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Алгысез

1 «Казахстан метрология институты» республикальщ мемлекетпк кэсшорны 
Э31РЛЕП ЕНГ13Д1

2 Казахстан Республикасы Индустрия жэне жана технологиялар министр л т  Hi н 
Техникальщ реттеу жэне метрология комитет! терагасыньщ 2010 жылгы 2 карашадагы 
№ 487-од буйрыгымен БЕК1ТШШ КОЛДАНЫСКА ЕНГТЗТЛДТ

3 Осы стандарт «Мемлекетпк елшем б1рлшн камтамасыз ету жуйесЬ> Ресей 
Федерациясыньщ (РФ) ГОСТ Р 8.633-2007 улттык стандартына турлещцршген. Астьщ 
жэне астьщ ешмдерт Ылгалдыльщты елшеудщ инфракызылды термогравиметрияльщ 
эд1с1».

Мэтш бойынша ГОСТ Р 8.633-2007 ережелершен айрьщша ережелер келбеу кдршпен 
белпленген.

Сэйкеспк дэреж еа- турлещцршген (MOD).

5 АЛГАШ РЕТ ЕНГТЗТЛДТ

Осы стандартца енг1зыген озгергстер ту рал ы ацпарат «Стандарттау жвшндегг 
нормативтт цужаттар» сттеместде, ал взгергстер мэтий - ай сайынгы 
«Мемлекеттт стандарттар» ацпараттыц сытемелерте жарияланады. Осы стандарт 
цайта царалган (жойылган) немесе ауыстырылган жагдайда, muiemi ацпарат 
«Мемлекеттт стандарттар» ацпараттыц сттеместде жарияланады

Осы стандарт Казахстан Республикасы Индустрия жэне жана технологиялар 
министрлтш ц Техникальщ реттеу жэне метрология комитетшщ руксатынсыз ресми 
басылым ретшде тольщтай немесе белшектелш басылып шыгарыла, кебейтше жэне 
таратыла алмайды

4 Б1Р1НШ1 ТЕКСЕРУ MEP3IMI 
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ЦАЗАЦСТАН РЕ СПУ Б Л ИК АСЫНЫЦ МЕМЛЕКЕТТ1К СТАНДАРТЫ

Ь^азацстан Республикасыныц мемлекетНк елшем б1рлiriH цамтамасыз ету
acyfieci

АСТЬЩ Ж 0НЕ АСТЬЩ 0Н1МДЕР1
Ылгалдылыцты аныцтаудыц инфрацызылды термогравиметриялык o.uci

Енпзьпген кун12011-07-01

1 Кцлданылу саласы

Осы стандарт дэнда дакыл астьщка жэне одан жасалган ун, кебек, жарма (будан api - 
астык; жэне астык ешмдерД еш мд ерше таралады жэне астьщ жэне астьщ ешмдершщ 
ылгалдылыгын аныктаудыц инфракызылды термогравиметирияльщ эдюш белгшейдг

Осы стандарт астьщ жэне астьщ ешмдер1нщ ылгалдьшьщгарына жедел сараптау журпзу 
кезшде сондай-ак инфракызылды термогравиметрияльщ ылгал елшепштердщ накды 
типтер1нщ кемепмен астьщ жэне астьщ ешмдер1нщ ылгалдылыгын елшемдерд1 орындау 
эд1стемеа жэне ендеу resiнде колданылуы мумкш.

2 Нормативтйс сштемелер

Осы стапдартты пайдалану ушгн мынадай смтемелт нормативтт цужаттар 
цажет:

РР СТ 2.4-2007 Р/лзацстан Республикасыныц мемлекеттт елшем бгрлгггн 
цамтамасыз ету жуйеЫ. Олшем цуралдарын салыстырып тексеру. ¥йымдастыру жэне 
журггзу mdpmi6i.

К,Р СТ 2.18-2009 Дазацстан Республикасыныц мемлекеттт елшем б1рлтн
цамтамасыз ету жуйеЫ. Олшемдердг орындау эдттемеЫ. Оцдеу, метрологиялыц 
аттесттау, ппркеу жэне цолдану mipmi6i.

РР СТ 2.21-2007 Разацстан Республикасыныц мемлекеттт елшем б1рлтн
цамтамасыз ету жуйеЫ. Олшем цуралдарына сынац жургззу жэне титн бект у mdpmi6i.

РР СТ 2.30-2007 Раза цетан Республикасыныц мемлекеттт елшем бпрл'тп
цамтамасыз ету жуйесг. Олшем цуралдарына метрологиялыц аттестаттау журггзу 
mdpmioi.

РР СТ 2.75-2009 Разацстан Республикасыныц мемлекеттт олшем бгрлтн
цамтамасыз ету жуйеЫ. Сынау жабдыгын аттестаттау mdpmioi.

РР СТ ГОСТ Р 50779.42-2003 Статистикалыц ddiemep. Шухарттыц бацылау 
карталары.

ГОСТ ИСО 5725-1-2003 Одютердщ дэлдт (дурыстыц жэне дэлдт) жэне влшеу 
нэmuжeлepi. 1-тарау. А ныцтамалар жэне неглзгл ережелер.

ГОСТ ИСО 5725-6-2003 Эдштердщ дэлдт (дурыстыц жэне дэлдт) жэне влшеу 
нэmuжeлepi. 6-тарау. Дэлдт мэндерт mэжipuбeдe пайдалану.

ГОСТ 8.010-99 Кдзакстан Республикасыньщ мемлекетпк елшем б1рлтн камтамасыз 
ету жуйесг Олшемдерд1 орындау эдютемесг Н епзп ережелер.

ГОСТ 9404-88 ¥ н  жэне кебек. Ылгалдылыкты аныктау эд!с!.
ГОСТ 9871-75 Электр контактш сынапты шыны термометрлер жэне терморетгепштер. 

Техникальщ шарттар.
ГОСТ 13586.3-83 Бидай. Кдбылдау ережелер! жэне байкауды сурыптау эдастерг

Ресми басылым
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ГОСТ 13586.5-93 Бидай. Ыгалдылыкты аныктау эд1сг
ГОСТ 26312.1-84 Жарма. Кдбылау ережелер1 жэне байкауды сурыптау oi стерт
ГОСТ 26312.7-88 Жарма. Ыгалдылыкты аньщтау эдюг
ГОСТ 27668-88 ¥ н  жэне кебек. Кабылдау ережелер1 жэне байкауды сурыптау э1стер1.
ГОСТ 29027-91 Сусымалы жэне катты заттардьщ ылгал елшепштерг Сынау эд1стер1
жэне непзп техникальщ талаптар.

ЕСКЕРТПЕ Осы стандартты пайдаланган кезде сштеме стандарттар мен 
жжтеуштердщ агымдагы жылдагы жай-куш бойьтша жыл сайьш басылып шыгарылатьт 
«Стандарттау жвшндег1 нормативтж цужаттар сштемеci» ащараттъщ сттемеО бойьтша 
жэне агымдагы жылда жарияланган muicmi ай сайьш басылып шыгарылатьт ащараттъщ 
сттемелер бойьтша тексерген дурыс. Егер сштеме цужат ауыстырылса, (взгертшсе), онда осы 
стандартты пайдаланган кезде ауыстырылган (взгертшген) стандартты басшьшыцщ алу 
керек. Егер сштеме цужат ауыстырусыз жойылса, онда оган сштеме бершген ереже осы 
сштемет цозгамайтьт бвлжте цолданылады

3 Терминдер, аныктамалар белгшер жэне кыскартулар

3.1 Осы стандартта ДР С Т 2.18, ГОСТ 29027, ГОСТ ИСО 5725-1 бойынша терминдер, 
аньщтамалар жэне белгшер колданылады.

3.2 Осы стандартта мынадай кыскартулар пайдаланылган:
ИГТГ ылгал елшепш -  инфракызылды термогравиметрияльщ ылгал елшепш;
ИГТГ эд1с - инфракызылды термогравиметрияльщ эдю;
0 0 3  - 0лшемдерд1 орындау эд1стемес1.

4 Heri3ri ережелер

4.1 Ылгалдыльщты аныктаудьщ ИК^ТГ эд1а инфракызылды сэулелену эсер1нен 
кургатуга дешнгт жэне кешнп талданатын заттар улг>лершщ шамаларын елшеумен
аякталады.

ИКТГ ылгал елшепштер эр турл1 типте сипатталады:
а) инфракызылды сэулеленуд1ц эр турл1 кездер1мен, олардьщ геометрияларымен, 

сэулелеш куаттыльщтарымен;
б) жумыстык камерадагы температураньщ сакталу дэлд1п жэне диапазонымен;
в) елшеу кателш жэне диапазонымен сипатталады.
ИКТГ эд1с1шн ерекшел1п ылгалдарды оньщ ыдырауынсыз талданатын заттардан 

тольщ кет1руд1 камтамасыз етет1н елшеу режим! параметрлер1 (улгшердщ шамалары, 
кургату уакыты жэне температура) тапсырмаларыньщ кажет1л1п.

4.2 А косымшасында келт1р1лген, ылгалдылыкды елшеу режим1шц параметрлерк 
экспериментпк растайды жэне кажетпл1пнде ИКТГ ылгал елшепштерд1ц накды типтер1 
унпн асгыкжэне асгык ешмдер1 ылгалдыльщтарыньщ 0ОО белплейдг

4.3 ИКТГ ылгал елшепштерд1н накты типтер1не арналган асгык жэне асгык ешмдер1 
ылгалдыльщтарын 0ОО эз1рлеуд1, метрологияльщ аттестаттауды, т1ркеуд1 жэне 
пайдалануды осы стандарттьщ жэне К? СТ 2.18, ГОСТ 8.010 талаптарына сэйкес 
журпзедт

4.4 Осы стандарттьщ талаптарын орындау альтернативАк рет1нде асгык жэне асгык 
ешмдер1 ылгалдылыгын аныктаудьщ ИКТГ эд!с1 ГОСТ 9404, ГОСТ 13586.5 жэне ГОСТ 
26312.7 бойынша непзп ауа жылуы эд1амен ылгалдыльщты аньщтауды пайдалануга 
мумюнд1к беред1.
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5 Олшеу нэтижелер! каимпктсрнпц сипаттамалары

ИК,ТГ Sflici абсолютпк кателшпен мэндер1 1-кестеде нускалган мэндерден аспайтын 
астык жэне астык ешмдершщ ылгалдылыгын елшеудщ нэтижелерш алуды камтамасыз 
етедг

1 -  кесте- Ылгалдылыкты аныцтау ИЬ^ТГ эдюнщ дэлдшш керссткнн мэш
пайьвда

Астык жэне асгык 
ешмдер1

Кдйталану керсспагш 
(кайталанудыц орташа 
квадратты ауыткуы), ог

Жангыртудыц керсеткшп 
(жангыртудыц орташа 

квадратты ауыткуы), Or

Дэдщктщ керсеткшп (Р = 0,95 
ыктимаддыгымен елшеудщ 

абсолютпк кателш табылатын 
шекара), ± А

Бидай ОД 0,14 0,5
¥н ОД 0,14 0,5
Жарма ОД 0,14 0,5

6 Олшеуд1 орындау шарттары

0лшеуд1 орындау кезшде мынадай шарттар сакталады:
- айналадагы ауаньщ температурасы 25 ± 5) °С;
-ауаньщ катысты ылгалдылыгы (55 ± 25) %.
Корек кезшщ параметр! -  пайдаланылатын ИК,ТГ ылгал елшепштердщ пайдалану 

шарттарына (техникальщ талаптарына) сэйкес.
Ылгалдыльщты ИК,ТГ эд1амен елшеуд1 орындау кезшде жумыстьщ орын ауа 

агымдарынан жэне д1ршдершен коргалуы, жумыстьщ орын га жакын магнитик аймак 
кездер1 болмауы тшс.

7 0лшеулерд1 орындау кезшде пайдаланылатын кемекнп жабдыктарга, 
инфракызылды термогравиметриялык ылгал елшепштерге койылатын талаптар

7.1 Кдтелк сипаттамаларымен ылгалд ыл ыкты елшеудщ нэтижесш алу 1-кестеде 
керсет1лген бектлген  т и п т щ  жэне олшеу диапазоны мынадай негтзгт метрологиялык жэне 
техникальщ сипаттамалармен сэйкес ИКДТ ылгал елшегтшпен елшеуд1 орындау кез1нде 
камтамасыз етшедк

-барынша аз 0,01 % разряды б1рл1ктердщ багасы;
-15 г аз емес елшеудщ барынша коп шеп;
-±  0,01 г кеп емес елшеудщ абсолютпк кателш шеп;
-Кеппру температурасыньщ бершепн диапазоны (40 - 160) °С;
-Температура сакталудьщ дэлдш ± 5 °С кеп емес;
- кеппру ге арналган аллюминд1к кюветгщ 90 мм аз емес диаметра
- кеппру ге арналган аллюминд1к кюветгщ 5 мм аз емес терецдш.
7.2 ИК.ТГ эд1с1мен елшеуге астык жэне асгык ешмдерш байкаудагы дайындьщ 

кез1ндеп кемекш1 жабдьщ.
- байкауды температура жогарылауын байкатпай тез тартуга мумюндж берепн жэне 

байкау мумкшдшнше коршаган ортамен косылусыз, мысалы ЛЗМ типп, минималды 
«ел1» кещспкпен материал ылгалдылыгына тимей эз1рленепн, зертханальщ дшрмен;

- герметикальщ какпактармен жабдыкдалган, контейнер ауасы жэне ылгалдылыгы 
уш1н етюзбейпн;

- ГО С Т9871 бюйынша электро цосылгышты сынапты шынылы термометр;
- [2] бойынгиа№1 жэне №8 елеуш];
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- [3] бойынша механикалыц секундомер.
1 3  астьщ жэне астьщ ешмдершен эз1рленген байкауды сакгау жэне 

кайтарылгандарды тасымалдауга арналган контейнерлер астьщ жэне астьщ ешмдер1 
кецдшш 80 % кем емес сыйымдыльщта толтыратындай болуы тшс.

7.4 Крлданылатын влшем цуралдары ЩР СТ 2.21 сэйкес титн бекгту мацсатында 
сынауга немесе КР СТ 2.30 сэйкес метрологиялыц аттестаттауга жэне К^азацстан 
Республикасын мемлекеттт влшем б1рлшн цамтамасыз ету жуйесийц mi3iMme енггзуге 
жатады, сынау жабдыцтары К р  СТ 2.75 сэйкес метрологиялыц аттестаттауга 
жатады.

8 0лшеулерд1 орындауга дайындык

8.1 Астьщ жэне астьщ ешмдершщ сурыптауды (будан 9pi - байкду) ГОСТ 26312.1, 
ГОСТ 27668, ГОСТ 13586,3 сэйкес журпзедг 50 г. аз болмайтын байкауды б1рден 
контейнерге орналастырады, елшеуд1 журпзуге дешн оны алу жэне сакдау тэсшдер1 
туралы акпаратпен жабдыкдайды. Ылгалдылыкды аныктауга арналган байкауларды 
■пкелей кун сэулесшен жэне ьшгалдыльщтан коргай отырып, тасу жэне сакдау кажет.

8.2 Байкдуга дайындыкды ГОСТ 13586.5, ГОСТ 26312.7 сэйкес мынадай 
косымшалармен жузеге асырады:

- астьщ непзп байкаулардан ылгалдыльщты аньщтау уппн (30 -  50) г шме беледк 
содан сон байкауды бетен минералды жэне органикальщ коспалардан тазартады жэне мукият 
араластырады;

- корытылатын байкауларды елшер алдында
бидай, арпа, сулы, жарманы -  60 с,
тарыны -30 с шшде дшрменде тартады;
- ipi тартылган астыкды ГОСТ 13586.5 бойынша кадагалайды.
Тандалган жэне тартылган астьщ, жарма байкауларын ун байкауын сарагггау ушш какпагы 

мыкты жабьшатын контейнерлерге орналастырады. Байкаулар ылгалдылыкдарын елшер 
алдында мукият араластырады.

8.3 Щ Т Г  ылгал елшепш аталган аспаптьщ пайдалану бойынша нускаулыгына жэне 
(немесе) куэлЫне сэйкес жумыска эз1рлейдг Олшеу режим! параметрлерш А косымшасына 
сэйкес тандайды.

9 0лшеулерд1 орындау

9.1 Олшеу лерд1 орындау шартгарын 6-тарауга сэйкес камтамасыз етедг
9.2 ИК,ТГ эдюпен ьшгалдьшьщгы аныкдауды орындау кезшде мынадай непзп 

операциялар орындайды:
ИК,ТГ ылгалелшепш жиынтыгындагы кюветге, ылгал елшепштщ электрл1 табло 

керсетк1штер1 бойынша шамалай отырып (5,00 ± 0,20) г массалы байкаулар шмеге 
б1ркелм таратады.

Кюветп HKJT ылгалелшепыпшц жумыстык камерасына орналастырады жэне елшеу 
режимдершщ белпленген параметрлер1 кез1нде туракды шамага дешн кеппруда (кеппрудцц 
автоматгы режим1нде) ИК^ГГ ылгалелшепш куэлтмен немесе пайдалану бойынша нускаульщкд 
сэйкес журпзедг

10 Олшеу нэтижелерш росчмдеу жэне ецдеу

Kemipy процесшде аспа массалары кемуш аныкдау, математикальщ ендеу жэне 
сынама ылгалдылыгын есептеу (судыц пайыздагы кепш ш к yneci) ылгалдылыкты

4
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елшепштщ электронды тактасында жузеге асырылады.
10.1 Щ Т Г  эд1а экспресс-нэтижелер1 жагдайында б1рт1ндеген аныктамалармен 

елшеулер нэтижелерш алуды шамалайды.
Бакылау елшемш журпзу кез1нде ылгалдылыкты елшеу нэтижеа репнде параллельда 

аныктаулар нэтижелерЫц орташа арифметикальщ мэшн кабылдайды.

ЕСКЕРТПЕ Ылгалдыльщты параллсльд1 аныкдау ушш ИК̂ ТГ ылгалелшспш 
конструкциясыньщ езгешел1г1 есеб1нде ренмен журпзшген аспаньщ ылгалдылыгын аныкдау 
б1рдей сынаманы кабылдайды.

10.2 Ылгалдыльщты елшеу нэтижелерш рэамдеу 
Ылгалдылыкты елшеу нэтижес1 W ±  А, %; Р = 0,95 туршде болады:,

мундагы W -  ылгалдылыкты елшеу нэтижеа, %;
А -1- кесте бойынша елшеудщ абсолютп кател1п шеп, %.

11 0лш еу нэтижелер1 кателшш бакылау

11.1 Аньщтаулар нэтижес1н тексеруд1 кайталану шартгарында алынган ГОСТ ИСО 
5725-6 талаптарына сэйкес мынадай ретге журпзед1.

Егер кайталану шартгарында алынган параллельда аньщгамалар нэтижелер1шн; 
аралыгындагы абсолюта айырмашыльщ 2- кестеде керсегплген кайталану шеп мэшнен 
аспаса, онда елшеу нэтижеа ушш параллельд1 eri аньщгамалардьщ орташа арифметикальщ 
нэтижелер1 мэшн кабылдайды.

2- кесте -  ( ешнп ыкгималдьпык кезшдеп жащыртулар жэне кайталанулар шекте|й
Р = 0^5

пайыздардагы
Астьщ жэне астьщ ешмдер1 Кайталану шеп, г Жацгырту шеп, R

Б ид ай 0,20 0,40
¥ н 0,20 0,40

Жарма 0,20 0,40

Егер абсолюта езгешел1к кайталану шепнен г шьщса, б1рльжарым аньщгамалардьщ тагы 
да 6ip нэтижесш алады.

Егер ылгалдыльщты аныкдау нэтижелершен алынган (Wmax —  Wmin) максималды 
жэне минималды нэтижелер (диапазон) арасындагы абсолюта езгешел1к елшеу сандары 
и = 3 жэне сешмд1 ьщтималдылык Р = 0,95 % децгеш уш1н ауыспалы диапазон CRo,9s(3) 
мэш бойынша аз немесе тец болса, соцгы нэтиже ретшде ушт1к аныктамалардьщ орташа 
квадратты мэн1н керсетед1. п = 3 арналган ауыспалы диапазонньщ мэшн мынадай формула 
бойынша табады:

CRo,95(n)=f(3)or, (1)
мундагы f(n) —  елшеу санына арналган ауыспалы диапазон коэффициент! 3,/(3) = 3,3; 
а,-— 1-кесте бойынша кайталанудыц орташа квадратты ауыткуы.

Егер уцгпк аньщгамалар нэтижелер1шц диапазоны п = 3 арналган ауыспалы диапазоньшан 
кеп болса, кайталану шепшц арту себеб1н айкындайды, оларды жояды жэне 8 жэне 9 
тараулардыц талаптарына сэйкес ылгалдылыкты елшеуда орындауды кайталайды.

11.2 Олшеу нэтижес1н тексеруд1 жацгырту шартгарьшда алынган ГОСТ ИСО 5725-6 
талаптарына сэйкес мынадай ретге журпзедг

Тексеруд1 ею зертханадан елшеу нэтижелер1н алган кезде журпзедг Сондыктан елшеуд1

5
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орындауга арналган сынама кайталанган елшеу мумюншшктерше арналган резервтермен 
кажетгшкте дайындалуы тшс.

0p6ip зертхана eici 6ipi3fli нэтижелерд1 алады жэне олардьщ 10.3 бойына тексеру 
журггзедг

Ею зертханалардан алынган елшеудщ соцгы нэтижелер1 сыйымдылыгын CD0,95 

ауыспалы айырмашылыгымен елшеудщ орташа ею нэтижелер1 аралыгындагы абсолюта 
езгешел1кт1 салыстыра отырып тексередг

CD 0 ,9 5 (2)

мундагы R, г — 2-кесте бойынша кайталану жэне жангыру шектерт
Егер ауыспалы айырмашыльщ артса, онда ГОСТ ИСО 5725-6 5.3.3 баяндалган 

процедуралар орындалады.
11.3 Ылгалдыльщты елшеу нэтижелер1 кате л i пн  бакылау мынадай тэсшдердщ 

б1р1мен журпзшедг
11.3.1 Асгык жэне асгьщ ешмдер1 ылгалдылыгьш сгандарпык улплердц пайдаланумен бакылау.
Бакьшау куралы репнде ± 0,2 % кеп емес аттестатталган мэн А кателшмен асгык 

ылгалдылыгы стандарттык улпсш пайдаланады.
Стандартгык улпш колданумен кател1 та  бакылау Wo стандарттык у л п а  

ьшгалдылыгыньщ аттестатталган мэшмен салыстырганда ИК,ТГ ьшгалелшепш1не WU1M 
оньщ ьшгалдьшыгын елшеу нэтижесшен турады.

Бакьшау процедурасыньщ нэтижеа & —  ылгалдылыкты елшеу нэтижелершщ 
кател1пн багалау мынадай формула бойынша есептелед1

8 = \W U3M-Wo\ (3)
Егер,

5 < А (4)
бакылау процедурасыньщ нэтижеа канагаттанарльщ болып таньшады. 
мундагы А - 1-кесте бойынша елшеу кателтнщ  шекгер1, %.
(4) шарттарды орындалмаган кезде бакьшау процедураларын кайталайды. (4) шартгардыц 

орындалмауы кайталанган кезде канагаттанарлыксыз нэтижелерге жетюзген себепп 
аныктайды жэне оларды жендейд1.

11.3.2 Салыстыру эдютемесш пайдаланумен бакылау
Бакылау куралыньщ ролш жумыстьщ сынамалар орындайды. Салыстыру эд1стемес1 

репнде мынадай стандарттарга сэйкес ауа-жылуы эд1с1н алады:
ГОСТ 13586.5 -  асгык ылгалдылыгын елшеу нэтижелер1 кател1пн бакылау кезшде; 
ГОСТ 9404 - ун ылгалдылыгын елшеу нэтижелер1 кател1пн бакылау кезшде;ГОСТ 
26312.7 - жарма ылгалдылыгын елшеу нэтижелер1 кател1пн бакылау кезшде; 
Салыстыру эд1стемесш пайдаланумен ылгалдыльщты елшеу нэтижелерш бакылау 
WU3M - 9flici жэне Wc.-салыстыру эд1с1 ТЩТГ бойынша алынган сынамалардьщ 
б1реу1нен турады.

Бакьшау процедурасыньщ нэтижеа & — ылгалдылыкты елшеу нэтижелершщ 
кателшн багалау мынадай формула бойынша есептеледп

Егер,
6  =\Ww t-W c\ (5)

6
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$ < у]а2 +А2с

бакылау процедурасыньщ нэтижеа канататтанарлык болып танылады.

(6)
мундагы А - 1-кесте бойынша елшеу кател1 ri Hi н шектерц %.

Ас - салыстырып тексеру эд1 ci бойынша абсолю ты  кателш шектерц %.

(6) шарттарды орындалмаган кезде бакылау процедураларын кайталайды, (6) 
шарттардьщ орындалмауы кайталанган кезде канататганарлыксыз нэтижелерге жетюзген 
себеггп аныктайды жэне оларды жендейдт

ЕСК ЕРТ ПЕ Кеп жагдайда ылгалдылыкты елшеу кез1ндеп кателпсгщ арту ce6e6i ИК̂ ТГ 
ылгалелшепш параметрлер1 режимдершщ дурыс алынбагандыгынан немесе сынама дайындьщ 
процедураларын сактамаган жагдайда болады.

11.3.4 0лшеу нэтижелер1 кателшн бакылау кезшде алынган елшеу нэтижелер1, 
Щ Т Г  эд1с1мен ылгалелшепш нэтижелершщ турактылыктарын бакылауды жузеге асыру 
кез1нде пайдалануы мумкш.

11.3.5 Щ Т Г  ылгалелшепш кемепмен астык жэне асгык ешмдер1 ылгалдылыгын 
елшеу нэтижелер1 турактылыгын бакылау КР СТ ГОСТ Р 50779.42 бойынша Шухарт 
картасын пайдаланумен ГОСТ ИСО 5725-6 сэйкес немесе [1] усыныстарымен сэйкес 
журпзшедт Бакылау процедураларын жэне олардыц мерз1мд1л1ктер1 сапа бойынша тшсп 
нускаульщта немесе ешмд1 жетклзу бойынша кел1амде керсетед1. Егер мерз1мдшп 
керсетшмеген болса, онда бакылау процедуралары саны бойынша [1] усыныспен 
колданылады.

11.3.5.1 Шухарттыц бакылау картасы параметрлер1 кайталану турактылыгын 
бакылау уш1н.

Параллельд1 аньщтамалар нэтижелер1 арасындагы кашьщтык: w=\Wj — WC
Орташа сызьщ

d2 or = 1,128 а;, (7)
мундагыог- 1-кесте бойынша;
d2 -  орта сызыкка арналган коэффициент; d2 = 1,128 параллельд1 аньщтамалар саны 

кез1нде еюге тец.
Эрекет шектерй UCL = D2 ог = 3,686 ог;

LCL - жок. (8)

Ескерту шектер1: UCL = D2(2)or = 2,834ог;
LCL - жок, (9)

мундагы D2 коэффициенттер1 еюге тец, параллельд1 аньщтамалар сандарына 
арналган ескертулер жэне эрекет шектер1 есептерше арналган.

11.3.5.2 Шухарттыц бакылау картасы параметрлер1 кайталану турактылыгын 
бакылау уипн.

Кателш турактылыгын бакылауга арналган бакылау карталарын аныктау максатында 
стандарттьщ ауытку с мынадай формула бойынша есептеледк

Асг = -----
1,96

(10)

мундагы А — 1-кесте бойынша елшеу кателтнщ  шектерц %.
1,96 —сешмд1 ьщтималдыльщ кезшдеп квантиль таратылуы квантиль Р = 0,95. 
Ь(Р СТ ГОСТ Р 50779.42 сэйкес эрекет шектерп
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UCL = + За
4 п

(П)
LCL =

л/w
мундагы п -  ИК^ТГ эд1амен ылгалдыльщты параллельд1 аныкдаудьщ саны
ЕСКЕРТПЕ Кдтошктщ стандартты ауыткуыньщ бакылау карталары параметрлерш аныкдау ушш 

еткен нэтижелер непзшде есептсугс жол бершедг Мундай жагдайда ИК̂ ТГ эдюш жузеге асыру 
кезшдеп кдтелйстщ стандартты ауыткуы накды зертханада (10) формула бойынша алынган мэннен аз 
болуы тшс.

11.3.5.3 Шухарт бакылау картасыньщ толтырылуы жэне интерпретациясы.
Шухарт бакылау картасы куры лысы кезшде:
а) ординат oci бойынша бакылау процедура нэтижелер1 кешнге калдырылады:

1) w -  кайталау турактылыгын бакылау ды жузеге асыру кезшде,

2) & - кателш турактылыгын бакылауды жузеге асыру кезшде;
б) абцисс oci бойынша сараптама журпзу кунш кешнге калдырады.

ИК^ТГ эдюмен ылгалдыльщ елшеу нэтижеа процеанш турактылыгын бузу 
мумкшдшне сигналмен бакылау картасында мынадай белплер: 6ip нукте эрекет шепнен 
шыгып кетп; барльщ нуктелер б1рыцгай орта сызыктан 6ip катардан табылады; 
катарынан алты артушы нуктелер жумыс ютейдг

Егер жогарыда аталган белплердщ ец болмаганда 6ipeyi пайда болса сынама 
дайындьщты журпзу жэне елшеулерд1 орындау, стандарттык улплерд1 сактау 
шарттарынын кадагалануын сондай-ак ИКДТ ылгалелшепшп пайдалану шарттарын 
тексеру кажет.
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А косымшасы
(ацпараттыц)

Инфракызылды сэулелену эсершен астык жэне астык ешмдер1 кызуынын
ерекшелжтер!

Инфракызылды сэулелену электромагнитах сэулелену оптикальщ диапазоныньщ 
саласы болады. Оньщ спектр! 760 нм шамамен, 1 мм дешн курайды.

Инфракызылды сэулелещцрушшер спектр диапазоны, материалдар денешц 
температурасы жэне формасы тэсшдер1мен ажыратьшады.

Дене температурасы бойынша инфракызылды сэулелену кездер1 ашьщ жэне каньщ 
инфракызьшды сэулелерге белшедг Ашьщтарга дене температурасы 1000 °С жогары 
кызгандар жатады, ал сыртка шыгарылган спектрде мэнд1 удес кершетш сэулеленуд1 
курайды. Бул лампалы сэулелену, мысалы, галогендш, газоразрядтьщ догалы лампалар. 
Керамикальщ немесе металдьщ каптамалармен электрл1к сэулелену! кеб1рек таралган канык 
инфракызьшды сэулеленулерде дене температурасы кызуы 1000 °С курайды, ал спектрдегт 
Kepi нетт н сэулелену- пайыздьщ улесг

Инфракызылды сэулелену сынамасымен корытындыланатын тшмд! кызу спектрл! 
каттыльщ максимумньщ сэйкес келу1 сэуле Tycipy кезшде жетедт

Инфракызьшды сэулелену 9cepi кызуыньщ нэтижесшен болады, ылгалды жэне 
сэулеленетш заттар imimieri физико-химияльщ жою. Сондыктан ИК,ТГ ылгалдыльщты елшеу 
эдюн жузеге асыру кезшде затты кыздыруга арналган инфракызылды сэулеш пайдалану 
корытындьшанатын сынама материалына инфракызьшды сэулелену эсерше батаны талап 
етедг Щ Т Г  эдюпен накты ешмнщ ылгалдылыгын аньщтау режим! нщ параметр!н 
(температура жэне кегтру уакыты) ИКДТ ылгалелшегтштщ накты тага ушш алу кажет.

Инфракызьшды сэулеленудщ эр турл! кездер!мен ИКДТ ылгалелшеп ште астык жэне 
астык ешмдерш елшеу кезшдегт кегтру температурасыньщ мэш А. 1 кестеанде керсетшген.

А.1 кестес1 - Эр rypni инфракызылды сэулеленулермен ИЬ^ТГ ылгалелшепштер 
кемепмен астык жэне астык ешмдер! ылгалдылыгын елшеулер кезшдеп 

________________________________тем перату рал ар________________________________
Kemipy температурасы, °С

Астык жонс астык; ешмдер1 Метал лды кабьщтагы Галогендйс Керамикальщ
кыздьфтьпп (ТЭН) шам кабыктагы кыздыргыш

Бидай до ндс pi жонс б и дай уны 130 160 150
Кара бидай жоне кара бидай уны 130 160 150
Тары жоне бидай 120 150 140
Арпа жоне арпа жармасы 130 160 150
Суды, суды жармасы жоне суды улпеп 115 140 130
Каракумьщ жоне каракумьщ жармасы 115 140 130
Дон жоне >i<yrcpi уны 130 160 150
Kypiui жоне курнп жармасы 140 160 150

ЕСКЕРТПЕ ИК^ТГ Sartorius фирмасыныц ылгалелшепни:
-метал лды кабыкдагы кыздыргыш (ТЭН) — ылгалды лык анализаторы МА-30;
-галогендш шам — инфракызылды термогравиметриялык ылгалелшепш МА-45 Н;
-керамикальщ кабыкдагы кыздыргыш- инфракызылды термогравиметриялык ылгалолшепш МА-45 С.
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ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

Государственная система обеспечения единства измерений Республики Казахстан
ЗЕРНО И ЗЕРНОПРОДУКТЫ.

Инфракрасный термогравиметрический метод определения влажности

Дата введения 2011-07-01

1 Область применения

Настоящий стандарт распространяется на зерно злаковых культур и продукты его 
переработки: муку, отруби, крупы (далее - зерно и зернопродукты) — и устанавливает 
инфракрасный термогравиметрический метод определения влажности зерна и 
зернопродуктов.

Настоящий стандарт может быть применен при проведении экспресс-анализа влажности 
зерна и зернопродуктов, а также при разработке и аттестации методик выполнения измерений 
влажности зерна и зернопродуктов с помощью инфракрасных термогравиметрических 
влагомеров конкретных типов.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие ссылочные 
нормативные документы:

СТ РК 2.4-2007 Государственная система обеспечения единства измерений 
Республики Казахстан. Поверка средств измерений. Организация и порядок проведения.

СТ РК 2.18-2009 Государственная система обеспечения единства измерений 
Республики Казахстан. Методики выполнения измерений. Порядок разработки, 
метрологической аттестации, регистрации и применения.

СТ РК 2.21-2007 Государственная система обеспечения единства измерений 
Республики Казахстан. Порядок проведения испытаний и утверждения типа средств 
измерений.

СТ РК 2.30-2007 Государственная система обеспечения единства измерений 
Республики Казахстан. Порядок проведения метрологической аттестации средств
измерений.

СТ РК 2.75-2009 Государственная система обеспечения единства измерений 
Республики Казахстан. Порядок аттестации испытательного оборудования.

СТ РК ГОСТ Р 50779.42-2003 Статистические методы. Контрольные карты 
Шухарта.

ГОСТ ИСО 5725-1-2003 Точность (правильность и прецизионность) методов и 
результатов измерений. Часть 1. Основные положения и определения.

ГОСТ ИСО 5725-6-2003 Точность (правильность и прецизионность) методов и 
результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике.

ГОСТ 8.010-99 Государственная система обеспечения единства измерений. 
Методики выполнения измерений. Основные положения.

ГОСТ 9404-88 Мука и отруби. Метод определения влажности.
ГОСТ 9871-75 Термометры стеклянные ртутные электроконтактные и терморегуляторы. 

Технические условия.
ГОСТ 13586.3-83 Зерно. Правила приемки и методы отбора проб.
ГОСТ 13586.5-93 Зерно. Метод определения влажности.

Издание официальное
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ГОСТ 26312.1-84 Крупа. Правила приемки и методы отбора проб.
ГОСТ 26312.7-88 Крупа. Метод определения влажности.
ГОСТ 27668-88 Мука и отруби. Приемка и методы отбора проб.
ГОСТ 29027-91 Влагомеры твердых и сыпучих веществ. Общие технические 

требования и методы испытаний.

ПРИМЕЧАНИЕ: При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить 
действие ссылочных стандартов и классификаторов по ежегодно издаваемому 
информационному указателю «Нормативные документы по стандартизации» по состоянию на 
текущий год и соответствующим ежемесячно издаваемым информационным указателям, 
опубликованным в текущем году. Если ссылочный документ заменен (изменен), то при 
пользовании настоящим стандартом следует руководствоваться замененным (измененным) 
документом. Если ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана 
ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Термины, определения, обозначения и сокращения

3.1 В настоящем стандарте применяются термины, определения и обозначения по 
С ТРК2.18, ГОСТ 29027, ГОСТ ИСО 5725-1.

3.2 В настоящем стандарте использованы следующие сокращения:
ИКТГ влагомер - инфракрасный термогравиметрический влагомер;
ИКТГ метод - инфракрасный термогравиметрический метод;
МВИ - методика выполнения измерений.

4 Общие положения

4.1 ИКТГ метод определения влажности заключается в измерении массы образца 
анализируемого вещества до и после его высушивания под действием инфракрасного 
излучения.

ИКТГ влагомеры разных типов характеризуются:
а) различными источниками инфракрасного излучения, их геометрией, мощностью 

излучения;
б) диапазоном и точностью поддержания температуры в рабочей камере;
в) диапазоном и погрешностью взвешивания.
Особенностью ИКТГ метода является необходимость задания параметров режима 

измерений (температуры и времени высушивания, массы образца), обеспечивающих 
полное удаление влаги из анализируемого вещества без его разложения.

4.2 Параметры режима измерений влажности, приведенные в Приложении А, 
экспериментально подтверждают и, при необходимости, устанавливают в МВИ влажности 
зерна и зернопродуктов для ИКТГ влагомеров конкретных типов.

4.3 Разработку, метрологическую аттестацию, регистрацию и применение МВИ 
влажности зерна и зернопродуктов для ИКТГ влагомера конкретного типа проводят в 
соответствии с требованиями СТ РК 2.18, ГОСТ 8.010 и настоящего стандарта.

4.4 Выполнение требований настоящего стандарта позволяет использовать ИКТГ 
метод определения влажности зерна и зернопродуктов в качестве альтернативного 
основным воздушно-тепловым методам определения влажности по ГОСТ 9404, 
ГОСТ 13586.5 и ГОСТ 26312.7.
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5 Характеристики погрешности результатов измерений

ИКТГ метод обеспечивает получение результатов измерений влажности зерна и 
зернопродуктов с абсолютной погрешностью, значения которой не превышают значений, 
указанных в Таблице 1.

Таблица 1 - Значения показателей точности ИКТГ метода определения
влажности

в процентах
Зерно и 

зернопродукты
Показатель повторяемости 

(среднеквадратичное 
отклонение повторяемости), 

Or

Показатель
воспроизводимости

(среднеквадратичное
отклонение

воспроизводимости), Or

Показатель точности (границы, в 
которых находится абсолютная 

погрешность измерений с 
вероятностью/̂  = 0,95), ± А

Зерно ОД 0,14 0,5
Мука ОД 0,14 0,5
Крупа ОД 0,14 0,5

6 Условия выполнения измерений

При выполнении измерений соблюдают следующие условия:
-температура окружающего воздуха (25 ± 5) °С;
-относительная влажность воздуха (55 ± 25) %.
Параметры источника питания — в соответствии с условиями эксплуатации 

(техническими требованиями) используемого ИКТГ влагомера.
Рабочее место при выполнении измерений влажности ИКТГ методом должно быть 

защищено от воздушных потоков и вибраций; вблизи рабочего места не должно быть 
источников магнитных полей.

7 Требования к инфракрасному термогравиметрическому влагомеру и 
вспомогательному оборудованию, используемому при выполнении измерений

7.1 Получение результатов измерения влажности с характеристиками погрешности, 
указанными в Таблице 1, обеспечиваются при выполнении измерений ИКТГ влагомером 
утвержденного типа и соответствующего диапазона измерений со следующими 
основными метрологическими и техническими характеристиками:

-цена единицы наименьшего разряда 0,01 %;
- наибольший предел взвешивания не менее 15 г;
-предел абсолютной погрешности взвешивания не более ± 0,01 г;
-диапазон задаваемых температур сушки (40 - 160) °С;
-точность поддержания температуры сушки не более ± 5 °С;
- диаметр алюминиевой кюветы для сушки не менее 90 мм;
- глубина алюминиевой кюветы для сушки не менее 5 мм.
7.2 Вспомогательное оборудование при подготовке проб зерна и зернопродуктов к 

измерениям ИКТГ методом:
- лабораторная мельница, изготовленная из непоглощающего влагу материала, с 

минимальным «мертвым» пространством, позволяющая быстро размолоть пробу без 
заметного повышения температуры и, по возможности, без контакта пробы с 
окружающей средой, например типа ЛЗМ;

- непроницаемые для влаги и воздуха контейнеры, снабженные герметичными 
крышками;
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- термометр стеклянный ртутный электроконтактный по ГОСТ 9871;
- сито № 1 и № 08 по [2];
- секундомер механический по [2].
7.3 Контейнеры для переноса отобранных и хранения подготовленных проб зерна и 

зернопродуктов должны быть такими, чтобы проба зерна и зернопродуктов заполняла 
емкость не менее чем на 80 % ее вместимости.

7.4 Применяемые средства измерений подлежат испытаниям с целью утверждения 
типа в соответствии с СТ РК  2.21 или метрологической аттестации в соответствии с 
СТ РК  2.30, поверке в соответствии с СТ РК  2.4 и внесению в реестр государственной 
системы обеспечения единства измерений Республики Казахстан, испытательное 
оборудование подлежит метрологической аттестации в соответствии с СТ РК  2.75.

8 Подготовка к выполнению измерений

8.1 Отбор проб зерна и зернопродуктов (далее - пробы) проводят в соответствии с 
ГОСТ 13586.3, ГОСТ 27668, ГОСТ 26312.1. Пробу массой не менее 50 г сразу же 
помещают в контейнер, снабжают информацией о способе ее взятия и хранения до 
проведения измерений. Пробы, предназначенные для определения влажности, следует 
хранить и транспортировать, защищая от прямого солнечного света и влаги.

8.2 Подготовку проб осуществляют в соответствии с ГОСТ 13586.5, ГОСТ 26312.7 со 
следующими дополнениями:

- из общей пробы зерна выделяют навеску массой (30 -  50) г для определения 
влажности, затем пробу очищают от инородных минеральных и органических включений и 
тщательно перемешивают;

- перед измерением анализируемые пробы измельчают на мельнице в течении:
60 с - пшеницу, ячмень, рожь, овес, крупы,
30 с - просо;
- крупность размола зерна контролируют в соответствии с ГОСТ 13586.5.
Размолотые пробы зерна, крупы и отобранные для анализа пробы муки помещают в

контейнеры с плотно закрывающимися крышками. Непосредственно перед измерением 
влажности пробы тщательно перемешивают.

8.3 ИКТГ влагомер подготавливают к работе в соответствии с руководством по 
эксплуатации и (или) паспортом на данный прибор. Параметры режима измерений 
выбирают в соответствии с Приложением А.

9 Выполнение измерений

9.1 Условия выполнения измерений обеспечить в соответствии с Разделом 6.
9.2 При определении влажности ИКТГ методом выполняют следующие основные 

операции:
В кювете из комплекта ИКТГ влагомера равномерно распределяют навеску пробы 

массой (5,00 ± 0,20) г, ориентируясь по показаниям электронного табло влагомера.
Кювету с навеской образца помещают в рабочую камеру ИКТГ влагомера и проводят 

высушивание при установленных параметрах режима измерений до постоянной массы (в 
автоматическом режиме сушки) в соответствии с руководством по эксплуатации или 
паспортом ИКТГ влагомера.
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10 Обработка и оформление результатов измерений

Определение убыли массы навески в процессе сушки, математическая обработка и 
вычисление влажности (массовой доли воды в процентах) пробы осуществляются 
автоматически ИКТГ влагомером с выдачей результата единичного определения влажности на 
электронном табло влагомера.

10.1 ИКТГ метод предполагает получение результата измерения по одному определению в 
случаях рутинных экспресс-анализов.

При проведении контрольных измерений в качестве результата измерения влажности 
принимают среднеарифметическое значение результатов параллельных определений.

ПРИМЕЧАНИЕ С учетом специфики конструкции ИКТГ влагомера за параллельные 
определения влажности принимают последовательно проведенные определения влажности 
навесок одной и той же пробы.

10.2 Оформление результатов измерений влажности
Результат измерений влажности представляют в виде: W \ Д, %; Р ■ 0,95,

где W  - результат измерений влажности, %;
Д - границы абсолютной погрешности измерений по Таблице 1, %.

11 Контроль приемлемости и погрешности результатов измерений

11.1 Проверку приемлемости результатов определений, полученных в условиях 
повторяемости в соответствии с требованиями ГОСТ ИСО 5725-6, проводят в следующем 
порядке.

Если абсолютное расхождение между результатами параллельных определений, 
полученных в условиях повторяемости, не превышает значения предела повторяемости г, 
указанного в Таблице 2, то за результат измерения принимают среднеарифметическое 
значение результатов двух параллельных определений.

Т а б л и ц а  2 - Пределы повторяемости и воспроизводимости при доверительной вероятности
Р = 0,95

в процентах
Зерно и зернопродукты Предел повторяемости, г Предел воспроизводимости, R

Зерно 0,20 0,40
Мука 0,20 0,40
Крупа 0,20 0,40

Если абсолютное расхождение превышает предел повторяемости г, получают еще один 
результат единичного определения.

Если абсолютное расхождение между максимальным и минимальным результатами 
(диапазон) из полученных результатов определений влажности (Wmax — Wmin) меньше или 
равно по значению критическому диапазону CRo,9s(3) для уровня доверительной 
вероятности Р = 0,95 % и числа измерений п = 3, то в качестве окончательного результата 
указывают среднеарифметическое значение результатов трех определений. Значения 
критического диапазона для п = 3 находят по формуле:

CRo,95(n)=f(3)or, (1)
гдеf(n) — коэффициент критического диапазона для числа измерений 3,f(3) = 3,3; 
ог—среднеквадратическое отклонение повторяемости по Таблице 1.
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Если диапазон результатов трех определений больше критического диапазона для п = 3, 
выясняют причины превышения предела повторяемости, устраняют их и повторяют 
выполнение измерений влажности в соответствии с требованиями Разделов 8 и 9.

11.2 Проверку приемлемости результатов измерений, полученных в условиях 
воспроизводимости в соответствии с требованиями ГОСТ ИСО 5725-6, проводят в следующем 
порядке.

Проверку проводят при получении результатов измерений двумя лабораториями. При этом 
пробы для выполнения измерений должны быть однородны, их количество должно быть 
подготовлено с необходимым для возможных повторных измерений резервом.

Каждая лаборатория получает результаты двух последовательных определений и 
проводит проверку их приемлемости по 10.3.

Совместимость окончательных результатов измерений, полученных двумя 
лабораториями, проверяют, сравнивая абсолютное расхождение между двумя средними 
результатами измерений с критической разностью CD0,95

где R, г — пределы воспроизводимости и повторяемости по Таблице 2.
Если критическая разность превышена, то выполняют процедуры, изложенные в

5.3.3 ГОСТ ИСО 5725-6.
11.3 Контроль погрешности результатов измерений влажности проводят одним из 

следующих способов.
11.3.1 Контроль с использованием стандартных образцов влажности зерна и 

зернопродуктов.
В качестве средств контроля используют стандартные образцы влажности зерна с 

погрешностью аттестованного значения А не более ± 0,2 %.
Контроль погрешности с применением стандартных образцов состоит в сравнении 

аттестованного значения влажности стандартного образца Wo с результатом измерения ее 
влажности на ИКТГ влагомере - WU3M.

Результат контрольной процедуры & — оценку погрешности результата измерений 
влажности рассчитывают по формуле

где Д - границы абсолютной погрешности измерений по Таблице 1, %.
При невыполнении условия (4) контрольную процедуру повторяют. При повторном 

невыполнении условия (4) выясняют причины, приведшие к неудовлетворительным 
результатам, и устраняют их.

11.3.2 Контроль с использованием методики сравнения
Роль средств контроля выполняют рабочие пробы. В качестве методики сравнения 

выбирают воздушно-тепловой метод в соответствии со следующими стандартами:
ГОСТ 13586.5 - при контроле погрешности результатов измерений влажности зерна;
ГОСТ 9404 - при контроле погрешности результатов измерений влажности муки;
ГОСТ 26312.7 - при контроле погрешности результатов измерений влажности крупы.
Контроль погрешности результатов измерений влажности с применением методики 

сравнения состоит в сравнении результатов контрольных измерений одной и той же 
пробы, полученных по ИКТГ методу - WU3M и по методике сравнения - Wc.

(2)

S = \WU3M-W 0\
Результат контрольной процедуры признают удовлетворительным, если

8 <Д

(3)

(4)
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Результат контрольной процедуры 8  — оценку погрешности результата измерений 
влажности рассчитывают по формуле:

8 = \W U3M-W C\ (5)

Результат контрольной процедуры признают удовлетворительным, если:

S < ^ A 2+A\ (6)

где Д - границы абсолютной погрешности по Таблице 1, %;
Дс - границы абсолютной погрешности по методике сравнения, %.

При невыполнении условия (6) повторяют измерения с использованием другой 
пробы. При повторном невыполнении условия (6) выясняют причины, приведшие к 
неудовлетворительным результатам, и устраняют их.

П Р И М Е Ч А Н И Е  Наиболее часто причиной превышения погрешности при измерении 
влажности являются неверно выбранные параметры режима измерений влажности ИКТГ влагомером 
конкретного типа, либо несоблюдение процедуры пробоподготовки.

11.3.4 Результаты измерений, полученные при контроле погрешности результатов 
измерений, могут быть использованы при реализации контроля стабильности результатов 
измерений влажности ИКТГ методом.

11.3.5 Контроль стабильности результатов измерений влажности зерна и 
зернопродуктов с помощью ИКТГ влагомеров проводят в соответствии с 
ГОСТ ИСО 5725-6 с использованием карт Шухарта по СТ РК ГОСТ Р  50779.42 либо в 
соответствии с рекомендациями [1]. Процедуры контроля и их периодичность указывают 
в соответствующем Руководстве по качеству или в контракте на поставку продукции. 
Если такая периодичность не указана, то руководствуются рекомендациями [1] по выбору 
числа контрольных процедур в зависимости от объема анализируемых проб.

11.3.5.1 Параметры контрольных карт Шухарта для контроля стабильности 
повторяемости.

Расхождение между результатами параллельных определений: w=\Wj — W7.
Средняя линия

d2or = 1,128 о;, (7)
где аг - по Таблице 1;
d2 - коэффициент для расчета средней линии; d2 = 1,128 при числе параллельных 

определений, равном двум.
Пределы действия: UCL = D2 аг = 3,686 ог;

LCL - отсутствует. (8)

Пределы предупреждения: UCL = D2(2)cr = 2,834сг;
LCL - отсутствует, (9)

где коэффициенты D2 для расчетов пределов действия и предупреждения приведены 
для числа параллельных определений, равного двум.

11.3.5.2 Параметры контрольных карт Шухарта для контроля стабильности 
погрешности.

С целью определения параметров контрольных карт для контроля стабильности 
погрешности рассчитывают стандартное отклонение погрешности а по формуле:

А
а  -------

1,96
(10)

где А — границы абсолютной погрешности измерений по таблице 1, %;
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1,96 — квантиль распределения при доверительной вероятности Р = 0,95. 
Пределы действия в соответствии с СТ РК ГОСТ Р 50779.42:

ись = Ц=
4п

(И)
LCL = -

Зет

4 п
где п - число параллельных определений влажности ИКТГ методом.

ПРИМЕЧАНИЕ Допускается для определения параметров контрольной карты стандартное 
отклонение погрешности рассчитывать на основании результатов предыдущих периодов. В таком случае 
стандартное отклонение погрешности при реализации ИКТГ метода в конкретной лаборатории должно 
быть меньше значения, полученного по Формуле (10).

11.3.5.3 Заполнение и интерпретация контрольных карт Шухарта.
При построении контрольных карт Шухарта:
а) по оси ординат откладывают результат контрольной процедуры:

1) w - при реализации контроля стабильности повторяемости,

2) & - при реализации контроля стабильности погрешности;
б) по оси абсцисс откладывают дату проведения анализа.

Сигналом к возможному нарушению стабильности процесса измерений влажности 
ИКТГ методом служит появление на контрольной карте следующих признаков: одна 
точка вышла за пределы действия; все точки подряд находятся по одну сторону от 
средней линии; шесть возрастающих (убывающих) точек подряд.

Если появляется хотя бы один из вышеперечисленных признаков, необходимо 
проверить соблюдение условий хранения стандартных образцов, проведения 
пробоподготовки и выполнения измерений, а также условий эксплуатации ИКТГ 
влагомера.
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Приложение А
(информационное)

Особенности нагрева зерна и зернопродуктов под действием инфракрасного
излучения

Инфракрасное излучение является областью оптического диапазона
электромагнитного излучения. Его спектр составляет от 760 нм до, примерно, 1 мм.

Инфракрасные излучатели различаются способами генерирования излучения,
диапазоном спектра, материалом, температурой и формой тела накала.

По температуре тела накала источники инфракрасного излучения разделяют на светлые 
и темные инфракрасные излучатели с телом накала в стеклянной и металлической оболочках. 
К светлым относят те излучатели, у которых температура тела накала выше 1000 °С, а в 
испускаемом спектре значительную долю составляет видимое излучение. Это лампы 
накаливания, ламповые излучатели, например галогенные, газоразрядные дуговые лампы, 
электрические излучатели (зеркальные лампы). У темных инфракрасных излучателей, среди 
которых наиболее распространены электрические излучатели с керамической или 
металлической оболочкой, температура тела накала составляет не более 1000 °С, а видимое 
излучение в спектре - доли процента.

Эффективный нагрев анализируемой пробы инфракрасным излучением достигается при 
совпадении максимума спектральной плотности падающего излучения с полосой 
наибольшего поглощения облучаемой пробы.

Действие инфракрасного излучения является результатом его поглощения и заключается 
в нагреве, удалении влаги и физико-химических превращениях внутри облучаемых веществ. 
Поэтому использование инфракрасного излучения для нагрева вещества при реализации 
ИКТГ метода измерений влажности требует оценки влияния инфракрасного излучения на 
материал анализируемой пробы. Параметры режима измерений влажности конкретного 
продукта ИКТГ методом (температуру и время высушивания, массу навески) следует 
выбирать для ИКТГ влагомера конкретного типа.

Значения температур сушки при измерениях влажности зерна и зернопродуктов на 
ИКТГ влагомерах с различными источниками инфракрасного излучения приведены в 
Таблице А.1.

Таблица А.1 - Температуры сушки при измерениях влажности зерна и 
зернопродуктов с помощью ИКТГ влагомеров с различными инфракрасными 
________________________________ излучателями________________________________

Зерно и зернопродукты
Температура сушки, °С

Нагреватель в метали- 
ческой оболочке (ТЭН)

Галогенная
лампа

Нагреватель в 
кеоамической оболочке

Зерно пшеницы и пшеничная мука, манная крупа 130 160 150
Рожь и ржаная мука 130 160 150
Просо и пшено 120 150 140
Ячмень и ячменная крупа 130 160 150
Овес, овсяная крупа и овсяные хлопья 115 140 130
Гречиха и гречневая крупа 115 140 130
Зерно и мука кукурузы 130 160 150
Рис и рисовая крупа 140 160 150

ПРИМЕР ИКТГ влагомеры фирмы Sartorius:
-нагреватель в металлической оболочке (ТЭН) — анализатор влажности МА-30;
-галогенная лампа — инфракрасный термогравиметрический влагомер МА-45 Н;
-нагреватель в керамической оболочке — инфракрасный термогравиметрический влагомер МА-45 С.
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