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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. Правила разработки, принятия, обновления и отмены».
Сведения о стандарте
1 РАЗРАБОТАН Федеральным государственным бюджетным учреждением «Всероссийский государственный Центр качества и стандартизации лекарственных средств для животных и кормов» (ФГБУ «ВГНКИ»)
2 ВНЕСЕН Федеральным агентством по техническому регулированию и метрологии (Росстандарт)
3 ПРИНЯТ Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протокол от                                         №                               )
За принятие 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 ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ

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».
 






















ГОСТ (проект, RU, первая редакция)
ГОСТ (проект, RU, первая редакция)
Исключительное право официального опубликования настоящего стандарта на территории указанных выше государств принадлежит национальным (государственным) органам по стандартизации этих государств.
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III
МЕЖГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ
	
Корма, комбикорма, комбикормовое сырье
Метод определения мананназной активности 
Feed, combine feed, combine feed raw materials.
Method for determining mannanase activity


Дата введения — 
1 Область применения
Настоящий стандарт распространяется на корма, комбикорма, комбикормовое сырье  и кормовые добавки и устанавливает метод определения активности β-маннаназы с применением 3,5‑динитросалициловой кислоты со спектрофотометрическим детектированием. Диапазон измерений активности β-маннаназы в кормах и кормовых добавках составляет от 100 до 150000 мкмоль/(мин·г).

2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударственные стандарты:
ГОСТ 12.1.004 Система стандартов безопасности труда. Пожарная безопасность. Общие требования
ГОСТ 12.1.005 Система стандартов безопасности труда. Общие санитарно-гигиенические требования к воздуху рабочей зоны
ГОСТ 12.1.007 Система стандартов безопасности труда. Вредные вещества. Классификация и общие требования безопасности 
ГОСТ 12.1.018 Система стандартов безопасности труда. Пожаровзрывобезопасность статического электричества. Общие требования
ГОСТ 12.1.019 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. Общие требования и номенклатура видов защиты
ГОСТ 12.1.030 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. Защитное заземление, зануление
ГОСТ 12.4.009 Система стандартов безопасности труда. Пожарная техника для защиты объектов. Основные виды. Размещение и обслуживание
ГОСТ 12.4.021 Система стандартов безопасности труда. Системы вентиляционные. Общие требования
ГОСТ 9147 Посуда и оборудование лабораторные фарфоровые. Технические условия
ГОСТ 1770 (ИСО 1042, ИСО 4788) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры
ГОСТ 29227 (ИСО 835-1-81) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. Общие требования
ГОСТ 28311 Дозаторы медицинские лабораторные. Общие технические требования и методы испытаний
ГОСТ 13496.0 Комбикорма, комбикормовое сырье. Методы отбора проб
ГОСТ ISO 6497 Корма. Отбор проб
ГОСТ ИСО 5725-6 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике
ГОСТ ISO 6497 Корма. Отбор проб
ГОСТ OIML R 76-1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтоматического действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания 
ГОСТ 12026 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия.
ГОСТ 199 Реактивы. Натрий уксуснокислый 3-водный. Технические условия
ГОСТ 61 Реактивы. Кислота уксусная. Технические условия
ГОСТ 4328 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические условия
ГОСТ 5845 Реактивы. Калий-натрий виннокислый 4-водный. Технические условия
ГОСТ 8.423 Государственная система обеспечения единства измерений. Секундомеры механические. Методы и средства поверки
Примечание – При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных стандартов и классификаторов в сети Интернет  на официальном сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации (www.easc.by), или в указателях национальных стандартов, издаваемых в государствах, указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих органов по стандартизации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий на текущий момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия настоящего стандарта в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затрагивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку. 
  
3 Сущность метода
Метод основан на количественном определении редуцирующих сахаров, образующихся при гидролизе субстрата, по градуировочной зависимости оптической плотности от концентрации маннозы. Активность β-маннаназы рассчитывают по концентрации образовавшихся редуцирующих сахаров в образце в единицу времени с учетом разведения.

4 Требования безопасности и условия выполнения измерений
4.1 Применяемые в работе реактивы относятся к веществам 1-го и 2-го классов опасности, при работе с ними необходимо соблюдать общие требования безопасности обращения с вредными веществами, установленные ГОСТ 12.1.007. Содержание вредных веществ в воздухе рабочей зоны не должно превышать норм, установленных ГОСТ 12.1.005.  
4.2 Помещения, в которых проводят измерения и подготовку проб, должны быть оборудованы приточно-вытяжной вентиляцией в соответствии с ГОСТ 12.4.021 и защищены от действия прямого солнечного или ультрафиолетового излучения.
4.3 При работе с электроприборами следует соблюдать правила электробезопасности в соответствии с ГОСТ 12.1.019, ГОСТ 12.2.007.0,  пожаровзрывобезопасности – ГОСТ 12.1.018 и инструкцией по эксплуатации приборов.
4.4 Помещения, в которых проводят измерение и подготовку проб, должны соответствовать требованиям пожарной безопасности по ГОСТ 12.1.004 и должны быть оснащены средствами пожаротушения по ГОСТ 12.4.009.
4.5 К выполнению измерений допускают специалистов, прошедших соответствующий инструктаж, владеющих методом спектрометрии и изучивших инструкции по эксплуатации используемых приборов, обученных работе с сосудами, работающими под давлением (в случае использования).
4.6 При выполнении измерений должны быть соблюдены следующие условия:
- температура окружающего воздуха – от 15 °С до 25 °С; 
- относительная влажность воздуха – от 40 % до 80 %; 
- атмосферное давление – от 720 до 790 мм рт. ст.

5 Средства измерений, вспомогательное оборудование, 
материалы, посуда и реактивы 
5.1 При выполнении измерений применяют следующие средства измерений, вспомогательное оборудование, материалы и посуду: 
- весы специального класса (I) точности по ГОСТ OIML R 76-1 с поверочным интервалом (е) не более 1 мг и действительной ценой деления (d) не более 0,1 мг;
- весы высокого (II) класса точности по ГОСТ OIML R 76-1 с поверочным интервалом (e) не более 0,1 г и действительной ценой деления (d) не более 0,01 г;
- спектрофотометр кюветный со спектральным диапазоном измерений от 200 до 1000 нм.;
- дозаторы одноканальные переменной вместимости 20 – 200, 100 – 1000 мм3, 500 – 5000 мм3;
- наконечники полипропиленовые различного объёма (до 10 мм3, до 200 мм3, до 1000 мм3, до 5000 мм3) для одноканальных дозаторов;
- секундомер по ГОСТ 8.423;
- рН-метр с диапазоном измерений от 3 до 12 ед. рН и погрешностью ± 0,05 ед. рН
- центрифугу лабораторную рефрижераторную с относительным центробежным ускорением не менее 4000 об/мин и диапазоном задаваемых температур от 4 С до 25 С, с адаптером для пробирок вместимостью 15 см3 и 50 см3;  
- колбы мерные 1-100 (1000)-2 по ГОСТ 1770-74;
- цилиндры мерные 1-500-2, 1-100-2, 1-50-2 по ГОСТ 1770;
- вортекс; 
- измельчитель – гомогенизатор лабораторный;
- мешалка магнитная с подогревом до температуры не менее 70°С 
- баня-шейкер с диапазоном температур от 20 °С до 90 °С;
- система получения деионизированной воды высокой чистоты;
- пробирки полипропиленовые центрифужные вместимостью 15 см3 с навинчиваемыми пластмассовыми крышками;
- фильтровальная бумага «Ф» по ГОСТ 12026;
5.2 При определении активности β-маннаназы применяют следующие реактивы:
- ацетат натрия, ч.д.а. по ГОСТ 199;
- кислота уксусная, по ГОСТ 61, х.ч.;
- гидроксид натрия по ГОСТ 4328, с содержанием основного вещества не менее 99%;
- 3,5-динитросалициловая кислота, с содержанием основного вещества не менее 99%;
- калий- натрий виннокислый четырехводный по ГОСТ 5845, с содержанием основного вещества не менее 98%;
- манноза, с содержанием основного вещества не менее 99%; 
- камедь рожкового дерева.
5.3 Допускается применение других средств измерений, посуды не уступающих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам, и обеспечивающим необходимую точность измерения, а также вспомогательного оборудования, реактивов и материалов по качеству не ниже вышеуказанных. Средства измерения должны быть исправны и поверены.

6 Подготовка к проведению измерений
6.1 Приготовление растворов
6.1.1 Приготовление раствора уксусной кислоты с молярной концентрацией 0,1 моль/дм3
В мерную колбу вместимостью 1000 см3 вносят 5,7 см3 ледяной уксусной кислоты, добавляют дистиллированную воду до метки, перемешивают.
Срок хранения при температуре от 18 °С до 28°С – не более 1 мес. 
6.1.2 Приготовление раствора ацетата натрия с молярной концентрацией 0,1 моль/дм3
В мерную колбу вместимостью 1000 см3 вносят 8,2 г ацетата натрия и добавляют 500 см3 дистиллированной воды. Тщательно перемешивают до полного растворения ацетата натрия. Доводят раствор до метки дистиллированной водой, закрывают пробкой и перемешивают. 
Срок хранения при температуре от 18 °С до 28 °С – не более 1 мес. 
6.1.3 Приготовление ацетатного буфера рН 5,5 с молярной концентрацией 0,1 моль/дм3
В стакан вместимостью 1000 см3 вносят 115 см3 раствора уксусной кислоты по 6.1.1 и 885 см3 раствора ацетата натрия по 6.1.2, перемешивают. При необходимости доводят значение рН до 5,5 с помощью одного из растворов. 
Срок хранения при температуре от 18 °С до 28 °С – не более 1 мес. 
6.1.4 Приготовление раствора гидроксида натрия с молярной концентрацией 2,5 моль/дм3
В мерную колбу вместимостью 1000 см3 вносят 100 г гидроксида натрия и добавляют 500 см3 дистиллированной воды. Тщательно перемешивают до полного растворения гидроксида натрия. Доводят раствор до метки дистиллированной водой, закрывают пробкой и перемешивают. 
Срок хранения в вытяжном шкафу при температуре от 18 °С до 28 °С – не более 1 мес. 
6.1.5 Приготовление раствора 3,5-динитросалициловой кислоты с массовой долей вещества 1% (реактив ДНС)
В стакан вместимостью 1000 см3 вносят 10 г 3,5-динитросалициловой кислоты и добавляют 400 см3 дистиллированной воды. Перемешивают до полного растворения на магнитной мешалке в течение 30 мин. При постоянном перемешивании небольшими порциями добавляют 150 см3 гидроксида натрия по 6.1.4, а затем вносят небольшими порциями 300 г калий-натрий виннокислый четырехводный и перемешивают до полного растворения.
Полученный раствор переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доводят до метки дистиллированной водой, закрывают пробкой и перемешивают. Полученный раствор фильтруют в бутылку из тёмного стекла.
Срок хранения в вытяжном шкафу при температуре от 18 °С до 28 °С – не более 6 мес. При образовании осадка раствор фильтруют перед применением.
6.1.6 Приготовление раствора субстрата с массовой долей вещества 0,5% в ацетатном буфере рН 5,5 
В стакан вместимостью 100 см3 вносят 0,5 г камеди рожкового дерева, добавляют 80 см3 раствора ацетатного буфера по 6.1.3 и перемешивают на магнитной мешалке с подогревом при температуре 70°С в течение 30 мин. Далее охлаждают до комнатной температуры, количественно переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят объем до метки раствором ацетатного буфера по 6.1.3. Закрывают и перемешивают. Полученный раствор переносят в пробирки и центрифугируют при 3500 об/мин в течение 10 мин при комнатной температуре. 
Полученный раствор необходимо использовать в течение 3 часов.

6.2 Приготовление градуировочных растворов 
6.2.1 Приготовление исходного раствора маннозы с молярной концентрацией 5 мкмоль/см3 в ацетатном буфере рН 5,5 
В мерную колбу вместимостью 100 см3 вносят 90 мг маннозы и доводят объём до метки ацетатным буфером по 6.1.3. Закрывают и тщательно перемешивают.
Срок хранения при температуре от 18 °С до 28 °С – не более 7 суток. 
6.2.2 Приготовление рабочих градуировочных растворов маннозы в ацетатном буфере рН 5,5 С1–С5
Градуировочные растворы С1–С5 готовят в полипропиленовых пробирках вместимостью 15 см3 из исходного раствора маннозы (6.2.1) в соответствии с таблицей 1.
Таблица 1 – Приготовление серии рабочих градуировочных растворов С1–С5 маннозы в ацетатном буфере с рН 5,5 
	Обозначение градуировочного раствора
	Молярная концентрация маннозы в градуировочном растворе, мкмоль/см3
	Объем исходного раствора маннозы (6.2.1), см3
	Объем ацетатного буфера рН 5,5 (6.1.3), см3

	С1
	1,0
	2
	8

	С2
	2,0
	4
	6

	С3
	3,0
	6
	4

	С4
	4,0
	8
	2

	С5
	5,0
	10
	0


Градуировочные рабочие растворы С1–С5 необходимо использовать в течение 3 часов.

6.3 Построение градуировочной зависимости
6.3.1 Градуировочную зависимость строят заново после приготовления реактива ДНС (6.1.5) или при замене прибора. Для нахождения градуировочной зависимости используют не менее двух градуировочных растворов. Процедура приготовления градуировочных растворов описана в разделе 6.2.
6.3.2 Для приготовления контрольной пробы на реактивы в пробирку вместимостью 15 см3 вносят 2 см3 раствора ацетатного буфера по 6.1.3, и 3 см3 реактива ДНС по 6.1.5, закрывают крышкой и тщательно перемешивают в течение 5 с.
6.3.3 В 5 пробирок вместимостью 15 см3 вносят по 1 см3 градуировочного раствора, приготовленного согласно таблице 1, добавляют 1 см3 раствора ацетатного буфера по 6.1.3 и 3 см3 реактива ДНС по 6.1.5, закрывают крышкой и тщательно перемешивают в течение 5 с.
6.3.4 Все пробирки помещают в кипящую водяную баню и кипятят 5 мин. Пробирки охлаждают в воде до комнатной температуры и измеряют оптическую плотность растворов на спектрофотометре при длине волны 540 нм в кюветах с толщиной поглощающего слоя 10 мм против раствора контрольной пробы на реактивы. 
6.3.5 По среднеарифметическим значениям оптической плотности двух измерений градуировочных растворов маннозы строят график зависимости оптической плотности от концентрации маннозы: на оси абсцисс откладывают значения концентрации маннозы, на оси ординат – соответствующие среднеарифметические значения оптической плотности. 

7 Отбор и подготовка проб  
7.1 Отбор проб
7.1 Отбор проб кормов и кормовых добавок производится по ГОСТ ISO 6497, ГОСТ Р 59369, ГОСТ 13496.0, ГОСТ 17681.
7.2 Отбор проб производится в соответствии с указанными выше документами, а также иными нормативными документами, регламентирующими процедуру отбора проб объектов исследования, действующих и утвержденных, в соответствии с национальным законодательством.
7.3 Отобранные пробы, при отсутствии возможности испытаний в день отбора, хранят при условиях, указанных изготовителем в течение периода, не превышающего срок годности продукции, установленный изготовителем. 

7.2 Подготовка проб 
7.2.1 Пробы в форме таблеток или гранул, корма, кормовые добавки, кормовое сырьё предварительно измельчают, гомогенизируют и тщательно перемешивают. Пастообразные, порошкообразные и жидкие пробы тщательно перемешивают.
Подготовку проб комбикормов и комбикормового сырья животного происхождения проводят по ГОСТ ISO 6498-2014 (раздел 7).
7.2.2 В коническую колбу вместимостью 250 см3 помещают навеску корма или кормовой добавки массой примерно (1,0000 ± 0,0001) г, добавляют 100 см3 раствора ацетатного буфера (п. 6.1.3), и тщательно перемешивают на магнитной мешалке в течение 15 минут. Если навеска растворилась не полностью, после перемешивания навеске дают отстояться в течение 5 мин, а затем фильтруют в чистую пробирку через бумажный фильтр или центрифугируют при 3500 об/мин в течение 10 мин при комнатной температуре. Полученный экстракт разводят ацетатным буфером (п. 6.1.3), в необходимое количество раз, рассчитанное исходя из предполагаемой активности добавки.

8 Порядок выполнения измерений
8.1 В две опытные полипропиленовые пробирки вместимостью 15 см3 вносят 1 см3 раствора субстрата (п. 6.1.6), добавляют 1 см3 раствора экстракта кормовой добавки (п. 7.2), аккуратно перемешивают и помещают в водяную баню с температурой 50°С. Через 15 мин добавляют 3 см3 реактива ДНС (п. 6.1.5), закрывают крышкой и тщательно перемешивают в течение 5 с.
8.2 В одну контрольную полипропиленовую пробирку вместимостью 15 см3 вносят 1 см3 раствора субстрата (п. 6.1.6), добавляют 3 см3 реактива ДНС (п 6.1.5), тщательно перемешивают и помещают в водяную баню с температурой 50°С. Через 15 минут после добавления реактива ДНС добавляют 1 см3 раствора экстракта пробы (п. 7.2.2), закрывают крышкой и тщательно перемешивают в течение 5 с.
8.3 Все пробирки помещают в кипящую водяную баню и кипятят 5 мин. Пробирки охлаждают в воде до комнатной температуры и измеряют оптическую плотность растворов на спектрофотометре при длине волны 540 нм в кюветах с толщиной поглощающего слоя 10 мм против раствора контрольной пробы на реактивы (п. 6.3.2).
По полученным значениям плотности находят концентрацию образовавшихся сахаров и рассчитывают значение активности образца.
Для каждого анализируемого образца проводят два параллельных измерения.

9 Обработка результатов измерений
9.1 Для построения градуировочного графика на оси абсцисс откладывают концентрации маннозы в градуировочных растворах, на оси ординат - соответствующие им значения оптической плотности. Построенная зависимость должна иметь линейный вид с коэффициентом корреляции R2 ≥ 0,98.
Расчет активности β‑маннаназы в исследуемых образцах выполняется по формуле:
							(1)
А – активность β‑маннаназы в кормовой добавке, мкмоль/(мин·г);
С – концентрация образующихся в результате ферментативной реакции редуцирующих сахаров, рассчитанная по градуировочной зависимости, мкмоль/см3;
V – объем буфера, использованный для разведения кормовой добавки, см3;
m – масса исследуемого образца кормовой добавки, г;
t – время проведения реакции, мин.
9.2 За результат измерений принимают среднее арифметическое значение результатов двух параллельных определений, если выполняется условие приемлемости (2):
,						(2)
где Х1, Х2 – результаты параллельных определений активности β‑маннаназы, мкмоль/(мин·г),
r – значение предела повторяемости, % (таблица 2).
Если условие (2) не выполняется, получают еще два результата в полном соответствии с данной методикой измерений. За результат измерений принимают среднее арифметическое значение результатов четырех определений, если выполняется условие (3):
,					(3)
где Хmax, Хmin – максимальное и минимальное значения из полученных четырех результатов параллельных определений активности β-маннаназы, мкмоль/(мин·г);
СR0,95 – значение критического диапазона для уровня вероятности Р = 0,95 и n – результатов определений.

,
[bookmark: _Toc318387506][bookmark: _Toc321765685][bookmark: _Toc321765747][bookmark: _Toc333764490][bookmark: _Toc338102599][bookmark: _Toc338155262][bookmark: _Toc386483573][bookmark: _Toc404861778]Для n = 4
, 						(4)
где σr – показатель повторяемости, % (таблица 2).
Если условие (3) не выполняется, выясняют причины превышения критического диапазона, устраняют их и повторяют выполнение измерений в соответствии с требованиями методики измерений.

[bookmark: _Toc338155263]10 Метрологические характеристики
Установленный в настоящем стандарте метод обеспечивает выполнение измерений активности β‑маннаназы с относительной расширенной неопределенностью результатов аналитических измерений, указанной в таблице 2 при коэффициенте охвата k = 2.
Таблица 4 – Метрологические характеристики методики при проведении измерений активности β-маннаназы (значения относительной расширенной неопределенности результатов измерений) в кормах и кормовых добавках
	Диапазон измерений активности β‑маннаназы, мкмоль/(мин·г)
	Расширенная относительная неопределенность при коэффициенте охвата 
k = 2 Up, %
	Показатель повторяемости (относительное среднеквадратическое отклонение повторяемости), σr, %
	Показатель промежуточной прецезионности (относительное стандартное отклонение результатов в условиях промежуточной прецезионности), σI(TO), %

	от 100 до 150000 включ.
	15
	2
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11 Оформление результатов измерений
[bookmark: OLE_LINK1][bookmark: OLE_LINK2][bookmark: _Toc309309198][bookmark: _Toc338155264]Результат анализа в документах, предусматривающих его использование, представляют в виде

, при Р = 0,95,

где  – среднее арифметическое значение результатов n определений активности β-маннаназы, признанных приемлемыми по условиям 2 или 3, мкмоль/(мин·г);
Uk,c – значение относительной расширенной неопределенности, % (таблица 2).

12 Контроль качества результатов измерений при реализации методики в лаборатории
12.1 Контроль качества результатов измерений при реализации методики в лаборатории осуществляют по ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002, используя контроль стабильности среднеквадратического (стандартного) отклонения повторяемости и показателя правильности по 6.2.4 ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002. Проверку стабильности осуществляют с применением контрольных карт Шухарта.
Периодичность контроля стабильности результатов выполняемых измерений регламентируют в Руководстве по качеству лаборатории.
Рекомендуется устанавливать контролируемый период так, чтобы количество результатов контрольных измерений было от 20 до 30.
При неудовлетворительных результатах контроля, например, при превышении предела действия или регулярном превышении предела предупреждения, выясняют причины этих отклонений, в том числе проводят смену реактивов, проверяют работу оператора.
12.2 Контроль стабильности среднеквадратичного (стандартного) отклонения с применением карт Шухарта
Контроль стабильности результатов измерений при реализации методики в лаборатории осуществляют по ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002 «Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений», используя контроль стабильности среднеквадратического (стандартного) отклонения повторяемости рутинного анализа.
Применяя метод контрольных карт Шухарта, проверяют стабильность этих результатов измерений и оценивают стандартное отклонение повторяемости. После отбора испытуемую пробу от каждой партии подготавливают в лаборатории для анализа. Одну и ту же пробу анализирует один и тот же оператор, использующий одно и то же оборудование, в одно и то же время, получая результаты Х1 и Х2. Значение стандартного отклонения повторяемости (σr) устанавливают в лаборатории по результатам измерений за предыдущий период. Параметры контрольной карты пределов для каждого диапазона рассчитывают следующим образом:
средняя линия [image: ]
верхний предел действия [image: ]

верхний предел предупреждения 
где σr – среднеквадратическое отклонение повторяемости, %. 
Рассчитывают расхождения w по формуле 5 и наносят на карту в течение контролируемого периода:
	[image: ]
	(5)


где Х1 и Х2 – значения единичных результатов измерений.
Рекомендуется устанавливать контролируемый период так, чтобы количество результатов контрольных измерений было от 20 до 30. После этого проводят оценку стандартного отклонения повторяемости (Sr) результатов по формуле 6:
	[image: ]
	(6)


где mk – число измерений.
Полученное значение Sr используют для последующего контроля стабильности результатов измерений.
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