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Испытания, измерения, анализ

Внутрилабораторный конт
роль качества измерений 
(иногда употребляется тер

мин «мониторинг») — это меро
приятия, которые позволяют конт
ролировать соответствие метроло
гических характеристик измере
ний предъявляемым требовани
ям и выполняются лабораторией 
самостоятельно.

В  отечественной метрологии 
«классических» измерений (то есть 
измерений физических величин, 
для которых построена система 
передачи размера от первичного 
эталона к образцовым и рабочим 
средствам измерений, и не вклю
чающих сложных методик выпол
нения измерений) не предполага
ется какоголибо внутрилабора
торного контроля.

Считается, что метрологические 
характеристики средств измерений:

yy практически полностью опре
деляют общую погрешность изме
рений;
yy контролируются и  подтверж

даются в  ходе периодических по
верок;
yy гарантированно сохраняются 

в течение межповерочного интер
вала [1].

На практике эти предположе
ния часто не выполняются. Это оче
видно хотя бы из того, что многие 
методики поверки предусматри
вают регулировку средства изме
рений (СИ), и,  следовательно, раз
работчики мирятся с  тем, что ка
което время между поверками 
СИ может иметь неудовлетвори
тельные метрологические харак
теристики. Кроме того, случаются 
кратковременные выходы процес
са измерений из подконтрольно
го состояния. Контроль стабиль

ности был бы полезен и для СИ, 
позволив гарантировать качество 
«классических» измерений и  уве
личение межповерочных интер
валов, либо возможность проведе
ния поверки только после ремон
та или наладки. Поэтому  в осно
вополагающем документе, ГОСТ Р 
ИСО 5725–20021, не дифферен
цируются виды измерений. Все, 
что там сказано, касается любых 
измерений (хотя все примеры от
носятся к химическому анализу).

Во всяком случае, внутрилабо
раторный контроль качества не
обходим при выполнении изме
рений, предполагающих, как боль
шинство методов количествен
ного химического анализа (КХА), 
сложные, часто многостадийные 
методики с большой долей ручно
го труда2. Особенности этих изме
рений делают их потенциально 
нестабильными, подверженными 
ошибкам разного рода, и  гаранти
ровать их подконтрольность мож
но только проводя специальные 
мероприятия. При измерениях во
обще и  при КХА в  частности конт
ролируются условия измерений, 
используются поверенные СИ и 
т.  д., однако, как показывает прак
тика, этого недостаточно. Поэто
му внутрилабораторный контроль 
совершенно необходим для лабо
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1 ГОСТ Р ИСО 5725–2002 «Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений», Ч. 1–6, введен в действие Постановлением 
Госстандарта России № 161ст от 23.04.2002 г. 
2 Дворкин В.И. Метрология химического анализа: Большая российская энциклопедия, Т. 20. — М., 2012. — С. 147–148.
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раторий, систематически выпол
няющих однотипные рутинные 
анализы (заводских, осуществляю
щих анализ объектов окружаю
щей среды, клиникодиагности
ческих и т. д.). Вместе с тем такой 
конт роль крайне желателен и  во 
многих научных исследованиях, 
в  частности, для обеспечения луч
шей сопоставимости результатов, 
получаемых в разное время.

Ниже мы будем говорить либо 
об измерении вообще, либо кон
кретно о  КХА, для которого ме
тоды внутрилабораторного конт
роля наиболее развиты.

Виды внутрилабораторного 
контроля

Можно выделить следующие 
основные виды внутрилаборатор
ного контроля качества измере
ний:
yy контроль стабильности изме

рений с  помощью контрольных 
карт;
yy проверка приемлемости ре

зультатов измерений3;
yy точечная оценка метрологи

ческих характеристик измерений 
за тот или иной период.

Известны и  другие, реже ис
пользуемые способы контроля.

При проверке приемлемости 
оценивается только качество ис
следований каждого из рутинных 
образцов с  точки зрения наличия 
грубых промахов, а  не процеду
ры измерений в целом. Точечные 
оценки, такие как оперативный 
контроль по РМГ 762014 ГСИ4, 
в  большинстве случаев уступают 
по эффективности контролю ста
бильности с использованием конт
рольных карт.

В  настоящей статье рассмат
ривается только контроль стабиль
ности с  использованием контроль
ных карт. Теоретической основой 
для него является фундаменталь
ное понятие «статистически конт
ролируемого состояния».

Статистически 
контролируемое состояние

Понятие «статистический конт
роль» [2] в настоящее время рас
сматривается как составная часть 
общего процесса управления ка
чеством. Считается, что рассмат
ривать метод исследования как 
измерительный процесс нельзя до 
тех пор, пока он не подвластен 
статистическому контролю [3].

Существует несколько опреде
лений статистически контролируе
мого измерения. Так, согласно  [4] 
«процесс измерения тогда нахо-
дится в  статистически контро-
лируемом состоянии, когда при-
чины, вызывающие значительную 
изменчивость результатов изме-
рений, исключены или скорректиро-
ваны, причем это сделано таким 
образом, что серия, состоящая из 
конечного числа измерений  N, про-
исходящих из процесса, пригодна 
для того, чтобы:
yy заранее прогнозировать гра-

ницы варьирования числа измере-
ний N;
yy обозначить доверительную ве-

роятность для того, чтобы буду-
щие измерения находились внутри 
этих границ».

Другое похожее определение 
более формально: «Если результа-
ты измерений, полученные в  про-
цессе измерений, накоплены в  рам-
ках любых возможных, но фиксиро-

ванных условий, и  они ведут себя 
так, как будто бы их выбрали слу-
чайным образом из фиксированно-
го распределения, которое имеет 
фиксированную область значений 
и  фиксированную изменчивость, 
то процесс измерения находится 
в  статистически контролируемом 
состоянии» [2].

Можно сказать, что процесс из
мерений является статистически 
контролируемым, когда в  случае 
исследования одного и  того же 
объекта все результаты измере
ний или любую их часть можно 
было бы рассматривать как слу
чайную выборку из совокупнос
ти, распределение которой не ме
няется во времени. Доверять ре
зультатам химического анализа 
и  вообще измерений, корректно 
обрабатывать их методами мате
матической статистики можно 
только тогда, когда процесс на
ходится в статистически контро
лируемом состоянии и  это под
тверждено специальными мето
дами. Это общий принцип.

Однако с  позиций основопо
лагающего ГОСТ Р ИСО 5725–2002 
и многих других документов все 
более конкретно. Предполагает
ся, что процесс измерений в дан
ной лаборатории за длительное 
время может быть рассмотрен 
как совокупность серий5 измере
ний (в  ГОСТе использован оборот 
«результаты, полученные в  усло-
виях повторяемости (сходимости)». 
Считается, что результаты, отно
сящиеся к  одной серии, получе
ны в одинаковых условиях (время, 
калибровка, лаборант и  прибор), 
а  от серии к  серии всегда изме
няются одни и  те же факторы 

3 Строго говоря, при проверке приемлемости контроль повторяемости (сходимости) по размахам результатов измерений рутинных проб является 
лишь частью процедуры. Остальное — расчет окончательно приводимого результата измерений.
4 РМГ 76–2014 ГСИ «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.
5 Термин «серия» соответствует широко употребляемому английскому «run».
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(например, время и калибровка). 
В реальности это не всегда стро
го выполняется, однако такой под
ход прост и в то же время эффек
тивен (см. рисунок).

Результаты измерений распо
ложены в порядке их получения. 
Каждая группа точек соответст
вует результатам, полученным в 
одной серии (то есть в  условиях 
повторяемости по ГОСТ Р ИСО 
5725–2002), фиолетовые отрез
ки  — математические ожидания 
для каждой серии. Повторяемость 
(сходимость) σr  =  0,015, промежу
точная прецизионность при из
меняющихся факторах «время» 
и «калибровка» (σIP (T, C)) = 0,025.

Горизонтальными линиями по
казаны:
yy μ — принятое опорное значе

ние;
yy μ + Δ — математическое ожи

дание результатов в  конкретной 
лаборатории; Δ  — систематиче
ская погрешность лаборатории 
была равна + 0,5 % отн.;
yy (μ + Δ – 2σ), (μ + Δ + 2σ) — гра

ницы интервала, в  который по
падают ~ 95 % результатов изме

рений (σ  — общее стандартное 
отклонение результатов измере
ний в лаборатории);
yy (μ – δн), (μ + δн) — максималь

но допустимые погрешности из
мерений, взятые из нормативно
го документа на методику (нор
ма погрешности δн = 7 % отн.).

Фактически это означает, что 
результаты последовательных из
мерений одного и  того же неиз
менного и  стабильного объекта 
в  течение длительного времени 
описываются моделью [5]

Xji = α + αj + εji, (1)

где j  =  1,2, ..., j — номер серии 
 измерений; i  =  1,2, ..., i  — но
мер  измерения в  данной серии; 
Xji  — результат iго измерения 
в  jй серии, α — математическое 
ожидание измеряемой величины, 
αj — эффект серии и εji — случай
ная погрешность. Предполагается 
нормальное распределение слу
чайных эффектов: αj и  εji имеют 
нормальное распределение с ну
левыми средними значениями и 
дисперсиями σ2

α и  σ2
ε соответст

венно. Эффект αj характеризует 

разброс результатов между серия
ми измерений, а  эффект εji  — 

внутрисерийный разброс. Конеч
но, на самом деле измерения 
проводятся для разных образцов, 
но сказанное касается любого из 
них. Если бы любой конкретный 
образец исследовался многократ
но в течение длительного време
ни, результаты описывались бы 
моделью (1). Можно сказать, что 
это и  есть определение статис-
тически контролируемого состоя-
ния в  понимании ГОСТ Р ИСО 
5725–2002.

В  действительности среднее 
содержание определяемого ве
щества α зачастую не постоянно, 
а изменяется во времени, т. е. его 
можно было бы записать как α(t). 
Дисперсии σ2

α и  σ2
ε также могут 

изменяться во времени (обычно 
расти). Но поскольку целью внут
рилабораторного контроля как раз 
и  является выявление и  предот
вращение подобных приводящих 
к  ухудшению метрологических ха
рактеристик анализа изменений, 
а  также разовых грубых прома
хов, то алгоритмы внутрилабора

Рисунок. Моделирование результатов многократного измерения стабильного и однородного образца 
в течение длительного времени методом МонтеКарло
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торного контроля стараются стро
ить так, чтобы они выявляли как 
последние, так и  медленные из
менения среднего (дрейфы) и дис
персий. Контроль стабильности и 
ставит перед собой задачу выяв
лять различные отклонения про
цесса измерений от стационар
ного, описываемого моделью (1).

Понятно, что само состояние 
измерений исходно считается «хо
рошим», то есть устраивающим 
заказчиков исследований. Требо
вания заказчика почти всегда со
ответствуют требованиям норма
тивных документов на методики 
измерений, в которых обычно ука
зываются стандартные отклоне
ния или пределы повторяемости 
(сходимости) и  воспроизводимос
ти соответствующих методик. Как 
это проверяется — отдельный во
прос.

Варианты контроля 
стабильности

Основным инструментом внут
рилабораторного контроля явля
ется контроль стабильности с  по
мощью контрольных карт. Еще 
раз отметим, что в  ГОСТ Р ИСО 
5725–2002 нигде не говорится, 
к каким именно измерениям от
носится этот стандарт (хотя все 
примеры взяты из химического 
анализа). Контроль стабильнос
ти основан на анализе результа
тов регулярных (предпочтитель
но в  каждой серии) измерений 
какоголибо характеризующего их 
стабильного показателя. Лучше 
всего, когда таковым является 
собственно измеряемый показа
тель — в химическом анализе это 
концентрация определяемого ве
щества (веществ) в  контрольном 
материале — однородном и  ста
бильном, хотя и  не обязательно 
аттестованном образце, близком 
по свойствам к исследуемым. Воз

можен, хотя и  менее желателен 
также контроль стабильности в  от
сутствие контрольного материа
ла. При измерениях свойств объ
ектов для контроля стабильности 
используется любой объект с не
изменными свойствами.

Помимо контроля по опреде
ляемому показателю в  КХА мо
гут быть избраны и другие: ана
литический сигнал образца срав
нения, применяемого при граду
ировке; величины, по которым 
контролируется качество отдель
ных стадий анализа (например, 
масса или объем отобранных на 
одной из стадий химического ана
лиза аликвот) и т. д. Нужно лишь, 
чтобы эти характеристики были 
стабильными в  подконтрольном 
состоянии и отражали качество из
мерений. Мы будем рассматри
вать варианты контроля стабиль
ности по результатам измерения 
определяемого показателя, од
нако все сказанное применимо 
и к контролю по другим величи
нам.

Разные варианты контроля 
стабильности предназначены для 
оценки разных компонент по
грешности, описываемых моде
лью  (1). Так, контрольные карты 
размахов контролируют неизмен
ность дисперсии σ2

ε, карты теку
щих расхождений — в  основном 
дисперсии σ2

α, а  карты средних 
значений — главным образом по
грешность, определяемую суммой 
эффектов α и αj.

Как стабильность 
контролируется при наличии 
контрольного материала

Для каждого вида химическо
го анализа (измерений):

1) выбираются контрольные 
материалы;

2) определяются показатели, 
подлежащие контролю;

3) определяется, что является 
серией измерений (аналитической 
серией);

4) составляется схема (план) 
контроля, в которой задаются при
рода и  количество контрольных 
материалов, определяемых ве
ществ и  число измерений для 
контрольного материала в  одной 
аналитической серии (в  дальней
шем последнее нельзя изменить 
без нового набора статистики или, 
по крайней мере, нового расчета 
статистических характеристик при 
уменьшении числа измерений);

5) проводится анализ (исследо
вание) контрольного материала 
(материалов) для оценки реаль
ных статистических характерис
тик аналитической методики  — 
период оценки характеристик.

По окончании периода оцен
ки характеристик в  случае соот
ветствия погрешностей анализа 
предъявляемым к  нему требова
ниям переходят к собственно конт
ролю. При этом, насколько это воз
можно, раздельно контролирует
ся точность в целом и повторяе
мость (сходимость) результатов 
анализа.

Рассмотрим требования, предъ
являемые к каждому из этих эта
пов, и  наиболее эффективные ал
горитмы контроля, если результа
ты определения каждого показа
теля в  каждом контрольном ма
териале оцениваются отдельно.

Планирование процедур 
контроля стабильности

План эксперимента при кон
троле стабильности определяет
ся как чисто метрологическими, 
так и экономическими факторами.

Выбор контрольных материа-
лов. Общие требования к  конт
рольным материалам — стабиль
ность их в течение срока приме
нения, однородность и  адекват
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ность рутинным пробам. Наилуч
шими с точки зрения адекватности 
являются материалы одной при
роды с рутинными пробами (при 
анализе какоголибо сплава  — 
это сплав близкого состава, при 
анализе сыворотки крови челове
ка — стабилизированная лиофи
лизацией или замораживанием 
сыворотка крови человека и т.  д.). 
Таким образом, общие требова
ния к  конт рольным материалам 
сходны с предъявляемыми к ма
териалам, подготовленным для 
аттестации в  качестве стандарт
ных образцов состава6.

С  позиций обеспечения на
дежности контроля было бы по
лезно использовать несколько 
контрольных материалов. Однако 
в  реальности лаборатории огра
ничены экономическими сообра
жениями и ассортиментом мате
риалов.

Строгое решение задачи об 
оптимальном выборе числа и со
става контрольных материалов 
требует сложных и  дорогих ис
следований (см., например,  [6]), 
которые почти никогда не про
водятся. На практике контроль
ные материалы выбираются ис
ходя из априорных знаний о при
меняемом методе (методике) ана
лиза, а также с  учетом важности 
того или иного диапазона кон
центраций для конкретных об
ластей аналитических работ. При 
этом, если концентрацию невоз
можно варьировать произвольно, 
приходится выбирать из имею
щихся в наличии материалов. Так, 
при экологических исследовани
ях используется либо один мате
риал с концентрацией вблизи ПДК, 
либо два с концентрациями вблизи 
и существенно выше ПДК; такой 
же выбор чаще всего оптимален 

при измерениях для сертифика
ции пищевых продуктов. Если весь 
диапазон концентраций одинако
во важен, используется либо один 
материал с концентрацией вбли
зи середины диапазона определяе
мых концентраций, либо два или 
даже три материала с  содержани
ем аналита, находящимся на краях 
и  в  середине диапазона опреде
ляемых концентраций (в  меди
цине).

Для контроля стабильности 
очень часто используются аттес
тованные материалы (ГСО, стан
дартные образцы предприятий, 
аттестованные смеси и т. д.), а при 
их отсутствии или из экономии — 
неаттестованные, но обязательно 
стабильные, однородные и адек
ватные объектам анализа.

Отдельно надо рассмотреть си
туацию, когда не удается приоб
рести или изготовить контроль
ный материал, адекватный ис
следуемым пробам, то есть нель
зя контролировать стабильность 
методики в  целом. Конечно, оста
ется возможность обойтись без 
контрольного материала, но это 
малоэффективно. Однако во мно
гих подобных ситуациях возмо
жен частичный контроль стабиль
ности. Например, контрольным 
материалом, адекватным иссле
дуемому объекту, при определе
нии концентрации тяжелых ме
таллов в  пылевых частицах в  воз
духе рабочей зоны может стать 
стабильный раствор, похожий на 
те, которые получаются после рас
творения пыли из аспиратора. 
Конечно, в таком случае не будут 
контролироваться стадии отбора 
пробы и  перевода ее в  раствор, 
но это лучше, чем ничего.

Определение перечня контро-
лируемых показателей. В послед

ние годы появляется все больше 
методов, позволяющих в  ходе од
ного анализа определять несколь
ко (иногда до нескольких десят
ков) показателей: газовая хрома
тография, эмиссионный спектраль
ный анализ, массспектрометрия 
и  т.  д. В  таких случаях, конечно, 
можно контролировать стабиль
ность по всем показателям, од
нако из экономии их число по
рой можно ограничить. Делается 
это на основе знаний о  природе 
метода и собственного опыта. Так, 
в газовой хроматографии факто
ры, влияющие на стабильность, 
практически одинаковы для раз
ных определяемых веществ: ввод 
пробы, состояние колонки и  де
тектора, условия их работы и т. д. 
Вполне допустимо выбрать один 
или два определяемых показате
ля (обычно самых «капризных») 
и  контролировать по ним ста
бильность измерений, полагая, что 
если для выбранных веществ все 
стабильно, то и  для остальных 
это тоже так.

Определение серии измерений 
(аналитической серии). В  боль
шинстве случаев определение не 
вызывает трудностей, серия — это 
некоторое количество проб, иссле
дуемых (анализируемых) за один 
раз. Например, при определении 
концентрации тяжелых металлов 
в  водных пробах методом эмис
сионной спектроскопии с индук
ционно связанной плазмой ла
борант включает прибор, выпол
няет градуировку и  «прогоняет» 
пробы, поступившие в лаборато
рию, одна за другой — это серия. 
Число рутинных образцов в  се
рии ограничено сверху как реаль
ными потребностями, так и  не
изменностью условий измерений. 
Мы должны быть уверены: все 

6 Большая российская энциклопедия, Т. 20. — С. 147–148.
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факторы (время, градуировка, ла
борант и прибор) одинаковы для 
всех проб в серии. Пробы другой 
серии исследуются в  других усло
виях; именно поэтому контроли-
ровать стабильность оптималь-
но в  каждой серии, иначе нельзя 
гарантировать качество резуль
татов — а вдруг серия, в которой 
не было контрольных проб, была 
«плохой»?

Сложности с  определением 
того, что такое серия, возникают, 
когда измерения ведутся без раз
деления проб на группы. Напри
мер, в  заводской лаборатории хи
мического производства постоян
но и  оперативно контролирует
ся вязкость полупродуктов. Проба 
отбирается, доставляется в лабо
раторию, и  свободный лаборант 
сразу ее исследует на любом сво
бодном вискозиметре. В  подоб
ных ситуациях ищут компромисс: 
не следуя строго определению 
серии, относят к ней пробы, про
анализированные в  одних усло
виях. В нашем примере это, ско
рее всего, все пробы, исследован
ные в  течение одной смены  — 
можно договориться, что в  одну 
смену условия одинаковы, а в дру
гую смену они будут иными (хотя 
возможны и  варианты — напри
мер, считать серией пробы, ис
следованные одним лаборантом 
в одну смену, что сложнее).

Другая ситуация — непрерыв
но работающий автоматический 
прибор, выполняющий периоди
ческие (например, раз в 10 мин) 
измерения без участия человека. 
Пример — круглосуточный конт
роль концентрации в  химическом 
реакторе автоматическим хрома
тографом. Размер серии в  этом 
случае определяют исходя из со
отношения скорости возможных 
изменений статистических харак
теристик анализа (дрейфов) и  об

щей погрешности исследования 
таким образом, чтобы этими из
менениями можно было бы за
ведомо пренебречь. Другими сло
вами, это  — типичный период, 
в  течение которого вероятность 
выхода процесса измерений из
под контроля достаточно мала.

Если есть возможность плани
ровать размер серии, принима
ются во внимание и  экономиче
ские соображения. Очевидно, что 
в «длинных» сериях (20–30 и более 
рутинных проб) доля затрат на 
конт рольные материалы и  их 
анализ значительно меньше, чем 
в «коротких».

Выбор числа измерений для 
контрольного материала в  од-
ной серии. Когда для данной ме
тодики выбраны и  определены 
показатели, по которым будет про
водиться контроль, остается опре
делить число измерений, которые 
будут выполняться для каждого 
контрольного материала в  каж
дой серии, и расположение конт
рольных проб в сериях. Отметим, 
что в дальнейшем число измере
ний для данного контрольного ма
териала и  определяемого показа
теля нельзя изменить без нового 
набора статистики.

Часто для контрольного мате
риала выбирается такое же число 
измерений, как для рутинных проб. 
На первый взгляд это кажется 
естественным и  даже включено 
в  нормативные документы (РМГ 
76–2014 ГСИ). На самом деле для 
контрольного материала желатель
но иметь больше параллельных из
мерений, чем для рутинных проб. 

Это наиболее очевидно в  ситуа
циях, когда при поточном рутин
ном анализе из экономических 
соображений проводится только 
одно измерение (анализ почв, 
клинический анализ, геологиче
ские исследования и т.  д.). Тогда 
на результат измерений влияет 
как межсерийный (промежуточ
ная прецизионность), так и слу
чайный разброс внутри аналити
ческой серии (повторяемость (схо
димость)), причем эти факторы 
имеют разную природу. Учиты
вая, что целью контроля стабиль
ности является не только выяв
ление неудовлетворительных ре

зультатов, но и  устранение при
чин возникшего сбоя, естественно 
конт ролировать оба компонента 
погрешности, для чего выполня
ются хотя бы два измерения.

Дополнительным аргументом, 
заставляющим стремиться к воз
можно большему числу парал
лельных измерений, является тот 
факт, что согласно центральной 
предельной теореме [7, 8] даже при 
существенном отклонении распре
деления результатов измерений 
от нормального среднее из не
скольких результатов приближа
ется к нормальному (то есть чем 
больше результатов усредняется, 
тем меньше распределение сред
них отличается от нормального). 
Известно, что при распределениях, 
реально встречающихся при анали
зе вещества, группировка с  усред
нением приводит к  практически 
нормальным распределениям сред
них значений уже при числе из
мерений в  группе  4–5, а  часто 

 “
Контроль стабильности необходим в  каждой серии, иначе 
нельзя гарантировать качество результатов

 ” 
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и меньше. А практически все ме
тоды внутрилабораторного конт
роля основаны на предположении 
о  нормальном распределении ре
зультатов измерений.

Понятно, что экономические 
факторы в огромной степени влия
ют на организацию рутинных из
мерений и контроля их качества. 
Исследование контрольных мате
риалов может вносить существен
ный вклад в  стоимость каждого 
измерения для рутинных проб, 
и  этот вклад прямо зависит от 
числа измерений для контрольных 
материалов. Минимальное число 
измерений для одного контрольно
го материала, позволяющее конт
ролировать повторяемость (сходи
мость) по контрольной карте раз
махов,  — два. Именно поэтому 
чаще всего при контроле стабиль
ности проводится два измерения 
для каждого контрольного мате
риала. То же мы видим в  осново
полагающем ГОСТ Р ИСО 5725–
2002, где во всех примерах фигу
рирует по два контрольных изме
рения.

Важную роль играет расстанов
ка  контрольных проб в  серии. 
Она выбирается из тех соображе
ний, что результаты контроля 
должны отражать качество иссле
дования рутинных проб. Посколь
ку случайный характер погреш
ностей в  пределах серии не га
рантирован (возможны дрейфы 
и  другие систематические эффек
ты, которые также надо выяв
лять), рекомендуется случайная 
расстановка. Идеально использо
вать таблицы случайных чисел. 
Часто применяемое, особенно при 
работе с  автоматическими пробо
отборниками, расположение конт
рольных проб на фиксированных 
позициях может привести к  не

корректным оценкам повторяе
мости (сходимости). В нашей прак
тике были случаи, когда изза де
фекта пробоотборника результаты 
измерений в  конкретных пози
циях были неправильными. При 
случайной расстановке контроль
ных проб такая погрешность бу
дет выявлена, когда контрольная 
проба окажется в дефектной по
зиции. Если же контрольные про
бы всегда располагаются на одних 
и тех же позициях, это может не 
произойти никогда.

Некоторые организационные 
аспекты. В  целом можно выде
лить три составляющих внутри
лабораторного контроля:
yy персонал, который, собствен

но, осуществляет контроль;
yy контрольные материалы (если 

контроль ведется с  их примене
нием, как чаще всего бывает);
yy обработка и  использование 

результатов контроля — ведение 
контрольных карт, выполнение 
расчетов и т. д.

Часто создается иллюзия, что 
наиболее сложная компонента — 
последняя, несколько проще ре
шить вопрос с  контрольными ма
териалами, а люди, конечно, будут 
делать все так, как надо. На самом 
деле все обстоит точно наоборот: 
проще всего наладить расчеты 
и  ведение контрольных карт, во 
многих случаях приходится пому
читься с  выбором контрольных 
материалов, а  самое сложное  — 
добиться, чтобы персонал честно 
и  корректно выполнял нужные 
процедуры.

Дело в  том, что проводимые 
в  рамках внутрилабораторного 
контроля исследования контроль
ных материалов, обработка их ре
зультатов и т. д. часто восприни
маются лаборантом7 как формаль

ная и ненужная работа. Соответ
ственно, они делают эту работу 
спустя рукава, а  иногда не дела
ют вовсе, фальсифицируя резуль
таты контроля. Чтобы этого не 
происходило, необходимо макси
мально удобно организовать конт
роль на рабочем месте и добить
ся понимания важности этих про
цедур всеми сотрудниками лабо
ратории. Это в основном опреде
ляет успех внутрилабораторного 
контроля.

Удобство осуществления конт
рольных мероприятий — естест
венное эргономическое требова
ние. Конечно, если контрольные 
материалы стоят на полке над ра
бочим столом, никаких проблем 
не возникает. Однако эти мате
риалы зачастую отличаются от 
рутинных проб и  требуют спе
циальных условий хранения (на
пример, в  холодильнике или в  за
паянной ампуле). Часто при их 
исследовании необходимы специ
альные подготовительные проце
дуры  — вскрытие ампул, размо
раживание, разбавление концент
рата и т. д. Эти процедуры долж
ны доставлять лаборанту минимум 
неудобств, например, холодиль
ник с  контрольными пробами 
должен стоять в том же помеще
нии, в котором происходят изме
рения, а  не на другом этаже, ком
пьютер либо терминал  — нахо
диться рядом с  рабочим местом 
лаборанта. Все это кажется оче
видным, но часто не соблюдает
ся  — сказывается некоторое пре
небрежение контрольными проце
дурами. А ведь если таковые тре
буют серьезных дополнительных 
усилий, они могут просто не вы
полняться.

Возможно, еще более важным 
является психологический аспект. 

7 Под «лаборантом» мы понимаем любого сотрудника, выполняющего рутинные измерения.
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Прямым путем к  добросовестному 
и качественному выполнению про
цедур внутрилабораторного конт
роля является убежденность всех 
сотрудников лаборатории в  том, 
что их благосостояние в  настоя
щем и будущем зависит от каче
ства выполняемых исследований, 
а  это качество невозможно гаран
тировать без внутрилаборатор
ного контроля, как это и  есть на 
самом деле. Очевидно, что дохо
ды, а значит, зарплата сотрудни
ков коммерческих лабораторий 
в условиях свободного рынка на
прямую зависят от качества из
мерений. Однако и  для заводских 
лабораторий выдача некачествен
ных результатов чревата ухудше
нием отношения со стороны ру
ководства и,  как следствие, умень
шением стимулирующих выплат 
и  закупок оборудования, а  воз
можно, и  кадровыми решениями. 
Даже один ошибочный результат 
измерения (если ошибка будет вы
явлена, а  это происходит не так 
уж редко) потребители результа
тов — технологи, экологи и т. д. — 
будут вспоминать годами!

Эта мысль должна быть дове
дена до всех сотрудников лабора
тории, а особенно — до лаборан
тов. При этом ни в  коем случае 
нельзя пользоваться «отрицатель
ным стимулированием» во избе
жание подделки результатов в слу
чае выхода процесса изпод конт
роля. Конечно, картина после 
этого мероприятия может стать 
благостной, но реальное качество 
измерений вряд ли улучшится.

Следует иметь в виду, что низ
кое качество  вследствие неудов
летворительного руководства  — 
причина большинства проблем 

в этой области. Ключ к хорошему 
качеству — уважение, признание 
людей  [3]. Поэтому нормальная 
реакция на выявленный выход 
процесса измерений изпод конт
роля  — не претензии и  угрозы, 
а изъявление удовлетворения тем, 
что сбой вовремя замечен, непра
вильный результат не пойдет за
казчику, и  остается разобраться, 
изза чего это произошло, чтобы 
предотвратить подобное в  даль
нейшем. Такой образ действий 
создает максимально комфорт
ную атмосферу в лаборатории.

«Юридическая» проблема. Одна 
из сложностей, возникающих при 
внедрении современного внутри
лабораторного контроля в нашей 
стране, состоит в  том, что мно
гие процедуры контроля качест
ва, описанные в методиках в со
ответствии с  ГОСТ 8.563–20098, 
устарели. 30–35  тыс. методик 
выполнения измерений, исполь
зуемых сейчас, были разработа
ны еще в  70—90е  гг. прошлого 
века. Приказ о внедрении ГОСТ Р 
ИСО 5725–2002 содержал требо
вание привести в  соответствие 
с ним все нормативные докумен
ты (в  т.  ч. на методики), однако 
оно не было выполнено. Конечно, 
было бы правильным централи
зованно внести изменения в ме
тодики и  узаконить их. Однако 
ясно, что этого не будет — объем 
работы огромен, да и  многих ор
ганизаций–разработчиков мето
дик уже не существует.

Получается, что формально ис
пользование современных мето
дов внутрилабораторного контро
ля стабильности, проверки при
емлемости во многих случаях 
противоречит тексту методик.

Для методик, используемых вне 
сферы государственного надзора, 
особой проблемы нет  — в  них 
легко внести соответствующие из
менения, узаконить их в  рамках 
предприятия и  согласовать с  за
казчиками исследований, тем бо
лее что в  большинстве случаев 
контроль стабильности «поглоща
ет» другие методы контроля. Со
гласно №  184–ФЗ9 обязательны
ми являются только технические 
регламенты, выполнение требо
ваний всех остальных докумен
тов, включая методики измере
ний (если они не вошли в какой
либо регламент), является добро
вольным, и  во главу угла ставятся 
требования заказчика. Поэтому ла
боратории могут самостоятель
но  изменить способы контроля 
качества измерений, согласовав 
изменения с заказчиками иссле
дований и,  при необходимости, 
утвердив стандартом предприя
тия. Конечно, все это требует вне
сения соответствующих измене
ний в  руководство лаборатории 
по качеству.

Сложнее обстоит дело с рабо
тами, лежащими в  сфере госу
дарственного контроля и  надзо
ра, регулируемой №  102–ФЗ10. 
Формально изменение процедур 
контроля может быть расценено 
надзорными органами как на
рушение требований методики. 
Понятно, что при аккредитации 
орган по аккредитации может за
крыть на это глаза или даже ука
зать, что процедуры контроля, за
писанные в  методике, являются 
достаточными, но неприятности 
со стороны надзорных органов 
вполне возможны. Остается на
деяться на здравый смысл прове

8 ГОСТ Р 8.563–2009 «Государственная система обеспечения единства измерений (ГСИ). Методики (методы) измерений» введен в действие Приказом 
Росстандарта № 1253ст от 15.12.2009 г.
9 Федеральный закон № 184–ФЗ от 27.12.2002 г. «О техническом регулировании».
10  Федеральный закон № 102–ФЗ от 26.06.2008 г. «Об обеспечении единства измерений».
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ряющих и на то, что процесс об
новления методик постепенно 
выведет устаревшие, неэффектив
ные способы контроля из обра
щения.

Подробнее об этой проблеме 
рассказано в [9].

После того, как контроль ста
бильности по данной методике из
мерений завершен и  организаци
онные проблемы решены, присту
пают к собственно контролю.
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Резюме
Контроль стабильности измерений, основные этапы и аспек-
ты которого рассмотрены в статье на примерах из облас-
ти количественного химического анализа, есть важнейший 
инструмент внутрилабораторного контроля и может быть 
реализован при большинстве измерений. Процедуры внут-
рилабораторного контроля качества измерений предусмот-
рены методиками, большая часть которых нуждается в ак-
туализации. Это обстоятельство сильно осложняет взаимо-
действие лабораторий с органами по аккредитации и над-
зорными органами.
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ABSTRACT

The most important methods of intra-laboratory control are stability control, verifi-
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SUMMARY

Measurement stability control, the most important stages and aspects of which 
are discussed in the article using examples from quantitative chemical analysis, 
is the most important tool for intra-laboratory control and can be implemented 
for most measurements. Procedures for intra-laboratory quality control of mea-
surements are provided by methods, most of which need to be updated. This cir-
cumstance greatly complicates the interaction of laboratories with accreditation 
bodies and supervisory authorities.


