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В 2023 г. Институту стандартных образцов исполняется 60 лет. Рассмотрены основные 
этапы развития Института и результаты его работы в последние годы. Всесоюзный инсти­
тут стандартных образцов и спектральных эталонов (ВНИИСО) был создан в 1963 г. в 
Свердловске. Директором Института был назначен Ю. Л. Плинер, заместителем директора 
по научной работе — В. В. Степин. За первые 10 лет Институтом было разработано 225 
стандартных образцов (СО) сырья и материалов металлургического производства. Наи­
более быстрыми темпами шла разработка образцов для спектрального анализа черных 
металлов: количество СО увеличилось в 2,3 раза. В 1974 г. Институт был преобразован в 
ИСО ЦНИИчермета и включен в состав Центрального НИИ черной металлургии им. 
И. П. Бардина. Созданная в последующие годы отраслевая система стандартных образцов 
обеспечила достоверность контроля качества сырья и продукции металлургического ком­
плекса. В 1978 г. на Институт были возложены обязанности головной организации метро­
логической службы Министерства черной металлургии СССР по измерениям химического 
состава и стандартным образцам. В последующий период (1978 -1985 гг.) Институтом 
была создана и внедрена в практику аналитических лабораторий система метрологическо­
го контроля (МК). Метрологические требования к СО, аттестованным методикам и норма­
тивам оперативного, внутреннего и внешнего контроля качества результатов анализа 
были установлены ИСО ЦНИИчермета. Проверка внедрения МК в аналитических лабора­
ториях отрасли осуществлялась в процессе их метрологической аттестации, которую про­
водили ведущие специалисты Института с 1982 г. В 1992 г. Институт был преобразован в 
закрытое акционерное общество «Институт стандартных образцов» (ЗАО «ИСО»). Инсти­
тут аккредитован в соответствии с требованиями Международного стандарта ISO 17034 
как производитель СО и в соответствии с требованиями ГОСТ ISOTEC 17043 как провай­
дер МСИ. Испытательный аналитический центр ЗАО «ИСО» аккредитован в соответствии 
с ГОСТ ИСО/МЭК 17025. В статье представлены данные о современном состоянии Инсти­
тута и его сотрудниках. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : Институт стандартных образцов; ВНИИСО; ИСО ЦНИИчермета; 
ЗАО «ИСО»; сертифицированные стандартные образцы; ССО. 
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© Valerii V Stepanovskikh 
The Institute for Certified Reference Materials (ICRM), JSC, 13-a, UTyanovskayauL, Yekaterinburg, 620057, Russia; 
*e-mail: iso@icrm-ekb.ru 

Received December 20, 2022. Revised December 20, 2022. Accepted December 28, 2022. 

In 2023, the Institute for Reference Materials will celebrate its 60th anniversary. The main stages of the 
development of the Institute, the results of activities during the past years are considered. The All-Union 
Institute for Standard Samples and Spectral Standards (VNIISO) was established in 1963 in Sverdlovsk. 
Yuri L. Pliner was appointed Director of the Institute, Deputy Director for Research — Vasily V Stepin. 
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For the first 10 years, the institute has developed 225 reference materials (RM) of raw materials and mate­
rials for metallurgical production. Samples for the ferrous metals' spectral analysis were developed espe­
cially rapidly, their number increased by 2.3 times. The Institute was transformed into ISO TsNIIchermet 
in 1974 and included in the Central Research Institute of Ferrous Metallurgy named by I. E Bardin. The 
branch system of CRMs created in the years ahead ensured the reliability of quality control of raw materi­
als and products of the metallurgical complex. The duties of the Head Organization of the Metrological 
Service of the Ministry of Ferrous Metallurgy of the USSR for measurements of the chemical composition 
and standard samples were assigned to the institute in 1978. The system of metrological control (MK) was 
created and introduced into the practice of analytical laboratories at subsequent period (1978 - 1985). 
Metrological requirements for CRM, measurement methods certification and normatives for operational, 
internal and external analysis results quality control were established by ISO TsNIIchermeta. Verification 
of the implementation of MC in analytical laboratories of the metallurgical industry was carried out in the 
process of their metrological certification, which was carried out by the leading specialists of the institute 
since 1982. In 1992, the Institute was transformed into a JSC "The Institute for Certified Reference Mate­
rials" (ICRM). The Institute is accredited in accordance with the requirements of the International Stan­
dard ISO 17034 as a RM producer, in accordance with the requirements of GOST КОЛЕС 17043 as a pro­
ficiency provider. The testing analytical center of ICRM is accredited in accordance with GOST КОЛЕС 
17025. The article presents the institute's and its staff current state data. 

Keywords : the Institute for Certified Reference Materials; ICRM; VNIISO; ISO TsNIIchermet; Certified 
Reference Materials; CRM. 

В в е д е н и е 

В марте 2023 г. Институту стандартных об­
разцов исполняется 60 лет. За прошедшие годы 
наименование института трижды менялось. Ин­
ститут был организован в 1963 г. на базе лабора­
тории стандартных образцов Уральского инсти­
тута черных металлов и имел наименование 
«Всесоюзный научно-исследовательский инсти­
тут стандартных образцов и спектральных этало­
нов» (ВНИИСО). В 1974 г. ВНИИСО входит в со­
став Центрального института черной металлур­
гии имени И. П. Бардина как Институт стандарт­
ных образцов указанного института — ИСО 
ЦНИИЧМ. В начале 90-х годов в связи со слож­
ной экономической ситуацией ИСО ЦНИИЧМ 
был преобразован в Закрытое акционерное обще­
ство «Институт стандартных образцов» (ЗАО 
ИСО), известное за рубежом как the Institute for 
Certified Reference Materials (ICRM). Ранее были 
опубликованы статьи, посвященные 50-летнему 
[1] и 55-летнему [2] юбилеям... Настоящая ста­
тья в основном посвящена людям, которые разра­
батывали стандартные образцы в разные годы, и 
деятельности Института в наше время. 

Несмотря на переименование Института в 
разные годы основная сфера его деятельности — 
разработка и аттестация стандартных образ­
цов — не изменялась, но появлялись дополни­
тельные функции и направления работ. 

Н а ч а л о п р о и з в о д с т в а с т а н д а р т н ы х 
о б р а з ц о в в С С С Р 

Разработка и производство стандартных об­
разцов материалов черной металлургии в СССР 
начались в отделе химии и заводских лаборато­
рий (позже — лаборатория стандартных образ­
цов) Уральского института черных металлов в 
1933 г. Это дает нам право отметить еще один 

юбилей — 90-летие производства российских 
стандартных образцов. Нормативная база в об­
ласти стандартных образцов тех лет отличается 
четкостью и лаконичностью. Первым основным 
документом, узаконивающим стандартные образ­
цы, их разработку и применение в химико-анали­
тических лабораториях СССР, является Поста­
новление № 290 Экономического совета при Сов­
наркоме Союза ССР от 3 апреля 1939 г. «О стан­
дартных образцах по химическому анализу про­
дукции предприятий металлургической 
промышленности» (рис. 1). 

Текст постановления лаконичен и конкретен, 
представляется целесообразным привести его 
полностью. 

П о с т а н о в л е н и е № 290 
Э к о н о м и ч е с к о г о с о в е т а 

п р и С о в н а р к о м е Союза ССР 

3 а п р е л я 193 9 г . , Москва К р е м л ь . 

О с т а н д а р т н ы х о б р а з ц а х по х и м и ч е с к о м у а н а ­
л и з у п р о д у к ц и и п р е д п р и я т и й м е т а л л у р г и ч е с к о й 
промышленности. 

В ц е л я х п о л у ч е н и я е д и н о о б р а з н ы х р е з у л ь т а ­
т о в в о п р е д е л е н и и к а ч е с т в а п р о д у к ц и и п р е д п р и ­
я т и й м е т а л л у р г и ч е с к о й промышленности, Эконо­
м и ч е с к и й С о в е т при СНК Союза ССР ПОСТАНОВЛЯ­
ЕТ: 

1 . В о з л о ж и т ь и з г о т о в л е н и е , а н а л и з и в ы п у с к 
с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в по х и м и ч е с к о м у с о с т а в у 
ч е р н ы х и ц в е т н ы х м е т а л л о в , ф е р р о с п л а в о в , шла­
к о в , р у д и о г н е у п о р о в на У р а л ь с к и й и н с т и т у т 
ч е р н ы х м е т а л л о в Н а р к о м а т а Черной м е т а л л у р г и и . 

Применение с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в я в л я е т с я 
о б я з а т е л ь н ы м д л я в с е х п р е д п р и я т и й СССР при 
о п р е д е л е н и и к а ч е с т в а у к а з а н н о й п р о д у к ц и и . 

2 . Предложить н а р к о м а т а м : Черной м е т а л л у р ­
г и и , Ц в е т н о й м е т а л л у р г и и , Топливной промыш­
л е н н о с т и , Э л е к т р о с т а н ц и й и Э л е к т р о п р о м ы ш л е н ­
н о с т и , Х и м и ч е с к о й промышленности, Т я ж е л о г о 
м а ш и н о с т р о е н и я , С р е д н е г о м а ш и н о с т р о е н и я , Об­
щего м а ш и н о с т р о е н и я , А в и а ц и о н н о й промышленно-
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• яуГ 19 Г 

ПО СТАНОВ ЛЕН И Е ^ Ш ) 
Э Н О Н О М И Ч Е С Н О Г О СОВЕТА 

при Совнаркоме Союза ССР 

дЗ. -— аПР.еЛЯ 
Мооква. Кремль. 

О стандартных образцах по химическому 
анализу продукции предприятий металлур-

гаческок промышленности;. 

Б целях получения единообразных результатов в определении 

ества продукции предприятий металлургической промышленности, 

комический Совет при СЕК Союза ССР ПОСТАНОВЛЯЕТ; 

1 . Возложить изготовление, акализ^и выпуск стандартных образ-

i по химическому составу черных и цветных металлов, ферроспла-

шлаков, руд и огнеупоров на Уральский институт черных метал-

. Наркомата Черной металлургии. 

Применение стандартных образцов является обязательным для 

: предприятий СССР при определении качества указанной продукции; 

2 . Предложить наркоматам: Черной металлургии. Цветной метал-

и. Топливной промышленности. Электростанций и Электропромышлен-

Хлмической прошапленности, Тяжелого машиностроения. Среднего 

иностроеяяя, Авиационной промышленности, Путей сообщения и Ко-

тетам по делам мер и измерителъннх приборов и по делам геологии 

: СЕК СССР включить в план работ научно-исследовательских Цисти­

тов, вузов, лабораторий заводов выполнение заказов Уральского 

1ст1!тута черных металлов по анализу стандартных образцов. 

За Председателя Экономсовета 
при СЕК Союза ССР 

^" (А.ШкояЬ) 

Секретарь Экономсовета 
при СНК Союза ССР 

\л^Щтш/^к'Хх°'К1ъ) 

Рис. 1. Постановление № 290 Экономического совета 
при Совнаркоме Союза ССР от 3 апреля 1939 г. (копия из 
Госархива РФ) 

Fig. 1. Decree No. 290 of the Economic Council under the 
Council of People's Commissars of the USSR of April 3, 1939 
(copy from the State Archives of the Russian Federation) 

сти, Путей сообщения и Комитетам по делам мер 
и измерительных приборов и по делам геологии 
при СНК СССР включить в план работ научно-ис­
с л е д о в а т е л ь с к и х Институтов, в у з о в , л а б о р а т о ­
рий з а в о д о в выполнение з а к а з о в Уральского ин­
с т и т у т а черных металлов по анализу с т а н д а р т ­
ных образцов. 

За Председателя Экономсовета 
при СНК Союза ССР - А. Микоян 

Секретарь Экономсовета 
при СНК Союза ССР - М. Хломов 

Д р у г и м д о к у м е н т о м , о т н о с я щ и м с я к с ф е р е 

р а з р а б о т к и и п р и м е н е н и я с т а н д а р т н ы х образцов, 

я в и л а с ь б р о ш ю р а [3], н а п и с а н н а я с о т р у д н и к а м и 

Рис. 2. М. И. Акланд 

Fig. 2. Miron I. Akland 

л а б о р а т о р и и с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в У р а л ь с к о г о 

и н с т и т у т а ч е р н ы х м е т а л л о в М. И. А к л а н д о м 1 и 

В. И. П о н о с о в ы м (рис. 2, 3). 

А в т о р а м и б р о ш ю р ы б ы л и с ф о р м у л и р о в а н ы 

т р е б о в а н и я , п р е д ъ я в л я е м ы е к СО, и п р а в и л а и х 

п р и м е н е н и я , а т а к ж е п р и в е д е н ы д а н н ы е по ат­

т е с т о в а н н ы м х а р а к т е р и с т и к а м СО. Р а с с м о т р е н ­

н ы е а в т о р а м и з а д а ч и , р е ш а е м ы е с п р и м е н е н и е м 

С О , — 

«1) р а з р а б о т к а н о в ы х и л и в и д о и з м е н е н и е 

с т а р ы х м е т о д о в х и м и ч е с к о г о а н а л и з а ; 

2) т е к у щ и й к о н т р о л ь з а п р а в и л ь н о с т ь ю вы­

п о л н е н и я а н а л и з а ; 

3) в ы п о л н е н и е экспресс-анализов, основан­

н ы х н а о п р е д е л е н и и н е и з в е с т н о й в е л и ч и н ы пу­

т е м с р а в н е н и я с э т а л о н о м » — 

я в л я ю т с я а к т у а л ь н ы м и и в н а с т о я щ е е в р е м я . 

П о л н ы й т е к с т б р о ш ю р ы о п у б л и к о в а н в с т а т ь е 

[2]. 

Н а у ч н ы е р а з р а б о т к и и д о с т и ж е н и я лабо­

р а т о р и и с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в ( Л С О ) я в и л и с ь 

1 М. И. Акланд прибыл в СССР в конце 30-х годов из США и работал старшим инженером-исследователем в лаборатории 
стандартных образцов, а затем — заведующим спектральной лабораторией. В 1945 г. защитил кандидатскую диссерта­
цию на тему «Исследование влияния структуры металла на точность результатов сиектрохимического анализа сталей». 
В конце 40-х годов М. И. Акланд был репрессирован. 
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Рис. 3. В. И. Поносов 

Fig. 3. Vladimir I. Ponosov 

надежной основой для становления и развития 
ВНИИСО. 

Рис. 4. Первый директор Института стандартных образ­
цов Ю. Л. Плинер 

Fig. 4. The first director of the Institute of Reference Mate­
rials Yuri L. Pliner 

Н а ч а л о . ВНИИСО (1963 - 1974 гг.) 

На базе ЛСО был организован Всесоюз­
ный научно-исследовательский институт стан­
дартных образцов и спектральных эталонов 
(ВНИИСО), который начал свою деятельность в 
марте 1963 г. Директором ВНИИСО был назна­
чен Ю. Л. Плинер (рис. 4), заместителем директо­
ра по научной работе — В. В. Степин (рис. 5). 

В первые десять лет главной задачей Инсти­
тута было обеспечение потребности аналитиче­
ских лабораторий промышленных предприятий 
СССР в стандартных образцах состава металлур­
гических материалов. И к 1973 г. она была реше­
на: общее количество СО составляло 469 наиме­
нований, в том числе, 225 СО (48 %), разработан­
ных Институтом за десятилетие, и 244 СО (52 %), 
созданных в период деятельности ЛСО. 

Особенно быстрыми темпами шла разработка 
образцов для спектрального анализа черных ме­
таллов: количество СО увеличилось в 2,3 раза. 
В этот период в Институте было образовано две 
лаборатории спектрального анализа: лаборато­
рия жаропрочных и специальных сплавов под 
руководством В. И. Устиновой (рис. 6) и лабора­

тория по выпуску СО цветных сплавов под руко­
водством В. Н. Усова (рис. 7). 

Наряду с производством СО сталей и чугунов 
были разработаны и выпущены СО ферроспла­
вов (для спектрального анализа): комплект СО 
№ 11 феррохрома (рис. 8), комплект СО № 74 
хрома металлического для определения основ­
ных элементов (Si, А1, Си), комплект СО № 75 
хрома металлического (на малые цветные приме­
си) и комплект СО № 23 ферромолибдена (на ма­
лые примеси)2, а также комплекты СО для ана­
лиза латуней, бронз, сплавов на основе алюми­
ния, технического титана и др. 

Главная задача, поставленная перед Инсти­
тутом в этот период — обеспечение аналитиче­
ских лабораторий необходимыми стандартными 
образцами — была решена. 

ИСО Ц Н И И ч е р м е т а (1974 - 1992 гг.) 

В 1974 г. Институт был включен в состав 
Центрального научно-исследовательского инсти­
тута черной металлургии им. И. П. Бардина и пе­
реименован в Институт стандартных образцов 

2 В дальнейшем СО для спектрального анализа ферро­
сплавов не выпускали. 
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Рис. 5. Зам. директора института по научной работе с 
1963 по 1978 гг., В. В. Степин 

Fig. 5. Deputy director of the institute for scientific work 
from 1963 to 1978, Vasily V Stepin 

ЦНИИЧМ (ИСО ЦНИИчермета). Институт кон­
центрируется на разработке и производстве СО 
материалов черной металлургии и уже в 1976 г. 
выходит в свет монография Ю. Л Плинера, 
В. В. Степина, В. И. Устиновой «Стандартные об­
разцы металлургических материалов» [4], в кото­
рой рассмотрены вопросы теории и практики 
разработки и применения СО, в том числе, приго­
товления материала СО, исследования однород­
ности и установления содержания аттестуемых в 
СО компонентов. 

По мере развития системы стандартных об­
разцов возникла необходимость совершенствова­
ния практики их применения. Наряду с разработ­
кой и выпуском СО Институт проводит исследо­
вания, связанные с метрологическим обеспечени­
ем количественного химического анализа (КХА) 
материалов черной металлургии, и обучение со­
трудников аналитических лабораторий, при­
меняющих стандартные образцы, основам ма­
тематической статистики и контроля точности 
КХА при использовании СО. Для этой цели в 
1974 - 1976 гг. специалисты Института органи­
зуют и проводят первые общесоюзные школы-се­
минары по основам математической статистики 
для аналитиков заводских лабораторий метал-

Рис. 6. Начальник лаборатории жаропрочных сплавов 
В. И. Устинова 

Fig. 6. Head of the laboratory of heat-resistant alloys, 
Valentina I. Ustinova 

Рис. 7. Начальник лаборатории по выпуску СО цветных 
сплавов В. Н. Усов 

Fig. 7. Head of the laboratory for the production of non-fer­
rous alloys reference materials Victor N. Usov 



10 «Заводская лаборатория. Диагностика материалов». 2023. Том 89. № 2. Часть II 

^ ^ ^ 

Рис. 8. Комплект СО № 11 феррохрома 

Fig. 8. The RM set No. 11 of Ferrochromium 

лургических предприятий в Челябинске, Москве 
и Донецке. С докладами и лекциями выступают: 
Л. В. Камаева, М. П. Пырина, С. Ф. Федорова, 
Е. И. Шулятьева и Е. А. Свечникова. 

В 1978 г. заместителем директора Института 
по научной работе назначен С. И. Лаппо (рис. 9). 
В последующие годы при его участии выходят 
монографии по металлургии специальных ста­
лей и сплавов [5 - 8]. Результаты исследований 
применены при разработке новых СО. 

В этом же году на Институт были возложены 
обязанности головной организации метрологиче­
ской службы Министерства черной металлургии 
СССР по метрологическому обеспечению измере­
ний химического состава металлов и сплавов и 
стандартным образцам. 

В рамках отраслевой «Программы работ по 
метрологическому обеспечению измерений хими­
ческого состава материалов черной металлургии 
на базе применения СО (1978 - 1985 гг.)» Инсти­
тутом была создана и внедрена в аналитических 
лабораториях система метрологического контро­
ля (МК). 

Система МК создана на основе применения 
отраслевой системы СО (ОССО), обеспечиваю­
щей получение необходимой для МК измеритель­
ной информации о фактической точности изме­
рений, а также взаимоувязанных норм точности 
и контрольных нормативов для оценки соответ­
ствия фактической точности измерений установ­
ленным требованиям. 

Создание современной структуры ОССО 
было завершено к 1980 г. В нее были включены 
СО с различными метрологическими функциями 
и соответствующей этим функциям допускаемой 

Рис. 9. Зам. директора по научной работе с 1978 по 
2002 гг. С. И. Лаппо 

Fig. 9. Deputy director for scientific work from 1978 to 
2002 Stanislav I. Lappo 

погрешностью аттестованных характеристик. 
Такая структура предполагала следующие уров­
ни иерархии СО: 

СО высшей точности (СОВТ), выполняющие 
функции исходных образцовых мер состава (пер­
вичных СО) стали и чугуна; 

многоцелевые СО для химического анализа 
разнообразных материалов отрасли; 

СО для спектрального анализа чугунов, ста­
лей и сплавов на никелевой основе; 

образцы аналитического сигнала и СО пред­
приятий (СОИ), используемые преимущественно 
при контроле качества продукции спектральны­
ми методами. 

Институтом были разработаны документы в 
форме отраслевых методических указаний по 
метрологическому обеспечению КХА, регламен­
тирующие нормы точности анализа, НД по атте­
стации методик анализа и нестандартизованных3 

средств измерений (НСИ), стандартных образцов 

3 Аттестация нестандартизованных средств измерений 
была регламентирована ГОСТ 8.326-78 «ГСИ. Метро­
логическое обеспечение разработки, изготовления и эк­
сплуатации нестандартизованных средств измерений. 
Основные положения», с 1989 г. — ГОСТ 8.326-89 (в 
России был отменен, а аттестация нестандартизован­
ных средств измерений была заменена испытаниями 
средств измерений в целях утверждения типа, что не 
всегда экономически целесообразно). 



«Заводская лаборатория. Диагностика материалов». 2023. Том 89. № 2. Часть II 11 

Рис. 10. С.н.с. метрологической лаборатории И. В. Соко­
лова 

Fig. 10. Senior Researcher of the metrological laboratory 
Inessa У Sokolova 

предприятий (СОП), а также статистическому 
контролю качества работы аналитических лабо­
раторий. 

В разработке НД принимали участие И. В. Со­
колова, Е. А. Свечникова, М. П. Пырина 
(рис. 10 - 12) и др. 

Внедрение основных положений МК в прак­
тику работы заводских аналитических лаборато­
рий предопределило заметное повышение точно­
сти результатов КХА, прежде всего, полученных 
с использованием химических методов анализа. 
Так, доля результатов измерений с погрешно­
стью, превышающей допускаемую, уменьшилась 
в среднем по отрасли в 3,7 раза (по данным 
внешнего контроля за 1978 - 1986 гг.). 

Проверка внедрения МК в аналитических ла­
бораториях отрасли осуществлялась в процессе 
их метрологической аттестации, которую прово­
дили специалисты Института с 1982 г. В феврале 
1987 г. опыт Минчермета СССР по организации 
МК и аттестации аналитических лабораторий 
промышленных предприятий и научно-исследо­
вательских организаций был одобрен научно-тех­
нической комиссией Госстандарта СССР. Основ­
ные положения указанных документов применя­
ются и в настоящее время. 

В 1979 г. выходит в свет монография 
Ю. Л. Плинера, Е. А. Свечниковой, В. М. Огурцо-
ва «Управление качеством химического анализа» 
[9], которая на десятилетия опередила время. 

В частности, авторами было показано, что по­
вышение качества продукции и эффективности 
работы металлургических предприятий находит­
ся в прямой зависимости от качества и эффек-

Рис. 11. С.н.с. лаборатории спектрального анализа Е. А. 
Свечникова 

Fig. 11. Senior researcher Spectral Analysis Laboratory 
Elena A. Svechnikova 

Рис. 12. С.н.с. метрологической лаборатории М. П. Пы­
рина 

Fig. 12. Senior researcher Metrological laboratory Mila E 
Pyrina 

тивности аналитического контроля. Постановка 
вопроса о необходимости разработки и внедре­
ния комплексной системы управления качеством 
измерений химического состава была признана 
актуальной. 
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Рис. 13. Зав. лабораторией стандартизации к.х.н. Л. В. 
Камаева 

Fig. 13. Head of the laboratory of standardization, Ph.D. 
Ludmila V Kamaeva 

Рис. 15. Зав. аналитической лабораторией № 2 к.х.н. 
Н. Д. Федорова 

Fig. 15. Head of Analytical Laboratory No. 2, Ph.D. Nina 
D. Fedorova 

Рис. 14. Зав. аналитической лабораторией № 1 к.х.н. 
Н. В. Сташкова 

Fig. 14. Head of Analytical Laboratory No. 1, Ph.D. Nata­
lia V Stashkova 

Рис. 16. Зав. лабораторией физико-химических методов 
анализа к.х.н. В. И. Курбатова 

Fig. 16. Head of the Laboratory of Physical and Chemical 
Methods of Analysis, Ph.D. Vera I. Kurbatova 

В 1978 г. в ИСО ЦНИИчермета была органи­
зована лаборатория стандартизации под руково­
дством Л. В. Камаевой (рис. 13). В рамках работ 
по стандартизации методик химического анализа 
были разработаны государственные стандарты 

на методы анализа железорудного сырья и мар­
ганцевых руд и концентратов. Впервые были 
разработаны и стандартизованы методики атом-
но-абсорбционного определения ряда элементов 
в указанных материалах. В исследованиях при-
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Рис. 17. И. М. Кузьмин (слева), Ю. Л. Плинер, май 1987 г. «Пост директора сдал, пост принял» (И. М. Кузьмин был на­
значен директором Института) 

Fig. 17. Igor М. Kuzmin (left), Yuri L. Pliner. May 1987 "I passed the director's position, I accepted" (Igor M. Kuzmin was ap­
pointed head of the institute) 

нимали участие: H. А. Зобнина, H. Н. Шавкуно-
ва, Л. И. Бармина и др. Метод был введен в прак­
тику аналитических лабораторий Института. 

В структуре ИСО ЦНИИчермета было орга­
низовано три химических лаборатории: аналити­
ческие лаборатории № 1 (зав. лабораторией — 
к.х.н. Н. В. Сташкова, рис. 14), № 2 (зав. лабо­
раторией — к.х.н. Н. Д. Федорова, рис. 15) и 
лаборатория физико-химических методов ана­
лиза (зав. лабораторией — к.х.н. В. И. Курба­
това, рис. 16). За лабораториями были закреп­
лены определенные направления исследований. 
В частности, аналитическая лаборатория № 1 
проводила исследования по совершенствованию 
методов аттестационного анализа легированных 
сталей, совершенствованию определения цвет­
ных примесей в жаропрочных сталях полярогра­
фическим методом, изучала применение стан­
дартных растворов в аттестационном анализе и 
т.д., аналитическая лаборатория № 2 — исследо­
вания по совершенствованию определения цвет­
ных примесей в жаропрочных сплавах фотомет­
рическими и экстракционно-фотометрическими 
методами, методами инверсионной вольтамперо-
метрии и атомно-абсорбционной спектрометрии, 
а лаборатория физико-химических методов ана­
лиза занималась хроматографическим разделе­
нием и концентрированием примесей в чистых 

металлах и ферросплавах. Вторым направлени­
ем было изучение новых органических реагентов 
в целях их применения для аттестационного ана­
лиза СО. 

В состав Металлургической лаборатории 
(зав. лабораторией до мая 1987 г. — И. М. Кузь­
мин, с мая 1987 г. — директор Института) вхо­
дила группа газообразующих примесей и предва­
рительного анализа под руководством Т. С. Энде-
бери. В дополнение к применяемым приборным 
методам определения углерода, серы, азота и 
кислорода в металлах и сплавах сотрудниками 
группы были разработаны фотометрические ме­
тоды определения низких содержаний серы и 
азота. 

Результаты исследований и разработок Ин­
ститута в области количественного химического 
анализа опубликованы в целом ряде статей и мо­
нографий [10 - 12]. Продолжены работы в облас­
ти метрологического контроля и нормирования 
точности анализа [13 - 15]. 

В мае 1987 г. директором ИСО ЦНИИчер­
мета был назначен И. М. Кузьмин (рис. 17, сле­
ва), который был директором до октября 2006 г. 
Тяжелые годы перестройки, восстановления, 
годы преобразования в ЗАО «ИСО» пришлись 
на это время. Благодаря мудрому руководству 
И. М. Кузьмина Институт сохранился и полу-
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Рис. 18. Председатель Наблюдательного совета ЗАО 
«ИСО» И. В. Багазеев 

Fig. 18. Chairman of the Supervisory Board of СJSC "ISO" 
Ivan У Bagazeev 

чил возможность дальнейшего развития в наше 
время. 

ЗАО «ИСО» ( 1 9 9 2 - 2 0 2 3 гг.) 

Период последних тридцати лет представ­
ляется важным этапом в истории Института. 
В 1992 г. Институт был преобразован в Закрытое 
акционерное общество «Институт стандартных 
образцов» (ЗАО «ИСО»)4. Наблюдательный Со­
вет общества, избираемый ежегодно общим соб­
ранием акционеров, с самого начала возглавлял 
И. В. Багазеев (рис. 18), который внес значитель­
ный вклад в становление и развитие Института в 
новом формате. 

Начиная с 1992 г., резко изменились условия 
и внешняя среда для деятельности Института: 
распад СССР (результат — сужение рынка сбыта 
СО), гиперинфляция (результат — обесценива­
ние оборотных средств), обвальное падение про­
изводства в промышленности в целом и в черной 
металлургии — в частности, расстройство фи­
нансовой системы с потерей платежеспособности 
предприятий, «нестабильность ожиданий» в со­
циальной сфере и т.д. 

4 Юридическое наименование института на английском 
языке с 1992 г. — "The Institute for Certified Reference 
Materials" (ICRM), и под этим названием он известен за 
рубежом. 

Рис. 19. Директор ЗАО «ИСО» В. В. Степановских 

Fig. 19. Head of ICRM Valerii У. Stepanovskikh 

В этот период наблюдается значительное 
снижение потребности предприятий в СО. Реа­
лизация СО для химического анализа в эти годы 
сократилась почти в 10 раз, для спектрального 
анализа — в 8 раз. Период 1997 - 1998 гг. отме­
чен в работе Института как наиболее тяжелый и 
кризисный. Следствием сложного финансового 
состояния Института за годы реформ явилось 
уменьшение численности сотрудников и сокра­
щение научно-методических работ, проводимых 
на перспективу. В эти годы Институту удалось в 
основном сохранить показатели по выпуску СО и 
их качеству. 

После дефолта 1998 г. и преодоления его по­
следствий в промышленности страны намети­
лась определенная стабилизация. К 2000 г., впер­
вые за потерянное десятилетие, наметилось и 
увеличение объемов реализации СО. 

И н с т и т у т с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в с е г о д н я 

С 2006 г. директором Института является 
В. В. Степановских (рис. 19). 

Заместителем директора по финансовым во­
просам в 2015 г. была назначена Н. Д. Градицкая 
(рис. 20), которая вносит значительный вклад в 
обеспечение стабильного финансового положе­
ния Института. 
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Рис. 20. Заместитель директора ЗАО «ИСО» по финан­
совым вопросам Н. Д. Градицкая 

Fig. 20. Deputy Head of ICRM for financial issues Natalia 
D. Graditskaya 

Направления деятельности Института, сфор­
мированные в предыдущие годы, сохранены и 
получают дальнейшее развитие. В последние 
годы разработаны новые типы ССО, уточнены и 
пересмотрены рекомендации по метрологическо­
му обеспечению количественного химического 
анализа. По результатам исследований фактиче­
ской точности результатов измерений в 2011 г. 
Институтом разработан новый национальный 
стандарт ГОСТ Р 54569-20II 5 . 

Отраслевая система СО (ОССО) включает СО 
утвержденного типа (ГСО)6. По современной тер­
минологии — это сертифицированные стандарт­
ные образцы (ССО). 

Деятельность ЗАО «ИСО» по разработке и 
производству ССО охватывает весь спектр мате­
риалов черной металлургии — от сырья до ме­
таллов и отходов металлургического производ­
ства. Номенклатура постоянно выпускаемых об­
разцов для химического и спектрального анализа 
включает более 500 типов ССО: 

5 ГОСТ Р 54569-2011. Чугун, сталь, ферросплавы, хром и 
марганец металлические. Нормы точности количест­
венного химического анализа. 

6 ГОСТ 8.315-2019. ГСИ. Стандартные образцы состава 
и свойств веществ и материалов. Основные положения. 

Рис. 21. Руководитель службы маркетинга ЗАО «ИСО» 
М. В. Шурыгин 

Fig. 21. Head of Marketing Service Mikhail V Shurygin 

железных, марганцевых, хромовых и медных 
руд и концентратов; 

ферросплавов; 
чугунов; 
сталей; 
прецизионных сплавов; 
сплавов на никелевой, железоникелевой 

основе; 
меди; 
бронз; 
материалов на основе титана; 
металлургических шлаков; 
флюсов; 
огнеупоров; 
пылевыбросов металлургических агрегатов. 
Составлены планы выпуска ССО на 2023 -

2024 гг. Планом на 2023 г. предусмотрен выпуск 
следующих образцов: 

ИСО УНЛ10/1 — сталь легированная типа 
10ХСНД; 

УНЛЭг — сталь легированная типа ШХ15; 
ИСО Ф51 

SIBAR®4; 
ИСО 002/1 

08Ю; 
ИСО 004/1 

05кп; 
ИСО 005/1 

С235; 
Ф40а — феррованадий типа FeV80; 

модификатор комплексный 

сталь нелегированная типа 

сталь нелегированная типа 

сталь нелегированная типа 
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Рис. 22. Менеджер по качеству ЗАО «ИСО» Е. Н. Вали-
ахметова 

Fig. 22. Quality manager of ICRM Elena N. Valiakhmetova 

- чугун нодулярный типа ПВК2; 
сталь легированная электротех-

ИСО ЧГ58 
ИСО С9/1 -

ническая; 
ПНОг — известняк флюсовый типа Ф-1; 
ИСО ЧГ49 — чугун легированный; 
39С96 — сталь нелегированная типа СтО; 
Ф35в — феррохром типа ФХ100А. 
Основным показателем востребованности 

производимых Институтом ССО является коли­
чество заявок на их поставку. Ежегодно ССО, 
произведенные ЗАО «ИСО», приобретают 
550 - 600 предприятий России, стран ближнего 
(Казахстан, Беларусь, Молдова) и дальнего зару­
бежья (Китай, Германия, Япония, Грузия). Орга­
низацией поставок СО и обеспечением своевре­
менного выполнения заказов аналитических ла­
бораторий предприятий занимается служба мар­
кетинга Института под руководством М. В. Шу-
рыгина (рис. 21). 

ЗАО «ИСО» аккредитовано в соответствии с 
требованиями международного стандарта ISO 
17034:2016. Техническая компетентность в заяв­
ленной области аккредитации и функционирова­
ние системы менеджмента качества производите­
ля стандартных образцов были подтверждены 
органом по аккредитации — ААЦ «Аналитика»7 

(аттестат аккредитации MAAC.RM.00173). Кон-

7 ААЦ «Аналитика» — ассоциированный член ILAC 
(International Laboratory Accreditation Cooperation) и 
член APLAC (Asia Pacific Laboratory Accreditation 
Cooperation). 

Рис. 23. Зав. испытательным аналитическим центром 
ЗАО «ИСО» в 2002 - 2011 гг. С. Ф. Федорова 

Fig. 23. Head of the Testing Analytical Center in 2002 -
2011 Svetlana F. Fedorova 

тролем качества продукции в ЗАО «ИСО» руко­
водит Е. Н. Валиахметова (рис. 22). 

Количественный химический анализ на всех 
этапах производства материалов СО выпол­
няет аккредитованный в соответствии с ГОСТ 
ИСО/МЭК 17025 испытательный аналитический 
центр ЗАО «ИСО», который наравне со стандар­
тизованными методиками применяет более 400 
аттестованных методик измерений, основанных 
на различных классических методах «мокрой 
химии». В используемых методиках обеспечена 
метрологическая прослеживаемость до чистых 
металлов и соединений стехиометрического 
состава. Многие методики зарегистрированы в 
федеральном информационном фонде по обес­
печению единства измерений Госстандарта. 
В 2010 г. испытательным центром ЗАО «ИСО» 
был разработан национальный стандарт ГОСТ Г 
54153-20108. 

Заведующей испытательным центром в пе­
риод 2 0 0 2 - 2 0 1 1 гг. была С. Ф. Федорова 
(рис. 23), под ее руководством испытательный 
аналитический центр ЗАО «ИСО» в 2010 г. стал 
лауреатом премии ААЦ «Аналитика» «Серебря­
ный моль» (рис. 24) как лучшая аналитическая 
лаборатория года. 

Испытательный центр включает две лабора­
тории: аналитическую лабораторию и лаборато­
рию спектрального анализа. С 2015 г. руково­
дителем испытательного центра и заведующей 
аналитической лабораторией является Ю. Н. Ша-

8 ГОСТ Р 54153-2010. Сталь. Метод атомно-эмнсснонно-
го спектрального анализа. 
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Рис. 24. Премия лучшей лаборатории года «Серебряный 
моль» 

Fig. 24. Best Laboratory of the Year Award "Silver Mole" 

хова (рис. 25), а заведующей лабораторией спек­
трального анализа — М. В. Третьякова (рис. 26). 

Для анализа физико-химическими и физи­
ческими методами испытательный центр исполь­
зует современное аналитическое оборудование. 
В арсенале центра: 

эмиссионный спектрометр с индуктивно-свя­
занной плазмой ЮАР 6500 (Thermo Fischer Sci­
entific, США); 

атомно-абсорбционный спектрофотометр 
Solaar S4 с гидридной приставкой VP 90 (Thermo 
Electron Corporation, США); 

искровой спектрометр SPECTROLAB М П 
(SPECTRO, Германия); 

искровой спектрометр MAGELLAN Q8 
(Bruker, Германия); 

спектрофотометр Helios Delta (Thermo 
Scientific, США); 

спектрофотометр Юнико 2100 (United 
Products and Instruments, США); 

вольтамперометрический анализатор ТА-4 
( 0 0 0 «НПП Томьаналит», г. Томск); 

анализатор жидкости Эксперт-001-3-0.1 
( 0 0 0 «Эконикс-эксперт», Москва); 

анализатор серы и углерода CS-600 (LECO, 
США); 

анализатор углерода и серы МЕТАВАК 
CS-30 ОКСАН, г. Ижевск); 

экспресс-анализатор на углерод АН 7529, АН 
7560 (Завод измерительных приборов, г. Го­
мель); 

анализатор газов в твердых материалах 
ELTRA ONH 2000 (ELTRA, Германия); 

анализатор азота и кислорода ТС-436 (LECO, 
США). 

Рис. 25. Зав. испытательным аналитическим центром 
Ю. Н. Шахова 

Fig. 25. Head of the Testing Analytical Center Yulia N. 
Shakhova 

Рис. 26. Зав. лабораторией спектрального анализа М. В. 
Третьякова 

Fig. 26. Head of the Spectral Analysis Laboratory Maria V. 
Tretyakova 

Подготовку материалов-кандидатов CO, их 
приготовление, планирование и организацию 
проведения всех этапов исследований и испы­
таний СО, включая межлабораторный экспе­
римент, математико-статистическую обработку 
результатов и оформление отчетов по резуль­
татам испытаний, осуществляет центр приготов­
ления и аттестации СО (ЦПА) под руководством 



18 «Заводская лаборатория. Диагностика материалов». 2023. Том 89. № 2. Часть II 

Рис. 27. Зав. ЦПА и руководитель провайдера МСИ 
Е. К. Колпакова 

Fig. 27. Head of the Center for the preparation and certifi­
cation of CRMs and the Head of the PT provider Elena K. 
Kolpakova 

Рис. 28. Зав. металлургической лабораторией В. А. Козь-
мии 

Fig. 28. Head of the Metallurgical Laboratory Viktor A. 
Kozmin 

E. К. Колпаковой (рис. 27). В состав ЦПА входят: 
металлургическая лаборатория под руководством 
В. А. Козьмина (рис. 28) и Служба качества СО 
под руководством Р. К. Хузагалеевой (рис. 29). 

При аттестации СО применяется метод меж­
лабораторной аттестации, который является наи­
более приемлемым способом установления мет­
рологических характеристик в стандартных об­
разцах таких сложных матриц, как металлурги­
ческие материалы. 

Межлабораторный эксперимент (МЛЭ) явля­
ется единственным способом аттестации таких 

Рис. 29. Зав. службой качества СО Р. К. Хузагалеева 

Fig. 29. Head of Quality Service of CRMs Rashida K. Khu-
zagaleeva 

CO и используется в отечественной и мировой 
практике. Проведение измерений в ряде незави­
симых квалифицированных лабораторий различ­
ными методами позволяет получить наиболее 
достоверную оценку значений аттестуемых ха­
рактеристик СО. Организацию межлаборатор­
ных сравнительных (сличительных) испытаний 
(МСИ) выполняет аккредитованный в соответст­
вии с требованиями ГОСТ ISO/IEC 17043 про­
вайдер МСИ ЗАО «ИСО» (руководитель провай­
дера — Е. К. Колпакова). 

Необходимым условием аттестации ССО яв­
ляется обеспечение прослеживаемости получае­
мых лабораториями результатов до эталонов еди­
ниц величин международной системы SI или ос­
нов для сравнения. Эта тема рассмотрена в ста­
тье [16] данного сборника. 

По современным требованиям утверждение 
типа СО в России осуществляется на основании 
«положительных результатов испытаний в целях 
утверждения типа»9: ЗАО «ИСО» аккредитовано 
в области обеспечения единства измерений на 
право проведения таких испытаний. 

Метрологическая служба ЗАО «ИСО» аккре­
дитована в области обеспечения единства изме­
рений на выполнение работ по аттестации мето­
дик (методов) измерений и метрологической экс­
пертизе документов. Обязанности главного мет­
ролога до 2021 г. выполняла к.ф.-м.н. Э. Н. Кот-

9 Приказ Минпромторга России от 25 июня 2013 г. № 970 
«Об утверждении Административного регламента по 
предоставлению Федеральным агентством по техниче­
скому регулированию и метрологии государственной 
услуги по утверждению типа стандартных образцов или 
типа средств измерений». 
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Р и с . 3 0 . Г л а в н ы й метролог З А О «ИСО» в 2006 - 2022 гг. 
Э. Н. Котляревская 

Fig. 3 0 . Chief metrologist of ICRM in 2006 - 2022 E. N. 
Kotlyarevskaya 

Р и с . 3 1 . Г л а в н ы й метролог З А О 
Е. В. Голубкова 

«ИСО» с 2022 г. 

Fig. 3 1 . Chief metrologist 
Е. У. Golubkova 

of ICRM since 2022 

ляревская (рис. 30), с 2022 г. эту должность 
занимает Е. В. Голубкова (рис. 31). 

Стабильный состав коллектива Института и 
квалификация сотрудников обеспечиваеют со­
хранение и передачу традиций и навыков моло­
дым специалистам. Около 70 % сотрудников име­
ют стаж работы в Институте более 10 лет (в том 
числе, 25 % — более 30 лет). 

Жизнь Института стандартных образцов про­
должается, 

И ПРОДОЛЖЕНИЕ СЛЕДУЕТ... 
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Установление и демонстрация метрологической прослеживаемости результатов измерений 
к эталону соответствующей единицы физической величины является одной из основных 
задач испытательных лабораторий. При определении химического состава матричных ма­
териалов, как правило, определяют массовую долю элемента (компонента). Рассмотрены 
алгоритмы расчета результатов физико-химических измерений (на примере отдельных ме­
тодов) с точки зрения метрологической прослеживаемости. Показано, что результаты опре­
деления массовой доли элементов прослеживаются к эталону единицы массы системы SI 
«килограмм». Средства измерений, прошедшие поверку, не всегда удовлетворяют требова­
ниям ГОСТ ISO/EEC 17025 по метрологической прослеживаемости. У значительной части 
универсальных индивидуально градуируемых аналитических приборов нормируемые мет­
рологические характеристики лишь косвенно связаны с неопределенностью измерений, 
выполняемых с помощью этих приборов. Определенные трудности вызывает необходи­
мость подтверждения метрологической прослеживаемости значений сертифицированных 
стандартных образцов. Рассмотрены варианты заявлений о метрологической прослежива­
емости, представленные в сертификатах зарубежных стандартных образцов. Приведена 
формулировка заявления о прослеживаемости аттестованных характеристик сертифици­
рованных стандартных образцов, производимых ЗАО «ИСО». 

К л ю ч е в ы е с л о в а : метрологическая прослеживаемость; международная система единиц; 
моль; сертифицированный стандартный образец; ССО; постоянная Авогадро; килограмм; 
средство измерения; поверка; калибровка. 

METROLOGICAL TRACEABILITY OF MATRIX REFERENCE MATERIALS 

© Valerii V Stepanovskikh*, Rashida K. Khuzagaleeva, Elena K. Kolpakova 
The Institute for Certified Reference Materials, 13-a, UTyanovskayauL, Yekaterinburg, 620057, Russia; 
*e-mail: iso@icrm-ekb.ru 

Received December 12, 2022. Revised December 22, 2022. Accepted December 28, 2022. 

Establishment and demonstration of the metrological traceability of measurement results is one of the 
main goals of testing laboratories. In physicochemical measurements, the problem of establishing 
metrological traceability is still far from being solved and is very relevant. One of the basic principles of 
quantitative chemical analysis, as well as other types of measurements, is to ensure the traceability to the 
"standard" of the corresponding unit of physical quantity, but the unit of quantity of a substance "mole" 
does not have a standard. At the same time, the amount of a chemical element or stoichiometric com­
pound in moles can be expressed in the units of mass — kilogram, and vice versa, the mass of any element 
or stoichiometric compound can be expressed in moles, using standard reference data on the atomic 
weight of chemical elements and their isotopes. When determining the chemical composition of matrix 
materials, as a rule, the mass fraction of the analyzed element (component) is determined. Algorithms for 
calculating the results of physical and chemical measurements are considered from the viewpoint of the 
metrological traceability using the example of individual methods. It is shown that the results of measure­
ments of the mass fraction of elements can be traced to the standard unit of mass of SI system "kilogram." 
Measuring instruments that have been verified do not always meet the requirements of GOST ISO/IEC 
17025 for metrological traceability. For a significant part of universal individually calibrated analytical in­
struments, the normalized metrological characteristics indicate only their capabilities and are only indi­
rectly related to the uncertainty of measurements performed using these instruments. Certain difficulties 
are attributed to the necessity of confirming the metrological traceability of the values of certified refer­
ence materials. The variants of statements on metrological traceability presented in the certificates of for­
eign manufacturers of certified reference materials are considered. In conclusion, the authors provide a 
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statement on the traceabihty of the certified characteristics of certified reference materials produced by 
ICRM. 

Keywords: metrological traceabihty; international system of units; mole; certified reference material; 
CRM; Avogadro constant; kilogram; measuring instrument; verification; calibration. 

В в е д е н и е 

Число публикаций о метрологической просле­
живаемое™ постоянно растет. В ГОСТ ISO/IEC 
170251 сделан четкий акцент на обеспечении мет­
рологической прослеживаемости результатов, по­
лучаемых лабораторией. В аналитических изме­
рениях ввиду сложности и многообразия объек­
тов анализа задача установления метрологиче­
ской прослеживаемости еще далека от своего ре­
шения и является весьма актуальной. В то же 
время, применяемые методики количественного 
химического анализа всегда были основаны на 
законах классической химии, применении чис­
тых веществ и стехиометрических соединений, 
химических константах и стандартных справоч­
ных данных. Это позволяло и раньше, и в настоя­
щее время получать согласованные результаты в 
разных аналитических лабораториях несмотря 
на отсутствие эталона единицы количества веще­
ства международной системы SI «моль». В своей 
статье Майкл Томпсон [1] пишет: 

«Надежная метрологическая инфраструктура 
химических измерений является требованием 
универсальной сопоставимости результатов, ис­
пользуемых в международной торговле. 

За последние несколько десятилетий такая 
система была введена в действие, и налицо соот­
ветствующее улучшение качества. Но чрезмер­
ный упор на прослеживаемость и особый подход 
к неопределенности теперь стали контрпродук­
тивными. Вместо того, чтобы привести к даль­
нейшему улучшению качества аналитических ре­
зультатов, эти широко распространенные прин­
ципы отвлекли химиков-аналитиков от реальных 
проблем, и прогресс остановился». 

«Общая проблема для химиков-аналитиков 
связана с различными нюансами, связанными со 
словом «прослеживаемость». В повседневном 
смысле это просто означает, что мы проводим все 
измерения в терминах (обычно) единиц SI и соот­
ветствующим образом выражаем результаты». 

Международными стандартами введены по­
нятия, относящиеся к прослеживаемости резуль­
татов измерений: установление метрологической 
прослеживаемости; демонстрация метрологиче­
ской прослеживаемости; верификация прослежи­
ваемости. 

1 ГОСТ КОЛЕС 17025-2019 (КОЛЕС 17025:2017, IDT). 
Общие требования к компетентности испытательных и 
калибровочных лабораторий. 

Обеспечение соответствия результатов ана­
литических лабораторий современным требо­
ваниям в части метрологической прослежива­
емости представляется целесообразным. 

Метрологическая прослеживаемость опреде­
лена в международном словаре по метрологии 
(VIM) [2] как «свойство результата измерения, в 
соответствии с которым результат может быть 
соотнесен с основой для сравнения через доку­
ментированную непрерывную цепь калибровок, 
каждая из которых вносит вклад в неопределен­
ность измерения». 

Определение понятия «основа для сравне­
ния» требует уточнения. Под «эталоном» следует 
понимать эталон единицы величины. Сертифи­
цированный стандартный образец (ССО) — это 
образец, сопровождаемый сертификатом (пас­
портом), одна или несколько характеристик ко­
торого установлены по процедуре, связывающей 
их с точной реализацией соответствующей еди­
ницы измерения, при этом в сертификате име­
ется заявление о метрологической прослежива­
емости к национальным или международным 
эталонам и указана неопределенность [3]. В слу­
чае применения для калибровки (градуировки) 
чистых металлов, стехиометрических соедине­
ний применяют массу этого вещества и использу­
ют (при необходимости) стандартные справоч­
ные данные об атомном весе химических элемен­
тов и их изотопов. 

Будут ли лаборатории получать согласован­
ные результаты при использовании разных ос­
нов для сравнения? К какой единице Междуна­
родной системы SI прослеживаются разные осно­
вы для сравнения? Это ключевые вопросы для 
установления и демонстрации метрологической 
прослеживаемости. 

Данная статья является попыткой ответить 
на эти вопросы на примере определения состава 
матричных материалов (сырья и продукции чер­
ной металлургии), в том числе, сертифицирован­
ных стандартных образцов, различными физи­
ко-химическими методами. 

Одним из базовых принципов количественно­
го химического анализа, как и других видов изме­
рений, является обеспечение прослеживаемости 
к эталону соответствующей единицы физической 
величины. Единица количества вещества «моль» 
не имеет своего эталона [4]. 

В Международной системе SI (2019 г.) [5] 
моль определен так: один моль содержит точно 
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Рис. 1. Периодическая таблица элементов и изотопов ШРАС 

Fig. 1. ШРАС Periodic Table of the Elements and Isotopes 

6,02214076 • 10 2 3 структурных элементов. Это 
число — фиксированное числовое значение по­
стоянной Авогадро СЛ/А, число Авогадро). Струк­
турными элементами могут быть атомы, молеку­
лы, ионы, электроны и любые другие частицы 
или определенные группы частиц. 

Нет возможности иметь единый эталон еди­
ницы величины «моль», учитывая все многообра­
зие химических элементов и их соединений. 

Количество химического элемента или сте-
хиометрического соединения в молях может быть 
выражено в единицах массы — килограммах, и 
наоборот, масса любого элемента или стехиомет-
рического соединения может быть выражена в 
молях, если использовать справочные данные о 
значениях атомных весов элементов. 

Наиболее точные и согласованные данные об 
атомных весах элементов и их изотопов приве­
дены в техническом отчете Комиссии по со­
держанию изотопов и атомным весам ШРАС [6]. 
Периодическая таблица изотопов ШРАС при­
ведена на рис. 1. Любая лаборатория может 
иметь в своем распоряжении моль соответству­
ющего элемента или химического соединения, 
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element n a m e — c a d m i u m / (number of protons + 

106,108 neutrons) 
1 -Iб| / . • black indicates 

isotope is stable 
red indicates 
isotope is radioactive 

element symbol-

atomic number — Л g 
(number of protons) 

atomic weight -\ 112.414(4) 

-CdiisA. 

т Ч У -r̂  isotopic abundance 
1,2 (mole fraction 

of isotope) 

uncertainty in last digit ( 1 1 2 . 4 1 4 ± 0.004) 

Рис. 2. Расшифровка данных, приведенных в Периоди­
ческой таблице UIPAC 

Fig. 2. Interpretation of the data given in the UIPAC Peri­
odic Table 

проведя вычисления и взяв соответствующую 

массу вещества. 

Состав данных в Периодической таблице изо­

топов ШРАС представлен на рис. 2. Здесь для 

каждого элемента приведена информация по его 

изотопам (включая радиоактивные), их доля и 

стандартный атомный вес элемента с указанием 

расширенной неопределенности. 
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В таблице представлен фрагмент данных, 
приведенных в техническом отчете IUPAC 
«Стандартные атомные веса 2021» (Standard 
atomic weights of the elements 2021) [6]. 

М е т р о л о г и ч е с к а я п р о с л е ж и в а е м о с т ь 
м е т о д о в , п р и м е н я е м ы х 
в а н а л и т и ч е с к и х л а б о р а т о р и я х 

При проведении анализа матричных мате­
риалов, как правило, определяют массовую долю 
элемента (компонента). 

Методы, основанные на принципах стехио­
метрии: гравиметрия, титриметрия, кулономет-
рия и др. В этом случае для проведения расчетов 
необходимо наличие эталона количества вещест­
ва, выраженного в единицах SI «моль». 

Например, при определении серы гравимет­
рическим методом в соответствии со стандартной 
методикой после растворения навески пробы М 
серу выделяют, осаждают и взвешивают в виде 
сульфата бария. Измеренное значение массы 
BaSC>4 прослеживается до единицы SI «кило­
грамм». Поскольку необходимо определить мас­
совую долю серы в анализируемой пробе, вос­
пользуемся таблицей атомных весов. 

Один моль BaS0 4 , равный 233,383 г, содер­
жит один моль серы (32,06 г), отсюда фактор пе­
ресчета массы сульфата бария ( m B a S O ) в массу 
серы (ms) составит 0,1374. Если массу навески 
обозначить М, получим следующую формулу рас­
чета массовой доли серы в пробе: 

X ^ B a S Q 4 - 0 ' 1 3 7 - 1 0 0 % 

м 

Для получения результата анализа проведе­
ны только измерения масс (массы пробы М и мас­
сы осадка сульфата бария m B a S O ), поэтому ре­
зультат прослеживается до единицы массы сис­
темы SI «килограмм». 

Стандартные атомные веса, приведенные в техническом 
отчете ГОРАС 2021 г. 

Standard atomic weights given 
port 2021 

Z Symbol Element 

in the IUPAC technical re-

Standard 
Atomic Weight Notes 

22 

23 

24 

25 

26 

Ti 

V 

Cr 

Mn 

Fe 

titanium 

vanadium 

chromium 

manganese 

iron 

47.867 (1) 

50.9415(1) 

51.9961(6) 

54.938043(2) 

55.845(2) 

Аналогичные рассуждения можно провести 
для титриметрии, однако в этом случае расчеты 
проводят на основе стехиометрической реакции, 
рассчитывая количество аналита по измеренно­
му объему раствора титранта. Например, при 
определении общего железа в железорудном 
сырье проводят титрование ионов Fe (II) раство­
ром бихромата калия: 

6Fe2 + + C r 2 0 2 - + 14Н+ н> 6Fe 3 + + 2Сг 3 + + 7Н90. 

1 моль Fe = 55,845 ± 0,002 г (6 моль — 
335,070 г), 1 моль K 2 Cr 2 O v = 294,1888 ± 0,0007 г, 
фактор F пересчета массы K 2 Cr 2 O v составит 
1,1390. 

Результат измерения прослеживается к массе 
навески К 2 Сг 2 0 7 , взятой для приготовления рас­
твора, и массе бихромата, вычисленной из объ­
ема этого раствора, пошедшего на титрование 
с учетом фактора пересчета F. В расчетах учиты­
вают результат холостого опыта. Из этого сле­
дует, что результат измерений прослеживается 
до единицы массы системы SI «килограмм». 

Наиболее значимым фактором анализа явля­
ется алгоритм его проведения, основанный на за­
конах классической химии и обеспечивающий 
переведение определяемого элемента в соответ­
ствующую определяемую форму. В первом при­
мере это получение осадка сульфата бария, не со­
держащего примесей, но включающего все коли­
чество серы, а во втором — переведение всего ко­
личества железа в ионы Fe 2 + . 

Исследования метрологической основы ме­
тодов количественного анализа, базирующихся 
на данных классической химии, проводились 
Н. П. Комарем в 80-х годах прошлого века на ка­
федре химической метрологии Харьковского го­
сударственного университета. Автором рассмот­
рено новое направление современной аналитиче­
ской химии — химическая метрология, наука об 
измерениях химической формы движения мате­
рии, основанная на строгом учете физико-хими­
ческих и метрологических закономерностей [7]. 

Физико-химические методы (фотометрия, 
атомно-абсорбционная спектрометрия, атомно-
эмиссионная спектрометрия с ИСП и др.) основа­
ны, как правило, на применении градуировочной 
зависимости измеряемого аналитического сиг­
нала от массы (концентрации) аналита. Для по­
строения градуировочных зависимостей непо­
средственно перед анализом используют рас­
творы с точно установленной концентрацией, 
приготовленные растворением навески чистого 
металла или стехиометрического соединения в 
определенном объеме. 

Результатом этих измерений также является 
масса т элемента в навеске пробы М, например, 
фотометрический анализ основан на линейной 
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зависимости оптической плотности раствора А от 
концентрации поглощающего вещества: 

гЮ, 

где е — молярный коэффициент поглощения (ве­
личина, постоянная для конкретного химическо­
го соединения); I — толщина поглощающего слоя 
раствора (толщина кюветы); С — концентрация 
анализируемого раствора. 

Перед анализом строят градуировочный гра­
фик в координатах А = f(C), применяя стандарт­
ные растворы, приготовленные из чистых ве­
ществ, стехиометрических соединений или ССО. 
Измеряют оптическую плотность раствора ана­
лизируемой пробы массой М, приготовленного в 
соответствии с методикой измерений, находят по 
графику значение массы т определяемого эле­
мента в навеске пробы М и вычисляют значение 
массовой доли. Полученный результат прослежи­
вается до единицы массы системы SI «кило­
грамм». 

Аналогичный алгоритм проведения измере­
ний в части построения и использования градуи-
ровочного графика применяют и в других физи­
ко-химических и физических методах анализа. 

Р о л ь п о в е р к и а н а л и т и ч е с к и х п р и б о р о в в 
о б е с п е ч е н и и м е т р о л о г и ч е с к о й 
п р о с л е ж и в а е м о с т и р е з у л ь т а т о в и з м е р е н и й 

В России сложилось мнение, что средства из­
мерений (СИ), прошедшие поверку, должны рас­
сматриваться как удовлетворяющие требованиям 
ГОСТ ISO/IEC 17025 по метрологической просле­
живаемости. Это не так. Материалы, подтвер­
ждающие поверку (запись в Федеральном инфор­
мационном фонде «АРШИН», свидетельство о 
поверке, протокол поверки), иногда не содержат 
ряда сведений, представление которых для сер­
тификата калибровки является обязательным 
[8]. Возникает законный вопрос: необходима ли 
такая поверка? 

Значительная часть аналитических приборов 
относится к приборам универсального назначе­
ния, их нормируемые метрологические характе­
ристики указывают на возможности приборов и 
лишь косвенно связаны с неопределенностью из­
мерений, выполняемых с помощью этих прибо­
ров [9]. Особенности метрологического обеспече­
ния таких приборов были учтены в РД 
50-674-882: в этих методических указаниях было 
предусмотрено, что поверка таких приборов мо­
жет осуществляться «путем проведения регла-

2 РД 50-674-88. Методические указания. Метрологиче­
ское обеспечение количественного химического анали­
за. Основные положения. — Утв. постановлением Гос­
стандарта ,№ 3164 от 16.09.1988. 

ментированных в методиках КХА... процедур 
контроля точности результатов». 

В развитие положений, изложенных в РД 
50-674-88, Госстандартом СССР было выпущено 
письмо от 31.03.89 № 10/51-286 «Об аттестации и 
поверке аналитических приборов универсаль­
ного назначения и стеклянных мер вмести­
мости», в котором, в частности, было указано: 
«Поверка стандартизованных средств измерений 
химического состава и мер вместимости стеклян­
ных, находящихся в эксплуатации и не подлежа­
щих обязательной государственной поверке по 
ГОСТ 8.513-84, а также нестандартизованных 
аналитических приборов3 и аналитических ком­
плексов универсального назначения при их экс­
плуатации осуществляется путем проведения 
регламентированных в методиках КХА, преду­
сматривающих их использование, процедур опе­
ративного контроля точности результатов КХА 
(на основе применения СО). При выполнении 
нормативов оперативного контроля средства из­
мерений считаются соответствующими метроло­
гическим требованиям и поверке по ГОСТ 8.513 
не подлежат». 

Приходится выразить сожаление, что данная 
практика не нашла своего развития в дальней­
шем, а РД 50-684-88 был отменен в рамках «ре-
гуляторной гильотины». 

В настоящее время все аналитические прибо­
ры универсального назначения проходят испы­
тания и поверку. Рассмотрение существующих 
методик поверки таких приборов позволяет вы­
разить сомнение в ее целесообразности, посколь­
ку их нельзя использовать без соответствующей 
методики измерений, в которой предусмотрен ал­
горитм проведения анализа, включая градуиров­
ку и оперативный контроль точности. 

Практика применения поверочных схем для 
аналитических приборов универсального назна­
чения при поверке не дает оснований для одно­
значно положительной оценки. 

М е т р о л о г и ч е с к а я п р о с л е ж и в а е м о с т ь 
с е р т и ф и ц и р о в а н н ы х з н а ч е н и й 
с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в 

Заявление о метрологической прослежива­
емости. Международный стандарт ISO 17034: 
2016 [10] требует, чтобы сертификат стандарт­
ного образца содержал заявление о метрологи­
ческой прослеживаемости сертифицированных 
значений, но не оговаривает формат таких заяв­
лений. 

3 Нестандартизованные средства измерений проходи­
ли метрологическую аттестацию по ГОСТ 8.236-89 
«ГСП. Метрологическая аттестация средств измере­
ний». С 01.12.2001 стандарт был отменен на территории 
Госсийской Федерации. 
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В соответствии с ГОСТ ISO Guide 30-20194 в 
паспорте ССО должно быть приведено утвержде­
ние о метрологической прослеживаемости. 

Установление значений массовой доли эле­
ментов в ССО матричных материалов проводят, 
как правило, на основе результатов межлабора­
торного эксперимента с использованием различ­
ных методик измерений в различных лаборато­
риях. При этом лаборатории используют анали­
тические методы по своему выбору. Сравнение 
данных становится возможным, поскольку полу­
чаемые результаты прослеживаются к эталону 
единицы массы системы SI «килограмм». Межла­
бораторная и «межметодическая» характериза-
ция базируется на усреднении по различным ис­
точникам смещения для того, чтобы достичь сни­
жения неопределенности. При этом повышается 
надежность приписанного значения ССО. 

Обсуждения формулировки заявления (ут­
верждения) о прослеживаемости продолжаются 
более 10 лет [11 - 13] и пока не увенчались разра­
боткой единого подхода. Ниже приведены от­
дельные примеры формулировок из сертифика­
тов на ССО. 

The Institute for Reference Materials and 
Measurements (IRMM). Сертификат анализа 
ERM® — CD200 Морские водоросли (цитирует­
ся из [12]). Методы, использованные в межлабо­
раторном сличении, включали: атомно-абсорбци-
онную спектрометрию с использованием холод­
ного пара, с электротермической атомизацией, 
атомизацией в пламени, с генерацией гидридов; 
атомно-эмиссионную спектрометрию с индуктив­
но-связанной плазмой; масс- спектрометрию с 
индуктивно-связанной плазмой с использовани­
ем масс-спектрометров с секторным полем и 
квадрупольных в сочетании с изотопным разбав­
лением; нейтронно-активационный анализ. 

Предполагается, что в этих условиях смеще­
ния, зависящие от конкретного метода, значи­
тельно уменьшаются или полностью исключают­
ся. При надлежащей калибровке, т.е. прослежи­
ваемости всего оборудования, приписанные зна­
чения напрямую прослеживаемы к единице Сис­
темы SI «килограмм». 

The Bundesanstalt fur Materialforschung und 
-prufung (BAM). Certified European Reference Ma­
terial EURONORM-CRM No. 591-2 (Ferrovanadi-
um FeV80). Приписанные значения для этого ма­
териала получены путем межлабораторной ха-
рактеризации, при этом каждая лаборатория ис­
пользовала метод по своему выбору: стехиомет-
рические аналитические методы либо методы, 
калиброванные по чистым металлам или стехио-
метрическим соединениям. Большинство исполь-

4 ГОСТ ISO Guide 30-2019. Стандартные образцы. Неко­
торые термины и определения. 

зуемых методов являются международными или 
национальными стандартными методами или 
технически им эквивалентны. 

МВН analytical limited5. Certified Reference 
Material 36X CN1 (batch P) — медно-никелевый 
сплав. Большая часть аналитических работ по 
оценке этого образца была выполнена лаборато­
риями с подтвержденной компетентностью, о чем 
свидетельствует их аккредитация по ISO/IEC 
17025 [14]. Неявным требованием для этой ак­
кредитации является выполнение анализа с 
должной прослеживаемостью посредством непре­
рывной цепи сравнений (каждое — с установлен­
ной неопределенностью) с первичными стандар­
тами, такими, как моль, или со стандартными об­
разцами, признанными на национальном или ме­
ждународном уровне. Кроме того, некоторые ре­
зультаты, полученные в рамках этой программы 
тестирования, прослеживаются до стандартов 
NIST в рамках аналитической калибровки или 
контроля процесса. 

ЗАО «Институт стандартных образцов» 
(ЗАО «ИСО»). Авторами предложена следующая 
формулировка заявления о прослеживаемости 
аттестованных характеристик ССО, производи­
мых ЗАО «ИСО». 

Аттестованные значения массовой доли ком­
понентов установлены путем межлабораторной 
аттестации; результаты измерений массовой 
доли компонентов получены с применением по­
веренных (калиброванных) средств измерений, 
методик измерений, основанных на принципах 
стехиометрии либо градуировках (калибровках) с 
применением чистых металлов и/или стехиомет-
рических соединений и/или сертифицированных 
стандартных образцов, в том числе, стандартных 
образцов утвержденного типа; аттестованные 
значения массовой доли компонентов прослежи­
ваются к единице Международной системы еди­
ниц (SI) «килограмм». 
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ЗАО «ИСО» является ведущим производителем сертифицированных стандартных образ­
цов (СО) материалов черной металлургии. Весь процесс выпуска СО от приобретения ма­
териала до оформления паспорта занимает около двух лет. Самый длительный этап произ­
водства СО — установление метрологических характеристик. Институт оценивает метро­
логические характеристики стандартных образцов, как правило, по результатам межлабо­
раторного эксперимента (МЛЭ), но, кроме этого, использует метод сравнения. Институт 
организует МЛЭ, в котором участвует не менее 10 компетентных аналитических лаборато­
рий, а также межлабораторные сравнительные испытания для проверки квалификации 
лабораторий. С 2017 г. ЗАО «ИСО» является аккредитованным провайдером межлабора-
торных сличительных испытаний и проводит установление метрологических характери­
стик стандартных образцов и проверку квалификации лабораторий в соответствии с разра­
ботанной Институтом оптимальной схемой. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : стандартный образец; сертифицированный стандартный образец; СО; 
межлабораторный эксперимент; межлабораторные сравнительные (сличительные) испы­
тания; провайдер; проверка квалификации; характеризация; метрологическая характери­
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Institute for Certified Reference Materials (ICRM) is a leading manufacturer of certified reference materi­
als (CRM) for ferrous metallurgy. The entire process of CRM production from the purchase of a material to 
the certificate issuance takes about two years. The determination of the metrological characteristics is the 
longest stage of CRM production. The metrological characteristics of reference materials, are evaluated, as 
a rule, according to the results of an interlaboratory experiment and, in addition, in combination with a 
comparison method. The interlaboratory experiment arranged by ICRM, involves at least 10 competent 
analytical laboratories. The interlaboratory comparative tests are also carried out to test the qualification 
of laboratories. Since 2017, ICRM has been accredited by the Federal Accreditation Service as a profi­
ciency provider of interlaboratory comparison. 
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комплект СО бронз безоловянных (ИСО 
БР1 - ИСО БР4), СО массовой доли кислорода и 
серы в меди (ИСО 8-1), СО массовой доли водоро­
да, кислорода, азота в материале на основе тита­
на (ИСО 1-1, ИСО 1-2). 

В табл. 1 приведены данные о количестве СО, 
выпущенных в 2018 - 2022 гг. 

В 2022 г. наблюдается уменьшение количест­
ва выпущенных институтом образцов. Это связа­
но с проведением в течение двух лет работ по вы­
пуску набора СО сталей легированных (ИСО 
УГ141 - ИСО УГ146), в каждом образце которого 
аттестовано от 23 до 26 элементов. 

Как правило, весь процесс выпуска СО от 
приобретения материала до оформления паспор­
та занимает около двух лет. Самый длительный 
этап производства СО — установление метроло­
гических характеристик. 

С 1963 г. Институт определяет метрологиче­
ские характеристики СО, как правило, по резуль­
татам МЛЭ [1]. 

М е ж л а б о р а т о р н ы й э к с п е р и м е н т 

В отсутствие эталона моля и достаточно на­
дежных (и доступных) первичных методов хими­
ческого анализа межлабораторный эксперимент 
(МЛЭ) является наиболее приемлемым способом 
установления метрологических характеристик 
стандартных образцов материалов металлурги­

ческого производства. При установлении содер­
жания элементов в таких сложных матрицах, как 
металлургические материалы, МЛЭ является са­
мым распространенным способом аттестации 
СО, применяемым в отечественной и мировой 
практике [1, 2]. 

В МЛЭ, который организует Институт, участ­
вует не менее 10 компетентных аналитических 
лабораторий. 

Оценку компетентности лабораторий-соис­
полнителей МЛЭ Институт проводит на основе 
следующих данных: 

сведения об опыте анализа материалов ме­
таллургического производства; 

участие в межлабораторных сравнительных 
(сличительных) испытаниях (МСИ) материалов 
металлургического производства; 

аккредитация на соответствие требованиям 
ГОСТ ISO/LEC 17025, ISO/LEC 17025:2017. 

Определяющим фактором в признании ком­
петентности лаборатории для участия в межлабо­
раторном эксперименте являются результаты ее 
участия в программах проверки квалификации 
посредством МСИ любых провайдеров, в том чис­
ле и зарубежных. 

Ежегодно в МЛЭ принимает участие около 
60 лабораторий, в том числе, лаборатории веду­
щих предприятий черной металлургии и ма­
шиностроительного комплекса России, Казах-

Таблица 1. Стандартные образцы, разработанные ЗАО «ИСО» в 2018 - 2022 гг. 

Table 1. Certified Reference Materials developed by ICRM in 2018 - 2022 

Наименование материала CO 
Количество CO за год 

2018 2019 2020 2021 2022 
Сталь нелегированная и низколегированная 

для химического анализа (стружка) 

для спектрального анализа (монолит) 

для анализа газообразующих примесей (цилиндры) 

Сталь легированная 

для химического анализа (стружка) 

для спектрального анализа (монолит) 

для анализа газообразующих примесей (стружка) 

Чугун 

для химического анализа (стружка) 

для спектрального анализа (монолит) 

Ферросплавы (порошок) 

Сырье черной металлургии: руды, концентраты, агломераты, 
окатыши, кокс (порошок) 

Шлаки (порошок) 

Бронзы безоловянные (монолит) 

Титан, титановый сплав (цилиндры) 

Медь (пруток) 

Общее количество СО 17 16 15 

2 

1 

17 10 
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стана. До середины 2022 г. в МЛЭ также прини­
мали участие лаборатории Польши, Германии, 
Украины. 

В последние годы появились определенные 
сложности в привлечении необходимого коли­
чества лабораторий с соответствующей квалифи­
кацией. Этому способствуют такие факторы, как 
оптимизация на предприятиях (почти всегда со­
провождающаяся сокращением численности пер­
сонала), предпочтение спектральных методов 
методам «мокрой» химии, затраты времени и ре­
сурсов на поддержание системы менеджмента в 
лаборатории. 

В связи с этим в последнее время ЗАО «ИСО» 
при необходимости приглашает для участия в 
МЛЭ лаборатории, которые не менее трех лет ус­
пешно участвовали в МСИ, организованных Ин­
ститутом для проверки квалификации. 

М е ж л а б о р а т о р н ы е с р а в н и т е л ь н ы е 
( с л и ч и т е л ь н ы е ) и с п ы т а н и я 

Впоследствии ЗАО «ИСО» стало проводить 
межлабораторные сравнительные испытания не 
только в целях установления метрологических 
характеристик СО (МЛЭ), но и для проверки ква­
лификации лабораторий. 

История проведения проверок квалификации 
лабораторий в черной металлургии началась с 
1981 г. с внедрения Институтом внешнего кон­
троля качества работы аналитических лаборато­
рий [ 3 - 7 ] . 

В 2004 г. ЗАО «ИСО» было признано Феде­
ральным агентством по техническому регулиро­
ванию и метрологии в качестве координатора 
МСИ, в августе 2011 г. — в качестве провайдера 
проверок квалификации лабораторий (в соответ­
ствии с требованиями международного стандарта 
ISO/LEC 17043:2010). С 2017 г. ЗАО «ИСО» ак­
кредитовано Федеральной службой по аккреди­
тации в качестве провайдера межлабораторных 
сличительных испытаний (уникальный номер 
записи в реестре аккредитованных лиц — 
RA.RU.430194). 

В табл. 2 приведено общее количество лабо­
раторий, принимавших участие в МСИ, органи­

зуемых в целях аттестации СО и проверки квали­
фикации лабораторий в 2018 - 2022 гг. 

Полученные всеми участниками МСИ ре­
зультаты оценивают в соответствии с ГОСТ 
ISO/LEC 17043-2013, ГОСТ Р 50779.60-2017 с ис­
пользованием Z-индекса: 

~ х-Х 

где х — результат участника; X — приписанное 
значение; о — стандартное отклонение для оцен­
ки квалификации. 

Z-индекс является наиболее распространен­
ным у провайдеров показателем, применяемым 
для интерпретации результатов участников 
[ 8 - 1 1 ] . 

В качестве стандартного отклонения для 
оценки квалификации Институт использует нор­
мированное значение показателя воспроизводи­
мости для химических и спектральных методов 
анализа, регламентированное ГОСТ Р 54569-
2011, М 20-2010 [12]. В случае отсутствия соот­
ветствующих норм в данных документах провай­
дер может использовать показатель воспроизво­
димости, который установлен в нормативном до­
кументе, регламентирующем методики (методы) 
измерений, либо среднеквадратическое отклоне­
ние воспроизводимости, установленное по ре­
зультатам МСИ. 

Следует отметить, что количество лаборато­
рий, принимающих участие в МСИ с использо­
ванием спектральных методов и методов «мок­
рой» химии различается примерно в два раза (ри­
сунок). 

О ц е н и в а н и е м е т р о л о г и ч е с к и х 
х а р а к т е р и с т и к с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в 
м а т е р и а л о в м е т а л л у р г и ч е с к о г о 
п р о и з в о д с т в а 

Для установления метрологических характе­
ристик СО ЗАО «ИСО» использует следующие 
способы: 1) характеризация измеряемой величи­
ны, определяемой независимо от метода с ис­
пользованием двух или более методов с демонст-

Таблица 2. Количество лабораторий, принимавших участие в МСИ в 2018 - 2022 гг. 
Table 2. The number of laboratories participating in interlaboratory 

Страны, принимавшие 
участие в МСИ 

Российская Федерация 

Украина 

Казахстан 

ФРГ 

Польша 

2018 

103 

4 

6 

— 

1 

2019 

97 

4 

5 

1 

1 

comparison in 2018 -

Количество лабораторий 

2020 

112 

4 

5 

1 

1 

за год 

2022 

2021 

105 

3 

5 

1 

1 

2022 

101 

4 

6 

1 

1 
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рируемои точностью в одной или нескольких 
компетентных лабораториях — межлаборатор­
ный эксперимент; 2) передача значения от серти­
фицированного СО (ССО) к кандидату СО, вы­
полняемая с использованием одной или несколь­
ких методик измерений в одной лаборатории — 
метод сравнения. В ЗАО «ИСО» создан банк так 
называемых СО «высшей точности», от которых 
происходит передача значения. При этом уста­
новленное значение аттестуемой характеристики 
СО дополнительно проходит испытание не менее 
чем в четырех лабораториях научно-исследова­
тельских и промышленных организаций, т.е. со­
поставление с результатами МЛЭ. 

При МЛЭ аттестованное значение массовой 
доли элемента А и его стандартную неопреде­
ленность ис(А) чаще всего рассчитывают по 
формулам: 

1 N 

а = — У Х 
Nti 1 

• Методы "мокрой" химии • Спектральные методы 

uM)=A-f + "l J S2 

ГДе С; средний результат i-й лаборатории 
(i = 1,N); N — число средних результатов; aR — 
нормированное значение показателя воспроизво­
димости; SR — среднеквадратическое отклонение 
воспроизводимости, установленное по результа­
там аттестационного анализа; иЕ — стандартная 
неопределенность от неоднородности материала 
СО. 

При применении метода сравнения аттесто­
ванное значение массовой доли элемента А и его 
стандартную неопределенность ис(А) вычисляют 
по формулам: 

А = ACRM + d, ис (А) = д/"сдм +и1+и1> 

где ACRM и uCRM — аттестованное значение массо­
вой доли элемента в сертифицированном СО, ис­
пользованном в методе сравнения, и его стан­
дартная неопределенность; d и и^ — среднее 
значение разностей между результатами опре­
деления массовой доли элемента в сертифициро­
ванном и аттестуемом СО и его стандартная не­
определенность; uh — стандартная неопределен­
ность от неоднородности материала СО. 

Есть некоторые особенности МЛЭ, проводи­
мого Институтом в целях установления метроло­
гических характеристик СО. 

1. При организации МЛЭ Институт отправ­
ляет лабораториям-соисполнителям стандартные 
образцы производства ЗАО «ИСО», близкие по 
составу и матрице к аттестуемому СО (кандидату 
СО) для контроля правильности (оперативного 

Количество участников, принимавших участие в МСИ ме­
тодами «мокрой» химии и спектральными методами в 
2018-2022 гг. 

The number of participants of the interlaboratory compari­
son by "wet" chemistry and spectral methods in 2018 - 2022 

контроля), результаты которого оценивают в 
процессе статистической обработки результатов, 
представленных лабораторией. 

2. При проведении МЛЭ ЗАО «ИСО» запра­
шивает у каждой лаборатории большее количе­
ство результатов измерений, чем предусмотрено 
большинством стандартизованных/аттестован­
ных методик измерений. Это позволяет накап­
ливать статистическую информацию, которая 
впоследствии может быть использована для уточ­
нения норм количественного анализа и опти­
мизации схемы установления метрологических 
характеристик СО. 

3. Результаты измерений, полученные от ла­
бораторий, проходят статистическую обработку, 
которая, как правило, включает: оценку прием­
лемости результатов измерений, полученных в 
условиях повторяемости и внутрилабораторной 
прецизионности; проверку наличия выбросов; 
проверку гипотезы о нормальном распределении 
средних результатов измерений; проверку гипо­
тезы о равенстве выборочной дисперсии и нор­
мированного значения показателя воспроизводи­
мости. 

Стоит отметить, что при проведении МЛЭ в 
целях определения метрологических характе­
ристик СО нормируются и обеспечиваются более 
жесткие требования к точности полученных ре­
зультатов, чем принято в химическом анализе 
материалов черной металлургии [7]. 

Когда это технически возможно, ЗАО «ИСО» 
использует методы классической «мокрой» хи­
мии, традиционно считающиеся более точными, 
чем методы спектрального анализа, для характе-
ризации выпускаемых СО независимо от их 
предполагаемой конечной формы. 

З а к л ю ч е н и е 

Таким образом, Институт разработал сначала 
оптимальную схему установления метрологиче-
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ских характеристик стандартных образцов, а за­
тем и проверки квалификации лабораторий. 
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Приведены определение понятия стабильности и перечень индикаторов нестабильности 
для различных металлургических материалов стандартньгх образцов. Представлены мето­
дики и результаты исследования стабильности дисперсных материалов стандартньгх об­
разцов железорудного сырья, ферросплавов, шлаков и флюсов. Показаны немногочислен­
ные примеры нестабильных металлургических материалов СО. Исследование и монито­
ринг стабильности дисперсных материалов позволяют обоснованно назначать срок годно­
сти экземпляра стандартного образца. Химический состав стружки и порошка сталей, 
сплавов и чугунов не изменяется на протяжении более 30 лет. Монолитные СО сталей, 
сплавов и чугунов для физических методов анализа не изменяют свои метрологические ха­
рактеристики в течение более 50 лет и не нуждаются в проверке стабильности в указанный 
срок. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : стабильность материалов стандартньгх образцов; индикаторы неста­
бильности; мониторинг стабильности; срок годности экземпляра стандартного образца. 
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The definition of the concept of stability and the list of instability indicators are provided for different met­
allurgical materials of CRMs. The methods and the results of studying the stability of dispersed materials 
of CRMs of the iron ore, ferroalloys, slags, and fluxes are presented. A few examples of unstable metallur­
gical materials of CRM are given. The study and monitoring of the stability of dispersed materials provides 
reasonable determination of the expiration date of the CRM instance. The chemical composition of chips 
and powders of steels, cast irons and alloys remained the same for 30 years. Monolithic CRMs of steels, al­
loys and cast irons for physical methods of analysis do not change their metrological characteristics for 
more than 50 years and do not require any control of stability during indicated period of time. 

Keywords: CRM stability; instability indicators; stability monitoring, expiration date of CRM instance. 

В в е д е н и е 

Р а з р а б о т к а с т а н д а р т н о г о о б р а з ц а (СО) утвер­
жденного т и п а проводится в соответствии с про­
г р а м м о й и м е т о д и к о й о п р е д е л е н и я метрологиче­
ских х а р а к т е р и с т и к — а т т е с т о в а н н ы х значений, 
однородности м а т е р и а л а СО, его стабильности, а 
т а к ж е с о о т в е т с т в у ю щ и х н е о п р е д е л е н н о с т е й (рас­
ширенной, с т а н д а р т н о й ) [1]. 

В Г О С Т [2 - 4] с т а б и л ь н о с т ь ю н а з ы в а е т с я 
«способность с т а н д а р т н о г о о б р а з ц а с о х р а н я т ь ус­

т а н о в л е н н о е з н а ч е н и е свойства в о п р е д е л е н н ы х 

п р е д е л а х в т е ч е н и е о п р е д е л е н н о г о п р о м е ж у т к а 

в р е м е н и п р и т р а н с п о р т и р о в а н и и и х р а н е н и и в 

з а д а н н ы х у с л о в и я х » . С т а б и л ь н о с т ь установлен­

ного з н а ч е н и я свойства СО во в р е м я его транс­

п о р т и р о в а н и я п р и о п р е д е л е н н ы х у с л о в и я х назы­

вается к р а т к о в р е м е н н о й стабильностью, а в усло­

в и я х х р а н е н и я , о п р е д е л е н н ы х изготовителем, — 

долговременной с т а б и л ь н о с т ь ю [3]. В более ран­

них и с т о ч н и к а х [5, 6] с т а б и л ь н о с т ь о п р е д е л е н а 
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как отсутствие «существенных изменении хими­
ческого состава по сравнению с аттестованными 
характеристиками на протяжении всего срока 
годности СО при соблюдении условий его хране­
ния и применения». 

Для рассматриваемых материалов металлур­
гического производства со сроком годности эк­
земпляра СО от 10 до 30 лет кратковременная 
стабильность не актуальна, и единственным ог­
раничением является запрет в паспорте ГСО на 
перевозку водным транспортом для исключения 
влияния повышенной влажности. Поэтому в дан­
ной статье мы обсуждаем долговременную ста­
бильность СО. 

Наиболее актуальна проблема стабильности 
для СО дисперсных материалов руд, ферроспла­
вов, шлаков, огнеупоров, выпущенных в виде по­
рошков крупностью менее 0,16 мм с сильно раз­
витой поверхностью [5]. 

ГОСТ [3] определяет классическое и изохрон­
ное исследование изучаемой характеристики. В 
первом случае отдельные пробы одной партии 
материала в одинаковых условиях анализируют 
через определенные промежутки времени. Рабо­
та в условиях лабораторной воспроизводимости 
приводит к повышенной неопределенности из-за 
нестабильности измерительной системы. Изо­
хронный метод позволяет проводить анализ в ус­
ловиях повторяемости с использованием одной 
градуировки в течение одной серии измерений, 
что «улучшает» результаты исследования. 

Оценивание предполагаемой возможности 
изменения значения аттестованной характери­
стики под влиянием факторов нестабильности 
для разрабатываемых СО проводят при первич­
ной аттестации СО в целях установления срока 
годности экземпляра. Под факторами нестабиль­
ности понимают совокупность внешних условий 
и протекающих в материале физических и хими­
ческих процессов, вызывающих изменение его 
состава. Стабильность СО утвержденного типа 
исследуют в основном в целях ее мониторинга. 

Как правило, контролируют стабильность 
всех дисперсных материалов СО, приготовлен­
ных в виде порошка, кроме сталей, чугунов и 
сплавов (на никелевой, железоникелевой осно­
вах, прецизионных). Стабильность последних 
обеспечивается технологией их производства, не 
вызывает сомнений и подтверждается многолет­
ним опытом разработчика и потребителей СО [5]. 

М е т о д и к и и с с л е д о в а н и я с т а б и л ь н о с т и 
м а т е р и а л о в с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в 

Одна из методик оценивания стабильности 
приведена в рекомендациях [7]. Это исследова­
ние предложено проводить при первичной атте­
стации СО с использованием аттестованных ме­

тодик выполнения измерении в течение времен­
ного интервала продолжительностью более 
половины предполагаемого срока годности эк­
земпляра СО. В рекомендациях в качестве при­
мера приведены расчет погрешности от неста­
бильности и определение срока годности экземп­
ляра СО комбикорма, при этом исследование 
стабильности заняло 24 месяца, а срок годности 
оказался равен 14 месяцам. В случае металлурги­
ческих материалов со сроком годности экземпля­
ра СО 30 лет такие исследования могут длиться 
более 15 лет при невыпущенном и нереализован­
ном в течение этого времени стандартном образ­
це. Кроме того, срок годности экземпляра СО не­
возможно точно рассчитать и, по нашему опыту, 
его лучше устанавливать по результатам мони­
торинга стабильности дисперсного материала. 
Требования [7] могут быть правомерными только 
для нестабильного материала СО или при его 
первом выпуске. Институт за 60 лет работы нако­
пил огромный массив данных по фактической 
стабильности более сотни дисперсных материа­
лов. Эти данные позволяют обоснованно назна­
чать срок годности экземпляра СО. 

Разработанная и применяемая в Институте 
методика исследования стабильности материа­
лов СО [5] использует дифференциальный ме­
тод, основанный на информации о разности двух 
средних результатов определения компонента — 
индикатора нестабильности в двух пробах мате­
риала. Заключение о значимости различия двух 
средних принимается на основе критерия Стью-
дента, при этом одну из проб хранят в условиях, 
обеспечивающих неизменность состава (напри­
мер, в запаянной ампуле), а вторую — в обычных 
условиях (в стандартной упаковке). 

Поэтому сразу после приготовления любого 
дробящегося материала СО небольшую его часть 
(200 - 400 г) помещают в стеклянные ампулы с 
указанием индекса СО и даты. Ампулы запаива­
ют и хранят в течение срока годности экземпляра 
СО. 

Оценивание стабильности материала СО про­
водят, как правило, для одного элемента (компо­
нента) — индикатора нестабильности, наиболее 
зависимого от факторов нестабильности (внеш­
них условий и физико-химических процессов в 
материале СО, вызывающих изменение его атте­
стованной характеристики). Индикатор неста­
бильности выбирают по результатам предвари­
тельных исследований или по литературным 
данным. Обычно это основной системообразую­
щий элемент (компонент) контролируемого мате­
риала или компоненты, по которым была выяв­
лена нестабильность материала СО. Рекомендуе-
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м ы е и н д и к а т о р ы н е с т а б и л ь н о с т и п р и в е д е н ы в н е н т а не менее, ч е м в 10 п а р а х навесок готового 

таблице. м а т е р и а л а СО, х р а н и в ш е г о с я в а м п у л е и банке, с 

П р и и с с л е д о в а н и и с т а б и л ь н о с т и о п р е д е л я ю т и с п о л ь з о в а н и е м с т а н д а р т и з о в а н н ы х и л и аттесто-

з н а ч е н и е массовой д о л и к о н т р о л и р у е м о г о компо- в а н н ы х методик измерений. 

Индикаторы нестабильности материалов СО 

Instability indicators of CRMs 

Материалы (индексы СО) (. ^ 
нестабильности 

Ф е р р о с п л а в ы 

Ферросилиций (Ф1, Ф2, ФЗ, Ф4) Si 

Ферромарганец, марганец металлический, ферросиликомарганец (Ф5, Ф6, Ф7, Ф29, Ф23, ИСО Ф23-1) Мп 

Феррохром, хром металлический, ферросиликохром (Ф8, Ф9, Ф10, Ф11, Ф12, Ф15, Ф35, ИСО Ф45, Сг 
ИСО Ф46, ИСО Ф47, ИСО Ф50, Ф24) 

Ферромолибден (Ф17) Мо 

Ферровольфрам (Ф18, ИСО Ф48) W 

Феррованадий (Ф19, Ф32, Ф40) V 

Феррониобий (Ф20) Nb 

Ферробор (Ф21, Ф22) В 

Силикокальций (Ф25, Ф26, Ф44) Са 

Ферросиликоцирконий (Ф27) Zr 

Феррофосфор (Ф28) Р 

Ферротитан (ФЗО, Ф42, Ф43) Ti 

Лигатура с РЗМ (ФЗ 1) Е оксидов РЗМ 

Модификатор комплексный (ИСО Ф51) Ва, Са 

Ферроникель (Ф41) Ni 

Р у д н о е с ы р ь е 

Руда, концентрат, агломерат и окатыши железорудные, железный порошок, горячебрикетированное Feo 6 l n 

железо (Р1, РЗ, Р5, Р7, Р8, Р9, Р10, Р15, Р16, Р20, Р21, Р22, Р23, Р24, Р25, Р28, Р29, РЗЗ, ИСО Р36, 
ИСО Р37, ИСО Р38, ИСО Р39, ИСО Р40, ИСО Р41) 

Концентрат марганцеворудный (Р12, Р13) Мп 

Руда хромовая (Р14, Р2 7) Сг2Оа 

Кокс каменноугольный (Р18) Зольность 

Оксид железа (Р26) Fe2Oa 

Пятиокись ванадия (РЗО) V 2 0 6 

Концентрат ильменитовый (Р31) Ti0 2 

Концентрат и руда медные (Р34, ИСО Р35) S, (Си) 

Шлаки, ф л ю с ы , о г н е у п о р ы 

Шлак доменный, сталеплавильный (Ш1, ШЗ, Ш4, Ш5, Ш14, ИСО Ш16, ИСО Ш17, ИСО Ш18), СаО 
известняк (Ш10) 

Шлак марганцевый (Ш11) Мп 

Флюсы сварочные и для электрошлакового переплава (Ш6, Ш7, Ш8, Ш15), концентрат плавиковошпа- CaF2 

товый (Ш13) 

Шлак ванадиевый (Ш9) V 2 0 6 

Полупродукт глиноземистый (Ш12) А12Оа 

Огнеупор динасовый, шамот (Kl, К2) Si0 2 

Огнеупоры муллитовый, корундовый, глина бентонитовая (КЗ, К10, К11) А12Оа 

Доломит (К4) СаО 

Огнеупоры хромитопериклазовый и магнезитовый (К5, Кб) MgO 

Огнеупор циркониевый (К7) E(Zr0 2 + НЮ2) 

Концентрат цирконовый (К8) Zr0 2 

Карбид кремния (К9) SiC 

П р и м е ч а н и е . Для азотированных материалов индикатором нестабильности может быть азот. 
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На основании полученных данных вычисля­
ют разность результатов определения индикато­
ра нестабильности i-й пары проб СЕ4: 

Е, 'Ai- 'Bi; 

где CAi и СБ; — результат г-го определения инди­
катора нестабильности в материале СО, хранив­
шемся в ампуле и банке соответственно. 

Далее вычисляют общее среднее: 

10 р 

к ю 
Материал СО стабилен, если выполняется ус­

ловие: 

£|<[ / 0 ) 9 5 (А) или | £ | < Д , (1) 

где [/095(A) — расширенная неопределенность 
аттестованного значения (А) с коэффициентом 
охвата k = 2 для уровня доверия 0,95; соответст­
вует границам абсолютной погрешности аттесто­
ванного значения (±Д) для доверительной веро­
ятности 0,95. 

При отсутствии материала СО, запаянного в 
ампулы, стабильность оценивают на основе срав­
нения значений аттестованной (А) и средней вос­
произведенной из стандартной упаковки (СБ) ха­
рактеристик СО. Для этого с использованием 
стандартизованных или аттестованных методик 
определяют значение массовой доли контроли­
руемого компонента (элемента) в стандартной 
упаковке. Выполняют десять серий измерений 
(k = 10) по два параллельных определения в ка­
ждой (i = 1, 2). 

Среднее значение результатов измерений из 
всех k -серий: 

(CJ 
10 77 

'к ю : 

где CBk — средние арифметические результатов 
определения индикатора нестабильности мате­
риала СО в k-й серии: 

1 
'БА 1С Bik-

Материал считается стабильным, если вы­
полняется условие: 

| А - (С~) | < [/0,95(А) или | А - (С~) | < Д. (2) 

Если условия (1) или (2) не выполняются, то 
эксперимент повторяют. При повторном невы­
полнении этих условий принимают решение о 

возможности дальнейшего применения данного 
материала СО. 

П р и м е р ы и с с л е д о в а н и я с т а б и л ь н о с т и 
д л я о с н о в н ы х в и д о в д и с п е р с н ы х 
м е т а л л у р г и ч е с к и х м а т е р и а л о в 

Рудное сырье. Исследование стабильности 
проводят для всех стандартных образцов рудных 
материалов (более 40 наименований). Получен­
ные результаты — выполнение условий (1) или 
(2) в 95 % случаев — доказывают стабильность 
этого вида металлургического сырья. 

За последние три десятилетия нестабильны­
ми оказались только два меднорудных материала 
Гайского ГОК — СО Р34 (концентрат медный 
типа КМ7) и Р35 (руда сульфидная медная). Для 
этих образцов неравенства (1) и (2) не выполня­
лись по меди и сере, поэтому материал был при­
знан непригодным для применения в качестве 
ГСО. С учетом выявленной нестабильности для 
следующего выпуска СО Р34а и СО ИСО Р35-1 
был установлен срок годности экземпляра 5 лет 
с последующей проверкой стабильности в испы­
тательном центре Института. Для обеспечения 
стабильности при хранении материал указанных 
СО был помещен в герметичные запаянные пла­
стиковые банки (для СО Р34а заполненные арго­
ном). Мониторинг стабильности этих материалов 
в 2020 г. показал, что условие (1) по сере и меди 
выполняется, и срок годности экземпляра был 
продлен на 5 лет. 

Ферросплавы. Ферросплавы — самая боль­
шая группа дисперсных материалов (более 50 
СО), оценивают стабильность всех материалов, 
приготовленных в виде порошка. При этом 17 
материалов за 30 лет исследовали по 3 - 4 раза. 

В этой группе случаев невыполнения условий 
(1) или (2) выявлено не было, материалы ста­
бильны. Поэтому для вновь выпускаемых ферро­
сплавов устанавливают срок годности экземпля­
ра 20 - 30 лет (с мониторингом стабильности в 
течение этого срока). 

Шлаки, флюсы, огнеупоры, пылевыбросы. 
Эта представительная группа материалов — око­
ло 35 СО — в основном характеризуется высокой 
стабильностью. 

По результатам многократных многолетних 
проверок стабильности доменных шлаков (Ш1 -
ШЗ, Ш14) при выпуске нового стандартного 
образца ИСО Ш16 шлака доменного (ГСО 
10782-2016) был установлен срок годности эк­
земпляра 30 лет с мониторингом стабильности в 
течение этого срока. 

Нестабильным оказался только материал СО 
Ш5в шлака конвертерного, для которого исследо­
вали стабильность массовой доли оксида каль­
ция. Результаты показали, что условия (1) и (2) 
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не выполняются, поэтому материал СО Ш5в был 
признан нестабильным и забракован для приме­
нения в качестве ГСО. Следующий выпуск шла­
ка конвертерного осуществлен в виде отраслево­
го стандартного образца Ш5г со сроком годности 
экземпляра 5 лет с последующей проверкой ста­
бильности в испытательном центре Института. 

Множественные исследования стабильности 
СО огнеупоров (СО К1 - СО К11) и СО пыле-
выбросов металлургических агрегатов (СО Э1 -
СО Э5) подтвердили неизменную стабильность 
этих материалов. 

В одной статье невозможно представить весь 
имеющийся фактический материал по данной 
теме. Другие примеры оценивания стабильности 
и установления срока годности экземпляров СО 
можно найти в ранее изданных источниках: для 
ферросплавов [8, с. 29, 9, с. 29, 10, с. 57], руд и ог­
неупоров [11, с. 37, 12, с. 44, 13, с. 55], флюсов и 
шлаков [14, с. 51]. 

Таким образом, за последние 30 лет оценива­
ние стабильности проведено для 115 типов дис­
персных СО: 40 рудных материалов, 41 ферро­
сплава, 18 шлаков и флюсов, 11 огнеупоров и 5 
пылевыбросов металлургических агрегатов. При 
этом почти для 50 СО оценивание стабильности 
проведено по 2 - 4 раза. 

Исследование стабильности дисперсного и 
монолитного материала стандартных образ­
цов сталей, сплавов и чугунов. Материалы СО 
для химического и спектрального анализа ста­
лей, сплавов (на никелевой, железо-никелевой 
основе, прецизионных) и чугунов находятся в 
равновесном состоянии, которое обеспечивается 
технологией выплавки, деформации и терми­
ческой обработки металла. Это приводит к отсут­
ствию важнейшего фактора нестабильности — 
каких-либо физических или химических процес­
сов в металле при температурах транспортирова­
ния и хранения (от -50 до +50 °С) [3], следствием 
чего становится стабильность химического соста­
ва, а следовательно, и аттестованных характе­
ристик СО. 

Стабильность в течение более 30 лет стружки 
и порошка углеродистых и легированных сталей, 
сплавов и чугунов подтверждается практикой 
применения указанных СО (при соблюдении 
условий хранения и транспортирования, преду­
смотренных паспортом) на предприятиях и в 
аналитической лаборатории испытательного 
центра Института. 

Монолитные СО для физических методов 
анализа еще в меньшей степени, чем стружка, 
подвержены влиянию внешних воздействий и об­
ладают неизменными метрологическими харак­
теристиками в течение более 50 лет. Монолит­
ные СО не нуждаются в проверке стабильности в 
течение этого времени. 

Опыт производителей стандартных образцов 
показал, что среди дисперсных материалов СО, 
состав которых подвержен изменениям, оказа­
лись сульфидные руды, агломераты, некоторые 
ферросплавы и лигатуры [5]. Немногочисленные 
примеры из практики приведены в работе [15]. 
Так, американский СО малоуглеродистого фер­
рованадия в течение года пришел в негодность 
из-за нестабильности. В стандартном образце 
феррованадия (С077д), выпущенном ИСО более 
40 лет назад, за семь лет после утверждения ат­
тестованное содержание ванадия уменьшилось с 
48,51 до 47,99 % по неустановленной причине. 
Кроме того, известен случай увеличения за три 
года содержания углерода в образце силикокаль-
ция (СО 332) более чем на 0,1 % за счет взаимо­
действия с углекислотой окружающего воздуха. 

З а к л ю ч е н и е 

Большинство дисперсных материалов СО 
руд, шлаков, флюсов, огнеупоров, ферросплавов 
и других материалов прошло проверку стабиль­
ности: СО имеют фактический срок годности 
экземпляра более 10 лет. 

Мониторинг стабильности дисперсных мате­
риалов СО, выпущенных Институтом, позволяет 
выявить единичные случаи их нестабильности 
(СО Р34, Р35 и Ш5в). 

Для вновь выпускаемых дисперсных СО срок 
годности экземпляра назначают с учетом ста­
бильности аналогичного материала. При выпус­
ке новых дисперсных материалов СО, не име­
ющих аналогов, контроль стабильности про­
водится через 3 - 5 лет или при первом обнару­
жении отличий химического состава СО от атте­
стованных значений. 

Таким образом, большой массив данных по 
исследованию фактической стабильности мате­
риалов стандартных образцов и постоянный мо­
ниторинг их стабильности позволяют ЗАО 
«ИСО» оперативно контролировать возможное 
изменение их состава, а также обоснованно на­
значать сроки годности экземпляров СО. 

Л И Т Е Р А Т У Р А 

1. ГОСТ Р 8.810-2012. Государственная система обеспечения 
единства измерений (ГСП). Стандартные образцы. Програм­
ма и методика определения метрологических характери­
стик. — М.: Стандартинформ, 2019. — 15 с. 

2. ГОСТ ISO Guide 30-2019. Стандартные образцы. Некоторые 
термины и определения. М.: Стандартинформ, 2019. — 8 с. 

3. ГОСТ ISO Guide 35-2015. Стандартные образцы. Общие и 
статистические принципы сертификации (аттестации). — М.: 
Стандартинформ, 2017. — 57 с. 

4. ГОСТ ISO Guide 34-2014. Общие требования к компетент­
ности изготовителей стандартных образцов. — М.: Стандарт­
информ, 2019. — 35 с. 

5. П л и н е р Ю. Л., С т е п и н В. В., У с т и н о в а В. И. Стандартные 
образцы металлургических материалов. — М.: Металлургия, 
1976.—296 с. 



38 « З а в о д с к а я л а б о р а т о р и я . Д и а г н о с т и к а м а т е р и а л о в » . 2 0 2 3 . Т о м 89. № 2. Ч а с т ь II 

6. Ш а е в и ч А. Б. Стандартные образцы для аналитических це­
лей. — М.: Металлургия, 1987. — 184 с. 

7. Р 50.2.031-2003. Рекомендации по метрологии. Стандартные 
образцы состава и свойств веществ и материалов. Методика 
оценивания характеристики стабильности. — М.: Госстан­
дарт России, 2004. 

8. Л а п п о С. И., Р у б и н ш т е й н Е. А. Проверка стабильности 
материала стандартных образцов ферросплавов / Стандарт­
ные образцы в черной металлургии: тем. отр. сб. № 9. — М.: 
Металлургия, 1980. С. 29 - 32. 

9. В а с и л е в с к а я Л. В., П ы р и н а М. П. Стабильность химиче­
ского состава стандартных образцов / Разработка и примене­
ние стандартных образцов материалов черной металлургии: 
тем. сб. науч. тр. — М.: Металлургия, 1985. С. 29 - 31. 

10. Р у б и н ш т е й н Е. А., К о л т у н о в а Л. В. Стабильность стан­
дартных образцов состава ферросплавов / Метрологический 
контроль в химико-аналитических лабораториях: тем. сб. 
науч. тр. — М.: Металлургия, 1989. С. 57 - 60. 

11. В а с и л е в с к а я Л. В., Р у б и н ш т е й н Е. А., К р у г л о в а М. Н., 
М ы с о в а Е. П. Изучение стабильности химического состава 
стандартных образцов железорудного сырья / Новые методы 
аттестации стандартных образцов: тем. сб. науч. тр. — М.: 
Металлургия, 1986. С. 37 - 41. 

12. В а с и л е в с к а я Л. В., Ш о р и и а 3. Г., Э и д е б е р я Т. С , База-
н о в а Л. А . Изучение стабильности материала стандартных 
образцов хромовых и марганцевых руд и огнеупоров / Атте­
стация и применение стандартных образцов материалов чер­
ной металлургии: тем. сб. науч. тр. — М.: Металлургия, 1987. 
С. 44 - 47. 

13. Р у б и н ш т е й н Е. А., К о л т у н о в а Л. В. Стабильность хими­
ческого состава стандартных образцов огнеупоров / Контроль 
качества аналитических работ в черной металлургии: тем. сб. 
науч. тр. № 4. — М.: Металлургия, 1994. С. 55 - 59. 

14. Р у б и н ш т е й н Е. А., К о л т у н о в а Л. В. Стабильность хими­
ческого состава флюсов и шлаков / Разработка и применение 
стандартных образцов материалов черной металлургии: тем. 
сб. науч. тр. —М.: Металлургия, 1990. С. 51 - 53. 

15. П л и н е р Ю. Л., К у з ь м и н И. М. Метрологические проблемы 
аналитического контроля качества металлопродукции. — М.: 
Металлургия, 1989. — 216 с. 

REFERENCES 
1. GOST R 8.810-2012. State system for ensuring the uniformity 

of measurements. Reference materials. The programme and 
procedure for the determination of metrological characteris­
tics. — Moscow: Standartinform, 2014. — 8 p. [in Russian]. 

2. ISO Guide 30:2015. Reference materials. Selected terms and 
definitions, https://www.iso.org/standard/46209.html (accessed 
December 10, 2022). 

3. ISO Guide 35:2006. Reference materials. General and statis­
tical principles for certification, https://www.iso.org/standard/ 
32269.html (accessed December 10, 2022). 

4. ISO Guide 34:2009. General requirements for the competence 
of reference material producers, https://www.iso.org/standard/ 
50174.html (accessed December 10, 2022). 

5. Pliner Y. L., Stepin V. V, Ustinova V. I. The CRMs of metal­
lurgical materials. — Moscow: Metallurgiya, 1976. — 296 p. [in 
Russian]. 

6. Shaevich A. B. The CRMs for analytical purposes. — Moscow: 
Metallurgiya, 1987. — 184 p. [in Russian]. 

7. R 50.2.031-2003. Metrological recommendations. The CRMs of 
materials and substances composition and characteristic. The 
methods of stability characteristic estimation. — Moscow: 
Gosstandart Rossii 2004 [in Russian]. 

8. Lappo S. I., Rubinshtein E. A. The stability control of 
ferroalloy material CRM's / CRMs in ferrous metallurgy: sec­
toral thematic collection. N 9. — Moscow: Metallurgiya, 1980. 
P 2 9 - 3 2 [in Russian]. 

9. Vasilevskaya L. V, Pirina M. P. The stability of CRMs chemi­
cal composition / The development and application of reference 
materials: thematic collection of scientific papers. — Moscow: 
Metallurgiya, 1985. P 29 - 31 [in Russian]. 

10. Rubinshtein E. A., Koltunova L. V The stability of composi­
tion of ferroalloys CRMs / Metrological control in the chemical 
laboratory: thematic collection of scientific papers. — Moscow: 
Metallurgiya, 1989. P 57 - 60 [in Russian]. 

11. Vasilevskaya L. V, Rubinshtein E. A., Kruglova M. N., 
Mysova E. P. The stability research of the chemical composi­
tion of the iron ore raw material CRM's / New methods of 
CRM's certification: thematic collection of scientific papers. — 
Moscow: Metallurgiya, 1986. P 37 - 41 [in Russian]. 

12. Vasilevskaya L. V, Shorina Z. G., Andebery T. S., Bazano-
va L. A. The stability research of the chrome and manganese 
ores material and refractory CRM's / Certification and applica­
tion of ferrous metallurgy materials CRM's: thematic collection 
of scientific papers. — Moscow: Metallurgiya, 1987. P 44 - 47 
[in Russian]. 

13. Rubinshtein E. A., Koltunova L. V. The chemical composi­
tion stability of refractory CRM's / The control of analytical 
work in ferrous metallurgy: thematic collection of scientific pa­
pers. N. 4. — Moscow: Metallurgiya, 1994. P 55 - 59 [in Rus­
sian]. 

14. Rubinshtein E. A., Koltunova L. V. The chemical composi­
tion stability of flux and slag / The development and application 
of ferrous metallurgy CRM's: thematic collection of scientific 
papers. — Moscow: Metallurgiya, 1990. P 51 - 53 [in Russian]. 

15. Pliner Yu. L., Kuzmin I. M. Metrological problems of analyti­
cal quality control of metal products. — Moscow: Metallurgiya, 
1989. — 216 p. [in Russian]. 

https://www.iso.org/standard/46209.html
https://www.iso.org/standard/
https://www.iso.org/standard/


«Заводская л а б о р а т о р и я . Д и а г н о с т и к а м а т е р и а л о в » . 2023. Том 89. № 2. Часть II 39 

DOI: https://doi.org/10.26896/1028-6861-2023-89-2-II-39-42 

ИЗГОТОВЛЕНИЕ СПЕЦИАЛЬНЫХ СТАЛЕЙ ДЛЯ СТАНДАРТНЫХ 
ОБРАЗЦОВ В УСЛОВИЯХ ООО «ЛАСМЕТ» 

© Радий Вадимович Сирикут*, Александр Николаевич Мазиичевский 

Общество с ограниченной ответственностью «Лаборатория специальной металлургии» ( 0 0 0 «Ласмет»), Россия, 454047, 
г. Челябинск, 2-я Павелецкая ул., д. 18; *e-mail: mail@lasmet.ru 

Статья поступила 4 декабря 2022 г. Поступила после доработки 13 декабря 2022 г. 
Принята к публикации 28 декабря 2022 г. 

Рассмотрена технология производства специальных сталей определенного химического со­
става для стандартных образцов, которая включает в себя выплавку стали или сплава за­
данного состава в вакуумно-индукционной печи с применением особо чистых шихтовых 
материалов, последующую ковку полученного слитка за несколько переделов на молотах с 
массой падающей части 7 и 3 т и прокатку на универсальном стане 250 в готовую продук­
цию, а также дополнительные исследования в случае необходимости. Сплавы некоторых 
марок предварительно выплавляли в лабораторной вакуумно-индукционной печи в соот­
ветствии с выбранной схемой микролегирования металла, а затем подвергали горячей де­
формации и испытаниям на горячую пластичность, которую оценивали с использованием 
пластометра (научно-исследовательский институт металлургии, г. Челябинск). Получен­
ные в ходе исследований данные позволяли скорректировать соответствующим образом 
технологию выплавки (за счет применения оптимального количества микролегирующих 
присадок) и горячей деформации (за счет выбора температуры нагрева под ковку) металла 
в условиях опытно-промышленного производства. Данную технологию неоднократно ис­
пользовали для получения металлопродукции, послужившей основой для изготовленных в 
Институте стандартных образцов (г. Екатеринбург) стандартных образцов серий 
ЛГ32 - 36, ЛГ56 - 64, НГ15 - 17 и некоторых других. Предложенный способ обеспечивает 
высокую чистоту металла по растворенным газам, вредным примесям и неметаллическим 
включениям, что позволило в краткие сроки поставлять металл высокого качества для 
нужд заказчика. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : стандартные образцы; вакуумно-индукционная плавка; ковка; горячая 
пластичность. 

PRODUCTION OF THE STEELS OF SPECIAL DUTY AT THE "LASMET" LTD. 
FOR DEVELOPING REFERENCE SAMPLES 
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A technology for production of special steels of a given chemical composition for reference samples is con­
sidered. The developed technology includes smelting of the steel (alloy) of a given composition in a vacuum 
induction furnace using high purity charge materials followed by forging of the ingot in several stages on 
hammers with a mass of the falling part 7 and 3 tons and rolling on a universal mill 250 into finished bars. 
Alloys of several grades were preliminarily smelted in a laboratory vacuum induction furnace in accor­
dance with the chosen scheme of metal microalloying and then subjected to hot deformation and hot plas­
ticity tests. The hot plasticity was evaluated on a plastometer designed by the Research Institute of Metal­
lurgy (Chelyabinsk). The data obtained during the research made it possible to adjust the technology of 
smelting (by optimization of the amount of microalloying elements) and hot deformation of metal (by the 
choice of heating temperature for forging) in conditions of pilot production. This technology was repeat­
edly used to obtain metal products which formed a base for reference samples of LG32 - 36, LG56 - 64, 
NG15 -17 series and some others manufactured at the Institute for Certified Reference Materials 
(Yekaterinburg). The developed technique ensures a high purity of the produced metal in terms of dis­
solved gases, harmful impurities and non-metallic inclusions, which made it possible to provide the cus­
tomer with high-quality metal in a short time frame. 

Keywords: reference materials; vacuum-induction melting; forging; hot plasticity. 
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В в е д е н и е 

Широко известно, что стандартные образцы 
(СО) являются важнейшей составляющей кон­
троля химического состава сталей и сплавов, про­
изводимых на металлургических предприятиях 
нашей страны [1]. Без применения СО практи­
чески невозможно метрологическое обеспечение 
требуемой точности оборудования, используемо­
го для количественного химического анализа 
[ 2 - 5 ] . 

Различают несколько видов СО [6]: государ­
ственный стандартный образец (ГСО) — сер­
тифицированный стандартный образец, тип ко­
торого утвержден (признан) национальным орга­
ном по метрологии, применяемый во всех облас­
тях национальной экономики страны, включая 
сферы законодательной метрологии; отраслевой 
стандартный образец (ОСО) — стандартный об­
разец, признанный уполномоченным органом 
отрасли промышленности; стандартный образец 
предприятия (СОП) — стандартный образец, 
признанный руководством предприятия (органи­
зации) для его последующего применения на 
этом предприятии (в организации). 

Следует отметить, что Институт стандартных 
образцов (ЗАО «ИСО») — ведущий производи­
тель ГСО в России, номенклатура которых уже 
насчитывает свыше 530 наименований: от сырья 
(руды, ферросплавы) до металлов (чугун, сталь, 
сплавы) и отходов металлургического производ­
ства (шлак, пыль) [3]. Важной особенностью ра­
боты Института является не только изготовление 
СО для нужд отечественной металлургии, но и 
разработка различных методик анализа с приме­
нением как химических, так и инструментальных 
методов [7]. 

История сотрудничества Лаборатории спе­
циальной металлургии (ООО «Ласмет») и ЗАО 
«ИСО» насчитывает без малого 20 лет. За это 
время по заказам ЗАО «ИСО» сотрудниками ла­
боратории разработана технология производства 
специальных сталей и сплавов заданного хими­
ческого состава, использованных ЗАО «ИСО» 
для изготовления ряда стандартных образцов. 
Так, например, ООО «Ласмет» принимало непо­
средственное участие в изготовлении партий ме­
таллопродукции, послужившей основой для стан­
дартных образцов сталей и сплавов серий ЛГ32 -
36 (сталь легированная типов 12Х18Н9Т -
12Х18Н12Т), ЛГ56 - 64 (сталь легированная типов 
09Х14Н1В2БР, 03Х21Н21М4ГБ, 20Х25Н20С2, 
03ХН28МДТ, ХН35ВТ), НГ15 - 17 (сплав преци­
зионный типа 29НК, ЗЗНК) и некоторых других. 

М а т е р и а л ы и м е т о д ы и с с л е д о в а н и я 

Основной сложностью при изготовлении ме­
таллопродукции по заказам ЗАО «ИСО» было 

обеспечение заданного химического состава. При 
выплавке в опытно-промышленных условиях в 
вакуумно-индукционной печи с развесом слитков 
около 500 кг для обеспечения указанных требова­
ний часто приходилось специально подбирать 
шихтовые материалы наивысшего качества с ми­
нимальным количеством примесей. Шихтовые 
материалы делили на две партии: в завалку за­
кладывали тугоплавкие и не склонные к угару 
металлы, а в подвалку — легкоокисляющиеся ма­
териалы и металлы с низкой температурой плав­
ления. Плавление заканчивали в момент доведе­
ния расплава до оптимальной для него темпера­
туры и подачи в камеру печи аргона. Расплав 
разливали в изложницы в атмосфере аргона. 

Полученные слитки обтачивали на токарных 
станках (рисунок) и затем деформировали, как 
правило, по следующей схеме: ковка обточенного 
слитка сначала на молоте с массой падающей 
части (МПЧ) 7 т за несколько выносов, затем — 
на молоте с МПЧ 3 т в профильных бойках до по­
луфабриката диаметром 90 мм; дальнейшую де­
формацию осуществляли в несколько переделов 
на универсальном прокатном стане 250 до сорто­
вого проката диаметром 40 мм. 

Тщательная подготовка к процессу выплавки 
по описанной технологии позволяла обеспечи­
вать заданный химический состав металлопро­
дукции: металл многократно анализировали как 
на стадии выплавки, так и после получения сор­
товой продукции. 

Описанную выше общую технологию коррек­
тировали как по температурному режиму нагре­
ва расплава, так и по температурно-временным 
режимам горячей деформации в зависимости от 
особенностей конкретного сплава. 

Для отработки технологии изготовления осо­
бо сложных сплавов, например, ЛГ56 - 58, перед 
изготовлением в опытно-промышленных услови­
ях по описанной схеме выплавляли опытную 
партию в лабораторной вакуумно-индукцион­
ной печи емкостью 25 кг для нахождения опти­
мальных количеств микролегирующих присадок. 
Полученный слиток подвергали горячей дефор­
мации и определяли горячую пластичность с ис­
пользованием пластометра пролизводства Челя­
бинского НИИ металлургии методом одноосного 
растяжения образцов при заданных температу­
рах нагрева. Пластометр (отечественный аналог 
американской установки Gleeble 3800) обеспечи­
вает любую скорость деформации от 0,001 до 
150 с - 1 при температурах до 1300 °С. Максималь­
ное усилие деформации — 6 т, максимальный 
рабочий ход ~45 мм, что позволяет достаточно 
точно определять реологические свойства испы­
тываемого металла. Точность аналитических и 
технологических расчетов энергосиловых пара­
метров различных процессов обработки металла 
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Внешний вид металлопродукции для СО: а 
деформацией на 0 4 0 мм 

Metal products used in production of reference mater ia l s : a 
products before final deformation by 0 4 0 m m 

обточенные слитки массой 500 кг; б — подкат перед заключительной 

t u r n e d ingots weighing 500 kg; 6 — semifinished rolled 

давлением в значительной степени обусловлена 
точностью определения сопротивления деформа­
ции o s, поскольку данный параметр входит в рас­
четные формулы в виде сомножителя. 

Сопротивление деформации o s представляет 
собой интенсивность напряжений, достаточную 
для осуществления пластической деформации 
данного материала при заданных условиях де­
формирования. При одноосном растяжении или 
сжатии сопротивление деформации часто прини­
мают за «истинное напряжение течения». Одна­
ко наиболее точным видом испытаний для опре­
деления сопротивления деформации является 
растяжение, свободное от таких снижающих точ­
ность факторов, как трение на торцах при испы­
таниях на сжатие и неравномерное распределе­
ние касательных напряжений при кручении. Не­
достаток метода испытания на одноосное растя­
жение заключается в том, что максимальная сте­
пень деформации ограничивается началом 
образования шейки и, как правило, не превыша­
ет 40 %. Следовательно, реологическое поведе­
ние деформируемых материалов достаточно пол­
но характеризуется кривыми течения, которые 
отражают взаимодействие процессов деформаци­
онного упрочнения и таких процессов динамиче­
ского разупрочнения, как динамический возврат 
(полигонизация), динамическая и метадинамиче-
ская рекристаллизация. Управление этими про­
цессами и их целенаправленное использование 
позволяют не только оптимизировать энергоси­
ловые и технологические параметры различных 

процессов обработки металла давлением, но и в 
значительной степени определяют физико-меха­
нические свойства и структурное состояние гото­
вой продукции [8 - 10]. 

З а к л ю ч е н и е 

Таким образом, разработана и многократно 
опробована технология получения высокочистых 
сталей и сплавов специального назначения для 
изготовления СО. Технология позволяет полу­
чить высококачественную металлопродукцию с 
высокой степенью чистоты по неметаллическим 
включениям, примесным элементам и растворен­
ным в металле газам. 
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АТТЕСТАЦИЯ СТАНДАРТНЫХ ОБРАЗЦОВ МЕТОДОМ 
АТОМНО-ЭМИССИОННОЙ СПЕКТРОМЕТРИИ С 
ИНДУКТИВНО-СВЯЗАННОЙ ПЛАЗМОЙ С ИСПОЛВЗОВАНИЕМ 
ГРАДУИРОВКИ ПО ОТНОШЕНИЯМ КОНЦЕНТРАЦИЙ 
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Метод атомно-эмиссионной спектрометрии с индуктивно-связанной плазмой (АЭС-ИСП) 
с градуировкой по отношениям концентраций позволяет значительно улучшить аттесто­
ванные характеристики стандартных образцов состава металлов, сплавов, технических и 
геологических материалов за счет исключения из общей погрешности анализа погреш­
ностей взятия навески, доведения раствора до конечного объема и добавления внутреннего 
стандарта. Для полного перевода в раствор ильменитовых и цирконовых концентратов, а 
также огнеупоров и геологических проб с высоким содержанием хрома, разработан способ 
сплавления с гидроксидом лития в серебряных тиглях. По сравнению со сплавлением с ме-
таборатом лития в платиновых тиглях предлагаемый метод обладает следующими преиму­
ществами: стоимость тиглей значительно ниже, растворимость плава выше, появляется 
возможность определения бора как примеси в анализируемых материалах. Основной 
принцип градуировки по отношениям концентраций — сумма аттестованных массовых 
долей и, соответственно, положительных погрешностей определяемых компонентов не мо­
жет превышать 100 % — необходимо применять при аттестации стандартных образцов 
даже тогда, когда не используется метод АЭС-ИСП. В то время как обычные способы гра­
дуировки используют одномерное пространство и одномерную прослеживаемость, градуи­
ровка по отношениям концентраций создает п -мерное пространство и обеспечивает более 
высокую точность результатов за счет re-мерной прослеживаемости. Необходимо создать 
теорию п -мерной прослеживаемости, которая обеспечит на практике более надежную атте­
стацию стандартных образцов по сравнению с существующими принципами. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : градуировка по отношениям концентраций; ильменитовые концент­
раты; огнеупоры; серебряные тигли; стандартные образцы; сплавление с гидроксидом ли­
тия; прослеживаемость; re-мерная прослеживаемость; цирконовые концентраты. 
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An ICP-AES method with Concentration Ratio Calibration (calibration in relative concentrations) makes 
it possible to improve significantly the metrological characteristics of certified reference materials (metals, 
alloys, technical and geological materials). The main reasons for this improvement are the advantages of 
the ICP-AES in combination with the advantages of the Concentration Ratio Calibration. The errors of 
sample weighting and the uncertainty of final volume, as well as the error attributed to the addition inter­
nal standard aliquot are excluded from the total error of analysis. Lithium hydroxide fusion in silver cruci­
bles has been developed for the complete transfer of the ilmenite and zirconium concentrates, as well as 
Mg- and Cr- based refractories into solution. Compared with fusion with lithium metaborate in platinum 
crucibles, the proposed method is advantageous for a significantly lower cost of crucibles, higher solubility 
of the melt, and possibility of boron determination as an impurity in the analyzed materials. When certify­
ing the reference samples, it is necessary to use the main principle of Concentration Ratio Calibration, i.e., 
the total amount of certified mass fractions and positive errors of the components to be determined should 
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not exceed 100 % even when the ICP-AES method is not used. While conventional calibration methods use 
one-dimensional space and one-dimensional traceabihty the concentration ratio calibration works in re-di­
mensional space and provides higher accuracy of results due to n-dimensional traceabihty It is necessary 
to develop a theory of re-dimensional traceabihty which will provide a more reliable certification of refer­
ence samples in practice than the one-dimensional traceabihty that exists today. 

Keywords: concentration ratio calibration; ilmenite concentrates; zircon concentrates; refractories; sil­
ver crucibles; lithium hydroxide fusion; traceabihty; re-dimensional traceabihty 

В в е д е н и е 

Применение атомно-эмиссионной спектро­
метрии с индуктивно-связанной плазмой (АЭС-
ИСП) в сочетании с градуировкой по отношени­
ям концентраций позволяет значительно повы­
сить точность определения компонентов в метал­
лах, сплавах [1, 2], геологических образцах [3, 4] 
и технических материалах [5]. Этот метод анали­
за применим во всех случаях, когда можно утвер­
ждать, что сумма содержаний основного (Сосн) и 
остальных компонентов (Съ С2, ..., Сп) в образце 
составляет 100 %: 

+ СХ + С2 + ... + Сп = 100 %. (1) 

При делении всех членов уравнения (1) на 
Со с н получится основное уравнение для расчета 
содержаний компонентов в образцах: 

1 С, С 
1 + — — + 

2-+...+ -^ 
100% 

(2) 

Градуировочные графики строят в координа­
тах «относительная интенсивность (отношение 
интенсивностей сигналов определяемого элемен­
та и основы, /эл//осн) — отношение концентраций 
определяемого компонента и основы (Сэл/Сосн)». 
Количество градуировочных графиков совпадает 
с количеством определяемых компонентов в про­
бе. При анализе неизвестного образца по градуи-
ровочным графикам рассчитывают отношения 
концентраций, затем — концентрацию основы и 
концентрации остальных компонентов. 

Для использования градуировки по отноше­
ниям концентраций подходят любые методы, ко­
торые могут обеспечить одновременное опреде­
ление всех компонентов в образце, например, 
АЭС с искровым возбуждением, АЭС-ИСП, рент-
генофлуоресцентный анализ [6, 7]. Если есть 
компоненты пробы (Сост), которые не могут быть 
определены данным методом, они должны быть 
определены альтернативными методами. В этом 
случае содержания компонентов в образцах 
(Сизм), рассчитанные в соответствии с уравнени­
ем (2), необходимо скорректировать: 

С = С„ 
100% - С 0 

100% 
(3) 

Перечисленные выше методы хорошо подхо­
дят для рутинного анализа неизвестных проб. 
Для аттестации стандартных образцов предпоч­
тительнее использовать метод АЭС-ИСП, име­
ющий ряд преимуществ: высокую чувствитель­
ность, низкий уровень матричных влияний, ли­
нейность градуировочных графиков в пределах 
4 - 6 порядков величины концентрации [8]. 
Самым главным достоинством метода являются 
обеспечение прослеживаемости к исходным чис­
тым компонентам и независимость от суще­
ствующих стандартных образцов: градуировоч­
ные растворы могут быть легко смоделированы. 
Это позволяет определять новые компоненты, 
которые не были аттестованы ранее, и предот­
вращает перенос ошибок аттестации предыду­
щих стандартных образцов на новые. 

Благодаря градуировке по отношениям кон­
центраций применительно к методу АЭС-ИСП из 
общей погрешности анализа исключаются по­
грешности градуировки мерной посуды и взве­
шивания навесок анализируемых материалов 
[3]. Аналитические линии основных компонен­
тов имеют большие значения интенсивностей и 
не подвержены матричным влияниям и спек­
тральным наложениям по сравнению с линиями 
добавляемых внутренних стандартов. 

Для успешного применения метода АЭС-
ИСП с градуировкой по отношениям концентра­
ций необходимо выполнить следующие условия: 
1) процедура подготовки проб к анализу должна 
быть единой, простой, экспрессной, с минималь­
ным расходом химических реактивов; 2) опреде­
ление всех элементов (и матричных, и примес­
ных), присутствующих в анализируемых образ­
цах, должно быть одновременным. 

Э к с п е р и м е н т а л ь н а я ч а с т ь 

В работе использовали спектрометры ЮАР 
7400 Duo и ЮАР PRO ХР Duo (Thermo Fisher 
Scientific, США) с одновременным измерением 
интенсивностей аналитических линий элементов 
и двойным наблюдением плазмы в диапазоне 
длин волн от 166 до 847 нм. Спектрометры кон­
тролируются программным обеспечением iTEVA 
и/или Qtegra, каждое из которых позволяет осу­
ществлять градуировку спектрометра по отноше­
ниям концентраций. 
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Условия измерений и параметры источника 
ИСП для спектрометров ЮАР 7400 Duo и ЮАР 
PRO ХР Duo в режиме двойного наблюдения 
плазмы приведены ниже: 

Число параллельных измерений 2 
Время интегрирования детектора, с 10 
Распылитель MiraMist 
Распылительный поток, л/мин 0,60 
Вспомогательный поток, л/мин 0,5 
Охлаждающий поток, л/мин 12 
Мощность, подводимая к плазме, Вт 1000 
Скорость вращения перистальтического 

насоса, миьг1 60 

Для полного разложения стандартных образ­
цов ильменитового (ГСО 8850-2006) и цирконо-
вого (ГСО 4087-87) концентратов, огнеупора 
хромитопериклазового типа ХПЗ (ГСО 4117-87), 
дунита СДУ-1 (ГСО 4233-88) исследовали сплав­
ление с гидроксидом лития в серебряных тиглях. 
Применяли гидроксид лития производства ПАО 
«ХМЗ» (г. Красноярск), системы HotBox 300 
(ООО «Сибирские Аналитические Системы», 
г. Красноярск) для работы с пробирками вмести­
мостью 110 см3, серебряные тигли № 102-7 по 
ГОСТ 6563, муфельные печи с максимальной 
температурой нагрева не менее 900 °С. 

Навески гидроксида лития массой 1 г и цир-
конового концентрата массой 0,1 г помещали в 
тигель и проводили сплавление при температуре 
720 °С в течение 20 мин. После охлаждения ти­
гель помещали в полипропиленовую пробирку 
вместимостью 110 см3, добавляли 70 см3 раствора 
разбавленной НС1 (1:5) и 0,25 см3 НГ Пробирку 
закрывали крышкой и помещали в систему 
HotBox 300 при температуре 100 °С до полного 
растворения плавня, которое обычно продолжа­
лось от 30 до 60 мин. Полученный раствор пере­
носили в другую пробирку или в пластиковую 
мерную колбу и доводили объем раствора до 
100 см3 разбавленной НС1 (1:5). 

Растворение ильменитовых концентратов, 
геологических образцов и огнеупоров с высоким 
содержанием хрома проводили по такой же схе­
ме, но сплавление выполняли при температуре 
820 °С и при растворении плавня добавляли 
0,1 см3 НГ Увеличение температуры необходимо 
для сплавления хромита, который присутствует в 
больших количествах, в частности, в ильменито­
вых концентратах. Он не полностью переходит в 
раствор, если сплавление проводить при мень­
ших температурах. 

Сплавление с гидроксидом лития в сере­
бряных тиглях имеет ряд преимуществ по срав­
нению с популярным вариантом сплавления с 
метаборатом лития в платиновых тиглях [9]: 
стоимость тиглей значительно меньше; стои­
мость применяемых муфельных печей — ниже; 

выщелачивание плава происходит существенно 
быстрее и проще, так как не нужно переводить в 
раствор большие количества борной кислоты; 
меньше уровень спектральных наложений; появ­
ляется возможность определения бора в анализи­
руемых материалах. 

Для градуировки спектрометра использовали 
растворы, которые готовили из циркония, тита­
на, магния, других металлов чистотой не менее 
99,95 % и многоэлементных аттестованных сме­
сей — растворов МЭС-1 (СОП 15608-2014), 
МЭС-2 (СОП 15615-2014), МЭС-3 (СОП 15616-
2014), МЭС-4 (СОП 15617-2014) производства 
ООО НПП «Скат» (г. Новосибирск). Растворы 
серы добавляли из фиксанала серной кислоты. 

О б с у ж д е н и е р е з у л ь т а т о в 

При анализе стандартных образцов каждого 
типа уравнение 2 было преобразовано следу­
ющим образом. 

Для цирконовых концентратов: 

1 + 
' S i O , 

' Z r O , 

' Н Ю , 

' Z r O , 
•+...+ • 

C T i 0 , 100 % 
(4) 

' Z r O , ' Z r O , 

для ильменитовых концентратов: 

1 + 
'A1,0, 

' Т Ю , 

«СаО 

' Т Ю , 
+...+ • 

C Z r 0 , 100 % 

-тю, ' T i O , 

(5) 

для огнеупоров и геологических материалов с 
большим содержанием Mg: 

1 + 
'А1,0 2 и з . СаО . . C Z r 0 , 100 % 

'MgO 'MgO ^MgO ^"MgO 

(6) 

В этих уравнениях все элементы записаны в 
виде оксидов: А1 2 0 3 , СаО, ..., ТЮ 2, Z r 0 2 . В случае 
ильменитовых концентратов железо было вклю­
чено в формулу 5 в виде оксида железа (II, III) — 
F e 3 0 4 . 

Для определения компонентов использовали 
аналитические линии, указанные в табл. 1. 

Результаты анализа стандартных образцов 
представлены в табл. 2 - 4 . Можно отметить хо­
рошее совпадение полученных результатов с ат­
тестованными характеристиками этих образцов. 
В то же время есть основания полагать, что атте­
стованное значение массовой доли Z r 0 2 в ГСО 
4087-87 на самом деле представляет собой сумму 
массовых долей Z r 0 2 и НГО2, которая была опре­
делена в соответствии с ГОСТ 13997.4-84 [10]. 

Результаты анализа показывают, что в ГСО 
8850-2006 присутствуют в значимых количест­
вах Ce0 2 , MgO, MnO, N b 2 0 5 , V 2 0 5 , Z r 0 2 и другие 
компоненты, в ГСО 4117-87 — MnO, Р 2 0 5 , S0 3 , 
ТЮ2. 
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Таблица 1. Аналитические линии элементов при анализе стандартных образцов методом АЭС-ИСП 

Table 1. Analytical lines for analysis of reference materials by ICP-AES 

Объект анализа Линия внутреннего стандарта, 
обзор плазмы Линии элементов, нм 

Цирконовые 
концентраты 

Ильменитовые 
концентраты 

Огнеупоры с 
высоким содер­
жанием Mg и Сг 

Zr II 256,887 нм, Al I 394,401, Се II 413,765, Сг II 205,560, Fe II 240,488, La II 333,749, 
аксиальный Mg II 279,553, Mn II 257,610, Nb II 309,418, P 1178,284, Th II 401,913, 

YII 371,030 

Zr II 256,887 нм, радиальный Hf II 277,336, Si I 251,920, Ti II 334,941. 

Ti II 284,191 нм, Ca II 317,933, Ce II 413,765, Cu I 217,894, К I 769,896, La II 333,749, 
аксиальный Mn II 257,610, Mo II 202,030, Na I 589,592, Nb II 309,418, P I 178,284, 

S I 180,731, Th II 401,913, VII 292,464, YII 371,030, Zr II 343,823 

Ti II 284,191 нм, радиальный Al I 237,312, Cr II 284,325, Fe II 275,574, Mg I 285,213, Si I 288,158 

Mg II 202,582 нм, аксиальный 

Mgl l 279,079 нм, радиальный 

P I 178,284, S I 180,731 

Al I 394,401, Ca II 317,933, Cr II 267,716, Fe II 275,574, Mn II 257,610, 
Si I 288,158, T i l l 337,280 

Таблица 2. Результаты анализа ГСО 4087-87 (Р = 0,95) 

Table 2. Results of analysis of CRM 4087-87 (P = 0.95) 

Компонент 

A1203 

Ce0 2 

Fe 2 0 3 

ню2 
La 2 0 3 

MnO 

P 2 O 6 

Si02 

T h 0 2 

Ti0 2 

Y 20 3 

Z r 0 2 

Аттестовано, 
Сатт ± Д, % масс. 

1,16 ± 0,02 

— 

0,081 ± 0,004 

— 

— 

— 

0,110 ± 0,003 

32,3 ± 0,1 

— 

0,163 ± 0,007 

— 

65,9 ± 0,2 

Найдено, С ± Д, 
% масс. 

1,14 ± 0,03 

0,020 ± 0,003 

0,079 ± 0,003 

1,09 ± 0,03 

0,0055 ± 0,0010 

0,0015 ± 0,0005 

0,108 ± 0,008 

32,15 ± 0,20 

0,014 ± 0,003 

0,158 ± 0,010 

0,103 ± 0,008 

65,10 ± 0,30 

Проблемой одномерного пространства суще­
ствующих методов анализа является неверная 
оценка неопределенности или погрешности ат­
тестованного значения. В качестве примера 
приведем СОП 0276-2015 — СО состава сплава 
палладий - вольфрам производства АО «Екате­
ринбургский завод по обработке цветных метал­
лов» (табл. 5). Метрологические характеристики 
были установлены расчетно-экспериментальным 
методом. 

Аттестация СОП 0276-2015 выполнена в пол­
ном соответствии с существующими инструк­
циями и правилами, которые, однако используют 
одномерное пространство, что приводит к оши­
бочной с точки зрения простейших расчетов и 
здравого смысла оценке погрешности аттесто­
ванного значения СО — ±0,08 %. С учетом мини­
мально возможной массовой доли W 2,99 % мак­
симально возможная массовая доля Pd составля­
ет 97,01 %, и границы абсолютной погрешности 

аттестованного значения должны составлять 
±0,03 %. Данный пример компрометирует суще­
ствующую систему оценки погрешности аттесто­
ванного значения. 

При анализе металлов, сплавов, геологиче­
ских и технических материалов и тем более при 
аттестации стандартных образцов для оценки по­
грешности или расширенной неопределенности 
необходимо перейти из одномерного простран­
ства в /г-мерное, где ошибок станет существенно 
меньше. Этот переход нуждается в создании со­
ответствующей теории, однако, можно выделить 
некоторые особенности новой системы оценки 
погрешности результатов анализа. 

1. В п -мерном пространстве важнейшим 
элементом прослеживаемости становится сумма 
содержаний аттестованных и неаттестованных 
компонентов, которая не может превышать 
100 %. Именно это не позволит сумме аттесто­
ванных массовых долей определяемых компо­
нентов и их положительных расширенных неоп­
ределенностей прийти к заведомо ошибочным 
результатам. 

2. Должна быть получена информация обо 
всех компонентах образца, даже если не все они 
будут аттестованы. 

3. В одномерном пространстве соблюдается 
правило: чем больше массовая доля определяемо­
го компонента, тем больше абсолютная ошибка 
определения. В п-мерном пространстве, начиная 
с определенных значений массовой доли, возни­
кает обратная ситуация: чем больше массовая 
доля, тем меньше абсолютная ошибка определе­
ния. Подтверждением этого факта являются тре­
бования Лондонской биржи драгоценных метал­
лов (LBMA), предъявляемые к методам опреде­
ления золота [11], в соответствии с которыми 
для массовой доли золота 99,500 - 99,900 % до­
пустимая погрешность определения составляет 
±0,015 %, а для 99,900 - 99,980 % — ±0,005 %. 
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Т а б л и ц а 3. 
(Р = 0,95) 

Р е з у л ь т а т ы анализа гсо 8850-2006 

Table 3. Resul t s of analysis of CRM 8850-2006 (P = 0.95) 

Компонент 

A1 2 0 3 

CaO 

C e 0 2 

C r 2 0 3 

Fe 

L a 2 0 3 

MgO 

MnO 

N b 2 0 6 

P 2 O 5 

so3 
S10 2 

T h 0 2 

T10 2 

v 2 o 6 

Y 2 0 3 

Z r 0 2 

Аттестовано, 
С а т т ± Д, % масс. 

1,99 ± 0,05 

— 

— 
2,59 ± 0,08 

24,4 ± 0,1 

— 

— 

— 

0,25 ± 0,01 

— 
1,24 ± 0,05 

56,5 ± 0,1 

— 

Найдено, С ± Д, 
% ] 

2,04 

0,125 

0,132 

2,59 

24,40 

0,065 

0,80 

1,25 

0,082 

0,26 

0,48 

1,04 

0,025 

56,40 

0,215 

0,043 

0,67 

масс. 

± 0,07 

± 0,012 

± 0,008 

± 0,07 

± 0,25 

± 0,005 

± 0,04 

± 0,07 

± 0,008 

± 0,02 

± 0,04 

± 0,11 

± 0,003 

± 0,30 

± 0,010 

± 0,004 

± 0,03 

Т а б л и ц а 4. Р е з у л ь т а т ы анализа ГСО 4117-87 

Table 4. Results of analysis of CRM 4117-87, % wt. 

ГЧ П Л n TT П TT t»TT T 
IVUlvll l l jTlCvTrl 1 

AloOo 

CaO 

C r 2 0 3 

F e 2 0 3 

MgO 

MnO 

P 2 O 6 

S 0 3 

S10 2 

T 1 0 2 

Т а б л и ц а 5. 
0276-2015 

Аттестовано, 
С а т т ± Д, % масс 

4,28 ± 0,04 

1,15 ± 0,02 

22,6 ± 0,1 

8,47 ± 0,04 

54,8 ± 0,2 

— 

— 

8,64 ± 0,05 

— 

Метрологические 

Найдено, С ± Д, 
% масс. 

4,25 ± 0,06 

1,14 ± 0,05 

22,59 ± 0,11 

8,44 ± 0,05 

54,50 ± 0,30 

0,132 ± 0,004 

0,057 ± 0,012 

0,24 ± 0,04 

8,51 ± 0,09 

0,076 ± 0,009 

характеристики СОП 

Table 5. Metrological d a t a of S O P 0276-2015 

Элемент 

Палладий 

Вольфрам 

Аттестованное Границы абсолютной погреш-
значение СО, ности аттестованного значения 

% масс. СО ] 

96,98 

3,00 

три Р = 0,95, ±Д, % масс. 

0,08 

0,01 

Фактор суммы всех компонентов уже сегодня 
должен быть использован при аттестации стан­
дартных образцов. 

З а к л ю ч е н и е 

Метод АЭС-ИСП с градуировкой по отноше­
ниям концентраций позволяет существенно по­
высить точность аттестованных значений стан­
дартных образцов металлов и сплавов, техниче­
ских и геологических материалов. Для растворе­
ния образцов сложного состава — ильменитовых 
и цирконовых концентратов, огнеупоров с высо­
ким содержанием хрома — разработан способ 
сплавления с гидроксидом лития в серебряных 
тиглях. Получено хорошее совпадение резуль­
татов анализа с аттестованными значениями. 
В стандартном образце цирконового концентрата 
аттестованное значение Z r 0 2 представляет на са­
мом деле сумму Z r 0 2 и НГО2. Производителям СО 
необходимо переходить из одномерного про­
странства прослеживаемости в /г-мерное про­
странство. Одним из важнейших факторов такой 
прослеживаемости должна быть сумма аттесто­
ванных и неаттестованных массовых долей ком­
понентов, которая не должна превышать 100 %. 
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РАСШИРЕНИЕ И ОПТИМИЗАЦИЯ НОМЕНКЛАТУРЫ СТАНДАРТНЬК 
ОБРАЗЦОВ ДЛЯ СПЕКТРАЛЬНОГО АНАЛИЗА ЧУГУНА 
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ЗАО «ИСО» традиционно выпускает стандартные образцы для спектрального анализа чу­
гуна. За последние пять лет выпущены наборы ИСО ЧГ24/1 - ИСО ЧГ28/1, ИСО ЧГ35/1 -
ИСО ЧГ40/1, ИСО ЧГ41/1 - ИСО ЧГ45/1, а также два новых стандартных образца чугуна 
ИСО ЧГ56 и ИСО ЧГ57. Для установления аттестованных значений содержаний элемен­
тов использовали как химические, так и инструментальные методы (ИК-спектрометрия, 
атомно-эмиссионная спектрометрия с различными источниками возбуждения спектра, 
рентгенофлуоресцентный анализ и др.). В наборе ИСО ЧГ35/1 - ИСО ЧГ40/1 дополнитель­
но аттестованы Со, Nb и Се, последний также аттестован в образцах ИСО ЧГ24/1, ИСО 
ЧГ26/1 (0,021 и 0,017 % Се соответственно). Показана возможность совместного примене­
ния новых комплектов с выпущенными ранее. В соответствии с запросами потребителей 
во второй половине 2023 г. ЗАО «ИСО» планирует выпуск образца нодулярного чугуна с 
большим числом аттестованных примесей, суммарное содержание которых не превышает 
0,30 %. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : сертифицированный стандартный образец; чугун; атомно-эмиссион­
ная спектрометрия; рентгенофлуоресцентный анализ. 
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REFERENCE MATERIALS FOR SPECTRAL ANALYSIS OF CAST IRONS 
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Certified reference materials are an integral part of laboratory metrological support. They are used in 
spectral analysis for calibration of measuring instruments, quality control of measurement results, in ver­
ification and ensuring the traceability of measurement. The interchangeability between sets, samples of 
new and earlier issues is rather important. The Institute for Certified reference materials maintains the 
current nomenclature of certified reference materials for spectral analysis of cast irons. New samples are 
developed not only to reproduce the previously available characteristics, but also to expand them by in­
creasing the number of certified characteristics or ranges of certified values. The possibility of joint use of 
the new and previously released sets is shown. To comply with consumer demands, we are going to pro­
duce in the second half of 2023 CJSC ISO nodular cast iron with a large number of certified impurities, the 
total content of which does not exceed 0.30%. 

Keywords: certified reference material; cast iron; atomic-emission spectrometry; XRF-spectrometry. 

В в е д е н и е 

С т а н д а р т н ы е о б р а з ц ы я в л я ю т с я неотъемле­
мой ч а с т ь ю метрологического обеспечения лабо­
ратории. О н и н е о б х о д и м ы д л я г р а д у и р о в к и 
средств и з м е р е н и й и к о н т р о л я к а ч е с т в а р е з у л ь т а ­
тов а н а л и з а , и с п о л ь з у ю т с я в п о в е р о ч н ы х с х е м а х 
и о б е с п е ч и в а ю т п р о с л е ж и в а е м о с т ь р е з у л ь т а т о в 
и з м е р е н и й [ 1 - 3 ] . Необходимо и удобно и м е т ь 

возможность з а м е н и т ь и з р а с х о д о в а н н ы й стан­

д а р т н ы й образец н а а н а л о г и ч н ы й . Д л я этой цели 

И н с т и т у т с т а н д а р т н ы х образцов стабильно вы­

п у с к а е т д е й с т в у ю щ и е с т а н д а р т н ы е образцы, 

одновременно р а б о т а я над р а с ш и р е н и е м и х пе­

речня с у ч е т о м запросов п о т р е б и т е л е й . 

В З А О « И С О » а к т и в н о ведется р а б о т а по вы­

пуску с т а н д а р т н ы х образцов д л я спектрального 

https://doi.org/10.26896/1028-6861-2023-89-2-II-49-52
mailto:spectral@icrm-ekb.ru
mailto:spectral@icrm-ekb.ru
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Рис. 1. Градуировочные зависимости для определения 
углерода (а) и фосфора (б), полученные с использованием 
спектрометра Q8 Magellan 

Fig. 1. Calibration curves for carbon (a) and phosphorus 
(6) determination (Q8 Magellan spectrometer) 

анализа чугуна. За последние пять лет выпу­

щены наборы ИСО ЧГ24/1 - ИСО ЧГ28/1 (ГСО 

11666-2020 - ГСО 11670-2020), ИСО ЧГ35/1 -

ИСО ЧГ40/1 (ГСО 11875-2022 - ГСО 11880-2022), 

ИСО ЧГ41/1-ИСО ЧГ45/1 (ГСО 11511-2020 -

ГСО 11515-2020) взамен ранее выпущенных 

комплектов [4]. В дополнение к комплекту ИСО 

ЧГ50 - ИСО ЧГ55 также выпущено два новых 

стандартных образца чугуна ИСО ЧГ56 и ИСО 

ЧГ57. Перечисленные образцы, за исключением 

ИСО ЧГ41/1 - ИСО ЧГ45/1, изготовлены по тех­

нологии, использованной при выпуске комплек­
та ИСО ЧГ50 - ИСО ЧГ55 [5]. 

М а т е р и а л ы и м е т о д ы и с с л е д о в а н и я 

Исследование однородности материала про­
водили методами атомно-эмиссионной спектро­
метрии и рентгенофлуоресцентного анализа в со­
ответствии с методикой, разработанной в Инсти­
туте. 

Методы анализа химического состава чугуна 
разнообразны и хорошо известны, но до сих пор 
совершенствуются [6 - 8]. Для установления ат­
тестованных значений массовых долей элемен­
тов использовали результаты, полученные мето­
дами классической «мокрой» химии, ИК-спектро-
метрии, атомно-эмиссионной спектрометрии с 
индуктивно-связанной плазмой и искровым воз­
буждением спектра, рентгенофлуоресцентного 
анализа, электрохимические методы и др. 

В новых комплектах аттестованные харак­
теристики и диапазоны аналогичны предше­
ствующим выпускам. Набор ИСО ЧГ35/1 - ИСО 
ЧГ40/1 выпущен взамен двух комплектов ЧГЗО -
ЧГ34 (ГСО 9463-2009) и Ч Г 3 5 - Ч Г 4 0 (ГСО 
9420-2009). Диапазоны содержаний элементов 
этих комплектов приведены в таблице. В новом 
наборе дополнительно аттестованы кобальт, нио­
бий, церий, последний также аттестован в образ­
цах ИСО ЧГ24/1 и ИСО ЧГ26/1: значения массо­
вой доли церия составляют 0,021 и 0,017 % соот­
ветственно. 

Для подтверждения взаимозаменяемости и 
обеспечения совместного применения различных 
комплектов, наборов, единичных стандартных 
образцов в ЗАО «ИСО» проводят специальный 
эксперимент, в котором проверяют возможность 
получения единой градуировочной зависимости с 
помощью исследуемых образцов. На рис. 1 - 3 

Диапазоны массовых долей элементов (%), аттестованных в комплектах ЧГЗО - ЧГ34, ЧГ35 - ЧГ40, ИСО ЧГ35/1 - ИСО 
ЧГ40/1 

Ranges of mass fractions values (% wt.) certified in ChG30 - ChG34, ChG35 - ChG40, ICRM ChG35/l - ICRM ChG40/l 

Комплект 

ЧГЗО - ЧГ34 

ЧГ35 - ЧГ40 

ИСО ЧГ35/1 -
- ИСО ЧГ40/1 

Комплект 

ЧГЗО - ЧГ34 

ЧГ35 - ЧГ40 

ИСО ЧГ35/1 -
- ИСО ЧГ40/1 

С 

2,87-
-3,74 

2,43-
-3,34 

2,55-
-3,30 

Мо 

0,0061-
-0,201 

0,027 -
-0,55 

0,031-
- 0,598 

Si 

0,60-
-1,97 

0,617-
-2,30 

0,61-
-2,11 

Ti 

0,0063 -
- 0,064 

0,022 -
-0,18 

0,019-
-0,18 

Mn 

0,54-
-2,10 

0,302 -
-1,56 

0,372 -
-1,54 

Си 

0,077-
- 0,576 

0,090 -
-1,20 

0,102-
-0,99 

Cr 

0,031-
-1,22 

0,233-
-1,98 

0,210-
-1,96 

Sn 

0,013-
-0,29 

— 

0,012-
- 0,073 

Ni 

0,068 -
-0,361 

0,162-
-2,15 

0,188-
-2,30 

Co 

— 

— 

0,0061-
-0,017 

s 
0,018-
- 0,087 

0,021-
- 0,088 

0,026 -
- 0,072 

Nb 

— 

— 

0,003; 
0,011 

P 

0,047 -
- 0,230 

0,038 -
- 0,386 

0,046 -
- 0,350 

Ce 

— 

— 

0,008; 
0,011 

V 

0,0035 -
- 0,294 

0,043 -
- 0,325 

0,010-
- 0,352 
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Рис. 2. Градуировочная зависимость для определения 
хрома, полученная с использованием спектрометра Spec-
trolabMll 

Fig. 2. Calibration curve for chromium determination us­
ing a Spectrolab Mil spectrometer 

приведены примеры градуировочных графиков 
для определения некоторых элементов, получен­
ные с использованием атомно-эмиссионных и 
рентгенофлуоресцентного спектрометров. Все 
градуировочные зависимости построены в коор­
динатах «аттестованное значение массовой доли 
элемента — относительная интенсивность». 

На рис. 4 приведен пример градуировочного 
графика для определения мышьяка, построенно­
го с использованием комплекта ИСО ЧГ50 -
ИСО ЧГ55, с расширенным диапазоном опреде­
ляемых содержаний за счет применения образ­
цов ИСО ЧГ56, ИСО ЧГ57. 

З а к л ю ч е н и е 

Работа по планированию и выпуску новых 
стандартных образцов чугуна показала необ­
ходимость поддерживать выпуск стандартных 
образцов из действующего перечня, а также осу­
ществлять повторный выпуск востребованных 
комплектов (наборов) образцов. При этом про­
водят анализ образцов разных комплектов (набо­
ров) в целях оптимизации их номенклатуры, ис­
ключения повторов в композиции стандартного 
образца. 

Одновременно с поддержанием действующей 
номенклатуры развитие металлургии [9, 10] фор­
мирует запрос на новые образцы, позволяющие 
определять большее число элементов в более ши­
роком диапазоне содержаний. 

Во второй половине 2023 г. запланирован вы­
пуск стандартного образца нодулярного чугуна, 
который характеризуется низким содержанием 
серы, фосфора, кремния, марганца. 

В нодулярном чугуне необходимо контроли­
ровать большое число примесей, суммарное со­
держание которых не должно превышать 0,30 %. 

Рис. 3. Градуировочные зависимости для определения 
титана (а) и фосфора (б), полученные с использованием 
спектрометра ARL 9900 

Fig. 3. Calibration curves for titanium (a) and phosphorus 
(6) determination using an ARL 9900 spectrometer 

Рис. 4. Градуировочная зависимость для определения 
мышьяка, полученная с использованием спектрометра 
Spectrolab МП 

Fig. 4. Calibration curve for arsenic determination using a 
Spectrolab Mil spectrometer 

Этот тип чугуна является основой для вы­

плавки высокопрочных чугунов, используемых в 

автотранспортном машиностроении, в производ­

стве прокатного, кузнечнопрессового и другого 

промышленного оборудования. 

ЗАО «ИСО» делает все необходимое, чтобы 

выпуск новых стандартных образцов отвечал ак­

туальным запросам потребителей. 
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РАЗРАБОТКА КОМПЛЕКТА СТАНДАРТНЕЕ ОБРАЗЦОВ ИСО УГ141 -
ИСО УГ146 ДЛЯ ГРАДУИРОВКИ ЭМИССИОННЫХ И 
РЕНТГЕНОВСКИХ СПЕКТРОМЕТРОВ 

© Татьяна Ивановна Игнатенко*, Мария Викторовна Третьякова, 
Елена Альбертовна Лащенова, Алевтина Григорьевна Трофимова 

Закрытое акционерное общество «Институт стандартных образцов» (ЗАО «ИСО»), Россия, 620057, г. Екатеринбург, 
Ульяновская ул., д. 13-а; *e-mail: spectral@icrm-ekb.ru 

Статья поступила 10 декабря 2022 г. Поступила после доработки 20 декабря 2022 г. 
Принята к публикации 28 декабря 2022 г. 

Институт стандартных образцов выпускает комплект стандартных образцов утвержденно­
го типа (ГСО) сталей углеродистых и низколегированных для градуировки эмиссионных и 
рентгеновских спектрометров ИСО УГ141 - ИСО УГ146. Композиция комплекта разрабо­
тана таким образом, чтобы при минимальном количестве образцов обеспечить получение 
градуировочных характеристик для определения 26 элементов, контролируемых по про­
грамме низколегированных и углеродистых сталей. При этом в комплекте ИСО УГ141 -
ИСО УГ146 аттестованы содержания таких редко встречающихся элементов, как церий, 
свинец, висмут, тантал и др. Приведены состав комплекта и градуировочные зависимости 
для определения ряда элементов, полученные с использованием атомно-эмиссионных 
спектрометров Spectrolab М П и Q8 Magellan и рентгеновского спектрометра ARL 9900. 
Выполнен эксперимент по исследованию согласованности данного комплекта с образцами 
ИСО УГОл - ИСО УГ9л и аналогичными образцами чешского комплекта CRM 180 - 189, 
который используют при градуировке большинства зарубежных и отечественных эмисси­
онных спектрометров. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : калибровка (градуировка); сертифицированные стандартные образ­
цы; комплекты стандартных образцов утвержденного типа; сталь; атомно-эмиссионная 
спектрометрия; и рентгенофлуоресцентньгй анализ. 

DEVELOPMENT OF A SET OF STEEL CERTIFIED R E F E R E N C E MATERIALS 

ISO UG141 - ISO UG146 FOR CALIBRATION OF SPECTROMETERS 

© T a t i a n a I. Ignatenko*, M a r i a V Tret iakova, E l e n a A. Lashchenova, Alevtina G. 
Trofimova 

The Institute for Certified Reference Materials (ICRM), 13-a, UTyanovskaya ul., Yekaterinburg, 620057, Russia; 
*e-mail: spectral@icrm-ekb.ru 

Received December 10, 2022. Revised December 20, 2022. Accepted December 28, 2022. 

The Institute for Certified Reference Materials launched a set of certified reference materials (CRM) of 
carbon and low-alloy steels for calibration of atomic emission and X-ray spectrometers ISO UG141 -
ICRM UG146. The composition of the set is designed in a way that ensure obtaining calibration character­
istics for 26 elements to be controlled by the program of low-alloy and carbon steels with the minimum 
number of samples. At the same time, the content of such rare elements as cerium, lead, bismuth, tan­
talum, etc. are also certified in ISO UG141 - ISO UG146. A tentative composition of the set as well as 
the calibration curves obtained on Spectrolab Mil (AES), Q8 Magellan (AES), and ARL 9900 (XRF) spec­
trometers are presented. An experiment was performed to prove the consistency of this set with ISO 
UG01 - ICRM UG91 samples and similar samples produced by foreign manufacturers. 

Keywords: calibration; certified reference material; set of certified reference materials; steel; atomic 
emission spectrometry; X-ray fluorescence analysis. 

В в е д е н и е р у ю т точность р е з у л ь т а т о в и з м е р е н и й и вклю-

Как известно, с т а н д а р т н ы е о б р а з ц ы (СО) иг- ч е н ы в п Р о ц е с с контроля к а ч е с т в а продукции, 

р а ю т к л ю ч е в у ю р о л ь в обеспечении е д и н с т в а и в работе а н а л и т и ч е с к о й л а б о р а т о р и и и х исполь-

сопоставимости и з м е р е н и й [ 1 - 3 ] . О н и таранти- з у ю т д л я п о в е р к и и г р а д у и р о в к и оборудования, 
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Аттестованные содержания элементов (%) комплекте i стандартных образцов ИСО УГ141 - ИСО УГ146 

Certified values of the element content (%wt.) for CRM set ISO UG141 - ISO UG146 

Индекс CO 

ИСО УГ141 

ИСО УГ142 

ИСО УГ143 

ИСО УГ144 

ИСО УГ145 

ИСО УГ146 

Индекс CO 

ИСО УГ141 

ИСО УГ142 

ИСО УГ143 

ИСО УГ144 

ИСО УГ145 

ИСО УГ146 

Индекс CO 

ИСО УГ141 

ИСО УГ142 

ИСО УГ143 

ИСО УГ144 

ИСО УГ145 

ИСО УГ146 

С 

0,163 

0,107 

1,52 

0,465 

0,312 

0,773 

Co 

0,0414 

0,087 

0,0171 

0,0245 

0,161 

0,0128 

As 

0,0084 

0,006 

0,0054 

0,018 

0,034 

0,056 

Si 

0,390 

0,608 

1,26 

0,858 

0,164 

1,99 

Cu 

0,190 

0,794 

0,112 

0,064 

0,307 

0,593 

Zr 

— 

— 

0,198 

0,068 

0,008 

— 

Mn 

0,90 

0,537 

1,41 

0,141 

0,220 

2,42 

Al 

0,011 

0,084 

0,320 

0,069 

0,009 

0,017 

Bi 

— 

0,012 

0,008 

— 
0,0052 

0,0038 

Cr 

0,780 

2,91 

0,241 

0,412 

1,101 

0,186 

Nb 

0,099 

0,049 

0,014 

0,018 

0,102 

0,047 

Ca 

— 

0,001 

0,0015 

— 

0,0006 

0,0023 

Ni 

0,686 

0,129 

2,61 

4,98 

0,453 

1,39 

S 

0,028 

0,0119 

0,0039 

0,071 

0,059 

0,028 

Ce 

— 

— 

0,019 

0,004 

— 

0,009 

w 
0,293 

0,83 

0,48 

1,32 

0,162 

0,028 

P 

0,029 

0,051 

0,013 

0,022 

0,0066 

— 

В 

0,0099 

— 

0,001 

0,0043 

0,0019 

0,0019 

Mo 

0,472 

0,799 

0,046 

0,136 

1,34 

0,271 

Sn 

0,089 

0,0126 

0,059 

0,027 

0,0072 

— 

Та 

0,031 

— 

— 

— 

— 

0,029 

Ti 

0,104 

0,0075 

0,084 

0,293 

0,020 

0,075 

Sb 

0,011 

0,028 

0,010 

— 

— 
— 

Zn 

0,0017 

0,0057 

0,013 

0,0012 

0,0017 

0,0098 

V 

0,294 

0,42 

0,094 

0,143 

0,68 

0,062 

Pb 

0,0068 

0,041 

0,0074 

0,0017 

0,021 

0,011 

N 

0,0092 

0,0201 

0,0057 

0,011 

0,012 

0,0168 

разработки и аттестации методик анализа, кон­
троля качества результатов анализа, установле­
ния прослеживаемости измерений, а также при 
подтверждении технической компетентности ла­
боратории [4, 5]. В спектральном анализе важное 
значение имеет градуировка спектрометров, ко­
торая должна продемонстрировать метрологиче­
скую прослеживаемость [6] к соответствующей 
основе для сравнения, например, к атестованным 
значениям сертифицированных стандартных об­
разцов, предоставленных компетентным изгото­
вителем [7]. 

Задача формирования независимости нашей 
страны от СО иностранных государств, постав­
ленная еще в начале 70-х годов прошлого века, 
в настоящее время приобрела особую актуаль­
ность [8]. В связи с этим возникла необходимость 
в выпуске комплекта сертифицированных стан­
дартных образцов с максимальным количеством 
аттестованных элементов для анализа углероди­
стых и низколегированных сталей. 

В ЗАО «ИСО» разработан комплект стандарт­
ных образцов для спектрального анализа ИСО 
УГ141 - ИСО УГ146, предназначенный для 
построения градуировочных зависимостей для 
определения 26 элементов, контролируемых по 
программе анализа углеродистых и низколегиро­
ванных сталей. Композиция образцов комплекта 
аналогична по диапазонам и аттестуемым харак­

теристикам чешскому комплекту CRM 180 - 189, 
который используют при градуировке большин­
ства зарубежных и отечественных эмиссионных 
спектрометров. В комплекте ИСО УГ141 - ИСО 
УГ146 аттестованы содержания таких редко 
встречающихся элементов, как церий, свинец, 
висмут, цинк, тантал, что должно обеспечить не­
обходимую достоверность и прослеживаемость 
результатов их определения. Материал комплек­
та выплавлен в Чехии, исследование однородно­
сти материала и установление аттестуемых ха­
рактеристик выполнены в ЗАО «ИСО». 

Состав комплекта приведен в таблице. 
Необходимо было изучить возможность ис­

пользования комплекта ИСО УГ141 - ИСО 
УГ146 для получения монотонных градуировоч­
ных зависимостей и совместного применения с 
ранее выпущенными комплектами [9] или их 
замещения. 

М а т е р и а л ы и м е т о д ы и с с л е д о в а н и я 

Для решения поставленных задач в ЗАО 
«ИСО» был проведен специальный эксперимент 
с использованием эмиссионных спектрометров 
Q8 Magellan и Spectrolab M i l , а также рент­
геновского спектрометра ARL 9900, позволив­
ший оценить возможность получения монотон­
ных зависимостей при градуировке спектро-
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Рис. 1. Градуировочные зависимости для определения 
углерода (о) и хрома (б), полученные с использованием 
эмиссионного спектрометра Q8 Magellan 

Fig. 1. Calibration curves for carbon (a) and chromium (6) 
determination (Q8 Magellan spectrometer) 

метров с использованием образцов ИСО УГ141 -
ИСО УГ146, согласованность этого комплекта 
СО с ранее выпущенным комплектом ИСО 
УГОл - ИСО УГ9л и комплектом CRM 180 - 189 
чешского производства. 

На рис. 1 в качестве примера приведены гра­
дуировочные зависимости для определения угле­
рода и хрома, полученные с использованием 
атомно-эмиссионного спектрометра Q8 Magellan. 

На рис. 2 представлены градуировочные за­
висимости для определения свинца (а), циркония 
(б) и висмута (в), полученные с использованием 
эмиссионного спектрометра Spectrolab M i l . 

На рис. 3 приведены градуировочные зависи­
мости для определения марганца (а) и никеля (б), 
полученные с использованием рентгеновского 
спектрометра ARL 9900 

Аналогичные результаты получены для всех 
элементов, аттестованных в комплекте. Следует 
отметить, что комплект ИСО УГ141 - ИСО 
УГ146 предназначен именно для градуировки, 
поскольку основной задачей при разработке ком­
позиции комплекта была возможность построе­
ния с его использованием градуировочных зави­
симостей для определения всех планируемых ха­
рактеристик в требуемом диапазоне измерений, 
поэтому химический состав образцов комплекта 
не соответствует каким-либо определенным мар­
кам сталей. 

З а к л ю ч е н и е 

Результаты проведенных исследований по­
зволяют рекомендовать выпущенный ЗАО 
«ИСО» комплект стандартных образцов ИСО 
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Рис. 2. Градуировочные зависимости для определения 
свинца (а), циркония (б) и висмута (в), полученные с ис­
пользованием эмиссионного спектрометра Spectrolab M i l 

Fig. 2. Calibration curves for the determination of lead (a), 
zirconium (6), and bismuth (c) (Spectrolab M 11 spectro­
meter) 
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Рис. 3. Градуировочные зависимости для определения 
марганца (а) и никеля (б), полученные с использованием 
рентгеновского спектрометра ARL 9900 

Fig. 3. Calibration curves for the determination of manga­
nese (a) and nickel (6) (spectrometer ARL 9900) 
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УГ141 - ИСО УГ146 к применению как для само­
стоятельной градуировки атомно-эмиссионных и 
рентгенофлуоресцентных спектрометров, так и 
для дополнения градуировок, построенных с ис­
пользованием отечественных и зарубежных об­
разцов [10]. Данный комплект по диапазонам оп­
ределяемых содержаний и количеству аттесто­
ванных элементов позволит заменить широко 
применяемый в практике спектрального анализа 
комплект CRM 180 - 189 чешского производства. 
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СРАВНИТЕЛЬНЫЙ АНАЛИЗ МЕТОДИК ОПРЕДЕЛЕНИЯ ХРОМА, 
ВАНАДИЯ, МЕДИ, НИКЕЛЯ, МАРГАНЦА В СТАЛЯХ И ЧУГУИАХ 
МЕТОДОМ АТОМНО-АБСОРБЦИОННОЙ СПЕКТРОМЕТРИИ 
С АТОМИЗАЦИЕЙ В ПЛАМЕНИ 
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Проведен сравнительный анализ стандартизованных методик определения ряда элемен­
тов в легированных и нелегированных сталях и чугунах (ванадий — ГОСТ 12351-2003, 
ГОСТ 22536.12-88, ГОСТ 2604.7-84; хром — ГОСТ 12350-78, ГОСТ 22536.7-88, ГОСТ 
2604.6-77; медь — ГОСТ 22536.8-87, ГОСТ 12355-78, ГОСТ 2604.9-83, ГОСТ Р ИСО 
4943-2010; марганец — ГОСТ 12348-78, ГОСТ 22536.5-87, ГОСТ 2604. 5-84; никель — 
ГОСТ 12352 - 81, ГОСТ 22536.9-88, ГОСТ 2604.8-77, ГОСТ Р ИСО 4940-2010) методом 
атомно-абсорбционной спектрометрии с атомизацией в пламени. На основе проведенного 
анализа показана возможность объединения рассмотренных межгосударственных стан­
дартов в универсальные поэлементные методики для данных материалов. В аналитиче­
ской лаборатории испытательного центра Института стандартных образцов соответствую­
щие методики разработаны и аттестованы. При оптимальных условиях анализа предло­
женные методики обеспечивают расширение диапазона определяемых концентраций. 
Проведено сравнение разработанных методик определения ванадия, хрома, меди, марган­
ца, никеля в сталях и чугунах с международными стандартами ASTM Е350-18, ASTM 
Е351-18, ASTM Е352-18. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : атомно-абсорбционная спектрометрия; стандартные образцы; сталь; 
чугун; хром; ванадий; медь; никель; марганец; атомизация в пламени. 

COMPARATIVE ANALYSIS OF METHODS FOR THE DETERMINATION 
OF CHROMIUM, VANADIUM, COPPER, NICKEL, AND MANGANESE IN STEEL 
AND CAST IRON BY FLAME ATOMIC ABSORPTION SPECTROMETRY 

© Vera V Marochkina*, Elena I. Bueva, Elena S. Kulagina 

The institute for Certified Reference Materials (ICRM), 13-a, UTyanovskaya ul., Yekaterinburg, 620057, Russia; 
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A comparative analysis of the methods used for determination of a number of elements in steels and cast 
irons by atomic absorption spectroscopy with flame atomization have been carried out (vanadium by 
COST 12351-2003, GOST 22536.12-88, GOST 2604.7-84; chromium by GOST 12350-78, GOST 
22536.7-88, GOST 2604.6-77; copper by GOST 22536.8-87, GOST 12355-78, GOST 2604.9-83, GOST 
4943-2010; manganese by GOST 12348-78, GOST 22536.5-87, GOST 2604. 5-84; nickel by GOST 
12352 - 81, GOST 22536.9-88, GOST 2604.8-77, GOST 4940-2010; in alloyed and unalloyed steels and 
alloyed and unalloyed cast irons). Analysis of the data obtained revealed the possibility of combining the 
considered Russian national standards into universal multi-element methods for the materials under 
study. The developed methods have been then certified in the analytical laboratory of the testing center of 
the Institute for certified reference materials (ICRM). The proposed methods provide an extension of the 
range of determined concentrations under optimal conditions of analysis. Comparison of the developed 
methods for the determination of vanadium, chromium, copper, manganese, nickel in steels and cast irons 
with international standards ASTM E350-18, ASTM E351-18, ASTM E352-18 have been carried out. 

Keywords: atomic-absorption spectrometry; reference materials; steel; cast iron; chromium; vanadium; 
copper; nickel; manganese; flame atomization. 
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В в е д е н и е 

Использование современного оборудования и 
гибридных методов анализа наряду с упрощени­
ем анализа и увеличением его экспрессности, 
приводит к возрастающей точности определения 
элементов в исследуемых объектах. Многие меж­
государственные стандарты на методики анали­
за сталей и чугунов, разработанные в прошлом 
веке, устарели как по форме, так и по содержа­
нию. В ряде стандартов отсутствуют необходи­
мые показатели точности и другие метрологиче­
ские характеристики, которые требуются при 
практическом применении методики [1]. 

Метод атомно-абсорбционной спектрометрии 
с атомизацией в пламени (ПААС) широко ис­
пользуют в анализе сталей и чугунов благодаря 
высокой селективности определения элементов и 
простоте использования прибора. Действующие 
межгосударственные стандарты для определения 
хрома, ванадия, меди, никеля, марганца в стали 
и чугуне представлены в табл. 1. 

Существующие стандартизованные методики 
необходимо пересмотреть в связи с несоответст­
вием современным требованиям. Цель настоя­
щей работы заключалась в устранении выявлен­
ных несоответствий посредством разработки об­
новленных методик определения элементов в 
сталях и чугунах методом ПААС. 

Э к с п е р и м е н т а л ь н а я ч а с т ь 

Для разработки и аттестации методик опре­
деления меди, марганца, никеля, хрома и вана­
дия в сталях и чугунах использовали атомно-аб-
сорбционный спектрометр с атомизацией в пла­
мени Solaar S4 (Thermo Fisher Scientific, США). 

Реактивы для приготовления стандартных 
растворов меди, марганца, никеля, хрома и вана­
дия соответствовали квалификации, указанной в 
межгосударственных стандартах (см. табл. 1). 

О б с у ж д е н и е р е з у л ь т а т о в 

Определение хрома. В ГОСТ 2604.6-77 и 
ГОСТ 12350-78 метод ПААС отсутствует, огра­
ничивая исследуемые материалы углеродистой 
сталью и нелегированным чугуном (ГОСТ 
22536.7-88). В этом стандарте описана методика 
определения хрома методом ПААС, однако узкий 
диапазон определяемых концентраций (0,01 -
0,50 %) дополнительно ограничивает выбор объ­
ектов исследования. 

Важным пунктом для применения данной ме­
тодики является указание веществ, используе­
мых для приготовления стандартного раствора. 
Известно, что межгосударственные стандарты и 
общие требования к ним не допускают измене­
ния квалификации реактивов, концентрации 
стандартных растворов, и иных отступлений, 
если это необходимо, без их дополнительной ве­
рификации [19]. При использовании бихромата 
калия (К 2 Сг 2 0 7 ) в качестве исходного реактива 
для приготовления стандартного раствора в за­
висимости от его квалификации требуется ста­
дия перекристаллизации перед высушиванием, 
которая отсутствует в ГОСТ 22536.7-88. 

На рис. 1 представлены градуировочные за­
висимости для определения хрома, полученные 
по ГОСТ 22536.7-88 и построенные с использо­
ванием растворов сравнения, содержащих желе­
зо в качестве матрицы и проведенных через все 
стадии анализа. График ограничен областью ли­
нейности из справочных материалов [20]. Из 
рис. 1 видно отклонение градуировочного графи-

Таблица 1. Межгосударственные стандарты на методы определения хрома, ванадия, марганца, меди, никеля в сталях и 
чугунах 

Table 1. Interstate standards for methods for the determination of chromium, vanadium, manganese, copper, nickel in steels 
and cast irons 

Определяемый 
элемент Межгосударственный стандарт Ссылка 

Хром ГОСТ 22536.7-88. Сталь углеродистая и чугун нелегированный. Методы определения хрома; [2 - 4] 
ГОСТ 2604.6-77. Чугун легированный. Методы определения хрома; ГОСТ 12350-78. Стали 
легированные и высоколегированные. Методы определения хрома 

Ванадий ГОСТ 12351-2003. Стеши легированные и высоколегированные; ГОСТ 22536.12-88. Стешь [5-7] 
углеродистая и чугун нелегированный; ГОСТ 2604.7-84. Чугун легированный 

Медь ГОСТ 22536.8-87. Сталь углеродистая и чугун нелегированный; ГОСТ 12355-78. Стали ле- [8-11] 
тированные и высоколегированные; ГОСТ 2604.9-83. Чугун легированный; ГОСТ Р ИСО 
4943-2010. Сталь и чугун 

Никель ГОСТ 12352-81. Стеши легированные и высоколегированные; ГОСТ 22536.9-88. Стешь угле- [12 - 15] 
родистая и чугун нелегированный; ГОСТ 2604.8-77. Чугун легированный; ГОСТ Р ИСО 
4940-2010. Сталь и чугун 

Марганец ГОСТ 12348-78. Стеши легированные и высоколегированные; ГОСТ 22536.5-87. Стешь угле- [16 - 18] 
родистая и чугун нелегированный; ГОСТ 2604.5-84. Чугун легированный 
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ка, построенного по ГОСТ 22536.7-88, от линей­
ности в области содержаний хрома свыше 
800 мкг. Стоит также отметить влияние кислот­
ности среды: углы наклона градуировочных гра­
фиков различны. 

В соответствии с ГОСТ 22536.7-88 нераство­
римый остаток, получаемый вследствие высокого 
содержания кремния и углерода при анализе 
высокоуглеродных сталей и чугунов, отбрасы­
вают. Установлено, что в результате происходит 
систематическое занижение результата анализа, 
что при аттестации стандартных образцов недо­
пустимо. 

Указанные недостатки стандартизованной 
методики определения хрома в сталях и чутунах 
были учтены при создании НДИ 01.01.02. 
185-2019 «Сталь, чугун. Определение массовой 
доли хрома. Атомно-абсорбционный метод» [21]. 
Разработанная методика предусматривает ис­
пользование в ходе анализа и для приготовления 
стандартного раствора не только реактивов за­
данной квалификации, но и дополнительно очи­
щенных. Благодаря варьированию навесок и вве­
денному аликвотированию удалось расширить 
диапазон определяемых концентраций хрома до 
10 % (0,01 - 10,0 %). Кроме того, указанные зна­
чения масс навесок и объемов аликвот являются 
рекомендуемыми и могут быть изменены при не­
обходимости. 

Для разложения пробы в представленной 
НДИ 01.01.02.185-2019 предложено три различ­
ных способа в зависимости от состава исследу­
емого образца. Потерь при разложении пробы 
помогает избежать также введенная операция 
доплавления. 

Установлено, что градуировочный график, 
построенный с учетом кислотности среды и влия­
ния матрицы, имеет область линейности до 
500 мкг. 

Определение ванадия. Метод ПААС для опре­
деления ванадия в сталях и чутунах является 
наиболее экспрессным из представленных в соот­
ветствующих межгосударственных стандартах, 
однако присутствует только в ГОСТ 12351-2003. 
Таким образом, вводится ограничение на воз­
можное определение ванадия в составе чугуна 
легированного/нелегированного, которое можно 
снять введением дополнительной операции до­
плавления. Данный этап необходим для перево­
да ванадия, сорбированного присутствующим 
кремнием, в раствор. 

Немаловажным пунктом при выборе той или 
иной методики является наличие в лаборатории 
реактивов для приготовления стандартного рас­
твора. В ГОСТ 12351-2003 используется метал­
лический ванадий либо метаванадат аммония 
(NH 4 V0 3 ). В настоящее время в дополнение к 
этому списку желательно добавить оксид вана-

600 800 

т., мкг 
1000 1200 1400 

Рис. 1. Градуировочные зависимости для определения 
хрома, построенные по ГОСТ 22536.7-88 (1) и предложен­
ной методике НДИ 01.01.02.185-2019 (2) 

Fig. 1. Calibration curves for chromium determination 
plotted using interstate standard GOST 22536.7-88 (1) and 
developed method NDI 01.01.02.185-2019 (2) 

дия (V) в связи с дороговизной металлического 
ванадия высокой чистоты и сложностью исполь­
зования раствора метаванадата аммония, относя­
щегося к классу соединений повышенной опасно­
сти и требующего установления концентрации 
гравиметрическим или титриметрическим мето­
дом [22]. 

Стоит отметить, что в ГОСТ 12351-2003 гра­
дуировочный график соответствует известной об­
ласти линейности [20], в отличие от рассмотрен­
ного выше случая определения хрома по ГОСТ 
22536.7-88. Кроме того, приготовленные раство­
ры сравнения для построения градуировочной 
зависимости проводят через все стадии анализа с 
введенным железом для учета его влияния и вы­
равнивания кислотности среды. Однако в качест­
ве первой точки градуировочной зависимости 
при необходимости можно использовать точки 
ниже 200 мкг (рис. 2). 

Учитывая высказанные замечания, разрабо­
тана и аттестована методика НДИ 01.01.02.181-
2019 «Сталь, чугун. Определение массовой доли 
ванадия. Атомно-абсорбционный метод» [23]. 
Достоинством данной методики является не 
только расширение круга объектов анализа за 
счет включения в него легированного/нелегиро­
ванного чугуна и углеродистой стали, но и увели­
чение диапазона определяемых концентраций. 
Подобраны оптимальные навески и разбавление, 
позволяющие определять ванадий в диапазоне 
0,005 - 3,0 % (ГОСТ 12351-2003 имеет диапазон 
определения 0,005 - 1,0 %). 

Введенные примечания позволяют варьи­
ровать указанные навески, разбавление, ква-
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Рис. 2. Градуировочная зависимость для определения 
ванадия, построенная по НДИ 01.01.02.181-2019 

Fig. 2. Calibration curve for vanadium determination plot­
ted according to NDI 01.01.02.181-2019 procedure 

лификацию реактивов, поскольку эти значения 
являются рекомендуемыми. 

Определение меди, марганца, никеля. Дей­
ствующие в настоящее время межгосударствен­
ные стандарты для определения меди, никеля, 
марганца в сталях и чутунах методом ПААС пе­
речислены в табл. 1. Основные недочеты стан­
дартизованных методик, требующие исправле­
ния, аналогичны представленным ранее при ана­
лизе соответствующих стандартов для определе­
ния хрома и ванадия в стали и чугуне. Так, в 
стандартах [8 - 10, 12 - 14, 16 - 18] нераствори­
мый осадок отбрасывают, хотя он может содер­
жать малые количества определяемых компонен­
тов. Выгодно отличаются более свежие стандар­
ты — ГОСТ Р ИСО 4940-2010 [15], ГОСТ Р ИСО 
4943-2010 [11]: присутствие хлорной кислоты 
при растворении образца обеспечивает более 
полное разложение пробы. 

Градуировчные зависимости для определе­
ния марганца, меди и никеля в сталях и чугунах, 
построенные в соответствии с действующими 
стандартами, представлены на рис. 3. 

В справочных данных указано, что линейный 
вид зависимости оптической плотности от кон­
центрации соблюдается до 300 мкг/100 см3 для 
марганца, до 500 мкг/100 см3 — в случае меди и 
никеля [20]. Из рис. 3 видно отклонение от ли­
нейности после 500 мкг в случае меди, 300 мкг — 
в случае марганца, 500 мкг — для никеля (длина 
волны 232,0 нм). Стоит также отметить, что 
практически все действующие межгосударствен­
ные стандарты не учитывают влияние железа на 
аналитический сигнал при определении мар­
ганца, меди и никеля. Исключение составляют 
Г О С Т Р ИСО 4943-2010 (для меди), ГОСТ 
22536.9-88, ГОСТ Р ИСО 4940-2010 (для нике-
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Рис. 3. Градуировочные зависимости для определения 
марганца (а), меди (б) и никеля (в), построенные в соот­
ветствии с различными методиками 

Fig. 3. Calibration curves for the determination of manga­
nese (a), copper (6), and nickel (c) plotted using different 
methods 

ля), однако на рис. 3, б, в заметно подавление 
аналитического сигнала. 

Поскольку процедуры разложения пробы для 
определения марганца и меди идентичны, была 
разработана объединенная методика ИДИ 
01.01.02.184-2019 «Сталь, чугун. Определение 
массовой доли марганца и меди. Атомно-абсорб-
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ционный метод» [24]. К достоинствам данного 
метода можно отнести расширенный диапазон 
определяемых концентраций, который состав­
ляет 0,005 - 2,0 % для меди и 0,01 - 5,0 % для 
марганца (рабочий диапазон межгосударственно­
го стандарта начинается с 0,1 %). Более низкие 
содержания меди в сталях и чугунах можно опре­
делять только используя ГОСТ Р ИСО 
4943-2010, однако указанный стандарт имеет 
более узкий интервал определяемых концентра­
ций (0,004 - 0,5 %). 

При разработке методики НДИ ОТ.ОТ.02.183-
2019 «Сталь, чугун. Определение массовой доли 
никеля. Атомно-абсорбционный метод» [25] уста­
новлено, что, кроме железа, основным мешаю­
щим компонентом для определения никеля явля­
ется марганец при соотношении содержаний 
Ni:Mn менее 1:8, что особенно проявляется при 
содержании никеля меньше 0,1 %. Предложено 
отделять никель от марганца соосаждением с 
гидроксидом железа. Такое низкое содержание 
никеля определяют по ГОСТ 22536.9-88 и 
Г О С Т Р ИСО 4940-2010 (0,02-0,5 и 0,002-
0,5 % соответственно), не учитывающим указан­
ного влияния. 

В разработанной методике НДИ 01.01.02.183-
2019 отсутствует дробление по классифика­
ции материала, выбор способа разложения зави­
сит от состава пробы. Методика обладает широ­
ким диапазоном определяемых концентраций 
благодаря подобранному соотношению навесок и 
аликвотирования (0,005 - 10,0 %). Более высокой 
границей диапазона обладают ГОСТ 12352 - 81 
(стали легированные и высоколегированные) и 
ГОСТ 2604.8-77 (чугун легированный), позво­
ляющие определять до 15 % никеля. 

Для проведения анализа в НДИ 
01.01.02.183-2019 предложено использовать ана­
литическую линию 232,0 нм, для которой чувст­
вительность определения выше по сравнению с 
альтернативными длинами волн 341,5 и 
352,5 нм. 

Определение хрома, ванадия, меди, марган­
ца, никеля в сталях и чугунах методом ПААС 
по международным стандартам. Метод атом-
но-абсорбционной спектрометрии широко ис­
пользуется также и в международных стандар­
тах. Для сравнения среди них были выбраны сле­
дующие: ASTM Е350-18 (углеродистая сталь, 
низколегированная сталь, кремнистая электро­
техническая сталь, литое железо, кованое желе­
зо), ASTM Е351-18 (чугун), ASTM Е352 - 18 (ин­
струментальные стали, высоколегированные ста­
ли) [ 2 6 - 2 8 ] . 

Примечательно, что все интересующие эле­
менты определяют данным методом только в 
ASTM Е350-18, в то время как для анализа чу-
гунов описаны только методики определения 

хрома, ванадия и никеля (ASTM Е351-18), а для 
анализа высоколегированных сталей — хрома и 
ванадия (ASTM Е352 - 1 8 ) . Краткая характе­
ристика данных методов представлена в табл. 2. 

Определение никеля в чугунах по ASTM 
Е351-18 по существу является не только атом-
но-абсорбционным, поскольку для отделения ме­
шающих элементов используют стадию сорб-
ционного разделения на анионообменных смо­
лах. В связи с этим характеристика методики от­
сутствует в табл. 2. 

При анализе представленных международ­
ных стандартов возникают следующие вопросы. 

1. В методиках определения хрома и меди 
нижняя точка диапазона определяемых концен­
траций при переходе к ААС определению лежит 
ниже первой точки градуировочного графика 
(60 мкг относительно 100 мкг стандарта для хро­
ма, 20 мкг относительно 50 мкг стандарта для 
меди). 

2. Градуировочные графики для определе­
ния хрома и марганца будут иметь такие же от­
клонения, как представленные на рис. 1 и 3, а со­
ответственно, что вызывает вопросы к их облас­
ти линейности. Данное обстоятельство особенно 
важно при аттестации стандартных образцов, ко­
гда изменение наклона градуировочной зависи­
мости значительно влияет на результат опреде­
ления элемента в анализируемом образце. 

3. При отбрасывании нерастворимого остат­
ка по методикам определения никеля, марганца, 
меди и ванадия возможны потери этих элемен­
тов, что скажется на итоговом результате. 

Методика определения ванадия по ASTM 
Е350-18, ASTM Е351-18, ASTM Е352-18 во 
многом совпадает с предложенной НДИ 
01.01.02.181-2019, однако разработанная в на­
шем Институте методика расширяет диапазон 
определяемых концентраций, подходит для раз­
личных материалов (объединенных под номенк­
латурой сталь, чугун), а также предлагает аль­
тернативные варианты разложения и реактивы 
для приготовления стандартного раствора вана­
дия. 

Определение никеля по ASTM Е350-18 реко­
мендуют проводить на длине волны 352,5 нм, с 
использованием которой анализ обладает мень­
шей чувствительностью по сравнению с А = 
= 232,0 нм. Достоинством данного стандарта яв­
ляется примечание о возможности использова­
ния другой длины волны при условии проверки 
линейности градуировочного графика и его вали-
дации. 

З а к л ю ч е н и е 

В целом проведенный сравнительный анализ 
нормативных документов показал, что замеча-



Т а б л и ц а 2. Краткая характеристика определения элементов методом ААС по международным стандартам 

Table 2. Brief description of methods for the determination of elements by the atomic absorption spectroscopy according to international standards 

Определяемый 
элемент 
(стандарт) 

Диапазон 
определяемых 
содержаний, % 

Мешающие элементы 
Стандартный 

раствор Разложение Градуировочный график 
Спектральный 

буферный 
раствор 

Длина 
волны, 

нм 
Пламя 

Хром 
(ASTM Е350-18, 
ASTM Е351-18, 
ASTM Е352-18) 

0,006-1,00 Железо подавляет 
аналитический сигнал 

Бихромат Кислотное, Введение железа в количестве, экви-
калия присутствует валентном количеству железа в про-

(К2Сг207) стадия доплав- бе, кислотное разложение для соот-
ления с К 2 С0 3 ветствия кислотности растворов срав­

нения и пробы, область линейности 
100 - 1500 мкг/см3 

Отсутствует 357,9 Закись 
азота -

ацетилен 

Ванадий 
(ASTM Е350-18, 
ASTM Е351-18, 
ASTM Е352-18) 

0,006-0,15 Железо подавляет анали­
тический сигнал, титан 
влияет при содержании 
более 0,5, вольфрам — бо­
лее 1,0 % 

Ванадий ме­
таллический, 
просушенный 
метаванадат 

аммония 
(NH4V03) 

Кислотное, Кислотное разложение для со-
в присутствии ответствия кислотного состава рас-

хлорной творов сравнения и пробы, область 
кислоты линейности 200 - 1600 мкг/см3 

Хлорид 
алюминия 

(А1С13), 
20 г/дм3 

318,4 Закись 
азота -

ацетилен 

Медь 
(ASTM Е350-18) 

0,004 - 0,5 Железо подавляет 
аналитический сигнал 

Медь Кислотное, Введение железа в количестве, экви-
металлическая в присутствии валентном количеству железа в про-

хлорной кис- бе, кислотное разложение для соот-
лоты, остаток ветствия кислотности растворов срав-
отбрасывают нения и пробы, область линейности 

50 - 500 мкг/см3 

324,7 Воздух -
ацетилен 

Марганец 
(ASTM Е350-18) 

0,005-2,0 Железо влияет 
на скорость 

распыления исследуемого 
раствора 

Марганец Кислотное, Введение железа в количестве, экви-
металлический остаток валентном количеству железа в про-

отбрасывают бе, кислотное разложение для соот­
ветствия кислотности растворов срав­
нения и пробы, область линейности 
50 - 1000 мкг/см3 

279,5 Воздух -
ацетилен 

Никель 
(ASTM Е350-18) 

0,003 - 0,5 Железо подавляет 
аналитический сигнал 

Никель Кислотное, Введение железа в количестве, экви-
металлический в присутствии валентном количеству железа в про-

хлорной кис- бе, кислотное разложение для соот-
лоты, остаток ветствия кислотности растворов срав-
отбрасывают нения и пробы, область линейности 

30 - 5000 мкг/см3 

352,5, 
232,0 

Воздух -
ацетилен 
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ния и вопросы возникают при использовании как 
международных, так и межгосударственных 
стандартов на определение ванадия, хрома, 
меди, никеля и марганца в сталях и чугунах. И 
поскольку аттестационный анализ стандартных 
образцов предъявляет высокие требования к ис­
пользуемым методикам, в ряде случаев требуется 
внести изменения для увеличения точности опре­
деления элементов, а в других случаях целесооб­
разно упростить и/или объединить несколько ме­
тодик с сохранением их точности и воспроизво­
димости. 
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Исследованы возможности метода атомно-эмиссионной спектрометрии с индуктивно-свя­
занной плазмой (АЭС-ИСП) для определения тантала в сталях без отделения матричных 
компонентов. Выбраны аналитические линии тантала, способ подготовки проб. Изучено 
влияние кислот, присутствующих в анализируемом растворе, на аналитический сигнал 
тантала. Путем изменения одного из операционных параметров плазмы при одновремен­
ной стабилизации всех остальных параметров найдены оптимальные условия измерения. 
Изучено влияние компонентов стали на аналитический сигнал тантала. Оценку метро­
логических характеристик методики проводили по результатам анализа аттестованных 
смесей (АС). Для оценки правильности полученных результатов применяли АС или метод 
добавок. В результате проведенных исследований разработана методика определения тан­
тала в диапазоне содержаний от 0,01 до 0,05 % в образцах легированной стали методом 
ИСП-АЭС. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : тантал; определение; атомно-эмиссионная спектрометрия с индуктив­
но-связанной плазмой; сталь; аттестованная смесь; аналитический сигнал. 

DETERMINATION OF TANTALUM IN ALLOY STEELS BY ATOMIC EMISSION 
SPECTROMETRY WITH INDUCTIVELY COUPLED PLASMA 
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The capabilities of inductively coupled plasma atomic emission spectrometry (ICP-AES) for the determi­
nation of tantalum in alloy steels without separation of matrix components have been analyzed. The ana­
lytical lines of tantalum and the method of sample preparation are selected. The effect of acids present in 
the analyzed solution on the analytical signal of Та has been studied. Optimal conditions of measurements 
were determined by changing one of the operational plasma parameters at simultaneous stabilization of 
all other parameters. The influence of the components of alloy steels on the analytical signal of tantalum 
has been studied. The metrological characteristics of the technique were evaluated proceeding from the 
results of analysis of certified mixtures (CM). To assess the correctness of the results obtained we used cer­
tified mixtures and standard addition technique. A method for measuring the mass fraction of tantalum in 
alloy steel samples by ICP-AES in the content range from 0. 01 % to 0. 05 % has been thus developed. 

Keywords: tantalum; determination; atomic emission spectrometry with inductively coupled plasma; 
steel; certified mixture; analytical signal. 

В в е д е н и е 

В н а с т о я щ е е в р е м я т а н т а л нагнел широкое 
п р и м е н е н и е в в а ж н е й ш и х о т р а с л я х п р о м ы ш л е н ­
ности — в медицине, х и м и ч е с к о й п р о м ы ш л е н ­
ности и м е т а л л у р г и и . Основная ч а с т ь т а н т а л а 
(свыше 45 %) и д е т в м е т а л л у р г и ю . Б л а г о д а р я та­
ким свойствам, как жаропрочность, тугоплав­
кость, х и м и ч е с к а я коррозионная стойкость, тан­

тал все ч а щ е и с п о л ь з у ю т в к а ч е с т в е л е г и р у ю щ е г о 

э л е м е н т а в с п е ц и а л ь н ы х с т а л я х — сверхпроч­

н ы х , коррозиестойких, ж а р о п р о ч н ы х [1]. 

В а ж н о й ч а с т ь ю п р о и з в о д с т в а л е г и р о в а н н ы х 

сталей с з а д а н н ы м и с в о й с т в а м и я в л я е т с я кон­

т р о л ь и х химического состава. 

Д л я о п р е д е л е н и я т а н т а л а в с т а л я х разного 

т и п а обычно и с п о л ь з у ю т ф о т о м е т р и ч е с к и й и экс-

https://doi.org/10.26896/1028-6861-2023-89-2-II-65-69
mailto:analitik@icrm-ekb.ru
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тракционно-фотометрический методы (0,002 -
1 % Та в легированных и высоколегирован­
ных сталях [2], 4 - 35 % в сплавах и лигатурах 
редких металлов [3]), атомно-эмиссионную спек­
трометрию с индуктивно-связанной плазмой 
(АЭС-ИСП) (0,1 - 5 % Та [4] и 0,01 - 0,05 % [5] в 
никелевых сплавах) и гравиметрический метод 
(2 - 15 % в сплаве системы Fe - Ni - Со - Та [6]). 

Наиболее перспективным инструментальным 
методом, позволяющим с высокой производи­
тельностью контролировать содержание тантала 
в легированных сталях, является метод АЭС-
ИСП. Такие достоинства метода, как широкий 
линейный динамический диапазон, высокая ста­
бильность источника возбуждения спектра, низ­
кие пределы обнаружения, простота градуировки 
позволяют экспрессно и с высокой точностью 
одновременно определять макро- и микроком­
поненты. 

Цель настоящей работы — разработка мето­
дики определения 0,01 - 0,05 % тантала в легиро­
ванных сталях методом АЭС-ИСП, включающая 
несколько этапов: выбор аналитических линий 
для определения тантала; изучение влияния на 
аналитический сигнал основных компонентов 
стали; выбор способа подготовки проб для ана­
лиза; оценка метрологических характеристик 
методики. 

Э к с п е р и м е н т а л ь н а я ч а с т ь 

В качестве объектов исследования были вы­
браны стандартные образцы стали комплекта 
ИСО УГ 141 - ИСО УГ 146, выпускаемого Инсти­
тутом стандартных образцов (табл. 1). 

Для анализа использовали спектрометр ЮАР 
6500 DUO (Thermo Fisher Scientific, США). 

Для переведения в раствор проб образцов 
ИСО УГ 141 применяли два способа: 

1) растворение в системе гидролиза HotBlock 
в смеси соляной и азотной кислот (3:1) и 0,25 см3 

фтороводородной кислоты с добавлением после 
растворения 10 см3 щавелевой кислоты и нагре­
ванием в течение 20 мин; 

2) растворение во фторопластовых стаканах 
в смеси азотной и соляной кислот (8:1) и 5 см3 

фтороводородной кислоты с выпариванием рас­
творов без перекаливания сухого остатка и по­

следующим растворением солей в 10 см3 щавеле­
вой кислоты и 10 см3 соляной кислоты. 

О б с у ж д е н и е р е з у л ь т а т о в 

При выборе аналитических линий, облада­
ющих наибольшей чувствительностью и свобод­
ных от спектральных наложений, принимали во 
внимание наличие непрерывного фона со сто­
роны матрицы, возможные спектральные нало­
жения линий сопутствующих элементов и влия­
ние компонентов, вносимых при подготовке 
проб. В первую очередь были рассмотрены эмис­
сионные линии, рекомендуемые в литературе [7] 
и имеющиеся в библиотеке программы спек­
трометра. С учетом чувствительности и возмож­
ных спектральных помех, вызываемых основ­
ными элементами матрицы, выбирали наиболее 
чувствительные линии 226,230, 240,063 и 
268,517 нм. 

Вторым этапом разработки методики была 
оптимизация операционных параметров регист­
рации спектров тантала — скорости потока рас­
пыляющего газа, расхода пробы, мощности гене­
ратора, расхода плазмообразующего и дополни­
тельного потоков газа, изменение которых при­
водит к значительным вариациям интенсивности 
сигналов, влияет на пределы обнаружения эле­
ментов и степень появления матричных помех. 
Для этой же цели изучали зависимость интенсив­
ности аналитических линий тантала от одного 
варьируемого параметра (расхода распылитель­
ного, вспомогательного и охлаждающего потока 
газов, мощности ВЧ-генератора, скорости подачи 
раствора) при одновременной стабилизации ос­
тальных параметров. 

Установлено, что наибольшее влияние на ин­
тенсивность аналитических линий тантала ока­
зывают мощность ВЧ-генератора и расход рас­
пылительного потока газа. Зависимость интен­
сивности линий от мощности генератора носит 
возрастающий характер, наибольшая интенсив­
ность наблюдается при максимально возможной 
для данного спектрометра мощности ВЧ-генера­
тора 1350 Вт и скорости распылительного потока 
0,4 - 0,5 л/мин. Остальные параметры не оказы­
вают значительного влияния на значение анали­
тического сигнала. 

Таблица 1. Состав стали легированной 

Table 1. Composition of the alloy steel 

Индекс 
образца 

ИСО УГ 141 

ИСО УГ 145 

ИСО УГ 146 

С 

0,2 

0,3 

0,8 

Si 

0,4 

0,2 

2 

Мп 

0,9 

0,2 

2,4 

Сг 

0,8 

1Д 

0,2 

Ni 

0,7 

0,5 

1,4 

W 

0,3 

0,2 

0,03 

Массовая доля, % 

Мо 

0,5 

1,5 

0,3 

Ti 

0,1 

0,02 

0,08 

V 

0,3 

0,7 

0,06 

Со 

0,04 

0,2 

0,01 

Nb 

0,1 

0,1 

0,04 

Си 

0,2 

0,3 

0,6 

Се 

0,01 

0,02 

0,01 

Та 

0,03 

0,01 

0,04 

Fe 

>93 

>93 

>91 
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Рис. 1. Фрагмент эмиссионного спектра тантала в окре­
стности линии 240,063 нм с оптимальными точками учета 
фона 

Fig. 1. A fragment of the emission spectrum of tantalum 
for 240.063 nm line with optimal background points 

Проведенные исследования позволили уста­
новить оптимальные операционные параметры 
измерения сигнала тантала: скорость при анали­
зе — 50 об/мин; мощность генератора — 1300 Вт; 
вспомогательный поток — 0,50 л/мин; распыли­
тельный поток — 0,45 л/мин; охлаждающий по­
ток — 12 л/мин; аксиальный способ наблюдения 
плазмы. 

Целью дальнейших исследований были вы­
явление и минимизация возможных фоновых 
(спектральных) помех. 

Известно, что аналитический сигнал зависит 
от применяемой в анализе кислоты и ее концен­
трации [7]. Используя раствор с постоянной кон­
центрацией тантала и переменным количеством 
кислоты, исследовали влияние хлороводородной, 
азотной, хлорной, серной и щавелевой кислот на 
аналитический сигнал тантала. Было установ­
лено, что присутствие всех исследуемых кислот 
в растворе снижает интенсивность аналитиче­
ских линий тантала: наиболее заметное умень­
шение выявлено в присутствии серной кислоты, 
поэтому H 2 S 0 4 исключили из дальнейших иссле­
дований. 

На аналитический сигнал тантала также ока­
зывают влияние компоненты, присутствующие в 
анализируемом материале. Наибольший интерес 
представляет степень влияния железа как основ­
ного компонента стали. С помощью ПО прибора 
изучали фрагменты эмиссионного спектра танта­
ла вблизи выбранных аналитических линий и 
сравнили интенсивности линий тантала для рас­
твора, содержащего железо, и без него. Установ­
лено, что присутствие железа вызывает значи­
тельное увеличение фона и спектральные поме­
хи для линий 240,063 и 268,517 нм. Для устране­
ния влияния фонового спектра железа на анали­
тический сигнал тантала применили коррекцию 

20 40 
Концентрация Та, мкг 

60 

Рис. 2. Градуировочные зависимости для определения 
Та методом ИСП-АЭС на длине волны 240,0 нм для рас­
творов различного состава 

Fig. 2. Calibration dependences for Та determination using 
the ICP-AES method at a wavelength of 240.0 nm for solu­
tions of different compositions 

фона, выбрав точки его учета с использованием 
ПО спектрометра (рис. 1). 

Для исследования влияния Мп, Сг, Мо, У 
Си, Ni, входящих в состав образцов стали (см. 
табл. 1), на аналитический сигнал в солянокис­
лые растворы Та с концентрацией 0,2 мкг/см3 

вводили один из компонентов матрицы в диапа­
зоне концентраций от 2 до 50 мкг/см3. Раствором 
сравнения служил раствор тантала без матрич­
ных компонентов. 

Исследования показали, что присутствие в 
испытуемом растворе более 40 мкг/см3 Мп повы­
шает интенсивность аналитического сигнала на 
всех длинах волн. Такие компоненты, как Сг, Мо, 
У при содержании свыше 2 мкг/см3 увеличивают 
аналитический сигнал на длине волны 268,5 нм, 
а присутствие в растворе более 4 мкг/см3 Си и бо­
лее 10 мкг/см3 Ni уменьшает аналитический сиг­
нал на длине волны 226,2 нм. 

Наименьшее влияние железо и другие сопут­
ствующие компоненты оказывают на интенсив­
ность линии Та 240,063 нм: градуировочные за­
висимости, полученные в присутствии железа, 
а также в присутствии железа и других матрич­
ных компонентов, практически совпадают с гра-
дуировочными зависимостями для определения 
тантала без мешающих элементов (рис. 2). Для 
линий 268,517 и 226,230 нм наблюдается измене­
ние уровня непрерывного фона, что приводит к 
увеличению аналитического сигнала. 

Комплекс проведенных исследований поз­
волил найти оптимальные условия определе­
ния тантала без отделения матричных компо­
нентов, а также способы устранения возможных 
помех: в качестве аналитической выбрана линия 
Та 240,063 нм; устранение негативных влияний 
эмиссионного спектра железа достигнуто выбо­
ром точек учета фона; для устранения спектраль-
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Т а б л и ц а 2. Р е з у л ь т а т ы определения т а н т а л а в ИСО У Г 141 

Table 2. Resul t s of t a n t a l u m determinat ion in ISO U G 141 

Способ растворения 
пробы 

1 (растворение 
в системе НВ) 

2 (растворение во 
фторопластовых 
стаканах) 

Средний результат 
определения Та, % 

(л = 3) 

0,028 

0,031 

0,031 

0,034 

0,034 

0,030 

\Х — X 1 
max min 

0,003 

0,004 

Предел внутри-
лабораторной 

прецизионности, 
Я л (Р = 0,95) 

0,009 

0,009 

Средний результат 
определения Та 

в пробе с добавкой, 
% (п = 2) 

0,042 

0,040 

0,042 

0,042 

0,042 

0,039 

\ХД-Х-С 

0,004 

0,001 

0,001 

0,002 

0,002 

0,001 

Норматив 
1 контроля 

" точности, Кт 

(Р = 095) 

0,007 

0,007 

Таблица 3. Результаты межлабораторной аттестации 
ИСО УГ 141 
Table 3. Results of the interlaboratory certification of ISO 
UG141 

Номер 
выборки 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

И 

12 

Средний результат 
определения тантала, % 

0,0303 

0,0313 

0,0285 

0,0286 

0,0293 

0,0303 

0,0309 

0,0310 

0,0331 

0,0336 

0,0337 

0,0348 

Z-индекс 

-0,45 

0,00 

-1,36 

-0,28 

-0,28 

-0,45 

0,00 

0,00 

0,28 

1,36 

1,36 

1,82 

ных наложений с помощью ПО спектрометра 
можно выбрать альтернативные длины волн, а 
также учесть при измерении коэффициент спек­
трального наложения (КСН), рассчитанный по 
градуировочным зависимостям для растворов 
различного состава; необходимо уравнивать мат­
ричный состав и поддерживать одинаковую кис­
лотность анализируемых растворов и растворов 
сравнения. 

Следующим этапом был выбор способа рас­
творения проб легированных сталей. Из лите­
ратурных данных известно, что лучшим раство­
рителем для Та является смесь фтороводород-
ной и азотной или серной кислот. Органические 
кислоты — щавелевую и винную, а также их ам­
монийные соли широко используют при анализе 
для переведения тантала в раствор в виде ком­
плексных соединений, в частности, оксалатов 
Н[ТаО(С204)2]-, [Та(С204)2(ОН)2]- [9]. 

Правильность результатов определения Та 
при анализе растворов, полученных двумя спосо­

бами (см. Экспериментальную часть), контроли­
ровали введением в пробу стали добавки 10 мкг 
Та (0,01 % Та при навеске 0,1 г). В растворы 
сравнения вводили компоненты матрицы в соот­
ветствии с табл. 1. В качестве нормативов кон­
троля применяли нормы точности [2]. Норматив 
контроля Кт рассчитывали в соответствии с [10] 
по формуле: 

\Х'-Х-С *\*1ч + К'' 

где Кт и Кт — нормативы контроля для пробы 
и пробы с добавкой соответственно; X, X' — ре­
зультаты определения Та в пробе без добавки и с 
добавкой соответственно; Сд — содержание до­
бавки (%). 

Результаты определения представлены в 
табл. 2. 

Полученные результаты удовлетворяют нор­
мативам контроля Д л и Кт. Для анализа приме­
нимы оба способа растворения. 

Точность аттестуемой методики измерений 
оценена с использованием аттестованных смесей 
(АС) при вариации факторов, формирующих 
внутрилабораторную прецизионность (время, 
оператор, оборудование). Исходя из стандарта [2] 
установлены приписанные значения доверитель­
ных границ погрешности (А) и предела повторя­
емости (г), рассчитаны значения показателей 
воспроизводимости, внутрилабораторной преци­
зионности и повторяемости (ол, о Л л , ог). Значе­
ния критического диапазона (СД0 9 5(4)), предела 
воспроизводимости (R), норматива контроля точ­
ности (Кт), предела внутрилабораторной преци­
зионности (Дл) рассчитаны в соответствии с реко­
мендациями [11]. 

Правильность результатов, полученных по 
разработанной методике, подтверждена резуль­
татами проверки квалификации лабораторий 
при межлабораторной аттестации образца стали 
легированной ИСО УГ 141. В аттестации прини­
мали участие 12 лабораторий. Результаты выбор­
ки (табл. 3) удовлетворяют условию Z < 2 [12]. 
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З а к л ю ч е н и е 

Таким образом, исследованы возможности 
метода АЭС-ИСП для определения Та в легиро­
ванных сталях. Найдены оптимальные парамет­
ры измерения, выбраны способы подготовки 
проб к анализу. На основании проведенных ис­
следований разработана и аттестована методика 
определения тантала в легированной стали в 
диапазоне концентраций от 0,01 до 0,05 %. Раз­
работанная методика позволяет определять Та 
без отделения матричных компонентов, что зна­
чительно сокращает время проведения анализа 
по сравнению с фотометрическими методами. 
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РАЗРАБОТКА СТАНДАРТНЫХ ОБРАЗЦОВ МАТЕРИАЛОВ 
НА ОСНОВЕ ТИТАНА 
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Институтом стандартных образцов впервые выпущены стандартные образцы (ГСО 
11777-2021) массовой доли водорода, кислорода и азота в материалах на основе титана: ти­
тановом сплаве типа 2В (ИСО 1-1) и титане ВТ 1-00 (ИСО 1-2). Готовый материал стандар­
тных образцов представлен в виде цилиндров массой около 0,1 г с диаметром 2,5 мм и вы­
сотой 5 - 6 мм. Для аттестации газообразующих элементов применены методы восстанови­
тельного плавления в токе инертного газа (водород, кислород, азот) и высокотемператур­
ной вакуумной экстракции с масс-спектрометрическим детектированием (водород); для 
градуировки анализаторов использованы стандартные образцы, газовая доза (на водород), 
а также вещество постоянного стехиометрического состава (нитрат калия). Уточнены усло­
вия определения водорода, кислорода и азота в титане и титановых сплавах с применени­
ем анализатора газов в твердых материалах ONH-2000 (ELTRA). На основе эксперимен­
тальных данных установлены показатели точности методики измерений (приписанные 
характеристики). 

К л ю ч е в ы е с л о в а : титан; стандартные образцы; газообразующие элементы; метод вос­
становительного плавления в токе инертного газа; градуировка; вещество постоянного сте­
хиометрического состава; показатели точности методики измерений. 
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The Institute for Certified Reference Materials (ICRM) issued for the first time certified reference mate­
rials (CRM 11777-2021) of the mass fraction of hydrogen, oxygen and nitrogen in titanium-based materi­
als, i.e., titanium alloy 2V (ISO 1-1) and titanium VT 1-00 (ISO 1-2). The finished material is presented in 
the form of cylinders 2.5 mm in diameter and 5-6 mm height. The mass of a cylinder is about 0.1 g. 
To certify gas-forming elements, we used the methods of fusion under inert gas flow (hydrogen, oxygen, 
nitrogen) and high-temperature vacuum extraction with mass spectroscopy (hydrogen). The analyzers 
were calibrated using CRM, a gas dose (for hydrogen), and a substance of constant stoichiometric composi­
tion (potassium nitrate). Conditions for the determination of the mass fraction of hydrogen, oxygen, and 
nitrogen in titanium and titanium alloys using an ELTRA ONH-2000 gas analyzer in solid materials have 
been refined in the analytical laboratory ICRM. The accuracy indicators (assigned characteristics) of the 
measurement procedure were determined using a great bulk of experimental data. 

Keywords: titanium; standard samples; gas-forming elements; method of fusion under inert gas flow; 
calibration; substance of constant stoichiometric composition; accuracy indicators of the measurement 
procedure. 

В в е д е н и е е м т е х н и к и т р е б о в а н и я к т и т а н о в ы м с п л а в а м ста-

„ „ новятся все более высокими. 
Б н а с т о я щ е е в р е м я т и т а н — один из в а ж н е й -

ш и х к о н с т р у к ц и о н н ы х м е т а л л и ч е с к и х м а т е р и а - П р и с у т с т в у ю щ и е в т и т а н е п р и м е с и газообра-
лов, с п л а в ы которого с о ч е т а ю т в себе легкость, з у ю щ и х э л е м е н т о в (водорода, кислорода и азота), 
прочность и коррозионную стойкость. С р а з в и т и - в н е д р я я с ь в к р и с т а л л и ч е с к у ю р е ш е т к у и образуя 
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твердые растворы внедрения (или гидриды и 
нитриды титана), существенньш образом влияют 
на его технологические характеристики: сильно 
снижают пластичность, а при достаточно вы­
соком содержании превращают его в хрупкий 
металл, непригодный для практического исполь­
зования. 

В этой связи метрологический контроль со­
держания газообразующих элементов, для кото­
рого необходимы соответствующие стандартные 
образцы (СО), имеет особо важное значение [1]. 
СО предназначены для контроля точности ре­
зультатов анализа, установления и контроля гра-
дуировочных характеристик при определении 
элементов физико-химическими методами, для 
поверки и калибровки средств измерений, атте­
стации, валидации и верификации методик из­
мерений. 

Набор СО утвержденного типа (ГСО) мате­
риалов на основе титана с аттестованными ха­
рактеристиками газообразующих элементов на 
отечественном рынке ограничен стандартными 
образцами производства LECO (ГСО 11011-2017 
и ГСО 11012-2017), ELTRA (ГСО 11575-2020, 
партия № 1 и 2), ВИЛС (ГСО 3608-87). 

В каталогах зарубежных производителей 
представлены СО титана как в ранге RM (Refer­
ence Materials), так и CRM (Certified Reference 
Materials), однако их применение регламентиру­
ется требованиями ГОСТ 8.315 [2]. 

Разработка ГСО цветных металлов являет­
ся новым направлением в деятельности ЗАО 
«ИСО». Впервые выпущены ГСО 11777-2021 
массовой доли водорода, кислорода, азота в мате­
риалах на основе титана (ИСО 1-1, ИСО 1-2). 
Стандартные образцы приготовлены из прово­
локи марок 2В и ВТ 1-00 производства АО «Че-
пецкий механический завод» в виде цилиндров 
массой около 0,1 г с диаметром 2,5 мм и высотой 
5 - 6 мм, упакованных в банки по 11 г. 

М а т е р и а л ы и м е т о д ы и с с л е д о в а н и я 

Внутри- и межэкземплярную однородность 
материала оценивали путем анализа пяти ото­
бранных экземпляров СО (две серии по два па­
раллельных определения в каждой) в соответст­
вии с инструкцией И.СМК.МЛ. 15-2019 «Оцени­
вание однородности материала стандартных об­
разцов в виде мотков или прутков»1. Результаты 
определения газообразующих элементов получе­
ны с использованием методики измерений, рег­
ламентированной НДИ 01.07.190-2020 (по реест­
ру методик измерений ЗАО «ИСО») и анализато­
ра ELTRA ONH-2000, рассчитанные характери­
стики однородности приведены в табл. 1. 

Как видно из табл. 1, для всех аттестованных 
элементов выполняется условие Sr < ог Следова­
тельно, внутриэкземплярную однородность мате­
риалов можно считать удовлетворительной, а для 
экземпляров с крайними значениями результа­
тов соблюдалось неравенство G < GTa(lli. Значе­
ние стандартной неопределенности от неодно­
родности материала ип учитывали при оценке 
расширенной неопределенности аттестованных 
значений СО. 

Наименьшая представительная проба для ти­
тана — 1 цилиндр массой 0,1 г. 

Значения аттестуемых характеристик уста­
навливали путем межлабораторного экспери­
мента в соответствии с требованиями ГОСТ 
8.532-2002 [3] при участии аккредитованных 
лабораторий отечественных предприятий и науч­
ных учреждений (в том числе, АО «УЭМЗ», 
ФГУП «ВИАМ», АО «ПО Севмаш», ИМЕТ РАН, 
ИМЕТ УрО РАН, АО «Чепецкий механический 
завод», ПАО «Уралхиммаш», ФГУП «ЦНИИ-
Чермет им. И. П. Бардина, ПАО «Корпорация 
ВСМПО-АВИСМА», ПАО «НЗХК», ПАО «ЧМК» 
и др.). Для характеризации газообразующих эле­
ментов в СО использовали методы восстанови­
тельного плавления в токе инертного газа (водо­
род, кислород, азот), высокотемпературной ваку-

1 Разработана и утверждена ЗАО «ИСО», г. Екатерин­
бург, 2019 г. 

Таблица 1. Результаты оценивания однородности СО ИСО 1-1 и ИСО 1-2 (Р = 0,95) 

Table 1. The results of the assessing the homogeneity of ISO 1-1 and ISO 1-2 RMs (P = 0.95) 

Индекс CO 

ИСО 1-1 

ИСО 1-2 

Элемент 

И 

0 

N 

И 

0 

N 

СКО 
повторя­

емости, Sr 

0,000082 

0,0013 

0,00048 

0,00037 

0,0012 

0,00045 

Нормированный 
показатель 

повторяемости, о, 

0,00011 

0,0052 

0,00063 

0,00075 

0,0052 

0,00063 

С 

1,692 

1,112 

0,855 

1,438 

0,860 

0,885 

Критерий Граббса 

г* 
CTmin 

0,911 

1,290 

1,123 

1,223 

1,648 

1,695 

С 

1,715 

1,715 

1,715 

1,715 

1,715 

1,715 

Стандартная неопреде­
ленность от неодно­

родности материала, ип 

0,000023 

0,00017 

0,00012 

0,00013 

0,00023 

0,00020 
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умной экстракции с масс-спектрометрическим 
детектированием (водород). 

Рассеяние результатов параллельных опре­
делений состава и отклонение воспроизведен­
ной массовой доли элементов от установленного 
значения в контрольном стандартном образце не 
превышают значений, регламентированных 
ГОСТ 28052-97 [4], ГОСТ 24956-81 [5], ИДИ 
01.07.190-20202 и СТО 20872050 СМК.СК.09-
2018 «Оценивание метрологических характе­
ристик стандартных образцов металлургического 
производства»3. Статистическая обработка ре­
зультатов межлабораторного эксперимента вы­
полнена при неизвестных значениях показате­
лей воспроизводимости и повторяемости. 

Результаты проверки гипотезы о нормальном 
распределении средних результатов определения 
элементов приведены в табл. 2, где w — выбороч­
ное значение статистики критерия Шапи­
ро - Уилка, w — квантиль статистики критерия 
для -Л/прин и уровня значимости а = 0,05. 

Из табл. 2 следует, что эмпирическое распре­
деление средних результатов измерений не про­
тиворечит нормальному: w > w. 

Статистическая обработка результатов меж­
лабораторного эксперимента для кислорода в СО 
ИСО 1-2 выполнена в соответствии с ГОСТ 

2 Разработана и аттестована ЗАО «ИСО», г. Екатерин­
бург, 2020 г. 

3 Разработан и утвержден ЗАО «ИСО», г. Екатеринбург, 
2019 г. 

8.532-2002 [3]. Гезультаты оценки соответствия 
точности установления аттестованных значений 
СО метрологическим требованиям приведены в 
табл. 3. 

Метрологическая прослеживаемость аттесто­
ванных значений массовой доли водорода, кис­
лорода и азота обеспечена соблюдением требо­
ваний [8], в том числе, посредством применения 
поверенных (калиброванных) средств измерений 
и методик, основанных на градуировках с приме­
нением стехиометрических соединений и/или 
сертифицированных стандартных образцов. 

Ввиду отсутствия стандартизованных ме­
тодик определения азота и водорода восстанови­
тельным плавлением в токе инертного газа в 
сплавах на основе титана, а также того факта, 
что ГОСТ 28052-97 [4] не включает использова­
ние современной аппаратуры для определения 
кислорода, в аналитической лаборатории ИЦ 
ЗАО «ИСО» была проведена работа по уточ­
нению условий определения газообразующих 
элементов. Гезультаты получены с применением 
анализатора газов в твердых материалах 
ONH-2000 (ELTRA), оснащенного инфракрасной 
ячейкой для определения кислорода и термокон-
дуктометрической ячейкой для определения азо­
та и водорода, а также анализатора ТС-436 
(LECO). 

В ходе экспериментов использованы ката­
лизаторы — олово и никель, необходимые для 
полного извлечения водорода, кислорода и азота 
из титанового сплава. 

Таблица 2. Результаты проверки гипотезы о нормальном распределении средних результатов определения газообразу­
ющих элементов 

Table 2. Results of testing the hypothesis about the normal distribution of the average measurement results 

CO Элемент N„ c,% ЗдОУ-р-н -1) s2 

ИСО 1-1 H 

0 

N 

12 

12 

13 

0,00066 

0,0956 

0,0047 

2,27 • 10-7 

9,96 • 10-4 

1,49 • 10-5 

2,16 • 10-7 

9,58 • 10-4 

1,41 • 10-5 

0,950 

0,962 

0,942 

0,859 

0,859 

0,866 

ИСО 1-2 H 
N 

14 

12 

0,0070 

0,0037 
1,74 • 10-6 

9,83 • 10-6 

1,69 • 10 s 

8,51 • 10-6 

0,969 

0,865 

0,874 

0,859 

Таблица 3. Результаты оценки соответствия точности установления аттестованных значений СО метрологическим тре­
бованиям 

Table 3. Results of assessing the compliance of the accuracy of the determination of the certified values of reference materials 
with the metrological requirements 

CO 

ИСО 1-1 

ИСО 1-2 

Элемент 

H 

0 

N 

H 

0 

N 

N 
ггрин 
12 

12 

13 

14 

12 

12 

A, % 

0,0007 

0,096 

0,005 

0,0070 

0,081 

0,0037 

t/0,95(A), % 

0,0001 

0,006 

0,001 

0,0007 

0,003 

0,0007 

0,4Д, % 

0,00016 

0,006 

0,0010 

0,0012 

0,006 

0,0008 
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Р е ш а ю щ и м и ф а к т о р а м и , в л и я ю щ и м и н а ре­

з у л ь т а т а н а л и з а , я в л я ю т с я качество подготовки 

поверхности пробы и способ г р а д у и р о в к и прибо­

ра. Из способов подготовки проб для определе­

ния кислорода в т и т а н о в ы х м а т е р и а л а х травле­

нием, р е г л а м е н т и р о в а н н ы х с т а н д а р т о м A S T M 

Е 1 4 0 9 - 1 3 [6] и м е ж д у н а р о д н ы м с т а н д а р т о м ISO 

22963-2008 [7], п р е д п о ч т е н и е отдано обработке 

проб в смеси 100 см 3 азотной к и с л о т ы (1:1) и 

5 см 3 фтороводородной кислоты. 

Д л я г р а д у и р о в к и а н а л и з а т о р о в использовали 

Г С О L E C O , В И Л С и с т а н д а р т н ы е о б р а з ц ы за­

рубежного производства (RM и CRM), газовую 

дозу (при определении водорода), а т а к ж е веще­

ство постоянного стехиометрического состава — 

н и т р а т к а л и я [9, 10] (при о п р е д е л е н и и кислорода 

и азота). П е р е ч е н ь СО для г р а д у и р о в к и и контро­

ля точности приведен в табл. 4. 

При определении кислорода или азота для 

градуировки анализатора по нитрату калия (Super-

p u r e 99,995 %, M e r c k ) готовили и с х о д н ы е рас­

т в о р ы сравнения, с о о т в е т с т в у ю щ и е 0,0050 т/см3 

кислорода и 0,0050 т/см3 азота. З а т е м готовили 

р а с т в о р ы сравнения в д и а п а з о н е концентраций 

0 , 0 1 - 0,2 (О) и 0 , 0 0 2 - 0 , 0 2 % (N) с л е д у ю щ и м 

образом: 

отбирали с п о м о щ ь ю пипеточного дозатора 

а л и к в о т ы исходного р а с т в о р а объемом 0,1 см 3 в 

п р е д в а р и т е л ь н о п о д г о т о в л е н н ы е о л о в я н н ы е или 

н и к е л е в ы е капсулы, которые с у ш и л и при темпе-

Т а б л и ц а 4. Стандартные образцы, использованные для градуировки и контроля точности 
дорода, кислорода, азота в СО ИСО 1-1 и 1-2 

Table 4. CRM and RM used for calibration and accuracy control of the results of hydrogen, oxyj 
on in RM ISO 1-1 and 1-2 

результатов определения во-

;en, and nitrogen determinati-

Номер CO Наименование CO Элемент 
Аттестованное 
значение мас­
совой доли, % 

Доверительные границы 
абсолютной погрешности 
аттестованного значения 

при вероятности Р = 0,95, % 

ГСО 11011-2017 
Т-876 

Стандартный образец титана из набора ГСО 
Т-88 партия № 1 (LECO 502-876) 

0 

N 

Н 

0,311 

0,006 

0,00152 

0,008 

0,001 

0,00032 

ГСО 11012-2017 
Т-888 

Стандартный образец титана из набора ГСО 
Т-88 партия № 1 (LECO 502-

О 

N 

Н 

0,353 

0,006 

0,00240 

0,009 

0,001 

0,0004 

ГСО 3608-87 
ВТ 16 

СО состава сплава титанового типа ВТ 16 О 

Н 

0,097 

0,0023 

0,006 

0,0003 

RM58A 
СМ53002 

RM58A 
СМ53004 

RM58A 
СМ53005 

RM58A 
AL53008 

Reference Material O/N/H in Ti Well Group 
Scientific (USA-China) 

0 

H 

N 

0,130 

0,0097 

0,030 

0,008 

0,0006 

0,004 

О 

H 

N 

О 

H 

N 

0,285 

0,0017 

0,0034 

0,045 

0,0014 

0,005 

0,009 

0,0003 

0,0006 

0,003 

0,0002 

0,0006 

О 

H 

N 

0,076 

0,0010 

0,0090 

0,008 

0,0002 

0,0010 

CRM 2454 Standard Reference Material Hydrogen in Tita­
nium Alloy (NIST) 

H 0,0211 0,0004 

CRM BCR-024 Certified Reference Material Titanium EURO-
№ 00217 PEAN COMMISSION Joint Research Centre 

Institute for Reference Materials and Measure­
ments (Geel), Belgium 

N 

О 

0,0117 

0,0608 

0,0013 

0,0023 

CRM BCR-059 Certified Reference Material Titanium-alumini-
№0410 um-vanadium alloy Ti 6A1 4V EUROPEAN 

COMMISSION Joint Research Centre Institute 
for Reference Materials and Measurements 
(Geel), Belgium 

N 

О 

0,0172 

0,1750 

0,0027 

0,0070 
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р а т у р е 90 - 95 °С в т е ч е н и е 2 ч, о х л а ж д а л и в эк­

сикаторе и с ж и м а л и с ц е л ь ю в ы т е с н е н и я воздуха; 

п о м е щ а л и к а п с у л у в з а г р у з о ч н о е у с т р о й с т в о 

а н а л и з а т о р а и о п р е д е л я л и кислород и (или) азот 

в а в т о м а т и ч е с к о м р е ж и м е согласно и н с т р у к ц и и 

по э к с п л у а т а ц и и а н а л и з а т о р а (масса н а в е с к и — 

ОД г); 

одновременно п р о в о д и л и холостой опыт, по­

м е щ а я в г р а ф и т о в ы й т и г е л ь о л о в я н н у ю и л и ни­

к е л е в у ю капсулу, в а н н у (при необходимости) и 

Т а б л и ц а 5. Результаты определения (%) доли кислорода, азота и водорода, полученные при градуировке анализатора 
ONH-2000 по СО, нитрату калия и по газовой дозе (для водорода) 

Table 5. Results of determining the mass fraction of oxygen, nitrogen, and hydrogen obtained by calibration of an ONH-2000 
analyzer by CRM (RM), potassium nitrate and gas dose (for hydrogen) 

CO 
ИСО 1-1 

О N H 0 

0,081 

0,012 

0,0799 

0,0809 

— 

ИСО 1-2 

N 

0,0037 

0,0016 

0,0035 

0,0039 

— 

H 

0,0070 

0,003 

0,0062 

— 

0,0075 

KT (P = 0,95) 

Градуировка no CO 

Градуировка no KNOa 

Градуировка по газовой дозе (0,00134 % H2) 

0,096 0,005 0,0007 

0,012 0,0020 0,0003 

Р е з у л ь т а т ы о п р е д е л е н и я 

0,0930 0,0036 0,00068 

0,0969 0,0034 

— — 0,00076 

Т а б л и ц а 6. Условия анализа для определения кислорода и азота в СО ИСО 1-1 и ИСО 1-2 материала титана и титаново­
го сплава методом восстановительного плавления в токе инертного газа 

Table 6. Conditions of analysis for the determination of oxygen and nitrogen in RM ISO 1-1 and ISO 1-2 of titanium material 
and titanium alloy by fusion under inert gas flow 

Условия анализа 
Анализатор TC-436 Анализатор ONH-2000 

О, N 0,N Н 

Газ-носитель 

Давление газа-носителя, МПа/атм 

Давление пневматики (аргон), МПа/атм 

Режим печи 

Загрузка пробы 

Дегазация: 

мощность, кВт 

время дегазации, с 

Продувка 

Стабилизация 

Задержка интегрирования 

Анализ: 

мощность, кВт 

минимальное время анализа, с 

Уровень компаратора 

Специальные требования 

Пробоподготовка 

Гелий 

0,28 ± 10 %/2,8 ± 10 % 

0,28 ± 10 %/2,8 ± 10 % 

Power 

Автоматическая 

-6,0 (ток 1025 А) 

25 

5-10 

30 

20 

-5,4 (ток 1000 А) 

25 (О), 50 (N) 

0,10 

Ванна — Ni корзинки (Ni ме­
таллический), 1 г (для азота), 
1 г Ni + 0,2 г Sn (для кислоро­
да), графит 0,05 г перед дегаза­
цией 

Гелий 

0,2 - 0,4/2 - 4 

0,2 - 0,4/2 - 4 

On-off-on 

5,8 

45 

15 

30 

10 

5,5 

20 (максимальное • 

1-5 

•50) 

Наружный и внутренний 
тигель, ванна — Ni корзин­
ки (Ni металлический), 1 г 
(для азота), 1 г Ni и 0,2 г Sn 
(для кислорода), графит 
0,05 г перед дегазацией 

Обязательная чистка печи через каждые 5 определений 
Травление пробы в смеси 
100 см3 H N 0 3 (1:1) + 5 см3 HF 
при 20 °С в течение 50 - 60 с, 
промывка водой, сушка струей 
воздуха (для азота достаточно 
промывки в ацетоне и сушки 
струей воздуха) 

Азот 

0,2 - 0,4/2 - 4 

0,2 - 0,4/2 - 4 

Непрерывный 

3,2 - 3,3 

60 

10-15 

20-40 

5-10 

2,8 

45-50 

10-20 

Наружный 
и внутренний 

тигель, 
ванна — 1 г Sn 

Промывка 
в ацетоне, 

сушка струей 
воздуха 
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выставляя массу навески, равную массе навески 
анализируемой пробы; 

для построения градуировочной зависимости 
использовали не менее 5 точек, для каждой из ко­
торых проводили 2 - 3 параллельных определе­
ния. 

В табл. 5 приведено сопоставление результа­
тов определения кислорода, азота, водорода, по­
лученных при различных способах градуировки 
анализатора ONH-2000. 

Как видно из табл. 5, существенной разницы 
в результатах, полученных при градуировке по 
СО и по веществу постоянного стехиометриче-
ского состава, не наблюдается. 

Параметры настройки прибора и катализато­
ры, необходимые для полного извлечения водо­
рода, кислорода и азота из титанового сплава, 
подбирали для получения максимального анали­
тического сигнала и минимального времени про­
ведения анализа. В табл. 6 приведены парамет­
ры приборов и условия анализа, использованные 
при определении кислорода, азота и водорода в 
СО ИСО 1-1 и ИСО 1-2. 

В табл. 7 приведены аттестованные зна­
чения массовой доли элементов А, расширен­
ная неопределенность аттестованных значений 
U0 95(7!), % для ГСО материалов на основе титана 
и средние результаты анализа СО ИСО 1-1 и 
ИСО 1-2 в аналитической лаборатории ИЦ ЗАО 
«ИСО». 

З а к л ю ч е н и е 

В результате работы аттестована методика 
измерений ИДИ 01.07.190-2022 «Титан и ти­
тановые сплавы. Определение массовой доли 
кислорода, азота, водорода. Метод восстано­
вительного плавления в токе инертного газа» 
(ФР.1.31.2022.43435). Диапазоны определяемых 
содержаний: кислорода — от 0,01 до 0,5 %, азо­
та — от 0,002 до 0,02 %; водорода — от 0,0005 до 
0,02 %. На основе экспериментальных данных 
(п = 2, N = 26 для каждого СО) были установле­
ны показатели точности (приписанные характе­
ристики) и значения нормативов контроля разра­

ботанной методики определения газообразую­
щих примесей. 
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Проведен краткий сравнительный анализ понятий и процедур «валидации» и «верифи­
кации», появившихся в национальной нормативной базе применительно к методикам 
измерений в связи с введением ГОСТ ШОДЕС 17025-2019, устанавливающего требования 
к компетентности испытательных и калибровочных лабораторий. В соответствии с рядом 
нормативных документов определены условия применения конкретной методики в ана­
литической лаборатории для получения достоверных результатов анализа: валидации под­
лежат нестандартные, разработанные данной лабораторией, и стандартные, но использу­
емые вне области применения или каким-либо образом модифицированные методики; 
для стандартных, валидированных другой лабораторией, а также разработанных другой 
лабораторией и аттестованных уполномоченной организацией методик необходима 
верификация. 

Ключевые слова: разработка; валидация и верификация; аттестация методик изме­
рений. 
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A brief comparative analysis of the concepts and procedures of "validation" and "verification" appeared in 
the national regulatory framework in relation to measurement techniques over the introduction of GOST 
ISO/IEC 17025-2019 which set the requirements for the competence of testing and calibration laborato­
ries is carried out. Conditions for using a specific technique in an analytical laboratory providing reliable 
results of analyses are formulated proceeding from the regulatory documents: non-standard methods de­
veloped by a given laboratory and standard methods but used outside the scope or somehow modified, are 
the subject to validation; standard methods validated by another laboratory, as well as the methods devel­
oped by another laboratory and certified by an authorized organization are to be verified. 

Keywords: development; validation and verification; certification of measurement methods. 

Д ва последних десятилетия понятия «валида­
ция» и «верификация» методик измерений 

достаточно широко используют за рубежом в раз­
личных отраслях, а в нашей стране по большей 
части в фармакологии. Как отмечает Г. Р. Нежи-
ховский [1], в лабораториях, анализирующих ле­
карственные препараты, валидация методик ста­
ла в последние годы обыденной процедурой. 
Аналогичная картина наблюдается и в информа­
ционных технологиях [2]. 

Появление этих понятий в национальной 
нормативной базе было связано с необходи­

мостью внедрения на отечественных предпри­
ятиях стандартов семейства ISO 9000. Введение 
их в нормативные и методические документы, 
регламентирующие контроль качества результа­
тов количественного химического анализа, яви­
лось следствием перевода международного стан­
дарта ISO/IEC 17025:1999 [3], установившего 
требования к компетентности испытательных и 
калибровочных лабораторий. 

Соответствующие определения рассматри­
ваемых понятий дает Международный словарь 
по метрологии VIM [4]. 
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Применение процедур верификации и валидации в зави­
симости от используемых методик 

Application of verification and validation procedures de­
pending on the methods used 

«Верификация — предоставление объектив­
ных свидетельств того, что данный объект пол­
ностью удовлетворяет установленным требова­
ниям». В соответствии с ГОСТ ISO/IEC 17025-
2019 [5] применительно к методикам измерений 
верификация является подтверждением того, что 
может быть достигнута целевая неопределен­
ность измерений. 

«Валидация — верификация, при которой 
установленные требования связаны с предпо­
лагаемым использованием». В этом случае ГОСТ 
ISO/IEC 17025-2019 [5] приводит такой пример: 
методика измерений, обычно используемая для 
определения азота в воде, может быть валидиро-
вана также для определения азота в сыворотке 
крови человека. 

ГОСТ Р ИСО 9000-2015 [6] определяет эти 
понятия несколько по-иному, хотя отличия не 
носят принципиального характера и вызваны, 
по-видимому, тонкостями перевода: 

«Верификация — подтверждение посред­
ством представления объективных свидетельств 
того, что установленные требования были вы­
полнены»; 

«валидация — подтверждение посредством 
представления объективных свидетельств того, 
что требования, предназначенные для конкретно­
го использования или применения, выполнены». 

Эти определения совпадают в значительной 
части, и тем не менее, верификация и валида­
ция — принципиально разные действия. 

Уже перевод с английского этих терминов 
дает определенную пищу для понимания разни­
цы: verification — проверка, validation — прида­
ние законной силы. 

Таким образом, применительно к методикам 
измерений следует, что верификации подлежат 
методики измерений с уже установленными ха­
рактеристиками, т.е. стандартизованные либо 
валидированные, цель этой процедуры — дока­
зательство того, что методика реализуется в ла­
боратории согласно установленным требовани­
ям, тогда как при валидации их только предстоит 
установить [ 7 - 9 ] . 

Наглядную схему процедур верификации и 
валидации (рисунок) в зависимости от исполь­
зуемых методик приводит в своей статье эксперт 
ААЦ «Аналитика» Е. В. Мурашова [10]. 

Стандартом [5], регламентирующим требова­
ния к компетентности испытательных лабора­
торий, установлено, что основной задачей ла­
боратории является получение достоверных ре­
зультатов измерений. Для выполнения этого 
условия нестандартные, разрабатываемые ла­
бораторией и стандартные методики измерений, 
используемые за пределами их области примене­
ния или каким-либо иным образом модифициро­
ванные, должны быть валидированы, а приме­
няемые стандартные или валидированные дру­
гой лабораторией, а также разработанные другой 
лабораторией и аттестованные уполномоченной 
организацией подлежат верификации. 

Стандартный метод измерений согласно 
ГОСТ Р ИСО 5725-2-2002 [11] — это письмен­
ный документ, устанавливающий во всех по­
дробностях ход выполнения измерений, способ 
вычисления и представления результата испы­
таний и предпочтительно включающий в себя 
описание процедур получения и подготовки об­
разцов для анализа (в отечественных докумен­
тах также применяется термин «стандартизо­
ванный»). 

К сожалению, к «стандартным методикам» 
все методики, регламентированные междуна­
родными, межгосударственными или нацио­
нальными стандартами, отнести нельзя, так как 
в ряде международных стандартов могут отсут­
ствовать, например, диапазон измерений и мет­
рологические характеристики и (или) некоторые 
необходимые разделы процедуры или характе­
ристики для отнесения данных методик к стан­
дартным. 

Наряду с международными и национальны­
ми стандартами в лабораториях нашей страны 
довольно много методик, разработанных ведом­
ственными или частными организациями, и от-
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несение таких методик к стандартным требует 
индивидуального подхода. 

Принято считать, что валидация очень тесно 
связана с разработкой методик. Действительно, 
многие параметры методик, определяемые при 
валидации, обычно оценивают, хотя бы при­
близительно, в ходе ее разработки. Тем не менее, 
валидации подлежит только полностью разра­
ботанная методика. 

Как правило, валидацию проводит разработ­
чик методики измерений либо компетентная сто­
ронняя организация по его поручению. Критерии 
валидации определяют исходя из требований за­
казчика с учетом области применения, целей и 
ограничений. Выбор и количество параметров 
валидации в каждом случае определяют индиви­
дуально. 

ГОСТ ISO/LEC 17025-2019 содержит требова­
ние проводить валидацию в обязательном поряд­
ке, но указания относительно того, что, где и ко­
гда валидировать, либо носят слишком общий ха­
рактер, либо совсем отсутствуют. Анализ имею­
щихся в отечественной периодической печати 
публикаций на эту тему показывает, что валида­
ция является сложным, дорогостоящим и дли­
тельным процессом. Очевидно, что размер вре­
менных и финансовых затрат на валидацию дол­
жен быть оправданным и определяться объек­
тивными критериями. 

Предусмотренные в общем случае этапы ва­
лидации методик измерений описаны в реко­
мендации [12]. 

Следует отметить, что валидированные мето­
дики, предназначенные для применения в сфере 
государственного регулирования обеспечения 
единства измерений (ОЕИ), подлежат аттеста­
ции в обязательном порядке [13]. Прочие мето­
дики измерений аттестуются в добровольном 
порядке [14, 15]. 

Применению в конкретной лаборатории стан­
дартизованной или аттестованной методики, 
разработчиком которой лаборатория не является, 
должна предшествовать процедура ее верифика­
ции (внедрения). 

Верификацию методик проводят специали­
сты лаборатории, планирующей ее применять. 
Общие требования к верификации методик коли­
чественного химического анализа описаны в ре­
комендации [16], указанной в схеме аккредита­
ции в национальной системе аккредитации [17] 
для руководства испытательной лаборатории. 

Лаборатории должны самостоятельно устано­
вить и прописать в своих документах менедж­
мента качества процедуры проведения и пред­
ставления результатов валидации и верифика­
ции. Оформленные по результатам валидации 
документы должны содержать выводы о пригод­
ности (или непригодности) методики измерений 

для конкретного целевого назначения, по резуль­
татам верификации — выводы о соответствии 
(несоответствии) установленным требованиям. 

Таким образом, верификация методик прово­
дится практически всегда, однако методики, про­
шедшие в лаборатории процедуру валидации, ве­
рификации не требуют. 

Валидацию проводят только при необходи­
мости, т.е. тогда, когда возникают требования, 
связанные с конкретным применением продук­
ции. 

Если методика измерений аттестована на 
основе данных, полученных лабораторией, в ко­
торой она применяется, валидировать текущую 
методику нет необходимости. 
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Последние четыре года для аккредитованных лиц прошли под знаком глобальной модер­
низации Федеральной государственной информационной системы (ФГИС) Росаккредита-
ции и электронных сервисов национальной системы аккредитации. В статье рассмотрены 
некоторые возникшие в связи с этим проблемы, с которыми столкнулись аккредитованные 
лица, в том числе ЗАО «ИСО»: невозможность выполнения требований вводимых в дейст­
вие нормативных правовых актов, нестабильная работа функционала и, как следствие, 
срыв нормированных сроков предоставления сведений о деятельности аккредитованного 
лица, безрезультатность обращений в техническую поддержку, невозможность реализо­
вать требования экспертов по аккредитации при работе с конфигуратором области аккре­
дитации. Таким образом, реализованная Росаккредитацией цифровизация пока не прино­
сит желаемых результатов и не экономит время аккредитованных лиц. 
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The last four years in the activities of accredited conformity assessment bodies have been marked by 
global modernization of the FSIS (Federal State Information System) of the Federal Service for Accredita­
tion and e-services of the national accreditation system. The accredited conformity assessment bodies 
(ICRM among them) encountered a number of problems which have arisen in this regard, i.e., the impossi­
bility of complying the requirements of normative legal acts being put into effect, the unstable operation of 
the functionality and, as a result, the disruption of the rated deadlines for providing information about the 
activities of an accredited body, ineffectual appeals to technical support, impossibility to realize the re­
quirements of accreditation experts when working with the accreditation scope configurator. Thus, the 
digitalization which has been realized by the Federal Service for Accreditation failed to bring the desired 
results and save time of the accredited bodies. 

Keywords: digitalization; national accreditation system; accredited conformity assessment body; Federal 
State Information System; Federal Service for Accreditation; configurator; technical support. 

В ФСА создали ФГИС, 

Состоялся «бенефис», 

Но у нас т е п е р ь проблема.. . 

П о р а б о т и л а нас система. 

Народное творчество 

В в е д е н и е и л и И н с т и т у т ) более д е в я т и л е т а к к р е д и т о в а н о 

З а к р ы т о е а к ц и о н е р н о е общество « И н с т и т у т органом по а к к р е д и т а ц и и А А Ц « А н а л и т и к а » 

с т а н д а р т н ы х образцов» (далее — З А О «ИСО» ( п о л н о п р а в н ы й ч л е н и у ч а с т н и к С о г л а ш е н и й о 
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взаимном признании ILAC и APLAC) как произ­
водитель стандартных образцов (СО) в соответ­
ствии с требованиями международного стандарта 
ISO 17034 : 2016 (аттестат аккредитации № ААС. 
RM. 00173). Аккредитация подтверждает техни­
ческую компетентность в заявленной области ак­
кредитации (ОА) и функционирование системы 
менеджмента производителя СО. 

Для обеспечения своей деятельности в РФ 
ЗАО «ИСО» более шести лет аккредитовано в на­
циональной системе аккредитации (НСА): 

в области обеспечения единства измерений 
для выполнения работ и (или) оказания услуг по 
испытанию стандартных образцов в целях утвер­
ждения типа (№ RA.RU.311182), по аттестации 
методик (методов) измерений и метрологической 
экспертизе документов (№ RA.RU.313338); 

в качестве провайдера межлабораторных сли­
чительных испытаний (МСИ) (№ RA.RU.430194); 

в качестве испытательной лаборатории 
(№ РОСС RU.0001.510008). 

Ранее согласно Приказу Минэкономразвития 
России от 30.05.2014 № 326 [1] аккредитованные 
лица для подтверждения своей деятельности 
должны были оформлять документы по оснащен­
ности оборудованием, СО, персоналу, помещени­
ям и т.п. в бумажном виде (с дублированием на 
диск или флеш-память) и предоставлять их в на­
циональный орган по аккредитации — Феде­
ральную службу по аккредитации (далее — ФСА 
или Росаккредитация). Требования начали ме­
няться около пяти лет назад. Это время прошло 
под знаком глобальной модернизации электрон­
ных сервисов НСА, включая Федеральную госу­
дарственную информационную систему (ФГИС) 
Росаккредитации. Однако прежде всего нужно 
обратить внимание на наиболее значимые изме­
нения, которые были внесены в 2018 - 2022 гг.: 

отказ от бумажных аттестатов аккредитации 
и переход на реестровую модель предоставления 
соответствующей государственной услуги; 

предоставление описания области аккредита­
ции в электронном виде; 

переход на новую версию личного кабинета 
аккредитованного лица для расширения набора 
данных, передаваемых во ФГИС Росаккреди­
тации; 

создание электронного архива деятельности 
аккредитованных лиц, цифрового двойника ак­
кредитованного лица, развитие и запуск новых 
электронных сервисов, осуществление дистан­
ционного и межведомственного взаимодействия, 
а также использование цифровой платформы 
НСА искусственного интеллекта [2]. 

Внедрение цифровых технологий в разные 
сферы жизни (другими словами, цифровизация) 
направлено на повышение ее качества и разви­
тие экономики. Цифровизация призвана по­

могать оптимизировать рабочие процессы и 
выполнять рутинные задачи, а также заменить 
человека в выполнении некоторых функций, на­
пример, в принятии решений. 

Однако с приходом цифровизации у лица, ак­
кредитованного в НСА, появилось немало про­
блем! 

Р а б о т а в о ФГИС 

Так получилось, что оцифровывание инфор­
мации об аккредитованном лице, ранее хранив­
шейся на бумажных носителях (сведения о персо­
нале, оснащенности оборудованием и СО, отчет­
ность о деятельности и др.), целиком и пол­
ностью легло на плечи аккредитованного лица. 
При этом неоднократно возникали проблемы, ко­
гда приходилось в личном кабинете по несколько 
раз вносить один и тот же немалый объем инфор­
мации о деятельности аккредитованного лица 
(например, результаты деятельности провайдера 
МСИ, сведения о работниках, данные об осна­
щенности оборудованием и стандартными образ­
цами). Кроме того, периодические изменения 
функционала ФГИС, о которых зачастую не 
оповещают аккредитованных лиц, обязывают 
возвращаться в ранее заполненные разделы и 
вносить информацию, которая изначально не 
требовалась. 

На настоящий момент для подтверждения со­
ответствия аккредитованного лица Приказу 
Минэкономразвития России от 24.10.2020 № 704 
[3] подробная информация более чем по 50 сред­
ствам измерений, 40 единицам вспомогательного 
и испытательного оборудования и 890 стандарт­
ным образцам была внесена Институтом в лич­
ные кабинеты четырежды (по числу видов дея­
тельности Института в НСА). 

Как правило, разработчики информацион­
ных систем для введения больших объемов сведе­
ний предусматривают пакетную загрузку дан­
ных. В личном кабинете ФГИС этот функционал 
не реализован, хотя в первой версии он частично 
существовал, что сильно облегчало жизнь аккре­
дитованного лица. 

Внесение информации в режиме онлайн мно­
гократно увеличивает трудозатраты, представля­
ется невыполнимым с учетом технических сбоев 
ФГИС и приводит к тому, что не всегда удается 
вовремя предоставить требуемую по законода­
тельству информацию о деятельности аккредито­
ванного лица. 

Технические сбои ФГИС случаются часто. 
Подтверждение этому — сайт ФСА: рубрика 
«Важная информация» пестрит сообщениями о 
работе ФГИС, завершении восстановительных 
работ, завершении технических работ и т.п. При 
этом о проведении работ, как правило, сообщают 
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уже после их окончания. Как аккредитованному 
лицу доказать, что срыв сроков передачи сведе­
ний во ФГИС или подачи заявки на госуслугу на 
подтверждение компетентности произошел не по 
его вине? Для аккредитованного лица наруше­
ние этих сроков — это риск приостановки или по­
тери аккредитации! 

В ы п о л н е н и е т р е б о в а н и й п р и к а з о в , 
п о с т а н о в л е н и й и т.д. 

Большая головная боль аккредитованного 
лица — это выполнение требований многочис­
ленных приказов, постановлений и т.д. Нор­
мативно-правовые акты (НПА) вступают в силу, 
но из-за того, что функционал отсутствует или не 
работает, выполнить требования нет возмож­
ности! 

В соответствии с Приказом Минэкономраз­
вития России от 24.10.2020 № 704 [3] Институт, 
аккредитованный на проведение работ и (или) 
оказание услуг в области обеспечения единства 
измерений (по испытанию СО в целях утверж­
дения типа — № RA.RU.311182 и по аттестации 
методик (методов) измерений и метрологической 
экспертизе — № RA.RU.313338), кроме прочих 
данных, с 01.12.2021 должен осуществлять пере­
дачу сведений: 

об аттестации методик измерений с указани­
ем даты свидетельства об аттестации, номера 
свидетельства об аттестации и наименования ме­
тодики измерений; 

о результатах метрологической экспертизы с 
указанием наименования документа, представ­
ленного на экспертизу, номера и даты заключе­
ния, ФИО лица, проводившего экспертизу с пре­
доставлением скан-копии заключения; 

о проведении испытаний с указанием пол­
ного наименования типа СО, даты проведения 
испытаний, лица, проводившего испытания и 
адреса их проведения. 

Указанные сведения необходимо предостав­
лять в электронном виде посредством федераль­
ной информационной системы в области аккре­
дитации [3]. Однако 01.12.2021 соответствующий 
функционал в личном кабинете аккредитованно­
го лица отсутствовал. Только 10.12.2021 на сайте 
ФСА появилась информация о временном функ­
ционале предоставления данных сведений с по­
мощью Интерактивного помощника, который 
размещен на сайте https://support.fsa.gov.ru, а не 
во ФГИС. 

Такая реализация Росаккредитацией требо­
ваний НПА вызывает вопросы. Почему форма 
передачи сведений расположена в разделе «Ин­
терактивный помощник» на сайте https://fsa.gov. 
ru, что нарушает п. 10 Приказа Минэкономраз­
вития России от 24.10.2020 № 704 [3]? Фактиче­

ски информацию может передать любой желаю­
щий, так как вход в раздел осуществляется не из 
личного кабинета аккредитованного лица, без ло­
гина и пароля. Кто тогда несет ответственность 
за достоверность переданных данных? Каким об­
разом обеспечивается защита конфиденциаль­
ной информации? И наконец, как доказать, что 
соответствующие сведения были отправлены ак­
кредитованным лицом и получены ФСА? Только 
первое время приходили ответные сообщения, 
подтверждающие размещение данных, но без 
привязки к отправленным сведениям. 

При этом для испытательных лабораторий и 
провайдера МСИ функционал передачи сведе­
ний о проведенных испытаниях реализован в 
личном кабинете аккредитованного лица. 

В конце декабря 2022 г. функционал по пере­
даче сведений об аттестации методик измерений, 
результатах метрологической экспертизы и про­
веденных испытаниях наконец-то появился в 
личном кабинете, однако аккредитованных лиц 
об этом не проинформировали. 

Р а б о т а в к о н ф и г у р а т о р е 
о б л а с т е й а к к р е д и т а ц и и 

01.03.2022 вступило в силу Постановление 
Правительства Российской Федерации от 26 но­
ября 2021 г. № 2050 [4], согласно которому к за­
явлению на оказание государственных услуг по 
аккредитации, расширению области аккредита­
ции, подтверждению компетентности аккредито­
ванного лица, должна быть приложена электрон­
ная ОА — документ, сформированный с помо­
щью конфигуратора областей аккредитации. Но 
оказалось, что сформировать ОА в конфигурато­
ре — это не самая простая задача! 

Например, провайдер МСИ (№ RA.RU. 
430194) столкнулся со следующими основными 
проблемами: 

при формировании ОА в конфигураторе тре­
буется внести код ОКПД2 для объекта, который 
отсутствует в действующей ОА, потому что При­
каз Минэкономразвития России от 16.08.2021 
№ 496 [5] не требует указания этой информации; 

при предоставлении информации об объектах 
используется справочник ОКПД2, который мало­
применим к объектам из области аккредитации 
провайдера МСИ. При аккредитации ОА была 
сформирована в соответствии с требованиями 
действовавшего Приказа Минэкономразвития 
России от 23.05.2014 № 288 [6], которые не пре­
дусматривали указание кодов ОКПД2. Поэтому 
в настоящий момент сформировать в конфигура­
торе электронную область, идентичную бумаж­
ной, опираясь на коды ОКПД2, невозможно: мно­
гие позиции в них отсутствуют (например, оксид 

https://support.fsa.gov.ru
https://fsa.gov


84 «Заводская лаборатория. Диагностика материалов». 2023. Том 89. № 2. Часть II 

железа, сплавы прецизионные, аморфные, на ни­
келевой и железоникелевой основе и др.). 

Вышеуказанные проблемы были выявлены 
провайдером МСИ еще на этапе тестирования 
конфигуратора в июле 2021 г. По состоянию на 
01.03.2022 и в данный момент не все недостатки, 
обнаруженные на этапе тестирования, устране­
ны, а замечания, отправленные по итогам работ, 
не приняты во внимание. 

У Института при формировании области ак­
кредитации по выполнению работ и (или) оказа­
нию услуг по испытанию стандартных образцов 
в целях утверждения типа (№ RA.RU.311182) по­
сле 01.03.2022 возникли аналогичные проблемы: 

в течение месяца внесенную в конфигуратор 
информацию невозможно было сохранить; 

в выпадающем списке отсутствовали методы 
измерений из действующей ОА, например, вме­
сто кулонометрического и амперометрического 
методов можно было выбрать электрохимические 
методы, но с точки зрения экспертов по аккреди­
тации это считается расширением ОА; 

сформированная в конфигураторе ОА не со­
ответствовала требованиям Приказа Минэконом­
развития России от 16.08.2021 № 496 [5]. 

Большинство описанных проблем выявлено 
Институтом еще до 01.03.2022, о чем было сооб­
щено в техподдержку. В официальном тестиро­
вании по этим видам работ Институт участия 
не принимал, хотя в РФ менее 10 лиц, аккредито­
ванных на испытания СО в целях утверждения 
типа. 

Таким образом, в течение пяти месяцев Ин­
ститут занимался формированием областей ак­
кредитации в конфигураторе: созданием скрин­
шотов страниц с «ошибками» и съемкой видео 
работы конфигуратора (для наглядности изложе­
ния проблемы), перепиской с техподдержкой и 
ФСА. Наконец, приемлемые ОА удалось сформи­
ровать. Очень жаль потраченных нервов и вре­
мени, отобранного от основной работы! 

Непонятно, почему нельзя было предусмот­
реть переходный период, в течение которого 
можно было предоставлять в ФСА ОА в бумаж­
ном виде при возникновении проблем с формиро­
ванием электронной ОА в конфигураторе? 

И только с 01.07.2022 вступило в действие 
Постановление Правительства РФ от 22.06.2022 
№ 1118 [7], согласно которому до 01.03.2023 ОА, 
кроме ОА органа по сертификации продукции, 
органа по сертификации услуг, процессов и ис­
пытательной лаборатории (центра), может быть 
сформирована на бумажном носителе. Однако, 
формировать сокращаемую ОА всем аккредито­
ванным лицам необходимо только через конфи­
гуратор! И когда возникла необходимость сокра­
тить ОА по испытаниям СО в целях утверждения 
типа, институт столкнулся с очередной пробле­

мой: сформированная в конфигураторе сокра­
щаемая ОА некорректно отображается в реестре 
ФСА и личном кабинете. После трехмесячного 
общения с техподдержкой и переписки с ФСА 
было решено попробовать оформить сокраща­
емую ОА на бумажном носителе и загрузить в 
сканированном виде в личный кабинет. Но по­
пытка не увенчалась успехом, потому что такой 
функционал во ФГИС не предусмотрен: это под­
твердил персонал ФСА в официальном чате в 
Telegram. В итоге у института появилась еще 
одна забота... 

Ц и ф р о в и з а ц и я н а о б о р о т 

Несмотря на то, что Институт тратит много 
времени и сил на работу с электронными серви­
сами, в том числе со ФГИС, это не освобождает 
его от оформления и предоставления документов 
в бумажном и/или электронном виде для под­
тверждения соответствия критериям аккредита­
ции [8]. С помощью электронных сервисов и 
ФГИС нет возможности корректно в соответст­
вии с требованиями НПА формировать докумен­
ты, подтверждающие соответствие аккредито­
ванного лица критериям аккредитации [8] для 
прохождения процедуры подтверждения компе­
тентности (ПК). Это касается документов по ос­
нащенности оборудованием, СО и др. Приходит­
ся оформлять документы на бумажном носителе, 
сканировать их, размещать в облачном хранили­
ще и во ФГИС. Хочется еще раз подчеркнуть, что 
вся актуальная информация уже хранится в лич­
ном кабинете аккредитованного лица! Получает­
ся, что сведения, представленные для ПК аккре­
дитованным лицом, — это, так сказать, выписка 
из личного кабинета на момент проверки. Но 
только она формируется не автоматически, а де­
лается в ручном режиме. На наш взгляд, это 
цифровизация наоборот! 

Следует обратить внимание, что, кроме 
ФГИС Росаккредитации, существует электрон­
ный сервис ФГИС Аршин, в котором хранится 
открытая информация, например, о СО и СИ, но 
между электронными сервисами нет автоматиче­
ской передачи информации. 

Интересно, что плодами цифровизации ФСА 
не всегда пользуется: в марте 2022 г. Росаккре-
дитация разослала руководителям испыта­
тельных лабораторий письма с просьбой принять 
участие в анкетировании, посвященном вопро­
сам обеспечения независимости поставок СО и 
устойчивого развития испытательной базы. Для 
этого необходимо было предоставить актуаль­
ные сведения о СО, используемых в деятель­
ности лаборатории, по прилагаемой для заполне­
ния форме. Вся эта информация хранится во 
ФГИС Росаккредитации. Для какой цели тогда 
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аккредитованное лицо передает эти сведения, 
если никто ими не пользуется? 

З а к л ю ч е н и е 

Таким образом, в связи с приходом цифрови-
зации аккредитованные лица, помимо выполне­
ния основной деятельности в ОА в соответствии 
со своей системой менеджмента, вынуждены: 

работать в некорректно и периодически 
функционирующих электронных сервисах и 
ФГИС ФСА, что создает дополнительные риски 
приостановки аккредитации; 

отслеживать правильность отображения све­
дений об аккредитованном лице во ФГИС и под­
держивать в связи с этим тесную связь с техпод-
держкой и ФСА; 

к процедуре ПК дублировать информацию, 
внесенную в личный кабинет, в бумажном и/или 
электронном виде, потому что иначе эксперты не 
смогут ею воспользоваться. 

И это все занимает львиную долю рабочего 
времени, которое можно было бы провести с 
большей пользой! 

С подобными проблемами сталкивается боль­
шинство лиц, аккредитованных в НСА. 

Говорят, что нет худа без добра. Но бывает и 
наоборот. Все эти проблемы привели к тому, что 
специалисты, имеющие отношение к аккредита­
ции в НСА, стали объединяться в группы «по ин­
тересам» на форумах и в мессенджерах, обсуж­
дать возникающие проблемы и совместно выра­
батывать решение некоторых из них или общую 
позицию по насущным вопросам, делиться бес­
ценным опытом и информацией. 

Подводя итог, хочется отметить, что реализо­
ванная ФСА цифровизация пока не облегчает 
жизнь аккредитованного лица, а только снижает 
эффективность его деятельности и создает до­
полнительные риски. И остается только верить, 
надеяться и ждать, что электронные сервисы, 
разработанные ФСА, когда-нибудь все же будут 
помогать аккредитованному лицу оптимизи­
ровать рабочие процессы и решать рутинные 
задачи... 
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