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1 ВВЕДЕНИЕ

Настоящий документ устанавливает методику измерений свинца в 
питьевых, поверхностных, подземных пресных и сточных водах хроматным 
фотометрическим методом с дифенилкарбазидом.

Диапазон измерений от 0,04 до 2 мг/дм3.
Если массовая концентрация свинца в анализируемой пробе превы­

шает 0,4 мг/дм3, то пробу необходимо разбавлять.
Элементы, которые могли бы помешать отделению свинца в виде 

хромата, предварительно удаляются в ходе проведения анализа (п.9).

2 ПРИПИСАННЫ Е ХАРАКТЕРИСТИКИ ПОКАЗАТЕЛЕЙ
ТО ЧН О СТИ  ИЗМ ЕРЕНИЙ

Значения показателя точности измерений1 -  расширенной 
относительной неопределенности измерений по настоящей методике при 
коэффициенте охвата 2 приведены в таблице 1, Бюджет неопределенности 
измерений приведен в Приложении А.

Таблица 1 -  Диапазон измерений, показатели неопределенности 
измерений

Диапазон
измерений,

мг/дм3

Суммарная стандартная 
относительная 

неопределенность, 
и, %

Расширенная 
относительная 

неопределенность2, U 
при коэффициенте 

охвата к = 2, %
От 0,04 до 0,4 в ключ. 13,5 27

Св. 0,4 до 2 вюпоч. 7 14

Значения показателя точности измерений используют при:

-  оформлении результатов измерений, выдаваемых лабораторией;
-  оценке качества проведения испытаний в лаборатории;
-  оценке возможности использования настоящей методики в конкрет­

ной лаборатории.

1 В соответствии с ГОСТ Р 8 563-2009 (п. 3 4) в качестве показателя точности измерений 
использованы показатели неопределенности измерений)
3 Соответствует характеристике погрешности при доверительной вероятности Р = 0,95.
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3 СРЕДСТВА ИЗМ ЕРЕНИЙ, ВС П О М О ГА ТЕЛЬН О Е 
ОБОРУДОВАНИЕ, М АТЕРИАЛЫ , РЕАКТИВЫ

При выполнении измерений должны быть применены следующие 
средства измерений, вспомогательное оборудование, материалы и реак­
тивы.

3.1 Средства измерений, оборудование и м атериалы

Спектрофотометр или фотоколориметр, позволяющий измерять опти­
ческую плотность при длине волны X = 540 нм.

Кюветы с толщиной поглощающего слоя 50 мм.
Весы лабораторные специального или высокого класса точности с це­

ной деления не более 0,1 мг, наибольшим пределом взвешивания не более 
210 гпо  ГОСТ Р 53228-2008.

Гири по ГОСТ 7328-2001.
ГСО с аттестованным содержанием свинца с погрешностью аттесто­

ванного значения не более 1%, при Р=0,95.
Пипетки градуированные вместимостью 0,5; 1,0; 5,0,10,0 см3 по 

ГОСТ 29227-91.
Пробирки градуированные вместимостью 20 см3 по ГОСТ 1770-74.
Центрифуга

3.2 Посуда

Воронки В-25-38 ХС по ГОСТ 25336-82.
Колбы конические по ГОСТ 25336-82.
Стаканы вместимостью 25 см3 по ГОСТ 25336-82.
Баня водяная любого типа.
Бутыли из стекла или полиэтилена с притертыми или винтовыми 

пробками вместимостью 100-1000 см3 для отбора и хранения проб и 
реактивов.

Примечания.

1 Допускается использование других средств измерений, вспомо­
гательного оборудования, посуды и материалов с метрологическими и 
техническими характеристиками не хуже указанных.

2 Средства измерений должны быть поверены в установленные 
сроки.

3.3 Реактивы и материалы

Дифенилкарбазид по ТУ 6-09-07-1672-89
Серная кислота по ГОСТ 4204-77.
Соляная кислота по ГОСТ 3118-77.
Азотная кислота по ГОСТ 4461-77
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Хлорид аммония по ГОСТ 3773-72.
Аммиак водный по ГОСТ 3760-79.
Уксусная кислота ледяная по ГОСТ 61-75.
Ацетат аммония по ГОСТ 3117-78.
Хромат калия по ГОСТ 4459-75.
Хлорид цинка по ГОСТ 4529-78.
Сульфид натрия по ГОСТ 2053-77.
Хлорид натрия по ГОСТ 4233-77.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72.
Вода бидистиллированная по ГОСТ Р 52501-2005.
Феноловый красный по ТУ 6-09-07-1451-85.
Метиловый оранжевый по ТУ 6-09-07-5171-84.
Бумага универсальная индикаторная по ТУ-6-09-1181-76.
Фильтр обеззоленный «синяя лента» по ТУ 6-09-1678-95.

Примечания.
1 Все реактивы, используемые для анализа, должны быть квалифика­

ции ч.д.а. или х.ч.
2 Допускается использование реактивов, изготовленных по другой 

нормативно-технической документации, в том числе импортных, с квали­
фикацией не ниже ч.д.а.

4 МЕТОД ИЗМЕРЕНИЙ

Свинец выделяют в виде сульфида после добавления к исследуемой 
воде суспензии сульфида цинка. Таким образом свинец отделяют от железа, 
мешающего дальнейшему определению. Осадок растворяют в соляной ки­
слоте (добавляя в конце растворения 1 -2 капли азотной кислоты) и осажда­
ют в виде РЬСг04 или K2Pb(Cr04)2. Растворив промытый осадок в соляной 
кислоте, определяют содержание хромат-ионов в полученном растворе фо­
тометрическим методом с дифенилкарбазидом.

Раствор фотометрируют при длине волны X = 540 нм.

5 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ,
ОХРАНЫ ОКРУЖАЮЩЕЙ СРЕДЫ

При работе в лаборатории необходимо соблюдать следующие требо­
вания техники безопасности.

5.1 При выполнении анализов необходимо соблюдать требования 
техники безопасности при работе с химическими реактивами по 
ГОСТ 12.1.007-76.

5.2 Электробезопасность при работе с электроустановками по 
ГОСТР 12.1.019-2009.
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5.3 Организация обучения работающих безопасности труда по 
ГОСТ 12.0.004-90.

5.4 Помещение лаборатории должно соответствовать требованиям 
пожарной безопасности по ГОСТ 12.1.004-91 и иметь средства пожароту­
шения по ГОСТ 12.4.009-83.

5.5 Содержание вредных веществ в воздухе не должно превышать ус­
тановленных предельно допустимых концентраций в соответствии с ГОСТ 
12.1.005-88.

5 ТРЕБО ВАН И Я К К ВА Л И Ф И К А Ц И И  О П Е РА Т О РО В

Выполнение измерений может производить химик аналитик, владею­
щий техникой фотометрического анализа, изучивший инструкцию по экс­
плуатации спектрофотометра или фотоколориметра и получивший удовле­
творительные результаты при выполнении контроля процедуры измерений.

7 ТРЕБО ВАН И Я К  У С Л О В И Я М  И ЗМ Е Р Е Н И Й

Измерения проводятся в следующих условиях:
температура окружающего воздуха (20±5)°С;
атмосферное давление (84,0-106,7) кПа;
относительная влажность не более 80% при t=25°C;
напряжение сети (220±22) В;
частота переменного тока (50 ±1) Гц.

8 П ОДГО ТОВКА К В Ы П О Л Н Е Н И Ю  И ЗМ Е РЕ Н И Й

При подготовке к выполнению измерений должны быть проведены 
следующие работы: отбор и хранение проб, подготовка прибора к работе, 
приготовление растворов, построение градуировочного графика, 
установление и контроль стабильности градуировочной характеристики.

8.1 О тбор и хранение проб

8.1.1 Отбор проб производят в соответствии с требованиями ГОСТ Р 
51593-2000 «Вода питьевая. Отбор проб», ГОСТ Р 51592-2000 «Вода. Об­
щие требования к отбору проб», ПНД Ф 12.15.1-08 «Методические указа­
ния по отбору проб для анализа сточных вод».

8.1.2 Для отбора и хранения проб применяют полимерный материал 
или боросиликатное стекло. Бутыли предварительно ополаскивают отби­
раемой водой. Объем отобранной пробы должен быть не менее 1 дм3.

8.1.3 Пробы анализируют не позднее, чем через 2 часа после отбора 
или консервируют, добавляя концентрированную азотную или соляную ки­
слоту до pH меньше 2. Значение pH контролируют по универсальной инди­
каторной бумаге. Срок хранения законсервированной пробы -  1 месяц.
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Если требуется определить свинец в растворенной форме, пробу 
фильтруют через бумажный фильтр «синяя лента» до консервирования.

8.1.4 Проба воды не должна подвергаться воздействию прямого сол­
нечного света. Для доставки в лабораторию сосуды с пробами упаковывают 
в тару, обеспечивающую сохранность и предохраняющую от резких пере­
падов температуры. При отборе проб составляют сопроводительный доку­
мент по утвержденной форме, в котором указывают:

цель анализа, предполагаемые загрязнители;
место, время отбора;
номер пробы;
объем пробы;
должность, фамилия отбирающего пробу, дата.

8.2 Подготовка прибора к  работе

Подготовку спектрофотометра или фотоколориметра к работе и оп­
тимизацию условий измерения производят в соответствии с рабочей инст­
рукцией по эксплуатации прибора.

8 3  Приготовление вспомогательных растворов

8.3.1 Суспензия сульфида цинка
Растворяют 25 г хлорида цинка в 100 см3 дистиллированной воды и 

осаждают цинк раствором сульфида натрия, прибавляя последний в таком 
количестве, чтобы небольшая часть взятого хлорида цинка осталась в рас­
творе (например, на 25 г хлорида цинка вводят 42 г Na2S-9H20). Осадок 
сульфида цинка промывают 3-4 раза дистиллированной водой путем декан­
тации, переносят на фильтр и промывают еще 4-5 раз на фильтре. Затем 
смывают дистиллированной водой в склянку, снабженную притертой проб­
кой, и разбавляют водой до 200 см3. Срок хранения 3 месяца.

8.3.2 Феноловый красный, 0,1% раствор
Взвешивают 0,05 г фенолового красного, помещают в коническую 

колбу и растворяют в 25 см3 этилового спирта при слабом нагревании. До­
бавляют 25 см3 дистиллированной воды, перемешивают. Раствор хранится в 
защищенном от света месте до внешних изменений.

8.3.3 Дифенилкарбазид, 0,02%-ный спиртовой раствор
Растворяют 0,01 г дифенилкарбазида в 50 см3 этилового спирта. Рас­

твор хранят в темной склянке. Раствор хранится до внешних изменений.

8.3.4 Серная кислота, раствор (1:99)
Смешивают 1 часть серной кислоты с 99 частями дистиллированной 

воды, осторожно приливая кислоту в воду, перемешивают. Срок хранения 6 
месяцев.
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5.5.5 Соляная кислота, раствор (1:3)
Смешивают 1 часть соляной кислоты с 3 частями дистиллированной 

воды, осторожно приливая кислоту в воду, перемешивают. Срок хранения 6 
месяцев.

8.3.6 Уксусная кислота ледяная, раствор (1:1)
Смешивают 1 часть ледяной уксусной кислоты с 1 частью дистил­

лированной воды, осторожно приливая кислоту к воде. Срок хранения 
3 месяца.

8.3.7Ацетат аммония, 40%-ный и 0,4%-ный растворы
40%-ный раствор готовят, растворяя 40 г ацетата аммония в 60 см3 

дистиллированной воды. Срок хранения 3 месяца.
0,4%-ный раствор готовят из 40%-ного раствора путем разбавления в 

мерной колбе в 100 раз дистиллированной водой. Применяют свежеприго­
товленный раствор.

8.3.8 Хромат калия, 30% раствор
Растворяют 30 г хромата калия в 70 см3 дистиллированной воды. Срок 

хранения 3 месяца.

8.4 Приготовление градуировочных растворов
8.4.1 Приготовление основного градуировочного раствора свинца
массовой концентрации 0,1 мг/см3
Раствор готовят из ГСО с аттестованным содержанием свинца в соот­

ветствии с прилагаемой к образцу инструкцией.
Раствор устойчив в течение 3-х месяцев и хранится в склянке с при­

тертой пробкой при комнатной температуре.

8.4.2 Приготовление рабочего градуировочного раствора свинца
массовой концентрации 0,01 мг/см3
Рабочий раствор готовят разбавлением основного раствора в 10 раз 

бидистиллированной водой.
Раствор устойчив в течение 1 месяца и хранится в склянке с притер­

той пробкой при комнатной температуре.

8.5 Построение градуировочного графика

Для построения градуировочного графика необходимо приготовить 
образцы для градуировки с массовой концентрацией свинца от 0,04 до 
0,4 мг/дм3. Условия анализа, его проведение должны соответствовать 
п.п.7 и 9.

Состав и количество образцов для градуировки для построения гра­
дуировочного графика приведены в таблице 2. Погрешность, обусловленная 
процедурой приготовления образцов для градуировки, не превышает 2,8 % .

6



Издание 2011 г. ПВД Ф 14.1:2:3:4.239-2007

Таблица 2 - Состав и количество образцов для градуировки

N
Р-Ра

Аликвотная часть градуировочного раствора 
свинца, помещаемая в мерную колбу вмести­

мостью 250 см , см3

Массовая концентрация ионов 
свинца в градуировочных 

растворах, мг/дм3
с концентрацией 

0,01 мг/см3
с концентрацией 

0,1 мг/см3
1 о,о 0,0 0,0
2 1,0 0,04
3 2,0 0,08
4 3,0 0,3 0,12
5 0,5 0,20
6 0,8 0,32
7 1,0 0,40

Анализ образцов для градуировки проводят в порядке возрастания их 
концентрации. Для построения градуировочного графика каждую искусст­
венную смесь необходимо фотометрировать 3 раза с целью исключения 
случайных результатов и усреднения данных.

Для приготовления нулевого раствора смешивают 3 см3 разбавлен­
ной соляной кислоты, 10 см3 раствора дифенилкарбазида и разбавляют 
дистиллированной водой до того же объема, до которого была разбавлена 
анализируемая вода.

Для построения градуировочного графика можно применять рас­
творы чистого хромата калия, к которым добавляют указанные выше 
количества соляной кислоты и дифенилкарбазида. При приготовлении 
этих растворов учитывают, что 6,01 мг свинца соответствует 0,0094 мг 
хромата калия, если свинец осаждали в виде РЬСг04 и 0,0157 мг хрома­
та калия, если свинец осаждали в виде К2РЬ(Сг04)2.

При построении градуировочного графика по оси ординат отклады­
вают значения оптической плотности, а по оси абсцисс - величину концен­
трации вещества в мг/дм3.

8.5 Контроль стабильности градуировочной характеристики
Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят не 

реже одного раза в квартал, а также при смене партий реактивов, после по­
верки или ремонта прибора. Средствами контроля являются вновь приго­
товленные образцы для градуировки (не менее 3 образцов из приведенных в 
таблице 2).

Градуировочную характеристику считают стабильной при выполне­
нии для каждого образца для градуировки следующего условия:

| Х  — С | <0,01*1,96 * С • И/(то£)л, (1)

7
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где X  -  результат контрольного измерения массовой концентрации свин­
ца в образце для градуировки, мг/дм3;

С -  аттестованное значение массовой концентрации свинца, мг/дм3;
Щ (т о е )  - стандартное отклонение результатов измерений, получен­

ных в условиях промежуточной прецизионности, %.
Если условие стабильности градуировочной характеристики не вы­

полняется только для одного образца для градуировки, необходимо выпол­
нить повторное измерение этого образца с целью исключения результата, 
содержащего грубую погрешность.

Если градуировочная характеристика нестабильна, выясняют причи­
ны и повторяют контроль с использованием других образцов для градуи­
ровки, предусмотренных методикой. При повторном обнаружении неста­
бильности градуировочной характеристики строят новый градуировочный 
график.

9 ВЫПОЛНЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЙ

Отбирают такое количество анализируемой воды, чтобы в ней содер­
жалось от 0,01 до 0,1 мг ионов свинца, и нейтрализуют по метиловому 
оранжевому (0,1% раствор); к пробе прибавляют 1 см3 серной кислоты и 
0,5 см3 взболтанной суспензии сульфида цинка и дают постоять 1 час, из­
редка перемешивая смесь стеклянной палочкой. Затем осадок отфильтро­
вывают, расправляют фильтр с осадком на стенке стакана вместимостью 
25 см3, смывают осадок с фильтра водой, растворяют его в 3 см3 соляной 
кислоты и кипятят раствор до удаления сероводорода. После этого прибав­
ляют 2-3 капли азотной кислоты, упаривают до объема 1,5-2 см3 и перено­
сят в центрифужную пробирку. Стакан ополаскивают горячей водой, при­
соединяя промывные воды к раствору в центрифужной пробирке (объем 
раствора перед осаждением свинца должен быть не более 4 см3, в против­
ном случае его следует упарить). Добавляют 100-150 мг хлорида аммония, 
нейтрализуют раствором аммиака в присутствии фенолового красного до 
появления малинового окрашивания и приливают к раствору ледяную ук­
сусную кислоту до перехода окраски фенолового красного в оранжевую (pH 
6,8-7,0). После этого приливают избыток той же уксусной кислоты 0,5 см3 
(тогда свинец при добавлении хромата выпадает в осадок в виде РЬСЮ4), 
или приливают 1 см3 40% раствора ацетата аммония (тогда свинец при до­
бавлении хромата выпадает в осадок в виде К2РЬ(Сг04)2). Прибавив 1 см3 
раствора хромата калия, перемешивают содержимое пробирки и оставляют 
на несколько часов, лучше на ночь. После этого центрифугируют и выде­
лившийся осадок РЬСг04 или К2РЬ(СЮ4)2 промывают три раза 0,4% раство­
ром ацетата аммония, порциями по 4 см3, каждый раз центрифугируя и сли­
вая промывной раствор сифоном.

Осадок растворяют в 3 см3 соляной кислоты и переносят в градуиро­
ванную пробирку. Центрифужную пробирку тщательно промывают; про-

8
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мывные воды переносят в ту же градуированную пробирку, раствор в ней 
разбавляют до определенного объема 10 см3 и приливают к нему 10 см3 рас­
твора дифенилкарбазида. Через 10 минут переносят раствор в кювету фото­
метра и определяют его оптическую плотность при X = 540 нм.

По градуировочному графику находят содержание ионов свинца, 
С, мг/дм3.

10 ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

Массовую концентрацию ионов свинца X  (мг/дм3) рассчитывают по 
формуле

Х = С К ,  где (2)
С - концентрация свинца, найденная по градуировочному графику, мг/дм3; 
К -  коэффициент разбавления или концентрирования.

При необходимости за результат измерений Хср принимают среднее 
арифметическое значение двух параллельных определений Х\ иХ 2

Х , + Х г
1— Ч (3)X  =-

для которых выполняется следующее условие:
|Х, — Х2| <0,01* г * Хср (4)

где г - предел повторяемости, значения которого приведены в таблице 3

При невыполнении условия (4) могут быть использованы методы 
проверки приемлемости результатов параллельных определений и установ­
ления окончательного результата согласно разделу 5 ГОСТ Р ИСО 
5725-6-2002.

Таблица 3 - Значения предела повторяемости и воспроизводимости при 
вероятности Р=0,95

Диапазон измерений, 
мг/дм3

Предел повторяемо­
сти (относительное зна­
чение допускаемого рас­
хождения между двумя 

результатами параллель­
ных определений), г, %

Предел воспроизводи­
мости (относительное 
значение допускаемого 

расхождения между двумя 
результатами измерений, 

полученными в разных ла­
бораториях), R,%

От 0,04 до 0,4 включ. 25 38

Св. 0,4 до 2 включ. 14 20

Расхождение между результатами анализа, полученными в двух лабо­
раториях, не должно превышать предела воспроизводимости. При выпол­
нении этого условия приемлемы оба результата анализа, и в качестве окон­
чательного может быть использовано их среднее арифметическое значение.

9
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Значения предела воспроизводимости приведены в таблице 3.
При превышении предела воспроизводимости могут бьггь использо­

ваны методы оценки приемлемости результатов анализа согласно разделу 
5 ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002.

11 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

Результат измерений в документах, предусматривающих его исполь­
зование, может быть представлен в виде: X  ±U, мг/дм3,

где X  -  результат измерений массовой концентрации свинца, установ­
ленный по п.10, мг/дм3;

U — значение показателя точности измерений (расширенная неопре­
деленность измерений с коэффициентом охвата 2), мг/дм3.

р. (5)
Значение UomH. приведено в таблице 1.

Допускается результат измерений в документах, выдаваемых лабо­
раторией, представлять в виде: X  ± U л, мг/дм3, Р=0,95, при условии
U л < U, где U я - значение показателя точности измерений (расширенной 
неопределенности с коэффициентом охвата 2), установленное при реализа­
ции методики в лаборатории и обеспечиваемое контролем стабильности ре­
зультатов измерений.

12 КОНТРОЛЬ ТОЧНОСТИ РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

12.1 Общие положения
12.1.1 Контроль 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 (СКО) повторяемости, 
СКО промежуточной (внутрилабораторной) прецизионности и правильно­
сти.

Периодичность контроля исполнителем процедуры выполнения изме­
рений и алгоритмы контрольных процедур, а также реализуемые процедуры 
контроля стабильности результатов измерений регламентируют во внут­
ренних документах лаборатории.

Разрешение противоречий между результатами двух лабораторий 
проводят в соответствии с 5.3.3 ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002.

12.1.2 При контроле стабильности градуировочной характеристики и 
проведении контроля процедуры измерений в лаборатории используют 
либо приведенные в бюджете неопределенности стандартные отклонения 
промежуточной прецизионности, либо установленные в лаборатории, при 
выполнении следующего условия:

10
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а ял -  а птоЕ) ^  a R, где (УR - стандартное отклонение (СКО) воспроиз­
водимости, приведенное в бюджете неопределенности;

а 1(ЮЕ) - стандартное отклонение (СКО) промежуточной прецизионно­
сти, приведенное в бюджете неопределенности;

&Ra - СКО внутрилабораторной прецизионности, установленное в лабо­
ратории при внедрении методики измерений.

12Л Оперативный контроль процедуры измерений 
с использованием метода добавок

Оперативный контроль процедуры измерений проводят путем срав­
нения результата отдельно взятой контрольной процедуры Кк с нормативом 
контроля К.

Результат контрольной процедуры Кк рассчитывают по формуле:

К к = | Хср-Хср-С* |* где (6)
Х'ер -  результат анализа массовой концентрации ионов свинца в пробе с из­
вестной добавкой -  среднее арифметическое двух результатов параллельных 
определений, расхождение между которыми удовлетворяет условию (4).

Хср -  результат анализа массовой концентрации ионов свинца в исходной 
пробе -  среднее арифметическое двух результатов параллельных определе­
ний, расхождение между которыми удовлетворяет условию (4).

Норматив контроля К  рассчитывают по формуле

К  = + а 1(Ю Е)Хер , (7)

гДе °vW ). > ajavE) " стандартные отклонения промежуточной прецизион-
Jtf Х*Г

ности, соответствующие массовой концентрации ионов свинца в пробе с 
известной добавкой и в исходной пробе соответственно.

Процедуру анализа признают удовлетворительной при выполнении 
условия:

Кк < К (8)

При невыполнении условия (8) контрольную процедуру повторяют. 
При повторном невыполнении условия (8) выясняют причины, приводящие 
к неудовлетворительным результатам, и принимают меры по их устране­
нию.

и



ПНД Ф 14.1:2:3:4.239-2007 Издание 2011 г.

123 Оперативный контроль процедуры измерений
с использованием образцов для контроля

Оперативный контроль процедуры измерений проводят путем срав­
нения результата отдельно взятой контрольной процедуры Кк с нормативом 
контроля К.

Результат контрольной процедуры Кк рассчитывают по формуле:

=| С с р - С  |, где (9)
где Сер -  результат анализа массовой концентрации ионов свинца в образ­
це для контроля, мг/дм3 -  среднее арифметическое двух результатов парал­
лельных определений, расхождение между которыми удовлетворяет усло­
вию (4);

С -  аттестованное значение образца для контроля, мг/дм3

Норматив контроля К  рассчитывают по формуле

К ~  2-00,01-0/(70^ (Ю )

где 0/(тое) - стандартное отклонение промежуточной прецизионности, со­
ответствующее массовой концентрации ионов свинца в образце для контро­
ля, мг/дм3.

С -  аттестованное значение образца для контроля, мг/д м3.

Процедуру анализа признают удовлетворительной при выполнении 
условия:

К  < К (И )

При невыполнении условия (11) контрольную процедуру повторяют. 
При повторном невыполнении условия (11) выясняют причины, приводя­
щие к неудовлетворительным результатам, и принимают меры по их устра­
нению.

12
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ПРИЛОЖ ЕНИЕ А

(информационное)

Таблица А.1 -  Бюджет неопределенности измерений

Источник неопределенности Оцен­
ка

типа

Стандартная 
относительная 

неопределенность, %
(от 0,04-0,4) 

мг/дм3
(св. 0,4 -  2) 

мг/дм3
Приготовление градуировочных раство­
ров, U /f %

В 2,8 2,8

Степень чистоты реактивов и бидистил- 
лированной воды, и2, %

В и ы

Подготовка проб к анализу, и?, % В 1,7 1,7
Стандартное отклонение результатов 
измерений, полученных в условиях по­
вторяемости3, иг (  <7Г ), %

А
9 5

Стандартное отклонение результатов 
измерений, полученных в условиях 
промежуточной прецизионности3, и 1(Г0Е)

(& 1(Т О Е )) . %

А

12 6

Стандартное отклонение измерений, 
полученных в условиях воспроизво­
димости, uR ( o R \  %

А 13,5 7

Суммарная стандартная относительная 
неопределенность, ис , %

13,5 7

Расширенная относительная неопределенность, 
( и< щ *.) при к = 2 . %

27 14

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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ПРИЛОЖ ЕНИЕ

к  свидетельству № 030/01.00301-2010/2011 об аттестации 
методики измерений массовой концентрации свинца в питьевых, 
поверхностных, подземных пресных и сточных водах хроматным 

фотометрическим методом с дифенилкарбазидом 
на 2 листах

1 Показатели точности измерений1 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, и, %

Расширенная относительная 
неопределенность2, U 

яри коэффициенте охвата к =  2, %

От 0,04 до 0,4 включ. 13,5 27
Св. 0,4 до 2 включ. 7 14

2 Бюджет неопределенности измерений массовой концентрации свинца 
Т а б л и ц а  2 - Бюджет неопределенности измерений массовой концентрации свинца

Источник неопределенности Оцен­
ка

типа

Стандартная относительная 
неопределенность, %

(от 0 ,0 4 -0 ,4 ) 
мг/дм3

(св. 0 , 4 - 2 )  
мг/дм3

Приготовление градуировочных растворов, u j, % В 2,8 2,8
Степень чистоты реактивов и бидистиллированной
ВОДЫ, U2, %

В U 1,1

Подготовка проб к анализу, щ , % В 1,7 ' 1,7
Стандартное отклонение результатов измерений, 
полученных в условиях повторяемости3, иг
(СГг). %

А 9 5

Стандартное отклонение результатов измерений, 
полученных в условиях промежуточной преци­
зионности3, и {Г г о Б ) (сг/тжА %

А 12 6

Стандартное отклонение результатов измерений, 
полученных в условиях воспроизводимости, U r ,

(<?*)'%

А 13,5 7

Суммарная стандартная относительная 
неопределенность, ис , %

13,5 7

Расширенная относительная неопределенность, 
при к = 2 ,  %

27 14

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

1В соответствии с ГОСТ Р 8.563-2009 (п. 3.4) в качестве показателя точности измерений использова­
ны показатели неопределенности измерений).
2 Соответствует характеристике погрешности при доверительной вероятности Р -  0,95.
3 Согласно ГОСТ Р ИСО 5725-3-2002 учтено при расчете стандартного отклонения результатов изме­
рений, получаемых в условиях воспроизводимости.
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П РО Д О Л Ж Е Н И Е  П Р И Л О Ж Е Н И Я

к свидетельству № 030/01.00301-2010/2011 об аттестации 
методики измерений массовой кон ц ен трац и и  свинца в питьевы х, 
поверхностных, подземных п р есн ы х  и сточны х водах хром атны м  

фотометрическим м етодом  с диф енилкарбазидом
на 2 листах

3 Н орм ати вы  для процедур обеспечения прием лем ости  результатов измерений

Таблица 3 - Нормативы для процедур обеспечения приемлемости результатов измерений

Наименование
операции

Контролируемая (про­
веряемая) 

характеристика

Значение норматива при вероятности 
Р ® 0,95,%

(от 0,04-0 ,4) 
мг/дм3

(св. 0 ,4 -2 ) 
мг/дм3

Проверка приемлемо­
сти результатов па­
раллельных измере­
ний (определений)

Модуль разности двух 
параллельных опреде­
лений, отнесенный к 
среднему арифметиче­
скому

г

25 14

Проверка приемлемо­
сти результатов изме­
рений, полученных в 
условиях воспроизво­
димости

Модуль разности двух 
результатов измерений, 
полученных в условиях 
воспроизводимости, от­
несенный к среднему 
арифметическому

R4

38 20

Начальник отдела ФБУ «ФЦАО»
Эксперт-метролог (Сертификат № RUM 02.33.00389, 
дата выдачи: 24,11.2009 г.)

Т.Н. Попова

4 Результаты измерений на идентичных образцах исследуемого объекта, полученные двумя лаборато­
риями, 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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