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О Б Л А С Т Ь  П Р И М Е Н Е Н И Я

Настоящий нормативный документ устанавливает методику фото
метрического определения полифосфатов, фосфора общего и растворен
ных ортофосфатов (фосфат-ионов) (в пересчете на Р 0 4) в пробах питьевых, 
природных и сточных вод при массовых концентрациях:

Таблица 1

Показатель Диапазон определяемых концентраций, мг/дм3

П итьевая, природная 
вода

Сточная вода

ортофосфаты
оо1(Оо

1 0 1 о о

полифосфаты 0,05 - 1 0 0,1 -1 0 0

фосфор общий 0,05 - 1 0 0,1 -1 0 0

Если массовая концентрация определяемого показателя превышает 
верхнюю точку градуировочного графика, анализируемую пробу разбав
ляют.

Если массовая концентрация определяемого показателя в анализи
руемой пробе превыш ает верхнюю границу диапазона измеряемых кон
центраций, то допускается разбавление пробы дистиллированной водой 
таким образом, чтобы концентрация определяемого показателя соответст
вовала регламентированному диапазону.

О пределению  м еш аю т сероводород  и сульф иды  в концентрациях, 
превы ш аю щ их 3 мг/дм3. М еш аю щ ее влияние устраняют, прибавляя пер
манганат калия к 100 см3 анализируемой воды в таком количестве, чтобы 
при встряхивании в течение 1-2 минут сохранялась слабо-розовая окраска. 
Затем прибавляют реактивы в обратном, чем указано в методике порядке: 
сначала приливаю т раствор аскорбиновой кислоты, перемешивают и до
бавляют раствор смешанного молибденово-кислого реактива. В таком же 
порядке прибавляют реактивы в присутствии хроматов в концентрации 
более 2 мг/дм3.

М ешающее влияние нитритов устраняю т добавлением сульфамино- 
вой кислоты, входящей в состав смеш анного молибденово-кислого реакти
ва.

М ышьяк, ртуть, кремний меш аю т определению  в концентрациях бо
лее 5 мг/дм3, ванадий и медь в концентрациях более 10 мг/дм3. Мешающее 
влияние кремния устраняется в ходе анализа за счет высокой кислотности 
используемого реактива, а такж е разбавлением пробы перед анализом. 
Влиянием мышьяка и металлов можно пренебречь, поскольку они, как 
правило, находятся в воде в концентрациях значительно ниже 10 мг/дм3.

1



ПНДФ 14.1:2:4.248-07

1. П РИ П И С А Н Н Ы Е  Х А РА К Т Е РИ С Т И К И  П О Г РЕШ Н О С ТИ  
И ЗМ ЕРЕН И Й  И Е Е  С О С Т А В Л Я Ю Щ И Х

1.1. Настоящая методика обеспечивает получение результатов анализа с 
погрешностью, не превышающей значений, приведенных в таблице 2 .

Таблица 2.
Значения характеристи к  погреш ности  и её составляю щ их 

при доверительной вероятности  Р=0,95

Определяе- Д иапазон П оказатель П оказатель П оказатель
мый показа- измере- повторяе- воспроизво точности

тель ний, мости димости (границы, в
мг/дм3 (среднеквадратя (среднеквадра которых

р о 4 ческое тическое от находится
отклонение клонение вос погрешность

повторяемости), произ методики),
ОгФ), % водимости),

%
5, %

П и т ь е в ы е  и п р и р о д н ы е  в о д ы

ортофосфаты 0,05 -1 0 0 5 6 15

полифосфаты 0,05 - 1 0 6 10 25

фосфор общ. 0 ,0 5 -0 ,5  
0,5 - 1 0

8
4

И
6

25
15

С т о ч н ы е  в о д ы

ортофосфаты 0,1 - 1,0 
1 ,0 -5 0 0

9
6

13
9

26
18

0,1 - 1,0 12 17 35
полифосфаты 1,0 - 1 0 9 13 28

1 0 -1 0 0 5 8 18
0 ,1 -0 ,5 16 22 48

фосфор общ. 0,5 -  50 9 12 25
5 0 -1 0 0 3 4 10

1.2. Значение показателя точности методики используют при:

- оформлении результатов измерений, выдаваемых лабораторией;
- оценке деятельности лабораторий на качество проведения испытаний;
• оценке возможности использования результатов измерений при 

реализации методики в конкретной лаборатории.

2



ПНДФ 14.1:2:4.248-07

2. М Е Т О Д  И ЗМ Е РЕН И Й

М етод основан на взаимодействии ортофосфатов с молибдатом ам
мония в кислой среде с образованием молибдофосфорной кислоты, её вос
становлением аскорбиновой кислотой в присутствии хлорида сурьмы с по
следующим фотометрическим измерением окрашенной в синий цвет вос
становленной формы молибдофосфорной кислоты (молибденовой сини) 
при длине волны 880-890 нм.

Определение полифосфатов и фосфора общего проводят после пред
варительного гидролиза и/или минерализации их до ортофосфатов. Блок- 
схема анализа растворенных ортофосфатов, полифосфатов и фосфора об
щего приведена в Приложении 1.

3. С РЕД СТВ А  И ЗМ Е РЕ Н И Й , В С П О М О ГА ТЕЛ ЬН О Е 
О БО РУ Д О В А Н И Е , РЕ А К Т И В Ы  И М А ТЕРИ А Л Ы

3.1. Средства измерений и вспомогательное оборудование
3.1.1. Весы лабораторные по ГОСТ 24104 с наибольшим пределом взвеши
вания 210 г и ценой деления 0,0001 г.
3.1.2. Дистиллятор или установка любого типа для получения воды дис
тиллированной по ГОСТ 6709 или деминерализованной степени чистоты 2 
по ИСО 3696.
3.1.3. Государственный стандартный образец состава водного раствора ор
тофосфат ионов (фосфат-ионов).
3.1.4. Защитный экран для реактора минерализации, изготовленный из по
ликарбоната, толщиной 4,5 мм и высотой 37,5 см;
3.1.5. Колбы мерные вместимостью 50, 100, 1000 см3 по ГОСТ 1770, 2 
класс точности.
3.1.6. Пипетки вместимостью 1, 2, 5 и 10 см3 по ГОСТ 29227, 2 класс точ
ности.
3.1.7. Пипетки с одной меткой вместимостью 1, 2, 5 и 10 см3 по ГОСТ 
29169,2 класс точности.
3.1.8. Реактор для проведения минерализации с ячейками под круглые кю
веты, обеспечивающий температуру 120 ± 2°С;
3.1.9. Спектрофотометр, обеспечивающий проведение измерения при дли
не волны 880 -  890 нм, снабженный адаптером под круглые кюветы 16 х 
100 мм.
3.1.10. Флаконы из темного стекла вместимостью 250, 500, 1000 см3 
(для хранения реактивов).
3.1.11. Х олодильник бы товой любого  типа, обеспечивающий хра
нение проб при температуре 2 -  6 °С.
3.1.12. Цилиндр мерный вместимостью 100, 250 см3 по ГОСТ 1770, 2 
класс точности.
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Допускается использование других средств измерения с метрологи
ческими характеристиками не хуже, чем у вышеуказанных, и вспомога
тельных устройств с техническими характеристиками не хуже, чем у вы
шеуказанных.

Примечание: Для мытья посуды не допускается использование 
синтетических моющих средств.

3.2. Реактивы и материалы
3.2.1. Аммоний молибденовокислый (молибдат аммония), х.ч. по ГОСТ 
3765 или по ТУ 6-09-5086.
3.2.2. Аммоний надсернокислый (аммоний персульфат), ч.д.а. по ГОСТ
20478;
3.2.3. Аскорбиновая кислота, ч.д.а. ГФ X  ФС 42-2668.
3.2.4. Вода дистиллированная по ГОСТ 6709 или деминерализованная по 
ИСО 3696 (2-ой степени чистоты).
3.2.5. Кислота винная, ч.д.а. по ГОСТ 5817.
3.2.6. Кислота серная, х.ч. по ГОСТ 4204.
3.2.7. Натрий гидроокись (гидроксид), ч.д.а. по ГОСТ 4328.
3.2.8. Сульфаминовая кислота, ч.д.а по ТУ 6-09-2437.
3.2.9. Сурьма треххлористая (хлорид сурьмы), х.ч. по ТУ 6-09-17-252.
3.2.10. Хлороформ, х.ч. по ТУ 6-09-4263.
3.2.11. Пробирки (кюветы) 16 х Ю0 мм, круглые, с пластиковыми за
винчивающимися пробками.
3.2.12. Салфетки из хлопчатобумажной ткани или бумажные салфет
ки.
3.2.13. Стаканы вместимостью 150 ,250 ,1000  см3 по ГОСТ 25336.
3.2.14. Фильтры мембранные с диаметром пор 0,45 мкм по
ГОСТ 25336.
3.2.15. Фильтры обеззоленные «синяя лента» по ТУ 6-09-1678-95. 

Допускается использовать реактивы более высокой квалификации,
материалы с техническими характеристиками не хуже, чем у выше указан
ных или импортные аналоги.

4. УСЛ О ВИ Я Б Е ЗО П А С Н О Г О  П РО В Е Д ЕН И Я  РА БО Т

4.1. При выполнении анализов необходимо соблюдать требования техни
ки безопасности при работе с химическими реактивами по ГОСТ 12.1.007.
4.2. При работе с оборудованием необходимо соблюдать правила элек
тробезопасности по ГОСТ 12.1.019.
4.3. Обучение работающих безопасности труда должно быть организова
но в соответствии с ГОСТ 12.0.004.
4.4. Помещение лаборатории должно соответствовать требованиям по
жарной безопасности по ГОСТ 12.1,004 и иметь средства пожаротушения 
по ГОСТ 12.4.009.

4
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5. Т РЕ Б О В А Н И Я  К  К ВА Л И Ф И К А Ц И И  О ПЕРАТОРА

Выполнение измерений может производить химик-аналитик, вла
деющий техникой фотометрического анализа и изучивший правила экс
плуатации используемого оборудования.

б. У С Л О В И Я  В Ы П О Л Н Е Н И Я  И ЗМ ЕРЕН И Й

При выполнении измерений в лаборатории должны быть соблюдены 
следующие условия:

температура воздуха 20 -  28 °С
относительная влажность воздуха не более 80% при 25 °С 
частота переменного тока (50 ± 1) Гц
напряжение в сети (220 ± 22) В.

7. О Т Б О Р И Х РА Н ЕН И Е  П Р О Б  ВОДЫ

7.1. Отбор проб осуществляют в соответствии с ГОСТ Р 51592-2000 "Во
да. Общие требования к отбору проб" и ГОСТ Р 51953-2000 " Вода пить
евая Отбор проб." Отбор проб воды осуществляют в стеклянные или по
лиэтиленовые флаконы. Объём отбираемой пробы не менее 250 см3.
7.2. Срок хранения проб не более 24 часов после отбора при температуре 
2 -  6 °С. Если определение проводят в день отбора, то пробу не консер
вируют. Если проба не будет проанализирована в тот же день, то её кон
сервируют хлороформом из расчета 2 - 3  см3 на 1 дм3 пробы. Консервиро
ванная проба хранится до пяти суток при температуре 2 -  6 °С.
7.3. При отборе проб составляется сопроводительный документ по ут
вержденной форме, в котором указывается:

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

8. П О Д ГО ТО В К А  К В Ы П О Л Н Е Н И Ю  И ЗМ ЕРЕН И Й

8.1. Подготовка прибора
Подготовку к работе спектрофотометра или фотоколориметра про

водят в соответствии с рабочей инструкцией по эксплуатации прибора.
8.2, Приготовление растворов
8.2.1, Приготовление раствора аскорбиновой кислоты , 20 г/дм3
В мерной колбе вместимостью 100 см3 растворяют 2,0 г аскорбино

вой кислоты в небольшом количестве дистиллированной воды и доводят 
объём раствора до метки дистиллированной водой. Раствор хранят при 
температуре 2 -  6 °С не более 10 дней.
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8.2,2. Приготовление реактивов, входящих в состав смешанного 
молибденово-кислого реактива

8.2.2.1. Раствор молибдата аммония
В стакане растворяют 12,5 г молибдата аммония приблизительно в 

200 см3 дистиллированной воды.
8.2.2.2. Раствор хлорида сурьмы с винной кислотой
В стакане растворяют 0,235 г хлорида сурьмы и 0,6 г винной кисло

ты приблизительно в 100 см3 дистиллированной воды.
8.2.2.3. Раствор сульфаминовой кислоты
В стакане растворяют 10 г сульфаминовой кислоты приблизительно 

в 100 см3, дистиллированной воды.
8.2.3. Приготовление смешанного молибденово-кислого реактива

В мерную колбу вместимостью 1000 см3 наливают 300 см3 дистил
лированной воды, приливают при перемешивании 144 см3 концентриро
ванной серной кислоты. После охлаждения полученного раствора до ком
натной температуры в ту же мерную колбу при перемешивании сливают 
полностью все растворы, приготовленные по п.п.8.2.2.1 -  8.2.2.3. Объём 
раствора в колбе доводят дистиллированной водой до метки.

Раствор хранят во флаконе из темного стекла при комнатной темпе
ратуре не более двух месяцев.

8.2.4. Приготовление 0,5 моль/дм3 раствора серной кислоты
(0,5 М)

28 см3 концентрированной серной кислоты (р =  1,84 г/см3) осторож
но смешивают приблизительно с 500 см3 дистиллированной воды. После 
охлаждения объём раствора доводят до 1000 см3. Срок хранения 6 месяцев 
при комнатной температуре.

8.2.5. Приготовление раствора гидроокиси натрия концентрации 
1 моль/дм3 (1 М)

В термостойком стакане вместимостью 1000 см3 осторожно при пе
ремешивании растворяют 40 г гидроокиси натрия в 500 -  600 см3 дистил
лированной воды. После полного охлаждения полученный раствор пере
носят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, объём раствора доводят до 
метки дистиллированной водой. Срок хранения раствора 6 месяцев в поли
этиленовом флаконе при комнатной температуре.

Взвешивание и растворение гидроокиси натрия проводят в защитных 
очках, в перчатках, под тягой!

8.2.6. Приготовление основного раствора фосфат-ионов с кон
центрацией 100 мг/дм3

6
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Основной градуировочный раствор с концентрацией фосфат-ионов 
100 мг/дм3 готовят из ампулы ГСО в соответствии с инструкцией по его 
применению. Срок хранения раствора б месяцев при температуре 2 -  6 °С.

8.2.7. Приготовление рабочего раствора (I) с концентрацией фос
фат-ионов 10 мг/дм?

В мерную колбу вместимостью 100 см3 пипеткой помещают 10,0 см3 
основного раствора ф осф авдонов (100 мг/дм3). Объём раствора доводят до 
метки дистиллированной водой. Срок хранения раствора 3 месяца при 
температуре 2 -  6 °С.

8.2.8. Приготовление рабочего раствора (II) с концентрацией 
фосфат-ионов 1 мг/дм?

В мерную колбу вместимостью 50 см3 пипеткой помещают 5,00 см3 
рабочего раствора (I) фосфат-ионов. Объём раствора доводят до метки 
дистиллированной водой. Раствор используют свежеприготовленным.

8.3. Установление градуировочной характеристики
В пробирки с завинчивающимися пробками последовательно прили

вают 0,4, 1,0, 2,5, 5,0 см3 рабочего раствора (II) с концентрацией фосфатов 
1 мг/дм3 и 1,0,1 ,5 ,2 ,0  см3 рабочего раствора (I) с концентрацией фосфатов 
10 мг/дм3. В каждую пробирку прибавляют дистиллированную воду до 
объёма 9,00 см3 —  т.е. 8,6, 8,0, 6,5, 4,0 и 8,0, 7,5, 7,0 см3 соответственно. 
Далее в пробирки прибавляют по 0,5 см3 смешанного молибденово
кислого реактива. Не ранее чем через 2 минуты прибавляют 0,5 см3 рас
твора аскорбиновой кислоты, закрывают пробирку завинчивающейся 
пробкой и перемешивают.

Через 1 5 - 2 0  минут измеряют оптическую плотность градуировоч
ных растворов относительно холостой пробы при длине волны 880 -  890 
нм:

В качестве холостой пробы используют дистиллированную воду с 
добавлением всех реактивов.

Концентрации ортофосфатов в растворах при установлении градуи
ровочной характеристики равны соответственно: 0,04 -  0,10 -  0,25 -  0,50 -
1,00 -1 ,5 0  -  2,00 мг/дм3.

По результатам измерений строят градуировочный график зависимо
сти значения оптической плотности (ед. абс.) от концентрации ортофосфат 
ионов (мг/дм3) или, если позволяют возможности спектрофотометра, со
храняют данные о градуировочной характеристике в памяти прибора.

Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят по 
одному градуировочному раствору перед выполнением каждой серии ана
лизов. Градуировочную характеристику считают стабильной в случае, если 
полученное значение концентрации градуировочного раствора отличается 
от аттестованного значения не более чем на 10 %. Если условие стабильно-

7
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ста градуировочной характеристики не выполняется для одного градуиро
вочного раствора, необходимо выполнить повторное измерение для этого 
градуировочного раствора с целью исключения результата измерения, со
держащего грубую погрешность. Если градуировочная зависимость неста
бильна, выясняют и устраняют причины нестабильности и повторяют кон
троль с использованием не менее 2-х других градуировочных растворов, 
предусмотренных методикой. При повторном обнаружении отклонения ре
зультата строят новую градуировочную характеристику.

Градуировочную характеристику устанавливают заново при смене 
партии любого из реактивов, после ремонта спектрофотометра (фотоколо
риметра), но не реже одного раза в три месяца.

9. ВЫПОЛНЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЙ
9.1. Определение ортофосфатов
При необходимости анализируемые пробы фильтруют через фильтр 

«синяя лента» или мембранный фильтр.
9.0 см3 отфильтрованной пробы (или, при содержании ортофосфатов 

свыше 2,0 мг/дм3 Р 0 4, меньший её объём разбавленный до 9,0 см3) нали
вают в пробирку с завинчивающейся пробкой, прибавляют 0,5 см3 сме
шанного молибденово-кислого реактива и оставляю т не менее чем на 
2 минуты. Далее прибавляют 0,5 см3 раствора аскорбиновой кислоты, за
крывают пробирку завинчивающейся пробкой и перемешивают.

Через 1 5 - 2 0  минут проводят измерение оптической плотности 
(концентрации, мг/дм3) анализируемой пробы относительно холостой про
бы при длине волны 880 — 890 нм.

В качестве холостой пробы используют дистиллированную воду, 
проведенную через весь ход анализа.

9.2. Определение полиф осфатов
5.0 см3 отфильтрованной пробы или, при содержании полифосфатов 

свыше 2,0 мг/дм3 Р 0 4, меньший её объём, разбавленный до 5,0 см3, нали
вают в пробирку с завинчивающейся пробкой. В пробирку прибавляют
2,0 см3 0,5 М серной кислоты, закрывают её завинчивающейся пробкой, 
устанавливают в предварительно нагретый до 120 ±  2 °С минерализатор и 
выдерживают при этой температуре в течение 30 минут.

После охлаждения в пробирку прибавляют 2,0 см3 1М гидроокиси 
натрия, перемешивают раствор. Далее прибавляют 0,5 см3 смешанного мо
либденово-кислого реактива и оставляют не менее чем на 2 минуты. При
бавляют 0,5 см3 раствора аскорбиновой кислоты, закрывают пробирку и 
ещё раз перемешивают.

Измерение оптической плотности проводят так же как описано в п.
9.1.

8
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9.3. О пределение фосфора общего
5,0 см3 тщательно перемешанной анализируемой пробы (нефильтро

ванной!) или меньший её объём, доведенный до 5,0 см3, наливают в про
бирку с завинчивающейся пробкой. Прибавляют 2,0 см3 0,5 М серной ки
слоты и 0,1 г персульфата аммония закрывают пробирку пробкой, устанав
ливают в предварительно нагретый до 120 ± 2 °С минерализатор и выдер
живают при этой температуре в течение 30 минут.

После охлаждения в пробирку прибавляют 2,0 см3 1М гидроокиси 
натрия, перемешивают раствор. Далее прибавляют 0,5 см3 смешанного мо
либденово-кислого реактива и оставляют не менее чем на 2 минуты. При
бавляют 0,5 см3 раствора аскорбиновой кислоты, закрывают пробирку и 
ещё раз перемешивают.

Измерение оптической плотности проводят так же как описано в п.
9.1.

10. В Ы Ч И С Л Е Н И Е  РЕЗУ Л ЬТА ТО В  ИЗМЕРЕНИЙ

10.1. Массовую концентрацию ортофосфатов (мг/дм3 Р 0 4) в анализируе
мой пробе находят по градуировочному графику, учитывая предваритель
ное разбавление пробы по формуле:

где:
Хро4

Сгр.

Упробы Р04 

10

с , -10

массовая концентрация ортофосфатов в анализируемой 
пробе, мг/дм3 Р 0 4;
массовая концентрация фосфатов, найденная по градуи
ровочному графику, мг/дм3;
объём анализируемый пробы воды, взятый для анализа, 
см3;
общий объём раствора в пробирке, см3.

10.2. Массовую концентрацию суммы полифосфатов (мг/дм3 Р04) в ана
лизируемой пробе находят по формуле:

где:
Х(Роз>»

Сп,

У  Пробы (РОЗ)п 

10

X(РОЭ* -
Сгр. *10

У|фобы(РОЭ)п
— Х р04

-  массовая концентрация полифосфатов в анализируемой 
пробе, мг/дм3 Р 0 4;

-  массовая концентрация фосфатов, найденная по градуи
ровочному графику, мг/дм3 Р 0 4;

-  объём анализируемый пробы воды, взятый для минерали
зации с серной кислотой по п. 9.2, см3;

-  общий объём раствора в пробирке, см3.

9
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10.3. Массовую концентрацию фосфора общего (мг/дм3 Р 0 4) в анализи
руемой пробе находят по градуировочному графику, учитывая предвари
тельное разбавление пробы по формуле:

Y ^ Сгр.*10 
Робщ V

f  mm&i Райш

Хробщ. -  массовая концентрация фосфора общего в анализируемой 
пробе, мг/дм3 РО4

Сгр. -  массовая концентрация фосфатов, найденная по градуи
ровочному графику, мг/дмэ РО4

Vпробы Робш. -  объём анализируемый пробы воды, взятый для минерали
зации с персульфатом аммония по п. 9.3 анализа, см3;

10 -  общий объём раствора в пробирке, см3.
Примечания: 1. Если пробу предварительно разбавляют в мерной 

колбе, то это разбавление также учитывают при расчете концентрации.
2. При необходимости представления результата анализа в пере

счете на массовую концентрацию Р (мг/дм3), её рассчитывают по форму
ле:

11.
ХР = 0,326-Хро<.

ОФ О РМ ЛЕН ИЕ РЕЗУ Л ЬТА ТО В  И ЗМ ЕРЕН И Й

Результаты количественного анализа в протоколах анализов пред
ставляют в виде:

X ± А; мг/дм3 (Р=0,95),
где Д=5 х 0,01 х С значение показателя точности (см. табл. 2). 
Результаты измерений округляют с точностью до:

при содержании от 0,05 до 0,1 мг/дм3 -  0,001 мг/дм3
при содержании от 0,1 до 1 мг/дм3 -  0,01 мг/дм3
при содержании от 1 до 50 мг/дм3 -  0,1 мг/дм3
при содержании свыше 50 мг/дм3 -  1 мг/дм3

12. ОЦЕНКА П РИ ЕМ Л ЕМ О СТИ  РЕЗУ Л ЬТА ТО В  И ЗМ ЕРЕН И Й

12.1. При необходимости проверку приемлемости результатов измерений, 
полученных в условиях повторяемости (сходимости), осуществляют в со
ответствии с требованиями раздела 5.2. ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002. Расхо
ждение между результатами измерений не должно превышать предела по
вторяемости (г). Значения г приведены в таблице 3.
12.2. При необходимости проверку приемлемости результатов измерений, 
полученных в условиях воспроизводимости, проводят с учетом требований 
раздела 5.3 ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002. Расхождение между результатами 
измерений, полученными двумя лабораториями, не должно превышать 
предела воспроизводимости (R). Значения R приведены в таблице 3.

10
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Таблица 3
О пределяем ы й

показатель
Д иапазон  из

мерений, 
мг/дм3 Р 0 4

Предел
повторяемости 

(для двух ре
зультатов  изме

рений), г, %

Предел воспро
изводимости 
(для двух ре

зультатов изме
рений), R, %

П и т ь е в ы е  и п р и р о д н ы е  в о д ы
ортофосфаты 0 ,0 5 -1 0 0 14 17
полифосфапгы 0,05 - 1 0 17 28

фосфор общий 0 ,0 5 -0 ,5 22 31
0 ,5 -  10 11 17

С т о ч н ы е  в о д ы
ортофосфаты 0,1 - 1,0 25 36

1 ,0 -  500 17 25
полифосфаты 0,1 - 1,0 34 48

1,0 -  10 25 36
10 -  100 14 22

фосфор общ 0 ,1 -0 ,5 45 62
0 ,5 -  50 25 34
5 0 -  100 8 11

13. КОНТРОЛЬ КАЧЕСТВА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ ПРИ РЕАЛИ
ЗАЦИИ МЕТОДИКИ В ЛАБОРАТОРИИ

13.1 Контроль качества результатов измерений при реализации ме
тодики в лаборатории предусматривает:

- контроль стабильности результатов измерений (на основе кошроля ста
бильности среднеквадратического опслонения повторяемости, промежу
точной прецизионности и погрешности);

- контроль исполнителем процедуры выполнения измерений (на основе 
оценки погрешности при реализации отдельно взятой контрольной про
цедуры).

Периодичность контроля исполнителем процедуры выполнения измерений 
и алгоритмы контрольных процедур (с использованием метода добавок, с исполь
зованием образцов для кошроля и т.п.), а также реализуемые процедуры контроля 
стабильности результатов измерений регламентируют во внутренних документах 
лаборатории.

Рекомендуемая процедура контроля с использованием метода добавок при
ведена в п.132.

11
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132. Контроль процедуры выполнения измерений с использованием 
метод а добавок

Образцами для контроля являются реальные пробы вода, отобранные в 
традиционных точках контроля состава вод. Объем отобранной для контроля про
бы должен соответствовать удвоенному объему, необходимому для проведения 
анализа по методике. Отобранный объем делят на две равные части, первую из ко
торых анализируют в соответствии с методикой и получают результат анализа ис
ходной рабочей пробы Хь аво вторую часть делают добавку анализируемого ком
понента (С) и анализируют в соответствии с методикой, получая результат анализа 
рабочей пробы с добавкой Х2. Результаты анализа исходной рабочей пробы Xi и 
рабочей гробы с добавкой Х2 получают по возможности в одинаковых условиях, 
т.е. их получает один аналитик с использованием одного набора мерной посуды, 
одних и тех же реаюивов и т.д.

Результат контрольной процедуры К* рассчитывают по формуле: 
К , = | х 2- Х , - С | , г д е

X] - результат анализа рабочей пробы;
Х2 - результат анализа рабочей гробы с добавкой анализируемого компонента;
С - величина добавки анализируемого компонента;
Решение об удовлетворительной погрешности принимают при выполнении усло
вия:

Кк < К, где
К - норматив контроля погрешности, рассчитанный по формуле.

К = -Д Д лх,М Д лх^.где
Длх1 -  значение характеристики погрешности измерения концентрации определяе
мого показателя в рабочей пробе (мг/дм3);
Ддх2 - значение характеристики погрешности измерения концентрации определяе
мого показателя в рабочей пробе с добавкой (мг/дм3).

Значения Ajixi и Ддхг в мг/дм3 устанавливаются лабораторией при реализа
ции методики и обеспечиваются контролем стабильности результатов измерений.

Примечание: Допустимо характеристику погрешности для результатов из
мерений (Xi и Х2) при внедрении методики в лаборатории рассчитывать по фор
муле: Ал = 0,84 х Д, где

А = 0,01 хбхХ*;

5 - показатель точности (см. таблицу 2).

По мере накопления информации в процессе контроля стабильности ре
зультатов измерений характеристику погрешности уточняют.

При превышении норматива контроля погрешности эксперимент повторя
ют. При повторном превышении указанного норматива К выясняют причины, 
приводящие к неудовлетворительным результатам контроля, и устраняют их.

12
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ПРИЛОЖЕНИЕ 1

БЛО К СХЕМА ПРОВЕДЕНИЯ О ПРЕДЕЛЕНИ Я ОРТОФОСФАТОВ, ПОЛИ

ФОСФАТОВ И ФОСФОРА О БЩ ЕГО  ФОТОМ ЕТРИЧЕСКИМ  МЕТОДОМ
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ФЕДЕРАЛЬНОЕ АГЕНТСТВО  ПО Т ЕХ Н И ЧЕС КО М У  РЕГУЛИРОВАНИЮ  И  М ЕТРОЛОГИИ 

Государственный научный метрологический центр 

Ф ГУ П  «У ральский научно-исследовательский институт метрологии»

СВИДЕТЕЛЬСТВО
об аттестации методики выполнения измерений 

№  223. 1. 01 . 03. 442/2006

Методика выполнения измерений массовых концентраций ортофосфатов, полифосфатови фосфора
наименование измеряемой величины; объекте 

общего а питьевых, природных и сточны х водах фотометрическим методом,
и метода измерений

разработанная А налитическим центром контроля качества воды  ЗА О  «РОСА» (г. Москва),
наименование организации (предприятия), разработавшей МВИ

аттестована в соответствии с ГО С Т Р 8.563.
Аттестация осуществлена по результатам метрологической экспертизы  материалов_____
по разработке методики выполнения измерений______________________________________________
вид работ: метрологическая экспертиза материалов по разработке. МВИ, теоретическое или экспериментальное исследование МВИ, другие 
виды работ

В результате аттестации установлено, что М В И  соответствует предъявляемым к  ней 
метрологическим требованиям и обладает следую щ ими основным и метрологическими 
характеристиками, приведенными в прилож ении.

диапазон измерений, характеристики погрешности измерений (неопределенность измерений) и (или) характеристики составляющих 
погрешности (при необходимости -  нормативы контроля)

Приложение: метрологические характеристики МВИ. н а 1 листе

1.Й Л * Г

Россия, 620000, л Екатеринбург, уя. Красноармейская, 4 
та.:(343) 350-26-18, факс: (343) 350-20-39. E-mail; uniim@unUm.ru

http://www.mosexp.ru


Приложение к  свидетельству № 223.1.01.03.442/2006 
об аттестаций методики выполнения измерений массовых концентраций 

ортофосфатов, полифосфатов и фосфора общего в питьевых, природных и сточных
водах фотометрическим методом

1. Диапазон измерений, значения показателей точности, повторяемости, воспроизводимости

Наименование опреде 
ляемого показателя и 
диапазон измерений, 

мг/дм3 РО*

Показатель повторяе
мости (относительное 

значение срсднеквадрати- 
ческогО отклонения по

вторяемости), <Тг,%

Показатель воспроизво
димости (относительное 

значение среднеквадратичес
кого отклонения воспроизво

димости), СТд,%

Показатель точности 
(границы относительной 

погрешности 
при вероятности Р*0.95), 

+ 6,%
Пилением природные воды

■ОстоФмФот
Or 0.05 до 100 вкл. 5 6 15

ПолиФосФаты
Ог0.05 да 10 вкл. б 10 25

Фосфор обитий
От 0.05 до 0.5 вкл. 8 11 25
Св, 0.5 до 10 вкл. 4 6 15

Стачные воды
ОйтоДосФеты

От 0.1 до 1 вкл. 9 13 26
Св. 1 до 500 вкл. 6 9 18
■ПддйФасФягн
От 0.1 до 1 вкл. 12 17 35
Св. 1 до |0  вкл. 9 13 28

Св. 10 до 100 вкл. 5 8 18
ФосАор общий

От 0.1 до 0.5 вкл. 16 22 48
Св. 0.5 до 50 вкл. 9 12 25
Св. 50 до 100 вкл. 3 4 10

2. Д иапазон измерений, значения предела воспроизводимости при вероятности Р=0.95

Диапазон
измерений,

мг/дм3

Предел воспроизводимости
(относительное значение допускаемого расхождения между двумя результатами 

измерений, полученными в разных 
лабораториях), R , %

Питьевые и природные воды
Рргафрсфяш

От 0.05 до 100 вкл. 17
ПолиФосФаты

От 0.05 до 10 вкл. 28
Фосфор общий

От 0.05 до 0.5 вкл. 3!
Св, 0,5 до Ю вкл. 17

Сточные
ОртоАосФаты

От 0.1 до 1 вкл. 36
Св.! до500вкл. 25

ПолиФосФятЫ
От 0.1 до 1 вкл. 48
Св. 1 до 10 вкл. 36

Св. 10 до 100 вкл. 22
ФмФТООЙННЦ

От 0.1 до 0.5 вкл. 62
Св. 0.5 до 50 вкл. 34
Св. 50 до ЮОвкл. 11



3. При реализации методики в лаборатории обеспечивают:
- оперативный контроль процедуры измерений (на основе оценки погрешности при реализа
ции отдельно взятой контрольной процедуры);
- контроль стабильности результатов измерений (на основе контроля стабильности средне
квадратического отклонения повторяемости, среднеквадратического отклонения внутрила-
бораторной прецизионности, погрешности)*
Алгоритм оперативного контроля процедуры измерений праведен в документе на методику 
выполнения измерений.
Процедуры контроля стабильности результатов выполняемых измерений регламентируют в 
Руководстве по качеству лаборатории.
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