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Введение

Д л я  оценки неопределенности обычно требуется определение оценок и последующего совместно
го рассмотрения ряда неопределенностей, возникающих вследствие случайной вариации. Случайная 
вариация может иметь место в процессе проведения конкретного эксперимента в условиях повторяе
мости или при широком диапазоне условий. Вариацию в условиях повторяемости обычно характеризу
ют стандартным отклонением или коэффициентом вариации: прецизионность при широком диапазоне 
изменения условий обычно называют промежуточной прецизионностью или воспроизводимостью.

Наиболее часто используемым планом эксперимента д л я  определения долгосрочных и кратко
срочных компонент дисперсии считают классический сбалансированный гнездовой план, аналогичный 
используемому в Г О С Т  Р  И С О  5725-2. В соответствующем эксперименте наблюдения (количество на
блюдений —  константа) получают в условиях повторяемости д л я  каждого уровня некоторого дополни
тельного фактора. Там . где этим фактором оказывается «ла бо рато рия», проводят сбалансированный 
эксперимент, представляющий собой межлабораторное исследование. Получаемые оценки анализиру
ют с  учетом внутрилабораторной s? и межлабораторной s£ компонент дисперсии, таким образом дис
персия воспроизводимости имеет вид * s*. Оценки неопределенностей, основанные на подоб
ном исследовании, рассмотрены в Г О С Т  Р  И С О  21748'1'). Дополнительны м группирующим фактором в 
этом стандарте служ ит еще одно условие измерения, однако полезно рассматривать межгрупповую со
ставляющую неопределенности, возникающую вследствие вариации данного фактора. Например, если 
несколько различных образцов подготовлены из гомогенного материала и каждый образец измеряли 
несколько раз. то  дисперсионный анализ может дать оценку влияния вариации на процесс получения 
образцов. Можно проводить последующее уточнение, последовательно изменяя уровни фактора груп
пировки. Например, при межлабораторном исследовании повторяемости дисперсии оценки дисперсии 
по дням и по лабораториям можно получить в одном эксперименте, если  количество повторений каж
дый де нь  одинаково.

Гнездовые планы эксперимента часто применяют д л я  получения оценки случайной вариации, од
нако это не единственно возможный способ действия. Например, в эксперименте, направленном на 
изучение характеристик стандартного образца, в котором выполняют измерения на трех отдельных 
образцах материала, в трех отдельны х сериях эксперимента, и. например, с  двумя наблюдениями на 
каждом образце материала в каждой серии. В таком эксперименте образцы и серии «скрещены» —  все 
образцы измеряют в каждом эксперименте. Подобный план часто используют д л я  изучения вариации 
«фиксированны х» эффектов, путем поиска изменений, превосходящих ожидаемые д ля  внутригруппо
вой и остаточной составляющих вариации. В таком эксперименте, например, легко обнаруживают зна
чимые различия между изучаемыми образцами или результатами эксперимента. Однако здесь высока 
вероятность того, что случайный отбор образцов сделан из совокупности большого объема, возможно 
не обладающей достаточной гомогенностью, при этом эффекты самого эксперимента, также наиболее 
уместно рассматривать как случайные. Если  в качестве оценки характеристики стандартного образца 
используют среднее по всем наблюдениям, то необходимо рассматривать неопределенности, возника
ющие как в различных экспериментах, так и при изучении различных образцов. Это может быть выпол
нено так же. как д л я  ранее упомянутых гнездовых планов, при этом компоненты дисперсии получают 
в процессе двухфакторного дисперсионного анализа. В статистике это обычно описывают как модели 
случайных эффектов или как модели смешанных эффектов, если один из факторов имеет фиксирован
ный эффект.

Д л я  получения искомых компонент дисперсии существует несколько методов. Д л я  сбалансиро
ванных планов непосредственно применяют классические уравнения, содержащие средние квадраты. 
Оценки компонент дисперсии также можно получить методом максимума правдоподобия с  ограниче
ниями (R E M L ) (иногда называемым остаточным), применимого как к сбалансированным, так и к несба
лансированным планам. В настоящем стандарте приведены процедуры, проводимые в соответствии с 
классическим дисперсионным анализом A N  O V A  и допускающие применение R EM L.

С ле дуе т отметить, что случайные эффекты  редко связаны со всеми неопределенностями, относя
щимися к конкретным результатам измерений. В случае применения перекрестного плана, при исполь-

ГО С Т Р ИСО 21748— 2012 Статистические методы. Руководство по использованию оценок повторяемости, 
воспроизводимости и правильности при оценке неопределенности измерений
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эоваиии в качестве результата измерения выборочного среднего, как правило, следует рассматривать 
неопределенности, возникающие при возможных систематических воздействиях, включая межлабора
торные эффекты, а также случайную вариацию, явно наблюдаемую в процессе эксперимента.

В настоящем стандарте д л я  оценки и анализа неопределенности рассмотрены планы двухфак
торных экспериментов.

В настоящем стандарте ссылки на международные стандарты заменены ссылками на националь
ные стандарты.
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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

С та ти стич е ск ие  м етоды

О Ц Е Н К А  Н Е О П Р Е Д Е Л Е Н Н О С Т И  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  П Е Р Е К Р Е С Т Н О Г О  Д В У Х Ф А К Т О Р Н О Г О
Э К С П Е Р И М Е Н ТА

Statistical methods. Uncertainty evaluation of results of two-factor crossed design

Дата введения —  2019— 06— 01

1 Область применения

В настоящем стандарте установлены методы определения оценок средних неопределенностей 
результатов эксперимента, проводимого в соответствии с перекрестным планом, соответствующих ком
понент дисперсии и их применение к результатам других наблюдений (например, к единичным наблю
дениям).

В настоящем стандарте приведены сбалансированные двухфакторные планы с  любым количе
ством уровней. Основные планы охватывают двухфакторные планы с  повторениями и без них. при этом 
один или оба фактора рассматривают как случайные. В стандарте приведены методы, используемые 
д л я  определения компонент дисперсии при помощи A N O V A . и рекомендации по их применению при 
получении оценки неопределенности. Также представлено краткое руководство по применению метода 
максимального правдоподобия с  ограничениями при компьютерной обработке результатов экспери
мента с  небольшим количеством пропущенных наблюдений.

Приведены методы обнаружения выбросов и аппроксимации нормального распределения.
Предложены рекомендации по использованию данных, полученных при обработке сравнитель

ных наблюдений (например, при изучении процесса восстановления в аналитической химии).

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следую щ ие стандарты:
Г О С Т  IS O  Guide 35 Стандартны е образцы. Общ ие и статистические принципы сертификации 

(аттестации)
Г О С Т  Р И С О  5725-2 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измере

ний. Ч асть 2. Основной метод определения повторяемости и воспроизводимости стандартного метода 
измерений

Г О С Т  Р 50779.10 Статистические методы. Вероятность и основы статистики. Термины и опреде
ления

Г О С Т  Р 50779.11 Статистические методы. Статистическое управление качеством. Термины и 
определения

Г О С Т  Р 54500.З/Руководство ИСО/М ЭК 98-3 Неопределенность измерения. Ч асть 3. Руковод
ство по выражению неопределенности измерения

П р и м е ч а н и е  —  При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных 
стандартов в информационной системе общего пользования —  на официальном сайте Федерального агентства по 
техническому регулированию и метрологии в сети Интернет или по ежегодному информационному указателю «На
циональные стандарты», который опубликован по состоянию на 1 января текущего года, и по выпускам ежемесяч
ного информационного указателя «Национальные стандарты» за текущий год. Если заменен ссылочный стандарт.

Издание официальное
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на который дана недатированная ссылка, то рекомендуется использовать действующую версию этого стандарта 
с уметом всех внесенных в данную версию изменений. Если заменен ссылочный стандарт, на который дана дати
рованная 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 положение, в котором 
дана ссылка на него, рекомендуется применять в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применены термины по Г О С Т  Р  50779.10. Г О С Т  Р  50779.11 и [1]. а также 
спедующие термины с  соответствующими определениями:

3.1 ф а к то р  (factor): Предсказывающая переменная (предиктор), целенаправленно изменяемая 
д л я  определения ее влияния на отклик.

П р и м е ч а н и я
1 Фактором может служить некоторая особая причина, влияющая на результат эксперимента.
2 Термин «предиктор» является синонимом термина «фактор» и применяется в настоящем стандарте в бо

лев узком смысле.
3 Фактор может быть связан с разбиением плана на блоки.

3.2 ур о в е н ь (ф а к то р а ) (level): Потенциальная установка, значение или назначение фактора.

П р и м е ч а н и я
1 «Уровень» —  то же. что и «значение фактора».
2 Понятие «уровень» обычно ассоциируют с количественным фактором. Однако оно применимо и к каче

ственным факторам.
3 Отклики, наблюдаемые на различных уровнях фактора, содержат информацию для определения эффек

та фактора внутри диапазона уровней, используемых в данном эксперименте. Экстраполяция за пределы диа
пазона. используемых значений уровня обычно неуместна без обоснованных предположений о ее возможности. 
Интерполяция внутри диапазона может зависеть от количества уровней и от их расположения. Обычно, разумно 
использовать интерполяцию несмотря на дискретность или мультимодальность связей, вызывающих резкие из
менения внутри диапазона уровней эксперимента. Уровни могут быть заданы некоторыми выбранными постоян
ными значениями (известными или неизвестными) или могут быть отобраны случайным образом в заданном для 
исследования диапазоне.

Пример —  Уровнями к а та ли за то р а  м о г у т  б ы т ь  его наличие или о т с у т с т в и е . Д л я  изучения фак
т о р а  ятерм ообработка»  м о г у т  использоваться четы ре уровня: 100 °С, 120 °С, 140 °С и 160 °С. Номи
нальная шкала переменной клаборатория»  м ож ет и м е ть  уровни А. В  и С. с о о тв е тс тв у ю щ и е  тр е м  
лабораториям .

3.3 м о де ль  д и с п е р с и о н н о го  анализа с  п остоянны м и  эф ф е ктам и effects analysis of
variance): Дисперсионный анализ, в котором уровни каждого фактора предварительно выбраны из мно
жества значений фактора.

П р и м е ч а н и е  —  При постоянных уровнях нельзя вычислять компоненты дисперсии. Эту модель также 
иногда называют «моделью один» дисперсионного анализа.

3.4 м о де ль  д и сп е р с и о н н о го  анализа с о  случа й н ы м и  эф ф е ктам и (random effects analysis of 
variance): Дисперсионный анализ, в котором уровни каждого фактора, как предполагается, выбраны 
случайным образом из совокупностей уровней этих факторов.

П р и м е ч а н и е  —  Случайные уровни в основном рассматривают при определении оценок компонент дис
персии. Эту модель обычно называют «моделью два» дисперсионного анализа.

Пример —  Возьмем процесс обработки п а р ти й  сырья, яП артию »  можно р ассм атри вать как слу
чайный ф а к то р  э т о г о  эксперимента, когда несколько п а р ти й  вы бираю т случайным образом из сово
к уп н о сти  всех партий.

4 Обозначения

В настоящем стандарте использованы следую щ ие обозначения:

nelf —  вычисленное эффективное число степеней свободы д л я  стандартной ошибки, получен
ной в двухфакторном (перекрестном) эксперименте;
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о, —  истинное межуровневое стандартное отклонение д л я  первого фактора (в случае рассмо
трения случайного эффекта) в двухстороннем факторном (перекрестном) эксперименте: 

ст2 —  истинное межуровневое стандартное отклонение д л я  второго фактора (в случае рассмо
трения случайного эффекта) в двухфакторном (перекрестном) эксперименте: 

о, —  истинное межгрупповое стандартное отклонение д л я  члена взаимодействия в факторном 
эксперименте (где один или более факторов рассматривают как случайные эффекты); 

стг —  истинное стандартное отклонение д л я  остаточной составляющей в классическом диспер
сионном анализе в двухфакторном (перекрестном) эксперименте; 

d0 —  остаток, соответствующий уровню i  первого фактора и уровню j  второго фактора в двух
факторном эксперименте без повторений;

М , —  средний квадрат отклонений д л я  первого фактора, полученный при классическом диспер
сионном анализе в двухфакторном (перекрестном) эксперименте;

М2 —  средний квадрат отклонений д ля  второго фактора, полученный при классическом диспер
сионном анализе в двухфакторном (перекрестном) эксперименте;

М, —  средний квадрат отклонений д л я  члена взаимодействия, полученный при классическом 
дисперсионном анализе в двухфакторном (перекрестном) эксперименте с повторениями; 

Мг —  средний квадрат отклонений д л я  остаточной составляющей, полученный при классиче
ском дисперсионном анализе в двухфакторном (перекрестном) эксперименте.

М(о1 —  средний квадрат отклонений, вычисленный по общей сумме квадратов отклонений при 
классическом дисперсионном анализе в двухфакторном (перекрестном) эксперименте; 

п  —  количество параллельны х наблюдений д л я  каждой комбинации уровней факторов в пре
делах одной ячейки эксперимента в двухфакторном (перекрестном) эксперименте с  по
вторениями;

р  —  количество уровней первого фактора в двухфакторном (перекрестном) эксперименте; 
q —  количество уровней второго фактора в двухфакторном (перекрестном) эксперименте; 
x;f —  наблюдение, соответствующее уровню i первого фактора и уровню j  второго фактора в 

двухфакторном (перекрестном) эксперименте без повторений: 
х ук —  к-е  наблюдение, соответствующее уровню / первого фактора и уровню j  второго фактора 

в двухфакторном (перекрестном) эксперименте с  повторениями;
S , —  сумма квадратов отклонений д л я  первого фактора, полученная при классическом диспер

сионном анализе в двухфакторном (перекрестном) эксперименте без повторений;
S 2 —  сумма квадратов отклонений д л я  второго фактора, полученная при классическом диспер

сионном анализе в двухфакторном (перекрестном) эксперименте без повторений:
S , —  сумма квадратов отклонений д л я  составляющей взаимодействия, полученная при клас

сическом дисперсионном анализе в двухфакторном (перекрестном) эксперименте с по
вторениями:

S r —  сумма квадратов отклонений д л я  остаточной составляющей, полученная при классиче
ском дисперсионном анализе в двухфакторном (перекрестном) эксперименте:

S wt —  общая сумма квадратов отклонений, полученная при классическом дисперсионном ана
лизе в двухфакторном (перекрестном) эксперименте; 

s  —  стандартное отклонение множества независимых наблюдений;
s, —  оценка межуровневого стандартного отклонения д л я  первого фактора (при рассмотрении 

случайного эффекта) в двухфакторном (перекрестном) эксперименте;
&2 —  оценка межуровневого стандартного отклонения д л я  второго фактора (при рассмотрении

случайного эффекта) в двухфакторном (перекрестном) эксперименте: 
s, —  оценка межгруппового стандартного отклонения д л я  составляющей взаимодействия в 

факторном эксперименте (где один или более факторов рассматривают как случайные 
эффекты);

sr —  оценка стандартного отклонения д л я  остаточной составляющей при классическом д и с
персионном анализе в двухстороннем факторном (перекрестном) эксперименте; 

s= —  оценка стандартной ошибки среднего в двухфакторном (перекрестном) эксперименте; 

и  —  стандартная неопределенность;
и= —  стандартная неопределенность оценки среднего, соответствующая случайной вариации, 

в двухфакторном (перекрестном) эксперименте;
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х „  —  оценка среднего по всему набору данных д л я  конкретного уровня / первого фактора плана 
факторного эксперимента;

К ,  —  оценка среднего по всему набору данных д л я  уровня / второго фактора плана факторного 
эксперимента;

х  —  оценка среднего по всему набору данных, полученных в рассматриваемом эксперименте.

5 Проведение эксперимента

С ле дуе т иметь в виду, что важно в максимально возможной степени выполнять процедуру слу 
чайного (рандомизированного) отбора наблюдений. С ле дуе т предпринимать действия д л я  предотвра
щения смешивания эффектов; например, нельзя с помощью единичных экспериментов, проводимых 
в различные дни на разных образцах, осущ ествлять эксперимент, предназначенный д л я  изучения воз
действия изменений в составе материала и различных концентраций веществ в реакциях восстановле
ния в аналитической химии.

6 Предварительное рассмотрение данных. Обзор

В общем случае, предварительное рассмотрение начинают с графического представления 
данных. Общий принцип состоит в построении соответствующей линейной модели, последующей ее 
подгонки (д л я  сбалансированных планов это возможно де ла ть  путем определения средних по стро
кам. столбцам  и. если необходимо, по ячейкам в двухфакторном плане) и исследовании полученных 
остатков.

Статистики М анд ел я, представленные в соответствии с Г О С Т  Р  И С О  5725-2, подходят д л я  ис
следования отдельных точек в двухфакторном эксперименте, после замены «лабо рато рии» из 
Г О С Т  Р  И С О  5725-2  на «ячейку» в двухфакторных планах.

При этом применяют обычные графики остатков и графики функции нормального распределения 
на вероятностной бумаге.

Дополнительно можно проверить наличие выбросов, однако следует соблю дать осторожность, 
так как число степеней свободы остатков, меньше, чем у полного набора данных, поэтому нужны ком
промиссные критические значения. Дополнительно, в планах с дублирующими измерениями, остатки в 
ячейке со значимым выбросом обычно появляются в виде двух выбросов, равноотстоящих от общего 
среднего. Остатки д л я  «основных эф ф е ктов», а также модель, включающую средние арифметические 
ячеек (член взаимодействия), полезно наблю дать раздельно д л я  устранения подобных эффектов.

7 Компоненты дисперсии и оценка неопределенности

7.1 О бщ ие замечания о ком понентах д и с п е р с и и  и оценке н е о пр е де ле нн о сти

Основные вычисления основаны на двухфакторных таблицах A N O V A . полученных с помощью 
классического A N O V A  д л я  двухфакторного плана. Детальное описание процедур представлено ниже. 
Применение метода максимального правдоподобия с ограничениями (R E M L ) допустимо, когда предпо
ложение о нормальности распределения всех случайных эффектов достаточно реалистично.

При вычислении оценок составляющих дисперсии по таблицам A N O V A . могут получиться от
рицательные значения. Рекомендуется проводить преобразования (см. 7.2— 7.4). заменяющие такие 
значения нулями. В дальнейш ем рекомендуется компоненты первоначальной полной статистической 
модели, связанные с  отрицательными или нулевыми оценками дисперсии, опускать и пересчитывать 
модель д л я  исследуемых стандартных неопределенностей и связанным с ними эффективным числом 
степеней свободы.

П р и м е ч а н и я
1 При использовании REML не получают отрицательных оценок дисперсии и. следовательно, отсутствует 

необходимость корректировки модели, если не надо менять эффективное число степеней свободы.
2 Оценки дисперсии по небольшим наборам данных имеют значительные отличия от выборки к выборке. 

Например, оценки дисперсии для независимых выборок из нормального распределения, где каждая выборка име
ет объем равный десяти, можно сравнить со значением истинной дисперсии, более чем простых» способом (рас
смотрением того больше или меньше значение оценки, чем истинное значение дисперсии). Оценки дисперсии для 
других распределений могут сильно отличаться.
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7.2 Д в ух ф а к то р н ы й  п ла н  без повторений

7.2.1 П ла н
Эксперимент включает вариацию двух факторов (например, объект испытаний и средства испы

таний) с единственным наблюдением каждой комбинации уровней факторов. Е сли  р  —  количество 
уровней первого фактора, a q —  количество уровней второго фактора, тогда выполняют pq  наблюдений 
Хр где индекс /соответствует /-м у уровню первого фактора, а / —  у-му уровню второго фактора.

7.2.2 П р е дв а р и те ль н о е  и ссле до в а н и е
С ле дуе т вычислить выборочное среднее значение д л я  кахедого /-го уровня первого фактора, 

выборочное среднее значение х ., д л я  каждого у'-го уровня второго фактора и выборочное среднее зна

чение х  д ля  полного набора данных. Остатки d„ получают следующим образом.

< * * = * * 0 )

С ле дуе т нанести остатки на график (в порядке выполнения опытов) и исследовать его на на
личие трендов и выбросов. Дополнительно, с  помощью нормальной вероятностной бумаги следует 
проверить данные на наличие значимого отклонения распределения данных от нормального распре
деления. Затем важно проверить и скорректировать все отклонившиеся значения, при необходимости, 
посредством проведения новых измерений. При наличии выбросов, которые нельзя скорректировать, 
проверяют другие значения с теми же уровнями фактора. Е сли  полученные значения при одном уровне 
фактора достаточно различны (например, результаты испытаний конкретного материала вы глядят как 
имеющие случайную ошибку), то перед определением оценок дисперсий следует отбросить все данные 
этого уровня фактора. Если подобная ситуация затрагивает более одного уровня фактора, то прекра
щают анализ и либо  отдельно обрабатывают другие уровни фактора, либо исследую т причины данной 
ситуации и повторяют эксперимент.

П р и м е ч а н и е  —  Одно значение можно удалить, если оно не согласуется со стандартными характеристи
ками процесса измерений, причина его появления может быть связана со средствами измерений или иными при
чинами. «Обработка при наличии несоответствующих значений» рассматривается в дальнейшем анализе.

7.2.3 О цонки ком понент д и сп е р с и и
При анализе дисперсии с  помощью A N O V A  получают таблицы, сходные по форме с  таблицей 1.

Т а б л и ц а  1 —  Таблица ANOVA для двустороннего плана без повторений

Фактор
SS

(сумма квадратов 
отклонений!

DF
(число степеней 

свободы)

MS
(Средний квадрат 

отклонений)

Математическое 
ожидание среднего 

квадрата отклонений

Фактор 1 S, р - 1 М, = S ,/ (p -  1) о2г + 9П2,

Фактор 2 s2 9 -  1 M2 = S2/(<j-1) о2, + р п \

Остаток ( Р - 1 Х 9 - 1 ) Mf B S j n p -  i Xq — 1)1 °2,

Итог sl0{ = s1 + s2 + s, Р 9 - 1 мм в У И - 1 ) —

Из таблицы 1 следует, что оценки дисперсии s*. и s? д л я  первого и второго факторов и диспер
сии повторяемости, соответственно определяю т из следую щ их соотношений:

sf =  — М' с р  -  1 степенями свободы.

2 м2-м .
s2 =  р с  q -  1 степенями свободы.

s? = М , .

Здесь компонента дисперсии, не рассматриваемая, как связанная с  неопределенностью среднего, из
учаемой в эксперименте, и со значением меньше нуля, получает оценку, равную нулю.

Пример —  При рандомизированном блочном плане, используемом д ля  определения дисперсии зна
чений между образцами с та н д а р тн о го  образца, дисперсия между образцами п р е д с та в л я е т  интерес, 
даже если не и сс ле дую т среднее, с о о тв е тс тв у ю щ е е  однородн ости  эксперимента.
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7.2.4 С та н д а р тн а я  н е о п р е д е ле н н о сть  в ы б орочного  ср е дн е го  по всем наблю дениям
Е сли  эксперимент предназначен д л я  определения х по всем наблюдениям и все оценки диспер

сии положительны, стандартная неопределенность, соответствующая повторяемости и вариации двух 
экспериментальных факторов, тождественна стандартной ошибке s=

St V р q pq (2)

Е сли  одна или более оценок дисперсии имеют отрицательное или нулевое значение и при этом 
исследую т среднее стандартной неопределенности, то соответствующие члены формулы  (2 ) следует 
приравнять нулю; если необходимо определить эффективное число степеней свободы, то  применяют 
процедуру, представленную  в 7.2.5.2.

7.2.5 Ч и с л о  степене й с в о б о д ы  с та н да р тн о й  н е о пр е де ле нн о сти
7.2.5.1 Случай, когда все оценки дисперсии положительны 
Е сли  все оценки дисперсии положительны, следует вычислить neff:

п"1  =
(М, -у М2 - М ,  )2

м* м| м?
р - 1  д - 1   ̂ ( р- 1) ( д - 1 )

(3 )

и определить число степеней свободы ns д л я  s=

ns = max[min(p -  1. q  -  1), л вН]. (4 )

7.2.5.2 Наличие нулевых и отрицательных оценок дисперсии
Е сли  одна из оценок или имеет нулевое или отрицательное значение {см. 7.2.3). следует 

выполнить следую щ ие действия:
-  удалить соответствующий член из модели и провести однофакторный анализ дисперсии реду

цированной модели, определив единственный межгрупповой средний квадрат Мь с числом степеней 
свободы л ь;

П р и м е ч а н и е  —  Дисперсионный анализ позволяет также определить внутригрупповой средний квадрат 
отклонений Мщ. который в настоящем стандарте не рассмотрен.

-  вычислить стандартную  ошибку s -  по формуле

-  установить число степеней свободы равным числу степеней свободы межгруппового среднего 
квадрата отклонений редуцированной модели.

Е сли  оценки дисперсии д л я  обоих случайных факторов имеют нулевое или отрицательное зна
чение. следует полный набор данных рассматривать как pq  независимых наблюдений и выполнить 
следую щ ие действия:

-  вычислить обычным образом стандартное отклонение;
-  вычислить стандартную  ошибку s^ по формуле

- установить число степеней свободы д л я  стандартной ошибки равным pq -  1.

7.3 Д в ух ф а к то р н ы й  сб а ла н си р о ва н н ы й  эксперим ент с повторени ям и  (оба ф актора имею т 
случа й н ы е  э ф ф е к ты )

7.3.1 П ла н  эксперим ента
В эксперименте варьируют два фактора (например, испытываемый образец и процесс измере

ний) с единственным наблюдением д л я  каждой комбинации факторов. Е сли  р —  количество уровней 
первого фактора, q —  второго и п —  количество наблюдений д л я  каждой комбинации факторов, тогда 
общее количество наблюдений равно pqn.

6
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7.3.2 П р е дв а р и те ль н о е  и ссле до в а н и е
В процессе предварительного исследования данных следует вычислить средние по ячейкам, вы

честь из соответствующих значений данных и полученные остатки нанести на график в порядке полу
чения данных д л я  выявления непредвиденных трендов и выбросов. Е сли  данные противоречивы, то  их 
следует проверить и по возможности скорректировать. При невозможности коррекции, в случае, когда 
противоречие возникло вследствие ошибки средств измерений или по другой распознаваемой причине, 
следует удалить соответствующее наблюдение из набора данных, и проводить обработку без них.

С ле дуе т рассмотреть график функции нормального распределения на вероятностной бумаге д л я  
остатков с  целью обнаружения отклонений от нормальности.

Дополнительно вычисляют статистики М анделя по ячейкам и строят графики в соответствии с 
Г О С Т  Р  И С О  5725-2. С ле дуе т рассмотреть экстремальные значения средних по ячейкам (h  —  статисти
ку М анделя) или экстремальное стандартное отклонение [к —  статистику М анделя) и при необходимо
сти скорректировать все отклоняющиеся данные.

П р и м е ч а н и е  —  В экспериментах, проводимых с дублированием, отдельные выбросы обычно появляют
ся в виде пар отклоняющихся значений, равноудаленных от среднего ячейки.

7.3.3 В ы де ле н и о  ком понент ди сп о р с и и
а) Выполняют дисперсионный анализ с взаимодействием факторов. Результаты можно предста

вить в форме таблицы 2.

Т а б л и ц а  2 —  Таблица ANOVA для двухфакторного плана с повторениями, где оба фактора случайны

Фактор
SS

(сумма квадратов 
отклонений)

OF
(число степеней 

свободы)

MS
(средний квадрат)

Математическое 
ожидание среднего 

квадрата отклонении

Фактор 1 S) P - 1 Mt = S ,/ (p - 1) of +  naf +  qna*

Фактор 2 S2 я - 1 M2 = S2/ ( q -1 ) of +  лет* +  длту 2

Взаимодействие S, а% ■+ naf

Остаток3 Sr p q { n - i ) Mr = S / [p q {n -1 )] of

Итог S«o. = S 1 + S 2 + S. + Sr p q n -^ MM = S J ( p q n - \ ) ] —

3 Эту составляющую дисперсии при двухфакторном дисперсионном анализе с повторениями иногда на
зывают внутригрупповым компонентом.

Ь) Вычисляют оценки дисперсии s^, s% и sf д л я  первого и второго факторов, составляющей взаи
модействия и дисперсии повторяемости следующим образом:

s2 М, -  М,

чп с р  -  1 степенями свободы.

с2 М2 -  М,

Р”  с q -  1 степенями свободы.

J  Ц  М,

п  с (р -  1 )(д  -  1) степенями свободы.

s? = М , .

Е сли  составляющая дисперсии имеет значение меньше нуля и не рассматривается при анализе 
неопределенности, связанной с  общим средним эксперимента, следует установить эти составляющие 
равными нулю.

7.3.4 С та н д а р тн а я  н е о п р е д е ле н н о сть  ср е дн е го  по всем наблю дениям

Е сли  эксперимент позволяет определить среднее значение х по всем наблюдениям и все оценки 
дисперсии положительны, стандартная неопределенность, соответствующая повторяемости г. вариа-

7
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ции первого и второго факторов и составляющей взаимодействия I . тождественна стандартной ошибке 
s = . вычисляемой по форм уле

S - (5)

Е сли  одна или более оценок дисперсии имеют отрицательное или нулевое значение и при этом 
исследую т среднее стандартной неопределенности, то  соответствующие члены формулы  (5 ) следует 
приравнять нулю, и если необходимо определить эффективное число степеней свободы, то применяют 
процедуру, представленную  в 7.3.5.2.

П р и м е ч а н и е  —  Полезно вычислить и отслеживать F-статистику и связанное с ней p-значение для опре
деления значимости конкретных факторов. Если составляющая взаимодействия незначительна по сравнению с 
межгрупповой остаточной составляющей, эффекты отдельных факторов можно оценить с помощью двухфактор
ного дисперсионного анализа без повторений, применяемого к средним по ячейкам или путем формирования та
блицы анализа дисперсии только для основных эффектов.

7.3.5 Ч и с л о  степене й с в о б о ды  с та н да р тн о й  н е о пр е де ле нн о сти
7.3.5.1 Случай, когда все оценки дисперсии положительны
При положительных значениях всех оценок дисперсии следует выполнить следую щ ие действия: 
-  вычислить эффективное число степеней свободы пеП

Пс(1 =
(М, +  М2 - М 1)2

~ М Г ~ й Г ,  А ?
р - Г  < 7 -1 ( р -  1)(Q- 1>

(6 )

-  установить число степеней свободы ns д л я  s=

ns = max[mir#> -  1 q  -  1 (7 )

где max[.J —  максимальное из значений, заключенных в скобки, a min[.] —  минимальное.
7.3.5.2 Отрицательная или нулевая дисперсия взаимодействия
Е сли  оценка дисперсии взаимодействия sf имеет нулевое или отрицательное значение следует 

выполнить следую щ ие действия:
-  пересчитать таблицу A N O V A . используя модель только основных эффектов, получая таблицу с 

данными, аналогичную таблице 3.

Т а б л и ц а  3 —  Таблица ANOVA для двухфакторного плана с повторениями, где оба фактора случайны (взаимо
действие не рассматривается)

Фактор
SS

(сумма квадратов 
отклонений)

OF
(число степеней 

свободы)

MS
(средний квадрат 

отклонений)

Математическое 
ожидание среднего 

квадрата отклонений

Фактор 1 S, P - 1

«—к.1sЯи5

a? ±q/KT*

Фактор 2 S2 я - 1 M2 = S2' ( q -  1) ( j f -p n o j

Остаток3 $ p q n - p - q  + 1 W; =  S ;/ (p q n -p -q  +  1)

Итог s ,ot =  s, +  s2 +  s; p q rt-1 W;o, =  ^ ,/ (p Q n -1 ) —

3 Эту составляющую вариации при двухфакторном анализе дисперсии с повторениями иногда называют 
внутригрупповым компонентом.

П р и м е ч а н и е  —  Эту таблицу можно получить из таблицы 2. путем введения составляющей S,' =  S, + S, 
и использования числа степеней свободы, как указано выше.

-  пересчитать s^. s| n s j  следующим образом:

„2 М, -  м! _
s, = -------------- с р  -  1 степенями свободы.

дп

8
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2 м2 - м :
s2 =  ‘ ^  с  g  - 1  степенями свободы.

sr2 =  M l с (pqn -  p - q  + 1) степенями свободы.

Е сли  обе оценки дисперсии (s^ и s^) положительны, надо: 

-  пересчитать sf

- пересчитать эффективное число степеней свободы veff

.. .. +

0,1"  ц.2 . Mf •
р  - 1  9 - 1  {pqn -  р  -  q  +1)

- установить число степеней свободы vs д л я  s7

vs = m a x [ m i n ( p - 1 . g - 1 ) ,  neff].

где max[.] —  максимальная составляю щая дисперсии из заключенных в скобки, a min[.J —  минимальная.
Е сли  хотя бы одна из оценок имеет отрицательное или нулевое значение, последующий

анализ следует проводить после удаления отрицательных и нулевых составляющих в соответствии с
7 .2.52.

7.3.5.3 Отрицательное или нулевое значение оценки дисперсии д л я  одного фактора
Е сли  хотя бы одна из оценок $2 и имеет отрицательное или нулевое значение, соответствующую 

составляющую следует удалить из модели и провести повторный анализ как гнездовой двухфакторный 
дисперсионный анализ методами, представленными в Г О С Т  IS O  Guide 35.

7.4 Д в ух ф а к то р н ы й  сб а ла н си р о в а н н ы й  эксперим ент с  п о вторениям и (о д и н  случа й н ы й
и о ди н  ф и ксир о ва н ны й  ф ак то р)

7.4.1 П ла н  эксперим ента
В эксперименте варьируют два фактора (например, образец и процесс измерений) при единствен

ном наблюдении д л я  каждой комбинации факторов. О дин из факторов служ ит предметом исследова
ния и имеет фиксированный эффект, т. е. уровни фактора не представляю т собой случайный выбор 
из совокупности большого объема, а фиксированы на все время исследований. В целях настоящего 
стандарта второй фактор имеет фиксированный уровень. Как и ранее, если р  —  число уровней первого 
фактора и д  —  второго, а л  —  количество наблюдений каждой комбинации факторов, то общее число 
наблюдений равно pqn.

П р и м е ч а н и е  —  Информация о фиксированном факторе (факторе 2) не несет информации при изучении 
неопределенности, но остается важной и требующей изучения в ином соответствующем случае.

7.4.2 П р е дв а р и те ль н о е  и ссле до в а н и е
Исследование следует проводить так же. как и д л я  двухфакторного плана, когда оба фактора 

случайны (см. таблицу 4).

Т а б л и ц а  4 —  Таблица ANOVA для двухфакторного плана с повторениями и одним фиксированным фактором

Фактор
SS

(сумма квадратов 
отклонений)

OF
(число

степеней свободы)

MS
(средний квадрат 

отклонении)

Математическое 
ожидание среднею 

квадрата отклонений

Фактор 1 
(случайный) S1 Р - 1 1) of -t- oof +  qna

Фактор 2
(фиксированный)3 s 2 9 - 1 M2 = S ^ ( g - 1 ) of oof 4- pnof c

9
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Окончание таблицы  4

Фактор
SS

(сумма квадратов 
отклонений}

DF
(число

степеней свободы)

MS
(средний квадрат 

отклонений)

Математическое 
ожидание среднего 

хвадрата отклонений

Взаимодействие ■о
- I 1 1 M, = S / [ ( p - 1X9- 1) ] Of +  ЛО|

Остаток6 «г p q [ n - 1) Afr = S/|pg(n-1)]

Итог s « = s 1 + s2 + sl + s , p q n -  1 4>i ̂ S J f r q n - } ) —

а F-статистику для фиксированного эффекта (фактор 2) находят делением на средний квадрат отклоне
ний составляющей взаимодействия, так как его среднее включает случайные отклонения, связанные со случай
ным взаимодействием с первым фактором.

ь Остаточную составляющую при двухфакторном анализе дисперсии с повторениями иногда называют 
внутригрупповой составляющей.

с Строго говоря, эффект второго фактора, обозначенный в таблице как —  это не дисперсия, но пред
ставляет собой функцию фиксированных отклонений от среднего.

7.4.3 В ы де ле н и е  ком понент д и сп е р с и и
a ) Выполняют дисперсионный анализ взаимодействия. Результаты можно представить в форме 

таблицы 4.
b )  Вычисляют оценки дисперсии sf и s? д л я  первого фактора, члена взаимодействия и диспер

сии повторяемости следующим образом:

s? =  — — illi с о  -  С тепеням и свободы. 
qn

sf  =  ^  М'  с (д  -  1) {д -  1) степенями свободы.

Sr2 = 4 -

П р и м е ч а н и е  —  Для второго фактора не вычисляют компоненты дисперсии, так как он имеет фиксиро
ванный эффект. Составляющая взаимодействия взята как случайный эффект, так как она определена под влияни
ем как фиксированного, так и случайного эффекта.

7.4.4 С та н д а р тн а я  н е о п р е д е ле н н о сть  ср е дн е го  по всем наблю дениям
Е сли  эксперимент предназначен д л я  получения среднего значения х по всем наблюдениям и все 

оценки дисперсии положительны, стандартная неопределенность, соответствующая повторяемости и 

вариации двух факторов эксперимента, тождественна стандартной ошибке s=

р ~ pq ‘ npq '

П р и м е ч а н и я
1 Если фиксированный эффект статистически значим, то неподходящей стратегией будет определение 

только среднего для всех наблюдений. Вместо этого следует определить оценки среднего для каждого уровня 
фиксированного эффекта отдельно.

2 Попарное сравнение средних для различных уровней фиксированного эффекта допускает корреляцию, 
вносимую общими воздействиями первого фактора. Рассмотрение этого выходит за рамки настоящего стандарта.

7.4.5 Ч и с л о  степене й св о б о ды  с та н да р тн о й  н е о пр е де ле нн о сти
Ч и сло  степеней свободы стандартной ошибки %  и оценки стандартного отклонения s, следует 

брать равным р - 1 .

8 Применение к наблюдениям в относительной шкале

Выходными данными некоторых экспериментов могут быть относительные отклонения 
dj =  ( х; -  xref)/ xref от опорного значения хге( или отношения г. =  x./xref. Например, в аналитической 

Ю
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химии принято исследовать восстановление материала, добавленного к обычной пробе исследуемого 
материала, и фиксировать результаты как доли или проценты, соответствующие добавленному количе
ству. Также, в целях лучш ей аппроксимации, иногда удобно рассматривать дисперсию  относительных 
результатов xJ/xref или х,/х (где х  —  выборочное среднее наблюдений) при достаточно большом коли
честве различных значений измеряемой величины (если  стандартное отклонение пропорционально 
значению измеряемой величины, представленные данные характеризуются почти постоянным относи
тельным стандартным отклонением).

Методы, описанные в разделе 6 настоящего стандарта, применимы к наблюдениям в относитель
ной шкале.

П р и м е ч а н и я
1 Компоненты дисперсии и стандартные отклонения, полученные при использовании наблюдений в отно

сительной шкале, являются дисперсиями и стандартными отклонениями относительных значений, их использова
ние для  определения относительных стандартных неопределенностей и((уУу допустимо не всегда. Строго говоря, 
данная интерпретация верна только в случае, когда неопределенность опорного значения пренебрежимо мала по 
сравнению с дисперсией результатов или когда дисперсия результатов мала по сравнению с опорным значением 
и ев можно линейно выразить через значение измеряемой величины при соответствующей аппроксимации в рас
сматриваемом диапазоне значений. Соответствующей аппроксимацией в данном случае является аппроксимация, 
выявляющая отклонения от точных значений, которые малы по сравнению с соответствующими неопределенно
стями оценок стандартных отклонений (см. 7.1).

2 В качестве оценки и/у)/у можно использовать s<X;/x), например, при s(x,/x) <0,1.  однако в этом случае не
обходимо проверить результирующее смещение.

3 Для сведения воедино стандартного отклонения по всем уровням (значениям измеряемой величины) 
может понадобиться рассматривать значение измеряемой величины как один из исследуемых факторов (фикси
рованный фактор). Некоторые авторы также рекомендуют логарифмировать результаты измерений перед полу
чением данных в относительной шкале; если это сделано, то итоговое стандартное отклонение логарифма значе
ний должно быть преобразовано в стандартную неопределенность. С  этой целью значение s(ln(X)) (приближенно 
s(X)/£[X]) сохраняет две значимые цифры, если s(Xy£[X] < 0.1, таким образом стандартные отклонения натураль
ных логарифмов необработанных данных приближенно равны стандартным отклонениям отношений исходных 
данных.

9 Использование компонент дисперсии в последующем измерении

Компоненты дисперсии, д ля  которых найдены оценки, в соответствии с разделом 7, можно исполь
зовать в последующих экспериментах, при условии, что рассматриваемый эф ф ект имеет аналогичное 
значение. Например, дисперсия, связанная с  эффектом средств измерений, может быть рассмотрена 
как основа д л я  стандартной неопределенности, как определено в Г О С Т  Р  54500.3  д л я  измерения мас
сы средствами измерения по типу очень близкими к изучаемым и массы, сходной с изучаемой.

Е сли  подобный эксперимент дает средний эф ф ект по п г  уровням фактора F . вклад неопределен
ности uF вычисляют следующим образом;

где sF  —  стандартное отклонение, полученное с помощью процедуры, приведенной выше.

10 Альтернативная обработка данных

10.1 Оценка м етодом  м аксим ального п р а в д о п о д о б и я  с ограничениям и

В рамках области применения настоящего стандарта, выделение компонентов дисперсии можно 
получить с  помощью соответствующего программного обеспечения, при условии, что оценка будет по
лучена методом максимального правдоподобия с ограничениями (R EM L).

П р и м е ч а н и е  —  Оценки методом максимального правдоподобия с ограничениями имеют гарантированно 
неотрицательные значения.

10.2 А ль те р н а ти в н ы е  м ето ды  р е дукции м о де ли

Удаление компонент дисперсии из анализа только при достижении соответствующими оценками 
дисперсии нулевого значения подразумевает сохранение составляющих в модели д о  тех пор. пока это 
возможно. Это мотивировано следующими двумя соображениями.

11
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a ) Раннее удаление составляющих из модели на основе критериев значимости недостаточно кон
сервативно при небольшом числе степеней свободы, так как вероятно получение бессодержательных 
заключений даже при значимой истинной дисперсии.

b ) Включение в модель соответствующих составляющих —  разумный довод, основанный на пред
варительных знаниях.

При большом числе степеней свободы или при включении определенных составляющих в экс
перимент (как меры предосторожности), аналитик может применять менее консервативную методо
логию  д ля  проведения редукции модели. Альтернативной методологией, рекомендованной д л я  такой 
ситуации в настоящем стандарте, служ ит выбор модели, соответствующей минимальному значению 
информационного критерия Акаике (A IC ). В случае классического дисперсионного анализа предпола
гают нормальное распределение ошибок. A IC -аналог может требовать д ля  каждой модели вычисления 
значения критерия A IC  (/Aic );

/Alc = Wln(Sr/ W )> 2 (W -n r), (9 )

где N  —  общее количество наблюдений;
S r —  остаточная (внутригрупповая) сумма квадратов отклонений, взятая из соответствующей 

таблицы  A N O V A ;
л г —  соответствующее число степеней свободы остатков из той же таблицы.

П р и м е ч а н и е  —  Даннов упрощенное применение AIC достаточно для сравнения классических моделей 
ANOVA. но отличается на аддитивную константу (для данного набора данных) от общей формулировки, основан
ной на вычислении логарифмов оценок правдоподобия.

11 Обработка данных с отсутствующими значениями

Е сли  в составленной в процессе анализа таблице исключены значения, либо по причине сбоев 
в процессе измерений, либо вследствие браковки по техническим причинам, компоненты дисперсии 
надо вы являть с помощью программного обеспечения, дающего возможность найти оценки методом 
максимального правдоподобия с ограничениями.
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Приложение А  
(справочное)

Прим еры

А.1 Пример 1. Оценка дисперсии образцов при трех прогонах рандомизированного блочного плана

А.1.1 Описание эксперимента
Эксперимент предназначен для определения оценки стандартного отклонения образцов для  объекта, ко

торый исследуют на возможность его использования в качестве стандартного образца (далее —  кандидата на 
стандартный образец). Стандартное отклонение образцов дает основание для  последующего определения оценки 
неопределенности, связанной с однородностью окончательного сертифицированного значения. Межобразцовая 
составляющая служит для определения оценки вклада неоднородности в неопределенность сертифицированного 
значения для отдельного образца материала, предназначенного для конечного пользователя. Эксперимент по
строен на основе рандомизированного блочного плана, где каждый из 10 образцов исследуемого материала был 
измерен один раз в каждом из трех отдельных экспериментов. Порядок выполнения опытов рандомизирован для 
каждого эксперимента. Данная схема соответствует двухфакторной схеме без повторений, описанной в 7.2.

А.1.2 Данные
Данные получены при изучении однородности кандидата на стандартный образец для фунгицида малахито

вого зеленого в тканях рыбы. Эксперимент организован в соответствии с рандомизированным блочным планом при 
одном наблюдении каждого из 12 образцов материала, в каждом из трех экспериментов, где наблюдения прове
дены в случайном порядке. Образцы отобраны случайным образом из исследуемой партии обьемом 100 единиц. 
Данные, упорядоченные по номерам образцов, приведены в таблице А. 1.

Т а б л и ц а  А.1 —  Данные об однородности для кандидатов в стандартный образец

Номер образца
Эксперимент

1 2 3

2 2.8018 2.8457 2.7912

10 2.8601 2.8323 2.7221

14 2.8326 2.8494 2.6619

20 2.8722 2.8723 3.4742

23 2.6143 2.8216 2.8666

34 2.6779 2.7232 2.7429

37 2.9077 2.8137 2.6723

43 2.8696 2.8516 2.6971

51 2.6083 2.6975 2.6781

56 2.8048 2.8874 2.7579

60 2.7716 2.8035 2.6730

65 2.8125 2.7688 2.8461

П р и м е ч а н и е  —  В таблице приведены наблюдения, представляющие собой измеренное в мг/кг содер
жание малахитового зеленого в стандартном образце, упорядоченные по номеру внутри прогонов.

А.1.3 Обзор данных
Данные таблицы А.1 нанесены на график в порядке выполнения измерений (см. рисунок А.1). График по

казывает отсутствие значимых эффектов, а наблюдение с номером 25 представляет собой выброс. Наблюдение 
за выходными данными средств измерений дает основание для предположения о возможном отказе средств из
мерений при работе с образцом с номером 20. Следуя 7.2.2. все наблюдения для образца с номером 20 удалены 
из множества анализируемых данных.

13
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Рисунок А.1 —  Данные об однородности кандидатов на стандартный образец 
(в порядке выполнения измерений)

Данные, нанесенные на график на рисунке А.1. представлены в таблице А.1.
А. 1.4 Оценка компонента дисперсии
Анализ дисперсии для данных таблицы А.1 представлен в таблице А.2. Следуя 7.2.3. получены оценки для 

составляющих дисперсии:

2 2 0.00721-0.00577
^  =  --------------- з---------------

с десятью степенями свободы (до удаления образца 20. количество образцов было равно 11):

2 2 0.01413-0.00577 А
Sruo =  5* = ---------------— -------------- - =  0.00076 с двумя степенями свободы;

s? =  0.00577 с двадцатью степенями свободы.

Таким образом, стандартное отклонение для образцов составляет 0.022 мг/кг.

П р и м е ч а н и е  —  Неопределенность в случае сертификации стандартного образца детально рассмотрена 
в ГО С Т  ISO Guide 35 и может превышать стандартное отклонение образцов.

Т а б л и ц а  А.2 —  Дисперсионный анализ при изучении гомогенности стандартного образца

Эффект DF (число 
степеней свободы)

Сумма квадратов 
отклонений

Средний квадрат 
оталонении F-эначеиие Вероятность 

превышения F

Образец 10 0,0721 0.00721 1.25 0.32

Эксперимент 2 0,0283 0.01413 2.45 0.11

Остаток 20 0.1154 0.00577 — —

А.2 Пример 2. Стандартная неопределенность, связанная с влиянием эксперимента и образца при 
измерении характеристик стандартного образца 
А.2.1 Общее описание
В данном примере описано вычисление стандартной неопределенности, связанной со случайной вариацией 

в двухфакторном эксперименте по определению опорного значения содержания ртути в кандидате на стандартный 
образец.

А.2.2 Данные
Эксперимент включает измерения по разбавлению изотопов. Выполнены измерения трех стандартных об

разцов (сосуды), отобранных случайным образом из партии. Для каждого образца, в каждом из трех экспериментов 
проведены дублирующие измерения. Наблюдения в каждом из экспериментов проведены в случайном порядке. 
Полученные результаты представлены в таблице А.З.

14
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Т а б л и ц а  А.З —  Результаты измерений содержания ртути в гипсе (мкг/кг) при анализе кандидата на стандарт
ный образец

Номер стандартного обоаэцл
Результаты эксперимента в нм/и

А В С

77 627.247 650.980 649.989

77 632.721 655.328 638.066

87 627.170 638.822 641.432

87 613.682 634.851 643.924

127 635.729 648.628 641.972

127 638.025 657.087 651.948

А.2.3 Предварительный анализ данных
Данные, представленные в таблице А.З, нанесены на график, приведенный на рисунке А.2 (данные сгруппи

рованы по эксперименту и номеру образца). График свидетельствует о наличии различий между экспериментами 
(данные эксперимента А  расположены значительно ниже данных экспериментов В и С), также возможны различия 
между образцами. Значимых выбросов нет. График функции нормального распределения на вероятностной бумаге 
для остатков, построенный в соответствии с 7.3.2. не дает оснований для выводов об отклонении распределения 
данных от нормального распределения.

А.2.4 Анализ компонентов дисперсии
Двухфакторный анализ дисперсии с учетом взаимодействия, дающий в итоге таблицу ANOVA. представлен 

в таблице А.4.

Т а б л и ц а  А.4 —  Дисперсионный анализ при исследовании содержания ртути в кандидате на стандартный 
образец

Фактор SS
(сумма квадратов отклонений)

OF
(число степеней свободы)

MS
(средний квадрат отклонений)

Образец 485.08 2 242.54

Эксперимент 1182.74 2 591.37

Образец: эксперимент 155.77 4 38.94

Остатки 285.64 9 31.74

ртути, w ltr 

Ш  

640 

830 

020

Рисунок А.2 —  Результаты измерений содержания ртути в гипсе 
при анализе кандидата на стандартный образец
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На рисунке А.2 представлены результаты измерений, сгруппированные по экспериментам и номерам об
разцов материала.

В данном эксперименте, как стандартный образец, так и ошибка, соответствующая эксперименту, имеют
2 2 2 2случайные эффекты. Оценки дисперсии st . s ^ s , m s , п о  данным таблицы А.4, для первого фактора (образца), 

второго фактора (эксперимента), члена взаимодействия и дисперсии повторяемости, соответственно, составляют:

24Z 54 -  38.94
3 -2

=  33.93 с 3 -  1 = 2 степенями свободы.

о _  гм -3.— j g j  _ 92.07 с 3 -  1 = 2  степенями свободы. 
3 2

38.94 -  31.74 
2

=  3.60 с (3 — 1 )(3 — 1) = 4 степенями свободы.

s? =31,74.

П р и м е ч а н и е  —  В данном эксперименте л = 2 и р  = д  = 3.

Ни одна из составляющих дисперсии, не принимает отрицательное или нулевое значение, таким образом, из 
настоящей модели не следует ничего удалять.

А.2.5 Стандартная неопределенность оценки среднего по всем наблюдениям
Среднее по всем наблюдениям вычислено по данным таблицы А.З и составляет 640.422 мкг/кг. Стандартную 

неопределенность и~ . соответствующую очевидной вариации в эксперименте, рассчитывают по формуле (5) из
7.3.4.

“7
J33.93 92.07 3.60 3~i~74

П  3 +  3 -3  + 18
= 6.78 мкг/кг.

П р и м е ч а н и е  —  Другие неопределенности, включая (например) неопределенность калибровки и допуски 
для неоднородности, как правило, могут быть обьединены со стандартной неопределенностью сертифицирован
ного значения.

А.2.6 Число степеней свободы стандартной неопределенности
Так как все компоненты дисперсии положительны, эффективное число степеней свободы для стандартной 

неопределенности, рассмотренной выше, можно вычислить по формулам (6) и (7). приведенным в 7.З.5.1. Это дает 
следующие результаты:

(242 54 -  591.37 -  38.94 f  ,
л оП = ------ 1 ;--------------------------------------- :-----  3.09.

242 542 , 591.372 38.942
3 -1  + 3 -1  + ( 3 - 1 Х З - 1 )

ns = max[min(3 - 1 . 3 - 1 ) ,  3.09) = 3.09.

Число степеней свободы стандартной неопределенности, вычисленной в А.2.6. равно 3.09.

П р и м е ч а н и е  —  Для вычисления доверительного интервала с использованием соответствующей таблич
ной (-статистики Стьюдента. найденное значение 3.09. как правило, может быть округлено до 3.
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Приложение Д А  
(справочное)

С в е д е н и я  о с о о тв е тс тв и и  с с ы ло ч н ы х  н а ц и о н а льны х ста н да р то в  м еж дународны м  докум ентам , 
и сп о льзо ва н н ы м  в качество с с ы ло ч н ы х  в  прим ененном  м еж дународном  докум енте

Т а б л и ц а  ДА.1

Обозначение ссылочного 
национального стандарта

Степень
соответствия

Обозначение и наименование соответствующего международного 
стандарта (доту мен та)

ГОСТ ISO Guide 35— 2015 ЮТ ISO Guide 35 «Стандартные образцы. Общие и статистические 
принципы сертификации (аттестации)»

ГОСТ Р ИСО 5725-2— 2002 ЮТ ISO 5725-2:1994 «Точность (правильность и прецизионность) ме
тодов и результатов измерений. Часть 2. Основной метод опреде
ления повторяемости и воспроизводимости стандартного метода 
измерений»

ГО С Т Р 50779.10— 2000 
(И СО  3534-1— 93)

Ю Т ISO 3534-1:1993 «Статистика. Словарь и условные обозначения. 
Часть 1. Вероятность и основные статистические термины»

ГОСТ Р 50779.11— 2000 
(И СО  3534-2— 93)

Ю Т ISO 3534-2:1993 «Статистика. Словарь и условные обозначения. 
Часть 2. Статистическое управление качеством»

ГО С Т Р 54500.3— 2011 Ю Т Руководство ISO/IEC 98-3:2008 «Неопределенность измерения. 
Часть 3. Руководство по выражению неопределенности измере
ния»

П р и м е ч а н и е  —  В настоящей таблице использовано следующее условное обозначение степени соот
ветствия стандартов:

-  ЮТ —  идентичные стандарты.
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