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Введение

Цель системы измерений ядерных материалов заключается в получении данных о количестве, 
элементном и изотопном составе ядерных материалов в зонах баланса материалов (ЗБМ). Неопреде
ленность результатов измерений является важной характеристикой, так как влияет на принимаемые ре
шения. Отбор проб может вносить значительный вклад в данную неопределенность, а часто становится 
доминирующим фактором. В этом случае если при ее оценивании он не был учтен, то могут быть приня
ты ошибочные решения, которые повлекут за собой большие финансовые потери и негативные юриди
ческие последствия.

Настоящий стандарт предназначен для практического применения метода оценивания неопреде
ленности лробоотбора в системе измерений ядерных материалов.
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Н А Ц И О Н А Л Ь Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  Р О С С И Й С К О Й  Ф Е Д Е Р А Ц И И

Государственная система обеспечения единства измерений 

УЧЕТ И КОНТРОЛЬ ЯДЕРНЫХ МАТЕРИАЛОВ 

Система измерений.
Оценивание неопределенности пробоотбора

State system for ensuring the uniformity of measurements. Nuclear material control and accounting. 
System of measurements. Estimation of uncertainty in the sampling

Дата введения — 2015—07—01

1 Область применения

1.1 Настоящий стандарт распространяется на ядерные материалы и специальные неядерные ма
териалы (далее —  ЯМ), подлежащие государственному учету и контролю, и устанавливает метод экс
периментального оценивания составляющих неопределенности результата измерений, вызванных 
пробоотбором. в системе измерений ЯМ с учетом всех этапов перевода объединенной пробы ЯМ в 
лабораторную пробу ЯМ.

1.2 Объектом измерений являются ЯМ. находящиеся в любых химических соединениях и физи
ческих формах.

1.3 Перечень ЯМ. подлежащих государственному учету и контролю, установлен постановлени
ем [1].

1.4 Основные правила учета и контроля ЯМ установлены в [2].
1.5 Требования к системе измерений ЯМ установлены ГОСТ Р 8.703 и [2].
1.6 Настоящий стандарт не устанавливает требований к планам пробоотбора ЯМ и применим при 

использовании любого плана пробоотбора ЯМ.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие стандарты:
ГОСТ ISO 9000— 2011 Системы менеджмента качества. Основные положения и словарь
ГОСТ Р 8.703— 2010 Государственная система обеспечения единства измерений. Учет и кон

троль ядерных материалов. Система измерений. Основные положения
ГОСТ Р ИСО 5725-1— 2002 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов из

мерений. Часть 1. Основные положения и определения
ГОСТ Р ИСО 5725-2— 2002 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов из

мерений. Часть 2. Основной метод определения повторяемости и воспроизводимости стандартного ме
тода измерений

ГОСТ Р ИСО 5725-3— 2002 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов из
мерений. Часть 3. Промежуточные показатели прецизионности стандартного метода измерений

ГОСТ Р ИСО 5725-4— 2002 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов из
мерений. Часть 4. Основные методы определения правильности стандартного метода измерений

ГОСТ Р ИСО 5725-5— 2002 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов из
мерений. Часть 5. Альтернативные методы определения прецизионности стандартного метода измере
ний

ГОСТ Р ИСО 5725-6— 2002 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов из
мерений. Часть 6. Использование значений точности на практике

Издание официальное
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ГОСТ Р ИСО 11648-1— 2009 Статистические методы. Выборочный контроль нештучной продук
ции. Часть 1. Общие принципы

ГОСТ Р ИСО 11648-2— 2009 Статистические методы. Выборочный контроль нештучной продук
ции. Часть 2. Отбор выборки сыпучих материалов

ГОСТ Р 52361—2005 Контроль объекта аналитический. Термины и определения
ГОСТ Р 54500.1—2011/Руководство ИСО/МЭК 98-1:2009 Неопределенность измерения. Часть 1. 

Введение в руководства по неопределенности измерения
ГОСТ Р 54500.3—2011/Руководство ИСО/МЭК 98-3:2008 Неопределенность измерения. Часть 3. 

Руководство по выражению неопределенности измерения

П р и м е ч а н и е  — При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылоч
ных стандартов в информационной системе общего пользования — на официальном сайте Федерального 
агентства по техническому регулированию и метрологии в сети Интернет или по ежегодному информационному 
указателю «Национальные стандарты», который опубликован по состоянию на 1 января текущего года, и по выпус
кам ежемесячного информационного указателя «Национальные стандарты» за текущий год. Если заменен ссылоч
ный стандарт, на который дана недатированная ссылка, то рекомендуется использовать действующую версию 
этого стандарта с учетом всех внесенных в данную версию изменений. Если заменен ссылочный стандарт, на кото
рый дана датированная ссылка, то рекомендуется использовать версию этого стандарта с указанным выше годом 
утверждения (принятия). Если после утверждения настоящего стандарта в ссылочный стандарт, на который дана 
датированная ссылка, внесено изменение, затрагивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение 
рекомендуется применять без учета данного изменения. Если ссылочный стандарт отменен без замены, то поло
жение. 8 котором дана ссылка на него, рекомендуется применять в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применены термины по ГОСТ Р 52361, ГОСТ Р ИСО 11648-1, 
ГОСТ Р ИСО 11648-2. ГОСТ Р ИСО 5725-1, ГОСТ Р 8.703, ГОСТ ISO 9000. ГОСТ Р 54500.1, 
ГОСТ Р 54500.3. [2}— [5]. а также следующие термины с соответствующими определениями:

3.1 объект пробоотбора: Порция ЯМ. которая позволяет считать пробу представительной.

П р и м е ч а н и я
1 Объект пробоотбора может быть определен нормативным или техническим документом, например размер 

(объем или масса) объекта пробоотбора.
2 Если необходимо определить характеристику ЯМ конкретной партии, то всю партию можно рассматривать 

как объект пробоотбора.

3.2 гомогенность (гетерогенность), однородность (неоднородность): Характеристика ЯМ, 
показывающая, что показатели состава и/или свойства распределены по материалу равномерно (не
равномерно).

П р и м е ч а н и е  — ЯМ может быть гомогенным а отношении одного определяемого показателя состава 
или свойства, но гетерогенным в отношении другого. Например, при смешивании порошков диоксида урана с раз
ным обогащением по изотопу урана-235 материал может быть однороден по содержанию урана и неоднороден по 
его обогащению.

3.3 проба ЯМ: Часть ЯМ, отобранная от большого количества ЯМ.
3.4 точечная проба ЯМ (инкремент): Часть ЯМ. отобранная за одну операцию с помощью 

устройства для взятия проб.
3.5 объединенная проба ЯМ: Проба, составленная из одной или нескольких проб ЯМ.
3.6 лабораторная проба ЯМ: Проба ЯМ. подготовленная к отправке в лабораторию для иссле

дований (измерений или испытаний).
3.7 под-проба ЯМ: Проба ЯМ. отобранная от объединенной или лабораторной пробы ЯМ после 

ее соответствующей обработки и/или путем ее деления.

П р и м е ч а н и я
1 Под-проба ЯМ может быть отобрана тем же самым способом, который использовался для отбора объеди

ненной пробы, или каким-то другим способом.
2 При отборе проб ЯМ из сыпучих материалов под-пробу ЯМ часто отбирают путем деления пробы. Отобран

ную таким образом под-пробу ЯМ называют «разделенная проба ЯМ».

3.8 параллельная проба ЯМ: Одна из двух или более проб, полученных в одно время с по
мощью одной процедуры пробоотбора от одного и того же объекта пробоотбора.
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3.9 процедура пробоотбора ЯМ: Процесс отбора пробы.
3.10 план пробоотбора ЯМ: Документ, регламентирующий процедуру отбора пробы, ее консер

вации. транспортирования и подготовки исследуемой пробы.

П р и м е ч а н и я
1 Согласно ГОСТ Р 8.703 план пробоотбора оформляют и утверждают в виде инструкции организации.
2 8 план пробоотбора не включают процедуру подготовки исследуемой пробы в том случае, если она вклю

чена в методику измерений.

3.11 неопределенность отбора пробы ЯМ: Неопределенность, обусловленная процедурой от
бора пробы ЯМ.

3.12 ______________________________________________________________________________________

неопределенность (измерения): Параметр, относящийся к результату измерения и характери
зующий разброс значений, которые могли бы быть обоснованно приписаны измеряемой величине.

[ГОСТ Р 54500.3— 2011/Руководство ИСО/МЭК 98-3:2008. пункт 2.2.3]_________________________

3.13 случайный (рандомизированный) отбор проб ЯМ: Отбор л-проб от общего количества 
ЯМ. состоящего из А/-объектов пробоотбора. таким образом, чтобы все возможные комбинации л-лроб 
из N-объектов имели одинаковую вероятность быть выбранными.

П р и м е ч а н и е  — Пробы ЯМ. отобранные данным методом, должны быть представительными для анали
зируемого объекта.

4 Основные положения

4.1 Схема процесса измерений
4.1.1 Процесс измерений включает в себя промежуточные этапы, такие как транспортирование и 

консервация проб ЯМ. каждый из которых увеличивает неопределенность результата измерений. В на
стоящем стандарте приведен метод оценивания составляющих неопределенности измерений, об
условленный этапами пробоотбора.

4.1.2 Общая схема измерений, начинающаяся отбором точечной пробы ЯМ и заканчивающаяся 
проведением анализа проб ЯМ. приведена на рисунке 1.

1 — ш аг процесса: 2  —  пробоотбоу ЯМ.
3  —  пробоп од гою вка ; 4 —  анализ. 5 —  ф орма 
м атериала; б —  объект пробоотбора; 7 — объ 
единенная проба ЯМ . 8  — под-проба ЯМ. 
9  — лабораторная проба ЯМ; ГО— исследу
емая проба ЯМ . 11 — исследуемая порция; 
12 — исследуемы й объект; 1 3 — описание 
ш ага процесса; 14 — отбор одной или несколь
ких точечны х проб; J5 — изм ельчение иГили 
разделение на части. 16 —  дальнейш ее из- 
м епьчеиие  и/или разделение на части, ко нсер 
вация, транспортирование ; 17 —  подготовка 
(суш ка, просеивание, изм ельчение, разделе 
ние . гом огенизация и г .  л.); 1 8 —  аы бор  порции 
для проведения обработки, предш ествую щ ей 
анализу; >9 — обработка, предш ествую щ ая 

анализу; 20  — проведение анализа

Рисунок 1 — Общая схема измерений
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Схема состоит из трех блоков:
-«ш аг процесса» (1). который включает «пробоотбор ЯМ» (2). «пробоподготовку» (3) и «ана

лиз» (4);
- «форма материала» (5). который включает описание трансформации объекта лробоотбора ЯМ в 

исследуемый объект, подготовленный для проведения анализа: (б)— (12);
- «описание шага процесса» (13), который включает описание процессов, начиная с отбора проб 

ЯМ и заканчивая проведением анализа (14)—(20).
Этапы лробоотбора ЯМ и пробоподготовки представлены на схеме в (б)— (9) и (14)—(17). Этапы 

анализа, предусмотренные методикой измерений, представлены в (11), (12), (19) и (20). Составляющую 
неопределенности, связанную с этапами (11), (12), (19) и (20). называют неопределенностью анализа. 
Выполнение этапов, обозначенных на схеме (17) и ( 10), осуществляют в лаборатории, часто рассматри
вают как часть методики измерений. Обусловленную ими неопределенность учитывают как часть не
определенности анализа. В каждой конкретной процедуре измерения могут быть использованы не все 
этапы, показанные на рисунке 1, или присутствовать дополнительные этапы.

4.1.3 Объединенную пробу ЯМ составляют из ряда точечных проб ЯМ (инкрементов) до начала 
проведения измерений. Значение неопределенности измерений зависит от числа отобранных точечных 
проб ЯМ.

4.1.4 Если характеристику ЯМ оценивают как среднее значение по результатам измерений не
скольких точечных проб ЯМ, то стандартную неопределенность результата измерений рассчитывают 
как стандартное отклонение среднего значения по формуле

и = s-/n.

где s —  стандартное отклонение, рассчитанное по значениям результатов измерений п точечных 
проб ЯМ и характеризующее степень отклонения результатов измерений от среднего зна
чения;

п — количество точечных проб ЯМ.
4.2 Объект лробоотбора
4.2.1 Объект лробоотбора определяют до составления плана лробоотбора ЯМ.
4.2.2 Объект лробоотбора может быть определен как единица продукции, партия или совокуп

ность партий ЯМ. В частности, объект лробоотбора может быть определен как весь ЯМ, подлежащий 
учету и контролю.

4.2.3 Для определения характеристики объекта измерений в целом его разделяют на Л/-объектов 
лробоотбора (N 2: 8), и неопределенность измерений при этом должна быть оценена не менее чем по 
восьми объектам лробоотбора. выбранным случайным образом.

4.2.4 Для оценки пространственного или временного изменения характеристики ЯМ, каждый объ
ект измерений, в котором необходимо определить возможное изменение характеристики ЯМ, опреде
ляют как отдельный объект лробоотбора. Каждый объект лробоотбора при этом характеризуется 
оформленными документально результатом измерений и оценкой неопределенности.

4.3 Источники неопределенности лробоотбора
4.3.1 Источниками неопределенности лробоотбора являются:
- гетерогенность исследуемого ЯМ (пространственная, временная):
- влияние стратегии лробоотбора (например, случайный пробоотбор. систематический пробоот

бор и т. д.);
- влияние распределения контролируемого показателя состава (свойств) в ЯМ;
- влияние температуры и давления;
- влияние агрегатного состояния (твердое, жидкое);
- влияние изменений состава (свойств) контролируемого ЯМ;
- влияние процесса отбора пробы ЯМ на состав отбираемой пробы (например, адсорбция на час

тях системы для отбора проб);
- транспортирование, хранение, консервация пробы ЯМ.
4.3.2 Определяющим источником неопределенности лробоотбора является гетерогенность ис

следуемого ЯМ.
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5 Экспериментальный метод оценивания неопределенности 
пробоотбора ЯМ

5.1 Возможности экспериментального метода
5.1.1 Экспериментальный метод представляет собой оценивание неопределенности пробоотбо

ра ЯМ без использования дополнительной информации о неопределенности каждого из ее источников.
5.1.2 К недостаткам экспериментального метода относится отсутствие учета числа индивидуаль

ных составляющих неопределенности пробоотбора ЯМ, что в ряде случаев необходимо.
5.1.3 Можно выделить четыре основных фактора, оказывающих влияние на неопределенность 

результата измерения:
- случайные источники, характеризующие метод измерений, связанные с отбором проб и с анали

зом:
- систематические источники, связанные с отбором проб и с анализом.
Эти факторы могут быть оценены количественно в виде:
- прецизионности пробоотбора ЯМ;
- прецизионности анализа;
- смещения пробоотбора ЯМ:
- смещения анализа.
5.1.4 В таблице 1 представлены методы оценивания составляющих неопределенности результа

та измерений. Стандартные неопределенности, обусловленные процессами пробоотбора ЯМ и анали
за. оцененные по типу А, характеризующие случайный разброс результатов измерений, оценивают 
дублированием проб и выполнением параллельных измерений. Стандартную неопределенность, оце
ненную по типу В. характеризующую смещение анализа, оценивают с помощью стандартных образцов 
или используют значение, приведенное в аттестованной методике измерений. В качестве способа оце
нивания смещения пробоотбора может быть использован межлабораторный эксперимент по отбору 
проб ЯМ.

П р и м е ч а н и е  — Понятия «оценивание (неопределенности) типа А» и «оценивание (неопределенности) 
типа В» установлены ГОСТ Р 54500.3.

Т а б л и ц а  1 — Оценивание составляющих неопределенности при эмпирическом подходе

Процесс

Составляющая неопределенности

Прецизионность Систематическая погрешность (смещение)

Анализ Выполнение повторных измерений Применение стандартного образца

Пробоотбор Отбор параллельных проб ЯМ 
(дублирование проб ЯМ)

Межлабораторный эксперимент по отбору 
проб ЯМ

5.1.5 Экспериментальный метод может быть реализован с применением четырех типов методов 
оценивания неопределенности пробоотбора ЯМ. приведенных в таблице 2.

Т а б л и ц а  2 — Методы оценки неопределенности, включая неопределенность пробоотбора

М етод Пробоотборщ ик
План

пробоотбора
ЯМ

С оставляю щ ая неопределенности

при пробоотборе ЯМ при анализе

Случайный
разброс

результатов
измерений

Смешение

Случайный
разброс

результатов
измерений

С мещ ение

М е т о д  №  1 (« М е т о д  
у д в о е н и я » )

О д и н О д и н Д а Н е т Д а Н е т '

5
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Окончание таблицы 2

Метод Пробоотборщик
План

пробоотбора
ЯМ

Состаоляющая неопределенности

при пробаотборе ЯМ при анализе

Случайный
разброс

результатов
измерений

Смещение

Случайный
разброс

результатов
измерений

Смещение

Метод Мг 2 
(«Разные планы»)

Один Несколько Между планами Да Нет'

Метод № 3 
(«Разные пробо
отборщики»)

Несколько Один Между пробоотборщиками Да Да*

Метод № 4 
(«Разные пробо
отборщики. разные 
планы»)

Несколько Несколько Между планами ЯМ ♦ меж
ду пробоотборщиками

Да Да*

ч Информация о смещении анализа может быть получена с помощью анализа стандартного образца (см. таб
лицу 1).

21 Смещение анализа частично или полностью может быть определено в ходе межлабораторных испытаний 
ЯМ. в которых участвуют несколько лабораторий.

5.1.5.1 Метод № 1 («Метод удвоения»): отбор проб ЯМ проводит один пробоотборщик по одному 
плану пробоотбора ЯМ. Метод N9 1 является основным методом.

5.1.5.2 Метод № 2 («Разные планы»): отбор проб ЯМ проводит один пробоотборщике использова
нием различных планов пробоотбора ЯМ.

При применении метода No 2 может быть обнаружено и включено в оценку неопределенности сме
щение между планами пробоотбора.

5.1.5.3 Метод No 3 («Разные пробоотборщики»): отбор проб ЯМ проводят несколько пробоотбор
щиков по одному плану пробоотбора ЯМ.

При применении метода No 3 может быть обнаружено и включено в оценку неопределенности сме
щение между различными пробоотборщиками.

5.1.5.4 Метод No 4 («Разные пробоотборщики, разные планы»): отбор проб ЯМ проводят несколь
ко пробоотборщиков с использованием разных планов пробоотбора ЯМ.

При применении метода No 4 может быть обнаружено и включено в оценку неопределенности сме
щение между различными пробоотборщиками и планами пробоотбора ЯМ.

5.1.6 Метод No 1 — «Метод удвоения» —  является наиболее простым и экономичным из всех че
тырех методов, представленных в таблице 2.

5.1.7 «Метод удвоения» не включает в себя оценку вклада смещения пробоотбора ЯМ, которым 
необходимо либо пренебречь, либо оценить отдельно, используя один из четырех типов методов оце
нивания неопределенности пробоотбора ЯМ, рекомендуемых в 5.1.5.

5.2 План эксперимента по оцениванию неопределенности пробоотбора ЯМ
5.2.1 Схема эксперимента по оценке неопределенности пробоотбора ЯМ представляет собой 

сбалансированный план, который изображен на рисунке 2. Для каждого шага процесса измерений на 
рисунке 2 приведены количественные характеристики составляющей неопределенности —  дисперсии 
между объектами пробоотбора (Д2а<гя<>л дисперсии между пробами (s2sampl0) и между анализами 
(®^пп*ъ*л) соответственно. Сбалансированный план (lV-план) предполагает, что неопределенность про
боотбора ЯМ включает в себя неопределенность пробоподготовки.

5.2.2 Один пробоотборщик дублирует часть проб (например. 10 %. но не менее чем от восьми 
объектов пробоотбора). Параллельные пробы ЯМ отбирают по крайней мере из восьми объектов про
боотбора. выбранных случайным образом для представления типичного состава и/или свойств подо
бных объектов.
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Рисунок 2 — Сбалансированный план пробоотбора

При этом может быть использован более высокий уровень повторения, но дублирование является 
наиболее эффективной формой при исследованиях в целях оценки неопределенности пробоотбора 
ЯМ.

5.2.3 Параллельные пробы ЯМ отбирает один пробоотборщик с использованием того же плана 
пробоотбора с допускаемыми вариациями процедуры, которые отражают возможную произвольную ин
терпретацию отдельных положений плана пробоотбора. Например, при использовании W-плана для от
бора объединенной пробы ЯМ [план отбора точечных проб ЯМ (инкрементов) в узлах решетки], когда 
первоначальная исходная стартовая точка и/или ориентация W  изменяется при отборе параллельных 
проб ЯМ.

5.2.4 Затем обе параллельные пробы ЯМ подвергают пробоподготовке, в результате чего получа
ют две отдельные лабораторные пробы ЯМ.

5.2.5 Каждую пробу анализируют независимо в условиях повторяемости.
5.2.6 Полученные результаты измерений представляют по форме, приведенной в таблице 3.

Т а б л и ц а  3 — Форма представления экспериментальных данных для оценивания неопределенности пробо-

5.3 Статистическая модель для оценивания неопределенности
5.3.1 Статистическая модель для экспериментального метода оценивания неопределенности ре

зультата измерения, возникающей за счет пробоотбора ЯМ (один объект пробоотбора ЯМ)
5.3.1.1 Для того чтобы разработать экспериментальные методы оценивания неопределенности, 

необходимо иметь статистическую модель, описывающую взаимосвязь между измеренным и истинным 
(действительным) значением измеряемой величины. Эту модель случайных эффектов для одного ре
зультата измерений на одной пробе (точечной или объединенной) от одного объекта пробоотбора 
вычисляют по формуле

7
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^  ~ \ш в  + ŝample + Еаплуз.в’ ^  )

где Х1П1С — истинное (действительное) значение измеряемой величины; 
r.iampla — составляющая неопределенности, обусловленная процедурой пробоотбора ЯМ;

1:апа<угм — составляющая неопределенности, обусловленная процедурой анализа.

5.3.1.2 Если источники неопределенности независимы, то дисперсию измерений <r*ieas задают 
формулой

m a ts  “ ^ s a m p le  ■*" ° anotyHs •

где oLmpje —  дисперсия проб от одного и того же объекта пробоотбора:

а 1лл/уал —  дисперсия результатов параллельных измерений одной пробы ЯМ от одного и того же 
объекта пробоотбора.

П р и м е ч а н и е  — В настоящем стандарте предполагается, что источники неопределенности всегда явля
ются независимыми, и их ковариация не учитывается.

5.3.1.3 Для аппроксимации значений дисперсий используют их статистические оценки, определя
емые по формулам:

= ̂ злтр.'о + ^

5.3.1.4 Оценки дисперсий nsfnAyjls получают по методике «анализ дисперсии» (ANOVA), ее 

детальное описание дано, например, в ГОСТ Р ИСО 5725-3 (см. приложение В), в котором s*ampl0 и 

sfna.yjts являются и s* соответственно.

П р и м е ч а н и е  — Полученные экспериментальные данные исследуют на наличие квазивыбросов и вы
бросов е соответствии с рекомендациями ГОСТ Р ИСО 5725-2. ГОСТ Р ИСО 5725-5. Допускается применение ро
бастных методов согласно ГОСТ Р ИСО 5725-5 (раздел 6).

5.3.1.5 Стандартную неопределенность измерений иА. оцененную по типу А. с учетом вклада дис
персии пробоотбора рассчитывают по формуле

Ч а  — ®mens ~  *  ®лла<уац -  ( ^ )

5.3.1.6 В формуле (4) дисперсия пробоподготовки5^вр входит составной частью в дисперсию, об

условленную пробоотбором . и, при необходимости ее оценки, она может быть введена отдель

ным членом в формулу (4). Схема оценки вклада пробоподготовки приведена о приложении А.
5.3.2 Статистическая модель для экспериментального метода оценивания неопределен

ности результата измерения, возникающей за счет пробоотбора ЯМ (несколько объектов пробо
отбора)

5.3.2.1 При применении экспериментального метода оценивания неопределенности пробоотбора 
(для нескольких объектов) статистическая модель имеет вид по формуле

*  X im a  *  ta r g e t  +  EM/npto +  l '-poalysH' (5)

где дополнительный член г..агдв1 обусловлен изменением измеряемой величины между объектами про
боотбора и имеет дисперсию !Д19вг.

П р и м е ч а н и е  — Данная модель может быть детализирована при оценивании неопределенности для 
конкретного объекта пробоотбора и конкретной процедуры анализа.

5.3.2.2 Общую дисперсию a^U( определяют по формуле

G ь е ы м е п -ta rget +  ^ sample  +  ^ a n M y s it  ■ (6)

5.3.2.3 Для практического применения используют статистические оценки дисперсий

° 1 о fa i ~  ^b e tw e en  -target °  sample analysts ■ (7)

8
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5.3.2.4 Оценки дисперсий sPatttawi ,s2̂ ^  и могут быть получены по методике «анализ

дисперсии» (ANOVA). детальное описание которой дано, например, в ГОСТ Р ИСО 5725-3 (см. приложе
ние В). При этом оценками s j ^ * * * , < sLnpfe и sL>iy*.4 являются m s? соответственно.

П р и м е ч а н и е  — Полученные экспериментальные данные исследуют на наличие квазивыбросов и вы
бросов в соответствии с рекомендациями ГОСТ Р ИСО 5725-2. ГОСТ Р ИСО 5725-5. Допускается применение ро
бастных методов согласно ГОСТ Р ИСО 5725-5 (раздел 6).

5.3.2.5 Стандартную неопределенность измерений, оцененную по типу А. с учетом вклада дис
персии пробоотбора рассчитывают по формуле

и,. = s„ •4S 2 +  S 2 +  S 2°belWooo -target т  °iampto т  ^ana lys is  ■ ( 8 )

П р и м е ч а н и я
1 Стандартные отклонения среднего значения по результатам измерений нескольких точечных проб ЯМ рас

считывают с учетом требований 4.1.4.
2 Величину s1t|lt r -  . оценивают в случае рассмотрения нескольких объектов пробоотбора.
3 Стандартную неопределенность пробоотбора типа В u6nnfl,  допускается оценивать в соответствии с реко

мендациями ГОСТ Р ИСО 11648-1.
4 Величины 8т  и иа оценивают в соответствии с ГОСТ Р ИСО 5725-2. ГОСТ Р ИСО 5725-3.

ГОСТ Р ИСО 5725-4. ГОСТ Р ИСО 5725-5. ГОСТ Р 54500.1, ГОСТ Р 54500.3. [5]. (6] или в процессе аттестации мето
дики измерений.

5.3.2.6 В формуле (8) дисперсия проболодготовки s2prop входит составной частью в дисперсию, об

условленную пробоотбором ЯМ . и. при необходимости ее оценивания, она может быть введена 

отдельным членом в формулу (8). Схема оценки вклада проболодготовки приведена в приложении А.
5.3.3 Алгоритм оценивания суммарной неопределенности измерений с учетом неопределенности 

пробоотбора приведен в приложении Б.
5.3.4 Пример оценивания неопределенности измерений с учетом неопределенности пробоотбо

ра ЯМ приведен в приложении В.

6 Контроль качества пробоотбора ЯМ

6.1 Для контроля качества пробоотбора ЯМ используют:
- валидацию (оценку пригодности) метода пробоотбора ЯМ для конкретного применения:
- контроль качества результатов измерений.
6.2 Оценка пригодности плана пробоотбора ЯМ для конкретного применения
6.2.1 Оценка пригодности плана пробоотбора ЯМ для конкретного применения включает в себя 

однократную оценку составляющих неопределенности в условиях, ожидаемых при рутинном примене
нии процедуры пробоотбора ЯМ.

6.2.2 Оценка пригодности может быть выполнена для процедуры пробоотбора ЯМ в целом и/или 
для конкретного участка пробоотбора от конкретного объекта пробоотбора. Первый вариант использу
ют. когда пробоотбор ЯМ выполнен как одноразовая операция, а второй вариант применяют при повто
ряющемся пробоотборе ЯМ и повторяют через определенные интервалы времени (например, для 
конвейерной продукции).

6.2.3 Оценка пригодности демонстрирует, какие величины неопределенности измерений могут 
быть получены, и. если это согласуется с соответствующими требованиями к измерению конкретных 
объектов, план пробоотбора ЯМ считается пригодным для рутинного использования.

6.3 Контроль качества результатов измерений
6.3.1 Реальные условия пробоотбора ЯМ могут отличаться от условий, преобладающих во время 

оценки пригодности плана пробоотбора ЯМ. В особенности это справедливо для такого пробоотбора 
ЯМ. при котором основным источником неопределенности является гетерогенность объекта и степень 
гетерогенности может заметно изменяться от одного объекта к следующему. Это также справедливо, 
когда один план пробоотбора ЯМ может быть использован в разных местах. Поэтому применяют еще и 
постоянный контроль качества результатов измерений.

9
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6.3.2 Контроль качества результатов измерений необходим для демонстрации постоянства в про
странстве и времени составляющих неопределенности, установленных при оценке пригодности плана 
лробоотбора ЯМ.

6.3.3 Контроль качества результатов измерений проводят путем взятия двух проб из каждого объ
екта лробоотбора и полного (и соответствующим образом рандомизированного) дублирования плана 
лробоотбора ЯМ. Каждую пробу ЯМ анализируют и вычисляют разницу между двумя результатами 
измерений по формуле

D = |x , - x2|, (9)

где х, и х2 —  результаты измерений, полученные для первой и второй проб ЯМ.
6.3.4 Затем рассчитывают суммарную стандартную неопределенность по формуле

U c ~  ^ s a m p l e  +  и лла1у& * • О ® )

где usample и иапМуМ —  неопределенности лробоотбора и анализа соответственно, установленные при 
процедуре оценки пригодности плана лробоотбора ЯМ в соответствии с 6.2.

6.3.5 В соответствии с ГОСТ Р ИСО 5725-6 строят контрольную карту Шухарта (R-карту) с преде
лом предупреждения 2.83 ис и пределом действия 3,69 • ис при числе наблюдений 2.

6.3.6 Значение о. превышающее предел предупреждения или предел действия, свидетельствует 
о том. что результат должен быть тщательно проверен. Такой результат может являться результатом 
нарушения и при пробоотборе, и при анализе. Последнее должно быть проверено стандартными мето
дами контроля качества анализа, изложенными в ГОСТ Р ИСО 5725-6. [8] и конкретных методиках 
измерений.

Ю
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Приложение А 
(рекомендуемое)

Алгоритм оценивания неопределенности пробоподготовки

А.1 Для оценивания неопределенности пробоподготовки spi>p используют альтернативный несбалансиро
ванный план эксперимента, представленный на рисунке А.1.

Рисунок А.1 — Альтернативный несбалансированный план

А.2 Две под-пробы ЯМ от каждой из двух проб ЯМ подготавливают отдельно. Затем от этих под-проб ЯМ бе
рут параллепьные пробы дпя анализа, в последующем их анализируют и обрабатывают полученные эксперимен
тальные данные в соответствии с А.З.

А.З Верхняя часть рисунка А.1 изображает трехуровневый несбалансированный план. Дополнительный уро
вень в данном плане эксперимента, необходимый для оценивания а . показан в прямоугольниках Подг. 1 (Р1) и 
Подг. 2 <Р2). Нижняя часть показывает группировку данных, необходимых для применения метода статистической 
обработки данных в соответствии ГОСТ Р ИСО 5725-3 (приложение В) и расчета величин вми^ ,  s ^ p и sM ljra . 8 
нижней части рисунка А.1 верхняя строка показывает группировку данных для оценивания sf^ 0, а нижняя стро
ка — группировку данных для оценивания с учетом »w .
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Приложение Б 
(рекомендуемое)

Оценивание неопределенности измерений и представление результата измерений

Б.1 Суммарную стандартную неопределенность измерений ие с учетом неопределенности пробоотбора ЯМ 
рассчитывают по формуле

U C B  (Б .1)

где ис — суммарная стандартная неопределенность анализа.
Величина ие .1Г|. ... может быть приведена в методике измерений либо оценена в соответствии с ГОСТ Р 54S00.1. 

ГОСТ Р 54500.3 и рекомендациями [5). (6).
Б.2 При исследовании нескольких объектов пробоотбора суммарную стандартную неопределенность изме

рений рассчитывают с учетом составляющей по формуле

р СНЧАГМЛ • кЛТ(ГЛ1 +&ЖЯmpb *^С4П11 >/М ' (Б.2)

Б.З Расширенную неопределенность измерений U рассчитывают по формуле

0 - к и с. (Б.З)

где к — коэффициент охвата.
Коэффициент охвата зависит от принятой доверительной вероятности 
- к  -  2 при учетных измерениях (Р = 0.95);
• к  -  3 при подтверждающих и арбитражных измерениях (Р = 0.99).
Б.4 Оформление результатов измерений должно соответствовать требованиям ГОСТ Р 8.703. 

ГОСТ Р 54500.1. ГОСТ Р 54500.3. [7].
Б.5 Результаты измерений с учетом неопределенности пробоотбора ЯМ представляют в виде

X  ±U,  Р = 0.95 <Р = 0.99). N.

где X — результат измерений характеристики ЯМ.
U — расширенная неопределенность измерений, рассчитанная по формуле (6.3);
N — число объектов пробоотбора (Л) г 8) в том случае, если неопределенность измерений рассчитывалась по 

формуле (Б.2).

П р и м е ч а н и е  — В каждом конкретном случае представление результатов измерений должно соответ
ствовать требованиям используемой при анализе методики измерений и других документов, принятых в отрасли 
и/или на предприятии.
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Приложение В 
(рекомендуемое)

Пример оценивания неопределенности измерений 
с учетом неопределенности пробоотбора

В.1 Предмет
Оценивание неопределенности измерений условной массовой доли урана-235 в порошке диоксида урана, 

оценивание составляющих неопределенности, обусловленных пробоотбором ЯМ и анализом.
В.2 Объект пробоотбора и метод измерений
В соответствии с (2) уран-235 подлежит государственному учету и контролю. Требуется оценить неопреде

ленность измерений условной массовой доли урана-235 в порошке диоксида урана а каждой партии смешивания, 
получаемой при отработке технологии механического смешивания двух порошков с разным обогащением урана по 
урану-235. Таким образом, объектом пробоотбора является контейнер, содержащий партию смешивания — поро
шок. являющийся смесью двух порошков с разным обогащением урана по урану-235. Условную массовую долю ура- 
на-235 в пробах измеряют по аттестованной методике масс-спектрометрического определения изотопного состава 
урана в твердой фазе (9).

В.З План пробоотбора ЯМ
Применяемый план пробоотбора ЯМ определяет, что от каждого объекта пробоотбора (от каждой партии 

смешивания) отбирают одну случайную пробу S, и выполняют однократную процедуру анализа по методике изме
рений.

В.4 План исследования — экспериментальный метод, «метод удвоения» (метод № 1)
От восьми объектов — партий смешивания, кроме пробы ЯМ S., была отобрана случайным образом еще 

одна параллельная проба ЯМ S2. Каждую пробу ЯМ растворили в азотной кислоте до полного растворения, затем с 
каждым раствором выполнили по два параллельных измерения условной массовой доли урана-235. Полученные 
результаты использовались для дисперсионного анализа согласно разделу 5.

В.5 Результаты измерений
Результаты измерений представлены в таблице В.1.

Т а б л и ц а  В.1— Результаты измерений условной массовой доли урана-235 в порошке диоксида урана

Н омер объекта 
пробоотбора

Н омер пробы

Результат изм ерений. %

1 2

1 1 5 .0 0 4 6 5 .0 0 6 4

2 5 .0 1 7 4 5 .0 1 6 0

2 1 4 ,9 7 3 9 4 .9 7 1 8

2 4 .9 7 7 3 4 .9 7 9 8

3 1 5 .0 0 9 5 5 .0 0 4 8

2 4 .9 9 9 2 5 .0 0 0 1

4 1 4 .9 9 0 6 4 .9 9 0 9

2 5 .0 0 6 4 5 .0 0 2 1

5 1 5 .0 0 4 9 5 .0 0 2 7

2 5 .0 1 0 1 5 .0 0 4 0

6 1 5 .0 0 0 3 4 .9 9 5 1

2 4 .9 9 8 9 5 .0 0 2 4

7 1 4 .9 9 3 7 4 .9 9 6 8

2 5 .0 1 0 0 5 .0 1 1 6
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Окончание таблицы В.1

Номер объекта 
пробоотбора

Н омер пробы

Результат измерений, %

1 2

8 1 4 .9 8 7 7 4 ,9 8 5 8

2 4 .9 8 8 6 4 .9 8 9 1

В.6 Оценивание стандартной и расширенной неопределенности
В.6.1 Обработка результатов измерений проведена по ГОСТ Р ИСО 5725-3 (приложение В).
Результаты анализа дисперсий (ANOVA), проведенного по экспериментальным данным, представлены в 

таблице В.2.

Т а б л и ц а  В.2 — Результаты анализа дисперсий (ANOVA)
В процентах (условная массовая доля)

С реднее значение X
Д исперсия между 
анализами

Д исперсия между 
пробами

Д исперсия м ежду объектами 
пробоотбора

4 ,9 9 8 0 .0 0 0 0 0 4 8 4 0 .0 0 0 0 3 8 4 0 .0 0 0 1 0 6

В.6.2 Стандартная неопределенность измерений по типу А оценена по формуле (8)

“ a s ^ ,  = ^ ~ T I ^ 7 =  0.0066%. (В.1)

В.6.3 Оценка смещения О (р) согласно методике измерений (9) составляет 0.0070 %. Стандартная неопреде
ленность по типу В. характеризующая неопределенность смещения анализа ua en-VMI. оценена в соответствии с 
ГОСТ Р 54500.3. рекомендациями (6] по формуле

<**,.**« в ^ в 0.0040%. (В.2)

В.6.4 Суммарная стандартная неопределенность анализа иси.л1/1Х1 оценена по формуле

"««и»» “ = 0 0046 1В-3>

В.6.5 Суммарную стандартную неопределенность измерений условной массовой доли урана-235 в порошке 
диоксида урана ис в каждой партии смешивания с учетом дисперсии пробоотбора оценивают по формуле

и. ■ Vs» -*"  + » 0-0078 %. 1в-4>

В.6.6 Расширенная неопределенность измерений и  оценена по формуле (Б.З):

- при учетных измерениях (Р = 0.95) — U = к  ■ ис ■ 0.016 %: (В.5)

- при подтверждающих и арбитражных измерениях (Р = 0.99) — U = к ■ ие ■ 0.023 %, (В.6)

В.6.7 Относительная расширенная неопределенность равна:

- при учетных измерениях (Р = 0,95) — U в 0.31 %: (В.7)

- при подтверждающих и арбитражных измерениях (Р = 0.99) — U -  0.47 %. (В.8)

В.6.8 Результаты измерений представлены в таблице В.З.
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Т а б л и ц а  В.З — Результаты измерений восьми партий смешивания

Номер объекта пробоотбора 
(партии смешивания)

Результат измерений 
условной кассовой доли 

урана-235 а порошке диоксида 
урана. %

Расширенная неопределенность. % (условная массовая доля)

при учетных измерениях при подтверждающих и 
арбитражных измерениях

1 5.0046 0.0155 0.0233

2 4.9739 0.0154 0.0231

3 5.0095 0,0155 0.0233

4 4.9906 0.0155 0.0232

5 5.0049 0.0155 0.0233

6 5.0003 0.0155 0.0233

7 4.9937 0.0155 0.0232

8 4.9877 0.0155 0.0232

В.6.9 Суммарная стандартная неопределенность измерений условной массовой доли урана-235 в порошке 
диоксида урана ис, полученного по рассматриваемой технологии с учетом дисперсии лробоотбора ЯМ и дисперсии, 
обусловленной варьированием измеряемой величины между объектами лробоотбора lngn-  оценена по

формуле

3 ^ L « p *  = 0.0129 %. (В.9)

8.6.10 Расширенная неопределенность измерений U оценена по формуле (Б.З)

-  при учетных измерениях (Р = 0.95) — U s к  ис = 0.026 % ;  (В.10)

- при подтверждающих и арбитражных измерениях (Р -  0,99) — U ■ к uc s 0.039 %. (В.11)

В.6.11 Относительная расширенная неопределенность равна.

- при учетных измерениях (Р * 0.95)— U = 0.52 %; (В.12)

- при подтверждающих и арбитражных измерениях (Р = 0.99) — U а 0.77 %. (В.13)
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