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УДК 543:669.1:3$9.6

Р Е К О М Е Н Д А Ц И Я

АТТЕСТАЦИЯ МЕТОДИК (МЕТОДОВ) ИЗМЕРЕНИЙ 
ПОКАЗАТЕЛЕЙ СОСТАВА И СВОЙСТВ 

ОБЪЕКТОВ МЕТАЛЛУРГИЧЕСКОГО ПРОИЗВОДСТВА, 
ПРОИЗВОДСТВЕННОГО ЭКОЛОГИЧЕСКОГО КОНТРОЛЯ, 

МОНИТОРИНГА СОСТОЯНИЯ ОКРУЖАЮЩЕЙ ПРИРОДНОЙ СРЕДЫ, 
ХИМИЧЕСКИХ ФАКТОРОВ ПРОИЗВОДСТВЕННОЙ СРЕДЫ

Д ата  введения  — 2012 —  05 — 01

1 Область применения

Н астоящ ая  реком ендац ия  распространяется н а  разрабаты ваем ы е и  пересм атр иваем ы е 

м ето д и к и  и  м етод ы  изм ерений (д а л е е  -  м етоди ки  и зм ер ен и й ) пок азателей  со став а  и 

свой ств  объ ек тов  м ета л лур ги ч еск о го  производства, п р ои зводствен н ого  э к о л о ги ч е с к о го  

к он тр оля , м он и тор и н га  состояния окруж аю щ ей  пр и р одой  ср ед ы , хи м и ч еск и х  ф акторов 

п р ои зводствен н ой  ср ед ы  и оп р ед еляет  процедуру аттестации м ето д и к  и зм ерений .

2 Нормативные ссылки

В  н астоящ ей  реком ендац ии  исп ользован ы  норм ативны е с с ы лк и  на с л е д у ю щ и е  стан

дарты :

Г О С Т  Р  8.563— 2009 

Г О С Т  Р  52361— 2005 

Г О С Т  Р  И С О  5725-1— 2002

Г О С Т  Р  И С О  5725-2— 2002

Г О С Т  Р  И С О  5725-3— 2002 

Г О С Т  Р  И С О  5725-4— 2002 

Г О С Т  Р  И С О  5725-5— 2002

Государствен ная  систем а  обесп еч ен и я  еди нства  и зм ере

ний . М етодики  (м е т о д ы ) и зм ер ен и й  

К о н т р о л ь  объек та  аналитический . Т ер м и н ы  и  о п р ед еле 

ния

Т о ч н о с т ь  (п р а в и льн ость  и  п р ец и зи о н н ость ) м ето д о в  и 

результа тов  изм ерени й . Ч а сть  1. О сн овн ы е п о ло ж ен и я  и  

опр еделени я

Т о ч н о с т ь  (п р ав и льн ость  и п р ец и зи о н н ость ) м ето д о в  и 

р езульта тов  и зм ерений . Ч а сть  2 . О сн овн ой  м е т о д  опр е

д елен и я  повторяем ости  и в осп р ои звод и м ости  стандарт

н о го  м етода и зм ерений

Т о ч н о с т ь  (п р ав и льн ость  и  п р ец и зи о н н ость ) м ето д о в  и 

результа тов  изм ерений . Ч а сть  3. П р ом еж уточ н ы е  пока

за тели  п рецизионности  стан дар тн ого  м етода  и зм ер ен и й  

Т о ч н о с т ь  (п р ав и льн ость  и  п р ец и зи о н н ость ) м ето д о в  и 

результа тов  изм ерений . Ч а сть  4. О сновн ы е м е т о д ы  оп 

р ед елен и я  п р ави льн ости  стан дартного  м етода  и зм ерени й  

Т о ч н о с т ь  (п р ав и льн ость  и п р ец и зи о н н ость ) м ето д о в  и 

р езульта тов  изм ерений . Ч а сть  5. А льтер н а ти в н ы е  м ето 

д ы  определения п р ец и зи он н ости  стан дартного  м етода  

изм ерений
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Г О С Т  Р  И С О  5725-6— 2002

Г О С Т  Р  И С О  50779.10— 2000  

Г О С Т  8 .315— 97

Г О С Т  И С О / М Э К  17025— 2009

Т о ч н о с т ь  (п р а в и л ь н о с т ь  и  п р е ц и з и о н н о с т ь ) м е т о д о в  и 

р е зу л ьта то в  и зм ер ен и й . Ч а сть  6. И с п о л ь з о в а н и е  зн а ч е 

ний то ч н о с т и  на  пр ак ти к е

С тати сти ческ и е  м ето д ы . В е р о я т н о с т ь  и  о с н о в ы  ст а т и 

стики. Т ер м и н ы  и  оп р ед елен и я

Госуд а р ств ен н а я  си с т е м а  о б есп еч ен и я  ед и н ств а  и з м е р е 

ний. С тан дартны е о б р а зц ы  состава  и  с в о й ств  в е щ е с т в  и 

м атер и алов . О сн ов н ы е  п олож ен и я

О б щ и е  тр ебован и я  к  к о м п етен тн о сти  и с п ы т а т е л ь н ы х  и 

к а ли б р о в о ч н ы х  ла б о р а то р и й

П р и м е ч а н и е  -  При пользовании настоящим документом целесообразно проверить действие ссы
лочных стандартов на территории Российской Федерации по соответствующему указателю стандартов, со
ставленному на 1 января текущего года, и по соответствующим информационным указателям, опублико
ванным в текущем году. Бели ссылочный документ заменен (изменен), то при пользовании настоящим до
кументом, следует руководствоваться замененным (измененным) стандартом. Если ссылочный документ 
был отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в  части, не затраги
вающей эту ссылку.

3 Термины и определения

В  н а с то я щ ей  р ек ом ен д а ц и и  п р и м ен ен ы  с л е д у ю щ и е  тер м и н ы  с  с о о т в е т с т в у ю щ и м и  

оп р ед елен и я м и  с  у ч ё т о м  Г О С Т  Р  8.563, Г О С Т  Р  52361 , Г О С Т  Р  И С О  5 7 2 5 -1 , [ 1 ] - [ 4 ] :

3.1 м е т о д и к а  (м е т о д )  и зм е р е н и й : С о в о к у п н о сть  кон к р етн о  о п и с а н н ы х  оп ер а ц и й , 

в ы п о лн ен и е  к о то р ы х  о б есп еч и в а ет  п о л у ч е н и е  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й  с  у с т а н о в л е н н ы м и  

п ок азателям и  точн ости .

3.2 а т т е с т а ц и я  м е т о д и к  и з м е р е н и й : И ссл ед о в а н и е  и  п о д тв ер ж д ен и е  с о о т в е т с т в и я  

м етоди к  и зм ер ен и й  у с та н о в лен н ы м  м етр о ло ги ч еск и м  тр ебован и ям  к  и зм ер ен и я м .

3.3 м е т р о л о г и ч е с к а я  э к с п е р т и з а  м е т о д и к  и з м е р е н и й : А н а л и з  и  о ц ен к а  в ы б о р а  м е 

тод ов  и  с р ед ств  и зм ер ен и й , операций  и  пр ави л  п р о в ед ен и я  и зм ер ен и й , а  так ж е о б р а б о т к и  

и х  р е зу л ь т а т о в  в ц е л я х  у ста н о в лен и я  соотв етстви я  м ето д и к и  и зм ер ен и й  п р е д ъ я в ля е м ы м  к 

н ей  м ет р о л о ги ч е с к и м  тр ебован и ям .

3.4 н е о п р е д е л е н н о с т ь  (и з м е р е н и я ):  П арам етр , связанны й  с р е з у л ь т а т о м  и зм ер ен и й , 

ха р а к тер и зую щ и й  р а ссея н и е  значений , к отор ы е о б о с н о в а н н о  м о г у т  б ы т ь  п р и п и са н ы  и з 

м ер яем ой  вели ч и н е .

3.5 с т а н д а р т н а я  н е о п р е д е л е н н о с т ь :  Н е о п р е д е л е н н о с т ь  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й , в ы 

раж енная в  в и д е  с та н д а р тн о го  отк лон ени я .

3.6 р а с ш и р е н н а я  н е о п р е д е л ё н н о с т ь :  В ели ч и н а , о п р ед еляем а я  и н т е р в а л о м  в о к р у г  

м а тем а т и ч еск о го  ож и да н и я  р езульта тов  изм ерени й , о хваты ваю щ и м  б о л ь ш у ю  д о л ю  р а с 

п р ед елен и я  зн ачений , к о т о р ы е  обосн ов а н н о  м о гу т  б ы т ь  п р ипи саны  и зм е р я е м о й  в е л и ч и н е .

3.7 к о э ф ф и ц и е н т  о х в а т а : Ч и с л о в о й  коэф ф ициент, и с п о л ь зу е м ы й  как м н о ж и т е л ь  

стан дар тн ой  н ео п р е д е л ё н н о с т и  при о п р ед елен и и  р а сш и р ен н ой  н е о п р е д е л е н н о с т и . Д л я  

п р а к ти ч еск и х  ц елей , как  п р а в и ло , в ы би р а ю т  к=  2, ч т о  с о о тв етств ует  д о в е р и т е л ь н о й  в е р о 

ятности  0 ,95 .

3.8 т о ч н о с т ь :  С т е п е н ь  б ли зо ст и  р е зульта та  и зм ер ен и й  к и с т и н н о м у  и л и  п р и н я т о м у  

о п о р н о м у  зн ач ен и ю .

3.9  п р а в и л ь н о с т ь :  С теп ен ь  б л и зо с т и  ср ед н его  значения, п о л у ч е н н о г о  н а  о с н о в е  

б о л ь ш о й  с е р и и  р е зу л ь т а т о в  и зм ерени й , к  и сти н н ом у  (и л и  пр и н ятом у  о п о р н о м у ) зн а ч е н и ю .

3 .10  п о в т о р я е м о с т ь  (с х о д и м о с т ь ) :  П р ец и зи о н н о сть  в  у с л о в и я х  п о в т о р я е м о с т и  ( с х о 

д и м о ст и ).

3.11 п р е ц и з и о н н о с т ь :  С теп ен ь  б л и зо с т и  д р у г  к  д р у г у  н е за в и си м ы х  р е з у л ь т а т о в  и з 

м ерений , п о л у ч е н н ы х  в  к он к р етн ы х  р егла м ен ти р о в а н н ы х  у слов и я х .
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3 .12  п р о м е ж у т о ч н а я  п р е ц и з и о н н о с т ь :  П р ец и зи о н н о сть  в  у с л о в и я х , в  к о т о р ы х  р е 

з у л ь т а т ы  а н а ли за  п о л у ч а ю т  п о  од н ой  и  т о й  ж е м етоди к е  н а  и д ен т и ч н ы х  п р о б а х  п р и  вари а

ц и и  о д н о г о  (н а п р и м ер , в р ем я ) и л и  н е с к о ль к и х  (н ап р и м ер , и с п о л н и т е л и  и  вр ем я ) ф акторов , 

ф о р м и р у ю щ и х  р азбр ос  р е зу л ьта то в  а н а ли за  при  п р и м ен ен и и  м е т о д и к и  в  к о н к р етн ой  л а 

бор а тор и и .

3.13 в н у т р и л а б о р а т о р н а я  п р е ц и з и о н н о с т ь :  П р о м еж уто ч н а я  п р ец и зи о н н о с т ь  в  у с 

л о в и я х , п р и  к о то р ы х  р е зу л ь т а т ы  ан а ли за  п о луч а ю т  п р и  вариации  в с е х  ф акторов  (р а зн о е  

врем я, р а зн ы е  анали тик и , разны е п а р ти и  реактивов о д н о г о  ти п а  и  т .п .),  ф о р м и р ую щ и х  

р а зб р о с  р е з у л ь т а т о в  п р и  п р и м ен ен и и  м ето д и к и  в  к он к р етн ой  л а б о р а то р и и .

3 .14  в о с п р о и з в о д и м о с т ь :  П р ец и зи о н н о сть  в у с л о в и я х , пр и  к о т о р ы х  р е зу л ь т а т ы  и з

м ер ен и й  п о л у ч а ю т  од н и м  и  тем  ж е м е т о д о м  на и д ен ти ч н ы х  п р о б а х  в  р а зн ы х  л а б о р а т о р и 

ях.

3 .15 п о к а з а т е л и  т о ч н о с т и ,  п р а в и л ь н о с т и ,  п р е ц и з и о н н о с т и  м е т о д и к и  и з м е р е н и й :

П р и п и с а н н ы е  и л и  н ор м и р ован н ы е характеристики  п о гр еш н о сти  м е т о д и к и  и зм ер ен и й  и  ее  

с о с т а в ля ю щ и х .

3 .16  п р и п и с а н н ы е  х а р а к т е р и с т и к и  п о г р е ш н о с т и  и  ее  с о с т а в л я ю щ и х :  У с т а н о в 

л е н н ы е  ха р а к тер и сти к и  п о гр еш н ости  и  е е  со ста в ля ю щ и х  д л я  л ю б о г о  и з  с о в о к у п н о с т и  р е 

зу л ь т а т о в  и зм ер ен и й , п о л у ч е н н о го  п о  аттестован ной  м етод и к е , х а р а к т ер и зую щ и е  га р а н 

т и р у е м у ю  т о ч н о с т ь  м ето д и к и  и зм ерени й .

3 .17  н о р м ы  т о ч н о с т и :  Значения характеристик  п о гр еш н о сти  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й , 

за да ваем ы е в  качестве  т р е б у е м ы х  и л и  доп уск а ем ы х .

4 Общие положения

4.1 В  соотв етств и и  с  настоящ ей  р ек ом ен д ац и ей  а тт естую т  м е т о д и к и  и зм ер ен и й , 

п р и м ен я ем ы е  в  сф ере го с у д а р с т в е н н о го  р егули р ов а н и я  о б есп еч ен и я  ед и н ств а  и зм ер ен и й , 

к о н т р о ля  к а ч еств а  го т о в о й  п р одук ц и и , п р о и зв о д с тв ен н о го  э к о л о ги ч е с к о го  и  са н и та р н о го  

к о н т р о л я , м о н и т о р и н га  со стоя н и я  о к р уж а ю щ ей  п р и р о д н о й  ср ед ы , а  та к ж е  в х о д н о го  и  т е х 

н о л о г и ч е с к о г о  кон тр оля .

4 .2  Р а зр а б о т к у  м ето д и к и  и зм ер ен и й  п р оводи т п р ед п р и яти е  (ор га н и за ц и я ), п р и м е 

н я ю щ ее  д а н н у ю  м етод и к у .

Э к с п е р и м е н т а л ь н о е  и сслед ов а н и е , с  ц е л ь ю  оц ен и ван и я  п о к а за тел ей  т о ч н о с т и  м е т о 

д и к и  и зм е р е н и й , п р о в о д я т  в  р а б о ч и х  у с л о в и я х  ее  п р и м ен ен и я  п о с л е  завер ш ен и я  в с е х  эта 

п о в  р а зр а б о т к и  и  п о д го то в к и  пр оек та  д о к у м е н т а  на  м е т о д и к у  и зм ер ен и й .

О ц е н к у  п ок а за телей  то ч н о сти  м е т о д и к и  проводят , к ак  п р а в и ло , в  у с л о в и я х  в о с п р о и з 

в о д и м о с т и , т .е . п о л у ч е н и я  эк сп ер и м ен та льн ы х  д ан н ы х  в  н е с к о ль к и х  л а б о р а т о р и я х  с  п р и 

м е н е н и е м  ста н д а р тн ы х  о бр а зц ов  (С О ) ,  аттестован н ы х  с м е с е й  ( А С )  [5 ] ,  [6 ]  и л и  м е т о д а  д о 

бавок .

Т а к а я  о ц ен к а  м о ж е т  б ы ть  в ы п о лн ен а  в  одн ой  л а б о р а то р и и  в  у с л о в и я х  в н утр и  л а б о р а 

т о р н о й  п р ец и зи о н н о ст и . О сн о в н о й  с п о с о б  оценки: п р ов ер к а  со о тв етств и я  у ст а н о в л е н н ы м  

н ор м ам .

П о р я д о к  и ссл ед о в а н и я  соотв етств и я  п ок азателей  то ч н о с т и  а т т е с т у е м о й  м е т о д и к и  у с 

т а н о в л е н н ы м  н ор м ам  и зл о ж е н  в  П р и л о ж е н и и  А .

П р и  о т с у т с т в и и  н о р м  то ч н о сти  устан а в ли в а ю т  п р и п и са н н ы е ха р а к тер и сти к и  п о 

гр е ш н о с т и  п о  п р и ло ж ен и ю  Б.

4 .3  А н а л и з  и  о ц ен к у  в ы бор а  м е т о д о в  и  средств  и зм ер ен и й , о п ер а ц и й  и  п р а в и л  п р о в е 

д ен и я  и зм е р е н и й , а  такж е о бр а ботк и  и х  р езу л ьта то в  в  ц е л я х  у с т а н о в л е н и я  со о тв етств и я  

м е т о д и к и  и зм ер ен и й  п р ед ъ я в ля ем ы м  к  н ей  м етр о ло ги ч еск и м  тр еб о в а н и я м  п р о в о д я т  в 

п р о ц е с с е  м е т р о л о ги ч е с к о й  эк сп ер ти зы  м ето д и к и  и зм ер ен и й .

М е т р о л о г и ч е с к у ю  эк сп ер ти зу  м е т о д и к  и зм ер ен и й  о с у щ е с т в л я е т  м е т р о л о ги ч е с к а я  
с л у ж б а  З А О  « И С О »  в  с оотв етств и и  с  р а зд е ло м  6.
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4.4 Госуд а р ств ен н ы й  м етр оло ги ч еск и й  надзор о сущ е с т в л я ю т  за  н а ли ч и ем  и  с о б л ю 

д ен и ем  аттестован ны х м ето д и к  изм ерений, прим ен яем ы х в  сф ере го су д а р ств ен н о го  р е г у 

лирован ия  обесп ечен и я  ед и н ства  изм ерени й  в  соотв етстви и  с  Г О С Т  Р  8.563. В н е  сф ер ы  

го суд а р ств ен н ого  р егули р ован и я  обесп ечени я  единства и зм ерени й  к о н т р о л ь  о с у щ е с т в л я 

ю т  при оц ен к е  состояни я  изм ерений , аккредитации ла б о р а то р и й  и  и н сп ек ц и он н ом  к о н 

т р о л е  за  и х  д ея тельн остью .

5 Построение и изложение документа, регламентирующего 
методику измерений

5.1 Д о к у м е н т  на м ето д и к у  изм ерений долж ен  содер ж ать  с л е д у ю щ и е  р азделы :

•  назн ачени е и  о б л а с т ь  применения м етодики;

•  нор м ати вны е с сы лк и ;

• п ок а за тели  т о ч н о сти  м етодики;

• м е т о д  и зм ерений ;

• о б щ и е  требовани я  и  у слов и я  вы п олн ен и я  и зм ерени й ;

• требован и я  к средствам  изм ерений, стандартны м  образцам , аттестован н ы м  с м е 

сям , и сп ы та тельн ом у  и  всп ом огательн ом у  о б о р уд ов а н и ю , м атери алам , р еа к ти 

вам , растворам ;

• опер ац и и  п о  п од готов к е  к  вы п олн ен и ю  и зм ерени й ;

• в ы п олн ен и е  и зм ерени й ;

• пр овер к а  п р и ем лем ости  и  вы числен и е  р езульта тов  и зм ерений ;

• оперативн ы й  к о н т р о л ь  точн ости  результа тов  и зм ерени й ;

• оф ор м лен и е  р езульта тов  изм ерений;

• статистически й  анали з качества результа тов  и зм ер ен и й ;

• к о н т р о л ь  п р и ем лем ости  результа тов  изм ерений, п о л у ч е н н ы х  в  у с л о в и я х  в о с п р о 

и зводи м ости ;

• требован и я  к  квалиф икации оператора ;

• тр ебован и я  безоп асности ;

• би бли ограф и я.

Д оп уск а ется  и ск лю чать , объединять указанны е р а зд елы , зам ен ять тек ст  с о о т в е т с т 

в ую щ его  р а зд е ла  ссы лк ой  н а  реком ендацию  [7 ], вк лю ч а ть  д о п о л н и т е л ь н ы е  с у ч е т о м  с п е 

цифики а ттестуем ой  м етоди ки .

П р и м ер  оф ор м лен и я  док ум ента , р егла м ен ти р ую щ его  м етоди к у  х и м и ч ес к о го  а н а ли за , 

приведен  в п р и лож ен и и  В , сп ек трального  анализа -  в п р и лож ен и и  Г .

Т и т у л ь н ы й  ли ст , стр а н и ц у , с л е д у ю щ у ю  за ти ту льн ы м  ли сто м  д ок ум ен та , р е г л а м е н 

ти р ую щ его  м етод и к у  и зм ерени й , оф ор м ляю т по п р и лож ен и ю  Д , п о с л е д н ю ю  стр а н и ц у  д о 

кум ента  -  п о  пр и лож ен и е  Е.

5.2 Р а зд е л  «Н а зн а ч ен и е  и  область  применения м е т о д и к и » о п р е д е ля е т  н аи м ен ован и е  

м етода  и зм ерени й , к он тр оли р уем ы й  объек т , оп р еделяем ы й  п ок азатель  и  ди апазон  и з м е р е 

ни й  по аттестуем ой  м етоди к е , п р едельно  допускаем ы е содерж ания в ли я ю щ и х  н а  р е з у л ь 

таты  и зм ер ен и й  ком пон ен тов , а также ц ели , д ля  к отор ы х  предназн ачена  аттестуем ая  м е 

тодика: к о н т р о л ь  продукции , техн оло ги ч еск и й  или  в х о д н о й  к он тр оль , п р ои зв од ств ен н ы й  

эк оло ги ч еск и й  и  санитарны й к он троль, м ониторин г со стоян и я  ок р уж а ю щ ей  п р и р о д н о й  

среды , у ста н ов лен и е  х и м и ч еск о го  состава  стандартны х образц ов  (С О ).

5.3 Р а з д е л  «Н о р м а ти в н ы е  с сы лк и » содерж ит п ер еч ен ь  с с ы ло ч н ы х  н ор м ати вн ы х  д о 

кум ентов  (Н Д ) ,  которы й  и зла га ю т  с  у ч е т о м  требований 3.8 реком ен д ац и и  [8 ].

5.4 Р а зд е л  «О б щ и е  требовани я  и  у с л о в и я  вы п олн ен и я  и зм ер ен и й » содер ж и т п е р е 

чен ь  в ли я ю щ и х  величи н , и х  н ом и н а льн ы х  значений и  (и л и )  границ  ди апазон ов  в о зм о ж 

н ы х  значений , а  такж е д р у ги е  характеристики в ли яю щ и х  величи н , требован и я  к  о б ъ е к т у  

изм ерений.
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5.5 Р а зд ел  « М е т о д  и зм ер ен и й » оп р еделяет  принцип, п олож ен н ы й  в  о с н о в у  м етоди к и  

и зм ер ен и й , и  е г о  сущ н ость .

5.6 Р а зд ел  «П о к а за т е л и  точ н ости  м ето д и к и » содер ж и т ч и сло в ы е  зн ач ен и я  уста н ов 

л е н н ы х  д о в ер и тельн ы х  границ  погреш ности , п ок азателей  п ов тор яем ости , в н утр и лабор а - 

т о р н о й  п р ец и зи он н ости  и  воспроизводим ости  д л я  в сего  д и апазон а  и зм ерени й .

Л а бор а тор и я  м о ж ет  подтвердить (у ста н ов и ть ) б о л е е  вы сокий  у р о в е н ь  точ н ости  п о  

ср авн ен и ю  с н ор м и р уем ы м , с  уч ето м  д ост и гн уты х  характеристик  вн утр и ла бор а тор н ой  

п р ец и зи о н н ости  и  м етр о ло ги ч еск и х  характеристик средств к он тр оля  [4 ].

П ок а за тели  точ н ости  м етоди к и  представляю т ч и сло м , содер ж ащ им  н е  б о л е е  д в у х  

зн а ч а щ и х  цифр. П ок а за тель  точ н ости  (д ов ер и тельн ы е границы  п о гр еш н ости , ± Д )  п р ед 

ста в ля ю т  ч и с ло м  с  дв ум я  значащ им и цифрами в том  случ а е , когд а  циф ра стар ш его  разря

д а  м ен ьш е 3. В  с л у ч а е , когда  эта  цифра б о л ь ш е  л и б о  равна 3, пок азатель  точ н ости  ( ±  Д )  

п р ед ста в ляю т  ч и с л о м  с одн ой  значащ ей циф рой.

Д л я  п р о м еж уто ч н ы х  р езульта тов  расчета  показателей  точ н ости  р ек ом ен д уется  с о 

хр а н ять  тр етью  зн а ч а щ ую  циф ру. П р и  записи  ок он ч а тельн о го  р езу льта та  тр етью  знача

щ у ю  циф ру о к р у гл я ю т  в  б о л ь ш у ю  сторону.

Д оп уск а ется  п ок азатели  точ н ости  пр едставлять ч и сло м , содер ж ащ им  о д н у  знач ащ ую  

ц и ф р у . В  этом  с л у ч а е  в тор ую  зн ачащ ую  циф ру ок р угляю т  в  б о л ь ш у ю  с т о р о н у , е с л и  циф ра 

п о с л е д у ю щ е го  н еук а зы в а ем ого  м лад ш его  разряда равна и л и  б о льш е  пяти , и л и  в м ен ьш ую  

с т о р о н у , е с ли  эта  циф ра м ен ьш е  пяти.

5.7 Р а зд ел  «Т р е б о в а н и я  к  средствам  и зм ерений , стандартны м  обр азц ам , аттестован

н ы м  см есям , и сп ы т а тельн о м у  и  в сп ом ога тельн ом у  обор уд ован и ю , м а тер и а ла м , реактивам , 

р а с т в о р а м » с о д ер ж и т  п ер ечен ь  в сех  средств изм ерений , и сп ы та тельн о го  обор уд ован и я , 

в сп о м о га т е л ь н ы х  устр ой ств , м атериалов , реактивов, растворов , С О , А С ,  п р и м ен яем ы х  п р и  

в ы п олн ен и и  и зм ер ен и й , и х  м етр ологи ческ и е  характеристики и  сведения о б  и х  утвер ж де

ни и .

В  с луч а е  и сп ользов а н и я  аттестованны х см есей  разрабаты ваю т м е т о д и к у  и х  п р и го 

тов лен и я . М е т о д и к а  п р и готовлен и я  А С  м ож ет  б ы ть  устан овлена :

• д о к у м ен то м  (частью , р а зд елом  д ок ум ен та ) на м етоди к у  изм ерени й ;

•  о тд ель н ы м  док ум ен том .

С остав  п р и м ен яем ы х  С О  д олж ен  соответствовать у с ло в и я м  м етоди к и  и зм ерений  п о  

о гр а н и ч ен и ю  в л и я ю щ и х  ком понентов .

П о  п р и ло ж ен и ю  Ж  к док ум ен ту , р е глам ен ти р ую щ ем у  м етоди к у  и зм ер ен и й , д о лж н о  

б ы т ь  оф ор м лен о  о б я за тельн ое  прилож ение, в котор ом  приводят инф ор м ац и ю  о С О  и А С ,  

п р и м ен яем ы х  п р и  к он тр оле  точ н ости  результа тов  изм ерений.

5.8 Р а зд ел  «О п е р а ц и и  п о  под готовке к  вы п олн ен и ю  и зм ер ен и й » сод ер ж и т  перечень и  

оп и са н и е  в сех  оп ер ац и й  по под готовк е  к в ы п олн ен и ю  изм ерений. Е сли  п р и  вы п олн ен и и  

к о ли ч ест в ен н о го  хи м и ч еск о го  анализа (К Х А )  предусм атривается  у ста н о в лен и е  град уи р о 

в о ч н о й  характеристики , то  в р а зд еле  приводят сп особы  е е  уста н ов лен и я  и  кон троля , а 

так ж е пор ядок  и зго т о в лен и я  и  применения образц ов  д ля  градуировки .

Д оп уск а ется  п р и води ть с сы лк и  на Н Д , р егла м ен ти р ую щ и е  пор ядок  п о д го то в и тель 

н ы х  работ.

5.9 Р а зд ел  «П о р я д о к  вы п олн ен и я  и зм ер ен и й » содер ж и т пер ечень, п о сл ед о в а тель 

н о с т ь  операций , п ер и од и ч н ость  и  ч и сло  изм ерени й , опи сани е операций , а  такж е требова

н и я  к  м ассе  и  ч и с л у  навесок  п р обы , а при н еоб ход и м ости , указания о  п р ов ед ен и и  х о л о с т о 

г о  (к о н т р о л ь н о го ) оп ы та  и  оп и сани е операций п о  устр ан ен и ю  вли я ю щ и х  ф акторов.

П р и  н е о б х о д и м о с т и  в  м етод и к е  изм ерени й  устан авливаю т тр ебо в а н и е  о  п овторном  

и зм ер ен и и  п ок а за телей  качества  продукции в б ли зи  границ  п о ля  д оп уск а  (в  интервале  рав

н о м  Д ).

5.10 Р а зд е л  «П р о в е р к а  пр и ем лем ости  и  в ы чи слен и е  р езульта тов  и з м е р е н и й » р е гла 
м ен т и р у е т  п лан  и  м ето д ы  пр оверки  п р и ем лем ости  и  вы числен и я  р езу льта то в  изм ерений.
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5.11 Раздел «О перативны й к он троль проц едуры  вы полнения и зм ер ен и й » р еглам ен 

ти р ует  процедуру контроля  точн ости  результатов измерений с пр им енением  образц ов  д ля  

к он тр оля  (С О , А С ) .

5.12 Раздел «О ф ор м лен и е  результатов  и зм ер ен и й » р еглам ен ти рует ф ор м у  представ

лен и я  результата  изм ерений с у ч ето м  его  погреш ности  (н еоп р еделенн ости ).

5.13 Раздел  «С татистически й  анализ качества результатов и зм ер ен и й » р егла м ен ти р у 
ет  п ор ядок  проведения статистического анализа п о  результатам  кон троля  пр ави льн ости  и 

внутрипабораторной  прецизионности  за установленны й контролируем ы й  пер и од .

5.14 Раздел  «К о н т р о л ь  прием лем ости  результа тов  изм ерений, п о луч ен н ы х  в у сло в и 

я х  восп р ои звод и м ости » содерж ит алгоритм  сопоставления р езультатов , п о лу ч ен н ы х  в 

р азн ы х лабораториях.

5.15 Р азд ел  «Т р ебов а н и я  к  квалификации оператора» содер ж и т сведения  о  н еоб хо 

д и м о м  уровн е квалификации специалиста, доп ускаем ого  к  вы п олн ен и ю  и зм ерени й .

5 .16.Раздел «Т р ебов а н и я  безоп асности » р еглам ен ти рует правила, с о б л ю д е н и е  к ото 
р ы х  обеспечивает при  вы полнении  измерений безоп асность тр уд а , нор м ы  пр оизводствен 

н ой  санитарии и  охран у  окруж аю щ ей среды, л и б о  приводят ссы лк и  на соотв етствую щ и е 

Н Д .
5.17 Раздел  «Б и б лж н р а ф и я » содерж ит п ер ечень ссы лоч н ы х  док ум ен тов . П р и  этом  

п ер ечен ь  ссы лочн ы х  док ум ентов  составляю т в  порядке их  упом ин ани я  в  тек сте  м етодики 

и зм ерений  и  прилож ений  к ней, со гласно  приведенной  в квадратны х скобк ах  нум ерации 
д ан н ы х  документов.

5.18 Р езу л ьтаты  эксп ер и м ен тал ьн ы х  и ссл ед о в ан и й  м е т о д и к и  п р и в о д я т  в  о тч ете  о б  
о ц ен и в ан и и  то ч н о сти  м етод и ки  изм ерен и й , утвер ж д аем о м  р у к о в о д и те л е м  п р ед п р и я ти я - 
р а зр а б о тч и к а  м ето д и к и  и зм ерений .

О тчет  долж ен  содержать:

•  о б о сн овани е н ео б х о д и м о сти  разработки  и  аттестац и и  м ето д и ки ;
•  ссы лку на  докум ент, реглам ентирую щ ий норм ы  точн ости  м етоди ки  и зм ерени й ;

•  сведения о б  использованны х С О , А С , вклю чая обосн овани е вы бора  С О  с  учетом  

м атричного состава кон тролируем ого  объекта ;

•  эксперим ентальны е дан ны е и  результаты  оценки точ н ости  аттестуем ой  методики.

б Порядок проведения метрологической экспертизы методики 
измерений

6.1 Н а  м етр ологическую  экспертизу м етодики  измерений представляю т с л ед ую щ и е  

док ум ен ты :

•  п р о ек т  д о к у м ен та , р еглам ен ти рую щ его  м ето д и к у  и зм ер ен и й ;
•  отч ет  о б  оц ен и ван и и  то ч н о сти  м етоди ки  и зм ерений .
6.2 Экспертизу материалов п о  разработке документа, р егла м ен ти р ую щ его  м етодику 

изм ерений , проводят на  договорной  основе.

6.3 П ри  п олож и тельн ы х  результатах  м етрологической  экспертизы  оф ор м ляю т:

•  заклю чение о  соответствии методики измерений устан овлен н ы м  м етр оло ги ч е 

ским  требованиям  [9 ] с  прилож ением  результатов  эк сп ерим ентальн ы х исслед ова 
ний;

•  свидетельство  о б  аттестации, которое регистрирую т в  отраслевом  р еестр е под  

ном ером , состоящ им  из ном ера  аттестата аккредитации м етр оло ги ч еск ой  служ бы  

З А О  « И С О » ,  порядкового номера аттестованной м етоди ки  изм ерени й  и  года  у т 

верж дения (например, №  01.00034/01.1042-2011).

П р и  о тр и ц ател ьн ы х  р езу л ь тат ах  оф орм ляю т заклю чен и е о  н е с о о тв е тс тв и и  м ето д и ки  
и зм ер ен и й  устан о вл ен н ы м  тр еб о ван и ям , с у к аза н и е м  и м ею щ и хся  зам еч ан и й  и  р ек о м ен д а
ц и й , и  д о ку м ен ты  отп р авл яю т н а  доработку .

6
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6.4 Рек ом ен д уем ы й  срок  действия свидетельства о б  аттестации м етодики  изм ерений 
5 лет.

6.5 И с п о лн и тель  (эк сп ер т ) ф ормирует д ело , вклю чаю щ ее все м атер и алы  п о  м е т р о л о 

гической  экспертизе док ум ен тов  по аттестации м етодики  измерений, к отор ое  хранит в те

ч ен ие уд в о ен н о го  срока действия свидетельства об  а т т еста ц и и .
6.6 П р и  необходи м ости  разработчик оф ормляет изм енение к  д ей ствую щ ем у  д ок у 

м енту  на  м етоди к у  изм ерений (изм енение норм  точности ; актуализация м етодики  и зм ер е

н и й ) п о  п р и лож ен и ю  И .

Е сли  изм енен ие касается м етрологически х  разделов , т о  и сп олн и тель  (эк сп ер т ) п о  ре
зультатам  м етр ологи ч еск ой  экспертизы  оф орм ляет док ум ен ты  п о  6.3.

6.7 С веден ия  о б  аттестованны х м етодиках изм ерений, прим ен яем ы х в сф ере го с у 

дар ствен н ого  регулирования обеспечения единства изм ерений, разработчик  п ер едает в 

Ф ед ер а льн ы й  и н ф о р м ац и о н н ы й  фонд п о  обеспечению  единства и зм ер ен и й  для  регистра

ции в ед и н ом  реестре.

7
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П р и л о ж е н и е  А  

(р е к о м е н д у е м о е )

Порядок исследования точности 
аттестуемой методики измерений при наличии норм точности

А .1  О б щ и е  п о л о ж е н и я

А .  1.1 О ц ен и в а ю т  о тн о си т ель н ы е  п ок азатели , хар а к тер и зую щ и е  т о ч н о с т ь  а т т е с т у е м о й  м ето 

дики и зм ер ен и й :

•  д л я  м етод и к  х и м и ч е с к о го  а н а ли за  п ок азатели  П „  П т и  Щ , ;

•  д л я  ср а в н и тельн ы х  м етоди к  а н а ли за  показатели  П ' „  П 'т и  П 'лп •

А .  1.2 Т р ебов а н и я  к  эк сп ер и м ен ту  п о  оц ен к е  П , (П 'Г) ,  П Т ( П Т)  и  П а , ( П 'яп)  п р и в ед ен ы  в  Л  Л - Л .6 

(п р и ло ж е н и е  Л ) .

А .  1.3 П о л у ч а е м ы е  р е зу л ьта ты  и зм ер ен и й  д олж н ы  сод ер ж а ть  с л е д у ю щ е е  ч и с л о  з н а ч а щ и х  

цифр:

П р и  зн ач ен и ях  Ч и с л о  зн а ч а щ и х  циф р

<0,1 2
0,1-10 3
> 1 0  4

А .1 .4 Н е  д оп уск а ется  п р о и зв о льн о е  и ск лю ч ен и е  р е зу л ь т а т о в  о п р е д е л е н и й .

А .2  О ц е н к а  п о в т о р я е м о с т и  (с х о д и м о с т и ) м е т о д и к и  и з м е р е н и й

О ц е н к у  п ов тор яем ости  х и м и ч еск и х  и  ср авн и тельн ы х  м етод и к  а н а ли за  п р ов од ят  с  п р и м е н е 

нием  С О , А С  и л и  о д н о р о д н ы х  п р ои зводствен н ы х  проб.

П о  д а н н ы м  н е м е н е е  К = 5 0  сери й  и зм ер ен и й  по  п = 2 (3 )  п а р а лл е ль н ы х  о п р е д е л е н и й  в ы ч и с л я 

ю т:

•  в е л и ч и н у  D  , ~  - — — ------- у ( А .  1 )

К О

•  в е л и ч и н у  П г , ха р а к т ер и зую щ ую  повтор яем ость  м етод и к и

к

П г = М ^ ~ -  <А -2)

гд е  / -  н о м е р  р езульта та  п а р а лл е ль н ы х  оп р ед елен и й  (/  =  1, п  ) ;  

j  -  н о м е р  сер и и  о п р ед елен и й  (  j  =  1, К  ) ;

Х ша и  X min -  н а и больш и й  и  наи м ен ьш и й  р е зу льта т  в  с ер и и  о п р ед елен и й ; 

г  ( г с)  — п р е д е л  п о в то р я ем о сти  (п о  п р и ло ж ен и ю  К ).

П р о в е р я ю т  соотв етств и е  п о л у ч е н н о го  значения П г д о п у с к а е м о м у  Д г  и  н е д о п у с к а е м о м у  Н г 

д л я  К =  50  п о  т а б ли ц е  А .1 .

Е с л и  П г< Д г ,  п о в тор я ем ость  а ттестуем ой  м етодики  с о о тв етств у ет  у с т а н о в л е н н ы м  т р е б о в а н и 

ям.

Е с л и  П ,> Н Г , п о в то р я ем о сть  а ттестуем ой  м етоди ки  н е  со о т в е т с т в у е т  у с т а н о в л е н н ы м  т р е б о 

ваниям.

П р и  Д г< П г< Н г п р о в о д я т  д о п о л н и т е л ь н ы е  о п р ед елен и я  гр уп п а м и  п о  10 сери й  с о ц е н к о й  ре

зу л ьта т о в  п о с л е  вы п олн ен и я  каж дой  гр уп п ы  анализов.

П р и  А = 1 0 0  оп р ед елен и я  пр екращ аю т; если  П г<Ц г , с х о д и м о ст ь  м ето д и к и  с о о т в е т с т в у е т  

п р ед ъ я в ля ем ы м  тр ебован и ям , в пр оти вн ом  случ а е  пр и н и м аю т, ч то  р а зб р о с  р е зу л ьта то в  п а р а л 

л е л ь н ы х  о п р ед елен и й  п р ев ы ш а ет  д оп уск аем ы й .

А .З  О ц е н к а  т о ч н о с т и  м е т о д и к и  и зм е р е н и й

А . 3.1 О ц е н к у  то ч н о сти  м етоди к и  хи м и ч ес к о го  анали за  п р оводят на  о с н о в е  в о сп р о и зв ед ен и я  

а ттестов а н н ы х  характеристик  в  С О  и ли  А С .

8



М 24-2012

П о  д а н н ы м  н е  м ен ее  К = 5 0  сер и й  п о  и = 2 (3 ) п а р а ллель н ы х  о п р ед елен и й  (с о г л а с н о  м е т о д и к и  

и зм е р е н и й ) в ы ч и сля ю т :

•  ср е д н е е  ари ф м ети ч еск ое  ( X )  р е зу льта то в  п а р а л л е л ь н ы х  о п р ед елен и й  в к аж дой  с е р и и

•  в е л и ч и н у

в е л и ч и н у  П г , х а р а к тер и зую щ ую  то ч н о сть  м етоди ки

к

IX
Л  = — —

т к

(А .З )

(А .4 )

(А .5 )

гд е  i  -  н о м е р  р е зу л ь т а т а  п а р а лл е ль н ы х  оп р ед елен и й  (/  =  1, п  ) ;

У -  н о м е р  с ер и и  о п р ед елен и й  ( j  =  \ , K ) ;

Аса -  а ттесто в а н н о е  (о п о р н о е ) значение оп р ед еля ем о го  п ок а за теля  в С О  и л и  А С ;

<Уцл -  п о к а за т е л ь  в н утр и ла бор а тор н ой  пр ец и зи он н ости  д л я  х и м и ч ес к и х  м ето д о в  а н а ли за  п о  

п р и ло ж е н и ю  К .

П р о в е р я ю т  соотв етств и е  п о л у ч е н н о го  значения П т д о п у с к а е м о м у  Д г  и  н е д о п у с к а е м о м у  Н т 

д л я  К = 5 0  п о  т а б л и ц е  А .1 .

Е с л и  П Т< Д Т, т о ч н о с т ь  а ттесту ем о й  м етод и к и  с о о тв етств у ет  у с та н о в лен н ы м  тр ебован и ям .

Е с л и  П т > Н т, т о ч н о с т ь  аттестуем ой  м етод и к и  н е  со о т в е т с т в у е т  у с та н о в л е н н ы м  т р ебо в а н и ям .

П р и  Д Т< П Т< Н Т п р о в о д я т  д о п о л н и т е л ь н ы е  оп р ед елен и я  гр уп п а м и  п о  10 сер и й  с  о ц е н к о й  р е

з у л ь т а т о в  п о с л е  в ы п о лн ен и я  каж дой  гр уп п ы  анализов.

П р и  A f=100  оп р ед елен и я  пр екращ аю т; е с л и  П Т< Д П т о ч н о с т ь  м етод и к и  с о о т в е т с т в у е т  п р е д ъ 

я в ля ем ы м  т р еб о в а н и я м , в  п р оти в н ом  с л у ч а е  пр иним аю т, ч т о  т о ч н о с т ь  а тт е с т у е м о й  м е т о д и к и  н е  

с о о т в е т с т в у е т  у с т а н о в л е н н ы м  н ор м ам .

А . 3 .2  О ц е н к у  т о ч н о с т и  ср а в н и тельн ой  м етоди к и  ан а ли за  п р ов од я т  с  п р и м ен ен и ем  о д н о р о д 

н ы х  п р о и зв о д с т в е н н ы х  п р о б * , пр оан али зи р ован н ы х  аттестов а н н ой  м ето д и к о й  х и м и ч ес к о го **  ана

ли за .

П о  д а н н ы м  и зм ер ен и й  к аж дой  и з  К - 5 0  однородны х: п р о и зв о д с тв ен н ы х  п р о б  в ы ч и сля ю т :

•  ср е д н и е  а р и ф м ети ч еск и е  значения  р езульта тов  д в у х  (т р е х )  п а р а лл е ль н ы х  о п р ед елен и й , 

п о л у ч е н н ы х  а тт есту ем о й  ( Х т j  )  и  хи м и ч еск ой  (Х х и м .у ) м етод и к ам и  в  каж дой  с е р и и

в е л и ч и н у
\xmJ -

D v  J =

X xhmJI

й.1с +  СГДл

и  М
(А .6 )

И /-1
(А .7 )

( А .  8 )

в е л и ч и н у  П 'т, х а р а к т ер и зую щ ую  т о ч н о сть  ср а в н и тельн ой  м етод и к и  и зм ер ен и й

’ Д оп ускается проводить оценку П 'т н а основе воспроизведения аттестованны х характеристик в С О  по 
составу и ф изико-хим ическим  свойствам, соответствую щ их однородны м  производственны м пробам , в  по
рядке, установленном  А .3 .1 (при  зам ене <?&, на вц^е).

** Д л я  оц енки  точности сравнительной методики анализа м ож ет бы ть использована стандартизованная 
(аттестованная) сравнительная м етодика анализа.
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к

n > J=Y ~ >  <А -9>

гд е  / -  номер результата параллельны х определений (/ =  1 , »  ),  

j -  номер серии определений ( /  =  1,К ) ,

Одп,с -  показатель внутрилабораторной прецизионности для  сравнительных м етодов  анализа п о  
приложению К .

Проверяю т соответствие полученного значения П 'т допускаем ому Д 'т и недопускаем ом у Н 'т 
для  К - 50 по табли ц е А . 1.

Если П 'т<  Д'т, точность аттестуемой методики соответствует установленны м  требованиям.
Если П 'т>  Н'т, точность аттестуемой м етодики не соответствует требованиям.
При Д 'т <  П 'т <  Н'т проводят дополнительны е определения группами по 10 однородных п р о 

изводственных пр об  с оценкой результатов п осле  выполнения каж дой группы анализов.
При Я = 1  00 определения прекращают, если  П 'т<  Д 'т, точность методики соответствует пр едъ

являемым требованиям, в противном  случае принимают, что точность аттестуем ой  методики не 

соответствует нормативной.

А.4 Оценка внутрилабораторной прецизионности и воспроизводимости
методики измерений
А.4.1 П о  данным не менее 50 серий измерений аттестованных характеристик С О  или  А С  (д о 

пускается использовать однородные производственные пробы) вычисляют:

•  среднее арифметическое (  X j )  результатов параллельны х определений в  каждой серии

X j m L ' ^ X  (А .  10)
П 4-1

• общ ие средние ( X )  п о  сериям отдельно для каждого С О  или  А С

к

_  Т х ,

Х ш М К ~ '  (А .1 1 )

• отклонения (& *„) значений Х у  от соответствую щ его общ его  среднего X , выраженные в 

д олях  с * ,

^Ял,У “
X j - X

(А. 12)

• величину П а »  характеризующую внутрилабораторную  прецизионность методики

Л , i И _________

К - 1
(А .  13)

где / -  номер результата параллельны х определений (/ =  1, п ); 

j  -  номер серии определений ( j  =  1, К ).

Проверяют соответствие полученного значения Пк* допускаемому Да, и недопускаемом у Н а , 
д ля  К =  50 по табли ц е А . 1.

Если П л„<Д й 1, внутрилабораторная прецизионность аттестуемой методики соответствует у с 
тановленным требованиям.

Если П/ы > H a *  внутрилабораторная прецизионность аттестуемой методики н е  соответствует 
установленным требованиям.
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П р и  Д «п<П лл<Н яп  п р ов од ят  д о п о л н и т е л ь н ы е  оп р еделен и я  гр уп п а м и  п о  10 с ер и й  с  о ц ен к о й  

р е зу л ь т а т о в  п о с л е  вы п олн ен и я  к аж дой  гр уп п ы  анализов.

П р и  /0=100 о п р ед елен и я  пр екращ аю т; е с л и  П д ,<Д д , в н утр и ла бор а тор н а я  п р ец и зи о н н о ст ь  м е 

т о д и к и  с о о т в е т с т в у е т  п р едъявляем ы м  тр ебовани ям , в  п р оти в н ом  с л у ч а е  п р и н и м а ю т , ч то  в н у т р и 

ла б о р а т о р н а я  п р ец и зи о н н о сть  м етоди к и  н е  о твеч ает  у ста н о в лен н ы м  тр ебован и ям .

П р и м е ч а н и е  - Оценку П'д, проводят по А.4.1, заменяя Сд,на сд,1в.

А .4 .2  Е с л и  Пт (П'т), П,- ( Л ' , )  и  Пд, (П'д,) отв еч а ю т  у ста н о в лен н ы м  т р еб о в а н и я м , в о сп р о и зв о 

д и м о с т ь  а т т е с т у е м о й  м етоди к и  и зм ер ен и й  с о о тв етств ует  н ор м и р ован н ой .

В  э т о м  с л у ч а е  н азн ачаю т п ок азатели  то ч н о с т и  м етоди к и  и зм ер ен и й  в  со о тв етств и и  с  у с т а 

н о в ле н н ы м и  н о р м а м и  точ н ости .

Т а б л и ц а  А .1  -  Д о п у с к а е м ы е  ( Д )  и  н ед оп уск а ем ы е  (Н )  значения о т н о с и т е л ь н ы х  п ок а за телей , хар а к 

т е р и з у ю щ и х  т о ч н о с т ь  а тт есту ем о й  м етоди к и  и зм ер ен и й ________________________________________________________

К
Д т H r Д 'т Н 'х Дй| Н д ,

и = 2 и = 3

Я 1 Д г  нг
В ДОЛЯХ О д,

(одцс)
В ДОЛЯХ В ДОЛЯХ Од, (О ду,) В ДОЛЯХ г  ( r j

50 0,75 1.0 0,75 1,0 0,85 1,1 0,35 0,45 0,50 0,65
60 0,75 1,0 0,75 1.0 0,85 М 0,35 0,45 0,55 0,65
70 0,80 1.0 0.80 1.0 0,85 _ U 0.35 0.45 0,55 0.65
80 0,80 —  1,0 0.80 1,0 0,95 1,0 0.35 0,45 0,55 0,65
90 0,80 0,95 0,80 0,95 0,95 1,0 0,35 0,40 0,55 0,65
100 0,80 - 0,80 -- -0 .9 5 - 0,35 - 0,55 -
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П р и л о ж е н и е  Б  

(р е к о м е н д у е м о е )

Оценка точности методики измерений 
в случае отсутствия норм точности

Б.1 Т р еб о в а н и я  к  эк сп ер и м ен ту  п о  оценке п ок а за телей  т о ч н о с т и  в  с оотв етств и и  с  тр ебо в а 

н и ям и  Г О С Т  Р  И С О  S72S-2 пр и веден ы  в  п р илож ен и и  Л .

П о л у ч е н н ы е  о ц ен к и  п ок а за телей  пов тор яем ости  (<тг ( о г-с) )  и  в н утр и ла б о р а т о р н о й  п р ец и зи о н 

н о с т и  (сд л  (оял,с)) п р и н и м а ю т  в к а честве  пр иписанны х характер и сти к  п о гр еш н о сти  м е т о д и к и  и зм е

рен и й * '. П ок а за тель  в о сп р о и зв о д и м о сти  (о д (о д с )) н а х о д я т  из соо тн о ш ен и я :

о *  - У а ял

и л и

о*,с =  Г°ял,с’ (БЛ)

гд е  у,  как  правило, п р и н и м ает  зн ач ен и я  о т  1,1 д о  2.

В  э то м  с л уч а е  т р еб у ет ся  оц ен к а  то л ь к о  о т н о с и т е ль н о го  п о к а за теля  П „  (П 'и) ,  х а р а к т ер и зу ю 

щ е го  п р а в и льн ость  а тт е с т у е м о й  м ето д и к и  измерений.

Б .2  П о  р езу льта та м  анализа  С О  и л и  А С  н а х од ят  зн ачение П „  д л я  х и м и ч е с к и х  и л и  П '„  д л я  

с р а в н и тельн ы х  м етод и к . В  с л у ч а е  отсутств и я  С О  и  н ев о зм ож н ости  п р и го то в лен и я  А С  в о п р о с  ре

ш а ю т  в  каж дом  к он к р етн ом  с л у ч а е  п о  со гласован и ю  с  З А О  « И С О » .

Б.З Д л я  оц ен к и  в ели ч и н ы  Пц ( П ' „ )  п о  данны м -К==20-150 сер и й  и зм ер ен и й  а тт есто в а н н ы х  х а 

р а к тер и сти к  (.X )  в  С О  и л и  А С  в ы ч и сля ю т :

•  ср ед н ее  а р и ф м ети ч еск ое  зн а ч ен и е  ( X / )  р е зу л ьта то в  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й  в каж 

д о й  серии

X ,  Х £ х „ ,
п  ,=1

в ели ч и н у  8 ^  =
X j - X 0

О’й. (^Дл,с )

(Б .2 )

(Б .З )

в е ли ч и н у  П „  (П о ) ,  х а р а к тер и зую щ ую  т о ч н о сть  а ттестуем ой  м етод и к и , п р и  о т с у т с т в и и  

н ор м  т о ч н о с т и

Пп(П„) = м ____

К
(Б .4 )

гд е  / -  н о м ер  р е зу л ьта та  п а р а лл е ль н ы х  о п р еделен и й  ( i  =  1 ,и ) ;

j  -  н о м ер  сери и  о п р ед елен и й  ( j  =  l , K ) ;

П р о в ер я ю т  соотв етств и е  п о л у ч е н н о го  значения П „  (П 'п)  п о  т а б л и ц е  Б. 1.

А т т е с т у е м а я  м етод и к а  с о о т в е т с т в у е т  уста н ов лен н ы м  тр ебо в а н и ям , е с л и  П „  (П 'п)< Д п .

Т а б л и ц а  Б.1 -  Д о п уск а ем ы е  (Д о ) зн ач ен и я  о т н о си т ель н о го  п ок азателя  П п (П п) ,  х а р а к т е р и зу ю щ е го  

т о ч н о с т ь  а ттесту ем о й  м етод и к и  и зм ер ен и й _________________ __________________ ___________________________________

К 2 0 -3 0 30 -4 0 50 55-70 75-125 150

д „ 0 ,12 0,15 0,20 0,25 0,30 0,35

* П олученны е приписанны е характеристики следует сопоставить с требованиям и норм ативны х докум ентов, 
регламентирую щ их показатели качества объекта контроля [10], [11].
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Б .4  О ц е н к у  т о ч н о с т и  ср а в н и тельн ой  м етод и к и  (П 'п)  м о ж н о  п р ов од и ть  н а  п р о и зв о д с тв ен н ы х  

(о д н о р о д н ы х ) п р о б а х , пр оан али зи р ован н ы х  х и м и ч еск о й  м етод и к ой .

Д л я  о ц е н к и  в ели ч и н ы  П 'п п о  дан ны м  /£=20-150 сери й  о п р е д е л е н и й  о д н о р о д н ы х  п р о и зв о д с т 

в е н н ы х  п р о б  в ы ч и с л я ю т :

•  с р ед н и е  ар и ф м ети ч еск и е  р е зульта ты  п а р а лл е ль н ы х  о п р ед елен и й , п о л у ч е н н ы х  а тт есту е 

м о й  ср а в н и тельн о й  (  X m j  )  и  х и м и ч ес к о й  (  X ш  j  )  м етод и к а м и

в е л и ч и н у  8 ф =

д ' - j  = 4  i x , у . (Б .5 )
и  М

X x m iJ  = —  » 
П  /_1

(Б -6 )

_  X  атт,> X  хил ,J 

1 2  7 ’
(Б .7 )

У ° 1 с + 0 Г Л.

•  в е л и ч и н у  П ' „ , х а р а к тер и зую щ ую  т о ч н о с т ь  а ттесту ем о й  ср а в н и тельн ой  м етод и к и , п р и  о т 

с у т с т в и и  н о р м  то ч н о сти

" к

П  =

5Х
м ____

К
(Б -8 )

гд е  г -  н о м е р  р е зу л ь т а т а  п а р а лл е ль н ы х  оп р ед елен и й  (/  =  1, п  ) ;  

j  -  н о м ер  с ер и и  о п р ед елен и й  { j  =  1, К ) ;

А т т е с т у е м а я  ср авн и тельн ая  м етоди ка  со о тв етств ует  у с та н о в лен н ы м  тр ебо в а н и ям , е с л и  

П '„<Ц п , гд е  Д  , -  п о  Б.З.
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Приложение В 
(рекомендуемое)

Пример оформления документа, 
регламентирующего методику химического анализа

Н О Р М А Т И В Н Ы Й  Д О К У М Е Н Т  П Р Е Д П Р И Я Т И Я

М Е Т О Д И К А  (М Е Т О Д )  И З М Е Р Е Н И Й  

Ф Е Р Р О Т И Т А Н

О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  М А С С О В О Й  Д О Ж  Н И К Е Л Я  

Ф О Т О М Е Т Р И Ч Е С К И Й  М Е Т О Д

1 Н а з н а ч е н и е

1.1 Н а сто я щ и й  д о к у м е н т  устан авли вает  м етод и к у  (м е т о д ) и зм ер ен и й  (д а л е е  -  м е т о д и к у  из

м ер ен и й ) м а ссов ой  д о л и  н и к еля  в ф ерроти тане ф отом етр и ческ и м  м ето д о м .

1.2 Д и а п а зон  и зм ер ен и й  о т  0,03 %  д о  1,0 %  м а ссов ой  д о л и  н и келя .

1.3 М е т о д и к а  пр едн азн ачен а  д л я  к он тр оля  качества  п р одук ц и и  (в х о д н о го  к о н т р о л я , к он 

т роля т е х н о л о ги ч е с к о го  п р о ц е сса ) и  у ста н ов лен и я  х и м и ч ес к о го  состав а  с та н д а р тн ы х  о бр а зц ов  

(С О ).

2 Н о р м а т и в н ы е  с с ы л к и

В  д о п о л н е н и е  к  п е р е ч н ю  н ор м ати вн ы х  д ок ум ен тов , ук а за н н ы х  в  р а з д е л е  2  р ек о м ен д а ц и и  [1 ], 

в н а с то я щ ей  м етоди ке, и сп ользов а н ы  с с ы лк и  на  с л е д у ю щ и е  Н Д  (у к а за т ь  в  п о р я д к е  во зр а ст а н и я  

р е ги с т р а ц и о н н о го  ном ера)\

Г О С Т  849— 2008 

Г О С Т  3118— 77 

Г О С Т  3760— 79 

Г О С Т  4204— 77 

Г О С Т  4328— 77 

Г О С Т  4461— 77 

Г О С Т  5828— 77 

Г О С Т  5845— 79

Н и к ель  первичн ы й . Т е х н и ч еск и е  у с ло в и я  

Реактивы . К и с л о т а  солян ая . Т ех н и ч еск и е  у с л о в и я  

Реактивы . А м м и а к  водны й . Т ех н и ч еск и е  у с л о в и я  

Реактивы . К и с л о т а  серная. Т ех н и ч еск и е  у с л о в и я  

Реактивы . Н а тр и я  ги д р оок и сь . Т ех н и ч еск и е  у с л о в и я  

Реактивы . К и с л о т а  азотная. Т ех н и ч еск и е  у с л о в и я  

Реактивы . Д и м ети л гли о к си м . Т ех н и ч еск и е  у с л о в и я  

Реактивы . К али й -н атр и й  ви н н ок и слы й  4 -в о д н ы й . Т е х н и ч е с к и е

услов и я

Г О С Т  20478— 75 Реактивы . А м м о н и й  над сер н ок и слы й . Т е х н и ч е с к и е  у с л о в и я

П р и м е ч а н и е  -  При пользовании настоящим документом целесообразно проверить действие ссылочных 
стандартов на территории Российской Федерации по соответствующему указателю стандартов, составленному на 1 ян
варя текущего года, и по соответствующим информационным указателям, опубликованным в текущем году. Если ссы
лочный документ заменен (изменен), то при пользовании настоящим документом, следует руководствоваться заменен
ным (измененным) стандартом. Если ссылочный документ был отменен без замены, то положение, в котором дана 
ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей угу ссылку.

3 П о к а з а т е л и  т о ч н о с т и  м е т о д и к и

Ф ор м у л и р у ет ся  о д и н  и з  сл едую щ их вари а н т ов :

1 В  случае, к о гд а  н о р м ы  т о ч н о ст и  р е гл а м ен т и р ова н ы  [ 2 ]  или д р у ги м  Н Д  «М е т о д и к а  из

м ерений  и м е е т  с л е д у ю щ и е  показатели  то ч н о сти  (т а б л и ц а  1 ) и  о б есп еч и в а ет  п о л у ч е н и е  р е зу л ь т а т о в  

и зм ер ен и й  с  п о гр еш н о сть ю , не п р евы ш аю щ ей  значений  Д . Н ор м ы  т о ч н о с т и  р е гла м ен ти р о в а н ы  [2 ] 
(и л и  д р у ги м  Н Д  [ . . ] ) » .
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2 В  случае, к о гд а  п о к а за т е л и  т о ч н о с т и  н а зн а чен ы  п о  эк сп е р и м е н т а л ьн ы м  д а н н ы м : « М е т о 

д и к а  и м е е т  с л е д у ю щ и е  п р и п и са н н ы е  п ок а за тели  т о ч н о с т и  (т а б л и ц а  1) и  о б е с п е ч и в а е т  п о л у ч е н и е  

р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и й  с  п о гр е ш н о с т ь ю , н е  п р ев ы ш а ю щ ей  зн а ч ен и й  Д . П о к а з а т е л и  т о ч н о с т и  н а

зн а ч е н ы  [. . ]  (у к а зы в а ю т  п и с ь м о  З А О  « И С О »  и  д р . ) » .

Т а б л и ц а  1 -  З н а ч ен и я  п о к а за тел ей  т о ч н о с т и
В  п р о ц ен та х

М а с с о в а я  д о л я  

н и к е л я

Д о в е р и т е л ь н ы е  

гр ан и ц ы  

п о гр еш н о сти * , 

± Д  (Р ~ 0 ,9 5 )

П о к а за т е л ь  

в о сп р о и зв о 

д и м о ст и , 

С К О , ад

П о к а з а т е л ь  

в н у т р и -  

л а б о р а т о р н о й  

п р е ц и зи о н н о 

сти , С К О ,  одп

П о к а за т е л ь

п о в т о р я е м о 

сти ,

С К О , а ,

О т  0 ,03 д о  0 ,05  в к лю ч . 0,006 0,0031 0 ,0 0 2 6 0,0022

С в . 0 ,05  «  0 ,1 0  « 0 ,010 0,0049 0,0041 0,0034

«  0 ,1 0  «  0 ,2 0  « 0,015 0,0079 0 ,0066 0,0055

«  0 ,20  «  0 ,5 0  « 0 ,029 0,015 0,013 0,011

«  0 ,5 0  «  1,0 « 0 ,05 0,024 0 ,020 0,017

С и с т е м а т и ч е с к а я  п о гр е ш н о с т ь  н езн ачим а .

4 М е т о д  и з м е р е н и й

Ф о т о м е т р и ч е с к и й  м е т о д  о сн о в а н  на  о бр а зов а н и и  о к р а ш е н н о го  к о м п л е к с н о г о  с о ед и н ен и я  

н и к е л я  с  д и м е т и л г л и о к с и м о м  в щ е л о ч н о й  ср ед е  в п р и сутст в и и  о к и с л и т е л я  -  н а д с е р н о к и с л о го  ам 

м о н и я  и  п о с л е д у ю щ е м  и зм е р е н и и  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  р а ств ор а  в  д и а п а зо н е  д л и н  в о л н  4 4 0 -  

4 7 0 н м . О п т и м а л ь н а я  к о н ц ен тр а ц и я  н и к е л я  1 0 -5 0  м к г  в 100 с м 3 р а ств ор а . Ж е л е з о ,  т и т а н  и  д р у ги е  

э л е м е н т ы , м е ш а ю щ и е  о п р е д е л е н и ю  н и к еля , о са ж д а ю т  ам м и а к ом .

5 Общ ие требования и условия проведения измерений

5.1 О б щ и е  т р е б о в а н и я  к  п р о в е д е н и ю  и зм ер ен и й  п р и  к о н т р о л е  к а ч еств а  п р о д у к ц и и  п о  р ек о 

м е н д а ц и и  [1 ].

5 .2  О б щ и е  т р е б о в а н и я  к  п р о в е д е н и ю  и зм ер ен и й  п р и  у с т а н о в л е н и и  с о с т а в а  с т а н д а р т н ы х  о б 

р а зц ов  в с о о т в е т с т в и и  с  Н Д , у т в е р ж д е н н о й  в у с т а н о в л е н н о м  п ор ядк е .

6 Требования к средствам измерений, стандартным образцам, аттестованны м
смесям, испы тательному и вспомогательному оборудованию, материалам,
реактивам, растворам

6.1 Средства измерений, стандартны е образцы, аттестованны е смеси,
испы тательное и вспомогательное оборудование

П р и  в ы п о л н е н и и  и зм е р е н и й  п р и м е н я ю т  с л е д у ю щ и е  ср ед ств а  и зм е р е н и й , с та н д а р т н ы е  о б 

р а зц ы , а т т е с т о в а н н ы е  с м е с и  и  в с п о м о га т е л ь н о е  о б о р у д о в а н и е :

- ф о т о э л е к т р о к о л о р и м е т р , сп е к т р о ф о т о м е т р  и л и  д р у ги е  а н а ли т и ч е с к и е  п р и б о р ы  д л я  и зм е р е 

н и я  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  р а ст в о р о в  с  а б с о л ю т н о й  п о гр е ш н о с т ь ю  и зм ер ен и я  к о эф ф и ц и ен та  све- 

т о п р о п у с к а н и я  н е  б о л е е  ± 1 % ;

- с т а н д а р т н ы е  о б р а зц ы  ф ер р оти та н а  п о  Г О С Т  8.315 с  а тт есто в а н н ы м  з н а ч е н и е м  м а ссо в о й  

д о л и  н и к е л я  в с о о т в е т с т в и и  с  п р и л о ж е н и е м  А ;

- а т т е с т о в а н н ы е  с м е с и  в  с о о т в е т с т в и и  с  [3 ] ;

- ча ш к и  п л а т и н о в ы е  п о  Г О С Т  6 5 6 3 ;

- ча ш к и  и з  с т е к л о у г л е р о д а  м ар к и  С У -2 0 0 0  п о  Т У  1916 -027 -27208846 -01  [4 ] .

Соответствует расширенной неопределенности U с коэффициентом охвата А=2.
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6.2 Материалы, реактивы, растворы

П р и  в ы п о лн ен и и  и зм ер ен и й  п р и м ен я ю т  с л е д у ю щ и е  м атериалы , р еак ти вы , р а ств ор ы :

- железо карбонильное осч по ТУ 6-09-3000 [S], раствор с массовой концентрацией 10 г/дм3;
- никель первичный по ГОСТ 849;
- титан треххлористый, 1S % раствор;
- кислота соляная по ГОСТ 3118 и разбавленная 1:1;
- кислота азотная по ГОСТ 4461;
- кислота фтористоводородная осч по ТУ 6-09-4015 [6] или по ТУ 6-09-3401 [7];
- кислота серная по ГОСТ 4204, разбавленная 1:2;
- аммиак водный по ГОСТ 3760;
- натрия гидроокись по ГОСТ 4328, раствор с массовой концентрацией 50 г/дм3 (плотность 

1,053 г/см3);
- аммоний надсернокислый по ГОСТ 20478, свежеприготовленный раствор с массовой кон

центрацией 30 г/дм3;
- калий-натрий виннокислый 4-водный по ГОСТ 5845, раствор с массовой концентрацией 

200 г/дм3;
• диметилглиоксим по ГОСТ 5828, раствор с массовой концентрацией 10 г/дм3.

П р и м е ч а н и е  — Допускается использовать другие средства измерений, испытательное и вспомогательное 
оборудование, материалы, реактивы, растворы, обеспечивающие точность анализа, предусмотренную настоящей мето
дикой.

7 Операции по подготовке к выполнению измерений

Р а ств ор ы  д л я  а н а ли за  го тов я т  с л е д у ю щ и м  о бр а зом :

Р а с т в о р ы  никеля. Р а с т в о р  А , 0 ,001 г/см3. 1 ,0000 г  м е т а л ли ч е с к о го  н и к еля  р а с т в о р я ю т  в  30 

см 3 с м е с и  со ля н о й  и  а зо тн о й  к и сло т  в  отн ош ен и и  3:1 п р и  нагревании. П о с л е  р а ств ор ен и я  навески  

раствор  о х ла ж д а ю т  и  п ер ев од ят  в  м е р н у ю  к о л б у  в м ести м о сть ю  1 д м 3, р а зб а в ля ю т  в о д о й  д о  м етк и  

и  п ер ем еш иваю т.

Р а ств ор ы  с  м е н ь ш е й  м ассовой  концентр ац ией  н и к еля  го тов я т  с о о т в е т с т в у ю щ и м  р а зб а в лен и 

ем  р а ств ор а  А  в од ой  п ер ед  и сп ользован и ем .

Щ е л о ч н о й  р а с т в о р  дим ет илглиоксим а , 10 г/ди£. 1 г  д и м е т и л гли о к с и м а  р а ст в о р я ю т  в  100 см 3 

ги д р о о к и с и  натрия (5 0  г/дм3)  и  о тф и льтр овы ваю т чер ез  ф и льтр  с р ед н ей  п л о т н о с т и .

Р а с т в о р  ж е л е за , 10  г/дмг5. 10 г  к а р б о н и льн о го  ж е л е з а  р а ств ор яю т  п р и  н а гр ев а н и и  в  100 см 3 

р а зба в лен н ой  1:1 с о л я н о й  к и слоты , за тем  п о  каплям  п р и ба в ля ю т  а з о т н у ю  к и с ло т у  д л я  ок и слен и я  

ж еле за  ( I I )  и  вы пари ваю т д о  в лаж н ы х  со л ей . С о л и  р аствор яю т в 100 с м *  р а зб а в лен н о й  1:1 с о л я н о й  

к и сло т ы , ох ла ж д а ю т , п ер ев од ят  в  м е р н у ю  к о л б у  в м ести м о сть ю  1 д м 3, д о в о д я т  д о  м е т к и  в о д о й , п е 

р ем еш и в а ю т  и  ф и л ь т р у ю т  раствор  ч ер ез  ф ильтр  ср ед н ей  п лотн ости .

8 Выполнение измерений

8.1 М а с с о в у ю  д о л ю  никеля  в п р о б е  о п р ед еляю т  п а р а лл е ль н о  в  д в у х  навесках; п р и  уста н о в 

л е н и и  х и м и ч ес к о го  соста в а  С О  -  в соотв етств и и  с  Н Д , утв ер ж д ен н ой  в  у с т а н о в л е н н о м  п ор ядк е .

8.2 Д р о б н у ю  н а в еск у  ф ерротитана м ассой  0,2-0,3 г  р астворяю т о д н и м  и з  с л е д у ю щ и х  сп о с о 

бов:

С п о с о б  1. П р и  м а ссо в о й  д о л е  крем н и я  д о  5 %  н а в еск у  п о м ещ а ю т  в  стакан , р а ст в о р я ю т  в 20 

см 3 с в еж еп р и го то в лен н о й  1:2 сер н ой  к и сло т ы  и н агр ев а ю т  д о  п о л н о го  раствор ен и я  н ав еск и . Затем  

п р и ли в а ю т  п о  кап лям  а зо тн ую  к и с ло т у  д о  прекращ ения вспенивания и  в  и зб ы то к  0 ,5-1 с м 3, вы па

р и ваю т сод ер ж и м ое  стакана д о  паров  с ер н о го  ангидрида. С о л и  о х ла ж д а ю т , о б м ы в а ю т  с т е н к и  ста

кана в о д о й  и  снова  вы пар и ваю т д о  пар ов  сер н о го  ангидрида. С о л и  о х л а ж д а ю т , р а ст в о р я ю т  в  3 0 -3 5  

см 3 го р я ч е й  воды  п р и  ум ер ен н о м  нагревании , о х ла ж д а ю т  и  п ер ен осят  в  м е р н у ю  к о л б у  в м ести м о 

стью  200 -250  см 3.

С п о с о б  2. П р и  м а ссов ой  д о л е  крем ния свы ш е 5 %  навеску п о м е щ а ю т  в п л а т и н о в у ю  чаш ку 

и л и  ч а ш к у  из с т е к л о у гл е р о д а , см ачи ваю т водой , п р и ли в а ю т  5 -1 0  см 3 ф т о р и с т о в о д о р о д н о й  к и с ло 

ты  и  о сто р о ж н о  п о  к а п ля м  5 см 3 а зо тн о й  кислоты , н а гр еваю т д о  п о л н о г о  раствор ен и я  навески , 
п р и ли в а ю т  20 см 3 р а зб а в лен н о й  1:2 сер н о й  к и слоты  и  вы париваю т д о  п а р о в  сер н о го  ан ги др и да .
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С о л и  ох ла ж д а ю т , о б м ы в а ю т  стен к и  чаш ки в о д о й  и  сн о в а  вы пари ваю т д о  п а р ов  с е р н о го  ан

ги д р и д а . С о л и  ох ла ж д а ю т , р аствор яю т в 30-3S см 3 гор яч ей  в о д ы  при  у м е р е н н о м  нагр еван и и , о х 

л а ж д а ю т  и  п ер ен о ся т  в  м е р н у ю  к о л б у  в м ести м остью  200 -250  см 3.

К  р а ств ор у , п о л у ч е н н о м у  о д н и м  и з  ук азан н ы х  вы ш е сп о с о б о в , п р и ли в а ю т  р а ст в о р  ам м иака 

н е б о л ь ш и м и  п ор ц и ям и  п р и  пер ем еш и в ан и и  д о  вы п адения  оса д к а  ги д р о о к и с ей  ж е ле за  и  ти та н а  и  в 

и зб ы т о к  60 -7 0  см 3. Р а ст в о р  ох ла ж д а ю т , д о ли в а ю т  в о д о й  д о  м етки , п ер ем еш и в а ю т  и  ф и л ь т р у ю т  

ч ер е з  с у х о й  п ло т н ы й  ф и льтр  в  с у х у ю  к о л б у , отбрасы вая п ер в ы е  п ор ц и и  ф ильтрата .

А л и к в о т у  раствора , с о д ер ж а щ ую  о т  10 д о  50 м к г  н и к еля , п о м ещ а ю т  в  м е р н у ю  к о л б у  в м ести 

м о с т ь ю  100 см 3 и  п о с л е д о в а т е л ь н о  пр и  перем еш ивании  п р и ли в а ю т  2-3 с м 3 р а ств ор а  к алия -натри я  

в и н н о к и с л о го , 15 см 3 р аствор а  ги д р оок и си  натрия, 10 см 3 раствор а  н а д с е р н о к и с л о го  а м м он и я , 10 

с м 3 р а ств ор а  д и м ет и л гли о к си м а . Ч е р е з  2-3 м и н уты  д о в о д я т  д о  м етк и  в о д о й , п ер ем еш и в а ю т  и  из

м е р я ю т  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  раствора  ч ер ез  10 м и н у т  п р и  д л и н е  в о л н ы  4 4 0 - 4 7 0  н м  о т н о с и т е л ь 

н о  в о д ы  и л и  х о л о с т о г о  (к о н т р о л ь н о г о ) опы та, к о то р ы й  п р о в о д я т  ч ер ез  в се  с та д и и  а н а ли за  о д н о 

в р е м е н н о  с  п р о б о й .

М а с с о в у ю  д о л ю  н и к еля  в  п р о б е  вы ч и сляю т  м е т о д о м  сравнения.

8.3 П р и го т о в л е н и е  р а с т в о р а  сравнения . В  стаканы  п о м е щ а ю т  стан дар тн ы й  р а ств ор  н и к еля  в 

к о л и ч е с т в е , с о о т в е т с т в у ю щ е м  е го  м а ссе  в  навеске а н а ли зи р уем о й  п р о б ы , п р и л и в а ю т  р а ст в о р ы  ж е

л е з а  и  т р е х х л о р и с т о го  ти тан а  в  к оли ч еств а х , с о о т в е т с т в у ю щ и х  и х  м ассам  в  н ав еск е  а н а ли зи р уе 

м о й  п р о б ы , п р и ли в а ю т  2 0  см 3 р а зба в лен н ой  1:2 сер н о й  к и сло т ы , 0,5-1 см 3 а зо тн о й  к и с ло т ы  и  вы 

п а р и в а ю т  д о  паров с е р н о го  а н ги д р и д а  С о л и  раствор яю т в 30  см 3 гор яч ей  вод ы  п р и  у м е р е н н о м  на

гр еван ии .

Р а ст в о р  ох ла ж д а ю т , п ер ен ося т  в м ер н ую  к о л б у  в м ести м о сть ю  200 -250  см 3 и  д а л е е  п о ст уп а 

ю т  п о  8.2.

Д л я  раствора  сравн ен и я  п р ов од ят  св ой  х о л о с т о й  (к о н т р о л ь н ы й ) оп ы т, в к о то р ы й  в в о д я т  рас

тв о р ы  ж е л е з а  и  титана.

П р и м е ч а н и е  -  Допускается использовать для приготовления раствора сравнения стандартный образец, 
близкий по химическому составу к анализируемой пробе.

8.4 М а с с о в у ю  д о л ю  н и к еля  (X,\ % )  в ан а ли зи р уем ой  п р о б е  в ы ч и сля ю т  п о  ф о р м у л е  (1 )  п р и  из

м ер ен и и  о п т и ч еск о й  п л о т н о с т и  о т н о си т ель н о  вод ы  и  п о  ф о р м у л е  (2 )  п р и  и зм ер ен и и  о п т и ч еск о й  

п л о т н о с т и  о т н о с и т е л ь н о  к о н т р о л ь н о го  опы та:

„  100С Ш -DY _ . cm \ х  .ко) О)M d . - d J

„  100 C„DZ
(2)

A* т
гд е  С ст — м а сса  н и к еля  в  р а ств ор е  сравнения, г ;

D x — зн а ч ен и е  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  раствора  а н а ли зи р уем о й  п р обы ;

Ъ ко — ср ед н ее  а р и ф м ети ч еск ое  зн ачение оп ти ч еск и х  п л о т н о с т е й  к о н т р о л ь н о го  оп ы та ;

Ъ „  -  с р ед н ее  а р и ф м ети ч еск ое  зн ачение о п ти ч еск и х  п л о т н о с т е й  р аствора  ср авн ен и я ;

7) -  ср ед н ее  а р и ф м ети ч еск ое  зн ачение оп т и ч еск и х  п л о т н о с т е й  х о л о с т о г о  (к о н т р о л ь н о г о )

о п ы т а  д л я  р а ств ор а  сравн ен и я ; 

т  -  м а сса  н ав еск и  п р о б ы , г.

9 Проверка приемлемости и вычисление результатов измерений

9.1 В ы п о л н я ю т  д ва  п а р а лл е ль н ы х  о п р ед елен и я  м а ссо в о й  д о л и  н и к еля  в  у с л о в и я х  п ов тор яе 

м ости .

9 .2  Р е зу л ь т а т ы  п р и зн а ю т  п р и ем лем ы м и , е с л и  а б с о л ю т н о е  р асхож ден и е  м еж д у  р езу л ьта та м и  

д в у х  и зм ер ен и й  ( Х и Х 2)  н е  п р евы ш ает  значения п р ед ела  п о в то р я ем о сти  г  (т а б л и ц а  2 ):

\Xi-XJfr. (3)
гд е  r = 2 ,7 7 o ft (Р = 0 ,9 5 ).
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В  это м  случ а е  за  р езультат и зм ерени й  пр иним аю т среднее ари ф м етическое  р е зу л ьта то в  па

р а л л е л ь н ы х  изм ерений.

Е с л и  у с ло в и е  (3 )  н е  вы полняется, п олуч а ю т  е щ е  два р езультата  в  у с л о в и я х  повтор яем ости . 

Р е зу л ьта ты  признаю т пр ием лем ы м и, е с л и  а бсолю тн ое  расхож дение м е ж д у  р езу льта та м и  четы рех  

и зм ер ен и й  н е  превы ш ает кри тического  диапазона С/?о>93(4 )  (табли ц а  2 ):

гд е  C/?0i9s(4 )=3,63or.

В  этом  случ а е  за  результа т  и зм ерени й  приним аю т среднее ар и ф м етическое  ч е т ы р е х  р е зу л ь 

татов.

Е с л и  у сло в и е  (4 )  н е  вы полняется, т о  в качестве результата  м о ж е т  б ы ть  принята  м едиан а  ре

зульта то в  ч еты рех  изм ерений , при  это м  результаты  четы р ех  и зм ерени й  уп о р я д о ч и в а ю т  в ряд п о  

возрастанию  и рассчиты ваю т м едиан у п о  ф ормуле:

гд е  Х (2 ) и  Х (з ) -  второй  и  тр ети й  п о  величине результа т .

В  этом  с л у ч а е  вы ясняю т и  устраняю т причины  повы ш енн ого  разброса  р е зульта тов .

10 О п е р а т и в н ы й  к о н т р о л ь  п р о ц е д у р ы  в ы п о л н е н и я  и зм ер ен и й

Н е  реж е о д н о го  раза в см ен у  и л и  одноврем енно с  каж дой п ар тией  р а боч и х  п р о б  проводят 

анализ образца  д л я  к он тр оля  (С О , аттестованная см есь  (А С ) ) .  Р е зу л ьта ты  к о н тр о льн о й  проц едуры  

пр изнаю т удовлетвор и тельн ы м и , ес ли  отклон ени е результата  оп р ед елен и я  м а ссов ой  д о л и  никеля  в

обр азц е  д ля  к он тр оля  X  о т  аттестованного  (р а сч етн о го ) значения А с о  н е  п р ев ы ш а ет  норматив 

к он тр оля  точн ости  К,, (табли ц а  2 ):

гд е  К т= 1 ,6 4 о й , (Р = 0 ,9 0 ).

П р и  невы полн ени и  условия  (6 )  измерения повторяю т.

П р и  повторном  невы полнении  у слов и я  (6 )  и зм ерения пр екращ аю т д о  вы явлен и я  и  устране

ния причин , пр иводящ их к неудовлетвори тельны м  результатам .

11 О ф о р м л е н и е  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й

Результа ты  изм ерени й  оф ор м ляю т  п р оток олом  и ли  записью  в ж урнале . Ф о р м а  п р оток ола  и  

ж ур н а ла  устанавливается  руковод и телем  лабор атор и и  (р ук ов од и телем  п р едпри ятия ). П р о то к о л  

и л и  зап и сь в ж ур н але  удостоверяет ли ц о , проводивш ее измерения.

С овм естно  с  р езульта том  и зм ерений  X  указы ваю т дов ер и тельн ы е границы  е го  погр еш н ости  

± Д  и  представляю т в виде:

П р и м е ч а н и я
1 Величина Д соответствует расширенной неопределенности с коэффициентом охвата к=2.
2 Допускается сопровождать результат измерения, вместо указания доверительных границ его погрешности и ве

роятности, ссылкой на Свидетельство об аттестации методики измерений, удостоверяющее значение показателя точно
сти методики [8].

3 В случае, когда за окончательный результат измерений принимают медиану» результат измерений представля
ют без указания доверительных границ его погрешности.

12 С т а т и с т и ч е с к и й  а н а ли з  к а ч е с т в а  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й

П о  результа там  контроля внутрилабораторной  пр ец изионности  проводят статистический  

анализ за у стан овлен н ы й  кон тролируем ы й  п ериод  в соответствии с  12.1.

(X ^X ^sSC R oM (4 )

(5 )

(6)

Х ± А ,  0,95.
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12.1 К о н т р о л ь  в н у т р и л а б о р а т о р н о й  п р ец и зи о н н о ст и  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й

12.1.1 В ы п олн яю т  опр еделен и е  м ассовой  д оли  н и келя  в проанализированны х ранее пробах , 

изм еняя в ли я ю щ и е  ф акторы  (разное  время, разны е операторы  и  т.д .).

12.1 .2  Ч и с л о  п ов тор н ы х  изм ерений оп р еделяю т в зависим ости  о т  о б щ е г о  ч и сла  и зм ер ен и й  за 

у с та н о в лен н ы й  к он тр оли р уем ы й  пер иод  (квартал, п о л у го д и е ) п о  табли ц е  17* реком ендации  [9 ].

12.1.3 Р асхож ден ие м еж д у  двум я результатам и  и зм ер ен и й  Х х и  Х 2 , п олуч ен н ы м и  в раз

л и ч н ы х  у с л о в и я х , не д о л ж н о  превы ш ать норм атив  к он тр оля  в н утр и лабор атор н ой  п р ец изионности  

R„  (т а б л и ц а  2 ):

(7 )

гд е  R„  = 2 ,7 7 сгд ,, (Р = 0 ,9 5 ).

12.1 .4  Ч и с л о  р асхож ден ий  р езультатов  первичного и  п овторного  анализа , п р евы ш аю щ и х д о 

п уск а ем ы е  значения R a сравниваю т с  пр ием очны м  и  браковочн ы м  ч и слам и  (та б ли ц а  17* р ек ом ен 
дации [9 ] ) .

Т а б л и ц а  2  — Значения н орм ативов  к он троля

В  проц ентах

М а ссо в а я  д оля  
н и к еля

П р ед ел  

повторяе- 
м о-сти , 

г  (Р = 0 ,9 5 )

К р и ти ч е

ск и й  диа

пазон , 

C R o M

Н орм атив  контроля  

вн утр и ла бо 

р аторной  прецизи

он н ости , 

R A P = 0,95 )

П р ед ел  

восп р ои зво 

д и м ости , 

R (P = 0 ,9  5 )

Н орм атив

к он тр оля

точн ости ,

К Т(Р = 0 ,9 0 )

О т  0,03 д о  0,05 включ. 0,006 0,008 0,007 0,009 0,004

Св. 0,05 «  0 ,10 « 0,009 0,012 0,011 0,014 0,007

«  0,10 «  0,20 « 0,015 0,020 0,018 0,022 0,011

«  0,20 «  0,50 « 0,030 0,040 0,036 0,042 0,021

«  0,50 «  1,0 « 0,05 0,06 0,06 0,07 0,03

13 К о н т р о л ь  п р и е м л е м о с т и  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й , п о л у ч е н н ы х  в  у с л о в и я х  

в о с п р о и зв о д и м о с т и

13.1 Р езульта ты  изм ерени й , п олуч ен н ы е  в двух  лабор атор и ях  ( X  i, X  2 ) ,  признаю т п р и ем ле 

м ы м и, е с л и  и х  а бсолю тн ое  расхож дение н е  превыш ает п р ед ел  восп роизводим ости  R  (т а б ли ц а  2 ):

\ X r X 2\<R,  (8 )

г д е Д = 2 ,7 7 о л ,(Р = 0 ,9 5 ).

13.2 П р и  наруш ении  у с ло в и я  (8 )  устанавливаю т причины , вы звавш ие н ед оп усти м ое  расхож 

ден ие р е зу л ьта то в  и зм ерений.

14 Т р е б о в а н и я  к  к в а л и ф и к а ц и и  о п е р а т о р а

В ы п о лн ен и е  изм ерени й  м ож ет производить хим ик-аналитик, в ла д ею щ и й  техн икой  к оли ч е 

с тв ен н ого  хи м и ческ ого  анализа.

15 Т р е б о в а н и я  б е зо п а с н о с т и

Т р ебов а н и я  безоп асн ости  в соответствии  с  разделом  8 реком ендации [1 ] (л и б о  ука зы ва ю т  

Н Д , дей ст ву ю щ и е  на предприят ии )

'  Для м етодик измерений показателей состава и  свойств объектов производственного экологического, сани
тарного контроля и мониторинга состояния окружающей природной среды следует пользоваться таблицей 
16 реком ендации [9].
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Б и блиогр аф и и

[1 ] Рекомендация 

М  15— 2010
О бщ ие требования к  проведению  количественного  хим ическо
го  анализа

[2 ] Рекомендация 

М  20— 2010

Н ормы  точности количественного хим ического  анализа мате
риалов черной м еталлургии

[3 ] Рекомендация по 
межгосударственной 
стандартизации 
Р М Г 6 0 — 2003

Государственная система обеспечения единства измерений. 
Смеси аттестованные. О бщ ие требования к  разработке

[4 ] Технические условия 

Т У  1916-027-27208846-01
Чашки из стеклоуглерода  марки С У -2000

[5 ] Технические условия 
Т У  6-09-3000-78

Ж елезо  карбонильное ос.ч

[6 ] Технические условия 
Т У  6-09-4015-78

Кислота фтористоводородная ос.ч.

[7 ] Технические условия 
Т У  6-09-3401-88

Ф тористоводородная кислота ос.ч.

[8 ] Правила по
меж государственной 

стандартизации 

П М Г  96— 2009

Государственная система обеспечения единства измерений. 

Результаты  и  характеристики качества измерений. Ф ор м ы  
представления

[9 ] Рекомендации по 
межгосударственной 
стандартизации 
Р М Г  76— 2004

Государственная система обеспечения единства измерений. 
Внутренний контроль качества результатов количественного  
химического анализа
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Приложение Г 
(рекомендуемое)

М  2 4 -2 0 1 2

Пример оформления документа, 
регламентирующего методику спектрального анализа

Н О Р М А Т И В Н Ы Й  Д О К У М Е Н Т  П Р Е Д П Р И Я Т И Я

МЕТОДИКА (МЕТОД) ИЗМЕРЕНИЙ

С Т А Л Ь  У Г Л Е Р О Д И С Т А Я  И  Л Е Г И Р О В А Н Н А Я  

О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  М А С С О В О Й  Д О Л И  А З О Т А  

С П Е К Т Р А Л Ь Н Ы Й  Ф О Т О Э Л Е К Т Р И Ч Е С К И Й  М Е Т О Д

1 Назначение

1.1 Н а сто я щ и й  д о к у м е н т  устан авливает м етоди к у  (м е т о д )  и зм ерени й  (д а л е е  -  м е т о д и к у  из

м ер ен и й ) м а с с о в о й  д о л и  а зота  в стали  у г л е р о д и с т о й  и  ле ги р о в а н н о й  сп е к т р а л ь н ы м  ф о то элек тр и 

чески м  м е т о д о м .

1.2 Д и а п а зо н  и зм ер ен и й  о т  0,001 %  д о  0 ,05 %  м а ссов ой  д о л и  азота.

1.3 М е т о д и к а  п р едназн ачена  для  к о н т р о л я  качества  пр одук ц и и  (в х о д н о г о  конт роля, к о н 

т роля  т е х н о л о ги ч е с к о го  п р о ц е с с а ) и у ста н ов лен и я  х и м и ч е с к о го  состава ста н д а р тн ы х  о б р а зц о в  

(С О ).

2 Нормативные ссылки

В  д о п о л н е н и е  к  п е р е ч н ю  н ор м ати вны х д ок ум ен тов , ук а за н н ы х  в  р а з д е л е  2  р ек ом ен д а ц и и  [1 ],  

в н а сто я щ ей  м етод и к е , и сп ользов а н ы  с с ы лк и  н а  с л е д у ю щ и е  Н Д  (указат ь в  п о р я д к е  в о зр а ст а н и я  

р е ги с т р а ц и о н н о го  ном ера )'.

Г О С Т  Р  54153— 2010  

Г О С Т  6 4 5 6 — 82 

Г О С Т  7 5 6 5 — 81 

(И С О  3 7 7 2 — 8 9 ) 

Г О С Т  10157— 79

С та ль . М е т о д  а то м н о -эм и сси о н н о го  с п ек тр а льн о го  анализа  

Ш к у р к а  ш лиф овальн ая  б ум аж н ая . Т ех н и ч еск и е  у с л о в и я  

Ч у г у н ,  сталь  и  сплавы . М е т о д  о т б о р а  п р об  д л я  оп р ед елен и я  

х и м и ч еск о го  состав а

А р г о н  га зообр а зн ы й  и  ж идкий. Т ех н и ч еск и е  у с л о в и я

П р и м е ч а н и е  -  При пользовании настоящим документом целесообразно проверить действие ссылочных 
стандартов на территории Российской Федерации по соответствующему указателю стандартов, составленному на 1 ян
варя текущего года, и по соответствующим информационным указателям, опубликованным в текущем году. Если ссы
лочный документ заменен (изменен), то при пользовании настоящим документом, следует руководствоваться заменен
ным (измененным) стандартом. Если ссылочный документ был отменен без замены, то положение, в котором дана 
ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Показатели точности методики

Ф о р м у л и р у е т ся  о д и н  и з  сл едую щ их ва р и а н т ов :

1 В  случае, к о гд а  н о р м ы  т оч н о ст и  р е гл а м е н т и р о ва н ы  [ 2 ]  или д р у ги м  Н Д  [ . . ] :  «М е т о д и к а  

и зм ер ен и й  и м е е т  с л е д у ю щ и е  показатели  т о ч н о с т и  (та б ли ц а  1 ) и  о б есп еч и в а ет  п о л у ч е н и е  р е з у л ь т а 

то в  и зм ер ен и й  с  п о гр еш н о сть ю , н е  п р евы ш аю щ ей  значений  Л . Н ор м ы  т о ч н о с т и  р егла м ен ти р ов а н ы  

[2 ] (и л и  д р у ги м  Н Д  [ . . ] ) » .

2 В  случае, к о гд а  п ока за т ел и  т о ч н о ст и  назначены  п о  эксп ери м ен т а л ьн ы м  да н н ы м : « М е т о 

ди к а  и м е е т  с л е д у ю щ и е  пр ип и сан н ы е п ок а за тели  точ н ости  (т а б л и ц а  1) и  о б есп еч и в а ет  п о л у ч е н и е  

р е зу л ь т а т о в  и зм ер ен и й  с  п о гр еш н остью , н е  пр евы ш аю щ ей  значений  А . П о к а за т е л и  т о ч н о с т и  на

зн ач ен ы  [. . ]  (у к а зы в а ю т  п и с ь м о  З А О  « И С О »  и  д р . ) » .

21



М 24-2012

Т а б л и ц а  1 -  З начения п ок азателей  то ч н о сти

В  п р о ц ен та х

М а с с о в а я  д о л я  

а з о т а

Д о в ер и тельн ы е  

границы  

п огр еш н ости *, 

± Д  (/>=0,95)

П о к а за тель  

в осп р о и зв о 

д и м о ст и  

(C K O ) ,  ctr.c

1 У к а з а т е л ь  

п ов тор яе 

м о сти  

(С К О ) ,  <тг с

П о к а за т е л ь  

в н у т р и л а б о -  

р а то р н ой  п р е

ц и зи о н н о сти  

(С К О ) ,  Ой 1.с

О т  0,001 д о  0 ,002  вк лю ч . 0,0008 0,00041 0 ,00028 0 ,00034

С в . 0 ,002  «  0 ,005 « 0,0013 0,00066 0 ,00046 0,00055

«  0 ,005 «  0 ,010  « 0 ,0020 0 ,0010 0 ,00069 0,00083

«  0 ,010  «  0 ,02  « 0,003 0,0015 0,0011 0,0013

«  0 ,02 «  0 ,05 « 0,005 0,0026 0,0018 0 ,0022

С и стем ати ческ ая  п о гр еш н о сть  незначим а

4 М етод измерений

М е т о д  о сн ован  на в о збуж д ен и и  а том ов  э лем ен тов  ста ли  эл ек тр и ч еск и м  р азр я д ом , р а зло ж е 

ни и  и зл у ч е н и я  в спектр , и зм ер ен и и  а н а ли ти ч еск и х  си гн а лов , п р о п о р ц и о н а л ь н ы х  и н тен си в н о сти  

и л и  л о га р и ф м у  и н тен си вн ости  сп ек тр а льн ы х  ли н и й  и  п о с л е д у ю щ е м  о п р е д е л е н и и  м а с с о в о й  д о л и  

азота  с  п о м о щ ь ю  гр а д уи р ов оч н ой  характеристики .

5 Общие требования и условия проведения измерений

5.1 О б щ и е  требовани я  к  п р оведен и ю  и зм ерени й  пр и  к о н т р о л е  к ачества  п р о д у к ц и и  п о  Р е к о 

м ен дац и и  [1 ].

5.2 О б щ и е  требовани я  к  п р ов ед ен и ю  изм ерени й  при у ст а н о в л е н и и  со ста в а  с та н д а р тн ы х  о б 

разцов в с оотв етств и и  с Н Д , утв ер ж д ен н ой  в у ста н ов лен н ом  пор ядке.

5.3 У с л о в и я  проведени я  и зм ер ен и й  п о  Г О С Т  Р  54153 (и л и  д р у го м у  Н Д ).

5.4 Д л и н а  волн ы  сп ек тр а льн о й  ли н и и , и сп о ль зу ем о й  д л я  о п р ед елен и я  м а с с о в о й  д о л и  а зо та  -

149,3 нм.

6 Отбор и подготовка проб

О т б о р  и под готовк а  п р об  -  п о  Г О С Т  7565. П о в ер х н о ст ь  п р о б ы , п р ед н а зн а ч ен н ую  д л я  о б ы ск - 

ривания, затачиваю т на п ло ск о ст ь . Н а  п ов ер хн ости  не д о п уск а ю тся  ракови ны , ш ла к о в ы е  в к л ю ч е 

ния, цвета  п о б еж а лости  и  д р у ги е  деф екты .

7 Требования к средствам измерений, стандартным образцам, вспомогательному обо
рудованию, материалам

П р и  в ы п олн ен и и  и зм ер ен и й  п р и м ен яю т с л ед ую щ и е  ср ед ств а  и зм ер ен и й , стан дар тн ы е о б 

разцы , м а тер и а лы  и д р у ги е  т ех н и ч еск и е  средства:

- ф отоэлек тр и ч еск и е  в а к уум н ы е  устан овк и  и н д и в и д уа льн ой  гр ад уи р ов к и ;

- стан дар тн ы е образцы  ста ли  п о  Г О С Т  8.315 с аттестован ны м  зн а ч ен и ем  м а ссо в о й  д о л и  а зо 

та  в с оотв етств и и  с п р и лож ен и ем  А ;

- о тр е зн о й  станок  ти п ов  8230 и 2К 337 ;

- ш ли ф ов а льн ы й  стан ок  м о д е л и  2Е 881;

- т о ч и л ь н о -ш л и ф о в а л ь н ы й  с т а н о к  (о б д и р о ч н о -н а ж д а ч н ы й ) т и п а  Т 1 Д -5 0 0 ;
- ш к ур к а  ш лиф овальная  бум аж н ая  ти па  2 на б ум а ге  м арки  Б Ш -2 0 0  (П 7 )  и з  н о р м а л ь н о го  

э л е к т р о к о р у н д а  зер н и стостью  40 -60  п о  Г О С Т  6456;

- а р гон  газообразн ы й  в ы сш его  сор та  п о  Г О С Т  10157.

П р и м е ч а н и е  -  Допускается использовать другие средства измерений, вспомогательное оборудование, ма
териалы, обеспечивающие точность анализа, предусмотренную настоящей методикой.

Соответствует расширенной неопределенности U с коэффициентом охвата к=2.
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8 О п е р а ц и и  п о  п о д го т о в к е  к  в ы п о л н е н и ю  и зм ер ен и й

8.1 П о д го т о в к у  установки  к  вы полнению  изм ерений п р оводят  в соотв етстви и  с инструкц ией  

п о  о б служ и в а н и ю  и  эксплуатации  установки.

8.2 Г р а д уи р ов к у  ф отоэлектрической  устан овки  о сущ еств ляю т  эксп ери м ен тальн о  при вн е

д р е н и и  м етоди к и  изм ерений с  п ом ощ ью  стандартны х образцов (С О ).

П р и м е ч а н и е  -  Д оп ускается  прим енение о д н ор од н ы х  проб, пр оанали зи р ован н ы х  

стандартизован ны м и  и ли  аттестованны ми м етодикам и  хи м и ч еск о го  анализа.

8.3 П р и  градуировке в ы п олн яю т не м енее  пяти  серий изм ерени й  в разны е д н и  работы  ф ото

элек тр и ч еск ой  установки . В  сер и и  для  каж дого С О  проводят п о  две  пары  п а р а лл е ль н ы х  (в ы п о л 

н я ем ы х  одн о  за  д р у ги м  на од н ой  поверхности ) измерений. П о р я д о к  пар п а р а лл е ль н ы х  изм ерений 

д л я  в сех  С О  в сери и  рандом изирую т. В ы чи сляю т среднее ариф м етическое зн а ч ен и е  аналитиче

с к и х  си гн алов  п о  серии  и  сред н ее  ариф метическое значение аналитических си гн а ло в  д ля  пяти 

с ер и й  и зм ерений  д л я  каж дого С О .

У ста н а в ли в а ю т  градуи р овочн ую  характеристику, к ото р ую  выраж аю т в  в и д е  ф орм улы , гра

ф ика и ли  табли ц ы . Г р а д уи р ов оч н ую  характеристику и сп о ль зую т  д ля  оп р еделен и я  м ассовой  д о л и  

а зота  н еп осредственн о  и ли  с у ч е т о м  влияния хим и ческ ого  состава  и  ф изико-хим и ческих  свой ств  

объекта .

П р и м е ч а н и е  -  Допускается установление градуировочных характеристик фирмой-поставщиком средства 
измерения, при этом точность результатов анализа должна соответствовать требованиям настоящей методики.

9 К о н т р о л ь  с т а б и л ь н о с т и  гр а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и

9.1 К о н т р о л ь  стаби льн ости  градуировочной  характеристики д ля  в ер хн его  и  н и ж н его  п р еде

л о в  диапазона  и зм ерени й  о сущ еств ляю т не реж е одн ого  раза в  см ен у  с  п о м о щ ь ю  С О  и ли  о д н о 

р о д н ы х  проб. Д оп уск ается  п р оводи ть кон троль т о л ь к о  д ля  в ер х н е го  предела  и л и  середины  диапа

зо н а  измерений.

Д ля  С О  (п р о б ы ) в ы п олн яю т два измерения анали тического  си гнала  в у с л о в и я х  п ов торяем о

сти . Значения ан а ли тического  си гн ала  N  вы раж аю т в  единицах м ассовой  д о л и , пр овер яю т п р и ем 

л е м о с т ь  п о л у ч е н н ы х  результа тов  изм ерений в соответствии  с  11.2.

9.2 Е сли  р езульта ты  признаны  прием лем ы м и, вы числяю т среднее  ариф м етическое  значение 

N  и  разность п о  ф орм уле:

AN  = N 0 - N ,  ( 1)

гд е  N o -  значение анали тического  сигнала, вы раж енное в еди н и ц ах  м ассовой  д о л и  азота, д л я  С О  

(п р о б ы ), п о л у ч е н н о е  сп особом , указанны м в  8.3.

9.3 Е с л и  A N  превы ш ает доп уск аем ое  значение 8ctc=1 ,64 o r„,c при  Р = 0 ,9 0  (т а б л и ц а  2 ), и зм ере

н и я  повторяю т. Е с л и  при п ов тор н ы х  изм ерениях A N  превы ш ает д оп уск аем ое  знач ен и е , о сущ еств 

л я ю т  восста н овлен и е  гр ад уи р овочн ой  характеристики.

10 В ы п о л н е н и е  и зм ер ен и й

10.1 М а с с о в у ю  д о л ю  азота  в пр обе  оп р ед еляю т п а р а ллельн о  в д в у х  н авесках; при у ста н ов ле 

н и и  х и м и ч еск о го  состава С О  -  в соответствии с  Н Д , утвер ж денной  в у ста н ов лен н ом  порядке.

10.2 П р о ц е с с  анализа п о лн о стью  автоматизирован с  м ом ен та  установки  п р о б ы  д о  вы дачи 
р езульта тов  и зм ер ен и й  в пр оц ен та х  на экран видеоди сплея  и  распечатки на  пр и н тер е  в п о сл ед о 

вательн ости , заданной  оп р ед елен н ой  програм м ой Э В М .

11 П р о в е р к а  п р и е м л е м о с т и  и  в ы ч и с л е н и е  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й

11.1 В ы п о л н я ю т  два  и зм ерения м ассовой  д о л и  азота в у с л о в и я х  повторяем ости .

11.2 Р е зу л ьта ты  признаю т прием лем ы м и, е с л и  а б со лю тн о е  расхож дение м еж д у  п о луч ен н ы 
м и  р езультатам и  (Х х, X j )  не превы ш ает предела  п овторяем ости  г с (табли ц а  2 ):

23



М 24-2012

\Хх-Х г\ < Г ., (2 )

гд е  г с= 2 ,7 7 а ле, (/*=0,95).

В  э то м  с л уч а е  за  р е зу л ьта т  и зм ерений приним аю т ср ед н ее  ар и ф м етическое  д в у х  р езу л ьта то в  

изм ерений.

Е с л и  у с л о в и е  (2 )  н е  вы полняется , п о луч а ю т  ещ е  два  р езульта та  в  у с л о в и я х  пов тор яем ости . 

Р е зульта ты  признаю т п р и ем лем ы м и , е с ли  а бсолю тн ое  р асхож ден ие м еж д у  р езу льта та м и  ч еты р ех  

и зм ерений  н е  превы ш ает критическ ого  диапазона C R q^ A )  (т а б ли ц а  2 ):

(^ rma»-Xi/«)(4)<Ci?0.95(4), (3 )

гд е  С Д о,95(4 )= 3 ,63о г,с.
В  э т о м  с луч а е  за  р е зу л ьта т  изм ерений приним аю т ср ед н ее  ари ф м етическое  ч еты р ех  р е з у л ь 

татов.

Е с л и  у с л о в и е  (3 )  н е  вы полняется , т о  в качестве р езульта та  м ож ет  б ы т ь  пр инята  м ед и ан а  ре

зульта тов  ч еты р ех  и зм ерений , при  этом  р езультаты  четы р ех  изм ерений  у п о р я д о ч и в а ю т  в  р яд  п о  

возрастанию  и  рассчиты ваю т м едиан у п о  ф орм уле :

—  Х пл +  Xс*-.
х ------ 01 Г О . (4 )

гд е  Л ( 2 ) и  Х (3) -  втор ой  и  третий  п о  вели чи н е  р езульта т .

В  этом  с луч а е  вы ясн яю т и  устраняю т причины  п ов ы ш ен н ого  р а збр оса  р езульта тов .

12 Оперативный контроль процедуры выполнения измерений

12.1 В ы п о лн я ю т  анализ образца д л я  контроля  (С О ) .  Р е зульта ты  к о н тр о льн о й  п р о ц ед ур ы  

признаю т уд ов летв ор и тельн ы м и , если  отк лон ен и е  р езульта та  изм ерения содер ж ан ия  а зота  в  стан

дар тном  обр а зц е  X  о т  аттестованного  (р а сч етн о го ) значения  С  н е  пр евы ш ает  н ор м ати в  к он тр оля  

К т>с (т а б л и ц а  2 ):

l J - Л с о ! * ^ ,  (5 )

r f l e K XiC= l ,6 4 a « JIiC, (Р = 0 ,9 0 ).

12.2 П р и  невы полн ени и  услов и я  (5 )  изм ерения повторяю т.

П р и  пов тор н ом  невы полн ени и  у слов и я  (5 )  изм ерения прекращ аю т д о  вы явлен и я  и  у стр а н е 

ния причин , приводящ их к н еуд овлетвори тельны м  результатам .

13 О ф о р м л е н и е  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й

Р езу льта ты  изм ерени й  оф орм ляю т п р оток олом  и л и  запи сью  в ж ур н але . Ф о р м а  п р о то к о ла  и 

ж урнала  устан авливается  р уководителем  лаборатории  (р ук ов од и телем  предпри ятия ). П р о т о к о л  

и ли  запи сь в ж урнале  удостов ер яет  лиц о , проводивш ее изм ерения.

С ов м естн о  с р езульта том  изм ерений X  указы ваю т дов ер и тельн ы е гран иц ы  е го  п о гр еш н ости  

±Д  и  п р едставляю т в виде:

Х ± А ,  0 ,95.

П р и м е ч а н и я
1 Величина Д соответствует расширенной неопределенности с коэффициентом охвата А=2.
2 Допускается сопровождать результат измерения, вместо указания доверительных границ его погрешности и ве

роятности, ссылкой на Свидетельство об аттестации методики измерений, удостоверяющее значение показателя точно
сти методики [3].

3 В случае, когда за окончательный результат измерений принимают медиану, результат измерений представля
ют без указания доверительных границ его погрешности.

14 С т а т и с т и ч е с к и й  а н а л и з  к а ч е с т в а  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й

П о  результа там  кон тр оля  пр авильности  по  14.1 и в н утр и лабор атор н ой  п р ец и зи он н ости  по

14.2 п р ов од ят  статистический  анализ за устан овленн ы й  к он тр оли р уем ы й  п ер иод .
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14.1 К о н т р о л ь  п р а в и л ь н о с т и  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й

14.1.1 П р оводят  в ы бор оч н ое  сравнение результатов  сп ек трального  ан али за  с  р езульта та м и  

хи м и ч ес к о го  анализа, в ы п олн яем ого  стандартизованны ми и л и  аттестованны м и м етодикам и .

14.1.2 Ч и с л о  к он тр оли р уем ы х  р езультатов  д олж н о  б ы т ь  не м енее 0,3 %  об щ его  ч и с л а  ре

зульта тов  изм ерени й  за  кон тр оли р уем ы й  период.

14.1.3 П р а в и льн ость  изм ерений счи таю т удовлетвор и тельн ой , е с л и  ч и с л о  р асхож ден и й  ре

зульта тов  сп ек тр альн о го  и  хим ического  анализа, превы ш аю щ их д оп уск а ем ое  значение к х (т а б 

ли ц а  2 ), со став ля ет  не  б о л е е  5 %  чи сла  проконтр оли рованн ы х результатов . Значение норм ати ва  

кон троля  к  рассчиты ваю т п о  ф ормуле:

К м  =  1 , 9 6 ^ 4 - o i >c, (/>=0,95) (6 )

где  о * !  и  олп.с -  значения показателей  вн утрилабораторной  п р ец изионности  хи м и ческ ой  и  спек

тр альн ой  м етоди к и  изм ерени й , соответственно.

14.2 К о н т р о л ь  в н у т р и л а б о р а т о р н о й  п р ец и зи о н н о ст и  р е з у л ь т а т о в  и зм е р е н и й

14.2.1 В ы п олн яю т  опр еделени е м ассовой  д оли  азота  в проанализи рованн ы х ранее пробах, 

изм еняя в ли я ю щ и е  ф акторы  (разное время, разны е операторы  и  т.д.).

14.2 .2  Ч и с л о  п ов тор н ы х  измерений д о лж н о  бы ть не  м ен ее  0,3 %  о т  о б щ е го  чи сла  изм ерени й  

за к он тр оли р уем ы й  период .

14.2.3 В н утр и лабор атор н ую  прецизионность р езульта тов  изм ерений сч и та ю т у д о в лет в о р и 

тельн ой , е с л и  ч и сло  р асхож ден ий  результа тов  первичного  и  п овторного  ан али за  Х 1 и  Х 2 , пре

вы ш аю щ и х  норматив к он тр оля  /?„,с (та б ли ц а  2 ), составляет н е  б о л ее  5 %  о т  ч и сла  п р ок он тр оли р о 

ванны х результа тов . З н ачение норматива к он троля  /?л_с рассчиты ваю т п о  ф ор м уле :

Д л , = 2 ,7 7 0 * * ,  (/>=0,95). (7 )

Т а бли ц а  2  -  Значения норм ативов  контроля

В процентах

М ассовая доля 
азота

Предел
повто

ряемости,

(Р=0,95)

П редел
воспро
изводи
мости,

Rc
(/*=0,95)

Норматив 
контроля 

стабильно
сти градуи
ровочной 

характери-
СТИКИ, бсдо
(РЧ ),90)

Норматив
контроля
точности

Норматив
контроля
внутрила

бораторной
прецизи-
онности

Rmjc
(/>=0,95)

Крити
ческий

диапазон
С/?0.95(4)

к «
(/*=0,95)

К*.с
(/>=0,90)

О т 0,001 д о  0,002 включ. 0,0008 0,0011 0,0006 0,0008 0,0006 0,0009 0,0010

Св. 0,002 « 0,005 « 0,0013 0,0018 0,0009 0,0014 0,0009 0,0015 0,0017

« 0,005 «  0,010 « 0,0019 0,0028 0,0014 0,0021 0,0014 0,0023 0,0025

« 0,010 «  0,02 « 0,003 0,004 0,002 0,003 0,002 0,004 0,004

« 0,02 « 0,05 « 0,005 0,007 0,004 0,005 0,004 0,006 0,007

15 Контроль приемлемости результатов измерений, полученных в условиях 
воспроизводимости

Р е зу л ь т а т ы  изм ерени й , п олучен н ы е в  д в у х  лабор атор и ях  ( X  j, X  2 ) ,  признаю т п р и ем лем ы 

ми, е с л и  и х  а б со лю т н о е  расхож дение н е  превы ш ает п р едел  в осп р ои звод и м ости  Rc (т а б ли ц а  2 ):

\ Х г Х 2\<Хс, (8 )

гд е  Л с=2,77о/гс , (/*=0,95).
П р и  нар уш ении  у с л о в и я  (8 )  устанавливаю тся причины , вы звавш ие н ед оп усти м ое  р асхож де

ние р е зу л ьта то в  изм ерений .
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16 Требования к квалификации оператора

Вы полнение измерений мож ет производить химик-аналитик, владею щ ий техникой  работы  
на ф отоэлектрической установке.

17 Требования безопасности

Требования безопасности в соответствии с разделом  8 Рекомендации [1 ] (либо  указы ваю т  
ИД, дейст вующ ие на предприят ии).
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[ 1 ] Рекомендация

М  15— 2010

[2 ] Рекомендация 

М 20—2010

[3 ] П равила по 
меж государственной 
стандартизации 
П М Г 9 6 — 2009
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Приложение Д  
(рекомендуемое)

Форма титульного листа и страницы, следующей за титульным листом  
документа, регламентирующего методику измерений

Д.1 Форма титульного листа документа, регламентирующего методику измерений

Логотип и  наименование организации-разработчика м етодики изм ерений

С татус документа О бозначение документа,
(например, стандарт организации, присвоенное организацией-
нормативны й докум ент предприятия) разработчиком

Методика (метод) измерений 

НАИМЕНОВАНИЕ
МЕТОДИКИ (МЕТОДА) ИЗМЕРЕНИЙ

А т т е с т о в а н а

Наименование организации, 

осуществлявшей аттестацию методики

Наименование населенного пункта, где расположена организация-разработчик
Г од принятия
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Д.2 Форма страницы, следующей за титульным листом документа, регламентирующе
го методику измерений

С В Е Д Е Н И Я  О  Р А З Р А Б О Т К Е  

(разработ чик вносит  свои данны е)

Р А З Р А Б О Т А Н А
(полное наименование организации-разработчика)

И С П О Л Н И Т Е Л Ь .

А Д Р Е С ___________

тел/ф акс__________

(наименование подразделения, разработавшего методику измерений’)

(почтовый адрес организации-разработчика)

Руководитель организации-разработчика
(должность, инициалы, фамилия)

С В Е Д Е Н И Я  ОБ А Т Т Е С Т А Ц И И

А Т Т Е С Т О В А Н А  М етрологической  служ бой З А О  «И С О »____________________________________________

А ттестат аккредитации_____________________________________________________________________________________

А Д Р Е С Россия. 620057. г. Екатеринбург, у л . Ульяновская. 13а______________________________________

тел/Факс. (343^ 228-18-97 /(343^ 228-18-98______________________________________________________________

Руководитель организации,
аттестовавшей методику (м етод ) измерений _______________________________ ________________________

должность инициалы, фамилия
Р А З Р А Б О Т А Н А  ( Взамен или Впервы е)

С В Е Д Е Н И Я  О  Р Е Г И С Т Р А Ц И И

Регистрационны й номер свидетельства об  аттестации методики (м етода ) изм ерений по отраслевому 

р еестр у ______________________________________________________________________________________________________________
номер, дата

Регистрационны й ном ер методики (метода) измерений в Ф едеральном  информационном фонде по 
обеспечению  единства измерений*_____________________________________________________________________________

номер, дата

* Для методик (методов) измерений, применяемых в сфере государственного регулирования обеспечения 
единства измерений, либо в добровольном порядке.
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Приложение Е (рекомендуемое)

Форма последней страницы 
документа, регламентирующего методику измерений

РУКОВОДИТЕЛЬ РАЗРАБОТКИ:

Обозначение документа, 
регламентирующего методику измерений 

(присвоенное организацией-разработчикам)

должность наименование организации-разработчика

ИСПОЛНИТЕЛИ:

яичная подпись инициалы, фамилия

должность личная подпись инициалы, фамилия

должность

УТВЕРЖ ДЕНА:

личная подпись инициалы, фамилия

Наименование документа обу/НверокЬенш 
методики измерений

Руководитель
организации-разработчика

номер документа — дата принятия—  

документа

должность

М П

личная подпись инициалы, фамилия

П р и м е ч а н и я

1 Указанны й состав подписей долж ностны х лиц  предприятия-разработчика документа, реглам ентирую щ его ме
тодику измерений, мож ет бы ть изменен по реш ению  руководителя соответствую щ его предприятия.

2 Е с л и  на предприятии-разработчике документа, регламентирую щ его м етодику измерений, создана м етрологиче
ская служ ба , т о  проект докум ента подписывает также ее руководитель.

3 П р и  подписании документа, регламентирующ его м етодику измерений, руководитель предприятия- 
разработчика указывает дату подписания.
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(рекомендуемое)
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Форма обязательного приложения 
к  документу, регламентирующему методику измерений

Приложение
(обязательное)

Стандартные образцы и аттестованные смеси, 
применяемые при контроле точности результатов измерений

Н о м е р  

С О , А С

Н аим енован ие 

С О , А С

Н аим енование

кон тр оли р уем ого

показателя

А ттестов а н н ое

значение

Д ов ер и тельн ы е  

гран иц ы  п о гр еш н о

сти  аттестован ного  

значения,

± Д  (/>=(),95)

Д оп уск а ется  и сп ользовать  други е стандартны е обр азц ы  (аттестован ны е см еси ), соотв етст

в ую щ и е  о б л а с т и  пр им енения данной м етоди ки , с  п огр еш н остью  аттестован ного  значения, н е  пре

в ы ш аю щ ей  полови н ы  значения  п огр еш ности  методики.

П р и м е ч а н и е  -  Заполняется в соответствии с данными паспорта ГСО, СОП и методикой приготовления АС.
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Приложение И  

(рекомендуемое)

Форма первой, второй и последующих страниц изменения 
к  документу, регламентирующему методику измерений

И.1 Форма первой страницы изменения к документу, регламентирующему методику  
измерений

Логотип и наименование организации-разработчика методики измерений

Изменение №
обозначение и наименование документа

П р и н я т о __________________________________  __________________________________  _____________________________
наименование документа номер документа дата принятия документа
об утверж дении изменения к 
методике (методу) измерений

Руководитель
организации-
разработчика _______________

должность яичная подпись

М П

инициалы, фамилия

Главный метролог ЗАО «ИСО» ______________________ ________________
личная подпись инициалы, фамилия

М П

Дата введения в действие
настоящего изменения ______  ______ _____

число месяц год
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И.2 Форма второй и последующих страниц изменения к документу, регламентирующе
му методику измерений

И зм ен ен и е  № __________________________________________________________________
обозначение и наименование документа

Т е к с т  и зм ен ен и я

П р и м е ч а н и е  -  Подписи на последней странице изменения к документу оформляют так же, как и для до
кумента, регламентирующего методику измерений.
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Приложение К 
(справочное)

Ф ормулы для расчета показателей точности методики  
и нормативов контроля точности результатов измерений

К.1 П оказатель  точ н ости  м етодики  измерений -  дов ер и тельн ы е гр ан и ц ы  п о гр еш н о сти  м ето

дики  изм ерений, ± Д  (с о отв етств ует  расш иренной н еоп р еделен н ости  р е зу л ьта та  и зм ер ен и й  U  с ко

эф ф ициентом  охвата к = 2 ):

Д=1,96о«(<Тдс), (К.1)

гд е  о д (о д е ) -  нор м ированное значение показателя восп рои звод и м ости  хи м и ч еск и х  (ср а в н и тель 

н ы х ) м етод ов  и зм ерений  п о  реком ендации [12 ] и ли  назначенное п о  эк сп ер и м ен та льн ы м  данны м  

предприятия.

К .2  П оказатель  п ов торяем ости  (сход и м ости ):

о г=0 ,70од , (К .2 )

Ог.с= 0»70одс. (К .З )

К .З  П оказатели  вн утрилабор атор н ой  пр ецизионности  д ля  хи м и ч ес к и х  м ето д о в  а н а ли за  с * ,  и  

сравн и тельн ы х  (сп ек тр а льн ы х ) м етодов  одд,с устан авливаю т из соотн ош ен и й , соотв етств ен н о :

ста, =0,84сгл  (К .4 )

Стлп,с=0,84адс- (К .5 )

Н а  основе ф актических данны х м ож ет  бы ть у ста н ов лен о  д р у го е  соотн ош ен и е : о т  0 ,7  д о  1.

К .4  П р ед ел  пов тор яем ости  (с х о д и м о ст и ) для  д в у х  п ар а ллельн ы х  оп р ед елен и й  г  ( г с) ,  критиче

ский  ди ап азон  д ля  т р е х  C R o & Q )  и  ч еты рех  CRo$s(4 ) р езульта тов  п а р а ллель н ы х  и зм ер ен и й  д л я  д о 

в ер и тельн ой  вероятности  Р=0 ,95 :

2 ,770,, (К .6 )

гс= 2 ,7 7 с г>с, (К .7 )

CRo<n(3 )= 3 ,31 а ,  (Ого), (К .8 )

С Л о >95(4) = 3, 63а г (суг,с) .  (К .9 )

К .5  Н орматив к он тр оля  точн ости  при оперативном  кон троле  п р о ц ед ур ы  в ы п олн ен и я  изм е

рений  п о  С О  или  А С :

К т=1,64адп , (К . 10)

К х,с=1 ,6 4 ад ,,с  (К .1 1 )

где  К т (К т,с) -  д оп уск а ем ое  (д л я  доверительн ой  вероятн ости  Р = 0 ,90*) о тк ло н ен и е  восп р ои звед ен 

н о го  в С О  и ли  А С  значения  к он тр оли р уем ого  показателя  о т  аттестован ного  (о п о р н о го ) значения ;

К .6  П р ед ел  восп роизводим ости  м етодики  изм ерени й  д ля  д ов ер и тельн ой  в ер оя тн ости  Р = 0,95:

* = 2,77стд, (К .1 2 )

* с=2 ,77а*-. (К .1 3 )

К .7  Н орматив к он тр оля  внутрилабораторной  пр ец изионности  д л я  д ов ер и тельн ой  вероятно

сти  Р  =0 ,95 :

* „-2 ,7 7 (7 * ,, (К.14)

'  Д ля методик производственного экологического контроля, мониторинга состояния окруж аю щ ей природ
ной среды , химических факторов производственной среды допускается уровень доверительной вероятности 
0,95.
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^ c=2,77 Oft*, (К. 15)

K .8  Н ор м а ти в  контроля  стаби льности  градуировочной  характеристики :

5«=1,64аЛ , (КЛ 6)
5сг,е=1,640/̂ 6, (К.17)

г д е  5СТ (5СТС) -  д оп уск аем ое  (д л я  доверительн ой  вероятности  >Р=0,90*) р асхож ден и е  м еж д у  р е з у л ь 

татам и  восп роизведения  аттестованны х характеристик С О  и л и  А С  (д л я  ср авн и тельн ы х  м ето д и к  

д оп уск ается  и сп ользов а ть  р езульта ты  анализа п р оизводственн ы х п р об , проанализи рованн ы х стан 

дар тизован ной  и л и  аттестованной  м етодикой  хим и ческ ого  ан али за ), п о лу ч ен н ы е  при  у ста н о в ле 

н и и  гр а д уи р ов оч н ы х  характеристик, и  и х  значениями при к о н тр о ле  стаби льн ости  гр а д уи р ов оч н ы х  

характеристик.

К .9  Н ор м а ти в  контроля  точ н ости  р езультатов  изм ерений, п о луч ен н ы х  ср авн и тельн ы м и  м е 

тод а м и , п у тем  сопоставлени я  с  результатам и  хи м и ч еск ого  анализа:

* , - с = 1 , 9 6 ^  +  < . с , (К .1 8 )

г д е  К х-С~  д оп уск а ем о е  (д л я  дов ер и тельн ой  вероятности  Р = 0 ,9 5 ) расхож дение м е ж д у  результа там и  

анали за  о д н о й  п р обы , п олуч ен н ы м и  хим ической  и  сравнительной  м етодикам и  анализа.

* Д ля методик производственного экологического контроля, мониторинга состояния окружающ ей природ
ной  среды, хим ических факторов производственной среды допускается уровень доверительной вероятности 
0,95.
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П р и л о ж е н и е  Л  

(р е к о м е н д у е м о е )

Требования к  эксперименту по оценке показателей точности 
методики измерений в соответствии с ГОСТ Р ИСО 5725-2

Л .1  О б р а зц ы  д л я  оц ен иван ия  (С О , А С  и л и  п р ои зв од ств ен н ы е  п р о б ы ) д о л ж н ы  б ы т ь  с т а б и л ь 

н ы  в о  врем я п р ов ед ен и я  эк сп ер и м ен та , соотв етствовать  о б л а с т и  п р и м ен ен и я  м е т о д и к и  и  о х в а т ы 

в ать  весь  д и а п а зон  и зм ерений .

С О  и  А С  в ы би р а ю т  с у ч е т о м  пр едвар и тельн ой  оц ен к и  т о ч н о с т и  м етод и к и  и зм ер ен и й , а  та к 

ж е  ди апазон а  в л и я ю щ и х  к ом п он ен тов , которы й  оц ен и в а ю т  в п р о ц ессе  р а зр аботк и  м е т о д и к и  и з м е 

р ен и й . Е сли  п о гр еш н о сть  С О  ( А С )  вносит сущ еств ен н ы й  в к ла д  в  п о гр еш н о сть  м е т о д и к и  и зм ер е 

н и й , т о  он а  д о л ж н а  б ы т ь  учтен а .

Л .2  П ла н и р о в а н и е  эк сп ер и м ен та  д олж н о  о тв еч а ть  у с л о в и я м  в н у т р и л а б о р а т о р н о й  п р ец и зи 

о н н о с т и  (р а зн ы е  опер атор ы , р а зн о е  время, р азн ы е партии  р еа к ти вов  о д н о го  ти п а , р а зн ы е  н а б о р ы  

м е р н о й  п о су д ы  и  т .д .).  П р и  э т о м  ч и с л о  р езу льта то в  п а р а л л е л ь н ы х  и зм ер ен и й  п , п о л у ч е н н ы х  в  у с 

л о в и я х  п о в то р я ем о сти  д л я  о ц ен к и  ср ед н его  р е зу л ьта та  анализа , с о о тв етств у ет  у с т а н о в л е н н о м у  в  

м ето д и к е  и зм ер ен и й .

Л .З  Е с л и  п р ед в а р и тельн о  у ста н о в лен о  о т су т ств и е  зн а ч и м о й  за ви си м ости  п о гр е ш н о с т и  м е т о 

д и к и  о т  и зм е р я е м о го  значения п ок азателя  (к р а й н и е  значения  п ок а за телей  о т л и ч а ю т с я  н е  б о л е е ,  

ч е м  в  2-2,5 р аза ), т о  доп уск а ется  и сп ользов а н и е  о д н о г о  образц а , д л я  к о то р о го  в ы п о л н я е т с я  н е  м е 

н е е  25 сери й  и зм ер ен и й  в у с л о в и я х  в н утр и ла бор а тор н ой  п р ец и зи о н н ости  п о  п  п а р а л л е л ь н ы х  и зм е 

р ен и я  в каж дой.

Л .4  Е с л и  д и а п а зон  д ей ств и я  а ттестуем ой  м ето д и к и  н е  п р ев ы ш а ет  о д н о го  п о р я д к а  (н а п р и м ер , 

о т  0,1 %  д о  1,0 % ) ,  д о ста точ н о  д в а  образца: д л я  н и ж н ей  и  в ер х н ей  гр ан и ц  д и а п а зон а . Д л я  к а ж д ого  

и з  н и х  в ы п о лн я ю т  н е  м енее  25 с ер и й  и зм ерений  п о  п  п а р а лл е ль н ы х  о п р ед елен и я  в  к а ж д ой .

Л .5  В  с л у ч а е , когд а  м етод и к а  распростран яется  на б о л е е  ш и р о к и й  д и ап азон , с л е д у е т  в ы бр а ть  

3-5 образц ов , д л я  к аж дого  вы п олн я ется  20 серий  и зм ер ен и й  п о  п  п а р а лл е ль н ы х  о п р е д е л е н и й .

Л .б  Ч и с л о  зн ач ащ и х  циф р, с  котор ы м  р е ги стр и р ую т  п о л у ч а е м ы е  р е зу л ьта ты , о п р е д е л я ю т  п о  

А .  1.3 п р и лож ен и я  А .

Л . 7 Э к сп ер и м ен та льн ы е  д а н н ы е  д ля  оц ен ки  п ок азателей  т о ч н о с т и  м ето д и к и  и зм ер ен и й  п р ед 

с та в ля ю т  в соотв етств и и  с т а б л и ц е й  Л .1 .

П р и  э то м  в З А О  « И С О »  п р ед став ляю т свед ен и я  о б  и с с л е д у е м о м  о бъ ек те , к о н т р о л и р у е м о м  

п ок азателе , д и а п а зон е  дей стви я  м етоди ки , м ето д е  и зм ер ен и й , и с п о л ь зу е м ы х  с р е д с т в а х  и зм ер ен и й  

и  у с л о в и я х  п р ец изионности .

Т а б л и ц а  Л .1  -  Ф о р м а  пр едставлен и я  эк сп ер и м ен тальн ы х  д а н н ы х  д л я  оценки  п о к а за т е л е й  т о ч н о с т и  

м етод и к и  и зм ер ен и й ______________________________________________________ ________________________________________________

№  об
разца, 

т = \,М

Содержание 
определяемого ком
понента в образце 

(аттестованное зна
чение), Ст

№
серии 

к =  1,К

Результаты единичных 
определений в условиях 

повторяемости

Расхождение 
между результа
тами единичных 

определений, 

Xmk\ -ХтК1

Среднее арифме
тическое резуль
татов единичных 
определений, X„k

1

X n il

2

X-mkl

1
1

К

2
1

К
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Государственная систем а обесп ечени я  единства  измерений. 

Р езультаты  и  характеристики качества изм ерений. Ф ор м ы  
представления

Государственная система обесп ечени я  единства  измерений. 
М етрологи я . О сновны е терм ины  и  оп р еделени я

Государственная система обесп ечени я  единства  измерений. 

П оказатели  точности , правильности , пр ец изионности  к оли 

чественного  хим ического  анализа. М ето д ы  оц ен к и

Государственная система обесп ечени я  единства  измерений. 

Внутренний  к он тр оль  качества результа тов  к оли чествен н о
го  хим ического  анализа

Государственная система обесп ечени я  еди нства  измерений. 

С м еси  аттестованные. О бщ ие требования к  разработке

Государственная система обесп ечени я  единства  измерений. 

С м еси  аттестованные. О бщ ие требования к  разработке

О бщ и е  требования к  проведению  коли чествен н ого  хим иче

ск о го  анализа

Государственная систем а обесп ечен и я  единства  измерений. 
П остроение, и злож ение, оф ор м лен и е и  содерж ание д ок у
м ен тов  на м етодики  (м етод ы ) и зм ерений

Государственная систем а обесп ечени я  единства  измерений. 

М етоди ки  количественн ого  хим и ческ ого  анализа. С одер 

ж ание и порядок проведения м етр ологи ч еск ой  экспертизы

Государственная система обесп ечен и я  единства  измерений. 
О беспечен ие эф фективности изм ерений  пр и  управлении 

техн ологически м и  процессами. М етр оло ги ч еск а я  эксперти
за технической  документации

Государственная система обесп ечени я  единства измерений. 

О беспечение эф фективности изм ерений  при  управлении 

техн ологически м и  процессами. М ето д ы  и  сп особы  повы 

ш ения точности измерений

Н ор м ы  точности  количественн ого  хим ического  анализа м а

териалов черной  м еталлурги и
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