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1 ВВЕДЕНИЕ

Настоящий документ устанавливает методику измерений крем- 
некислоты в пересчете на кремний в питьевых, поверхностных и сточ
ных водах фотометрическим методом в виде желтой кремнемолибде
новой гетерополикислоты.

Диапазон измерений от 0,5 до 16,0 мг/дм3.
Если массовая концентрация кремния в анализируемой пробе 

превышает 16,0 мг/дм3, то допускается разбавление пробы таким обра
зом, чтобы концентрация кремния соответствовала регламентирован
ному диапазону.

Мешающие влияния, обусловленные присутствием в пробе вос
становителей (железа (II) и др.), фосфатов, фторидов, а также железа 
(III) в концентрациях свыше 20 мг/дм3 и мутности, устраняются спе
циальной подготовкой пробы к анализу (п.9,1),

2 ПРИПИСАННЫЕ ХАРАКТЕРИСТИКИ ПОКАЗАТЕЛЕЙ 
ТОЧНОСТИ ИЗМЕРЕНИЙ

Значения показателя точности измерений1 -  расширенной относи
тельной неопределенности измерений по настоящей методике при коэф
фициенте охвата 2 приведены в таблице 1. Бюджет неопределенности из
мерений приведен в Приложении А.

Значения показателя точности методики используют при:

-  оформлении результатов анализа, выдаваемых лабораторией;

-  оценке качества проведения испытаний в лаборатории;

-  оценке возможности использования настоящей методики в конкретной 
лаборатории.

1 В соответствии с ГОСТ Р 8.563-2009 (п. 3.4) в качестве показателя точности измере
ний использованы показатели неопределенности измерений).
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Таблица 1 -  Диапазон измерений, показатели неопределенности 
и з м е р е н и й

Диапазон
измерений,

мг/дм3

Суммарная стандартная 
относительная 

неопределенность, 
и, %

Расширенная 
относительная 

неопределенность2, U 
при коэффициенте 

охвата к = 2, %
От 0,5 до 1 включ. 15 30

Св. 1 до 5 включ. 12 24
Св. 5 до 16 включ. 10 20

3 СРЕДСТВА И ЗМ ЕРЕН ИЙ, ВСПОМ ОГАТЕЛЬНОЕ  

ОБОРУДОВАНИЕ, М АТЕРИ АЛЫ , РЕАКТИ ВЫ

При выполнении измерений применяют следующие средства изме
рений, реактивы, вспомогательные устройства, материалы.

3.1 Средства измерений и стандартные образцы

Спектрофотометр или фотоколориметр, позволяющий измерять оп
тическую плотность при длине волны X =410 нм.
Кю веты с толщ иной поглощ аю щ его  слоя 10 м м  и 50 мм.

Весы лабораторные специального класса точности с ценой деления 
не более 0,1 мг, наибольшим пределом взвешивания не более 210 г 
по ГОСТ Р 53228-2008.
Гири по ГОСТ 7328-2001.
Колбы мерные вместимостью 25 см3 по ГОСТ 1770-74.
Пипетки градуированные вместимостью 1, 2, 5, 10 см3 по ГОСТ 
29227-91.

2 Соответствует характеристике погрешности при доверительной вероятности
Р = 0,95.

2



Издание 2011 г. ПНД 014.1:2:4.215-06

Пипетки с одной отметкой вместимостью 15, 20 см3 по ГОСТ 
29169-91.
Государственные стандартные образцы (ГСО) состава раствора 
кремния с массовой концентрацией 1 мг/дм^. Относительная по
грешность аттестованных значений массовой концентрации не 
более 1% при Р=0,95.

3.2 Вспомогательное оборудование

Колбы конические Кн-1-100 по ГОСТ 25336-82.
Стаканчики для взвешивания Н-1-50 ТХС по ГОСТ 25336-82. 
Плитка электрическая по ГОСТ 14919-83.
Бутыли из полимерного материала для отбора проб и хранения 
растворов.

П р и м е ч а н и я .

1 Допускается использование других средств измерений утвер
жденных типов, обеспечивающих измерения с установленной точностью.

2 Допускается использование другого оборудования с метрологиче
скими и техническими характеристиками, аналогичными указанным.

3 Средства измерений должны быть поверены в установленные 
сроки.

3.3. Реактивы и материалы

Соляная кислота по ГОСТ 3118-77.
Молибдат аммония по ГОСТ 3765-78.
Кислота винная по ГОСТ 5817-77 или 
Кислота щавелевая по ГОСТ 22180-76.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72.
Фильтры обеззоленные по ТУ 6-09-1678-95.
Бумага индикаторная универсальная по ТУ 6-09-1181-76.

з
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П р и м е ч а н и я .

1 Все реактивы, используемые для анализа, должны быть квалифи
кации ч.д.а. или х.ч.

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

4 МЕТОД ИЗМ ЕРЕНИЙ

Фотометрический метод определения массовой концентрации 
кремния основан на взаимодействии кремнекислоты с молибдатом ам
мония в кислой среде с образованием желтой кремнемолибденовой ге- 
терополикислоты. Оптическую плотность растворов определяют при 
>1=410 нм.

5 ТРЕБОВАНИЯ БЕ ЗО П А С Н О С Т И , О Х РАН Ы
ОКРУЖ АЮ Щ ЕЙ С РЕДЫ

При выполнении измерений массовой концентрации кремния необ
ходимо соблюдать следующие требования техники безопасности.

5.1 При выполнении измерений необходимо соблюдать требова
ния техники безопасности при работе с химическими реактивами по 
ГОСТ 12.1.007-76.

5.2 Электробезопасность при работе с электроустановками по 
ГОСТ Р 12.1.019-2009.

5.3 Организация обучения работающих безопасности труда по 
ГОСТ 12.0.004-90.

5.4 Помещение лаборатории должно соответствовать требовани
ям пожарной безопасности по ГОСТ 12.1.004-91 и иметь средства по
жаротушения по ГОСТ 12.4.009-83.

5.5 Содержание вредных веществ в воздухе не должно превышать 
установленных предельно допустимых концентраций в соответствии с 
ГОСТ 12.1.005-88.
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6 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРОВ

Выполнение измерений может производить химик-аналитик, 
владеющий техникой экстракционно-фотометрического анализа, изу
чивший инструкцию по эксплуатации спектрофотометра или фотоко
лориметра и получивший удовлетворительные результаты при выполне
нии контроля процедуры измерений.

7 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ИЗМЕРЕНИЙ

При выполнении измерений в лаборатории должны быть соблюде
ны следующие условия:

температура окружающего воздуха (20±5)°С;

атмосферное давление (84,0-106,7) кПа;

относительная влажность не более 80% при температуре 25°С;

напряжение сети (220±22) В;

частота переменного тока (50 ±1) Гц.

8 ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ ИЗМЕРЕНИЙ

При подготовке к выполнению измерений кремнекислоты в пере
счете на кремний должны быть проведены следующие работы: отбор 
проб, подготовка прибора к работе, приготовление вспомогательных и 
градуировочных растворов, построение градуировочных графиков, 
контроль стабильности градуировочной характеристики.

8.1 Отбор и хранение проб

8.1.1 Отбор проб питьевых вод производится в соответствии с тре
бованиями ГОСТ Р 51593-2000 "Вода питьевая. Отбор проб".

Отбор проб поверхностных и сточных вод производится в соответ
ствии с требованиями ГОСТ Р 51592-2000 "Вода. Общие требования к от
бору проб", ПНД Ф 12.15.1-08 «Методические указания по отбору проб 
для анализа сточных вод».
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8.1.2 Посуду для отбора проб и проведения анализа промывают 
водопроводной водой, обрабатывают хромовой смесью, ополаскивают 
водопроводной водой и несколько раз дистиллированной водой.

8.1.3 Пробы воды отбирают в бутыли из полимерного материала, 
(подготовленные по п.8.1.2), предварительно ополоснутые отбираемой 
водой. Объем отбираемой пробы должен быть не менее 150 см3.

8.1.4 Пробу можно хранить при температуре 2-5°С не более 5 су
ток. Для хранения используют бутыли из полимерного материала. 
Мутные пробы предварительно фильтруют через мембранный фильтр
0,45 мкм.

8.1.5 При отборе проб составляется сопроводительный документ 
по утвержденной форме, в котором указываются:

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

8.2 Подготовка прибора к работе

Подготовку спектрофотометра или фото колориметра к работе 
проводят в соответствии с рабочей инструкцией по эксплуатации при
бора.

8.3 Приготовление растворов

8.3.1 Приготовление раствора молибдата аммония с
массовой долей 5%

Навеску 5 г молибдата аммония помещают в коническую колбу и 
растворяют в 95 см3 дистиллированной воды. Раствор хранят в посуде 
из полимерного материала в течение 10 дней.

6



Издание 2011 г. П Н Д Ф  14.1:2:4.215-06

8.3.2 Приготовление раствора соляной кислоты

42 см3 концентрированной соляной кислоты (р=1,19) помещают 
в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до метки дистилли
рованной водой. Раствор хранят в посуде из полимерного материала в 
течение 6 месяцев.

8.3.3 Приготовление раствора винной кислоты

Навеску 10 г винной кислоты помещают в мерную колбу вме
стимостью 100 см3, растворяют в небольшом количестве дистиллиро
ванной воды и доводят до метки дистиллированной водой. Вместо 
винной кислоты можно использовать щавелевую кислоту. Раствор 
хранят в полиэтиленовой посуде в темноте в течение 3 месяцев.

8.3.4 П ригот овление основного градуировочного раствора
крем ния с массовой концент рацией 0,1 мг/см3 из ГСО3

Раствор готовят в соответствии с прилагаемой к образцу инст
рукцией. 1 см3 раствора должен содержать 0,1 мг кремния.

Раствор хранят в посуде из полимерного материала в течение 3-х 
месяцев.

8.3.5 П ригот овление рабочего градуировочного раствора
крем ния с массовой концент рацией 0,01 мг/см3

Раствор готовят из основного градуировочного раствора кремния 
путем разбавления. 10 см3 основного градуировочного раствора помеща
ют в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до метки дистилли
рованной водой.

1 см3 раствора должен содержать 0,01 мг кремния.
Раствор готовят в день проведения анализа.

3 Приготовление градуировочных растворов из оксида кремния приведено в 
Приложении Б.

7
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$.4 Построение градуировочных графиков

Для построения градуировочных графиков необходимо приготовить 
образцы для градуировки с массовой концентрацией кремния 0,5- 
16 мг/дм3. Условия анализа, его проведение должны соответствовать 
п.п.7 и 9.

Строят два градуировочных графика.
График № 1 - массовая концентрация кремния от 0,5 до 4,0 мг/дм3, 

кювета с толщиной поглощающего слоя 50 мм.
График № 2 - массовая концентрация кремния от 4,0 до 16 мг/дм3, 

кювета с толщиной поглощающего слоя 10 мм.
Состав и количество образцов для градуировки приведены в 

таблице 2.
Образцы для градуировки готовят в мерных колбах вместимостью 

25 см3, далее растворы переносят в колбы вместимостью 100 см3 и прово
дят через весь ход анализа по п.9.

Таблица 2 - Состав и количество образцов для градуировки

Номер
образца

Массовая концен
трация кремния в 
градуировочных 

растворах, 
мг/дм3

Аликвотная часть раствора (см3), помещае
мая в мерную колбу вместимостью 25 см3

Рабочий градуировоч
ный раствор с массо

вой концентрацией 
0,01 мг/см3

Основной градуиро
вочный раствор с 

массовой концентра
цией 0,1 мг/см3

1 0,0 0,0 0,0
2 0,5 1,25
3 1.0 2,5
4 2,0 5,0
5 4,0 10,0 или 1,0
6 6,0 1,5
7 8,0 2,0
8 12,0 з.о
9 16,0 4,0

8



И здание 2011 г. ПНДФ  14.1:2:4.215-06

Анализ образцов для градуировки проводят в порядке возраста
ния их концентрации. Для построения градуировочных графиков каж
дую искусственную смесь необходимо фотометрировать 3 раза с це
лью исключения случайных результатов и усреднения данных. При 
построении градуировочного графика по оси ординат откладывают 
значения оптической плотности, а по оси абсцисс - величину концен
трации вещества в мг/дм3.

8.5 Контроль стабильности градуировочной характеристики

Контроль стабильности градуировочной характеристики прово
дят не реже одного раза в квартал, а также при смене партий реакти
вов, после поверки или ремонта прибора. Средствами контроля явля
ются вновь приготовленные образцы для градуировки (не менее 3 об
разцов из приведенных в табл. 4. Выполняют не менее 5 измерений и 
находят среднее арифметическое полученных значений.

Градуировочную характеристику считают стабильной при выпол
нении для каждого образца для градуировки следующего условия:

I Х - С  |<0,01-С-А-*., (1)

где X -  результат контрольного измерения массовой концентрации крем
ния в образце для градуировки, мг/дм3;

С — аттестованное значение массовой концентрации кремния в образ
це для градуировки, мг/дм3.

Значения составляет для диапазона определяемых концентра
ций, мг/дм3:

- от 0,5 до 1,0 вкл. -  21 %;
- св. 1,0 до 10 вкл. -  17 %;
- св. 10 до 16 вкл. -  14 %.

П р и м е ч а н и е .

Допустимо значения градуировочных коэффициентов устанав
ливать в лаборатории при накоплении статистических данных при ус
ловии, что они не превышают значений, приведенных выше.

9
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Если условие стабильности градуировочной характеристики не 
выполняется только для одного образца для градуировки, необходимо 
выполнить повторное измерение этого образца с целью исключения 
результата, содержащего грубую погрешность.

Если градуировочная характеристика нестабильна, выясняют 
причины и повторяют контроль с использованием других образцов для 
градуировки, предусмотренных методикой. При повторном обнаруже
нии нестабильности градуировочной характеристики строят новый 
градуировочный график.

9 ВЫПОЛНЕНИЕ ИЗМ ЕРЕНИЙ

9.1 Устранение мешающих влияний

Мешающее влияние железа (И) устраняют добавлением несколь
ких кристалликов надсернокислого аммония.

Для устранения влияния фосфатов добавляют растворы щавеле
вой или винной кислоты.

Сероводород и сульфиды удаляют подкислением и продуванием 
пробы воды воздухом.

Для удаления фторидов используют борную кислоту, добавляя 
20-ти кратный ее избыток.

При анализе слабоокрашенных и мутных вод необходимо про
вести опыт, в котором окрашенную пробу обрабатывают так же, как и 
при анализе, но без добавления реактивов. Оптические плотности по
лученных растворов “холостой”, “рабочей” пробы и пробы на цвет
ность измеряют относительно дистиллированной воды, для расчета 
истинной оптической плотности используют формулу:

Пцст. ~~ О рабоч. “ D  цвети. “ П Холосг.

9.2 Ход анализа

25 см3 (или меньший объем, доведенный до 25 см3 дистиллиро
ванной водой) исследуемой воды помещают в коническую колбу вме
стимостью 100 см3, приливают 1 см3 раствора соляной кислоты, 2,5
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см3 раствора молибдата аммония и через десять минут добавляют 2,5 
см3 раствора винной кислоты. Смесь перемешивают и спустя 15 мин 
измеряют оптическую плотность раствора при 2l=41 0 нм в кюветах с 
толщиной оптического слоя 10 мм или 50 мм. Раствором сравнения 
служит дистиллированная вода.

10 ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

Массовую концентрацию кремния X (мг/дм3) рассчитывают по 
формуле:

X = С • К, (2)

где С- массовая концентрация кремния, найденная по градуировочно
му графику, мг/дм3;

К - коэффициент разбавления.

При необходимости за результат измерений Хср принимают 
среднее арифметическое значение двух параллельных определений 
Х х и Х 2.

X ср 2 (3)

для которых выполняется следующее условие:

|Xi — Xj| <0,01* г - Хср (4)

где г - предел повторяемости, значения которого приведены в 
таблице 3.

Таблица 3 - Значения предела повторяемости при вероятности 
Р=0,95

Диапазон измерений, 
мг/дм3

Предел повторяемости 
(относительное значение допускаемого расхождения 
между двумя результатами параллельных определе

ний), г, %
От 0,5 до 1 включ. 28

Св. 1 до 5 включ. 25

Св. 5 до 16 включ. 21

11
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При невыполнении условия (4) могут быть использованы методы 
проверки приемлемости результатов параллельных определений и ус
тановления окончательного результата согласно раздела 5 ГОСТ Р 
ИСО 5725-6-2002.

11 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

Результат измерений в документах, предусматривающих его ис
пользование, может быть представлен в виде: X  ± = 0,01-UX, мг/дм3, 

где X -  результат измерений массовой концентрации, установленный по 
пЛО, мг/дм3;

U -  значение показателя точности измерений (расширенная неопре
деленность измерений с коэффициентом охвата 2).

Значение U приведено в таблице 1.

Допускается результат измерений в документах, выдаваемых ла
бораторией, представлять в виде: X ± 0,0 b  ил • Х9 мг/дм3, Р=0,95, при ус
ловии Uл < U, где ия - значение показателя точности измерений (рас
ширенной неопределенности с коэффициентом охвата 2), установленное 
при реализации методики в лаборатории и обеспечиваемое контролем 
стабильности результатов измерений.

П р и м е ч а н и е .

При представлении результата измерений в документах, выда
ваемых лабораторией, указывают:

-  количество результатов параллельных определений, использо
ванных для расчета результата измерений;

-  способ определения результата измерений (среднее арифмети
ческое значение или медиана результатов параллельных определений).

12
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12 КОНТРОЛЬ ТОЧНОСТИ РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

12.1 Общие положения

Контроль качества результатов измерений при реализации методики 
в лаборатории предусматривает:

- оперативный контроль процедуры измерений;

- контроль стабильности результатов измерений на основе контроля 
стабильности среднего квадратического отклонения (СКО) повторяемо
сти, СКО промежуточной (внутрилабораторной) прецизионности и пра
вильности.

Периодичность контроля исполнителем процедуры выполнения из
мерений и алгоритмы контрольных процедур (с использованием метода 
добавок, с использованием образцов для контроля и т.п.), а также реали
зуемые процедуры контроля стабильности результатов измерений регла
ментируют во внутренних документах лаборатории.

Ответственность за организацию проведения контроля стабильно
сти результатов анализа возлагают на лицо, ответственное за систему ка
чества в лаборатории.

Разрешение противоречий между результатами двух лабораторий 
проводят в соответствии с 5.3.3 ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002.

12.2 Оперативный контроль процедуры измерений
с использованием метода добавок

Оперативный контроль процедуры измерений проводят путем 
сравнения результата отдельно взятой контрольной процедуры Кк с 
нормативом контроля К.

Результат контрольной процедуры Кк рассчитывают по формуле: 

* . Ч  К - Х сг-Се |,  (5)

где Х'щ — результат анализа массовой концентрации кремния в пробе 

с известной добавкой -  среднее арифметическое двух результатов па-
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раллельных определений, расхождение между которыми удовлетворя
ет условию (4);

Хер -  результат анализа массовой концентрации кремния в ис

ходной пробе -  среднее арифметическое двух результатов параллель
ных определений, расхождение между которыми удовлетворяет усло
вию (4).

Сд “  величина добавки.

Норматив контроля К  рассчитывают по формуле

К  “  ^ а !(ЮЕ)х.̂  + ^ПТОЕХУ" , (6)

гДе aJ(WE) ’а1(тоЕ)х - стандартные отклонения промежуточной прецизи

онности, соответствующие массовой концентрации кремния в пробе с 
известной добавкой и в исходной пробе соответственно, мг/дм3.

Процедуру анализа признают удовлетворительной, при выполне
нии условия:

Кк < К (7)

При невыполнении условия (7) контрольную процедуру повто
ряют. При повторном невыполнении условия (7) выясняют причины, 
приводящие к неудовлетворительным результатам, и принимают меры 
по их устранению.

12.2 Оперативный контроль процедуры измерений
с использованием образцов для контроля

Оперативный контроль процедуры измерений проводят путем 
сравнения результата отдельно взятой контрольной процедуры Кк с 
нормативом контроля К.

Результат контрольной процедуры Кк рассчитывают по формуле:

К ' = \ С ср- С \ ,  (8)
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гДе -  результат анализа массовой концентрации кремния в об

разце для контроля -  среднее арифметическое двух результатов парал
лельных определений, расхождение между которыми удовлетворяет 
условию (4);

С -  аттестованное значение образца для контроля.

Норматив контроля К  рассчитывают по формуле 

К  = 2oj(toe), (9)

где gi(tv£) - стандартное отклонение промежуточной прецизионно
сти, соответствующие массовой концентрации кремния в образце для 
контроля, мг/дм3.

Процедуру анализа признают удовлетворительной, при выполне
нии условия:

Кк < К (10)

При невыполнении условия (10) контрольную процедуру повто
ряют. При повторном невыполнении условия (10) выясняют причины, 
приводящие к неудовлетворительным результатам, и принимают меры 
по их устранению.

13 ПРОВЕРКА ПРИЕМЛЕМОСТИ РЕЗУЛЬТАТОВ,
ПОЛУЧАЕМЫХ В ДВУХ ЛАБОРАТОРИЯХ

Расхождение между результатами анализа, полученными в двух 
лабораториях, не должно превышать предела воспроизводимости. При 
выполнении этого условия приемлемы оба результата анализа, и в ка
честве окончательного может быть использовано их среднее арифме
тическое значение. Значения предела воспроизводимости приведены 
в таблице 4.
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Таблица 4 - Значения предела воспроизводимости при 
вероятности Р=0,95

Диапазон измерений, 

мг/дм3

П редел воспроизводимости (относительное 

значение допускаем ого расхож дения между 

двум я результатами измерений, полученными в 

разны х лабораториях), R, %

От 0,5 до 1 включ. 41

Св. 1 до 5 включ. 31

Св. 5 до 16 включ. 27

При превыш ении предела  восп роизводи м ости  м огут бы ть ис

пользованы методы оценки п ри ем лем ости  результатов анали за  соглас

но раздела 5 ГОСТ Р И СО  5 7 25-6 -2002 .
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П РИ Л О Ж ЕН И Е А 
(информационное)

Т аблица А Л -  Бюджет неопределенности измерений

Источник неопределенности О ц ен 
ка

типа

С т ан д а р т н а я  о т н о с и 
тел ь н ая  н е о п р е д е л е н 

н о с ть , %

(0,5-1)
мг/дм3

(св. 1 -
5) ,

мг/дм

(св. 5 - 
16)

мг/дм3
Приготовление градуировочных рас
творов, Uj

В 2,5 2,5 2,5

Степень чистоты реактивов и дистил
лированной воды, «2

В 1,5 1,5 1,5

Подготовка проб к анализу, и 3 в 2,5 2,5 2,5
Стандартное отклонение результатов 
измерений, полученных в условиях 
повторяемости4, щ

А 10,0 9,0 7,5

Стандартное отклонение результатов 
измерений, полученных в условиях 
промежуточной прецизионности4,
Щ(ТОЕ)

А 13,0 10,0 8,5

Стандартное отклонение результатов 
измерений, полученных в условиях 
воспроизводимости, uR

А 14,5 11,0 9,5

Суммарная стандартная относительная неоп
ределенность, ис , %

15 12 10

Расширенная относительная неопределен
ность, ( Uomu.) при к = 2 , %

30 24 20

П р и м е ч а н и я .
1 Оценка (неопределенности) типа А получена путем статистического анализа ряда на
блюдений.
2 Оценка (неопределенности) типа В получена способами, отличными от статистиче-
ского анализа ряда наблюдений. _____________________

4 Согласно ГОСТ Р ИСО 5725-3-2002 учтено при расчете стандартного отклонения ре
зультатов измерений, получаемых в условиях воспроизводимости.
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ПРИ ЛО Ж ЕН И Е Б

Приготовление градуировочных растворов кремния из оксида
кремния

Б.1 Оборудование, реактивы  и материалы

Кремний оксид, ГОСТ 9428-73.
Натрия карбонат, ГОСТ 83-79.
Натрий тетраборнокислый (бура), ГОСТ 4199-76.
Кислота соляная, ГОСТ 3118-77, раствор 1:3.
Вода дистиллированная, ГОСТ 6709-72.
Платиновые тигли ГОСТ 6563-75.
Муфельная печь.

Б.2 Приготовление основного градуировочного раствора с
концентрацией 0,1 мг/см3 кремния

100 мг оксида кремния (S i0 2) сплавляют в платиновом тигле с 3 г 
смеси безводной соли карбоната натрия и буры, взятых в соотношении 
2:1, при t=900°C в течение 15-20 мин до получения прозрачного сплава. 
После охлаждения сплав переносят в полиэтиленовый стакан и залива
ют 200-300 см3 дистиллированной воды и оставляют на ночь. Затем до
бавляют 100 см3 соляной кислоты (1:3) и перемешивают. Раствор перено
сят в мерную колбу вместимостью 500 см3 и доводят до метки дистилли
рованной водой.

Хранят в полиэтиленовой посуде в течение 6 месяцев.

Б.З Приготовление рабочего градуировочного раствора с
концентрацией 0,01 мг/см3 кремния

10 см3 основного раствора переносят в мерную колбу вместимостью 
100 см3 и доводят до метки дистиллированной водой.

Раствор готовят в день проведения анализа.
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Лист I ИЗ 1

П РИ Л О Ж Е Н И Е
к свидетельству № 222.0069/01.00258/2011 об аттестации

регистрационный номер

м е т о д и к и  измерений массовой концентрации крем некислоты  (в пересчете на кремний) 
в питьевых, поверхностных и сточных водах фотометрическим методом 

в виде желтой кремиемолябденовой гетеропо лики  слоты 
на 1 листе

1 Показатели точности измерений1, пределы повторяемости и воспроизводимости приведены в таблице 1
Т а б л и ц а  1______________________________________________ ________________________________________

Диапазон 
измерений, мг/дм3

Суммарная
стандартная

относительная
неопределенность,

«с , %

Расширенная
относительная

неопределенность2,
£ / , %
(при

коэффициенте 
охвата к -  2)

Предел
п о в т о р я е м о с т и  

(относительное 
значение 

допускаемого 
расхождения между 
двумя результатами 

параллельных 
определений, 

при Р -0 ,95 ), г, %

Предел
воспроизводимости 
(относительное значение 

допускаемого 
расхождения между 
двумя результатами 

измерений, 
полученными 

в разных лабораториях, 
п рн Р -0 ,9 5 ),

R3, %
От 0,5 до 1 вкточ. 15 30 28 41
Св. 1 до 5 включ. 12 24 25 31
Св. 5 до 16 включ. 10 20 21 27

2 Бюджет неопределенности измерений приведен в таблице 2 
Т а б л и ц а  2__________________________________________

Источник неопределенности Оценка
типа

Стандартная относительная 
неопределенность, %

(0,5-1)
мг/дм3

0 - 5 }
мг/дм

(5 — 16) 
мг/дм3

Приготовление градуировочных растворов, щ В 2 .5 ...... 2.5 2,5
Степень чистоты реактивов и дистиллированной воды,ы2 В J . 5 ......J 1.5 1,5
Подготовка проб к анализу, и3 В 2.5 2,5 2,5
Стандартное отклонение результатов измерений, 
полученных в условиях повторяемости4, иг А 10,0 9,0 7,5

Стандартное отклонение результатов измерений, 
полученных в условиях промежуточной 
прецизионности4, Utrr0E)

А 13,0 10,0 8,5

Стандартное отклонение результатов измерений, 
полученных в условиях воспроизводимости, UR А 14,5 11,0 9,5

Суммарная стандартная относительная неопределенность, ие> % 15 12 10

Расширенная относительная неопределенность, U , при А*82, % 30 24 20
П р и м е ч а н и я :
1 Оценка (неопределенности) типа А  получена путем статистического анализа ряда наблюдений.
2 Оценка (неопределенности) типа В получена способами, отличными от статистического анализа ряда наблюдений.

Зав. лабораторией 222 '2-СуГ'"'1 О-В- Кочергина

Дата выдачи: 05.03.2011 г.

1 В соответствии с ГОСТ Р 8.563-2009 (п. 3.4) о качестве показателя точности измерений использованы показатели неопределенности измерений. 
1 Соответствует характеристике относительной погрешности при доверительной вероятности Р “  0,95.
1 Результаты измерений на идентичных образцах исследуемого объекта, полученные двумя лабораториями, будут различаться с превышением 
предела воспроизводимости (/?) в среднем не чаще одного раза на 20 случаев при нормальном й правильном использовании методики 
измерений. Это проверено по экспериментальным данным, полученным в десяти лабораториях, при разработке данной методики.
4 Согласно ГОСТ Р ИСО 5725-3-2002 учтено при расчете стандартного отклонения результатов измерений, полученных в условиях
воспроизводимости
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