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Ïðåäèñëîâèå

Çíà÷åíèå àíàëèòè÷åñêîé õèìèè è åå ðîëü â ñîâðåìåííîé ïðîìûøëåííîñòè ñåé÷àñ òðóäíî ïåðåîöå-

íèòü. Ýòî îñîáåííî îòíîñèòñÿ ê ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè. Â ýòîé îáëàñòè íåò òàêîé ñòàäèè ïðîöåññà, íà÷è-

íàÿ ñ ïîäáîðà ñûðûõ ìàòåðèàëîâ è êîí÷àÿ âûïóñêîì ãîòîâîãî ïðîäóêòà, ãäå ìîæíî áûëî áû îáîéòèñü

áåç ó÷àñòèÿ õèìèêà è áåç ó÷åòà ïîëó÷åííûõ èì ðåçóëüòàòîâ.

Ïîìîùü õèìèêà-àíàëèòèêà íóæíà ïðè âñÿêîì èçìåíåíèè òåõíîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà, ïðè îñóùå-

ñòâëåíèè ìåðîïðèÿòèé, íàïðàâëåííûõ ê ïîâûøåíèþ êà÷åñòâà ïðîäóêöèè, ñíèæåíèþ ïîòåðü, èíòåíñè-

ôèêàöèè ïðîèçâîäñòâà èëè ïðè âûïóñêå íîâûõ âèäîâ ìàòåðèàëîâ è èçäåëèé.

Ðåøàÿ ðÿä âîïðîñîâ, âîçíèêàþùèõ â ïîâñåäíåâíîé ðàáîòå, õèìèê âñå ÷àùå ïîëüçóåòñÿ ñòàíäàðò-

íûìè îáðàçöàìè, êîòîðûå îêàçûâàþò åìó çíà÷èòåëüíóþ ïîìîùü. Çà ïîñëåäíèå ïÿòü ëåò ñòàíäàðòíûå

îáðàçöû íàñòîëüêî ïðî÷íî è øèðîêî âîøëè â îáèõîä, ÷òî ðàáîòàòü áåç íèõ â íàñòîÿùåå âðåìÿ íå ïðåä-

ñòàâëÿåòñÿ âîçìîæíûì.

Îñîáåííî âîçðîñëî çíà÷åíèå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ â óñëîâèÿõ âîåííîãî âðåìåíè. Âî-ïåðâûõ, âñëåä-

ñòâèå èçìåíåíèÿ íîìåíêëàòóðû ïðîäóêöèè çàâîäîâ çàâîäñêèå õèìèêè áûëè âûíóæäåíû â êðàò÷àéøèå

ñðîêè îñâàèâàòü àíàëèç íîâûõ âèäîâ ìàòåðèàëîâ. Â ýòîì îòíîøåíèè òîëüêî ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ìîã-

ëè ñëóæèòü êðèòåðèåì ïðàâèëüíîñòè ïîëó÷àåìûõ ðåçóëüòàòîâ. Âî-âòîðûõ, çàâîäñêèå õèìèêè, íå îòñòà-

âàÿ îò ðàáîòíèêîâ äðóãèõ ïðîôåññèé, ïîâûøàþùèõ ïðîèçâîäèòåëüíîñòü òðóäà íà âñåõ ó÷àñòêàõ ïðî-

èçâîäñòâà, ñòðåìÿòñÿ óñêîðèòü êîíòðîëü ïðîèçâîäñòâà, çàìåíÿÿ äëèòåëüíûå ìåòîäû àíàëèçà áîëåå

áûñòðûìè; è çäåñü ñòàíäàðòíûå îáðàçöû äàþò çàâîäñêîìó õèìèêó ãàðàíòèþ â äîñòàòî÷íîé íàäåæíîñòè

è òî÷íîñòè âíîâü ïðèìåíÿåìûõ óñêîðåííûõ ìåòîäîâ àíàëèçà. Â-òðåòüèõ, â ñâÿçè ñ äåôèöèòíîñòüþ ðÿäà

õèìè÷åñêèõ ðåàêòèâîâ, õèìè÷åñêîé ïîñóäû è äðóãèõ ìàòåðèàëîâ çàâîäñêîé õèìèê â ðÿäå ñëó÷àåâ âû-

íóæäåí â õîäå àíàëèçà çàìåíÿòü îòäåëüíûå îïåðàöèè äðóãèìè. È çäåñü íàèëó÷øèì êðèòåðèåì ïðà-

âèëüíîñòè ðàáîòû ÿâëÿåòñÿ ïðîâåðêà íîâîãî õîäà àíàëèçà íà ñòàíäàðòíîì îáðàçöå.

Èçäàíèå íàñòîÿùåé áðîøþðû ÿâëÿåòñÿ ïîýòîìó âïîëíå ñâîåâðåìåííûì. Öåëü åå — îáúÿñíèòü çíà-

÷åíèå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, ïðèíöèïû, íà êîòîðûõ îñíîâàíî èõ ïðèìåíåíèå, è îáðàòèòü âíèìàíèå íà

îáùèå ïîëîæåíèÿ, êîòîðûå ñëåäóåò èìåòü â âèäó ïðè ïîëüçîâàíèè èìè.

Âñå çàìå÷àíèÿ, îñíîâàííûå íà îïûòå ðàáîòû ñî ñòàíäàðòíûìè îáðàçöàìè, è óêàçàíèÿ íà âñòðå÷à-

þùèåñÿ ïðè ýòîì çàòðóäíåíèÿ áóäóò ïðèíÿòû ëàáîðàòîðèåé Ñ. Î. ñ áëàãîäàðíîñòüþ.

Íà÷. ëàáîðàòîðèè Ã. Ô. Ïðîñêóðÿêîâà

Ñò. èíæ. èññëåä. ëàáîðàòîðèè Ì. È. Àêëàíä

Ñò. èíæ. èññëåä. ëàáîðàòîðèè Â. È. Ïîíîñîâ

I. Çàäà÷è çàâîäñêîãî õèìèêà-àíàëèòèêà

Çàäà÷è, êîòîðûå çàâîäñêîé õèìèê-àíàëèòèê

ðåøàåò, ïðèáåãàÿ ê ïîìîùè ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ, ìîãóò áûòü ðàçáèòû íà òðè øèðîêèõ

ãðóïïû:

1) ðàçðàáîòêà íîâûõ èëè âèäîèçìåíåíèå ñòà-

ðûõ ìåòîäîâ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà;

2) òåêóùèé êîíòðîëü çà ïðàâèëüíîñòüþ âû-

ïîëíåíèÿ àíàëèçîâ;

3) âûïîëíåíèå ýêñïðåññ-àíàëèçîâ, îñíîâàí-

íûõ íà îïðåäåëåíèè íåèçâåñòíîé âåëè÷èíû ïó-

òåì ñðàâíåíèÿ ñ ýòàëîíîì.

II. ×òî òàêîå ñòàíäàðòíûé îáðàçåö?

Ñòàíäàðòíûé îáðàçåö (Ñ.Î.) — ýòî ïðàêòè-

÷åñêè îäíîðîäíûé â îòíîøåíèè ñòàíäàðòèçèðóå-

ìûõ ýëåìåíòîâ ìàòåðèàë, îáû÷íî â âèäå ìåëêèõ

çåðåí. Ñîäåðæàíèå ýëåìåíòîâ â íåì îïðåäåëÿåòñÿ



ïóòåì ìíîãîêðàòíûõ àíàëèçîâ ñ ïðèìåíåíèåì

ðàçëè÷íûõ ìåòîäîâ. Óñòàíîâëåííîå ñîäåðæàíèå

ñòàíäàðòèçèðîâàííûõ ýëåìåíòîâ óêàçûâàåòñÿ â

ñâèäåòåëüñòâå, ïðèëàãàåìîì ê äàííîìó Ñ.Î.

Ñ.Î. ñëóæèò ýòàëîíîì ïðè îïðåäåëåíèè õèìè-

÷åñêîãî ñîñòàâà òîãî âèäà ìàòåðèàëà, èç êîòîðîãî

îí ïðèãîòîâëåí. Â ìåòîäàõ àíàëèçà, îñíîâàííûõ

íà ñðàâíåíèè èñêîìîé âåëè÷èíû ñ èçâåñòíîé, îí

ÿâëÿåòñÿ ñâîåîáðàçíûì ìåðèëîì õèìè÷åñêîãî ñî-

ñòàâà, ïîëüçóÿñü êîòîðûì ïðîâîäÿò èçìåðåíèÿ

ñîäåðæàíèÿ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà.

Ïðèìå÷àíèå. Ïðàêòè÷åñêè îäíîðîäíûé ïî

ñòàíäàðòèçèðóåìûì ýëåìåíòàì ìàòåðèàë ñëåäóåò

ïîíèìàòü â òîì ñìûñëå, ÷òî ñóùåñòâóþùàÿ íåîä-

íîðîäíîñòü îáðàçöà ïðèíÿòûìè ìåòîäàìè àíàëè-

çà ïðè ïðèíÿòûõ íàâåñêàõ (ÎÑÒ) íå îáíàðóæèâà-

åòñÿ, òàê êàê îíà ìåíüøå ïîãðåøíîñòè, ïðèñóùåé

ñàìîìó ìåòîäó àíàëèçà.

III. Ïîëîæåíèÿ, íà êîòîðûõ îñíîâàíî

ïðèìåíåíèå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

Ïðèìåíåíèå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ îñíîâàíî

íà ñëåäóþùèõ èñõîäíûõ ïîëîæåíèÿõ.

1. Ñîâïàäåíèå ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà, âûïîë-

íåííîãî ïî ìåòîäó, ïðèíÿòîìó äëÿ äàííîãî ñòàí-

äàðòíîãî îáðàçöà, ñ äàííûìè ñâèäåòåëüñòâà ïî-

çâîëÿåò ðàññ÷èòûâàòü íà òî, ÷òî ýòîò ìåòîä, áóäó-

÷è ïðèìåíåí ê àíàëèçó íåèçâåñòíîãî ìàòåðèàëà

áëèçêîãî ñîñòàâà è ôèçè÷åñêîé ïðèðîäû, äàñò ðå-

çóëüòàòû òîé æå ñòåïåíè òî÷íîñòè.

Èñõîäÿ èç ýòîãî, ïðè ïîìîùè ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà ïðîâîäÿò ïðîâåðêó ìåòîäà àíàëèçà.

2. Åñëè äâà ìàòåðèàëà, îäèí èç êîòîðûõ —

ñòàíäàðòíûé îáðàçåö, à äðóãîé — íåèçâåñòíûé,

íî áëèçêèé ïî ñîñòàâó, ïðîâåäåíû ïàðàëëåëüíî

÷åðåç âñå ýòàïû äàííîãî àíàëèòè÷åñêîãî ìåòîäà,

è ïðè ýòîì äëÿ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà â ñòàí-

äàðòíîì îáðàçöå ïîëó÷èì ðåçóëüòàò, ñîâïàäàþ-

ùèé ñ äàííûì â ñâèäåòåëüñòâå, òî ìû ìîæåì ðàñ-

ñ÷èòûâàòü, ÷òî ðåçóëüòàò îïðåäåëåíèÿ òîãî æå

ýëåìåíòà â íåèçâåñòíîé ïðîáå òàêæå îòâå÷àåò åãî

èñòèííîìó ñîäåðæàíèþ.

Íà ýòîì îñíîâàíèè ñòàíäàðòíûå îáðàçöû

ïðèìåíÿþò äëÿ êîíòðîëÿ ïðàâèëüíîñòè ðåçóëü-

òàòîâ ïðè àíàëèçå íåèçâåñòíûõ ìàòåðèàëîâ.

Ïðèìå÷àíèå. Ïîä ñîâïàäåíèåì ðåçóëüòàòà

àíàëèçà ñ äàííûì â ñâèäåòåëüñòâå ïîäðàçóìåâà-

åòñÿ ñõîäèìîñòü â ïðåäåëàõ äîïóñòèìîé ïîãðåø-

íîñòè (ÎÑÒ), ñâîéñòâåííîé äàííîìó ìåòîäó.

Åñëè ðåçóëüòàòû àíàëèçà ñòàíäàðòíîãî îá-

ðàçöà íå ñîâïàäàþò ñ äàííûìè ñâèäåòåëüñòâà,

ïðè÷åì ðàñõîæäåíèÿ ïðåâûøàþò äîïóñòèìûå ïî-

ãðåøíîñòè îïðåäåëåíèé, õèìèê îáÿçàí âûÿñíèòü

ïðè÷èíû ýòèõ ðàñõîæäåíèé.

Èìåÿ â Ñ.Î. íàäåæíûå ýòàëîíû õèìè÷åñêîãî

ñîñòàâà, õèìèêè øèðîêî ïðèìåíÿþò èõ â ìåòîäàõ

àíàëèçà, îñíîâàííûõ íà ñðàâíåíèè îïðåäåëÿå-

ìîé âåëè÷èíû ñ èçâåñòíîé (êîëîðèìåòðèÿ, ôîòî-

êîëîðèìåòðèÿ, ïîëÿðîãðàôèÿ, ñïåêòðàëüíûé

àíàëèç è ïð.) äëÿ ðàñ÷åòà ñîäåðæàíèÿ èñêîìîãî

ýëåìåíòà â èññëåäóåìîì ìàòåðèàëå ïî ñîäåðæà-

íèþ åãî â Ñ.Î., à òàêæå äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ýìïè-

ðè÷åñêèõ òèòðîâ â îáúåìíî-àíàëèòè÷åñêèõ ìåòî-

äàõ àíàëèçà.

Ïîëüçóÿñü Ñ.Î. êàê ýòàëîíàìè äëÿ ñðàâíåíèÿ

è äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ýìïèðè÷åñêèõ òèòðîâ è ïðî-

âåäÿ èõ ÷åðåç âñå îïåðàöèè àíàëèçîâ ïàðàëëåëü-

íî ñ èññëåäóåìîé ïðîáîé, â èçâåñòíîé ñòåïåíè àâ-

òîìàòè÷åñêè èñêëþ÷àåòñÿ çíà÷èòåëüíàÿ ÷àñòü

ñèñòåìàòè÷åñêèõ ïîãðåøíîñòåé îïðåäåëåíèÿ (ìå-

òîäè÷åñêèõ, èíñòðóìåíòàëüíûõ è ëè÷íûõ), ïî-

ñêîëüêó îíè îäèíàêîâû è äëÿ Ñ.Î., è äëÿ ïðîáû.

Îáÿçàòåëüíûì óñëîâèåì ïðàâèëüíîñòè ðåçóëüòà-

òîâ ÿâëÿåòñÿ ïðàâèëüíîñòü ñàìîãî ìåòîäà îïðåäå-

ëåíèÿ è åãî îäèíàêîâîå âûïîëíåíèå. Êðèòåðèåì

ïðàâèëüíîñòè â ýòîì ñëó÷àå ñëóæèò ïàðàëëåëüíî

ïðîâåäåííûé àíàëèç âòîðîãî Ñ.Î. â êà÷åñòâå êîí-

òðîëüíîãî.

Ïðèìå÷àíèå. Ïðè ðàçðàáîòêå íîâîãî è ïðî-

âåðêå ñóùåñòâóþùåãî ìåòîäà çàâîäñêèé õèìèê

÷àùå âñåãî íå ðàñïîëàãàåò âðåìåíåì, íåîáõîäè-

ìûì äëÿ èññëåäîâàíèÿ ìíîãèõ îáñòîÿòåëüñòâ,

âëèÿþùèõ íà òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ.

Íàèáîëåå âàæíûå èç íèõ: çàãðÿçíåíèå ðåàê-

òèâîâ, ðàñòâîðèìîñòü ñòåêëÿííîé ïîñóäû, ïî-

ãðåøíîñòè âåñîâ, ðàçíîâåñîâ è ìåðíîé ïîñóäû;

îïåðàòèâíûå îøèáêè, íàïðèìåð, íåïðàâèëüíàÿ

òåìïåðàòóðà ñæèãàíèÿ èëè ïðîêàëèâàíèÿ; ìåòî-

äè÷åñêèå îøèáêè, êàê òî: ðàñòâîðèìîñòü îñàäêà,

âëèÿíèå äðóãèõ ýëåìåíòîâ (ñîîñàæäåíèå èëè âîç-

ìîæíîå êàòàëèòè÷åñêîå äåéñòâèå), èíäóöèðîâàí-

íûå èëè ïîáî÷íûå ðåàêöèè â äàííîé ñèñòåìå, îá-

ðàòèìîñòü ðåàêöèé, íåîïðåäåëåííûé ñîñòàâ îñàä-

êîâ ïîñëå ïðîêàëèâàíèÿ, ñóáúåêòèâíûå ïîãðåø-

íîñòè, íàïðèìåð äàëüòîíèçì, è íàêîíåö, ñëó÷àé-

íûå ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ.

Âìåñòî òîãî ÷òîáû îïðåäåëèòü êàæäûé èç

ýòèõ ôàêòîðîâ â îòäåëüíîñòè, õèìèê, àíàëèçèðóÿ

ñòàíäàðòíûé îáðàçåö, ìîæåò (çà èñêëþ÷åíèåì

ñëó÷àéíûõ ïîãðåøíîñòåé) óñòàíîâèòü èõ ñîâìå-

ñòíîå âëèÿíèå â êðàò÷àéøèé ñðîê. Åñëè íàéäåí-

íîå ñîäåðæàíèå ýëåìåíòà Ñ.Î. ñîâïàäàåò ñ óêà-

çàííûì â ñâèäåòåëüñòâå, õèìèê ìîæåò áûòü óâå-

ðåí â òîì, ÷òî ñîâîêóïíîñòü ïåðå÷èñëåííûõ ôàê-

òîðîâ â ïðîöåññå âûïîëíåíèÿ àíàëèçà Ñ.Î. íå

âûçâàëà ïîãðåøíîñòè è ÷òî ìåòîä ÿâëÿåòñÿ íà-

äåæíûì, ÷òî òî÷íîñòü åãî ëåæèò â ïðåäåëàõ ðàñ-

õîæäåíèé ìåæäó ïîëó÷åííûìè ðåçóëüòàòàìè è

äàííûìè ñâèäåòåëüñòâà è ÷òî îí ïðèãîäåí äëÿ

àíàëèçà íåèçâåñòíîãî ìàòåðèàëà ïîäîáíîãî ñî-

ñòàâà.

Áûëî áû, êîíå÷íî, öåëåñîîáðàçíî, ÷òîáû çà-

âîäñêèé õèìèê èìåë â ñâîåì ðàñïîðÿæåíèè ñòàí-
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äàðòíûå îáðàçöû äëÿ êàæäîãî âèäà ðàçëè÷íûõ

ìàòåðèàëîâ, êîòîðûå åìó ïðèõîäèòñÿ àíàëèçèðî-

âàòü. Íàïðèìåð, íà ìåòàëëóðãè÷åñêîì çàâîäå

íóæíû íå òîëüêî ñòàíäàðòíûå îáðàçöû âñåõ âè-

äîâ ñûðûõ ìàòåðèàëîâ, íî òàêæå îáðàçöû âñåõ

âèäîâ ïðîäóêöèè, ïîëó÷àåìîé ðàçíûìè ïðîöåñ-

ñàìè, ïî ðÿäó ìàðîê â êàæäîé ãðóïïå.

Îäíàêî ïðàêòè÷åñêè ýòî íåâîçìîæíî, à â ðÿäå

ñëó÷àåâ â ïîëíîì ñõîäñòâå ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà

è èññëåäóåìîãî ìàòåðèàëà íåò íåîáõîäèìîñòè.

IV. Ïðàâèëà ïðèìåíåíèÿ

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

×òîáû íå âïàñòü â îøèáêè ïðè ïîëüçîâàíèè

ñòàíäàðòíûìè îáðàçöàìè, íåîáõîäèìî ñîáëþäàòü

ñëåäóþùèå ïðàâèëà.

ÏÐÀÂÈËÎ 1. Ïðè àíàëèçå êàêîãî-ëèáî ìà-

òåðèàëà ñ ïðèìåíåíèåì Ñ.Î. æåëàòåëüíî ïîä-

áèðàòü áëèçêèå ïî òèïó îáðàçöû, ò.å.: à) ïî êà-

÷åñòâåííîìó õèìè÷åñêîìó ñîñòàâó â öåëîì; á) ïî

êîëè÷åñòâåííîìó ñîäåðæàíèþ èñêîìîãî ýëåìåí-

òà; â) ïî èõ ôèçè÷åñêîé ñòðóêòóðå.

Îòêëîíåíèå îò ýòîãî îáùåãî ïðàâèëà ìîæíî

äîïóñêàòü ëèøü ïîñëå òùàòåëüíîãî îáñóæäåíèÿ â

êàæäîì êîíêðåòíîì ñëó÷àå.

à) Ïîëîæåíèå, ÷òî ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ìî-

æåò ïðèìåíÿòüñÿ ëèøü ïðè àíàëèçå ìàòåðèàëîâ,

áëèçêèõ ïî êà÷åñòâåííîìó ñîñòàâó, âåñüìà ñóùå-

ñòâåííî. Íàïðèìåð, â ðÿäå ñëó÷àåâ íåëüçÿ ïðèìå-

íÿòü ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ëåãèðîâàííîé ñòàëè

ïðè êîíòðîëå àíàëèçà ïðîñòîé óãëåðîäèñòîé ñòà-

ëè è íàîáîðîò.

Ïðè îïðåäåëåíèè ñîäåðæàíèÿ ìàðãàíöà â ëå-

ãèðîâàííîé ñòàëè âñëåäñòâèå âëèÿíèÿ ìîãóùèõ

ïðèñóòñòâîâàòü â çíà÷èòåëüíîì êîëè÷åñòâå õðî-

ìà, âàíàäèÿ, âîëüôðàìà, íèêåëÿ èëè êîáàëüòà íå

ìîæåò ïðèìåíÿòüñÿ äëÿ êîíòðîëÿ èëè äëÿ óñòà-

íîâëåíèÿ òèòðà Ñ.Î. óãëåðîäèñòîé ñòàëè. Òî÷íî

òàê æå Ñ.Î. íå ìîæåò ñëóæèòü ýòàëîíîì íà ôîñ-

ôîð äëÿ äðóãîãî ìàòåðèàëà, åñëè â îòëè÷èå îò

íåãî èññëåäóåìûé ìàòåðèàë ñîäåðæèò çíà÷èòåëü-

íûå êîëè÷åñòâà ìûøüÿêà, âàíàäèÿ, âîëüôðàìà,

êðåìíèÿ, òèòàíà èëè öèðêîíèÿ. Ñîäåðæàíèå

ñåðû, îïðåäåëåííîå ìåòîäîì îòãîíêè â äâóõ ðàç-

íûõ îáðàçöàõ, íå ñîîòâåòñòâóåò äåéñòâèòåëüíîìó,

åñëè îäèí èç îáðàçöîâ ñîäåðæèò àëþìèíèé, òè-

òàí, âîëüôðàì, ìîëèáäåí èëè çíà÷èòåëüíî îòëè-

÷àåòñÿ îò äðóãîãî ïî ñîäåðæàíèþ óãëåðîäà.

Ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ëåãèðîâàííîé ñòàëè íå

ìîæåò ïðèìåíÿòüñÿ ïðè êîíòðîëå ñîäåðæàíèÿ

óãëåðîäà ïðîñòîé óãëåðîäèñòîé ñòàëè èëè íàîáî-

ðîò, ïîòîìó ÷òî òàêîé îáðàçåö, îñîáåííî â ñëó÷àå

âûñîêîëåãèðîâàííîé ñòàëè, ÷àñòî òðåáóåò ñïåöè-

àëüíûõ óñëîâèé îáðàáîòêè, ÷òîáû îáåñïå÷èòü

ïîëíîòó ñæèãàíèÿ. Òî÷íî òàê æå ñòàíäàðòíûå îá-

ðàçöû ëåãèðîâàííîé ñòàëè îäíèõ ìàðîê íå ìîãóò

ïðèìåíÿòüñÿ áåçîãîâîðî÷íî äëÿ êîíòðîëÿ äðóãèõ

ìàðîê ëåãèðîâàííîé ñòàëè. Íàïðèìåð, ñîäåðæà-

íèå íèêåëÿ â íèõ ìîæíî ñðàâíèâàòü ëèøü ïðè óñ-

ëîâèè îòñóòñòâèÿ èëè îäèíàêîâîãî ñîäåðæàíèÿ â

íèõ êîáàëüòà è ìåäè.

Ïðèâåäåííîå ïðàâèëî íå ÿâëÿåòñÿ, îäíàêî,

áåçîãîâîðî÷íûì. Òàê, íàïðèìåð, ïðè ôîòîêîëî-

ðèìåòðè÷åñêîì îïðåäåëåíèè ôîñôîðà â ëåãèðî-

âàííîé ñòàëè äëÿ ïîñòðîåíèÿ êàëèáðîâî÷íîé

êðèâîé ìîæíî ïîëüçîâàòüñÿ Ñ.Î. óãëåðîäèñòîé

ñòàëè. Ïðè ýòîì íàäî ó÷åñòü ïîïðàâêó íà ñîáñò-

âåííóþ îêðàñêó ðàñòâîðà, ñâÿçàííóþ ñ íàëè÷èåì

ëåãèðóþùèõ ïðèìåñåé, èëè ñòðîèòü êàëèáðîâî÷-

íóþ êðèâóþ äëÿ ôîñôîðà â æåëåçíûõ ðóäàõ ïî

Ñ.Î. ïðîñòîé ñòàëè èëè ÷óãóíà.

á) Ñðåäè èçâåñòíûõ ñëó÷àåâ íåïðàâèëüíîãî

ïðèìåíåíèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ íàèáîëüøåå

÷èñëî îáúÿñíÿåòñÿ îøèáêàìè, âûçâàííûìè ïðè-

ìåíåíèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, ñõîäíûõ ñ êîí-

òðîëèðóåìûì ìàòåðèàëîì âî âñåõ îòíîøåíèÿõ,

êðîìå êîëè÷åñòâåííîãî ñîäåðæàíèÿ îïðåäåëÿåìî-

ãî ýëåìåíòà. Â çàâîäñêîé ïðàêòèêå ýòà îøèáêà

÷àñòî ïîëó÷àåòñÿ ïðè óñòàíîâëåíèè èëè êîíòðî-

ëå òèòðà ðàñòâîðà ïî ñòàíäàðòíîìó îáðàçöó ñ ñî-

äåðæàíèåì, íàïðèìåð, ìàðãàíöà, ôîñôîðà èëè

ñåðû, ïðåâûøàþùèì â 1,5 – 2 ðàçà ñîäåðæàíèå

èõ â òåõ ìàòåðèàëàõ, äëÿ àíàëèçà êîòîðûõ ýòîò

òèòð ïðèìåíÿåòñÿ. Ýòîãî ñëåäóåò èçáåãàòü. Àíà-

ëèòèê âñåãäà äîëæåí ñòàðàòüñÿ ïîäîáðàòü ñòàí-

äàðòíûé îáðàçåö, ñîäåðæàùèé îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò â êîëè÷åñòâå, áëèçêîì ê åãî ñîäåðæàíèþ

â èññëåäóåìîì ìàòåðèàëå. Ïðàêòè÷åñêè ïî÷òè íå-

âîçìîæíî îáåñïå÷èòü õèìèêà íàáîðîì ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ ñ íåïðåðûâíî ìåíÿþùèìñÿ ñîäåð-

æàíèåì îñíîâíûõ ýëåìåíòîâ. Âîò ïî÷åìó èíîãäà

ïðèõîäèòñÿ ñòàëêèâàòüñÿ ñî ñëó÷àÿìè, êîãäà äëÿ

êîíòðîëÿ ìàòåðèàëà íå íàõîäÿò ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ ñ òðåáóåìûì ñîäåðæàíèåì îïðåäåëÿåìîãî

ýëåìåíòà. Âûéòè èç çàòðóäíåíèÿ ÷àñòî óäàåòñÿ,

åñëè âçÿòü äâà îáðàçöà, îäèí — ñ áîëåå âûñîêèì,

à äðóãîé — ñ áîëåå íèçêèì ñîäåðæàíèåì îïðåäå-

ëÿåìîãî ýëåìåíòà, ÷åì îæèäàþò â àíàëèçèðóåìîé

ïðîáå. Íåîáõîäèìîå ñîäåðæàíèå ýëåìåíòà ïîëó-

÷àþò òîãäà îòâåøèâàíèåì ïðîïîðöèîíàëüíûõ

êîëè÷åñòâ êàæäîãî èç èñõîäíûõ ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ. Íàïðèìåð, åñëè íåîáõîäèìî èìåòü ñîäåð-

æàíèå ñåðû 0,045 % è îïðåäåëåíèå äîëæíî áûòü

ïðîâåäåíî èç íàâåñêè 5 ã, òùàòåëüíî íàâåøèâà-

åì â êîëáó (èëè ñòàêàí) 2,500 ã Ñ.Î. ¹ 85 á3 (ñåðû

0,025 %) è 2,500 ã Ñ.Î. ¹ 15 á (ñåðû 0,068 %), ÷òî

äàåò 5,00 ã ñìåñè ñ ñîäåðæàíèåì ñåðû 0,046 %,

äîñòàòî÷íî áëèçêèì ê òðåáóåìîìó.

Ðàçóìååòñÿ, íåëüçÿ ñìåøèâàòü ðàçëè÷íûå

ñòàíäàðòíûå îáðàçöû è èñõîäèòü èç ýòîé ñìåñè
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äëÿ âçÿòèÿ íàâåñêè; íàâåñêó ñìåñè ñ òðåáóåìûì

ñîäåðæàíèåì îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà íàäî ñî-

ñòàâèòü èç âçÿòûõ îòäåëüíî íàâåñîê êàæäîãî îá-

ðàçöà.

â) Ìåòàëë, ïîëó÷åííûé ðàçíûìè òåõíîëîãè-

÷åñêèìè ïðîöåññàìè, ìîæåò ñîäåðæàòü ðàçëè÷-

íûå êîëè÷åñòâà êîìïîíåíòîâ, íå îïðåäåëÿåìûõ

îáû÷íûì àíàëèçîì (ãàçû, îêèñëû, ñèëèêàòíûå

âêëþ÷åíèÿ è ò.ï.). Íàëè÷èå îòäåëüíûõ ñòðóêòóð-

íûõ ñîñòàâëÿþùèõ (êàðáèäû, ñóëüôèäû, ôîñôè-

äû, îêèñëû) è õàðàêòåð èõ âûäåëåíèé ìîãóò òðå-

áîâàòü èçâåñòíûõ âàðèàöèé â õèìè÷åñêîé îáðà-

áîòêå ìàòåðèàëà (ìåòîäû ðàçëîæåíèÿ äëÿ ïåðå-

âîäà â ðàñòâîð, òåìïåðàòóðà ñæèãàíèÿ, íåîáõîäè-

ìîñòü äîáàâêè ïëàâíåé ïðè ñæèãàíèè è ò.ä.). Òàê,

îáùåèçâåñòíûì ÿâëÿåòñÿ ôàêò, ÷òî ïðè îïðåäå-

ëåíèè ñåðû ìåòîäîì Øóëüòå çàêàëåííûå ïðîáû

äàþò ïîíèæåííîå ñîäåðæàíèå ñåðû ïî ñðàâíå-

íèþ ñ îòîææåííûìè. Ïîýòîìó íå ðåêîìåíäóåòñÿ

ïðèìåíåíèå Ñ.Î. áåëîãî ÷óãóíà äëÿ êîíòðîëÿ îï-

ðåäåëåíèÿ ñåðû â ñåðûõ ÷óãóíàõ ýòèì ìåòîäîì.

Àíàëîãè÷íûå ñëó÷àè ìû èìååì ïðè îïðåäåëåíèè

óãëåðîäà ïî Ýããåðöó èëè ïðè ôîòîêîëîðèìåòðè-

÷åñêîì îïðåäåëåíèè êðåìíèÿ, êîãäà äëèòåëü-

íîñòü ðàñòâîðåíèÿ ïðîáû, çàâèñÿùàÿ îò ôèçè÷å-

ñêîãî ñîñòîÿíèÿ ìàòåðèàëà (êðóïíîñòü ÷àñòèö,

ñòðóêòóðà è ò. ï.), ÿâëÿåòñÿ âåñüìà âàæíûì ôàê-

òîðîì àíàëèçà è ïîýòîìó ðåãëàìåíòèðîâàíà. Îä-

íàêî ïîñëå ïîëíîãî ïåðåâîäà ïðîáû â ðàñòâîð, ñ

êîòîðûì âåäåòñÿ äàëüíåéøàÿ ðàáîòà, ñóùåñòâî-

âàâøàÿ ðàçíèöà â èñõîäíûõ ñòðóêòóðàõ ìàòåðèà-

ëà òåðÿåò çíà÷åíèå.

Âîçìîæíîå âëèÿíèå óïîìÿíóòûõ ôàêòîðîâ

ñëåäóåò èìåòü â âèäó è ó÷èòûâàòü èõ ïðè ïðèìå-

íåíèè òåõ èëè èíûõ Ñ.Î.

ÏÐÀÂÈËÎ 2. Ïîëüçóÿñü îäíèì è òåì æå

ìåòîäîì îïðåäåëåíèÿ, âñåãäà íàäî áðàòü îäèíà-

êîâûå íàâåñêè ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà è èññëå-

äóåìîé ïðîáû.

Îáû÷íî êàæäàÿ àíàëèòè÷åñêàÿ ìåòîäèêà

ïðèìåíÿåòñÿ óñïåøíî ëèøü â èçâåñòíûõ ïðåäå-

ëàõ ñîäåðæàíèÿ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà. Ïðè

çíà÷èòåëüíûõ îòêëîíåíèÿõ â ñîäåðæàíèè ýëå-

ìåíòà íåîáõîäèìî èçìåíÿòü ëèáî àíàëèòè÷åñêèé

ìåòîä, ëèáî âåëè÷èíó íàâåñêè. Ýìïèðè÷åñêèå ìå-

òîäû â ñðàâíåíèè ñî ñòåõèîìåòðè÷åñêèìè îñîáåí-

íî ÷óâñòâèòåëüíû ê èçìåíåíèÿì êîëè÷åñòâà èñ-

êîìîãî ýëåìåíòà, ñâÿçàííîãî ñ âåëè÷èíîé íàâåñ-

êè. Îïðåäåëåíèå ñåðû â ÷åðíûõ ìåòàëëàõ ïî

Øóëüòå, ñåðåáðÿíî-ïåðñóëüôàòíûé ìåòîä îïðå-

äåëåíèÿ ìàðãàíöà è îáû÷íûé àëêàëèìåòðè÷å-

ñêèé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ôîñôîðà ïðèìåíèòåëü-

íî ê îïðåäåëåíèþ áîëåå çíà÷èòåëüíûõ ñîäåðæà-

íèé ýòèõ ýëåìåíòîâ ÿâëÿþòñÿ òèïè÷íûìè ïðèìå-

ðàìè âëèÿíèÿ íàâåñêè. Òèòð íà ñåðó, óñòàíîâëåí-

íûé èç íàâåñêè â 3 ã, íå ìîæåò áûòü ïðèìåíåí ê

ìàòåðèàëó, àíàëèç êîòîðîãî âåäåòñÿ èç íàâåñêè â

5 ã. Òî÷íî òàê æå òèòð íà ìàðãàíåö, îïðåäåëåí-

íûé èç íàâåñêè â 0,25 ã, îòëè÷àåòñÿ îò òàêîâîãî

èç íàâåñêè â 0,5 ã, òàê êàê â ïîñëåäíåì ñëó÷àå

ìàðãàíöà â íàâåñêå áîëüøå, ÷åì ìîæåò áûòü â

àíàëèòè÷åñêèõ óñëîâèÿõ, óñòàíîâëåííûõ ïðèìå-

íèòåëüíî ê íàâåñêå â 0,25 ã. ×òîáû èçáåæàòü ñâÿ-

çàííûõ ñ ýòèì îøèáîê, íàäî ïðèäåðæèâàòüñÿ èç-

ëîæåííîãî âûøå ïðàâèëà î ðàâåíñòâå íàâåñîê

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà è ïðîáû.

ÏÐÀÂÈËÎ 3. Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ðóä,

øëàêîâ, ôëþñîâ, îãíåóïîðîâ è äðóãèõ ïîäîáíûõ

ìàòåðèàëîâ, ïîäâåðãàåìûõ òîíêîìó èçìåëü÷å-

íèþ, â ýòîì ñîñòîÿíèè ÿâëÿþòñÿ ãèãðîñêîïè÷å-

ñêèìè è äîëæíû áûòü âûñóøåíû ïåðåä èõ ïðè-

ìåíåíèåì.

Ðóäû è äðóãèå òîíêî èçìåëü÷åííûå ñòàíäàðò-

íûå îáðàçöû ãèãðîñêîïè÷íû â ðàçëè÷íîé ñòåïå-

íè. Ãèãðîñêîïè÷åñêàÿ âëàæíîñòü â íèõ çàâèñèò â

îñíîâíîì (ïðè ïðî÷èõ ðàâíûõ óñëîâèÿõ) îò òîí-

êîñòè ìàòåðèàëà, óñëîâèé è äëèòåëüíîñòè õðàíå-

íèÿ. Â ñâÿçè ñ èçìåí÷èâîñòüþ ýòèõ ôàêòîðîâ ãèã-

ðîñêîïè÷åñêàÿ âëàæíîñòü ýòèõ ìàòåðèàëîâ íå ÿâ-

ëÿåòñÿ ñòàáèëüíîé è ìîæåò ìåíÿòüñÿ èçî äíÿ â

äåíü, îñîáåííî êîãäà áàíêà ñî ñòàíäàðòíûì îá-

ðàçöîì ðàñïå÷àòàíà. Ðàçíèöà â íåñêîëüêî äåñÿ-

òûõ ïðîöåíòà â ãèãðîñêîïè÷åñêîé âëàãå âûçûâà-

åò çíà÷èòåëüíûå ðàçíîñòè â îïðåäåëåíèè èñêîìî-

ãî ýëåìåíòà, îñîáåííî ïðè ñîäåðæàíèè åãî áîëåå

50 %, êàê ýòî ÷àñòî èìååò ìåñòî â æåëåçíûõ ðó-

äàõ. Ýòî òðåáîâàíèå óñëîæíÿåòñÿ òåì, ÷òî íå âñå

ìàòåðèàëû îäèíàêîâî ëåãêî îòäàþò ãèãðîñêîïè-

÷åñêóþ âëàãó. Äîëîìèòû, èçâåñòíÿêè è ïîäîáíûå

èì ìàòåðèàëû âûñóøèâàþòñÿ äîâîëüíî ëåãêî,

æåëåçíûå ðóäû — òðóäíî.

Âî âñÿêîì ñëó÷àå, ñòàíäàðòíûé îáðàçåö èç

äàííîé ãðóïïû ìàòåðèàëîâ ïåðåä óïîòðåáëåíèåì

äîëæåí áûòü âûñóøåí äî ïîñòîÿííîãî âåñà ïðè

òîé æå òåìïåðàòóðå, ïðè êîòîðîé îí áûë âûñó-

øåí â ïåðâîíà÷àëüíîì àíàëèçå. Ýòà òåìïåðàòóðà

âñåãäà óêàçàíà â ñâèäåòåëüñòâå.

Âçÿòèå íàâåñêè ñóõîãî ãèãðîñêîïè÷åñêîãî ìà-

òåðèàëà ñëåäóåò ïðîèçâîäèòü ñ ñîáëþäåíèåì âñåõ

ïðèåìîâ, ðàçðàáîòàííûõ â àíàëèòè÷åñêîé ïðàê-

òèêå. Ìîæíî áðàòü íàâåñêè è èç âîçäóøíî-ñóõîé

ïðîáû, ïðîâîäÿ ïàðàëëåëüíî îïðåäåëåíèå ãèãðî-

ñêîïè÷åñêîé âëàãè èç îòäåëüíîé íàâåñêè, âçÿòîé

èç òîé æå áàíêè â òî æå âðåìÿ.

ÏÐÀÂÈËÎ 4. Ïåðåä ïðèìåíåíèåì Ñ.Î. íàäî

òùàòåëüíî ïåðåìåøàòü ñîäåðæèìîå áàíêè.

Õîòÿ â õîäå ïðèãîòîâëåíèÿ ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ ïðèìåíÿþòñÿ âñå ìåðû äëÿ îáåñïå÷åíèÿ

èõ îäíîðîäíîñòè, âñå æå ÷àñòèöû, èõ ñîñòàâëÿþ-

ùèå (îñîáåííî ìèíåðàëüíûå êîìïîíåíòû ðóäû),

ìîãóò çíà÷èòåëüíî îòëè÷àòüñÿ ïî ïëîòíîñòè è îá-

íàðóæèâàòü ïîýòîìó ñêëîííîñòü ê ñåãðåãàöèè.

Ýòà ñêëîííîñòü óñèëèâàåòñÿ ïðè âñòðÿõèâàíèè,

îñîáåííî â óñëîâèÿõ ïåðåñûëêè; âîò ïî÷åìó ïå-
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ðåä óïîòðåáëåíèåì ñòàíäàðòíûé îáðàçåö íåîáõî-

äèìî òùàòåëüíî ïåðåìåøàòü. Äëÿ ýòîãî äîñòà-

òî÷íî ïîâåðíóòü áàíêó íåñêîëüêî ðàç (÷òîáû îá-

ëåã÷èòü ïåðåìåøèâàíèå, áàíêè íèêîãäà íå çàïîë-

íÿþòñÿ ïîëíîñòüþ).

Èñêëþ÷åíèåì èç ýòîãî ïðàâèëà ÿâëÿþòñÿ

ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñåðîãî ÷óãóíà, êîòîðûå

íåëüçÿ âñòðÿõèâàòü âî èçáåæàíèå âûäåëåíèÿ ãðà-

ôèòà è, ñëåäîâàòåëüíî, èçìåíåíèÿ â ñîñòàâå

(ñì. ïðàâèëî 9).

ÏÐÀÂÈËÎ 5. Õèìèê-àíàëèòèê íèêîãäà íå

äîëæåí èñõîäèòü èç äðóãîãî ïðîöåíòíîãî ñîäåð-

æàíèÿ ýëåìåíòà â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå, êðî-

ìå êàê èç «óñòàíîâëåííîãî ñîäåðæàíèÿ», óêà-

çàííîãî â ñîîòâåòñòâóþùåé ãðàôå ñâèäåòåëü-

ñòâà, ïðèëàãàåìîãî ê äàííîìó ñòàíäàðòíîìó

îáðàçöó. Òîëüêî ýòà âåëè÷èíà ÿâëÿåòñÿ îáÿçà-

òåëüíîé äëÿ ïðèìåíåíèÿ.

Ïðèâîäèìûå â ïåðå÷íå ñîñòàâû âíîâü âûïóñ-

êàåìûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ÷àñòî ÿâëÿþòñÿ

ïðåäâàðèòåëüíûìè, ïðèáëèæåííûìè öèôðàìè,

ñîîáùàåìûìè äëÿ îðèåíòèðîâêè ïîêóïàòåëÿ. Ýòè

öèôðû, äàþùèå òîëüêî ïðèìåðíûé ñîñòàâ èñõîä-

íîãî ìàòåðèàëà, íå ìîãóò ïðèìåíÿòüñÿ ïðè ïîëü-

çîâàíèè ñòàíäàðòíûì îáðàçöîì. Óñòàíîâëåííîå

ñîäåðæàíèå ýòàëîíèðóåìîãî ýëåìåíòà ïîñëå åãî

èçãîòîâëåíèÿ äàåòñÿ òîëüêî â ñâèäåòåëüñòâå,

âûäàííîì ïðè âûïóñêå ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà.

Äàííûå äðóãèõ èñòî÷íèêîâ ÿâëÿþòñÿ íåíàäåæ-

íûìè è íèêîãäà íå äîëæíû ïðèìåíÿòüñÿ. Õîòÿ

â ñâèäåòåëüñòâå óêàçàíû ðåçóëüòàòû àíàëèçà

Ñ.Î. ñ ðàçáèâêîé ïî ìåòîäàì, ýòè ðåçóëüòàòû

(èìåþùèå èíôîðìàöèîííûé õàðàêòåð) íå ìîãóò

çàìåíÿòü îáÿçàòåëüíûå óñòàíîâëåííûå âåëè÷è-

íû (íåçàâèñèìî îò òîãî, êàêîé áû ìåòîä íè ïðè-

ìåíÿë õèìèê). Ïðè÷èíà ýòîãî ñòàíåò âïîëíå

ÿñíîé, åñëè ïðèíÿòü âî âíèìàíèå, ÷òî âñÿêèé

ìåòîä ìîæåò áûòü èñòî÷íèêîì ñèñòåìàòè÷åñêèõ

ïîãðåøíîñòåé, âëèÿíèÿ êîòîðûõ ìîæíî èçáå-

æàòü, åñëè âçÿòü ñðåäíèé ðåçóëüòàò äâóõ èëè

áîëåå ìåòîäîâ.

ÏÐÀÂÈËÎ 6. Íèêîãäà íå ñëåäóåò íà îñíîâà-

íèè îòêëîíåíèÿ íàéäåííîãî ñîäåðæàíèÿ ýëå-

ìåíòà îò äàííûõ ñâèäåòåëüñòâà ââîäèòü ïî-

ïðàâêó ê ðåçóëüòàòó, ïîëó÷åííîìó â ïðîáå, àíà-

ëèçèðîâàííîé òåì æå ìåòîäîì, ÷òî è ñòàí-

äàðòíûé îáðàçåö.

Ïðè íåñîâïàäåíèè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ñòàí-

äàðòíîãî îáðàçöà, ïðîèçâåäåííîãî ïðîâåðåííûì

ìåòîäîì, ñ äàííûìè, ïðèâåäåííûìè â ñâèäåòåëü-

ñòâå (â ïðåäåëàõ äîïóñòèìîé ïîãðåøíîñòè ìåòî-

äà), ÷àùå âñåãî ìîæíî ïîëàãàòü, ÷òî ëèáî äîïó-

ùåíû îøèáêè ïðè ïðîâåäåíèè àíàëèçà, ëèáî ñàì

ìåòîä íå ïðèãîäåí ê àíàëèçó äàííîãî ìàòåðèàëà.

Ñëó÷àéíûå ðàñõîæäåíèÿ âûçûâàþò ñîìíåíèÿ

â òåõíèêå âûïîëíåíèÿ àíàëèçà; ðàñõîæäåíèÿ

ïîñòîÿííîé âåëè÷èíû ãîâîðÿò î íåïðèãîäíîñòè

ìåòîäèêè äëÿ äàííîãî ìàòåðèàëà. Âî âñÿêîì ñëó-

÷àå, îòñóòñòâóþò äîñòîâåðíûå îñíîâàíèÿ äëÿ ââå-

äåíèÿ ïîïðàâêè íà îñíîâàíèè ïîëó÷àåìîãî îò-

êëîíåíèÿ. Îñíîâíûì íàçíà÷åíèåì ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà ÿâëÿåòñÿ îáåñïå÷åíèå êîíòðîëÿ çà ïðà-

âèëüíîñòüþ ïðèìåíÿåìûõ àíàëèòè÷åñêèõ ìåòî-

äîâ è çà ïðàâèëüíîé ðàáîòîé àíàëèòèêà, à íå

óñòàíîâëåíèå ïîïðàâîê ê íåâåðíîé òåõíèêå àíà-

ëèçà è íåïðèãîäíîìó äëÿ äàííîé öåëè ìåòîäó.

Â îòäåëüíûõ, èñêëþ÷èòåëüíî ðåäêèõ, ñëó÷àÿõ

íåâîñïðîèçâîäèìîñòü çíà÷åíèé, ïðèâîäèìûõ â

ñâèäåòåëüñòâå, ìîæåò áûòü îòíåñåíà ê ñàìîìó

ñòàíäàðòíîìó îáðàçöó. Ýòî òå ñëó÷àè, êîãäà äëè-

òåëüíîå õðàíåíèå ïðèâîäèò ê íåêîòîðûì èçìå-

íåíèÿì â ñîñòàâå èëè ôîðìå ñîåäèíåíèé îòäåëü-

íûõ êîìïîíåíòîâ ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà â ñðàâíå-

íèè ñ èñõîäíûì ñîñòàâîì, óñòàíîâëåííûì â òî

âðåìÿ, êîãäà îí áûë èçãîòîâëåí, ïðîàíàëèçèðî-

âàí è âûïóùåí. Îäíèì èç íàèáîëåå ñåðüåçíûõ è

òðóäíî óñòðàíèìûõ ñëó÷àåâ, èëëþñòðèðóþùèõ

ñêàçàííîå, ÿâëÿåòñÿ ïîâåäåíèå ñåðû â ÷åðíûõ ìå-

òàëëàõ ïðè îïðåäåëåíèè åå ïî ìåòîäó Øóëüòå.

Õîðîøî èçâåñòíî, ÷òî íå âñå ñîðòà ÷óãóíîâ è ñòà-

ëåé, äàæå â ñâåæèõ ïðîáàõ, âûäåëÿþò ïîëíîñòüþ

ñîäåðæàùóþñÿ â íèõ ñåðó â âèäå ñåðîâîäîðîäà

ïðè ðàñòâîðåíèè â ñîëÿíîé êèñëîòå, òàê êàê ïðè

ýòîì âûäåëÿåòñÿ òîëüêî ÷àñòü ñåðû, íàõîäÿùåéñÿ

â âèäå ñóëüôèäîâ. Ñ äðóãîé ñòîðîíû, îáùåå ñî-

äåðæàíèå ñåðû â ñòàëè è ðÿäîâûõ ñîðòàõ ÷óãóíà

îñòàåòñÿ ïîñòîÿííûì è ìîæåò áûòü îïðåäåëåíî

îáû÷íûì âåñîâûì ìåòîäîì (èëè ìåòîäîì ñæè-

ãàíèÿ â êèñëîðîäå). Ïîíèæåííûå ðåçóëüòàòû,

èíîãäà äàâàåìûå ìåòîäîì Øóëüòå, ÷àùå âñåãî

ïîëó÷àþòñÿ (èñêëþ÷àÿ íåêîòîðûå ìàðêè ëåãèðî-

âàííîé ñòàëè è ÷óãóíà) ïðè ñîäåðæàíèè ñåðû

âûøå 0,06 % è â ïðîáàõ, õðàíèâøèõñÿ äîëåå 1 – 2

ëåò. Íåâîñïðîèçâîäèìîñòü ïåðâîíà÷àëüíîãî ñî-

äåðæàíèÿ ñåðû â ýòèõ ìàòåðèàëàõ ìåòîäîì

Øóëüòå îáúÿñíÿåòñÿ òåì, ÷òî â ÷óãóíå è ñòàëè

ñ ïîâûøåííûì ñîäåðæàíèåì ñåðû ïðè äîëãîì

õðàíåíèè ÷àñòü ñåðû, âèäèìî, îêèñëÿåòñÿ äî ñî-

åäèíåíèé, íå âûäåëÿþùèõ ñåðîâîäîðîäà ïîä äåé-

ñòâèåì ñîëÿíîé êèñëîòû.

ÏÐÀÂÈËÎ 7. Íåäîïóñòèìî ïîäâåðãíóòü

ñòàíäàðòíûå îáðàçöû êàêîé-ëèáî äîïîëíè-

òåëüíîé îáðàáîòêå, îñîáåííî ìåõàíè÷åñêîé, ñ

öåëüþ èçìåíèòü ðàçìåð ÷àñòèö èëè âíåøíèé

âèä îáðàçöà.

Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû èìåþò ðàçìåð ÷àñòèö,

îáåñïå÷èâàþùèõ îäíîðîäíîñòü ïðîáû â îïðåäå-

ëåííîé ìèíèìàëüíîé íàâåñêå. Òàêèì îáðàçîì,

äëÿ âçÿòèÿ íàâåñêè íå òðåáóåòñÿ äîïîëíèòåëüíî-

ãî èçìåëü÷åíèÿ ïðîáû. Âñÿêàÿ æå äîïîëíèòåëü-

íàÿ ìåõàíè÷åñêàÿ îáðàáîòêà ìîæåò âíåñòè çà-

ãðÿçíåíèå, ïîýòîìó íåäîïóñòèìà.

×òîáû óñòðàíèòü âîçìîæíîñòü ðàñïîçíàâàíèÿ

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà, êîãäà îí äàåòñÿ â êà÷åñòâå
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êîíòðîëüíîé ïðîáû, ïîä øèôðîì, ëó÷øå ïîëüçî-

âàòüñÿ ñìåøàííûìè íàâåñêàìè, îïèñàííûìè â

ïóíêòå ïðàâèëà 1, ÷åì ïðîáîâàòü ìåíÿòü âíåø-

íèé âèä Ñ.Î. ïóòåì ìåõàíè÷åñêîé îáðàáîòêè.

ÏÐÀÂÈËÎ 8. Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû äîëæ-

íû õðàíèòüñÿ â ÷èñòîì è ñóõîì ïîìåùåíèè,

ñâîáîäíîì îò ïûëè, ãðÿçè è âûçûâàþùèõ êîððî-

çèþ ãàçîâ.

Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ÿâëÿþòñÿ öåííûì

ìàòåðèàëîì, ïðèãîòîâëåíèå êîòîðîãî âåäåòñÿ

ñ áîëüøîé òùàòåëüíîñòüþ â óñëîâèÿõ îñîáîé

÷èñòîòû. Ìíîãî âíèìàíèÿ óäåëÿåòñÿ òîìó, ÷òîáû

ïîòðåáèòåëü ïîëó÷èë èõ â íåèçìåíåííîì âèäå,

ñâîáîäíûìè îò çàãðÿçíåíèÿ. ßñíî, ÷òî Ñ.Î. íåîá-

õîäèìî õðàíèòü â íàäëåæàùèõ óñëîâèÿõ, íåçàâè-

ñèìî îò òîãî, íàõîäÿòñÿ ëè îíè â îðèãèíàëüíîé

óïàêîâêå èëè ïîñëåäíÿÿ áûëà íàðóøåíà. Îäíàêî

ýòî òðåáîâàíèå íå âñåãäà âûïîëíÿåòñÿ çàâîäñêè-

ìè õèìèêàìè. Èçâåñòåí ðÿä ñëó÷àåâ, êîãäà Ñ.Î.

õðàíèëèñü â ñûðûõ ïîìåùåíèÿõ, íàçíà÷åííûõ

äëÿ áîëåå ñòîéêèõ ìàòåðèàëîâ, ïîêà îíè íå äåëà-

ëèñü íåãîäíûìè äëÿ ïðèìåíåíèÿ. Åùå áîëåå ÷àñ-

òû ñëó÷àè, êîãäà íàõîäÿùèéñÿ â ïîñòîÿííîì

ïîëüçîâàíèè ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ïîäâåðãàåòñÿ

äåéñòâèþ àòìîñôåðû, ñîäåðæàùåé êèñëîòíûå

ïàðû è ñåðîâîäîðîä. Âîò ïî÷åìó ðåêîìåíäóåòñÿ

ïîñëå êàæäîãî óïîòðåáëåíèÿ ïëîòíî çàêðûâàòü

áàíêó ñ Ñ.Î. è óáèðàòü åå â ìåñòî, ãäå îòñóòñòâó-

þò îïèñàííûå âûøå âëèÿíèÿ.

Îñîáåííàÿ çàáîòà äîëæíà áûòü ïðîÿâëåíà,

÷òîáû ïûëü è ãðÿçü íå ïîïàäàëè â ñòàíäàðòíûå

îáðàçöû.

ÏÐÀÂÈËÎ 9. Âñåãäà íåîáõîäèìî ïðîâåðèòü,

íåò ëè ñïåöèàëüíîãî óêàçàíèÿ ïî ïðèìåíåíèþ

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà. Òàêèå óêàçàíèÿ ìîãóò

áûòü ïîìåùåíû â ñâèäåòåëüñòâå ê äàííîìó

ñòàíäàðòíîìó îáðàçöó èëè íàêëååíû â âèäå îò-

äåëüíîé ýòèêåòêè íà áàíêå, â êîòîðîé óïàêî-

âàí ñòàíäàðòíûé îáðàçåö (ñì. ïðàâèëî 4).

Äëÿ ãàðàíòèè èõ îäíîðîäíîñòè ñòàíäàðòíûå

îáðàçöû ãîòîâÿò â âèäå ìåëêèõ çåðåí ïðèìåðíî

îäèíàêîâîé âåëè÷èíû, îáåñïå÷èâàþùåé õîðîøåå

ïåðåìåøèâàíèå îáðàçöà è åãî îäíîðîäíîñòü â íå-

êîòîðîé ìèíèìàëüíîé íàâåñêå çà ñ÷åò äîñòàòî÷íî

áîëüøîãî ÷èñëà ÷àñòèö â ýòîé íàâåñêå.

Ïî ôîðìå Ñ.Î. îòëè÷àåòñÿ îò çàâîäñêèõ ïðîá

ìåòàëëà, êîòîðûå áåðóòñÿ îáû÷íî ñâåðëåíèåì â

âèäå áîëåå øèðîêîé, íî çàòî áîëåå òîíêîé ñòðóæ-

êè. Ðàçíèöà â ðàçìåðå è ôîðìå ÷àñòèö Ñ.Î. è

ñòðóæêè çàâîäñêèõ ïðîá, êàê ïðàâèëî, íå îêà-

çûâàåò âðåäíîãî âëèÿíèÿ íà ïðèìåíåíèå Ñ.Î.

Îäíàêî èíîãäà ñ ýòèì ñâÿçàíû óñëîâèÿ ïðîèçâîä-

ñòâà àíàëèçà, î ÷åì â ýòèõ ñëó÷àÿõ äàþòñÿ ñïåöè-

àëüíûå óêàçàíèÿ, ïðèëàãàåìûå ê ñòàíäàðòíûì

îáðàçöàì. Ñæèãàíèå áîëåå òîíêîé ñòðóæêè ïðî-

òåêàåò áûñòðåå è ïðè áîëåå íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ,

÷åì áîëåå êðóïíûõ çåðåí íåêîòîðûõ Ñ.Î. Ïîñëåä-

íèå ãîðÿò ìåäëåííåå è èíîãäà ïðè áîëåå âûñîêîé

òåìïåðàòóðå (Ñ.Î. 40 — ôåððîõðîì). Ïîýòîìó

óñòàíîâêà òèòðà íà ñåðó ïðè ñæèãàíèè ïî ìåòîäó

Êàññëåðà ìîæåò äàòü íåâåðíûå ðåçóëüòàòû, åñëè

ïðèìåíÿòü ýòîò ìåòîä ê ìàòåðèàëàì, ïî êðóï-

íîñòè ÷àñòèö îòëè÷àþùèìñÿ îò Ñ.Î., âçÿòîãî äëÿ

óñòàíîâêè òèòðà. Òîò æå ôàêòîð ìîæåò ñêàçàòüñÿ

ïðè îïðåäåëåíèè óãëåðîäà, çàòðóäíÿÿ ïîëó÷åíèå

ñðàâíèìûõ ðåçóëüòàòîâ â Ñ.Î. è çàâîäñêèõ ïðî-

áàõ. Ðàçíèöà â ñêîðîñòè ðàñòâîðåíèÿ ÷àñòèö, ðàç-

ìåðû êîòîðûõ ñèëüíî îòëè÷àþòñÿ äðóã îò äðóãà,

òîæå ìîæåò îêàçàòü çíà÷èòåëüíîå âëèÿíèå íà

ïðèìåíèìîñòü ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ïðè ðàáî-

òàõ ïî êàêîìó-ëèáî ýìïèðè÷åñêîìó èëè ñòðîãî

ñòàíäàðòèçèðîâàííîìó ìåòîäó àíàëèçà, êàê, íà-

ïðèìåð, ìåòîä Øóëüòå äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñåðû.

Ïðèìåíåíèå îáùåñîþçíûõ ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ, âûïóñêàåìûõ ëàáîðàòîðèåé ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ ïðè ÓÈÌ, íà îñíîâàíèè ïîñòàíîâ-

ëåíèÿ ÝÊÎÑÎ ïðè ÑÍÊ ÑÑÑÐ çà ¹ 290 îò

3/IV-39 ã. ÿâëÿåòñÿ îáÿçàòåëüíûì ïðè ïðîèçâîä-

ñòâå õèìè÷åñêèõ àíàëèçîâ çàâîäñêîé ïðîäóêöèè

è âíóòðèçàâîäñêîãî êîíòðîëÿ.

Öåëü îáÿçàòåëüíîãî ïðèìåíåíèÿ îáùåñîþç-

íûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ — óñòàíîâëåíèå

åäèíîîáðàçèÿ ðåçóëüòàòîâ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà.

Íåîáõîäèìîñòü åãî âûçâàíà òåìè ñîîáðàæå-

íèÿìè, ÷òî óíèôèêàöèÿ ìåòîäîâ õèìè÷åñêèõ àíà-

ëèçîâ, êîíòðîëü òî÷íîñòè õèìè÷åñêèõ ìåòîäîâ,

ñîêðàùåíèå ÷èñëà àðáèòðàæíûõ àíàëèçîâ è ëó÷-

øàÿ óâÿçêà ñ ðàçëè÷íûìè ÎÑÒàìè — âñå ýòî ìî-

æåò áûòü äîñòèãíóòî ëèøü â òîì ñëó÷àå, åñëè ðàç-

ëè÷íûå ëàáîðàòîðèè áóäóò ïðèìåíÿòü îäèí è òîò

æå ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ïðè âûïîëíåíèè òåõ

ðàçëè÷íûõ ôóíêöèé, äëÿ êîòîðûõ îíè ïðåä-

íàçíà÷åíû. Ñëåäîâàòåëüíî, çàâîäñêàÿ ëàáîðà-

òîðèÿ íè ïðè êàêèõ îáñòîÿòåëüñòâàõ íå ìîæåò

ïðèìåíÿòü ñâîè ñîáñòâåííûå ñòàíäàðòíûå îáðàç-

öû, çà èñêëþ÷åíèåì òåõ ñëó÷àåâ, êîãäà äëÿ äàí-

íîãî ìàòåðèàëà íåò îáùåñîþçíîãî ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà èëè åñëè îí åùå íå âûïóùåí.

V. Íåêîòîðûå ñïåöèôè÷åñêèå ñëó÷àè

ïðèìåíåíèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

1. Îáúåìíîå îïðåäåëåíèå óãëåðîäà

Â îñîáûõ ñëó÷àÿõ, íàïðèìåð, êîãäà íåëüçÿ

èìåòü íàäåæíûå äàííûå î áàðîìåòðè÷åñêîì äàâ-

ëåíèè, ìîæíî ïðèìåíèòü ñòàíäàðòíûé îáðàçåö

äëÿ àâòîìàòè÷åñêîãî ó÷åòà âëèÿíèÿ òåìïåðàòóðû

è äàâëåíèÿ â îáúåìíîì ìåòîäå îïðåäåëåíèÿ óãëå-

ðîäà íà ïðèáîðàõ Øòðîëåéíà èëè Âþðöà. Äëÿ

ýòîãî ñðåäíåå èç òðåõ èëè ÷åòûðåõ íåêîððåêòè-

ðîâàííûõ, íî ñõîäÿùèõñÿ ìåæäó ñîáîé îïðåäå-

ëåíèé, ïîëó÷åííûõ ñæèãàíèåì ñòàíäàðòíîãî îá-

ðàçöà â îäèíàêîâûõ óñëîâèÿõ, ïðèíèìàþò ïðî-

ïîðöèîíàëüíûì íåêîððåêòèðîâàííîìó ðåçóëüòà-
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òó ñæèãàíèÿ èñïûòóåìîé ïðîáû ñ ñîäåðæàíèåì

óãëåðîäà, áëèçêèì ê ñòàíäàðòíîìó îáðàçöó.

Íàïðèìåð, ñðåäíåå èç òðåõ ñõîäÿùèõñÿ ðå-

çóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ñæèãàíèåì îäíîãðàììî-

âûõ íàâåñîê ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ¹ 13 à, ñî-

äåðæàùåãî 0,21 % óãëåðîäà, ïîëó÷èëîñü ðàâíûì

0,225 %.

Ïðè ñæèãàíèè îäíîãî ãðàììà íåèçâåñòíîé,

íî áëèçêîé ïî ñîäåðæàíèþ óãëåðîäà ïðîáû, ñêîð-

ðåêòèðîâàííûé îòñ÷åò ïî ïðèáîðó ïîëó÷åí â

0,26 %. Èñïðàâëåííûé ðåçóëüòàò îïðåäåëåíèÿ

óãëåðîäà â ïðîáå ìîæåò áûòü ðàññ÷èòàí îòñþäà

ñëåäóþùèì ïóòåì:

0 21

0 225 0 26

,

, ,
;�

X
X = 0,24 %.

Îïèñàííûé ìåòîä êîíòðîëÿ ñ ïîìîùüþ ñòàí-

äàðòíîãî îáðàçöà íå ðåêîìåíäóåòñÿ äëÿ ïîñòîÿí-

íîãî ïðèìåíåíèÿ. Îí ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàí

ëèøü òîãäà, êîãäà çàâåäîìî èçâåñòíî, ÷òî âñÿ

óñòàíîâêà íàõîäèòñÿ â õîðîøåì ñîñòîÿíèè, è ðà-

áîòà ïðîâîäèòñÿ ïðàâèëüíî è ïðè íàäëåæàùåé

òåìïåðàòóðå.

2. Êîíòðîëü ïðàâèëüíîñòè

ìåòîäà àíàëèçà ïóòåì ïðèìåíåíèÿ

«âíóòðåííèõ ýòàëîíîâ»

Ïðèìåíåíèå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ â êîí-

òðîëüíûõ îïðåäåëåíèÿõ ÿâëÿåòñÿ îáùåïðèçíàí-

íûì è îïðàâäàëîñü íà ïðàêòèêå. Âñå æå îíî ìî-

æåò áûòü ïîäâåðãíóòî ñåðüåçíîé êðèòèêå, õîòÿ

èññëåäóåìàÿ ïðîáà è ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ïðî-

âîäÿòñÿ ïàðàëëåëüíî ÷åðåç âñå ñòàäèè àíàëèçà,

òåì íå ìåíåå íåëüçÿ áûòü óâåðåííûì â òîì, ÷òî

âñå âëèÿþùèå ôàêòîðû â ðàâíîé ñòåïåíè ñêà-

æóòñÿ íà òîé èëè äðóãîé ïðîáå. Êàê æå óñòðàíèòü

ýòè ñîìíåíèÿ? Äëÿ ýòîãî ìîæíî â èçâåñòíûõ

óñëîâèÿõ ïðîâåñòè àíàëèç äâóõ ñëîæíûõ íàâåñîê,

ñîñòàâëåííûõ êàæäàÿ èç íåèçâåñòíîé ïðîáû è

îäíîãî èç äâóõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ. Ïîñëåä-

íèå, âõîäÿ â ñîñòàâ èñïûòóåìîé ïðîáû, ïðîõîäÿò

âìåñòå ñ íåé âñå ñòàäèè àíàëèçà. Âûïîëíÿÿ îïðå-

äåëåíèå â òî÷íîì ñîîòâåòñòâèè ñ ìåòîäèêîé, íàé-

äåì èñêîìîå ñîäåðæàíèå. Ïðè ýòîì ìîæíî áûòü

óâåðåííûì â òîì, ÷òî è ñòàíäàðòíûé îáðàçåö,

è ñàìà ïðîáà àíàëèçèðîâàëèñü â ñòðîãî èäåí-

òè÷íûõ óñëîâèÿõ, ÷òî âñå ôàêòîðû, âëèÿþùèå

íà òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ, ñêàçàëèñü ñîâåðøåííî

îäèíàêîâî íà îáîèõ ìàòåðèàëàõ. Ïðèìåíåíèå

âíóòðåííåãî ýòàëîíà îòíþäü íå èñêëþ÷àåò îáû÷-

íûé êîíòðîëüíûé àíàëèç ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà,

à òîëüêî äîïîëíÿåò ïîñëåäíèé, çíà÷èòåëüíî óâå-

ëè÷èâàÿ ñòåïåíü äîñòîâåðíîñòè îïðåäåëåíèÿ.

Õîä àíàëèçà ñ ïðèìåíåíèåì âíóòðåííåãî ýòà-

ëîíà çàêëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òî áåðóò äâå ñëîæíûå

íàâåñêè, îäíà èç êîòîðûõ ñîñòîèò èç ïðîáû è

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà, æåëàòåëüíî ñ íåñêîëüêî

ìåíüøèì ñîäåðæàíèåì èñêîìîãî ýëåìåíòà, à âòî-

ðàÿ — èç ïðîáû è Ñ.Î. ñ íåñêîëüêî áîëüøèì

ñîäåðæàíèåì ýòîãî ýëåìåíòà, ÷åì â ñàìîé ïðîáå.

Ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçîâ ýòèõ äâóõ íàâåñîê

ìîæåò áûòü ðàññ÷èòàíî ñîäåðæàíèå èñêîìîãî

ýëåìåíòà â ïðîáå. Ìîæíî è â ýòîì ñëó÷àå âçÿòü

ïàðàëëåëüíî ñòàíäàðòíûé îáðàçåö òàêæå â âèäå

ñëîæíîé íàâåñêè èç îáîèõ îáðàçöîâ.

Íèæå ïðèâîäèòñÿ ïðèìåð ðàñ÷åòà àíàëèçà.

Îïðåäåëÿåòñÿ õðîì â íèçêîëåãèðîâàííîé ñòà-

ëè ñ ïðåäïîëàãàåìûì ñîäåðæàíèåì îêîëî 1,5 %.

Àíàëèç ïðîèçâîäÿò ñåðåáðÿíî-ïåðñóëüôàòíûì

ìåòîäîì ñ òèòðîâàíèåì ïåðìàíãàíàòîì. Â êà÷å-

ñòâå âíóòðåííèõ ýòàëîíîâ âûáèðàåòñÿ Ñ.Î. ¹ 30

ñ ñîäåðæàíèåì õðîìà 0,92 % è Ñ.Î. ¹ 27, ñîäåð-

æàùèé 3,45 % õðîìà.

Ñîñòàâëÿþòñÿ íàâåñêè ïî 2 ¹ 1 èç îäíîãî

ãðàììà íåèçâåñòíîé ïðîáû è îäíîãî ãðàììà Ñ.Î.

¹ 30; íàâåñêà ¹ 2 èç îäíîãî ãðàììà ïðîáû è îä-

íîãî ãðàììà Ñ.Î. ¹ 27. Íàâåñêè áåðóòñÿ òî÷íî.

Â íàâåñêå ¹ 1 íà îáðàòíîå òèòðîâàíèå ïî-

øëî 22,60 ìë ðàñòâîðà ïåðìàíãàíàòà, â íàâåñêå

¹ 2 — 6,60 ìë; íà âîññòàíîâëåíèå õðîìà â îáîèõ

ñëó÷àÿõ áûëî âçÿòî ïî 50 ìë ðàñòâîðà ñîëè Ìîðà,

ýêâèâàëåíòíûå 38,30 ìë ðàñòâîðà ïåðìàíãàíàòà.

Îáùåå ñîäåðæàíèå õðîìà â íàâåñêå ¹ 1 ýêâèâà-

ëåíòíî 38,30 – 22,60 = 15,70 ìë ðàñòâîðà ïåðìàí-

ãàíàòà, â íàâåñêå ¹ 2 — 38,30 – 6,60 = 31,70 ìë.

Åñëè A îáîçíà÷àåò ÷èñëî ìèëëèëèòðîâ ðàñ-

òâîðà ïåðìàíãàíàòà, ýêâèâàëåíòíîå ñîäåðæàíèþ

õðîìà â íåèçâåñòíîé ïðîáå, B1 — îáùåìó ñîäåð-

æàíèþ õðîìà â íàâåñêå ¹ 1 (â äàííîì ñëó÷àå

15,70 ìë), à B2 — îáùåìó ñîäåðæàíèþ õðîìà â

íàâåñêå ¹ 2 (äàííîì ñëó÷àå 31,70 ìë), òî ìû ïî-

ëó÷àåì ñëåäóþùåå ñîîòíîøåíèå:

B A B A
1 2

– –
.

% Cr â Ñ.Î. N 30 % Cr â Ñ.Î. N 27
�

Èç ýòèõ âåëè÷èí íàì íåèçâåñòíà ëèøü âåëè-

÷èíà A. Ïîäñòàâëÿÿ óêàçàííûå äàííûå è ðåøèâ

óðàâíåíèå, ïîëó÷èì A = 9,87 ìë, êîòîðûå ýêâè-

âàëåíòíû íåèçâåñòíîìó êîëè÷åñòâó õðîìà. Ðàç-

íîñòü (B1 – A) = (15,70 – 9,87) = 5,83 ìë è ðàç-

íîñòü (B2 – A) = (31,7 – 9,87) = 21,83 ìë è ñîîò-

âåòñòâóåò êîëè÷åñòâàì õðîìà â äâóõ âíóòðåííèõ

ýòàëîíàõ. Åñëè îáîçíà÷èòü ÷åðåç X ïðîöåíòíîå

ñîäåðæàíèå õðîìà â àíàëèçèðóåìîé ïðîáå ñòàëè,

òî ïîëó÷àåòñÿ ñëåäóþùåå ñîîòíîøåíèå:

A

X

B A
�

1
–

;
% Cr â Ñ.Î. N 30

A

X

B A
�

2

7

–
.

% Cr â Ñ.Î. N 2
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Ïîäñòàâëÿÿ ÷èñëåííûå çíà÷åíèÿ èçâåñòíûõ

âåëè÷èí è ðåøàÿ îäíî èç óðàâíåíèé îòíîñèòåëü-

íî X, èìååì:

9 87 8 53

0 92

, ,

,X
� è

9 87 21 83

3 46

, ,

,X
�

èç ïåðâîãî óðàâíåíèÿ

X �

�9 87 0 92

5 83

, ,

,
,

îòêóäà X = 1,56 %.

Âòîðîå óðàâíåíèå ìîæåò ñëóæèòü äëÿ ïðîâåð-

êè ïðàâèëüíîñòè ðåøåíèÿ.

Êàê âèäíî èç èçëîæåííîãî âûøå, â îáúåìíîì

îïðåäåëåíèè íåò íåîáõîäèìîñòè çíàòü òèòð ïðè-

ìåíÿåìîãî ðàñòâîðà. Òèòð ìîæåò áûòü ðàññ÷èòàí

èç ïîëó÷åííûõ äàííûõ, åñëè, ðàññ÷èòàâ ïî ýòîìó

òèòðó ïàðàëëåëüíî ïðîâåäåííóþ ïðîáó ñòàíäàðò-

íîãî îáðàçöà, ìû ïîëó÷èì äëÿ ïîñëåäíåãî âåëè-

÷èíó, ñõîäÿùóþñÿ ñ äàííûìè ñâèäåòåëüñòâà, òî

óâåðåííîñòü â òî÷íîñòè ðåçóëüòàòà àíàëèçà

èññëåäóåìîé ïðîáû íåîñïîðèìà.

Ìåòîä âíóòðåííèõ ýòàëîíîâ ìîæåò ïðè-

ìåíÿòüñÿ è â âåñîâûõ îïðåäåëåíèÿõ. Îñíîâíîé

íåäî÷åò ýòîãî ìåòîäà ñîñòîèò â òîì, ÷òî íå âñåãäà

ìîæíî ïîäîáðàòü äâà ïîäõîäÿùèõ ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöà. Êðîìå òîãî, îí ïðåäúÿâëÿåò áîëü-

øèå òðåáîâàíèÿ ê êà÷åñòâó ñàìèõ ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ.

VI. ×òî äåëàòü, êîãäà íåò ïîäõîäÿùåãî

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà?

Åñëè îòñóòñòâóåò ïîäõîäÿùèé ñòàíäàðòíûé

îáðàçåö, êîòîðûé ÿâëÿëñÿ áû æåëàòåëüíûì ïî ñî-

äåðæàíèþ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà, òî ìîæíî â

íåêîòîðûõ ñëó÷àÿõ ïðèìåíÿòü ñìåøàííóþ íàâåñ-

êó, ñîñòîÿùóþ èç äâóõ Ñ.Î. ïî ïðèìåðó, äàííîìó

â ï. â) ïðàâèëà 1.

Â äðóãèõ ñëó÷àÿõ ìîæíî ïðèãîòîâèòü ðàñòâîð

èç áîëåå èëè ìåíåå ïîäõîäÿùåãî ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà, ê êîòîðîìó çàòåì ïðèáàâèòü íóæíîå êî-

ëè÷åñòâî îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà â âèäå ñòàí-

äàðòíîãî ðàñòâîðà. Ñòàíäàðòíûé ðàñòâîð ïðèãî-

òîâëÿåòñÿ ëèáî èç ÷èñòûõ ñîëåé, ëèáî èç äðóãèõ

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (íàïðèìåð, äëÿ æåëåçà

ìîæíî óïîòðåáëÿòü Ñ.Î. ¹ 48, äëÿ àëþìèíèÿ

Ñ.Î. ¹ 74, äëÿ ìåäè Ñ.Î. ¹ 71, äëÿ íèêåëÿ Ñ.Î.

¹ 91).
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