MINOSEGBIZTOSITAS

Az analitikai kémia szerepe a mindségbiztositasban

Dr. Vorsatz Briné

A mindségbiztositasi renndszerek - mint ismeretes - azt a célt szol-
géljak, hogy valamely alkatrész, vagy gyartmany el6allitasa folyaman az
el6irt min6ségben j6jjon Iétre. A megfelelen szervezett minGségbiztositasi
rendszer emelett még az eléalllitasi koltségek csokkenésével és aterme-
lékenység novekedésével is jar. Tovabbi elény lehet az is, hogy olyan
gyarmanyok is el6allithatok az adott folyamattal, amelyek a minéségbiz-
tositasi rendszer nélkil dragabb médon volnanak gyéarhatok.

Az el6irt minGség a gyartmany tébb tulajdonsagara, illetve jellemzéjére
vonatkozik. Ezek k0zott az egyik az anyagi 0sszetétel, vagyis, hogy a
gyartmany mely kémiai elemeket, illetve ezek vegyuleteit milyen mennyi-
ségben tartalmazza.

A gyartmany mindségi jellemzéire és ezek tliréseire vonatkozo el6ira-
sokat szabvanyok, illetve megallapodasok irjak el6.

A kulénb6z6 jellemzékre vonatkozo informaciok megszerzése fajtaik-
t6l fuggd maddon torténik. Az Osszetételi informaciok megszerzése az
analitikai kémia feladata.

A mindségbiztositds bonyolult feladat, amennyiben eredményes
mikodést varunk t6le, akkor az adott gyartas egész rendszerét at kell,
hogy sz&je. Ezért altalanos, illetve teljes targyalasa helyett csak az anali-
tika szerepének fontossagat - melynek kiemelése jelen iras célja - mutat-
juk be az acélgyartas teruletérdl vett példakon. Ez azért is célszer(, mert
az acélgyartas egyik jellemzéje, hogy a gyartas folyaman az acél tobb
komponensének mennyiségét is kell valtoztatni, mas komponensek csok-
kenését pedig ellendrizni kell. Mindezek milli6 tonna nagyséagrendben
gyartott anyagra vonatkoznak, ezért a minéségbiztositas kedvezé ered-
ményei jelent6s haszonnal jarnak.

Mint ismeretes, az acélgyartasnal a kiindul6 betét széntartalmat az
elGirt szintre kell csokkenteni, mas elemek mennyiségét pedig egy bizo-
nyos hatar alatt kell tartani, egyes 6tvozok mennyiége is beallitand6 és
ekozben a gyartasi kérulményeket a meghatarozott optimumon kell tartani
t6bb 10 -100 tonnas adagnal, 1700 °C korili hémérséklet mellett. Ehhez
még azt is hozza kell tenni, hogy az adagidék ama elterjedten alkalmazott
oxigénbeflvasos konverteres acélgyartasi eljarasnal 45 perc koriliek.
Oxigénbeflvasos konverterizem egy adagjanal az 6sszes bevitt héener-
gia félezer GJ nagysagrend(, ezért ha az el6irt 6sszetétel a minéségbiz-
tositasi rendszer, illetve az annak részeként mikodé folyamatszabalyozas
segitségével akar perc nagysagrend(l idével hamarabb érhet6 el, ez mind
a megtakaritott h6energia, mind pedig a kemence termelékenységének
névekedése altal jelents haszonnal jar, a minGség biztositasa mellett.
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Az 1. 4bra ennek az Uj eljarasnak a folyamatszabalyoz6 rendszerét
mutatja vazlatosan. Az olvadék aktudlis allapotat dinamikus modellel
figyelik és szabalyozzak. A modell, kiindulva az ismert kezdeti kémiai
Osszetételnél mért gazelegy-osszetételbdl, folyamatosan szamitja a kar-
bonoxidacio, valamint a kromleégés sebességét, és megadja a szilkséges
informéaciokat a befljt gazelegy 0sszetételének folyamatos beallitasahoz
ésazidg, valaminta széntartalom-csokkenés sebességébdl - az adalékok
és 0tvozok mennyiségének figyelembevételével - kiszamitja a modell az
aktudlis széntartalmat.

A folyamat alland6 feliigyeletével elérhetd a termodinamikai egyen-
sulyhoz kozeli allapot, aminek eredménye az olvadék alacsony oxigéntar-
talma, ezaltal pedig a kis kromveszteség. [1].

A 2. abran a széntartalom csokkenésének a sebessége latszik az
olvadékban. Az abra fels6 része a dinamikus modellel m(ikod6 eljarasnal
mutatja a széntartalom-csokkenés sebességét az olvadék széntartalma-
nak figgvénnyében egy Cr-Ni-acéladagnal, mig az alsé abran ugyanez
latszik konvencionalis adagvezetésnél. A folyamatmodellezés segitségeé-
vel egy mintavétellel érhet6 el az el6irt széntartalom, mig a konvencionalis
eljarashoz két mintavételre van szilkség, ami hosszabb adagidével és a
gyartasi folyamat megzavarasaval jar [2].

2. abra A széntartalom-csokkenés sebessége az acél
szénlartalméanak fuggvényében, dinamikus modellel vezérelt
folyamatszabalyozasnal (felsé diagram), és a klasszikus gyartasi
eljarasnal, (alsé diagram).

Az emlitett konverteres acélgyartasnal a2 osszetételre vonatkozo6 in-
forméaciodkat két modon nyerhetjik: kdzvetlen elemzéssel, vagy kdzvetve,
mintavétel és a minta megelemzése segitségével.

Kozvetlen elemzéssel hatarozhatok meg a be- és kioml§ gazok és
mennnyiséguk, valamint az olvadék oxigéntartalma; a széntartalom és a
tobbi elem meghatarozasahoz mintavétel sziikséges. A mintavétel a se-
gédlandzsan keresztul torténhet. A kozvetett elemzéshez kivett mintakat
a konverter kdzelébe telepitett, gyorselemzést végzé miszerek (C,S,N, H-
meghataroz6 automatak, illetve spektrométer) dolgozzék fel, vagy a min-
ték gyorstovabbitassal (pneumatikus gyorsposta) az analitikai laboratori-
umba kertilnek, ahol mind a miszeres, mind pedig a nedves kémiai
elemz6 mddszerek rendelkezésére allnak.

Ugyancsak jelentds elény szarmazik az er6sen 6tvozott ontészeti
acélok gyartasanal, az dsszetételi informaciok gyors megszerzése altal,
mivel ezeknél az acélokndl elsésorban az ¢sszetétel a min6ség megha-
tarozéja. Az el6nyok itt is dsszetételi tlrés alsd hatara korili 6tvozéssel
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megtakaritott draga 6tvozok (Cr, Ni, Mo) arabol és a - percekkel is -
megrévidult olvasztasi idé kovetkeztében megnétt termelékenység révén
keletkezhetnek.

Az sszetételi informaciok megszerzésénél az ilyenfajta esetekben az
id6faktor hatarozza meg a megvalasztandé elemzé maodszert. A spektro-
méterek mindenképpen el6nydsen alkalmazhaték,mert az egyszer(i min-
tael6készités és a perc nagysagrendl elemzési id6 1-2 % relativ hiba
mellett jelenleg més modszerrel nem érheté el. Bizonyos kilénleges
Otvozeteknél azonban - 30-40 %-0s Osszetevék meghatarozasa - mar
nem alkalmazhat6 az optikai szinképelemzés, ezért mas modszet kell
hasznélni. A rontgen-fluoreszcencia-spektroszképia ilyen esetekben
elényds lehet6ségeket nyujt, a nedves kémiai elemzés azonban nem
mell6zhetd olyan esetekben, amikor a megfelel6 hitelesité minta - azaz a
megelemzendd Otvozethez hasonld, ismert Osszetételi minta nem all
rendelkezésre.

Mivel a szinképelemzés relativ moédszer, tehat hitelesité mintatigényel,
a rontgen-fluoreszcencia-spektoszkopiaval valé elemzésnél is szikség
van hitelesit6 anyagokra, ezért ezeknek nagy jelenéséget kell tulajdonita-
ni, mert a mérési eredmények hietelessége nagy fontossaggal bir a
minéség szempontjabal.

Azok az elemz6 modszerek, amelyek kozvetlen 6sszetételi informéaci-
o6kat adnak az acél Osszetételér6l, ma még csekély szamban allnak
rendelkezésre. (Oxigénelemzés, [3] egyes esetekben a szén meghataro-
zésa [4], ezért a jelenleg még kisérleti allapotban [évé néhany kezdemé-
nyezés fejlesztése indokolt.

Osszefoglalas

A minGségbiztositas bonyolult rendszerében az 6sszetételi informéaci-
ok figyelése és ennek alapjan torténd szabalyozasa mind a minéség, mind
pedig a gazdasdgossag szempontjabdl jelent6s elénnyel bir. Ezért a
folyamatszabdlyozasra hasznalhat6 analitikai eljarasok fejlesztése és al-
kalmazasuk kiterjesztése még nagyobb szerepet jatszhat a minéségbiz-
tositasban.
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HIREK
Analitikai mérések mindségbiztositasa szakcsoport megalakulasa

1989. novemberében 10 eurdépai orszag vezet6 analitikusai megalapi-
tottak az EURACHEM szervezetet, amelynek keretében az analitikusok
megbizhato, validalt kémiai analiziseket végezhetnek. 1990. janiusaban
12 orszag irta ala a Memorandumot és 1990. év végére mar 16 orszag
vett részt a szervezet munkajaban.

Az EURACHEM tevekenysege iranti érdekiédes folyamatosan né és
ma mar az Egyesilt Allamok-beli National Institute of Standards and
Technology (NIST), a Federation of European Chemical Societies, vala-
mint az ADAC International is bekapcsolédott a munkaba.

Lengyelorszag 1992. majuséban kildte el szakembereit az osl6i talal-
kozéra. Mivel a volt szocialista orszagok nem tagjai az Eurépai K6zdsség-
nek, ezért jelenleg csak megfigyel6ként vehetnek részt a munkaban.
Hazankat az QMFB megbizasabdl dr. Fodor Péter egyetemi docens
(Kertészeti és Elelmiszeripari Egyetem) és dr. Hlavay J6zsef egyetemi
docens (Veszprémi Egyetem) képviselték.

Az EURACHEM évente tdbb alkalommal tart tlést, amelynek kereté-
ben a min&ségbiztositas legfontosabb kérdéseit targyaljak. A bizottsag
legutobbi 6sszejovetelén nyilvanossagra hozték az analitikai laborat6riu-
mok akkreditalasarol sz6l6 javaslatot, amely szerint at EN 45000 és az
ISO Guide 25 szabvéanyok alapjan mingsithetik a laboratériumokat: Acc-
rediation for Chemical Laboratories.

Az (tmutat6 elfogadasa utan az Eurépai K6zosség és az EFTA orsza-
gokban atermékek minGségbiztositasa ezen szempontok alapjan torténik.

Az 1992. november 12-én megtartott Min6séguigyi Vilagnapra kiadott
munkaanyag (Dr. Veress Gabor: Jovénkért, a mindségért) vilagosan meg-
fogalmazta tennivaldinkat. A feladat sokrétli, szamos szervezetnek, ipari
és intézményi szakembernek kell 6sszefognia a minéségligy egész tarsa-
dalmat érint6 fejlesztéséért, oktatasi rendszerének kialakitasaért

A Veszprém/Egyetemen posztgradudlis képzésben analitikaimérések
minéségbiztositasa cimmel - az orszagban elséként - szakmérnoki szakot
inditottunk. A 4 féléves, 444 6ras kurzus elvégzése utan a hallgatok
analitikai min&ségbiztositasi szakmérnok oklevelet nyernek. Az elsé évfo-
lyam 1993. decemberében végez, a kdvetkezd szakmérnoki szakot 1993.
oktoberében kivanjuk inditani.

1993. marcius 26-an a Magyar Kémikusok Egyestlete Analitikai Szak-
osztalyan belll analitikai mérések min&ségbiztositasa szakcsoport
alakult. A szakcsoport egyben a hazai EURACHEM szervezet is EURA-
CHEM/HUNGARY néven.
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Az analitikai mérések minéségbiztositasa és az analitikai laboratoriu-
mok akkreditalasa érdekében a szakcsoport a kovetkezd feladatokat
véllalta:

— A szakcsoport munkdja soran tajékoztatja az analitikai laboratori-
umban dolgoz6é munkatarsakat a minéségbiztositas és akkreditalas
legfontosabb tudnival6irél, a kilénbdzé tertleteken folyé korelem-
zésekrdl, hiteles anyagmintékrol, Uj referencia anyagokrél, a nem-
zetkdzi szervezetek tevékenységér6l és a kapcsolodasi lehet6sé-
gekrél. Minden olyan informaciét megosztunk, amely megkdnnyiti
és szakszer(ivé teszi az analitikusok mingdségbiztositasi munkajat.
Kulon figyelmet forditunk a min6ségugyi fogalomrendszer magyar
kifejezéseinek megalkotdsara, az egységes és vilagos fogalmak
hasznélatara. A szakcsoport feladata a megbizhat6, validalt analitikai
mérésekkel kapcsolatos valamennyi tevékenység oktatdsa és ko-
ordinélasa.

— Az analitikai mérések minéségbiztositasanak oktatasaba be kivanjuk
vonni a szakmai szervezetekeL az MKE Analitikai Szakosztalya
és az MTA Kémiai Osztdlya szamos munkabizottsagot foglal
magéba és ezekben a szervezetekben tevékenykednek az anali-
tikaval foglalkozé szakembereink. Feladatuk, hogy a legmodernebb
analitikai modszereket széles korben ismertessék és megtanitsak
minden érdekl6d6 szaméara. Ezekkel a munkabizottsagokkal szo-
rosan egyuttm(kodunk A kozds munka egyik lehetséges mddja
példaul egy konkrét akkreditalasi eljarasra kivalasztott ad hoc
bizottsag, amelynek tagjai mind a mérési modszert, mind a mé-
réseredmények validalasanak l|épéseit megtanitjak az adott labo-
ratérium szakembereinek.

— A szakcsoport egyutt dolgozik a mindségiigy allamigazgatasi szer-
vezeteivel (pl. Orszagos Mérésiigyi Hivatal, Orszagos Szabvanyugyi
Hivatal). Bar a szakcsoport szigorlan csak az analitikai mérések
min@ségbiztositasaval, a mérési eredmények és moddszerek vali-
dalasaval foglalkozik, tevékenysége szervesen illeszkedik a termé-
kek min6ségbiztositdsanak folyamataba. A kézds nyelv hasznalata
nagymeértékben elésegiti minéséguigyi kultirank szinvonalanak eme-
1ését.

Az analitikai mérések minéségbiztositasa szakcsoport tagja lehet min-
den szakember, aki megbizhato analitikai mérésekkel foglalkozik. A jelent-
kezési szandékot a MKE Titkarsagan kérjik jelezni nevének, munkahe-
lyének és értesitési cimének megadasaval.

Dr. Hlavay Joézsef — Dr. Fodor Péter
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Hiteles anyagmintak hasznalatanak sziikségessége

Beregi Andras

A mai korban egyre kevésbé vetddik tel annak a kérdése, hogy
szukség van-e vagy sem egy ipari folyamatban a minéség el6allitasara és
folyamatos ellen6rzésére. S6t, egyre inkabb elterjedt az a vélemény, hogy
a minéséget meg kell tervezni, és folyamatosan biztositani kell; vagyis
egyre elfogadottabb, hogy a mindségbiztositasi rendszerekre szikség
van.

Engedjék meg, hogy én egy igen sz(k, specialis problémaval foglal-
kozzam, de ami igencsak fontos, a hiteles anyagmintakkal, azok haszna-
latdnak szikségességével, s6t ezen belul is a kémiai, spektrokémiai
etalonokkal.

A hiteles anyagminta haszndlata vagy .hazi" etalonok hasznalata régi
miszaki, tudomannyos, de f6leg anyagi vonzatai miatt [étezé probléma [2,
3]

Az Eurépahoz val6 csatlakozas 6haja és kényszere mostanra eldon-
totte a kérdést: hiteles anyagmintat (etalont) hasznalnikell!

A min6ségbiztositasi rendszerekkel foglalkozé nemzetkdzi szabva-
nyok, ISO 9003,9004 és az EN 45001 ; kimondjak, hogy az ilyen rendszer-
rel rendelkezd, illetve rendelkezni 6hajté laboratériumoknak pontos nyil-
vantartast kell vezetni a hiteles anyagminta-készletrdl, felhasznalasukrol,
és azokat hasznalni is kell.

A hiteles anyagmintak hasznalatanak madjardl, legalabbis a spektro-
méteres etalonokérdl, valamint egyes fogalmak meghatarozasarol a ma-
gyar MSZ 33.0907/1 -83 szabvany szdl.

Minekutana elddlt tehat, hogy a hiteles anyagmintakat hasznalni kell,
nemcsak vitrinbe tenni és mutogatni auditok és mas ellenérzési alkalmak-
kor, vizsgéljuk meg, hogy mi is a hiteles anyagminta.

Az 1991. évi XLV (45.) amérésiigyrdl szol6 torvény és az azt kiegészitd
127/1991. sz Korm. rendelet [1] az aldbbiakat mondja:

- LA haszndlati etalon és a vele egy tekintet ala es6 hiteles
anyagminta olyan mér6eszkdz, amely alkalmas a mennyiség egy-
ségének ésfvagy helyes értékeinek elGéllitasara és mas
mérbeszkozre val6é tovabbszarmaztatasra.', tovabba:

— Joghatassal jar6 mérés a mérési feladat elvégzésére alkalmas
hiteles mér6eszkdzzel vagy haszndlati etalonnal ellenérzétt
méréeszkozzel kell végezni."

E torvény értelmében mar az sem elegendd, hogy a hiteles anyagmin-
tékat kell hasznalni, mert kovetelmény egy min6ségbiztositasi rendszer
kiépitéséhez és mikodtetéséhez, hanem egy, a szabvanyoknal maga-
sabbrend( jogszabaly - térvény - kimondja, hogy hasznélatuk kotelez6.

Gond leginkabb abbdl adddik, hogy ezek a hiteles anyagminték dra-
gék. Személyes tapasztalat alapjan is tudom, hogy sokszor igencsak
nehéz egy gazdasagi vezetének (aki a pénzt adja) elmagyarazni, hogy
miért kertl egy 15 dekéas vasdarab tobbe, mint 1-2 tonna acél, vagy egy
marék fold (talajetalon esetében) tobbe, mint egy haztelek.

Maradva a spektrométeres acél és nyersvas etalonoknal, ezek azért
kerlilnek olyan sokba, mert el6allitasuk elég komplikalt.

Egyrészt kohaszati szempontbdl specidlis kényszertechnolégiakat kell
alkalmazni a megfelel§ anyagszerkezet és 0sszetétel biztositasara, ide-
értve az dsszes szikséges segédmliveletet is, mint felulettisztitas, kdszo-
rilés, darabolas, jelolés, metallogréafiai vizsgalat stb.

Miutan idaig az el6irds soran eljutottunk, mar minden eldélt az anyag
min&ségével kapcsolatban, de még .semmit" nem tudunk réla.

Az elkészitett mintak egy részét (10—15%-at) kivesszik a mennyi-
ségbdl és spektrométerrel megelemezzik. A kapott eredmények matema-
tikai statisztikai kiértékelése, illetve a kiértékelés eredménye mondja ki a
mindent eldont6 sz6t az anyag minGségérdl.

Ha a kiértékelés eredménye j6, akkor az azt jelenti, hogy az egyedi
darabok egyméashoz val6 Osszetételbe!« egyezése megfeleld, és ezt ne-
vezzik makrohomogenitasnak. Amennyiben ez a feltétel nem teljesdl, ugy
az egész adag selejtnek minésiil, el kell dobni.

A kovetkez§ vizsgélat az in. mikrohomogenitas vizsgélata, vagyis az
egy mintadarab térfogatan bellli 6sszetételi egyezés. Ez kiloénosen a
kézvetlendl ontéssel készitett tipusok estében fontos, ugyanis megadja a

* Ferroetalon Kft., Dunadjvaros
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minta hasznéalhat6, vagyis hasznos magassagat, amelyre a bizonylaton
feltintetett koncentraciéérték érvénnyes, (1. abra).

1. dbra: A minta jellemzé méretei: ht — a minta teljes magassaga;
hb max — a minta maximalisan lehetséges hasznos magassaga;
hh t — a minta tényleges hasznos magassaga; q, — a bizonylaton
szerpel6 koncentracié; +Ac - a megbizhatésagi tartomany hatarai

A makro- és mikrohomogenitas megallapitasa utan kovetkezik a tény-
leges, pontos, a bizonylatban feltiintetendd koncentracioérték meghata-
rozasa. Ezt nemzetkozileg elfogadottan kizardlag kémiai korvizsgalat donti
el, lehet6ség szerint nemzetkdzi korvizsgalat.

Ez feltételezi, hogy minden egyes bizonylatolt elemet legalabb hét,
egymastol fuggetlen kémiai laboratérium vizsgalja meg, minél tébb maéd-
szerrel (vakuumspektrométeresen kivil) és ezen belil is lehetéleg vala-
milyen abszolat, hagyomanyos, nedveskémiai modszerrel. Ezeket a vizs-
gélati eredményeket is a matematikai statisztika médszereivel feldolgoz-
zuk, kiértékeljuk, és ennek eredményeként meghatarozzuk a bizonylatra
keriilé koncentracioértékeket és a megbizhatésagi tartomanyokat elemen-
ként.

Ebben az allapotban mintaink ésszehasonlité mintaknak nevezheték
(angolul: reference material, RM.) bizonylatot a gyart6 kiadhat réla, mely-
nek értékeit 6 maga garantalja.

Ezek utan, ha hiteles anyagminta rangjara akarjuk emelni, akkor a
teljes dokumentacio melléklésével a mérésugyi torvényben meghatarozott
szervhez kell fordulni- ez Magyarorszagon az Orszagos Mérésugyi Hiva-
tal -, amely erre a hitelesitésre jogosult. Az OMH megvizsgélja az ered-
ményeket, az alkalmazott vizsgalati és matematikai statisztikai kiértékelési
modszereket, ezeket ha jonak elfogajda, és azt okiratban elismeri, min-
taink hiteles anyagmintékka valnak.

Az el6bb elmondottak szemléltetni igyekeztek egyrészt, hogy nem
egész egyszer( dolog hiteles anyagmintat el6allitani, és hogy ez miért
draga; masik oldalrél pedig azt kell mondanom, hogy a hiteles anyagmin-
tak, bedllitok és 6sszehasonlité mintak igen olcsok, hafigyelembe veszem
-annak ellenére, hogy fogynak, tehat pétlasukra periodikusan csak réa kell
szanni valamennnyi pénzt -, hogy az egy év alatt elhasznalt etalonok és
beadllitok ara egyetlen selejtté mindsitett nyersvas- vagy acéladagénak
toredéke csupan.

Osszefoglalva tehat azt mondhatom, hogy hiteles anyagmintéakat hasz-

nalni:

- kell, mert a min&ségbiztositas terén csak igy lehet Eurdpaba jutni;

— kotelez8, mert a mérésigyi térvény elGirja;

A hiteles anyagminta:

— Dréaga, mert el6éallitasa komplikalt, igényes kisérleti jellegli minden
adag esetében;

- Olcs6, mert a beszerzésére forditott koltségek téredékei csupan
egyetlen elrontott vas- vagy acéladagénak.

932 065 113
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