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Аналитический контроль  
сырья и продукции в металлургии 
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сертифицированных  
стандартных образцов
В. В. Степановских 1, Е. К. Колпакова 1, Р. К. Хузагалеева 1

Институтом стандартных образцов разработаны нормы точности, которые 
определяют единые метрологические требования к методикам (методам) измерения 
и стандартным образцам. Производимые ЗАО «ИСО» сертифицированные 
стандартные образцы соответствуют по матрице реальным материалам 
металлургического производства. На основе применения матричных 
сертифицированных стандартных образцов и норм точности создана система 
метрологического обеспечения аналитического контроля металлургических 
материалов, включающая аттестацию методик измерений, оперативный 
и внутрилабораторный контроль результатов, аттестацию стандартных образцов 
предприятий, межлабораторные сличительные испытания и др.

Ключевые слова: достоверность результатов измерений, определение химического 
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Аналитический контроль материалов металлургиче‑
ского производства основан на применении методик 
измерений (МИ) и стандартных образцов (СО). Согла‑
сованность получаемых результатов определяется 
точностью методик и точностью установления атте‑
стуемых характеристик стандартных образцов. 

Основная структура системы стандартных образ‑
цов материалов черной металлургии сформирована 
Институтом стандартных образцов к концу 70‑х годов 
прошлого века *. 

Несмотря на требование «обязательного приме‑
нения СО при химическом анализе продукции 

1	 ЗАО «Институт стандартных образцов», Екатеринбург, Россия.
*	 Институт организован в 1963 году как Всесоюзный институт 

стандартных образцов и спектральных эталонов (ВНИИСО), 

в 1974 году преобразован в Институт стандартных образ‑

цов ЦНИИчермета им. И. П. Бардина (ИСО ЦНИИчермета), 

с 1992 года – ​ЗАО «Институт стандартных образцов» (ЗАО «ИСО»).

предприятий металлургической промышленности», 
закрепленное еще в 1939 году Постановлением Эко‑
номсовета при Совнаркоме Союза ССР [1], способы 
применения СО и решаемые при этом задачи были 
весьма ограничены.

Анализируя методики в 70‑х годах прошлого века, 
Н. П. Комарь отмечал: «Мы имеем дело с захлесты‑
вающим потоком методик…, за точность которых 
никто не отвечает» [2].

Приказом Минчермета СССР №  411 от 22  мая 
1978  года на ИСО ЦНИИчермета возложены обя‑
занности Головной организации метрологической 
службы отрасли по стандартным образцам и измере‑
ниям химического состава металлов и сплавов.

Значительная доля методик в эти годы не имела 
показателей точности. Стандартизованные методики 
включали допускаемые расхождения d3 (d2) для 3 (2) 
результатов параллельных определений и «норматив» 
контроля правильности для результата воспроизведе‑
ния аттестованного значения СО, равный 0,5  ·  d3.
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При этом допускаемые расхождения d3  (P = 0,95) 
устанавливались на согласительных совещаниях по 
обсуждению проектов стандартов «по соглашению 
сторон». Как правило, они основывались на практи‑
ческом опыте металлургических лабораторий и соот‑
ветствовали «гарантируемой точности» результатов 
анализа.

С конца 70‑х годов институт проводит исследования 
по оценке фактической точности химического ана‑
лиза материалов черной металлургии. Цель исследо‑
ваний – ​создание основы для нормирования точности 
анализа. В качестве основных тезисов при плани‑
ровании исследований приняты утверждения:

•	 после достаточной отработки химические мето‑
дики анализа материалов черной металлургии 
оказываются равноточными… [3];

•	 равноточность химических методик позволяет 
получить единую концентрационную зависи‑
мость в логарифмических координатах путем 
объединения данных анализа, полученных по 
различным методикам [4].

В качестве источников измерительной информа‑
ции использованы результаты межлабораторных 
экспериментов (МЛЭ) по аттестации отечественных 
и зарубежных СО, а также результаты активных рос‑
сийских и международных межлабораторных сли‑
чений.

Методическая схема включала вычисление кон‑
центрационной зависимости

	 lg σк = b lg C + lg a,	 (1)

где σк – ​стандартное квадратическое отклонение (СКО) 
воспроизводимости результатов МЛЭ; b – ​коэффици‑
ент регрессии; lg a – ​свободный член; C – ​концентра‑
ция аналита, %.

Потенцируя уравнение (1), получали итоговое выра‑
жение концентрационной зависимости стандартного 
отклонения, характеризующего межлабораторную вос‑
производимость результатов определения элемента 
(компонента) в том или ином виде материала

	 σк = a Cb.	 (2)

Показано, что для большинства элементов коэф‑
фициент b = 0,5 в формуле (2), а величина коэффици‑
ента a является своеобразным независимым от кон‑
центрации показателем точности (межлабораторной 
воспроизводимости) методик количественного хими‑
ческого анализа.

Обоснование алгоритма обработки данных изло‑
жено в статьях и монографиях сотрудников инсти‑
тута [5–7].

В  результате проведенных исследований разра‑
ботаны и утверждены отраслевые нормы точности 
в  виде методических указаний Министерства чер‑
ной металлургии СССР МУ МО 14-1-61-90 [8], включа‑
ющих значения СКО и рекомендации по их приме‑
нению в аналитическом контроле.

Наличие СО, изготовленных из реальных мате‑
риалов металлургического производства и выпол‑
няющих роль средств контроля, и норм точности, 
характеризующих современный уровень разви‑
тия методов аналитической химии, позволило 
создать систему метрологического обеспечения 
всех этапов аналитического контроля: аттестации 
МИ, оперативного контроля, внутрилабораторного 
статистического контроля, контроля правильно‑
сти получаемых результатов, внешнего контроля, 
разработки и  аттестации стандартных образцов 
предприятий (СОП) и  др. Соответствующие нор‑
мативные документы разработаны и  утверждены 
МЧМ СССР [9–13].

Практическое применение норм точности 
в  более чем 40‑летний период показало их эффек‑
тивность. В  2010  году введена в  действие рекомен‑
дация М  20-2010 [14], включающая нормы точно‑
сти в виде СКО. Перечень элементов (компонентов), 
для которых установлены нормы точности, приве‑
ден в табл. 1.

В 2012 году введен в действие обобщающий нацио
нальный стандарт – ГОСТ Р 54569-2011 «Чугун, сталь, 
ферросплавы, хром и  марганец металлические. 
Нормы точности количественного химического ана‑
лиза» [15].

Разработанные нормы точности введены в  меж‑
государственные и  национальные стандарты: 
ГОСТ 18895‑97 «Сталь. Метод фотоэлектрического спек‑
трального анализа»; ГОСТ Р 54153-2010 «Сталь. Метод 
атомно-эмиссионного спектрального анализа»; 
ГОСТ  Р  55080-2012 «Чугун. Метод рентгенофлуорес‑
центного анализа»; ГОСТ Р 55410-2013 (ИСО 12677 : 2011) 
«Огнеупоры. Химический анализ рентгенофлуорес‑
центным методом» и др.

Внедрение отраслевых норм точности позволяет 
установить обоснованные требования к  точности 
определения метрологических характеристик СО, 
в том числе оценкам их однородности, характериза‑
ции и стабильности. Выпускаемые ЗАО «ИСО» серти‑
фицированные стандартные образцы соответствуют 
установленным нормам точности.

Номенклатура матричных стандартных образцов 
металлургических материалов в  России, составля‑
ющая более 500  типов, позволяет обеспечить ана‑
литические лаборатории СО, близкими по ком‑
позиции и  содержанию определяемого элемента 
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к  анализируемым пробам, что гарантирует досто‑
верность аналитического контроля сырья и материа
лов черной металлургии.
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Таблица 1. Перечень материалов и элементов (компонентов), для которых установлены нормы точности

Методы анализа

Материал Элемент (компонент)

Химические и физико-химические («мокрая» химия)

Железо чистое, чугун, сталь C, Si, Mn, S, Cr, Ni, P, W, Mo, V, Nb, Cu, Al, N, Ti, Co, Zr, B, Se, Ce, Mg, Ca, Sn, Sb, Zn, As, Pb

Ферросплавы, хром и марганец 
металлические, лигатуры 
с РЗМ, модификаторы

C, Si, Mn, S, P, Cr, W, Mo, V, сумма Nb+Ta, Cu, Al, N, Ti, B, Ca, Mg, Fe, Co, Zr, Ce, РЗМ 
в пересчете на оксиды, Bi, Sn, As, Sb, Zn, Pb

Cплавы на никелевой основе, 
сплавы на железоникелевой 
основе, сплавы прецизионные

C, Si, Mn, S, P, Cr, Ni, W, Mo, V, Nb, Cu, Al, Ti, Co, Fe, B, Mg, Ce, Pb

Огнеупоры, флюсы, шлаки SiO2, CaO, MgO, Al2O3, MnO, TiO2, Cr2O3, CaF2, сумма ZrO2 + Hf, Fe2O3, FeO, Feобщ, V2O5, 
K2O, Na2O, S, P2O5

Железорудное сырье Feобщ, Fe2O3, Feмет, FeO, SiO2, P, S, Al2O3, CaO, MgO, MnO, V2O5, TiO2, C, NiO, Cr2O3, BaO, Cu

Аморфные сплавы C, Si, Ni, S, P, B

Кокс S, P, K2O, Na2O, зольность

Пятиокись ванадия V2O5, SiO2, CaO, MnO, TiO2, C, P, S, Feобщ, K2O, Na2O

Пылевыбросы 
металлургических агрегатов

Feобщ, FeO, SiO2, CaO, MgO, Al2O3, MnO2, S, P, C, Cr2O3, NiO, TiO2, V2O5, CuO, F, Co, Sn, 
Zn, Pb, As

Спектральные

Сталь C, S, P, Si, Mn, Cr, Ni, Co, Cu, Al, As, Mo, W, V, Ti, Nb, Zr, Pb, Sn, Zn, Sb, B, Bi, Ca, N, Mg, Ce

Чугун C, S, P, Si, Mn, Cr, Ni, Co, Cu, Al, As, Mo, V, Ti, Mg, Sn, Sb

Сплавы на никелевой основе C, S, P, Si, Mn, Cr, W, Mo, V, Cu, Al, Ti, Co, Fe, Nb, B, Ce

Прецизионные сплавы C, S, P, Si, Mn, Cr, Ni, Co, Cu, Ti

Методы восстановительного плавления

Сталь, сплавы, чугуны O, N, H
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15.	�ГОСТ Р 54569-2011. Чугун, сталь, ферросплавы, хром и марга‑
нец металлические. Нормы точности количественного хими‑
ческого анализа. М.: Стандартинформ, 2012. 16 с.
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