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ВСТУП

Як відомо, на міжнародному рівні загальні ви-
моги до компетентності калібрувальних ла-

бораторій (КЛ), як і до випробувальних, регламенту-
ються ISO/IEC 17025:2005 [1], національним аналогом 
якого в Україні є ДСТУ ISO/IEC 17025:2006 [2]. Роль 
останнього в Україні особливо зростає з уведенням 
у дію 01.01.2016 нової редакції Закону України «Про 
метрологію та метрологічну діяльність» [3], який 
скасовує атестацію КЛ, що ставить низку лаборато-

рій перед необхідністю пройти процедуру акреди-
тації на відповідність вимогам [2] в Національному 
агентстві України з акредитації. Серед іншого ДСТУ 
ISO/IEC17025:2006 містить вимогу до лабораторій 
самостійно валідувати (оцінити на придатність) ряд 
методик калібрування, а саме: 

1. Незастандартизовані методики.
2. Методики, розроблені лабораторією для влас-

ного використання.
3. Модифіковані стандартизовані методики.
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4. Стандартизовані методики, що застосовуються 
поза сферою цільового призначення.

Аналіз національних нормативних метрологіч-
них документів та публікацій міжнародних й регіо-
нальних організацій з акредитації та організацій, 
компетенцією яких є лабораторна практика, показав, 
що в основному публікації стосовно питань валіда-
ції (оцінювання придатності) стосуються методик 
випробування, а особливості методик калібрування 
практично не розглядаються, і лише в деяких, на-
приклад [4], їм приділена дуже незначна увага, без 
розкриття їх специфіки. Це може бути обумовлено 
наступними причинами:

1. Методики калібрування не мають ніяких особ-
ливостей валідації порівняно з методиками випробу-
вання.

Це твердження є сумнівним, адже можна легко 
навести приклади таких особливостей. Наприклад, 
однією з найпоширеніших характеристик, яка дослід-
жується для методик випробування, є збіжність ме-
тодики. Однак для методик калібрування прила-
дів з істотною випадковою похибкою дослідження 
цієї характеристики не має сенсу, оскільки в розгля-
дуваному випадку вона (збіжність) є характеристи-
кою об’єкта калібрування, а не його методики. Тому, 
швидше за все, причина полягає в тому, що вважа-
ється:

2. Оскільки в КЛ працюють метрологи, вони спро-
можні, спираючись на професійні знання і досвід, са-
мостійно визначити особливості валідації методик 
калібрування. 

Разом з тим, якщо проаналізувати ситуацію 
в Україні, вітчизняні КЛ практично не мають досві-
ду відповідної роботи, що створює певні проблеми.

Метою даної роботи є аналіз особливостей валі-
дації методик калібрування. 

Основна частина
Розглянемо спочатку особливості валідації мето-

дик калібрування мір фізичних величин. Міра фізич-
ної величини — вимірювальний пристрій, що реалі-
зує відтворення та (або) збереження фізичної ве-
личини заданого значення [5]. Задача калібруван-
ня полягає у вимірюванні значення (значень для ба-
гатозначної міри), що відтворюється чи зберігається 
мірою або, іншими словами, у визначенні дійсного 
значення міри. Таким чином, методика калібрування 
міри фізичної величини — методика виконання ви-
мірювання (МВВ) фізичної величини. 

Валідація (оцінювання придатності) — це підтверд-
ження шляхом дослідження та надання об’єктивних 
доказів того, що конкретні вимоги до специфічно-
го цільового використання виконуються [2]. Тобто 
валідація передбачає проведення експерименталь-
них чи теоретичних досліджень методики, на підста-
ві яких необхідно встановити відповідність методи-

ки вимогам. Ці дослідження проводяться з викорис-
танням наступних прийомів або, найчастіше, їх по-
єднанням:
  калібруванням з використанням вихідних етало-

нів або стандартних зразків;
  порівнянням результатів, отриманих за методи-

кою, що валідується, з результатами, отримани-
ми за іншою валідованою методикою (порівнян-
ня методик);

  на підставі результатів міжлабораторних по-
рівнянь;

  систематичним оцінюванням чинників, що впли-
вають на результати;

  оцінюванням невизначеності результатів на осно-
ві наукового осмислення теоретичних принципів 
методу та практичного досвіду.
Процедура валідації методик описана в [1, 2, 6] 

і включає в себе деталізацію вимог, дослідження ха-
рактеристик, встановлення відповідності методики 
вимогам та висновок щодо її придатності. Ця проце-
дура детально проаналізована автором [7—9], тому 
тут розглядатись не буде. 

Розглянемо завдання, які вирішуються під час ва-
лідації методик, та їхні особливості для методик ка-
лібрування мір фізичних величин. До цих завдань 
належать [6]:

1. Перевірка адекватності вибраної моделі фі-
зичної величини або підтвердження чи оптимізація 
рівняння, що застосовується для обчислення резуль-
тату вимірювання.

Необхідно переконатися, що властивість, яку не-
обхідно виміряти (вимірювана величина) під час ка-
лібрування, охарактеризована чітко, недвозначно 
та у достатньому обсязі. Якщо в основу методики 
покладено опосередкований метод, під час розроб-
лення методики визначалася формула  для обчис-
лення підсумкового результату вимірювання при ка-
лібруванні, під час валідації цю формулу треба пе-
ревірити та, де можливо, вдосконалити. Зокрема, не-
обхідно перевірити, щоб усі параметри, котрі можуть 
вплинути на результат, були включені до формули 
або достатньо контролювалися з метою усунення їх-
нього впливу. Ті параметри, що впливають на резуль-
тат вимірювань, можуть вивчатися під час дослід-
ження стійкості, що розглядається далі. Мета поля-
гає у побудові найпростішої дієвої формули та ви-
значенні мінімальних рівнів контролю, необхідного 
для забезпечення надійності результатів вимірювань 
під час калібрування.

До прикладу, методика калібрування горизон-
тального резервуара геометричним методом спира-
ється на припущення, що циліндрична частина ре-
зервуару має правильну циліндричну форму (мо-
дель) і для розрахунку місткості цієї частини резер-
вуара прийнята відповідна формула. Насправді, ре-
альний резервуар завжди має певну овальність і, 
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можливо, її треба враховувати у формулі для розра-
хунку місткості або встановити обмеження на оваль-
ність, за невідповідності об’єкта калібрування до яко-
го дану методику застосовувати не можна.

Критерієм адекватності моделі чи оптимальності 
рівняння виступає невизначеність вимірювання під 
час калібрування. Якщо прийнята модель чи рівнян-
ня дозволяє здійснити калібрування з допустимою 
невизначеністю, вони є прийнятними. У протилеж-
ному випадку модель чи відповідне рівняння вима-
гає уточнення. 

2. Оптимізація параметрів методики.
Економічні чинники під час валідації методики та-

кож повинні бути враховані. Оптимізація параметрів 
методики у першу чергу спрямована на мінімізацію 
зат рат на калібрування і стосується, зокрема, часу аклі-
матизації міри та кількості повторних вимірювань то-
що. З одного боку, здавалося б, що більша кількість ви-
мірювань, то краще, адже, як правило, збільшення кіль-
кості вимірювань веде до зменшення невизначеності 
вимірювання. Разом з тим, це веде і до збільшення тру-
домісткості та вартості калібрування. Замовник швид-
ше погодиться на більшу невизначеність і пов’язані 
з цим ризики, аніж на збільшення вартості.

1. Визначення характеристик методики.
Для будь-якої МВВ, за винятком МВВ фізико-

хімічного складу, під час валідації мають бути дослі-
джені [6]:
  правильність методики;
  збіжність;
  відтворюваність;
  стійкість;
  невизначеність вимірювання.

Розглянемо доцільність та особливості оцінюван-
ня кожної із зазначених характеристик під час ва-
лідації методик калібрування мір фізичних величин. 

Дослідження правильності полягає у визначенні 
систематичної похибки, яка виступає кількісною мі-
рою правильності. Правильність досліджується піс-
ля збіжності. Це може бути здійснено шляхом калі-
брування міри, яка попередньо була відкаліброва-
на в лабораторії більш високого метрологічного рів-
ня, або порівнянням досліджуваної методики з мето-
дикою, правильність якої відома. Метою досліджен-
ня цієї характеристики для методик випробуван-
ня є врахування впливу на точність систематичних 
чинників та встановлення показника правильності 
(в основному для методик кількісного хімічного ана-
лізу) з метою подальшого використання під час про-
ведення внутрішнього контролю в лабораторії. Тобто, 
якщо невизначеність вимірювання буде оцінюватися 
через модельне рівняння, а не через правильність 
і збіжність [6], та КЛ не потребує знання показни-
ка правильності методики, під час валідації методик 
калібрування мір фізичних величин, на думку авто-
ра, цю характеристику досліджувати не обов’язково. 

Разом з тим, якщо є проблеми з оцінюванням внесків 
від систематичних чинників у невизначеність вимі-
рювання шляхом розрахунку на основі теоретично-
го аналізу методики або необхідне підтвердження 
оцінювання невизначеності вимірювання, то експе-
риментальне дослідження правильності буде цілком 
доречним. 

Збіжність методики, на відміну від правильності, 
має бути досліджена в будь-якому разі, тим паче, що, 
як правило, це не складно. Збіжність — ступінь на-
ближення один до одного результатів повторних ви-
мірювань, одержаних в однакових умовах. Фактично, 
збіжність характеризує вплив на результати випад-
кових ефектів або, в термінології похибок, випадко-
вої похибки. Як правило, міри фізичних величин ха-
рактеризуються неістотною випадковою похибкою, 
тобто збіжність буде характеризувати саме методи-
ку, а не об’єкт калібрування. За результатами дослід-
ження збіжності має бути встановлено допустиме 
розходження між результатами кількох послідовних 
визначень дійсного значення однієї і тієї ж міри, як-
що методика передбачає кілька визначень. Окрім то-
го, отримана оцінка збіжності може бути викорис-
тана під час розрахунку невизначеності для враху-
вання внеску в невизначеність випадкових ефектів. 
Дослідження збіжності може бути суміщено з дослід-
женням правильності та стійкості. Збіжність має до-
сліджуватись для закінченої методики, тому, якщо 
в процесі валідації методика доопрацьовувалась, до-
слідження збіжності потрібно  повторити. 

Відтворюваність (міжлабораторна) як міра ступе-
ня наближення один до одного результатів повтор-
них вимірювань однієї й тієї ж величини, проведе-
них у різних умовах (у різних лабораторіях, на різ-
ному обладнанні, різними операторами, за різних 
значень впливних величин, у різний час), для ви-
пробувань використовується з метою порівняння 
результатів, які отримують в різних лабораторіях, 
наприклад, в лабораторії виробника / постачальни-
ка продукції та в лабораторії споживача. Для калі-
брування уявити, що хтось з певною метою буде ка-
лібрувати прилад в одній лабораторії, а потім в ін-
шій з наступним порівнянням результатів, звичай-
но, можна, однак така ситуація є швидше екзоти-
кою, ніж звичною практикою. Виходячи з цього, до-
слідження відтворюваності під час валідації мето-
дик калібрування видається зайвим. Слід зазначи-
ти, що дослідження міжлабораторної відтворюва-
ності вимагає організації міжлабораторних порів-
нянь. Тому  в разі внутрішньолабораторної валіда-
ції цю характеристику дослідити в принципі немож-
ливо. Підхід до оцінювання міжлабораторної відтво-
рюваності за результатами внутрішньолаборатор-
них досліджень, описаний в [10], з точки зору ав-
тора цієї публікації науково не обґрунтований і по-
милковий.
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Стійкість (робастність) методики полягає в тому, 
що невеликі зміни в процедурі калібрування не по-
винні призводити до істотних змін в її результатах. 
Мета полягає в тому, щоб виявити та, за необхід-
ності, поліпшити контроль умов методу, які в ін-
шому випадку можуть призвести до надмірної ва-
ріативності результатів калібрування у разі їхньо-
го проведення в різний час, різними операторами 
чи в різних лабораторіях, а також у виявленні слаб-
ких місць. Лабораторія повинна ідентифікувати фак-
тори, які можуть впливати на результати та можуть 
змінюватися під час калібрування за звичайного ру-
тинного застосування методики в лабораторії з тим, 
щоб оцінити вплив зазначених факторів. Серед цих 
чинників можуть бути різні кліматичні чинники, на-
приклад температура, різні оператори, різні набори 
еталонних мір для порівняння тощо. Дослідження 
стійкості можуть виконуватися шляхом врахування 
кожного фактору впливу окремо повторенням вимі-
рювань після незначної зміни конкретного фактору 
з одночасним контролем інших факторів. Однак та-
кий підхід є трудомістким, оскільки може виникнути 
потреба в оцінюванні великої кількості комбінацій 
різних факторів впливу. Задля зменшення кількості 
експериментів використовують методи планування, 
добре описані в спеціалізованій літературі з матема-
тичної статистики.

Невизначеність вимірювання є однією з найваж-
ливіших характеристик методики, якій має бути при-
ділена відповідна увага під час валідації. Мова йде 
про те, що дійсне значення міри отримують як ре-
зультат вимірювання, а отже, як будь-який резуль-
тат вимірювання, воно (дійсне значення) повинно 
супроводжуватися у свідоцтві про калібрування 
своєю невизначеністю. Тобто, невизначеність вимі-
рювання під час калібрування характеризує не са-
му міру, а точність вимірювання її відповідного по-
казника. Відповідно до вимог [11] під час калібру-
вання необхідно оцінювати розширену невизначе-
ність для рівня довіри 0,95. Невизначеність вимірю-
вання може бути оцінена або за результатами дослі-
дження правильності та збіжності [12], або на осно-
ві побудови модельного рівняння [11], спираючись 
на наукове осмислення теоретичних принципів ме-
тоду та наявний практичний досвід. Невизначеність 
вимірювання повинна відповідати вимогам замовни-
ків робіт з калібрування або вимогам стандартів, які 
встановлюють технічні вимоги до мір, наприклад, 
для мір маси таким є [13]. Згідно із цими вимога-
ми розширена невизначеність вимірювання дійсного 
значення маси гирі не повинна перевищувати тре-
тини від допустимого відхилення дійсного значення 
її маси від номінального.

Специфіка методики калібрування може не до-
зволяти отримати оцінку невизначеності вимірюван-
ня на стадії валідації. У  такому випадку лаборато-

рія «… повинна, принаймні, спробувати ідентифіку-
вати всі складові частини невизначеності та провес-
ти розумне оцінювання, наскільки це можливо» [2].  

2. Встановлення слабких місць методики.
Як правило, слабкі місця методики виявляють-

ся під час дослідження її стійкості. Виявлення слаб-
ких місць вимагає або доопрацювання методи-
ки, або більш жорсткого контролю певного чинни-
ка. Наприклад, якщо методика нестійка до зміни та-
кої впливної величини, як температура, то необхід-
не або внесення поправок на температуру (оптимі-
зація рівняння для обчислення результату вимірю-
вання) або звуження допуску на неї.

3. Підтвердження та надання об’єктивних дока-
зів того, що методика вимірює саме те, що повинна, 
та задовольняє попередньо встановлені критерії.

Результати валідаційних досліджень необхід-
но проаналізувати, аби переконатися у відповіднос-
ті  характеристик методики встановленим вимогам 
до калібрування. Невідповідність методики вимогам 
вимагає її вдосконалення або відмови від неї у ви-
падку неможливості вдосконалення.

Проаналізуємо особливості валідації методик ка-
лібрування вимірювальних приладів. Усе викладене 
для методик калібрування мір значною мірою сто-
сується і методик калібрування вимірювальних при-
ладів. Однак, як уже зазначалося, для методик калі-
брування вимірювальних приладів з істотною випад-
ковою похибкою дослідження збіжності не має сен-
су. Для цих методик збіжність досліджувати потріб-
но лише у випадку, коли спостережувана мінливість 
результатів є проявом не випадкової похибки прила-
ду, а є характеристикою методики. Наприклад, мін-
ливість результатів калібрування рідинних термоме-
трів з допомогою термостату породжується не ви-
падковою похибкою самих термометрів, а, швидше, 
нестабільністю температури в ньому, тобто дослід-
ження збіжності у цьому випадку є необхідним. 
Окрім цієї характеристики, під час валідації має бу-
ти оцінена стійкість методики та невизначеність ви-
мірювання під час калібрування. 

Хоча валідація є багатоетапним послідовним про-
цесом, вона може передбачати проведення декіль-
кох ітерацій, якщо виникає потреба в удосконален-
ні методики в разі її невідповідності певним вимо-
гам або в усуненні слабких місць, після чого необ-
хідно провести додаткову валідацію (валідація змін). 
Остання зазвичай не вимагає переоцінювання усіх 
характеристик, а лише деяких, серед яких збіжність 
(для методик калібрування мір фізичних величин.) 
Необхідно проаналізувати, на які ще характеристи-
ки методики, крім збіжності, могли вплинути внесе-
ні зміни і під час валідації достатньо обмежитись ли-
ше їх дослідженням.  

Наостанок зазначимо, що [1, 2] вимагають, щоб ла-
бораторія задокументувала використану процедуру 
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валідації, результати валідації з усіма розрахунками 
та висновок щодо придатності методики. Валідаційні 
дані мають зберігатися протягом усього часу засто-
сування методики в лабораторії плюс міжакредита-
ційний інтервал після її вилучення з галузі акреди-
тації лабораторії або плюс термін позовної давності, 
якщо він більший.

ВИСНОВКИ
Проведений загальний аналіз особливостей ме-

тодик калібрування показує подібність їх валідації 
до валідації методик вимірювання фізичних величин 
з певними особливостями.

Валідація методик є досить складним процесом, 
оскільки вимагає певних затрат часу і матеріальних 
ресурсів. Потрібно звернути увагу, що задачі, які ви-
рішуються під час валідації методик, вирішуються, 
хоча б частково і під час їх розроблення. Тому, як-
що лабораторія є сама розробником методики калі-

брування, валідацію доцільно сумістити з її розроб-
ленням. Якщо лабораторія не є розробником, але має 
доступ до матеріалів з її розроблення, то їх необхід-
но ретельно проаналізувати перед валідацією, адже 
частина задач могла бути розв’язана під час роз-
роблення. Це допоможе зменшити затрати на валі-
дацію.

Не дивлячись на те, що валідацію методики не-
обхідно провести до її першого застосування, іно-
ді в силу певних обставин доводиться валідувати 
методики, які вже відповідний час застосовуються 
в конкретній КЛ чи інших подібних лабораторіях.

Аналіз результатів калібрування за методикою 
та експертні судження фахівців, які її застосовува-
ли, наприклад, опубліковані в спеціалізованих на-
укових журналах, можуть бути непоганою альтер-
нативною спеціальним валідаційним дослідженням 
методики та спроможні зменшити затрати на валі-
дацію.
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