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Приложение к свидетельству }lb 25 1.0002/RA.RU.3 11866 12025

об аттестации методики измерений массовых долей химических элементов

в пробах сталей углеродистых и легированных и чуryнов

методом лазерно_искрового атомно-эмиссионного спектрального анализа

1 ,.Щиапазоны измерений массовой доли углерода, значения характеристик погрешности и её со-
ставляющих

В процентах

объект
измерений

,Щиапазон
измерений

массовой
доли

относитель-
ное среднее
квадратиче-

ское отклоне-
ние повторяе-

мости,
бг,0

относитель-
ное средне-
квадратиче-

ское отклоне-
ние воспроиз-
водимости*,

oR,0

Границы отно-
сительной си-
стематической
погрешности
при довори-

тельной веро-
ятности

Р:0,95, +6.

Границы от-
носительной
погрешности
при довери-

тельной веро-
ятности
Р:0,95,

+6

Пробы
сталей

углероди-
cTbIx

От 0,06 до
0,40 включ.

2| 2з 20 50

Св. 0,40 до
0,80 включ.

7,5 8,4 5,5 I,7

Пробы
статlей

легирован-
HbIx

От 0,07 до
0,25 включ.

14 l7 16 38

Св. 0,25 до
2,14 включ.

,7,5
8,3 7,0 18

Пробы
чугунов

От 2,14 до
4,0 включ.

з,6 з,9 4,| 8,8

* Значение пок€вателя воспроизводимости определено по экспериментаIIьным данным, поJцaченным в
3 лабораториях с участием 13 операторов (l3 измерений в условиях квазимежJIабораторной программы
измерений по ГОСТ Р ИСО 5725)

Эксперт Е.Л. Лебедева



На 3 листах
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2.Щиапазоны измероний массовой доли кремния, значения характеристик погрешности и её со-
ставJUIющих

В процентах

объект
измерений

.Щиапазон
измерений
массовой

доли

относитель-
ное среднее
квадратиче-

ское отклоне-
ние повторяе-

мости,
оr,0

относитель-
ное средне-
квадратиче-

ское отклоне-
ние воспроиз-
водимости*о

oR,0

Границы отно-
сительной си-
стематической
погрешности
при довери-

тельной веро-
ятности

Р:0,95, *Е.

Границы от-
носительной
погрешности
при довери-

тельной веро-
ятности
Р: 0,95,

+Б

Пробы
сталей

углероди-
стых

От 0,20 до
0,50 включ.

9,2 13 19 з2

Св. 0,50 до
1"0 включ.

J)J з,,7 13 15

Св. 1,0 до
2,0 включ.

2,7 3,0 4,5 ,7,4

Пробы
сталей

легирован-
ных

От 0,20 до
0,50 включ.

14 15 |4 JJ

Св. 0,50 до
2.0 включ.

7,2 8,7 8,4 19

Пробы
чугунов

От 1,0 до
2"0 включ.

2,8 6,з ,7,7
15

Св. 2,0 до
5,0 включ.

3,1 3,4 )) 7,2

* Значение показателя воспроизводимости определено по эксперимент€UIьным данным, полr{енным в
З лабораториJIх с уrастием 13 операторов (13 измерений в условиях кв€вимежгIабораторной программы
измерений по ГОСТ Р ИСО 5725)

Эксперт Е.Л. Лебедева



3 ,Щиапазоны измерений массовой доли элементов, значения
составляющих

На 3 листах
Лист 3 из 3

характеристик погрешности и её

Научный сотрудник лаборатории 251
к.х.н., эксперт-метролог
(сертификат соответствия Ns MA.RU.O 1 .5 1 )

В процентах

Эле-
мент

,Щиапазон
измерений

массовой доли

относитель-
ное среднее
квадратиче-
ское откло-

нение повто-
ряемости,

Or,0

относитель-
ное средне-
квадратиче-
ское откло-
нение вос-
производи-
мости*, oR,O

Границы от-
носительной
систематиче-
ской погреш-
ности при до-
верительной
вероятности
Р:0,95, *Бс

Границы от-
носительной
погрешности
при довери-

тельной веро-
ятности
Р:0,95,

+Е

Al
От 0,80 до 2,0 включ. 19 21 |4 44

Св. 2,0 до 10 включ. з,6 з,9 8,8 l2

Cr

От 0,10 до 0,50 включ. Iб 20 15 42

Св. 0,50 до 5,0 включ. 4,5 4,9 25 21

Св. 5,0 до З5 включ. 6,0 6,5 8,4 Iб

Cu
От 0,10 до 0,50 включ. 7,з 8,1 9,0 19

Св. 0,50 до 3,0 включ. ЭrZ з,5 2,9 7,6

Мп

От 0,20 до 0,50 включ. |2 15 13 55

Св. 0,50 до 2,0 включ. 5,1 8,9 J,0 19

Св. 2,0 до 30 включ. 4,0 4,5 2,| 9,2

Мо

От 0,15 до 0,50 включ. |7 19 13 40

Св. 0,50 до 2,0 включ. 6,4 8,3 5,9 18

Св. 2,0 до 6,0 включ. 4,2 4,6 з,6 10

Ni
От 0,20 до 2,0 включ. 9,0 10 3,8 20

Св. 2,0 до 36 включ. )< 4,5 4,4 10

Ti

От 0,10 до 0,20 включ. 18 20 24 47

Св. 0,20 до 0,50 включ. 11 |2 10 26

Св. 0,50 до 2,0 включ. 4,2 5,4 6,з 13

Св.2,0 до 3,0 включ. 2,7 з,4 0,9 7,0

ч
От 0,004 до 0,50 включ. 15 16 1б, зб

Св. 0,50 до 7,0 включ. 4,5 4,9 1,5 10

W От 5,0 до 20 включ. 4,4 4,9 з,4 10

* Значение показателя воспроизводимости определено по экспериментЕlльным данным, поJý/ченным в

З лабораториях с r{астием 13 операторов (13 измерений в условиях кв€lзимежJIабораторной программы
измерений по ГОСТ Р ИСО 5725)

Е.Л. Лебедева
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Предисловие

СВЕДЕНИЯ О РАЗРАБОТКЕ

РАЗРАБОТАНА: Обществом с ограниченной ответственностью кНаучно-
производственное предlrриятие <Структ)фная диагностика)), 620092, г. Екатерин-
бурц ул. Конструкторов, д. 5, тел/факс +7 (З4З) 310-11-61.

, СВЕДЕНИЯ ОБ АТТЕСТАЦИИ

АТТЕСТОВАНА : Урапьским на)дно-исследовательским институтом метр о-
логии - филиалом Федерального государственного унитарного rrредприятия
<<Всероссийский на)лrно-исследовательский институт метрологии им. Щ.И.Мен-
делеева>), 62007 5, r Екатеринбурц ул. Красноармейская, 4.

Аттестат аккредитации на право аттестации методик (методов) измерений и
проведения метрологической экспертизы докуI\4ентов RA.RU.3l1866 от
07.09.2016 г.

СВЕДЕНИЯО РЕГИСТРАЦИИ

методики измерений в Федеральном
по обеспечению единства измерений:

ВВЕДЕНА ВПЕРВЫЕ

Регистрационный номср

2



ндп ми Jю 00|-2024

т

НОРМАТИВНЫЙ ОКУМЕНТ ПРЕДПРИЯТИЯ
МЕТОДИКА (МЕТОД) ИЗМЕРЕНИ

СТАЛИ УГЛЕРОДИСТЫЕ. СТАЛИ ЛЕГИРОВАННЫЕ. ЧУГУН.
ИЗМЕРЕНИЕ МАССОВЫХ ДОЛЕЙ ХИМИЧЕСКИХ ЭЛЕМЕНТОВ
МЕТОДОМ ЛАЗЕРНО-ИСКРОВОГО АТОМНО_ЭМИССИОННОГО

СПЕКТРАЛЬНОГО АНАЛИЗА

1 Назначение и область применения

1.1 Настоящий нормативный документ устанавливает методику (метод) из-
мерениЙ (далее - мотодику измерениЙ) массовых долеЙ химических элементов
(С, Si, Мп, Cr, Ni, Cu, Мо, Y Ti, Al, W) методом лzLзерно-искрового атомно-эмис-
сионного спектрапьного анализа в пробах сталей углеродистых и легированных
и чугунов

|.2 Щиапазоны измерений массовых долей определяемых химических эле-
ментов приведены втаблице 1.

1.З Настоящий документ распространяется на анализ образцов сталей угле-
родистых и легированных и чугунов, имеющих размер, достаточный, чтобы
обеспечить прилегание поверхности образца к отверстию измеритольного канzша
прибора для осуществления прожига.

1.4 Настоящая методика измерений предназначена для проведения входного
и выходного контроля, контроля качества готовой продукции, технологических
процессов и установления химического состава исследуемых образцов.

аОлица азоны и Iи массовых долои элементов
Элемент ,Щиапазон измерений массовой доли, Yо

А1 От 0,8 до 10 включ.
с От 0,06 до 4,0 вкJIюч.
Сr От 0,1 до 35 включ.
Cu От 0,1 до З,0 включ.
Mn От 0,2 до 30 вкJIюч.
Мо От 0,15 до 6,0 включ.
NI От 0,2 до 36 включ.
S От 0,2 до 5,0 включ.
Ti От 0,1 до З,0 включ.
V, От 0,04 до 7,0 включ.
W От 5,0 до 20 включ.
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2 Нормативные ссылки

В настоящей методике измерений использованы нормативные ссылки на
следующие стандарты:

ГОСТ 8.3 15-2019 Государственная система обеспечения единства измере-
НиЙ. Стандартные образцы состава и свойств веществ и материалов. Основные
положения

ГОСТ 12.0.004-2015 Система стандартов безопасности труда. Организация
обучения безопасности труда. Общие положения

ГОСТ l2.1.004-91 Система стандартов безопасности труда. Пожарная, без-
опасность. Общие требования

ГОСТ |2.|.019-2017 Система стандартов безопасности труда. Электробез_
опасность. Общие требования и номенклатура видов защиты

ГОСТ l2.4.009-83 Система стандартов безопасности труда. Пожарная тех-
ника для защиты объектов. основные виды. Размещение и обслуживание

ГОСТ 859-2014 Медь. Марки
ГОСТ 6456-82 Шкурка шлифовальная бумажная. Технические условия
ГОСТ 7565-81 Чугун, сталь и сплавы. Метод отбора проб для определения

химического состава
ГОСТ Р 8.563-2009 Государственная система обеспечения единства измере-

ний. Методики (методы) измерений
ГОСТ Р 52З6|-2018 Контроль объектаанаJIитический. Термины и определе-

ния
ГОСТ Р 5218|-2007 Круги шлифовальные и заточные. Технические условия
ГОСТ Р 57978-2017 Круги отрезные. Технические условия
ГОСТ Р ИСО 5725-|-2002 Точность (правильность и прецизионность) мето_

дов и результатов измерений. Часть 1. Основные положения и определения
ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002 Точность (правильность и прецизионность) м9то_

ДОВ и реЗультатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на IIрак-
тике

ПРимечание - При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить дей-
СТВИе ссылочных стандартов на официальном сайте Федерального агентства по техническому
РегулиРОванию и метрологии в сети Интернет или по ежегодно издаваемому информацион-
нОму указателю <<НационЕlJIьные стандарты)о который опубликован по состоянию на 1 января
тек)дцего года, и по выпускам ежемесячно издаваемого информационного указателя <<Нацио-
нальные стандарты>> за текущиЙ год. Если ссылочный документ заменён (изменён), то при
пользовании настоящим док)А{ентом следует руководствоваться заменяющим (изменённым)
Стандартом. Если ссылочный документ был отменен без замены, то положение, в котором дана
ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

4
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3 Требования к показателям точности измерений

З.1 Выполнение измерений по настоящей методике обеспечивает полrIение
результатов измерений массовых долей элементов в диапазонах измерениiа и с
характеристиками точности измерений при доверительной вероятности Р :0,95,
приведёнными в таблицах 24,
Таблица 2 - Щиаlазоны измерений массовой доли углерода, значения показате-
лей повторяемости, воспроизводимости, правильности и точности результатов
измерений

В процентах

объект
измерений

,Щиапазон
измерений
массовой

доли

показатель по-
вторяемости (от-

носительное
среднее квадра-
тическое откло-
нение повторяе-

мости), о,,6

показатель вос-
производимости*
(относительное
среднеквадрати-
ческое отклоне-
ние воспроизво_
димости), оц,6

Показатель пра-
вильности (гра-

ницы относитель-
ной систематиче-
ской погрешности
при доверительной

вероятности
р: 0,95), *Б"

показатель точ-
ности (границы
относительной
погрешности

при доверитель-
ной вероятности
р: 0,95), +Б

Пробы
сталей

угпероди-
стых

От 0,06 до
0"40 включ.

2\ 2з 20 50

Св. 0,40 до
0,80 включ.

,7,5
8,4 5ý-r- l^|

Пробы
сталей

легирован-
ных

От 0,07 до
0.25 включ.

14 1,7 16 з8

Св. 0,25 до
2,14 включ.

,75
8,3 7,0 18

Пробы
tryгунов

От 2,14 до
4.0 включ.

з,6 з,9 4,1 8,8

* Значение показатедl{ воспроизводимости опрсделено по экспериментальнь]м данным, полученным в

3 лабораториях с }л{астием 13 операторов (1З измерений в условиях квазимежлабораторной про-
граммы измеlэений по ГОСТ Р ИСО 5725)
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Таблица 3 - Щиапазоны измерений массовой доли кремния, значения показате-
лей повторяемости, воспроизводимости, правильности и точности результатов
измерений

В процентах

объект
измсрений

,Щиапазон
измерений
массовой

доли

показатель по-
вторяемости (от-

носительное
среднее квадра-
тическое откJIо-
нение повторяе-

мости), о.,6

показатель вос-
производимооти*
(относительное

среднеквадратиче-
ское отклонение
воспроизводимо-

сти), oR,q

Показатель пра-
вильности (гра-

ницы относитель-
ной систематиче-
ской погрешности
при доверительной

вероятности
Р: 0,95), *б.

показатель точ-
ности (границы
относительной

погрешности при
доверительной

вероятности
Р: 0,95), +Б

Пробы
сталей

углероди-
стых

От 0,20 до
0,50 включ.

о, 13 |9 з2

Св. 0,50 до
].0 включ.

з,з э,l 1з 15

Св. 1,0 ло
2,0 включ.

2,,7 з,0 4,5 7,4

Пробы
сталей

легирован-
ных

От 0,20 до
0,50 включ,

l4 15 т4 зз

Св. 0,50 до
2.0 включ.

lrZ 8,7 8,4 i9

Пробы
чугунов

От 1,0 до
2,0 включ,

2,8 6,з 15

Св. 2,0 ло
5.0 включ.

з,1 з,4 ,") 1,)

* Значение показателя воспроизводимости определено по эксперимент€IJIьным данным, пол}п{енным в

3 лабораториях с участием 13 операторов (13 измерений в условиях квазимежлабораторной про-
граммы измерений по ГОСТ Р ИСО 5725)

6
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таблица 4 - Щиагrазоны измерений массовой доли элементов, значения покаj}а-
телей повторяемости, воспроизводимости, правильности и точности результатов
измерений

3.2 ПРОСлеживаемость результатов измерений по настоящей методике обес_
печивается применением при реализации методики

В процентах

Эле-
мент

Щиапазон измерений
массовой допи

показатель по-
вторяемости

(относительное
среднее квадра-
тическое откJIо-
нение повторя_

емости), о.,о

показатель вос-
производимо-
сти* (относи-

тельное средне-
квадратическое
отклонение вос_
производимо-

сти), оц,6

Показатель пра-
вильности (гра-

ницы относитель-
ной систематиче-
ской погрешности
при доверитель-
ной вероятности
Р: 0,95), *Б"

показатель точ-
ности (граниltы
относительной
погрешности

при доверитель_
ной вероятно-

сти Р - 0,95),*6

А1
От 0,80 до 2,0 включ. 19 2I l4 44

Св. 2,0 до l0 включ. з,6 з,9 8,8 I2

Сr

От 0,10 до 0,50 включ. 16 20 15 42

Св. 0,50 до 5,0 включ, 4,5 4,9 25 2,7

Св. 5,0 до З5 включ. 6,0 6,5 8,4 16

Cu
от 0,10 до 0,50 включ. 7,з 8,1 9,0 19

Св. 0,50 до 3,0 включ. 1,) ?ý-r- 2.9 J,6

Mn

От 0,20 до 0,50 включ. 12 15 1з JJ

Св. 0,50 до 2,0 включ. 5,1 8,9 J,0 19

Св. 2,0 до З0 включ. 4,0 4,5 2,| 9,2

Мо

От 0, 15 до 0,50 вкJIюч. I7 19 1з 40

Св. 0,50 до 2,0 включ. 6,4 8,з 5,9 18

Св. 2,0 до 6,0 вкJIюч. 4,2 4,6 з,6 10

Ni
От 0,20 до 2,0 включ. 9,0 10 3,8 20

Св. 2,0 до Зб включ. ,ý 4,5 л,л 10

Ti

От 0,10 до 0,20 включ. l8 20 24 4,7

Св. 0,20 до 0,50 вкJIюч. 11 12 10 26

Св. 0,50 до 2,0 включ. /,) 5,4 6,з 1з

Св. 2,0 до 3,0 включ. ),7 з,4 0,9 7,0

От 0,004 до 0,50 включ. 15 16 16 зб

Св. 0,50 до 7,0 включ. 4,5 4,9 1,5 10

W От 5,0 до 20 включ, 4,4 4,9 з,4 10
* Значение показателя воспроизвоДимости определено по экспýримент€lJIьным данным, пол)ленным
3 лабораториях с учасТием 13 операторов (13 измерений в условиях квазимежлабораторной прr
граммы измерений по ГОСТ Р ИСО 5725)



ндп ми J\ъ 00I-2024
- среДсТВ измерениЙ угверждённого типа, прошедших поверку в соответ_

ствии с утверждёнными государственными поверочными схемами;
- СТаНДартНых образцов угверждённых типов состава сталеЙ и чугунов, мет-

роЛогические характеристики которых определены методом межлабораторного
Эксперимента с участием компетентных лабораторий, применяющих аттестован_
ные методики измерений, предусматривающие применение повер9нных весов,
ПРОСлеживаемых к ГЭТ З-2020 <ГосударственныЙ первичныЙ эталон единицы
Массы (килограмм)>> в соответствии с приказом Росстандарта РФ от 04.0'7.2022
J\Ъ 1622 <Об угверждении Государственной поверочной схемы для средств изме-
рений массы).

ПРимечание - При применении стандартных образцов угверждённого типа состава
СталеЙ и ч)лунов, обладающих установленной метрологической прослеживаемостью к госу-
дарственным первичнь]м этzlлонам др)тих единиц величин, будет реализовываться прослежи-
ваемость результатов изморениЙ по настоящей методике к соответствующим ГЭТ.

4 Требования к средствам измеренийо стандартным образцам, вспомо-
гательному оборулованию, материалам

При выполнении измерений применяют следующие средства измерений,
стандартные образцы, вспомогательное оборудование и материалы.

4.t.I Спектрометр лазерный портативный ЛИС-02 (ФИФ ОЕИ JЪ 85726-22)
илlи ЛИС-03 (ФИФ ОЕИ J\Ъ 95208-25), выпускаемый ООО (НПП <<Структурная
диагностика> (далее - спектрометр).

4.|.2 Термогигрометр RGK ТН-20 (ФИФ ОЕИ М 80З08-20) или аналог с
пределами допускаемой абсолютной погрешности измерений

- температуры в диапазоне от минус 10'С до плюс 60 "С не более *1,0 ОС;

- влажности в диапд}оне от 10 до 95 Yо не более +5 Оh.

4.1.3 Стандартные образцы утверждённых типов (далее - ГСО) состава ста-
леЙ и чугунов с аттестованными значениями массовых долей элементов С, Si,
Mn, Cr, Ni, Сu, Мо, Ч Ti, Al, W, соответствующих диапазонам измерейий'по
настоящеЙ методике (см. табл. 1), и границами относитедьноЙ погрешности (от-
носительноЙ расширенноЙ неопределённостью) аттестованного значения, не
ПРеВышаЮЩими величины 0,33,Е, где Б - значение границ относительноЙ по-
грешности измерениЙ по настоящой методике, приведённое в таблицах 24
(например, ГСО |017З-20|2, ГСО l1511-2020, ГСО 10310-201З и др.).

4.L4 Абразивно-отрезной станок.
4. 1.5 Шлифовально-полировальный станок.
4.I.6 Круги отрезные по ГОСТ Р 57978.
4.|.'| Кру." шлифовальные заточные по ГОСТ Р 52781.
4.1.8 Шкурка шлифовальная бумажная по ГОСТ 6456.

Примечания:

1 Щопускается применение других средств измерений, кроме спектрометра, стандартных
образцов, вспомогательного оборулования и материалов с метрологическими и техническими
характеристиками не хуже указанных.

8
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2 ВСе применяемые средства измерений должны быть поверены, стандартные образцы

должны иметь действующие паспорта.

3 ПРи Реализации методики рекомендуется использовать ГСО состава сталей и чугунов,
ОбЛаДающих установленной метрологической прослеживаемостьк) к государственным пер-
ВИЧным этaшонам единиц величин, характеризующих химический состав, при появлении све-
дений о таких типах ГСО в ФГИС (АРШИН).

5 Метод измерений

Метод основан на возбуждении атомов элементов материала пробы лазер-
ным изл)л{ением, разложении излучения атомов элементов в спектр, измерении
анаJIитических сигнаJIов, пропорционапьньж интенсивности спектрЕLльных ли-
НИЙ, И последующем определении массовых долей элементов с tIомощью граду-
ировочной характеристики.

б Требования безопасности, охраны окружающей среды

6.1 При выполнении измерений следует соблюдать следующие требования:
Электробезопасность при работе с электроустановками по ГОСТ 12.1.019; орга-
низация обучения работающих безопасности труда по ГОСТ 12.0.004.

6.2 Помешения должны соответствовать требованиям пожарной безопасно-
сти по ГОСТ 12,1.004 и иметь средства пожаротушения по ГОСТ 12.4,009.

6.З При выполнении измерений следует соблюдать требования инструкций
по безопасности и охране труда, инструкций по охране окружающей среды,
утверждённых в уотановленном порядке.

7 Требования к квалификации операторов

7. l .tsыподнение измерений может производить специалисц ознакомленный
с руководством по эксплуатации прибора [1], владеющий техникой работы на ла-

,7.1 выполнение измерений

зерном портативном спектрометре ЛИС.
7.2 Спектрометр содержит источник лазерного излучения кJIасса 3Ь. Персо-

нал Допжен быть проинформирован об опасности поражениll лазерным излr{е-
нием и мерах защиты органов зрения от лазерного излrIения ИК-спектра.

8 Требования к условиям измерений

В.1 Измерения проводят при слодующих условиях:
- темп9ратура окружающего воздуха от минус 10 ОС до плюс 40 "С;
- относительная влажность окружающего воздуха от 20 до 98 %.
8.2 Условия проведения измерений на спектрометрах должны соответство-

вать указанным в их руководствах tIо эксплуатации.

9



ндп ми J\ъ 001-2024

9 Подготовка к выполнению измерений

9.1 Подготовка прибора

Подготовку спектрометра к выполнению измерений проводят в соответ-
ствии с руководством по эксплуатации l|,21.

9.2 Отбор и подготовка проб к измерениям

9.2.1 Отбор и подготовку проб проводят по ГОСТ'7565 и в соответствии с

разделом 3 руководства по эксплуатации [1, 2]. Поверхность пробы, предназна-
ченную для прожига, затачивают на плоскость.

9,2,2 На поверхности не доrrускаются раковины, ц)ещины, шлаковые вклю-
ченLuI, цвета побежалости и другие дефекты. Щля подготовки поверхности по-
доЙдут наждачныЙ крр или шлифовка вращающимся диском с наждачной бума-
гой. Скорость вращения может влиять на структуру материала, поэтому рекомен-
дуется использовать низкие скорости.

9.2.3 При использовании лазерного спектрометра ЛИС анализируется об-
ласть размером не более 0о1 мм, при прожиге испаряется несколько микрограм-
мов вещества.

9.3 Построение градуировочной характеристики

9.З. 1 Построение градуировочной характеристики осуществляют с йспоjiь-
зованием ГСО чуryнов, сталей )гrrеродистых и легированных. Необходимо вьт-

брать ГСО с различным содержанием определяемых элементов и близким содер-
жанием основы и легирующих элементов. Желательно использовать для постро-
ения градуировки один комплект ГСО, с составом, максима.пьно приближенным
к измеряемым образцам.

9.З .2 Щля построения градуировочной характеристики применяют три и бо-
лее ГСО (лопускается использование дв).х стандартных образцов при отсутствии
трёх образцов нужногб состава), удовлетворяющих требованию п. 9.3.1. Щля каж-
дого образца проводят не менее двух параллельных измерений.

9.3.3 Процедуру градуировки выполняют в соответствии с руководством,по
эксплуатации прибора [1, 2]. Прямолинейную градуировочную зависимость счи-
тают приемлемой, если коэффициент детерминации R2, рассчитываемый про-
граммным обеспечением (ПО) прибора, составляет но менее 0,95. Градуировоч-
ная характеристика сохраняется в памяти прибора.

9.З.4 При дальнейшей работе выполняют контроль стабильности градр(ро-
вочных характеристик по п. 9,4.

9.4 Контроль стабильности градуировочцой характеристики

9.4.| Контроль стабильности градуировочной характеристики осуществ-
ляют не реже одного раза в смену для верхнего предела (нижнего пределh или

10
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СеРеДины) Диапазона измерениЙ с помощью ГСО состава чугунов, сталей угле_
родистых и легированных.

Выполняют по два измерения массовой доли элементов в каждом ГСО в

условиях повторя9мо сти.
9.4,2 Вычисляют среднее арифметическое значение результатов измерений

маССОвоЙ доли элемента в ГСО N, %, и относительную разность бN, Уо, по фор-
муле

бN = ry. 100,
Nо

где 1Yб - аттестованное значение массовой доли элемента в ГСО, %.
9,4.3 Если бN lrревышает допускаемое значение норматива контроля ста-

бильности d.r, О/о,рассчитываемое по формуле

6., = 0,5'Е,

(l)

(2)

ГДе б - Значение границ относительЕоЙ погрешности измерений, соответствую-
Щее МаССовоЙ доле Элемента, равноЙ No,o/o (таблицы 21),измереция повторяют.

Если при повторных измерениях бN превышает допускаемое знtшение, осу-
ще ствляют по строение градуировочной характеристики заново.

10 Порядок выполнения измерений

10.1 Выполняют два измерения массовых долей химических элементов в
ПРОбе В условиях повторяемости в соответствии с руководством по эксплуата-
ции ||,,2].

10.2 Процесс анаJIиза автоматизирован с момента установки образцаи за-
ПУска проГраммы измерения до выдачи результатов измерений в процентах на
экран дисппея и распечатки на термопринтере.

10.3 Измерение массовых долей химических элементов выполняют в основ-
НОМ РеЖиме работil прибора или в режиме серийноЙ съёмки, предусмотренном
по.

10.4 Проведение измерений в условиях пониженных температур осуществ_
ЛяЮТ в соответствии с правилами, изложенными в разделе 4 руководства по экс_
плуатации |l,2].

11 Обработкd результатов измерений

11.1 ПолУrенные в условиях повторяемости два результата измерений
(Xl, Xz) Массовых Долей химических элементов признают приемлемыми, если от-
носительное расхождение между ними не превышает значения предела IIовторя-

11
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ГЩО О7,9 * ЗНаЧеНИе ОТНОСИТеЛЬНОГО СРеДНеГО КВаДРаТИЧеСКОГО ОТКЛОНеНИЯ ПОВТО-

ряемости, соответствующее массовой доле элемента, равной (& + Х)/2, %
(таблицы Z-4).

В этом слуIас за окончательный результат измеренийХ,Оh, принимают сред_
нее арифметич е cкq е р езультатов двух изм ер ениЙ.

11.2 Если условие (З) не выполняется, пол)лIают ещё два результата измере-
ниЙ в условиях повторяемости. Результаты признают приемлемыми, если отно-
сительное расхожление между результатами четырёх измерений не превышает
критического диапазона CRo,gs(4), ОА:

Р.200 < r0.
AliA2

Значение прелела повторяемости рассчитывают по формуле

' ,о - 2,77 . Or,o,

W, 100 < сR0,95(4),

СRо,ss(4) : З,6З. or,g.

ндп ми J\ъ 00|-2024

(3)

(4)

(5)

(6)

(7)

ГДе Х^о"И Хmtп- максимальныЙ и минимальныЙ из результатов 4 параJIпельных
определений, О/о;

Х.р - среднее арифметическое значение результатов 4 параллельных определе-
ний, О/о,

Значение критического диапазона рассчитывают по формуле

В этом сл)л{аQ за окончательный результат измерений принимают среднее
арифметиче ское р езультатов ч етырёх определений.

11.3 Если усповие (5) не выпоJIняется, то в качестве окончательного резуль-
тата измерениЙ может быть прицята медиана результатов четырёх измерениЙ,
при этом результаты четырёх измерений упорядочивают в ряд по возрастанию и
рассчитывают медиану по формуле

I

7 _ Хlzl+Хlз;
2

i

це Xlz; * Хlз1 - втЬроЙ и третиЙ по величине результаты измерений,Yо.

В этом .orruJ выясняют и устраняют причины повышенного разброса ре-
зультатов.

|2
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12 ОформлеПие результатов измерений

12.1 Результаты измерений оформляют протоколом или записью в журнало,

Форма протокола и журнала устанавливается руководителем предприятия (лабо-

ратории). Протокол или запись в журнале удостоверяет лицо, проводившее изме_

рения.
12.2 Совместно с результатом измерений (,Y1 указывают границы его по-

грешности (+А) и представляют в виде:

(Х t Д) О/о,Р : 0,95,

где Х - результат измерений массовой доли элемента в соответствии с разде-

лом 1|,О/о;

д - значение границ абсолютной погрешности измерений, рассчитываемое по

формуле i

i Д= 0,01 , d,X,

где б - значение границ относительной погрешности измерений, соответствую-

щее массовой доле элемента,О/о (таблицы 2-4).

i2.з Числовоё значение результата анализа должно оканчиваться цифрой

того же разряда, что и соответствующ9е значение характеристики погрешности

рсзулътата анализаi А.
I

Примечания 
i

1 ,щопускается сопровождать результат измерений, вместо указания границ его погреш-

ности и доверительной вероятности, ссылкой на свидетельство об аттестации методики изме-

рений, удостоверяющре значение показатеJIя точности методики измерений,

2 В слулае, когд} за окончательный резу]]ьтат измерений принимают медиану, результат

измерений представляют без указания границ его погрешности.

13 Проверка приемлемости результатов измерений, полученных в усло-
виях воспроизводимости

i

Резул_ьтаты изIиерений массовоЙ доли эломента, полученные в двух лабора-

ториях (хr,хr), признают приемлемыми, если относительное расхождение
между ними не пр8вышает предела воспроиЗводимосТИ Ro,o/o'.

i-' #,200 s Rо. (9)

I

Значение np"d.ou восlrроизводимости Rо, О/о 
РаССЧитывают по формуле

Ro : 2,77 'Op,g,

l

где dR,0 - значение относиТольного среднего квадратического откдонеt{ия вос_

производимости, | соответствующее массовой доле элемента, равной
(Л, + Хr)/2,% (тфблицьт2-4).

(8)

(10)

lз
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При нарушении условия (9) устанавливают причины, вызвавшие недопусти-
Мое расхождение результатов измероний и устраняют их. При этом могуг бьтть
исполЬзованы методы оценки приемлемости результатов анапиза согJIасно раз-
делу 5 ГОСТ Р ИСО 5725-6.

14 Контроль
в лаборатории

качества результатов измерении при реализации методики

Контроль качqства результатов измерений при ре.tлизации методики.в лабо:
ратории IIредусматривает:

- оперативныЙ контроль процедуры измерениiана основе контроля повторя-
еМОСТи, внутрилабораторноЙ прецизионности и точности результатов измере-
ний; i

- контроль стабильно сти результатов измерений.
I

14.1 КонтролЬ повторяемости результатов измерений

14.1.1 Контроtль повторяемости результатов измерений проводят с использо-
Ванисм рабочих проб или ГСО состава чугунов, сталей угJIеродистых и легиро-
ванных.

|4.|.2 При рqализации контрольной процед/ры поJý.чают два результата
контрольных измерений в услов иях повторяемо сти.

Результат конtрольной процедуры признают удовлетворительным, если от-
нО сительное расхоkдение между двумя результатами пар аллельных определениЙ
маССовоЙ доли элемента не превышает rrредела повторяемости, рассчитанного по
формуле (4).

При невыполнении этого условия контрольную процедуру повторяют. При
ПОВтОрном невыпоfiнении выясняют причины, приводящие к неудовлетворитель-
ным результатам, и устраняют их.

i

14.2 Контролр внутрилабораторной прецизионности
,

| 4 .2. | КонтроЛь внутр илабораторной прецизионн о сти проводят с использо_
ВаНиеМ рабочих проб или ГСО состава стапеЙ или чуryнов. Выполняют два из-
МеРения массовоЙ hоли элементов в одноЙ и тоЙ же пробе (СО), изменяя влияю-
щие факгоры (разrlое время, разные операторы и т. д.).

14.2.2 Число повторных измерений должно быть не менее 0,З Оh общего
числа измерений за контролируемый период.

I4.2,З При реализации контрольной процед}ры пол)л{ают два результата
кОнтРольных измеРониЙ (первичного Х и повторноrо Х") в условиях внутрила-
бораторной пр ециСионно сти.

Результат контрольной процедуры признают удовлетворительным при вы_
полнении следуютII0го условия :

l4
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#,200 s R,,о, (1l)

%о, УСТаНОВ-гдо Rл,о - значение предела внутрилабораторной прецизионности,
ленное в лаборатории при верификации методики измерений.

При невыполнении условия (11) контрольную процедуру повторяют. При
повторном невыполнении выясняют причины, приводящие к неудовдетворитель-
ным результатам, и устраняют их.

14.3 Контрол; точности результатов измерений
I

14.З.1 Контроль точности проводят с использованием ГСО состава чуI,уFIов
и сталей по п. 4.1.2. Проводят измерения массовой доли элементов в ГСО в соот-
ветствии с данной методикой.

Результат контрольной процедуры признают удовлетворитольным при вы-
полнении следующего условия:

i

:

i |Х - хдзl S дл,
i

где Л - результu, "[rер.ния 
массовой доли элемента в СО, О/о;

хнз- аттестованное значение массовой доли элемента всо,yо;
Ал - значение граI'lиц погрешности результатов измерений массовой доли эле-
мента, установленное в лаборатории при верификации методики измерений,Уо."

При невы.rопiч."r" условия (12) контрольную процедуру повторяют. При
повторном невыпоjrнении выясняют причины, приводящие к неудовлетворитель-
ным результатам, и устраняют их.

|4.3.2 Число 'p.ryoururoB при контроле точности должно быть не менее
0,З ОА общего числа определений за контролируемый период.

14.4 Контроль стабильности результатов измерений
i

Контроль .rud"о"rrости результатов измерений в пределах лаборатории ор-
l^J

ганизуют и проводhт в соответствии с ГОСТ Р ИСО 5725-6. li/:i,

Периодичносiь полýлIения результатов контрольных процедур и формы их
вqдят в документах лаборатории, устанавливающих порядок и

содержание работ 
:по организации методов контроля стабильности результатов

измерений в предеiПах лаборатории.

(12)
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