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ПРЕДИСЛОВИЕ

Только потому, что мы нечто схватываем,
а нечто отбрасываем, мы не можем
постичь то, что есть на самом деле.

Великий Будда

Аналитический контроль производства веществ и материалов
осуществляется, как правило, с целью сертификации продукции
по химическому составу. Одна из главных особенностей такой
сертификации состоит в том, что исследованию подвергается
проба в несколько граммов, на основании же полученных резуль-
татов делается вывод о химическом составе всей партии продукта
массой от килограммов до сотен тонн. Переход от партии к пробе,
т. е. опробование, представляет собой достаточно сложный этап
производственного анализа и включает три операции: пробоотбор
→ подготовка проб → химический анализ, среди которых первая
наименее изучена, хотя и является важнейшей. Недостаточное
внимание к пробоотбору объясняется, по-видимому, тем, что он
оказался на стыке промышленной технологии и лабораторного
анализа. Процессы современного производства осуществляются
профессиональным персоналом в соответствии с технологиче-
ским регламентом, который четко охарактеризован. Химический
анализ отобранных проб проводится в лабораториях, имеющих
аккредитацию; такие лаборатории должны быть хорошо осна-
щены необходимым оборудованием, и анализ там проводится
по стандартизованным или аттестованным методикам. В то же
время сам пробоотбор как переход от технологического процесса
к лабораторному анализу чаще всего осуществляется отделом
технического контроля, не имеющего необходимого оснащения
и нормативной документации. Такая практика нередко приводит
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к ошибкам при сертификации и, как следствие, значительным
экономическим потерям, а также арбитражным процедурам.
Поэтому, рассматривая задачу сертификации веществ и ма-

териалов по химическому составу, особое внимание необходи-
мо уделить начальному этапу этой работы — опробованию. Этой
проблеме и посвящается данное учебное пособие. Как уже го-
ворилось, опробование — это переходное звено от технологии к
анализу; при опробовании используется специальное оборудо-
вание и инструментарий. Методики пробоотбора и пробоподго-
товки могут быть оформлены как технологические инструкции,
а при накоплении необходимых статистических данных — как
ГОСТ-8.563. В любом случае сертификаты партии продукции по
химическому составу должны составляться на основании трех
документов (протоколов и актов), описывающих пробоотбор, про-
боподготовку и испытания по аттестованной методике анализа.
Исходные вещества и материалы, подлежащие сертификации,
могут находиться в разных агрегатных состояниях, а также пред-
ставлять собой разные объекты, например сыпучие (дисперсные)
материалы, штучные изделия, крупногабаритные слитки, жидко-
сти и газы. Для каждого случая разработан свой теоретический
подход и рекомендовано необходимое оборудование.
В данном пособии сделана попытка обобщить имеющуюся

информацию по пробоотбору. Мы предлагаем читателю введение
в эту важную, но сравнительно мало исследованную область ана-
литической науки и химической технологии, которая неразрывно
связана с понятием качества веществ и материалов. Для решения
практических задач по конкретным видам сырья и материалов
следует обращаться к оригинальной научной литературе и нор-
мативным документам.

Ю. А. Карпов



Глава 1

ПРОБООТБОР

Введение

Задача количественного химического анализа состоит в опре-
делении содержания тех или иных элементов в анализируемом
материале; при этом главное требование заключается в том,
чтобы результаты отражали истинное содержание этих элементов.
Достигнуть этого можно только в том случае, если все операции
анализа выполнены правильно.
При аналитическом исследовании выполняется ряд последова-

тельных равнозначных операций, в результате чего получают до-
стоверные данные по качественному и количественному составу
материала. Любое аналитическое определение включает четыре
этапа: 1) пробоотбор; 2) пробоподготовка. 3) собственно химиче-
ский анализ (измерение аналитического сигнала как функции со-
держания в пробе интересующих компонентов); 4) статистическая
обработка результатов анализа. При этом этап пробоподготовки
делится на две стадии. Целью первой предварительной стадии
является получение пробы определенной массы и гранулометри-
ческого состава; основные операции на этой стадии — измельче-
ние пробы и ее сокращение. Целью второй, окончательной стадии
пробоподготовки является переведение пробы в такое состоя-
ние, которое требуется для анализа при помощи аналитического
прибора; операции на этой стадии — вскрытие пробы, разделение
и концентрирование компонентов. Весь комплекс операций на
этапах пробоотбора и пробоподготовки называется опробованием.
Все эти этапы аналитического исследования равнозначны и

каждый из этапов несет в себе объективные и субъективные
источники неопределенности.
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Этапы аналитического исследования

Первый этап:
пробоотбор

Второй этап:
пробоподготовка

Предварительная
стадия

Окончательная
стадия

Третий этап: 
химический 

анализ

Четвертый этап:
обработка 

информации

При выполнении анализа стремятся к получению результата
с минимальной погрешностью. Общая погрешность результатов
аналитического исследования равна сумме погрешностей на каж-
дом из его этапов.
Следовательно, при правильном выборе метода анализа досто-

верность результатов химического анализа в значительной мере
зависит от правильного отбора пробы и ее подготовки для анали-
за, поскольку погрешности, допущенные на этих этапах, приводят
к искажению конечных результатов химического анализа даже
при самом тщательном выполнении этого этапа исследования.
На практике работа при любом аналитическом исследовании

обязательно начинается с отбора проб. Необходимость пробо-
отбора объясняется тем, что при добыче ископаемых или в
производственных процессах обычно участвуют большие партии
материалов, нередко в десятки или сотни тонн (например, если
это продукция горнодобывающих предприятий, обогатительных
фабрик, металлургических и химических комбинатов), в то вре-
мя как в лабораторию для последующих анализов направляют
сравнительно небольшие количества этих материалов массой не
более 1–2 кг; анализу же подвергается еще гораздо меньшее
количество материала, как правило, не более нескольких граммов.
Так, при анализе объектов черной металлургии с использованием
спектральных методов в генерировании аналитического сигнала
участвует количество вещества массой всего в десятки мил-
лиграммов, что при массе плавки 100 т составляет от партии
продуктов лишь десятимиллионную–миллионную часть. Поэтому




