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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

ПРОДУКТЫ ЛЕСОХИМИЧЕСКИЕ 

Обеспечение точности метолоа испьптиий

Wood chemical products 
Provision of accuracy for testing methods

Дот* введения 1997- в  I-0 1

1 ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

Настоящий стандарт распространяется на контроль качества лесо
химической продукции и устанавливает правила обеспечения точнос
ти методов испытаний.

Точность контроля качества обеспечивается:
— выполнением испытаний в соответствии с нормативным доку

ментом (НД);
— исправностью применяемых средств измерения и оборудова

ния;
— применением правил, изложенных в настоящем стандарте.

2 НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

В настоящем стандарте использованы ссылки на следующие стан
дарты:

ГОСТ 8981—78 Эфиры этиловый и нормальный бутиловый ук
сусной кислоты технические. Технические условия

ГОСТ 17823.1—72 Продукты лесохимические. Метод определе
ния кислотного числа

ГОСТ 19113—84 Канифоль сосновая. Технические условия
ГОСТ 21533—76 Продукты лесохимические. Газохроматографи- 

чсский метод анализа

Ишиме официальное

I
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3 ОБЕСПЕЧЕНИЕ ТОЧНОСТИ РЕЗУЛЬТАТОВ ВНУГРИЛАБОРАТОРНОГО
КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА

3.1 Результаты испытания, проведенного в одной лаборатории, в 
условиях, указанных в НД, считают годными, если фактическое 
расхождение между параллельными определениями dф не превышает 
указанное в НД d\\jy.

В этом случае, при отсутствии в НД других указаний, за результат 
испытания принимают среднее арифметическое результатов парал
лельных определений.

3.2 Если результаты параллельных определений отличаются друг 
от друга больше чем на с/нд. необходимо получить нс менее трех 
дополнительных результатов.

Затем рассчитывают абсолютную разность между наиболее отли
чающимся "выпадающим" результатом и средним арифметическим 
оставшихся результатов. Если эта разница меньше <Уцд. то все резуль
таты могут считаться достоверными. В этом случае за результат 
испытания принимают среднее арифметическое всех параллельных 
определений. Если разность больше </нд. "выпадающий" результат 
исключают.

Оставшиеся результаты вновь проверяют на наличие "выпадаю
щих". При отсутствии "выпадающих" за результат испытания прини
мают среднее арифметическое согласующихся между собой резуль
татов параллельных определений.

3.3 Если в результате проверки по 3.1 и 3.2 исключено два или 
более результатов параллельных определений, следует:

— проверить правильность выполнения методики;
— проверить исправность применяемых средств измерения и обо

рудования;
— получить пять или более согласующихся между собой резуль

татов параллельных определений (3.1 и 3.2).
За результат испытания принимают среднее арифметическое 

согласующихся между собой результатов параллельных определе
ний.

3.4 Если в течение полугодия или года в лаборатории приходится 
повторять более 10 % испытаний определенного вида (при общем их 
числе не менее 20), следует:

— проверить правильность выполнения методики;
— проверить исправность применяемых средств измерения и обо

рудования.
2
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4 ОБЕСПЕЧЕНИЕ ТОЧНОСТИ РЕЗУЛЬТАТОВ МЕЖЛАБОРАТОРНОГО
КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА

Точность результатов межлабораторного контроля качества обес
печивают:

— проведением периодического контроля результатов испытаний 
независимой испытательной организацией (организациями);

— совместной работой лабораторий предприятий изготовителей и 
потребителей продукции;

— использованием нормативов допустимых расхождений резуль
татов испытаний при межлабораторном контроле D (значение D 
указано в НД или приложении Л).

5 ПРАВИЛА РАЗРЕШЕНИЯ СПОРНЫХ СИТУАЦИЙ

5.1 Спорная ситуация — это любой случай, в котором между 
изготовителем и потребителем после определения того или иного 
показателя качества не возникает единого мнения о качестве партии.

5.2 Спорная ситуация может быть изображена при помощи сис
темы неравенств.В случае нижней границы нормы, "не менее’ ЛМгр

U)
1 * п < л нгр

В случае верхней границы нормы, ’не более" Лв.гр.

I * « > * .* ,.
( 2)

где Хи — результат испытания (среднее из результатов параддель- 
_  ных определений), полученный у изготовителя;
Хп — результат испытания (среднее из результатов параллель

ных определений), полученный у потребителя.
5.3 Если абсолютная разность между Ли и Хп меньше или равна 

D (раздел 4), то при обоюдном согласии стороны поступают по 5.4. 
Если одна из сторон не согласна с этим решением, пробу передают 
на арбитражный анализ в нейтральную лабораторию.

ж

5.4 Вычисляют общий средний результат испытания X  по формуле

X  =
х  +х

(3)

где Хи и Х„ — см.5.2.
з
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При норме "не менее" партию продукта считают соответствующей

НД, если X  больше или равно Хн ф , в противном случае — нс соот- 
ветствуюшей.

При норме "нс более" партию продукта считают соответствующей
ИД, если X  меньше или равно Лрф , в противном случае — не соот
ветствующей

5.5 Если абсолютная разность между X» и Хп больше D, то обе 
стороны должны проверить:

— правильность выполнения методики;
— исправность применяемых средств измерения и оборудования;
— получить три или более согласующихся между собой результа

тов параллельных определений (31 и 3.2).
Работу по проверке правильности выполнения методики целесо

образно проводить обеим лабораториям совместно, например путем 
совместного исследования арбитражной пробы.

5.6 В результате проведения работы по 5.5 стороны получают 
новые значения Xи' и Хп'.

Если на основании этих значений стороны не могут прийти к 
согласию относительно качества партии продукта, то пробу перелают 
на арбитражный анализ в нейтральную лабораторию.

5.7 Лаборатория, в которой проводят арбитражный анализ, 
должна быть:

— нейтральной:
— компетентной;
— признанной обеими сторонами.
5.8 Нейтральная лаборатория должна получить не менее трех 

согласующихся между собой результатов (3.1 и 3.2).
За результат испытания в нейтральной лаборатории принимают 

среднее арифметическое согласующихся между собой результатов 
параллельных определений

5.9 После проведения испытаний в нейтральной лаборатории 
возможны две ситуации.

5.9.1 Результаты трех лабораторий согласуются между собой. Это 
значит, что разпоегь между "выпадающим" результатом (какой бы 
лаборатории он не принадлежал) и средним арифметическим двух 
других результатов меньше иди равна D. В этом случае вычисляют
Сиднее арифметическое результатов всех лабораторий X  по формуле
4
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X
X • X *хи п л

3 (4)

где: Хи и Хп — см. 5.2; ХА — см. 5.8.
Если в лабораториях изготовителя и потребителя были проведены

S

повторные испытания, то X  вычисляют по формуле

X (5)

При норме "не менее' партию продукта считают соответствующей
НД, если X  больше или равно Л"н ф , в противном случае — не 
соответствующей.

При норме "не более" партию продукта считают соответствующей
НД. если X  меньше или равно Л'В ф , в противном случае — не 
соответствующей.

5.9.2 Результаты трех лабораторий не согласуются между собой. 
Это означает, что разность между "выпадающим" результатом (какой 
бы лаборатории он не принадлежал) и средним арифметическим двух 
других результатов больше D.

В этом случае вычисляют среднее арифметическое двух более
S

близких результатов X  (третий результат не учитывают).
При норме "не менее" партию продукта считают соответствующей

НД, если Х2 больше или равно Хн ф , в противном случае — нс 
соответствующей.

При норме "не более" партию продукта считают соответствующей 

НД, если Х2 меньше или равно Хат?, в противном случае — нс 
соответствующей.

6 ПРЕДУПРЕЖДЕНИЕ СПОРНЫХ СИТУАЦИЙ. ВНУТРИЗАВОДСКИЕ 
НОРМЫ ПРИЕМКИ (B3II)

6.1 С целью обеспечения гарантий качества и предупреждения 
спорных ситуаций изготовителю рекомендуется, особенно при по
ставках на экспорт, устанавливать внутризаводские нормы приемки 
продукции, более жесткие, чем нормы, указанные в НД.

5
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6.2 Внутризаводские нормы приемки рассчитывают по следую
щим формулам:

при норме "нс менее"

* В Э Н - * н , р  + ° . 707 * д  (6)

при норме "не более"

*B3H = * .rp  -  0,707 х Д  (7)
6.3 Если значение D нс известно, внутризаводские нормы при

емки рассчитывают по следующим формулам:
при норме "нс менее"

*ВЗН -*нгр + ^ ) ^ Н Д -  <8>
при норме "нс более"

*ВЗН c  *вгр  -  х ^ИД’
где К{п) — коэффициент, зависящий от числа параллельных оп

ределений, указанного в НД:
К(2) = 0,50; *(3) -  0,34; *<4) -  0,27; К{5)= 0,23.

6.4 Примеры применения правил стандарта приведены в прило
жении Б.

6
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ПРИЛОЖЕНИЕ Л 
(справочное)

Т а б л и ц а  A.I — Нормативы допустимых расхождений при межлабораторном 
контроле для основных лесохимических продуктов

Продукт Показатель качества
Норматив допустимых 

расхождений при 
межлэбораторном 

контроле

1 2 J

Уголь древесный Кажущаяся плотность 0.02 г/см’
Массовая доля золы 0.2%
Массовая доля нелетучего утлерола 2%
Масса 1 дм1 11 г

Уксусная кислота Массовая доля уксусной кислоты 0.4%
пищевая Массовая доля нелетучего остатка 

Массовая доля органических веществ
0,001 %

в пересчете на муравьиную кислоту 0.(М %
Уксусная кислота Массовая доля уксусной кислоты 0.4 %
техническая Массовая доля нелетучего остатка 

Массовая доля органических веществ
0.007 %

в пересчете на муравьиную кислоту 
Массовая доля веществ с

0.3%

карбонильной группой 0.1 %
Этилацетат Плотность

Массовая доля основного вещества
0.001 г/см’

(метод омыления)
Массовая доля кислот в пересчете на

0.5%

уксусную кислоту 0,001 %
Массовая доля нелетучего остатка 0.0005 %
Пределы перегонки 1*С

Бутилаиетят Плотность
Массовая доля основного вещества

0.001 г/см’

(метод омыления)
Массовая доля кислот в пересчете на

0.5%

уксусную кислоту 0.001 %
Массовая дат я нелетучего остатка 0,001 %
Пределы перегонки ГС

7
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Продо.\жекие таблицы Л /

Ингибитор Плотность 0.003 г/см’
древесно-смоляной Кислотное число 2 мг КОН/г

Массовая доля фенолов 4 *
1 Объем отгона до 200’С ГС
1 Объем отгона до 260'С 2*С

' Объем отгона до 310’С 2'С
Канифоль Массовая доля золы 0.01 %
живичная Массопая доля механических примесей 0.01 %

i Массовая доля нсомыляс.мых веществ I %
Кислотное число 2 мг КОН/г

Канифоль зкстрак- Массовая доля золы 0.01 %
ционндя и экетрак- Массовая доля механических примссси 0.01 %
иной иля модифи
цированная Кислотное число 2 мг КОН/г

Канифоль галловая 
модифицированная

Кислотное число 2 мг КОН/г

| Скипидар Плотность 0.002 г/см’
1 живичный Показатель преломления 0.002

1 Температура начала кипения ГСI Объемная доля отгона до IW C 1 %
Массовая доля остатка от испарения 0.1 %
Кислотное число 0.1 мг КОН/г

Скипидар Плотность 0.002 г/см1
] экстракционный , Показатель преломления 0,002

Температура начала кипения ГС

i Объемная доля отгона I %
h Массовая доля остатка от испарения 0.1 %

Кислотное число 0.1 мг КОН/г
Флотомасло Плотность 0,002 t/ cmj

Показатель преломления 0.002
Массовая доля воды 0 .2 *
Массовая доля спиртов в пересчете на 
терли нсол

2%

Температура начала кипения 2*С
Кислотное число 0.) мг КОН/г

S
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Окончание таблицы Л I

1 2 3

Камфара Температура кристаллизации ГС
синтетическая Массовая доля нелетучего остатка 0.02%

Массовая доля не растворимого в 
спирте остатка 0.002 %

Кислоты жирные Кислотное число 2 мг КОНД
таллояые Массовая доля смоляных кислот 1 *

Массовая доля неомыляемых веществ 1 %
Масло тдлдовое К нс ленное число 2 мг КОНА
дистиллированное Массовая доля смоляных кислот 1 %

Число омыления 2 мг КОНА
Масло тактовое Массовая доля смоляных кислот 1 %
сырое Массовая доля жирных кислот, смоля-

НЫХ КИСЛОТ II НСОМЫЛЯСМЫХ всшсств 2%
Массовая доля лигнина и механичес
ких примесей 0.2%
Массовая доля воды 0.2%

Мыло сульфатное Массовая доля жирных кислот, смо-
2%сырое ляных кислот и НСОМЫЛЯСМЫХ веществ

Массовая доля поды 2%
Массовая доля обшей щелочи 0.3%

Смола КЭМОН Кислотное число 2 мг КОНА
Массовая доля золы 0.1 %

9
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ПРИЛОЖЕНИЕ Ь 
(справочное)

ПРИМЕРЫ ПРИМЕНЕНИЯ ПРАВИТ СТАНДАРТА

Ь.1 Проверка лостоверности результатов •нутрилабораториого контроля
При определении кислотного числа живичной канифоли получены следующие 

ре «улматы
АТ -  165.7 мгКОН/г и Хг -  175.3 мг КОН/г.
<*НЛ - 2.2 мгКОН/г (ГОСТ 17823 I)
Фактическое расхождение между результатами йф составляет 

«/Ф = 175,3 -  165.7 = 9.6. > йнл
Полученные результаты не являются достоверными 
В этом случае дополнительно получают сшс три результата 
X} = 166.2, X* = 167 3, Xi =  168.4 
Проверим, следует ли исключить результат Хг = 175,3
Дтя этого вычислим среднее арифметическое остальных четырех результатов А’« 
Ас =“ (А-. + Xi * X* + АЧ>/4 -  (165.7 + 166.2 ♦ 167.3 + 168.4)/4 -  166.9 
Вычислим разность между X) и X*

Хг -  X* -  175.3 -  166,9 = 8.4 > йнд -  2.2 
Результат Хг -  175.3 следует исключить
Проверим, согласуются ли между собой четыре оставшиеся результата 
Вычислим среднее арифметическое результатов Х\. Аз и X*

X} -  (Afi +  АГз + Я )/3
X, = (165.7 + 166,2 +  167,3)/3 -  499.2/3 =  166,4.
Аз — Аз =  168.4 -  166.4 -  2.0.

2,0 < 2.2 * ёил
Результат As =  168.4 следует оставить
За результат испытания принимают среднее арифметическое четырех сот часую- 

шихся между собой результатов
Хш =  (165.7 + 166.2 ♦  167.3 + 168,4)/4 -  166.9 

Б.2 Разрешение спорной ситуации
При испытании партии живичной канифоли изготовитель определил значение 

кислотного числа
* ,=  169.1 мг КОН/г

Потребитель при входном контроле определил значение кислотного числа 
-  167,7 мгКОН/г

Имеет место спорная ситуация, т к. норма стандарта (ГОСТ 19113) для высшего 
сорта — "не менее 169".
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Ли -  169.1 > 169; 
X. -  167,7 < 169.
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Разность между результатами %  — Зп = 169.1 — 167.7 " 1.4, «по меньше I) -  2 для 
этого показатели (приложение А) Обе стороны согласились разреш1пь спорную 
ситуапню no 5 4 настоящего стандарта

Х ш Ь ф  ! * Ц т - т . 4

По показателю 'кислотное число" партию канифоли следует счзпать соответствую
щей I сорту (норма стандарта — "ие менее 168”!

Б.З Расчет внутризаводской нормы приемки
При производстве бутилаистзта марки А контроль качества по показателю "массо

вая Доти основною вещества” ведут методом газожидкостной хроматографии. норма 
по ГОСТ 8961 -  *нс менее 99.0 %'

Значение допустимых расхождений при межлабораторном контроле 0  составляет 
по ГОСТ 21533 - 0 . 3  %

С целью предупреждении спорных ситуаций принято решение внести внутри за
водскую норму приемки бушлаиетата по этому показателю Нормы рассчитывают по 
формуле (6) н.ктояшето стандарта

АГнн = 99.0 -г 0.707 0.3 = 99.21 %

II
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