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1 Область применения

Настоящая рекомендация распространяется на реактивы с истекшим сроком хранения и 
устанавливает способ проверки их пригодности к применению в аналитических (испыта­
тельных) лабораториях (далее -  лабораториях) по результатам внутрилабораторного контро­
ля точности измерений.

Рекомендация предназначена для лабораторий, выполняющих измерения показателей 
состава веществ и материалов при проведении количественного химического анализа (испы­
таний) по аттестованным методикам.

Рекомендация не распространяется на реактивы, применяемые для установления показа­
телей качества других реактивов и чистых веществ.

2 Нормативные ссылки

В настоящей рекомендации использованы ссылки на следующие нормативные докумен­
ты:
ГОСТ 27025-86 
ГОСТ 8.315-97

ГОСТ 3885-73

ГОСТ Р 8.563-96 
МИ 2335-95

МИ 2334-2002

Реактивы. Общие указания по проведению испытаний.
ГСИ. Стандартные образцы состава и свойств веществ и материалов. 
Общие положения.
Реактивы и особо чистые вещества. Правила приемки, отбор проб, фа­
совка, упаковка и маркировка.
ГСИ. Методики выполнения измерений.
ГСИ. Внутренний контроль качества результатов количественного хи­
мического анализа.
ГСИ. Смеси аттестованные. Общие требования к разработке.

3 Общие положения

3.1 Организация в лаборатории проверки пригодности к применению реактивов с  ис­
текшим сроком хранения является одним из элементов обеспечения единства измерений по­
казателей состава веществ и материалов при проведении количественного химического ана­
лиза (испытаний).

3.2 При выпуске из производства изготовитель устанавливает для реактива гарантийный 
срок хранения, в течение которого при соблюдении определенных условий хранения реактив 
соответствует требованиям нормативной документации (НД), регламентирующей требова­
ния к показателям качества.

По окончании гарантийного срока хранения использование реактива, качество которого 
может оказать влияние на точность результатов выполняемых в лаборатории измерений, до­
пустимо только после проведения проверки его пригодности к применению.
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3.3 Реактив, подвергаемый проверке пригодности к применению, должен находиться в 
потребительской таре, соответствующ ей требованиям ГОСТ 3885, и иметь этикетку, преду­
смотренную этим стандартом.

3.4 Проверка может быть выполнена одним из следующих способов:
а) путем проверки соответствия реактива требованиям НД, устанавливающей показатели 

качества. Проверка производится по методикам, предназначенным для испытаний реактива, 
с учетом требований ГОСТ 27025;

б) путем внутрилабораторного контроля точности измерений (ВЛКТ) по применяемым в 
лаборатории методикам выполнения измерений (МВИ), предусматривающим использование 
данного реактива.

3.5 Проверке пригодности к применению могут быть подвергнуты реактивы отечествен­
ного и зарубежного производства, выпускаемые серийно или разовыми партиями, после 
окончания гарантийного срока хранения, а также в случаях, если гарантийный срок хранения 
не указан.

. 3.6 Организацию работ по проверке пригодности реактивов к применению в соответст­
вии с настоящей рекомендацией оформляют распоряжением по лаборатории.

3.7 Проверку пригодности реактивов к применению осуществляют в соответствии с гра­
фиком, утвержденным руководителем лаборатории.

3.8 Реактив, прошедший по истечении гарантийного срока хранения проверку пригодно­
сти к применению по результатам ВЛКТ, допускают к применению в лаборатории, осущ ест­
влявшей проверку, для выполнения измерений по конкретным МВИ. При этом  испытания на 
соответствие требованиям Н Д  устанавливающей показатели качества реактива, не проводят.

3.9 Для реактива, признанного по результатам проверки пригодным к применению в ла­
боратории, руководитель лаборатории устанавливает дату проведения следующей проверки.

4 Проверка пригодности реактивов к применению по результатам 
ВЛКТ

4.1 Для проверки пригодности реактива к применению по результатам ВЛКТ использу­
ю т стандартизованную или аттестованную МВИ, соответствующую требованиям 
ГОСТ Р 8.563, по которой в лаборатории регулярно проводится В Ж Т .

4.2 Если в лаборатории реактив используют в нескольких МВИ, основанных на различ­
ных методах измерений, проверку проводят для каждого метода измерений. При использо­
вании реактива в нескольких МВИ, основанных на одном и том же методе измерений, про­
верку пригодности проводят по М ВИ с наименьшей погрешностью измерений.

4.3 Одновременно по одной и той же МВИ проверку пригодности к применению прово­
дят только для одного реактива. При этом все остальные используемые в М ВИ  реактивы на 
момент проверки имеют неистекший срок хранения (гарантийный или установленный в дан­
ной лаборатории по результатам проведенной ранее проверки пригодности к применению).

4.4 В Ж Т  проводят во всем диапазоне измерений МВИ.
4.5 При проверке пригодности реактива к применению В Ж Т  проводят в соответствии с 

МИ 2335-2002 одним из следующих методов:
а) с использованием образцов для контроля (ОК);
б) с использованием метода добавок;
в) с использованием контрольной МВИ.
4.6 Процедуру В Ж Т  с целью проверки пригодности реактива к применению повторяют 

не менее трех раз с интервалом в несколько дней. Число параллельных определений при по­
лучении каждого результата измерений должно соответствовать требованиям МВИ.

4.7 Проверка пригодности реактивов к применению с использованием ОК.
4.7.1 Для проведения проверки пригодности реактивов к применению в качестве ОК мо­

гут быть использованы:
а) стандартные образцы (СО ) по ГОСТ 8.315;

2



М И  2600-2000

’б) аттестованные смеси (А С ) по М И 2334-2002.
4.7.2 ОК должны удовлетворять следующим требованиям:
а) величина, измеряемая по выбранной для проверки пригодности реактива к примене­

нию М ВИ, является аттестованной характеристикой ОК;
б) аттестованные значения ОК находятся в диапазоне измерений по М ВИ;
в) погрешность аттестованного значения ОК не превышает 1/3 о т  соответствую щ его 

значения погрешности измерений по МВИ;
г) количество ОК с различными аттестованными значениями, необходим ое для проверки 

пригодности реактива к применению, определяют в зависимости от  величины диапазона из­
мерений по МВИ.

4.7.3 Проводят измерения аттестованной характеристики ОК по выбранной М ВИ  с ис­
пользованием проверяемого реактива и рассчитывают результат контрольной процедуры Кф 
и норматив контроля К, соответствующ ий доверительной вероятности Р  =  0,90, по форму­
лам:

К Ф=\Х -С \, (1)

7С = 0,84АХ , (2)
где С  - аттестованное значение ОК;

X  - результат измерения аттестованной характеристики ОК;
Д.г - характеристика погреш ности результата измерения X  при доверительной вероятно­

сти 0,95.
Результат контроля с вероятностью 0,90 считают удовлетворительным, если

К < К .  (3)
ф

4.8 Проверка пригодности реактивов к применению с использованием метода добавок.
4.8.1 При проведении проверки пригодности реактива с использованием метода добавок 

проводят измерения содержания определяемого компонента в рабочей пробе вещества (ма­
териала) и в пробе, полученной в результате добавки к исходной пробе известного количест­
ва (добавки) определяемого компонента.

4.8.2 В качестве добавки используют СО (или А С ), аттестованной характеристикой ко­
торого является содержание определяемого компонента для М ВИ, по которой  проводят про­
верку. Определяемый компонент в материале добавки находится в той ж е химической фор­
ме, как и в рабочей пробе, или в форме, в которую он переходит в процессе измерений.

4.8.3 Количество СО, вносимое в качестве добавки, не должно приводить к сущ ествен­
ному изменению общ его состава исходной пробы. При внесении добавки необходим о обес­
печить равномерное распределение вносимого компонента в материале пробы.

П р и м е ч а н и е .  Если приготовление однородной пробы с добавкой вызывает затруднения, 
пробу с добавкой готовят в количестве, необходимом для однократного определения содержания 
компонента по МВИ. В этом случае число одинаковых проб с добавкой равно числу параллельных 
определений, необходимых для получения результата измерения.

4.8.4 Содержания определяемого компонента в исходной пробе и в пробе с добавкой на­
ходятся в диапазоне действия М ВИ. Количество рабочих проб с различными значениями с о ­
держания определяемого компонента (или количество проб с  различными по величине д о ­
бавками определяемого компонента на основе одной и той же рабочей пробы ), необходимое 
для проверки пригодности реактива к применению, определяют в зависимости от  величины 
диапазона измерений по МВИ.

4.8.5 Величина добавки Сд должна удовлетворять условиям:

+ д !>с<э ’
(4)

Х+Сд + Дх+сд *Св, (5)
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где Ах - характеристика погрешности результата измерения содержания определяемого 
компонента в исходной пробей , соответствующая доверительной вероятности 0,95;

Ах+с, - характеристика погрешности результата измерения, равного расчетному

содержанию определяемого компонента в пробе с добавкой X  + Сд, при доверительной веро­
ятности 0,95;

Св - верхняя граница диапазона измерений по МВИ.
4.8.6 Погрешность, связанная с процедурой приготовления и внесения добавки, не пре­

вышает 1/3 от величины Ах-
4.8.7 По результатам измерений содержания определяемого компонента в исходной 

пробе X  и в пробе с добавкой Хь рассчитывают результат контрольной процедуры Кф и нор­
матив контроля К, соответствующий доверительной вероятности Р  = 0,90, по формулам:

к ф = \ х , - х - с , \ ,  («)
(7)

где А Л, - характеристика погрешности результата измерения содержания определяемо­

го компонента в пробе с добавкой при доверительной вероятности 0,95.
Результат контроля с  вероятностью 0,90 считают удовлетворительным, если Кф<К.
4.9 Проверка пригодности реактивов к применению с  использованием контрольной 

МВИ.
4.9.1 При проведении проверки пригодности реактива к применению с  использованием 

контрольной М ВИ проводят измерение содержания определяемого компонента в рабочей 
пробе вещества (материала) по МВИ, предусматривающей применение данного реактива, и 
по контрольной МВИ, в которой этот реактив не используют. Погрешность измерений по 
контрольной М ВИ не должна превышать погрешность измерений по МВИ, предусматри­
вающей применение проверяемого реактива.

4.9.2 При проведении измерений по контрольной МВИ используют реактивы с неисгек- 
шим сроком хранения (гарантийным или установленным в данной лаборатории по результа­
там проведенной ранее проверки пригодности к применению).

4.9.3 В том  случае, если в лаборатории используют несколько МВИ, предназначенных 
для измерения содержания определяемого показателя и не предусматривающих применение 
проверяемого реактива, в качестве контрольной выбирают МВИ с наименьшей погрешно­
стью измерений.

4.9.4 Значение определяемого показателя в рабочей пробе должно находиться в диапа­
зоне измерений обеих МВИ. Количество рабочих проб с  различными значениями содержа­
ния определяемого компонента, необходимое для проверки пригодности реактива к приме­
нению, определяют в зависимости от величины диапазона измерений по МВИ, предусматри­
вающей использование реактива.

4.9.5 По результатам измерений содержания определяемого компонента X  и Хк, полу­
ченным соответственно по МВИ с использованием проверяемого реактива и по контрольной 
МВИ, рассчитывают результат контрольной процедуры Кф и норматив контроля К по фор­
мулам:

(8)

К  = 0 . 8 4 ^ + Д ^  (9)
>

где Ах -  характеристика погрешности результата измерения содержания определяемого ком­
понента по М ВИ с  использованием проверяемого реактива при доверительной вероятности 
0,95;
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А - характеристика погрешности результата измерения содержания определяемого
хк

компонента по контрольной М ВИ при доверительной вероятности 0,95.
Результат контроля с вероятностью 0,90 считают удовлетворительным, если Кф < К.
4.10 Реактив признают пригодным к применению в лаборатории для выполнения изме­

рений по МВИ (группе МВИ, основанных на одном и том же методе измерений), если каж­
дый из трех результатов контроля, полученных по любому из перечисленных в 4,5 способов, 
признан удовлетворительным.

4.11 Контролируемый реактив признают непригодным для выполнения измерений с тре­
буемой точностью, если из трех результатов проверки пригодности реактивов по любому из 
выбранных алгоритмов контроля два или более признаны неудовлетворительными.

4.12 Если из трех результатов контроля пригодности реактива к применению один при­
знан неудовлетворительным, следует провести еще одну серию из трех контрольных проце­
дур. В случае, если в повторном эксперименте получен хотя бы один неудовлетворительный 
результат измерений, контролируемый реактив признают непригодным.

4.13 Результаты проверки пригодности реактивов к применению отражаются в специ­
альном журнале, пример заполнения которого приведен в приложении А. Учет прошедших 
проверку пригодности к применению в лаборатории реактивов ведется в порядке, установ­
ленном в лаборатории.

4.14 На упаковку с реактивом, прошедшим проверку пригодности к применению, на­
клеивают дополнительную этикетку с указанием нового срока хранения.

4.15 Применение реактива, признанного пригодным по результатам В Ж Т , прекращают 
при получении неудовлетворительных результатов внешнего или текущего внутрилабора- 
торного контроля точности.
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Приложение А 
(рекомендуемое)

Пример регистрации результатов проверки пригодности реактивов к применению
по результатам ВЛКТ методом добавок

Лаборатория:____________________ ___________ _____________  _________ ______
”  (Нанмсионаннс лаборатории)

Наименование 
и квалификация 

реактива; НД, 
на требования к 

качеству

Дата
оконча-

НД на МВИ, 
определяемый 

компонент

Вещ ество, 
используемое 
для добавки

Дата
проведе­

ния
измерения

ИСПОЛ1Щ-
тсль

Величина
добавки,

мг/дм3

Результат
измерения
исходной

пробы,
мг/дм3

Результат 
измерения 

пробы 
с добавкой, 

мг/дм3

Результат
контрольной

Норматив
контроля

Заключение по 
результатам

ния срока 
хранения

процедуры
Ia v a '-c J ,

мг/дм3

0,84 1л г  + Л '■ >у х

мг/дм3

проверки

Г идроксиламнн апрель П Н Д Ф  14,1:2.2-95 ГСО 8032-94 21,4.99 Иванова 0,05 0,07 0,13 0,01 0,03 Реактив годен
СОЛЯНОКИСЛЫЙ,

х.ч. ПО
1999 г. "М ВИ  массовой 

концентрации
состава

раствора 25,4.99 Петрова 0,30 0,52 0,90 0,08 0,14
до апреля 
2000 г. для

ГО С Т  5456 железа в 
природных и 

сточных водах 
фотометрическим 

методом с 
офенантролином", 

железо общее

ионов железа

27,4.99 II 0,60 1,15 1,64 0,11 0,27

применения по 
ПНДФ 14.1:12-95

Руководитель лаборатории
(Подпись)

600-2000
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