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1 В В Е Д Е Н И Е

Н астоящ ий  док ум ен т устанавливает м етодику изм ерений м ассовой 

концентрации бора в питьевы х, поверхностны х, подзем ны х пресны х и 

сточн ы х вод ах  ф отом етрическим  м етодом  с А Ш -р езор ц и н ом .

Д иапазон  измерений о т  0,04 д о  6 мг/дм3.

О п ти м альн ое  содерж ание бора  в природны х и сточн ы х водах, позво­

ляю щ ее  проводить опр еделени е без предварительного  разбавления анали­

зир уем ой  пробы  воды, составляет 0,04 -0 ,6  мг/дм3.

Е сли  массовая концентрация бора  в анализируем ой пробе превыш ает 

0,6 мг/дм3, т о  пробу н еобходи м о  разбавлять.

О сн овн ы е ком поненты , входящ ие в состав вод, практически не ме­

ш аю т оп р еделен и ю  бора  в у слови ях  проведения анализа при содерж ании в 

аликвотной  части  анализируем ой пробы  воды: натрий -  д о  200 м г; калий -  

д о  65 мг; м агний -  до  20 мг; кальций -  д о  20 мг; х лор и д -и он  д о  100 мг, 

ф торид-ион — д о  40 мг; сульф ат-ион  -  до  200 мг; карбонат-ион -  д о  20 мг; 

гидрокарбонат-ион  -  д о  10 мг; нитрит-ион -  д о  0,05 м г; нитрат-ион -  до  

1000 мг.

П ри  содерж ании кальция и магния б о л е е  20 м г в аликвотной  части 

анали зируем ой  пробы  воды, н еобходи м о  увели чи ть  коли чество  добавляе­

м ого  в ход е  анализа Э Д Т А  (Т р и ло н а  Б ) до  0,5 г.

2 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 К А З А Т Е Л Е Й

Т О Ч Н О С Т И  И З М Е Р Е Н И Й

Значения показателя точн ости  изм ерений1 -  расш иренной отн оси ­

тельн ой  неоп ределен ности  измерений по настоящ ей м етодике при коэф­

ф ициенте охвата  2 приведены  в табли ц е  1. Б ю дж ет неоп ределен ности  из­

м ерений приведен  в П рилож ен ии  А .

Значения показателя точн ости  измерений и сп ользую т при:

-  оф орм лени и  результатов  измерений, вы даваемых лаборатори ей ;

-  оц ен ке качества проведения испытаний в лаборатори и ;

-  оц ен ке возм ож ности  использования настоящ ей м етодики  в кон­

кретной лаборатори и

1 В соответствии с ГОСТ Р 8.563-2009 (п. 3.4) в качестве показателя точности измере­
ний использованы показатели неопределенности измерений).

1



ПНДФ 14.1:2:3:4.237-2007 Издание 2011 г.

Т а б л и ц а  1 -  Д и а п а зо н ы  и зм е р е н и й , п о к а за те ли  н ео п р е д е л е н н о с т и  

и зм ер ен и й

Д и апазон

измерений,

С ум м арная стандартная 

отн оси тельн ая  неопре­

д елен н ость , 

и, %

Расш иренная 

отн осительная  

н еоп р еделен н ость2, U  

при коэф ф ициенте 

хвата к =  2, %

О т 0,04 до  0,1 вкл. 13 26

Св. 0,1 д о  0,6 вкл. 10 20

Св. 0,6 д о  6 вкл. 8,5 17

3 С Р Е Д С Т В А  И З М Е Р Е Н И Й ,  В С П О М О Г А Т Е Л Ь Н О Е  

О Б О Р У Д О В А Н И Е ,  Р Е А К Т И В Ы  И  М А Т Е Р И А Л Ы

П ри в ы полнен ии  изм ерений долж ны  бы ть прим енены  с л ед ую щ и е  

средства изм ерений , в сп ом огательн ое  оборудование, реактивы  и м ате­

риалы .

З Л  С р е д с т в а  и зм ер ен и й

С пектроф отом етр  или  ф отоколорим етр , позволяю щ ий  изм ерять оп ти ч е­

скую  п ло т н о сть  при д ли н е  в олн ы  X  =530  нм.

К ю веты  с т о л щ и н о й  п о гло щ а ю щ его  слоя  10 мм.

В есы  ла б о р а то р н ы е  сп ец и альн ого  и ли  вы сокого  класса  точ н ости  с ценой  

делен ия  не б о л е е  0,1 м г, н аи больш и м  пр еделом  взвеш ивания не б о л е е  210 г  

по Г О С Т  Р  53228-2008.

Гир и  по Г О С Т  7328-2001.

К о лб ы  м ерны е вм ести м остью  50, 100, 500, 1000 см 3 по Г О С Т  1770-74. 

П ипетки  градуирован ны е вм ести м остью  1, 2, 5, 10 см 3 по Г О С Т  29227-91. 

П ипетки  с од н ой  отм етк ой  вм ести м остью  25 см3 по Г О С Т  29169-91. 

Ц и ли н др ы  м ерны е вм ести м остью  10, 100, 500 см 3 по Г О С Т  1770-74.

Г С О  с аттестован ны м  содерж анием  бора  1 мг/см3 и п о гр еш н остью  аттесто­

ванного значения не б о л е е  1%  при Р=0 ,95 .

3.2 В с п о м о г а т е л ь н о е  о б о р у д о в а н и е  

К о лб ы  кон ически е  К н-1-100  по Г О С Т  25336-82.

Стаканчики д ля  взвеш ивания Н -1 -50  Т Х С  по Г О С Т  25336-82.

П ли тка  элек тр и ч еск ая  по Г О С Т  14919-83.

2 Соответствует характеристике погрешности при доверительной вероятности Р -  0,95.
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П ри м еч ан и я .

1 Допускается использование других средств измерений, вспомога­

тельного  оборудования, посуды и материалов с метрологическими и т ех ­

ническими характеристиками не хуж е указанных.

2 Средства измерений долж ны быть поверены в установленные 

сроки.

3.3 Р еа к ти в ы  и м атери алы

Соляная кислота по Г О С Т  3118-77.

Борная кислота по Г О С Т  9656-77.

Уксусная кислота по Г О С Т  61-75.

Натрий гидроокись по Г О С Т  4328-77.

Динатриевая соль  этилендиамин-N , N , N ,  N  - тетрауксусной кислоты  

2-водная (три лон  Б, комплексон I I I )  по Г О С Т  10652-73.

А Ш - резорцин по Т У  6-09-07-1590-87. 

n-Н итроф енол по Т У  6-09-3973-75.

Вода дистиллированная по Г О С Т  6709-72.

Ф ильтры  обеззоленны е по Т У  6-09-1678-95.

Бумага индикаторная универсальная по Т У  6-09-1181-76.

П р и м еч ан и я .

1 В се реактивы, используемы е для анализа, долж ны быть квалифи­

кации ч.д.а. или  х.ч.

2 Допускается использование реактивов, изготовленных по другой  

нормативно-технической документации, в том  числе импортных

4 М Е Т О Д  И З М Е Р Е Н И Й

Ф отометрический метод определения массовой концентрации бора 

основан на образовании окрашенного в розовый цвет комплексного соеди­

нения борной кислоты  с АШ -резорцином  в уксуснокислой среде (рН =5 ,3 - 

5,8). Соотнош ение бора и АШ -резорцина в комплексе 1:1. О птическую  

плотность раствора измеряют при длине волны  530 нм в кювете с  то лщ и ­

ной оптического слоя 10 мм.

Реакция бора с АШ -резорцином  протекает во времени, поэтому оп ­

тическую  плотность растворов следует измерять на следую щ ий день после 

их приготовления (через 17-20 час).
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5 Т Р Е Б О В А Н И Я  Б Е З О П А С Н О С Т И , О Х Р А Н Ы

О К Р У Ж А Ю Щ Е Й  С Р Е Д Ы

При работе в лаборатории необходим о соблю дать следую щ ие требо­

вания техники безопасности.

5.1 При выполнении анализов необходимо соблю дать требования 

техники безопасности при работе с химическими реактивами по 

Г О С Т  12.1.007-76.

5.2 Электробезопасность при работе с электроустановками по 

Г О С Т Р  12.1.019-2009.

5.3 Организация обучения работающ их безопасности труда по 

Г О С Т  12.0.004-90.

5.4 П омещ ение лаборатории долж но соответствовать требованиям 

пожарной безопасности по Г О С Т  12.1.004-91 и иметь средства пож ароту­

шения по Г О С Т  12.4.009-83.

5.5 Содерж ание вредных вещ еств в воздухе не долж но превышать 

установленны х предельно допустимы х концентраций в соответствии с 

Г О С Т  12.1.005-88.

6 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 О В

Выполнение измерений мож ет производить химик-аналитик, вла­

деющ ий техникой экстракционно-фотометрического анализа, изучивший 

инструкцию по эксплуатации спектрофотометра или ф отоколориметра и 

получивш ий удовлетворительны е результаты  при выполнении контроля 

процедуры измерений.

7 У С Л О В И Я  В Ы П О Л Н Е Н И Я  И З М Е Р Е Н И Й

При выполнении измерений в лаборатории долж ны  бы ть соблю дены  

следую щ ие условия:

- температура окруж ающ его воздуха (2 0 ±5 )°С ;

- атмосферное давление (84,0-106,7) кПа;

- относительная влажность не более  80%  при температуре 25°С;

- напряжение сети (220±22 ) В;

- частота переменного тока (50 ± 1 ) Гц.

4
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8 П О Д Г О Т О В К А  К  В Ы П О Л Н Е Н И Ю  И З М Е Р Е Н И Й

При подготовке к выполнению измерений долж ны  бы ть проведены 

следую щ ие работы: отбор проб, подготовка прибора к работе, приготовле­

ние вспомогательных растворов, установление и контроль стабильности 

градуировочной характеристики.

8.1 О тбор  и хранение проб

8.1.1  О тбор проб производят в соответствии с требованиями Г О С Т  Р 

51593-2000 «В о д а  питьевая. О тбор пр об », Г О С Т  Р 51592-2000 «В ода . О б ­

щие требования к отбору п р об », П Н Д  Ф  12.15.1-08 «М етодические указа­

ния по отбору проб для анализа сточных вод ».

8.1 .2  П осуду для отбора проб и проведения анализа промывают во­

допроводной водой, обрабатывают хромовой смесью, ополаскивают водо­

проводной водой и несколько раз дистиллированной водой.

8.1 .3  П робы  воды отбираю т в буты ли из стекла, не содержащ его бор 

и предварительно ополоснуты е отбираемой водой. О бъем  отбираемой про­

бы  долж ен бы ть не менее 100 см3.

8.1 .4  П робы  воды не консервирую т и хранят не более  3-х суток.

8.1 .5  При отборе проб составляется сопроводительный документ по 

утвержденной форме, в котором указываются:

цель анализа, предполагаемые загрязнители;

место, время отбора;

номер пробы;

объем  пробы;

долж ность, фамилия отбираю щ его пробу, дата.

8.2 П од готов к а  прибора

Подготовку спектрофотометра или фотоэлектроколориметра к рабо­

те проводят в соответствии с рабочей инструкцией по эксплуатации при­

бора.

8.3 П р и го то в лен и е  растворов

8.3.1 П р и го т о в л е н и е  р а с т в о р а  ги д р о к с и д а  н а т р и я

с  м а с с о в о й  д о л е й  2 %

Навеску 2 г гидроксида натрия помещ ают в коническую  колбу и рас­

творяют в 98 см3 дистиллированной воды. Раствор хранят в полиэтилено­

вой посуде в течение 3-х месяцев.

5
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8 .3 .2  П р и го т о в л е н и е  р а с т в о р а  с о л я н о й  к и с л о т ы  (1 :1 9 )

К 950 см3 дистиллированной воды добавляю т 50 см3 концентриро­

ванной соляной кислоты  (р=1,19). Раствор хранят в полиэтиленовой посуде 

в течение 6 месяцев.

8 .3 .3  П р и го т о в л е н и е  р а с т в о р а  т р и л о н а  Б  (К о м п л е к с е н  I I I )  

с  м а с с о в о й  д о л е й  1 0 %

Навеску 10 г трилона Б помещ аю т в коническую колбу  вместимо­

стью  100 см3 и добавляю т 90 см 3 дистиллированной воды. Раствор ней­

трализую т 2%  раствором гидроксида натрия до рН=5,6 по индикаторной 

бумажке.

Срок хранения 3 месяца.

8 .3 .4  П р и го т о в л е н и е  р а с т в о р а  п -н и т р о ф е н о л а  

с  м а с с о в о й  д о л е й  0 ,1 %

Навеску 0,1 г n-нитрофенола пом ещ аю т в мерную к олбу  вместимо­

стью  100 см3 и доводят до  метки дистиллированной водой.

Раствор хранят до внешних изменений.

8 .3 .5  П р и го т о в л е н и е  р а с т в о р а  А Ш -р е з о р ц и н а  

с  м а с с о в о й  д о л е й  0 ,0 5 %

Н авеску 0,05 г АШ -резорцина пом ещ аю т в мерную  колбу  вместимо­

стью  100 см3, приливают 30-50 см3 дистиллированной воды, перемешива­

ю т до растворения соли  и доводят до метки дистиллированной водой. Рас­

твор готовят в количестве, достаточном  на 3-4 рабочих дня и хранят в тем ­

ном прохладном  месте.

8 .3 .6  П р и го т о в л е н и е  а ц е т а т н о го  б у ф е р н о го  р а с т в о р а  

с  p H —5 ,6 -5 ,8

Н авеску 72 г гидроксида натрия помещ аю т в мерную  колбу  вмести­

м остью  1000 см3 и растворяют в 500 см3 дистиллированной воды. П осле 

охлаж дения раствора прибавляют 115,7 см3 концентрированной уксусной 

кислоты  и доводят до  метки дистиллированной водой. Тщ ательно переме­

шивают. В еличину pH  контролирую т на рН-метре.

С рок  хранения 1 месяц.

8 .3 .7  П р и го т о в л е н и е  о с н о в н о г о  гр а д у и р о в о ч н о го  р а с т в о р а  б о р а  с  

м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и е й  100  м к г/ см 3 и з  Г С О

Раствор готовят в соответствии с прилагаемой к образцу инструкци­

ей. 1 см 3 раствора долж ен содержать 100 м кгбора .

С рок  хранения 1 месяц.
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8 .3 .8  П р и го т о в л е н и е  о с н о в н о го  гр а д у и р о в о ч н о го  р а с т в о р а  б о р а  с

м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и е й  1 0 0 м к г/ см 3 и з  б о р н о й  к и с л о т ы

Навеску 0,286 г высушенной в эксикаторе борной кислоты помещ а­

ю т в мерную  колбу вместимостью 500 см3 и доводят до метки дистиллиро­

ванной водой.

Срок хранения 1 месяц.

8 .3 .9  П р и го т о в л е н и е  р а б о ч е го  гр а д у и р о в о ч н о го  р а с т в о р а  б о р а  с

м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и е й  10  м к г/ см 3

Раствор готовят из основного градуировочного раствора бора путем 

разбавления. 10 см3 основного раствора помещ аю т в мерную колбу вме­

стимостью  100 см3 и доводят до метки дистиллированной водой. 1 см3 рас­

твора долж ен содержать 10 мкг бора.

Раствор готовят в день проведения анализа.

8.4 Построение градуировочного графика

Д ля построения градуировочного графика необходимо приготовить 

образцы для градуировки с  массовой концентрацией бора от 0,04 до 

0,60 мг/дм3. У словия  проведения анализа долж ны  соответствовать п.7.

Состав и количество образцов для градуировки приведены в 

таблице 2. Образцы  для градуировки готовят в мерных колбах вместимо­

стью 50 см3 и проводят через весь ход анализа по п.9.

П огреш ность, обусловленная процедурой приготовления образцов 

для градуировки, не превышает 2,5 % .

Т а б ли ц а  2 - С остав  и к оли ч еств о  образцов  д л я  градуировки

Номер
образца

Аликвотная часть рабочего градуи­
ровочного раствора бора 

(С =10  мкг/см3), помещенная 
в мерную  колбу 

вместимостью  50 см3, см3

М ассовая концентрация 
бора в градуировочных 

растворах, мг/дм3

1 0,0 0,0

2 0,2 0,04

3 0,5 0,10

4 0,8 0,16

5 1,0 0,20
6 1,5 0,30

7 2,0 0,40

8 2,5 0,50

9 3,0 0,60

7
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А нализ образцов для градуировки проводят в порядке возрастания их 

концентрации. Для построения градуировочного графика каждую искусст­

венную смесь необходимо ф отометрировать 3 раза с целью  исключения 

случайных результатов и усреднения данных. При построении градуиро­

вочного графика по оси ординат откладываю т значения оптической плот­

ности, а по оси абсцисс - величину концентрации вещества в мг/дм3.

8.5 К о н тр о ль  стаби льн ости  гр ад уи р ов оч н ой  хар ак тер и сти к и

К онтроль стабильности градуировочной характеристики проводят не 

реже одного раза в квартал, а такж е после  ремонта или поверки прибора, 

при использовании новой партии реактивов. Средствами контроля являют­

ся вновь приготовленные образцы для  градуировки (не менее 3 образцов из 

приведенных в таблице 2).

Градуировочную  характеристику считаю т стабильной при выполне­

нии для каждого образца для градуировки следую щ его условия:

| X  — С  | < 0 ,0 1  ■ 1,96 • С  • M/(7tcj£) , (1 )

где X  -  результат контрольного измерения массовой концентрации бора 

в образце для градуировки, мг/дм3;

С  -  аттестованное значение м ассовой концентрации бора, мг/дм3;

Uk to e )  . стандартное отклонение результатов измерений, полученны х 

в условиях промеж уточной прецизионности, % .

Значения и/(7ад  приведены в П рилож ении А .

Если условие стабильности градуировочной характеристики не вы­

полняется только для одного образца для  градуировки, необходим о вы­

полнить повторное измерение этого  образца с целью  исклю чения резуль­

тата, содерж ащ его грубую  погреш ность.

Если градуировочная характеристика нестабильна, выясняют причи­

ны и повторяю т контроль с использованием  других образцов для градуи­

ровки, предусмотренных методикой. При повторном обнаружении неста­

бильности градуировочной характеристики строят новый градуировочный 

график.

9 В Ы П О Л Н Е Н И Е  И З М Е Р Е Н И Й

А ликвотную  часть анализируемой воды 1-25 см3, содерж ащ ую  не 

более  30 мкг бора (оптим ально 5-20 м кг), помещ ают в мерную  колбу вме­

стимостью  50 см3. Если  аликвота менее 25 см3, доводят дистиллированной 

водой до «  25 см3. Прибавляю т 2 капли 0 ,1%  раствора n-нитроф енола и 

нейтрализую т соляной  кислотой (1 :1 9 ) до обесцвечивания ж елтого  раство­

ра (в случае кислы х вод сначала добавляю т гидроксид натрия до  появления 

ж елтой окраски индикатора, а затем добавляю т раствор соляной  кислоты

8
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до обесцвечивания раствора). Д алее прибавляют 2 см3 10% раствора три- 

лона Б (при содержании кальция и магния более 20 мг в аликвотной части 

анализируемой пробы воды прибавляют 5 см3 10% раствора трилона Б), 

добавляю т 5 см3 0,05 %  раствора АШ -резорцина. Раствор перемеш ивают 

после добавления каждого реактива. Раствор доводят до метки ацетатным 

буферным раствором, тщ ательно перемешивают и оставляют в темном  

месте до следую щ его дня.

На следую щ ий день (через 17-20 ч) измеряют оптическую  плотность 

раствора на спектрофотометре или ф отоколориметре при длине волны 

530 нм в кювете с толщ иной оптического слоя 10 мм по отнош ению  к хо ­

лостой  пробе.

10 О Б Р А Б О Т К А  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  И З М Е Р Е Н И Й

М ассовую  концентрацию бора X  (мг/дм3) рассчитывают по фор­

муле:

Х  =  С-К (2 )

где С- массовая концентрация бора, найденная по градуировочному гра­

фику, мг/дм3;

К  - коэффициент разбавления.

При необходимости за результат измерений Х ср принимают среднее 

арифметическое значение двух параллельны х определений Х\ и Х г

Х х + Х г

л ср 2 9

для которых выполняется следую щ ее условие: 

|Х, — X J  ^  0,01* г • Хср

(3)

(4 )

где г - предел повторяемости, значения которого приведены в таб­

лице 3.

При невыполнении условия (4 ) м огут быть использованы методы  

проверки приемлемости результатов параллельны х определений и уста­

новления окончательного результата согласно разделу 5 Г О С Т  Р И С О  

5725-6-2002.

Расхож дение между результатами измерений, полученны ми в двух  

лабораториях, не долж но превышать предела воспроизводимости. При вы­

полнении этого  условия приемлемы оба результата анализа и в качестве 

окончательного мож ет быть использовано их среднее арифметическое зна­

чение. Значения предела воспроизводимости приведены в таблице 3.

При превышении предела воспроизводимости м огут быть использо­

ваны методы оценки приемлемости результатов анализа согласно разделу 

5 Г О С Т  Р И С О  5725-6-2002.

9
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Т а б ли ц а  3 -  Д и апазон ы  изм ерени й , значения  пр едела  п ов тор яем ости  и 

воспроизводим ости  при вер оятн ости  Р=0,95

Диапазон измерений, 

м кг/дм3

П редел повторяемости 
(относительное значение 

допускаемого расхождения 
между двумя результатами 

параллельных определе­
ний), г, %

П редел воспроизво­

димости (относительное 
значение допускаемого 

расхождения между дву­
мя результатами измере­
ний, полученными в раз­
ных лабораториях), R ,%

О т 0,04 до 0,1 вкл. 22 31

Св. 0,1 до 0,6 вкл. 20 25

Св. 0,6 до 6 вкл. 14 22

11 О Ф О Р М Л Е Н И Е  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  И З М Е Р Е Н И Й

Результат измерений в документах, предусматривающ их его исполь­

зование, может бы ть представлен в виде: X  ±  U ,  мг/дм3,

где X  -  результат измерений массовой концентрации бора, установлен­

ный по п.10, мг/дм3;

U  -  значение показателя точности  измерений (расширенная неопре­

деленность измерений с коэффициентом охвата к=2 ), мг/дм3.

U ^ O . O l - U ^ - X  (5 )

Значение U omH. приведено в таблице 1.

Допускается результат измерений в документах, выдаваемых лабо ­

раторией, представлять в виде: X  ±  11я, мг/дм3, Р=0,95, при условии 

Ц л <  U , где U  я - значение показателя точности измерений (расш иренной 

неопределенности с коэффициентом охвата к=2), установленное при реа­

лизации методики в лаборатории и обеспечиваемое контролем  стабильно­

сти результатов измерений.

12 К О Н Т Р О Л Ь  Т О Ч Н О С Т И  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  И З М Е Р Е Н И Й

12.1 О б щ и е  полож ен и я

12.1.1  К онтроль качества результатов измерений при реализации ме­

тодики в лаборатории предусматривает:

- оперативный контроль процедуры измерений;

- контроль стабильности результатов измерений на основе контроля 

стабильности среднего квадратического отклонения (С К О ) повторяемо­

сти, С К О  промеж уточной (внутрилабораторной ) прецизионности и пра­

вильности.

10
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П ериодичность контроля исполнителем  процедуры выполнения из­

мерений и алгоритмы  контрольных процедур, а также реализуемые проце­

дуры контроля стабильности результатов измерений регламентируют во 

внутренних документах лаборатории.

Разрешение противоречий между результатами двух лабораторий 

проводят в соответствии с 5.3.3 Г О С Т  Р И С О  5725-6-2002.

1 2 .L 2  При проведении контроля стабильности градуировочной ха­

рактеристики и проведении контроля процедуры измерений в лаборатории 

использую т ли бо  приведенные в бю дж ете неопределенности стандартные 

отклонения промеж уточной прецизионности, ли бо  установленные в л а б о ­

ратории, при выполнении следую щ его условия: k j o e ) -  , где

G r - стандартное отклонение (С К О ) воспроизводимости, приведенное в 

бюдж ете неопределенности;

а п т о е ) -  стандартное отклонение (С К О ) промеж уточной прецизионности, 

приведенное в бю дж ете неопределенности;

crRa-  С К О  внутрилабораторной прецизионности, установленное в лабора­

тории при внедрении методики измерений.

12.2 О п ер ати в н ы й  к о н тр о ль  пр оц едуры  изм ерений

с и с п о л ь зо в а н и е м  м етода  д о б а в о к

О перативны й контроль процедуры  изм ерений проводят путем  

сравнения результата  отдельн о  взятой кон трольной  процедуры  К к с 

нормативом  контроля К .

Р езульта т  контрольной  процедуры  К к рассчиты ваю т по ф орм уле

К я = \ х ’9 - Х „ - С ,  | ,  (5)

где Х ‘ср -  р езультат  анализа м ассовой  концентрации бора в пробе с 

известной добавкой  -  среднее ариф м етическое дв ух  результатов  парал­

лельн ы х  определени й , расхож дение м еж ду которы м и удов летвор яет  

у слов и ю  (4 ),  мг/дм3;

Х ср— р езульта т  анализа м ассовой  концентрации бора в исходной  

пробе -  среднее арифметическое дв ух  результатов  параллельны х оп ­

ределений , расхож дение меж ду которы м и удовлетворяет у слов и ю  (4 ),  

мг/дм3.

Норматив контроля К  рассчитывают по ф ормуле

К  =  2^ / ( r o 7 )V  +  ^/(гоя)” , (6 )

11
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где сгцтоеу . '  стандартные отклонения промеж уточной прецизион-Х*7 *г
ности, соответствую щ ие массовой концентрации бора в пробе с извест­

ной добавкой и в исходной пробе соответственно.

П р оц едур у  измерений признаю т удов летвор и тельн ой  при вы пол­

нении услови я :

К ,  <  К  (7 )

П ри невы полнении услов и я  (7 ) кон трольную  п р оц едуру повторя­

ют. П ри повторном  невы полнении  условия  (7 )  вы ясняю т причины , при­

водящ ие к н еудовлетвори тельны м  результатам , и приним аю т меры  по 

их устранению .

12.3 О п ер ати в н ы й  к о н т р о л ь  пр оц едуры  изм ерений

с и сп ользов ан и ем  образц ов  д л я  к о н тр о ля

Оперативный контроль процедуры  измерений проводят путем  срав­

нения результата отдельно взятой контрольной процедуры К к с нормати­

вом контроля К .

Результат контрольной процедуры К к рассчитывают по ф ормуле

К .  =1 < V " C  I. (8 )

где С ср -  результат анализа массовой концентрации бора в образце для  

контроля -  среднее арифметическое двух результатов параллельны х опре­

делений, расхождение между которыми удовлетворяет - условию  (4 ), 

мг/дм3;

С  -  аттестованное значение образца для контроля, мг/дм3.

Норматив контроля К  рассчитывают по ф ормуле 

К  ~  2*С*0,0 \ 'G i ( toe). (9 )

где - стандартное отклонение промеж уточной прецизионности, со­

ответствую щ ее массовой концентрации бора в образце для контроля, 
мг/дм3.

С  -  аттестованное значение образца для контроля, мг/дм3.

П роцедуру измерений признают удовлетворительной при вы полне­

нии условия:

К к <  К  (10 )

При невыполнении условия (1 0 ) контрольную  процедуру повторяют. 

При повторном невыполнении условия (10 ) выясняют причины, приводя­

щие к неудовлетворительны м  результатам, и принимают меры по их уст­

ранению.
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П Р И Л О Ж Е Н И Е  А  

(и н ф о р м а ц и о н н о е )

П НДФ  14.1:2:3:4.237-2007

Т а б л и ц а  А Л  -  Б ю д ж ет  н е о п р е д е л е н н о с т и  и зм ер ен и й

И сточн ик  н еоп ределен н ости О ц ен ­

ка

типа

Стандартная 

относительная 

неоп ределен ность , %

(от 0,04 -  
0,1) 

мг/дм3

(СВ. 0 ,1 -  
0,6) 

мг/дм3

(св. 0,6 -  
6)

мг/дм3
П р и готов лен и е  градуировочн ы х раство­

ров, Му, %
В 2,5 2,5 2,5

С теп ень чистоты  реактивов и д и сти лли ­

рованной воды, и2, % В 1,5 1,3 1,3

П о д го т о в к а  пр об  к а н а ли зу , и3 , % В 1,8 1,8 1,8

С тандартное о тк лон ен и е результатов  

изм ерений, п о луч ен н ы х  в услов и я х  по­

вторяем ости3, иг ( о > ), %

А
8 7 5

С тандартное о тк лон ен и е результатов  

изм ерений, п олуч ен н ы х  в услов и я х  

пр ом еж уточн ой  прец изионности3, Щ (гощ

(О/СРОЕ) )  > %

А

9 7,5 7

С та н д а р тн ое  о т к л о н е н и е  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 сп р о и зв о ­

д и м о ст и , мя (сгл ), %
А и 9 8

С ум м арная стандартная относительная 

неоп ределен ность , ие, % 13 10 8,5

Расш иренная отн осительная  неоп ределен ность , 

(Н аш и) при к =  2 ,  %
26 20 17

П р и м е ч а н и я .
1 Оценка (неопределенности) типа А получена путем статистического анализа ряда на­
блюдений.
2 Оценка (неопределенности) типа В получена способами, отличными от статистического
анализа ряда наблюдений._______

3 Согласно ГОСТ Р ИСО 5725-3-2002 учтено при расчете стандартного отклонения ре­
зультатов измерений, получаемых в условиях воспроизводимости.
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Е Д Е РА .Л ЬН А Я  С Л У Ж Б А  П О  Н А Д З О Р У  В С Ф Е Р Е  П Р И Р О Д О П О Л Ь З О В А Н И Я  
(Р О С П Р И Р О Д Н А Д З О Р )

ФЕДЕРАЛЬНОЕ БЮДЖЕТНОЕ УЧРЕЖДЕНИЕ 
«ФЕДЕРАЛЬНЫЙ ЦЕНТР АНАЛИЗА И ОЦЕНКИ 

ТЕХНОГЕННОГО ВОЗДЕЙСТВИЯ»
(ФБУ «ФЦАО»)

СВИДЕТЕЛЬСТВО
об аттестации методики (метода) измерений 

№ 0 2 8/0 1 .0 0 3 0 1 -2010/ 2 0 1 1

Методика измерений массовой концентрации бора в питьевых, -■ 
поверхностных, подземных пресных и сточных- водах Фотометрическим 
методом с АШ-рсзорцином, . # •:' Г-

• разработанная ФБУ. «Ф Ц А О »

'!и содержащаяся в П Н Д  Ф  14.1:2:3*4:237-2007j
концептраиии бора в питьевьтх; повёртаостнЕк. подземных. ггоёсньЬС^ 
водах Фотометрическим методом р. АТТТ-рёзор1тном)>. 2011 г., на-16

Метоликя ('метоп') аттестована'’ (ягтУ п г.пптнетс/гпитт о. ■'ФепепялКтгт.тм -' "

Аттестация ' осуществлена до результатам метрологотёской 'У^ж ^ 
материалов по разработке методики (метода1) измерений и эксперимеЦТайЬкьи'

■ исследований. •
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Директор ФБУ «Ф ЦАО» 

Дата выдачи: 25.11.2011 г.

С .А . Х ахали н

Л dP1
КЯЙ1

о

125080, г. Москва, Волоколамское тлел.

/Ат 1



Лист L из 2

П Р И Л О Ж Е Н И Е

к  с в и д е т е л ь с т в у  №  028/01.00301-2010/2011 об  а тт е ста ц и и  

м етод и к и  и зм ер ен и й  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  бор а  в п и т ь е в ы х , п о в е р х н о с т н ы х , 

п о д зем н ы х  п р е с н ы х  и  с т о ч н ы х  в од а х  ф о т о м е т р и ч е с к и м  м е т о д о м  с А Ш -р е з о р ц и н о м

на 2 ли стах

1 П оказателе точп оста  изм ерений1 приведены  в таблице 1
Т а б л и ц а  1 - Диапазон измерений, показатели неопределенности измерений

Диапазон
измерений,

мг/дм3

Суммарная стандартная 
относительная 

неопределенность,« ,  %

Расширенная относительная 
неопределенность2, V  

при коэффициенте охвата к -  2, %

О т 0,04 до 0,1 вкл. 13 26

Св. 0,1 до 0,6 вкл. 10 20

Св. 0,6 до 6 вкл. 8,5 17

2 Бюджет неопределенности изм ерений массовой концентрации бора 
Т а б л и ц а  2 -  Бюджет неопределенности измерений массовой концентрации бора

Источник неопределенности О цен­
ка

типа

Стандартная относительная 

неопределенность, %

(о т  0,04 

- 0 ,1 )  
мг/дм

(св. 0,1 -  
0,6) 

мг/дм3

(св. 0,6 -

« > ,
мг/дм

Приготовление градуировочных растворов, и/, % В 2,5 2,5 2,5

Степень чистоты реактивов и  дистиллированной 
воды, и2 , %

В 1,5 1,3 1,3

П одготовка проб к анализу, и3 , % В 1,8 1,8 1,8

Стандартное отклонение результатов  измерений, 
полученны х в условиях повторяем ости3, 

и , ( о > ) ,  %

А 8 7 5

Стандартное отклонение результатов  измерений, 
полученны х в условиях пром еж уточной  

прецизионности3, и!(ТОБ)  (о> (тоб) ) .  %

А 9 7,5 7

Стандартное отклонение результатов  измерений, 
полученны х в условиях воспроизводимости,

И*. (< г я ) , к

А 11 9 8

Суммарная стандартная относительная 
неопределенность, и * , %

13 10 8,5

Расширенная относительная неопределенность, 

(£/«>*.) при к =  2 ,  %
26 20 17

П р и м е ч а н и я .

1 О ценка (н ео п р ед елен н о сти ) ти па  А  п олуч ен а  путем  статистического  анализа ряда 

наблю дении .

2 О ценка (н еоп р еделен н ости ) ти п а  В  п олуч ен а  способам и , отли ч н ы м и  о т  статистического  

анализа ряда наблю дений .

1 В соответствии с Г О С Т  Р 8.563-2009 (п. 3.4) в качестве показателя точности измерений 

использованы показатели неопределенности измерений).

2 С оответствует характеристике погр еш ности  при д ов ер и тельн ой  вероятности  Р -  0,95.

3 Согласно ГО С Т  Р И СО  5725-3-2002 учтено при расчете стандартного отклонения результатов 

измерений, получаемых в условиях воспроизводимости.
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П Р О Д О Л Ж Е Н И Е  П Р И Л О Ж Е Н И Я

к с в и д е т е л ь с т в у  №  028/01.00301-2010/2011 об  а тт е ста ц и и  

м ет о д и к и  и зм ер ен и й  м а ссов ой  к о н ц ен тр а ц и и  б о р а  в п и т ь е в ы х , п о в ер х н о ст н ы х , 

п о д зем н ы х  п р есн ы х  и с т о ч н ы х  в од ах  ф ото м етр и ч еск и м  м ето д о м  с А Ш -р е зо р ц и н о м
на 2 листах

3 Н о р м а т и в ы  д л я  п р о ц ед ур  о б есп еч ен и я  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  

Т а бли ц а  3 - Н ормативы  для  процедур  обесп ечени я  прием лем ости  результатов  измерений

Наименование

операции

Контролируемая

(проверяемая)

характеристика

Значение норматива при вероятности 

Р =  0,95,%

(о т  0 ,0 4 -0 ,1 ) 
мг/дм3

(св. 0 ,1 -0 ,6 ) 
мг/дм3

(св. 0,6 -  6) 
мг/дм3

Проверка
приемлемости

результатов
параллельных
измерений
(определений)

М одуль разности 
двух параллельных 

определений, 
отнесенный к 
среднему 
арифметическому

г

22 20 14

Проверка
приемлемости
результатов
измерений,
полученных в
условиях
воспроизводимости

М одуль разности 

двух результатов 
измерений, 
полученных в 
условиях

воспроизводимости, 
отнесенный к 
среднему 
арифметическому

R4

31 25 22
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4 Результаты измерений на идентичных образцах исследуемого объекта, полученные двумя 
лабораториями, будут различаться с превышением предела воспроизводимости (R ) в среднем не чаще 
одного раза на 20 случаев при нормальном и правильном использовании методики измерений. Это 
проверено по экспериментальным данным, полученным в десяти лабораториях, при разработке 
данной методики.
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