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4.2. Методы контроля. Химические факторы.

Методика измерений массовой концентрации диоксида азота в воздухе 
рабочей зоны фотометрическим методом

Методические указания по методам контроля 
__________________________________ МУК 4.1.00»- 1 . 3 _____________________________

1 ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

1.1 Методические указания устанавливают фотометрическую методику измерений 

массовой концентрации диоксида азота в разовых пробах воздуха рабочей зоны в диапазо

не концентраций <0.6 до 17) мг/м*.

1.2 Методика предназначена для применения в лабораториях научно- 

исследовательских организаций и петров гигиены и эпидемиологии ФМБА России, осу

ществляющих оценку соответствия гигиеническому нормативу содержания диоксида азота 

в пробах воздуха рабочей зоны, а также может быть использована в производственных ла

бораториях предприятий, специализирующихся на проведении аналогичных исследований

4



МУК 4.1.00 .̂13

2 НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

В настоящих методических указаниях использованы ссылки на следующие норма

тивные документы:

Федеральный закон от 26 нюня 2008 г. № 102-ФЗ «Об обеспечении единства измерений» 

ГОСТ Р 1.4-2004 Стандартизация в Российской Федерации. Стандарты организации. 

Общие положения.

ГОСТ Р 1.5-92 ГСИ. Общие требования к построению, изложению и содержанию 

стандартов

ГОСТ 1.5-200! Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосу

дарственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации Общие тре

бования к построению, изложению, оформлению, содержанию и обозначению

ГОСТ Р 1.5-2004 Стандартизация в Российской Федерации. Стандарты националь

ные Российской Федерации. Правила, построения, изложения, оформления и обозначения 

ГОСТ 8.207-76 ГСИ. Прямые измерения с многократными наблюдениями. Методы 

обработки результатов наблюдений. Основные положения 

ГОСТ 8.417-2002 ГСИ. Единицы величии

I ОСТ Р 8.563- 2009 ГСИ. Методики (методы) выполнения измерений 

ГОСТ 12.0.003-74 (СТ СЭВ 709*77) «ССБТ Опасные и вредные производственные 

факторы. Классификация»

ГОСТ 12.0.004-90 Система стандартов безопасности труда. Организация обучения 

безопасности труда

ГОСТ 12.1.004-91 Пожарная безопасность. Общие требования 

ГОСТ 12.1.005-88 Общие санитарно-гигиенические требования к воздуху рабочей зоны 

ГОСТ 12.1.007-86 ССБТ. Вредные вещества. Классификация и общие требования 

безопасности

ГОСТ 12.1,010-76 (СТ СЭВ 3517-81) «ССБТ. Взрывобезопасность. Общие требования» 

ГОСТ 12.1.016-79 ССБТ. Воздух рабочей зоны. Требования к методикам, измерение 

концентраций, порядок веществ

ГОСТ Р 12.1.019-2009 ССБТ. Электробезопасность, Общие требования и номенкла

тура средств защиты

ГОСТ Г2.4.007-74 Система стандартов безопасности труда. Средства индивидуаль

ной защиты органов дыхания. Метод определения температуры вдыхаемого воздуха

ГОСТ 12.4.021-75 Система стандартов безопасности труда. Системы вентиляцион

ные. Общие требования

ГОСТ 42- 32 -74 Калий йодистый, х.ч
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ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, ментурки. кол

бы, пробирки. Общие технические условия

ГОСТ 5556-81 Вата медицинская гигроскопическая. Технические условия 

ГОСТ Р ИСО 5725-2002 Точность (правильность и прецизионность)

ГОСТ 6702-79 Вода дистиллированная. Технические условия 

ГОСТ I $150-69 Машины, приборы и другие технические изделия 

ГОСТ 17435-72 Линейки чертежные. Технические условия

ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, кол

бы, пробирки. Общие технические условия

ГОСТ 18300-87 Спирт этиловый ректификованный технический. Технические условия 

ГОСТ 24104-2001 Весы лабораторные общего назначения и образцовые. Общие тех

нические условия

ГОСТ 253336-82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные 

параметры и размеры

ГОСТ 29227-91 Посула лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. 

Общие требования

Примечание -  При пользовании настоящей методикой целесообразно пронерить действие 

ссылочных стандартов в информационной системе общего пользования -  на официальном 

сайте Федерального агентства по техническому регулированию и метрологии в сети Ин

тернет или по ежегодно издаваемому указателю «Национальные стандарты», который 

опубликован по состоянию на 1 января текущего года, и, по соответствующим ежемесячно 

издаваемым информационным указателям, опубликованным в текущем году. Если ссылоч

ный документ замшён (изменён), то при пользовании настоящей методикой следует руко

водствоваться заменяющим (изменённым) документом. Если ссылочный документ отменён 

без замены, то положение, в котором лана ссылка на него, применяется в части, не затраги

вающей эту ссылку.

3 ТЕРМ ИНЫ, ОПРЕДЕЛЕНИЯ И СОКРАЩ ЕНИЯ

В настоящем документе применяют следующие термины с соответствующими им 

определениями:

3.1 аттестация методик (методов) измерений: Исследование и подтверждение со

ответствия методик (методов) измерений установленным метрологическим требованиям к 

измерениям /Федеральный закон от 26 июня 2008К» 102 • ФЗ «Об обеспечении единства 

измерений»/
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3.2 методика (метод) измерений: Совокупность конкретно описанных операций, 

выполнение которых обеспечивает получение результатов измерений с установленными 

показателями точности /  Федеральный закон от 26 июня 2008 № 102 * ФЗ «Об обеспечении 

единства измерений» /

3.3 результат измерений: Значение характеристики, полученное выполнением рег

ламентированного метода измерений /ГОСТ Р ИСО 5725 -  ] /

3.4 показатель точности измерений: Установленные характеристики погрешности 

н ее составляющих для любого из совокупности результатов измерений, полученного при 

соблюдении требований н правил аттестованной методики выполнения измерений /ГОСТ Р 

8.563/

3.5 методические указания по методам контроля (МУК): Документ, содержащий 

обязательные для исполнения требования к методам контроля и методикам качественного и 

количественного определения химических, биологических и физических факторов среды 

обязания человека, оказывающих или которые могут оказать опасное и вредное влияние на 

здоровье населения /Р 1.1.002, Р 1.1.003»' [ 1,2].

3.6 аттестованная смесь веществ (аттестованная смесь); АС: Смесь двух и более 

веществ (материалов), приготовленная по документированной методике, с установленны

ми в результате аттестации по расчетно-экспериментальной процедуре приготовления 

значениями величин, характеризующих состав смеси /РМГ 60/ (3]

3.7 метрологические характеристики АС: Характеристики, предназначенные для 

определения результатов измерений, выполняемых с применением АС, а также для оце

нивания погрешностей этих результатов /РМГ 60/ [3J

3.8 аттестуемая характеристика АС: Величина, характеризующая содержание 

определенного компонента вещества (материала) АС, значение которой подлежит уста

новлению при аттестации АС /РМГ 60 / f3]

3.9 аттестованное значение АС: Значение аттестуемой характеристики АС, уста

новленное при аттестации АС /РМГ 60/ (3J

3.10 погрешность аттестованного значения АС (погрешность АС): Отклонение 

аттестованного значения АС от истинного значения аттестуемой характеристики экземпляра

3.11 метрологические характеристики АС: Характеристики, предназначенные 

для определения результатов измерений, выполняемых с применением АС, а также для 

оценивания погрешностей этих результатов /РМГ 60/ [3J.
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4 ОБЩ ИЕ ПОЛОЖЕНИЯ

4.1 Ф изико-химические и токсические свойства диоксида азота |3 |

Диоксид азота

Молекулярная формула -  N0?

Молекулярная масса 46,01 

Точка плавления 11,2°С

Плотность 1,491 г/см’

Точка кипения 20,7 вС

Диоксид азота - газ желто- бурого цвета с резким запахом, растворяется в воде, взаимо

действуя с ней.

Выше 150 С° диоксид азота разлагается на оксид азота и кислород.

В воздухе находится в виде газа.

Диоксид азота обладает выраженным раздражающим действием на дыхательные пути, осо

бенно глубокие, что может привести в тяжелых случаях к отеку легких. Диоксид азота об

ладает и обшстоксичсским действием.

Величина гигиенического норматива диоксида азота в воздухе равна 2 mi< м \

4.2 Метод HiMcpciiifii

Метод определения основан на реакции нитрит-нона с йодидом калия:

2 KJ + 2 NOj =J2 t 2KN03.
с последующим фотометрическим измерением образовавшегося азокраснтсля с реактивом 

Грисса-Илосвая при длине волны 540 нм.

4.3 Требования к  показателям точности измерений 

Методика выполнения измерений обеспечивает получение результатов с погрешно

стью, »с превышающей значений, представленных в таблице I.

Таблица 1 -Диапазон измерений, значения показателя точности и характеристик погрешно
сти стадии пробоотбора и аналитической сталии методики

Диапазон
измере

ний,
miYm3

Показатель точности (грани
цы относительной погрешно
сти при вероятности Р*0,95), 

±S, %

Характеристика 
погрешности 

сталии пробоотбора, 
±5П, %

Характеристика 
погрешности аналитической 

сталии,

±8,, %

от 0,6 до 
17 вкл. 20 б 19
Методика условно разделена на две стадии: отбора аналитической пробы и аналитическую.

Значения показателя точности методики используют при:

8
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• оформлении результатов измерений, выдаваемых лабораторией;

• оценке деятельности лабораторий на качество проведения испытаний;

• оценке возможности использования результатов измерений при реализации методики вы

полнения измерений в конкретной лаборатории.

5 СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ВСПОМОГАТЕЛЬНЫЕ УСТРОЙСТВА И 

МАТЕРИАЛЫ, РЕАКТИВЫ

5.1 Средства измерений

При выполнении измерений применяют следующие средства измерений, вспомогатель

ные устройства и материалы, реактивы. 

Таблица 2 -  Средства измерений

Наименование средства измерения Наименование изме- Погрешность

(обозначение стандарта, ТУ, ТД на СИ) ряемой величины

Фотометр фотоэлектрический (тепа КФК-3)

ТУ 3-3.2164-89(4] оптическая плотность 3.0%

Весы лабораторные ВЛР-200

(или любой другой марки) ГОСТ 24104-2001 миллиграмм 0.75

Пипетки вместимостью 1,0; 5,0; 10 см'

ГОСТ 29227-91 ±0.01

4-2-1 кубический сантиметр ±0.02

4-2-2 ±0,05

6-2-10

Колбы вместимостью 50; 100 см4 ГОСТ 1770-74

2-50-2 кубический сантиметр ±0.12

2-100-2 ±0,2

Устройство ПУ-4Э (для отбора проб воздуха)

ТУ 4215-000-11696625 [5] кубический метр 5.5%

5.2 Вспомогательные устройства и материалы 

Стаканы химические вместимостью 50 см*

Пробирки с притертыми пробками, типа ПРМ 

Дистиллятор ДЭ-40 

Линейка чертежная

Поглотительные приборы «кипящего слоя»

ГОСТ 25336-82

ГОСТ 25336-82

ТУ9452-002-22213860- 
GO ДЭ-00 [6]
ГОСТ 17435-72

9
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5.3 Реактивы

Реактив Грисса-Илосвая 

Стандартный образец состава 

раствора нитрит-ионов

Вода дистиллированная 

Калия йодид х.ч

1'ОСТ 6709-72 

ГОСТ 42-32-74 

ТУ 6-09-3569-86 [7}

ГСО 7792-2000

Примечание: Допускается применение других средств измерений с метрологиче

скими характеристиками и оборудования с техническими характеристиками не хуже, а 

также материалов и реактивов по качеству не ниже вышеуказанных

Все употребляемые растворы и дистиллированная вода должны быть проверены на 

отсутствие в них нитрит-иона

6 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ, ОХРАНЫ ОКРУЖАЮЩЕЙ СРЕДЫ

При выполнении измерений концентрации двуокиси а з о т  соблюдаются следующие 

требования:

К работе допускаются липа, сдавшие зкзамен по технике безопасности согласно 

ГОСТ 12.0.004.

Работы по подготовке и проведению измерений проводятся в соответствии с требо

ваниями безопасности при работе в химической лаборатории • ГОСТ 12.0.003, с химиче

скими реактивами по ГОСТ 12.4,02! и ГОСТ 12.4.007, при эксплуатации электрооборудо

вания-ГОСТ 12.1.019.

В помещениях для производства работ должны выполняться общие требования по- 

жаро- и взрывоопасности, установленные ГОСТ 12.1.010 и ГОСТ 12.1.004.

Все работы с двуокисью азота проводят в вытяжном шкафу при включенной венти

ляции в защитных очках и резиновых перчатках.

В комнате в период работы не должно быть источников открытого пламени, включен

ных электроприборов с открытой спиралыо. Около работающего должны находится:

- противогаз;

• средства тушения (песок, асбестовое одеяло совок, огнетушитель любой марки);

- средства дегазации: силикагель, 10 % раствор хлорного железа или хлорная известь.

Исходное вещество, а также все растворы, отбирают пипетками с помощью резино

вой груши.

10
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Посуду после работы дегазируют 10% раствором хлорного железа. Отработанные 

растворы двуокиси азота собирают в специальную емкость, разбавляют водой и сливают в 

ханализакшо.

При случайных проливах засыпают песком и отправляют на выжигание.

При проливах рабочих расфюров место пролива дегазируют 10% раствором хлорно

го железа или хлорной извести.

Вес работы по дегазации проводят в противогазе и резиновых перчатках.

При попадании растворов вещества на кожу, его сразу обильно смывают водой, за

тем моют водой с мылом. При попадании в глаза следует немедленно сильно промыть во

дой, затем 0,5% раствором борной кислоты и отправить пострадавшего в медпункт.

При проливах рабочих растворов место пролива дегазируют 10% раствором хлорно

го железа или хлорной извести.

Все работы по дегазации проводят в противогазе я резиновых перчатках.

7 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ЛИЦ, ВЫПОЛНЯЮЩИХ ИЗМЕРЕНИЯ

К выполнению измерений и обработке их результатов могут быть допущены лица, 

имеющие квалификацию нс ниже дабораита-химикя 5-го разряда, ознакомленного с дейст

вующими правилами безопасности.

9 ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ  ИЗМЕРЕНИЙ 

9,1 Подготовка фотометра к  работе

Подготовка фотометра к работе и вывод прибора на рабочий режим осуществляется 

в соответствии с инструкцией к эксплуатации.

9.2 Подготовка пробоотборного устройства ПУ-4Э к  работе

Подготовка пробоотборного устройства к работе и вывод прибора на рабочий режим 

осуществляется в соответствии с инструкцией по эксплуатации.

8 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ИЗМЕРЕНИЙ

При выполнении измерений соблюдаются следующие условия: 

Температура окружающего воздуха, °С 

Атмосферное давление, мм рт. ст.,

Относительная влажность воздуха, %

Напряжение в сети, вольт 

Частота питающей сети, 1'ц

+ 10°...+35°; 

630 -  800; 

65±15;

220 ± 22.
50±0,5

II
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9*3 Приготовление растворов

9*3.1 Приготовление основного аттестованного раствора питрит-нона 

О сновной стандартный раствор с концентрацией 100 мкг/см1 нитрит-иона готовят 

растворением ГСО в 8%-ном растворе Йодида калия. Раствор устойчив I месяц.

9*3.2 Приготовление рабочего аттестованного раствора нитрит-иона

Соответствующим разбавлением основного аттестованного раствора 8% раствором 

йодида калия до 10 мкг/см1 готовят рабочий аттестованный раствор.

Расчет характеристики погрешности аттестованного значения массовой концентра

ции нитрит-нона производится по процедуре приготовления (в соответствии с РМГ 60) [9) и 

формулам, представленным в Приложении.

9.3.3 Приготовление 8 % раствора йодида калия 
8% раствор йодида калия готовят растворением 8 г йодида калия в 92 см3 дистилли

рованной воды.

9.3.4 Приготовление 2 % раствора реактива Грисса-Илосвая 

К 2 г сухого реактива Грисса-Илосвая приливают 98 см’ дистиллированной воды. 

Раствор готовят непосредственно перед употреблением.

9.3.5 Приготовление 0,61 и раствора натрии ссринетокислого 

0,03 г сульфита натрия растворяют в 50 см5 дистиллированной поды. Раствор гото

вится непосредственно перед употреблением.

10 ОТБОР И ХРАНЕНИЕ ПРОБ

Отбор проб воздуха проводят согласно ГОСТ 12.1.005.

Для отбора разовой пробы исследуемый воздух аспирнруют со скоростью 0,1 

дм}/мин в поглотительный прибор «кипящего слоя» (см. рис.), содержащий 10 см3 раство

ра йодистого кадия. Для определения 0,5 ПДК достаточно отобрать 1,0 дм3.

11 ВЫПОЛНЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЙ

11.1 Построение градуировочного графика 

Градуировочный график, выражающий зависимость оптической плотности рас

творов иитрит-иона от его массовой концентрации, строят по семи градуировочным рас

творам. Для построения градуировочного графика в ряд пробирок с притертыми пробками 

вносят аликвоты аттестованного рабочего раствора и других реактивов, (кроме раствора 

сульфита натрия), в количествах, указанных в таблице 3. тщательно перемешивают.

12
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Рис. Поглотительный прибор «кипящего слоя»
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Через 15 минут добавляют по 0,5 см3 раствор сульфита натрия, взбалтывают и in* 

меряют оптическую плотность на фотометре КФК-3 при длине волны 540 нм на фоне ну

левой пробы в кювете с толщиной поглощающего слоя 10 мм.

Таблица 3 - Алгоритм приготовления градуировочных растворов нитрит-иона для 
построения градуировочного г р а ф и к а _____________________________________

Состав градуировочных растворов Номер градуировочного раствора
0... 2 3 4 5 6 7

Рабочий аттестованный раствор с массо
вой концентрацией диоксида азота 
10 мкг/см5, см3

0 0,03 0,05 0,07 0.1 0.2 0,3 0,5

Раствор йодида калия, 8 %, см3 5,0 4.7 4.5 4.3 4,0 3,0 2,0 0

Реактив Грисса-Илосвая 2 %, см3 по 1,0 во все пробирки

Раствор сульфита натрия 0.01 н, см‘ по 0,5 во вес пробирки

Содержание вещества в пробе, мкг 0,3 0.5 0,7 1,0 2.0 3.6 5,6

Каждую точку градуировочного графика находят как среднее арифметическое деся

ти параллельных определений.

При замене реактивов и средств измерения градуировочный график строят заново.

11.2 Контроль стабильности градуировочного графика 

Стабильность градуировочного графика проверяется один раз в год. не менее чем 

по трем точкам

Для проверки стабильности градуировочного графика берут нс менее трех градуи

ровочных растворов вещества и анализируют, как описано в методике выполнения изме

рений.

Градуировочную характеристику считают стабильной при выполнении для каждо

го выбранного образца следующего условия:

X -  С < Д»,., (1)

где: X - результат измерения содержания вещества в градуировочном растворе, (мкг,

мкг/см3);

С - аттестованное значение содержания вещества в градуировочном растворе, (мкг; 

мкг/см3);

Д,р- погрешность установления градуировочной характеристики при использовании 

методики в лаборатории, (мкг; мкг/см5).

Значения Л,,, устанавливают при построении градуировочного графика. При этом 

для каждого градуировочного раствора рассчитывают по соответствующим формулам:

* среднее арифметическое значение результатов измерений:

14
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где;

X  ж —---- (мкг; мкг/см3),
п

п • число измерений;
X,- результат измерения содержания вещества в i-ой пробе градуировочного 

раствора, (мкг; мкг/см3);

* среднее квадратическое отклонение результата измерения:

5
i

t ( K - X ) ’
_____

П-1
(мкг; мкг/см3);

(2)

(3)

• доверительный интервал:

— S X
АЛ", «-=••? (мкг;мкг/см ), (4)

•Jn

где: t -коэффициент нормированных отклонений, определяемых по таблице Стмодента,

при доверительной вероятности 0.95.

- точность (относительная погрешность) измерений:

S>1* 100%:
X.

0.01 ft,r С, (мкг; мкг/см3). (5)

I (.3 Проведение анализа

Содержимое поглотительного прибора переливают в пробирки, на анализ отбирают 

5 см3 исследуемого раствора и прибавляют при взбалтывании по 1см3 реактива Грнсса- 

Илосвая. Через 15 минут после внесения реактива, непосредственно перед фотометриро- 

ванисм, в пробирки вносят по 0,5 см3 раствора сульфита натрия, содержимое пробирок 

перемешивают и измеряют оптическую плотность на фотометре КФК-3 при длине волны 

540 нм иа фоне нулевой пробы в юовстс с толщиной поглощающего слоя 10 мм. Количе

ственное измерение содержания диоксида азота в mki проводят по предварительно по

строенному градуированному графику.

12 ОБРАБОТКА И ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

где:

Массовую концентрацию диоксида азота в пробе рассчитывают по формуле:

у _ т ' УР 
Уа ■ Vo ’

мг/м3. (6)

Vp- общий объем раствора пробы, см';

ш • массовая концентрация диоксида азота, найденная по градуировочному графи

ку в объеме раствора, взятого на анализ, мкг;

15



МУК 4.1.0 o f  и

V, * объем раствора, взятый на анализ. см \

V0 * объем отобранной пробы воздуха, приведенный к стандартным условиям, 

(давление 760 мм рт. ст., температура 20°С), ям1.

Приведение объема воздуха к стандартным условиям (температура 20° С и давле

ние 760мм рт. ст.) проводят по формуле:

■Q--------- м/, ам\
271 + Т (?)

где: Р - атмосферное давление при отборе проб воздуха, мм рт. ст;

Т- температура воздуха в месте отбора пробы. °С; 

t * длительность отбора пробы, мин;

О - коэффициент пересчета, равный 0.383 (для воздуха рабочей зоны): 

и - расход воздуха при отборе пробы, дм'/мин.

Результат измерения X в документах, выдаваемых лабораторией, может быть 

представлен в виде:

X +_Л, Р •  0,95, где Л » 0,01 *6 *Х (X - массовая концентрация нитрит-иона) 

Значения й приведены в таблице I

Допустимо результат измерения нрслстанлягь в виде X +_ Д !* 0.95. 

при условии Д„<Д,

где: X - результат измерения, полученный в соответствии с погрешностью методики;

А, - значение характеристики погрешности результатов измерений, установленное 

при реализаиии методики а лаборатории и обеспечиваемое контролем стабильности ре

зультатов измерений.

Результат измерений должен оканчиваться тем же десятичным разрядом, что и по

грешность. Результаты измерений удостоверяются лицом, проводившим измерение, а при 

необходимости руководителем организации (предприятия), подпись которого заверяется 

печатью.

Примечание; Допустимо характеристику погрешности результатов измерений при вне

дрении методики в лаборатории установить на основе выражения Д, 0.84 Д с последую

щим уточнением по мере накопления информаций в процессе контроля результатов изме

рений.

13 ОЦЕНКА ПРИЕМЛЕМОСТИ РЕЗУЛЬТАТОВ, ПОЛУЧАЕМЫХ В УСЛОВИЯХ
ВОСПРОИЗВОДИМОСТИ

Расхождение между результатами измерений, полученными в двух лабораториях, 

не должно превышать предела воспроизводимости. Значения показателей повторяемости
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и воспроизводимости, предела воспроизводи моста приведены в таблице 4. При выполне

нии этого условия приемлемы оба результата измерений и в качестве окончательного ре

зультата может быть использовано их общее среднее значение.

Таблица 4 - Диапазон измерений, значения пределов повторяемости и внутрилаборатор- 
иой прецизионности при доверительной вероятности Р=0,95 (для аналитической стадии)

Диапазон измерений,
мг/м*

Предел повторяемости 
(для п~3. Р-0.95). 

и %

Предел внутрилаборатор
ной прецизионности 

( для т~2, Р=0,95), Rn«. %
от 0,6 до 17,0 вкл 11 22

При превышении предела воспроизводимости могут быть использованы методы 

оценки приемлемости результатов измерений согласно раздела 5 ГОСТ Р ИСО 5725-6.

14 КОНТРОЛЬ КАЧЕСТВА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ ПРИ РЕАЛИЗАЦИИ 
МЕТОДИКИ В ЛАБОРАТОРИИ

Контроль качества результатов измерений при реализации методики в лаборатории 

предусматривает:

- контроль исполнителем процедуры выполнения измерений (на основе оценки по

грешности при реализации отдельно взятой контрольной процедуры):

- контроль стабильности результатов измерений (на основе контроля стабильности 

среднеквадратического отклонения внутрилабораторной прецизионности, погрешности).

Алгоритм контроля процедуры выполнения измерений с использованием образцов для

контроля.
Контроль исполнителем процедуры выполнения измерений проводит путем срав

нения результата отдельно взятой контрольной процедуры К, с нормативом контроля К. 

Результат контрольной процедуры К, рассчитывают по формуле:

К, -  X- С, (8)

где: X -  результат контрольного измерения массовой концентрации диоксида азота в

образце для контроля;

С -  аттестованное значение массовой концентрации диоксида азота в образце для 

контроля.

В качестве образца для контроля используют аттестованный раствор диоксида азо

та.

Норматив контроля К рассчитывают по формуле:

17
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К ■ л1.
гае: Л* * • /”(0,01 8 С?)1*вт«г,

Значение 6 приведены в таблице I;

9 отв. * погрешность используемого средства отбора проб.

Качество контрольной процедуры признают удовлетворительным при выполнении 

условия:

К, £ К (10)

При невыполнении этого условия эксперимент повторяют. При повторном невы

полнении условия выясняют причины, приводящие к таким результатам, и устраняют 

их.

Периодичность контроля исполнителем процедуры выполнения измерений, а также 

реализуемые процедуры стабильности результатов выполняемых измерений регламенти

руют в Руководстве по качеству лаборатории.

15 БИБЛИОГРАФИЯ

(I) Р 1.1.002-% I осу дарственная система сапитарно- эпидемиологического нормирования 

Руководство. Классификация нормативных и методических документов системы государ

ственного санитарно-эпидемиологического нормирования

[2j Р 1.1.003*% Государственная система саннтарно- эпидемиологического нормирования. 

Руководство. Общие требования к построению, изложению и оформлению нормативных и 

методических документов системы государственного санитарно-эпидемиологического 

нормирования

[3] Вредные химические вещества в ракетно-космической отрасли. Справочник. Под обшей 

редакцией проф., д.м.н. В.В. Уйба. Москва, 2011г.

{4] ТУ 3-3.2164-89 Фотометр фотоэлектрический КФК-3

[5J ТУ 4215-000-11696625 Устройство ПУ-4Э

[6J ТУ 9452-002-22213860-00 ДЭ-40 Дистиллятор (Аквадистиллятор)

[7J ТУ 6-09-3569-86 Реактив Грксса-Илосвая

(8) РМГ 60-2003 Рекомендации по межгосударственной стандартизации. ГСИ. Смеси 

аттестованные. Общие требования к разработке.
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ПРИЛОЖЕНИЕ

РАСЧЕТ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК АТТЕСТОВАННЫХ РАСТВОРОВ НИТРИТ-
И О Н А

Расчет аттестованных значений массовых концентраций веществ и характеристик 

погрешности аттестованных значений производится в соответствии с РМГ 60 (8].

1 Расчет аттестованного значения основного раствора ннтрнт-пона 

1.1 Расчет аттестованных значений 

Основной раствор готовят, как описало в п.9.2.1.

Аттестованное значение массовой копией грации нитрит-нона в основном растворе 

рассчитывают по формуле:

а я fi-m
100% -7 мг/см \

где: пт - масса навески нитрит-иона, взятой для приготовления основного раствора, мг;

m * 100,0 мг;

р - массовая концентрация основною вещества (ингрнг-пона) в продукте, %. 

р >* 99,98 %; Значение р берется из сертификата (паспорта) на продукт;

V - объем приготовленного основною раствора, см1; V =» 100 см1.

Аттестованное значение массовой концентрации нитрит-иона в основном растворе 

составляет 1,00 мг/см1,

1.2 Расчет характеристики погрешности 

Характеристику погрешности аттестованного значения массовой концентрации 

ннтрит-иона в основном растворе рассчитывают но формуле;

где; А - характерисгика погрешности аттестованного значения массовой концентрации 

интри г-иона в основном растворе, мг/см1;

а • аттестованное значение массовой концентрации нитрит-иона в основном 

растворе, мг/см1; а = 1,00 мг/см1;

р - массовая доля основного вещества (нитрит-иона) в продукте, %; р “  99,98 %;

Ар - характеристика погрешности установления массовой доли вещества в 

продукте,%; Др,=(100-р)%; Ар = 0.02%;
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m * месса навески ннтрнт-иана, взятой для приготовления основного раствора, 

мг; m •  100,0 мг;

Am - характеристика погрешности взвешивания при установлении массы ннтрнт- 

иона для приготовления основного раствора, мг; Ат® 0,75 мг,

V - объем приготовленного основною раствора, см1; V » 100 см'.

AV - характеристика погрешности установления объема V (предел допускаемой 

погрешности вместимости колбы), см1. AV= 0,2 см’

Характеристика погрешности аттестованного значения основного раствора 

составляет 0,01 мг/см3.

2 Расчет аттестованного значения >< характеристики погрешности аттестованного зна
чения массовой концентрации иитри г-иона в рабочем растворе

2.1 Расчет аттестованного значения рабочего раствора имтрит-иона 

Рабочий раствор готовят, как описано в п.9.2.2.

Аттестованное значение массовой концентрации нитрит-нона в рабочем растворе 

рассчитывают по формуле:

растворе, мг/см3; а * 1,0 мг/см3

Vj - объем основного раствора, взятый для приготовления аттестованного рабочего 

раствора, см3; V*- I см3

Vj- объем приготовленного рабочего раствора, см3; Vj* 100 см'

Аттестованное значение массовой концентрации нитрит-иона в рабочем растворе 

составляет 0,01 мг/см3 или 10,00 мкг/см3.

2 2  Расчет характеристики погрешности аттестованного значения рабочего раствора 

Характеристику погрешности аттестованного значения массовой концентрации нит

рит-иона в рабочем растворе рассчитывают по формуле:

где: а - аттестованное значение массовой концентрации ннтрнт-иона в основном 

растворе, мг/см3; а = 1,00 мг/см3;

А - характеристика погрешности аттестованного значения массовой концентрации

а\ ~ (1 ‘ мг/см’.

где: а- аттестованное значение массовой концентрации нитрит-иона в основном
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вещества в основном растворе, мг/см3;

в| -  аттестованное значение массовой концентрации нитрит-иона в рабочем 

растворе; ai= 10,0 мкг/см3;

-характеристика погрешности установления объема V? (предел допускаемой по

грешности объема пипетки), ем3; Л .̂>= 0,01 см3;

*г - объем основного раствора, взятый для приготовления рабочею раствора, см3;

* V ~ J c m \

- характеристика пагрешгюсти установления объема Vj (предел допускаемой 

погрешности вместимости колбы), см3; 6^s=0.2 см3;

*i- объем приготовленного рабочего раствора, см3; *1 * 1 0 0  см3.

Характеристика погрешности аттестованною значения рабочего распюра 

составляет 0,3 мкг/см3.
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Приложение к свидетельству Ш 222.0163/01.00258/2012 
об аттестации методики измерений массовой концентрации диоксида азота в 

воздухе рабочей зоны фотометрическим методом

1 Диапазон измерений, значения показателя точности и характеристик погрешности 
стадии пробоотбора и аналитической стадии методики

Диапазон
измерений,

мг/м3

Показатель точности 
(грашшы отнпентелкной 

погрешности при 
вероятности Р'0.05), 

±6,%

Характеристика 
погрешности 

стадии пробоотбора,
±§ п . %

Характеристика
погрешности

аналитической
стадии.
±5а, %

от 0,6 |
до 17,0 акл. 1 20 6 19

2 Диапазон измерений, значения пределов повторяемости и внутридабораторной 
прецизионности при вероятности Р*0,95 (для аналитической стадия)

\

Диапазон измерений. J Предел повторяемости Г Предел внутрилабораторной 
мг/ м 5 < (дл« п --- 5, р=0.95). г*. % j прецизионности

(для m = 2, Р=0,95), R л,а, %
от 0,6 

до 17 вкл. 11 22

3 При реализации методики в лаборатория обеспечивают:
• оперативный контроль процедуры выполнения аналитической стадии методики;
• контроль стабильности результатов измерений при реализации аналитической стадии 
методики (на основе контроля стабильности среднеквадратического отклонения 
повторяемости, среднеквадратичсского отклонения внутрилабораторной прецизионности, 
погрешности),

Алгоритм оперативного контроля процедуры аналитической стадии приведены в 
документе на методику измерений.

Контроль стабильности результатов измерений при реализации аналитической 
стадии методики регламентирован в Руководстве по качеству лаборатории.

Вед. инженер ФГУП «УНИЯМ», 
эксперт-метролог
(сертификат RUM 02.33.00219-2) БелобородоваГ.И.

Дата выдачи: 17 07 2012 г.
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