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Для получения достоверных данных по результатам испытаний нефти и нефтепродуктов методами 

инструментального контроля применяются многочисленные модели для оценивания показателей качества. 

Проведён анализ применяемых в инструментальных методах испытаний нефтепродуктов показателей 

прецизионности (сходимость и воспроизводимость). Выявлено, что некоторые стандартные методы 

испытаний имеют прецизионность во всех диапазонах проводимых измерений, а часть методов - различную 

прецизионность в зависимости от диапазона измерений. При этом показатели прецизионности могут 

выражаться не только в виде численного значения, но и в виде функциональной зависимости от полученного 

в ходе испытаний значения показателя качества. поэтому проведена классификация методов испытаний 

нефти и нефтепродуктов по показателям прецизионности на четыре вида. Приведены теоретические и 

стандартизованные варианты обработки статистических данных по результатам испытаний нефти и 

нефтепродуктов. 

Ключевые слова: точность, прецизионность, методы, испытания, статистические испытания, модели, регрессионная 

зависимость, сходимость, воспроизводимость. 

ON THE ISSUE OF EVALUATING THE ACCURACY OF METHODS AND 

TEST RESULTS OF OIL AND PETROLEUM PRODUCTS 

 

Alatortsev E.I.1,2, Krasnov A.E.1, Krasnikov S.A.1 

1Federal State Budgetary Educational Institution of Higher Education «MIREA – Russian Technological University», e-

mail: krasnovmgutu@yandex.ru, krasnikov_s@mirea.ru; 

2JSC «All-Russian Scientific Research Institute for Oil Refining», e-mail: alatortsev@mirea.ru 

To obtain reliable data on the results of tests of oil and petroleum products using instrumental control methods, 

numerous models are used to evaluate quality indicators. The analysis of precision indicators (convergence and 

reproducibility) used in instrumental methods of testing petroleum products is carried out. It has been revealed that 

some standard test methods have precision in all ranges of measurements, and some methods have different precision 

depending on the measurement range. In this case, precision indicators can be expressed not only as a numerical 

value, but also as a functional dependence on the value of the quality indicator obtained during the tests. Therefore, 

the classification of oil and petroleum products testing methods according to precision indicators into four types has 

been carried out. Theoretical and standardized options for processing statistical data based on the results of tests of 

oil and petroleum products are presented. 
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Введение 

Важнейшим звеном нефтеперерабатывающего и нефтепродуктообеспечивающего комплекса России является 

система контроля качества нефтепродуктов на нефтеперерабатывающих заводах (НПЗ) технологического 

(операционного) контроля нефти и продуктов ее переработки для своевременного регулирования технологических 

процессов и паспортизации товарных нефтепродуктов установленного качества в соответствии с требованиями 

Технических регламентов и нормативных документов, а также по обеспечению сохранности качества 

нефтепродуктов при транспортировании, хранении и реализации (применении) нефтепродуктов за счет 

периодического инструментального контроля их качества. При этом при инструментальном контроле применяются 

многочисленные модели для оценивания показателей качества (ПК) жидких сред, в том числе и нефтепродуктов 

различными физическими методами исследования [1…13]. 

  



Результаты исследования и их обсуждение 

В работах [14, 15] проведён анализ применяемых в инструментальных методах испытаний нефтепродуктов 

показателей прецизионности (сходимость и воспроизводимость). Было выявлено, что некоторые стандартные 

методы испытаний имеют прецизионность во всех диапазонах проводимых измерений, а часть методов - различную 

прецизионность в зависимости от диапазона измерений. При этом показатели прецизионности могут выражаться не 

только в виде численного значения, но и в виде функциональной зависимости от полученного в ходе испытаний 

значения ПК. Поэтому методы испытаний условно могут быть классифицированы на четыре вида, в которых 

прецизионность описывается: 

I — методы, в которых воспроизводимость R описывается одной функциональной зависимостью значений 

воспроизводимости от значений показателя  

II — методы, в которых воспроизводимость описывается несколькими функциональными зависимостями 

значений воспроизводимости от значений ПК нефтепродукта на диапазонах измерений (Ri = (f(X))i, Х ∈ [Xmin; Xmax]i); 

III — методы, в которых прецизионность описывается численным значением во всем диапазоне измерений (R = 

const, Х ∈ [Xmin; Xmax]); 

IV — методы, в которых прецизионность описывается несколькими численными значениями на диапазонах 

измерений (Ri = consti, Хi ∈ [Xmin;Xmax]i). 

Модели оценки прецизионности методов инструментального контроля и результатов определений ПК 

регламентируются в международных, межгосударственных и национальных стандартах [16…19]. В них 

рассматриваются такие важные вопросы, как повторяемость и сходимость, с использованием статистических 

методов обработки результатов испытаний нефтепродуктов [20].  

Для обработки статистических данных по результатам испытаний нефтепродуктов применяются модели 

контрольных карт, которые впервые были предложены Шухартом [21] и впервые применены для контроля качества 

химического анализа Леви и Дженнингсом [22]. Они представляют собой графики, по горизонтальной оси которых 

откладываются номера партий продукции (или измерений), а по вертикальной – результаты измерения какого-либо 

количественного показателя. Контрольные карты применяются для контроля стабильности процесса измерений и 

выявления ситуаций выхода этого процесса из статистически контролируемого состояния [20, 23]. При этом, если 

результат контрольных измерений некоторого показателя x не выходил достоверно за пределы интервала 

);( +− xx , где  – погрешность, регламентированная в документе на методику выполнения измерений, то 

качество измерений (исследований) считается удовлетворительным и достоверно описывается средней величиной 

показателя x . Более подробно алгоритмы контроля по точности испытаний рассмотрены в работе [15].  

При наблюдении (измерении) случайных величин в исследованиях часто применяются модели вероятности 

(статистических оценок) основаны на использовании таких статистик, как: выборочное математическое ожидание, 

дисперсия, асимметрия и эксцесс распределений [24]. При этом существенного сокращения необходимого объема 

статистических испытаний можно достигнуть применением метода группирования выборок [25, 26]. 

При испытаниях нефтепродуктов по многим показателям качества результаты находятся в области 

неопределенности. Модели неопределенности используют понятие неопределенность как оценку, 

характеризующую диапазон значений, в пределах которого находится истинное значение измеряемой величины 

[23]. Особенности моделей неопределенности, основанные на теории нечетких множеств, рассмотрены в работах 

[27…30]. 

Часто в контроле качества нефтепродуктов применяются модели наблюдений, которые основаны на 

использовании уравнений вида [30, 31]:  

Xk XmXY ++= ,                         (1) 

где Y – значение измеряемого показателя качества; 

Xk – истинное значение измеряемого показателя качества k-го эталона; 

m – масштабный коэффициент; 

X – систематическая погрешность измеряемого показателя качества; 

X – случайная погрешность измеряемого показателя качества. 

В зависимости от априорных знаний m, k, X, X возможны различные модели обработки значений измеряемого 

показателя качества Y с целью оценивания истинных значений Xk или k [32, 33]. Так, например, при 

внутрилабораторном контроле полагают, что X и X распределены по законам, близким к нормальным усеченным, 

а m и k полностью известны [24, 33…36]. Однако многие авторы высказываются о невозможности надежной 

статистической идентификации законов распределений наблюдаемых величин по выборочным данным [37, 38]. 



При отсутствии информации о законах распределений наблюдаемых величин и необходимости оценивания 

значений k (принадлежности наблюдаемых значений Y к каким-либо эталонным классам) используют модели 

нечетких множеств [39…42].  

При испытаниях нефтепродуктов часто применяются модели градуировки при составлении различных 

растворов, применяющихся при проведении инструментального контроля [23]. 

Существует множество оптимальных численных методов оценивания параметров a и b регрессии: метод 

наименьших квадратов в варианте Гаусса (МНК) [39]; метод Тейла [43, 44]; метод наименьших абсолютных 

отклонений [45]; метод «самой глубокой» регрессии [46]. 

В настоящее время в связи с развитием вычислительной техники все шире используют численные методы 

приближения различных, в том числе, регрессионных зависимостей [47]. Методы непараметрического оценивания 

регрессионных зависимостей, являющиеся наиболее эффективными из известных численных методов, приведены в 

работах [48…54]. 

Несмотря на свою эффективность, данные численные методы непараметрического оценивания (как 

классические, так и их более совершенной модификации) пока не получили широкого распространения в нефтяной 

сфере ввиду их относительной новизны.  

Для практического применения в нефтяной сфере при разработке и применении методов испытаний нефти и 

нефтепродуктов используются для оценки точности (правильности и прецизионности) методов и результатов 

измерений, их применении, а также при экспериментальной оценке различных показателей точности [16]. Описана 

статистическая модель оценки точности (правильности и прецизионности) метода измерений. Предполагается, что 

каждый результат измерений, представляет собой сумму трех составляющих 

y= m + B + e,                                                          (2) 

где (для конкретного исследуемого материала):  

m – общее среднее значение (математическое ожидание); 

B – межлабораторная составляющая систематической погрешности в условиях повторяемости; 

e – случайная составляющая погрешности каждого результата измерений в условиях повторяемости. 

Дисперсия B выражается следующим образом: 

𝑣𝑎𝑟(𝐵) =  𝜎𝐿
2,                                                                                                             (3) 

где 𝜎𝐿
2 включает в себя изменчивость результатов, полученных разными операторами и на разном оборудовании. 

Вообще говоря, B может рассматриваться в качестве суммы как случайных, так и систематических 

составляющих. 

составляющая представляет собой случайную погрешность, имеющую место в каждом результате измерений, а 

процедуры, представленные в настоящем стандарте, были разработаны в предположении, что распределение этой 

составляющей погрешности является приближенно нормальным. Однако на практике эти процедуры применимы 

для большинства распределений при условии, что распределения являются унимодальными. 

В пределах одной лаборатории дисперсия в условиях повторяемости носит название внутрилабораторной 

дисперсии и выражается следующим образом: 

𝑣𝑎𝑟(𝑒) =  𝜎𝑊
2 ,                                                          (4)  

Можно ожидать, что 𝜎𝑊
2  будет иметь различные значения в разных лабораториях вследствие различий, например, 

в квалификации операторов, однако в стандарте [16] подразумевается, что для стандартизованного 

соответствующим образом метода измерений такие различия между лабораториями будут невелики и что оправдано 

установление общего значения внутрилабораторной дисперсии для всех лабораторий, использующих данный метод. 

Это общее значение, которое оценивают средним арифметическим внутрилабораторных дисперсий, носит название 

дисперсии повторяемости и его обозначают следующим образом: 

𝜎𝑟
2 = 𝑣𝑎𝑟(𝑒)̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅ =  𝜎𝑊

2̅̅ ̅̅ ,                                                       (5)  

Данное среднее арифметическое берут по всем лабораториям, принимающим участие в эксперименте по оценке 

точности, которые остаются после исключения выбросов из числа всех дисперсий. 

Для модели, описанной выше, дисперсию повторяемости определяют непосредственно как дисперсию 

составляющей погрешности е, а дисперсия воспроизводимости зависит от суммы дисперсии повторяемости 

(сходимости) и межлабораторной дисперсии B. 

В качестве мер прецизионности используют две величины: 

- стандартное отклонение повторяемости  

𝜎𝑟 =  √𝑣𝑎𝑟(𝑒)̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅               (6) 

- стандартное отклонение воспроизводимости 

𝜎𝑅 =  √𝜎𝐿
2 + 𝜎𝑟

2.               (7) 



Величины, представленные символом ϭ в формулах (3)-(7), являются истинными стандартными отклонениями, 

значение которых неизвестно; конечная цель эксперимента по оценке прецизионности – оценить эти значения. Когда 

необходимо дать оценку истинного стандартного отклонения ϭ, можно поставить задачу определения диапазона 

вокруг ϭ, в пределах которого ожидается нахождение оценки s. Это хорошо известная статистическая проблема, 

решаемая путем использования χ2-распределения и количества результатов, на которых основывалась оценка s. 

Анализ обычно основывается на соотношении 

𝑃 [−𝐴 <
𝑠−𝜎

𝜎
<  +𝐴] = 𝑃,              (8) 

означающем, что оценки стандартных отклонений (s) могут ожидаться в пределах ±Aϭ от истинного стандартного 

отклонения (ϭ) с определенной вероятностью P. A часто выражают в процентах. 

Для единичного уровня неопределенность в стандартном отклонении повторяемости будет зависеть от 

количества лабораторий (ρ) и количества результатов измерений в каждой лаборатории (n). В отношении 

стандартного отклонения воспроизводимости, определяемого по двум стандартным отклонениям [смотри равенство 

(7)], зависимость является более сложной. Нужен дополнительный показатель γ, представляющий отношение 

стандартных отклонений воспроизводимости и повторяемости: 

𝛾 = 𝜎𝑅/𝜎𝑟.                (9) 

Для вероятности P, равной 95%, были получены приближенные выражения для коэффициента A, представленные 

ниже. Эти выражения дают ориентиры для планирования необходимого количества лабораторий и результатов 

испытаний, требующихся от каждой лаборатории на каждом уровне, и выглядят следующим образом: 

- для повторяемости 

𝐴 =  𝐴𝑟 = 1,96√
1

2𝑝(𝑛−1)
,            (10) 

- для воспроизводимости 

𝐴 =  𝐴𝑅 = 1,96√
𝑝[1+𝑛(𝛾2−1)]2+(𝑛−1)(𝑝−1)

2𝛾4𝑛2(𝑝−1)𝑝
.           (11) 

Предполагается, что дисперсия выборки, характеризующейся ν степенями свободы и математическим 

ожиданием ϭ2, имеет приближенно нормальное распределение с дисперсией 2mϭ4/ν. Выражения (10) и (11) были 

получены путем применения данного предположения к дисперсиям оценок ϭr и ϭR. Адекватность аппроксимации 

была проверена в ходе разработки стандарта [16] точным вычислением. 

Значение γ неизвестно, однако имеются предварительные оценки внутрилабораторных стандартных отклонений 

и стандартных межлабораторных отклонений, полученные в процессе стандартизации метода измерений. Точные 

значения неопределенности оценок стандартных отклонений повторяемости и воспроизводимости при разном 

количестве лабораторий (p) и разном числе результатов из расчета на каждую лабораторию (n) представлены в 

табличном и графическом виде в стандарте [16]. 

В стандарте [17] приводится способ определения и применения показателей прецизионности (повторяемости 

(сходимости) и воспроизводимости) конкретно для методов испытаний нефти и нефтепродуктов. Установлено, что 

во многих методах испытаний наблюдается зависимость показателей прецизионности от значений результатов 

испытаний, поэтому изменчивость сообщенных результатов различается при переходе от пробы к пробе. Такое 

положение исправляют с помощью преобразования данных, которое заключается в следующем. 

Рассчитывают лабораторные среднеквадратические отклонения DJ и среднеквадратические отклонения для 

дублей dj (j - индекс, обозначающий порядковый номер пробы) и строят графики зависимости их от средних 

значений по пробе mj. Если через точки, нанесенные на графике, можно провести две линии, параллельные оси 

значений m, тогда нет необходимости вводить преобразование. 

Если же через точки, нанесенные на графике, можно построить прямые, не параллельные оси значений m, или 

кривые, построенные по этим точкам, могут быть описаны зависимостями D=f1(m) и d=f2(m), то необходимо вводить 

преобразование. 

Зависимости D=f1(m) и d=f2(m) в общем случае не являются идентичными. Однако в соответствии со 

статистическими процедурами этого стандарта [17] требуется, чтобы и для повторяемости (сходимости), и для 

воспроизводимости было применено одно и то же преобразование. Обе зависимости комбинируют в единую 

зависимость в форме D=f(m), включающей фиктивную переменную Т, причем D теперь включает и d. Эта процедура 

учитывает различие между двумя зависимостями, если оно существует, и обеспечивает возможность выявления 

этого различия. В стандарте [17] также приведены виды зависимостей и подходящие преобразования для них. 

Единую зависимость D=f(m) оценивают в стандарте с помощью метода взвешенного линейного регрессионного 

анализа. Предлагается использовать взвешенную регрессию с итерациями, но в большинстве случаев даже простая 

регрессия будет давать удовлетворительную аппроксимацию. Приведены вывод весовых функций, расчетная 



процедура для регрессионного анализа, а также типичные формы зависимости D=f(m). Все они выражены в 

терминах параметра единого преобразования B. 

Оценивание B и следующая за этим процедура преобразования включает статистические испытания значимости 

регрессии (т.е. является ли зависимость D=f(m) параллельной оси значений m) и значимости различия между 

зависимостями для повторяемости (сходимости) и воспроизводимости. Решения по испытаниям принимают на 

основе 5%-ного уровня значимости. Если обнаружено, что различие между зависимостями существует или 

отсутствует подходящее преобразование, следует использовать альтернативные методы по [17]. В этом случае 

невозможно проводить испытание с целью выявления систематического смещения лаборатории по всем пробам 

либо отдельно оценивать компоненту дисперсии по взаимодействию. 

Если на 5%-ном уровне значимости было показано, что значимая регрессия в форме D=f(m) существует, тогда 

соответствующее преобразование y = F(x), где x – сообщенный результат, выражают формулой 

𝐹(𝑥) = 𝐾 ∫
𝑑𝑥

𝑓(𝑥)
              (12) 

где K - постоянная величина.  

В этом случае все результаты следует соответствующим образом преобразовать и последующую часть анализа 

выполнять в терминах преобразованных результатов в соответствии с требованиями стандарта [17]. 

На правильность решения о выборе типа преобразования в конкретных случаях могут влиять аномальные 

результаты испытаний. Поэтому в стандарте для снижения рисков применения аномальных значений результатов 

испытаний приведены методы, которые могут исключить их использование при определении показателей 

прецизионности и проведении дисперсионного анализа методом F-распределения (распределения Фишера). 

В стандарте [18] установлены основные положения метрологического обеспечения при разработке нормативных 

документов, подготовке и проведению испытаний продукции и процессов по установленным для них стандартом 

требованиям. Так, статистическая оценка повторяемости (сходимости) представляется среднеквадратическим 

отклонением повторяемости (сходимости) результатов испытаний - показателем сходимости ϭr [16, 19] 

𝜎𝑟 =  √∑ (𝑥𝑖−𝑥̅)2𝑛
𝑖=1

𝑛−1
,             (13) 

где xi - i-й (i=1,…n, n≥30) результат испытаний, полученный в условиях повторяемости (сходимости);  

x - среднеарифметическое значение из n результатов испытаний в условиях повторяемости (сходимости). 

В предположении нормального распределения случайной составляющей погрешности при небольшом 

количестве параллельных определений (n=2) и P=0,95, 

𝜎𝑟 =
𝑟

2,77
.               (14) 

При достаточно большом числе экспериментов (n≥20) и в предположении нормального распределения случайной 

составляющей погрешности можно принять равным 2,0, соотношение между среднеквадратическим отклонением 

случайной составляющей погрешности результатов испытаний 𝜎(∆̇) и показателем сходимости 𝜎𝑟  и, 

соответственно, вычислить 𝜎(∆̇): 

 𝜎(∆̇) ≅ 2𝜎𝑟 .              (15) 

Для случаев, когда систематической составляющей погрешности можно пренебречь [16], нижнюю и верхнюю 

границы интервала, в котором находится погрешность результатов испытаний, можно рассчитать как  

∆ =  ±1,96 𝜎(∆̇) в единицах измеряемой величины или 𝛿 = ±1,96𝜎(∆̇) в % отн. в предположении нормального 

распределения случайной составляющей погрешности результатов испытаний. 

Статистическая оценка воспроизводимости результатов испытаний представляется среднеквадратическим 

отклонением воспроизводимости результатов испытаний ϭR и может быть получена по формулам, приведенным в 

[16, 19]. 

В этом случае в предположении нормального распределения случайной составляющей погрешности при 

количестве результатов испытаний m=2 и P=0,95  

 𝜎𝑟 =  
𝑅

2,77
               (16) 

В стандарте [18] также приведены примеры расчётов сходимости и воспроизводимости результатов по 

отдельным испытаниям. 

Заключение  

Выявлено, что некоторые стандартные методы испытаний имеют прецизионность во всех диапазонах 

проводимых измерений, а часть методов - различную прецизионность в зависимости от диапазона измерений. При 

этом показатели прецизионности могут выражаться не только в виде численного значения, но и в виде 

функциональной зависимости от полученного в ходе испытаний значения показателя качества. поэтому проведена 

классификация методов испытаний нефти и нефтепродуктов по показателям прецизионности на четыре вида. 



Приведены теоретические и стандартизованные варианты обработки статистических данных по результатам 

испытаний нефти и нефтепродуктов. Приведённый анализ моделей оценки показателей точности методов и 

результатов испытаний нефти и нефтепродуктов может быть использован при разработке новых методов испытаний 

и их стандартизации, а также при проведении межлабораторных испытаний и внутреннего контроля испытаний в 

лабораториях нефтяной сферы. 
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