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Предисловие
Евразийский совет по стандартизации, метрологии и сертификации (ЕАСС) представляет собой региональное объединение национальных органов по стандартизации государств, входящих в Содружество Независимых Государств. В дальнейшем возможно вступление в ЕАСС национальных органов по стандартизации других государств.

Цели, основные принципы и общие правила проведения работ по межгосударственной стандартизации установлены ГОСТ 1.0 «Межгосударственная система стандартизации. Основные положения» и ГОСТ 1.2 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосударственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Порядок разработки, принятия, обновления и отмены».
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институт метрологии» (БелГИМ) на основе собственного перевода на русский язык англоязычной
версии стандарта, указанного в пункте 4
2 ВНЕСЕН Государственным комитетом по стандартизации Республики Беларусь
3 ПРИНЯТ Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протоколом
от ___________ 20 ____ г. № ___)

За принятие стандарта проголосовали:

	Краткое наименование страны по МК (ИСО 3166) 004—97
	Код страны 
по МК (ИСО 3166) 004—97
	Сокращенное наименование 
национального органа по стандартизации

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	


4 Настоящий стандарт идентичен международному стандарту ISO 5725-2:2019 Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results – Part 2: Basic method for the determination of repeatability and reproducibility of a standard measurement method (Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 2. Основной метод определения повторяемости и воспроизводимости стандартного метода измерений).

Международный стандарт разработан подкомитетом SC 6 «Методы и результаты измерений» технического комитета ISO/TC 69 «Применение статистических методов» Международной организации по стандартизации (ISO).
При применении настоящего стандарта рекомендуется использовать вместо ссылочных между-народных документов (стандартов) соответствующие им межгосударственные стандарты, сведения о которых приведены в дополнительном приложении ДА.

5 ВЗАМЕН ГОСТ ИСО 5725-2-2003
Исключительное право официального опубликования настоящего стандарта на территории указанных выше государств принадлежит национальным органам по стандартизации этих государств 
Информация о введении в действие (прекращении действия) настоящего стандарта и изменений к нему на территории указанных выше государств публикуется в указателях национальных стандартов, издаваемых в этих государствах, а также в сети Интернет на сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации.

В случае пересмотра, изменения или отмены настоящего стандарта соответствующая информация будет опубликована на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации в каталоге «Межгосударственные стандарты»
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Введение

В ISO 5725 для описания точности метода измерений используются два термина: «правильность» и «прецизионность». Под правильностью понимают близость среднего арифметического большого числа результатов испытаний к истинному или принятому опорному значению. Под прецизионностью понимают близость между результатами испытаний. 

Общее рассмотрение этих величин представлено в ISO 5725-1 и поэтому повторно не приводится в настоящем стандарте. ISO 5725-1 следует рассматривать совместно со всеми другими частями ISO 5725, включая настоящий стандарт, так как в нем приведены основополагающие определения и общие принципы.

Настоящий стандарт касается исключительно способов оценивания стандартного отклонения повторяемости и воспроизводимости на основании межлабораторного эксперимента, в котором каждая лаборатория выполняет определенное количество независимых измерений на одном и том же образце в условиях повторяемости. Несмотря на то что для оценивания прецизионности применяются и другие типы эксперимента (такие как, например, факторный или с расщепленными уровнями), они не описываются в настоящем стандарте, а являются предметом рассмотрения других частей ISO 5725. В настоящем стандарте также не рассматриваются показатели прецизионности, являющиеся промежуточными между двумя основными показателями; им посвящен ISO 5725-3.

При определенных условиях данные, полученные из эксперимента, выполненного с целью оценивания прецизионности, используются также для оценивания правильности и могут даже использоваться для оценивания неопределенности измерений. Оценивание правильности не рассматривается в настоящем стандарте, все аспекты такой оценки рассмотрены в ISO 5725-4. Способы оценивания неопределенности измерений с использованием межлабораторных оценок правильности и прецизионности являются предметом рассмотрения ISO 21748.

В приложении С содержатся практические примеры по оцениванию прецизионности методов измерений на основании экспериментов. Рабочие примеры приводятся с целью демонстрации сбалансированных однородных наборов результатов испытаний, тем не менее в одном примере было представлено разное количество повторных определений для ячеек (несбалансированный план эксперимента), а в другом примере некоторые данные отсутствовали. Это происходит из-за того, что эксперимент, который первоначально был запланирован как сбалансированный, может превратиться в несбалансированный. Также рассматриваются разбросы и выбросы.

МЕЖГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ 
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ТОЧНОСТЬ (ПРАВИЛЬНОСТЬ И ПРЕЦИЗИОННОСТЬ) МЕТОДОВ И
РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

Часть 2

Основной метод определения повторяемости и воспроизводимости
стандартного метода измерений
Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results
Part 2
Basic method for the determination of repeatability and reproducibility
of a standard measurement method
Дата введения __________
1 Область применения

1.1 Настоящий стандарт:

– подробным образом описывает основные принципы планирования совместных межлабораторных экспериментов, выполняемых с целью количественного оценивания прецизионности методов измерений;
– представляет детализированное для практического применения описание основного метода, предназначенного для рутинного использования при оценивании прецизионности методов измерений;
– представляет руководство для всего персонала, имеющего отношение к планированию, выполнению или анализу результатов испытаний с целью оценивания прецизионности.
Примечание – Методы, измененные по отношению к основному методу для достижения конкретных целей, приводятся в других частях ISO 5725.
1.2 Настоящий стандарт касается исключительно методов измерений, которые предназначены для выполнения измерений непрерывных величин и в результате применения которых в качестве результата испытаний получают единичное значение, являющееся в том числе и результатом вычисления на основании серии наблюдений.

1.3 Предполагается, что при планировании и выполнении прецизионного эксперимента соблюдаются все принципы, установленные в ISO 5725-1. В основном методе предусмотрено получение одинакового количества результатов испытаний в каждой лаборатории для одних и тех же уровней испытываемых образцов, т. е. выполнение сбалансированного эксперимента с однородными уровнями. Основной метод применяется к методикам, которые были стандартизованы и регулярно используются во многих лабораториях.
1.4 Статистическая модель согласно ISO 5725-1:1994 (раздел 5) принимается в качестве подходящей основы для интерпретации и анализа результатов испытаний, распределение которых является приблизительно нормальным. 
1.5 С помощью основного метода, описанного в настоящем стандарте, оценивают (как правило) прецизионность методов измерений:
a) когда требуется определить стандартные отклонения повторяемости и воспроизводимости, определения которых даны в ISO 5725-1;

b) когда предполагаемые к использованию материалы являются однородными или когда влияние неоднородности может быть учтено в значениях прецизионности; и 
с) когда использование сбалансированного плана с однородными уровнями является приемлемым.
1.6 Точно такой же подход может быть использован для получения предварительной оценки прецизионности тех методов измерений, которые не достигли уровня стандартизации или не используются в повседневной практике.
2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие ссылочные стандарты. Для датированных ссылок применяют только указанное издание ссылочного стандарта, для недатированных ссылок применяют последнее издание ссылочного стандарта (включая все его изменения).

Первая редакция
ISO 3534-1, Statistics – Vocabulary and symbols – Part 1: Probability and general statistical terms (Статистика. Словарь и условные обозначения. Часть 1. Общие термины математической статистики и термины, относящиеся к теории вероятностей)

ISO 3534-2, Statistics – Vocabulary and symbols – Part 2: Applied statistics (Статистика. Словарь и условные обозначения. Часть 2. Прикладная статистика)

ISO 3534-3, Statistics – Vocabulary and symbols – Part 3: Design of experiments (Статистика. Словарь и условные обозначения. Часть 3. Планирование экспериментов)

ISO 5725-1, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results – Part 1: General principles and definitions (Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 1. Общие принципы и определения)

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применяют термины, установленные в ISO 3534-1, ISO 3534-2, ISO 3534-3 и ISO 5725-1.
ISO и IEC ведут базы данных терминов, применяемых в стандартизации, доступ к которым может быть получен по следующим адресам:

– электропедия IEC: http://www.electropedia.org/;
– интернет-платформа для просмотра стандартов ISO: https://www.iso.org/obp.
4 Обозначения

	α
	Вероятность, связанная с критическим значением статистики критерия, также называемая уровнем значимости

	a 
	Отрезок, отсекаемый на оси ординат при построении графика зависимости
s = a + bm

	aν
	Параметр пересечения в зависимости 
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	A
	Коэффициент, используемый для вычисления неопределенности оценки

	b
	Угловой коэффициент в зависимости s = a + bm

	bν
	Параметр пересечения в функциональной зависимости 
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	B
	Лабораторная составляющая смещения в условиях повторяемости

	c
	Отрезок, отсекаемый на оси ординат при построении графика зависимости
lgs = c + dlgm

	C, C’, C’’
	Статистики критериев

	Ccrit, C’crit, C’’crit
	Критические значения для статистических критериев

	d 
	Угловой коэффициент в зависимости lgs = c + dlgm

	e
	Составляющая результата испытаний, представляющая случайную погрешность, имеющую место в каждом результате испытания

	G
	Статистика критерия Граббса

	h
	Статистика критерия Манделя для межлабораторной совместимости

	k
	Статистика критерия Манделя для внутрилабораторной совместимости

	L(θ)
	Логарифмическая функция правдоподобия для компонент дисперсии θ

	m
	Общее среднее испытываемой характеристики; уровень
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	Оценка общего среднего испытываемой характеристики

	M
	Матрица преобразования, используемая при REML-оценивании

	N
	Количество итераций

	n
	Количество результатов испытаний, полученных в одной лаборатории на одном уровне (т. е. в ячейке)

	nj
	Общее количество результатов испытаний, полученных на уровне j в межлабораторном эксперименте

	p
	Количество лабораторий, принимающих участие в межлабораторном эксперименте

	P
	Вероятность

	q
	Количество уровней испытываемой характеристики в межлабораторном эксперименте

	r
	Предел повторяемости

	R
	Предел воспроизводимости

	s
	Оценка стандартного отклонения
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	Прогнозируемое стандартное отклонение

	T
	Итог или сумма какого-либо выражения

	t
	Количество испытываемых объектов или групп

	V(θ)
	Ковариационная матрица, используемая при REML-оценивании

	W
	Весовой коэффициент, используемый при расчете взвешенной регрессии

	w
	Весовой коэффициент, используемый при расчете взвешенного среднего

	x
	Элемент данных, используемый при проверке с помощью критерия Граббса

	X
	Матрица эксперимента для REML-оценивания

	y
	Результат испытания
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	Общее среднее результатов испытаний

	Y
	Вектор всех наблюдений для уровня j

	θ
	Вектор компонент дисперсии, используемый при REML-оценивании

	μ
	Истинное значение или принятое опорное значение испытываемой характеристики

	σ
	Истинное значение стандартного отклонения


Символы, используемые в качестве подстрочных индексов
	i
	Идентификатор для конкретной лаборатории
Индекс при суммировании (см. приложение А)

	j
	Идентификатор для конкретного уровня
Индекс при суммировании (см. приложение А)

	k
	Идентификатор для конкретного результата испытания в лаборатории i на уровне j

	L
	Межлабораторный

	P
	Вероятность

	r
	Повторяемость

	R
	Воспроизводимость

	REML
	Оценка, вычисленная методом максимального правдоподобия с ограничениями

	ν
	Для членов, используемых при расчете зависимости между общим средним и суммарной дисперсией (см. 8.5.1.3, зависимость III)

	W
	Внутрилабораторный

	1, 2, 3, ...
	Для результатов испытаний нумерация в порядке их получения; 
для других случаев (лабораторий) – в качестве произвольных идентификаторов

	(1), (2), (3), ...
	Для результатов испытаний нумерация (1), (2) … обозначает 1-ю, 2-ю…и т. д. порядковую статистику, т. е. 1-й, 2-й … и т. д. результат, пронумерованный в порядке возрастания своего значения


5 Оценки параметров в основной модели
5.1 Методики, представленные в настоящем стандарте, основаны на статистической модели, приведенной в ISO 5725-1:1994 (раздел 5), а область их применения конкретизирована 
в ISO 5725-1:1994 (пункт 1.2). В частности, эти методики опираются на формулы (2)–(6) 
из ISO 5725-1:1994 (раздел 5). 

Модель выглядит следующим образом:
y = m + B + e,
где для конкретного испытываемого материала
	
	m
	– общее среднее (математическое ожидание);

	
	B
	– лабораторная составляющая смещения в условиях повторяемости;

	
	e
	– случайная погрешность, имеющая место при каждом измерении в условиях повторяемости.


Примечание – Лабораторная составляющая смещения B представляет собой отклонение лабораторного среднего от общего среднего m.
5.2 Формулы (2)–(6) в ISO 5725-1:1994 выражены через истинные стандартные отклонения рассматриваемых совокупностей. На практике точные значения этих стандартных отклонений неизвестны, и оценки значений прецизионности должны быть получены на основании относительно небольшой выборки из всех возможных лабораторий, а в пределах данных лабораторий – на основании сравнительно небольшой выборки из всех возможных результатов испытаний.
5.3 При использовании правил статистики на практике, когда истинное значение стандартного отклонения σ неизвестно и заменяется оценкой, основанной на выборке, символ σ заменяется на s для того, чтобы обозначить, что это оценка. Это должно быть сделано в каждой из формул (2)–(6) 
в ISO 5725-1:1994, что приводит к получению следующих обозначений:
– 
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 – оценка межлабораторной дисперсии;
– 
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 – оценка внутрилабораторной дисперсии;

– 
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– среднее арифметическое для 
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 и является оценкой дисперсии повторяемости; это среднее арифметическое берется по всем тем лабораториям из числа принявших участие в эксперименте по оцениванию точности, которые остались после исключения выбросов;
– 
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 – оценка дисперсии воспроизводимости: 
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6 Требования к эксперименту по оцениванию прецизионности

6.1 Программа эксперимента
6.1.1 Согласно программе, используемой для основного метода, образцы из q партий материалов, представляющих q различных уровней испытаний, высылаются p лабораториям, каждая из которых получает точно n повторных результатов испытаний в условиях повторяемости на каждом из q уровней. Эксперимент данного типа носит название сбалансированного эксперимента с однородными уровнями.
6.1.2 Должно быть организовано выполнение данных измерений, и должны быть даны следующие инструкции:
a) Любая предварительная проверка оборудования должна соответствовать той, которая установлена для стандартного метода.
b) Каждая группа из n измерений, относящихся к одному уровню, должна быть получена в условиях повторяемости, т. е. в пределах короткого промежутка времени и одним и тем же оператором, а также без какой бы то ни было промежуточной калибровки оборудования, если только это не является неотъемлемой частью методики выполнения измерений.
c) Необходимо, чтобы каждое испытание из группы, состоящей из полученных в условиях повторяемости n испытаний, выполнялось независимым образом, т. е. так, как если бы это были n испытаний на различных материалах. Однако оператор, как правило, знает, что он (а) выполняет испытания на идентичном материале, и поэтому в инструкциях следует подчеркнуть, что главной целью эксперимента является определение тех различий в результатах, которые могут возникнуть при проведении обычных испытаний. Если же, несмотря на данное предупреждение, все же возникает основание опасаться того, что предыдущие результаты испытаний могут оказать влияние на последующие и, как следствие, на дисперсию повторяемости, то следует рассмотреть возможность использовать n отдельных образцов на каждом из q уровней, закодированных таким образом, чтобы оператор не знал, какие из них являются дубликатами для данного уровня. Тем не менее такая методика может стать причиной проблем, связанных с обеспечением условий повторяемости при выполнении повторных определений. Ее успешное применение возможно только в том случае, когда все qn измерений в силу определенных своих особенностей могут быть выполнены в течение короткого промежутка времени. 
d) Не обязательно, чтобы все q групп из n измерений были получены строго в пределах короткого интервала времени, различные группы измерений могут быть получены в разные дни.
e) Измерения на всех q уровнях должны выполняться одним и тем же оператором, и, кроме того, n измерений на заданном уровне следует выполнять с использованием одного и того же оборудования.
f) Если в ходе проведения измерений оператор не сможет продолжать их выполнение по какой-либо причине, то завершить их выполнение может другой оператор при условии, что замена не произойдет в пределах группы из n измерений на одном уровне, а будет проведена только между двумя из q групп. Любое такого рода изменение должно регистрироваться вместе с результатами.
g) Должен быть задан срок, по окончании которого должны быть завершены все измерения. Это может оказаться необходимым для того, чтобы ограничить время, которое может пройти между днем получения образцов и днем выполнения измерений.
h) Все образцы должны быть отчетливо промаркированы с указанием наименования эксперимента и идентификационного обозначения образцов.
6.1.3 В 6.1.2 и других пунктах настоящего стандарта упоминается оператор. В случае некоторых видов измерений в действительности может иметь место группа операторов, каждый из которых выполняет какую-то определенную часть методики. В этом случае группа должна рассматриваться как «оператор» и любое изменение в группе операторов следует рассматривать как смену «оператора».

6.1.4 В коммерческой практике результаты испытаний могут округляться более грубо, но в эксперименте по оцениванию прецизионности результаты испытаний должны регистрироваться с количеством цифр, которое по меньшей мере на одну цифру больше по сравнению с заданным в стандартном методе. Когда прецизионность зависит от уровня m, для различных уровней могут потребоваться различные степени округления.
6.2 Привлечение лабораторий

6.2.1 Общие принципы, касающиеся привлечения лабораторий к участию в межлабораторном эксперименте, представлены в ISO 5725-1. Рекомендации в отношении количества лабораторий приведены в приложении А. При привлечении к совместной работе необходимого количества лабораторий должны быть четко сформулированы сферы их ответственности. Пример соответствующего опросного листа представлен на рисунке 1.
6.2.2 В настоящем стандарте под «лабораторией» подразумевается сочетание таких факторов, как оператор, оборудование и место выполнения испытаний. Поэтому на одном и том же месте выполнения испытаний или в лаборатории (при использовании общепринятой лексики) могут быть размещены несколько «лабораторий», если на ее территории будет предоставлена возможность выполнять испытания нескольким операторам, каждый из которых располагает отдельным набором оборудования и участком для проведения работ.
	Опросный лист для межлабораторного исследования

	Наименование метода измерений (копия прилагается)………………………………………..

	1. Наша лаборатория изъявляет желание принять участие в эксперименте по оцениванию прецизионности данного стандартного метода измерений

	
	ДА
	
	
	НЕТ
	
	(поставьте отметку в соответствующем квадрате)

	2. Как участники мы осведомлены о том, что: 
а) все необходимое оборудование, химикаты и другие принадлежности, требуемые согласно методу, должны находиться в распоряжении нашей лаборатории к моменту начала осуществления программы;

b) установленные временные требования, такие как дата начала и окончания программы, порядок испытания образцов, должны быть неукоснительно соблюдены;
с) необходимо строго придерживаться метода;

d) обращаться с образцами необходимо в соответствии с инструкциями;
e) измерения должны выполняться квалифицированным оператором.

Изучив метод и справедливо оценив наши возможности и оборудование, мы полагаем, что будем соответствующим образом подготовлены для совместного испытания данного метода.

	3. 3. Комментарии

	
	
	
	
	
	_____________________________________
подпись

	
	
	
	
	
	_____________________________________

    наименование компании или лаборатории


Рисунок 1 – Вступительный опросный лист для участия в межлабораторном исследовании

6.3 Подготовка материалов

6.3.1 Рассмотрение вопросов, которые следует принимать во внимание при отборе материалов, предназначенных для использования в эксперименте по оцениванию прецизионности, представлено в ISO 5725-1 (пункт 6.4). 

6.3.2 При решении вопросов, связанных с обеспечением достаточного количества материала, следует иметь в виду возможность его случайных потерь или возникновения ошибок при получении некоторых результатов испытаний, которые могут потребовать использования дополнительного материала. Количество подготовленного материала должно быть достаточным для полного обеспечения эксперимента и соответствующего резервного запаса.

6.3.3 Следует рассмотреть вопрос о необходимости получения некоторыми лабораториями предварительных результатов испытаний с целью ознакомления с методом измерений перед получением официального результата испытаний и в случае положительного решения обеспечения нужного количества дополнительного материала (не из числа образцов для эксперимента по оцениванию прецизионности) для достижения этой цели.
6.3.4 В тех случаях, когда материал должен быть подвергнут гомогенизации, эту процедуру следует выполнять наиболее подходящим для данного материала способом. Если предназначенный для испытаний материал не является однородным, важно подготовить образцы тем способом, который установлен для метода, предпочтительно начав с одной партии изготовленного в промышленных условиях материала для каждого уровня. В случае нестабильных материалов должны быть даны специальные инструкции по хранению и обращению с ними.

Примечание – В ISO Guide 35 
 приводится информация по оцениванию однородности и стабильности стандартных образцов.

6.3.5 Если существует даже минимальная опасность ухудшения качества материалов даже после однократного открытия контейнера (например, из-за окисления, потери летучих компонентов или в случае гигроскопического материала), то для образцов на каждом уровне для каждой лаборатории следует подготовить n отдельных контейнеров. Для нестабильных материалов должны быть предусмотрены специальные инструкции по хранению и обращению с образцами. Может понадобиться принять специальные меры предосторожности для обеспечения стабильности образцов до момента проведения испытаний. Если материал, предназначенный для измерений, состоит из смеси порошков с различной относительной плотностью или с различной зернистостью, может потребоваться некоторая осторожность, так как из-за сотрясения, например во время транспортирования, может произойти расслоение. В случаях возможного возникновения реакций с атмосферой образцы могут быть плотно запечатаны в ампулы, из которых либо откачан воздух, либо они заполнены инертным газом. Для скоропортящихся материалов, таких как пробы пищи или крови, может потребоваться направлять их участвующим лабораториям в глубокозамороженном состоянии с приложением подробных инструкций относительно способа размораживания.
7 Персонал, привлекаемый к участию в эксперименте по оцениванию
прецизионности

Примечание – Не следует ожидать, что методы работы в различных лабораториях будут идентичными. Следовательно, содержание настоящего раздела следует рассматривать в качестве рекомендаций, которые могут быть изменены в зависимости от каждой конкретной ситуации. 
7.1 Комиссия
7.1.1 Эксперимент по оцениванию прецизионности должен находиться под наблюдением комиссии, которая состоит из экспертов, знакомых с методом измерений и его применением.

7.1.2 Задачами комиссии являются следующие:

a) планирование и координирование эксперимента по оцениванию прецизионности;
b) принятие решения в отношении количества лабораторий, уровней и измерений, предполагаемых к выполнению, а также необходимого количества значащих цифр;

c) назначение лица, выполняющего статистические функции (см. 7.2);

d) назначение лица, выполняющего исполнительные функции (см. 7.3);

e) обсуждение инструкций, которые должны быть выданы инспекторам в лабораториях в дополнение к стандартному методу измерений;
f) принятие решения по вопросу, могут ли некоторые операторы быть допущены к проведению небольшого количества неофициальных измерений с целью восстановления навыков владения методом после длительного перерыва (такие измерения никогда не должны осуществляться на официальных образцах для совместного исследования);
g) обсуждение отчета по статистическому анализу после завершения анализа результатов испытаний;
h) установление окончательных значений для стандартного отклонения повторяемости и стандартного отклонения воспроизводимости;
i) принятие решений о необходимости дальнейших действий с целью улучшения стандарта на метод измерений или в отношении лабораторий, чьи результаты испытаний были исключены как выбросы.
7.2 Статистические функции

По крайней мере один член комиссии должен иметь опыт статистического планирования и анализа экспериментов. Его/ее задачами являются:
а) использование его/ее специализированных знаний в области планирования эксперимента;
b) анализ данных;
c) составление отчета для представления комиссии с соблюдением указаний, содержащихся в 8.7.

7.3 Исполнительные функции

7.3.1 Обязанности по организации эксперимента как такового должны быть возложены на отдельную лабораторию. Сотрудник такой лаборатории должен взять на себя полную ответственность; он/она называется ответственным исполнителем и назначается комиссией.
7.3.2 Задачами ответственного исполнителя являются:
a) привлечение к сотрудничеству необходимого количества лабораторий и обеспечение назначения инспекторов;
b) организация и наблюдение за подготовкой материалов и образцов, а также отправка образцов; для каждого уровня должно быть выделено соответствующее количество материала в качестве резервного запаса;
c) разработка инструкций, отражающих требования 6.1.2, перечисления a)–h), и рассылка их инспекторам настолько заблаговременно, чтобы у них была возможность представить какие-либо комментарии или вопросы и гарантировать, чтобы выбранными операторами были те, кто обычно выполняет такие измерения в повседневной практике;
d) разработка удобных форм для операторов с целью использования в качестве рабочих записей и для инспекторов с целью составления отчетов с результатами испытаний, содержащими нужное количество десятичных знаков (или значащих цифр при необходимости). Такие формы могут включать фамилию, имя, отчество оператора, используемое оборудование и другую необходимую информацию;
e) рассмотрение любых вопросов, связанных с выполнением измерений и поступивших от лабораторий;
f) отслеживание общего временного графика выполнения работ;
g) сбор форм с данными и представление их эксперту по статистике.
Примечание – Формы, которые упоминаются в 7.3.2, перечисление d), могут быть в электронном виде; например, иметь формат электронных таблиц, защищенных соответствующим образом от непреднамеренного изменения.
7.4 Инспекторы

7.4.1 В каждой участвующей в эксперименте лаборатории должен быть назначен сотрудник, который будет ответственным за организацию фактического выполнения измерений в соответствии с инструкциями, полученными от ответственного исполнителя, а также за составление отчетов с результатами испытаний.
7.4.2 Задачами инспектора являются:
a) обеспечение выбора операторов из тех, кто обычно выполняет такие измерения в повседневной практике;
b) выдача образцов оператору (ам) в соответствии с инструкциями ответственного исполнителя (и при необходимости обеспечение материалом для ознакомительных экспериментов);
c) инспектирование за выполнением измерений (инспектор не должен принимать участия в выполнении измерений);
d) обеспечение выполнения операторами нужного количества измерений;
e) обеспечение соблюдения временных рамок при выполнении измерений;
f) сбор результатов испытаний, зарегистрированных в соответствии с оговоренным количеством десятичных знаков (или значащих цифр), включая любые отклонения и трудности, с которыми пришлось столкнуться, а также комментарии, полученные от операторов.
7.4.3 Инспектор каждой лаборатории должен составить полный отчет, содержащий следующую информацию: 
a) результаты испытаний, разборчиво занесенные теми, кто их получил, в предусмотренные формы без переписывания или перепечатывания (в качестве альтернативного варианта допускается распечатка с компьютера или испытательного оборудования);
b) исходные наблюдаемые значения или отсчеты (если таковые имеются), на основании которых были получены результаты испытаний, разборчиво занесенные оператором в предусмотренные формы без переписывания и перепечатывания;
c) комментарии операторов в отношении стандарта на метод измерений;
d) информация об отклонениях или нарушениях, которые могли иметь место при выполнении измерений, включая смену оператора вместе с информацией о том, какие измерения каким оператором были выполнены, а также причины, которые привели к наличию недостающих результатов;
e) дата (ы), когда были получены образцы;
f) дата (ы), когда на каждом из образцов были выполнены измерения;
g) информация об используемом оборудовании при необходимости;
h) любая другая важная информация.
Примечание – Формы, которые упоминаются в 7.4.3, перечисления а) и b), могут быть в электронном виде; например, иметь формат электронных таблиц, защищенных соответствующим образом от непреднамеренного изменения.

7.5 Операторы

7.5.1 В каждой лаборатории измерения должны осуществляться одним оператором, выбранным в качестве представителя из тех, кто может выполнять измерения в процессе обычной работы.
7.5.2 Поскольку целью эксперимента является определение прецизионности, которая может быть достигнута всеми операторами, работающими со стандартным методом измерений, то операторам, как правило, не должны выдаваться дополнительные пояснения в отношении стандарта на метод измерений. Однако внимание операторов должно быть обращено на то, что цель задания состоит в том, чтобы выяснить, в какой степени результаты могут варьироваться на практике, для того чтобы меньше было соблазна исключить или заново получить результаты, которые им кажутся несогласованными.
7.5.3 Несмотря на то что операторы, как правило, не должны получать никаких дополнительных пояснений к стандартному методу измерений, их следует привлекать к предоставлению комментариев в отношении стандарта и, в частности, в отношении того, являются ли содержащиеся в нем указания недвусмысленными и ясными.
7.5.4 Задачами операторов являются следующие:
a) выполнение измерений в соответствии со стандартным методом измерений;

b) сообщение о любых аномалиях или трудностях, с которыми пришлось столкнуться; лучше сообщить об ошибке, чем подгонять результаты испытаний, так как один или два недостающих результата испытаний не испортят эксперимент, а большое их количество укажет на недостатки стандарта;
c) предоставление комментариев в отношении адекватности указаний, содержащихся в стандарте; операторы должны сообщать о любом (ых) случае (ях), когда они не смогли следовать указаниям, так как это также может указывать на недостаток, присущий стандарту.
8 Статистический анализ эксперимента по оцениванию прецизионности 
8.1 Предварительные соображения
8.1.1 Анализ данных, который следует рассматривать в качестве статистической задачи, решаемой экспертом по статистике, включает в себя три последовательных этапа:
а) критический анализ данных с целью обнаружения и обработки выбросов и других отклонений, а также проверки пригодности модели;
b) вычисление предварительных значений прецизионности и средних значений отдельно для каждого уровня;
c) установление окончательных значений прецизионности и средних значений, включая установление зависимости между прецизионностью и уровнем m в тех случаях, когда анализ показывает, что такая зависимость может существовать.
8.1.2 При анализе в первую очередь вычисляют оценки (для каждого уровня отдельно):
– дисперсии повторяемости 
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– межлабораторной дисперсии 
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– дисперсии воспроизводимости 
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– среднее m.
Примечание – Анализ включает в себя систематическое применение статистических критериев для выбросов, широкое многообразие которых имеется в литературе и которые могли бы использоваться для целей настоящего стандарта. Из практических соображений в настоящий стандарт было включено лишь ограниченное количество этих критериев, как поясняется в 8.3.
8.2 Табличное представление результатов и используемая индексация
8.2.1 Ячейки
Каждое сочетание лаборатории и уровня носит название ячейки эксперимента по оцениванию прецизионности. В идеальном случае результаты эксперимента с p лабораториями и q уровнями представляют собой таблицу с pq ячейками, каждая из которых содержит n повторных результатов испытаний, которые все вместе могут использоваться для вычисления стандартного отклонения повторяемости и стандартного отклонения воспроизводимости. Однако такая идеальная ситуация не всегда достижима на практике. Вследствие избыточных данных, недостающих данных и выбросов образуются пустые элементы.
8.2.2 Избыточные данные
Иногда лаборатория может выполнить и занести в отчет более чем n официально заданных результатов испытаний. В этом случае инспектор должен указать в отчете, почему это было сделано и какие результаты являются корректными. Если ответ заключается в том, что все они в равной степени достоверны, то тогда с целью выбора запланированного количества результатов испытаний для анализа должен быть произведен случайный отбор из предоставленных результатов испытаний.
Примечание – При выполнении вычислений показателей прецизионности в настоящем стандарте допускается разное количество результатов испытаний в каждой ячейке (см. 8.2.7). Однако существенные расхождения в количестве представленных наблюдений могут негативно повлиять на интерпретацию результатов проверки на наличие выбросов и статистик Манделя, а также уменьшить достоверность общего среднего. 
8.2.3 Недостающие данные

В других случаях некоторые из результатов испытаний могут оказаться недостающими, например вследствие потери образца или ошибки при выполнении измерений. Рекомендуемый в настоящем стандарте анализ состоит в том, что полностью пустыми ячейками можно пренебречь, в то время как частично незаполненные ячейки могут быть учтены с помощью стандартной методики вычислений.
8.2.4 Выбросы

Выбросы – это такие элементы среди исходных результатов испытаний или в таблицах, составленных из них, которые настолько сильно отличаются от сопоставимых с ними элементов в той же таблице, что признаются несовместимыми с остальными данными. Опыт показал, что невозможно во всех случаях избежать отсутствия выбросов и при их наличии обработка должна выполняться таким же образом, как в случае с недостающими данными.
8.2.5 Выбросовые лаборатории

Если на различных уровнях в одной и той же лаборатории оказалось несколько необъяснимых аномальных результатов, то тогда такая лаборатория может рассматриваться как выбросовая, имеющая слишком большую внутрилабораторную дисперсию и/или слишком большую систематическую погрешность на данном уровне ее результатов испытаний. Может оказаться целесообразным исключить некоторые или все данные, полученные от такой выбросовой лаборатории.
Настоящим стандартом не предусмотрен статистический критерий, при помощи которого может быть сделан вывод относительно подозрительных лабораторий. Ответственность за первоначальное решение должна возлагаться на эксперта по статистике, однако обо всех исключенных лабораториях следует сообщить комиссии с целью принятия ею решения в отношении дальнейших действий.

8.2.6 Ошибочные данные

Явно ошибочные данные должны быть проанализированы и исправлены или исключены.

Примечание – Очевидность ошибочных данных может рассматриваться как неоспоримая, когда, например, результаты выражены в неверных единицах измерений, представленные значения на основании объективных доводов не могут относиться к рассматриваемому испытываемому материалу или другая представленная информация указывает на существенное непреднамеренное отклонение от стандартного метода, для которого проводится исследование.
8.2.7 Сбалансированные по однородным уровням результаты испытаний
Идеальный случай представляет собой p лабораторий, обозначаемых индексом i (i = 1, 2, …, p), каждая из которых исследует q уровней, обозначаемых индексом j (j = 1, 2,…, q) c n повторными определениями на каждом уровне (каждое ij сочетание), приводящих в итоге к pqn результатам. Вследствие наличия недостающих (см. 8.2.3) или отклоняющихся (см. 8.2.4) результатов испытаний или же выбросовых лабораторий (см. 8.2.5) или ошибочных данных (см. 8.2.6) такая идеальная картина не всегда достижима. При таких условиях для индексов в 8.2.9–8.2.11 и для методик в 8.4 предусмотрена возможность их применения для различного количества результатов испытаний.
8.2.8 Сведение данных и промежуточные значения 
Образцы рекомендуемых форм для статистического анализа приведены на рисунке 2. Форма А предназначена для сведения отдельных результатов, форма В – для ячейковых средних, форма С – для стандартных отклонений. С целью удобства они будут упоминаться просто как формы А, В, С 
(на рисунке 2).
Примечание – Использование форм А, В, С для статистического анализа не является требованием настоящего стандарта. Тем не менее формы А, В и С являются удобными для сведения промежуточных значений при выполнении вычислений с помощью калькулятора и могут быть легко адаптированы для использования в электронных таблицах. При использовании программного обеспечения, специализированного для выполнения статистических расчетов, могут оказаться более подходящими другие способы сведения данных.
8.2.9 Исходные результаты испытаний
В форме А на рисунке 2 используются следующие обозначения:
	nij
	– количество результатов испытаний в ячейке для лаборатории i на уровне j;

	yijk
	– любой из этих результатов испытаний (k = 1, 2, ..., nij);

	pj
	– количество лабораторий, представивших по крайней мере по одному результату испытаний на уровне j (после исключения результатов испытаний, обозначенных как выбросы или как ошибочные результаты).


8.2.10 Ячейковые средние (см. форму В на рисунке 2)

Ячейковые средние получают на основании результатов из формы А с использованием формулы (2):
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Ячейковые средние следует записывать с количеством значащих цифр на одну больше, чем у представленных результатов испытаний (см. форму А).
8.2.11 Меры ячейкового рассеяния (см. форму С на рисунке 2)

Меры ячейкового рассеяния получают на основании отдельных результатов (см. форму А, 8.2.9) и средних (см. форму В, 8.2.10), как показано далее. В общем случае используют внутриячейковое стандартное отклонение, вычисляемое по формуле (3):
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или по эквивалентной формуле:
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При использовании данных формул необходимо обращать внимание на то, чтобы при вычислениях сохранялось достаточное количество цифр, т. е. каждое промежуточное значение должно рассчитываться с количеством значащих цифр, по крайней мере вдвое большим, чем требуется для представляемых исходных данных (см. 7.3.2, перечисление b), 7.4.3, перечисление f)).
В форме С стандартное отклонение следует записывать с количеством значащих цифр на одну больше, чем в результатах, сведенных в форму А. Для nij, значения которых оказались меньше 2, в форму С следует проставить прочерк.
Примечание 1 – Если ij-я ячейка содержит два результата испытаний, то внутриячейковое стандартное
отклонение вычисляют по формуле:
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Следовательно, если ячейка содержит два результата испытаний, то с целью упрощения вместо стандартных отклонений в форму С могут заноситься абсолютные разности и использоваться для выполнения проверок с помощью критерия Кохрена.
Примечание 2 – При выполнении вычислений по формуле (4) на компьютере вследствие округления могут возникнуть ошибки в расчетах. Формула (3) является более точной.
8.2.12 Исправленные и исключенные данные

Поскольку некоторые из данных могут быть исправлены или исключены на основании применения критериев, упомянутых в 8.3.3 и 8.3.4, значения yijk, nij и pj, используемые для окончательных расчетов показателей прецизионности и среднего, могут отличаться от значений, относящихся к исходным результатам испытаний, сведенным в формы А, В и С на рисунке 2. Следовательно, при представлении окончательных значений для показателей прецизионности и правильности следует всегда указывать, какие данные, если это имело место, были исправлены или исключены.
8.3 Анализ результатов на совместимость и наличие выбросов
8.3.1 Подходы к анализу данных
Стандартные отклонения повторяемости и воспроизводимости должны быть оценены на основании данных, полученных для некоторого количества определенных уровней. Наличие отдельных лабораторий или значений, являющихся несовместимыми с другими лабораториями или значениями, может изменить данные оценки, и в отношении этих значений должны приниматься определенные решения. Предлагаются два следующих подхода:
a) метод графической совместимости;
b) числовые критерии для определения выбросов.
Примечание – В [3] содержится дополнительная информация, касающаяся обработки данных межлабораторных сличений.
8.3.2 Метод графической совместимости 
8.3.2.1 Используют две меры, называемые статистикой Манделя h и статистикой Манделя k. Помимо описания изменчивости метода измерений, с их помощью могут быть оценены лаборатории.
8.3.2.2 Для каждой лаборатории рассчитывают статистику межлабораторной совместимости h посредством деления отклонения ячейки (ячейковое среднее минус общее среднее для данного уровня) на стандартное отклонение ячейковых средних (для данного уровня):
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где для 
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Полученные для каждой ячейки значения hij наносят на диаграмму в зависимости от лаборатории в группах для каждого уровня (а также отдельно сгруппированных по нескольким уровням, исследуемым каждой лабораторией) (см. рисунок С.7).
	Форма А. Рекомендуемая форма для сведения исходных данных а)
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	Форма B. Рекомендуемая форма для сведения ячейковых средних b)

	Лаборатория
	Уровень

	
	1
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	q – 1
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	Форма C. Рекомендуемая форма для сведения мер рассеяния внутри ячеек с)

	Лаборатория
	Уровень

	
	1
	2
	…
	…
	j
	…
	…
	q – 1
	q

	1
	s11
	
	
	
	
	
	
	
	s1q

	2
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	⁞
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	i
	
	
	
	
	sij
	
	
	
	

	⁞
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	p
	sp1
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a) Форма А содержит сведенные вместе отдельные результаты. Каждая ячейка содержит все n результатов, полученных от отдельной лаборатории.
b) Форма В содержит ячейковые средние, вычисленные в соответствии с 8.2.10.
c) Форма С содержит меры рассеяния (стандартные отклонения), вычисленные в соответствии с 8.2.11.
Рисунок 2 – Рекомендуемые формы для сведения результатов с целью их анализа

8.3.2.3 Рассчитывают статистику внутрилабораторной совместимости k, сначала вычислив для каждого уровня объединенное внутриячейковое стандартное отклонение (формула (7)): 
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а затем для каждой лаборатории и каждого уровня рассчитывают:
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Полученные для каждой ячейки значения kij наносят на диаграмму в зависимости от лаборатории в группах для каждого уровня, а также в виде отдельно сгруппированных значений по нескольким уровням, исследуемым каждой лабораторией (см. рисунок С.8).

8.3.2.4 Изучение диаграмм h и k может показать, что картины результатов для определенных лабораторий заметно отличаются от других. Например, для лабораторий на нескольких уровнях можно наблюдать стабильно высокую или низкую внутриячейковую вариацию и/или экстремальные ячейковые средние. Если это имеет место, то необходимо установить контакт с такой лабораторией, чтобы выяснить причину таких отличий от других лабораторий. На основании полученных сведений эксперт по статистике может:
a) сохранить данные лаборатории на данный момент;
b) попросить лабораторию выполнить измерение заново (если такое возможно);
c) исключить данные лаборатории из исследования.
8.3.2.5 На диаграммах h могут иметь место различные картины. Значения h на различных уровнях эксперимента для любой лаборатории могут быть как положительными, так и отрицательными. Для отдельных лабораторий может быть выявлена тенденция к получению либо всех положительных, либо всех отрицательных значений h, и количество лабораторий, для которых были получены отрицательные значения, приблизительно равно количеству лабораторий с положительными значениями. Ни одна из этих картин не является необычной или требующей изучения, хотя вторая картина может указывать на то, что в лаборатории существует общий источник лабораторного смещения. С другой стороны, если все значения h для одной лаборатории имеют один знак, а значения h для остальных лабораторий имеют другой знак, то следует найти причину такого явления. Аналогично, если значения h для лаборатории являются экстремальными и выглядят как зависящие каким-то систематическим образом от уровня эксперимента, то причина такого явления должна быть установлена. На диаграммах h проводят линии, которые соответствуют индикаторным значениям, приведенным в таблицах 7 и 8. Эти индикаторные линии служат в качестве маркеров при анализе картин данных на диаграммах.
8.3.2.6 Если на диаграмме k одна лаборатория выделяется среди других значительным количеством больших значений, то следует найти причину такого явления. Данный факт указывает на то, что лаборатория имеет повторяемость хуже, чем в других лабораториях. Появление стабильно малых значений k для лаборатории может быть обусловлено такими факторами, как излишнее округление своих данных или применение грубой шкалы измерений. На диаграммах k проводят линии, которые соответствуют индикаторным значениям, приведенным в таблицах 7 и 8. Эти индикаторные линии служат в качестве маркеров при анализе картин данных на диаграммах.
8.3.2.7 Когда на диаграмме h или k, на которой значения сгруппированы по лабораториям, видно, что для одной лаборатории несколько значений h или k оказываются близко расположенными к индикаторной линии, то должна быть исследована диаграмма, на которой значения сгруппированы по уровням. Часто значение, которое выглядит большим на диаграмме, на которой значения сгруппированы по лабораториям, оказывается достаточно неплохо согласующимся со значениями для других лабораторий на одном и том же уровне. Если же обнаруживается, что оно существенно отличается от значений для других лабораторий, то причина такого явления должна быть выявлена. 
8.3.2.8 В дополнение к диаграммам h и k гистограммы ячейковых средних и ячейковых размахов могут указывать на наличие, например, двух отдельных совокупностей. Для такого случая требуется специальная обработка, так как в соответствии с общим принципом, положенным в основу описанных здесь методов, предполагается наличие одной совокупности с унимодальным распределением.
8.3.3 Числовой метод определения выбросов

8.3.3.1 При работе с выбросами рекомендуется следующий алгоритм действий:
а) Для идентификации разбросов или выбросов применяют критерии, рекомендуемые в 8.3.4 и 8.3.5, следующим образом:
– если значение статистики критерия меньше или равно своему 5%-ному критическому значению, то исследуемую позицию признают корректной;
– если значение статистики критерия больше своего 5%-ного критического значения и меньше или равно своему 1%-ному критическому значению, то исследуемую позицию называют разбросом и отмечают одной звездочкой;
– если значение статистики критерия больше своего 1%-ного критического значения, то исследуемую позицию называют статистическим выбросом и отмечают двумя звездочками.

b) Затем проводят исследование с целью выяснения того, могут ли разбросы и/или статистические выбросы быть объяснены какой-либо технической ошибкой, например, такой как:
– ошибка при выполнении измерений,
– ошибка в расчетах,
– элементарная описка при переписывании результата испытаний или

– анализ неверного образца.

Если причиной ошибки оказались расчеты или переписывание, то сомнительный результат должен быть заменен правильным значением; если ошибка случилась из-за анализа неверного образца, результат должен быть помещен в нужную ячейку. После того как будут выполнены такие исправления, проверку на наличие выбросов следует повторить. Если объяснение технической ошибки таково, что оно не позволяет заменить сомнительный результат испытаний, то тогда он должен быть исключен как подлинный выброс, который совершенно точно не может быть отнесен к эксперименту.
c) Если остаются какие-либо разбросы и/или статистические выбросы, которые не были объяснены или исключены как принадлежащие к выбросовой лаборатории, то разбросы сохраняют в качестве корректных позиций, а статистические выбросы исключают, если только эксперт по статистике не имеет веских оснований, чтобы решить оставить их. 
d) Если после применения вышеописанной процедуры данные для ячейки были исключены из формы В на рисунке 2, то после этого соответствующие данные следует исключить из формы С на рисунке 2, и наоборот.
8.3.3.2 Критерии, приведенные в 8.3.4 и 8.3.5, бывают двух типов. Критерий Кохрена представляет собой критерий внутрилабораторных изменчивостей, и его следует применять в первую очередь, после чего должны быть предприняты какие-либо необходимые действия, включая проведение повторных испытаний. Другой критерий (Граббса) представляет собой главным образом критерий межлабораторной изменчивости, но он также может использоваться (если n > 2), когда при проверке с помощью критерия Кохрена появилось подозрение относительно того, что значительное внутрилабораторное рассеяние обусловлено только одним из результатов в ячейке.
8.3.4 Критерий Кохрена

8.3.4.1 В настоящем стандарте предполагается, что между лабораториями существуют лишь небольшие различия между внутрилабораторными дисперсиями. Однако опыт показывает, что это не всегда так, и поэтому в настоящий стандарт был включен критерий, позволяющий проверить это предположение. Для данной цели можно было бы использовать несколько критериев, но был выбран критерий Кохрена. 
8.3.4.2 Для имеющегося набора из p стандартных отклонений si, которые все рассчитаны на основании одного и того же количества n повторных результатов, статистика критерия Кохрена С задается формулой (9):
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где smax – это наибольшее стандартное отклонение в наборе.
a) Если значение статистики меньше или равно своему 5%-ному критическому значению, то проверяемая позиция признается корректной.
b) Если значение статистики больше своего 5%-ного критического значения и меньше или равно своему 1%-ному критическому значению, то проверяемую позицию называют разбросом и отмечают одной звездочкой.

c) Если значение статистики больше 1%-ного своего критического значения, то позицию называют статистическим выбросом и отмечают двумя звездочками.

Критические значения для критерия Кохрена представлены в таблице 5.
Критерий Кохрена следует применять к форме С на рисунке 2 для каждого уровня отдельно.

8.3.4.3 Критерий Кохрена применяют только в тех случаях, когда стандартные отклонения вычисляют на основании одного и того же количества n результатов испытаний, полученных в условиях измерений (в условиях повторяемости, в рамках настоящего стандарта). Фактически это количество может меняться за счет недостающих или исключенных данных. Однако в настоящем стандарте предполагается, что в эксперименте, правильным образом организованном, изменения в количестве результатов испытаний в ячейке будут минимальными и ими можно пренебречь, поэтому критерий Кохрена используется по отношению к количеству результатов n, имеющихся в большинстве ячеек.
8.3.4.4 С помощью критерия Кохрена проверяют только наибольшее значение из набора стандартных отклонений, и поэтому этот критерий является односторонним критерием определения наличия выбросов. Дисперсионная неоднородность может также проявляться из-за того, что некоторые стандартные отклонения являются слишком малыми по сравнению с другими. Однако малые значения стандартного отклонения могут быть обусловлены чрезмерным округлением исходных данных и по этой причине являются недостоверными. Кроме того, представляется нецелесообразным исключать данные от лаборатории из-за того, что ею достигнута более высокая прецизионность в результатах испытаний по сравнению с другими лабораториями. Таким образом, критерий Кохрена может рассматриваться как адекватный для рассматриваемой задачи. 
8.3.4.5 Критический анализ формы С на рисунке 2 иногда может указывать на то, что значения стандартных отклонений для конкретной лаборатории на всех или на большинстве уровней окажутся меньше, чем у других лабораторий. Данный факт может указывать на то, что лаборатория работает с меньшим стандартным отклонением повторяемости, чем другие лаборатории, которое в свою очередь может быть обусловлено либо более совершенной методикой и оборудованием, либо изменениями или некорректным применением стандартного метода измерений. Если это имеет место, то об этом необходимо сообщить комиссии, которая должна решить, заслуживает ли данный вопрос более детального обсуждения. (Примером такого случая является лаборатория 2 в эксперименте, описанном в В.1.)
8.3.4.6 Если наибольшее стандартное отклонение классифицируется как выброс, то данное значение должно быть изъято, а критерий Кохрена повторно применен к оставшимся значениям. Данный процесс может быть повторен, но это может привести к излишним исключениям данных в тех редких случаях, когда положенное в основу критерия предположение о нормальности распределения не подтверждается в достаточной степени. Повторное применение критерия Кохрена здесь предлагается лишь в качестве полезного инструмента ввиду отсутствия статистического критерия, разработанного для одновременной проверки в качестве выбросов сразу нескольких дисперсий. Критерий Кохрена не был разработан для этой цели, поэтому выводы следует делать с большой осторожностью. Когда две или три лаборатории представляют результаты, характеризующиеся большим стандартным отклонением, особенно если это имеет место в пределах одного из уровней, выводы по результатам применения критерия Кохрена должны тщательным образом анализироваться. С другой стороны, если несколько разбросов и/или статистических выбросов обнаружены на различных уровнях для одной лаборатории, это может однозначно указывать на то, что внутрилабораторная дисперсия для данной лаборатории является слишком большой и все данные, полученные от этой лаборатории, должны быть исключены. 
8.3.5 Критерий Граббса

8.3.5.1 Одно выбросовое наблюдение
С целью проверки с помощью критерия Граббса наибольшего наблюдения в качестве выброса данные x1, x2, …, xp располагают в порядке возрастания x(1), x(2), …, x(p) и затем рассчитывают статистику Граббса Gp по формуле (10):
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С целью проверки значимости наименьшего наблюдения рассчитывают статистику G1 по формуле (13):
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a) Если значение статистики меньше или равно своему 5%-ному критическому значению, то проверяемая позиция признается корректной.

b) Если значение статистики больше своего 5%-ного критического значения и меньше или равно своему 1%-ному критическому значению, то проверяемую позицию называют разбросом и отмечают одной звездочкой.

c) Если значение статистики больше 1%-ного своего критического значения, то позицию называют статистическим выбросом и отмечают двумя звездочками.

8.3.5.2 Два выбросовых наблюдения
Чтобы проверить, могут ли два выбросовых наблюдения оказаться выбросами, рассчитывают статистику Граббса G по формуле (14):
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где
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И наоборот, чтобы проверить два наименьших значения, рассчитывают статистику G по формуле (18):
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где


[image: image41.wmf](

)

p

i

i

sxx

2

2

1,2()1,2

3

=

=-

å


(19)

и
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8.3.5.3 Применение критерия Граббса

При анализе эксперимента по оцениванию прецизионности критерий Граббса может быть применен к следующим данным:

а) Ячейковые средние (см. форму В на рисунке 2) для заданного уровня j, при этом 
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и
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где j одно и то же.
Используя данные на одном и том же уровне, критерий Граббса применяют к ячейковым средним для проверки одного выбросового наблюдения, как описано в 8.3.5.1. Если при данной проверке обнаруживается, что ячейковое среднее является выбросом, его исключают и повторяют проверку для другого экстремального ячейкового среднего (например, если наибольшее является выбросом, то обращаются к наименьшему, а наибольшее при этом исключают), но не применяют критерий Граббса к двум выбросовым наблюдениям, как описано в 8.3.5.2. Если проверка с помощью критерия Граббса не показала, что ячейковое среднее является выбросом, то применяют критерий Граббса для двух выбросов, как описано в 8.3.5.2.
b) Единичный результат внутри ячейки, для которой в результате проверки с помощью критерия Кохрена стандартное отклонение было признано сомнительным. 
Примечание – В соответствии с 8.3.3.1 позиция называется статистическим выбросом, если значение статистики критерия оказывается больше своего 1%-ного критического значения. Если критерий Граббса впервые применяется к группе ячейковых средних, то для проверки наибольшего и наименьшего ячейковых средних при 0,5%-ном уровне используют критическое значение из таблицы 6. Это равносильно проверке самого экстремального ячейкового среднего при 1%-ном уровне в соответствии с 8.3.3.1. Если самое экстремальное ячейковое среднее определено в качестве статистического выброса, то критерий Граббса применяют к другому экстремальному ячейковому среднему. Обоснованием такого действия является то, что теперь следует использовать односторонний критерий. Однако процедура, рекомендованная в настоящем стандарте, оперирует только критическими значениями, приведенными в таблице 6 (критические значения для двухсторонних критериев при 1%-ном уровне значимости), для того чтобы все ячейковые средние рассматривались последовательно. Аналогичный аргумент может быть использован, чтобы оправдать использование двухсторонних 5%-ных критических значений в таблице 6 для всех проверок на наличие статистических разбросов.
8.3.6 Повторные проверки для выбросовых средних или выбросовых точек данных 
8.3.6.1 Достаточно часто обнаруживается, что однократное применение, например, критерия Граббса с последующим удалением выброса приводит к появлению меньшего набора данных, который, как выясняется после проверки, сам по себе содержит другие экстремальные значения по отношению к оставшимся в наборе данным. В таких случаях допускается дальнейшее применение критериев для проверки выбросовых точек данных или лабораторных средних.
8.3.6.2 Повторные проверки на наличие выбросов и исключения следует прекратить для данного уровня, если это приводит к слишком большой доле исключенных для этого уровня данных. Решение в отношении приемлемости доли исключаемых данных принимает комиссия.
Примечание 1 – Перед проведением статистического анализа может оказаться полезным установить верхнее предельное значение для доли исключаемых данных.
Примечание 2 – В IUPAC [15] рекомендуется, чтобы доля данных, исключаемых для данного уровня исследования, не превышала 2/9, и это число применяется к данным после того, как перед выполнением проверки на наличие выбросов были удалены любые результаты, признанные недостоверными по техническим причинам.
8.3.7 Альтернативные методы проверки на наличие выбросов
Могут использоваться методы проверки и статистические критерии, отличные от тех, которые приведены в 8.3.3–8.3.5, при условии, что:
– ко всем уровням в рамках данного исследования применяется один и тот же набор методов проверки на наличие выбросов и статистических критериев;

– с помощью выбранных методов можно идентифицировать отдельные выбросовые точки данных для данной лаборатории, выбросовые лабораторные средние и выбросовые лабораторные дисперсии;

– любое возникающее из-за исключения выбросов смещение в оценках дисперсии для распределенных по нормальному закону данных окажется не больше того, которое возникает при применении критериев по 8.3.3–8.3.5.
Примечание – Применение процедур по исключению выбросов приводит к возникновению некоторого смещения, уменьшающего оценки прецизионности, если только не была внесена в явном виде поправка для итогового смещения. В ISO 5725-5 описаны робастные статистические методики, при использовании которых оценки прецизионности для распределенных по нормальному закону данных в гораздо меньшей степени подвержены влиянию смещения. 

8.4 Вычисление общего среднего и дисперсий
8.4.1 Метод анализа
В методе анализа, принятом в настоящем стандарте, предусмотрено выполнение оценивания m и прецизионности для каждого уровня j отдельно. Результаты вычисления выражают в виде таблицы для каждого значения j.
8.4.2 Первичные данные

Первичные данные, на основании которых выполняют вычисления, представлены в трех формах на рисунке 2, а именно:

– в форме А, содержащей исходные результаты испытаний; 

– в форме В, содержащей ячейковые средние;
– в форме С, содержащей меры внутриячейкового рассеяния.

8.4.3 Непустые ячейки
Следствием правила, установленного в 8.3.3.1, перечисление d), является то, что количество непустых ячеек, предназначенных для использования при вычислениях, для определенного уровня обычно является одинаковым в формах В и С. Исключение мог бы составить такой случай, когда вследствие недостающих данных ячейка в форме А содержит только один результат испытаний, который приведет к появлению незаполненной ячейки в форме С, но не в форме В. В таком случае допускается:
a) отбросить одиночный результат испытаний, что приведет к появлению незаполненных ячеек как в форме В, так и в форме С или
b) если такой шаг рассматривается как потеря информации, вставить прочерк (недостающее значение) в форму С. 

Количество непустых ячеек может быть разным для различных уровней, поэтому и был введен индекс j в pj.
8.4.4 Вычисление общего среднего 
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Для уровня j общее среднее рассчитывается как:
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или по эквивалентной формуле:
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8.4.5 Вычисление дисперсий

Для каждого уровня вычисляют три дисперсии. Это дисперсия повторяемости, межлабораторная дисперсия и дисперсия воспроизводимости.

8.4.5.1 Дисперсия повторяемости определяется по формуле (25):
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8.4.5.2 Межлабораторная дисперсия определяется по формуле (26):
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где
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Эти вычисления проиллюстрированы на примерах в С.1 и С.3.
Примечание – Вторая часть в формуле (27), включающая разность двух сумм, математически идентична первой части формулы, но при выполнении вычислений на компьютере ее применение может привести к серьезным ошибкам в расчетах, обусловленных округлением. Первая часть формулы гораздо меньше подвержена влиянию ошибок, связанных с округлением.
8.4.5.3 Для частного случая, когда все nij = n = 2, могут использоваться вычисления по упрощенным формулам (29) и (30), которые имеют вид:
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Эти вычисления проиллюстрированы на примере в С.2.

8.4.5.4 Если из-за случайных эффектов для 
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 получают при вычислениях отрицательное значение, то следует считать, что его значение равно нулю.

8.4.5.5 Дисперсию воспроизводимости получают по формуле (31):
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8.4.6 Альтернативные методы вычисления дисперсий
8.4.6.1 В тех случаях, когда во всех лабораториях приходят к одинаковому количеству повторных результатов (после тщательного анализа на наличие выбросов и любого последующего удаления точек данных), вместо приведенных выше способов вычисления дисперсий может быть применен дисперсионный анализ, описанный в приложении В.
8.4.6.2 Методы вычислений, описанные в 8.4.4 и 8.4.5, могут быть заменены на метод максимального правдоподобия с ограничениями (REML) [13], [14], выполнить расчеты для которого можно с помощью соответствующего программного обеспечения. Может использоваться программное обеспечение, которое позволяет получить REML-оценки дисперсии, приведенные в примерах приложения В, с точностью до трех и более значащих цифр. 
Примечание 1 – Методика оценивания компонент дисперсии методом максимального правдоподобия с ограничениями приведена в приложении В.
Примечание 2 – Между результатами, полученными с помощью REML-оценивания, и результатами вычислений по методам, приведенным в данном разделе, могут существовать небольшие отличия. Эти отличия, как правило, являются несущественными.
8.4.6.3 В случае выбора альтернативного метода вычислений дисперсий один и тот же метод расчета следует применять ко всем уровням эксперимента по оцениванию прецизионности.
8.4.7 Зависимость дисперсий от m
После вычисления прецизионности для каждого уровня m требуется провести исследование в отношении существования зависимости прецизионности от m, и если зависимость существует, то следует определить ее функцию, как описано в 8.5.

8.5 Установление функциональной зависимости между значениями прецизионности s и средним для уровня m
8.5.1 Выбор функциональной зависимости
8.5.1.1 Не всегда можно считать само собой разумеющимся, что существует регулярная функциональная зависимость между прецизионностью и m. В частности, если изменчивость результатов испытаний неразрывно связана с неоднородностью материала, функциональная зависимость будет иметь место только тогда, когда эта неоднородность является регулярной функцией уровня m. В случае с твердыми материалами разного состава, получаемыми различными производственными способами, существование регулярной функциональной зависимости никоим образом не является несомненным. Данный вопрос следует рассмотреть, используя информацию о материалах и методе измерений, и сделать это до того момента, как будет применена приведенная ниже процедура.
8.5.1.2 Когда четкая функциональная зависимость не может быть установлена, для каждого исследуемого материала могут быть указаны отдельные значения прецизионности. Если различные значения прецизионности являются похожими для всех уровней, то можно указать среднее значение прецизионности.
8.5.1.3 Методики, используемые для обоснования и вычисления и представленные в 8.5.2–8.5.4, относятся как к стандартным отклонениям повторяемости, так и к стандартным отклонениям воспроизводимости, однако для краткости они здесь представлены только для воспроизводимости. Далее рассматриваются только четыре типа зависимости:
I.
sr = bm (прямая линия, проходящая через начало координат)

II.
 sr = a + bm (прямая линия, отсекающая отрезок правее начала координат)

III.
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 (комбинация постоянного и относительного вкладов в суммарное стандартное отклонение)

IV.
lgsr = c + dlgm (или sr = Cmd); d ≤ 1 (экспоненциальная зависимость)
Можно ожидать, что в большинстве случаев по крайней мере одна из этих формул приведет к приемлемой аппроксимации. Если же нет, то эксперту по статистике, выполняющему анализ, следует найти альтернативное решение. Чтобы избежать путаницы, постоянные a, b, c, C и d, присутствующие в этих формулах, могут быть снабжены подстрочными индексами ar, br, ... для повторяемости и aR, bR, ..., когда речь идет о воспроизводимости, но в данном разделе они были опущены с целью упрощения индексации. Кроме того, sr было упрощено до s для удобства использования подстрочного индекса для обозначения уровня j.
8.5.1.4 В большинстве случаев d > 0, так что зависимости I и IV приводят к тому, что s = 0 для 
m = 0, что может показаться неприемлемым с практической точки зрения. Однако при указании данных о прецизионности можно было бы пояснить, что эти значения применимы только для тех уровней, которые были охвачены межлабораторным экспериментом по оцениванию прецизионности.
8.5.1.5 Для a = 0 (или aν = 0) и d = 1 все четыре зависимости являются алгебраически тождественными (они все могут быть сведены к зависимости I), так что, когда a имеет значение, близкое к нулю, и/или d имеет значение, близкое к единице, три или все четыре из этих зависимостей будут подходить для аппроксимации практически в равной степени, и в таком случае предпочтение должно отдаваться зависимости I, так как для нее является справедливым следующее утверждение:
«Два результата испытаний считаются сомнительными, если они отличаются более чем на (100b) %».
С точки зрения терминологии в области статистики это утверждение означает, что коэффициент вариации (100s/m) является постоянным для всех уровней.
8.5.1.6 Если на графике зависимости sj от 
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 или на графике зависимости lgsj от lg
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 набор точек лежит достаточно близко к прямой линии, то приемлемое решение может быть получено с помощью линии, проведенной от руки; но если по каким-либо причинам отдается предпочтение численному методу аппроксимации, то для зависимостей I и II рекомендуется методика по 8.5.2, а для зависимости IV – по 8.5.4.
8.5.2 Аппроксимация зависимостями I и II
8.5.2.1 С точки зрения статистики аппроксимация прямой линией усложняется за счет того факта, что как 
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 так и sj являются оценками и, следовательно, подвержены ошибкам. Но поскольку значение углового коэффициента b обычно небольшое (порядка 0,1 или менее), то ошибки при оценивании
  оказывают незначительное влияние, а ошибки при оценивании s превалируют. 
8.5.2.2 Для получения точной оценки параметров линии регрессии требуется применить взвешенный метод регрессионного анализа, так как стандартная ошибка величины s пропорциональна прогнозируемому значению sj 
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. Весовые коэффициенты должны быть пропорциональны 
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, где – это прогнозируемое стандартное отклонение повторяемости для уровня j. Однако 
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 зависит от параметров, которые еще только предстоит рассчитать. Математически правильная методика нахождения оценок, соответствующих взвешенным наименьшим квадратам невязок, может оказаться сложной. Поэтому рекомендуется применять представленную ниже методику, подтвердившую на практике свою эффективность.
8.5.2.3 При весовых коэффициентах Wj, равных 
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, где N = 0, 1, 2, ... для последовательных итераций, формулы для расчетов выглядят следующим образом:
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Тогда для зависимости I (s = bm) значение b задается посредством T5/T3.
Для зависимости II (s = a + bm):
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8.5.2.4 Для зависимости I алгебраическая подстановка весовых коэффициентов 
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с  приводит к упрощенному выражению:
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и отсутствию необходимости в выполнении итераций.
8.5.2.5 Для зависимости II начальные значения 
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 представляют собой исходные значения s, полученные с помощью методик, представленных в 8.4. Их используют для вычисления:
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а также для вычисления a1 и b1, как в 8.5.2.3 *. Это приводит к:


[image: image84.wmf]$

µ

1

11

.

j

j

sabm

=+


(41)
Затем вычисления повторяют с 
[image: image85.wmf]$

j

j

Ws

2

1

1

1/

=

 с целью получения:
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Теперь эта методика может быть повторена еще раз для весовых коэффициентов 
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 полученных из этих формул, но это приведет к незначительным изменениям. Стадия перехода от W0j к W1j является эффективной с точки зрения исключения грубых ошибок в весах, а формулы для 
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 следует рассматривать в качестве окончательного результата.

* Исправлена опечатка, допущенная в ISO 5725-2:2019: заменена ссылка «8.5.6.2» на «8.5.2.3».
Пример 1 – Пример аппроксимации данных по повторяемости зависимостью I приведен в таблице 1. Данные взяты из исследования, пример которого содержится в С.3, и используются здесь только с целью демонстрации методики численной аппроксимации. Более подробным образом зависимости рассматриваются в С.3.
Пример 2 – Пример аппроксимации данных по повторяемости зависимостью II приведен в таблице 2. Данные по mj, sj такие же, как для таблицы 1.
8.5.3 Аппроксимация зависимостью III

8.5.3.1 Для зависимости III самым простым подходом является аппроксимация наблюдаемых дисперсий 
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 функцией от средних значений в квадрате, приводящая к получению линейной зависимости, в которой отсекаемый на оси ординат отрезок 
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 равен дисперсии при нулевом среднем значении и угловой коэффициент 
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 может рассматриваться как квадрат относительного стандартного отклонения при m, значение которого становится большим. Как и в случае с зависимостью II, несмотря на то, что простой метод линейного регрессионного анализа позволяет получить удовлетворительную оценку, для получения точной оценки требуется применить взвешенный метод регрессионного анализа и, как и для зависимости II, оптимальные значения весов зависят от аппроксимируемых значений.
8.5.3.2 Методика аппроксимации для зависимости III сходна с приведенной в 8.5.2 и представлена ниже по тексту. 
i) При весовых коэффициентах Wνj, равных 
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, где N = 0, 1, 2, ... для последовательных итераций, формулы для расчетов выглядят следующим образом:
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ii) Тогда для зависимости III 
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iii) Затем начальные значения 
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 используются для прогнозирования аппроксимируемых значений sj в соответствии с:
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iv) Затем вычисления i)–iii) повторяют с 
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Полученную формулу для 
 следует рассматривать как окончательный результат.
Примечание – Весовые коэффициенты Wνj основаны на предположении о том, что для распределенных по нормальному закону данных распределение выборочных дисперсий является масштабированным распределением «хи-квадрат», дисперсия которого пропорциональна σ4.
Пример – Пример аппроксимации данных по повторяемости зависимостью III приведен в таблице 3. Данные по mj, sj такие же, как для таблицы 1, и взяты из примера С.3 в приложении С.

8.5.4 Аппроксимация зависимостью IV

8.5.4.1 Стандартная ошибка величины lgs является независимой от s, и поэтому в данном случае наиболее подходящим способом вычислений будет метод невзвешенной регрессии для нахождения зависимости lgs от lg
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8.5.4.2 Для зависимости IV формулы для расчетов выглядят следующим образом:
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и отсюда
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Пример – Пример аппроксимации данных по повторяемости зависимостью IV приведен в таблице 4. Данные по mj, sj такие же, как для таблицы 1, и взяты из примера С.3 в приложении С.

Таблица 1 – Зависимость I, s = bm
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	3,94
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	20,41

	sj
	0,092
	0,179
	0,127
	0,337
	0,393
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	s = bm
	0,075
	0,157
	0,269
	0,296
	0,388


Таблица 2 – Зависимость II, s = a + bm
	W0j
	118
	31
	62
	8,8
	6,5

	s1 = 0,058 + 0,0090m
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	W1j
	116
	57
	29
	26
	17

	s2 = 0,030 + 0,0154m
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	Примечание – Точность значений весовых коэффициентов не является критически важной; достаточно двух значащих цифр.

	a) Отличие от s2 пренебрежимо мало.


Таблица 3 – Зависимость III, 
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	W0νj
	13 959
	974
	3 844
	77,5
	41,9
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	W2νj
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	Примечание – Приведенные значения были вычислены с максимально возможной арифметической точностью, а при указании в таблице были округлены.

	a) Отличие от s2 пренебрежимо мало.


Таблица 4 – Зависимость IV, lgs = c + dlgm
	lg
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	+0,595
	+0,918
	+1,152
	+1,193
	+1,310
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	−1,036
	−0,747
	−0,896
	−0,472
	−0,406

	lgs = −1,5065 + 0,772 lgm
или s = 0,031m0,772

	s
	0,089
	0,158
	0,239
	0,257
	0,316


8.6 Статистический анализ в виде поэтапной методики
Примечание – Методика, изложенная в 8.6, представлена на рисунке 3 в виде пошагового алгоритма.
8.6.1 Все имеющиеся результаты испытаний сводят в одну форму – форму А на рисунке 2 (см. 8.2). Рекомендуется составить эту форму таким образом, чтобы она имела p строк с индексами i = 1, 2, …p (представляющих p лабораторий, которые предоставили данные) и q столбцов с индексами j = 1, 2, …q (представляющих q уровней в порядке возрастания значений).
В эксперименте с однородными уровнями результаты испытаний внутри ячеек в форме А не должны каким-либо образом различаться между собой и могут заноситься в любом выбранном порядке.
8.6.2 Проверяют форму А на предмет каких-либо очевидных несоответствий, исследуют их, при необходимости исключают явно ошибочные данные (например, данные, выходящие за пределы диапазона измерений средства измерений, или данные, появление которых невозможно по техническим причинам) и сообщают об этом комиссии. Иногда сразу же становится очевидным, что результаты испытаний определенной лаборатории или в определенной ячейке являются несовместимыми с другими данными на этом уровне. Такие явно несогласующиеся данные следует сразу же исключить, но об этом факте следует сообщить комиссии с целью последующего рассмотрения (см. 8.7.1). 
8.6.3 На основании формы А, откорректированной при необходимости согласно 8.6.2, вычисляют ячейковые средние для формы В и меры внутриячейкового рассеяния для формы С.
Если ячейка в форме А содержит только один результат испытаний, следует принять один из вариантов решений по 8.4.3.
8.6.4 Строят диаграммы Манделя h и k по 8.3.1 и анализируют их на предмет совместимости данных. Эти диаграммы могут указывать на пригодность данных для дальнейшего анализа, на присутствие каких-либо возможных выбросовых значений или выбросовых лабораторий. Тем не менее никакие определенные решения на данном этапе не принимают, их откладывают до момента завершения работ по 8.6.5–8.6.9.
8.6.5 Проверяют формы В и С (см. рисунок 2) последовательно для каждого уровня на наличие возможных разбросов и/или статистических выбросов (см. 8.3.3.1, перечисление а)). Применяют статистические критерии, приведенные в 8.3, ко всем подозрительным позициям, отмечая разбросы одной звездочкой, а статистические выбросы двумя звездочками. Если разбросы и выбросы отсутствуют, пропускают выполнение работ по 8.6.6–8.6.10 и сразу приступают к 8.6.11.
8.6.6 Выясняют наличие существования каких-либо технических объяснений для разбросов и/или статистических выбросов и, если это возможно, проверяют такое объяснение. Исправляют или исключают, при необходимости, те разбросы и/или статистические выбросы, для которых было найдено удовлетворительное объяснение, и вносят в формы соответствующие исправления. Если не осталось никаких разбросов или статистических выбросов, для которых не были найдены объяснения, то пропускают выполнение работ по 8.6.7–8.6.10 и сразу приступают к 8.6.11.
Большое количество разбросов и/или статистических выбросов может указывать на наличие явно выраженной дисперсионной неоднородности или явно выраженных различий между лабораториями, и этот факт может поставить под сомнение пригодность метода измерений. Об этом следует сообщить комиссии.
8.6.7 Если распределение необъясненных разбросов или статистических выбросов в форме В или С не указывает на наличие каких-либо выбросовых лабораторий (см. 8.2.5), то пропускают выполнение работ по 8.6.8 и сразу приступают к 8.6.9.
8.6.8 Если факты, свидетельствующие против некоторых сомнительных выбросовых лабораторий, оказываются настолько убедительными, чтобы принять решение об исключении некоторых или всех данных, полученных от этих лабораторий, то тогда удаляют требуемые данные и сообщают об этом комиссии. Ответственность за принятие решения об исключении некоторых или всех данных, полученных конкретной лабораторией, несет выполняющий анализ эксперт по статистике, и об этом решении следует сообщить комиссии для дальнейшего рассмотрения (см. 8.7.1). 
8.6.9 Если для каких-либо разбросов и/или статистических выбросов не было найдено объяснение или не было решено, что они были получены выбросовой лабораторией, то статистические выбросы удаляют, а разбросы оставляют.
8.6.10 Если на предыдущих этапах какие-либо данные в форме В были исключены, то тогда соответствующие данные в форме С следует также исключить, и наоборот.
8.6.11 На основании данных, оставленных в качестве корректных в формах В и С, рассчитывают в соответствии с методиками по 8.4 для каждого уровня отдельно среднее для уровня 
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, а также стандартные отклонения повторяемости и воспроизводимости.
8.6.12 Если в эксперименте использовался только один уровень или было принято решение о том, что стандартные отклонения повторяемости и воспроизводимости следует указать для каждого уровня отдельно (см. 8.5.1), а не в виде функций от уровня, то пропускают выполнение работ по 8.6.13 и сразу приступают к 8.6.14.
8.6.13 Выполняют приведенные далее этапы 1)–6) отдельно по отношению к sr и sR.
Примечание – Для краткости этапы 1)–5) записаны только для sr.

1) Строят график зависимости sj от 
[image: image134.wmf]µ
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 и на основании этого графика принимают решение о наличии зависимости от m. Если признается, что s зависит от m, то пропускают этап 2) и сразу приступают к этапу 3). Если принимается решение о независимости от m, то приступают к этапу 2). Если возникают сомнения, то лучше всего проработать оба варианта и предоставить возможность принять решение комиссии. Для решения данной задачи отсутствуют какие-либо подходящие статистические критерии, но технические эксперты, знакомые с методом измерений, должны обладать достаточным опытом для принятия решения.
2) Для вычисления окончательного значения стандартного отклонения повторяемости используют формулу (58):
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Пропускают этапы с 3) по 6) и сразу приступают к 8.6.14.

3) На основании графика зависимости s от m и s2 от m2 принимают решение о возможности представления зависимости s от m или s2 от m2 в линейном виде, и если это возможно, то выбирают подходящую зависимость из типов I (s = bm), II (s = a + bm) и III 
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 (см. 8.5.1). Определяют параметр b или два параметра a и b для зависимостей I и II с помощью методики по 8.5.2, а для зависимости III – с помощью методики по 8.5.3. Если одна из этих зависимостей рассматривается как наиболее подходящая, то пропускают этап 4) и сразу приступают к этапу 5). Если же нет, то приступают к этапу 4). 
4) Строят график зависимости lgsj от lg
[image: image138.wmf]µ

m

 и на основании этого графика принимают решение о возможности представления зависимости lgs от lgm в линейном виде. Если это возможно, то выполняют аппроксимацию зависимостью IV (lgs = c + dlgm), используя методику по 8.5.4.
5) Если приемлемая зависимость была установлена на этапе 3) или 4), окончательными значениями sr (или sR) будут являться сглаженные значения, полученные на основании зависимости для заданных значений m. Пропускают этап 6) и приступают к 8.6.14.
6) Если на этапах 3) или 4) не была установлена приемлемая зависимость, эксперту по статистике следует принять решение о возможности установления какой-либо другой зависимости между s и m или альтернативное решение, заключающееся в том, что данные являются настолько беспорядочными, что установление функциональной зависимости не представляется возможным. Если данные настолько беспорядочны, что для них не может быть установлена функциональная зависимость, значения по прецизионности могут указываться для каждого уровня отдельно.
8.6.14 Подготавливают отчет, в котором показаны основные данные и результаты, а также выводы на основании статистического анализа, и представляют его комиссии. Графики по 8.3.2 могут оказаться полезными при представлении совместимости или изменчивости результатов.
8.7 Отчет для комиссии и принимаемые ею решения 
8.7.1 Отчет, составляемый экспертом по статистике
Завершив статистический анализ, эксперт по статистике должен написать отчет, представляемый на рассмотрение комиссии. В этом отчете должно содержаться следующее:
a) подробное изложение информации о наблюдениях, полученных от операторов и/или инспекторов, в отношении стандартного метода измерений;
b) подробное изложение информации о лабораториях, которые были исключены в качестве выбросовых лабораторий на этапах по 8.6.2 и 8.6.8 вместе с причинами для их исключения;
c) подробное изложение информации о любых разбросах и/или статистических выбросах, которые были обнаружены, а также о том, было ли получено для них объяснение и были ли они исправлены или исключены; 
d) форма с окончательными результатами 
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, sr и sR и подробное изложение выводов, полученных на этапе по 8.6.13 и проиллюстрированных одним из графиков, рекомендованных на этом этапе;
e) используемые при статистическом анализе формы А, В и С (см. рисунок 2), которые могут быть представлены в качестве приложения.
8.7.2 Решения, принимаемые комиссией

Комиссия должна обсудить этот отчет и принять решения, касающиеся следующих вопросов:

a) Являются ли несогласующиеся результаты, разбросы или выбросы, если таковые имеются, следствием недостатков в описании стандарта на метод измерений?

b) Какие меры должны быть приняты по отношению к исключенным выбросовым лабораториям?

c) Указывают ли результаты выбросовых лабораторий и/или комментарии, полученные от операторов и инспекторов, на необходимость улучшения стандарта на метод измерений? Если да, то какие улучшения требуются?

d) Могут ли результаты эксперимента по оцениванию прецизионности рассматриваться в качестве обоснования для установления значений стандартных отклонений повторяемости и воспроизводимости? Если да, то каковы эти значения, в каком виде их следует опубликовать и какова область применения данных о прецизионности?

8.7.3 Полный отчет

Отчет, в котором представлены причины выполнения работы и способы ее организации, включая отчет эксперта по статистике, а также согласованные выводы, должен быть подготовлен ответственным исполнителем для его утверждения комиссией. Часто бывает полезным каким-либо графическим способом представить совместимость или изменчивость. Отчет должен быть направлен лицам, отвечающим за санкционирование работы, а также другим заинтересованным лицам.
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Рисунок 3, лист 1 – Блок-схема основных этапов статистического анализа
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Рисунок 3, лист 2

9 Статистические таблицы

9.1 Критические значения для критерия Кохрена (см. 8.3.4) представлены в таблице 5.

9.2 Критические значения для критерия Граббса (см. 8.3.5) представлены в таблице 6.

При применении критерия Граббса для проверки одного выбросового наблюдения наличие выбросов и разбросов приводит к появлению значений, которые превышают табличные 1%-ные и
5%-ные критические значения соответственно.
При применении критерия Граббса для проверки двух выбросовых наблюдений наличие выбросов и разбросов приводит к появлению значений, которые меньше табличных 1%-ных и 5%-ных критических значений соответственно.

9.3 Индикаторные значения для статистик Манделя h и k (см. 8.3.2) представлены в таблицах 7 и 8.
Таблица 5 – Критические значения для критерия Кохрена
	p
	n = 2
	n = 3
	n = 4
	n = 5
	n = 6

	
	1 %
	5 %
	1 %
	5 %
	1 %
	5 %
	1 %
	5 %
	1 %
	5 %

	2
	–
	–
	0,995
	0,975
	0,979
	0,939
	0,959
	0,906
	0,937
	0,877

	3
	0,993
	0,967
	0,942
	0,871
	0,883
	0,798
	0,834
	0,746
	0,793
	0,707

	4
	0,968
	0,906
	0,864
	0,768
	0,781
	0,684
	0,721
	0,629
	0,676
	0,590

	5
	0,928
	0,841
	0,788
	0,684
	0,696
	0,598
	0,633
	0,544
	0,588
	0,506

	6
	0,883
	0,781
	0,722
	0,616
	0,626
	0,532
	0,564
	0,480
	0,520
	0,445

	7
	0,838
	0,727
	0,664
	0,561
	0,568
	0,480
	0,508
	0,431
	0,466
	0,397

	8
	0,794
	0,680
	0,615
	0,516
	0,521
	0,438
	0,463
	0,391
	0,423
	0,360

	9
	0,754
	0,638
	0,573
	0,478
	0,481
	0,403
	0,425
	0,358
	0,387
	0,329

	10
	0,718
	0,602
	0,536
	0,445
	0,447
	0,373
	0,393
	0,331
	0,357
	0,303

	11
	0,684
	0,570
	0,504
	0,417
	0,418
	0,348
	0,366
	0,308
	0,332
	0,281

	12
	0,653
	0,541
	0,475
	0,392
	0,392
	0,326
	0,343
	0,288
	0,310
	0,262

	13
	0,624
	0,515
	0,450
	0,371
	0,369
	0,307
	0,322
	0,271
	0,291
	0,243

	14
	0,599
	0,492
	0,427
	0,352
	0,349
	0,291
	0,304
	0,255
	0,274
	0,232

	15
	0,575
	0,471
	0,407
	0,335
	0,332
	0,276
	0,288
	0,242
	0,259
	0,220

	16
	0,553
	0,452
	0,388
	0,319
	0,316
	0,262
	0,274
	0,230
	0,246
	0,208

	17
	0,532
	0,434
	0,372
	0,305
	0,301
	0,250
	0,261
	0,219
	0,234
	0,198

	18
	0,514
	0,418
	0,356
	0,293
	0,288
	0,240
	0,249
	0,209
	0,223
	0,189

	19
	0,496
	0,403
	0,343
	0,281
	0,276
	0,230
	0,238
	0,200
	0,214
	0,181

	20
	0,480
	0,389
	0,330
	0,270
	0,265
	0,220
	0,229
	0,192
	0,205
	0,174

	21
	0,465
	0,377
	0,318
	0,261
	0,255
	0,212
	0,220
	0,185
	0,197
	0,167

	22
	0,450
	0,365
	0,307
	0,252
	0,246
	0,204
	0,212
	0,178
	0,189
	0,160

	23
	0,437
	0,354
	0,297
	0,243
	0,238
	0,197
	0,204
	0,172
	0,182
	0,155

	24
	0,425
	0,343
	0,287
	0,235
	0,230
	0,191
	0,197
	0,166
	0,176
	0,149

	25
	0,413
	0,334
	0,278
	0,228
	0,222
	0,185
	0,190
	0,160
	0,170
	0,144

	26
	0,402
	0,325
	0,270
	0,221
	0,215
	0,179
	0,184
	0,155
	0,164
	0,140

	27
	0,391
	0,316
	0,262
	0,215
	0,209
	0,173
	0,179
	0,150
	0,159
	0,135

	28
	0,382
	0,308
	0,255
	0,209
	0,202
	0,168
	0,173
	0,146
	0,154
	0,131

	29
	0,372
	0,300
	0,248
	0,203
	0,196
	0,164
	0,168
	0,142
	0,150
	0,127

	30
	0,363
	0,293
	0,241
	0,198
	0,191
	0,159
	0,164
	0,138
	0,145
	0,124

	31
	0,355
	0,286
	0,235
	0,193
	0,186
	0,155
	0,159
	0,134
	0,141
	0,120

	32
	0,347
	0,280
	0,229
	0,188
	0,181
	0,151
	0,155
	0,131
	0,138
	0,117

	33
	0,339
	0,273
	0,224
	0,184
	0,177
	0,147
	0,151
	0,127
	0,134
	0,114

	34
	0,332
	0,267
	0,218
	0,179
	0,172
	0,144
	0,147
	0,124
	0,131
	0,111

	35
	0,325
	0,262
	0,213
	0,175
	0,168
	0,140
	0,144
	0,121
	0,127
	0,108

	36
	0,318
	0,256
	0,208
	0,172
	0,165
	0,137
	0,140
	0,118
	0,124
	0,106

	37
	0,312
	0,251
	0,204
	0,168
	0,161
	0,134
	0,137
	0,116
	0,121
	0,103

	38
	0,306
	0,246
	0,200
	0,164
	0,157
	0,131
	0,134
	0,113
	0,119
	0,101

	39
	0,300
	0,242
	0,196
	0,161
	0,154
	0,129
	0,131
	0,111
	0,116
	0,099

	40
	0,294
	0,237
	0,192
	0,158
	0,151
	0,126
	0,128
	0,108
	0,114
	0,097

	p – количество лабораторий для рассматриваемого уровня.

n – количество результатов испытаний в ячейке (см. 8.3.4.3).

	Примечание – В приложении D, разработанном на основании [16], предлагается метод вычисления этих критических значений для программного обеспечения.


Таблица 6 – Критические значения для критерия Граббса

	p
	Одно наибольшее или одно наименьшее
	Два наибольших или два наименьших

	
	Выше 1 %
	Выше 5 %
	Ниже 1 %
	Ниже 5 %

	3
	1,155
	1,155
	–
	–

	4
	1,496
	1,481
	0,0000
	0,0002

	5
	1,764
	1,715
	0,0018
	0,0090

	6
	1,973
	1,887
	0,0116
	0,0349

	7
	2,139
	2,020
	0,0308
	0,0708

	8
	2,274
	2,126
	0,0563
	0,1101

	9
	2,387
	2,215
	0,0851
	0,1492

	10
	2,482
	2,290
	0,1150
	0,1864

	11
	2,564
	2,355
	0,1448
	0,2213

	12
	2,636
	2,412
	0,1738
	0,2537

	13
	2,699
	2,462
	0,2016
	0,2836

	14
	2,755
	2,507
	0,2280
	0,3112

	15
	2,806
	2,549
	0,2530
	0,3367

	16
	2,852
	2,585
	0,2767
	0,3603

	17
	2,894
	2,620
	0,2990
	0,3822

	18
	2,932
	2,651
	0,3200
	0,4025

	19
	2,968
	2,681
	0,3398
	0,4214

	20
	3,001
	2,709
	0,3585
	0,4391

	21
	3,031
	2,733
	0,3761
	0,4556

	22
	3,060
	2,758
	0,3927
	0,4711

	23
	3,087
	2,781
	0,4085
	0,4857

	24
	3,112
	2,802
	0,4234
	0,4994

	25
	3,135
	2,822
	0,4376
	0,5123

	26
	3,157
	2,841
	0,4510
	0,5245

	27
	3,178
	2,859
	0,4638
	0,5360

	28
	3,199
	2,876
	0,4759
	0,5470

	29
	3,218
	2,893
	0,4875
	0,5574

	30
	3,236
	2,908
	0,4985
	0,5672

	31
	3,253
	2,924
	0,509 1
	0,5766

	32
	3,270
	2,938
	0,5192
	0,5856

	33
	3,286
	2,952
	0,5288
	0,5941

	34
	3,301
	2,965
	0,5381
	0,6023

	35
	3,316
	2,979
	0,5469
	0,6101

	36
	3,330
	2,991
	0,5554
	0,6175

	37
	3,343
	3,003
	0,5636
	0,6247

	38
	3,356
	3,014
	0,5714
	0,6316

	39
	3,369
	3,025
	0,5789
	0,6382

	40
	3,381
	3,036
	0,5862
	0,6445

	Воспроизведено с разрешения Американской статистической ассоциации; на основании [4].
p – количество лабораторий для рассматриваемого уровня.

	Примечание 1 – Приведенные в данной таблице критические значения предназначены для случая, когда требуется применение двухсторонних критериев. Они являются критическими значениями, которые требуются методикой проверки на наличие выбросов с применением критерия Граббса, описанной в 8.3.5 в настоящем стандарте. Они были получены на основании критических значений для соответствующих односторонних критериев, как приведено в [5].

Примечание 2 – В приложении D, разработанном на основании [16], предлагается метод вычисления этих критических значений для программного обеспечения с использованием других хорошо известных распределений.


Таблица 7 – Индикаторные значения для статистик Манделя h и k для 1%-ного уровня значимости

	p
	h
	k

	
	
	n

	
	
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10

	3
	1,15
	1,71
	1,64
	1,58
	1,53
	1,49
	1,46
	1,43
	1,41
	1,39

	4
	1,49
	1,91
	1,77
	1,67
	1,60
	1,55
	1,51
	1,48
	1,45
	1,43

	5
	1,72
	2,05
	1,85
	1,73
	1,65
	1,59
	1,55
	1,51
	1,48
	1,46

	6
	1,87
	2,14
	1,90
	1,77
	1,68
	1,62
	1,57
	1,53
	1,50
	1,47

	7
	1,98
	2,20
	1,94
	1,79
	1,70
	1,63
	1,58
	1,54
	1,51
	1,48

	8
	2,06
	2,25
	1,97
	1,81
	1,71
	1,65
	1,59
	1,55
	1,52
	1,49

	9
	2,13
	2,29
	1,99
	1,82
	1,73
	1,66
	1,60
	1,56
	1,53
	1,50

	10
	2,18
	2,32
	2,00
	1,84
	1,74
	1,66
	1,61
	1,57
	1,53
	1,50

	11
	2,22
	2,34
	2,01
	1,85
	1,74
	1,67
	1,62
	1,57
	1,54
	1,51

	12
	2,25
	2,36
	2,02
	1,85
	1,75
	1,68
	1,62
	1,58
	1,54
	1,51

	13
	2,27
	2,38
	2,03
	1,86
	1,76
	1,68
	1,63
	1,58
	1,55
	1,52

	14
	2,30
	2,39
	2,04
	1,87
	1,76
	1,69
	1,63
	1,58
	1,55
	1,52

	15
	2,32
	2,41
	2,05
	1,87
	1,76
	1,69
	1,63
	1,59
	1,55
	1,52

	16
	2,33
	2,42
	2,05
	1,88
	1,77
	1,69
	1,63
	1,59
	1,55
	1,52

	17
	2,35
	2,44
	2,06
	1,88
	1,77
	1,69
	1,64
	1,59
	1,55
	1,52

	18
	2,36
	2,44
	2,06
	1,88
	1,77
	1,70
	1,64
	1,59
	1,56
	1,52

	19
	2,37
	2,44
	2,07
	1,89
	1,78
	1,70
	1,64
	1,59
	1,56
	1,53

	20
	2,39
	2,45
	2,07
	1,89
	1,78
	1,70
	1,64
	1,60
	1,56
	1,53

	21
	2,39
	2,46
	2,07
	1,89
	1,78
	1,70
	1,64
	1,60
	1,56
	1,53

	22
	2,40
	2,46
	2,08
	1,90
	1,78
	1,70
	1,65
	1,60
	1,56
	1,53

	23
	2,41
	2,47
	2,08
	1,90
	1,78
	1,71
	1,65
	1,60
	1,56
	1,53

	24
	2,42
	2,47
	2,08
	1,90
	1,79
	1,71
	1,65
	1,60
	1,56
	1,53

	25
	2,42
	2,47
	2,08
	1,90
	1,79
	1,71
	1,65
	1,60
	1,56
	1,53

	26
	2,43
	2,48
	2,09
	1,90
	1,79
	1,71
	1,65
	1,60
	1,56
	1,53

	27
	2,44
	2,48
	2,09
	1,90
	1,79
	1,71
	1,65
	1,60
	1,56
	1,53

	28
	2,44
	2,49
	2,09
	1,91
	1,79
	1,71
	1,65
	1,60
	1,57
	1,53

	29
	2,45
	2,49
	2,09
	1,91
	1,79
	1,71
	1,65
	1,60
	1,57
	1,53

	30
	2,45
	2,49
	2,10
	1,91
	1,79
	1,71
	1,65
	1,61
	1,57
	1,53

	p – количество лабораторий для рассматриваемого уровня.
n – количество повторных результатов, полученных каждой лабораторией на рассматриваемом уровне.

	Примечание 1 – Предоставлено доктором Дж. Манделем и опубликовано с его разрешения.

Примечание 2 – В приложении D, разработанном на основании [16], предлагается метод вычисления этих критических значений для программного обеспечения на основании других хорошо известных распределений.


Таблица 8 – Индикаторные значения для статистик Манделя h и k для 5%-ного уровня значимости

	p
	h
	k

	
	
	n

	
	
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10

	3
	1,15
	1,65
	1,53
	1,45
	1,40
	1,37
	1,34
	1,32
	1,30
	1,29

	4
	1,42
	1,76
	1,59
	1,50
	1,44
	1,40
	1,37
	1,35
	1,33
	1,31

	5
	1,57
	1,81
	1,62
	1,53
	1,46
	1,42
	1,39
	1,36
	1,34
	1,32

	6
	1,66
	1,85
	1,64
	1,54
	1,48
	1,43
	1,40
	1,37
	1,35
	1,33

	7
	1,71
	1,87
	1,66
	1,55
	1,49
	1,44
	1,41
	1,38
	1,36
	1,34

	8
	1,75
	1,88
	1,67
	1,56
	1,50
	1,45
	1,41
	1,38
	1,36
	1,34

	9
	1,78
	1,90
	1,68
	1,57
	1,50
	1,45
	1,42
	1,39
	1,36
	1,35

	10
	1,80
	1,90
	1,68
	1,57
	1,50
	1,46
	1,42
	1,39
	1,37
	1,35

	11
	1,82
	1,91
	1,69
	1,58
	1,51
	1,46
	1,42
	1,39
	1,37
	1,35

	12
	1,83
	1,92
	1,69
	1,58
	1,51
	1,46
	1,42
	1,40
	1,37
	1,35

	13
	1,84
	1,92
	1,69
	1,58
	1,51
	1,46
	1,43
	1,40
	1,37
	1,35

	14
	1,85
	1,92
	1,70
	1,59
	1,52
	1,47
	1,43
	1,40
	1,37
	1,35

	15
	1,86
	1,93
	1,70
	1,59
	1,52
	1,47
	1,43
	1,40
	1,38
	1,36

	16
	1,86
	1,93
	1,70
	1,59
	1,52
	1,47
	1,43
	1,40
	1,38
	1,36

	17
	1,87
	1,93
	1,70
	1,59
	1,52
	1,47
	1,43
	1,40
	1,38
	1,36

	18
	1,88
	1,93
	1,71
	1,59
	1,52
	1,47
	1,43
	1,40
	1,38
	1,36

	19
	1,88
	1,93
	1,71
	1,59
	1,52
	1,47
	1,43
	1,40
	1,38
	1,36

	20
	1,89
	1,94
	1,71
	1,59
	1,52
	1,47
	1,43
	1,40
	1,38
	1,36

	21
	1,89
	1,94
	1,71
	1,60
	1,52
	1,47
	1,44
	1,41
	1,38
	1,36

	22
	1,89
	1,94
	1,71
	1,60
	1,52
	1,47
	1,44
	1,41
	1,38
	1,36

	23
	1,90
	1,94
	1,71
	1,60
	1,53
	1,47
	1,44
	1,41
	1,38
	1,36

	24
	1,90
	1,94
	1,71
	1,60
	1,53
	1,48
	1,44
	1,41
	1,38
	1,36

	25
	1,90
	1,94
	1,71
	1,60
	1,53
	1,48
	1,44
	1,41
	1,38
	1,36

	26
	1,90
	1,94
	1,71
	1,60
	1,53
	1,48
	1,44
	1,41
	1,38
	1,36

	27
	1,91
	1,94
	1,71
	1,60
	1,53
	1,48
	1,44
	1,41
	1,38
	1,36

	28
	1,91
	1,94
	1,71
	1,60
	1,53
	1,48
	1,44
	1,41
	1,38
	1,36

	29
	1,91
	1,94
	1,72
	1,60
	1,53
	1,48
	1,44
	1,41
	1,38
	1,36

	30
	1,91
	1,94
	1,72
	1,60
	1,53
	1,48
	1,44
	1,41
	1,38
	1,36

	p – количество лабораторий для рассматриваемого уровня

n – количество повторных результатов, полученных каждой лабораторией на рассматриваемом уровне

	Примечание 1 – Предоставлено доктором Дж. Манделем и опубликовано с его разрешения

Примечание 2 – В приложении D, разработанном на основании [16], предлагается метод вычисления этих критических значений для программного обеспечения на основании других хорошо известных распределений.


Приложение А

(справочное)

Количество лабораторий, необходимое для оценивания прецизионности
А.1 Различные величины, обозначаемые символом σ в различных формулах в основном тексте настоящего стандарта, являются истинными стандартными отклонениями, чьи значения неизвестны, а цель эксперимента по оцениванию прецизионности заключается в том, чтобы их оценить. При нахождении оценки s истинного стандартного отклонения σ могут быть получены диапазоны вокруг σ, внутри которых можно ожидать, что будет находиться оценка s. Это хорошо известная статистическая проблема, которая решается с помощью использования распределения «хи-квадрат» и количества результатов, на основании которых была получена оценка s. Одной из наиболее часто используемых формул является следующая:
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Часто А количественно оценивается в процентном выражении, позволяющем утверждать, что оцененные стандартные отклонения s могут ожидаться в пределах А с каждой стороны от истинного стандартного отклонения σ с определенной вероятностью Р.
А.2 Для отдельного уровня испытаний неопределенность в стандартном отклонении повторяемости зависит от количества лабораторий p и количества результатов испытаний n, выполненных каждой лабораторией. Для стандартного отклонения воспроизводимости методика является более сложной, так как оно определяется на основании двух стандартных отклонений (см. формулу (А.1)). Требуется дополнительный коэффициент γ, представляющий собой отношение стандартного отклонения воспроизводимости к стандартному отклонению повторяемости (см. формулу (А.2)), т. е.:
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А.3 При допущении уровня вероятности P, равного 95 %, были составлены приближенные формулы для значений А, которые приведены ниже. Формулы предназначены для планирования того, сколько лабораторий необходимо привлечь к участию в эксперименте, а также принятия решения о количестве результатов, требуемом для получения каждой лабораторией на каждом уровне испытаний. Эти формулы не позволяют получить доверительные границы, и поэтому их не следует использовать на стадии анализа для вычисления доверительных границ. Формулы выглядят следующим образом.
Для повторяемости:
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Для воспроизводимости:
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Примечание – Можно предположить, что выборочная дисперсия с v степенями свободы и математическим ожиданием σ2 имеет приближенно нормальное распределение с дисперсией 2σ4/ν. Формулы (А.3) и (А.4) были получены при применении данного предположения к дисперсиям, которые используются при оценивании σr и σR. Адекватность аппроксимации была проверена с помощью точных вычислений.
А.4 Значение γ неизвестно, однако часто имеется информация о предварительных оценках внутрилабораторных стандартных отклонений и межлабораторных стандартных отклонений, полученных в процессе стандартизации метода измерений. В таблице 1 представлены значения неопределенности (в виде десятичных дробей) для стандартных отклонений повторяемости и воспроизводимости в зависимости от количества лабораторий p и количества полученных в каждой лаборатории результатов n. Для этих значений, выраженных в процентах, также построены графики: на рисунке А.1 – для стандартного отклонения повторяемости, а на рисунке А.2 – для стандартного отклонения воспроизводимости.
Таблица А.1 – Значения, показывающие неопределенность оценок стандартных отклонений повторяемости и воспроизводимости
	Количество лабораторий
p
	Ar
	AR

	
	
	γ = 1
	γ = 2
	γ = 5

	
	n = 2
	n = 3
	n = 4
	n = 2
	n = 3
	n = 4
	n = 2
	n = 3
	n = 4
	n = 2
	n = 3
	n = 4

	5
	0,62
	0,44
	0,36
	0,46
	0,37
	0,32
	0,61
	0,58
	0,57
	0,68
	0,67
	0,67

	10
	0,44
	0,31
	0,25
	0,32
	0,26
	0,22
	0,41
	0,39
	0,38
	0,45
	0,45
	0,45

	15
	0,36
	0,25
	0,21
	0,26
	0,21
	0,18
	0,33
	0,31
	0,30
	0,36
	0,36
	0,36

	20
	0,31
	0,22
	0,18
	0,22
	0,18
	0,16
	0,28
	0,27
	0,26
	0,31
	0,31
	0,31

	25
	0,28
	0,20
	0,16
	0,20
	0,16
	0,14
	0,25
	0,24
	0,23
	0,28
	0,28
	0,27

	30
	0,25
	0,18
	0,15
	0,18
	0,15
	0,13
	0,23
	0,22
	0,21
	0,25
	0,25
	0,25

	35
	0,23
	0,17
	0,14
	0,17
	0,14
	0,12
	0,21
	0,20
	0,19
	0,23
	0,23
	0,23

	40
	0,22
	0,16
	0,13
	0,16
	0,13
	0,11
	0,20
	0,19
	0,18
	0,22
	0,22
	0,22
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X – количество лабораторий p;
Y – Ar, %

Рисунок А.1 – Величина, на которую sr будет, как ожидается, отличаться от истинного значения 
при уровне вероятности 95 %
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X – количество лабораторий p;
Y – Ar, %

Рисунок А.2 – Величина, на которую sR будет, как ожидается, отличаться от истинного значения 
при уровне вероятности 95 %

Приложение В

(справочное)

Альтернативные способы вычисления компонент дисперсии
В.1 Вычисление с помощью таблицы для однофакторного дисперсионного анализа
В.1.1 Программное обеспечение для дисперсионного анализа (ANOVA) является широко доступным для однофакторного случая, требование в отношении которого содержится в настоящем стандарте. Применение ANOVA к данным на одиночном уровне j межлабораторного исследования, как правило, представляют в виде таблицы, форма которой показана в таблице В.1. Соответствующие компоненты дисперсии 
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 могут быть определены на основании средних квадратов в таблице.
В.1.2 Дисперсию повторяемости вычисляют по формуле (В.1):
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В.1.3 Межлабораторную дисперсию для сбалансированного эксперимента, в котором все ячейки содержат по n представленных значений, вычисляют по формуле (В.2):
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Таблица В.1 – Макет стандартной таблицы для однофакторного дисперсионного анализа
	Источник
изменчивости
	Сумма
квадратов
	Степени свободы
	Средний квадрат
	F

	Между группами
	Sb
	p – 1
	Mb = Sb / (p – 1)
	Mb / Mw

	Внутри групп
	Sw
	p(n – 1)
	Mw = Sw / [p(n – 1)]
	

	Общий
	Stot = Sb + Sw
	np – 1
	
	


B.2 Вычисление с помощью метода максимального правдоподобия с ограничениями (REML)
В.2.1 Метод максимального правдоподобия с ограничениями (REML) – это частный случай оценивания методом максимального правдоподобия, при котором оценки основаны не на аппроксимации всей информации методом максимального правдоподобия, а на использовании функции правдоподобия, вычисленной по преобразованным данным, которые не включают фиксированные параметры эффектов. Далее описана методика, подходящая для целей настоящего стандарта.
В.2.2 Матрица преобразования выглядит следующим образом:
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где XT – это транспонированная матрица X, которая получена на основе матрицы эксперимента X. Для однофакторного плана эксперимента, применяемого на каждом уровне j эксперимента в настоящем стандарте X – это вектор длиной 
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, все элементы которого равны 1. Это соответствует матрице эксперимента для модели с фиксированными уровнями для одного среднего значения. Тогда М – это квадратная матрица размером nj на nj, такая, что все ее элементы, расположенные на диагонали, равны 
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, а элементы, расположенные не на диагонали, равны 
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В.2.3 Последний столбец в матрице М исключают, что приводит к получению модифицированной матрицы Mm. После предварительного умножения Mm на вектор результатов Y одиночный фиксированный эффект эффективно исключается из модели. Поэтому теперь оценивают только параметры случайных эффектов.
В.2.4 REML позволяет оценить компоненты дисперсии θ = (sL, sr) посредством нахождения максимума логарифмической функции правдоподобия для переопределенного вектора измерений MmY, для которого предполагается нормальное распределение вероятностей со средним, равным 0, и ковариационной матрицей V(θ). V(θ) составляют следующим образом:
– все элементы, расположенные на диагонали, устанавливают равными 
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 (используя их текущие оценки в итерационной схеме);
– все элементы, расположенные не на диагонали, для наблюдений, полученных от одной и той же лаборатории, устанавливают равными 
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– все остальные элементы, расположенные не на диагонали, устанавливают равными нулю.
Тогда логарифмическая функция правдоподобия L(θ) для MmY, позволяющая получить θ, может быть записана в виде:
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(В.4)
где верхний индекс «T» означает транспонирование матрицы.
В.2.5 Компоненты дисперсии находят с помощью итераций по нахождению максимума L(θ) как функции от θ. Первоначальные значения для θ могут быть, например, нулевыми или (чтобы найти простой верхний предел для алгоритма поиска) удвоенным стандартным отклонением данных. В примерах в этом приложении количество реализаций обычно считается достаточным, когда REML-оценки компонент дисперсии воспроизводятся с точностью до трех или более значащих цифр. 
Примечание 1 – Чтобы гарантировать, что все оценки стандартных отклонений остаются строго положительными, может оказаться полезным выполнить итерации по всем значениям L(θ).
Примечание 2 – REML-оценивание может быть выполнено с помощью большинства универсальных пакетов программного обеспечения для статистики, включая бесплатные пакеты, размещенные в открытом доступе.
В.2.6 Затем REML-оценка стандартного отклонения воспроизводимости вычисляется на основании REML-оценок sL и sr по формуле (31).
В.2.7 Соответствующая оценка среднего 
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 может быть получена на основании REML-оценок sL * и sr по формулам (В.5) и (В.6):
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где 
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В.2.8 При необходимости стандартная ошибка 
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 среднего 
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 может быть получена по формуле (В.7):
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* Исправлена опечатка, допущенная в ISO 5725-2:2019: заменено обозначение «s» на «sL».
Приложение С

(справочное)

Примеры статистического анализа экспериментов по оцениванию прецизионности
C.1 Пример 1. Определение содержания серы в угле (несколько уровней 
без недостающих или выбросовых данных)
С.1.1 Сведения общего характера

С.1.1.1 Метод измерений

Определение содержания серы в угле с получением результатов испытаний, выраженных в процентном содержании по массе.

С.1.1.2 Источник

Описание метода измерений представлено в [7].

C.1.1.3 Описание

Восемь лабораторий, принимающих участие в эксперименте, проводят анализ в соответствии со стандартным методом измерений, описанным в источнике, на который выше по тексту была дана ссылка. Лаборатория 1 представила по четыре результата испытаний, а лаборатория 5 – по четыре или по пять; остальные лаборатории выполнили по три измерения.
С.1.1.4 Графическое представление
На этом этапе статистики Манделя h и k должны быть нанесены на график, однако из-за того, что в данном примере они оказались недостаточно иллюстративны, их исключили с целью предоставления места для другого способа графического представления данных. Диаграммы Манделя в полном виде показаны и проанализированы в примере, приведенном в С.3.
С.1.2 Исходные данные

Исходные данные выражены в процентном содержании по массе (массовая доля, %) и приведены в таблице С.1, формат которой соответствует форме А на рисунке 2. Для них отсутствуют какие-либо конкретные замечания.
Графическое представление этих данных показано на рисунках С.1–С.4.
Примечание – В эксперименте, по результатам которого была составлена таблица С.1, лабораториям не были выданы инструкции в отношении требуемого количества измерений, а указывалось только их минимальное число. С помощью рекомендуемых в настоящем стандарте методик для лабораторий 1 и 5 должен быть выполнен случайный отбор из представленных значений с целью уменьшения количества результатов испытаний в ячейках строго до трех. Однако, чтобы показать методики вычислений для переменного количества результатов, в примере были сохранены все результаты испытаний. Читатель может сам выполнить случайный отбор с целью уменьшения количества результатов испытаний до трех в каждой ячейке, если он/она имеет намерение проверить, что такая методика оказывает относительно небольшое влияние на значения mj, sr и sR.
С.1.3 Вычисление ячейковых средних 
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ij


Ячейковые средние 
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 выражены в процентном содержании по массе и приведены в таблице С.2, формат которой соответствует форме В на рисунке 2 (см. 8.2.10 *).
С.1.4 Вычисление стандартных отклонений sij
Стандартные отклонения sij выражены в процентном содержании по массе и приведены в таблице С.3, формат которой соответствует форме С на рисунке 2 (см. 8.2.11 **).


* Исправлена опечатка, допущенная в ISO 5725-2:2019: заменена ссылка «8.2.9» на «8.2.10».
** Исправлена опечатка, допущенная в ISO 5725-2:2019: заменена ссылка «8.2.10» на «8.2.11».
С.1.5 Исследование на предмет совместимости и наличие выбросов

При проверке с помощью критерия Кохрена для n = 3 и p = 8 критические значения составят 0,516 для 5 % и 0,615 для 1 %. Для уровня 1, для которого наибольшее значение s оказалось в лаборатории 8, где дисперсия равна 0,000625, на основании округленных значений из таблицы С.3 вычисляют:
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 проверяемое значение 0,000625 / 0,001832 = 0,341.
(С.1)
Для уровня 2 наибольшее значение s оказалось в лаборатории 5 (дисперсия 0,001849):
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 проверяемое значение 0,001849 / 0,006390 = 0,289.
(С.2)
Для уровня 3 наибольшее значение s оказалось в лаборатории 5 (дисперсия 0,001024):
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 проверяемое значение 0,001024 / 0,001765 = 0,580.
(С.3)
Для уровня 4 наибольшее значение s оказалось в лаборатории 4 (дисперсия 0,001444):
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 проверяемое значение 0,001444 / 0,004649 = 0,311.
(С.4)
Полученные результаты указывают на то, что одна ячейка на уровне 3 может рассматриваться как разброс, но при этом выбросов не оказалось. Выброс был сохранен при выполнении последующих вычислений.
Таблица C.1 – Исходные данные при определении содержания серы в угле (массовая доля, %)
	Лаборатория i
	Уровень j

	
	1
	2
	3
	4

	1
	0,71

0,71

0,70

0,71
	1,20

1,18

1,23

1,21
	1,68

1,70

1,68

1,69
	3,26

3,26

3,20

3,24

	2
	0,69

0,67

0,68
	1,22

1,21

1,22
	1,64

1,64

1,65
	3,20

3,20

3,20

	3
	0,66

0,65

0,69
	1,28

1,31

1,30
	1,61

1,61

1,62
	3,37

3,36

3,38

	4
	0,67

0,65

0,66
	1,23

1,18

1,20
	1,68

1,66

1,66
	3,16

3,22

3,23

	5
	0,70

0,69

0,66

0,71

0,69
	1,31

1,22

1,22

1,24

–
	1,64

1,67

1,60

1,66

1,68
	3,20

3,19

3,18

3,27

3,24

	6
	0,73

0,74

0,73
	1,39

1,36

1,37
	1,70

1,73

1,73
	3,27

3,31

3,29

	7
	0,71

0,71

0,69
	1,20

1,26

1,26
	1,69

1,70

1,68
	3,27

3,24

3,23

	8
	0,70

0,65

0,68
	1,24

1,22

1,30
	1,67

1,68

1,67
	3,25

3,26

3,26


Таблица C.2 – Ячейковые средние при определении содержания серы в угле (массовая доля, %)

	Лаборатория i
	Уровень j

	
	1
	2
	3
	4
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	nij

	1
	0,708
	4
	1,205
	4
	1,688
	4
	3,240
	4

	2
	0,680
	3
	1,217
	3
	1,643
	3
	3,200
	3

	3
	0,667
	3
	1,297
	3
	1,613
	3
	3,370
	3

	4
	0,660
	3
	1,203
	3
	1,667
	3
	3,203
	3

	5
	0,690
	5
	1,248
	4
	1,650
	5
	3,216
	5

	6
	0,733
	3
	1,373
	3
	1,720
	3
	3,290
	3

	7
	0,703
	3
	1,240
	3
	1,690
	3
	3,247
	3

	8
	0,677
	3
	1,253
	3
	1,673
	3
	3,257
	3


Таблица C.3 – Стандартные отклонения при определении содержания серы в угле (массовая доля, %)

	Лаборатория i
	Уровень j

	
	1
	2
	3
	4

	
	sij
	nij
	sij
	nij
	sij
	nij
	sij
	nij

	1
	0,005
	4
	0,021
	4
	0,010
	4
	0,028
	4

	2
	0,010
	3
	0,006
	3
	0,006
	3
	0,000
	3

	3
	0,021
	3
	0,015
	3
	0,006
	3
	0,010
	3

	4
	0,010
	3
	0,025
	3
	0,012
	3
	0,038
	3

	5
	0,019
	5
	0,043
	4
	0,032
	5
	0,038
	5

	6
	0,006
	3
	0,015
	3
	0,017
	3
	0,020
	3

	7
	0,012
	3
	0,035
	3
	0,010
	3
	0,021
	3

	8
	0,025
	3
	0,042
	3
	0,006
	3
	0,006
	3
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Рисунок С.1 – Содержание серы в угле, образец 1
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X – массовая доля, %

Рисунок С.2 – Содержание серы в угле, образец 2
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Рисунок С.3 – Содержание серы в угле, образец 3
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Рисунок С.4 – Содержание серы в угле, образец 4

Таблица C.4 – Применение критерия Граббса к ячейковым средним
	Уровень
	Одно
	Два
	Тип критерия

	
	Нижнее
	Верхнее
	Нижних
	Верхних
	

	1

2

3

4
	1,24

0,91

1,67

0,94
	1,80

2,08

1,58

2,09
	0,539

0,699

0,378

0,679
	0,298

0,108

0,460

0,132
	Статистики критерия Граббса

	Разбросы
Выбросы
	2,126

2,274
	2,126

2,274
	0,1101

0,0563
	0,1101

0,0563
	Критические значения 
для критерия Граббса

	Примечание – Рассчитанные значения статистик критерия показаны как для критерия для одного выброса (см. 8.3.5.1), так и для критерия для двух выбросов (см. 8.3.5.2). Статистики критерия были рассчитаны для самых наименьших и самых наибольших средних значений на каждом уровне («нижнее» и «верхнее» соответственно), а для критерия для двух выбросовых значений – для двух самых наименьших и двух самых наибольших средних.


Критерий Граббса (для одного и для двух выбросов, как описано в 8.3.5.1 и 8.3.5.2 соответственно) был применен к ячейковым средним, что привело к значениям, представленным в таблице С.4. 
В таблицу включены значения статистик критерия Граббса для наименьшего и наибольшего средних или пар наименьших и наибольших значений (для проверки на наличие двух выбросов). Единичных разбросов или выбросов не было обнаружено. На основании проверки с помощью критерия для двух наибольших значений на уровнях 2 и 4 наибольшие значения результатов в лабораториях 3 и 6 оказались разбросами; эти значения были сохранены для выполнения анализа. Далее на примере уровня 2 и ячейковых средних из таблицы С.2 показаны вычисления, выполняемые в рамках проверок на наличие одного и двух выбросов:
Для проверки с помощью критерия Граббса для одного значения (см. 8.3.5.1) вычисляют:
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(С.5)


[image: image182.wmf](

)

2

1

1

0,057.

1

p

i

i

sxx

p

=

=-=

-

å


(С.6)
Для наибольшего значения (1,373):
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Для наименьшего значения (1,203):
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Для проверки с помощью критерия Граббса для двух значений (см. 8.3.5.2) вычисляют:
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(С.9)
Для двух наибольших значений (1,297 и 1,373, которые не включены в сумму квадратов, приведенную ниже):
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(С.10)
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Для двух наименьших значений (1,203 и 1,205):
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(С.12)
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Примечание – Некоторые значения, полученные при вычислениях в примере, отличаются от приведенных в таблице из-за незначительных изменений в округлении, примененных в примере с целью обеспечения наглядности. Эти отличия не являются существенными.
С.1.6 Вычисление 

, srj и sRj
Дисперсии, определения которым были даны в 8.4.4 и 8.4.5, вычисляют на примере уровня 1 на основании округленных значений из таблиц С.2 и С.3, как показано ниже.

Примечание – Чтобы применить формулы (23)–(26) и (31), удобно рассчитать некоторые промежуточные значения, обозначенные T1–T5, так как они неоднократно появляются в вычислениях.
Количество лабораторий p = 8. 
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Таблица С.5 – Вычисленные значения 
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, srj и sRj для содержания серы в угле

	Уровень j
	pj
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	srj
	sRj
	RSDr a)
	RSDR a)

	1
	8
	0,690
	0,015
	0,026
	0,022
	0,038

	2
	8
	1,252
	0,029
	0,061
	0,023
	0,049

	3
	8
	1,667
	0,017
	0,035
	0,010
	0,021

	4
	8
	3,250
	0,026
	0,058
	0,008
	0,018

	a) RSD обозначает относительное стандартное отклонение; т. е. стандартное отклонение s, разделенное на среднее m для уровня.


Вычисления для уровней 2, 3 и 4 могут быть выполнены аналогичным образом, что приведет к результатам, представленным в таблице С.5.
С.1.7 Зависимость прецизионности от m
Анализ данных из таблицы С.5 не указывает на наличие какой-либо очевидной зависимости, и поэтому в качестве значений прецизионности могут быть использованы средние значения.
С.1.8 Выводы
Прецизионность метода измерений должна количественно указываться в процентах по массе в следующем виде:
– стандартное отклонение повторяемости sr = 0,022;
– стандартное отклонение воспроизводимости sR = 0,045.
Эти значения могут быть применены в пределах диапазона от 0,69 % (массовая доля) до 3,25 % (массовая доля). Они были определены на основании эксперимента с однородными уровнями, в котором приняло участие 8 лабораторий, охвативших этот диапазон значений, и в котором было обнаружено и сохранено четыре разброса.
С.1.9 Альтернативные вычисления
Для сравнения оценивание методом максимального правдоподобия с ограничениями (см. В.2) значений 
[image: image205.wmf]µ
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, srj и sRj на основании тех же данных, которые использовались для получения таблицы С.5, привело к получению значений в таблице С.6. Эти значения не показали каких-либо существенных отличий от значений из таблицы С.5. 

Таблица С.6 – REML-оценивание 
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, srj и sRj для содержания серы в угле

	Уровень
	p
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	sr
	sR

	1
	8
	0,690
	0,015
	0,027

	2
	8
	1,254
	0,029
	0,062

	3
	8
	1,668
	0,017
	0,036

	4
	8
	3,253
	0,026
	0,060


C.2 Пример 2. Точка размягчения смолы (несколько уровней с недостающими 
данными)

С.2.1 Сведения общего характера

С.2.1.1 Метод измерений

Точка размягчения смолы определяется при помощи кольца и шарика.

С.2.1.2 Источник
Стандартные методы испытаний дегтя и продуктов из него; раздел «Смолы»; метод с серийным номером РТ3, в котором используют нейтральный глицерин (см. [6]). 
С.2.1.3 Материал

Материал был получен из смолы, отобранной из промышленных партий и подготовленной в соответствии с указаниями, приведенными в главе «Образцы» раздела «Смолы» в [6].

С.2.1.4 Описание
Определение данного свойства включает измерение температуры в градусах Цельсия. В эксперимент было вовлечено 16 лабораторий. Предполагалось, что измерения будут выполняться на четырех образцах, имеющих температуры размягчения примерно 87,5 °C, 92,5 °C, 97,5 °C и 102,5 °C, чтобы охватить стандартный промышленный диапазон продуктов, но для уровня 2 был выбран неподходящий материал со средней температурой около 96 °C, которая оказалась близка к температуре на уровне 3. Лаборатория 5 сначала применила метод неправильно на одном образце для уровня 2 (этот образец измеряли первым), и затем у нее не осталось достаточного количества материала для выполнения более чем одного определения. Лаборатория 8 обнаружила, что у нее отсутствует образец для уровня 1 (но имеются два образца для уровня 4).
С.2.1.5 Графическое представление
На этом этапе статистики Манделя h и k должны быть нанесены на график, однако из-за того, что в данном примере они снова оказались недостаточно иллюстративны, их исключили с целью предоставления места для другого способа графического представления данных. Диаграммы Манделя в полном виде показаны и проанализированы в примере, приведенном в С.3.

С.2.2 Исходные данные
Исходные данные выражены в градусах Цельсия и приведены в таблице С.7, формат которой соответствует форме А на рисунке 2 (см. 8.2.9).
С.2.3 Ячейковые средние
Ячейковые средние выражены в градусах Цельсия и приведены в таблице С.8, формат которой соответствует форме В на рисунке 2 (см. 8.2.10). Графическое представление этих данных показано на рисунке С.5.
Таблица С.7 – Исходные данные при определении точки размягчения смолы, °C
	Лаборатория i
	Уровень j

	
	1
	2
	3
	4

	1
	91,0

89,6
	97,0

97,2
	96,5

97,0
	104,0

104,0

	2
	89,7

89,8
	98,5

97,2
	97,2

97,0
	102,6

103,6

	3
	88,0

87,5
	97,8

94,5
	94,2

95,8
	103,0

99,5

	4
	89,2

88,5
	96,8

97,5
	96,0

98,0
	102,5

103,5

	5
	89,0

90,0
	97,2

–
	98,2

98,5
	101,0

100,2

	6
	88,5

90,5
	97,8

97,2
	99,5

103,2
	102,2

102,0

	7
	88,9

88,2
	96,6

97,5
	98,2

99,0
	102,8

102,2


Окончание таблицы 7

	Лаборатория i
	Уровень j

	
	1
	2
	3
	4

	8
	–
–
	96,0

97,5
	98,4

97,4
	102,6

103,9

	9
	90,1

88,4
	95,5

96,8
	98,2

96,7
	102,8

102,0

	10
	86,0

85,8
	95,2

95,0
	94,8

93,0
	99,8

100,8

	11
	87,6

84,4
	93,2

93,4
	93,6

93,9
	98,2

97,8

	12
	88,2

87,4
	95,8

95,4
	95,8

95,4
	101,7

101,2

	13
	91,0

90,4
	98,2

99,5
	98,0

97,0
	104,5

105,6

	14
	87,5

87,8
	97,0

95,5
	97,1

96,6
	105,2

101,8

	15
	87,5

87,6
	95,0

95,2
	97,8

99,2
	101,5

100,9

	16
	88,8

85,0
	95,0

93,2
	97,2

97,8
	99,5

99,8

	Примечание – Очевидных разбросов или статистических выбросов не обнаружено.


Таблица С.8 – Ячейковые средние при определении точки размягчения смолы, °C

	Лаборатория i
	Уровень j

	
	1
	2
	3
	4

	1
	90,30
	97,10
	96,75
	104,00

	2
	89,75
	97,85
	97,10
	103,10

	3
	87,75
	96,15
	95,00
	101,25

	4
	88,85
	97,15
	97,00
	103,00

	5
	89,50
	–
	98,35
	100,60

	6
	89,50
	97,50
	101,35
	102,10

	7
	88,55
	97,05
	98,60
	102,50

	8
	–
	96,75
	97,90
	103,25

	9
	89,25
	96,15
	97,45
	102,40

	10
	85,90
	95,10
	93,90
	100,30

	11
	86,00
	93,30
	93,75
	98,00

	12
	87,80
	95,60
	95,60
	101,45

	13
	90,70
	98,85
	97,50
	105,05

	14
	87,65
	96,25
	96,85
	103,50

	15
	87,55
	95,10
	98,50
	101,20

	16
	86,90
	94,10
	97,50
	99,65

	Примечание – Элемент таблицы для i = 5, j = 2 был исключен (см. 8.4.3).
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X – температура, °C;
Y – частота;
(L1–L4) – уровни 1–4

Рисунок С.5 – Ячейковые средние при определении точки размягчения смолы
Таблица С.9 – Абсолютные разности внутри ячеек при определении точки размягчения смолы, °C

	Лаборатория i
	Уровень j

	
	1
	2
	3
	4

	1
	1,4
	0,2
	0,5
	0,0

	2
	0,1
	1,3
	0,2
	1,0

	3
	0,5
	3,3
	1,6
	3,5

	4
	0,7
	0,7
	2,0
	1,0

	5
	1,0
	–
	0,3
	0,8

	6
	2,0
	0,6
	3,7
	0,2

	7
	0,7
	0,9
	0,8
	0,6

	8
	–
	1,5
	1,0
	1,3

	9
	1,7
	1,3
	1,5
	0,8

	10
	0,2
	0,2
	1,8
	1,0

	11
	3,2
	0,2
	0,3
	0,4

	12
	0,8
	0,4
	0,4
	0,5

	13
	0,6
	1,3
	1,0
	1,1

	14
	0,3
	1,5
	0,5
	3,4

	15
	0,1
	0,2
	1,4
	0,6

	16
	3,8
	1,8
	0,6
	0,3


С.2.4 Абсолютные разности внутри ячеек
В этом примере в каждой ячейке имеются по два результата испытаний, и для представления изменчивости могут использоваться абсолютные разности. Абсолютные разности внутри ячеек, выраженные в градусах Цельсия, представлены в таблице С.9, формат которой соответствует форме С на рисунке 2. Графическое представление этих данных показано на рисунке С.6.
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X – температура, °C;
Y – частота;

(L1–L4) – уровни 1–4

Рисунок С.6 – Абсолютные разности внутри ячеек при определении точки размягчения смолы

С.2.5 Исследование на предмет совместимости и наличие выбросов

Применение критерия Кохрена привело к значениям статистики С, приведенным в таблице С.10.

Критические значения (см. 8.1) при 5%-ном уровне значимости составляют 0,471 для р = 15 и 0,452 для р = 16, где n = 2. Никаких разбросов не обнаружено.
К ячейковым средним был применен критерий Граббса (см. таблицу С.11). Не было найдено ни единичных, ни двойных разбросов или выбросов.
Таблица С.10 – Значения статистики критерия Кохрена C
	Уровень j
	1
	2
	3
	4

	C
	0,391 (15)
	0,424 (15)
	0,434 (16)
	0,380 (16)

	Примечание – В скобках указано количество лабораторий.


Таблица С.11 – Применение критерия Граббса к ячейковым средним

	Уровень n
	Одно нижнее
	Одно верхнее
	Два нижних
	Два верхних
	Типы критерия

	1; 15
	1,69
	1,56
	0,546
	0,662
	Статистики критерия Граббса

	2; 15
	2,04
	1,77
	0,478
	0,646
	

	3; 16
	1,76
	2,27
	0,548
	0,566
	

	4; 16
	2,22
	1,74
	0,500
	0,672
	

	Разбросы
	
	
	
	
	Критические значения 
для критерия Граббса

	n = 15
	2,549
	2,549
	0,3367
	0,3367
	

	n = 16
	2,585
	2,585
	0,3603
	0,3603
	

	Выбросы
	
	
	
	
	

	n = 15
	2,806
	2,806
	0,2530
	0,2530
	

	n = 16
	2,852
	2,852
	0,2767
	0,2767
	


С.2.6 Вычисление 
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Вычисления выполняют согласно 8.4.4 и 8.4.5.
Используя в качестве примера уровень 1, расчеты выполняют, как показано ниже. Для облегчения арифметических действий из всех данных было вычтено число 80,00. Метод используется для количества повторных определений в каждой ячейке, равного n = 2.

Количество лабораторий p = 15.
Количество повторных определений n = 2.
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Значения для всех четырех уровней приведены в таблице С.12.
Таблица С.12 – Вычисленные значения 
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, srj и sRj для точки размягчения смолы
	Уровень j
	pi
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m

, °C
	srj
	sRj

	1
	15
	88,40
	1,109
	1,670

	2
	15
	96,27
	0,925
	1,597

	3
	16
	97,07
	0,993
	2,010

	4
	16
	101,96
	1,004
	1,915


С.2.7 Зависимость прецизионности от m
Беглое изучение таблицы С.12 не указывает на наличие какой-либо явной зависимости, за исключением, возможно, воспроизводимости. Изменения в зависимости от диапазона значений m, если и имеются, то они слишком малы, чтобы их можно было рассматривать как значимые. Более того, из-за того, что диапазон значений m является небольшим, а также из-за специфики измерений наличие зависимости от m вряд ли можно ожидать. С достаточной степенью уверенности можно сделать вывод о том, что прецизионность не зависит от m в данном диапазоне, который был установлен как диапазон, охватывающий стандартный промышленный материал, поэтому в качестве окончательных значений для стандартных отклонений повторяемости и воспроизводимости могут быть приняты средние значения.
С.2.8 Выводы

При применении на практике значения прецизионности для метода измерений могут рассматриваться как независящие от уровня материала и составляют:

– стандартное отклонение повторяемости sr = 1,0 °C,
– стандартное отклонение воспроизводимости sR = 1,8 °C.
С.2.9 Альтернативные вычисления

Для сравнения оценивание методом максимального правдоподобия с ограничениями (см. В.2) значений 
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 srj и sRj на основании тех же данных, которые использовались для получения таблицы С.12, привело к получению значений в таблице С.13. Эти значения не показали каких-либо существенных отличий от значений из таблицы С.12. 
Таблица С.13 – REML-оценивание 
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	Уровень
	p
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	sr
	sR

	1
	15
	88,40
	1,109
	1,670

	2
	15
	96,27
	0,925
	1,597

	3
	16
	97,07
	0,993
	2,010

	4
	16
	101,96
	1,004
	1,918


C.3 Пример 3. Термометрическое титрование креозотового масла (несколько уровней с выбросовыми данными)

С.3.1 Сведения общего характера

С.3.1.1 Источник

Стандартные методы испытаний дегтя и продуктов из него; раздел «Креозотовое масло»; метод с серийным номером Со. 18 (см. [6]). 

С.3.1.2 Материал

Материал был получен из креозотового масла, отобранного из промышленных партий и подготовленного в соответствии с указаниями, приведенными в главе «Образцы» раздела «Креозотовое масло» в [6].

С.3.1.3 Описание

Это был стандартный метод измерений химического анализа, включающий термометрическое титрование, с выражением результатов в процентном содержании по массе. Девять лабораторий принимали участие в эксперименте и выполняли измерения пяти образцов, представленных в двух экземплярах и выбранных таким образом, чтобы охватить стандартный диапазон, с которым обычно сталкиваются при промышленном применении. Образцы были выбраны таким образом, чтобы они примерно соответствовали уровням 4, 8, 12, 16 и 20 %. Общепринятая практика предусматривает регистрацию результатов испытаний только с одним десятичным знаком, но операторами были даны инструкции работать с точностью до двух десятичных знаков.
С.3.2 Исходные данные

Исходные данные выражены в процентном содержании по массе и приведены в таблице С.14, формат которой соответствует форме А на рисунке 2 (см. 8.2.9 *).
Результаты испытаний для лаборатории 1 оказались везде выше, а на некоторых уровнях существенно выше по сравнению с результатами в других лабораториях. Второй результат испытаний для лаборатории 6 на уровне 5 является сомнительным; зарегистрированное значение подошло бы гораздо лучше для уровня 4. Эти вопросы более подробно обсуждаются в С.3.5.
С.3.3 Ячейковые средние

Ячейковые средние выражены в процентном содержании по массе и приведены в таблице С.15, формат которой соответствует форме В на рисунке 2 (см. 8.2.10).

С.3.4 Абсолютные разности внутри ячеек

Абсолютные разности внутри ячеек wij, выраженные в процентном содержании по массе, представлены в таблице С.16, формат которой соответствует форме С на рисунке 2 (см. 8.2.11). 

* Исправлена опечатка, допущенная в ISO 5725-2:2019: заменена ссылка «8.2.8» на «8.2.9».
Таблица С.14 – Исходные данные при термометрическом титровании креозотового масла

	Лаборатория
i
	Уровень j

	
	1
	2
	3
	4
	5

	1
	4,44 
 4,39
	9,34 
9,34
	17,40
16,90
	19,23
19,23
	24,28
24,00

	2
	4,03 
 4,23
	8,42 
8,33
	14,42
14,50
	16,06
16,22
	20,40
19,91

	3
	3,70 
 3,70
	7,60 
7,40
	13,60
13,60
	14,50
15,10
	19,30
19,70

	4
	4,10 
 4,10
	8,93 
8,80
	14,60
14,20
	15,60
15,50
	20,30
20,30

	5
	3,97 
 4,04
	7,89 
8,12
	13,73
13,92
	15,54
15,78
	20,53
20,88

	6
	3,75 
 4,03
	8,76 
9,24
	13,90
14,06
	16,42
16,58
	18,56
16,58

	7
	3,70 
 3,80
	8,00 
8,30
	14,10
14,20
	14,90
16,00
	19,70
20,50

	8
	3,91 
 3,90
	8,04 
8,07
	14,84
14,84
	15,41
15,22
	21,10
20,78

	9
	4,02 
 4,07
	8,44 
8,17
	14,24
14,10
	15,14
15,44
	20,71
21,66


Таблица С.15 – Ячейковые средние при термометрическом титровании креозотового масла
	Лаборатория
i
	Уровень j

	
	1
	2
	3
	4
	5

	1
	4,415
	9,340
	17,150 **
	19,230 **
	24,140 *

	2
	4,130
	8,375
	14,460
	16,140
	20,155

	3
	3,700
	7,500
	13,600
	14,800
	19,500

	4
	4,100
	8,865
	14,400
	15,550
	20,300

	5
	4,005
	8,005
	13,825
	15,660
	20,705

	6
	3,890
	9,000
	13,980
	16,500
	17,570

	7
	3,750
	8,150
	14,150
	15,450
	20,100

	8
	3,905
	8,055
	14,840
	15,315
	20,940

	9
	4,045
	8,305
	14,170
	15,290
	21,185

	* Рассматривается как разброс.

** Рассматривается как статистический выброс.


Таблица С.16 – Ячейковые размахи при термометрическом титровании креозотового масла
	Лаборатория
i
	Уровень j

	
	1
	2
	3
	4
	5

	1
	0,05
	0,00
	0,50
	0,00
	0,28

	2
	0,20
	0,09
	0,08
	0,16
	0,49

	3
	0,00
	0,20
	0,00
	0,60
	0,40

	4
	0,00
	0,13
	0,40
	0,10
	0,00

	5
	0,07
	0,23
	0,19
	0,24
	0,35

	6
	0,28
	0,48
	0,16
	0,16
	1,98 *

	7
	0,10
	0,30
	0,10
	1,10 *
	0,80

	8
	0,01
	0,03
	0,00
	0,19
	0,32

	9
	0,05
	0,27
	0,14
	0,30
	0,95

	* Рассматривается как разброс.


С.3.5 Исследование на предмет совместимости и наличие выбросов

Вычисленные значения статистик совместимости Манделя h и k (см. 8.3.2) показаны на рисунках С.7 и С.8. С помощью горизонтальных линий изображены соответствующие индикаторные значения Манделя согласно 8.3. 
Диаграмма h однозначно указывает на то, что лаборатория 1 получила значительно более высокие результаты, чем все остальные лаборатории на всех уровнях. Такие результаты требуют внимания тех членов комиссии, которые занимаются организацией межлабораторного эксперимента. Если невозможно найти объяснение для этих результатов, члены комиссии на основании дополнительных и даже нестатистических рассуждений должны выработать решение о включении или исключении этой лаборатории из процесса вычислений значений прецизионности. 
На диаграмме k (см. рисунок С.8) продемонстрировано, что у лабораторий 6 и 7 оказалась довольно значительная изменчивость между повторными результатами испытаний. Однако эти результаты испытаний не кажутся настолько экстремальными, чтобы требовать каких-либо специальных мер помимо поиска возможных объяснений и при необходимости применения корректирующих действий к этим результатам испытаний.
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X – номер лаборатории;
h – статистика Манделя h
Рисунок С.7 – Значения статистики межлабораторной совместимости Манделя h, полученные 
по результатам титрования креозотового масла и сгруппированные по лабораториям
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X – номер лаборатории;

k – статистика Манделя k
Рисунок С.8 – Значения статистики внутрилабораторной совместимости Манделя k, полученные 
по результатам титрования креозотового масла и сгруппированные по лабораториям

Таблица С.17 – Применение критерия Граббса к ячейковым средним

	Уровень
	Одно нижнее
	Одно верхнее
	Два нижних
	Два верхних
	Типы критерия

	1
	1,36
	1,95
	0,502
	0,356
	Статистики критерия Граббса

	2
	1,57
	1,64
	0,540
	0,395
	

	3
	0,86
	2,50
	–
	–
	

	4
	0,91
	2,47
	–
	–
	

	5
	1,70
	2,10
	0,501
	0,318
	

	Разбросы
	2,215
	2,215
	0,1492
	0,1492
	Критические значения 
для критерия Граббса

	Выбросы
	2,387
	2,387
	0,0851
	0,0851
	


Применение критерия Кохрена приводит к получению следующих результатов:
– на уровне 4 абсолютная разность, равная 1,10, приводит к значению статистики критерия 1,102 / 1,8149 = 0,667.
– на уровне 5 абсолютная разность, равная 1,98, приводит к значению статистики критерия 1,982 / 6,1663 = 0,636.
Для p = 9 критические значения для критерия Кохрена составляют 0,638 для 5 % и 0,754 для 1 %.
Значение 1,10 на уровне 4 является разбросом, а значение 1,98 на уровне 5 настолько близко к 5%-ному уровню, что также может оказаться разбросом. Так как эти два значения настолько отличаются от всех остальных и их присутствие приводит к существенному увеличению знаменателя, используемому для расчета статистики критерия Кохрена, то они оба были отнесены к разбросам и отмечены звездочкой. Однако обоснования, свидетельствующие в пользу их удаления, не могут считаться достаточными, несмотря на то, что диаграмма Манделя k (см. рисунок С.8) также дает повод усомниться в этих значениях.
Применение критерия Граббса к ячейковым средним приводит к получению результатов, приведенных в таблице С.17.
Из-за того, что для уровней 3 и 4 проверка с помощью критерия Граббса для одного значения показала наличие выброса, критерий Граббса для двух значений не применялся (см. 8.3.5).

Ячейковые средние для лаборатории 1 на уровнях 3 и 4 были идентифицированы как выбросы. Ячейковое среднее для этой лаборатории на уровне 5 также большое. Данный факт можно также
отчетливо увидеть на диаграмме Манделя h (см. рисунок С.7). 
В ходе дальнейшего анализа выяснилось, что по крайней мере один из образцов у лаборатории 6 мог по ошибке попасть на уровень 5 с уровня 4. Так как абсолютные разности для этой ячейки оказались также сомнительными, было принято решение, что эта пара результатов испытаний может быть также исключена. Без помощи этой пары значений результат испытания для лаборатории 1 на уровне 5 теперь точно является сомнительным.
Из-за этих результатов испытаний было принято решение исключить пару результатов испытаний от лаборатории 6 для уровня 5, так как не было выяснено, на каком материале были выполнены измерения, а также исключить все результаты испытаний от лаборатории 1, как полученные от выбросовой лаборатории.
После исключения этих результатов испытаний было выполнено сравнение статистики критерия Кохрена на уровне 4 с критическим значением для восьми лабораторий (0,680 при 5 %-ном уровне), в результате чего разбросы больше не появились, а все оставшиеся данные были сохранены.
С.3.6 Вычисление 
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В таблице С.18 приведены значения 
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, srj и sRj, выраженные в процентном содержании по массе и рассчитанные согласно 8.4.4 и 8.4.5 без учета результатов испытаний от лаборатории 1 и пары результатов испытаний от лаборатории 6 на уровне 5. 
Таблица С.18 – Вычисленные значения 
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, srj и sRj для термометрического титрования креозотового масла
	Уровень j
	pj
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	srj
	sRj

	1
	8
	3,94
	0,092
	0,171

	2
	8
	8,28
	0,179
	0,498

	3
	8
	14,18
	0,127
	0,400

	4
	8
	15,59
	0,337
	0,579

	5
	7
	20,41
	0,393
	0,637


С.3.7 Зависимость прецизионности от m
На основании анализа таблицы С.18 становится очевидным, что стандартные отклонения имеют тенденцию к увеличению своих значений с увеличением значений 
[image: image238.wmf]µ
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, поэтому возможность установления некоторой функциональной зависимости является вполне вероятной. Этот вывод был поддержан химиком, который хорошо знакомым с методом измерений и высказал мнение о возможном наличии существования зависимости прецизионности от уровня.
Реальные расчеты, выполненные с целью подбора функциональной зависимости здесь не представлены, так как они уже были детально изложены для sr в 8.5.2–8.5.4. На рисунке С.9 в виде графика представлены значения srj и sRj в зависимости от 
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. По рисунку С.9 становится очевидным, что значение для уровня 3 в значительной степени отклоняется и не может быть улучшено ни одной из альтернативных методик (см. 8.5). 
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X – m (массовая доля, %);

Y – sr и sR (массовая доля, %);

× – стандартное отклонение воспроизводимости sRj;

+ – стандартное отклонение повторяемости srj
Рисунок С.9 – График зависимости srj и sRj от 
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 для данных из таблицы С.18, на котором показаны 
аппроксимирующие эти данные функциональные зависимости типов I–IV из 8.5
Для повторяемости прямая линия, проходящая через начало координат, представляется вполне адекватной.

Для воспроизводимости все три линии показывают адекватную аппроксимацию данных, возможно, зависимость типа IV демонстрирует наилучшее совпадение. Выбор наиболее подходящей зависимости в данном случае отдается на откуп специалисту, знакомому с требованиями, предъявляемыми к стандартному методу измерений для креозотового масла.

С.3.8 Альтернативные вычисления

Для сравнения оценивание методом максимального правдоподобия с ограничениями (см. В.2) значений 
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, srj и sRj на основании тех же данных, которые использовались для получения таблицы С.18, привело к получению значений в таблице С.19. Эти значения не показали каких-либо существенных отличий от значений из таблицы С.18. 

Таблица С.19 – REML-оценивание 
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, srj и sRj для термометрического титрования креозотового масла
	Уровень
	p
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	sr
	sR

	1
	8
	3,94
	0,092
	0,171

	2
	8
	8,28
	0,179
	0,498

	3
	8
	14,18
	0,127
	0,400

	4
	8
	15,59
	0,337
	0,579

	5
	7
	20,41
	0,393
	0,637


Приложение D

(справочное)

Методы вычисления критических и индикаторных значений

D.1 Вычисление критических значений для критерия Кохрена

Критерий Кохрена, предназначенный для аномально больших лабораторных рассеяний в переделах одного уровня при проведении исследований по оцениванию прецизионности, описан в 8.3.4. Критические значения для 1 %-ного и 5 %-ного уровней значимости (99 % доверия и 95 % доверия соответственно) приведены в таблице 5. Для использования в программном обеспечении, а также для другого (отличного от приведенных в таблице 5) количества лабораторий p или уровней значимости α критические значения могут быть рассчитаны по формуле (D.1):
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	– критическое значение для правостороннего критерия Кохрена при уровне значимости α для p лабораторий, каждая из которых представила по n повторных наблюдений;

	
	p
	– количество лабораторий;

	
	n
	– количество наблюдений в каждой лаборатории;
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	– (α/p)-квантиль F-распределения с ν1 = (p – 1)(n – 1) и ν2 = (n – 1) степенями свободы.


Примечание – За счет использования вероятности α/p в F-распределении обеспечивается вероятность, равная α, того, что одно значение статистики C или более будет время от времени превышать значение 
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 для набора данных объемом p.
D.2 Вычисление критических значений для критериев Граббса
D.2.1 Одно выбросовое наблюдение
Статистика критерия Граббса G1 может быть рассчитана для одной точки данных или лабораторного среднего значения согласно 8.3.5.1. Критические значения приведены в таблице 6. Для использования в программном обеспечении, а также для другого (отличного от приведенных в таблице 6) количества лабораторий p или уровней значимости α критические значения могут быть рассчитаны по формуле (D.2):
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	– критическое значение для двухстороннего критерия Граббса при его применении к одному выбросу при уровне значимости α для n результатов или средних значений;

	
	n
	– количество значений в проверяемом наборе данных;

	
	
[image: image256.wmf]2;1/(2)

nn

t

--

a


	– [1 – α/(2n)]-квантиль t-распределения с (n – 2) степенями свободы.


Примечание – Формула (D.2) была изменена по отношению к приведенной в [16] с целью получения критических значений для двухстороннего критерия, требуемых для таблицы 6; формула в [16] предназначена для одностороннего критерия.
D.2.2 Два выбросовых наблюдения

Статистика критерия Граббса G для двух выбросовых наибольших (или наименьших) наблюдений рассчитывается согласно 8.3.5.2. Критические значения приведены в таблице 6. Для использования в программном обеспечении, а также для другого (отличного от приведенных в таблице 6) количества лабораторий p или уровней значимости α индикаторные значения могут быть рассчитаны по формуле (D.3): 
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	– критическое значение для одностороннего критерия Граббса при уровне значимости α для n результатов или средних значений;

	
	n
	– количество значений в проверяемом наборе данных;
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	– [(1 – α)1/f(n)]-квантиль F-распределения с ν1 = 2 и ν2 = n – 3 степенями свободы;

	
	f(n)
	– функция, вычисляемая по формуле (D.4) c использованием коэффициентов, приведенных в таблице D.1.
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Примечание 1 – Формула (D.3) позволяет получить критические значения для одностороннего критерия. Чтобы получить значения из таблицы 6, уровень значимости α заменяют на α/2; например, приведенные 
в таблице значения для уровня значимости, равного 5 %, могут быть получены посредством использования α = 0,025 в формуле (D.3) и соответствующих коэффициентов из таблицы D.1.
Примечание 2 – Формула (D.3) и коэффициенты из таблицы D.1 являются приближенными и воспроизводят значения для уровней значимости, указанных в таблице D.1 [16], с точностью ±0,003.
Таблица D.1 – Коэффициенты для вычисления критических значений для критерия Граббса
	α
	g0,α
	g1,α
	g2,α

	0,0010
	−4,2493
	1,0012
	0,0443

	0,0050
	−3,6613
	0,9558
	0,0388

	0,0100
	−3,3101
	0,9250
	0,0362

	0,0250
	−2,8580
	0,8833
	0,0322

	0,0500
	−2,5075
	0,8501
	0,0289

	0,1000
	−2,1615
	0,8169
	0,0251

	Источник: таблица взята из [16] и приводится здесь с разрешения издательства Springer-Verlag.


D.3 Вычисление индикаторных значений для статистик Манделя h и k
D.3.1 Статистика Манделя h
Статистика Манделя h для заданной точки данных может быть рассчитана согласно 8.3.2.2 на основании всех лабораторных средних, количество которых составляет pj для заданного уровня j в эксперименте по оцениванию прецизионности. Индикаторные значения для 1 %-ного и 5 %-ного уровней значимости представлены в таблицах 7 и 8. Для использования в программном обеспечении, а также для другого (отличного от приведенных в таблицах 7 и 8) количества лабораторий p или уровней значимости α индикаторные значения могут быть рассчитаны по формуле (D.5):
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	– индикаторное значение для двухстороннего критерия Манделя h при уровне значимости α для общего количества лабораторий p;

	
	p
	– количество лабораторий;
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	– (1 – α/2)-квантиль t-распределения с (p – 2) степенями свободы.


Примечание 1 – На диаграмму значений статистики Манделя h наносят индикаторные линии при 
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Примечание 2 – Ожидается, что время от времени с частотой, равной α, будут появляться отдельные значения за пределами интервала 
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. Вероятность случайного появления одного или более таких значений в наборе данных объемом p, соответственно, будет равна 1 – (1 – α)p, что, как правило, больше чем α.
D.3.2 Статистика Манделя k
Статистика Манделя k для заданной лаборатории рассчитывается согласно 8.3.2.3 на основании всех дисперсий, которые рассчитаны из n наблюдений и количество которых составляет pj для заданного уровня j в эксперименте по оцениванию прецизионности. Индикаторные значения для 1 %-ного и 5 %-ного уровней значимости представлены в таблицах 7 и 8. Для использования в программном обеспечении, а также для другого (отличного от приведенных в таблицах 7 и 8) количества лабораторий p или уровней значимости α индикаторные значения k могут быть рассчитаны по формуле (D.6):
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	– индикаторное значение для правостороннего критерия Манделя k при уровне значимости α для p лабораторий, каждая из которых представила по n повторных наблюдений;

	
	p
	– количество лабораторий;

	
	n
	– количество наблюдений в каждой лаборатории;
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	– α-квантиль F-распределения с ν1 = (p – 1)(n – 1) и ν2 = (n – 1) степенями свободы.


Примечание 1 – На диаграмму значений статистики Манделя k наносят индикаторную линию при 
[image: image270.wmf],;1
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.

Примечание 2 – Ожидается, что время от времени с частотой, равной α, будут появляться отдельные значения, превышающие 
[image: image271.wmf],;1
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. Вероятность случайного появления одного такого значения или более в наборе данных объемов p, соответственно, будет равна 1 – (1 – α)p, что, как правило, больше чем α.
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Приложение ДА

(справочное)

Сведения о соответствии ссылочных международных стандартов
межгосударственным стандартам

Таблица ДА.1

	Обозначение ссылочного международного стандарта
	Степень
соответствия
	Обозначение и наименование 
соответствующего межгосударственного стандарта

	ISO 3534-1
	–
	*

	ISO 3534-2
	–
	*

	ISO 3534-3
	–
	*

	ISO 5725-1 

	–
	Отсутствует. Действует ГОСТ ИСО 5725-1-2003 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 1. Общие принципы и определения (ISO 5725-1:1994, IDT)

	* Соответствующий межгосударственный стандарт отсутствует. До его принятия рекомендуется использовать перевод на русский язык международного стандарта или его официальный экземпляр на английском языке. Официальный перевод данного перевода международного стандарта и/или его официальный экземпляр на английском языке имеются в национальном фонде ТНПА.
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Сведите представленные результаты (см. 8.2.8, 8.2.9)





Рассчитайте ячейковые средние и стандартные отклонения �(см. 8.2.10, 8.2.11)





Имеется ли техническое объяснение для выбросов или разбросов?


 





Исправьте или исключите выбросы/разбросы, �для которых имеется �объяснение 





Были ли исключены �какие-либо средние или стандартные отклонения?





Исключите некоторые или все данные от такой лаборатории 





Исключите соответствующие позиции в формах�А–С (см. 8.6.10)





Имеются ли �какие-нибудь явно ошибочные данные?





Исправьте или исключите несогласующиеся данные





Нет





Да





Да








Исключите выбросы. �Сохраните разбросы





Да





Нет





Нет





Да





Нет





Подготовьте диаграммы �Манделя h и k и другие подходящие графики (см. 8.3.2, 8.3.2.7)





Да





Выполните проверки с помощью�критериев Кохрена и Граббса �(см. 8.3.4, 8.3.5)





Имеются ли �какие-нибудь разбросы/�выбросы среди средних или �стандартных отклонений?





Указывают ли �разбросы или выбросы на выбросовую лабораторию?





Остались ли �какие-либо необъясненные разбросы или выбросы?





Будут ли �дальнейшие исключения излишними?





Да





Да











Продолжение следует





Для каждого уровня вычислите 


� EMBED Equation.DSMT4  ��� sr и sR �(см. 8.4)





Является ли очевидной�независимость sr и sR от m?


 





Вычислите значения sr и sR, чтобы применить �ко всем значениям m 





Вычислите параметры для линейной зависимости �по 8.5.2








Вычислите значения sr и sR отдельно для каждого уровня





Нет





Вычислите параметры �для зависимости �по 8.5.3 или 8.4.4





Да





Нет





Да





Да





Был ли �использован один уровень �или было решено указывать значения отдельно для �каждого уровня?





Может ли зависимость между s и m считаться �линейной?





Может ли �зависимость быть описана зависимостями �типа III или IV?





Может ли быть �установлена какая-нибудь другая зависимость �с высокой степенью �аппроксимации?





Да











Продолжение





Нет





Нет





Нет








Установите эту�зависимость





Да








Сообщите результаты комиссии �(см. 8.7)








� Заменен на ISO 33405:2024


� Заменен на �HYPERLINK "https://www.iso.org/standard/84224.html"��ISO 33403:2024�


� Заменен на ISO 33405:2024


� Действует ISO 5725-1:2023
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