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ГОСТ Р 53658—2009

Предисловие

Ц ели и принципы  стандартизации  в Р оссийской Ф едерации  установлены  Ф едеральны м  законом  от 
27 декабря 2002 г. № 184-ФЗ «О техниче ском  регулировании», а правила прим енения национальны х 
стандартов Р оссийской Ф едерации  —  ГО С Т  Р 1.0— 2004 «С тандартизация в Р оссийской Ф едерации. 
О сновны е полож ения»

Сведения о стандарте

1 П О Д ГО ТО В ЛЕ Н  Ф едеральны м  государственны м  унитарны м  предприятием  «В сероссийский  
на учно-исследовательский  центр стандартизации , инф орм ации  и сертиф икации  сы рья, м атериалов и 
вещ еств» (Ф ГУП «В Н И Ц С М В»)

2 ВН ЕС ЕН  Техническим  ком итетом  по стандартизации  Т К  378 «Руды  ж елезны е, м арганцевы е и
хром овы е»

3 У Т В Е Р Ж Д Е Н  И ВВЕДЕН  В Д Е Й С Т В И Е  П риказом  Ф едера льного  агентства  по техниче ском у 
регулированию  и м етрологии  от 15 д екабря  2009 г. №  1023-ст

4 Н астоящ ий стандарт разработан с учетом  основны х норм ативны х полож ений м еж дународного  
стандарта  И С О  4693:1986 «Руды  ж елезны е. О пределение  содерж ания меди. С пектром етрический  
м етод атом ной абсорбции  в плам ени» (ISO  4693 :1986  «M inera ls  d e fe r  —  D osage du cu ivre  —  M ethode par 
spectrom etrie  d 'ab sorp tion  a tom ique  dans  la flam m e»)

5 ВВЕДЕН  ВП ЕРВЫ Е

Информация об изменениях к настоящему стандарту публикуется в ежегодно издаваемом 
информационном указателе «Национальные стандарты», а текст изменений и поправок —  в ежеме­
сячно издаваемых информационных указателях «Национальные стандарты». В случае пересмотра 
(замены) или отмены настоящего стандарта соответствующее уведомление будет опубликовано 
в ежемесячно издаваемом информационном указателе «Национальные стандарты». Соответству­
ющая информация, уведомление и тексты размещаются также в информационной системе общего 
пользования —  на официальном сайте Федерального агентства по техническому регулированию и 
метрологии в сети Интернет

©  С тандартинф орм , 2010

Н астоящ ий стандарт не м ож ет бы ть полностью  или частично  воспроизведен , тираж ирован  и рас­
пространен в качестве  оф иц иального  издания на территории  Р оссийской Ф едерации  без разреш ения 
Ф едерального  агентства  по техниче ском у регулированию  и м етрологии
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Н А Ц И О Н А Л Ь Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  Р О С С И Й С К О Й  Ф Е Д Е Р А Ц И И

РУДЫ ЖЕЛЕЗНЫЕ, КОНЦЕНТРАТЫ, АГЛОМЕРАТЫ И ОКАТЫШИ

Метод определения содержания меди

Iron ores, concentrates, agglomerates and pellets.
Method for determination of copper content

Дата введения —  2010— 07— 01

1 Область применения

Настоящ ий стандарт распространяется на железны е руды, концентраты, агломераты и окатыш и и 
устанавливает атомно-абсорбционны й метод определения меди при ее массовой доле от 0,005 % 
до 1 %.

2 Нормативные ссылки

В настоящ ем стандарте использованы нормативные ссылки на следующ ие стандарты:
ГО СТ Р 8.563— 96 Государственная система обеспечения единства измерений. М етодики выпол­

нения измерений
ГО СТ Р ИСО 5725-1— 2002 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов 

измерений. Часть 1. О сновные положения и определения
ГО СТ Р ИСО 5725-3— 2002 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов 

измерений. Часть 3. Промежуточные показатели прецизионнности стандартного метода измерений
ГО СТ Р ИСО 5725-6— 2002 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов 

измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике
ГО СТ Р 52361— 2005 Контроль объекта аналитический. Термины и определения 
ГО СТ 8.315— 97 Государственная система обеспечения единства измерений. Стандартные 

образцы состава и свойств вещ еств и материалов
ГО СТ 12.1.004— Э Ю истем а стандартов безопасности труда. Пожарная безопасность. Общие 

требования
ГО СТ 12.1.005— 88 Система стандартов безопасности труда. Общ ие санитарно-гигиенические 

требования к воздуху рабочей зоны
ГО СТ 12.1.019— 79 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. Общ ие тре­

бования и номенклатура видов защиты
ГО СТ 12.2.003— 91 С истема стандартов безопасности труда. О борудование производственное. 

Общ ие требования безопасности
ГО СТ 12.2.049— 80 С истема стандартов безопасности труда. О борудование производственное. 

Общ ие эргономические требования
ГО СТ 12.3.002— 75 Система стандартов безопасности труда. Процессы производственные. 

Общ ие требования безопасности
ГО СТ 12.4.021— 75 С истема стандартов безопасности труда. Системы вентиляционные. Общ ие 

требования
ГО СТ 83— 79 Реактивы. Натрий углекислый. Технические условия 
ГО СТ 859— 2001 Медь. Марки

Издание официальное
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ГО С Т  1770— 74 (ИСО  1042— 83, И С О  4788— 80) П осуда м ерная лабораторная стеклянная. 
Ц илиндры , м ензурки, колбы, пробирки. О бщ ие технические  условия

ГО С Т 3118— 77 Реактивы . Кислота соляная. Технические  условия 
ГО С Т 4204— 77 Реактивы . Кислота серная. Технические  условия 
ГО С Т 4461— 77 Реактивы . Кислота азотная. Технические  условия
ГО С Т 5457— 75 Ацетилен  растворенны й и газообразны й технический. Технические  условия 
ГО С Т 6563— 75 И зделия технические  из б л агородны х м еталлов и сплавов. Технические  условия 
ГО С Т 6709— 72 Вода д и стиллированная . Т ехнические  условия 
ГО С Т 9656— 75 Реактивы . Кислота борная. Технические  условия 
ГО С Т 10484— 78 Реактивы . Кислота ф тористоводородная. Технические  условия 
ГО С Т 13610— 79 Ж елезо  карбонильное  радиотехническое. Т ехнические  условия 
ГО С Т 15054— 80 Руды ж елезны е, концентраты , аглом ераты  и окаты ш и. М етоды  отбора  и подго­

товки  проб для хим ическо го  анализа  и определения содерж ания влаги
ГО С Т 23581 .0— 80 Руды ж елезны е, концентраты , аглом ераты  и окаты ш и. О бщ ие требования к 

м етодам  хим ическо го  анализа
ГО С Т 24104— 01 Весы лабораторны е. О бщ ие технические  требования
ГО С Т 25336— 82 П осуда и об орудование  лабораторны е стеклянны е. Типы, основны е парам етры  

и размеры
ГО С Т 29169— 91 (И С О  648— 77) П осуда лабораторная  стеклянная. П ипетки  с одной отм еткой 
ГО С Т 29227— 91 (И С О  835-1— 81) П осуда лабораторная стеклянная. П ипетки  градуированны е. 

Часть 1. О бщ ие требования
П р и м е ч а н и е  —  При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылоч­

ных стандартов в информационной системе общего пользования —  на оф ициальном сайте Федерального  
агентства по техническому регулированию и метрологии в сети И нтернет или по ежегодно издаваемому инф орма­
ционному указателю  «Национальны е стандарты», который опубликован по состоянию на 1 января текущ его года, и 
по соответствующим ежемесячно издаваемым информационным указателям, опубликованным в текущ ем году. 
Если ссылочный стандарт заменен (изменен), то при пользовании настоящим стандартом следует руководство­
ваться заменяю щ им (измененны м) стандартом. Если ссылочный стандарт отменен без замены, то положение, в 
котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагиваю щей эту ссылку.

3 Термины и определения

В настоящ ем  стандарте  прим енены  терм ины  по ГО С Т  Р 52361 и ГО С Т Р 8.563, а прим енительно  к 
контролю  точности  —  по ГО С Т  Р И С О  5725-1 .

4 Общие требования

Т ребования  безопасности :
- к воздуху рабочей зоны  —  по ГО С Т  12.1.005;
- к электробезопасно сти  —  п о Г О С Т  12.1.019;
- к оборуд ованию  производственном у (общ ие требования) —  по ГО С Т  12.2.003;
- ко б о р уд о в а ни ю  производственном у (эр гоном ические  требования) —  по ГО С Т  12.2.049;
- к производственны м  процессам  —  по ГО С Т 12.3.002;
- к пож арной безопасности  —  по ГО С Т 12.1.004;
- к вентиляционны м  систем ам  —  по ГО С Т 12.4.021.

5 Сущность метода

М етод  определения  содерж ания м еди основан  на изм ерении  резонансного  поглощ ения света  от 
источника  свободны м и атом ам и меди на д л и на х  волн 324,8  или 327,4  нм при распы лении анализируе­
мых растворов и растворов сравнения в плам я ацетилен —  воздух. П ереведение  пробы в раствор осу­
щ ествляется  путем  обработки  см есью  кислот, а при наличии  в пробе не разлагаем ы х кислотам и 
соединений  м еди —  д оплавлением  с д об авлением  натрия углекислого .

2



ГОСТ Р 53658—2009

6 Оборудование, реактивы, растворы и требования к ним

Д ля проведения анализа  применяю т:
- электроплиты , обеспечиваю щ ие тем пературу нагрева до  250 °С;
- дистилляторы , обеспечиваю щ ие получение качества д и стиллированной  воды по ГО С Т 6709;
- печь электрическую  м уф ельную  с терм орегулятором , об еспечива ю щ ую  тем пературу  нагрева не 

м енее 1000 °С;
- весы лабораторны е по ГО С Т 24104 (вы сокого  (II) класса точности) или д р уго го  типа, об еспечива ­

ю щ ие погреш ность взвеш ивания не более + 0,2 мг;
- атом но-абсорбционны й спектроф отом етр  с плам енны м  атом изатором , снабж енны й лам пой с 

полым катодом  д ля определения меди;
- стаканы  лабораторны е стеклянны е по ГО С Т 25336 вм естим остью  2 5 0 ,4 0 0  см3;
- колбы м ерны е стеклянны е по ГО С Т 1770 вм естим остью  10 0 ,1 0 0 0  см3;
- цилиндры  м ерны е по ГО С Т 1770 вм естим остью  10, 5 0 ,1 0 0  см 3;
- пипетки  по ГО С Т 29169 вм естим остью  5 ,1 0 ,2 0  см 3;
- пипетки  градуированны е по ГО С Т 29227 вм естим остью  1 ,2 ,5 ,1 0  см 3;
- тигли платиновы е по ГО С Т 6563;
- тигельны е щ ипцы с наконечникам и из платины  по ГО С Т 6563;
- воду дистил л ированную  по ГО С Т 6709;
- кислоту азотную  по ГО С Т 4461, разбавленную  1:1;
- кислоту ортоборную  по ГО С Т 9656, насы щ енны й раствор;
- кислоту серную  по ГО С Т 4204, разбавленную  1:1;
- кислоту соляную  по ГО С Т 3118, разбавленную  1 :1 ,1 :50 ;
- кислоту ф тористоводородную  по ГО С Т 10484;
- кислоту хл орную  по [1], плотностью  1,68 или 1,51 г/см 3;
- натрия карбонат безводны й по ГО С Т 83;
- ж ел езо  карбонильное радиотехническое  по ГО С Т 13610 (96 %  —  98 % ж е л е за ) или другой  ж ел ез­

ный порош ок с м ассовой долей  меди не более 0 ,005  %;
- медь по ГО С Т 859 марки не ниже М1 (не м енее 99,9 %);
- ацетилен по ГО С Т 5457;
- воздух сжаты й;
- ф ильтры  обеззоленны е по [2], средней плотности.
П р и м е ч а н и е  —  Допускается использование других видов оборудования и реактивов с метрологически­

ми и техническими характеристиками, не уступающими стандартизованным (проверка точности по результатам  
внутрилабораторного контроля с применением стандартных образцов состава).

7 Подготовка к проведению анализа

7.1 О тбор и подготовка  проб —  по ГО С Т  15054.
7.2 Приготовление стандартных растворов
Р аствор А: 1 ,0000 г м еталлической  м еди пом ещ аю т в стакан вм естим остью  250 см 3 и растворяю т в 

10 см 3 азотной  кислоты , разбавленной 1:1. Затем  прибавляю т 10 см 3серной кислоты , разбавленной  1:1, 
и вы париваю т д о  появления паров серного  ангидрида. П осле охлаж дения  прибавляю т 50 см 3 воды, рас­
твор  переносят в м ерную  колбу вм естим остью  1 д м 3, д овод ят  д о  м етки  водой и перем еш иваю т.

1 см 3 раствора А  содерж ит 1 м г меди.
Р аствор Б: 10 см 3 раствора А  переносят в м ерную  колбу вм естим остью  100 см 3, затем  д овод ят  д о  

метки  водой и перем еш иваю т.
1 см 3 раствора Б содерж ит 0,1 м г меди.
Д опускается  прим енять аттестованны е смеси.
7.3 Приготовление фоновых растворов
Ф оновы й раствор А : 10 г карбонильного  ж елеза  или ж ел е зно го  порош ка растворяю т в 100 см 3 соля­

ной кислоты , разбавленной  1:1, раствор окисляю т, добавляя  по каплям  азотную  кислоту, и вы париваю т 
е го  д о  сиропообразно го  состояния. В полученны й раствор  доб авл яю т 40  см 3 соляной кислоты , затем  
разбавляю т д о  200 см 3 водой и д о б авл яю т 14,3 г карбоната  натрия, предварительно  растворенного  в 
воде. П олученны й раствор переводят в м ерную  колбу вм естим остью  1 д м 3, разбавляю т д о  метки  водой и 
перем еш иваю т.

Ф оновы й раствор Б готовят аналогично  раствору А, но без карбоната  натрия.
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Ф оновы й раствор В: 10 г карбонильного  ж ел еза  или ж ел е зно го  порош ка растворяю т в 100 см 3 соля­
ной кислоты , разбавленной 1:1, окисляю т раствор, добавляя  по каплям  азотную  кислоту, и вы париваю т 
его д о  сиропообразного  состояния. В полученны й раствор  д о б а вл я ю т2 0  см 3соляной  кислоты , затем  раз­
бавляю т д о  200 см 3 водой и добавляю т 2,3 го р то б о р н о й  кислоты , предварительно  растворенной  в воде. 
П олученны й раствор переводят в м ерную  колбу вм естим остью  1 д м 3, разбавляю т д о  метки  водой и 
перем еш иваю т.

8 Проведение анализа

8.1 Р азлож ение навески  руды, концентрата , а глом ерата  или окаты ш а м ассой 1,000 г и обработку  
нерастворим ого  остатка  проводят со гласно  8 .2— 8.4.

8.2 Н авеску пробы пом ещ аю т в стакан вм естим остью  250 см 3, растворяю т в 20 см 3 соляной кисло­
ты при нагревании, прибавляю т 2— З с м 3 азотной  кислоты , на греваю т д о  кипения и вы париваю т раствор 
досуха . К сухом у остатку  прибавляю т 10 см 3 соляной кислоты  и вновь вы париваю т досуха . С оли раство­
ряю т в 10 см 3 соляной  кислоты  при нагревании , переводят раствор в м ерную  колбу вм естим остью  
100 см 3, доводят д о  метки  водой и перем еш иваю т. П олученны й раствор  ф ильтрую т через сухой ф ильтр  в 
сухой стакан. П ервы е порции  ф ильтрата  отбрасы ваю т.

8.3 Если испы туем ы й м атериал  содерж ит не разлагаем ы е кислотам и соединения меди, сухой 
оста то к растворяю т в 10 см 3 соляной кислоты  при нагревании , затем  п рибавляю т 50 см 3 воды, на греваю т 
д о  кипения и ф ильтрую т на ф ильтр  средней плотности, содерж ащ ий ф и льтробум аж ную  массу. Ф ильтр  с 
остатком  пром ы ваю т 3— 4 раза горячей соляной кислотой, разбавленной  1 :50, затем  несколько  раз горя­
чей водой до  исчезновения ж елтой  окраски  хлорида  ж ел еза  (III). Ф ильтрат сохраняю т (основной 
раствор).

Ф ильтр  с остатком  пом ещ аю т в платиновы й тигель, озоляю т, прокаливаю т при тем пературе  от 
500 °С д о  600 °С и охлаж даю т. К остатку  прибавляю т 1— 2 капли воды и 3— 4 капли серной кислоты , раз­
бавленной  1 :1 ,5 — 10 см 3 ф тористоводородной  кислоты  и вы париваю т досуха . К сухом у остатку  прибав­
ляю т 1,0 г карбоната  натрия, сплавляю т в эл ектрической  м уф ельной печи при тем пературе  от 950 °С д о  
1000 °С. П осле охлаж дения плав вы щ елачиваю т в 20 см 3 соляной  кислоты , разбавленной  1:50, и полу­
ченны й раствор присоединяю т косн о вн о м у .

О бъ единенны й ф ильтрат вы париваю т д о  50 см 3, охлаж даю т, переносят в м ерную  колбу вм ести­
м остью  100 см3, довод ят д о  метки  водой и перем еш иваю т.

8.4 Если м атериалы  труднорастворим ы , навеску  пробы пом ещ аю т в теф лоновы й стакан или пла­
тиновую  чаш ку, см ачиваю т водой, п рибавляю т 15 см 3хлорной  кислоты , 20 см 3 ф тористоводородной  кис­
лоты  и вы париваю т д о  появления белы х паров. П осле охлаж дения  в полученны й раствор прибавляю т 
10 см 3 ф тористоводородной  кислоты  и снова вы париваю т д о  образования  влажны х солей. К о ста тку  при­
бавляю т 20 см 3 насы щ енного  раствора ортобор ной  кислоты , стенки  стакана или чаш ки  опол аскиваю т 
водой и раствор снова вы париваю т д о  появления белы х паров.

К о с та тку  прибавляю т 20 см 3 соляной  кислоты , разбавленной  1:1, раствор на греваю т д о  р астворе­
ния солей, охл аж д аю т и переносят в м ерную  колбу вм естим остью  100 см 3, довод ят д о  метки  водой и 
перем еш иваю т.

8.5  При м ассовой доле  м еди в пробе д о  0 ,05  %  ф о том етр ирую т весь раствор. При м ассовой доле  
свы ш е 0,05  % меди отбираю т а ликвотную  часть раствора. А л иквотную  часть  20 см 3 (при м ассовой доле  
меди от 0,05 % до 0,2 % ) или 5 см 3 (при м ассовой доле  меди от 0 ,2  %  д о  1 % ) пом ещ аю т в м ерную  колбу 
вм естим остью  100 см 3, прибавляю т 10 см 3 соляной кислоты , разбавленной 1:1, разбавляю т д о  метки 
водой и перем еш иваю т.

8.6 Д ля внесения поправки на содерж ание  м еди в реактивах  через все стадии  анализа  проводят 
холостой  опыт.

8.7 Градуировочны е растворы  готовят, отбирая в мерны е колбы  вм естим остью  100 см 3:
- 0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 5,0 см 3 ста ндартного  раствора м еди Б. Концентрация м еди в растворах  соот­

ветствует массам  0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 5,0 м кг меди в 1 см 3 (для варианта  с изм ерением  абсорбции при 
324,8  нм);

- 0; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2 ,5  см 3 стандартного  раствора м еди А , что  соответствует массам  0 ;5 ,0 ; 10,0; 
15,0; 20,0; 25 ,0  м кг меди в 1 см 3 (для варианта с изм ерением  абсорбции  при 327,4  нм).

В каждую  колбу прибавляю т ф оновы й раствор А, Б или В (в зависим о сти  от способа  разлож ения 
навески  пробы ) в количестве, соответствую щ ем  содерж анию  ж елеза  в ф о том етр ируем ы х растворах. В 
полученны й раствор д обавляю т 10 см 3 соляной кислоты , разбавленной  1:1, д овод ят  водой д о  объ ем а 
100 см 3 и перем еш иваю т.
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8.8 Градуировочны й граф ик допускается  строить по стандартны м  образцам , аттестованны м  на 
м ассовую  долю  меди в соответствии  с ГО С Т 8.315, бл изких  по хим ическом у составу к анализируем ы м  
пробам, проводя их через весь ход  анализа  (см. 8 .1— 8.4).

П р и м е ч а н и е  —  Поскольку диапазон пропорциональности величины абсорбции массы меди в растворе 
зависит от чувствительности применяемых приборов, предлагаемые концентрации градуировочных растворов сле­
дует считать рекомендуемыми.

8.9 Растворы  проб и хо л осто го  опы та, приготовленны е в соответствии  с 8 .1— 8.7, а такж е градуи­
ровочны е растворы  распы ляю т в воздуш но-ацетиленовое  пламя и изм еряю т абсорбцию  при дл ине  вол­
ны 324,8  или 327,7  нм. У словия  изм ерения и режим  («поглощ ение», «концентрация») подбираю т в 
соответствии  с типом  используем ого  прибора. При лю бом  реж им е изм ерений  в х о д е  установления  зави ­
сим ости  анал итического  сигнала от концентрации  м еди не обходим о учиты вать  вел ичину абсорбции  гра­
дуиро вочно го  раствора, не содерж ащ его  м еди, а в ходе ф отом етрирования  проб —  величину 
абсорбции хо л осто го  опы та.

9 Обработка результатов

9.1 М ассовую  д ол ю  меди X, в процентах, вы числяю т по ф орм уле
х = (с1-с2уц к 1 (1)

mV2106

где С1 —  найденная м ассовая концентрация меди в ф отом етрируем ом  растворе, м кг/см 3;
С2 —  найденная м ассовая концентрация м еди в ф отом етрируем ом  растворе д л я  раствора хол о сто ­

го опы та, м кг/см 3;
V —  общ ий объ ем  пробы, см 3;

—  объем  ф отом етр ируем ого  раствора, см 3;
V2 —  объем  аликвотной  части  раствора, см3;
/г? —  масса навеска пробы, г;

106—  коэф ф ициент пересчета м икрограм м ов в граммы ;
К — коэф ф ициент пересчета м ассовой доли  м арганца на м ассовую  дол ю  его в сухом  м атериале 

(см. Г О С Т 23581.0).
9.2 За результат анализа  приним аю т среднеариф м етическое  результатов определений , получен­

ных в усл овиях  повторяем ости  (результаты  получаю т одним  и тем  ж е методом  на идентичны х объ ектах 
испы таний, в одной и той же лаборатории , одним  и тем  ж е  оператором , с использованием  одного  и того 
же оборудования, в пределах короткого  пром ежутка  времени), если они уд овлетворяю т нормативам  
контроля качества  результатов и м етрологическим  характеристикам , приведенны м  в табл и цах  1 и 2.

Т а б л и ц а  1 —  Значения нормативов контроля качества результатов анализа
В процентах

Массовая доля меди
Предел 

повторяе­
мости г

Критический
диапазон

^0,95(4)’ ПРИ 
Р = 0,95

Предел 
воспроизво­
димости R, 

при Р = 0,95

Норматив контроля 
процедуры выполнения 

измерений Кт, при 
Р = 0,95

Норматив контроля 
внутрилабораторной 
прецизионности Rn, 

при Р = 0,95

Св. 0,005 до 0,010 включ. 0,003 0,004 0,005 0,002 0,004

» 0,010» 0,020 » 0,005 0,007 0,007 0,004 0,006

» 0,02 » 0,05 » 0,009 0,012 0,013 0,006 0,011

» 0,05 » 0,10 » 0,014 0,018 0,020 0,010 0,017

» 0,10 » 0,20 » 0,021 0,028 0,030 0,015 0,025

» 0,20 » 0,50 » 0,04 0,05 0,05 0,03 0,04

» 0,50 » 1,0 » 0,06 0,08 0,08 0,04 0,07
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Т а б л и ц а  2 —  Значения показателей точности, воспроизводимости и прецизионности методики
В процентах

Массовая доля меди
Показатель точности, 
предел допускаемой 

погрешности + А, 
при Р = 0,95

Показатель
воспроизводимости Показатель 

повторяемости аг
Показатель 

внутрилабораторной 
прецизионности aRn

Св. 0,005 до 0,010 включ. 0,003 0,0017 0,0012 0,0014

» 0,010 » 0,020 » 0,005 0,0028 0,0018 0,0022

» 0,02 » 0,05 » 0,009 0,0048 0,0032 0,0039

» 0,05 » 0,10 » 0,014 0,0071 0,0050 0,0060

» 0,10 » 0,20 » 0,022 0,011 0,0077 0,0092

» 0,20 » 0,50 » 0,04 0,019 0,013 0,0016

» 0,50 » 1,0 » 0,06 0,030 0,021 0,025

П роцедуру проверки  прием лем ости  результатов анализа  проводят, руководствуясь  реком ендаци­
ями [3].

Р езультаты  признаю т удовлетворительны м и, если собл ю дается  условие
| Х - Х 2| <г, (2)

гд е Х 1 и Х 2 —  результаты  параллельны х определений;
г—  значение  предела повторяем ости  (см. табл ицу  1).

Если расхож дение результатов параллельны х о пределений  превы ш ает значение  г, норм ирован­
ное в м етодике анализа, проводят ещ е два  параллельны х определения.

За результат анализа  приним аю т среднеариф м етическое  результатов четы ре х  определений , 
если вы полняется условие:

( X max X mjn) ^  С/^о,95(4)> ( 3 )

где Х тах и X min —  м аксим альное и м иним альное значения  результатов четы ре х  определений;
CR0 95(4) —  критический д иапазон  для числа  определений  п, равного  4, которы й приведен в табл и ­

це 1.
Если диапазон  результатов четы ре х  определений  (Xmax- X min) превы ш ает CR0 95(4), за результат 

анализа  приним аю т м едиану результатов четы ре х  определений : отбрасы ва ю т наим еньш ий X min и наи­
больш ий Х тах результаты  и вы числяю т сред неариф м етиче ское  значение  д вух  оставш ихся  результатов
определений  * 2 *  Х з .

9.3  Результаты  анализа  представляю т числовы м  значением , которое дол ж но  оканчиваться  циф ­
рой то го  ж е  разряда, что  и числовое  значение  показателя точности , предела допускаем ой  погреш ности  А  
при Р = 0 ,95, гарантируем ого  при прим енении  м етода анализа , установл енного  настоящ им  стандартом  
(см. та б л и ц у 2).

10 Точность

10.1 З начения показателей точности , повторяем ости , воспроизводим ости  и прецизионности  (оце­
ненны е в соответствии  с реком ендациям и  [4]), а такж е значения  пределов повторяем ости , воспроизво­
дим ости  и нормативы  контроля результатов анализа  в зависим о сти  от м ассовой д ол и  опред ел яе м ого  
элем ента  приведены  в та бл и ца х  1 и 2.

10.2 Контроль точности  и стабильности  результатов вы полняю т в соответствии  с приложением  А.
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Приложение А 
(рекомендуемое)

Рекомендуемый порядок контроля точности и стабильности результатов 
при реализации методик анализа в лаборатории

Контроль точности результатов анализа  вкл ю ча е те  себя  контроль повторяем ости , внутрилабораторной пре­
цизионности, правильности  и воспроизводим ости.

О бъем и периодичность проведения отдельны х видов контроля устанавливаю т в каждой лаборатории  в зави­
сим ости от количества вы полняем ы х определений каждого  элем ента , характера  и состояния аналитических работ 
(смена реактивов, растворов, аппаратуры , длительны й переры в в работе и т. д .), руководствуясь реком ендациям и 
[3], [4] и [5].

При неудовлетворительны х результатах контроля процедуру контроля точности анализа  повторяю т. При 
повторном  получении отрицательны х результатов вы ясняю т причины  не удовлетворительны х результатов контро­
ля и устраняю т их.

А.1 Оперативный контроль повторяемости
О бразцами для контроля являю тся анализируем ы е пробы.
Н орматив контроля —  предел повторяем ости  г  для результатов л параллельны х определений (п  = 2 )и л и  кри­

тический диапазон CR 0 95 ^  (см. таблицу 1).
Д ля контроля повторяем ости  сравниваю т расхож дения результатов параллельны х определений, получен­

ных при анализе  пробы с нормативом.
А.2 Оперативный контроль внутрилабораторной прецизионности
О бразцами для контроля являю тся анализируем ы е пробы.
Н орматив контроля —  предел внутрилабораторной прецизионности  Rn (см. таблицу 1).
Д ля контроля внутрилабораторной прецизионности  сравниваю т два  результата  а нализа  одной и той ж е  про­

бы, полученны е одним  и тем  ж е методом  в соответствии  с настоящ им  стандартом  в разны х условиях (время, калиб­
ровка, оператор, оборудование, реактивы ) в пределах лаборатории .

Результат контроля считаю т удовлетворительны м  при вы полнении  условия
\ X , - X 2\ < R n, (А .1)

где Х 1 и Х 2 —  результаты  анализа  пробы;
Rn —  значение предела внутрилабораторной прецизионности.

П редел внутрилабораторной прецизионности  не превы ш ает предела воспроизводим ости  R, но рм ированно­
го в м етодике анализа, и оценивается  лабораторией  в соответствии  с  ГО С Т Р ИСО 5725-3  или ГО С Т Р ИСО  5725-6.

А.З Оперативный контроль правильности
Контроль правильности  проводят при пом ощ и стандартны х образцов состава  ж елезной  руды или концентра­

та или по а л ьтернативном у (независим ом у) методу.
Н орм атив контроля процедуры  вы полнения изм ерений Кп приведен в таблице  1.
А.3.1 Оперативный контроль правильности по стандартным образцам
О бразцам и для контроля являю тся стандартны е образцы , разработанны е согласно ГО С Т 8.315, близкие  по 

составу  к анализируем ы м  пробам  настолько, чтобы  изм енения методики не требовалось, и, по возм ожности , близ­
кие к пробам  по м ассовой дол е  определяем ого  элем ента .

А нализ стандартного  образца  состава ж елезной руды или концентрата  проводят одноврем енно  с анализом  
проб в соответствии  с настоящ им  стандартом .

Р езультат анализа  стандартного  образца  сравниваю т с  аттестованной  характеристикой  элем ента  в стан­
дартном  образце.

Р езультат контроля считаю т удовлетворительны м  при вы полнении  условия
\ X - X J < K n, (А .2)

г д е Х —  результат определения м ассовой доли элем ента  в стандартном  образце, полученны й из результатов л 
единичны х определений;

Х ат —  аттестованное  значение  м ассовой д оли элем ента  в стандартном  образце;
Кп —  норм атив контроля процедуры  вы полнения изм ерений (см. таблицу 1).

А.3.2 Оперативный контроль правильности по альтернативному (независимому) методу
Результаты  а нализа  од них  и тех же проб, полученны е по двум  принципиально  р азличаю щ им ся стандартизо­

ванны м м етодам  или по каком у-либо другом у аттестованном у м етоду, им ею щ ем у погреш ность, не превы ш аю щ ую  
погреш ность  стандартизованного  метода, сравниваю т.

Н орм атив контроля рассчиты ваю т в соответствии  с  реком ендациям и  [3].
А.4 Оперативный контроль воспроизводимости
Контроль воспроизводим ости  проводят при возникновении  спорны х ситуаций:
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- м ежду двум я л а б ораториям и ;
- при проверке  совм естим ости  результатов определений, полученны х при сравнительны х испы таниях (при 

проведении  аккредитации  л абораторий  и инспекционного  контроля).
О бразцам и д ля контроля являю тся анализируем ы е пробы.
Н орм атив контроля —  критическая  разность CD0 95 согласно  настоящ ем у стандарту.
Д ля контроля воспроизводим ости  сравниваю т результаты  анализа  одной и той ж е  пробы, вы полненны е 

одним  и тем  ж е м етодом , на идентичны х объ ектах испы таний, разны ми операторам и, с  использованием  различного  
оборудования в соответствии  с настоящ им  стандартом , в разны х лабораториях.

П рием лем ость результатов анализа, полученны х в условиях воспроизводим ости, оцениваю т сравнением  
разности этих результатов с критической разностью  CD0 95 по ф орм уле

|X 1- x j < C D (U)5, (А.З)
где Х 1 и Х 2 —  результаты  определения м ассовой доли  компонента , полученны е в первой и второй лабораториях 

соответственно.
З начения критической разности CD0 95 вы числяю т по ф орм улам  (А .4 ) —  (А .6) в том  случае, когда результаты  

анализа  рассчитаны : как среднеариф м етическое  результатов д вух  параллельны х определений в обеих л аборато­
риях —  по ф орм уле (А .4); как среднеариф м етическое  результатов д вух  параллельны х определений в первой лабо­
ратории и среднеариф м етическое  результатов четы рех определений во второй лаборатории  —  по ф орм уле (А.5); 
как среднеариф м етическое  результатов четы рех определений в обеих л аб ораториях —  по ф орм уле (А.6):

^ 0 , 9 5 Vr 2 - 0 5 t 2; (A .4)

^ 0 , 9 5  -  1J r 2 -0 ,6 3 r2 ; (A .5)

С О 0,95 =  1J r 2 -0 ,7 5 r2 , (A .6)

где R —  предел воспроизводим ости, норм ированны й в м етодике  анализа  (при доверительной  вероятности  
Р = 0 ,95) (см. табл ицу  1);

г —  предел повторяем ости , норм ированны й в м етодике  анализа  (при д оверительной  вероятности  Р = 0,95) (см. 
таблицу 1).

З начения критической разности CD0 95 вы числяю т по ф орм улам  (А .7 ) и (А .8) в том  случае, когда результаты  
анализа  рассчитаны : каксред неариф м е тическое  результатов д вух  парал л ельны хо пределений  в первой л аборато­
рии и как медиана во второй лаборатории  —  по ф орм уле (А .7); ка кср е д н е а р иф м е ти че ско е  результатов четы рех 
определений в первой лаборатории  и как медиана во второй лаборатории  —  по ф орм уле (А.8):

CDogs = V R 2 -0 ,6 0 r2 ; (А-7 )

CDogs = V R 2 -0 ,7 3 r2 . (А-8 )

З начения критической разности СО095 вы числяю т по ф орм уле (А .9), когда результаты  анализа  рассчитаны  
как м едиана в обеих лабораториях:

CDogs = V R 2 -0 ,7 0 r2 . (А-9)

Если критическая  разность не превы ш ена, то приемлемы  оба результата  анализа, вы полненны е двум я лабо­
раториям и, и в качестве  окончательного  результата  использую т их общ ее среднеариф м етическое.

В противном  случае вы ясняю т причины  наличия противоречий между результатами двух лабораторий (нали­
чие систем атической ош ибки анализа  в одной из лабораторий, различие между испы туемы ми пробам и) и прим еня­
ют необходим ы е корректирую щ ие меры (совм естны й отбор и подготовка  пробы, участие реф ерентной 
лаборатории  и др .) в соответствии  с ГО СТ Р ИСО 5725-6 (пункты  5.3.3 и 5.3.4)

А .5  Контроль стабильности результатов анализа в пределах лаборатории
Контроль стабильности  показателей прецизионности  и правильности  результатов анализа  в лаборатории  

разреш ается проводить по ГО С Т Р ИСО 5725-6 (раздел 6) или по реком ендациям  [5], [6] и [7].
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