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Введение
Под лабораторными сличениями понимают организацию, выполнение и оценку 

измерений или испытаний одних и тех же или аналогичных образцов в двух или более 
лабораториях в соответствии с заданными условиями (ISO/IEC 17043-2013).

Проверка квалификации испытательной лаборатории (ИЛ) является:
- средством повышения качества результатов испытаний;
- одной из форм управления качеством результатов испытаний в ИЛ (п. 7.7.2 

национального стандарта ГОСТ ISO/IEC 17025-2019);
- процедурой объективного контроля погрешности результатов испытаний в ИЛ и 

принятия мер, направленных на повышение качества испытаний.
Провайдер МСИ ФБУ «Хабаровский ЦСМ» в период с августа по октябрь 2021 года 

провел межлабораторные сличительные испытания (далее - МСИ) по определению 
показателей «Массовая концентрация ионов аммония», «Массовая концентрация 
анионных поверхностно-активных веществ» в воде - раунд МСИ-2/2021.

Цель раунда
Цель данного раунда МСИ проверка квалификации участника МСИ при проведении 

испытаний ОК физико-химическими методами (фотометрическим, экстракционно
фотометрическим, флуориметрическим) в водных объектах (природные поверхностные, 
питьевые, очищенные сточные воды).

В качестве образцов для контроля (ОК) для проведения МСИ в данном раунде 
использовались смеси аттестованные по процедуре приготовления с установленными 
метрологическими характеристиками в соответствии с РМГ 60- 2003.

1. Сведения о провайдере проверки квалификации лабораторий посредством МСИ
Федеральное бюджетное учреждение «Г осударственный региональный центр 
стандартизации, метрологии и испытаний в Хабаровском крае и Еврейской автономной 
области» (ФБУ «Хабаровский ЦСМ»).

Почтовый адрес: ул. Карла Маркса, 65, г. Хабаровск, 680000, тел.: (4212) 453-744, 
+7 924 225 37 44, факс: +7 924 117 05 76

E-mail: mail@csm27.ru .
Провайдер, обеспечен необходимыми помещениями, оборудованием, средствами 

измерений, эталонными материалами, оргтехникой, персоналом соответствующей 
квалификации для приготовления ОК, рассылки ОК для МСИ, обработки данных МСИ, 
передачи информации, а также оформления итоговых документов.

2. Координатор программы:
Пузырный Максим Андреевич, тел: (4212) 704-136 (доб.180), e-mail: mail@csm27.ru .

3. Заявление о беспристрастности и конфиденциальности
Провайдер имеет действующую систему качества, изложенную в Руководстве по 

качеству, которая обеспечивает достоверность результатов и выводов, сделанных по 
результатам проведенных межлабораторных сличительных испытаний, и гарантирует, 
что:

- МСИ проводят координаторы, не связанные с испытательными лабораториями общими 
коммерческими, финансовыми и административными интересами;
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- деятельность по проверке квалификации осуществляется для всех испытательных 
лабораторий на основе единых критериев;

- вся информация, предоставляемая участниками провайдеру, рассматривается как 
конфиденциальная, за исключением случаев, отраженных в договорах с участниками;

- каждому из участников присваивается кодовый номер, под которым участник 
фигурирует во всех документах, находящихся в открытом доступе. Кодовый номер 
передается участнику вместе с итоговыми документами по результатам схемы МСИ. 
Идентификация участников программы проведения МСИ конфиденциальна и известна 
только координатору программы проведения МСИ и (в необходимых случаях) высшему 
руководителю провайдера;

- результаты испытаний, полученные участниками МСИ, и оценка качества этих 
результатов, являются конфиденциальными и без письменного согласия руководителя 
лаборатории -  участника, заверенного его подписью и печатью лаборатории, 
разглашению или передаче другим организациям или лицам не подлежат. Результаты 
программы проведения МСИ могут быть предоставлены официальным органам по их 
требованию, если указанное требование основано на законодательстве Российской 
Федерации.

4. Виды деятельности, подлежащие передаче по гражданско-правовым договорам
Доставка участникам образцов для проведения МСИ осуществлялась самовывозом, 

гарантирующим сохранность содержимого упаковки и минимальные сроки доставки.

5. Участники МСИ
Данный раунд МСИ предназначался для проверки квалификации испытательных 

лабораторий (ИЛ), занимающихся рутинным анализом вод. В раунде МСИ -  2/2021 года 
приняли участие пять лабораторий. Принадлежность лабораторий к конкретным отраслям 
и видам деятельности приведена на рисунке 1.

Участники раунда МСИ -  2/2021

■ Химические лаборатории 
энергетического сектора 
промышленности

■ Химические лаборатории 
теплосетевой компании

■ Испытательные экологические 
центры

Рисунок 1
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6. Образцы для проверки квалификации
Образцы для контроля, используемые в раунде МСИ - 2/2021 предназначались для 

контроля точности результатов испытаний по определению показателей качества воды 
природной поверхностной, очищенной сточной, питьевой.

В качестве ОК для проведения МСИ были использованы однокомпонентные образцы 
для проверки квалификации по п. 7.3 ГОСТ Р 50779.60-2017, представляющие собой 
смеси аттестованные по процедуре приготовления в соответствии с РМГ 60-2003, 
изготовленные на основе ГСО утверждённого типа и воды дистиллированной по ГОСТ Р 
58144-2018. В качестве приписанного значения xpt использовались значения 
аттестованной характеристики АС, установленные по РМГ 60-2003. Стандартную 
неопределенность приписанного значения устанавливали в соответствии 7.2 ГОСТ Р 
50779.60-2017, РМГ 60-2003.

Оценку соответствия АС (ОК) требованиям, предъявляемым к ОК, порядку их создания 
и допуска к применению при МСИ, в том числе соответствие границ доверительного 
интервала погрешности (неопределенности) АС осуществляли в соответствии с п. 8.1.3

Р 50.2.011-2005. Установлено, что границы доверительного интервала погрешности 
(неопределенности) аттестованного значения АС (ОК), по абсолютной величине не 
превышают одной трети от приписанных значений погрешности примененных 
участниками МСИ методик испытаний.

Подтверждение приписанного значения ОК и качества дистиллированной воды 
осуществлялось на основании результатов контрольных испытаний ОК в аккредитованной 
лаборатории.

Проверка однородности ОК не проводилась в связи с использованием в качестве 
материала для изготовления ОК ГСО состава водных растворов, неопределенность 
значения которых включает в себя неопределенность, связанную с неоднородностью, 
транспортированием и долгосрочной стабильностью,, а также принималось во внимание, 
что степень растворимости определяемых показателей в дистиллированной воде, согласно 
«Таблице растворимости веществ в воде» равна единице. Стабильность ОК зависит от 
концентрации вещества в образце для контроля. Концентрации веществ в ОК, 
изготовленных Провайдером МСИ, на основании априорной информации обеспечивают 
стабильность ОК в течение 1 месяца.

Каждый из однокомпонентных ОК для проведения МСИ был помещён провайдером 
МСИ в пластиковые (NH4+) и стеклянные (АПАВ) пробирки с герметично 
закручивающимися крышками, вместимостью 10 см3.

Каждая пробирка была снабжена этикеткой, на которой было указано условное 
обозначение образца для контроля программы МСИ.

Доставка ОК в лаборатории участникам МСИ осуществлялась самовывозом. ОК для 
проведения МСИ были распределены между участниками, случайным образом. 
Транспортирование ОК допускалось любым видом транспорта при условии сохранения 
целостности упаковки.

ОК для проведения МСИ до проведения испытаний подлежали хранению в сухом 
помещении при комнатной температуре, при отсутствии воздействия агрессивных 
веществ. Данная информация отражена в «Инструкции по приготовлению и применению 
шифрованного образца для контроля», прилагаемой к каждому образцу раунда МСИ- 
2/2021.
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Контролируемые показатели OK, их аттестованные (приписанные) значения, 
погрешности (неопределенности) приписанных значений приведены в таблице 1.

Таблица 1
Шифр ОК Наименование

показателя
Единица

измерений
Аттестованное 
значение АС 
(приписанное 
значение ОК)

Границы 
доверительного 

интервала 
погрешности 

(неопределенности) 
аттестованного 

значения АС

МСИ-2/2021 
МСВамм

Массовая 
концентрация 
ионов аммония 
(NH4+)

мг/дм3 0,402 0,006

МСИ-2/2021 
МСВапав

Массовая 
концентрация 
додецилсульфата 
натрия (АПАВ)

мг/дм3 0,207 0,005

7. Процедуры, используемые для статистического анализа данных
В качестве статистического показателя для оценки результатов участников был выбран 

z-индекс в соответствии с п. 9.4 ГОСТ Р 50779.60-2017. Перед оценкой z-индекса 
проводят сравнение стандартной неопределенности приписанного значения u(xpt) с 
критерием оценки функционирования лаборатории по п. 9.2.1 ГОСТ Р 50779.60-2017.

В случае, когда неопределенность приписанного значения u(xpt) удовлетворяет 
условию: u(xpt) < 0,3<jpt, то ею можно пренебречь и не учитывать при интерпретации 
результатов раунда проверки квалификации.

В качестве стандартного отклонения для оценки квалификации принято crpt, 
установленное в соответствии с п. 8.5 ГОСТ Р 50779.60-2017.

Стандартную неопределенность приписанного значения, u(xpt) оценивали по п. 7.2 
ГОСТ Р 50779.60-2017, РМГ 61-2003.

В случае, когда по методике испытаний результат был предоставлен единственным 
участником* МСИ, u(xpt) оценивается по п. 7.2 ГОСТ Р 50779.60-2017, выражается через 
неопределенность характеризации (неопределенность приписанного значения), так как 
неопределенность значения используемого ГСО утвержденного типа включает в себя 
неопределенность, связанную с неоднородностью, транспортированием и долгосрочной 
стабильностью.

Соответственно, для каждого предоставленного участниками результата измерений 
вычисляют значение z-индекса по формуле (14) пункта 9.4 ГОСТ Р 50779.60-2017:

^  ^ >

где х -  средний результат участника раунда МСИ;
xpt -  приписанное значение ОК для определяемого показателя;
(jpt -  стандартное отклонение для оценки квалификации.

- ПНД Ф 14.1:2:4.262-10 (код участника -  5) 
РД 52.24.2368-2006 (код участника -  4)
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В случае невыполнения неравенства u(xpt) < 0,3crpt значение неопределенности 
учитывается путём добавления его в знаменатель при расчёте z'-индекса по формуле (15) 
п. 9.5 ГОСТ Р 50779.60-2017:

Л  _  *~*pt

+ и 2 (xpt)

где х - средний результат участника;
xpt -  приписанное значение;
Opt — стандартное отклонение для оценки квалификации;
u(xpt) -  стандартная неопределённость приписанного значения.
Оценка квалификации участников раунда МСИ по определению «Ионов аммония» по 

ПНД Ф 14.1:2:3.1-95 в ОК МСИ-2/2021 МСВамм (код участника -  1, 2, 3) проводилась с 
использованием следующих алгоритмов обработки данных:

- в качестве приписанного значения xpt для проверки квалификации использовалось 
значение аттестованной характеристики АС, установленное по РМГ 60-2003;

- стандартная неопределенность приписанного значения U(xPt) определялась по п. 7.2 
ГОСТ Р 50779.60-2017, РМГ 60-2003;

- оценка значимости стандартной неопределенности приписанного значения U(xPt) по 
сравнению с критерием оценки функционирования лаборатории осуществлялась с 
использованием критерия по п. 9.2.1 ГОСТ Р 50779.60-2017;

- гипотезу об однородности дисперсий результатов испытаний участников МСИ 
проверяли по критерию Кохрена (п. 7.3.3 ГОСТ Р ИСО 5725-2);

- для проверки значимости наименьшего и наибольшего (сомнительные результаты) 
результата выборки из случайных величин, имеющей нормальное распределение для 
оценки на грубые ошибки (промахи) был применен критерий Граббса (п. 7.3.4 ГОСТ Р 
ИСО 5725-2-2002). По результатам обработки выборки установлено отсутствие выбросов 
и квазивыбросов.

Оценка квалификации участников раунда МСИ по определению «АПАВ» по ПНД Ф 
14.1:2:4.158-2000 в ОК МСИ-2/2021 МСВапав (код участника -  1, 2, 3, 5) проводилась с 
использованием следующих алгоритмов обработки данных:

- в качестве приписанного значения xpt для проверки квалификации использовалось 
значение аттестованной характеристики АС, установленное по РМГ 60-2003;

- стандартная неопределенность приписанного значения U(xPt) определялась по п. 7.2 
ГОСТ Р 50779.60-2017, РМГ 60-2003;

- оценка значимости стандартной неопределенности приписанного значения U(xPt) по 
сравнению с критерием оценки функционирования лаборатории осуществлялась с 
использованием критерия по п. 9.2.1 ГОСТ Р 50779.60-2017;

- гипотезу об однородности дисперсий результатов испытаний участников МСИ 
проверяли по критерию Кохрена (п. 7.3.3 ГОСТ Р ИСО 5725-2);

- для проверки значимости наименьшего и наибольшего (сомнительные результаты) 
результата выборки из случайных величин, имеющей нормальное распределение для 
оценки на грубые ошибки (промахи) был применен критерий Граббса (п. 7.3.4 ГОСТ Р 
ИСО 5725-2-2002). По результатам обработки выборки установлено отсутствие выбросов 
и квазивыбросов.
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В качестве стандартного отклонения для оценки квалификации принято <jpt 
установленная в соответствии с п. 7.7. ГОСТ Р 50779.60-2017.

8. Оценка результатов и интерпретация характеристик функционирования 
участников

Z -индекс интерпретирован в соответствии с пунктом 9.4.2 ГОСТ Р 50779.60-2017; 
В.4.1.1 Приложения В ГОСТ Р ISO/IEC 17043-2013:

- результат считают приемлемым, если \z\ < 2,0;
- результат находится в зоне предупреждения (сигнал предупреждения),
если 2,0 < |z| < 3,0
- результат считают неприемлемым (сигнал к действиям), если |z| > 3,0. Участникам 

необходимо проверить процедуры измерений при появлении предупреждающего сигнала, 
так как он служит признаком появившейся или повторяющейся проблемы.

9. Результаты участников: Все участники МСИ предоставили свои результаты в виде 
протоколов испытаний в соответствии с требованиями Провайдера и ГОСТ ISO/IEC 
17025-2019. Результаты участников и используемые ими НД на методы испытаний 
сведены в таблицу 2.

Таблица 2 -  Результаты участников МСИ, представленные для оценки квалификации
Образец для контроля М СИ-2/2021 М СВамм 01

№
п/п

Кодовый 
номер ИЛ

Обозначение НД на 
метод испытаний / метод 

испытаний

Результаты испытаний/ 
измерений, мг/дм3

Погрешность
(неопределенность),
мг/дм3X, Х2 X

Массовая концентрация ионов аммония (NH3+)

1 1
ПНДФ 14.1:2:3.1-95 
фотометрический 0,37 0,37 0,37 ±0,13

2 2
ПНДФ 14.1:2:3.1-95 
фотометрический 0,3339 0,3122 0,32 ±0,11

3 3
ПНДФ 14.1:2:3.1-95 
фотометрический 0,384 0,385 0,38 ±0,13

4 5
ПНДФ 14.1:2:4.262-10 
фотометрический 0,327 0,339 0,33 ±0,08

Образец для контроля М СИ-2/2021 М СВапав 02
Массовая концентрация додецилсульфата натрия

1 1
ПНДФ 14.1:2:4.158-2000 
флуориметрический 0,25 0,26 0,26 ±0,07

2 2
ПНДФ 14.1:2:4.158-2000 
флуориметрический 0,192 0,215 0,20350 ±0,06512

3 3
ПНДФ 14.1:2:4.158-2000 
флуориметрический 0,212 0,211 0,212 ± 0,040

4 4
РД 52.24.368-2006 
экстракционно
фотометрический

- - 0,178 ± 0,025

5 5
ПНДФ 14.1:2:4.158-2000 
флуориметрический 0,21 0,21 0,21 ± 0,06

Результаты участников с указанием значений z-индексов и их интерпретацией 
приведены в сводных таблицах 3.1-3.2.

Обобщённые результаты межлабораторных сличительных испытаний образцов МСИ- 
2/2021 МСВамм 01, МСИ-2/2021 МСВапав 02 приведены в таблице 4.
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Таблица 3.1 -  Сводная таблица оценки квалификации участников МСИ по определению ионов аммония в образце 
МСИ-2/2021 МСВамм 01

№ п/п Кодовый 
номер ИЛ

Массовая концентрация ионов аммония (N H /)

Приписанное значение OK, Xpt=  0,402 мг/дм3

Обозначение НД на метод 
испытаний / Метод испытаний

Результат испытаний X, 
мг/дм3 l) apt, мг/дм3 u ( x p t ) Значение z-индекса Заключение

1 1 ПНДФ 14.1:2:3.1-95 
фотометрический 0,37 0,07 0,004 -0,5 Удовл.

2 2 ПНДФ 14.1:2:3.1-95 
фотометрический 0,32 0,07 0,004 -1,2 Удовл.

3 3
ПНДФ 14.1:2:3.1-95 
фотометрический 0,38 0,07 0,004 -0,3 Удовл.

4 5 ПНДФ 14.1:2:4.262-10 
фотометрический 0,33 0,05 0,004 -1,4 Удовл.

 ̂Средне квадратическое отклонение, установленное для применённой МВИ, соответствующее приписанному значению ОК

Таблицы 3.2 -  Сводная таблица оценки квалификации участников МСИ по определению анионных поверхностно-активных веществ в 
образце МСИ-2/2021 МСВапав 02_________________________________________

№ п/п Кодовый 
номер ИЛ

Массовая концентрация анионных поверхностно-активных веществ (АПАВ)

Приписанное значение OK, X_pt = 0,207 мг/дмЗ

Обозначение НД на метод 
испытаний / Метод испытаний

Результат испытаний X, 
мг/дм3 1} Opt, мг/дм-5 и(хрС) Значение z-индекса Заключение

1 1 ПНДФ 14.1:2:4.158-2000 
флуориметрический 0,26 0,006 0,003 7,6 Неудовл.

2 2 ПНДФ 14.1:2:4.158-2000 
флуориметрический 0,20350 0,006 0,003 -0,5 Удовл.

3 3 ПНДФ 14.1:2:4.158-2000 
флуориметрический 0,212 0,006 0,003 0,7 Удовл.

4 4 РД 52.24.368-2006 
экстракционно-фотометрический 0,178 0,013 0,003 -2,2 Сомнит.

5 5 ПНДФ 14.1:2:4.158-2000 
флуориметрический 0,21 0,006 0,003 0,4 Удовл.

Среднеквадратическое отклонение, установленное для применённой МВИ, соответствующее приписанному значению ОК
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Таблица 4 - Обобщённые результаты МСИ по определению ионного состава воды в образцах
МСИ-2/2021 МСВамм 01, МСИ-2/2021 МСВапав 02

Информация о полученных результатах

Наименование показателя/Приписанное значение показателя

Массовая концентрация ионов аммония 
0,402 мг/дм3

Массовая концентрация анионных 
поверхностно-активных веществ 

0,207 мг/дм3
Результат

испытаний
Максимальный, мг/дм3 0,38 0,26
Минимальный, мг/дм" 0,32 0,178

Число
результатов
испытаний,
полученных от
участников
раунда МСИ -
2/2021

Всего 4 5
Сомнительных, % Отс. 1
Неудовлетворительных, % Отс. 1
Процент удовлетворительных 
результатов, %

100 98

Заключение:
Раунд МСИ -  2/2021 по определению показателей «Массовая концентрация ионов аммония», «Массовая концентрация анионных поверхностно-активных веществ» в 

водах, признан состоявшимся.
100 % лабораторий показали удовлетворительные результаты по определению массовой концентрации ионов аммония, одна лаборатория показала 

неудовлетворительный результат и одна лаборатория показала сомнительный результат при определении АПАВ.
Участникам, получившим сомнительный результат (2<|z|<3) и неудовлетворительный результат (|z|>3), рекомендуется выяснить причины появления сигналов, 

осуществить корректирующие действия, задокументировать их, выяснить и устранить причины неудовлетворительных результатов.
К наиболее вероятным причинам сомнительных и неудовлетворительных результатов можно отнести:
- нарушение процедуры проведения испытаний и неправильность обработки и предоставления полученных результатов,
- недостаточно точное соблюдение процедуры построения градуировочной характеристики (графика);
- неэффективность внутрилабораторно го контроля;
- неисправность оборудования;
- несоответствующее требованиям методик испытаний качество реактивов;
- несоответствующая требованиям методик испытаний обработка лабораторной посуды и т.д.
Результат, представленный в протоколе испытаний лаборатории под кодовым номером 2, не соответствует требованиям правил округления результата испытаний и его 

неопределенности (ПМГ 96-2009, МИ 1317-2004), что требует проведения корректирующих мероприятий и предупреждающих действий.
По окончании раунда участникам МСИ выданы следующие документы: Свидетельство об участа*ТЙЛ)в проверке квалификации посредством МСИ, Заключение по 

результатам оценки квалификации ИЛ в МСИ, Отчёт, сводные таблицы по результатам проверки квалификации.

Отчёт составил: Координатор программы проверки квалификации (раунда МСИ) М.А. Пузырный
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