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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

Однородность стандартных образцов 
состава монолитных материалов для спектрального анализа. 

Методика выполнения измерений

МИ 1709— 87

Дата введения 01.01.89

Настоящие методические указания устанавливают методику 
выполнения измерений характеристик однородности стандартных 
образцов (СО) состава монолитных материалов для спектрально
го анализа. Характеристики однородности СО выражаются в виде 
средних квадратических отклонений а,:ая и о шн случайных сос
тавляющих погрешности от неоднородности для частей материа
л а  СО равным массам экземпляров СО (макронеоднородность) и 
аналитическим объемам (микронеоднородность), соответственно.

Пояснение терминов, используемых в методических указаниях, 
приведены в справочном приложении 1.

1. МЕТОД ИЗМЕРЕНИЙ

1.1. Измерение характеристик однородности СО состава моно
литных материалов следует выполнять методами, основанными на 
многократном измерении содержания аттестуемого компонента в 
нескольких экземплярах СО, отобранных случайным образом, с 
последующей обработкой результатов по схеме дисперсионного 
анализа.

1.2. Для исследования однородности применяют все методы 
спектрального анализа, для которых предназначен разрабатывае
мый тип СО.

1.3. Оценку характеристик однородности проводят для всех ат
тестуемых элементов СО. В обоснованных случаях допускается 
по согласованию с Главным центром СО оценивать характеристики 
однородности только для элементов-индикаторов. При этом необ
ходимо указать метод оценки характеристики однородности других 
аттестуемых элементов по характеристике однородности элемента- 
индикатора.

о
1.4. Среднее квадратическое отклонение а(Л), характеризую

щее случайную погрешность применяемой при исследовании одно-
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родности методики спектрального анализа, должно удовлетворять 
соотношению

а Й < Л д , (1)
где Дд — допускаемые значения погрешности СО.

2. ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРОВ

2.1. К выполнению измерений и обработке их результатов могут 
быть допущены лица, имеющие высшее или среднее специальное 
образование, практический опыт применения методов спектрально
го анализа, навыки в обработке результатов наблюдений по схеме 
дисперсионного анализа.

3. ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ ИЗМЕРЕНИЙ

3.1. Оценку характеристик однородности проводят после отра
ботки технологии получения материала СО, исключающей регу
лярные изменения содержания аттестуемого элемента.

3.2. Из исходного материала СО отбирают случайным образом 
К экземпляров СО (/(> 2 5 ).

3.3. Подготавливают аналитические поверхности отобранных 
экземпляров СО в соответствии с методикой спектрального анали
за, используемой для исследования однородности.

4. ВЫПОЛНЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЙ

4.1. На каждой подготовленной поверхности экземпляра СО 
проводят два измерения со случайным выбором места возбуждения 
при исследовании однородности спектрометрическим эмиссионным 
методом или два измерения без изменения положения СО при ис
следовании однородности рентгенофлуоресцентным методом. Ана
логично проводят определения после повторной подготовки поверх
ностей.

4.2. После проведения измерений разрезают каждый экземпляр 
СО по плоскости параллельной аналитической поверхности. Поло
жение плоскости разреза на каждом экземпляре СО определяется 
случайным образом. Повторно подготавливают на срезах аналити
ческие поверхности и проводят измерения в соответствии с п. 4.1.

4.3. Результаты измерений записывают в таблицу, отдельно для 
каждого компонента (приложение 2) в таблице приняты следую
щие обозначения:

i — номер СО (£ =  1 , 2 , . . . ,  /(),
/ — номер аналитической поверхности ( / =1 , 2 ) ,
v — номер повторения ( v = l , 2 ) ,

Х ф  — v-e повторение на /-й поверхности в £-м СО,
Пц — число повторений на /-й аналитической поверхности в г-м 

СО {пц = 2 ) ,



Оценки характеристик однородности crvaH и а мин при различных 
соотношениях между суммами квадратов

Оцен ки  х а р ак те р и ст и к  одн ородности

С оо тн о ш ен и я  м е ж д у  средними 
Кондратами ре птге i.o.флуоресцентный 

метод
эм и сси он н о-сп ектральн ы й

метод

m w > M S B B > M S B L 0ман~“ О ^м и н *-  т р -  S „ П *“*м °  л t а н - -  U 0м  и н ^  у/  —

M S W > M S B B ,  M S B B < M S B L а м а н ~  \ ,/Г ^ м а н » ^ м и н ™ а ман-~  у  о ман 0 Ми н “

M S W < M S B B ,  M S B L < M S B B 0ма н 0  СТМ и н —- j / ” S  п 0 м а н ~ О  CFMMrt~”  ~

M S W < B S B B < M S B L 0 м а н ~ | / '  ^м а н  ^ м и н ^ ] / ^  5 ^ 0ман =  | /  S ^ aH 0ГМНН=  4 - —~



t%i— число результатов, полученных для t-ro 
СО (и, = 4),

Ти =  2 X ifv
V =  1

х и= ти пи 
7 > | г ,

Xl=TiJni
2 2

S S ~  2 2 X iiv
/ = 1 V=1

S ? = ( S S - ^ - )/(« — !)

средние арифметические для /-й поверх
ности в i-м СО,

средние арифметические результатов в 
г-м СО,
сумма квадратов в г-м СО,

выборочная дисперсия в i-м СО.

5. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

5.1. Для оценки характеристики однородности СО проводят сле
дующие расчеты.

5.1.1. В сводной таблице результатов измерений вычисляют зна
чения, перечисленные в п. 4.3 и суммы, обозначенные в приложении 
2 символами от V до IX.

На основе данных, содержащихся в таблице, вычисляют:
S S B L  =  VIII —У2/4 • К (2)

s s B B = Y i —v m (3)
S S W =  IX—VI (4)

S S f= IX —У2/4-/С (5)
D F B L  =  К - Л (6)

D F B B  =  К (7)
D F W = 2  • К (8)

M S B L  =  S S B L fD F B L (9)
M S B  В = S S B B /D F B  В (10)

M SW =SSW /D F W (И )
5.1.2. Вычисляют выборочное среднее квадратическое отклоне

ние
- (12)

S M характеризует случайную погрешность рентгенофлуоресцент
ного анализа, а при использовании для исследования однородности 
эмиссионного метода S M характеризует суммарную погрешность, 
вызываемую как случайной погрешностью метода, так и различи
ем содержания аттестуемого компонента в аналитических объемах.
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5.2. Оценку характеристик погрешности а ман и одшн проводят 
в зависимости от метода исследования и от соотношений между 
средними квадратами MSW, MSB В и MSBL  по формулам, приве
денным в таблице. В таблице приняты следующие обозначения:

S*= (M S B B -M S W )i2

п — количество измерений (аналитических объемов) для вос
произведения аттестованного значения СО эмиссионно-спектраль
ным методом.

5.3. Оценку характеристики однородности <ун получают по фор
муле

У *
2 _ 
май (13)

5.4. Оценку характеристики погрешности СО Дсо 
вклада погрешности от неоднородности проводят 
8.531— 85.

с учетом 
по ГОСТ

5



ПРИЛОЖЕНИЕ 1 
Справочное

Лоясиспве яермвяо*, используемых в 
методических указаниях

Термин Пояснение

Спектральный анализ Измерение состава вещества, основанное на ис
следовании его спектров

Эмиссионный анализ Метод измерения состава вещества по спектрам 
испускания атомов пробой, переведенной в газооб
разное состояние источником излучения

Рентгенофлуоресцент
ный метод

Метод измерения состава вещества по спектру 
флуоресцентного рентгеновского излучения пробы, 
возбужденного рентгеновским источником излучения

Аналитическая поверх
ность

Подготовленная в соответствии с методикой вы- 
золвення измерений плоскость на экземпляре СО для 
получения спектра

Аналитический объем Кагшчество материала СО, обуславливающее ре
гистрируемый при спектральном анализе спектр из
лучения
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ПРИЛОЖЕНИЕ 2 
Справочное

Форма представления результатов измерений

Номер
СО.

i

Номер
повто
рения,

/

Результаты анализов

T v
T2.

n x i j T i
A x l s s t s «-

V — 1 v=2 nl ] n i

I 1
2

1̂11
1̂21

<̂112
^122

V

2 1
2

*211
2̂21

Х з 12
%222

—
3 1

2
*311
-̂ 321

%31 2

X322

• •
* *

i 1
2 *

* < x i i v

Xtiv

•
-

—
к 1

2
x kll
Xkti

Xku
Xk%2

VI VII VIII IX Суммы
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