всі національні еталони та абсолютна більшість еталонних засобів вимірювань, що використовуються для повірки й калібрування, зосереджені в державних органах з повірки. Таким чином, калібрувальна служба, яка розвивається в Європі, охоплена мережею незалежних акредитованих лабораторій, практично відсутня в цих країнах. В дійсності в Україні чотири національні інститути метрології – учасники CIPM MRA здійснюють калібрування  вимірювальної техніки для випробувальних лабораторій у повній відповідності з міжнародним визначенням калібрування та з вимогами ISO/IES 17025 й документами ILAC, використовуючи зокрема, положення керівництв з калібрування EURAMET, коли це потрібно й прийнятно. 
З того часу, коли українські промислові випробувальні лабораторії приєднались до процесів економічної та торгівельної глобалізації і, зокрема, після приєднання України до WТО, вони абсолютно визнали важливість бути акредитованими, а отже й здатність демонструвати простежуваність результатів вимірювання до SI. 

На цьому шляху вони зіткнулися зі звичайним для всього світу парадоксом протиріччя між законодавчої метрологією та системами акредитації. Питання в тому, що більшість експертів органів з акредитації ЕА не визнають інші демонстрації простежувань, ніж через ланцюги калібрувань. У всякому випадку для тих засобів вимірювання, застосування яких належить до юрисдикції законодавчої метрології, власник або користувач подібного приладу змушений гарантувати дотримання законодавчих вимог через повірку у органі з повірки й для того ж приладу з ціллю виконання  вимог акредитації - через калібрування в іншому органі. Посилаючись на описану вище ситуацію в Україні щодо калібрування, відмітимо парадокс в тому, що випробувальні лабораторії мають повіряти, наприклад, автомобільні газоаналізатори у національному метрологічному органі, та той самий прилад калібрувати в тому ж самому інституті, тому що відповідні еталони історично зосереджені в цьому інституті – члені CIPM MRA, що є одночасно і органом з повірки у законодавчо регульованій метрології.

Протягом останніх двох років Всеукраїнський центр стандартизації, метрології, сертифікації, ДП «Укрметртестстандарт», який як головна організація метрологічної служби в Україні та член CIPM MRA діє в описаних парадоксальних умовах, створив пом’якшувальні й водночас компромісні схеми простежуваності для еталонів, починаючи з первинних еталонів, які застосовуються як інформаційні, демонстраційні для калібрувальних цілей принаймні в галузі фізико-хімічних вимірювань, здебільшого передбачених для харчових випробувань та медичних аналізів.

Це ілюстративні добровільні документи, які здебільшого показують можливі співвідношення між схемами повірки та схемами ланцюгів калібрування, коли калібрування й повірка виконуються в одній й тій ж установі, та застосовуються одні й ті ж засоби, перш за все, еталони.

Приклад схеми простежуваності для засобів вимірювальної техніки електролітичної провідності, що відповідає схемі повірки на Рис.1 надається на схемі Рис.2. 

Як згадується у зведенні вище, і державні метрологічні органи, і компанії (установи) в пострадянських країнах зіштовхуються зі складною дилемою: чи виконувати одночасно (часто в різних органах) дві різні процедури – повірку та калібрування не лише для робочих засобів вимірювання, а й для всіх робочих еталонів даної величини на всіх етапах відповідної повірочної схеми, чи розпочинати на міжнародному рівні детальне розроблення принципів визнання простежуваності на основі виконання вимог повірочних схем.

Здається можна було б знайти компроміс, якщо була б підписана угода між  ILAС, ВІРМ, та, можливо, BIML, відповідно до якої органи з акредитації визнаватимуть демонстрацію простежуваності через виконання повірочних схем, проте за умовами, що національні еталони визнані процедурами CIPM MRA або відкалібровані за визнаними еталонами інших країн, а органи з повірки, окрім законодавчо оголошених, акредитовані органом з акредитації ЕА. 

Посилання:

[1] Дей Руншенг та Хан Джанпінг «Співвідношення між калібрувальним, повірочним та метрологічним підтвердженням», Бюлетень OIML, том XLV, номер 1, січень 2004 р, стор. 20-22.

Рис.1. Приклад державної повірочної схеми

ДЕРЖАВНА ПОВІРОЧНА СХЕМА ДЛЯ ЗАСОБІВ ВИМІРЮВАНЬ  

ЕЛЕКТРОЛІТИЧНОЇ ПРОВІДНОСТІ РІДИН
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Рис. 2. Приклад схеми простежуваності
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1. Відправна точка

Використання знань та інформації, отриманої під час зборів асоціації  4Е-СZ (www.4e.cz), які представляють безпосередній зв'язок з Європейським співробітництвом серед ЕА, EUROLAB, EURACHEM та EURAMET, веде до висновку, що для досягнення цілком замкнутої структури, охоплюючи більшість об’єктів метрологічної сфери, включаючи калібрувальні лабораторії промислової сфери, ми не взяли до уваги EUROCAL  – Європейську асоціацію з калібрування, яка могла б розширити існуючі діяльності 4Е до діючих 5Е.

2. Чому інша міжнародна асоціація?

Здається буде важливо, маючи можливість, наприклад,  координованим способом представити достатні можливості калібрувальних лабораторій органам акредитації ЕА з метою об’єднання підходів Національних органів з акредитації та досягнення порівняльного рівня вимог, проте також порівняльного рівня можливостей забезпечення акредитації для вимірювань та калібрування обладнання в кожній країні Європи. Уніфікація таких підходів, в основному, є питанням комунікації, як показує досвід «хороші речі – заразні». Також міжнародний шанс для обміну інформацією та думками вірогідно міг би призвести до покращень в області  забезпечення вимірювань та метрології в контексті співпраці міжнародних компаній.

3. Запропонована структура EUROCAL та діяльності

Можливо уявити, що гіпотетично на сьогодні EUROCAL як Європейське міжнаціональне утворення можна представити національним, якщо воно стане прийнятним як регіональні Асоціації калібрування, в яких будуть існувати члени можливо тільки в майбутньому (натхненні цією статтею), утворені національними Асоціаціями, що фокусують свої діяльності на проблематиці калібрування обладнання, вимірювання і забезпеченні вимірювань в перспективах компанії. 

Кожен член може уповноважити групу виконавців, охоплюючи область спеціалізацій, в якій зацікавлений окремий член. Могли б існувати активні регулярні або нерегулярні (для даного випадку) зібрання представників відповідних спеціалізацій, які змогли б сформувати координовані точки зору щодо відповідних тем, і EUROCAL зміг би презентувати їх ЕА, TC - ISO або EN чи іншим органам  влади і організаціям від імені членів, підтриманих їх досвідами і кваліфікованими вимогами. Оскільки метрологія, головним чином, - технічна галузь, в принципі міжнародна і аполітична, то дійти згоди можна легшим шляхом, а об’єкти, що впливають на індустріальну метрологію, можна спрямувати в правильному і кращому напрямі. 

Подальші зібрання EUROCAL можуть скликатись разом з великими міжнародними конференціями подібно CPEM, TEMPMEKO, тощо. Також можливо уявити майбутню "велику конференцію EUROCAL " однин раз на кожні 2 - 3 роки, звичайно, якщо у відвідуванні подібної конференції будуть зацікавлені члени та інші можливі відвідувачі (наприклад, можна буде взяти натхнення з щорічних конференцій NCSLi). 

В минулому в час існування Чехословацької федерації зацікавленість у подібних конференціях підтвердив, наприклад,  хороший досвід з організації симпозіуму INSYMET в Братиславі.

4. Головні можливі сфери діяльностей EUROCAL

Головні  сфери діяльностей EUROCAL,  наприклад, можуть спрямовуватись на: 

· Уніфікація критеріїв акредитації, рівня експертизи і підходу експертів, а також діяльностей, спрямованих на освіту, що ведуть до подібної уніфікації в області акредитації; 

· Об'єднання вимог та критеріїв стандартів для акредитації лабораторій і сертифікації систем управління;

· Покращення і уніфікація методів та процедур вимірювання та калібрування з метою гарантування їх правильності й необхідного рівня (включаючи визначення non-underfulfil - мінімального критерію), що базується на знанні і досвіді вищих лабораторій калібрування, а також на необхідних вимогах для цих методів і процедур у разі калібрування замовником на місці, тобто поза калібрувальною лабораторією.

· Специфікація процедур для обробки і оцінки невизначеностей  вимірювань та калібрувань;

· Обмін досвідом щодо організації, оцінки і застосування результатів міжлабораторних звірянь  випробувань та вимірювань, а також методів, способів і процедур оцінки успіху учасників в цих звіряннях; 

· Автоматизація калібрування і вимірювань мінімізацією управління навантаженнями лабораторій, безпаперова метрологія;

· Затвердження і експертиза калібрування та програмного забезпечення вимірювання;

· Затвердження і експертиза систем, що застосовуються для випробувань та калібрувань, а також затвердження процесів відповідно до ISO 9001 як невід’ємної частини  діяльностей калібрувальних лабораторій.

· Навчання, освіта і обмін досвідом метрологічних працівників;
· Спрощення і зниження рівня бюрократії системи акредитації і системи управління якістю вимірювань;

· Калібрування і оцінка точності на місці; моніторинг впливаючих величин на результати калібрування; калібрування вимірювання і системи управління;

· Відтворення результатів калібрування і вимірювань;

· Вимоги клієнтів щодо калібрування і їх обговорення (чи моделювання) з клієнтом;

· Оцінка рівня і участь в процесі акредитації;

· Системна інтеграція забезпечення метрології в сертифікованих системах в області якості, факторів навколишнього середовища, безпеки, інформаційних технологій і захисту інформації за допомогою діяльностей калібрувальних та метрологічних лабораторій.
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Загальне – Головна мета цієї статті – надання інформації стосовно діяльностей Асоціацій калібрування у Чеській (CZ) і Словацькій Республіках (SK), та взаємної співпраці обох асоціацій. Пропозиція поширення подібних діяльностей, а саме міжнародної співпраці в рамках Європейських регіонів  - надається на основі доброчинних досвідів обох асоціацій. 
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1. Історія 

Незабаром після політичних змін у Федеральній Республіці Чехословаччини у 1989 році представники калібрувальних лабораторій та інші організації, діяльності яких пов’язанні з метрологією, надихнулись діяльностями WEEC й в кінці 1990 року створили Чехословацьку асоціацію калібрування. 

Цілі та спрямованість програми цієї початкової федеральної Асоціації також були прийняті національною чеською Асоціацією з калібрування  (ССА) та Асоціацією з калібрування Словацької Республіки (САSK), які були утворені після розколу Чехословаччини 1 січня 1993р. Асоціація розпалась тому що було б неможливо законно продовжувати у формі єдиної загальної Асоціації з членами з обох країн. 

У 1994 році на основі WEСC та WELAC була створена ЕAL. ЕAL перейняла лише частину робіт WEСC, яка була близька до діяльностей з акредитації та інших діяльностей, й не було конфлікту інтересів з діяльністю акредитації у Європейській акредитації. Інші діяльності  колишньої WEСC, що не були перейняті ЕAL, склали основу діяльностей Чехословацької асоціації з акредитації, а потім послідовно Чеської асоціації калібрування (ССА) і Асоціації калібрування Словацької Республіки (САSK).

Кожна Асоціація на сьогодні має приблизно 100 членів (ССА – 96; CASK  –  113).  Це члени великих організацій, малих організацій, а також окремі приватні підприємці. Ціль Асоціації з самого початку була зібрати всі об’єкти, орієнтовані на метрологію – промислові (лабораторії у всіх компаніях, акредитовані та неакредитовані лабораторії, а також їх керівників та аудиторів), а також лабораторії з області первинної метрології, діючі об’єкти в законодавстві, виробників та дистриб’юторів вимірювального обладнання та програмного забезпечення вимірювання та інших.

2. Теперішні діяльності Асоціацій

2.1 Загальне 

Члени асоціацій – це члени з різних організацій; малих організацій, а також фізичні особи. Місія Асоціацій з самого початку була зібрати всі об’єкти, спрямовані на метрологію – промислові (лабораторії у всіх компаніях, акредитовані та неакредитовані лабораторії, а також їх керівників з якості та внутрішніх аудиторів), лабораторії, що виконують лише діяльності лабораторій, первинні та вторинні метрологічні лабораторії, органи, що чинні у законодавстві, виробники та дистриб’ютори вимірювального обладнання та програмного забезпечення вимірювання тощо. 

Припускається, що кожний член Асоціації дотримується та поважає гарні манери, що висвітлюються у Кодексі етики асоціації або Кодексі етики Національних органів з акредитації, а акредитовані лабораторії погодились виконувати вимоги.

Обидві Асоціації згідно статтям своїх статутів орієнтуються саме на наступні діяльності:

· Сприяння позиціям членів, захист інтересів членів; представлення членів державним органам влади, органам з акредитації тощо.

· Організація конференцій, семінарів, орієнтованих на діючі схеми метрології та окремі предмети відповідних областей вимірювань та калібрувань.

· Надання членами інформації стосовно поточних діяльностей у метрології, випробуванні, акредитації та інших пов’язаних областях на національному та міжнародному рівні.

· Організація навчання та освіти для спеціалістів з лабораторій-членів, а саме в областях, де існуюча офіційна освіта, навчання або система сертифікації є недостатньою;

Двічі на рік асоціації організовують пленарні засідання, які дають змогу членам регулярно зустрічатись з колегами і обмінюватись інформацією та досвідом. 

Кожне пленарне засідання супроводжується конференцією, на якій розглядаються технічні питання асоціації.

Кожна асоціація має комітет, який керує діями асоціацій в час між пленарними засіданнями. На основі передачі доручення членам, як правило, вони повинні розглядати наступні задачі:

· Оцінювати рівень державної адміністративної роботи у галузі метрології; надання постанов та пропозицій у цій сфері;

· Брати участь у діяльностях Ради з акредитації та Ради з метрології; Технічних Комітетах Національного органу з акредитації; Комітету одиниць метрології, Комітету термінології, Асоціації  4E-CZ та в інших робочих групах. (4E-CZ презентує прямий зв'язок з Європейським співробітництвом серед ЕА, EUROLAB, EURACHEM та EURAMET) 

· Організовувати роботу в області визначених задач державної програми з розвитку метрології;

· Складання моделі вимірювання та процедур калібрування для вибраних типів вимірювального обладнання, включаючи оцінку невизначеності (пропонується за невелику плату для інших користувачів після обговорення та прийняття експертами);

· Брати участь у побудові бази даних експертів та експертів з оцінки Національного органу акредитації;

· Організація міжнародних конференцій, направлених на області можливих інтересів майбутньої перманентної міжнародної співпраці.

2.2 Внесок до діяльностей стосовно освіти


Важлива частина діяльностей асоціацій – це внески освіти для професіоналів з метрології:

· Навчання осіб, відповідальних за якість вимірювання у компанії;

· Окреме навчання для персоналу калібрувальних та випробувальних лабораторій щодо належних вимірювань та калібрувального обладнання (наприклад, температура, тиск, електричні величини, поток, довжина, маса геометричні параметри, невизначеність вимірювань тощо);

· Навчання внутрішніх аудиторів компанії, відповідальних за вимірювання;

· Навчання внутрішніх аудиторів калібрувальних та випробувальних лабораторій;

· Навчання керівників з якості інтегральних систем управління лабораторією;

· Навчання, що фокусується на побудові та використанні інтегральних систем управління лабораторією  контролю за діяльностями лабораторій та вимірювань у компанії ( це охоплює не лише менеджмент якості, а й фактори навколишнього середовища, фактори безпеки, інформаційні технології та захист інформації, а також перевірку відповідних вимог законодавства).

Ці навчання включають в себе заключну перевірку, а учасники отримують сертифікат, що вимагається органами з акредитації як доказ професійної компетентності (знань, здібностей, навичок) або як доказ постійного вдосконалення.

Можна сказати, що конференції, семінари, тренінги та неформальні наради членів асоціації стають невід’ємною частиною або доповненням до метрологічної освіти для службовців калібрувальних та випробувальних лабораторій.


На жаль, міжлабораторні звіряння, вимірювання та перевірки кваліфікації, які довгий час були організовані KZSR, фінансово не підтримувались, а втім неможливо було продовжити цю діяльність, тому що вони виконували її як додаткове робоче хобі. 

2.3 Конференції 

Вищезгадані конференції, організовані на пленарних засіданнях, завжди готуються з метою надати членам асоціацій апріорну актуальну інформацію стосовно нових процедур калібрування, законодавчих змін, новин та змін в області акредитації, законодавчої метрології, первинних еталонів, належної лабораторної практики або досвіду промислових лабораторій. Індивідуальні рішення та неформальні збори членів, які мають спільні інтереси – це безцінна частина конференції, а також обговорення за круглим столом з представниками державної метрології, органами з акредитації або державними органами влади.

Участь іноземних гостей була й є дуже корисною, оскільки це цінне джерело інформації та досвіду у галузі вимірювань. 

Також дуже важливим є отримання інформації про процеси розвитку нових законодавчих документів та регламентів, що стосуються метрології (технічні регламенти з метрології, технічні стандарти, методичні інструкції з акредитації, закони про метрологію тощо), а також видозміни директив ЄС. Можливість активної участі у цих процесах  дуже корисна для  членів асоціації, наприклад, є серії робіт, зроблених в період, коли MID вводилась в дію, які орієнтувались на її поясненні, практичному застосуванні та її впливах на діючі існуючі процеси.

Дуже тісна співпраця асоціацій з Національними метрологічними лабораторіями (НМЛ) гарантує доступ до інформації, а також до лекторів та спікерів, що знають свій спеціалізований предмет та актуальні тенденції (необхідно дуже добре розуміти підхід управління НМЛ – генеральний директор НМЛ у CZ та директор центру маси й тиску НМЛ у SK – це члени комітетів асоціації).

За довгий час існування організації типу Асоціацій калібрування себе вже виправдало, оскільки вона дала членам куди кращі можливості прийняття активної участі  у діяльностях в цих галузях, де окремі лабораторії не мали можливості отримати самостійно – мандат понад 100 членів з обох сторін надає асоціації вид гарантії для того, щоб брати участь у прийнятті важливих рішень у галузі метрології. 

Представники асоціацій також можуть надавати критичні думки державним органам влади або органам з акредитації, що безпосередньо мають до цього відношення. Компанії, які є членами Асоціацій у CZ та SK, це враховують. В дійсності, якщо вони продовжать брати активну участь  й будуть зацікавленими у діяльностях асоціації та співробітництві,  це буде простий  доказ, що вони йдуть правильним шляхом.  

2.4 Ситуація в промисловості 

Одна з серйозних проблем, яка обговорюється під час зборів Асоціації – ситуація у промисловості. Дуже часто трапляється, що іноземні чи багатонаціональні компанії, які зараз мають або контролюють деякі ключові компанії у CZ або у  SK, управляють  метрологією краще або гірше.

Можна побачити, що новий власник часто:

· знижує рівень метрологічного забезпечення для  того, щоб пізніше  нічого не робити ,а лише виконувати основні вимоги сертифікації або акредитації, оскільки материнські компанії сертифікуються та акредитуються в різних країнах, рівень вимог та критерій інколи значно відрізняється;

· знижує рівень профілактичного обслуговування засобів вимірювальної техніки, управління та контроль техніки, що призводить до загрози безпеки  та збільшує аварії.

· Понижує та розжалує службовців, підтримуючи забезпечення вимірювання до покупців та організаторів лише «мінімального метрологічного забезпечення», отже, їхній критерій для метрології – це  «купляй найдешевше та  підтримуй лише те, що критичне….» 

Деякі дії Асоціацій щодо освіти направлені на ці проблеми й намагаються змінити цей негативний підхід. 

Найвищий рівень забезпечення вимірювання від середнього можна побачити, наприклад, в автомобільній промисловості, а її субпідрядники, які показують хороший курс систематичного підходу  у забезпеченні вимірювань – вимагають повної метрологічної підтримки, зазвичай з вимогою послуг акредитованих лабораторій.

Важливу складову рівня забезпечення вимірювань можна побачити, наприклад, у енергетичній та хімічній промисловості, де забезпечення вимірювань вже втратило свої позиції як попереджувальний інструмент контролю.

3. Міжнародне співробітництво ССА та CASK

Розпад Чехословаччини  1-го січня 1993 року на жаль призвів до того, що можна назвати «Анти-Шенген» - побудови бар’єру від існування незалежних держав, що значно обмежив подальший успішний розвиток співпраці в рамках асоціації.  Основна проблема була й на жаль і зараз існує (навіть після того, як обидві країни вже ввійшли в ЄС та дійсно підписали Шенгенську угоду) - це положення «подорожі за кордон»,  яке дійсно значно зменшує можливості членів обох асоціацій брати участь у діях, організованих  іншою стороною. Тоді як Інститути метрології (НМЛ) зазвичай планують бюджет щодо візитів за кордон для прийняття участі у конференціях або семінарах, промислові компанії, більшість з яких є членами асоціацій з калібрування, не мають достатніх коштів, а одержати згоду на подібну поїздку для звичайних людей з калібрувальної лабораторії вкрай важко, навіть якщо це поїздка в сусідню країну і додаткові втрати не враховуються. Не зважаючи на це кожна з  Асоціацій продовжують співпрацювати та намагаються знаходити можливості для усунення цих бар’єрів в успішній співпраці. 

Хоч виявилось неможливим після розколу Чехословаччини зберегти хоча б одну асоціацію з членами з обох країн, спроби організувати загальну конференцію біля кордону для членів обох Асоціацій також не принесли успіху (з причин, зазначених вище стосовно закордонних візитів), проте досі можливо зберегти співпрацю шляхом управлінням комітетами обох асоціацій, а також декількома членами, які підтримують членство з обох сторін. 

Окрім цього постійні члени кожної Асоціації мають право брати участь в роботах іншої сторони (зазвичай у конференціях та семінарах) та як і раніше мають однакові привілеі місцевих членів (нижчу чи навіть безкоштовну вхідну плату). Важливою є також вигода для колишніх членів, що вже у відставці, вони можуть брати участь у діяльностях безкоштовно.

Співробітництво обох Асоціацій та їх комітетів, як правило, проходить у наступній формі:

· Регулярні щорічні зібрання обох комітетів.

· Розповсюдження запрошень на окремі діяльності для членів обох асоціацій.

· Співпраця у підготовці програм семінарів, тренінгів та конференцій.

· Використання вже зроблених матеріалів з дій однієї організації у підготовці таких же або подібних дій іншою стороною;

· Спільна праця у підготовці спеціалізованих дій та гарантування дій однієї сторони членами комітету іншої сторони.

· Взаємний обмін інформацією щодо реалізації державної політики метрології та діяльностей й рішень, прийнятих відповідними державними органами влади у Чеській та Словацькій Республіках. 

· Запрошення (або розподіл) однакових експертів для презентацій дій Асоціацій з обох сторін.

· Обмін інформацією та досвідом щодо процесів акредитації з обох сторонах.

Взаємне об’єднання та близькість інтересів обох програм Асоціацій та планів роботи також було продемонстроване фактом, що член комітету ССА обран  членом комітету CASK у 2003 році й така ситуація залишається й до цього часу. 

4. Короткий огляд  досягнень 

Можна сказати, що покращення вимірювань в обох країнах базується на колишньому довгостроковому традиційному методі й позитивному впливі минулих дій федерації й загальних  законопроектів з метрології. Спільний розвиток діяльностей обох асоціацій досі триває. Накоплені знання та досвід й подальше здобуття нових знань та навичок, і продовження співпраці Національних асоціацій калібрувань обох країн - хороша основа для гарантування вимог членів асоціацій та розвитку покращення вимірювань у регіоні. Діяльності обох асоціацій калібрування грають важливу роль у забезпеченні рівня покращення вимірювань, що вимагається. Стосовно цього також важливо зазначити, що діяльності асоціацій в області забезпечення вимірювань допомагають створити єдину систему забезпечення вимірювань у компанії як у регульованій, так і нерегульованій галузях.

Наступний можливий розвиток хорошого досвіду від двох сторін національного рівня співпраці здається буде нижче запропонованих рекомендацій встановлення подібних діяльностей, тобто співпраця акредитованих чи неакредитованих лабораторій, промислових лабораторій або уповноважених лабораторій й інших органів, діяльності які стосуються метрології по всьому європейському регіоні. 

5. Висновок

Можна виразити думку щодо корисності діяльностей калібрування не тільки на національному рівні, але й те, що ці діяльності явно сприяють усуненню бар’єрів у будь-якій міжнародній співпраці, основаній на одержанні, утилізації та застосуванні досвідів від вимірювань, випробувань, калібрувань обладнання, організації та забезпеченні метрології у компаніях.  Таким чином всі ці діяльності дуже важливі, корисні та необхідні.

Також можна сподіватись, що запропоновані досвіди разом з діяльностями асоціацій в області покращення вимірювань та відповідні існуючі дві сторони співробітництва в галузі метрології, можуть заохотити інші сторони розпочати подібні діяльності в інших європейських країнах, та підтримати встановлення відповідних асоціацій, представлених як ще гіпотетична міжнародна асоціація EUROCAL.
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Короткий огляд


Програма з перевірки професійного рівня була організована Службою акредитації Гонконгу для того, щоб звірити виконання місцевими лабораторіями кількісного аналізу звичайних домішок важких металів у продуктах харчування. В цій програмі DORM-3, сертифікований референтний матеріал білка риби, виготовлений Національною Дослідницькою Радою Канади, був застосований  як випробувальний матеріал. Сертифіковані референтні значення вмісту миш’яку, кадмію, хрому, свинцю та ртуті цього сертифікованого референтного матеріалу безпосередньо були застосовані як приписані значення для встановлення метрологічної простежуваності. Всього чотирнадцять лабораторій були занесені до списку цієї програми та одинадцять з них надали організатору результати в рамках  розкладу програми. Серед цих лабораторій три були акредитовані для випробувань. Стандартне відхилення для оцінки професійності стосовно кожної речовини, що визначається при аналізі, було знайдено за рівнянням Гурвица, а виконання учасниками було оцінено за z-значеннями. Всі учасники задовільно виконали свою роботу в цій програмі окрім одного сумнівного результату. 

Введення 


Важкі метали – це домішки, які можна знайти у продуктах харчування через  домішки з навколишнього середовища, промислових діяльностей або виробництва продуктів харчування. Надмірне споживання домішок металу у продуктах харчування  може призвести до шкоди здоров’я людини. У Гонконгу рівні  різних важких металів, що допускаються у продуктах харчування, включаючи миш’як, кадмій, хром, свинець, ртуть та олово, встановлюються регламентами щодо фальсифікації продуктів харчування (домішків металів) (гл. 132V). Кількість домішок металів, наявних у продуктах харчування, зазвичай відповідно аналізується місцевими випробувальними лабораторіями. Для того, щоб оцінити роботу випробувальних лабораторій Службою акредитації Гонконгу (НКАS) було організовано програму з перевірки кваліфікаційного рівня з аналізу металічних домішок у продуктах харчування. 

Метою цієї програми було забезпечити основу для звіряння виконання робіт лабораторій  у кількісному аналізі домішок важких металів у продуктах харчування. Це дозволило оцінити компетентність місцевих лабораторій для виконання подібних випробувальних послуг. Результати випробування від учасників були оцінені за статистичними методами, викладеними у ISO 13528:2005 «Статистичні методи для застосування у перевірці професійного рівня шляхом міжлабораторних звірянь» [1] та у “Міжнародному гармонізованому протоколі щодо перевірки професійного рівня аналітичних хімічних лабораторій» [2]. z-значення були застосовані як числовий індикатор для того, щоб оцінити індивідуальний кваліфікаційний рівень учасників стосовно референтних значень. 

Застосування сертифікованого референтного матеріалу як зразка для перевірки кваліфікації

Випробувальним матеріалом, даним лабораторіям-учасникам,  був сертифікований референтний матеріал (CMR), виготовлений Національною Дослідницькою Радою Канади (NRC-CNRC),  а саме – DORM-3. DORM-3 був приготований від гомогенату білка риби. Як однорідність, так і  стабільність  DORM-3 визначались NRC-CNRC. Вони були вибрані для цієї програми перевірки кваліфікації  через те, що містили домішки важких металів на рівнях, з якими як правило стикнулись місцеві лабораторії. Кожній лабораторії –учаснику було дано по одному непошкодженому флакону DORM-3 для того, щоб визначити концентрацію (у мг·кг-1) шести домішок металу на основі сухої маси. Шість речовин, що визначались при аналізі це: миш’як (As), кадмій (Cd), хром (Cr), свинець (Pb),  ртуть (Hg) та олово (Sn). Лабораторіям назначили виконати 3 незалежних експерименти для того, щоб визначити середнє значення кожної речовини, що визначалась при аналізі. Учасників також попросили доповісти про розширену невизначеність вимірювання (MU) та надати відповідну технічну інформацію про методи виконання. Для кожної речовини, що визначалась при аналізі та була визначена як «не виявлена», лабораторії попросили точно визначити границю кількісного вираження (LOQ). Для того, щоб запобігти виявленню ідентичності зразка до відправки було видалені оригінальні товарні ярлики на флаконах зразка. 


Сертифіковані референтні значення шести речовин, що визначались при аналізі, DORM-3 були застосовані як приписані значення для оцінки кваліфікації [1]. Сертифіковані еталонні значення були основані на незважених середніх результатах від даних, генерованих в NRC-CNRC та обраних лабораторій-учасників у щорічному міжлабораторному звірянні. Загальні оцінені невизначеності приписаних значень також були надані у сертифікаті, який включає в себе невизначеності у характеристиках партій, однорідність та стабільність зразка. Приписані значення та невизначеності підсумовані у Таблиці 1. 

Таблиця 1. Приписані значення та невизначеності для оцінки кваліфікації

	Речовина, що визначається при аналізі
	Приписане значення
(мг·кг-1)
	Розширена невизначеність
	Коефіцієнт охоплення

	As
	6.88
	0.30
	2

	Cd
	0.290
	0.020
	2

	Cr
	1.89
	0.17
	2

	Pb
	0.395
	0.050
	2

	Hg
	0.382
	0.060
	2

	Sn
	0.066
	0.012
	2


Результати та статистична оцінка 


Всім чотирнадцяти лабораторіям, зареєстрованим в програмі та кожній лабораторії конфіденційно було назначено спеціальний код від 1 до 14. Одинадцять з них  повернули результати за розкладом програми. Статистична оцінка була виконана за всіма дійсними результатами у числах, окрім отриманих від лабораторії № 9, яка не змогла визначити суху масу випробувального матеріалу через нестачу відповідних можливостей. Окрім цього, лише дві лабораторії доповіли про результати Sn понад свого LOQ.  Таким чином результати про  Sn  не були включені до фінальної оцінки кваліфікації. Результати випробування, отримані від учасників, були підсумовані у Таблиці 2. Розподіли результатів учасників щодо кожної речовини, що визначалась при аналізі, відображені на Рисунках 1-5.


Стандартне відхилення оцінки (у мг·кг-1) для кожної речовини, що визначалась при аналізі, σ, було оцінене за рівнянням Гурвіца, яке обчислюється як:
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де:

С – концентрація речовини, що визначалась при аналізі у функції мас [1]. SD Гурвица для кожної речовини, що визначалась при аналізі, згруповане у Таблиці 2. Виконання кожного учасника було оцінено за допомогою індексів (показників) виконання, z-значень, які обчислюються як:
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де:

хі    =   середнє арифметичне значення результатів  від індивідуального учасника;


Х   =   приписане значення (у мгкг-1);


σ    =   стандартне відхилення (у мгкг-1) для оцінки кваліфікації.


Учасники, які мали |z|≤2, їх  виконання врахували як задовільне. Для z-значення у діапазоні 2<|z|<3 врахувались як «сумнівні», а лабораторії могли б заохочуватись для перевірки результату. Будь-яке |z|≤3  враховувалося би як «незадовільне», а лабораторії мали б дослідити випадок і прийняти необхідні заходи для виправлення ситуації [2]. z-значення учасників підсумовані у Таблиці 3. Всі результати були задовільні, окрім одного сумнівного результату щодо Pb, проаналізованого лабораторією номер 5.

Таблиця 2. Підсумок результатів учасників

	
	As
	Cd
	Cr
	Pb
	Hg
	Sn

	№ та дані, що надані для розгляду
	10
	11
	11
	11
	11
	11

	Достовірні дані 
	9
	10
	10
	9
	10
	2

	Середнє значення (мг·кг-1)
	6.55
	0.283
	1.64
	0.408
	0.391
	-

	Діапазон (мг·кг-1)


	5.69-7.47
	0.242-0.31
	1.35-1.91
	0.33-0.55
	0.32-0.4
	-

	SD Міжлабораторного звіряння 
	0.59
	0.027
	0.20
	0.066
	0.056
	-

	SD Гурвица 
	0.82
	0.056
	0.27
	0.073
	0.073
	-


Таблиця 3. Z-значення учасників
	Ширф лабораторії
	z-значення

	
	As
	Cd
	Cr
	Pb
	Hg

	1
	0.56
	0.32
	-1.42
	0.34
	1.10

	3
	-0.89
	-0.14
	-0.33
	-0.03
	-0.17

	4
	0.72
	0.36
	-0.40
	-0.48
	-0.88

	5
	-0.45
	0.18
	0.07
	2.13
	1.25

	6
	0.02
	-0.77
	-0.76
	-0.14
	-0.62

	8
	NA
	-0.86
	-0.18
	0.87
	-0.31

	10
	-0.41
	-0.73
	-1.97
	NA
	0.11

	11
	-0.75
	-0.05
	-1.13
	0.40
	0.76

	12
	-0.92
	0.32
	-1.97
	-0.58
	0.78

	14
	-1.45
	0.18
	-1.16
	-0.90
	-0.74


Примітка. NA-ті, що не застосовуються
Рисунок 1. Розподіл результатів As (мг·кг
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Рисунок 2. Розподіл результатів Сd (мг·кг
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Рисунок 3. Розподіл результатів Cr (мг·кг
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Рисунок 4. Розподіл результатів Rb (мг·кг
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Рисунок 5. Розподіл результатів Hb (мг·кг
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Примітка (Рисунки 1-5): Чорна лінія зображує приписане значення (Х), пунктирні лінії показують |z|=1, суцільні лінії показують |z|=2, а планки похибок зображують  представлену розширену MU. Лабораторія №5 не надала дані про MU.

Обговорення

Метою цієї програми було забезпечити основу для звіряння робіт лабораторій  у кількісному аналізі домішок важких металів у продуктах харчування. Оскільки очікувана кількість учасників була обмежена, це дозволило нам застосувати комерційно прийнятний CRM як матеріал перевірки кваліфікації, який міг би бути економічно прийнятний для програми великого масштабу. Приписані значення для оцінки кваліфікації були взяті безпосередньо від сертифікованих референтних концентрацій CRM елементів, що викладені у Таблиці 1, які також забезпечили  метрологічну  простежуваність цієї оцінки. Застосування сертифікованих значень CRM як  приписаних значень також переважили над застосуванням середнього значення у програмі з такою малою кількістю учасників. Відхилення від цілі виконань з оцінки кваліфікації у цій програмі були взяті з рівняння Гурвіца. Було виявлено, що відмінності між лабораторями для всіх речовин, що визначались при аналізі, знаходились в рамках SD Гурвица, показуючи, що виконання місцевих лабораторій були одностайні з цими аналізами (Таблиця 2). 

Всі учасники були забезпечені інформацією щодо методології, яка була застосована у цьому дослідженні. Підготовка зразків головним чином було проведено мікрохвилею у азотній кислоті (HNO3), суміш азотної кислоти та хлороводневої кислоти  (HNO3+HCl) або переоксиду водню (HNO3+H2O2).  Більшість лабораторій для аналізу  застосували плазмо-мас спектрометрію з індуктивним зв’язком (ICP-MS). Чотири лабораторії вибрали  для застосування ICP-оптико-емісійну спектрометрію для деяких або всіх речовин, що визначаються при аналізі.  Одна лабораторія обрала холодну атомну спектрометрію (AAS)  для аналізу  Hg та графітну піч AAS для інших металів. Як правило,  були застосовані інструментальні методи для визначення кількості металів у продуктах харчування й також застосовані лабораторіями, які брали участь у міжлабораторному звірянні, яке визначило сертифіковані значення DORM-3. Окрім одного сумнівного результату, отриманого ICP-MS з аналізу Pb, всі методи були застосовані задовільно. Ми також були раді зазначити, що серед одинадцяти учасників три лабораторії були акредитовані HKAS для аналізу домішок металів у продуктах харчування ( лабораторії номер 3, 4 та 12) та всі з них одержали задовільні результати. Надані результати щодо As, Cd, Pb і Hg, головним чином, були в межах ±1SD приписаних значень.  Проте дев’ять з десяти наданих результатів Cr були менші за приписане значення, з п’яти знаходяться між -1 та -2 SD. Не дивлячись на це, результати досі розглядаються як задовільні у цій оцінці кваліфікації, такий низький нахил може вказувати на потенційну нестачу, розповсюджену за допомогою всіх сповіщених методів.  Дійсно Ашока та інші  порівняли різні методи  засвоєння їжі, тоді як проводили аналіз DORM-3 шляхом ICP-MS, а їх результати Cr  також були значно менші, ніж сертифіковане значення, коли систематизували зразки разом з HNO3, HNO3+HCl and HNO3+H2O2 [3]. Обробка хлористоводневої кислоти  зроблена для того, щоб надати кращі результати, пропонуючи, що Cr не може бути повністю генерований з цього CRM без використання більш сильного реагенту для засвоєння їжі [3]. 

Всі учасники окрім одного також надали оцінену MU кожного аналізу, коли звітували про дійсний результат в цифрах (Рисунок 1-5).  Проте варіабельність наданої MU учасників була досить великою, наприклад, розширені невизначеності для аналізів Hg в діапазоні від 9% до 43%.  Це могло відобразити те, що деякі учасники досі мали труднощі у розумінні оцінки MU й вимагали більшого навчання в цій області. Розширені невизначеності, надані трьома акредитованими лабораторіями,  були десь біля 10-20%, які були доцільною оцінкою для речовин, що визначаються при аналізі при міцності, яка присутня у випробувальному матеріалі. Здавалось треба зазначити, що акредитація була корисним застосуванням для розрахунку MU для цих лабораторій. 
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Короткий огляд 


Ціль цього документу – презентація значень властивостей та невизначеностей двох сертифікованих референтних матеріалів (CRM) для аналізу навколишнього середовища, виконаного Лабораторією органічного аналізу відділу хімічної метрології Іnmetro. Обидва дослідження з сертифікації велись  згідно Керівництву 34 ISO [1] та Керівництву 35 [2]. CRM 8298.0001 був сертифікований у ВТЕХ у метанолі: (о-, мета- та пара-) бензол, толуол, етилбензол та ксілен CRM 8363.0001  був сертифікований у 16 поліциклічних  ароматичних  вуглеводах особливо небезпечної  забруднювальної речовини (РАН) ЕРА у толуолі: нафталін, аценафтилен, аценафтен, флуорен, фенантрен, антрацен, флуорантен, пірен, бензантрацен, крісен, бензфлуорантен, бензфлуорантен, індено[1, 2, 3-c d]пірен, дібензантрацен, бензо[a]пірен. Ці CRM передусім призначаються для застосування в калібруванні хроматографічних засобів вимірювань, що застосовуються лабораторіями кліматичних випробувань у визначенні ароматичних вуглеводів (ВТЕХ та РАН).

Ключові слова: сертифікований референтний матеріал (CRM), ВТЕХ, РАН, забруднююча речовина навколишнього середовища, якість, невизначеність.

1. Введення 

Зі зростанням питань стосовно важливості чистого навколишнього середовища, існує нагальна потреба у сертифікованих референтних матеріалах щоб забезпечити якість у аналізі навколишнього середовища. Акронім ВТЕХ визначає суміш ізомерів (о-, мета- та пара-) бензолу,  толуолу етилбензолу та ксілену, всі шкідливі летючі органічні сполуки (VOC). Поліциклічні ароматичні вуглеводи (РАН) – це речовини, які забруднюють навколишнього середовище, знаходяться у воді, повітрі та землі, а також вони розглядаються в інтересах охорони здоров’я внаслідок впливу на навколишнє середовище й є потенціально отруйними речовинами (мутагенними та канцерогенними) [3]. У багатьох країнах декілька з цих забруднюючих речовин рахуються як першочергові забруднюючі речовини за Агентством захисту навколишнього середовища (US/EPA) та регуляторів. 

Внаслідок високої токсичності цих сполук, необхідні більш точні методи для аналізу. Використання сертифікованого референтного матеріалу дає можливість  надійності й простежуваності результатів. 

З цих причин, дуже важливим є аналіз цих забруднюючих речовин з метрологічного боку. Хімічна метрологія стає важливою частиною у цьому контексті, головна мета якої – забезпечити якість й надійність для вимірювань з простежуваністю й невизначеністю вимірювання.  

Інметро  має важливу функцію у Бразилії - забезпечення простежуваності й надійності цих вимірювань, які потрапляють у сферу діяльностей Відділу хімічної метрології (Dquim), який має зобов’язання розробляти еталонні процедури, первинні методи та  сертифікувати еталонні матеріали в області хімії.

2. Процедури

Сертифікований референтний матеріал (CRM) – референтний матеріал, який супроводжується документацією, яка випускається уповноваженим органом й надає одне або більше заданих значень характеристик з асоційованими невизначеностями й простежуваностями, використовуючи чинні процедури [4].

Для сертифікації двох CRM (ВТЕХ і РАН), застосовувалась гравіметрична підготовка й технологія мас-спектометрії з ізотопним розбавленням (IDMS), як це передбачено первинними методами ССQM (Консультативного комітету з кількості речовини) [5]. Було вивчено однорідність, характеристики, короткострокову стабільність (визначення транспортних умов), та довгострокову стабільність (визначення умов зберігання й дійсність матеріалу). Ці вивчення та асоційовані невизначеності були обчислені згідно процедур, встановлених Керівництвом 35 ISO. 

Перед дослідження з сертифікації для визначення ВТЕХ та РАН у розчинах було оптимізовано і валідовано два методи газової хромотографії/мас-спектометрії з ізотопним розчиненням (GC-MS/IDMS). Всі оцінені робочі параметри  відповідали області застосування дослідження. Ці розроблені методики показали відмінну точність та правильність вимірювання, демонструючи ефективність квантифікаційного методу, який був застосований. 

Для  оцінки чистоти компонентів, кожен з яких був визначений шляхом застосування іонізації в полум’ї капілярної газової хроматографії (GC-FID) з двома стаціонарними фазами різних полярностей та диференційної скануючої калориметрії (DSC) були відрегульовані гравіметричні концентрації на всіх еталонах.

Об’єднана стандартна невизначеність (uCRM) обох CRM була обчислена шляхом об’єднання внесків невизначеностей досліджень з однорідності, характеристики та довгострокової стабільності. Об’єднана стандартна невизначеність (uCRM) була обчислена згідно формули 1:
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де:

uc = невизначеність характеризації;


uh = невизначеність однорідності;


us = невизначеність довгострокової стабільності.

Примітка. Невизначеність довгострокової стабільності не включена до uCRM, тому що вона була досліджена лише для того, щоб визначити умови транспортування, а що стосується невизначеності довгострокової стабільності нею можна знехтувати. 

Розширена невизначеність виражається як добуток об’єднаної стандартної невизначеності (uCRM) й коефіцієнту охоплення k=2 (приблизно 95% довіри).  Розширена невизначеність (U) обчислюється за рівнянням 2 [6, 7]. 
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де: 

U - розширена невизначеність;

uCRM  - об’єднана стандартна невизначеність;

k - коефіцієнт охоплення (приблизно 95% довіри).  

3. Результати та обговорення


Партії, з яких виготовили два CRM (ВТЕХ та РАН), показали однорідність і стабільність, згідно зі  статистично запропонованими у Керівництві 35 ISO.  

Невизначеність характеризації включає всі джерела невизначеності вимірювання, включаючи чистоту еталонів, застосованих у методології. Чистота була визначена Inmetro слідуючи Керівництву щодо чистоти NIST [8], забезпечуючи простежуваність до молю.

Згідно вивчення короткострокової стабільності, CRM ВТЕХ (CRM 8298.0001) повинен транспортуватись з максимальним періодом 50 днів при 40ºС без зміни значень його характеристик, що сертифіковані. CRM РАН (CRM 8363.0001) повинен транспортуватись з максимальним періодом 60 днів при 30ºС без зміни значень його характеристик, що сертифіковані.

Обоє CRM мають зберігатись у темному приміщенні при температурі нижче 4ºС, але їх не можна заморожувати. 

Сертифіковане значення та їх розширені невизначеності для кожної сполуки, що присутня у CRM 8298.0001 (ВТЕХ), представлені у Таблиці 1, а для CRM 8363.0001 (РАН) у Таблиці 2. Результати виражаються як сертифіковане значення ± розширена невизначеність (U), в одиницях мг/г та мг/mL. Розширена невизначеність (довіра 95%) застосовує коефіцієнт охоплення (k) 2. [9.10].

Таблиця 1. Сертифіковане значення та розширена невизначеність
CRM 8298.0001 від Inmetro (Бразилія)

	VOC 

у метанолі
	Сертифіковане значення

(мг/г)
	Сертифіковане значення

(мг/mL)а

	Бензол
	34.1 ± 3.1
	27.0 ± 2.5

	Толуол
	172.6 ± 4,5
	136.7 ± 3.6

	Етилбензол
	87.2 ± 3.2
	69.0 ± 2.5

	Орто-ксилол
	87.3 ± 2.8
	68.8 ± 2.2

	Мета-ксилол
	86.4 ± 2.4
	68.4 ± 1.9

	Пара-ксилол
	86.9 ± 4.1
	69.1 ± 3.2


(а) Сертифіковане значення,  виражене в одиницях мг/mL отримується шляхом множення сертифікованих значень у мг/г в густині розчину CRM ВТЕХ при 20ºС (0.791773±0.000032 г/см3). Невизначеність густоти вимірювання була включена до оцінки невизначеності вимірювання в одиницях  мг/mL. 

Таблиця 2. Сертифіковане значення та розширена невизначеність CRM 8363.0001 від Inmetro (Бразилія)

	РАН у толуолі
	Сертифіковане значення

(мг/г)
	Сертифіковане значення

(мг/mL)б

	Нафталін
	4.58 ± 0.20
	3.97 ± 0.18

	Аценафалін
	4.92 ± 0.28
	4.27 ± 0.24

	аценафтен
	4.76 ± 0.37
	4.13 ± 0,32

	флуорен
	5.07 ± 0.32
	4.40 ± 0.28

	Фенанцен
	4.61 ± 0.31
	4.00 ± 0.27

	антрацен
	5.09 ± 0.32
	4.41 ± 0.27

	Флюрантин
	4.85 ± 0.33
	4.20 ± 0.29

	Пурен
	4.73 ± 0.40
	4.10 ± 0.35

	Бензантрацен
	4.73 ± 0.46
	4.10 ± 0.40

	Chrysene  
	5.29 ± 0.49
	4.59 ± 0.43

	Бензфлюрантин
	4.51 ± 0.47
	3.91 ± 0.41

	Benzo[k]fluoranthene
	5.06 ± 0.36
	4.39 ± 0.31

	Benzo[a]pyrene
	4.65 ± 0.83
	4.03 ± 0.72

	Indeno[1,2,3-c,d]pyrene
	5.00 ± 0.79
	4.34 ± 0.68

	Дібензантрацен
	4.54 ± 0.38
	3.94 ± 0.33

	Benzo[ghi]perylene  
	4.65 ± 0.41
	4.03 ± 0.36


(б) Сертифіковане значення,  виражене в одиницях мг/mL отримується шляхом добутку сертифікованих значень у мг/г в густині розчину CRM РАН при 20ºС (0.8668562±0.0000011 г/см3). Невизначеність густоти вимірювання входить до оцінки невизначеності вимірювання в одиницях  мг/mL.

4. Висновок

Національний інститут метрології, стандартизації та промислової якості (Inmetro) займається розробкою CRM для кількісного аналізу органічних забруднюючих речовин на зразках навколишнього середовища. Важливо забезпечити надійність аналізу довкілля. Через ці CRM, Лабораторія органічного аналізу (Labor) націлена на забезпечення надійності та простежуваності вимірювань ВТЕХ та РАН через бразильські випробувальні лабораторії, одна з вимог акредитація за ISO/IEC 1702562005 [11].  Для того, щоб досягти цієї цілі, Відділ хімічної метрології Inmetro виробив ці сертифіковані еталонні матеріали (CRM 8298.0001 та CRM 8363.0001) через аналітичні методики, що пропонують високу точність та малу невизначеність, газова хроматографія/мас-спектрометрія з ізотопним розчиненням (GC/IDMS).
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Введення

Використання біопалив та інших поновлюваних ресурсів для транспорту підтримується Директивою 2009/28/ЕС Європейського парламенту та Ради від 23 квітня 2009 року («Директива щодо сприяння застосуванню енергії від поновлюваних ресурсів»), в той час як стаття 7б Директиви 2009/30/ЕС встановлює критерії стійкості для біопалив. 

«Біла книга щодо сумісних еталонів біопалив на міжнародному рівні», яка опублікована 31 грудня 2007р. трьохсторонніми спеціальними робочими групами (BR, EU, USA), підкреслила, що серіям специфікацій біопалив бракує гармонізації між географічними регіонами. Спеціальна робоча група рекомендує «підтримувати розвиток затверджених на міжнародному рівні референтних методик та сертифікованих референтних матеріалів для покращення точності результатів вимірювання, що підкріплюють оцінку якості продукції та підтримують техніку торгівлі». 
Для того, щоб забезпечити довгострокову надійність й світову порівнянність аналітичних даних потрібне повне знання ланцюга простежуванності до Міжнародної системи одиниць (SІ) для результатів аналізів біопалив. 

У червні 2010р. запущено проект «Метрологія для біопалив». Це так званий об’єднаний науково-дослідний проект (JRP). Він виконується як частина Європейської науково-дослідної програми з метрології (EMRP). 

(EMRP) - Європейська науково-дослідна програма з метрології 

Європейська науково-дослідна програма з метрології (EMRP) – європейська програма, що націлена на метрологію, координованого R&D, що сприяє інтеграції національних науково-дослідних програм. EMRP  підтримується спільно з Європейською комісією та країнами-учасниками в рамках Європейської асоціації національних метрологічних інститутів (EURAMET). 

Наука про вимірювання – метрологія, є важливою для наукового дослідження, промисловості та нашого щоденного життя, оскільки продовжує зростати попит на вимірювання з високою точністю та малими невизначеностями. 

EMRP дає можливість європейським інститутам метрології, промисловим організаціям та академіям співпрацювати в сфері об’єднаних науково-дослідних проектів в рамках заданих галузей. 

Ці колективні зусилля прискорять інновації у сферах, де є бажанні розподілені ресурси та процеси прийняття рішень через економічні фактори та розподіл ресурсів між різними країнами та секторами.

Опис проекту 

У наш час багато методів, застосованих польовими лабораторіями стійко зв’язуються з регіональними стандартними методами  або параметрами, які залежать від методу. Проект «Метрологія для біопалив» націлений на забезпечення валідованих та надійних методів з прозорою простежуваністю результатів вимірювання для фізичних та хімічних параметрів рідких біопалив, зосереджуючись на матеріалах першого покоління. Крім того, JRP планує мати спеціалізовану задачу щодо розвитку референтних матеріалів для застосування як «інструментів» для валідації методу та калібрування засобу вимірювальної техніки, охоплюючи як хімічні параметри, так і фізичні транспортні властивості. Поширення поняття простежуваності у польові лабораторії через встановлену метрологічну інфраструктуру – значний  результат проекту. Розвиток референтних методів для хімічних та фізичних параметрів націлюється на гармонізацію еталонів та стандартів через кордони, які безсумнівно важливі для довіри до міжнародного забезпечення якості, яка потрібна для сприяння світової торгівлі. Більш того, розробка методів для простежування географічних та органічних походжень біопалив робить внесок до забезпечення інструментів для запобігання економічного шахрайства.

JRP залучає 13 європейських національних інститутів метрології, що мають міжнародний досвід та експертизу у фізичній та хімічній метрології.

Один з компонентів цього проекту націлений на  забезпечення  вдосконаленої методології  для характеристики хімічних параметрів у біопаливах. Робота фокусуватиметься на методах для тих параметрів, де необхідно визначити вдосконалене порівняння результатів вимірювання. Як правило діяльності фокусуватимуться на розвитку референтних методів для (і) метанолу у FAME (Жирні кислоти метилового ефіру), чистого гліцерину (іі) та (ііі) різних гліцеринів й (іv) вибраних FAMEs у біопаливах з насіння рапсу. Ця низка робіт головним чином постачатиме вихідні дані через референтні матеріали, включаючи сертифіковані калібрування. 

Інший компонент націлений на розвиток референтних методів високої якості у метрології, підхожих для фізичних параметрів біопалив. Для того, щоб адресувати законодавчі вимоги щодо транспортування й торгівлі біопаливами розвивають вимірювання високої точності параметрів , таких як об’єм та вміст енергії (теплотворна здатність). Вимірювання об’єму потребує знання густини для корекції температури та в’язкості, яка є параметром корекції для вимірювання потоку. Ці дані необхідні у широкому діапазоні температури й атмосферного тиску. Більш того, технічні вимоги для оптимізованого контролю вприскування (інжекції) у двигуні, випаровування, запалювання та горіння вимагають дуже точного знання цих параметрів при високих температурах та високих тисках. Цей набір робіт, головним чином, постачатиме дані простежуваності фізичного матеріалу, об’єднаних рівняннями стану (EOS). Ці EOS дозволять обчислити дані матеріалу для виготовлення сумішей, які прямо не вимірюються й тому також можуть застосовуватись для майбутніх змішувань у регулярному використанні.

Оцінка якості біопалив, яка виконана промисловістю, головним чином, стосується корозійного потенціалу та неорганічного забруднення. Абсолютні величини, такі як значення рН біоетанолу, так званого «рН», та електролітична провідність біопалива можуть забезпечити швидку, дешеву й гнучку оцінку якості.  Не зважаючи на це, визначені серйозні метрологічні проблеми щодо цих параметрів. Зокрема рН бракує інфраструктури простежуваності та чинних кінцевих методів випробувань, таких, які взяті з Європейських специфікацій щодо біоетанонолу. Простежуваність до SI та розуміння чутливостей референтного методу ASTM для покращення поточних методів випробування спрямовується за допомогою цього проекту. 

Зрештою, аналіз технічного виконання буде здійснений для того, щоб точно визначити чи можливо розпізнати біопалива різного походження та які аналітичні інструменти для цього вимагаються. Наприклад, будуть розроблені аналітичні процедури для визначення об’єму δ2Н,  δ13С,  δ18О у біодизелі та сировині, та буде досліджений їх потенціал для відмінності біопалив від різних біологічних походжень, навіть у сумішах. Також буде досліджений ізотопний та елементний аналіз «відбитку пальця» і аналіз «відбитку пальця» органічних слідів/забруднень. Крім того будуть розроблені методології для ізотопного аналізу відповідної складової δ13С, та буде вивчене його виконання для визначення біомаркерів оригіналу (наприклад, основні складові жирних кислот) у вибраних зразках біодизелю різного походження.

Метрологічна інфраструктура є первинно важливою для посилення стійкого зростання внеску біопалив до електроживлення ЄС. Результати цієї програми дослідження зроблять внесок у розвиток нових технологій, наприклад, двигунів, розроблених для раціонального використання  біопалив, а також допоможуть запобігти економічному шахрайству та покращити довіру до інвесторів. 
“Metrological traceability in globalization age”

Paris, 6-8 April 2011
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Короткий огляд

Одна з найважливіших тем в оцінці ризику хімічних домішок - це створення та валідація аналітичних методів, необхідних для ідентифікації грядущих ризиків й для контролю й моніторингу випадків та рівнів хімічних домішок у продуктах харчування. 

Порогове граничне значення та цільова невизначеність мають спрямовуватись для того, щоб вибрати прийнятний аналітичний метод для кількісного визначення встановлених домішок. Метод повинен мати границю чутливості меншу за порогове значення.

Границя порогу для прийнятного ризику розглядається у багатьох сферах оцінки ризику, значення 10-6, як правило, є значенням, яке розглядається як приймальне (допустиме) порогове значення для ризику. Довіра, як правило, встановлюється на 95%, проте питоме значення ризику – недосяжне. 

Для розрахунку ризику пропонується та широко приймаються декілька моделей для прямого впливу на хімікати для прийому продуктів харчування. Розрахунок невизначеності ризику є суттєвим для багатьох екологічних застосувань та це єдиний шлях для розрахунку порогового значення з визначеною довірою. Для наданої довіри й порогових значень є можливість розрахувати порогове значення для концентрації забруднюючих елементів у продуктах харчування за даною невизначеністю, якщо визначається курс піддавання ризику. Ця робота показує методологію для розрахунку цільової невизначеності та мінімальної чутливості, що аналітичний метод повинен виконувати для визначення кількості домішок у молоці  для оцінки ризику.

Введення 

Для розрахунку невизначеності здоров’я людини та оцінки екологічного ризику були запропоновані декілька процедур [1] [2] [3] [4] [5] [6], але немає прийнятої стандартної  процедури. Багато керівництв, регламентів та спеціальних документів [7] [8] [9] [10] підкреслюють важливість адекватних характеристик невизначеності оцінки ризику.

Невизначеність кількісних результатів оцінки ризику, в основному, велика [11]. Тому не важливо досягати високої точності у кількісному визначені степеню невизначеності у оцінці ризику, проте дуже важливо визначити основний внесок до невизначеності [11]. Не зважаючи на те, що прогрес техніки здатний оцінити ризик, проблема оцінки  невизначеності у контексті людського та економічного ризику досі залишається відкритою [12].

В контексті оцінки ризику мають особливе значення наступні джерела: неповне визначення ризику (тобто курс, ціль, речовини), недосконала реалізація визначення (тобто модель, яка застосована), вибірка та хімічний аналіз забруднених матриць у точці впливу, вибір репрезентативної вибірки рецепторів (чоловік, жінка, дитина тощо) та зміни у повторних дослідженнях (тобто мінливість). У цьому документі термін невизначеності застосовується, слідуючи GUM [13] та VIM [14] й включаючи мінливість як складову, однак слідуючи ЕРА [7]:

«Невизначеність відображає нестачу знання про фактори, що впливають на піддавання ризику чи ризик, тоді як мінливість зростає від істинної  різнорідності через людей, місць або часу. Іншими словами, невизначеність може привести до неточності чи необ’єктивних оцінок, однак мінливість може впливати на точність оцінок та на рівень до якого вони можуть узагальнюватись». 

В оцінюванні ризику невизначеність розглядається як оцінка рівня довіри, що ризик є за пороговим значенням прийнятності. Прийнятний (допустимий) рівень довіри та порогові значення досі обговорюються. Вони залежать від регуляторів і населення, які включені до подібної процедури оцінки ризику; в будь-якому випадку 95% і 10Е-6 зараз - основні терміни на які посилаються у світі, незважаючи на те, що у деяких країнах 10Е-5 застосовуються як порогові значення [10]. Вибір відповідних значень для рівня довіри і порогу є політичним рішенням та поза межами задачі оцінювачів ризику. 

GUM [13] підтримує прямий метод розрахунку невизначеності ризику, що складається з вхідних змінних невизначеностей. Процедура, яка запропонована GUM, розглядає лінійне наближення (перші похідні) моделі  для обчислення впливів чутливостей. Це призводить до детермінованого алгебраїчного рівняння, яке дозволяє зробити розрахунки, від відомого розподілу ризику, деяких характеристик вхідних змінних. Від раніше вказаних у тексті значень порогової величини і довіри до ризику, відповідно можливо визначити максимально допустиму невизначеність для кількісного визначення (квантифікації) однієї змінної. Крім того від невизначеності методу квантифікації можливо визначити граничне порогове значення для змінної. 

Ця стаття показує спосіб, коли в окремому випадку ризик, отриманий від надання хімічним сполученням, які зосереджені у їжі, розрахунку максимально допустимої невизначеності аналітичного методу для кількісного визначення (квантифікації) концентрації хімічних сполучень у їжі. На основі невизначеності методу можливо визначити граничне порогове значення концентрації, значення  для одного з компонентів ризику, тобто мінімальну чутливість аналітичного методу. Цей документ стосується оцінки ризику на захворювання раком для населення північної Італії як наслідок добового споживання забрудненого молока. 

Оцінка ризику 

У прикладі, який проаналізований у цьому документі, була застосована процедура з оцінки ризику для оцінки людського ризику, що пов'язаний зі споживанням молока, виготовленого на фермах, які наражаються на промислове джерело діоксинів. 

Рівняння ризику для точкової оцінки допускає вираження всіх незалежних змінних, а саме: концентрації у точці діяння (Сер); значення токсикологічного параметра пероральної токсичності (TVo), тобто коефіцієнту нахилу (SE) для канцерогенних сполук як, наприклад, діоксинів та оберненої референтної дози (RfD)  для неканцерогенних сполук; співвідношення діяння Е [8]. 
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Застосування загального виразу R (1):
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Де: 

СR – відсоток споживання  молока (кг/д);

EF – частота діяння ризику (д/р);

ЕD – тривалість діяння (р);

BW – вага тіла (кг)

AT – осереднений час (р·в/р), тобто час разом з яким оцінюється ризик.

Таблиця 1. Варіабельність параметрів  ризику з літератури

	Параметр
	Одиниці
	Посилання
	Розподіл

	Коефіцієнт нахилу SF
	кг

кг/мг
	La Greca et al. [15] Burmaster

and von Stackelberg [16]
	LN(SF/3.425; SF/2.060)



	Відсоток споживання молока дорослими СR


	кг/д
	Turrini  et al. [17]
	LN(0.119; 0.120)

	Частота піддання (ризику) EF
	д/р
	Smith [18] EPA [19] 

Israeli and Nelson [20] Smith[18]
	TR(180; 345; 365)

	Тривалість піддання (ризику) дорослих ЕD 
	р
	[18] EPA [19]
	LN(11.36; 13.72)

	
	
	
	

	Вага тіла дорослого чоловіка BW
	кг
	Turrini  et al. [17
	N(75; 10.4)


	Рисунок 1. Значення пероральної

 токсичності (діоксини)
	Рисунок 2. Відсоток споживання молока дорослими



	Рисунок 3. Частота діяння (ризику)
	Рисунок4. Тривалість діяння (ризику)


Значення та варіабельність параметрів

Значення параметрів для оцінки ризику взяті з спеціалізованої літератури.  У Таблиці1 описуються розподіл параметрів, запропонованих у літературі. Багато розподілів доступні для ваги тіла [8] [17] [18] [19] [21]  [22] незважаючи на те, що медіана і 95-те процентне значення розподілів показують поширення біля 10% , коли діапазон мінливості 14-25%. Таким чином, якщо спеціальні дані про об’єкт недоступні, то можна додати 10% до мінливості для того, щоб розглянути невизначеність від нестачі знання про вагу тіла об’єкту. У навчальному прикладі розподіл, який запропонований Турінні [17], відноситься до Італії, відповідно й характерний для об’єкту. Осереднений час (АТ) – завжди розглядається, як такий, що піддається мінливості. На Рисунках 1-6 показано графічне зображення розподілів. На рисунках не надається жодної інформації стосовно способу, за яким було визначено розподіли.

Рисунок 5. Вага тіла дорослого чоловіка


Розрахунок невизначеності ризику 

Невизначеність, що характеризує значення ризику обчислюється процедурою, яка запропонована  GUM [13] для об’єднаної стандартної невизначеності  для некорельованих вхідних величин. Стандартна невизначеність «r», де «r» - це оцінка істинного значення R, яке розраховане за рівнянням 2 – це комбінація стандартних невизначеностей вхідних величин. 

Таблиця 2. Бюджет невизначеності ризику (R95 = 10-6, відносна невизначеність 100%)

	X
	[X]
	X
	u(x)
	u(x)/x
	SI

	Cep
	mgTE/k
	4,72 10-9
	4,72 10-9
	100%
	23%

	SF
	kg d/mg
	1.56 10-5
	0
	0%
	0%

	CR
	kg/d
	0.0838
	0,0702
	70%
	78%

	EF
	d/yr
	296.7
	37,8
	2%
	2%

	ED
	yr
	7.25
	6,87
	90%
	00%

	BW
	kg
	75
	10,4
	2%
	2%

	AT
	D
	25550
	0
	0%
	0%

	R
	-
	6.93 10-8
	1.12 10-7
	162%
	


Об’єднана невизначеність ризику uc(r) раціонального рівняння, такого як рівняння (2) з коефіцієнтами чутливості, обмеженими до першого порядку ряду Тейлора може приводитись до:
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(3)
Невизначеність u(х)кожної змінної, тобто Сер , TVo, СR, EF, ЕD, BW , AT, повинна оцінюватись від всієї доступної інформації  з оцінки їх значень х, використовуючи оцінку стандартної невизначеності за типом А та типом В [13].  Через властивості асиметричних розподілів, медіана була вибрана як характерне значення логарифмічних нормальних розподілів [23].  Результати аналізу невизначеності були виконані десь іншому місці за цією ситуацією [6]. Розподіл ризику в результаті логарифмічно нормальний. В Таблиці 2 описується бюджет невизначеності ризику для граничного значення за рівнем довіри 95% (R95=10-6) відносної невизначеності при 100%. Остання колонка таблиці описує індекс  значимості (SI) - співвідношенням між абсолютною вагою внеску змінної та максимально абсолютної ваги в сумі. Якщо SI є менше 1%, то внесок змінної величини до загальної невизначеності повністю незначний, якщо SI є понад 10%, то внесок є доречним, якщо SI – 100%, то змінна величина робить основний внесок до загальної невизначеності ризику. 

Головний внесок до невизначеності ризику з відносною невизначеністю через мінливість тривалості піддавання ризику, варіабельність відсотку споживання молока (78%) та невизначеності концентрації (23%) є двома іншими значними внесками.

Розрахунок порогової концентрації

Від порогового значення ризику та розглядаючи довіру 95%, тобто R95=10-6 , є можливість зробити розрахунок інверсії через модель обчислення GUM. 95-тий процентиль логарифмічно нормального розподілу ризику:
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Де:

z – нормальна відмітка, z =1.645 при 95-отому процентилі.

Рівняння (3) може записуватись як:
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З рівняння (2) ризик  можна обчислити як:
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Об’єднавши рівняння (4-6) отримаємо:
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Де:

Сер,Т – порогове значення, що відноситься до припустимого ризику (R95) з довірою 95%. 

	Рисунок 6. Граничне порогове значення, його відносна невизначеність


	Рисунок 7. Невизначеність граничного порогового значення, граничне порогове значення



Підсумки 

Порогове значення – монотонна функція його відносної невизначеності як показано на Рисунку 6. Далі відносна невизначеність індексу значимості 10%  є нижчою , ніж 1%, а внесок концентрації до невизначеності є незначним, якщо понад 30%, то індекс (показник) значимості є більшим, ніж 10%, а концентрація стає доречною. Понад 100% відносної невизначеності внесок до концентрації є головним внеском. 

В області фаз u(Сер)-Сеo (Рисунок 7)  є область з рівнянням (7) як границя. За кривою ризик – нижчий порогу. 

Максимальна невизначеність при 100% відносної невизначеності, тобто дорівнює значенню концентрації.  Поточні результати є дійсними для будь-яких канцерогенних складових.

Порогове значення, тобто канцерогенна  загроза  сполук, зображується на рисунку 8. На Таблиці 3 показано коефіцієнт нахилу деяких типових канцерогенних сполук в діапазоні від 10-3 до 106 (мг/кгд)-1.

Для фуранів та діоксинів аналітичний метод має мати чутливість на рівні ррb, для рівня бензо-пирену у ppm аналітичний метод є обов’язковим. 

Рисунок 7. Невизначеність граничного порогового значення, граничне порогове значення

Таблиця 3. Токсикологічні дані за канцерогенними сполуками (коефіцієнт нахилу) [24]

	Канцерогенні сполуки
	SF

(mg/kg d)-1

	Трихлоретилен
	1.3 10-2

	Хлороформ
	1.9 10-2

	бензол
	1.0 10-1

	Cromate
	4.2 10-1

	Миш’як (неорганічний)
	1,5 100

	PolyChloroBiphenyl
	0.07-2.0 100

	Benzo[a]Pyrene
	1.2 101

	Бензидин
	5.0 105

	HexaChlorodiBenzo-p-Dioxin
	6.2 103

	2,3,7,8-TetraChlorodiBenzoFuran
	1.3 104

	2,3,7,8-TetraChlorodiBenzo-p-Pioxin (TCDD)
	1.5 105


Висновки

Аналіз невизначеності, оснований на лінеаризації GUM, дозволяє виконувати зворотні розрахунки та визначати граничну область в області концентрації хімічних сполук та їх абсолютної невизначеності.

Є можливість визначити цільову невизначеність для вимірювання концентрації стосовно  порогової дози для їжі. 

Ці розрахунки відкривають шлях для оцінки, для кожного харчування, граничного порогу для будь-яких небезпечних хімічних сполук.  В даній роботі наведено  приклад, який обмежується до канцерогенних сполук, проте в принципі  пригожий також й для токсичних речовин. 

Найбільш важливий аспект – це визначення правильної цільової групи та її належне визначення характеристик. Це зможе забезпечити дуже надійне порогове значення за концентрацією.

Всі підходи можуть переноситись для багатократного експонування, проте загальне регулювання з оцінки ризику має встановлюватись для того, щоб розділити  внесок єдиної хімічної сполуки до ризику. 
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Міжлабораторні звіряння в Італії для перевірки акредитації калібрування екстензометра

Короткий огляд


У 2008 році було організовано одне міжлабораторне звіряння (ILC) для калібрування екстензометрів (ER) в Італії, проведене SIT – Калібрувальною службою Італії. Одна зі складностей для цього типу ILC - це те, що об’єкт звіряння (екстензометр) не має статусу вихідного еталону. У ILC брали участь 8 центрів SIT. Кожну лабораторію прохали  відкалібрувати ER шляхом використання своєї власної процедури (зазвичай UNI EN ISO 9513 i ASTM E83). У цьому документі обговорюються основні результати, що отримані під час ILC, особливо звіряються та оцінюються різниці у повторюваності й точності, які дані різними лабораторіями. 


Результати, отримані від всіх різних лабораторій були схожі між собою стосовно повторюваності, точності (як правило, клас 1, як вимагається стандартом ISO чи В-2 за стандартом  ASTM), а також числом Еn.

Ключові слова: екстензометр, поширення, міжнародні звіряння.

1. Введення 

Збільшення попиту, особливо в Італії, щодо діяльностей з калібрування та сертифікації для акредитації нових калібрувальних центрів  SIT виникає через кількість супутніх факторів, а саме:

· гострої необхідності відповідності стандартам EN в області якості та виробництва;

· необхідність для промислових концернів роботи згідно з ISO 17025-2005;

· італійський закон №273/91, встановлення Національної системи калібрування (Sistema Nazionale di Taratura), яка створюється первинними метрологічними інститутами (Istituto Nazionale di Ricerca Metrologica (INRiM) e l’Istituto Nazionale di Metrologia delle Radiazioni Ionizzanti) та центрами SIT (на сьогодні, загальна кількість 164, 23 для величин сили, наприклад, датчиків сили, випробувальних машин, маятникових капарів та обертальних моментів).

Кількість сертифікатів калібрувань, випущених акредитованими лабораторіями SIT, збільшилась більше, ніж на 350% за 10 років.

Вимірювання фізичної величини вимагає встановлення метрологічного ланцюга, початкова точка якого – первинний еталон величини. Цей еталон повинен бути таким, щоб його значення можна було передати до вторинних еталонів та до робочих еталонів, маючи метрологічні характеристики, що вимагаються.

У 2008 році в Італії було організовано одне ILC для калібрування екстензометрів (ER) SIT (Sistema Italiano di Taratura - Калібрувальною службою Італії ). У цій статті обговорюються основні результати, отримані під час ILC калібрування ER.

2. Загальна оцінка та процедура

Одна з труднощів для цього типу ILC – це те, що об’єкт звіряння (екстензометр) не має статусу вихідного еталону. З цієї причини для калібрування ER ILC організовується  в Італії з наступних причин:

· надати експериментальне затвердження поширення калібрування ER в Італії;

· оцінити калібрувальні вміння різних лабораторій;

· зробити внесок до вирішення проблеми стосовно подальших міжнародних звірянь цього типу обладнання.

В ILC брали участь 8 центрів SIT: TMT, ATLASCopco-BLM, CERMET, TRESCAL, OMECO, Nuovo Pignone, METROCOM, MTS. Як правило, випробування повторювали двічі від 10% до 100% номінальної потужності ER. 

Калібрування екстензометру включає в себе звіряння значень, зчитуваних з екстензометра з відомими змінами у довжині, що забезпечують калібрувальні прилади.  

UNI-EN ISO 9513 вимагає, що: «похибка калібрувального приладу не повинна перевищувати одну третю допустимої похибки екстензометра під час калібрування». 
	Клас

екстензометра

r
	Екстензометр (максимальні значення)


	Прилади для калібрування

(максимальні значення)



	
	Відносна похибка довжини кінцевої міри

qLe

%


	Роздільна здатністьа
	Систематична похибка а
	Роздільна здатністьа
	Систематична похибка а

	
	
	Відсоток зчитування

r/li

%
	Абсолютне значення

r

μm
	Відносна похибка

q

%
	Абсолютна похибка

li –lt

μm
	Відносне значення

%
	Абсолютне значення

μm
	Відносна похибка

%
	Абсолютне значення

μm

	0,2
	± 0,2
	0,1
	0,2
	± 0,2
	± 0,6
	0,05
	0,1
	± 0,06
	± 0,2

	0,5
	± 0,5
	0,25
	0,5
	± 0,5
	± 1,5
	0,12
	0,25
	± 0,15
	± 0,5

	1
	± 1
	0,5
	1
	± 1
	± 3
	0,25
	0,5
	± 0,3
	± 1

	2
	± 2
	1
	2
	± 2
	± 6
	0,5
	1
	± 0,6
	± 2


Перетворювач класіфікується на основі різниць, що визначаються між результатами калібрування та еталонними (вихідними) значеннями.

Цей ILC відноситься виключно до калібрування екстензометрів згідно з UNI ISO 9513:

Калібрування екстензометрів  використане в одновісному випробуванні. Посилаючись на ISO 9513 «Прилади калібрування, які включають відоме зміщення lt, для застосування екстензометру, можуть включати жорстку раму з пригожим коаксійним валом (віссю) або іншими арматурами до яких можна приєднати екстензометр… Зміни в довжині можна виміряти, наприклад, використовуючи інтерферометр або кінцеві міри та компаратор або мікрометричний винт. Кінцеві міри, компаратор, мікрометр або інтерферометр, що застосовуються, повинні калібруватись за допомогою методу, який простежується до міжнародної одиниці довжини (SI) та їх точність має бути відомо

Екстензометр можна приєднувати таким же чином, наприклад, під час одновісного випробування. 

Калібрування першої серії містить принаймні 10 вимірювань, lі, що рівномірно розподілені приблизно до кінця діапазону калібрування екстензометра. Екстензометр переміщується, а потім повертається на місце у апаратурі калібрування. Потім виконується друга серія вимірювань таким  чином як і перша.

Пряме вимірювання довжини міри L´e  виконується між з’єднувальними точками екстензометра, використовуючи відкалібровані засоби вимірювальної техніки, такі як штангельциркуль або рентгенівській знімок/проекційний мікроскоп. Непряме вимірювання довжини міри L´e  виконується шляхом розміщення екстензометра на м’якому металічному випробувальному зразку, таким чином, щоб ребро або точки екстензоментра залишали свої відмітки. Один раз, коли переміщують екстензометр вимірюється відстань між відмітками (позначками) на випробувальному зразку (див. Рисунок 1).

Рисунок 1. Приклад непрямих вимірювань довжини міри ( базової довжини)
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Відносна похибка довжини міри,  qLe, не повинна збільшувати значення, дані на Таблиці 2. 

Для того, щоб найкращим чином оцінити калібрувальну можливість кожної лабораторії, було обрано екстензометр з наступними характеристиками:

Довжина міри = Le=50мм;

Діапазон калібрування: 1 мм та 2,5 мм.

Центри SIT виконали калібрування вищезгаданого перетворювача, використовуючи еталони калібрування з різними характеристиками (Рис. 2). 

Були оцінені результати, використовуючи число Еn згідно керівництва ЕА та SIT-Doc. 511. 

3. Еталонне значення

Об’єкт звіряння (екстензометр) не має статусу вихідного еталону. З цієї причини було вирішено розглядати його в якості «еталонного значення»  для кожного діапазону калібрування (1 мм та 2,5 мм), середнє значення калібрувань знаходилось всіма іншими лабораторіями.

Разом з цим методом, є можливість значно знизити впливи індивідуальних характеристик (властивостей)  ER. Ці впливи надалі можна зменшити шляхом врахування середнього значення результатів, отриманих від всіх лабораторій, що брали участь у ILC.
Різниці, виражені від результатів середнього значення,  здебільшого можуть розглядатись  через калібрувальні можливості (технічні, робочі) кожного калібрувального центру лише з обмеженим внеском до систематичних похибок різних ER.

Рисунок 2. Еталони калібрувань з різними характеристиками

[image: image23.jpg]n%xw

o

=

-





4. Експериментальні результати та аналіз 

Кожну лабораторію прохали відкалібрувати ER шляхом застосування своїх нормальних процедур (як правило,  взятих з ISO UNI EN 9513).

Таблиця 2: Клас, що  задекларований в сертифікаті калібрування різними лабораторіями як визначено за різним діапазоном переміщення за стандартами ISO та ASTM. 

	Центри калібрування
	ISO

1мм
	ISO

2,5мм
	ASTM

1мм
	ASTM

2,5мм

	A
	0,5
	0,5
	B-2
	B-1

	B
	0,5
	0,5
	B-2
	B-2

	C
	1
	0,5
	B-2
	B-2

	D
	0,5
	0,5
	B-1
	B-1

	E
	1
	1
	
	

	F
	0,5
	0,5
	
	

	G
	0,5
	0,5
	B-1
	B-1

	H
	1
	0,5
	B-2
	B-2

	I
	1
	1
	B-1
	B-2


Значення, отримані кожною лабораторією презентуються як «систематичні похибки». Систематична похибка (q) виражається середнім значенням за два вимірювання на кожному рівні навантаження. Похибки в статті, розраховуються як різниці цього індивідуального середнього значення та номінального значення (Табл.3), а також «референтного значення» як визначено у розділі 3 (Табл.4).

Відносна систематична похибка, qrb, для даного переміщення, lt, в дійсності, обчислюється за наступною формулою:
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Таблиця 3. Відносні похибки точності, наприклад,  відносно номінального значення 

	
	Заповнена  позначка шкали
	
	50% of F.S.
	
	10% of F.S.

	
	1мм ISO
	2,5мм ISO
	
	1мм

ISO
	2,5мм ISO
	
	1мм ISO
	2,5мм ISO

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	q %
	q %
	
	q %
	q %
	
	q %
	q %

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Центри
	
	Точність, яка відноситься до номінальних значень 
	

	
	
	
	

	A
	0,34
	0,23
	
	0,32
	0,28
	
	0,30
	0,24

	B
	0,32
	0,26
	
	0,38
	0,25
	
	0,40
	0,48

	C
	0,22
	0,18
	
	0,22
	0,25
	
	0,20
	0,48

	D
	0,58
	0,25
	
	0,44
	0,30
	
	0,30
	0,24

	E
	-0,36
	-0,22
	
	-0,36
	-0,46
	
	-0,50
	-1,16

	F
	0,05
	0,11
	
	-0,06
	0,14
	
	0,10
	0,08

	G
	-0,35
	-0,27
	
	-0,42
	-0,33
	
	-0,60
	-0,24

	H
	-0,22
	-0,19
	
	-0,20
	-0,18
	
	0,20
	0,08


Таблиця 3 показує відносну похибку, що відноситься до номінального значення переміщень, даного лабораторіями-учасниками (від А до Н) для 3-х рівнів переміщення (повна шкала (FS); 50%(FS) та 10% FS) та для 2-х діапазонів (1мм та 2,5 мм).

Таблиця 4 показує відносну похибку, що відноситься до середніх  значень переміщень, даного лабораторіями-учасниками для 3 рівнів переміщення (повна шкала (FS); 50%(FS) та 10% FS) та для 2 діапазонів (1мм та 2,5 мм).

Таблиця 4. Відносні похибки, наприклад,  відносно номінального значення 

	
	1мм ISO
	2,5мм ISO
	
	1мм

ISO
	2,5мм ISO
	
	1мм ISO
	2,5мм ISO

	
	q %
	q %
	
	q %
	q %
	
	q %
	q %

	Центри
	
	Точність, яка відноситься до номінальних значень 
	

	
	
	
	

	A
	
	0,34
	0,19
	
	0,34
	0,29
	
	0,29
	0,25

	B
	
	0,32
	0,22
	
	0,40
	0,25
	
	0,39
	0,49

	C
	
	0,22
	0,14
	
	0,24
	0,25
	
	0,19
	0,49

	D
	
	0,58
	0,21
	
	0,46
	0,30
	
	0,29
	0,25

	E
	
	-0,36
	-0,27
	
	-0,34
	-0,45
	
	-0,51
	-1,15

	F
	
	0,05
	0,06
	
	-0,04
	0,15
	
	0,09
	0,09

	G
	
	-0,35
	-0,32
	
	-0,40
	-0,32
	
	-0,61
	-0,23

	H
	
	-0,22
	-0,24
	
	-0,18
	-0,18
	
	0,19
	0,09


Результати були оцінені, використовуючи нормалізовану похибку En згідно керівництва ЕА:
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де:

XLAB = результат калібрування, наданий лабораторією;

XO  = референтне значення;
ULAB = «акредитована» невизначеність, дана лабораторією;
UO = невизначеність референтного значення.
Нормалізована похибка En, виражена від значень калібрувань (постійні (систематичні) похибки), отримана 8 лабораторіями за ER при різних номінальних навантаженнях, взагалі, менша за 1: лише 4 значення  En, понад 48 – більша, ніж 0,5.

Ці результати підкреслюють послідовність результатів, отриманих у міжнародних звіреннях з невизначеністю вимірювання, задекларованою 8 центрами калібрування.

Непряме вимірювання базової довжини 
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 виконується шляхом розміщення екстензометра на м’якому металічному випробувальному зразку, таким чином, що ребра чи точки екстензометру залишають свої відмітки. На Таблиці 5 показано 
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, яке виміряне всіма калібрувальними центрами за допомогою цього методу, вимірювальне середнє значення 
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=49,89мм з номінальним значенням 
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 обчислюється за формулою:
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Таблиця 5.  Довжина базису: сумарні значення

	
	Довжина базиса
	Клас 0,5

q = +/- 0,5%

	
	Номінальне значення = 50мм
	Відхилення А від середнього значення
	Відхилення В від середнього значення
	A/q

0,5

	Центри калібрування
	
	
	
	
	%
	%


	

	A
	L' e
q Le
	49,79

-0,42%


	U (µm)
	0,8
	-0,21
	-0,42
	-0,42

	B
	L' e
q Le
	49,87

-0,25%


	U (µm)
	2,1
	-0,05
	-0,26
	-0,10

	C
	L' e
q Le
	49,87

-0,25%
	U (µm)
	1,28
	-0,05
	-0,26
	-0,10

	D
	L' e
q Le
	49,98

-0,04%
	U (µm)
	1,08
	0,17
	-0,04
	0,35

	E
	L' e
q Le
	49,88

-0,24%
	U(µm)
	0,83
	-0,03
	-0,24
	-0,06

	F
	L' e
q Le
	49,99

-0,01%
	U(µm)
	0,84
	0,19
	-0,02
	0,39

	G
	L' e
q Le
	49,91

-0,18%
	U(µm)
	0,94
	0,03
	-0,18
	0,07

	H
	L' e
q Le
	49,85

-0,30%
	U(µm)
	1,4
	-0,09
	-0,30
	-0,18

	
	Середнє значення
	49,89
	
	
	
	
	


Висновки

В ILC брали участь 8 центрів SIT.  На Таблицях 1-5 показано приклад результатів ILC. В  таблицях також представлені значення, отримані від 8 центрів та відносні різниці, які отримані від еталонних значень.

Різниці, отримані від цих результатів середніх значень, якщо не має виключення, в основному можуть розглядатись через калібрувальні можливості (технічні, робочі) кожного калібрувального центру лише з обмеженим внеском до систематичних похибок різних екстензометрів.

Результати, які отримані всіма різними лабораторіями, сумісні між собою, що  стосується повторюваності, точності (як вимагається стандартами ISO), а також числа Еn. 
Посилання 
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Короткий огляд

Контроль за забруднюючими речовинами атмосфери – область, яка інтенсивно розвивається за останні десятиріччя у Португалії. 

Атмосферний моніторинг виконується  за допомогою газового аналізатору забруднювача довкілля, принцип вимірювання якого змінюється відповідно до забруднюючої речовини, яку ми хочемо визначити. Проте для цього моніторингу важливо те, що аналізатори належно калібруються та відома їх простежуваність.

Отже для того, щоб дати відповідь стосовно області, яка стрімко розвивається у Португалії, лабораторія хімічної метрології з Instituto de Soldadura e Qualidade (ISQ) розробила нову область.

Таким чином наша мета – продемонструвати важливість калібрування газових аналізаторів  та зробити  публічним метод калібрування Labmetro.

Крім цього, надається результат звіряння між двома різними методами, тобто калібруванням з засобами для сертифікованих референтних газових сумішей, динамічно генерованих згідно ISO 6145:6 [1] та з засобами для статичних  сертифікованих референтних газових сумішей.

Введення 

Законодавство Португалії визначає допустимі межі для деяких газів, таких як чадний газ (СО), вуглекислий газ (СО2), кисень (О2), двоокис сірки (SO2), моно оксид азоту (NO), двоокис азоту (NO2), озон (О3), пропан (С3Н8)  та метан (СН4), які , як правило, визначаються кількісно у атмосферному повітрі та у закритих просторах.

Проте стосовно цього визначення для безпеки й надійності є обов’язковим, щоб аналізатори калібрувались [3]. Калібрування здійснюється шляхом звіряння між  вимірюваним значенням обладнання й еталонним значенням газових сумішей.

Результати та обговорення 

Ця робота представлена у трьох різних етапах. На першому етапі ми робимо звіряння між двома методами, на другому етапі ми представляємо результати калібрування як вони виражаються у сертифікаті калібрування, а на останньому етапі представляємо бюджет невизначеності.

Методи звіряння

На першому етапі ми порівнюємо два методи калібрування газових аналізаторів, метод калібрування з засобами для статичних референтних газових сумішей (метод А) та метод калібрування з референтними газовими сумішами, динамічно генерованими (метод В). 

На Таблиці 1 представлені результати звіряння між двома цими методами.

Стандартна похибка обчислюється, використовуючи наступну формулу:
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Таблиця 1. Результати звірення між методом А і методом В

	
	Метод А

ppm
	Метод В

ppm
	Стандартна похибка

	Аналізатор А

Аналізатор В

Аналізатор С
	5,0 ± 1,2

7,0 ± 1,4

8,0 ± 1,4
	6 ± 1

7 ± 1

7 ± 1
	0,64

0,17

-0,76


З Таблиці 1 можемо бачити, що ми отримали задовільну стандартну невизначеність [4], тобто, En≤1 й одержали простежуваність результатів; а також був затверджений метод калібрування з динамічними еталонними газовими сумішами. 

Таким чином, метод калібрування з засобами еталонної газової суміші, що динамічно генерована, шляхом розрідження газів - це альтернативний метод для традиційного методу калібрування.

Зображення результатів

На Таблиці 2 та Рисунку 1 надаються  результати калібрування аналізатору чадного газу як виражено у сертифікаті калібрування. 

Калібрування виконується з трьома або більше концентраціями, що залежить від застосування засобу вимірювання й вибору споживача.

Таблиця 2. Результати калібрування аналізатору чадного газу









(ppm = × 10-6 моль/моль)

	Значення вимірювання (газ: СО)
	Абсолютна похибка (ppm)
	Відносна похибка

(%)
	Розширена невизначеність

(ppm)
	Коефіцієнт охоплення

k

	Значення

Обладнання

(ppm)
	Вихідне значення

(ppm)
	
	
	
	

	24 

50 

76
	25,8 

50,5 

74,8
	-2 

-1 

1
	-8,0 

-2,0 

1,0
	± 1 

± 1 

± 1
	2,00 

2,00 

2,01
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Рисунок 1. Графічне вираження результатів  калібрування аналізатору чадного газу

Після калібрування проводиться аналіз відносної та абсолютної похибок. Якщо відносна похибка вимірювального обладнання є більшою, ніж 10%, тоді інформують споживача й він може прийняти рішення чи налагоджувати обладнання чи ні. Якщо споживач вирішує, що обладнання слід налагодити, то обладнання налагоджується й проводиться нове калібрування.

Бюджет невизначеності

Невизначеність, виражена у сертифікаті калібрування, обчислюється згідно Керівництва ЕА-4/02 – Вираження невизначеності вимірювання у калібруванні [5]. 

Джерела невизначеності, що розраховані:

· Невизначеність  сертифікованої референтної газової суміші;

· Невизначеність роздільної здатності газового аналізатору;
· Невизначеність розріджених газів;
· Невизначеність стандартного відхилення результатів.
Розширена невизначеність (U) виражається як:
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Висновки 

В наш час контроль за речовинами, що забруднюють навколишнє середовище є дуже важливою процедурою. Таким чином, для того, щоб калібруватись  вимірювання газових аналізаторів були надійними, вони  повинні калібруватись. 

Ми можемо зробити висновки, що метод калібрування з засобами для динамічних референтних газових сумішей – задовільний альтернативний метод калібрування газових аналізаторів. Це менш дорогий, універсальний й швидкий метод виготовлення еталонних газових сумішей.
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Огляд міжнародної метрології
ВИПУСК 7

Укладачі М. Мухаровський, М. Жалдак, С. Проненко

Відповідальний за випуск С. Проненко

Переклад та загальна редакція С. Проненко, Є. Зварич

Технічний редактор та дизайн С. Никифоріва

















































похибка (ppm)





Значення вимірюваної величини (ppm)














Державний первинний еталон  








0-го розряду





Робочі еталони 











1-го розряду








2-го розряду








Робочі засоби 


вимірювальної техніки





Позначення: (в - границі допустимої відносної похибки, (в - довірча  відносна похибка,  (в – границі невиключеної систематичної  відносної  похибки еталона, Sв – відносне середнє квадратичне відхилення результату вимірювань
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Державний первинний еталон одиниці


електролітичної провідності рідин


   1(10-4 …60 См/м;


  Sв = 5(10-3...1(10-2 %


  (в =  1(10-2 ... 5(10-2 %  





Метод прямих �вимірювань








Еталонні розчини електролітів, �СЗ відносної ЕП морської води


   1(10-4… 60 См/м; 


(в = 0,05...0,1 %





Метод прямих


вимірювань











Еталонні кондуктометричні установки, солеміри


  1(10-4 … 100 См/м; 


 (в =   0,1...0,25 %





Безпосереднє� звіряння








Звіряння  за допомогою компаратора


(в=0,02 %








Безпосереднє


звіряння














 Лабораторні та 


промислові кондуктометри, аналізатори, солеміри  


1(10-6… 200 См/м; 


(в =   1…15 %





 Лабораторні та  


промислові кондуктометри, аналізатори, солеміри  


1(10-6 … 200 См/м; 


(в =   0,3 …1%








Еталонні


 кондуктометри, солеміри


  1(10-4 … 100 См/м; 


 (в =   0,25 …1 %





Звірення  за допомогою компаратора


(в=0,05 %


 








Метод прямих


вимірювань











Еталонні розчини


 електролітів


  1(10-4 … 60 См/м; 


 (в =   0,1...0,25 %


 


 





Еталонні розчини електролітів  


  1(10-4 … 100 См/м; 


 (в =   0,5...1 %








Метод прямих


вимірювань














Метод прямих


вимірювань











Міжнародний еталон





м (SI)


ВІРМ





Ом (SI)


Інститут метрології (Харків)





ДСТУ 3712


Міжнародні звіряння








ДСТУ 3712








ДСТУ 3712





ДСТУ 3741





ГСССД 77





МІ 1803-87





ДСТУ 2708


ДСТУ 3989


ДСТУ 3215


ДСТУ 3400


ГОСТ 8.292


ГОСТ 8.354


МДУ 020/05


МПУ 079/05


OIML R 68








Міжлабораторні звіряння


(РМУ 15-99, 


ISO/IEC 17043)





м (SI)


Інститут метрології (Харків)








Еталонні міри електричного опору


1-го розряду





Ом (SI)


ДП «Укрметртестстандарт»





ДСТУ ГОСТ ИСО 5725


ДСТУ ГОСТ 8.207 


РМГ-54


ДСТУ-Н РМГ 61








ДСТУ ГОСТ 2171


ІЕС 60746-1


ІЕС 60746-





ДСТУ 448


ДСТУ ISO/IEC 17025


ГОСТ 8.315


ДСТУ-N ISO Guide 31


ДСТУ-N ISO Guide 34


ДСТУ-N ISO Guide 35








Результати 


вимірювання





Вимірювання





Типові засоби вимірювальної техніки





Робочі еталони 2-го розряду – еталонні розчини та кондуктометри





МК 05/36-01, 


OIML R56





Робочі еталони 1-го розряду – еталонні розчини та еталонні набори





МК 05/36-01, 


OIML R56





ДСТУ 3741





Первинні еталонні розчини





Міжнародні звіряння





Вихідні хімічні реактиви





Еталонні кінцеві міри довжини


2-го розряду
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