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В настоящее время в РФ метрологическая прослеживаемость стандартных образцов состава газовых 
смесей в баллонах под давлением, выпускаемых предприятиями-производителями стандартных образцов, 
осуществляется в соответствии с ГОСТ  8.578-2014.
С учетом того, что стандартные образцы состава газовых смесей в баллонах под давлением применяются 
при испытаниях в целях утверждения типа средств измерений, поверке, калибровке и градуировке газоана-
литических средств измерений, используемых для контроля взрывопожароопасных газов и паров, вредных 
компонентов в атмосферном воздухе и воздухе рабочей зоны, выбросов транспортных средств и предприя-
тий, контроля технологических процессов, качества углеводородной продукции и т. д., вопрос обеспечения 
качества серийно выпускаемых стандартных образцов (около 100 тысяч баллонов с газовыми смесями в год) 
имеет важное значение.
Для обеспечения качества стандартных образцов состава газовых смесей в баллонах под давлением, серийно 
выпускаемых предприятиями-производителями стандартных образцов, предлагаем следующий комплекс 
действий:
– прохождение обязательной аккредитации предприятиями-производителями стандартных образцов на со-
ответствие требованиям ГОСТ  ISO Guide 34–2014 и ГОСТ  ISO Guide 35–2015;
– постоянное участие предприятий-производителей стандартных образцов в программах проверки квали-
фикации посредством межлабораторных сравнительных испытаний;
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– актуализация и доработка существующего комплекса стандартов, определяющих требования ко всему 
жизненному циклу стандартного образца состава газовой смеси в баллоне под давлением;
– совершенствование метода аттестации стандартного образца путем расчета значения расширенной 
неопределенности стандартного образца и введения нового коэффициента «технологического запаса».

Ключевые слова: метрология, стандартный образец, газовая смесь, государственный первичный эталон, вторичный 

эталон, рабочий эталон, прослеживаемость, контроль качества

DOI: 10.20915/2077-1177-2019-15-3-5-13

THE PROBLEM OF IMPROVING THE QUALITY OF SERIOUSLY ISSUED CERTIFIED 
REFERENCE MATERIALS OF THE COMPOSITION OF GAS MIXTURES
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Currently, in the Russian Federation, the metrological traceability of certified reference materials of the composition 
of gas mixtures in cylinders under pressure produced by manufacturers of certified reference materials is carried 
out in accordance with GOST 8.578-2014. Considering that certified reference materials of the composition of gas 
mixtures in cylinders under pressure are used for testing to approye the type of measuring instruments, verification, 
calibration, and graduation of gas-analytical measuring instruments used to control explosive gases and vapors, 
harmful components in the atmospheric air and the air of the working area, emissions from vehicles and enterprises, 
to control technological processes, the quality of hydrocarbon products, etc., the issue of ensuring the quality of 
seriously produced certified reference materials (about 100.000 cylinders with gas mixtures per year) is important.
To ensure the quality of certified reference materials of gas mixtures in cylinders under pressure, mass-produced by 
manufacturers of certified reference materials, we offer the following actions:
– manufacturers of certified reference materials’ passing of mandatory accreditation for compliance with the require-
ments of GOST ISO Guide 34–2014 and GOST ISO Guide 35–2015;

– manufacturers of certified reference materials’ constant participation in the proficiency testing programs through 
interlaboratory tests;

– actualizing and refining the existing set of standards defining the requirements for the entire life cycle of a certified 
reference material of a gas mixture in a cylinder under pressure;

– improving the method of certification of a reference material by calculating the value of the expanded uncertainty 
of the reference material and the introducting a new coefficient «technological reserve».

Keywords: metrology, certified reference material, gas mixture, State primary measurement standard, secondary mea-

surement standard, working measurement standard, traceability, quality control

В соответствии с государственной поверочной схемой для средств измерений содержания компонентов в га-

зовых средах [1] стандартные образцы состава газовых смесей в баллонах под давлением являются рабочими 

эталонами и фактически согласно [2, 3] выполняют роль мер для средств измерений содержания компонентов в га-

зовых средах, с помощью которых проводятся испытания в целях утверждения типа средств измерений, поверка, 



Рис. 1. Метрологическая прослеживаемость стандартных образцов состава газовых смесей в баллонах 

под давлением в соответствии с [1]

Fig. 1. Metrological traceability of certified reference gas mixtures in cylinders under pressure in accordance with [1]
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калибровка и градуировка газоаналитических средств 

измерений. Широкое применение стандартных образ-

цов состава газовых смесей в баллонах под давлени-

ем при производстве и контроле средств измерений 

подтверждается ежегодным выпуском в Российской 

Федерации около 100 тысяч баллонов с газовыми 

смесями.

В настоящее время в России метрологическая про-

слеживаемость стандартных образцов состава газо-

вых смесей в баллонах под давлением, выпускаемых 

предприятиями-производителями стандартных образ-

цов, в соответствии с [1] реализуется по схеме, приве-

денной на рис. 1. Воспроизведение, хранение и пере-

дача единицы молярной доли компонентов в газовых 

средах осуществляется с помощью Государственного 

первичного эталона единиц молярной доли, массовой 

доли и массовой концентрации компонентов в газовых 

и газоконденсатных средах ГЭТ 154–20161 (далее –  

ГПЭ ГЭТ 154), функционирующего во ФГУП «ВНИИМ 

им. Д. И. Менделеева». Выпускаемые с помощью эта-

 1 ГЭТ 154-2016 Государственный первичный эталон единиц 

молярной доли, массовой доли и массовой концентрации ком-

понентов в газовых и газоконденсатных средах // Федеральный 

информационный фонд по обеспечению единства измере-

ний [сайт]. URL: https://fgis.gost.ru/fundmetrology/registry/12/

items/397837

лонной аппаратуры ГПЭ ГЭТ 154 стандартные образцы 

состава газовых смесей в баллонах под давлением, вы-

полняющие функцию эталонов сравнения согласно [1], 

имеют наивысшую точность в стране и применяются 

для передачи единицы молярной доли компонентов 

вторичным эталонам и рабочим эталонам, которые 

функционируют на предприятиях, выпускающих стан-

дартные образцы состава газовых смесей в баллонах 

под давлением (далее –  стандартные образцы) для 

потребителей.

В соответствии с нормативными правовыми акта-

ми Российской Федерации [4–7] средства измерений, 

применяемые в сфере государственного регулирования 

обеспечения единства измерений, к которым также от-

носятся меры какой-либо физической величины [2, 3], 

проходят:

• испытания в целях утверждения типа средств из-

мерений и регистрацию типа в Федеральном ин-

формационном фонде по обеспечению единства 

измерений;

• первичную поверку и периодическую поверку 

в процессе эксплуатации аккредитованными юри-

дическими лицами или индивидуальными пред-

принимателями согласно [8].

На стандартные образцы, которые фактически 

выполняют роль мер для средств измерений, данные 
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требования распространяются частично. В настоящее 

время все стандартные образцы проходят только про-

цедуру испытаний в целях утверждения типа стан-

дартных образцов и регистрацию типа в Федеральном 

информационном фонде по обеспечению единства из-

мерений [4–7]. При выпуске из производства и далее 

при их применении никаких обязательных процедур 

аналогичных процедурам поверки мер для стандартных 

образцов не существует.

С учетом того, что стандартные образцы состава 

газовых смесей в баллонах под давлением широко 

применяются для испытаний в целях утверждения ти-

па, калибровки и поверки газоаналитических средств 

измерений, используемых для контроля взрывопожа-

роопасных газов и паров, вредных компонентов в ат-

мосферном воздухе и воздухе рабочей зоны, выбро-

сов транспортных средств и предприятий, контроля 

технологических процессов, качества углеводородной 

продукции и т. д., вопрос обеспечения качества серий-

но выпускаемых стандартных образцов имеет важное 

значение.

Опыт выпуска стандартных образцов показывает, 

что наличие метрологической прослеживаемости [1] 

является недостаточным условием обеспечения ка-

чества серийно выпускаемых стандартных образцов. 

Объясняется это сложным многоэтапным процессом [9] 

изготовления стандартных образцов состава газовых 

смесей в баллонах под давлением. Процедура передачи 

единицы молярной доли компонентов в газовых смесях 

от ГПЭ ГЭТ 154 осуществляется путем ежегодной по-

верки газосмесительной и аналитической аппаратуры, 

входящей в состав вторичных и рабочих эталонов [1], 

с помощью которых аттестуются стандартные образ-

цы. В то же время данная процедура не охватывает все 

стадии сложного процесса изготовления стандартных 

образцов, который внедрен на предприятии-произ-

водителе стандартных образцов, и поэтому не может 

гарантировать качество [9] всех серийно выпускаемых 

экземпляров стандартных образцов в любой момент 

их использования в рамках установленных сроков 

годности.

Критерием соответствия требуемому уровню ка-

чества стандартных образцов является соответствие 

выпускаемых стандартных образцов установлен-

ным характеристикам в описании типа стандартного 

образца [4–7].

В общем случае значение суммарной стандартной не-

определенности [10] стандартного образца (uCO) за все 

время допускаемого срока использования стандартного 

образца (tдоп.) является функцией многих переменных:

( ). .,= tu f u   u ,

( ). , ,  .,   =u f u u ,

( ). ,  ,  ,  ,=tu f u u u u u ,

где uатт. –  стандартная неопределенность аттестованно-

го значения молярной доли определяемого компонента 

в стандартном образце; uВЭ,РЭ,ЭС –  стандартная неопре-

деленность передачи единицы молярной доли компо-

нентов в газовых смесях от ГПЭ ГЭТ 154 с помощью 

эталонов сравнения (ЭС) вторичному эталону (ВЭ) или 

рабочему эталону (РЭ), на котором аттестуется стан-

дартный образец; uизм. –  стандартная неопределенность 

результатов измерений, полученных при аттестации 

стандартного образца; utдоп. –  стандартная неопреде-

ленность, обусловленная различными физическими 

и химическими процессами, происходящими за все 

время использования стандартного образца; uфс –  стан-

дартная неопределенность, обусловленная процессом 

физической сорбции газов при заполнении баллона; 

uхс –  стандартная неопределенность, обусловленная 

процессом химической сорбции газов при хранении 

газовой смеси в баллоне; uхвз –  стандартная неопреде-

ленность, обусловленная взаимным влиянием газовых 

компонентов, в т. ч. примесных компонентов с опреде-

ляемым компонентом в газовой смеси; uр –  стандартная 

неопределенность, обусловленная изменением состо-

яния газовой смеси при изменении давления газовой 

смеси в баллоне в процессе расходования стандартного 

образца; uпп –  стандартная неопределенность, обуслов-

ленная наличием примесей, которые являются мешаю-

щими компонентами для поверяемого (калибруемого) 

газоанализатора.

Для соблюдения главного условия возможности 

использования какого-либо стандартного образца не-

обходимо выполнение условия

( ) .ti  ti t .U U≤ ≤ ,

где ( )ti  ti t .U ≤  –  значение расширенной неопределен-

ности (k = 2) определяемого компонента в стандартном 

образце в любой момент использования в рамках уста-

новленного срока годности; .U  –  значение расширен-

ной неопределенности (k = 2) определяемого компонен-

та в стандартном образце, установленное при испыта-

ниях в целях утверждения типа и указанное в описании 

типа стандартного образца.

Кроме того, необходимо выполнение условия со-

поставимости различных экземпляров стандартных 

образцов, представляющих собой газовые смеси од-

ного вида, одного состава и одного номинального зна-

(1)

(2)

(3)

(4)
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чения определяемых компонентов, выпускаемые раз-

ными предприятиями-производителями стандартных 

образцов

( ) ( )
2 2

1 2 1 2− ≤ +k u u ,

где XCOi –  измеренное значение молярной доли опре-

деляемого компонента в i-м стандартном образце, 

представленном на контроль i-м предприятием-про-

изводителем стандартных образцов, i = 1 или 2; uA(COi) –  

стандартная неопределенность по типу А, полученная 

при аттестации i-го стандартного образца на вторичном 

или рабочем эталоне i-го предприятия-производителя 

стандартного образца, i = 1 или 2; k –  коэффициент ох-

вата, k = 2.

Контроль сопоставимости стандартных образцов 

проводится на высокоточной газоаналитической аппа-

ратуре ГПЭ ГЭТ 154 (значение неопределенности пре-

небрежимо мало).

В стандартах ИСО ТК 158 «Анализ газов», ТК 193 

«Природный газ» для оценки неопределенности utдоп. 

(формула (3)) используются следующие методы:

– верификация гравиметрических газовых смесей;

– оценка качества внутренней поверхности баллона;

– проведение и анализ результатов аттестации стан-

дартных образцов в два-три этапа через значительные 

промежутки времени;

– контроль состава газовой смеси при снижении дав-

ления в баллоне и т. п.

Необходимо отметить, что применение всех этих ме-

тодов для оценки неопределенности utдоп. требует тща-

тельной работы и больших временных затрат. До насто-

ящего времени серийный выпуск стандартных образцов 

был максимально облегчен с точки зрения минимиза-

ции трудоемкости при выпуске стандартных образцов. 

При этом предполагалось, что учет накопленного опы-

та в технологии изготовления стандартных образцов 

обеспечит нужный уровень качества газовой смеси, 

а именно соответствия выпускаемых стандартных об-

разцов требуемым характеристикам. Поэтому и сам 

процесс аттестации стандартных образцов был постро-

ен как на использовании стандартной газосмеситель-

ной и аналитической аппаратуры, входящей в состав 

вторичных и рабочих эталонов, так и на применении 

стандартных алгоритмов аттестации. Аттестованному 

значению молярной доли определяемого компонента 

в газовой смеси приписывалось значение расширенной 

неопределенности (k = 2), установленное при испытани-

ях в целях утверждения типа и указанное в описании 

типа стандартного образца.

Анализ путей повышения качества, а также возмож-

ности перехода всей отрасли на выпуск стандартных 

образцов более высокой точности показывает необхо-

димость выполнения следующего комплекса действий.

1. Прохождение обязательной аккредитации всеми 

предприятиями-производителями стандартных образ-

цов на соответствие требованиям стандартов ГОСТ  ISO 

Guide 34–2014 [11] и ГОСТ  ISO Guide 35–2015 [12]. 

Подготовка и проведение обязательной аккредитации, 

в последующем –  обязательной проверки компетен-

ции –  потребует от всех предприятий, выпускающих 

стандартные образцы, внедрить у себя систему ме-

неджмента качества.

2. Постоянное участие предприятий-производи-

телей стандартных образцов в программах проверки 

квалификации посредством межлабораторных сравни-

тельных испытаний, в том числе с участием зарубеж-

ных предприятий СНГ, а также Европы [13].

3. Актуализация и доработка существующего ком-

плекса стандартов, определяющих требования ко всему 

жизненному циклу стандартного образца (разработка, 

испытания в целях утверждения типа, производство, 

логистическое обеспечение, контроль выпуска и ис-

пользование стандартного образца) с учетом обяза-

тельной оценки неопределенности при проведении ат-

тестации стандартного образца, а также внедрение при 

разработке нового комплекса стандартов требований 

стандартов ИСО ТК 158, ТК 193.

4. Внедрение в практику новых требований с учетом 

актуализированного комплекса стандартов:

– применение баллонов, в том числе специализиро-

ванных, для различных видов газовых смесей –  стан-

дартных образцов;

– применение чистых газов;

– применение газосмесительной и аналитической 

аппаратуры, входящей в состав вторичных и рабочих 

эталонов предприятий-производителей стандартных 

образцов.

5. Обеспечение централизованного выпуска балло-

нов, в том числе и специализированных, а также чистых 

газов и веществ.

6. Закрепление (в качестве обязательного требова-

ния) использования для одних и тех же видов газовых 

смесей только именованных баллонов, в частности, 

и на возвратной основе.

7. Внедрение нового метода аттестации стандартно-

го образца: замена существующего метода приписы-

вания значения расширенной неопределенности атте-

стованного значения определяемого компонента в га-

зовой смеси, установленного при испытании в целях 

(5)



Та б л и ц а  1 .  Бюджет неопределенности аттестации стандартных образцов состава газовых смесей 

на газоаналитической аппаратуре рабочего эталона в соответствии с ГОСТ  ISO Guide 35–2015 [12]

Ta b l e  1 .  Uncertainty budget for the certification of reference gas mixtures using the gas analytical equipment 

of the working measurement standard in accordance with GOST ISO Guide 35–2015 [12]

№ Источники неопределенности Этап определения

1
u1 неопределенность характеризации,

включающая составляющие:
в процессе аттестации стандартного образца

1.1
 – неопределенность аттестованного значения 

эталона сравнения
указана в паспорте эталона сравнения

1.2  – неопределенность компарирования в процессе аттестации стандартного образца

2
u2 неопределенность, обусловленная крат-

ковременной стабильностью
в процессе аттестации стандартного образца

3
u3 неопределенность, обусловленная долговре-

менной стабильностью

в процессе испытаний в целях утверждения типа стан-

дартного образца

4
u4 неопределенность, связанная 

с неоднородностью

в процессе испытаний в целях утверждения типа и ат-

тестации стандартного образца
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утверждения типа стандартного образца [4–7], на ме-

тод расчета значения расширенной неопределенности 

аттестации стандартного образца с использованием 

коэффициента «технологического запаса».

Рассмотрим предлагаемый новый способ аттеста-

ции, основанный на международном подходе и введе-

нии нового коэффициента–«технологический запас».

Международный подход к выпуску стандартных 

образцов имеет принципиальные отличия. В соответ-

ствии с ГОСТ  ISO Guide 34–2014 [11] и ГОСТ  ISO Guide 

35–2015 [12], при выпуске стандартных образцов еди-

ничными экземплярами каждый выпускаемый стан-

дартный образец проходит процедуру аттестации, 

включая оценку стандартного отклонения, стабиль-

ности и неоднородности. По результатам измерений 

составляется бюджет неопределенности, который 

в общем случае включает в себя неопределенность 

характеризации и неопределенности, обусловленные 

нестабильностью и неоднородностью стандартного об-

разца. Для примера, в табл. 1 приведены составляющие 

неопределенности для случая аттестации газовых сме-

сей на газоаналитической аппаратуре рабочего эталона. 

По результатам аттестации для каждого стандартного 

образца определяется аттестованное значение моляр-

ной доли определяемых компонентов в газовой смеси 

и рассчитывается значение расширенной неопределен-

ности при коэффициенте охвата k = 2.

Следует отметить, что указанная в табл. 1 неопре-

деленность характеризации u1 соответствует неопре-

деленности аттестации uатт, представленной в фор-

муле (2), в то же время неопределенности u2, u3, u4 

из табл. 1, обусловленные нестабильностью и неод-

нородностью, только частично учитывают источники 

неопределенности, представленные для оценки нео-

пределенности utдоп. в формуле (3).

Для достоверного учета всех источников неопре-

деленности utдоп. и источников неопределенности, 

вызванных «человеческим фактором», необходимо 

ввести коэффициент «технологического запаса», обу-

словленный рядом неучтенных факторов, которые мо-

гут возникнуть на многоступенчатом технологическом 

процессе изготовления стандартного образца.

K = f(A1, A2, A3, A4, ... B1, B2, B3, B4),

где Ai –  неучтенные факторы, которые могут воз-

никнуть на каждой ступени многоступенчатого тех-

нологического процесса изготовления стандартного 

образца (подготовка и выбор баллона, чистых газов, 

заполнение баллона и т. д.); Bi –  «человеческий фак-

тор» (компетенция сотрудников, соблюдение всех до-

кументированных процедур и т. д.).

Таким образом, предлагается проводить аттестацию 

стандартных образцов в соответствии с нижеследующим:

– набор статистических данных при проведении из-

мерений, выполняемых при аттестации стандартного 

образца, должен быть достаточным для оценки всех 

составляющих неопределенности;

– при аттестации каждого экземпляра стандартного 

образца рассчитывается значение расширенной нео-

пределенности при коэффициенте охвата k = 2;

– результат аттестации признается положительным, 

если рассчитанное значение расширенной неопреде-

(6)
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ленности с учетом коэффициента «технологического 

запаса» не превышает значение расширенной неопре-

деленности при коэффициенте охвата k = 2, установлен-

ное при испытаниях в целях утверждения типа и ука-

занное в описании типа стандартного образца [4–7].

Условие для проверки результата аттестации стан-

дартного образца с применением коэффициента «тех-

нологического запаса»

. .U K    U≤ ,

. 1 2 3 4U = f(u , u , u , u ),

где Uрасч. –  рассчитанное значение расширенной не-

определенности (k = 2), полученное при аттестации 

конкретного экземпляра стандартного образца; Uуст. –  

значение расширенной неопределенности (k = 2), уста-

новленное при испытаниях в целях утверждения типа 

и указанное в описании типа стандартного образца; 

K –  коэффициент «технологического запаса», установ-

ленный для репрезентативных групп газовых смесей.

С учетом того, что вся номенклатура выпускаемых 

стандартных образцов в количестве 100 тысяч балло-

нов представляет из себя более 10 тысяч видов газовых 

смесей, которые характеризуются: различным компо-

нентным составом смеси, различными количественны-

ми характеристиками содержания каждого компонента 

в смеси, допуском на приготовление каждого компо-

нента, значениями расширенной неопределенности 

содержания каждого компонента в смеси, применение 

одного коэффициента, характеризующего «техноло-

гический запас», по всем видам смесей не возможно.

Поэтому целесообразно выделить из всей сово-

купности видов газовых смесей несколько десятков 

репрезентативных групп, сформированных на основе 

следующих принципов:

– применение однотипных баллонов, вентилей и дру-

гой газовой арматуры;

– применение однотипных методов подготовки бал-

лонов для газовых смесей на основе химически актив-

ных газов, инертных, постоянных газов, микроконцен-

траций определяемых компонентов и т. д.

– применение однотипных универсальных средств 

приготовления;

– применение однотипной газосмесительной и ана-

литической аппаратуры, входящей в состав вторичных 

и рабочих эталонов.

Для каждой репрезентативной группы газовых сме-

сей необходимо будет установить свой коэффициент, 

характеризующий «технологический запас», который 

будет применяться в методиках измерений на предпри-

ятиях-производителях стандартных образцов состава 

газовых смесей, а также учитываться при контроле ка-

чества стандартных образцов на ГПЭ ГЭТ 154.

Такой подход по объединению ряда газов в репре-

зентативные группы также обсуждается на уровне 

Консультативного комитета по количеству вещества 

Международного Бюро Мер и Весов в рабочей группе 

по газовому анализу, где ряд газов и изготавливаемых 

на основе них газовых смесей выделены в одну так на-

зываемую «гибкую» группу (flexible gases). Результаты 

постоянного участия в международных ключевых сли-

чениях по одному газу из «flexible» группы можно рас-

пространять на другие газы из этой группы и подтвер-

ждать калибровочные и измерительные возможности 

по всем газам из «flexible» группы.

Таким образом, только комплексный подход к обе-

спечению качества серийно выпускаемых стандартных 

образцов, включающий усовершенствование процеду-

ры аттестации выпускаемых стандартных образцов га-

зовых смесей на каждом предприятии, усовершенство-

вание процедуры контроля предприятий со стороны 

уполномоченных организаций, введение на предпри-

ятиях системы менеджмента качества, соответствую-

щей требованиям ГОСТ  ISO Guide 34–2014 [11], приведет 

к повышению компетентности производителей стан-

дартных образцов состава газовых смесей и соответ-

ствию применяемых в России стандартных образцов 

высоким современным требованиям.
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Используемые в статье сокращения Abbreviations used in the article

ТА –  термический анализ; TA –  thermal analysis

ГСО –  стандартные образцы утвержденных типов SRM –  standard reference materials

ДИЛ –  дилатометрия DIL –  dilatometry

ДМА –  динамический механический анализ DMA –  dynamic mechanical analysis

ДСК –  дифференциальная сканирующая калориметрия DSC –  differential scanning calorimetry

ДТА –  дифференциальный термический анализ DTA –  differential thermal analysis

ДЭА –  диэлектрический анализ DEA –  dielectric analysis

СО –  стандартные образцы RM –  reference materials

ТГА –  термогравиметрический анализ TGA –  thermogravimetric analysis

ТМА –  термомеханический анализ TMA –  thermomechanical analysis

Введение

Термический анализ (ТА) относится к числу наибо-

лее динамично развивающихся методов исследования 

структуры и свойств веществ. Это касается, с одной 

стороны, быстрого расширения областей применения 

ТА в науке и промышленности. Методы ТА активно ис-

пользуются во всех областях химии, особенно широ-

кое распространение они получили в химии полимеров. 

С другой стороны, непрерывно возрастают требования 

к термоаналитическому оборудованию с точки зрения 

увеличения его чувствительности, точности, разре-

шающей способности, снижения времени измерения 

с целью достижения высоких метрологических характе-

ристик. В свою очередь, достижение требуемых метро-

логических характеристик аналитического оборудова-

ния невозможно без обеспечения его аттестованными 

стандартными образцами.

Обзор литературы

В настоящее время под ТА понимается целая груп-

па методов, в которых физическое свойство вещества 

измеряется как функция температуры или времени, 

в то время как вещество подвергается воздействию 

программы с контролируемой температурой [1]. 

Температурная программа может включать нагревание, 

охлаждение с постоянной скоростью, выдержку при 

постоянной температуре (изотерма) и комбинацию этих 

режимов или режим модуляции температуры c зада-

нием амплитуды и частоты. Классификация основных 

методов термического анализа [1] приведена в табл. 1.



Та б л и ц а  1 .  Классификация основных методов ТА

Ta b l e  1 .  Classification of main TA methods

Название 

метода

Определение метода Назначение метода

ДТА Измеряется зависимость от температуры разно-

сти температур между веществом и эталонным 

материалом, которые подвергаются воздействию 

температурой программы

Исследование термических эффектов физи-

ческих и химических процессов: температуры 

и энтальпии фазовых переходов и химических 

реакций; определение удельной теплоёмкости; 

исследование термостойкости. Количественный 

и качественный анализ фазового состава 

вещества

ДСК Измеряется зависимость от температуры раз-

ности тепловых потоков в веществе и эталоном 

материале, подвергаемым воздействию темпера-

турой программы

ТГА Масса вещества измеряется как функция тем-

пературы или времени, в то время как вещество 

подвергается воздействию контролируемой 

температуры в заданной атмосфере

Изменения массы, происходящие в результате 

сорбции / десорбции вещества с поверхности или 

из объёма образца; из-за выделения газов в про-

цессе пиролиза; окислительно-восстановительных 

реакций, происходящих при взаимодействии образ-

ца с атмосферой. Определение влажности, термиче-

ской стабильности и химического состава вещества

ТМА Деформация вещества под неосцилирующей 

нагрузкой измеряется как функция температуры 

или времени, в то время как вещество подвер-

гается воздействию температурой программы 

в определенной атмосфере

Исследование фазовых переходов 2-го рода. 

Изучение вязкоупругих свойств веществ и ма-

териалов, характеристик жесткости и демпфи-

рования; изменения размеров под статической 

и динамической (осциллирующей и неосцилли-

рующей) нагрузкой. Исследование переходов 

стеклования в органических и неорганических 

системах

ДМА Модуль упругости и модуль потерь вещества 

под колебательной нагрузкой измеряются как 

функция температуры, времени или частота ко-

лебаний, в то время как вещество подвергается 

воздействию температурой программы в задан-

ной атмосфере

ДИЛ Размер образца, находящегося под незначитель-

ной нагрузкой, измеряется как функция

температуры, в то время как образец подвер-

гается воздействию температурой программы 

в заданной атмосфере

Измерение изменений размеров твердых, 

жидких, пастообразных веществ и порошков 

при программируемом изменении температу-

ры при незначительной нагрузке на образец. 

Определение коэффициентов термического (ли-

нейного и объемного) расширения

ДЭА Диэлектрическая постоянная (диэлектрическая 

проницаемость или емкость) и диэлектрические 

потери (проводимость) вещества, находящегося 

в осцилирующем электричеком поле, измеряются 

как функция температуры или времени, в то вре-

мя как образец подвергается воздействию темпе-

ратурой программы в заданной атмосфере

Определение диэлектрической постоянной, фак-

тора потерь, проводимости, сопротивление (ион-

ной вязкости); коэффициент отверждения (сте-

пени сшивания) полимеров
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Такие методы термического анализа, как дифферен-

циальный термический анализ (ДТА) и дифференциаль-

ная сканирующая калориметрия (ДСК) в настоящее время 

являются одними из наиболее совершенных и высоко-

чувствительных методов фазового анализа гетерогенных 

систем. Они позволяют определять не только темпера-

туру и энтальпию фазовых превращений, теплоёмкость 

и её зависимость от термодинамических параметров, 

но и кинетические характеристики физико-химических 

процессов в условиях линейного изменения температуры.

Следствием такого обширного перечня экспери-

ментальных методов, объединяемых под термином 



Та б л и ц а  2 .  Основные производители термоаналитического оборудования

Ta b l e  2 .  Main manufacturers of thermo-analytical equipment

Фирма-производитель
Количество средств измерений утверждённых типов 

по состоянию на 2018 г.

«Netzsch-Geratebau GmbH» (Германия) 44

«TA Instruments» (США) 29

«PerkinElmer, Inc» (США) 16

«Setaram Instrumentation» (Франция) 19

«Mettler-Toledo AG» (Швейцария) 21

Итого: 129
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«Термический анализ», является большая номенклатура 

средств измерений внесённых в Федеральный инфор-

мационный фонд по обеспечению единства измерений 

ведущими фирмами- производителями термоаналити-

ческого оборудования, такими как «Netzsch-Geratebau 

GmbH» (Германия), «TA Instruments» и «PerkinElmer, 

Inc» (США), «Setaram Instrumentation» (Франция) 

и «Mettler-Toledo AG» (Швейцария). По состоянию 

на 2018 г., количество средств измерений в области ТА 

составило около 130 моделей (табл. 2). Несомненным 

лидером среди них является «Netzsch-Geratebau 

GmbH» (Германия), на долю которой приходится 

34 % (44 модели) от числа внесённых в Госреестр СИ, 

компания занимает примерно 70 % рынка термоанали-

тического оборудования в России.

Из 129 моделей средств измерений утверждённого 

типа одних только ДСК насчитывается около 40 типов, 

которые перекрывают достаточно широкий диапазон 

температур: от минус 180 до 1650 °C. В последнее вре-

мя на рынке появился ряд высокотемпературных при-

боров, верхняя граница рабочего диапазона которых 

составляет 2000 °C (DSC 404 F1/F3 Pegasus, STA 449 F1 

Jupiter, Netzsch, Германия), 2400 °C (STA 449 F3 Jupiter, 

«Netzsch», Германия; SETSYS Evolution TGA-DTA/DSC, 

«Setaram Instrumentation», Франция) и даже 2800 °C (DIL 

402 Expedis HT, «Netzsch», Германия).

Стандартные образцы (СО) теплофизических 

свойств являются традиционным средством обеспе-

чения единства измерений в различных видах ТА. Так 

как одними из основных параметров, измеряемых при 

ТА различных веществ являются температура, энталь-

пия (теплота) фазовых превращений и удельная те-

плоёмкость, калибровку и поверку средств измерений 

по температуре и энтальпии осуществляют с помощью 

СО температуры и теплоты плавления. При этом необ-

ходимо иметь СО различных типов на основе матери-

алов, отличающихся температурой и энтальпией фа-

зовых превращений. Ведущие фирмы, производящие 

СИ для ТА, предлагают своим пользователям широкий 

спектр средств для калибровки и градуировки изме-

рительных ячеек, изготовленных из различных мате-

риалов. Например, перечень калибровочных образцов 

мирового лидера в производстве термоаналитическо-

го оборудования «Netzsch Geratebau GmbH» (Германия) 

составляет 24 наименования и охватывает практиче-

ски весь интервал температуры и удельной энтальпии. 

В него входят как металлы, так и неметаллы –  по 12 

наименований каждого типа (табл. 3). Однако не все 

приведённые в табл. 3 вещества аттестованы в качестве 

стандартных образцов утвержденных типов (ГСО), или 

standard reference materials –  SRM.

Во ФГУП «УНИИМ», который является компетентным 

изготовителем стандартных образцов теплофизических 

свойств (СОТС), разработано 9 типов СО теплофизиче-

ских свойств (СОТС) на основе корунда, хлористого ка-

лия, нержавеющей стали, галлия, индия, олова, цинка, 

сурьмы и молибдена (табл. 4), которыми оснащены ме-

трологические службы более 300 предприятий, науч-

но-исследовательских организаций и учебных заведений.

Разработка и аттестация стандартных образцов вы-

полнялась в соответствии Государственной повероч-

ной схемой для средств измерений удельной энталь-

пии и удельной теплоёмкости твёрдых тел в диапазоне 

температур от 700 до 1800 К [2], с использованием 

Государственного первичного специального эталона 

единиц удельной энтальпии и удельной теплоёмкости 

твёрдых тел в диапазоне температур от 700 до 1800 К 

ГЭТ 67–20131 [3].

 1 ГЭТ 67–2013 Государственный первичный специальный 

эталон единиц удельной энтальпии и удельной теплоёмко-

сти твёрдых тел в диапазоне температур от 700 до 1800 К // 

Федеральный информационный фонд по обеспечению един-

ства измерений [сайт]. URL: https://fgis.gost.ru/fundmetrology/

registry/12/items/397945



Та б л и ц а  3 . Перечень стандартных образцов, поставляемых «Netzsch» для калибровки (градуировки) 

приборов термического анализа

Ta b l e  3 .  List of RMs supplied by Netzsch for calibrating (graduating) TA instruments

Вещество

Температура плавления 

(фазового перехода)
Энтальпия (теплота) 

фазового перехода, 

Дж/г

Примечание

°C К

С6H12 -87,0 186,0 -79,4

С10H16 -64,7 208,3 -22,3

Hg -38,8 234,2 -11,4

H2O 0,0 273,0 -333,4

Ga 29,8 302,8 -80,0

С12H10 69,2 342,2 -120,5

C6H5COOH 122,4 395,4 -147,4

KNO3 128,7 401,7 -50,0 только для металлических тиглей

In 156,6 429,6 -28,6

RbNO3 164,2 437,2 -26,6 только для металлических тиглей

Sn 231,9 504,9 -60,5 только для керамических тиглей

Bi 271,4 544,4 -53,1 только для керамических тиглей

KClO4 300,8 573,8 -104,9 только для металлических тиглей

Pb 327,5 600,5 -23,0 только для керамических тиглей

Zn 419,5 692,5 -107,5 только для керамических тиглей

Ag2SO4 426,4 699,4 -51,0 только для металлических тиглей

CsCl 476,0 749,0 -17,2 только для металлических тиглей

Al 660,3 933,3 -397,0 только для керамических тиглей

K2CrO4 668,0 941,0 -37,0 только для металлических тиглей

BaCO3 808,0 1081,0 -94,9 только для металлических тиглей

Ag 961,8 1234,8 -104,6 только для керамических тиглей

Au 1064,2 1337,2 -63,7 только для керамических тиглей

Ni 1455,0 1728,0 -290,4 только для керамических тиглей

Pd 1554,8 1827,8 -157,3 только для керамических тиглей

Та б л и ц а  4 .  Перечень ГСО теплофизических свойств

Ta b l e  4 .  List of GSO for thermophysical properties

Номер в Госреестре СО, 

материал СО
Аттестуемая характеристика

Диапазон аттестованной 

характеристики
Погрешность (±)

ГСО 149–86П, 

корунд

удельная энтальпия,

удельная теплоемкость

-96,2…2477,3 кДж/кг

0,09…1,4 кДж/(кг·К)

(0,1–0,3)%

(0,1–1,5)%

ГСО 886–76,

нержавеющая сталь

удельная энтальпия,

удельная теплоемкость

51,6…629,4 кДж/кг

0.49…0,65 кДж/(кг·К)

1 %

1,5 %

ГСО 10898–2017,

молибден

удельная энтальпия,

удельная теплоемкость

107,6…456,4 кДж/кг

0,28…0,36 кДж/(кг·К)

(0,1–0,3)%

(0,3–0,8)%
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Номер в Госреестре СО, 

материал СО
Аттестуемая характеристика

Диапазон аттестованной 

характеристики
Погрешность (±)

ГСО 1363–78,

хлористый калий

удельная энтальпия,

удельная теплоемкость,

удельная теплота плавления,

температура плавления

121,8…541,6 кДж/кг

0,73…0,84 кДж/(кг·К)

357,29 кДж/кг

1044,75 К

0,3 %

1 %

0,5 %

0,6 К

ГСО 2312–82,

галлий

температура плавления 303,04 К 0,06 К

ГСО 2313–82, 

индий

температура плавления,

удельная теплота плавления

429,85 К

28,58 кДж/кг

0,06 К

0,12 кДж/кг

ГСО 2314–82, 

олово

температура плавления,

удельная теплота плавления

505,20 К

59,92 кДж/кг

0,12 К

0,25 кДж/кг

ГСО 2315–82,

цинк

температура плавления 692,71 К 0,26 К

ГСО 2316–82,

сурьма

температура кристаллизации 903,76 К 0,03 К

П р о д о л ж е н и е  т а б л .  4

Ta b l e  4  c o n t i n u a t i o n

Та б л и ц а  5 .  Перечень стандартных образцов (SRM) теплофизических свойств NIST

Ta b l e  5 .  List of Reference Materials (SRMs) for thermophysical properties (NIST)

Номер Название

SRM 720 сапфир синтетический

SRM 2232 индий

SRM 2220 олово

SRM 2234 галлий

SRM 781D 2 молибден

SRM 2235 висмут

SRM 2225 ртуть

SRM 705a полистерен
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Из анализа данных, приведённых в табл. 3 и 4, сле-

дует, что перечень материалов, поставляемых фирма-

ми-производителями термоаналитического оборудова-

ния для калибровки выпускаемых приборов, заметно 

шире перечня ГСО. Аналогичная ситуация наблюдается 

не только в России, но и в других странах. Например, 

перечень стандартных образцов теплофизических 

свойств, предлагаемых NIST (США), составляет тоже 

9 наименований (табл. 5), при этом перечень матери-

алов, рекомендованных [4] для калибровки термоана-

литического оборудования по температуре плавления, 

составляет 20 наименований и включает такие матери-

алы, как Pt (Тпл = 1772 °C) и Rh (Тпл = 1963 °C).

Дальнейшее развитие термических методов анали-

за материалов идёт в нескольких направлениях. Одной 

из основных тенденций в развития методов ТА было 

и остаётся увеличение точности измерений теплоёмко-

сти веществ, температур и энтальпий физико-химиче-

ских превращений. Другой не менее важной задачей яв-

ляется увеличение быстродействия, чувствительности 

и, как следствие, разрешающей способности по темпе-

ратуре термоаналитического оборудования. При этом 

происходит постепенное расширение температурного 

интервала измерений. Всё вышесказанное приводит 

к выводу о необходимости расширения ассортимента 

ГСО (SRM), используемых для испытания, градуировки, 
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калибровки и поверки термоаналитического оборудова-

ния. При этом стандартные образцы должны удовлет-

ворять следующим основным требованиям:

• высокая степень чистоты (не менее 99,999 % ос-

новного вещества);

• точно установленные характеристики фазовых 

переходов;

• устойчивость на воздухе и к воздействию излучения;

• химическая стабильность в температурном диапа-

зоне и атмосфере эксплуатации;

• низкое давление насыщенного пара при темпера-

туре фазового перехода;

• инертность по отношению к материалу тигля в тем-

пературном диапазоне и атмосфере эксплуатации;

• близкие к исследуемым образцам теплофи-

зические (теплоемкость, теплопроводность) 

и физические (масса, геометрические размеры) 

характеристики.

Заключение

Активное развитие методов ТА и рост объёмов про-

изводства термоаналитического оборудования требуют 

значительного расширения ассортимента стандартных 

образцов теплофизических свойств на основе рекомен-

даций изложенных в [5–7].

Все авторы прочитали и одобрили

окончательный вариант рукописи.
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Авторами статьи приведена информация по разработке и утверждению типов государственных стандарт-
ных образцов состава водных растворов ионов алюминия, индия, магния, никеля и титана.
Стандартные образцы представляют собой водные растворы состава ионов алюминия, индия, магния, 
никеля и титана, упакованные в стеклянные ампулы вместимостью 5, 10, 25 см3 и полипропиленовые сосу-
ды (банки) вместимостью 50 и 250 см3. Аттестованное значение массовой концентрации металлов уста-
навливалось по методике приготовления.
Аттестованное значение массовой концентрации ионов металлов стандартных образцов лежит в интервале 
0,95–1,06 г/дм3. Относительная расширенная неопределенность (при к = 2) аттестованного значения массо-
вой концентрации не превышает 0,8 %, относительная стандартная неопределенность от нестабильности 
не превышает 0,069 %. Срок годности стандартных образцов составляет 3 года при соблюдении условий 
хранения.
Разработанные стандартные образцы внесены Государственный реестр утвержденных типов стандартных 
образцов под номерами ГСО 11122–2018, ГСО 11123–2018, ГСО 11124–2018, ГСО 11125–2018 и ГСО  11126–2018. 
Cтандартные образцы производства ФГУП «ВНИИОФИ» имеют расширенную неопределенность, сопоста-
вимую со стандартными образцами мировых лидеров в производстве аналогичных материалов.
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This paper presents information on the development and certification of reference materials (CRM) for the compo-
sition of aqueous aluminium, indium, magnesium, nickel, and titanium solutions.
CRMs are represented by aqueous solutions containing aluminium, indium, magnesium, nickel, and titanium ions. 
CRMs have been packed into 5, 10 and 25 cm3 glass ampoules, as well as into 50 and 250 cm3 polypropylene vessels. 
The certified values of metal mass concentrations were established according to the preparation method.
The certified value of the mass concentration of metal ions in the CRMs under study is found to vary within the range 
of 0.95–1.06 g/dm3. Both the relative expanded uncertainty (under k = 2) of the certified mass concentration and the 
relative standard uncertainty due to instability do not exceed the values of 0.8 % and 0.069 %, respectively. The 
developed CRMs are shown to have the shelf life of 3 years provided that standard storage conditions are ensured.
The developed CRMs are included into the RF State Register of Certified Reference Materials under the following 
numbers: CRM 11122–2018, CRM 11123–2018, CRM 11124–2018, CRM 11125–2018, and CRM 11126–2018. The CRMs 
produced by the All-Russian Research Institute for Optical and Physical Measurements (VNIIOFI) are characterized 
by the values of expanded uncertainty comparable to those of world leaders in the production of similar materials.

Keywords: reference material, spectral methods, GET 196-2015, state primary standard, aluminium, nickel, magnesium, 

titanium, indium, chemical analysis

Используемые в статье сокращения Abbreviations used in the article

ICP-OE –  атомно-эмиссионная спектрометрия с индуктивно 

связанной плазмой

ICP-MS –  масс-спектрометрия с индуктивно связанной 

плазмой

ГСО –  государственный стандартный образец

СО –  стандартный образец

НИР –  научно-исследовательская работа

ICP-OE –  inductively coupled plasma atomic emission 

spectrometry

ICP-MS –  inductively coupled plasma mass spectrometry

CRM –  certified reference materials

RM –  reference materials

R&D –  scientific and research developments

Введение

Стандартные образцы состава растворов ионов 

металлов предназначены для определения соответ-

ствующих ионов в воде, почве, атмосферном воздухе, 

биологических средах, объектах окружающей среды, 

пищевых продуктах, технической и химической про-

дукции фотометрическими, спектрофотометрически-

ми, атомно-абсорбционными, ICP-OE, ICP-MS и другими 

методами.

Данные методы измерений являются косвенными 

и для проведения исследований образцов необходима 

предварительная калибровка. Основной формой анали-

тических проб для данных приборов являются водные 

растворы, поэтому калибровку приборов осуществляют 

с применением калибровочных образцов, которые чаще 

всего готовят смешением и разведением стандартных 

образцов (ГСО) состава растворов, формируя необхо-

димую систему аттестованных смесей. К стандартным 



Та б л и ц а  1 .  Стандартные образцы состава водных растворов ионов алюминия

Ta b l e  1 .  CRMs for the composition of aqueous aluminum solutions

Номер ГСО Наименование Производитель
Исходный 

материал

Аттестованное 

значение массо-

вой концентрации 

ионов алюминия

Границы допуска-

емого значения 

относительной 

погрешности

8059–94/

8061–94

СО состава 

водных растворов 

ионов алюминия 

(комплект № 12К)

Российская Федерация, 

ООО «ЦСОВВ»

водные растворы 

квасцов алюмока-

лиевых, подкис-

ленные серной 

кислотой

0,95–1,05 ±1,0 %

7927–2001 СО состава 

раствора ионов 

алюминия (НК-ЭК)

Российская Федерация, 

ООО «ЭКРОСХИМ»

раствор алюми-

ния в 1 М азотной 

кислоте

0,95–1,05 ±1,0 %

7854–2000 СО состава 

раствора ионов 

алюминия (42К)

Российская Федерация, 

ООО «ЦСОВВ»

водный раствор 

алюминия азотно-

кислого, подкис-

ленный азотной 

кислотой

0,95–1,05 ±1,0 %
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растворам элементов, предназначенных для калибров-

ки подобных приборов, необходимо предъявлять спец-

ифические требования, вытекающие из особенностей 

метода и поставленных задач (низкие пределы обнару-

жения, высокая точность определения).

Стандартные образцы используются не только для 

калибровки средств измерений, но и для метрологиче-

ской аттестации методик выполнения измерений и кон-

троля показателей точности выполняемых измерений.

ФГУП «ВНИИОФИ» занимается метрологическим 

обеспечением различных областей промышленности 

и науки, таких как авиационная промышленность, ме-

таллургия и прочее. Для этой цели в институте был 

разработан и утвержден Государственный первичный 

эталон единиц массовой (молярной) доли и массо-

вой (молярной) концентрации компонента в жидких 

и твердых веществах и материалах на основе спек-

тральных методов ГЭТ 196–20151. На эталоне ведутся 

работы по разработке и утверждению референтных 

 1 ГЭТ 196-2015 Государственный первичный эталон единиц 

массовой (молярной) доли и массовой (молярной) концентрации 

компонентов в жидких и твердых веществах и материалах на ос-

нове спектральных методов // ФГУП «ВНИИОФИ» [сайт]. URL: 

http://www.ckp.vniiofi.ru/index.php/16-etalony/41-get-196–2011-

gosudarstvennyj-pervichnyj-etalon-edinits-massovoj-molyarnoj-

doli-i-massovoj-molyarnoj-kontsentratsii-komponentov-v-zhidkikh-

i-tverdykh-veshchestvakh-i-materialakh-na-osnove-spektralnykh-

metodov

методик измерения, проведению испытаний в целях 

утверждения типа стандартных образцов, по установле-

нию метрологической прослеживаемости. В связи с по-

вышающимися требованиями к точностям измерений 

возникает необходимость в более точных стандартных 

образцах с неопределенностью аттестованного значе-

ния менее 1 %.

Обзор литературы

Для выпуска ГСО состава растворов ионов метал-

лов ФГУП «ВНИИОФИ» были выбраны пять элементов: 

алюминий, никель, магний, титан, индий. Данные ме-

таллы были выбраны как наиболее распространенные 

элементы, присутствующие в матрицах основных ави-

ационных сплавов. Индий также широко применяется 

в спектральном анализе в роли внутреннего стандарта, 

так как имеет много ярко выраженных линий в спектре 

эмиссии, которые не накладываются на линии элемен-

тов изучаемой пробы.

Перед началом производства были изучены сведе-

ния по уже имеющимся на данный момент стандарт-

ным образцам утвержденного типа выбранных ФГУП 

«ВНИИОФИ» элементов.

Анализ данных показал, что стандартных образцов 

утвержденного типа состава водных растворов ионов 

индия на данный момент в Федеральном информаци-

онном фонде обеспечения единства измерений нет.



Номер ГСО Наименование Производитель
Исходный 

материал

Аттестованное 

значение массо-

вой концентрации 

ионов алюминия

Границы допуска-

емого значения 

относительной 

погрешности

7758–2000 СО состава 

раствора ионов 

алюминия

Российская Федерация, 

ЭАА «Экоаналитика»

раствор квасцов 

алюмокалиевых 

в 1 М серной 

кислоте

0,95–1,05 ±1,0 %

7453–98 СО состава 

раствора ионов 

алюминия (ком-

плект 1К)

Российская Федерация, 

ФГУП «ВНИИМ 

им. Д. И. Менделеева»

раствор алюми-

ния хлористого 

6/в импортный 

фирмы Panreac, 

в деионизирован-

ной воде подкис-

ленный до рН 2–3

0,475–0,525

0,95–1,05

±3,0 %

7269–96 СО состава 

раствора ионов 

алюминия

Российская Федерация, 

ФГУП «УНИИМ», 

ООО «УЗХП»

раствор квасцов 

в азотной кислоте

0,95–1,05 ±1,0 %

П р о д о л ж е н и е  т а б л .  1

Ta b l e  1  c o n t i n u a t i o n

Та б л и ц а  2 .  Стандартные образцы состава водных растворов ионов никеля

Ta b l e  2 .  CRMs for the composition of aqueous nickel solutions

Номер ГСО Наименование Производитель
Исходный 

материал

Аттестованное 

значение массо-

вой концентрации 

ионов никеля

Границы допуска-

емого значения 

относительной 

погрешности

8001–

93/8003–

93

СО состава 

водных растворов 

ионов никеля 

(комплект № 6К)

Российская Федерация, 

ООО «ЦСОВВ»

водные растворы 

никеля (II) азотно-

кислого, подкис-

ленные азотной 

кислотой

0,95–1,05 ±1,0 %

7873–2000 СО состава 

раствора ионов 

никеля (НК-ЭК)

Российская Федерация, 

ООО «ЭКРОСХИМ»

раствор никеля 

в 1н азотной 

кислоте

0,95–1,05 ±1,0 %

7785–2000 СО состава 

раствора ионов 

никеля

Российская Федерация, 

ЭАА «Экоаналитика»

раствор никеля 

азотнокислого 

в 1 М азотной 

кислоте

0,95–1,05 ±1,0 %
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П р о д о л ж е н и е  т а б л .  2

Ta b l e  2  c o n t i n u a t i o n

Номер ГСО Наименование Производитель
Исходный 

материал

Аттестованное 

значение массо-

вой концентрации 

ионов никеля

Границы допуска-

емого значения 

относительной 

погрешности

7442–98 СО состава 

раствора ионов 

никеля (комплект 

11К)

Российская Федерация, 

ФГУП «ВНИИМ 

им. Д. И. Менделеева»

раствор никеля 

азотнокислого 

квалификации де-

ионизированной 

воде подкислен-

ный до рН 2–3

0,475–0,525

0,95–1,05

±1,0 %

7265–96 СО состава 

раствора ионов 

никеля

Российская Федерация, 

ФГУП «УНИИМ», 

ООО «УЗХП»

раствор никеля 

сернокислого 

7-водного без ко-

бальта в азотной 

кислоте

0,95–1,05 ±1,0 %

7111–94 СО состава 

раствора ионов 

никеля (II)

Российская Федерация, 

ООО «ЭКМЕТС»

раствор ионов 

никеля (II) в 0.1 М 

растворе азотной 

кислоте

0,95–1,05 ±1,0 %

Та б л и ц а  3 .  Стандартные образцы состава водных растворов ионов магния

Ta b l e  3 .  CRMs for the composition of aqueous magnesium solutions

Номер ГСО Наименование Производитель
Исходный 

материал

Аттестованное 

значение массо-

вой концентрации 

ионов магния

Границы допуска-

емого значения 

относительной 

погрешности

7767–2000 СО состава 

раствора ионов 

магния

Российская Федерация, 

ЭАА «Экоаналитика»

раствор магния 

азотнокислого 

в 0.1 М азотной 

кислоте

0,95–1,05 ±1,0 %

7681–99 СО состава водно-

го раствора ионов 

магния

Российская Федерация, 

ООО «ЭКРОСХИМ»

водный раствор 

магния хлористо-

го 6-водного

0,95–1,05 ±1,0 %

7445–98 СО состава рас-

твора ионов маг-

ния (комплект 7К)

Российская Федерация, 

ФГУП «ВНИИМ 

им. Д. И. Менделеева»

раствор магния 

сернокислого 

в деионизирован-

ной воде подкис-

ленный до рН 2–3

0,95–1,05

4,75–5,25

±1,0 %

7190–

95/7192–

95

СО состава 

водных рас-

творов ионов 

магния (комплект 

№ 20К)

Российская Федерация, 

ООО «ЦСОВВ»

водные рас-

творы магния 

хлористого

0,95–1,05

0,475–0,525

0,095–0,105

±1,0 %
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Та б л и ц а  4 .  Стандартные образцы состава водных растворов ионов титана

Ta b l e  4 .  CRMs for the composition of aqueous titanium solutions

Номер ГСО Наименование Производитель
Исходный 

материал

Аттестованное 

значение массо-

вой концентрации 

ионов титана

Границы допуска-

емого значения 

относительной 

погрешности

8464–2003

СО состава 

раствора ионов 

титана (IV)

Российская Федерация, 

ЭАА «Экоаналитика»

раствор сульфата 

титана (IV) в 0.5 М 

серной кислоте

0,95–1,05 ±1,0 %

7205–

95/7207–

95

СО состава 

водных растворов 

ионов титана (IV) 

(комплект № 13К)

Российская Федерация, 

ООО «ЦСОВВ»

водный раствор 

титана четы-

реххлористого, 

подкисленный 

серной кислотой

0,95–1,05

0,475–0,525

0,095–0,105

±1,0 %

Та б л и ц а  5 .  Метрологические характеристики чистых металлов

Ta b l e  5 .  Metrological characteristics of pure metals

Аттестованная характеристика Аттестованное значение, %
Расширенная неопределенность атте-

стованного значения U(k = 2),%

Массовая доля никеля 99,996 0,0013

Массовая доля титана 99,877 0,0118

Массовая доля алюминия 99,9888 0,0030

Массовая доля магния 99,9287 0,0082
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Как видно из табл. 1–4, часть стандартных образ-

цов получена с использованием в качестве носителя 

аттестуемого компонента солей металлов. В резуль-

тате в итоговую погрешность полученных ГСО будет 

добавляться погрешность взвешивания, определения 

потерь от растворимости осаждаемого соединения, 

установления концентрации совместно осаждаемых 

примесей, общее значение границы допускаемого зна-

чения относительной погрешности может достигать 

± 1,0 % [1–3].

Материалы и методы

Стандартные образцы состава растворов ионов 

металлов производства ФГУП «ВНИИОФИ» готовились 

путем растворения высокочистых металлов в азотной, 

соляной и фтористоводородной кислотах. Все исход-

ные материалы, использованные для разработки СО, 

были произведены в России. Массовую долю основного 

компонента в них рассчитывали как разность между 

100 % и суммарным содержанием примесей. Работы 

по определению чистоты носителя аттестуемого эле-

мента для алюминия, никеля, магния и титана прово-

дились в 2015 г. в рамках НИР «Проведение исследова-

ний в области измерений физико-химического состава 

и свойства веществ по разработке государственных 

эталонов сравнения в виде высокочистых веществ для 

воспроизведения и передачи единиц величин, характе-

ризующих химический состав твердых веществ», шифр 

Чистота. Химически чистые металлы были закуплены 

в ООО «Компонент-Реактив» (г. Москва) и исследованы 

на ГЭТ 196-2015. Полученные в результате исследова-

ний значения массовых долей и оцененные неопреде-

ленности представлены в табл. 5.

Для производства ГСО индия был использован 

Ин000 по ГОСТ  10297–94 [4], закупленный в АО Гиретмет 

ГНЦ РФ. Массовая доля индия в сырье марки Ин000 со-

ставляет 99,9995 %. Для изготовления раствора ионов 

алюминия, никеля, магния, титана и индия использова-

лось следующее оборудование и материалы:

– весы лабораторные Sartorius AG ME 36S (Гер-

мания), класс точности специальный (1) по ГОСТ 

Р 53228–2008 [5];

– колбы мерные из полипропилена ёмкостью 50 см3, 

1-го класса точности или индивидуально прокалибро-

ванные с неопределенностью не более ±0,5 % от номи-

нального объёма;
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– дозаторы автоматические Biohit mLine (Финляндия), 

номер Госреестра 43133–09, индивидуально калибро -

ванные;

– дистиллятор по ТУ 64-1-1640-72;

– прибор для получения особо чистой воды 

«ВОДОЛЕЙ» (Россия) по ТУ2.115.000.000;

– система суббойлерной перегонки кислот BERGHOF 

BSB-939-IR (Германия); 

– кислота соляная «Ч» по ГОСТ  3118–77 [6] (прошед-

шая очистку в системе суббойлерной перегонки кислот);

– кислота азотная «Ч» по ГОСТ  4461–77 [7] (прошед-

шая очистку в системе суббойлерной перегонки кислот);

–  к и с л о т а  ф т о р и с т о в о д о р о д н а я  «Ч»  п о 

ГОСТ  2567–89 [8] (прошедшая очистку в системе суб-

бойлерной перегонки кислот).

Чистоту кислот, воды и лабораторного оборудо-

вания проверяли на спектрометре атомно-абсор-

бционном АА 280Z (Varian, Австралия) зав. номер 

EL07093128, номер Госреестра 16496–09, входящий 

в состав Государственного первичного эталона еди-

ниц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) 

концентрации компонентов в жидких и твердых веще-

ствах и материалах на основе спектральных методов 

ГЭТ 196-2015.

Для приготовления растворов ионов металлов наве-

ски стружки алюминия, никеля, титана, магния и индия 

массой по 0,5 г., взвешенные на весах лабораторных 

электронных Sartorius ME 36S (Германия), помещались 

в автоклавы системы подготовки проб DigiPREP (SCP 

Science (Канада)). Пробы растворялись в 1 М соляной 

кислоте (для алюминия), в 1 М азотной кислоте (для 

магния, индия и никеля), в 1 М азотной кислоте и 0,2 М 

фтористоводородной кислоте (для титана) при мак-

симальной температуре 100 °C. Кислота предвари-

тельно была очищена путем дистилляции в систе-

ме очистки кислот Berghof BSB-939-IR. Полученный 

раствор с массовой концентрацией ионов металлов 

10 г/дм3 разбавляли в 10 раз водой высокой очистки 

по ГОСТ  6709–72 [9].

Аттестованные значения массовой концентра-

ции ионов металлов были рассчитаны по процедуре 

приготовления.

Исследование нестабильности СО

Исследование нестабильности стандартных образ-

цов проводилось в соответствии с РМГ 93–2015 [10] 

изохронным способом на атомно-эмиссионной уста-

новке из состава ГЭТ 196-2015. При изохронном иссле-

довании стабильности применялся «метод ускоренного 

старения». Пробы были разделены на две части. Одну 

из частей хранили при (20 ± 5)°C, вторую часть при по-

вышенной температуре. При фиксированных значениях 

температуры хранения продолжительность исследова-

ния стабильности оценивают по формуле:

1 0t t
10

T

2
−= ,

где T –  предполагаемый срок годности экземпляра 

CO = 36 месяцев; t0, t1 – температура хранения мате-

риала СО и температура хранения СО при ускоренном 

старении.

Температура хранения стандартных образцов 

(20 ± 5)°C, температура ускоренного старения 80 °C.

56,0
2

12

10
2080 == −τ

Хранение пробы 403 часа при температуре 80 °C со-

ответствует 36 месяцам при 20 °C. В течение 403 часов 

через каждые три дня производили пять пар измерений 

в условиях повторяемости и вычисляли отклонение ре-

зультатов измерений di в i-й момент времени.

Стандартную неопределенность от нестабильности 

ustab в момент времени t и число степеней свободы vstab 

оценили по формуле 3. Приведен расчет на примере 

алюминия.

ustab  sat  0,069%,

где t –  срок годности СО, равный три года; sa –  стандарт-

ное отклонение коэффициента линейности зависимо-

сти разности результатов измерений di от времени.

Статистически значимого изменения за период ис-

следования стабильности не обнаружено.

Расчет расширенной неопределенности 

аттестованного значения

Расчет неопределенности от способа определения 

аттестованного значения стандартного образца прове-

ден с учетом положений ГОСТ  ISO Guide 35–2015 [11] 

и РМГ 93–2015.

За аттестованное значение приняли расчетное зна-

чение массовой концентрации металлов, полученное 

по методу приготовления.

Стандартную неопределенность от способа харак-

теризации оценили по формуле 4. Расчет приведен для 

алюминия.

%267,0)(
1 2

22

=Θ+
−

=
k

U
n
suchar ,

(1)

(2)

(3)

(4)



Та б л и ц а  6 .  Стандартные образцы состава ионов металлов производства ФГУП «ВНИИОФИ»

Ta b l e  6 .  Certified reference materials (CRM) of metal ions aqueous solutions composition developed 

by VNIIOFI

Номер 

ГСО
Наименование

Исходный 

материал

Аттестованное значение 

массовой концентрации ионов 

металлов

Расширенная неопреде-

ленность аттестованного 

значения при коэффициенте 

охвата k = 2, %

согласно 

описанию 

типа

первой 

партии

согласно 

описанию 

типа

первой 

партии

11122–2018 СО состава 

раствора 

алюминия

раствор металлического 

алюминия в 1 М соляной 

кислоте

0,95–1,06 1,04 0,8 0,55

11123–2018 СО состава 

раствора 

индия

раствор металлического 

индия в 1 М азотной 

кислоте

0,95–1,06 1,03 0,8 0,31

11124–2018 СО состава 

раствора 

магния

раствор металлического 

магния в 1 М азотной 

кислоте

0,95–1,06 0,99 0,8 0,44

11125–2018 СО состава 

раствора 

никеля

раствор металлического 

никеля в 1 М азотной 

кислоте

0,95–1,06 0,99 0,8 0,37

11126–2018 СО состава 

раствора 

титана

раствор металлического 

титана 1 М азотной кис-

лоте и 0,2 М фтористо-

водородной кислоте

0,95–1,06 1,05 0,8 0,52
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где U(Θ) –  значение расширенной стандартной неопре-

деленности по методу приготовления; s –  относитель-

ное стандартное отклонение приготовленных парал-

лельных СО.

Суммарную стандартную неопределенность атте-

стованного значения стандартных образцов в соответ-

ствии с ГОСТ  Р 54500.3–2011 определяли по уравнению:

%276,0)( 222 =+= stabcharc uuAu ,

где 
2
charu  –  стандартная неопределенность от способа 

определения аттестованного значения СО; 
2
stabu  –  стан-

дартная неопределенность от нестабильности СО.

Расширенную неопределенность U вычисляли ис-

ходя из суммарной стандартной неопределенности uc 

и коэффициента охвата k по формуле

U  kuc  0,55%

Результаты и обсуждения

В результате проведенных исследований, учитыва-

ющих стабильность растворов и погрешность метода 

были получены следующие значения массовой концен-

трации ионов металлов и расширенной неопределенно-

сти аттестованного значения массовой концентрации 

ионов металлов (см. табл. 6).

В описании типа стандартных образцов была про-

писана расширенная неопределенность 0,8 %, полу-

ченная исходя из максимально возможных показа-

телей неопределенности всех составляющих (метод 

определения аттестованной характеристики, чистота 

материалов).

Стандартные образцы утвержденного типа соста-

ва растворов ионов алюминия, титана, магния, никеля 

и индия производства ФГУП «ВНИИОФИ» расфасованы 

в ампулы вместимостью 5, 10, 25 см3 и полипропилено-

вые сосуды (банки) вместимостью 50 и 250 см3.

Заключение

Разработанные стандартные образцы внесены 

Государственный реестр утвержденных типов стан-

дартных образцов под номерами ГСО 11122–2018, 

(5)

(6)
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ГСО 11123–2018, ГСО 11124–2018, ГСО 11125–2018 

и ГСО 11126–20182.

Отличительной чертой ГСО производства ФГУП 

«ВНИИОФИ» является указание в метрологических 

характеристиках значения расширенной неопреде-

ленности, а не погрешности. Это позволяет облегчить 

интеграцию российской метрологии в международ-

ные метрологические организации, такие как COOMET, 

BIPM, JCTLM.

Аттестованное значение массовой концентрации ио-

нов металлов государственных стандартных образцов 

лежит в интервале 0,95–1,06 г/дм3. Относительная рас-

ширенная неопределенность (при к = 2) аттестованного 

значения массовой концентрации не превышает 0,8 %, 

относительная стандартная неопределенность от неста-

бильности не превышает 0,069 %. Срок годности стан-

дартных образцов составляет 3 года при соблюдении 

условий хранения.

 2 ГСО 11122–2018 Стандартный образец состава раство-

ра алюминия. Росстандарт [сайт]. URL: https://fgis.gost.ru/

fundmetrology/registry/19/items/492841

ГСО 11123–2018 Стандартный образец состава раствора ин-

дия. Росстандарт [сайт]. URL: https://fgis.gost.ru/fundmetrology/

registry/19/items/492842

ГСО 11124–2018 Стандартный образец состава раствора маг-

ния. Росстандарт [сайт]. URL: https://fgis.gost.ru/fundmetrology/

registry/19/items/492843

ГСО 11125–2018 Стандартный образец состава раствора ни-

келя. Росстандарт [сайт]. URL: https://fgis.gost.ru/fundmetrology/

registry/19/items/492844

ГСО 11126–2018 Стандартный образец состава раствора ти-

тана. Росстандарт [сайт]. URL: https://fgis.gost.ru/fundmetrology/

registry/19/items/492845

Стандартные образцы утвержденного типа производ-

ства ФГУП «ВНИИОФИ» имеют расширенную неопреде-

ленность, сопоставимую со стандартными образцами ми-

ровых лидеров в производстве аналогичных материалов.

Государственные стандартные образцы ионов ме-

таллов вошли в состав Государственного первичного 

эталона единиц массовой (молярной) доли и массо-

вой (молярной) концентрации компонентов в жидких 

и твердых веществах и материалах на основе спек-

тральных методов ГЭТ 196-2015 так как их точностные 

характеристики соответствуют уровню ГЭТ 196-2015.
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Данная работа была направлена на исследование спектральных особенностей и дозовой чувствительности 
плёночных дозиметрических систем, утвержденных в качестве стандартных образцов поглощенной дозы, 
разработанные во ФГУП ВНИИФТРИ. Изучены свойства новых радиационно-чувствительных компози-
ций для высокоинтенсивных ионизирующих излучений для диапазона поглощенных доз от 100 до 1000 Гр. 
Дозиметрические измерения в этом диапазоне востребованы в технологиях по обработке ионизирующим 
излучением продукции пищевой промышленности и сельского хозяйства.

Ключевые слова: радиационные технологии, радиационно-технологическая установка, ионизирующее 

излучение, поглощенная доза, дозиметрия, радиационно-чувствительные композиции, постэффект, тер-

мическая выдержка

RADIATION-SENSITIVE FILM COMPOSITIONS FOR MEASURING ABSORBED 
DOSES WITHIN THE 100-1000 GY RANGE

Vladimir P. Tenishev, Ivan A. Emelyanenko

All-Russian Scientific Research Institute of Physical Technical and Radio Technical Measurements (VNIIFTRI),

Moscow region, Mendeleevo, Russian Federation

e-mail: tenishev@vniiftri.ru

Received –  15 July, 2019; Revised –  22 August, 2019

Accepted for publication –  22 August, 2019.

This work was aimed at investigating the spectral features and dose sensitivities of film dosimetry systems devel-
oped at the All-Russian Research Institute for Physical-Engineering and Radiotechnical Metrology (VNIIFTRI) and 

Ссылка при цитировании:

Тенишев В. П., Емельяненко И. А. Радиационно-чувствительные плёночные композиции для измерения поглощённых доз в диа-

пазоне 100-1000 Гр // Стандартные образцы. 2019. Т. 15. № 3. С. 33–40. DOI 10.20915/2077-1177-2019-15-3-33-40.

For citation:

Tenishev V. P., Emelyanenko I. A. Radiation-sensitive film compositions for measuring absorbed doses within the 100-1000 Gy range. 2019; 

15 (3): 33–40. DOI 10.20915/2077-1177-2019-15-3-33-40 (In Russ.).

* Материалы данной статьи переведены на английский язык и опубликованы в сборнике «Reference Materials in Measurement and 

Technology», издательство Springer.



ОРИГИНАЛЬНЫЕ СТАТЬИ / Разработка, производство стандартных образцов

34 «Стандартные образцы»    Т. 15.     № 3,     2019

approved as absorbed-dose reference materials. The properties of new radiation-sensitive compositions for high-in-
tensity ionising radiation in the absorbed-dose range from 100 to 1000 Gy were studied. Dosimetric measurements 
in this range are in demand in the sphere of ionising radiation technologies used in agriculture and food-processing 
industries.

Keywords: radiation processing technologies, radiation processing unit, ionising radiation, absorbed dose, dosimetry, 

radiation-sensitive compositions, post-effect, heat treatment

Используемые в статье сокращения Abbreviations used in the article

МПД –  единица мощности поглощенной дозы

ПД –  поглощённая доза

ПОР –  стандартные образцы утвержденного типа на основе 

плёнок окрашенных радиационно-чувствительных

СО –  стандартный образец

РТУ –  радиационно-технологическая установка

РЧС –  радиационно-чувствительный слой

ADR –  absorbed dose rate

AD –  absorbed dose

CRFs –  Certified reference materials on the basis of coloured 

radiation-sensitive films

СRMs –  certified reference materials

RPU –  Radiation processing unit

RFS –  radiation sensitive layer

Введение

В радиационных технологиях при обработке из-

делий ионизирующим излучением технологическая 

цель может быть достигнута только при правильной 

настройке параметров радиационно-технологической 

установки (РТУ), таких как энергия излучения, ско-

рость конвейера, укладка продукции относительно 

источника ионизирующего излучения и т. п. Эта за-

дача решается путем надлежащей дозиметрии [1–8] 

с составлением карты поглощенной дозы (ПД) во всем 

объеме облучаемой продукции. Исходя из дозиме-

трических данных устанавливаются соответствующие 

параметры РТУ. При этом диапазон поглощенных доз 

в изделии должен лежать в пределах нормативных 

требований по ПД [9], прописанных в технологическом 

регламенте облучения конкретного изделия по требо-

ваниям обеспечения качества и безопасности продук-

ции для потребителя.

В настоящее время для дозиметрического контроля 

РТУ по поглощенной дозе в радиационных технологиях 

Российской Федерации используются разработанные 

во ФГУП «ВНИИФТРИ» аттестованные стандартные об-

разцы утвержденного типа на основе плёнок окрашен-

ных радиационно-чувствительных (ПОР). Эти средства 

обеспечены прослеживаемостью к государственному 

первичному специальному эталону ГЭТ 209-2014 [10], 

хранящему единицу мощности поглощенной до-

зы (МПД), и допускают измерение поглощённых доз 

высокоинтенсивного излучения в диапазоне от 1 

до 200 кГр с соответствующими метрологическими 

характеристиками.

Однако диапазон измерения дозы стандартными 

образцами ПД утвержденного типа в настоящее время 

недостаточен для проведения надлежащей дозиметрии 

при обработке радиационным способом продукции пи-

щевой и сельскохозяйственной продукции. Здесь в за-

висимости от технологической цели диапазон ПД может 

лежать в пределах от десятков Гр до нескольких десят-

ков кГр[6], что ставит задачу разработки новых дози-

метрических систем с повышенной чувствительностью 

для измерения поглощенной дозы высокоинтенсивного 

ионизирующего излучения в диапазоне (100–1000) Гр.

При облучении продукции в транспортном контей-

нере неравномерность поглощенных доз отдельных ви-

дов в продукции удовлетворяет условию Dmax/Dmin  3. 

С другой стороны при таких условиях распределение 

поглощенной дозы в продукции, установленной в ре-

зультате картирования дозы, должно строго удовлет-

ворять условию

 ≤ ≤min irrad maxD D D
,

где:

Dmin –  минимальное значение поглощенной дозы, при 

котором еще может быть достигнута технологическая 

цель при облучении изделий; Dirrad –  спектр поглощен-

ных доз, установленный в результате картирования 

дозы в продукции; Dmax –  наибольшее значение по-

глощенной дозы, при котором наступает качественное 

изменение физических и технических свойств изделия 

в результате воздействия ионизирующего излучения.

Вследствие таких ограничений поглощенной дозы 

в продукции при дозиметрии в радиационных техноло-

гиях требуется строго использовать дозиметрические 

системы с установленными метрологическими характе-

ристиками, прослеживаемыми к национальному этало-

ну во всем допустимом диапазоне ПД [1–8]. В результа-

те будет обеспечено сохранение качества продукта, его 

безопасность и единство измерения ПД при обработке 



Та б л и ц а  1 .  Радиационно-чувствительные композиции, исследованные в работе

Ta b l e  1 .  Radiation-sensitive compositions under study

Радиационно-чувствительная композиция Диапазон ПД, кГр Вид излучения Условное название

Сополимер с 4-диэтиламиноазобензолом
(1–10) кГр

(200–1000) Гр γ, e-, β
ПОР-2

Сополимер с лейкородамином (100–1000) Гр
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ионизирующим излучением продукции на территории 

Российской Федерации [11, 12].

Опыт работы ФГУП «ВНИИФТРИ» в области стери-

лизации медицинских изделий [9, 10] электронными 

ускорителями и радионуклидными источниками из-

лучений показывает, что дозиметрия в радиационных 

технологиях наиболее практична радиационно-чув-

ствительными пленочными средствами вследствие 

простоты измерений, доступности, дешевизны и вы-

сокого пространственно-разрешенного (до 1 мм) кар-

тирования поглощенной дозы в облучаемой продукции. 

Пленочные дозиметрические системы на базе радиаци-

онно-чувствительных композиций, созданных в наци-

ональных институтах различных стран, таких как США, 

Канада, Великобритания, Нидерланды, Китай, Россия 

и др., в настоящее время не обеспечивают измерение 

поглощенных доз в диапазоне (100–1000) Гр в радиаци-

онных технологиях.

Создание новых, чувствительных в указанном ди-

апазоне поглощенных доз, стабильных к различным 

входным параметрам пленочных средств измерения 

ПД зависит от физико-химической природы радиаци-

онных превращений в многокомпонентных сложных 

композициях полимеров, красителей и сенсибилизато-

ров. Здесь мы не рассматриваем бюджет неопределен-

ностей пленочных дозиметрических систем, который 

требует отдельного, детального исследования по вы-

явлению источников, влияющих на метрологические 

характеристики средств измерения.

В настоящей работе показана возможность разра-

ботки новых пленочных дозиметрических систем для 

диапазона поглощённых доз (100–1000) Гр.

Материалы, аппаратура и методы

Радиационно-чувствительные композиции

В табл. 1 перечислены исследованные в настоящей 

работе радиационно-чувствительные композиции, их 

состав и краткие условные названия. Из перечислен-

ных композиций изготовлены по определенной тех-

нологии (ТУ 2379–026–13271746–2006) пленки окра-

шенные радиационно-чувствительные (ПОР). Пленки 

ПОР получают путем нанесения регистрирующего ПД 

радиационно-чувствительного слоя (РЧС) из соответ-

ствующего сополимера (табл. 1) на основу-носитель 

из прозрачной полиэтилентерефталатной (ПЭТ) плен-

ки толщиной ~100 мкм. ПЭТ-основа выбрана потому, 

что она является носителем РЧС в уже разработанных 

и широко используемых пленочных дозиметрах для 

диапазона (1–200) кГр. Состав радиционно-чувстви-

тельных композиций здесь не приводится, поскольку 

является оригинальной разработкой собственника.

Экспериментальная аппаратура

Облучение экспериментальных плёночных об-

разцов проводилось на аттестованных установках 

МРХ-γ-100 (излучение радионуклидов 60Со с энергией 

1,25 МэВ, мощность дозы ~3 Гр/сек) и ЛМБ-γ-1М (излу-

чение радионуклидов 137Сs, с энергией 0,65 МэВ, мощ-

ность дозы ~0,5 Гр/сек). Эти установки входят в состав 

Государственного первичного специального эталона 

единицы мощности поглощённой дозы интенсивного 

фотонного, электронного и бета излучений для радиа-

ционных технологий ГЭТ 209-2014 [10].

Измерения оптической плотности (ОП) исследуемых 

плёночных образцов до и после облучения проводи-

лись на спектрофотометре SPECORD 210 Plus фирмы 

«Analytik Jena».

Подготовка образцов радиационно-чувствительных 

материалов и методика измерений

Изготавливались листы с однородно нанесенным 

на ПЭТ-основу радиационно-чувствительном слоем 

с толщиной от (10±1) мкм до (60±3) мкм. Далее листы 

пленки сушились в термической печке при ~60 °С в те-

чение 4–5 часов. После просушки из этих листов пленок 

вырезались рабочие образцы размером 1025 мм (в со-

ответствии с размерами держателей пленок в спек-

трофотометре). Оптическая плотность необлученных 

пленок контролировалась сначала визуально, а затем 

на спектрофотометре с целью отбора необлученных 

образцов в качестве опорных. Для последующего об-

лучения соответствующей дозой составлялись стопки 

из 5–6 образцов, вырезанных размером 1025мм пле-

нок, которые затем устанавливались в аттестованную 



Рис. 1. Зависимость чувствительности ПОР-2 от толщины РЧС на длине волны 550 ± 3 нм

Fig. 1. Dependence of the CRF-2 sensitivity on the thickness of the radiation-sensitive layer at a wavelength of 550 ± 3 nm
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область камеры гамма-установки. Оптическая плот-

ность облученных различными дозами пленок изме-

рялась на спектрофотометре относительно ОП необлу-

ченного опорного образца.

Результаты исследований

Спектральные и дозиметрические характеристики ра-

диационно-чувствительной композиции стандартного 

образца СО ПД(Э)-1/10

Стандартный образец поглощенной дозы утверж-

денного типа СО ПД(Э)-1/10 (ГСО 8916–2007), изготов-

ленный с радиационно-чувствительным слоем (30±3) 

мкм, используется как пленочный химический дози-

метр ионизирующего излучения в диапазоне погло-

щенных доз (1–10) кГр. Этот дозиметр при значениях 

поглощенной дозы менее 1 кГр обладает низкой чув-

ствительностью и большой погрешностью. На базе ра-

диационно-чувствительной композиции СО ПД(Э)-1/10 

для исследований были изготовлены образцы пленок 

с различными толщинами РЧС.

На рис. 1 представлена зависимость относительной 

ОП от толщины радиационно-чувствительного слоя СО 

ПД(Э)-1/10 при облучении дозой ~1000 Гр. Измерения 

проводились на 5 образцах для каждого указанно-

го на рис. 1 значения толщины РЧС. Из приведенных 

на рисунке данных видно, что ОП возрастает в зави-

симости от толщины РЧС линейно в области от ~34 до 

~56 мкм.

На рис. 2 приведены измеренные спектральные 

и дозиметрические характеристики для радиацион-

но-чувствительного слоя СО ПД(Э)-1/10 толщиной 

РЧС (56±3) мкм после облучения дозами от 200 Гр 

до 1000 Гр. Как видно из рисунка, чувствительность 

этой пленки достаточна для измерения ПД в требуемой 

области поглощенных доз. Форма полосы поглощения 

в рассматриваемом диапазоне практически не зависит 

от величины ПД. Следовательно, радиационно-чувстви-

тельная композиция СО ПД(Э)-1/10 с увеличенной тол-

щиной или повышенной концентрацией компонентов 

РЧС может быть рекомендована для измерений погло-

щенной дозы в диапазоне (~200–1000) Гр.

Спектральные и дозиметрические характеристики ра-

диационно-чувствительного полимера с бесцветной 

формой красителя родамин С

Композиция получена из галогеносодержащего 

полимера с добавками пластификатора, стабилиза-

тора и чувствительного к ионизирующему излучению 

красителя родамин С. Изготавливается смешиванием 

до однородной массы нейтрального водного раствора 

экстракта бесцветной формы красителя с раствором 

полимера. Полученную смесь выдерживают определен-

ное время в открытом сухом месте и выливают на рав-

номерно двигающуюся основу. Различные по толщине 

РЧС-композиции при поливе получают путем изме-

нения скорости движения ленты-носителя. До облу-

чения композиция бесцветна и оптически прозрачна 

в видимой области спектра. После облучения гамма 

излучением 60Со или 137Cs эталона пленка, содержащая 

родамин С, окрашивается в яркую устойчивую форму 



Рис. 2. Оптическая плотность ПОР-2 с радиационно-чувствительным слоем из сополимера с азокрасителем 4-диэтиламино-

азобензол толщиной (~56 мкм) после облучения разными дозами.

Fig. 2. Optical density of CRF-2 having a radiation-sensitive copolymer layer with an azo dye 4-Dimethylaminoazobenzene

(~56μm thick) after being irradiated with different doses
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Рис. 3. Спектральная зависимость оптического поглощения от дозы ИИ РЧ композиции толщиной (~60 мкм) 

на основе родамина С.

Fig. 3. Spectral dependence of optical absorption on the ionising-radiation dose for a radiation-sensitive composition (~60 μm thick) 

on the basis of Rhodamine C
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и с увеличением поглощенной дозы ее оптическая 

плотность монотонно возрастает. На рис. 3 приведено 

спектральное распределение радиационной чувстви-

тельности композиции с толщиной чувствительного 

слоя ~ 60 мкм на носителе. Видно, что эта композиция 

проявляет достаточно высокую чувствительность к об-



Рис. 4. Функциональная зависимость поглощенной дозы D от ОП для двух радиоционно-чувствительных композиций на ос-

нове родамина C (~60 мкм) и ПОР-2 (~ 56 мкм) в соответствии с данными рис. 2 и рис. 3.

Fig. 4. Functional dependence of the absorbed dose D on optical density for two radiation-sensitive compositions on the basis of 

Rhodamine C (~60 μm) and CRF-2 (~56 μm) in accordance with Figures 2–3.
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лучению дозой даже ниже, чем 100 Гр. При облучении 

выше 10 кГр наступает насыщение красителя и даль-

нейшее увеличение дозы приводит не к повышению 

оптической плотности, а к постепенной ее деградации.

Особый интерес представляет функциональная 

зависимость поглощенной дозы радиационно-чув-

ствительных композиций от наведенной ионизиру-

ющим излучением оптической плотности. На рис. 4 

представлена такая зависимость исследованных на-

ми образцов (рис. 2 и 3), выражаемая с достаточной 

точностью степенной функцией, которая может быть 

уточнена в процессе градуировки при выпуске партии 

пленочных образцов в качестве средств измерения по-

глощенной дозы.

Изменение со временем (постэффект) наведенной 

ионизирующим излучением оптической плотности РЧС 

композиций исследовалось методом тепловой обра-

ботки облученных образцов. С этой целью радиацион-

но-чувствительные пленки после облучения различны-

ми дозами выдерживались в печи при определённой 

температуре. Из измерений поглощенной дозы с тер-

мической выдержкой следует, что после термической 

обработки в диапазоне температур от 60 °С до 90 °С 

до 30 минут постэффект значительно снижается. 

Одновременно уменьшается начальная оптическая 

плотность по сравнении с измеренным значением ОП 

сразу после облучения до термической обработки, что 

необходимо принимать во внимание при выпуске пле-

ночных средств измерения ПД.

Заключение

В настоящее время в Российской Федерации боль-

шое внимание уделяется использованию радиационных 

технологий в агропромышленном производстве и пище-

вой промышленности [11, 12]. Согласно [1–8], измере-

ние поглощенной дозы требуется для управления ради-

ационно-технологической установкой с целью гаранти-

рованного обеспечения качества облучаемой продукции 

и ее безопасности. Для этой цели требуются средства 

измерения поглощенной дозы от 100 Гр и выше.
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Исследованные в настоящей работе радиацион-

но-чувствительные композиции позволяют разработать 

средства измерения поглощенной дозы для диапазо-

на ПД (100–1000) Гр высокоинтенсивного фотонного 

и электронного излучений, широко применяемых в ра-

диационных технологиях.
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  ВОПРОСЫ ВЕДЕНИЯ ГОСУДАРСТВЕННОГО РЕЕСТРА 
УТВЕРЖДЕННЫХ ТИПОВ СТАНДАРТНЫХ ОБРАЗЦОВ /

ASPECTS OF MAINTAINING THE STATE REGISTER OF REFERENCE MATERIALS

OF APPROVED TYPE

Государственный реестр утвержденных типов стандартных образцов (Госреестр СО) является разделом 

Федерального информационного фонда по обеспечению единства измерений «Сведения об утвержденных 

типах стандартных образцов» и предназначен для регистрации стандартных образцов, типы которых утверж-

дены 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 2019

С. Т. Агишева

ФГУП «Уральский научно-исследовательский институт метрологии»,

г. Екатеринбург, Российская Федерация

e-mail: lana@uniim.ru

В этом разделе продолжается публикация сведений о стандартных образцах, утвержденных Росстандартом 
в соответствии с Административным регламентом по предоставлению Федеральным агентством по техни-
ческому регулированию и метрологии государственной услуги по утверждению типа стандартных образцов 
или типа средств измерений (Приказ Федерального агентства по техническому регулированию и метрологии 
от 12 ноября 2018 г. № 2346, зарегистрирован в Министерстве юстиции Российской Федерации 8 февраля 
2019 г. № 53732) и зарегистрированных в Госреестре СО. Сведения об утвержденных типах стандартных 
образцов представлены также в Федеральном информационном фонде по обеспечению единства измерений 
(https://fgis.gost.ru/fundmetrology/registry). Дополнительная информация на СО может быть получена по за-
просу, отправленному на e-mail: uniim@uniim.ru, gsso@gsso.ru.
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ГСО 11299–2019 СО СОСТАВА И СВОЙСТВ УГЛЯ 

КАМЕННОГО МАРКИ Д (СО-46)

СО предназначен для аттестации методик измерений 

и контроля точности результатов измерений состава 

и свойств угля каменного марки Д (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 средств измерений (СИ) в це-

лях утверждения типа, при условии соответствия его 

метрологических и технических характеристик крите-

риям, 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 (Ad), %; 

массовая доля серы общей, %; массовая доля фосфора,  

%; действительная плотность, г/см3.

Материал СО изготовлен из угля каменного мар-

ки Д (ГОСТ  25543–2013), отобранного на Моховском 

угольном разрезе Беловского района Кемеровской 

области (Кузбасс).

СО представляет собой порошок с крупностью частиц 

не более 0,2 мм, расфасованный по 80 г в герметично 

закрывающиеся полиэтиленовые флаконы, на которые 

наклеены этикетки.

СО является аналогом ГСО 8437–2003 СО состава 

и свойств угля каменного марки Д (СО-23) по аттесто-

ванным характеристикам: зольность (Ad), %; массовая 

доля серы общей, %.

ГСО 11300–2019 СО СОСТАВА И СВОЙСТВ УГЛЯ 

КАМЕННОГО МАРКИ Ж (СО-47)

СО предназначен для аттестации методик измерений 

и контроля точности результатов измерений состава 

и свойств угля каменного марки Ж (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 характеристик критериям, установлен-

ным 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 (Ad), %; 

массовая доля серы общей, %; массовая доля фосфора, 

%; действительная плотность, г/см3.

Материал СО изготовлен из угля каменного марки 

Ж (ГОСТ  25543–2013), отобранного на Чертинском ме-

сторождении Ленинск-Кузнецкого района Кемеровской 

области (Кузбасс). СО представляет собой порошок 

с крупностью частиц не более 0,2 мм, расфасованный 

по 80 г в герметично закрывающиеся полиэтиленовые 

флаконы, на которые наклеены этикетки.

СО является аналогом ГСО 9027–2008 СО состава 

и свойств угля каменного марки Ж (СО-25) по аттесто-

ванным характеристикам: зольность (Ad), %; массовая 

доля серы общей, %.

ГСО 11301–2019/ГСО 11309–2019 СО СОСТАВА 

СПЛАВОВ АЛЮМИНИЕВЫХ ЛИТЕЙНЫХ (набор VSАС12)

СО предназначены для градуировки СИ, применяемых 

при определении состава сплавов алюминиевых литей-

ных марок: АК12, АК13, АК9, АК9с, АК9ч, АК9пч, АК8л, 

АК7, АК7ч, АК7пч, АК5М, АК5Мч, АК5М2, АК6М2, АК8М, 

АК8М3, АК9М2, АК12М2, АМг10, АМг10ч (ГОСТ  1583–93) 

спектральными методами; аттестации методик измере-

ний состава сплавов алюминиевых литейных.

СО могут применяться при поверке СИ, испытаниях СИ 

и СО в целях утверждения типа, контроле точности ре-

зультатов измерений при условии соответствия их ме-

трологических и технических характеристик критериям, 

установленным в методиках поверки СИ, программах 

испытаний и методиках измерений.

Область применения –  цветная металлургия.

Способ аттестации –  межлабораторный эксперимент.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля эле-

ментов, %.

Материал СО изготовлен методом плавления из алю-

миния марки А95 (ГОСТ  11069–2001) с введением при-

месей в виде двойных лигатур на основе алюминия. 

СО представляют собой цилиндры диаметром (55±5) мм 

или (45±5) мм, высотой (10–50) мм или стружку толщи-

ной (0,1–0,5) мм. СО в виде цилиндров упакованы в ин-

дивидуальную упаковку с этикеткой, обеспечивающую 

сохранность при транспортировке. На нерабочей поверх-

ности каждого цилиндра выбит индекс экземпляра СО. 

СО в виде стружки расфасованы минимальной массой 
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50 г в полиэтиленовые пакеты или банки, на которые 

наклеены этикетки. Количество типов СО в наборе –  9.

ГСО 11310–2019 СО МАССОВОЙ ДОЛИ НИТРАТОВ 

В СОКЕ ИЗ ПЛОДОВ И ОВОЩЕЙ

СО предназначен для контроля точности результатов 

измерений массовой доли нитратов по (NO3)
- в соках 

из плодов и овощей, выполняемых по ГОСТ  29270–95, 

МУ МЗ СССР № 5048–89 и другим аттестованным ме-

тодикам; аттестации методик измерений.

Область применения –  пищевая промышленность.

Способ аттестации –  применение аттестованных мето-

дик измерений.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля ни-

тратов (в пересчете на нитрат-ион), млн-1(мг/кг).

Материалом СО является осветленный натуральный 

сок из плодов или овощей (арбуз, дыня, кабачок, капу-

ста, клубника (земляника садовая), морковь, огурцы, 

свекла, картофель, помидоры, тыква, яблоки, лук и др.), 

в который в необходимых случаях добавлен калий азот-

нокислый. Материал СО не содержит консервантов, 

хлоридов и искусственных красителей. СО расфасо-

ван не менее чем по 50 см3 в герметично закрытые сте-

клянные флаконы с завинчивающимися крышками или 

не менее чем по 21 см3 в стеклянные ампулы. Каждый 

экземпляр СО имеет этикетку.

ГСО 11311–2019 СО МАССОВОЙ ДОЛИ ВОДЫ 

В НЕФТИ (ВН-ТЦСМ)

СО предназначен для контроля точности результатов 

измерений массовой доли воды по ГОСТ  2477–2014; 

аттестации методик измерений.

Область применения –  нефтехимическая, нефтеперера-

батывающая, химическая промышленность.

Способ аттестации –  межлабораторный эксперимент.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля воды, %.

Материалом СО является смесь нефти месторожде-

ний России. Материал СО расфасован не менее чем 

по 0,35 дм3 в стеклянные бутылки. Бутылки с материалом 

СО плотно закрыты полиэтиленовыми пробками и закру-

чивающимися пластмассовыми крышками, которые затем 

залиты парафином. Каждый экземпляр СО имеет этикетку.

ГСО 11312–2019 СО СОСТАВА БИОХИМИЧЕСКИХ 

АНАЛИТОВ В КРОВИ

СО предназначен для поверки, калибровки, градуи-

ровки биохимических анализаторов, а также контроля 

метрологических характеристик при проведении их 

испытаний, в том числе с целью утверждения типа; 

аттестации методик (методов) измерений; контроля 

точности результатов измерений, полученных по мето-

дикам (методам) измерений в процессе их применения 

в соответствии с установленными в них алгоритмами.

Область применения –  медицинская промышленность, 

клинико-диагностические лаборатории лечебно-про-

филактических учреждений.

Способ аттестации –  использование государственных 

эталонов единиц величин.

Аттестованная характеристика СО –  молярная концен-

трация аналита, ммоль/дм3 (ммоль/л).

Материал СО представляет собой лиофилизирова-

но высушенную суспензию в плазме донорской кро-

ви по ТУ 9398-015-94568735-2010, расфасованную 

во флаконы из темного стекла вместимостью 10 см3. 

Флаконы укупоривают резиновыми пробками по 

ТУ 38.006108–90 и закрывают полипропиленовыми 

винтовыми крышками по ОСТ 64-2-82-85. Флаконы 

упакованы в коробку из картона для потребительской 

тары по ГОСТ  7933–89Е. В комплект поставки входят 

четыре флакона, содержащие СО.

ГСО 11313–2019 СО СТАЛИ ЛЕГИРОВАННОЙ ТИПА 

10Г2БД (ИСО УГ102)

СО предназначен для градуировки СИ при определении 

состава сталей (ГОСТ  19281–2014) спектральными ме-

тодами, аттестации методик измерений.

СО может применяться для контроля точности ре-

зультатов измерений при определении состава ста-

лей (ГОСТ  19281–2014), для поверки (калибровки) СИ 

при условии соответствия их метрологических и техни-

ческих характеристик критериям, установленным в ме-

тодиках поверки (калибровки) соответствующих СИ.

Область применения –  металлургия, машиностроение.

Способ аттестации –  межлабораторный эксперимент, 

сравнение со стандартным образцом.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля эле-

ментов, %.

Материал СО приготовлен из стали легированной типа 

10Г2БД в виде монолитных экземпляров цилиндриче-

ской формы диаметром (38–42) мм, высотой (23–27) 

мм (ГОСТ  7565–81, ГОСТ  Р ИСО 14284–2009). 

ГСО 11314–2019 СО МАССОВОЙ ДОЛИ ГАЗОВЫХ 

СОСТАВЛЯЮЩИХ (УГЛЕРОДА) В ТИТАНЕ

СО предназначен для аттестации методик (методов) из-

мерений содержания углерода в титане, контроля точно-

сти результатов измерений содержания углерода в ти-

тане, проведения испытаний средств измерений (СИ) 

в целях утверждения типа, калибровки и поверки СИ.

Область применения –  цветная металлургия.
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Способ аттестации –  применение аттестованных мето-

дик измерений.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля 

углерода, %.

Материал СО представляет собой особо чистый титан 

99,99 % в виде стружки, расфасованной массой 1,8 г 

в пластиковые флаконы с этикеткой вместимостью 5 см3.

ГСО 11315–2019 СО УГЛЕВОДОРОДНОГО СОСТАВА 

БЕНЗИНА (СО УСБ-ПА)

СО предназначен для аттестации методик измерений 

и контроля точности результатов измерений углево-

дородного состава бензинов и средних дистиллятов 

по ГОСТ  Р 52063–2003, ГОСТ  Р 52714–2007 (метод Б), 

ГОСТ  31872–2012, ГОСТ  32507–2013 (метод Б).

СО может применяться для поверки и калибровки СИ 

объемной доли углеводородов в бензинах и средних 

дистиллятах при условии соответствия его метрологи-

ческих характеристик требованиям методик поверки 

и калибровки.

Область применения –  нефтехимическая, нефтеперера-

батывающая, химическая промышленность.

Способ аттестации –  межлабораторный эксперимент.

Аттестованная характеристика СО –  объемная доля 

ароматических, олефиновых, н-парафиновых, изопа-

рафиновых и нафтеновых углеводородов, %.

СО представляет собой стабилизированный бен-

зин неэтилированный марки Премиум-95 (вид I) по 

ГОСТ  Р 51866–2002, расфасованный в стеклянную ам-

пулу с этикеткой, объем материала в ампуле 2 см3 или 

5 см3, либо в стеклянный флакон с этикеткой, объем 

материала во флаконе 50 см3 или 100 см3.

ГСО 11316–2019 СО ПЕРМАНГАНАТНОЙ 

ОКИСЛЯЕМОСТИ ВОДЫ (ПО-ЭК)

СО предназначен для контроля точности результатов из-

мерений перманганатной окисляемости природной, сточ-

ной и питьевой вод по ГОСТ  23268.12–78, ГОСТ Р 55684–

2013 (ИСО 8467:1993), ПНД Ф 14.1.2.4.154–99, аттестации 

методик измерений перманганатной окисляемости воды.

СО может применяться для поверки, калибровки СИ 

при условии соответствия его метрологических и тех-

нических характеристик критериям, установленным 

в методиках поверки, калибровки соответствующих СИ.

Область применения –  санэпиднадзор, охрана окружа-

ющей среды, гидрометеорология.

Способ аттестации –  расчетно-экспериментальный.

Аттестованная характеристика СО –  перманганатная 

окисляемость (расход кислорода в мг на окисление 

1 см3 СО), мг/см3.

СО представляет собой раствор натрия щавелево-

кислого в бидистиллированной воде, расфасован-

ный объемом не менее 5 см3 в запаянные стеклянные 

ампулы.

ГСО 11317–2019 СО СОСТАВА КОНЦЕНТРАТА МЕДНОГО 

РУДЫ МЕДНО-ЦИНКОВОЙ НОВО-ШЕМУРСКОГО 

МЕСТОРОЖДЕНИЯ (СО КМ 12–27/1)

СО предназначен для аттестации методик измерений 

и контроля точности результатов измерений состава 

концентрата медного, в том числе по ГОСТ  33206–2014, 

ГОСТ  33208–2014, ГОСТ  33209–2014, ГОСТ  33210–2014, 

ГОСТ  32221–2013, ГОСТ  34247–2017, ГОСТ  Р 56856–2016, 

ГОСТ  Р 56857–2016, ГОСТ  Р 56858–2016.

СО может применяться для поверки, калибровки СИ 

при условии соответствия его метрологических и тех-

нических характеристик критериям, установленным 

в методиках поверки, калибровки соответствующих СИ, 

для градуировки СИ совместно с другими СО состава 

концентрата медного.

Область применения –  геология, цветная металлур-

гия, горнодобывающая промышленность, научные 

исследования.

Способ аттестации –  межлабораторный эксперимент.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля ком-

понентов, %.

Материал СО представляет собой порошок концен-

трата медного, крупностью не более 0,08 мм, полу-

ченного при обогащении медно-цинковой руды Ново-

Шемурского месторождения, расфасованный по 100 г 

в пластмассовые банки с плотно закручивающимися 

крышками, снабженные этикетками.

ГСО 11318–2019 СО СОСТАВА ОКСИДА КОБАЛЬТА (ком-

плект КЭС)

СО предназначены для градуировки СИ при опре-

делении состава кобальта марок К0, К1Ау, К1А 

(ГОСТ  123–2018) и марок NORILSK PRIME, NORILSK I, 

NORILSK II, NORILSK III (ТУ 24.45.30–231–48200234–

2017) спектральными методами по ГОСТ  8776–2010 

и аттестованными методиками измерений; аттестации 

методик измерений.

СО могут применяться для контроля точности резуль-

татов измерений при соотношении погрешностей ат-

тестованных значений СО и погрешности методики 

измерений не более 1:3.

Область применения –  цветная металлургия.

Способ аттестации –  расчетно-экспериментальный.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля эле-

ментов к кобальту, %.
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СО представляют собой синтезированные смеси окси-

дов кобальта и элементов-примесей в виде порошков 

крупностью около 0,1 мм, расфасованные массой 

50 г в пластиковые банки с этикеткой. Количество СО 

в комплекте –  5.

ГСО 11319–2019/ГСО 11324–2019 СО СОСТАВА БРОНЗ 

ОЛОВЯННЫХ (набор VSB 2.2)

СО предназначены для градуировки СИ, атте-

стации методик измерений, применяемых при 

определении состава бронз оловянных марок 

БрОФ8–0,3, БрОФ7–0,2, БрОФ6,5–0,4, БрОФ6,5–0,15, 

БрОФ4–0,25 (ГОСТ  5017–2006) спектральными, физи-

ческими и химическими методами.

СО могут быть использованы при поверке СИ, испы-

таниях 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 –  цветная металлургия.

Способ аттестации –  межлабораторный эксперимент.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля эле-

ментов, %.

Материал СО изготовлен методом плавления из ме-

ди марки М00 (ГОСТ  859–2014) с массовой долей ме-

ди не менее 99,99 % и олова марки О1 (ГОСТ  860–75) 

с массовой долей олова не менее 99,9 % с введением 

примесей в виде двойных лигатур на основе меди. СО 

изготовлены в виде цилиндров диаметром (453) мм, 

высотой (10–50) мм или стружки толщиной (0,1–0,5) мм. 

СО в виде цилиндров упакованы в индивидуальную упа-

ковку с этикеткой, обеспечивающую сохранность при 

транспортировке. На нерабочей поверхности каждо-

го цилиндра выбит индекс экземпляра СО. СО в виде 

стружки расфасованы минимальной массой 50 г в по-

лиэтиленовые пакеты или банки, на которые наклеены 

этикетки. Количество типов СО в наборе –  6.

ГСО 11325–2019/ГСО 11336–2019 СО СОСТАВА 

МЕДИ (набор VSM04)

СО предназначены для градуировки СИ, аттестации 

методик измерений, применяемых при определении 

состава меди марок М00к, М0к, М1к, М00б, М0б, М00, 

М0 (ГОСТ  859–2014) спектральными, физическими 

и химическими методами анализа.

СО могут быть использованы при поверке СИ, испы-

таниях 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 –  цветная металлургия.

Способ аттестации –  межлабораторный эксперимент.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля эле-

ментов, %.

Материал СО изготовлен методом плавления из меди 

марки М00б (ГОСТ  859–2014) с массовой долей меди 

не менее 99,99 % с введением примесей в виде двойных 

лигатур на основе меди. СО изготовлены в виде дисков 

диаметром (455) мм, высотой (10–50) мм или стружки 

толщиной (0,2–0,4) мм. СО в виде цилиндров упакованы 

в пластмассовую тару, на которую наклеена этикетка. 

На нерабочей поверхности каждого цилиндра выбит 

индекс экземпляра СО. СО в виде стружки минималь-

ной массой 50 г расфасованы в полиэтиленовые пакеты 

или банки, на которые наклеены этикетки. Количество 

типов СО в наборе –  12.

ГСО 11337–2019 СО СОСТАВА ЦИСТИНА

СО предназначен для калибровки, градуировки СИ, 

аттестации методик измерений и контроля точности 

результатов измерений массовой доли углерода, во-

дорода, азота и серы, полученных методом сжигания 

с последующим количественным определением пу-

тем ИК-спектроскопии или сравнения тепловодностей 

газов; массовой доли азота, полученной методом 

Кьельдаля.

СО может применяться для поверки СИ, а также для 

других видов метрологического контроля при соответ-

ствии метрологических характеристик СО требованиям 

процедур метрологического контроля; контроля метро-

логических характеристик СИ при их испытаниях, в том 

числе в целях утверждения типа.

Область применения –  химическая, фармацевтическая, 

пищевая промышленность, научные исследования.

Способ аттестации –  использование государствен-

ных эталонов единиц величин, межлабораторный 

эксперимент.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля 

углерода, водорода, азота, серы, %.

Материалом СО является белый кристаллический поро-

шок цистина, расфасованный по 5 г в стеклянный фла-

кон с уплотнительной крышкой, снабженный этикеткой 

и помещенный в коробку.

ГСО 11338–2019/ГСО 11339–2019 СО СОСТАВА 

КРАХМАЛА (набор КР-1 СО УНИИМ)

СО предназначены для калибровки, градуировки СИ 

массовой доли влаги и золы в крахмале и крахмало-

продуктах, аттестации методик измерений и контроля 
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точности результатов измерений массовой доли влаги 

и золы в крахмале и крахмалопродуктах.

СО может применяться для поверки СИ, применяемых 

при определении состава крахмала и крахмалопродук-

тов, а также для других видов метрологического кон-

троля при соответствии метрологических характери-

стик СО требованиям процедур метрологического кон-

троля; контроля метрологических характеристик СИ при 

их испытаниях, в том числе в целях утверждения типа.

Область применения –  пищевая, химическая, фарма-

цевтическая промышленность, научные исследования.

Способ аттестации –  использование государственных 

эталонов единиц величин, применение аттестованных 

методик измерений.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля вла-

ги и золы, %.

Материал СО представляет собой крахмал в виде 

однородного сыпучего белого или слегка желто-

ватого порошка (СО КР-1–1 –  крахмал кукурузный 

по ГОСТ  32159–2013; СО КР-1–2 –  крахмал картофель-

ный по ГОСТ  Р 53876–2010), расфасованный в двойные 

герметичные полиэтиленовые или металлизированные 

пакеты с этикеткой; масса СО составляет от 50 г до 

150 г; количество типов в наборе –  2.

ГСО 11340–2019 СО СОСТАВА ЗОЛОТА 99,5 (СО Зл 99,5)

СО предназначен для аттестации методик измерений, 

применяемых при определении состава золота; кон-

троля точности результатов измерений, выполненных 

по методикам измерений при определении состава 

золота.

СО может быть использован при поверке СИ, испыта-

ниях СИ и СО в целях утверждения типа, при условии 

соответствия их метрологических и технических ха-

рактеристик критериям, установленным в методиках 

поверки СИ, программах испытаний, а также для других 

видов метрологического контроля при соответствии 

метрологических характеристик СО требованиям про-

цедур метрологического контроля.

Область применения –  цветная металлургия.

Способ аттестации –  межлабораторный эксперимент.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля эле-

ментов, %.

Материал СО представляет собой сплав золота марки 

ЗлА-1 (ГОСТ  28058–2015) с массовой долей основного 

компонента не менее 99,99 % и элементов-примесей. 

СО изготовлен в виде стружки крупностью не более 

1 мм и расфасован в полиэтиленовые банки с закручи-

вающимися крышками массой не менее 10 г, на которые 

наклеены этикетки.

ГСО 11341–2019 СО СОСТАВА ОТРАБОТАННОГО 

АВТОМОБИЛЬНОГО НЕЙТРАЛИЗАТОРА (СО АН-1)

СО предназначен для аттестации методик измерений, 

применяемых при определении платины, палладия 

и родия в отработанных автомобильных нейтрализа-

торах; контроля точности результатов измерений, вы-

полненных по методикам измерений при определении 

платины, палладия и родия в отработанных автомо-

бильных нейтрализаторах; СО может быть использован 

при поверке СИ, испытаниях СИ и СО в целях утвержде-

ния типа при условии соответствия их метрологических 

и технических характеристик критериям, установлен-

ным в методиках поверки СИ, программах испытаний, 

а также для других видов метрологического контроля 

при соответствии метрологических характеристик СО 

требованиям процедур метрологического контроля.

Область применения –  цветная металлургия.

Способ аттестации –  межлабораторный эксперимент.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля эле-

ментов, %.

Материал СО изготовлен на ОАО «Красцветмет» из от-

работанного автомобильного нейтрализатора (партия 

BA010589–1, проба E 8458в). СО представляет собой 

порошок, крупностью не более 0,1 мм, расфасованный 

в полиэтиленовые банки с закручивающимися крышка-

ми массой не менее 50,0 г, на которые наклеены этикетки.

ГСО 11342–2019 СО состава руды вольфрамовой 

месторождения «Верхнее Кайрактинское» (РВСК-1)

СО предназначен для контроля точности результатов 

измерений массовой доли оксида вольфрама (VI) рент-

генофлуоресцентным, фотометрическим, атомно-эмис-

сионным с индуктивно связанной плазмой методами; 

массовой доли висмута, молибдена и меди рентге-

нофлуоресцентным, атомно-абсорбционным и атом-

но-эмиссионным с индуктивно связанной плазмой ме-

тодами; аттестации (валидации) методик измерений; 

калибровки СИ, градуировки СИ совместно с другими 

СО состава руды вольфрамовой.

Область применения –  геология, цветная металлургия, 

научные исследования.

Способ аттестации –  применение аттестованных мето-

дик измерений.

Аттестованная характеристика СО –  массовая доля 

оксида вольфрама (VI), висмута, молибдена, меди, %.

Материал СО представляет собой порошок руды воль-

фрамовой месторождения «Верхнее Кайрактинское» 

(Республика Казахстан), крупностью не более 0,1 мм, 

расфасованный по 100 г в полиэтиленовые банки с плот-

но завинчивающимися крышками, а также этикетками.



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

Номер ГСО 

в Госреестре СО
Наименование стандартного образца утвержденного типа

Производство 

СО

Приказ Росстандарта от 10 апреля 2019 г. № 794

ГСО 9285–2009 СО общей щёлочности воды серийное

ГСО 9329–2009 СО состава раствора бромид-ионов серийное

ГСО 10445–2014 СО состава раствора ионов кремния (КР-2) серийное

Приказ Росстандарта от 12 апреля 2019 г. № 809

ГСО 10448–2014 СО минерального состава воды природной (МСВ NH4) серийное

ГСО 10449–2014 СО нанопористого оксида алюминия (Al2O3 СО УНИИМ) серийное

Приказ Росстандарта от 19 апреля 2019 г. № 840

ГСО 7485–98 СО состава нефти (ССН-1) серийное

ГСО 7486–98 СО состава и свойств нефти (ССН-2) серийное

ГСО 7487–98 СО давления насыщенных паров нефти (ССН-3) серийное

ГСО 8546–2004 СО фракционного состава нефти (ФС-ТЦСМ) серийное

ГСО 8547–2004 СО массовой доли парафина в нефти (МДПН-ТЦСМ) серийное
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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

С. Т. Агишева

ФГУП «Уральский научно-исследовательский институт метрологии»,

г. Екатеринбург, Российская Федерация

E-mail: lana@uniim.ru

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 принимается 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 

выдают 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 в первой половине 2019 г., пред-

ставлены в табл. 1.



Приказ Росстандарта от 22 апреля 2019 г. № 905

ГСО 10450–2014 СО массовой доли карбоната натрия в карбонате натрия высокой чистоты 

(Na2CO3 СО УНИИМ) 

серийное

Приказ Росстандарта от 22 апреля 2019 г. № 908

ГСО 10444–2014 СО объемной доли диагностических газов, растворенных в трансформатор-

ном масле (АРГ-Тр-КН)

серийное

Приказ Росстандарта от 29 апреля 2019 г. № 1040

ГСО 8156–2002 СО плотности (нефть, нефтепродукты) (ПЛ-1) серийное

ГСО 8157–2002 СО плотности (нефть, нефтепродукты) (ПЛ-2) серийное

ГСО 8158–2002 СО плотности (нефть, нефтепродукты) (ПЛ-3) серийное

ГСО 8913–2007 СО массовой доли воды (нефтепродукты) (ВМКТ-1) серийное

Приказ Росстандарта от 29 апреля 2019 г. № 1044

ГСО 8578–2004 СО состава раствора анионных поверхностно-активных веществ (ПАВ) серийное

Приказ Росстандарта от 30 мая 2019 г. № 1201

ГСО 153–93П СО известняка флюсового типа Ф-1 (Ш10) серийное

ГСО 847–93П СО стали легированной типа 12Х18Н9Т (С38) серийное

ГСО 887–91П СО стали легированной типа 15Х5ВФ (С23) серийное

ГСО 950–93П СО стали легированной типа 09Х16Н4Б (С34) серийное

ГСО 1193–93П СО стали легированной типа 12Х18Н10Е (С39) серийное

ГСО 1367–92П СО стали легированной типа 7Х3 (С25) серийное

ГСО 1556–92П СО стали углеродистой типа 18ЮА (С5) серийное

ГСО 1632–93П СО стали углеродистой типа Ст5сп (С7) серийное

ГСО 1637–93П СО стали легированной типа 10Х14АГ15 (С36) серийное

В следующих номерах журнала будет продолжена публикация сведений о вновь утвержденных типах стандарт-

ных образцов и стандартных образцах, срок действия свидетельств которых продлен в соответствии с принятыми 

Росстандартом решениями.
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