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ПРОГРАММА

внешней оценки качества (межлабораторных сравнительных испытаний) 

определения нефтепродуктов в почве и отходах
	Организаторы
	Центр изучения аналитических систем. 117912 ГСП Москва В-71, Ленинский проспект 29,  ИНХС РАН.

	Координатор
	Дворкин Владимир Ильич (Центр изучения аналитических систем ИНХС РАН). Тел/факс (495)955-4334, e-mail: dvorkin@ips.ac.ru

	Цель
	Оценка качества лабораторных исследований почвы и твердых отходах на содержание нефтепродуктов, выполняемых в экологических и иных целях. 

	Участники
	Лаборатории, выполняющие определение массовой доли нефтепродуктов в почвах и твердых отходах, изъявившие желание участвовать в Программе. Количество участников не менее 15.

	Стоимость участия в программе
	Формируется и сообщается участникам программы ежегодно. Включает стоимость контрольных материалов, собственно оценки качества, почтовые и накладные расходы и т.д.

	Контролируемые характеристики
	Массовая доля нефтепродуктов в почвах

	Способ приготовления образцов для контроля

	Приведен в Приложении 1. 



	Информация, представляемая участниками Программы
	Форма для представления результатов приведена в Приложении 2

	Информация, представляемая участникам Программы
	Перечень документов приведен в Приложении 3

	Количество циклов
	Ежегодно проводится 2 цикла оценки 

	Количество образцов в цикле
	2

	Начало реализации Программы
	2007 год

	Используемые методики
	Стандартизованные или аттестованные методики

	Способы обработки результатов
	Приведены в Приложении 4

	Степень конфиденциальности

	Лаборатории кодируются. Оценки сообщаются лишь лабораториям, из которых получены результаты


Общее описание Программы

    Необходимость внешней оценки качества
 для аналитических лабораторий общепризнанна. В ряду других мероприятий по обеспечению качества лабораторных исследований внешняя оценка качества занимает особое место, поскольку обеспечивает объективную оценку качества исследований по конечному результату. 

    Основной целью программы внешней оценки качества исследований (межлабораторных сравнительных испытаний) определения нефтепродуктов в почве (ниже – «Программа») является объективная оценка качества выполняемых исследований. 

    Программа соответствует ГОСТ ИСО'МЭК 43-1-2004 «Проверка лаборатории на качество проведения испытаний посредством межлабораторных сличений. Часть1. Разработка и реализация программ проверки на качество проведения испытаний».

    Исходя из целей Программы, ее дизайн предусматривает возможность оценки как внутри-, так и межлабораторных эффектов. 

    В каждом цикле Программы в лаборатории высылаются по два образца для контроля с разными значениями определяемых показателей. Каждая лаборатория выполняет по два определения каждого показателя в каждом образце. Образцы для контроля распределяются среди рутинных проб случайным образом. 

    Лаборатория проводит измерение концентрации (массовой доли) нефтепродуктов следующим образом. 
    Каждый флакон содержит (1.000 ± 0.003) грамм почвы, загрязненной нефтепродуктами. Содержимое каждого флакона исследуется целиком, как будто это часть усредненной пробы. Для этого содержимое флакона максимально полно переносится в сосуд для экстракции. Рекомендуется сполоснуть флакон небольшим количеством используемого в методике растворителя (налив в него часть отмеренного для экстракции растворителя), которое также переносят в сосуд для экстракции. В остальном исследование проводят так же, как для рутинных проб. Оба контрольных материала цикла анализируются в один день.

     Незамедлительно после получения результатов измерений лаборатория высылает их результаты координатору и получает оценку.

Приложение 1
к Программе внешней оценки качества (межлабораторных сравнительных испытаний) определения нефтепродуктов в почве

Методика

приготовления, хранения и транспортировки образцов для контроля

1. Для приготовления образцов для контроля качества исследований имитируются объекты анализа, а именно почвы, содержащие тяжелые нефтепродукты.

2. Необходимое количество образца почвы (как правило, 1.000 г минеральной или органоминеральной) измельчается и гомогенизируется. Используются материалы, подготовленные для аттестации  в качестве стандартных образцов соответствующих почв, проверенные на отсутствие в них нефтепродуктов весовым методом.
3.  Образцы расфасовываются в пластиковые сосуды в количестве, необходимом для однократного определения концентрации нефтепродуктов (как правило, 1.000 г).

4. В каждый сосуд вносится определенное количество раствора какого-либо тяжелого нефтепродукта (мазут, масло, дизельное топливо), после чего образец герметично укупоривается пластмассовой крышкой с алюминиевой фольгой (фасовка). 
5. Пригодность такой методики приготовления образцов для контроля была проверена при ее разработке. Тем не менее при приготовлении каждого образца проводится выборочный контроль межфасовочного разброса (по массе вносимого раствора нефтепродукта). 
6. На укупоренные фасовки наклеиваются этикетки, содержащие следующую информацию:

· Наименование Программы.

· Номер цикла.

7. Код образца.

8. Образцы хранятся при комнатной температуре и транспортируются любым способом, гарантирующим целостность упаковки. 

При исследовании образцов для контроля (КМ) содержимое каждой фасовки исследуется целиком (см. Общее описание Программы). 

9. Приложение 2
к Программе внешней оценки качества (межлабораторных сравнительных испытаний) определения нефтепродуктов в почве

ОБРАЗЕЦ 

формы представления результатов анализа
Результаты определения
Цикл 1/2007
Контрольный материал № 1

	Наименование
	Методика анализа,
	Единицы 
	Результаты испытаний

	показателя
	аппаратура
	измерения
	Определение 1
	Определение 2

	Массовая доля нефтепродуктов
	[номер методики, название прибора и т.д.]
	мг/кг
	
	


Примечание: использованное оборудование 
Дата “___” _________ 2009 г.   Подпись _________   ФИО, должность 
Приложение 3
к Программе внешней оценки качества (межлабораторных сравнительных испытаний) определения нефтепродуктов в почве

ПЕРЕЧЕНЬ

документов, предоставляемых координатором участникам Программы

1. Свидетельство об участии в Программе.

2. Программа (настоящий документ).
3. Инструкция по выполнению испытаний и их представлению.
4. Оценки (результаты испытаний) по циклам.
Приложение 4

к Программе внешней оценки качества (межлабораторных сравнительных испытаний) определения нефтепродуктов в почве






СПОСОБ 

обработки результатов, полученных от лабораторий-участниц Программы

    Обработка результатов проводится отдельно для каждого образца для контроля.

    а. По результатам двух измерений x1 и x2, полученных в каждой лаборатории,  рассчитывается среднее значение 

=(x1+x2)/2, абсолютный размах R = (x1 - x2 ( и относительный размах Rотн =  (x1 - x2 (/

. 

    б. Из совокупности величин 

 отбрасываются по 2,5%  наименьших и наибольших значений
. Если число лабораторий оказывается меньше 40, данные фильтруются с использованием теста Диксона с доверительной вероятностью 0.95.    

    в. Проверяется нормальность распределения величин 

 в группах; при необходимости проводится нормализация.

    г. Рассчитываются общее среднее значение 

 и стандартное отклонение s в каждой группе. Величины 

, лежащие вне интервала (

), не учитываются при дальнейших расчетах).
    д. Общее среднее 

 рассчитывается вновь. Полученные величины рассматриваются как принятые опорные значения (в Программе их называют аттестованные значения, АЗ). 
    е. Рассчитываются значения абсолютного смещения B=(

-АЗ) и относительного смещения Bотн=(

-АЗ)/АЗ и средние значения величин R (

) и Rотн(

). 
    ж. Проверяется соответствие оцениваемых результатов (величин 

 и размаха) критериям Программы. В зависимости от ситуации используются либо фиксированные, либо изменяющиеся от цикла к циклу критерии.

    Фиксированные максимально допустимые значения смещения B и размаха R устанавливаются экспертами Программы для тех показателей, для которых это можно сделать на основе априорной информации (например, в соответствии с нормативными документами). Эти величины называются «критериями Программы». Критерии Программы могут устанавливаться также в относительных величинах (Bотн и Rотн).  

    Если в данном цикле фиксированные критерии не установлены, границы диапазона допустимых величин среднего значения и относительного размаха в этом цикле определяются заново. В качестве такого диапазона для среднего используется интервал (АЗ ( 1,64 стандартного отклонения) для распределения величин 

 (стандартное отклонение рассчитывается после фильтрации данных). С учетом 5% лабораторий, чьи результаты рассматриваются как грубые ошибки, доля лабораторий, попадающих в диапазон допустимых значений для среднего, составляет 85%. В качестве максимально допустимого относительного размаха Rотн  принимается величина, отделяющая 5% лабораторий данной группы с наибольшими значениями размаха. 
    Результаты оценки правильности и воспроизводимости выполненных исследований представляются каждой лаборатории отдельно для каждого определяемого вещества в графической (в виде гистограмм и ранжированного графика) и численной (таблица) форме, причем результаты, не удовлетворяющие критериям Программы (см. выше) помечаются звездочками (*).  

    Раздельная оценка правильности и воспроизводимости позволяет сформулировать общие рекомендации, направленные на снижение конкретно систематической или случайной составляющей погрешностей. 

�  В отечественной метрологической литературе используется термин «межлабораторные сравнительные испытания». Правильнее использовать термин “внешняя оценка качества” (англ. “external quality assessment”,”professionally testing”) – он лучше отражает суть Программы, задача которой - оценка основных характеристик исследований (сходимость, правильность) в лабораториях.


� В тех случаях, когда исследования проводились разными методами (по разным методикам), результаты могут быть сгруппированы по используемым методам или группам методов исследований ("группы”). Если такое деление не проводится, группой является вся совокупность результатов определения данного показателя.
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