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Журнал «Стандартные образцы» имеет тематическую направленность и публикует результаты фундаменталь-
ных и прикладных исследований специалистов, работающих в области метрологии и смежных наук, связанных 
с вопросами стандартных образцов на территории Российской Федерации и за рубежом.

Приоритетные задачи журнала состоят в создании открытой площадки для обмена научной информацией, 
отражающей научные взгляды, результаты и достижения фундаментальных и прикладных исследований специа-
листов, работающих в области метрологии и смежных наук, связанных с вопросами стандартных образцов, а также 
в популяризации вопросов, связанных со стандартными образцами как технической и нормативно-методической 
основой, необходимой для обеспечения единства и точности измерений.

Публикуемые материалы соответствуют группе специальностей:
01.04.00 – физика;
05.11.00 – приборостроение, метрология и информационно-измерительные приборы и системы; 
02.00.00 – химические науки
по следующим темам:
– методы химического анализа (химические и физико-химические методы, атомная и молекулярная спектроско-

пия, хроматография, рентгеновская спектроскопия, масс-спектрометрия, ядерно-физические методы и др.);
– аналитические приборы;
– математическое обеспечение химического анализа;
– метрологическое обеспечение химического анализа;
– создание новых научных, технических и нормативно-методических решений, обеспечивающих повышение 

качества продукции;
– проведение фундаментальных научных исследований по изысканию и использованию новых физических 

эффектов с целью создания новых и совершенствования существующих методов и средств измерений 
высшей точности;

– совершенствование системы обеспечения единства измерений в стране;
– разработка и внедрение новых государственных эталонов единиц физических величин, позволяющих суще-

ственно повысить единство и точность измерений.

Журнал принимает к публикации передовые и оригинальные статьи, материалы аналитического, научно-ис-
следовательского, научно-методического, консультативного и информационного характера; переводы статей, 
опубликованных в зарубежных журналах (при согласии правообладателя на перевод и публикацию); обзоры; 
комментарии и отчеты о мероприятиях.

В журнале может быть опубликован любой автор, независимо от места проживания, национальности и нали-
чия ученой степени, представивший ранее не опубликованный материал, не предназначенный к одновременной 
публикации в других изданиях. Прием статей для публикации в журнале осуществляется в постоянном режиме.

ОСНОВНЫЕ РАЗДЕЛЫ ЖУРНАЛА: 
Передовая статья

•	 Научно-методические подходы, концепции
Оригинальные статьи

•	 Разработка и производство стандартных образцов
•	 Применение стандартных образцов
•	 Сличения стандартных образцов
•	 Современные методы анализа веществ и материалов

Методические материалы. Нормативы. Стандарты. Международные стандарты 
Переводы
Материалы конференций
Информация. Новости. События



Журнал осуществляет научное рецензирование («двустороннее слепое») всех поступающих в редакцию 
материалов с целью экспертной оценки.

Все рецензенты являются признанными специалистами по тематике рецензируемых материалов. Рецензии 
хранятся в издательстве и редакции в течение 5 лет.

Редакция журнала направляет авторам представленных материалов копии рецензий или мотивированный 
отказ в публикации. 

Редакция журнала направляет копии рецензий в Министерство образования и науки Российской Федерации 
при поступлении соответствующего запроса. 

Журнал придерживается стандартов редакционной этики в соответствии с международной практикой 
редактирования, рецензирования, изданий и авторства научных публикаций и рекомендациями Комитета по 
этике научных публикаций. 

Статьи, содержащие результаты диссертационных работ, публикуются вне очереди.

Плата за публикацию статей не взимается. Авторский гонорар не выплачивается. 
Автор статьи, разместивший материалы, получает печатный экземпляр журнала и дополнительную элек-

тронную версию статьи. 

За достоверность информации, опубликованной в статьях и рекламных материалах, а также за то, что 
в материалах не содержится данных, не подлежащих открытой публикации, ответственность несут авторы 
и рекламодатели.

Точка зрения редакции может не совпадать с мнением авторов.

Журнал входит:

в Перечень российских рецензируемых научных журналов, в которых должны быть опубликованы  
основные научные результаты диссертаций на соискание ученых степеней доктора и кандидата наук;

Международный справочник научных изданий Ulrichsweb Global Serials Directory;

Базы данных Всероссийского института научной и технической информации Российской академии наук 
(ВИНИТИ РАН)

Журнал индексируется и архивируется:

в Российской государственной библиотеке;

Российском индексе научного цитирования (РИНЦ);

электронной библиотеке «КиберЛенинка»

Журнал является членом Cross Ref.
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Creative Commons “Attribution” («Атрибуция») 4.0 Всемирная

Журнал осуществляет научное рецензирование («двойное слепое») всех поступающих в редакцию материалов 
с целью экспертной оценки.

Все рецензенты являются признанными специалистами по тематике рецензируемых материалов. Рецензии 
хранятся в издательстве и редакции в течение 5 лет.

Редакция журнала направляет авторам представленных материалов копии рецензий или мотивированный 
отказ в публикации. 

Редакция журнала направляет копии рецензий в Министерство образования и науки Российской Федерации 
при поступлении соответствующего запроса. 

Журнал придерживается стандартов редакционной этики в соответствии с международной практикой ре-
дактирования, рецензирования, изданий и авторства научных публикаций и рекомендациями Комитета по этике 
научных публикаций.

Статьи, содержащие результаты диссертационных работ, публикуются вне очереди.

П лат а за  п у блик ацию с т атей не в зимается.  А вторск ий гонорар не вып лачивается.  
Автор статьи, разместивший материалы, получает печатный экземпляр журнала и дополнительную элек-тронную 
версию статьи. 

За достоверность информации, опубликованной в статьях и рекламных материалах, а также за то, что в матери-
алах не содержится данных, не подлежащих открытой публикации, ответственность несут авторы и рекламодатели.

Точка зрения редакции может не совпадать с мнением авторов.

Журнал входит:
в Перечень российских рецензируемых научных журналов, в которых должны быть опубликованы  основные 

научные результаты диссертаций на соискание ученых степеней доктора и кандидата наук;

Международный справочник научных изданий Ulrichsweb Global Serials Directory;
Базы данных Всероссийского института научной и технической информации Российской академии наук 

(ВИНИТИ РАН).

Журнал индексируется и архивируется:

в Российской государственной библиотеке;

Российском индексе научного цитирования (РИНЦ);

электронной библиотеке «КиберЛенинка».

Журнал является членом Cross Ref.

Материалы журнала доступны по лицензии
Creative Commons “Attribution” («Атрибуция») 4.0 Всемирная.



“Reference Materials” has a thematic focus and publishes results of basic and applied research of specialists 
working in the sphere of metrology and interdisciplinary sciences related to the issues of reference materials on the 
territory of the Russian Federation and abroad.

Priority tasks and areas of the journal consist in creating an open platform for the exchange of scientific information 
reflecting scientific views, results and achievements of basic and applied research of specialists working in the sphere 
of metrology and interdisciplinary sciences related to the issues of reference materials, as well as promotion of 
issues related to reference materials as a technical, regulatory and guidance base necessary for assuring uniformity 
and accuracy of measurements.

The published materials correspond to the group of specialties:
01.04.00 – physics;
05.11.00 – instrument making, metrology and information-measuring instruments and systems;
02.00.00 – chemistry
on the following topics:

 – methods of chemical analysis (chemical and physico-chemical methods, atomic and molecular spectroscopy, 
chromatography, x-ray spectroscopy, mass spectrometry, nuclear-physical methods of analysis, etc.);

 – analytical instruments;
 – mathematical support for chemical analysis;
 – metrological assurance of chemical analysis;
 – creating new scientific, technical, regulatory and guidance solutions ensuring enhancement of product quality;
 – conducting basic scientific research into discovery and use of new physical effects in order to create new and 

perfect existing measurement methods and instruments of the highest accuracy;
 – perfecting the system of measurement uniformity assurance in the country;
 – developing and implementing new state measurement standards of measurement units allowing to increase 

uniformity and accuracy of measurements considerably.

The journal accepts for publication editorials and original articles, analytical, scientific and research, scientific and 
methodological materials, as well as materials intended for consultation and information; translations of published 
articles from foreign journals (with the consent of the right holder for the translation and publication); reviews; 
commentaries and event reports.

Any author who submits a manuscript that has not been published before and that is not intended for simultaneous 
publication in other periodicals can be published in the journal irrespective of the author’s place of residence, 
nationality and having an academic degree or not. Reception of articles for publication in the journal is implemented 
on an ongoing basis.

SECTIONS:
Editorial
Scientific and methodological approaches, concepts 
Original papers

 � Development and production of reference materials
 � Use of reference materials
 � Measurement standards
 � Comparisons of reference materials
 � Modern methods of analyzing substances and materials

Guidance papers
Norms. Standards
International standards
Translations



Conference proceedings
Info. News. Events

For complex expert evaluation, all manuscripts undergo “double-blind” review.
All reviewers are acknowledged experts in areas they are responsible for. Reviews are stored in the publishing 

house and the editorial office for 5 years.
The editorial staff sends the authors of the submitted materials copies of reviews or a substantiated refusal.
The editorial staff of the journal forwards copies of reviews to the Ministry of Education and Science of the 

Russian Federation by request.

The journal follows the standards of editorial ethics in line with the international practice of editing, reviewing, 
publishing, authorship of scientific publications and recommendations of the Committee on Publication Ethics.

Papers containing results of thesis works are published on a priority basis. 

There is no publication or royalty fee. 
An author who submitted a paper gets a printed version of the journal and an extra electronic version of the paper.

Authors and advertisers bear responsibility for the reliability of information in the published papers and advertising 
materials, as well as for the absence of data in the materials that are not subject to open publication.

The opinions expressed by authors in the journal do not necessarily reflect those of the editorial staff.

The journal is a part of the list of Russian reviewed scientific journals in which main scientific results of doctorate 
and candidate thesis works should be published.

International directory of scientific publications

Ulrichsweb Global Serials Directory;

The database of the All-Russian Institute for Scientific and Technical Information 

of the Russian Academy of Sciences (VINITI RAS).

The journal is indexed and archived in:

the Russian State Library

Russian Science Citation Index (RSCI)

electronic library “CyberLeninka”.

The journal is a member of Cross Ref.

The materials of the journal are available under
Creative Commons “Attribution” 4.0 license.
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Введение. Приведена информация о разработке стандартного образца состава меди высокой чисто-
ты (CuСО УНИИМ) в качестве эталона сравнения в составе государственного первичного эталона единиц 
массовой (молярной) доли и массовой (молярной) концентрации компонента в жидких и твердых веществах 
и материалах на основе кулонометрии ГЭТ 176‑2013.
Материалы и методы. Стандартный образец представляет собой куски прутка бескислородной медной 
катанки марки КМб по ГОСТ Р 53803–2010 массой от 0,5 до 1 г, упакованные в пластиковые флаконы с крыш-
ками вместимостью 30 или 50 см3. Аттестованной характеристикой стандартного образца является 
массовая доля меди в медной катанке в процентах. Установление аттестованного значения массовой доли 
меди выполнено первичным методом кулонометрии с контролируемым потенциалом на государственном 
первичном эталоне ГЭТ 176‑2013.
Результаты исследования. Интервал допускаемых аттестованных значений массовой доли меди в стан-
дартном образце от 99,950 % до 100,000 %. Относительная расширенная неопределенность (при k = 2) 
аттестованного значения массовой доли меди не превышает 0,030 %, относительная стандартная нео-
пределенность от неоднородности не превышает 0,010 %, относительная стандартная неопределенность 
от нестабильности не превышает 0,010 %. Срок годности разработанного стандартного образца состав-
ляет 10 лет при соблюдении условий хранения.
Обсуждение и заключения. Разработанный стандартный образец внесен в Государственный реестр 
утвержденных типов стандартных образцов под номером ГСО 10800–2016. Стандартный образец меди 
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высокой чистоты (Cu СО УНИИМ) в качестве эталона сравнения предназначен для воспроизведения, хра-
нения и передачи единицы массовой доли меди стандартным образцам и химическим реактивам методом 
прямых измерений и методом сличения при помощи компаратора, а также может использоваться:

– для поверки средств измерений (СИ), согласно Государственной поверочной схеме ГОСТ Р 8.735.1–2014 [1];
– калибровки, градуировки СИ; контроля метрологических характеристик при проведении испытаний СИ, 

в том числе в целях утверждения типа;
– для аттестации методик измерений, контроля точности методик измерений в процессе их применения.

Ключевые слова: кулонометрия с контролируемым потенциалом, стандартный образец, государственный первич-
ный эталон, метрологическая прослеживаемость, массовая доля меди, аттестованное значение, неопределенность 
от неоднородности, срок годности
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Introduction. The paper gives information on the development of a certified reference material (CRM) for compo-
sition of high-purity copper (Cu CRM UNIIM). The CRM is included as the transfer standard into the State primary 
standard of the mass (molar) fraction and mass (molar) concentration of the component in liquid and solid substances 
and materials based on coulometry GET 176‑2013.
Materials and methods. The CRM is represented by pieces of oxygen-free copper wire rod, KMB brand, produced 
according to GOST R 53803–2010, weighing from 0,5 to 1 g. The CRM is packed in plastic vials with the capacity of 
30 or 50 cm3. The certified characteristic of the CRM is copper mass fraction in copper wire rod, expressed in per-
centages. The certified value for copper mass fraction was established by the primary method of controlled-potential 
coulometry using the State primary standard GET 176‑2013.
Results. The permitted interval of the certified value for copper mass fraction in the CRM is from 99,950 % to 
100,000 %. The relative expanded uncertainty (k=2) of the certified value for copper mass fraction does not exceed 
0,030 %; the relative standard uncertainty due to in homogeneity does not exceed 0,010 %; the relative standard 
uncertainty due to instability does not exceed 0,010 %. The shelf life of the developed CRM is 10 years provided that 
standard storage conditions are ensured.
Discussion and conclusions. The developed CRM is included into the State register of type approved RMs under 
the number GSO 10800–2016. The CRM of high-purity copper(Cu CRM UNIIM) as a transfer standard is intended 
for reproduction, storage and transfer of the copper mass fraction unit to other reference materials and chemical 
reagents by the method of comparison using a comparator and by conducting direct measurements. This CRM may 
also be used:

– for verification of measuring instruments (MIs) according to the state verification schedule described in GOST 
R 8.735.0–2014 [1],

– for calibration, graduation of MIs; control of metrological characteristics when conducting MI tests, including 
the purposes of type approval;
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– for validation of measurement procedures, accuracy control of measurement procedures in the process of their 
implementation.

Keywords: controlled- potential coulometry, reference material, state primary standard, metrological traceability, copper 
mass fraction, certified value, uncertainty due to in homogeneity, shelf life

Используемые в статье сокращения: Abbreviations used in the article:
ВАМ – ​Federal Institute for Materials Research and Testing, 
Germany (Федеральный институт исследований и испыта-
ний материалов, Германия)
ГПЭ – ​государственный первичный эталон
ККП – ​кулонометрия с контролируемым потенциалом
МБМВ – ​Международное бюро мер и весов
МДОК – ​массовая доля основного компонента
СО – ​стандартные образцы
СИ – ​средства измерения

ВАМ – ​Federal Institute for Materials Research and Testing, 
Germany
SPS – ​state primary standard
CPC – ​controlled potential coulometry
The BIPM – ​The International Bureau of Weights and Measures
MFMC – ​mass fraction of the main component
RM – ​reference materials
MI – ​measuring instruments

Введение
Стандартные образцы состава веществ и материа-

лов используются в метрологических работах с целью 
обеспечения единства измерений и предназначены для 
воспроизведения, хранения и передачи единицы массо-
вой доли различных компонентов методом прямых из-
мерений и методом сличения при помощи компаратора.

В настоящее время в Германии, США, Китае, Японии, 
России и ряде других стран интенсивно ведутся раз-
работки СО высокочистых веществ, в том числе вы-
сокочистых металлов, и оценивание их чистоты ста-
новится актуальным для обеспечения прослеживае-
мости результатов измерений химического состава 
до единиц системы СИ  [2, 3]. В большинстве стран 
данные высокочистые вещества с достоверной оцен-
кой чистоты, подтвержденной различными методами, 
выступают в качестве «primary reference materials» или 
«primary standard» [4], что следует понимать как пер-
вичные стандартные образцы или первичные эталоны. 
Высокочистые вещества, представленные в базе дан-
ных МБМВ в качестве первичных СО, демонстрируют 
наивысшие измерительные калибровочные возмож-
ности и являются носителями измерительной инфор-
мации, характеризующей химический состав веществ 
и материалов.

При оценке чистоты первичных СО используют-
ся, как правило, два основных подхода: измерение 
массовой доли основного компонента первичными 
методами (кулонометрия, электрогравиметрия, кри-
оскопия, гравиметрия, титриметрия), либо определе-
ние массовой доли основного компонента по схеме 
«100 % минус сумма примесей». При использовании 
второго подхода важно число определяемых приме-
сей, в идеальном случае оно должно равняться чис-

лу стабильных элементов в периодической системе 
Д. И. Менделеева за исключением основных компонен-
тов (например, в работах ВАМ, Германия, при оценива-
нии чистоты первичных стандартных образцов соста-
ва чистых металлов проводят определение примесей 
91–96 элементов) [5].

В Российской Федерации выпущены и выпускаются 
десятки СО состава высокочистых металлов. К сожале-
нию, в большинстве выпускаемых СО в качестве метро-
логических характеристик приводится только требуе-
мый набор массовых долей элементов-примесей для 
обеспечения качества выпускаемых металлов согласно 
ГОСТ (ТУ), аттестованное значение массовой доли ос-
новного компонента, как правило, не приводится.

Целью настоящей работы была разработка СО со-
става меди высокой чистоты (Cu СО УНИИМ) в качестве 
эталона сравнения в составе государственного первич-
ного эталона единиц массовой (молярной) доли и мас-
совой (молярной) концентрации компонента в жидких 
и твердых веществах и материалах на основе кулоно-
метрии ГЭТ 176–20131, для воспроизведения, хранения 
и передачи единицы массовой доли меди стандартным 
образцам и химическим реактивам и обеспечения пря-
мой метрологической прослеживаемости к единицам 
системы СИ. Стандартный образец может использо-
ваться для поверки, калибровки, градуировки средств 
измерений, контроля метрологических характеристик 
при проведении испытаний средств измерений, в том 

 1 ГЭТ 176–2013 Государственный первичный эталон 
единиц массовой  (молярной) доли и  массовой  (молярной) 
концентрации компонента в  жидких и  твердых веществах 
и материалах на основе кулонометрии// Росстандарт  [сайт]. 
URL :  h t t p : / / w w w.fundme t ro log y. r u / 0 8 _ s t anda rd / 2 l i s t .
aspx?z=&n=176–2013&r=ФГУП%20"УНИИМ".
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числе в целях утверждения типа, для аттестации мето-
дик измерений, контроля точности методик измерений 
в процессе их применения.

Обзор литературы
В настоящее время в Российской Федерации пред-

приятиями медной промышленности выпускается 
достаточно широкая номенклатура меди различных 
марок, изделий на ее основе, медных сплавов и различ-
ных неорганических и органических соединений меди. 
Аналитические лаборатории, занимающиеся контролем 
качества выпускаемой продукции, для определения 
химического состава используют как классические 
методы (гравиметрия, титриметрия), так и различные 
инструментальные методы анализа, требующие пред-
варительной градуировки приборов по стандартному 
образцу. В Государственный реестр утвержденных ти-
пов СО на сегодняшний день внесено около 50 типов 
СО состава меди различных марок, около 10 типов СО 
состава медных руд и концентратов, 12 типов СО соста-
ва раствора ионов меди, используемых для контроля 
качества выпускаемой продукции.

Всю нормативную документацию, используемую 
для определения показателей качества выпускаемой 
меди и ее соединений, можно разделить на три группы, 
в зависимости от содержания меди.

При анализе продукции с содержанием меди от 45 % 
и выше: сплавов медно-цинковых (латуней) литейных [6], 
латуней литейных в чушках [7], сплавов медно-цинко-
вых (латуней), обрабатываемых давлением [8], прутков 
латунных [9] применяется ГОСТ 1652.1–77 [10], который 
устанавливает гравиметрический электролитический 
или титриметрический (йодометрический) метод опре-
деления массовой доли меди; примеси, в зависимости 
от содержания, определяются титриметрическим, экс-
тракционно-фотометрическим или атомно-абсорбцион-
ным методом по ГОСТ 1652.2 – ​ГОСТ 1652.13 [11–22], для 
определения свинца, олова и мышьяка может применять-
ся полярографический или амперометрический метод.

Измерение массовых долей меди в ее солях, окси-
дах, других неорганических соединениях проводится 
титриметрическими методами анализа, как правило, 
йодометрией или комплексонометрией [23, 24].

При анализе черновой меди различных марок [25] 
применяется ГОСТ Р 55685–2013 [26], который уста-
навливает электрогравиметрический метод измерения 
массовой доли меди (в сумме с серебром) в диапазоне 
от 96,00 % до 99,85 %, для измерения остаточного со-
держания меди в электролите используют экстракцион-
но-фотометрический или атомно-абсорбционный метод 

либо метод эмиссионной спектрометрии с индуктив-
но-связанной плазмой. Примеси, в зависимости от содер-
жания, измеряют атомно-эмиссионным спектральным 
методом с фотоэлектрической регистрацией спектра, 
используя для градуировки СО состава черновой меди, 
либо атомно-эмиссионным спектральным методом с ин-
дуктивно-связанной плазмой, атомно-абсорбционным 
или фотометрическим методом.

Определение массовой доли меди в меди различных 
марок по ГОСТ 859‑2014 [27], в медной катанке для 
электротехнических целей по ГОСТ Р 53803–2010 [28], 
в катодах медных по ГОСТ 546‑2001 [29] проводится 
в соответствии с ГОСТ 31382–2009 [30], который устанав-
ливает электролитический метод измерения массовой 
доли меди (в сумме с серебром) в диапазоне от 99,00 % 
до 99,90 %, медь, оставшуюся в электролите, определяют 
атомно-абсорбционным или фотометрическим мето-
дом. Массовую долю меди свыше 99,90 % определяют 
по разности, вычитая сумму массовых долей измеренных 
примесей из 100 %.

Общие требования к методам анализа цветных ме-
таллов и их сплавов определены ГОСТ 25086–2011 [31], 
в котором установлено (п. 7.3), что для приготовления 
растворов с известной концентрацией металлов ис-
пользуются металлы и их соединения, содержащие 
не менее 99,9 % основного вещества, если в нормативных 
документах на метод анализа не указано иное. В связи 
с этим, при отсутствии СО, аттестованных по массовой 
доле меди, во всей нормативной документации в каче-
стве исходного вещества используется медь марки М0, 
или более «высоких» марок.

Использование меди различных марок по 
ГОСТ 859‑2014 в качестве «первичного стандарта» для 
приготовления растворов меди точно известной кон-
центрации, строго говоря, нарушает принцип метроло-
гической прослеживаемости результатов измерений 
к единицам СИ по следующим причинам:

1.	 Во всех марках меди нормируется массовая доля 
меди в сумме с серебром, массовые доли меди и серебра 
раздельно нормируются только в марках М00, М00б, 
М0к, М1к, в марке М00к массовые доли меди и кисло-
рода не нормируются и устанавливаются в контракте 
по согласованию с заказчиком;

2.	 Во всех марках меди значение массовой доли меди 
нормируется как «не менее», поскольку определяется 
вычитанием суммы определенных примесей из 100 %. 
Неопределенность, связанная с наличием ненормируе-
мых примесей в меди, особенно газообразующих, может 
вносить существенный вклад в суммарную неопреде-
ленность измерений массовой доли меди, так как число 



Та б л и ц а  1 .  Состав медной катанки марки КМб 
из меди марки М001б
T a b l e  1 .  Composition of KMb copper wire rod 
made of M001b copper

Наименование  
компонента

Значение массовой доли 
по сертификату, %

Основной компонент (медь), 
не менее

99,98

Висмут, не более 0,00010

Селен, не более 0,00010

Теллур, не более 0,00010

Сурьма, не более 0,00020

Мышьяк, не более 0,00020

Свинец, не более 0,00018

Сера, не более 0,0012

Железо, не более 0,0004

Серебро, не более 0,0012

Кислород, не более 0,0005
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определяемых примесей в нормативной документации 
не превышает двадцати.

В реестр СО Федерального информационного фонда 
по обеспечению единства измерений внесено только два 
СО, аттестованной характеристикой которых является 
массовая доля меди.

– СО массовой доли меди в меди (слиток) (ГСО 9438–
2009) с массовой долей меди 99,95 % и расширенной 
неопределенностью аттестованного значения (при 
k = 2) – ​0,05 %. Значение аттестованной характеристи-
ки установлено прямым методом электрогравиметрии. 
Данный СО приготовлен из меди марки М00к, массовая 
доля кислорода в которой не нормируется.

– СО состава меди (BAM-Y 001) (ГСО 9440–2009) 
с массовой долей меди 0,999970 кг/кг и расширен-
ной неопределенностью аттестованного значения  
(при k = 2) – ​0,000010 кг/кг. Значение аттестованной ха-
рактеристики установлено как 100 % минус сумма 96 
элементов-примесей с использованием различных ме-
тодов измерения. СО состава меди (BAM-Y 001) является 
первичным СО состава меди в Германии [32], представлен 
на сайте МБМВ как образец, использованный при клю-
чевых сличениях, но доступен для приобретения только 
метрологическим институтам для передачи единицы 
массовой доли меди.

Материалы и методы
Материал СО состава меди высокой чистоты (Cu СО 

УНИИМ) представляет собой бескислородную медную 
катанку марки КМб по ГОСТ Р 53803–2010 [28], изго-
товленную из меди марки М001б или М0б. В качестве 
исходного материала для партии № 1 СО состава ме-
ди высокой чистоты (Cu СО УНИИМ) была выбрана 
бескислородная медная катанка марки КМб диаме-
тром 8 мм производства Каменск-Уральского завода 
по обработке цветных металлов, с характеристиками, 
указанными в табл. 1.

Метрологические характеристики СО были установле-
ны первичным методом кулонометрии с контролируемым 
потенциалом на Государственном первичном эталоне 
ГЭТ 176‑2013 по методике МА 18‑223‑2013 «Стандартный 
образец массовой доли меди в меди, стандартные об-
разцы состава растворов ионов меди (II). Программа 
и методика определения метрологических характери-
стик», утвержденной ФГУП «УНИИМ» в 2013 г., которая 
является приложением к руководству по эксплуатации 
ГЭТ 176‑2013.

Измерения МДОК в материале СО состава меди вы-
сокой чистоты (Cu СО УНИИМ) проводили на эталонной 
установке, реализующей метод кулонометрии с контро-

лируемым потенциалом, схема которой и метрологиче-
ские характеристики описаны ранее [33].

В основе метода лежит реакция электрохимического 
восстановления ионов Cu2+ до Cu+ на платиновой сетке 
при потенциале 0 мВ и электрохимического окисления 
ионов Cu+ до Cu2+ при потенциале + 480 мВ в среде 1 М 
соляной кислоты. Электрохимическая реакция является 
обратимой, формальный потенциал системы Cu2+/Cu+ 

составляет +240 мВ относительно хлорсеребряного 
электрода сравнения ЭСр‑10107–3,5.

Для титрования применяли трехэлектродную элек-
тролитическую ячейку, состоящую из рабочей каме-
ры вместимостью 50 см3 и двух электролитических 
ключей, используемых для разделения катодного 
и  анодного пространства. Генераторным и  вспомо-
гательным электродами служили платиновые сетки 
по ГОСТ 6563–75 [34]. Генераторный электрод погру-
жали в рабочую камеру, вспомогательный электрод 
и хлорсеребряный электрод сравнения – ​в электро-
литические ключи. Внешний вид электролитической 
ячейки и методика проведения измерений приведены 
в работе [35].

Перед измерением материал СО подвергали трав-
лению, которое проводилось с применением кислот 
особой чистоты и деионизированной воды с удельным 
сопротивлением 18,2 МОм∙см (при температуре 25 °С). 
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Травление образца с целью удаления с поверхности 
загрязнений и оксидных слоев проводили в течение 
двух минут при комнатной температуре в растворе, 
приготовленном смешением азотной кислоты (квали-
фикации о. с. ч.) с массовой долей 70 %, уксусной кисло-
ты (квалификации о. с. ч.) c массовой долей 100 % и де-
ионизированной воды в объемном соотношении (1:2:1), 
затем трижды промывали деионизированной водой. 
Образец после травления дважды промывали 95 % 
этиловым спиртом и сушили 10 минут в потоке аргона 
высокой чистоты.

Массу материала СО, необходимую для измерений, 
определяли взвешиванием, в течение 30 минут после 
окончания сушки, по методу замещения с учетом по-
правки на выталкивающую силу воздуха, на компараторе 
массы CCЕ‑66 («Sartorius», Германия), класс точности 
I (специальный), наибольший предел взвешивания 61 г, 
дискретность отсчета 0,000001 г.

Массовую доли меди Аm, (%) в материале СО вы-
числяли по формуле

i i
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где M – ​молярная масса меди, г/моль;
m – ​масса раствора пробы СО с учетом поправки 

на выталкивающую силу воздуха, г;
m1 – ​масса навески СО с учетом поправки на вытал-

кивающую силу воздуха, г.
m2– масса раствора пробы СО, помещенная в ячейку, 

с учетом поправки на выталкивающую силу воздуха, г;
Qi – ​количество электричества, израсходованное 

в ходе реакции окисления меди, Кл;
Qf – ​количество электричества, израсходованное 

в ходе реакции окисления фона, Кл;
Ni – ​число импульсов, фиксируемое счетчиком им-

пульсов интегратора за время окисления i пробы, имп;
Nf – ​число импульсов, фиксируемое счетчиком им-

пульсов интегратора за время окисления фона, имп;
α – ​градуировочный коэффициент, определяющий 

количество электричества, соответствующее 1 импульсу 
на выходе ПНЧ, Кл/имп;

n – ​количество электронов, участвующих в элект-
родной реакции;

F – ​постоянная Фарадея, (96485,3251 Кл/моль) [36];
Kc – ​коэффициент завершенности электрохимиче-

ской реакции.

Результаты и обсуждение
Разработанный стандартный образец (Cu СО УНИИМ) 

представляет собой куски прутка бескислородной мед-
ной катанки марки КМб массой от 0,5 до 1 г, упакованные 
в пластиковые флаконы с крышками вместимостью 30 
или 50 см3. Масса фасовки от 5 до 20 г. Каждый фла-
кон дополнительно помещен в полиэтиленовый пакет 
с zip-lock замком.

Исследование неоднородности материала СО
Оценивание стандартной неопределенности от не-

однородности uh материала СО состава меди высокой 
чистоты (Cu СО УНИИМ) (партия 1) по массовой доле 
основного компонента проводили одновременно с опре-
делением аттестованного значения. Для исследования 
однородности от всего материала СО отобрали случай-
ным образом 4 пробы по 20 г. Провели измельчение проб 
таким образом, чтобы массы кусочков катанки не пре-
вышали 1 г, затем выполнили по 4 измерения значения 
аттестуемой характеристики СО в каждой пробе. Все 
измерения выполнены на ГЭТ 176‑2013. Эксперимент 
составлен и обработан в соответствии со схемой одно-
факторного дисперсионного анализа ANOVA с учетом 
положений [37, 38]. Результаты оценивания неоднород-
ности материала СО представлены в табл. 2.

Абсолютная стандартная неопределенность от не-
однородности uh материала СО составила 0,0024 %.

Исследование стабильности материала СО
Определение срока годности СО и оценивание не-

определенности uh от долговременной нестабильно-
сти (ustab) материала СО состава меди высокой чистоты 
проводили изохронным методом исследования стабиль-
ности по алгоритму [37].

При фиксированном значении температуры хране-
ния (20 °C) продолжительность исследования стабиль-
ности (τ, ч) оценивали по уравнению Вант-Гоффа

1 0t
10

T ,
2

−= tτ

где Т – ​предполагаемый срок годности СО, ч;
t0 – ​температура хранения материала СО, °C;
t1 – ​температура испытания материала СО, °C.
Для назначения срока годности экземпляра СО 10 лет 

расчетное время старения составляет 22 часа, при тем-
пературе испытания 140 °C.

Полученные данные по исследованию стабильности 
материала СО состава меди высокой чистоты и резуль-
таты их обработки представлены в табл. 3.

(1)

(2)



Та б л и ц а  2 .  Результаты исследования однородности материала стандартного образца
Ta b l e  2 .  The results of the reference material homogeneity study

Номер
пробы (n)

Результаты измерений МДОК, % Средний 
результат 

в пробе ( nх )

Общее  
среднее (A)1 2 3 4

1 99,994 99,992 99,985 100,001 99,993

99,994
2 99,995 100,001 99,997 99,984 99,994

3 99,998 99,980 99,999 99,990 99,992

4 99,988 99,996 99,998 100,003 99,996

SSe 0,000638

SSh 0,000044

eSS 0,0000532

hSS 0,0000147

uh 0,0024

Та б л и ц а  3 .  Результаты исследования стабильности материала стандартного образца
Ta b l e  3 .  The results of the reference material stability study

 Время
исслед.

Результаты измерений МДОК 
в материале СО, % Промежуточные характеристики для оценивания ustab

Т, ч t = 20 °C t = 140 °C d = x1i-x0i di
2 di×ti ti

2

5  99,988 99,993 0,005 0,000025 0,0250 25

10 99,992 99,995 0,003 0,000009 0,0300 100

15 99,986 99,990 0,004 0,000016 0,0600 225

20 99,980 99,983 0,003 0,000009 0,0600 400

Sr 0,00272

a 0,000233

Sa 0,0000992

t, расчет 2,35

ustab 0,00218
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Статистически значимого изменения массовой доли 
меди в материале СО за период исследования стабиль-
ности не обнаружено, поскольку рассчитанное значение 
t расчет = 2,35 меньше t0,95 (n‑1) = 3,18. Абсолютная стан-
дартная неопределенность от нестабильности материала 
СО составила ustab= 0,0022 %.

Определение аттестованного значения 
и оценивание стандартной неопределенности 
от способа характеризации
Для установления аттестованного значения СО состава 

меди высокой чистоты (Cu СО УНИИМ) были использова-
ны данные, полученные при исследовании однородности 

материала СО, – ​шестнадцать измерений массовой доли 
основного компонента в СО состава меди высокой чисто-
ты (Cu СО УНИИМ) (табл. 2). Среднее арифметическое 
значение результатов измерений МДОКи результаты оцен-
ки составляющих неопределенности в СО состава меди 
высокой чистоты (Cu СО УНИИМ) приведены в табл. 4.

За аттестованное значение СО принимали среднее 
арифметическое значение измерений МДОК в материале 
СО состава меди высокой чистоты (Cu СО УНИИМ).

Суммарную стандартную неопределенность аттесто-
ванного значения СО определяли по формуле

2 2 2ˆ( ) 0,006%,= + + =c char h stabu A u u u (3)



Та б л и ц а  4 .  Результаты исследования метрологических характеристик стандартного образца
Ta b l e  4 .  The results of studying metrological characteristics of the reference material

Среднее арифметическое 
значение результатов 

измерений МДОК  
(партия № 1), %

Стандартная  
неопределенность 

типа А, (uA), %

Стандартная  
неопределенность  

типа В, (uB), %

Cтандартная 
неопределенность от способа 
установления аттестованного 

значения СО, (uchar), %

99,994 0,0017 0,0049 0,0052

Та б л и ц а  5 .  Аттестованные значения стандартного образца меди высокой чистоты (партия № 1)
Ta b l e  5 .  Certified values of the reference material for composition of high-purity copper (batch No. 1)

Аттестуемая
характеристика СО

Аттестованное значение 
СО, %

Расширенная неопределен-
ность аттестованного значения 

U(k = 2), %

Границы значений  
абсолютной погрешности  
аттестованного значения  

± Δ, % (при Р=0,95)

Массовая доля меди 99,994 0,012 0,012

Та б л и ц а  6 .  Бюджет неопределенности измерений МДОК в стандартном образце состава меди высокой 
чистоты
Ta b l e  6 .  Uncertainty budget for measurements of MFMC in the reference material for composition of high-
purity copper

Входные величины:
1.	Градуировочный коэффициент,	 ά
2.	Число импульсов на выходе ПНЧ,	 N
3.	Молярная масса компонента,	 M
4.	Масса раствора СО меди,	 m
5.	Постоянная Фарадея,	 F
6.	Коэффициент завершенности,	 КЗ
7.	 Масса раствора СО меди в ячейке,	 m1
8.	Масса навески СО меди,	 m2

Неопределенность
отн.	 0,00245	 %
отн.	 0,0015	 %
абс.	 0,0015	 г/моль
абс.	 8,2E-06	 г
абс.	 0,0012	 Кл/моль
отн.	 0,0002	 %
абс.	 6,3E-06	 г
абс.	 6,3E-06	 г

Тип
Входная 
величина

Оценка Неопределенность Распреде-
ление 

вероятости

Коэффициент 
чувствительности Вклад в uc νi

xj ед. uj ед. cj ед. cjuj ед.

A
Повторяе-

мость
99,994 % 0,0017 % N 1 1 1,70E‑03 % 15

B ά 1,61E‑04 Кл/имп 3,93E‑09 Кл/имп R 6,23E+05 % / (Кл/имп) 2,45E‑03 % ∞
B Ni 100528 имп 1,51E+00 имп R 1,01E‑03 % / имп 1,53E‑03 % ∞
B Nf 1686 имп 2,53E‑02 имп R -1,01E‑03 % / имп -2,56E‑05 % ∞
B M 63,546 г/моль 1,50E‑03 г/моль N 1,57E+00 % / (г/моль) 2,36E‑03 % ∞
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Аттестованное значение СО, расширенная неопреде-
ленность аттестованного значения (U(k = 2)) и границы 
абсолютной погрешности аттестованного значения (± Δ) 
приведены в таблице 5.

Бюджет неопределенности измерений МДОК в СО 
состава меди высокой чистоты приведен в табл. 6.

Материал первой партии СО был использован 
для проведения пилотных сличений КООМЕТ 645/
RU/14 «Измерения массовой доли меди и примесей 
в бескислородной медной катанке марки КМб М001б 
для определения чистоты меди», результаты будут 
опубликованы.



Тип
Входная 
величина

Оценка Неопределенность Распреде-
ление 

вероятости

Коэффициент 
чувствительности Вклад в uc νi

xj ед. uj ед. cj ед. cjuj ед.

B m 23,367571 г 8,20E‑06 г R 4,28E+00 % / г 3,51E‑05 % ∞
B F 96485,325 Кл/моль 1,20E‑03 Кл/моль N -1,04E‑03 % / (Кл/моль) -1,24E‑06 % ∞
B Kз 1 – 2,00E‑06 – R -1,00E+02 % -2,00E‑04 % ∞
B m1 1,0812 г 6,30E‑06 г R -9,25E+01 % / г -5,83E‑04 % ∞
B m2 0,225860 г 6,30E‑06 г R -4,43E+02 % / г -2,79E‑03 % ∞

B
Примеси

электролита
– – 1,70E‑04 – R 1 – 1,70E‑04 % ∞

B Влияние О2 – – 5,00E‑04 – R 1 – 5,00E‑04 % ∞
B Диффузия – – 1,20E‑03 – R 1 – 1,20E‑03 % ∞
Неопределенность типа А, uA 0,0017 % 15

Неопределенность типа В, uВ 0,0049 % ∞
Неопределенность от способа установления значения массовой доли, uchar 0,0052 % 15

Неопределенность от неоднородности, uh 0,0024 % 3

Неопределенность от нестабильности, ustab 0,0022 % –

Суммарная стандартная неопределенность, uc 0,0061 % –

Расширенная неопределенность, U (k = 2, P = 0,95) 0,0122 % –
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Заключение
Разработанный СО состава меди высокой чисто-

ты (Cu СО УНИИМ) внесен в Государственный реестр 
стандартных образцов утвержденных типов под номером 
ГСО 10800–20162 с метрологическими характеристиками, 
приведенными в описании типа.

Аттестованное значение массовой доли меди в СО 
состава меди высокой чистоты установлено первичным 
методом кулонометрии при контролируемом потенци-
але, интервал допускаемых аттестованных значений 
массовой доли меди в стандартном образце от 99,950 % 
до 100,000 %. Относительная расширенная неопреде-
ленность (при k=2) аттестованного значения массовой 
доли меди не превышает 0,030 %.

Прослеживаемость аттестованного значения СО 
обеспечена применением метода прямых измерений 
на Государственном первичном эталоне единиц мас-

2 ГСО 10800–2016 Стандартный образец состава меди вы-
сокой чистоты (Cu СО УНИИМ) // Росстандарт [сайт]. URL: www.
fundmetrology.ru/09_st_obr/view.aspx?regn=ГСО%2010800-2016.

совой (молярной) доли и массовой (молярной) кон-
центрации компонента в жидких и твердых веществах 
и материалах на основе кулонометрии ГЭТ 176‑2013.
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Шимолин А. Ю.: оформление документов по ис-
пытаниям СО в целях утверждения типа, редакция 
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Представлены результаты исследований по разработке стандартного образцаудельной поверхности кварце-
вого песка, который является практически непористым и, соответственно, имеет низкие значения удельной 
поверхности ~0,8 м2/г. Проведена оценка стандартной неопределенности от неоднородности материала 
стандартного образца, стандартной неопределенности от нестабильностью материала стандартного 
образца, а также стандартной неопределенности характеризации с использованием Государственного 
первичного эталона единиц удельной адсорбции газов, удельной поверхности, удельного объема и размера 
пор твердых веществ и материалов ГЭТ 210‑2014. Метрологические характеристикистандартного образца 
определены с применением низкотемпературного газоадсорбционного метода. В качестве адсорбата для 
повышения точности измерений использовался криптон.

Ключевые слова: оксид кремния, стандартный образец, государственный первичный эталон, песок, непо-
ристые вещества, малопористые вещества, адсорбция газов, газопроницаемость порошков, термограви-
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The paper presents results of a research on the development of acertified reference material (CRM) for specific sur-
face area of quartz sand, which is practically non-porous, and therefore has low specific surface area value ~ 0.8 m2/g. 
The standard uncertainty due to RM inhomogeneity, the standard uncertainty due to RM instability, as well as the 
standard uncertainty due to characterization were estimated using the State Primary Standard GET 210‑2014 for 
Units of Specific Absorption of Gases, Specific Surface Area, Specific Volume, and Pore Size of Solid Substances 
and Materials. The metrological characteristics of theCRMwere determined using a low-temperature gasadsorption 
method. Krypton was used as an adsorbate to increase measurementaccuracy.

Key words: silicon dioxide, reference material, state primary standard, sand, non-porous substances, low-porous 
substances, gas adsorption, gas permeability of powders, thermogravimetric analysis 

Введение
В промышленности имеется необходимость контроля 

качества удельной поверхности непористых или малопо-
ристых веществ (песок, цемент, керамика и др.) с величи-
ной удельной поверхности от 0,1 до 1,0 м2/г. Однако до сих 
пор в России отсутствует стандартный образец (СО), име-
ющий аттестованное значение удельной поверхности 
в данном диапазоне. Величина удельной поверхности кос-
венно показывает характерный размер частиц порошков, 
а также во многом от величины удельной поверхности 
зависит газопроницаемость порошков, что очень важно 
для контроля технологических процессов на всех стадиях 
промышленного цикла. Для метрологического обеспе-
чения в ФГУП «УНИИМ» был создан Государственный 
первичный эталон единиц удельной адсорбции газов, 
удельной поверхности, удельного объема и размера пор 
твердых веществ и материалов ГЭТ 210–20141 [1], который 
успешно участвовал в ключевых сличениях CCQM-K136 
«Ключевые сличения в области измерений характеристик 
пористости нанопористого оксида алюминия» [2] и в на-

1 ГЭТ 210–2014.  Государственного первичного эталона 
единиц удельной адсорбции газов, удельной поверхности, 
удельного объема и размера пор твердых веществ и материа-
лов// Росстандарт [сайт]. URL: http://www.fundmetrology.ru/08_
standard/2list.aspx?z=&n=210-2014&r=.

стоящее время имеет 16 строк калибровочных и измери-
тельных возможностей (СМС – ​Calibration and Measurement 
Capabilities) в базе данных МБМВ [3].

Данная работа посвящена созданию СО удельной 
поверхности кварцевого песка QSIO2 СО УНИИМ.

Материалы и методы
Исходный материал СО – ​кварцевый песок произ-

водства SIGMA-ALDRICH 2.Преобладающий размер ча-
стиц кварцевого песка составляет 34 мкм по резуль-
татам измерений с помощью лазерного гранулометра 
SALD. Для выбора оптимальных условий подготовки 
образца материал СО кварцевого песка был проанали-
зирован методами термогравиметрического анализа, 
сопряженного с  дифференциальной сканирующей 
калориметрией и масс-спектрометрией для контроля 
выделяющихся газообразных веществ. Показано, что 
постоянная масса достигается уже при температуре 
150 °C. В итоге были выбраны условия для очистки ма-
териала стандартного образца от сорбированных на его 
поверхности веществ путем его нагревания в вакууме. 
Рекомендуемый режим подготовки образца к измере-

2 83340 Sand, white quar tz // SIGMA-ALDRICH  [сайт]. 
U R L :  w w w . s i g m a a l d r i c h . c o m / c a t a l o g / p r o d u c t /
sigald/83340?lang=en&region=RU.
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ниям: вакуумирование пробы со скоростью 0,67 кПа/с 
до остаточного давления 1,3 Паи вакуумирование в те-
чение 10 минут, затем медленный нагрев со скоростью 
не более 5 °C / мин. до 150 °C и выдерживание при дан-
ной температуре в вакууме в течение 1 часа. Для полу-
чения изотерм адсорбции проводили измерения значе-
ний удельной адсорбции криптона/азота (моль/кг) или 
сорбционной емкости криптона/азота (см3/г) при тем-
пературе жидкого азота при соответствующих значе-
ниях относительных давлений (P/Pо). Первое значение 
P/Pо на изотерме 0,01, последующие точки выбирали 
в зависимости от адсорбата, последнее –P/Pо = 0,30 для 
криптона и P/Pо = 0,99 для азота. Коэффициент неиде-
альности азота – ​0,464·10-6Па‑1 при температуре жидкого 
азота 77,35 К, коэффициент неидеальности криптона – ​
0,225·10-6Па‑1 при температуре жидкого азота 77,35 К.

Для проведения измерений удельной поверх-
ности использовали модель Брунауэра, Эммета, 
Теллера  (БЭТ)  [4].Удельную поверхность измеря-
ли не менее, чем по десяти точкам в диапазоне P/Pо 
от 0,05 до 0,30 в случае использования азота в качестве 
адсорбата. Площадь, занимаемая одной молекулой 
азота, 0,162 нм2. Удельную поверхность также изме-
ряли не менее, чем по десяти точкам в диапазоне P/Pо 
от 0,05 до 0,23 в случае использования криптона в ка-
честве адсорбата. Площадь, занимаемая одной молеку-
лой криптона, 0,210 нм2. Результаты измерений удель-
ной поверхности с использованием азота и криптона 
хорошо согласуются между собой.

По результатам измерений газоадсорбционным 
методом с использованием в качестве адсорбата азо-
та получено, что для материала СО характерен II тип 
изотерм сорбции [4], который наблюдается для непо-
ристых и макропористых веществ (рис. 1).

Рис. 1. Изотерма сорбции азота кварцевым песком 
при 77,35 К, полученная на ГЭТ 210‑2014

Fig. 1. Sorption isotherm for nitrogen onto quartz sand 
at 77,35 К, obtained with the help of GET 210‑2014

Определение метрологических 
характеристик СО
Для определения удельной поверхности SiO2 был 

использован ГЭТ 210‑2014 Государственный первичный 
эталон единиц удельной адсорбции газов, удельной по-
верхности, удельного объема и размера пор твердых 
веществ и материалов, который имеет метрологиче-
ские характеристики, приведенные в работе [1]. Для 
установления метрологических характеристик СО 
в качестве адсорбата был выбран криптон, т. к. данный 
СО кварцевого песка имеет низкие значения удельной 
поверхности и более высокая чувствительность изме-
рений наблюдается в случае применения криптона, т. к. 
для него характерны более низкие значения давления 
насыщенных паров по сравнению с азотом [4].

Исследование однородности СО
Исследование однородности материала образцов 

проводили в соответствии с ГОСТом [5]. Материал СО 
был тщательно перемешан и расфасован по 25 г в сте-
клянные банки в количестве 40 экз. Отбирали от 1 пар-
тии случайным образом (N=7 экземпляров) и проводи-
ли (J=2) измерения удельной поверхности кварцевого 
песка. Оценка стандартной неопределенности, обуслов-
ленной неоднородностью, представлена в табл. 1.

Стандартную неопределенность, обусловленную 
неоднородностью между экземплярами, оценивали по 
формуле

( )э 1 ,= −hu MS MS J

где

( ) ( )
2

э
1

1
=

= − −∑
N

n
n

MS J X X N

– дисперсия между результатами, полученными для 
разных банок с СО;

– дисперсия, обусловленная результатами измерений 
величины в одном экземпляре; xnj–j-й результат еди-
ничного измерения величины в  n-м экземпляре; 

1 1

; .
= =

= =∑ ∑
J N

n nj n
j n

X X J X X N

Повторяемость измерений в данном случае срав-
нима с их прецизионностью, поэтому в случае, если 

э 1≤MS MS , стандартную неопределенность оценива-
ли как

11 2 ,=h MSu MS J ν

( )
1

1= −MS N Jν  – число степеней свободы.

(1)

(2)



Та б л и ц а  1 .  Оценка стандартной неопределенности, обусловленной неоднородностью для удельной 
поверхности БЭТ (S(БЭТ))
Ta b l e  1 .  Estimate of standard uncertainty due to inhomogeneity for specific surface area of BET (S(BET))

Номер  
экземпляра СО

Результаты измерений в условиях 
повторяемости,

S (БЭТ), м2/г
Размах, r, м2/г

Стандартное 
отклонение

СКО, м2/г

1 0,8140 0,8097 0,0043 0,0030

2 0,8081 0,8240 -0,0159 0,0112

3 0,8100 0,8120 -0,0020 0,0014

4 0,8140 0,8150 -0,0010 0,0007

5 0,8072 0,8262 -0,0190 0,0134

6 0,8235 0,8248 -0,0013 0,0009

7 0,8256 0,7896 0,0360 0,0255

Стандартная неопределенность от неоднородности (СКО от неоднородности), м2/г 0,006

Та б л и ц а  2 .  Оценка стандартной неопределенности, обусловленной нестабильностью
Ta b l e  2 .  Estimate of standard uncertainty due to instability

Аттестованная  
характеристика

 Наклон  
зависимости b1

 Стандартная  
неопределенность b1, ub1

 Стандартная неопределенность,  
обусловленная нестабильностью  
uН(t = 360 дней ≈ 1 год), м2/г

Удельная поверхность (БЭТ) -0,0001 0,00005 0,008
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Исследование стабильности стандартного образца
Стабильность СО, выражающуюся в неизменности 

значений аттестованной характеристики во времени 
при соблюдении условий хранения и применения, ис-
следовали классическим методом согласно рекоменда-
циям, приведенным в ГОСТе [5]. Результаты измерений 
обрабатывали методом регрессионного анализа[5]:

y = A + b1t,

где y – ​удельная поверхность кварцевого песка, A – ​ат
тестованное значение удельной поверхности стандарт-
ного образца, b1 – ​неопределенный коэффициент мо-
дели, оцениваемый методом наименьших квадратов; 
t – ​число дней, прошедших с момента начала исследо-
вания стабильности материала СО. Результаты пред-
ставлены в табл. 2.

После оценки коэффициента b1 оценивали значи-
мость коэффициента регрессии по  t-критерию. 
Сравнивали полученное значение f ; 0,95.

∧
≤t t с квантилем распре-

деления Стьюдента. Гипотезу о незначимости коэффи-
циента регрессии b1 принимали, если выполняется 
неравенство

f ; 0,95.
∧

≤t t

В случае если коэффициент регрессии b1 незначим, 
то стандартную неопределенность, обусловленную не-
стабильностью, рассчитывали по формуле

1
=s р bu t u

где tр – интервал времени (количество дней), в котором 
необходимо оценить неопределенность; 

1
=s р bu t u  – ​стандарт-

ная неопределенность коэффициента регрессии b1.
Аттестованное значение СО Â оцениваликак сред-

неарифметическое всех результатов:

1

ˆ .
=

== = ∑
n

i
i

Х A X X nÂ

Расширенную неопределенность аттестованного 
значения оценивали как

2 2 2 2
A B н нд2= + + +U u u u u

где uA – ​стандартная неопределенность типа А, оце-
ниваемая по  экспериментальным данным согласно 
ГОСТу [6]; uB – ​стандартная неопределенность типа B 
в соответствии с паспортом на ГЭТ 210‑2014; uНД – стан-
дартная неопределенность, обусловленная неоднород-
ностью СО.

(3)

(4)

(5)

(6)

(7)



Та б л и ц а  3 .  Бюджет неопределенности аттестованных значений стандартных образцов
Ta b l e  3 .  Uncertainty budget for certified values of reference materials

Аттестованная  
характеристика

Значение  
характеристики

uh us uB uA U, k = 2 U, %, 
k = 2

Удельная поверхность (БЭТ), м2/г 0,815 0,008 0,006 0,006 0,004 0,025 3,0
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Бюджет неопределенности аттестованного значения 
СО приведен в табл. 3. Документы на разработанный СО 
оформлены в соответствии с [6].

Разработанный СО по своим метрологическим ха-
рактеристикам соответствует требованиям к рабочим 
эталонам первого разряда в соответствии с [7].

Для оценки пригодности СО и исследования его 
коммутативности были проведены измерения в сторон-
них лабораториях и показана применимость разрабо-
танного СО не только для газоадсорбционного метода, 
но и для метода на основе воздухопроницаемости (ре-
ализованного, в частности, на приборах ПСХ‑11 и др.). 
Проведенные испытания показали пригодность раз-
работанного СО для поверки и калибровки различных 
типов газоадсорбционных анализаторов.

Заключение
В результате проведенных исследований создан 

СО удельной поверхности кварцевого песка (SiO2СО 
УНИИМ). СО расфасован по 25 г в банки с завинчиваю-
щимися крышками. Срок годности СО 12 месяцев.

СО предназначен для калибровки средств измере-
ний и контроля точности результатов измерений удель-
ной поверхности. СО может применяться для поверки 
СИ и аттестации методик измерений сорбционных ха-
рактеристик нанопористых материалов, для испыта-
ний СИ и СО в целях утверждения типа и для других 
видов метрологического контроля при соответствии 

его метрологических характеристик установленным 
требованиям.

СО удельной поверхности кварцевого песка 
(SiO2СО УНИИМ) имеет прямую прослеживемость 
к ГЭТ 210‑2014.

Разработанный СО удельной поверхности кварце-
вого песка (SiO2СО УНИИМ) внесен в Государственный 
реестр стандартных образцов утвержденных типов 
Российской Федерации под номером ГСО 10900–2017 
с  метрологическими характеристиками, приведен-
ными в описании типа. Сведения о СО представлены 
в Федеральном информационном фонде по обеспече-
нию единства измерений 3. Материалы по разработке 
ГСО  10900–2017 направлены в  МГС для признания 
ГСО  10900–2017 в качестве межгосударственного стан-
дартного образца (МСО).

В настоящее время работы по выпуску новых пар-
тий и типов СО сорбционных свойств продолжаются 
в лаборатории метрологического обеспечения наноин-
дустрии, спектральных методов анализа и стандартных 
образцов УНИИМ.

Автор прочел и одобрил  
окончательный вариант рукописи.

3 ГСО 10900–2017 Стандартный образец удельной поверх-
ности кварцевого песка (QSiO2 СО УНИИМ) // Росстандарт [сайт]. 
URL: www.fundmetrology.ru/09_st_obr/view.aspx?regn=ГСО%20
10900–2017.
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Актуальность исследования. В статье обоснована необходимость разработки и аттестации методик 
анализа реактивов, применяемых для введения элементов в стандартные образцы состава, аттестуемые 
по процедуре приготовления.
Цель работы. Разработка и аттестация методик определения содержания основного компонента в реак-
тивах, используемых для приготовления стандартных образцов состава.
Методы исследования. Гравиметрия, титриметрия, атомный эмиссионный спектральный анализ с ду-
говым возбуждением, атомный эмиссионный спектральный анализ с индуктивно связанной плазмой в ка-
честве источника возбуждения, масс-спектральный анализ с индуктивно связанной плазмой в качестве 
источника ионов.
Результаты. Оценены характеристики погрешности результатов измерений, получены Свидетельства 
об аттестации методик, сведения внесены в Федеральный информационный фонд.
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Actuality of the research. The need for the development and validation of analysis methods of reagents used for the 
introduction of elements into reference materials, certified according to the procedure of preparation.
The purpose. Development and certification of methods for determining the content of the main component in the 
reagents used to prepare reference materials.
Research methods. Gravimetry, titration, atomic emission spectral analysis with arc excitation, atomic emission 
spectral analysis with inductively coupled plasma as an excitation source, mass spectral analysis with inductively 
coupled plasma as ion source.
Results. The characteristics of the error of the measurement results are estimated, the Certificates of Attestation of 
the methods are received, the information is included in the Federal Information Fund.

Key words: methods of determination of the content of the main component, the error (uncertainty) of measurements, 
certified reference materials

Используемые в статье сокращения Abbreviations used in the article
АИЦ-РАЛ – ​аналитический испытательный центр – ​
Российская арбитражная лаборатория испытаний 
материалов ядерной энергетики УрФУ
АЭ ДВ – ​атомно-эмиссионный спектральный анализ 
с дуговым возбуждением
ГР – ​головной раствор аттестуемого элемента
ICP-MS – ​масс-спектральный анализ с индуктивно 
связанной плазмой в качестве источника ионов;
ICP-ОЕ – ​атомно-эмиссионный спектральный анализ 
с индуктивно связанной плазмой в качестве источни-
ка возбуждения
МАЭС – ​линейный анализатор многоканальный  
атомно-эмиссионных спектров
НСП – ​неисключенная систематическая погрешность 
результата измерений
СКО – ​стандартное отклонение результата измерения
СО – ​стандартные образцы состава
УрФУ – ​ФГАОУ ВО «Уральский федераль-
ный университет имени первого Президента 
России Б. Н. Ельцина»
ФГУП «УНИИМ» – ​ФГУП «Уральский научно-исследо-
вательский институт метрологии»

AFC-RAL – ​Analytical Field Center – ​Russian Arbitration 
Laboratory for Testing of Nuclear Engineering Materials, 
UrFU
AE AE – ​atomic emission spectral analysis with arc 
excitation
SS – ​stock solution of the element being certified
ICP-MS – ​inductively coupled plasma mass spectrometry
ICP-ОЕ – ​inductively coupled plasma atomic emission 
spectrometry
MAES – ​multichannel linear analyzer of atomic emission 
spectra
RSE – ​residual systematic error of the measurement result
SD – ​standard deviation of the measurement result
СRMs – ​certified reference materials for composition
UrFU – ​Federal State Autonomous Educational Institution 
of Higher Education «Ural Federal University named after 
the first President of Russia B. N. Yeltsin»
FGUP «UNIIM» – ​Federal State Unitary Enterprise «Ural 
Research Institute for Metrology»
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Введение
Важным методом изготовления и аттестации СО 

состава является способ, основанный на  комбини-
рованной расчетно-экспериментальной процедуре 
в соответствии с МИ 1992 [1]. Данный метод хорошо 
зарекомендовал себя для создания СО чистых матери-
алов, используемых в элементном анализе методами 
эмиссионной и (или) масс-спектрометрии при опреде-
лении низких концентраций контролируемых элементов 
в диапазоне от 1.10–5 до 1.10–1 % [2, 3]. В аналитическом 
испытательном центре – ​Российская арбитражная ла-
боратория испытаний материалов ядерной энергети-
ки (АИЦ-РАЛ) УрФУ в реализованных вариантах это-
го метода технология изготовления СО предполагает 
введение соединений аттестуемых элементов преиму-
щественно в виде растворов в матрицу специальной 
очистки с последующей термообработкой, измельчени-
ем и гомогенизацией. Для корректного осуществления 
расчетно-экспериментальной процедуры аттестации 
требуется установление массовой доли аттестуемых 
элементов в их реагентах – ​носителях. В виде таких 
реагентов могут быть использованы устойчивые хи-
мические соединения в виде химических реактивов, 
металлы или специальным образом приготовленные 
растворы с достаточно высокой концентрацией эле-
мента. Стандартизованная методика определения со-
держания основного вещества в химических реактивах 
и особо чистых веществах ГОСТ 10398 [4] распростра-
няется на ограниченный круг реагентов – ​носителей. 
При анализе металлов высокой чистоты массовую до-
лю металла оценивают расчетом по разности: (100 – ​∑ 
контролируемых примесей), % [5, 6]. При этом перечень 
определяемых элементов охватывает только те приме-
си, содержание которых регламентировано в докумен-
тах на марки металла. В связи с достаточно большим 
числом аналитов в современных материалах и соответ-
ственно перечнем аттестуемых элементов в изготав-
ливаемых СО необходимо совершенствование и/или 
разработка методик измерений состава используемых 
реагентов – ​носителей.

Экспериментальная часть – ​разработка 
методик измерений
Из-за того, что погрешность установления концен-

трации основного вещества в реагентах – ​носителях 
аттестуемых элементов является одной из компонент, 
формирующих погрешность аттестованного значения 
СО, предпочтительно использовать методы, характери-
зующиеся высокой точностью. В их число входят такие 
первичные методы, как гравиметрия и титриметрия [7]. 

При этом в зависимости от вида реагента – ​соедине-
ние (металл) в исходном состоянии или раствор, при-
готовленный из соединения, – ​были созданы две группы 
методик. В качестве прототипов методик использовали 
известные методики измерений, основанные на основ-
ных типах химических реакций, применяемых в анали-
тической химии [8–11].

В первую группу вошли методики анализа исход-
ных соединений, таких как тетраборат натрия, раствор 
нитрата родия (III), гидроксохлорид рутения (IV) и пер-
ренат аммония.

Определение массовой доли тетрабората на-
трия (бора и натрия) в тетраборате натрия, массовой 
доли родия в растворе родия азотнокислого и рутения 
в  гидроксохлориде рутения осуществлено методом 
гравиметрии. В методиках указаны условия получения 
гравиметрических форм, которые предполагали осу-
ществление специальных операций. Так, подготовка 
тетрабората натрия к анализу требует обязательной пе-
рекристаллизации реактива для получения 10-водного 
кристаллогидрата, так как при хранении он подвергает-
ся дегидратации, теряя кристаллизационную воду [12]. 
Гравиметрической формой является безводный тетра-
борат натрия, который получают в результате прокалки 
исходного соединения при 800 °С.

Для солей родия и  рутения гравиметрическими 
формами являются металлы, условия получения ко-
торых требуют предварительного разложения солей 
в ходе термообработки на воздухе с последующим вос-
становлением поверхностных оксидных пленок в токе 
водорода при 600 °С. В связи с повышенной летучестью 
исходного соединения при нагревании [13] требуется 
перевод гидроксохлорида рутения в нитрат добавлени-
ем азотной кислоты к водному раствору соли. С целью 
предотвращения окисления металлов и поглощения 
водорода при остывании охлаждение проводили в ва-
кууме. По технологическим особенностям получения 
раствора родия азотнокислого и гидроксохлорида ру-
тения в состав солей входят примеси металлов с доста-
точно высокой концентрацией, достигающей (1,5–2)%. 
Для учета содержания примесей выполняли анализ 
растворов солей по стандартизованным методикам 
методом эмиссионной спектрометрии с индуктивно 
связанной плазмой (ICP ОЕ)  [14] и дуговым возбуж-
дением  (АЭ ДВ)  [15]. Первая методика реализована 
на спектрометре Optima 2100 DV (Perkin Elmer, США) 
с включением в градуировочный раствор элементов, 
наличие которых возможно в анализируемом растворе. 
Для приготовления градуировочного раствора исполь-
зовали СО растворов утвержденных типов, табл. 1.



Та б л и ц а  1 .  СО утвержденных типов, используемые для приготовления градуировочных растворов
Ta b l e  1 .  Type approved reference materials used for preparing calibration solutions.

№ п/п Производитель Стандартный образец утвержденного типа

1
ООО «Центр стандартных образцов 
высокой чистоты»
г. Санкт-Петербург*

ГСО 7205–95 СО состава водных растворов ионов титана (IV)
ГСО 8086–94 СО состава водных растворов ионов молибдена (VI)
ГСО 7998–93 СО состава водных растворов ионов меди
ГСО 7854–2000 СО состава раствора ионов алюминия (42К) и др.

2
ООО «Уральский завод 
химреактивов»
г. Верхняя Пышма**

ГСО 7254–96 СО состава раствора ионов железа (III)
ГСО 7256–96 СО состава раствора ионов цинка
ГСО 7257–96 СО состава раствора ионов хрома (VI)
ГСО 7264–96 СО состава раствора ионов мышьяка (III)
ГСО 7265–96 СО состава раствора ионов никеля
ГСО 7266–96 СО состава раствора ионов марганцА (II)
ГСО 7267–96 СО состава раствора ионов ванадия (V)
ГСО 7268–96 СО состава раствора ионов кобальта

3
ООО «Экохим»
г. Санкт-Петербург

ГСО 7682–99 СО состава водного раствора ионов кальция и др.

4
АИЦ-РАЛ УрФУ
г. Екатеринбург***

ГСО 8387–2003 СО состава раствора ионов тория (IV)
ГСО 8388–2003 со состава раствора ионов европия (III)
ГСО 8389–2003 СО состава раствора ионов самария (III)
ГСО 8390–2003 СО состава раствора ионов гадолиния (III)
ГСО 8391–2003 СО состава раствора ионов диспрозия (III)
ГСО 8392–2003 СО состава раствора ионов урана (VI)
ГСО 8552–2004 СО состава раствора ионов гафния (IV)
ГСО 8553–2004 СО состава раствора ионов празеодима (III)
ГСО 8554–2004 СО состава раствора ионов ниобия (V)
ГСО 8855–2007 СО состава раствора ионов рения (VII)
ГСО 8856–2007 СО состава раствора ионов рутения (IV)
ГСО 8857–2007 СО состава раствора ионов тантала (V)
ГСО 8858–2007 СО состава раствора ионов циркония (IV)
ГСО 8911–2007 СО состава раствора ионов циркония (IV)
ГСО 8912–2007 СО состава раствора ионов церия (III)

* ООО «Центр стандартных образцов высокой чистоты» г. Санкт-Петербург  // Росстандарт [сайт]. URL: www.fundmetrology.ru/09_
st_obr/2list.aspx?z=%D0%A6%D0%A1%D0%9E%D0%92%D0%92.

** ООО «Уральский завод химреактивов»  // Росстандарт [сайт]. URL: Росстандарт [сайт]. URL: www.fundmetrology.ru/09_st_obr/2list.
aspx?z=%D0%A3%D0%97%D0%A5%D0%9F.

*** Аналитический испытательный центр – Российская арбитражная лаборатория испытаний материалов ядерной энергетики 
УрФУ (АИЦ-РАЛ) // Росстандарт [сайт]. URL: www.fundmetrology.ru/09_st_obr/2list.aspx?z=%D0%A3%D1%80%D0%A4%D0%A3
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В качестве разбавителей применяли воду 
и  кислоты специальной очистки. Вторая методи-
ка осуществлена на  спектрометре PGS‑2  («Карл 

Цейсс Йена», ГДР) при возбуждении дуги пере-
менного тока генератором «Везувий»  (ООО «ВМК-
Оптоэлектроника», г. Новосибирск) и  фотоэлек-
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тронной регистрации спектров анализатором МАЭС 
(ООО  «ВМК-Оптоэлектроника», г. Новосибирск). 
Градуировку выполняли по СО состава графита и гра-
фитовых коллекторов микропримесей утвержденных 
типов, выпущенных АИЦ-РАЛ УрФУ:

– ГСО 4166–87/4171–87 (комплект СОГ‑28)1,
– ГСО 4519–89/4523–89 (МСО 1356:2007, СО КООМЕТ 

0102-RU‑2011 – ​комплект СОГ‑21)2,
– ​ГСО 7751–2000 (МСО 1336:2007 – ​комплект СОГ‑24)3,
– ГСО 8487–2003 (МСО 1337:2007 – ​комплект СОГ‑37)4,
– ГСО 10777–2016 (комплект СОГ‑30)5.
Массовую долю родия или рутения в анализируе-

мом реактиве (С, %) вычисляли по формуле:

100 ,
 

= ⋅ − ⋅   ∑ i i
i

MС c f
g

где M – ​масса гравиметрической формы, г; g – ​наве-
ска реактива, г; ci – ​массовая доля (%) i-ой примеси 
в реактиве по результатам анализа, согласованным 
с паспортными данными на реактив; fi – ​стехиометри-
ческий фактор, учитывающий химическую формулу 
соединений металлов-примесей, в виде которых они 
входят в гравиметрическую форму.

Определение массовой доли рения в  перренате 
аммония выполнено по титриметрической методике. 
Метод основан на растворении реактива в воде, ио-
нообменном замещении ионов NH4

+ на ионы водорода, 
взаимодействии полученного раствора рениевой кисло-
ты с карбонатом натрия, с последующим титрованием 
избытка карбоната натрия раствором серной кислоты. 
Конечную точку реакции титрования устанавливали 

1 ГСО 4166–87/4171–87 СО СОСТАВА ГРАФИТОВОГО 
КОЛЛЕКТОРА МИКРОПРИМЕСЕЙ  (комплект СОГ‑28) // 
Росстандарт [сайт]. URL: www.fundmetrology.ru/09_st_obr/view.
aspx?regn=%D 0 %93 %D 0 %A1 %D 0 %9E%204166–87/4171–87.

2 ГСО 4519–89/4523–89  СО состава графита (ком-
плект СОГ–21) Росстандарт [сайт]. URL: www.fundmetrology.
ru/09_st_obr/view.aspx?regn=%D0%93%D0%A1%D0%9E%20
4519–89/4523–89.

3 ГСО 7751–2000  СО состава графитового коллек-
тора микропримесей (комплект СОГ–24) Росстандарт 
[с а й т] .  URL :  w w w.f undme t ro log y. r u / 0 9 _ s t _ obr/ v i ew.
aspx?regn=%D0%93%D0%A1%D0%9E%207751–2000.

4 ГСО 8487–2003  СО состава графитового коллек-
тора микропримесей (комплект СОГ–37) Росстандарт 
[с а й т] .  URL :  w w w.f undme t ro log y. r u / 0 9 _ s t _ obr/ v i ew.
aspx?regn=%D0%93%D0%A1%D0%9E%208487–2003.

5 ГСО 10777–2016  СО состава графитового коллек-
тора микропримесей (комплект СОГ–30) Росстандарт 
[с а й т] .  URL :  w w w.f undme t ro log y. r u / 0 9 _ s t _ obr/ v i ew.
aspx?regn=%D0%93%D0%A1%D0%9E%2010777–2016.

по изменению окраски индикатора – ​метилового оран-
жевого. Для установления концентрации титранта – ​сер-
ной кислоты – ​использовали ГСО 10450–20146.

Вторая группа включала две гравиметрические ме-
тодики определения массовой доли кремния в водно-
этанольной суспензии и массовой доли металла в рас-
творе его ионов.

Водно-этанольную суспензию с массовой долей 
кремния от 5,0 до 10,0 % (включительно), полученную 
взмучиванием мелкодисперсного оксида кремния кон-
тролируемой крупности, использовали для достиже-
ния достаточно высоких концентраций кремния в СО 
на  уровне  (0,1–0,15) % при минимально возможном 
объеме жидкой фазы [16]. Выделение фракции оксида 
с диаметром частиц не более 10 мкм проводили мето-
дом седиментации [17]. В методике приведены условия 
получения гравиметрической формы – ​оксида кремния. 
Массовую долю кремния вычисляли с использовани-
ем гравиметрического фактора  [18]. Правильность 
методики подтверждает сравнение исходных масс 
емкостей (платиновых чашек), в которых выполняли 
анализ, с их массой после отгонки SiF4. Разница масс 
должна быть не более 0,0002 г, то есть не превышать 
предел допускаемой погрешности взвешивания при по-
верке для весов специального класса точности по ГОСТ 
Р 53228 [19].

Разработка гравиметрической методики определе-
ния массовой доли большой группы металлов (редкозе-
мельных, иттрия, скандия, лантана, циркония, гафния, 
тория и урана) в растворах их ионов связана с расши-
рением перечня СО утвержденных типов, изготавлива-
емых в АИЦ-РАЛ. Обоснованием круга определяемых 
компонентов является устойчивость ионного состоя-
ния перечисленных элементов в растворе и достаточ-
но простые общие условия образования и получения 
гравиметрической формы в виде оксида. Для пода-
вляющего большинства приготавливаемых СО состава 
растворов процедура синтеза основана на получении 
ГР с концентрацией аттестуемого элемента в 40–50 раз 
больше чем в растворе готового образца и гравиме-
трическом разбавлении ГР фоновым раствором [20]. 
При определении содержания металла в ГР массовая 
доля его ионов должна находиться в диапазоне от 40 
до 50 ‰ при условии, что растворенный реагент явля-
ется реактивом квалификации «чистый для анализа», 
«химически чистый» или «особо чистый». Такими со-

6 ГСО 10450–2014   СО массовой доли карбоната натрия 
в карбонате натрия высокой чистоты (Na2CO3 СО УНИИМ) // 
Росстандарт [сайт]. URL:  www.fundmetrology.ru/09_st_obr/view.
aspx?regn=%D0%93%D0%A1%D0%9E%2010450–2014.

(1)
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единениями являются нитраты редкоземельных эле-
ментов: церия, празеодима, неодима, самария, европия, 
гадолиния, тербия, диспрозия, гольмия, эрбия, тулия, 
иттербия, лютеция; иттрия; тория и урана, а также ок-
сиды-дихлориды гафния и циркония. Массовую долю 
металла в ГР (С, ‰) рассчитывали с учетом содержа-
ний примесных элементов, которые устанавливали 
по ГОСТам [14, 15]:

1000,
( /100)

= ⋅
⋅ + ∑ M

p M i i

MC
m f C f

где М – ​масса гравиметрической формы – ​смеси окси-
дов, г; mp – ​навеска анализируемого раствора (дозиро-
вание растворов гравиметрическим способом характе-
ризуется меньшей погрешностью, чем волюмометриче-
ское), г; 

1000,
( /100)

= ⋅
⋅ + ∑ M

p M i i

MC
m f C f – ​массовая доля i-примеси относительно 

аттестуемого элемента по результатам анализа, %; 
1000,

( /100)
= ⋅

⋅ + ∑ M
p M i i

MC
m f C f, 1000,

( /100)
= ⋅

⋅ + ∑ M
p M i i

MC
m f C f  – ​факторы пересчета оксида на элемент для аттесту-

емого элемента и примесей соответственно ( f = Mo /
(k.. Mэ), Mo и Mэ – ​молярная масса оксида и элемента 
соответственно, г/моль; k – ​стехиометрический коэффи-
циент, равный количеству элемента в молекуле оксида).

Необходимость определения содержания примесей 
в ГР обусловлена особенностями дальнейшего исполь-
зования материалов синтезируемых СО. В частности, 
применение СО для приготовления многокомпонентных 
градуировочных растворов в методах ICP-ОЕ или ICP-
MS обязательно требует учета общего состава таких 
растворов, который трудно прогнозировать и контро-
лировать при отсутствии сведений о чистоте исходного 
соединения.

Обсуждение результатов – ​оценивание 
погрешности (неопределенности) методик
Общий подход по выделению и оцениванию зна-

чений составляющих характеристики погрешности 
результата анализа основан на  алгоритмах, приве-
денных в ГОСТ Р 8.736 [21]. При обработке результа-
тов измерений рассчитывали СКО, характеризующие 
их рассеяние, что аналогично вычислению значений 
стандартной неопределенности типа А [22]. Значение 
стандартной неопределенности типа В эквивалентно 
стандартному отклонению НСП результата измере-
ний [23]. Конкретное численное значение показателя 
точности устанавливали в ходе применения методик. 
Переход от СКО к значениям погрешности осуществлен 
с учетом объема выборки и наиболее часто наблюда-
емого характера распределения результатов анализа 
и их погрешности [23, 24], что позволяет присвоить зна-

чения соответствующих квантилей (K) коэффициентам 
охвата при расчете расширенной неопределенности. 
Это дает возможность охарактеризовать результаты 
анализа совпадающими значениями погрешности и не-
определенности при выбранном уровне доверительной 
вероятности Р = 0,95.

Для минимизации погрешности измерений все 
разработанные методики реализовывали в условиях 
повторяемости. Уменьшение случайной погрешности 
достигали выполнением не  менее 5 параллельных 
определений (N).

Границы случайной погрешности результата (+ε, % 
или ‰) вычисляли по формуле:

, ,= ± ⋅P N Cε t S

где tP, N – ​коэффициент Стьюдента при двусторонней 
доверительной вероятности 0,95 и числе результатов N; 

, ,= ± ⋅P N Cε t S  – ​стандартное отклонение, характеризующее случай-
ные погрешности измерения среднего значения (, ,= ± ⋅P N Cε t S

) 
массовой доли аттестуемого элемента в анализируе-
мом реагенте или растворе (% или ‰), равное:

2

1

1 ( )
( 1) =

= ⋅ − ⋅
− ∑

N

C
k

S C C
N N

Границы НСП результата измерений массовой доли 
определяемого компонента в  гравиметрических ме-
тодиках (θс) для водно-этанольной суспензии оксида 
кремния и тетрабората натрия обусловлены погреш-
ностью измерения массы гравиметрической формы 
и навески исходного препарата и были рассчитаны как

2 2 10 , / 0⋅= ± Сс С δθ

где 2 2 2
M g= +Сδ δ δ  – ​относительная погрешность взве-

шивания  (%), включающая относительные погреш-
ности измерения массы гравиметрической формы 
M (δM = 100Δ/М) и исходной навески g (δg = 100Δ/g), Δ – ​
абсолютная погрешность отбирания навесок на весах, г.

В случаях анализа гидроксохлорида рутения, рас-
твора родия азотнокислого и головных растворов от-
носительная НСП (

2 2 10 , / 0⋅= ± Сс С δθ , %) включает кроме погрешностей 
взвешивания еще и погрешность установления примес-
ного состава анализируемого объекта. Относительную 
погрешность результата измерения массовой доли i-той 
примеси в растворе Сi

М (%), выраженную в долях, (δi) 
принимали равной 0,5; для элементов с содержанием 
ниже предела обнаружения методики СiПО

М, которые 
не учитывали при расчете концентрации аттестуемого 
элемента, δi принимали равной 1, при Сi

М = СiПО
М/2.

(2)

(3)

(4)

(5)
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Таким образом, границы относительной НСП вычис-
ляли по формуле:

( ) ( )22 2 2 21,1 , = ± ⋅ + + ∑ M
M i ig pСδ δ δ δC f

где δg (р) – ​относительная погрешность измерения мас-
сы исходного соединения или раствора, %; f – ​фактор 
пересчета для примесного компонента к его оксиду, ко-
торый можно принять для подавляющего большинства 
элементов Периодической системы равным 1,2, вычис-
ление точного значения фактора смысла не имеет, так 
как существенно не изменит значение погрешности.

Границы НСП результата в титриметрической мето-
дике (± Сθ , %) при доверительной вероятности Р=0,95 
рассчитывали в соответствии с законом накопления 
погрешностей на основе анализа составляющих ком-
понент или по  условиям формирования бюджета 
неопределенности:

( )22 2 21,1= ± + +ис ксС иСθ θ С δ δ

2 2 22 2 2
2 2 СΔ 2A Δ Δ Δ Δ ,

10 10
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 – ​инструментальная погрешность измерений, 
обусловленная использованными средствами измере-
ний, СО и растворами титрантов,%;

m, mo – ​навески перрената аммония и карбоната 
натрия соответственно, г;

M, Mo – ​молярные массы перрената аммония и кар-
боната натрия соответственно, г/моль;

Δm – ​абсолютная погрешность отбора навески про-
бы и СО, г;

А – ​аттестованное значение массовой доли карбона-
та натрия в СО утвержденного типа,%;

ΔA – ​абсолютная погрешность аттестованного зна-
чения СО,%;

ΔСк – ​погрешность установления молярной кон-
центрации эквивалента Ск рабочего раствора серной 
кислоты, моль/дм3;

V – ​объем раствора серной кислоты, пошедший 
на титрование, см3;

ΔV – ​погрешность измерения объема серной кисло-
ты бюреткой, см3;

δхс – ​значение относительной химической составля-
ющей погрешности процедуры титрования, обуслов-

ленное различием конечной точки титрования и точки 
эквивалентности [25], доли;

δкс – ​значение относительной капельной составля-
ющей погрешности процедуры титрования, определяе-
мое объемом капли, формируемой бюреткой [26], доли.

Суммарное стандартное отклонение результата ана-
лиза (SΣ) во всех методиках рассчитывали по формуле:

2
2

Σ .
3,6

= +C
C

θ
S S

Границы погрешности значения массовой доли 
определяемого компонента (±ΔC,%) при двусторон-
ней доверительной вероятности Р = 0,95 находили как

ΣΔ ,± = ± ⋅C K S

где K – ​квантильный коэффициент, зависящий от соот-
ношения случайной и систематической составляющих 
погрешности измерений

2
.

3,6

+
=

+

C

C
C

ε θ
K

θ
S

В соответствии с рекомендациями [27] обработкой 
большого числа результатов измерений (не менее 20) 
оценены приписанные значения показателей прецизи-
онности: относительных стандартных отклонений по-
вторяемости и промежуточной прецизионности (σr(R)). 
Показатель правильности результатов установлен 
как границы относительной НСП (±δнсп) [21, 27, с. 41]. 
Значения этих характеристик и показателя точности 
результатов в виде предельного значения оценки от-
носительной погрешности (±δЛ) приведены в табл. 2. 
Для всех методик при регламентированном числе ре-
зультатов измерений (не менее 5) значения случай-
ной составляющей погрешности оказываются меньше 
НСП, а оценка относительной погрешности результата 
не превышает 1 %. Это отвечает требованиям, предъ-
являемым к показателям точности методик установ-
ления содержания основного компонента (элемента) 
в соединениях, которые применяют для приготовле-
ния СО состава.

Такое соотношение составляющих погрешности 
требует тщательного выделения всех компонент НСП 
и оценивания их значений. Обоснованность алгорит-
мов установления характеристик погрешности в раз-
работанных методиках подтверждает согласованность 
полученных значений показателей точности с соот-
ветствующими характеристиками титриметрической 

(6)

(7)

(8)

(9)

(10)

(11)



Та б л и ц а  2 .  Значения показателей повторяемости (промежуточной прецизионности), правильности 
и точности разработанных методик измерений при доверительной вероятности Р=0,95
Ta b l e  2 .  Values for repeatability (intermediate precision), trueness and accuracy of developed measurement 
procedures with the level of confidence Р=0,95

Объект
анализа

Диапазон измере-
ний массовой доли 

компонента,  
% (‰)

Определяемый 
компонент

 Метрологические характеристики

Относительное 
стандартное 

отклонение повто-
ряемости (проме-

жуточной прецизи-
онности) σr(R),%

 Границы  
относительной 

НСП  
±δнсп, %

Границы относи-
тельной погреш-

ности результата 
±δЛ, %

Водно-этанольная 
суспензия SiO2

от 5 до 10 вкл. Si 0,3 0,4 0,5

Натрий тетраборно-
кислый 10-водный

от 52,3 до 53,3 вкл.
Na2B4O7

.10H2O
(B, Na)

0,08 0,10 0,20

Рутения (IV) 
гидроксохлорид

от 90 до 100 вкл.
(от 40 до 50 вкл.)

RuOHCl3

(Ru)
0,29 0,7 0,8

Раствор родия (III) 
азотнокислого

от 50 до 100 
вкл. (‰)

Rh 0,4 0,6 0,8

Перренат  
аммония

от 99,0 до 100,0 
вкл.

NH4ReO4 0,3 0,7 0,9

Растворы  
металлов

от 40 до 50 вкл.
(‰)

Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, 
Gd, Tb, Dy, Ho, Er, 
Tm, Yb, Lu, Y, Sc, 
La, Th, U, Zr, Hf

0,3 0,4 0,5
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методики комплексонометрического определения 
содержания основного вещества в соединениях ме-
таллов по ГОСТ 10398 [4].

Выводы
Разработаны методики измерений, основанные 

на применении первичных методов анализа и пред-
назначенные для определения содержания основно-
го компонента в реагентах-носителях аттестуемых 
элементов при синтезе СО состава. Приписанные 
значения границ относительной погрешности из-
мерений при доверительной вероятности Р = 0,95 
для всех методик не  превысили 1 %. Методики 
аттестованы ФГУП «УНИИМ», сведения внесены 
в Федеральный информационный фонд. Создание 

методик, установление их метрологических харак-
теристик обеспечивает высокую надежность оценок 
погрешности аттестованных значений массовой до-
ли компонентов в  стандартных образцах состава, 
синтезируемых с использованием широкого круга 
реагентов-носителей.
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Введение. Деятельность ФГБУ «ВИМС» направлена на обеспечение точности и сопоставимости резуль-
татов минералого-аналитическихисследований, сопровождающих геологоразведочные и технологические 
работы. Оценка качества результатовисследованийосуществляется метрологическими инструментами, 
одним из которых являются межлабораторные сравнительные испытания.
Цель работы. Цель межлабораторных сравнительных испытаний (МСИ) – ​оценка результатоврентгеногра-
фического количественного фазового анализаискусственной смеси минералов и подтверждение технической 
компетентности испытательных лабораторий.
Методы исследования. Порядок проведения межлабораторных сравнительных испытаний: разработка 
программы и ее утверждение; сбор и регистрация заявок от лабораторий, желающих принять участие 
в Программе МСИ; подготовка и единовременная рассылка образцов для контроля с сопутствующими инфор-
мационными материалами участникам эксперимента; статистическая обработка полученных результатов; 
оформление, утверждение и рассылка документов, подтверждающих участие лабораторий. Образец для 
контроля представлен гомогенизированной искусственной смесью минералов (кварц, каолинит, кальцит 
и пирит). Контроль точности (качества) результатов испытаний осуществлялся рентгенографическим 
количественным фазовым анализом.
Результаты. Результаты МСИ показали высокий уровень компетентности испытательных лабораторий. 
Суммарный процент сомнительных и неудовлетворительных результатов составил менее 11 %, процент 
невыполненных равен нулю. Межлабораторные сравнительные испытания в минералогических работах 
являются важным инструментом для контроля компетентности испытательных лабораторий.

Ключевые слова: испытательные лаборатории, межлабораторные сравнительные испытания, точность и сопоста-
вимость результатов испытаний, образец для контроля точности результатов испытаний, рентгенографический 
количественный фазовый анализ, метрологическая оценка, однофакторный дисперсионный анализ, однородность 
искусственной смеси минералов
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Introduction. Activities of FSBI «VIMS» are aimed at ensuring accuracy and comparability of the results of min-
eralogical analyses accompanying exploration and technological work. Evaluation of the research result quality is 
carried out with the help of various metrological instruments, one of which is aninterlaboratory comparison test.
Purpose. The purpose of interlaboratory comparison tests (ICTs) is to assess the results of X-ray quantitative phase 
analysis of an artificial mixture ofminerals and to confirm the level of competence of testing laboratories.
Methods. The procedure of conducting interlaboratorycomparison testsis as follows: development of the programme 
and its approval; collecting and registering applications from laboratories, willing to participate in the ICT pro-
gramme; preparation and simultaneous sending control samples with accompanying information materials to those 
participating in the experiment; statistical processing of obtained results; drawing up, approval and circulation 
of documentsconfirming participation of the laboratories. The control sample is a homogenized artificial mixture 
ofminerals (quartz, kaolinite, calcite and pyrite). The accuracy (quality) control of the test results was carried out 
by X-ray quantitative phase analysis.
Results. The ICT results show a high level of competence of testing laboratories. For unreliable and unsatisfacto-
ry results percentages total less than 11 %, the percentage for unfulfilled results is equal to zero. Interlaboratory 
comparison tests in mineralogical works are an important means for controlling competence of testing laboratories.

Keywords: testing laboratories, interlaboratory comparison tests, accuracy and comparability of test results, a sample for 
accuracy control of test results, X-ray quantitative phase analysis, metrological evaluation, one-way analysis of variance, 
homogeneity of an artificial mixture of minerals
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ФГБУ «ВИМС» – ​Федеральное государственное 
бюджетное учреждение «Всероссийский институт 
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МСИ – ​межлабораторные сравнительные испытания
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ческих работ
ОК – ​образец для контроля
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Введение
Минералогические исследования являются неотъ-

емлемой частью геологоразведочных работ на твер-
дые полезные ископаемые, эффективность которых 
непосредственно зависит от  качества проведенных 
измерений. Главным требованием к минералогическо-
му изучению является получение полной, достоверной, 
метрологически оцененной и имеющей юридическую 
силу информации о вещественномсоставе и строении 
горных пород и руд.

Многообразие и сложность объектов природно-
го и техногенного происхождения, подвергающихся 
минералогическим исследованиям для решения раз-
личных задач, требует практически всегда привлече-
ния комплекса физических методов анализа. Поэтому 
современный минералогическийанализ – ​это комплекс 
методов изучения горных пород, руд и техногенного 
сырья, позволяющий получить необходимую и  до-
статочную информациюоб их минеральном составе, 
морфоструктурных характеристиках, реальном хи-
мическом составе, строении и свойствах слагающих 
их минералов. В этом комплексе уверенно лидируют 
количественные методы минералогического анали-
за – ​рентгенографический, оптико-минералогический 
и оптико-геометрический [1].Следует отметить, что 
рентгенографический количественный фазовый ана-
лиз (РКФА) является ведущим методом количествен-
ного анализа природного и техногенного минералоги-
ческого сырья [2–6].

Широкое использование количественных мето-
дов минералогического анализа в  геологической 
и в смежных областях народного хозяйства опреде-
ляет необходимость совершенствования и развития 
системы управления качеством минералогических ра-
бот (УКАРМ), охватывающей все этапы работ и вклю-
чающей в себя нормативные документы, методики 
анализа и стандартные образцы состава и свойств 
минералов. Нормативные документы системы УКАРМ 
регламентируют нормы погрешности, процедуры 
разработки и аттестации методик анализа и порядок 
испытаний стандартных образцов фазового состава 
и свойств минералов, проведение всех видов контроля 
качества результатов анализа, тем самым устанавли-
вая требования к лабораториям, выполняющим мине-
ралогические анализы[7].

Минералогические исследования полезных иско-
паемых проводятся в организациях различной ведом-
ственной принадлежности, имеющих отличающиеся 
приборную и методическую базы, кадровый состав, 
поэтому принципиальное значение приобретает внеш-

нийлабораторный контроль, предусматриваемый си-
стемой УКАРМ. Одной из эффективных форм внеш-
него контроля являются МСИ, позволяющие оценить 
достоверность результатов, полученных в каждой от-
дельной лаборатории, и получить информацию о ре-
альной точности методик измерений в целом. МСИдают 
возможность оценить качество проводимых измерений 
в лабораториях, провести корректирующие действия 
для обеспечения единства измерений и показать тех-
ническую компетентность лаборатории.

В настоящее время МСИ проводятся в основном 
в аналитических лабораториях и испытательных цен-
трах при определении элементного состава исследу-
емых образцов. МСИ для оценки качества минерало-
гических работ в мировой практике осуществляются 
крайне редко. Например, Геологической службой 
США (USGS) организованы сравнительные испытания 
для комплекса минералого-аналитических методов 
изученияугля [8], Технологическим центром керамиче-
ских изделий и стекла (CTCV, Португалия) проведены 
межлабораторные сравнения по гранулометрическому 
анализу порошка кварца [9]. В Российской Федерации 
МСИ для оценки качества минералогических работах 
ранее не проводились.

Цель настоящей работы заключалась в организа-
ции МСИ для оценки качества результатов РКФА и под-
тверждения технической компетентности испытатель-
ных лабораторий, осуществляющих минералогические 
исследования полезных ископаемых.

Обзор литературы
Основным документом, регламентирующим по-

рядок использования проверки квалификации дея-
тельности лабораторий в процессе их аккредитации, 
является Руководство Международной организа-
ции по  аккредитации лабораторий ILAC P9:06/2014 
«Политика ILAC по участию в деятельности по проверке 
квалификации» [10].

Требования к обеспечению качества результатов 
испытаний, позволяющих контролировать их досто-
верность, определены п.  5.9 ГОСТ ИСО/МЭК 17025 
«Общие требования к компетентности испытательных 
и калибровочных лабораторий» [11]и п. 23.11 приказа 
Минэкономразвития России [12].

ГОСТ ISO/IEC 17043 «Оценка соответствия. Основные 
требования к  проведению проверки квалифика-
ции» [13], РМГ 103 «Государственная система обеспе-
чения единства измерений. Проверка квалификации ис-
пытательных (измерительных) лабораторий, осущест-
вляющих испытания веществ, материалов и объектов 



Та б л и ц а  1 .  Характеристика минералов
Ta b l e  1 .  Characteristics of minerals

Минерал Источник
Аттестованное значение  

массовой доли минералов,  
% отн.

Абсолютная погрешность  
аттестованного значения,  

% отн. P = 0,95

Кварц Мономинеральная фракция 100,0 0,3

Кальцит СОФС 53/91 ОСО 262–92 95,0 0,5

Каолинит СОФС 40/89 ОСО 175–85 82,0 3,7

Пирит СОФС 16/86 ОСО 76–86 100,0 0,1

Рис. 1. Составляющие искусственной смеси минералов: а – ​минералы СОФСа; б – ​мономинеральная фракция кварца

Fig. 1. Components of the artificial mixture of minerals: а – ​RMPC minerals; b – ​monomineralic fraction of quartz

а б
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окружающей среды (по составу и физико-механиче-
ским свойствам) посредством межлабораторных срав-
нительных испытаний» [14], РД «Управление качеством 
аналитических и минералогических работ. Организация 
и проведение межлабораторных сравнительных испы-
таний в лабораторной службе МПР России» [15]уста-
навливаютобщие требования к компетентности про-
вайдеров программ проверки квалификации, а также 
к разработке и реализации этих программ.

ЭСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Процедура приготовления и методы 
исследования образца для контроля
В ФГБУ «ВИМС» разработан ОК, представляющий 

собой гомогенизированную искусственную смесь ми-
нералов, содержащую кварц, каолинит, кальцит, пирит 
с незначительной примесью доломита и гидрослюды.

Для составления искусственной смеси использова-
лись СОФС и мономинеральная фракция кварца, выде-
ленная из природного маршалита (рис. 1, табл. 1) [16].

Изготовление искусственной смеси минералов осу-
ществлялось весовым методом (табл. 2) [17].

Оценка однородности материала ОКпроводилась 
способом, основанным на многократных измерениях 
содержания компонентов в нескольких пробах, ото-
бранных случайным образом от всего материала ОК, 
с последующей обработкой результатов по схеме од-
нофакторного дисперсионного анализа. Измерения при 
определении составляющей погрешности от неодно-
родности материала ОК осуществлялись рентгеногра-
фическим методом [17].

Рентгенографические измерения были выпол-
нены на  автоматическом рентгеновском дифрак-
тометре X’Pert PRO MPD (PANalytical, Нидерланды) 
с вертикальным θ-θ гониометром и следующей ком-
плектацией: рентгеновская трубка PW 3373/00 с Cu-
анодом  (λKα1 = 1,5406 Å, λKα2 = 1,54443 Å), 
пропорциональный детектор, графитовый моно-
хроматор перед детектором. Диаметр гониометра 
240 мм.

Целью дисперсионного анализа является раз-
ложение суммарной дисперсии результатов на  2 
группы:



Та б л и ц а  2 .  Состав искусственной смеси минералов
Ta b l e  2 .  The composition of the artificial mixture of minerals

№ Минерал Масса, г
Содержание мономине-

ральной фракции, 
% отн.

Приписанное значение массо-
вой доли минералов в смеси, 

% отн.

1 Кварц 415 83 83,0 ± 1,1

2 Кальцит 50 10* 9,5 ± 0,3

3 Пирит 10 2 2,0 ± 0,3

4 Каолинит 25 5** 4,1 ± 0,1

Примечание: *мономинеральная фракция кальцита содержит 5 % доломита, **мономинеральная фракция каолинита – ​11 % 
гидрослюды
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а) дисперсию, обусловленную сходимостью изме-
рений (2 2 2

Σ сх НО.= +σ σ σ);
б) дисперсию, обусловленную воздействием неод-

нородности материала ОК (2 2 2
Σ сх НО.= +σ σ σ ). При однофакторном 

дисперсном анализе суммарная погрешность опреде-
ления ( 2 2 2

Σ сх НО.= +σ σ σ) складывается из составляющих:
2 2 2
Σ сх НО.= +σ σ σ

Для расчета оцениваемых дисперсий необходимы 
следующие вычисления:

а) сумма квадратов всех данных:

2
1

1 1

,
= =

= ∑∑
K n

ij
i j

S x

где xij – ​единичное определение, K–количество случай-
ным образом отобранных проб, n – ​количество парал-
лельных измерений;

б) сумма квадратов итогов по строкам, делимая 
на число параллельных определений:

2
1

2 ;== ∑ K
ii
X

S
n

в) квадрат общего итога, деленный на общее число 
данных:

( )2

1
3 ;==

∑ K
ii
X

S
K n

г) 1 1 .= ==
∑ ∑K n

iji j
x

x
K n

 – ​общее среднее всех результатов (
1 1 .= ==

∑ ∑K n
iji j
x

x
K n

):

1 1 .= ==
∑ ∑K n

iji j
x

x
K n

Дисперсия 2 2 3
1 .

1
−

=
−

S Sσ
K

характеризует рассеяние резуль-
татов анализа отдельных проб от  общего среднего 
результата:

2 2 3
1 .

1
−

=
−

S Sσ
K

Дисперсию ( )
2 2 1 2
2 .

1
−= =

−сх
S Sσ σ
K n

, характеризующую сходимость изме-
рений, рассчитываются по формуле:

( )
2 2 1 2
2 .

1
−= =

−сх
S Sσ σ
K n

Чтобы оценить, значимо ли дисперсия 2 2 3
1 .

1
−

=
−

S Sσ
K

 превосхо-
дит дисперсию ( )

2 2 1 2
2 .

1
−= =

−сх
S Sσ σ
K n

, вычисляют отношение Fрасч. и срав-
нивают его с табличным значением F-критерия, при 
уровне значимости α=0,05 или достоверной вероятно-
сти Р = 0,95 и числе степеней свободы ( f )сравниваемых 
дисперсий f1 = K – 1, f2 = K (n – 1).

Если Fрасч. ≤  1, ,2 2
, ,

1−
= f αf

HO max cx

F
σ σ

n


, то  в  этом случае абсолютное 
и относительное значения верхней границы параметра 
неоднородности определяются по формулам (8) и (9):

1, ,2 2
, ,

1−
= f αf

HO max cx

F
σ σ

n


,
, , 100 .= HO max

HO max r

σ
σ %

x


Величину параметра неоднородности  (σНО,r) 
или верхнюю границу параметра неоднородно-
сти (σНО,max,r) сравнивают с величиной σД,r Допустимые 
значения параметров неоднородности распределения 
минералов в материале ОК (σНО,r) не должны превы-
шать 0,33 • σД,r, где σД,r – ​допустимые относительные 
среднеквадратичные отклонения согласно требовани-
ям к точности количественного фазового минералоги-
ческого анализа [18].

Результаты и их обсуждение
Программа МСИ искусственной смеси минералов 

зарегистрирована рабочим аппаратом Провайдера 
МСИ ФГБУ «ВИМС» под номером МСИ № 4.3/2016-

(1)

(2)

(3)

(4)

(5)

(6)

(7)

(8)

(9)



Та б л и ц а  3 .  Приборно-методическое оснащение лабораторий-участниц МСИ
Ta b l e  3 .  Instrument and methodical equipment of laboratories participating in interlaboratory comparison tests

Номер  
лаборатории

Используемое оборудование Применяемые алгоритмы и методики

1
Дифрактометр рентгеновский SHIMADZU 

XRD‑6000
Количественный расчет с использованием 

программного продукта SIROQUOANTVersion 4.0

2
Дифрактометр рентгеновский

XRD‑7000
Количественный расчет с использованием 

программного продуктаSIROQUOANT

3
Дифрактометр рентгеновский

ART X’TRA

МУ НСАМ № 21 «Рентгенографический 
количественный фазовый анализ с использованием 

метода внутреннего стандарта»

4
Дифрактометр рентгеновский

XRD- 7000

МУ НСАМ № 21 «Рентгенографический 
количественный фазовый анализ с использованием 

метода внутреннего стандарта»

5
Дифрактометр рентгеновский

Maxima XRD‑7000
Метод Ритвельда с использованием программного 

продукта SIROQUANTVersion 4.0

6
Дифрактометр рентгеновский

D 2 PHASER
МП‑03/РФ‑2015 «Рентгенографический фазовый 

анализ осадочных горных пород»

Рис. 2. Результаты оптико-геометрического анализа искусственной смеси минералов по одному определению: а – ​микро-
фотография препарата в проходящем свете, б – ​гистограмма и таблица распределения массового гранулярного состава 

по классам крупности

Fig. 2. The results of the opto-geometrical analysis of the artificial mixture of minerals by one definition: a – ​micrograph of the drug 
in transmitted light; b – ​the bar chart and the table showing distribution of the mass granular composition by size classes

Классы  
крупности

Содержание,  
масс. %

-0,25+0,125 0,00
-0,125+0,074 0,00
-0,074+0,044 2,94
-0,044+0,022 9,88
-0,022+0,01 37,03
-0,01+0,005 34,38

-0,005+0 15,76
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ИСМ «Искусственные смеси минералов». В программе 
приняли участие 7 лабораторий разных ведомствен-
ных принадлежностей. В каждую лабораторию было 
направлено по 1 экземпляру ОК. Согласно инструкции 
по  выполнению анализа необходимо было прове-
сти 2 измерения указанных показателей в условиях 
внутрилабораторнойпрецизионности.

При проведении РКФА лаборатории-участники МСИ 
использовали оборудование и методики, перечислен-
ные в табл. 3.

Результаты контроля гранулярного состава мате-
риала ОК методом оптико-геометрического анализа 
в четырех параллелях представлены на рис. 2.

Результаты дисперсного анализа представлены 
в табл. 4. Полученные результаты позволили сделать 
заключение об однородности материала ОК.

Данные анализа для породообразующих минера-
лов относятся к  III категории точности, а для каоли-
нита – ​к  Vкатегории точности. Допустимое среднее 
квадратичное отклонение для минералов составляет: 
кварца – ​4 %, кальцита – ​12 %, пирита – ​14 %, каолини-
та – ​50 % [18]. Стабильность аттестованных значений 
массовой доли минералов обеспечивалась физико-хи-
мической устойчивостью минералов ОК. Масса 1 эк-
земпляра материала ОК составляет 10 г, что является 
достаточным для проведения МСИ.



Та б л и ц а  4 .  Результаты однофакторного дисперсионного анализа
Ta b l e  4 .  The results of variance analysis

Минерал     

Кварц 4 1,6 1,28 1,32

Кальцит 12 0,23 2,59 3,96

Пирит 14 0,07 3,45 4,62

Каолинит 50 0,32 6,94 16,50

Рис. 3. Графики распределения полученных результатов испытаний. Пунктирной линией ограничен интервал (С ± Δд), в котором 
результаты анализов признаны удовлетворительными (Δд = 1,96 σд), сплошной линией отмечено приписанное значение ОК

Fig. 3. Graphs showing distribution of the obtained test results. A dashed line indicates the interval (С ± Δд) in which the analysis results 
were found to be satisfactory (Δд = 1,96 σд); a solid line shows the assigned value of the control sample
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Результаты межлабораторных 
сравнительных испытаний
Результаты МСИ в графической интерпретации при-

ведены на рис. 3.
Обработка экспериментальных данных, получен-

ных при проведении МСИ, проведена в соответствии 
с требованиями РМГ 103 по алгоритму оценки каче-
ства результатов испытаний при проверке квалифи-
кации испытательных лабораторий с использованием 
Z-индексов.

Для каждого полученного от испытательной лабо-
ратории-участницы МСИ среднего значения вычислено 
значение Z-индекса (Z) результата испытаний по следу-
ющей формуле:

( )Д
X CZ
σ

−=
∆

где Х – результат испытаний, полученный от лаборато-
рии, представляющий собой среднее арифметическое 
значение результатов двух параллельных определений;

С – приписанное значение ОК для определяемого 
показателя;

σ(ΔД) – среднее квадратическое отклонение допу-
скаемой погрешности, равное ΔД/2;

ΔД – допускаемая погрешность – ​значение характе-
ристики погрешности, установленное для методики ис-
пытаний, соответствующее приписанному значению ОК.

Заключение о  качестве результатов испытаний 
контролируемого объекта по каждому определяемо-



Рис. 4. Соотношение результатов реализации программы 
МСИ № 4.3/2016 – ​ИСМ

Fig. 4. The ratio of the results of the program No. 
4.3/2016 – ​AMM

Рис. 5. Соотношение результатов анализов по определяемым минералам

Fig. 5. The ratio of the test results for specific minerals
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му показателю принято на основе сравнения значения 
индекса |Z| с установленными нормативами контроля 
2,0 и 3,0:

– при |z| ≤ 2,0 качество результатов испытаний при-
знают удовлетворительным;

– при 2,0 < |z| ≤ 3,0 качество результатов испытаний 
признают сомнительным и подлежащим дополнитель-
ной проверке;

– при |z| > 3,0 качество результатов испытаний при-
знают неудовлетворительным.

В результате статистической обработки данных, 
представленных лабораториями-участницами, была 
построена диаграмма количественного соотношения 
результатов анализов, признанных удовлетворитель-
ными, сомнительными, неудовлетворительными и не-
выполненными, приведенная на рис. 4.

Суммарный процент сомнительных и неудовлетво-
рительных результатов составил менее 11 %. Процент 
невыполненных равен нулю – ​все лаборатории выпол-
нили измерения по всем заданным показателям.

Неудовлетворительные и сомнительные результаты 
получены только при определении содержания пири-
та – ​доля удовлетворительных результатов составляет 
всего 57,1 % (рис. 5), по остальным минералам получе-
ны удовлетворительные оценки.

Неудовлетворительные результаты при опреде-
лении пирита связаны с применением разных вари-
антов метода РКФА. Максимальные погрешности 

получены при выполнении РКФА на дифрактометре 
XRD‑7000 с использованием программного продукта 
SIROQUANTVersion 4.0, а также выбранной методи-
ки МП‑03/РФ‑2015 «Рентгенографический фазовый 
анализ осадочных горных пород».

По итогам сформирован отчет по  реализации 
Программы МСИ № 4.3/2016 – ​ИСМ, содержащий 
сводные таблицы и графики с результатами участия 
всех лабораторий, используемые методики и методы 
анализа, диаграммы количественного соотношения 
результатов анализов, признанных удовлетвори-
тельными, сомнительными, неудовлетворительными 
и невыполненными как в целом по Программе, так 
и отдельно по определяемым компонентам. В свя-
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зи с  тем, что результаты испытаний, полученные 
участниками МСИ, и оценка качества этих резуль-
татов являются конфиденциальной информацией, 
которая без согласия лаборатории не подлежит раз-
глашению, в сводном отчете названия лабораторий 
не раскрываются, а приводятся под кодовыми номе-
рами (шифрами). Это один из основных принципов 
проведения МСИ.

Таким образом, по окончании Программы МСИ 
каждый участник получил следующий комплект 
документов: свидетельство участника МСИ, заклю-
чение и сводный отчет по результатам участия лабо-
ратории с указанием только собственного кодового 
номера.

Выводы
В ФГБУ «ВИМС» впервые реализован алгоритм кон-

троля качества результатов минералогических исследо-
ваний посредством МСИ. Полученные результаты могут 
быть использованы лабораториями при прохождении 
процедур аккредитации и подтверждения технической 
компетентности.
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Вклад всех авторов в организации и проведение 

МСИ является равнозначным.

Все авторы прочли и одобрили  
окончательный вариант рукописи.

ЛИТЕРАТУРА REFERENCES
1. Ожогин Д. О., Ожогина Е. Г. Перспективы развития 
количественных методов минералогического анализа //
Разведка и охрана недр. 2017. № 4. С. 33–36.

1. Ozhogin D. O., Ozhogina E. G. Future development of 
quantitative methods of mineralogical analysis.Prospect 
of mineral resources, 2017, no.4, pp. 33–36.

2. Tamer M. Quantitative Phase Analysis Based on Rietveld 
Structure Refinement for Carbonate Rocks // Journal of Modern 
Physics. 2013. № 4. pp. 1149–1157.

2. Tamer M. Quantitative Phase Analysis Based on Rietveld 
Structure Refinement for Carbonate Rocks. Journal of Modern 
Physics, 2013, no. 4, pp. 1149–1157.

3. AL–Dhahir T. Quantitative Phase Analysis for Titanium 
Dioxid From X–Ray Powder Diffraction Data Using The Rietveld 
Method // Diyala Journal For Pure Sciences. 2013. Vol. 9. № 2. 
pp. 108–119.

3. AL–Dhahir T. Quantitative Phase Analysis for Titanium 
Dioxid From X–Ray Powder Diffraction Data Using The Rietveld 
Method. Diyala Journal For Pure Sciences, 2013, Vol. 9, no. 2, 
pp. 108–119.

4. Quantification of crystalline fraction of solid slag film 
using X–ray powder diffraction / Yang Changlin et al // Powder 
Diffraction. Vol. 31, № 1. 2016, pp. 40–51

4. Changlin Yang, Guanghua Wen, Ping Tang, Chaochao Xi and 
Qihao Sun. Quantification of crystalline fraction of solid slag 
film using X–ray powder diffraction. Powder Diffraction, Vol. 31, 
2016, no. 1, pp. 40–51

5. Sun M. X. Hu, X. Zhou, J. Gu Determination of minor 
quantities of linezolid polymorphs in a drug substance and 
tablet formulation by powder X–ray diffraction technique // 
Powder Diffraction. Vol. 32. 2017. № 2. pp. 78–85. doi: https://
doi.org/10.1017/S 0885715617000069.

5. Sun M. X. Hu, X. Zhou, J. Gu Determination of minor 
quantities of linezolid polymorphs in a drug substance and 
tablet formulation by powder X–ray diffraction technique. 
Powder Diffraction, 2017, Vol. 32, no. 2, pp. 78–85. doi: https://
doi.org/10.1017/S 0885715617000069.

6. Uday Das, Tanusri Dey, Paramita Chatterjee, Alok 
K. Mukherjee Structure determination from X–ray powder 
diffraction, DFT calculation, and Hirshfeld surface analysis 
of two fused bicyclic and tricyclic compounds // Powder 
Diffraction. 2017. Vol. 32. № 2. pp. 86–92. doi: https://doi.
org/10.1017/S 0885715617000173

6. Uday Das, Tanusri Dey, Paramita Chatterjee, Alok 
K. Mukherjee Structure determination from X–ray powder 
diffraction, DFT calculation, and Hirshfeld surface analysis 
of two fused bicyclic and tricyclic compounds. Powder 
Diffraction, 2017, Vol. 32, no. 2, pp. 86–92. doi: https://doi.
org/10.1017/S 0885715617000173

7. Мошкова М. В. Обеспечение качества лабораторно–
аналитических исследований твердых полезных 
ископаемых // Недропользование XXI век. 2001. № 3 (78). 
С. 68–71.

7. Moshkova M. V. Quality assurance laboratory and analytic 
researches of firm minerals. Subsurface management 
XXI century. 2001. no. 3 (78). pp. 68–71.

8. Finkelman R. B., Fiene F. L., Miller R. N., Simon F. 0. 
Interlaboratory Comparison of Mineral Constituents in a 
Sample from the Herrin (No. 6) Coal Bed from Illinois // U. S. 
G E 0 l 0 G I C A l S U R V E Y C I R C U l A R 9 3 2. 1984. URL: 
https://pubs.usgs.gov/circ/1984/0932/report.pdf.

8. Finkelman R. B., Fiene F. L., Miller R. N., Simon F. 0. 
Interlaboratory Comparison of Mineral Constituents in a Sample 
from the Herrin (No. 6) Coal Bed from Illinois. U. S. G E 0 l 0 G 
I C A l S U R V E Y C I R C U l A R 9 3 2. 1984. Available at: https://
pubs.usgs.gov/circ/1984/0932/report.pdf.



ОРИГИНАЛЬНЫЕ СТАТЬИ / Сличения стандартных образцов

46 «Стандартные образцы»    Т. 13.     № 2,     2017

9. By Eng, Dra. RosárioAmaral, Rui Lucas. Interlaboratory 
Comparison of Analytical Results a Measure of Quality 
Control // URL: http://www.micromeritics.com/Repository/
Files/Interlaboratory_Comparison_of_Analytical_Results_a_
Measure_of_Quality_Control.pdf.

9. By Eng, Dra. RosárioAmaral, Rui Lucas. Interlaboratory 
Comparison of Analytical Results a Measure of Quality Control. 
Available at: http://www.micromeritics.com/Repository/
Files/Interlaboratory_Comparison_of_Analytical_Results_a_
Measure_of_Quality_Control.pdf.

10. ILAC–P9:06/2014 ILAC Policy for Participation in Proiciency 
Testing Activities in the accreditation process for inspection 
bodies.

10. ILAC–P9:06/2014 ILAC Policy for Participation in Proiciency 
Testing Activities in the accreditation process for inspection 
bodies.

11. ГОСТ ИСО/МЭК 17025–2009 Общие требования 
к компетентности испытательных и калибровочных 
лабораторий. Стандартинформ, 2012. 29 с.

11. GOST ISO/IEC 17025:2009 General requirements for the 
competence of testing and calibration laboratories. Moscow, 
Standartinform Publ., 2012, 29 p. (In Russ.)

12. Об утверждении Критериев аккредитации, перечня 
документов, подтверждающих соответствие заявителя, 
аккредитованного лица критериям аккредитации, и перечня 
документов в области стандартизации, соблюдения 
требований которых заявителями, аккредитованными 
лицами обеспечивает их соответствие критериям 
аккредитации: приказ Минэкономразвития РФ от 30 мая 
2014 г. № 326 (Москва) // Рос.газета. – 2014. – 27 авг. URL: 
http: www. http://rg.ru/2014/08/27/akkreditacia–dok. html.

12. Order of the Ministry of Economic Development No. 326 
of 30/05/2014 «On approval of accreditation criteria, of the 
list of documents confirming the compliance of applicant 
and accredited entity’s with accreditation criteria, and the list 
of regulatory documents in the field of standardization, the 
compliance with which ensures the applicants’ and accredited 
entities’ conformity with accreditation criteria». (In Russ.)

13. ГОСТ ИСО/МЭК 17043–2013 Оценка соответствия. 
Основные требования к проведению проверки 
квалификации // Стандартинформ, 2014. 34 с.

13. GOST ISO/IEC 17043:2013 Conformity assessment. General 
requirements for proficiency testing. Moscow, Standartinform 
Publ., 2014, 34 p. (In Russ.)

14. РМГ 103‑2010 ГСИ. Проверка квалификации 
испытательных (измерительных) лабораторий, 
осуществляющих испытания веществ, материалов 
и объектов окружающей среды (по составу и физико–
химическим свойствам) посредством межлабораторных 
сравнительных испытаний // Стандартинформ, 2011. 39 с.

14. RMG 103‑2010 State system for ensuring the uniformity 
of measurements. Proficiency testing of test (measurement) 
laboratories, conducting the tests of substances, materials and 
environmental objects (for composition and physico–chemical 
properties) by means of interlaboratory comparisons. Moscow, 
Standartinform Publ., 2011, 39 p. (In Russ.)

15. РД «Управление качеством аналитических 
и минералогических работ. Организация и проведение 
межлабораторных сравнительных испытаний 
в лабораторной службе МПР России». 2003.

15. GD «Quality management of analytical and mineralogical 
work. The organization and carrying out of comparative tests in 
the laboratory service of the MNR of Russia». 2003.

16. МР НСОММИ № 162. Оптико-минералогический анализ 
шлиховых и дробленых проб.

16. MR SCMRM № 162. Optical mineralogical analysis of placer 
and crushed samples.

17. ОСТ 41‑08‑266‑04 Методики количественного фазового 
анализа горных пород, руд и техногенных образований. 
Разработка, аттестация, утверждение.

17. IS 41‑08‑266‑04 Methods of quantitative phase analysis 
of rocks, ores and technogenicformations. Development, 
certification, and approval.

18. ОСТ 41‑08‑267‑04 «Разработка, изготовление 
и применение аттестованных смесей для фазового анализа 
минерального сырья».

18. IS 41‑08‑267‑04 «Development, production and use of 
certified mixtures for phase analysis of mineral raw materials».

ИНФОРМАЦИЯ ОБ АВТОРАХ INFORMATION ABOUT THE AUTHORS

Ожогина Елена Германовна – д. геол.-минерал. наук, 
зав. минералогическим отделом Федерального 
государственного бюджетного учреждения 
«Всероссийский институт минерального сырья 
им. Н. М. Федоровского» (ФБГУ «ВИМС»).
Российская Федерация, 119017, Москва,
пер. Старомонетный, 31
e-mail: vims-ozhogina@mail.ru

Elena G. Ozhogina – ​Dr. Sci. (Geol.-Min.), Head of the Mineralogy 
Department, Federal State Budgetary Institution «All-Russian 
Scientific-Research Institute of Mineral Resources named after 
N. M. Fedorovsky».
31 Staromonetny lane, Moscow, 119017, the Russian Federation
e-mail: vims-ozhogina@mail.ru



ОРИГИНАЛЬНЫЕ СТАТЬИ / Сличения стандартных образцов

47Reference Materials    Vol. 13.     № 2,     2017

Лебедева Мария Игоревна – гл. метролог Федерального 
государственного бюджетного учреждения 
«Всероссийский институт минерального сырья 
им. Н. М. Федоровского» (ФБГУ «ВИМС»).
Российская Федерация, 119017, Москва,
пер. Старомонетный, 31
е-mail: lebedeva.vims@gmail.com

Maria I. Lebedeva – ​Head metrologist, Federal State Budgetary 
Institution «All-Russian Scientific-Research Institute of Mineral 
Resources named after N. M. Fedorovsky».
31 Staromonetny lane, Moscow, 119017, the Russian Federation
е-mail: lebedeva.vims@gmail.com

Горбатова Елена Александровна – д. геол.-минерал. 
наук, зам. заведующего минералогического отдела 
Федерального государственного бюджетного учреждения 
«Всероссийский институт минерального сырья 
им. Н. М. Федоровского» (ФБГУ «ВИМС»).
Российская Федерация, 119017, Москва,
пер. Старомонетный, 31
е-mail: lena_gorbatova@mail.ru

Elena A. Gorbatova – ​Dr. Sci. (Geol.-Min.), Deputy Head of the 
Mineralogy Department, Federal State Budgetary Institution 
«All-Russian Scientific-Research Institute of Mineral Resources 
named after N. M. Fedorovsky».
31 Staromonetny lane, Moscow, 119017, the Russian Federation
е-mail: lena_gorbatova@mail.ru





ОРИГИНАЛЬНЫЕ СТАТЬИ / Применение стандартных образцов

49Reference Materials    Vol. 13.     № 2,     2017

�� ПРИМЕНЕНИЕ СТАНДАРТНЫХ ОБРАЗЦОВ /  
THE USE OF REFERENCE MATERIALS

DOI: 10.20915/2077‑1177‑2017‑13‑2-49-57 
УДК 543.08

МЕТРОЛОГИЧЕСКОЕ ОБЕСПЕЧЕНИЕ  
РАДИОХИМИЧЕСКОГО ПРОИЗВОДСТВА

© Ю. А. Тадевосян, М. А. Семенов, Е. С. Киселева

ФГУП «ПО «Маяк», г. Озерск, Челябинской обл., Российская Федерация 
E-mail: yul.tadewosian@yandex.ru

Поступила в редакцию 26 сентября 2017 г., после доработки – ​27 октября 2017 г.
Принята к публикации – ​2 ноября 2017 г.

Введение. Радиохимическое производство является самым насыщенным по объему показателей для анали-
тического контроля, качественная реализация которого невозможна без применения стандартных образцов 
утвержденных типов. Ранее потребность в стандартных образцах обеспечивалась отраслевыми институ-
тами, многие из которых в настоящее время в силу различных причин прекратили данный вид деятельности. 
В представленной статье освещены проблемы метрологического обеспечения радиохимического производ-
ства, вызванные дефицитом стандартных образцов утвержденных типов.
Материалы и методы. Описаны технологии, используемые для получения однородного материала стан-
дартных образцов для радиохимического производства. Перечислены методы и средства измерений, при-
меняемые для аттестации стандартных образцов.
Результаты исследования. Представлены результаты разработки стандартных образцов на ФГУП «ПО 
«Маяк». Описаны примеры совместных разработок стандартных образцов на основе триураноктаоксида 
и диоксида плутония.
Обсуждение и заключение. Дана оценка существующего положения дел в области обеспеченности стан-
дартными образцами утвержденных типов. Приведены данные о наличии сырья, качестве приборной и ме-
тодической базы в целях создания производственной площадки для изготовления стандартных образцов 
на ФГУП «ПО «Маяк». Изложены результаты поэтапного решения проблем метрологического обеспечения 
радиохимического производства. Намечены перспективные исследования по созданию стандартных образцов 
для методов масс-спектрометрии с индуктивно-связанной плазмой. Дан прогноз и сформулированы предло-
жения практического плана по взаимодействию между институтами и предприятиями отрасли в области 
разработки стандартных образцов утвержденного типа.

Ключевые слова: аналитическое сопровождение радиохимического производства, разработка стандартных об-
разцов, стандартный образец, массовая доля, изотопный состав, диоксид плутония, триураноктаоксид, уранил 
азотнокислый, метод сравнения
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Introduction. Radiochemical production is one of the richest in terms of data for analytical control, high-quality 
implementation of which is impossible without using type approved reference materials (RMs). Industry-specific 
institutes used to satisfy the demand for RMs, many of which nowadays have ceased this type of activities due to 
various reasons. The paper in question covers problems of metrological support in radiochemical production caused 
by the lack of type approved RMs.
Materials and methods. Technologies used to obtaining homogeneous reference material for radiochemical produc-
tion are described. Methods and measuring instruments used for certifying RMs are listed.
Results. Results of developing certified reference materials at Mayak Production Association are given. Examples 
of codeveloping RMs of triuranium octoxide and plutonium dioxide are provided.
Discussion and conclusions. Assessment of the current situation in terms of provision of type approved RMs is given. 
The paper provides data on availability of raw material, quality of instrument and methodological base in order to 
create a reference material production site at Mayak Production Association. Results of step-by-step solutions to 
problems of metrological assurance in radiochemical production are presented. Research prospects of developing 
RMs for inductively coupled plasma mass spectrometry are outlined. An outlook is given and practical proposals are 
formulated in the paper. The proposals in question are related to the interaction between institutes and enterprises 
of the field in terms of developing type approved RMs.

Keywords: analytical support of radiochemical production, reference material development, reference material, mass 
fraction, isotopic composition, plutonium dioxide, triuranium octoxide, uranyl nitrate, comparison method

Используемые в статье сокращения Abbreviations used in the article
МСИ – ​межлабораторные сличительные испытания
ОЯТ – ​отработавшее ядерное топливо;
РАО – ​радиоактивные отходы
СО – ​стандартный образец

ICT – ​interlaboratory comparison tests
SNF – ​spent nuclear fuel
RW – ​radioactive waste
RM – ​reference material

Введение
Метрологическое обеспечение измерений хими-

ческого состава жидких и твердых веществ и мате-
риалов – ​одна из важнейших задач современной ме-
трологии. В  атомной промышленности существует 
острая потребность в  высокоточных, достоверных 
результатах измерений, так как в первую очередь это 
является гарантией безопасности. Получение таких 
результатов невозможно без применения СО утверж-
денных типов [1].

Основным направлением деятельности завода РТ‑1 
ФГУП «ПО «Маяк» является регенерация облученного 
ядерного топлива в целях извлечения и повторного ис-

пользования урана и плутония [2]. В настоящее время 
комплекс РТ‑1 осуществляет переработку ОЯТ:

– Реакторов энергетического назначения (ВВЭР‑440, 
БН‑600);

– Атомных подводных лодок и надводных кораблей;
– Исследовательских реакторов;
– Промышленных реакторов «РУСЛАН» и «Людмила».
Весь регенерированный в ходе переработки уран по-

ставляется на предприятия ОАО «ТВЭЛ» для производства 
свежего топлива. В ходе переработки ОЯТ осуществляет-
ся наработка сырья для радиоизотопного производства.

Перед аналитической лабораторией завода РТ‑1 сто-
ит как минимум семь аналитических задач:



Та б л и ц а  1 .  Метрологические характеристики стандартных образцов состава и массы диоксида 
плутония, выпускаемых Лос-Аламосской национальной лабораторией
Ta b l e  1 .  Metrological characteristics of reference materials for composition and mass of plutonium dioxide 
produced by Los Alamos National Laboratory

Аттестованная характеристика Значение аттестованной характеристики Относительная погрешность, %

Масса Pu, г 67,9826 0,1

Массовая доля Pu в PuO2, % 87,897 0,092

Массовая доля Pu 238 в Pu, % 0,0149 3

Массовая доля Pu 239 в Pu, % 92,9845 0,0016

Массовая доля Pu 240 в Pu, % 6,7206 0,01

Массовая доля Pu 241 в Pu, % 0,2141 0,4

Массовая доля Pu 242 в Pu, % 0,0659 0,45
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– анализ исходного сырья и химических реагентов;
– аналитический контроль технологических процес-

сов переработки ОЯТ и обращения с РАО;
– анализ многокомпонентных технологических 

продуктов;
– обеспечение эффективного функционирования 

систем учета и контроля ядерных материалов, радио-
активных веществ и РАО;

– обеспечение контроля параметров безопасности;
– сопровождение научных исследований;
– контроль товарной продукции.
Решать эти задачи без применения СО невозможно.
Ранее потребность в СО обеспечивалась отраслевы-

ми институтами, многие из которых в настоящее вре-
мя в силу различных причин прекратили данный вид 
деятельности.

На сегодняшний день заканчиваются запасы СО 
утвержденных типов на  основе диоксида плуто-
ния (по изотопному составу и массовой доле основ-
ного вещества). Поставки образцовых растворов и мер 
активности являются неритмичными и не всегда каче-
ственными. Для многих предприятий отрасли ситуация 
становится критической. Отсутствует возможность про-
ведения процедур контроля качества, внедрения и со-
вершенствования методик измерения состава и свойств 
ядерных материалов, содержания примесей в товарной 
продукции. Не проводятся межлабораторные сличи-
тельные испытания.

Радиохимическая технология переработки ОЯТ 
предполагает производство различных продуктов вы-
сокой степени очистки, которые могут служить осно-
вой (телом) для СО. Поэтому именно завод РТ‑1 всегда 
представлял интерес как производственная площадка 
по изготовлению и проведению испытаний СО.

Настоящая статья посвящена описанию опыта 
разработки стандартных образцов, предназначенных 
для метрологического обеспечения радиохимического 
производства.

Материалы и методы
Разработка СО состава плутония
В 1999 г. на  ФГУП «ПО «Маяк»  (г. Озерск) со-

вместно с  ФГУП «Государственный Научный Центр 
Российской Федерации – ​Физико-энергетический 
институт им.  А. И. Лейпунского»  (ФГУП «ГНЦ 
РФ-ФЭИ»)  (г. Обнинск), ФГУП НПО «Радиевый ин-
ститут им.  В. Г. Хлопина»  (г. Санкт-Петербург) 
и  «Всероссийский научно-исследовательский ин-
ститут неорганических материалов им.  академика 
А. А. Бочвара» («ВНИИНМ им. А. А. Бочвара») (г. Москва) 
было принято решение о разработке государственных 
СО изотопного состава и массы диоксида плутония.

В качестве аналогов были взяты СО, выпускаемые 
Лос-Аламосской национальной лабораторией США 
и лабораторией PERLA объединенного исследователь-
ского центра Европейской комиссии. Метрологические 
характеристики иностранных СО, установленные с вы-
сокой точностью, представлены в таблицах 1–2.

Однако в силу имеющегося оборудования и атте-
стованных методик измерений, характеристики госу-
дарственных СО изотопного состава и массы диоксида 
плутония были определены с погрешностью, почти 
на порядок превышающей погрешность иностранных 
образцов (табл. 3).

В качестве исходного материала СО использова-
ли партии порошка диоксида плутония, выделенного 
с помощью радиохимической переработки измельчен-
ного ОЯТ реакторов БН‑600 и ВВЭР‑440. Однородность 



Та б л и ц а  2 .  Метрологические характеристики стандартных образцов состава и массы диоксида 
плутония, выпускаемых лабораторией PERLA
Ta b l e  2 .  Metrological characteristics of reference materials for composition and mass of plutonium dioxide 
produced by PERLA laboratory

Аттестованная характеристика Значение аттестованной характеристики Относительная погрешность, %

Масса Pu, г 2500 0,1

Массовая доля Pu в PuO2, % 87,72 0,11

Массовая доля Pu 238 в Pu, % 1,721 0,23

Массовая доля Pu 239 в Pu, % 58,096 0,03

Массовая доля Pu 240 в Pu, % 24,768 0,008

Массовая доля Pu 241 в Pu, % 9,771 0,05

Массовая доля Pu 242 в Pu, % 5,645 0,15

Та б л и ц а  3 .  Методы измерений, использованные при аттестации государственных стандартных 
образцов изотопного состава и массы диоксида плутония
Ta b l e  3 .  Measurement methods used while conducting certification of reference materials for isotopic 
composition and mass of plutonium dioxide

Аттестованная характеристика
Метод измерений

(средство измерений)
Относительная погрешность,  

не более, %

Масса PuO2, г Кулонометрия (потенциостат-инте-
гратор кулонометрический ПИК‑200)

0,1

Массовая доля Pu в PuO2, % 0,3

Массовая доля Pu 238 в Pu, %

Термоионизационная масс-спек-
трометрия (на масс-спектрометре 

МИ‑1201)

3

Массовая доля Pu 239 в Pu, % 0,1

Массовая доля Pu 240 в Pu, % 0,3

Массовая доля Pu 241 в Pu, % 1

Массовая доля Pu 242 в Pu, % 1,5

Рис. 1. Приспособление «щуп» (разработка радиохимиче-
ского завода ФГУП «ПО «Маяк»)

Fig. 1. «Probe» (developed at the Radiochemical Plant of Mayak 
Production Association)
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партии СО обеспечивалась применяемой техноло-
гией производства: осаждение порошка диоксида 
плутония проводилось из одного объема раствора. 
Дополнительные исследования подтвердили высо-
кую однородность материала. Для обеспечения од-
нородности по изотопному составу перемешивание 
и отбор проб проводились с помощью специального 
приспособления – ​«щупа» (рис. 1).

Комплекты СО плутония в 1999–2003 гг. были раз-
работаны по контрактам между ФГУП «ГНЦ РФ-ФЭИ» 
и Лос-Аламосской национальной лабораторией США 
для использования в целях неразрушающего контроля 
на российских предприятиях в измерительных систе-
мах проверки атрибутов плутония.

В 2006 г. из материала, хранящегося в ФГУП «ГНЦ 
РФ-ФЭИ» были разработаны СО утвержденных типов 

состава плутония, изотопного состава плутония в ди-
оксиде плутония [3].
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Р а з р а б о т ч и к о м  С О  я в л я л с я  « В Н И И Н М 
им. А. А. Бочвара». Измерения по определению атте-
стованного значения массовой доли плутония общего 
были проведены в «Государственном научном цен-
тре – ​Научно-исследовательский институт атомных 
реакторов» («ГНЦ НИИАР»), г. Димитровград высо-
коточным методом автоматического кулонометри-
ческого титрования. Подтверждающие измерения 
были проведены в ФГУП НПО «Радиевый институт 
им. В. Г. Хлопина» высокоточным спектрофотометри-
ческим методом.

Измерения по определению аттестованных значе-
ний массовых долей изотопов плутония были проведе-
ны в ФГУП НПО «Радиевый институт им. В. Г. Хлопина». 
Подтверждающие измерения были выполнены в «ГНЦ 
НИИАР» (г. Димитровград) и «Сибирском химическом 
комбинате» (г. Северск) методами масс-спектрометрии 
и альфа-спектрометрии.

Разработка СО состава урана
Проблема исчерпания запасов возникла и  в  от-

ношении стандартных образцов состава ура-
на. Разработанные и  аттестованные «ВНИИНМ 
им. А. А. Бочвара» в 2003 г. стандартные образцы со-
става закиси-окиси урана (уран общий) ГСО 8363–2003 
практически израсходованы. В связи с этим, в 2010 г. 
в аналитической лаборатории радиохимического за-
вода ФГУП «ПО «Маяк» был разработан стандартный 
образец состава триураноктаоксида, который явля-
ется аналогом образца, разработанного в 2003 году 
«ВНИИНМ им. А. А. Бочвара».

Специальных исследований однородности ма-
териала не проводилось, поскольку материалом СО 
является чистое вещество, однородность которого 
обеспечивается технологическим процессом  (пу-
тем прокаливания на воздухе гексагидрата нитрата 
уранила  (UO2(NO3)2∙6H2O) при температуре 900  °C). 
Полученное таким образом вещество является три-
ураноктаоксидом и имеет постоянный стехиометри-
ческий состав с массовой долей основного вещества 
не менее 99,9 %. Стабильность аттестованного значения 
подтверждена стабильностью аттестованного значе-
ния СО 2003 г. выпуска, имеющего аналогичный состав. 
Установление аттестованного значения стандартного 
образца было выполнено методом сравнения со стан-
дартным образцом 2003 г. Измерения по определению 
аттестованного значения массовой доли урана вы-
полнены по ОСТ 95 175‑2003 «Уран и его соединения. 
Методика гравиметрического с пероксидным осажде-
нием измерения содержания урана» [5].

В 2013 г. на ФГУП «ПО «Маяк» были разработаны 
СО состава растворов урана с концентрациями урана  
5 г/дм3, 30 г/дм3, 50 г/дм3, 100 г/дм3, 120 г/дм3. 
Материалом СО являются водные растворы уранила 
азотнокислого (плава) марки Б. Измерения массовой 
доли урана в исходном материале выполнены по ОСТ 
95 175‑2003 «Уран и его соединения. Методика грави-
метрического с пероксидным осаждением измерения 
содержания урана» [5].

Результаты и их обсуждение
Результаты разработки стандартных образцов 
состава плутония
В табл. 4 представлены метрологические характе-

ристики стандартных образцов состава плутония, изо-
топного состава плутония в диоксиде плутония, разра-
ботанных в 2006 году.

ГСО 8780–2006, ГСО 8781–2006 и ГСО 8782–2006 
предназначены для передачи размеров аттестованной 
характеристики образцам более низкого класса  [4], 
оперативного контроля погрешности результатов изме-
рений плутония в плутонии и его соединениях, выпол-
няемых по методикам разрушающего контроля грави-
метрическим, кулонометрическим, титриметрическим, 
спектрофотометрическим, масс-спектрометрическими, 
альфа-спектрометрическими методами, а также для 
градуировки средств измерений.

Материал стандартных образцов был расфасован 
в стеклянные флаконы вместимостью 5 см3 с резьбо-
вой пластиковой пробкой, снабженной полимерной 
радиационно-стойкой прокладкой. Масса материала 
ГСО  8780–2006 в  каждом флаконе составила 1,0 г. 
Масса материала ГСО 8781–2006 и  ГСО  8782–2006 
в каждом флаконе составила 0,25 г. ГСО 8780–2006, 
ГСО  8781–2006 и  ГСО  8782–2006 были переданы 
на многие предприятия отрасли бесплатно и к насто-
ящему времени их запасы заканчиваются.

Для решения проблемы метрологического обе-
спечения средств и  методик измерений содержа-
ния плутония в  настоящее время в  аналитической 
лаборатории завода РТ‑1 совместно с  «ВНИИНМ 
им.  А. А. Бочвара» ведется разработка стандартно-
го образца на основе диоксида плутония с аттесто-
ванным значением массовой доли плутония общего. 
Качественный исходный материал для создания стан-
дартного образцов в достаточном количестве имеется 
на ФГУП «ПО «Маяк». Измерения массовой доли плу-
тония общего проведены на потенциостате – ​интегра-
торе кулонометрическом (ПИК‑200). Подтверждающие 
измерения выполнены методами спектрофотометрии 



Та б л и ц а  4 .  Метрологические характеристики стандартных образцов состава плутония, изотопного 
состава плутония в диоксиде плутония
Ta b l e  4 .  Metrological characteristics of certified reference materials for composition of plutonium, plutonium 
isotopic composition in plutonium dioxide, developed in 2006

Индекс СО
Аттестованная характеристика 

СО
Аттестованное  

значение, %

Абсолютная погрешность 
аттестованного значения СО  

при Р = 0,95, %

ГСО 8780–
2006 (СО Пл-общ)

Массовая доля  
плутония

88,063 ±0,045 (при массе навески 0,5 г)
±0,040 (при массе навески 1 г)

ГСО 8781–
2006 (СО Пл– 6)

Атомная доля изотопа 
плутония

Pu‑238
Pu‑239
Pu‑240
Pu‑241
Pu‑242

0,0290
93,818
6,004
0,0922

0,05656

±0,0007
±0,009
±0,009

±0,0006
±0,00045

ГСО 8782–
2006 (СО Пл‑20)

Атомная доля изотопа 
плутония

Pu‑238
Pu‑239
Pu‑240
Pu‑241
Pu‑242

0,1915
79,203
20,086
0,2871
0,2326

±0,0045
±0,025
±0,025
±0,0014
±0,0010

Та б л и ц а  5 .  Метрологические характеристики стандартного образца состава триураноктаоксида
Ta b l e  5 .  Metrological characteristics of the certified reference material for composition of triuranium octoxide

Индекс СО
Аттестованная 
характеристика

Интервал допускаемых  
аттестованных значений СО, 

%

Границы допускаемой 
абсолютной погрешности 

аттестованного значения СО 
при Р = 0,95, %

ГСО 9818–2011
Массовая доля общего 

урана
От 84,5 до 84,8 вкл. ±0,06
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и  денситометрии с  К-краем поглощения. В  2018 г. 
планируется проведение МСИ между лаборатория-
ми предприятий «Росатома» с использованием об-
разцов для контроля на основе диоксида плутония, 
аттестованных на ФГУП «ПО «Маяк». Провайдером 
МСИ будет выступать «ВНИИНМ им. А. А. Бочвара». 
Аналитическая лаборатория радиохимического за-
вода ФГУП «ПО «Маяк» будет соисполнителем в ча-
сти изготовления и рассылки образцов для контроля. 
В лаборатории радиохимического завода ФГУП «ПО 
«Маяк» образец для контроля по изотопному составу 
будет аттестован на высокоточном термоионизаци-
онном масс-спектрометре TRITON TI. По итогам МСИ 
будет получен стандартный образец утвержденно-
го типа, аттестованный не только по массовой доле, 
но и по изотопному составу.

Результаты разработки стандартных образцов урана
В таблице 5 представлены метрологические ха-

рактеристики СО, разработанного ФГУП «ПО «Маяк». 
ГСО 9818–2011 был аттестован на ФГУП «ПО «Маяк», ме-
трологическая экспертиза документов по разработке бы-
ла выполнена специалистами «Уральского научно-иссле-
довательского института метрологии» (УНИИМ). Была 
выпущена единичная партия образца в количестве 500 г.

ГСО 9818–2011 используется для контроля погреш-
ности результатов измерений массовой доли урана 
в уране и его соединениях, а также в уран содержащих 
материалах и технологических продуктах, аттестации 
методик измерений.

В табл. 6 представлены метрологические характе-
ристики СО состава растворов урана, разработанных 
ФГУП «ПО «Маяк».



Та б л и ц а  6 .  Метрологические характеристики стандартных образцов состава растворов урана
Ta b l e  6 .  Metrological characteristics of certified reference materials for composition of uranium solutions

Индекс СО
Аттестованная  
характеристика

Интервал допускаемых 
аттестованных значений СО,  

г/дм3

Границы допускаемой 
относительной погрешности 
аттестованного значения СО  

при Р = 0,95, %

ГСО 10353–2013

Массовая  
концентрация урана

От 4,8 до 5,2 вкл.

±0,33

ГСО 10354–2013 От 28 до 33 вкл.

ГСО 10355–2013 От 48 до 52 вкл.

ГСО 10356–2013 От 98 до 102 вкл.

ГСО 10357–2013 От 118 до 122 вкл.
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СО состава растворов урана различной концентра-
ции постоянно востребованы экологическими лабора-
ториями отрасли.

Для обеспечения качества измерений изотоп-
ного состава урана, аттестации методик измере-
ний, поверки и  градуировки средств измерений 
в лаборатории радиохимического завода ФГУП «ПО 
«Маяк» используются СО изотопного состава урана 
ГСО 7980–2002, изготовленные Центральной завод-
ской лаборатории «Уральского электрохимического 
комбината»  (УЭХК)  (г. Новоуральск)  [6] и  аттесто-
ванные масс-спектрометрическим методом  [7, 8]. 
Аттестованные значения атомных долей урана‑235 
стандартных образцов находятся в диапазоне от ме-
нее 0,05 % до 100 %. Стандартные образцы УЭХК яв-
ляются высококачественными, аттестованы на  вы-
сокоточном оборудовании, изготовлены из чистого 
материала. Для изготовления стандартных образцов 
изотопного состава урана УЭХК постоянно нуждает-
ся в аттестованном по массовой доле качественном 
стандартном образце состава триураноктаоксиде, ко-
торый может, в свою очередь, предоставлять ФГУП 
«ПО «Маяк».

Таким образом, для получения достоверных ре-
зультатов по основным показателям урановой про-
дукции необходимы стандартные образцы, выпущен-
ные в  достаточном количестве, для производства 
которых требуется наличие качественного исходного 
материала.

Перспективные области разработки СО
Появление новых видов смешанного топли-

ва  (СНУП, МОКС) предполагает проведение широ-
кого спектра аналитических работ по определению 
химического и  изотопного состава для получения 
качественного продукта. Одним из контролируемых 

показателей качества является содержание катион-
ных примесей, таких как Аl, B, Cr, Cu, Fe, Mn, Mo, Ni, 
Si, V, W. В качестве современных методов контроля 
содержания указанных примесей в  лабораториях 
отрасли широко применяются методы атомно-эмис-
сионной спектрометрии и масс-спектрометрии с ин-
дуктивно-связанной плазмой. Уран и плутоний имеют 
сложный эмиссионный спектр, который полностью 
или частично маскирует чувствительные линии многих 
из указанных примесей. Перспективно для отделения 
урана и плутония использовать методы ионообменной 
и экстракционной хроматографии, но это часто при-
водит к сбрасыванию ряда примесей и невозможно-
сти их дальнейшего определения. Поэтому возникает 
необходимость изготовления СО состава примесей 
в матрице урана и плутония.

В аналитической лаборатории завода РТ‑1 в настоя-
щее время для определения примесей в урановых, плу-
тониевых растворах различного состава и активности 
функционирует 2 ICP масс-спектрометра NexION, один 
ICP масс-спектрометр ELAN и атомно-эмиссионный 
спектрометр Optima.

Для повышения точности измерений, исключения 
влияния радиационного и  человеческого факторов 
специалистами лаборатории разрабатываются авто-
матизированные устройства пробоподготовки. Так, на-
пример, для определения изотопного состава плутония 
изготовлено автоматизированное устройство нанесе-
ния проб на филамены. С целью проведения высокоточ-
ного разбавления растворов и внесения меток в опыт-
ной эксплуатации находится лабораторная установка 
пробоподготовки и разведения (ЛУПР). Внешний вид 
устройств представлен на рис. 2.

Аналитическая лаборатория завода РТ‑1 на сегод-
няшний день обладает достаточными техническими 
возможностями, определенным опытом и многими ви-



Рис. 2. Автоматизированные устройства пробоподготовки

Fig. 2. Automated equipment for sample preparation
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дами исходного сырья для изготовления СО утверж-
денных типов.

Заключение
Постепенная утрата компетенций, отсутствие преж-

ней системы производства и обеспечения предприятий 
СО утвержденных типов приводит к снижению качества 
измерений. Самодостаточных предприятий, которые 
смогли бы полностью обеспечить себя СО, практически 
нет. Трудности с изготовлением стандартных образцов 
возникают из-за сложной экономической ситуации, от-
сутствия полной информации о наличии, изготовлении, 
потребности в СО. Решение данной проблемы возмож-
но при условии централизации финансирования работ 
по производству и аттестации стандартных образцов.

Таким образом, с целью решения проблемы метро-
логического обеспечения радиохимического производ-
ства необходимо проводить следующие мероприятия:

– выделить предприятия, имеющие сырьевые и тех-
нические возможности для создания на их базе центров 
испытаний стандартных образцов;

– определить организации, занимающиеся метроло-
гической экспертизой и аттестацией СО;

– широко использовать опыт не только отраслевых 
институтов, но и привлекать такие научные центры 
по разработке стандартных образцов, как УНИИМ;

– в целях повышения качества выпускаемой продук-
ции организовать на постоянной основе проведение 
межлабораторных сличительных испытаний.
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�� ОБЗОР ПРОФИЛЬНЫХ МЕРОПРИЯТИЙ / OVERVIEW OF SPECIAL EVENTS

ИНФОРМАЦИЯ 
о работе 7-го заседания Рабочей группы по стандартным образцам 

состава и свойств веществ и материалов Научно-технической комиссии 
по метрологии Межгосударственного совета по стандартизации, 

метрологии и сертификации (РГ СО НТКМетр МГС)

Information on the work of the 7th Meeting of the RM Working Group of the 
Scientific and Technical Commission on Metrology of the Interstate Council

11–12 сентября 2017 года в г. Казани на базе отеля 
«Казанская Ривьера» (организатор ФГУП «УНИИМ») 
состоялось 7-е заседание Рабочей группы по  стан-
дартным образцам состава и свойств веществ и мате-
риалов Научно-технической комиссии по метрологии 
Межгосударственного совета по стандартизации, ме-
трологии и сертификации (РГ СО НТКМетр МГС).

В заседании приняли участие представители на-
циональных органов по  стандартизации, метроло-
гии и  сертификации и  национальных метрологиче-
ских институтов пяти государств СНГ: Республики 
Беларусь, Республики Казахстан, Республики Молдова, 
Российской Федерации и Украины.

На заседании были рассмотрены следующие 
вопросы:

•	 О выполнении решений МГС и  рекомендаций 
НТКМетр и РГ СО;

•	 О работах, проводимых в государствах-участни-
ках Соглашения в области методологии и организации 
работ по стандартным образцам состава и свойств ве-
ществ и материалов;

•	 О ходе рассмотрения проекта межправитель-
ственного Соглашения о сотрудничестве по созданию 
и применению стандартных образцов состава и свойств 
веществ и материалов;

•	 О ходе реализации «Программы по  созданию 
и  применению межгосударственных стандартных 
образцов состава и  свойств веществ и  материалов 

на 2016–2020 годы»;
•	  О предложениях по принятию вновь разработан-

ных национальных СО в качестве МСО;
•	 О предложениях по актуализации Реестра МСО;
•	 О ходе реализации и внесении изменений в План 

пересмотра действующих нормативных документов 
МГС по стандартным образцам;

•	 О ходе разработки и пересмотра нормативных 
документов МГС по стандартным образцам;

•	 О разработке СО содержания компонентов в био-
логических средах, предложения от  национальных 
органов;

•	 О предложениях в проект повестки 46-го заседа-
ния НТКМетр;

•	 О дате и месте проведения 8-го заседания РГ СО 
НТКМетр.
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По результатам обсуждения принята к сведению 
информация о  выполнении решений и  рекоменда-
ций предшествующих заседаний МГС, НТКМетр и РГ 
СО НТКМетр; о работах, выполненных в государствах 

по СО за период, прошедший после 6-го заседания РГ 
СО НТКМетр; о ходе реализации «Программы по соз-
данию и применению межгосударственных стандарт-
ных образцов состава и свойств веществ и материалов 
на 2016–2020 годы»; о ходе реализации и внесении из-
менений в План пересмотра действующих нормативных 
документов МГС по стандартным образцам; о ходе раз-
работки и пересмотра нормативных документов МГС 
по стандартным образцам.

Особое внимание было уделено вопросу о  ста-
дии рассмотрения проекта межправительственного 
Соглашения о сотрудничестве по созданию и примене-
нию стандартных образцов состава и свойств веществ 
и материалов и вопросу о разработке СО содержания 
компонентов в биологических средах.

Более подробно рекомендации 7-го заседания РГ 
СО НТКМетр изложены в протоколе РГ СО НТКМетр 
№ 7–2017, с которым можно ознакомиться на сайте 
МГС: www.easc@easc.org.by.
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22-е заседание Технического Комитета 1.12 Евро-азиатского 
сотрудничества государственных метрологических 

учреждений (КООМЕТ) «Стандартные образцы» (ТК 1.12 «СО» КООМЕТ)

The 22nd meeting of COOMET TC 1.12 «Reference Materials»  
(COOMET TC 1.12 «RMs»)

12–13  сентября 2017  года в  г. Казани  (Россия) 
на  базе ООО  «Отель «Ривьера» состоялось очеред-
ное 22-е заседание ТК 1.12 «Стандартные образцы» 
КООМЕТ  (Евроазиатское сотрудничество государ-
ственных метрологических учреждений), организатор 
заседания – ​ФГУП «УНИИМ». В работе 22-го заседания 
приняли участие Корреспонденты ТК 1.12 «СО» и пред-
ставители стран-членов КООМЕТ от Беларуси, Германии, 
Казахстана, Молдовы, России, Словакии и Украины, 
представитель ТК 1.8 КООМЕТ «Физико-химия», а также, 
Координаторы тем – ​специалисты различных областей 
национальной экономики России, участвующие в раз-
работке конкретных типов стандартных образцов (СО).

Участники заседания обменялись информацион-
ными сообщениями о работах по проблеме СО в стра-
нах–участницах заседания за период, прошедший по-
сле 21-го заседания ТК 1.12 «СО» и о работах в рамках 
международных организаций: ИСО/РЕМКО, ТК3/ПК3 
МОЗМ, РГ СО НТКМетр МГС СНГ, ТК 1.8 «Физико-химия» 
КООМЕТ. На заседании были рассмотрены результаты 
работ по выполненным темам, состояние работ по те-
кущим темам сотрудничества, касающимся разработ-
ки СО КООМЕТ и разработки нормативных документов 
по проблеме СО, выполняемых в ТК 1.12 «СО».

Сотрудничество в рамках ТК 1.12 в основном на-
правлено на создание СО КООМЕТ, которые по своему 
статусу могут быть использованы в странах-членах 
КООМЕТ, присоединившихся к их признанию и допу-
щенных к применению национальными органами по ме-
трологии стран-членов КООМЕТ без дополнительных 
исследований. Данная возможность реализуется пу-
тем обязательного проведения экспериментальных 
работ с участием лабораторий стран–членов КООМЕТ. 
В 2016–2017 гг. такая работа среди общего количества 
проектов выполнялась по 20 темам, в том числе по 5 
новым проектам по разработке СО:

698/RU/16 «Проведение работ по признанию СО со-
става калия фталевокислого кислого (бифталата ка-
лия) 1-го разряда, включенного в Приложение С CIPM 
MRA, в качестве СО КООМЕТ»;

699/RU/16 «Проведение работ по признанию СО 
состава калия двухромовокислого (бихромата калия) 
1-го разряда, включенного в  Приложение С  CIPM 
MRA, в качестве СО КООМЕТ»;

700/RU/16 «Пилотные сличения СО состава рас-
твора ионов железа»;

701/RU/16 «Пилотные сличения СО состава рас-
твора ионов меди»;

729/RU/17 «Разработка СО состава (агрохимиче-
ских показателей) почвы солонец бурый тяжело-суг-
линистой САСолП‑05».

Информация по  этим темам была подробно 
представлена на  заседании Координатором тем 
Кремлевой О. Н.  (ФГУП «УНИИМ», г. Екатеринбург, 
Россия) и Квеглис А. В. (Секретариат ТК 1.12, ФГУП 
«УНИИМ», г. Екатеринбург, Россия).

Наибольший интерес у участников вызвала ин-
формация по теме 648/RU/14 «Разработка СО мас-
совой доли металлов в шлаке медеплавильного про-
изводства», представленная Координатором темы 
Собиной Е. П. и постановка новой темы 729/RU/17, 
где предлагается совместная разработка СО соста-
ва (агрохимических показателей) почвы солонец бу-
рый тяжело-суглинистой САСолП‑05, а также дискус-
сия о понятии и значениях основных агрохимических 
показателей планируемого к разработке СО КООМЕТ.

На заседании также была рассмотрена Программа 
совместной разработки СО КООМЕТ, актуализиро-
ванная по состоянию на сентябрь 2017 г. в рамках 
постоянно действующей темы КООМЕТ № 186/RU/99; 
заслушаны презентационные материалы по вновь 
предлагаемым темам по  разработке СО КООМЕТ, 
обсуждены и уточнены содержание и сроки выпол-
нения работ; информация о состоянии Реестра СО 
КООМЕТ и предложения стран-членов КООМЕТ по его 
актуализации.

В настоящее время в  Реестр СО КООМЕТ и  со-
ответственно в БД СО КООМЕТ внесено 113 нацио-
нальных типов СО стран-членов КООМЕТ, 16 из них 
считаются исключенными.



 
 
 

 

11–14 сентября 2018 года состоится III Международная научная конференция 
«Стандартные образцы в измерениях и технологиях». Организатором мероприятия 
выступает Федеральное агентство по техническому регулированию и метрологии 
(Росстандарт) совместно с Научным методическим центром Государственной службы 
стандартных образцов  состава и свойств веществ и материалов – Уральским научно-
исследовательским институтом метрологии (УНИИМ). 

Приоритетная задача конференции состоит в создании  открытой  площадки 
обмена научной информацией фундаментальных и прикладных исследований по вопросам 
стандартных образцов состава и свойств веществ и материалов, а  также  в  популяризации 
стандартных образцов как технической и нормативно-методической  основы, 
необходимой для  обеспечения и точности измерений. 

Тематика конференции охватывает все  направления,  в   которых стандартные  
образцы играют  определенную роль.  В ходе заседания планируется обсудить вопросы: 

- теория и практика создания, производства, распространения и применения 
стандартных образцов; 

- метрологическое обеспечение измерений в области биологических и 
многоэлементых стандартных образцов, фармацевтики, контроля качества и безопасности 
пищевых добавок  и  продуктов, экологического мониторинга, черной, цветной 
металлургии, атомной промышленности и др.; 

- метрологическая прослеживаемость измерений, коммутативность; 

-  межлабораторные сличительные испытания; 

-  международное  сотрудничество в  области стандартных образцов; 

-  вопросы  общеметрологического  характера. 
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Особое внимание на заседании было уделено рас-
смотрению вопроса о разработке и пересмотре нор-
мативных документов по СО в рамках КООМЕТ. Была 
представлена информация о пересмотре Рекомендации 
СООМЕТ R/RM/22:2013 «Форма и содержание серти-
фиката КООМЕТ на  стандартные образцы состава 
и свойств веществ и материалов», в частности, пред-
полагалось выполнить мероприятия по корректировке 
Рекомендации в части используемой терминологии 
в связи с выходом новых документов ИСО по СО: ISO 
Guide 30:2015 «Reference materials – ​Selected terms and 
definitions – ​Стандартные образцы – ​Некоторые термины 
и определения»; ISO Guide 31:2015 «Reference materials – ​
Contents of certificates, labels and accompanying 

documentation – ​Стандартные образцы – ​содержание 
сертификатов, этикеток и сопроводительной докумен-
тации»; ISO Guide 33:2015 «Reference materials – ​Good 
practice in using reference materials – ​Надлежащая прак-
тика применения стандартных образцов» и принято 
решение о подготовке и отправке Корреспондентам 
ТК 1.12 для согласования 2-й редакции проекта 
Рекомендации.

По каждому из рассмотренных на заседании во-
просов были приняты решения, определяющие план 
дальнейших действий и сроки их выполнения. По ре-
зультатам заседания составлен и подписан предста-
вителями стран-членов КООМЕТ протокол № 22–2017 
ТК 1.12 «СО» КООМЕТ.
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11–14 сентября 2018 года состоится III Международная 
научная конференция «Стандартные образцы в измере-
ниях и технологиях». Организатором мероприятия высту-
пает Федеральное агентство по  техническому регулиро-
ванию и метрологии (Росстандарт) совместно с Научным 
методическим центром Государственной службы стан-
дартных образцов состава и свойств веществ и матери-
алов – ​Уральским научно-исследовательским институтом 
метрологии (УНИИМ).

Приоритетная задача конференции состоит в создании 
открытой площадки обмена научной информацией фун-
даментальных и прикладных исследований по вопросам 
стандартных образцов состава и свойств веществ и мате-
риалов, а также в популяризации стандартных образцов 
как технической и нормативно-методической основы, не-
обходимой для обеспечения и точности измерений.

Тематика конференции охватывает все направления, 
в которых стандартные образцы играют определенную 
роль. В ходе заседания планируется обсудить вопросы:

– теория и практика создания, производства, распро-
странения и применения стандартных образцов;

– метрологическое обеспечение измерений в области 
биологических и многоэлементых стандартных образ-
цов, фармацевтики, контроля качества и безопасности 
пищевых добавок и продуктов, экологического монито-

ринга, черной, цветной металлургии, атомной промыш-
ленности и др.;

– метрологическая прослеживаемость измерений, 
коммутативность;

– межлабораторные сличительные испытания;
– международное сотрудничество в области стандарт-

ных образцов;
– вопросы общеметрологического характера.
Конференция предполагает проведение пленарных 

и стендовых секций, а также возможность организации 
круглого стола, посвященного актуальным вопросам в об-
ласти стандартных образцов.

К участию в обсуждении приглашаются зарубежные 
и российские ученые, преподаватели и аспиранты вузов, 
специалисты научно-исследовательских и метрологиче-
ских институтов, региональных центров метрологии, пред-
приятий и организаций промышленного сектора, осущест-
вляющие свою деятельность в области создания, распро-
странения и применения стандартных образцов, и другие 
заинтересованные лица.

Место проведения Конференции – ​г. Екатеринбург, один 
из крупнейших центров химической науки и промышленно-
сти России. Екатеринбург – ​город с богатым историческим 
и культурным наследием, имеющий уникальные истори-
ческие памятники, музеи, храмы, являющийся научным 
и деловым центром Уральского региона России.

Организационный комитет

ФГУП «Уральский научно-исследовательский институт метрологии»
620075, г. Екатеринбург, ул. Красноармейская, 4

Телефон: 8 (343) 350‑72‑42, 350‑60‑68

e-mail: conference@gsso.ru
www.conference.gsso.ru
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ОБЗОР ПУБЛИКАЦИЙ ПО СТАНДАРТНЫМ ОБРАЗЦАМ

OVERVIEW OF PUBLICATIONS ON REFERENCE MATERIALS

В этом разделе редакция журнала предлагает читателям познакомиться со статьями, связанными со стан-
дартными образцами. Из каждого представленного журнала мы выбираем несколько статей, которые, 
на наш взгляд, могут быть интересны специалистам в области стандартных образцов. Из выпуска в выпуск 
мы будем размещать аннотации наиболее интересных, с нашей точки зрения, статей, опубликованных 
в российских и зарубежных журналах.
Со всеми аннотациями, размещенными в  этом разделе, можно будет ознакомиться на  портале 
Государственной службы стандартных образцов состава и свойств веществ и материалов (http://gsso.ru).
Мы также предлагаем присылать подобные материалы – ​как для публикации в указанном разделе, так 
и для пополнения библиотеки портала. Описание материалов и краткие комментарии можно отправлять 
по адресу: taraeva@uniim.ru.

В этом выпуске представлена информация о статьях, опубликованных в первом полугодии 2017 г. в журналах:
«Журнал аналитической химии», «Измерительная техника», «Заводская лаборатория. Диагностика мате-
риалов», «Геохимия», «В мире неразрушающего контроля», «Биопрепараты. Профилактика. Диагностика. 
Лечение», «Компетентность», «Контроль качества продукции», «Молодежь и наука», «Успехи современной 
науки», «Труды ВИАМ».

Материал подготовили: И. Е. Добровинский,
Н. С. Тараева
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ЖУРНАЛ АНАЛИТИЧЕСКОЙ ХИМИИ.  
2017. Т. 72. № 2. С. 99–118.

СТАНДАРТНЫЕ ОБРАЗЦЫ ГЕОЛОГИЧЕСКИХ МАТЕРИАЛОВ И ОБЪЕКТОВ ОКРУЖАЮЩЕЙ СРЕДЫ: ПРОБЛЕМЫ И РЕШЕНИЯ

Васильева И. Е., Шабанова Е. В.

Обзор публикаций по созданию и применению стандартных образцов для химического анализа геологических материалов 
и объектов окружающей среды в целях обеспечения единства измерений.

Ключевые слова: стандартный образец, геологические материалы, объекты окружающей среды, методы элементного, изо-
топного, фазового анализа.
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ЗАВОДСКАЯ ЛАБОРАТОРИЯ. ДИАГНОСТИКА МАТЕРИАЛОВ.  
2017. Т. 83. № 3. С. 12–16.

ОДНОВРЕМЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ 17 СИНТЕТИЧЕСКИХ КРАСИТЕЛЕЙ В ПИЩЕВЫХ ПРОДУКТАХ МЕТОДОМ 
ВЫСОКОЭФФЕКТИВНОЙ ЖИДКОСТНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ / КВАДРУПОЛЬ-ВРЕМЯПРОЛЕТНОЙ МАСС–СПЕКТРОМЕТРИИ 
ВЫСОКОГО РАЗРЕШЕНИЯ

Амелин В. Г., Большаков Д. С.

Предложен простой способ пробоподготовки, быстрого скрининга и определения 17 красителей, маркированных индексом 
Е, в пищевых продуктах методом высокоэффективной жидкостной хроматографии/квадруполь-времяпролетной масс-спек-
трометрии высокого разрешения. Пробоподготовка твердых образцов включала твердофазно-жидкостную экстракцию аце-
тонитрилом, разбавление экстракта в два раза деионированной водой, фильтрование и хроматографирование, для напит-
ков – ​центрифугирование, разбавление в 10 раз, фильтрование и хроматографирование. Пределы определения составили 
0,1–300 нг/г. Предложена схема скрининга и определения красителей в пищевых продуктах, включающая идентификацию 
красителей по точной массе иона (m/z), времени удерживания и совпадению изотопного распределения mSigma, а также 
определение красителей методом стандартной добавки в случае их обнаружения. Относительное стандартное отклонение 
результатов анализа не превышало 0,1. Продолжительность анализа составляла 0,5–1 ч.

Ключевые слова: синтетические красители, пищевые продукты, высокоэффективная жидкостная хроматография, времяпро-
летная масс-спектрометрия высокого разрешения

ЗАВОДСКАЯ ЛАБОРАТОРИЯ. ДИАГНОСТИКА МАТЕРИАЛОВ.  
2017. Т. 83. № 1-II. С. 45–51.

СИНТЕЗ И ИСПЫТАНИЯ СТАНДАРТНОГО ОБРАЗЦА СОСТАВА ГРАФИТОВОГО КОЛЛЕКТОРА МИКРОПРИМЕСЕЙ

Лисиенко Д. Г., Домбровская М. А., Кубрина Е. Д.

Обсуждены особенности синтеза материалов комплекта из шести стандартных образцов состава графитового коллектора 
микропримесей нового типа – ​СОГ‑30. Приведены результаты установления состава основы СО – ​графита осч 8–4, исследований 
степени неоднородности, стабильности, взаимной согласованности СО. Представлены итоги испытаний СОГ‑30, выполненных 
во ФГУП «УНИИМ» на государственном вторичном эталоне ГВЭТ 19‑1‑2012 методом масс-спектрометрии с индуктивно-свя-
занной плазмой (масс-спектрометр NexION‑300D).

Ключевые слова: стандартный образец состава, графитовый коллектор, синтез материала, испытания

ЗАВОДСКАЯ ЛАБОРАТОРИЯ. ДИАГНОСТИКА МАТЕРИАЛОВ.  
2017. Т. 83. № 1–II. С. 70–77.

СТАНДАРТНЫЕ ОБРАЗЦЫ ЧУГУНА И СТАЛИ ДЛЯ СПЕКТРАЛЬНОГО АНАЛИЗА, РАЗРАБОТАННЫЕ ЗАО «ИНСТИТУТ 
СТАНДАРТНЫХ ОБРАЗЦОВ»

Степановских В. В.

Рассмотрены состояние и перспективы разработки стандартных образцов в современных условиях. Представлены метроло-
гические характеристики стандартных образцов чугуна и стали для спектрального анализа, разработанных ЗАО «Институт 
стандартных образцов» (ЗАО «ИСО») за последние 5 лет.

Ключевые слова: стандартный образец чугуна, стандартный образец стали, испытания стандартных образцов, спек-
тральный анализ
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ИЗМЕРИТЕЛЬНАЯ ТЕХНИКА.  
2017. № 3. С. 63–65.

МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ ПРОБЛЕМЫ СТРОИТЕЛЬНОЙ ВЛАГОМЕТРИИ

Ройфе В. С., Верховский А. А., Запорожец А. С., Парфенова Е. Г., Козынченко В. Б.

Приведены некоторые аспекты метрологического обеспечения строительной влагометрии. Рассмотрена возможность поверки 
диэлькометрических влагомеров с помощью стандартных образцов. Показаны достоинства и недостатки стандартных образ-
цов-имитаторов и стандартных образцов, основанных на натуральных веществах. С целью совершенствования системы метро-
логического обеспечения строительной отрасли поставлены задачи создания широкой номенклатуры стандартных образцов 
и разработки нормативных документов, регламентирующих методы и средства поверки влагомеров строительных материалов.

Ключевые слова: влагометрия, диэлькометрический метод, стандартизация, стандартные образцы, образцы-имитаторы
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ГЕОХИМИЯ.  
2017. № 2. С. 186–193.

ЭЛЕМЕНТЫ ПЛАТИНОВОЙ ГРУППЫ И ЗОЛОТО В СТАНДАРТНОМ ОБРАЗЦЕ ЖЕЛЕЗОМАРГАНЦЕВОЙ КОНКРЕЦИИ NOD-A‑1

Бережная Е. Д., Дубинин А. В.

Методом масс-спектрометрии с индуктивно связанной плазмой выполнены определения Ru, Pd, Ir, Pt и Au в стандартном 
образце железомарганцевой конкреции NOD-A‑1. Химическая пробоподготовка включала в себя кислотное разложение 
и сорбционное концентрирование на анионите. Применение метода стандартных добавок позволило исключить влияние 
потерь аналита при ионообменной хроматографии. Полученные данные по содержаниям платиноидов хорошо согласуются 
с опубликованными ранее результатами. Низкая сходимость между разными пробами одного образца для золота, вероятно, 
свидетельствует о его неравномерном распределении. Накопление платиновых элементов в железомарганцевых конкрециях 
рассмотрено на примере международных стандартных образцов.
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БИОПРЕПАРАТЫ. ПРОФИЛАКТИКА. ДИАГНОСТИКА. ЛЕЧЕНИЕ.  
2017. Т. 17. № 1 (61). С. 27–31.

ПРОБЛЕМЫ ОЦЕНКИ НЕОПРЕДЕЛЕННОСТИ МЕТОДИК ИСПЫТАНИЙ И СТАНДАРТНЫХ ОБРАЗЦОВ ИММУНОБИОЛОГИЧЕСКИХ 
ЛЕКАРСТВЕННЫХ СРЕДСТВ

Волкова Р. А., Фадейкина О. В.

В статье представлены обобщенные материалы анализа нормативно-методических документов, опыта валидации аналитиче-
ских методик и аттестации стандартных образцов (СО) биологических лекарственных средств, на основе которых предложен 
принцип оценки неопределенности методик испытания и неопределенности аттестованного значения СО для определения 
показателей качества биологических лекарственных средств по стандартному отклонению результатов испытаний в усло-
виях промежуточной прецизионности / воспроизводимости. Расширенную неопределенность методики оценивали как 2 
стандартных отклонения результатов испытаний образцов в условиях промежуточной прецизионности / воспроизводимости 
в установленном диапазоне значений определяемых величин, а неопределенность СО – ​как 2 стандартных отклонения ре-
зультатов испытаний СО в условиях промежуточной прецизионности / воспроизводимости. Поскольку в настоящее время для 
большинства биологических лекарственных средств СО используется в той же методике, с помощью которой он был аттестован, 
средством передачи единицы измерения является аналитическая система: стандартный образец и используемая методика.

Ключевые слова: неопределенность, методика, стандартный образец, биологические лекарственные средства
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Учредитель ООО «Свен»
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В МИРЕ НЕРАЗРУШАЮЩЕГО КОНТРОЛЯ.  
2017. Т. 20. № 1. С. 30–31.

СОСТОЯНИЕ И ПЕРСПЕКТИВЫ РАЗВИТИЯ МЕТРОЛОГИЧЕСКОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ И СТАНДАРТИЗАЦИИ В ОБЛАСТИ НК 
ПОКРЫТИЙ РАДИАЦИОННЫМИ МЕТОДАМИ

Казанцев В. В., Васильев А. С.

Проведён анализ состояния и перспектив развития метрологического обеспечения и стандартизации в области измерений 
поверхностной плотности, толщины и химического состава покрытий. Приведены основные характеристики государственного 
первичного эталона единиц поверхностной плотности и массовой доли элементов в покрытиях ГЭТ 168‑2015 и разработанных 
многофункциональных стандартных образцов.

Ключевые слова: стандартные измерения, покрытия, поверхностная плотность, массовая доли элементов в покрытиях
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Труды ВИАМ.  
2017. № 5 (53). С. 6.

ОПЫТ РАЗРАБОТКИ И ПРОИЗВОДСТВА СТАНДАРТНЫХ ОБРАЗЦОВ СОСТАВА АЛЮМИНИЕВОГО СПЛАВА Д16

Ерошкин С. Г., Дынин Н. В., Орлов Г. В., Петров П. С.

При проведении количественного химического анализа спектральными методами для расчета содержания элементов в об-
разце используют градуировочные зависимости аналитического сигнала от концентрации определяемого элемента. Для 
построения градуировочных зависимостей применяют стандартные образцы (СО) состава материала. Стандартные образцы 
также применяются для аттестации методик измерений, поверки средств измерений, контроля правильности и прецизион-
ности результатов измерений и пр. Во ФГУП «ВИАМ» разрабатывают и выпускают СО состава сплавов на различных основах, 
включая СО алюминиевых сплавов. Широкое применение алюминиевых сплавов в различных отраслях промышленности 
обуславливает спрос на СО алюминиевых сплавов, востребованность их на рынке и актуальность работ по разработке и произ-
водству СО алюминиевых сплавов. В данной работе приведены результаты исследований материала СО алюминиевого сплава 
Д16, выплавленного с применением двух различных технологий литья. По результатам исследований выбрана технология, 
обеспечивающая наилучшие характеристики материала СО. Проведена предварительная аттестация химического состава 
материала СО сплава Д16 различными методами.
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Журнал «КОМПЕТЕНТНОСТЬ»

ISSN 1993–8780

Учредитель ГОУ ДПО «Академия стандартизации, метрологии и сертифика-
ции (учебная)»

Страна Россия

Периодичность ежемесячно

Официальный сайт http://www.asms.ru

КОМПЕТЕНТНОСТЬ.  
2017. № 2 (143). С. 40–46.

ОЦЕНКА СООТВЕТСТВИЯ НОВЫХ МАТЕРИАЛОВС ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ СО И МИ ВЫСОКОГО УРОВНЯ

Каблов Е. Н., Чабина Е. Б., Морозов Г. А., Муравская Н. П.

Говорится о проблеме контроля качества создаваемых новых металлических материалов с заданными эксплуатационными 
свойствами на примере жаропрочных никелевых сплавов; о необходимости контроля химического состава и механических 
свойств материала, его структурно-фазового состояния. Статья подго-товлена в рамках реализации комплексной проблемы 
2.1 «Фундаментально-ориентированные исследования»

Ключевые слова: стандартный образец, методика измерений, средство измерения, первичный эталон, структура, состав, 
жаропрочный никелевый сплав
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КОНТРОЛЬ КАЧЕСТВА ПРОДУКЦИИ.  
2017. № 4. С. 39–46.

СТАНДАРТНЫЕ ОБРАЗЦЫ В ОБЕСПЕЧЕНИИ ПРОСЛЕЖИВАЕМОСТИ РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ ПОКАЗАТЕЛЕЙ КАЧЕСТВА 
И БЕЗОПАСНОСТИ ВОДЫ

Атанов А. Н., Болдина О. В., Гагаринов С. В., Приписнова В. А., Сидорова Л. С.

Описан опыт использования схем прослеживаемости результатов измерений к единицам системы SI производителем стан-
дартных образцов в области измерений показателей качества и безопасности воды.
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МОЛОДЕЖЬ И НАУКА.  
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РАЗРАБОТКА СТАНДАРТНЫХ ОБРАЗЦОВ МАССОВОЙ ДОЛИ СЫРОЙ КЛЕЙКОВИНЫ В ЗЕРНЕ ПШЕНИЦЫ

Парфенова Е. Г., Баклыков М. И., Запорожец А. С., Молодых С. Н.

В данной статье рассматривается разработка нового типа стандартных образцов (СО) массовой доли клейковины в зерне 
пшеницы. Показана необходимость создания стандартных образцов для контроля точности результатов измерений, а также 
для оценки метрологических характеристик средств измерений показателей качества зерна. Кроме того, в статье приводятся 
результаты исследований и установления метрологических характеристик стандартных образцов массовой доли клейковины 
в зерне пшеницы.
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СТАНДАРТНЫЙ ОБРАЗЕЦ КАК СРЕДСТВО ОБЕСПЕЧЕНИЯ КОНТРОЛЯ ВЕТЕРИНАРНЫХ ИММУНОБИОЛОГИЧЕСКИХ ПРЕПАРАТОВ

Михеев В. Е., Матвеева И. Н.

В работе представлены данные о начале исследований по получению и аттестации отраслевого стандартного образца сыво-
ротки антитоксической, калиброванной по содержанию специфического иммуноглобулина класса G в международных еди-
ницах активности к эпсилон-токсину Clostridium perfringens. Авторы провели сравнение твердофазного иммуноферментного 
анализа с реакцией нейтрализации токсина на мышах как метода количественного определения антитоксических антител 
против эпсилон-токсина клостридий в сыворотке крови животных.

Ключевые слова: эпсилон-токсин, вакцины, энтеротоксемия, clostridiumperfringens, отраслевой стандартный образец
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Вопросы ведения Государственного реестра утвержденных типов стандартных образцов

�� ВОПРОСЫ ВЕДЕНИЯ ГОСУДАРСТВЕННОГО РЕЕСТРА 
УТВЕРЖДЕННЫХ ТИПОВ СТАНДАРТНЫХ ОБРАЗЦОВ /  

ASPECTS OF MAINTAINING THE STATE REGISTER OF REFERENCE MATERIALS  

OF APPROVED TYPE

С. Т. Агишева

ФГУП «Уральский научно-исследовательский институт метрологии», 
г. Екатеринбург, Российская Федерация 

e-mail: lana@uniim.ru

Государственный реестр утвержденных типов стандартных образцов  (Госреестр СО) является разделом 
Федерального информационного фонда по обеспечению единства измерений «Сведения об утвержденных ти-
пах стандартных образцов» и предназначен для регистрации стандартных образцов, типы которых утвержде-
ны Федеральным агентством по техническому регулированию и метрологии (Росстандарт). Порядок ведения 
Госреестра СО и регистрации утвержденных типов стандартных образцов (ГСО) изложен в ПР 50.2.020‑2007 «ГСИ. 
Государственный реестр утвержденных типов стандартных образцов. Порядок ведения».

Цели ведения Госреестра СО:
•	 учет и регистрация в установленном порядке стандартных образцов утвержденных типов, предназначенных 

для применения в сфере государственного регулирования обеспечения единства измерений, а также стандартных 
образцов, не предназначенных для применения в сфере государственного регулирования обеспечения единства 
измерений, утвержденных по представлению юридических лиц в добровольном порядке;

•	 создание централизованного фонда документов Госреестра СО, информационных данных о стандартных 
образцах, допущенных к выпуску и применению на территории Российской Федерации, изготовителях стандартных 
образцов, испытательных центрах стандартных образцов;

•	 учет выданных свидетельств об утверждении типов стандартных образцов;
•	 организация информационного обслуживания заинтересованных юридических и физических лиц, в том 

числе посредством ведения раздела Федерального информационного фонда по обеспечению единства измерений 
«Сведения об утвержденных типах стандартных образцов».

СВЕДЕНИЯ О НОВЫХ ТИПАХ СТАНДАРТНЫХ ОБРАЗЦОВ

DATA ON NEW REFERENCE MATERIALS APPROVED IN 2017

В этом разделе продолжается публикация сведений о стандартных образцах, утвержденных Росстандартом 
в соответствии с «Административным регламентом по предоставлению Федеральным агентством по тех-
ническому регулированию и метрологии государственной услуги по утверждению типа стандартных об-
разцов или типа средств измерений», утвержденным приказом Министерства промышленности и тор-
говли Российской Федерации от 25 июня 2013 г. № 970, и зарегистрированных в Госреестре СО. Сведения 
об утвержденных типах стандартных образцов представлены также в Федеральном информационном 
фонде по обеспечению единства измерений (www.gost.ru; http://fundmetrology.ru/default.aspx). Дополнительная 
информация на СО может быть получена по запросу, отправленному на e-mail: uniim@uniim.ru, gsso@gsso.ru 
или факс: 8 (343) 355‑31‑71.
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ГСО 10890–2017 СО СОСТАВА ОКСИТЕТРАЦИКЛИНА 
ГИДРОХЛОРИДА
СО предназначен для аттестации методик измерений 
и контроля точности результатов измерений массовой 
доли окситетрациклина гидрохлорида в лекарственных 
средствах, в состав которых входит окситетрациклина 
гидрохлорид. СО может использоваться для: градуи-
ровки, калибровки СИ при соответствии метрологиче-
ских и технических характеристик СО требованиям ме-
тодик градуировки, калибровки СИ; аттестации методик 
измерений массовой доли окситетрациклина гидрохло-
рида в продуктах питания и продовольственном сырье, 
кормах для животных, объектах окружающей среды 
и контроля точности результатов измерений с приме-
нением метода добавок; определения чувствительно-
сти патогенных микроорганизмов к окситетрациклина 
гидрохлориду; определения подлинности окситетра-
циклина гидрохлорида в лекарственных средствах.
Область применения – ​фармацевтическая промыш-
ленность, ветеринария, осуществление мероприятий 
государственного контроля (надзора), пищевая про-
мышленность, научные исследования, санитарно-эпи-
демиологический надзор. 
Способ аттестации – ​применение аттестованных мето-
дик измерений. 
Аттестованная характеристика СО – ​массовая доля ок-
ситетрациклина гидрохлорида, %.
Материал СО представляет гигроскопичный порошок 
субстанции окситетрациклина гидрохлорида желтого 
цвета; материал расфасован по (50±10) мг в запаянные 
стеклянные ампулы.

ГСО 10891–2017 СО СВОЙСТВ И СОСТАВА СУХОГО 
МОЛОКА (СО СМОЛ-ПА)
СО предназначен для аттестации методик измерений 
и контроля точности результатов измерений кислотно-
сти, индекса растворимости сухого молока и массовой 
доли влаги, жиров, лактозы, азота и белка в сухом моло-
ке по ГОСТ 30305.3–95, ГОСТ 30305.4–95, ГОСТ 29246–91, 
ГОСТ 29247–91, ГОСТ 29248–91, ГОСТ Р 51259–99, ГОСТ 
23327–98, ГОСТ 30648.2–99 и ГОСТ Р 53951–2010.
Область применения – ​пищевая и сельскохозяйственная 
промышленность. 
Способ аттестации – ​межлабораторный эксперимент.
Аттестованная характеристика СО – ​кислотность (°Т); 
индекс растворимости сухого молока (см3 сырого осад-
ка); массовая доля влаги, жиров, лактозы, азота и белка 
в сухом молоке, %. Температура сушки при определении 
массовой доли влаги – ​(102±2)°C, коэффициент пересче-
та массовой доли азота на массовую долю белка – ​6,38.

Материал СО представляет собой однородный поро-
шок частично обезжиренного сухого молока, расфасо-
ванный в стеклянные флаконы, заполненные аргоном, 
плотно закрытые резиновыми пробками с металли-
ческим обжимом, масса материала во флаконе от 6 г 
до 25 г (в соответствии с требованием заказчика).

ГСО 10892–2017 СО СОСТАВА ЛАТУНЕЙ 
СВИНЦОВЫХ (комплект VSLS 1)
СО предназначены для градуировки СИ, аттеста-
ции методик измерений, применяемых при опреде-
лении состава латуней свинцовых марок ЛС64–2, 
ЛС63–3, ЛС59–1В, ЛС59–1, ЛС58–2, ЛС58–3, ЛС59–2, 
ЛЖС58‑1‑1 (ГОСТ 15527–2004); ЛЦ40С, ЛС40СД (ГОСТ 
17711–93) и ЛС, ЛС4, ЛСд, ЛСдч, ЛОС (ГОСТ 1020–97) 
спектральными и химическими методами. СО могут 
быть использованы при поверке, испытаниях СИ и СО 
в целях утверждения типа, контроле точности резуль-
татов измерений при условии соответствия их метро-
логических и технических характеристик критериям, 
установленным в методиках поверки СИ, программах 
испытаний и методиках измерений.
Область применения: металлургия. 
Способ аттестации – ​межлабораторный эксперимент. 
Аттестованная характеристика СО – ​массовая доля эле-
ментов, %.
Материал СО изготовлен методом плавления из меди 
марки М00 (ГОСТ 859–2014) с массовой долей меди 
не менее 99,99 % и цинка марки Ц0 (ГОСТ 3640–94) 
с массовой долей цинка не менее 99,97 % с введением 
примесей в виде двойных лигатур на основе меди. СО 
представляют собой цилиндры диаметром (45±3) мм 
высотой (10–50) мм или стружку толщиной (0,1–0,5) 
мм. СО в виде цилиндров упакованы в пластмассовую 
тару, на которую наклеена этикетка. На нерабочей по-
верхности каждого цилиндра выбит индекс экземпляра 
стандартных образцов. СО в виде стружки расфасова-
ны в полиэтиленовые пакеты или банки, на которые на-
клеены этикетки. Количество образцов в комплекте – ​6.

ГСО 10893–2017 СО СОСТАВА И СВОЙСТВ УГЛЯ 
КАМЕННОГО МАРКИ ГЖО (СО‑41)
СО предназначен для аттестации методик измерений 
и контроля точности результатов измерений состава 
и свойств угля каменного марки ГЖО (ГОСТ 25543–2013) 
и других близких по составу объектов (лигнитов, бурых 
и каменных углей, антрацитов, горючих сланцев, про-
дуктов обогащения и переработки угля, брикетов, кокса, 
полукокса, термоантрацитов, торфа, породных прослоек, 
сопровождающих пласты угля). СО может использовать-
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ся при поверке, калибровке, градуировке, испытаниях 
СИ в целях утверждения типа при условии соответствия 
его метрологических и технических характеристик кри-
териям, установленным в методиках поверки, калибров-
ки, градуировки СИ, программах испытаний.
Область применения – ​геология, угольная промыш-
ленность, охрана окружающей среды, лабораторные 
исследования состава и свойств угля.
Способ аттестации – ​межлабораторный эксперимент.
Аттестованная характеристика СО – ​зольность (Аd), %; 
массовая доля серы общей(Std), %; действительная 
плотность (drd), г/см3. Аттестованные значения уста-
новлены в расчете на сухое состояние топлива по ГОСТ 
27313–2015.
Материал СО изготовлен из  угля каменного марки 
ГЖО (ГОСТ 25543–2013).
СО представляет собой порошок, с крупностью частиц 
не более 0,2 мм, расфасованный по 80 г в герметично 
закрывающиеся полиэтиленовые флаконы.

ГСО 10894–2017 СО СОСТАВА И СВОЙСТВ УГЛЯ 
КАМЕННОГО МАРКИ ОС (СО‑42) 
СО предназначен для аттестации методик измерений 
и контроля точности результатов измерений состава 
и свойств угля каменного марки ОС (ГОСТ 25543–2013) 
и других близких по составу объектов (лигнитов, бу-
рых и каменных углей, антрацитов, горючих сланцев, 
продуктов обогащения и переработки угля, брикетов, 
кокса, полукокса, термоантрацитов, торфа, породных 
прослоек, сопровождающих пласты угля). СО может 
использоваться при поверке, калибровке, градуировке, 
испытаниях СИ в целях утверждения типа при условии 
соответствия его метрологических и технических ха-
рактеристик критериям, установленным в методиках 
поверки, калибровки, градуировки СИ, программах 
испытаний. 
Область применения – ​геология, угольная промыш-
ленность, охрана окружающей среды, лабораторные 
исследования состава и свойств угля. 
Способ аттестации – ​межлабораторный эксперимент.
Аттестованная характеристика СО – ​зольность (Аd), %; 
массовая доля серы общей (Std), %; выход летучих 
веществ (Vd), %; действительная плотность(drd), г/см3. 
Аттестованные значения установлены в расчете на су-
хое состояние топлива по ГОСТ 27313–2015.
Материал СО изготовлен из угля каменного марки 
ОС (ГОСТ 25543–2013). СО представляет собой поро-
шок, с крупностью частиц не более 0,2 мм, расфасо-
ванный по 80 г в герметично закрывающиеся полиэ-
тиленовые флаконы.

ГСО 10895–2017 СО СОСТАВА И СВОЙСТВ УГЛЯ 
КАМЕННОГО МАРКИ Г (СО‑43)
СО предназначен для аттестации методик измерений 
и контроля точности результатов измерений состава 
и свойств угля каменного марки Г (ГОСТ 25543–2013) 
и других близких по составу объектов (лигнитов, бу-
рых и каменных углей, антрацитов, горючих сланцев, 
продуктов обогащения и переработки угля, брикетов, 
кокса, полукокса, термоантрацитов, торфа, породных 
прослоек, сопровождающих пласты угля). СО может 
использоваться при поверке, калибровке, градуировке, 
испытаниях СИ в целях утверждения типа, при условии 
соответствия его метрологических и технических ха-
рактеристик критериям, установленным в методиках 
поверки, калибровки, градуировки СИ, программах 
испытаний. 
Область применения – ​геология, угольная промыш-
ленность, охрана окружающей среды, лабораторные 
исследования состава и свойств угля. 
Способ аттестации – ​межлабораторный эксперимент.
Аттестованная характеристика СО – ​зольность (Аd), %; 
массовая доля серы общей (Std), %; массовая доля 
фосфора (Pd), %; действительная плотность(drd), г/см3. 
Аттестованные значения установлены в расчете на су-
хое состояние топлива по ГОСТ 27313–2015.
Материал СО изготовлен из угля каменного марки Г (ГОСТ 
25543–2013). СО представляет собой порошок, с круп-
ностью частиц не более 0,2 мм, расфасованный по 80 г 
в герметично закрывающиеся полиэтиленовые флаконы.

ГСО 10896–2017 СО СОСТАВА И СВОЙСТВ УГЛЯ 
КАМЕННОГО МАРКИ Т (СО‑44) 
СО предназначен для аттестации методик измерений 
и контроля точности результатов измерений состава 
и свойств угля каменного марки Т (ГОСТ 25543–2013) 
и других близких по составу объектов (лигнитов, бурых 
и каменных углей, антрацитов, горючих сланцев, про-
дуктов обогащения и переработки угля, брикетов, кокса, 
полукокса, термоантрацитов, торфа, породных прослоек, 
сопровождающих пласты угля). СО может использовать-
ся при поверке, калибровке, градуировке, испытаниях 
СИ в целях утверждения типа при условии соответствия 
его метрологических и технических характеристик кри-
териям, установленным в методиках поверки, калибров-
ки, градуировки СИ, программах испытаний. 
Область применения – ​геология, угольная промыш-
ленность, охрана окружающей среды, лабораторные 
исследования состава и свойств угля. 
Способ аттестации – ​межлабораторный эксперимент.
Аттестованная характеристика СО – ​зольность (Аd), %; 
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массовая доля серы общей (Std), %; массовая доля 
фосфора (Pd), %; действительная плотность(drd), г/см3; 
выход летучих веществ (Vd), %. Аттестованные значе-
ния установлены в расчете на сухое состояние топлива 
по ГОСТ 27313–2015.
Материал СО изготовлен из угля каменного марки Т (ГОСТ 
25543–2013). СО представляет собой порошок, с круп-
ностью частиц не более 0,2 мм, расфасованный по 80 г 
в герметично закрывающиеся полиэтиленовые флаконы.

ГСО 10897–2017 СО СОСТАВА РАСТВОРА ХЛОРИДА 
НАТРИЯ (комплект NaCl 0,05–7,0)
СО предназначены для аттестации методик измерений 
и контроля точности результатов измерений массовой 
доли и (или) массовой концентрации хлорида натрия 
в водных растворах; градуировки СИ, предназначенных 
для измерения массовой доли и (или) массовой концен-
трации хлорида натрия в водных растворах; поверки СИ 
при условии соответствия метрологических и техни-
ческих характеристик СО критериям, установленным 
в методиках поверки соответствующих СИ; контроля 
метрологических характеристик СИ при проведении 
испытаний, в том числе в целях утверждения типа.
Область применения – ​измерения физико-химических 
свойств, контроль качества воды, охрана окружающей 
среды, научные исследования.
Способ аттестации – ​применение аттестованных мето-
дик измерений.
Аттестованная характеристика СО – ​массовая доля 
хлорида натрия в растворе, %; массовая концентрация 
хлорида натрия в растворе, мг/дм3.
Материалом СО является раствор хлорида натрия в де-
ионизированной воде, расфасованный по (5,0±0,5) см3 

в полиэтиленовые или фторопластовые светонепро-
ницаемые флаконы-капельницы с завинчивающейся 
крышкой. Количество образцов в комплекте – ​8.

ГСО 10898–2017 СО УДЕЛЬНОЙ ЭНТАЛЬПИИ 
И УДЕЛЬНОЙ ТЕПЛОЕМКОСТИ МОЛИБДЕНА (СОТС‑6 
УНИИМ) 
СО предназначен для испытаний, в том числе в целях 
утверждения типа, поверки и калибровки СИ, предна-
значенных для определения энтальпии и теплоемкости 
методами смешения со сбрасываемым образцом и не-
посредственного адиабатического нагрева, приборов 
и установок для измерений удельной теплоемкости 
твердых тел. 
Область применения – ​атомная энергетика, авиацион-
ная промышленность, геология и металлургия, хими-
ческая промышленность, научные исследования.

Способ аттестации – ​использование государственных 
эталонов единиц величин.
Аттестованная характеристика СО – ​удельная энталь-
пия Н(Т)-Н(298,15), кДж/кг; удельная теплоемкость Ср, 
кДж/(кг∙К). 
СО представляет собой фрагменты прутка молибдена 
марки МШ Ч‑1 (по ТУ 48–19–69–80) произвольной фор-
мы. Материал СО расфасован по 1 г и более (по требо-
ванию заказчика) в полиэтиленовые пакеты, упакован-
ные в пластиковые контейнеры.

ГСО 10899–2017 СО МАССОВОЙ ДОЛИ 
ЖИРА (МАСЛИЧНОСТИ) В СЕМЕНАХ ПОДСОЛНЕЧНИКА 
СО предназначен для испытаний СИ в целях утвержде-
ния типа, аттестации методик измерений, а также кон-
троля точности результатов измерений массовой доли 
жира (масличности) в масличных культурах и продук-
тах их переработки. СО может быть использован для по-
верки, калибровки СИ состава масличных культур при 
условии соответствия метрологических характеристик 
требованиям методики поверки, методики калибровки. 
Область применения – ​масложировая, зерноперераба-
тывающая, пивоваренная, комбикормовая промышлен-
ность, сельское хозяйство, приборостроение. 
Способ аттестации – ​межлабораторный эксперимент.
Аттестованная характеристика СО – ​массовая доля 
жира (масличность), %.
Материал СО представляет собой семена подсолнечни-
ка по ГОСТ 22391–2015, расфасованные в герметичные 
полиэтиленовые пакеты массой от 50 г до 500 г, соот-
ветствующей массе пробы семян, измеряемой на ана-
лизаторе состава или указанной в методике измерений.

ГСО 10900–2017 СО УДЕЛЬНОЙ ПОВЕРХНОСТИ 
КВАРЦЕВОГО ПЕСКА (QSiO2 СО УНИИМ)
СО предназначен для аттестации методик измерений 
и контроля точности результатов измерений удельной 
поверхности кварцевого песка. СО может применяться 
для поверки, калибровки СИ, испытаний СИ в целях 
утверждения типа при условии его соответствия тре-
бованиям методик поверки, калибровки, программ ис-
пытаний СИ в целях утверждения типа соответственно.
Область применения – ​наноиндустрия, научные 
исследования. 
Способ аттестации – ​использование государственных 
эталонов единиц величин.
Аттестованная характеристика СО – ​удельная поверх-
ность, м2/г. 
Материал СО представляет собой порошок кварцевого 
песка с размерами частиц не более 200 мкм, расфа-
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сованный от 10 г до 50 г (по требованию заказчика) 
в стеклянные банки с крышками.

ГСО 10901–2017 СО СОСТАВА ИСКУССТВЕННОЙ 
ГАЗОВОЙ СМЕСИ ОКСИДА АЗОТА, ДИОКСИДА АЗОТА 
В АЗОТЕ
СО предназначен для поверки, калибровки, градуиров-
ки СИ, а также контроля метрологических характери-
стик при проведении их испытаний, в том числе с целью 
утверждения типа; аттестации методик (методов) изме-
рений; контроля точности результатов измерений ме-
тодик (методов) измерений в процессе их применения 
в соответствии с установленными в них алгоритмами. 
Область применения – ​контроль технологических про-
цессов и промышленных выбросов. 
Способ аттестации – ​использование государственных 
эталонов единиц величин. 
Аттестованная характеристика СО – ​объемная доля 
компонентов, %.
СО представляет собой искусственную газовую смесь 
в баллоне под давлением, состоящую из оксида азо-
та, диоксида азота в  газе–разбавителе азоте. Смесь, 
содержащая оксид азота, находится под давлением 
(7–10) МПа в баллоне из алюминиевых сплавов по ТУ 
1411‑016‑03455343‑2004, ТУ 1412‑017‑03455343‑2004 
или ТУ 1411‑001‑20810646‑2015 при значении объемной 
доли определяемого компонента менее 0,01 % или угле-
родистой стали по ГОСТ 949–73 в остальных случаях, 
вместимостью (1–50) дм3, снабженном вентилем из не-
ржавеющей стали типа ВС‑16, ВБ‑20С. Смесь, содержа-
щая диоксид азота, находится под давлением (7–10) МПа 
в баллоне из металлокомпозитного материала по ТУ 
2296‑010‑13833523‑07, вместимостью (1–10) дм3, снабжен-
ном вентилем из нержавеющей стали типа ВС‑16, ВБ‑20С.

ГСО 10902–2017 СО СОСТАВА БРОНЗ 
БЕЗОЛОВЯННЫХ (комплект VSB3.2)
СО предназначены для градуировки СИ, аттестации 
методик измерений, применяемых при определе-
нии состава бронз безоловянных марок БрА10Ж3р, 
БрА10Ж3, БрА10Ж3Мн2, БрА9Ж3Л; БрАЖ9–4; 
БрАЖМц10‑3‑1,5 (ГОСТ 493–79, ГОСТ 18175–78, ГОСТ 
614–97) спектральными и химическими методами ана-
лиза. СО могут быть использованы при поверке СИ, ис-
пытаниях СИ и СО в целях утверждения типа, контроле 
точности результатов измерений при условии соответ-
ствия их метрологических и технических характеристик 
критериям, установленным в методиках поверки СИ, 
программах испытаний и методиках измерений.
Область применения – ​металлургия.

Способ аттестации – ​межлабораторный эксперимент.
Аттестованная характеристика СО – ​массовая доля 
элементов, %.
Материал СО изготовлен методом плавления из меди 
марки ГОСТ 13610–79) с массовой долей железа не ме-
нее 99,9 % и алюминия марки А 995 (ГОСТ 11069–2001) 
с массовой долей алюминия не менее 99,99 % с введе-
нием примесей в виде двойных лигатур на основе меди. 
СО представляют собой цилиндры диаметром (45±3) мм 
высотой (10–50) мм или стружку толщиной (0,1–0,5) мм. 
СО в виде цилиндров упакованы в пластмассовую тару, 
на которую наклеена этикетка. На нерабочей поверх-
ности каждого цилиндра выбит индекс экземпляра. СО 
в виде стружки расфасованы в полиэтиленовые пакеты 
или банки, на которые наклеены этикетки. Количество 
образцов в комплекте – ​8.
CO состава бронз безоловянных (комплект VSB 3.2) являет-
ся аналогом ранее выпущенного ООО «Виктори – ​Стандарт» 
ГСО 9526–2010 СО состава бронз (комплект VSB 3).

ГСО 10903–2017 СО СОСТАВА ЗОЛОТА 
АФФИНИРОВАННОГО (комплект СО ЗлН)
СО предназначены для градуировки СИ, контроля точ-
ности результатов измерений и аттестации методик 
измерений, применяемых при определении состава 
золота аффинированного, если погрешность методик 
измерений не менее чем в три раза превышает погреш-
ность соответствующего аттестованного значения СО. 
СО могут быть использованы при поверке СИ, испы-
таниях СИ и СО в целях утверждения типа, при усло-
вии соответствия их метрологических и технических 
характеристик критериям, установленным в методиках 
поверки СИ, программах испытаний.
Область применения – ​металлургия.
Способ аттестации – ​межлабораторный эксперимент.
Аттестованная характеристика СО – ​массовая доля, %.
Материал СО представляет собой сплав золота аффини-
рованного по ГОСТ 28058–89 и 16 элементов–примесей. 
Входящие в комплект СО представляют собой пластины 
размерами не менее (70 х70) мм, толщиной от 0,3 мм 
до 0,9 мм или стружку крупностью частиц не более 1 мм. 
СО в виде пластин упакованы в полиэтиленовые паке-
ты. СО в виде стружки расфасованы в полиэтиленовые 
банки с закручивающимися крышками массой не менее 
20 г. Количество образцов в комплекте – ​3.
CO состава золота аффинированного  (комплект 
СО  ЗлН) является аналогом ранее выпущенных 
ОАО «Красцветмет» ГСО 10151–2012 СО состава золота 
аффинированного (комплект СО Зл) и ГСО 10812–2016 
CO состава золота аффинированного (комплект СО ЗлА).
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СВЕДЕНИЯ О СТАНДАРТНЫХ ОБРАЗЦАХ УТВЕРЖДЕННЫХ ТИПОВ,  
СРОК ДЕЙСТВИЯ СВИДЕТЕЛЬСТВ КОТОРЫХ ПРОДЛЕН

DATA ON REFERENCE MATERIALS OF APPROVED TYPE 
THE PERIOD OF VALIDITY OF WHICH HAS BEEN EXTENDED

Процедура продления срока действия свидетельств об утверждении типов стандартных образцов осу-
ществляется Росстандартом на основании заявок, поступающих от изготовителей стандартных образцов, 
держателей свидетельств об утверждении типов стандартных образцов. По результатам рассмотрения 
указанных заявок принимают решение, оформленное в виде приказа Росстандарта «О продлении срока 
действия свидетельств об утверждении типов стандартных образцов».
В случае принятия положительного решения по продлению срока действия свидетельств изготовителям вы-
дают свидетельства об утверждении типов стандартных образцов нового срока действия. Для стандарт-
ных образцов, форма выпуска которых – ​серийное производство, срок действия свидетельств продлевают 
на последующие пять лет. Для стандартных образцов, выпущенных единичными партиями, устанавливают 
срок действия свидетельств, соответствующий сроку годности экземпляров стандартных образцов.
Стандартные образцы, срок действия свидетельств которых продлен во второй половине 2017 г., пред-
ставлен в табл. 1.

Та б л и ц а  1 .  Стандартные образцы, срок действия свидетельств которых продлен в 2017 г.

Номер ГСО
в Госреестре СО

Наименование стандартного образца утвержденного типа
Производ- 
ство СО

Приказ Росстандарта от 31 мая 2017 г. № 1134

ГСО 7012–93/7014–93 СО состава водных растворов ионов свинца (комплект № 2К) серийное

ГСО 7107–94/7109–94 СО состава водных растворов ионов бария (комплект № 21К) серийное

ГСО 7143–95/7144–95 СО состава водных растворов ионов мышьяка (III) (комплект № 11К) серийное

ГСО 7145–95/7147–95 СО состава водных растворов ионов стронция (комплект № 25К) серийное

ГСО 7421–97 СО состава раствора неонола АФ 9–12 серийное

ГСО 7998–93/8000–93 СО состава водных растворов ионов меди (комплект № 3К) серийное

Приказ Росстандарта от 31 мая 2017 г. № 1142

ГСО 10109–2012
СО температуры вспышки нефтепродуктов в открытом тигле 
(СО ТВОТ-ПА)

серийное

ГСО 10112–2012 СО общего щелочного числа нефтепродуктов (СО ЩЧ-ПА) серийное

Приказ Росстандарта от 31 мая 2017 г. № 1144

ГСО 3435–86/3446–86
СО удельной электрической проводимости (сплавы на основе меди) 
комплект

серийное

ГСО 8203–2002
СО имитатора массовой концентрации остаточного активного хлора в во-
де и водных средах

серийное

ГСО 8204–2002 СО состава раствора ионов серебра

ГСО 8205–2002 СО состава раствора ионов меди (II) серийное

ГСО 8206–2002 СО общей жесткости воды серийное

ГСО 10123–2012 СО гранулометрического состава СМС‑3000 серийное
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Номер ГСО
в Госреестре СО

Наименование стандартного образца утвержденного типа
Производ- 
ство СО

Приказ Росстандарта от 2 июня 2017 г. № 1183

ГСО 8789–2006 СО состава водного раствора этанола ВРЭ‑2 серийное

Приказ Росстандарта от 2 июня 2017 г. № 1192

ГСО 10108–2012 СО температур текучести и застывания нефтепродуктов (СО ТЗН-ПА) серийное

Приказ Росстандарта от 19 июня 2017 г. № 1340

ГСО 10070–2012 СО вязкости жидкости РЭВ‑2–НС серийное

ГСО 10071–2012 СО вязкости жидкости РЭВ‑5–НС серийное

ГСО 10072–2012 СО вязкости жидкости РЭВ‑10–НС серийное

ГСО 10073–2012 СО вязкости жидкости РЭВ‑20–НС серийное

ГСО 10074–2012 СО вязкости жидкости РЭВ‑30–НС серийное

ГСО 10075–2012 СО вязкости жидкости РЭВ‑60–НС серийное

ГСО 10076–2012 СО вязкости жидкости РЭВ‑100–НС серийное

ГСО 10077–2012 СО вязкости жидкости РЭВ‑200–НС серийное

ГСО 10078–2012 СО вязкости жидкости РЭВ‑300–НС серийное

ГСО 10079–2012 СО вязкости жидкости РЭВ‑1000–НС серийное

ГСО 10096–2012 СО чугуна коррозионностойкого (отбеленного) (CRM 11X 0331.1)
единичный

ввоз

ГСО 10097–2012 СО чугуна коррозионностойкого (отбеленного) (CRM 11X 0331.3)
единичный

ввоз

ГСО 10098–2012 СО чугуна коррозионностойкого (отбеленного) (CRM 11XS 1/CR 5)
единичный

ввоз

Приказ Росстандарта от 19 июня 2017 г. № 1341

ГСО 10066–2012 СО содержания металлов в нефтепродуктах (СО СМН-ПА) серийное

ГСО 10113–2012 СО массовой доли нефтепродуктов в кварцевом песке (СО МДНП-ПА) серийное

Приказ Росстандарта от 19 июня 2017 г. № 1374

ГСО 8938–2008 СО минерального состава воды природной (СО МСВ АПАВ) серийное

ГСО10067–2012 СО состава раствора неонола АФ 9–12 в тетрахлорметане серийное

ПриказРосстандарта от 7 июля 2017 г. № 1505

ГСО 549–88П СО сплава на никелевой основе типа ХН80ТБЮ (Н7) серийное

ГСО 1436–88П СО концентрата железованадиевого (Р15) серийное

ГСО 1634–2002 СО порошка железного типа ПЖВ4 (Р16) серийное

ГСО 3011–2002 СО порошка железного типа ПЖВ3 (Р21) серийное

ГСО 4087–87 СО концентрата цирконового типа КЦ3 (К8) серийное

ГСО 4389–88 СО окатышей металлизованных (Р10) серийное

ГСО 4461–93П СО стали углеродистой типа Ст0 (У10) серийное

Приказ Росстандарта от 7 июля 2017 г. № 1507

ГСО 10082–2012 СО изотопного состава хрома (SRM 979)
единичный 

ввоз
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Номер ГСО
в Госреестре СО

Наименование стандартного образца утвержденного типа
Производ- 
ство СО

Приказ Росстандарта от 7 июля 2017 г. № 1508

ГСО 10083–2012 СО изотопного состава свинца (SRM 981)
единичный 

ввоз

ГСО 10099–2012
СО поверхностной плотности и толщины танталового покрытия на сте-
кле (комплект ППТ‑2–Та/С)

серийное

ГСО 10120–2012 СО перманганатной окисляемости воды серийное

ГСО 10143–2012 СО состава кислоты лимонной (КЛ СО УНИИМ) серийное

Приказ Росстандарта от 10 июля 2017 г. № 1514

ГСО 10068–2012 СО состава раствора неонола АФ 9–10 серийное

ГСО10069–2012 СО состава раствора додецилсульфоновой кислоты натриевой соли серийное

Приказ Росстандарта от 1 августа 2017 г. № 1663

ГСО 1639–93П СО стали легированной типа Р6М5 (С24) серийное

ГСО 1769–88П СО флюса сварочного плавленого типа АН‑20С (Ш7) серийное

ГСО 2482–93П/2487–93П СО чугунов передельных типов ПФ1, ПФ3, П2, ПВК3 (комплект СО ЧГ1–ЧГ6) серийное

ГСО 2909–92П СО чугуна типа П2 (Ч8) серийное

ГСО 8099–2002
СО сталей легированных типов 30ХНМЛ, 30ХГ1, 5МФРЛ, 35ХГСА, 
20ХН4ФА, 25Х2ГНМФЛ, 12ДХН1МФЛ (комплект СО УГ81–УГ86)

серийное

ГСО 8127–2002 СО пылевыбросов мартеновских (Э3) серийное

ГСО 8129–2002 СО пылевыбросов доменных (Э5) серийное

Приказ Росстандарта от 7 августа 2017 г. № 1688

ГСО 8715–2005 СО поверхностной плотности изотопа уран‑235 (комплект СОППУ) серийное

Приказ Росстандарта от 7 августа 2017 г. № 1686

ГСО 8124–2002 СО минерального состава воды природной (СО МСВ К1) серийное

ГСО 10128–2012 СО состава крови, содержащей кадмий, (BL–Cd) серийное

ГСО 10129–2012 СО состава крови, содержащей бериллий, (BL-Be) серийное

ГСО 10138–2012 СО массовой концентрации активного хлора в воде (АХС СО УНИИМ) серийное

ГСО 10148–2012 СО массовой доли влаги в сухих молочных продуктах серийное

ГСО 10156–2012 СО гранулометрического состава СМС‑55 серийное

ГСО 10169–2012 СО моногидрата оксалата кальция

Приказ Росстандарта от 7 августа 2017 г. № 1687

ГСО 4391–88 СО состава натрия хлористого 1–го разряда серийное

Приказ Росстандарта от 9 августа 2017 г. № 1707

ГСО 7288–96 СО состава хлороформа серийное

ГСО 7289–96 СО состава гексадекана серийное

ГСО 7323–96 СО состава изооктана серийное

ГСО 7333–96 СО состава толуола серийное

ГСО 7337–96/7339–96 СО состава водных растворов ионов бора (комплект № 39К) серийное

ГСО 7340–96/7342–96 СО состава водных растворов ионов селена (IV) (комплект № 24К) серийное
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Вопросы ведения Государственного реестра утвержденных типов стандартных образцов

Номер ГСО
в Госреестре СО

Наименование стандартного образца утвержденного типа
Производ- 
ство СО

ГСО 7374–97 СО удельной электрической проводимости водных сред (УЭП‑1) серийное

ГСО 7375–97 СО удельной электрической проводимости водных сред (УЭП‑2) серийное

ГСО 7376–97 СО удельной электрической проводимости водных сред (УЭП‑3) серийное

ГСО 7377–97 СО удельной электрической проводимости водных сред (УЭП‑4) серийное

ГСО 7378–97 СО удельной электрической проводимости водных сред (УЭП‑5) серийное

ГСО 8004–93/8006–93 СО состава водных растворов ионов ртути (комплект № 9К) серийное

В следующих номерах журнала будет продолжена публикация сведений о вновь утвержденных типах стандарт-
ных образцов, о стандартных образцах, срок действия свидетельств которых продлен, о стандартных образцах, 
в описания типов которых внесены изменения по сроку годности экземпляров стандартных образцов в соответ-
ствии с принятыми Росстандартом решениями.



ИНФОРМАЦИЯ ДЛЯ АВТОРОВ И ЧИТАТЕЛЕЙ

С целью повышения качества рукописей, публикуемых в журнале, и их соответствия международным требованиям, 
предъявляемым к научным публикациям, редакционная коллегия журнала просит авторов соблюдать правила, представ-
ленные ниже.

В журнале «Стандартные образцы» публикуются передовые и оригинальные статьи, материалы аналитического, научно-
исследовательского, научно-методического, консультативного и информационного характера; переводы статей, опублико-
ванных в зарубежных журналах (при согласии правообладателя на перевод и публикацию); обзоры; комментарии и отчеты 
о мероприятиях.

Не допускается направление в редакцию уже опубликованных статей или статей, отправленных на публикацию в другие 
журналы.

Мониторинг несанкционированного цитирования осуществляется с помощью системы «Антиплагиат».
Журнал приветствует статьи, имеющие потенциально высокий импакт-фактор и/или содержащие материал о значитель-

ных достижениях в указанных направлениях. 

Условия опубликования статьи:
• представляемая для публикации статья должна быть 

ранее нигде не опубликованной, актуальной, обладать 
новизной, содержать постановку задач (проблем), описание 
основных результатов исследования, полученных автором, 
выводы;

• соответствовать правилам оформления, представлен-
ным ниже (а также на сайте журнала);

• с авторов плата за публикацию не взимается, автор-
ское вознаграждение не выплачивается;

• статьи, содержащие результаты диссертационных 
работ, публикуются вне очереди.

• 
Правила предоставления статьи:
• статья направляется в редакцию журнала по адресу: 

620075, г. Екатеринбург, ул. Красноармейская, 4, ФГУП «УНИИМ», 
главному редактору или ответственному секретарю на e-mail: 
taraeva@uniim.ru;

• статья представляется в бумажном виде и на электрон-
ном носителе (по e-mail или на диске) в формате Microsoft 
Word. Бумажный вариант должен полностью соответствовать 
электронному;

• текст статьи тщательно вычитывается и подписыва-
ется автором(ами), который(е) несет(ут) ответственность 
за научно-теоретический уровень публикуемого материала;

• при подаче статьи в редакцию автор соглашается 
с положениями лицензионного договора, размещенного на 
сайте журнала. 

Правила оформления статьи:
При наборе статьи рекомендуется учитывать следующее: 
1. Шрифт – Times New Roman, размер – 12 пт, межстроч-

ный интервал – одинарный, форматирование – по ширине; 
все поля – по 20 мм, нумерация страниц обязательна. Объем 
статьи – до 20 страниц формата А4 (если статья превышает 
этот объем, то редакция вправе публиковать статью частями, 
в 2 номерах). Особое внимание следует уделить качеству 
перевода метаданных статьи на английский язык. Желательно, 
чтобы перевод был выполнен носителем английского языка.

2. Необходимо указать УДК (http://www.udk-codes.net).
3. Заголовок статьи лаконично (не более 10 слов) и точно 

отражает содержание статьи, тематику и результаты прове-
денного научного исследования. 

Приводится на русском и английском языках. 
4. Аффилиация авторов. И.О.Ф. автора; полное наимено-

вание организации (сокращенное наименование организации), 
г. Город, Российская Федерация; ORCID; e-mail.

Очередность упоминания авторов напрямую зависит 
от их вклада в выполненную работу. Первым указывается 
автор, внесший наибольший вклад. При формировании 
перечня авторов необходимо соблюдать этические нормы 
соавторства, разработанные COPE (Committee on Publishing 
Ethics, http://publicationethics.org) (см. главу 4). 

5. Аннотация на русском языке: выполняет функцию 
расширенного названия статьи и представляет ее содер-
жание. Включает в себя основные разделы: Введение; 
Материалы и методы; Результаты исследования; Обсуждение 
и заключение. 

Аннотация на английском языке, Abstract, информирует 
читателя об основных положениях статьи. Кратко обобщает 
исходные данные, цель, методы, результаты, выводы 
и область применения результатов всей работы. Abstract 
состоит из 200–250 слов. Abstract четко обозначает следу-
ющие составные части: Introduction; materials and methods; 
results; Discussion and Conclusion. 

6. Ключевые слова (8–12 слов / фраз) являются поиско-
вым образом научной статьи. В связи с этим они отражают 
основные положения, достижения, результаты, терминологию 
научного исследования. Приводятся на русском и английском 
языках. 

7. Благодарности. В этом разделе упоминаются люди, 
помогавшие автору подготовить настоящую статью; органи-
зации, оказавшие финансовую поддержку. Хорошим тоном 
считается выражение благодарности анонимным рецензен-
там. Приводятся на русском и английском языках. 

8. Основной текст статьи излагается на русском или 
английском языках и содержит следующие обязательные 
разделы: 
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8. Основной текст статьи излагается на русском или 
английском языках и содержит следующие обязательные 
разделы: 

1) Введение – постановка научной проблемы, ее актуаль-
ность, связь с важнейшими задачами, которые необходимо 
решить, значение для развития определенной отрасли науки 
или практической деятельности. 

2) Обзор литературы. Описываются основные (послед-
ние по времени) исследования и публикации, на которые 
опирается автор; современные взгляды на проблему; 
трудности при разработке данной темы; выделение нере-
шенных вопросов в пределах общей проблемы, которым 
посвящена статья. 

3) Материалы и методы. В данном разделе описываются 
процесс организации эксперимента, примененные методики, 
использованная аппаратура; даются подробные сведения 
об объекте исследования; указывается последователь-
ность выполнения исследования и обосновывается выбор 
используемых методов (наблюдение, опрос, тестирование, 
эксперимент, лабораторный опыт и т.д.). 

4) Результаты исследования. Это основной раздел, цель 
которого при помощи анализа, обобщения и разъяснения 
данных доказать рабочую гипотезу (гипотезы). Результаты 
исследования излагаются кратко, но при этом содержат 
достаточно информации для оценки сделанных выводов. 
Также обосновывается, почему для анализа были выбраны 
именно эти данные. Все названия, подписи и структурные 
элементы графиков, таблиц, схем и т.д. оформляются на 
русском и английском языках. 

5) Обсуждение и заключение. В заключении суммируются 
результаты осмысления темы, делаются выводы, обобще-
ния и рекомендации, вытекающие из работы, подчеркива- 

ется их практическая значимость, а также определяются 
основные направления для дальнейшего исследования 
в этой области.

6) Благодарности. В этом разделе упоминаются люди, 
помогавшие автору подготовить настоящую статью; органи-
зации, оказавшие финансовую поддержку. Хорошим тоном 
считается выражение благодарности анонимным рецензен-
там. Приводятся на русском и английском языках. 

7) Вклад соавторов. В конец рукописи рекомендуется 
включить примечание, в котором разъясняется фактический 
вклад каждого соавтора в выполненную работу. Приводится 
на русском и английском языках. 

9. Библиографическое описание документов оформля-
ется в соответствии с требованиями ГОСТ Р 7.0.5–2008. Ссы-
латься нужно в первую очередь на оригинальные источники 
из научных журналов, включенных в глобальные индексы 
цитирования. Желательно использовать 20–40 источников. 
Из них за последние 3 года – не менее 50 %, иностранных – 
не менее пяти источников, самоцитирование – не более 
трех источников. Следует указать DOI или адрес доступа 
в сети Интернет. Оформляется на русском и английском  
языках. 

10. Аффилиация авторов. Ф.И.О. (полное), ученое звание, 
должность, организация(и), адрес организации(й) (требуется 
указать все места работы автора, в которых выполнялись 
исследования (постоянное место, место выполнения проекта 
и др.)), ORCID, электронная почта, телефон, почтовый адрес 
для отправки авторского экземпляра. Приводится на русском 
и английском языках. 

Правила рецензирования статьи
В журнале «Стандартные образцы» принято «двойное слепое» (рецензент и автор не знают имен друг друга) рецен-
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