Пояснительная записка

к   1-й редакции проекта  ГОСТ Р «Иридий,  родий, рутений. 

Метод определения потери массы при прокаливании»

1 Основание  для разработки проекта ГОСТ Р

Основанием для разработки проекта ГОСТ Р «Иридий,  родий, рутений. Метод определения потери массы при прокаливании» являются следующие документы:

· протокол совещания  по рассмотрению состояния научно–технической документации на методы анализа драгоценных металлов (Гохран России, 06.06.2001);

· задание разработчикам МИТХТ им. М.В. Ломоносова и ТК 102 в Программе национальной стандартизации (ПНС) под шифром ____________________.

2 Цель работы 


В соответствии  с Программой  национальной стандартизации и планом ТК-102 на 2010 г.  необходимо разработать проект  нового  ГОСТ Р «Иридий,  родий, рутений. Метод определения потери массы при прокаливании», относящийся к  контролю качества иридия,  родия, рутения аффинированных  в порошке.
3 Характеристика объекта стандартизации  

Действующие ГОСТ 12223.1-76 «Иридий. Гравиметрический метод определения потери массы при прокаливании», ГОСТ 12227.1–76 «Родий. «Гравиметрический метод определения потери массы при прокаливании», ГОСТ 12228.2-78 «Рутений. Метод определения летучих примесей», содержат метод определения потери массы при прокаливании иридия,  родия, рутения в порошке. По существу используемого метода данные стандарты не устарели и используются на  предприятиях, производящих иридий,  родий, рутений в порошке, но содержание стандартов  и имеющиеся в них показатели точности не соответствуют современным требованиям к национальным стандартам на методы анализа. Другие методики по определению потери массы при прокаливании порошка иридия,  родия, рутения в России не используются и в литературе не описаны. Рассмотрение указанных стандартов, показало, что процедуры гравиметрического определения потери массы при прокаливании для всех трех металлов практически совпадают. Следовательно, целесообразно разработать единый стандарт на метод определения потери массы при прокаливании  Ir, Rh, Ru, в основе которого следует использовать обобщенную методику из указанных действующих стандартов.

Поскольку государственное финансирование работ по приведению действующих стандартов на методы анализа драгоценных металлов в соответствие с современными требованиями не предусмотрено, принято решение оценить недостающие показатели точности методики на основании имеющихся на заводах данных по текущему анализу продукции (иридия, родия, рутения в порошке).

Для оценки недостающих показателей точности  действующего метода в Московской академии тонкой химической технологии им. М.В. Ломоносова (МИТХТ им. М.В. Ломоносова) была проведена работа по оценке показателей точности методики на основании массива данных, предоставленных ОАО «Приокский завод цветных металлов» и ОАО Красноярский завод цветных металлов» по текущим результатам анализа продукции.  Подготовлен и утвержден отчет о метрологической аттестации методики. 

Разработана первая редакция проекта ГОСТ Р «Иридий,  родий, рутений. Метод определения потери массы при прокаливании» в соответствии с требованиями ГОСТ Р 1.2-2004 «Стандарты национальные Российской Федерации. Правила разработки, утверждения, обновления и отмены», ГОСТ Р 1.5-2004 «Стандарты национальные Российской Федерации. Правила построения, изложения, оформления и обозначения», ГОСТ Р 8.563-96 «Методики выполнения измерений», ГОСТ Р ИСО 5725-2002 (ч. 1-6) «Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений».
Первая редакция  разослана на отзыв заинтересованным предприятиям и организациям (членам ТК 102 «Платиновые металлы» - приложение 1) 

Все показатели точности, приведенные в отчете о метрологической аттестации,  использованы в разработанном проекте ГОСТ Р.

Следует отметить, что полученные показатели точности не противоречат показателям, имеющимся в действующих стандартах. Поскольку проведение межлабораторного эксперимента в настоящее время практически невозможно, недостающие показатели точности (показатели воспроизводимости и промежуточной
 прецизионности) оценены разработчиком проекта  на основании имеющихся характеристик в соответствии с рекомендациями РМГ 61–2003 «Показатели точности, правильности, прецизионности методик количественного химического анализа. Методы оценки».

В данном проекте отсутствует раздел «Контроль правильности», поскольку стандартные образцы порошков иридия, родия, рутения с аттестованным значением потери массы при прокаливании не производятся, а проведение межлабораторного эксперимента в настоящее время практически невозможно. К тому же сущность методики  сводится к определению массы (взвешиванию) до и после прокаливания, т.е. правильность методики   фактически определяется правильностью взвешивания, что обеспечивается процедурой поверки весов. 

4 Взаимосвязь проекта стандарта с другими нормативными документами по стандартизации

Проект стандарта выполнен в соответствии с ГОСТ Р 1.2-2004, ГОСТ Р 1.5-2004,  ГОСТ Р 8.563-96, ГОСТ Р ИСО 5725-2002  и взаимосвязан с ГОСТ 12338-81 «Иридий в порошке. Технические условия», ГОСТ 12342-81 «Родий в порошке. Технические условия»,  ГОСТ 12343-79 «Рутений в порошке технические условия», а также с ГОСТ 12223.1-76 «Иридий.  Гравиметрический  метод  определения  потери  массы  при  прокаливании», ГОСТ 12227.1–76 «Родий. «Гравиметрический метод определения потери массы при прокаливании», ГОСТ 12228.2-78 «Рутений. Метод определения летучих примесей».

5 Сведения о рассылке на отзыв и согласование

Первая редакция  разослана на отзыв заинтересованным предприятиям и организациям (членам ТК 102 «Платиновые металлы» - см. Приложение ) в 14 адресов.

Руководитель работы, 

зав.кафедрой стандартизации и

сертификации МИТХТ, к.х.н, доцент

                              Е.Г Хомутова


                             

Гл. эксперт Гохрана России к.х.н.
                                                     Л.П  Житенко                                                                    







Приложение  к пояснительной записке

Перечень организации, в чьи адреса был направлен проект стандарта

«Палладий. Метод определения массы при прокаливании»

	Наименование организации

	1. Всероссийский научно-исследовательский центр стандартизации, информации и сертификации сырья, материалов и веществ ФГУП «ВНИЦСМВ»

	2. Государственный научно-исследовательский и проектный институт редкометаллической промышленности ФГПУ «Гиредмет»

	3. Объединение «Гознак»

	4. Гохран России

	5. ОАО «Кольская ГМК»

	6. ЗАО «Кыштымский медеэлектролитный завод»

	7. ОАО «Новосибирский аффинажый завод»

	8. ОАО «Екатеринбургский завод по обработке цветных металлов»

	9. ЗФ ОАО «ГМК «Норильский никель»

	10. ЗАО «Полюс»

	11. ОАО «Приокский завод цветных металлов» (ПЗЦМ)

	12. Российская государственная пробирная палата

	13. ФГПУ НПК «СУПЕРМЕТАЛЛ»

	14. ОАО «Красцветмет»
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