СВОДКА ЗАМЕЧАНИЙ И ПРЕДЛОЖЕНИЙ
по второй редакции проекта национального стандарта

ГОСТ Р «Серебро. Метод атомно-эмиссионного анализа с искровым возбуждением спектра»

Первая редакция проекта стандарта была разослана членам ТК 102 «Платиновые металлы». Все организации, в которые был направлен проект, дали положительные отзывы.

Замечания и предложения внесли следующие организации: 

	Структурный элемент
стандарта
	Наименование организации или иного лица
(номер письма. дата)
	Замечание, предложение
	Заключение разработчика
(результаты публичного обсуждения)

	По всему тексту
	ОАО «ГМК Норильский никель»


	При написании единиц величин между последней цифрой числа и обозначением единицы оставляют пробел. 

В соответствии с требованиями ГОСТ 8.417 (п.8.3)
	Принять

	Содержание


	Кольская ГМК
	Изложить в новой редакции:

«5 точность (правильность и прецизионность) метода»;

-7«Средства измерений, вспомогательные устройства, материалы и реактивы»

Уточнить нумерацию страниц для раздела 12
	Принять



	Раздел1
	ЗАО «Кыштымский медеэлектронный з-д»
	Первое предложение- распространение метода во всех трех ГОСТ ( искровой, ИСП, ААС) необходимо привести к единой формулировке
	Принято

	Раздел 1 последнее предложение
	ФГУП «Гиредмет»


	Исключить, т.к. ГОСТ28595-90 может измениться
	Не принято

т.к. написано по аналогии с предыдущими ГОСТами

	Раздел 1
	ОАО «ГМК Норильский никель»,

Кольская ГМК
	Исключить год утверждения в ссылке ГОСТ28595
	Принято

	 Раздел 1, 

1 абзац
	ОАО «ПЗЦМ»
	Изложить в новой редакции: «Настоящий стандарт распространяется на серебро с массовой долей серебра не менее 99,7 %, предназначенное для производства сплавов, полуфабрикатов, химических соединений серебра, серебряных слитков и других целей»
	Не принято

	 Раздел 1, 

2 абзац
	ОАО «ПЗЦМ»
	После слова : «возбуждением» дополнить: «и фотоэлектрической регистрацией»

Исключить, либо изложить в новой редакции: « Требования к химическому составу серебра установлены ГОСТ25474, ГОСТ28595, ГОСТ Р 51784, ГОСТ 6836»
	Принять

Принято



	Раздел 1
	ОАО «Уралэлектромедь»
	Первое предложение. Исключить слова «предназначенное для производства сплавов, полуфабрикатов, химических соединений серебра»
	Не принято, во всех ГОСТах  это есть

	Раздел 1
	ОАО «ЕЗЦМ»

ОАО «ПЗЦМ»
	Дополнить словом «кремний».

Дополнить словами: «..ГОСТ6836-2002, ГОСТ 25474-82, ГОСТ Р 51784-2001.»
	Принять

Не принято

не имеет смысла перечислять ГОСТы на все виды изделий из серебра

	п.2
	ЗАО «Полюс»
	Перечень норм, ссылок необходимо откорректировать в соответствии с требованием ГОСТ Р 1.5 –2004 п.3.6.3
	Принято

	Раздел 2
	ФГУП «Гиредмет»

ОАО «ПЗЦМ»
	ГОСТ Р 8.563-96 номер и название. Заменить на ГОСТ Р 8.563-2009, после слова «методики» вставить «методы»
	Принято в редакции: «ГОСТ Р 8.563 …Методики(методы)…»

	 Раздел 2 


	ОАО «ПЗЦМ»

Кольская ГМК
	Исключить ГОСТ Р ИСО 5725-2-2002, ГОСТ Р ИСО 5725-3-2002, ГОСТ Р ИСО 5725-5-2002, ГОСТ 556-81
	Не принято

сделаны изменения в тексте

	Раздел 2

второй абзац

абзацы 4,5 и 7

абзац 12

абзац 16
	ОАО «ГМК Норильский никель»

Кольская ГМК

ОАО «ПЗЦМ»


	Дополнить абзацами 

- «ГОСТ 6709-72 Вода дистиллированная. Технические условия».

- ГОСТ 14261 «Кислота соляная особой чистоты. Технические условия»

Исключить слова «издание 2002 г.» В соответствии с требованиями ГОСТ 1,5(пункт 3.8.4)

Исключить ссылки и наименование ГОСТ Р ИСО 5725-2,  (3,5) (Отсутствует в тексте проекта стандарта) 

Исключить ссылку и наименование ГОСТ6836

Заменить обозначение стандарта «ГОСТ 29298-92» на «ГОСТ 29298-2005» (ГОСТ 29298-92 заменен на ГОСТ29298-2005 с 01.01.2007)
	Принято

В редакции без указания года

Принято

Внести в текст стандарта

Принято

Обозначение ГОСТа указывать без года

	Раздел 3
	ФГУП «Гиредмет»
	Исключить ссылку (!). Не следует в ГОСТе ссылаться на РМГ
	Принято

	Таблица1
	ФГУП «Гиредмет»
	Упростить название граф 2 и 4. Написать «массовые доли»
	Не принято



	Таблица1

 наименование
	ФГУП «Гиредмет»


	«Диапазоны определения массовых долей» изменить на «Диапазоны содержаний определяемых примесей»
	Не принято

т.к. принятое определение «массовые доли»



	Раздел 4 

 Таблица 1
	ОАО «ПЗЦМ»

Кольская ГМК
	Количество значащих цифр в обозначении диапазонов определения массовых долей привести в соответствие их количества в графе уровень массовых долей (таблица 2)
	Не принято

т.к. указанные цифры несут разный смысл

	Раздел 4

Таблица 1
	ОАО «Уралэлектромедь»
	Считаем нецелесообразным включение в стандарт определение германия, серы, титана в связи с отсутствием требований в ГОСТ на продукцию, отсутствие требований ЛБМА, не обеспечены ГСО состава серебра (СН) (сера, германий). Разрабатываемый комплект ГСО состава серебра (СН) не включает галлий и титан.

Диапазон определения селена «от 0,0004 до 0,010 включ.», не обеспечен ГСО состава серебра (СН) (в комплекте образец с содержанием 0,0003% отсутствует)
	Не принято. 

Включение в метод указанных элементов было принято на Собрании Аналитика в 2010 году, заседание «Золотого клуба».

Установление диапазона определения и приписанные метрологические характеристики будут проверены в каждой лаборатории при проведении процедуры внедрения ГОСТа, ГСО с этими элементами будут получены.

	п.5.3.3
	ЗАО «Полюс»
	Заменить фразу «Для промежуточных значений массовых долей значения показателей точности…» на «Для промежуточных значений массовых долей определяемых элементов значения показателей точности…» 
	Принято в редакции: ««Для промежуточных значений массовых долей элементов- примесей значения показателей точности…»

	Раздел 5.1
	ФГУП «Гиредмет»
	Исключить слова «абсолютная» и «приписанная погрешность"
	Не принято



	Там же. и П5.3.2, таблица 2, графа 6, П.12.1
	ФГУП «Гиредмет»
	Заменить RI(TO)  на  I(TO)
	Запись сделана по аналогии с ГОСТ Р  «Палладий. Методы атомно-эмиссионного анализа с искровым возбуждением спектра».

Обозначение по ГОСТ 52599

	П5.2
	ФГУП «Гиредмет»
	Исключить ссылку на ГОСТ 5725, т.к. погрешность незначима по существу метода, а не по ГОСТу
	Запись сделана по аналогии с ГОСТ Р  «Палладий. Методы атомно-эмиссионного анализа с искровым возбуждением спектра».

	Пункт5.2

1абзац
	ОАО «ПЗЦМ»
	Заменить слово: «используют» на  «использовали» или «использованы»,

Заменить слово «или» на «и»
	Не принято

т.к. ГОСТ –это документ для применения , а не объяснение что из чего получено

	
	
	
	

	Раздел 5.3

5.3.3
	Кольская ГМК
	«Прецизионность»: - дополнить словами «при правильном использовании метода»;

исключить «, в соответствии с разделами 7,8,9,10 настоящего стандарта;

Изложить в новой редакции: «Результаты анализа одной и той же пробы, полученные двумя лабораториями в соответствии с разделами 6,7,8,9,10 на стоящего стандарта, могут различаться с превышением предела воспроизводимости R, указанного  в таблице 2, в среднем не чаще одного раза на 20 случаев при правильном использовании метода»
	Не принято

т.к. ГОСТ должен быть использован в точном соответствии

Не принято

Не принято



	Раздел 5

п.5.1

п5.3, 

таблица 2
	ОАО «ГМК Норильский никель»

Кольская ГМК


	Изложить в новой редакции: «Показатели точности метода: границы интервала, в котором с вероятностью Р=0,95 находится абсолютная погрешность результатов анализа (приписанная погрешность) (Δ, стандартные отклонения повторяемости Sr, стандартные отклонения промежуточной прецизионности SI(TO), стандартные отклонения воспроизводимости SR. , значения критического диапазона CR0.95 (4), предела промежуточной прецизионности RI(TO)  и предела воспроизводимости R – в зависимости от массовой доли определяемого элемента- примеси приведены в таблице 2»

Добавить значения стандартного отклонения воспроизводимостиSR, предел повторяемости r
	Не принято

Значения Sr не определялись (межлабораторный эксперимент не проводился) и в конкретной методике его нет 

Не принято



	Раздел 5

Таблица 2
	ОАО «Уралэлектромедь»
	Применять характеристики метода с дуговым источником возбуждения по ГОСТ 28353.1-89 к методу с искровым источником некорректно. Для спектрометров с искровым источником возбуждения характеристики повторяемости, указанные в таблице нереальны (для низких содержаний)

Предлагаем изложить первую и вторую строку в новой редакции (прилагается)
	Не принято. Характеристики метода взяты из конкретных аттестованных методик, используемых при написании ГОСТа

Принято

	Таблица 2, первая графа
	ФГУП «Гиредмет»


	Напечатано «уровень массовых долей», написать «содержание»


	Не принято

Запись сделана по аналогии с ГОСТ Р  «Палладий. Методы атомно-эмиссионного анализа с искровым возбуждением спектра».

	Таблица 2, над таблицей
	ФГУП «Гиредмет»
	Написать «массовая доля в процентах»
	Не принято

Запись сделана по аналогии с ГОСТ Р  «Палладий. Методы атомно-эмиссионного анализа с искровым возбуждением спектра».

	Таблица 2
	ОАО «ПЗЦМ»
	Изменить значения стандартного отклонения промежуточной прецизионности
	Не принято. Характеристики метода взяты из конкретных аттестованных методик, используемых при написании ГОСТа



	Текст под таблицей
	ОАО «ПЗЦМ»
	Заменить слово: «находятся» на «находится»
	Принято 

	Таблица 2
	ОАО «ЕЗЦМ»
	Указать две значащие цифры после запятой для S, SI(TO)

Указать две значащие цифры после запятой для значений границ интервала абсолютной погрешности, критического диапазона, пределов промежуточной прецизионности и воспроизводимости при массовой доле 0,010%
	Не принято

Количество цифр для уровня массовых долей и абсолютной погрешности, критического диапазона, пределов промежуточной прецизионности и воспроизводимости должны совпадать

	Пункт 6.1


	ОАО «ПЗЦМ»


	ГОСТ Р 52599 не содержит требований к экологической безопасности
	Принято

	Раздел 7

абзац 4
	ОАО «ГМК Норильский никель»

Кольская ГМК

ОАО «ЕЗЦМ»


	Дополнить абзацами :

«Вата гигроскопическая по ГОСТ5556;

Вода дистиллированная по ГОСТ6709;

Кислота соляная особой чистоты по ГОСТ142621 разбавленная 1:1

Изложить в новой редакции: «Ткань типа бязь по ГОСТ 29298»
	Принято

Принято в редакции: «Ткань хлопчатобумажная по ГОСТ 29298»

	Раздел  7


	ЗАО «Кыштымский медеэлектролитный завод»
	Фразу «… с обратной линейной дисперсией не более 0,6 нм/мм» -исключить

Рабочий диапазон длин волн спектрометра согласно таблице 3 может быть с 175нм, предлагаем изменить диапазон 165-700нм.

После слов «Аргон газообразный» предлагаем добавить слова «или жидкий»
	Принято

Принято

Принято



	Раздел 7
	ОАО «ПЗЦМ»
	Заменить слова: «Лоскут ткани типа бязь» на «Ткань хлопчатобумажная по ГОСТ 29298»

Заменить предложение: «Стандартные образцы состава серебра ГСО 7817-2000(комплект СН), или другие, не уступающие по составу примесных компонентов и точности» на «Стандартные образцы состава серебра»

Заменить фразу: «Образцы для контроля» на «Образцы для контроля и контрольные пробы»

Дополнить перечень: «Пресс с прессформами»
	Принять

Не принято

Запись сделана по аналогии с ГОСТ Р  «Палладий. Методы атомно-эмиссионного анализа с искровым возбуждением спектра».

Не принято

Не принято

	На странице 8 первый абзац 
	Кольская ГМК


	Изложить в предлагаемой редакции: «Образцы для контроля (ОК)»

Изложить в предлагаемой редакции «Пробы в виде ленты кипятят в растворе соляной кислоты (1:1) в течение 3-5 мин для удаления поверхностных загрязнений»


	Принято

Принято.



	Раздел 8

 
	ОАО «ПЗЦМ»
	Дополнить словами : «кристаллов, порошка»

После слова «поверхность» дополнить словом: «слитков»

Заменить слова: «Пробы в виде ленты» на «твердые пробы»

Дополнить предложением: «От лабораторной пробы в виде кристалла или порошка отбирают аналитическую часть для получения таблетки, минимальной толщиной 2мм, помещают в прессформу и прессуют»

Исключить слова: «в виде цилиндра и пластин»
	Не принято. Поведение прессованного порошка серебра  в искре не изучено.

Не принято

Не принято

Не принято

	Раздел 8,

таблица 3
	ОАО «ЕЗЦМ»
	Указать в таблице метод измерения интенсивности аналитических линий элементов: с фоном или с внутренним стандартом 


	Не принято

Значения длины волны фона, и внутреннего стандарта взяты из конкретной методики и в каждой лаборатории могут применяться по своему усмотрению при условии выполнения метрологических характеристик

	Раздел 9
	ОАО «ПЗЦМ»
	Заменить слово: «Спектрометр» на «Оборудование»
	Не принято. 

Метод предполагает использование «спектрометра»

	Раздел 9, 

Таблица 3
	ОАО «ПЗЦМ»
	Уточнить длину волны аналитической линии германия 607,839
	Принято (199,88)

	Раздел 9, 

Таблица 3
	ОАО «ГМК «Норильский никель»
	Номенклатуру элементов привести в соответствие
	Принято

	Раздел 9, 

Таблица 3
	ЗАО «Кыштымский медеэлектролитный завод»

Кольская ГМК

ОАО «ЕЗЦМ»
	Нет рекомендуемых линий для селена и палладия. Предлагаем: для селена- 203,985, для палладия-363,47

Есть длина волны кремния ( в списке элементов не значится)
	Принято в редакции: селен- 196,1;

палладий –340,46

Принять

	Раздел 9,

Пункт 9.1
	ОАО «ЕЗЦМ»
	Не указан  материал противоэлектрода размер аналитического промежутка, время обыскривания и экспозиции… 
	Не принято

(у каждого прибора свой)

	Раздел 10

2 абзац
	ОАО «ПЗЦМ»
	После слова «… определяемых элементов…» дополнить словами: (за  вычетом фона) или среднее значение относительных интенсивностей аналитических линий и внутреннего стандарта»

Дополнить предложением: «Допускается применять метод постоянного графика с использованием корректировки по стандартным образцам состава серебра или рекалибровочным пробам..»
	Не принято 

( у каждого прибора своя программа)

Не принято 

( у каждого прибора своя программа)

	Раздел 10

3 абзац
	ОАО «ПЗЦМ»
	Заменить слова: «поверхности анализируемой пробы и ОК» на «поверхности контрольной и анализируемой пробы»

Заменить слова: «определений в анализируемой пробе» на « определений в контрольной и анализируемой пробе»
	Не принято

(контрольная проба-это архивная проба)

Не принято

(контрольная проба-это архивная проба)

	Таблица3
	ФГУП «Гиредмет»
	Исключить лишние слова из названий граф. Графы 1,3 назвать «определяемый элемент, Графы 2,4 – «длина волны, т.к. все ясно из названия таблицы
	Не принято

	Раздел 9

Таблица 3
	ОАО «Уралэлектромедь»
	Дополнить строками: Палладий –340,46, Селен –196,1

Дополнить длинами волн аналитических линий: Железо-259,940;372,0, Теллур-214,275;185,7, Цинк 334,502; 213,9, Мышьяк 234,984; 189,0.

Исключить строку Кремний-288,160
	Принято  

Не принято

(При внедрении каждый определяется сам, т.к. допускается использование других длин волн)

Не принято

	Раздел 10


	ФГУП «Гиредмет»
	Предложено измерять интенсивность фона и внутреннего стандарта. Уточнить текст, указать как использовать результаты измерения интенсивности фона и внутреннего стандарта
	Не принято 

( у каждого прибора своя программа)

	Раздел 11
	ФГУП «Гиредмет»
	Формула 2 Q(P,n)- это обозначения из РМГ, таких нет в ГОСТе. Согласно ГОСТ 5725 коэффициент при S f(n) – критический коэффициент. Следует заменить Q(P,n) на f(n) и учесть в тексте
	Не принято 

Обозначение по ГОСТ 52599

	Раздел 11

1 абзац
	ОАО «ПЗЦМ»
	Исключить слова: «или рассчитаны по формуле (1)» или привести формулу

Уточнить нумерацию формул. Формулу изложить в редакции: «CR0.95(8)=f(8)*Sr, где f(8)- коэффициент критического диапазона для восьми параллельных определений, равный 4,3; Sr- стандартное отклонение повторяемости, приведенное в таблице 2.

Последнее предложение перенести в следующий абзац и изложить в новой редакции: «Численное значение результата анализа округляется до разряда, в котором записана последняя значащая цифра его погешности».
	Принято

Не принято 

Обозначение по ГОСТ 52599

Не принято 

Это относится к результату анализа, а не к контролю точности

	Раздел 12
	ФГУП «Гиредмет»
	Вместо «абсолютное расхождение» следует писать «…Абсолютное значение разности…» т.к. «расхождение» может быть и отношением 
	Не принято 

Обозначение по ГОСТ 52599



	Раздел 12
	ОАО «ПЗЦМ»
	После слов: «стандартных образцов» дополнить (СО)

Заменить фразу: «Образцов для контроля (ОК)» на «Образцов для контроля (ОК) и контрольных проб»

Уточнить нумерацию формул

Заменить слова: «в стандартном образце или ОК» на «в СО, ОК или контрольной пробе»;

«значеню СО или ОК» на «значению СО, ОК или контрольной пробе»
	Принято

Не принято

(контрольная проба-это архивная проба)

Принято

Не принято

(контрольная проба-это архивная проба)

Не принято

(контрольная проба-это архивная проба)



	Раздел 12
	ОАО «ГМК «Норильский никель»
	Привести значение Q(P,n)- для 4 параллельных определений
	Не принято

	Раздел 12
	Кольская ГМК
	Контроль правильности изложить в новой редакции: «Контроль правильности проводят путем анализа стандартных образцов (СО), ОК состава серебра»
	Принято



	Раздел 13
	ФГУП «Гиредмет»
	Исключить
	Принято



	
	ОАО «Новосибирский аффинажный завод»

ЗАО «Северная чернь»

ОАО «Ювелиры Урала»
	Замечаний нет
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