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Испытания, измерения, анализ

Читайте и узнаете:
• продолжительность периода оценки характеристик измерения;
• что является важнейшим способом применения контрольных карт.

Ведение контроля стабильности измерений
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Контроль стабильности 
при  наличии контроль-
ного материала — самый 

распространенный вариант. Если 
таких материалов несколько, 
контроль ведется аналогично 
по каждому из них. В этом вари­
анте вначале в пределах некото­
рого количества серий проводит­
ся анализ (исследование) кон­
трольного материала (материа­
лов) для оценки реальных стати­
стических характеристик анали­
тической методики. Мы будем 
называть эту стадию «период 
оценки характеристик». По окон­
чании этого периода в случае 
соответствия погрешностей ана­
лиза предъявляемым к нему тре­
бованиям переходят к собствен­
но контролю. При  этом, на­
сколько это возможно, раздельно 

 контролируются разные компо­
ненты погрешности.

Подчеркнем, что контроль ста-
бильности, как правило, ведется 
по контрольным картам, контроль-
ные пределы для которых оценива-
ются экспериментально в самой 
лаборатории. 

Иногда в лабораториях в каче­
стве контрольных пределов пыта­
ются использовать нормативы, 
взятые из методик, что близко 
к  подходу ГОСТ Р 50779.43–99 
(ИСО 7966–93)2  с так называемыми 
приемочными картами, использу­
ющимися на производстве при при­
емке продукции в дополнение к кон-
трольным картам при выполнении 
ряда предположений. Контрольные 
карты более эффективны для целей 
выявления выхода процесса из под-
контрольного состояния.

Период оценки характеристик
Это период, за который прово­

дится достаточно много серий из­
мерений контрольного материала. 
По его результатам:

• оценивают реальные характе­
ристики процесса измерений;

• убеждаются, что они соответ­
ствуют предъявляемыми требова­
ниям (верификация).

При этом число измерений в се­
рии должно быть таким же, как 
в дальнейшем при собственно кон­
троле. Выбор продолжительности 
периода характеристик представ­
ляет собой компромисс между же­
ланием получить возможно более 
точные оценки и необходимостью 
быстрее перейти к собственно кон­
тролю. Точные рекомендации дать 
невозможно, однако в большинстве 
случаев считается достаточным 
иметь результаты 15–20 серий 
 измерений.  Полученные в резуль­
тате метрологические характери­
стики используются в дальнейшем 
для построения контрольных карт 
и собственно контроля. 

Обозначим результаты, полу­
ченные в период оценки характе­
ристик, как Xij, где j=1,2, …M — 
 номер серии, а i=1,2, …N — номер 
измерения. Обычно M=20–25, N=2 
(табл. 1). Точки в нижней строке 
таблицы говорят о том, что после 
набора M серий, то есть окончания 

1  ГОСТ Р ИСО 5725­6­2002 «Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений 
точности на практике» введен в действие Постановлением Госстандарта России № 161­ст от 23.04.2002 г.

2  ГОСТ Р 50779.43–99 (ИСО 7966­93) «Статистические методы. Приемочные контрольные карты» введен в действие Постановлением Госстандарта 
России № 686­ст от 23.12.1999 г.

Важнейшим способом внутрилабораторного контроля каче-
ства измерений является оценка стабильности. Ранее нами 
были описаны модель процесса измерений, положенная в 
основу контроля стабильности, его основные принципы и 
организационные аспекты [1]. В настоящей статье рассмо-
трено, как проводится такой контроль. При этом все сказан-
ное справедливо для любых измерений, хотя в основопола-
гающем стандарте ГОСТ Р ИСО 5725-6-20021 все примеры 
взяты из химического анализа.
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периода оценки характеристик, 
начинается собственно контроль 
стабильности, причем данные 
имеют такую же структуру.

Фильтрация результатов из-
мерений в ходе оценки характе-
ристик

Часто перед собственно оцен­
кой характеристик выявляют 
и   отбрасывают грубые промахи. 
При этом используются два основ­
ных статистических теста: крите­
рии Граббса и Кохрена.

Критерий Граббса предназначен 
для выявления грубого промаха 
в совокупности результатов изме­
рений, имеющих простейшую струк­
туру X1, X2, …, Xj, …, XM. В примене­
нии к нашим данным (табл.  1) 

0

N

j jii NX X==∑ . Пусть величины Xj 
расположены по возрастанию. Тог­
да критерий Граббса рассчитывает­
ся как G=(XM-X )/s, если подозри­
тельно выделяется XM, либо как 
G=(X-XM)/s, если подозрительно вы­
деляется X1. Если G>Gкрит(α,M), где 
Gкрит(α,M) — критическое значение 
статистики Граббса при вероятности 
ошибки 1­го рода α, то подозритель­
но выделяющееся значение считают 
грубым промахом и удаляют из даль­
нейших расчетов. Чаще всего α вы­
бирают равной 0,05 или 0,01.

Критерий Кохрена используется 
для выявления серий, разброс резуль­
татов в которых аномально высок. 
Предполагается, что число измере­
ний в сериях одинаковое (как это 
и должно быть). Рассчитывают стан­
дартные отклонения sj для каждой 
j­й серии и находят максимальное 
из них smax. Рассчитывают величину
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Если найденная величина пре­
вышает процентную точку распре­
деления Кохрена при принятой ве­
роятности ошибки первого рода α 
(обычно 0,05), то серию с макси­

мальным стандартным отклонени­
ем smax отбрасывают. Таблицы кри­
тических значений для критериев 
Граббса и Кохрена имеются, напри­
мер, в ГОСТ 5725­2–2005.

Оба критерия предполагают нор­
мальное распределение результатов 
как внутри серий, так и между ними. 
В общем­то можно проводить филь­
трацию последовательно несколько 
раз (хотя существуют и специальные 
критерии для отфильтровывания 
нескольких величин), однако надо 
очень хорошо подумать, прежде чем 
отбрасывать более чем 5 % резуль­
татов — это может привести к чрез­
мерному цензурированию выборки 
и нереальным оценкам метрологи­
ческих характеристик. Во  многих 
случаях, если какую­ либо серию 
отбрасывают, вместо нее выполня­
ют еще одну.

Если по завершении оценки ме­
трологических характеристик была 
проведена фильтрация данных по 
критериям Граббса и Кохрена и за­
тем корректно отслеживалась ста­
бильность по контрольным картам 
средних и расхождений (размахов) 
(см. ниже), в дальнейшем по этим 
критериям промахи обычно не вы­
являют — «плохие» результаты от­
брасываются в ходе контроля. 

Оценка повторяемости (схо-
димости)

Естественный, не требующий 
дополнительных измерений способ 
оценки повторяемости (сходимости) 
в данном случае следующий. Стан­

дартное отклонение повторяемо­
сти sr рассчитывают по формуле

2
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где Xj,1 и Xj,2 — результаты, полу­
ченные в j­й серии.

Для верификации полученную 
величину sr сравнивают с нормати­
вом σr  — приписанным значением 
стандартного отклонения повторя­
емости (сходимости), почти всегда 
приводимым в методике измерений, 
по формуле

2
2 ( , )

2
P fr

f
r

S χ

σ
< ,            (4)

где x2(P , f ) есть P =1–α кван­
тиль x2 — распределения с числом 
степеней свободы f=M(N–1). В от­
сутствие специальных требова­
ний  α принимают равной 0,05, 
соответственно доверительная 
вероятность P =1–α = 0,95.

В ГОСТ Р ИСО 5725­6–2002 ре­
комендован другой способ оценки 
повторяемости (сходимости) — в од­
ной серии измерений. Для  такой 
оценки также необходим контроль­
ный материал. Это может быть 

Табл. 1. Результаты, полученные в период оценки характеристик

Номер 
серии

Номер измерения
1 2 . . . i . . . N

1 X11 X12 . . . X1i . . . X1N

2 X21 X22 . . . X2i . . . X2N

. . . . . . . . . . . . . . . . . . .
j Xj1 Xj2 . . . Xji . . . XjN
. . . . . . . . . . . . . . . . . . .
M XM1 XM2 . . . XMi . . . XMN

. . . . . . . . . . . . . . . . . . .
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 достаточно однородная рутинная 
проба, стандартный образец соста­
ва и так далее. Этот материал ана­
лизируют не менее чем N=8–10 раз 
в одной аналитической серии и на­
ходят оценку стандартного откло­
нения сходимости sr как среднеква­
дратичное отклонение полученных 
результатов X1, X2, …, Xj, …, XN:

( )2

1
i

r

X X
s

N

∑ −
=

−
 ,       (5)

где iXX N
∑= . Далее найденную 

величину sr сравнивают с метро­
логической характеристикой σr 
по формуле (4). Такой способ плохо 
сочетается с контролем стабильно­
сти, при котором контрольный ма­
териал исследуется в нескольких 
сериях и в серии обычно выполня­
ется по два измерения. Естественно 
и менее трудоемко выполнять оцен­
ку без «лишних» измерений по фор­
мулам (2, 3). В специально органи­
зованной серии оценка неизбежна, 
если контроль стабильности не ве­
дется вообще, либо в серии выпол­
няется лишь одно измерение.

Интересно, что проверка по фор­
муле (4) предполагает «презумпцию 
невиновности» лаборатории: вели­
чина sr, слегка превышающая нор­
матив σr, может оказаться удовлет­
ворительной.

Оценка промежуточной пре-
цизионности

Имея данные, приведенные 
в табл. 1, стандартное откло нение 
промежуточной преци зионности sIP 
можно рассчитать по формуле 

( )
2

11
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j

IP r

X X
s s

M N

−  = + −   −
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N M
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X XN M
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Норматив для промежуточной 
прецизионности в методиках 
 практически всегда отсутствует. 
 Можно,  однако, предложить полу­
количественный тест, а именно: 
если sIP>1,5sr, то с высокой вероят­
ностью разброс результатов от серии 
к серии чрезмерно велик, и жела­
тельно принять меры по его умень­
шению. И уж, конечно, должно вы­
полняться условие sIP< σR, где σR — 
норматив для стандартного откло­
нения воспроизводимости, в про­
тивном случае необходимо принять 
меры к снижению промежуточной 
прецизионности.

Оценка правильности
Как и повторяемость (сходи­

мость), правильность может быть 
оценена как в нескольких сериях 
(в  ходе контроля стабильности), 
так и в одной специально органи­
зованной серии. Если ведется кон­
троль стабильности, правильность 
естественно оценивать в нескольких 
сериях. Но  это возможно только 
в  случае, когда используется кон­
трольный материал с известным 
принятым опорным значением: 
стандартный образец либо аттесто­
ванная смесь; образец, предвари­
тельно исследованный в авторитет­
ной лаборатории и т.д. 

Оценка правильности в ходе кон-
троля стабильности с использова-
нием СО либо образца сравнения. 
Проведя измерения в M сериях, 
проверяют гипотезу об отсутствии 
систематической погрешности сле­
дующим образом. Рассчитывают 

 

= −   +

2
2( )

3
X j
s

Xat X Xa M
∆ ,  (7)

где t — критерий Стьюднта, Xa и 
ΔXa — соответственно, принятое 

для СО опорное значение и его 
погрешность  (неопределенность)3,

2

1X j

X Xjs
M

    
−∑

=
−

.        (8)

Если t > t(P , f), при выбранном 
уровне доверительной вероятности 
P  (обычно 0,975 для двустороннего 
критерия) и числе степеней свобо­
ды f=M–1, то гипотезу отвергают, 
что означает наличие систематиче­
ской составляющей погрешности. 
В этом случае можно оценить пол­
ную систематическую погрешность 
Δс=X–Xa и нижнюю границу дове­
рительного интервала для нее:

∆ = − − −∆,

( , )

c н a a

t P f
X jX X X

M

s
. (9)

Если в методике указана 
 максимально допустимая  величина 
систематической  погрешности Δc,max, 
то  необходимо выполнение нера­
венства

, ,maxc н c∆ <∆  .         (10)
В противном случае системати­

ческая погрешность превышает 
допустимую, и необходимо принять 
меры по ее уменьшению. То  же 
необходимо сделать, если величи­
на Δc,max в методике не приведена.  

Случай, когда контроль стабиль­
ности проводится с помощью об­
разца, предварительно проанали­
зированного в другой (авторитет­
ной) лаборатории, рассмотрен нами 
в [2]. Там же описаны способы про­
верки правильности в  отдельном, 
специально организованном экс­
перименте.

Проверка соответствия метро­
логических характеристик, достиг­
нутых лабораторией, норматив­
ным (верификация) проводится 
по окончании периода оценки 
характеристик. Однако понятно, 

3  Конечно, всегда лучше использовать такой СО, погрешностью аттестации которого можно пренебречь по принципу пренебрежения малыми 
погрешностями. Однако это не всегда возможно.
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что в реальности опасно дожидать­
ся этого момента — можно ока­
заться «у разбитого корыта», если 
какая­то характеристика окажется 
неудовлетворительной. Поэтому 
естественно проверять качество 
анализа несколько раз по мере на­
бора данных, например после 4–5, 
8–10 и т.д. серий, и  продолжать 
работать только при удовлетвори­
тельных результатах. В противном 
случае набор данных останавлива­
ют и принимают меры по повы­
шению качества измерений. 

После завершения периода оцен­
ки характеристик с удовлетвори­
тельными результатами переходят 
собственно к контролю стабильно­
сти с использованием для постро­
ения контрольных карт оценки 
метрологических характеристик, 
полученных за этот период.

Контроль стабильности 
с помощью контрольных карт 
при наличии контрольного 
материала

Собственно контроль стабиль­
ности предназначен для выявления 
случаев выхода процесса измере­
ний из статистически контролиру­
емого состояния. Для этого раз­
дельно и разными способами (ведя 
несколько контрольных карт) фик­
сируют точность, повторяемость 
(сходимость) и промежуточную 
прецизионность результатов ана­
лиза. Раздельный контроль позво­
ляет легче выявлять источники 
погрешностей. 

Основным инструментом кон­
троля стабильности являются кон­
трольные карты, впервые предло­
женные Шухартом [3] и применен­
ные в химическом анализе автора­
ми работы [4]. Контрольные кар­
ты  — это графики, на которых 

по  горизонтальной оси откладыва­
ют порядковый номер серии изме­
рений (либо дату исследования), 
а  по  вертикальной — результаты 
измерения какого­либо показателя 
качества исследований. На них 
в виде горизонтальных прямых на­
носят «пределы», выход за которые 
свидетельствует о проблемах со ста­
бильностью процесса измерений. 
Можно сказать, что на ось ординат 
контрольных карт наносят резуль­
таты измерений величин, которые 
были бы постоянными в отсутствие 
погрешностей измерений. 

При ведении контрольных карт 
требуется, чтобы от серии к серии 
менялись одни и те же условия. 
Чаще всего изменяются факторы 
«время» и «калибровка», однако 
в  крупных лабораториях могут 
меняться также факторы «лабо­
рант» и «оборудование».

Важнейший способ использо­
вания контрольных карт — их раз­
глядывание: глазом часто удается 
выявить изменения процесса из­
мерений, которые с трудом обна­
руживаются при статистическом 
анализе. Однако при рутинной 
работе из­за нехватки времени 
больше опираются на формальные 
признаки («правила»). Можно вы­
делить два вида таких правил.

Тревожные (или предупреди-
тельные) признаки (или критерии) 
соответствуют доверительной 
 вероятности выхода процесса 
 из­под контроля P ≅0,95. Появле­
ние тревожного признака (призна­
ков) не требует остановки измере­
ний для устранения проблем: они 
призваны привлечь внимание ис­
полнителей и стать сигналом для 
принятия профилактических мер. 

Контрольные признаки (контроль-
ные критерии, границы регулирования) 

свидетельствуют о выходе процесса 
измерений из подконтрольного 
 состояния с  P >0,99. При их появ­
лении рекомендуется приостановить 
анализ, выявить и  устранить при­
чины сбоя и повторно исследовать 
пробы из последней, неудачной 
 серии измерений. 

Сведения о тревожных и кон­
трольных признаках можно найти 
также в ГОСТ Р ИСО 7870­2–20154.

Наиболее эффективны и чаще 
всего используются контрольные 
карты:

• средних значений Шухарта;
• размахов (расхождений);
• кумулятивных сумм (CUSUM);
• текущих расхождений;
• оценок систематической по­

грешности;
• экспоненциально взвешенных 

движущихся средних (EWMR).
Контрольные карты средних 

значений Шухарта используются 
для выявления любых видов стати­
стически значимых проявлений 
нестабильности (разовых выбросов, 
смещений, дрейфов и т.д.). На этих 
картах по оси абсцисс откладывают 
номер серии (дату анализа), а по оси 
ординат — средние значения, полу­
ченные для контрольного матери­
ала в j­й серии X j. В виде горизон­
тальных линий наносят общее сред­
нее значение X , а также «контроль­
ные пределы»  (X ±1s), (X ±2s), 
(X±3s), где s рассчитывается по фор­
муле (10).  Величины X  и s оцени­
ваются по результатам, полученным 
в период оценки характеристик (см. 
выше) и уточняются после набора 
очередных 20–30 серий. Чаще всего 
в каждой серии проводится два из­
мерения для каждого контрольного 
материала, то есть при расчете X j  
для каждой j­й серии усредняются 
два результата измерений.

4  ГОСТ Р ИСО 7870­2–2015 «Статистические методы. Контрольные карты. Часть 2. Контрольные карты Шухарта» введен в действие Приказом 
Росстандарта № 1469­ст от 06.10.2015 г. 
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В оригинальной работе Шухарта 
был предложен один тревожный 1(2s) 
и один контрольный признак 1(3s), 
то есть выход результата послед­
него контрольного измерения 
за границы (X ±2s) и (X ±3s) соот­
ветственно. Однако быстро выяс­
нилось, что этого недостаточно. 
Ниже изложены правила Вестгар­
да [5], рекомендуемые при работе 
с контрольными картами Шухарта. 

В качестве «тревожных», указы­
вающих на возможность выхода 
процесса измерений из­под  кон­
троля, рассматриваются следующие 
признаки:

­ 1(2s) — последняя точка лежит 
выше контрольного предела (X +2s) 
или ниже (X–2s);

­ 2(1s) — две или три последо­
вательных точки, включая послед­
нюю, лежат выше контрольного 
предела (X +1s) или ниже (X–1s);

­ 7X  — семь или более после­
довательных точек, включая по­
следнюю, лежат выше (или ниже) 
среднего значения X ;

­ 4D — каждая из четырех и бо­
лее последовательных точек, вклю­
чая последнюю, лежит выше (по­
ложительный дрейф) или ниже 
(отрицательный дрейф) предыду­
щей. 

 «Контрольные признаки» рас­
сматриваются в случае появления 
тревожного признака 1(2s):

­ 1(3s) — последняя точка лежит 
выше контрольного предела (X +3s) 
или ниже (X–3s);

­ 2(2s) — две последовательных 
точки, включая последнюю, лежат 
выше контрольного предела (X +2s) 
или ниже (X–2s);

­ D(4s) — разность между послед­
ней и предыдущей точками по аб­
солютной величине превышает 4s;

­ 4(1s) — четыре последователь­
ных точки, включая последнюю, 
лежат выше контрольного преде­
ла (X +1s) или ниже (X–1s);

­ 10X  — десять последователь­
ных точек, включая последнюю, 
лежат выше (или ниже) среднего 
значения X . 

Если хотя бы один из этих при­
знаков выявлен, то процесс изме­
рений вышел из­под контроля. 
Необходимо повторить последние 
исследования после выявления 
и устранения источника выявлен­
ной погрешности.

Алгоритм (см. рисунок), часто 
называемый «правилами Вестгар­
да», имеет ряд преимуществ:

• эффективное выявление даже 
не слишком больших системати­
ческих погрешностей;

• обеспечение малой вероят­
ности ошибочного заключения 
о выходе измерения из­под кон­
троля;

• облегчение поиска источни­
ка неприятностей, если выявлены 
признаки 1(3s) или D(4s) — про­
изошел скачок, какое­то событие 
типа «лопнула пружина дозатора». 
Выявление же событий 4(1s) 
 или  10X , вероятно, говорит о дрей­
фе или о небольшой по величине 
постоянной систематической по­
грешности (например, испаряют­
ся градуировочные растворы). 

Однако это лишь подсказка; устра­
нение причин выхода процесса 
измерений из­под контроля тре­
бует квалификации и опыта.

Контрольные карты средних зна­
чений Шухарта наиболее универ­
сальны, они помогают выявить все 
виды погрешностей. Однако исполь­
зуются и другие контрольные карты, 
более эффективные для выявления 
конкретных видов погрешности.

Контрольные карты размахов 
(расхождений) предназначены 
для  контроля стабильности стан­
дартного отклонения повторяемо­
сти (сходимости) sr. Такой контроль 
возможен только в случае, когда 
в каждой серии (в условиях повто­
ряемости согласно ГОСТ 5725–2002, 
ч. 1–6) выполняется два или более 
измерения для контрольного ма­
териала. На контрольные карты 
размахов (расхождений) на гори­
зонтальную ось наносятся номера 
серии j, а на вертикальную — 
 абсолютные величины размахов 
Xj,max– Xj,min, то есть разница между 
максимальным и минимальным 
результатами измерений контроль­
ного материала, выполненными 
в j–й серии. Чаще всего в серии вы­
полняют два измерения, откладывая 

1(3s) 2(2s) R(4s) 4(1s) 10(X )

1(3s) Серия удовлетворительна

Серия неудовлетворительна. 
Необходимо выявить и устранить причины сбоя, после чего повторно исследовать 

рутинные и контрольные пробы

X j

ДА

ДА ДА ДА ДА ДА

НЕТ НЕТ НЕТ НЕТ

НЕТ

НЕТ

Рисунок. Правила Вестгарда
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по оси ординат величины |X1–X2
|. 

Число измерений в серии может 
быть и больше (что повышает на­
дежность контроля), однако и сто­
имость контроля при этом растет5. 
На карту расхождений (размахов) 
в виде горизонтальных линий на­
носят среднюю линию и  верхние 
контрольные пределы «+2s» и «+3s» 
(«предел предупреждения» и «пре­
дел действия»). Эти величины рас­
считывают,  умножая оценку стан­
дартного отклонения sr (см. выше) 
на коэффициенты, приведенные 
в табл. 26. Отсюда понятно, что на­
звания «+2s» и «+3s» не имеют пря­
мого отношения к стандартному 
отклонению и говорят только о том, 
что  эти линии играют ту же роль, 
что и контрольные пределы 2s и 3s 
на контрольных картах средних 
значений Шухарта.

Как «тревожный признак» 
для  карт расхождений (размахов) 
обычно рассматривают правило 
R(2s) — расхождение (размах) в по­
следней (оцениваемой) серии боль­
ше верхнего предела предупрежде­
ния «+2s». В качестве «контрольных 
признаков» для карт размахов (рас­
хождений) используются правила 
R(3s) — расхождение (размах) в по­
следней серии больше верхнего 
предела действия «+3s», и 2R(2s) — 
расхождение (размах) для двух по­
следних серий больше верхнего 
предела предупреждения «+2s».  

Контрольные карты размахов 
(расхождений) наиболее эффектив­
но выявляют увеличение разброса 
результатов в пределах  одной серии.

Контрольные карты кумуля-
тивных сумм (CUSUM) в основном 
предназначены для быстрого выяв­
ления небольших по величине по­
стоянных систематических погреш­

ностей и дрейфов. По вертикали 
на них откладывают кумулятивные 
суммы C1, C2, C3, …, Cj, …, которые 
рассчитывают по фор мулам:

C1=(X1–X );  
C2=C1+(X2–X ); ...;         (11) 
Cj=Ck–1+(Xk–X );

Здесь Xk — результаты контроля, 
полученные с момента начала рас­
чета кумулятивных сумм, X   — об­
щее среднее, полученное в предше­
ствующем периоде. Обычно кон­
трольные карты CUSUM, как и дру­
гие карты, начинают вести по окон­
чании периода оценки характери­
стик. В таком случае X   — общее 
среднее, полученное за этот период, 
X1 — первый результат по заверше­
нии этого периода.  Таким образом, 
каждая точка карты CUSUM пред­
ставляет собой сумму отклонения 
текущего результата измерения 
(среднего значения в серии) от сред­
него и всех предыдущих отклонений. 
Отклонение от общего среднего 
«накапливается», что и дало назва­
ние этому виду контрольных карт. 
На контрольной карте CUSUM ось Х 
соответствует нулевому значению. 

Если на карту CUSUM наносятся 
собственно величины Cj (как это де­
лалось, когда их изобрели), то при их 
визуальном рассмотрении основное 
внимание уделяют наклону линии, 
соединяющей  точки карты. 
Если   возникает даже небольшая, 

но   постоянная систематическая 
погрешность, эта линия будет 
«ползти» либо вверх (при положи­
тельной погрешности), либо вниз — 
при отрицательной. Для визуаль­
ного изучения оптимален масштаб, 
при котором при расстоянии меж­
ду точками по горизонтали в одну 
единицу такое же расстояние 
по  вертикали равно 2s. Количе­
ственное отслеживание угла накло­
на часто вели с помощью специ­
альных угловых  шаблонов, 
что не слишком удобно. 

В настоящее время использу­
ются более удобные представления 
карт CUSUM. Приведем наиболее 
эффективный, на наш взгляд, спо­
соб, близкий к приведенному 
в ГОСТ 5725­6–2002. 

До тех пор, пока очередной ре­
зультат Yi не выходит за пределы   
(X ±0,5s), кумулятивные суммы 
не рассчитываются и не наносятся 
на контрольную карту. В момент 
выхода за эти пределы начинают 
рассчитывать кумулятивные суммы. 
При этом расчет проводят исходя 
из того, верхнюю или нижнюю гра­
ницу пересекла кривая, соединяю­
щая точки на карте  Шухарта. 
Если  это  (X +0,5s), то  при  расчете 
кумулятивных сумм из каждого 
 следующего значения вычитают 
 ( X ±0,5s); если пересечена граница 
(X -0,5s), то вычитают (X –0,5s). 

5  Существуют и контрольные карты стандартных отклонений, используемые для тех же целей, что и контрольные карты размахов. На них вместо 
размахов для каждой серии наносятся стандартные отклонения результатов измерений, рассчитанные для данной серии. Однако при числе 
параллельных измерений менее восьми эффективнее использовать расхождение (размах) w. 

6  Контрольные карты размахов имеют и нижние контрольные пределы, однако они отличны от нуля лишь при большом числе измерений.

Табл. 2. Коэффициенты для расчета среднего значения и контрольных 
пределов для контрольных карт размахов (расхождений)

Число 
измерений 
в серии N

Коэффициент 
для расчета средней 

линии (d2)

Коэффициент 
для расчета (верхнего) 
контрольного предела 

«2s» (D2(2))

Коэффициент 
для расчета (верхнего) 
контрольного предела 

«3s» (D2)
2 1,128 3,686 2,834
3 1,693 4,358 3,469
4 2,059 4,698 3,819
5 2,326 4,918 4,054
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Если после этого очередная куму­
лятивная сумма окажется больше 
+5,1s в первом случае или ниже –5,1s 
во втором, то систематическая по­
грешность считается достоверно 
выявленной («контрольный при­
знак» 5,1s). Если  же вместо этого 
кривая,  соединяющая кумулятивные 
суммы, пересечет нулевую линию, 
их  расчет прекращают впредь 
до   нового выхода очередного 
 результата за пределы (X ±0,5s).

Карты CUSUM можно считать 
дополнением к картам Шухарта, 
они лучше выявляют дрейфы 
и  небольшие по величине смеще­
ния (сдвиги среднего значения).

Контрольные карты текущих 
расхождений предназначены 
для контроля стабильности проме­
жуточной прецизионности. Они 
полностью аналогичны контроль­
ным картам расхождений (размахов) 
с тем отличием, что вместо расхож­
дений (размахов) величин w по вер­
тикали откладывают  величины те­
кущих расхождений  wj =|X j+1–X j

|, 
т.е. разности между средними ре­
зультатами измерений в последо­
вательных сериях. Если каждая ана­
литическая серия содержит лишь 
один результат, то  он и является 
средним. Способы расчета контроль­
ных пределов, тревожные и кон­
трольные признаки аналогичны 
приведенным выше для контроль­
ных карт расхождений (размахов) 
с той разницей, что вместо расхож­
дения (размаха) рассматривается 
текущее расхождение. 

Контрольные карты текущих 
расхождений наиболее эффективно 
выявляют увеличение промежуточ­
ной прецизионности (разброса ре­
зультатов от серии к серии).

Контрольные карты оценок си-
стематической погрешности пред­
ставляют собой видоизмененные 
карты средних значений  Шухарта, 
на  которых по вертикальной оси 

вместо средних результатов измере­
ний для подгрупп откладывают оцен­
ки систематической погрешности 
δ
�

= X j – μ, где μ — условно истинное 
или принятое опорное значение из­
меряемой величины. В качестве го­
ризонтальной оси используют 0, 
а  контрольные пределы ±2s и ±3s 
наносят в виде горизонтальных ли­
ний. «Тревожный признак» на кон­
трольной карте оценок системати­
ческой погрешности — ситуация, 
когда очередная точка выходит 
за  пределы ±2s, но лежит в  преде­
лах  ±3s. «Контрольный признак»: 
очередная точка лежит вне преде­
лов ±3s. По этим контрольным кар­
там отслеживают степень отклонения 
результатов исследований от истин­
ного (или принятого опорного) зна­
чения измеряемой величины.

При построении карт оценок си­
стематической погрешности исполь­
зуют оценку s, полученную в данной 
лаборатории в предшествующий 
период, то есть это та же величина 
s, что и на контрольной карте сред­
них значений Шухарта. Откуда бе­
рется величина μ, не сказано. Мож­
но выделить три ситуации.

­ Величина μ получена как сред­
нее значение предыдущих резуль­
татов измерений в данной лабора­
тории (т.е. μ = X ). В этом случае 
карта оценок систематической по­
грешности — та же карта Шухарта.

­ Величина μ — истинное или 
принятое опорное значение изме­
ряемой величины для данного кон­
трольного материала — получена 
иным путем (например, при атте­
стации стандартного образца, если 
контроль ведется по СО), однако она 
несущественно отличается от X . Это 
означает, что систематическая по­
грешность данной лаборатории Δ 
невелика. В этом случае карта оценок 
систематической погрешности мо­
жет рассматриваться как дополни­
тельная к карте Шухарта. 

­ Величины μ и X  существенно 
различаются, то есть систематиче­
ская погрешность данной лабора­
тории Δ велика. В этом случае кар­
ту оценок систематической по­
грешности можно использовать 
лишь для ориентировки.

Контрольные карты оценок 
 систематической погрешности 
чаще всего рассматриваются 
как вспомогательные. 

Карты «Экспоненциально взве-
шенных движущихся средних» 
(EWMR) [6] (оригинальное назва­
ние — геометрические движущи­
еся средние, GMA) [7]) отличаются 
от карт CUSUM весовыми коэффи­
циентами, характеризующими 
вклад в оцениваемые результаты 
измерений, полученные в предше­
ствующих сериях. Этот вклад тем 
меньше, чем раньше была проана­
лизирована серия. 

Эти карты строят следующим 
образом: по окончании периода 
оценки характеристик рассчитыва­
ют общее среднее X , затем — зна­
чения геометрических движущихся 
средних для последующих серий: 

, (12)

где 0
wX =X  (X— общее среднее, по­

лученное в предшествующем пе­
риоде), Xk — результаты контроля, 
полученные с момента начала рас­
чета геометрических движущихся 
средних, w — весовой фактор. Обыч­
но значение w выбирают равным 
0,20–0,25. Полученные значения 

1 2; ;...; ;...w w w
kX X X  наносят на контроль­

ную карту EWMR, в качестве оси X 
используют общее среднее X .

Оценка дисперсии величин w
kX    

равна
21 (1 )
2

w
k

k wS wX wS  = − − ⋅   −  ,  (13)
где s — стандартное отклонение не­
преобразованных (получаемых экс­
периментально) средних значений Xj. 
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При больших значениях k получаем 
2

2

2
w
k

s w
X wS ≅

− . Основным контрольным 
признаком, используемым при рабо­
те с геометрическим движущимся 
средним, является выход очередного 
результата за пределы (X±3ws).

Как видно, при использовании 
EWMR в значение последнего ре­
зультата (по которому ведется кон­
троль) вносят вклад и предыдущие 
результаты, причем вклад тем мень­
ше, чем дальше эти результаты от­
стоят от последнего. За счет этого 
снижается чувствительность кон­
троля к резким (возможно, случай­
ным) изменениям в процессе изме­
рений и повышается эффективность 
выявления систематических по­
грешностей. Карты EWMR не опи­
саны в ГОСТ 5725­6–2002. 

Карта EWMR является проме­
жуточной между картами средних 
значений Шухарта и картами 
CUSUM; к какой из них она ближе, 
определяется выбором весового 
коэффициента w. 

Контроль стабильности 
с помощью контрольных карт 
в отсутствие контрольного 
материала

Как правило, в большинстве слу­
чаев можно найти (приобрести, при­
готовить самостоятельно) подходя­
щий контрольный материал, т.е. 
однородное и стабильное вещество, 
более или менее похожее на анали­
зируемые рутинные пробы. Однако 
иногда это не удается, чаще всего 
из­за нестабильности исследуемых 
веществ. В  этом случае возможно 
применение двух способов контро­
ля стабильности — с помощью кон­
трольных карт расхождений (разма­
хов) и контрольных карт текущих 
расхождений, ведущихся по резуль­
татам исследований рутинных проб.

Контрольные карты размахов 
(расхождений), построенные по ре­
зультатам исследований рутинных 
проб, аналогичны построенным 
с использованием контрольных ма­
териалов, с той разницей, что на них 
откладываются разности между 
максимальным и минимальным 
результатами, полученными для 
какой­либо рутинной пробы. 

Обозначим выбранную в j­й 
серии для контроля рутинную про­
бу индексом rj, а  полученные 
для  нее результаты измерений — 
как 

рут рут рут

1 2
, ,...,j j jlX X X . Тогда на кон­

трольную карту будут откладывать­
ся разности между максимальной 
и минимальной из  этих величин 

рут рут

,max ,minj jX X− . Если,  как это чаще 
всего бывает, для рутинной пробы, 
выбранной для контроля, в j­й се­
рии проводится два измерения 

рут рут

1 2j jX X− , то на карту отклады­
ваются величины 

рут рут

1 2j jX X− . 
Основная трудность здесь за­

ключается в том, что пробы, вы­
бранные для контроля, должны быть 
более или менее похожими как по 
свойствам, так и по значению из­
меряемой величины. Конечно, это 
не всегда легко обеспечить, особен­
но для твердых проб, гомогенность 
которых не гарантирована. В от­
дельных случаях в конкретной серии 
измерений вообще не удается вы­
брать подходящую пробу (например, 
в экологической лаборатории в ка­
кой­то серии вообще может не ока­
заться проб с достоверно обнару­
живаемой концентрацией аналита). 

Требование близости значе­
ний  определяемого показателя 
для  разных рутинных проб, исполь­
зуемых в процессе контроля, в ос­
новном связано с тем, что повто­
ряемость (сходимость) зависит от 
измеряемой величины. Правда, 

влияние этого фактора можно 
уменьшить (но не устранить),  нанося 
на контрольную карту величины 
размахов (расхождений), отнесен­
ные к   приписанным  методикой 
значениям стандартного отклоне­
ния повторяемости (сходимости)7. 

Контрольные карты текущих 
расхождений также могут вестись 
по результатам исследований ру­
тинных проб следующим образом:

­ в первой серии выбирается 
и исследуется одна из рутинных проб 
и по результатам для нее рассчиты­
вается среднее значение. Часть этой 
пробы сохраняют до второй серии, 
где вновь исследуют, после чего 
для нее рассчитывают разность меж­
ду средними значениями в первой 
и второй сериях и наносят абсолют­
ную величину этой разности на кон­
трольную карту;

­ во второй серии выбирают 
и  исследуют таким же образом 
 другую рутинную пробу, рассчиты­
вают для нее среднее значение 
и  часть ее сохраняют до третьей 
серии. Исследовав эту пробу в тре­
тьей серии и рассчитав среднее, 
вычитают из него предыдущее сред­
нее и абсолютную величину разно­
сти наносят на контрольную карту; 

­ в третьей серии выбирают 
и  исследуют еще одну рутинную 
пробу, рассчитывают для нее сред­
нее значение и часть ее сохраняют 
до четвертой серии и так далее.

Все это можно записать следу­
ющим образом. Обозначим сред­
нее значение результатов иссле­
дования рутинной пробы, выбран­
ной для  контроля в j­й серии, 
как 

рут

( ),j jX , а результаты исследо­
вания той же  пробы в следующей 
серии как 

рут

( ), 1j jX + . На  контрольную 
карту текущих расхождений отклады­
ваются абсолютные значения 

7  РМГ 76­2014 «Внутренний контроль качества результатов количественного химического анализа» Приказом Росстандарта № 778­ст от 09.07.2014 г. 
введены в действие в качестве рекомендаций по метрологии с 01.01.2016 г.
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 разностей этих величин 
рут рут

( ), 1 ( ),j j j jX X+
− . 

В  остальном контрольная карта 
текущих расхождений по резуль­
татам исследования рутинных 
проб ведется так же, как карта те­
кущих расхождений, построенная 
для контрольного материала.

Контрольные карты текущих 
расхождений по рутинным пробам 
ведут крайне редко. Дело в том, 
что  отсутствие контрольного ма­
териала, как правило, связано с не­
стабильностью объекта исследова­
ний. А для таких объектов почти 
никогда нельзя гарантировать не­
изменность определяемого пока­
зателя в рутинных пробах до сле­
дующей серии измерений.

IT при внутрилабораторном 
контроле 

Контроль стабильности измере­
ний, выполняемый вручную, 
как и другие способы внутрилабора­
торного контроля, всегда был неу­
добным мероприятием. А с появле­
нием описанных выше усложненных 
его вариантов, требующих достаточ­
но сложных расчетов и ведения мно­
жества контрольных карт, и вовсе 
стал мало реальным. Проблема была 
решена с появлением компьютерных 
программ. Их использование позво­
ляет с легкостью проводить необхо­
димые расчеты и исключить прак­
тику построения контрольных карт 
на бумаге. В настоящее время боль­
шинство лабораторий, ведущих кон­
троль измерений по контрольным 
картам, используют те или иные 
компьютерные программы.

Существует огромное число ком­
пьютерных программ, с помощью 
которых можно вести контроль ста­
бильности. Иногда это программы, 
являющиеся неотъемлемой частью 
прибора.  Достаточно часто исполь­

зуются и специализированные про­
граммы только для ведения кон­
трольных карт (зачастую созданные 
прямо в лаборатории).  Однако в 
последнее время все шире приме­
няются программы, предназначен­
ные для компьютеризации лабора­
тории в целом (LIMS), которые так­
же позволяют компьютеризировать 
контроль стабильности. В большин­
стве случаев они устроены так, что 
при проведении контроля сотрудник 
должен после получения результа­
тов исследования контрольного 
материала ввести их в специальный 
блок программы и,  проведя кон­
троль, принять решение о качестве 
исследований. Достаточно неудоб­
но, причем зачастую этим занима­
ется не лаборант, а специалист по 
контролю качества.

Существует другой, на наш взгляд, 
оптимальный подход к компьюте­
ризации контроля стабильности в 
LIMS. Лаборант вводит в программу 
первичные результаты измерений 
как рутинных проб, так и контроль­
ного материала. Компьютер рассчи­
тывает результаты измерений (в 
единицах измерения), после чего 
для рутинных проб рассчитываются 
окончательно приводимые резуль­
таты, а результаты для контрольно­
го материала (материалов) наносят­
ся на контрольные карты, анализи­
руются на соответствие контрольным 
пределам, по правилам Вестгарда и 
т.д. При выявлении контрольных 
или «тревожных» признаков про­
граммой выдаются предупреждения, 
и после этого в соответствии с пра­
вилами, разработанными в лабора­
тории для таких случаев, принима­
ется решение о  дальнейших дей­
ствиях. Конечно, все это не мешает 
в любой момент посмотреть, что 
происходит на контрольных картах. 

Такой подход реализован в програм­
ме QControl, наиболее распростра­
ненной в России и рекомендованной 
к использованию Госстандартом 
России8.

Несколько общих замечаний
1. В ситуации, когда контроль ста­

бильности уже ведется, а контрольный 
материал заканчивается (или подхо­
дит к концу срок его годности), неза­
долго до окончания работы с кон­
трольным материалом (назовем его 
«выводимым»), но  не  позже чем 
за  20–30 серий до этого момента (в за­
висимости от продолжительности 
периода оценки характеристик), в ана­
лиз вводят материал с близкими свой­
ствами и концентрацией определяе­
мых веществ («вводимый»). На про­
тяжении 20–30 серий измерений 
выводимый и вводимый контрольные 
материалы анализируют совместно, 
а контроль стабильности ведут по вы­
водимому. Для вводимого материала 
это период оценки характеристик. 
Процедура, называемая «перекрыва-
нием», обеспечивают непрерывность 
контроля стабильности.

2. Контроль стабильности легко 
организуется, если исследования 
выполняются достаточно часто 
(не реже, чем 1–2 раза в неделю). 
В противном случае возможны 
следующие варианты:

 ­ передать этот вид анализа (ис­
следований) в другую (аккредитован­
ную, авторитетную) лабораторию, 
в которой такой анализ выполняется 
часто и налажен контроль качества, 
тогда не надо будет каждый раз му­
читься с обеспе чением и доказатель­
ством качества измерений. К сожа­
лению, это не всегда возможно либо 
из­за отсутствия подходящей лабо­
ратории, либо из­за противодействия 
со стороны администрации;

8  Р 50.2.003­2000 Рекомендации по метрологии «Внутренний контроль качества измерений. Пакет программ QControl» введены в действие 
Постановлением Госстандарта России № 182­ст от 06.07. 2000 г.
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­ выполнять данный вид иссле­
дований чаще, чем это на самом 
деле необходимо (например, один 
раз в неделю), контролируя при 
этом стабильность по контроль­
ным картам. В этом случае лабо­
ратория всегда будет готова вы­
полнить редкое измерение с тре­
буемым качеством. Такой вариант 
приемлем только в случае простых 
и дешевых измерений (например, 
радиоактивности).

Конечно, можно применять 
и другие способы контроля каче­
ства.

3. Контроль стабильности, как 
и другие способы внутрилабора­
торного контроля, не является иде­
альным. 

Во­первых, в описанном выше 
виде он не охватывает процедуру 
отбора проб, которая при анализе 
неоднородных объектов вносит су­
щественный, а часто и определяю­
щий вклад в общую погрешность. 
Стадия отбора пробы нуждается 
в  особых способах планирования 
и контроля.

Во­вторых, удовлетворитель­
ные результаты внутрилаборатор­
ного контроля не являются гаран­
тией такого же качества исследо­
вания рутинных проб. В частности, 
различия в качестве анализа кон­
трольных материалов и рутинных 
проб могут возникать как из­за 
отличий в составе их  матрицы 
(неадекватность), так и в силу слу­
чайных причин.

В­третьих, существует субъек­
тивный фактор: выполняющий 
анализ персонал часто по разным 
причинам заинтересован в «улуч­
шении» (подгонке) результатов, 
что, безусловно, снижает эффек­
тивность контроля. Иногда это про­
является в том, что результаты 
группируются вблизи контрольных 
пределов (X ±2s) на карте средних 
значений Шухарта. 
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Резюме
Несмотря на то, что контроль стабильности нельзя признать 
идеальным, при правильной организации он является важней-
шим способом обеспечения качества не только химического 
анализа, но и других видов лабораторных исследований.
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ABSTRACT

The most important method of in-laboratory quality control of measurements is the 
assessment of stability. Earlier, we considered the model of the measurement pro-
cess, which is the basis for stability control, its basic principles and organizational 
aspects [1]. This article discusses how such control is carried out. At the same 
time, all of the above is true for any measurements, although the fundamental 
standard GOST R ISO 5725-6-2002 all examples are taken from chemical analysis.
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SUMMARY

Despite the fact that stability control cannot be considered ideal, if properly orga-
nized, it is the most important way to ensure the quality of chemical analysis and 
other types of laboratory tests.


