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ОБЛАСТЬ ПРИМ ЕНЕНИЯ

Настоящий документ устанавливает методику измерений массовой 
доли диоксида кремния в пробах почв, грунтов, донных отложений, илов, 
отходов производства и потребления (в отходах горных пород, руд, сме­
тах, золощлаках, шламах с высоким содержанием кремнезёма, футеровоч- 
ном бое) гравиметрическим методом.

Диапазон измерений массовой доли диоксида кремния от 5 до 97 %.

1 ПРИНЦИП МЕТОДА

Метод определения массовой доли диоксида кремния основан на:

1. сплавлении пробы с содой;

2. выщелачивании плава и переводе солем металлов в хлориды об­
работкой соляной кислотой;

3. выделении кремнекислоты желатином;
4. озолением кремнекислоты до диоксида кремния и определением

его гравиметрическим методом.

2 ПРИПИСАННЫ Е ХАРАКТЕРИСТИКИ ПОГРЕШНОСТИ
ИЗМЕРЕНИЙ И ЕЕ СОСТАВЛЯЮ Щ ИХ

Настоящая методика обеспечивает получение результатов анализа с 
погрешностью, не превышающей значений, приведённых в таблице I.

Значения показателя точности методики используют при:

-оформлении результатов анализа, выдаваемых лабораторией;
-  оценке деятельности лабораторий на качество проведения испыта­

ний;

-оценке возможности использования результатов анализа при реа­
лизации методики в конкретной лаборатории.
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Таблица 1-Диапазон измерений, значения показателей точности, 
повторяемости и воспроизводимости

Д иапазон П оказа- П о к а зател ь Показатель Показа­ Показатель
измерений тель воспроиз- воспроиз­ тель точ­ точности2
(массовая повторяв- в од  и м ости водимости ности 1 (границы

доля), м ости (относи­ (относи­ (границы относитель­

% (относи­ тельное тельное зна­ относитель­ ной по­
тельное значение чение сред- ной по­ грешности

значение средне- не- грешности при вероят­

средмеквад- квадратиче­ кв адратиче- при вероят­ ности
рптмчсского ского откло­ ского откло­ ности Р=0.95 и
отклонения нения вос­ нения вос­ Р-0.95 и 1V=2),
повторяе­

мости),
o ',, %

производи­
мости при 

п=1), 
а п , %

производи­
мости при 

п=2),

О*

П“ 1),
± 6 , %

От 5 до 20 вкл. 1 1 Н ,5 13 29 26
Св. 20 до 97 вкл. 8 П ,5 10 23 20
П р и м е ч а и и е -  п - количество результатов параллельных определений, необходимых 
для получения окончательного результата измерений

3 СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ВСПОМОГАТЕЛЬНОЕ 
ОБОРУДОВАНИЕ, МАТЕРИАЛЫ, РЕАКТИВЫ

3.J Средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда и 
материалы

Весы лабораторные аналитические общего назначения с наибольшим 
пределом взвешивания 200 г по ГОСТ 24104-2001.

Гирн. Общие технические условия по ГОСТ 7328-2001.

Сито с диаметром ячеек 1 мм.
Ступка агатовая (яшмовая).

Стаканы полиэтиленовые вместимостью 300 см3.
Стаканы химические В-1-250, В-1-500 по ГОСТ 25336-82.
Колбы мерные вместимостью 250 см3, 1 дм3 по ГОСТ 1770-74.

1 Соответствует относительной расширенной неопределенности с коэффициентом 
охвата к-2  и п=1.
2 Соответствует относительной расширенной неопределенности с коэффициентом 
охвата к=2 н п-2.
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Пипетки градуированные 2 класса точности вместимостью 

1,2, 5, 10 см5 по ГОСТ 29227-91.
Цилиндры 1(3)-10, 1(3)-25, 1(3)-25 по ГОСТ ] 770-74. 
Фторопластовый цилиндр 1(3)-10.
Воронки лабораторные по ГОСТ 25336-82.

Колбы конические по ГОСТ 25336-82.
Стаканы для взвешивания СВ по ГОСТ 25336-82.

Стаканы химические термостойкие по ГОСТ 25336-82.

Тигли платиновые высокие 100-7(8,9) с крышками по ГОСТ 6563-75. 
Шпатели платиновые или фарфоровые.

Щипцы длинные с платиновыми наконечниками.
Чашки выпарительные фарфоровые по ГОСТ 9147-80.
Ступка фарфоровая по ГОСТ 9147-80.
Плитка электрическая закрытого типа по ГОСТ 14919-83.
Печь муфельная обеспечивающая поддержание температурного 
режима до 1000°С.

Шкаф сушильный с регулятором температуры с погрешностью 
± ГС .
Водяная баня по ТУ 46-29-602.
Стеклянные (полиэтиленовые) палочки.
Часовые стёкла диаметром 7-10 мм.
Эксикатор по ГОСТ 25336-82.
Фильтр обеззоленный «белая лента» по ТУ 6-09-1678-86.

Примечание. 1 Допускается использование других типов средств 
измерений и вспомогательного оборудования, посуды и материалов с мет­
рологическими и техническими характеристиками не хуже указанных.

2 Приборы должны быть поверены в установленные сроки.

3.2 Реактивы

Кислота хлористоводородная (соляная) по ГОСТ 3118-77.

Кислота серная по ГОСТ 4204-77.

Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484-78.
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Кислота салициловая по ГОСТ 624-79.

Натрий углекислый безводный по ГОСТ 83-79.

Натрий гидроокись по ГОСТ 4328-77.

Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277-75.

Желатин по ГОСТ 11293-89.
Вода дистиллированная по ГО С Т 6709-72.

Примечание. 1 Все реактивы, используемые для анализа, должны 
быть квалификации х.ч. или чда.

2 Допускается использование реактивов, изготовленных по другой 
нормативно-технической документации, в том числе импортных.

4 УСЛОВИЯ БЕЗОПАСНОГО ПРОВЕДЕНИЯ РАБОТ
И ОХРАНЫ ОКРУЖ АЮ Щ ЕЙ СРЕДЫ

4.1 При выполнении анализов необходимо соблюдать требования 
техники безопасности при работе с химическими реактивами по ГОСТ 
12.1.007-76 и ПОТ Р М-004-97.

4.2 Электробезопасность при работе с электроустановками по ГОСТ 
12.1.019-79.

4.3 Организация обучения работающих безопасности труда по ГОСТ 
12.0.004-91.

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

4.5 Содержание вредных веществ в воздухе не должно превышать 
допустимых значений по ГОСТ 12.1.005-88.

5 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФ ИКАЦИИ ОПЕРАТОРОВ

Выполнение измерений может производить химик-аналитик, вла­
деющий техникой гравиметрического анализа, освоивший методику в про­
цессе тренировки и уложившийся в нормативы при выполнении процедур 
контроля погрешности.
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6 У С Л О В И Я  В Ы П О Л Н Е Н И Я  И ЗМ ЕРЕН И Й

Измерения проводятся в следующих условиях:

температура окружающего воздуха (20±5)°С;
атмосферное давление (84,0-106,7) кПа (630-800 мм рт.ст.);

относительная влажность воздуха не более 80% при t=25°C;

напряжение сети (220±22) В;

частота переменного тока (50 ±1) Гц.

7 О Т Б О Р  И  Х РА Н Е Н И Е  П РО Б

Отбор проб производится в соответствии с требованиями 
ГОСТ 17.4.3.01-83 "Почвы. Общие требования к отбору проб"; 
ГОСТ 17.4.4.02-84 «Почвы. Методы отбора и подготовки проб для хими­
ческого, бактериологического, гельминтологического анализа»; ПНД Ф 
12.1:2:2.2:2.3.2-2003 «Отбор проб почв, грунтов, осадков биологических 
очистных сооружений, шламов промышленных сточных вод, донных от­
ложений искусственно созданных водоёмов, прудов-накопителей и гидро­
технических сооружений», ПНД Ф 12.4.2.1-99 «Отходы минерального 
происхождения. Рекомендации по отбору и подготовке проб. Общие по­
ложения», ГОСТ 17.1.5.01-80 «Охрана природы. Гидросфера. Общие тре­
бования к отбору проб донных отложений водных объектов для анализа на 
загрязненность» или другими нормативными документами, утверждённы­
ми и применяемыми в установленном порядке.

При отборе проб составляется сопроводительный документ, в кото­
ром указывается:

цель анализа, предполагаемые загрязнители;

место, время отбора;

номер пробы;

должность, фамилия отбирающего пробу, дата.

5
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8 ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ ИЗМЕРЕНИЙ

8.1 П риготовление всп ом огательн ы х  реакти вов

8.1.1 Приготовление натрия углекислого безводного (соды)

10-15 г соды помещают в фарфоровую чашку и выдерживают в су­
шильном шкафу при температуре 105°С 2 часа. Х ранят в полиэтилено­
вой банке с притёртой кры ш кой. С рок хранения не ограничен.

8.1.2 Приготовление раствора хлористоводородной кислоты с
концентрацией 2 моль/дм3

165 см3 соляной кислоты (р—1,19 г/см3) помещают в мерную колбу 
вместимостью 1 дм3, доводят до метки дистиллированной водой и пере­
мешивают.

Раствор хранят в полиэтиленовой посуде в течение 6 месяцев.

8.1.3 Приготовление раствора серной кислоты (1:4)

50 см3 серной кислоты (р=1?83 г/см3) помещают в термостойкий 
стакан вместимостью 500 см3. При постоянном перемешивании по стенке 
стакана осторожно добавляют 200 см3 дистиллированной воды. Раствор
охлаждают.

Раствор хранят в полиэтиленовой посуде, срок хранения не огра­
ничен.

8.1.4 Приготовление 1% раствора желатины

В стакан вместимостью 150 см3, содержащий 40 см3 воды, помещают 
1 г желатины так, чтобы листочки не попадали на стенки стакана. Дают 
раствору постоять 1-2 часа при комнатной температуре, время от времени 
перемешивая его стеклянной палочкой. Добавляю т 0,05 г салициловой ки­
слоты для консервации, нагревают стакан на водяной бане при перемеши­
вании до полного растворения желатины. Разбавляют раствор до 100 см3 
холодной дистиллированной водой. Раствор при взбалтывании должен об­
разовывать устойчивую пену. И спользуют свежеприготовленный раствор.
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8.1.5 Приготовление раствора серебра азотнокислого

2.5 г серебра азотнокислого растворяю т в 50 см3 дистиллированной 
воды с добавлением 3 капель азотной кислоты (р=1,4 г/см3).

Раствор хранят в склянке из тёмного стекла до помутнения или из­

менения окраски.

8.2 Определение влажности пробы

8.2.1 Подготовка фарфоровых чашек

Пустые пронумерованные чаш ки доводят до постоянной массы в 

сушильном шкафу при t = (105±2)°С , охлаж даю т в эксикаторе и взвеши­

вают.

8.2.2 Для пересчета массы навески на абсолютно сухую пробу опре­
деляю т содержание гигроскопической влаги. Для этого берут 3 навески по 
0,2 г, помещ аю т в предварительно подготовленные фарфоровые чашки 
(п .8.2.1) и высуш иваю т при t = (105+5)°С  в сушильном шкафу до постоян­
ной массы.

ё  =
Р -  Р
■ ___ f£L *l00 ( о

где g -  содерж ание гигроскопической влаги, %;

Раозд. сух.“  масса воздуш но-сухой навески, г;
Рсух-  масса абсолютно сухой навески, г.

При выполнении условия: | gmax- gmjn I < 12% вычисляют gcp

8 ер,
ё, + ё г  + gi

3
(2)

Определяют коэффициент пересчета на абсолютно-сухую пробу:

К  =
100

100 + g t.
(3)

Точная масса навески абсолю тно сухой пробы почвы (г) рассчитыва­
ется по формуле:

ГОабс.сух. ГО возд.сух. • к , (4)

где К -  коэффициент пересчета (3).
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8.3 Подготовка платиновых тиглей

Пустые пронумерованные тигли доводят до постоянной массы в су­
шильном шкафу при t = (105±2)°С, охлаждают в эксикаторе и взвешивают.

9 ВЫПОЛНЕНИЕ ИЗМ ЕРЕНИЙ

9.1 Подготовка пробы

Пробу высушивают в сушильном шкафу при t = (105±2)°С, растира­
ют в агатовой ступке, просеивают через сито с диаметром ячеек 1 мм. Не 
прошедшие через сито частицы дополнительно измельчают, объединяют с 
общей массой, растирают в агатовой ступке до пылеобразного состояния.

9.2 Проведение анализа

9.2.1 Сплавление пробы

В платиновый тигель помещают навеску пробы массой 1 г, взве­
шенную с точностью до 0,0001 г, и 4-6 г ^тон ко измельчён ной соды 
(по п, 8.1.1). Соду добавляют постепенно, небольшими порциями. Тща­
тельно перемешивают пробу с содой шпателем (особенно на дне и в угол­
ках тигля.) Обтирают шпатель порцией сухой соды 0,5 г. На приготовлен­
ную для сплавления пробу насыпают сверху слой соды.

Тигель закрывают платиновой крышкой и сплавляют в муфельной 
печи, постепенно повышая температуру до 1000°С, выдерживают при этой 
температуре 60 минут. После окончания сплавления тигель вынимают из 
муфельной печи, плав осторожно вращением распределяют по стенкам 
тигля.

9.2.2 Выщелачивание плава, перевод солей металлов в хлориды

Остывший плав вместе с тиглем и крышкой опускают в полиэтиле­
новый стакан вместимостью не менее 300 см3 (можно пользоваться стек­
лянной посудой с неповреждённой поверхностью), куда предварительно 
добавлено 80-100 см3 дистиллированной воды. Закрывают стакан часовым 
стеклом и ставят на водяную баню для выщелачивания. Периодически со­
держимое стакана перемешивают полиэтиленовой (или стеклянной) па­
лочкой. После отделения плава от стенок тигля, тигель осторожно достают 
палочкой, обмывают водой. Если в тигле осталось небольшое количество 
плава, его обрабатывают раствором соляной кислоты (по п. 8.1.2), перено-

8
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сят солянокислый раствор в стакан. Аналогично обрабатывают крышку 
тигля. Стакан закрывают часовым стеклом и осторожно по палочке добав­
ляют 15 см3 соляной кислоты (р -  1,19), для перевода солей металлов в 
хлориды. После прекращения выделения газа стекло обмывают водой, ста­
кан помещают на водяную баню и упаривают содержимое до влажных со­
лей. Не допускать высушивания остатка. Если остаток солей доведен по­
чему-то до сухого состояния, то его смачивают несколькими миллилитра­
ми соляной кислоты и избыток последней удаляют выпариванием.

Работу необходимо проводить в вытяжном шкафу.

9.2,3 Выделение кремниевой кислоты желатином

К слегка охлаждённому влажному остатку приливают 5 см3 свеже­
приготовленного 1%-ного раствора желатина (по п.8.1.4) и оставляют сто­
ять на кипящей водяной бане, изредка перемешивая. Обмывают стенки 
стакана 15-20 см3 горячей дистиллированной воды, растворяют соли, дают 
осесть кремниевой кислоте и отфильтровывают ее осадок через обеззолен- 
ный фильтр «белая лента». Фильтрование протекает быстро. Осадок про­
мывают сначала горячей дистиллированной водой (t=50°C), подкисленной 
соляной кислотой, а затем горячей водой до отрицательной реакции на на­
личие хлорид-ионов. Для проверки на часовое стекло помещают 2-3 капли 
фильтрата и добавляют 1 каплю раствора серебра азотнокислого (по 
п. 8.1.5). При появлении мути промывание осадка продолжают до её ис­
чезновения.

Фильтр с осадком кремнекислоты переносят в платиновый тигель, 
подготовленный по п. 8.3. Тигель ставят на асбест на электрическую плит­
ку и подсушивают фильтр. Затем тигель помещают в муфельную печь и, 
постепенно повышая температуру, озоляют осадок. Прокаливают до по­
стоянной массы при возможно более высокой температуре (не ниже 900°С) 
и хорошем доступе кислорода во избежание образования черного осадка 

. карбида кремния.
Полученный в результате прокаливания остаток должен быть снеж­

но-белым и неоплавленным. Оплавленные комки указывают на недоста­
точное промывание осадка кремниевой кислоты. При неполном удалении 
солей щелочных металлов при промывке кремниевой кислоты, осадок 
имеет сероватый цвет, так как соли защищают углерод фильтра от полного 
сгорания.

9
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10 О БРА БО ТК А  Р Е ЗУ Л Ь Т А Т О В  И ЗМ Е РЕ Н И Й

Определяют массу диоксида кремния (А| -  А2)=А по разности массы 
тигля с остатком (А,) и пустого тигля (А2 ).

Массовую долю диоксида кремния X (%) вычисляют по формуле 

л/ К -A  л1
Х = 1 Г * 0, (5)

где А -  найденное количество диоксида кремния, мг;

В -  навеска образца, взятая для анализа, г;

К -  коэффициент пересчета на абсолютно-сухую пробу (3).

11 О Ф О РМ Л Е Н И Е  Р Е ЗУ Л Ь Т А Т О В  И ЗМ Е РЕ Н И Й

Результат измерения в документах, предусматривающих его исполь­
зование, может быть представлен в виде:

11.1 X  ± Д, Р=0,95, где
X -  единичный результат измерения, %;

Л - показатель точности методики, %.

Значение Д рассчитывают по формуле: Л = 0,01-5-Л'. Значение 5 при­
ведено в таблице ].

11.2 Хс/) ± Дх, Р=0,95, где
Лф -  среднее (среднее арифметическое или медиана) результатов

параллельных определений, %;
Дх - показатель точности методики, %.

Значение Дх рассчитывают по формуле: Д = 0,01*5Х*ЛГ. Значение 5Х 
приведено в таблице 1.

11.3 Допустимо результат измерения в документах, выдаваемых ла­
бораторией, представлять в виде:

X  ± Д,„ Р=0,95, где

10
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X  — результат измерения, полученный в точном соответствии с про­
писью методики [единичный результат или среднее (среднее арифметиче­
ское или медиана) результатов параллельных определений];

± Ая - значение характеристики погрешности результатов измерений, 
установленное при реализации методики в лаборатории для единичного 
результата или среднего арифметического параллельных определений, и 
обеспечиваемое контролем стабильности результатов измерений.

Примечание,

При представлении результата измерения в документах, выдаваемых 
лабораторией, указывают:

-  количество результатов параллельных определений, использован­
ных для расчета результата анализа;

~ способ определения результата измерения (среднее арифметиче­
ское значение или медиана результатов параллельных определений).

12 П РО В ЕРК А  П РИ Е М Л Е М О С Т И  РЕЗУЛЬТАТОВ
ИЗМЕРЕНИЙ

12.1 При необходимости проверку приемлемости результатов изме­
рений, полученных в условиях повторяемости (сходимости), осуществля­
ют в соответствии с требованиями раздела 5.2 ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002.

За результат измерений Хср принимают среднее арифметическое зна­
чение двух параллельных определений Х\ и Х2

У Х , + Х г
Л ср 2 (6)

для которых выполняется следующее условие:

|Х ,- Х 2|<  0,01- г . Хср> (7)

где г - предел повторяемости, значения которого приведены в таб­
лице 2.

11
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При невыполнении условия (7) могут быть использованы методы 
проверки приемлемости результатов параллельных определений и уста­
новления окончательного результата согласно раздела 5.2 ГОСТ Р ИСО 
5725-6-2002.

12.2 При необходимости проверку приемлемости результатов изме­
рений, полученных в условиях воспроизводимости, проводят с учетом тре­
бований раздела 5.3 ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002. Расхождение между ре­
зультатами измерений, полученными в двух лабораториях, не должно пре­
вышать предела воспроизводимости (R). Значения R приведены в 
таблице 2.

При превышении предела воспроизводимости могут быть исполь­
зованы методы оценки приемлемости результатов измерений согласно 
раздела 5 ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002.

Таблица 2 - Пределы повторяем ости  и воспроизводимости результатов 
измерений при вероятности  Р=0,95

Диапазон Предел повторяемости Предел
измерений (относительное значение воспроизводимости

(массовая доля), допускаемого расхождения (относительное значение
% между двумя параллельны­ допускаемого расхождения

ми результатами между двумя результатами
измерений), измерений, полученными в

г, % разных лабораториях), 
R, %

От 5 до 20 вкл. 31 41
Св. 20 до 97 вкл. 22 32

12.3 Расхождение между средними арифметическими результатами- 
измерений, полученными в двух лабораториях, не должно превышать кри­
тической разности. При выполнении этого условия приемлемы оба резуль­
тата и в качестве окончательного может быть использовано их общее 
среднее арифметическое значение. Значения критической разности при­
ведены в таблице 3.

12
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Таблица 3 - Значения критической разности при вероятности Р=0,95

Диапазон измерений 
(массовая доля), %

Критическая разность3

(относительное значение допускаемого расхождения 
между двумя средними арифметическими результата­
ми измерений, полученными в разных лабораториях 

при «, = п2 = 2), CD0>n, %

От 5 до 20 вкл. 36
Св. 20 до 97 вкл. 28

П р и м е ч а н и е  - пх - количество результатов параллельных определений, получен-

ных в первой лаборатории; л2 - количество результатов параллельных определений,

полученных во второй лаборатории.

13 К О Н Т Р О Л Ь  К А Ч ЕС ТВ А  РЕЗУ Л ЬТА ТО В ИЗМ ЕРЕНЙ ПРИ
РЕА Л И ЗА Ц И И  М ЕТО Д И К И  В Л А БО РА ТО РИ И

Контроль качества результатов анализа при реализации методики в 
лаборатории предусматривает:

- оперативный контроль процедуры измерений (на основе оценки по­
грешности при реализации отдельно взятой контрольной процедуры);

- контроль стабильности результатов анализа (на основе контроля 
стабильности среднеквадратического отклонения повторяемости, средне­
квадратического отклонения внутрилабораторной прецизионности, по­
грешности).

13.1 А лгоритм  оперативного контроля процедуры измерений с
использованием  метода варьи рован и я  навески

Образцами для контроля являются рабочие пробы.
Оперативный контроль процедуры измерений проводят путем срав­

нения результата отдельно взятой контрольной процедуры Кк с нормати­
вом контроля К.

Результат контрольной процедуры К,< рассчитывают по формуле

к , - \ Х ' - Х  \, (8)

3 Соответствует пределу воспроизводимости по РМГ 61-2003

13



ПНДФ 16.1:2:2.2:3.65-10

где X  -  результат анализа в рабочей пробе, %;

X  -  результат анализа в рабочей пробе, полученной путем варьиро­
вания навески, %.

Норматив контроля К рассчитывают по формуле

К  = ^ -VY » (9)

где - установленные в лаборатории при реализации ме­

тодики значения характеристики погрешности результатов измерений мас­
совой доли диоксида кремния в исходной (рабочей) пробе и в рабочей 
пробе, полученной путем варьирования навески, соответственно.

Примечание. Допустимо характеристику погрешности результатов 
измерений при внедрении методики в лаборатории устанавливать на осно­
ве выражения: Дл = 0,84 • Д, с последующим уточнением по мере накопле­
ния информации в процессе контроля стабильности результатов измере­
ний.

Процедуру измерений признают удовлетворительной при выполне­
нии условия:

Кк < К (10)

При невыполнении условия (10) контрольную процедуру повторя­
ют. При повторном невыполнении условия (10) выясняют причины, при­
водящие к неудовлетворительным результатам, и принимают меры по их
устранению

Периодичность оперативного контроля процедуры анализа, а также 
реализуемые процедуры контроля стабильности результатов анализа рег­
ламентируют в Руководстве по качеству лаборатории.
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oft я-ггестяцна i\гетодшсвг выполнения измерений 
Mnccunoii дилп днпкспда кремния в пробах почв, грунтов, донных отлол<ений, 

плоп, отходов производства и потребления 
грянпметрписским методом

1 Диапион измерений, зиапсняя показателей точности, повторяемости и воспроизводимости

Диапазон Показатель Показатель Показатель Показатель
точности1

Показатель
измерении, повторяемости воспроизводи­ воспроизводи­ точности2

(массовая долл), (отмпсмтслмюс мости мости (границы (границы
% DIIITICHMC (относительное (относительное относительной относительной

срслнгклллрлти- значение средне- значение средне*-' погрешности при погрешности
чеекпго кл п д рат нч соко го шзадратпческого вероятности при

1Л ППП11СП1111 отклонения отклонения Р=0.95 я п-1), вероятности
пппторнсмостм),

о,,%
□ осп роиаподим ости 
при а~1), СГЛ , %

воегтроизооди- 
мости при п=2),
ая ,%
X

± 5,% Р~0.95ип«2),
± s  ,%

з?

От 5 до 20 пключ. 11 и , 5 13* 29 26
Св. 20 до 97 шопом. S 11,5 10 23 20
П р н м g 1 в и и е -  к • Kimirierrnn результатов мпраллеяькых определений, необходимых для получения окончательного 
результата н а м е р е н и й __________________________________________________ .

2 'Диапазон измерений, эпипепия пределов повторяемости, воспроизводимости и критической 
разности при вероятн ости  F -0 ,9 5 _______________ ___________________________ ________________

Диапазон 
измерений, 

(массовая долл), 
%

Предел повторяемости 
(ninocinuiiMioc зпачепне 

лтгуекпемого расхождения 
междудпумл р езу л ьтатам и

ЛПрПЛЛЕЛЫН.ГХ ППрсЦСЛСШГЙ), Г, 

%

Предел
воспроизводимости 
(относительное значение 

допускаемого расхождения 
между двумя единичными 
результатами измерений, 
полученными в разных
лабораториях), R, %

Критическая разность  ̂
(относительное значение 

допускаемого расхождения 
между двумя средними 

арифметическими результатами 
измерений, полученными В 
разных лабораториях при

/ t j  = /?2 *= 2 ) ,  , %

От 5 до 20 пкшоп. 31 41 36

Св. 20 до 97 вк/иоч. 22 32 28
Примечали б - И| - количествл результатов параллельных определений, полученных в первой лаборатории; Пг -  

количество результатов параллельных определений, полученных во второй лаборатории.

3 Контроль стпбильлостя результатов измерений, получаемых в условиях повторяемости и 
промежуточной (пи утр и лабораторной) прецизионности, организуют и проводят в соответствии 
с ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002 и РМГ 76-2004. Периодичность получения результатов 
контрольных процедур я формы пх регистрации приводят в документах лаборатории, 
устанавливающих порядок и содержание работ по организации методов контроля стабильности 
результатов измерении в пределах лаборатории.

Стярпнгм научтгып сотрудник О.В.Кочерпана
лаборатория 223 ФГУП <(УЫ.И.ИМ»

’ Соотлетстпует отпосителмшй pncuinpcnnoii неопределенности с коэффициентом охвата 1с=2 
1 Соответствует отиоситслвпои расширенной нсопределештости с коэффициентом охвата к=2 
3 Соответствует пределу поспроитводпмостп по РМ Г 61-2003
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