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  بسمه تعالی
  )67/زمر( ».االله حق قدره واو ما قدر«

  
  
  
  

گیري کرده و کنید، اندازهرا که در موردش صحبت می وقتی شما بتوانید آنچه«
نید، در غیر کمیرا درك آن را با عدد و رقم بیان کنید، موضوع صحبت خود 

  )لرد کلوین(  ».نیستبخش این صورت دانش شما ناچیز بوده و رضایت
  
  

علوم براي شتاب بخشیدن به فرایند کشف دانش و نوآوري در  يدانشمندو محقق هر  هامروز
بایست علاوه بر دانش تخصصی خود با مفاهیم پایه و بنیادي سه ضلع می ،پایه و مهندسی

در چون تنها . گیري و تحلیل آماري آشنا باشدیعنی طراحی آزمایش، اندازه ؛مثلث کشف دانش
ها است که قادر خواهیم بود تحلیل گیريسایه طراحی آزمایش صحیح و اجراي صحیح اندازه

هر سه . دفاع کنیم منتقدینها را به شکل صحیح انجام داده و از کشف علمی خود در برابر داده
ضلع این مثلث لازم و ملزوم یکدیگر هستند و با در نظر گرفتن وضعیت امروزي علم و 

بدون مجهز بودن به این سه ضلع کشف دانش با شتاب  ،یچ کشفی در زمینه علومه ،تکنولوژي
  .پذیر نخواهد بودبالا امکان

د که بدون شک باشبرداري میعدم قطعیت حاصل از نمونه گیرياندازهراهنما بر این تمرکز 
برداري هر چه بگوییم باز درباره اهمیت نمونه .کندگیري بازي مینقش مهمی در فرایند اندازه

اگر بخش آزمایشی نماینده ماده اصلی نباشد، حتی اگر متد آنالیزي مناسب . ایمهم کم گفته
بین نتیجه آنالیز و ماده اصلی ، امکان برقراري ارتباط شودباشد و یا آنالیز با دقت تمام انجام 

با بهبود . داردگیري سهم برداري همیشه در عدم قطعیت اندازهنمونه .وجود نخواهد داشت
هاي تر نیاز دارند، عدم قطعیتهاي آزمایشی کوچکشناسی آنالیزي و متدها که به بخشروش

گیري رآیند اندازهعدم قطعیت کل فباعث افزایش  وشده تر برجستهبرداري مرتبط با نمونه
  .خواهد شد

گیري هاي اندازهگیري هستیم که از تکنیکهاي پیشرفته در اندازهشاهد پیدایش تکنیک هامروز
  شده، هاي آنالیز شیمیایی مینیاتوریزهسنجی گرفته تا سیستمنظیر کروماتوگرافی و طیف

براي پایش فلزات سنگین در آب هاي سبز و سریع، نانوحسگرهاي فلزات سنگین روش
ها و بسیاري دیگر از ژن، نوکلئیک اسیدها و آنزیمآنتی/ بادي حسگرهاي آنتیآشامیدنی، زیست

اي قادر به در بیشتر موارد هنوز ابزارهاي تجزیه. شوندگیري نوظهور را شامل میهاي اندازهروش

 الف



 برداريحاصل از نمونهگیري  عدم قطعیت اندازه

  2007اول ـ ویرایش   ب

و تهیه  برداريگیري نیاز به نمونهاندازه هاي غیرتهاجمی کامل نبوده و قبل ازگیرياجراي اندازه
  .باشدمی نمونه

برداري و تهیه شود و در شیمی تجزیه از مرحله نمونهبرداري شروع میگیري با نمونههر اندازه
تواند نتایج نهایی آنالیز شود که به شدت میگیري تعبیر مینمونه با عنوان گلوگاه فرایند اندازه

تواند به اصطلاح گاه نمیگیري هیچبه عبارت دیگر نتیجه یک اندازه. دهدرا تحت تأثیر قرار 
برداري برداري آن باشد و نتیجه آنالیز شیمیایی تنها با نمونهتر از نتیجه مرحله نمونهدقیق

  .کننده خواهند بودتواند قابل استفاده باشد، در غیر این صورت نتایج گمراهصحیح می
گیري است و با توجه به عدم قطعیت، بخش فرایند اندازه ترینبرداري جدياز سوي دیگر، نمونه

دهد و گاهاً وقتی که مواد به خود اختصاص می را گیريترین سهم در نتیجه اندازهاغلب عمده
خام صنعتی یا طبیعی تحت آزمایش باشند، مقدار آن ممکن است از عدم قطعیت آنالیزي نیز 

بایست جدي ین موضوع و تعیین کمی این پارامتر و کنترل آن میلذا، مطالعه ا. تجاوز کند
برداري بیش از دو سوم شود، چنانچه عدم قطعیت نمونهگرفته شود، چرا که معمولاً گفته می

اي از ارزش ناچیزي عدم قطعیت کل باشد، هرگونه تلاش جهت کاستن عدم قطعیت تجزیه
برداري به خاطر نداشتن علم کافی از نمونه موضوعی که بعضی اوقات. برخوردار خواهد بود

  .شودنادیده گرفته می
برداري چنانچه باید و شاید به بحث نمونه ،رغم مطرح بودن این موضوع در شیمی تجزیهعلی

برداري نیز به ندرت نمونه هايطور عمیق از سوي محافل علمی بررسی نشده است و پروتوکل
تنها در یکی دو دهه اخیر آن . اندگذاري شدهاي صحهزیهبه شکل قابل مقایسه با متدهاي تج

تر شدن ع دارویی و غذایی و سختگیرانهیناصمحیطی و تر شدن بخش زیستهم به خاطر فعال
شاهد نوعی جهش در این  ،گیري نظارتی جهت بالا رفتن کیفیت نتایجهاي اندازهدستورالعمل
از تولید ناخالص ملی % 6حال حاضر حدود  طوري که کشورهاي پیشرفته در. ایممبحث بوده

  .دهندگیري تخصیص میهاي مرتبط با اندازهگیري و عملیاتخود را به اندازه
و د، محصول گروه کاري مشترك یوراکم، یورولب، سیتک، نوردتست راهنمایی که در دست داری

با راهنماي تعیین کمی عدم قطعیت در  باشد که همراهمی RSCاي کمیته متدهاي تجزیه
نسبتاً کاملی از مباحث عدم قطعیت را در اختیار خوانندگان  و نگیري تجزیه مجموعه مدواندازه

 حدبرداري نیز تا هاي مربوط به عدم قطعیت نمونهاز آنجا که ایده. زبان قرار خواهد دادفارسی
توانند از هر دو مندان مید، علاقهنباشاي میتجزیههاي مربوط به عدم قطعیت زیادي مشابه ایده

  .زمان استفاده کنندمجموعه به طور هم
برداري تا اي که باید به آن اشاره شود این است که ارزیابی عدم قطعیت مربوط به نمونهنکته

از . شودحدي مشکل بوده و معمولاً جزئیات آن در هر بخش خاص به صورت جداگانه بیان می
تواند باعث سردرگمی برداري پیچیده است و میشناسی استفاده شده در نمونهواژهدیگر، طرف 

هاي استفاده شده از یک بخش به بخش دیگر با هم تطابق شود، طوري که ممکن است اصطلاح
  .نداشته باشند

مختلف هاي هاي یکسان در زمینهاستفاده از واژه برداري گاهاً به خاطراز این رو، در نمونه
هاي هاي یکسان فعالیتی، برداشتحتی در زمینه. هاي زیادي به وجود آمده استسردرگمی

غلط رخ داده که ممکن است به اتلاف زمان و هزینه یا گاهی اوقات به پیامدهاي بدتر منجر 
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سازي و هماهنگی را به وجود آورد، با اي این یکسانهر چند آیوپاك سعی کرده تا اندازه .شود
هاي یکسان و یا هاي مختلفی براي توضیح وضعیتهاي مختلف از واژهحال گاهاً بخش این

 هازباندیگر فارسی بلکه به زبان کنند که این خود کار ترجمه را نه تنها به برعکس استفاده می
هاي هاي آزمایشگاهی، فقدان درك کامل از واژههنگام صحبت از آزمون .کندتر مینیز سخت

  هاي نامناسب نیز جا را براي تفسیرهاي مختلف الزامات بیان شده باز نگه کلیدي و ترجمه
شود تا آن الزامات به درستی برآورده نشده و مشکلات بعدي به دارد، این وضع باعث میمی

گیري بین تنها در سایه تفسیر مشترك از مفاهیم مرتبط با کیفیت در اندازه. وجود آید
توان به رویکرد هماهنگ و منصفانه تأیید صلاحیت است که میهاي ها و مجموعهآزمایشگاه

  .ها در سرتاسر دنیا رسیدبراي ارزیابی تمام آزمایشگاه
تا و حفظ اسلوب متن اصلی فارسی با این حال در اینجا سعی شده روانی و سادگی متن ترجمه 

  و خوشحال  نیستترجمه خالی از نقص  نبدون شک ای. آنجا که امکان داشته حفظ شود
  .سنج را در این زمینه جویا شومشوم تا انتقادات و نظرات خوانندگان نکتهمی

و همینطور هایشان به خاطر راهنماییآقاي پروفسور وکشایدر  دانم تا ازدر پایان بر خود لازم می
اند، مشوقم بوده راهجناب آقاي دکتر سید مهدي گلابی که در این  ممعلم و استاد ارجمند

  .قدردانی نمایم
  

  و من االله توفیق
  محمد رحمانی
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چرا که اصولاً عدم قطعیت، . کندها را توصیف میگیريباشد که کیفیت اندازهگیري، مهمترین پارامتر تک میعدم قطعیت اندازه
هاي زیادي در رابطه با تاکنون پیشرفت. دهدشوند را تحت تأثیر قرار میگیري اتخاذ میهایی را که بر پایه نتیجه اندازهتصمیم
ها نیز در گیري به عمل آمده و راهنماي این روشاي اندازههایی جهت تخمین عدم قطعیت ناشی از بخش تجزیهروش طراحی

ن است که باشد و این بخاطر آنیز می بردارينمونهگیري همیشه درگیر پروسه با این حال، یک اندازه. [1]باشد دسترس می
  . هاي آن وجود نداردجهت تعیین ویژگی )برداريهدف نمونه(معمولاً امکان آنالیز کل توده ماده 

برداري باشد، آن گاه عدم قطعیت مرتبط با پروسه گیري، تخمین مقدار غلظت آنالیت در یک هدف نمونهاگر قصد اندازه
که کاملاً آشکار است . بایست سهمی در عدم قطعیت مرتبط با نتیجه گزارش شده داشته باشدبرداري نیز ناگریز مینمونه
اغلب مهمترین سهم را در عدم قطعیت داشته و همانند عدم قطعیت آنالیز مستلزم کنترل و مدیریت محتاطانه  ،بردارينمونه

برداري را به عنوان گرچه این راهنما نمونه. بایست ارزیابی شودبرداري می بنابراین عدم قطعیت ناشی از پروسه نمونه. باشدمی
هاي تخمین عدم قطعیت حاصل، هنوز به طور جامع کند، با این حال روشنتیجه تعریف می یک سهم محتمل در عدم قطعیت

  .باشدو کامل تدوین نشده و همچنان به راهنماي خاص در این زمینه نیاز می
سر و کار ها هاي انجام شده درون آزمایشگاهگیريگیري بیش از هر چیز با اندازهاز نقطه نظر تاریخی، دانشمندان علوم اندازه

از این رو درك دانشمندان . شدهاي جدا انجام میداشتند و پروسه نمونه برداري اغلب با مسئولیت دیگر افراد شاغل در سازمان
  .باشدبرداري بسیار اندك میگیري از پروسه نمونهعلوم اندازه

ها را در گیريسازد تا اندازهرا قادر می گیريبعضی مواقع دانشمندان اندازه درجاهاي آنالیزي از سوي دیگر، ظهور تکنیک
هاي این وضعیت، آنالیز فرایند درون تولید صنعتی و مثال. برداري انجام دهندبرداري و در تماس با ماده نمونهمحل نمونه

نیز شامل شده و برداري را ها نمونهاستقرار حسگر آنالیزي در این وضعیت. باشندبر روي زمین آلوده می درجاهاي گیرياندازه
گیري و حتی خود بایست نسبت به این موضوع آگاه باشد، بلکه مسئولیت تمام مراحل اندازهگیري نه تنها میدانشمند اندازه

چرا که . باشدداشتن یک چنین آگاهی از کل پروسه و بدون مرزبندي آن مهم می. برداري نیز بر عهده او خواهد بودنمونه
آنالیز هر دو در عدم قطعیت نتیجه سهم داشته و تخمین عدم قطعیت زمانی به درستی انجام خواهد شد  برداري وپروسه نمونه

برداري و آنالیز تنها زمانی ممکن سازي تلاش نسبی در نمونه به علاوه بهینه. که درك عمیقی از کل پروسه وجود داشته باشد
  .شده باشند برداري و آنالیز به خوبی دركاست که هر دو پروسه نمونه

هاي درگیر ارتباط و تعامل بایست بین تمام بخشاگر مسئولیت مراحل مختلف بر دوش افراد مختلف باشد، آن گاه می 
گیري را بهینه کرده و اي، کل روش اندازهبرداري و دانشمندان تجزیهلازم است تا طراحان نمونه. مناسب وجود داشته باشد

  .تخمین عدم قطعیت بپردازند جهتیک استراتژي سپس به طراحی 
ها در رابطه با نحوه هر سه این بخش. ها با مشتري تعامل داشته باشندگیريهر دو گروه لازم است تا در مورد اهداف اندازه

هاي اتخاذ شده بر هاي عدم قطعیت به راهنمایی روش نظارتی مناسب نیاز داشته تا از قابل اعتماد بودن تصمیماجراي تخمین
هاي قابل اعتماد عدم ها به تخمینها، تمام بخشبراي محکم کردن این تصمیم. ها اطمینان حاصل نمایندگیرياساس این اندازه

تواند، جایگزین نظر گرچه یک راهنماي کلی نمی. برداري نیاز دارندقطعیت و به ویژه تخمین عدم قطعیت ناشی از نمونه
هاي عدم قطعیت قابل اعتماد ناشی نی شود، با این حال این راهنما جهت رسیدن به تخمینکارشناسانه در موارد پیچیده و بحرا

  .پردازداي میگیري تجزیههاي اندازهبرداري به توصیف متدهاي مورد نیاز در اغلب سیستماز نمونه
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گیري و بخصوص عدم قطعیت قطعیت اندازهن عدم یتوانند براي تخمباشد که میهدف این راهنما توصیف متدهاي مختلفی می
  این راهنما دیدگاه کلی نگرانه پروسه . ها مورد استفاده قرار گیرندبرداري و تهیه فیزیکی نمونههاي نمونهناشی از پروسه

ده بر ندازهاگیري و همین طور خود پروسه آنالیزي را شامل شود و جایی که گیري را مد نظر داشته تا تمام مراحل اندازهاندازه
شود، تنها به نمونه تحویلی به آزمایشگاه توجه نکرده و خود پروسه برداري تعریف میاساس مقدار غلظت آنالیت در هدف نمونه

گیري، جهت راهنما، ابتدا به توصیف اهمیت دانش مربوط به عدم قطعیت کل در یک اندازه. کندبرداري را نیز لحاظ مینمونه
پردازد و بعد با تعریف هر یک از  ها براي هدف مربوطه میها و سپس قضاوت برازش آنگیرياطمینان از اندازهارائه تفسیر قابل 

گیري را شوند، کل پروسه اندازههاي سازنده و توصیف اثرات و خطاهایی که باعث ایجاد عدم قطعیت در نتیجه نهایی میگام
  .شودشامل می

برداري و از نمونه که رویکرد تجربی. شوندبرداري در اینجا توصیف میاشی از نمونهدو رویکرد اصلی تخمین عدم قطعیت ن
ی اثرات ایجاد شده توسط عواملی چون ناهمگنی آنالیت در هدف آنالیز تکراري تحت شرایط مختلف جهت تعیین کم  

و معمولاً (، جهت تعیین کمی عدم قطعیت بردارينمونه هايپروتوکلاز برداري و تغییرات در اجراي یک یا تعداد بیشتري نمونه
د که هر یک کناي استفاده میز پیش تعریف شدهسازي، از مدل ا رویکرد مدل. کنداستفاده می) هاي سازنده آنبعضی از بخش

ها با هاي هر سازنده تعیین و پس از جمع شدن آنهاي مؤلفه عدم قطعیت را مشخص نموده و بدین ترتیب تخمیناز بخش
توانند جهت  برداري می از تئوري نمونه برگرفتههاي  مدلی اوقات گاهدر این رویکرد . یکدیگر تخمین کل بدست خواهد آمد

  .اي مورد استفاده قرار گیرند هاي ذرههاي سازندهاز دانش ویژگی ي ناشیهاتخمین بعضی از مؤلفه
ها شامل این مثال. دهندفاده هر یک از این رویکردها را نشان میهاي کاربردي مختلف نحوه استههاي کار شده در حوزمثال
گستره . باشندهاي خوراك حیوانی میو بررسی) حین رشد و پروسس(هاي غذایی ، بررسی)از خاك و آب(هاي محیطی بررسی
برداري تنها سهم نمونه. ندشوده را شامل میدرصد نسبت به اندازه 84درصد تا  گیري از چندهاي عدم قطعیت کل اندازهتخمین

این بدان معنی است . باشدمی) گیري کلدرصد واریانس اندازه 90بیش از (بعضی مواقع کوچک است و مقدار آن اغلب برجسته 
  که اگر قرار باشد عدم قطعیت کل براي رسیدن به برازش هدف کاهش یابد، لازم است هزینه و انرژي بیشتر روي پروسه 

  .اشته شود تا خود اجراي آنالیز شیمیاییبرداري گذنمونه
برداري نیز در گیري نیز لحاظ شده و لازم است تا روش نمونهدر مورد مسائل مدیریتی، مسئولیت کیفیت کل پروسه اندازه

نکته که ترین رویکرد براي هر کاربرد ارائه شده، همین طور به این راهنمایی لازم در رابطه با انتخاب مناسب. آن گنجانده شود
برداري باز هم نیازي به باشد یا نه و این که آیا با استفاده از کنترل کیفیت نمونهگذاري اولیه در سیستم کافی میآیا یک صحه

هزینه اضافی تخمین عدم قطعیت نیز با . باشد یا نه نیز اشاره شده استبرداري میکنترل پیوسته عدم قطعیت ناشی از نمونه
تواند تا حد زیادي گیري با اطمینان بالاتر میشناخت عدم قطعیت اندازه. شود انداز شده لحاظ می پس هايتوجه به هزینه

  .ها را جبران کند هزینه
  هاي زیادي با جزئیات کامل از بعضی  رغم این که پیوست و علیباشد مینچنین راهنمایی هرگز به طور کامل جامع 

 ترپیچیدههاي ، اغلب در وضعیتآن گنجانده شدههاي آماري به کار رفته و همین طور منابعی با پیشنهادات مبسوط در تکنیک
هدف این راهنما این است که یک راهنماي مقدماتی مفید در این زمینه باشد، هر چند . خواهد بود به نظر کارشناسانه نیاز

  .هت تحقیق بیشتر براي متدهاي بهبود یافته تخمین عدم قطعیت را نیز ایجاد کندامیدوار هستیم که آن بتواند انگیزه کافی ج
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  هاها و سرواژهفهرست مخفف
 ANOVA  تحلیل واریانس

 AQC  ايکنترل کیفیت تجزیه
 BIPM  هاالمللی اوزان و مقیاساداره بین

 CEN  کمیته اروپایی استانداردسازي
 CH  ناهمگنی ساختاري
 CRM  دارماده مرجع گواهی

 CTS  برداريآزمون جمعی نمونه
 df  درجات آزادي
 DH توزیع همگنی

 FAPAS کندالمللی را سازماندهی میهاي مهارت بیناي که آزموننام تجاري مجموعه
 FSE برداري بنیاديخطاي نمونه

 GEE خطاي تخمین جامع
 GFAAS سنجی جذب اتمی کوره گرافیتیطیف

 GSE بنديخطاي تفکیک و گروه
 GUM گیريراهنماي بیان عدم قطعیت در اندازه

 HPLC کروماتوگرافی مایع با عملکرد بالا
 IDE خطاي تعیین مرز جزء افزایشی

 IEC المللیکمیسیون الکتروتکنیکی بین
 IFCC المللی شیمی و طب بالینیفدراسیون بین

 IPE خطاي تهیه نمونه و جزء افزایشی
 ISO استانداردسازي المللیسازمان بین
 IUPAC المللی شیمی محض و کاربردياتحادیه بین
 IUPAP المللی فیزیک محض و کاربردياتحادیه بین

 IXE خطاي استخراج جزء افزایشی
 LOD حد تشخیص

 LOQ حد تعیین کمی
 MU گیريعدم قطعیت اندازه

 NIFES انستیتوي ملی تحقیقات تغذیه و غذاي دریایی
 NIST ملی استانداردها و تکنولوژي انستیتوي

 OIML شناسی قانونیالمللی اندزهسازمان بین
 PSE خطاي انتخاب نقطه
 PME ايخطاي تحقق نقطه

 PT آزمون مهارت
 QA تضمین کیفیت
 QC کنترل کیفیت

 RANOVA تحلیل واریانس استوار
 RSD انحراف استاندارد نسبی

 RST برداري مرجعهدف نمونه
 SD انحراف استاندارد

 SPT برداريآزمون مهارت نمونه
 SS مجموع مربعات

 SWE بخشیخطاي وزن
 TAE اي کلخطاي تجزیه
 TSE برداري کلخطاي نمونه

  

 و
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  مقدمه. 1

  دلیل منطقی راهنما .1.1
ها به میزان قابل اعتماد بودن این تصمیم. کنیم هایی را اتخاذم بر اساس آن تصمیمگیري این است که بتوانیهدف اصلی اندازه

ها کمتر از میزان واقعی تخمین زده شود، گیرياگر عدم قطعیت اندازه. گیري بستگی داردنتایج اندازه عدم قطعیتشناخت 
توانند پیامدهاي مالی زیادي در بر هاي غلطی اتخاذ شده که می، آن گاه تصمیمبردارينمونهبراي مثال، هنگام لحاظ نکردن 

ادي از عدم هاي قابل اعتمتواند مورد قضاوت قرار گیرد، که تخمینگیري تنها زمانی مینتایج اندازه برازش هدف .داشته باشند
هاي ناشی از تمام هاي اجرایی مؤثري براي تخمین عدم قطعیتبه همین خاطر، لازم است تا روش. قطعیت در دسترس باشند

  هاي ناشی از هر گونه بایست عدم قطعیتهاي اجرایی میاین روش. گیري در دسترس باشندهاي پروسه اندازهبخش
ها در مورد این که آیا سهم آنالیزي عدم قطعیت قضاوت. ه را نیز در بر داشته باشندبرداري مرتبط و تهیه فیزیکی نموننمونه

  .گیري امکان پذیر خواهد بودقابل قبول است یا نه تنها با علم بر عدم قطعیت ناشی از بقیه روش اجرایی اندازه
  هدف راهنما .1.2

  ها سهم  باشد که در آنهدف این راهنما بیان منطقی و کاربرد عملی متدهاي موجود براي تعیین عدم قطعیت می .1.2.1
برداري نیست، چرا که اغلب این هاي نمونههدف این راهنما ارائه دیگر پروتوکل. برداري نیز به حساب آورده شده استنمونه

گیري بوجود برداري توصیف شده و در اینجا بیشتر بر عدم قطعیت اندازه نمونه هايدستورالعملها در دیگر مستندات و پروتوکل
  .ها تأکید شده استآمده از پروتوکل

برداري در بودجه عدم قطعیت کل و در ادامه توصیف اعتمادپذیر بودن هدف راهنما همچنین توصیف اهمیت نمونه .1.2.2
به . پردازدراهنما، همچنین به توصیف چگونگی تخمین عدم قطعیت نیز می. دباشها میگیريهاي ناشی از این اندازهتصمیم

  .گیري را هم توضیح خواهد دادبرداري در مدیریت کل پروسه اندازههمین شکل، دلیل موجه گنجاندن نمونه
تخمین عدم  شود،هاي عدم قطعیت براي یک متد آنالیزي به کار گرفته میبرعکس فرضی که اغلب براي تخمین .1.2.3

هاي بعدي ماده، فرض و مورد بایست به شکل اتوماتیک براي بچبرداري براي یک بچ از ماده نمیقطعیت یک پروتوکل نمونه
اي تغییر کرده ممکن است به طور قابل ملاحظه ناهمگنیبرداري، درجه براي مثال، بسته به هدف نمونه. استفاده قرار گیرد

هاي بعدي، به کنترل روتین پارامترهاي کیفیتی هاي عدم قطعیت براي بچنی و به روز کردن تخمیناز این رو جهت بازبی. باشد
  .باشدبرداري نیاز مینمونه

  کاربرد براي قضاوت در مورد برازش هدف .1.3
گیري براي هر هدف را تواند برازش اندازهگیري این است که سهامدار مییکی از مزایاي عمده دانستن عدم قطعیت یک اندازه

تر برازش هدف انداز وسیع بایست آن را در چشممیبرداري عدم قطعیت ناشی از نمونهبنابراین براي فهم صحیح . قضاوت کند
دهد که تخمین عدم قطعیت هر اولاً، این کار به ما این اطمینان را می. این کار به دو علت مهم است. مورد بررسی قرار داد

. باشدگرایانه می موقع مقایسه با مقدار بهینه عدم قطعیت لازم براي اتخاذ تصمیم قابل اعتماد، به طور کامل واقعگیري اندازه
تر، لازم ثانیاً، چنان چه مقدار عدم قطعیت مورد نیاز براي برازش هدف ارائه شده باشد، جهت رسیدن به عدم قطعیت اقتصادي

هاي بعدي ها در قسمتاین ایده. برداري پروسه آنالیزي توزیع کنیمهاي آنالیزي و نمونهاست تا هزینه و توان خود را بین جنبه
براي قضاوت برازش هدف از طریق بالانس کردن عدم قطعیت در برابر نیز ی باز هم بیشتر توضیح داده شده و یک نگرش کم

  .شودارائه می 16هزینه در بخش 
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  مخاطب این راهنما .1.4
باشد که براي تخمین عدم هاي تجزیه میدان برداري و شیمیهایی نظیر طراحان نمونهراهنما عمدتاً متخصصان رشتههدف این 

بایست نظرات متخصصین را دیگر سهامداران براي کاربردهاي خاص می. شان بدان نیاز دارندگیريقطعیت مرتبط با نتایج اندازه
  .جویا شوند

  دیگر مستنداتارتباط این راهنما با  .1.5
  ها، مطابق با راهنماي بیان عدم قطعیت در گیريکار حاضر در تخمین عدم قطعیت براي گستره وسیعی از اندازه .1.5.1

و  BIPM ،IEC ،IFCC ،IUPAC ،IUPAPو با همکاري  ISOاز سوي  1993بوده که در سال  GUM «[2]«گیري اندازه
OIML منتشر شد .GUM ها یک مدل کافی از پروسه مورد نیاز را مطرح و براي مواردي که در آن، مفاهیم و اصول کلی

کاربرد این رویکرد براي آنالیز شیمیایی در راهنماي . را نیز ارائه کرده استیک روش کاربردي  ،گیري در دسترس باشداندازه
ر کامل توصیف و بعدها در ویرایش به طو [3]» ايگیري تجزیهتعیین کمی عدم قطعیت در اندازه«باعنوان  1995یوراکم سال 

متد نیز در آن گنجانده  يهاي عملکردگذاري و دادهتر شدن موضوع، استفاده از صحه، جهت جامع[1] 2000دوم آن در سال 
  .شد

هاي مطالعه مشترك و به هاي آنالیزي با استفاده از دادهگیريمطالب مفید دیگر در رابطه با تخمین عملی عدم قطعیت اندازه
این . [5]منتشر شدند  2004در سال  ISO TC/69و  1995اي انجمن سلطنتی شیمی در سال کمک کمیته متدهاي تجزیه

  .باشدمی GUMبرداري مطابق با اصول عمومی مطرح شده در راهنما درباره نمونه
  در تئوري . وسعه پیدا کردشناسی شیمیایی ت برداري عمدتاً به شکل مستقل از شیمی تجزیه و اندازهتئوري نمونه .1.5.2

گذاري مناسب و آموزش ، صحه»صحیح«برداري انتخاب یک پروتوکل نمونه بر اساسبرداري کیفیت نمونهعموماً برداري نمونه
تعریف شده و بدین ترتیب از نحوه به کارگیري صحیح پروتوکل اطمینان حاصل خواهد ) بردارهانمونهیعنی (بردار پرسنل نمونه

  .بینی خواهد شد ها نماینده و بدون بایاس بوده و واریانس نیز از مدل پیششود که نمونهگاه فرض می آن. [6]شد 
گذاري ، حین صحهبردارياهداف نمونهبرداري براي مواد نوعی یا براي یک روش جایگزین، تخمین عدم قطعیت نمونه .1.5.3

هایی که قبلاً براي این رویکرد با روش. باشداز کنترل کیفیت پیوسته می برداري و تأیید عملی انطباق با استفادهپروتوکل نمونه
برداري تنها از جالب این که، کیفیت نمونه. دهد، سازگاري بیشتري از خود نشان میندشدگیري استفاده میبقیه پروسه اندازه

  .باشدیري میگ شوند، قابل اندازههاي حاصل انجام میهایی که روي نمونهگیريطریق اندازه
شمار ماده و براي تعداد زیادي  برداري انواع بیهاي پیشنهادي براي نمونهبرداري جهت توصیف روشهاي نمونهپروتوکل .1.5.4

شوند المللی تعریف می هاي بینمند و یا توافقها گاهاً به شکل نظاماین پروتوکل. اندهاي مختلف شیمیایی نوشته شدهاز سازنده
  برداري و آنالیز شیمیایی در عدم قطعیت مرکب هاي نسبی نمونهها به ندرت به بررسی و شناسایی سهمن روشای 1.[7]
  2.پردازندمی

همان طور که . برداري وجود دارندهاي علمی قبلی در رابطه با تئوري و عملیات نمونهاي از نوشتهبه همین شکل گستره .1.5.5
برداري بیشتر را نداشته و بجاي آن سعی هاي نمونهاین راهنما قصد مطرح کردن پروتوکلتوضیح داده شد،  1.2.1در بخش 

  .هاي لازم براي تعیین کمی عدم قطعیت ناشی از پروتوکل مورد استفاده را فراهم کندشناسی کند تا روشمی
اما با ، برگرفته از این راهنمابرداري هاي تخمین عدم قطعیت ناشی از نمونهکننده روش یک کتاب جامع توصیف .1.5.6

    .[8]شده است تهیه  Nordtestاز سوي گروه مطالعات موردي بیشتر، 

                                                             
  .[7]باشد برداري گستره وسیعی از مواد می، قابل کاربرد براي نمونه»برداري پذیرشینمونههاي روش«. 1
مورد استفاده قرار ) 10.2بخش (گیري توانند به طور مفید براي تخمین عدم قطعیت اندازهبرداري میبعضی از مفاهیم تئوري نمونه .2

  .گیرند
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  استفاده از راهنما .1.6
هایی را نیز جهت به برداري را به طور خلاصه بیان کرده و روشاین سند مفاهیم لازم براي درك عدم قطعیت در نمونه .1.6.1

دهی نتایج با عدم  به علاوه این راهنما مسائل مربوط به مدیریت، تضمین کیفیت و گزارش. کندها ارائه میکارگیري عملی آن
ها را نیز اي از رویکردکه خلاصه مطرح شده 2نه کاربردي در بخش محدوده مورد مطالعه و زمی. شودقطعیت را هم شامل می

  .اندتعریف شده B پیوستز در بحث شده و اصطلاحات کلیدي نی 3شناسی در بخش  واژه. دهدارائه می

این . آورده شده است 4گیري نیز در بخش مروري بر پروسه اندازه. اندپوشش داده شده 5و  4هاي اصول پایه در بخش .1.6.2
  در فرایند با جزئیات کامل در نظر گرفته مراحل دهد کدام نشان میکه است برداري شناسی نمونه مرور شامل توصیف واژه

  .شوندبحث می 5گیري و منابع آن در بخش عدم قطعیت اندازه. شوندمی

هاي مختلف نیز بحث ي گزینههاشناسی تخمین عدم قطعیت را توصیف کرده و درباره مزیتروش ،10تا  6هاي بخش .1.6.3
ها یات کامل به آنبا جزئ 10و بخش  1خلاصه شده و به ترتیب در بخش  6دو نگرش معمول و در دسترس در بخش . دشومی

هاي انتخابی فراهم اي از گزینههدف صرفاً تعیین یک رویکرد خاص نیست و سعی در این است که گستره. شودپرداخته می
  .ها وجود داردشوند که امکان کاربرد آن

صري در مورد این مسائل شامل بحث بسیار مخت. اندمطرح شده 1تا  11هاي مسائل کیفیتی و مدیریتی در بخش .1.6.4
. باشد، می1ن عدم قطعیت در بخش ی، همین طور بحث انتخاب رویکرد تخم)11بخش (برداري نمونهدر کیفیت  يهامسئولیت

دهی و استفاده از  گزارش. آورده شده است 1برداري در بخش برداري جهت کنترل عملکرد نمونهاستفاده از کنترل کیفیت نمونه
هزینه یک عامل مهم است و انتخاب . بحث شده است 4ابل اطمینان بودن نتایج در بخش عدم قطعیت و تأثیر آن بر ق

به طور کلی دانستن مقدار عدم قطعیت به قضاوت در . شودتوضیح داده می 15ترین متد مناسب تخمین در بخش اقتصادي
  .گیرندبررسی قرار می مورد بحث و 16هاي سازنده آن در بخش گیري کمک کرده و بخشمورد برازش هدف اندازه

هاي آزمایشی و هاي آماري مهم و طراحیها و تعاریف، بعضی از روشها و خلاصه جامعی از اصطلاحاي از مثالگستره .1.6.5
آورده  هاپیوستبرداري در بخش هاي تئوري نمونهبینیبرداري با استفاده از پیشبحثی در رابطه با بهبود عدم قطعیت نمونه

  .اندشده

  يکاربردو زمینه محدوده . 2
اي گیري تجزیهکه در معرض اندازهاستفاده کرد تخمین عدم قطعیت گستره کاملی از مواد در اصول این راهنما توان از می .2.1

سنگ، خاك،  براي مثال، تخته(زیستی  هاياین مواد، شامل موارد محیط). براي مثال، مواد گازي، مایع و جامد(گیرند قرار می
، )براي مثال، مواد اولیه، مواد میانی پروسه و محصولات(، مواد غذایی، مواد صنعتی ))مجموعه زیستی( و بیوتا پسماندآب، هوا، 

چندتایی  هاي تک یاتعییندر و چه  مرکبهاي تک یا این رویکرد، چه در نمونه. باشندمواد پزشکی قانونی و صنایع دارویی می
  .باشدبرداري قابل کاربرد میو به طور کلی براي هر پروتوکل نمونه

سازي بر  مدل) iiو ) »رویکرد تجربی«(برداري تکراري گیري و نمونهاندازه) iتخمین عدم قطعیت را با استفاده از  ،راهنما .2.2
  .دهدتوضیح می) »سازي مدلرویکرد «(هاي تأثیرگذار شناسایی شده و ملاحظات تئوري اساس کمیت

گیري هاي منفرد پروسه اندازهسازي تلاش بین بخش هاي عدم قطعیت در ارزیابی برازش هدف و بهینهاستفاده از تخمین .2.3
  شوند که بر اساس درصد واریانس کل و آنالیز متدهاي ارزیابی برازش هدف شامل آن متدهایی می. شودارائه مینیز 

  .شوندیف میتوص سودهزینه ـ 
برداري میکروبی هاي نمونه، با این حال، این راهنما به طور خاص به بحثهستندگرچه اصول عمومی این راهنما قابل اجرا  .2.4

یا اندازه نواحی با  محلنظیر فضایی یا زمانی این راهنما بحث تخمین عدم قطعیت در مورد اطلاعات در همچنین . پردازدنمی
  .مطرح نشده استغلظت بالاي آنالیت 
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  شناسی واژه. 3
 فهرستیک . کنندهاي استفاده شده در این راهنما بسته به ناحیه کاربرد فرق میاز اصطلاح تعداد زیاديتعاریف دقیق  .3.1

اند که تا در این راهنما، تعاریف دستوري هر واژه طوري انتخاب شده. آورده شده است B پیوستها و تعاریفشان در کامل از واژه
فهرست شده و هر جا که  B پیوستها در این واژه. هاي کاربردي، به طور کلی قابل استفاده باشندحد امکان براي تمام بخش

  .اند براي اولین بار در این متن ظاهر شده باشند به صورت پر رنگ نوشته شده



ـ مفاهیم پایه 2بخش   
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  ـ مفاهیم پایه 2 بخش

  
  گیريبرداري در پروسه اندازهنمونه. 4

  گیري نوعیدیاگرام شماتیک پروسه اندازه: 1شکل 

  
مراحل میانی . کندبرداري اولیه شروع و به تعیین آنالیزي خاتمه پیدا میدهد، که از نمونهگیري کامل را نشان مییک پروسه اندازه ،شکل

هر مرحله  .گیري حاضر نباشنداندازهممکن است همیشه در پروسه که ها نیز وجود دارند، هر چند زیادي مثل، جابجایی و نگهداري نمونه
هاي خانه(فیزیکی تهیه نمونه برداري و تمرکز این راهنما بر مراحل پروسه نمونه. شودگیري میمنجر به سهمی در عدم قطعیت اندازه

توجه داشته باشید که دو  .ارائه شده است [1]گیري به طور کامل در راهنماي قبلی باشد، توصیف گام آخر، یعنی مراحل اندازهمی) دارسایه
. شونداتفاق افتاده و اغلب به عنوان بخشی از پروسه آنالیزي در نظر گرفته می) رنگ خاکستري کم(برداري درون آزمایشگاه مرحله نمونه

  .را ببینید B پیوستها ها و اصطلاحبراي تعاریف واژه

نماینده کل ماده ) گیريو بنابراین نتیجه اندازه(که نمونه آن باشد برداري، بخشی از ماده در یک زمان خاص مییک هدف نمونه
آن ممکن است به شکل . بایست تعریف شودبرداري میبرداري قبل از طراحی برنامه نمونههدف نمونه. آیدبه حساب می

ماده در یک ) لیتبراي مثال، غلظت آنا(هاي اگر خواص و ویژگی. دستورالعمل، مثل کل یک بچ، بهر یا محموله تعریف شود
برداري توان به عنوان یک هدف نمونهبایست تعیین شوند، آن گاه آن را نیز میناحیه یا دوره زمانی خاص مورد نظر بوده و می

، آن گاه کل بچ، هدف را تشکیل )براي مثال، از یک ماده غذایی(ل مد نظر باشد اموقتی که ترکیب یک بچ ک. در نظر گرفت
، آن گاه هر )درون یک ماده آلوده» نقاط داغ«مثل، یافتن (مد نظر باشد، ) یا زمانی(غییر غلظت فضایی وقتی که ت. دهدمی

برداريهدف نمونه  بردارينمونه   آوري یک نمونه تک، جمع 
  یا چند جزء افزایشی ترکیب شده در نمونه مرکب

  نمونه اولیه

 زیر نمونه

  آزمایشگاهینمونه 

  خرد کردن و یا شکافتن

  بیشتر خرد کردن و یا شکافتن

تهیه فیزیکی، براي مثال، خشکاندن، الک کردن، آسیاب، 
  سازيشکافتن، همگن

  

  تهیه نمونه فیزیکی

 آنالیز

انتخاب بخش آزمایشی براي تیمار شیمیایی قبل از آنالیز    نمونه آزمایشی

  بخش آزمایشی

  محلول آزمایشی

  تیمار شیمیایی منجر به تعیین آنالیزي

  تعیین غلظت آنالیت

  توصیف مرحله پروسه شکل ماده مرحله پروسه
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برداري سرانجام بدین ترتیب هر هدف نمونه. برداري جدا خواهد بودکه غلظت آن مورد نیاز باشد، خود یک هدف نمونه محل
  .خواهد کردگیري گزارش شده با یک عدم قطعیت ایجاد یک نتیجه اندازه

گیري را ایجاد قبل از اندازه نمونه مرکبشوند که با یکدیگر ترکیب و تشکیل می جز افزایشیاغلب از چندین  هاي اولیهنمونه
آید، مراحل مقدماتی بوجود میتمام گیري تک بر روي این نمونه مرکب که بر اثر تعیین عدم قطعیت مقدار اندازه. کنندمی

این وضعیت با وضعیتی که در آن . گیردار این عدم قطعیت اغلب تحت تأثیر تعداد جزهاي افزایشی قرار میمقد. باشدالزامی می
شوند، مغایرت گیري میبرداري برداشته شده و به طور جداگانه اندازههاي مختلف هدف نمونهچندین نمونه اولیه مجزا از بخش

هاي جدا از هم محاسبه شود، آن گاه عدم قطعیت گیريمیانگین این اندازه برداري با گرفتن مقداراگر ترکیب هدف نمونه. دارد
  این روش با عدم قطعیت . دمحاسبه خواهد ش) 푠/√푛(روي این مقدار میانگین با استفاده از خطاي استاندارد میانگین 

  .مغایرت دارد است،گیري تک که تخمین آن هدف این راهنما اندازه
نمونه حاصل، قبل از . شودبرداري آغاز میبرداري اولیه از یک هدف نمونه، نوعاً با نمونه)1شکل (گیري کل پروسه اندازه .4.1

مورد نیاز ) ده یا مقدار واقعییعنی، مقدار اندازه(قدار آنالیت وقتی م. کندتعیین آنالیزي از یک یا چند سري مرحله عبور می
بایست داري بیان شود، سهم تمام مراحل در عدم قطعیت نتیجه نهایی نیز میبربوده و بر اساس غلظت آنالیت در هدف نمونه

این راهنما نه تنها بحث . [1]گیري، راهنماي قبلی وجود دارد در رابطه با تخمین مراحل آنالیزي پروسه اندازه. لحاظ شود
، بلکه تهیه فیزیکی نمونه شدواهد خرا شامل گیري و تعیین آنالیزي انتخاب بخش آزمایشی، تیمار شیمیایی قبل از اندازه

  .سازي را نیز در بر خواهد گرفت هایی نظیر خشکاندن، آسیاب، شکافتن و همگنآزمایشگاهی با روش

آشکار است که تمایز قائل . بگویند» نمونه«، اغلب 1هاي مختلف ماده در ستون دوم شکل مرسوم است که به تمام بخش .4.2
این ). 1دار، شکل هاي سایهخانه(شوند، بسیار مهم است بخصوص مواردي که در راهنما مطرح میها در بحث و شدن بین آن

  .شودمطرح می 5.2موضوع با جزئیات بیشتر در بخش 

برداري در برابر متدهاي توصیف شده در این راهنما به شناسایی منبع برتر عدم قطعیت و بخصوص عدم قطعیت نمونه .4.3
با این حال، مشخص شده که ناهمگنی درون . ي کمک خواهند کرد، اما الزاماً علت آن را توضیح نخواهند دادعدم قطعیت آنالیز

براي مشخص کردن سهم . باشدبرداري، چه فضایی و چه زمانی، علت اصلی عدم قطعیت در بسیاري از شرایط میهدف نمونه
در این راهنما، ناهمگنی درون هدف . باشدنه دیگري نیاز میتغییراتی که در عدم قطعیت مشارکت دارند، به مطالعات جداگا

عامل ناهمگنی در هر اقدام . شودگیري نهایی در نظر گرفته میبرداري تنها به صورت یک علت عدم قطعیت در اندازهنمونه
دي است که همیشه برداري خاص مورانجام شده جهت به حداقل رساندن اثرات ناهمگنی و یا به کارگیري هر پروتوکل نمونه

  .وجود خواهد داشت
  گیريعدم قطعیت اندازه. 5
  گیريتعریف عدم قطعیت اندازه .5.1
  :شودبه صورت زیر تعریف می [2]شناسی  شناسی اندازه بر اساس واژه) MU(گیري یا عدم قطعیت اندازه .5.1.1

ده نسبت توانند به طور منطقی به اندازهگیري که پراکندگی مقادیري را که میپارامتر مرتبط با نتیجه اندازه
  .کندداده شوند را توصیف می

  .شوندهاي زیر بحث میباشد که در پاراگرافهاي مهمی میتعریف داراي جنبه
 u (یا نیمه ـ بازه ) شبیه بازه اطمینان(براي مثال ممکن است یک گستره، یک انحراف استاندارد، یک بازه » پارامتر« .5.1.2

توجه داشته باشید وقتی که . یا دیگر معیارهاي پراکندگی نظیر یک انحراف استاندارد نسبی باشد) باشدیک نیمه بازه می بیان
MU  نامیده شده و معمولاً نماد » عدم قطعیت استاندارد«به صورت یک انحراف استاندارد بیان شود، پارامتر به نامu  به آن

  .اندارائه شده 14در بخش عدم قطعیت دیگر بیان هاي شکل. شودتخصیص داده می
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گیري کامل نوعاً شامل یک شاخص عدم قطعیت یک نتیجه اندازه. گیري استهر نتیجه اندازه» مرتبط با«عدم قطعیت  .5.1.3
در این راهنما  Uمشاهده خواهد شد که نماد (، نشانگر عدم قطعیت Uگیري و نتیجه اندازه xباشد، که می x  Uبه شکل 

 این روش. است) بیشتر بحث خواهد شد 14اشاره دارد که در بخش » یافته عدم قطعیت بسط«داراي معناي خاصی بوده و به 
  .استده درون این بازه اندازه گویدمیکه تلویحاً کند فراهم میکاربر نتیجه ، شاخصی براي با اطمینان معقولبیان یک نتیجه، 

. گیردگیري قرار میباشد که در معرض اندازهده، خیلی ساده یک کمیت، نظیر طول، جرم یا غلظت یک ماده میاندازه .5.1.4
از این نقطه . باشدشناسی آماري کلاسیک می در واژه» مقدار واقعی«خیلی نزدیک به مفهوم سنتی » دهمقدار اندازه«اصطلاح 

  :[9] شودمیبه صورت زیر تعریف » عدم قطعیت« ،نظر
 ،گیردآن قرار میشود مقدار واقعی درون تأکید می ي را کهگستره مقادیرکه  همراه با نتیجه آزمایش نِیخمت

   .کندتوصیف می
که  برخوردار است ییهاگیرندهادگی توصیف براي تصمیماز امتیاز س) توان آن را به تعریف آماري نسبت دادکه می(این تعریف، 

با این حال، ایراد این تعریف . کنندهایشان لحاظ میبراي تصمیم را به عنوان مقدار مورد نظر خود» مقدار واقعی«اغلب عبارت 
  .باشدمی ياین است که مقدار واقعی، خود، هرگز قابل شناسایی نبوده و این وضع معمولاً نیازمند توصیف بیشتر

ده توانند به طور منطقی به اندازهیپراکندگی مقادیري را که م«کند که عدم قطعیت یشناسی تأکید م تعریف اندازه .5.1.5
گوید که اگر چه عدم قطعیت مرتبط با یک این جمله می. باشداین عبارت بخصوص مهم می. کندرا بیان می» نسبت داده شوند

  براي مثال، . ه مرتبط باشددمقادیر براي اندازه بایست با گستره احتمالیباشد، گستره ذکر شده میگیري مینتیجه اندازه
ها گیريکه در صورت تکرار اندازه دقتاین حالت از بیان . شناسی باشد تواند جرم کل طلا در یک لایه رسوبی زمینده میاندازه

کسب اطلاعات در مورد  عدم قطعیت واز تعریف در این . تواند گستره نتایج مشاهده شده را توصیف کند، کاملاً متفاوت استمی
بر محتمل تأثیرگذار  عوامل تمامگیري دانشمند اندازهلازم است تا ، تلویحاً »ده کجا ممکن است باشدمقدار اندازه«این که 

گیري بعدي، طی  گیري تا اندازهبه طور واضح شامل علل تغییر تصادفی از یک اندازه عواملاین . گیري را لحاظ کند نتیجه اندازه
گیري آزمایش در مقایسه با اندازه هنگام بایاسهمچنین ضروري است که منابع . باشندگیري میقیاس زمانی اندازهیک م

گیري به طور یعنی این که، عدم قطعیت اندازه. شوند نیز لحاظ شوندتکراري که اغلب منجر به مشاهده اثرات بزرگتر می
  .لحاظ شده باشند هم اثرات سیستماتیک و هم اثرات تصادفیکه در آن  خواهد داشتاي نیاز اتوماتیک به گستره

نوعاً مستلزم استخراج ماده عملیاتی، توزین و  ،گیري ساده غلظت در یک جامدیک مثال آنالیزي ساده مثل اندازه .5.1.6
گی مقادیر ناشی از تغییرات تصادفی گیري تکراري، پراکنداندازه. سنجی یا کروماتوگرافی خواهد بود سنجی و احتمالاً طیف حجم

 ،ند که استخراج به ندرت کامل بوده و براي یک ماده معیندانگرها میاما تمام تجزیه. داد ها را نشان خواهددر این عملیات
 شودمیکار آنالیزي خوب همیشه سعی در گرچه . ناتوانی در استخراج آن ماده به طور پیوسته به نتایج پایین منجر خواهد شد

عدم  گر در بیان لذا تجزیه. ، با این حال مقداري بایاس همچنان باقی خواهد ماندیابندتا چنین اثراتی تا حد امکان کاهش 
این کار معمولاً با (ده موظف است تا احتمال معقول بایاس ناشی از چنین عللی را به حساب آورد قطعیت در مورد مقدار اندازه

گذاري، هاي نشانههاي آنالیت مشاهده شده روي مواد مرجع و یا آزمایشصورت گستره بازیابیلحاظ کردن این اطلاعات به 
  ).شودانجام می

هاي مختلف برداشته شده از مشخص شده که نمونه. شوندبرداري به کار گرفته میمورد نمونهدر ملاحظات یکسانی نیز  .5.1.7
. باشدگیري تکراري به روشنی قابل مشاهده میخواهند داد که از روي اندازه یک ماده توده اغلب تغییر واقعی در مقدار نشان

برداري نیز ممکن است همراه با بایاس باشد، براي مثال، برداشتن دیفرانسیلی مواد، زمان همین طور مشخص شده که نمونه
ین ا. هاي دسترسی وجود داردودیتبرداري در جایی که افت و خیزهاي زمانی واقع شده و یا جایی که محدنامناسب نمونه

کاستن این اثرات به مقدار بسیار گرچه . ده و نتیجه مشاهده شده را تحت تأثیر قرار خواهند داداثرات رابطه بین مقدار اندازه
، با این حال یک ارزیابی محتاطانه عدم قطعیت، همیشه شودمحسوب میبرداري هر عملیات خوب در نمونه هدف ،ناچیز
  .گیردمیل وجود اثرات سیستماتیک باقیمانده را در نظر احتما
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گیري دهد که در عدم قطعیت اندازه، به روشنی توضیح می[2]گیري راهنماي حاضر در رابطه با عدم قطعیت اندازه .5.1.8
اشتباهاتی که براي توان جلوي با این حال، می. وجود ندارد» خطاي درشت«، جایی براي محاسبه )[2]از مرجع  2.2بخش (

، وجودبا این . شوند را به راحتی گرفتگیري ناشی میهاي غلط از پروتوکل اندازهبرداري یا استفادهمثال بر اثر خطاهاي نسخه
تواند مقادیر میبرداري به راحتی نمونهگیري پذیرفته شده براي یک ماده بسیار ناهمگن، کاربرد روتین یک پروتوکل اندازه در

ظاهر صحیح باشند،  درهاي اجرایی حتی وقتی که روش. را ایجاد کند) درصد مقدار غلظت 80براي مثال (عدم قطعیت  بالاي
  هاي وضعیتانطباق با ها براي هاي جزئی انجام شده در پروتوکلگیري و سازگاريهاي اندازهخاطر ابهام در پروتوکله ب

این که مقادیر بالاي عدم . هاي اجرایی واقعی تغییرات اندکی وجود خواهند داشتبرداري در دنیاي واقعی، باز هم در روشنمونه
ها منجر بشوند، یا نشوند، به برآورد  شده بر اساس آن اتخاذهاي قطعیت به سطوح غیر قابل پذیرش اعتمادپذیري در تصمیم

  ).را ببینید 16بخش ( داردجانبه برازش هدف بستگی  دقیق و همه
  دهازهویژگی اند .5.2
شود، کاربر به طور طبیعی بازه را به شکل ذکر می» x  U«وقتی براي کاربر نتیجه، غلظت یک نمونه توده به شکل  .5.2.1

رش تلویحاً در این نگ. تفسیر خواهد کرد) براي مثال یک بچ از ماده(برداري گستره مقادیر قابل استناد به غلظت در هدف نمونه
و دیگر آن که این عدم قطعیت هر گونه ناهمگنی » در بچ ماده بوده) آنالیت(غلظت واقعی «ده اندازه این ایده وجود دارد که

غلظت در نمونه آزمایشگاهی تجزیه «گر ممکن است از از سوي دیگر، تجزیه. ممکن در توده را نیز الزاماً در نظر گرفته است
آشکار است که . داندهاي آزمایشگاهی را منتفی مییر بین نمونهسخن به میان آورد، که این برداشت به طور ضمنی تغی» شده

البته اثر روي عدم قطعیت . کندپوشی می برداري را شامل شده در حالی که دیگري از این مورد چشمیک نقطه نظر اثرات نمونه
هاي مختلف را در دهزهنگرش، اندا شناسی، این تمایز به علت این که دو بر اساس علم اندازه. تواند خیلی قابل ملاحظه باشدمی

غلظت در «گیرد، در حالی که دیگري را در نظر می» برداريغلظت در هدف نمونه«یکی، . گیرند، به وجود خواهد آمدنظر می
» برداريغلظت ماده آلاینده در خروجی کارخانه در زمان نمونه«مثال دیگر ممکن است، . کندرا لحاظ می» نمونه آزمایشگاهی

  .باشد» غلظت متوسط ماده آلاینده در طی سال«ر مقایسه با د
جرم، (آشکار است که بیان کمیت . توان جلوي این ابهامات در تفسیر را گرفتده میا با ارائه تعریف دقیق از اندازهتنه .5.2.2

گیري با ارائه اطلاعاتی در رابطه با فاکتورهایی نظیر، زمان، محدوده اندازه سازيضمناً آشکار. باشدالزامی می...) طول، غلظت و
. باشدمهم می ،گیري براي آن به کار خواهد رفت، به اندازه بیان خود کمیتیا جمعیتی که فرض بر این است نتیجه اندازه محل

  .ارائه خواهند شدقطعیت  ها براي تخمین عدمده و معناهاي ضمنی آنهاي خاص از تعریف اندازهاز مثالبعضی در ادامه 
  .باشدپذیر نمی امکانبه هیچ وجه برداري بیان پروتوکل نمونه ناشی از نحوههاي اجتناب از تمام ابهام

برداري برداشته و به عنوان یک نمونه اولیه تک از یک هدف نمونه یافزایش ءوقتی یک نمونه مرکب با ترکیب چند جز .5.2.3
را ارائه خواهد داد، این ) یعنی ترکیب متوسط هدف(ده مقدار اندازهآنالیز شود، آن گاه تعیین تک غلظت آنالیت، تخمینی از 

   عدم قطعیت در تخمین مقدارکننده  عدم قطعیت این مقدار تک منعکس. شودبحث می 4مورد به طور خلاصه در بخش 
و  شدهآنالیز  جداگانهبرداري برداشته و هر یک از هدف نمونه ،از سوي دیگر، اگر چند نمونه اولیه مستقل. باشدده میاندازه

که ( با این حال، این مقدار. ده خواهد بودمیانگین نیز، تخمین مقدار اندازهمحاسبه شود، آن گاه این مقدار ها آنمقدار میانگین 
که به (خطاي استاندارد مقدار میانگین  و تنها باشدنمیگیري عدم قطعیت اندازه )شودبیان می sبه شکل انحراف استاندارد، 

هاي اولیه توان با برداشتن تعداد بیشتري از نمونهاین عدم قطعیت روي میانگین را می. است) شودبیان می 푠/√푛صورت 
  .هاي اولیه کاهش دادتوان با برداشتن تعداد بیشتري از نمونهگیري را نمیقطعیت روي اندازهدر حالی که عدم c1،کاهش داد

  خطا، دقت و عدم قطعیت .5.3
راهنماي دیگر با جزئیات بیشتر . باشددیگر نظیر صحت، خطا، درستی، بایاس و دقت مرتبط میمفاهیم عدم قطعیت به  .5.3.1

                                                             
c .باشند و فرض این که بایاس صفر استها تصادفی و مستقل میبا فرض این که نمونه.  
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  :باشدهاي مهم خالی از لطف نمیتفاوتبا این حال، تکرار بعضی از . [1.2]پردازد به بررسی این روابط می
 باشد، در حالی که خطا، یک گیري و دیگر اثرات معلوم میگستره مقادیر قابل استناد بر اساس نتیجه اندازه ،عدم قطعیت

  .باشدمی) یا مرجع(» واقعی«اختلاف تک بین یک نتیجه و یک مقدار 
 یعنی هم خطاهاي سیستماتیک و هم خطاهاي (تی را که ممکن است بر یک نتیجه تأثیر بگذارند عدم قطعیت تمام اثرا

) یعنی، تنها چند خطاي تصادفی(کند، در حالی که دقت، تنها شامل اثراتی است که حین مشاهدات را لحاظ می) تصادفی
  .کنندتغییر می

 5.1.8باشد، اما همان طور که در بخش برداري معتبر میهاي نمونهگیري و روشعدم قطعیت براي کاربرد صحیح اندازه 
  .شوداشاره شد، در آن خطاي درشت اپُراتور لحاظ نمی

  گیريبرداري و تهیه فیزیکی به عنوان منابع عدم قطعیت اندازهنمونه .5.4
ساده در نمونه آزمایشگاهی  برداري و نه به طورگیري بر اساس غلظت آنالیت در هدف نمونههر جا که هدف اندازه .5.4.1

  .کندگیري گزارش شده ایجاد میبرداري، عدم قطعیتی را در نتیجه اندازهتعریف شده باشد، عملیات نمونه
توانند براي هر حادثه محتملی که ممکن ها هیچ وقت نمیبرداري هرگز کامل نیستند، چرا که آنهاي نمونهپروتوکل .5.4.2

  .بردار را توصیف کنندبرداري رخ دهد، اقدام مقتضی براي نمونهن نمونهاست در دنیاي واقعی ضم
. شودتعریف می) براي مثال، تا نزدیکترین میلیمتر یا ثانیه(برداري به ندرت به شکل دقیق  نمونه) یا زمانی(موقعیت فضایی 

را بگیرد، اما از آنجا که ناهمگنی ) عینی معیارهايآل بر اساس به طور ایده(هایی بردار مجبور است چنین تصمیمنمونه
درك . هایی غلظت تخمینی را تحت تأثیر قرار خواهند داد، یک چنین تصمیم)چه در فضا و چه در زمان(باشد ناپذیر می اجتناب

هاي نمونهبراي مثال وقتی . باشداین منابع عدم قطعیت در طراحی و به کارگیري متدها براي تخمین عدم قطعیت مهم می
گیري که واقعاً وجود دارد، برداشته شوند، ممکن است بیانگر عدم قطعیت اندازه یکساندقیقاً از مکان و زمان  وبارتکرارد

هاي کار شده مختلف مورد و در مثال) 10تا  6هاي بخش(این موضوع با جزئیات بیشتر در توصیف متدهاي تخمین . نباشند
  ).A ستپیو(بحث و بررسی بیشتر قرار خواهد گرفت 

بود، آن گاه مقدار این میبرداري به طور کامل همگن اگر هدف نمونه. شودناهمگنی همیشه به عدم قطعیت منجر می .5.4.3
اگر بخش آزمایشی چند میکروگرم باشد، آن . اي در مقیاس خود ناهمگن هستندشد، اما تقریباً تمام مواد تا اندازهسهم صفر می

ناهمگنی را . گیري غلظت آنالیت سهم خواهد داشتبرداري در عدم قطعیت اندازهناهمگن بوده و گام نمونهگاه تقریباً تمام مواد 
برداري بزرگتر توان در یک آزمایش جدا به صورت کمی تعیین کرد، اما اگر هدف، تخمین غلظت آنالیت در هدف نمونهمی

  ).بحث شده است 4.2در بخش (یري خواهد بود گباشد، آن گاه این ناهمگنی تنها یک علت عدم قطعیت اندازه
براي مثال، جابجایی، نگهداري، (هاي جداسازي فیزیکی توان براي عدم قطعیت ناشی از پروسههاي مشابهی را میبحث .5.4.4

شیمیایی نمونه برداري و قبل از تهیه مطرح کرد که بعد از عمل نمونه) سازي خرد کردن، شکافتن، خشکاندن، الک کردن، همگن
مختلف نظیر پرِت آنالیت، پِرت  هايمکانیسمطریق را از تواند خطاهاي زیادي هر گام می. شوندایجاد می) 1شکل (آزمایشی 

هاي ارائه هدف متدهاي به کار گرفته شده و آموزش. هاي قبلی وارد کندذرات بسیار ریز یا آلودگی ناشی از تجهیزات و یا نمونه
هاي اجرایی با این حال، هنگام به کارگیري عملی، روش. برسانندد که این خطاها را به حداقل ممکن نطوري باش بایستشده می

  .کنند واردگیري نهایی هایی را در مقدار اندازه  ممکن است خود عدم قطعیت ،براي تخمین عدم قطعیت تمامی این مراحل

  منابع عدم قطعیت .5.5
براي مثال، راهنماي عدم . شوندبندي می هاي مختلفی طبقهشود که به روشمنابع گوناگونی ناشی میعدم قطعیت از  .5.5.1

  ها دو مورد اول که از بین آن [3]قطعیت یوراکم هشت مقوله تأثیرگذار مهم در تخمین عدم قطعیت را تعریف کرده 
رویکرد . اند، نشان داده شده1ن دو مقوله در جدول اثرات ویژه قابل شناسایی در ای. باشندبرداري و تهیه نمونه مینمونه
برداري از سوي دیگر، تئوري نمونه. اي براي یک مدل ریاضی استفاده کند سازي ممکن است از این اثرات به عنوان پایه مدل
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ه انواعی از توانند ب، که هر یک از این موارد می)2جدول (کند برداري را شناسایی میهشت منبع متمایز خطا در نمونه
سازي گوناگون مورد استفاده  توانند براي انواع رویکردهاي مدلفاکتورهاي علیّ کاهش یافته و این فاکتورها نیز به نوبه خود می

  به عنوان منابع عدم قطعیت ) 1شکل (گیري رویکرد جایگزین دیگر، لحاظ کردن تمام مراحل در پروسه اندازه. قرار گیرند
، با در این راهنما هاي مطالعاتیترین طرحساده. دهند گیري نهایی از خود نشان میا در عدم قطعیت اندازهباشد که سهمی رمی

ها نیز به صورت منابع عدم رفتار کرده و کلاس) 3جدول (عدم قطعیت، به شکل عدم قطعیت ناشی از چهار کلاس اثرات 
بندي منابع عدم قطعیت که به طور صریح در  با گروه این روششوند، بدین ترتیب تیمار میقطعیت در یک مدل آماري ساده 

عدم قطعیت «تواند به دو مقوله ترین شکلش میبندي در ساده تقسیماین . دشوند نیز مطابقت دارپیشنهاد می [3]مرجع 
  .کاهش یابد» ايعدم قطعیت تجزیه«و  »بردارينمونه

از لحاظ شدن تمام شوند، این است که ارزیابی میبندي و  هاي مختلف که گروهبندي جنبه مهم هر یک از این طبقه .5.5.2
  بندي را  تا وقتی که این الزام برآورده شود، هر طرح طبقه. اطمینان حاصل شوداثرات مهم عملی در تخمین عدم قطعیت 

تمام اثرات مهم عملی  3و جدول  2شده در جدول  فهرستبندي  هاي طبقهطرح. توان براي تخمین عدم قطعیت به کار بردمی
  .دهندرا پوشش می

ابی بندي متفاوت از منابع به یک طرح مطالعاتی متفاوت، همین طور به متدهاي بنیادي متفاوت ارزی عموماً هر طبقه .5.5.3
هاي مستقل عدم قطعیت از طریق رویکردهاي مختلف این وضعیت اساساً به تخمین. د شدهاي عدم قطعیت منجر خواهسهم
هاي با عدم قطعیت نسبتاً متفاوت و درشت براي ، تخمین[5] ههمان طور که در جاي دیگر اشاره شد. شودمنجر مینیز 

این حالت، اساس بازبینی مستمر در . باشدشناسی مطالعه داراي خطا می د که حداقل یک روشنکنسیستم یکسان، بیان می
هاي عدم قطعیت ناشی از بنابراین هر جا که عملی باشد، مقایسه تخمین. دهدرابطه با اعتبار یک رویکرد را تشکیل می

  .شودهاي خاص و ارزیابی اعتبار رویکردهاي متفاوت پیشنهاد میرویکردهاي ارزیابی مستقل، به عنوان ابزار اعتباربخشی تخمین

  قطعیت ناهمگنی به عنوان یک منبع عدم .5.6
میزانی که یک خاصیت یا سازنده به طور یکنواخت در «هم ناهمگنی و هم همگنی را به صورت آیوپاك در حال حاضر  .5.6.1

بر این اساس، ناهمگنی از . کندتعریف می) را براي تعاریف ببینید B پیوست(» سرتاسر یک کمیت مادي توزیع شده باشد
هاي از مکانی افزایش هايجزء. آیدبرداري به حساب میعدم قطعیت مرتبط با نمونهکننده در  مهمترین فاکتورهاي مشارکت

هاي مختلف آنالیت در یک ماده ناهمگن بوده و در نتیجه تغییر نمونه به نمونه در برداري، داراي غلظتمختلف در هدف نمونه
به طور کلی، . شودنتایج دیده میدر شده  غلظت آنالیت وجود خواهد داشت که معمولاً به شکل یک سهم در تغییر مشاهده

این وضعیت عموماً به عدم قطعیت . بستگی دقیق غلظت به مکان معلوم نیست، بنابراین امکان هیچ گونه تصحیحی وجود ندارد
  .نتایج منجر خواهد شد ایندر هر نتیجه و همین طور هر معدلی از 

کننده خطاي  فاکتور تعیین) مخالف همگنی(میزان ناهمگنی «بالا، این است نکته آیوپاك، با عنوان پیوست به تعریف  .5.6.2
دیگر منابع خطا و عدم . باشدبرداري میاین نکته، شاخص مناسبی براي اهمیت ناهمگنی در نمونه. »باشدبرداري مینمونه

توانند ها، هر یک میایداري ناقص نمونهو پ د دارند، براي مثال، آلودگی متقاطعبرداري وجودر عملیات عمومی نمونهنیز قطعیت 
لذا، ناهمگنی و اثرات آن ـ نظیر تغییرپذیري تصادفی و بایاس انتخابی ـ . یا تغییر اضافی دیگر منجر شوند) نامعلوم(به بایاس 

حساب  برداري مدیریت شده مطرح بوده و عموماً مهمترین منبع عدم قطعیت بههمچنان به عنوان بزرگترین مشکل در نمونه
  .آیندمی

شود، که طبق تعریف آیوپاك، چنانچه نمونه حاوي گاهی اوقات از تعریف جایگزین همگنی براي ماده خاص استفاده می .5.6.3
بر این اساس، مخلوطی که در آن احتمال . تواند مطرح شوددر مورد آن نمی» همگنی«ذراتی از مواد مختلف باشد، بحث 

در نظر گرفت و در این صورت » همگن«توان به عنوان برداري ثابت باشد را میدر سرتاسر هدف نمونهانتخاب انواع مختلف ذره 
با این وجود حتی در این موارد نیز . بایست یکسان باشداي که از هر قسمت از ماده برداشته شده، میغلظت مورد انتظار نمونه

هاي جزئی در ترکیب اجزاي افزایشی، به تغییر نمونه به نمونه اي ماده بخاطر تفاوتبایست توجه داشت که طبیعت ذرهمی
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لذا طبق تعریف آیوپاك، ناهمگنی تحت این شرایط باز هم اثرات خود را نشان داده و در نتیجه همچنان در . منجر خواهد شد
  .عدم قطعیت سهم خواهد داشت

  [ퟑ]رفته از مرجع برداري و تهیه نمونه، برگبعضی منابع عدم قطعیت در نمونه: 1جدول 
  تهیه نمونه  بردارينمونه

  ـ ناهمگنی
براي مثال، تصادفی، تصادفی (برداري خاص ـ اثرات استراتژي نمونه
  )لایه لایه، تناسبی و غیره

  )بخصوص انتخاب چگالی(ـ اثرات حرکت محیط توده 
  )جامد، مایع، گاز(ـ حالت فیزیکی توده 

  ـ اثرات دما و فشار
براي مثال، جذب سطحی (برداري روي ترکیب نمونهـ اثرات پروسه 

  )برداريدیفرانسیلی در سیستم نمونه
  ـ جابجایی و نگهداري نمونه

  برداريزیرنمونه یاسازي  ـ همگن
  ـ خشکاندن

  ـ آسیاب کردن
  ـ انحلال

  ـ استخراج
  ـ آلودگی
  )اثرات شیمیایی(سازي  ـ مشتق

  ـ خطاهاي رقت
  ـ تغلیظ) پیش(ـ 

  ایجاد گونه ـ کنترل اثرات
  برداريبرداري در تئوري نمونهمنابع عدم قطعیت نمونه: 2جدول 

  توصیف  منبع
ذرات به صورت فیزیکی و شیمیایی (نتیجه ناهمگنی ساختاري   )FSE(برداري بنیادي خطاي نمونه

  .)باشندناهمگن می
  نتیجه ناهمگنی توزیع شده  )GSE(بندي و تفکیک  خطاي گروه

  ها در فضا یا طی زمانبرداريوند نمونهرPSE1(  (نقطه در گستره وسیع خطاي انتخاب 
  اي در فضا یا طی زمانمقادیر دوره  )PSE2(اي خطاي انتخاب نقطه دوره

مرزهاي حجمی یک . برداريشناسایی نمونه صحیح جهت نمونه  )IDE(افزایشی  ءخطاي تعیین مرز جز
  .دهدقرار میبرداري صحیح را مورد توجه وسیله نمونه

برداري هاي برش وسیله نمونهشکل لبه. برداشتن نمونه مورد نظر  )IXE(افزایشی  ءخطاي استخراج جز
  .دهدرا مورد توجه قرار می

  )ماده خارجی در نمونه( آلودگی  )IPE(افزایشی  ءخطاي تهیه نمونه و جز
  )جذب سطحی، میعان، رسوب و غیره( هااُفت

  )نگهداري( تغییر ترکیب شیمیایی
  )انباشتگی، خرد شدن ذرات، رطوبت و غیره( تغییر ترکیب فیزیکی

، عدم آگاهیشده،  جاجابههاي نمونه شماره( *خطاهاي ناخواسته
  )انگاري سهل

سازي سنگ معدن طلا، خطاهاي عمدي  غنی( **خطاهاي عمدي
  )افزایشی، تقلب و غیره ءدر تعیین مرز جز

هاي مختلف از یک نمونه خطاها در استناد اوزان به بخشنتیجه   )SWE( بخشیوزنخطاي 
  مرکب نابرابر

  .کندتبعیت می.) شودبیشتر بحث می 10در بخش (و دیگر منابع  퐺푦[17]بندي از منبع این طبقه* 
  .شوندهاي عدم قطعیت گنجانده نمیبا عنوان خطاهاي درشت در تخمین** 
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  تجربیهاي عدم قطعیت در رویکرد سهم: 3جدول 
  *کلاس اثر  پروسه

  )بایاس(سیستماتیک   )دقت(تصادفی 
  تغییرپذیري آنالیزي   آنالیز

  )سهم مرکب اثرات تصادفی(
  بایاس آنالیزي 

  )اثر مرکب منابع بایاس(
برداري تغییرپذیري نمونه  بردارينمونه

برجسته شده بر اثر تغییرات (
  )اپراتور و ناهمگنی

  برداريبایاس نمونه
مرکب بایاس انتخابی، بایاس اثر (

  )اپراتور و غیره

ها توسط یک گیرياثر سیستماتیکی که در اندازه. تمایزگذاري اثرات تصادفی از اثرات سیستماتیک به زمینه مورد نظر بستگی دارد* 
تواند به مهارت بین سازمانی، می هنگام بررسی این اثر با توجه به مقدار توافقی آزمون) براي مثال بایاس آنالیزي(شود  سازمان دیده می

  .عنوان یک اثر تصادفی نیز در نظر گرفته شود
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  برداريگیري شامل نمونهـ تخمین عدم قطعیت اندازه3بخش 

  
  ن عدم قطعیتیرویکردهاي مربوط به تخم. 6
و » آزمایشی«، »تجربی«هاي رویکرد ها که به نامیکی از آن. دو رویکرد عمده در رابطه با تخمین عدم قطعیت وجود دارد .6.1
گیري کل استفاده کرده تا یک تخمین سطح مشخصی از تکرار روش اندازه شود، ازنامیده می» بالا ـ پایین«یا » رو به عقب«

خوانده » تجربی«این رویکرد، در این راهنما به نام رویکرد . گیري ارائه دهدمستقیم از عدم قطعیت را براي نتیجه نهایی اندازه
شود، خوانده می» پایین ـ بالا«یا » نهبینا پیش«، »تئوري«، »سازي مدل«هاي رویکرد هدف رویکرد دوم که به نام. شودمی

این . باشدها میسازي تمام منابع عدم قطعیت به صورت منفرد و آن گاه استفاده از یک مدل براي ترکیب کردن آن کمی
  .شودخوانده می» سازي مدل«رویکرد نیز در این راهنما به نام رویکرد 

کننده در عدم قطعیت از  هاي مشارکتتواند براي تخمین سهمتجربی می متد. باشندنمی ضاین رویکردها، با یکدیگر در تناق
توانند به طور مفید همراه با یکدیگر در صورت نیاز، هر دو رویکرد می. هاي اثر مورد استفاده قرار گیردیک یا چند اثر و یا کلاس

برداري شده ي دو رویکرد بین مواد مختلف نمونهقابلیت به کارگیر. گیري یکسان به کار گرفته شوندبراي مطالعه سیستم اندازه
  .کندفرق می

هاي باشد که از بیشترین کاربرد در انواع سیستمرفته در این راهنما، توصیف جامع رویکرد تجربی میرویکرد به کار  .6.2
هاي خاص کاربردي وضعیتسازي براي  رویکردهاي مدل. باشدبرخوردار می) هاي گازي، مایع و جامدمثل سیستم(گیري اندازه

هاي عدم در رابطه با چگونگی ترکیب این رویکردهاي مختلف جهت استفاده در تخمین. شوندتوصیف می) ايمثل جامدات ذره(
هدف این . ارائه خواهند شدهایی نیز توصیه ،گیريهاي اندازهاي از سیستم قطعیت مقرون به صرفه و قابل اعتماد در گستره

هاي خاص ترین متد تخمین عدم قطعیت براي وضعیته، قادر ساختن کاربر این راهنما بري انتخاب مناسبرویکرد دو گان
  ).کندراهنماي انتخاب رویکرد را ارائه می 1بخش (مربوط به خودشان است 

دو (هاي اکستریم، جمعیمطالعه تجربی مورد استفاده در آزمون  نوعسازي و  کند که رویکردهاي مدلاشاره می [5]مرجع  .6.3
  :یک طیف پیوسته هستند) و پایین حد بالا

هاي دقت، حتی در رویکرد با این حال توجه داشته باشید که تکرارپذیري مشاهده شده یا دیگر تخمین
اثرات  معمولاً به طور مشابه،. شوندهاي جداي عدم قطعیت در نظر گرفته میاغلب به عنوان سهم ]سازي مدل[

از این رو . شوند، حداقل براي معنادار بودن یا تعیین کمی شدن بازبینی میپذیريرآورد تجدیدمنفرد قبل از ب
  .کنندهاي هر دو اکستریم استفاده میهاي عدم قطعیت عملی از بعضی المانتخمیناغلب 

هاي عملی دیگر آن که تخمینها، اکستریم بوده و ها، مهم است که آگاه باشیم، اینبنابراین در ارجاع به هر یک از اکستریم
  .هاي هر دو رویکرد باشندزیادي ممکن است شامل استفاده از المان

براي . باشد به اندازه کافی قابل اعتمادکه  گیري استهدف کلی هر رویکرد، رسیدن به تخمینی از عدم قطعیت کل اندازه .6.4
ها مورد ارزیابی به طور کمی تعیین شده و تنها اثر ترکیبی آن رسیدن به این هدف لازم است تا تمام منابع عدم قطعیت منفرد

ها برازنده هدف گیريیعنی، اندازه(با این حال، چنانچه مشخص شود سطح کلی عدم قطعیت غیر قابل پذیرش است، . قرار گیرد
جهت و بی عدم قطعیتاز سوي دیگر، ممکن است . بایست اقدامی جهت کاستن عدم قطعیت صورت پذیرد، آن گاه می)نباشند

ضروري کوچک باشد، که در این حالت ممکن است توجیهی براي افزایش عدم قطعیت آنالیزي وجود داشته باشد که به طور غیر
با این حال، در . بحث خواهند شد E پیوستمتدهاي اصلاح عدم قطعیت در . در نتیجه به کاهش هزینه آنالیز منجر خواهد شد

گیري سهم غالب را در عدم قطعیت کل این مرحله داشتن اطلاعات در مورد این که کدام بخش عمومی روش اجرایی اندازه
مزیت مطالعه اولیه جامع این است که این اطلاعات . داشته، ضروري بوده و لذا ممکن است تخمین اثرات منفرد، اجباري باشد

توان بردار بوده و چنانچه عدم قطعیت قابل قبول باشد، می باشند، و ایراد آن این است که اجراي آن هزینهدسترس میقبلاً در 
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بایست سطح جزئیات مورد نیاز در تخمین ریزان میدر نتیجه برنامه. آیداثبات کرد که انجام آن کار غیر ضروري به حساب می
  .د نظر داشته باشندمطلاعات جامع براي توسعه بیشتر را نیز عدم قطعیت، همین طور احتمال نیاز به ا

  دهاندازه. 7
که  باشدمیبرداري ده، یک مقدار متوسط بیانگر ترکیب کل هدف نمونهي بعدي فرض بر این است که اندازههادر بحث .7.1

و ) 5.2بخش (ده این مطلب به ویژگی اندازه. تخمین زده شود برداري و آنالیزیک پروسه نمونه قرار است مقدار آن از طریق
  .شودمرتبط می) 4.1بخش (برداري تعریف هدف نمونه

  برداريروش عمومی مطالعات عدم قطعیت نمونه. 8
اي معتبر، آزمون مهارت، و در صورت بایست تحت یک سیستم کیفیتی مناسب، شامل متدهاي تجزیهاي میکار تجزیه .8.1

بایست تمام مراحلی را که به طور نرمال درون گذاري میهاي صحهروش. امکان کنترل کیفیت داخلی و خارجی انجام شود
هاي بایاس با شامل بازبینی پوشش داده وشوند را انجام می) هاي آزمایشیبرداري از نمونهشامل هر مرحله زیر نمونه(آزمایشگاه 

توجه داشته باشید که متدهاي تخمین . اي نیز باشندیا دیگر متدهاي تخمین بایاس تجزیه داراستفاده از مواد مرجع گواهی
  .برداري نیز به کار روندهاي مرتبط با زیرنمونهتوانند براي تخمین عدم قطعیتعدم قطعیت توصیف شده در این راهنما، می

ي غلظت را دقیقاً به شکل واقعی خود گزارش کنند، هابایست تخمیندهنده آنالیز شیمیایی می هاي انجامآزمایشگاه .8.2
حد گزارش کنند، حتی اگر مقدار غلظت زیر » کمتر از«بایست مقادیر را بریده، سانسور کرده و یا به شکل ها نمیبخصوص آن

عدم  یا منفی به برآورد کمتر از حد LODکوتاهی کردن در گزارش مشاهدات زیر . و یا زیر صفر باشد) LOD(حد تشخیص 
  .قطعیت منجر خواهد شد

  رویکرد تجربی. 9
  برداشت کلی .9.1
رسیدن به یک تخمین قابل اعتماد از عدم قطعیت، بدون نیاز به دانستن هر یک از ) بالا ـ پایین(تجربی هدف رویکرد  .9.1.1

درون سازمانی و یا بین سازمانی گیري هاي اندازههاي تجدیدپذیري کل آزموناین رویکرد به تخمین. باشدمنابع منفرد می
ها به شکل اثرات بندي مجدد این توصیف نوع عمومی منبع، نظیر اثرات تصادفی یا سیستماتیک و سپس تقسیم. باشدمتکی می

  .باشدپذیر می برداري و پروسه آنالیزي امکانناشی از پروسه نمونه
 برداريدقت نمونهگیري نظیر جداگانه و از خواص متدهاي اندازه توان به طورهايِ بزرگیِ هر یک از این اثرات را میتخمین

این . بدست آورد) براي اثرات سیستماتیک ناشی از آنالیز شیمیایی(یا بایاس آنالیزي ) برداريبراي اثرات تصادفی ناشی از نمونه(
این رویکرد به طور کامل در . را ایجاد کنندگیري توانند با یکدیگر ترکیب شده تا تخمین عدم قطعیت نتیجه اندازهها میتخمین

  .نشان داده شده است A4و  A1 ،A2 ،A3هاي مثال
  منابع عدم قطعیت .9.2
این چهار منبع، خطاهاي تصادفی . ها را ناشی از چهار منبع عمومی خطا در نظر گرفتگیريتوان عدم قطعیت اندازهمی .9.2.1

این خطاها به طور سنتی . باشندیز، همین طور خطاهاي سیستماتیک ناشی از این متدها میبرداري و آنالناشی از متدهاي نمونه
اگر ). 4جدول (اند برداري و بایاس آنالیزي تعیین مقدار شدهبرداري، دقت آنالیزي، بایاس نمونهبه ترتیب با عنوان دقت نمونه

  ترکیبی تعیین مقدار شوند، تخمین عدم قطعیت خطاهاي ناشی از این چهار منبع به شکل جدا از هم و یا به شکل 
متدهاي تخمین سه خطا از این چهار خطا به خوبی انجام . پذیر خواهد بود کنند، امکانهایی که این متدها تولید میگیرياندازه
ها و آنالیزها از نمونه %)10براي مثال (توان به ترتیب با دو تکرار از یک بخش برداري و دقت آنالیزي را میدقت نمونه. اندشده

دار و مناسب و با فرض این که، این بایاس  گیري بایاس روي مواد مرجع گواهیتوان با اندازهبایاس آنالیزي را می. تخمین زد
  .گذاري متد آنالیزي تخمین زدبدست آوردن مستقیم آن از صحهبا باشد، و یا ماده آزمایشی می آن براي بیانگر حضور
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معادل ( 24 و 10 برداري مرجعهدف نمونهبرداري شامل استفاده از یک هاي اجرایی براي تخمین بایاس نمونهروش .9.2.2
برداري بین سازمانی است که هاي نمونههاي آزمونگیريروش دیگر، استفاده از اندازه. باشندمی) برداري یک ماده مرجعنمونه
کننده وارد شده و در تخمین عدم قطعیت بر پایه تغییرپذیري کل گنجانده  مشارکتبرداري از سوي هر ها بایاس نمونهدر آن

هاي عدم قطعیت مرتبط با اثرات سیستماتیک ممکن است سخت باشد، با گرچه تخمین بعضی از مؤلفه). 9.5بخش (شود می
باشند، انجام این مناسب می این حال، چنانچه دلیل مناسبی وجود داشته باشد که اثرات سیستماتیک کوچک و تحت کنترل

تواند از نوع کیفی، مثل دانش قبلی از طبیعت شیمیایی یا فیزیکی یک چنین دلیلی می. رسدتخمین غیر ضروري به نظر می
، A4و  A3هاي مثال(د هاي کامل باشهاي قبلی روي بچريگیبرداري، و یا کمی، مثل اطلاعات بدست آمده از اندازههدف نمونه

  ).را ببینید A پیوست
  هاي عدم قطعیت در رویکرد تجربیتخمین سهم: 4جدول 

  کلاس اثر  پروسه
  )بایاس(سیستماتیک   )دقت(تصادفی 

  دار براي مثال، مواد مرجع گواهی  براي مثال، آنالیزهاي دوبارتکرار  آنالیز
  برداري بین سازمانیبرداري مرجع، آزمون نمونههدف نمونه  هاي دوبارتکرارنمونه  بردارينمونه

  .هاها سهم داشته و متدهاي تخمین آنگیريچهار کلاس اثراتی که در عدم قطعیت اندازه
  مدل آماري براي تخمین تجربی عدم قطعیت .9.3

به منظور طراحی متدهاي آزمایشگاهی براي تخمین عدم قطعیت با  استفاده از رویکرد تجربی، لازم است جهت توصیف رابطه 
این مدلِ اثرات تصادفی، یک . گیري شده و مقادیر واقعی غلظت آنالیت، یک مدل آماري در دست داشته باشیممقادیر اندازهبین 
برداري خاص به شکل زیر در نظر از یک هدف نمونه) مرکب یا تک(را بر روي یک نمونه ) x(گیري تک از غلظت آنالیت اندازه

 :گیردمی

푥 = 푋واقعی + 휀 بردارينمونه + 휀آنالیز 

  براي مثال، آن . باشدمی) دهیعنی، معادل با مقدار اندازه(ري بردا، مقدار واقعی غلظت آنالیت در هدف نمونهواقعی푋در اینجا 
휀برداري خطاي کل ناشی از نمونه. تواند جرم کل آنالیت در هدف تقسیم بر جرم کل هدف باشدمی و خطاي آنالیزي  بردارينمونه

휎گیري برداري تک، اگر منابع تغییر مستقل باشند، واریانس اندازهدر یک بررسی از یک هدف نمونه. باشدمی آنالیز휀کل   گیرياندازه
  :خواهد شد ازعبارت 

휎 گیرياندازه = 휎 بردارينمونه + 휎آنالیز 

휎در اینجا،  ، واریانس بین ـ آنالیز روي یک آنالیز휎و ) عمدتاً ناشی از ناهمگنی آنالیت(واریانس بین ـ نمونه یک هدف  بردارينمونه
  .باشدنمونه می

  براي تقریب این پارامترها استفاده شود، داریم،) 푠 (هاي آماري واریانس اگر از تخمین
푠 گیرياندازه = 푠 بردارينمونه + 푠آنالیز 

푠تواند با استفاده از می) u(استاندارد و عدم قطعیت    :تخمین زده شود، که در این صورت داریم گیرياندازه

푢    1معادله  = 푠 گیرياندازه = s بردارينمونه + sآنالیز  

 و یا در صورت نیاز به شکل یک جملهشده برداري گنجانده تواند در واریانس نمونهواریانس ایجاد شده از تهیه نمونه فیزیکی می
شود برداري پیشنهاد میبرداري، که براي تخمین عدم قطعیت نمونهدر یک بررسی کلی از چند هدف نمونه. جدا بیان شود
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  :بایست مورد استفاده قرار گیردیافته زیر می ، مدل بسط)9.4.2بخش (
푥 = 푋واقعی + 휀هدف + 휀 بردارينمونه + 휀آنالیز 

 ،ي مناسبANOVA. باشدمی بین ـ هدف휎ها بوده و داراي واریانس ن هدفبیانگر تغییر غلظت بی هدف휀اینجا جمله اضافی 
휎، بین ـ هدف휎هاي هاي واریانستخمین به طور دقیق  1را ایجاد کرده و عدم قطعیت نیز با استفاده از معادله  آنالیز휎و  بردارينمونه

  .شودتخمین زده می
  :شودمی، که با معادله زیر ارائه کل휎واریانس کل، 

휎کل = 휎بین ـ هدف + 휎 بردارينمونه + 휎آنالیز 

  براي اهداف عملی . بحث خواهد شد 16.2نیز یک پارامتر مفید در ارزیابی برازش هدف بوده و به طور جامع در بخش 
  :جایگزین شده و داریم 푠هایشان یعنی هاي جمعیت با تخمینواریانس
کل푠  2معادله  = 푠بین ـ هدف + 푠 بردارينمونه + 푠آنالیز  

  تخمین تجربی عدم قطعیت .9.4
به یک متد پنجم ). 5جدول (باشند میقابل کاربرد چهار نوع متد در تخمین عدم قطعیت با استفاده از رویکرد تجربی  .9.4.1

ین راهنما ا متد اصلی که بیشتر در. توضیح داده شده است 9.6به طور خلاصه در بخش نیز  )تغییرنگاشت( واریوگرافینام 
استفاده کند،  2برداري در متد بردار از چندین پروتوکل نمونهاگر یک نمونه. باشدمی) 1(» تکرارمتد دوبار«شود، توصیف می

، 3متد (بردار همگی یک پروتوکل را به کار برند اگر چندین نمونه. تواند تشخیص داده شودها میهر گونه بایاس بین پروتوکل
بردارهاي ، آن گاه بایاس بین نمونه)باشد، یا آزمون کارایی متد میCTSبرداري ـ یک آزمون جمعی در نمونه که معادل با
هاي مختلفی را به بردار پروتوکلاگر چند نمونه. تواند تشخیص داده شده و در تخمین عدم قطعیت گنجانده شودمتفاوت می

که  4متد (اند ترین پروتوکل انتخاب شدهبیان شده به عنوان مناسب ایشان براي هدفهاي حرفهکار برند، که در دیدگاه
  برداري یا آن گاه، هر گونه بایاس وارد شده از سوي هر پروتوکل نمونه ،)باشدمی SPTبرداري، معادل آزمون مهارت نمونه

  .دو در تخمین عدم قطعیت گنجانده شوتواند تشخیص داده شده بردار، مینمونه
  برداريچهار متد تجربی براي تخمین عدم قطعیت مرکب شامل نمونه: 5جدول 
  متد
  

توصیف 
  متد

بردارها نمونه
  )اشخاص(

  مؤلفهتخمین   هاپروتوکل
  بردارينمونه  آنالیز

  بایاس  دقت  بایاس  دقت
  1نه  بله  نه  بله  تک  تک  هاتکرارباردو  ـ1
  1نه  بله  هابین پروتوکل  چند پروتوکل  تک  هاپروتوکل  ـ2
  2بله  بله  بردارهابین نمونه  تک  بردارچند نمونه  CTS  ـ3
  ها  بین پروتوکل  چند پروتوکل  بردارچند نمونه  SPT  ـ4

  بردارهابین نمونه+ 
  2بله  بله

  ).را ببینید A پیوست، A2مثال (دار در اجراي آنالیز بدست آورد  توان با گنجاندن مواد مرجع گواهیاطلاعات بایاس آنالیزي را می. 1
  .باشندهاي جمعی گنجانده شده که چندین آزمایشگاه در آن درگیر میبایاس آنالیزي به طور جزئی یا به طور کامل در تمرین. 2
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. باشدمی 5در بین چهار متد توصیف شده در جدول متد ترین ترین و احتمالاً مقرون به صرفهبارتکرار، سادهمتد دو .9.4.2
هاي از نمونه) ، اما نه کمتر از هشت هدف%10یعنی، (باشد که یک بخش کوچک بردار تک متکی مییک نمونهاصول آن بر 

شوند که به طور  برداري برداشته میتکرارها از حداقل هشت هدف نمونهبارآل، دوبه طور ایده. 12 و d111کنداولیه را تکرار می
داشته باشد، آن گاه تمام هشت اگر تنها یک هدف وجود . تصادفی انتخاب شده تا بیانگر ترکیب نوعی این اهداف باشند

هاي نمونه. برد خواهد بودتوانند از آن برداشته شوند، اما تخمین عدم قطعیت، تنها براي آن یک هدف قابل کارتکرارها میدوبار
کننده ابهام در پروتوکل  برداري اسمی یکسان و با لحاظ کردن تغییرات مجازي که منعکستکرار، با تکرار پروتوکل نمونهوبارد

مقیاس ـ کوچک آنالیت مورد نظر در به کارگیري آن پروتوکل،  اثر ناهمگنیِ لحاظ کردن باشند، همین طوربرداري مینمونه
گیري ، نقطه آغاز اولیه و جهتکاهوهابِی آوري یک نمونه مرکب روي براي جمع» W«ح براي مثال، در طر. شوند برداشته می

»W «شوند گیري تغییر داده میاي نیز، دوباره نقطه آغازي و جهتبراي نمونه تکراري دوم تغییر داده شده و براي طرح شبکه
) بردارنمونه(برداري تک و توسط یک شخص نمونهتکرار با استفاده از یک پروتوکل هاي دوبارنمونه). A پیوست، A1مثال (

. قرار دارندهم در معرض تهیه فیزیکی ناشی از دو نمونه آزمایشی جدا از  تکرارهاي دوبار هر دو نمونه. شوندوري میآ جمع
) تکراربارشیمیایی دویعنی آنالیز (تکرار بارو به صورت دوشده آزمایشی برداشته  ، از هر دو نمونهتکرارهاي آزمایشی دوباربخش

توجه . معروف است) 2شکل (» طرح متوازن«به نام یک  تکراردوبار شیمیایی برداري و آنالیزسیستم نمونه این. شوندآنالیز می
بایست یا ناچیز فرض شده و یا به طور جداگانه برداري را که میتکرار، سهم ناشی از بایاس نمونهبارداشته باشید که متد دو

  .شوده شوند را شامل نمیتخمین زد
مانند  ،برداري بین سازمانیهاي نمونهبردار، چند پروتوکل و یا آزمونتوان براي مثال، از چند نمونهبراي تخمین این بایاس می

  .سه متد دیگر استفاده کرد
تواند با یکسانی نیز می شود، طرحبردار و پروتوکل تک توصیف میعموماً بر اساس یک نمونه» تکرارمتد دوبار«گرچه  :نکته
  ).3معادل متد . (در عدم قطعیت مورد استفاده قرار گیرد» بین ـ اپراتور«سهم  گنجاندنبردارهاي مختلف جهت نمونه

  طرح متوازن: 2شکل 

  
  .»تکراربارمتد دو«با استفاده از ) ايیعنی طرح تو در توي دو مرحله(طرح آزمایشی متوازن براي تخمین تجربی عدم قطعیت 

   

                                                             
d .باشدبرداري میتکرار معمولاً کارآمدترین شکل تکرار در مطالعات نمونهتواند استفاده شود، اما دوباریسطح بالاتري از تکرار نیز م .

تخمین باشد، براي مثال، در این حالت هر از هشت هدف نمونه می هاتکراربارهدف نمونه، بهتر از برداشتن سه 12از  هاتکرارباربرداشتن دو
푠(برداري عدم قطعیت نمونه تر بوده و اگر تخمین، بر اساس بخش کوچکتري از جمعیت کل اهداف داراي خطاي استاندارد پایین) بردارينمونه

تکرار براي برداري دوبارلذا حداقل تعداد هشت نمونه. تواند به عنوان حالت نماینده در نظر گرفته شودگذاري شده باشد، کمتر مینمونه پایه
  .[12]باشد هاي قابل اطمینان عدم قطعیت لازم میرسیدن به تخمین

 2آنالیز  1آنالیز 

 2نمونه 

   n≥8از اهداف در بررسی کل % 10
 واریانس بین ـ هدف  

  واریانس بین ـ نمونه 
 برداريدقت نمونه   ،푠  بردارينمونه

  واریانس بین ـ آنالیز 
 ،دقت آنالیز 푠آنالیز 

 برداريهدف نمونه

 1نمونه 

 2آنالیز  1آنالیز 
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هاي آزمایشی به شکل شیمیایی و بدون ذکر نام و به کمک یک متد آنالیزي مناسب تحت شرایط سپس بخش .9.4.3
هاي بخش آنالیزي چنانچه تخمین. شوندآنالیز می) براي مثال، توزیع شده به شکل تصادفی درون یک بچ آنالیزي( يتکرارپذیر

هاي انجام د، این وضع براي مقایسه با تخمینهم توسط آزمایشگاه انجام شده باشگیري به شکل مستقل از عدم قطعیت اندازه
ن ضمن تهیه مستقل از هر تواتهیه نمونه فیزیکی را می ازاریانس ایجاد شده و. شده با این متد مناسب خواهد بود

گانه و وارد کردن یک توان به طور جدان واریانس را میاز سوي دیگر ای. برداري گنجانددر واریانس نمونهنمونه  هايتکراردوبار
  )D پیوست(سطح اضافی از تکرار در طرح آزمایشی تخمین زد 

کند، در حالی هاي آنالیزي را ارائه میگیريطرح متوازن پیشنهاد شده در اینجا تنها انحراف استاندارد تکرارپذیري اندازه .9.4.4
هاي این رویکرد و یک محدودیت. بایست لحاظ شودکه بایاس آنالیزي احتمالی، جهت تخمین بخش دیگر عدم قطعیت نیز می

یک روش جایگزین این است که مقدار تکرارپذیري و عدم قطعیت . رائه شده استا A2مثال  در، 6مثال کار شده در بخش 
که آیا تکرارپذیري بدست آمده در این شود شده و سپس این نکته بازبینی درخواست  گیرندهگیري، از آزمایشگاه اندازههانداز

توانیم از عدم ضعیت وجود داشته باشد، میاگر این و. باشد یا نهمطالعه شبیه تکرارپذیري ادعا شده از سوي آزمایشگاه می
روش جایگزین دوم، . استفاده کنیم) U/2به طور نرمال (، )آنالیزي( uگیري ارائه شده از سوي آزمایشگاه، به شکل قطعیت اندازه

گاه این  آن. باشددار مناسب موجود در بچ آنالیزي می استفاده از تخمین بایاس آنالیزي بدست آمده از مواد مرجع گواهی
  .30 و 1گیري با تکرارپذیري ترکیب شود تواند جهت رسیدن به عدم قطعیت اندازهتخمین بایاس می

  هایشمحاسبه عدم قطعیت و مؤلفه .9.5
براي  f،2تغییرات یا محاسبه گسترهANOVA(e1(تواند با به کارگیري تحلیل واریانس مؤلفه تصادفی عدم قطعیت می .9.5.1

گذاري شده و  پایه 9.3تخمین بر اساس مدل توصیفی بخش . تکرار محاسبه شودهاي دوبارغلظت روي نمونههاي گیرياندازه
  قابل کاربرد ) نمونه و تکرارهاي آنالیزي با تعداد مشخص جزءهاي افزایشی(ستفاده گیري مورد ابراي هر پروتوکل اندازه

  .باشدمی

푠مقادیر  .9.5.2 مؤلفه . باشندبرداري و دقت آنالیزي میهاي دقت نمونه، به ترتیب تخمینANOVAاز  آنالیزي푠و  بردارينمونه
یافته و براي  براي عدم قطعیت بسط. شودمحاسبه می) 1معادله (گیري با ترکیب این دو تخمین تصادفی عدم قطعیت اندازه

با ) U(یافته  آن گاه عدم قطعیت بسط. ضرب شود 2پوششی درصد اطمینان، لازم است تا این مقدار در فاکتور  95مثال، تقریباً 
  :شوداستفاده از معادله زیر محاسبه می

푈  3معادله  = 2푠   گیرياندازه

Uتواند نسبت به مقدار گزارش شده ، همچنین میx یافته نسبی  و بر مبناي یک درصد به صورت عدم قطعیت بسط U گزارش
  :شود

푈  4معادله  = 100
گیرياندازه

%  
باشد، چرا که به عنوان یک تابع غلظت در عدم قطعیت نسبی، نسبت به عدم قطعیت استاندارد از کارآیی بیشتري برخوردار می

  دیگر فاکتورهاي پوششی را نیز . کنداي تغییر نمیبه طور قابل ملاحظه) مرتبه  10(مقادیر بالاي حد تشخیص آنالیزي 
چگونگی بهبود این تخمین عدم قطعیت براي گنجاندن خطاي سیستماتیک ناشی از  .توان به شکل مناسب انتخاب کردمی

  .بحث خواهد شد A پیوست، A2آنالیز شیمیایی در مثال 
                                                             

e . 10یعنی، (اغلب، بخش کوچکی%< ( رتاز مقادیر پ)هاي فراوانی آنالیزي، یعنی در تغییرپذیري بین ـ نمونه و در توزیع) انحرافی  
ي کلاسیک، ANOVAاثر مقادیر انحرافی روي  کاهندهساز  وزوناین وضع، مستلزم استفاده از بعضی متدهاي م. درون ـ نمونه وجود دارند

  هاي مربوطه را ارائه هاي جمعیتهاي قابل اعتمادتري از واریانساین متدها، تخمین. باشدمی استوارمثل استفاده از متدهاي آماري 
  .آورده شده است) 45صفحه ( A2، )40صفحه ( A1 پیوستتوصیف کامل این متدها در مثال کار شده . نددهمی

f . پیوستمثال A2 را ببینید.  
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  تواند به طور مشابه به شکلبرداري یا آنالیز تنها مییافته نسبی براي نمونه عدم قطعیت بسط

푈 بردارينمونه
 = 100

2푠 بردارينمونه

푥
% 

  و

푈آنالیز
 = 100

2푠آنالیزي

푥
% 

  .بیان شود

برداري قرار گیري به شدت تحت تأثیر ناهمگنی درون هدف نمونههاي اندازهاز آنجا که عدم قطعیت بسیاري از سیستم .9.5.3
. شداغلب منجر به تخمین قابل اعتماد و نسبتاً معقولی از عدم قطعیت خواهد » تکراربارمتد دو«ترین گیرد، استفاده از سادهمی

هاي محیط زیستی نشان داده است که اثرات بین ـ اپراتور و بین ـ پروتوکل اغلب بسیار کوچکتر از اثرات مطالعات سیستم
، 1اطلاعات بیشتر در مورد انتخاب مؤثرترین متد براي تخمین عدم قطعیت در بخش . [43]باشند ایجاد شده از ناهمگنی می

  .ارائه شده است A پیوست ، درA2و  A1هاي تکرار در مثالبارد دوهاي کاربردهاي متمثال. ارائه شده است
برداري خاص به کار عدم قطعیت براي یک پروتوکل نمونهتک از علاوه بر تخمین اولیه  »تکرارارمتد دوب«کاربرد روتین  .9.5.4

. باشدنیز مفید می) 13بخش (اجرا برداري در حال برداري خاص، به عنوان روش پایش کیفیت نمونهرفته براي یک هدف نمونه
برداري برداري بین کاربردهاي مختلف پروتوکل نمونهتواند، اثر عدم قطعیت تغییرات در ناهمگنی هدف نمونهاین روش می

 هايتوانند نمونهها با یک پروتوکل صحیح برداشته شوند، میلذا بجاي اتکا به این فرض که چنانچه نمونه. یکسان را لحاظ کند
  .ها در دسترس خواهد بودبرداريبراي کیفیت نمونهنیز نماینده به حساب آیند، بدین ترتیب یک دلیل کمی 

  متدهاي تجربی جایگزین تخمین عدم قطعیت .9.6
گیري از منابع ترکیبی ي است که به عنوان یک ابزار تجربی براي تخمین عدم قطعیت اندازهدیگر واریوگرافی نیز متد .9.6.1

هایی که تغییر فضایی و یا زمانی در مقیاس وسیع این متد بخصوص در وضعیت. [13]برداري و آنالیز پیشنهاد شده است نمونه
هاي این وضعیت براي بعضی مثال. سازي شود تواند به شکل کمی تعیین و مدلدر غلظت آلاینده وجود دارد مفید است و می

از ) 100n(ها تعداد زیادي که در آن) هامثل فاضلاب(ها ل انتشار آلایندهسنگ، همین طور کنتر ژئوشیمی خاك و تخته
راهنمایی بیشتر در رابطه با اصول و کاربرد واریوگرافی، با یک . شودد، دیده مینشوهاي توزیع شده یک دست برداشته می نمونه

  .باشددر دسترس می [8]مطالعه موردي در منبع 

  سازي رویکرد مدل. 10
  سازي علت و معلولی مدل .10.1
شود، به طور عمومی براي متدهاي شناخته می» پایین ـ بالا«اي به نام سازي که اغلب در زبان محاوره رویکرد مدل .10.1.1

این متد، قبل از هر چیز به . [1]باشندهاي آنالیزي میگیريکه قابل کاربرد براي اندازه [2]اند گیري توصیف شدهاندازه
تمام منابع عدم قطعیت پرداخته، سپس سهم هر منبع را به طور کمی تعیین و در پایان براي رسیدن به تخمین عدم شناسایی 

گیري به تمام در فرایند، متد اندازه. کندها را به شکل یک بودجه با هم ترکیب میقطعیت استاندارد مرکب، تمام این سهم
حاصل خواهد » علت و معلولی«یا دیاگرام » استخوان ـ ماهی«کل دیاگرام بدین ترتیب ش. شودمراحل منفرد خود تفکیک می

گیري ایجاد شده از هر یک از این مراحل به طور مستقل، چه به صورت تجربی و چه توسط دیگر عدم قطعیت اندازه. [3]شد 
به کمک متدهاي مناسب  آن گاه عدم قطعیت مرکب با ترکیب عدم قطعیت ناشی از تمام مراحل و. شودمتدها تخمین زده می

ایجاد شده و تنها اخیراً کاربردهاي آن براي پروسه  [1]این رویکرد به طور شایسته براي متدهاي آنالیزي . شودمحاسبه می
برداري از یک رویکرد مشابه جهت شناسایی ، تئوري نمونهايهاي ذرهبراي سیستم. 14 و 13برداري ارائه شده است نمونه
با استفاده از یک معادله و بر اساس دانش جامع ) بنیادي(یکی از این خطاها . کندبرداري استفاده میي نمونهخطا هايگانههفت

  ).A پیوست، A5مثال (شود که در بخش بعدي بحث خواهد شد برداري شده تخمین زده میذرات منفرد نمونه
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  برداري براي تخمین عدم قطعیتتئوري نمونه .10.2
این . [5]برداري پیشنهاد شده است برداري به عنوان یک متد مناسب براي تخمین عدم قطعیت نمونهنمونه تئوري .10.2.1

برداري کامل را توسعه داده پییرگی یک تئوري نمونه. باشدمی )Gy(رویکرد، بر پایه استفاده از یک مدل تئوري، نظیر مدل گی 
ها آمده و آخرین نسخه کامل شده آن نیز در مرجع توصیف آن [20.19.18.17.16.6]که در بسیاري از کارهاي منتشر شده 

برداري به اغلب خطاهاي نمونه. دهدبرداري را نشان میبندي گی از خطاهاي نمونه ، طبقه3شکل  .ارائه شده است [19]
ناهمگنی ) 1: دنشو بندي د به دو کلاس طبقهنتواناستثناي خطاهاي مربوط به تهیه نمونه، ناشی از ناهمگنی ماده بوده که می

توانند به شکل ریاضی تعریف و از طریق آزمایش ها میهر دوي این ناهمگنی). DH(ناهمگنی توزیع ) 2و ) CH(ساختاري 
ها باشند، بدین معنی که، آنگردد که تمام مواد طبیعی ناهمگن میناهمگنی ساختاري به این واقعیت برمی. تخمین زده شوند

مورد بررسی، به شکل ) یا بهر(برداري اگر ذرات در هدف نمونه. هستند) هاها، دانهها، یونمولکول(ت شامل انواع مختلف ذرا
  .تصادفی توزیع نشده باشند، توزیع ناهمگن خواهد بود

  برداري گیبرداري در تئوري نمونهبندي خطاهاي نمونه طبقه: 3شکل 

  
GEE=TSE+TAE 
TSE=(PSE+FSE+GSE)+(IDE+IXE+IPE)+SWE 

  .شوندمیهاي عدم قطعیت کنار گذاشته دار نشان داده شده و از تخمینهاي سایهمستطیلدر  نادرستبرداري خطاهاي نمونه* 
   

  GEEخطاي تخمین جامع 

  TAEخطاي آنالیزي کل   TSEبرداري کل خطاي نمونه

  PMEاي نقطه تحققخطاي   SWE بخشیوزنخطاي 

  خطاي تعیین مرز 
  IDE یافزایشجزء 

  خطاي استخراج 
  IXEی جزء افزایش

  خطاي تهیه نمونه 
  IPE یافزایشجزء و 

  PSEخطاي انتخاب نقطه 

خطاي انتخاب نقطه گستره 
  PSE1وسیع

اي نقطه دورهخطاي انتخاب 
PSE2  

بندي  خطاي تفکیک و گروه
GSE  

برداري بنیادي خطاي نمونه
FSE 
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برداري هاي اجرایی نمونهمنطقی براي طراحی و بازرسی روش برداري، یک چهارچوب مفید وبندي خطاهاي نمونهطبقه .10.2.2
  نقش محوري ایفا ) 3در شکل  FSEبراي مثال (اي که در تخمین عدم قطعیت در ادامه خطاهاي عمده. دهدرا تشکیل می

  .بحث خواهند شد C پیوستدر ) GSEو  SWE ،PSE(کنند، همین طور خطاهاي دیگر می
و ) TSE(برداري کل نامد، مجموع خطاي نمونهمی) GEE(که آقاي گی آن را خطاي تخمین جامع  خطاي تعیین کل، .10.2.3

 ،برداري غلطخطاهاي نمونه) 1: توانند به دو گروه عمده تقسیم شوندمی TSEهاي مؤلفه. باشدمی) TAE(خطاي آنالیزي کل 
  ها را خطاهاي درشت آن GUM [2]برداري غلط از آن چه که بعضی از خطاهاي نمونه. برداري صحیحخطاهاي نمونه) 2

  .هاي عدم قطعیت گنجانده شوندبایست در تخمیننامد ناشی شده و یک چنین خطاهایی نمیمی
 GUMهاي عدم قطعیت رویکرد توانند درون تخمیناجرایی خوب واقع شده و می عملیاتبرداري صحیح در خطاهاي نمونه
  .[2]گنجانده شوند 

برداري شوند که قوانین صحیح نمونههاي اجرایی ناشی میبرداري و روش، از تجهیزات نمونهبرداري غلطخطاهاي نمونه .10.2.4
. انددار نشان داده شدههاي سایهدرون مستطیل 3این خطاها در شکل . کنندبرداري را رعایت نمیتعریف شده در تئوري نمونه

براي مثال، نمونه . شودخطایی است که چنانچه شکل نمونه صحیح نباشد، ایجاد می) IDE( یافزایشجزء خطاي مرزبندي 
بایست برداري میوسیله نمونه. باشدصحیح از یک جریان پروسه، یک تکه کامل با ضخامت برابر بریده شده از جریان پروسه می

ها براي تبدیل شدن به نمونه از تمام سازنده یعنی(طوري طراحی شود که بتواند پروفایل نمونه مورد نظر را استخراج کند 
خطاهاي . بوجود خواهد آمد) IXE(یا نمونه  یافزایشجزء در غیر این صورت، خطاي استخراج ). شانس برابر برخوردار باشند

بق عنوان خطاي درشت ط اها بفهرست شده و دو مورد از آن 2علل احتمالی مختلفی دارند که در جدول ) IPE(تهیه نمونه 
  .شوندطرد می GUMتعریف 

  :باشندبرداري غلط داراي خواص مشترك زیر میخطاهاي نمونه .10.2.5
ها بسیار مقدار آن) 2دهند، بینی افزایش میبرداري را ایجاد کرده و واریانس کل را به طریق غیر قابل پیشها بایاس نمونهآن) 1

باشد، چرا که هزینه آن ها به شکل آزمایشگاهی معمولاً مفید نمیتخمین آنقابل توجه است، بنابراین، هر گونه تلاش جهت 
روش صحیح به حداقل رساندن یا حذف این خطاها با بازرسی محتاطانه تجهیزات و . توان عمومیت دادگران بوده و نتایج را نمی

هایی که از ها و روشحاظ ساختار با وسیلههاي اجرایی نادرست از لها و روشجایگزین کردن این وسیلهیا هاي اجرایی و روش
تواند در این مورد به ما برداري نیز میآموزش کافی پرسنل نمونه باشد، ضمناًمی کنند،برداري تبعیت میقوانین درستی نمونه

قدار قابل چنانچه تنها این بخش فنی به درستی اجرا شود، آن گاه بخش تئوري برآورد تخمین عدم قطعیت داراي م. کمک کند
  تواند به کاربران هشدار دهد که میبرداري نمونهبا این حال، تخمین عدم قطعیت و کنترل کیفیت . بینی خواهد بودپیش
  .کنندهاي اجرایی به درستی رفتار نمیروش

برداري غلط وقتی که خطاهاي نمونه. اندنشان داده شده 3تر شکل در بخش پایین برداري صحیح،خطاهاي نمونه .10.2.6
خطاي . برداري مورد استفاده قرار گیرندسازي شده و براي تخمین عدم قطعیت نمونه توانند مدلحذف شوند، این خطاها می

 پیوستبرداري بنیادي جزو مهمترین خطاها بوده و در اینجا بیشتر مورد بحث و بررسی قرار خواهد گرفت، بقیه موارد در نمونه
C2 بحث خواهند شد.  
در اصل، این . باشدآل میبرداري ایدهحداقل خطاي یک روش اجرایی نمونه، )FSE(برداري بنیادي خطاي نمونه .10.2.7

براي مایعات و گازهاي همگن مقدار آن بسیار کوچک، اما براي جامدات، . ها بستگی داردخطا به تعداد ذرات بحرانی در نمونه
اگر بهري که . تواند خیلی بزرگ باشداي پایین ذرات بحرانی، خطاي بنیادي میهاي، بخصوص در غلظتها و مواد ذرهرپود

توانند برداري بنیادي میهاي خطاي نمونهبعدي در نظر گرفته شود، مدل شود به شکل یک شی تکبرداري از آن انجام مینمونه
 ،شوندهاي اولیه تخمین زده میاریانس نمونهو هنگامی که. برداري مورد استفاده قرار گیرندبراي تخمین عدم قطعیت نمونه

اگر . بایست لحاظ کرداي را میخطاي انتخاب نقطه ،حداقل، پذیر نباشدامکانبعدي  بهر به شکل یک شی تک تیمارچنانچه 
توانند براي برداري بنیادي میهاي خطاي نمونهتهیه نمونه و کاهش اندازه ضمن شکافتن نمونه به درستی اجرا شوند، مدل



 برداريحاصل از نمونهگیري  عدم قطعیت اندازه

  2007ویرایش اول ـ   22

چنانچه مقدار قابل انتظار براي تعداد ذرات . هاي واریانس ایجاد شده توسط این مراحل مورد استفاده قرار گیرندتخمین مؤلفه
  توان از توزیع پوآسون یا توزیع از اندازه نمونه تخمین زده شود، آن گاه می یبحرانی در نمونه بتواند به سادگی و به شکل تابع

  در بیشتر موارد مدل خطاي . برداري جهت تخمین عدم قطعیت نمونه استفاده کردهاي نمونهبه عنوان مدل ايدو جمله
  .تواند استفاده شودبرداري بنیادي مینمونه

مختلف باشد، تخمین تعداد  هايها و توزیع اندازهشکل ذراتی با دارايشود، برداري از آن انجام میاي که نمونهاگر ماده .10.2.8
برداري بنیادي مورد واریانس نسبی خطاي نمونه نتواند براي تخمییک معادله می. باشدذرات بحرانی درون نمونه مشکل می

  :استفاده قرار گیرد

휎 5معادله  = 퐶푑 −  
  که در اینجا
برداري بنیادي انحراف استاندارد نسبی خطاي نمونه:  휎 =  

) در واحدهاي غلظت(انحراف استاندارد مطلق :  휎  

غلظت متوسط بهر:   푎  

d : حد بالاي توزیع ذره  ،درصد 95= اندازه ذره خاص  
اندازه نمونه :  푀  

اندازه بهر :  푀  

  :باشدارامتر می، حاصلضرب چهار پC. برداري شده بستگی داردبرداري است که به خواص ماده نمونهثابت نمونه C. باشدمی
퐶 6معادله  = 푓푔훽푐  

f : را ببینید 4شکل (فاکتور شکل(  
g : هاي ذره یکنواخت،  براي اندازه(فاکتور توزیع اندازهg = 1  ،و براي توزیع اندازه پهنg = 0.25(  

훽 : شوند، ها ذرات به طور کامل آزاد میبراي موادي که در آن(فاکتور آزادسازي훽 = 1(  

훽آزاد نشده، معادله تجربیبراي مواد  = 퐿
푑

푥
 ).4شکل (اند پیشنهاد شده 5/1تا  5/0از  xشود که در اینجا مقادیر استفاده می 

c :تخمین زده شودبا استفاده از این معادله تواند ، میدر دسترس باشدو چنانچه خواص مادي لازم  ،فاکتور ساختاري.  

푐 7معادله  = 휌 + 1 − 휌  

، دانسیته ماتریکس یا 휌، دانسیته ذرات بحرانی و 휌، غلظت آنالیت در ذرات بحرانی، 훼، غلظت متوسط بهر، 푎در اینجا، 
  .باشندساز می ذرات رقیق

تواند به شکل آزمایشی ، میCبرداري ها مشکل باشد، ثابت نمونهو تخمین آن اگر خواص مادي در دسترس نباشند .10.2.9
تواند از برداري میها ثابت نمونهدار، گروه خاصی از مواد هستند که براي آن براي مثال، مواد مرجع گواهی. تخمین زده شود

  .هاي موجود تخمین زده شودداده
  .ارائه شده است A پیوست، A5برداري بنیادي در مثال مثالی از نحوه عملی استفاده از مدل خطاي نمونه .10.2.10
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  برداري بنیاديتخمین فاکتورها براي تخمین خطاي نمونه. 4شکل 

  
، اندازه L). پایین راست(و ماده آزاد شده ) پایین چپ(براي ماده آزاد نشده  زادسازي آو فاکتور ) بخش بالایی( fفاکتور شکل ذره 

  .آزادسازي ذرات بحرانی است

 پیش فرض در اکثر موارد
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  ـ مسائل مدیریتی4بخش 

  
  برداريمسئولیت کیفیت نمونه. 11
گیري، گسترده بوده و شامل مسائل ناپذیر از پروسه اندازه برداري به عنوان یک بخش جداییپیامدهاي لحاظ کردن نمونه .11.1

  ها درون آزمایشگاه تجزیه به کار گرفته هایی که براي ارزیابی و بهبود کیفیت فعالیتگیريسخت. شوندمدیریتی نیز می
مسئولیت کیفیت کل در اصل . برداري نیز به کار گرفته شوندهاي اجرایی نمونهبراي روش همین میزانبایست به شوند، میمی

ایست بهاي مختلف پروسه نیز میهاي بخشبایست بر عهده یک سازمان باشد و افزون بر این، مسئولیتگیري میپروسه اندازه
  .تعریف شوند

گیري را بر پایه اطلاعات بدست آمده از تمام بایست مسئولیت تخمین عدم قطعیت اندازهبه طور مشابه یک مجموعه می
  هاي ناشی از مراحل اصلی در روش اجرایی تواند سهمآن گاه این سازمان، می. کنندگان بر عهده داشته باشد مشارکت

  .اطلاع دهد کنندگان به تمام مشارکتگیري را اندازه
  انتخاب رویکرد تخمین عدم قطعیت. 12
این . هاي خاص خود را دارندهر یک در شرایط خاص، مزیت) پایین ـ بالا(سازي  و مدل) بالا ـ پایین(رویکردهاي تجربی  .12.1

  .برداري خاص لحاظ شوندبایست در انتخاب رویکرد براي یک تمرین نمونهمزایا می
  کندها را از پیش بداند، لحاظ میتمام منابع عدم قطعیت را بدون این که دانشمند لازم باشد تا هویت آنرویکرد تجربی .

شناسی قابل  هاي زمینشناسی موجود در مکان هاي خاص و کانیندهیبراي مثال، این رویکرد به طور اتوماتیک براي آلا
اي شدن براي مثال، اندازه دانه، گونه(دانش پیشین از طبیعت ماده در انجام این محاسبات به هیچ گونه . باشدکاربرد می

متد «بخصوص براي (نسبتاً ساده و سریع  ،این رویکرد براي کاربردهاي عملی. باشدنیاز نمی) آنالیت، میزان ناهمگنی
هاي عدم قطعیت مینتوان به تدریج تخها میحداقل چهار گزینه در دسترس وجود دارند که توسط آن. است) »تکرارباردو
را ) بردارينظیر بایاس نمونه(توانند خطاي سیستماتیک بعضی از این متدها می). 5جدول (با صحت بیشتر محاسبه کرد را 

برداري مرجع هنوز در مراحل اولیه برداري و اهداف نمونههاي مهارت نمونهآزمون. در تخمین عدم قطعیت محاسبه کنند
  .دهدرا نوید می یها آینده درخشانکاربرد آنکه هر چند  باشند، تهیه و تکوین می

  ًهر چند این دانش (هاي منفرد عدم قطعیت هیچ یک از مؤلفهتواند نمیاز معایب رویکرد تجربی این است که آن الزاما
اي داري ذرهبر این رویکرد بر اساس مدل تئوري نمونه. را به طور کمی تعیین کند) بتواند با تصمیم مشروط اضافه شود

اي گذاري نشده است، هر چند این وضعیت ممکن است در کاربردهاي آن براي موادي که در شکل خود به صورت ذره پایه
رویکرد تجربی تنها مقدار تقریبی عدم قطعیت را ارائه . نیستند، یک مزیت به حساب آید) براي مثال، گازها، مایعات، بیوتا(

مقادیر اکستریم . سازي نیز صادق است سر هدف ثابت است، اما این وضع در رویکرد مدلشود در سرتادهد که فرض میمی
توانند هاي تکراري ممکن است منجر به تخمین بیش از حد مقدار عدم قطعیت شوند که در واقع نمیگیريدر اندازه

توان مقدار این اثر را به حداقل می استوارهاي هبا این حال با استفاده از آمار. ها به حساب آیندگیرينماینده اکثر اندازه
  .رساند

 سازي این است که در آن امکان شناسایی بزرگترین منبع عدم قطعیت به راحتی وجود دارد،  مزیت اصلی رویکرد مدل
در  هاي عدم قطعیتکدام مؤلفهکه دهد ارائه و نشان می ی رااین رویکرد، متد شفاف. البته اگر آن در مدل واقع شده باشد

و بالاخره، این که، اگر در جایی اطلاعات پیشین در دسترس باشد، . اندبندي عدم قطعیت در نظر گرفته شده جمع
  .باشندسازي در مقایسه با مطالعات تجربی گسترده از هزینه کمتري برخوردار می رویکردهاي مدل

 هايگیريباشند که ممکن است به اندازهقطعیت میهاي تئوري عدم بینیسازي عدم قطعیت، شامل پیش معایب رویکرد مدل 
و چگونگی تغییر این ) مثل خاك(برداري اي شدن آنالیت ماده نمونهشناسی، اندازه ذره و گونه پیشین و جامع از کانی

براي (ماده  ساختدر مورد آل هاي ایدهبه فرضبنابراین . نیاز داشته باشند ،برداريها در سرتاسر هدف نمونهگیرياندازه
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برداري به سازي با استفاده از تئوري نمونه رویکرد مدلدر . استنیاز ) اي شدن آنالیتشناسی، اندازه دانه و گونه کانی ؛مثال
ها در سرتاسر نمونه نیاز برداري و چگونگی تغییرات احتمالی آنهایی در مورد هشت نوع خطاي نمونهها یا فرضتخمین

هاي کلی نیز تخمین. باشدها نیز گران میگیر بوده و به کارگیري آن رد تئوري و تجربی نسبتاً وقتهر دو رویک. باشدمی
به . برداري خاص را منعکس کنندو نتوانند شرایط ویژه حاکم بر هر قسمت از هدف نمونه باشندممکن است خیلی عمومی 

ن حالت ممکن است به تخمین کمتر از حد عدم قطعیت ، که ایردعلاوه، امکان شناسایی تمام منابع عدم قطعیت وجود ندا
از قابلیت کاربرد بیشتري در گستره وسیعی متدهاي تجربی بنابراین با در نظر گرفتن همه جوانب، عموماً . کل منجر شود

به  بدین ترتیب. ندارند عدم قطعیتبه دانش پیشین از سیستم یا تمام منابع  شدیديو بستگی  هستنداز مواد برخوردار 
تر خواهد شد، موضوعی که بخصوص در هزینهها نیز کمنیاز دارد و در نتیجه کاربرد آنزمان کمتري به ها آنکارگیري 

سازي منجر به  از سوي دیگر، رویکردهاي مدل. باشدارزشمند می ،برداري متفاوتاهداف نمونه آزمایش موردي و تک از
برداري طولانی مدت براي شده عدم قطعیت شده و هنگام توسعه یک طرح نمونهتر از منابع منفرد و شناخته ارزیابی جامع

  .باشندتر مییک کاربرد با ویژگی خاص مناسب
  برداريکنترل کیفیت نمونه. 13
  گذاري و کنترل کیفیت ارتباط بین صحه .13.1
هاي اجرایی آنالیزي و هدف باشند، ارزیابی روشها برازنده گیريشود تا اندازهبعد از تخمین عدم قطعیتی که باعث می .13.1.1

گذاري و کنترل کیفیت  صحه: باشددو ابزار ارزیابی براي این هدف نیاز می. شودبرداري جهت تحقق آن اهداف پیشنهاد مینمونه
  .پیوسته

  ی که انتظار حت شرایطها تمؤلفه ،در آن شود کهعدم قطعیتی را شامل می هايمؤلفه پیشین تخمین ،گذاري صحه .13.1.2
گذاري ممکن است به طور کلی براي متد  صحه. دونشمشاهده شوند، تعیین میهاي اجرایی استفاده روتین روش رود درمی

هدف انتخاب شده انجام شود  جهت» در محل«متد استفاده  براي مکان خاص و نیز) گذاري اولیه صحه(برداري نمونه
  ).گذاري در محل صحه(

اي، براي مثال، بررسی برداري نقطهنمونه( پیشینبرداري به شکل یک عملیات شود که نمونهگذاري اولیه وقتی استفاده می صحه
برداري برداري تکراري، براي مثال، نمونهنمونه(هاي زمانی گذاري در محل نیز در فاصله صحه ،انجام شده باشد) محل آلوده شده

  نشان  را توان به آن رسیدمیکه گذاري آن چه را  به طور خلاصه، صحه. شودتکرار می) ز فاضلابمتناسب جریانی یا زمانی ا
هاي اجرایی براي استفاده گذاري با الزامات برازش هدف مطابقت داشته باشد، روش صحه چنانچهرسد به نظر میو  دهدیم

  .اندنما توضیح داده شدههاي قبلی این راهگذاري در بخش متدهاي صحه. باشندروتین مناسب می
شرایط . تضمین کندرا باشند، که در واقع برازنده هدف می ،تواند نتایج روتینگذاري به تنهایی نمی با این حال صحه .13.1.3

گذاري چه به شکل سیستماتیک و چه به صورت موقتی  صحه هنگامروتین یا شرایط ویژه مکانی ممکن است از شرایط غالب 
برداري در جایی که بخش بزرگتر مؤلفه عدم قطعیت از ناهمگنی هدف ناشی این وضعیت بخصوص براي نمونه. متفاوت باشند

صادق اي از یک هدف به هدف بعدي تغییر کند، شود، یعنی، جایی که میزان ناهمگنی ممکن است به طور قابل ملاحظهمی
این شرایط . هاي مختلف به کار رود نیز صادق استبرداري در مکاناین وضعیت همین طور، وقتی که یک متد نمونه. باشدمی

د، تأکید کرده تا از شرایط حاکم در نشوشامل مینیز برداري را پیوسته که نمونه داخلیبر ضرورت استفاده از کنترل کیفیت 
ها و بردارياطمینان حاصل شده و بدین ترتیب، براي نمونه) عیت مورد انتظار همراه با نتایجو در نتیجه عدم قط(گذاري  صحه

نشان  6گذاري و کنترل کیفیت در جدول  استفاده ترکیبی از صحه. هاي آنالیزي در هر زمان قابل استفاده باشنداجراي روش
  .داده شده است
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  برداريرل کیفیت نمونهگذاري و کنت توضیح استفاده ترکیبی صحه: 6جدول 
یک متد به صورت تکراري در یک مکان   .شودیک متد در چندین مکان استفاده می  

  .شوداستفاده می
هاي عملکردي ر به دادهگذاري اولیه، منج صحه  گذاري صحه

  .دشوکلی می
هاي گذاري در محل منجر به داده صحه

  .دشوعملکردي براي هدف خاص می
کیفیت گسترده با تصدیق ویژه مکانی از کنترل   کنترل کیفیت

  هاي عملکردي کلیداده
هاي داده انسجاماي که کنترل کیفیت نقطه

  .کندعملکردي را تصدیق می

شناخته نشده و به غیر از بعضی موارد  جامعبرداري به طور اهمیت الزام کنترل کیفیت داخلی نمونهدر حال حاضر  .13.1.4
، پیشنهادهاي خاصی [22]در منبع  .[21]اند خاص مثل اکتشافات ژئوشیمیایی هنوز متدهاي اجرایی آن به خوبی بیان نشده

ا این حال، در اینجا ب. محیطی ارائه شده استزیستبرداري هاي نمونهبرداري براي بعضی از ماتریکسبراي کنترل کیفیت نمونه
برداري قابل آنالیز نیز براي نمونه داخلیاصلاحات جزئی، اصول جدیدي وجود نداشته و اصول کنترل کیفیت  م به غیر ازه

سازي براي کنترل کیفیت داخلی  گذاري با اندکی ساده به علاوه، متدهاي مورد استفاده در صحه. [23.24.25]باشد کاربرد می
گذاري لازم است تا تخمین مناسبی از عدم قطعیت برآورده  ازي این است که در صحهس دلیل ساده. باشندمیقابل استفاده نیز 

گذاري  صحه در شده ایجادبا عدم قطعیت ها همراه دادهلازم است تداوم و انسجام  صرفاًشود، در حالی که در کنترل کیفیت 
  .طی پروسه زمانی و فضایی، نشان داده شود

  برداريمتدهاي کنترل کیفیت داخلی نمونه .13.2
و تقریباً در  استگذاري مشکل  کار بر روي بایاس در صحه. شودبه جنبه دقت مربوط می اًدر اینجا تمرکز منحصر .13.2.1

، [26]دار  برداري از یک ماده مرجع گواهی، معادل مفهومی در نمونه»هدف مرجع«. باشدکنترل کیفیت داخلی غیر ممکن می
ببینیم آیا نتایج براي اهداف چرا که در اینجا باید : نیستبه علاوه وجود آن، آن قدرها هم مفید . باشدبه ندرت در دسترس می

پذیر و فاقد بایاس روي یک هدف مرجع غیر نماینده این که آیا نتایج تجدیدو  خیریا  هستبرداري منفرد، برازنده هدف نمونه
  .خیر، مطرح نیستا یهست احتمالی قابل دسترسی 

تکرار دوبارو با ) به شکل تصادفی مناسب(این کار حداقل با برداشتن دو نمونه از هر هدف . باشدابزار اصلی میتکرار  .13.2.2
퐷هر نمونه یک بار آنالیز شده و اختلاف بین نتایج، . شودبرداري اجرا میکامل از پروتوکل نمونه = |푥 − 푥   محاسبه  |

باشند، عدم قطعیت استاندارد مرکب  푢و  푢برداري و آنالیز به ترتیب گذاري شده نمونه هاي صحهعدم قطعیتاگر . شودمی
  :عبارت خواهد شد از

푢 گیري اندازه = (푢 + 푢 ) 

2.83푢) درصد 95در بازه اطمینان (طرفه با حد کنترل  یک تغییرات گستره با ،یدر نتیجه، یک چارت کنترل و حد  گیري اندازه
3.69푢) درصد 99در بازه اطمینان (عمل  دهد که ، نشان میdمقدار خارج از کنترل . شودمی ایجاد، )5شکل ( [25] گیري اندازه

ندارد تشخیصی  جنبهاي یک چنین نتیجه. بایست در صورت احتمالِ نابرازندگی هدف به دقت مورد بررسی قرار گیردنتیجه می
بایست از طریق متدهاي استاندارد کنترل مورد آخر می. برداري یا آنالیز ناشی شودمونهو ممکن است از یک آشفتگی در ن

  .کیفیت آنالیزي تشخیص داده شود

و با گذاري متد  صحهکه در برداري توانند براي به روز کردن دقت متد نمونهمیهمچنین هاي کنترل کیفیت داده .13.2.3
  .مورد استفاده قرار گیرنداند، به دست آمدهیا محاسبات اختلاف نسبی،  ANOVA استفاده از متدهاي یکسان
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  برداريبراي کنترل کیفیت نمونه Rمثالی از یک چارت ـ . 5شکل 

  
  .[25]را ببینید  Nord testراهنماي  Rچارت ـ  ایجادبراي 

حذف ) اختلاف مطلق شکاف( SADبا استفاده از متد  توانرا میتکرار باربرداري دو، هزینه مازاد نمونهموارددر بعضی  .13.2.4
شوند، به شکل تصادفی به دو ترکیب ی که قرار است براي تشکیل نمونه با هم افزایشجزءهاي تعداد نرمال در اینجا . کرد
اگر شرایط . 28 و 27 خواهند گرفتها به طور جداگانه تحت فرایند و آنالیز قرار مجموعه هم اندازه تفکیک و هر یک از آنزیر

4푢ود، اختلاف بین این نتایج داراي عدم قطعیت گذاري حفظ ش به کار رفته در صحه + 2푢  این حالت دوباره . بودخواهد
  .طرفه مورد استفاده قرار گیرد تواند براي تعریف یک حد عمل در چارت کنترلی یکمی

  گزارش و تفسیر عدم قطعیت. 14
  مقدمه .14.1
بخصوص در این زمینه که آیا نتیجه و  ،یتشفاف. باشدده ضروري میها براي اندازهاطمینان از شفاف بودن گزارشکسب  .14.1.1

یا ) ، ماده تودهمثلاً(برداري کل یک هدف نمونهبراي یک نمونه آزمایشگاهی، براي عدم قطعیتش براي یک بخش آزمایشی تک، 
، و راهنماي قبلی GUM [2]با استفاده از اصول . باشدمهم می ،روند یا خیر برداري به کار میمونهسري از اهداف ن براي یک
، تخمین زده خواهد شد که در آن تمام u، عدم قطعیت در ابتدا به شکل یک عدم قطعیت استاندارد، [1]سیتک / یوراکم 

ین شکل همعدم قطعیت ممکن است به . شوندمیاثراتی که ممکن است به طور منطقی نتیجه را تحت تأثیر قرار دهند، لحاظ 
  هاي دیگر مفید گزارش آن به شکل ،تربراي اطمینان بالا یا براي کاربري گستردهاغلب با این حال، . و بدون تغییر ذکر شود

برداري یا دیگر اثرات بایاس نمونهکنار گذاشتن ضروري است تا هر گونه محدودیت در تخمین عدم قطعیت، نظیر . باشدمی
  هاي لازم در مورد تفسیر نتایج را ارائه هاي بعدي مهمترین مسائل و راهنماییپاراگراف. پوشی شده یادداشت شوند چشم

  .کنندمی

  Uیافته،  عدم قطعیت بسط .14.2
اي را و بازه که با یک توزیع نرمال مرتبط بوده به کار رفته x  u، براي یک نتیجه به شکل uعدم قطعیت استاندارد  .14.2.1

 32این حالت معمولاً اشاره به این نکته دارد که بیش از  .شودمساحت توزیع را شامل می% 68تنها حدود کند که توصیف می
این مقدار اطمینان براي بسیاري از کاربردهاي عملی . ده خارج از این بازه قرار گیردحتمال وجود دارد که مقدار اندازهدرصد ا

ناسب در عدم قطعیت استاندارد معمول است و بدین ترتیب بازه ذکر شده بنابراین به کارگیري یک ضریب م. باشدکافی نمی

R-Chart: NNH4 
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نشان داده شده و  k فاکتور پوششی به طور قراردادي این ضریب معمولاً با. بخش بیشتري از پراکندگی را شامل خواهد شد
  .شودنامیده می یافته عدم قطعیت بسط ،ku = Uیعنی  ،حاصلضرب آن

هاي چاپ شده مورد بحث و بررسی قرار گرفته است، با این حال، با جزئیات بیشتر در دیگر مقالات و کتاب kانتخاب  .14.2.2
  :اصول کلیدي عبارتند از

 k کننده یک بازه اطمینان تقریبی براي توزیع خاص باشد بایست طوري انتخاب شود که منعکسمی.  
 هاي در غیر این صورت، جایی که سهم. از آن استفاده کردبایست اگر یک توزیع خاص براي کاربرد معلوم باشد، می

هاي اختیاري وجود داشته تقریباً برابر از توزیع برجسته عدم قطعیت همگی به طور نرمال توزیع شده و یا چندین سهمِ
استیودنت  يt، نوعاً بر پایه مقدار kبا این فرض، . شودباشند، توزیع نرمال به عنوان یک فرض منطقی در نظر گرفته می

  .شودمناسب و تعداد درجات آزادي بنا نهاده می) دو طرفه(براي یک سطح اطمینان 
 هاي سهیم و مطابق با فرمول سازي، تعداد درجات آزادي به طور رسمی از درجات آزادي عدم قطعیت در رویکرد مدل

  معمولاً فرض . آیدبدست می [1]ته و یا به طور تقریبی از تعداد درجات آزادي براي سهم برجس 2 و 1منتشر شده 
% 95براي اطمینان تقریبی  k = 2باشد، بدین ترتیب انتخاب  شود که تعداد درجات آزادي به اندازه کافی بزرگ میمی
  .تواند توجیه شود می

با این حال، هنگام . [29]باشد ، براي اغلب اهداف عملی قابل قبول بوده و گاهی اوقات این مقدار اجباري میk = 2مقدار 
  .باشدبدان اشاره دارد، مهم می kمورد استفاده و سطح تقریبی اطمینانی که  kیافته، بیان مقدار  دهی عدم قطعیت بسط گزارش

  هاي عدم قطعیت نسبیبیان .14.3
به طور تقریبی و متناسب با مقدار نتیجه افزایش  ،بردارياغلب مشخص شده که عدم قطعیت استاندارد ناشی از نمونه .14.3.1
یا بازه ) u/x(تحت این شرایط، اغلب جهت اهداف عملی، عدم قطعیت به شکل نسبی، نظیر انحراف استاندارد نسبی . یابدمی

دم قطعیت مقدار نسبی ذکر شده معمولاً بر پایه تخمین ع. شود، ذکر می%)10براي مثال ( 4درصدي با استفاده از معادله 
تواند به کار گرفته باشد، هر چند براي گستره بزرگتري از مقادیر غلظت نیز میبراي یک یا تعداد بیشتري نتایج نماینده می

  .شود

یابی شود، چرا که عدم قطعیت به طور نرمال در  تا غلظت صفر برون به سادگیبایست انحراف استاندارد نسبی نمی .14.3.2
این  برايتر رویکردهاي عمومی. تواند معتبر باشدبه طور کامل از بین نرفته و فرض تناسب دیگر نمیبسیار پایین سطوح 
در غیر  ،[25]داشته باشد کاربرد در آن ها را تعیین کنند که مقدار عدم قطعیت نسبی اي از غلظتگستره توانندمی هاوضعیت

  .42 و 1کنند میعدم قطعیت را به صورت تابعی از غلظت بیان  ،این صورت
  هاي عدم قطعیتسهم .14.4
بسته به متد تخمینی به کار . گیري بیان شوندهاي عدم قطعیت اندازه بایست مراحل دقیق تعیین هر یک از سهممی .14.4.1

می شود، امکان تعیین کرفته، جزئیات طراحی آزمایش و بسته به شخص مورد نظري که اطلاعات براي او در نظر گرفته می
ي هاي جداگانه، تخمین2براي مثال، طراحی آزمایش در شکل . گیري وجود داردهاي خاص عدم قطعیت اندازهبعضی از مؤلفه

وقتی جزئیات به کارگیري خاص این طرح مورد بررسی قرار . کندارائه می» آنالیز«و » بردارينمونه«هاي از دو مؤلفه را با نام
شود، در گنجانده می» بردارينمونه«دم قطعیت ناشی از تهیه نمونه فیزیکی، در عنوان عمومی شود که عگیرند، مشخص میمی

اي که هر جهت تخمین سهم جداگانه. شودگنجانده می» آنالیز«حالی که عدم قطعیت ناشی از تهیه شیمیایی نمونه، در عنوان 
تکرارها در تهیه فیزیکی، درون طرح بارح بیشتري از دوکند، چنانچه لازم باشد، امکان اضافه کردن سطمرحله خاص وارد می
شوند، به شکل مستند گیري گنجانده میمراحل دقیقی که در سهم عدم قطعیت اندازهلازم است . [30]آزمایشی وجود دارد 

گیري گزارش اندازههاي آنالیزي، یک مقدار براي کل عدم قطعیت گیريتر اندازهبراي کاربران کم تجربهبهتر است . ارائه شوند
  .اندشده و در پاورقی به این نکته اشاره شود که کدام منابع لحاظ شده
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  هاکاربرد تخمینقابلیت  .14.5
هاي ارائه شده براي ، کسب اطمینان از این که آیا گزارش)5.2بخش (ده بحث مربوط به تعیین ویژگی اندازهبا توجه به  .14.5.1

مشاهده شد، بخصوص بیان روشن این موضوع که آیا  14.1.1همان طور که در بخش . باشدنه مهم میده شفاف هستند یا اندازه
سري از اهداف  برداري، یا یکنتیجه و عدم قطعیتش براي یک بخش آزمایشی تک، یک نمونه آزمایشگاهی، کل هدف نمونه

گیري آنالیزي، احتمال زیادي م قطعیت براي اندازههاي عدبر عکس تخمین. باشدروند یا نه مهم میبرداري به کار مینمونه
ي سطوح هاگیريبرداري جدید، اندازهونهبرداري یکسان براي یک هدف نموجود دارد که هنگام به کارگیري پروتوکل نمونه

رد که میزان لذا، بخصوص هنگامی که دلیلی براي این فرض وجود دا. ایجاد کنندرا برداري عدم قطعیت ناشی از نمونه ،مختلف
هاي جدید نیاز اي متفاوت هستند به تخمینبرداري که به طور قابل ملاحظهناهمگنی تغییر کرده است، براي اهداف نمونه

  .خواهد بود
  هاي عدم قطعیت در مقابل حدودتفسیر بیان .14.6
در به کارگیري این . شوندمقایسه مینظارتی ها یا حدود انطباق با یک الزام، با تولرانس ارزیابینتایج، اغلب جهت  .14.6.1

باشد و بحث کامل این موضوع خارج از محدوده کاربردي راهنماي حاضر می. باشدها، ملاحظه عدم قطعیت مهم میمقایسه
  :اصول پایه عبارتند از. باشندقابل دسترسی می [31]و  [1]جزئیات بیشتر در مراجع 

 نیاز دارد یا نه، و سطح » خطر مشترك«دلیل انطباق، عدم انطباق یا یک رویکرد گیري به  تصمیم بگیرید که آیا تصمیم
  .مناسبی از اطمینان را تنظیم کنید

 بایست به طور کامل درون گستره مجاز باشدبراي دلیل انطباق، نتیجه و بازه عدم قطعیت آن می.  
 کامل خارج از گستره مجاز باشد بایست به طوربراي دلیل عدم انطباق، نتیجه و بازه عدم قطعیت آن می.  
 گیري قابل قبول بر پایه بازه مجاز در نظر گرفته و آن را طوري اي براي نتایج اندازهبراي رویکردهاي خطر مشترك، گستره

راهنماي اخیر اطلاعات در این رابطه . در آن لحاظ شودتنظیم کنید که احتمال مشخص نرخ پذیرش غلط و نرخ رد غلط 
  .[32]کند لی را مطرح میمفید و کام

باشد، چرا که در حال حاضر راهنماي عمومی کاملی که تمام جهت اهداف نظارتی، مراجعه به مقررات ویژه کاربردي مهم می
، به عنوان حالت نا ایمن در آن اثبات نشدهانطباق اي که ماده» پذیرش«براي مثال عموماً، . موارد را پوشش دهد، وجود ندارد

  .داردرویکرد دلیل انطباق نیاز به نظر گرفته شده و 
براي مثال (داشته و در این شرایط نیاز انطباق  عدمتعقیب کیفري جنایی به دلیل روشنی از  ،با این حال، در اغلب کشورها

  .الاي اطمینان بررسی شودب سطوح، معمول این است که دلیل عدم انطباق در )هاي کیفري الکل خونتعقیب
  بردارياز نمونه حاصلهزینه تخمین عدم قطعیت . 15
هاي ناشی از برداري، هر دو با هم در برابر هزینهگذاري و کنترل کیفیت نمونه رسد که بودجه صحهبه نظر منطقی می .15.1

آشکار است که به کارگیري تخمین عدم . بگیرندهاي ناکارآمد عدم قطعیت مورد قضاوت قرار هاي غلط بر پایه تخمینتصمیم
  تواند هزینه تکرار میباربراي مثال، به کارگیري متد دو. گیري خواهد شدهاي کل اندازهقطعیت، باعث افزایش هزینه

به سه آنالیز برداري اهداف نمونه% 10یعنی براي به کارگیري طرح متوازن تا % (30و هزینه آنالیز را تا % 10برداري را تا نمونه
هاي نیز ممکن است اجرا شود، که در آن تنها یکی از نمونه نامتعادلیک طرح آزمایشی . افزایش دهد) باشدلازم میاضافی 

   .شود، البته به شرط به کارگیري تیمار آماري مناسبتکرار، دو بار آنالیز میباردو
هاي غلط که و کاهش ضرر خطرهاي احتمالی ناشی از تصمیم هزینه با اطلاعات اضافی بدست آمدهافزایش با این حال، این 

  ).16بخش (باشد ممکن است بدون دانش عدم قطعیت اتخاذ شده باشند، به طور منطقی قابل توجیه می

برداري بین هاي نمونهآزمون. باشدتخمین عدم قطعیت بسیار مشکل میدیگر هاي کلی براي متدهاي برآورد هزینه .15.2
) [11]براي رسیدن به یک سطح اطمینان قابل قبول (کننده مختلف  هاي حداقل هشت مشارکتمستلزم تأمین هزینهسازمانی 
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سازي  متدهاي مدل. تکرار خواهند شدبارهاي مربوط به متد دوها بیشتر از هزینههاي آنباشد و لذا به احتمال زیاد هزینهمی
ها، نسبتاً این مقادیر براي بعضی از مواد که در تعداد زیاد بچ. ي شده دارندبردارنیاز به اطلاعات جامع در مورد ماده نمونه

سازي در مقایسه با متدهاي  هاي رویکرد مدلدر نتیجه هزینه ،دونباشند، ممکن است به طور کلی به کار گرفته شدست می یک
ها هزینهبنابراین، در بحث . استتر ن به صرفهدهند، مقروها را روي هر بچ انجام میگیريتجربی که تعداد بیشتري از اندازه

شود،  ماده خاص تخمین زده می/ گذاري اولیه براي ترکیب یک پروتوکل مقدار عدم قطعیت در یک صحه حد،تا آن میزانی که 
یا به  برداري دائمی، به طور پیوسته پایش وهمین طور مدت زمانی که قرار است این مقدار به کمک طرح کنترل کیفیت نمونه

برداري با هم، و گذاري و کنترل کیفیت نمونه لذا، لحاظ کردن کل بودجه صحه). 1بخش (بایست لحاظ شود روز شود، نیز می
  .رسدهاي ناکارآمد عدم قطعیت منطقی به نظر میهاي غلط بر پایه تخمینهاي ناشی از تصمیمقضاوت آن در برابر هزینه

  ها با استفاده از عدم قطعیتگیريازهقضاوت در مورد برازش هدف اند. 16
سه رویکرد . تر برازش هدف مطرح و بررسی شودانداز وسیع بایست در چشمبرداري میدرك صحیح عدم قطعیت نمونه .16.1

رویکرد اول، تنظیم یک حد اختیاري روي مقدار ماکزیمم عدم قطعیت . اندبرازش هدف پیشنهاد شده معیارهايجهت تنظیم 
اي که یک عدم این رویکرد به طور گسترده در بخش تجزیه. شودباشد که به عنوان حالت قابل قبول در نظر گرفته میمی

عیب این رویکرد این است که الزاماً . مورد استفاده قرار گرفته است%) 10براي مثال (رود به کار می در آن قطعیت نسبی هدف
  .ري آن نیاز دارد، ارتباط نداردگیبا هدف مورد نظري که کاربر به اندازه

هاي بین اهداف گیريبا واریانس اندازه) برداري و آنالیزنمونه(گیري رویکرد دوم، مقایسه واریانس ایجاد شده از اندازه .16.2
ین اهداف هاي بها مقایسه غلظتگیريها، هدف اندازههاي زیادي وجود دارند که در آنوضعیت. باشدبرداري متفاوت مینمونه

برداري با غلظت بالاي عنصر مورد باشند، نظیر مورد اکتشاف معدن که در آن هدف، تعیین مکان یک هدف نمونهمتفاوت می
باشد که سهم واریانس برازش هدف به شکلی می معیاریکی از کاربردهاي این رویکرد، تنظیم . باشدمی) براي مثال طلا(نظر 
  .[33]نباشد  )2تعریف شده در معادله (درصد واریانس کل  20گیري بیشتر از اندازه

گیري را باشد که اثر اندازهگیري میرویکرد سوم، که عموماً بیشترین کاربرد را دارد، رویکرد قضاوت برازش هدف اندازه .16.3
. ا از یک تصمیم حمایت کنندشوند تاجرا می بدین منظور هاي آنالیزيگیرياندازه یتمام. گیرداش در نظر میروي هدف نهایی

هاي مازاد را در پی داشته و یک تصمیم غلط زمانی احتمال وقوع تصمیم غلط هزینه. تواند درست یا غلط باشدتصمیم می
قابل قبول از یک ناخالصی  براي مثال، ساخت یک ماده در برابر ویژگیِ ماکزیمم سطحِ. بیشتري دارد که عدم قطعیت زیاد باشد

این پیامد را دارد که بچ » غلطمثبت «یک نتیجه . شودهر بچ از ماده براي تعیین مقدار ناخالصی آنالیز می 1.بگیریدرا در نظر 
ماده به شکل غیر ضروري و ظاهراً بخاطر کاستن از سطح غیر قابل قبول ناخالصی، کنار گذاشته و یا دو مرتبه به کار گرفته 

رسد، وضعیتی که ممکن است است که یک بچ ناقص به دست مشتري می بدین معنی» غلطمنفی «یک نتیجه . شودمی
ها، چنانچه عدم قطعیت بالا باشد، به احتمال زیاد به وقوع خواهند هر دوي این وضعیت. مستلزم جبران خسارت مالی باشد

آن به کمترین مقدار بایست طوري انجام شود که عدم قطعیت گیري میرسد که اندازهبا این توضیحات به نظر می. پیوست
قانون مفید در . باشدها میگیري مستلزم بالا رفتن سریع هزینهبا این حال، کاهش عدم قطعیت یک نتیجه اندازه. ممکن برسد

گیري به طور معکوس با اینجا این است که، جایی که تغییر تصادفی نقشِ برجسته را در عدم قطعیت دارد، هزینه یک اندازه
  .باشدمی 4مستلزم افزایش هزینه با فاکتور  2باشد، لذا یک کاهش در عدم قطعیت با فاکتور متناسب می مربع عدم قطعیت

از توضیح بالا . باشدهاي غلط میهاي اضافی تصمیمگیري و هزینههاي اندازههزینه واقعی یک تصمیم، مجموع هزینه .16.4
داراي یک مقدار حداقل بوده و مقدار این عدم ) 6شکل (دم قطعیت توان مشاهده کرد که این مجموع در سطوح خاصی از عمی

  .باشدقطعیت تعریف برازش هدف می
   

                                                             
در هر حالت . د نیز کاربرد داردنشو هاي آنالیت تنظیم میهایی که براي مواد، حداقل غلظتیکسان براي وضعیتاین مفهوم به طور . 1

  .کاربرد دارند» عدم انطباق غلط«و » انطباق غلط«مفاهیم 
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  گیريبه عدم قطعیت اندازه هزینه کلطرح کلی وابستگی : 6شکل 

  
که هزینه کل (مجموع این دو خط . دهدمی هاي غلط را نشانهاي تصمیم، هزینهBخط . دهدگیري را نشان میهاي اندازههزینه Aخط 

تواند به عنوان برازندگی باشد که میدهد که آن عدم قطعیتی می، نشان میCحداقل هزینه را در نقطه ) بالاترین خط نشان داده شدهدر 
  .هدف لحاظ شود

حتی یک ملاحظه مقدماتی . باشدمیبرداري نیز از لحاظ هزینه در خور توجه تخصیص بهینه منابع بین آنالیز و نمونه .16.5
. بایست به طور تقریبی بالانس شوندبرداري و آنالیز میهاي نمونهدهد که عدم قطعیتنشان می) هابدون لحاظ کردن هزینه(

10√گیري، هستند، عدم قطعیت کل اندازه 3و  10برداري و آنالیز به ترتیب هاي نمونهبراي مثال اگر عدم قطعیت + 3 =
گیرد و چنانچه مقدار آن مینتحت تأثیر کاهش عدم قطعیت آنالیز قرار  چنداندر اینجا عدم قطعیت کل . واهد شدخ 10.4

10√واحد کاهش یابد، عدم قطعیت کل به مقدار  1به ) براي مثال( + 1 = کاهش خواهد یافت که یک تغییر  10.05
برداري و هاي واحد نمونهاگر هزینه. کندبرداري را لحاظ مینمونههاي متفاوت آنالیز و تر، هزینهرویکرد پیچیده. باشدجزئی می

푢برداري باشد، نسبت بهینه عدم قطعیت نمونه Bو  Aعدم قطعیت از  و یکسان آنالیز براي یک سطح مشخص به عدم  برداري نمونه
  :شودبا معادله زیر داده می آنالیزي푢قطعیت آنالیزي 

푢 بردارينمونه

푢آنالیزي
=

퐴
퐵

 

푢این نسبت، حداقل هزینه براي عدم قطعیت کل معین،  + 푢  و یا به عبارت دیگر، حداقل عدم قطعیت را براي
هر چند . شوندبحث می E پیوستبرداري در متدهاي اصلاح عدم قطعیت ناشی از نمونه. [34]کند یک هزینه معین ارائه می

  .باشدالزامی نمییا همیشه قابل دسترسی و » حداقل هزینه کل«اجراي عملیات در 
  گیريهاي اندازهبرداري و استراتژينمونه برنامهالزامات . 17
  کارشناسی و مشاوره .17.1

  اغلب . شوندرا شامل می هااي از فعالیتبرداري و آنالیزي، گسترهدهد، فرایندهاي نمونهنشان می 4همان طور که بخش 
هاي مختلف فرایند به پرسنل مختلف سپرده شده که ممکن است دانش بسیار متفاوتی از اهداف و مهمتر از آن، شناخت بخش

سبی از بعضی شناخت نتنها عموماً تمام اشخاص درگیر ممکن است . هاي مختلف در فرایند داشته باشندمتفاوت از اثر بخش
لذا مهم است که . هاي لازم را ارائه کنندباشند در مورد کل پروسه، راهنماییداشته و فقط عده کمی قادر میهاي پروسه بخش

برداري از نمونه برنامه اي را درگیر کار کرده و هر جا که امکان داشته باشد درهاي تجزیهبرداري، شیمیدانطراحان نمونه
. رسدمتخصصین آمار عاقلانه به نظر میاستفاده از در اغلب شرایط همچنین . دبرداري باتجربه استفاده شوهاي نمونهتکنسین
بایست در  نیز می) کنندکار میبرداري هاي نمونهیعنی مدیران تجاري و کسانی که روي نتایج فعالیت(ها گیرنده تصمیم

 عدم قطعیت

کل
نه 

هزی
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العمل دستوریک  تاییدیک پروتوکل،  از سوي دیگر، جایی که هدف. ریزي براي کاربردهاي جدید مشارکت داشته باشند برنامه
  .نیز در میان گذاشته شودنظارتی با مسئولان  بایستمیباشد، موضوع 

باشند، با این حال، راهنمایی کارشناس آمار همیشه مفید بوده و در هر چند اصول این راهنما به طور گسترده قابل کاربرد می
  :باشنداین شرایط شامل موارد زیر می. لحاظ شودبایست به عنوان یک امر ضروري بعضی شرایط حتی می

 10هاي فراوانی مورد انتظار یا مشاهده شده نرمال نباشند، براي مثال جایی که نتایج شامل بیش از جایی که توزیع %  
  .دهنداي نشان می هاي نامتقارن قابل ملاحظههاي انحرافی بوده یا جایی که نتایج، توزیعداده

  اجتماعی یا مالی به تخمین قابل اطمینان از عدم قطعیت بستگی داشته باشندوقتی پیامدهاي.  
 برداري پیچیده روي هاي نمونههاي عدم قطعیت نیاز بوده و یا وقتی که به طرحهاي اطمینان براي تخمینجایی که به بازه

  .گیري نیاز باشدنتایج اندازه
 باشد، براي مثال، در هاي تکراري میگیريبرداري تصادفی ساده با اندازهنهتر از نموبرداري پیچیدهجایی که استراتژي نمونه

  .برداري لایه لایهبه کارگیري نمونه
  بردارياجتناب از بایاس نمونه .17.2

تر باشند، اما تنها متدهاي پیچیدهبرداري مناسب میمتدهاي توصیف شده در این راهنما براي ثبت و تعیین تغییرپذیري نمونه
بخاطر همین، جهت به حداقل رساندن . برداري را ارزیابی کنندهاي مرتبط با بایاس احتمالی در نمونهد عدم قطعیتنتوانمی

برداري دیفرانسیلی ناشی از این منابع، شامل بایاس احتمالی مرتبط با نمونه. باشدمنابع احتمالی بایاس به توجه خاصی نیاز می
. باشدبرداري مختلف و غیره میبرداري، اثر تجهیزات نمونه، بایاس در انتخاب نقاط نمونهگ جریانآهناندازه ذره، دانسیته یا 

برداري به طور کامل تعریف نشده شود این فاکتورها به طور کافی تحت کنترل نبوده و یا در یک پروتوکل نمونه ثابتچنانچه 
  .خاصی به کار گرفته شود مهارتبایست میبرداري شناسی نمونه باشند، در اجراي روش

  ریزي براي تخمین عدم قطعیتبرنامه .17.3
حداقل چند تدارك هاي لازم براي بینیبایست پیشهمیشه می ،عدم قطعیت نتایج ارزیابیبرداري، جهت هاي نمونهتمرین

  .گیري را داشته باشندنمونه تکراري و اندازه
  برازش هدف معیارهاي .17.4

هاي ها و عدم قطعیتبرازش هدف و لحاظ کردن هزینه معیارهايبایست با ایجاد طرح روشنی از ریزي میبرنامهآل به طور ایده
 16بخش . بایست به طور منطقی تعیین شونداین موارد یا از قبل معلوم بوده و یا می. برداري و آنالیز شروع شودنمونه

  .ددهرا ارائه می تواند بهینه شودبرداري و آنالیزي مینمونهدر رابطه با این که چطور هزینه هاي لازم راهنمایی
  گذاري قبلی هاي صحهاستفاده از داده .17.5

گذاري متد آنالیزي، یعنی  هاي آنالیزي، اغلب هنگام آنالیز، یا بر اساس صحهگیريهاي اصلی مرتبط با اندازهعدم قطعیت
که آیا تغییرپذیري مشاهده موضوع این لذا به . شوندشود، تخمین زده میاجرا میاي که قبل از قابل استفاده شدن متد پروسه

بازبینی  و یا خیلی ساده به عنوان یک شودرسانی  بایست جایگزین و یا اطلاعبرداري میشده به عنوان بخشی از آزمایش نمونه
بایست نیز میبا استفاده از اطلاعات قبلی شده رزیابی اآنالیزي گیري عدم قطعیت اندازهطور به همین، خیردائمی به کار رود یا 

سري از  بایست به این نکته توجه شود که تغییرپذیري مشاهده شده حین یکبا در نظر گرفتن این مسأله می. شودرسیدگی 
نی مدت، بیشتر معمولاً مطالعات طولا. باشدآنالیزها در دوره زمانی نسبتاً کوتاه به ندرت براي تخمین عدم قطعیت کافی می

تر باشد، مگر این که تغییر مشاهده شده به تواند ایمنگذاري قبلی می هاي صحهاز این رو، اعتماد بر داده. باشندقابل اعتماد می
برداري بخصوص جایی که یک برنامه نمونه ،برداريهاي مرتبط با تغییرپذیري نمونهعدم قطعیت. باشد ترطور معناداري بالا

تحت این شرایط، معمولاً رسیدن به یک تخمین اولیه . توانند از قبل تخمین زده شوندریزي و اجرا شود، می ت طرحطولانی مد
 اعتبارتوانند به عنوان بازبینی جهت آن گاه مطالعات در حال اجرا می. رسدبرداري عاقلانه به نظر میاز عدم قطعیت نمونه
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بحث شد،  13اصول کنترل کیفیت داخلی که در بخش  براي مثال، استفاده از. دبه کار گرفته شون پیوسته تخمین عدم قطعیت
  .دد در این زمینه مؤثر واقع شوتوانمی

  برداريقابلیت پذیرش عدم قطعیت نمونه .17.6
شده  تنظیمها قابل پذیرش و مطابق با اهداف کیفیتی گیريبرآورد شود که آیا اندازهبایست میها گیريقبل از گزارش اندازه

برازش  معیارهايها بعضی از گیرياندازهدر این ، و دیگر آن که آیا خیرهستند یا  آن برداريبراي عدم قطعیت کل و مؤلفه نمونه
  .خیراند یا هدف براي نتایج رعایت شده
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  هامثال: A پیوست

  
  مقدمه

. باشدهاي کار شده میاین راهنما، استفاده از مثالهاي توضیح داده شده در متن اصلی شناسی مؤثرترین شیوه در توصیف روش
باشد و هدف آن نشان دادن این نکته است که چطور اصول عمومی دهی تمام شرایط نمی ها به منظور پوششطرح این مثال

یی ها، شامل بخش غذااین بخش. هاي مختلف به کار گرفته شوندهاي گوناگون در بخشتوانند براي وضعیتمطرح شده می
ها همگی داراي ساختار مشخصی بوده مثال. باشندمی) و خاك آب(محیطی زیست، خوراك دام و بخش )فروشی تولید و خرده(

  .ها استفاده شده استها با یکدیگر، از فرمت پایه یکسان در آنو مقایسه آن فهمو جهت کمک به 



 ايترات در کاهوي پرورشی گلخانهنی: A1ال مث

 35  2007ویرایش اول ـ 

  
  اينیترات در کاهوي پرورشی گلخانه: A1مثال 

  
  دهاندازه  تخمین عدم قطعیت

  ) هاي(هدف  هدف  طرح  ها آماره
  بردارينمونه

/ بخش 
  ماتریکس

/ آنالیت   واحد
  تکنیک

ANOVAي 
  استوار

تجربی ـ متد 
  تکرار دوبار

عدم قطعیت 
گیري کل، اندازه

برداري و نمونه
  آنالیز

 کاهوي 1ییک بِ
پرورشی  پیچ

 گلخانه

به  푚푔푘푔  کاهو/ غذا 
  شکل دریافتی

/ نیترات 
استخراج آب 
داغ و تعیین با 

HPLC 

  محدوده مطالعه. 1
اي با برداري و آنالیز، جهت پایش روتین کاهوي پرورشی گلخانههاي ناشی از نمونهگیري و سهمتخمین عدم قطعیت اندازه

  .استانداردبرداري استفاده از یک پروتوکل نمونه

  برداريسناریو و هدف نمونه. 2
هایی در مورد سلامتی انسان در رابطه با خوردن مقادیر بالاي باشد، با این حال، نگرانینیترات براي سلامتی گیاه ضروري می

غلظت براي هر هاي تخمین. شونددر خط پایش می ECهاي نیترات در کاهو به طور منظم با الزامات غلظت. نیترات وجود دارد
ی به طور منفرد در ارزیابی انطباق با دستورالعمل مرتبط کاهو انجام شده و نتیجه بدست آمده براي هر بِ 2ده 20000ی از هر بِ

برداري لحاظ شوند، از هر بنابراین بجاي این که هدهاي جدا از هم کاهو به عنوان یک هدف نمونه. گیردمورد استفاده قرار می
هاي جهت مقایسه قابل اعتماد غلظت گیريتخمین عدم قطعیت اندازه. شودبرداري استفاده مین یک هدف نمونهی به عنوابِ

  .باشد، مطرح می)4500푚푔푘푔( [35]گیري شده در برابر حد آستانه نظارتی اروپایی نیترات اندازه
  برداريپروتوکل نمونه. 3

ی کاهو تهیه د کاهوي چیده شده از هر بِه 10کند که یک نمونه مرکب از پروتوکل پذیرفته شده براي این هدف تعریف می
این . شوندی مورد بررسی انتخاب میاي از درون بِیا شکل تاس پنج نقطه Wکاهوها با راه رفتن به شکل حرف . [36]شود می

هاي سرد حاوي یخ ته شده و در صندوقها صحیح برداشنمونه. رودها به کار مییپروتوکل بدون لحاظ کردن اندازه براي تمام بِ
  .شوندبرداري به آزمایشگاه تجزیه طرف قرارداد منتقل میساعت پس از نمونه 24و تا حداکثر نگهداشته شده 

  )9.4.2بخش (تکرار بارطرح مطالعه ـ متد دو. 4
 10ها یک نمونه یاین بِ براي هر یک از. حداقل هشت هدف جهت گنجاندن در پروتوکل تخمین عدم قطعیت انتخاب شدند

دي ثانویه ه)S2( علاوه بر نمونه روتین ،)S1 (ازناشی تکرار به شکلی برداشته شد که بتواند تغییر باراین نمونه دو. برداشته شد 
  .را نشان دهد )گیري آن و جهت Wبراي مثال تعیین مکان شروع طرح ( بردارير ابهام در پروتوکل نمونهاث
  

                                                             
1 .bay :توان آن را معادل بچ نیز در نظر تر به همان گلخانه اشاره دارد که میبه مکان یا محفظه و یا مخزن پرورش کاهو یا به عبارت ساده

  ]مترجم. [گرفت
2 .head: ر، خوشه و سنبله میها، کلاهشناسی معمولاً به معناي برگدر گیاهباشد که در اینجا به همان قطعه کاهوي چیده شده پرك، س

  ]مترجم. [اشاره دارد
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  و آنالیز در آزمایشگاهبرداري نمونه. 5
د به چهار ربع برابر برش ه ينمونه 10از هر ) یافزایشجزء (یک کاهو . بودندهاي اولیه موقع دریافت در آزمایشگاه منجمد نمونه

ربع حاصل درون یک  20. شوددر نمونه تکرار می یافزایشجزء  10این کار براي هر . شودداده شده و دو ربع نگه داشته می
هر . دشوبرداشته می) 10g(دو بخش آزمایشی آنالیزي . پروسسور هوبارت قرار داده و خیسانده شده تا نمونه مرکب حاصل شود

  . تعیین شد) UVآشکارساز ( HPLCو غلظت نیترات با قرار گرفته استخراج تحت بخش آزمایشی با استفاده از آب داغ 
بایاس آنالیزي معناداري تشخیص داده نشد . هاي واقعی آنالیز شدندزمان با نمونه، هم)بازیابی نشانه(هاي کنترل کیفیتی نمونه

گیري خام براي تخمین عدم مقادیر اندازه. هاي حاصل نیز غیر ضروري تشخیص داده شدو در نتیجه تصحیح بایاس براي داده
  .صفر یا حد تشخیص انجام نشد کاري در مورد مقادیر کمتر از قطعیت به شکل مناسبی گرد شده و هیچ گونه پنهان

  »تکراربارمتد دو«مثال : A1.1 شکل

  
کند، اما چیزي در مورد مکان یا وضع را قید می Wپروتوکل، استفاده از طرح . تواند به کار رودتکرار میبارمثال این که چطور متد دو

 10براي ایجاد یک نمونه مرکب براي یک هدف، . شروع شودتواند از راست یا از چپ به احتمال زیاد می» W«طرح . گویدگیري نمی جهت
د در امتداد طرح هW شوندبرداشته می.  

  نتایج. 6
  . نشان داده شده است A1.1هاي غلظت نیترات در هر هشت مکان هدف در جدول بهترین تخمین

 S2و  S1تکرار به ترتیب با هاي دوبارنمونه. شده در هشت نمونه دوبارتکرار) 푚푔푘푔(هاي غلظت نیترات گیرياندازه A1.1جدول 
مقدار ( DS1A2از این رو . گذاري شدند برچسب A2و  A1تکرار نیز با باربه طور مشابه، آنالیزهاي دو. گذاري شدند برچسب

4754푚푔푘푔 ( برداري و هدف نمونه 1، از نمونه 2آنالیزD باشدمی.  

S2A2 S2A1 S1A2 S1A1 Sample 
target 

4693 4466 4139 3898 A 
4126 4201 3993 3910 B  
3782 4061 5903 5708 C  
5416 5450 4754 5028 D  
4191 4248 4401 4640 E  
4839 4662 5023 5182 F  
2901 3023 3224 3028 G  
3788 4131 4283 3966 H  

تکرارهاي باردو. باشدتغییرپذیري، مفید میها جهت اطمینان از سطوح کلی قبل از به کارگیري متدهاي آماري، بررسی داده
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از یکدیگر قرار گرفته، و بیانگر دقت  300푚푔푘푔به طور کلی درون فاصله ) BS1A2و  BS1A1براي مثال (آنالیزي 
به  با این حالتوافق کمتري با یکدیگر دارند، ) DS2و  DS1براي مثال (تکرارهاي نمونه باردو. دنباشمی% 10آنالیزي کمتر از 

اختلاف بزرگتر را نشان داده و بیانگر یک ) C(با این حال، یک هدف . از یکدیگر اختلاف دارند% 20طور کلی با مقدار کمتر از 
  .باشدمقدار انحرافی می

با استفاده از آنالیز ) برداري و آنالیزنمونه(هاي اصلی آن گیري و دو تا از مؤلفهتعیین کمی مؤلفه تصادفی عدم قطعیت اندازه
  استفاده  استواري ANOVAدر اینجا از  .انجام شد) A.1.2 ، با خروجی شکلC3، ضمیمه RANOVA(واریانس  استوار

کننده آماره جمعیتی  د، چرا که در این محیط کنترل شده نسبی، اهداف انحرافی وجود داشته و بجاي این که منعکسوشمی
هاي این روش به عنوان یک اقدام احتیاطی در برابر دادهچون داد و خواهند نظمی خود را نشان  بیشتر به شکل بیاصلی باشند، 

  .شد از آن استفاده لذا ،آیدانحرافی آنالیزي به شمار می
برداري یا اهداف ناشی شوند،  نمونهی افزایشجزءهاي هاي انحرافی ظاهري به عنوان بخشی از جمعیت نوعی جایی که داده: نکته
نرمال را براي بخشی از ساختار هاي غیر، توزیعاستفاده کرد، مگر این که به کارگیري ویژه آن استواراز متدهاي  بایستنمی

  .به حساب آوردخطاي فرضی 
  A1.2شکل 

  ي کلاسیکANOVA نتایج
 میانگین=  4345.5625

  )کل( انحراف استاندارد=  774.5296
  مجموع مربعات=  1257713          4471511          351320

   بین ـ هدف  بردارينمونه  آنالیز    
  انحراف استاندارد 556.2804  518.16089  148.18063    
  درصد واریانس  51.583582  44.756204  3.6602174    

  استواري ANOVA نتایج
 میانگین=  4408.3237

  )کل(انحراف استاندارد =  670.57617
   بین ـ هدف  بردارينمونه  آنالیز  گیرياندازه  
  انحراف استاندارد 565.39868 319.04834 167.94308  360.5506  
  درصد واریانس 71.090791 22.636889 6.2723172  28.909209  
  عدم قطعیت نسبی -         14.474814 7.6193626  16.357719  
  )%95در اطمینان (       

هر دو تخمین کلاسیک . دهدرا تشکیل می) A1.1، جدول n =8( هاي تولیدي از یک طرح آزمایشی متوازن براي داده ANOVAخروجی 
و ) 푠(» درون ـ هدف«، )푠(» بین ـ هدف«هاي انحراف استاندارد براي تخمین. اندبراي مقایسه ارائه شده استوارو 

در  푚푔푘푔یعنی (هاي ورودي به شکل واحدهاي یکسان غلظت نتایج، همانند داده. شوندمحاسبه می) 푠(درون  ـآنالیز شیمیایی 
  .هستند) این مورد
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  :دهداز این خروجی، مقادیر زیر را می استوارهاي استخراج تخمین
푠 = 319.05푚푔푘푔  

푠 = 167.94푚푔푘푔  
  :تواند براي محاسبه زیر مورد استفاده قرار گیردمی) 1(معادله 

푠 گیري اندازه = 푠 برداري نمونه + 푠آنالیز = 360.55푚푔푘푔  

قطعیت نسبی عدم . مورد استفاده قرار گیرد) u(تواند به عنوان تخمین مؤلفه تصادفی عدم قطعیت استاندارد این مقدار می
  : شودبه شکل زیر ارائه می 3یافته با معادله  بسط

푢 گیري اندازه ′ = 200 ∗ .  = ) از مقدار غلظت( 16.4%  

  :شودبه طور مشابه با معادله زیر داده می) مؤلفه تصادفی(یافته  برداري تنها، عدم قطعیت نسبی بسطبراي نمونه

푢 برداري نمونه ′ = 200 ∗
319.05
4408

= 14.5% 

  : در معادله زیر داریم) مؤلفه تصادفی(یافته براي سهم آنالیزي  براي مقایسه عدم قطعیت بسط

푢آنالیز′ = 200 ∗
167.94
4408

= 7.6% 

  .باشد می%) 10براي مثال (اي داخلی این مقدار، کمتر از حدود نرمال تنظیم شده در کنترل کیفیت تجزیه
). یعنی هیچ گونه بایاس آنالیزي تشخیص داده نشد(نبودند % 100از بازیابی  هاي بازیابی آنالیزي متفاوتاز نظر آماري تخمین

  .بنابراین براي این مثال، نیازي به محاسبه اضافی عدم قطعیت مرتبط با بایاس آنالیزي نبود
  اظهار نظر. 7

  .شودبرداري احتمالی را شامل نمیاین تخمین عدم قطعیت، هیچ گونه تخمین مرتبط با بایاس نمونه

  هاگیريارزیابی برازش هدف این اندازه. 8
، برنامه حساب RANOVAهنگام استفاده از ). 16.2بخش (قضیه برازش هدف ابتدا بر اساس درصد واریانس کل بررسی شد 

) به شکل درصد(بین ـ هدف و درون ـ هدف در واریانس کل ) برداريیا نمونه(کند که تا چه مقدار واریانس آنالیزي و می
  ).A1.2شکل (کند کت میشر

با ترکیب . شودناشی می) %71.1(براي این مطالعه نیترات در کاهو، ماکزیمم سهم در واریانس کل از تغییرپذیري بین ـ هدف 
در واریانس کل سهم  %28.9گیري مرکب تا ، آشکار است که پروسه اندازه)%6.3(و آنالیزي ) %22.6(برداري هاي نمونهسهم
فاکتور غالب بوده و  ،برداريگیري، نمونهاز این واریانس اندازه. باشدمی% 20آل دار اندکی بزرگتر از مقدار ایدهاین مق. دارد

  .باشدگیري میاز واریانس اندازه %78.2مسئول 
برازش در این متد، ارزیابی . شناسی عدم قطعیت بهینه شده ارزیابی شود تواند با استفاده از روشبرازش هدف همچنین می

د تا ه 10توان نشان داد که یک افزایش از در این مورد می. [37]) 16.3بخش (گیرد هدف بر اساس ملاحظات مالی انجام می
  ).[38]، و Eضمیمه (باشد دي براي تحقق برازش هدف لازم میه 40یک نمونه مرکب 

  دهی و تفسیر گزارش. 9
قابل ) 4500푚푔푘푔(دي با مقدار حد آستانه ه 10نیترات از نمونه مرکب ، غلظت )برداريهدف نمونه(ی کاهو براي هر بِ
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 A1.2جدول ) گیري شدهاز مقدار اندازه %16.4(گیري بایست با عدم قطعیت اندازههر غلظت نیترات می. باشدمقایسه می
کند یا نه، بستگی به نحوه تانه تجاوز میگیري و عدم قطعیتش از مقدار آستفسیر این که آیا هر بچ بر اساس اندازه. گزارش شود

  .[32]بیان آن در مقررات مربوطه دارد 
  خلاصه. 10

  گیريعدم قطعیت اندازه
  بردارينمونه  آنالیز  کل

16.4% 7.6%  14.5%  
  

  A1.2جدول 
Expanded 

Uncertainty S1A1 Sample 
target 

639.3 3898 A 
641.2 3910 B  
936.1 5708 C  
824.6 5028 D  
761.0 4640 E  
849.8 5182 F  
496.6 3028 G  
650.4 3966 H  

به . است) U = 16.4%محاسبه شده از (گیري مرتبط نشان داده شده با عدم قطعیت اندازه) نمونه روتین( S1A1غلظت نیترات مرتبط با 
  .باشدمی 6032푚푔푘푔و  4332푚푔푘푔بین ) یا مقدار واقعی(ده داراي مقدار اندازه Fعنوان یک مثال، هدف 
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  آلوده یحطسغلظت سرب در خاك : A2مثال 

  
  دهاندازه  تخمین عدم قطعیت

  ) هاي(هدف  هدف  طرح  ها آماره
  بردارينمونه

/ بخش 
  ماتریکس

/ آنالیت   واحد
  تکنیک

ANOVA 
  استوار

تجربی ـ متد 
  تکراردوبار

عدم قطعیت 
گیري کل اندازه
برداري و نمونه

  آنالیز

هدف، هر  100
یک به مساحت 

30 m × 30 m  به
  mm 150-0 عمق

محیط 
/ زیستی 

  خاك رویی

푚푔푘푔  بر
اساس وزن 

  خشک

/  سرب کل 
ICP-AES  

  محدوده مطالعه. 1
یک  در برداري مختلفهدف نمونه 100برداري و آنالیز در هر یک از هاي ناشی از نمونهگیري و سهمتخمین عدم قطعیت اندازه

  .برداري مرسوممکان و استفاده از یک پروتوکل نمونه

  برداريسناریو و هدف نمونه. 2
. هکتاري به عنوان بخشی از ارزیابی زمین براي ساخت مجتمع مسکونی احتمالی در آینده انجام شد 9بررسی در یک مکان 

تخمین غلظت سرب و عدم . باشدمشخص شده که مهمترین عنصر آنالیت براي ارزیابی خطر سلامتی انسان عنصر سرب می
جهت مقایسه غلظت سرب در خاك با حد آستانه نظارتی ملی برداري هدف نمونه 100گیري براي هر اندازهقطعیت 

)450푚푔푘푔( نیاز بود.  

  برداريپروتوکل نمونه. 3
مکان  100از ) mm 25قطر (برداري خاك نمونهبه کمک مته دستی ) mm 150-0عمق اسمی ـ (یکصد نمونه از خاك رویی 

اند و بنابراین توزیع شده) A2.1جدول ( m 30اي  ها روي یک شبکه منظم و با فاصله بین نمونهاین مکان. برداشته شدمختلف 
  .یاب انجام شد برداري به کمک متر نواري و جهت عملیات نقشه. دنباشمی m 30در  m 30هر یک نماینده یک مساحت 

  )9.4.2بخش (تکرار بارطرح مطالعه ـ متد دو. 4
تکرار و استفاده از طرح متوازن بارهاي انتخاب شده تصادفی، به شکل دو، در مکان)از تعداد کل% 10یعنی (ها تا از نمونه ده
هدف این . از نمونه اولیه و در جهت تصادفی برداشته شدند m 3تکرار در فاصله بارهاي دونمونه. برداري شدندنمونه) 2شکل (

براي مثال، خطاي (برداري برداري، یعنی عدم قطعیت در تعیین مکان هدف نمونهکار منعکس کردن ابهام در پروتوکل نمونه
ماده مرجع  6. باشدگیري شده درون هدف معین میهمین طور اثر ناهمگنی مقیاس کوچک در غلظت اندازه) برداري نقشه

  .اي از غلظت انتخاب شدندبراي تخمین بایاس آنالیزي در گستره) CRM(دار خاك  گواهی

  برداري و آنالیز در آزمایشگاهنمونه. 5
ها از هم جدا و طوري الک شدند تا ذرات با یک شب خشکانده شده، بعد کلوخه طی 퐶°60آون و دماي  درهاي اولیه نمونه

همگی ) mm 2 >(هاي الک شده نمونه. شوند جدااز بقیه خاك ) بر اساس تعریف خاك( mm 2اندازه دانه طبیعی بزرگتر از 
%95(آسیاب  < 100휇푚 (0.25هاي آزمایشی بخش. و بعد مخلوط شدند g  ،براي انحلال با اسید نیتریک و اسید پرکلریک

قرار داشته ) AQC(کنترل کیفیت آنالیزي کامل  تحتها گیرياندازه. ، برداشته شدندICP-AES [39]ز تعیین سرب با قبل ا
هیچ یک از مقادیر . هاي بلانک واکنشگر تصحیح شدندو جایی که مقادیر به طور آماري متفاوت از صفر بودند، براي غلظت
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کاري در مورد مقادیر کمتر از صفر یا حد  یت گرد نشده و هیچ گونه پنهانگیري خام استفاده شده براي تخمین عدم قطعاندازه
  .تشخیص نیز انجام نشد

  نتایج. 6
  .نشان داده شدند) A2.1جدول (مکان هدف به شکل یک نقشه  100هاي غلظت سرب در هر یک از بهترین تخمین

برداري منظم با استفاده از شبکه نمونه) 푚푔푘푔(برداري گیري شده در هر هدف روي شبکه نمونههاي سرب اندازهغلظت :A2.1جدول 
. دهندنشان می 10ها را با فاکتور تقریبی ها میزان بالاي تغییرپذیري بین ـ مکانآن). m 30فاصله (اند در مختصات واقعی نشان داده شده

) J5و  A4 ،B7 ،C1، D9 ،E8 ،F7 ،G7 ،H5 ،I9یعنی، (ها که به شکل تصادفی انتخاب شدند مورد از این مکان 10تغییرپذیري درونِ 
براي مثال با (این تغییر درون ـ هدف قابل ملاحظه است . ، استفاده شدند)A2.2جدول (برداري براي تخمین عدم قطعیت ناشی از نمونه

  .باشدیزان چشمگیري کمتر میهر چند در مقایسه با تغییرپذیري بین ـ هدف به م). 2فاکتور 
Row A B C D E F G H I J 

1 474 287 250 338 212 458 713 125 77 168 
2 378 3590 260 152 197 711 165 69 206 126 
3 327 197 240 159 327 264 105 137 131 102 
4 787 207 197 87 254 1840 78 102 71 107 
5 395 165 188 344 314 302 284 89 87 83 
6 453 371 155 462 258 245 237 173 152 83 
7 72 470 194 82.5 162 441 199 326 290 164 
8 71 101 108 521 218 327 540 132 258 246 
9 72 188 104 463 482 228 135 285 181 146 

10 89 366 495 779 60 206 56 135 137 149 

بارتکرار، استفاده شد دو وهدف نمونه انتخاب شده  10گیري از طرح متوازن براي هر چهار اندازه ،جهت تخمین عدم قطعیت
گیري میسر ها، امکان ارزیابی کیفی اولیه از اهمیت نسبی دو منبع عدم قطعیت اندازهبا بررسی چشمی داده). A2.2جدول (

  تکرارهاي نمونه، نشانگر سطح بالاي عدم قطعیت مقادیر غلظت ناشی از بعضی از دوبار سطح توافق پایین بین. باشد می
تکرارهاي باربا این حال، به طور کلی توافق بین دو. باشدمی) »D9«براي هدف  S2در مقایسه با  S1براي مثال (برداري نمونه

  .باشدتکرارهاي نمونه میباربهتر از توافق بین دو) >%10اختلاف (ها براي اکثر نمونه) A2و  A1(آنالیزي 

هدف در یک بررسی از زمین آلوده  100از کل شده تکرار نمونه دوبار 10سرب روي ) 푚푔푘푔(گیري غلظت اندازه :A2.2جدول 
 A2و  A1تکرار داراي برچسب بارباشند، به همین ترتیب، آنالیزهاي دومی S2و  S1تکرار داراي برچسب بارهاي دو، نمونه)A2.1جدول (

مقادیر براي شفافیت گرد شده و . باشدمی D9برداري و از هدف نمونه 1، از نمونه 2آنالیز ) 702푚푔푘푔مقدار ( D9S1A2. باشندمی
  .شونداند، هر چند عموماً مقادیر گرد نشده براي این محاسبات ترجیح داده میبراي محاسبات بعدي استفاده شده

Sample 
target S1A1 S1A2 S2A1 S2A2 

A4 787 769 811 780 
B7 338 327 651 563 
C1 289 297 211 204 
D9 662 702 238 246 
E8 229 215 208 218 
F7 346 374 525 520 
G7 324 321 77 73 
H5 56 61 116 120 
I9 189 189 176 168 
J5 61 61 91 119 
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 استواربا استفاده از آنالیز ) برداري و آنالیزنمونه(گیري و دو مؤلفه اصلی آن تعیین کمی مؤلفه تصادفی عدم قطعیت اندازه
)RANOVA ( انجام شد، که خروجی نوعی در شکلA2.1 براي محاسبه مقادیر انحرافی که در این . نشان داده شده است

 و دیگر مجموعه) B7S2A1/A2تکرار آنالیز ، و دوبارD9S1/S2تکرار نمونه ، دوبارA4براي مثال، هدف (ها آشکار هستند داده
هاي عدم قطعیت با فرض این که تخمین. استفاده شد استواراز آماره ) را نگاه کنید 6، بخش A1نکته در مثال (هاي مشابه داده

 هايعدم قطعیت در عبارت. گیري شدند هدف معدل 10کند روي عدم قطعیت به طور معناداري در این گستره غلظت تغییر نمی
  ).14.3بخش (ظت قابل کاربرد باشد نسبی بیان شده تا در این گستره غل

  :از این خروجی داریم استوارهاي با استخراج تخمین
푠 برداري نمونه = 123.8푚푔푘푔  

푠آنالیز = 11.1푚푔푘푔  

  :تواند براي محاسبهمی 1معادله 

푠 گیري اندازه = 푠 برداري نمونه + 푠آنالیز = 124.3푚푔푘푔  

عدم قطعیت نسبی . به کار رود) u(به عنوان تخمین مؤلفه تصادفی عدم قطعیت استاندارد تواند این مقدار می. استفاده شود
  :شودبه شکل زیر ارائه می 2و فاکتور پوششی  3یافته با معادله  بسط

푈  = 200 ∗ .
.

= 83.63% )  از مقدار غلظت(          

  :داریم) مؤلفه تصادفی(یافته  بسطبرداري تنها، عدم قطعیت نسبی به شکل مشابه براي نمونه

푢  = 200 ∗
123.8
297.3

= 83.29% 

  :داریم) مؤلفه تصادفی(یافته براي سهم آنالیزي  جهت مقایسه عدم قطعیت بسط

푢  = 200 ∗
11.1

297.3
= 7.5% 

  .دباشمی%) 10براي مثال (این مقدار کمتر از حدود نوعی تنظیم شده در کنترل کیفیت آنالیزي داخلی 
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  )n = 10و  A2.2جدول (هاي ایجاد شده از یک طرح آزمایشی متوازن براي داده ANOVAخروجی : A2.1شکل 

  ي کلاسیکANOVA نتایج
 میانگین=  317.79999

  )کل(انحراف استاندارد =  240.19238
  مجموع مربعات=  1738031.9          370075.5          6473

   هدف بین ـ  بردارينمونه  آنالیز    
  انحراف استاندارد 197.55196  135.43246  17.990274    
  درصد واریانس  67.646327  31.792678  0.5609926    

  ي استوارANOVA نتایج
 میانگین=  297.30884

  )کل(انحراف استاندارد =  218.48763
   بین ـ هدف  بردارينمونه  آنالیز  گیرياندازه  
  انحراف استاندارد 179.67409 123.81386 11.144044  124.31436  
  درصد واریانس 67.62655 32.113293 0.26015487  32.373447  
  عدم قطعیت نسبی -        83.289726 7.4966113  83.626415  
  )%95در اطمینان (       

» بین ـ هدف«استاندارد براي هاي انحراف تخمین. اندارائه شده استوارهاي هاي کلاسیک و هم تخمینبراي مقایسه، هم تخمین
)푠(» درون ـ هدف«، ) بین ـ هدف푠 نتایج در واحدهاي غلظت یکسان و همانند . شوندمحاسبه می) آنالیز푠(و درون ـ آنالیز شیمیایی ) برداري نمونه

  .باشندمی) 푚푔푘푔در این مورد (هاي ورودي داده

  وارد کردن بایاس آنالیز
 CRMدار از شش  گیري شده روي مقادیر گواهیشده بین مقادیر اندازه ایجاد خطی استفاده از یک رابطه تابعیزي با بایاس آنال

  .[40] تخمین زده شد)  1.34%( %3.41-، مقدار )A2.3جدول (
در حال حاضر هنوز توافق همگانی، در رابطه با بهترین روش ترکیبِ اثرات تصادفی و اثرات سیستماتیک جهت تخمین عدم 

لحاظ کردن بایاس آنالیزي  [25]یک گزینه . [30]اند قطعیت وجود ندارد، هر چند چهار گزینه براي این منظور تعریف شده
. باشدکنندگان در یک آزمون بین سازمانی می یک مقدار نوعی براي مشارکتبه عنوان ) -%41/3براي مثال (تخمین زده شده 

اضافه ) با استفاده از مجموع مربعات(به مؤلفه تصادفی عدم قطعیت  در ادامه%) 34/1(اش اگر این بایاس و عدم قطعیت مربوطه
منطق این رویکرد این . در یک چنین آزمونی واقع شود تواندخواهد شد که عملاً میباعث افزایش واریانس  ايتا اندازهشود، 

شود، ناشی از بایاس ناشناخته و غیر یص داده میهاي بین سازمانی تشخاست که عدم قطعیت اضافی که معمولاً در آزمون
هاي بین آزمایشگاهی مختلف جایی که بتوان تخمین را از واریانس اضافی ناشی از بایاس. باشدمنتظره درون هر سازمان می

ي نسبی در این مورد، عدم قطعیت آنالیز. تواند به مؤلفه تصادفی درون یک سازمان اضافه شودبدست آورد، این مقدار می
=]استاندارد به مقدار  (3.75 + 3.41 + 1.34 ) . آن گاه عدم قطعیت آنالیزي . افزایش پیدا خواهد کرد 5.24% [

تواند به شکل مفیدي با یک خواهد شد، هر چند این مقدار می%) 10(بزرگتر از مقدار هدف آنالیزي ) %10.48(یافته  بسط
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یافته  در نتیجه عدم قطعیت بسط. انجام شده درون آزمایشگاه مقایسه شودگیري آنالیزي تخمین مستقل عدم قطعیت اندازه
=]گیري تا مقداربراي کل اندازه (83.29 + 10.48 ) . افزایش یافته که عملاً مشابه با مؤلفه تصادفی کاملاً  83.95%  [

  .باشدمی %83.63خالص 
  گیري شده براي تخمین بایاس متد آنالیزيها و مقادیر اندازهCRMدار براي  مقادیر غلظت سرب گواهی: A2.3جدول 

 

CRM نام  
(n=4) 

  میانگین
(mg kg-1) 

انحراف 
  استاندارد
(mg kg-1) 

  مقدار 
  دارگواهی

(mg kg-1) 

U  مقدار
  دارگواهی

(95% conf.) 

NIST2709 19.7 3.2 18.9 0.5 

NIST2710 5352.0 138.0 5532.0 80.0 

NIST2711 1121.4 14.7 1162.0 31.0 

BCR141 34.4 3.9 29.4 2.6 

BCR142 36.2 4.6 37.8 1.9 

BCR143 1297.5 33.0 1333.0 39.0 

  اظهار نظر. 7
با این حال، ). 9.4.2بخش (کند برداري تشخیص داده نشده را لحاظ نمیاین تخمین عدم قطعیت هیچ گونه بایاس نمونه 

گیرد، لذا عدم قطعیت اضافی برداري قرار میناهمگنی هدف نمونهبخاطر این که عدم قطعیت اغلب به طور عمده تحت تأثیر 
همان طور که براي (توان ناچیز فرض کرد برداري را در مقایسه با عدم قطعیت ناهمگنی میوارد شده توسط بایاس در نمونه

 وقتی که پیامدهاي مالی جایی که تخمین عدم قطعیت با بالاترین کیفیت مد نظر باشد، مثلاً). بایاس آنالیزي نشان داده شد
  چند و استفاده از  مبسوطعمده بر اثر تخمین کمتر از حد عدم قطعیت مطرح باشد، ترجیحاً استفاده از یکی از متدهاي 

  ).5جدول (شود هاد میپیشن چند پروتوکلیا / و  بردارنمونه
برداري تعریف شده بود، آن گاه عدم قطعیت نمونهبه صورت غلظت میانگین سرب در کل مکان ) یا مقدار واقعی(ده اگر اندازه

푠توانست شامل سهم ناشی از خطاي استاندارد روي مقدار میانگین محاسبه شده باشد که به شکل می /√푛 شودبیان می .
، )291.9푚푔푘푔( ،و در نتیجه عدم قطعیت روي میانگین 403푚푔푘푔 ،n = 100برابر با  푠براي این مثال 

برداري یا آنالیز این مقدار بدون دانستن سهم منفرد عدم قطعیت ناشی از نمونه. اطمینان خواهد شد% 95از مقدار، در  27.6%
  .باشدبرجسته می 푠سهم  اغلبدر آن که د وتواند محاسبه ش مینیز 

  هاگیريارزیابی برازش هدف این اندازه. 8
شود که به درصد واریانس کل می A2.1، منجر به خروجی شکل )16.2بخش (» درصد واریانس کل«استفده از متد 

کل( ) درون ـ نمونه(و آنالیز » بین ـ هدف«، )درون ـ هدف(برداري نسبت داده شده و در آن نمونه) انحراف استاندارد
شود، با این مشاهده می) از واریانس کل %67.6(» بین ـ هدف«واریانس در این مثال خاص، به طور آشکار برتري . سهم دارند

  گیري، سهم به علاوه، در واریانس اندازه. باشدمی) 16.2بخش ( %80آل حال، این مقدار کمتر از مقدار حد آستانه ایده
  .برتري دارد) از واریانس کل %0.26(بر سهم آنالیز شیمیایی با مقدار ) از واریانس کل %32.11(برداري با مقدار نمونه

گیري عدم قطعیت در پروسه اندازه) %99.2(به عنوان سهم اصلی ) یعنی درون ـ هدف(برداري در این مورد، واریانس نمونه
100یعنی . (شودشناخته می ∗ 32.11/[32.11 + 0.26].(  
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در منابع ) 16.3بخش (قطعیت بهینه شده ها در بررسی زمین آلوده با استفاده از متد عدم گیريارزیابی برازش هدف اندازه
  .[41]دیگر توصیف شده است 

  دهی و تفسیر گزارش. 9
از مقدار  %83.9شوند، مقادیر عدم قطعیت برابر با  هاي منفرد غلظت سرب که براي این اهداف گزارش میگیريدر اندازه

مرتبه بزرگتر از حد  10که حداقل ) A2.1جدول (گیري شده این مقدار براي تمام مقادیر اندازه. شوند پیوستبایست  غلظت می
در کاربردهایی که در آن، . رودباشند، به کار میمی) 2푚푔푘푔در این مثال تخمین زده شده به صورت (تشخیص آنالیزي 

  طعیت به علاوه، عدم ق. [42]این وضعیت حاکم نیست، بیان عدم قطعیت به شکل تابعی از غلظت الزامی خواهد بود 
براي مثال موارد فهرست شده (برداشته شد تکرار بارهاي دونمونه هاکه در آنهدف  10میانگین انجام شده در هاي گیرياندازه

%59.3هاي عدم قطعیت تا مقدار منجر به کاهش تخمین) A2.2در جدول  = .
√

  .شدند 
  .[43]پذیر خواهد شد  با دانستن مقدار عدم قطعیت، ارائه تفسیر احتمالی از سطح آلودگی سرب در مکان امکان

  خلاصه. 10
 *گیريعدم قطعیت اندازه

بردارينمونه  کل آنالیز 

83.3%  10.5%  83.9%  

  )اطمینان% 95یعنی (، 2با فاکتور پوششی * 
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  آهن محلول در آب زیرزمینی: A3مثال 

  
  دهاندازه  تخمین عدم قطعیت

  ) هاي(هدف  هدف  طرح  ها آماره
  بردارينمونه

/ بخش 
  ماتریکس

/ آنالیت   واحد
  تکنیک

 گستره
  تغییرات

تکرارهاي باردو
تجربی استفاده 

شده در 
گذاري و  صحه

  کنترل کیفیت

آب زیرزمینیِ   عدم قطعیت کل
نزدیک چاه پایشی 

در  شده انتخاب
یک مجموعه آب 

  زیرزمینی

محیط 
آب / زیست 

  زیرزمینی

푚푔푙 / آهن محلول  
ICP-AES 

  مطالعهمحدوده . 1
برداري و کنترل بعدي عدم قطعیت گذاري نمونه گیري آهن محلول در مطالعه صحه، تعیین عدم قطعیت کل اندازهدامنه کاربرد

  .باشدپایش می هنگامبرداري نمونه

  برداريسناریو و هدف نمونه. 2
از طریق پایش و نظارت یک مجموعه آب زیرزمینی که منبع مهم آب آشامیدنی براي شهر آروس، دومین شهر بزرگ دانمارك، 

لذا . باشدو در معرض خطر می تنزل یافتهرویه آب آشامیدنی  آید، مشخص شده که کیفیت آن بر اثر برداشت بیبه حساب می
  .ریزي شد کیفیت آب طرح توسعهوند عملیاتی جهت کنترل ریک برنامه پایش 

هاي هاي رس در قسمت زیر و خاكو خاكقرار دارد سن وهاي میهمراه با ماسه ستشُیخمجموعه آب زیرزمینی درون ماسه 
  لایه زیرزمینی از (دار محلی  خاطر وجود چندین سفره آبه شناسی منطقه ب زمین .اندواقع شده در قسمت بالا شتهِنیخ

هاي تشکیل لایه( ،)هاي ناتراواآبخوان(تاردها  و آکی) هاي نفوذپذیر از مواد سخت نشدهنفوذپذیر به آب، یا مخلوط سنگتخته
  هاي غیر متخلخل که جلوي جریان آب را از یک سفره به سفره دیگر محدود سنگتختهشامل خاك رس یا شناسی  زمین

متري زیر سطح تعریف  30 - 20و از  km × 2 km × 10 m 2مجموعه آب زیرزمینی در منطقه . باشد، پیچیده می)کنندمی
بدون هیدروژن سولفید و متان  اماهوازي بدون نیترات، همراه با سولفات و آهن احیا شده  کیفیت طبیعی آب زیرزمینی، بی. شد
یکی از تهدیدهاي مجموعه آب زیرزمینی ورود اکسیژن به سفره آب زیرزمینی در نتیجه برداشت آب و فروکش کردن . باشدمی

  .باشدآب زیرزمینی می تختال
 6برداري شده بودند و در حال حاضر چاه حین پایش نظارتی براي آنالیز شیمیایی نمونه 9در مجموعه آب زیرزمینی، تعداد 

در برنامه پایش عملیاتی، تصمیم گرفته شد که پایش روي یک چاه و دو بار در . باشندبرداري در دسترس میبراي نمونهچاه 
. از وخامت کیفیتی وجود داشته باشد% 20احتمال براي شناسایی % 95هدف پایش عملیاتی این بود که . سال هدفمند شود

تواند به عنوان اندیکاتور حساس رفته شد که از آهن محلول به عنوان یک پارامتر هدف استفاده شود، چرا که آن میتصمیم گ
وارد عمل شده و پتانسیل ردوکس نیز به عنوان ) کاهش غلظت آهن با افزایش اکسیداسیون(اکسیداسیون سفره آب زیرزمینی 

هدایت الکتریکی و پتانسیل ردوکس به عنوان اندیکاتورهاي آنلاین  ،pHاکسیژن، . کندیک سند این موضوع را حمایت می
در اینجا . برداري و سدیم، کلسیم و کلراید به طور کلی به عنوان پارامترهاي کیفیتی آب زیرزمینی استفاده شدندپایداري نمونه

  .یرندگمورد بحث و بررسی قرار میتنها دو پارامتر اصلی یعنی آهن محلول و پتانسیل ردوکس 
% 10 ماکسیمممقدار  تابرداري و آنالیز گیري شامل نمونهرسیدن به هدف پایش، مستلزم تخمین یک عدم قطعیت اندازه

گیري است که آن معادل با عدم قطعیت اندازه) بازه اطمینان، آزمون دو طرفه% 95مقایسه دو میانگین، هر یک براي دو نمونه، (
گذاري  اطمینان از انطباق برنامه پایش با هدف بیان شده، در ابتدا یک مطالعه صحه جهت کسب. باشدمی% 20یافته  بسط
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برداري روتین هاي در دسترس انجام شد و بر اساس نتایج آن یک برنامه کنترل کیفیتی نمونهبرداري بر روي تمام چاهنمونه
  .جهت به کارگیري برنامه پایش براي چاه پایشی انتخاب شده تنظیم شد

خلاصه دو پارامتر  A3.1جدول . خلاصه شد) پایش نظارتی(هاي پایشی قبلی مجموعه آب زیرزمینی بر اساس فعالیت خواص
  .دهدرا نشان می) برداري و آنالیزنمونه(گیري اصلی شامل تغییرپذیري در زمان و فضا، همین طور عدم قطعیت اندازه

  موعه آب زیرزمینی، و پایش نظارتیدر مجپارامترهاي شیمیایی اصلی براي نه چاه : A3.1جدول 

 mg l-1  آهن محلول mV  پتانسیل ردوکس 

 1.11 123-  میانگین

 %56 %27  انحراف استاندارد نسبی

  کردن عملیات فیلتر  گیري آنلاینبرداري و اندازهنمونه هنگامتأثیر اکسیژن   علت اصلی عدم قطعیت

  هاي اصلی با توجه به مؤلفهو زمان و مکان  در سرتاسرکه ترکیب آب زیرزمینی تقریباً  دهندنشان میهاي شیمیایی داده
باشد، در حالی که تغییرپذیري براي پارامترهاي یکنواخت می) 1.9ـ  %16اند، انحراف استاندارد نسبی ها نشان داده نشدهداده(

علل اصلی عدم قطعیت براي دو پارامتر کلیدي در جدول به . باشدبالا می) اکسیژن، پتانسیل ردوکس و آهن محلول(ردوکس 
  .برداري کنترل شدندنمونه هنگاماشاره شده و این علل 

  برداريپروتوکل نمونه. 3
در  مستقر) Grundfos MP1(هاي خاص دائمی برداري بر اساس پروتوکل پایش آب زیرزمینی آروس کنتی و با پمپنمونه

1بین  اژپمپآهنگ . ه انجام شدهر چادر فاصله بررسی  طسو − 2푚 ℎ )کاهش سرعت درست قبل از % 10و با ) تخلیه چاه
این دو چاه . هاي بازدهی بالا بودندهاي برداشت با قطر بزرگ و مجهز به پمپدو تا از شش حلقه چاه، چاه. برداري بودنمونه

40جهت تخلیه مناسب، با سرعت  − 60푚 ℎ  برداري کاهش داده شدپمپاژ درست قبل از نمونه آهنگپمپ شده و سپس .
، هدایت الکتریکی و پتانسیل ردوکس دنبال شده pHهاي آنلاین اکسیژن، گیريحین تخلیه، میزان توسعه کیفیت آب با اندازه

شامل بازدهی پمپ، یک گزارش میدانی،  ،بردارينمونه هنگام. ها انجام شدندبرداريهاي پایدار نمونهو پس از رسیدن به قرائت
  .هاي جدول آب نیز تکمیل شدگیريهاي پمپاژ و اندازهزمان

  طرح مطالعه ـ تجربی. 4
  و عدم قطعیت ) تغییر بین ـ هدف چاه به چاه و طی زمان(هاي ناهمگنی در مجموعه آب زیرزمینی جهت ارائه تخمین

  .طور جدا از هم نشان داده شدندبرداري و عدم قطعیت آنالیزي به گیري، عدم قطعیت نمونهاندازه

  گذاري صحه .4.1
تواند اهداف گیري و قابل دسترسی مییک عدم قطعیت اندازهآیا گذاري کسب اطمینان از این نکته بود که  هدف برنامه صحه

قطعیت جهت هاي عدم توصیف مؤلفهگذاري  هدف دیگر برنامه صحهترتیب همین به ، خیرکیفیتی تنظیمی را برآورده سازد یا 
برداري مستقل به ازاي هر برداري از شش چاه، دو نمونهگذاري با نمونه برنامه صحه. شناسایی نقاط بهبود، در صورت لزوم بود

  ).را ببینید A3.1شکل (چاه و دو زیرنمونه به ازاي نمونه آنالیز شده اجرا شد 
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  گذاري براي صحهکلی طرح : A3.1شکل 

  
گذاري جهت آنالیز ارسال  برداري به عنوان یک مطالعه صحهزیرنمونه در یک دور نمونه 24نمونه برداشته شده و  12مجموعاً 

  .شدند

  کنترل کیفیت .4.2
پایش با  هنگامگیري اندازههدف برنامه کنترل کیفیت براي پایش عملیاتی، کسب اطمینان از این موضوع بود که عدم قطعیت 

کنترل . گذاري ایجاد شد برنامه کنترل کیفیت پس از ارزیابی محتاطانه نتایج مطالعه صحه. کندگذشت زمان افزایش پیدا نمی
تکرار و هر یک با باربرداري دوطوري طراحی شد که نمونه ،برداري سالانه برنامه پایشنمونه نوبتبر اساس یکی از دو کیفیت 
زیرنمونه آنالیز  24نمونه و  12برداري با نمونه نوبتدر کل، شش ). را ببینید A3.2شکل (د وتکرار در آن گنجانده شبارآنالیز دو

  .برنامه کنترل کیفیت گنجانده شد شده در فاز اول
  بردارينمونه نوبتکیفیت، نشان داده شده براي یک  کنترل طرحخطوط کلی  A3.2شکل 

  
  برداري و آنالیززیرنمونه. 5

نشان داده شده  A3.2اجرا شد که در جدول ) پتانسیل ردوکس و آهن محلول(پیش تیمار نمونه و آنالیز براي دو پارامتر اصلی 
  .است

   

 زیرزمینیمجموعه آب 

 چاه پایش

 1نمونه  2نمونه 

 2آنالیز  1آنالیز 

 5چاه 

 مجموعه آب زیرزمینی

 1چاه  2چاه  3چاه  4چاه  6چاه 

 1نمونه  2نمونه 

 2آنالیز  1آنالیز 
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  تیمار برنامه آنالیزي و پیش: A3.2جدول 
    پتانسیل ردوکس  آهن محلول

شده با اسید  حفظشده به شکل آنلاین،  فیلتر
 پیش ـ تیمار  آنالیز شده به شکل آنلاین  نیتریک، آنالیز شده در آزمایشگاه

  تیمار نمونه برداري و پیشزیرنمونه .5.1
و تیمار شکافته شده هاي نمونه جریان برداشتنتکرار براي آنالیز آزمایشگاهی با بارآنلاین دو هايبردارينمونهزیر /ها گیرياندازه

تکرار، باربدست آمده با طرح دو» آنالیزي عدم قطعیت«که  استاین بدان معنا . انجام شدند از هم هر جریان به شکل مستقل
  تخمین عدم قطعیت آنالیزي به تنهایی . جابجایی را هم شامل خواهد شدفیلتراسیون و نظیر  ،تیمارو پیش بردارينمونهزیر
  ).را ببینید 5.3بخش . (هاي کنترل کیفیت آزمایشگاهی بدست آیددادهتوانست از می

ها براي فیلتر شده و زیرنمونه 0.45휇푚اکسیژن از طریق فیلترهاي غشایی استات سلولزي  حذفبا و ها به شکل آنلاین نمونه
ها در ظروف پلی اتیلنی و در تاریکی و زیر زیرنمونه. سازي با اسید نیتریک در میدان نگهداري شدند آنالیز فلز به کمک اسیدي

  .شدند داريبه آزمایشگاه تجزیه نگهانتقال  هنگام 퐶°10دماي 

  آنالیز میدانی .5.2
گیري آنلاین از یک سل جریانی ـ عبوري با حسگرهاي تعبیه شده به شکل سري پمپ جریان نمونه از طریق یک آرایه اندازه

  .توضیح داده شده است A3.3سیل ردوکس در جدول حسگر مورد استفاده براي پتان. شد
  هاي پتانسیل ردوکسگیريحسگر آنلاین مورد استفاده براي اندازه: A3.3جدول 

  پارامتر  ابزار  سل  صحت ابزار  کالیبراسیون و کنترل
  پتانسیل ردوکس  2 mV  Sensolyt pt  pH 340  انهسرویس روز

  .هاي آنلاین در میدان اجرا نشدگیريهیچ گونه اقدام کنترل کیفیتی از اندازه

  آنالیز آزمایشگاهی .5.3
و مستقل با استفاده از متدهاي اکرودیت تحت اقدامات تضمین کیفیتی و ) ISO 17025(آنالیزها در یک آزمایشگاه اکرودیت 
نشان داده  A3.4ل هاي عملکردي بدست آمده از کنترل کیفیت در جدومتدها و داده. کنترل کیفیت آنالیزي انجام شدند

  .نداشده
  هاي عملکردي بدست آمده از کنترل کیفیت براي آنالیزهاي آزمایشگاهیمتدها و داده :A3.4جدول 

عدم قطعیت   حد تشخیص
  یافته کل بسط

تجدیدپذیري 
  کل

  تجدیدپذیري 
  هابین ـ سري

  تکرارپذیري 
    متد  هادرون ـ سري

0.01푚푔퐿  8.6%  4.3%  4.2%  0.95%  ICP-AES  آهن  
براي کنترل  %101.9بازیابی  و 0.200푚푔퐹푒퐿، با غلظت اسمی CRM( ،VKI Metal LL2(دار  ماده مرجع گواهی

  ).نتیجه کنترل 92میانگین براي (کیفیت استفاده شد 
  متدهاي محاسبه .5.4

هاي عدم قطعیت با آنالیز براي مقایسه، تخمین. تیمار شدند) ISO 3085( تغییرات هاي تکراري با استفاده از متد گسترهداده
محاسبه ) C3ضمیمه ( ROBAN، 1.0.1و استفاده از نسخه ) RANOVA( استواري ANOVAو ) ANOVA(ها واریانس

  .شدند
به راحتی با استفاده از صفحه  تغییراتمحاسبات گستره . نشان داده شده است) زیر( 7متدهاي محاسبه به کار رفته در بخش 
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  :دکردانلود زیر از سایت یک مثال توان در این زمینه می. شوندهاي استاندارد انجام میگسترده
http://team.sp.se/analyskvalitet/sampling/default.aspx 

انسجام نتایج بدست آمده به عنوان یک  از ی ارزیابی نشدند، با این حالبرداري سیستماتیک به شکل کموقوع خطاهاي نمونه
در نمونه  0.1푚푔퐿براي مثال، اگر مقدار آهن محلول بالاتر از . عامل کنترل کیفیت خطاهاي سیستماتیک استفاده شد

یا خطاي / برداري سیستماتیک ونمونهخطاي باشد، این وضع نشانگر یک  0.1푚푔퐿یکسان و با اکسیژن تعیین شده بالاي 
به طور مشابه، پتانسیل ردوکس و مقادیر اکسیژن نیز به منظور کنترل خطاهاي سیستماتیک بازبینی . باشدتیمار می پیش
  .شدند

  نتایج. 6
نشان داده  A3.8در جدول  تغییرات گذاري براي آهن محلول و محاسبات گستره هاي بدست آمده از مطالعه صحهمجموع داده

کنترل کیفیت به  هنگامگذاري براي آهن محلول و پتانسیل ردوکس  در مطالعه صحه محاسبات پتانسیل ردوکس. شده است
  .طور مشابه انجام شدند

نشان  A3.5در جدول تغییرات با استفاده از محاسبات گستره ) شش چاه مختلف(گذاري  هاي بدست آمده از مطالعه صحهداده
  .اندداده شده

، )هابین چاه(برداري و بین ـ هدف براي آنالیز، نمونه) 2فاکتور پوششی  ،(%یافته نسبی  عدم قطعیت بسط: A3.5جدول 
  تغییرات استفاده از محاسبات گسترهبا گذاري و  بدست آمده حین صحه

  گستره تغییرات محاسبات  آنالیزها  بردارينمونه  بین ـ هدف
  پتانسیل ردوکس  5.2% 15% 14%
  آهن محلول 2.1% 10% 70%

  .نشان داده شده است A3.6در جدول  RANOVAو  ANOVAهاي آماري بدست آمده با استفاده از براي مقایسه، تخمین
) هابین چاه(برداري و بین ـ هدف ، براي آنالیز، نمونه)2، فاکتور پوششی (%یافته نسبی  عدم قطعیت بسط: A3.6جدول 

  .RANOVAو  ANOVAاستفاده از محاسبات  با گذاري و بدست آمده براي آهن محلول حین صحه
  آهن محلول  آنالیزها  بردارينمونه  هدف ـ بین

70% 9.6% 1.6% ANOVA  
72% 9.9% 1.8% RANOVA  

 A3.7در جدول ) برارينمونه نوبتشش (حین کنترل کیفیت  تغییرات، هاي گسترههاي آماري بدست آمده با آمارهتخمین
  .اندنشان داده شده

، )هابین ـ نوبت(براري و بین هدف براي آنالیز، نمونه) 2، فاکتور پوششی (%نسبی  یافته عدم قطعیت بسط: A3.7جدول 
  تغییرات استفاده از محاسبات گسترهبا بدست آمده حین کنترل کیفیت و 

    آنالیزها  بردارينمونه  بین ـ هدف
  پتانسیل ردوکس 18% 3.8% 23%
  آهن محلول 2.5% 3.6% 9.6%
نداشتند و پتانسیل  0.1푚푔퐿هاي اکسیژن محلول و آهن محلول بالاي گیريزیرزمینی اندازههاي آب هیچ یک از نمونه

>(با غیاب اکسیژن ) 110-تا  mV 200-(گیري شده ردوکس پایین اندازه 0.1푚푔퐿−1 (هاي آهن محلول بالا و غلظت
)2.8푚푔퐿  مطابقت دارد) 0.92تا. 
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  . نداهاند، نمادها تنها براي توصیف محاسبات استفاده شدهاي اصلی به شکل پر رنگ آمدهگذاري آهن محلول، داده براي مطالعه صحه تغییرات نتایج و محاسبات گستره: A3.8جدول 
)T : ،هدفS : ،نمونهA : آنالیز وR :هاي مطلق، اختلافr :هاي نسبی، اختلافn :تعداد(  

Well 
number 

S1A1 
h 

S1A2 S2A1 S2A2 
푅 = |푆 퐴 − 푆 퐴 | 푆 =

푆 퐴 − 푆 퐴
2

 푟 =
푅
푆

∗ 100 푅 = |푆 퐴 − 푆 퐴 | 푆 =
푆 퐴 − 푆 퐴

2
 푟 =

푅
푆

∗ 100 푆̅ =
푆 + 푆

2
 푟 =

|푆 + 푆 |
푆̅ ∗ 100 

 mg l-1 mg l-1 mg l-1 mg l-1 mg l-1 mg l-1 % mg l-1 mg l-1 % mg l-1 % 

99.474 0.815 0.834 0.912 0.893 0.019 0.825 2.30 0.019 0.903 2.11 0.864 9.03 

99.468 1.80 1.83 1.94 1.93 0.030 1.82 1.65 0.010 1.94 0.517 1.88 6.40 

99.469 1.69 1.68 1.79 1.77 0.010 1.69 0.593 0.020 1.78 1.12 1.73 5.48 

99.916 2.62 2.61 2.83 2.84 0.010 2.62 0.382 0.010 2.84 0.353 2.73 8.07 

99.327 1.66 1.63 1.58 1.59 0.030 1.65 1.82 0.010 1.59 0.631 1.62 3.72 

99.371 1.52 1.53 1.47 1.50 0.010 1.53 0.656 0.030 1.49 2.02 1.51 2.66 

 푟 = 7.413  풓ퟐ = ퟔ. ퟕퟓퟎ 푺 = ퟏퟎ. ퟑퟐ 풓 = ퟑퟓ. ퟑퟔ 

 푛 = 6  푛 = 6 푛 = 6 푛 = 6 

풓푨 آنالیز =
∑ 풓ퟏ + ∑ 풓ퟐ

풏풓ퟏ + 풏풓ퟐ
 푟 =

7.413 + 6.750

6 + 6
= 1.18 퐶푉 =

푟퐴

푛 + 푛
 퐶푉 =

1.18

1.128
= 1.05  

بردارينمونه  풓푺 푨 =
∑ 풓

풏풓
 푟 =

35.36

6
= 5.89 퐶푉 =

푟
1.128

 퐶푉 =
5.89

1.128
= 5.22 퐶푉 = 퐶푉 −

퐶푉
2

 퐶푉 = 5.22 −
1.05

2
= 5.17 

 بین ـ هدف
푺푻 푺 푨 =

∑ 푺

풏풓
 푆 =

10.32

6
= 1.72 푠 = 푠 ̅  푠 = 0.604 퐶푉 =

푠
푆

∗ 100 퐶푉 =
0.604
1.72

∗ 100 = 35.1 

 퐶푉 = 퐶푉 −
퐶푉

2
 퐶푉 = 35.1 −

5.17
2

= 34.9 

S1A1 h : 1، آنالیز 1نمونه  
i بدست آید 1.128 تکرار و تقسیم بر فاکتور آماريبارهاي دوگیريهاي نسبی بین اندازهتواند از میانگین اختلافانحراف استاندارد می.  
j هاي نسبی عبارت است از مجموع واریانس퐶푉        = 퐶푉 +

 
  .باشد میتکرار مورد استفاده بارناشی از میانگین آنالیزهاي دو 퐶푉روي  و فاکتور  

s k : انحراف استاندارد باn - 1 هاهاي استاندارد و صفحه گستردهحساب درجه آزادي بدست آمده از اکثر ماشین.  
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  اظهار نظر. 7
اثر غالب در عدم ) بین ـ هدف(، زیرزمینی دهند که تغییرپذیري در سفره آبگذاري نشان می هاي صحهبه طور کلی، داده

هاي برداري و بین ـ هدف براي آهن محلول از اندازههاي نمونهباشد، در حالی که عدم قطعیتقطعیت کل براي آهن محلول می
با تکرارپذیري بدست آمده در  ،و براي آهن محلول) %5 – 2( ندهاي آنالیز کوچک بودعدم قطعیت. یکسانی برخوردار بودند

هاي اگر از چاه. قابل مقایسه بودند) %1.9در مقایسه با  %2.1یافته  به ترتیب عدم قطعیت بسط(کنترل کیفیت آزمایشگاهی 
  .دشمی %15 - %10گیري بین شد، عدم قطعیت اندازهبرداري میمختلف نمونه

، RANOVAو  ANOVAگذاري، از محاسبات  صحه هنگامگیري شده هاي آماري بدست آمده براي آهن محلول اندازهتخمین
  .ساده تفاوت داشتندتغییرات هاي آماري بدست آمده از محاسبات گستره تنها مقدار اندکی با تخمین

عدم قطعیت کل براي پارامترهاي  ،)%9.9بین ـ هدف، (برداري هاي نمونهنوبتدر طرح کنترل کیفیت پایش، تغییرپذیري بین 
دهد، در حالی که تحت تأثیر قرار میبه طور غالب ، را )عدم قطعیت %2.5آهن محلول، (آنالیز شده به شکل آنالیز آزمایشگاهی 

پتانسیل (هاي آنلاین يگیربراي اندازه) %23(تقریباً به اندازه خود عدم قطعیت بین ـ هدف ) %18(عدم قطعیت آنالیزي 
گذاري که در آن از  مطالعه صحه برخلاف هاي آنلاین این است کهگیريعلت سهم عمده ناشی از اندازه. مهم بودند) ردوکس

تکرار با دو ابزار هاي آنلاین دوبارگیرياندازه ،در کنترل کیفیت، شود تکرار استفاده میبارگیري دویک ابزار تک براي هر دو اندازه
  .شوند گیري مختلف انجام میندازها

در ) %18(اي در کنترل کیفیت براي پتانسیل ردوکس به طور قابل ملاحظه) تغییر ابزار به ابزار(بنابراین، عدم قطعیت آنالیزي 
  .بزرگتر بود) %5.2(گذاري  مقایسه با مطالعه صحه

). %2.5و  %2.1به ترتیب ( ندبودبا یکدیگر قابل مقایسه آهن محلول گذاري و کنترل کیفیت  عدم قطعیت آنالیزي در صحه
در مقایسه با ) 3.6ـ  %3.8(هاي مختلف کنترل کیفیت برداري از یک چاه در نوبتبرداري هنگام نمونهعدم قطعیت نمونه

  عدم قطعیت . کمتر بود) 10ـ  %15(گذاري  هاي مختلف به طور همزمان حین صحهبرداري از چاهنمونه
و براي ) %9.6(حین کنترل کیفیت براي آهن محلول، کم ) برداري به نوبت بعديتغییر از یک نوبت نمونه(هدف بین ـ 

  .بود) %23(پتانسیل ردوکس، زیاد 
  هاي کنترلی داده ،هشدارسطح جهت رسیدن به آن گاه بود، میبرداري نیاز اگر به کنترل پیوسته عدم قطعیت نمونه

  .هاي کنترلی رسم شوندبرداري، در چارتبراي هر نوبت نمونه) خطاهاي تصادفی(عدم قطعیت مازاد وقوع هنگام توانستند می
هاي شوند و لذا در تخمینکه در اکثر موارد استفاده می نددر این مطالعه کمتر از تعداد تکرارهایی بود) شش(تعداد تکرارها 
  .دلحاظ شو پاییناطمینان بایست می ،خطرو برآورد نتایج عدم قطعیت 

هاي بدست آمده از پارامترهاي گیريتنها از طریق ارزیابی انسجام اندازه ،برداريسهم عدم قطعیت ناشی از بایاس نمونه
را تأیید کرد این نتیجه  ،انجام شده مورد توجه قرار گرفت و ارزیابی) اکسیژن، آهن محلول، ردوکس(شیمیایی مختلف و مرتبط 

 آمیزي انجام شده بایاس ناشی از اثر اکسیژن و گرفتگی فیلتر به طور موفقیت بدون هرگونهبرداري ونهتیمار نمونه و نم که پیش
  .است

  خلاصه. 8
  ها نشان داده. براي آهن محلول در زیر خلاصه شده است) 2عدم قطعیت با فاکتور پوششی (% گیري عدم قطعیت اندازه

  گذاري  صحه(براي آهن محلول محقق شود تواند می% 20کمتر از یافته  گیري بسطدهند که الزام عدم قطعیت اندازهمی
) برداريکنترل کیفیت نمونه(پایش روتین  هنگام، گیري مورد نیازعدم قطعیت اندازهدر واقعیت و دیگر آن که ) بردارينمونه

بود، نکته آشکار بهبود در این زمینه پایش لازم یت عدم قطعدر دهند که اگر بهبود ها نشان میبه علاوه داده. بودقابل دسترسی 
که بهبود عدم قطعیت  هر چندباشد، ) عدم قطعیت بین ـ هدف غالب(توانست افزایش دانسیته پایش براي آهن محلول می

  ).سهم بزرگ عدم قطعیت آنالیز(توانست براي پتانسیل ردوکس مطرح باشد گیري آنلاین نیز میاندازه
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  آهن محلول 

  در آب زیرزمینی
  تغییرپذیري بین ـ هدف  2یافته، فاکتور پوششی  عدم قطعیت بسط

  گیرياندازه  آنالیز  بردارينمونه
 l1%35 %10 %2.1 %10  گذاري صحه

 m2%9.9 %4.4 %2.5 %3.6  کنترل کیفیت

  تشکر و قدردانی. 9
وراي مشورتی علوم فنی دانمارك و زیرزمینی و خاك شحمایت مالی این کار از سوي مرکز نوآوري نوردیک، کمیته آلودگی آب 

  .انجام شده است GEOکار میدانی آن نیز با مهارت کامل توسط مورگنس ویوم، . روس کانتی، دانمارك تأمین شده استآ

                                                             
l. ها بودگذاري، تغییرپذیري بین هدف، تغییرپذیري بین چاه در مطالعه صحه.  

m. برداري بودهاي نمونهدر کنترل کیفیت، تغییرپذیري بین هدف، تغییرپذیري بین نوبت.  
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  میوهو غلات آسیاب شده کودك حاوي  )حریره( در پاریج Aویتامین : A4مثال 

  
  دهاندازه  تخمین عدم قطعیت

  ) هاي(هدف  هدف  طرح  ها آماره
  بردارينمونه

/ بخش 
  ماتریکس

/ آنالیت   واحد
  تکنیک

ANOVA ي
  طرفه یک

تکرار بارمتد دو
  تجربی

عدم قطعیت 
  گیري کلاندازه

پودر / غذا   بچ تولیدي
 کودكپاریج 

  داراي میوه

휇푔100푔  
 در پودر

به ( Aویتامین 
) شکل رتینول

/HPLC  

  محدوده مطالعه. 1
ها بر اساس تخمین. باشدبرداري و آنالیزها میهاي ناشی از نمونهگیري و سهممحدوده مطالعه، تخمین عدم قطعیت اندازه

برداري و بچ مختلف ـ و با استفاده از یک پروتوکل نمونه 10شده از هاي بدست آمده از یک نوع پاریج کودك ـ برداشته نمونه
  .تکرار از هر بچ انجام شدندبارهاي دونمونه آوريجمع

  برداريسناریو و هدف نمونه. 2
. شوداضافه می) Cو ویتامین  Dهمراه با ویتامین (به صورت یک پیش مخلوط ) رتینول( Aدر تولید غذاي کودك، ویتامین 
  دست و کامل مخلوط  ها به شکل یک بسته مام اجزاي سازنده قبل از توزیعت. باشدمی فرعیپیش مخلوط یک جز سازنده 

در اینجا . اشاره داشتها یک تغییر بزرگ در نتیجه آنالیزي بین بسته ، بهآنالیز اولیه در مقایسه با نتایج مورد انتظار. شوندمی
که آیا تغییر عمدتاً ناشی  سؤال اینجا بود. دوبه عنوان مقدار قابل قبول لحاظ شتواند می %30 - %20گیري عدم قطعیت اندازه

  .باشدبرداري میعدم قطعیت نمونهاز عدم قطعیت آنالیزي یا 
کند که ویتامین به شکل موضعی و غیر یکنواخت درون بسته توزیع شده و بنابراین چنانچه بخش ها پیشنهاد مییکی از تئوري

یک توضیح احتمالی از . به عدم قطعیت آنالیزي بزرگتري منجر خواهد شد) g 5 – 3براي مثال (آزمایشی خیلی کوچک باشد 
الکترواستاتیکی با ذرات میوه در پودر پاریج به  هايکنش ناهمگنی این است که پیش مخلوط در نقاط داغ کوچک بر اثر برهم

  در پودر پاریج کودك یک بخش آزمایشی  Cو  A ،Dها هنگام آنالیز ویتامین تولیدکننده. آیدصورت کلوخه کلوخه درمی
ه در گیري شدي اندازهAبراي مقایسه غلظت ویتامین  ،گیريتخمین عدم قطعیت اندازه .کنندگرمی را پیشنهاد می 40ـ  50

  .باشدهاي نظارتی اروپا، مورد نظر میبرابر مقادیر بیان شده و حد آستانه
) را ببینید 9.4.2بخش (تکرار بارگیري، یک رویکرد تجربی با استفاده از متد دوجهت تعیین مؤلفه تصادفی عدم قطعیت اندازه

  n1.انجام شدمقدار مرجع با یک مقایسه نیز جهت تخمین مؤلفه سیستماتیک . انتخاب شد

  برداريپروتوکل نمونه. 3
از یک بچ به عنوان یک نمونه ) یک بسته(یک نمونه از رود که در آن اي به کار میبرداري نقطهبه طور نرمال یک رویکرد نمونه

  .شوداستفاده میمقدار آن در برابر مقادیر بیان شده و حدود قانونی و مقایسه گیري غربال
) برداريهدف نمونه 10یعنی (پودر پاریج کودك  یک نوعبچ مختلف از  10طالعه دو نمونه از هر در این م گذاري ـ صحه
  .باشدگرم پودر می 400با یک بسته به مقدار تقریبی  معادلهر نمونه . آوري شدجمع

آوري دو نمونه از هر هشت بچ از انواع برداري از انواع مختلف پاریج کودك با جمعنمونه) QC(کنترل کیفیت  کنترل کیفیت ـ

                                                             
n. 12823-1  ـEN  خوراك ـ تعیین ویتامین «ـ با عنوانA  باHPLC« کنندگرم اشاره می 2ـ  10، به یک نمونه آزمایشی تقریبی.  
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ها علاوه بر غلات آسیاب شده داراي میوه تمام انواع پاریج. انجام شد) برداريیعنی هشت هدف نمونه(هاي کودك پاریج مختلف
  .باشندنیز می

، محصول را »از مصرفبهترین تاریخ قبل «کیفیت در هر بسته از پودر پاریج تا زمان حفظ از اطمینان براي کسب تولیدکننده 
تا  Aبنابراین فرض بر این است که تخریب ویتامین . کندبندي می درون یک کیسه عاري از هوا و محافظ در برابر نور بسته

، QCبراي . گذاري در محل تولید انجام شد برداري جهت صحهنمونه. باشدپوشی می نرمال قابل چشمهنگام تاریخ مصرف 
ها از  آوري نمونه هنگام خریداري و جمع. ها خریداري شدندفروش ل تولید و بخش دیگر از خردهها در محبخشی از نمونه

هاي مختلف انجام شود، هر چند براي اطمینان فروش در خرده) از هر محصول(آوري دو نمونه  ها سعی شد تا جمعفروش خرده
  بیشتر 
  .ها نیز در نظر گرفته شدبچ یکسان نمونه گذارينشانه

  باشد، چرا که در این مورد پروتوکل برداري ظاهري مهم میاجتناب از افزودن تغییرات بین ـ بچ به عدم قطعیت نمونه
  .کندبرداري از یک بچ خاص را تعریف میبرداري، نمونهنمونه

  طرح مطالعه ـ رویکرد تجربی. 4
. برداري انتخاب شدهاي مؤلفه تصادفی عدم قطعیت نمونهتکرار براي ارائه تخمینبارـ متد دو) بالا ـ پایین(رویکرد تجربی 

براي مشاهده این که ، QCبرداري در نمونه. گذاري روي یک نوع پاریج کودك حاوي غلات آسیاب شده و میوه اجرا شد صحه
وي غلات هاي کودك حاگذاري، براي انواع مختلف پاریج گیري بدست آمده از مطالعه صحهآیا تخمین عدم قطعیت اندازه
مورد آزمایش قرار ) شامل غلات آسیاب شده و میوه(محصولات مختلف پاریج کودك باشد یا نه، آسیاب شده و میوه مناسب می

  .گیرندمی
  گذاري صحه .4.1

هر دو بسته، (دو نمونه . شوندآوري می هاي تصادفی جمعو در زمان) هاپس از عملیات پر شدن بسته(آنلاین به صورت ها نمونه
  .شوندآوري می از یک نوع پودر پاریج کودك جمع) هابچ(واحد تولیدي  10از هر ) گرم 400یک به مقدار تقریبی 

پاریج کودك برداشته  کساننوع یاز  و هابچ/ واحد تولیدي  10دو نمونه از هر . گذاري برداري براي صحهنمونه: A4.1شکل 
  شوندمی

  
   

Batch 1 
  S2 
 

S1 

Sample B1S2 Sample B1S1 
 

Test sample 1 Test sample 1 

Test sample 2 Test sample 2 

Batch 10 
              S1 

   S2 

Sample B10S2 
 

Sample B10S1 

Test sample 1 Test sample 1 

Test sample 2 Test sample 2 

...........  Etc. 
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  کنترل کیفیت .4.2
آوري  هاي کودك حاوي غلات آسیاب شده و میوه جمعبراي کنترل کیفیت، دو نمونه از یک بچ و از هر هشت نوع مختلف پاریج

از سوي دو ) به استثناي دو نوع پاریج(ها نمونه. باشندها محصولات بدست آمده از سه تولیدکننده مختلف میپاریج. شد
  .فروشی خریداري شدند خرده ازبقیه . تهیه شده بودند تولیدکننده

 پاریج کودك برداشته شدند ع مختلفنوبچ و از هر هشت  یکدو نمونه از . QCبرداري براي نمونه: A4.2 شکل

  
  برداري و آنالیز در آزمایشگاهنمونه. 5

صلاحیت تأیید  دارايآزمایشگاه . انجام شد) NIFES(» انستیتوي ملی تحقیقات غذاهاي دریایی و تغذیه«کار آنالیزي از سوي 
EN ISO/IEC 17025 هاي مهارت آزمایشگاهی آزمایشگاه در آزمون .باشدمی)Bipea  وFAPAS ( شرکت کرده و داراي

  ) CRM(دار  متد با استفاده از ماده مرجع گواهی. باشدمی) نمره 1 Zو  2000ـ  2005در دوره زمانی (نتایج شایسته 
  .ارائه شده است A4.1هاي مرتبط با عملکرد آزمایشگاه در جدول داده. گذاري شدصحه

  از کنترل کیفیت ـ آنالیزهاي آزمایشگاهی هاي عملکرد ناشیمتدها و داده: A4.1جدول 
  ـ تعیین شده به صورت رتینول Aـ ویتامین   پارامترها

  UV ـ ستون فاز نرمال ـ آشکارسازي HPLC  متد
 2RSD (%) = 6  تکرارپذیري

  2RSD (%) = 8  تجدیدپذیري ـ درون
 %14%) 95بازه اطمینان (  گیريعدم قطعیت اندازه

  بازیابی

 110 – 90: افزایش استاندارد در آزمایشگاه% 
 در دوره زمانی (هاي مهارت آزمایشگاهی بر اساس آزمون

، %113 – 88: هاي مختلف، ماتریکس)2005 - 1995
 %100.5میانگین بازیابی، 

LOQ(  0.14푚푔푘푔( کمیحد تعیین   
CRM ـ 2383ـ ) ترکیب غذاي مخلوط(غذاي کودك   استفاده شدهNIST  
  سطح گواهی ـCRM  ) 0.80%)95بازه اطمینان ± 0.15푚푔푘푔  
  مقدار آنالیز شده ـCRM  ) و % 95بازه اطمینانn=28(  

0.77 ± 0.14푚푔푘푔  

Product 1 
  S2 
 

S1 

Product 8 
              S1 

   S2 

Sample P1S1 
(1 package) 

 

Test sample 1 

Test sample 2 

...........  Etc. 

Sample P1S1 
(1 package) 

 

Test sample 1 

Test sample 2 
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  برداري ثانویهنمونه .5.1
چهار نمونه هاي اولیه، از هر یک از نمونه. شودها استفاده میبراي شکافتن نمونه) Retsch(گر نمونه مکانیکی از یک تقسیم
  .گرم 40ـ  50گرم و دو بخش به مقدار تقریبی  3ـ  5دو بخش به مقدار تقریبی : شوندآوري می آزمایشی جمع

 یه براي ساخت چهار نمونه آزمایشیشکافتن نمونه اول: A4.3شکل 

  
  آنالیزها .5.2

گیري رتینول تمام ترانس و اندازه: 1، بخش HPLCبا  Aها ـ تعیین ویتامین خوراك( EN-12823-1متد آنالیزي بر اساس 
. شودصابونی میها آنتی اکسیدانت حاويرتینول با استفاده از پتاسیم هیدروکسید اتانولی  .)باشدـ سیس ـ رتینول می 13

و آشکارساز ) HPLC(آنالیز با استفاده از کروماتوگرافی مایع با عملکرد بالا . شودبا استفاده از هگزان استخراج می Aویتامین 
UV گرمی و دو  40ـ  50هاي آزمایشی هاي اولیه، دو آنالیز روي نمونهگذاري، براي هر یک از نمونه در صحه. شوداجرا می

  گرمی انجام  40ـ  50هاي آزمایشی ، دو آنالیز روي نمونهQCدر . گرمی انجام شد 3ـ  5هاي آزمایشی مونهآنالیز روي ن
  ).تکرارهاي آنالیزيباربدون دو(شود روي هر نمونه آزمایشی تنها یک تعیین آنالیزي انجام می. شودمی

  اطلاعات تولیدکننده. 6
محصول فراهم شده که جهت ) نستله(در پاریج کودك از سوي تولیدکننده  Aویتامین » مقدار واقعی«ها براي تخمین داده

  ).را ببینید A4.2جدول (گذاري انتخاب شدند  صحه
  هاي محصول اعلام شده از سوي تولیدکنندهداده: A4.2جدول 

  )نستله(پاریج بلغور جو با موز و زردآلو   محصول
  مخلوطوزن بچ، شامل پیش

 kg 1092  1بچ  ظرف مخلوط  2

  kg 1.228  مخلوط افزوده شده در بچوزن ویتامین ـ پیش
9016IU푔) رتینول(  )هاي ناشی از گواهی آنالیزداده(مخلوط در پیش Aویتامین  = 2705휇푔푔  
  304휇푔100푔) رتینول(  افزوده شده به بچ Aویتامین 
  45휇푔100푔) رتینول(  در اجزاي سازنده بر اساس ویژگی محصول Aویتامین 

  349휇푔100푔) رتینول(  تخمینی  Aویتامین » مقدار واقعی«
  ـ رتینول) مجموع ترانس وسیس رتینول(  بیان شده به شکل Aویتامین 

Batch 1 
  S2 
 

S1 

Batch 10 
              S1 

   S2 

Sample B1S1 

...........  Etc. 

Sample B1S2 
(1 package) 

Test sample S2A1 
(40-50 g) 

Test sample S2B2 
(3-5 g) 

Test sample S2A2 
(40-50 g) 

Test sample S2B1 
(3-5 g) 
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  نتایج. 7
  گرم ـ پاریج کودك 40نمونه آزمایشی 

  اندپودر ارائه شده 흁품ퟏퟎퟎ품−ퟏگذاري ـ از محصول یکسان، نتایج بر حسب  هاي صحهداده: A4.3جدول 
Batch  S1A1  S1A2  S2A1  S2A2  
B1  402  325  361  351  
B2  382  319  349  362  
B3  332  291  397  348  
B4  280  278  358  321  
B5  370  409  378  460  
B6  344  318  381  392  
B7  297  333  341  315  
B8  336  320  292  306  
B9  372  353  332  337  
B10  407  361  322  382  

S2  وS1 :و از یک بچ تولیدي 2و  1برداري نمونه محلهاي اولیه از نمونه  
A2  وA1 :تکرار از یک نمونه اولیه بارهاي آزمایشی دوآنالیزهاي نمونهS نمونه آزمایشی (، با مقدار میانگین آنالیز شدهg 40 :(

348휇푔100푔  
  گرم ـ پاریج کودك 4آزمایشی نمونه 
 اندپودر ارائه شده 훍퐠ퟏퟎퟎ퐠−ퟏگذاري ـ از محصول یکسان، نتایج برحسب  هاي صحهداده: A4.4جدول 

Batch  S1B1 S1B2 S2B1  S2B2  
B1  400  491  323  355  

B2  413  159  392  434  

B3  315  391  252  454  

B4  223  220  357  469  

B5  462  343  262  293  

B6  353  265  305  456  

B7  298  234  152  323  

B8  425  263  417  353  

B9  622  189  291  272  
B10  292  397  142  568  

S2  وS1 :از یک بچ تولیدي 2و  1برداري نمونه محلهاي اولیه از نمونه  
B2  وB1 :تکرار از یک نمونه اولیه بارهاي آزمایشی دوآنالیزهاي نمونهS گرم 4نمونه آزمایشی (، مقدار میانگین آنالیز شده :(

341휇푔100푔 

  محاسبات .7.1
در این مطالعه . و غیره انجام شود Excel ،Minitab ،SPSSتواند با استفاده از ابزارهاي در دسترس در می ANOVAمحاسبه 

  .نشان داده شده است ANOVAـ محاسبات  10محاسبات در یک صفحه گسترده اکسل انجام و جزئیات آن در بخش 
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  گرمی 40طرفه، نمونه آزمایشی  ي یکANOVAمحاسبه عدم قطعیت آنالیزها، 
ها ها، درون گروههاي اختلافـ عدم قطعیت آنالیزها ـ مجموع مربع ANOVAنتایج بدست آمده از محاسبات : A4.5جدول 

 .را ببینید A4.11براي جزئیات بخش ). SSخطاي ـ (

SSE-Anal 

(µg 100 g-1)2 

Degrees of 
freedom (df) 

Variance = 
SSE-Anal /df  

(µg 100 g-1)2 

Standard deviation, 
SDanal  

= (SS /df) 

(µg 100 g-1) 

Relative standard deviation 
RSDanal(%)  

= (SD / 푋 )*100% 

16595  20  829.75  28.805  8.28  

  .گرمی 4طرفه، نمونه آزمایشی  ي یکANOVAبرداري، محاسبه عدم قطعیت نمونه
براي . هاهاي اختلافبرداري ـ مجموع مربعـ عدم قطعیت نمونه ANOVAنتایج بدست آمده از محاسبات : A4.6جدول 

 .را ببینید A4.11جزئیات بخش 

SSS 

(µg 100 g-1)2 

Degrees of 
freedom (df) 

Variance VSamp = 
(SSS/dfS–SSEAnal/dfA)/2 

(µg 100 g-1)2 

Standard deviation, 
SDsamp  

= 푉  (µg 100 g-1) 

Relative standard 
deviation 

RSDsamp(%)  

= (SD / 푋 )*100% 
14231  10  296.7  17.22  4.95  

  گرمی 40گیري ـ نمونه آزمایشی محاسبه عدم قطعیت اندازه
. استفاده شود u(%)تواند به عنوان تخمین عدم قطعیت استاندارد می ANOVAبدست آمده از محاسبه  RSDمقدار درصد 

تخمین زده است که کمتر از مؤلفه آنالیزي تصادفی براي این نوع   %7آزمایشگاه تجزیه عدم قطعیت استاندارد آنالیزي را 
و  A4.5از جداول  RSDترکیب مقادیر . شودمقدار بالاتر این دو تخمین در محاسبات استفاده می. باشدمی) %8.28(نمونه 
A4.6  منجر به نتایج نوشته شده در جدول 1با معادله ،A4.7 شودمی.  

푢 گیري اندازه = 푢 داريبر نمونه + 푢آنالیز                                                     (퐴1 معادله) 

  گرمی 40گیري ـ نمونه آزمایشی عدم قطعیت اندازه: A4.7جدول 

  گیريو عدم قطعیت اندازه ANOVAـ محاسبات  g 40هاي آزمایشی نمونه
    بردارينمونه  آنالیز  کل
9.7 8.28  4.95  )%(u عدم قطعیت  

20  17  9.9  
2*U  )%(U یافته عدم قطعیت بسط  

  )اطمینان% 95یعنی ( 2با یک فاکتور پوششی

  گرمی 4طرفه، نمونه آزمایشی  ي یکANOVAمحاسبه عدم قطعیت آنالیزها، 
این مثال  11، در بخش A4.14جدول (شوند گرمی به کار گرفته می 40همان محاسبات انجام شده براي اندازه نمونه آزمایشی 

  ).را ببینید
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هاي گرمی ـ مجموع مربع 4ـ عدم قطعیت آنالیزها، نمونه آزمایشی  ANOVAنتایج بدست آمده از محاسبات : A4.8جدول 
  )SSخطاي ـ (ها ها، درون گروهاختلاف

SSE 
(µg 100 g-1)2 

Degrees of 
freedom (df) 
(N*2-N)=20 

Variance  
= SSE /df  

(µg 100 g-1)2 

Standard deviation, 
SDanal = SS /df 

(µg 100 g-1) 

Relative standard deviation 
RSDanal(%)  

= (SD / 푋 )*100% 

312206.5 20  15610.325  124.9413  36.6800  

  .گرمی 4طرفه، نمونه آزمایشی  ي یکANOVAبرداري، محاسبه عدم قطعیت نمونه
  گرمی ـ مجموع  4برداري، نمونه آزمایشی ـ عدم قطعیت نمونه ANOVAنتایج بدست آمده از محاسبات : A4.9جدول 

 هاهاي اختلافمربع

SSS 
(µg 100 g-1)2 

Degrees of 
freedom (df) 

Variance 
VSamp =  

(SSS/dfS– 
SSEAnal/dfA)/2 
(µg 100 g-1)2 

Standard deviation, 
SDsamp = 푉  

(µg 100 g-1) 

Relative standard deviation 
RSDsamp(%)  

= (SD / 푋 )*100% 

102860.25 10 -2662.15 
√−2662.15 

لحاظ کنید صفر  
لحاظ کنید صفر دقراردا طبق  

  ).این مثال 11، بخش A4.15جدول (شوند گرمی به کار گرفته می 40محاسبات یکسان همانند اندازه نمونه آزمایشی 
. باشدکوچک می 푆퐷در مقایسه با مقدار محاسبه شده  푆퐷کند که اشاره می A4.9در جدول  푉مقدار منفی 

برداري کوچکتر را ، انحراف استاندارد نمونهاستواري ANOVAبا استفاده از  푆퐷و  푆퐷هاي در این موارد، تخمین
푢: عبارت بودند از استواري ANOVAهاي تأیید کرد، نتایج تخمین (%) = 푢و  6.9% (%) = 30%.  

و بنابراین (باشد گرمی یکسان می 4گرمی و  40هاي آزمایشی هاي انجام شده با نمونهبرداري براي آزمایشاز آنجا که نمونه
푅푆퐷، لذا از )بایست یکسان باشدبرداري نیز میعدم قطعیت نمونه (%) = 5% ) 4.95 جدول ،A4.7 به )را ببینید ،

  .شودعنوان یک تخمین استفاده می
  گرمی 4گیري ـ نمونه آزمایشی محاسبه عدم قطعیت اندازه

، A1گیري و ترکیب آن با معادله به عنوان تخمین عدم قطعیت اندازه A4.6و  A4.5در جدول  RSD(%) استفاده از مقدار 
  .دهدرا می A6.10نتایج نوشته شده در جدول 

 گرمی 4گیري ـ نمونه آزمایشی عدم قطعیت اندازه: A4.10جدول 

 گرمی 4هاي آزمایشی گیري ـ نمونه، عدم قطعیت اندازه ANOVAمحاسبات

 * برارينمونه گیرياندازه آنالیز   

  u(%)  5  36.7  37 عدم قطعیت

یافتهعدم قطعیت بسط  U(%) = 2*u     

  74  73.4  10  )اطمینان %95( 2با فاکتور پوششی 
  .آیدبدست می g 40هاي آزمایشی استفاده از نمونهبا از محاسبات  (%)uمقدار  *
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  گیرياثر اندازه نمونه آزمایشی روي عدم قطعیت اندازه .7.2
این باشد، با مورد انتظار می) u(گیري پایین رسد و بنابراین عدم قطعیت اندازهپودر پاریج کودك در ظاهر همگن به نظر می

، که به یک اندازه نمونه EN-12823-1ـ استاندارد،  CEN(گرمی  4حال، آنالیزهاي پودر هنگام استفاده از یک نمونه آزمایشی 
تولیدکنندگان استفاده از یک . بزرگ منجر شد uبه طور غیر قابل انتظاري به ) کندگرم اشاره می 2ـ  10آزمایشی تقریبی 

  .پیشنهاد دادند گرمی را 40ـ  50نمونه آزمایشی 
  .گذاري به نتایج زیر منتهی شدند هاي صحهآزمایش
 گرمی 4گرمی و  40هاي آزمایشی گیري ـ نمونهمقایسه عدم قطعیت اندازه: A4.11جدول 

گیريعدم قطعیت اندازه اندازه نمونه آزمایشی  (umeas) یافتههاي بسطگیريعدم قطعیت اندازه  Umeas 

40 g test sample  9.7%  20%  

4 g test sample  37%  74%  

푢گیري کرد که توان نتیجهمی ≪ 푢 یک . است푢  سازنده  %20ـ % 30، با توجه به معیار %20به مقدار تقریبی
  .باشدبا توجه به شرایط تولید و ماتریکس این نوع محصول خیلی بالا می% 푢 ،74، در حالی که استقابل قبول 

در پودر پاریج کودك ) رتینول( Aگرمی هنگام آنالیز ویتامین  4گیري کرد که وزن نمونه آزمایشی  توان نتیجهبنابراین می
این نظریه که . شودگرمی پیشنهاد می 40ـ  50یک نمونه آزمایشی . باشدنمی» برازنده هدف«داراي غلات آسیاب شده و میوه 

  .شودتوزیع شده است، نیز تأیید می» نقاط داغ«هاي الکترواستاتیکی در کنش بر اثر برهم کنواختغیریاحتمالاً ویتامین به شکل 
  کنترل کیفیت .7.3

تکرار شتن دو نمونه از هر هدف و دوباراین کار با بردا. باشداین راهنما، ابزار اصلی کنترل کیفیت، تکرار می 13.2.2طبق بخش 
آنالیز و اختلاف بار  تنها لازم است تا نمونه یک. شوداجرا می) به طور مناسب به شکل تصادفیو (برداري کامل پروتوکل نمونه

퐷بین نتایج  = |푥 − 푥 مجموعه (بین آنالیزهاي هر نمونه  در این مطالعه هر نمونه دو بار آنالیز و مقایسه. شود محاسبه |
ها، محصولات داراي طبق اظهارنامه. گرمی استفاده شدند 40هاي آزمایشی در مطالعه کنترل کیفیت، بخش. انجام شد) دوبل

  .باشندمی Aمقادیر مختلفی از ویتامین 
 گرمی از محصولات مختلف 40زمایشی هاي کنترل کیفیت براي بخش آداده: A4.12جدول 

 S1A1  S1A2  S2A1  S2A2 اجزاي سازنده پودر پاریج تولیدکننده محصول
P1  1  375  350  319  322 جو، برنج و گلابی  
P2  1  برنج و گلابی، جو، چاودار  332  317  358  393  
P3  1  388  461  430  443 گندم، موز و سیب  

P4  1  334  390  383  318 گندم و سیب  
P5  2  227  265  219  252 جو، برنج و موز  
P6  2  217  233  239  274 گندم و سیب  
P7  2   ،سیببرنج و جو  206  225  198  195  

P8  3   تولیدات ارگانیک(گندم، اسپلت، جو و سیب(  392  335  375  416  

S1  وS2: از یک بچ از هر محصول 2و  1برداري هاي نمونهبدست آمده از مکان) هاي آزمایشگاهینمونه(هاي اولیه نمونه  
A1  وA2 :آنالیزهاي روي دو نمونه آزمایشی بدست آمده از هر نمونه آزمایشگاهی  
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  کنترل کیفیت ـ محاسبه و چارت کنترل
ایجاد یک چارت کنترلی در بخش . باشندمی 푢و  푢برداري و آنالیز به ترتیب هاي تأیید شده نمونهعدم قطعیت

  .توانند انجام شوندمحاسبات زیر می) گرمی 40نمونه آزمایشی (در مورد پاریج کودك . شودتوصیف می 13.2

푊퐿 = 2.83 ∗ 푢 + 푢 = 2.83 ∗ (4.95 + 8.28 )% =   حد هشدار:  27%

퐴퐿 = 3.69 ∗ (4.95 + 8.28 )% =   حد عمل:  36%

퐶퐿 = 1.128 ∗ (4.45 + 8.28 )% =   خط مرکزي:  11%
 ها از یک بچـ بین نمونه(%)  Dو  Dهاي محاسبه اختلاف: کنترل کیفیت: A4.13جدول 

Product Analyses Sample S1 
XS1 

Sample S2 
XS2 

퐷 = |푥 − 푥 | 푥̅ 퐷(%) = (퐷/푥̅) ∗ 100% 

P1  A1  322  350  28  336  8  

P2   332  358  26  345  8  

P3   443  461  18  452  4  

P4   318  390  72  354  20  

P5   252  265  13  259  5  

P6   274  233  41  254  16  

P7   206  198  8  202  4  

P8   392  375  17  384  4  

P1  A2  319  375  56  347  16  

P2   317  393  76  355  21  

P3   430  388  42  409  10  

P4   383  334  49  359  14  

P5   219  227  8  223  4  

P6   239  217  22  228  10  

P7   225  195  30  210  14  

P8   335  416  81  376  22  

)% (D  محاسبه شده در جدولA4.13 تواند به طور مستقیم با حد عمل مقایسه شده و یا این که نتایج در یک چارت می
  ).را ببینید A4.4شکل (کنترلی نمایش داده شوند 
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 هادر پاریج کودك حاوي غلات و میوه Aآنالیزهاي کنترل کیفیت ویتامین : چارت کنترل: A4.4شکل 

  
(%) از بچ یکسان، اختلاف بین نتایج آنالیزي  تکراربارهاي دوآوري نمونه دهد که هنگام جمعنشان می A4.4 چارت کنترل شکل

D باشندمی %27هاي محاسبه شده در واقع کوچکتر از حد هشدار تمام اختلاف. باشدکوچکتر از حد عمل می.  
برداري پاریج کودك حاوي غلات گذاري براي کنترل کیفیت نمونه گیري تعیین شده در مرحله صحهبنابراین عدم قطعیت اندازه

  .باشدده و میوه مناسب میآسیاب ش
تکرار از بچ یکسان و حداقل در بارهاي دوشود که نمونهاگر روش اجرایی نرمال، آنالیز یک نمونه از هر بچ باشد، پیشنهاد می

  .آوري شوند برداري شده، جمعیکی از ده بچ نمونه
  گیريعدم قطعیت اندازه

  برداريعدم قطعیت نمونه
푈یافته  برداري بسطگذاري منجر به عدم قطعیت نمونه عه صحهمحاسبات بدست آمده از مطال (%) = نمونه ( 10%

هاي هاي عدم قطعیت ناشی از اختلافسهم ،عدم قطعیت محاسبه شده. شد) را ببینید A4.7گرمی ـ جدول  40آزمایشی 
  .شودرا شامل نمی» بردارهابین نمونه«و » بین پروتوکل«

  عدم قطعیت آنالیزي
از  푈 (17%(یافته آنالیزها با مقدار  گیري بسطگذاري منجر به عدم قطعیت اندازه بدست آمده از مطالعه صحه محاسبه

، )را ببینید A4.1جدول (تخمین عدم قطعیت آنالیزي خود را به شکل  ،آزمایشگاه. گرمی شد 40نمونه آزمایشی 
2 ∗ 푅푆퐷 (%) = 2مقدار . کندگزارش می 14% ∗ 푅푆퐷 در آزمایشگاه استفاده  푈به عنوان تخمین  (%)

گزارش شده  푈باشد، هر چند اندکی بزرگتر از  گذاري در سطح یکسانی می بدست آمده در مطالعه صحه 푈. شودمی
  .توسط آزمایشگاه بود

ي مخلوطی از غذاها ،CRM. براي ترکیب خوراك کودك است NIST (2383(استفاده شده ) CRM(دار  ماده مرجع گواهی
ممکن است با عدم قطعیت بدست آمده  CRMو عدم قطعیت بدست آمده هنگام آنالیز  استبا منشأ گیاهی و حیوانی  مختلف

 .تدر جدول زیر گنجانده شده اس CRM 2383هاي آزمایشگاهی براي داده. هنگام آنالیز پودر پاریج کودك یکسان نباشد
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CRM 2383 
 مقدار میانگین

mg kg-1 U(%)95% 
 بایاس آزمایشگاهی

(%) 
دارگواهی  0.80 ± 0.15  18.8  - 

  3.75 -  18.2  0.14 ± 0.77 آنالیز شده

همانند راهنماي (گیري آنالیزي توانستند در عدم قطعیت اندازهمی CRMگیري و بایاس تعیین شده براي عدم قطعیت اندازه
Nord Test UFS گذاري از ماتریکس  لحاظ شوند، اما از آنجا که ماتریکس در مطالعه صحه) 2، مثالCRM  مورد استفاده

  .متفاوت است، لذا در این مطالعه آن را لحاظ نکردیم
  گیري کلعدم قطعیت اندازه

푈یافته  گیري بسطگذاري منجر به عدم قطعیت اندازه محاسبات بدست آمده از مطالعه صحه (%) = نمونه ( 20%
  .شد) را ببینید A4.7گرمی ـ جدول  40آزمایشی 

  بایاس سیستماتیک
 - 1999هاي مهارت آزمایشگاهی بازیابی بر پایه آزمون. کندرا گزارش می %110 – 90آزمایشگاه یک بازیابی با مقدار نرمال 

آنالیزهاي . دنکناشاره نمی یسیستماتیک) یا خیلی کوچک(به هیچ گونه بایاس  PTنتایج . بود %113 – 88بین : 2005
CRM ،2383  دار ـ که به یک بایاس کوچک  از مقدار گواهی %96.3در آزمایشگاه منجر به یک مقدار میانگین آنالیز شده  

باشد، و متد از پاریج کودك متفاوت می» ترکیب غذاي کودك« CRMاز آنجا که ماتریکس . شودکند ـ میاشاره می) 3.7%-(
  .امکان دارد نماینده آنالیزهاي پاریج کودك نباشد CRMبایاس تعیین شده هنگام آنالیز لذا باشد، آنالیز نیز شامل استخراج می

ز یک نمونه آزمایشگاهی هنگام استفاده ا(تعیین شد  348μg100gگذاري، مقدار میانگین رتینول حدود  در مطالعه صحه
براي رتینول » مقدار واقعی«، )را ببینید A4.2جدول (هاي فراهم شده از سوي تولیدکننده طبق داده). گرمی 40

349휇푔100푔 کند که شده و اشاره می» مقدار واقعی«از  %99.7این وضع منجر به بازیابی . پودر پاریج محاسبه شد
برداري و آنالیزها کوچک بوده و هنگام آنالیز پودر پاریج کودك شامل غلات آسیاب شده و خطاي سیستماتیک ناشی از نمونه

  .گرمی استفاده شود 40ـ  50ـ البته در شرایطی که یک نمونه آزمایشی . پوشی باشد ها ممکن است قابل چشممیوه

  اظهار نظر. 8
در پودر پاریج شامل غلات آسیاب شده و میوه  Cگرمی استفاده شود، غلظت رتینول  40وقتی که یک نمونه آزمایشی تقریبی 

  .گزارش شود) اطمینان% C )95گیري شده مقدار اندازه C20%یافته، یعنی  گیري بسطبایست با عدم قطعیت اندازهمی
 CENگرم اشاره شده در متد  2ـ  10مقدار استفاده از  ب شده و میوه به جايکودك شامل غلات آسیاهنگام آنالیز پودر پاریج 

از آنجا که عدم  .شودگرم پیشنهاد می 40ـ  50مقدار تقریبی  ونمونه آزمایشی نسبتاً بزرگ  ،)EN – 12823 - 1(رسمی 
 40هاي بیشتر از آزمایشگاهی بود، حتی نمونهبزرگتر از عدم قطعیت آنالیزي نرمال ) گرمی 40نمونه آزمایشی (قطعیت آنالیزي 

  .توان مد نظر داشتگرم را نیز می
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 خلاصه. 9

گرمی 40 هاي آزمایشیگیري براي نمونهعدم قطعیت اندازه  نمونه 
بردارينمونه    تغییر بین ـ هدف نوعی کل آنالیز 
    RSDB(%)  مقادیر میانگین آنالیزهاي

جدول (گذاري ها در آزمون صحهبچ
A4.15 را ببینید( 

  u(%) =  4.95  8.3  9.7  8.2 عدم قطعیت
RSD (%)      
     
  16.4  19.4  16.6  9.9 عدم قطعیت بسط یافته #
U(%) = 2*u      

 )اطمینان %95( 2با فاکتور پوششی  #

  تشکر و قدردانی. 10
) گذاري مطالعه کنترل کیفیت و صحه(ها براي انجام پروژه نمونهاز شرکت نستله نروژ بخاطر همکاري صمیمانه در تهیه 

هاي مطالعه کنترل روي باز نمونه همین طور از شرکت سمافولک ـ تاین نورسک مایریر بخاطر این که با. شودقدردانی می
بخاطر همکاري ) NIFES(ه از انستیتوي ملی تحقیق غذاهاي دریایی و تغذی. شودکیفیت را در اختیار ما گذاشتند، قدردانی می

مطالعه با حمایت مالی مرکز نوآوري نوردیک و . شودتشکر می) آزمایشگاه QAآنالیزها و اطلاعات در رابطه با سیستم (در آنالیز 
  .سازمان نظارت ایمنی غذاي نروژ انجام شد

   



 برداريحاصل از نمونهگیري  عدم قطعیت اندازه

  2007ویرایش اول ـ   66

  در پاریج کودك ـ جزئیات A، ویتامین ANOVAمحاسبه . 11
  .گرمی 40طرفه، نمونه آزمایشی  ي یکANOVAمحاسبه عدم قطعیت آنالیزها، 

  )SSخطاي (ها ها، درون گروههاي اختلاف، عدم قطعیت آنالیزها ـ مجموع مربعANOVAمحاسبات : A4.14جدول 

 Analyses (µg 100 g-1) 
Mean value – each 

sample 
(µg 100 g-1) 

Squares of differences – 
within groups (µg 100 g-1)2 

Sample 퐴1 = x = x  퐴2 = x = x  푥 = (x + x )/2 (x − 푥 )  
B1-S1 402 325 363.5 1482.25 

B2-S1 382 319 350.5 992.25 

B3-S1 332 291 311.5 420.25 

B4-S1 280 278 279 1 

B5-S1 370 409 389.5 380.25 

B6-S1 344 318 331 169 

B7-S1 297 333 315 324 

B8-S1 336 320 328 64 

B9-S1 372 353 362.5 90.25 

B10-S1 407 361 384 529 

B1-S2 361 351 356 25 

B2-S2 349 362 355.5 42.25 

B3-S2 397 348 372.5 600.25 

B4-S2 358 321 339.5 342.25 

B5-S2 378 460 419 1681 

B6-S2 381 392 386.5 30.25 

B7-S2 341 315 328 169 

B8-S2 292 306 299 49 

B9-S2 332 337 334.5 6.25 

B10-S2 322 382 352 900 
Mean value of measurements: 

푋 = 1/20 ∗ 푥̅ = 347.85 휇푔 100 푔  

2SS-Error (SSE): 

= [(x − 푥̅ ) + (x − 푥̅ ) ] = 2 ∗ (x − 푥̅ )  

SSE 
(µg 100 g-1)2 

Degrees of 
freedom (df) 
(N*2-N)=20 

Variance 
= SSE /df 

(µg 100 g-1)2 

Standard deviation, 
SDanal 

= SS /df 
(µg 100 g-1) 

Relative standard deviation 
RSDanal(%) 

= (SD / 푋 a)*100% 

16595 20 829.75 28.80538 8.280978 

  A4.14هاي جدول نکته
 .هر نمونه آزمایشگاهی آنالیز شدنددر این مورد، دو نمونه آزمایشی براي : SS-Errorمحاسبه . 1

(x − 푥̅ ) = (x − 푥̅ ) → 푆푆 = [(x − 푥̅ ) + (x − 푥̅ ) ] = 2 (x − 푥̅ )  
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ها برابر نبوده و محاسبه به شکل زیر انجام تر از دو باشد، مربعات اختلافهاي آزمایشی آنالیز شده بزرگچنانچه تعداد نمونه
  :خواهد شد

푆푆 = x − 푥̅  

2 .df = (N*n-N)=(20*2-20)= 20  که در اینجاNها و ، تعداد نمونهnهاي آزمایشی آنالیز شده از هر بچ، تعداد نمونه.  
  .گرمی 40طرفه، نمونه آزمایشی  ي یکANOVAبرداري ـ محاسبه عدم قطعیت نمونه

  هااختلافهاي مجموع مربع ـ رداريبعدم قطعیت نمونه ـ ANOVAمحاسبات : A4.15جدول 

푥̅
푆1퐴1 = 푥  푆1퐴2 = 푥  푆2퐴1 = 푥  푆2퐴2 = 푥  푥̅  푥 + 푥

2 − 푥̅  
푥 + 푥

2 − 푥̅  

402 325 361 351 359.75 14.0625 14.0625 

382 319 349 362 353 6.25 6.25 

332 291 397 348 342 930.25 930.25 

280 278 358 321 309.25 915.0625 915.0625 

370 409 378 460 404.25 217.5625 217.5625 

344 318 381 392 358.75 770.0625 770.0625 

297 333 341 315 321.5 42.25 42.25 

336 320 292 306 313.5 210.25 210.25 

372 353 332 337 348.5 196 196 

407 361 322 382 368 256 256 

푆푆 =
푥 + 푥

2 − 푥̅ +
푥 + 푥

2 − 푥̅ +
푥 + 푥

2 − 푥̅ +
푥 + 푥

2 − 푥̅  

= 2 ∗
푥 + 푥

2 − 푥̅ + 2 ∗
푥 + 푥

2 − 푥̅ = 14231 

Mean value of all measurements 푥̅ = 347.85 RSDSamp(%)=(SDSamp/ 푥̅ )*100%= 4.95% 

SSEAnal = 16595 (see Table A4.14) dfS =10 (see table note) 
dfA = 20 (see Table A4.14) 

Variance VSamp= (SSS/dfS – SSA/dfA)/2 
= (14231/10 – 16595/20)/2 = 296.675 SDSamp = 푉푠푎푚푝 = 17.224 

 A4.15هاي جدول نکته

براي هر یک از مقادیر یکسان است، لذا بیان ریاضی  و   از دو مقدار x، بین مقدار میانگین dاختلاف . 1
  :تواند به شکل زیر نوشته شودمی

푆푆 = 4 ∗ 푑 = 4 ∗
푥 + 푥

2 − 푥̅  

2 .dfs= (NB*n-NB)=(10*2-10)= 10   که در اینجاNBها و ، تعداد بچnهاي نمونه(= هاي اولیه ، تعداد نمونه
  .باشدمی براي هر بچ آنالیز شده) آزمایشگاهی
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  آنزیم در خوراك جوجه: A5مثال 

  
  دهاندازه  تخمین عدم قطعیت

  ) هاي(هدف  هدف  طرح  ها آماره
  بردارينمونه

/ بخش 
  ماتریکس

/ آنالیت   1واحد
  تکنیک

جمع 
هاي واریانس

  مؤلفه

مدل سازي با 
  تئوري 

گی برداري نمونه
)Gy(  

عدم قطعیت کل 
هاي اتصال(

ضعیف در 
  زنجیره 

  )گیرياندازه

 25کیسه 
  کیلوگرمی

غذا و 
/ خوراك 
خوراك 
  جوجه

%m/m 
یعنی، کسر (

  )جرمی

  HPLC/ آنزیم 

  مبنادهی  گزارش شامل. 1
  محدوده مطالعه. 1

بخش (برداري گی برداري معین و به کارگیري تئوري نمونهبرداري با پروتوکل نمونهمحدوده مطالعه، تخمین عدم قطعیت نمونه
هاي برداري تنها زمانی که تمام عملیاتتئوري نمونه. باشدسازنده آنزیم اضافه شده در خوراك میآنالیت، جز . باشدمی) 10.2

اي را بینانه هاي واقعتواند تخمینتبعیت کنند، می برداريه از قوانین درستی نمونهبرداري اجرا شددهی نمونه و نمونه شکاف
نیز قابل » برداري نادرستخطاهاي نمونه«اي درشت وجود نداشته و در این مثال فرض شده است که هیچ گونه خط. دارائه ده

  .پوشی هستند چشم

  برداريسناریو و هدف نمونه. 2
غلظت اسمی آنزیم . شودمی اضافه) 0.67푐푚دانسیته (یک محصول آنزیمی به عنوان یک افزودنی در خوراك جوجه 

0.05%푚/푚 1.08پودر آنزیم داراي دانسیته . است푔푐푚 توزیع اندازه ذرات . شوندپودرها با احتیاط مخلوط می. باشدمی
هدف این . باشدمی g=0.5و فاکتور اندازه،  d=1.00mmکه اندازه ذره خاص،  هآنزیمی مشخص بوده و نوعاً تخمین زده شد

که براي تخمین  است) 4 و شکل 10.2.7برداري بنیادي، بخش یعنی، خطاي نمونه(تمرین، تخمین عدم قطعیت کل پروتوکل 
  .رودها به کار میبه مشتري یارسالمحصول  kg 25مقدار متوسط در هر کیسه 

  )پایین ـ بالا(سازي  طرح مطالعه، استفاده از رویکرد مدل. 3
مستقیم پارامترها یا به صورت . شودایجاد می 10.2برداري، همانند روش توصیفی بخش یک مدل با استفاده از تئوري نمونه

  .باشندها مقادیر تک بوده و در بین و درون هر کیسه ثابت میشود که آنشوند و فرض میگیري و یا تخمین زده میاندازه

  برداري و آنالیز در آزمایشگاهنمونه. 4
اولیه  شود، با برداشتن یک نمونهکیلوگرمی تعریف می 25برداري که به شکل یک کیسه غلظت واقعی آنزیم در هدف نمونه

سپس آنزیم با . شودآسیاب می 0.5mm˂ماده بدست آمده از نمونه اولیه تا اندازه . شودگرمی از آن تخمین زده می 500
. شودگرمی استخراج و غلظت آن با استفاده از کروماتوگرافی مایع تعیین می 2استفاده از یک حلال مناسب از بخش آزمایشی 

  .است% 5هاي کنترل کیفیت آزمایشگاهی ري کروماتوگرافی، تخمین زده شده از دادهگیانحراف استاندارد نسبی اندازه

  نتایج. 5
بایست خواص برداري، میدو مرحله نمونه) را ببینید 4، شکل 10.2.7، بخش FSE(برداري بنیادي جهت تخمین خطاي نمونه

  ).A5.1جدول (ماده را ارزیابی کنیم 
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  .برداريسازي و استفاده از تئوري نمونه برداري با رویکرد مدلتخمین عدم قطعیت نمونهمقادیر ورودي براي : A5.1جدول 
 

 توضیح نمونه ثانویه نمونه اولیه
M1 = 500 g  M2= 2.0 g  هاي نمونهانداره 
ML1= 25,000  ML2= 500 g  برداريهدف نمونه(هاي بهر اندازه( 
g    
d1= 0.1 cm  d2= 0.05 cm  ذره هاياندازه 
g1 = 0.5  g2 = 0.25  فاکتورهاي توزیع اندازه تخمین زده شده 

  هر دو نمونه
aL= 0.05% m/m  غلظت میانگین آنزیم در بهر 
α = 100% m/m  غلظت آنزیم در ذرات آنزیم 
ρc= 1.08 g cm-3  دانسیته ذرات آنزیم 
ρm= 0.67 g cm-3  دانسیته ذرات ماتریکس 
f= 0.5   کرويفاکتور شکل پیش فرض براي ذرات 
β= 1  فاکتور آزادسازي براي ذرات آزاد شده 

푐به مقدار ) 7معادله (این خواص مادي براي فاکتور ساختاري  = 2160푔푐푚 به ) 6معادله (برداري و براي ثوابت نمونه
C،퐶مقادیر  = 270푔푐푚 퐶و    = 540푔푐푚 شوندمنجر می.  

به شکل (تواند مورد استفاده قرار گیرد می 5معادله برداري، هاي انحراف استاندارد براي هر مرحله نمونهتخمینجهت ارائه 
  ).هاي عدم قطعیت استانداردتخمین

푠  ..... نمونه اولیه = 0.033 = 3.3%  
푠  ..... نمونه ثانویه = 0.13 = 13%  

푠  ..... تعیین آنالیزي = 0.05 = 5%  
تواند با به کارگیري قانون انتشار خطاها؛ تخمین زده شود، براي می) ، عدم قطعیت مرکب푠(استاندارد نسبی کل حال، انحراف 

»i «خطا داریم:  

푠 = 푠 = 0.143 = 14.3% 

هاي البته با لحاظ نکردن عدم قطعیت(خواهد شد  %28.6، مقدار 2یافته نسبی، با فاکتور پوششی  بنابراین عدم قطعیت بسط
  ).مرتبط با اثرات سیستماتیک، نظیر بایاس آنالیزي

  اظهار نظر. 6
  .شودبراي استخراج آنزیم ایجاد می) 2g(گیري موقع تهیه بخش آزمایشی بزرگترین منبع عدم قطعیت در کل پروسه اندازه

برداري طاهاي نمونهد و خهاي مرتبط با اثرات سیستماتیک حین آنالیز انجام نشمحاسبات اضافی دیگري براي عدم قطعیت
  .نیز ناچیز فرض شدند) برداريو بایاس نمونه( نادرست

  هاگیريارزیابی برازش هدف این اندازه. 7
، آن گاه براي کاهش عدم قطعیت کل، )16بخش (باشد برازنده هدف نمی %28.6اگر تصمیم گرفته شود که عدم قطعیت کل 

نمونه بزرگتر براي استخراج بایست میبدین ترتیب که، یا . اي که در آن بخش آزمایشی تهیه شده اصلاح شودمرحلهبایست می
بایست تر است میو هر کدام که در عمل اقتصادي. نمونه اولیه به اندازه ذرات ریزتري آسیاب شودبایست میاستفاده شود، و یا 



 بردارياز نمونه حاصلگیري  عدم قطعیت اندازه

  2007ویرایش اول ـ   70

رسیدن به عدم قطعیت براي افزایش در جرم یا کاهش اندازه ذره این که آیا ی بینپیشبراي تواند می همچنینمدل . انجام شود
  ).E پیوستبراي مثال (مورد استفاده قرار گیرد ، خیراست یا لازم برازنده هدف 

  گزارش و تفسیر. 8
درصدي از مقدار  28.6 بایست همراه با عدم قطعیتکیلوگرمی می 25گیري غلظت آنزیم براي هر کیسه گزارش اندازه رد

هاي مورد استفاده در مقادیر و فرض صحتاي هاي دورهاستفاده دائمی از این مقدار عدم قطعیت به بازبینی. پیوست شودغلظت 
  .محاسبه بستگی خواهد داشت

  خلاصه. 9
  *گیريعدم قطعیت اندازه

  بردارينمونه  آنالیزي  کل
)rel( 28.6%  )rel (10.0%  )rel (26.8%  

  )اطمینان% 95یعنی ( 2با فاکتور پوششی  *                
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  سازي کشاورزي با رویکرد مدل سطحیکادمیم و فسفر در خاك : A6مثال 

  
  دهاندازه  تخمین عدم قطعیت

  ) هاي(هدف  هدف  طرح  ها آماره
  بردارينمونه

/ بخش 
  ماتریکس

  تکنیک/ آنالیت   واحد

مجموع 
هاي واریانس

  مؤلفه

رویکرد 
سازي  مدل

استفاده از (
هاي گیرياندازه

اکتشافی براي 
  )تکاثرات 

عدم قطعیت کل 
هاي با سهم(

ناشی از هر اثر 
  )بردارينمونه

خاك زراعی 
143×22m   و

 30cmعمق 

محیط 
/ زیست 

خاك رویی 
  کشاورزي

mgkg 
اساس بر بر 

وزن خشک 
  شده در هوا

Cd: GF-ZAAS  
برداري جامد نمونه

  مستقیم
  : Pمتد 

کلسیم ـ استات 
 (CAL)لاکتات 

  محدوده مطالعه. 1
برداري، تهیه نمونه و آنالیز با استفاده از نمونه حاصلهاي عدم قطعیت منفرد گیري با جمع سهمقطعیت کل اندازهتخمین عدم 

  .سازي از رویکرد مدل
  برداريسناریو و هدف نمونه. 2

هکتار  0.32هدف بررسی، تخمین میانگین غلظت کادمیم و فسفر در خاك رویی یک هدف، یعنی یک زمین زراعی به وسعت 
هاي مرکب پروتوکلی استفاده شد که به طور معمول براي کنترل کشاورزي برداري، از نمونهدر نمونه. باشدمی) دهتعریف اندازه(

  .رودبه کار می

  برداريپروتوکل نمونه. 3
و  30cmهر هکتار و تا عمق به ازاي  یافزایش جزء 20برداري تقریبی منطقه هدف با استفاده از پروتوکل لایه لایه و تراکم نمونه

  .برداري شدنمونه ،با استفاده از مته دستی خاك

  )10.1بخش (سازي علت و معلول  طرح مطالعه ـ رویکرد مدل. 4
  گیريشناسایی اثرات در اندازه .4.1

  .قطعیت در نظر گرفتهاي اصلی احتمالی عدم کننده توان به طور کلی به عنوان مشارکتآیند را میمنابعی که در ادامه می

  بردارينمونه .4.1.1
پیوست (» نقطه در گستره وسیع انتخابخطاي «توزیع فضایی آنالیت روي یک شی دو بعدي، دو مؤلفه عدم قطعیت متفاوت، 

C2.3 (کندایجاد می.  
 در منطقه را آنالیت  »توزیع آماري«هاي مختلف، از مکان حاصلهاي مرکب مقدار آنالیت بین نمونه برداريواریانس نمونه

  .برداري بستگی داردهاي نمونهمکان/ برداري این مقدار اغلب به فاصله بین نقاط نمونه. کندتعیین می ،هدف
 نمایانده نشود، ممکن است بایاس ) بردارياستراتژي نمونه(برداري چنانچه الگوي فضایی آنالیت در منطقه با الگوي نمونه

  .برداري واقع شودنمونه
این خطا ممکن . ممکن است ظاهر شود) 3شکل (اي نقطه تحققبرداري، اثرات مختلفی مثل خطاي با استفاده از یک ابزار نمونه

دار بودن سطح خاك یا مشکلات موجود در تعریف  براي مثال، ناشی از موج(است بخاطر تعریف نادرست سطح مرجع خاك 
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، یا اُفت گزینشی ماده خاك از )براي مثال، ناشی از مقدار رطوبت(اقعی یا تراکم خاك ، یا تغییر در عمق نمونه و)ها یا ترازهاافق
  .برداري، به وقوع بپیونددوسیله نمونه

وجود داشته باشد، این اثرات تنها به یک سهم ) به مجموعه هدف» بعد سوم«یک (چنانچه یک گرادیان عمق در مقدار آنالیت 
ها را خلاصه باشد، لذا همه آنن دلیل، از آنجا که تعیین تک تک این اثرات مشکل میبه ای. عدم قطعیت منجر خواهند شد

  .کنندمطرح می» اثر عمق«کرده و مجموعاً تحت عنوان 
  تهیه نمونه .4.1.2

ردن، ، نظیر مراحل خرد کتیمار مکانیکی. شودبرداري میدانی تا نمونه آزمایشگاهی میتهیه نمونه فیزیکی، شامل مرحله نمونه
در این مراحل، خطاها ممکن است ناشی از تغییر در . دهندالک کردن، آسیاب کردن، شکافتن، مقدار ماده خاك را کاهش می

یک . خاك مختلف و توزیع اندازه ذرات باشند) ذرات(مدت زمان و شدت نیروهاي تیمار مکانیکی، ناهمگنی، تفکیک کسرهاي 
/ نمونه خاك خشک شده با جذب سطحی  تغییر در مقدار رطوبتممکن است بر اثر  ،)3شکل (اي اي دورهنقطه انتخابخطاي 

  .ایجاد شود) بسته به رطوبت و خواص ماده نمونه، براي مثال، اندازه ذره(و جذب آب از هوا تا رسیدن به حالت تعادل 
  آنالیز .4.1.3

هاي عدم قطعیت منجر اثرات مرتبط بوده که خود به سهم باشد که با انواع مختلفگیري میآنالیز، سومین مرحله پروسه اندازه
هاي اجرایی از قبل منتشر شده تخمین زده شود تواند با روشهاي آزمایشگاهی میعدم قطعیت آنالیزي نمونه. شوندمی

زوده شده و برداري افهاي آزمایشی آنالیزي به مقدار عدم قطعیت نمونهبا جداسازي نمونه آزمایشگاهی به نمونه. 35 و 1
برداري در دقت تکرارپذیري با این حال، مؤلفه تصادفی این اثر نمونه. دیگر به وقوع بپیوندد» خطاي بنیادي«ممکن است یک 

برداري از وقوع یک مؤلفه بایست با اختلاط صحیح پودر نمونههر چند می. شودمی لحاظهاي آزمایشی آنالیزي بین نمونه
  .سیستماتیک مهم اجتناب شود

  دیاگرام علت و معلول .4.2
برداري و تهیه نمونه، منابع در مراحل نمونه. دهدگیري را نشان میبراي پروسه اندازه» دیاگرام علت و معلولی«، A6.1شکل 
  .اند و براي مرحله آنالیز، تنها به پارامترهاي کیفیتی آنالیزي اشاره شده استهاي عدم قطعیت ارائه شدهسهم

  معادله مدل .4.3
گیري محاسبه اي که از آن نتیجه اندازههاي سازنده معادلهبرداري بحث شده در بالا، جزء بخشاثرات نمونه» کمیت ورودي«

براي را توان معادله مدل با این حال، با ارائه فاکتورهاي تصحیح اسمی مربوطه روي نتیجه آنالیزي می. باشندشود، نمیمی
  .ل ایجاد کردگیري کپروسه اندازه

푥 = 푥̅ × 푓 × 푓 × 푓 × 푓 × 푓  
  که

푥  :گیرينتیجه اندازه  
푥̅  : هاي آزمایشیاز آنالیز نمونه حاصلمیانگین  

푓  : هابین مکان«فاکتور تصحیح براي انحراف«  
푓  :برداريفاکتور تصحیح براي بایاس ناشی از استراتژي نمونه  

푓  : اثر عمق«فاکتور تصحیح براي«  
푓  :،تهیه نمونه مکانیکی هنگام فاکتور تصحیح براي خطاها  
푓  :فاکتور تصحیح براي انحراف مقدار رطوبت    
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  ، تجدیدپذیري درون ـ آزمایشگاه 푹풘(برداري خاك رویی زمین زراعی دیاگرام علت و معلول براي نمونه: A6.1شکل 
  )باشدمی

  
ترتیب  توان به شکل واحد در نظر گرفته و بدینتشخیص داده نشود، تمام فاکتورهاي تصحیح را می اياگر بایاس قابل ملاحظه

  :ده به شکل زیر ارائه خواهد شدبهترین تخمین براي اندازه
푋 = 푋  

عدم ، و فرض استقلال بین فاکتورها، عدم قطعیت مرکب، با افزایش واریانس )تنها فاکتورها(به علت سادگی معادله مدل 
  :باشدناشی از اثرات گوناگون قابل دسترسی می هاي استاندارد نسبیقطعیت

푢 = 푢 + 푢 + 푢 + 푢 + 푢 + 푢  

  برداري و آنالیز در آزمایشگاهنمونه. 5
. الک شد 2mm>هاي دانه کاسته شده و بعد در هوا خشکانده و براي انتخاب اندازه سازيكو چار سازيجرم نمونه با مخروط

استفاده از و براي فسفر با ) برداري جامد مستقیمنمونه( Zeeman-GF-AASآنالیز با متدهاي زیر براي کادمیم و استفاده از 
  .اجرا شد) اندهاي جداگانه توصیف شدهگیري در پروتوکلهاي اجرایی اندازهروش(متد، کلسیم ـ استات ـ لاکتات 

  نتایج برآورد اثرات منفرد در این مطالعه. 6
 و شدهاصلاح  یافزایش جزءبرداري از توزیع آنالیت در منطقه هدف بر اساس نمونه حاصلتخمین عدم قطعیت استاندارد 

  .هاي اکتشافی اضافی انجام شدندگیريبراي توصیف برآیند اثرات تک، اندازه. گذراي شدپایهبرداري پروتوکل نمونه
   

Xsite  

 آنالیز

RW 

 بایاس

 نیروي مکانیکی

 تهیه نمونه مکانیکی

 وسیعگستره در انتخاب نقطه  اينقطه تحقّق

Cref 

 تهیه نمونه

 افت گزینشی
 ناهمگنی

 خواص مادي

 خشکاندن

 دما
 رطوبت

 جزءهاي افزایشیتعداد 

 بردارينمونه استراتژي

 برداريالگوي نمونه

 فضاییالگوي آنالیت 

 مقدار رطوبت

 قاثر عم

 افت ماده

 عمق

 0سطح ـ 
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  »هابین مکان«تغییر  .6.1
) به شکل ضربدري در منطقه(از هر پنج مربع افزایشی  ءتقسیم شد و سه جز) Aو  Bو  C × 1و  2و  3(منطقه به نُه مربع 

ها به صورت جداگانه این نمونه. هر مربع با هم ترکیب و به پنج نمونه مرکب جدا منجر شدندافزایشی  ءهايجز. برداشته شد
دو آنالیت مورد  نتایج آنالیزي براي هر. ده مطابقت داشتندگیري تک با ویژگی اندازهاندازه میانگین نتایج. تیمار و آنالیز شدند
هاي کننده تغییر بین نمونه ، منعکس)푠(انحراف استاندارد بین این مقادیر . اندنشان داده شده A6.1بررسی در جدول 

  .باشدمرکب براي هر مربع معرفی شده می
  ان با لحاظ کردن تعداد توناشی از این اثر را می) گیريیعنی نتیجه اندازه(عدم قطعیت استاندارد در مقدار میانگین کل 

  :و استفاده از خطاي استاندارد روي میانگین به شکل زیر تخمین زد» هابین مکان«هاي نمونه

푢 =
푠
푛

 

  گیري شده کادمیم و فسفر در پنج مربعغلظت اندازه: A6.1جدول 

 Cd P 
Square mg kg-1 mg kg-1 

A1 0.270 124 
A3 0.285 112 
B2 0.343 120 
C1 0.355 118 
C3 0.343 105 

푥̅  0.319 116 
sqrs 0.039 8.0 

 (12%) (6.5%) 
ub-loc 5.4% 2.9% 

و سهم عدم قطعیت ) 푠(، انحراف استاندارد محاسبه شده از این مقادیر )گیرينتیجه اندازه(جدول، مقدار میانگین براي پنچ مربع 
  .دهدرا نشان می) 푢(استاندارد روي میانگین تخمینی از خطاي 

  بردارياستراتژي نمونه .6.2
نه عمودي، (ها اي در هیچ یک از جهتهاي قابل ملاحظهاختلاف ،براي فسفر) A6.1جدول (ها بررسی مقادیر آنالیت بین مربع

براي (بنابراین، براي این آنالیت و از این منبع، هیچ گونه بایاس قابل ملاحظه و معناداري . دهدنشان نمی) نه افقی، و نه قطري
  .توان انتظار داشتگیري نمیدر نتیجه اندازه) %0.5 ≥مثال 

لاف این اخت. دهنداي را نشان میمقدار آنالیت کمتر و قابل ملاحظه Cو  B، در مقایسه با مربع Aبراي کادمیم، هر دو مربع 
با  Aهاي ، در حالی که مربعند، در روي خط مرزي جنگل قرار داشتCهاي براي این منطقه خاص قابل انتظار بود، چرا که مربع

  بالاتر ی افق هايلایهآشکار است که در . گیرندقرار می قابل کشتبین دیگر نواحی  3و  1هاي و مربع ندمرز بود علفزار هم
  .تواند بر نواحی مجاور تأثیر داشته باشدسنگین واقع شده که می هاي جنگلی، تجمع فلزاتخاك

گیري شده با این مقادیر اندازه و براي جستجوي چنین اثري به کار گرفته شد» بر پایه فرضیه«برداري یک الگوي نمونه
در بودجه  ≥ %1ستاندارد بنابراین یک عدم قطعیت ا. برداري تنها یک اثر سیستماتیک جزئی را نشان دادنداستراتژي نمونه

  .برداري وارد شدعدم قطعیت کادمیم براي استراتژي نمونه
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  »اثر عمق« .6.3
  .شوند، آزمایش اکتشافی زیر انجام شدشناخته می» اثر عمق«براي آشکارسازي مجموع اثراتی که به نام 

 30cm-25هاي ها، بخشاز این مغزه. شوندبرداشته می» مربع آزمایشی«درون پنج  cm 35براي عمق  یایشزافجزء هاي مغزه
  .دهدها را نشان مینتایج آنالیزي این نمونه A6.2جدول . جدا و با یکدیگر ترکیب شدند 35cm-30و 

  هاي عمقآزمایش A6.2جدول 

 Cd P 
 mg kg-1 mg kg-1 

c-(25–30 cm) 0.14 47 
c+(30–35 cm) 0.10 35 

x - 0.34 124 
x+ 0.30 109 
Δx 0.04 15 

udepth 3.5% 3.7% 

هاي مختلف، حدود مقدار محاسبه شده و سهم عدم قطعیت تخمینی را نشان مقدار میانگین ترازهاي عمق از پنچ مغزه از مکان ،جدول
  .دهدمی

عدم قطعیت ناشی از اثر عمق، با در نظر گرفتن . دهندهر دو آنالیت، یک گرادیان منفی معنادار آماري نسبت به عمق نشان می
شود که فرض می. بر اساس مدل زیر تخمین زده شد) 푐و  푐(هاي خاك در پایین و بالاي عمق مرجع مقدار آنالیت لایه

و پایین  ها، حدود مقادیر بالااز این داده. باشدنمی) 33cm-27یعنی ( 10%برداري بیشتر از یمم تغییر در عمق نمونهسماک
)푥  و푥 ( طبق رابطه زیر تخمین زده شدند ،میانگین یک مغزه مته دستی با عمق اسمی مقدارمرتبط با:  

푋 =
푋 − 0.1퐶

0.9
                                        푋 =

푋 + 0.1퐶
1.1

 

افزایشی  ءهايجز، ماکزیمم انحراف از محتواي میانگین ناشی از تغییر عمق )عمق푋 )∆푋و  푋شود که اختلاف بین فرض می
  .باشدمی

تواند طبق رابطه زیر میمیانگین اگر یک توزیع مستطیلی براي انحراف در عمق فرض شود، عدم قطعیت استاندارد مقدار 
  :تخمین زده شود) A6.2جدول (

푢 =
∆푋 /2

√3
 

  شکافتن .6.4
 سازي به نمونه آزمایشگاهی منجر شد که  سازي و چارك هاي میدانی اولیه به نصف شکافته شدند، هفت مرتبه مخروطنمونه

  .آزمایش زیر اجرا شد» اثر شکافتن«براي نشان دادن  .جرم اولیه بود
تکرار لحاظ شد که شبیه نمونه اصلی به باردهی، نیمه دوم ماده دور ریخته نشد، و به عنوان یک نمونه دو در اولین گام شکاف

تکرارهاي هر پنج مربع را براي هر دو آنالیت نحراف استاندارد نسبی بین دوبارا A6.3جدول . طور جداگانه تیمار و آنالیز شد
  .دهدنشان می

  .دهی لحاظ شد کافبه عنوان یک تقریب ساده، میانگین انحراف استانداردهاي نسبی به عنوان عدم قطعیت استاندارد مرحله ش
푢 = 푠̅  
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، df=1براي  휒توزیع . تکرارها را انتظار داشته شده بین دوبارمشاهدانحراف استانداردهاي بایست پراکندگی وسیع می: نکته
  .دهدیک احتمال بالا براي مقادیر خیلی پایین و یک احتمال متوسط براي مقادیر بزرگ را نشان می

ف استانداردها براي هر تکرار و میانگین این انحراهاي شکافته شده دوبارسبی بین نمونهانحراف استانداردهاي ن: A6.3جدول 
  دو آنالیت

 Cd  P  
Square  (%)  (%)  

A1  0.44  1.49  
A3  9.17  2.80  
B2  5.32  0.84  
C1  3.24  8.88  
C3  0.44  1.81  
s̅split  3.7  3.3  

  خشکاندن .6.5
مقدار رطوبت . هاي علمی براي تخمین اثر استفاده شدبراي اثر خشکاندن هیچ گونه آزمایشی انجام نشد، بلکه از اطلاعات نوشته

برداري، بق پروتوکل نمونهط. [44]مشخص شده است % 3و % 1هاي خاك خشک شده در هوا، بین براي تعداد زیادي از نمونه
  مقدار رطوبت  ي به تصحیحهاي غلظت نیازگیريدر نتیجه، براي اندازه. اشاره داردده به خاك خشک شده در هوا اندازه
푥푑푟푦∆، یک گستره اختلاف با این حال .باشدنمی = با فرض توزیع مستطیلی در . بایست لحاظ شوددر مقدار رطوبت می 2%

  :شودآنالیت به شکل زیر تخمین زده میاین گستره، عدم قطعیت استاندارد براي هر دو 

푢 =
∆푥 /2

√3
= 0.6% 

  آنالیز .6.6
هاي کنترل کیفیت و با استفاده از از داده) A6.5و  A6.4جدوال (عدم قطعیت ناشی از پروسه آنالیز براي کادمیم و فسفر 

  .[25]تخمین زده شدند  Nord testرویکرد 
  در آنالیز نمونه خاك براي کادمیمهاي عدم قطعیت استاندارد و عدم قطعیت مرکب مؤلفه: A6.4جدول 

푈 = 3.6% 
عدم قطعیت ناشی از تجدیدپذیري درون ـ آزمایشگاه، تخمین زده شده از انحراف 

نمونه آزمایشی و پایداري دستگاهی  n=10از حاصل استاندارد تکرارپذیري میانگین 
  طی یک جلسه کاري در یک روز

푅  

푈 = CRM  퐶یک  از دار عدم قطعیت مقدار گواهی 2.7%  

  ، شوندتصحیح می CRMهاي گیريکه نتایج براي بایاس روز به روز اندازه از آنجا  ـ
  بایاس  .هیچ گونه سهم عدم قطعیت از بایاس آزمایشگاهی مشاهده نشد

푈 = CRM  푆از آنالیز روز به روز ) n=3(استاندارد میانگین سهم عدم قطعیت ناشی از انحراف  2.7%  
푈 =    عدم قطعیت آنالیزي مرکب 5.2%
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  هاي عدم قطعیت استاندارد و عدم قطعیت مرکب در آنالیز نمونه خاك براي فسفرمؤلفه: A6.5جدول 

푈 = زده شده از انحراف  عدم قطعیت ناشی از تجدیدپذیري درون آزمایشگاهی، تخمین 1.7%
푅  نمونه آزمایشی n=1از  حاصل استاندارد تکرارپذیري میانگین  

푈 = 9.5% 
 푠عدم قطعیت براي درستی نتایج تخمین زده شده به شکل دقت تجدیدپذیري 

  )بدتر حالتتخمین (از یک مقایسه بین آزمایشگاهی حاصل 
퐶  
 بایاس
푆  

푈 =     عدم قطعیت آنالیزي مرکب 9.7%

  گیريبودجه عدم قطعیت و نتیجه اندازه .6.7
عدم قطعیت مرکب از این . کنداز اثرات تحت مطالعه را فهرست می حاصل تخمینی، عدم قطعیت استاندارد A6.6جدول 

  .شودها محاسبه میسهم
  دم قطعیت مرکب براي هر دو آنالیتع هاي استاندارد ناشی از اثرات مورد نظر وعدم قطعیت: A6.6جدول 

 عدم قطعیت استاندارد نسبی
 اثر (%)

Cd P 
 هاتغییر بین مکان 2.9  5.4
 بردارياستراتژي نمونه 0.5  1.0
 عمق 3.7  3.5
 شکافدهی 3.3  3.7
 خشکاندن 0.6  0.6
 آنالیز 9.7  5.2
 عدم قطعیت مرکب 11.3  9.1

  :گیرينتایج اندازه
퐶푑: 0.32 ± 0.06푚푔푘푔  
푃: 116 ± 26푚푔푘푔  

  )درصد 95، براي سطح اطمینان تقریبی 2فاکتور پوشش (
  اظهار نظر. 7

  سهم اثرات. 1.7
گیري کل را به خود اي از عدم قطعیت اندازهتهیه نمونه سهم قابل ملاحظه/ برداري دهد که پروسه نمونهنشان می A6.6جدول 

  :بایست در نظر گرفتپروسه چندین جنبه را می/ ارزیابی ارتباط مراحل اثرات تک جهت شناسایی و . دهداختصاص می
  . برداشته شده از هر مربع بستگی داردافزایشی  ءهايجزبه همگنی ناحیه هدف و تعداد کل » بین ـ مکان«اثر  .7.1.1

ی به یک سهم عدم قطعیت، در حدود عدم به ازاي هر هکتار از زمین زراعافزایشی  ءجز 20دهند که هاي قبلی نشان میبررسی
  .شوندمیمنجر قطعیت آنالیزي 

تواند بسیار بزرگتر از مقدار مشکل است، با این حال اغلب می» برداريخطاي ناشی از استراتژي نمونه«کمی تعیین  .7.1.2
از توزیع مقیاس وسیع آنالیت » کارشناسانهقضاوت «به طور عملی، این خطا تنها با . مشاهده شده در این مطالعه موردي باشد

  .تواند کنترل شودبرداري مناسب میدر منطقه و انتخاب یک استراتژي نمونه
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شود، بدین معنی که، انحراف در رفتار می مجهول، با آن به شکل یک خطاي سیستماتیک اثر عمقمحاسبه مدل  در .7.1.3
این وضع ممکن است تحت شرایط خاصی . شودر یک جهت یکسان واقع میو د) کم و بیش(افزایشی  ءهايجزعمق در تمام 

تر مته دستی جمع شود، در نتیجه معدل عمق اي خشک تمایل دارد تا در انتهاي پایینبراي مثال، خاك ماسه. بینانه باشد واقع
انحراف سیستماتیک اگر یک چنین اثري تشخیص داده شد، آن گاه تصحیح . تواند خیلی کوچک باشدمیافزایشی  ءجز

). یابدکاهش می یعنی، عدم قطعیت با فاکتور (بایست لحاظ شود پذیر بوده و تنها مؤلفه خطاي تصادفی می امکان
  .را کاهش دهد» اينقطه تحققخطاي «بردار ممکن است این آموزش نمونه

این اثر چنانچه متد کاهش جرم . شودسخت است، چرا که کاهش جرم اولیه اغلب در میدان اجرا می اثر شکافتکنترل  .7.1.4
برداري در این در نتیجه آموزش پرسنل نمونه. تواند سهم چشمگیري داشته باشددقتی انجام شود، می نادرست بوده و یا با بی

  .باشدمورد از اهمیت بالایی برخوردار می
  .پوشی باشد هاي خاك خشک شده در هوا در این مورد ناچیز و قابل چشمبراي نمونه اثر مقدار رطوبترسد یبه نظر م .7.1.5
اي را به خود گیري مرکب سهم برجستهتواند در بخش عمده عدم قطعیت اندازهمی پروسه آنالیزيعدم قطعیت  .7.1.6

براي مثال، استفاده (ین کیفیت آنالیزي به دقت اجرا شوند اگر متدهاي استاندارد تضم). براي مثال کادمیم(اختصاص دهد 
عدم قطعیت . توان کنترل کرد، این سهم عدم قطعیت را می)هاي بین آزمایشگاهیها و مشارکت در مقایسهCRMاي از دوره

  .شودناشی از این منبع وقتی که غلظت آنالیت نزدیک حد تشخیص آنالیزي باشد، ممکن است بسیار غالب و برجسته 
اثراتی که در این مطالعه موردي در نظر گرفته نشدند، شامل مدت زمان و مقدار و شدت نیروهاي مورد استفاده در  .7.1.7

به شکل  عواملتأثیر این . برداري بودندپروسه آسیاب و الک کردن، و همین طور خیسی مجموعه خاك حین پروسه نمونه
  .بایست تصدیق شوندها نیز میاین فرض که چشمگیر و قابل ملاحظه در نظر گرفته نشدند، هر چند

  هاگیريارزیابی برازش هدف این اندازه. 8
آنالیز بایست می افزایشی ءجز 10 از تقریباً حاصلگیري روتین یک نمونه مرکب برداري، براي اندازهطبق پروتوکل نمونه

  .اجرا شودتکرار دوبار
  20اضافی برداشته شده و کلاً افزایشی  ءجز 10هاي عدم قطعیت ناشی از اثرات تک، در این مطالعه موردي براي تخمین سهم

  .تهیه و آنالیز شد) مرکب(نمونه 
شده روي هاي انجام گیريهر چند، وقتی که اندازه. باشدهاي روتین مناسب نمیگیرياین تلاش و هزینه اضافی براي اندازه

زمین زراعی وظیفه اصلی بررسی یک آزمایشگاه باشد، انجام یک چنین بررسی اکتشافی ممکن است براي رسیدن به یک مقدار 
یعنی بودجه عدم (هاي خطا به علاوه، ارزیابی مؤلفه. ها ارزشمند باشدگیريبراي این اندازه» برداريخطاي نمونه«نوعی از مؤلفه 

  .گیري مفید خواهند بودسازي پروسه اندازه نیز براي بهینه) قطعیت
  گزارش و تفسیر. 9

توانند به شکل باشند که میهاي مرکبی میهاي میانگین غلظت این ناحیه از خاك رویی داراي مقادیر عدم قطعیتگیرياندازه
0.06푚푔푘푔  26از مقدار غلظت براي کادمیم و  %18.2یا푚푔푘푔  براي فسفر بیان شوند %22.6یا.  

  خلاصه. 10
    1گیريعدم قطعیت اندازه

  آنالیت  بردارينمونه  آنالیز  کل
18.2%  10.4%  15.0%  Cd  
22.6% 19.4%  11.6% P 

 

                                                             
  %)95یعنی براي اطمینان ( 2با فاکتور پوششی . 1
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  شناسی واژه: B پیوست

  
  گیريکمیت خاص در معرض اندازه  دهاندازه

퐼푆푂 퐺푈푀(1993)[2] 
  .سازنده یک نمونه کمیت ماديها یا تعداد آیتم  اندازه نمونه

퐼푆푂 11074 − 2: 4.26(1998)[45]. 퐼푆푂 7002: 퐴. 40 1989[42] 
که ممکن است براي ) اختلاط، تقسیم و غیره ها،نظیر کاهش اندازه(هاي مادي مجموعه عملیات  سازي نمونه آماده

  .انتقال نمونه توده یا انباشته شده به یک نمونه آزمایشی یا آزمایشگاهی لازم باشند

توانایی نمونه جهت نمایندگی تغییري در بایست تهیه نمونه تا آنجا که امکان دارد نمی: نکته
  .ایجاد کند ،شود جمعیتی که از آن برداشته می

퐼푆푂 3534برگرفته از  − 1: 4.30 (1993)[9]  
  .اختلاف بین مقدار مورد انتظار نتیجه آزمایش و یک مقدار مرجع پذیرفته شده  بایاس

ممکن . باشدبایاس در مقایسه با خطاي تصادفی، معیاري از خطاي سیستماتیک کل می: نکته
یک . سهم داشته باشندهاي خطاي سیستماتیک در بایاس است یک یا تعداد بیشتري از مؤلفه

اختلاف سیستماتیک بزرگتر از مقدار مرجع پذیرفته شده در یک مقدار بایاس بزرگتر خود را 
  .دهدنشان می

퐼푆푂 3534 − 1: 3.13(1993)[9] 
  برداريناشی از نمونه ،گیري کلبخش بایاس اندازه  برداريبایاس نمونه

퐴푀퐶(2005)[50] 
گیري غلظت یا دیگر خواص مورد انتظار که از نمونه ماده با اندازه مناسب براي اندازه کمیتی از  بخش آزمایشی

  .شودآزمایشی برداشته می

퐼푈푃퐴퐶(1990)[46], 퐼푆푂 11074 − 2: 3.17(1998)[45], 퐴푀퐶(2005)[50] 
بر اساس آن  سازد تا بتواندگیري، کاربر را قادر میهاي تولید شده با پروسه اندازهمیزانی که داده  برازش هدف

  .هاي فنی و اجرایی براي یک هدف بیان شده را اتخاذ کندتصمیم

  تجزیههمانند تعریف ارائه شده براي علم : نکته

푇ℎ표푚푝푠표푛 푎푛푑 푅푎푚푠푒푦 (1995)[24] 
هاي روش اجرایی از قبل تعیین شده براي انتخاب، برداشت، نگهداري، جابجایی و تهیه بخش  برداريبرنامه نمونه

  .برداشته شده از یک جمعیت به عنوان یک نمونه

퐼푈푃퐴퐶(1990)[46], 퐼푆푂 11074 − 2(1998)[45], 퐴푀퐶(2005)[50] 
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سازي نمونه تا حالت تعریف شده  هاي اجرایی مورد استفاده براي آمادهمع براي تمام روشااسم ج  تیمار نمونه پیش
  .شودپذیر می طولانی مدت امکان که از طریق آن امکان آزمایش یا آنالیز بعدي یا انبارش

퐼푆푂 11074برگرفته از  − 2: 6.1(1992)[45]  
  برداريشده با یک عملیات تک از یک وسیله نمونه آوريبخش منفرد ماده جمع  یء افزایشجز

퐼푈푃퐴퐶(1990)[46], 퐴푀퐶(2005)[50] 
ویژگی یکسان ثابت باقیمانده و یا به مؤلفه خطایی که در جریان تعدادي از نتایج آزمایشی براي   خطاي تصادفی نتیجه

  .کندبینی تغییر میشکل غیر قابل پیش

  .امکان تصحیح خطاي تصادفی وجود ندارد: نکته

퐼푆푂 3534 − 1: 3.9(1993)[9] 
خطاي سیستماتیک 

  نتیجه
و یک مؤلفه خطا که در جریان تعداد زیادي از نتایج آزمایشی براي ویژگی یکسان ثابت باقیمانده 

  .کندبینی تغییر میشکل قابل پیشیا به 

  .هایشان ممکن است معلوم یا مجهول باشندخطاهاي سیستماتیک و علت: نکته

퐼푆푂 3534 − 1: 3.10(1993)[9] 
  .پذیرفته شده) از ویژگی(نتیجه آزمایش منهاي مقدار مرجع   خطاي نتیجه

  .باشدخطا، مجموع خطاهاي تصادفی و خطاهاي سیستماتیک می: نکته

퐼푆푂 3534 − 1: 3.8(1993)[9] 
و مقدار مرجع  ینتایج آزمایش هاي بزرگین بدست آمده از مجموعهنزدیکی توافق بین مقدار میانگ  درستی

  .پذیرفته شده

  :هانکته
  .شودـ معیار درستی معمولاً بر اساس بایاس بیان می1
  .شودنمی پیشنهاداز آن گویند که استفاده  نیز می» صحت میانگین«ي درستی،  ـ به واژه2

퐼푆푂 3534 − 1: 3.12(1993)[9] 
  .نزدیکی توافق بین نتایج آزمایش مستقل بدست آمده تحت شرایط قید شده  دقت

  :ها نکته
ـ دقت تنها به توزیع خطاهاي تصادفی وابسته بوده و به مقدار واقعی یا مقدار مشخص شده 1

  .ارتباطی ندارد
شده و به شکل انحراف استاندارد نتایج آزمایش دقتی بیان  ـ معیار دقت معمولاً بر اساس بی2

  .استدقت کمتر  دهندهنشان ،انحراف استاندارد بزرگتر. شودمحاسبه می
آیند که تحت تأثیر هیچ یک از یعنی، نتایج به طریقی بدست می» نتایج آزمایش مستقل«ـ 3
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کمی دقت به طور معیارهاي . گیرندنتایج قبلی روي هدف آزمایشی مشابه یا یکسان قرار نمی
هاي خاصی شرایط تکرارپذیري و تجدیدپذیري مجموعه. بحرانی به شرایط قید شده بستگی دارند

  .باشنداز شرایط قید شده اکستریم می

퐼푆푂 3534 − 1: 3.14(1993)[9] 
  برداريگیري کل ناشی از نمونهبخش دقت اندازه  برداريدقت نمونه

퐴푀퐶(2005)[50] 
  روش اجرایی 

  بردارينمونه
برداري خاص، یعنی، متد الزامات عملیاتی و یا دستورات مرتبط با استفاده از یک برنامه نمونه

مربوط به  کسب اطلاعاتاز یک بهر تا ) ها(انتخاب، برداشت و تهیه نمونه يریزي شدهبرنامه
  .ي آن بهر)ها(ویژگی

 퐼푆푂 3534 − 1: 4.5(1993), 퐼푆푂 1170 − 4.2[45] 

  퐴푀퐶(2005)[50]برگرفته از 
  .شوداي که از یک نمونه از جمعیت برداشته مینمونه  زیرنمونه

  :هانکته
، انتخاب شود، هر هـ زیرنمونه ممکن است با متد یکسانی که در انتخاب نمونه اصلی استفاده شد1

  .یکسان باشدبا آن چند لازم نیست که حتماً 
زیرنمونه بدست . شونداغلب با تقسیم نمونه تهیه میها برداري از مواد توده، زیرنمونهـ در نمونه2

  .دنناممینیز  »نمونه تقسیم شده« راآمده 

퐼푆푂 3534 − 1: 4.8(1993)[9] 
برداري زیرنمونه

  )تقسیم نمونه(
  فرایند گزینش یک یا چند زیرنمونه از یک نمونه از یک جمعیت

퐼푆푂 11074 − 2(1998)[45] 
  .آزمایش و مقدار مرجع پذیرفته شدهنزدیکی توافق بین یک نتیجه   صحت

هاي واژه صحت، وقتی براي یک مجموعه از نتایج آزمایش به کار رود شامل ترکیبی از مؤلفه: نکته
  .باشدتصادفی و یک خطاي سیستماتیک مرسوم یا مؤلفه بایاس می

 퐼푆푂 3534 − 1: 3.11(1993)[9] 
  عدم قطعیت 

  بردارينمونه
  .برداري را ببینیدعدم قطعیت ناشی از نمونه

  عدم قطعیت 
  )گیرياندازه(

توانند به طور منطقی به یگیري که پراکندگی مقادیري را که مپارامتر مرتبط با نتیجه اندازه
  .کندده نسبت داده شوند را توصیف میاندازه

  :هانکته
نیمه پهناي یک بازه یا ) یا مضربی از آن(ـ براي مثال، پارامتر ممکن است یک انحراف استاندارد 1

  .با سطح اطمینان بیان شده باشد
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ها را بعضی از این مؤلفه. شودهاي زیادي ناشی میگیري از مؤلفهـ معمولاً عدم قطعیت اندازه2
هاي آن را بر ها تخمین زده و ویژگیگیريتوان از توزیع آماري نتایج یک مجموعه از اندازهمی

توانند از طریق هاي دیگري هم که میمؤلفه. شی تعیین کرداساس انحراف استانداردهاي آزمای
هاي احتمال فرضی بر پایه تجربه یا دیگر اطلاعات انحراف استاندارها مشخص شوند از توزیع

  .شوندتخمین زده می
هاي عدم ده و تمام مؤلفهگیري بهترین تخمین از مقدار اندازهـ مسلم است که نتیجه اندازه3

ها و هاي مرتبط با تصحیحهاي ناشی از اثرات سیستماتیک، نظیر مؤلفهلفهقطعیت، شامل مؤ
  .باشندباشد که در پراکندگی سهیم میاستانداردهاي مرجع می

 حاصلبرداري تعریف شود، آن گاه عدم قطعیت ده بر اساس کمیت درون هدف نمونهـ اگر اندازه4
  .لحاظ خواهد شدگیري برداري، درون عدم قطعیت اندازهاز نمونه

퐼푆푂 퐺푈푀: 퐵. 2.18(1993)[2] 
از  حاصلعدم قطعیت 

  بردارينمونه
  .بردارياز نمونه حاصلگیري کل بخش عدم قطعیت اندازه

  .شودبرداري نیز نامیده میعدم قطعیت نمونه: نکته

퐼푈푃퐴퐶(2005)[49] 
ممکن است براي مکانی که . شودبرداري واقع میبرداري درون هدف نمونهجایی که در آن، نمونه  بردارينمونه محل

برداري خاص برداشته شده نیز استفاده در نقاط نمونه) یا تکراري(تکرار بارهاي دودرون آن نمونه
  .شود

امکان دارد که براي نقطه خاصی که . شودبرداري واقع مینمونه محلبرداري درون جایی که نمونه  بردارينقطه نمونه
  .برداري برداشته شده نیز به کار رودنمونه محلاز درون ) تکراري(تکرار بارنمونه دو

 بررسی و شود، به متدبرداري در فضا یا زمان واقع میصحتی که در آن یک نقطه نمونه: نکته
شوند که نمایانگر برداري برداشته میتکرار از نقاط نمونههاي دوبارنمونه. برداري بستگی داردنقشه

  .شنداین صحت با
  .بخش مادي انتخاب شده از یک مقدار بزرگتر از ماده  نمونه

퐼푈푃퐴퐶(1990)[46], 퐼푆푂 11074 − 2(1992)[45]퐴푀퐶(2005)[50] 
یا واحدهاي افزایشی که در آغاز از یک جمعیت برداشته افزایشی  ءجزاي از یک یا چند مجموعه  نمونه اولیه

  .شوندمی

گردد که گردد، بلکه به این واقعیت برمیکیفیت نمونه برنمیاصطلاح اولیه در این مورد، به : نکته
  .گیري برداشته شده استاولین مرحله اندازه هنگامنمونه 

퐼푈푃퐴퐶 (1990)[46], 퐴푀퐶(2005)[50] 
اي که براي ارسال به آزمایشگاه آماده شده و قرار است روي آن بررسی یا آزمایش انجام نمونه  نمونه آزمایشگاهی

  .شود

퐼푆푂 푆푡푎푛푑푎푟푑 78 − 2(1999)[47] 
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هاي آزمایشی جهت آزمایش یا آنالیز نمونه تهیه شده از نمونه آزمایشگاهی که از آن بخش  نمونه آزمایشی
  .شوندبرداشته می

برداري برداشته شده از یک جمعیت به طریقی که هر ترکیب محتمل واحد نمونه nیک نمونه از   نمونه تصادفی
  .برداري از یک احتمال خاص برداشته شدن برخوردار باشدواحد نمونه nاز 

퐼푆푂 3534 − 1: 4.8(1993)[9] 
تکرار نمونه دوبار

  )تکراري(
هاي بدست آمده به طور جداگانه و همزمان با روش ها یا زیرنمونهنمونه) تعداد بیشتر(یکی از دو 

  ).براي نمونه تکراري. (یکسانبرداري برداري یا روش اجرایی زیرنمونهاجرایی نمونه

بدست » بردارينمونه محل«جدا و درون » بردارينقطه نمونه«تکرار از یک هر نمونه دوبار: نکته
  .آیدمی

퐼푆푂 11074برگرفته از،  − 2: 2.14(1998)[45], 1998, 퐼푆푂  به طور رسمی از که
퐼푆푂 3534 − 1(1993)[9]، 퐴푀퐶 (2005)[50] شده بود اقتباس.  

  نمونه مرکب
همین طور نمونه (

  )متوسط و انباشته

هاي هاي مخلوط شده با یکدیگر در بخشزیرنمونه/ افزایشی  ءهايجزدو یا تعداد بیشتري از 
با هم مخلوط شده و ممکن ) نمونه مرکب در هم آمیخته(مناسب، که به شکل مجزا یا پیوسته 

  .است، مقدار متوسط یک ویژگی دلخواه از آن بدست آید

퐼푆푂 1107 − 4 − 2: 3.10(1998)[45], 퐴푀퐶(2005)[50] 
توان انتظار داشت خواص مورد نظر در جمعیت والد برداري که میاز یک برنامه نمونه حاصلنمونه   نمونه نماینده

  .را به اندازه کافی منعکس کند

퐼푈푃퐴퐶(1990)[46], 퐼푆푂11074 − 2: 1.9(1998)[45], 퐴푀퐶(2005)[50] 
  برداري اجرا برداري را در نقطه نمونههاي اجرایی نمونهکه روش) افرادیا گروهی از (شخص   بردارنمونه

  .کنندمی

اشاره  »برداريوسیله نمونه«برداري، یعنی به ابزار مورد استفاده براي نمونه »بردارنمونه«واژه : نکته
  .کندنمی

퐼푆푂 11074برگرفته از  − 2(1992)[45]  
  .ایجاد یک نمونهبرداري یا نمونه فرایند  بردارينمونه

ها براي آزمایش در جاي همچنین به انتخاب مکان »بردارينمونه«واژه  ،در بررسی خاك: نکته
  ).퐼푆푂 1998برگرفته از . (باشدانجام شده در میدان، بدون برداشتن ماده مرتبط می

퐼푆푂 11074 − 2(1998)[45], 퐼푆푂 3534 − 1(1993)[9] 
  :برداري تصادفینمونه
تصادفی برداري نمونه
  ساده

آیتم، از احتمال  nهاي محتمل از آیتمی، طوري که تمام ترکیب Nآیتم از یک بهر  nبرداشتن 
  .یکسان انتخاب شدن برخوردار باشند

  :هانکته
هدف  نظم معمولی یا انتخاب به ظاهر بی انتخاب بیبا بایست ـ گزینش تصادفی هرگز نمی1
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  .باشندمعمولاً براي تضمین حالت تصادفی ناکافی میهاي اجرایی جایگزین شود، این روش
  برداري از توده یا مواد پیوسته نیز به کار برداري تصادفی همچنین براي نمونهـ عبارت نمونه2

  .باشدرود، با این حال معنی آن مستلزم ارائه تعریف خاص براي هر کاربرد میمی

퐼푆푂 7002: 퐴. 34(1986)[48] 
برداري نمونه

  سیستماتیک
  .برداري از طریق چند متد سیستماتیکنمونه

퐼푆푂 3534 − 1: 4.15(1993)[9], 퐼푆푂 11074 − 2[45] 
برداري تک و یک آزمایشگاه تک به طور تعیین ویژگی یک ناحیه با استفاده از یک وسیله نمونه  برداري مرجعنمونه

عدم قطعیت معلوم در هر هاي عنصري با بینی غلظتجامع جهت ایجاد یک مدل توزیع براي پیش
  .بردارينقطه از نمونه

퐼푈푃퐴퐶(2005)[49] 
  .بخشی از ماده در یک زمان خاص که نمونه قرار است نماینده آن باشد  برداريهدف نمونه

  :هانکته
  .برداري تعریف شودبایست قبل از طراحی برنامه نمونهبرداري میـ هدف نمونه1
  .تعریف شود) براي مثال اندازه بهر(ها با دستورالعملبرداري ممکن است ـ هدف نمونه2
 کهناحیه یا دوره خاص مورد نظر بوده ) براي مثال، ترکیب شیمیایی(هاي ـ اگر خواص و ویژگی3

  .برداري در نظر گرفته شودتواند یک هدف نمونهبایست شناخته شوند، آن گاه، آن نیز میمی

퐴푀퐶(2005)[50] 
برداري هدف نمونه

  جعمر
  ).در آنالیز شیمیایی(دار  برداري از یک ماده مرجع یا ماده مرجع گواهینمونه مشابه

اش به هاي عنصريبرداري، هدفی است که یک یا تعداد بیشتري از غلظتیک هدف نمونه: نکته
برداري از یک نمونه مشابه. زمانی تعیین شده است/ شکل مناسب بر اساس تغییرپذیري فضایی 

نویس ها از پیشنهادهاي پیشنکته). (در آنالیز شیمیایی(دار  یا یک ماده مرجع گواهی ماده مرجع
퐼푈푃퐴퐶 (2003) اند که در اصل در راهنماي گرفته شده퐼푆푂 30:   ).اندتعریف شده 1992

푇ℎ표푚푝푎푠표푛 푎푛푑 푅푎푚푠표푦 (1995)[24] 
  .شودبه طور یکنواخت در سرتاسر کمیت ماده توزیع میمیزانی که یک ویژگی یا سازنده   همگنی، ناهمگنی

  :هانکته
  .ـ یک ماده ممکن است نسبت به یک آنالیت یا ویژگی همگن و نسبت به دیگري ناهمگن باشد1
  .باشدبرداري میکننده خطاي نمونه فاکتور تعیین) عکس همگنی(ـ میزان ناهمگنی 2

퐼푈푃퐴퐶(1990)[46]: 퐼푆푂 11074 − 2: 1.6(1998)[45] 
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  هاي آماري مفیدروش: C پیوست

  
C1 .هاي دو به دوبرداري با استفاده از نمونهتخمین بایاس بین دو متد نمونه  

، تحت تأثیر )n20ترجیحاً (برداري مورد نظر و هر یک با تعداد زیاد هدف بر اساس هر دو پروتوکل نمونهمتد نمونه دو به دو 
  .گیردنمونه قرار مییک آوري  جمع

  متد، بخصوص براي مقایسه یک پروتوکل نامزد جدید در برابر یک پروتوکل رسمی ثبت شده در استفاده روتین مناسب 
بایست تا حدي به برداري میبراي هر متد، روش اجرایی نمونه. باشدباشد، هر چند به طور عمومی نیز قابل استفاده میمی

گیري شبکه در یک مکان تصادفی درون هدف و جهت یافزایشجزءهاي ري آو صورت تصادفی درآید، براي مثال با شروع جمع
آوري شده تحت شرایط تکرارپذیري تصادفی آنالیز شده و بدین ترتیب بایاس  هاي جمعنمونه. در جهت تصادفی یافزایشجزء 

  .شودآنالیزي نیز حذف می
تواند با دهد، بدین ترتیب آزمایش مینشان می ، حداقل کار انجام شده در هر هدف راC1.1طرح نشان داده شده در شکل 

آوري شده از تعداد زیادي اهداف  هاي جمعبخاطر این که داده. برداري روتین اجرا شودهزینه پایین و بدون قطع جریان نمونه
اهده شده در یک بنابراین نتیجه به جاي این که بیانگر بایاس مش. باشداند، نتیجه ناهموار مینوعی اما متفاوت بدست آمده

  .باشد، بیانگر بایاس متوسط بین نتایج دو پروتوکل میبه نظر برسدهدف تک باشد، که ممکن است نامعمول 
 برداريطرح آزمایش براي تخمین بایاس بین دو متد نمونه: C1.1شکل 

  
  .هاي دو به دو در هر هدفآوري نمونه ، با جمعBو  Aبرداري طرح آزمایش براي تخمین بایاس بین دو متد نمونه

این . خیرغلظت آنالیت وابسته هستند یا به هاي دو به دو اولین گام در بررسی نتایج، بازبینی این نکته است که آیا اختلاف
نمودار . پهن باشد، احتمال دارد که به وقوع بپیوندد ،بخصوص زمانی که گستره غلظت مشاهده شده در اهداف متوالی وضعیت

  هر جا که وابستگی وجود نداشته باشد، تخمین بایاس، میانگین . کندپراکندگی یک بازبینی چشمی مفید را فراهم می
تواند براي اختلاف معنادار از صفر به روش معمول مورد آزمایش قرار ن میدار بوده و این میانگی هاي دو به دوي علامتاختلاف

دار و غلظت وجود نداشته و بایاس  وابستگی معناداري بین اختلاف علامت اً، ظاهرC1.2در مثال نشان داده شده در شکل . گیرد
به  اجایی که بایاس آشکار. باشد مونه نمیي دو نtسطح اطمینان با آزمون % 95بین متدها به طور معناداري متفاوت از صفر در 

ایجاد (در مثال توصیف شده، دلیلی . بایست به شکل تابع غلظت بیان شود، بایاس میC1.3، مثل شکل استغلظت وابسته 
:شودبیان می زیر از یک بایاس گردشی معنادار با یک روند وجود دارد که به کمک معادله) [40]تابعی  رابطهشده با متد 

یجهنت    (퐵) = (퐴) نتیجه  × 1.2      

Target 1 

Sample 1A 

Sample 1B 

Result 1A 

Result 1B 

Difference 1 

Target 2 
Sample 2A 

Sample 2B 

Result 2A 

Result 2B 

Difference 2 

Target n 

Sample nA 

Sample nB 

Result nA 

Result nB 
Difference n 
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  ند وجود نداردوبایاس معنادار یا رC1.2 :شکل 

  
بایاس معنادار وجود نداشته و . هدف، به شکل تابع غلظت 25برداري به کار رفته براي ها بین نتایج دو پروتوکل نمونهاختلاف

  .هیچ پیشنهادي هم در رابطه با بستگی بایاس به غلظت وجود ندارد

  ندوبایاس معنادار و رC1.3 :شکل 

  
یک . هدف که به شکل تابعی از غلظت رسم شده است 33براي برداري به کار رفته هاي بین نتایج دو پروتوکل نمونهاختلاف

  .یابدوجود داشته و بایاس مطلق با افزایش غلظت افزایش می) نتایج منفی هستند 33/27چرا که (بایاس چشمگیر و معنادار 
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C2 .برداريتئوري نمونه بر اساسبرداري توصیف بیشتر خطاهاي نمونه  
C2.1 . بخشیوزنخطاي )SWE(  شود که بهر این خطا، براي مثال زمانی تولید می. دهدکلاس خودش را تشکیل میکه

غلظت میانگین به شکل یک میانگین ساده و که هاي مختلف باشد، هر چند شامل زیر بهرهایی با اندازه) برداريهدف نمونه(
محاسبه میانگین موزون با استفاده از  متد صحیح،با این حال . شودهاي زیر بهرها تخمین زده میبدون لحاظ کردن اندازه

 بخشیوزندر آنالیز مواد در حال حرکت، چنانچه سرعت فلو تغییر کند خطاي . باشدها میهاي زیر بهرها به عنوان وزنهاندازه
ان با بایست همزمهاي فلو میدر این مورد، سرعتبا این حال شود، در محاسبه میانگین لحاظ نمی و اگر چهشود، ایجاد می

برداري دیگر، استفاده از یک وسیله نمونه گزینه. ها در محاسبه میانگین استفاده شوندبرداري ثبت شده و به عنوان وزننمونه
ها در محاسبه میانگین هاي نمونه به عنوان وزنباشد که اندازه کل نمونه را متناسب با سرعت فلو برش داده و از اندازهمی

برداري ها ساخته شود، آن گاه از نمونهبایست توجه شود، چنانچه یک نمونه مرکب از زیرنمونهنکته میبه این . کنداده استف
  .خواهد شددر نمونه مرکب ایجاد  بخشیوزنبایست استفاده شود؛ در غیر این صورت یک خطاي تناسبی می

C2.2. بندي و تفکیک  خطاي گروه)GSE( این خطا بر اثر این . باشدخطاي مرتبط با خطاهاي گستره کوتاه می ،دومین واژه
اگر . شودها برداشته میجزءبرداشته نشده و به شکل گروهی از  جزء جزءشود که نمونه به طور نرمال به شکل واقعیت ایجاد می

. شوده طور نرمال تخمین زده نمیاین خطا ب. تفکیک در ماده وجود داشته باشد، این وضعیت منجر به این نوع خطا خواهد شد
، برابر با مقدار یممماکسدر ، کوچکتر و یا GSEبرداري به درستی انجام شود، با این حال، گی نشان داده است که اگر نمونه

  .خواهد شد) FSE(برداري بنیادي خطاي نمونه
C2.3.  خطاي انتخاب نقطه)PSE(  

هاي گسسته تخمین با استفاده از نمونه...) جریان پروسه، رودخانه، مکان آلوده و براي مثال، (وقتی میانگین یک شی پیوسته 
. باشندمی بسته خودهمبرداري بستگی خواهد داشت، چرا که نتایج معمولاً زده شود، عدم قطعیت میانگین به استراتژي نمونه

تواند براي سه استراتژي اصلی می. ي بستگی داردبردارنامیده شده و به استراتژي نمونه) PSE(این خطا، خطاي انتخاب نقطه 
  ):را ببینید C2.1شکل . (ها به کار رودانتخاب نمونه

  .شوندبرداري به شکل تصادفی در امتداد هدف توزیع مینقاط نمونه محلزمان یا  :برداري تصادفینمونه )1
هاي برابر تقسیم شده و درون هر زیر بهر، زیر بهر از اندازه Nبهر ابتدا به ): تصادفی( لایه لایهبرداري نمونه )2

  .شودبرداري به طور تصادفی تعیین مینقطه نمونه
یا بر روي یک ) حالت تک بعدي(هاي برابر ها در فاصلهنمونه Nتمامی ): لایه لایه(برداري سیستماتیک نمونه )3

) باشندتعداد بیشتري بعد میبرداري داراي دو یا اهدافی که از نقطه نظر نمونه(الگوي متقارن تثبیت شده 
  .شوندآوري می جمع

  تخمین انحراف استاندارد میانگین بهر
풔(풂푳) = 푺푷

√푵
  برداري تصادفینمونه: 

푺(풂푳) = 푺풔풕풓풂풕
√푵

  برداري لایه لایهنمونه: 
푺(풂푳) =

푺풔풚풔

√푵
  برداري سیستماتیکنمونه: 

푠  و푠 بستگی لحاظ شده است ها خودهمهستند که در آنهاي انحراف استاندارد تخمین.  
ترتیب به صورت  ،فراوانی پروسه است برداري، مضرببرداري سیستماتیک، فراوانی نمونهبه استثناي وقتی که در نمونه

푠 > 푠 > 푠 است همراه با برداري سیستماتیک بدترین انتخاب بوده و میانگین ممکن در این حالت، نمونه. باشدمی
  .بایاس باشد
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  برداريهاي نمونهاستراتژي: C2.1شکل 

  
  .ده نمونه انتخاب شده از هدف با استفاده از انتخاب نمونه لایه لایه سیستماتیک و تصادفی لایه لایه و تصادفی

  PSEتخمین 
با استفاده از از هدف نمونه  Nآوري  جمع یعنی ،تواند با اجراي آزمایش واریوگرافیتوزیع یک بهر یک بعدي می ناهمگنیِ

برداري جریان نمونهبایست می. باشد 100...  60و ترجیحاً  30بایست حداقل می N. تعیین شود انتخاب نمونه سیستماتیک
بایست می، )برداري شوندهاي بزرگ مایع یا گاز نمونهوقتی که جریان(پذیر نباشد  تناسبی استفاده شود و اگر امکان متقاطع

تواند به صورت تغییر نسبی می ℎاز این نتایج، ناهمگنی آزمایشگاهی . برداري ثبت شودهمزمان با زمان نمونهسرعت فلو 
 푎نتایج (آوري و آنالیز شود  جمع 푀نمونه با اندازه  Nوقتی . محاسبه شود) برداريیا میانگین هدف نمونه(اطراف میانگین بهر 

  .سرعت فلو باشدتواند میهمچنین  푀وجود نداشته باشد،  متناسبي بردارچنانچه امکان نمونه و) هستند

ℎ =
푎 − 푎

푎
푀
푀

(푖 = 1,2 … , 푁) 
  :باشدمیانگین موزون بهر می 푎در اینجا 

푎 =
∑ 푀 푎
∑ 푀

=
1
푁

푀
푀

푎  

  .، برابر است푠بهر یا پروسه،  انحراف استاندارد نسبیبا  hانحراف استاندارد ناهمگنی 
  :شودبراي توصیف تغییرپذیري پروسه، به شکل زیر محاسبه میها آزمایشی از ناهمگنی )واریوگرام(تغییرنگار یک 

푉 =
1

2(푁 − 푗) ℎ − ℎ ,             푗 = 1,2, … ,
푁
2

 

از  ،گی. شودگیري برداري مختلف انتگرالهاي نمونهبراي استراتژي PSEجهت تخمین بایست می )واریوگرام(تغییرنگار 
  .کنداستفاده می استوارگیري عددي انتگرال

  

 تصادفیانتخاب 
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C3 .افزاري براي محاسبات منابع نرم  
ي یک طرفه در دسترس ANOVAافزارهاي صفحه گستره عمومی براي  کلاسیک در اغلب نرم) ANOVA(تحلیل واریانس 

  .توانند اجرا شوندها مینیز در اکثر صفحه گستردههاي آماري استاندارد براي توزیع نرمال و دیگر آزمون Fهاي آزمون. باشدمی
 RSC/AMCطور خاص، از ي استوار به ANOVAهاي لازم براي متدهاي آماري استوار عمومی، به طور کلی و براي برنامه

  .باشندقابل دسترس می
(http://www.rsc.org/Membership/Networking/InterestGroups/Analytical/AMC/Software/index.asp) 

عموماً  تغییرات ي متد گسترهافزار لازم برا همین طور نرم، )براي مثال آزمون گروبس یا دیکسون(هاي انحرافی هاي دادهآزمون
در یمم و مینیمم با استفاده از توابع ماکسو ساده  نسبتاًتواند میتغییرات با این حال، متد گستره . باشندکمتر در دسترس می

  .دیک صفحه گسترده اجرا شو
هاي استاندارد اجرا دگی با استفاده از صفحه گستردهبه سا) A3 پیوستاز  7توصیف شده در بخش ( تغییراتمحاسبات گستره 

  http://team.sp.se/analyskvalitet/sampling/default.aspx  :دانلود شودزیر  تواند از سایتشده و یک مثال می
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  هاي آزمایشی جایگزین براي تخمین عدم قطعیت تجربیطرح: D پیوست

  
  هاي چند سطحی جهت تخمین دیگر اثرات مؤلفهطرح. 1

» نمونه«مرحله و از تهیه نمونه فیزیکی  حاصلعدم قطعیت ) 2شکل (عمومی براي تخمین تجربی عدم قطعیت،  متعادلطرح 
) 푠(تواند براي تخمین جداگانه عدم قطعیت از این منبع می) D.1شکل (یک طرح آزمایشی جایگزین . گیردرا در بر می

هاي خاکستري در شکل جعبه. (شودهاي اولیه به طور جداگانه تهیه میدو زیرنمونه از هر دو نمونه. مورد استفاده قرار گیرد
D.1 .(تواند تخمین زده شودها برداشته شده و بدین ترتیب سهم آنالیزي نیز مینمونهتکرار از این بارهاي آزمایشی دوبخش .

ANOVA شکل (تواند براي جداسازي تمامی این منابع واریانس استاندارد می استواريA1.2  و ضمیمهC3 ( با انتخاب دو زیر
ي بردارات کامل کاربرد این طرح براي نمونهجزئی). D.1شکل (گیري، مورد استفاده قرار گیرد مجموعه متفاوت از چهار اندازه

  .[30] ستاغذایی در منابع دیگر آورده شده 
طرح آزمایشی مورد استفاده براي تخمین عدم قطعیت ناشی از تهیه نمونه و همین طور عدم قطعیت ناشی از : D.1شکل 
  برداري و آنالیزنمونه

  
باشد که لازم می 푠لایه اضافی در این طرح آزمایشی، براي برآورد . کشدلایه را به تصویر می و سه دلابخش بالا، طرح آزمایشی نامتع* 
براي تخمین  ANOVAهاي لازم براي کاربرد هاي دادهبندي گروه) دار سایه(بخش پایین . خاکستري نشان داده شده است هايمستطیلبا 

푠 ،푠  و푠 و با اجازه از انجمن سلطنتی شیمی گرفته شده است [30]شکل از منبع . دهدیعنی طرح آماري را نشان می.  
   

Sampling 

Sample 1 
(S1) 
2kg 

Sample 2 
(S2) 
2kg 

Prep. 2 
(P2) 
1kg 

Prep. 1 
(P1) 
1kg 

Prep. 2 
(P2) 
1kg 

Prep. 1 
(P1) 
1kg 

Analysis 1 
(A1) 

Analysis 2 
(A2) 

Analysis 2 
(A2) 

Analysis 1 
(A1) 

Analysis 1 
(A1) 

Analysis 1 
(A1) 

S1P1A1 S1P1A2 S1P2A1 S1P2A2 

 S1P1A1 S1P2A1 S2P1A1 S2P2A1 
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  براي کاهش هزینه اجرایی دلاهاي ساده شده و نامتعطرح. 2
تواند براي کاهش هزینه تخمین عدم قطعیت که می) 2شکل ( متعادلدو جایگزین ساده شده براي طرح تمام : D.2شکل 
 طرح نامتعادل) b(ساده شده و  متعادلطرح ) a: (گیري با استفاده از رویکرد تجربی به کار گرفته شوداندازه

 
با این . باشدیکسان میشده تکرار بارهاي دوداراي نمونه) 2شکل ( متعادلهمانند طرح تمام ) D.2aشکل (طرح ساده شده 

عدم قطعیت تخمین زده شده با استفاده از این طرح بدون . شودنمیشده تکرار بارتفاوت که شامل آنالیزهاي شیمیایی دو
ها اگر به این مؤلفه. شودمنجر میگیري کل به عدم قطعیت اندازهبرداري یا آنالیز، هاي عدم قطعیت ناشی از نمونهمقادیر مؤلفه

 کسراز عدم قطعیت کل سپس توسط آزمایشگاه تخمین زده شده و  ظاهريتواند به شکل نیاز باشد، عدم قطعیت آنالیزي می
مزیت اصلی این . پذیر خواهد شد امکان 1برداري با استفاده از معادله عدم قطعیت نمونهشود، بدین ترتیب تخمین جداگانه 

، با تعداد یکسان متعادلطرح، این است که در اینجا هزینه آنالیزي به کار رفته تنها نصف هزینه به کار رفته براي طرح تمام 
ها با هزینه یکسان در آنالیز شیمیایی، میزان نمایندگی نمونهبه عبارت دیگر، جهت افزایش . باشدمیشده تکرار بارهاي دونمونه

  .دکر برداشترا  تکراربارهاي دونمونهدو برابر تعداد  ،هااز دو برابر تعداد هدفتوان در واقع می
هاي روي یکی از نمونهتکرار آنالیزي تنها یک، دوباراست که بین این دو طرح حد واسط ) D.2bشکل ( دلاعطرح نامت

برداري و آنالیزي عدم قطعیت، همین هاي نمونههایی از مؤلفهمزیت این طرح، این است که به تخمین. شودانجام میتکرار دوبار
  .شودمنجر می) 9.4.2بخش  عادلهاي یکسان بیان شده براي طرح تمام متهشداربا (گیري کل طور عدم قطعیت اندازه

درجات آزادي این . یابندکاهش می %25تا  عادلمتهاي مورد استفاده براي حالت تمام هاي آنالیزي، در مقایسه با طرحهزینه
برداري شبیه یکدیگر بوده که در مقایسه با درجات آزادي اضافی براي عدم هاي واریانس آنالیز و نمونهحالت براي هر دو تخمین

  .باشدتر میمقرون به صرفه عادلمتقطعیت آنالیزي در حالت تمام 
ANOVAافزاري صفحه  هاي نرمها با استفاده از تعداد زیادي از بستهتواند براي خروجی هر دوي این طرحي کلاسیک می

  .توسعه پیدا نکرده است استواري ANOVAبه کار گرفته شود، هر چند هنوز براي این حالت ) C3 پیوست(گسترده مختلف 

Sampling Target 

Sample 1 Sample 2 

Analysis 1 Analysis 1 

Sampling Target 

Sample 1 Sample 2 

Analysis 1 Analysis 1 Analysis 1 

(a) 
 

 گیريعدم قطعیت اندازه

(b) 
 
 
 

بردارينمونهعدم قطعیت   
 
 

آنالیزعدم قطعیت   
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  برداريهاي تئوري نمونهبینیبرداري با استفاده از پیشاصلاح عدم قطعیت نمونه: E پیوست

  
اصلاح باشد، ممکن است و مشخص شد که برازنده هدف نمیشده برداري تخمین زده بعد از این که عدم قطعیت ناشی از نمونه

  .لازم باشد این سطح عدم قطعیت
. هایی را در رابطه با چگونگی رسیدن به این اصلاح انجام دادبینیتوان پیشمی) 10.2بخش (برداري با استفاده از تئوري نمونه

براي (باشد برداري به طور معکوس با جرم نمونه برداشته شده متناسب میکنند که واریانس نمونهبینی میچندین تئوري پیش
푢از (برداري ود که هر گونه اصلاح لازم در عدم قطعیت نمونهشبینی منجر میاین تئوري به این پیش). 5مثال معادله    

푢تا    :و با استفاده از رابطه) 푚تا  푚از (تواند با تغییر جرم نمونه می)  

E1                                     (푚معادله ( = 푢  /푢  . 푚    
  .محاسبه شود

  .نشان داده شود A1تواند با استفاده از مطالعه موردي نیترات در کاهو در مثال این رویکرد به طور مفید می
محاسبه برازنده هدف نبوده و عدم قطعیت ) 16.3با متد مورد استفاده در بخش (برداري نشان داده شد که عدم قطعیت نمونه

کند که با افزایش جرم نمونه با فاکتور بینی می، پیشE1معادله . باشدکمتر میاز آن  2بهینه مورد نیاز با فاکتور تقریبی شده 
برداري در این بینی شده در عدم قطعیت نمونهامکان رسیدن به کاهش پیش. حالت مورد نظر رسیدتوان به می) 2یعنی ( 4

با  ،)باشدنمی 2 با فاکتور بینی شدهد پیشکه از لحاظ آماري به طور معناداري متفاوت از بهبو 1.80یعنی با فاکتور (مورد 
در . [38]هد کاهو به ازاي هر بچ، وجود داشت  40هد تا  10از  یافزایشجزءهاي افزایش تعداد و  بینیاین پیشاستفاده از 

در یک مثال متفاوت مربوط به تعیین . آمیزي وجود ندارد هاي موفقیتبینیعمل همیشه امکان رسیدن به یک چنین پیش
   14با فاکتور  푚نیاز به یک افزایش در  푢در  3.7بینی شده رطوبت در کره، محاسبه شد که براي یک کاهش پیش

بینی تغییر ناتوانی این مدل براي پیش. را ایجاد کرد 1.3در عمل، این افزایش در جرم نمونه تنها یک بهبود آزمایشی  .باشدمی
  .[51]ها در این ماده خاص بود احتمالاً ناشی از طبیعت ناهمگن آنالیتبرداري در عدم قطعیت نمونه
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