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L&i néi dau
TCVN 8245 : 2009 hoan toan twong dwong véi ISO Guide 35 : 2006;

TCVN 8245 : 2009 do Ban ky thuat tiéu chun quéc gia TCVN/TC 176
Quan ly chét luong va dam bao chét luong bién soan, Tdng cuc Tiéu
chuan Do lwvéng Chét lwgng dé nghj, B Khoa hoc va Céng nghé
céng bé.
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L&i gioi thidu

Viéc sdn xuat, mé ta dac trwng va chirng nhan mau chuin (RM) Ia hoat déng co ban dé cai tién va duy
tri hé thong do lvong nhét quan trén toan ciu. Nhu dwoc néu chi tiét trong I1SO Guide 32 va TCVN
8056 (ISO Guide 33), mau chuan dugc chirng nhan (CRM) duwoc diing @& hidu chudn, kiém soat chét
lvong va xac nhén gié tri st dung clia phuong phap, cting nhw d& 4n dinh gia tri cho nhirng vat liéu
khac, sau d6 co thé cling tr& thanh CRM. Hon nira, CRM duwoc diing d& duy tri hozic thiét Iap tinh lién
két chudn t6i thang do quy wéc, nhu 1a tri sé éc tan, thang do do cirng va d6 pH. Cuéi cung nhung
khéng kém quan trong Ia cac chét tinh khiét dwroc Ia chon ciing dwoc dung dé duy tri thang do nhiét
d6 quéc té.

i v6i nhirng nha san xuét CRM, c6 ba huréng din ciia ISO hd tro cho viéc thiét lap co s& vat chét dé
san xuét va chirng nhan RM ciing nhu d& d3m bao chét lvong clia CRM san xuét theo cach nay dap
(rng cac yéu cau clia ngudi st dung cubi cing. TCVN 7366 (ISO Guide 34) néu ra cac yéu ciu nha
sén xu&t CRM phai dap (rng d& chirng té nang liec, trong khi tiéu chusn nay duwa ra tro gitip vé cach
thire dap (*ng nhirng yéu cau ndy. Mét cach téng quat tiéu chudn nay dwa ra cac mé hinh thir nghiém
tinh dong nhét, thr nghiém d6 &n dinh va mé ta d3c trung clia CRM dy kién. TCVN 7962 (ISO Guide
31) m6 ta hinh thirc va ndi dung gidy chirng nhan ciia CRM.

Tiéu chuén nay cling c6 thé dugc xem nhw viéc 4p dung Hudng dén thé hién do khéng dam béo do
(GUM) theo tinh chét riéng biét cla viéc san xudt CRM. Tiéu chudn nay vién din téi GUM, khi thich
hop, vi GUM mé ta chi tiét cach danh gia do khéng dam bao do cuia gia trj dat dugec tlr phép do. Tiéu
chudn nay bé sung cho GUM béng cach dwa thém huéng dan lién quan dén viéc cdng thém do khéng
dam bao do do (vn con) tinh khong déng nhat va d6 khang én dinh ciia 16 CRM vao d6 khong dam
bdo clia gié tri tinh chét va x4c dinh c4c thanh phan d6 khéng dam bao nay.

Méc du dwoc xay dwng dé hé tro thire hién tt nhat viéc san xuét va mé ta dac trung cia RM, nhung
viéc st dung thiéu than trong tiéu chuin nay khi xem xét cac phan cy thé cé thich hop véi CRM riéng
biét hay khong vén c6 thé dan dén thiét Iap sai hodc khong ddy dl gia trj tinh chét clia CRM (va do
khong dam bao cla gié tri tinh chét). Ngudi st dung tiéu chudn nay can thay tiéu chudn khdng thé
thay thé cho “tw duy phé phan, tinh trung thirc vé s& hivu tri tué va ky n&ng nghé nghiép” (GUM:1993,
3.4.8). Chét lwvong clia CRM “san phadm” phy thuc nhidu vao nhitng yéu té nay khi sir dung dung quy
trinh va phwong phap.

Bé x ly va dién dat chinh xac di liéu thirc nghiém trong du an chirng nhan dién hinh, can c6 hidu biét
day dd vé vat liéu va tinh chét clia vat liéu cling nhw phiong phap do duoc st dung trong subt qua
trinh th& nghiém tinh dong nhét, th(z nghiém d6 bn dinh va mé ta d4c trieng vat liéu, ciing vai hidu biét
thdu dao vé& phuong phéap théng ké. Két hop nhitng k§ nang yéu cu nay Iam cho viéc san xuét va
chirng nhan RM rét phirc tap. Khé khan I6n nhét ciia nhitng dy 4n nay 1a két hop cac ky nang trén dé
tién hanh tréi chay ké hoach dy an.
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Phan I6n néi dung clia tiéu chuan nay co thé ap dung thich hgp cho viéc san xuat RM. Nhirng yéu cau
nhu tinh lién két chudn cla gia tri tinh chét, yéu cu danh gia day du d6 khéng dam bdo do, trong sé
cac yéu cau khac, ap dung cho phan Ién cac dic treng clia RM phai dap (ng, vi dy nhw chét hiéu
chun hodc phwong thirc kiém tra viéc thirc hién mét phwong phép, hay dé &n dinh gia tri cho vat liéu
khac.

Cac tiéu chuan va cac chéat vé dwoc duoc co quan c6 thdm quyén vé dwoc dién thiét lap va phan phéi
theo nhirng nguyén téc chung cla tiéu chudn nay. Cé hwéng dan cu thé cho viéc san xuét loai RM
nay. Tuy nhién, can chl y rAng mét phuwrong phap tiép can khac dugc co quan cé thdm quyén vé dwoc
dién st dyng dé dua ra thong tin cho ngudi st dung theo gidy chirng nhan vé phan tich va thoi han st
dung. D6 khéng dam bao cla cac gia tri &n dinh cling khéng duwoc néu ra vi khéng dwoc phép st dung
RM quy dinh trong tai liéu lién quan.
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Mau chuan - Nguyén tic chung va nguyén tic thong ké
trong chirng nhéan

Reference materials — General and statistical principles for certification

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay dwa ra cac nguyén tic théng ké nham hd tre viéc théng hidu va xay dyng cac phuong
phap hiéu lyc dé an dinh gia trj cho cac tinh chét clia m&u chuén, bao gbm danh gia d6 khong dam bdo
kém theo va thiét Iap tinh lién két chudn do Iwdng cla gié tri. MAu chudn (RM) phai trai qua tat ca céc
bwéc mé ta trong tiéu chuén nay thwéng kém theo mét gidy chirng nhan va dwec goi 13 miu chuin
dugc chirng nhan (CRM). Tiéu chuan nay rat hivu ich trong viéc thiét 1ap kha ning ddy du clia CRM
nhw cdng cy gilip d&m béo kha nang so sanh, d§ chinh xac va tinh twong thich cla cac két qua do
trong thang do quéc gia hay quéc té.

Dé c6 thé so sanh theo thdi gian va gitra cac quéc gia, cac phép do cin cb kha ning lién két téi cac
chuén thich hop dwgc cong bé. CRM déng vai trd then chét trong viéc ap dung khai niém vé tinh lién
két chudn clia cac két qua do trong héa hgc, sinh hoc, vat Iy trong s nhirng nganh khoa hoc khac lién
quan dén vat liéu va/hodc miu. Phong thi nghiém s& dyng nhirng CRM nay lam chudn do lwong d&
dang thiét 1ap tinh lién két chudn cac két qua do clia minh v&i chudn qudc té. Gia trj tinh chét clia CRM
co thé dugc tao lién két toi don vi Sl hodc cac don vi qubc té khac dwgc théng nhét trong subt qua
trinh san xuét. Tiéu chudn nay dién gidi cach thirc xay ding céc phwong phap @ thiét 1ap tét gia tri
tinh chét tao ra sy lién két t&i chuan thich hgp dwoc cong bb. Tiéu chudn bao trum pham vi vat liéu
(chét nén) réat rong, tir hdn hop khi t&i vat liéu sinh hoc va pham vi tinh chét rong, tir thanh phin hoéa
hoc dén tinh chét vat ly va mién dich.

Phuwong phép tiép can mé ta trong tiéu chuin nay khéng nhdm bao trum ddy 40 tirng khia canh cia
viéc san xuét cling nhuw thiét lap gia tri tinh chat cla RM, gdm ca do khéng dam bdo do kém theo.
Phwong phap tiép can néu trong tiéu chudn nay c6 thé dwgec xem nhw phuwong phép tiép can theo tién
trinh sdn xuét va 4n dinh gi4 tri cia cdc nhém RM I&n, nhuwng trong tredrng hop cu thé cé thé can
nhirng stra ddi phii hgp. Phuong phap théng ké mé ta bang vi du minh hga cac phwong phap tiép can
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da néu va gia dinh, vi dy dt liéu c6 phan bb chudn. Dac biét khi di liéu khéng dwoc phan bé chun, c6
thé tham khdo cac phuwong phap théng ké khac dé c6 dwoc gia trj tinh chat va do khong dam bao kem
theo hop ly. Tiéu chuan nay mé ta viéc thiét ké dy an san xuit CRM theo cac khia canh chung.

2 Tailidu vién din

Céc tai liéu vien dan duéi day rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chun. D6i véi cAc tai liéu c6 ghi nam
cong b6 thi 4p dung ban dwoc néu. D8I voi cac tai ligu khong ghi nam céng bé thi 4p dung phién ban
mé&i nhét, bao gdm ca cac stra dbi.

TCVN 8244-1 (ISO 3534-1), Théng ké hoc — Tir virng va ky hiéu — Phin 1: Thuat ngi chung vé théng
ké va thuat nglr diing trong xac suét

ISO Guide 30 Terms and definitions used in connection with reference materials (Thuat ng® va dinh
nghfa lién quan d@én miu chuin)

Guide to expression of uncertainty in measurement (Hwéng dan thé hién dé khéng dam bao do) BIPM,
IEC, IFCC, ISO, IUPAC, IUPAP, OIML, 1993 "

TCVN 6165, Tz ving québc té vé thuat ngl chung va co ban trong do lwdng. BIPM, IEC, IFCC, ISO,
IUPAC, IUPAP, OIML, 1993 ?

CHU THICH: “Hwéng dén thé hién d6 khéng dam bdo do” sau day duoc goi tat 1a “GUM”, trong d6 “Ti vung
quéc té vé thuat nglr chung va co ban trong do lwdng” dwoc goi tht 13 “VIM®,

3 Thuat ngi¥, dinh nghia

Tiéu chudn nay ap dung cac thuat ng( va dinh nghia trong TCVN 8244-1 (ISO 3534-1), ISO Guide 30,
VIM va céc thuat ngl dwéi day. Ky hiéu st dung dwoc néu trong Diéu 4.

31

M4u chuén (reference material)

RM

Vét liéu dG déng nhét va én dinh déi véi mét hoac nhidu tinh chét quy dinh, dwoc thiét 1ap phu hop cho
viéc st dung dy kién trong qua trinh do

CHU THICH 1: RM 1a mét thuat ngi chung.

CHU THICH 2: Tinh chét c6 thé 1a dinh lvgng hay dinh tinh (vi dy x4c dinh chét hay loai).

CHU THICH 3: Viéc sir dung c6 thé bao gdm hiéu chuln hé théng do, danh gia thd tuc do, 4n dinh gia tri cho vat
lidu khac va kiém soat chat lvong.

CHU THICH 4: Trong mét phép do, mét mAu chudn chi ¢é thé chi sir dung cho mét myc dich.

' Ban nay da duwoc chinh sira va in lai nam 1995
% Hién tai dwoc thay bng TCVN 6165 (ISO/IEC Guide 99)

10
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3.2

Mau chuédn dwgc chirng nhan (certified reference material)
CRM

M3u chuén dwgc ddc trung bang tha tuc do cé hiéu lyc déi véi mét hay nhidu tinh chét quy dinh cung
véi gidly chirng nhan duwa ra gia tri tinh chét xac dinh, ¢ khéng dam bao do kém theo va céng bé vé
tinh lién két chun do lwong.

CHU THICH 1: Khai niém vé gia trj bao gém thudc tinh dinh tinh nhw 1a thudc tinh vén ¢6 hoac thudce tinh 4n dinh.
D9 khéng dam béo véi mbi thude tinh cé thé dwgc thé hién bing xac suét.

CHU THICH 2: Th tuc do cé hiéu lyc déi véi san xuét va chirng nhan mau chuan dwoc néu trong TCVN 7366
(1ISO Guide 34) va tiéu chudn nay.

CHU THICH 3: TCVN 7962 (ISO Guide 31) dwa ra hwéng din vé ndi dung gidy chirng nhan.

3.3

Gia tri tinh chét (property value)

Gia trj (ctia mét m&u chuén) quy cho mét dai lwgng thé hién tinh chét vat Iy, héa hoc hay sinh hoc cla
mau chuan (dwec chirng nhan).

3.4

M6 ta dac trweng (characterization)

(cia mét mAu chuén) Qua trinh xac dinh gia trj tinh chét clia mét m3u chudn, 1a mét phan clia qué trinh
chieng nhan.

CHU THICH 1: Qué trinh mo ta d4c trung dwa ra gid trj cho céc tinh chét cin dinh lwgng.
CHU THICH 2: Trong chirng nhan 18, viéc mé ta dic trung néi téi gia trj tinh chét cla 16 do.
3.5

Tinh déng nhét giira cac don vj bao géi (between-bottle homogeneity)
D6 bién dong tinh chét clia mau chuén tir don vj bao go6i nay dén don vi bao géi khac
CHU THICH: Thuat ng@ “tinh dbng nhét gitra cac don vi bao géi® dwec hidu la ap dung cho cac dang bao géi

khac (vi du lo nhd) va céc hinh dang vét ly cling nhw mau thir khac.

3.6
Tinh déng nhét trong cling don vi bao géi (within-bottle homogeneity)
D6 bién ddng tinh chat clia mau chuén trong pham vi mét don vi bao géi.

3.7
Trén (blending)
Viéc trgn hai hay nhiéu vat liéu nén dé c6 mét vat liéu véi nhieng tinh chét xac dinh.

11



TCVN 8245 : 2009

3.8
Vit liéu nén (matrix material)
Vat liéu l4y tlr ty nhién, san xuét cong nghiép hodc mét ngudn khac.

VI DU: Dét tréng, nudc ubng, khéng khi.

3.9
Pha ché (spiking)
Thém mét lwgng hop chéat hodic nguyén té da biét vao vat liéu nén.

3.10

Do én dinh ngin han (short-term stability)

D6 n dinh v& mét tinh chét clia mau chudn trong suét qua trinh van chuyén & nhitng didu kién van
chuyén quy dinh.

3.1

Do én dinh dai han (long-term stability)

D¢ 6n dinh v& mét tinh chét clia miu chudn & nhirng diéu kién bao quan quy dinh clia nha san xuét
CRM

3.12
Thi gian st dyng (lifetime)
(ctia mét mau chuén) Khodng thdi gian m3u chudn cé thé sir dung duoc.

3.13
Th&i han sir dyng (shelf life)
(cia mét RM/CRM) Khoang th&i gian nha san xuat dam bao dé 6n dinh clia CRM.

CHU THICH: Théi han sir dung twong dwong véi thdi han hiéu lec cia gidy chizng nhan, nhi mé ta trong TCVN
7962 (ISO Guide 31).

4 Ky hiéu

A, s6 hang d6 chéch (ANOVA)
a s6 nhém (ANOVA)

B, s6 hang do chéch (ANOVA)
b s6 nhém con (ANOVA)

s6 hang sai s6 (ANOVA)
hé sé pht
MS binh phwong trung binh (ANQVA)

™

¥ Trong toan b tiéu chun nay, thuat ngir sai sé dwoc sir dung hoan toan véi y nghia théng ké, d6 1a sy khac
biét gilra gia tri quan sat dwoc va ky vong toan clia né.

12
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n sb quan trac
no s6 lwong (hiéu qua) phan t& clia nhom (con) (ANOVA)
p s6 phong thi nghiém trong nghién ctru phéi hop

Sbb dé léch chudn cda tinh (khéng) ddng nhét gitra cac don vi bao géi

Stor dd léch chuan do khéng cé kha nang l13p lai

Stts d6 léch chuén clia d6 (khéng) én dinh dai han

s, d6 léch chudn lap lai

Saih do léch chuan, do dd (khéng) én dinh

Sets dd léch chuan cla d (khong) én dinh ngan han

Swb dd léch chuan trong mét don vij bao goéi

SS tdng cac binh phrong (ANOVA)

Upb dd khéng d&m bao chuén do tinh (khéng) déng nhét gitra cac don vj bao goi
Uchar dd khéng dam béo chuan do mé ta dic trung

ucrw @0 khéng dam bdo chuén cua gia tri tinh chat

Us dd khéng dam bao chuan do dé (khéng) dn dinh dai han

Usts do khéng dam bao chuan do dé (khéng) én dinh ngén han

Ucrm @6 kndng dam bao mé rong clia gia tri tinh chét

e gia trj tinh chét dat dwoc tir mé ta dic treng

Xcrw  Qid trj tinh chat cia CRM

SXob s6 hang sai s6 biéu thj tinh (khéng) déng nhét gitra cac don vi bao goi
oxis  s6 hang sai sb biéu thi dd (khéng) én dinh dai han

oxss SO hang sai sé biéu thj do (khéng) én dinh ngén han

X két qua clia phép do don Ié trong thirc nghiém (ANOVA)

U trung binh téng thé (ky vong)

CHU THICH 1: Trong mét sé diéu, cac ky hiéu dwgc ding dé trinh bay phwong phap tiép can dién hinh dé giai
quyét vin dé théng ké trong dy &n chirng nhan. Diéu nay dwec dién gii trong phan I&i.

CHU THICH 2: Ky hiéu MS va SS dwoc chap nhan tir tai liéu khoa hoc va khéng tuan theo cac quy téc cla 1SO
vé st dung ky hiéu. Tuy nhién dé lam rd, can dua ra quy wéc trong cdc tai liéu khoa hoc cy thé.

5 Thiét ké dw an chirng nhan
5.1 Khai quat

Qua trinh san xuat CRM yéu cau hoach dinh rat nhiéu trwdc khi thwe hién bt ky hanh dong thyc té
nao clia dy an. Mdt phan quan trong trong hoach dinh lién quan téi lwgng vat liéu can thiét, cting nhu
t&i viéc thiét ké nhirng nghién cteu vé tinh ddng nhét, d6 6n dinh va mé ta dic trung. Viéc thiét ké ciing
bao gém Iya chon phwong phap do thich hgp cho cac nghién ciru nay. Sé mau cin san xuét 1a mét
tham sé rét quan trong trong qua trinh hoach dinh. Sé Iwvgng mau va lweng nguyén liéu thd phu thudc
vao tat cd nhirng yéu tb nay. Trong céac didu vé thir tinh ddng nhét (Biéu 7), thr dé bn dinh (Diéu 8) va
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mo ta dac trwng (Diéu 9 va 10), sé dwa ra hwéng din vé cach thire hoach dinh va trién khai nhitng qué

trinh nay nhu mét phan ctia dy an chirng nhan. Nghién ctru kha thi cting c6 thé 1a mét phan cia ké
hoach dv an.

6.2 Xac djnhdy an

Viéc hoach dinh dy &n bét d4u véi viéc xac dinh CRM nao cin duwoc san xuét. Vi du dién hinh vé viéc
xac dinh nay dwec néu nhuw sau:

“viéc chudn bji mét CRM dét tréng bao gdm tap hop cac nguyén té vi lwgng & cac mirc ham
lwvgng lién quan téi héa phan tich méi trweéng véi do khéng dam béo kém theo gia tri dwoc chirng
nhan it hon hoac bang x %"

Dinh nghia nay kha bao trum dy an. Cac yéu té lién quan déi v&i héa hoc moi trwdng trong tirng
tredng hop c6 thé khac nhau, nhieng ciing thu hep dang k& pham vi vat liéu. Twong tw nhw vay, “dat
tréng” cling thu hep s Iya chon déi véi chat nén. Trong tat ca cac trwdng hop, didu quan trong 13 phai
quy dinh can san xuét céi gi. Trong subt giai doan thiét ké clia du an, c6 thé quy dinh cu thé hon viéc
xac dinh. Cudi cuing, d6 khéng dam bao muyc tiéu dwoc quy dinh dam bao ring vat liéu sé phu hop véi
muc dich st dung di kién. Vi dy, 6 khéng dam bao kém theo gia tri clia chudn hiéu chuan cin nhé
hon dang k& so véi dd khéng dam bdo kém theo gia tri clia vat liéu @& xac nhan gi4 trj st dung cua
phwong phép phan tich méi triwdng vi lvgng.

Lwa chon thich hop “méc quy chiéu quy dinh” ma tinh lién két chudn clia gia trj tinh chat dwoc thiét 1ap
la van d& chinh trong thiét ké&; diéu nay phy thugc nhidu vao chudn nao s&n c6, chudn nao cin thiét véi
CRM cy thé dé& phuc vy cho cac phong thi nghiém thiec hién cac phép do nay mét cach thwdng xuyén
va chudn nao kha thi v& mét ky thuat. Vi cac CRM chil yéu dugc dung dé tao ra kha nang lién két cac
phép do sau nay, nén viéc lia chon chuén thich hop la didu thiét yéu véi gia tri cia CRM duoc san
xuét, ca vé mat do lwvong hoc Ian throng mai.

Ciing c&n néu pham vi st* dung clia CRM. Trong phan 16n céc treéng hop, phan xac dinh dy 4n ciing
bao ham pham vi s& dung, nhuwng déi khi can néu rd rang hon. Pham vi s dung khéng nhét thiét loai
trir viéc st dung khac, nhung can cha y ring gidy chirng nhan hay tai liéu cung cAp khéng (nhét thiét)
phai bao trum viéc st¥ dung nay. Pham vi st dung clia RM c6 thé dwa vao quy dinh ctia luat phap
va/hoac théa thuan quéc té.

5.3 Vén dé van chuyén

Truwéc khi bat dAu cong viéc thyc té, didu quan trong Ia phai xem xét CRM da s&n sang dé van chuyén
theo nhirng quy dinh hién hanh hay chwa. Nhiéu CRM cé rui ro lién quan dén strc khde hay an toan khi
con ngudi bi phoi nhidm trye tiép véi vat liéu. Viéc bao géi va ghi nhan mét cach thich hop 13 yéu ciu
dau tién dé dap &ng nhirng quy dinh @i voi viéc van chuyén hang héa nguy hiém (tiém An). Déi khi,
phap luat hay nhitng quy dinh cdm viéc van chuyén vat liéu cé nhirng tinh chat nhéit dinh (vi du vi rat,
dich bénh), diéu nay c6 thé c6 y nghfa 1a hoan toan khéng thé ban CRM. Nén xem xét tit ca cac khia
canh vé van chuyén va bao géi truwéc khi bt dau dy an chirng nhan thuc té.
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5.4 Tap hop vat liéu ban dau

Nhiém vy dau tién trong di an chibng nhén la ¢ ddy du lugng (cac) vat liéu ban diu véi nhirng tinh
chat mong muén. i véi vat liéu nén, cin chd ¥ ring c6 thé co cac gidi han dbi véi tinh chét clia vat
liéu. Mot sé si két hop vat ligu/tinh chét Ia it thay hodic co thé hiém khi két hop v&i cac tinh chét khac.
Thuwong phai c6 mét thoa thuan. Trong mét sé tredng hop, ky thuat tron va/hodic pha co thé gidi quyét
duoc van dé nay.

Luwong vat liéu can thiét dwoc xac dinh theo:

s6 mau (C)RM can thiét;

- nhu ciu nghién ctru kha thi:

- sb miu cén cho nghién ctru tinh ddng nhit;

- s6 mau can cho nghién ctru d6 6n dinh;

- s6 mau can thiét d& mo ta dic treng clia CRM d kién:
- lwong vat liéu can cho mét phép do.

S6 mAu yéu cau cn thiét clia mot CRM du kién 12 van @& mang tinh thwong mai va cin dwoc hoach
dinh k¥ lwdng trwedc. Mot bién sd quan trong la sb lwgng mau gan nhu dwgc phan phéi trong khodng
thoi gian str dung clia CRM. Vi thoi gian sir dung 1a mét ham cla d6 6n dinh noi tai, nén bién sé nay
cling anh hwéng dén lugng vét liéu thd can thiét. Vi dy, nhidu vat liéu vi sinh cé dé 6n dinh noi tai gisi
han va vi vay thoi gian s& dung mong muébn ngén hon, vi du nhu, thoi gian clia bun khé duoc chirng
nhan vé nguyén td vi lvgng. Véi sé lvgng mau gl di m&i ndm bang nhau, s6 mau can thiét déi voi vat
liéu vi sinh nhd hon d6i véi bun khé. Mt khac, véi nhivng CRM vi sinh, cé thé can nhidu hon rét nhidu
s6 mau dé thir d6 &n dinh trong (nhitng) ndm dau tién, hodc trong toan bé thoi gian st dung cla vat
liéu.

5.5 Nghién c(ru tinh kha thi

Khi ¢6 nhi*ng van dé lién quan dén tinh kha thi clia viéc san xuat va mé ta dic treng cia mét CRM du
dong nhéat va &n dinh, mét nghién ctru tinh kha thi cé thé dwoc xem xét (xem tai liéu tham khao [11]). Vi
dy, van dé lién quan dén cach chuan bj mau tét nhat, 6 &n dinh cla vat liéu, hay sw phu hop véi myc
dich, c6 thé minh ching cho viéc dua nghién clru tinh kha thi vao trong dw an (xem tai liéu tham khéo
[11], [12]). D6i khi mt nghién clru tinh kha thi dwoc té chirc dé cac phong thi nghiém co thé tham gia
vao viéc mé ta dac treng dé diéu chinh thiét bj va quy trinh clia minh. D&i véi mét nghién cteu tinh kha
thi nhdm mé ta dac trng, nén c6 mot 16 vat liéu khac biét khéng dang ké so v&i vat lieu st dung cho
CRM du¥ kién.

5.6 Thoi gian str dung va th&i han sir dung yéu ciu

Thoi gian st dung dy kién cla mau chuén Ia mét bién sé quan trong trong viéc hoach dinh dy an
chirng nhan. Mét tham sé lién quan khac vé& d6 én dinh 1a thoi han st dung clia CRM. Tuy thudc vao
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ban chat cta co ché anh hudng dén d¢ én dinh clia vat liéu, cé thé thyc hién cac hanh déng khac
nhau dé cai thién th&i han st dung va/hodc thoi gian str dung. Viéc didu chinh hoat tinh ctia nwéc 1a
mét trong nhirng Iya chon dau tién can xem xét, vi do khé qua mlrc hay lwgng nuéc qua cao co thé
lam vat liéu mét én dinh. Trong nhiéu treong hop, @6 4m déng vai trd then chét trong co ché din dén
dd khéng 6n dinh clia chat nén va/hoac tham sb. Trong nhirng tredng hop khac, viéc khir tring hay
diét khudn vat liéu c6 thé dwoc xem xét nhdm ngan chin hoat dong clia vi khuan. Tuy nhién, nhirng
bién phap nay cling cé thé c6 anh hwdng tiéu cyc dén d6 6n dinh. Théng tin lién quan vé d6 &n dinh va
diéu kién bao quan cé thé thay trong tai liéu khoa hoc hodc c6 thé c6 dwgc tir nhirng déi twong st
dung loai vt liéu (nganh céng nghiép, ...) trong tw. Khi chudn bj cac dung dich, chat phu gia cé thé
lam tang th&i han st dung va/hoic théi gian str dung. Thoi han st dung vat liéu 1a mét ham sé cla
didu kién bdo quan cling nhw chét lvgng nghién cteu @6 dn dinh. Nghién ciru dé én dinh xac dinh viéc
c6 thé ngoai suy két qua & mirc dd nao (xem 8.5).

5.7 Chuén bj méu

5.7.1 M& dau

Rét khé c6 thé dua ra hwéng dan chung cho viéc chudn bi miu chudn. Didu nay dwa ra hwéng dan vé
mét sb khia canh cy thé, nhung chwa phai 1a ddy du. Day don thudn chi 14 tap hop cac khia canh can
xem xét than trong, nhitng khia canh thuéng lién quan nhiéu téi thanh céng clia mét dy an chirng
nhan.

5.7.2 Vatliéu tdng hop

Mé&u chuén téng hop, nhu cac chét, dung dich, hdn hop khi tinh khiét, dwoc chudn bj theo cach thic
hoan toan khéac v&i phén Ién cac mau chudn chét nén. D& chudn bj chét tinh khiét, c6 thé cin cac ky
thuat tinh ché dé giam lwong tap chét. Viéc lya chon nhirng ky thuat nay phu thudc vao thanh phan
chinh quan tam va cé thé bao gém ky thuat chung cét va/hosc két tinh. Sau qua trinh chia nhé (khi
chuén bj 16 CRM), cin x& Iy 16 nhw m6 ta tai 5.7 dén 5.9.

Nhiéu dung dich va hdn hop khi dugc chudn bj bing phirong phép trong Ivong va thwdng cé thé thiét
lap béng cac thanh phan @ khéng dam bao cho viéc nay. S tinh khiét (hodc thanh phan) cla vat liéu
ban diu dwoc nhap vao mé hinh tinh toan thanh phan ctia CRM di kién, cling nhu tinh @6 khéng dam
bao ctia CRM. D& chuén bj 16 vét liéu, k¥ thuat do thé tich cling dwoc st dung réng rai. O mét mirc d6
nao d6, cac phuong phap do thé tich thwdng dé thuyc hién hon, nhung cling thudng kém theo do
khéng dam béo I&n hon trueéng hop dwoc chudn bj bing cach phwong phap trong Iwvong.

5.7.3 Tron vat liéu

C6 thé xem xét viéc tron hai hay nhidu chét nén khi mét gia tri tinh chét cu thé dwoc cho la qua cao
ho#c qué thdp. Qua trinh duwoc thyrc hién tét nhat voi nhitng loai chét nén twong tw nhau, cho di nhuw
thé nao la “loai trong ty” co thé co khac biét Ion. DE pha tron tét, vat liéu cin & trang thai sao cho
ng&n chin sy két ty cac phan t&r. D6 dm clia vat liéu lién quan thuong 1a yéu té anh hudng vuot troi.
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Khi vat ligu Ia “khi kho”, sy két tu thuéng (nhwng chdc chén 1a khong phai ludn luén) mét di trong qua
trinh hoa trén tét. Didu twong ty cling dung véi vat liéu dang bun. C6 mét van dé tiém 4n 1a néu sy két
tu khéng mét di trong qua trinh hoa trén. C6 thé khong tranh dwgc mirc d6 két ty phan t& nhat dinh. Vi
dy, bt dau nanh van bj dinh khi cé it hon 2 % nuwéc.

M6t yéu cau nira ddi véi viéc tron thich hop cac chit nén khac nhau 1a mat d9 va phan bé kich thude
phan t& cla vt liéu duoc trén phéi trong ty nhau mét cach thda dang va cé phan bé di hep. Didu nay
sé lam gidm dang ké nhirng nguy co chia tach. Véi cong nghé phi hep va &p dung dung viéc giam c&
phan ti cung ky thuat tron, thuong c6 thé co dwoc mét 16 vat liéu véi nhirng tinh chat vé tinh ddng
nhét va dé dn dinh tét.

Trong treong hop ¢6 nghi ngd, vét liéu duoc trén c6 thé phai chju mét phép thir nhanh tinh ddng nhét,
trong d6 mét sé lwong cac phan clia vat liéu trén dwoc nghién ciru vé tinh déng nhét cda tinh chét cin
duoc chirng nhan. C6 thé tién hanh nghién ctu nhu vay trén mét s Ivgng nhé cac phan, nhung du
Ion @& co thé két luan vé tinh ddng nhét. Thong thudng can xem xét 10 phan d& dwa ra két qua co ¥
nghfa quyét dinh viéc vat liéu trén cé phi hop dé xr Iy tiép hay khéng.

5.7.4 Phaché

Cé nhitng trwéng hop viéc pha ché can duoc xem la mot phwong phap phu hop dé san xuéit mau
chuan. Nhirng treéng hop nay bao gom chiét xuét tir vat liéu & trang thai rin. Mét vi du khac 1a mét bo
3 CRM cua PCB trong m& lgn trong d6 CRM & nhiét @6 danh gia & dang 1dng. Cac vi du khac trong do
pha ché la mét phurong phap tt dé c6 dugc cac CRM cé tinh chat mong muén 1a chét 16ng, kim loai va
hop kim, dau va méi trwdng 1am viéc.

Vén dé chinh clia viéc pha ché Ia dat dwoc dt do déng nhét va én dinh ciia mau chun tham gia. St
dung phwong phap pha ché thich hgp c6 thé tao ra vat liéu dap (ng yéu cau vé tinh ddng nhat va do
6n dinh, tham chi véi ca vat liéu & trang thai ran. Vi dy mét phwong phap pha ché thich hop cho chat
rén 1a ky thuat “lam &m so bg”, trong d6 thanh phan can pha dwgc hoa tan trong mét leeng dung moi
thich hop vira di d& Iam &m hoan toan bé mat clia chét ran. Dung méi cin dugc chon sao cho cé thé
kiém soét téc d bay hoi. Khi téc dé bay hoi qua cao, m3u pha c6 thé lai bj thoat ra ngoai tir cac 16 va
khe hé. Trong trudng hop d6, mau pha sé khéng dl dinh véi bé mat gay anh hudng dén do én dinh
clia vat liéu. Téc do bay hoi qua thap sé dan dén viéc chuyén dich cac thanh phan khac nhau trong
chét nén hoac tham chi 1a mét di nhirng thanh phan nay.

Tuy nhién, d6i véi mét s6 nhém CRM chét nén, ré rang viéc pha ché Ia mét phwong phéap khong thich
hop dé cé dugc vét liéu véi nhitng gié tri mong mudn ddi vi cac tinh chét cAn dwoc chirng nhan, vi
viéc nay dan dén cac CRM c6 biéu hién hoan toan khac véi cac miu binh thwdng. Theo quy tic, co thé
c6 khac biét I6n trong sy lién két gitra mAu phan tich Iy tir ty nhién va mau hap thy dwgc pha dan dén
khac biét trong, vi du nhw, hoat déng chiét xuét. Vi vay can kiém tra sy twong trng clia vat lidu dwoc
pha voi vat liéu ty nhién (bj nhiém ban), dé tao ra vat liéu dai dién cho mau thye.
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5.7.5 Dbéng nhit héa va chia nhé

Vat liéu duoc Iy miu thuong trdi qua mot sé budce chudn b trwée khi tré thanh mAu chun. Nhing
bwéc can thiét trong qua trinh nay gém: 1am khé, gidm kich thuéc phan tir, sang loc, 8n dinh va chia
nhé/déng chai. Trong giai doan thiét ké dy an, cAn mé ta can ké viéc chudn bj mAu. Vi dy, cé thé chuin
bi vat liéu dwoc Iy mAu theo cach vét liéu c6 thé dwgc do tryc tiép nhw phn chiét ra. Tuy nhién, trong
nhiéu triedng hop tét nhét 1a viéc chudn bj m3u can @é vat liéu mAu & trang thai ban dAu, mic du théng
thuong két qua cla qua trinh chudn bj mau 13 1am gidm mirc d6 khéng ddng nhét va tang dé én dinh.

D6 khéng dam bao yéu cau cla gia tri tinh chat clia RM va thoi gian s dung doi hdi dat ra cac yéu ciu
vé viéc Iya chon k§ thuat chudn bi m&u. Cn Iuu y Ia cach thirc chudn bj mau chudn tham gia anh
hwéng téi hiéu qua st dung vat liéu. Vi dy, phan phéi rong rai chat chiét xuét s& lam cho chét chiét
xuét khéng thé kiém tra dwoc d6 chinh xac cla giai doan chiét xuét tai phong thi nghiém cla khach
hang. Vi vay can ghi nhé muc tiéu clia viéc chuan bi CRM khi quyét dinh phwong thiec chudn bj vat liéu
thd sao cho phu hop d& chirng nhan trong pham vi st dung ctia CRM.

5.8 Nghién ctru tinh ddng nhit

Nghién ctru tinh ddng nhét rét can thiét trong nhi¥ng di 4n chirng nhan 16 dé& chirng to 16 cac don vi
bao géi di déng nhét. Nhitng khia canh clia ddm bao chét lwgng cling quan trong nhu viéc xac dinh do
bién déng gitra cac don vj bao géi con lai clia 16, day la thanh phan dé khong dam bao cin tinh dén
trong wéc lwong d6 khéng dadm bao gia tri tinh chat clia CRM. Ngay ca khi vat liéu duoc ky vong 13
dbng nhét, nhu trong trwéing hep dung dich thi van cin danh gia sy khéng ddng nhét gitra cac don vi
bao g6i. Khi xt ly m&u chudn & trang théi rén, gbm dat sét va bun, can dy kién treéc viéc nghién ctu
tinh ddng nhét trong mét don vi bao géi dé xac dinh sé mAu téi thidu phai Idy. Theo nguyén tic, viéc
nghién ctru tinh ddng nhét nay khéng cong thém vao dé khéng dam bdo cla gia trj tinh chét dwoc
nghién ctru. S6 lwgng mAu can l4y thém phy thudc chli yéu vao viéc nghién ciru tinh ddng nhét gitra
cac don vi bao géi. Sé Iwgng téi thiu cac don vi bao géi dugc Iwa chon ngdu nhién 1a 10 dén 30,
nhwng thwéng khong it hon 10.

C6 thé xac dinh sb lvong mAu téi wu cho nghién ciru tinh d@dng nhét bing ky thuat thiét ké cé sy hé tro
cua phuong phap théng ké. Cac phuong phap nay thuong dua vao xem xét viéc khéng cé khad ning
phat hién bat ky si khdng déng nhét nao, vi dy do d¢ khéng dam bao clia phép do. Hon nira, sé lwgng
don vi bao géi phy thudc vao ¢& 18, sao cho sé Ivgng mau Iy tir 16 ¢ thé dwoc xem 1a “dai dién” cla
toan b 16. Yéu cau nay can can dbi véi do khdng dam bao do, (trong didu kién I3p lai) 1a ham sé cla
d6 léch chudn I3p lai clia phép do va sé 1an 13p. Ky thuat théng ké néu trén c6 thé cé ich trong viéc can
ddi sb lvgng don vi bao géi va sé 1an 13p sao cho lya chon dwoc phong phap tiép can tét nhét.

5.9 Nghién ciru d6 én dinh

Viéc thir 36 6n dinh nhdm xac dinh d6 khong én dinh con lai cia RM tham gia sau khi chuén bj, hoac
xac nhan @b én dinh cla vat liéu. Tham chi nhirng vat liéu “6n dinh” van c6 thé thé hién sw khéng 6n
dinh d6i véi mét hay nhiéu gia tri tinh chét. Sy khac biét dwoc lap gitra dd &n dinh trong didu kién quy
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dinh vé
— béo quan (d6 bn dinh dai han), va
— van chuyén.

Cing nhu trong treéng hop nghién ctru tinh déng nhét, khia canh dam bdo chét Iwong ciing quan
trong nhu viéc xac dinh bang cac thanh phan d§ khéng da@m bao do anh huwdng clia do khéng én dinh.
D6 6n dinh dai han lién quan dén d6 khéng én dinh con lai cla gia tri tinh chét ciia CRM trong nhirng
diéu kién bao quan quy dinh. Vi vay diéu quan trong 13 phai quy dinh nhitng didu kién nay mét cach
phu hgp va phai nghién ctru d6 én dinh cla vat liéu trong cing cac diéu kién dé. Can chon nhiét do
chuén sao cho c¢6 thé chic chén Ia vat liéu n dinh tai nhiét dd d6. Nhidu m&u chuin sinh hoc va méi
trwdng thé hién mirc do khéng én dinh nao dé, cho du da cé nhirng nd lye trong viéc xac dinh diéu kién
bao quan téi wu. Ly twdng Ia diéu kién van chuyén dwoc chon sao cho dd khong &n dinh cia vat liéu
trong sudt qua trinh van chuyén khéng vwot qua do khéng 6n dinh cla vat liéu tai noi lwvu gir clia nha
san xuét. Vi vay dd khéng 6n dinh ngén han chi la mét thanh phan dé khéng dam bao khi dé &n dinh
clia CRM bj anh hwéng bdi cac diéu kién van chuyén quy dinh (vi du tir nha san xuit dén ngwoi str
dung) vugt qua quy dinh v& diéu kién bao quan.

Nghién ctru d6 6n dinh ngén han thwong duoc thire hién & cac nhiét d¢ khac nhau, dé nghién ctu tac
dong clia cac nhiét @ khac nhau téi tinh chat vat liéu. Nhiét @6 clia mau cé thé thay ddi trong qua trinh
van chuyén tir — 50 °C 1én dén + 70 °C, tuy thudc vao dang bao géi va phuwong thiec van chuyén. Dya
vao nhitng tac dong quan sat dugc, co thé xac dinh diéu kién van chuyén va dwa ra chi din vé bao goi
gitip loai bd moi tac dong khéng mong muédn. Théng thwdng, mét nghién ciru do 6n dinh ngén han mét
1 dén 2 thang, nhwng cling ¢6 thé kéo dai hon néu xac dinh ddng thai ca diéu kién bao quan tbi wu.

Nghién ctru d6 khéng én dinh doi héi sé lwgng dang ké cac don vi bao goi. Tai méi thoi diém, tét nhét
la can s8n c6 hon mét don vi bao géi. Vi phan I&n cac nghién ctru dé dn dinh dai han thuong kéo dai
tir 24 dén 36 thang va thuwdng cé 5 hoadc 6 thoi diém, nén can it nhat 10 dén 12 don vj bao géi cho mbi
mirc nhiét dd. Khi viéc thiét ké dy bao truéc nhidu mirc nhiét do khac nhau thi sé don vj bao géi cling
can tang 1&n twong (rng. Déi véi nghién ctru d6 &n dinh ngan han, thwong st dung 3 dén 5 thoi diém
trong 2 tuan. Ciing lap Iuan twong ty nhu déi voi nghién clru d6 én dinh dai han, trong nghién ctru do6
6n dinh ngan han can tir 6 dén 10 don vj bao géi cho mdi mirc nhiét d3. Tinh khéng déng nhét clia vat
liéu cling s& anh hwdng téi sé don vj bao géi can dé thir do én dinh. Néu vat liéu khdng ddng nhét, sé
thuan loi khi tién hanh xac dinh riéng Ié trén nhiéu don vj bao géi hon 1a xac dinh 13p lai véi sé it cac
don vi bao goi.

Phwong phap wu tién dé tién hanh nghién ciru dd 6n dinh trong chirng nhan 16 1a 1am viéc trong nhirng
diéu kién Iap lai. Ngwoc lai, 3 khéng dam bao wéc lvgng do do khong on dinh téng 1én khong dang ké
vi nhi¥ng tac ddng tai lap Ién cac két qua trong qua trinh thir nghiém d6 én dinh. Cé thé 1am viéc trong
nhi*ng diéu kién I&p lai bang cach sir dung thiét ké dang thoi (xem tai liéu tham khéo [13]). T4t ca cac
mau dugc git? & nhiét dd quy chiéu, tai d6 gia dinh rdng khéng gap phai mét sy khéng én dinh nao
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(khéng nhét thiét 1a nhiét d6 bdo quan dy kién). Cac mau phai gitr & nhiét d6 thir trong nghién ctru d6
6n dinh va dwec duy tri & miec nhiét d6 nay téi khi tAt ca cac mau duoc do. Thei diém duoc xac dinh
theo théi gian tréi qua tir khi mau dwoc dat & nhiét d6 thee téi khi do xong.

Déi véi phuwong thire truyén thdng (xem 8.2), cin lwa chon phwong phap do c6 nhikng tinh chét tai lap
tét. Vi viéc duy tri tét kha nang tai 1ap clia phwong phap do khé khan hon dang ké so véi duy tri do tai
lap tét trong qua trinh thurc nghiém riéng 1€, nén thiét ké ding thoi thuan Igi hon thiét ké cb dién. Ngoai
khia canh nay, trong moi tredng hop d6 khéng dam bao khi danh gia bang thiét ké cé dién déu I6n hon
trong tredng hop dang thei, tiee 1a thoi gian st dung cé thé c6 dwoc tir nghién cteu d6 &n dinh dang
thoi (véi do khéng dam bao cho triedc) sé dai hon so véi nghién ciru d6 én dinh st dung phwong thire
cb dién. Uu diém nay bu ddp tét nhirng nhwoc diém clia viéc khéng cé di liéu trong suét nghién ciru
d6 6n dinh, d4c biét 1a véi nhirng phuong phép c6 d6 I3p lai va d6 tai 1ap (twong déi) kém. Néu yéu ciu
c6 di liéu trung gian can thirc hién cac phép do d6 mét cach doc 1ap véi nghién ciu @6 8n dinh dang
théi. Khi chirng nhan vat mau riéng I€ thi khong cé si lra chon ndo khac ngoai phwong thire cb dién.

Thiét ké thi nghiém cho nghién ctru d6 &n dinh, bao gdm xac dinh sé thdi didm téi wu va sé mau trong
do, c6 thé dwa vao thiét ké thdng ké, vi dy nhw danh gia viéc phrong phap do khong thé phat hién
dwoc sy khong én dinh. Hon nika, mé hinh thyre nghiém dwoc dung trong phan 1én cac nghién ctru do
6n dinh, do vay sé théi diém can di I6n dé c6 thé danh gia dang dén sy phu hop ctia mé hinh. Vi dy,
mé hinh tuyén tinh cé hai tham sé (hé s6 chain va d6 déc), can it nhét 3 hodc 4 diém, nhung thudng thi
nhiéu thoi diém hon s& cé danh gia chinh xac hon. Véi nhitng mé hinh ¢6 nhiéu tham sé hon, sé diém
(theo thoi gian) trong nghién cteu 34 &n dinh can tang Ién twong (ng.

5.10 Lwa chon phwong phap do

Phuong phép do diing dé nghién ctru tinh ddng nhét cin cé d tai 1ap va tinh chon loc cue tét. Véi mot
nghién ctru @ n dinh trong d6 cac mau dwoc do vao nhirng ngay khac nhau, dé chon loc va tai lap
clia phrong phap do la quan trong hang dau. Vi vay, phwong phap dé nghién ciru tinh déng nhét va
d6 én dinh khéng nhét thiét phai giéng nhau. S& khong c6 van @& gi mién 13 két qua ciia cac nghién
ctru tinh ddng nhét, @b n dinh va mé ta dac trng c6 kha nang lién két téi mée quy chiéu chung dwoc
thiét 1ap. Méc quy chiéu nay c6 thé 1a mot vat liéu phu hop d& danh gia cac phép hiéu chudn khac nhau
hay két qua tir cac phurong phap do khac nhau. Viéc dam bdo tinh lién két chuan cua tit ca cac phép
do trong dy &n chiing nhan 1a mét yéu ciu quan trong (vi du, xem TCVN 7366 (ISO Guide 34) va Tai
liéu tham khao [14]).

Déi véi viec mé ta dac treng clia mau chudn tham gia, dac biét trong triedng hop mAu chudn 13 chét
nén, viéc st dung nhiéu phrong phap cling nhw nhidu phong thi nghiém thuwdng rat dwec mong doi.
Ca phwong phép cling nhw nang lyc cta phdng thi nghiém can chirng té “dat dwoc trinh d6 tién tién”
va cac phong thi nghiém can cé kha nang tao ra sy lién két phép do t&i cac méc quy chiéu xac dinh
trong thiét ké ctia dy an.

Viéc mé ta dac treng clia mau chudn tham gia 6 thé tién hanh theo nhiéu cach. Go hai phwrong phap
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tiép can chinh:
a) mo ta dac trung bang mét phwong phap, va
b) m6 ta dic treng bang nhiéu phrong phap vashoac nhiéu phong thi nghiém.

Phuong phép tiép cén b) bao gém viéc thiét 1ap theo thyc nghiém duoc biét dén nhu nghién ciru hay
thir nghiém phéi hop. Ca hai tén goi déu cting cb cho nd lyc chung clia didu phéi vién va cac bén tham
gia 3& mé ta dac trwng clia mau chuén. Trong moi trwong hop, thii tuc do dung trong mé ta dic trung
can duoc tao kha nang lién két téi “mdc quy chiéu cong bé”, tét nhat Ia lién két téi don vi SI. Khia canh
tinh lién két chuan ctia két qua do vwot ra ngoai gi¢i han cac phép do thyc t&; né cling bao gdém ca
viéc bién déi mau. Bién ddi m&u c6 nghia Ia chuyén ddi vat liéu (hoic vat mAu) tir mét trang thai (vat Iy,
héa hoc) sang mét trang thai khac. Nhirng vi dy vé viéc bién déi mau bao gdm pha hiy mau va lay ra
nhttng mau nhd can do.

Cubi ciing, can két hop céac phép do trong nghién ctu tinh déng nhét, nghién ctru d6 n dinh va mé ta
dac treeng cla vat liéu nhdm c6 duwoc mét wée lwgng dang d&n cho gia trj tinh chat va do khéng dam
bao chudn cla gia trj tinh chét. Yéu cau déi voi d liéu 1a phai dwgc quy chiéu theo cling mét “thang
do”; nghta Ia tat ca cac phép do duroc thirc hign bang thiét bi dwoc hiéu chuin va két qua cia cac phép
hiéu chun nay c6 thé so sanh dwoc véi nhau. Déc biét, néu co nhidu phong thi nghiém tham gia, c6
thé dung mét sé loai chét, hdn hop hay dung dich chudn d& xac nhan mirc do théng nhét gitra cac
phép hiéu chuén. Khia canh nay mét phan Ia v&n dé xac dinh cac chuén thich hop va do dé thiét lap
tinh lién két chuén do Iwdng, mét phan Ia kha nang chirng té hiéu lyc va kha ning so sanh clia cac két
qua dat dwgc trong nhirng giai doan khac nhau cta dy an.

5.11 Chirng nhdn

Diéu 11 mé ta viéc chirng nhan CRM.

5.12 To6m tit thiét ké dw an
Tom lai, viéc chudn bj mau chun bao gdm cac buwéc sau:

a) xac dinh mau chuén, nghia 13 chét nén, cac tinh chét dwgc chirng nhan va cac mic dwoc mong
doi cGa nhirng tinh chét nay, cing nhu mirc dé khéng dam bao mong muén;

b) thiét ké quy trinh ldy mau;

c) thiét ké thi tuc chuén bj mau;

d) Iya chon phwong phap do thich hep cho thir nghiém tinh déng nhét va d6 én dinh;
e) thiét ké mé ta dic trung clia mau chudn;

f) lay mau;

g) chudn bj mau;

h) Iwa chon phuong phap phi hop dé mé ta dic trung;
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i) the tinh déng nhét;

j) thG 6 én dinh;

k) mo ta dic treng clia mau chuén;

) két hop két qua tir phép thi tinh dong nhét, th(r d6 &n dinh va mé ta dic trng, bao gdm ca danh
gia day du do khéng dam bao do;

m) thiét ké gidy chirng nhan va, khi thich hop, bao céo chirng nhan.

6 Danh gia do khong dam bao do
6.1 Co s& danh gia d khéng dam bao gia trj tinh chét cua (C)RM

GUM la co s& cho moi danh gia vé do khéng dam bao do. Phan 16n cac dy 4n dén téi mot CRM co thé
dwoc danh gia qua phuong phap néu trong Diéu 8 clia GUM:1993. Déi véi mdt CRM, c6 thé tom tét
thd tuc nay nhuw sau;

a) Dién ta méi quan hé gitra gia trj tinh ch4t dwoc chirng nhan va tAt ca c4c dai lvong dAu vao ma gia
tri tinh chét phu thugc v& mét toan hoc. Méi quan hé nay can bao gém tht ca cac dai leong c6 thé gop
phan dang ké vao d6 khong dam bao clia gia trj tinh chat va dwoc goi 1a mé hinh do.

b) Xac dinh gia tri cho t4t ca cac dai lwgng dau vao, dya vao phan tich théng ké tap hop di liéu hodc
theo nhirng cach khac.

c¢) Danh gia 46 khong ddm bao chuén déi véi tht ca cac dai lwong dAu vao bdng cach s dung danh
gia loai A v&i cac dai luong cé dugc tir phan tich théng ké di liéu, hodc st dung danh gia loai B voi
tat ca cac dai lwong khéc.

d) Danh gia hiép phwong sai gitta moi dai lwvong dau vao.

e) Tinh gid tri tinh chét (x), nghta la gia trj ctia d4c trwng dwgc chibng nhén.

f) Xac dinh d6 khéng dam bao chuan téng hop kém theo gid trj tinh chét tir 36 khéng dam bao chuin
va hiép phuwong sai clia cac dai lwgng dau vao, st dung céng thirc lan truyén nhue dwoc néu trong
Diéu 5 clia GUM:1993.

g) Xac dinh hé sb phu k dé c6 dwgc d6 khong dam bao mé réng U, viéc nay c6 thé duoc gia dinh
rang khoang [x-U, x+U] bao phli phan Ién phan b gia tri c6 thé quy cho dc trung duoc ching nhan
mét cach hop ly. Viéc lwa chon hé sb phi can dwa vao db tin cay yéu ciu (thwdong 1a 95 %), ham mat
d6 xac suét clia y va sé bac ty do (khi thich hop).

h) Gia tri tinh chat can dwoc bao cao cung véi dd khong dam bao mé rong U va hé sé phd &, theo
nhitng khuyén nghj trong TCVN 7962 (ISO Guide 31).

Trong phan 1én cac tredng hop, cé thé lam theo phwrong phap nhw da mé ta. Tuy nhién, c6 nhirng
treéng hop cn lya chon cac phwong phap tiép can khac nhw dugc dé cép trong GUM. Nhirng tredng
hop nay gém:

22



TCVN 8245 : 2009

— tredng hop khong c6 cac dang todn hoc nao sat véi md hinh mé ta méi quan hé gitra gia tri tinh
chét va céc dai lvong dau vao, va

- tredng hop phép tinh xép xi tuyén tinh, dat dwoc bing cach ap dung cdng thirc dung dé téng hop
va lan truyén d6 khéng dam bdo, rd rang I1a khéng c6 hiéu lwc.

Trong nhi*ng tredng hep ndy cé thé ding cac ky thuat théng ké khac, bao gém phuong phap Monte
Carlo hay phuong phap 14y mau lai @& xac dinh do khéng dam bao kém theo gia trj tinh chat ctia CRM.
Véi muc dich cla tiéu chudn nay, gid dinh rang cé thé tuan theo phwong phép tiép can da néu. Nhirng
treong hop khac can dwoc xt ly théng nhat theo GUM.

Chi tiét vé cach thirc danh gia thanh phan riéng ctia d6 khong ddm bdo dwoc néu trong GUM. Trong
nhidu tredng hep, cé thé xac dinh thanh phan d¢ khéng dam bao cong ddn dé tan dung lgi thé cla dor
lieu s8n c6, nhu két qua clia nhitng nghién clru gia tri st dung néu trong Churong 7 cua tai liéu tham
khao [15].

Nhitng thanh phan d¢ khéng dadm bdo nay cin cé hwéng din cy thé vé viéc danh gia bao gbm do
khéng dam bao do céac van dé vé tinh khong dong nhét cla 16, do khéng &n dinh dai han va ngén han.
Viéc danh gia nhirng thanh phan d¢ khéng dam bdo nay dwoc néu trong Didu 7 (tht nghiém tinh déng
nhét), Diéu 8 (thr nghiém d¢ én dinh) clia tiéu chun nay. Mot s6 huéng din bd sung duoc néu trong
cac Diéu 9, 10 vé danh gia d6 khong dam bao do trong xéc dinh gia trj tinh chét cho 16.

Dé khdng dam béo cla gi4 trj tinh chét tir cac CRM la vat mau riéng I& dwge chirng nhan dwa vao viéc
hiéu chudn riéng 18, c6 thé dwoc thie hién bang cach s dung nhitng quy trinh chuin nhu néu trong
GUM. Tuy nhién, c&n chu y réng bang céc thanh phan do khéng dam bao clia loai CRM nay ciing cin
tinh dén nhirng tac déng clia do on dinh dai han.

6.2 M6 hinh cor ban mé ta déc trwng cia 16

Lap mé hinh cho mét qué trinh mé ta d&c treng dé danh gia dd khéng dam bao khéng phai 12 nhiém vy
hang ngay cling khéng phai Ia mét nhiém vy toan hoc thuan tay. Viéc thiét 1ap mét mé hinh thich hop
déi voi gia tri tinh chat clia mét CRM dy kién cuy thé 12 mét nhiém vy phire tap, can dwoc thie hién véi
sy than trong cao dé tinh toan tt ca cac chi tiét lién quan cla quy trinh phai tuan thi dé san xuét va
chirng nhan vat liéu. Mgt trong nhirng yéu ciu co ban ctia mé hinh nay 13 tat ca cac yéu té co6 mat
trong d6 can cé dong gép mang ¥ nghia théng ké vao dd khéng dam bdo kém theo gia tri tinh chét clia
CRM. Vi vay, dé hoan thién, d6 khong dadm bao chuén dwoc tdng hop trong mau chuén, cn thira nhan
rang tinh ddng nhét va dé khéng én dinh dai han va ngan han déu déng vai trd quan trong bén canh
viéc mo ta d3c trng cla 16. Do d6, c6 thé thé hién do khéng dam béo clia mau chuén nhu sau:

a) d6 khéng dam bao clia gia tri dwec chirng nhan nhw dat dwoc ddi véi 16 (mé ta dic trung);
b) chuyén sang mét géi riéng lé (tinh ddng nhét);

¢) nhw dwoc gl di cho khach hang (d6 &n dinh ngén han);
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d) tai thoi diém ban hang (6 én dinh dai han).

Viéc xac dinh @6 khéng dam bao kém theo gia trj tinh chét nay clia CRM xem xét cac yéu td sau:
e) viéc mé ta dac trwng (k¥ lwdng) clia vat liéu kém theo d6 khéng dam bao;

f) tai mét thoi diém nguwdi st dung sé chi stk dyng mét mau (nhue mét quy tic);

g) vatliéu sé dwgc nha san xudt/ban hang leu kho trong mét khodng thei gian dai hon;

h) vat liéu phai dwoc van chuyén téi ngwdi st dung.

T4t ca nhirng yéu té nay cé thé gép phan dang ké vao do khéng dam bdo kém theo gia tri 4n dinh cho
dai lwong do (nghta la gia tri dwoc chirng nhan) déi véi mét CRM. Banh gia nhitng yéu td anh hwdng
nay khéng ndm ngoai cac hoat dong théng thudng. Danh gia dé khéng dam bao khéng dwoc str dung
dé tinh toan cac tai nan, sai 15i, st dung sai, van chuyén khéng pht hop,... cia CRM. Phuong phap
tiép can nay phu hop véi GUM:1993, 3.4.8.

C6 thé biéu dién md hinh nhw sau:

XCRM = Xchar ¥ &bp + Kiis + OX s (1)
trong dé:

x.,., biéu thi gia tri tinh chat;

xenar DIBU thi gid tri tinh chat dat dwoc tir viéc mo ta dic treng cla 16 hodc gia tri dat dwoc ddi véi

vat mau, trong treéng hop mé ta dic treng vat mau riéng 1é;
Sss biéu thi s6 hang sai s do dd bién dong gitra cac don vi bao géi;
S VA &, 12 s6 hang sai sé do d khéng 6n dinh dai han va ngén han.

Théng thwong, cac nghién cru tinh ddng nhéat va dé &n dinh dwoc thiét ké theo cach thire sao cho gia
tri ctia cac sb hang sai sé nay bang “khéng”, nhung d6 khéng dam bdo clia chung khac “khéng”.

Gia sl cac bién doc lap, d6 khdng dam bao kém theo gia tri tinh chat ciia CRM c6 thé biéu dién nhu
sau:

= 1 2 2 2
Wepy = Jucbm' + ubs F s t Uss ()

st dung céng thtre lan truyén sai sé trong GUM: 1993, E.8, thanh phan d6 khéng dam bado uy, (0
khéng dam bdo chun gitra cac don vi bao géi), uys (@6 khéng dam bao chudn do dd 6n dinh dai han)
Va Ugs (86 khong ddm bao chudn do d6 én dinh ngén han) twong rng véi sé hang sai sb trong mé
hinh. D khéng dam bao chuén téng hop kém theo gia trj tinh chét cia CRM c6 thé lién quan dén thoi
han st dung cua vat liéu (xem Diéu 8).

Doi khi, sé hang d &n dinh dai han 1a mot ham cua thoi gian, nhw déi véi nhitng mau chuén duoc
chirng nhan vé chét déng vi phéng xa. M6 hinh dung dé danh gia do khéng dam bao kém theo gia trj
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tinh chét cta loai CRM nay can tinh toan phi hop theo sy phy thugc vé thoi gian cia gia tri dwoc
chirng nhan.

C6 thé thay nhibng khuyén nghi chung vé viéc Iap mé hinh do trong GUM va mat sé tai liéu b sung, vi
du tai liéu tham khao [15]. Hwéng dan cy thé vé 1ap mé hinh va danh gia di liéu dwoc néu trong cac
Diéu tr 7 dén 10 lién quan dén cac bwéc Iap mé hinh chi dao trong chiing nhan mau chudn.

Trong mét sé tinh hudng, c6 kha nang bj léch khdi md hinh co' s& da néu. Nhirng tinh huéng nay gdm
cac trvong hop khdng thyc hién viéc van chuyén mau hodc khéng tuyén bé rd rang rang do khéng
dam bao trong gidy chirng nhan khong bao gém viéc van chuyén miu. Hwéng din cu thé vé viéc wéc
lvong cac thanh phan do khéng dam bao nay dwoc néu trong Didu 7 (thtr tinh ddng nhét), Didu 8 (thir
dd 6n dinh), Diéu 9 va 10 (xac dinh gia trj tinh chét).

Vi dy, khi mét mau nhay véi nhiét 3o danh gia, luan chuyén trong 6 tuan tir nha san xuét téi khach
hang, trong d6 nha san xuét dy bao trwdc nhidu nhét 1a 1 tudn, céc tinh chét clia CRM ¢6 thé c6 nhitng
thay déi nghiém trong. V&i didu kién Ia nha san xuét quy dinh trong gidy chirng nhan hoc thich hop
hon 1a trong tai liéu bd sung rdng minh dwoc quyén gi&i han mét cach thich hgp nghién ctru d6 dn dinh
trong théi gian ngén.

6.3 Ngubdn gay ra do khéng dam bao

Ngoai nhirng ngudn gay ra do khéng dam bao da néu, cling cin dwa vao mé hinh nhirng ngudn gay ra
dd khéng dam bao thwang gap phai trong quy trinh do. GUM va tai liéu tham khao [15] déu liét ké
nhitng ngudn gay ra do khéng dadm bao nay. Khi xay dwng mét md hinh nén theo danh muc chung nay
dé giam cong strc 1ap ra tat ca cac thanh phan d¢ khéng dam bao lién quan. Théng thwong, ciing c6
thé ap dung phwong phap do da dwoc danh gia vé do khéng dam bao do va cac mé hinh cé sdn cho
nhitng phrong phap nay dé danh gia do khong dam bdo gia trj tinh chat cia CRM. Can chu y ring,
moi thay ddi trong mét quy trinh do cy thé can kém theo xem xét vé mé hinh d6 khéng dam bdo.

Nhirng mé hinh @ khéng da@m bdo cla cac phuong phap do thudng gém cac thanh phan céng dén,
ngha 1a nhi*ng thanh phan dé khéng dam bao phu thudc vao mét sb yéu té khac. Cac thanh phan cong
dbn nay c6 thé dan dén hiép phurong sai (xem 6.1), ngay ca khi chiing khéng xuét hién khi s dung
phwong phap do cho phép do théng thwéng. Viéc danh gia hiép phwong sai va twong quan 13 diéu cét
yéu dé coé wéc lwong chinh xac vé do khéng dam bao chudn tdng hop kém theo gia tri tinh chét cla
CRM. Dé thuan lgi cho qua trinh phat hién hiép phuong sai, nén lap thanh van ban cac thanh phin d6
khéng dam bao cé trong thanh phan d6 khéng dam bao cdng ddn. Hé thdng tai liéu nay cho phép nhan
biét twong d6i nhanh nhitng ngudn cé thé cla hiép phwong sai va tong quan. Trong Phu luc F cla
GUM: 1993 dwa ra hwéng dan chi tiét hon vé cach danh gia hiép phwong sai két qua.

6.4 Vin dé déi véi ham phan bd

Phéan 16n cac k¥ thuat théng ké ddi héi nhirng gid dinh 4n y hodc rd rang lién quan dén ham mat do xac
suét clia bién nghién c(ru. Phirong phap tiép can clia GUM khoéng phai 1a ngoai 1€, vi tai mét diém nao
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d6 trong qué trinh @anh gia, ham mat 46 xac suét sé duoc xac dinh hoZc gia dinh. M6 hinh sir dung dé
chirng nhan mau chuén cling khéng ngoai 1& véi nguyén tic nay, vi nhi'ng mé hinh nay dwoc Iap tir Iy
thuyét théng ké co s&. Nhirng gid dinh nay thuong dwoc tao ra mét cach An y (vi du théng qua viéc st
dung wéc lwong thdng ké cu thé/ky thuat danh gia loai B) hon la mét cach cu thé. Vi du, nhidu phuwong
phap théng ké gia dinh réng di liéu c6 phan bé chun. Gia dinh nay cling Ia co s& cho phan 16n céc
théng ke trong tiéu chuén nay. Déi véi phan Ion di liéu tir cac phép do tdng hop, gia dinh gin ding
nay la hop ly, trong khi véi cac phép do khac nhw phép tinh cac s8 nhé thi gid dinh nay khéng dung.

Phan tich héi quy va phan tich phwong sai déu dwa trén gia dinh 1a di¥ liéu phan bd chudn. Tuy nhién,
nhi*ng cong cu théng ké nay van 4p dung tét déi véi nhikng di liéu c6 ham phan bé mot mét, mién 13
di¥ liéu ndy dung dé wéc lweng phurong sai (vi du, xem Digu 7, 8 va Tai liéu tham khao [21]).

M6t vén dé nghiém trong ndy sinh néu phan bé thyc nghiém clia dir liéu mé ta d%c trung chi ra nhidu
gia tri cwc dai. Trong trwong hop xau nhét, didu nay c6 nghia Ia vat liéu khéng thé dwoc chirng nhan
do thiéu sy théng nhét gitra cac két qua tir cac phong thi nghiém va/hodc tir cac phirong phap do. Viéc
an dinh mét gia trj tinh chét riéng I& chi c6 ich néu c6 sy théng nhét gitra cac phuong phap valhodc
céc phong thi nghiém. C6 thé xir ly nhirng khac biét nhé bing cach dwa ra mét thanh phan dé khong
dam bao bd sung thich hgp véi tac dong nay. Néu co s théng nhét gitra cac phong thi nghiém vé viéc
st dung mgt phwrong phap cu thé thi cé thé xem xét viéc chirng nhan phu thuéc vao phwong phap kéo
theo gia trj tinh chét phy thugc phurong phap. Néu khong dat dugc sy théng nhét gitra cac phong thi
nghi¢m va viéc phan nhém theo phwong phap ciing khéng gidi quyét dwoc van dé thi dir liéu mé ta dic
trieng khéng phu hop dé thiét 1ap gia trj tinh chét.

6.5 Sirdung cac tisb

Vi dy nhu trong nhirng nghién ctru d6 én dinh ', c6 mét van @@ tiém &n khi s& dung céc ti s6. Can chu
y réng ti s6 gitra hai bién phan b chudn khéng nhét thiét ciing c6 phan bé chuan . Phan bé thyc té
clia ti s6 gira hai bién phu thudc vao phan bd clia ca hai bién lién quan, ciing nhu phy thudc vao gia tri
thire clia cac tham s6 clia nhirng ham phan bé nay. Cu thé, khi gia trj tinh chét c6 thé bing khéng, nhu
trong vi dy véi mét sb phép do mau, viéc st dung ti sé c6 thé din dén nhirng van d& nhu: ti sé sé theo
phan bd Cauchy '”. Phan b nay khéng c6 mé men, nghia 13, vi du nhw, khéng xac dinh dwoc phrong
sai. Hé qua la khang thé danh gia @6 khéng dam bao do trén co s& phan bé xac suét 4n dinh.

Cling c6 thé téi thiéu hoa tac dong clia cac thanh phan sai sé ng&u nhién do phép do nhé viéc 4p dung
ding quy luat lan truyén do khéng dam bao; nghia 1a tinh ¢a cac sé hang hiép phwong sai cin thiét
gitra hai bién 1ap nén ti sé. Viéc “gidm d6 khéng dam bao” nay thudng Ia tac déng mong muén c6 duoc
théng qua str dung ti sé "%; wu didm clia viéc st dung quy luat lan truyén @ khong dam bao déi voi dir
liéu dwoc quan trac 1a an toan véi vat mdu theo ham phan bé cua ti s, ddng thei din dén tac dong
mong muén vé s “triét tiéu cac thanh phan sai sé ngau nhién” 19,
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6.6 Lwa chon hé sé phu

Hé s6 phi dung trong buéc g) clia phwrong phap tiép can néu trong 6.1 dwoc xac dinh trén co s& ham
phan bé gia dinh cho gia trj tinh chét (thwéng 1a phan bé chuan) va @b tin cay (thwong 1a 95 %). Hé qua
a hé sb phu k = 2 thudng dwoc 4n dinh trén co s& nay (phan bd chudn, d6 tin cay Ia 95 %). Néu sb
bac tw do (hiéu qua) dwoc xem la thap, c6 thé st dung phan bé-t Student d& &n dinh hé sé pha.

Trong trudng hop phan bé n dinh cia gia tri tinh chét dwoc coi 1a khéng déi xtng, nhu trong trwong
hop két qua cla phép tinh theo phan bd Poisson, cin dwa ra mét khoang tin cay hon Ia d& khéng dam
bao m& rong va hé sé phu.

6.7 Chirng nhan lai

Gia tri tinh chét thyc té ciia mét CRM co6 thé bién ddi theo thai gian so véi gia tri dwoc chirng nhan. Khi
gi tri tinh chat clia m¢t CRM ndm ngoai pham vi néu trong gidy chirng nhan, c6 hai cach co ban dé xi
ly vén dé nay:

— huiy bé CRM/RM, hodc
— chng nhan lai vét liéu.

Vige Iwa chon mét trong hai phuwong én trén duoc dya vao ca yéu té kinh té 13n ky thuat. Yéu té ky
thuat ddi voi viéc hlly bé c6 thé bao gém, vi du nhu, hlly bé chét nén hodc mét hay nhidu phan tir cia
chat nén, day c6 thé Ia két luan rit ra t thir nghiém d6 8n dinh hoac theo déi dé én dinh (xem 8.4).
Vigc hiy bé mét CRM trén thi tredng c6 thé dugc wu tién néu 16 c4 thé con lai qua nhd @& chieng nhan
lai.

Vigc chirng nhan lai c6 nghta 12 tién hanh lai (nhirng phén lién quan cua) thir nghiém tinh ddng nhét,
(c&c) phép thir 36 6n dinh va/hodic mé ta dic trung cla mau chuén. Cai tién kha ning do lwéng trong
mét finh vire cu thé cling c6 thé Ia Iy do clia viéc chirng nhan lai (néu kha thi v& mat kinh té). Vat liéu
nhu dugc san xuat c6 thé van du tét, tuy nhién cin cai tién viéc thiét 1ap gi trj tinh chat nhdm giam do
khéng dam bao cla gi4 trj dé lai tré nén c6 ich véi ngwdi str dung CRM.

MGt loai chirng nhén lai khac trong thyre té 1a do c6 sy thay ddi dan tinh chét clia vat liéu. Mét vi du vé
loai chirng nhén lai nay la gia trj nhiét lweng cla than da, gia tri nay thay ddi theo thoi gian khi than da
dwoc lwu kho trong nhitng diéu kién tét nhét c6 thé.

7 Nghién ctu tinh ddng nhit

7.1 M& déu

Phan I6n cac RM dwgc chudn bi theo cac 16 ca thé (vi du chai, lo hodc mAu thir). Budc cubi ciing trong
viéc chudn bj clia nhidéu RM 1 sy chia nhé thanh cac ca thé si dung. Mét tap con clia I6 cac c4 thé,
thuong tir 10 dén 30, dwoc chon ra theo chwong trinh 14y mAu d& nghién ctru tinh ddng nhét. C6 nhiéu
phuong phap khac nhau dé lwa chon mau con tir 16 (vi dy, Ay m3u ngiu nhién, ldy mau ngiu nhién
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phan tang hodc l&y mau hé théng). Chuong trinh 1y mau ngiu nhién hoac lay m&u ngau nhién phan
tang phan Ién dwec dung trong thyc té va thudng dwa ra mét mAu con c6 thé duoc coi la dai dién cho
toan bo 16. Cling ¢6 thé dung chuwong trinh 1y mau hé théng khi chic chén ring s& khéng phét hién
dwoc tinh khéng déng nhét trong 16.

Két qua nghién ctru tinh ddng nhét gitra cac don vi bao géi ¥ cung cAp cho viéc danh gia mét trong
nhirng thanh phan clia 4§ khéng ddm bdo trong mé hinh chitng nhan (xem Didu 6). Mirc d6 clia thanh
phan do khéng ddm bao nay cé thé khac nhau nhidu, chi yéu tuy thudc vao ban chat ciia RM. Loai
phép thir tinh ddng nhét nay chi thich hop néu gidy chirng nhan dwoc cip c6 gia tri véi mét 16 ca thé.

Loai khéng déng nhét quan trong thir hai la tinh ddng nhét trong mét don vi bao géi, c6 thé gidm dwoc
dang ké tac dong cua loai nay bing viéc dua ra huéng din st dung phu hop. Nhitng hwréng din nay
c6 thé bao gdm viéc tron lai mAu va, véi nhirng vat liéu dang hat, Ia lvong mAu téi thidu phai ldy. Néu
duoc [y mét cach chinh xac thi day 13 mét phdn mau kiém nghiém nhd nhét cé thé duoc xem I3 dai
dién cia RM trong pham vi 46 khéng dam béo dwec chirng nhan.

7.2 Vitliéu

RM dwoc chudn bj & dang dung dich hodic hep chét tinh khiét (néu dugc chitng nhan vé d6 tinh khiét:
chi khéng phai vé sy khéng tinh khiét) dugc mong doi co d6 ddng nhat cao vé& mat co s& vat Iy (nhiét
ddng lirc) vat ly. Tuy nhién, nhibng vat liéu nay cling c6 thé thé hién sy khéng ddng nhét nao do, vi du
nhw do chénh Iéch méat d¢ hodc kim loai c6 chira bot khi. Myc tiéu cla th tinh ddng nhét véi nhirng
vét ligu nay chi yéu Ia phat hién moi tap chét, sw giao thoa hay sy thiéu déng déu do nhitng vén d&
khéng duoc phét hién trong qua trinh chuén bi. Trong treeng hep nay, moét déng gép du rat nhd néu
khéng muén néi 1a khéng dang ké vao d¢ khong dam bao déu duoc mong doi tir nghién ctru tinh ddng
nhét gira cac don vi bao géi. Tham chi trong trrong hop nay c6 thé gia dinh d ddng nhét hoan hio,
gid dinh nhu vay can dugc xac nhan bang thyrc nghiém qua nghién ciru tinh d@dng nhét.

Nhirng vét liéu nhi bt hén hep, quang, hop kim, .... khéng déng nhét v& thanh phan cAu tao ty nhién.
Do vay, can phai thir RM dugc chun bj tir nhitng vat liéu nhw vay d& danh gia mire d6 khong déng
nhét. Mrc d6 clia thanh phan @ khéng dam béo do tinh khéng ddng nhét gitra cac don vj bao géi c6
thé van nhé hodc tham chi khdng dang k& so véi d6 khéng dam bao kém theo, vi du nhw, thir d6 n
dinh hay mé ta dac trung, nhung trong mét sé trudng hop khéng thé tranh dwoc viéc thanh phan nay
c6 cing mirc d6 voi thanh phan d6 khéng ddm bdo tir viéc xac dinh gia trj tinh chét (mé ta dac trung).
Phén 16n phy thude vao nhitng Iwa chon sdn cé trong qua trinh chun bj nh3m lam gidm tinh khéng
dbéng nhét ctia 1.

7.3 Khai niém tinh ddng nhét

Ve ly thuyét, mét vat liéu 1a hoan toan ddng nhét déi véi dic treng da cho néu khdng cé sy khac biét

“ Khi @& cap dén “tinh ddng nhét gira cac don vj bao géi", c6 nghfa la chuan twong ty ap dung cho cac dang vat
Iy khac cia RM, nhw 14 lo hodc cac mau thiv.
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nao gitra nhirng gia trj cla dac trung nay gika cac phan (ca thé) véi nhau. Tuy nhién, trong thyc té,
mét vat ligu duoc chép nhan la déng nhét dbi voi dic trung da cho néu khac biét vé gia tri dac trung
nay gitra cac phan (hogc ca thé) véi nhau Ia khong dang ké khi so sanh véi thanh phan do khéng dam
bdo, vi du nhw tir viéc mé ta dic trung.

C6 s han ché vé thyc nghiém dbi voi viéc phat hién tinh khéng ddng nhét cla 16 (Upb). Cén than trong
@& khong wéc lugng thap thanh phan d6 khong dadm bao nay do nhitng han ché phét sinh tir, vi duy,
phuong phap do. Cuy thé la khi chi sdn c6 nhitng phuong phap véi d6 1ap lai kém, sé cé nguy co udc
lvgng thap nhw vay. Hon nira, khi c6 thé, miu con duoc Iy cho phép do cn @i Ién sao cho cach lay
méu con nay khong gop phén dang ké vao d6 khong dam bao do d6 I3p lai clia phép do (xem thém
7.10).

Diéu nay chi yéu giai quyét tinh khong ddng nhét Ion, vi véi phan 16n maAu chudn, loai khéng déng
nhét nay c6 lién quan nhiéu nhét. Tuy nhién van c6 nhitng ngoai 1& quan trong. Vi dy nhuw trong phan
tich bé mét, mau chuan co thé I3 c4c I6p x6p hay Ia kim loai. Buong nhién, tinh khéng déng nhét lién
quan dwgc xét theo bé méat chir khéng theo huwéng vudng géc véi bé mat. Phan 16n cac xem xét trong
diéu nay ciing c6 thé c6 y nghta véi nhitng loai khong déng nhét khac, nhwng hwéng din dwa ra cin
dugc so sanh véi tai ligu chuyén sau hon, bao gdm ca céc tiéu chudn quéc té mé ta nhirng phwong
phap do lién quan,

7.4 Thyc té

Ly twdng la, mot RM can dwoc mé ta dac trung vé mirc d6 khong ddng nhat cho méi dsc trwng quan
tam. D4i véi cac RM c6 sé Iwgng tinh chét dwgc chirng nhan twong déi 16n, viec danh gia mic do
khéng ddng nhét cho tat ca céc tinh chét co thé Ia ganh ning ca v& mét kinh té I3n stc Iwc va trong
mét sé trwdng hop, viéc danh gia nay la khéng kha thi. Tuy nhién, cin thay ring chat lvong cia RM
duoc san xuat phu thudc (trong sb nhitng didu khac) vao viéc danh gia ding tinh khéng déng nhét ciia

16.

Trén thie té, mirc d khong ddng nhét clia nhitng RM nay c¢6 thé chi dwgc danh gia (trong didu kién
nhét dinh) véi mét sé dac treng dwoc chon ra néu phwong phap tiép can wu tién khdng kha thi, Cac
dac treng nay nhét thiét phai dwoc lwa chon mét cach thich hop trén co s& nhixng méi lién hé héa hoc
hay vat ly dwgc thiét 1ap; vi du nhw sy dong thoi da nguyén té trong cac giai doan khoang chét ciia mét
RM d&n dén gia dinh hop Iy 1& RM cling c6 mirc dé déng nhét twong ty déi véi cac nguyén té khéng
duwoc Iwa chon. Nhitng vi dy khac trong d6 viéc gidm cac d3c tring trong nghién ciru tinh ddng nhét cé
thé gdm than d4 ning, mau nau, véi tinh khong déng nhét dwoc phan anh ding nho ham Iwong tro
va/hodc Iwu huynh. Déi véi nhitng dac treng khéc, tinh déng nhét clia 16 thuong tét hon cac dac trueng
nay.

Trong moi treong hop, can c6 thém bang chirng vé tinh ddng nhét ctia nhitng dic trieng ma  thuc
nghiém nghién ctru tinh ddng nhat khéng dé cap. Bing chirng nay c6 thé c6 dwoc, vi du nhu tir cAc tai
liéu khoa hoc, qua nghién ctiru d6 dn dinh, hodc mé td dic treng vat liéu. Vi vay, bing chirng cé duwgc
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can cho phép chuyén dinh lvgng mirc dd khéng ddng nhét quan sat dwoc tir d3c treng nay sang mét
dac treng khéc, véi d bing chieng rdng mirc d6 khéng ddng nhat khéng bi wéc lweng thap di.

7.6 Cac phép do

Can thye hién cac phép do trong nghién ctru tinh déng nhat duéi nhitng diéu kién 13p lai (xem TCVN
6910-1 (ISO 5725-1) " vé& x4c dinh céc diéu kién 13p lai). Hon nira, d6 léch chudn I3p lai cia phwong
phap do c&n phai nhé. Khi cé thé, can dat dwgc mét tredng hop trong 6 dd khong dam bao kém theo
viéc xac dinh mét don vj bao géi riéng 1é (s/\/;) nhd hon dang ké& so véi do khéng dam bao chuén
tdng hop (mong mudn) ctia viéc xac dinh gia tri tinh chét. Trong mét sé tredng hop didu nay la khéng
kha thi va cé thé doi héi mét phurong phép tiép can khac phuong phap néu trong 7.9 ' thweng dan
dén wéc lwgng d6 khéng dam bao cao hon.

Cén thyc hién cac phép do sao cho xu huéng (d6 tréi) trong cac phép do cé thé tach biét véi xu hudng
trong 16 cac mau. Diéu nay cé thé dat dwgc béng cach do sb phép I3p ctia mAu ding trong nghién ctru
tinh ddng nhét theo mét thi tw ngau nhién. Cach khac, thir tw clia mau do ciing c6 thé dwoc ddo lai
gitka cac Ian I&p nhu trong vi du dwéi day.

VI DU: Gia st 10 m3u dwoc ding dé& nghién cleu tinh ddng nhét véi 3 1an [3p. Mét phuong 4n phi hop dé tién
hanh phép do dwgc doc nhw sau:

Lan lgp thir nhdtt 1-3-5-7-9-2-4-6-8-10
Lan lgp thir hai:  10-9-8-7-6-5-4-3-2-1
Lan I3p thiv ba: 2-4-6-8-10-1-3-5-7-9
Cé thé phét hién xu hwéng do dé trdi trong cac phép do bang céch thic hién phan tich xu huéng dua trén cac
két qua theo trat tw chinh xac clia phép do. Ciing c6 thé phat hién xu hwéng do viéc chudn bj mau béng cach

phan tich gia trj trung binh ctia don vi bao g6i nhw mét ham cla day sé. Vi vay, quan trong la day sé clia 16 mau
phai lién quan mét cach hop Iy téi qua trinh chuan bj mau va cu thé Ia qua trinh chia mau.

7.6 Chwong trinh 14y miu théng ké hep Iy va phan tich xu hwéng

Chwong trinh ldy m3u dung dé chon loc c4c don vi bao géi (ca thé) cho nghién ctru tinh @dng nhét c6
thé Ia ngu nhién, ngau nhién phan tang ho&c trong mét sé trudong hop Ia hé théng. Can dwa vao xem
xét trong chwong trinh ldy m&u nhitng diém yéu tiém &n clia phwong phap chudn bj mAu, tr d6 cho
phép kiém tra ngat 16 dwoc chudn bi. Trong nhiéu tredng hep, khuyén nghj st dung viéc ldy m3u phan
tang vi diéu nay dam béo réng don vi bao géi dugc chon @& nghién ciru tinh ddng nhét dugc phan bé
dong déu trong toan b 16. C6 thé ap dung nhitng chwong trinh 14y m3u hé théng néu thirc té khong cé
nguy co bé sot nhirng tac ddng hay xu hwéng hé théng lén 16.

Can tién hanh céc phép do theo cach sao cho moi xu huéng cé thé xuét hién trong mau khéng can tré
b4t ky xu hwéng nao cé thé cé trong ban than cac phép do. Trong mét chwong trinh do co thé dat
duoc diéu nay thong qua, vi du nhw, ngdu nhién héa thir ty clia cac don vi bao g6i két hop véi thay d@di
thi tw do cac miu.
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Trwde khi xac dinh mibe 6 khdng ddm bao chuan vé tinh déng nhét gitra cac don vj bao géi, can kiém
tra xu huong cla di ligu thye nghiém cé dugce. Trong 8.3.1 dwa ra cong thirc co' ban cho viéc phan
tich xu hwéng trong trvéng hop nghién ciru @6 6n dinh, phwong phép ciing cé thé ap dung cho di ligu
nghién ctru tinh dong nhat nhu 14 ham ctlia s don vi bao goi. Néu xuét hién mét xu huéng quan trong
trong cac don vi bao goéi thi 16 dwgc san xuat thwong khong thich hop dé& chirng nhan 16. Can didu
chinh xu huéng trong cac két qua do bét ké d6 c6 mang y nghfa théng ké hay khéng. Phuwong phap
phan tich xu hwéng va néu can, phuong phap hiéu chinh d tréi clia dung cu do, bao gém mau kiém
soat chét lvgng c6 thé dugc dua trye tiép vao dung cyu do. Khi quan sat thiy xu hwéng clia 16, c6 thé
can phai thiét ké lai quy trinh chia mau dé loai trir mét cach hiéu qua xu hudng nay.

7.7 Danh gia nghién ctru tinh déng nhit

M6 hinh co ban nghién ctu tinh ddng nhét bao gém i = 1...a don vi bao géi va j = 1....n, phép do c6 thé
thé hién nhu sau (vi dy xem Tai liéu tham khao tir [20] dén [22)):

Xy =M+ Ai+ ey ©)

trong d6 x;1a két qua clia mét phép do riéng Ié trong nghién ctru tinh ddng nhét; i 1a ky vong (toan) cla
x, 1a gid trj trung binh chinh (trung binh cla cac gia trj trung binh) Idy khi s6 phép do I13p lai tién dén vé
cung. Néu cac phép do khéng chéch, thi i béng gia tri thyc. Cac sé hang 4, va ¢, 1a cac sé hang sai sé
vé tinh ddng nhit gitra cac don vj bao géi va sai s do ngau nhién. Phwong sai clia nhitng sé hang nay
la phrong sai gitba cac don vj bao géi va phwong sai lap tvong (rng. Théng thudng cé thé gia dinh
réng 4, va ¢, la doc lap véi nhau, nghia la tinh khong ddng nhét gitra cac don vi bao géi khéng anh
hwdng dén do 13p lai cla phép do hay nguoc lai. Hon niva, thwdng cling c6 thé gia dinh ring bién 4, c6
phan b chun, véi trung binh bang khéng va phwong sai la o2 . Twong ty nhw vay, thuong cé thé gia

dinh réng sai s6 do ngéu nhién ; 1a cac bién c6 phan bé chudn véi trung binh béng khéng va phwong

sai la o®®".

C6 thé xay dirng nhiéu thiét ké thirc nghiém cho nghién ciru tinh ddng nhét gitra cac don vi bao goéi.
B.2 m6 ta mét trwong hop st dung phwong phéap phan tich phwong sai mét chidu 1dng ghép day du.
7.8 Nghién ctru tinh déng nhét gitra cac don vj bao goi

Nghién ctru tinh ddng nhét gitra cac don vj bao g6i nhdm xac dinh d¢ bién dong gitra cac don vj bao
g6i. “Nhém” nhur mé ta trong diéu trén, dai dién cho don vi bao géi. Hai cach thiét 1ap thic nghiém dién
hinh cho nghién ctu tinh ddng nhét gitra cac don vi bao géi dwgc thé hién trong Hinh 1 va 2.
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Hinh 1 - So dd nghién clru tinh déng nhit giira cac don vj bao géi
(tir tai liéu tham khao [22])

Hinh 1 thé hién treéng hop ly tedng trong dé c6 thé Iy mAu con céc c4 thé va da dwoc tién hanh.
Trong thiét ké nay, vi nhirng phén thir nghiém dwoc I4y tir m&i miu cta 16 va dwoc bién ddi rieng biét,
nén phuong sai “gitta cac don vj bao géi” chi bao gdm s khéng ddng nhét gitra cac don vi bao goi,
trong khi phurong sai “trong mét don vj bao géi” lai bao gdm d6 khéng da&m bao do phép do, phép bién
ddi va lay mau con. Trién vong c6 dwoc woc lwong khong chéch d khong ddng nhét cia vat lidu 1a
trwdng hep ly twéng.

L e . e e s = K
Bon vj bao géi Bon vj bao goi Bon vij bao géi
ther 1 ther 2 thir k
—_—y PR SNS— Y
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Gilra cac nhém

Trong pham vi nhom

A J

Hinh 2 — So d4 khac vé nghién ciru tinh déng nhét giira cac don vj bao goi
(tir tai liéu tham khao [22])

Hinh 2 thé hién thiét ké véi treong hop trong d6 khong thé 1dy mAu con clia cac c4 thé hodc khong
thie hién dwoc, vi du vi ly do kinh té. Trong thiét k& nay phuong sai “gitra cac nhém” bao gbm ca tac
dong cua tinh déng nhét gira cac don vi bao géi, cling nhwr moi tac dong phat sinh t viéc bién ddi
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mau. Phuong sai “trong pham vi nhém” chi bao gém d6 13p lai clia phép do. Thuéng chi c6 thé co mét
phép thi v&i nhitng phén thir hodc nhirng mAu “thir riéng”, nén trong trrong hep nay sé 14n 13p n bing
1. Trong nhirng tredng hop nady, tinh ddng nhét trong pham vi don vj bao goi khéng ¢6 anh hwéng
duoc tinh dén. Trong nhirng tredng hop d6, néu mau cho phép nhidu phép do sau khi bién déi, n
thudng sé I6n hon. Khi n > 1, ¢6 thé xi ly diF liéu bang phan tich phwong sai (xem A.1 va B.2).

Néu str dung phwong phap phan tich phuong sai mét chiéu thi trong ca hai tredng hop cé thé tinh sy,
theo

MS among — MS it i
sy =y = M ey~ MSwiten (4)
o

Trong nhirng tredng hop nay, phuwong sai gitba cac don vj bao géi 52, hoan toan ddng nhét véi 43, .

7.9 D9 lap lai khéng ddy du ctia phwong phap do
Vigc nghién ctru tinh déng nhét véi mét phurong phap do c6 thé 13p lai ddy dl khéng phai khi nao cling
thic hién duoc. Trong nhirng treong hop d6, c6 thé can mét phuong phap khac dé& cé géng wéc
lwong tac dong téi da. Néu 4, bidu thi thanh phan dé khéng dam bao do tinh khdng ddng nhét caa 16
dwoc dwa vao mé hinh dé chirng nhan thi cin chu y ring
_ . 2
MSamong MS vithin < ugb < S;b +i (5)
n o
Phuong sai d6 13p lai co thé nhan dugc mét cach tach biét, hodc duoc d4t bing MSumn. VE& phai clia
biéu thirc dai dién cho d6 khéng dam bao chuan binh phwong lién quan dén két qua clia mot don vi
bao géi. V& trai dai dién cho tac dong “thudn tdy” do tinh khéng ddng nhét gitra cac don vi bao go6i, nhw
duoc woc lwgng tlr phan tich phwong sai.
Théo luén vé cac phwong phap khac nhau dé dat dwoc woc lvgng vé dé khéng dam bao tinh dén do
Iap lai khéng day @ clia phwong phap do ngoai két qua & cong thike (4) dwoc cho trong tai liéu tham
khao [19]. Anh hwéng clia d6 léch chuan 13p lai toi sy, c6 thé dugc tinh bing viéc s& dung

f . 2
wbp = MSm:hm 4 (6)
n N VM

trong d6 AfS.... bang phwong sai d6 I3p lai clia cac phép do dung trong nghién ciru tinh déng nhét
gilra cac don vj bao géi.

Biéu thirc nay dya vao viéc xem xét rang khodng tin cay cé thé duoc xay dwng cho sy, va mét niva dé
rong clia khoang tin cdy 95 % duoc chuyén thanh @& khéng dam bdo chudn, cé thé dugc ldy lam
thuéc do tac dong clia dd 14p lai cla phwong phép 1én wéc lwgng cla Sy Biéu thirc 1a mét vi dy vé
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cach dua vao tinh toan viéc khéng cé kha nang wéc lwgng tinh khéng ddng nhéat. Cé thé xay duwng
nhitng cach khac nhuwng c&n déap (rng cac tiéu chi néu trong céng thirc (5).

7.10 Tinh ddng nhit trong mét don vj bao géi

Van dé tinh déng nhét trong mét don vi bao géi chi phat sinh khi cac don vj bao géi cia RM tham gia
c6 thé dwoc ldy mau con. Trong nhidu treong hop, khéng thé cé dwoc wéce lwong chinh xac phwong
sai do sy khéng ddng nhét trong don vi bao géi d6. & mét mirc d6 nao dé, do 13p lai cGia phwong phap
thir sé luén bao gdm wéc Iwgng déi véi tinh ddng nhét trong mét don vi bao géi. Bidu nay lam cho wéc
lwong dbi véi s, ludn “an toan”, nghta la 1&n hon dd khéng dam bao thyc té. Hinh 3 thé hién phuwong
thirc nghién c(ru tinh ddng nhét trong mét don vi bao goéi.

Nhiéu phan th( nghiém dwoc 1y ra tir mét mau thwong chi dugc bién ddi mét 1an (Hinh 3). C6 cac
ngoai I& (vi du sk dung sy phét quang tia X) trong d6 cé thé thyc hién nhiéu phép do trén ciing mot
phén thir. Trong nhitng trwéng hop nay, c6 thé xem xét phuong phap ANOVA mét chigu nhw trong
trwong hop tinh ddng nhét gitba cac don vi bao géi (xem A.1). B$ léch chudn lién quan la do léch
chuén git*a cac nhém, trong dé6 moét nhém dai dién cho mét mau con.

L
Bon vi bao géi
e AP xS

—_——
MAu con ther 1 MA&u con thiy 2 MAu con thir a
—
Phép bién dbi Phép bién ddi { Phép bién dbi \
r v b,
n phép do n phép do n phép do
— S

Gilra cac nhém

ifl

Trong pham vi nhom

i

>

Hinh 3 — So dé nghién ciru tinh ddng nhét trong mét don vi bao géi
(tir tai liéu tham khdo [22])

Sb miu téi thiéu phai ldy dwoc xac dinh bng viéc tién hanh nghién ciru tinh déng nhét trong mét don
vi bao géi déi véi cac phan thir khac nhau. Vi 6 léch chudn vé tinh ddng nhét trong don vi bao géi phu
thudc vao sb Ivong phan t& mang mét tinh chét nao d6, nén cé thé xac dinh sé phan ti téi thidu (hoac
phan thir t6i thiéu). Con s téi thiéu nay la mau nhé nhét dwoc Iy theo d6 d6 léch chudn vé phan the
béng d6 Iéch chuan I3p lai ctia phwong phép do.

S6 mau téi thidu phai lay cé thé duoc xac dinh bing thyc nghiém hodc théng qua phép ngoai suy.
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Phép ngoai suy dd Iéch chuén trong mét don vj bao géi c6 duoc tir cac ¢& mau khac nhau cé thé duoc
dung dé tim c& mau con nhoé nhét khéng gay anh hudng dén do 1p lai clia phép do déi véi tham sé cu
thé dé. Do thyc té 1a d6 léch chudn tinh ddng nhét trong mét don vi bao géi thuong dwoc wéc lvong
quéa mirc nén sé mau téi thiéu phai lay thudng cling sé la mét wéc lweng cao.

Mét phwong phép tiép can khac déi véi van dé nay l1a @é chirng té réing voi mau cu thé duoc 1y, do
léch chuén trén cac phan cla phép thir biing d6 léch chudn I3p lai clia phwong phap do. C6 thé thyc
hién danh gia nhw vay bang cach so sanh cac phuong sai véi phép thir * [chi tiét xem TCVN 8056
(ISO Guide 33)]. M3u dugc lay dung trong thi nghiém nhw vay cé thé dwgc dat lam mau téi thidu phai
ly.

8 Nghién ciru dé 6n dinh

8.1 Cac dang (khéng) n dinh

Cé hai dang (khéng) én dinh dugc xem xét trong chirng nhan mau chudn:
- d6 6n dinh dai han cla vat liéu (vi dy thoi han s& dung), va

- d6 én dinh ngén han (vi dy d6 n dinh cla vat liéu trong “diéu kién van chuyén”).

D6 6n dinh dai han clia mau chudn duoc kém theo tinh chét clia RM tai noi lwu gitr ctia nha san xuét.
D6 &n dinh ngén han kém theo moi tac dong dac biét do viéc van chuyén mau. Trong mét sb trudng
hop, khong thé duy tri cac diéu kién thich hgp dbi voi do n dinh clia RM trong suét qua trinh van
chuyén va, trong trieéng hop nay, can Iap ra gidi han cho phép déi véi dé khéng dam bao dic biét nao
dé trong cac gia trj tinh chét.

Déi véi hiéu lyc cia d6 khéng dam bao néu trong gidy chirng nhan cliia CRM, viéc wdc lwgng chinh
xac cac tac dong do @6 n dinh dai han va d6 én dinh ngén han cling quan trong nhw viéc danh gia
chinh x&c tinh khéng déng nhét cta 16 (xem Diéu 7). Trong thoi gian st dyng clia CRM, can chirng
minh gia tri st dung clGia 6 khéng dam bdo trong gidy chitng nhan, sao cho CRM c6 thé dap (ng cac
yéu cau lién quan dén dé én dinh.

Diéu quan trong twong duong la biét diéu gi c6 thé xay ra véi mau néu khéng duy tri dwgc didu kién
van chuyén thich hgp. Trong nhiéu tredng hop, viéc kiém tra xac nhan don gidn CRM truéc 1an st
dung d4u tién co thé du dé xac nhan lai gia tri s dung cla gidy chirng nhan, ngwoc lai trong nhirng
trweong hop khac rd rang 1a CRM lai tré nén vé ich. Kién thirc nay cho phép nha san xuét dwa ra chi
dan tét hon va tir géc dé nguwdi st dung 13 mét san pham tét hon. Vi vay nhiing nghién ctru vé do 6n
dinh khéng chi duoc tién hanh dé danh gia d6 khéng dam bdo do kém theo d6 &n dinh cla vat liéu ma
con co6 thé quy dinh diéu kién bdo quan va van chuyén thich hep (xem thém 5.9).

8.2 Thiét ké thyrc nghiém

C6 hai phwong thiec thirc nghiém co' ban trong nghién ctru d6 én dinh (13123
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- nghién ctru dd 6n dinh cb dién, va
~ nghién ctru @6 én dinh dang thoi.

Trong nghién ctru d6 én dinh cé dién, cac mAu riéng biét dwoc chudn bj ddng thai (nghfa Ia theo mét
18), trong nhirng diéu kién giéng nhau, duoc do theo thoi gian. Trong trwdng hop nay, céng viéc dugc
thirc hién trong nhirng didu kién tai lap (trong pham vi phéng thi nghiém) dan dén d6 khéng dam bao
do twong déi cao, vi bao gém ca do khéng én dinh ciia hé théng do.

Nghién ctru d6 6n dinh déng thei dwoc dwa ra d& cho phép thic hién tat ca cac phép do clia nghién
ctru @6 6n dinh trong nhitng diéu kién 13p lai ', nghfa Ia mét phép do tién hanh cling mét phép hiéu
chudn. Tt “dng thei” nhAn manh réng tét ca cac phép do duoc thyc hién ddng thoi thay vi dwgc phan
bd trong khodng thai gian nghién ctru d6 n dinh, nhr trong trréng hop phwong phép cd dién.

Phwong phap déng théi lam gidm sy phan tan cla cac diém theo thoi gian, vi vay nang cao “giai phap”
nghién ctru d6 6n dinh. Két qua 1a nghién ctru d6 én dinh dang thoi sé mang lai d9 khéng dam bao nhé
hon so v&i nghién ciru @6 n dinh ¢b dién, tly thudc vao sy khac biét gitra d¢6 lap lai va do tai lap cua
phép do (trong pham vi phong thi nghiém). Diéu kién tién quyét voi phrong thire nay 1a cé thé xac dinh
cac diéu kién khéng xay ra sy suy gidm, hodc xay ra it nhat & mét ty 1& khac véi nhirng didu kién bao
quan dugc lya chon. Phrrong thirc dang thi duoc thiét ké riéng cho chirng nhan 16, vi phuong thire
nay khong thé dung trong trieérng heip chirng nhan vat mAu riéng 18.

Ca hai phurong thirc thyc nghiém deu phi hop véi nghién clru d6 én dinh dai han va ngén han. Déi véi
nghién ctru d6 én dinh ngén han, dic trwng clia vat liéu va gia trj tinh chét dwoc nghién ciru trong
nhitng diéu kién khuyén nghi (quy dinh) (téi thidu) déi véi viéc bao géi va van chuyén. Didu kién van
chuyén cang gi6i han cang c6 thé gitr nghién ciru d6 n dinh ngén han hep hon. Khuyén nghi 4p dung
cac diéu kién van chuyén theo d6 d khéng én dinh cia vat liéu khéng I&n hon trong nghién ctru d6 én
dinh dai han, sao cho khi chirng nhan khéng can tinh dén déng gop ctia d6 khéng dam bao vao do
(khéng) én dinh ngén han. Déi véi mét sé loai mau chuan (vi du nhi mAu chuin y té, sinh hoc va méi
tredng), khéng phai ludn théy ré 1a c6 thé duy tri didu kién van chuyén cho phép bé qua tac déng clia
viéc van chuyén vat liéu. Néu khéng c6 kinh nghiém triedc @6 v& sy két hop chat nénitinh chat cu thé,
thi ¢6 thé tién hanh nghién ctru @6 én dinh ngén han & céac nhiét do khac nhau, d& c6 dwoc théng tin
lién quan t6i diéu kién bdo quén thich hop va sy can thiét phai thyc hién cac bién phap du phong trong
qua trinh van chuyén.

M6t nghién ctru nhu vay thidng mét khoang 2 thang, nhung ciing c6 thé kéo dai tir 6 dén 12 thang dé
cé duoc théng tin bd sung vé d6 én dinh dai han. Dai nhiét d6 cho sy lién tuc nhw vay co thé duoc
giam t6i mirc thich hop, vi nghién ciru sau 2 thang chi lién quan dén didu kién bdo quan. Viéc van
chuyén CRM c6 thé va cin dwoc té chirc theo cach sao cho thai gian van chuy&n ngén nhét c6 thé.
Kinh nghiém cho thdy 2 tudn la kha thi nhwng van c6 nhirng ngoai I&. Trong moi tredng hop, dé én
dinh ngan han can bao gdm ca nhiét d¢ c6 thé cé trong qua trinh van chuyén (vi du 1én dén 70 °C va
xuéng con - 50 °C) trong mét khodng thai gian it nhét Ia trong pham vi van chuyén CRM cho phép. Vi
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du néu khoang thdi gian nhw vay dwec giéi han trong 3 tuan, thi nghién cteu d6 dn dinh ngén han tir 3
dén 4 tuan la da.

8.3 Danh gia két qua
8.3.1 Phan tich xu hwéng

Budc dau tién trong danh gia di¥ liéu tir nghién ctru d6 6n dinh 1a kiém tra xem c6 thé quan sat duwoc
moi xu hwéng cla d liéu hay khéng. Di véi nhitng van dé& khéng 6n dinh nhd khéng biét treéc dwoc
co ché dong lyc hoc co ban, phép gan ding tuyén tinh la mét mé hinh pht hep. Trong cac tredng hop
co ché duwoc xac dinh rd la nguyén nhan clia d6 khéng én dinh, mé hinh nhw vay dwoc wu tién hon mé
hinh tuyén tinh (thyc nghiém). Toan hoc cling phan nao phtrc tap hon déi voi nhirtng mé hinh khac
duéng thdng, nhung viéc danh gia tién hanh theo cing mét cach thirc, st dung kiém nghiém - F dé
thtr xu hwéng déi véi mire ¥ nghfa.

Trong treéng hop khéng cé co ché dong lyc hoc dwoc xac dinh 1, cé thé thé hién mé hinh co s& cho
nghién ctru do én dinh nhw sau

Y=p+p X +¢ (7)
trong d6 Bo va P la cac hé sb hdi quy, va ¢ biéu thj thanh phan sai s6 ngau nhién.
Vi DU: Mét RM chtra chét ddng vij kich hoat phéng xa 13 vi dy vé tham sé c6 co ché dgng Iwe hoc dwoc xac dinh
rd, trong trvdng hop nay la phan ra phéng xa.
Thanh phén sai s6 ngau nhién, €, ¢ thé chi bao gém sai s6 ngdu nhién, nhuwng ciing c6 thé gém mat
hay nhiéu yéu t hé théng. Trong tredng hep nghién cteu d6 én dinh, X biéu thj thoi gian con Y 1a gia tri
tinh chat cia CRM dy kién. V&i mau chuén én dinh, B; duoc ky vong béng khéng. Viéc xay dwng biéu
thiee cho cac wéc Ivgng cla tham sé By va By cling nhu tinh cac loai phwong sai khac nhau, tuan theo
cung cach thirc nh xay dng cong thire phan tich phwong sai, nhu dé cap trong tai liéu tham khao
[20].
Cho trwéc tap hop n quan tréc cép déi Y theo X, cé thé xay dyng céng thirc nhw dwdi day cho méi ¥,
Vi=Py+ B X +¢ (8)

Théng thwdng véi mai gia tri X; sé c6 nhidéu hon mét gia tri Y; do sw I&p lai phép do, viéc s& dung nhiéu
hon mgt don vi bao géi & mdi thdi diém,.... Can dwa nhitng khia canh nay vao mé hinh nghién ctru do
&n dinh cu thé. Tuy nhién déi véi phan tich xu hwéng, cé thé dung két qua trung binh clia tat ca cac
don vi bao géi tai thi diém X, Theo diéu nay va tai liéu tham khao sé [20], cé thé d& dang xay dung

nhirng mé réng nhw vay.

C6 thé tinh toan cac tham sb hdi quy tir cac cong thire dwédi day. Dbi véi ham wéc lwong do déc, co
thé s dung cong thirc dwdi day
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%(X.—?){Yr?)

hi=ten——— (©)
E(XI_X)
Uéc lvgng déi véi hé sb chain cé thé tinh béng
bo=Y-bX (10)

Céc cong thiec dbi voi d6 léch chudn trong by va b, cé thé dugc tinh toan tir viéc phan tich sai sé. Do
léch chuan wéc lwong cia b, dwgc cho bdi

S(by) = s (11)
Fad

trong doé

A il(Yj—bo—lef)z

s = (12)
Phwong sai wéc lwgng cla by dwgce cho béi
o ot 1 ?2 Sszjz
Vib)=V({¥ - X)=5 i = =l (13)

é()r,-—?)2 ":EI(X;-E)z

trong d6 cAn cha y ring b, va Y khéng twong quan véi nhau ?4,

C6 thé dwa ra danh gia dwa vao do léch chuan vé b,. S& dung céng thirc (11) va hé sé  thich hop (sé
bac tw do lién quan bang »n — 2), c6 thé kiém nghiém mirc y nghia clia b,. Mac du phwong phap nay
twong déi don gian nhwng lai ddi hdi tinh toan s(b,), 1a tham sé thuéng khéng tinh dwoc bng phan
mém. Tuy nhién da sé cac phadn mém tinh dwoc bang - F thi cling dwgc dung dé danh gia mirc y
nghta héi quy (xem Bang 1).

Sy hdi quy binh phwong trung binh thuéng duoc biéu thi bing SS(blby), duec goi la “téng binh
phwong déi véi b, véi didu kién b,”. Sy hdi quy binh phwrong trung binh () 1a mét wéc lweng déi véi
tinh chét dwoc bidu thi bdi o’y x va dugc goi la phwong sai vé sy hdi quy.
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Bang 1 - Bang phan tich phwong sai hdi quy tuyén tinh

Ngubn gay ra $6é bac ty do Téng binh Binh phwong F
do bién dong phwong trung binh
SS MS
Do sy hdi quy 1 i(};l,_}_f)z MS g e ﬁ;‘f
=1 5
. S (y,~7 ) 2SS

Vé s hdi quy (s6 duw) n-2 E(Y' ¥ i
Téng, dwoc hiéu
chinh dbi véi gia tri n-1 ;I(};r_?)z
trung binh ¥

C6 thé kiém nghiém ty sé MS,, / s’ v& mirc y nghia bang cach s dung céc bang F. Bang 1 dua ra
théng tin can thiét vé sé bac tw do. Uu diém cla viéc st dung bang F thay cho phuong phap st dung
phép kiém nghiém - 1 I&n hon gép hai lan:

- bang F dwgc cai dit mac dinh trong phan Ién cac hé théng phan mém, va
- béng F c6 thé d& dang mé rong sang cac mé hinh hdi quy khac nén cé thé trng dung réng rai.

Du str dung dang phép kiém nghiém nao cling can chua y ring két qua chi coé y nghia khi dé léch chuan
1&p lai cia phép do, c6 thé cung véi tinh déng nhét gitra cac don vi bao géi, di nhé. Khi d6 léch chudn
1&p lai c6 thé so sanh dugc véi d6 léch chuén I4p lai trong nghién clru tinh déng nhéat va mé ta dac
treng vét liéu (vi dy xac dinh gia tri tinh chét), cé thé chirng minh réng yéu ciu nay dwoc dap tng mién
la cé lién quan dén do 13p lai ctia phép do. C6 thé gidm tac dong cla tinh khéng déng nhét gitra cac
don vi bao géi bang cach lay nhigu don vi bao goéi & mdi théi diém. Phwong phap tiép can nay co thé
can khi sy, bing hodc I&n hon dd l&p lai clia phép do. Néu quan sat dwoc xu hwéng thi thwdng co
nghfa & vat liéu khéng thé dugc chirng nhan. Tiéu chi déi véi quyét dinh nay can dya trén do khong
dam béo (ky vong) kém theo gia tri tinh chat clia miu chuén, thei han s dung (mong muén) va xu
hwéng khodng thdi gian nay. Néu trong khodng thdi han st dung (mong muén) xu huwéng cé y nghia
vé d6 khéng dam bao kém theo gi4 tri tinh chat clia RM thi vat liéu khéng thé dwoc chirng nhan do
thiéu do 6n dinh, hodc thoi han st dung can rat ngén.

8.3.2 Panh gia d¢ khong dam bao khi khéng c6 xu hwéng

Nghién ctru d én dinh bao gém céc thanh phan dé khéng dam bao dwéi day:
— d6 lap lai cia phép do;

—  dd khéng 6n dinh cla vat liéu;

—  d9 khéng 6n dinh ctia hé théng do (trong thiét ké cb dién);
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—  cdac khia canh cua sy tai 1ap (vi dy ngwdi van hanh, thiét bj), bao gém ca phép hiéu chuan (trong
thiét ké cé dién);

- tinh déng nhét gitra cac don vj bao géi (trong chirng nhan 16).

Tl danh muc nay, cé thé thay réng, khi c6 thé, thiét ké dang thei can duoc wu tién hon thiét ké cd
dién, do thiét ké nay lam gidm sé legng thanh phan phai quan sat. Trong nghién cu dé n dinh dang
thei dién hinh, chi cdn lai ba thanh phan @6 khéng dam bao, c6 thé tach biét thong qua phan tich
phurong sai hai chiéu 1dng ghép day dt #° #% Co thé biéu dién do khéng dam bao véi mét phép do
riéng lé trong thirc nghiém nhw vay bang

2 2 2 2
u (ygt)= Ssap t Sppt 8¢ {14)

trong d6 s 1a @6 1éch chudn do dd khong én dinh, s, biéu thj 6 léch chudn gitra cac don vi bao géi
VA s, 1 d6 léch chuén I3p lai. Chi sb i chay theo thi diém, j theo don vj bao géi va k theo sb phép do
1ap lai.

Vi trong triedng hop nghién clru tinh ddng nhét, chat lwong clia bién wéc Ieng s.., phu thudc vao sy,
(va s,). Do d6, tinh ddng nhét gitra cac don vi bao g6i tac dong téi chét lwong clia bién wéc lwgng do
khéng 6n dinh. Didu nay khéng thé tranh dwoc vi day 1a mot tinh chét cia viéc phan tich phwong sai
@01 1B vige xtr ly két qua cé thé tién hanh bang ANOVA hai chiéu, twong ty nhw tredng hop mé ta
trong A.2. Can chu y réng (it nhat vé& nguyén tic) c6 thé woc Iwgng sy, tir nghién cieu @ én dinh 22,
Néu c6 nhidu mirc nhiét do trong nghién clru @6 én dinh, wéc lwgng sy, dat dwoc véi nhiét do chudn
thwrong 13 wéc lwgng tt nhét, vi véi nhiét d nay vat liéu dwoc gia dinh 1a n dinh. & cac mire nhiét 46
ma vat liéu rd rang 1a khéng &n dinh, cac thay dbi vé vat liéu cé thé tac dong dén wéc lwong sy, nhan
duoc.

Gia dinh rang tinh ddng nhét va do 4n dinh clia vat liéu doc 1ap véi nhau. Day 1a tredng hop théng
thwong nhung van c6 thé cé ngoai 1. Néu cé sy khong ddng nhét dang ké gitka cac don vj, cling c6
thé ky vong d6 &n dinh clia vat liéu sé khac nhau gitra cac don vi bao géi, vi do &n dinh cia vat liéu
(trong sé céc tinh chat khac) phy thuéc vao thanh phan cdu tao cla vét liéu. Sy cé mat cla thanh

phan gay mét én dinh nao dé, toan bd 16 kha khéng ddng nhét, ciing cé thé 1a Iy do cho twong quan
nhw vay.

Trong thiét ké cb dién, cong thirc tinh d6 khong dam bao clia mét phép 13p 1a

“z(yuk} . S.“:i’aﬁ‘"-ﬁ'.ﬁwsgh‘*sf (15)
trong d6 mét s hang da dwgc thém vao, phuong sai do thiéu d6 13p lai ¥, s%,.. S hang nay dai dién
cho d6 6n dinh clia hé théng do. Phép do trong nghién ciru d6 &n dinh cé dién dwoc thyc hién trong
nhirng diéu kién tai Iap (trong pham vi phong thi nghiém), dn dén sy phirc tap 1a khdng thé tach do én

% “Thiéu @6 I3p lai” c6 nghia |a ton tai mot tac dong tai lap gira nhirng thei didm thém vao a6 I3p lai clia phép do.
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dinh clia hé théng do khdi @6 én dinh ciia mau chudn tham gia. Két qua 13, déi voi thiét ké cd dién, do
khong dam béo ddi véi d6 khong én dinh sé lun I6n hon d6 khong dam béo trong trwéng hop ding
thoi.

MGt Iwa chon khéc la uéc lvong d6 khong dam bao cho dd 6n dinh théng qua do khéng dam bao kém
theo duong hoi quy véi do déc bang khéng '®l. Phuong phap nay cho wéc lwong “an toan” vé kha
n&éng gidm chét luvgng vat liéu.

C6 thé xac dinh cac thanh phan khac nhau (Ssiabs Stbs S¢) 1P binh phwong trung binh (M) twong Gng.
Trong A.2 dé cap dén ANOVA hai chiéu. Chi tiét hon vé viéc s dung cac thiét ké ANOVA ldng ghép
day di xem, vi dy, tai liéu tham khao [20] va [21].

8.4 Theo d6i do én dinh

8.4.1 Theo thyc nghiém

Can du tinh trée viée theo déi trong subt thoi gian st dung clia CRM. VAn @& co ban ciia nghién ctu
d6 6n dinh Ia v& mat ly thuyét cac nghién cteu chi tinh dén qua khir chi khéng tinh dén hién tai hay
twong lai. M6t s6 loai suy gidm chét lwgng hodc cac van dé khong 8n dinh khac didn ra rat cham va ti
tlr, nhung trong nhiéu tredng hop xdy ra mot sé thay dbi dot ngét tai thoi didm nao do, lam két thac
théi gian s dung ctia CRM. Vi khéng thé dy bao triréc co ché nay nén cin phai theo ddi 36 6n dinh.

Viéc theo dai thwong tién hanh béng thiét ké cd dién. Vi thiét ké dng thoi chi cung cép céc di liéu khi
két thuc viéc nghién ctru @6 &n dinh, trong khi déi véi viéc theo doi thi didu cét yéu la théng tin phai sdn
c6 trong toan b thoi gian st dung clia CRM. Trai véi hai nghién ctru d6 6n dinh kia, didu nay khéng
g4y thém hau qua déi véi dd khéng dam bado kém theo gi tri tinh chét clia CRM, vi viéc giam sat chi
g6p phan chirng t6 rdng do khéng dam bao trong gidy chirng nhan van c6 gia tri. RS rang ring viéc nay
can duoc thye hién mét cach than trong, sao cho khéng lam dé khéng dam bao tang quéa nhiéu trong
qua trinh kiém tra xac nhan CRM, nhung cling khéng cén tinh dén nhitng két qua nay trong dé khéng
dam bao chuén téng hop kém theo gia trj tinh chat clia CRM.

Mot khia canh quan trong véi viéc theo déi cd dién la st dung thiét ké thic nghiém dang thoi dé tién
hanh loai nghién ctru do &n dinh ban lién tuc. Vi du vé loai giam sat @6 dn dinh nay dwoc thé hién trong
Hinh 4.

Trong giai doan hau can, mau dugc bdo quan & nhiét do thich hop. Sau giai doan nay, can kiém tra lai
tat ca cac mAu trong nhirng diéu kién Ip lai (ly twédng). Déi khi cac phép do phai mat hon mét ngay, co
nghia la khéng thé thie hién trong nhirng diéu kién I&p lai chinh xac. Théi han st dung duoc xac dinh
tir cac di liéu (xem 8.5). Quan trong 13 phai lwu ¥ ring cac phép do trong nghién ctu tiép theo can
thye hién treée khi hét thoi han si dung. Bing viéc s dung thiét ké nay, sé it cé nhu ciu két hop két
qua tir cac nghién ctru do én dinh khac nhau vi cac bién wéc lwgng chi céi thién khéng dang ké.

Nguyén nhan loai phép thtr d6 én dinh nay khéng thé lién tuc 1a do viéc si dung cac phép do ding
thoi; vi cac phép do nay dwoc thyc hién mét 1an sau giai doan thi* nghiém do &n dinh, nén can lam
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“gién doan” thi nghiém do 6n dinh. Cling c6 thé xem xét k§ d khéng dam bao kém theo gia tri tinh
chét ciia CRM sau mét gian doan nhu vay, vi c6 thé dung di liéu méi nay vé d6 én dinh nhu mét wéc
Iwong méi clia 9 khdng dam bao do dd khéng én dinh. Vé thye chét, sy “gian doan” 13 do thuc té mbi
nghién cru d6 6n dinh ddng thoi dwec thiee hién véi mét phép hiéu chuén riéng 18. Phép hiéu chuan
nay can cho mdi nghién ctru méi, trong khi véi thiét ké cé dién moi didm di liéu thiedng ddi hdi mét
phép hiéu chudn méi, din dén lam tang sy “thiéu d6 1ap lai”

Y

L1E8 E

0 20 40 60 80 100 120 140 X

Chi giai

thoi gian, thang
nghién ctru

hoat déng logistics
phép do

th&i han st dung

[A3 S

Hinh 4 — Thir nghiém d¢ &n dinh ban lién tyc (tt tai lidu tham khao [23])
8.4.2 Danh gia dd khéng dam bao

Banh gia d khong dam béo clia vigc theo d6i d n dinh gitra nghién ciru d6 8n dinh dai han va ngén
han kha khéc biét. Trwéc tién, can chu y réng viéc theo déi d6 n dinh khong tac déng téi tuyén bé vé
d% khéng ddm bao clia mau chuén, ucry, trong gidy chirng nhan. V& mat I6gic didu nay 1a khéng thé va
khéng cén thiét nhu sé dugc chirng minh. Ly twdng la d6 khong dam bdo gén véi phép do (upe..) V& co
ban nhé hon ucgy, Nhng triedng hop ndy khéng phai khi nao cling kha thi. Hon niva, can tién hanh cac
phép do theo cach sao cho hiéu Iwc cla ching khéng dwgc chirng té béng viéc st dung CRM. Ta
khéng thé kiém tra déng thi hai didu véi mot thiwe nghiém. Can xac nhan lai gia tri st dung ciia CRM,
gia tri nay chi cé thé c6 y nghia khi phép do duwgc chirng té 1a c6 thé tin cay.

Néu thda man didu kién

[xr‘w = Imeﬂ.tl < K utru + timeas (16)
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trong d6 xcgy biéu thj gia trj tinh chat clia CRM, X, 12 gid tri quan sat duoc trong khi do va k Ia hé sé
pht thich hop & d6 tin cay 95 %, thi vét liéu c6 thé dwoc xem la dd &n dinh va ching té dwoc d6 én
dinh (v&i diéu kién phwong phap do khéng chéch).

Néu dap (ng cac diéu kién thirc nghiém nay thi ca gia tri tinh chét va d6 khéng dam bao mé rong déu
dwoc xac nhan lai. Trong nhirng diéu kién nay, khéng can tang ucgy, Vi 6 khéng dam bao tir phép do
phai dwoc tinh toan mét cach riéng biét. Diéu nay ding ca véi viéc theo ddi va s dung théng thudng
clia CRM. Tuy nhién, can chl y réng vi hiéu lyc ctia phép do theo ddi, uma.s CAn nhé nhét co thé va
chéc chén khéng vurgt QUA Upe., clia ngudi st dung CRM, ngudi sé st dung phwong phap tuong ty dé
kiém tra xac nhan cac phép do ctia minh.

Khi viéc theo ddi hoac thir 6 n dinh dng thoi lién tuc chi ra ring gia trj tinh chét khéng con ¥ nghia
trong pham vi @6 khéng dam bao cua gia trj tinh chét, c6 hai lya chon hop phap (xem thém 6.7):
- huy bé mau chuan (dwoc chirng nhan), hodc

— ching nhén lai.

8.5 Xac djnh th&i han st dung lién quan dén dé &n dinh dai han

Thei han s dung c6 thé lién quan dén dd khéng ddm bdo chudn do dé khéng &n dinh dai han nhw
dwéi day. Co s& la sy thiéu xu hwéng rd rang trong di liéu vé dé 6n dinh. Cho

Y(bosb,X) = Yo(1+5 X) (17)

trong d6 gia dinh réng gia tri tinh chét Y gidm tuyén tinh tir gia trj ban dau Y, v&i mot mirc suy gidm
twong déi khéng ddi b’ 1a ham sbé clia thoi gian X. C6 thé wéc lvong d6 khéng dam bao kém theo gia
tri tinh chét ciia CRM béng viéc truyén dd khéng dam bao u(Y,), u(X) va u(b’) ctia bién phy thudc Y toi
cac bién doc 18p Yo, X va b’

oy ?

Y 2 2
il -1:2(1’0)"'(2—;) W+ ) (18)

éYo

u' (¥)=(

Nhw dwgc néu trong tai liéu tham khdo [25], cé thé Iy sé hang cudi cung l1am co s& dé lién hé do
khéng dam bao chudn do d6 khéng én dinh dai han véi thdi han s& dung. Can chl y rdng dao ham
riéng bang X, 1a théi gian tréi qua tir lGc chirng nhan. S dung phwong phap bac mét, tai thoi diém X

uns = Yo X up (19)

Biéu thirc ndy tao co s& thira nhan dé khéng dam bao do d6 khéng én dinh dai han ctia miu, khi cé sy
suy giam chét lwgng dang ké trong thoi han siv dung X cho truéc.
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9 Xac dinh gia tri tinh chat

9.1 Khai quat

C6 nhiéu phwong phap c6 y nghia vé mét ky thuat d& 4n dinh gia tri tinh chat. Nhitng phuong phép
nay gém phép do v&i mét hay nhiéu phuong phap c6 sy tham gia ciia mét hay nhiéu phong thi
nghiém. C6 thé Iya chon mét phwong phép thich hep tity theo loai mau chuén, cac yéu ciu vé viéc st
dung cudi ciing clia mau chuén, trinh @ chuyén mén clia phong thi nghiém tham gia, chét lwong ciia
(cac) phurong phap va kha nang wéc lwong d khong dam bao kém theo cac dic trung thire té.

Ca diéu nay va diéu 10 déu gi6i han & truéng hop xac dinh gia tri tinh chét riéng 18. Trong mét vai finh
vire, tinh chat dwoc quan tam ciia CRM c6 thé co hinh thire khac, nhw 1a mét phd. V& nguyén téc, néi
dung cla Piéu 9 va 10 cling 4p dung cho céc trudng hop ndy, nhung cac phép toan déi véi gia tri tinh
chét s& phirc tap hon. Viéc nay doi hdi phai co hiéu biét tét v& cac k§ thuat mé hinh théng ké d& ap
dung cac khai niém néu trong tiéu chudn nay. Cac khia canh nhu tinh déng nhét gitra cac don vi bao
goi, 6 6n dinh dai han va, khi thich hop, @ &n dinh ngén han cling c6 thé 4p dung cho nhirng trudng
hop ma trong d6 céac tinh chét 1a phd hoac cac dwéng cong.

9.2 Thiét lap va chirng té tinh lién két chudn

Vi vai trd nhu mét chuén do Iwéng, gid tri tinh chat clia CRM can c6 kha nang lién két t6i cac don vi
va/hodc méc quy chiéu thich hop. C6 mét vai kha nang dé cé thé dat dwoc didu nay; cin c6 lya chon
thich hop theo viéc sir dung di kién clia CRM. Cé cac mé hinh duéi day:

a) néu c6 thé, gia tri tinh chat c&n c6 kha nang lién két t&i don vi SI va thé hién theo cac don vi trong
tng;

b) nhiéu RM tao ra se thé hién (chinh xac) mét don vi duoc xac dinh bang phwong phap tiéu chuan;
can tao kha nang lién két nhirng RM nay téi mét két qua dat duoc bing viéc tuan thi cht ché phuong
phép tiéu chudn nay va/hodc quy trinh van hanh tiéu chudn dwoc xay dwng trén co s& phwong phap
tiéu chuén;

c) c6 thé tao kha nang lién két cac RM t6i chuén do lwong hodc vat mau khac, bao gbm ca cac CRM
va RM.

Cing c6 nhitng thang do quy wéc dwece duy tri, it nhat 1a tirng phan, théng qua cic mAu chudn bao
gdm, vi du nhw, thang do d6 pH va trj sé éc tan clia xang dAu. Déi voi phép do dd pH, viéc thé hién
théng nhét quéc té dau tién Ia bing dién cwc Harned . Cac thang do quy wéc thuong, nhung khéng
phai ludn luén duwoc duy tri bang viéc tuan theo mét phwrong phap thire hién cb dinh dé& chuin bi cac
RM cho viéc thiét Iap thang do nay. Khi san c6, cAn tuan thi chat ché phuwong phap thire hién nay.

Tinh huéng sé phtrc tap hon dbi véi nhidqu mau chun Ia chét nén. Mac di ban than viéc xac dinh gia tri
tinh chét da tao kha nang lién két téi cac don vi thich hop théng qua, vi duy, phép hiéu chudn clia thiét
bi do dwoc s dung, nhuwng céc bwéc nhw bién ddi mau tir mét trang thai vat ly (héa hoc) nay sang mét
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trang thai khac thi lai khong thé tao ra kha nang nay. Céc phép bién d&i nhu vay c6 thé chi so sanh
duoc véi mét méc quy chiéu (khi sin c6) hodc gitra cac phép bién ddi voi nhau. Véi mét sé phép bién
ddi, phurong phap chudn dwoc xac dinh va c6 thé duoc ding trong di an ching nhan dé danh gia do
khéng dam bao kém theo phép bién ddi nay. Trong cac treong hop khac, chi cé thé so sanh gitra cac
phong thi nghiém khac nhau si¥ dung cung mét phwong phap. Khi d6, viéc chirng nhéan duweec thye hién
dua trén co s& sy thong nhét gilra cac két qua do doc 1ap (xem Diéu 10).

Tinh lién két chuan cda két qua do thwong dwgc dam bao théng qua phép hiéu chudin theo cac chudn
pht hop. DEi v6i nhiéu hé théng do phi hop d& si¥ dung trong dy an chitng nhan, diéu nay cé thé dat
dugc théng qua vigc hiéu chuan dung cy béng chuan do lvong. Cac chun do lwéng nay co thé bao
gbém CRM hay RM khac, khi d6 can chd y rng do tinh lién két chuan clia cdc CRM duec cong bé 5
rang nén vigc st» dung CRM dugc wu tién hon cac RM khac. C6 thé kiém tra xac nhan sy théa dang
clia cac bién phap dugc tién hanh d& dam bdo hiéu chudn phu hop thiét bj cling nhu tinh lién két
chuén cla két qua théng qua, vi du nhw, cac mau kiém soat dwgc chudn bj va thiét ké dac bist (vi dy
nhu mét mau khéc véi mau dung dé hiéu chudn). Véi myc dich cu thé nay, cac miu khéng dwec cung
cép gia trj (va do khéng dam bao), vi vay cho phép danh gia duoc tha tuc hiéu chudn. Ciing c6 thé
dung cac CRM dé chirng t6 hiéu lic cla két qua dat dwgc tir phép do trong mét chwong trinh do.

Viéc bién déi mau tir mét dang vat Iy (hoa hoc, sinh hoc) thudng la mét phan quan trong cia phuong
phép do. Trong mét s6 tredng hop, khong s&n cé cac Iya chon dé kiém tra xac nhan nhitng bwéc nay
trong chudi do luvong. Hinh 5 thé hién tém tit mét sé Iya chon tiéu biéu dé thiét 1ap va/hosc kiém tra
xac nhan tinh lién két chudn cla két qua do #1281,

C6 thé dung cac CRM, RM nén va vét liéu kiém soat chat lwgng dé& chirng t6 hiéu lyc cia két qua do
khi dwoc do theo mét gia tri chuwa biét cdn mé ta d&c trung. Viéc s& dung nhirng vat liéu nay c6 thé hd
trg tinh lién két chudn clia két qua nhing khong thé xem la sy thé hién tric tiép tinh lién két chuin. &
mét mirc @6 nao @6 (chi tiét xem, vi dy, TCVN 8056 (ISO Guide 33) ), ching thé hién viéc kiém soét
toan b cac phép do, I diéu kién tién quyét dé dat duwoc tinh lién két chuan cta két qua diing cho viéc
chirng nhan mau chuén tham gia.

Vat liéu nén khong tai, chét chiét xuét khéng ti,... c6 thé dwoc dung dé chirng té rdng phuong phap do
mang lai mot két qua khac khong khdng dang ké khi khéng xuét hién dic treng quan tam (nhw thudng
duwgc tién hanh trong cac phép do tb hop), hodc dé thiét 1ap viéc hiéu chinh hay hé sé hiéu chinh (+ do
khéng dam bao do).

Cén thire hién phép hiéu chuén theo cac chudn do lwéng co kha nang lién két téi cac mée quy chiéu
thich hop. Cé thé dung cac CRM cho myc dich nay mién la cac CRM nay phai pht hop. Phép hiéu
chuén cén thich hgp véi cac phép do chinh xac, nhuw vay khéng tao thanh bt ky d¢ khéng dam bao
d&c biét khong can thiét nao. Méc quy chiéu dwgc chon cé thé 1a don vi SI (vi du déi véi phép do té
hep va nhiéu dai lwgng vat ly), hodc thang do quy woc (vi du cac dic trung xac dinh phwong phap).

C6 thé dung m3u duoc pha, chat khong tdi duoc pha,... d& xac nhan gia tri si dung cac phan cla
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chudi do ludng, hodic hd tro qua trinh &n dinh gia tri cho vat liéu. Mic db lién két chudn ma budc nay
thiét lap hay thé hién phy thudc vao cach thirc chuan bj cac m3u pha nay cing nhw cach thirc 4n dinh
giatri.

Mau
CRM nén/
l vét liéu KSCL
M3 Vit liéu
G B khéng tai
l Mau pha/
Tiéu hay chét chiét xuét
Chiét xudt |
Didu ché ' Chat chidt xuat
Phan tach khong tai
Hiéu chuan
Phép do .
g béng mau chuan
Tinh todn Hiéu chinh
kétqud |
(+ d6 khéng dam|
baf ) Gi4 trj khéng tai
Bao céo
két qua
(+ d6 khong dam
bao)

Hinh § — Mt phan cua chudi do lwéng

Nheng khia canh khac c6 thé can duoc kiém soat dé thiét 1ap va/hodc thé hién tinh lién két chuin cua
két qua do bao gém

can méu,

- s nguyén chét clia cac chét tham gia phan (rng, clia dung méi, cla “vat liéu tinh khiét”,
— tinh trang hiéu chuén cla thiét bj phdng thi nghiém va dyung cy thiy tinh théng thwéng,
— sy nhiéu tin hiéu do,

—  cac ky thuat théng ké/toan hoc thich hop va c6 hiéu lwc d& thwe hién viéc tinh toan (vi dy dudng
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cong hiéu chuan, cac phép néi suy) va
— sy 6 nhiém, tén hao, hw hdng trong qué trinh do.

Tét ca céc khia canh nay c6 thé dwoc dwa vao kidm soéat thich hop théng qua viéc xac nhan gia trj st
dung cta phwong phap. Moi phwrong phap dung trong dy 4n chi*rng nhén can dwoc xac nhan gia trj sr
dung mét cach thich hop, cling nhw can chieng t6 réng céc két qua dat duoc clia phrong phap do dap
rng cac quy dinh dwoc thiét 1ap trong qua trinh xac nhan gia trj st dung cla phwong phap. So sanh
phong thi nghigm c6 thé Ia mot phan clia viéc xac nhan gia tri st dung cla phwong phap. Véi nhirng
phwong phap quy wéc (nghia Ia tinh chét phu thuée phwong phap), can xac nhan gia trj st dung cla
phwong phap lién phong; véi cac phwong phap khac, khuyén nghij tién hanh xac nhén gia trj str dung
lién phong.

9.3 Tiép can thwc hanh

Khi thich hop vé mat ky thuat, CRM dy kién thuong dwoc mé ta dic treng trén co s& chinh xéc. Vi
vay, mot gia trj dwgc chibng nhéan thuong dai dién cho wéc lwgng tét nhét hién cé clia gia tri “thyc”.
Trong mét s6 treong hop, phép do c6 thé khong dwoc hidu theo “gia tri thye”, do d6 c6 thé chap nhan
gia tri tinh chat 4n dinh dung cho mét phuong phap quy dinh. & day viéc chitng nhan RM khéng doi
h6i mét churong trinh do ma chi don thuan 12 tuyén bé vé& gié tri 4n dinh va ky thuat do lién quan trong
d6 CRM la chét hiéu chuin.,

Gia tri duoc chirng nhan khéng dugc ky vong chéch khdi gia tri “thyre” nhidu hon d¢ khéng dam béo do
cong bd. B9 khéng dam béo clia gia tri tinh chit dwoc cong b cn tinh dén tat ca cac tac dong hé
théng va ngdu nhién vén c6 trong qua trinh do, ciing nhw mei bién déi cua vt liéu gitra cac mAu (tinh
dbng nhét) va tai trng thoi diém (d6 6n dinh).

TCVN 7366 (ISO Guide 34) " phan biét bén phwong phap co ban mé ta d3c treng. Cac phwong phap
nay dugc nha san xuét va cac td chirc chirng nhan RM ap dung dwéi nhidu dang khac nhau nhw sau:
a) phép do theo phuong phap don (ban déu) tai mét phong thi nghiém don [é;

b) phép do theo hai hay nhiéu phwong phap quy chiéu doc lap tai mot phong thi nghiém;

c) phép do theo mang lwéi phong thi nghiém s dung mét hay nhiéu phwong phap cé dd chinh xac
chirng minh duorc;

d) céch tiép can phrong phap chuyén biét chi cho gia trj tinh chat dwec danh gia bang phwong phap
chuyén biét nhé slv dung mang lwéi phong thi nghiém.

Khia canh quan trong nhét phai xem xét khi lia chon phwong phép chirtng nhan 1a miec d6 déng gop
clia cac thanh phan dd khong dam bdo khac nhau vao d¢ khéng dam bao kém theo gia trj tinh chét.
Hon ni¥a, quan trong Ia phai thé hién duwoc gia trj tinh chét dwoc 4n dinh va do khong dam bao cua gia
tri tinh chat. Phuong phap a) dung cho chirtng nhan thwéng gi¢i han cho cac tredng hop tién hanh
hiéu chuan mét vat mau. Déi véi viéc chizng nhan hop chét hoa hoc, 9.5.2 dwa ra vi dy dién hinh trong
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dé phwong phap a) dwgc chirng minh Ia ¢6 hiéu lyc. Véi phan Ién cac CRM chét nén, phwong phép a)
s& gén va&i rli ro clia viéc bd qua cac tac dong clia chat nén va/hodc cac nhidu loan. Déi véi nhirng
CRM nay, nén cé it nhat hai két qua doc lap tir cac phwong phap ddc lap (ban dau), do cac nhém khac
nhau thyrc hién nhdm han ché téi da rdi ro nay. Do d6, viéc lya chon phuwong phap tét nhat dé mé ta
dac trieng clia RM phy thudc vao sy san cé clia phuong phap va chéat nén clia RM.

9.4 Thiét ké phép do

9.4.1 Cac phép do theo mét hay nhiéu phwong phap (quy chiéu) tai mét phong thi nghiém

Mét nhém phuong phap do quan trong cé thé st dung riéng cho phwong phap a), nhuwng chéc chan
cling st¥ dung dbi véi phuong phap b) dwoc tao thanh tir cac phrong phap do dau. Trong linh virc do
lwdng héa hoc, phrong phdp nhe vay degec CCQM (Uy ban tw van vé lwgng vat liéu) xac dinh nhu
duwéi day.
“Phwong phap do dau la mét phwong phap cé cac tinh chat do lwdng cao nhét, viéc van hanh
phwong phap c6 thé dwgc moé ta va thau hiéu dy dd, cong bd day dt vé @ khéng dam bao cla
phwong phap nay dwoc thé hién theo don vj SI.

Phuwong phap do dau trye tiép do gi4 tri clia mét dai lwgng chua biét ma khéng quy chiéu t6i
chudn clia dai lwgng clng loai.

Phwong phép ti sé dau do gié tri ti s6 ctia mét dai lugng chuwa biét véi mét chudn clia dai lugng
cung loai; viéc trién khai phuong phéap nay phai dwgc mé ta ddy dd bang mot cong thire do.”

Tir dinh nghfa nay, mét trong céc cach an dinh gié tri cho RM Ia st dyng phuong phap do dau %, Tuy
nhién khdng phai ltic nao cting cé thé si¥ dung phuong phap do d4u, vi phvong phap nay khéng tén tai
vGi moi dai lvgng. Déi véi nhiéu RM, phép do dai lwong quan tdm phirc tap téi mirc khong thé mé ta
dwoc & mirc d6 can thiét dé thiét Iap tuyén bd vé dé khong dam bao Gay du theo don vi SI.

CCQM da xac dinh mét sé phwong phép cé tiém nang tré thanh phwrong phap do dau P

diéu ché déng vj véi phép do phd khéi lvgng (IDMS):

phép do dién lwgng;

I

phwong phap trong lwveng;

chuan dé;

xac dinh sy ha diém déng bang.

CHU THICH: Danh sach nay cé thé sé& dwoc mé réng.

Phép do trong Iwc duoc sir dung réng rai nhw mét k§ thuat chudn bj hdn hep khi *2 va dung dich. C6
thé ding phwrong phap ha bang diém nhu mét phirong phap tryc tiép d& xac dinh dé tinh khiét cia vat
liéu ¥ (nhu ty 1& lvgng chét). IDMS dwoc ding rong rai lam phwong phéap 4n dinh gia tri cho vat ligu
va cho cac phép do c6 chét lwong cao déi véi cac muc dich khac.
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9.4.2 Chién lwgc 16i cudn sy tham gia ctia nhidu phéng thi nghiém
9.4.2.1 Khai niém

Khai niém vé& xac dinh gia tri tinh ch4t clia mét RM trén co s& sy théng nhét gitra cac phuong phap
va/hodc cac phong thi nghiém dya trén it nhat hai gia dinh:

a) tdn tai mot téng thé cac phwong phép/phong thi nghiém c6 kha nang nhw nhau trong viéc xac dinh
cac dac treng clia RM dé dua ra két qua véi d6 chinh xac cé thé chdp nhan duoc:

b) (ham y) nhitng khéc biét gitra cac két qua riéng 1&, ca trong va gitra cac phwong phap/phong thi
nghiém ban chét 1a gia trj théng ké ma khong lién quan dén cac nguyén nhan (nghta Ia d6 bién doéng
trong céc tha tuc do, nhan sy, thiét bj, ...).

M3i gia trj trung binh clia phwong phap/phéng thi nghiém dug'c xem la mét wéc lwgng khdng chéch
tién nghiém cho cla ddc tring cla vat liéu. Théng thuéng, trung binh clia cac gia tri trung binh cla
phuong phap/phéng thi nghiém dwoc gia dinh 1 woc lwong tdt nhét clia dac treng d6. Ngoai ra, mbi
két qua dat dwoc trong mét nghién ciru phéi hop phai dap (ng cac yéu cau vé tinh lién két chuin nhu
néu trong 9.2. Trong truong hop két qua clia chuwrong trinh phan bé rat khéng déu, vi du cé thé thay
trong phan tich phan tir lién két, viéc st dung théng ké én dinh hon nhw 1a trung vi hodc trung binh
hiéu chinh cé thé thich hgp hon dé wéc Iwong gia trj tinh chét.

Trén thyc té, c& cla tdng thé phuwong phap/phong thi nghiém s&n cé cho chwong trinh nhw vay 12 gidi
han. Vi vay, trong phan lén céc trwdng hep khéng thé dp dung ddy dd mé hinh thiét ké ngau nhién.
Hon nira, cdn cha y xt ly than trong gia dinh Ia tit ca két qua cla cac phwong phap/phong thi nghiém
khac nhau thudc ciing mét téng thé. Ngay c& & mrc tién tién nhét, van c6 thé c6 nhitng khac biét trong
cac dac diém dic trung clia phwong phép cling nhw nhivng khac biét vé d6 khéng dam béo clia cac
phong thi nghiém, diéu nay c6 thé phl nhan gia trj clia gia dinh v& mét tdng thé duy nhét.

Thém vao d6, dé loai phwong phap nay cé hiéu lyc, phai gia dinh ring tat ca két qua ctia moi phwong
phap va/hodc phong thi nghiém tham gia dwoc tao kha nang lién két téi méc quy chiéu thich hop da
tuyén bb. Nhirng méc quy chiéu nay thudng dwoc Iwa chon ky khi thiét ké nghién ctru phéi hop dé dat
dwoc gia tri tinh chét.

Théng thwéng, trong nghién ctru phéi hep nhw vay cin sy tham gia clia nhiéu phong thi nghiém dé
ngau nhién hoa cac sai sé clia nhitng phan nhét dinh trong chudi van hanh can thiét dé co dwoc gia tri.
Nhirng buéc nay thudng gém phép bién ddi cac phan clia phép thir (vi du chiét xuat, hily mau), xt ly
ky hon mau bién ddi (vi du lam sach), va ddi khi ca tac déng cla nhirng phwong phap do khac nhau.
Trong nhi¥ng trieéing hop nay, néu khéng thé thirc hién mét danh gia day du dé khong dam bao do cla
két qua co duoc tir phwrong phép riéng 18 (va trong pham vi phong thi nghiém riéng 18), wu tién st
dung phuong phap mé ta trong diéu nay hon nhirng phwrong phap néu trong Diéu 10).

Hinh 6 thé hién thi tuc chung dwéi dang biéu db dé mo ta dac trung clia CRM dy kién bang phuwong
thirc nghién cru phéi hop. Méi budc cé thé dwoc i Iy doc 1ap va cé cac tiéu chi phai dwoc thdéa man
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trieée khi tién hanh buéc tiép theo.

9.4.2.2 Quan ly va th&i gian biéu

Quan ly nghién ctru phéi hop tredre hét 1a trach nhiém cta td chire chirng nhan. Can dwa ra hwéng dan
dy du cho tAt cd cac bén tham gia d& dam bao trién khai céng viéc tréi chay. Nghién ctru phéi hop
muén thanh cdng phai c6 muc tiéu dwoc xac dinh ré rang, duoc thiét ké higu qua va dwoc té chire c6
hiéu Iy cling véi cac hwéng dan rd rang, chinh xac cho phong thi nghiém tham gia va’hodc ngudi van
hanh cé thé tuan tha dé dang. Viéc tham gia, clia ca nguwdi van hanh clng nhw phong thi nghiém, vao
mét chwrong trinh nhw vay ham y viéc chép thuan tuan theo nhitng hwéng dan nay. Nhirng hwéng dan
nay bao gdm muc tiéu thdi gian, sé lwgng don vi, sé 1an xac dinh I3p trén mot don vi, phwong phap do
va khi thich hop la c& clia phan th,...

Viéc x4y dyng cac huwéng dan can tinh dén nhikng xem xét néu trong 9.2 va 9.3 va chuyén nhirng xem
xét ndy thanh céc chi dén rd rang sao cho tt ca cac bén tham gia cé thé nhan thirc dwoc cac yéu ciu
vé chét lvong cling nhu tinh lién két chun clia két qua do. Hwéng din ciing cin gdm ca co ché Gé
kiém tra xac nhan gia thiét dwoc thiét 1ap vé di liéu va chét lwgng clia gia thiét.

Ngudi t6 chire phai lap thei gian biéu (nghia Ia théi gian miu dugc phan phéi, phirong phap givi mau)
va dua ra chi din r6 rang cho nguwdi glri va ngudi nhan vé céch thire bdo quan va xi ly mAu. Nguoi td
chirc ciing can chi ra thdi gian phai 1ap b4o céo vé& két qua do. Thei gian bidu nay phai dwoc nha té
chirc va nhirng ngudi van hanh/phong thi nghiém tham gia théng nhét.

9.4.2.3 Yéu ciu ky thuat

9.4.2.3.1 S6 két qua yéu ciu

S6 lugng phwrong phap do sén cé dé xac dinh mét dic trung cy thé thwéng rat gici han. Khi thich hop
két qua tir nhirng phirong phép khac nhau c&n duoc kiém tra @& xem nhizng két qua nay c6 théng nhét
trong pham vi d6 khéng dam bao twong (rng hay khéng. Néu ding thi cé thé 1ap mét gia tri trung binh
dra trén sy thong nhét gitka cac phwong phap.

Khi thiét lap mét danh gia vé do khong dam bao do clia RM théng qua viéc ngiu nhién héa nhidu yéu
t6 nhat c6 thé trong suét chuong trinh, wu tién phuong phap da phong thi nghiém. Nhitng “phang thi
nghiém” nay cling c6 thé 1a cac b phan hay nhém khac nhau trong mét vién nghién ctru. Sé Iwvong téi
thiéu cac phong thi nghiém tham gia vao chuong trinh mé ta dac trweng clia mot RM sé khac nhau theo
d6 phtrc tap clia (cac) thli tuc do can thiét. Thi tuc cang phire tap thi d6 bién déng gitra cac phong thi
nghiém cang I6n va do d6 c6 thé can cé sé lvong phong thi nghiém tham gia tang 1én dé dat duoc gia
tri tinh chat c6 d khéng dam bao thda man. Dang tiéc Ia trén thyc té, thi tuc cang phte tap thi cang
c6 it nhém/phong thi nghiém c6 kha nang thire hién. Trong nhirng tredrng hop d&c biét, td chirc chirng
nhan c6 thé bugc phai tir bd mét chwong trinh lién phong thi nghiém @i véi cac RM tham gia nhét
dinh.
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Hinh 6 — So d6 nghién ctru phéi hop

Khi c6 nhitng phwong phap do dwec thiét 1ap tét cho cac tinh chét quan tam, sé lwgng phong thi
nghiém/nhém tham gia vao viéc mé ta ddc trung c6 thé chi la hai hoac ba. Mét vi du dién hinh vé
treong hop nhuw vay 13 viéc siv dung nhirng phuwong phap do dau trén cac RM chét nén. Khi gidm s
kiém soét théng ké va do Iwdng, nhung van di dé& chap nhan (vé nguyén tic) moi két qua cé gia tri vé
mét ky thuat, thi s6 lwong téi thiéu phong thi nghiém tham gia thuong 1a tir sau dén tam. Cuéi cung,
néu c6 co hdi dang ké dé c6 két qua khong c6 y nghia vé mat théng ké ciing nhuw ky thuat (nghfa Ia
kiém soat théng ké gi6i han), thi can it nhat I1a 10 va thich hop hon la 15 phong thi nghiém tham gia.
Con s6 téi thiéu nay cho phép xem xét k¥ luéng di liéu ciing sy hd tro ctia cac k§ thuat xt Iy gié tri bat
thwong va do dé cho phép dat dwee mire d¢ khéng dam bao do thda dang véi gia tri tinh chat dwoc
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thiét 1ap.

Cén xem xét thém mét tham sé nia Ia sé lwgng phwong phap sdn cé va sy dai dién can bang cla
nhitng phwong phap nay can cé trong nghién ciru phéi hgp. V6&i nhitng tredng hop khéng sin c6

phwong phap ban dau, ly twéng 1a c6 khoang ba phuong phap (khi sdn c6) do sau phong thi
nghiém/nhém cé nang lyc st dung.

9.4.2.3.2 Sédon vj va sé lvgng xac djnh lap lai

Théng thwéng, hai don vj 1a Al véi khodng sau lan 13p dwoc phan bb trong (it nhat) hai ngay. Tét nhét
la tat ca cac I1an 1&p dwoc tién hanh ciing véi cac phép hiéu chudn déc lap. Tuy nhién néu két qua cla
nghién ctru phéi hop phuc vu cho viéc xac nhan tinh déng nhat clia mét RM, mdi phong thi nghiém
tham gia can xac dinh céc gia trj d3c tring véi it nhat ba hodc bén don vi clia RM @& c6 du sb bac ty
do cho d6 léch chuén gitra cac don vi bao goi can wéc lwgng.

9.4.2.3.3 Phwong phap do

Nguéi té chire nghién cru phéi hop cé thé quy dinh viéc s dung phwong phap riéng I€ ddi véi phong
thi nghiém tham gia néu s&n c6 thl tuc do “tiéu chudn” dwoc thiét 1ap tét. Phwong phap nay ciing c6 y
nghfa véi cac tinh chat duwoc xac dinh bing mét phurong phap cy thé (vi du cac tinh chét loc nwéc).
Nguwoc lai, nha td chirc can cho phép méi phong thi nghiém tham gia d& xuat phwong phap Iwa chon
cha minh, véi diéu kién phong thi nghiém cé bang chirng v& hiéu lyc cla nhi*tng phwong phap nay.
Nguoi té chirc can cb géng dé tim dwoc sy dai dién tét trong nhirxng phwong phap ch dao phu hop
cho viéc xac dinh tinh chét cu thé va tim kiém sy thdng nhét gitra tat ca cac bén tham gia vé viéc méi
phong thi nghiém/nhém sé sir dung phwong phap nao.

Ngoai ra, nha td chirc cin yéu clu tit ca cac phuong phap s dung trong chwong trinh phai duoc xac
nhan gié tri st dung mét cach thich hop, nghia 13, cé thé kiém tra xac nhan két qua cla tirng phép do
trong chuwong trinh theo céc tiéu chi thyc hién dwoc xac dinh tredc dé. Mot phan thiét yéu ctia moi
nghién ctu gia trj str dung clia phwrong phap la kiém tra xac nhan kha nang lién két téi chudn quéc té
dwoc chap nhan, & mirc df lién quan véi dang phép do cy thé. Trong nhiéu linh virc do lwdng méi,
(cac) phrong phép thich hop dbi khi chi trdi qua viéc xac nhan gia tri st dung bang mét nghién ciru
lién phong nhw mé ta trong cac phan khac nhau clia TCVN 6910 (ISO 5725) (" %" € ¢4 thé 13 da dbi
V@i cac dac treng xac dinh phwong phap.

Cubi cuing, mét cudc hop véi sy tham gia cua cac phong thi nghiém/nhém (trwée khi phan phdi mau va
thirc hién cac phép do) c6 thé gidp tit ca cac bén tham gia dinh huéng moi hanh déng can tién hanh
trong qua trinh nghién ctu phéi hep, cling nhw gitp trao déi nhitng vin d& valhodc khé khan c6 thé
xay ra.

9.4.2.3.4 Bio cao két qua

C6 thé ap dung hai phwong phap bao céo, tiy thudc vao viéc mdi phong thi nghiém c6 phai bao cao do
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khéng dam béo cua két qua hay khéng.

Néu nhém/phong thi nghiém tham gia dwoc yéu cau cong bé dé khéng dam bao do clia minh, thi vé
nguyén tic bao cdo két qua do, do khong dam bao mé rong va hé sé phi clia két qua do 1a du. Tuy
nhién, tét nhat 1a m&i phong thi nghiém can bao cao mé hinh dé khéng dam béo hoan chinh vé&i moi d6
khéng dam bao, diéu nay sé tao thuan lgi cho viéc danh gid moi hiép phwong sai ® ¥ gitra cac két
qua.

Néu khéng yéu cau théng tin vé dd khong dam bdo, nhém/phéng thi nghiém tham gia can bo céo cac

két qua riéng biét (khéng phai trung binh). Sé Iwgng con sé/chir ¢ nghia dugc bao cdo can tuan theo
huwéng dan déi véi chwong trinh.

Trong ca hai tredng hop, khuyén nghj nén bao céo d chi tiét so dd quy trinh do dwoc stv dung dé& cho
phép hiéu dwoc tat ca cac bwdc ban dau trong qua trinh do (vi du trong phan tich héa hoc, sw phan
hdy mau va phan tach cac yéu té phan tich quan tam). Khi thich hop, cin néu rd tai liéu tham khao.

9.5 Xem xét tinh chét lién quan
9.5.1 RM vé cac tinh chét vat ly

Théng thwdng, phan 16n cac phép do chinh xac dwoc tién hanh tai Vién do luvdng qubc gia (NMI) dbi
v6i cac don vi co ban, cac bdi, wéc clia cac don vi d6. Trong d6, tat ca cac ngudn gay sai sb va do
khéng dam bao déu dwoc danh gia & mure do chi tiét cao; qua nhidu ndm cac phuong phap do, thuwdng
la phwong phap hiéu chuén, dwoc cai tién nham lam gidm va wéc lwong do khéng dam béo. Do chinh
xac clia nhitng phwrong phap nay thudng duoc thiét 1ap rét tét, dac biét 1a khi nhitng phwong phép nay
la chl thé clia cac phép so sanh (chi chét). Can dé dat déi véi cac phép do khi khéng cé phép so sanh
nao, nhu trong treéng hgp cac phong thi nghiém st dung nhirtng phwong phap cé hiéu lyc ndi bd.
Viéc chirng té tinh nang clia mét phwong phap khi so sanh véi mét phong thi nghiém khac la mét trong
nhi*ng co' s& cla viéc dam bao chét lvong clng nhuw tinh lién két chudn clia két qua do ma khéng
quan tam t6i thiét ké clia phong thi nghiém. Do d6, tat ca cac phong thi nghiém méi dang duwoc thiét
lap can thwc hién nhiéu phép so sanh d& dam bao rang cac wéc lwgng vé gia tri cling nhu do khéng
dam bdo twong dwong va khéng bé qua bat ky yéu té quan trong nao gép phan vao dd khéng dam
bao.

Can chu y d3c biét toi cac tinh chét vat ly khong thé xac dinh dwoc trong phwong phép hiéu chun.
Théng thwong, viec danh gia do khéng dam bao clia két qué tir cac phwong phap va két qua thir
nghiém nhu dat dwoc trong nghién clru chirng nhéan thuwdng khéng dwoc thiét 1ap tét nhu trong
phuwong phap hiéu chudn. Can xem xét khia canh nay khi mé ta dac treng cla vat ligu ddi véi nhirng
tinh chat nhw tinh d&n nhiét, 3 nham va dap, d6 bé&n kéo hodc nén. Trong nhirng trwéng hop nay,
nghién ciru phéi hop (xem didu 10) c6 thé 1a phrong phép thich hop hon d& mé ta dac trung. Véi
nhiéu phép thtr nhw vay, phirc tap hon la khong thire hién dugc cac phép so sanh (chi chét). Theo d6,
khéng cé khac biét co ban nao gitra chirng nhan tinh chat vat Iy va, vi dy, thanh phan héa hoc.
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Cac phép so sanh chi chét, cling nhw nhi¥ng dang so sanh phong thi nghiém khac, tao thém sir tin cay
dbi v6i d6 khéng dam bao do cac phong thi nghiém do luvong riéng tinh toan. Ly twéng la két qua cla
nhirng so sanh nhw vay dwoc dung dé ci tién mo hinh d6 khéng dam bao va/hodc wéc lwgng cla
bién sb va/hoac @6 khong dam bao. Ngay ca khi khong cin nhirng loai cai tién nay, viéc tham gia vao
nhibng so sanh nhw vay van cé y nghia quan trong trong viéc chirng t6 nang lwc do ctia phong thi
nghiém (do Iwéng). Viéc so sanh cho phép phat hién ra cac 16i khéng dwoc dwa vao tinh todn mét cach
hop Iy va nhitng tredng hop khong kiém soat va/hodc khong wéc lwong day di mét sé tham sé anh
hwéng dén cac phép do.

Du ¢é nhidu nd lyc, nhung viéc mé ta dic treng clia mau chudn dira vao két qua clia phong thi nghiém
(do lwerng) riéng 1€ van co thé tiém dn mét nguy co khdng nén coi nhe. Khi thyre hién chirng nhan tinh
chét hay dai lugng vat Iy, quan trong 1a phai tién hanh phép so sanh (chl chét) gitra nhitng phong thi
nghiém do Iwéng chinh theo mét thdo luan ddy du vé cac két qua véi tht ca cac bén tham gia dé gidi
quyét moi sy khéng nhét quéan cé thé cé. Khi Vién do luéng quéc gia (NMI) khéng tham gia vao phép
do, can thiét Iap tinh lién két chudn dly dd clia cac phong thi nghiém tham gia véi phong thi nghiém
qudc qua twong (rng tredc khi bat dau.

Khi cé nhiéu hon mét phirong phap va nhitng phrong phap nay cé hiéu lyc nhw nhau, diéu quan trong
la phai so sanh nhi*ng phirong phap nay. Tuy nhién, cac phuong phap nay cin & cling mét mire chinh
xac néu khéng sé wu tién phuong phap chinh xac hon déi véi myc dich chirng nhan mau chuan tham
gia.

O miurc giéi han, c6 thé cé cac tredng hop phong thi nghiém riéng 18, so sanh phwong phép ctia minh
V6i tht ca cac phwong phap cé thé khac va loai trir hdu hét cac nguyén nhan gay sai sé, cé thé tinh
chon phwong phap clia minh dé& gidm dé khéng dam bdo trong khi van tinh dén cac bién phap dw
phéng nhdm tranh moi nguén gay sai sé ngau nhién.

9.5.2 RM vé thanh phan héa hoc
9.5.2.1 Sy tinh khiét cia CRM

Cac chat tinh khiét tao ra co s& cho nhiéu chudi lién két chudn trong héa hoc. Tinh tir “tinh khiét” néi t6i
mét tredng hop duoc ly twdng héa: khdng cé6 mét chét nao tinh khiét 100 %, ma sé ludn co6 mét lwgng
tap chat nhé. Viéc chirng nhan si tinh khiét clia chat 13 co s& thiét yéu clia tinh lién két chudn trong do
lwdng héa hoc. CRM duwgc phong thi nghiém dung @& chudn bj cac chun hiéu chun hoac dung dé
chirtng nhan hay chudn bj cac CRM khac, vi du nhw, dung dich hay hdn hop khi. D& pha ché (xem
5.7.4), diéu thiét yéu 1a vat liéu s& dung dwoc mo ta ky vé dd tinh khiét. Hon nera, dé cé thé chuyén tir
céc ti s6 khéi lwgng sang ti 6 lugng chét, can néu ré mot bang day di vé do khong tinh khiét cung cac
ti s6 khéi lrong cla ching.

Ngoai phwong phap tryc tiép, vi dy nhuw, tir phép do nhiét lvong (ha diém déng bang), dé tinh khiét
thwéng dugc xac dinh bang phuong phép vi sai, lién quan dén kg thuat héa hoc phan tich, nhw sau:
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- tuan theo danh muc céc tap chét cé thé co, thwong dwa vao qua trinh san xuét chat do:
- xac dinh tirng tap chét cé thé c6 trong chat dwoc chirng nhan;
- d6 tinh khiét tinh bang phwong phéap vi sai.

Cac phép do can thiét dé xac dinh tap chét thwong rat kho, vi phan I6n cac tap chét sé gan muc gisi
han phat hién va/hodc gi¢i han xac dinh. Phép do tap chét c6 thé kéo theo sw tham gia cla nhiéu
phuong phap/phong thi nghiém, bao gém cé cac phwong phap duoc néu trong 9.4.2. Didu nay cé thé
dan dén d¢ khéng dam béo twong déi cao ddi véi ti s6 lwgng chét clia nhirng tap chat nay. Viéc danh
gia d6 khong dam bao ciing phirc tap, vi cac giéi han toan hoc rat gan nhau (ti sé lwong chét va ti sé
khéi lvgng chi dwoc xac dinh tir 0 dén 1) c6 thé gy ra thém céc van dé, bao gdm ca nhitng wéc lvgng
am cho nhirng phan nay (xem, vi dy, Phy luc F ca tai liéu tham khao [15]).

M6 hinh di véi ti s6 lwgng chét cta thanh phan chinh y 1a mét ham clia tap chét  c6 ti sé lwong chét x,
la

e (20)

fm=l

Gia st gitra cac ti s6 lwong chét clia c4c tap chét 1a doc 1ap (trong nhidu trieéng hop), d6 khéng dam
bao chudn tdng hop kém theo ti sb lwong chét clia thanh phan chinh 1a

() = ilul(x.) 1)

c tripe tiép tir viéc ap dung cdng thirc lan truyén d6 khong dam bao tir GUM dén mé hinh ®. Thuwéng
xay ra viec mét sb ti sé lwong chét x; bing khong, do thyc té khong cé nhirng tap chét nay hodc c6
nhwng dwdi gidi han phét hién cta phwong phap do. Néu gidi han phat hién duoc ding dé thiét 1ap gia
tri cho mét tap chét, thi cling can dung gi¢i han nay dé thiét 1ap d khéng dam bao chudn, thich hop l1a
gi¢i han nay xac dinh mlrc cao nhét clia tap chét cy thé khéng thé phat hién duec.

9.5.2.2 Cac RM téng hop va hén hep khi

Cac mau chuén téng hop, nhw dung dich va hdn hop khi dwoc dung rdng rai cho viéc hiéu chuan.
Nhirng CRM nay thwéng duoc san xuat bang phwong phap trong Ivgng. Khi diing phwong phap trong
lwong @& chuan bj mét dung dich I6n va sau d6 lam déi tweng cho quy trinh 14y mau con va déng chai,
16 c¢6 thé dwec chirng nhan nhu sau:

buéc 1: td hop phwong phap trong lwong dugc lay lam co s& cho chirng nhan;

buéc 2: td hgp phuong phap trong lugng dwgc kiém tra xac nhan bing phwong phap phan tich phu
hop;

bwéc 3: tién hanh nghién cru tinh déng nhat dé xac dinh d6 bién dong gitra cac don vj bao goi;

buwéc 4: tién hanh nghién clru d6 én dinh dé& xac dinh d6 6n dinh dai han.

® Céng thire nay chinh xac do mé hinh Ia tuyén tinh va cac gia tri x; dwoc gia dinh Ia déc 1ap.
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Nhiing anh hwdng vé dd khéng dam bao do tir brdc 2 va 3 duoc ky vong 13 nhd (xem Diéu 7 va 8 vé
chi tiét clia cac buée nay) nhing cin phai tinh dén. Néu nhirng anh hwdng nay 1a khong dang k&, mirc
d6 tac dong sao cho khong anh hwéng dén dd khéng dam bao chuan kém theo gia tri tinh chét cua
CRM. M6 hinh s& gdm c& d khong dam bao cta viéc kiém tra x4c nhan (& mirc 46 phu thuéc vao kha
ndng kiém tra xac nhan téng hop), cling véi d6 khéng dam bao cia phwong phap trong lwong. DO
khong d&m bao chuén téng hg'p kém theo gié tri tinh chat cia CRM sé thanh

- 2 2 2 2
UCRM = ‘Jugr\m' + Uver + Upp T Uy (22)

Vi dy dbi véi hdn hop khi, ca&c mé hinh dwoc thiét 1ap cho viéc chudn bj theo phwong phap trong
Irgng, & nhirng mirc @6 nao d6 cling cé rng dung ngoadi linh virc cu thé nay. 1SO 6142 % m¢ ta viéc
chudn bj va 4n dinh gia tri cho viéc chuln bj hén hop khi theo phwong phap trong lweng. Tuy nhién,
thwong str dung nhitng ky thuat khac déi véi nhikng 16 binh chira khi 8. Nhirng 16 nay sau d6 dwoc
chirng nhan bang cach s& dung hdn hop khi dwgc chudn bj theo phwong phép trong lwong, dwoc
ding nhw cac RM hiéu chuén. Tai liéu tham khao [32] néu ra mét mé hinh chi tiét vé d khéng dam bao
dwa trén nhirng phuwrong phép mé ta trong ISO 6142. Trén co s& chuén bj, thanh phan ctia hén hop cé
thé durgc thé hién theo ti s Iong chét clia nhizng nguyén té khi géc. Nhiing khi géc nay 1a khi diing
dé chuén bj hdn hop, c6 thé 1 hdn hep hay khi tinh khiét (xem 9.5.2.1).

M& hinh trong ISO 6142 tinh toan c4c tap chét clia khi géc, la diéu kién tién quyét quan trong @& chuan
bi hén hop khi dwec tao lien két téi don vj S, trong trvéng hop nay 1a mol. Trong mé hinh da néu cé
thé khong két hop mot sé tac dong, vi du thanh phan nap vao binh chira khéng nhét thiét phai giéng
nhu thanh phéan dwoc lay ra tir binh chira. Didu nay c6 thé do cac tac dong hap phu/giai hdp phu. Hon
nra cling kiém tra viéc kiém soat chat lvong déi véi moi sai 1i trong qua trinh chudn bi. D& thyc hién
diéu nay, ti s6 lwong chét theo phuong phap trong Irong thwdng dwoc so sanh véi ti sé lwong chét
dwoc do (“dwoc kiém tra”) va gid dinh réng thanh phan chudn bj khéng khac v6i thanh phan tir vigc
kiém tra xac nhan phan tich % 37,

9.5.2.3 Chét khéng tai pha va chét nén khéng tai

Phwong phap tién hanh cho viéc chuén bj cac CRM tdng hop cling c6 thé diing @& pha chét khéng tai
va/hodc chat nén khoéng tai. Didu phirc tap dic biét duy nhét 1a kidm tra x4c nhan xem vat liéu dwoc
pha cé thiee s la "khéng tai” hay khéng, hay cé thé chirng to rdng c6 mét lwong nhd cac chét dwoc
pha. Trong truedng hop d6, nén xem xét ham Iwgng nay trong mé hinh ddi véi gia tri tinh chét, va do dé
trong ca mé hinh @6 khéng dam bao.

Phwong phap chirng nhan c6 thé gibng phwong phap trong 9.5.2.1, nhwng trong trwéng hop cé nhirng
van dé khi bién dbi mau (xem 9.2), hoac khi xac dinh d6 khéng dam bao ciia buéc nay, cling c6 thé sir
dung mét trong sb nhitng phwong phap da néu. Lya chon thuc té phu thuéc nhiéu vao cac xem xét
néu trong 9.2 va 9.3.
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9.5.3 Mé ta dic trwng cia tinh chit quy wéc

Trong héa hoc, sinh héa va cac linh virc do lwéng khac, nhidu tinh chét chi duoc xéc dinh bang mét
phuong phap, mot tha tuc thir nghiém hay thiét bj cy thé. Vi du nhu tinh chét co hoc cla vat liéu, hoat
tinh clia cac enzim,... Két qua cia cac phép do hodc phép thir nay c6 thé cé d6 bién déng I6n cung véi
nhi*rng hdu qua nang né vé kinh té.

Nhw trong moi phép do khac, két qua phy thudc vao cach thirc ap dung thi tuc. Tuy nhién, tha tuc
khéng phai ludn duoc mé ta & cac mire d6 chi tiét can thiét trong cac tiéu chudn va ngwei van hanh thi
khong c6 cach nao dé kiém tra xac nhan cach hiéu va ap dung dung thi tuc, vi thé phai cin dén mau
chuan.

Twong ty nhw vay, khi mdt phép thir phy thudc vao viéc st dung may méc hay thiét bj cy thé, c6 thé
kiém tra xac nhan rang may méc dap (ng moi quy dinh ky thuat, nhung sé rét tén kém vé thoi gian va
tién bac. Mot cach don gidn dé tranh viéc kiém tra nay 1a do hodc thir mAu c6 tinh chat da biét. Néu két
qua la théa man, nghfa la may méc dang & tinh trang tét va do vay két qua co6 thé duoc xem la c6 kha
nang lién két t¢i thang do dwoc thiét 1ap bdi tiéu chuén lién quan.

T4t nhién, cdng viéc mé ta dic trung dé thiét Iap cac CRM cho nhirng tinh chét hay thang do nay doi
hdi phai 4p dyng nhitng nguyén tac nhw da trinh bay & trén. Ban than céc phép do nhirng tham sé nay,
c6 thé 13 khéi lvgng, dung tich, dd dai hay nhiét d6, phai chinh xac va cé kha nang lién két chuén va vi
vy c6 thé doi héi mét phép hiéu chudn & pham vi rong. Thudng can mét nd lwc dang ké d& danh gia
anh hwdng cla cac tham sb khac nhau clia thi tyc va thiét bj téi két qua do. Viéc kiém tra xac nhan va
hiéu chuén phai dwoc tién hanh mot cach doc 1ap tai mét sé phong thi nghiém dé tranh viéc cé thé xuét
hién d6 chéch ddng déu do sy théng nhét cao va dwa dén do twdng vé dd chinh xac.

10 Danh gia di¥ liéu va do khéng dam bao
10.1 M6 hinh

Ngay ca viéc danh gia d liéu thirc nghiém nhét tuan theo mét tap hop riéng 1& hay tap hop cac quy téc
nao d6 cling khong nhét thiét phai phat biéu béng cong thirc (toan hoc). Vi muc dich ki thuat xem xét
trong tiéu chudn nay, c6 thé thé hién cac quy tic va cac méi quan hé duéi dang cong thirc toan hoc va
duoc goi la mé hinh. Phai néi téi hai dang mé hinh co ban,

a) Thir nhat 12 cac mé hinh ly thuyét mé td mdi quan hé duwoc thiét 1ap (phan I6n thwéng 1a vat 1Y)
gitba cac bién gay dnh hwdng clia mét thli tuc do va gia trj tinh chat dang dwoc xac dinh. Cac cong
thirc duwoc coi 1a chinh xac va dung dé tinh toan gia tri. Trong budc thir hai, s dung ciing mé hinh do
dé truyén woe lvgng d6 khéng dam bao gop phan vao cac bién gay anh hudng.

b) Th( hai la cac mé hinh thirc nghiém mé t& méi quan hé gid dinh gitra cac bién ngdu nhién va
nhitng tham sé nhét dinh theo (cac) phan bé (gid dinh). Cac mé hinh nay dwoc ding dé xay dyng
nhting thi tuc xac dinh cac wéc lwgng tham sé théng ké hop Iy clia bién ngiu nhién lién quan.
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Ciing c6 nhirng mé hinh |a dang két hop clia hai mé hinh nay, thwéng dugc goi 1a mé hinh ban thuc
nghiém. C6 thé thdy céac vi dy vé md hinh thirc nghiém hoan toan trong Phu luc A, trong d6 xay ding
céc tha tuc ANOVA cho céac hé sé anh hwdng khac nhau. Mé hinh ly thuyét va ban thirc nghiém ciing
nhw viéc st dung nhitng md hinh nay trong wéc lweng do khéng dam bdo dwge mé ta trong GUM va
tai liéu tham khao [15].

10.2 Cac dang div liéu

Ngoai phwong phép a) trong 9.3, trong d6 dang di liéu gdm mét hay nhiéu két qua do riéng 1é clia mét
phwong phap va mét tuyén bé nhay cam vé dé khéng dam bado (xem dwdi day), c¢é thé dinh dang d
liéu bao céo theo ma tran d liéu gém cé

1) wéce lwgng thich hgp cho tinh chat dang dwoc xac dinh (gia tri trung binh hoc sé trung binh)
va tuyén bd vé& do khéng dam bao, hoic

2) s6 két qua do riéng I& nao dé cla tinh chat dang xem xét (s Ian Iap),

dbi véi mdi phong thi nghiém tham gia. Dang 1) cho phép danh gia dya trén dé khéng dam bao (xem
10.7) v6i gia dinh cac phong thi nghiém tham gia c6 mé hinh do phu hop, trong khi dang 2) (“cé dién”
hon) thi lai yéu cAu viéc danh gia théng ké duwa trén gia dinh vé& cac ham phan b co ban.

Két qua do cac phong thi nghiém tham gia dé trinh can dwoc danh gia theo quy trinh trén Hinh 7.

Dé thuén Igi cho viéc x ly cling nhw viéc tham khao sau nay, cin nhém cac két qua tir dang nghién
ctru phdi hgp nay theo ddc trwng va 1ap thanh bang mét cach hé théng. Bang nay can bao gdm viéc
nhan biét nhém/phdng thi nghiém va phwong phép, cac két qua riéng 1€, gia tri trung binh clia phong
thi nghiém va dé léch chuén twong ng. Tuy nhién, néu cac phong thi nghiém tham gia xac dinh gia trj
dac treng cho nhiéu hon mét don vi RM, khuyén nghi néu rd pham vi don vj va trung binh tong thé
cling nhw d6 léch chuén twong (’ng trong mét bang tach biét véi cac két qua riéng 1€. Néu phong thi
nghiém tham gia dé trinh nhiéu hon mét tap hop két qua cho mét dac treng cé dwgc bing nhiéu
phuong phap do khac nhau, thi méi tap hop can duoc xi ly doc 1ap, nghia la nhw véi mét phong thi
nghiém khac.

Ciing khuyén cao réng nén thé hién cac két qua dwéi dang dd thi.

Cé thé ap dung hai phwong phap bao cao, tiy thudc vao viéc médi phong thi nghiém cé bao cao dd
khéng dam bao clia két qua hay khéng.

Néu nhém/phdng thi nghiém tham gia duec yéu ciu céng b d6 khong dam bao do clia minh, thi vé
nguyén t&c bdo céo két qua do, dd khéng dam bao mé rong va hé sb phi clia két qua do 1a dd. Tuy
nhién, tét nhat Ia m&i phong thi nghiém can bao cao mé hinh d6 khéng d@m bao hoan chinh véi moi do
khéng dam bdo, diéu nay sé tao thuan loi cho viéc danh gia moi hiép phuwong sai ** P gitra cac két
qua.
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Chuwong trinh do

Két qua khéng c6 ¥
nghfa vé mat
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ky thuat

Loai b hodc thay
thé d ligu

Loai bé hodc thay

Hinh 7 — Xtr ly div liéu

nghfa vé mat Firs
théng ké the di liéu
Tinh déng nhat/ Khong Vat ligu
dd &n dinh khéng thé dwoc
day da chirng nhan
Tinh toén g tri
tinh chét va do
khéng dam bao
cla gia trj
P Khéng Vat ligu
Tiéu chi khéng thé dwoc
chwngV chirng nhén
Cod
Bao cao

Néu khong yéu cau théng tin vé dé khéng dam bao, nhém/phong thi nghiém tham gia cn bao cao cac
két qua riéng biét (khéng phai trung binh). Sé lwong cac sé c6 nghia dwoc bdo cdo can tuan theo

hwéng dan déi véi chrong trinh.
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Trong c& hai tredng hop, khuyén nghj ring nén bao cao du chi tiét so 8 quy trinh do duoc st dung
dé co thé hiéu duoc tat ca cac buwéc ban dau trong qua trinh do (vi du trong phan tich héa hoc, sy
phan hay miu va phan tach cac yéu té phan tich quan tam). Khi thich hop, can néu r6 tai liéu tham
khao.

10.3 Phan bé

Tim ham wéc lwgng thich hop cho ky vong ciia bién ngau nhién lién két chat ché véi phan bé co ban
(giad dinh ho3ic xac dinh), phan I&n dwoc thé hién dwdi dang ham mat do xac suét. Trong nhidu tredng
hop, phan bd c6 thé dwoc quan séat bing db thi qua viéc chudn bj biéu d6 phan bé. Néu khéng thiét 1ap
gia thiét, viec danh gia d@ liéu ciia mét sé gia tri do dugc co thé hoan toan dira vao

-~ nghién ctru phan bé clia dir liéu bang cach st dung thi tuc wéc Iwong thich hop (vi du wée lwong
Kernel) hay

- tinh toan cac ham wéc Iwgng lién quan theo cac nguyén tic thé hién trong TCVN 8244-1 (ISO
3534-1) (tinh toan mé men),

véi didu kién c6 s3n con sé théng ké lién quan cua gia tri do dwoc.

Céc phén bé khac dwoc dung phd bién dé Iwvong hoa déng gop ctia dd khdng da@m bao 13 phan bé ddi
xtrng nhu, vi du phan bé hinh cht nhat hodc tam giac (xem thém GUM).

Phwong phép néu trong 10.5 va 10.6 ludn lién quan t&i phan bd di liéu chuén (trlr nhikng truong hop
lién quan dén danh gia déng gop clia do khéng dam bao loai B). V&i ly do nay, cé thé can kiém nghiém
tinh chuén cla tap di liéu s&n cé dé xac nhan gia trj st dung ctia phwong phap Iwa chon.

Néu phén I6n két qua tao nén hai hay nhiéu hon hai nhém, khéng thé suy luan mét st théng nhét nao
gitra cac phuong phap/phang thi nghiém. Can xem xét nhitng kha nang sau:

a) néu cb sy twong quan gitka nhitng nhém nay véi thl tuc phwong phap do, va néu cé sy khac biét
dang ké vé théng ké va quy luat tw nhién gitba cac gia trj trung binh ctia cac nhém nay thi s& khdng cé
gia tri tinh chét riéng nao; trong tredng hop nay, can cai tién tha tuc phwong phap do dé gidi quyét van
de;

b) néu khéng cé sy twong quan gitta cac nhom véi thi tuc phwong phéap do va sy khac biét gitra cac
nhém 13 dang ké vé mat théng ké va quy luat ty nhién, cé thé cdn mot tap hop chung 16n hon cac két
qué dé vuot qua nhirng phuong phap do twong déi kém sin cé.

Cé thé bd qua nhirng khac biét khéng dang ké gitva két qua thu dwoc tir cac phwong phap khac nhau
bang viéc dua ra thanh phan d6 khong dam bao b sung c6 tinh dén khia canh nay. Cho du phwong
phap nay c6 dwoc st dung hay khéng, thi chi c¢é thé danh gia dwoc sau khi xac dinh dé Ién clia thanh
phan d¢ khéng dam bdo nay va do dé sau khi kiém tra xac nhan dé khéng dam bao chuén téng hop
kém theo gi tr tinh chét dat dwoc theo tap hop tiéu chi chirng nhan. C6 mét vai phurong phap cho van
dé woc lwgng nay. Mét thdo luan hiru ich dwoc cho trong tai liéu tham khao [43].
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Néu phan I&n két qua tao nén mét nhém riéng, cé thé suy luan ring phan bé 1a don thirc. Lwa chon
hién nhién nhét 1a ham wéc Iweng cho déc treng can xac dinh Ia trung binh ctia céac két qua.

Néu phan b 1a mét mét, can dwa ra quyét dinh xem gia thiét v& phan bd chuan c6 hop Iy hay khéng.
Quyét dinh nay c6 thé dwa vao quan sat biéu dd bang mét, phép kiém nghiém tinh chudn hoac kinh
nghiém trwére day vé ban chét cla viéc xac dinh.

Trong mét sé tredng hop, c6 thé bién ddi két qua sao cho nhirng két qua nay tré thanh cé phan béd x&p
xi chudn. Mot sé phép bién ddi dwoc dung phd bién bao gdm céac dang logarit, cin bac hai va ma.

Cén chl y réng, @& woc lweng gia trj tinh chat va dé khéng dam bao, gia thiét ham phan bé it quan
trong hon déi véi kiém nghiém gia tri bat thwong. Tuy nhién, nhu phan Ién cac théng ké mé ta dya vao
phan bé chudn, nén kiém tra xem phan bd di liéu c6 tuan theo phan bb chudn mét cach thich hop hay
khong hoac c6 thé bién ddi sao cho c6 thé st¥ dung k¥ thuat théng ké gia thiét di liéu phan bé chuén.

10.4 Sang loc di¥ liéu

Hoan toan ddc lap véi viéc dinh dang, tap hop diF liéu cdn dwgc danh gia bing tryc quan va db thi
treée khi 4p dung bét ky thl tuc ndo cta 10.5 va 10.6. Can xem xét ky Iwdng moi sw bat thwong quan
sat dwgc vé cac nguyén nhan khéng dang ké (16i truyén, 18i in 4n...) va nguyén nhan dang k& (mét
quan sét, 18i thiét b,..) cé thé c6. Néu xac nhan cé céc I8i hay sai sét thi cin loai bd két qua twong tng.

Ngoai ra, phai kiém tra déi v6i nhitng két qua khong co y nghfa vé mat ki thuat. Két qua khong ¢ y
nghia vé mat k¥ thuat dwoc phat hién béng viéc kiém tra ky cac bao céo vé phép do. Két qua khéng cé
y nghfa v& mé&t ky thuat khéng nhét thiét 1a mot két qua khéng cé y nghfa thdng ké. Két qua theo yéu
cau co6 thé roi vao pham vi day két qua c6 y nghia, nhwng day la bang chirng vé& cac didu kién dat
duoc két qua khong theo mot trat ty tét. Can loai bd nhitng két qua khong cé y nghia vé& mat ky thuat
khai tap di liéu.

10.5 Panh gia dir ligu
10.5.1 Phwong phap A: phwong phap don trong mét phong thi nghiém riéng lé

Néu gia tri don Ié dat dwoc tir phuong phap do (dau), kém theo mét tuyén bé vé do khéng dam bao thi
gia tri ndy clng véi do khéng dam bdo 1a két qua clia viéc mé ta dac treng. Néu cé mét tap hop cac gia
trj thi théng thwdng trung binh clia tit ca cac gia tri ndy 1a két qua clia viéc mé ta dac trung. Khi d6, d6
khéng dam bao thwong dwa vao viéc danh gia do khong dam bao cta phwong phap do cho mét gia tr
va can so sanh véi do léch chuan vé tap hop gia tri. D6 léch chuén vé gia tri trung binh va bang cac
thanh phan do khéng dam bao day da dwoc thiét 1ap ddi véi phwong phap do cin phu hgp véi nhau.

10.5.2 Phwong phap C: mang lwéi phwong phap va/hodc phong thi nghiém
Dang d liéu c6 thé la

- mét tap hop gia tri, mdi gia trj kém theo mot tuyén bé vé do khéng ddm bao, hay
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- mét tap hop cac quan tréc ciia méi phong thi nghiém.

Trong tredng hop thir nhét, tuyén bé vé do khong dam bao, 1a mét phan clia viéc sang loc d lidu, can
phai qua mét kiém tra hop Iy, vi du nhw qua viéc kidm tra di liéu cling véi mé ta phwong phap do. Sau
d6 can x ly di¥ liéu nhu mo ta trong 10.7.

Néu chi c6 mét tap hop cac quan sét, can xi Iy di¥ liéu nhw mé ta trong Phu luc A va tai liéu tham khao
[11], [12). Mt quy trinh c6 thé bao gdm cac yéu té sau:

a) kiém nghiém nhitng khac biét dang ké gitka cac gia tri trung binh clia phong thi nghiém lam co s&
cho quyét dinh xem c¢6 can lap gia trj trung binh cla céc gia trj riéng |& hodc trung binh cla céc gia tri
trung binh cla phong thi nghiém hay khéng;

b) kiém nghiém tinh chudn va cac gi4 trj bat thudng trong tap di liéu dwgc chon theo quyét dinh & a);
c6 thé x( ly cac gi4 trj bat thwdng nhr mé ta trong 10.5.5;

c) kiém nghiém déi véi phurong sai bét thuwong clia phong thi nghiém trong tap d@ liéu ddy du (néu
cén, nghta 1a ¢6 phwong sai khéng binh thwong).

Néu tap d¥ liéu c6 phan bd x&p xi chudn, thi gi4 trj trung binh nhw Ia chon theo a) Ia Iya chon mic
dinh déi v6i gi4 tri tr viéc mé ta d4c treng. Néu d3c treng dwoc chieng nhan chi la trung binh clia cac
trung binh, nghia la

Fally, (23)
p fm]

thi co s& déi véi dd khong ddm bao chudn tdng hop kém theo trung binh cla céc trung binh I3 d6 léch
chuén tinh theo

2 1 & 7y 24
s p4§W,n (24)

Khi @6, d6 khéng dam bao chuén téng hop bing

5

char = (25)
Ucha J;

Trong nhi*ng c6ng thikc nay, p bidu thj sé phong thi nghiém. Y nghfa cla céng thirc phy thudc rat nhidu
vao sy doc lap clia cac gia tri ¥.. Do d6, can kiém tra xac nhan mirc d6 y nghia clia gia thiét vé tinh déc
lap cla cac két qua tir cac phwong phap/phéng thi nghiém. Dac biét véi nhivng gia tri p 16n, viéc kiém
tra xac nhan nay Ia thiét yéu (xem 10.6.2).

10.5.3 Phwong phap B: Nhiéu phwong phap trong mét phong thi nghiém riéng 1&

C6 thé c6 hai dang d¥ liéu:

- mét tap hop gia tri, mdi gia trj kém theo mét tuyén bé vé dé khéng dam bao, hodc
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—  méttap hop cac quan tric ciia mdi phang thi nghiém

Trong trwdng hop dau tién, méi gia tri va tuyén bd vé do khéng dadm bado kém theo duoc xem xét ky
Iwéng nhwr mé ta trong 10.5.1 cho mdi phwong phap lién quan dén mé ta dic trwng. Sau d6 cé thé ap
dung phuong phap mé ta trong 10.7.

C6 thé dung phwong phap trong 10.5.2 cho tredng hop thir hai. It nhat véi mét trong cac phuong
phap, can s3n c6 mot bang cac thanh phan d6 khong dam bao day du, sao cho c6 thé kiém tra xac
nhan d¢ khong dadm béo wéc lugng va cé thé danh gia do chéch cla phép do. (Diéu nay khéng dan
dén mot yéu cau bd sung, vi tat cd cac phuong phap lién quan can dap trng yéu cau vé tinh lién két
chuén néu trong 9.2).

10.5.4 Phwong phap D: Tham sé xac dinh phwong phap

C6 thé xt¥ ly cac tham sé xac dinh phwong phép theo cach twong tw nhw mé ta trong 10.5.2.

10.5.5 Xr ly gia tri bat thwong

Mét két qua riéng 1é hodic mét tap hop cac két qué bj nghi ngd 12 két qua khéng cé ¥ nghfa vé mat
théng ké (gia tri bat thweng) khi do léch vé do chinh xac hodc do chum cla két qua 1én hon do léch
twong (*ng trong ciing tap hop hodc véi nhitng tap hop khac, co thé dwoc danh gia bing nhiing dao
déng théng ké thich hop véi mét phan b tan sé cho trede. Vi vay, hiéu qua cla viéc loai bd cac gia tri
bAt thuwdng phu thudc vao y nghta clia gia thiét vé phan bé tin sb. Clng can phai cé dl sé lwgng quan
sat va théng tin vé tinh huéng gap phai dé 1ap phan doan phu hep cho céc gia tri bat thwong. Théng ké
vién can cé dac quyén trong phép kiém nghiém déi véi gia tri bat thwong, ca trong viéc lwa chon
phwong phap kiém nghiém thich hop cling nhu trong tién hanh phan tich.

Cac két qua bat thwong co thé xuét hién & mei giai doan clia nghién ciru phéi hep: cac quan sat don
I&, nhém con céac quan sat (vi du phan nhém theo don vj bao géi), hodc nhitng két qua tir cac phuong
phap/phong thi nghiém hoan chinh ¢é thé dwoc quan sat 1a bat thuwéng. Can loai bd gia tri bat thuwong
hodc trong cac trwéng hop hiém gép (vi du I8i tinh toan), can thay thé bang di liéu hiéu chinh. Khi c6
thé, can loai bd cac gia tri bat thuwéng chi dwa vao két qua clia hon mét phép kiém nghiém gia tri bat
thwong. Chi can loai bd cac gia tri bat thuong vé phuong sai trong nhirng tredng hop déc biét, do la
khi gia tri nay mau thuan véi tap di liéu. Thueong khéng chdp nhan cac phép do bd sung, vi nhitng
diéu kién dé co6 di liéu khong thé duy tri nhw nhau cho tat ca cac két qua.

Cuéi cing, cin chu y réing thwdng phan biét dwoc gia tri khéng n dinh va gia trj bat thuong [vi du xem
TCVN 6910-2 (ISO 5725-2)]%. Theo quy tic, nhitng gia tri khéng én dinh can dwgc duy tri trong tap
hop di liéu, trong khi cin loai bd nhi*ng gia trj bat thuwong. Trong phan 1én cac trudng hep, chéc chén
rang wéc lwgng dd khong dam bao sé khéng bj wéc lwgng thap hon.
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10.6 Danh gia d$ khéng dam bao

10.6.1 Phwong phap A: mét phwong phap trong mét phong thi nghiém

D9 khéng ddm bao nhu xac dinh trong 10.5.1 12 d6 khéng dam bao tir mé ta dic trung, Uckar

10.6.2 Phwong phap C: mang Iwéi cac phwong phap va/hoidc phong thi nghiém

Néu nhirng gi4 tri do phong thi nghiém béo céo kém theo tuyén bb v& dd khéng dam bao, thi st dung
phwong phap mé ta trong 10.7 va dé khéng dam bao dugc tinh toan 1a @6 khéng dam bao tir mé ta dac
tru’ng, Uehar-

Khi phong thi nghiém chi bao cao mét bé gia tri, dd léch chuén vé gi4 trj trung binh, it nhat v& nguyén
tac, 13 d6 1&ch chuén tir mé ta dic trng, Ucnar. NéU c6 cac nguyén nhan théng thwdng clia d6 khéng
dam bao va/hodc d chéch thi do léch chuén vé gia tri trung binh dwoc bd sung bing cac wée lwong
@i véi nhirng ngudn khéng dam bao nay.

10.6.3 Phwong phap B: Nhiéu phwong phap trong mét phong thi nghiém

Néu phong thi nghiém béo céo gia tri kém theo tuyén bb vé d6 khéng dam bao thi st dung phwong
phap mé ta trong 10.7, va d¢ khéng dam bao tinh toan la do khéng dam bao tir mé ta dic trung, ug,.

Trong trwdng hop khac, @b léch chuén vé gia tri trung binh, it nhat v& nguyén téc, 1a d6 Iéch chudn tu
mo ta dac trung, ug,. Khi viéc kiém tra tinh twong thich véi dé khéng dam bao kém theo két qua ciia
mét trong cac phwong phép st dung chi ra rdng c6 sy khéng nhét quan, thi cin tao si thira nhan déi
v6i si khdng nhét quan nay trong bang cac thanh phan dé khéng dam bao.

10.6.4 Phwong phap D: Tham sé xac dinh phwong phap

Co thé xtr ly viéc danh gia d6 khéng dam bao clia cac tham sb xac dinh phwong phap theo cach tuong
tw nhw mo ta trong 10.6.2.

10.7 Danh gia theo d6 khong dam bao

10.71 Cosé

Khi s3n c6 théng tin v& d khéng dam bao, trach nhiém dAu tién cuia théng ké vién danh gia két qua tir
cac phwong phéap/phong thi nghiém khac nhau la két hop cac két qua, bao gém ca d khéng dam bao
clia két qua, vao mét gia tri riéng 18 (gia tri tinh chat) va mét do khong dam bao chuin téng hop. Khi
xac dinh d6 khéng da@m béo, phai c6 s&n mé hinh dd khéng dam bao dbi véi cac phép do l1a mét phan
clia chwong trinh, Dé dat dwgc két qua tét nhat cé thé, nhitng mé hinh dd khéng dam bao nay dwoc
khuyén nghij lwa chon nhw mét phn clia viéc danh gia di liéu.

Gia tri tinh chat thuwéng dwoc xac dinh nhw mét dang nao d6 clia gia trj trung binh, khi cn c6 thé dwoc
lay trong s béng cach str dung chuong trinh trong sé dinh treée nao d6. Néu sdn c6 cac mé hinh do
khong dam bdo, thi c6 thé thé hién do khong dam bao chuan tdng hop kém theo gia tri tinh chat mot
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cach tryc tiép bang cach sl dung sy lan truyén tiéu chuan cong thirc do khong dam bao (Diéu 5, GUM
© 1993), sau khi thém vao nguén khéng dam bao bd sung tinh dén moi sy phan tan dang ké trong cac
két qua qua cac phong thi nghiém. Day |a phrong phap dé hiéu nhat nhwng khong phai luén thyc hién
duwgec.

Mét gidi phap khac dwoc néu trong tai liéu tham khao [34] va ap dung chi tiét trong tai liéu tham khao
[38]. C6 thé xac dinh d6 khéng dam bao chuan téng hop kém theo gi tri tinh chét bing

[y 2 2 2
Uchar = N UT T s+ win +uiy (26)

trong d6 bdn loai khéng dam bdo dwoc xem xét la:

— loai |: @ khéng dam bao cy thé cho mét phong thi nghiém:;

- loai ll: @ khéng dam bao chung cho tt ca cac phéng thi nghiém:;

—  loai lll: d6 khéng dam bao chung cho cac nhém phéng thi nghiém;

- loai IV: sy khac nhau gitra cac gia tri cia cac phong thi nghiém tham gia.

X ly thi céng viéc danh gia do khéng dam bao nay rat khé khan va dé dan dén sai 16i. Dwa vao cac
mé hinh do, khéng c&n phai thyc hién thd céng viéc nay, cac mé hinh cung cép théng tin thu thap nhuw
mét phan clia nghién ctru phéi hop cho phép nhan dang céc bién c6 twong quan trong mé hinh. Khi tat
ca cac thanh phan d6 khéng dam bdo dwgc ghi nhan phii hop trong co s& di liéu, c6 thé dung co s&
dir liéu nay dé xay dung tat ca cac dang d6 khong dam bao khéac nhau. Cé thé thic hién viéc nay theo
nhiéu cach khac nhau, théng qua x4c dinh tryc tiép nhirng céng thirc cin thiét cho cac sé hang ** hay
vi dy nhw bing »*- digu chinh 71812,

10.7.2 7’- diéu chinh

Phwong phap »* - diéu chinh tién hanh nhu dwéi day. Cé thé xay dwng phwong trinh ma tran nhw sau:

Y X
n|_|=| (27)
yp xp

trong d6 a biéu thj gia trj tinh chét, y; biéu thj cac két qua do dat dugc trong nghién ctru phéi hop va x

” Trong tiéu chuén nay c6 thé hiéu Ia “binh phwong nhé nhét" hodc “diéu chinh binh phrong nhé nhét”. Vé
nguyén tic, »*- didu chinh chi khac véi “didu chinh binh phiong nhé nhét” bing hé sé cdng dan, cho phép danh
X

gia théngké »* sau tha tyuc didu chinh.
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la véc to thiét ké. Déi véi tredng hop cu thé nay, tat ca cac gia trj x; da biét, ngay khi xac dinh dwoc van
dé diéu chinh. Trong trwdng hop nay x, = x, =...= x, = 1. C4c két qua y dwoc két hop hién nhién véi do
khong da@m bao. Nhirng két qua nay dwoc tinh toan trong ma tran phwong sai - hiép phwong sai, xac
dinh béng

Hz(y|) u(ypyz) “(}’.s}’p)
2 aee
V)= u(yy,y)  w(yy) u(y,,y, -
Uypy)  uypy) o ()

Cén chu y réing ma tran nay c6 hai chiéu p x p va déi xirng (nghia Ia géc trén c6 cac phan ti gibng géc
duwdi). Hiép phrong sai gitba mdi cdp phong thi nghiém dwec danh gia théng qua tim kiém tét ca cac
bién lién quan trong tinh toan két qua va nhan biét cac bién thanh phan. Viéc tim kiém nay khéng quan
tdm dén viéc nhitng thanh phan nay dwoc phan chia chi bdi hai hay nhidu phong thi nghiém duoc
nghién c(ru hay khéng. Qua trinh kiém tra theo c&p moi hiép phwong sai hién cé cé nghfa la trong subt
qua trinh nay, khéng cé sy phan biét nao gilra loai d§ khéng dam bao Il va Ill (xem 10.7.1).

Sau khi 1ap ma tran hiép phwong sai V(y), c6 thé xac dinh vin d& didu chinh bang phwong trinh
o(a) = (y-Xa)' v™'(y - Xa) (29)

Cé thé thé hién gia tri tinh chét bng

4= X =CX'V'y (30)
trong do
C=(xTy'x)" 31

va phwong sai cla gié trj tir

Via)=C =k, (32)

C6 nhiéu thuat toan sé hoc én dinh @& x( ly van @& diéu chinh néu trong cong thire (29). Ngoai ra, cin
Iy ¥ v& ma tran V. Ma tran ndy bang ma tran V(y), véi diéu kién V(y) chira tit ca thanh phan dé khong
dam bdo lién quan dén viéc so sanh. Néu khdng thi can bd sung vao V(y) mét ma tran phwrong sai —
hiép phuong sai. Viéc xay diwng mét ma tran nhuw vay ciing twong ty nhw xay dwng V(y), nho vay
thwéng chi phai dién vao dwdng chéo.

Phwong phap néu & day chinh 1a viéc &p dung twong ty khudn khd nhwr mé ta. Day la phwong phap
duy nhét (xem tai liéu tham khao [40] va [41]). CAn x(¥ ly vAn d& gia trj bAt thwdng trudc khi dung cong
thirc ndy (xem thém 10.5.5). Twong tw nhwe vay, can xem xét nghiém tuc sy tin cay clia cac tuyén bd
vé& d6 khéng dam bao va, khi can, cin ap dung mét cach thich hep chwong trinh trong sé “2 (xem thém
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10.5.1). »’- diéu chinh dwoc hiéu rd Ia nhay cdm voi nhitng két qua bat thwéng cling nhw nhiing vén
dé vé trong sé.

10.8 Cic van dé cu thé

10.8.1 Danh gia dir liéu bing phan tich phwong sai

Béi voi cac chién lvgce C, D cling nhur mét phan clia phirong phép B, c6 thé st dung phan tich phuong
sai (ANOVA) 1am cdng cy x@ ly di liéu. Viéc sir dung ANOVA c6 thé d&c biét htru ich khi danh gia cac
thanh phan dé khdng dam bdo nhuw tinh déng nhét gitra cac don vj bao géi (vi du nhu xem 10.8.2 va
A.2), hogc d6 léch chuén gitra cac phong thi nghiém (xem A.3). Néu khong, c6 thé tinh toan trung binh
clia cac gia tri trung binh thay cho céac chién lwgc nay.

10.8.2 Xac nhén tinh déng nhéit nhw mét phin cia nghién ciru phéi hop

Két qua cta nghién ctru phéi hgp c6 thé phyc vu cho viéc xac nhan cudi cung vé tinh déng nhét cia
RM. Véi muc dich nay, can tuan theo thiét ké 16ng ghép hai chiéu, trong d6 st dung pq don vi va p
phong thi nghiém va/ho&c phuong phap, méi phong thi nghiém/phuong phap xac dinh gia tri dc trung
cla q don vj v&i n 1an xéc dinh I3p trén mét don vi (xem Didu 7 vé& chi tiét trong nghién ctru tinh déng
nhat). Diéu quan trong 1a phai tuan thi nghiém ngat thiét ké nay dé thda man nhirng didu kién déi véi
phan tich phwrong sai va dap (ng céc gid dinh co ban cla thiét ké 2% Bidu A.2 dwa ra cac théng ké
can thiét dé tinh toan phwong sai lién quan.

10.8.3 D§ khoéng dam béo chudn tdng hep clia gia trj tinh chit

C6 thé xay dyng toan bd pham vi clia cac chuwong trinh khac dé thiét 1ap gia tri tinh chét dwa vao tap
hop céac phép do. Gia trj tinh chat nay thuwong la moét dang gia trj trung binh nao dé, hodc déi khi la
trung binh én dinh “J, Diéu nay dé cap tém tat vé cach thirc chuyén cong thirc ddi voi mét gia trj trung
binh, bao gdm céng thirc tir phwong phap dira vao ANOVA, vé& cong thirc véi d6 khéng dadm bdo cia
gia trj tinh chét, ug.

C6 thé xac dinh gia tri trung binh trong nghién cru phbi hep nhu dwéi day
X=Xwix (33)

trong d6 x; 1a cac két qua con w; 1a cac trong sé. Khéng duwa ra gid thiét lién quan dén ban chét clia cac
trong sé; cac trong sé ¢6 thé dira vao sé lvgng cac quan sat, do khéng dam bao kém theo két qua clia
phoéng thi nghiém hodc mét chwong trinh khac nao dé. Tuy nhién, biéu thirc gia thiét rdng chuwong trinh
trong sb dwoc xac dinh theo cach thirc sao cho téng clia cac trong s6 bang mét.

Néu tir tat ca cac gia tri x; c6 dwgc cac tuyén bd vé dd khong dam bdo thi @6 khong ddm bado keém theo
gi tri tinh chat c6 thé dwoc thé hién béng
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1 (%) = ubpar = Tt u* () (34)

véi didu kién 12 tht ca céc gia tri x, d6¢ 1ap nhau. Ciing c6 thé ap dung phurrong phap co ban nay cho
phwong phap néu trong 10.4. Khi s dung cac tuyén bd vé d6 khéng dam bao, cin kiém tra tinh tin cay
clia nhirng tuyén bé nay (xem thém 10.6.1). Néu khong san c6 dtr liéu v& d¢ khong dam bao thi cé thé
st dung tinh toan trung binh clia cac gia tri trung binh (xem 10.5.2 va 10.6.2) lam wéc lwong cla do
khéng dam bao.

11 Chipng nhan

Khai niém v& CRM duwoc giéi thiéu nhu mot dang dic biét clia RM. Ngoai cac dac treng clia mot RM
nhw quy dinh trong ISO Guide 30, CRM cung gidy chirng nhan nhw mé ta trong TCVN 7962 (ISO
Guide 31) cung cép théng tin dwdi day:

- tinh chét quan tam;

—  giatri cla cac tinh chét;

- d6 khdng dam bao cla gia trj tinh chét;

- tuyén b6 lién quan dén tinh lién két chudn do Ivdng cia gia tri tinh chét.

Trén thj tredng c6 cac RM kém theo tai liéu chira dirng théng tin nhw mé ta & trén vé cac CRM, nhing
tai liéu nay khéng duoc goi la “gidy chirng nhan” vi Iy do phép Iy hosc Iy do (khéng mang tinh ky thuét)
khac. Vi nhitng RM nay phai dap (rng cac yéu ciu twong ty va co thé dwoc st dung cho cung mot
muc dich nhu CRM, nén tiéu chuan nay ciing bao trim ca cac RM. Cac RM nay dwoc hidu 1a bao gém
trong thuat ng® “CRM". Tiéu chuan nay mé ta qua trinh chuan bj cho mét RM tham gia sao cho RM nay
dwoc chirtng nhan hodc dwec dwa ra thi tredng véi bé tai liéu gdm it nhét 1a théng tin néu trén.

Ngoai ra, theo TCVN 7962 (ISO Guide 31), gidy chi*ng nhan kém theo CRM la ban tém tét mét chwong
trinh I&n cac cong viéc lién quan dén viéc lwa chon vat liéu, danh gia sy phu hgp cla vat liéu va do
lvong céc tinh chét dwoc chirng nhan. Nhidu ngudi st dung CRM sé& khéng yéu cAu thém théng tin
ngoai cac théng tin cé trong gidy chirng nhan, nhung van can cé sin cac thong tin nay dwéi dang bao
céo chirng nhan (dwoce cung cp cung véi CRM hay khi cé yéu ciu) hodc néu khéng thi cung cap theo
(rng dung cua nha san xuét. Diéu thiét yéu 1a tai liéu phai gdm ca tén nguwoi dai dién clia td chire chirng
nhan chi ra rang nguwdi nay chiu trach nhiém déi véi ndi dung ctia gidy ching nhan. Tét nhét Ia té chic
ching nhén phai than trong xem xét cé nén ky vao gidy chirng nhan hay khéng.
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Phuyluc A
(tham khao)

Phwong phap tiép can théng ké

A1 Phian tich phwong sai mét chiéu (ANOVA)

Xem xét treong hop c6 a nhém, méi nhém ¢6 n; thanh vién. Ly twdng la sb thanh vién ctia cac nhém la
nhw nhau, nhung trén thuc té khéng phai lic nao sé thanh vién clia cac nhém cling nhw nhau. Cé thé
“khuyét’ mét sé dir liéu va cong thirc da dwoc xay ding dé tinh toan cac di liéu bj khuyét nay @0 21
va cong thire dugc khuyén nghj cho cac phwong phap khac dé xir ly cac tap hop di liéu khong day du.
Cén ch y Ia tap di liéu cang khdng day du thi chat lvgng clia wéc lrgng cang kém.

C6 thé thé hién do phan tan clia di liéu theo téng binh phuong vi sai, cling dwec hiéu la “tng binh
phuwong”. Téng binh phwong nay thé hién dé phan tan & cac mirc d6 (th( t) khac nhau trong phan
tich phwong sai . Binh phwong trung binh, c6 dwoc tir mét chuong trinh bang tinh, c6 thé chuyén
sang phwong sai nhu sau:

Si'u}rm = Msmmm (A- 1)
sif . )'V[Samr;ng = MSwithin (A.2)
il
trong do
P
no=—| S =B (A.3)
a—=1]:= Zn

=l

Néu di liéu day 40, n, sé bang n. Thuat toan da néu cho phép do phan tan trong cac phép do dugc quy
cho thanh phan dd khong dam bao khac nhau dnh hudng dén vat liéu va qua trinh do. Khi thiéu bét ky
anh hwdng nao gitra cac nhém, s*, dwoc ky vong (gan) bang khong. Néu vi ly do thire nghiém s?, nhan
gia tri am nho thi s& dwoc dat bang khéng.

Vi DU: Trong nghién civu tinh déng nhét gitra cac don vj bao géi, s, twong dwong véi do léch chuén gitra cac
don vi bao géi syp. MSi don vj bao géi la mét nhém.
A.2 Tac dong ngdu nhién 1dng ghép trong phan tich dir liéu: ANOVA hai chidu

C6 thé s dung mé hinh nay néu két qua clia nghién ctru phéi hgp chuong trinh do dwgc dung dé xac
nhan tinh ddng nhéat ctia vat liéu cting nhw dé mé ta dac trung. Hinh A.1 minh hoa chwong trinh thirc
nghiém dbi véi tredng hop cu thé trong nghién ciru lién phong thi nghiém. Khi mét chuong trinh c6
nhiéu phrong phéap khac nhau, cach sép xép chwong trinh nhét thiét phai giéng nhau.
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Két qua c6 thé thé hién bang céng thirc
Xy SHt A+ Byt e (A.4)

trong doé
Xk lakét qua th k clia don vi mau j dwoc bao céo tir phirong phap/phong thi nghiém i:
A la sai sé do phwong phap/phong thi nghiém i;
Bjj la sai s6 do don vi m3u thir j trong pham vi phwong phap/phong thi nghiém i;
g la sai sé phép do.

Tham sé dugc wéc luong 1a trung binh chinh, d6 léch chudn gitra cac phong thi nghiém s, d6 léch
chuén gitra cac don vj bao géi sy, va d6 léch chudn I3p lai s,. Nhiing tham sé nay lién quan dén nhau
theo céc sé hang sai sé:

s =yVar(4)
Shh = v Var(Bu) (A5)
§r= 'l Vﬂ?‘({,‘,ﬂ)

Ap dung cac xem xét twong ty lién quan dén viéc khong cé kha nang phat hién sy khéng déng nhét
cla 16 déi véi nghién ciru tinh ddng nhét gitra cac don vi bao géi (sw) Nhwr déi véi nghién ciru tinh déng
nhét (xem 7.9).

Co thé woc lwong ddng thoi tat ca cac tham sé nay bing phwong phép phan tich phuong sai
(ANOVA)® néu c6 cac két qua day dl vé sy 13p lai nh nhau (sé 1An x4c dinh 13p nhu nhau tir méi
don vj va sé don vi trén méi phwong phap/phong thi nghiém Ia nhw nhau) sau khi loai trr cac két qua
khéng c6 y nghfa vé mat ky thuat hay théng ké. Néu khong thé dap tng yéu ciu ANOVA nay do sb
lvong két qua khéng c6 y nghfa va/hodc khéng day du thi cin xac dinh mirc ¥ nghfa clia phuong sai
gitra cac don vj bao gé6i bng cach khac (xem Diéu 7).

Chi tiét vé ly thuyét va cac phurong phap b sung déi véi ANOVA can bing va khéng can bing duoc
cho trong tai ligu tham khao “4 ¥ Thao luan vé ANOVA trong trwdng hop ching nhan mAu chudn
dwoc cho trong tai ligu 18120 (221,123
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Phong thi nghiém 1 Phong thi nghiém 2 A Phong thi nghi¢m p
Pon vj Ponvi B Bcr1n vi 902n vi
1

2 /\
/\ w
12 1] 2 2 ’
Cha giai

A d0 bién dong gitra cac phong thi nghiém
B dobién dong gira cac don vi bao goi
W d6 lap lai cda phép do

Hinh A.1 - So dé nghién ctru phéi hgp, két hgp v&i nghién ciru tinh ddng nhét cua 16
[mé t& d&c treng clia mot RM (so dd hai chidu))

Cong thirc tinh toan wéc lwgng noi trén nhw trinh bay dwdi day (xem tai liéu tham khdo [20] va [21]).

Trung binh chinh dwoc tinh béng

= 1 b, n,
x_fin g%éﬁ"‘ (A.6)

j=1 jml

trong d6 p biéu thj sé phong thi nghiém, b;1a sé don vi bao géi do phwong phap/phéng thi nghiém i s
dung va n; la sb phép do lap lai trén don vj bao goi ij. Phwong sai dwec tinh toan nhw sau

Var(fuk} = MSwithin (A'7)

MS e A= MS within
i)

Var(B;) = (A.8)

mamnup = n;] VGF(B”) R Var(si}l‘)

Var(4,) = b) (A-9)
]
trong do
2 _A—J-_cy
MS among = = (A.10)
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i znu (YB xﬂ}
MS s = Lo S L
ib: =P
i=]
p b
L2 'Z(xuk—xa)
MS within = '_—I,‘,!::—EL—F—
Z E Ny~ zb;

i=] j=1 i=|

va

b b,
22| $£34
,.1 _ ==l

b
= Snu i Enq'
. =i il j=l
m=
p-1
b
S
b, - v
£ 3n-5| =
i=] y=1 =l inu
- =1
M=
$h-p
im]
b
f )-1 nij
b, i=1 _;=l .
ﬁ an b
=] jml :'1
2 ny
(?‘lb)o = i=] j=1
p-=1

(A.11)

(A.12)

(A.13)

(A.14)

(A.15)

Co thé c6 gia trj binh phuong trung binh (MS) nhé viéc st dung mét chwong trinh bang tinh phé théng
hodc géi phadn mém théng ké. Cac cong thirc da cho tinh toan déi véi di liéu khuyét va/hosc bj loai bé
(khéng c6 y nghta). Di véi tap dir liéu ddy du, c6 thé dung cac cdng thire don gidn hon trong [TCVN

6910-3 (ISO 5725-3)) &,

A.3 Tac dong ngiu nhién Idng ghép trong phin tich dir lidu: ANOVA mét chiéu

Str dung mé hinh nay khi kiém tra xac nhan tinh ddng nhét gitra cac don vi bao géi bang cac cach khac
(xem Diéu 7). Hinh 2 minh hoa chwong trinh thirc nghiém. Sau d6 ¢6 thé don gian héa két qua thanh

XU=F+A:+£U

trong doé
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x; 1& két qua thr j cia phuong phap/phong thi nghiém i;
A, 12 sai sé clia phwong phap/phong thi nghiém i;

g;1a sai sb clia phép do

Phong thi | [ Phangthi | | Phong thi || Phang thi Phong thi | | Phong thi
nghiém 1 | | nghiém 2 nghiém 3 || nghiém 4 A nghiém p—1| [nghiém p-2
MS| [MS MS MS] [MS] [MS w MS éé
1] 2 2 1]12 1 1112
Chu giai
A d6 bién dong gitra cac phong thi nghiém
w dd 1ap lai ctia phép do

Hinh A.2 — Phéan tich phwong sai mét chiéu: so a4 nghién ciru phéi hgp chwong trinh do
[mé ta dac treng clia RM (so d6 mét chiéu)]

Cac ky hiéu cé cung y nghia nhw trong phén tich hai chiéu (xem A.2). Cac tham sbé cén wéc lrgng la
gia tri trung binh chinh, d¢ léch chun gitra cac phong thi nghiém s, va dé léch chun I3p lai s,. Nhirng
tham sé nay lién quan dén nhau nhw nhi*ng sé hang sai sé mé ta trong A.2.

Cé thé thu dwoc nhirng wéc Ivgng cho tham sb nhe viéc st dung cac cong thire dwdi day % Y Gia tri
trung binh chinh dugec tinh tir

x=1$3%s, (A17)
f: n i=] j=1
=l :
53 e MSwrrfrln (A’ 1 8)
S%, = MSamong i J'I/J(Su-u.':m (A 1 9)

Ho

trong d6 cac ky hiéu c6 cung y nghia nhw trong A.1.
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Phuluc B
(tham khao)

Cac vidu

B.1 Khai quat

Céc vi du trong phu luc ndy ban dau nhim thé hién cach thirc s&¢ dung nhitng phwong phép tiép can
théng ké néu trong Diéu 7 dén Didu 10. Sau dé, phan 16n cac vi du dwgce tach khoi diéu kién thyc hién.
Nhtng vi du nay dwa ra cac két qua xay ra trong thyc té va chi ra cach thire xt ly de liéu phu hop véi
tiéu chudn nay. V& ban chét, cac cong thirc théng ké trong tiéu chudn nay la cong thirc co ban va
khéng phai lic nao cling dai dién cho gidi phap téi wu véi mot van dé cu thé. Cé nhiéu van dé bé sung
khi danh gia di liéu (vi du xac nhan gia trj st dung ctia d@ liéu, phat hién gia trj bt thwéng, danh gia
si tin cay cla tuyén bé vé& d6 khéng dam bao, d6 n dinh sé clia cac thuat toan trong phdn mém) ndm
ngoai pham vi ap dung cia tiéu chuan nay nhwng cé thé cling quan trong nhw viéc lwa chon phwong
phap théng ké “chinh xac”.

Mét sé méu chudn dwoc chirng nhan bang phwong thire hiéu chuén vat ly hoac bing di liéu c6 tir viéc
chuén bj nhitng mau chuan nay. Cé thé thay nhirng vi du v& cac phép hiéu chudn nay trong tai liéu
khac va vi vay khéng néu trong phu lyc nay. Phan I&n cac van dé gap phai trong nhitrng dy an nay lién
quan nhiéu dén viéc ap dung GUM hon 13 dén viéc san xuét RM cu thé.

Trong triréng hop cuia tiéu chudn nay, khéng thé dwa ra cac vi du vé& du an chirng nhan day dd. Nhitng
vi du nhu vay chi lién quan dén mét nhém nhé cac nha san xuit RM. Bao cao chirng nhan, tai liéu m&,
két hop véi huéng dan trong tiéu chudn nay, tao co s& phi hop cho viéc thiét ké cac dw 4n chirng
nhéan.

Trong phy luc nay, cac phan cta dy an chirng nhan dwoc Ia chon 1am lai @& minh hoa cac cong thirc
théng ké co ban. Can nhin nhan sy théa dang cua vi duy theo tuyén bé dwoc dua ra ngay khi bat dau
muc ndy. M&c du cho trirée tinh chat quan tam va chat nén nhung khéng tredng hop nao c6 cong thire
dwoc chon ra dé danh gia d liéu, chang han viéc nghién cteu tinh déng nhét bj anh hwdng béi tham
s6. Tiéu chi duy nhét 4p dung dé Iwa chon cac vi du nay 1a di¥ liéu cé phan bé gan véi phan bé Gauss
(chuén).

B.2 M6 hinh mé ta dac trweng

D6 khong dam bao mé réng clia CRM IRMM IFCC 452 (y-glutamyltransferase) “® dwoc wée lwong
béng cach két hop cac phan déng gép clia mé ta dac trieng, tinh ddng nhét va @ én dinh vao dé khong
dam bao téng hg'p kém theo gia tri tinh chét:

- 2 2 2 2
Ucr =k J Uchar T b + s + Usts

St dung hé sd phi k = 2. Lya chon diéu kién van chuyén sao cho khéng can dwa vao tinh toan dé
khéng dam bao bé sung nao lién quan dén d6 (khéng) én dinh do van chuyén. Do vy, uy. = 0.
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T4t ca cac do khong dam bao khac dwoc thé hién lién quan dén gia trj tinh chét tir viec mé ta d&c trung
(Xenar) ”. DO khong dam bdo tr mo ta déc treng clia 16 uene droc w6c lgng bing 0,61 %. uy, Va uy
duoc wéc lwgng twong (ing béng 0,29 % va 0,78 %. Do d6, do khéng dam bdo mé réng Ucry duoc
wée lwgng béng ¥

Ucrs = 2,/0,61 +0,20+0,78? = 2,07% 2 2,36 IUIL

B¢ khéng dam béo nay dva vao thoi han siv dung 1a 6 ndm. C6 thé kéo dai thoi han st dung néu co
duwoc bang chirng xa hon vé dé 6n dinh clia vat ligu 1“8 47
B.3 Nghién ciru tinh déng nhét
Nghién ctru tinh déng nhét gitra cac don vj bao géi dwoc tién hanh trong dy 4n @& chudn bi mét mau
chuan dwoc chirng nhan vé leong crém trong dat trdng. Bang B.1 duwa ra di liéu vé nghién ctru tinh
déng nhét.

Bang B.1 — D li¢u do trong nghién ctru tinh déng nhét gitra cac don vj bao géi ciia crém trong dat trdng

Gia tri tinh bang milligam trén kildgam

Don vjbao géi | Kétquathir1| Kétquath2| Kétquathe3
1 121,30 128,74 119,91
2 120,87 121,32 119,24
3 122,44 122,96 123,45
4 117,60 119,66 118,96
5 110,65 112,34 110,29
6 117,29 120,79 121,42
7 115,27 121,45 117,48
8 118,96 123,78 123,29
9 118,67 116,67 114,58

10 126,24 123,51 126,20
11 128,65 122,02 121,93
12 126,84 124,72 123,14
13 122,61 128,48 126,20
14 118,95 123,82 118,11
15 118,74 118,23 117,38
16 119,74 121,78 121,01
17 121,21 123,28 116,38
18 129,30 124,10 122,02
19 136,81 129,80 128,47
20 127,81 117,66 122,90

* Chi khi tat ca d6 khong dam bao dwoc thé hién lién quan dén cung mét gia tri méi cb thé két hop cac dd khong
dam bao lién quan. Trong treong hop nghi ngd, tét hon 1a két hop dd khéng dam bao chuén thé hién bang don vi
tuyét doi.

“'Bon vi IU/L (don vi quéc té trén lit) 1a don vi ding cho hoat tinh enzyme
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D@ liéu ciing c6 thé 1& dai dién gia trj trung binh nhém, d6 Iéch chuan va thanh phan trong méi nhém.
Béng B.2 c6 duoc tir Bang B.1 béng cach tinh gi4 trj trung binh clia m&i don vi bao géi, d6 léch chuin
va sb quan trac.

Bang B.2 - Gia trj trung binh, phwong sai va sé két qua trén mét don vi bao géi
Gi trj tinh bang milligam trén kilogam

Ponvibao | Trung binh Phwong sai Sé dém
goi thiv

1 123,32 22,54 3

120,48 1,20 3
3 122,95 0,26 3
4 118,74 1,10 3
5 111,08 1,20 3
6 119,83 4,95 3
7 118,07 9,81 3
8 122,01 7,04 3
9 116,64 4,18 3
10 125,32 2,45 3
1 124,20 14,85 3
12 124,90 3,45 3
13 125,76 8,76 3
14 120,29 9,50 3
15 118,12 0,47 3
16 120,84 1,06 3
17 120,29 12,54 3
18 125,14 14,06 3
19 131,69 20,08 3
20 122,79 25,76 3

Phan tich phuong sai trong Bang B.3 c6 thé dwoc tinh toan bang viéc st dung, vi du nhw phan
mém bang tinh.

Bang B.3 — Bang ANOVA cho nghién ciru tinh déng nhét gitra cac don vi bao g6i ctia crém

trong dét tréng
Ngubdn bién déi s S bac tw do MS
Gilra cac don vj bao géi 10371 19 54,59
Pham vi don vi bao géi 3305 40 8,26
Téng 13676 59

Phwong sai gitra cac don vi bao géi dwoc wéc lrgng bing viée st dung

5% = MSanwmg = MSviihin = 54!593_ 8‘26 =1 5’44

Mo

Do léch chuan gitra cac don vi bao géi blng can bac hai clia phwong sai nay
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ssp=+/15,44 =393 mg/kg

D¢ léch chuén I13p lai co thé dwoc tinh tir MS,umn

5 = N MS imn =+/8.26 = 2,87 mg/kg

B.4 Tinh déng nhét giira cac don vi bao géi, xem xét d¢ Iap lai gi&i han ctia phwong phap thi

C6 thé minh hoa phwong phap trong 7.9 nhw duwéi day. Vi dy ldy tir tai liéu tham khao [46]. M6 than lgn
duoc hda véi natri clorua va trén déu. Sau khi két tla I3p lai, sdn phdm dwoc Iam tinh khiét béng phép
séc ky trén cot Trisacryl DEAE, theo phép sic ky trén cét hydroxylapatie. Anbumin huyét thanh bo &
néng d6 khéi lvong la 60 g/L dwoc chon Iam chét nén, vi viéc bd sung nay khéng thay ddi tinh chat xic
tac cla enzyme dwoc lam tinh khiét tirng phan. Tha tyc thirc hién dwoc kim tra bang cach can 101
6ng lay sau cac khoang thdi gian déu dan. Trong suét thoi gian thyc hién khéng phat hién bt ky xu
huwéng ndo. Cudi cling 1am khé lanh vat liéu.

Vat ligu duoc kiém tra vé cac enzyme nhiém ban, sy tinh khiét, ham legng nwréc va ham leong oxy dw
va thay rang phu hop déi véi mot CRM.

D0 bién dong clia khéi lwgng mau tir thd tuc thye hién khong ham y tinh khéng déng nhét. D& Iwong
héa d6 bién dong gitra cac don vi, di liéu danh gia tinh ddng nhét duoc Iy t treée khi thye hién vige
chirng nhan. Phan tich hai mwoi 6ng thanh ba ban trong mai hai ngay. Két qua ciia hai ngay dwoc chia
ra va trién khai ANOVA theo di¥ liéu duoc phan nhém theo éng. Tinh toan dé léch chun trong pham vi
don vj (sw), gitka cac don vj (sy) va dnh hwdng clia 6 bién dong phan tich téi d6 Iéch chudn gilra cac
don vi (u'y,). Két qua phan tich phwong sai, bao gdm ca wéc lwong phwong sai &@ cac mirc khac nhau
duwoc thé hién trong Bang B.4.

Bang B.4 — Két qua déi véi mé than lgn

Trung binh 67,78 IU/L
MSamang 1,76 IU2/L2
MSyjithin 1,63 IUZL2
5, 1,88 %
Spb 0,22 %
12 o 0,29 %

Do leéch chuén gira cac don vj bao géi dwoc tinh bing

5;2);, = MSmnong = MS uhin - ];76 ; 1963 - 0‘02 17

L]

dén dén wéc lvgng cho sy, 1a 0,147 IU/L, twong (ng véi gia tri twong déi 1a 0,22 %. Can chu y réng
m&i nhém bao gdm hai phép do nhan 1&n ba ban, cé nghia la n = n, = 6. C6 thé tinh d6 léch chuén
1ap lai tir MSuitnin
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5r= | MSyunn = 1,63 =1,28 UL

St dung cdng thirc tir 7.9 c6 thé cé wéc Iwgng vé do léch chuan gitra cac don vi bao géi, phan anh gia
trj twong @i Ién cho d6 léch chuén lp lai

= | Mot [ 2 ’ﬁ |2 0,196 1UL
n Vws V6 Vi0o

Do bién ddng gitra cac don vij bao goi (sy) dwee wéc lwgng nhd hon anh hudng clia o léch chuén 1ap
lai (s,) ti sy, dwoc wéc lwgng bang 0,196 IU/L va sau d6 dwgc dung lam gidi han trén cho do bién
ddng gilra cac don vj bao goi.

B.5 Nghién ciru dd én dinh va th&i han sir dung

Mau chuén tham gia cho crém trong d4t tréng 13 déi twong nghién ctru do dn dinh. D@ liéu thwe nghiém
dwoc cho trong Bang B.5.

Bang B.5 - Di¥ liéu v& d6 &n dinh ctia crém trong dét tréng

Thei gian Ham lwgnng Cr
thang ma/kg
0 97,76
12 101,23
24 102,14
36 97,72

Vi khéng c6 mot mé hinh vat ly/héa hoc nao mé ta thire chat co ché suy gidm chét lwong déi voi
mAu chuén tham gia nén st dung dudng thang 1am mé hinh thic nghiém. Trén thyc té, véi gia tri
tinh chét nay (ham lrong crém) trong chét nén (dét tréng), ky vong la phan bj chin (pham vi d6
khong dam bao) bang gié tri dat dwoc tir mé ta ddc treng, trong khi dd déc khac khong khéng dang
ké.

D6 déc cé thé tinh bing

S (X, - X~ 1)
=T =4’—7§-=0,006583
E(X;_X)

trong d6 chu y réing
Y=99,7125 va X =18
Hé sb chan dugc tinh tir
bo=Y —b X =99,7125—(0,006583 x18) = 99,594

D léch chuan vé cac diém trong dwdng thdng cé thé tinh ti
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n 2
_ E{Yi'_b[]_bl.Yr') B 15,947
n-2 2

5

5

=7,973

L&y can bac hai, s = 2,8237 mg/kg va d6 khéng dam bao kém theo d déc c6 thé tinh béng

s 28237

s(h) = = =0,105233
L - V720
JE;(XI"X}z

Hé s6 t - Student v&i n-2 bac ty do va p = 0,95 (d6 tin c4y 1a 95 %) bing 4,30.
Do

rbl| < fL’I,”,n—Z‘S(bJ

nén d¢ déc khong dang ké. Két qua 13, khong quan sét duoc sy khéng én dinh nao.
Céch khac l1a danh gia bang két qua phan tich phwong sai ctia phép hdi quy. Bang B.6 thé hién cac
két qua
Bang B.6 — Bang phan tich phwong sai déi véi sw hdi quy tuyén tinh
ctia dir liéu vé dé &n dinh clia crém trong dét tréng

$6 béc ty do sS Ms F p
Hbi quy 1 0,031205 | 0,031205 | 0,003 914 0,956
Sb dw 2 15,947 7.9733
Téng 3 15,978

Gi4 tri p chirng té rdng mé hinh hdi quy khéng c6 y nghfa (mé hinh chi tré nén cé y nghia déi véi do
tin cay bang, vi dy, 95 % véi p < 0,05).

St dung phuwong phap néu trong 8.5, déng gép vao dé khéng dam bao do dd én dinh dai han tré
thanh

wis = 554 = 0,105233x 36 = 3,78 mg/kg

v6i thoi han st dung t = 36 thang. Hé sb gi¢i han trong vi dy nay la di¥ liéu vé d6 bn dinh twong déi
kém. Cé thé ky vong tac dong thuan tiy clia dd khang én dinh clia crém trong dét tréng 1a nhé hon
mét cach dang ké.

B.6 M0 ta dic treng bing phan tich phwong sai

Vi du du6i day duoc lay tir viéc mé ta dic trieng clia m3u chudn, dya vao phwong phap quy chiéu
IFCC véi y-glutamyltransferase (GGT) & nhiét 3¢ do la 37 °C. Viéc chirng nhan dya trén sy théng nhét
gitra cac két qua dat duoc tir cac phong thi nghiém khac nhau, tt ca cac phong thi nghiém nay déu
dung thl tyc véan hanh tiéu chudn (SOP) nhw nhau dé do ndng do xuc tac & 37 °C. M3i phong thi
nghiém tham gia nhan dwoc 7 lo vat liéu GGT dwoc lam khé lanh, cung véi cac miu dé kiém soat chét
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Ivong ndi by, SOP, quy trinh hoan nguyén va bang dt liéu dé bao cao két qua cung théng tin yéu cu.
C sau hai ngay ba lo duwgc hoan nguyén, va thirc hién mét phép do vé néng d6 xuc tac cia GGT trén
mdi lo vao ngay hoan nguyén. Phan phéi lo chira chét hiéu chuan ban san cung véi CRM dé cé
phwong thire danh gia chat lwgng doc lap.

Chirng té va lap thanh van ban tinh lién két chudn ctia cac phwong phép trong Iweng, phép do dung
tich va phép do nhiét 8. Tinh lién két chudn clia phép phan tich quang phé dwoc ddm béo théng qua
dung dijch kali dicromat dwgc chirng nhan.

Phai quyét dinh truéc 13 khdng chap nhan do 1éch chudn twong @i trong ndi bd phong thi nghiém 16n
hon 2,5 % déi véi cac phép do chirng nhan. C6 mét phong thi nghiém virot qué giéi han nay. Vi két
qua cla phéng thi nghiém nay cling chéch khéi vat liéu kiém soat chét lwgng do vay da quyét dinh
khéng st dung nhirng di¥ liéu ndy. Cac két qua riéng biét cung véi gia tri trung binh clia s4u phép do
clia phong thi nghiém, d6 léch chudn va RSD tir 12 phong thi nghiém dwec chap nhan, dwoc cho trong
Bang B.7 (cac két qua dwoc lam tron cé ciing phan thap phan).

Bang B.7 — Dir liéu mé ta dic trwng tir nghién ciru lién phong thi nghiém déi véi GGT

Phing thi Két qua thipe nghiém Ttl";.:';‘g sD RSD
nghiém L UL %
1U/L
PTN 01 118,1 118,9 119,0 118,1 1181 119,2 118,6 05 04
PTN 04 112,6 1126 110,6 114,0 114,0 1140 113,0 1,3 1,2
PTN 05 111,8 13,7 110,3 112,4 113,0 110,9 112,0 1,3 1.1
PTN 07 1111 11,4 115,1 108,3 111,0 109,7 11,3 21 1,8
PTN 08 113,0 115,0 112,6 112,6 113,7 113,1 113,3 0,9 0.8
PTN 09 1133 112,4 113,8 110,2 112,5 114,4 112,8 1,5 1,3
PTN 10 114,0 1153 1149 113,7 114,3 112,8 114,2 09 08
PTN 11 116,8 116,9 1174 116,7 117,0 116,6 116,9 0,3 0,2
PTN 13 1126 113,0 113,7 11,7 113,6 111,0 112,6 1.1 1,0
PTN 14 114,9 1155 114,5 1157 115,5 1154 115,3 0,5 04
PTN 15 1171 118,6 1179 116,4 17,7 118,4 117,7 0,8 07
PTN 16 113,89 112,5 111,0 1111 110,8 112,4 112,0 1,2 1.1

S dung ANOVA mét chiéu, thu dwoc cac két qua trong Bang B.8.

Bang B.8 — Két qua ANOVA mét chidu tir dir liéu trong Bang B.7

Ngudn bién déng s $6 bac ty do MS
Gilra cac nhém 388,64 1 35,33
Trong pham vi nhém 76,45 60 1,27
Téng 465,09 71
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Gia tri trung binh chinh dwgec tinh tir

= n 1 8216.9
x=—3 ¥y, =——82169="27 _ 114121V
g, ,);Elx’ 12x6 72 o

Khi hoan thién tép di liéu (mbi tép la nhém gbm n = 6 két qua), gia trj trung binh chinh ¢6 thé dwoc tinh
béng trung binh clia cc gia tri trung binh

= 1 — 1
=1 4$T - Li3605=11412 UL
* ]2§|x 12

D9 khéng ddm béo kém theo gia tri trung binh chinh bing

= 2 2
i /EH—*: 268 127 _ 649 =07 UL
p np 12 12

cho truéc
53 o Mswnﬂnn -~ 1127
va

3‘1;_ - MSamang = MSWH.‘J'M — 35;33 o ]‘27 - 5,68
Ho 6

B.7 M6 ta dic trwng bing trung binh ¢é trong s

Céac phong thi nghiém tham gia vao viéc mé ta dic treng clia CRM duwoc yéu cdu danh gia do khéng
dam bao do kém theo két qua ctia minh. Tinh lién két chuin cla cac két qua dwgc kiém tra xac nhan
bang cach (1) dung dich chira mét Iwgng crém da biét va (2) mau kiém soét, dwgc mé ta dic treng moét
cach day du dé kiém tra viéc thie hién, vi dy nhu, treéc khi xtr ly mdu. Véi nhibng céng cu nay, tir
bwéc dau tién nha san xuadt RM da danh gia xem cac phong thi nghiém lién quan cé ching té duoc
viéc kiém soat ddy du toan bd cac phwong phap cla minh. Bang B.9 tom tét cac két qua mé ta dac
treng. Trong bang nay, cac két qua duwoc cho trong cét thw hai (x) va dd khéng dam bao kém theo cla
két qua (u) dwoc cho trong ct 3. Tl viéc danh gia di liéu trén mau kiém soat, tuyén b vé dé khong
dam bao dwoc gia dinh (va danh gia) vé tinh tin cay. Trong treéng hop cac tuyén bé vé do khong dam
bao 13 khéng tin cay, khéng can x Iy tdng quét di liéu trong s6 theo phwong phap mé ta & day.

Tinh c6t trong sé w’ bang

1
w=—3
u

D& thda man diéu kién tdng cac trong sé cong vao bang don vi, cac trong sé w’ duwgc chia cho téng
céc trong sb dé& c6 duoc cac trong sé cudi clng
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L
Ww=—-"
Sw
=]
Nhirng trong sé nay dwoc cho trong cét cudi cung ctia Bang B.9. Gid trj trung binh dwoc tinh bang

x =Y wx; =121,9 mg/kg

Do khéng dam bao kém theo dugc tinh tir

u(x) = Uehar = Wi * (x;) = 2,3 mglkg

Bang B.9 — Dir liéu mé ta dic treng vé crém trong dét tréng
Gi4 trj tinh b&ng milligam trén kilogam (khd)

Phong thi x; u; T"’:}.’_ s6 cTu ?guﬁ
nghiém 5 w;
1 135 12 000694 | 00375
2 122 8 001563 | 00845
3 123 9 001235 | 00667
4 117 8 001563 | 00845
5 102 8 001563 | 00845
6 120 10 001000 | 0,054 1
i 121 8 001563 | 00845
8 124 12 000694 | 00375
9 114 8 001563 | 00845
10 133 8 001563 | 00845
11 124 12 000694 | 00375
12 131 8 001563 | 00845
13 131 11 000826 | 00447
14 123 13 000592 | 00320
15 121 11 000826 | 00447
16 123 10 001000 | 0,054 1
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