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основой для дальнейшего развития автоматизированных систем контроля и мониторинга на 

производстве. 
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Аңдатпа. Мақала сандық химиялық талдауда нәтижелердің метрологиялық қадағалануын 

қамтамасыз етудің иерархиялық схемаларын әзірлеу мәселелеріне арналған. Зерттеудің өзектілігі 

химиялық өлшеулердің отандық жүйесін халықаралық талаптармен үйлестіру қажеттілігімен 

айқындалады. Жұмыста химиялық талдаудың әртүрлі кезеңдеріндегі белгісіздік көздеріне талдау 

жүргізіліп, бірлік мөлшерін бастапқы эталондардан нақты объектілерді талдау нәтижелеріне берудің 

төрт деңгейлі иерархиялық моделі ұсынылған. Иерархияның әр деңгейінде белгісіздікті бағалаудың 

алгоритмдік тәсілдері, оның ішінде ортогональды әдістер нәтижелерін біріктіру алгоритмі мен 
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матрицалық эффектілерді түзету алгоритмі қарастырылған. Қолданыстағы тәсілдерге салыстырмалы 

талдау жүргізіліп, олардың артықшылықтары мен шектеулері анықталған. Талдау негізінде авторлық 

алгоритмдерді әзірлеудің негізгі бағыттары: иерархиялық декомпозиция алгоритмі, иерархиялық 

құрылымдарда белгісіздікті тарату алгоритмі және матрицалық эффектілерді бейімделген түзету 

алгоритмі айқындалған. Ұсынылған схемалар мен алгоритмдер нормативтік-әдістемелік құжаттаманы 

әзірлеуде және сынақ зертханаларының қызметінде пайдаланылуы мүмкін.  

Түйін сөздер: метрологиялық қадағалану, иерархиялық схема, калибрлеу тізбегі, сандық 

химиялық талдау, өлшеу белгісіздігі, стандартты үлгілер, бірлік мөлшерін беру, алгоритмдер. 

 

Химиялық талдауда өлшеулер бірлігін қамтамасыз ету сынақ нәтижелерін ұлттық 

және халықаралық деңгейде танудың іргелі шарты болып табылады. Нәтижелердің 

салыстырымдылығына кепілдік беретін базалық принцип метрологиялық қадағалану болып 

табылады — бұл өлшеу нәтижесінің қабылданған эталонмен құжатталған үздіксіз калибрлеу 

тізбегі арқылы байланысуға мүмкіндік беретін қасиеті, оның әрбір буыны белгісіздікке үлес 

қосады. [1] 

Физикалық өлшеулерде бұл принципті іске асыру салыстырмалы түрде қарапайым 

және иерархиялық құрылым арқылы жүзеге асырылады: бастапқы эталон — екіншілік 

эталон — жұмысшы өлшеу құралы. Сандық химиялық талдауда (СХТ) жағдай түбегейлі 

күрделірек. Талдау нәтижесі аспаптың калибрленуіне ғана емес, сонымен қатар 

қолданылатын реактивтердің тазалығына, сынама дайындаудың дұрыстығына, сынама 

матрицасының құрамына, таңдалған өлшеу әдісіне және басқа да көптеген факторларға 

байланысты. 

В.Б. Барановская мен И.В. Болдырев дұрыс атап өткендей, «химиялық өлшеулерде 

қадағалануды өлшеу құралдарын қарапайым тексеру арқылы қамтамасыз ету мүмкін емес, 

себебі өлшеу құралы өзі нәтижені қалыптастырмайды — нәтижені өлшеу әдістемесі (әдісі) 

оператормен, жағдайлармен, реактивтермен және стандартты үлгілермен бірге 

қалыптастырады». [2] 

Халықаралық метрологиялық тәжірибеде қадағалануды қамтамасыз етудің 

көпдеңгейлі тәсілі қалыптасқан. Халықаралық салмақтар мен өлшемдер бюросы (BIPM) 

әзірлеген бастапқы өлшеу әдістері тұжырымдамасы заттың тазалығын минималды 

белгісіздікпен белгілеуге және оның SI бірліктеріне қадағалануын қамтамасыз етуге 

мүмкіндік береді. Бастапқы әдістерге гравиметрия, кулонометрия, титриметрия, изотоптық 

сұйылту, сандық ЯМР (qNMR) және криоскопия жатады. [3] 

Осы тәсілдер негізінде біз төрт деңгейлі иерархиялық схеманы ұсынамыз. Бірінші 

(бастапқы) деңгейде таза зат – бастапқы стандартты үлгі (БСҮ) болады. Мұнда бастапқы 

әдістердің комбинациясы арқылы негізгі компоненттің массалық үлесінің аттестатталған 

мәні белгіленеді. Екінші (эталондық) деңгейде нақты матрицаға аттестатталған құрамның 

стандартты үлгілері жасалады. Үшінші (жұмысшы) деңгейде градуирлеу ерітінділері, 

бақылау үлгілері және күнделікті зертханалық тәжірибеде қолданылатын жұмысшы 

стандарттар дайындалады. Төртінші (аналитикалық) деңгейде күрделі матрицасы бар нақты 

сынамаларды тікелей өлшеу жүргізіледі. [4] 

Ұсынылып отырған иерархиялық схеманың сипаттамасы 1-кестеде берілген. 

 

1-кесте. Сандық химиялық талдауда қадағалануды қамтамасыз етудің иерархиялық 

схемасы 

Деңгей Объект Бірлік беру әдісі Белгісіздіктің негізгі 

көздері 

I Бастапқы стандартты үлгі 

(таза зат) 

Бастапқы әдістер (qNMR, масс-

баланс) 

Бастапқы 

материалдың 

тазалығы; әдістердің 

қателігі 

II Құрамның стандартты БСҮ-мен салыстыру СҮ біртекті еместігі; 
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үлгісі тұрақсыздық 

III Градуирлеу ерітінділері Реттік сұйылту Салмақтар мен 

ыдыстардың қателігі 

IV Нақты сынама Аспапта өлшеу Матрицалық 

эффектілер; 

жоғалтулар 

 

Қадағалануды қамтамасыз етудің негізгі элементі белгісіздікті дұрыс бағалау және 

тарату болып табылады. Нақты сынаманы талдау нәтижесінің жиынтық стандартты 

белгісіздігі (𝑢жиын) иерархияның әр деңгейінен түсетін үлестердің қосындысы ретінде 

ұсынылады:   

𝑢жиын = √𝑢I
2 + 𝑢II

2 + 𝑢III
2 + 𝑢IV

2  
                         

                       (1)                                             

 

Мұнда: 

𝑢I
2  — бастапқы СҮ тазалығын белгілеуге байланысты белгісіздік; 

𝑢II
2  — эталондық СҮ аттестаттау белгісіздігі; 

𝑢III
2  — градуирлеу ерітінділерін дайындау белгісіздігі;   

𝑢IV
2   — нақты сынаманы талдау кезеңінде енгізілетін белгісіздік (сынама дайындауды, 

матрицалық эффектілерді, аспаптық қателіктерді қамтиды).                     

Бастапқы СҮ тазалығының аттестатталған мәнін белгілеу үшін келесі алгоритм 

ұсынылады: 

1) k тәуелсіз әдістермен өлшеулер жүргізу (кемінде үш әдіс ұсынылады). 

2) Әрбір i әдіс үшін 𝑃𝑖  тазалық бағасын және оның 𝑢(𝑃𝑖) стандартты белгізсіздігін алу 

үшін. 

3) Нәтижелердің статистикалық үйлесімділігін 𝐸𝑛 критерийі арқылы тексеру: 

𝐸𝑛 =
|𝑃𝑖 − 𝑃𝑗|

√𝑢2(𝑃𝑖) + 𝑢2(𝑃𝑗)
 

                         

                        (2)                                             

  

𝐸𝑛≤1 болғанда нәтижелер үйлесімді деп есептеледі. 

Содан кейін салмақталған орташа мән есептеледі:  

 

𝑃𝑐 =
∑ 𝑤𝑖𝑃𝑖
𝑘
𝑖=1

∑ 𝑤𝑖
𝑘
𝑖=1

 

 

                         

                        (3)                                             

𝑤𝑖 =
1

𝑢2(𝑃𝑖)
 

  

                        (4) 

 

Салмақталған орташа мәннің белгісіздігін бағалау: 

𝑢(𝑃𝑐) =
1

√∑ 𝑤𝑖
𝑘
𝑖=1

 
                         

                 

                        (5)                                             

Бұл алгоритм халықаралық метрологиялық ұйымдардың ұсынымдарына сәйкес 

келеді. [12] 

Аналитикалық деңгейде матрицалық эффектілерді түзету үшін изотоптық сұйылтумен 

үйлестірілген стандартты қоспалар әдісі ұсынылады. Концентрация келесі формуламен 

есептеледі: 

𝐶𝑥 =
𝑅сын

𝑅қос − 𝑅сын
∙
𝑚қос ∙ 𝐶қос
𝑚сын

 
                         

                        (6)                                             
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Мұнда 𝑅сын және 𝑅қос - бастапқы сынамадағы және қоспасы бар сынамадағы 

сигналдар қатынасы; 

𝑚қос және 𝑚сын – массалар; 

𝐶қос - қоспадағы концентрация. [5] 

Жаңа алгоритмдік шешімдерді әзірлеу қажеттілігін негіздеу үшін 2-кестеде 

көрсетілген қолданыстағы тәсілдерге салыстырмалы талдау жүргізілді. 

 

2-кесте. Қадағалануды қамтамасыз ету тәсілдеріне салыстырмалы талдау 

Тәсіл Қолдану саласы Күшті жақтары Шектеулері 

ГОСТ 8.010-

2013 

Өлшеу әдістемелерін 

әзірлеу және аттестаттау 

Мемлекетаралық 

стандарт, ҚР-да 

қолданылады; 

МКХА-ға арналған 

талаптарды 

белгілейді 

Негізінен дәлдік 

көрсеткіштеріне 

бағытталған 

ҚР СТ 2.18-2019 Өлшеу әдістемелерін 

әзірлеу, метрологиялық 

аттестаттау және 

қолдану 

ҚР ұлттық стандарты, 

заманауи талаптарға 

сәйкес келеді 

Белгісіздікті бағалау 

процедуралары 

жеткілікті дәрежеде 

формализацияланбаған 

GUM (JCGM 

100) 

Жалпы метрология 

(негізінен физикалық 

өлшеулер) 

Қатаң математикалық 

негіз; халықаралық 

деңгейде танылған 

Химиялық әдістерге 

қолдану күрделі; 

сызықты емес 

модельдермен 

проблемалар 

Монте-Карло 

әдісі (JCGM 

101) 

Үлестірімдерді тарату Сызықты еместікті 

ескереді; 

сызықтандыруды 

қажет етпейді 

Есептеу ресурстарына 

жоғары талаптар; кіріс 

шамаларының 

үлестірім заңдарын 

білу қажет 

Бастапқы 

әдістер 

тұжырымдамасы 

(BIPM/CCQM) 

Жоғары дәлдіктегі 

заттардың тазалығын 

белгілеу 

SI-ге тікелей 

қадағалануды 

қамтамасыз етеді 

Тек шектеулі 

тапсырмаларға 

қолданылады; қымбат 

жабдықты талап етеді 

 

Талдау көрсеткендей, қолданыстағы тәсілдер не тым жалпы, не тар тапсырмаларға 

бағытталған, не бағдарламалық іске асыру үшін жеткілікті формализацияланбаған. Бұл келесі 

талаптарға жауап беретін мамандандырылған алгоритмдерді әзірлеу қажеттілігін 

туындатады: химиялық талдаудың ерекшелігін ескеру (көп сатылылық, матрицаның әсері); 

бағдарламалық іске асыру мүмкіндігі үшін формализацияланған болу; сынама іріктеуден 

нәтижеге дейін тұтас қадағалануды қамтамасыз ету; белгісіздікті бағалауды 

автоматтандыруға мүмкіндік беру. [6] 

Осыған байланысты авторлық алгоритмдерді әзірлеудің келесі бағыттары 

айқындалды. Біріншіден, иерархиялық декомпозиция алгоритмі – көп сатылы талдау 

әдістемесін элементарлы операцияларға формализацияланған бөлшектеу, иерархияның әр 

деңгейінде белгісіздік көздерін сәйкестендірумен. Екіншіден, иерархиялық құрылымдарда 

белгісіздікті тарату алгоритмі – әртүрлі деңгейлердің үлестері арасындағы корреляцияны 

және химиялық өлшеулердің ерекшелігін ескеретін модификацияланған тәсіл. Үшіншіден, 

матрицалық эффектілерді бейімделген түзету алгоритмі – стандартты қоспалар әдісі мен 

Шухарт бақылау карталарының комбинациясына негізделген, матрицаның әсерімен 

байланысты жүйелі қателіктерді нақты уақытта анықтауға және түзетуге мүмкіндік беретін 

алгоритм. 
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Жұмыста сандық химиялық талдауда метрологиялық қадағалануды қамтамасыз етудің 

төрт деңгейлі иерархиялық схемасы әзірленді. Бірлік мөлшерін берудің алгоритмдік 

принциптері ұсынылды: бастапқы СҮ тазалығын белгілеу үшін ортогональды әдістер 

нәтижелерін біріктіру алгоритмі, иерархиялық тізбек бойынша белгісіздікті тарату моделі, 

изотоптық сұйылту әдісімен матрицалық эффектілерді түзету алгоритмі. Қолданыстағы 

тәсілдерге салыстырмалы талдау жүргізіліп, авторлық алгоритмдерді әзірлеудің үш негізгі 

бағыты айқындалды. Әзірленген схемалар мен алгоритмдер нормативтік-әдістемелік 

құжаттаманы әзірлеуде және сынақ зертханаларының қызметінде пайдаланылуы мүмкін. 
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Аңдатпа. Жоғары білім берудегі сапа мен тәуекелдерді басқару талаптарының күшеюіне 

байланысты, зерттеуде ішкі аудитті стратегиялық менеджментке интеграциялайтын жаңа 

құрылымдық модель әзірленді. Ұлттық стандарттар мен жүйелі талдауға негізделген бұл модель 

сәйкессіздіктерді уақытылы анықтауға және басқару шешімдерінің тиімділігін арттыруға мүмкіндік 

береді. Ұсынылған тәсіл университеттердің сапа менеджменті жүйесін үздіксіз жетілдірудің тиімді 

практикалық құралы болып табылады. 

Кілт сөздер: ішкі аудит, ISO, стандартизация, сапа менеджменті, жоғары білім беру, аудит 

қағидаттары, тәуекелге бағдарланған тәсіл. 
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