
10 Мир изМерений 12/201310

ТЕМА нОМерА

Г
В.Б. Горшков
Г.Е. Новиков
Госкорпорация “Росатом”, Москва

Ключевые слова: государственное регулирование обеспечения единства измерений; учёт и контроль ядерных материалов; средства измерений; 
учётные измерения; подтверждающие измерения; поверка; калибровка; методика (метод) измерений; оценка погрешности пробоотбора; инвен-
таризационная разница; оценка безвозвратных потерь

Государственный учёт и конт­
роль ядерных материалов включает 
в себя сбор, регистрацию и анализ 
информации о количестве, качест­
венном составе и перемещении 
ядерных материалов (ЯМ). В соот­
ветствии с действующим в Госкор­
порации “Росатом” порядком в об­
ласти учёта и контроля ядерных 
материалов (УиК ЯМ) устанавлива­
ется требование наличия в органи­
зациях программы измерений 
и программы контроля качества из­
мерений, назначения ответствен­
ных за обеспечение системы измере­
ний для целей УиК ЯМ.

Специфические требования сис­
темы УиК ЯМ нашли отражение 
в формировании требований к раз­
личным элементам системы. Так, 

средства измерений (СИ) являются 
одним из основных элементов сис­
темы измерений. Требования к СИ 
предъявляются в зависимости 
от уровня (учётные или подтверж­
дающие измерения), на котором 
они применяются. СИ, применяе­
мые для учётных измерений, долж­
ны пройти испытания в целях ут­
верждения типа. При проведении 
подтверждающих измерений в ка­
честве СИ допускается использо­
вать нестандартное, в том числе 
и импортное, оборудование. Это 
связано с тем, что целью проведе­
ния подтверждающих измерений 
является не определение количест­
венных характеристик, а под­
тверждение с заданной степенью 
достоверности того, что данные ха­
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рактеристики не отличаются от де­
кларированных более чем на опре­
делённую величину. Вместе с по­
веркой в системе измерений УиК 
ЯМ вводится возможность проведе­
ния калибровки СИ.

Методики (методы) измерений, 
используемые для целей УиК ЯМ, 
должны быть аттестованы метроло­
гической службой, аккредитован­
ной на данный вид деятельности. 
Погрешность результата измере­
ний определяемой количественной 
характеристики ЯМ, заложенная 
в методике (метод) измерений, 
не должна превышать некоторую 
заданную величину. В качестве та­
кой предельной величины можно 
использовать значение, прибли­
женное к рекомендованным меж­
дународным целевым значениям, 
либо величину, полученную по ре­
зультатам анализа погрешности 
инвентаризационной разности.

Методика (метод) измерений 
должна содержать раздел, описыва­
ющий процедуру проведения внут­
реннего оперативного контроля ка­
чества измерений. В программе из­
мерений указываются СИ, методи­
ки (методы) измерений и стандарт­
ные образцы (СО), применяемые 
для каждой ключевой точки изме­
рений в организации:

– перечень методик выполнения 
учётных и подтверждающих изме­
рений, проводимых в зоне баланса 
ядерного материала;

– перечень процедур проверки 
атрибутивных признаков;

– перечень СИ, применяемых 
при измерениях ЯМ;

– перечень применяемых СО;
– перечень процедур пробоотбо­

ра, используемых при проведении 
измерений;

– сведения об объёме и перио­
дичности проведения измерений 
в целях УиК ЯМ;

– сведения о погрешности изме­
рений характеристик ЯМ;

– сведения о формах регистра­
ции результатов измерений.

Одним из самых важных и на­
иболее сложных вопросов при орга­
низации измерений в системе УиК 
ЯМ является оценка погрешности 
пробоотбора и безвозвратных по­
терь. Методических документов 
по этим направлениям до сих пор 
нет. Проблема заключается в том, 
что необходимо разработать методи­
ки расчёта, которые можно реально 
применить и которые будут востре­
бованы пользователями, а не просто 
алгоритмы, которые могут быть без­
упречны с точки зрения математи­
ки, но при этом неприменимы 
на практике.

Погрешность пробоотбора – это 
отклонение истинного (действи­
тельного) значения измеряемой ве­
личины в пробе ядерного материа­
ла (или в выборке учётных единиц) 
от истинного (действительного) 
значения этой величины в объекте 
контроля, от которого отобрана 
проба. Для страт неоднородных 
ЯМ должны быть определены и ат­
тестованы погрешность пробоотбо­
ра и, соответственно, составляю­
щая дисперсии в задаче оценки 
значимости инвентаризационной 
разницы (ИР), обусловленная про­
боотбором. Погрешность пробоот­
бора относится к случайной состав­
ляющей погрешности, и её диспер­
сия суммируется с другими состав­
ляющими. Следует иметь в виду, 
что погрешность пробоотбора воз­
можно была учтена в случайной 
составляющей методики (метода) 
измерений при её аттестации, 
и тогда нет необходимости в отдель­
ном определении этой составляю­
щей погрешности.

Вопрос учитывать или не учиты­
вать погрешность пробоотбора дол­

жен решаться индивидуально для 
каждой из применяемых методик 
(методов) измерений в зависимости 
от того, как набирался статистичес­
кий материал при её аттестации. 
Например, масс­спектрометричес­
кие методики (методы) измерений 
аттестованы без учёта погрешности 
пробоотбора, а большинство фото­
метрических методик (методов) из­
мерений – с учётом погрешности 
пробоотбора.

Основными источниками пог­
решности пробоотбора являются:

– гетерогенность исследуемого 
материала;

– влияние стратегии пробоотбо­
ра (например, случайная выборка, 
послойная случайная выборка, про­
порциональная выборка и т. д.);

– влияние движения объёма сре­
ды (например, разделение по плот­
ности);

– физическое состояние матери­
ала (твёрдое, жидкость, газ);

– влияние температуры и давле­
ния;

– загрязнение, стабильность со­
стояния пробы;

– влияние процесса пробоотбора 
на состав отбираемой пробы (напри­
мер, адсорбция на частях пробоот­
борника);

– транспортировка, хранение, 
консервация пробы.

Погрешность пробоотбора имеет 
смысл устанавливать только для 
стабильных технологических про­
цедур по обращению с ЯМ, в про­
тивном случае её установление 
не имеет смысла. Значение погреш­
ности пробоотбора оценивают в ре­
зультате специального эксперимен­
та и применяют во всех последую­
щих инвентаризациях до того, как 
появятся основания для пересмотра 
этой оценки.

Отбор проб для оценки погреш­
ности проводится следующим об­
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разом. От всей массы материала 
случайным образом отбирают I 
проб массой, которая регламенти­
рована в соответствующей методи­
ке измерений. Число отбираемых 
проб I и число параллельных изме­
рений J устанавливают аналогично 
алгоритму по ГОСТ 8.531 [1] в зави­
симости от значения величины от­
ношения , где Δ

доп
 – 

интервальная оценка погрешнос­
ти пробоотбора.

Для вычисления оценки диспер­
сии  находятся суммы квадратов 
отклонений результатов измерений 
y внутри проб и между средними 
арифметическими по пробам:

, (1)

, (2)

где  , .

Оценка компонентов дисперсии 
вычисляется из следующих уравне­
ний:

,            (3)

,                      (4)

из которых следует, что

,          (5)

.                      (6)

Полученные оценки  и  
справедливы при любом законе 
распределения погрешности, т. к. 
для их вывода не требуется конк­

ретных знаний о законе распреде­
ления, кроме самых общих: рас­
пределение непрерывное, одномо­
дальное,  и  независимы.

При оценке допустимых границ 
ИР используется значение её дис­
персии. Полученная оценка 

 может быть использована 
в уравнении дисперсии ИР как 
одна из её составляющих.

Существует ещё один алгоритм 
оценки погрешности пробоотбора. 
При этом к задаче оценки погреш­
ности пробоотбора можно подойти 
аналогично решению задачи оцен­
ки погрешности от влияющего фак­
тора. Наиболее часто исследуют 
влияние фактора при его гранич­
ных значениях, т. е. оценивают 
погрешность при номинальном 
(среднем) значении влияющего 
фактора, максимальном и мини­
мальном значениях.

В данном случае следует изме­
рить A

min
 – массовую долю ЯМ 

в представительной пробе или 
в представительной выборке, про­
ведя n параллельных определений 
(если ЯМ, из которого берут пробу, 
представляет собой балк­материал) 
или проанализировав n учётных 
единиц (если для анализа берут ЯМ 
в виде учётной единицы (УЕ)). За­
тем массу представительной пробы 
или объём представительной вы­
борки следует увеличить в 10 раз 
и провести m = 10n параллельных 
определений массовой доли ЯМ 
в увеличенной выборке – A

max
. Все 

измерения следует проводить 
в одинаковых условиях при фикси­
рованных значениях остальных 
влияющих факторов.

Вычисляют значения

,           (7)

.       (8)

Целесообразно предположить, 
что погрешность пробоотбора рас­
пределена по равномерному зако­
ну. Интервальной характеристи­
кой такой погрешности является 
полуширина интервала (θ

ф
), в кото­

ром она находится (без учёта пог­
решности измерений), определяе­
мая по формуле

,           (9)

.    (10)

Эти величины можно устано­
вить только экспериментальным 
способом путём постановки специ­
ального эксперимента.

Оценка безвозвратных потерь 
тесно связана с так называемой 
“проблемой нуля”. Дело в том, что 
при подсчёте ИР её значение часто 
сравнивают с нормой потерь, кото­
рые установлены для каждой конт­
рольной точки измерений. В случае 
если ИР меньше нормы, её значение 
списывают на безвозвратные поте­
ри, в результате чего ИР становится 
равной нулю. Но при этом забыва­
ют, что нормы эти – предельно до­
пустимые значения, а не реально 
существующие на данный момент 
времени потери.

В соответствии с программой ка­
чества измерений для целей УиК 
ЯМ в организации должны быть ус­
тановлены процедуры проведения 
внутреннего контроля качества из­
мерений. Помимо этого устанавли­
вается обязательное требование 
по проведению оценки состояния 
измерений в лабораториях. В соот­

СиСтема измерений в Государственном учёте и контроле 
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ветствии с приказом Госкорпора­
ции “Росатом” от 23.12.2011 
№ 1/1114­П ежегодно проводится 
процедура оценки состояния изме­
рений в лабораториях организаций 
Госкорпорации “Росатом”.

Специфика измерений ЯМ, 
а именно затруднения с транспорти­
ровкой объектов измерения, труд­
ности передачи ЯМ от одного пред­
приятия к другому, часто повышен­
ная секретность по отношению 
к объектам измерения, привели 
к невозможности использования су­
ществующих методических разра­
боток для метрологического обеспе­
чения этого вида измерений, в част­

ности, не подходят ГОСТ ИСО 5725 
[2], ГОСТ Р 532 [3] и др., т. е., по­
просту говоря, все алгоритмы оцен­
ки метрологических характерис­
тик, связанные с межлабораторны­
ми работами (но и документ РМГ­61 
[4], содержащий некорректные до­
пущения, тоже не годится). По этим 
причинам за последние 15 лет для 
данного вида измерений фактичес­
ки была разработана и внедре на своя 
подсистема обеспечения единст ва, 
нашедшая выражение в пакете нор­
мативных и методических докумен­
тов [5–12]. Труд этот не закончен: 
в настоящее время создаётся уни­
кальная концепция использования 

результатов внутреннего контроля 
качества измерений для оценки зна­
чимости ИР.

***

Система измерений в УиК ЯМ 
постоянно совершенствуется и ак­
туализируется. Тот опыт, который 
накоплен в Госкорпорации “Рос­
атом” в области метрологического 
обеспечения УиК ЯМ, по нашему 
мнению, может быть с успехом при­
менён при осуществлении смежных 
видов деятельности как в области 
использования атомной энергии, 
так и в других отраслях.
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