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Введение

О чень часто для проведения химических испытаний лабораторная проба, отобранная в соответ­
ствии с планом отбора проб, нуждается в предварительной подготовке. Д ля этой цели отбор и деление 
проб проводятся таким образом, чтобы различные навески были представительными по отношению к 
исходной лабораторной пробе, интересующ им соединениям и специф ическим аналитическим проце­
дурам . Представительность лабораторной пробы и исследуемой навески имеет важное значение для 
обеспечения качества и точности результатов испытаний.
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ГОСТ 33510—2015 
(EN 15413:2011)

М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

ТО П ЛИ ВО  ТВЕРДО Е ИЗ Б Ы Т О В Ы Х  О ТХО ДОВ 

М етоды  п о д го то в ки  о б р а зц а  д л я  и с п ы та н и й  из л а б о р а то р н о й  п р о б ы

Solid recovered fuels.
Methods for the preparation of the test sample from the laboratory sample

Дата введения — 2017—01—01

1 Область применения

Настоящ ий стандарт определяет последовательность операций для обеспечения представитель­
ности проб, отобранных в соответствии с планом отбора для ф изического и/или химического анализа.

Данны й стандарт определяет последовательность проводимых операций обработки лаборатор­
ной пробы для получения необходимой навески для проведения испытаний в дополнение к определен­
ным требованиям анализа.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующ ие межгосударственные 
стандарты:

ГОСТ 33509 (EN 15443:2011) Топливо твердое из бытовых отходов. Методы подготовки лабора­
торной пробы

ГОСТ 33564 (EN 15357:2011) Топливо твердое из бытовых отходов. Термины и определения

П р и м е ч а н и е  — При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных 
стандартов и классификаторов на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, 
метрологии и сертификации (www.easc.by) или по указателям национальных стандартов, издаваемым в государ­
ствах. указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих национальных органов по стандарти­
зации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий на текущий 
момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который дана датирован­
ная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия настоящего стандарта 
в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затрагивающее положение, на 
которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если ссылочный документ отме­
нен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Термины и определения

В настоящ ем стандарте применены термины по ГОСТ 33564, а также следующ ие термины с соот­
ветствующ ими определениями:

3.1 в ы с у ш и в а н и е : Процесс удаления воды из пробы.

П р и м е ч а н и е  — Для того чтобы подготовить навеску для испытания, стоит удалить только то количество 
воды, которое может влиять на другие процессы (например, измельчение или дробление). Чтобы свести к минимуму 
изменения пробы во время подготовки проб для испытаний, не следует удалять всю влагу присутствующую в пробе.

3.2 разд ел ени е  на ф р а кц и и : Процесс разделения материала по размеру частиц или слоев, если 
гомогенизация пробы не применима практически или целесообразно проводить испытания отдельных 
ф ракций или фаз.

Издание официальное
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3.3 го м о ге н и за ц и я : Процесс объединения компонентов, частиц или слоев в более однородное 
состояние, чем изначальная проба (в случае составных проб) или предварительно обработанные ф рак­
ции пробы, для обеспечения равного распределения вещества и свойств в пробе.

3.4 д елени е  п р о б ы : Процесс отбора одной или более частей из пробы.
3.5 навеска  п р о б ы : Количество материала необходимого размера для определения требуемых 

параметров лабораторной пробы.

П р и м е ч а н и е  —  Навеска пробы гложет быть отобрана непосредственно из лабораторной пробы, если не 
требуется подготовка образца (например, гомогенизация, растворение, измельчение), но обычно она отбирается 
из аналитической пробы.

3.6 а н а л и ти че ска я  п р о б а : Проба, приготовленная из лабораторной пробы, от которой отбирает­
ся навеска для проведения испытаний.

П р и м е ч а н и я
1 Когда лабораторная проба подвергается дальнейшей обработке разделением, смешиванием, измельчени­

ем или сочетанием этих операций, она становится аналитической пробой. Если не требуется проводить подготовку 
лабораторной пробы, то лабораторная проба и является аналитической пробой. Навеска отбирается от аналити­
ческой пробы для проведения испытаний.

2 Лабораторная проба является конечной пробой с точки зрения отбора проб, но с точки зрения лаборатории 
это начальная проба.

3 Некоторые лабораторные пробы могут быть подготовлены и отправлены в разные лаборатории или в одну 
и ту же лабораторию для различных целей. При отправке в одну лабораторию набор рассматривается как одна 
лабораторная проба и документально оформляется как одна проба.

4 Требования безопасности

Для обеспечения безопасности при работе с потенциально опасными материалами необходимо 
строго следовать инструкциям к оборудованию и веществам. Кроме того:

- оборудование для измельчения, резки, ф резерования и гомогенизации долж но управляться ква­
лиф ицированным персоналом строго в соответствии с инструкцией завода-производителя;

- все процедуры должны выполняться в вытяжном ш каф у или в закрытом оборудовании с  венти­
ляцией из-за возможности генерации мелкодисперсных фракций.

5 Сущность метода

Сущ ность метода заключается в сокращ ении размеров частиц и массы лабораторной пробы с ис­
пользованием различного оборудования и методов в зависимости от типа пробы и типа испытаний, для 
которых проба была предназначена.

6 Оборудование

Для приготовления навески из лабораторной пробы используют подходящее оборудование в со­
ответствии с  приложением А.

При выборе методов обработки проб следует учитывать, что каждый из них может влиять на ре­
зультаты испытаний из-за введения примесей или изменения ф изико-химических свойств образца.

Все оборудование, приборы и посуда, вступающие в контакт с  пробой должны быть сделаны из 
материалов, химически совместимых с пробой, выбранных так, чтобы минимизировать загрязнение проб.

Примерный список оборудования, подходящ его для процедур подготовки проб, приведен в при­
ложении С.

7 Помехи и источники ошибок

Проба (часть пробы) должна бы ть заново гомогенизирована после операции, которая могла при­
вести к сегрегации частиц разного размера.

Должны быть исключены потеря материала пробы и ее загрязнение.
При использовании оборудования при обработке проб возможно загрязнение в процессе истира­

ния: перекрестное загрязнение в процессе испытаний нескольких проб; за счет выделения химических 
веществ.
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Химическая реакция из-за выделения тепла может служить источником изменений в материале 
пробы.

Выполнять обработку отходов рекомендуется в специально предназначенном помещ ении, осо­
бенно при процессах дробления и прессования.

Если проба порош кообразная или в ней присутствуют летучие соединения, часть пробы может 
бы ть потеряна, что может привести к изменению ф изико-химических свойств материала.

8 Подготовка проб
8.1 Х ранение  п р о б  и их п р е д в а р и те л ь н а я  об раб отка

Лабораторные пробы должны храниться в соответствии с  требованиями, изложенными в прило­
жении D.

Лю бой возможный источник загрязнений при подготовке лабораторной пробы по ГОСТ 33509 (на­
пример. измельчение металлическими аппаратами, преимущ ественно алюминиевыми или из сплавов 
алюминия) должен бы ть устранен или уменьш ен, насколько это возможно.

Лабораторную пробу следует хранить и доставлять в запечатанных контейнерах из пластмасс 
высокой плотности.

8.2 О с н о в н ы е  полож ения

Подоготовка аналитической пробы является процессом, зависящ им от типа пробы и ее ф изиче­
ского состояния, массы лабораторной пробы, типа и количества проводимых определений и т. д. Под­
готовленная навеска должна удовлетворять следующ им требованиям:

- каждая навеска должна быть представительной по отнош ению к лабораторной пробе;
- объем и ф изическое состояние (например, размер частиц) каждой навески должны  соответство­

вать требованиям испытательного оборудования;
- в каждой навеске не должно быть потерь и загрязнений.
Подготовка навески в лаборатории часто включает в себя операции гомогенизации, разделения 

ф ракций, измельчения и деления пробы. П одробное описание этих операций приведено в приложе­
нии А. Порядок проведения этих операций определяется лабораторией отдельно для каждой пробы. 
Как правило, последовательность применяемых операций проста. В более сложных случаях (напри­
мер. когда должны быть выполнены несколько определений с  различными требованиями) должна быть 
определена и обоснована последовательность операций.

Для определения операций, применяемых к лабораторной пробе для получения одной или не­
скольких представительных навесок, предусматривается три основных шага:

8.2.1 О пред ел ение  а н а л и ти ч е ски х  тр е б о ва н и й
Должны быть установлены требования интересуемых аналитических операций:
- методы исследований;
- необходимое число навесок;
- количество и свойства навесок, необходимых для каждой аналитической операции;
- сохранность проб (например, временной интервал, температура, добавление реагентов).

П р и м е ч а н и е  —  Рекомендуется подготовить по крайней мере в пять раз большее количество материала, 
чем необходимо для навески.

8.2.2 О пределение  п о с л е д о в а те л ь н о сти  опе ра ц и й
Определяют требуемое количество операций в зависимости от технологического процесса (см. ри­

сунок 1). основанное на свойствах лабораторной пробы и требованиях аналитических операций: каждая 
отдельная операция этой последовательности должна рассматриваться как независимая операция:

- разделение по ф ракциям;
- высушивание;
- измельчение:
- гомогенизация;
- деление пробы.

П р и м е ч а н и е  — Рекомендуется группировать параметры так. чтобы пробы могли быть подготовлены 
для определения нескольких параметров. Проба гложет быть использована для определения различных парамет­
ров. если она отвечает необходимым требованиям.
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Часто на лабораторных пробах должны быть выполнены различные определения. В таких слу­
чаях элементы процесса должны быть объединены и/или повторены для получения частей пробы, из 
которых в результате можно получить различные навески. Для того, чтобы определить актуальную  по­
следовательность применяемых к данной пробе операций, следует использовать карту технологиче­
ского процесса (см. рисунок 1).

8.2.3 В ы б о р  п о д хо д я щ и х  опе ра ц и й
В соответствии с требованиями методов испытаний и свойствами пробы выбирается подходящий 

метод обработки пробы для каждого элемента процесса по инструкциям приложения А.

8.3 П о сл е д о в а те л ь н о сть  м е то д о в  о б р а б о тки

В карте технологического процесса (см. рисунок 1) приведен особый порядок операций обработки 
отдельной лабораторной пробы для получения представительной навески. Операции следует приме­
нять начиная с  лабораторной пробы и продолжая их для всех ф ракций пробы или части пробы, полу­
ченных в ходе подготовки, в итерационном цикле до  выполнения всех аналитических требований.

В случае определения ртути при испытаниях должна бы ть предотвращ ена потеря ртути при гомо­
генизации и/или сокращ ении размера частиц.

П р и м е ч а н и е  — В отдельных случаях деление пробы без этапа осушения не обеспечивает представи­
тельность навески.
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Рисунок 1 — Последовательность операций подготовки навески

5
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9 Контроль качества
Необходимо проводить постоянный контроль используемой аппаратуры для предотвращ ения воз­

можности загрязнения пробы.

10 Протокол испытаний
Протокол испытаний должен содержать, по  крайней мере, следую щ ую  инф ормацию:
a ) наименование, адрес и расположение каждой лаборатории, участвующ ей в подготовке иссле­

дуемой пробы;
b ) описание и идентиф икацию  лабораторной пробы;
c) дату получения проб лабораторией и дату проведения испытаний:
d) ссы лку на настоящ ий стандарт;
e ) ссы лку на стандарт методов испытаний, используемый для определения каждого элемента;
f) результаты испытаний со  ссылкой на соответствующие пункты  в стандарте, указанном в п. d);
g ) ссы лку на акт отбора проб;
h) всю последовательность и условия операций (процедуры и оборудование), ф актически приме­

няемых к лабораторной пробе при подготовке навески;
i) лю бые детали, не характерные для проводимых испытаний или не являющ иеся обязательными, 

и любые другие ф акторы , которые могли повлиять на результаты;
j)  однозначную идентиф икацию  протокола (такую как серийный номер) и каждой страницы, а так­

ж е общ ее число страниц в протоколе.
Лаборатория должна отмечать любые этапы испытаний и промежуточные результаты (хромато­

граммы. необработанные данные и подробные расчеты), которые должны бы ть доступны  при необхо­
димости.
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Приложение А 
(обязательное)

В ы б о р  м етода п о д го то в ки  пр о б

А.1 Общие положения
Подготовка исследуемой пробы из лабораторной пробы часто сопряжена с последовательными операциями, 

такими как гомогенизация, разделение фаз, высушивание, измельчение, деление пробы на части. Данное прило­
жение подробно описывает эти операции.

Описанные в стандартах на методы испытаний процедуры обработки проб должны быть выполнены.

А.2 Гомогенизация

А.2.1 Общие положения
Перед каждой операцией, которая подразумевает деление проб на части, требуется гомогенизация для га­

рантии стабильности свойств и состава всей пробы или фракции пробы. Методика гомогенизации выбирается в 
зависимости от свойств пробы.

Во многих случаях перед гомогенизацией может быть проведено измельчение пробы.
А.2.2 Методика гомогенизации
А.2.2.1 Ручная гомогенизация
Используется:
- в случаях, когда механическая гомогенизация может привести к потере летучих соединений (ртути).
Не используется:
- для проб, которые образуют слои из-за присутствия частиц различной плотности:
- для проб с таким большим размером частиц, что гомогенизация не достигается ручным смешиванием:
- для проб, которые образуют слои из-за присутствия частиц с сильно различающимися размерами.
Методика
Пробу смешивают с помощью подходящего оборудования (например, совковая лопата, ступка и пестик). При 

возможности потери летучих веществ ручную гомогенизацию проводят осторожно.
А.2.2.2 Механическая гомогенизация
Используется:
- в общих случаях, особенно, когда ручная гомогенизация не применима;
- в случае больших размеров частиц пробы;
- для твердых проб, содержащих частицы приблизительно одинаковой плотности (например, для материа­

лов. которые не образуют «слои» после встряхивания).
Не используется:
- для проб, которые образуют спои из-за присутствия частиц различной плотности: в этом случае, если гомо­

генизация невозможна, разделяют слои и обрабатывают каждый как отдельную пробу;
- при нагревании пробы прибором может происходить потеря испытуемых летучих веществ; в этом случав 

следует проводить ручную гомогенизацию.
Методика
Операцию проводят в соответствии с инструкцией изготовителя.

П р и м е ч а н и е  — Для гомогенизации проб с частицами малого размера может также быть использована 
шаровая мельница без шаров.

А.2.3 Гомогенизация в случае наличия летучих соединений (ртуть)
При определении наличия ртути гомогенизацию пробы следует проводить осторожно и быстро для предот­

вращения ее потери. При невозможности предотвращения потери ртути во время гомогенизации можно раство­
рить несколько негомогенизированных частей пробы для анализа и рассчитать статистическое среднее значение 
как оценку общего содержания.

П р и м е ч а н и е  — План отбора проб должен учитывать присутствие летучих соединений.

А.З Разделение фракций
А.3.1 Общие положения
Для гомогенизации пробы в зависимости от ее природы и требуемых испытаний применяются одна или не­

сколько методик разделения фракций для получения двух или более различных частей пробы, которые могут быть 
испытаны раздельно. Для проб, содержащих различные фракции, необходимо разделение на фракции. Масса 
каждой отдельной фракции должна быть определена напрямую или косвенно после разделения для получения 
средневзвешенных результатов испытаний различных фракций.

В протоколе испытаний должны быть четко определены используемые для разделения фракций методики, 
масса и результаты испытаний всех частей пробы, полученных при разделении фракций.
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А.3.2 Разделение на различные фракции
А.3.2.1 Общие положения
При визуально определяемой гетерогенности отдельных фракций необходимо их разделить, особенно, если 

это может облегчить последующие измельчение, гомогенизацию и деление.
А.3.2.2 Ручное разделение
Используется:
- при возможности выделения нескольких фракций;
- при наличии неразрушаемых фракций (например, медный провод).
Не используется:
- при возможном загрязнении или потере материала фракций.
Методика
Вручную выбирают куски различной природы и помещают их в отдельные контейнеры либо руками (в защит­

ных перчатках), либо с использованием соответствующих инструментов (например, пинцет, магнит).
А.3.2.3 Просеивание
Используется:
- при необходимости разделения фракций с различным размером частиц;
- для проверки размера частиц в пробе или разделения частиц по размеру.
Не используется:
- при возможности загрязнения или потере материала пробы.
Методика
Просеивают пробу встряхиванием либо вручную, либо с использованием оборудования через сита с соот­

ветствующими размерами сеток.

А.4 Высушивание
А.4.1 Общие положения
В зависимости от природы пробы и конкретных требований к навеске может быть необходим этап высушива­

ния. Высушивание используется только для удаления того количества воды, которое может влиять на подготовку 
навески (например, во время измельчения или дробления). Для определения содержания влаги может быть не­
обходимо разделить пробу на части.

Высушивание приводит к ошибкам при определении летучих соединений. Высушивания следует избегать 
без крайней необходимости. Если проба для определения петучих соединений должна быть сухой, практическая 
методика высушивания должна обеспечить минимальную потерю летучих соединений. В протоколе испытаний 
должна быть четко определена методика, используемая для высушивания, включая взвешивание частей проб до 
и после каждого этапа высушивания.

Если выбранная методика высушивания применима не для всех требуемых испытаний, то различные части 
проб должны быть высушены по-разному с выбором соответствующей методики для каждой.

Время высушивания зависит от выбранной методики, толщины слоя пробы, особенностей материала пробы, 
влажности пробы и воздуха и скорости вентиляции.

Степень высушивания зависит от последующей обработки, применяемой к пробе. Как правило, нет необхо­
димости добиваться постоянной массы пробы при высушивании. Например, проба должна быть высушена только 
до такой степени, чтобы возможно было произвести дробление, разделение и т. д.

А.4.2 Методика
А.4.2.1 Высушивание воздухом комнатной температуры
Используется:
- в случае, когда высушивание может быть достигнуто за подходящий промежуток времени без изменений, 

существенных для последующего анализа пробы;
- в случае определения содержания ртути.
Не используется:
- когда время высушивания значительно, и свойства пробы не позволяют достичь хорошего высушивания в 

реальное время при комнатной температуре, и возможно безопасное применение высушивания при повышенной 
температуре.

Методика
Распределяют пробу на лотках тонким слоем и дают остаточно высохнуть. Следует применять меры для 

минимизации возможных загрязнений, например пылью. Использование эксикатора может ускорить процесс вы­
сушивания для небольших количеств материала.

А.4.2.2 Высушивание в сушильном шкафу при температуре 40 "С
Используется:
- когда свойства пробы не позволяют достичь хорошего высушивания за реальное время при комнаткой 

температуре;
- в случае определения содержания ртути.
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Не используется:
- когда свойства пробы не позволяют достичь необходимой степени высушивания за реальное время при 

данной температуре и безопасно применять высушивание при более высокой температуре.
Методика
Распределяют пробу по лотку тонким слоем и высушивают в сушильном шкафу при температуре 40'С. Мож­

но ускорить процесс вентиляцией воздуха, если эго не приводит к потере пылевидных частиц.

П р и м е ч а н и е  —  Можно высушивать топливо в сушильном шкафу при других температурах, если это 
предусмотрено аналитическим методом.

А.4.2.3 Высушивание в сушильном шкафу при температуре 105"С
Используется:
- при высушивании пробы, в которой не проводят определение содержания ртути.
Не используется:
- в случае определения содержания ртути:
- в случаях возможного самовозгорания.
Методика
Распределяют пробу на лотки тонким слоем и высушивают ее в сушильном шкафу при температуре 105"С. 

Можно ускорить процесс вентиляцией воздуха, если это не приводит к потере пылевидных частиц.

А.5 Измельчение

А.5.1 Общая информация
Для достижения гомогенизации и представительности испытуемой пробы может быть необходимо выпол­

нить один или несколько этапов измельчения. Выбор методики в значительной степени зависит от природы мате­
риала пробы и необходимого размера частиц.

Как правило, измельчение — многоступенчатый процесс, подразумевающий использование последователь­
но различных методик; в некоторых случаях может быть необходимо повторное дробление для получения требуе­
мого размера частиц пробы.

Измельчение — существенный этап в подготовке пробы из-за потенциальной возможности потери ртути при 
нагревании, потери пылевидных материалов и загрязнений пробы при использовании оборудования или загрязне­
ния материала для измельчения других проб.

Протокол испытаний должен четко определять методику(и) и условия, применяемые при измельчении. Не- 
разрушаемые фракции (например, медная проволока) должны быть отделены по А.3.2. взвешены и. если необхо­
димо, испытаны как отдельные части фракций.

А.5.2 Методика
А.5.2.1 Дробление
Используется:
- когда представительная проба не может быть получена из-за большого размера частиц;
- если размер частиц пробы больше, чем требуемый размер частиц для дальнейшей обработки;
- если требуются частицы пробы размером 1 мм.
Не используется:
- когда не применимо из-за природы образца (например, мягкие материалы);
- если из-за применения оборудования для дробления возможно загрязнение пробы или потеря отдельных 

веществ пробы.
Методика
Разрушают крупные куски пробы и'или дробят пробу с помощью оборудования в соответствии с инструкция­

ми завода-изготоеителя до требуемого размера частиц.
А.5.2.2 Дробление при замораживании пробы
Используется:
- когда проба содержит большое количество пластиков;
- если представительная проба не может быть получена из-за большого размера частиц:
- если размер частиц пробы больше, чем требуемый размер для дальнейшей обработки;
- аналитически требуются частицы пробы размерами порядка 1 мм.
Не используется:
- когда из-за применения оборудования для дробления возможно загрязнение пробы или потери отдельных 

веществ пробы.
Методика
Пробу помещают в полиэтиленовый контейнер. Наполняют сосуд Дьюара жидким азотом и погружают в него 

упакованную пробу. Оставляют контейнер в сосуде до момента перед бурным кипением жидкого азота. Охлаждают 
пробу примерно в течении 10 мин. После полного охлаждения извлекают упакованную пробу из жидкого азота и 
разбивают большие куски пробы молотком и^или подходящим инструментом (в соответствии с инструкцией заво- 
да-изготовителя) до требуемого размера частиц.
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Возможно применение промышленного оборудования для дробления при замораживании пробы.
А.5.2.3 Размол
Используется:
- когда представительная проба не может быть получена из-за большого размера частиц;
- когда требуемый размер частиц менее 1 мм.
Не используется:
- когда начальный размер частиц слишком большой: в таком случае требуется этап дробления;
- когда размол не применим из-за природы пробы.
Методика
Размалывают пробу по инструкциям изготовителя мельницы до достижения необходимого размера частиц; 

для предотвращения потерь ртути следует предотвращать чрезмерное нагревание пробы при размоле: предпочти­
тельно использовать последовательность коротких по времени циклов помола с низкой скоростью работы мельни­
цы. Необходимо давать оборудованию охлаждаться перед каждой операцией помола. Использование мельницы с 
замороженной действующей частью может минимизировать потерю ртути.

П р и м е ч а н и е  —  Если проба имеет пластическую консистенцию, замораживание ее до низких темпера­
тур (например, от минус 20 "С до минус 30 *С) облегчает размол.

А.5.2.4 Резка
Используется:
- когда представительная проба не может быть получена из-за большого размера частиц;
- если материал пробы не достаточно твердый для дробления и размалывания, например пластик, текстиль.
Не используется:
- при возможности загрязнения пробы.
Методика
Разрезают пробу в соответствии с инструкциями изготовителя режущих мельниц до требуемого размера 

частиц; для предотвращения потерь ртути следует предотвращать чрезмерное нагревание пробы при резке; не­
обходимо охлаждать оборудование между каждыми процедурами резки. Для минимизирования потери ртути ис­
пользуют охлажденную режущую мельницу или ручную резку ножницами.

А.5.2.5 Резка при замораживании пробы
Используется;
- если проба имеет пластическую волокнистую консистенцию;
- когда представительская часть пробы не может быть взята из-за большого размера частиц;
- если требуется размол частиц до размера 1 мм.
Не используется;
- когда может произойти загрязнение пробы.
Методика
При необходимости пробы упаковывают в полиэтиленовые контейнеры. Наполняют сосуд Дьюара жидким 

азотом и погружают в него пробу (упакованную). Оставляют контейнер в сосуде до момента перед бурным кипе­
нием жидкого азота. Охлаждают пробу примерно в течении 10 мин. После полного охлаждения вынимают упа­
кованную пробу из жидкого азота, разрезают ее при необходимости в охлажденной мельнице (в соответствии с 
инструкциями завода-изготовителя) до требуемого размера частиц.

А .6 Деление пробы
А.6.1 Общие положения
Как правило, лабораторную пробу необходимо разделить на навески для испытаний. Для большинства ана­

литических методик требуется малое количество материала для анализа. От лабораторной пробы отбирают пред­
ставительные порции материала для испытаний.

Деление пробы производится с выделением нескольких представительных навесок с учетом необходимого 
количества лабораторной пробы, размера частиц и гомогенности. При недостаточной гомогенности пробы или 
значительном размере частиц этапы измельчения и гомогенизации повторяются.

Для определения минимального количества пробы в зависимости от размера частиц и гетерогенности пробы 
следует принимать во внимание информацию, указанную в приложении В.

П р и м е ч а н и е  — В некоторых случаях из-за практических ограничений не может быть получена пред­
ставительная проба. В этом случае следует повторить процесс.

Протокол испытаний должен четко устанавливать способ определения минимального количества навесок и 
методик, используемых для деления проб, а также массу каждой испытанной фракции.

А.6.2 Ручное разделение твердых проб квартованием
Используется:
- в случае большой массы лабораторной пробы;
- когда проба достаточно сухая и в ней нет комков;
- если существует доказательство гетерогенного распределения химических компонентов.

10
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Не используется:
- при содержании в пробе неразрушаемых комков.
Методика
Пробу помещают на плоской поверхности, покрытой инертным листом, придают форму круга, перемешивают 

ее лопаткой и формируют конус.
Пробу делят на четыре сектора (например, крестовиной из листового металла), исключают два противопо­

ложных сектора и тщательно перемешивают оставшиеся (см. рисунок А.1).

Рисунок А.1 — Разделение квартованием

Процесс повторяют до получения требуемого количества материала. Полученная часть пробы должна быть 
представительной.

А.6.3 Механическое деление твердых проб
Используется:
- когда проба достаточно сухая и в ней нет комков.
- если размер частиц допускает возможность использования конкретного оборудования;
- когда существует доказательство гетерогенного распределения химических компонентов.
Не используется:
- когда проба содержит комки, которые нельзя разбить.
Методика
Пробу разделяют с использованием делителя проб (например, короб с желобом, разделитель Тайлера) в 

соответствии с инструкциями заводов-изготовителей.

11
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Приложение В 
(справочное)

С оотно ш е н и е  м е ж ду  м и н и м а л ь н о й  м а ссо й  то ч е ч н ы х  п р о б  и разм ерам и  ча сти ц

В. 1 Определение минимальной массы пробы
Минимальное количество пробы рассчитывают по формуле

= ^ K f s p g - ^ .  (В.1)

где Мяат — масса пробы, г.
dgS — номинальный верхний размер частиц (номинальный верхний размер частиц массовой доли пробы, 

равной 95 %). см:
s — коэффициент формы (для гранулированных материалов или материалов с частицами меньше 50 мм 

значение s может быть принято равным 1); 
р — средняя плотность частиц в материале. г/см3;

П р и м е ч а н и е  —  Параметр не представляет собой насыпную плотность пробы, а является средней плот­
ностью всех частиц.

g —  корректирующий коэффициент, учитывающий распределение частиц в материале по размеру: 
р  — фракция частиц с определяемыми свойствами (м/м);

П р и м е ч а н и е  —  Если все частицы пробы содержат одинаковое число определяемых свойств, р  = 1.

CV — принятый коэффициент отклонения, вызывающий фундаментальную ошибку.

П р и м е ч а н и е  — Основное значение для CV — 0.1. В зависимости от природы пробы и метода испыта­
ния он может колебаться от 0.1 до 0.3.

В.2 Пояснения по вы бору коэффициентов

а) Коэффициент фор*,ты s — коэффициент, который корректирует характеристики минимального раз­
мера пробы в том случае, если частицы партии не гранулированы.

Значение s олредвлвляют по формуле

(В-2)

где s — коэффициент формы. см3/сма:
Ууь — максимальный объем частицы (95 % массы фракции частицы меньше, чем VHi). см3 (где V = 10#»);

— максимальная длина частицы (95 % массы фракции частицы меньше, чем Р95|). см.
Коэффициент формы зависит от типа материала, его значение увеличивается при измельчении материала.
6) Корректирующий коэффициент д.
Значение корректирующего коэффициента д  зависит от отношения d ^ ld ^ .  Значение £/95/0(35 близко к 1 при 

узком диапазоне распределения частиц по размеру (большинство частиц одинакового размера), высокое значение 
d^/dps (> соответствует широкому диапазону распределения частиц по размеру. Зависимость корректирующе­
го коэффициента отражена в таблице В. 1.

П р и м е ч а н и е  — с/95 — максимальный размер частиц(95 % массы фракции частицы меньше, чем с ^ ) и  
d05 — минимальный размер частиц (5 % массы фракции частицы меньше, чем с/05).

Т а б л и ц а  В .1— Выбор значения д

О тнош ение dgg/tfgg 9

0 .2 5

4 * < W < k * 2 0 .5 0

2  >  d 95/d 0S >  1 0 .7 5

d9Sld0 S  =  1 1 .0 0

12
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с) Установление фракции частиц с определяемыми свойствами р.

Пример 1 — проба состоит из 10 частиц, Пример 2 —  проба состоит из 10 частиц,
2 из них подлежат определению р  = 0,2 4 из них подлежат определению р  = 0,4

Рисунок В.1 — Пример распределения частиц в пробе

В.З Пример определения минимальной массы пробы

В зависимости от свойств пробы были выбраны следующие коэффициенты и определены показатели: 
CV = 0.1; 
g = 0.25: 
s = 1;
Рр = 1 г/см3.

Т а б л и ц а  В.2 — Минимальная масса испытываемой пробы, Маяп, г.

Степонь гомогенности фракции р
Номинальные! верхний размер 95 % частиц пробы. </%. сы

10 4 1 0.4 0.2 0.1 0.02

Очень гетерогенная (следы) 0.001 13 070 250 836 496 13070 836 104.6 13.07 0.105

Гетерогенная (микроэлементы) 0.02 641 083 41 029 641 41 5.1 0.64 0.005

Гомогенная (макроэлементы) 0.1 117 750 7536 118 8 0.9 0.12 0.001

П р и м е ч а н и я
1 Степень гетерогенности зависит от интересующих параметров и может отличаться для отдельной пробы 

(например, для макроэлементов р  -  0.1 и для следовых элементов р -  0,001). Если проба или навеска используют­
ся для определения различных параметров, следует использовать наименьшие значения.

2 В таблице В.2 коэффициент формы s принят равным 1 (наиболее распространенное значение). При на­
личии в пробе частиц большого размера есть смысл оценить реальное значение коэффициента формы, что мо­
жет привести к уменьшению минимально необходимой массы пробы, особенно для волокнистых и пухообразных 
материалов.

13
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Приложение С 
(справочное)

О б о р уд о в а н и е  д л я  о б р а б о тки  пр о б

Подготовка пробы для испытаний сопряжена с операциями гомогенизации, фазоеого/фракционного разделе­
ния, высушивания, измельчения и разделения проб. Оборудование, используемое для этих операций, приведено 
в таблице С. 1.

Т а б л и ц а  С.1 — Оборудование

Оборудование Гомогенизация
(А.2)

Разделение 
фазиф ратин

<А.З)
Высушивание

(А-4)
Измельчение

(А.5)
Разделение 
проб (А.6)

Мельница X X

Мельница для измельчения 
замороженной пробы

X X

Молотковая дробилка X X

Резка X

Механическая мешалка X

Молот X

Щековая дробилка X

Ступка и пестик X X

Лопата X X

Крестовина X

Пинцет X

Магнит X

Разделитель X

Разделитель Тайлера X

Сита X X X

Сушильный шкаф X

Сушка при замораживании 
пробы

X

Эксикатор X

Весы X X X X

П р и м е ч а н и е  — В таблице применено следующее обозначение:
X — оборудование, которое гложет быть применено для данного метода.
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Приложение D 
(справочное)

Х а р а кте р и сти ки  л а б о р а то р н о й  п р о б ы  д л я  х и м и ч е с ко го  а нал иза  тв е р д о го  то п л и ва
из б ы т о в ы х  о тхо д ов

При подготовке лабораторной пробы для химической характеристики твердого топлива из бытовых отходов 
предъявляются следующие требования.

Максимальная масса лабораторной пробы — 10 кг и максимальный размер частиц 1 см установлены исходя 
из числа и типа определяемых параметров, представительности пробы и практических требований для обработки 
проб. В таблице D.1 обобщены требования как по отдельным, так и по групповым химическим параметрам.

Т а б л и ц а  D.1 — Требования для лабораторной пробы для анализов твердого топлива из бытовых отходов

Параметр (единичным или 
групповой)

Минимальная
масса

лабораторной 
пробы, г

Условия короткого 
срока хранения 
перед доставкой 
а лабораторию

Условия длительного 
срока хранения 
перед доставкой 
в лабораторию

Материал контейнера

С, Н. N 100 В условиях произ­
водства твердого 
топлива из бытовых 
отходов

Холодильник при тем­
пературе 4 'С

Пластиковая бутыл­
ка или мешок

Cl. S. Вг. F 100 То же То же Пластиковая бутыл­
ка или мешок (кроме 
ПВХ)

Металлический AJ 200 То же То же Пластиковая бутылка 
или мешок

Макроэлементы 400 То же То же Тоже

Следовые элементы 
исключая Нд

200 В условиях произ­
водства твердого 
топлива из быто­
вых отходов

Холодильник при тем­
пературе 4 *С

Пластиковая бутыл­
ка или мешок

Нд 100 То же То же Стеклянная или ПФА 
бутылка

С. Н. N. Cl. S, Вг. F 150 То же То же Пластиковая бутыл­
ка или мешок (кроме 
ПВХ)

Макроэлементы и сле­
довые элементы исклю­
чая Нд

500 То же То же Пластиковая бутыл­
ка или мешок

Макроэлементы и сле­
довые элементы и Нд

600 То же То же Стеклянная бутылка 
(100 г) и пластиковая 
бутылка или мешок

Макроэлементы и сле­
довые элементы и Нд и 
металлический AI

700 То же То же Тоже

Общие анализы 800 В условиях произ­
водства SRF

Холодильник. при 
температуре 4 "С

Стеклянная бутылка 
(100 г) и пластиковая 
бутылка или мешок 
(кроме ПВХ)

П р и м е ч а н и е  —  Максимальный размер частиц, мм. по отношению к количеству лабораторной пробы, г, 
принят для гарантии гомогенности пробы.
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Приложение Е 
(справочное)

Р езультаты  и с п ы та н и й  на над е ж н о сть

Е.1 Введение
В настоящем приложение приведена оценка надежности «Методов подготовки образца для испытаний из 

лабораторной пробы».
Испытания на надежность выполняют с помощью процедуры, подтвержденной некоторыми контролируе­

мыми вариациями ключевых параметров в условиях повторяемости, чтобы оценить влияние этих параметров на 
качество конечных результатов. Выбранные ключевые параметры установлены на двух разных видах материалов 
с применением системы измельчения частиц материала.

Методы испытаний на надежность с большей вероятностью дадут повторяемые и воспроизводимые ре­
зультаты.

Статистическая формула приложения В является полезным инструментом для нахождения компромисса 
между массой пробы (части пробы) для анализа, ее основными физическими характеристиками и ожидаемой фун­
даментальной ошибкой. В любом случае выбор коэффициента р  не должен быть ограничен в отношении к числен­
ности необходимых испытаний, потому что там могут быть некоторые критичные исключения основных гетероген­
ных компонентов. Таким образом, необходимо хорошев знание особенности и природы пробы.

Применимость метода была исследована на двух материалах с различными уровнями неоднородности.
Режущая мельница работает лучше, чем роторные ударные мельницы, по отношению к воспроизводимости, 

выходу летучих веществ и конечной однородности.

Е.2 Подготовка проб и применение статистической формулы
Образцы материала, отобранные для исследований:
QR-D: пухообразное твердое топливо из бытовых отходов, изготовленное из твердых бытовых отходов (ТБО), 

содержащее мелкие частицы остатков шин. проходящие через ячейки сита диаметром 10 см.
QR-B: твердое топливо из бытовых отходов, изготовленное из спиленных деревьев.
Для применения статистической формулы 1 кг материала QR-D обработали путем мануального квартования. 

Пять из полученных частей пробы (помеченные A  D. 6 . L и О) использовали для проверки статистической формулы, 
применяя два уровня измельчения частиц пробы режущей мельницей до 2 мм и роторной мельницей до 0.5 мм. В таб­
лице Е.1 представлены ожидаемые результаты в виде функции от коэффициента р для исследованной пробы (50 мг) и 
навески пробы (1 мг) после измельчения частиц материала.

Т а б л и ц а  Е.1 —  Применение статистической формулы на пробах QR-D

Пробы для испытаний: 0 95 = 0.95 см. s = 0,0328. М  = 50 г

Р 0.1 0.01 0.005 0.001

CV 0.0365 0.12 0.17 0.38

Пробы для испытаний: D^  = 0,05 см. s = 0.46. М = 1 г

Р 0.1 0,01 0.005 0,001

CV 0.02 0.07 0.09 0.21

Испытания (зольность, содержание влаги, элементный анализ и содержание углерода) выполнены шести­
кратно на всех пробах для испытаний A  D. G. L и О: средние значения были потом использованы для расчета 
среднего и RSD. % (относительного стандартного отклонения) между испытуемыми пробами (среднее по совокуп­
ности и RSD. %). Результаты представлены в таблице Е.2. Цветом выделены некоторые показатели RSD. %, пре­
вышающие ожидаемые согласно статистической формуле значения.

Т а б л и ц а  Е.2 — Результаты для применения и проверки статистической формулы (концентрация в мг/кт, если не 
указано иное)

Проба А Проба О Проба G Проба L Проба О

Среднее RSD. % Среднее RSD.% Среднее RSD. % Среднее RSO.% Среднее RSO. У.

Влага. % 3.91 4.5 3.03 12.9 3.16 8.3 3,22 7.7 3.01 8.2

Зола. % 13.8 1.6 14.8 6.6 12.9 2.5 13.7 7.6 14.0 4.2
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Окончание таблицы Е.2

Проба A Проба D Проба G Проба L Проба О

Среднее RSD. % Среднее RSD. % Среднее RSD, % Среднее RSD. % Среднее RSD. %

с .% 46.5 4.6 47,3 3.2 48.8 4,7 47.7 3,7 47.9 4.2

AI 12 844 16,5 16 069 34,7 15 266 25,7 12 250 15,4 15617 19,6

Ва 138,8 20,0 169.9 44.9 223.5 70,9 167.9 19.6 479.6 42,3

Са 29 044 5.7 25 664 19.7 26 480 6.2 26 653 1,9 25 568 7.2

Сг 131,1 20,9 218.7 25.8 162.7 23,0 312.6 7.5 296.5 21,8

Си 1848.5 83,2 647.0 95.5 1014.9 112.5 4335.1 168.1 192.4 128.8

Fe 3645 16,4 3111 39.4 2336 5.1 2505 7.6 5395 42,1

К 4631 4.5 3851 23.4 4494 5.6 5001 6.8 5509 7.6

Мд 2516 7.0 2416 20,6 2330 6.2 2421 5.4 2189 7.0

Мл 88.9 16.4 81.2 24.6 85.7 23,2 85.6 8.9 88.1 7.9

Na 4035 3.0 3419 21.3 3261 6.2 3380 4.7 3296 6.5

Ni 32.7 13.2 28.7 31.3 15.5 17.4 23.2 29.5 34.1 21.0

Si 15 887 3.7 19 189 21,9 15 589 6.1 16 762 4.4 17 307 8.3

Sr 38.6 5.7 35.7 25.0 36.2 12.4 35.2 3.5 40.0 9.1

Ti 2357 6.1 4208 20.7 1824 6.3 1787 5,7 3911 13,8

W 22.9 16.8 18.4 21.7 19.7 22.3 37.0 8.1 21.4 10.4

Zn 133,5 22.5 231.8 25.7 182.8 23,3 347.0 9.9 324.3 22,7

Ключ Белый; хороша'' 
приемлемый RSD

Светло-серый: 
RSD немного выше 

ожидаемого

Серый: RSD 
значительно выше 

ожидаемого

Темно-серый; RSD 
слишком высокий

Необходимо учитывать, что в целом изменчивость таких результатов включает в себя неопределенности, 
связанные с отбором проб, пробоподготовхой и испытаниями; обычно RSD. связанные с отбором и подготовкой 
проб, оценивают в 5 % для большей части компонентов, т. е. все показатели, связанные с отбором проб, меньше, 
чем представленные в таблице Е.2. По таблице можно сделать следующие выводы:

- для некоторых макроэлементов (т. е. зольности, влаги, С. Са. К. Mg. Na. Si) RSD зависит от отбора проб 
примерно на 10 % или меньше, как и ожидалось по статистической формуле с коэффициентом р от 0.1 до 0,05;

- для других макроэлементов, таких как А), и в особенности Си, Fe и Ti. RSD выше 25 %. несмотря на их вы­
сокую концентрацию. Даже применение коэффициента р  = 0.01 не достаточно для данных случаев;

- для микроэлементов, таких как Мп. Ni, Sr и W. RSD находится в диапазоне 10 % — 30 %. как и ожидалось 
при применении статистической формулы с р = 0.001; Cr. Zn и особенно Ва показывают высокий RSD.

Как и ожидалось, статистическая формула помогает пользователю в поиске компромисса между массой 
испытываемой пробы, ее основными физическими характеристиками (т. е. размер и форма частиц) и ожидаемой 
основной погрешностью, связанной с отбором проб. Но для ев корректного применения критерии выбора коэффи­
циента р  не должны ограничиваться относительным количеством исследуемых показателей (чем выше концентра­
ция, тем выше р) из-за возможности критичных исключений гетерогенности макроэлементов (таких как Си. Al. Fe в 
данном случае). Таким образом, требуется хорошее знание природы пробы.

Е.З Оценка влияния систем измельчения частиц
Е.3.1 Общие положения
Оценка влияния системы измельчения частиц проведена с помощью трех различных систем на двух различ­

ных пробах твердого топлива из бытовых отходов.
Три различные последовательности обработки, названные «низкая», «средняя» и «высокая» степень об­

работки соответственно;
- низкая степень обработки: измельчение частиц до 2 мм режущей мельницей SM 2000 с последующим из­

мельчение частиц до 0,5 мм центробежной мельницей ZR-1;
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- средняя степень обработки: измельчение частиц до 2 мм роторной ударной мельницей SR 300 с последую­
щим измельчением частиц пробы до 0.5 мм центробежной мельницей ZR-1;

- высокая степень обработки: измельчение частиц до 6 мм роторной ударной мельницей SR 300 с последую­
щим измельчением частиц пробы до 0.5 мм центробежной мельницей ZR-1.

Е.3.2 Испытания на пробе OR-D (твердые бытовые отходы)
Девять из шестнадцати полученных проб, полученных как описано в Е.2, были использованы для оценки на­

дежности путем обработки их тремя различными последовательностями: В. С. Е  —  для низкой степени обработки; 
F. I. М  — для средней степени обработки; Р. Q. R  — для высокой степени обработки.

После каждого этапа обработки измеряли температуру внутри мельницы и взвешивали часть пробы. Изме­
нение температуры в режущей мельнице SM 2000 незначительно, в роторной ударной мельнице SR 300 — менее 
10 "С. в центробежной мельнице ZR-1 —  менее 20 "С. Более того, процесс измельчения был исследован в период 
15— 45 мин. за это время не наблюдалось значительных изменений температуры. Для каждой процедуры было 
рассчитано и записано в таблице Е.З значение воспроизводимости, масс. (R%).

Т а б л и ц а  Е.З —  Воспроизводимость масс, на образцах для испытаний OR-D

1-й шаг 2й шаг

План Восстановление. % План Восстановление. %

Низкая SM 2000 2 мм 96 ZM-1 0.5 мм 96

Средняя SR 300 2 мм 82 ZM-1 0.5 мм 96

Высокая SR 300 6 мм 86 ZM-1 0.5 мм 95

Воспроизводимость практически количественная (около 95 %) для мельницы при применении процесса с 
низкой ударной силой, в то время как 15 % и более теряется в виде дисперсной пыли при использовании роторной 
ударной мельницы, в которой применяются высокая и средняя ударная сила при обработке. ZM-1 мельница теряет 
5 % массы независимо от степени обработки, примененной ранее при обработке части пробы.

Для каждой пробы для испытаний были выполнены 15 независимых повторов испытаний: CHN. прямое опре­
деление ртути, содержание влаги, зольность и содержание элементов. Средние концентрации и качественная 
оценка макроодкородности. т. е. изменчивости различных проб для каждых 50 г в ходе каждой процедуры обра­
ботки представлены в таблице Е.4.

Т а б л и ц а  Е.4 — Средние и RSD, % проб для испытаний для оценки макрооднородности на OR-D

Небольшое усилие Среднее усилие Большое усилие

среднее *SO. % среднее RSD. % среднее RSD. %

Влага % 2.25 20.5 1.8 10.9 2.04 8.2

Зольность % 14 0.5 13.86 3.3 14.21 6.5

С % 50.6 2.2 51.6 4.1 50.6 2.5

Н % 5.9 4.0 5.5 4.8 5.4 3.1

N % 1.0 8.5 1.06 0.9 0.92 7.1

А1 мг/кг 20 457 9.5 19 258 11.7 17 932 9.8

Ва мг/кг 352.7 51,8 504.3 110.7 299.4 89.2

Са мг/кг 26 954 11.5 25 495 1.8 23 065 10,8

Сг мг/кг 155.1 31 238.7 24,6 106.4 35,4

Си мг/кг 1472.4 117 878.9 58,9 509.4 44,8

Fe мг/кг 4198 13.4 4647 28,5 5134 35,1

нд мг/кг 476.8 11.6 474.5 13.6 488.3 12.5

К мг/кг 5981 18.4 5636 9.7 4995 7

Mg мг/кг 2815 11.7 2522 2.5 2368 5
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Окончание таблицы Е.4

Небольшое усилие Среднее усилие Большое усилие

среднее RSD. % среднее RSD. % среднее RSD. %

Мл мг/кг 109,1 12.8 104.6 12.6 97.9 13.3

Na мг/кг 3293 6.2 3307 5.5 3035 11,8

Si мг/кг 20 164 1.5 18 532 5.1 16 919 7

Sr мг/кг 47 11.8 53.3 36.4 37.5 18.2

Ti мг/кг 1484 14,6 1560 2.9 1463 5.1

Zn мг/кг 162.2 33.4 252.9 26,3 107.6 33,6

Ключ: RSD чуть ниже. RSD гораздо выше. слишком высокий RSD
чем ожидалось чем ожидалось

Для оценки вариативности следует помнить, что она включает в себя неопределенности, связанные с отбо­
ром проб, пробоподготовхой и испытаниями. Определение содержания влаги, зольности и элементов проводили с 
использованием всего обьема испытываемой пробы, поэтому ошибка пробоотбора в этом случае не существенна.

Качественное сравнение указанных значений показывает, что процедуры с низкой, средней и высокой степе­
нями ударной силы не оказывают значительного влияния на результаты макротомогенности.

Почти все эти анализы включают в себя использование навески величиной порядка 1 г, что подходит для 
качественной оценки микрооднородности: для каждой пробы вариативность между 15 навесками около 1 г каждая 
описаны в таблице Е.5

Т а б л и ц а  Е.5 — RSD. %, между 15 повторяющимися пробами для оценки микрооднородности на OR-D

Небольшое усилие Среднее усилие Большое усилие

В С £ F / JU Р 0 R

Влага 15 8 6 9 9 8 9 8 10

Зольность 3 3 3 3 3 3 5 3 3

С 3 3 3 4 5 5 5 6 4

Н 5 3 5 3 4 5 3 3 3

N 7 7 10 14 11 8 7 14 9

AI 12 16 17 15 9 11 19 14 13

Ва 13 24 18 18 16 32 18 15 8

Са 9 10 8 5 8 5 4 6 7

Сг 10 16 11 19 6 12 11 11 10

Си 60 92 28 69 52 46 91 118 82

Fe 23 21 20 29 13 19 18 19 18

Hg 19 7 5 21 8 8 6 14 10

К 16 13 11 26 11 6 8 9 10

Mg 7 9 8 8 6 5 4 5 6

Мл 7 11 15 13 8 6 9 7 10

Na 10 10 9 7 7 5 4 7 8

Si 9 10 11 5 5 6 6 4 6

Sr 10 16 11 9 7 8 6 6 8

Ti 10 9 8 7 6 5 4 4 5

Zn 12 16 12 20 7 11 9 9 9
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Качественное сравнение значений показывает, что применение процедур с низкой, средней и высокой степе­
нями ударной силы не оказывает сильного влияния на микрогомогенность.

Е.3.3 Испытания на пробе QR-B (древесные отходы)
Пробы для испытаний OR-B были получены по той же схеме, что и пробы QR-D, описанной в Е.2. Девять 

проб для оценки надежности, представленные на трех различных последовательностях обработки: С. Е. G низкого 
напряжения обработки: I. L. М, на середину обработки стресса: N. R. S для высокой обработки стресса.

Для каждой процедуры обработки были измерены значения температуры и воспроизводимости масс.; для 
измерения температуры применяют схему, описанную для QR-D; для воспроизводимости масс. Измерена с неко­
торыми изменениями, что отражено в таблице Е.6.

Т а б л и ц а  Е.6 — Воспроизводимость масс. На пробах для испытаний QR-B

1 -й шаг 2-й шаг

План восстановление. % План Восстановление, %

Низкая SM 2000 2 мм 95 ZM-1 0,5 ММ 89

Средняя SR 300 2 мм 94 ZM-1 0.5 мм 86

Высокая SR 300 6 мм 87 ZM-1 0,5 мм 89

Различия в воспроизводимости на втором этапе могут быть обусловлены природой проб QR-D-и QR-B. при­
чем последняя более подвержена образованию мелких частиц пыли.

На каждой пробе для испытаний OR-B для определения содержания влаги, зольности и элементов были про­
ведены 6 независимых испытаний; прямое определение Нд определяли на 12 повторных навесках.

Статистическую формулу приложения В применяют с соответствующими значениями для проб OR-В. В та­
блице Е.7 отражены резюмирующие значения макро- и микрооднородности, где макрооднородность представляет 
собой различия для каждых 55 г проба для каждой процедуры обработки, и микрооднородность представляет со­
бой различия примерно для каждого 1 г для каждой навески.

Т а б л и ц а  Е.7 — Применение статистической формулы к пробе QR-B

Проба для испытаний: D95 = 0.95 см. f  = 0.0008. р = 0.7. д = 0,25. М  = 55 г

Р 0.1 0.01 0.005 0.001

CV 0.01 0.03 0.05 0.11

Проба для испытаний: 0 95 = 0.05 см. 1 = 0.8. р  = 0.7. д = 0.75. М  = 1 г

Р 0.1 0.01 0.005 0.001

CV 0.02 0.05 0.07 0.17

Качественная оценка макрооднородности отражена в таблице Е.8 .

Т а б л и ц а  Е .8 —  Среднее значение и значение RSD. %. проб для испытаний для оценки макрооднородности на 
пробах QR-B

Небольшое усилие Среднее усилие Большее усилие

среднее RSD. % среднее RSD. % среднее RSD. %

Влага % 7.27 2.6 6.28 4.7 6.23 9,1

Зольность % 1.80 3.9 2.09 24,3 1.71 19.7

А1 мг/кг 334 18,2 227 24.4 222 15.2

Ва мг/кг 99 20.1 117 39,0 68 39.9

Са мг/кг 1788 7.5 2260 9.5 1884 12.7

Сг мг/кг 61 15.7 54 44,0 62 46,9

Си мг/кг 35 13.3 36 63.2 32 59.0
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Окончание таблицы Е.8

Небольшое усилив Среднее усилие Большое усилие

среднее RSD. % среднее RSD.% среднее RSD. Ч

Fe мгЛсг 295 4.6 349 28.0 245 32.7

К мг/кг 831 7.8 954 7.5 780 2.9

Мд мг/кг 4588 16.8 7004 32.9 4882 26,3

Мл мг/кг 72 3,3 78 6.5 75 5.9

N a мг/кг 242 4.5 342 29,1 246 30,2

р мг/кг 78 25.6 86 12.8 66 2.7

РЬ мг/кг 46 124.1 15 13,3 14 72,3

Si мг/кг 1427 19,4 1374 24,4 885 23,7

Ti мг/кг 387 4.2 355 25.3 317 15.0

Zn мг/кг 54 12.3 54 43.0 56 48.1

Н д мг/кг 12.53 18.7 28.43 71.3 11.17 17.0

Ключ: RSD чуть ниже. RSD  гораздо выше. слишком высокий RSD
чем ожидалось чем ожидалось

Процессы со средней и высокой степенями обработки могут привести к небольшой потере летучих веществ: 
значения содержания влаги значительно отличаются для проб низкой степени обработки (обработанные в режу­
щей мельнице) и проб средней и высокой степеней обработки (обработанные роторной ударной мельницей).

Процесс обработки существенно влияет на дисперсию для большинства параметров; для конечного значе­
ния макрооднородности процедура низкой степени обработки, как правило, дает меньшую дисперсию по сравне­
нию с процедурами высокой и средней степени обработки. Исключением является РЬ. дисперсия которого при 
низкой степени обработки очень высока; отдельные, не приведенные здесь, результаты показывают, что только в 
пробе для испытаний содержание РЬ в 10 раз выше, чем во всех остальных; это можно объяснить возможным на­
личием одного «фрагмента» сильно загрязненной древесины, которая попала только в эту пробу для испытаний: 
полагают, что дисперсия РЬ обусловлена не обработкой, а природой пробы.

Оценить микрооднородности можно с помощью значений RSD. %. представленных в таблице Е.9.

Т а б л и ц а  Е.9 — RSD, %, от повторов для оценки микрооднородности на QR-B

Небольшое усилие Среднее усилие Большое усилие

В С е F 1 и Р О R

Влага 1 1 1 1 1 1 1 1 2

Зольность 5 3 2 3 3 2 4 3 2

AI 12 4 14 4 15 6 30 10 29

Ва 8 5 5 5 11 7 11 11 7

Са 8 6 7 4 10 3 11 8 6

Сг 9 9 9 18 8 7 44 31 10

Си 10 4 16 26 17 114 19 34 12

Fe 8 8 7 12 34 23 36 21 15

К 12 3 7 9 16 10 16 15 10

Мд 10 3 8 5 14 3 11 9 5

Мп 8 5 3 6 14 7 12 8 10
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Окончание таблицы Е.9

Небольшое усилие Среднее усилие Больш ое усилие

в С Е F / м Р О R

Na 6 10 5 4 10 9 13 13 8

Р 11 6 4 5 15 12 13 7 8

РЬ 18 18 9 9 15 10 15 30 22

Si 11 4 10 4 14 6 12 9 6

Ti 8 7 4 6 14 9 12 9 14

Zn 9 7 7 14 11 7 38 22 8

Hg 30 14 20 14 13 10 20 12 7

Качественное сравнение этих значений показывает, что для каждого параметра есть некоторые существен­
ные различия, связанные с обработкой: высокая степень обработки обычно показывает более высокую изменчи­
вость между навесками.

Е.4 Заключение
Статистическая формула Приложения В является полезным инструментом для пользователя в поиске оп­

тимального компромисса между массой пробы или части пробы, которую необходимо испытать, ее основными 
физическими характеристиками и ожидаемой основной погрешностью. Тем не менее выбор коэффициента р не 
должен быть ограничен в отношении к численности необходимых испытаний, потому что там могут быть некоторые 
критичные исключения основных гетерогенных компонентов. Таким образом, необходимо хорошее знание пробы 
и его природы.

На пробе QR-D были апробированы несколько методов сокращения размеров частиц, в том числе размол, 
размол с заморозкой и резка с помощью различных устройств. Размол оказался неподходящим ни для пробы в 
нормальном состоянии, ни после ее замораживания жидким азотом в течение нескольких минут. Также был опро­
бован метод сокращения размера частиц пробы до 0.5 мм в один шаг. но оказался неприменим из-за чрезмерного 
нагрева пробы, что приводило ее возгоранию. Резку применяли только для уменьшения размера частиц.

Применимость настоящего стандарта была успешно протестирована на двух материалах.
OR-D (твердые бытовые отходы) имеет очень высокую степень внутренней неоднородности, поэтому не­

которые результаты обработки пробы не отражены или показаны смутно: QR-B (древесные отходы) имеют менее 
сложный состав, поэтому некоторые результаты более наглядные, особенно о потере анализируемых веществ и 
конечной однородности обработанных проб.

Процесс с низкий степенью обработки (режущая мельница) работает лучше, чем процессы со средней и 
высокой степенями обработки (роторная ударная мельница) в отношению воспроизводимости, выхода летучих 
веществ и конечной однородности.
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