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ЗАО “Институт ст андарт ных образцов”

Степановских Валерий Васильевич - 
заместитель директора по сертификации, 
главный метролог ЗАО “Институт стандартных 
образцов’ , кандидат технических наук.
Область научных интересов: метрологическое 
обеспечение количественного химического 
анализа материалов металлургического 
производства, нормирование точности анализа, 
аккредитация аналитических лабораторий.

Разработанные Институтом стандартных 
образцов нормы точности количественного химичес­
кого анализа использованы для сравнительной оценки 
уровня погрешности аналитических приборов фирмы 
LECO®. Цля сопоставления метрологических характе­
ристик использованы данные, полученные при аттес­
тации приборов.

О д н и м  и з  о с н о в н ы х  направлений деятель­
ности Института стандартны х образцов в области 
метрологического обеспечения изм ерений хим и­
ческого состава является изучение и нормирование 
точности количественного хим ического анализа 
(КХА). И сследования, проведенны е в последние 
годы, позволяю т устанавливать объективны е тре­
бования к точности результатов КХА, реглам енти­
ровать нормативы контроля погреш ности, прово­
дить аттестацию методик и средств изм ерений [1].

О сновным источником  изм ерительной и н ­
формации при проведении исследований являю т­
ся результаты межлабораторны х эксперим ентов 
(М ЛЭ), в которых приним аю т участие наиболее 
квалиф ицированны е аналитические лаборатории 
промыш ленных предприятий и научно-исследова­
тельских институтов. П остоянно в М ЛЭ участвуют 
от 80 до 150 аналитических лабораторий. Ежегодно 
в институт поступает от 3 до 5 ты сяч средних р е­
зультатов анализа, а это уже достаточны й массив 
данных для изучения и норм ирования точности. 
В 1996 г. в МЛЭ участвовали 107 лабораторий, в 
том числе 27 из У краины , Белоруссии, К азахста­
на.

По р езу л ьтатам  М Л Э  бы ли  в ы ч и с л ен ы  
средние квадратические отклон ен и я  случайной 
погрешности результатов анализа (СКО ) сг ,̂ (меж- 
лабораторная воспроизводимость). П оскольку при 
проведении и сследован ий  бы ли и сп ользован ы

достаточно больш ие и н ф орм аци онны е массивы, 
была при м ен ена м етодическая схема сверты вания 
инф орм ации, основанная на установлении пара­
метров зависимости С К О  от концентрации о п р е ­
д е л я е м о г о  к о м п о н е н т а . П ри  и с с л е д о в а н и я х  
использовали логариф м ические координаты  и за ­
висимость вы ражали линей ны м  уравнением  вида

lgo-ĵ  = \%ак + Mg С (1)
ИЛИ

ок = ак . Сь (2)

где С- концентрация элемента, %; 
ак и b - постоянные коэффициенты.

При обработке эксперим ентальны х данны х 
установлено, что показатель степени в уравнении
(2) можно принять равны м  0.5 для больш инства 
компонентов, контролируемых в материалах черной 
металлургии, и кон ц ен трац и он н ая  зависи м ость 
может быть вы раж ена более просты м уравнением

ак — ак . ѴС (3)

коэф ф и ц и ен т <j k в уравнении (3) не зависит от 
концентрации и может использоваться в качестве 
показателя случайной погреш ности при сопостав­
лении изм ерительной ин ф орм аци и.

П олучен ны е «кон ц ен трац и он н ы е за в и с и ­



мости» с к (С) показы ваю т достигнутый уровень 
то чн о сти  и зм ер ен и й  оп ределяем ы х  элем ен тов  
стандартизованны м и и аттестованны ми М ВИ и 
могут служить критерием  при оценке метрологи­
ческих показателей тех или ины х М ВИ и средств 
изм ерений.

Значения С К О  были сопоставлены  с зару­
беж ными данны м и. К  наиболее надеж ны м источ­
никам  сведений о погрешности КХА черных метал­
лов за рубежом следует отнести результаты межла- 
б ораторн ы х  э к с п е р и м е н т о в , п ровод и м ы х  при 
стандартизации методик и установлении состава 
национальны х СО. Бы ли использованы  данны е, 
содержащиеся в национальных стандартах Я понии, 
ASTM  и сведения о погреш ности установления 
аттестованных характеристик СО , разработанны х 
в Я понии, В еликобритании, Германии, Ф ранции 
и ЕЭС. Объем использованного м ассива и н ф ор­
мации составляет свыш е 25 тысяч средних резуль­
татов.

На основе результатов исследований и н сти ­
тутом разработаны нормы точности, утвержденные 
в р а н ге  о тр асл ев ы х  м е то д и ч е с к и х  у к а за н и й , 
согласованны х с Госстандартом[2]. В указанном  
документе приведены  норм ированны е значения 
С КО  а  для химического анализа черных метал­
лов, ф ерросплавов, сплавов на никелевой о сн о ­
ве, огнеупоров, ш лаков и флю сов, ж елезорудно­
го сырья. Представлены нормированные значения 
С К О  для определения кислорода, азота и водорода 
в сталях, сплавах и чугунах методами восстанови­
тельного п л ав л ен и я1.

Нормы погреш ности внесены  в государст­
вен н ы е стандарты  на м етоды  КХА. Более 150 
стандартов на методы анализа материалов черной 
металлургии содерж ат требования к погреш ности 
КХА и нормативы  контроля погреш ности, соот­
ветствую щие разработанны м  нормам. С огласова­
ние достигнуто в процессе метрологической эк с ­
пертизы  проектов стандартов при их разработке.

Точность получаемых результатов рабочих 
изм ерений в значительной степени определяется 
м етрологически м и характеристикам и  п р и м ен я­
емых средств изм ерений. П ри этом для средств 
изм ерений универсального назн ачени я, ин ди ви­
дуально градуируемых перед проведением  КХА, 
наиболее важной метрологической характеристикой 
является воспроизводимость результатов изм ере­
ний. О ценка уровня прим еняем ы х аналитических 
приборов может быть проведена по данны м  их 
метрологической аттестации одноврем енно с ат­
тестацией М ВИ  [3]. В процессе метрологической 
аттестац и и  п ровод ят  о ц ен ку  п оказателей : П сх 
(показатель сходимости) и Пв (показатель воспро­

1 Нормы точности для методов восстановительного плавления 
разработаны Уральским НИИ черных металлов.

изводим ости) по результатам изм ерения аттес­
тованны х значений СО. Анализ СО проводят в 
соответствии с требованиям и М ВИ, в условиях 
воспроизводимости (интервал времени между п о­
лучением средних результатов не менее 3-х часов, 
разны е исполнители и т.д.). Обработка данных, 
накопленны х в ходе аттестации приборов, позво­
ляет объективно оценить уровень метрологических 
характеристик отдельны х типов аналитических 
приборов и сопоставить их с требуемой точностью 
К Х А .

В настоящ ей работе проведено сопостав­
ление метрологических характеристик аналитичес­
ких приборов ф ирм ы  LECO® для определения 
углерода, серы и азота в черных металлах с нор­
мами погреш н ости , реглам ен ти рован ны м и [2]. 
Были использованы  данны е, полученные в анали­
тических лабораториях металлургических предпри­
ятий, прим еняю щ их эти приборы при контроле 
продукции. П еречень предприятий и типы п ри­
боров приведены  в таблице.

Таблица
Перечень аттестованных приборов фирмы LECO®

Тип
прибора

Элемент Предприятие

CS-244 Углерод

Сера

Белорусский металлурги­

ческий завод

CS-244 Углерод Челябинский металлурги­

ческий комбинат

CS-144 Углерод

Сера

НПО “Тулачермет”

CS-44 Углерод Никопольский 

южнотрубный завод

CS-444 Углерод

Сера

Днепровский металлурги­

ческий комбинат

CS-400 Углерод

Сера

Завод “Ижсталь”

ТС-136 Азот Белорусский 

металлургический завод

TN-114 Азот Златоустовский метал­

лургический завод

TN-114 Азот НПО “Тулачермет”

TN-114 Азот Металлургический 

комбинат “Азовсталь”

TN-314 Азот Молдавский металлурги­

ческий завод

ТС-30 Азот Металлургический завод 

“Электросталь”

ТС-436 Азот Завод “Ижсталь"

ТС-436 Азот Магнитогорский металлур­

гический комбинат



Воспроизводимость результатов при опреде­
лении углерода, серы и азота. Объем эксп ери м ен ­
тальных данных, использованны х при исследова­
ниях составляет: для углерода - 450 средних резуль­
татов, для серы - 380 и для азота -250. Результаты 
были получены при измерениях состава 25 типов 
СО состава черных металлов (чугун, сталь углеро­
дистая и легированная).

С опоставление м етрологических характе­
ристик приборов с нормами точности проводили 
следую щ им  образом . Н а гр аф и к  (Р и с . 1-3) в 
логарифмических координатах наносили линию  
соответствую щ ую  н о р м и р о в ан н ы м  зн ач ен и я м  
С КО  и точки, соответствующ ие эксперим енталь­
ным данным, полученным из отчетов по аттестации 
средств измерений.

Полученные данны е показаны  на рис. 1-3.
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И з представленных графиков следует, что 
воспроизводимость результатов на приборах ф и р ­
мы LECO® соответствует предъявляемым требова­
ниям . Более того, имеется достаточны й резерв 
точности - полученны е значения С К О  ниже н ор­
мированны х значений в 3 - 10 раз для соответству­
ющей концентрации определяемого элемента.

1 т .-
л и т е р а т у р а

{очкость аналитического контроля черных металлов 
/ ГІлинер Ю.Л., Кузьмин И.М., Пырина М.П, Степа- 
новских В В - М.: Металлургия, 1994. - 256 с.
2. Методические указания. Нормы точности количест­
венного химического анализа материалов черной 
металлургии. МУ МО 14-1-61-90. Свердловск, 1990.
3. Методические указания. Аттестация нестандарта - 
зованных методик количественного химического 
анализа материалов черной металлургии.
МУ МО 14-1-3-90. Свердловск, 1990.
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Рис. 2



АНАЛИТИЧЕСКИЕ ПРИБОРЫ 
XXI ВЕКА

Более 60 лет фирма LECO известна на мировом рынке как производитель высокоточных 
аналитических приборов. Для анализа различных материалов уже сейчас наша фирма 
предлагает новейшее оборудование, которое не устареет в XXI веке. Фирма LECO 
выпускает приборы как для научных, так и для производственных лабораторий различных 
отраслей промышленности по многим направлениям

Анализаторы С, S, N, О, Н Экология: ИСП-спектрометр, анализатор ртути
-------------------------------------------------------- 1-----

Анализ угля, кокса, нефтепродуктов и т.д. Оборудование для материаловедения

Спектральные приборы

однородное возбуждение образца 
низкая энергия возбуждения 
узкие спектральные линии 
ограниченная самоабсорбция 
низкий расход аргона 
низкий расход стандартных образцов 
отсутствие эффекта “памяти” 
равномерное распыление пробы

Преимущества тлеющего разряда
=> хорошая сходимость 
=> уменьшение числа спектральных линий 

уменьшение наложений 
=> линейный градуировочный график 
=> экономия газа 
=> продление службы СО 
=> быстрая смена матриц 
=> возможность послойного анализа

Спектрометры с лампой тлеющего разряда фирмы LECO:
GDS-400A определение до 24 элементов в токопроводящих образцах на основе Fe, Cu, AI, Ni, Zn, Pb, Ag, 

Cd, Sn и других элементов.
GDS-750 определение до 58 элементов. Дополнительно возможна установка ВЧ-лампы для анализа 

непроводящих ток образцов и программа послойного анализа.
SA-2000 послойный анализ материалов, прошедших специальную обработку (азотирование, науглероживание 

и т.д.). Прибор можно использовать для определения общего химсостава пробы.

Приборы нашей фирмы работают во всех крупных производственных лабораториях и 
исследовательских центрах по всему миру. Качество нашей продукции гарантировано 

сертификатом ISO-9001. За дополнительной информацией и по всем вопросам обращайтесь в
наши представительства в Москве и на Урале.

LECO Центр в Москве 
117334 Москва, Ленинский пр., 49 
Тел. 135-94-24 Факс 135-44-62 
http://www.leco.com

LECO Центр на Урале 
620219 Екатеринбург 
Красноармейская, 4, офис 608 
Тел./факс 56-18-62 Тел. 56-16-43

http://www.leco.com

