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Â äàííîé ðàáîòå ïðåäëîæåí ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûé ìåòîä àòòåñòàöèè è îðãàíèçà-

öèè âíóòðèëàáîðàòîðíîãî êîíòðîëÿ ìåòîäèê àíàëèçà âîçäóøíûõ ñðåä — âîçäóõà ðàáî-

÷åé çîíû, àòìîñôåðíîãî âîçäóõà è ïðîìûøëåííûõ âûáðîñîâ â àòìîñôåðó. Íà ñåãîäíÿø-

íèé äåíü ðàçðàáîòàíî íåáîëüøîå ÷èñëî ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (ÑÎ) âîçäóøíûõ ñðåä —

ïîâåðî÷íûõ ãàçîâûõ ñìåñåé (ÏÃÑ) — ìåíåå ÷åì äëÿ òðèäöàòè âåùåñòâ ñ óñòàíîâëåííû-

ìè ÏÄÊ (íåîðãàíè÷åñêèõ ãàçîâ è ëåãêèõ îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé). Ðàçðàáîòàíî îêîëî

ñòà èñòî÷íèêîâ ìèêðîïîòîêîâ (ÈÌ) òàêæå íà ëåãêèå îðãàíè÷åñêèå ñîåäèíåíèÿ. Òàêîé

óçêèé íàáîð ðàçðàáîòàííûõ ÑÎ íå ïîçâîëÿåò óñòàíîâèòü íà îñíîâå àòòåñòàöèîííîãî ýêñ-

ïåðèìåíòà ïîêàçàòåëè òî÷íîñòè äëÿ ïîäàâëÿþùåãî áîëüøèíñòâà ìåòîäèê àíàëèçà ïðîá

âîçäóøíûõ ñðåä è íà îñíîâå íàéäåííûõ ïîêàçàòåëåé òî÷íîñòè óñòàíîâèòü íîðìàòèâû

âíóòðèëàáîðàòîðíîãî êîíòðîëÿ, à òàêæå ðåàëèçîâàòü ïðîöåäóðû îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ

è êîíòðîëÿ ñòàáèëüíîñòè. Äëÿ òàêèõ ìåòîäèê (íå îáåñïå÷åííûõ ïîâåðî÷íûìè ãàçîâûìè

ñìåñÿìè è èñòî÷íèêàìè ìèêðîïîòîêîâ) õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè îöåíèâàþò, êàê

ïðàâèëî, ðàñ÷åòíûì ñïîñîáîì. Ýêñïåðèìåíòàëüíî îöåíèâàþò ëèøü ñòàáèëüíîñòü ãðàäó-

èðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ è õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè îòäåëüíûõ ýòàïîâ îòáîðà ïðîáû.

Ïðåäëàãàåìûé ìåòîä ïðåäóñìàòðèâàåò óñëîâíîå ðàçäåëåíèå ìåòîäèêè íà äâå ñòàäèè —

îòáîðà àíàëèòè÷åñêîé ïðîáû è àíàëèòè÷åñêóþ ñòàäèþ. Äëÿ ñòàäèè îòáîðà ïðîáû õàðàê-

òåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè íàõîäÿò ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûì ìåòîäîì, äëÿ àíàëèòè÷å-

ñêîé ñòàäèè — ýêñïåðèìåíòàëüíûì ìåòîäîì àíàëîãè÷íî äðóãèì ìåòîäèêàì àíàëèçà

êîíäåíñèðîâàííûõ ñðåä. Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü îðãàíèçàöèè âíóòðèëàáîðàòîðíîãî êîí-

òðîëÿ àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè è ðåàëèçàöèè âñåõ àëãîðèòìîâ êàê îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ,

òàê è êîíòðîëÿ ñòàáèëüíîñòè, â òîì ÷èñëå, ïîñòðîåíèÿ êîíòðîëüíûõ êàðò Øóõàðòà.

Ïðåäëîæåííûé ìåòîä ïîçâîëÿåò îðãàíèçîâàòü àòòåñòàöèþ áîëüøèíñòâà ïîäîáíûõ ìåòî-

äèê, èñïîëüçóåìûõ â ñôåðå ãîñóäàðñòâåííîãî ðåãóëèðîâàíèÿ îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èç-

ìåðåíèé, êîòîðûå ðàíåå íå áûëè àòòåñòîâàíû è íå îáåñïå÷åíû ñòàíäàðòíûìè îáðàçöà-

ìè â âèäå ïîâåðî÷íûõ ãàçîâûõ ñìåñåé è èñòî÷íèêîâ ìèêðîïîòîêîâ.
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A computational and experimental method of certification and arrangement of intra laboratory control

of the methods for analysis of air environment, i.e., air of the working zone, atmosphere air and indus-

trial emissions into the atmosphere, is developed. Note that nowadays a rather small number of stan-

dard samples (SS) of air environment (calibration gas mixtures (CGM)) is available for less than thirty

substances with determined maximum permissible concentrations (MPC) (inorganic gases and light

organic compounds). About 100 sources of microcflows (MF) are also developed for light organic com-

pounds. Such a narrow set of developed SS hinders determination of the accuracy indicators on the ba-

sis of the certification experiment for the vast majority of the methods used for analysis of air samples

and, in turn, keeps out of stating standards for intra-laboratory control and implementation of the pro-

cedures of operational control and control of the stability. For those techniques (in the lack of calibra-

tion gas mixtures and sources of microflows), the error characteristics are estimated usually by calcula-

tions with exception of the stability of the calibration curves and error characteristics of the individual

sampling stages which are determined experimentally. The proposed method implies a conditional divi-

sion of the technique into two stages: sampling and analytical stages. For the stage of sampling, the er-

ror characteristics are determined by the calculation-experimental method, for the analytical stage, by

the experimental method, similar to other methods for analysis of condensed media. The possibility of

arrangement of the intra-laboratory control of the analytical stage and implementation of all the algo-

rithms of both operational and stability control, including construction of Shewhart’s control charts is

shown. The proposed method makes it possible to arrange certification of the majority of similar tech-

niques used in the sphere of state regulation of ensuring the uniformity of measurements that have not

been previously certified and provided with standard samples in the form of calibration gas mixtures

and sources of microflows.

Keywords: methods for analysis of air atmosphere; air of working zone; atmospheric air; emissions;

certification; operational control; control of stability; analytical stage; stage of sampling.

Îáåñïå÷åíèå è ïîäòâåðæäåíèå êîìïåòåíòíîñòè

ëàáîðàòîðèé ïðè èõ àêêðåäèòàöèè â çíà÷èòåëü-

íîé ñòåïåíè çàâèñÿò îò êà÷åñòâà, ñòåïåíè ìåòðî-

ëîãè÷åñêîé ïðîðàáîòêè è ìåòðîëîãè÷åñêîãî îáåñ-

ïå÷åíèÿ èñïîëüçóåìûõ ìåòîäèê èçìåðåíèé, â òîì

÷èñëå, ìåòîäèê àíàëèçà âîçäóøíûõ ñðåä (ÌÀÂÑ).

Âîçäóøíûå ñðåäû — âîçäóõ ðàáî÷åé çîíû, àò-

ìîñôåðíûé âîçäóõ, ïðîìûøëåííûå âûáðîñû â

àòìîñôåðó — õàðàêòåðèçóþòñÿ âûñîêîé èçìåí÷è-

âîñòüþ, íåñòàáèëüíîñòüþ è íåîäíîðîäíîñòüþ ïî

îïðåäåëÿåìûì ïîêàçàòåëÿì, à çíà÷èò, è íåâîç-

ìîæíîñòüþ îòáîðà äâóõ è áîëåå ïàðàëëåëüíûõ

ïðîá è äëèòåëüíîãî õðàíåíèÿ îòîáðàííûõ ïðîá.

Âñëåäñòâèå ýòèõ ïðè÷èí àòòåñòàöèÿ ÌÀÂÑ, íå

îáåñïå÷åííûõ ïîâåðî÷íûìè ãàçîâûìè ñìåñÿìè è

èñòî÷íèêàìè ìèêðîïîòîêîâ, çàòðóäíåíà. Íàïðè-

ìåð, áîëüøèíñòâî ìåòîäèê àíàëèçà âîçäóõà ðàáî-

÷åé çîíû, àòìîñôåðíîãî âîçäóõà [1] íåàòòåñòîâà-

íû, è èõ ïðèìåíåíèå íåäîïóñòèìî â ñôåðå ãîñó-

äàðñòâåííîãî ðåãóëèðîâàíèÿ îáåñïå÷åíèÿ åäèí-

ñòâà èçìåðåíèé.

Â äåéñòâóþùèõ ÃÍ 2.2.5.3532–18 [2] óñòàíîâ-

ëåíû ÏÄÊ â âîçäóõå ðàáî÷åé çîíû äëÿ äâóõ òû-

ñÿ÷ ïÿòèñîò âåùåñòâ, à â ÃÍ 2.2.5.2308–07 [3] —

îðèåíòèðîâî÷íî-áåçîïàñíûå óðîâíè âîçäåéñòâèÿ

(ÎÁÓÂ) åùå äëÿ 580 âåùåñòâ, ò.å. íåîáõîäèìî

èìåòü îêîëî òðåõ òûñÿ÷ àòòåñòîâàííûõ ìåòîäèê

òîëüêî äëÿ àíàëèçà âîçäóõà ðàáî÷åé çîíû.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ðàçðàáîòàíî íåáîëü-

øîå ÷èñëî ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (ÑÎ) âîçäóø-

íûõ ñðåä — ïîâåðî÷íûõ ãàçîâûõ ñìåñåé (ÏÃÑ) —

ìåíåå ÷åì äëÿ òðèäöàòè âåùåñòâ ñ óñòàíîâëåííû-

ìè ÏÄÊ, ýòè âåùåñòâà ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé íåîð-

ãàíè÷åñêèå ãàçû è ëåãêèå îðãàíè÷åñêèå ñîåäèíå-

íèÿ [4]. Ðàçðàáîòàíî òàêæå îêîëî ñòà èñòî÷íèêîâ

ìèêðîïîòîêîâ (ÈÌ) íà ëåãêèå îðãàíè÷åñêèå ñî-

åäèíåíèÿ. Òàêîé íàáîð ðàçðàáîòàííûõ ÑÎ íå ïî-

çâîëÿåò óñòàíîâèòü íà îñíîâå àòòåñòàöèîííîãî

ýêñïåðèìåíòà ïîêàçàòåëè òî÷íîñòè äëÿ ïîäàâ-

ëÿþùåãî áîëüøèíñòâà ìåòîäèê àíàëèçà ïðîá âîç-

äóøíûõ ñðåä è íà îñíîâå íàéäåííûõ ïîêàçàòåëåé

òî÷íîñòè óñòàíîâèòü íîðìàòèâû âíóòðèëàáîðà-

òîðíîãî êîíòðîëÿ è ðåàëèçîâàòü ïðîöåäóðû îïå-

ðàòèâíîãî êîíòðîëÿ è êîíòðîëÿ ñòàáèëüíîñòè.

Äëÿ òàêèõ ìåòîäèê (íå îáåñïå÷åííûõ ïîâåðî÷-

íûìè ãàçîâûìè ñìåñÿìè è èñòî÷íèêàìè ìèêðî-

ïîòîêîâ) õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè îöåíèâà-

þò, êàê ïðàâèëî, ðàñ÷åòíûì ñïîñîáîì. Ýêñïåðè-

ìåíòàëüíî îöåíèâàþò ëèøü ñòàáèëüíîñòü ãðà-

äóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ è õàðàêòåðèñòèêè ïî-

ãðåøíîñòè îòäåëüíûõ ýòàïîâ îòáîðà ïðîáû.

Àòòåñòàöèÿ ìåòîäèê àíàëèçà âîçäóøíûõ

ñðåä, äëÿ êîòîðûõ ðàçðàáîòàíû ïîâåðî÷íûå ãàçî-

âûå ñìåñè èëè èñòî÷íèêè ìèêðîïîòîêîâ, ìîæåò

áûòü ïðîâåäåíà ïî àëãîðèòìàì ÐÌÃ 61–2010 [5]

òàê æå, êàê è äëÿ áîëüøèíñòâà äðóãèõ ìåòîäèê

àíàëèçà êîíäåíñèðîâíûõ ñðåä (âîäû, ïèùåâûõ

ïðîäóêòîâ, ðóä, ìåòàëëîâ è ò.ä.), à êîíòðîëü êà÷å-

ñòâà ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà — ïî àëãîðèòìàì ÐÌÃ

76–2014 [6].

Àòòåñòàöèÿ âûñîêî÷óâñòâèòåëüíûõ ìåòîäèê

àíàëèçà âîçäóøíûõ ñðåä, äëÿ êîòîðûõ íåò íåîá-

õîäèìîñòè â êîíöåíòðèðîâàíèè îïðåäåëÿåìîãî

êîìïîíåíòà è âîçìîæíî ïðèãîòîâëåíèå àòòåñòî-

âàííûõ ñìåñåé îïðåäåëÿåìîãî êîìïîíåíòà ñ âîç-

äóõîì, òàêæå íå âûçûâàåò îñîáûõ òðóäíîñòåé.
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×òî äåëàòü, åñëè ìåòîäèêà íå ÿâëÿåòñÿ âûñî-

êî÷óâñòâèòåëüíîé è íå îáåñïå÷åíà ñòàíäàðòíûìè

îáðàçöàìè â âèäå ÏÃÑ èëè èñòî÷íèêàìè ìèêðî-

ïîòîêîâ? Âî ìíîãèõ ñëó÷àÿõ ñîçäàíèå â áëèæàé-

øåì áóäóùåì òàêèõ ÑÎ (íåäîðîãèõ è ñòàáèëü-

íûõ, äîñòóïíûõ äëÿ áîëüøèíñòâà ëàáîðàòîðèé),

ïðîáëåìàòè÷íî. Íàïðèìåð, âîçìîæíî ëè ñîçäà-

íèå ÑÎ ñâàðî÷íûõ àýðîçîëåé?

Ïðåäëàãàåìûé â íàñòîÿùåé ðàáîòå è ðàññìàò-

ðèâàåìûé íèæå ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûé

ìåòîä ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü äëÿ àòòåñòàöèè íå

îáåñïå÷åííûõ ñòàíäàðòíûìè îáðàçöàìè â âèäå

ÏÃÑ èëè èñòî÷íèêàìè ìèêðîïîòîêîâ ìåòîäèê

àíàëèçà âîçäóøíûõ ñðåä è îðãàíèçàöèè âíóòðè-

ëàáîðàòîðíîãî êîíòðîëÿ îáùåïðèíÿòûå àëãîðèò-

ìû, èçëîæåííûå â ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ 5725–2002 [7],

ÐÌÃ 61–2010 è ÐÌÃ 76–2014.

Î êàêèõ àëãîðèòìàõ èäåò ðå÷ü? Âî-ïåðâûõ,

ýòî àëãîðèòìû îöåíèâàíèÿ õàðàêòåðèñòèê ïî-

ãðåøíîñòè ìåòîäèêè ïðè åå ïåðâè÷íîé àòòåñòà-

öèè ïî ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ 5725–2002 è ÐÌÃ 61–2010.

Âî-âòîðûõ, ýòî àëãîðèòìû îöåíèâàíèÿ õàðàêòå-

ðèñòèê ïîãðåøíîñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà, õàðàê-

òåðíûõ äëÿ êîíêðåòíîé ëàáîðàòîðèè, ïðèìåíÿþ-

ùåé äàííóþ ìåòîäèêó, — òàê íàçûâàåìûå ëàáî-

ðàòîðíûå çíà÷åíèÿ (Äë, óR,ë è äð.) ïî ÐÌÃ

76–2014. Â-òðåòüèõ, ýòî àëãîðèòìû îðãàíèçàöèè

è ïðîâåäåíèÿ âíóòðèëàáîðàòîðíîãî êîíòðîëÿ êà-

÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà â ôîðìå îïåðàòèâíî-

ãî êîíòðîëÿ è/èëè êîíòðîëÿ ñòàáèëüíîñòè ðåçóëü-

òàòîâ àíàëèçà ïî ÐÌÃ 76–2014 è ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ

5725–2002.

Ïðåäëàãàåìûé ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûé

ìåòîä ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ íà ìåòîäèêè, ïðîöåäóðà

êîòîðûõ ïðåäóñìàòðèâàåò ñòàäèþ îòáîðà àíàëè-

òè÷åñêîé ïðîáû ñ ïðèìåíåíèåì æèäêîãî èëè

òâåðäîãî ïîãëîòèòåëÿ êîìïîíåíòîâ âîçäóøíîé

ñðåäû (ýòî ìîãóò áûòü òâåðäûå àäñîðáåíòû,

ôèëüòðû, æèäêèå ïîãëîòèòåëè), ïðè ýòîì îïðåäå-

ëÿåìûå êîìïîíåíòû ïåðåõîäÿò â êîíäåíñèðîâàí-

íîå ñîñòîÿíèå, è äàëåå ðåàëèçóåòñÿ àíàëèòè÷å-

ñêàÿ ñòàäèÿ ìåòîäèêè âïëîòü äî ïîëó÷åíèÿ ðå-

çóëüòàòà èçìåðåíèé. Ðàçäåëåíèå ìåòîäèê íà íå-

ñêîëüêî ñòàäèé ïðèìåíÿëîñü è ðàíåå [8], ðàçäåëå-

íèå íà ñòàäèþ îòáîðà àíàëèòè÷åñêîé ïðîáû è

àíàëèòè÷åñêóþ ñòàäèþ ÿâëÿåòñÿ óñëîâíûì.

Îïèñûâàåìûé ïîäõîä íå ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ

íà ìåòîäèêè ñ èñïîëüçîâàíèåì èíäèêàòîðíûõ

òðóáîê è àâòîìàòè÷åñêèõ ãàçîàíàëèçàòîðîâ.

Ïðåäëàãàåòñÿ ïîñòàäèéíîå (ñòàäèÿ îòáîðà

ïðîáû è àíàëèòè÷åñêàÿ ñòàäèÿ) óñòàíîâëåíèå ïî-

êàçàòåëåé êà÷åñòâà ìåòîäèê àíàëèçà âîçäóøíûõ

ñðåä. Äëÿ êàæäîé ñòàäèè îòäåëüíî îöåíèâàþò õà-

ðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè.

Ñòàäèÿ îòáîðà àíàëèòè÷åñêîé ïðîáû çàêàí-

÷èâàåòñÿ ïåðåâåäåíèåì îïðåäåëÿåìîãî êîìïîíåí-

òà â êîíäåíñèðîâàííîå ñîñòîÿíèå è äîñòàâêîé â

ëàáîðàòîðèþ.

Àíàëèòè÷åñêàÿ ñòàäèÿ íà÷èíàåòñÿ ñ èçâëå÷å-

íèÿ îïðåäåëÿåìîãî êîìïîíåíòà (èëè, íàïðèìåð,

ïðîäóêòà ðåàêöèè îïðåäåëÿåìîãî êîìïîíåíòà ñ

ïîãëîòèòåëüíûì ðàñòâîðîì) èç ïîãëîòèòåëÿ è ïî-

ñëåäóþùåãî àíàëèçà îòîáðàííîé ïðîáû â ëàáîðà-

òîðíûõ óñëîâèÿõ.

Êàæäàÿ èç ñòàäèé àíàëèçà õàðàêòåðèçóåòñÿ

ñâîåé ïîãðåøíîñòüþ, êîòîðàÿ âíîñèò ñâîé âêëàä

â ñóììàðíóþ ïîãðåøíîñòü ðåçóëüòàòîâ èçìåðå-

íèé ïî ìåòîäèêå.

Ïîêàçàòåëü òî÷íîñòè ñòàäèè îòáîðà àíàëèòè-

÷åñêîé ïðîáû äîï óñòàíàâëèâàþò ðàñ÷åòíî-ýêñïå-

ðèìåíòàëüíûì ïóòåì. Èñïîëüçóÿ ïàñïîðòíûå

äàííûå ñðåäñòâ èçìåðåíèé, ïðèìåíÿåìûõ ïðè îò-

áîðå, îöåíèâàþò õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè

èçìåðåíèé, ñêîðîñòè àñïèðàöèè âîçäóõà ÷åðåç

ïîãëîòèòåëü, âðåìåíè àñïèðàöèè âîçäóõà, òåìïå-

ðàòóðû è äàâëåíèÿ âîçäóõà âî âðåìÿ îòáîðà ïðî-

áû. Õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè, ñâÿçàííûå ñ

«ïðîñêîêîì» îïðåäåëÿåìîãî êîìïîíåíòà ÷åðåç

ïîãëîòèòåëü è äëèòåëüíîñòüþ õðàíåíèÿ îòîáðàí-

íîé ïðîáû, ìîãóò áûòü îöåíåíû ýêñïåðèìåíòàëü-

íî. Â ðàìêàõ íàñòîÿùåé ñòàòüè íå ðàññìàòðèâà-

þòñÿ ïðîöåäóðû îòáîðà ïðîá âîçäóøíîé ñðåäû.

Â îáùåì âèäå (ñ ó÷åòîì ïîëîæåíèé ÃÎÑÒ

12.1.016–79 [9]) õàðàêòåðèñòèêà ïîãðåøíîñòè1

ìåòîäèêè àíàëèçà (ä) ìîæåò áûòü ïðåäñòàâëåíà

óðàâíåíèåì:

� � �� �îï à
2 2 , (1)

ãäå äîï — õàðàêòåðèñòèêà ïîãðåøíîñòè ñòàäèè

îòáîðà àíàëèòè÷åñêîé ïðîáû; äà — õàðàêòåðèñòè-

êà ïîãðåøíîñòè àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè.

Ïðè ýòîì õàðàêòåðèñòèêà ïîãðåøíîñòè ñòà-

äèè îòáîðà àíàëèòè÷åñêîé ïðîáû (äîï) ìîæåò

áûòü îïðåäåëåíà ïî ôîðìóëå:

� � � �îï ï� � �
V xp
2 2 2 . (2)

Õàðàêòåðèñòèêà ïîãðåøíîñòè äï, ñâÿçàííàÿ ñ

íåäîñòàòî÷íîé ýôôåêòèâíîñòüþ ïîãëîùåíèÿ îï-

ðåäåëÿåìîãî êîìïîíåíòà ïîãëîòèòåëåì (íàïðè-

ìåð, çà ñ÷åò ïðîñêîêà ïðè îñàæäåíèè íà ôèëüòð),

ìîæåò áûòü îöåíåíà íà îñíîâå ñïåöèàëüíîãî ýêñ-

ïåðèìåíòà, íàïðèìåð, ïðè èñïîëüçîâàíèè íå-

ñêîëüêèõ ïîñëåäîâàòåëüíî ñîåäèíåííûõ ïðîáîîò-

áîðíûõ óñòðîéñòâ.

Äëÿ îöåíêè õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè äxp ,

ñâÿçàííîé ñ õðàíåíèåì îòîáðàííîé àíàëèòè÷å-

ñêîé ïðîáû, ïðîâîäÿò ñïåöèàëüíûé ýêñïåðèìåíò,
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1 Çäåñü è äàëåå ïî òåêñòó ñòàòüè õàðàêòåðèñòèêà ïîãðåø-

íîñòè ïðåäñòàâëåíà â âèäå ñèììåòðè÷íîãî îòíîñèòåëü-

íî íóëÿ èíòåðâàëà â îòíîñèòåëüíûõ åäèíèöàõ, %.



àíàëèçèðóÿ ïðîáó ñðàçó ïîñëå îòáîðà è â òå÷åíèå

ïåðèîäà åå âîçìîæíîãî õðàíåíèÿ.

Â îáùåì ñëó÷àå õàðàêòåðèñòèêà ïîãðåøíîñòè

èçìåðåíèÿ îáúåìà îòîáðàííîãî âîçäóõà äV ìîæåò

áûòü ðàññ÷èòàíà ïî ôîðìóëå:

� � � � �
V T p t� � � �

2 2 2
ðàñõ . (3)

Õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ îáú-

åìà îòîáðàííîãî âîçäóõà ôîðìèðóþòñÿ çà ñ÷åò

ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèé ïàðàìåòðîâ îêðóæàþ-

ùåé ñðåäû â ìåñòå îòáîðà ïðîá (ïîãðåøíîñòü èç-

ìåðåíèÿ òåìïåðàòóðû — äT , àòìîñôåðíîãî äàâ-

ëåíèÿ — äp). Õàðàêòåðèñòèêó ïîãðåøíîñòè èçìå-

ðåíèé ïàðàìåòðîâ îêðóæàþùåé ñðåäû â ìåñòå îò-

áîðà ïðîá îïðåäåëÿþò íà îñíîâå ïîãðåøíîñòåé

èñïîëüçóåìûõ ñðåäñòâ èçìåðåíèé.

Õàðàêòåðèñòèêà ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ îáú-

åìà âîçäóõà ïðè åãî àñïèðàöèè2 ôîðìèðóåòñÿ çà

ñ÷åò ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ îáúåìíîãî ðàñõîäà

âîçäóõà äðàñõ è ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ âðåìåíè

àñïèðàöèè ät.

Ïîãðåøíîñòü àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè â îáùåì

ñëó÷àå îïðåäåëÿåòñÿ ïîãðåøíîñòüþ, ñâÿçàííîé ñ

ïîäãîòîâêîé ïðîáû, è ïîãðåøíîñòüþ, ñâÿçàííîé ñ

ïîëó÷åíèåì èçìåðèòåëüíîé èíôîðìàöèè î ñîñòà-

âå àíàëèòè÷åñêîé ïðîáû.

Â ðàìêàõ äàííîãî ïîäõîäà õàðàêòåðèñòèêè

ïîãðåøíîñòè àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè (â òîì ÷èñëå,

ïîêàçàòåëü òî÷íîñòè àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè äà)

îöåíèâàþò ýêñïåðèìåíòàëüíî ñ èñïîëüçîâàíèåì

àëãîðèòìîâ, ïðèâåäåííûõ â ÐÌÃ 61–2010.

Â êà÷åñòâå ñðåäñòâ äëÿ ýêñïåðèìåíòàëüíîãî

îöåíèâàíèÿ õàðàêòåðèñòèê ïîãðåøíîñòè àíàëè-

òè÷åñêîé ñòàäèè ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû:

÷èñòûå ïîãëîòèòåëè è ôèëüòðû â êîëè÷åñòâå,

äîñòàòî÷íîì äëÿ äîñòîâåðíîé îöåíêè ïîãðåø-

íîñòè, ñ ââåäåííûì â íèõ èçâåñòíûì îäèíàêîâûì

êîëè÷åñòâîì ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà èëè àòòåñòî-

âàííîé ñìåñè îïðåäåëÿåìîãî êîìïîíåíòà, ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì êîòîðûõ â õîäå àíàëèòè÷åñêîé ñòà-

äèè ìîæíî ïîëó÷àòü ðåçóëüòàòû ïàðàëëåëüíûõ

îïðåäåëåíèé èëè îïðåäåëåíèé â óñëîâèÿõ âîñ-

ïðîèçâîäèìîñòè (âíóòðèëàáîðàòîðíîé ïðåöèçè-

îííîñòè);

îòîáðàííûå àíàëèòè÷åñêèå ðàáî÷èå ïðîáû;

àíàëèòè÷åñêèå ðàáî÷èå ïðîáû, îòîáðàííûå

â ïîãëîòèòåëü ñ äîáàâêîé îïðåäåëÿåìîãî êîì-

ïîíåíòà.

Ïðè ïåðâè÷íîé àòòåñòàöèè ìåòîäèêè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ìåæëàáîðàòîðíîãî ýêñïåðèìåíòà

îöåíèâàþò ñëåäóþùèå õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåø-

íîñòè àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè ìåòîäèêè:

ïîêàçàòåëü ïîâòîðÿåìîñòè àíàëèòè÷åñêîé

ñòàäèè (ór, a);

ïîêàçàòåëü âîñïðîèçâîäèìîñòè àíàëèòè÷å-

ñêîé ñòàäèè ìåòîäèêè (óR, a);

ïîêàçàòåëü ïðàâèëüíîñòè àíàëèòè÷åñêîé ñòà-

äèè ìåòîäèêè (äñ, à);

ïîêàçàòåëü òî÷íîñòè àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè

ìåòîäèêè (äà).

Îöåíåííûå çíà÷åíèÿ ïîêàçàòåëÿ òî÷íîñòè

ìåòîäèêè àíàëèçà ñðàâíèâàþò ñ óñòàíîâëåííûìè

â ÍÄ çíà÷åíèÿìè íîðì ïîãðåøíîñòè (íîðìû ïî-

ãðåøíîñòè èçìåðåíèé ïîêàçàòåëåé ñîñòàâà àòìî-

ñôåðíîãî âîçäóõà è ïðîìûøëåííûõ âûáðîñîâ â

àòìîñôåðó óñòàíîâëåíû â ïåðå÷íå [10], âîçäóõà

ðàáî÷åé çîíû — â ïåðå÷íå [11].

Àíàëîãè÷íî ïðè óñòàíîâëåíèè õàðàêòåðèñòèê

ïîãðåøíîñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà, ïîëó÷àåìûõ â

õîäå àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè ìåòîäèêè â êîíêðåò-

íîé ëàáîðàòîðèè, îöåíèâàþò ïîêàçàòåëü âíóòðè-

ëàáîðàòîðíîé ïðåöèçèîííîñòè àíàëèòè÷åñêîé

ñòàäèè óR, a, ë è ïîêàçàòåëè ïîâòîðÿåìîñòè, ïðà-

âèëüíîñòè è òî÷íîñòè äë, à ïîëó÷àåìûõ ðåçóëüòà-

òîâ àíàëèçà.

Ïîêàçàòåëü òî÷íîñòè ìåòîäèêè ä îöåíèâàþò

ïóòåì ñóììèðîâàíèÿ äîï è äà ïî óðàâíåíèþ (1).

Êîíå÷íûé ðåçóëüòàò àíàëèçà (X), ïîëó÷àå-

ìûé ïî äàííîé ìåòîäèêå, ñîïðîâîæäàþò ïîêàçà-

òåëåì òî÷íîñòè â âèäå X ± Ä (P = 0,95), ãäå Ä —

ïîêàçàòåëü òî÷íîñòè â åäèíèöàõ îïðåäåëÿåìûõ

ñîäåðæàíèé, Ä = 0,01äX; P — äîâåðèòåëüíàÿ âå-

ðîÿòíîñòü.

Äëÿ âíóòðèëàáîðàòîðíîãî êîíòðîëÿ êà÷åñòâà

ðåçóëüòàòîâ êîëè÷åñòâåííîãî õèìè÷åñêîãî àíà-

ëèçà ïðè ðåàëèçàöèè ìåòîäèêè â ëàáîðàòîðèè èñ-

ïîëüçóþò ñðåäñòâà êîíòðîëÿ, àíàëîãè÷íûå ïðè-

ìåíÿåìûì ïðè îöåíèâàíèè õàðàêòåðèñòèê ïî-

ãðåøíîñòè àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè ìåòîäèêè. Íà-

ïðèìåð, äëÿ ìåòîäèêè èçìåðåíèé, ïðåäóñìàòðè-

âàþùåé àñïèðàöèþ âîçäóõà ÷åðåç ôèëüòð,

èçãîòàâëèâàþò ôèëüòðû ñ íàíåñåííûì íà íèõ

èçâåñòíûì îäèíàêîâûì êîëè÷åñòâîì îïðåäåëÿå-

ìîãî êîìïîíåíòà â âèäå íàâåñêè ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà ñ àòòåñòîâàííûì ñîäåðæàíèåì îïðåäå-

ëÿåìîãî êîìïîíåíòà. Äëÿ ìåòîäèêè, ïðåäóñìàò-

ðèâàþùåé àñïèðàöèþ âîçäóõà ÷åðåç æèäêèé ïî-

ãëîòèòåëü, â êîòîðîì îïðåäåëÿåìûé êîìïîíåíò

ðàñòâîðÿåòñÿ èëè ñ êîòîðûì îí õèìè÷åñêè ðåàãè-

ðóåò, èçãîòàâëèâàþò æèäêèå ïîãëîòèòåëè ñ ââå-

äåííûì â íèõ èçâåñòíûì è îäèíàêîâûì êîëè÷å-

ñòâîì ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà èëè àòòåñòîâàííîé

ñìåñè îïðåäåëÿåìîãî êîìïîíåíòà.

Ðåàëèçàöèè êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ïðîâåäåíèÿ

àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè äîëæíà ïðåäøåñòâîâàòü

ïðîâåðêà ñîîòâåòñòâèÿ ïîëó÷àåìûõ â ëàáîðàòî-

ðèè ïîêàçàòåëåé êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà

äëÿ àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè ñîîòâåòñòâóþùèì çíà-

÷åíèÿì ïîêàçàòåëåé êà÷åñòâà ìåòîäèêè àíàëèçà.
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2 Õàðàêòåðèñòèêà ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ îáúåìà âîçäó-

õà ïðè åãî àñïèðàöèè â ñëó÷àå ïðèìåíåíèÿ àñïèðàòî-

ðîâ ñ ïðÿìûì èçìåðåíèåì îáúåìà è àâòîìàòè÷åñêèõ àñ-

ïèðàòîðîâ îïðåäåëÿåòñÿ ïîãðåøíîñòüþ àñïèðàòîðà.



Óñòàíîâëåíèå â ëàáîðàòîðèè ïîêàçàòåëåé êà-

÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà äëÿ àíàëèòè÷åñêîé

ñòàäèè è ïðîâåðêà èõ ñîîòâåòñòâèÿ ïîêàçàòåëÿì

êà÷åñòâà ìåòîäèêè àíàëèçà äëÿ ýòîé ñòàäèè ìî-

ãóò áûòü ïðîâåäåíû ñ èñïîëüçîâàíèåì àëãîðèò-

ìîâ, ïðèâåäåííûõ â ÐÌÃ 76–2014.

Êîíòðîëü êà÷åñòâà ïðîâåäåíèÿ àíàëèòè÷å-

ñêîé ñòàäèè ìîæåò áûòü ðåàëèçîâàí ñ èñïîëüçî-

âàíèåì âñåõ àëãîðèòìîâ êîíòðîëÿ, ïðèâåäåííûõ

â ÐÌÃ 76–2014, ïðè ýòîì ïðîâîäÿò îïåðàòèâíûé

êîíòðîëü àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè è êîíòðîëü ñòà-

áèëüíîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ.

Íåîáõîäèìûå äëÿ ïðîâåäåíèÿ êîíòðîëÿ íîð-

ìàòèâû êîíòðîëÿ óñòàíàâëèâàþò íà îñíîâàíèè

ïîêàçàòåëåé êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà, îïðå-

äåëåííûõ äëÿ àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè, êàê äëÿ

ïðîöåäóð îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ, òàê è äëÿ ïðî-

öåäóð êîíòðîëÿ ñòàáèëüíîñòè — ïîñòðîåíèÿ êîí-

òðîëüíûõ êàðò Øóõàðòà, ïåðèîäè÷åñêîé ïðîâåð-

êè ïîäêîíòðîëüíîñòè è âûáîðî÷íîãî ñòàòèñòè÷å-

ñêîãî êîíòðîëÿ.

Êà÷åñòâî ñòàäèè îòáîðà àíàëèòè÷åñêîé ïðî-

áû îáåñïå÷èâàþò ïóòåì ïîâåðêè âñåõ èñïîëüçóå-

ìûõ íà ýòîé ñòàäèè ñðåäñòâ èçìåðåíèé è ïåðèî-

äè÷åñêîãî êîíòðîëÿ ïðîöåäóðû îòáîðà àíàëèòè-

÷åñêîé ïðîáû.

Íà îñíîâàíèè èçëîæåííîãî ìîæíî ñäåëàòü

ñëåäóþùèå âûâîäû.

Ìåòîäèêè àíàëèçà ïðîá âîçäóøíûõ ñðåä, íå

îáåñïå÷åííûå ñðåäñòâàìè îöåíêè è êîíòðîëÿ ïî-

êàçàòåëåé êà÷åñòâà äëÿ ïðîöåäóðû àíàëèçà â öå-

ëîì, óñëîâíî ìîãóò áûòü ðàçäåëåíû íà äâå ñòà-

äèè: ñòàäèþ îòáîðà àíàëèòè÷åñêîé ïðîáû è àíà-

ëèòè÷åñêóþ ñòàäèþ. Ïðåäëîæåí ïîäõîä, ïðåäó-

ñìàòðèâàþùèé ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíóþ

ïðîöåäóðó îöåíèâàíèÿ õàðàêòåðèñòèê ïîãðåøíî-

ñòè ñòàäèè îòáîðà àíàëèòè÷åñêîé ïðîáû è ýêñïå-

ðèìåíòàëüíóþ ïðîöåäóðó (ïî àëãîðèòìàì ÐÌÃ

61–2010 [5]) îöåíèâàíèÿ õàðàêòåðèñòèê ïîãðåø-

íîñòè àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè. Ïðèïèñàííóþ õà-

ðàêòåðèñòèêó ïîãðåøíîñòè ìåòîäèêè àíàëèçà

äëÿ ñîïðîâîæäåíèÿ ðåçóëüòàòà, ïîëó÷åííîãî ïî

äàííîé ìåòîäèêå, îöåíèâàþò ïóòåì ñóììèðîâà-

íèÿ õàðàêòåðèñòèê ïîãðåøíîñòè ñòàäèè îòáîðà

àíàëèòè÷åñêîé ïðîáû è àíàëèòè÷åñêîé ñòàäèè.

Ñòàíîâèòñÿ âîçìîæíûì îðãàíèçîâàòü êîíòðîëü

êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ â õîäå àíàëè-

òè÷åñêîé ñòàäèè ìåòîäèêè, ïî àëãîðèòìàì ÐÌÃ

76–2014 [6].

Äàííûé ïîäõîä ê àòòåñòàöèè ìåòîäèê è îðãà-

íèçàöèè âíóòðèëàáîðàòîðíîãî êîíòðîëÿ ìîæíî

ïðèìåíÿòü íå òîëüêî êî âíîâü ðàçðàáàòûâàåìûì

ìåòîäèêàì, íî è ê íåàòòåñòîâàííûì ìåòîäèêàì

àíàëèçà âîçäóøíûõ ñðåä, ïðîøåäøèì àïðîáà-

öèþ â òå÷åíèå ìíîãèõ ëåò, ïðè óñëîâèè äîïîëíå-

íèÿ è êîððåêòèðîâêè òåêñòîâ ìåòîäèê â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ ñîâðåìåííûìè òðåáîâàíèÿìè [12].
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