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Аннотация. Актуальность работы. Надежность и долговечность оборудования в сфере нефтегазового маши-

ностроения, имеющей стратегическое значение для экономики России и нефтегазовой отрасли, определяется 

эффективной защитой от коррозии и ролью ингибиторов. Эффективность ингибирования, в свою очередь, во 

многом определяется точностью аналитического контроля концентрации ингибитора, осуществляемого, в част-

ности, фотометрическим методом. Однако достоверность результатов подвержена неопределенности измере-

ний, обусловленной различными факторами. В соответствии с ГОСТ ISO/IEC 17025-2019 оценка и учет не-

определенности обязательны для испытательных лабораторий, проводящих аналитический контроль. Актуаль-

ность работы заключается в предоставлении практических подходов к оценке неопределенности при фотомет-

рическом определении ингибиторов коррозии для обеспечения соответствия нормативным требованиям и по-

вышения качества аналитических результатов. Цель работы. Оценивание неопределенности измерения при 

фотометрическом определении ингибитора коррозии. Используемые методы. Для оценки неопределенности 

использовался метод моделирования. Составлена математическая модель измерения, описывающая взаимо-

связь между измеряемой величиной и входными параметрами. Для каждой входной величины были определены 

значения и приписаны соответствующие законы распределения. Новизна. Особенность работы заключается в 

комплексном анализе процедуры фотометрического определения с идентификацией источников неопределен-

ности на всех этапах измерения с использованием причинно-следственной диаграммы Исикавы. Результаты. 

Идентифицированы и количественно оценены источники неопределенности: по типу А – на основе статистики 

наблюдений; по типу B – на основе оценки влияния отдельных факторов. Для каждого этапа измерения были 

рассчитаны относительные стандартные неопределенности. Выведено уравнение для вычисления относитель-

ной суммарной стандартной неопределенности. Рассчитана относительная расширенная неопределенность. Для 

систематизации и наглядного представления результатов был сформирован бюджет неопределенности. Прак-

тическая значимость. Внедрение результатов работы в практику аналитического контроля ингибиторов в сфе-

ре нефтегазового машиностроения и нефтегазовой отрасли позволит обеспечить соответствие требованиям 

ГОСТ ISO/IEC 17025-2019, повысить достоверность измерений и обеспечить их метрологическое обоснование. 
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THE QUALITY OF ANALYTICAL STUDIES AND THEIR RESULTS 
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Abstract. Relevance. The reliability and durability of equipment in the field of oil and gas engineering, which is of stra-

tegic importance for the Russian economy and the oil and gas industry, is determined by effective corrosion protection 

and the role of inhibitors. The effectiveness of inhibition, in turn, is largely determined by the accuracy of analytical 

control of the inhibitor concentration, which is carried out, in particular, by the photometric method. However, the reli-

ability of the results is subject to measurement uncertainty caused by various factors. In accordance with GOST 

ISO/IEC 17025-2019, the assessment and accounting of uncertainty are mandatory for testing laboratories conducting 

analytical control. The relevance of this work lies in providing practical approaches to assessing uncertainty in the pho-

tometric determination of corrosion inhibitors to ensure compliance with regulatory requirements and improve the qual-

ity of analytical results. Objectives. The study is aimed at estimating the measurement uncertainty in the photometric 

determination of a corrosion inhibitor. Methods Applied. A modeling approach has been used to estimate the uncer-

tainty. A mathematical measurement model has been developed, describing the relationship between the measured val-

ue and the input parameters. Values have been determined for each input value, and corresponding distribution laws 

have been assigned. Originality. The peculiarity of this work is the comprehensive analysis of the photometric deter-

mination procedure, which includes the identification of sources of uncertainty at all stages of measurement using the 

Ishikawa cause-and-effect diagram. Result. The uncertainty sources have been identified and quantified: type A based 

on observation statistics, and type B based on the assessment of the influence of individual factors. The relative stand-

ard uncertainties have been calculated for each measurement stage. An equation for calculating the relative total stand-

ard uncertainty has been generated. The relative extended uncertainty has been calculated. The uncertainty budget has 

been formed to systematize and visualize the results. Practical Relevance. The implementation of the study results into 

the practice of analytical control of inhibitors in the field of oil and gas engineering and the oil and gas industry will 

ensure compliance with the requirements of GOST ISO/IEC 17025-2019, increase the reliability of measurements, and 

provide their metrological justification. 
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Введение 

Эффективная защита от коррозии является клю-

чевым фактором обеспечения безопасной и надежной 

эксплуатации нефтегазового оборудования в сфере 

нефтегазового машиностроения и нефтегазовой от-

расли. Коррозионные процессы негативно воздей-

ствуют на комплекс объектов, задействованных в 

добыче, подготовке и транспортировке углеводоро-

дов. Согласно статистическим данным, коррозия 

внутренних и наружных металлических поверхностей 

является одной из основных причин аварий (до 80 %) 

и отказов нефтегазового оборудования [1-3]. 

Химическая защита, также известная как ингиби-

торная, представляет собой широко распространен-

ный метод предотвращения коррозии нефтегазового 

оборудования [4-6]. Многообразие факторов, влияю-

щих на коррозию в сложных углеводородных средах 

(температура, давление, компонентный состав сред, 

наличие CO2, H2S, механических примесей, содержа-

ние воды и других агрессивных компонентов), опре-

деляет отсутствие универсального ингибитора и обу-

славливает широкий ассортимент реагентов, разли-

чающихся по составу и механизму действия [7-9].  

Эффективность применения ингибиторов корро-

зии напрямую зависит от их качества, что обуславли-

вает необходимость акцентирования внимания на 

контроле качества как самих ингибиторов, так и их 

содержания в технологических средах. Под качеством 

ингибитора коррозии понимается комплекс взаимо-

связанных свойств, обеспечивающих его эффектив-

ность и безопасность применения, и способность со-

хранять эти свойства на протяжении установленного 

срока эксплуатации [4]. 
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На входном контроле, как правило, осуществля-

ется лабораторная оценка качества ингибиторов по 

ряду физико-химических показателей, определяющих 

технологические и противокоррозионные свойства 

товарной формы продукта. К таким показателям от-

носятся: массовая доля активного вещества, плот-

ность, кинематическая вязкость, температура засты-

вания и др. [4, 10]. Данные параметры позволяют 

оценить соответствие ингибитора нормативным тре-

бованиям и его пригодность для использования в 

конкретных условиях. 

Периодический контроль содержания ингибитора 

в технологических средах осуществляется также ла-

бораторным путем в рамках реализации программ 

коррозионного мониторинга. Практическая эффек-

тивность применения ингибиторов коррозии напря-

мую зависит от достоверности и своевременности 

результатов аналитического контроля за их концен-

трацией в технологических средах. Нарушение опти-

мальной концентрации может приводить к снижению 

защитного эффекта и, как следствие, к активизации 

коррозионных процессов. Таким образом, эффектив-

ная противокоррозионная защита в нефтегазовых си-

стемах неразрывно связана с комплексной системой 

химико-аналитического контроля, включающей 

входной контроль качества ингибиторов и монито-

ринг их концентрации в технологических средах. 

Аналитический контроль содержания ингибитора 

коррозии является ключевым элементом коррозион-

ного мониторинга, обеспечивающим основу для при-

нятия обоснованных решений о необходимости кор-

ректирующих мероприятий. Учитывая прямую зави-

симость эффективности защиты от точности анали-

тических данных, важной задачей становится оценка 

точности методики определения концентрации инги-

битора и, как следствие, достоверности получаемых 

результатов испытаний. 

В соответствии с положениями раздела 7.6 стан-

дарта [11], испытательные лаборатории обязаны оце-

нивать и указывать неопределенность измерений в 

отчетах об испытаниях, что является необходимым 

условием подтверждения компетентности. Методоло-

гической основой для оценки неопределенности яв-

ляются стандарт [12] и Руководство по выражению 

неопределенности измерения (GUM) [13], которые 

предлагают общий методологический подход к дан-

ной задаче. Однако практическое применение указан-

ных руководств сопряжено с трудностями. Выбор 

составляющих неопределенности и построения адек-

ватной математической модели, отражающей их 

вклад и взаимозависимости, в сочетании с недоста-

точной распространенностью компетенций в области 

теории вероятностей, математического моделирова-

ния и статистики, делают эту задачу непростой для 

многих испытательных лабораторий [14]. 

Несмотря на отмеченные сложности, концепция 

неопределенности измерений все активнее внедряет-

ся в практику различных отраслей промышленности. 

В частности, она внедрена в газовой отрасли, что 

подтверждается межгосударственными стандартами 

[15, 16], регламентирующими методы анализа при-

родного газа. Кроме того, активно осуществляется 

внедрение оценки неопределенности измерений в 

области контроля качества пищевой продукции [14, 

17, 18], клинических лабораторных исследований [19-

22], а также в процессе определения физико-

механических характеристик материалов [23, 24] и 

при поверке и калибровке средств измерений [25-27]. 

В условиях возрастающей значимости концепции 

неопределенности измерений и в строгом соответ-

ствии с требованиями стандарта [11] становится не-

обходимым внедрение оценки неопределенности в 

процессы контроля нефтепромысловых реагентов. В 

частности, это касается нормативной базы, регламен-

тирующей методы испытаний ингибиторов коррозии 

и других химических реагентов, применяемых в 

нефтегазовой отрасли. Это позволит повысить точ-

ность и достоверность аналитических результатов, 

что является ключевым фактором для обеспечения 

стабильного и безопасного функционирования техно-

логического оборудования. Более того, метрологиче-

ски корректные аналитические данные, получаемые с 

учетом неопределенности измерений, обеспечивают 

принятие обоснованных управленческих решений, 

способствующих минимизации рисков аварий и сни-

жению эксплуатационных затрат. 

Целью настоящей работы является оценка не-

определенности измерения при фотометрическом 

определении ингибитора коррозии. Реализация по-

ставленной цели направлена на формирование мето-

дологических подходов, способствующих повыше-

нию качества аналитических исследований и обеспе-

чению соответствия требованиям международных и 

национальных стандартов в области метрологическо-

го обеспечения и контроля качества. 

Анализ точности фотометрического определения 

Фотометрическое определение ингибитора кор-

розии, основанное на экстрагировании комплекса 

ингибитора с индикатором метиловым оранжевым, 

представляет собой широко используемый метод ко-

личественного анализа. Детальное описание данной 

методики изложено в стандарте [28] и подробно 

представлено в научной литературе [4], а также в 

технических условиях, разработанных производите-

лями ингибиторов. Однако регламентирующие доку-

менты не содержат информации о неопределенности 

измерений, ограничиваясь указанием показателя точ-

ности в виде границы погрешности при доверитель-

ной вероятности 0,95. При этом наблюдается значи-

тельное расхождение в оценке данного показателя.  

В стандарте [28] для различных технологических 

сред приводится значение 9,7-9,8 отн.%, в то время 

как в научной литературе [4] указывается погреш-

ность определения, не превышающая 20 отн.%. Дан-

ное расхождение также подчеркивает необходимость 
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уточнения характеристик точности фотометрического 

определения. 

Методы исследования 

Для оценки неопределенности фотометрического 

определения применен метод моделирования (мо-

дельный подход) согласно Руководству [13], который 

включает выявление источников неопределенности, 

построение модели измерения, приписывание законов 

распределения входным величинам, расчет стандарт-

ных и последующих суммарной и расширенной не-

определенностей.  

Исследование источников неопределенности про-

водили аналитически. Стандартные неопределенно-

сти оценивались двумя способами. Неопределенности 

по типу А рассчитывались на основании статистиче-

ской обработки результатов серий измерений, что 

позволяло оценить вклад случайных факторов. Оцен-

ка неопределенностей по типу B, обусловленных си-

стематическими факторами и не поддающихся непо-

средственной статистической обработке, проводилась 

на основе априорной информации из паспортов 

средств измерений, сопроводительной документации 

на лабораторную посуду и реактивы и т.д. Результаты 

количественной оценки источников неопределенно-

сти по типу В подробно представлены в первой части 

данного исследования, опубликованной в работе [29].  

Результаты исследования и их обсуждение 

С целью идентификации источников неопреде-

ленности, сопутствующих фотометрическому опре-

делению ингибитора коррозии, был проведен ком-

плексный анализ применяемой методики. В качестве 

первого этапа анализа была разработана структурная 

схема процесса определения содержания ингибитора 

фотометрическим методом (рис. 1), которая позволя-

ет наглядно представить последовательность этапов 

анализа и взаимосвязи между ними. 

Для дальнейшего анализа и визуализации при-

чинно-следственных связей между источниками не-

определенности и конечным результатом измерения, 

а также для систематизированного анализа этих ис-

точников была построена и использована диаграмма 

Исикавы (рис. 2). 

 

Рис. 1. Последовательность действий при определении ингибитора коррозии фотометрическим методом 

Fig. 1. Sequence of actions when determining a corrosion inhibitor by the photometric method 
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Рис. 2. Диаграмма «причина-следствие» фотометрического определения ингибитора коррозии 

Fig. 2. Cause-and-еffect diagram for photometric determination of a corrosion inhibitor 

Диаграмма Исикавы, имеющая структуру, анало-

гичную «рыбьему скелету», отображает процесс фо-

тометрического определения ингибитора, в котором 

основная горизонтальная линия (представляющая 

«рыбий хребет») соответствует измеряемой величине 

– массовой концентрации. Массовая концентрация 

ингибитора (C, мг/дм
3
), определяемая формулой (1), 

зависит от массы ингибитора, определенной по гра-

дуировочной характеристике (m, мг), степени разбав-

ления исходной пробы (n) и объема разбавленной 

пробы (V, см
3
). Данные параметры являются входны-

ми переменными, которые на диаграмме Исикавы 

представлены сплошными стрелками, сходящимися к 

основной линии (аналогично «большим костям»). 

1000 m n
С

V

 
 .                           (1) 

Источники неопределенности, влияющие на каж-

дую из входных переменных, представлены дополни-

тельными стрелками («средние» и «мелкие кости»), 

направленными к соответствующим переменным. 

Дополнительно штриховой стрелкой на диаграмме 

обозначены случайные факторы (f), не учтенные в 

формуле (1), но вносящие вклад в неопределенность 

при определении ингибитора. К таким факторам от-

носятся: 1) разброс результатов измерений ингибито-

ра коррозии в условиях повторяемости; 2) возможная 

неадекватность градуировки, вызванная мешающими 

компонентами в пробе, которые могут быть ошибоч-

но определены как ингибитор коррозии; 3) возможная 

нестабильность спектрофотометра. Таким образом, 

диаграмма, изображенная на рис. 2, находится в со-

ответствии с полным уравнением измерений, пред-

ставленным формулой 

1000 m n
С f

V

 
  .                           (2) 

На основании анализа измерительной процедуры 

(см. рис. 1, 2) и с учетом полного уравнения (2), 

включающего все идентифицированные факторы, в 

том числе случайные (f), были исключены источники 

неопределенности, вклад которых признан незначи-

тельным по сравнению с влиянием других факторов. 

Для дальнейшего расчета были выделены следующие 

основные источники неопределенности при фотомет-

рическом определении ингибитора: 

1. Неопределенности, связанные с приготовлени-

ем растворов и пробоподготовкой, были оценены по 

типу В [29]. Стандартные неопределенности опреде-

лялись в относительных единицах с использованием 

формул (3) и (4) в зависимости от типа распределения 

случайной величины (прямоугольного или треуголь-

ного соответственно). При этом значение параметра a 

задавалось интервалом, в котором находилось оце-

ненное значение, на основе информации из паспортов 

средств измерений, сопроводительной документации 

на лабораторную посуду, реактивы и других источ-

ников. 
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Относительные суммарные неопределенности 
u

отн
, %, были вычислены с использованием метода 

квадратичного суммирования стандартных неопреде-
ленностей и последующего извлечения квадратного 
корня. 

2. Неопределенность, обусловленная измерением 
по градуировочной характеристике. Влияние на точ-
ность определения концентрации ингибитора оказы-
вает неопределенность, возникающая при построении 
градуировочной кривой методом наименьших квад-
ратов. Оценка данной стандартной неопределенности 
осуществлялась с учетом положений [30] согласно 
формулам (5)-(7). 
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
  


                

(5) 

где b – угловой коэффициент градуировочной харак-
теристики, рассчитанный по методу наименьших 
квадратов в соответствии с Р 1323565.2.002-2022 [31]; 
N – число измерений m при анализе рабочей пробы;  
J – общее число замеров сигнала при построении гра-
дуировочной характеристики; j – индекс, соответ-
ствующий номеру измерения при градуировке; m – 
масса ингибитора, определенная по градуировочной 
характеристике, мг; mj – значение массы ингибитора в 

градуировочных растворах, мг; m  – среднее значение 

массы ингибитора в градуировочных растворах, мг.  

1

n

ii
m

m
n





,                                (6) 

где n – число градуировочных растворов; i – индекс, 
соответствующий номеру градуировочного раствора. 
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где Aj – j-е значение сигнала от градуировочного рас-
твора; b0 – свободный член градуировочной характе-
ристики, рассчитанный по методу наименьших квад-
ратов. 

Относительную стандартную неопределенность, 
связанную с использованием многоточечной градуи-

ровочной характеристики отн

гх
u , %, определяли по 

формуле 

отн

гх

100   
.

m
u

u
m




                            
(8) 

3. Неопределенность, связанная с повторяемо-
стью измерений (влиянием случайных факторов), 

проводилась на основе расчета среднеквадратическо-
го отклонения (СКО) результатов измерений. Отно-
сительная стандартная неопределенность, обуслов-
ленная повторяемостью, определялась по формуле  

2

отн повт 1

повт

( )100    100 
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   ( 1)

k

ii
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k kС С
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где Сi – единичное значение концентрации ингибито-

ра, мг/дм
3
; С  − среднее значение результатов измере-

ний, мг/дм
3
; k – количество проведенных измерений. 

Выявленные источники неопределенности при 
определении ингибитора фотометрическим методом 
и результаты их расчета представлены в таблице. В 
конце таблицы представлены значения относитель-
ной суммарной стандартной неопределенности, а 
также результаты расчета и принятые значения отно-
сительной расширенной неопределенности. Относи-
тельная суммарная неопределенность uс

отн
, %, была 

рассчитана путем суммирования всех стандартных 
неопределенностей по типу А (uА

отн
, %) и по типу В 

(uВ
отн

, %), представленных в относительных едини-
цах, согласно формулам 

отн отн 2 отн 2

с А В
( ) ( ) ;u u u 

                      
(10) 
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(11) 

Относительная расширенная неопределенность 
U

отн
, %, вычислялась как произведение относитель-

ной суммарной стандартной неопределенности на 
коэффициент охвата k = 2 (при уровне доверия 0,95%) 
по формуле 

отн отн

c
   U k u  .                       (12) 

Заключение 

В рамках данной работы проведена оценка не-
определенности измерений при фотометрическом 
определении ингибитора коррозии. Идентифициро-
ваны основные источники неопределенности, выпол-
нен расчет стандартных, суммарной и расширенной 
неопределенностей, выраженных в относительных 
единицах. Результатом анализа явилась относитель-
ная расширенная неопределенность измерений, со-
ставившая 23%. Следует отметить, что представлен-
ный бюджет неопределенности не является «исчер-
пывающим» и может быть пересмотрен в дальней-
шем с целью включения дополнительных источников 
неопределенности, таких как разброс результатов 
анализа в условиях воспроизводимости, нестабиль-
ность пробы и растворов ингибитора, а также особен-
ности пробоотбора и др. 
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Таблица. Бюджет неопределенности измерений 

T a b l e . Measurement uncertainty budget 

Обозначение Источник неопределенности 
Оценка неопределенности 

типа А/В 

Значение относительной 

стандартной  

неопределенности, % 
отн

с(буф.р )
u  Приготовление ацетатно-буферного раствора В 0,65 

отн

с( NaCl)
u  Приготовление раствора натрия хлористого В 0,18 

отн

с ( HCl )
u  Приготовление раствора соляной кислоты В 0,58 

отн

с (осн.р )
u  Приготовление основного раствора В 4,7 

отн

с (ст.р )
u  Приготовление стандартного раствора В 0,41 

отн

с ( гр.р )
u  Приготовление градуировочных растворов В 2,7 

отн

с ( разб )
u  Разбавление пробы В 0,80 

отн

с ( пр )V
u  Отбор аликвот пробы В 0,85 

отн

с(подг )
u  Подготовка проб к измерению В 0,99 

отн

гх
u  Установление градуировочной характеристики А 7,5 

отн

повт
u  

Разброс результатов измерений, полученных в условиях 

повторяемости 
А 6,8 

отн

с
u  Относительная суммарная стандартная неопределенность, % 11,6 

Uотн 
Относительная расширенная неопределенность, %, при k=2, p=0,95 

ПРИНЯТО 

23,2 

23 
 

В результате проведенной оценки неопределен-

ности фотометрического определения содержания 

ингибитора коррозии было установлено, что значение 

относительной расширенной неопределенности 

U
отн

, %, демонстрирует большее соответствие значе-

нию показателя точности, указанному в научной ли-

тературе [4] и значительно превышает границы по-

грешности ±δ, отн.%, установленные стандартом [28]. 

Указанное обстоятельство свидетельствует о том, что 

действующий показатель точности, регламентиро-

ванный стандартом [28], возможно, не в полной мере 

отражает реальную точность фотометрического опре-

деления в условиях его практического применения. В 

связи с этим предлагается пересмотреть подход к 

нормированию точности в стандарте [28], внедрив в 

него понятие неопределенности измерений, что поз-

волит повысить достоверность результатов измере-

ний и обеспечить принятие более обоснованных 

управленческих решений в области контроля эффек-

тивности ингибирования. 

Прописанная в работе процедура оценки неопре-

деленности измерений может быть адаптирована и 

внедрена в практику испытательных лабораторий, 

осуществляющих контроль качества ингибиторов 

коррозии и других реагентов. Кроме того, полученное 

значение расширенной неопределенности может 

служить метрологическим обоснованием для резуль-

татов фотометрического определения ингибитора 

коррозии, что важно для обеспечения достоверности 

и точности данных в нефтегазовом машиностроении 

и нефтегазовой отрасли. 
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