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Инструкция 
по выбору, верификации и валидации методик измерений
1 Назначение
Данная инструкция определяет правила выбора, верификации и валидации методики измерений, описывают процедуру подтверждения соответствия (внедрения) реализуемой в лаборатории  методики измерений требованиям нормативного документа (НД) на эту методику.
«Владельцем» процесса является начальник                        , который организует и контролирует работу процесса в соответствии с данным документом и вносит корректировки в него для актуализации. Все изменения в Инструкцию вносятся путем подачи предложений «Владельцу процесса».
2 Область применения 
Данная инструкция применяется в аккредитованных лабораториях     
3 Понятия и сокращения
При составлении настоящей инструкции   использовались следующие понятия и определения:
Аттестация методик (методов) измерений - исследование и подтверждение соответствия методик (методов) измерений установленным метрологическим требованиям к измерениям.

Валидация - подтверждение, посредством представления объективных свидетельств, того, что требования, предназначенные для конкретного использования или применения, выполнены.

Верификация - подтверждение, посредством представления объективных свидетельств, того, что установленные требования были выполнены.
Внутрилабораторная прецизионность - промежуточная прецизионность в условиях, в которых результаты анализа получают при вариации всех факторов, формирующих разброс результатов при применении методики анализа в конкретной лаборатории.
Измерение - совокупность операций, выполняемых для определения количественного значения величины.

Количественный химический анализ - экспериментальное количественное определение содержания (массовой концентрации, массовой доли, объемной доли и т.д.) одного компонента или ряда компонентов в пробе химическими, физико-химическими, физическими методами.
Лабораторное смещение -  отклонение среднего значения, полученного на основе большой серии результатов анализа, от опорного значения.
Межлабораторная вариация - величина, характеризующая разброс результатов анализа, получаемых во всех лабораториях, применяющих данную методику анализа.
Методика (метод) измерений - совокупность конкретно описанных операций, выполнение которых обеспечивает получение результатов измерений с установленными показателями точности.
Опорное значение - значение, используемое в качестве согласованного для сравнения.

Показатель внутрилабораторной прецизионности - значение неопределенности или приписанной характеристики случайной погрешности результатов анализа, полученных по методике в условиях внутрилабораторной прецизионности.
Показатель воспроизводимости методики анализа  - значение неопределенности или приписанной характеристики случайной погрешности результатов анализа,                                      полученных по методике в условиях воспроизводимости.
Показатели качества методики анализа - значения неопределенности или приписанной характеристики погрешности методики анализа и составляющих неопределенности или характеристики погрешности.

Показатель повторяемости методики анализа - значение неопределенности или приписанной характеристики случайной погрешности результатов единичного анализа, полученных по методике в условиях повторяемости.
Показатель правильности методики анализа - значение неопределенности смещения                    или приписанной характеристики систематической погрешности, полученное на                               основе результатов измерений разных лабораторий.
Прямое измерение - измерение, при котором искомое значение величины получают непосредственно средством измерения - техническое средство, предназначенное для измерений.

Систематическая погрешность лаборатории (при реализации методики анализа) - разность между математическим ожиданием результатов анализа, полученных в отдельной лаборатории, и истинным (действительным) значением измеряемой характеристики.
Систематическая погрешность методики анализа - разность между математическим ожиданием результатов анализа, полученных во всех лабораториях, применяющих данную методику, и истинным (действительным) значением измеряемой характеристики.
Стандартный образец - образец вещества (материала) с установленными по результатам испытаний значениями одной и более величин, характеризующих состав или свойство этого вещества (материала).

При составлении настоящей инструкции использовались следующие сокращения:

АС – аттестованная смесь;
ВО – вспомогательное оборудование;

ГОСТ – государственный стандарт;

ИО – испытательное оборудование;
МКХА – методика количественного химического анализа;
НД – нормативный документ;
ОК – образец контроля;
ОО – образец для оценивания;
ОС – образец сравнения;
ПДК – предельно-допустимая концентрация;

СИ – средство измерения;

СКО - среднеквадратическое отклонение;

СО – стандартный образец.
4 Описание организации процесса

4.1 Общие положения
Целью данной процедуры является использование методик, пригодных для намеченных целей. 

Управление процедурой предусматривает: выбор методики испытаний, установление показателей качества методики (при их отсутствии в документе на методику испытаний), подтверждение соответствия погрешности результатов испытаний при реализации методики в лаборатории требованиям документа на методику испытаний.
Требованиями ГОСТ ISO/IEC 17025 для методик испытаний (исследований, измерений) предусмотрена оценка их пригодности (верификация, валидация), как составляющего элемента технической компетентности лаборатории. 

Процедуры выбора, верификации и валидации распространяются на следующие виды методик:

- обор проб;

- пробоподготовка;

- транспортирование проб;

- испытание;

- использование оборудования;

- вычисление и представление результатов;

- расчет неопределенности измерений.

Измерения, относящиеся к сфере государственного регулирования обеспечения единства измерений, должны выполняться по аттестованным методикам (методам) измерений, за исключением методик (методов) измерений, предназначенных для выполнения прямых измерений, с применением средств измерений утвержденного типа, прошедших поверку. Результаты измерений должны быть выражены в единицах величин, допущенных к применению в Российской Федерации.

Методики (методы) измерений, предназначенные для выполнения прямых измерений, вносятся в эксплуатационную документацию на средства измерений. Подтверждение соответствия этих методик (методов) измерений обязательным метрологическим требованиям к измерениям осуществляется в процессе утверждения типов данных средств измерений. 
При отсутствии в методиках установленных показателей качества (показателей точности, правильности, повторяемости и воспроизводимости) методик испытаний их установление производится:

- расчетным способом с последующей  проверкой путем осуществления процедур контроля точности результатов испытаний с нормативами контроля, взаимоувязанными с расчетными значениями показателей качества;

- по данным эксплуатационно-технической документации на СИ в случае, если методикой предусмотрены прямые инструментальные измерения.
Работы по валидации, верификации методик, соответствия погрешности (неопределенности) результатов испытаний при реализации методик в лаборатории осуществляются по плану (Приложение А).
При валидации, верификации методов испытаний, средств измерений, оборудования и т.д. лаборатория проводит следующие мероприятия:

- анализ наличия необходимых СИ, ИО, ВО, СО, реактивов, расходных материалов и приобретение недостающих ресурсов;

- анализ соблюдения условий окружающей среды и условий проведения аналитических работ;

- проверку качества дистиллированной воды;

- установку и поверку средств измерений, аттестацию испытательного оборудования;

- установку вспомогательного оборудования;

- приготовление реактивов;

- при необходимости, построение градуировочных графиков и оценку стабильности их характеристик;

- экспериментальная проверка правильности использования методики с определением показателей качества результатов анализа;

- документальное оформление внедренных работ (оформление акта внедрения);

- изучение новой методики персоналом  лаборатории.

Выбор, валидацию, верификацию методик проводят сотрудники лаборатории, имеющие навыки проведения исследований, испытаний по согласованию с начальником лаборатории.
4.2 Правила  выбора методики измерений

Выбор методик испытаний, используемых в лаборатории для проведения работ в области аккредитации, осуществляется с учетом их назначения, области распространения, диапазонов определения показателей, информации о наличии влияющих факторов и установленных показателей качества методики, а также с учетом требований заказчиков.
4.14.3 Лаборатория использует в своей работе методики выполнения испытаний:

- регламентированные государственные  стандарты;

- федеральные природоохранные нормативные документы;

- руководящие документы;

- методические указания;

- аттестованные методики выполнения измерений.

При выборе новых методик измерений лаборатория руководствуется следующими правилами:
1) методики измерений должны быть аттестованы в установленном порядке и внесены в Федеральный информационный фонд по обеспечению единства измерений;

2) для методики измерений проб вод, применяемой для измерения компонента на уровне норматива качества вод, нижняя граница диапазона содержания определяемого компонента должна быть равной или менее 0,5 норматива качества вод (при отсутствии данных об нормативе качества в его качестве используют данные о фоновых или усредненных уровнях значения этого показателя);
3) методики измерений компонентов воздуха рабочей зоны должны обеспечивать избирательное измерение концентрации вредного вещества в присутствии сопутствующих компонентов на уровне ( 0,5 ПДК, границы допускаемой погрешности измерений концентрации вредных веществ в воздухе рабочей зоны, равных ПДК или более, должны составлять ( 25 % от измеряемой величины при доверительной вероятности 0,95; при измерениях концентраций ниже ПДК - границы допускаемой абсолютной погрешности измерений должны составлять ( 0,25 ПДК в мг/м3 при доверительной вероятности 0,95;
4) для испытаний питьевых вод методики должны отвечать требованиям ГОСТ Р 51232 «Вода питьевая. Общие требования к организации и методам контроля качества»;

5) для испытаний разных типов вод метрологические характеристики методики должны отвечать требованиям ГОСТ 27384 «Вода. Нормы погрешности измерений показателей состава и свойств».
6) При выборе методик анализируется продолжительность проведения исследования и его стоимость.
4.3 Правила использования методик измерений
Лаборатория использует методики измерений согласно области аккредитации, которые отвечают потребностям заказчика и пригодны для применяемых испытаний или измерений. Если лаборатория использует методики измерений вне области аккредитации при одобрении заказчика, то в данном случае делается пометка в протоколе испытаний.

Лаборатория может использовать нестандартные методики, методики, разработанные лабораторией, стандартные методики за пределами целевой области их применения и их модификации при выполнении измерений, не относящихся к сфере государственного регулирования обеспечения единства измерений, иначе они должны пройти процедуру валидации, верификации.
Аккредитованная лаборатория вправе проводить исследования (испытания) и измерения в соответствии с ранее действующими версиями документов в области стандартизации, правил и методов исследований (испытаний) и измерений, в том числе правил отбора образцов (проб), включенными в утвержденную область аккредитации, которые прекратили свое действие на территории Российской Федерации и не были заменены на иные правила и методы исследований (испытаний) и измерений, в том числе правила отбора образцов (проб). При этом недействующие методики должны быть верифицированы, применительно к условиям проведения в данной лаборатории. О применении недействующих методик Заказчика извещают в письменном виде или данное условие включается в договор (контракт).

Допускается использование нестандартных методик, методик, разработанных лабораторией; стандартных методик, используемых за пределами целевой области применения (для исследований (испытаний) и измерений, а также отбора проб не указанных в методиках объектов), расширенных и модифицированных стандартных методик, при условии верификации и валидации согласно данной инструкции.
4.4 Верификация методик, применяемых в лаборатории впервые
Верификация (на стадии внедрения методики в лаборатории – стадии, предшествующей проведению рабочих измерений) демонстрирует адекватность (подтверждение соответствия) реализуемой методики измерений требованиям НД на эту методику.

Положительные результаты верификации являются основанием для использования методики измерений в лаборатории и проведения последующего внутрилабораторного контроля качества получаемых по ней результатов анализа.

Верификация методик проводится в два этапа:
1. Документарная проверка
2. Экспериментальная проверка.

4.4.1 Документарная проверка методики

При документарной проверке методики анализируются:

- наличие в лаборатории верифицируемой методики;

- область применения методики;

- требования к персоналу (необходимость дополнительного обучения, стажировки персонала);

- соответствие имеющихся в лаборатории СИ, ИО, ВО, СО, реактивов, материалов заявленным в методике;

- соответствие условий окружающей среды;
- изучение персоналом верифицируемой методики.
По результатам документарной проверки делается вывод о соответствии/несоответствии условий в лаборатории заданным требованиям. При необходимости начальником лаборатории принимается решение о приобретении дополнительных материальных ресурсов, подготовки персонала и прочего.

По результатам документарной проверки принимается решение о необходимости проведения экспериментальной проверки возможности применения методики в конкретных условиях лаборатории и проверку соответствия повторяемости и лабораторного смещения установленным требованиям, а также при необходимости воспроизводимости.
4.4.2 Экспериментальная проверка правильности использования методики

Экспериментальную проверку правильности использования методики измерений в лаборатории проводят проверкой соответствия повторяемости результатов МКХА и лабораторного смещения при реализации  методики измерений в лаборатории требованиям НД на  методику измерений, с последующим  расчетом внутрилабораторных показателей качества результатов анализа.

Специальный эксперимент для  оценки показателей качества результатов анализа осуществляют  с помощью набора образцов для оценивания (ОС, АС, рабочие пробы).   

В соответствии с требованиями НД на методику измерений  получают L результатов анализа аттестованной характеристики в пробах ОО, используемых при проведении эксперимента. Число результатов анализа для каждого ОО устанавливают достаточным для обеспечения достоверной оценки характеристики систематической погрешности лаборатории (приложение Ж РМГ 76-2004). 

При анализе каждого ОО соблюдают условия внутрилабораторной прецизионности, реализуемые в лаборатории (разные операторы, разное время, разные партии реактивов одного типа, разные наборы мерной посуды и т. д.). При этом число результатов единичного анализа, полученных в условиях повторяемости (параллельных определений), соответствует установленному в методике для анализируемых проб.  Если методикой анализа не предусмотрено проведение параллельных определений, то для целей эксперимента в условиях повторяемости получают два результата единичного анализа (n=2). Если после обработки и исключения резко выпадающих результатов анализа недостаточно данных для достоверной оценки показателей качества, дополнительно получают необходимое число результатов анализа. 

Экспериментальную проверку проводят для рабочего диапазона измерений при применении МКХА в лаборатории.

Специальный эксперимент для проверки соответствия повторяемости требованиям МКХА может быть осуществлен с использованием одной рабочей пробы, нескольких рабочих проб, образцов для контроля – ОК: СО или аттестованных смесей (АС), адекватных по составу анализируемым пробам, т.е. ОК, для которых возможные различия в составах ОК и анализируемых проб не вносят в результаты анализа дополнительную статистически значимую погрешность.

Специальный эксперимент для проверки соответствия лабораторного смещения требованиям МКХА может быть осуществлен с использованием образцов для контроля (ОК), метода добавок, другой (контрольной) методики анализа.
4.4.3 Проверка соответствия повторяемости результатов анализа требованиям методики с использованием одной однородной рабочей пробы

Отбор рабочей пробы проводят в количестве, достаточном для получения N результатов единичного анализа (N ( 16). Содержание определяемого компонента в рабочей пробе должно находиться в проверяемом поддиапазоне (диапазоне) измерений. В условиях повторяемости получают N результатов единичного анализа (параллельных определений) пробы.

Рассчитывают среднеарифметическое 
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 и среднеквадратичное отклонение (СКО) 
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 результатов параллельных определений по формуле 1:
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	где {Xi, i = 1, 
	,N}– результаты параллельных определений рабочей пробы;

	N
	– число результатов параллельных определений пробы.


Рассчитывают значение критерия Кохрена G m(max) по формуле 2:
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Значение Gm(max)  сравнивают с табличным Gтабл  (приложение Е, таблица Е.1РМГ 61-2010) для числа степеней свободы ν=N-1, f=L.
Если  Gm(max)  >  
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 ,  то соответствующее 
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исключают из дальнейших расчетов.

Рассчитывают норматив контроля Kr по формуле 3:
Kr = ((v) (r, (3)
	
	где (r – показатель повторяемости методики анализа в виде СКО, соответствующий
 содержанию компонента в пробе, найденному как среднеарифметическое значение
 результатов параллельных определений, – 
[image: image8.wmf]X

;

	
	((v) – коэффициент, учитывающий ограниченность выборки (значения ((v) см., например, в таблице 15 РМГ 76-2004;


При применении ОК (r соответствует аттестованному значению ОК: v = N ( 1.

Если показатель повторяемости методики анализа приведен в виде предела повторяемости r, то (r рассчитывают по формуле:
(r = r/Q (P, n),
	где Q (P, n)
	– коэффициент, зависящий от доверительной вероятности P и n – числа параллельных определений, предусмотренных методикой анализа, 


Q (P,n)=2,77 при n=2,P=0,95;  Q (P,n)=3,31 при  n=3, P=0,95.

При выполнении условия 
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 ( Kr принимают решение:

- показатель повторяемости результатов анализа соответствует требованиям МКХА: 
[image: image10.wmf]л
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.        Установленное значение
[image: image12.wmf]л

r

s

  сравнивают со значениями характеристики повторяемости методики анализа (r. При выполнении условий  
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    принимают решение о соответствии повторяемости результатов анализа  в лаборатории требованиям МКХА. Допустимо в качестве показателя повторяемости результатов анализа 
[image: image14.wmf]л
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 принять показатель повторяемости методики анализа (r.

Если 
[image: image15.wmf]л

r

S

 >Kr, то повторяемость результатов анализа в лаборатории не может быть признана удовлетворительной. Необходимо выяснить и устранить причины неудовлетворительного внедрения методики анализа в лаборатории, спланировать новый эксперимент.

4.4.4 Проверка соответствия повторяемости результатов анализа требованиям МКХА с использованием нескольких рабочих проб

Отбирают рабочие пробы, содержание определяемого компонента в которых соответствует проверяемому поддиапазону (диапазону) с постоянным значением показателя повторяемости методики анализа – (r.

Число рабочих проб и число параллельных определений каждой пробы определяют из условия: M (n' ( 1) ( 15,

	где M
	– число рабочих проб;

	       n'
	– число параллельных определений каждой пробы.


Для каждой рабочей пробы получают n' результатов параллельных определений.

Рассчитывают среднеарифметические 
[image: image16.wmf]m
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 результатов параллельных определений для каждой m-й пробы и общее среднеквадратичное отклонение по всем результатам параллельных определений 
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где {Xm,i, i = 1, ..., n'} – результаты параллельных определений m-й пробы, m = 1, ..., M.
Рассчитывают норматив контроля Kr по формуле 3. Норматив контроля рассчитывают для числа степеней свободы v = M (n' ( 1).

При выполнении условия 
[image: image20.wmf]л
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 ( Kr принимают решение:

- показатель повторяемости результатов анализа соответствует требованиям МКХА: 
[image: image21.wmf]л
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Установленное значение
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  сравнивают со значениями характеристики повторяемости методики анализа (r. При выполнении условий  
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    принимают решение о соответствии повторяемости результатов анализа  в лаборатории требованиям МКХА. Допустимо в качестве показателя повторяемости результатов анализа 
[image: image25.wmf]л
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 принять показатель повторяемости методики анализа (r. Допустимо в качестве показателя повторяемости результатов анализа 
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 принять показатель повторяемости методики анализа (r.

Если 
[image: image27.wmf]л
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 >Kr, то повторяемость результатов анализа в лаборатории не может быть признана удовлетворительной. Необходимо выяснить и устранить причины неудовлетворительного внедрения методики анализа в лаборатории, спланировать новый эксперимент.

4.4.5 Проверка соответствия лабораторного смещения и показателя внутрилабораторной прецизионности требованиям МКХА с использованием образцов для контроля

Для проверки выбирают или создают ОК, адекватный анализируемым пробам. Аттестованное значение ОК должно находиться в проверяемом поддиапазоне (диапазоне) измерений. Характеристика погрешности (неопределенность) аттестованного значения ОК должна быть незначима на фоне показателя точности методики анализа.

С целью сформировать оценку лабораторного смещения (л* в лаборатории необходимо получить n1 результатов параллельных определений аттестованной характеристики ОК ({Xi, i = 1, ..., n1}). Выбор значения n1 должен гарантировать выполнение условия: погрешность метода оценки лабораторного смещения не вносит значимого вклада в погрешность МКХА, т.е. СКО среднеарифметического результатов параллельных определений 
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 незначимо на фоне СКО воспроизводимости результатов единичного анализа (R* ( 
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Число результатов параллельных определений n1 определяют исходя из условия:
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	(R
	– значение показателя воспроизводимости МКХА в виде СКО, соответствующее аттестованному значению ОК;

	(L
	– СКО межлабораторной вариации;

	n
	– число параллельных определений, установленное в НД на МКХА.


Если показатель воспроизводимости МКХА приведен в виде предела воспроизводимости R, то (R рассчитывают по формуле 5:
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	где Q (P, m)
	– коэффициент, зависящий от доверительной вероятности P и числа m результатов анализа, полученных в условиях воспроизводимости, при принятых P = 0,95 и m = 2 Q (P, m) = 2,77.


Выполняют n1 параллельных определений аттестованной характеристики ОК. 
Рассчитывают: 
 - среднее значение результатов параллельных определений 
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 (Xi, i = 1, ..., n1) аттестованной характеристики ОК по формуле 6:
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- оценку лабораторного смещения (л*  (C – аттестованное значение ОК) по формуле 7:

(л* = 
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- оценку СКО повторяемости результатов параллельных определений аттестованной характеристики ОК Sw по формуле 8 :
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- оценку СКО погрешности лабораторного смещения S( по формуле 9:
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где S((), Sr – оценки СКО погрешности и повторяемости методики анализа соответственно.

Для проверки совместимости серий измерений вычисляют значение критерия Граббса по формулам 10 и 11:
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и сравнивают их с критическим значением GRтабл для числа степеней свободы f=L, соответсвующего числу результатов анализа, и принятой доверительной вероятности Р=0,95 (таблица Г.3 РМГ 76-2004). Если GRn,max>GRтабл  и/или GRn,min>GRтабл, то соответсвующие результаты Xni,max и/или Xni,min из дальнейших расчетов исключают.

Процедуру проверки на наличие выбросов продолжают до тех пор, пока не будут выполнены условия:

GRn,max≤GRтабл и GRn,min≤GRтабл,  (12)

Характеристики  S((), Sr, SR, SL представляют собой надежно установленные оценки соответствующих показателей качества МКХА: S(() ( (((), Sr ( (r, SR ( (R, SL ( (L.
Если проверку соответствия показателя повторяемости требованиям МКХА проводили с использованием ОК и число параллельных определений N соответствует условию, то для оценки лабораторного смещения используют результаты по п. 5.5.2, принимая при этом n1 = N, 
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Показатель внутрилабораторной прецизионности в виде  (Rл для содержаний, соответствующих содержанию компонента в n-ом ОО, устанавливают, принимая равным  SRn средних арифметических по серии X ni неисключенных (по результатам проверки на наличие выбросов по критерию Граббса)  результатов анализа: SR ( (R.
При выполнении условия |(л*| ( 2S( принимают решение о соответствии лабораторного смещения требованиям МКХА. При выполнении условий   
[image: image43.wmf]R
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   принимают решение о соответствии показателя внутрилабораторной прецизионности в лаборатории требованиям МКХА.

Если  |(л*| > 2S(, то точность результатов анализа не может быть признана удовлетворительной. Необходимо выяснить и устранить причины неудовлетворительного внедрения МКХА в лаборатории, спланировать новый эксперимент.

4.4.6 Оценка показателя правильности результатов анализа

Оценку математического ожидания систематической погрешности результатов анализа θл,n рассчитывают по формуле 13:

(л = 
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где C - аттестованное значение ОО (принятое опорное значение).

 Значимость вычисленных значений проверяют по критерию Стьюдента формула 14:

[image: image45.wmf]3

,

2

,

on

n

R

n

л

m

L

S

t

D

+

=

q

, (14)

где Δon- погрешность аттестованного значения ОО.

Полученное значение tm  сравнивают с табличным tтабл  при числе степеней свободы f=L-1 для доверительной вероятности Р=0,95. Значения tтабл  приведены в приложении Е2 РМГ 61-2010.

Если tm ≤ tтабл, то оценка систематической погрешности незначима на фоне случайного разброса, ее принимают равной нулю (
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Если tm>tтабл, то оценка  систематической  погрешности значима  на фоне случайного разброса, в этом случае может быть принято решение о введении в результаты анализа, получаемые при реализации данной методики в лаборатории, поправки на значение 
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При незначимости 
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 или при принятом решении о введении в результаты анализа поправки показатель правильности результатов анализа рассчитывают по формуле 15:
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4.4.7   Оценка показателя точности методики анализа
Верхнюю и нижнюю границы, в которых погрешность результатов анализа полученных в лаборатории при реализации методики находится с принятой вероятностью Р=0,95 рассчитывают по формуле 16:

Δ л,в = |Δ л,н |= Δ л
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Установленное значение Δ л сравнивают с приписанной характеристикой погрешности Δ методики измерений.
В случае если Δ л < Δ , то делают вывод о недостаточном внедрении в лабораторном центре конкретной методики анализа и определяют мероприятия по проверке соблюдения процедуры анализа.

При выполнении условий  
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  принимают решение о соответствии процедуры анализа в лаборатории требованиям МКХА.

Показатели качества методик могут быть представлены в виде приписанной характеристики  погрешности, характеристик составляющих погрешности или расширенной неопределенности.
4.4.8 Оформление результатов верификации новой методики

По окончанию процедуры верификации новой методики оформляется акт внедрения методики (Приложение 2).
Все расчеты экспериментальной проверки правильности использования методики измерений проводятся в программе Excel и оформляются актом внедрения (Приложение В).

Установленные значения показателей качества результатов анализа при реализации методики измерений в лаборатории заносятся в протокол (Приложение Г), в дальнейшем они применяются при ведении внутрилабораторного контроля качества результатов анализа конкретной методики измерений.

 Установленные значения показателей качества результатов анализа могут быть уточнены по результатам внутрилабораторного контроля и в этом случае необходимо оформление нового протокола.
4.5 Верификация методик в новой редакции, вышедших взамен уже применяемым в лаборатории 

Если вышла новая редакция методики взамен уже применяемой в лаборатории, то необходимо провести верификацию нового издания.
Верификация проводится для проверки соответствия имеющихся в лаборатории условий требованиям новой редакции, для подтверждения возможности использования методики на рабочих пробах и оценки эквивалентности новой редакции предыдущей версии.

4.5.1 Документарная проверка

Проводится документарная проверка новой редакции методики:

- область применения;

- сущность метода;

- СИ, ОИ, ВО, реактивы, материалы;

- отбор проб и подготовка к испытанию;

- проведение испытания;

- обработка результатов;

- прецизионность.

Если измененные требования новой методики не значимы и не могут повлечь за собой изменения показателей качества результатов измерений ранее установленных в лаборатории, метрологические характеристики одинаковы, то валидации, экспериментальной проверки не требуется. Результаты сравнения демонстрируют эквивалетность редакций стандартов.
4.5.2 Экспериментальная проверка

Если в результате документарной проверки выявлены значительные расхождения методик, то проводится документарная проверка возможности применения данной методики в конкретных условиях лаборатории аналогично пп.4.4.2-4.4.7 данной инструкции.
4.5.3 Оформление результатов верификации методики в новой редакции
Документарная проверка методики в новой редакции оформляется актом верификации (Приложение Д).
4.6 Валидация методик 

Валидация методик осуществляется по необходимости путем анализа возможности применения методики в конкретных условиях лаборатории и оценки соответствия характеристик методики заданным условиям. По результатам валидации делается вывод о возможности/не возможности использования метода в конкретных условиях.
Валидация проводится в отношении:
- нестандартных методик;

- методик, разработанных в лаборатории;

- стандартных методик, используемых за пределами целевой области применения (для исследований и измерений. а также отбора проб не указанных в методиках объектов) ;

- расширенных и модифицированных стандартных методик.

Расширение и модификация – преобразование методики бывает при:
- замене типа (модели) оборудования;

- отклонения внешних условий измерения;
- реактивов (НД на изготовление).

Основные признаки «новой» методики, подлежащей валидации:

- другой принцип метода;

- существенное изменение порядка пробоподготовки;

- изменение предела определение;

- снижение точности.

При валидации методик должно быть указано какие конкретно изменения внесены, с какой целью, каким образом подтверждено отсутствие влияния на основные характеристики методики.

При валидации методик должны быть определены следующие валидационные характеристики:

- правильность;

- прецизионность;

- повторяемость;

- внутрилабораторная воспроизводимость;

- предел обнаружения;

- диапазон определения.

Валидация методик проводится аналогично п. 4.4 данной инструкции.
При удовлетворительных результатах валидации методики информацию о всех изменениях в методике доводят до заказчика.
6  Приложения
Приложение А – План верификации, валидации методик выполнения измерения, национальных стандартов, природоохранных документов, эксплуатационных документов на СИ.
Приложение Б – форма акта внедрения.

Приложение В – Форма расчетов экспериментальной проверки правильности использования методики измерений.
Приложение Г – форма протокола установленных показателей качества результатов анализа при реализации методики анализа в лаборатории.
Приложение Д - Форма акта верификации новой редакции методики.
Приложение А

(рекомендуемое)

План верификации, валидации методик выполнения измерения, 

национальных стандартов, природоохранных документов, 
эксплуатационных документов на СИ
в (наименование структурного подразделения)
	№ п/п
	Мероприятия по внедрению

	1
	Наличие нормативного документа – оригинал или учтенная копия

	2
	Необходимость стажировки, обучения персонала

	3
	Материально-техническое обеспечение (средства измерения, вспомогательное, испытательное оборудования, стандартные образцы, материалы, реактивы, посуда)

	4
	Соответствие условий окружающей среды при проведении исследований

	5
	Изучение нового документа персоналом

	6
	Построение градуировочных графиков

	7
	Проведение экспериментальных исследований (анализов, измерений)

	8
	Установление показателей качества

	9
	Составление акта внедрения


	
	
	Должность
	Подпись
	Расшифровка подписи

	
	
	
	
	
	


Приложение Б
(рекомендуемое)
Форма акта внедрения 

____________________________________________________________________

(наименование методики)

г.                                                                                                                                  Год

1. Наличие нормативного документа – оригинал или учтенная копия

В лаборатории имеется учтенная копия _____________________, хранящаяся в каб. № __________.

2. Необходимость стажировки, обучения персонала

____________________________________________________________________________________

3. Материально-техническое обеспечение (средства измерения, вспомогательное, испытательное оборудования, стандартные образцы, материалы, реактивы, посуда)

	Требуемое материально-техническое обеспечение
	Имеющееся материально-техническое обеспечение в лаборатории
	Дата поверки/аттестации, срок годности

	СИ
	
	

	ИО
	
	

	ВО
	
	

	Лабораторная посуда
	
	

	Реактивы
	
	

	ГСО, СО
	
	

	Вспомогательные материалы
	
	


4. Соответствие условий окружающей среды при проведении исследований

	
	Требуемые по НД условия
	Фактические условия

	Температура окружающего воздуха
	
	

	Относительная влажность
	
	

	Атмосферное давление
	
	

	Частота переменного тока
	
	

	Напряжение в сети
	
	


5. Изучение нового документа персоналом

______________________ изучили специалисты лаборатории, проводящие измерения шума на рабочих местах. Сотрудники допущены к самостоятельному проведению  измерений шума.

6. Построение градуировочных графиков (при необходимости)
7. Проведение экспериментальных исследований (анализов, измерений) (при необходимости)
8. Установление показателей качества (при необходимости)
Заключение:

1. Методику _________________ принять в работу в лаборатории экологии и промышленной санитарии г. Когалым.
2. При расчетах использовать установленные показатели точности в Приложении ___.
Должность                                      подпись                                                ФИО
Приложение В

(рекомендуемое)

Форма расчетов экспериментальной проверки правильности использования методики измерений
	1. МИ:  
2. Метод  :
3. Объект испытаний:
4. Период внедрения:
5. Метрологические характеристики методики:


[image: image56.emf]С, мг/дм3 Δ, мг/дм3 Номер Результаты Результат Выбор. Разностьквадр.разности

серии n=1 n=2 анализа диспер.
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КОХРЕН_1 КОХРЕН_2

θл МАКС МАКС Srл Xср.ср.

-                         -                      

tрасч. СУММ СУММ

σrл

SR

-                         -                      

tтабл Gmax Gmax МАКС

2,10

Δсл отношение Gтабл. Gтабл. МИН

σсл Δл GRmax

GRmin

Δл

0,00

Таб.Г3

σRл


Приложение Г
(обязательное)

Форма протокола установленных показателей качества результатов анализа при реализации методики анализа в лаборатории

Наименование лаборатории, применяющей данную методику:                     

Наименование методики анализа:   

Обозначение НД на методику анализа: 
Показатели качества результатов анализа были оценены на основе _______________________
полученных в период  с______ по _____
Диапазон измерений и значения показателей точности, правильности и внутрилабораторной прецизионности результатов анализа:

	Диапазон измерений
	Показатель внутрилабораторной прецизионности результатов анализа в виде СКО

σRл
	Показатель правильности результатов анализа (границы, в которых систематическая погрешность лаборатории находятся с принятой вероятностью P)

ΔСл,н, ΔСл,в или  
± ΔСл  при   |ΔСл,н|=ΔСл,в
	Показатель точности результатов анализа ( границы в которых погрешность любого из совокупности результатов анализа, полученных в лаборатории при реализации методики, находятся с принятой вероятностью Р)

ΔСл,н, ΔСл,в или  ± ΔСл  при                         |ΔСл,н|=ΔСл,в

	
	
	
	


ИСПОЛНИТЕЛЬ:

СОГЛАСОВАНО:        
	
	Должность
	Подпись
	Расшифровка подписи    Дата 


Приложение Д
(рекомендуемое)
Форма акта верификации новой редакции методики 

(наименование методики)

В лаборатории _______________________________________________________________________

г.                                                                                                                                  Год

Период проведения работ ____________________
Цель: продемонстрировать соответствие имеющихся в лаборатории условий требованиям новой редакции(наименование методики), для подтверждения возможности использования методики на рабочих пробах и оценки эквивалентности новой редакции предыдущей версии.

	№ п/п
	Положения методики, подлежащие анализу
	Результаты анализа соответствия требований новой редакции (новое/исключено/уточнения)
	Результаты проверки наличия в лаборатории условий, удовлетворяющих установленным требованиям
	Примечание

	1
	Область применения
	
	
	

	2
	Нормативные ссылки
	
	
	

	3
	Сущность метода
	
	
	

	4
	Реактивы и материалы
	
	
	

	5
	СИ, ИО, ВО
	
	
	

	6
	Отбор проб и пробоподготовка
	
	
	

	7
	Проведение испытаний
	
	
	

	8
	Обработка результатов
	
	
	

	9
	Прецизионность
	
	
	

	10
	И др.
	
	
	


Вывод 1: 

1. Условия, имеющиеся в лаборатории, соответствуют требованиям методики___________.

2. Новые и измененные требования методики ________не значимы и не могут повлечь за собой изменения показателей качества результатов измерений ранее установленных в лаборатории.

3. Метрологические характеристики одинаковы, в связи с чем считаем, что валидация __________ может не проводиться.

4. Результаты сравнения демонстрируют эквивалетность редакций стандартов.
Или 
Вывод 2:

1. Условия, имеющиеся в лаборатории, соответствуют требованиям методики___________.

2. Необходимо провести экспериментальную проверку возможности применения методики в конкретных условиях лаборатории (и проверку соответствия повторяемости и лабораторного смещения установленным требованиям.

Должность                                      подпись                                                ФИО
Лист согласования
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(Фамилия И.О.)
	Дата
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