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The authors provide information on the need to develop a reference material (RM) of the southern middle loamy black 
soil certified for fertility indicators. The information about the stages of RM development is described: selection and 
preparation of soil material in the field; procedure of averaging soil material.
In the determination of the RM metrological characteristics, the heterogeneity and stability characteristics of the 
RM are evaluated.
The authors demonstrated the results of the RM certification for agrochemical indicators. The correctness of these 
results is confirmed by the results obtained in twenty-three accredited laboratories.
The developed RM is registered in the State Register of the Approved Types of Certified Reference Materials under 
the number GSO 11369–2019 –  the RM for composition (of agrochemical indicators) of the southern middle loamy 
black soil (SACHyuzhP-02).
The RM is intended for metrological support of agroecological monitoring of agroindustrial complex laboratories.

Keywords: reference materials, southern medium loamy black soil, soil fertility, sampling, agrochemical indicators, inter-

laboratory certification

Введение
Для получения достоверной информации о плодо-

родии обследуемых земель и осуществлении контроля 

качествa проведения анализов при агроэкологическом 

мониторинге возникает необходимость в разработке 

стандартных образцов (СО), соответствующих по ма-

трице типу анализируемого объекта (в данном случае 

типу почвы). Создание стандартных образцов почв ос-

ложняется высокой гетерогенностью и пространствен-

ной изменчивостью исходного материала для создания 

СО, возможностью нестабильности аттестованных зна-

чений во времени и изменения химического состава СО.

Согласно классификации почв России, черно-

земы южные распространены в южных, наиболее 

засушливых районах черноземной зоны (районы 

Поволжья, Приуралья, Северного Кавказа, Нижнего 

Дона и Западной Сибири). Эти почвы обладают высо-

ким естественным плодородием, широко используются 

в сельском хозяйстве [1]. Сельскохозяйственная осво-

енность южных черноземов высокая: в европейской 

части России она превышает 50 %, с продвижением 

на восток распаханность снижается и увеличивается 

количество пастбищ. Основными показателями пло-

дородия южных черноземов является содержание 

гумуса, рН среды и подвижных форм макро- и микро-

элементов. Мощность гумусового горизонта южных 

черноземов небольшая (30–65см); содержание гумуса 

может достигать 2,3–7,0 %; емкость поглощения вы-

сокая (32–45 мг-экв на 100 г почвы); реакция среды 

близка к нейтральной (рН 7,0–8,0) [2].

Развитие рынка производства СО (как и любой про-

дукции) прежде всего, определяется спросом на неё, 

который зависит в первую очередь от наличия необ-

ходимости их применения. Основными потребителями 

рынка СО почв являются аккредитованные испыта-

тельные лаборатории, проводящие измерения показа-

телей плодородия почв для целей агроэкологического 

мониторинга.

ФГБНУ «ВНИИ агрохимии» в 2016–2017 гг. провел 

анализ потребности в СО в 250 испытательных ла-

бораториях АПК (Центры и станции агрохимической 

службы, НИИ сельскохозяйственного профиля, эко-

логические лаборатории). Результаты анкетирования, 

полученные от 228 адресатов, показали нехватку СО 

при проведении экологического и агрохимического 

мониторингов [3].

При большом ассортименте разрабатываемых 

ФГБНУ «ВНИИ агрохимии» СО почв, аттестованных 

на показатели плодородия, ряд почвенных разно-

стей (южные черноземы, серые лесные почвы и др.) 

оказался не обеспечен матричными стандартными 

образцами. В этой связи представляет интерес изго-

товление стандартного образца чернозема южного 

среднесуглинистого как средства метрологического 

обеспечения при обязательном агрохимическом обсле-

довании и изучении физико-химических особенностей 

южных черноземов.

Материалы и методы
Отбор и подготовка исходного материала стандарт-

ного образца

Отбор почвенного материала производился 

в Бузулукском районе Оренбургской области, в поле-

вых условиях. Для этой цели подобрали почву, которая 

характеризуется заданными в ТЗ величинами агрохи-

мических показателей, при этом учитывали данные 
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последнего цикла агрохимического обследования. 

Предварительно выбрали несколько участков, удовлет-

воряющих заданным требованиям. Участки наметили 

на полях, где удобрения (органические, минеральные, 

торф) не вносились в течение 3 последних лет.

На выбранных участках из пахотного горизонта ото-

брали по одному смешанному образцу почвы (массой 

около 2 килограмм). Были выполнены анализы по всем 

агрохимическим показателям, после чего решили вопрос 

о выборе участка для отбора почвенного материала СО.

Материал СО почвы чернозем южный среднесугли-

нистый был отобран с участков площадью 8 м2 на глу-

бину пахотного горизонта (0–20 см). Масса исходного 

материала составила 500 кг. Подготовку СО (измель-

чение, сушка, усреднение) проводили в соответствие 

с МУ [4]. Почвенный материал был высушен на воздухе 

при температуре не выше + 30 °С, измельчен на раз-

мольной машине с просеиванием через сито с диаме-

тром 2 мм. Оставшиеся на сите органические остат-

ки (камни и др. включения) отбрасывались.

Усреднение почвенного материала проводилось 

по методике «ручного усреднения».

При «ручном усреднении» был использован брезент 

размером 3 3 м. Почвенный материал распределяли 

равномерным слоем на брезенте. За прикрепленные 

к углам брезента веревки поочередно тянули на себя 

противоположные углы, собирая таким образом поч-

венную массу в центре брезента. Усреднение почвен-

ного материала происходило при его перекатывании 

в валу. Затем почву распределяли на поверхности бре-

зента и снова собирали в центре. Полного усреднения 

достигали после 20 циклов смешивания.

После усреднения материал СО расфасовали во из-

бежание вторичного разусреднения.

Для упаковки материала СО были использо-

ваны двойные полиэтиленовые пакеты размером 

10 10 см. Материал СО насыпали во внутренний пакет, 

плотно закрывали в виде скатки, чтобы почва при встря-

хивании и вибрации не разусреднялась, и скрепляли ре-

зинкой. Этикетку помещали между двойными пакетами.

Многолетняя практика применения СО показала, что 

такая упаковка предохраняет от разусреднения матери-

ала СО в процессе использования.

Результаты исследований
Исследование неоднородности материала СО

Оценивали однородность материала создаваемого 

СО состава (агрохимических показателей) почвы черно-

зем южный среднесуглинистый (САЧюжП-02) по схеме 

однофакторного дисперсионного анализа [5].

Этапы оценивания однородности СО состава (агро-

химических показателей) почвы чернозем южный 

среднесуглинистый (САЧюжП-02).

1. Исследование однородности материала СО про-

водили до начала испытаний в целях утверждения типа.

2. Оценку характеристик однородности материала 

СО рассчитывали для каждого аттестуемого показателя.

3. От усредненного материала СО случайным образом 

отобрали 13 проб. В каждой пробе были выполнены по 6 

параллельных определений в условиях повторяемости. 

Все определения проводились в одинаковых условиях.

4. Массу наименьшей представительной пробы для 

оценки однородности определили индивидуально для 

каждого аттестуемого показателя.

5. При исследовании однородности материала СО 

применяли те же методы измерений, что и при аттеста-

ционных измерениях, с той же массой аналитической 

пробы.

6. Анализ почвенных проб, отобранных для опреде-

ления неоднородности после усреднения материала СО, 

проводили в один день в случайном порядке (13 проб 6 

параллельных измерений).

7. Результаты измерений были представлены в виде 

таблицы на примере оценки однородности содержания 

подвижного фосфора (табл. 1).

Результаты измерений при оценивании однородно-

сти СО состава (агрохимических показателей) почвы 

чернозем южный среднесуглинистый (САЧюжП-02) 

были выполнены Испытательной лабораторией ФГБУ 

станция агрохимической службы «Бузулукская» (атте-

стат аккредитации № RA.RU.515392) с использованием 

средств измерений: спектрофотометр «ПромЭкоЛаб / 

PromEcoLab» ПЭ-5400В, фотометр пламенный ПФА-378, 

спектрофотометр модель В-1200 № VER 1608004, 

анализатор жидкости «Экотест-2000», спектрометр 

КВАНТ-2АТ. Измерения аттестуемых характеристик 

материала СО проводились фотометрическим, ионо-

метрическим, турбидиметрическим, комплексономе-

трическим, атомно-абсорбционным методами.

Для исследования неоднородности подготовлен-

ного материала СО были проведены измерения десяти 

агрохимических показателей по методикам измерений, 

указанным в табл. 2.

Харак теристик у однородности оценива ли 

по формуле:

( ) 0.5
' /⎡ ⎤= −⎣ ⎦Н Н eS SS SS J

либо при <Н eSS SS  как ( )0.5(1/ 3)= ⋅Н eS SS

(1)



Та б л и ц а  1 .  Результаты измерений для оценки однородности содержания подвижного фосфора, млн-1

Ta b l e  1 .  The measurement results for assessment of the homogeneity of the mobile phosphorus content, ppm-1

Номер 

пробы n
Номер результата j

Xj
1 2 3 4 5 6

1 13,0 13,0 13,2 12,9 12,7 12,9 13,0

2 13,0 13,2 13,6 13,3 13,6 13,2 13,3

3 12,2 12,6 12,5 12,7 12,7 12,5 12,5

4 13,1 12,8 13,2 13,0 13,0 13,3 13,1

5 11,5 12,2 11,7 12,5 12,5 12,4 12,1

6 12,6 12,8 13,0 12,5 12,7 13,0 12,8

7 12,2 12,8 12,5 12,9 12,4 12,9 12,6

8 13,3 13,3 13,0 12,9 13,0 13,1 13,1

9 13,3 13,2 13,0 13,0 13,2 13,0 13,1

10 11,5 11,8 12,5 12,5 12,3 12,5 12,2

11 13,6 13,6 13,3 13,0 13,2 12,7 13,2

12 12,9 12,8 12,4 12,5 12,4 12,6 12,6

13 13,1 13,0 13,2 13,0 13,0 12,8 13,0

Метро-

логичес-

кая 

характе-

ристика

Ср. ариф-

метич.

результатов 

измерений

Xn

Сумма 

квадратов

SSe

Сумма 

квадратов

SS

Квадрат 

отклонений 

внутри проб

SSe

Квадрат 

отклоне-

ний между 

пробами

SS

Характеристика 

погрешности 

от неоднород-

ности материа-

ла СО

S
12,82 4,4033 10,5115 0,0677 0,8760 0,3670

Т а б л и ц а  2 .  Перечень аттестуемых характеристик и методов измерений, использованных для 

аттестационных исследований

Ta b l e  2 .  List of certified characteristics and measurement methods used for certification studies

Агрохимический показатель почвы Методика измерений Метод измерения

Подвижные соединения 

фосфора

ГОСТ  26205–91 «Почвы. Определение подвижных 

соединений фосфора и калия по методу Мачигина 

в модификации ЦИНАО»

Фотометрический

Подвижные соединения калия ГОСТ  26205–91 «Почвы. Определение подвижных 

соединений фосфора и калия по методу Мачигина 

в модификации ЦИНАО»

Пламенно-

фотометрический

Органическое вещество ГОСТ  26213–91 «Почвы. Методы определения 

органического вещества»

Фотометрический

Азот нитратов ГОСТ  26951–86 «Почвы. Определение нитратов 

ионометрическим методом»

Ионометрический

Азот обменного аммония ГОСТ  26489–85 «Почвы. Определение обменного 

аммония по методу ЦИНАО»

Фотометрический

Подвижные соединения серы ГОСТ  26490–85 «Почвы. Определение подвижной 

серы по методу ЦИНАО»

Турбидиметрический
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Та б л и ц а  3 .  Оценка величин погрешности при аттестации СО

Ta b l e  3 .  Estimation of error values during RM certification

Агрохимический показа-

тель почвы

Аттестованное 

значение Â

Характеристика 

погрешности 

межлабораторной 

аттестации 

Характеристика 

погрешности 

от неоднородно-

сти материала 

СО, S

Характеристика 

погрешности аттесто-

ванного значения СО 

с учетом погрешности 

от неоднородности 

Допускаемое 

значение погреш-

ности аттесто-

ванного значения 

СО, 

Подвижные соедине-

ния фосфора, млн-1
12,9 0,3 0,37 0,8 1,3

Подвижные соедине-

ния калия, млн-1
139 3,7 1,286 5 5

Емкость катионного 

обмена, ммоль/100г
31,6 0,80 1,026 2,20 3,2

Органическое веще-

ство, %
2,41 0,04 0,014 0,05 0,16

Подвижные соедине-

ния серы, млн-1
3,76 0,11 0,020 0,12 0,13

Агрохимический показатель почвы Методика измерений Метод измерения

Емкость катионного обмена ГОСТ  17.4.4.01–84 «Охрана природы. Почвы. 

Методы определения емкости катионного обмена»

Комплексонометрический

Подвижные соединения бора ГОСТ  Р 50688–94 «Почвы. Определение подвиж-

ных соединений бора по методу Бергера и Труога 

в модификации ЦИНАО»

Фотометрический

Подвижные соединения цинка ГОСТ  Р 50686–94 «Почвы. Определение под-

вижных соединений цинка по методу Крупского 

и Александровой в модификации ЦИНАО»

Атомно-абсорбционный

Подвижные соединения 

марганца

ГОСТ  Р 50685–94 «Почвы. Определение подвиж-

ных соединений марганца по методу Крупского 

и Александровой в модификации ЦИНАО»

Атомно-абсорбционный

П р о д о л ж е н и е  т а б л .  2

Ta b l e  2  c o n t i n u a t i o n
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при условии, что масса аналитической навески совпа-

дает с наименьшей представительной пробой.

Проведение аттестации стандартного 
образца
При установлении аттестованных значений стан-

дартного образца состава (агрохимических пока-

зателей) почвы чернозем южный среднесуглини-

стой (САЧюжП-02) и характеристик погрешности атте-

стованного значения использовали метод межлабора-

торной аттестации стандартных образцов по алгоритму, 

изложенному в НД [6].

Прослеживаемость результатов измерений, по-

лученных в рамках межлабораторного эксперимента, 

к единицам СИ была реализована посредством приме-

нения поверенных средств измерений компетентны-

ми, в том числе аккредитованными на соответствие 

ГОСТ  ИСО/МЭК 17025, 23 испытательными лаборато-

риями и строгого соблюдения процедур измерений.

Характеристику абсолютной погрешности аттесто-

ванного значения СО оценивали с учетом составляю-

щих погрешности: погрешность установления аттесто-

ванного значения СО и характеристика погрешности 

от неоднородности аттестованного значения СО.

Оценка величин погрешности при аттестации СО 

приведена в табл. 3.

Допускаемое значение погрешности аттестован-

ного значения СО ( ), приведенное в техническом 



Агрохимический показа-

тель почвы

Аттестованное 

значение Â

Характеристика 

погрешности 

межлабораторной 

аттестации 

Характеристика 

погрешности 

от неоднородно-

сти материала 

СО, S

Характеристика 

погрешности аттесто-

ванного значения СО 

с учетом погрешности 

от неоднородности 

Допускаемое 

значение погреш-

ности аттесто-

ванного значения 

СО, 

Азот нитратов, млн-1 5,08 0,08 0,012 0,08 0,51

Азот обменного аммо-

ния, млн-1
5,59 0,26 0,02 0,26 0,29

Подвижные соедине-

ния бора, млн-1
1,21 0,05 0,006 0,05 0,11

Подвижные соедине-

ния цинка, млн-1
0,52 0,01 0,011 0,02 0,09

Подвижные соедине-

ния марганца, млн-1
9,70 0,78 0,012 0,78 0,97

П р о д о л ж е н и е  т а б л .  3

Ta b l e  3  c o n t i n u a t i o n

ОРИГИНАЛЬНЫЕ СТАТЬИ / Разработка, производство стандартных образцов

38 «Стандартные образцы»    Т. 15.     № 4,     2019

задании, рассчитывалось как 1/3  (  –  погрешность 

методики измерений). Характеристику погрешности, 

обусловленной неоднородностью, учитывали при оце-

нивании погрешности аттестованного значения СО ( ) 

по формуле:

2 2
ˆат НA

4= +
 

Δ Δ * S

Оценка стабильности материала СО
Одним из важных критериев при разработке СО 

является установление срока годности на основании 

результатов измерений аттестуемых характеристик 

в рамках исследования нестабильности материала 

СО [7].

Предполагаемый срок годности СО состава почвы 

чернозема южного среднесуглинистого (САЧюжП-02) –  

5 лет –  устанавливается по результатам оценки содер-

жания следующих компонентов: обменный аммоний, 

подвижные соединения бора по ГОСТам на методы 

определения. Результаты измерений при оценивании 

стабильности материала СО были выполнены на спек-

трофотометре «ПромЭкоЛаб / PromEcoLab».

Оценка стабильности осуществлялась по результа-

там периодического контроля аттестованных значений 

в течение 2,5 лет (1/2 часть предполагаемого срока год-

ности экземпляра). В период исследования расфасо-

ванный в полиэтиленовые пакеты материал СО хранил-

ся в специальном помещении при температуре (20±5)°C 

и относительной влажности не более 70 %.

Выводы
Разработанный стандартный образец зарегистри-

рован в Государственном реестре утвержденных типов 

стандартных образцов под номером ГСО 11369–2019 

стандартный образец состава (агрохимических по-

казателей) почвы чернозем южный среднесуглини-

стый (САЧюжП-02). Свидетельство об утверждении 

типа СО № 6142, действительно до 15.08.2024.

СО предназначен для контроля точности ре-

зультатов измерений при определении соста-

ва (агрохимических показателей) почвы чернозем 

южный среднесуглинистый по ГОСТ  26205–91, 

ГОСТ  26213–91, ГОСТ  26951–86, ГОСТ  26489–85, 

ГОСТ  26490–85, ГОСТ  17.4.4.01–84, ГОСТ  Р 50688–94, 

ГОСТ  Р 50686–94, ГОСТ  Р 50685–94. СО может быть 

использован для поверки, калибровки, градуировки 

СИ при условии соответствия его метрологических 

и технических характеристик критериям, установ-

ленным в методиках поверки, калибровки, граду-

ировки СИ.
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