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ÍÅÌÍÎÃÎ ÈÑÒÎÐÈÈ...

A BIT OF HISTORY...

Ðàçðàáîòêà è ïðîèçâîäñòâî ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ (ÑÎ) ìàòåðèàëîâ ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè â

ÑÑÑÐ íà÷àòû â Îòäåëå õèìèè è çàâîäñêèõ ëàáî-

ðàòîðèé (ïîçæå — Ëàáîðàòîðèÿ ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ1) Óðàëüñêîãî èíñòèòóòà ÷åðíûõ ìåòàë-

ëîâ â 1933 ã.

Ïåðâûå 12 îáðàçöîâ (ñ àòòåñòàöèåé 28 ýëå-

ìåíòîâ) ðàçðàáîòàíû Îòäåëîì â 1934 ã.: ÑÎ äè-

íàìíîé è óãëåðîäèñòîé ñòàëè, äðåâåñíî-óãîëüíî-

ãî ÷óãóíà, áóðîãî æåëåçíÿêà, ðóäû êåð÷åíñêîé è

äð. Ïåðâûé êîìïëåêò ýòàëîíîâ (ÑÎ) ñòàëè äëÿ

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ðàçðàáîòàí Ëàáîðàòîðèåé

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ â 1942 ã.

«Çà ïîñëåäíèå ïÿòü ëåò ñòàíäàðòíûå îá-

ðàçöû íàñòîëüêî ïðî÷íî è øèðîêî âîøëè â îáè-

õîä, ÷òî ðàáîòàòü áåç íèõ â íàñòîÿùåå âðåìÿ íå

ïðåäñòàâëÿåòñÿ âîçìîæíûì» — ïèøóò â 1944 ã.

Ì. È. Àêëàíä2 è Â. È. Ïîíîñîâ, ñîòðóäíèêè Ëà-

áîðàòîðèè ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ Óðàëüñêîãî

èíñòèòóòà ÷åðíûõ ìåòàëëîâ. Íàïèñàííàÿ èìè

áðîøþðà «Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû è èõ ïðèìåíå-

íèå» ïîä ðåä. ïðîô. äîêò. õèì. íàóê Ñ. Â. Ëèïèíà

(Ì.: Ìåòàëëóðãèçäàò, 1944) ÿâëÿåòñÿ îäíèì èç

ïåðâûõ èçäàíèé, ïîñâÿùåííûõ ïðèìåíåíèþ

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ â àíàëèòè÷åñêèõ ëàáî-

ðàòîðèÿõ.

Àâòîðû ñôîðìóëèðîâàëè òðåáîâàíèÿ, ïðåäú-

ÿâëÿåìûå ê ÑÎ, ïðàâèëà ïðèìåíåíèÿ ÑÎ, ïðèâå-

äåíû äàííûå ïî àòòåñòîâàííûì õàðàêòåðèñòè-

êàì ÑÎ. Â ðàáîòå ðàññìîòðåíû çàäà÷è, ðåøàåìûå

ñ ïðèìåíåíèåì ÑÎ, êîòîðûå îñòàþòñÿ àêòóàëü-

íûìè è â íàñòîÿùåå âðåìÿ:

1) ðàçðàáîòêà íîâûõ èëè âèäîèçìåíåíèå ñòà-

ðûõ ìåòîäîâ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà;

2) òåêóùèé êîíòðîëü çà ïðàâèëüíîñòüþ âû-

ïîëíåíèÿ àíàëèçà;

3) âûïîëíåíèå ýêñïðåññ-àíàëèçîâ, îñíîâàí-

íûõ íà îïðåäåëåíèè íåèçâåñòíîé âåëè÷èíû ïó-

òåì ñðàâíåíèÿ ñ ýòàëîíîì.

Â ïåðâîé ÷àñòè ïðèâåäåíà èíôîðìàöèÿ îá

óæå âûïóùåííûõ è ïëàíèðîâàâøèõñÿ ê âûïóñêó

ÑÎ, à âî âòîðîé ÷àñòè ðàññìîòðåíû ïðàâèëà ïðè-

ìåíåíèÿ ÑÎ — ÷åòêî ñôîðìóëèðîâàííûå, ÿñíûå

è íå ïîòåðÿâøèå àêòóàëüíîñòè ïî ñåé äåíü.

Âòîðóþ ÷àñòü áðîøþðû ìû ïóáëèêóåì íèæå.

Äèðåêòîð ÇÀÎ «Èíñòèòóò

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ»

Â. Â. Ñòåïàíîâñêèõ

Valerii V. Stepanovskikh

The Institute for Certified Reference Materials,

Yekaterinburg, Russia
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1 Â 1963 ã. íà áàçå Ëàáîðàòîðèè ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

áûë ñîçäàí Âñåñîþçíûé íàó÷íî-èññëåäîâàòåëüñêèé èí-

ñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ è ñïåêòðàëüíûõ ýòàëîíîâ

(ÂÍÈÈÑÎ), â íàñòîÿùåå âðåìÿ – ÇÀÎ «Èíñòèòóò ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ».

2 Â èìåþùåìñÿ â ÇÀÎ «Èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ»

ýêçåìïëÿðå áðîøþðû ôàìèëèÿ Ì. È. Àêëàíäà çàøòðè-

õîâàíà, îí áûë ðåïðåññèðîâàí â êîíöå 40-õ ãîäîâ.



DOI: 10.26896�1028-6861-2018-84-1(II)-06-13

ÑÒÀÍÄÀÐÒÍÛÅ ÎÁÐÀÇÖÛ È ÈÕ ÏÐÈÌÅÍÅÍÈÅ

� Ì. È. Àêëàíä, Â. È. Ïîíîñîâ

REFERENCE MATERIALS AND THEIR USE

� M. I. Akland, V. I. Ponosov

6 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 1(II)

Ïðåäèñëîâèå

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

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

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

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

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

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

ôèêàöèè ïðîèçâîäñòâà èëè ïðè âûïóñêå íîâûõ âèäîâ ìàòåðèàëîâ è èçäåëèé.

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

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

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

ñòàâëÿåòñÿ âîçìîæíûì.

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

âèëüíîñòè ðàáîòû ÿâëÿåòñÿ ïðîâåðêà íîâîãî õîäà àíàëèçà íà ñòàíäàðòíîì îáðàçöå.

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

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

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

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

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

Íà÷. ëàáîðàòîðèè Ã. Ô. Ïðîñêóðÿêîâà

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

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

I. Çàäà÷è çàâîäñêîãî õèìèêà-àíàëèòèêà

Çàäà÷è, êîòîðûå çàâîäñêîé õèìèê-àíàëèòèê

ðåøàåò, ïðèáåãàÿ ê ïîìîùè ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ, ìîãóò áûòü ðàçáèòû íà òðè øèðîêèõ

ãðóïïû:

1) ðàçðàáîòêà íîâûõ èëè âèäîèçìåíåíèå ñòà-

ðûõ ìåòîäîâ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà;

2) òåêóùèé êîíòðîëü çà ïðàâèëüíîñòüþ âû-

ïîëíåíèÿ àíàëèçîâ;

3) âûïîëíåíèå ýêñïðåññ-àíàëèçîâ, îñíîâàí-

íûõ íà îïðåäåëåíèè íåèçâåñòíîé âåëè÷èíû ïó-

òåì ñðàâíåíèÿ ñ ýòàëîíîì.

II. ×òî òàêîå ñòàíäàðòíûé îáðàçåö?

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

÷åñêè îäíîðîäíûé â îòíîøåíèè ñòàíäàðòèçèðóå-

ìûõ ýëåìåíòîâ ìàòåðèàë, îáû÷íî â âèäå ìåëêèõ

çåðåí. Ñîäåðæàíèå ýëåìåíòîâ â íåì îïðåäåëÿåòñÿ



ïóòåì ìíîãîêðàòíûõ àíàëèçîâ ñ ïðèìåíåíèåì

ðàçëè÷íûõ ìåòîäîâ. Óñòàíîâëåííîå ñîäåðæàíèå

ñòàíäàðòèçèðîâàííûõ ýëåìåíòîâ óêàçûâàåòñÿ â

ñâèäåòåëüñòâå, ïðèëàãàåìîì ê äàííîìó Ñ.Î.

Ñ.Î. ñëóæèò ýòàëîíîì ïðè îïðåäåëåíèè õèìè-

÷åñêîãî ñîñòàâà òîãî âèäà ìàòåðèàëà, èç êîòîðîãî

îí ïðèãîòîâëåí. Â ìåòîäàõ àíàëèçà, îñíîâàííûõ

íà ñðàâíåíèè èñêîìîé âåëè÷èíû ñ èçâåñòíîé, îí

ÿâëÿåòñÿ ñâîåîáðàçíûì ìåðèëîì õèìè÷åñêîãî ñî-

ñòàâà, ïîëüçóÿñü êîòîðûì ïðîâîäÿò èçìåðåíèÿ

ñîäåðæàíèÿ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà.

Ïðèìå÷àíèå. Ïðàêòè÷åñêè îäíîðîäíûé ïî

ñòàíäàðòèçèðóåìûì ýëåìåíòàì ìàòåðèàë ñëåäóåò

ïîíèìàòü â òîì ñìûñëå, ÷òî ñóùåñòâóþùàÿ íåîä-

íîðîäíîñòü îáðàçöà ïðèíÿòûìè ìåòîäàìè àíàëè-

çà ïðè ïðèíÿòûõ íàâåñêàõ (ÎÑÒ) íå îáíàðóæèâà-

åòñÿ, òàê êàê îíà ìåíüøå ïîãðåøíîñòè, ïðèñóùåé

ñàìîìó ìåòîäó àíàëèçà.

III. Ïîëîæåíèÿ, íà êîòîðûõ îñíîâàíî

ïðèìåíåíèå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

Ïðèìåíåíèå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ îñíîâàíî

íà ñëåäóþùèõ èñõîäíûõ ïîëîæåíèÿõ.

1. Ñîâïàäåíèå ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà, âûïîë-

íåííîãî ïî ìåòîäó, ïðèíÿòîìó äëÿ äàííîãî ñòàí-

äàðòíîãî îáðàçöà, ñ äàííûìè ñâèäåòåëüñòâà ïî-

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

÷è ïðèìåíåí ê àíàëèçó íåèçâåñòíîãî ìàòåðèàëà

áëèçêîãî ñîñòàâà è ôèçè÷åñêîé ïðèðîäû, äàñò ðå-

çóëüòàòû òîé æå ñòåïåíè òî÷íîñòè.

Èñõîäÿ èç ýòîãî, ïðè ïîìîùè ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà ïðîâîäÿò ïðîâåðêó ìåòîäà àíàëèçà.

2. Åñëè äâà ìàòåðèàëà, îäèí èç êîòîðûõ —

ñòàíäàðòíûé îáðàçåö, à äðóãîé — íåèçâåñòíûé,

íî áëèçêèé ïî ñîñòàâó, ïðîâåäåíû ïàðàëëåëüíî

÷åðåç âñå ýòàïû äàííîãî àíàëèòè÷åñêîãî ìåòîäà,

è ïðè ýòîì äëÿ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà â ñòàí-

äàðòíîì îáðàçöå ïîëó÷èì ðåçóëüòàò, ñîâïàäàþ-

ùèé ñ äàííûì â ñâèäåòåëüñòâå, òî ìû ìîæåì ðàñ-

ñ÷èòûâàòü, ÷òî ðåçóëüòàò îïðåäåëåíèÿ òîãî æå

ýëåìåíòà â íåèçâåñòíîé ïðîáå òàêæå îòâå÷àåò åãî

èñòèííîìó ñîäåðæàíèþ.

Íà ýòîì îñíîâàíèè ñòàíäàðòíûå îáðàçöû

ïðèìåíÿþò äëÿ êîíòðîëÿ ïðàâèëüíîñòè ðåçóëü-

òàòîâ ïðè àíàëèçå íåèçâåñòíûõ ìàòåðèàëîâ.

Ïðèìå÷àíèå. Ïîä ñîâïàäåíèåì ðåçóëüòàòà

àíàëèçà ñ äàííûì â ñâèäåòåëüñòâå ïîäðàçóìåâà-

åòñÿ ñõîäèìîñòü â ïðåäåëàõ äîïóñòèìîé ïîãðåø-

íîñòè (ÎÑÒ), ñâîéñòâåííîé äàííîìó ìåòîäó.

Åñëè ðåçóëüòàòû àíàëèçà ñòàíäàðòíîãî îá-

ðàçöà íå ñîâïàäàþò ñ äàííûìè ñâèäåòåëüñòâà,

ïðè÷åì ðàñõîæäåíèÿ ïðåâûøàþò äîïóñòèìûå ïî-

ãðåøíîñòè îïðåäåëåíèé, õèìèê îáÿçàí âûÿñíèòü

ïðè÷èíû ýòèõ ðàñõîæäåíèé.

Èìåÿ â Ñ.Î. íàäåæíûå ýòàëîíû õèìè÷åñêîãî

ñîñòàâà, õèìèêè øèðîêî ïðèìåíÿþò èõ â ìåòîäàõ

àíàëèçà, îñíîâàííûõ íà ñðàâíåíèè îïðåäåëÿå-

ìîé âåëè÷èíû ñ èçâåñòíîé (êîëîðèìåòðèÿ, ôîòî-

êîëîðèìåòðèÿ, ïîëÿðîãðàôèÿ, ñïåêòðàëüíûé

àíàëèç è ïð.) äëÿ ðàñ÷åòà ñîäåðæàíèÿ èñêîìîãî

ýëåìåíòà â èññëåäóåìîì ìàòåðèàëå ïî ñîäåðæà-

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

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

äàõ àíàëèçà.

Ïîëüçóÿñü Ñ.Î. êàê ýòàëîíàìè äëÿ ñðàâíåíèÿ

è äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ýìïèðè÷åñêèõ òèòðîâ è ïðî-

âåäÿ èõ ÷åðåç âñå îïåðàöèè àíàëèçîâ ïàðàëëåëü-

íî ñ èññëåäóåìîé ïðîáîé, â èçâåñòíîé ñòåïåíè àâ-

òîìàòè÷åñêè èñêëþ÷àåòñÿ çíà÷èòåëüíàÿ ÷àñòü

ñèñòåìàòè÷åñêèõ ïîãðåøíîñòåé îïðåäåëåíèÿ (ìå-

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

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

Îáÿçàòåëüíûì óñëîâèåì ïðàâèëüíîñòè ðåçóëüòà-

òîâ ÿâëÿåòñÿ ïðàâèëüíîñòü ñàìîãî ìåòîäà îïðåäå-

ëåíèÿ è åãî îäèíàêîâîå âûïîëíåíèå. Êðèòåðèåì

ïðàâèëüíîñòè â ýòîì ñëó÷àå ñëóæèò ïàðàëëåëüíî

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

òðîëüíîãî.

Ïðèìå÷àíèå. Ïðè ðàçðàáîòêå íîâîãî è ïðî-

âåðêå ñóùåñòâóþùåãî ìåòîäà çàâîäñêèé õèìèê

÷àùå âñåãî íå ðàñïîëàãàåò âðåìåíåì, íåîáõîäè-

ìûì äëÿ èññëåäîâàíèÿ ìíîãèõ îáñòîÿòåëüñòâ,

âëèÿþùèõ íà òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ.

Íàèáîëåå âàæíûå èç íèõ: çàãðÿçíåíèå ðåàê-

òèâîâ, ðàñòâîðèìîñòü ñòåêëÿííîé ïîñóäû, ïî-

ãðåøíîñòè âåñîâ, ðàçíîâåñîâ è ìåðíîé ïîñóäû;

îïåðàòèâíûå îøèáêè, íàïðèìåð, íåïðàâèëüíàÿ

òåìïåðàòóðà ñæèãàíèÿ èëè ïðîêàëèâàíèÿ; ìåòî-

äè÷åñêèå îøèáêè, êàê òî: ðàñòâîðèìîñòü îñàäêà,

âëèÿíèå äðóãèõ ýëåìåíòîâ (ñîîñàæäåíèå èëè âîç-

ìîæíîå êàòàëèòè÷åñêîå äåéñòâèå), èíäóöèðîâàí-

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

ðàòèìîñòü ðåàêöèé, íåîïðåäåëåííûé ñîñòàâ îñàä-

êîâ ïîñëå ïðîêàëèâàíèÿ, ñóáúåêòèâíûå ïîãðåø-

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

íûå ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ.

Âìåñòî òîãî ÷òîáû îïðåäåëèòü êàæäûé èç

ýòèõ ôàêòîðîâ â îòäåëüíîñòè, õèìèê, àíàëèçèðóÿ

ñòàíäàðòíûé îáðàçåö, ìîæåò (çà èñêëþ÷åíèåì

ñëó÷àéíûõ ïîãðåøíîñòåé) óñòàíîâèòü èõ ñîâìå-

ñòíîå âëèÿíèå â êðàò÷àéøèé ñðîê. Åñëè íàéäåí-

íîå ñîäåðæàíèå ýëåìåíòà Ñ.Î. ñîâïàäàåò ñ óêà-

çàííûì â ñâèäåòåëüñòâå, õèìèê ìîæåò áûòü óâå-

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

òîðîâ â ïðîöåññå âûïîëíåíèÿ àíàëèçà Ñ.Î. íå

âûçâàëà ïîãðåøíîñòè è ÷òî ìåòîä ÿâëÿåòñÿ íà-

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

õîæäåíèé ìåæäó ïîëó÷åííûìè ðåçóëüòàòàìè è

äàííûìè ñâèäåòåëüñòâà è ÷òî îí ïðèãîäåí äëÿ

àíàëèçà íåèçâåñòíîãî ìàòåðèàëà ïîäîáíîãî ñî-

ñòàâà.

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

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

ìàòåðèàëîâ, êîòîðûå åìó ïðèõîäèòñÿ àíàëèçèðî-

âàòü. Íàïðèìåð, íà ìåòàëëóðãè÷åñêîì çàâîäå

íóæíû íå òîëüêî ñòàíäàðòíûå îáðàçöû âñåõ âè-

äîâ ñûðûõ ìàòåðèàëîâ, íî òàêæå îáðàçöû âñåõ

âèäîâ ïðîäóêöèè, ïîëó÷àåìîé ðàçíûìè ïðîöåñ-

ñàìè, ïî ðÿäó ìàðîê â êàæäîé ãðóïïå.

Îäíàêî ïðàêòè÷åñêè ýòî íåâîçìîæíî, à â ðÿäå

ñëó÷àåâ â ïîëíîì ñõîäñòâå ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà

è èññëåäóåìîãî ìàòåðèàëà íåò íåîáõîäèìîñòè.

IV. Ïðàâèëà ïðèìåíåíèÿ

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

×òîáû íå âïàñòü â îøèáêè ïðè ïîëüçîâàíèè

ñòàíäàðòíûìè îáðàçöàìè, íåîáõîäèìî ñîáëþäàòü

ñëåäóþùèå ïðàâèëà.

ÏÐÀÂÈËÎ 1. Ïðè àíàëèçå êàêîãî-ëèáî ìà-

òåðèàëà ñ ïðèìåíåíèåì Ñ.Î. æåëàòåëüíî ïîä-

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

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

êîëè÷åñòâåííîìó ñîäåðæàíèþ èñêîìîãî ýëåìåí-

òà; â) ïî èõ ôèçè÷åñêîé ñòðóêòóðå.

Îòêëîíåíèå îò ýòîãî îáùåãî ïðàâèëà ìîæíî

äîïóñêàòü ëèøü ïîñëå òùàòåëüíîãî îáñóæäåíèÿ â

êàæäîì êîíêðåòíîì ñëó÷àå.

à) Ïîëîæåíèå, ÷òî ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ìî-

æåò ïðèìåíÿòüñÿ ëèøü ïðè àíàëèçå ìàòåðèàëîâ,

áëèçêèõ ïî êà÷åñòâåííîìó ñîñòàâó, âåñüìà ñóùå-

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

íÿòü ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ëåãèðîâàííîé ñòàëè

ïðè êîíòðîëå àíàëèçà ïðîñòîé óãëåðîäèñòîé ñòà-

ëè è íàîáîðîò.

Ïðè îïðåäåëåíèè ñîäåðæàíèÿ ìàðãàíöà â ëå-

ãèðîâàííîé ñòàëè âñëåäñòâèå âëèÿíèÿ ìîãóùèõ

ïðèñóòñòâîâàòü â çíà÷èòåëüíîì êîëè÷åñòâå õðî-

ìà, âàíàäèÿ, âîëüôðàìà, íèêåëÿ èëè êîáàëüòà íå

ìîæåò ïðèìåíÿòüñÿ äëÿ êîíòðîëÿ èëè äëÿ óñòà-

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

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

ôîð äëÿ äðóãîãî ìàòåðèàëà, åñëè â îòëè÷èå îò

íåãî èññëåäóåìûé ìàòåðèàë ñîäåðæèò çíà÷èòåëü-

íûå êîëè÷åñòâà ìûøüÿêà, âàíàäèÿ, âîëüôðàìà,

êðåìíèÿ, òèòàíà èëè öèðêîíèÿ. Ñîäåðæàíèå

ñåðû, îïðåäåëåííîå ìåòîäîì îòãîíêè â äâóõ ðàç-

íûõ îáðàçöàõ, íå ñîîòâåòñòâóåò äåéñòâèòåëüíîìó,

åñëè îäèí èç îáðàçöîâ ñîäåðæèò àëþìèíèé, òè-

òàí, âîëüôðàì, ìîëèáäåí èëè çíà÷èòåëüíî îòëè-

÷àåòñÿ îò äðóãîãî ïî ñîäåðæàíèþ óãëåðîäà.

Ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ëåãèðîâàííîé ñòàëè íå

ìîæåò ïðèìåíÿòüñÿ ïðè êîíòðîëå ñîäåðæàíèÿ

óãëåðîäà ïðîñòîé óãëåðîäèñòîé ñòàëè èëè íàîáî-

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

âûñîêîëåãèðîâàííîé ñòàëè, ÷àñòî òðåáóåò ñïåöè-

àëüíûõ óñëîâèé îáðàáîòêè, ÷òîáû îáåñïå÷èòü

ïîëíîòó ñæèãàíèÿ. Òî÷íî òàê æå ñòàíäàðòíûå îá-

ðàçöû ëåãèðîâàííîé ñòàëè îäíèõ ìàðîê íå ìîãóò

ïðèìåíÿòüñÿ áåçîãîâîðî÷íî äëÿ êîíòðîëÿ äðóãèõ

ìàðîê ëåãèðîâàííîé ñòàëè. Íàïðèìåð, ñîäåðæà-

íèå íèêåëÿ â íèõ ìîæíî ñðàâíèâàòü ëèøü ïðè óñ-

ëîâèè îòñóòñòâèÿ èëè îäèíàêîâîãî ñîäåðæàíèÿ â

íèõ êîáàëüòà è ìåäè.

Ïðèâåäåííîå ïðàâèëî íå ÿâëÿåòñÿ, îäíàêî,

áåçîãîâîðî÷íûì. Òàê, íàïðèìåð, ïðè ôîòîêîëî-

ðèìåòðè÷åñêîì îïðåäåëåíèè ôîñôîðà â ëåãèðî-

âàííîé ñòàëè äëÿ ïîñòðîåíèÿ êàëèáðîâî÷íîé

êðèâîé ìîæíî ïîëüçîâàòüñÿ Ñ.Î. óãëåðîäèñòîé

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

âåííóþ îêðàñêó ðàñòâîðà, ñâÿçàííóþ ñ íàëè÷èåì

ëåãèðóþùèõ ïðèìåñåé, èëè ñòðîèòü êàëèáðîâî÷-

íóþ êðèâóþ äëÿ ôîñôîðà â æåëåçíûõ ðóäàõ ïî

Ñ.Î. ïðîñòîé ñòàëè èëè ÷óãóíà.

á) Ñðåäè èçâåñòíûõ ñëó÷àåâ íåïðàâèëüíîãî

ïðèìåíåíèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ íàèáîëüøåå

÷èñëî îáúÿñíÿåòñÿ îøèáêàìè, âûçâàííûìè ïðè-

ìåíåíèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, ñõîäíûõ ñ êîí-

òðîëèðóåìûì ìàòåðèàëîì âî âñåõ îòíîøåíèÿõ,

êðîìå êîëè÷åñòâåííîãî ñîäåðæàíèÿ îïðåäåëÿåìî-

ãî ýëåìåíòà. Â çàâîäñêîé ïðàêòèêå ýòà îøèáêà

÷àñòî ïîëó÷àåòñÿ ïðè óñòàíîâëåíèè èëè êîíòðî-

ëå òèòðà ðàñòâîðà ïî ñòàíäàðòíîìó îáðàçöó ñ ñî-

äåðæàíèåì, íàïðèìåð, ìàðãàíöà, ôîñôîðà èëè

ñåðû, ïðåâûøàþùèì â 1,5 – 2 ðàçà ñîäåðæàíèå

èõ â òåõ ìàòåðèàëàõ, äëÿ àíàëèçà êîòîðûõ ýòîò

òèòð ïðèìåíÿåòñÿ. Ýòîãî ñëåäóåò èçáåãàòü. Àíà-

ëèòèê âñåãäà äîëæåí ñòàðàòüñÿ ïîäîáðàòü ñòàí-

äàðòíûé îáðàçåö, ñîäåðæàùèé îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò â êîëè÷åñòâå, áëèçêîì ê åãî ñîäåðæàíèþ

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

âîçìîæíî îáåñïå÷èòü õèìèêà íàáîðîì ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ ñ íåïðåðûâíî ìåíÿþùèìñÿ ñîäåð-

æàíèåì îñíîâíûõ ýëåìåíòîâ. Âîò ïî÷åìó èíîãäà

ïðèõîäèòñÿ ñòàëêèâàòüñÿ ñî ñëó÷àÿìè, êîãäà äëÿ

êîíòðîëÿ ìàòåðèàëà íå íàõîäÿò ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ ñ òðåáóåìûì ñîäåðæàíèåì îïðåäåëÿåìîãî

ýëåìåíòà. Âûéòè èç çàòðóäíåíèÿ ÷àñòî óäàåòñÿ,

åñëè âçÿòü äâà îáðàçöà, îäèí — ñ áîëåå âûñîêèì,

à äðóãîé — ñ áîëåå íèçêèì ñîäåðæàíèåì îïðåäå-

ëÿåìîãî ýëåìåíòà, ÷åì îæèäàþò â àíàëèçèðóåìîé

ïðîáå. Íåîáõîäèìîå ñîäåðæàíèå ýëåìåíòà ïîëó-

÷àþò òîãäà îòâåøèâàíèåì ïðîïîðöèîíàëüíûõ

êîëè÷åñòâ êàæäîãî èç èñõîäíûõ ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ. Íàïðèìåð, åñëè íåîáõîäèìî èìåòü ñîäåð-

æàíèå ñåðû 0,045 % è îïðåäåëåíèå äîëæíî áûòü

ïðîâåäåíî èç íàâåñêè 5 ã, òùàòåëüíî íàâåøèâà-

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

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

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

äîñòàòî÷íî áëèçêèì ê òðåáóåìîìó.

Ðàçóìååòñÿ, íåëüçÿ ñìåøèâàòü ðàçëè÷íûå

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

ñîäåðæàíèåì îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà íàäî ñî-

ñòàâèòü èç âçÿòûõ îòäåëüíî íàâåñîê êàæäîãî îá-

ðàçöà.

â) Ìåòàëë, ïîëó÷åííûé ðàçíûìè òåõíîëîãè-

÷åñêèìè ïðîöåññàìè, ìîæåò ñîäåðæàòü ðàçëè÷-

íûå êîëè÷åñòâà êîìïîíåíòîâ, íå îïðåäåëÿåìûõ

îáû÷íûì àíàëèçîì (ãàçû, îêèñëû, ñèëèêàòíûå

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

íûõ ñîñòàâëÿþùèõ (êàðáèäû, ñóëüôèäû, ôîñôè-

äû, îêèñëû) è õàðàêòåð èõ âûäåëåíèé ìîãóò òðå-

áîâàòü èçâåñòíûõ âàðèàöèé â õèìè÷åñêîé îáðà-

áîòêå ìàòåðèàëà (ìåòîäû ðàçëîæåíèÿ äëÿ ïåðå-

âîäà â ðàñòâîð, òåìïåðàòóðà ñæèãàíèÿ, íåîáõîäè-

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

îáùåèçâåñòíûì ÿâëÿåòñÿ ôàêò, ÷òî ïðè îïðåäå-

ëåíèè ñåðû ìåòîäîì Øóëüòå çàêàëåííûå ïðîáû

äàþò ïîíèæåííîå ñîäåðæàíèå ñåðû ïî ñðàâíå-

íèþ ñ îòîææåííûìè. Ïîýòîìó íå ðåêîìåíäóåòñÿ

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

ðåäåëåíèÿ ñåðû â ñåðûõ ÷óãóíàõ ýòèì ìåòîäîì.

Àíàëîãè÷íûå ñëó÷àè ìû èìååì ïðè îïðåäåëåíèè

óãëåðîäà ïî Ýããåðöó èëè ïðè ôîòîêîëîðèìåòðè-

÷åñêîì îïðåäåëåíèè êðåìíèÿ, êîãäà äëèòåëü-

íîñòü ðàñòâîðåíèÿ ïðîáû, çàâèñÿùàÿ îò ôèçè÷å-

ñêîãî ñîñòîÿíèÿ ìàòåðèàëà (êðóïíîñòü ÷àñòèö,

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

òîðîì àíàëèçà è ïîýòîìó ðåãëàìåíòèðîâàíà. Îä-

íàêî ïîñëå ïîëíîãî ïåðåâîäà ïðîáû â ðàñòâîð, ñ

êîòîðûì âåäåòñÿ äàëüíåéøàÿ ðàáîòà, ñóùåñòâî-

âàâøàÿ ðàçíèöà â èñõîäíûõ ñòðóêòóðàõ ìàòåðèà-

ëà òåðÿåò çíà÷åíèå.

Âîçìîæíîå âëèÿíèå óïîìÿíóòûõ ôàêòîðîâ

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

íåíèè òåõ èëè èíûõ Ñ.Î.

ÏÐÀÂÈËÎ 2. Ïîëüçóÿñü îäíèì è òåì æå

ìåòîäîì îïðåäåëåíèÿ, âñåãäà íàäî áðàòü îäèíà-

êîâûå íàâåñêè ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà è èññëå-

äóåìîé ïðîáû.

Îáû÷íî êàæäàÿ àíàëèòè÷åñêàÿ ìåòîäèêà

ïðèìåíÿåòñÿ óñïåøíî ëèøü â èçâåñòíûõ ïðåäå-

ëàõ ñîäåðæàíèÿ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà. Ïðè

çíà÷èòåëüíûõ îòêëîíåíèÿõ â ñîäåðæàíèè ýëå-

ìåíòà íåîáõîäèìî èçìåíÿòü ëèáî àíàëèòè÷åñêèé

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

òîäû â ñðàâíåíèè ñî ñòåõèîìåòðè÷åñêèìè îñîáåí-

íî ÷óâñòâèòåëüíû ê èçìåíåíèÿì êîëè÷åñòâà èñ-

êîìîãî ýëåìåíòà, ñâÿçàííîãî ñ âåëè÷èíîé íàâåñ-

êè. Îïðåäåëåíèå ñåðû â ÷åðíûõ ìåòàëëàõ ïî

Øóëüòå, ñåðåáðÿíî-ïåðñóëüôàòíûé ìåòîä îïðå-

äåëåíèÿ ìàðãàíöà è îáû÷íûé àëêàëèìåòðè÷å-

ñêèé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ôîñôîðà ïðèìåíèòåëü-

íî ê îïðåäåëåíèþ áîëåå çíà÷èòåëüíûõ ñîäåðæà-

íèé ýòèõ ýëåìåíòîâ ÿâëÿþòñÿ òèïè÷íûìè ïðèìå-

ðàìè âëèÿíèÿ íàâåñêè. Òèòð íà ñåðó, óñòàíîâëåí-

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

ìàòåðèàëó, àíàëèç êîòîðîãî âåäåòñÿ èç íàâåñêè â

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

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

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

ìàðãàíöà â íàâåñêå áîëüøå, ÷åì ìîæåò áûòü â

àíàëèòè÷åñêèõ óñëîâèÿõ, óñòàíîâëåííûõ ïðèìå-

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

çàííûõ ñ ýòèì îøèáîê, íàäî ïðèäåðæèâàòüñÿ èç-

ëîæåííîãî âûøå ïðàâèëà î ðàâåíñòâå íàâåñîê

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà è ïðîáû.

ÏÐÀÂÈËÎ 3. Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ðóä,

øëàêîâ, ôëþñîâ, îãíåóïîðîâ è äðóãèõ ïîäîáíûõ

ìàòåðèàëîâ, ïîäâåðãàåìûõ òîíêîìó èçìåëü÷å-

íèþ, â ýòîì ñîñòîÿíèè ÿâëÿþòñÿ ãèãðîñêîïè÷å-

ñêèìè è äîëæíû áûòü âûñóøåíû ïåðåä èõ ïðè-

ìåíåíèåì.

Ðóäû è äðóãèå òîíêî èçìåëü÷åííûå ñòàíäàðò-

íûå îáðàçöû ãèãðîñêîïè÷íû â ðàçëè÷íîé ñòåïå-

íè. Ãèãðîñêîïè÷åñêàÿ âëàæíîñòü â íèõ çàâèñèò â

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

êîñòè ìàòåðèàëà, óñëîâèé è äëèòåëüíîñòè õðàíå-

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

ðîñêîïè÷åñêàÿ âëàæíîñòü ýòèõ ìàòåðèàëîâ íå ÿâ-

ëÿåòñÿ ñòàáèëüíîé è ìîæåò ìåíÿòüñÿ èçî äíÿ â

äåíü, îñîáåííî êîãäà áàíêà ñî ñòàíäàðòíûì îá-

ðàçöîì ðàñïå÷àòàíà. Ðàçíèöà â íåñêîëüêî äåñÿ-

òûõ ïðîöåíòà â ãèãðîñêîïè÷åñêîé âëàãå âûçûâà-

åò çíà÷èòåëüíûå ðàçíîñòè â îïðåäåëåíèè èñêîìî-

ãî ýëåìåíòà, îñîáåííî ïðè ñîäåðæàíèè åãî áîëåå

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

äàõ. Ýòî òðåáîâàíèå óñëîæíÿåòñÿ òåì, ÷òî íå âñå

ìàòåðèàëû îäèíàêîâî ëåãêî îòäàþò ãèãðîñêîïè-

÷åñêóþ âëàãó. Äîëîìèòû, èçâåñòíÿêè è ïîäîáíûå

èì ìàòåðèàëû âûñóøèâàþòñÿ äîâîëüíî ëåãêî,

æåëåçíûå ðóäû — òðóäíî.

Âî âñÿêîì ñëó÷àå, ñòàíäàðòíûé îáðàçåö èç

äàííîé ãðóïïû ìàòåðèàëîâ ïåðåä óïîòðåáëåíèåì

äîëæåí áûòü âûñóøåí äî ïîñòîÿííîãî âåñà ïðè

òîé æå òåìïåðàòóðå, ïðè êîòîðîé îí áûë âûñó-

øåí â ïåðâîíà÷àëüíîì àíàëèçå. Ýòà òåìïåðàòóðà

âñåãäà óêàçàíà â ñâèäåòåëüñòâå.

Âçÿòèå íàâåñêè ñóõîãî ãèãðîñêîïè÷åñêîãî ìà-

òåðèàëà ñëåäóåò ïðîèçâîäèòü ñ ñîáëþäåíèåì âñåõ

ïðèåìîâ, ðàçðàáîòàííûõ â àíàëèòè÷åñêîé ïðàê-

òèêå. Ìîæíî áðàòü íàâåñêè è èç âîçäóøíî-ñóõîé

ïðîáû, ïðîâîäÿ ïàðàëëåëüíî îïðåäåëåíèå ãèãðî-

ñêîïè÷åñêîé âëàãè èç îòäåëüíîé íàâåñêè, âçÿòîé

èç òîé æå áàíêè â òî æå âðåìÿ.

ÏÐÀÂÈËÎ 4. Ïåðåä ïðèìåíåíèåì Ñ.Î. íàäî

òùàòåëüíî ïåðåìåøàòü ñîäåðæèìîå áàíêè.

Õîòÿ â õîäå ïðèãîòîâëåíèÿ ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ ïðèìåíÿþòñÿ âñå ìåðû äëÿ îáåñïå÷åíèÿ

èõ îäíîðîäíîñòè, âñå æå ÷àñòèöû, èõ ñîñòàâëÿþ-

ùèå (îñîáåííî ìèíåðàëüíûå êîìïîíåíòû ðóäû),

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

íàðóæèâàòü ïîýòîìó ñêëîííîñòü ê ñåãðåãàöèè.

Ýòà ñêëîííîñòü óñèëèâàåòñÿ ïðè âñòðÿõèâàíèè,

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

äèìî òùàòåëüíî ïåðåìåøàòü. Äëÿ ýòîãî äîñòà-

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

ëåã÷èòü ïåðåìåøèâàíèå, áàíêè íèêîãäà íå çàïîë-

íÿþòñÿ ïîëíîñòüþ).

Èñêëþ÷åíèåì èç ýòîãî ïðàâèëà ÿâëÿþòñÿ

ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñåðîãî ÷óãóíà, êîòîðûå

íåëüçÿ âñòðÿõèâàòü âî èçáåæàíèå âûäåëåíèÿ ãðà-

ôèòà è, ñëåäîâàòåëüíî, èçìåíåíèÿ â ñîñòàâå

(ñì. ïðàâèëî 9).

ÏÐÀÂÈËÎ 5. Õèìèê-àíàëèòèê íèêîãäà íå

äîëæåí èñõîäèòü èç äðóãîãî ïðîöåíòíîãî ñîäåð-

æàíèÿ ýëåìåíòà â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå, êðî-

ìå êàê èç «óñòàíîâëåííîãî ñîäåðæàíèÿ», óêà-

çàííîãî â ñîîòâåòñòâóþùåé ãðàôå ñâèäåòåëü-

ñòâà, ïðèëàãàåìîãî ê äàííîìó ñòàíäàðòíîìó

îáðàçöó. Òîëüêî ýòà âåëè÷èíà ÿâëÿåòñÿ îáÿçà-

òåëüíîé äëÿ ïðèìåíåíèÿ.

Ïðèâîäèìûå â ïåðå÷íå ñîñòàâû âíîâü âûïóñ-

êàåìûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ÷àñòî ÿâëÿþòñÿ

ïðåäâàðèòåëüíûìè, ïðèáëèæåííûìè öèôðàìè,

ñîîáùàåìûìè äëÿ îðèåíòèðîâêè ïîêóïàòåëÿ. Ýòè

öèôðû, äàþùèå òîëüêî ïðèìåðíûé ñîñòàâ èñõîä-

íîãî ìàòåðèàëà, íå ìîãóò ïðèìåíÿòüñÿ ïðè ïîëü-

çîâàíèè ñòàíäàðòíûì îáðàçöîì. Óñòàíîâëåííîå

ñîäåðæàíèå ýòàëîíèðóåìîãî ýëåìåíòà ïîñëå åãî

èçãîòîâëåíèÿ äàåòñÿ òîëüêî â ñâèäåòåëüñòâå,

âûäàííîì ïðè âûïóñêå ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà.

Äàííûå äðóãèõ èñòî÷íèêîâ ÿâëÿþòñÿ íåíàäåæ-

íûìè è íèêîãäà íå äîëæíû ïðèìåíÿòüñÿ. Õîòÿ

â ñâèäåòåëüñòâå óêàçàíû ðåçóëüòàòû àíàëèçà

Ñ.Î. ñ ðàçáèâêîé ïî ìåòîäàì, ýòè ðåçóëüòàòû

(èìåþùèå èíôîðìàöèîííûé õàðàêòåð) íå ìîãóò

çàìåíÿòü îáÿçàòåëüíûå óñòàíîâëåííûå âåëè÷è-

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

ìåíÿë õèìèê). Ïðè÷èíà ýòîãî ñòàíåò âïîëíå

ÿñíîé, åñëè ïðèíÿòü âî âíèìàíèå, ÷òî âñÿêèé

ìåòîä ìîæåò áûòü èñòî÷íèêîì ñèñòåìàòè÷åñêèõ

ïîãðåøíîñòåé, âëèÿíèÿ êîòîðûõ ìîæíî èçáå-

æàòü, åñëè âçÿòü ñðåäíèé ðåçóëüòàò äâóõ èëè

áîëåå ìåòîäîâ.

ÏÐÀÂÈËÎ 6. Íèêîãäà íå ñëåäóåò íà îñíîâà-

íèè îòêëîíåíèÿ íàéäåííîãî ñîäåðæàíèÿ ýëå-

ìåíòà îò äàííûõ ñâèäåòåëüñòâà ââîäèòü ïî-

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

ëèçèðîâàííîé òåì æå ìåòîäîì, ÷òî è ñòàí-

äàðòíûé îáðàçåö.

Ïðè íåñîâïàäåíèè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ñòàí-

äàðòíîãî îáðàçöà, ïðîèçâåäåííîãî ïðîâåðåííûì

ìåòîäîì, ñ äàííûìè, ïðèâåäåííûìè â ñâèäåòåëü-

ñòâå (â ïðåäåëàõ äîïóñòèìîé ïîãðåøíîñòè ìåòî-

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

ùåíû îøèáêè ïðè ïðîâåäåíèè àíàëèçà, ëèáî ñàì

ìåòîä íå ïðèãîäåí ê àíàëèçó äàííîãî ìàòåðèàëà.

Ñëó÷àéíûå ðàñõîæäåíèÿ âûçûâàþò ñîìíåíèÿ

â òåõíèêå âûïîëíåíèÿ àíàëèçà; ðàñõîæäåíèÿ

ïîñòîÿííîé âåëè÷èíû ãîâîðÿò î íåïðèãîäíîñòè

ìåòîäèêè äëÿ äàííîãî ìàòåðèàëà. Âî âñÿêîì ñëó-

÷àå, îòñóòñòâóþò äîñòîâåðíûå îñíîâàíèÿ äëÿ ââå-

äåíèÿ ïîïðàâêè íà îñíîâàíèè ïîëó÷àåìîãî îò-

êëîíåíèÿ. Îñíîâíûì íàçíà÷åíèåì ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà ÿâëÿåòñÿ îáåñïå÷åíèå êîíòðîëÿ çà ïðà-

âèëüíîñòüþ ïðèìåíÿåìûõ àíàëèòè÷åñêèõ ìåòî-

äîâ è çà ïðàâèëüíîé ðàáîòîé àíàëèòèêà, à íå

óñòàíîâëåíèå ïîïðàâîê ê íåâåðíîé òåõíèêå àíà-

ëèçà è íåïðèãîäíîìó äëÿ äàííîé öåëè ìåòîäó.

Â îòäåëüíûõ, èñêëþ÷èòåëüíî ðåäêèõ, ñëó÷àÿõ

íåâîñïðîèçâîäèìîñòü çíà÷åíèé, ïðèâîäèìûõ â

ñâèäåòåëüñòâå, ìîæåò áûòü îòíåñåíà ê ñàìîìó

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

òåëüíîå õðàíåíèå ïðèâîäèò ê íåêîòîðûì èçìå-

íåíèÿì â ñîñòàâå èëè ôîðìå ñîåäèíåíèé îòäåëü-

íûõ êîìïîíåíòîâ ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà â ñðàâíå-

íèè ñ èñõîäíûì ñîñòàâîì, óñòàíîâëåííûì â òî

âðåìÿ, êîãäà îí áûë èçãîòîâëåí, ïðîàíàëèçèðî-

âàí è âûïóùåí. Îäíèì èç íàèáîëåå ñåðüåçíûõ è

òðóäíî óñòðàíèìûõ ñëó÷àåâ, èëëþñòðèðóþùèõ

ñêàçàííîå, ÿâëÿåòñÿ ïîâåäåíèå ñåðû â ÷åðíûõ ìå-

òàëëàõ ïðè îïðåäåëåíèè åå ïî ìåòîäó Øóëüòå.

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

ëåé, äàæå â ñâåæèõ ïðîáàõ, âûäåëÿþò ïîëíîñòüþ

ñîäåðæàùóþñÿ â íèõ ñåðó â âèäå ñåðîâîäîðîäà

ïðè ðàñòâîðåíèè â ñîëÿíîé êèñëîòå, òàê êàê ïðè

ýòîì âûäåëÿåòñÿ òîëüêî ÷àñòü ñåðû, íàõîäÿùåéñÿ

â âèäå ñóëüôèäîâ. Ñ äðóãîé ñòîðîíû, îáùåå ñî-

äåðæàíèå ñåðû â ñòàëè è ðÿäîâûõ ñîðòàõ ÷óãóíà

îñòàåòñÿ ïîñòîÿííûì è ìîæåò áûòü îïðåäåëåíî

îáû÷íûì âåñîâûì ìåòîäîì (èëè ìåòîäîì ñæè-

ãàíèÿ â êèñëîðîäå). Ïîíèæåííûå ðåçóëüòàòû,

èíîãäà äàâàåìûå ìåòîäîì Øóëüòå, ÷àùå âñåãî

ïîëó÷àþòñÿ (èñêëþ÷àÿ íåêîòîðûå ìàðêè ëåãèðî-

âàííîé ñòàëè è ÷óãóíà) ïðè ñîäåðæàíèè ñåðû

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

ëåò. Íåâîñïðîèçâîäèìîñòü ïåðâîíà÷àëüíîãî ñî-

äåðæàíèÿ ñåðû â ýòèõ ìàòåðèàëàõ ìåòîäîì

Øóëüòå îáúÿñíÿåòñÿ òåì, ÷òî â ÷óãóíå è ñòàëè

ñ ïîâûøåííûì ñîäåðæàíèåì ñåðû ïðè äîëãîì

õðàíåíèè ÷àñòü ñåðû, âèäèìî, îêèñëÿåòñÿ äî ñî-

åäèíåíèé, íå âûäåëÿþùèõ ñåðîâîäîðîäà ïîä äåé-

ñòâèåì ñîëÿíîé êèñëîòû.

ÏÐÀÂÈËÎ 7. Íåäîïóñòèìî ïîäâåðãíóòü

ñòàíäàðòíûå îáðàçöû êàêîé-ëèáî äîïîëíè-

òåëüíîé îáðàáîòêå, îñîáåííî ìåõàíè÷åñêîé, ñ

öåëüþ èçìåíèòü ðàçìåð ÷àñòèö èëè âíåøíèé

âèä îáðàçöà.

Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû èìåþò ðàçìåð ÷àñòèö,

îáåñïå÷èâàþùèõ îäíîðîäíîñòü ïðîáû â îïðåäå-

ëåííîé ìèíèìàëüíîé íàâåñêå. Òàêèì îáðàçîì,

äëÿ âçÿòèÿ íàâåñêè íå òðåáóåòñÿ äîïîëíèòåëüíî-

ãî èçìåëü÷åíèÿ ïðîáû. Âñÿêàÿ æå äîïîëíèòåëü-

íàÿ ìåõàíè÷åñêàÿ îáðàáîòêà ìîæåò âíåñòè çà-

ãðÿçíåíèå, ïîýòîìó íåäîïóñòèìà.

×òîáû óñòðàíèòü âîçìîæíîñòü ðàñïîçíàâàíèÿ

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà, êîãäà îí äàåòñÿ â êà÷åñòâå

10 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 1(II)



êîíòðîëüíîé ïðîáû, ïîä øèôðîì, ëó÷øå ïîëüçî-

âàòüñÿ ñìåøàííûìè íàâåñêàìè, îïèñàííûìè â

ïóíêòå ïðàâèëà 1, ÷åì ïðîáîâàòü ìåíÿòü âíåø-

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

ÏÐÀÂÈËÎ 8. Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû äîëæ-

íû õðàíèòüñÿ â ÷èñòîì è ñóõîì ïîìåùåíèè,

ñâîáîäíîì îò ïûëè, ãðÿçè è âûçûâàþùèõ êîððî-

çèþ ãàçîâ.

Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ÿâëÿþòñÿ öåííûì

ìàòåðèàëîì, ïðèãîòîâëåíèå êîòîðîãî âåäåòñÿ

ñ áîëüøîé òùàòåëüíîñòüþ â óñëîâèÿõ îñîáîé

÷èñòîòû. Ìíîãî âíèìàíèÿ óäåëÿåòñÿ òîìó, ÷òîáû

ïîòðåáèòåëü ïîëó÷èë èõ â íåèçìåíåííîì âèäå,

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

õîäèìî õðàíèòü â íàäëåæàùèõ óñëîâèÿõ, íåçàâè-

ñèìî îò òîãî, íàõîäÿòñÿ ëè îíè â îðèãèíàëüíîé

óïàêîâêå èëè ïîñëåäíÿÿ áûëà íàðóøåíà. Îäíàêî

ýòî òðåáîâàíèå íå âñåãäà âûïîëíÿåòñÿ çàâîäñêè-

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

õðàíèëèñü â ñûðûõ ïîìåùåíèÿõ, íàçíà÷åííûõ

äëÿ áîëåå ñòîéêèõ ìàòåðèàëîâ, ïîêà îíè íå äåëà-

ëèñü íåãîäíûìè äëÿ ïðèìåíåíèÿ. Åùå áîëåå ÷àñ-

òû ñëó÷àè, êîãäà íàõîäÿùèéñÿ â ïîñòîÿííîì

ïîëüçîâàíèè ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ïîäâåðãàåòñÿ

äåéñòâèþ àòìîñôåðû, ñîäåðæàùåé êèñëîòíûå

ïàðû è ñåðîâîäîðîä. Âîò ïî÷åìó ðåêîìåíäóåòñÿ

ïîñëå êàæäîãî óïîòðåáëåíèÿ ïëîòíî çàêðûâàòü

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

þò îïèñàííûå âûøå âëèÿíèÿ.

Îñîáåííàÿ çàáîòà äîëæíà áûòü ïðîÿâëåíà,

÷òîáû ïûëü è ãðÿçü íå ïîïàäàëè â ñòàíäàðòíûå

îáðàçöû.

ÏÐÀÂÈËÎ 9. Âñåãäà íåîáõîäèìî ïðîâåðèòü,

íåò ëè ñïåöèàëüíîãî óêàçàíèÿ ïî ïðèìåíåíèþ

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà. Òàêèå óêàçàíèÿ ìîãóò

áûòü ïîìåùåíû â ñâèäåòåëüñòâå ê äàííîìó

ñòàíäàðòíîìó îáðàçöó èëè íàêëååíû â âèäå îò-

äåëüíîé ýòèêåòêè íà áàíêå, â êîòîðîé óïàêî-

âàí ñòàíäàðòíûé îáðàçåö (ñì. ïðàâèëî 4).

Äëÿ ãàðàíòèè èõ îäíîðîäíîñòè ñòàíäàðòíûå

îáðàçöû ãîòîâÿò â âèäå ìåëêèõ çåðåí ïðèìåðíî

îäèíàêîâîé âåëè÷èíû, îáåñïå÷èâàþùåé õîðîøåå

ïåðåìåøèâàíèå îáðàçöà è åãî îäíîðîäíîñòü â íå-

êîòîðîé ìèíèìàëüíîé íàâåñêå çà ñ÷åò äîñòàòî÷íî

áîëüøîãî ÷èñëà ÷àñòèö â ýòîé íàâåñêå.

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

ìåòàëëà, êîòîðûå áåðóòñÿ îáû÷íî ñâåðëåíèåì â

âèäå áîëåå øèðîêîé, íî çàòî áîëåå òîíêîé ñòðóæ-

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

ñòðóæêè çàâîäñêèõ ïðîá, êàê ïðàâèëî, íå îêà-

çûâàåò âðåäíîãî âëèÿíèÿ íà ïðèìåíåíèå Ñ.Î.

Îäíàêî èíîãäà ñ ýòèì ñâÿçàíû óñëîâèÿ ïðîèçâîä-

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

àëüíûå óêàçàíèÿ, ïðèëàãàåìûå ê ñòàíäàðòíûì

îáðàçöàì. Ñæèãàíèå áîëåå òîíêîé ñòðóæêè ïðî-

òåêàåò áûñòðåå è ïðè áîëåå íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ,

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

íèå ãîðÿò ìåäëåííåå è èíîãäà ïðè áîëåå âûñîêîé

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

óñòàíîâêà òèòðà íà ñåðó ïðè ñæèãàíèè ïî ìåòîäó

Êàññëåðà ìîæåò äàòü íåâåðíûå ðåçóëüòàòû, åñëè

ïðèìåíÿòü ýòîò ìåòîä ê ìàòåðèàëàì, ïî êðóï-

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

óñòàíîâêè òèòðà. Òîò æå ôàêòîð ìîæåò ñêàçàòüñÿ

ïðè îïðåäåëåíèè óãëåðîäà, çàòðóäíÿÿ ïîëó÷åíèå

ñðàâíèìûõ ðåçóëüòàòîâ â Ñ.Î. è çàâîäñêèõ ïðî-

áàõ. Ðàçíèöà â ñêîðîñòè ðàñòâîðåíèÿ ÷àñòèö, ðàç-

ìåðû êîòîðûõ ñèëüíî îòëè÷àþòñÿ äðóã îò äðóãà,

òîæå ìîæåò îêàçàòü çíà÷èòåëüíîå âëèÿíèå íà

ïðèìåíèìîñòü ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ïðè ðàáî-

òàõ ïî êàêîìó-ëèáî ýìïèðè÷åñêîìó èëè ñòðîãî

ñòàíäàðòèçèðîâàííîìó ìåòîäó àíàëèçà, êàê, íà-

ïðèìåð, ìåòîä Øóëüòå äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñåðû.

Ïðèìåíåíèå îáùåñîþçíûõ ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ, âûïóñêàåìûõ ëàáîðàòîðèåé ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ ïðè ÓÈÌ, íà îñíîâàíèè ïîñòàíîâ-

ëåíèÿ ÝÊÎÑÎ ïðè ÑÍÊ ÑÑÑÐ çà ¹ 290 îò

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

ñòâå õèìè÷åñêèõ àíàëèçîâ çàâîäñêîé ïðîäóêöèè

è âíóòðèçàâîäñêîãî êîíòðîëÿ.

Öåëü îáÿçàòåëüíîãî ïðèìåíåíèÿ îáùåñîþç-

íûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ — óñòàíîâëåíèå

åäèíîîáðàçèÿ ðåçóëüòàòîâ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà.

Íåîáõîäèìîñòü åãî âûçâàíà òåìè ñîîáðàæå-

íèÿìè, ÷òî óíèôèêàöèÿ ìåòîäîâ õèìè÷åñêèõ àíà-

ëèçîâ, êîíòðîëü òî÷íîñòè õèìè÷åñêèõ ìåòîäîâ,

ñîêðàùåíèå ÷èñëà àðáèòðàæíûõ àíàëèçîâ è ëó÷-

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

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

ëè÷íûå ëàáîðàòîðèè áóäóò ïðèìåíÿòü îäèí è òîò

æå ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ïðè âûïîëíåíèè òåõ

ðàçëè÷íûõ ôóíêöèé, äëÿ êîòîðûõ îíè ïðåä-

íàçíà÷åíû. Ñëåäîâàòåëüíî, çàâîäñêàÿ ëàáîðà-

òîðèÿ íè ïðè êàêèõ îáñòîÿòåëüñòâàõ íå ìîæåò

ïðèìåíÿòü ñâîè ñîáñòâåííûå ñòàíäàðòíûå îáðàç-

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

íîãî ìàòåðèàëà íåò îáùåñîþçíîãî ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà èëè åñëè îí åùå íå âûïóùåí.

V. Íåêîòîðûå ñïåöèôè÷åñêèå ñëó÷àè

ïðèìåíåíèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

1. Îáúåìíîå îïðåäåëåíèå óãëåðîäà

Â îñîáûõ ñëó÷àÿõ, íàïðèìåð, êîãäà íåëüçÿ

èìåòü íàäåæíûå äàííûå î áàðîìåòðè÷åñêîì äàâ-

ëåíèè, ìîæíî ïðèìåíèòü ñòàíäàðòíûé îáðàçåö

äëÿ àâòîìàòè÷åñêîãî ó÷åòà âëèÿíèÿ òåìïåðàòóðû

è äàâëåíèÿ â îáúåìíîì ìåòîäå îïðåäåëåíèÿ óãëå-

ðîäà íà ïðèáîðàõ Øòðîëåéíà èëè Âþðöà. Äëÿ

ýòîãî ñðåäíåå èç òðåõ èëè ÷åòûðåõ íåêîððåêòè-

ðîâàííûõ, íî ñõîäÿùèõñÿ ìåæäó ñîáîé îïðåäå-

ëåíèé, ïîëó÷åííûõ ñæèãàíèåì ñòàíäàðòíîãî îá-

ðàçöà â îäèíàêîâûõ óñëîâèÿõ, ïðèíèìàþò ïðî-

ïîðöèîíàëüíûì íåêîððåêòèðîâàííîìó ðåçóëüòà-
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òó ñæèãàíèÿ èñïûòóåìîé ïðîáû ñ ñîäåðæàíèåì

óãëåðîäà, áëèçêèì ê ñòàíäàðòíîìó îáðàçöó.

Íàïðèìåð, ñðåäíåå èç òðåõ ñõîäÿùèõñÿ ðå-

çóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ñæèãàíèåì îäíîãðàììî-

âûõ íàâåñîê ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ¹ 13 à, ñî-

äåðæàùåãî 0,21 % óãëåðîäà, ïîëó÷èëîñü ðàâíûì

0,225 %.

Ïðè ñæèãàíèè îäíîãî ãðàììà íåèçâåñòíîé,

íî áëèçêîé ïî ñîäåðæàíèþ óãëåðîäà ïðîáû, ñêîð-

ðåêòèðîâàííûé îòñ÷åò ïî ïðèáîðó ïîëó÷åí â

0,26 %. Èñïðàâëåííûé ðåçóëüòàò îïðåäåëåíèÿ

óãëåðîäà â ïðîáå ìîæåò áûòü ðàññ÷èòàí îòñþäà

ñëåäóþùèì ïóòåì:

0 21

0 225 0 26

,

, ,
;�

X
X = 0,24 %.

Îïèñàííûé ìåòîä êîíòðîëÿ ñ ïîìîùüþ ñòàí-

äàðòíîãî îáðàçöà íå ðåêîìåíäóåòñÿ äëÿ ïîñòîÿí-

íîãî ïðèìåíåíèÿ. Îí ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàí

ëèøü òîãäà, êîãäà çàâåäîìî èçâåñòíî, ÷òî âñÿ

óñòàíîâêà íàõîäèòñÿ â õîðîøåì ñîñòîÿíèè, è ðà-

áîòà ïðîâîäèòñÿ ïðàâèëüíî è ïðè íàäëåæàùåé

òåìïåðàòóðå.

2. Êîíòðîëü ïðàâèëüíîñòè

ìåòîäà àíàëèçà ïóòåì ïðèìåíåíèÿ

«âíóòðåííèõ ýòàëîíîâ»

Ïðèìåíåíèå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ â êîí-

òðîëüíûõ îïðåäåëåíèÿõ ÿâëÿåòñÿ îáùåïðèçíàí-

íûì è îïðàâäàëîñü íà ïðàêòèêå. Âñå æå îíî ìî-

æåò áûòü ïîäâåðãíóòî ñåðüåçíîé êðèòèêå, õîòÿ

èññëåäóåìàÿ ïðîáà è ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ïðî-

âîäÿòñÿ ïàðàëëåëüíî ÷åðåç âñå ñòàäèè àíàëèçà,

òåì íå ìåíåå íåëüçÿ áûòü óâåðåííûì â òîì, ÷òî

âñå âëèÿþùèå ôàêòîðû â ðàâíîé ñòåïåíè ñêà-

æóòñÿ íà òîé èëè äðóãîé ïðîáå. Êàê æå óñòðàíèòü

ýòè ñîìíåíèÿ? Äëÿ ýòîãî ìîæíî â èçâåñòíûõ

óñëîâèÿõ ïðîâåñòè àíàëèç äâóõ ñëîæíûõ íàâåñîê,

ñîñòàâëåííûõ êàæäàÿ èç íåèçâåñòíîé ïðîáû è

îäíîãî èç äâóõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ. Ïîñëåä-

íèå, âõîäÿ â ñîñòàâ èñïûòóåìîé ïðîáû, ïðîõîäÿò

âìåñòå ñ íåé âñå ñòàäèè àíàëèçà. Âûïîëíÿÿ îïðå-

äåëåíèå â òî÷íîì ñîîòâåòñòâèè ñ ìåòîäèêîé, íàé-

äåì èñêîìîå ñîäåðæàíèå. Ïðè ýòîì ìîæíî áûòü

óâåðåííûì â òîì, ÷òî è ñòàíäàðòíûé îáðàçåö,

è ñàìà ïðîáà àíàëèçèðîâàëèñü â ñòðîãî èäåí-

òè÷íûõ óñëîâèÿõ, ÷òî âñå ôàêòîðû, âëèÿþùèå

íà òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ, ñêàçàëèñü ñîâåðøåííî

îäèíàêîâî íà îáîèõ ìàòåðèàëàõ. Ïðèìåíåíèå

âíóòðåííåãî ýòàëîíà îòíþäü íå èñêëþ÷àåò îáû÷-

íûé êîíòðîëüíûé àíàëèç ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà,

à òîëüêî äîïîëíÿåò ïîñëåäíèé, çíà÷èòåëüíî óâå-

ëè÷èâàÿ ñòåïåíü äîñòîâåðíîñòè îïðåäåëåíèÿ.

Õîä àíàëèçà ñ ïðèìåíåíèåì âíóòðåííåãî ýòà-

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

íàâåñêè, îäíà èç êîòîðûõ ñîñòîèò èç ïðîáû è

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà, æåëàòåëüíî ñ íåñêîëüêî

ìåíüøèì ñîäåðæàíèåì èñêîìîãî ýëåìåíòà, à âòî-

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

ñîäåðæàíèåì ýòîãî ýëåìåíòà, ÷åì â ñàìîé ïðîáå.

Ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçîâ ýòèõ äâóõ íàâåñîê

ìîæåò áûòü ðàññ÷èòàíî ñîäåðæàíèå èñêîìîãî

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

ïàðàëëåëüíî ñòàíäàðòíûé îáðàçåö òàêæå â âèäå

ñëîæíîé íàâåñêè èç îáîèõ îáðàçöîâ.

Íèæå ïðèâîäèòñÿ ïðèìåð ðàñ÷åòà àíàëèçà.

Îïðåäåëÿåòñÿ õðîì â íèçêîëåãèðîâàííîé ñòà-

ëè ñ ïðåäïîëàãàåìûì ñîäåðæàíèåì îêîëî 1,5 %.

Àíàëèç ïðîèçâîäÿò ñåðåáðÿíî-ïåðñóëüôàòíûì

ìåòîäîì ñ òèòðîâàíèåì ïåðìàíãàíàòîì. Â êà÷å-

ñòâå âíóòðåííèõ ýòàëîíîâ âûáèðàåòñÿ Ñ.Î. ¹ 30

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

æàùèé 3,45 % õðîìà.

Ñîñòàâëÿþòñÿ íàâåñêè ïî 2 ¹ 1 èç îäíîãî

ãðàììà íåèçâåñòíîé ïðîáû è îäíîãî ãðàììà Ñ.Î.

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

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

Â íàâåñêå ¹ 1 íà îáðàòíîå òèòðîâàíèå ïî-

øëî 22,60 ìë ðàñòâîðà ïåðìàíãàíàòà, â íàâåñêå

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

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

ýêâèâàëåíòíûå 38,30 ìë ðàñòâîðà ïåðìàíãàíàòà.

Îáùåå ñîäåðæàíèå õðîìà â íàâåñêå ¹ 1 ýêâèâà-

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

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

Åñëè A îáîçíà÷àåò ÷èñëî ìèëëèëèòðîâ ðàñ-

òâîðà ïåðìàíãàíàòà, ýêâèâàëåíòíîå ñîäåðæàíèþ

õðîìà â íåèçâåñòíîé ïðîáå, B1 — îáùåìó ñîäåð-

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

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

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

ëó÷àåì ñëåäóþùåå ñîîòíîøåíèå:

B A B A
1 2

– –
.

% Cr â Ñ.Î. N 30 % Cr â Ñ.Î. N 27
�

Èç ýòèõ âåëè÷èí íàì íåèçâåñòíà ëèøü âåëè-

÷èíà A. Ïîäñòàâëÿÿ óêàçàííûå äàííûå è ðåøèâ

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

âàëåíòíû íåèçâåñòíîìó êîëè÷åñòâó õðîìà. Ðàç-

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

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

âåòñòâóåò êîëè÷åñòâàì õðîìà â äâóõ âíóòðåííèõ

ýòàëîíàõ. Åñëè îáîçíà÷èòü ÷åðåç X ïðîöåíòíîå

ñîäåðæàíèå õðîìà â àíàëèçèðóåìîé ïðîáå ñòàëè,

òî ïîëó÷àåòñÿ ñëåäóþùåå ñîîòíîøåíèå:

A

X

B A
�

1
–

;
% Cr â Ñ.Î. N 30

A

X

B A
�

2

7

–
.

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

âåëè÷èí è ðåøàÿ îäíî èç óðàâíåíèé îòíîñèòåëü-

íî X, èìååì:

9 87 8 53

0 92

, ,

,X
� è

9 87 21 83

3 46

, ,

,X
�

èç ïåðâîãî óðàâíåíèÿ

X �

�9 87 0 92

5 83

, ,

,
,

îòêóäà X = 1,56 %.

Âòîðîå óðàâíåíèå ìîæåò ñëóæèòü äëÿ ïðîâåð-

êè ïðàâèëüíîñòè ðåøåíèÿ.

Êàê âèäíî èç èçëîæåííîãî âûøå, â îáúåìíîì

îïðåäåëåíèè íåò íåîáõîäèìîñòè çíàòü òèòð ïðè-

ìåíÿåìîãî ðàñòâîðà. Òèòð ìîæåò áûòü ðàññ÷èòàí

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

òèòðó ïàðàëëåëüíî ïðîâåäåííóþ ïðîáó ñòàíäàðò-

íîãî îáðàçöà, ìû ïîëó÷èì äëÿ ïîñëåäíåãî âåëè-

÷èíó, ñõîäÿùóþñÿ ñ äàííûìè ñâèäåòåëüñòâà, òî

óâåðåííîñòü â òî÷íîñòè ðåçóëüòàòà àíàëèçà

èññëåäóåìîé ïðîáû íåîñïîðèìà.

Ìåòîä âíóòðåííèõ ýòàëîíîâ ìîæåò ïðè-

ìåíÿòüñÿ è â âåñîâûõ îïðåäåëåíèÿõ. Îñíîâíîé

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

ìîæíî ïîäîáðàòü äâà ïîäõîäÿùèõ ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöà. Êðîìå òîãî, îí ïðåäúÿâëÿåò áîëü-

øèå òðåáîâàíèÿ ê êà÷åñòâó ñàìèõ ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ.

VI. ×òî äåëàòü, êîãäà íåò ïîäõîäÿùåãî

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà?

Åñëè îòñóòñòâóåò ïîäõîäÿùèé ñòàíäàðòíûé

îáðàçåö, êîòîðûé ÿâëÿëñÿ áû æåëàòåëüíûì ïî ñî-

äåðæàíèþ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà, òî ìîæíî â

íåêîòîðûõ ñëó÷àÿõ ïðèìåíÿòü ñìåøàííóþ íàâåñ-

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

â ï. â) ïðàâèëà 1.

Â äðóãèõ ñëó÷àÿõ ìîæíî ïðèãîòîâèòü ðàñòâîð

èç áîëåå èëè ìåíåå ïîäõîäÿùåãî ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà, ê êîòîðîìó çàòåì ïðèáàâèòü íóæíîå êî-

ëè÷åñòâî îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà â âèäå ñòàí-

äàðòíîãî ðàñòâîðà. Ñòàíäàðòíûé ðàñòâîð ïðèãî-

òîâëÿåòñÿ ëèáî èç ÷èñòûõ ñîëåé, ëèáî èç äðóãèõ

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (íàïðèìåð, äëÿ æåëåçà

ìîæíî óïîòðåáëÿòü Ñ.Î. ¹ 48, äëÿ àëþìèíèÿ

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

¹ 91).
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ÈÍÑÒÈÒÓÒÓ ÑÒÀÍÄÀÐÒÍÛÕ ÎÁÐÀÇÖÎÂ — 55 ËÅÒ!

ÐÀÇÐÀÁÎÒÊÀ È ÏÐÎÈÇÂÎÄÑÒÂÎ ÑÒÀÍÄÀÐÒÍÛÕ ÎÁÐÀÇÖÎÂ

ÌÀÒÅÐÈÀËÎÂ ÌÅÒÀËËÓÐÃÈ×ÅÑÊÎÃÎ ÏÐÎÈÇÂÎÄÑÒÂÀ

� Âàëåðèé Âàñèëüåâè÷ Ñòåïàíîâñêèõ

ÇÀÎ «Èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ», ã. Åêàòåðèíáóðã, Ðîññèÿ; e-mail: vstepanovskikh@gmail.com

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 24 îêòÿáðÿ 2017 ã.

Â ìàðòå 2018 ã. ÇÀÎ «Èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ» (ÇÀÎ «ÈÑÎ») èñïîëíÿåòñÿ

55 ëåò. Ðàññìîòðåíû ðåçóëüòàòû äåÿòåëüíîñòè ÇÀÎ «ÈÑÎ» ïî ðàçðàáîòêå è ïðîèçâîäñò-

âó ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (ÑÎ) ñûðüÿ è ìàòåðèàëîâ ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà çà

ïîñëåäíèå ïÿòü ëåò. Íîìåíêëàòóðà ÑÎ, ïðîèçâîäèìûõ èíñòèòóòîì, âêëþ÷àåò ñûðüå

(ðóäû è êîíöåíòðàòû, ôåððîñïëàâû è ëèãàòóðû, ôëþñû, îãíåóïîðû), ìåòàëëû (÷óãóí,

ñòàëü, ñïëàâû íà íèêåëåâîé îñíîâå) è îòõîäû ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà. Èíñòè-

òóò àêêðåäèòîâàí êàê ïðîèçâîäèòåëü ÑÎ â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáîâàíèÿìè ìåæäóíàðîäíî-

ãî ñòàíäàðòà ISO Guide 34. Èñïûòàòåëüíûé àíàëèòè÷åñêèé öåíòð ÇÀÎ «ÈÑÎ» (ÈÖ)

ïðèìåíÿåò êàê êëàññè÷åñêèå õèìè÷åñêèå, òàê è ñîâðåìåííûå ôèçèêî-õèìè÷åñêèå è ôè-

çè÷åñêèå ìåòîäû àíàëèçà. ÈÖ àêêðåäèòîâàí â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ ÈÑÎ/ÌÝÊ

17025–2009 â íàöèîíàëüíîé ñèñòåìå àêêðåäèòàöèè. Êîìïåòåíòíîñòü Èñïûòàòåëüíîãî

Öåíòðà íåîäíîêðàòíî ïîäòâåðæäåíà ó÷àñòèåì â ìåæëàáîðàòîðíûõ ýêñïåðèìåíòàõ ïî

àòòåñòàöèè ÑÎ çàðóáåæíîãî ïðîèçâîäñòâà, â òîì ÷èñëå, ÑÎ Åâðîïåéñêîãî ñîþçà (ECRM).

Îðãàíèçàöèþ ìåæëàáîðàòîðíûõ ñðàâíèòåëüíûõ (ñëè÷èòåëüíûõ) èñïûòàíèé (ÌÑÈ) âû-

ïîëíÿåò ïðîâàéäåð ÌÑÈ ÇÀÎ «ÈÑÎ», àêêðåäèòîâàííûé â Íàöèîíàëüíîé ñèñòåìå àê-

êðåäèòàöèè íà ñîîòâåòñòâèå òðåáîâàíèÿì ÃÎÑÒ ÈÑÎ/ÌÝÊ 17043:2013. Â ñòàòüå îáñóæ-

äåíû ïðîòèâîðå÷èÿ â íîðìàòèâíîì è ïðàâîâîì ðåãóëèðîâàíèè è âîçíèêàþùèå ïðè ýòîì

òðóäíîñòè â äåÿòåëüíîñòè ïðîèçâîäèòåëåé ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ â Ðîññèè. Óòâåðæäå-

íèå ÑÎ, ïðèìåíèìûõ â ñôåðå ãîñóäàðñòâåííîãî ðåãóëèðîâàíèÿ îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà

èçìåðåíèé (ÃÑÎ), âîçìîæíî òîëüêî íà îñíîâàíèè ïîëîæèòåëüíûõ ðåçóëüòàòîâ èñïûòà-

íèé. Äàííàÿ ïðîöåäóðà (èñïûòàíèÿ ÑÎ â öåëÿõ óòâåðæäåíèÿ òèïà) íå èìååò àíàëîãîâ â

ìèðîâîé ïðàêòèêå. Â 2015 ã. ÇÀÎ «ÈÑÎ» ïðîøëî àêêðåäèòàöèþ íà ïðàâî âûïîëíåíèÿ

ðàáîò ïî èñïûòàíèÿì ÑÎ â öåëÿõ óòâåðæäåíèÿ òèïà. Â 2013 – 2017 ãã. Èíñòèòóòîì ðàç-

ðàáîòàíî è àòòåñòîâàíî 7 êîìïëåêòîâ ÑÎ ñòàëè è 3 êîìïëåêòà ÑÎ ÷óãóíà äëÿ ñïåêòðàëü-

íîãî àíàëèçà (ìîíîëèòû), à òàêæå 46 ÑÎ äëÿ õèìè÷åñêèõ ìåòîäîâ àíàëèçà (â äèñïåðñíîé

ôîðìå), â òîì ÷èñëå, óãëåðîäèñòîé è ëåãèðîâàííîé ÑÎ ñòàëè, ÷óãóíà, ôåððîñïëàâîâ, ðóä

è êîíöåíòðàòîâ, ìåòàëëóðãè÷åñêèõ øëàêîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñòàíäàðòíûå îáðàçöû; ìàòåðèàëû ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè; óòâåðæäå-

íèå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ; êîíòðîëü õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà.

THE INSTITUTE FOR CERTIFIED REFERENCE MATERIALS MARKS THE 55th

ANNIVERSARY OF FOUNDATION. DEVELOPMENT AND PRODUCTION

OF CERTIFIED REFERENCE MATERIALS FOR METALLURGICAL PRODUCTION

� Valerii V. Stepanovskikh

The Institute for Certified Reference Materials, Yekaterinburg, Russia; e-mail: vstepanovskikh@gmail.com

Submitted October 24, 2017.

The Institute for Certified Reference Materials (ICRM) is going to celebrate the 55th anniversary in

March 2018. The results of the ICRM activities in development and production of the certified refer-

ence materials (CRM) of raw materials and materials of metallurgical production over the past five

years are considered. The nomenclature of the CRM produced by the ICRM includes raw materials

(ores and concentrates, ferroalloys and ligatures, fluxes, refractories), metals (cast iron, steel,

nickel-base alloys) and waste of metallurgical production (slags and metallurgical fly ashes). To ap-

prove the competence, the ICRM has been accredited as a producer of reference materials (RMP) in ac-

cordance with the requirements of the International Standard ISO Guide 34 : 2009 (ISO Guide 34).

Testing analytical center of the ICRM (TC) applies both classical methods of chemical analysis (meth-

ods of “wet chemistry”) and modern physicochemical and physical methods. TC is accredited in accor-
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dance with GOST ISO/IEC 17025 – 2009 in the National accreditation system. The competence of

Testing Centre has been repeatedly approved by the results of inter-laboratory comparative tests for

certification of reference materials produced abroad including those from the European Union

(ECRM). The inter-laboratory tests (proficiency tests — PT) are performed by the Provider, ICRM ac-

credited in the National Accreditation System for compliance with the requirements of GOST ISO/IEC

17043 : 2013. We consider and analyze contradictions in the statutory regulation and resulting difficul-

ties encountered in the activities of producers of reference materials in Russia. The approval of refer-

ence materials to be used in the state system for ensuring the uniformity of measurements is possible

only on the basis of positive test results. This procedure (RM testing for type approval purposes) has no

analogues in the world practice. In accordance with the Russian legislation, the ICRM has got accredi-

tation to perform RM testing for the type approval purposes in 2015. In 2013 – 2017 the Institute de-

veloped and certified 7 CRM sets of steel and 3 CRM sets of cast iron for spectral analysis (solids), and

46 CRM for chemical analysis (in dispersed form), including carbon and alloyed steel, cast iron,

ferroalloys, ore and concentrates, metallurgical slags.

Keywords: certified reference materials; standard samples; materials of ferrous metallurgy; approval

of standard samples; control of chemical composition.

Â 2013 ã. Èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ îòìå-

òèë 50-ëåòíèé þáèëåé [1]. È âîò â âîçðàñòå èí-

ñòèòóòà ïîÿâèëàñü åùå îäíà ïÿòåðêà: â ìàðòå

2018 ã. èíñòèòóòó èñïîëíÿåòñÿ 55 ëåò! Ïðè íà-

ñòóïëåíèè þáèëåéíûõ äàò ïðèíÿòî ðàññêàçû-

âàòü îá óñïåõàõ è äîñòèæåíèÿõ, äåëèòüñÿ ïëàíà-

ìè íà áóäóùåå. ÇÀÎ «Èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ» — íå èñêëþ÷åíèå, è äàííàÿ ñòàòüÿ ïî-

ñâÿùåíà îáñóæäåíèþ èòîãîâ äåÿòåëüíîñòè ïî

ðàçðàáîòêå è ïðîèçâîäñòâó ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ çà ïîñëåäíèå ïÿòü ëåò.

ÇÀÎ «ÈÑÎ» çàíèìàåò óñòîé÷èâóþ ïîçè-

öèþ êðóïíåéøåãî ïðîèçâîäèòåëÿ ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ ñûðüÿ è ìàòåðèàëîâ ìåòàëëóðãè÷åñêîãî

ïðîèçâîäñòâà â Ðîññèè: êàòàëîã âêëþ÷àåò áîëåå

500 òèïîâ ÑÎ (www.icrm-ekb.ru, ðàçäåë «êàòàëîã

ÑÎ»).

Íîìåíêëàòóðà ÑÎ, ïðîèçâîäèìûõ

ÇÀÎ «Èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ»

Îáëàñòü äåÿòåëüíîñòè ÇÀÎ «ÈÑÎ» ïî ðàç-

ðàáîòêå è ïðîèçâîäñòâó ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

îõâàòûâàåò âåñü ñïåêòð ìàòåðèàëîâ ÷åðíîé ìå-

òàëëóðãèè — îò ñûðüÿ (ðóäû è êîíöåíòðàòû,

ôåððîñïëàâû è ëèãàòóðû, ôëþñû, îãíåóïîðû) äî

ìåòàëëîâ (÷óãóí, ñòàëü, ñïëàâû íà íèêåëåâîé

îñíîâå) è îòõîäîâ ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîä-

ñòâà, íåãàòèâíî âîçäåéñòâóþùèõ íà îêðóæà-

þùóþ ñðåäó (øëàêè, ïûëü ìåòàëëóðãè÷åñêèõ

àãðåãàòîâ).

Èíñòèòóò âûïóñêàåò ñòàíäàðòíûå îáðàçû:

â äèñïåðñíîì âèäå (ïîðîøîê, ñòðóæêà) äëÿ

òðàäèöèîííûõ õèìè÷åñêèõ ìåòîäîâ àíàëèçà è

îïðåäåëåíèÿ ãàçîîáðàçóþùèõ ïðèìåñåé (C, S, N)

ìåòîäàìè ñæèãàíèÿ èëè âîññòàíîâèòåëüíîãî

ïëàâëåíèÿ;

â âèäå êîìïàêòíûõ îáðàçöîâ (ñòåðæíè, öè-

ëèíäðû) äëÿ îïðåäåëåíèÿ êèñëîðîäà è àçîòà ìå-

òîäàìè âîññòàíîâèòåëüíîãî ïëàâëåíèÿ;

â âèäå ìîíîëèòíûõ îáðàçöîâ äëÿ ñïåêòðàëü-

íûõ ìåòîäîâ àíàëèçà.

Íîìåíêëàòóðà ÑÎ, âûïóñêàåìûõ èíñòèòóòîì

è âêëþ÷åííûõ â êàòàëîã ÑÎ 2017 ã. ïîêàçàíà íà

ðèñóíêå.

Â 2016 ã. íàøè ÑÎ ïðèîáðåëî 560 ïðåäïðè-

ÿòèé Ðîññèè, ñòðàí áëèæíåãî (Êàçàõñòàí, Óêðàè-

íà, Áåëàðóñü, Ãðóçèÿ) è äàëüíåãî çàðóáåæüÿ (Êè-

òàé, Ãåðìàíèÿ, ßïîíèÿ). Îáúåì ýêñïîðòíûõ

ïîñòàâîê ÑÎ óâåëè÷èëñÿ çà ïîñëåäíèå ãîäû,

îäíàêî ñîñòàâëÿåò íå áîëåå 5 % îò îáùåãî îáúåìà

âûðó÷êè.

Ïîäòâåðæäåíèå êîìïåòåíòíîñòè

ÇÀÎ «ÈÑÎ»

Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ è ñîõðàíåíèÿ ñâîåãî ñòàòóñà

Èíñòèòóò îáåñïå÷èâàåò è ðåãóëÿðíî ïîäòâåðæäà-

åò êîìïåòåíòíîñòü â ñâîåé îáëàñòè äåÿòåëüíîñòè.

Â 2015 ã. ÇÀÎ «ÈÑÎ», óæå ïîâòîðíî, ïðîøëî

àêêðåäèòàöèþ â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáîâàíèÿìè

ìåæäóíàðîäíîãî ñòàíäàðòà «Ðóêîâîäñòâî ÈÑÎ

34:2009» (ISO Guide 34). Îðãàíîì ïî àêêðåäè-

òàöèè ÀÀÖ «Àíàëèòèêà»1 áûëè ïîäòâåðæäåíû

òåõíè÷åñêàÿ êîìïåòåíòíîñòü â çàÿâëåííîé îá-

ëàñòè àêêðåäèòàöèè è ôóíêöèîíèðîâàíèå ñèñ-

òåìû ìåíåäæìåíòà êà÷åñòâà ïðîèçâîäèòåëÿ ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ (àòòåñòàò àêêðåäèòàöèè

¹ AAC.RM.00173).

Â îòñóòñòâèå ýòàëîíà ìîëÿ è äîñòàòî÷íî íà-

äåæíûõ (è äîñòóïíûõ) ïåðâè÷íûõ ìåòîäîâ õèìè-

÷åñêîãî àíàëèçà ìåòîä ìåæëàáîðàòîðíîé àòòåñòà-

öèè ÿâëÿåòñÿ íàèáîëåå ïðèåìëåìûì ñïîñîáîì

óñòàíîâëåíèÿ ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ. Ïðè óñòàíîâëåíèè ñîäåð-

æàíèÿ ýëåìåíòîâ â òàêèõ ñëîæíûõ ìàòðèöàõ, êàê

ìåòàëëóðãè÷åñêèå ìàòåðèàëû, ÌËÝ ÿâëÿåòñÿ

åäèíñòâåííûì ñïîñîáîì àòòåñòàöèè ÑÎ, ïðè-

ìåíÿåìûì â îòå÷åñòâåííîé è ìèðîâîé ïðàêòèêå.
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1 ÀÀÖ «Àíàëèòèêà» — àññîöèèðîâàííûé ÷ëåí ILAC —

International Laboratory Accreditation Cooperation è

÷ëåí APLAC — Asia Pacific Laboratory Accreditation Co-

operation.



Ïðîâåäåíèå èçìåðåíèé â ðÿäå íåçàâèñèìûõ

êâàëèôèöèðîâàííûõ ëàáîðàòîðèé ðàçëè÷íûìè

ìåòîäàìè ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü íàèáîëåå äîñòî-

âåðíóþ îöåíêó çíà÷åíèé àòòåñòóåìûõ õàðàêòå-

ðèñòèê ÑÎ. Îðãàíèçàöèþ ìåæëàáîðàòîðíûõ

ñðàâíèòåëüíûõ (ñëè÷èòåëüíûõ) èñïûòàíèé

(ÌÑÈ) âûïîëíÿåò ïðîâàéäåð ÌÑÈ ÇÀÎ «ÈÑÎ»:

ïî ðåçóëüòàòàì àêêðåäèòàöèè â 2015 ã. ïîä-

òâåðæäåíî åãî ñîîòâåòñòâèå òðåáîâàíèÿì ÃÎÑÒ

ÈÑÎ/ÌÝÊ 17043:2013 (àòòåñòàò àêêðåäèòàöèè

¹ RA.RU.430194). Åæåãîäíî â ÌÑÈ ïî óñòàíîâ-

ëåíèþ àòòåñòóåìûõ çíà÷åíèé ÑÎ ó÷àñòâóåò äî 90

àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèé.

Êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç íà âñåõ ýòàïàõ

ïðîèçâîäñòâà ìàòåðèàëîâ ÑÎ âûïîëíÿåò Èñ-

ïûòàòåëüíûé àíàëèòè÷åñêèé öåíòð ÇÀÎ «ÈÑÎ»,

àêêðåäèòîâàííûé â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ

ÈÑÎ/ÌÝÊ 17025–2009 (àòòåñòàò àêêðåäèòàöèè

¹ ÐÎÑÑ RU.0001.510008)2. Íàðÿäó ñî ñòàíäàðòè-

çîâàííûìè ìåòîäèêàìè öåíòð ïðèìåíÿåò áîëåå

400 àòòåñòîâàííûõ ìåòîäèê èçìåðåíèé, îñíîâàí-

íûõ íà ðàçëè÷íûõ êëàññè÷åñêèõ õèìè÷åñêèõ

ìåòîäàõ àíàëèçà, â êîòîðûõ îáåñïå÷åíà ìåòðî-

ëîãè÷åñêàÿ ïðîñëåæèâàåìîñòü äî ÷èñòûõ ìåòàë-

ëîâ è ñîåäèíåíèé ñòåõèîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà.

Ìíîãèå ìåòîäèêè çàðåãèñòðèðîâàíû â ôåäåðàëü-

íîì èíôîðìàöèîííîì ôîíäå ïî îáåñïå÷åíèþ

åäèíñòâà èçìåðåíèé Ðîññòàíäàðòà3. Äëÿ ïðèìå-

íåíèÿ ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ è ôèçè÷åñêèõ ìåòîäîâ

àíàëèçà öåíòð èìååò â ñâîåì àðñåíàëå ñîâðåìåí-

íîå àíàëèòè÷åñêîå îáîðóäîâàíèå:

ýìèññèîííûé ñïåêòðîìåòð ñ èíäóêòèâíî-ñâÿ-

çàííîé ïëàçìîé iCAP 6500 (Thermo Fischer

Scientific, ÑØÀ);

àòîìíî-àáñîðáöèîííûé ñïåêòðîôîòîìåòð

Solaar S4 ñ ïðèñòàâêîé äëÿ ãåíåðàöèè ãèäðèäîâ

VP 90 (Thermo Electron Corporation, ÑØÀ);

èñêðîâîé ñïåêòðîìåòð SPECTROLAB M11

(SPECTRO, Ãåðìàíèÿ);

èñêðîâîé ñïåêòðîìåòð MAGELLAN Q8

(Bruker, Ãåðìàíèÿ);

ñïåêòðîìåòð ÄÔÑ-500 (ÎÊÁ Ñïåêòð, ã. Ñàíêò-

Ïåòåðáóðã);

ñïåêòðîôîòîìåòð Helios Delta (ThermoScien-

tific, ÑØÀ);

ñïåêòðîôîòîìåòð “Þíèêî 2100” (United

Products and Instruments, ÑØÀ);

âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêèé àíàëèçàòîð ÒÀ-4

(ÎÎÎ ÍÏÏ Òîìüàíàëèò, ã. Òîìñê);

àíàëèçàòîð æèäêîñòè “Ýêñïåðò-001-3-0.1”

(ÎÎÎ Ýêîíèêñ-ýêñïåðò, ã. Ìîñêâà);

àíàëèçàòîð ñåðû è óãëåðîäà CS-600 (LECO,

ÑØÀ);

àíàëèçàòîð óãëåðîäà è ñåðû ÌÅÒÀÂÀÊ

CS-30 (ÝÊÑÀÍ, ã. Èæåâñê);

ýêñïðåññ-àíàëèçàòîð íà óãëåðîä ÀÍ 7529,

ÀÍ 7560 (Çàâîä èçìåðèòåëüíûõ ïðèáîðîâ,

ã. Ãîìåëü);

àíàëèçàòîð ãàçîâ â òâåðäûõ ìàòåðèàëàõ

ELTRA ONH 2000 (ELTRA, Ãåðìàíèÿ);

àíàëèçàòîð àçîòà è êèñëîðîäà ÒÑ-436 (LECO,

ÑØÀ).

Êîìïåòåíòíîñòü Èñïûòàòåëüíîãî àíàëèòè÷å-

ñêîãî öåíòðà ÇÀÎ «ÈÑÎ» íåîäíîêðàòíî ïîäòâåð-

æäåíà ó÷àñòèåì â ìåæëàáîðàòîðíûõ ñðàâíèòåëü-

íûõ èñïûòàíèÿõ. Öåíòð ðåãóëÿðíî ó÷àñòâóåò â

ìåæëàáîðàòîðíûõ ýêñïåðèìåíòàõ ïî àòòåñòàöèè

ÑÎ çàðóáåæíîãî ïðîèçâîäñòâà, â òîì ÷èñëå, Åâðî-

ïåéñêîãî ñîþçà (ECRM) [7]. Ïîëó÷åííûå èñïû-

òàòåëüíûì öåíòðîì ðåçóëüòàòû õîðîøî ñîãëàñó-

þòñÿ ñ äàííûìè åâðîïåéñêèõ ëàáîðàòîðèé, ÷òî

ìîæåò ñëóæèòü äîïîëíèòåëüíûì ïîäòâåðæäåíè-

åì êà÷åñòâà ðàçðàáàòûâàåìûõ ÇÀÎ «ÈÑÎ» ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ. Ïåðå÷åíü îáðàçöîâ çàðóáåæ-

íîãî ïðîèçâîäñòâà, â àòòåñòàöèè êîòîðûõ â ïî-

ñëåäíèå ãîäû ó÷àñòâîâàë Èñïûòàòåëüíûé öåíòð,

ïðåäñòàâëåí â òàáë. 1.

Ñ 2006 ã. Èíñòèòóò ÿâëÿåòñÿ äèñòðèáüþòîðîì

÷åøñêîé íàöèîíàëüíîé ïðîãðàììû ïðîâåðêè

êâàëèôèêàöèè (Proficiency tests — PT), îðãàíè-

çóåìîé êîìïàíèåé Ing. Iva Bogumska — SPL

(ã. Áîãóìèí, ×åõèÿ) â Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè.

Â ìåæäóíàðîäíûõ PT ïîñòîÿííî ó÷àñòâóþò ëàáî-
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2 Èñïûòàòåëüíûé àíàëèòè÷åñêèé öåíòð ÇÀÎ «ÈÑÎ» â

2010 ã. ñòàë ëàóðåàòîì ïðåìèè ÀÀÖ «Àíàëèòèêà» «Ñå-

ðåáðÿíûé ìîëü» êàê ëó÷øàÿ ëàáîðàòîðèÿ ãîäà.
3 http://icrm-ekb.ru/fckeditor/files/4201.jpg,

http://www.fundmetrology.ru/06_metod/2list.aspx
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Íîìåíêëàòóðà ÑÎ â äèñïåðñíîé ôîðìå è â âèäå ñòåðæíåé

è öèëèíäðîâ äëÿ õèìè÷åñêèõ ìåòîäîâ àíàëèçà è îïðåäå-

ëåíèÿ ãàçîîáðàçóþùèõ ïðèìåñåé (à) è â ìîíîëèòíîé ôîð-

ìå äëÿ ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäîâ àíàëèçà (á)



ðàòîðèè ×åõèè, Ñëîâàêèè, Ïîëüøè, Ãåðìàíèè,

Âåíãðèè è äðóãèõ ñòðàí, à ñ 2004 ã. — Èñïûòà-

òåëüíûé àíàëèòè÷åñêèé öåíòð è ðÿä ðîññèéñêèõ

ëàáîðàòîðèé [8].

Ìåæäóíàðîäíûå ÌÑÈ âêëþ÷àþò èñïûòàíèÿ

ðàçëè÷íûõ ìåòàëëóðãè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ êàê

êëàññè÷åñêèìè õèìè÷åñêèìè, òàê è ñïåêòðàëüíû-

ìè ìåòîäàìè àíàëèçà. Ðåçóëüòàòû ó÷àñòèÿ ïîä-

òâåðæäàþò âûñîêèé óðîâåíü êâàëèôèêàöèè Èñ-

ïûòàòåëüíîãî àíàëèòè÷åñêîãî öåíòðà ÇÀÎ

«ÈÑÎ».

Ðàáîòû ïî àòòåñòàöèè ìåòîäèê èçìåðåíèé è

ìåòðîëîãè÷åñêîé ýêñïåðòèçå äîêóìåíòîâ, â òîì

÷èñëå, ìàòåðèàëîâ ïî ðàçðàáîòêå ÑÎ îñóùåñòâëÿ-

åò Ìåòðîëîãè÷åñêàÿ ñëóæáà èíñòèòóòà (àòòåñòàò

àêêðåäèòàöèè ¹ 01.00034–2012).

Èñïûòàíèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

â öåëÿõ óòâåðæäåíèÿ òèïà

Äåÿòåëüíîñòü â îáëàñòè ðàçðàáîòêè è ïðî-

èçâîäñòâà ÑÎ â 2013 – 2017 ãã. áûëà ñîïðÿæåíà

ñ îïðåäåëåííûìè òðóäíîñòÿìè â ñâÿçè ñ óñèëå-

íèåì àäìèíèñòðàòèâíûõ áàðüåðîâ ïðè óòâåðæ-

äåíèè òèïà ÑÎ. Ôåäåðàëüíûì çàêîíîì îò

26.06.2008 ¹ 102-ÔÇ «Îá îáåñïå÷åíèè åäèí-

ñòâà èçìåðåíèé» [2] (ñò. 8, ï. 2) óñòàíîâëåíî, ÷òî

«â ñôåðå ãîñóäàðñòâåííîãî ðåãóëèðîâàíèÿ îáåñ-

ïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé ïðèìåíÿþòñÿ ñòàí-

äàðòíûå îáðàçöû óòâåðæäåííûõ òèïîâ». Êàòå-

ãîðèÿ «ãîñóäàðñòâåííûé ñòàíäàðòíûé îáðàçåö —

ÃÑÎ» (ïî ÃÎÑÒ 8.315) áûëà ïåðåèìåíîâàíà

â Ðîññèè â «ñòàíäàðòíûé îáðàçåö óòâåðæäåííîãî

òèïà (ÃÑÎ)». Óêàçàííûì Ôåäåðàëüíûì çàêîíîì

ââåäåí íîâûé ïîðÿäîê óòâåðæäåíèÿ ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ «... íà îñíîâàíèè ïîëîæèòåëüíûõ ðå-

çóëüòàòîâ èñïûòàíèé ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ â

öåëÿõ óòâåðæäåíèÿ òèïà» [2].

Èñïûòàíèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ â öåëÿõ óò-

âåðæäåíèÿ òèïà — ýòî ðàáîòû ïî îïðåäåëåíèþ

(?) ìåòðîëîãè÷åñêèõ è òåõíè÷åñêèõ õàðàêòåðè-

ñòèê îäíîòèïíûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, êîòî-

ðûå ïðîâîäÿòñÿ þðèäè÷åñêèìè ëèöàìè, àêêðåäè-

òîâàííûìè â ñîîòâåòñòâèè ñ çàêîíîäàòåëüñòâîì

Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè îá àêêðåäèòàöèè â íàöèî-

íàëüíîé ñèñòåìå àêêðåäèòàöèè íà âûïîëíåíèå

èñïûòàíèé â öåëÿõ óòâåðæäåíèÿ òèïà [2]. Ïîíÿ-

òèå «èñïûòàíèÿ» äëÿ ÑÎ íå èìååò ñìûñëà, òàê

êàê õàðàêòåðèñòèêè ÑÎ óñòàíàâëèâàþò èçãîòî-

âèòåëè (ïðîèçâîäèòåëè) â õîäå ñïåöèàëüíîé ïðî-

öåäóðû (õàðàêòåðèçàöèè), öåëüþ êîòîðîé ÿâëÿ-

åòñÿ íå ïðèíÿòèå ðåøåíèÿ «ãîäåí – íå ãîäåí»,

à îáîñíîâàííîå ïðèïèñûâàíèå ÑÎ çíà÷åíèÿ âå-

ëè÷èíû, êîòîðóþ îí äîëæåí õðàíèòü è âîñïðî-

èçâîäèòü. Òàêàÿ õàðàêòåðèçàöèÿ ÿâëÿåòñÿ íåîòú-

åìëåìîé ÷àñòüþ ïðîöåññà ïðîèçâîäñòâà ÑÎ è âñå-

ãäà âûïîëíÿåòñÿ èçãîòîâèòåëåì. Ïðîöåäóðà

èñïûòàíèé ïîäðàçóìåâàåò ñóùåñòâîâàíèå àêêðå-
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ÇÀÎ «ÈÑÎ»

Íàèìåíîâàíèå ÑÎ Ïðîèçâîäèòåëü ÑÎ
Ãîä

óòâåðæäåíèÿ

Íåëåãèðîâàííàÿ ñòàëü 1.0335

EURONORM-CRM N 083-2

The German Iron and Steel

CRM Working Group

2017

Íåëåãèðîâàííàÿ ñòàëü EURONORM-CRM N 077-3 The German Iron and Steel CRM Working Group 2017

Æåëåçíàÿ ðóäà EURONORM-CRM N 691-1 ArcelorMittal Maizières Research SA

(ðàíüøå in “IRSID”)

2017

Âûñîêîëåãèðîâàííàÿ ñòàëü 1.4571

EURONORM-CRM N 284-3

The German Iron and Steel

CRM Working Group

2016

Âûñîêîïðî÷íàÿ ñòàëü 1.8928

EURONORM-CRM N 194-2

The German Iron and Steel

CRM Working Group

2015

Âûñîêëåãèðîâàííàÿ ñòàëü

EURONORM-CRM N 269-1

The German Iron and Steel

CRM Working Group

2015

Êðåìíèñòàÿ ñòàëü EURONORM-CRM N 196-2 SWEREA |KIMAB (Øâåöèÿ) 2014

Àãëîìåðàò æåëåçîðóäíûé CRM IMZ 3.43 Instytut Metalurgii ¯elaza im. Stanis³awa Staszica

(Institute for Ferrous Metallurgy, Ïîëüøà)

2014

Ñïëàâû íà íèêåëåâîé îñíîâå CRM IMZ 202, IVZ 203 Instytut Metalurgii ¯elaza im. Stanis³awa Staszica

(Institute for Ferrous Metallurgy, Ïîëüøà)

2014

0,5 %-íàÿ óãëåðîäèñòàÿ ñòàëü EURONORM-CRM N 055-2 Bureau of Analysed Samples Limited (Àíãëèÿ) 2013

×óãóí, êîìïëåêò 1 – 8 CRM CZ 02033 Czech Metrology Institute, ñóáïîäðÿä÷èê SPL

Bohumin (×åøñêàÿ Ðåñïóáëèêà)

2012

Ñòàëü âûñîêîëåãèðîâàííàÿ CRM IMZ 196 Instytut Metalurgii ¯elaza im. Stanis³awa Staszica

(Institute for Ferrous Metallurgy, Ïîëüøà)

2010

Îêñèä æåëåçà Fe
2
O

3
, Lurgi EURONORM-CRM N 687-1 The German Iron and Steel CRM Working Group 2009



äèòîâàííûõ «èñïûòàòåëåé», êîòîðûå ðàçðàáàòû-

âàþò ïðîãðàììó èñïûòàíèé, îïðåäåëÿþò ìåòðî-

ëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ÑÎ (ïîâòîðíî, ïîñëå

ðàçðàáîò÷èêà) è ïðè ïîëîæèòåëüíûõ ðåçóëüòàòàõ

îôîðìëÿþò ïðîòîêîë èñïûòàíèé ÑÎ, àêò èñïû-

òàíèé ÑÎ è îïèñàíèå òèïà ÑÎ.

Ïðèêàçîì Ìèíïðîìòîðãà Ðîññèè îò 25 èþíÿ

2013 ã. ¹ 970 [4] áûë óòâåðæäåí àäìèíèñòðà-

òèâíûé ðåãëàìåíò, êîòîðûé óñëîæíèë è áåç òîãî

íåïðîñòóþ ñèòóàöèþ ñ óòâåðæäåíèåì ÑÎ. Îäíàêî

ñ äàòû ââåäåíèÿ â äåéñòâèå 102-ÔÇ (30.12.2008)

è äî ñåðåäèíû 2014 ã. àêêðåäèòàöèÿ â óêàçàííîé

îáëàñòè íå ïðîâîäèëàñü. Ñïðàâåäëèâîñòè ðàäè

ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî â ñâÿçè ñ îòñóòñòâèåì â

Ðîññèè «þðèäè÷åñêè ëèö, àêêðåäèòîâàííûõ â ñî-

îòâåòñòâèè ñ çàêîíîäàòåëüñòâîì Ðîññèéñêîé Ôå-

äåðàöèè îá àêêðåäèòàöèè â íàöèîíàëüíîé ñèñòå-

ìå àêêðåäèòàöèè íà âûïîëíåíèå èñïûòàíèé â

öåëÿõ óòâåðæäåíèÿ òèïà ÑÎ» [2] äåéñòâîâàë âðå-

ìåííûé ïîðÿäîê óòâåðæäåíèÿ ÑÎ, ïðè êîòîðîì â

êà÷åñòâå ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé ïðèíèìàëèñü

ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ÑÎ, óñòàíîâ-

ëåííûå åãî ðàçðàáîò÷èêîì.

Ïîðÿäîê è êðèòåðèè àêêðåäèòàöèè â îáëàñòè

îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé íà âûïîëíå-

íèå èñïûòàíèé ÑÎ â öåëÿõ óòâåðæäåíèÿ òèïà

áûëè óñòàíîâëåíû òîëüêî â èþëå 2014 ã. ïîñëå

ââåäåíèÿ â äåéñòâèå Ôåäåðàëüíîãî çàêîíà îò

28.12.2013 ¹ 412-ÔÇ «Îá àêêðåäèòàöèè â íàöèî-

íàëüíîé ñèñòåìå àêêðåäèòàöèè» [3]. Àêêðåäèòà-

öèþ ïðîøëè íåñêîëüêî ãîñóäàðñòâåííûõ íàó÷-

íûõ ìåòðîëîãè÷åñêèõ èíñòèòóòîâ (ÃÍÌÈ) Ðîñ-

ñòàíäàðòà, îäíàêî óòâåðæäåíèå ÑÎ â 2014 ã.

áûëî ïðàêòè÷åñêè îñòàíîâëåíî.

Äëÿ ðåøåíèÿ óêàçàííûõ ïðîáëåì ñ óòâåðæäå-

íèåì ðàçðàáàòûâàåìûõ ÑÎ â 2015 ã. ÇÀÎ «ÈÑÎ»

ïðîøëî àêêðåäèòàöèþ â Íàöèîíàëüíîé ñèñòåìå

àêêðåäèòàöèè «â îáëàñòè îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà

èçìåðåíèé íà ïðàâî âûïîëíåíèÿ ðàáîò ïî èñïû-

òàíèÿì ÑÎ â öåëÿõ óòâåðæäåíèÿ òèïà» (àòòåñòàò

àêêðåäèòàöèè ¹ RA.RU.311182).

Ââåäåíèå èñïûòàíèé ÑÎ â öåëÿõ óòâåðæäå-

íèÿ òèïà â Ðîññèè âûçûâàåò îïðåäåëåííûå òðóä-

íîñòè ó áîëüøèíñòâà ðàçðàáîò÷èêîâ ÑÎ, êîòîðûå

íåîäíîêðàòíî îòìå÷àëè àáñóðäíîñòü óêàçàííîé

ïðîöåäóðû (îòñóòñòâóþùåé â ìèðîâîé ïðàêòèêå).

Â îêòÿáðå 2015 ã. â àäðåñ Ìèíïðîìòîðãà áûëî

íàïðàâëåíî îòêðûòîå ïèñüìî ïðîèçâîäèòåëåé ÑÎ

ñ ïðîñüáîé îòìåíèòü èñïûòàíèÿ ÑÎ [5]. Ïèñüìî

îñòàëîñü áåç îòâåòà...

Â íîÿáðå 2015 ã. Êîìèòåòîì ïî êà÷åñòâó ïðî-

äóêöèè Òîðãîâî-ïðîìûøëåííîé ïàëàòû Ðîññèè

áûë ïðîâåäåí «êðóãëûé ñòîë» ñ ó÷àñòèåì ïðåä-

ñòàâèòåëåé îðãàíèçàöèé — ïðîèçâîäèòåëåé ÑÎ,

ãîñóäàðñòâåííûõ íàó÷íûõ ìåòðîëîãè÷åñêèõ èí-

ñòèòóòîâ Ðîññòàíäàðòà è Ìèíïðîìòîðãà íà òåìó

«Îáåñïå÷åíèå åäèíñòâà èçìåðåíèé (ÎÅÈ) êàê

îñíîâà êà÷åñòâà ïðîäóêöèè è íàöèîíàëüíîé áåç-

îïàñíîñòè: ñîñòîÿíèå è ïåðñïåêòèâû» [6]. Â ðåçî-

ëþöèè, ïðèíÿòîé ó÷àñòíèêàìè, îòìå÷åíî ïðåäëî-

æåíèå îòìåíèòü ïðîöåäóðó óòâåðæäåíèÿ ÑÎ ïî

ðåçóëüòàòàì èñïûòàíèé.

Â ñåíòÿáðå 2016 ã. â ïðîòîêîëå I Âñåðîññèé-

ñêîãî ñúåçäà èçãîòîâèòåëåé è ïîòðåáèòåëåé ÑÎ

(Åêàòåðèíáóðã), îðãàíèçîâàííîãî Ðîññòàíäàðòîì,

áûëî îòðàæåíî ïðåäëîæåíèå îòìåíèòü èñïûòà-

íèÿ ÑÎ4. Ðåøåíèå ñúåçäà Ðîññòàíäàðò îñòàâèë

áåç âíèìàíèÿ, áîëåå òîãî, â îò÷åòå Ðîññòàíäàðòà

çà 2016 ã. íåò äàæå óïîìèíàíèÿ îá ýòîì ñúåçäå.

Â èþíå 2017 ã. âîïðîñ î ïðîâåäåíèè èñïûòà-

íèé ÑÎ áûë ðàññìîòðåí íà çàñåäàíèè Ðàáî÷åé

ãðóïïû ïî âîïðîñàì ñòàíäàðòèçàöèè, ìåòðîëî-

ãèè, êà÷åñòâà, îöåíêè ñîîòâåòñòâèÿ è îáðàùåíèÿ

ïðîäóêöèè, ââåäåíèÿ ñåðòèôèêàöèè ïåðñîíàëà

ïðè Êîíñóëüòàòèâíîì ñîâåòå Ìèíèñòåðñòâà ïðî-

ìûøëåííîñòè è òîðãîâëè Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè

â ðàìêàõ îáñóæäåíèÿ âîïðîñà «Ðàçâèòèå íàöèî-

íàëüíîé ñèñòåìû îáîðîòà ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ — óñëîâèå ìåòðîëîãè÷åñêîãî îáåñïå÷åíèÿ èç-

ìåðåíèé». Â ï. 4 ïðèíÿòîãî ðåøåíèÿ óêàçàíî:

«Ñ÷èòàòü íåîáõîäèìûì ïîâòîðíî îáñóäèòü äàí-

íûé âîïðîñ íà çàñåäàíèè ÐÃ ñ ó÷àñòèåì øè-

ðîêîãî êðóãà çàèíòåðåñîâàííûõ ñòîðîí ïîñëå

30.08.2017».

ÑÎ óòâåðæäåííûõ òèïîâ — ÃÑÎ ïðèìåíÿþò

â ñôåðå ãîñóäàðñòâåííîãî ðåãóëèðîâàíèÿ îáåñ-

ïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé [2]. Ïðîöåäóðà

óòâåðæäåíèÿ ÑÎ Ðîññòàíäàðòîì íå óëó÷øàåò èõ

ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê, ïîñêîëüêó äëÿ

èñïûòàíèé â öåëÿõ óòâåðæäåíèÿ òèïà ðàçðàáîò-

÷èê ïðåäîñòàâëÿåò ìàòåðèàëû ïî ðàçðàáîòêå ÑÎ

ñ óòâåðæäåííûì ïàñïîðòîì, â êîòîðîì óæå óêàçà-

íû ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ÑÎ. «Èñïû-

òàòåëü» îôîðìëÿåò àêò, â êîòîðîì ôîðìóëèðóåò

âûâîäû ïî ðåçóëüòàòàì èñïûòàíèé (ïîëîæèòåëü-

íûå èëè îòðèöàòåëüíûå), è ïðîåêò îïèñàíèÿ

òèïà ÑÎ — ïðèëîæåíèÿ ê ñâèäåòåëüñòâó îá

óòâåðæäåíèè òèïà ÑÎ. Èñïûòàíèÿ ÑÎ è óòâåðæ-

äåíèå èõ â êà÷åñòâå ÃÑÎ ñëóæàò öåëè îáåñïå÷èòü

ñîîòâåòñòâèå òðåáîâàíèÿì, óñòàíîâëåííûì äëÿ

èçìåðåíèé 102-ÔÇ. Îäíàêî ðååñòð ÃÑÎ, ïðè-

âåäåííûé íà ñàéòå Ðîññòàíäàðòà, ñîäåðæèò áîëåå

øèðîêèé ïåðå÷åíü ìàòåðèàëîâ.

Òèï «ÃÑÎ» ñòàë ñâîåãî ðîäà áðåíäîì, è ïî-

òðåáèòåëè, íåçàâèñèìî îò ñôåðû ïðèìåíå-

íèÿ, ñòàðàþòñÿ ïðèîáðåñòè èìåííî ÃÑÎ. Çà ïî÷-

òè 50-ëåòíþþ èñòîðèþ ñóùåñòâîâàíèÿ ðàçäåëà

«Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû» Ãîñóäàðñòâåííîãî ðåå-

ñòðà ñðåäñòâ èçìåðåíèé àíàëèòè÷åñêèå è èñïû-

òàòåëüíûå ëàáîðàòîðèè ïðèó÷åíû ê ìûñëè, ÷òî

ÃÑÎ — ýòî êà÷åñòâî è äîñòîâåðíîñòü. Îäíàêî

àíàëèç èíôîðìàöèè, ïðåäñòàâëåííîé â Ôåäå-
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ðàëüíîì èíôîðìàöèîííîì ôîíäå ïî îáåñïå÷å-

íèþ åäèíñòâà èçìåðåíèé â ðàçäåëå «Ñâåäåíèÿ îá

óòâåðæäåííûõ òèïàõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ»,

ñâèäåòåëüñòâóåò î íåêîòîðîì ñíèæåíèè ìåòðî-

ëîãè÷åñêîãî óðîâíÿ ÃÑÎ.

Ñîñòîÿíèå íîðìàòèâíîé áàçû â îáëàñòè

ðàçðàáîòêè è ïðîèçâîäñòâà ÑÎ

Â äåÿòåëüíîñòè ïî ïðîèçâîäñòâó ÑÎ â Ðîññèè

íàáëþäàåòñÿ «ïåðåõîäíûé ïåðèîä», êîòîðûé

ìîæíî îõàðàêòåðèçîâàòü íàëè÷èåì ìíîæåñòâà

ïðîòèâîðå÷èé è íåñîãëàñîâàííîñòè â íîðìàòèâ-

íûõ è òåõíè÷åñêèõ äîêóìåíòàõ â ÷àñòè òåðìèíî-

ëîãèè è êëàññèôèêàöèè ÑÎ, òðåáîâàíèé ê ðàçðà-

áîòêå, èññëåäîâàíèÿì èõ ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàê-

òåðèñòèê è óòâåðæäåíèþ.

Â Ðîññèè ïðîèñõîäèò ïîñòåïåííîå âíåäðåíèå

òðåáîâàíèé è ïîíÿòèé ìåæäóíàðîäíûõ äîêóìåí-

òîâ. Â êà÷åñòâå íàöèîíàëüíûõ è ìåæãîñóäàð-

ñòâåííûõ ñòàíäàðòîâ ââåäåíû ñòàíäàðòû ISO:

ÃÎÑÒ 32934–2014 (ISO Guide 30:1992). Ñòàí-

äàðòíûå îáðàçöû. Òåðìèíû è îïðåäåëåíèÿ, èñ-

ïîëüçóåìûå â îáëàñòè ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ;

ÃÎÑÒ ISO Guide 31–2014. Ñòàíäàðòíûå îá-

ðàçöû. Ñîäåðæàíèå ñåðòèôèêàòîâ (ïàñïîðòîâ) è

ýòèêåòîê;

ÃÎÑÒ Ð 8.691–2010 (Ðóêîâîäñòâî ÈÑÎ

31:2000). ÃÑÈ. Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ìàòåðèà-

ëîâ (âåùåñòâ). Ñîäåðæàíèå ïàñïîðòîâ è ýòèêå-

òîê;

ÃÎÑÒ ISO Guide 34–2014. Îáùèå òðåáîâàíèÿ

ê êîìïåòåíòíîñòè èçãîòîâèòåëåé ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ;

ÃÎÑÒ Ð 8.824–2013/ISO Guide 34:2009. ÃÑÈ.

Îáùèå òðåáîâàíèÿ ê êîìïåòåíòíîñòè èçãîòîâèòå-

ëåé ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ;

ÃÎÑÒ ISO Guide 35–2015. Ñòàíäàðòíûå îá-

ðàçöû. Îáùèå è ñòàòèñòè÷åñêèå ïðèíöèïû ñåð-

òèôèêàöèè (àòòåñòàöèè).

Â êà÷åñòâå áàçîâîé êëàññèôèêàöèè ââåäåíû

íîâûå ïîíÿòèÿ (êàòåãîðèè) ÑÎ: reference materi-

al (RM) è certified reference material (CRM) [ISO

Guide 30:2015].

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ 32934–20145 ñòàí-

äàðòíûé îáðàçåö (reference material) ÑÎ

(RM) — ìàòåðèàë (âåùåñòâî), äîñòàòî÷íî îäíî-

ðîäíûé è ñòàáèëüíûé ïî îòíîøåíèþ ê îäíîìó

èëè íåñêîëüêèì îïðåäåëåííûì ñâîéñòâàì, êîòî-

ðûå áûëè óñòàíîâëåíû äëÿ òîãî, ÷òîáû èñïîëüçî-

âàòü åãî ïî íàçíà÷åíèþ â èçìåðèòåëüíîì ïðîöåñ-

ñå (ïðèìå÷àíèÿ: 1) ñòàíäàðòíûé îáðàçåö — ýòî

îáùåå ïîíÿòèå; 2) ñâîéñòâà ìîãóò áûòü êîëè÷å-

ñòâåííûìè èëè êà÷åñòâåííûìè (íàïðèìåð, èäåí-

òè÷íîñòü âåùåñòâ èëè îáúåêòîâ); 3) èñïîëüçîâà-

íèå ìîæåò âêëþ÷àòü êàëèáðîâêó (ãðàäóèðîâêó)

èçìåðèòåëüíîé ñèñòåìû, îöåíèâàíèå ïðèãîä-

íîñòè ìåòîäèêè èçìåðåíèé, ïðèïèñûâàíèå çíà-

÷åíèé ñâîéñòâ äðóãèì ìàòåðèàëàì è êîíòðîëü êà-

÷åñòâà; 4) îäèí è òîò æå ÑÎ íå ìîæåò èñïîëüçî-

âàòüñÿ è äëÿ êàëèáðîâêè (ãðàäóèðîâêè), è äëÿ âà-

ëèäàöèè ðåçóëüòàòîâ â îäíîé è òîé æå ìåòîäèêå

èçìåðåíèé).

Ñåðòèôèöèðîâàííûé ñòàíäàðòíûé îá-

ðàçåö, ÑÑÎ (àòòåñòîâàííûé ñòàíäàðòíûé

îáðàçåö, ÀÑÎ) (certified reference material,

CRM) — ñòàíäàðòíûé îáðàçåö (CÎ), îäíî èëè íå-

ñêîëüêî îïðåäåëåííûõ ñâîéñòâ êîòîðîãî óñòàíîâ-

ëåíû ìåòðîëîãè÷åñêè îáîñíîâàííîé ïðîöåäóðîé,

ñîïðîâîæäàåìûé ñåðòèôèêàòîì ÑÎ, â êîòîðîì

ïðèâåäåíî çíà÷åíèå ýòîãî ñâîéñòâà, ñâÿçàííîé ñ

íèì íåîïðåäåëåííîñòè, è óòâåðæäåíèå î ìåòðî-

ëîãè÷åñêîé ïðîñëåæèâàåìîñòè.

Íàðÿäó ñ óêàçàííûìè íàöèîíàëüíûìè è ìåæ-

ãîñóäàðñòâåííûìè ñòàíäàðòàìè ïðîäîëæàåò äåé-

ñòâîâàòü ìåæãîñóäàðñòâåííûé ñòàíäàðò ÃÎÑÒ

8.3156, â êîòîðîì îñíîâíîå äåëåíèå ÑÎ ïðîèñ-

õîäèò ïî êàòåãîðèÿì, îïðåäåëÿåìûì óðîâíåì

óòâåðæäåíèÿ (èëè ïðèçíàíèÿ) ÑÎ: ìåæãîñó-

äàðñòâåííûå ÑÎ (ÌÑÎ), ãîñóäàðñòâåííûå ÑÎ

(ÃÑÎ)7, îòðàñëåâûå ÑÎ (ÎÑÎ) è ÑÎ ïðåäïðèÿòèé

(ÑÎÏ).

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ 8.315 äëÿ ÃÑÎ âìåñòî

ïðèíÿòîãî â ìèðîâîé ïðàêòèêå Ñåðòèôèêàòà ïðå-

äóñìîòðåíî îôîðìëåíèå òðåõ (!) äîêóìåíòîâ: Ñåð-

òèôèêàòà îá óòâåðæäåíèè òèïà ÑÎ (â Ðîññèè —

Ñâèäåòåëüñòâà îá óòâåðæäåíèè òèïà ÑÎ), îïèñà-

íèÿ òèïà ÑÎ (ïðèëîæåíèå ê ñâèäåòåëüñòâó) è

ïàñïîðòà ÑÎ (àíàëîã çàðóáåæíîãî ñåðòèôèêàòà

ÑÎ). Ïðè ýòîì ïåðâûå äâà äîêóìåíòà íå èìåþò

îòíîøåíèÿ ê äåÿòåëüíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëàáî-

ðàòîðèé, à ñëóæàò äëÿ èäåíòèôèêàöèè ÃÑÎ â

ðååñòðå è ïîäòâåðæäàþò ïðàâî ïðîèçâîäèòåëÿ

âûïóñêàòü ïàðòèè ÑÎ â òå÷åíèå ñðîêà äåéñòâèÿ

ñâèäåòåëüñòâà.

Íàëè÷èå òðåõ äîêóìåíòîâ íà ÑÎ âíîñèò îïðå-

äåëåííóþ ïóòàíèöó. Â ñâèäåòåëüñòâå îá óòâåð-

æäåíèè òèïà ÑÎ óêàçûâàþò ñðîê äåéñòâèÿ ñâèäå-

òåëüñòâà (äëÿ ÑÎ ñåðèéíîãî âûïóñêà — êàê ïðà-

âèëî 5 ëåò), à â ïàñïîðòå — ñðîê ãîäíîñòè ýêçåìï-

ëÿðà ÑÎ, óñòàíîâëåííûé ðàçðàáîò÷èêîì èñõîäÿ

èç èññëåäîâàíèé ñòàáèëüíîñòè ìàòåðèàëà ÑÎ.

Ïî îêîí÷àíèè ñðîêà äåéñòâèÿ ñâèäåòåëüñòâà ÃÑÎ

ïðîäîëæàåò äåéñòâîâàòü äî îêîí÷àíèÿ ñðîêà åãî

ãîäíîñòè (ï. 39.1 [4]). Â îïèñàíèè òèïà ÑÎ (ïðè-

ëîæåíèå ê ñâèäåòåëüñòâó) óêàçûâàþò äèàïàçîí
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5 ÃÎÑÒ 32934–2014 (ISO Guide 30:1992) Ñòàíäàðòíûå îá-

ðàçöû. Òåðìèíû è îïðåäåëåíèÿ, èñïîëüçóåìûå â îáëàñ-

òè ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ.

6 ÃÎÑÒ 8.315–97. Ãîñóäàðñòâåííàÿ ñèñòåìà îáåñïå÷åíèÿ

åäèíñòâà èçìåðåíèé. Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñîñòàâà è

ñâîéñòâ âåùåñòâ è ìàòåðèàëîâ. Îñíîâíûå ïîëîæåíèÿ.

7 Â Ðîññèè ÃÑÎ — ýòî íå «ãîñóäàðñòâåííûå ÑÎ», à «ÑÎ

óòâåðæäåííîãî òèïà».



àòòåñòóåìûõ çíà÷åíèé è äîïóñêàåìûõ çíà÷åíèé

ïîãðåøíîñòè ÑÎ, â ïàñïîðòå — çíà÷åíèÿ àòòåñòî-

âàííûõ õàðàêòåðèñòèê ÑÎ è çíà÷åíèÿ èõ ïî-

ãðåøíîñòè (íåîïðåäåëåííîñòè).

Ïîëîæåíèÿ ÃÎÑÒ 8.315 íåñìîòðÿ íà åãî ìåæ-

ãîñóäàðñòâåííûé ñòàòóñ óæå íå ñîãëàñóþòñÿ ñ íà-

öèîíàëüíûì çàêîíîäàòåëüñòâîì ñòðàí ÑÍÃ, è íî-

âûå ìåæãîñóäàðñòâåííûå ñòàíäàðòû ñîäåðæàò

ìíîæåñòâî ññûëîê äëÿ «ñãëàæèâàíèÿ» íåñîîò-

âåòñòâèé: íàïðèìåð, ÃÎÑÒ ISO Guide 31–2014

«Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû. Ñîäåðæàíèå ñåðòèôèêà-

òîâ (ïàñïîðòîâ) è ýòèêåòîê» ñîäåðæèò ñëåäóþùèå

ñíîñêè:

«Íàñòîÿùèé ñòàíäàðò ïðåäíàçíà÷åí äëÿ èç-

ãîòîâèòåëåé ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (ÑÎ) è óñòà-

íàâëèâàåò ðåêîìåíäàöèè äëÿ ïîäãîòîâêè ñåðòè-

ôèêàòîâ (ïàñïîðòîâ1), ïðèëàãàåìûõ ê ñåðòèôè-

öèðîâàííûì (àòòåñòîâàííûì2) ñòàíäàðòíûì îá-

ðàçöàì (ÑÑÎ, ÀÑÎ). Ñåðòèôèêàò (ïàñïîðò1), ÿâ-

ëÿþùèéñÿ îñíîâíûì äîêóìåíòîì ÑÑÎ (ÀÑÎ),

äîëæåí ñîäåðæàòü â îáùåì âèäå âñþ èíôîðìà-

öèþ, íåîáõîäèìóþ äëÿ ïîòðåáèòåëÿ ÑÎ.

1 Â ðÿäå ãîñóäàðñòâ-÷ëåíîâ ÌÃÑ â ñîîòâåòñòâèè ñ íàöèî-

íàëüíûì çàêîíîäàòåëüñòâîì â îáëàñòè îáåñïå÷åíèÿ

åäèíñòâà èçìåðåíèé ïðèíÿò òåðìèí «ïàñïîðò ñòàíäàðò-

íîãî îáðàçöà» (çäåñü è äàëåå).

2 Â ðÿäå ãîñóäàðñòâ-÷ëåíîâ ÌÃÑ â ñîîòâåòñòâèè ñ íàöèî-

íàëüíûì çàêîíîäàòåëüñòâîì â îáëàñòè îáåñïå÷åíèÿ

åäèíñòâà èçìåðåíèé ïðèíÿò òåðìèí «àòòåñòîâàííûé

ñòàíäàðòíûé îáðàçåö» (çäåñü è äàëåå)».

Íàðÿäó ñ âûøåóêàçàííûìè ñòàíäàðòàìè, ðàç-

ðàáîòàííûìè íà îñíîâå ñòàíäàðòîâ ISO, â Ðîññèè

ïðîäîëæàþò äåéñòâîâàòü íàöèîíàëüíûå è ìåæ-

ãîñóäàðñòâåííûå ñòàíäàðòû è ðåêîìåíäàöèè,

â êîòîðûõ, êàê ïðàâèëî, íå ó÷òåíû òðåáîâàíèÿ

ñòàíäàðòîâ, ðàçðàáîòàííûõ íà îñíîâå ìåæäó-

íàðîäíûõ (ïåðå÷èñëåííûõ âûøå):

ÃÎÑÒ 8.315–97. Ãîñóäàðñòâåííàÿ ñèñòåìà

îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé. Ñòàíäàðòíûå

îáðàçöû ñîñòàâà è ñâîéñòâ âåùåñòâ è ìàòåðèàëîâ.

Îñíîâíûå ïîëîæåíèÿ;

ÃÎÑÒ Ð 8.753–2011. Ãîñóäàðñòâåííàÿ ñèñòå-

ìà îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé. Ñòàíäàðò-

íûå îáðàçöû ìàòåðèàëîâ (âåùåñòâ). Îñíîâíûå

ïîëîæåíèÿ;

ÃÎÑÒ Ð 8.810–2012. Ãîñóäàðñòâåííàÿ ñèñòå-

ìà îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé. Ñòàíäàðò-

íûå îáðàçöû. Ïðîãðàììà è ìåòîäèêà îïðåäåëå-

íèÿ ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê;

ÃÎÑÒ 8.532–2002. Ãîñóäàðñòâåííàÿ ñèñòåìà

îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé. Ñòàíäàðòíûå

îáðàçöû ñîñòàâà âåùåñòâ è ìàòåðèàëîâ. Ìåæëà-

áîðàòîðíàÿ ìåòðîëîãè÷åñêàÿ àòòåñòàöèÿ. Ñîäåð-

æàíèå è ïîðÿäîê ïðîâåäåíèÿ ðàáîò;

ÃÎÑÒ 8.531–2002. Ãîñóäàðñòâåííàÿ ñèñòåìà

îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé. Ñòàíäàðòíûå

îáðàçöû ñîñòàâà ìîíîëèòíûõ è äèñïåðñíûõ ìàòå-

ðèàëîâ. Ñïîñîáû îöåíèâàíèÿ îäíîðîäíîñòè;
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Òàáëèöà 2. Ïåðå÷åíü ÑÎ äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (ìîíîëèòû), ðàçðàáîòàííûõ â 2013 – 2017 ãã.

Èíäåêñ ÑÎ Ìàòåðèàë Íîìåð ÃÑÎ

Ñòàëü

Êîìïëåêò ÑÎ

ÈÑÎ ËÃ65 – ÈÑÎ ËÃ68

Ñòàëè ëåãèðîâàííûå òèïîâ

110Ã13Ë, 45Ã17ÞÇ, 90Ã29Þ9ÂÁÌ-Ø

10310–2013

Êîìïëåêò ÑÎ

ÈÑÎ ÓÃ0ê – ÈÑÎ ÓÃ9ê

Ñòàëè óãëåðîäèñòûå è ëåãèðîâàííûå òèïîâ

13Õ, 55Ñ2, 05êï, 38Õ2ÌÞÀ, 60Ñ2, 38Õ2Í2ÌÀ,

36Õ2Í2ÌÔÀ, 30ÕÍ2ÌÔÀ, Ñâ 08ÕÃ2Ñ, 30 è Â2Ô

10504–2014

Êîìïëåêò ÑÎ

ÈÑÎ ÓÃ120 – ÈÑÎ ÓÃ124

Ñòàëè óãëåðîäèñòûå è ëåãèðîâàííûå òèïîâ

10ÕÑÍÄ, 35, 15ÕÑÍÄ, 45, 14Ã2

10231–2013

Êîìïëåêò ÑÎ

ÈÑÎ ËÃ70 – ÈÑÎ ËÃ75

Ñòàëè ëåãèðîâàííûå òèïîâ 12Õ18Í9Ò, 08Õ18Í10Ò,

10Õ17Í13Ì2Ò, 10Õ23Í18, 36Õ18Í25Ñ2, 08Õ15Í24Â4ÒÐ

10756–2016

ÈÑÎ ÓÃ125 ÑÎ ñòàëè ëåãèðîâàííîé òèïà 09Ã2Ñ 10811–2016

Êîìïëåêò ÑÎ

ÈÑÎ ËÃ76 – ÈÑÎ ËÃ82

ÑÎ ñòàëåé ëåãèðîâàííûõ òèïîâ 45Õ14Í14Â2Ì, 09Õ16Í4Á,

31Õ19Í9ÌÂÁÒ, 20Õ25Í20Ñ2, 10Õ11Í23Ò3ÌÐ è ñïëàâîâ

íà æåëåçîíèêåëåâîé îñíîâå òèïîâ 12ÕÍ35ÂÒ, 06ÕÍ28ÌÄÒ

10744–2016

Êîìïëåêò ÑÎ

ÈÑÎ ÓÃ0ë – ÈÑÎ ÓÃ9ë

ÑÎ ñòàëè óãëåðîäèñòîé è ëåãèðîâàííîé òèïîâ

Ó12À, 60Ñ2, 05êï, 38Õ2ÌÞÀ, 20Õ1Ì1Ô1ÁÐ,

45ÕÍ2ÌÔÀ, 10ÕÑÍÄ, 27ÕÍ2ÌÔË, 7ÕÃ2ÂÌÔ, ÕÃÂ

Íà óòâåðæäåíèè

×óãóí

Êîìïëåêò ÑÎ

ÈÑÎ ×Ã41 – ÈÑÎ ×Ã45

×óãóíû õðîìèñòûå âûñîêîëåãèðîâàííûå òèïîâ

×Õ9Í5, ×Õ16Ì2, ×Õ22Ñ, ×Õ28Ä2, ×Õ32

10215–2013

Êîìïëåêò ÑÎ

ÈÑÎ ×Ã46 – ÈÑÎ ×Ã48

ÑÎ ÷óãóíîâ ëåãèðîâàííûõ òèïîâ

×Õ1, ×ÍÌØ, ×Õ2, ×ÍÕÌÄØ

10850–2016

Êîìïëåêò ÑÎ

ÈÑÎ ×Ã 50 – ÈÑÎ ×Ã55

ÑÎ ÷óãóíîâ òèïîâ

À×Ñ-2, ÏÔ3, Ï1, ÏÂÊ3, ÏÔ2, ×Õ1

Íà óòâåðæäåíèè
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Òàáëèöà 3. Ïåðå÷åíü ÑÎ äëÿ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà (ñòðóæêà, ïîðîøîê), ðàçðàáîòàííûõ â 2013 – 2017 ãã.

Èíäåêñ ÑÎ Ìàòåðèàë Íîìåð ÃÑÎ

Ñòàëü

ÈÑÎ Ó21á Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ òèïà 45 10395–2014

ÈÑÎ Ñ66 Ïîðîøîê ñòàëè âûñîêîëåãèðîâàííîé òèïà ÏÕÍ28ÌÄÒ 10214–2013

ÈÑÎ ÓÍË18 Ñòàëü ëåãèðîâàííàÿ òèïà 09Ã2Ñ 10311–2013

ÈÑÎ ÓÍË19 Ñòàëü ëåãèðîâàííàÿ òèïà 38ÕÃÍ 10396–2014

Ñ5ä Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ òèïà 18ÞÀ 1556–92Ï*

Ó1ì Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ òèïà 10 1572–91Ï*

Ó3ê Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ òèïà 20 1304–90Ï*

ÓÍË2ä Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ òèïà 18ÞÀ 1377–93Ï*

ÈÑÎ Ó22/1 Ñòàëü 10808–2016

Ó4ë Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ òèïà 40 1414–92Ï*

ÓÍË4ã Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ òèïà Ì76 1145–93Ï*

Ñ7æ Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ òèïà Ñò5ñï 1632–93Ï*

ÓÍË6ã Ñòàëü ëåãèðîâàííàÿ òèïà 12Õ1ÌÔ 1809–91Ï*

ÈÑÎ ÓÍË13â Ñòàëü ëåãèðîâàííàÿ òèïà 20ÕÃ2Ö 10743–2016

ÈÑÎ Ñ40å Ñòàëü ëåãèðîâàííàÿ òèïà 13Õ19Í9ÌÂÁÒ 10919–2017

ÑÎ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ãàçîîáðàçóþùèõ ïðèìåñåé â ñòàëè (C, S, N, O)

ÈÑÎ 7-10 Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ òèïà 60 10312–2013

ÈÑÎ 7-11 Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ òèïà Ñò0 10313–2013

ÈÑÎ 7-12 Ñòàëü ëåãèðîâàííàÿ òèïà Ñâ-09Õ16Í25Ì6ÀÔ 10755

ÈÑÎ 7-13 Ñòàëü ëåãèðîâàííàÿ òèïà 55Õ20Ã9ÀÍ4 ÎÑÎ 173–2015

ÈÑÎ 7-14 ÑÎ ìàññîâîé äîëè àçîòà è êèñëîðîäà â ñòàëè 10672–2015

ÈÑÎ 7-21 ÑÎ ìàññîâîé äîëè àçîòà â ñòàëè 10810–2016

ÈÑÎ 7-22 ÑÎ ìàññîâîé äîëè àçîòà â ñòàëè 10810–2016*

ÈÑÎ 6-1 ÑÎ ìàññîâîé äîëè óãëåðîäà è ñåðû â ñòàëè 10780–2016

ÈÑÎ 6-2 ÑÎ ìàññîâîé äîëè óãëåðîäà è ñåðû â ñòàëè 10780–2016*

ÈÑÎ 7-14à ÑÎ ìàññîâîé äîëè àçîòà è êèñëîðîäà â ñòàëè 10672–2015*

×óãóí

ÈÑÎ ×4-1 ×óãóí ëèòåéíûé òèïà Ë5 10776–2016

ÈÑÎ ×12-1 ×óãóí ëèòåéíûé òèïà Ë3 10781–2016

ÈÑÎ ×15á ÑÎ ÷óãóíà ëåãèðîâàííîãî òèïà ×Õ3Ò 10747–2016

Ôåððîñëàâû

ÈÑÎ Ô47 Ôåððîõðîìà âûñîêîóãëåðîäèñòîãî òèïà ÔÕ900Á 10222–2013

ÈÑÎ Ô48 Ôåððîâîëüôðàìà òèïà ÔÂ65 10223–2013

ÈÑÎ Ô6-1 Ôåððîìàðãàíåö ñðåäíåóãëåðîäèñòûé òèïà FeMn80C20 10502–2014

ÈÑÎ Ô2ã Ôåððîñèëèöèÿ òèïà ÔÑ45 10392–2014

ÈÑÎ Ô23-1 Ôåððîñèëèêîìàðãàíåö òèïà ÌíÑ17 10809–2016

ÈÑÎ Ô50 Ôåððîõðîì àçîòèðîâàííûé òèïà ÔÕÍ600À 10740–2015

Ô26â Ñèëèêîêàëüöèé òèïà ÑÊ25 2072–91Ï*
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ÃÎÑÒ 8.531–85. Ãîñóäàðñòâåííàÿ ñèñòåìà

îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé. Îäíîðîäíîñòü

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà äèñïåðñíûõ ìàòå-

ðèàëîâ. Ìåòîäèêà âûïîëíåíèÿ èçìåðåíèé;

Ð 50.2.056–2007. Ãîñóäàðñòâåííàÿ ñèñòåìà

îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé. Îáðàçöû ìà-

òåðèàëîâ è âåùåñòâ ñòàíäàðòíûå. Òåðìèíû è

îïðåäåëåíèÿ».

Íåîáõîäèì ñðî÷íûé ïåðåñìîòð (ëèáî îòìåíà)

öåëîãî ðÿäà äåéñòâóþùèõ íîðìàòèâíûõ äî-

êóìåíòîâ, ïîñêîëüêó ðàçðàáîò÷èêè âûíóæäåíû

ïðîèçâîäèòü ÑÎ è îáåñïå÷èâàòü èõ èñïûòàíèÿ

â öåëÿõ óòâåðæäåíèÿ òèïà â äåéñòâóþùåì íîðìà-

òèâíî-ïðàâîâîì ïîëå.

ÑÎ ìàòåðèàëîâ

ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà

Ïîñëåäíèå ïÿòü ëåò áûëè äëÿ ÇÀÎ «ÈÑÎ»

óñïåøíûìè â ÷àñòè ðàçðàáîòêè è ïðîèçâîäñòâà

ÑÎ. Ïåðå÷åíü îáðàçöîâ, ðàçðàáîòàííûõ è ïðî-

èçâåäåííûõ èíñòèòóòîì çà ïîñëåäíèå ïÿòü ëåò,

ïðåäñòàâëåí â òàáë. 2 (ñòàëü è ÷óãóí äëÿ ñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà) è òàáë. 3 (äèñïåðñíûå ÑÎ ìà-

òåðèàëîâ ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà).

Ñðåäíèé ñðîê ðàçðàáîòêè ÑÎ îáû÷íî ñîñòàâ-

ëÿåò 2 – 3 ãîäà. Ïëàíû íà 2018 – 2019 ãã. óæå ñî-

ñòàâëåíû. Íà 2018 ã. çàïëàíèðîâàíû ðàáîòû ïî

àòòåñòàöèè ÑÎ ðåëüñîâîé ñòàëè ñ íèçêèì ñîäåð-

æàíèåì àëþìèíèÿ (ìåíåå 0,005 %), óãëåðîäèñòîé

ñòàëè, ïåðåäåëüíîãî ÷óãóíà è àëþìèíèåâîé áðîí-

çû äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà, à òàêæå 6 òèïîâ

äèñïåðñíûõ ÑÎ äëÿ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà (ñòàëü

óãëåðîäèñòàÿ, õðîì ìåòàëëè÷åñêèé, êîíöåíòðàò

æåëåçîðóäíûé, øëàê ñòàëåïëàâèëüíûé).

Èñòîðèÿ èíñòèòóòà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ïðîäîëæàåòñÿ.
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Ðàññìîòðåí îïûò îðãàíèçàöèè ìåæëàáîðàòîðíûõ ñëè÷èòåëüíûõ (ñðàâíèòåëüíûõ) èñïû-

òàíèé (ÌÑÈ), ïðîâîäèìûõ ÇÀÎ «Èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ» (ÇÀÎ «ÈÑÎ») â öå-

ëÿõ óñòàíîâëåíèÿ çíà÷åíèé àòòåñòóåìûõ õàðàêòåðèñòèê ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ è ïðî-

âåðêè êâàëèôèêàöèè ëàáîðàòîðèé. Ïðåäñòàâëåíû äàííûå ïî ÌÑÈ, ïðîâåäåííûì ÇÀÎ

«ÈÑÎ» â 2012 – 2017 ãã., à òàêæå èíôîðìàöèÿ î ïðîãðàììå ÌÑÈ íà 2018 ã. Ðàññìîòðåíû

íåêîòîðûå âîïðîñû, êîòîðûå âîçíèêëè ïðè àêêðåäèòàöèè ÇÀÎ «ÈÑÎ» â êà÷åñòâå ïðî-

âàéäåðà ìåæëàáîðàòîðíûõ ñëè÷èòåëüíûõ èñïûòàíèé.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìåæëàáîðàòîðíûå ñëè÷åíèÿ; ìåæëàáîðàòîðíûå ñðàâíèòåëüíûå èñ-

ïûòàíèÿ; ìåæëàáîðàòîðíûå ñëè÷èòåëüíûå èñïûòàíèÿ; ÌÑÈ; ñòàíäàðòíûé îáðàçåö;

ìåæëàáîðàòîðíûé ýêñïåðèìåíò; ïðîâåðêà êâàëèôèêàöèè ëàáîðàòîðèé; ïðîâàéäåð ìåæ-

ëàáîðàòîðíûõ ñëè÷èòåëüíûõ èñïûòàíèé.

INTERLABORATORY COMPARATIVE TESTS OF METALLURGICAL MATERIALS
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The Institute for Certified Reference Materials, Yekaterinburg, Russia; e-mail: iso@icrm-ekb.ru

Submitted August 29, 2017.

The experience of JSC “The Institute for Certified Reference Materials” (JSC “ICRM”) in organizing

and conducting inter-laboratory comparative tests (ICT) is considered. ICT are conducted to determine

the values of certified characteristics of standard samples and examine the qualifications of the labora-

tories. Data on ICT carried out by JSC ISO in 2012 – 2017, as well as information on the ICT program

for 2018 are presented. Some issues emerged upon accreditation of the JSC “ICRM” as a provider of

inter-laboratory comparative tests are considered.

Keywords: inter-laboratory comparison; inter-laboratory comparative tests; inter-laboratory test tri-

als; ICT; standard sample; inter-laboratory experiment; testing of laboratory qualification; inter-labo-

ratory test provider.

Ñ ïîÿâëåíèÿ ïåðâûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (ÑÎ)

è ïî íàñòîÿùåå âðåìÿ îñíîâíûì ñïîñîáîì óñòà-

íîâëåíèÿ çíà÷åíèé àòòåñòóåìûõ õàðàêòåðèñòèê

ÿâëÿåòñÿ ìåæëàáîðàòîðíûé ýêñïåðèìåíò (ÌËÝ)

ñ ïðèìåíåíèåì ðàçëè÷íûõ ìåòîäîâ àíàëèçà.

Â îòñóòñòâèå ýòàëîíà ìîëÿ è äîñòàòî÷íî íà-

äåæíûõ (è äîñòóïíûõ) ïåðâè÷íûõ ìåòîäîâ êîëè-

÷åñòâåííîãî õèìè÷åñêîãî àíàëèçà ÌËÝ ÿâëÿåòñÿ

íàèáîëåå ïðèåìëåìûì ñïîñîáîì óñòàíîâëåíèÿ

ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ÑÎ, ïðèìåíÿå-

ìûì â îòå÷åñòâåííîé è ìèðîâîé ïðàêòèêå. Ïðè

óñòàíîâëåíèè ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ â òàêèõ

ñëîæíûõ ìàòðèöàõ, êàê ìåòàëëóðãè÷åñêèå ìàòå-

ðèàëû, ÌËÝ ÿâëÿåòñÿ ñàìûì ðàñïðîñòðàíåííûì

ñïîñîáîì àòòåñòàöèè ÑÎ.

Çà ñâîþ 55-ëåòíþþ èñòîðèþ Èíñòèòóò ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ1 ïðèîáðåë ñòàòóñ âåäóùåãî

ðàçðàáîò÷èêà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ìàòåðèàëîâ

÷åðíîé ìåòàëëóðãèè è ñ 1963 ã. îïðåäåëÿåò àòòå-

ñòîâàííûå ÑÎ ïî ðåçóëüòàòàì ÌËÝ [1].

Ñîâðåìåííûå ñïîñîáû ïëàíèðîâàíèÿ è ïðî-

âåäåíèÿ ÌËÝ ïîçâîëÿþò ðàñøèðèòü êðóã ðåøà-

åìûõ â ðåçóëüòàòå ýêñïåðèìåíòà çàäà÷, âêëþ-

÷èâ â íåãî â ïåðâóþ î÷åðåäü ïðîâåðêó êâàëèôè-
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1 Èíñòèòóò îñíîâàí â 1963 ã. êàê Âñåñîþçíûé èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ è ñïåêòðàëüíûõ ýòàëîíîâ (ÂÍÈÈÑÎ), ñ

1974 ã. — Èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ Öåíòðàëüíîãî íàó÷íî-èññëåäîâàòåëüñêîãî èíñòèòóòà ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè

èì. È. Ï. Áàðäèíà (ÈÑÎ ÖÍÈÈ×Ì), ñ 1993 ã. — Çàêðûòîå àêöèîíåðíîå îáùåñòâî «Èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ»

(ÇÀÎ «ÈÑÎ»).



êàöèè ëàáîðàòîðèé êàê ó÷àñòíèêîâ ìåæëàáîðà-

òîðíûõ ñðàâíèòåëüíûõ èñïûòàíèé (ÌÑÈ). Â ÷åð-

íîé ìåòàëëóðãèè ÑÑÑÐ ñïîñîá ïîäòâåðæäåíèÿ

êà÷åñòâà ðàáîòû ëàáîðàòîðèé ïî ðåçóëüòàòàì

ÌÑÈ («âíåøíèé êîíòðîëü» [2]) áûë ââåäåí â

1980-õ ãîäàõ â ñâÿçè ñ íà÷àëîì ðàáîò ïî îòðàñëå-

âîé àòòåñòàöèè àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèé è

îñóùåñòâëÿëñÿ íàøèì èíñòèòóòîì äî 2004 ã.

Â 2004 ã. Èíñòèòóò áûë ïðèçíàí Ôåäåðàëü-

íûì àãåíòñòâîì ïî òåõíè÷åñêîìó ðåãóëèðîâà-

íèþ è ìåòðîëîãèè â êà÷åñòâå êîîðäèíàòîðà

ÌÑÈ, à â àâãóñòå 2011 ã. — â êà÷åñòâå ïðîâàé-

äåðà ïðîâåðîê êâàëèôèêàöèè ëàáîðàòîðèé (â ñî-

îòâåòñòâèè ñ òðåáîâàíèÿìè ìåæäóíàðîäíîãî

ñòàíäàðòà ÈÑÎ/ÌÝÊ 17043:2010).

Àêêðåäèòàöèÿ ïðîâàéäåðà ÇÀÎ «ÈÑÎ»

â íàöèîíàëüíîé ñèñòåìå àêêðåäèòàöèè

Â 2016 ã. Èíñòèòóò áûë àêêðåäèòîâàí Ôå-

äåðàëüíîé ñëóæáîé ïî àêêðåäèòàöèè (ÔÑÀ) â êà-

÷åñòâå ïðîâàéäåðà ÌÑÈ. Â ôåâðàëå 2017 ã. ñâåäå-

íèÿ î ÇÀÎ «ÈÑÎ» êàê î ïðîâàéäåðå ÌÑÈ áûëè

âíåñåíû â ðååñòð àêêðåäèòîâàííûõ ëèö ÔÑÀ.

Ïðè àêêðåäèòàöèè âîçíèê ðÿä âîïðîñîâ,

ñâÿçàííûõ ñ ïðèìåíÿåìîé òåðìèíîëîãèåé è

êðèòåðèÿìè àêêðåäèòàöèè â îáëàñòè ìåæëàáî-

ðàòîðíûõ ñðàâíèòåëüíûõ èñïûòàíèé. Àòòåñòà-

òîì (ðèñ. 1) ïîäòâåðæäåíî ñîîòâåòñòâèå ïðîâàé-

äåðà ÇÀÎ «ÈÑÎ» òðåáîâàíèÿì ÃÎÑÒ ISO/IEC

17043–2013 [3], îäíàêî ïðè àêêðåäèòàöèè íåîá-

õîäèìî ðóêîâîäñòâîâàòüñÿ êðèòåðèÿìè, óñòàíîâ-

ëåííûìè ïðèêàçîì Ìèíýêîíîìðàçâèòèÿ Ðîññèè

îò 30.05.2014 ã. ¹ 326 [4].

Ñóùåñòâóþò íåñîîòâåòñòâèÿ â òåðìèíîëîãèè

óêàçàííûõ äîêóìåíòîâ: íàïðèìåð, â ÃÎÑÒ

ISO/IEC 17043–2013 èñïîëüçóþòñÿ òåðìèíû

«ìåæëàáîðàòîðíîå ñëè÷åíèå»2, «ïðîâàéäåð ïðî-

âåðêè êâàëèôèêàöèè», à â ïðèêàçå ¹ 326 —

«ìåæëàáîðàòîðíûå ñëè÷èòåëüíûå èñïûòàíèÿ»,

«ïðîâàéäåð ìåæëàáîðàòîðíûõ ñëè÷èòåëüíûõ èñ-

ïûòàíèé» è äð.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ êðèòåðèÿìè àêêðåäèòàöèè

[4] çàÿâèòåëü äîëæåí ïðåäîñòàâèòü ñâåäåíèÿ îá

îñíàùåííîñòè ñòàíäàðòíûìè îáðàçöàìè (ÑÎ) è

ýòàëîííûìè (êîíòðîëüíûìè) ìàòåðèàëàìè.

Íàëè÷èå ÑÎ ó çàÿâèòåëÿ ÿâëÿåòñÿ íåîáõîäèìûì

óñëîâèåì, îïðåäåëÿþùèì îáëàñòü àêêðåäèòàöèè.

Ïðè ýòîì ýêñïåðòû íå ó÷èòûâàëè òîò ôàêò, ÷òî

îòñóòñòâóþùèå ÑÎ ìîãóò áûòü ïðèîáðåòåíû èëè

ðàçðàáîòàíû ïðè ïëàíèðîâàíèè è ðåàëèçàöèè ñî-

îòâåòñòâóþùèõ ïðîãðàìì ïðîâåðîê êâàëèôèêà-

öèè ëàáîðàòîðèé ïîñðåäñòâîì ÌÑÈ, à îïîðíûå

çíà÷åíèÿ ìîãóò áûòü óñòàíîâëåíû ïî ðåçóëüòà-

òàì, ïîëó÷åííûì â ýòèõ ÌÑÈ [5].

Äðóãèì òðåáîâàíèåì, ïðèâåäåííûì â ï. 36

êðèòåðèåâ àêêðåäèòàöèè [4], âûçâàâøèì íåäî-

óìåíèå, áûëî «íàëè÷èå ó ðàáîòíèêîâ ïðîâàéäåðà

... èëè èíûõ ëèö, ïðèâëåêàåìûõ ïðîâàéäåðîì

ìåæëàáîðàòîðíûõ ñëè÷èòåëüíûõ èñïûòàíèé äëÿ

îðãàíèçàöèè ïðîâåäåíèÿ ìåæëàáîðàòîðíûõ ñëè-

÷èòåëüíûõ èñïûòàíèé: ... îïûòà ðàáîòû ïî îðãà-

íèçàöèè ïðîâåäåíèÿ ìåæëàáîðàòîðíûõ ñëè÷è-

òåëüíûõ èñïûòàíèé â îáëàñòè àêêðåäèòàöèè,

óêàçàííîé â çàÿâëåíèè îá àêêðåäèòàöèè èëè â

ðååñòðå àêêðåäèòîâàííûõ ëèö, íå ìåíåå òðåõ

ëåò». Äàííîå òðåáîâàíèå, êàê è òðåáîâàíèå «íà-

ëè÷èÿ ó ïðîâàéäåðà ìåæëàáîðàòîðíûõ ñëè÷è-

òåëüíûõ èñïûòàíèé ïî îñíîâíîìó ìåñòó ðàáîòû

íå ìåíåå òðåõ ðàáîòíèêîâ...», îòñóòñòâóåò â ÃÎÑÒ

ISO/IEC 17043–2013. Àâòîðû ñ÷èòàþò, ÷òî íåîá-

õîäèìà ãàðìîíèçàöèÿ êðèòåðèåâ àêêðåäèòàöèè

[4] è ÃÎÑÒ ISO/IEC 17043–2013.

Îðãàíèçàöèÿ è ïðîâåäåíèå ÌÑÈ

Äëÿ ôîðìèðîâàíèÿ ïðîãðàììû ïðîâåðêè êâà-

ëèôèêàöèè ëàáîðàòîðèé â êà÷åñòâå îáðàçöîâ äëÿ

ïðîâåðêè êâàëèôèêàöèè (ÎÊ) ÇÀÎ «ÈÑÎ» èñ-

ïîëüçóåò ÑÎ óòâåðæäåííûõ òèïîâ (ÃÑÎ) è ðàçðà-

áàòûâàåìûå ÑÎ. Íîìåíêëàòóðà âûïóñêàåìûõ

Èíñòèòóòîì3 ÃÑÎ âêëþ÷àåò øèðîêèé êðóã ìà-

òåðèàëîâ ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà: ðóäû

è êîíöåíòðàòû, ôåððîñïëàâû è ëèãàòóðû, ôëþ-

ñû, îãíåóïîðû, ñòàëü, ÷óãóí, ñïëàâû íà íèêåëå-

âîé è êîáàëüòîâîé îñíîâå, øëàêè è ïûëåâûáðîñû

ìåòàëëóðãè÷åñêèõ àãðåãàòîâ.

Äëÿ óñòàíîâëåíèÿ àòòåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ

ÑÎ è ïðèïèñàííîãî çíà÷åíèÿ ÎÊ Èíñòèòóò èñ-
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Ðèñ. 1. Àòòåñòàò àêêðåäèòàöèè ÇÀÎ «ÈÑÎ»

2 Â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ ISO/IEC 17043–2013 â Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè íàðÿäó ñ òåðìèíîì «ìåæëàáîðàòîðíîå ñëè÷åíèå»

ïðèìåíèì òåðìèí «ìåæëàáîðàòîðíûå ñðàâíèòåëüíûå èñïûòàíèÿ».

3 ÇÀÎ «ÈÑÎ» àêêðåäèòîâàíî â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáîâàíèÿìè ìåæäóíàðîäíîãî ñòàíäàðòà Ðóêîâîäñòâî ÈÑÎ 34 êàê êîìïå-

òåíòíûé ïðîèçâîäèòåëü ÑÎ.



ïîëüçóåò ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå òîëüêî êâàëè-

ôèöèðîâàííûìè ëàáîðàòîðèÿìè. Êðèòåðèÿìè

äëÿ îòáîðà òàêèõ ëàáîðàòîðèé ñëóæàò èíôîð-

ìàöèÿ îá èõ àêêðåäèòàöèè, îïûò àíàëèçà àíàëî-

ãè÷íûõ ìàòåðèàëîâ, à òàêæå «ñòàæ» èõ ó÷àñòèÿ

â ÌÑÈ. Åæåãîäíî â óñòàíîâëåíèè àòòåñòîâàííîãî

(ïðèïèñàííîãî) çíà÷åíèÿ ïðèíèìàåò ó÷àñòèå

îêîëî 80 ëàáîðàòîðèé, â òîì ÷èñëå, ëàáîðàòîðèè

âåäóùèõ ïðåäïðèÿòèé ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè è ìà-

øèíîñòðîèòåëüíîãî êîìïëåêñà Ðîññèè, Óêðàèíû,

Êàçàõñòàíà, à òàêæå ëàáîðàòîðèè ×åõèè, Ïîëü-

øè, Ãåðìàíèè.

Óñòàíîâëåíèå àòòåñòîâàííîãî (ïðèïèñàí-

íîãî) çíà÷åíèÿ ÇÀÎ «ÈÑÎ» îñóùåñòâëÿåò â ñîîò-

âåòñòâèè ñ ÑÒÎ 20872050.ÑÌÊ.ÑÊ.09–2013 [6].

Â îñíîâó àëãîðèòìà îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ ïî-

ëîæåíà êîíöåïöèÿ õàðàêòåðèçàöèè ÑÎ, áàçèðó-

þùàÿñÿ íà ñîãëàñîâàííîñòè ðåçóëüòàòîâ, êîòî-

ðûå ïîëó÷åíû ðàçíûìè ìåòîäàìè â íåçàâèñèìûõ

ëàáîðàòîðèÿõ.

Àëãîðèòì îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ âêëþ÷àåò

ïðîâåðêó ñòàòèñòè÷åñêèõ âûáðîñîâ ñðåäíèõ

ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé ñ èñïîëüçîâàíèåì êðèòå-

ðèÿ Ãðàááñà, à òàêæå ïðîâåðêó ãèïîòåç î íîð-

ìàëüíîì ðàñïðåäåëåíèè ñðåäíèõ ðåçóëüòàòîâ èç-

ìåðåíèé ñ èñïîëüçîâàíèåì êðèòåðèÿ Øàïèðî –

Óèëêà (W-êðèòåðèÿ) è î ðàâåíñòâå çíà÷åíèÿ âû-

áîðî÷íîé äèñïåðñèè íîðìàëüíîé ñîâîêóïíîñòè

ñðåäíèõ ðåçóëüòàòîâ ÌÑÈ ÑÎ è íîðìèðîâàííîãî

çíà÷åíèÿ ïîêàçàòåëÿ âîñïðîèçâîäèìîñòè ñ ïî-

ìîùüþ ÷2-êðèòåðèÿ.

Ïîñëå óñòàíîâëåíèÿ ïðèïèñàííîãî çíà÷åíèÿ

ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå âñåìè ó÷àñòíèêàìè

ÌÑÈ, îöåíèâàþò â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ ISO/IEC

17043–2013. Äëÿ îöåíèâàíèÿ õàðàêòåðèñòèêè

ôóíêöèîíèðîâàíèÿ ëàáîðàòîðèè Èíñòèòóò èñ-

ïîëüçóåò Z-èíäåêñ: Z = (x – X)/ó, ãäå x — ðå-

çóëüòàò ó÷àñòíèêà; X — ïðèïèñàííîå çíà÷åíèå;

ó — ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå äëÿ îöåíêè êâàëè-

ôèêàöèè.

Â êà÷åñòâå ñòàíäàðòíîãî îòêëîíåíèÿ äëÿ

îöåíêè êâàëèôèêàöèè Èíñòèòóò èñïîëüçóåò íîð-

ìèðîâàííîå çíà÷åíèå ïîêàçàòåëÿ âîñïðîèçâîäè-

ìîñòè äëÿ õèìè÷åñêèõ è ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäîâ

àíàëèçà â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ Ð 54569–2011 [7],

Ì 20–2010 [8].

Êàæäàÿ ëàáîðàòîðèÿ-ó÷àñòíèê ïîëó÷àåò Ñâè-

äåòåëüñòâî îá ó÷àñòèè â ÌÑÈ ñ ïðèëîæåíèåì,

ñîäåðæàùèì ðåçóëüòàòû åå ó÷àñòèÿ, à òàêæå

îò÷åò ïî ðåçóëüòàòàì ó÷àñòèÿ â ÌÑÈ âñåõ ëàáî-

ðàòîðèé.

Èíôîðìàöèÿ î êîëè÷åñòâå ëàáîðàòîðèé, ïðè-

íèìàâøèõ ó÷àñòèå â ÌÑÈ â 2012 – 2017 ãã., ïðè-

âåäåíà â òàáë. 1.

Åæåãîäíî ÇÀÎ «ÈÑÎ» ïóáëèêóåò ïðîãðàììó

ïðîâåðêè êâàëèôèêàöèè ëàáîðàòîðèé ïîñðåäñò-

âîì ÌÑÈ íà ñâîåì ñàéòå (www.icrm-ekb.ru).

Èíôîðìàöèÿ î ïðîâåäåííûõ ÌÑÈ â 2012 –

2017 ãã. ïðåäñòàâëåíà â òàáë. 2.

Ïåðå÷åíü ÌÑÈ, ïðîâåäåíèå êîòîðûõ ïðåäó-

ñìîòðåíî ïðîãðàììîé â 2018 ã., ïðèâåäåí â

òàáë. 3.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî â ñîîòâåòñòâèè ñ

ï. 5.9.1 ÃÎÑÒ ÈÑÎ/ÌÝÊ 17025–2009 [9] «ëàáîðà-

òîðèÿ äîëæíà ðàñïîëàãàòü ïðîöåäóðàìè óïðàâëå-

íèÿ êà÷åñòâîì ñ òåì, ÷òîáû êîíòðîëèðîâàòü äîñ-

òîâåðíîñòü ïðîâåäåííûõ èñïûòàíèé è êàëèáðîâ-

êè .... Ýòîò êîíòðîëü ... ìîæåò âêëþ÷àòü â ñåáÿ ...:

b) ó÷àñòèå â ìåæëàáîðàòîðíûõ ñðàâíèòåëüíûõ

èñïûòàíèÿõ èëè ïðîãðàììàõ ïðîâåðêè êâàëèôè-

êàöèè ...», ò.å. ó÷àñòèå ëàáîðàòîðèè â ÌÑÈ æåëà-

òåëüíî, íî íåîáÿçàòåëüíî. Çàòåì Ïðèêàçîì Ìèí-

ýêîíîìðàçâèòèÿ Ðîññèè îò 07.09.2016 ¹ 570 êðè-

òåðèè àêêðåäèòàöèè ëàáîðàòîðèé äîïîëíèëè

ïóíêòîì 23.11.1 — «íàëè÷èå ïëàíà ó÷àñòèÿ â

ìåæëàáîðàòîðíûõ ñëè÷èòåëüíûõ (ñðàâíèòåëü-

íûõ) èñïûòàíèÿõ ...». Â êîíöå 2016 ã. áûëà óòâåð-

æäåíà ïîëèòèêà Ðîñàêêðåäèòàöèè â îòíîøåíèè

ïðîâåðêè êâàëèôèêàöèè ïóòåì ïðîâåäåíèÿ ìåæ-

ëàáîðàòîðíûõ ñëè÷èòåëüíûõ (ñðàâíèòåëüíûõ)

èñïûòàíèé, â ñîîòâåòñòâèè ñ êîòîðîé «ëàáîðàòî-

ðèÿ äîëæíà íå ðåæå 1 ðàçà â ãîä ïðèíèìàòü ó÷à-

ñòèå â ïðîãðàììàõ ÌÑÈ».

Âîçìîæíî, â ñâÿçè ñ ýòèì ñ 2015 ã. íàáëþäàåò-

ñÿ ðîñò ÷èñëà çàÿâîê íà ó÷àñòèå â ïðîãðàììàõ

ïðîâåðêè êâàëèôèêàöèè, ïîñòóïàþùèõ îò àêêðå-

äèòîâàííûõ ëàáîðàòîðèé (ðèñ. 2).
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Òàáëèöà 1. Êîëè÷åñòâî ëàáîðàòîðèé, ïðèíèìàâøèõ ó÷àñòèå â ÌÑÈ â 2012 – 2017 ãã.

Ñòðàíà

Ãîä

2012 2013 2014 2015 2016
2017 (ïî ñîñòîÿíèþ

íà 31.08.2017)

Ðîññèéñêàÿ Ôåäåðàöèÿ 59 75 72 67 90 96

Óêðàèíà 5 5 5 4 5 5

Ðåñïóáëèêà Êàçàõñòàí 3 6 6 5 6 5

ÔÐÃ — 1 — — 1 —

×åøñêàÿ Ðåñïóáëèêà — 8 — — — —

Ðåñïóáëèêà Ïîëüøà — 2 — — — 1



26 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 1(II)

Òàáëèöà 2. Ïåðå÷åíü è îáùåå êîëè÷åñòâî ÌÑÈ, ïðîâåäåííûõ â 2012 – 2017 ãã.

Ìàòåðèàë ÎÊ (ôîðìà)

Ãîä

2012 2013 2014 2015 2016 2017

1. Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ è íèçêîëåãèðîâàííàÿ

äëÿ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà (ñòðóæêà) 1 5 4 5 7 3

äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (ìîíîëèò) 5 15 — 1 1 2

2. Ñòàëü ëåãèðîâàííàÿ

äëÿ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà (ñòðóæêà) 1 5 9 7 — 11

äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (ìîíîëèò) — 4 8 7 1 8

3. ×óãóí

äëÿ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà (ñòðóæêà) 16 — 2 1 6 4

äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (ìîíîëèò) 11 5 — — 6 3

4. Ôåððîñïëàâû äëÿ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà (ñòðóæêà) 5 3 1 3 1 1

5. Ñïëàâû íà íèêåëåâîé, æåëåçîíèêåëåâîé îñíîâå

äëÿ õèìè÷åñêîãî àíàëèçà (ñòðóæêà) — — 2 2 — —

äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (ìîíîëèò) — — 2 2 — —

6. Ñûðüå ÷åðíîé è öâåòíîé ìåòàëëóðãèè: ðóäû, êîíöåíòðàòû,

àãëîìåðàòû, îêàòûøè, êîêñ — 2 1 2 2 2

7. Øëàêè — 1 — 1 1 —

8. Îãíåóïîðû — — — — — 1

Âñåãî ÎÊ 39 40 29 31 25 35

Òàáëèöà 3. Ïðîãðàììà ÌÑÈ íà 2018 ã.

Îáúåêò ÌÑÈ Øèôð îáðàçöà Ôîðìà îáðàçöà Îïðåäåëÿåìûå ýëåìåíòû Ñðîê ïðîâåäåíèÿ ÌÑÈ

Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ ÈÑÎ 7-14á Öèëèíäðû N, O Àïðåëü 2017 –

àïðåëü 2018

Ñòàëü ëåãèðîâàííàÿ Ñ51ä Ñòðóæêà C, Si, Mn, Cr, Ni, S, P, Cu Àïðåëü 2017 –

ìàé 2018

×óãóí ïåðåäåëüíûé ÈÑÎ ×Ã56 Ñòðóæêà, ìîíîëèò As, Sb Àïðåëü 2017 –

èþíü 2018

ÈÑÎ ×Ã57 Ñòðóæêà, ìîíîëèò P, As Àïðåëü 2017 –

èþíü 2018

Õðîì ìåòàëëè÷åñêèé ÈÑÎ Ô36/1 Ïîðîøîê Cr, Fe, Si, C, S, Al,

Cu, Ni, V, Ca, N

Ìàé 2017 –

àâãóñò 2018

Ñòàëü ëåãèðîâàííàÿ ÈÑÎ 7-23 Ñòðóæêà N Ìàé 2017 –

àâãóñò 2018

Ñòàëü (ðåëüñîâàÿ) ÈÑÎ ÓÃ126 Ñòðóæêà, ìîíîëèò C, Si, Mn, Cr, Ni, S, P,

V, Cu, Al, Bi, Pb, N

Èþíü 2017 –

ñåíòÿáðü 2018

ÈÑÎ ÓÃ127 Ñòðóæêà, ìîíîëèò C, Si, Mn, Cr, Ni, S, P, Ti,

V, Cu, Al, Bi, Pb, N

Èþíü 2017 –

ñåíòÿáðü 2018

ÈÑÎ ÓÃ128 Ñòðóæêà, ìîíîëèò C, Si, Mn, Cr, Ni, S,

P, V, Cu, Al, N

Èþíü 2017 –

ñåíòÿáðü 2018

ÈÑÎ ÓÃ129 Ñòðóæêà, ìîíîëèò C, S, Al Èþíü 2017 –

cåíòÿáðü 2018

Êîíöåíòðàò æåëåçîðóäíûé Ð1ä Ïîðîøîê Fe
îáù

, FeO, SiO
2
, CaO,

MgO, Al
2
O

3
, S, P

Àâãóñò 2017 –

îêòÿáðü 2018

Øëàê ñòàëåïëàâèëüíûé Ø4ä Ïîðîøîê SiO
2
, CaO, MgO, Al

2
O

3
,

MnO, Fe
îáù

, FeO, TiO
2
, S, P

Ñåíòÿáðü 2017 –

íîÿáðü 2018

Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ ÈÑÎ ÓÃ130 Ñòðóæêà, ìîíîëèò C, Si, Mn, Cr, Ni, S, P, Cu, As Îêòÿáðü 2017 –

äåêàáðü 2018

Ñòàëü ëåãèðîâàííàÿ ÈÑÎ ÓÃ131 Ñòðóæêà, ìîíîëèò C, Si, Mn, Cr, Ni, S, P, Cu, N Îêòÿáðü 2017 –

äåêàáðü 2018

Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ ÈÑÎ ÓÃ132 Ñòðóæêà, ìîíîëèò C, Si, Mn, Cr, Ni, S, P, Cu, N Íîÿáðü 2017 –

ÿíâàðü 2019

Áðîíçà àëþìèíèåâàÿ ÈÑÎ ÁÐ1 Ñòðóæêà, ìîíîëèò Al, Fe, Mn, Ni, Si, Sn, Pb, Zn, P Äåêàáðü 2017 –

ôåâðàëü 2019

ÈÑÎ ÁÐ2 Ñòðóæêà, ìîíîëèò Al, Fe, Mn, Ni, Si, Sn,

Pb, Zn, As, Sb, P

Äåêàáðü 2017 –

ôåâðàëü 2019
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Ðàññìîòðåíû ðåçóëüòàòû îöåíêè òî÷íîñòè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ñòàëè ïî äàííûì

ìåæëàáîðàòîðíûõ ñëè÷èòåëüíûõ èñïûòàíèé (ÌÑÈ), ïðîâîäèìûõ ÇÀÎ «ÈÑÎ» â öåëÿõ

àòòåñòàöèè ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ è ïðîâåðêè êâàëèôèêàöèè ëàáîðàòîðèé. Ïðèâåäåíû

äàííûå ïî èññëåäîâàíèþ ñîãëàñîâàííîñòè ðåçóëüòàòîâ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ñ ðåçóëü-

òàòàìè, ïîëó÷åííûìè õèìè÷åñêèìè ìåòîäàìè, è èõ ñîïîñòàâëåíèþ ñ àíàëîãè÷íûìè

äàííûìè ÌÑÈ çàðóáåæíûõ ÑÎ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìåæëàáîðàòîðíûå ñëè÷èòåëüíûå èñïûòàíèÿ (ÌÑÈ); ñòàíäàðò-

íûå îáðàçöû (ÑÎ); ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå (ÑÊÎ); êîíöåíòðàöèîííûå

çàâèñèìîñòè.

STUDY OF THE ACCURACY OF SPECTRAL ANALYSIS

IN DETERMINATION OF ALUMINUM AND NICKEL IN STEEL

BY THE RESULTS OF INTER-LABORATORY COMPARATIVE TESTS

� Ella N. Kotlyarevskaya, Irina G. Comina, and Elena A. Lashchenova

The Institute for Certified Reference Materials, Yekaterinburg, Russia; e-mail: metrolog@icrm-ekb.ru

Submitted August 29, 2017.

The results of estimating the accuracy of spectral analysis of steel according to inter-laboratory com-

parative tests (ICT) conducted by JSC “ISO” to attest standard samples and examine qualification of

the laboratories are considered. Data on the consistency of the results of spectral analysis and data of

chemical methods and their comparison with analogous data of ICT of foreign standard samples are

also presented.

Keywords: inter-laboratory comparative tests (ICT); standard samples (SS); root-mean-square devia-

tion (RMSD); concentration dependencies.

Â ïîñëåäíèå ãîäû ëàáîðàòîðèè ìåòàëëóðãè÷å-

ñêèõ ïðåäïðèÿòèé àêòèâíî ïåðåõîäÿò îò êëàññè-

÷åñêèõ õèìè÷åñêèõ ê ñïåêòðàëüíûì ìåòîäàì àíà-

ëèçà, îáåñïå÷èâàþùèì ýêñïðåññíîñòü è âûñîêóþ

ïðîèçâîäèòåëüíîñòü. Èñïûòàòåëüíûé öåíòð

Èíñòèòóòà îñíàùåí ñîâðåìåííûì ñïåêòðàëüíûì

îáîðóäîâàíèåì — îïòè÷åñêèìè ýìèññèîííû-

ìè ñïåêòðîìåòðàìè SPECTROLAB M11 è Q8

MAGELLAN, â êîíñòðóêöèè êîòîðûõ ó÷òåíû âñå

íîâåéøèå ðàçðàáîòêè. Ýòî ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü

êîíòðîëèðóåìûå êîìïîíåíòû ìåòàëëîâ â øèðî-

êîì äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé.

Ñîâðåìåííûå ñïåêòðàëüíûå ìåòîäû íàðÿäó

ñ òðàäèöèîííûìè õèìè÷åñêèìè ïðèìåíÿþò äëÿ

àòòåñòàöèè ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ êàê â íàøåé

ñòðàíå, òàê è çà ðóáåæîì. Òàêàÿ ïðàêòèêà ïðèíÿ-

òà è â ÇÀÎ «ÈÑÎ» ïðè àòòåñòàöèè ÑÎ ìàòåðèà-

ëîâ ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà è óñòàíîâ-

ëåíèè ïðèïèñàííûõ çíà÷åíèé îáðàçöîâ äëÿ êîí-

òðîëÿ, ïðèìåíÿåìûõ â öåëÿõ ïðîâåðêè êâàëèôè-

êàöèè ëàáîðàòîðèé â ðàìêàõ ìåæëàáîðàòîðíûõ

ñðàâíèòåëüíûõ èñïûòàíèé (ÌÑÈ).

Îáúåì íàêîïëåííîé èíôîðìàöèè ïîçâîëèë

îöåíèòü òî÷íîñòü ðåçóëüòàòîâ ñïåêòðàëüíîãî

àíàëèçà ñòàëè ïî äàííûì ÌÑÈ, èññëåäîâàòü èõ

ñîãëàñîâàííîñòü ñ ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííûìè

õèìè÷åñêèìè ìåòîäàìè, à òàêæå ñîïîñòàâèòü èõ ñ

àíàëîãè÷íûìè äàííûìè ÌÑÈ çàðóáåæíûõ ÑÎ.

Äëÿ îöåíêè òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ ýìèññèîí-

íîãî ñïåêòðàëüíîãî è ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî

àíàëèçà èñïîëüçîâàëè ðåçóëüòàòû ÌÑÈ, ïðîâå-

äåííûõ ÇÀÎ «ÈÑÎ» â öåëÿõ àòòåñòàöèè ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ óãëåðîäèñòûõ è ëåãèðîâàííûõ

ñòàëåé ÈÑÎ ÓÃ120 – ÈÑÎ ÓÃ124, ÈÑÎ ÓÃ0ê –

ÈÑÎ ÓÃ9ê, ÈÑÎ ÓÃ108 – ÈÑÎ ÓÃ114, ÈÑÎ

ÓÃ115 – ÈÑÎ ÓÃ119 è ÈÑÎ ËÃ65. Â êàæäîì ýêñ-

ïåðèìåíòå ó÷àñòâîâàëî îò 10 äî 20 ëàáîðàòîðèé.
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Îáùèé îáúåì âûáîðêè ñîñòàâèë îêîëî 600 ñðåä-

íèõ ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà.

Èññëåäîâàëè ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ àëþ-

ìèíèÿ è íèêåëÿ â äèàïàçîíàõ ñîäåðæàíèé îò

0,005 äî 1 % è îò 0,005 äî 3 % ñîîòâåòñòâåííî.

Ïðè îáðàáîòêå ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ

áûëè ïîëó÷åíû âûáîðî÷íûå îöåíêè ñðåäíåêâàä-

ðàòè÷åñêîãî îòêëîíåíèÿ (ÑÊÎ) âîñïðîèçâîäèìî-

ñòè ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäîâ àíàëèçà (SRc) è óñòà-

íîâëåíû èõ êîíöåíòðàöèîííûå çàâèñèìîñòè

(ðèñ. 1, 2). Íà ýòèõ æå ðèñóíêàõ ïðåäñòàâëåíû

êîíöåíòðàöèîííûå çàâèñèìîñòè íîðìèðîâàííûõ

çíà÷åíèé ÑÊÎ âîñïðîèçâîäèìîñòè äëÿ õèìè÷å-

ñêèõ (óRx) è ñïåêòðàëüíûõ (óRc) ìåòîäîâ àíàëèçà,

ðåãëàìåíòèðîâàííûõ ÃÎÑÒ Ð 54569–2011 [3].

Èç ðèñ. 1 è 2 âèäíî, ÷òî ïîëó÷åííûå îöåíêè

ÑÊÎ íå ïðåâûøàþò íîðìèðîâàííûõ êàê äëÿ

ñïåêòðàëüíûõ, òàê è äëÿ õèìè÷åñêèõ ìåòîäîâ

àíàëèçà.

Äëÿ ñîïîñòàâëåíèÿ ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ

ñ àíàëîãè÷íûìè çàðóáåæíûìè äàííûìè îöåíèëè

òî÷íîñòü ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ïî ðåçóëüòà-

òàì çàðóáåæíûõ ÌÑÈ, ïðîâåäåííûõ Brammer

Standard Company, Inc. äëÿ àòòåñòàöèè ÑÎ, à òàê-

æå ÌÑÈ, îðãàíèçîâàííûõ êîìïàíèåé Ing. Iva

Bogumeska-SPL (×åõèÿ) â ðàìêàõ ÷åøñêîé ïðî-

ãðàììû ïðîâåðêè êâàëèôèêàöèè ëàáîðàòîðèé

(ïîä ðóêîâîäñòâîì ×åøñêîãî Èíñòèòóòà Àêêðåäè-

òàöèè) [10 – 15].

Â êàæäîì ýêñïåðèìåíòå ó÷àñòâîâàëî îò 15 äî

30 ëàáîðàòîðèé. Îáùèé îáúåì âûáîðêè ñîñòàâèë

îêîëî 600 ñðåäíèõ ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà.

Ïîëó÷åííûå âûáîðî÷íûå îöåíêè ÑÊÎ âîñ-

ïðîèçâîäèìîñòè (SRc çàðóáåæ) è èõ êîíöåíòðà-

öèîííûå çàâèñèìîñòè, êîòîðûå ñîïîñòàâëåíû

ñ óñòàíîâëåííûìè ïî ðåçóëüòàòàì ÌÑÈ, ïðîâå-

äåííûõ ÇÀÎ «ÈÑÎ», ïðèâåäåíû íà ðèñ. 3.

Ðèñóíîê 3 äåìîíñòðèðóåò óäîâëåòâîðèòåëü-

íóþ ñîãëàñîâàííîñòü îöåíîê ñëó÷àéíîé ñîñòàâ-

ëÿþùåé ïîãðåøíîñòè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà, óñ-

òàíîâëåííûõ ïî äàííûì çàðóáåæíûõ ÌÑÈ è

ïðîâåäåííûõ ÇÀÎ «ÈÑÎ».

Àâòîðû îöåíèëè ïðàâèëüíîñòü ñïåêòðàëü-

íîãî àíàëèçà ñ äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòüþ 95 %

äëÿ ñèñòåìàòè÷åñêîé ñîñòàâëÿþùåé ïîãðåøíîñòè

ìåòîäà â ñîîòâåòñòâèè ñ àëãîðèòìîì, îïèñàííûì

â ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ 5725-4–2002 [4]. Â êà÷åñòâå ïðè-

íÿòîãî îïîðíîãî çíà÷åíèÿ âûáðàíî àòòåñòîâàí-

íîå çíà÷åíèå ÑÎ.

Ðåçóëüòàòû îöåíêè ïðàâèëüíîñòè, ïîëó÷åí-

íûå ïî äàííûì ÌÑÈ, ïðîâåäåííûì ÇÀÎ «ÈÑÎ»,

ïîêàçàëè, ÷òî ñèñòåìàòè÷åñêàÿ ïîãðåøíîñòü çíà-

÷èìà ïðè îïðåäåëåíèè íèçêèõ ñîäåðæàíèé
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y x= 0,30 + 0,0002

Ðèñ. 1. Êîíöåíòðàöèîííûå çàâèñèìîñòè ÑÊÎ âîñïðîèç-

âîäèìîñòè ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ, ïîëó÷åí-

íûå ïðè ÌÑÈ è íîðìèðîâàííûå ÃÎÑÒ Ð 54569–2011

y x
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= 0,013

= 0,942 > 0,381
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Ðèñ. 2. Êîíöåíòðàöèîííûå çàâèñèìîñòè ÑÊÎ âîñïðîèç-

âîäèìîñòè ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ íèêåëÿ, ïîëó÷åííûå

ïðè ÌÑÈ è íîðìèðîâàííûå ÃÎÑÒ Ð 54569–2011

y x

R

= 0,017

= 0,891 > 0,389

0,643

à

á

y x

R

= 0,019

= 0,765 > 0,406
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Ðèñ. 3. Êîíöåíòðàöèîííûå çàâèñèìîñòè ÑÊÎ âîñïðîèç-

âîäèìîñòè ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ (à) è íè-

êåëÿ (á), óñòàíîâëåííûå ïðè çàðóáåæíûõ ÌÑÈ è ïðîâå-

äåííûõ ÇÀÎ «ÈÑÎ»



(~0,006 %) àëþìèíèÿ â äâóõ èç 26 ïðîàíàëèçè-

ðîâàííûõ ÑÎ, íèêåëÿ — â ÷åòûðåõ èç 27 ÑÎ.

Âî âñåõ âûÿâëåííûõ ñëó÷àÿõ çíà÷èìîé ñèñòåìà-

òè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè àòòåñòîâàííûå çíà÷åíèÿ

ÑÎ áûëè ïîëó÷åíû ìåòîäîì ñðàâíåíèÿ ñ èñïîëü-

çîâàíèåì õèìè÷åñêèõ ìåòîäîâ àíàëèçà.

Çàðóáåæíûå äàííûå ïîäòâåðäèëè âîçìîæ-

íîñòü ñèñòåìàòè÷åñêîãî ñäâèãà â ðåçóëüòàòàõ

ñïåêòðàëüíîãî îïðåäåëåíèÿ íèçêèõ ñîäåðæàíèé

àëþìèíèÿ è íå ïîäòâåðäèëè åãî íàëè÷èå â ðå-

çóëüòàòàõ îïðåäåëåíèÿ íèêåëÿ.

Äàëåå èññëåäîâàëè ñîãëàñîâàííîñòü ñðåäíèõ

ðåçóëüòàòîâ õèìè÷åñêîãî è ñïåêòðàëüíîãî àíàëè-

çà, ïîëó÷åííûõ ïðè ÌÑÈ, ïðîâåäåííûõ ÇÀÎ

«ÈÑÎ». Äëÿ ýòîãî ïîñòðîèëè êîíòðîëüíûå êàðòû

ðàñõîæäåíèé ìåæäó ñðåäíèìè ðåçóëüòàòàìè
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Ðèñ. 4. Êîíòðîëüíàÿ êàðòà ðàñõîæäåíèé ìåæäó ñðåäíèìè ðåçóëüòàòàìè ñïåêòðàëüíîãî è õèìè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ àëþ-

ìèíèÿ (à) è íèêåëÿ (á)



ñïåêòðàëüíîãî è õèìè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ àëþ-

ìèíèÿ è íèêåëÿ (ðèñ. 4).

Ïðè ïîñòðîåíèè êîíòðîëüíûõ êàðò äîïóñêàå-

ìûå ãðàíèöû ïîãðåøíîñòè áûëè îïðåäåëåíû

ñëåäóþùèì îáðàçîì:
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ãäå Xi, Xix — ðåçóëüòàòû ñïåêòðàëüíîãî è õèìè÷å-

ñêîãî àíàëèçà ñîîòâåòñòâåííî, ïîëó÷åííûå i-é

ëàáîðàòîðèåé; Nïðèí.x, Nïðèí — ÷èñëî ïðèíÿ-

òûõ ñðåäíèõ ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ìåòî-

äàìè õèìè÷åñêîãî è ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà

ñîîòâåòñòâåííî.

Àíàëèç êîíòðîëüíûõ êàðò (ñì. ðèñ. 4) ïî-

êàçàë, ÷òî èç ðàññìîòðåííîãî ìàññèâà äàííûõ

(25 è 27 ïàð ñðåäíèõ ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ

àëþìèíèÿ è íèêåëÿ ñîîòâåòñòâåííî) 24 ïàðû

ñðåäíèõ ðåçóëüòàòîâ äëÿ àëþìèíèÿ (96 %) è 27

ïàð äëÿ íèêåëÿ (100 %) îòâå÷àþò óñëîâèÿì ñîãëà-

ñîâàííîñòè.

Ðàññìîòðåíèå ðàñõîæäåíèé ìåæäó ñðåäíèìè

ðåçóëüòàòàìè õèìè÷åñêîãî è ñïåêòðàëüíîãî îïðå-

äåëåíèÿ àëþìèíèÿ è íèêåëÿ ïî äàííûì çàðó-

áåæíûõ ÌÑÈ òàêæå ïîäòâåðäèëî èõ ñîãëàñî-

âàííîñòü.

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

îòå÷åñòâåííûõ è çàðóáåæíûõ äàííûõ ïîêàçàëè

öåëåñîîáðàçíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ ñïåêòðàëüíûõ

ìåòîäîâ àíàëèçà äëÿ àòòåñòàöèè ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ ñòàëåé.

Óäîâëåòâîðèòåëüíàÿ ñîãëàñîâàííîñòü ðå-

çóëüòàòîâ ñïåêòðàëüíîãî è õèìè÷åñêîãî àíàëèçà

ïîçâîëÿåò îáúåäèíÿòü èõ ïðè óñòàíîâëåíèè àò-

òåñòîâàííûõ ñîäåðæàíèé àëþìèíèÿ è íèêåëÿ

â ÑÎ.

Îäíàêî ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ñ ó÷åòîì âîç-

ìîæíîãî ïîÿâëåíèÿ ñèñòåìàòè÷åñêîãî ñäâèãà

â ðåçóëüòàòàõ ñïåêòðàëüíîãî îïðåäåëåíèÿ ìàëûõ

ñîäåðæàíèé ýëåìåíòîâ (íà óðîâíå òûñÿ÷íûõ

äîëåé ïðîöåíòà) äëÿ ïîëó÷åíèÿ äîñòîâåðíûõ

ðåçóëüòàòîâ íåîáõîäèìî äîñòàòî÷íîå êîëè÷åñòâî

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñ àòòåñòîâàííûìè ñîäåð-

æàíèÿìè ñîîòâåòñòâóþùèõ ýëåìåíòîâ. Ýòî îáåñ-

ïå÷èò âîçìîæíîñòü óòî÷íåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé

çàâèñèìîñòè è êîíòðîëÿ òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà â ýòîì äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ îïðåäåëÿòü òàêèå íèçêèå

ñîäåðæàíèÿ àëþìèíèÿ íåîáõîäèìî, â ÷àñòíîñòè,

ïðè àíàëèçå ðåëüñîâîé ñòàëè: â ñîîòâåòñòâèè

ñ ÃÎÑÒ Ð 51685–2013 [1] ñ äîñòàòî÷íîé äîñòîâåð-

íîñòüþ íåîáõîäèìî îïðåäåëÿòü òûñÿ÷íûå äîëè

ïðîöåíòà àëþìèíèÿ (ìåíåå 0,004 %). Â ñâÿçè

ñ ýòèì Èíñòèòóò ïðèñòóïèë ê ðàçðàáîòêå êîì-

ïëåêòà ÑÎ ðåëüñîâîé ñòàëè ÈÑÎ ÓÃ126 – ÈÑÎ

ÓÃ129, â êîòîðîì ïëàíèðóåòñÿ àòòåñòîâàòü ñîäåð-

æàíèå àëþìèíèÿ â äèàïàçîíå 0,001 – 0,008 %.
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Èíñòèòóòîì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ âûïóùåíû êîìïëåêòû ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ óòâåð-

æäåííîãî òèïà (ÃÑÎ) äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà íåðæàâåþùèõ ñòàëåé è ñïëàâîâ íà æå-

ëåçîíèêåëåâîé îñíîâå ÈÑÎ ËÃ70 – ÈÑÎ ËÃ75 (ÃÑÎ 1056–2017), ÈÑÎ ËÃ76 – ÈÑÎ ËÃ82

(ÃÑÎ 10744–2016), óãëåðîäèñòûõ è íèçêîëåãèðîâàííûõ ñòàëåé ÈÑÎ ÓÃ0ë-ÈÑÎ ÓÃ9ë.

Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ ýòèõ êîìïëåêòîâ äëÿ ãðàäóèðîâêè àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííûõ è ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûõ ñïåêòðîìåòðîâ è êîíòðîëÿ òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà. Âûïîëíåí ýêñïåðèìåíò ïî èññëåäîâàíèþ ñîãëàñîâàííîñòè äàííûõ êîì-

ïëåêòîâ ñ îáðàçöàìè ïðåäûäóùèõ âûïóñêîâ è àíàëîãè÷íûìè îáðàçöàìè çàðóáåæíîãî

ïðîèçâîäñòâà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïðîñëåæèâàåìîñòü; êàëèáðîâêà (ãðàäóèðîâêà); ñòàíäàðòíûå îáðàç-

öû; êîìïëåêòû ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ óòâåðæäåííîãî òèïà; ñòàëü; àòîìíî-ýìèññèîííûé

è ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç.

ELABORATION OF THE NEW SETS OF CERTIFIED REFERENCE MATERIALS

OF STEELS FOR SPECTROMETRY

� Mariya V. Tretiakova, Tatiana I. Ignatenko,

Elena A. Lashchenova, and Alevtina G. Trofimova

The Institute for Certified Reference Materials (ICRM), Yekaterinburg, Russia; e-mail: spectral@icrm-ekb.ru

Submitted October 12, 2017.

A number of new sets of certified reference materials were produced by the Institute for Certified Ref-

erence Materials (ICRM) for spectral analysis of stainless steels and iron-nickel alloys (LG70 – LG75

and LG76 – ISO LG82) and non-alloyed and low-alloyed steels (UG0l – ISO UG9l). These sets of certi-

fied reference materials may be used for calibration and accuracy control in x-ray fluorescence and

atomic-emission spectrometry. An experiment was carried out to study the consistency of the data ob-

tained with the new sets and those previously released by ICRM and foreign manufacturers of certified

reference materials.

Keywords: traceability, calibration; certified reference materials; sets of certified reference materials;

steel, atomic emission spectrometry; X-ray fluorescence spectrometry.

Îäíèì èç îñíîâíûõ òðåáîâàíèé, ïðåäúÿâëÿå-

ìûõ ê àêêðåäèòîâàííûì ëàáîðàòîðèÿì â ñèñòå-

ìå ìåíåäæìåíòà êà÷åñòâà, ðåãëàìåíòèðóåìîé

ÈÑÎ/ÌÝÊ 17025 [1], ÿâëÿåòñÿ ìåòðîëîãè÷å-

ñêàÿ ïðîñëåæèâàåìîñòü ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé.

Ïðîñëåæèâàåìîñòü èçìåðåíèé — ýòî «ñâîéñòâî

ðåçóëüòàòà èçìåðåíèÿ, â ñîîòâåòñòâèè ñ êîòîðûì

ðåçóëüòàò ìîæåò áûòü ñîîòíåñåí ñ îñíîâîé äëÿ

ñðàâíåíèÿ ÷åðåç äîêóìåíòèðîâàííóþ íåïðåðûâ-

íóþ öåïü êàëèáðîâîê, êàæäàÿ èç êîòîðûõ âíî-

ñèò âêëàä â íåîïðåäåëåííîñòü èçìåðåíèé» [2].

Ïðèìåíèòåëüíî ê ìåòîäàì õèìè÷åñêîãî àíàëèçà,

êîãäà êàëèáðîâêà íå ìîæåò áûòü âûïîëíåíà

â åäèíèöàõ ÑÈ, îíà äîëæíà îáåñïå÷èâàòü äîñòî-

âåðíîñòü èçìåðåíèé ïóòåì ïåðåäà÷è ðàçìåðîâ

åäèíèö îò ñîîòâåòñòâóþùèõ ýòàëîíîâ åäèíèö

ôèçè÷åñêèõ âåëè÷èí. ÈÑÎ/ÌÝÊ 17025 ïðåäó-

ñìàòðèâàåò â òàêèõ ñëó÷àÿõ «èñïîëüçîâàíèå

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, ïðåäîñòàâëåííûõ êîì-

ïåòåíòíûì ïîñòàâùèêîì, ÷òîáû ïîëó÷èòü íà-

äåæíûå çíà÷åíèÿ ôèçè÷åñêèõ èëè õèìè÷åñêèõ

õàðàêòåðèñòèê».

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ÇÀÎ «ÈÑÎ» ÿâëÿåòñÿ

êðóïíåéøèì ïðîèçâîäèòåëåì ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ ìàòåðèàëîâ ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè. Îäíî

èç îñíîâíûõ íàïðàâëåíèé äåÿòåëüíîñòè èíñòè-

òóòà — âûïóñê êîìïëåêòîâ ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà, ïîçâîëÿþùèõ

îáåñïå÷èâàòü êàê ãðàäóèðîâêó (êàëèáðîâêó) ñïåê-

òðàëüíûõ óñòàíîâîê, òàê è êîíòðîëü ïðàâèëüíî-
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ñòè ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé ñ ïîìîùüþ ÃÑÎ. Îò-

äåëüíîé çàäà÷åé, êîòîðóþ ñòàâÿò ïåðåä ñîáîé ñî-

òðóäíèêè èíñòèòóòà, ÿâëÿåòñÿ îáåñïå÷åíèå ïîëó-

÷åíèÿ åäèíîé ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè ïðè

èñïîëüçîâàíèè íîâûõ êîìïëåêòîâ ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ íàðÿäó ñ óæå âûïóùåííûìè. Äëÿ ýòîãî

â ëàáîðàòîðèè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ïðîâîäÿò

ñïåöèàëüíûé ýêñïåðèìåíò ïî èññëåäîâàíèþ âçà-

èìíîé ñîãëàñîâàííîñòè íîâûõ è ðàíåå âûïóùåí-

íûõ êîìïëåêòîâ ÃÑÎ.

Â 2015 ã. Èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ âû-

ïóñòèë äâà êîìïëåêòà ÃÑÎ íåðæàâåþùèõ ñòà-

ëåé è ñïëàâîâ íà æåëåçîíèêåëåâîé îñíîâå ÈÑÎ

ËÃ70 – ÈÑÎ ËÃ75 è ÈÑÎ ËÃ76 – ÈÑÎ ËÃ82,

îõâàòûâàþùèõ ðåãëàìåíòèðóåìûé ÃÎÑÒ 5632

äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ýëåìåíòîâ â

ñòàëÿõ. Ìàññîâûå äîëè ýëåìåíòîâ (â ïðîöåíòàõ),

àòòåñòîâàííûå â óêàçàííûõ êîìïëåêòàõ, ïðèâå-

äåíû â òàáë. 1, 2.

Ïî ñâîåìó ñîñòàâó äàííûå îáðàçöû áëèçêè ê

âûïóùåííîìó ðàíåå êîìïëåêòó ÃÑÎ ËÃ56 –

ËÃ64 (ÃÑÎ 8876–2007). Îñîáåííîñòüþ íîâûõ

êîìïëåêòîâ ÿâëÿåòñÿ ïîëíîå ñîîòâåòñòâèå îá-

ðàçöîâ îïðåäåëåííûì ìàðêàì ñòàëåé è ñïëàâîâ,

÷òî ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü ýòè êîìïëåêòû êàê

äëÿ ãðàäóèðîâêè ñïåêòðîìåòðîâ, òàê è äëÿ êîí-

òðîëÿ ïðàâèëüíîñòè èçìåðåíèé ïðè àíàëèçå

ñòàëåé è ñïëàâîâ êîíêðåòíûõ ìàðîê: êîìïëåêò

ÈÑÎ ËÃ70 – ÈÑÎ ËÃ75 — äëÿ àíàëèçà ñòàëåé

ìàðîê 12Õ18Í9Ò, 08Õ18Í10Ò, 10Õ17Í13Ì2Ò,

10Õ23Í18, 36Õ18Í25Ñ2, 08Õ15Í24Â4ÒÐ, à êîì-

ïëåêò ÈÑÎ ËÃ76 – ÈÑÎ ËÃ82 — äëÿ àíàëèçà

ñòàëåé ìàðîê 45Õ14Í14Â2Ì, 09Õ16Í4Á,

31Õ19Í9ÌÂÁÒ, 20Õ25Í20Ñ2, 10Õ11Í23Ò3ÌÐ

è ñïëàâîâ íà æåëåçîíèêåëåâîé îñíîâå

12ÕÍ35ÂÒ, 06ÕÍ28ÌÄÒ.

Ïðè ïîäãîòîâêå êîìïëåêòîâ ê âûïóñêó â ÇÀÎ

«ÈÑÎ» áûë ïðîâåäåí ñïåöèàëüíûé ýêñïåðèìåíò,

ïîçâîëÿþùèé îöåíèòü, âî-ïåðâûõ, âîçìîæíîñòü

ïîëó÷åíèÿ ìîíîòîííûõ çàâèñèìîñòåé ïðè ãðà-

äóèðîâêå ñïåêòðîìåòðîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì îáðàç-

öîâ ÈÑÎ ËÃ70 – ÈÑÎ ËÃ75 è ÈÑÎ ËÃ76 – ÈÑÎ

ËÃ82 è, âî-âòîðûõ, ñîãëàñîâàííîñòü ýòèõ êîì-

ïëåêòîâ ñ ðàíåå âûïóùåííûì êîìïëåêòîì

ËÃ56 – ËÃ64.

Èññëåäîâàíèå ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì

ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà SPECTROLAB M11

(SPECTRO, Ãåðìàíèÿ) è ðåíòãåíîâñêîãî ñïåêòðî-

ìåòðà ÑÐÌ-25 (Íàó÷ïðèáîð, Ðîññèÿ).

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû ïîñòðîåííûå ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì íîâûõ êîìïëåêòîâ è ðàíåå âûïó-

ùåííîãî êîìïëåêòà ËÃ56 – ËÃ64 ãðàäóèðîâî÷-

íûå çàâèñèìîñòè äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî îïðå-

äåëåíèÿ óãëåðîäà è íèêåëÿ ñ ïîìîùüþ ñïåêòðî-

ìåòðà SPECTROLAB M11, à íà ðèñ. 2 — äëÿ

ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ íèêåëÿ è

ìàðãàíöà ñ ïîìîùüþ ñïåêòðîìåòðà ÑÐÌ-25.

Êðîìå òîãî, èññëåäîâàëè âîçìîæíîñòü ñîâìå-

ñòíîãî ïðèìåíåíèÿ îáðàçöîâ êîìïëåêòîâ ÃÑÎ,

âûïóùåííûõ ÇÀÎ «ÈÑÎ», è îáðàçöîâ çàðóáåæíî-

ãî ïðîèçâîäñòâà, â ÷àñòíîñòè, êîìïëåêòà NCS HS

21702-1 – NCS HS 21702-6 (Êèòàé). Íà ðèñ. 3

ïðèâåäåíû ïîëó÷åííûå ñ ïðèìåíåíèåì êîìïëåê-

òîâ ÈÑÎ ËÃ70 – ÈÑÎ ËÃ75, ÈÑÎ ËÃ76 – ÈÑÎ

ËÃ82 è NCS HS 21702-1 — NCS HS 21702-6 ãðà-

äóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ àòîìíî-ýìèññèîí-

íîãî îïðåäåëåíèÿ óãëåðîäà è íèêåëÿ ñ ïîìîùüþ

ñïåêòðîìåòðà SPECTROLAB M11.

Òàêèì îáðàçîì, áëàãîäàðÿ ñîâðåìåííîìó îáî-

ðóäîâàíèþ è ïðîãðàììíîìó îáåñïå÷åíèþ, êîòî-

ðîå ïîçâîëÿåò ó÷èòûâàòü âçàèìíûå âëèÿíèÿ ýëå-

ìåíòîâ â îáðàçöàõ, ìîæíî óñïåøíî àíàëèçèðî-
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Òàáëèöà 1. Àòòåñòîâàííûå çíà÷åíèÿ ìàññîâîé äîëè ýëåìåíòîâ (%) â êîìïëåêòå ÈÑÎ ËÃ70 – ÈÑÎ ËÃ75

Èíäåêñ ÑÎ C Si Mn Cr Ni W Mo Ti Cu Al Co S P N

ÈÑÎ ËÃ70 0,042 0,382 0,834 17,10 9,17 0,0053 0,096 0,305 0,062 0,029 0,209 0,0020 0,042 0,0134

ÈÑÎ ËÃ71 0,064 0,602 1,33 17,63 10,40 0,048 0,161 0,473 0,204 0,072 0,188 0,0072 0,032 —

ÈÑÎ ËÃ72 0,072 0,334 1,32 16,36 12,4 0,077 2,07 0,57 0,306 0,089 0,090 0,0050 — 0,0073

ÈÑÎ ËÃ73 0,098 0,570 1,26 22,60 17,74 0,018 0,061 0,0022 0,140 — 0,247 0,0073 0,019 0,0319

ÈÑÎ ËÃ74 0,373 2,49 0,962 18,30 23,66 0,052 0,104 0,030 0,093 0,035 0,031 0,0049 0,024 0,030

ÈÑÎ ËÃ75 0,027 0,298 0,728 14,80 24,5 4,14 0,052 1,76 0,029 0,113 0,019 0,0026 0,0046 0,0044

Òàáëèöà 2. Àòòåñòîâàííûå çíà÷åíèÿ ìàññîâîé äîëè ýëåìåíòîâ (%) â êîìïëåêòå ÈÑÎ ËÃ76 – ÈÑÎ ËÃ82

Èíäåêñ ÑÎ C Si Mn Cr Ni W Mo Ti V Cu Al Nb S P N

ÈÑÎ ËÃ76 0,445 0,455 0,342 13,77 13,39 2,38 0,263 0,020 0,041 0,098 0,034 — 0,0076 0,021 0,031

ÈÑÎ ËÃ77 0,101 0,44 0,34 15,67 4,32 0,006 0,020 — 0,022 0,116 — 0,109 0,0021 0,0149 0,054

ÈÑÎ ËÃ78 0,074 0,58 1,60 14,71 35,4 3,16 0,061 1,31 0,020 0,053 0,15 0,004 0,0017 0,017 0,0062

ÈÑÎ ËÃ79 0,313 0,703 1,28 19,23 8,72 1,16 1,18 — 0,049 0,065 0,059 0,47 0,0036 0,017 —

ÈÑÎ ËÃ80 0,097 2,15 0,709 24,7 19,38 0,029 0,086 0,015 0,032 0,166 0,025 — 0,0029 0,025 0,064

ÈÑÎ ËÃ81 0,104 0,231 0,29 11,51 22,5 0,012 1,22 2,93 0,040 0,088 0,409 0,004 0,0014 0,0121 —

ÈÑÎ ËÃ82 0,056 0,69 0,308 23,2 27,3 0,116 2,95 0,85 0,050 2,89 0,076 0,037 0,0027 0,023 0,0076



âàòü è ñîâìåñòíî ïðèìåíÿòü äîñòàòî÷íî ñëîæíûå

ïî ñâîåìó ñîñòàâó è ñòðóêòóðå ñòàíäàðòíûå îá-

ðàçöû ëåãèðîâàííûõ ñòàëåé è ñïëàâîâ êàê ìåòî-

äîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè, òàê è

ìåòîäîì ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà.

Â 2017 ã. Èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ïëàíèðóåò âûïóñê êîìïëåêòà ÑÎ óãëåðîäèñòûõ è

«Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 1(II) 35

R2 = 0,9932

0

1

2

3

4

5

6

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6

Càòò, %

á

à

R2 = 0,9951

0

5

10

15

20

25

30

0 5 10 15 20 25 30 35 40

Càòò, %

NCS HS 21702-1 – NCS HS 21702-6

ÈÑÎ ËÃ70 – ÈÑÎ ËÃ75 ÈÑÎ ËÃ76 – ÈÑÎ ËÃ82

Î
ò
í

î
ñ
è

ò
å
ë

ü
í

à
ÿ

è
í

ò
å
í

ñ
è

â
í

î
ñ
ò
ü
,

1
0

×
5

Î
ò
í

î
ñ
è

ò
å
ë

ü
í

à
ÿ

è
í

ò
å
í

ñ
è

â
í

î
ñ
ò
ü
,

1
0

×
5

Ðèñ. 1. Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîãî îïðåäåëåíèÿ óãëåðîäà (à) è íèêåëÿ (á), ïîëó÷åí-

íûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà SPECTROLAB M11

R2 = 0,9985
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Ðèñ. 2. Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ ðåíòãåíîôëóî-

ðåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ íèêåëÿ (à) è ìàðãàíöà (á), ïîëó-

÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà ÑÐÌ-25

Òàáëèöà 3. Àòòåñòîâàííûå çíà÷åíèÿ ìàññîâîé äîëè ýëåìåíòîâ (%) â êîìïëåêòå ÈÑÎ ÓÃ0ë – ÈÑÎ ÓÃ9ë

Èíäåêñ ÑÎ C Si Mn Cr Ni W Mo Ti V

ÓÃ0ë 1,161 0,233 0,196 0,163 0,114 0,0032 0,0115 0,004 0,0035

ÓÃ1ë 0,607 1,74 0,667 0,108 0,08 — 0,0067 0,0047 —

ÓÃ2ë 0,0203 0,075 0,0238 0,0205 0,0045 — — — —

ÓÃ3ë 0,30 0,406 0,906 1,538 0,132 0,175 0,220 0,153 0,064

ÓÃ4ë 0,212 0,285 0,593 1,211 0,173 0,0092 0,872 0,034 0,776

ÓÃ5ë 0,445 0,292 0,638 0,912 1,40 0,049 0,269 — 0,148

ÓÃ6ë 0,091 0,965 0,691 0,757 0,640 — 0,0082 — 0,0075

ÓÃ7ë 0,164 0,387 0,293 1,307 2,09 0,385 0,298 0,202 0,208

ÓÃ8ë 0,728 0,307 1,97 1,736 0,291 0,70 0,624 — 0,181

ÓÃ9ë 0,943 0,312 0,895 0,985 0,354 1,31 0,094 0,0104 0,048

Èíäåêñ ÑÎ Cu Al Nb Co S P Sn N

ÓÃ0ë 0,134 0,0086 — 0,0109 0,0078 0,0054 0,0051 0,0055

ÓÃ1ë 0,155 0,0319 — 0,0195 0,0111 0,0098 0,0035 0,0100

ÓÃ2ë 0,0120 0,0340 — — 0,0031 0,0029 — 0,0067

ÓÃ3ë 0,187 0,89 — 0,072 0,0032 0,056 — 0,0217

ÓÃ4ë 0,074 0,0315 0,071 0,0108 0,0069 0,0244 — 0,0204

ÓÃ5ë 0,146 — — 0,0195 0,0037 0,0099 0,0047 0,0119

ÓÃ6ë 0,449 0,0107 — 0,0392 0,0224 0,0276 — 0,0083

ÓÃ7ë 0,468 0,276 — 0,291 0,0062 0,0045 — 0,0137

ÓÃ8ë 0,160 0,0103 — — 0,002 0,0362 0,0058 0,0138

ÓÃ9ë 0,163 0,039 — — 0,0085 0,0265 0,0064 0,0119



íèçêîëåãèðîâàííûõ ñòàëåé ÈÑÎ ÓÃ0ë – ÈÑÎ

ÓÃ9ë, îõâàòûâàþùåãî äèàïàçîíû îïðåäåëÿåìûõ

ñîäåðæàíèé 17 ýëåìåíòîâ (òàáë. 3).

Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû äàííîãî êîìïëåêòà

ïðåäíàçíà÷åíû äëÿ ãðàäóèðîâêè àòîìíî-ýìèññè-

îííûõ è ðåíòãåíîâñêèõ ñïåêòðîìåòðîâ è êîíòðî-

ëÿ òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé, âûïîëíÿå-

ìûõ â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ 54153–2010 è ÃÎÑÒ

28033–89.

Ïî ñâîåìó ñîñòàâó äàííûå îáðàçöû ïîâòîðÿ-

þò êîìïëåêòû ñåðèè ÓÃ0 – ÓÃ9, âûïóñêàåìûå

èíñòèòóòîì â òå÷åíèå áîëåå 40 ëåò [3]. Îñîáåííî-

ñòüþ íîâîãî êîìïëåêòà ÿâëÿåòñÿ ïîëíîå ñîîòâåò-

ñòâèå îáðàçöîâ îïðåäåëåííûì ìàðêàì ñòàëåé,

÷òî ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü êîìïëåêò êàê äëÿ

ãðàäóèðîâêè ñïåêòðàëüíûõ óñòàíîâîê, òàê è äëÿ

êîíòðîëÿ ïðàâèëüíîñòè èçìåðåíèé ïðè àíàëèçå

ñòàëåé êîíêðåòíûõ ìàðîê.

Äëÿ îöåíêè âîçìîæíîñòè ïîëó÷åíèÿ ìîíîòîí-

íûõ çàâèñèìîñòåé ïðè ãðàäóèðîâêå ñïåêòðàëü-

íûõ óñòàíîâîê ñ èñïîëüçîâàíèåì îáðàçöîâ ÈÑÎ

ÓÃ0ë – ÈÑÎ ÓÃ9ë, à òàêæå ñîîòâåòñòâèÿ ýòîãî

êîìïëåêòà ðàíåå âûïóùåííîìó ÈÑÎ ÓÃ0ê –

ÈÑÎ ÓÃ9ê (ÃÑÎ 10504–2014) óêàçàííûå êîì-

ïëåêòû ïðîàíàëèçèðîâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì

ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà Q8 MAGELLAN

(Bruker, Ãåðìàíèÿ) è ðåíòãåíîâñêîãî ñïåêòðî-

ìåòðà ÑÐÌ-25. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ âñåõ ýëåìåíòîâ,

àòòåñòîâàííûõ â äàííûõ êîìïëåêòàõ, ïîëó÷åíû

åäèíûå ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè: íà ðèñ. 4

ïðèâåäåíû ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ

àòîìíî-ýìèññèîííîãî îïðåäåëåíèÿ óãëåðîäà è

õðîìà ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà Q8

MAGELLAN, à íà ðèñ. 5 — äëÿ ðåíòãåíîôëóîðåñ-
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Ðèñ. 3. Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîãî îïðåäåëåíèÿ óãëåðîäà (à) è íèêåëÿ (á), ïîëó÷åí-

íûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà SPECTROLAB M11

R2 = 0,9995
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Ðèñ. 4. Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîãî îïðåäåëåíèÿ óãëåðîäà (à) è õðîìà (á), ïîëó÷åí-

íûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà Q8 MAGELLAN

R2 = 0,9983
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Ðèñ. 5. Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ ðåíòãåíîôëóî-

ðåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ õðîìà (à) è íèêåëÿ (á), ïîëó÷åí-

íûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà ÑÐÌ-25



öåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ õðîìà è íèêåëÿ ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà ÑÐÌ-25.

Ïî ñâîåìó ñîñòàâó è îáëàñòè ïðèìåíåíèÿ êîì-

ïëåêòû ÃÑÎ ñåðèè ÓÃ0 – ÓÃ9 àíàëîãè÷íû âûïóñ-

êàåìîìó CRD Technical Laboratories (×åõèÿ) êîì-

ïëåêòó ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ñòàëè íèç-

êîëåãèðîâàííîé CRM cet 180 – 189 A, B, C, D, E,

îáðàçöû êîòîðîãî èñïîëüçóþò ïðè ãðàäóèðîâêå

ýìèññèîííûõ ñïåêòðîìåòðîâ çàðóáåæíîãî ïðîèç-

âîäñòâà. Äëÿ îöåíêè âçàèìíîé ñîãëàñîâàííîñòè

êîìïëåêòîâ ÈÑÎ ÓÃ 0ë – ÈÑÎ ÓÃ9ë è CRM cet

180 – 189 áûë âûïîëíåí ñïåöèàëüíûé ýêñïåðè-

ìåíò ñ ïðèìåíåíèåì ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà

SPECTROLAB M11 è ðåíòãåíîâñêîãî ñïåêòðî-

ìåòðà ÑÐÌ-25. Â ðåçóëüòàòå èññëåäîâàíèÿ ïîêà-

çàíà âîçìîæíîñòü ïîëó÷åíèÿ åäèíûõ ãðàäóèðî-

âî÷íûõ çàâèñèìîñòåé ñ èñïîëüçîâàíèåì óêàçàí-

íûõ êîìïëåêòîâ äëÿ âñåõ àòòåñòîâàííûõ ýëåìåí-

òîâ: íà ðèñ. 6 ïðèâåäåíû ãðàäóèðîâî÷íûå çàâè-

ñèìîñòè äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî îïðåäåëåíèÿ

óãëåðîäà è ìàðãàíöà ñ ïðèìåíåíèåì ñïåêòðîìåò-

ðà SPECTROLAB M11, à íà ðèñ. 7 — äëÿ ðåíòãå-

íîôëóîðåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ ìåäè è ìîëèá-

äåíà ñ ïðèìåíåíèåì ñïåêòðîìåòðà ÑÐÌ-25.

Èç âûøåèçëîæåííîãî ñëåäóåò, ÷òî íîâûå

êîìïëåêòû ÑÎ óãëåðîäèñòûõ è âûñîêîëåãèðîâàí-

íûõ íåðæàâåþùèõ ñòàëåé, âûïóùåííûå Èíñòè-

òóòîì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, ìîæíî ïðèìåíÿòü

êàê äëÿ ñàìîñòîÿòåëüíîé ãðàäóèðîâêè ñðåäñòâ èç-

ìåðåíèé, òàê è äëÿ äîïîëíåíèÿ óæå ïîñòðîåííûõ

ñ èñïîëüçîâàíèåì îòå÷åñòâåííûõ è çàðóáåæíûõ

îáðàçöîâ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé. Êðîìå

òîãî, ïîñêîëüêó ñòàíäàðòíûå îáðàçöû óêàçàííûõ

êîìïëåêòîâ ñîîòâåòñòâóþò îïðåäåëåííûì ìàð-

êàì ñòàëåé è ñïëàâîâ, èõ ìîæíî èñïîëüçîâàòü äëÿ

êîíòðîëÿ ïðàâèëüíîñòè èçìåðåíèé ïðè ñïåê-

òðàëüíîì àíàëèçå ñòàëåé øèðîêîãî êðóãà ìàðîê

íà ïðåäïðèÿòèÿõ ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè è ìàøèíî-

ñòðîåíèÿ.
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Ðèñ. 6. Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîãî îïðåäåëåíèÿ óãëåðîäà (à) è ìàðãàíöà (á), ïîëó-

÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà SPECTROLAB

M11
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ÈÑÎ ÓÃ0ë – ÈÑÎ ÓÃ9ë CRM 181 – 189

Ðèñ. 7. Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ ðåíòãåíîôëóî-

ðåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ ìåäè (à) è ìîëèáäåíà (á), ïîëó-

÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà ÑÐÌ-25
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Â 2017 ã. Èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ âûïóñòèë íîâûé êîìïëåêò ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ (ÑÎ) äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ÷óãóíîâ ÈÑÎ ×Ã50 – ÈÑÎ ×Ã55. Îáðàçöû äàí-

íîãî êîìïëåêòà èçãîòîâëåíû ïî íîâîé òåõíîëîãèè, ÷òî ïîçâîëèò îïòèìàëüíî èñïîëüçî-

âàòü îáúåì ìàòåðèàëà ÑÎ. Äëÿ îöåíêè âêëàäà ïîãðåøíîñòè îò íåîäíîðîäíîñòè ìàòåðèà-

ëà â îáùóþ ïîãðåøíîñòü ÑÎ ïðîâåëè ñïåöèàëüíûé ýêñïåðèìåíò ïî èññëåäîâàíèþ îäíî-

ðîäíîñòè. Îöåíèëè ñîãëàñîâàííîñòü àòòåñòîâàííûõ õàðàêòåðèñòèê íîâîãî êîìïëåêòà

ÑÎ ÷óãóíà ñî çíà÷åíèÿìè äëÿ îáðàçöîâ èç ðàíåå âûïóùåííûõ êîìïëåêòîâ. Ïîêàçàíà

âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ êîìïëåêòà ÈÑÎ ×Ã50 – ÈÑÎ ×Ã55 äëÿ ãðàäóèðîâêè àòîì-

íî-ýìèññèîííûõ è ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûõ ñïåêòðîìåòðîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ÷óãóí; àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ðåíòãåíî-

ôëóîðåñöåíòíûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ñòàíäàðòíûå îáðàçöû; êîìïëåêò ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ.

STUDY OF THE NEW SET OF CERTIFIED REFERENCE MATERIALS ICRM

CHG50 – ICRM CHG55 FOR SPECTRAL ANALYSIS OF ALLOYED CAST IRONS

� Mariya V. Tretiakova and Elena A. Lashchenova
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A new set of certified reference materials (CRM) of alloyed cast irons CHG50 – ICRM CHG55 has been

developed in 2017 at the Institute for Certified Reference Materials. Novel technology thus used pro-

vided optimal use of the CRM volume. Special experiment was carried out to evaluate the contribution

of heterogeneity to the total uncertainty of CRM. Study of the compatibility of the certified characteris-

tics of the new set with the values of previously released cast irons sets revealed the possibility of using

cast iron set CHG50 – CHG55 in x-ray fluorescence and atomic emission spectrometers.

Keywords: cast iron; atomic emission spectrometry; X-ray fluorescence spectrometry; certified refer-

ence materials; set of certified reference materials.

Ñèñòåìà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ äëÿ ñïåêòðàëüíî-

ãî àíàëèçà, ðåàëèçîâàííàÿ áîëåå ñîðîêà ëåò íà-

çàä â íàøåé ñòðàíå, äî ñèõ ïîð íå óòðàòèëà ñâîåé

àêòóàëüíîñòè. Îíà ïðîäîëæàåò æèòü è ðàçâè-

âàòüñÿ [1]. Òðåáîâàíèÿ ê ñòàíäàðòíûì îáðàçöàì

ñòàíîâÿòñÿ òîëüêî âûøå, êàê ñ òî÷êè çðåíèÿ èõ

õàðàêòåðèçàöèè, òàê è ñ òî÷êè çðåíèÿ ýêîíîìè÷å-

ñêîé âûãîäû: ëþáîé ïîòðåáèòåëü çàèíòåðåñîâàí

â èñïîëüçîâàíèè ìàêñèìàëüíîãî îáúåìà ìàòåðèà-

ëà ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà.

Îñíîâó íîâîãî êîìïëåêòà ÑÎ ÷óãóíîâ äëÿ

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ÈÑÎ ×Ã50 – ÈÑÎ ×Ã55,

âûïóùåííîãî â Èíñòèòóòå ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ, ñîñòàâëÿþò îáðàçöû ïåðåäåëüíîãî ÷óãóíà

ìàðîê ÏÔ3, Ï1, ÏÂÊ3, ÏÔ2. Äëÿ ðàñøèðåíèÿ

äèàïàçîíà îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ýëåìåíòîâ

êîìïëåêò äîïîëíåí îáðàçöàìè ÷óãóíà ìàðîê

À×Ñ-2, ×Õ1. Âïåðâûå â êîìïëåêòå ÑÎ ÷óãóíîâ

àòòåñòîâàíû êîáàëüò, ñâèíåö, öèíê è âîëüôðàì.

Àòòåñòîâàííûå çíà÷åíèÿ ìàññîâûõ äîëåé ýëåìåí-

òîâ â îáðàçöàõ êîìïëåêòà ÈÑÎ ×Ã50 – ÈÑÎ ×Ã55

ïðèâåäåíû â òàáëèöå.

Êàê ïðàâèëî, ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ÷óãó-

íîâ äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà èìåþò îãðàíè-

÷åííóþ ïî âûñîòå ðàáî÷óþ çîíó ñ îòáåëåííîé

ñòðóêòóðîé è óñàäî÷íóþ ðàêîâèíó â âåðõíåé

÷àñòè îáðàçöà [2].

Îáðàçöû íîâîãî êîìïëåêòà âûïëàâëåíû â ×å-

õèè. Ïðè èõ èçãîòîâëåíèè áûëà èñïîëüçîâàíà

àëüòåðíàòèâíàÿ òåõíîëîãèÿ ðàçëèâêè ìåòàëëà

÷åðåç äîçàòîð â îñîáûå ëèòåéíûå ôîðìû, ðàñïî-

ëîæåííûå ìåæäó äâóìÿ ìàññèâíûìè âîäîîõëàæ-
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äàåìûìè ïëèòàìè. Áûñòðîå îõëàæäåíèå îòëèâîê

ïîçâîëèëî ïîëó÷èòü ñòðóêòóðó îòáåëåííîãî ÷óãó-

íà ñ äâóõ ñòîðîí çàãîòîâêè. Çàòåì äëÿ óëó÷øåíèÿ

êà÷åñòâà ðàáî÷èõ ïîâåðõíîñòåé ìåòàëë ïîäâåðãà-

ëè ìåõàíè÷åñêîé îáðàáîòêå. Â èòîãå áûëè ïîëó-

÷åíû ýêçåìïëÿðû ìàòåðèàëà ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ ÷óãóíà öèëèíäðè÷åñêîé ôîðìû, èìåþùèå

äâå ðàáî÷èå ïîâåðõíîñòè — ñâåðõó è ñíèçó.

Ìàðêèðîâêà ñ èíäåêñîì ÑÎ íàíåñåíà íà áîêîâóþ

ïîâåðõíîñòü.

Â ñâÿçè ñ òåì, ÷òî îáðàçöû êîìïëåêòà ÈÑÎ

×Ã50 – ÈÑÎ ×Ã55 èìåþò äâå ðàáî÷èå ïîâåðõ-

íîñòè, îáúåì ýêñïåðèìåíòà ïî èññëåäîâàíèþ

îäíîðîäíîñòè â ëàáîðàòîðèè ñïåêòðàëüíîãî àíà-

ëèçà ÈÖ ÇÀÎ «ÈÑÎ» ïðèøëîñü óâåëè÷èòü.

Èññëåäîâàíèå îäíîðîäíîñòè ïðîâîäèëè äëÿ ìàòå-

ðèàëà êàæäîãî òèïà ÑÎ â ñîîòâåòñòâèè ñ ÑÒÎ
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Àòòåñòîâàííûå çíà÷åíèÿ ìàññîâîé äîëè ýëåìåíòîâ, %

Èíäåêñ ÑÎ

Ýëåìåíòû

C Si Mn Cr Ni S P Cu Al Mo

×Ã50 3,54 1,47 0,351 0,085 0,146 0,0840 0,0087 0,175 0,0282 0,0077

×Ã51 4,26 0,329 0,743 0,193 0,093 0,0348 0,377 0,072 0,0275 0,0377

×Ã52 3,90 0,802 1,255 0,0150 0,0079 0,0134 0,0522 0,0065 0,113 0,0020

×Ã53 4,59 0,154 2,001 0,031 0,047 — 0,0273 0,0080 0,0056 0,0021

×Ã54 3,80 0,601 0,157 0,250 0,221 0,0385 0,79 0,350 0,0603 —

×Ã55 3,21 2,28 0,528 0,735 0,052 0,0041 0,089 0,0246 0,0240 0,0133

Èíäåêñ ÑÎ

Ýëåìåíòû

V Ti Co As Sn Sb Pb W Zn

×Ã50 0,0238 — 0,0172 0,0100 0,071 0,0067 0,0117 0,0092 0,0313

×Ã51 0,293 0,113 0,052 0,027 0,039 0,0298 0,028 0,024 0,0184

×Ã52 0,0049 0,0101 0,0015 — 0,0041 — 0,0135 — —

×Ã53 0,137 0,0136 0,0289 — 0,0015 — — — —

×Ã54 0,054 0,082 0,0074 0,047 0,0176 0,0098 0,0110 — 0,0113

×Ã55 0,073 0,284 0,0246 0,0047 0,0093 — — — —

R2 = 0,9955
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ÈÑÎ ×Ã50 – ÈÑÎ ×Ã55 ×Ã24 – ×Ã28 ÈÑÎ ×Ã46 – ÈÑÎ ×Ã48 CKD 241-249B,C,D

R2 = 0,9995
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Ðèñ. 1. Ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòåðèñòèêè äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî îïðåäåëåíèÿ óãëåðîäà (à), êðåìíèÿ (á), ìàðãàíöà (â)

è ôîñôîðà (ã), ïîëó÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà SPECTROLAB M11 (SPECTRO, Ãåðìàíèÿ)



20872050.ÑÌÊ.ÈÖ.08–2016 [3]. Äëÿ òîãî, ÷òîáû

ïîäòâåðäèòü íåçíà÷èìîñòü íåîïðåäåëåííîñòè îò

íåîäíîðîäíîñòè ìàòåðèàëà íà ôîíå ïîãðåøíîñòè

ìåòîäà, ñíà÷àëà ðàññ÷èòàëè ïîêàçàòåëè íåîä-

íîðîäíîñòè äëÿ êàæäîé ðàáî÷åé ïîâåðõíîñòè,

à çàòåì — äëÿ îáîáùåííîãî ìàññèâà äàííûõ.

Ïî ñîâîêóïíîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ïðè-

øëè ê âûâîäó îá îäíîðîäíîñòè ìàòåðèàëà è åãî

äàëüíåéøåé ïðèãîäíîñòè äëÿ èçãîòîâëåíèÿ ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ óòâåðæäåííîãî òèïà (ÃÑÎ).

Îäíîðîäíîñòü ìàòåðèàëà ÑÎ èññëåäîâàëè ìåòî-

äàìè àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè è ðåíò-

ãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà, ÷òî ïîçâîëÿåò ðå-

êîìåíäîâàòü äàííûå ÑÎ äëÿ êàæäîãî èç óêàçàí-

íûõ ìåòîäîâ.

Ñîãëàñíî ÐÌÃ 56–2002 [4] öåëüþ âçàèìíîãî

ñëè÷åíèÿ äâóõ êîìïëåêòîâ ÑÎ ÿâëÿåòñÿ îöåíêà

âîçìîæíîñòè èõ âçàèìíîé çàìåíû ïðè ïîñòðîå-

íèè ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê äëÿ ñðåäñòâ

èçìåðåíèé êîíêðåòíûõ òèïîâ. Äëÿ ýòîãî ïðîâî-

äÿò âçàèìíîå ñëè÷åíèå êîìïëåêòîâ ÑÎ â ñëó÷àå

âûïóñêà î÷åðåäíîé ïàðòèè ÑÎ óòâåðæäåííîãî

òèïà èëè ïðè óòâåðæäåíèè íîâîãî òèïà ÑÎ âçà-

ìåí ðàíåå óòâåðæäåííîãî.

ÇÀÎ «ÈÑÎ» ñòàâèò ïåðåä ñîáîé áîëåå øèðî-

êóþ çàäà÷ó — îáåñïå÷èòü íå òîëüêî âçàèìîçàìå-

íÿåìîñòü êîìïëåêòîâ, íî è âîçìîæíîñòü èõ ñî-

âìåñòíîãî ïðèìåíåíèÿ, ò. å. ïîêàçàòü, êàê îäèí

êîìïëåêò äîïîëíÿåò äðóãîé. Êðîìå òîãî, îäíîâðå-

ìåííîå ñîïîñòàâëåíèå (èññëåäîâàíèå ñîãëàñîâàí-

íîñòè) äëÿ áîëüøåãî ÷èñëà êîìïëåêòîâ ïîçâîëèò

óáåäèòüñÿ â òîì, ÷òî ïðèìåíåíèå íîâîãî êîìïëåê-

òà äëÿ ãðàäóèðîâêè ñïåêòðîìåòðîâ äàåò âîçìîæ-

íîñòü äîïîëíèòü ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè,

ïîñòðîåííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ÑÎ äðóãèõ êîì-

ïëåêòîâ. Ïîýòîìó ýêñïåðèìåíò ïî èññëåäîâàíèþ

ñîãëàñîâàííîñòè ïîñòðîåí èíà÷å, ÷åì îïèñàíî â

ðóêîâîäñòâå [4].

Òàê êàê êîìïëåêò ÈÑÎ ×Ã50 – ÈÑÎ ×Ã55 âû-

ïóùåí âïåðâûå, èññëåäîâàíèå ñîãëàñîâàííîñòè

ïðîâîäèëè ñ ðàíåå âûïóùåííûìè êîìïëåêòàìè

ÑÎ ÷óãóíîâ ×Ã24 – ×Ã28 (ÃÑÎ 8887–2007) è ÈÑÎ

×Ã46 – ÈÑÎ ×Ã48 (ÃÑÎ 10850–2016), òàêæå

èçãîòîâëåííûìè â ×åõèè. Äîïîëíèòåëüíî â èñ-

ñëåäîâàíèå ñîãëàñîâàííîñòè áûë âêëþ÷åí êîì-

ïëåêò ÷óãóíîâ çàðóáåæíîãî ïðîèçâîäñòâà CKD

241 – 249 B, C, D (×åõèÿ). Èññëåäîâàíèå ïðîâî-

äèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì àòîìíî-ýìèññèîííîãî

ñïåêòðîìåòðà SPECTROLAB M11 (SPECTRO,

Ãåðìàíèÿ) è ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî ñïåêòðî-

ìåòðà ÑÐÌ-25 (Íàó÷ïðèáîð, Ðîññèÿ). Ïîëó÷åí-

íûå ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòåðèñòèêè äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ ðÿäà ýëåìåíòîâ ïðèâåäåíû íà ðèñ. 1, 2.

Èç ðèñ. 1, 2 âèäíî, ÷òî êîìïëåêòû õîðîøî ñî-

ãëàñóþòñÿ ìåæäó ñîáîé, è ïðè íåîáõîäèìîñòè èõ

ìîæíî èñïîëüçîâàòü ñîâìåñòíî äëÿ ãðàäóèðîâêè

ñïåêòðîìåòðîâ.

Ñóììèðóÿ âûøåèçëîæåííîå, ìîæíî ïðåäïî-

ëîæèòü, ÷òî âûïóùåííûé êîìïëåêò ÃÑÎ ÷óãóíîâ

ÈÑÎ ×Ã50 – ÈÑÎ ×Ã55 íàéäåò øèðîêîå ïðèìå-

íåíèå êàê äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî, òàê è ðåíò-

ãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà ÷óãóíîâ îñíîâíûõ

ìàðîê, à íàëè÷èå äâóõ ðàáî÷èõ ïîâåðõíîñòåé ó

êàæäîãî ÑÎ ïîñëóæèò íàèáîëåå ýôôåêòèâíîìó

èñïîëüçîâàíèþ ìàòåðèàëà ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà

÷óãóíà.
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R2 = 0,9965

R2 = 0,9995

R2 = 0,9984

ÈÑÎ ×Ã50 – ÈÑÎ ×Ã55 ×Ã24 – ×Ã28

ÈÑÎ ×Ã46 – ÈÑÎ ×Ã48 CKD 241-249B,C,D

Ðèñ. 2. Ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòåðèñòèêè äëÿ ðåíòãåíî-

ôëóîðåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ êðåìíèÿ (à), ìàðãàíöà (á)

è ôîñôîðà (â), ïîëó÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåò-

ðà ÑÐÌ-25 (Íàó÷ïðèáîð, Ðîññèÿ)
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 30 àâãóñòà 2017 ã.

Â öåëÿõ îáåñïå÷åíèÿ ïðîñëåæèâàåìîñòè èçìåðåíèé ïðè îïðåäåëåíèè óãëåðîäà, ñåðû,

àçîòà è êèñëîðîäà â ñòàëÿõ äëÿ ãðàäóèðîâêè àâòîìàòè÷åñêèõ àíàëèçàòîðîâ èñïîëüçîâà-

íû êàðáîíàò íàòðèÿ, ñóëüôàò íàòðèÿ è íèòðàò êàëèÿ ñîîòâåòñòâåííî. Äàííûé ïðèåì ïî-

çâîëÿåò ïîñòàâèòü ìåòîäû ñæèãàíèÿ è âîññòàíîâèòåëüíîãî ïëàâëåíèÿ â òîêå èíåðòíîãî

ãàçà â îäèí ðÿä ñ òðàäèöèîííûìè õèìè÷åñêèìè ìåòîäàìè àíàëèçà, âêëþ÷àþùèìè ïðî-

öåäóðó ãðàäóèðîâêè ïî âåùåñòâó ïîñòîÿííîãî ñòåõèîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà. Ïðèâåäåíû

ðåçóëüòàòû ó÷àñòèÿ Èñïûòàòåëüíîãî àíàëèòè÷åñêîãî öåíòðà ÇÀÎ «Èíñòèòóò ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ» â ìåæëàáîðàòîðíûõ ýêñïåðèìåíòàõ ïî îïðåäåëåíèþ ãàçîîáðàçóþùèõ

ýëåìåíòîâ â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ ñòàëåé è ÷óãóíîâ EURONORM-CRM.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïðîñëåæèâàåìîñòü; ãàçîîáðàçóþùèå ýëåìåíòû; ãðàäóèðîâêà; àâòî-

ìàòè÷åñêèå àíàëèçàòîðû; ñòàíäàðòíûå îáðàçöû.

PROVISION OF THE TRACEABILITY OF MEASUREMENT

UPON DETERMINATION OF THE GAS-FORMING ELEMENTS IN STEELS

� Tatyana S. Endeberya, Yuliya N. Shakhova, and Inna N. Zagorodnova

The Institute for Certified Reference Materials, Yekaterinburg, Russia; e-mail: metrolog@icrm-ekb.ru

Submitted August 30, 2017.

To ensure the traceability of measurements upon determination of carbon, sulfur, nitrogen and oxygen

in steels sodium carbonate, sodium sulfate and potassium nitrate, respectively, are used for calibration

of automatic analyzers. This approach places the methods of combustion and reductive fusion in the

flow of inert gas on a par with the traditional classical chemical methods of determination which in-

clude the procedure of calibration by the substance of constant stoichiometric composition. We present

the results of participation of the Test Analytical Center of the “Institute for Certified Reference Mate-

rials” in the inter-laboratory experiments on analysis of gas-forming elements in standard samples of

steels and cast iron EURONORM-CRM.

Keywords: traceability; gas-forming elements; calibration; automatic analyzers; standard samples.

Òàê íàçûâàåìûå ãàçîîáðàçóþùèå ýëåìåíòû

îïðåäåëÿþò â ìàòåðèàëàõ ìåòàëëóðãè÷åñêî-

ãî ïðîèçâîäñòâà â îñíîâíîì ìåòîäàìè ñæèãà-

íèÿ (óãëåðîä, ñåðà) è âîññòàíîâèòåëüíîãî ïëà-

âëåíèÿ (àçîò è êèñëîðîä) ñ ïðèìåíåíèåì àâòî-

ìàòè÷åñêèõ àíàëèçàòîðîâ. Îïðåäåëÿþùèì ýòà-

ïîì òàêîãî àíàëèçà ÿâëÿåòñÿ ïðîöåäóðà ãðà-

äóèðîâêè.



Â îòå÷åñòâåííîé ïðàêòèêå ïðè ðàáîòå ñ àâòî-

ìàòè÷åñêèìè àíàëèçàòîðàìè ïðåèìóùåñòâåííî

èñïîëüçóþò ãðàäóèðîâêó ïî ñòàíäàðòíûì îáðàç-

öàì (ÑÎ). Îäíàêî óæå ñåãîäíÿ â ðÿä íàöèîíàëü-

íûõ ñòàíäàðòîâ íà ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ ãàçî-

îáðàçóþùèõ ýëåìåíòîâ â ñòàëÿõ â êà÷åñòâå ïðè-

ëîæåíèé âêëþ÷åíû òåêñòû ìåæäóíàðîäíûõ ñòàí-

äàðòîâ (ISO), êîòîðûå ïðåäóñìàòðèâàþò ïðîâå-

äåíèå ãðàäóèðîâêè ïî âåùåñòâàì ïîñòîÿííîãî

ñòåõèîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà, ÷òî îáåñïå÷èâàåò

ïðîñëåæèâàåìîñòü ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé.

Òàê, ÃÎÑÒ 12344–2003 «Ñòàëè ëåãèðîâàííûå

è âûñîêîëåãèðîâàííûå. Ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ

óãëåðîäà» â êà÷åñòâå îáÿçàòåëüíîãî ïðèëîæåíèÿ

ñîäåðæèò òåêñò ISO 9556:1989 [1], â êîòîðîì

â äèàïàçîíå 0,003 – 4,5 % ïðåäóñìîòðåíî èñïîëü-

çîâàíèå ãðàäóèðîâêè ïî ñàõàðîçå, êàðáîíàòó íà-

òðèÿ èëè áàðèÿ; ÃÎÑÒ 12345–2001 «Ñòàëè ëåãè-

ðîâàííûå è âûñîêîëåãèðîâàííûå. Ìåòîäû îïðå-

äåëåíèÿ ñåðû» ñîäåðæèò òåêñò ISO 4935:1989

[2], â êîòîðîì îïèñàíî ïðîâåäåíèå ãðàäóèðîâêè

ïî ñóëüôàòó êàëèÿ â äèàïàçîíå 0,002 – 0,10 %;

ÃÎÑÒ 17745 «Ñòàëè è ñïëàâû. Ìåòîäû îïðåäåëå-

íèÿ ãàçîâ» ïðåäóñìàòðèâàåò ïðîâåäåíèå ãðàäóè-

ðîâêè ïî ÑÎ èëè ïî ãðàäóèðîâî÷íûì ãàçàì

(òàáë. 1).

Â öåëÿõ îáåñïå÷åíèÿ ïðîñëåæèâàåìîñòè ðå-

çóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ ãàçîîáðàçóþùèõ ýëå-

ìåíòîâ c ïðèìåíåíèåì âåùåñòâ ïîñòîÿííîãî ñòå-

õèîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà â àíàëèòè÷åñêîé ëà-
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Òàáëèöà 1. Ñïîñîáû ïðîâåäåíèÿ ãðàäóèðîâêè ïðè îïðåäåëåíèè óãëåðîäà, ñåðû, àçîòà è êèñëîðîäà â ñòàëè, îïèñàííûå â

ìåæãîñóäàðñòâåííûõ (ÃÎÑÒ) è ìåæäóíàðîäíûõ (ISO) ñòàíäàðòàõ

Ýëåìåíò

Íàöèîíàëüíûå ñòàíäàðòû Ìåæäóíàðîäíûå ñòàíäàðòû

ÃÎÑÒ/

Ìàòåðèàë

Ìàññîâàÿ

äîëÿ ýëå-

ìåíòà, %

Ìåòîä

àíàëèçà

Âåùåñòâî

äëÿ ãðà-

äóèðîâêè

ISO/

Ìàòåðèàë

Ìàññîâàÿ

äîëÿ ýëå-

ìåíòà, %

Ìåòîä

àíàëèçà

Âåùåñòâî äëÿ

ãðàäóèðîâêè

Óãëåðîä 22536.1–88/

Ñòàëü óãëå-

ðîäèñòàÿ

0,01 –

5,0

Êóëîíîìåòðè-

÷åñêèé, ÈÊ-àá-

ñîðáöèîííûé

ÑÎ 9556:1989/

Ñòàëü

0,003 –

4,5

ÈÊ-àáñîðáöèîííûé,

ñæèãàíèå â èíäóê-

öèîííîé ïå÷è

Na
2
CO

3
,

ñàõàðîçà

BaCO
3

12344–2003/

Ñòàëè ëåãè-

ðîâàííûå è

âûñîêî-

ëåãèðîâàííûå

0,002 –

2,0

Êóëîíî-

ìåòðè÷åñêèé

ÑÎ

0,001 –

2,0

ÈÊ-àáñîðá-

öèîííûé

ÑÎ

Ñåðà 22536.2–87/

Ñòàëü óãëå-

ðîäèñòàÿ

0,002 –

0,30

Êóëîíîìåòðè-

÷åñêèé, ÈÊ-àá-

ñîðáöèîííûé

ÑÎ 4935:1989/

Ñòàëü

0,002 –

0,10

ÈÊ-àáñîðáöèîííûé,

ñæèãàíèå â èíäóêöè-

îííîé ïå÷è

K
2
SO

4

12345–2001/

Ñòàëè ëåãè-

ðîâàííûå è

âûñîêî-

ëåãèðîâàííûå

0,002 –

0,50

Êóëîíî-

ìåòðè÷åñêèé

ÑÎ

0,001 –

0,50

ÈÊ-àáñîðá-

öèîííûé

ÑÎ

— 10701:1994/

Ñòàëü

0,0003 –

0,01

Ôîòîìåòðè÷åñêèé

(ìåòèëåíîâàÿ ñèíü)

K
2
SO

4

Àçîò 123459–99/

Ñòàëè óãëå-

ðîäèñòûå,

ëåãèðîâàííûå

è âûñîêî-

ëåãèðîâàííûå

0,002 –

0,01

Ôîòîìåòðè-

÷åñêèé (ðåàêòèâ

Íåññëåðà)

(NH
4
)
2
SO

4
4945:1977/

Ñòàëü

0,002 –

0,050

Ôîòîìåòðè÷åñêèé

(íèòðîïðóññèä

íàòðèÿ)

(NH
4
)
2
SO

4

0,005 –

0,50

Äèñòèëëÿöè-

îííî-àöèäè-

ìåòðè÷åñêèé

Na
2
CO

3
10702:1993/

Ñòàëü

0,002 –

0,5

Äèñòèëëÿöèîííî-

àöèäèìåòðè÷åñêèé

HOSO
2
NH

2

17745–90/

Ñòàëè

è ñïëàâû

0,0005 –

0,8

Âîññòàíîâè-

òåëüíîå ïëàâëå-

íèå â âàêóóìå

èëè â òîêå

èíåðòíîãî ãàçà

ÑÎ,

ãðàäóè-

ðîâî÷íûé

ãàç

15351:1999/

Ñòàëü

0,002 –

0,6

Òåðìîêîíäóêòîìåò-

ðè÷åñêèé,

âîññòàíîâèòåëüíîå

ïëàâëåíèå â òîêå

èíåðòíîãî ãàçà

ÑÎ

— 10720:1997/

Ñòàëü

0,0008 –

0,5

Òåðìîêîíäóêòîìå-

òðè÷åñêèé, âîññòàíî-

âèòåëüíîå ïëàâëåíèå

â òîêå èíåðòíîãî ãàçà

KNO
3

Êèñëî-

ðîä

17745–90/

Ñòàëè

è ñïëàâû

0,0005 –

0,2

Âîññòàíîâè-

òåëüíîå ïëàâ-

ëåíèå â âàêóóìå

èëè â òîêå

èíåðòíîãî ãàçà

ÑÎ,

ãðàäóè-

ðîâî÷íûé

ãàç

17053:2005/

Ñòàëü

0,00075

–

0,01

ÈÊ-àáñîðáöèîííûé,

âîññòàíîâèòåëüíîå

ïëàâëåíèå â òîêå

èíåðòíîãî ãàçà

KNO
3



áîðàòîðèè ÈÖ ÇÀÎ «ÈÑÎ» áûë ïðîâåäåí ðÿä èñ-

ñëåäîâàíèé ïî ðàçðàáîòêå è ñîâåðøåíñòâîâàíèþ

êàê êëàññè÷åñêèõ õèìè÷åñêèõ, òàê è ôèçèêî-õè-

ìè÷åñêèõ (ñæèãàíèå è âîññòàíîâèòåëüíîå ïëàâ-

ëåíèå) ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ ãàçîîáðàçóþùèõ

ýëåìåíòîâ.

Áûë ðàçðàáîòàí ôîòîìåòðè÷åñêèé ìåòîä îï-

ðåäåëåíèÿ àçîòà ñ áèñïèðàçîëîíîì [3] ïîñëå äèñ-

òèëëÿöèè àçîòà â âèäå àììèàêà (â êà÷åñòâå ïåð-

âè÷íîãî ñòàíäàðòíîãî âåùåñòâà èñïîëüçîâàí

õëîðèä àììîíèÿ [4]), óñîâåðøåíñòâîâàí ôîòî-

ìåòðè÷åñêèé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ñåðû ñ N,N-äè-

ìåòèë-n-ôåíèëåíäèàìèíîì (ÄÌÏÔÄÀ) [5] ïîñëå

äèñòèëëÿöèè ñåðû â âèäå ñåðîâîäîðîäà (â êà÷å-

ñòâå ïåðâè÷íîãî ñòàíäàðòíîãî âåùåñòâà èñïîëü-

çîâàí ñóëüôàò íàòðèÿ [4]).

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ óãëåðîäà, ñåðû [6], àçîòà

[7, 8] è êèñëîðîäà [8, 9] ñ ïîìîùüþ àâòîìàòè-

÷åñêèõ àíàëèçàòîðîâ áûëè âíåäðåíû è ðàçðà-

áîòàíû âàðèàíòû òåîðåòè÷åñêîé ãðàäóèðîâêè

ïî âåùåñòâàì ïîñòîÿííîãî ñòåõèîìåòðè÷åñêîãî

ñîñòàâà.

Ïîäãîòîâêó è àíàëèç ñòàíäàðòíûõ ïðîá äëÿ

ãðàäóèðîâêè àíàëèçàòîðîâ ïðîâîäèëè ïî ñëåäó-

þùåé ñõåìå:

âûñóøèâàíèå ñòàíäàðòíîãî âåùåñòâà: êàð-

áîíàòà íàòðèÿ (îñ÷) — ïðè òåìïåðàòóðå 280 °C,

ñóëüôàòà íàòðèÿ (îñ÷) èëè íèòðàòà êàëèÿ

(99,995 %, Merck) — ïðè òåìïåðàòóðå 100 –

105 °C â òå÷åíèå 2 ÷;

îòáîð íàâåñîê ñòàíäàðòíîãî âåùåñòâà íà àíà-

ëèòè÷åñêèõ âåñàõ Sartorius CP 124S;

ïðèãîòîâëåíèå èñõîäíîãî ðàñòâîðà ñòàíäàðò-

íîãî âåùåñòâà ñ íåîáõîäèìîé êîíöåíòðàöèåé;

ïðèãîòîâëåíèå ñòàíäàðòíûõ ïðîá äëÿ ïî-

ñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé êðèâîé â çàäàííîì èí-

òåðâàëå îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé (îòáîð ñ ïî-

ìîùüþ ìåõàíè÷åñêîãî äîçàòîðà èëè ìèêðîïèïåò-

êè àëèêâîò îáúåìîì 0,1 èëè 0,2 ñì3 â ïðåäâàðè-

òåëüíî ïîäãîòîâëåííûå îëîâÿííûå èëè íèêåëå-

âûå êàïñóëû, âûñóøèâàíèå êàïñóë ñ ðàñòâîðîì

ïðè òåìïåðàòóðå 90 – 95 °C â òå÷åíèå 2 ÷);

îïðåäåëåíèå ýëåìåíòîâ â ñòàíäàðòíûõ ïðî-

áàõ: óãëåðîäà è ñåðû — ÈÊ-àáñîðáöèîííûì ìåòî-

äîì ñ èñïîëüçîâàíèåì àíàëèçàòîðà CS-600 êîì-

ïàíèè LECÎ, àçîòà è êèñëîðîäà — ìåòîäîì âîñ-

ñòàíîâèòåëüíîãî ïëàâëåíèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì

àíàëèçàòîðà ÒÑ-436 (LECÎ) èëè ONH-2000

(ELTRA).

Ñíèæåíèå ñèãíàëà êîíòðîëüíîãî îïûòà äëÿ

ñòàíäàðòíûõ ïðîá áûëî äîñòèãíóòî ïóòåì ïðèìå-

íåíèÿ áèäèñòèëëèðîâàííîé âîäû (ïðè ïðèãîòîâ-

ëåíèè ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ) è ââåäåíèÿ ìåòàë-

ëè÷åñêîãî æåëåçà âûñîêîé ÷èñòîòû (ïðè ñæèãà-

íèè èëè ïëàâëåíèè).

Ñóììàðíàÿ ïîãðåøíîñòü ïðîöåäóðû ïðèãî-

òîâëåíèÿ ñòàíäàðòíîé ïðîáû äëÿ ïîëó÷åíèÿ êàæ-

äîé òî÷êè ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà íå ïðåâûøà-

åò 1/3 äîâåðèòåëüíîé ãðàíèöû ïîãðåøíîñòè ±Ä

(P = 0,95) äëÿ ñîîòâåòñòâóþùèõ äèàïàçîíîâ ñî-

äåðæàíèé óãëåðîäà (ÃÎÑÒ 22536.1–88, ÃÎÑÒ

12344–2003), ñåðû (ÃÎÑÒ 22536.2–87, ÃÎÑÒ

12345–2001), àçîòà è êèñëîðîäà (ÃÎÑÒ 17745–90)

â ñòàëÿõ.

Ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà äëÿ

îïðåäåëåíèÿ óãëåðîäà â äèàïàçîíå 0,001 – 0,50 %

ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ ïðîá, ïðèãîòîâ-

ëåííûõ èç êàðáîíàòà íàòðèÿ, ïðèâåäåíî â ìåòî-

äèêå ÍÄÈ 01.01.02.03.04.06.38–2013 (ÔÐ.1.31.

202014.17613), ðàçðàáîòàííîé è àòòåñòîâàííîé

ÇÀÎ «ÈÑÎ», ñâèäåòåëüñòâî ¹ 01.00034/01.95–

2013 îò 27.12.2013.

Ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ñåðû â äèàïàçîíå 0,001 – 0,10 % ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ ïðîá, ïðèãîòîâ-

ëåííûõ èç ñóëüôàòà íàòðèÿ, ïðèâåäåíî â ìåòîäè-

êå ÍÄÈ 01.01.02.03.04.36–2014 (ÔÐ.1.31.2014.

17615), ðàçðàáîòàííîé è àòòåñòîâàííîé ÇÀÎ

«ÈÑÎ», ñâèäåòåëüñòâî ¹ 01.00034/01.104–2014

îò 03.03.2014.

Ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà äëÿ

îïðåäåëåíèÿ àçîòà â äèàïàçîíå 0,001 – 0,50 %

ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ ïðîá, ïðèãîòîâ-

ëåííûõ èç íèòðàòà êàëèÿ, ïðèâåäåíî â ìåòîäè-

êå ÍÄÈ 01.01.02.03.156–2016, ðàçðàáîòàííîé è

àòòåñòîâàííîé ÇÀÎ «ÈÑÎ», ñâèäåòåëüñòâî

¹ 01.00034/01.184–2016 îò 25.10.2016.

Ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà äëÿ

îïðåäåëåíèÿ êèñëîðîäà â äèàïàçîíå 0,0005 –

0,02 % ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ ïðîá, ïðè-

ãîòîâëåííûõ èç íèòðàòà êàëèÿ, ïðèâåäåíî â ðà-

áîòå [9].

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî íà ïðàêòèêå âûïîëíå-

íèå ãðàäóèðîâêè àíàëèçàòîðîâ ïî ñòàíäàðòíûì

ïðîáàì, ïðèãîòîâëåííûì èç âåùåñòâà ïîñòîÿí-

íîãî ñòåõèîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà, õàðàêòåðèçó-

åòñÿ çíà÷èòåëüíîé òðóäîåìêîñòüþ è ñîïðÿæåíî

ñ ñóùåñòâåííûìè çàòðàòàìè ðàñõîäíûõ ìàòåðèà-

ëîâ è âðåìåíè. Ïîäîáíûé ïîäõîä îïðàâäàí ëèøü

â îñîáûõ ñëó÷àÿõ, à èìåííî, ïðè àòòåñòàöèè ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ [10], êîãäà íåîáõîäèìî îáåñ-

ïå÷èòü ïðîñëåæèâàåìîñòü ðåçóëüòàòîâ èçìåðå-

íèé ê èçâåñòíîìó ðåïåðó.

Ðàññìîòðåííûå ñïîñîáû ãðàäóèðîâêè àíàëè-

çàòîðîâ ïîçâîëÿþò ïðè àòòåñòàöèè ÑÎ ïîñòàâèòü

ìåòîäû ñæèãàíèÿ è âîññòàíîâèòåëüíîãî ïëàâëå-

íèÿ â îäèí ðÿä ñ êëàññè÷åñêèìè õèìè÷åñêèìè ìå-

òîäàìè îïðåäåëåíèÿ ñåðû è àçîòà, âêëþ÷àþùèìè

ïðîöåäóðó ãðàäóèðîâêè ïî âåùåñòâó ïîñòîÿííîãî

ñòåõèîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà (ñóëüôàòó íàòðèþ

èëè õëîðèäó àììîíèÿ).

Âñå ýòî ÿâèëîñü íàäåæíîé áàçîé äëÿ ó÷àñòèÿ

ÇÀÎ «ÈÑÎ» â ìåæëàáîðàòîðíûõ ñðàâíèòåëüíûõ

èñïûòàíèÿõ (ÌÑÈ) ïî õàðàêòåðèçàöèè ÑÎ Åâðî-
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ñîþçà (EURONORM-CRM), ðàçðàáàòûâàåìûõ

ïîä ýãèäîé Åâðîïåéñêîãî êîìèòåòà ïî ñòàíäàð-

òèçàöèè ÷óãóíà è ñòàëè (ECISS) â ñîòðóäíè÷åñò-

âå ñ ïðîèçâîäèòåëÿìè ÑÎ — êîîðäèíàòîðàìè

ÌÑÈ: BAM (Ãåðìàíèÿ), BAS (Âåëèêîáðèòà-

íèÿ), IRSID/CTIF (Ôðàíöèÿ), Swerea/KIMAB

(Øâåöèÿ).

Â ïåðèîä 2009 – 2017 ãã. àíàëèòè÷åñêàÿ ëà-

áîðàòîðèÿ èíñòèòóòà ïðèíÿëà ó÷àñòèå â õàðàêòå-

ðèçàöèè 10 ECRM. Âñå ïðåäñòàâëåííûå ðåçóëü-

òàòû, áåç èñêëþ÷åíèÿ, ïðîøëè ñòàòèñòè÷åñêóþ

îöåíêó è áûëè ïðèíÿòû â ðàñ÷åò äëÿ õàðàêòå-

ðèçàöèè ñîäåðæàíèé àòòåñòóåìûõ ýëåìåíòîâ

(òàáë. 2). Â íàñòîÿùåå âðåìÿ íàõîäÿòñÿ â îáðà-

áîòêå ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ óãëåðîäà, ñåðû è

àçîòà â CRM 083-2 (BAM, Ãåðìàíèÿ) è CRM 111/1

(BAS, Âåëèêîáðèòàíèÿ).
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Âíå ñôåðû ãîñóäàðñòâåííîãî ðåãóëèðîâàíèÿ îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé ïðè àíà-

ëèçå ìàòåðèàëîâ ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà øèðîêî ïðèìåíÿþò ñòàíäàðòíûå îá-

ðàçöû îòðàñëåé (ÎÑÎ) è ïðåäïðèÿòèé (ÑÎÏ), êîòîðûå ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé íàèáîëåå

ìíîãî÷èñëåííóþ ãðóïïó ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ. Â ñòàòüå ðàññìîòðåíû ñõåìû àòòåñòà-

öèè ÎÑÎ è ÑÎÏ, îáåñïå÷èâàþùèå ïðîñëåæèâàåìîñòü èõ àòòåñòîâàííûõ çíà÷åíèé.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïðîñëåæèâàåìîñòü; ñòàíäàðòíûå îáðàçöû óòâåðæäåííûõ òèïîâ;

ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ïðåäïðèÿòèé è îòðàñëåé.

TRACEABILITY OF THE CERTIFIED VALUES OF THE REFERENCE MATERIALS

OF THE BRANCHES AND IN HOUSE REFERENCE MATERIALS

OF THE MATERIALS OF METALLURGICAL PRODUCTION
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Reference materials of the branches (RMB) and in house reference materials (IRM) of the materials of

metallurgical production are widely used out of the scope of the state control of ensuring the unifor-

mity of measurements. The latter represent the most numerous group of reference materials. We dis-

cuss the schemes of certification of RM which ensure the traceability of their certified values.

Keywords: traceability, reference materials of approved types, in house reference materials (IRM),

reference materials of the branches (RMB).

Îòðàñëåâûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû (ÎÑÎ) è ñòàí-

äàðòíûå îáðàçöû ïðåäïðèÿòèÿ (ÑÎÏ) ïðåäñòàâ-

ëÿþò ñîáîé íàèáîëåå ìíîãî÷èñëåííûå êàòåãîðèè

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (ÑÎ), ïðèìåíÿåìûõ â íà-

øåé ñòðàíå âíå ñôåðû ãîñóäàðñòâåííîãî ðåãóëè-

ðîâàíèÿ îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé. Ýòè

ÑÎ óñïåøíî èñïîëüçóþò â àíàëèòè÷åñêèõ ëàáî-

ðàòîðèÿõ äëÿ ãðàäóèðîâêè è êàëèáðîâêè ñðåäñòâ

èçìåðåíèé, âàëèäàöèè è àòòåñòàöèè ìåòîäèê

èçìåðåíèé, êîíòðîëÿ òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ èçìå-

ðåíèé, âíóòðèëàáîðàòîðíîãî êîíòðîëÿ ðåçóëüòà-

òîâ èçìåðåíèé è äð.

Ïðåèìóùåñòâîì òàêèõ îáðàçöîâ ÿâëÿåòñÿ

îïåðàòèâíîñòü èõ ñîçäàíèÿ íåïîñðåäñòâåííî íà

ïðåäïðèÿòèè, ðàñïîëàãàþùåì íåîáõîäèìûìè

ðåñóðñàìè. Ïðè ýòîì ïîÿâëÿåòñÿ âîçìîæíîñòü

ó÷åñòü îñîáåííîñòè è çàäà÷è êîíêðåòíîé ëàáîðà-

òîðèè. Íåìàëîâàæíûì ôàêòîðîì âûñòóïàåò ýêî-

íîìè÷åñêàÿ öåëåñîîáðàçíîñòü.

Îñîáóþ ðîëü ÎÑÎ è ÑÎÏ èãðàþò â ìåòðî-

ëîãè÷åñêîì îáåñïå÷åíèè ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäîâ

àíàëèçà, ãäå âàæíà áëèçîñòü ïðèìåíÿåìûõ ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ ê àíàëèçèðóåìûì ïðîáàì

(êîììóòàòèâíîñòü1), ÷òî íå âñåãäà ìîãóò îáåñïå-

÷èòü ñòàíäàðòíûå îáðàçöû óòâåðæäåííûõ òèïîâ

(ÃÑÎ).

Â ðååñòðàõ ÎÑÎ è ÑÎÏ, êîòîðûå âåäåò ÇÀÎ

«Èíñòèòóò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ» (ÇÀÎ «ÈÑÎ»),

çàðåãèñòðèðîâàíî îêîëî äâóõñîò ÎÑÎ è áîëåå

øåñòíàäöàòè òûñÿ÷ ÑÎÏ ìàòåðèàëîâ ìåòàëëóð-

ãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà.

Ðàñïðåäåëåíèå ÑÎÏ ïî âèäàì ìàòåðèàëîâ

ïðèâåäåíî íà ðèñ. 1.

Îñíîâíóþ äîëþ â ðååñòðå ñîñòàâëÿþò ÑÎÏ

äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà; îñòàëüíûå — äëÿ õè-
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1 Êîììóòàòèâíîñòü — ñâîéñòâî ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà,

õàðàêòåðèçóþùååñÿ áëèçîñòüþ ñîîòíîøåíèÿ ìåæäó ðå-

çóëüòàòàìè èçìåðåíèé îïðåäåëåííîé âåëè÷èíû äëÿ

ýòîãî îáðàçöà, ïîëó÷åííûìè ïî äâóì äàííûì ìåòîäè-

êàì èçìåðåíèé, ê òàêîìó æå ñîîòíîøåíèþ ðåçóëüòàòîâ,

ïîëó÷åííûõ äëÿ äðóãèõ îïðåäåëåííûõ îáðàçöîâ [1].



ìè÷åñêèõ ìåòîäîâ àíàëèçà, êîíòðîëÿ ôèçè÷åñêèõ

è ìåõàíè÷åñêèõ ìåòîäîâ.

ÎÑÎ è ÑÎÏ ïðîõîäÿò ìåòðîëîãè÷åñêóþ ýêñ-

ïåðòèçó â ÇÀÎ «ÈÑÎ», ïî ðåçóëüòàòàì êîòîðîé

èõ âíîñÿò â ðååñòð. ÇÀÎ «ÈÑÎ» àêêðåäèòîâàíî â

îáëàñòè îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé

(ðèñ. 2). Îáëàñòü àêêðåäèòàöèè âêëþ÷àåò ìåòðî-

ëîãè÷åñêóþ ýêñïåðòèçó òåõíîëîãè÷åñêîé äîêó-

ìåíòàöèè ïî ðàçðàáîòêå è èçãîòîâëåíèþ ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ ìàòåðèàëîâ ìåòàëëóðãè÷åñêî-

ãî ïðîèçâîäñòâà.

Ïîðÿäîê ðàçðàáîòêè è ìåòðîëîãè÷åñêîé ýêñ-

ïåðòèçû ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ïðåäïðèÿòèé è

îòðàñëåé ðåãëàìåíòèðîâàí Ðåêîìåíäàöèåé

Ì 25–2015 [2], ðàçðàáîòàííîé ÇÀÎ «ÈÑÎ» ñ ó÷å-

òîì òðåáîâàíèé ÃÎÑÒ Ð 8.871–2014 [3].

Îäíèì èç âàæíûõ ñâîéñòâ ÑÎ ÿâëÿåòñÿ ïðî-

ñëåæèâàåìîñòü åãî àòòåñòîâàííûõ çíà÷åíèé, êî-

òîðàÿ çàêëþ÷àåòñÿ â âîçìîæíîñòè åãî ñîîòíåñå-

íèÿ ñ ïðèíÿòûìè ðåïåðàìè, èñïîëüçîâàííûìè

ïðè óñòàíîâëåíèè àòòåñòîâàííûõ çíà÷åíèé ÑÎ

[4]. Ýòèìè ðåïåðàìè ìîãóò áûòü ÑÎ ñ óñòàíîâëåí-

íîé ïðîñëåæèâàåìîñòüþ, ïîâåðåííûå ñðåäñòâà

èçìåðåíèé, ñòàíäàðòèçîâàííûå èëè àòòåñòîâàí-

íûå ìåòîäèêè èçìåðåíèé, êîððåêòíîñòü âûáîðà

êîòîðûõ îöåíèâàåòñÿ ïðè ìåòðîëîãè÷åñêîé ýêñ-

ïåðòèçå äîêóìåíòàöèè íà ÎÑÎ è ÑÎÏ.

Ðåêîìåíäàöèÿ [2] ïðåäóñìàòðèâàåò ñëåäó-

þùèå ñõåìû àòòåñòàöèè ÎÑÎ è ÑÎÏ, îáåñïå-

÷èâàþùèå ïðîñëåæèâàåìîñòü ïóòåì èñïîëü-

çîâàíèÿ:

ÑÎ ñ óñòàíîâëåííîé ïðîñëåæèâàåìîñòüþ (ìå-

òîä ñðàâíåíèÿ ñ ìåðîé);

ñòàíäàðòèçîâàííûõ èëè àòòåñòîâàííûõ ìåòî-

äèê èçìåðåíèé, îáåñïå÷èâàþùèõ ïðîñëåæèâàå-

ìîñòü äî ñòåõèîìåòðè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé, ÷èñòûõ

ìåòàëëîâ è ò. ï. ñ ïðèìåíåíèåì ïîâåðåííûõ (êà-

ëèáðîâàííûõ) ñðåäñòâ èçìåðåíèé, â òîì ÷èñëå ñ

èñïîëüçîâàíèåì ìåæëàáîðàòîðíûõ ñëè÷èòåëü-

íûõ èñïûòàíèé (ÌÑÈ).

Ìåòîä ñðàâíåíèÿ ñ ìåðîé (äàëåå — ìåòîä

ñðàâíåíèÿ) ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ñðàâíåíèå îïðå-

äåëÿåìîé âåëè÷èíû ñ âåëè÷èíîé, âîñïðîèçâîäè-

ìîé ìåðîé [5].

Ïðè àòòåñòàöèè ÑÎ ïðèìåíÿþò äèôôåðåí-

öèàëüíûé ìåòîä, ÿâëÿþùèéñÿ ðàçíîâèäíîñòüþ

ìåòîäà ñðàâíåíèÿ è îñíîâàííûé íà ñðàâíåíèè

îïðåäåëÿåìîé âåëè÷èíû â àòòåñòóåìîì ÑÎ ñ îä-

íîðîäíîé âåëè÷èíîé â ñîîòâåòñòâóþùåì ÃÑÎ

èëè ÎÑÎ è íàõîæäåíèè ðàçíîñòè ìåæäó íèìè

[5]. Ïðè ýòîì äîëæíû ñîáëþäàòüñÿ ñëåäóþùèå

óñëîâèÿ:

ÑÎ îòíîñÿòñÿ ê îäíîìó âèäó ìàòåðèàëà;

ñîäåðæàíèÿ àòòåñòóåìîãî êîìïîíåíòà â òîì è

äðóãîì îáðàçöå íå îòëè÷àþòñÿ áîëåå ÷åì â äâà

ðàçà;

ìàòåðèàë àòòåñòóåìîãî îáðàçöà äîñòàòî÷íî

îäíîðîäåí;

íàëè÷èå ïðî÷èõ êîìïîíåíòîâ, ïîâåäåíèå

ìàòåðèàëà â ïðîöåññå èçìåðåíèé (íàïðèìåð,

ðàñòâîðèìîñòü) íå ïðåïÿòñòâóþò èñïîëüçîâàíèþ

îäíîé è òîé æå ìåòîäèêè èçìåðåíèé.

Íèæå ïðèâåäåí àëãîðèòì óñòàíîâëåíèÿ àòòå-

ñòóåìûõ õàðàêòåðèñòèê ÑÎÏ (èëè ÎÑÎ) äèôôå-

ðåíöèàëüíûì ìåòîäîì [2].

Óñòàíîâëåíèå çíà÷åíèé àòòåñòóåìûõ õàðàê-

òåðèñòèê ÑÎÏ âûïîëíÿþò äâà îïåðàòîðà. Ïàðàë-

ëåëüíî ñ àíàëèçîì êàæäîé íàâåñêè ÑÎÏ âîñïðî-

èçâîäÿò çíà÷åíèå ñîîòâåòñòâóþùåé àòòåñòîâàí-

íîé õàðàêòåðèñòèêè â íàâåñêå ÃÑÎ. Êàæäûé îïå-

ðàòîð ïðîâîäèò äâå ñåðèè îïðåäåëåíèé àòòåñòóå-

ìîé õàðàêòåðèñòèêè â ÑÎÏ è ÃÑÎ ïî ïÿòü ïàð

â êàæäîé, ïî ðåçóëüòàòàì êîòîðûõ âû÷èñëÿþò:

1) ðàçíîñòü ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèé äëÿ

êàæäîé i-é ïàðû ïðîá â k-é ñåðèè:

Eki = Cki – CÃÑÎ, ki,

ãäå Cki — ðåçóëüòàò i-ãî ( , )i � 1 5 îïðåäåëåíèÿ

àòòåñòóåìîé õàðàêòåðèñòèêè ÑÎÏ â k-é ñåðèè

( , );k � 1 4 CÃÑÎ, ki — ðåçóëüòàò i-ãî âîñïðîèçâåäå-
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Ñòàëü — 20%

×óãóí — 7%

Ôåððîñïëàâû — 13%

Ñïëàâû ïðåöèçèîííûå,

íèêåëåâûå — 13%

Ðóäû — 13%

Îãíåóïîðû, ôëþñû,

øëàêè — 21%

Öâåòíûå ìåòàëëû — 5%

Ïðî÷èå — 8%

Ðèñ. 1. Ðàñïðåäåëåíèå ÑÎÏ ïî âèäàì ìàòåðèàëîâ

Ðèñ. 2. Àòòåñòàò àêêðåäèòàöèè ÇÀÎ «ÈÑÎ» â îáëàñòè

îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé



íèÿ çíà÷åíèÿ ñîîòâåòñòâóþùåé àòòåñòîâàííîé

õàðàêòåðèñòèêè ÃÑÎ â k-é ñåðèè;

2) ñðåäíåå çíà÷åíèå ðàçíîñòè ðåçóëüòàòîâ

ïàð îïðåäåëåíèé
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ãäå N — ÷èñëî ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèé.

Çíà÷åíèå àòòåñòîâàííîé õàðàêòåðèñòèêè

ÑÎÏ ðàññ÷èòûâàþò êàê AÑÎÏ = AÃÑÎ + E.

Ïîãðåøíîñòü óñòàíîâëåíèÿ àòòåñòîâàííîé

õàðàêòåðèñòèêè (äëÿ äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè
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Ðàññìîòðåííàÿ ñõåìà ÿâëÿåòñÿ ïðåäïî÷òè-

òåëüíîé, ïîñêîëüêó îáåñïå÷èâàåò ìèíèìèçàöèþ

ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè ðåçóëüòàòîâ îïðå-

äåëåíèÿ çà ñ÷åò èñïîëüçîâàíèÿ ðàçíîñòè âîñïðî-

èçâåäåííûõ çíà÷åíèé àòòåñòîâàííîé õàðàêòåðè-

ñòèêè â ÃÑÎ è ÑÎÏ.

Â ñëó÷àÿõ, êîãäà îòñóòñòâóåò ÑÎ óòâåðæäåí-

íîãî òèïà (ÃÑÎ) ëèáî ÎÑÎ ñ òðåáóåìûìè õàðàê-

òåðèñòèêàìè äëÿ ïåðåäà÷è èçìåðèòåëüíîé èí-

ôîðìàöèè ê ðàçðàáàòûâàåìîìó ÑÎ, ïðåäóñìîòðå-

íà âòîðàÿ ñõåìà àòòåñòàöèè ÎÑÎ è ÑÎÏ, îñíî-

âàííàÿ íà ïðèìåíåíèè ñòàíäàðòèçîâàííûõ èëè

àòòåñòîâàííûõ ìåòîäèê èçìåðåíèé, îáåñïå-

÷èâàþùèõ ïðîñëåæèâàåìîñòü äî ñòåõèîìåòðè÷å-

ñêèõ ñîåäèíåíèé, ÷èñòûõ ìåòàëëîâ è ò. ï. ïðè

èñïîëüçîâàíèè ïîâåðåííûõ (êàëèáðîâàííûõ)

ñðåäñòâ èçìåðåíèé.

Íà ýòîé æå ñõåìå îñíîâàíà ìåæëàáîðàòîðíàÿ

àòòåñòàöèÿ ïóòåì ìåæëàáîðàòîðíûõ ñëè÷èòåëü-

íûõ èñïûòàíèé (ÌÑÈ), â òîì ÷èñëå, â ðàçíûõ ëà-

áîðàòîðèÿõ îäíîãî ïðåäïðèÿòèÿ ïðè èñïîëüçîâà-

íèè ìåòîäèê èçìåðåíèé ñ ïîìîùüþ ðàçëè÷íûõ

ìåòîäîâ.

Ïðèìåíåíèå ìåòîäè÷åñêèõ ñõåì óñòàíîâëå-

íèÿ ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ÎÑÎ è

ÑÎÏ, èçëîæåííûõ â Ðåêîìåíäàöèè [2], ïîçâîëÿ-

åò àòòåñòîâàòü ÎÑÎ è ÑÎÏ ìàòåðèàëîâ ìåòàë-

ëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà ñ óñòàíîâëåííîé ìåò-

ðîëîãè÷åñêîé ïðîñëåæèâàåìîñòüþ.
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Èññëåäîâàíû âîçìîæíîñòè ìåòîäà àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâ-

íî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÀÝÑ-ÈÑÏ) äëÿ îïðåäåëåíèÿ íèçêèõ ñîäåðæàíèé (0,001 – 0,01) %

àëþìèíèÿ â ñòàëÿõ. Âûáðàíû àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè àëþìèíèÿ è ñïîñîá ïðîáîïîäãîòîâ-

êè, íàéäåíû îïòèìàëüíûå îïåðàöèîííûå ïàðàìåòðû åãî îïðåäåëåíèÿ. Ðàçðàáîòàíà ìå-

òîäèêà îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ óãëåðîäèñòûõ è íèçêîëåãèðî-

âàííûõ ñòàëåé. Ïîêàçàòåëè òî÷íîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ñîîòâåòñòâóþò íîðìàòèâ-

íûì òðåáîâàíèÿì, ïðåäúÿâëÿåìûì ê òî÷íîñòè îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â ïðîäóêöèè ÷åð-

íîé ìåòàëëóðãèè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àëþìèíèé; îïðåäåëåíèå; àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èí-

äóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé; ñòàíäàðòíûå îáðàçöû; ïîêàçàòåëè òî÷íîñòè; ñòàëü.

DETERMINATION OF ALUMINUM IN STEEL BY INDUCTIVELY COUPLED

PLASMA-ATOMIC EMISSION SPECTROMETRY (ICP-AES)
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Potentialities of the method of inductively coupled plasma-atomic emission spectrometry (ICP- AES) in

determination of the low content (0.001 – 0.01%) of aluminum in steels are studied. Analytical lines of

aluminum and optimum operating parameters of Al determination are specified along with the choice

of the sample preparation procedure. A technique for determination of the mass fraction of aluminum

in the standard samples of carbon and low alloyed steels is developed. Indicators of the accuracy of the

obtained results match the requirements specified for the accuracy of Al determination in the products

of ferrous metallurgy.

Keywords: aluminum; inductively coupled plasma-atomic emission spectroscopy; reference materials;

accuracy indices.

Â ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè àëþìèíèé íàõîäèò ïðè-

ìåíåíèå â êà÷åñòâå ëåãèðóþùåãî êîìïîíåíòà,

à òàêæå äëÿ ñíèæåíèÿ ñîäåðæàíèÿ êèñëîðîäà è

óëó÷øåíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ñòàëè. Â âèäå

ïðèìåñè àëþìèíèé ñîäåðæèòñÿ âî âñåõ ñòàëÿõ,

â òîì ÷èñëå, ïðèìåíÿåìûõ ïðè èçãîòîâëåíèè

ðåëüñîâ äëÿ æåëåçíîäîðîæíîãî òðàíñïîðòà. Êà-

÷åñòâî âûïëàâëÿåìîé ðåëüñîâîé ñòàëè ñóùå-

ñòâåííî çàâèñèò îò ñòðîãîãî ñîîòâåòñòâèÿ íîð-

ìàòèâíûì òðåáîâàíèÿì ïî ñîäåðæàíèþ îñíîâ-

íûõ êîìïîíåíòîâ è ïðèìåñåé, ïðèâåäåííûì

â ÃÎÑÒ Ð 51685–2013 «Ðåëüñû æåëåçíîäîðîæ-

íûå. Îáùèå òåõíè÷åñêèå óñëîâèÿ» [1]. Ñîäåðæà-

íèå àëþìèíèÿ â ðåëüñîâîé ñòàëè íå äîëæíî ïðå-

âûøàòü 0,004 %, ÷òî îáåñïå÷èâàåò ÷èñòîòó ìåòàë-

ëà ïî âêëþ÷åíèÿì àëþìèíàòîâ. Ïðåâûøåíèå

ýòîãî çíà÷åíèÿ ïðèâîäèò ê óõóäøåíèþ ñâîéñòâ

ñòàëè, ïîýòîìó íåîáõîäèì ñòðîãèé àíàëèòè÷å-

ñêèé êîíòðîëü òàêèõ ìàòåðèàëîâ.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìàëûõ êîëè÷åñòâ àëþìèíèÿ

â ñòàëÿõ â îñíîâíîì ïðèìåíÿþò íàäåæíûå ôî-

òîìåòðè÷åñêèå è àòîìíî-àáñîðáöèîííûé ìåòîäû

[2 – 5]. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ôîòîìåòðè÷åñêîå

(ñ àëþìèíîíîì è õðîìàçóðîëîì C) è àòîìíî-

àáñîðáöèîííîå îïðåäåëåíèå àëþìèíèÿ â äèàïà-

çîíàõ ñîäåðæàíèé 0,005 – 0,12 % è 0,05 – 0,12 %

ñîîòâåòñòâåííî â óãëåðîäèñòîé ñòàëè è íåëå-

ãèðîâàííîì ÷óãóíå ðåãëàìåíòèðóåò ÃÎÑÒ

22536.10–88 [5]. Â ñòàíäàðòå ASTM E350-12 [6]

îïèñàíî îïðåäåëåíèå ýëåìåíòîâ â óãëåðîäèñòûõ

è íèçêîëåãèðîâàííûõ ñòàëÿõ, ñëèòêàõ æåëåçà è

êîâàííîãî æåëåçà: â ÷àñòíîñòè, äëÿ àëþìèíèÿ
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ãðàâèìåòðè÷åñêîå îïðåäåëåíèå ñ 8-îêñèõèíîëè-

íîì ïðè ñîäåðæàíèÿõ 0,2 – 1,5 %, ñïåêòðîôîòî-

ìåòðè÷åñêîå ñ 8-îêñèõèíîëèíîì — ïðè ñîäåðæà-

íèÿõ 0,003 – 0,2 % è àòîìíî-àáñîðáöèîííîå —

ïðè ñîäåðæàíèÿõ 0,005 – 0,2 %. Ïðè ýòîì äàííûå

ìåòîäèêè ëèáî íå îõâàòûâàþò íåîáõîäèìûå äèà-

ïàçîíû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé àëþìèíèÿ,

ëèáî äîñòàòî÷íî ïðîäîëæèòåëüíû è òðóäîåìêè.

Íàèáîëåå ïåðñïåêòèâíûì è óíèâåðñàëüíûì

èíñòðóìåíòàëüíûì ìåòîäîì, ïîçâîëÿþùèì ñ âû-

ñîêîé ïðîèçâîäèòåëüíîñòüþ êîíòðîëèðîâàòü ñî-

äåðæàíèå àëþìèíèÿ â ñòàëè, ÿâëÿåòñÿ àòîìíî-

ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿ-

çàííîé ïëàçìîé (ÀÝÑ-ÈÑÏ). Òàêèå äîñòîèíñòâà

ìåòîäà, êàê âûñîêàÿ ñòàáèëüíîñòü èñòî÷íèêà èç-

ëó÷åíèÿ, ýêñïðåññíîñòü èçìåðåíèé, íèçêèå ïðå-

äåëû îáíàðóæåíèÿ, ïðîñòîòà ãðàäóèðîâêè, øèðî-

êèé ëèíåéíûé äèíàìè÷åñêèé äèàïàçîí è âûñî-

êèå ìåòðîëîãè÷åñêèå ïîêàçàòåëè, äåëàþò ìåòîä

ïðèâëåêàòåëüíûì äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèòè÷åñêî-

ãî êîíòðîëÿ ìåòàëëóðãè÷åñêîé ïðîäóêöèè [7].

Ïðèìåíåíèå ìåòîäà ÀÝÑ-ÈÑÏ äëÿ àíàëèçà

ñòàëåé ðåãëàìåíòèðóåò ÃÎÑÒ Ð 55079–2012,

îäíàêî íèæíèé ïðåäåë îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ

ñîñòàâëÿåò 0,01 % [8].

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòî-

äèêè îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â ñòàëÿõ ìåòîäîì

ÀÝÑ-ÈÑÏ íà óðîâíå ñîäåðæàíèé 0,001 – 0,01 %.

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ñïåêòðîìåòð iCAP 6500

DUO (Thermo Fisher Scientific, ÑØÀ).

Ïåðâûì ýòàïîì ðàáîòû áûë âûáîð äëèíû

âîëíû ýìèññèè àëþìèíèÿ. Ñîñòàâ ðåëüñîâûõ

ñòàëåé è, ñîîòâåòñòâåííî, ñïåêòð ýìèññèè àíà-

ëèçèðóåìûõ ïðîá ñëîæíû, ïîýòîìó íåîáõîäèìî

ó÷èòûâàòü âîçìîæíûå ñïåêòðàëüíûå íàëîæåíèÿ

ñî ñòîðîíû îñíîâû ïðîáû è ëåãèðóþùèõ êîì-

ïîíåíòîâ.

Àíàëèç äëèí âîëí, ïðèâåäåííûõ â ëèòåðàòóð-

íûõ èñòî÷íèêàõ [9], à òàêæå â ïðîãðàììíîì îáåñ-

ïå÷åíèè ïðèáîðà è íàáëþäàåìûå ñïåêòðû ïîçâî-

ëèëè âûáðàòü ëèíèè, îáëàäàþùèå íàèáîëüøåé

÷óâñòâèòåëüíîñòüþ è ñâîáîäíûå îò ñïåêòðàëüíûõ

íàëîæåíèé.

Íàèáîëüøóþ ýìèññèþ ïðè ñîäåðæàíèè àëþ-

ìèíèÿ 5 ìêã â 50 ñì3 íàáëþäàëè íà ñëåäóþùèõ

äëèíàõ âîëí: 308,2 íì (350 000 èìï/ñ), 309,2 íì

(600 000 èìï/ñ), 394,4 íì (250 000 èìï/ñ) è

396,1 íì (350 000 èìï/ñ) (ðèñóíîê). Âñå ïðèâå-

äåííûå ëèíèè àëþìèíèÿ äîñòàòî÷íî èíòåíñèâíû

è èìåþò âûñîêóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü, ÷òî ïîçâîëÿ-

åò èñïîëüçîâàòü èõ â êà÷åñòâå àíàëèòè÷åñêèõ.

Âòîðûì ýòàïîì ðàçðàáîòêè ìåòîäèêè áûëà

îïòèìèçàöèÿ îïåðàöèîííûõ ïàðàìåòðîâ ðåãè-

ñòðàöèè ñïåêòðîâ àëþìèíèÿ.

Àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë â ÀÝÑ-ÈÑÏ ñóùå-

ñòâåííî çàâèñèò îò óñëîâèé ïðîâåäåíèÿ èçìåðå-

íèé, òàêèõ êàê ñêîðîñòü ïîòîêà ðàñïûëÿþùåãî

ãàçà, ðàñõîä ïðîáû, ìîùíîñòü ãåíåðàòîðà, ðàñõîä

ïëàçìîîáðàçóþùåãî è äîïîëíèòåëüíîãî ïîòîêîâ

ãàçà. Èçìåíåíèå ýòèõ ïàðàìåòðîâ ïðèâîäèò ê

çíà÷èòåëüíûì âàðèàöèÿì èíòåíñèâíîñòè ñèãíà-

ëîâ, âëèÿåò íà ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ

è ñòåïåíü ïðîÿâëåíèÿ ñïåêòðàëüíûõ ìàòðè÷íûõ

ïîìåõ.

Â õîäå ýêñïåðèìåíòà èçó÷àëè çàâèñèìîñòü

èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àëþìèíèÿ

îò îäíîãî âàðüèðóåìîãî îïåðàöèîííîãî ïàðà-

ìåòðà (ðàñõîäà ðàñïûëèòåëüíîãî, âñïîìîãàòåëü-

íîãî è îõëàæäàþùåãî ïîòîêîâ ãàçà, ìîùíîñòè

Â×-ãåíåðàòîðà èëè ñêîðîñòè ïîäà÷è ðàñòâîðà)
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Àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè àëþìèíèÿ: 1 — Al I 308,2 íì; 2 — Al I 309,2 íì; 3 — Al I 394,4 íì; 4 — Al I 396,1 íì



ïðè îäíîâðåìåííîé ñòàáèëèçàöèè âñåõ äðóãèõ

ïàðàìåòðîâ.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ñèëüíîå âëèÿíèå íà èíòåí-

ñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé àëþìèíèÿ îêà-

çûâàþò ìîùíîñòü Â×-ãåíåðàòîðà è ðàñõîä ðàñ-

ïûëèòåëüíîãî ïîòîêà ãàçà. Èíòåíñèâíîñòü ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé âîçðàñòàåò ïðè óâåëè÷åíèè

ìîùíîñòè Â×-ãåíåðàòîðà: íàèáîëüøàÿ èíòåíñèâ-

íîñòü íàáëþäàåòñÿ ïðè ìàêñèìàëüíî âîçìîæíîé

äëÿ äàííîãî ñïåêòðîìåòðà ìîùíîñòè Â×-ãåíåðà-

òîðà 1350 Âò.

Ïðè âîçðàñòàíèè ðàñõîäà ðàñïûëèòåëüíîãî

ïîòîêà àðãîíà íàáëþäàåòñÿ ðåçêîå óâåëè÷åíèå

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà, ìàêñèìóì êîòîðîãî ñî-

îòâåòñòâóåò ðàñõîäó 0,5 äì3/ìèí. Íèæå ïðèâåäå-

íû íàéäåííûå îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ðåãèñòðà-

öèè ñïåêòðîâ àëþìèíèÿ.

Ïàðàìåòð Çíà÷åíèå

Ìîùíîñòü Â× ãåíåðàòîðà, Âò . . . . . . . . . . . 1350

Ðàñõîä ïîòîêà àðãîíà, äì3/ìèí:

âñïîìîãàòåëüíîãî . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,2

ðàñïûëèòåëüíîãî . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,5

îõëàæäàþùåãî . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 12

Ñêîðîñòü ïîäà÷è ðàñòâîðà, ñì3/ìèí . . . . . . . . . 2

Ñïîñîá íàáëþäåíèÿ ïëàçìû . . . . . . . Àêñèàëüíûé

Íà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë àëþìèíèÿ ìîãóò

îêàçûâàòü âëèÿíèå êîìïîíåíòû, ïðèñóòñòâó-

þùèå â àíàëèçèðóåìîì ìàòåðèàëå. Íàèáîëüøèé

èíòåðåñ ïðåäñòàâëÿåò ñòåïåíü ìàòðè÷íîãî âëèÿ-

íèÿ æåëåçà êàê îñíîâíîãî êîìïîíåíòà ñòàëè.

Ñëåäóþùèì ýòàïîì ðàáîòû ñòàëî èçó÷åíèå âëèÿ-

íèÿ æåëåçà íà âîçáóæäåíèå ñïåêòðîâ ýìèññèè

àëþìèíèÿ.

Âûñîêàÿ êîíöåíòðàöèÿ æåëåçà âûçûâàåò ñíè-

æåíèå ñòåïåíè èîíèçàöèè îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåí-

òà, à çíà÷èò, ïîäàâëåíèå ñèãíàëà àëþìèíèÿ, êðî-

ìå òîãî, æåëåçî îáëàäàåò ñëîæíûì ëèíåé÷àòûì

ñïåêòðîì, ÷òî ìîæåò âûçâàòü çíà÷èòåëüíûå ñïåê-

òðàëüíûå ïîìåõè. Âëèÿíèå æåëåçà èçó÷àëè ïó-

òåì ñðàâíåíèÿ îòíîñèòåëüíûõ èíòåíñèâíîñòåé

âûáðàííûõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé àëþìèíèÿ â

ðàñòâîðàõ ñ ïîñòîÿííûì ñîäåðæàíèåì àëþìèíèÿ

â ïðèñóòñòâèè ìàòðè÷íîãî êîìïîíåíòà (0,25 ã æå-

ëåçà, íå ñîäåðæàùåãî àëþìèíèé) è áåç íåãî.

Ðåçóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1.

Èç òàáëèöû âèäíî, ÷òî ïðèñóòñòâèå æåëåçà â

ðàñòâîðàõ ñèëüíî ïîäàâëÿåò àíàëèòè÷åñêèé ñèã-

íàë àëþìèíèÿ íà òðåõ äëèíàõ âîëí: 308,2 íì,

394,4 íì è 396,1 íì. Èíòåíñèâíîñòè äàííûõ ëè-

íèé ïàäàþò ïî÷òè â òðè ðàçà, à â ñëó÷àå ëèíèè

Al I 396,1 íì — â 7 ðàç. Íà ëèíèþ Al I 309,2 íì

æåëåçî ñóùåñòâåííîãî âëèÿíèÿ íå îêàçûâàåò,

ñëåäîâàòåëüíî, åå ìîæíî èñïîëüçîâàòü â êà÷åñòâå

àíàëèòè÷åñêîé äëÿ îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â ñòà-

ëè. Ïðè èñïîëüçîâàíèè äðóãèõ àíàëèòè÷åñêèõ

ëèíèé â ðàñòâîðû äëÿ ãðàäóèðîâàíèÿ ïðèáîðà

íåîáõîäèìî ââîäèòü æåëåçî â êîëè÷åñòâå, ýêâèâà-

ëåíòíîì åãî ñîäåðæàíèþ â ïðîáå.

Ñëåäóþùèì ýòàïîì ðàçðàáîòêè ìåòîäèêè áûë

âûáîð ñïîñîáà ïîäãîòîâêè ïðîá ñòàëåé ê îïðåäå-

ëåíèþ àëþìèíèÿ ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ.

Àëþìèíèé â ñòàëè ìîæåò ñîäåðæàòüñÿ â âèäå

òâåðäîãî ðàñòâîðà è âêëþ÷åíèé ðàçëè÷íîãî ñî-

ñòàâà. Íàèáîëåå ëåãêî ïðè ìÿãêèõ óñëîâèÿõ

(ðàçáàâëåííàÿ êèñëîòà è óìåðåííîå íàãðåâàíèå)

ðàñòâîðÿåòñÿ àëþìèíèé èç òâåðäîãî ðàñòâîðà.

Èñïîëüçîâàíèå æåñòêèõ óñëîâèé ðàñòâîðåíèÿ

(ñìåñè êèñëîò è îêèñëèòåëåé, âûñîêîé òåìïåðà-

òóðû) îáåñïå÷èâàåò ïåðåõîä â ðàñòâîð ïðàêòè÷å-

ñêè âñåõ ôîðì àëþìèíèÿ.

Âûáîð ñïîñîáà ðàñòâîðåíèÿ àëþìèíèÿ çàâè-

ñèò îò óñëîâèé ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà. Èç ëèòåðà-

òóðíûõ äàííûõ èçâåñòíî, ÷òî ïîâûøåíèå êîí-

öåíòðàöèè êèñëîòû â àíàëèçèðóåìîì ðàñòâîðå

ïðèâîäèò ê ïîäàâëåíèþ àíàëèòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ,

ïðè÷åì ñòåïåíü ïîäàâëåíèÿ çàâèñèò îò ïðèðîäû

êèñëîòû è åå êîíöåíòðàöèè. Èñïîëüçóÿ ðàñòâîð

ñ ïîñòîÿííîé êîíöåíòðàöèåé àëþìèíèÿ è ïåðå-

ìåííûì ñîäåðæàíèåì ñîëÿíîé è àçîòíîé êèñëîò

(îò 0 äî 20 % îá.), ïðèøëè ê âûâîäó, ÷òî óâåëè-

÷åíèå êîíöåíòðàöèè êèñëîò îêàçûâàåò äåïðåñ-

ñèðóþùåå âëèÿíèå íà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë

àëþìèíèÿ. Íà îñíîâàíèè ëèòåðàòóðíûõ äàííûõ

è ïîëó÷åííûõ çàâèñèìîñòåé óñòàíîâëåíî, ÷òî íå-

îáõîäèìî ïîääåðæèâàòü âî âñåõ ðàñòâîðàõ îäèíà-

êîâóþ êèñëîòíîñòü, íî íå áîëåå 5 % îá., ïîñêîëü-

êó âûøå äàííîãî çíà÷åíèÿ íàáëþäàåòñÿ ñóùå-

ñòâåííîå óìåíüøåíèå èíòåíñèâíîñòè ñèãíàëîâ

àíàëèòà.

Íà îñíîâàíèè äåéñòâóþùèõ ìåòîäèê îïðåäå-

ëåíèÿ àëþìèíèÿ â ñòàëÿõ ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ

[5, 8] áûëè îïðîáîâàíû ñëåäóþùèå âàðèàíòû

ïðîáîïîäãîòîâêè:

1) ðàñòâîðåíèå ïðîáû â ñìåñè ñîëÿíîé è àçîòíîé

êèñëîò â ñèñòåìå äëÿ ðàñòâîðåíèÿ HotBlock™;

2) ðàñòâîðåíèå ïðîáû â ðàçáàâëåííîé àçîò-

íîé êèñëîòå (1:1) ñ äîáàâëåíèåì ôòîðîâîäîðîä-

íîé êèñëîòû â ñèñòåìå ãèäðîëèçà HotBlock™;

3) ðàñòâîðåíèå ïðîáû â ñìåñè ñîëÿíîé è àçîò-

íîé êèñëîò ñ ïîñëåäóþùèì äîáàâëåíèåì õëîðíîé
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Òàáëèöà 1. Îòíîñèòåëüíûå èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè-

÷åñêèõ ëèíèé àëþìèíèÿ â îòñóòñòâèå (I
1
) è â ïðèñóò-

ñòâèè (I
2
) æåëåçà

Äëèíà âîëíû

àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèè, íì

I
1
, îòí. åä. I

2
, îòí. åä. I

1
/I

2

308,2 5959 2146 2,8

309,2 13 720 13 700 1,0

394,4 12 950 4953 2,6

396,1 37 960 5227 7,3



êèñëîòû äëÿ ïîëíîãî ðàçðóøåíèÿ òðóäíîðàñòâî-

ðèìûõ êàðáèäîâ;

4) ðàñòâîðåíèå ïðîáû â ñìåñè ñîëÿíîé è

àçîòíîé êèñëîò ñ äîïëàâëåíèåì íåðàñòâîðèìîãî

îñòàòêà;

5) ðàñòâîðåíèå ïðîáû â ñìåñè ñîëÿíîé è àçîò-

íîé êèñëîò ñ ïîñëåäóþùèì îòäåëåíèåì æåëåçà

â âèäå ãèäðîêñèäà.

Ââèäó îòñóòñòâèÿ ÃÑÎ ñòàëåé ñ àòòåñòîâàí-

íûìè íèçêèìè ñîäåðæàíèÿìè àëþìèíèÿ ýêñïå-

ðèìåíò ïî âûáîðó ñïîñîáà ðàñòâîðåíèÿ ïðîâî-

äèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì àðõèâíîãî ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà óãëåðîäèñòîé ñòàëè ¹ 362. Îïîðíîå çíà-

÷åíèå ìàññîâîé äîëè àëþìèíèÿ, êîòîðîå ñîñòàâ-

ëÿëî 0,004 %, áûëî óñòàíîâëåíî òðåìÿ îðãàíèçà-

öèÿìè — ÂÍÈÈÑÎ, Êðàìàòîðñêèì èíäóñòðèàëü-

íûì èíñòèòóòîì è Åíàêèåâñêèì ìåõàíè÷åñêèì

çàâîäîì.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â óêàçàí-

íîì îáðàçöå ïðèâåäåíû â òàáë. 2.

Èç òàáë. 2 âèäíî, ÷òî ïðè èñïîëüçîâàíèè ïåð-

âûõ òðåõ ñïîñîáîâ ðàñòâîðåíèÿ (êèñëîòíîãî ðàñ-

òâîðåíèÿ â ñèñòåìå HotBlock™ è â ïðèñóòñòâèè

õëîðíîé êèñëîòû) ïîëó÷åíû óäîâëåòâîðèòåëü-

íûå ðåçóëüòàòû.

Ñïîñîáû êèñëîòíîãî ðàñòâîðåíèÿ ñ äîïëàâ-

ëåíèåì íåðàñòâîðèìîãî îñòàòêà è îòäåëåíèåì

æåëåçà â âèäå ãèäðîêñèäà íåïðèìåíèìû èç-çà

òðóäîåìêîñòè, äëèòåëüíîñòè, íåîáõîäèìîñòè èñ-

ïîëüçîâàíèÿ áîëüøîãî êîëè÷åñòâà õèìè÷åñêèõ

ðåàêòèâîâ, à òàêæå âûñîêîãî ñîëåâîãî ôîíà ïîëó-

÷àåìûõ ðàñòâîðîâ. Ðàñõîæäåíèå ìåæäó ðåçóëüòà-

òàìè àíàëèçà, ïîëó÷åííûìè â ïîñëåäíèõ äâóõ

ñëó÷àÿõ ïðåâûøàåò ïðåäåë âíóòðèëàáîðàòîðíîé

ïðåöèçèîííîñòè Rë [10]. Â ñâÿçè ñ ýòèì ðàñòâîðå-

íèå íàâåñêè öåëåñîîáðàçíî ïðîâîäèòü â ñèñòåìå

HotBlock™ èëè íà ïëèòå â ïðèñóòñòâèè õëîðíîé

êèñëîòû.

Íà îñíîâàíèè ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé

ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ

ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ â äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé

0,001 – 0,01 %. Ñ èñïîëüçîâàíèåì äàííîé ìåòîäè-

êè áûëè ïðîàíàëèçèðîâàíû ÃÑÎ ñòàëåé ÇÀÎ

ÈÑÎ ¹ 362 è SRM 179 (CØÀ). Äëÿ êîíòðîëÿ

ïðàâèëüíîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ðàññ÷è-

òûâàëè íîðìàòèâ êîíòðîëÿ âîñïðîèçâåäåíèÿ

àëþìèíèÿ ïî ôîðìóëå:
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ãäå U0,95(A) — ðàñøèðåííàÿ íåîïðåäåëåííîñòü

[èëè õàðàêòåðèñòèêà ïîãðåøíîñòè Ä0,95(A)] àò-

òåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ ÑÎ äëÿ äîâåðèòåëüíîé

âåðîÿòíîñòè 0,95; óR,ë — ñðåäíåêâàäðàòè-

÷åñêîå îòêëîíåíèå, õàðàêòåðèçóþùåå âíóòðè-

ëàáîðàòîðíóþ ïðåöèçèîííîñòü ðåçóëüòàòîâ èç-

ìåðåíèé, âû÷èñëåííîå â ñîîòâåòñòâèè ñ ÑÒÎ

20872050.ÑÌÊ.ÑÊ.09–2013 [10].

Ðåçóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 3.

Äàííûå ïî âîñïðîèçâåäåíèþ ìàññîâîé äîëè

àëþìèíèÿ ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ íå ïðåâîñõîäÿò

íîðìàòèâà êîíòðîëÿ [10], ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò

îá óäîâëåòâîðèòåëüíîé òî÷íîñòè ðàçðàáîòàííîé

ìåòîäèêè.
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â ÑÎ 362 ïðè ðàçíûõ ñïîñîáàõ ïðîáîïîäãîòîâêè

Ñïîñîá ðàñòâîðåíèÿ

ïðîáû

Ñðåäíèé ðåçóëüòàò

âîñïðîèçâåäåíèÿ

ìàññîâîé äîëè

àëþìèíèÿ, % (n = 3)

|X
max

– X
min

|

Ïðåäåë âíóòðè-

ëàáîðàòîðíîé

ïðåöèçèîííîñòè,

R
ë

(P = 0,95)

|A – X|

Íîðìàòèâ êîíòðîëÿ

äëÿ òî÷íîñòè,

K
ò

(P = 0,95) [10]

Ðàñòâîðåíèå

â ñèñòåìå

HotBlock™

0,0046 0,0009 0,0015 0,0006 0,0007

0,0039 0,0001

0,0037 0,0003

Ðàñòâîðåíèå

â ñèñòåìå

HotBlock™

ñ äîáàâëåíèåì HF

0,0039 0,0007 0,0015 0,0001

0,0043 0,0003

0,0046 0,0006

Ðàñòâîðåíèå

â ïðèñóòñòâèè

õëîðíîé êèñëîòû

0,0040 0,0003 0,0015 0

0,0043 0,0003

0,0042 0,0002

Ðàñòâîðåíèå

ñ äîïëàâëåíèåì

íåðàñòâîðèìîãî îñòàòêà

0,0046 0,0031 0,0018 0,0006

0,0077 0,0037

0,0059 0,0019

Ðàñòâîðåíèå

ñ îòäåëåíèåì æåëåçà

0,0036 0,0024 0,0015 0,0004

0,0032 0,0008

0,0056 0,0016



Òàêèì îáðàçîì, â ïðîöåññå âûïîëíåíèÿ äàí-

íîé ðàáîòû èññëåäîâàíû âîçìîæíîñòè ìåòîäà

àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâ-

íî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé äëÿ îïðåäåëåíèÿ íèçêèõ

ñîäåðæàíèé àëþìèíèÿ â ñòàëÿõ. Íàéäåíû îïòè-

ìàëüíûå îïåðàöèîííûå ïàðàìåòðû ðåãèñòðàöèè

ñïåêòðîâ àëþìèíèÿ, âûáðàíû ñïîñîáû ïîäãîòîâ-

êè ïðîá ê àíàëèçó. Íà îñíîâàíèè ïðîâåäåííûõ

èññëåäîâàíèé ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà îïðåäåëå-

íèÿ àëþìèíèÿ â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ óãëåðî-

äèñòûõ è íèçêîëåãèðîâàííûõ ñòàëåé. Ïîêàçàòå-

ëè òî÷íîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ óäîâëåòâî-

ðÿþò íîðìàòèâíûì òðåáîâàíèÿì, ïðåäúÿâëÿå-

ìûõ ê êîíòðîëþ ïðîäóêöèè ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè.

Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü

àëþìèíèé áåç îòäåëåíèÿ èëè ìàñêèðîâàíèÿ ìàò-

ðè÷íûõ êîìïîíåíòîâ, ÷òî çíà÷èòåëüíî ñîêðà-

ùàåò âðåìÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà ïî ñðàâíåíèþ

ñ ïðèìåíÿåìûìè ôîòîìåòðè÷åñêèìè ìåòîäàìè.

Ïîñëå àòòåñòàöèè ìåòîäèêè ïëàíèðóåòñÿ åå ïðè-

ìåíåíèå äëÿ àòòåñòàöèè àëþìèíèÿ â êîìïëåêòå

ÑÎ ñòàëè (ðåëüñîâîé) ÓÃ126 – ÓÃ129.
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû âîñïðîèçâåäåíèÿ ìàññîâîé äîëè àëþìèíèÿ â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ

Èíäåêñ ÑÎ
Àòòåñòîâàííîå

çíà÷åíèå, %

Ñðåäíèé ðåçóëüòàò

âîñïðîèçâåäåíèÿ ìàññîâîé äîëè

àëþìèíèÿ, % (N = 2, n = 5)

| |A X�

Íîðìàòèâ êîíòðîëÿ äëÿ

âîñïðîèçâåäåíèÿ ìàññîâîé äîëè àëþ-

ìèíèÿ â ÑÎ, ±Ä, % [10]

SRM 179 0,0028 0,0029 0,0001 0,0005

ÃÑÎ ¹ 362 0,0040 0,0042 0,0002 0,0006

ÃÑÎ 1632-93Ï 0,0086 0,0084 0,0002 0,0010

Ïðèìå÷àíèå. Ðàñ÷åò íîðìàòèâà êîíòðîëÿ ±Ä, %, ïðîèçâåäåí áåç ó÷åòà ïîãðåøíîñòè àòòåñòàöèè ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ.
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Â ÈÖ ÇÀÎ «ÈÑÎ» ðàçðàáîòàíû è âíåäðåíû ìåòîäèêè àìïåðîìåòðè÷åñêîãî è ïîòåíöèî-

ìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ õðîìà, ìàðãàíöà, âàíàäèÿ è öåðèÿ â ñûðüå è ìàòåðèàëàõ ìå-

òàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà ñ èñïîëüçîâàíèåì âåñîâîãî àâòîìàòè÷åñêîãî òèòðàòîðà

«Òèòðèîí». Àâòîìàòèçàöèÿ ïðîöåññà òèòðîâàíèÿ, ñáîðà è îáðàáîòêè äàííûõ ñíèæàåò

òðóäîçàòðàòû îïåðàòîðà, ñîêðàùàåò âðåìÿ àíàëèçà è óëó÷øàåò åãî ìåòðîëîãè÷åñêèå õà-

ðàêòåðèñòèêè. Ðàçðàáîòàííûå ìåòîäèêè îõâàòûâàþò ïðàêòè÷åñêè âñþ íîìåíêëàòóðó

ÃÑÎ ñîñòàâà ñûðüÿ è ìàòåðèàëîâ ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà â øèðîêîì äèàïàçî-

íå îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé, ñîîòâåòñòâóþò ïðåäúÿâëÿåìûì ìåòðîëîãè÷åñêèì òðåáî-

âàíèÿì è âíåñåíû â îòðàñëåâîé è ôåäåðàëüíûé ðååñòðû.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: âåñîâîé àâòîìàòè÷åñêèé òèòðàòîð «Òèòðèîí» (âåñîâàÿ áþðåòêà);

ñòàíäàðòíûå îáðàçöû (ÑÎ); àòòåñòàöèÿ ÑÎ; âàíàäèé; õðîì; ìàðãàíåö; öåðèé; àìïåðî-

ìåòðè÷åñêîå è ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîå òèòðîâàíèå; ìåòîäèêè âûïîëíåíèÿ èçìåðåíèé; ñû-

ðüå è ìàòåðèàëû ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà; îòðàñëåâîé è ôåäåðàëüíûé ðååñòðû.

THE USE OF A WEIGHT AUTOMATIC TITRATOR “TITRION”

IN THE CERTIFICATION OF THE REFERENCE MATERIALS

� Elena S. Kulagina and Lidiya S. Fokina

The Institute for Certified Reference Materials (ICRM), Yekaterinburg, Russia; e-mail: analitik@icrm-ekb.ru

Submitted October 12, 2017.

The procedures of amperometric and potentiometric determination of chromium, manganese, vana-

dium and cerium in raw and materials of metallurgical production using a weight automatic titrator

“TITRION” have been developed and implemented at the Research center of the Institute for Certified

Reference Materials (ICRM). The use of the device provides automation of the titration along with col-

lection of information and data processing which reduces the labor costs, shortens the analysis time,

and improves the metrological characteristics. The developed methods, included in the branch and

Federal Register, cover almost the entire range of the state standard reference samples of the raw and

materials of metallurgical production in a wide range of detectable concentrations and match the

metrological requirements.

Keywords: weight automatic titrator “TITRION” (weight burette); reference materials (RM); certifi-

cation of reference materials; vanadium; chromium; manganese; cerium; amperometric and

potentiometric titration; measurement procedure; raw and materials of metallurgical production;

branch and Federal Register.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìàëûõ ñîäåðæàíèé âàíàäèÿ â

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ (ÑÎ) ìàòåðèàëîâ ÷åðíîé

ìåòàëëóðãèè (÷óãóíû, ñòàëè, íèêåëåâûå è ïðåöè-

çèîííûå ñïëàâû) èñïîëüçóþò ìåòîäû àìïåðîìåò-

ðè÷åñêîãî, ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîãî è êóëîíîìåò-

ðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ ñîëüþ Ìîðà è ýëåêòðîãåíå-

ðèðîâàííûì æåëåçîì (II) ñîîòâåòñòâåííî c áèàì-

ïåðîìåòðè÷åñêîé èíäèêàöèåé îêîí÷àíèÿ õèìè-

÷åñêîé ðåàêöèè âîññòàíîâëåíèÿ âàíàäèÿ (V)

[1, 2]. Ìåòîäû îñíîâàíû íà îáúåìíîì òèòðîâà-

íèè è îïðåäåëåíèè òî÷êè ýêâèâàëåíòíîñòè ïî

«ñêà÷êó» ïîòåíöèàëà èëè ïî êðèâûì òèòðîâàíèÿ

ñ ïîñëåäóþùåé èõ îáðàáîòêîé. Ïðè ïðèìåíåíèè

ñòåêëÿííûõ ìåð âìåñòèìîñòè ïîãðåøíîñòü èçìå-

ðåíèÿ âêëþ÷àåò öåëûé ðÿä ñîñòàâëÿþùèõ, ñâÿ-

çàííûõ ñ èçìåðåíèåì îáúåìà òèòðàíòà è âëèÿíè-

åì òåìïåðàòóðû íà ðåçóëüòàòû èçìåðåíèÿ.

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå äëÿ àâòîìàòèçàöèè ïðî-

öåññà àìïåðîìåòðè÷åñêîãî è ïîòåíöèîìåòðè÷å-

ñêîãî òèòðîâàíèÿ ïðè îïðåäåëåíèè âàíàäèÿ èñ-

ïîëüçîâàëè òèòðàòîð «Òèòðèîí».

Òèòðàòîð «Òèòðèîí» ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ìî-

äóëüíóþ ñèñòåìó â âèäå ðàñïîëîæåííûõ íà êîð-

ïóñå óñòðîéñòâ. Íà ãîðèçîíòàëüíîì îñíîâàíèè

íàõîäÿòñÿ âåñû, àíàëèçàòîð «Ýêñïåðò-001» è ìàã-

íèòíàÿ ìåøàëêà. Çà ìåøàëêîé ðàñïîëîæåíà

ñòîéêà ñ äåðæàòåëåì ýëåêòðîäíîé ñèñòåìû è

òðóáêè íàñîñà.
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Îäíèì èç ïðåèìóùåñòâ òèòðàòîðà «Òèòðèîí»

ÿâëÿåòñÿ èçìåðåíèå ìàññû òèòðàíòà âìåñòî åãî

îáúåìà. Ýòî ïîçâîëÿåò èñêëþ÷èòü ïîãðåøíîñòè,

ñâÿçàííûå ñ ïðèìåíåíèåì ñòåêëÿííûõ ìåð âìå-

ñòèìîñòè è âëèÿíèåì òåìïåðàòóðû. Ìàññîâàÿ

êîíöåíòðàöèÿ ðàñòâîðà äëÿ òèòðîâàíèÿ âûðàæà-

åòñÿ â ã/êã. Ìàññó òèòðàíòà, ïîøåäøåãî íà òèòðî-

âàíèå, èçìåðÿþò íà âåñàõ, ïîäêëþ÷åííûõ ê òèò-

ðàòîðó, ñ òî÷íîñòüþ e = d = 0,01 ã. Â ðåçóëüòàòå

èçìåðåííîå çíà÷åíèå ìàññû ðàñòâîðà ïðîñëåæè-

âàåòñÿ ê ýòàëîíó ìàññû — êèëîãðàììó.

Ïðîöåññîì òèòðîâàíèÿ óïðàâëÿåò àíàëèçàòîð

«Ýêñïåðò-001». Ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå (ÏÎ)

ïîçâîëÿåò êîíòðîëèðîâàòü ïðîöåññ òèòðîâàíèÿ

(äèñêðåòíîñòü è ñêîðîñòü òèòðîâàíèÿ), çàïóñêàÿ

è îñòàíàâëèâàÿ ïîäà÷ó òèòðàíòà. Ïðè èçâåñòíîì

ïðèáëèæåííîì çíà÷åíèè ìàññû òèòðàíòà, òðå-

áóåìîãî äëÿ ïðîâåäåíèÿ òèòðîâàíèÿ, ÏÎ àíàëè-

çàòîðà ïîçâîëÿåò ðàçáèòü êðèâóþ òèòðîâàíèÿ

íà íåñêîëüêî ó÷àñòêîâ ñ ðàçëè÷íîé ñêîðîñòüþ

òèòðîâàíèÿ:

ïåðâàÿ çîíà — ââîäÿò çàäàííûé îáúåì òèò-

ðàíòà ñ ìàêñèìàëüíîé ñêîðîñòüþ 2 ã/ìèí;

âòîðàÿ çîíà — ó÷àñòîê äî çîíû ýêâèâàëåíò-

íîñòè — ñêîðîñòü ïîäà÷è òèòðàíòà óìåíüøàåòñÿ

äî 1,01 ã/ìèí;

òðåòüÿ çîíà — òèòðîâàíèå â çîíå ýêâèâàëåíò-

íîñòè — ñêîðîñòü ïîäà÷è òèòðàíòà ìèíèìàëüíà

(0,05 – 0,41 ã/ìèí), ÷òî ïîçâîëÿåò çàðåãèñòðèðî-

âàòü áîëüøå òî÷åê íà âîëíîîáðàçíîì ó÷àñòêå

êðèâîé ïðè ïðîõîæäåíèè òî÷êè ýêâèâàëåíòíîñòè

(ÒÝ). Òàêèå âîçìîæíîñòè ÏÎ òèòðàòîðà ïîçâîëÿ-

þò êîððåêòèðîâàòü âðåìÿ òèòðîâàíèÿ.

Íà äèñïëåé âûâîäèòñÿ ãðàôèê çàâèñèìîñòè

âåëè÷èíû äèôôóçèîííîãî òîêà (ïðè àìïåðîìåò-

ðè÷åñêîì òèòðîâàíèè) è ÝÄÑ ýëåêòðîäíîé ñèñòå-

ìû (ïðè ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîì òèòðîâàíèè) îò

ìàññû òèòðàíòà (ðèñ. 1).

Êîîðäèíàòû òî÷êè ýêâèâàëåíòíîñòè îòî-

áðàæàþòñÿ íà äèñïëåå. Ïîëó÷åííûå äàííûå èñ-

ïîëüçóþòñÿ ïðè ðàñ÷åòå êîíå÷íîãî ðåçóëüòàòà

àíàëèçà.

Îáðàáîòêó êðèâîé òèòðîâàíèÿ ñ åå ïåðåâîäîì

â äèôôåðåíöèàëüíóþ ôîðìó è îïðåäåëåíèå òî÷-

êè ýêâèâàëåíòíîñòè àâòîìàòè÷åñêè îñóùåñòâëÿåò

ÏÎ òèòðàòîðà (ðèñ. 2).

Êîìïüþòåðíàÿ îáðàáîòêà êðèâûõ òèòðîâàíèÿ

(îïðåäåëåíèå ÒÝ è îáúåìà òèòðàíòà, ïîøåäøåãî

íà òèòðîâàíèå) ïîçâîëÿåò óìåíüøèòü íèæíþþ

ãðàíèöó îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé, çíà÷èòåëüíî

ðàñøèðÿåò ðàáî÷èé äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ ñî-

äåðæàíèé è ïîâûøàåò òî÷íîñòü àíàëèçà.

Äàííûé ïðèáîð ïîçâîëÿåò òèòðîâàòü ìàëûå

ñîäåðæàíèÿ âàíàäèÿ (0,00005 ã) ïðè ìàëîì ðàñ-

õîäå òèòðàíòà (êîíöåíòðàöèÿ òèòðàíòà —

0,5 ã/êã) ñ âûñîêîé òî÷íîñòüþ, èñïîëüçóÿ ìèíè-

ìàëüíóþ ñêîðîñòü òèòðîâàíèÿ.

Òèòðàòîð «Òèòðèîí» èñïîëüçîâàëè äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ âàíàäèÿ ïîòåíöèîìåòðè÷åñêèì ìåòî-

äîì ñ âåñîâûì òèòðîâàíèåì â êîìïëåêòàõ ÑÎ äëÿ

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ëåãèðîâàííûõ ÷óãóíîâ

ÈÑÎ ×Ã46 – ÈÑÎ ×Ã48, ÈÑÎ ×Ã51 – ÈÑÎ ×Ã53

è â ÑÎ ñòàëè ÓÍË 6ã (òàáë. 1). Îïðåäåëåíèå ïðî-

âîäèëè â ðåæèìå «Ðåãèñòðàöèÿ êðèâîé òèòðîâà-
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E, ìÂ

m, ã

Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü âåëè÷èíû ÝÄÑ ýëåêòðîäíîé ñèñòå-

ìû (ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîå òèòðîâàíèå) îò ìàññû òèòðàíòà

d
/
d

E
m

m, ã

Ðèñ. 2. Äèôôåðåíöèàëüíàÿ ôîðìà êðèâîé ïîòåíöèîìåò-

ðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ

Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ âàíàäèÿ

Èíäåêñ ÑÎ
Àòòåñòîâàííîå

çíà÷åíèå A, %

Ðàñøèðåííàÿ íåîïðåäå-

ëåííîñòü àòòåñòîâàííîãî

çíà÷åíèÿ U
0,95

(A), %

Ñðåäíåå çíà÷åíèå

ìàññîâîé äîëè

âàíàäèÿ X, %

Âîñïðîèçâåäåíèå

ìàññîâîé äîëè

âàíàäèÿ |X – A|, %

Íîðìàòèâ êîíòðîëÿ

âîñïðîèçâåäåíèÿ ìàñ-

ñîâîé äîëè âàíàäèÿ Ä, %

ÈÑÎ ×Ã46 0,109 0,002 0,106 0,002 0,005

ÈÑÎ ×Ã48 0,0016 0,0002 0,0019 0,0002 0,0004

ÈÑÎ ×Ã51 0,293 0,006 0,288 0,006 0,009

ÈÑÎ ×Ã52 0,0049 0,0005 0,0050 0,0005 0,0008

ÈÑÎ ×Ã53 0,137 0,003 0,133 0,003 0,006

ÓÍË6ã 0,207 0,005 0,204 0,005 0,008



íèÿ» ñ âûïîëíåíèåì àâòîìàòè÷åñêîãî òèòðîâà-

íèÿ è ðåãèñòðàöèåé ïîëíîé êðèâîé òèòðîâàíèÿ.

Ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå îáðàáàòûâàëè

ïî ñëåäóþùåé ñõåìå: ïîñëå ïðîâåðêè ïðèåìëåìî-

ñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ â óñëîâèÿõ ïîâòî-

ðÿåìîñòè è âíóòðèëàáîðàòîðíîé ïðåöèçèîííîñòè

äëÿ îöåíèâàíèÿ âîñïðîèçâåäåíèÿ ìàññîâîé äîëè

âàíàäèÿ â ÃÑÎ èñïîëüçîâàëè íîðìàòèâ êîíòðîëÿ

Ä, âû÷èñëÿåìûé ïî ôîðìóëå:


 � �U A N
R0 95

2 24
, ,

( ) ,�
ë

ãäå U0,95(A) — ðàñøèðåííàÿ íåîïðåäåëåííîñòü

[èëè õàðàêòåðèñòèêà ïîãðåøíîñòè ó0,95(A)] àò-

òåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ ÑÎ äëÿ äîâåðèòåëüíîé

âåðîÿòíîñòè 0,95; óR,ë — ñðåäíåêâàäðàòè-

÷åñêîå îòêëîíåíèå, õàðàêòåðèçóþùåå âíóòðè-

ëàáîðàòîðíóþ ïðåöèçèîííîñòü ðåçóëüòàòîâ èç-

ìåðåíèé, âû÷èñëåííîå â ñîîòâåòñòâèè ñ ÑÒÎ

20872050.ÑÌÊ.ÑÊ.09–2013 [3]; N — ÷èñëî ñðåä-

íèõ ðåçóëüòàòîâ.

Ïðèìåíåíèå âåñîâîãî àâòîìàòè÷åñêîãî òèòðà-

òîðà «Òèòðèîí» çíà÷èòåëüíî óìåíüøàåò òðóäîçà-

òðàòû îïåðàòîðà ïðè îáðàáîòêå êðèâûõ òèòðîâà-

íèÿ è óñêîðÿåò ðàñ÷åò ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà. Ýòî

ïîçâîëÿåò ñîêðàòèòü âðåìÿ àíàëèçà è óëó÷øèòü

åãî ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè.

Ðàçðàáîòàííûå ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ âàíà-

äèÿ, õðîìà, ìàðãàíöà è öåðèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì

âåñîâîãî àâòîìàòè÷åñêîãî òèòðàòîðà «Òèòðèîí»,

ïðåäíàçíà÷åííûå äëÿ óñòàíîâëåíèÿ õèìè÷åñêîãî

ñîñòàâà ÑÎ è àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ ñûðüÿ è

ìàòåðèàëîâ ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè, âíåñåíû â îò-

ðàñëåâîé è ôåäåðàëüíûé ðååñòðû (òàáë. 2).

Ìåòîäèêè îõâàòûâàþò ïðàêòè÷åñêè âñþ íî-

ìåíêëàòóðó ÃÑÎ ñîñòàâà ñûðüÿ è ìàòåðèàëîâ ìå-

òàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà â øèðîêîì äèàïà-

çîíå îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé âàíàäèÿ, õðîìà,

ìàðãàíöà è öåðèÿ.
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Òàáëèöà 2. Ïåðå÷åíü àòòåñòîâàííûõ ìåòîäèê (ìåòîäîâ) èçìåðåíèé

Íîìåð äîêóìåíòà ïî îòðàñëåâîìó

ðååñòðó (ïî Ôåäåðàëüíîìó ðååñòðó)

Îïðåäåëÿåìûé

êîìïîíåíò
Ìàòåðèàë

Äèàïàçîí

îïðåäåëÿåìûõ

ñîäåðæàíèé, %

ÌÕ-0234–99 ðåä. 2015

(ÔÐ.1.31.2016.23872)

Öåðèé Ñòàëü, ÷óãóí 0,01 – 0,1

ÍÄÈ 01.01.02.03.128–2013 Âàíàäèé Ñòàëü, ÷óãóí 0,003 – 5,0

Ñïëàâû ïðåöèçèîííûå 5,0 – 10,0

ÍÄÈ 01.01.03.04.06.131–2013

(ÔÐ. 1. 31. 2017. 27149)

Âàíàäèé Ñòàëü 0,02 – 0,30

Ñïëàâû íà íèêåëåâîé îñíîâå 0,02 – 0,2

Ôåððîõðîì 0,05 – 0,15

Ðóäû õðîìîâûå è êîíöåíòðàòû 0,04 – 0,10

ÍÄÈ

01.01.02.03.04.05.06.136–2013

Õðîì Ñòàëü, ÷óãóí 0,10 – 35

Ñïëàâû íà íèêåëåâîé îñíîâå, ñïëàâû ïðåöèçèîííûå 0,1 – 30,0

Ôåððîõðîì 25 – 99,9

Ôåððîñèëèêîõðîì 25 – 60

Õðîì ìåòàëëè÷åñêèé 96 – 99,9

Îêñèä

õðîìà (III)

Ðóäû õðîìîâûå è êîíöåíòðàòû 20 – 50

Îãíåóïîðû 1,0 – 65

ÍÄÈ 01.01.02.04.05.06.145–2014

(ÔÐ. 1. 31. 2016. 25287)

Ìàðãàíåö Ñòàëü, ÷óãóí 1,0 – 20

Ðóäû ìàðãàíöåâûå è êîíöåíòðàòû 40 – 60

Ôåððîñèëèêîìàðãàíåö 50 – 80

Ôåððîìàðãàíåö 65 – 95

Ìàðãàíåö ìåòàëëè÷åñêèé 80 – 98

Øëàê ìàðãàíöåâûé 40 – 60

Îêñèä

ìàðãàíöà (II)

Øëàêè, ôëþñû 0,5 – 50


