
ФЕДЕРАЛЬНОЕ АГЕНТСТВО 

ПО ТЕХНИЧЕСКОМУ РЕГУЛИРОВАНИЮ И МЕТРОЛОГИИ

Н А Ц И О Н А Л Ь Н Ы Й
С Т А Н Д А Р Т

Р О С С И Й С К О Й
Ф Е Д Е Р А Ц И И

ГОСТ Р и с о  

15767 -  

2012

ВОЗДУХ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ

Контроль и оценка неопределенности взвешивания

проб аэрозолей

ISO 15767:2009
Workplace atmospheres -  Controlling and characterizing un

certainty in weighing collected aerosols

(IDT)

Издание официальное

Москва
Стандартинформ

2014

промбезопасность

http://www.mosexp.ru/ekspertiza/promyshlennaya_bezopasnost.html


ГОСТ Р ИСО 1576-2012
Предисловие

Цели и принципы стандартизации в Российской Федерации установлены Фе

деральным законом от 27 декабря 2002 г. № 184-ФЗ «О техническом регулирова

нии», а правила применения национальных стандартов Российской Федерации

-  ГОСТ Р 1.0 -  2004 «Стандартизация в Российской Федерации. Основные положе

ния»

Сведения о стандарте

ПОДГОТОВЛЕН Автономной некоммерческой организацией «Научно- 

исследовательский центр контроля и диагностики технических систем» 

(АНО «НИЦКД») на основе собственного аутентичного перевода на русский язык 

стандарта, указанного в пункте 4

2 ВНЕСЕН Техническим комитетом по стандартизации ТК 457 «Качество воз

духа»

3 УТВЕРЖДЕН И ВВЕДЕН В ДЕЙСТВИЕ Приказом Федерального агентства по 

техническому регулированию и метрологии от 19 ноября 2012 г. № 937-ст

4 Настоящий стандарт идентичен международному стандарту 

ИСО 15767:2009 «Воздух рабочей зоны. Контроль и оценка неопределенности взве

шивания проб аэрозолей» (ISO 15767:2009 «Workplace atmospheres -  Controlling and 

characterizing uncertainty in weighing collected aerosols», IDT)

5 ВЗАМЕН ГОСТ P ИСО 15767-2007

Информация об изменениях к настоящему стандарту публикуется в ежегодно издава

емом информационного указателе «Национальные стандарты», а текст изменений и поправок

-  в ежемесячно издаваемых информационных указателях «Национальные стандарты». В слу

чае пересмотра (замены) или отмены настоящего стандарта соответствующее уведомле

ние будет опубликовано в ежемесячно издаваемом информационном указателе «Националь

ные стандарты». Соответствующая информация, уведомление и тексты размещаются 

также в информационной системе общего пользования -  на официальном сайте Федерально

го агентства по техническому регулированию и метрологии в сети Интернет

©  Стандартинформ, 2014

Настоящий стандарт не может быть полностью или частично воспроизведен, 

тиражирован и распространен в качестве официального издания без разрешения 

Федерального агентства по техническому регулированию и метрологии

п



ГОСТ Р ИСО 15767-2012

Введение

Для оценки воздействия аэрозолей, присутствующих в воздухе рабочей зоны, 

на здоровье работников проводят отбор проб аэрозолей с помощью пылеуловителя 

и последующий анализ собранных частиц. Масса пылеуловителя, как правило, во 

много раз (10, 20 или более) больше массы пробы аэрозоля. Поэтому взвешивание 

пробы аэрозоля более целесообразно, чем дифференциальное взвешивание пыле

уловителя в том случае, если проба аэрозоля существенно его повреждает. Резуль

таты взвешивания обычно представляют собой оценку содержания взвешенных ча

стиц в воздухе. Точность оценки зависит от ряда факторов, в том числе от типа ис

пользуемого специфического метода анализа.

В настоящем стандарте рассмотрен наиболее часто применяемый метод 

определения содержания аэрозолей, основанный на взвешивании отобранной про

бы. Гравиметрический метод анализа технически достаточно прост, но при его при

менении имеют место погрешности, связанные с нестабильностью массы пылеуло

вителя и других элементов, подлежащих взвешиванию. Например гравиметрический 

метод реализован в устройствах для отбора проб аэрозолей в соответствии с нор

мативом по вдыхаемой фракции. В пробоотборниках некоторых типов для оценки 

содержания взвешенных частиц фильтр взвешивают вместе с картриджем. Поэтому 

если в промежутках между взвешиваниями пылеуловитель, например, улавливает 

или теряет влагу, то это может привести к дополнительной погрешности. В настоя

щем стандарте рассмотрены возможные погрешности и приведены способы их 

уменьшения.
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Н А Ц И О Н А Л Ь Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  Р О С С И Й С К О Й  Ф Е Д Е Р А Ц И И

ВОЗДУХ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ
Контроль и оценка неопределенности взвешивания проб аэрозолей

Workplace atmospheres. Controlling and characterizing uncertainty in weighing

collected aerosols

Дата введения -  2013 -  12 -  01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает рекомендации по снижению неопреде

ленности, связанной со взвешиванием проб аэрозолей и обусловленной нестабиль

ностью улавливающего материала, подлежащего взвешиванию. Под улавливающим 

материалом или пылеуловителем понимают любое средство, предназначенное для 

улавливания частиц взвешенных в воздухе (например, фильтр, пористый материал), 

а также элементы пробоотборника, которые должны быть взвешены.

Настоящий стандарт применяют к результатам, взятым из литературных ис

точников, а также (где это возможно и необходимо) к результатам лабораторных 

экспериментов. Ожидаемую неопределенность конкретных методов отбора проб 

аэрозолей, по возможности, оценивают количественно. В стандарте также приведе

ны рекомендации по выбору улавливающего материала, описаны способы умень

шения неопределенности, связанной с нестабильностью массы частиц, приведены 

рекомендации по методике взвешивания и оценки ее неопределенности. Также при

ведены рекомендации по представлению результатов измерений массы с учетом их 

неопределенности и пределов обнаружения и количественного определения.

2. Термины и определения

В настоящем стандарте применены следующие термины с соответствующими 

определениями:

2.1 проба аэрозолей (aerosol sample): Частицы аэрозоля, собранные на пы

леуловитель или картридж.

2.2 пылеуловитель (collection substrate): Фильтрующий материал для отбора

Издание официальное
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проб аэрозолей, пористый материал, пластина импактора или другая седиментаци- 

онная пластина с устройством для установки в пробоотборниках, например, картри

джем (при его применении), подлежащие в процессе анализа взвешиванию как одно 

целое вместе с пробой аэрозоля (при ее наличии).
П р и м е ч а м и е - В  других случаях пластиковый фильтродержатель открытого или закрыто

го типа для фильтров диаметром 25 или 37 мм, часто используемый для отбора проб всей пыли, не 

рассматривают как часть пылеуловителя, так как он не подлежит взвешиванию.

2.3 патрон пылеуловителя (substrate holder): Патрон, предназначенный, 

главным образом, для размещения пылеуловителя (любого типа), при этом взвеши

ванию (анализу) подлежит только осадок на пылеуловителе.

2.4 фильтродержатель (filter holder): Держатель пылеуловителя, предназна

ченный для поддержки фильтра, при этом взвешиванию (анализу) подлежит только 

осадок на фильтре.

2.5 картридж (sampling cassette): Пылеуловитель вместе с каким-либо держа

телем, применяемые и анализируемые (взвешиваемые) как одно целое.

2.6 период установления равновесия (equilibration time): Постоянная време

ни, зависящая от типа пылеуловителя и характеризующая процесс приближения (по 

закону, близкому к экспоненциальному) массы улавливающего материала к постоян

ному значению.
П р и м е ч а н и я

1 Постоянная времени может быть определена как отношение среднего отклонения 

массы пылеуловителя от постоянного значения к средней скорости потери или увеличения 

массы, усредненной за любой период времени.

2 В некоторых особых случаях для описания процесса приближения к равновесию 

необходимы несколько независимых постоянных времени.

3 Период установления равновесия может составлять от нескольких секунд до не

скольких недель.

2.7 холостая проба для условий применения (field blank): Чистый пылеуло

витель, который подвергают той же обработке, что и пылеуловитель с пробой аэро

золя, включая его подготовку, установку в пробоотборник или контейнер для транс

портирования, а также транспортирование между лабораторией и местом отбора 

пробы, но не используют для отбора реальной пробы аэрозоля.

2.8 холостая проба для лаборатории (lab blank): Чистый пылеуловитель, ко

торый подвергают той же обработке, что и пылеуловитель с пробой аэрозоля в ла

боратории, включая подготовку и загрузку в пробоотборники или контейнеры для 

транспортирования.

2



ГОСТ Р ИСО 15767-2012
2.9 чистый пылеуловитель (blank collection substrate): Улавливающий мате

риал или пылеуловитель из той же партии, что и пылеуловители для отбора проб, но 

не использованный для отбора пробы.

2.10 предел обнаружения [LOD] (limit of detection [LOD)): Утроенное значе

ние оцененного стандартного отклонения результата измерения массы пробы аэро

золя (после внесения поправок, определенных по результатам повторного взвеши

вания пылеуловителя до и после отбора проб и на основе сравнения с холостыми 

пробами).

П р и м е ч а н и е  -  При вычислении LOD таким способом не будут учтены источни
ки изменчивости, не связанные со взвешиванием.

2.11 вероятность ложного обнаружения (false positive rate): Доля ошибоч

ных утверждений о присутствии пробы аэрозоля на пылеуловителе.
П р и м е ч а н и е - В  приложении В приведена методика оценки вероятности ложно

го обнаружения для таких утверждений.
2.12 предел количественного определения [LOQ] (limit of quantification 

[ШО]):Оценка стандартного отклонения массы пробы, умноженная на десять.

П р и м е ч а н и е  -  Значение LO Q  используют в качестве порогового значения, при превы

шении которого массу уловленных частиц количественно определяют с установленной точностью (см. 

приложение В).

2.13 составляющая неопределенности н„ (uncertainty component м„): Оце

ненное стандартное отклонение массы пробы аэрозоля.
П р и м е ч а н и е  -  Способы оценки неопределенности -  в соответствии с приложением А и

[30].

3 Причины нестабильности массы и способы ее уменьшения

3.1 Общие положения

Изменение массы пылеуловителя с уловленными частицами аэрозоля обу

словлено рядом причин (см. [1] -  [14]), наиболее важные из которых рассмотрены в 

настоящем разделе.

3.2 Влагологлощение

3.2.1 Влагологлощение -  наиболее распространенная причина изменения 

массы. Вода может быть поглощена фильтром, пористым материалом или любым 

другим пылеуловителем, подлежащим взвешиванию. Кроме того, необходимо учи

тывать поглощение влаги любым элементом пробоотборника, который также подле

жит взвешиванию, например картриджем (см. (1)).

з
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3.2.2 Влагопоглощение можно уменьшить использованием негигроскопичных 

материалов. Однако в некоторых случаях такие материалы использовать нельзя. 

Перечень пылеуловителей, наиболее часто применяемых для отбора проб аэрозо

лей, с указанием их влагопоглощающей способности приведен в таблице 1.

Таб л иц а  1 -  Влагопоглощение некоторых материалов, используемых для отбора

аэрозольных проб

Тип пылеуловителя или патрона Влагопоглощение
очень
низкое

низкое высокое очень
высокое

Фильтр из целлюлозного волокна *

Фильтр из стекловолокна *

Фильтр из кварцевого волокна *

Мембранный фильтр из эфиров целлю
лозы

*

Фильтр из политетрафторэтилена *

Мембранный фильтр из поливинилхло
рида

# *

Поликарбонатный фильтр *

Серебряный мембранный фильтр •

Пенополиуретан *

Промасленная полиэтилентерефталат- 
ная пленка

* *

Промасленная алюминиевая фольга *

Полимер, армированный углеволокном *

Алюминиевый патрон * *

Патрон из нержавеющей стали *

П р и м е ч а н и я

1 (УБолее подробные сведения по перечисленным материалам содержатся в [2] -  (4). Кроме 

го влагопоглощение фильтров из одного и того же материала, но изготовленных разными производи

телями. может различаться в широких пределах (см. [5]).

2 Для многих пылеуловителей наблюдается взаимосвязь между гигроскопичностью материа

ла и его электропроводимостью (см. [9]). Это следует иметь в виду, выбирая пылеуловители с низкой 

гигроскопичностью.

3 На гигроскопичность пылеуловителей влияет также их предварительная подготовка, напри

мер нанесение на пленку масла.

3.3 Влияние статического электричества

Статическое электричество часто создает проблемы при взвешивании. Его 

влияние можно свести к минимуму путем разрядки пылеуловителя с использованием

4
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плазменного источника ионов или радиоактивного источника непосредственно перед 

взвешиванием или во время него. Другим решением проблемы может быть приме

нение токопроводящих материалов (см. (7]).

3.4 Влияние летучих соединений (кроме водяного пара)

3.4.1 Летучие соединения могут присутствовать в неиспользованных улавли

вающих материалах (см. [3]) или могут быть адсорбированы ими в процессе отбора 

проб.

3.4.2 Десорбцию летучих соединений с неиспользованных материалов прово

дят путем их нагревания или обработки кислородной плазмой перед подготовкой 

к отбору проб и взвешиванию. В качестве альтернативы влияние летучих соедине

ний может быть скорректировано на основе сравнения с холостой пробой (см. раз

дел 4).

3.4.3 Если летучие соединения, уловленные во время отбора проб, являются 

частью предполагаемой пробы аэрозоля, то, для сведения к минимуму потерь (или, 

по крайней мере, их учета) перед взвешиванием пробы, используют стандартные 

документированные процедуры, например подготавливают ее в строго установлен

ных условиях.

3.4.4 Если летучие соединения, уловленные во время отбора проб, не явля

ются частью предполагаемой пробы аэрозоля, то оценить их влияние сложно, когда 

единственной формой анализа является взвешивание. В этом случае рекомендуется 

использовать пылеуловители, не сорбирующие летучие соединения.

3.5 Механические повреждения

3.5.1 При использовании пылеуловителей из хрупких материалов, таких как 

кварцевое волокно, необходимо принимать меры по предотвращению их механиче

ского повреждения.

3.5.2 Пробоотборник должен быть сконструирован таким образом, чтобы ис

ключить повреждение пылеуловителя при его сборке и демонтаже.

3.5.3 Для выемки и установки фильтров используют пинцет с плоскими губка

ми. Для взвешивания пылеуловителей из хрупкого материала могут быть использо

ваны тигли из неокисляющегося металла.

3.5.4 Не допускают контакта рук, не защищенных перчатками, с частями про

боотборника, подлежащими взвешиванию.

3.5.5 При использовании перчаток необходимо следить за тем, чтобы они не 

оставляли следы на частях, подлежащих взвешиванию.

5
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3.5.6 Все работы следует проводить в чистом помещении во избежание за

грязнения.

3.6 Выталкивающая сила воздуха

Поправку на выталкивающую силу воздуха (см. [8]) вычисляют как произведе

ние объема вытесненного воздуха на его плотность. Поправку не применяют для 

объектов малого объема, таких как мембранный фильтр диаметром 37 мм. Однако, 

в некоторых случаях (например, взвешиванию подлежит картридж, а сравнение 

с холостой пробой не применяют), когда объем взвешиваемого объекта большой, 

вводят поправку. Например, если объем взвешиваемого объекта превышает 0,1 см3, 

а давление, при котором проводят взвешивание, различается приблизительно на 

10% (взвешивание проводят на разных высотах), то значение поправки может со

ставить до 0,1 мг. При введении поправки на выталкивающую силу воздуха реги

стрируют атмосферное давление и температуру окружающего воздуха в момент 

взвешивания.

2 Внесение поправки на нестабильность массы с использованием 

холостых проб

4.1 Общие положения

4.1.1 Существуют разные способы учета нестабильности массы (см. (15] -  

[25]). Наиболее часто применяемый на практике способ учета погрешностей из-за 

нестабильности массы -  использование холостых проб. Поправка на нестабильность 

массы зависит от конкретного применения, и ее вносят в соответствии с описанной 

процедурой. Основные принципы следующие. Чистый пылеуловитель должен нахо

диться в реальных условиях отбора проб, но при этом анализируемый воздух через 

него не пропускают. Поправку определяют, вычитанием среднего изменения массы 

чистого пылеуловителя из изменения массы пылеуловителя с пробой аэрозоля. 

Следует учитывать, что данная процедура не обеспечивает точного вычисления по

правки, если в воздухе присутствуют капли воды или другие летучие соединения. 

Особым образом рассматривают случаи, когда проба аэрозоля адсорбирует воду, 

например, если адсорбируемую воду необходимо учитывать. Пробоотборник, ис

пользуемый для отбора холостой пробы, должен быть парным пробоотборнику, ис

пользуемому для отбора реальной пробы, т.е. если взвешиванию подлежит карт

ридж с фильтром, то для отбора холостой пробы применяют картридж такого же ти

па.

6
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4.1.2 В качестве альтернативы может быть применено взвешивание двух 

предварительно отобранных фильтров одинаковой массы, которые устанавливают 

друг за другом, при этом фильтр, расположенный ниже по потоку, используют для 

отбора холостой пробы. Массу уловленного аэрозоля вычисляют простым вычита

нием массы холостого фильтра из массы фильтра с пробой на основе двух, а не че

тырех измерений. В данном случае неопределенность оценивают в соответствии с 

настоящим стандартом, но при этом учитывают оценку неопределенности совпаде

ния фильтров, проводимую перед отбором проб.

4.1.3 В других случаях для исключения погрешностей, возникающих при об

ращении с холостой пробой (за счет высокого значения LOD) изначально моделиру

ют равновесную массу фильтра с учетом влажности. Масса впоследствии оценива

ется с учетом поправки на влажность при применении взвешивания.

4.2 Минимальное число холостых проб

Рекомендуется, чтобы на каждые десять реальных проб приходилась, по 

крайней мере, одна холостая проба. В используемых в настоящее время измерениях 

требуется от одной до четырех холостых проб на партию пылеуловителей. В прило

жении А рассмотрены преимущества применения большого числа холостых проб.

4.3 Продолжительность и последовательность взвешивания

Холостые и реальные пробы чередуют до и после отбора проб для обнаруже

ния систематических изменений массы пылеуловителя (например, обусловленных 

сорбцией или испарением загрязняющего вещества во время взвешивания).

4.4 Продолжительность подготовки пробы к взвешиванию

Продолжительность кондиционирования пробы, необходимого для достиже

ния равновесия пробы с окружающей средой в месте взвешивания, может состав

лять от нескольких часов до нескольких недель или более, в зависимости от свойств 

материала пылеуловителя. Как правило, при отборе проб в рабочей зоне с исполь

зованием фильтров достаточно кондиционирования в течение одной ночи. Введение 

поправок с использованием холостых проб особенно важно для пылеуловителей 

с продолжительным периодом установления равновесия.

4.5 Условия хранения

Неиспользованные пылеуловители до взвешивания и кондиционирования 

хранят в чистой лаборатории, где условия окружающей среды незначительно отли

чаются от условий весовой комнаты. После первого взвешивания пылеуловители

7
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хранят вместе со взвешенными холостыми пробами и используют в пределах уста

новленного срока хранения. Требования к сроку годности и условиям хранения 

должны быть установлены в методике анализа.
П р и м е ч а н и е  -  Срок хранения зависит от свойств улавливающего материала, условий 

хранения, материала патрона или фильтродержателя и значений L O Q  или L O D .

Пылеуловители с пробами аэрозолей хранят вместе со взвешенными чистыми 

пылеуловителями в чистой лаборатории в условиях, незначительно отличающихся 

от условий весовой комнаты. Если фильтры хранят в фильтродержателях, то следу

ет иметь ввиду, что между ними возможен массоперенос.

3 Транспортирование проб в лабораторию

5.1 Общие положения

Требования к транспортированию пылеуловителей с пробами аэрозоля долж

ны быть установлены в документированной методике измерений. Необходимо про

верить, что транспортирование позволяет избежать значительных потерь массы 

пробы. Методика проверки сохранности пробы при транспортировании приведена в 

приложении D.

Основные проблемы, имеющие место при обработке пылеуловителей с про

бами и их транспортировании, следующие:

если пылеуловитель необходимо вынуть из патрона, то при этом улов

ленная пыль может попасть в контейнер для транспортирования, что приведет к по

тере пробы:

-  с другой стороны, загрязнение картриджа может привести к значительному 

увеличению погрешности, поскольку его взвешивают вместе с пылеуловителем;

-  если картридж транспортируют без крышки, то уловленная пыль может 

попасть в контейнер для транспортирования;

-  пыль с патрона может попасть на пылеуловитель.
П р и м е ч а н и е  -  Проблемы, связанные с потерями при транспортировании пробы, приве

дены в [15] и [16].

5.2 Рекомендации по упаковке

5.2.1 Пылеуловители без картриджей транспортируют в чашках Петри, тиглях 

или других закрытых контейнерах, обеспечивающих предотвращение контакта с по

верхностью пылеуловителя.

5.2.2 Рекомендуется транспортировать картриджи с установленными в них

8
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фильтрами закрытые крышками. Если проба аэрозоля должна содержать пыль, 

осевшую на картридже (с фильтром), то пыль, попавшую из картриджа на крышку 

при транспортировании, также необходимо взвешивать.

5.2.3 Запечатанные пылеуловители транспортируют в соответствующем кон

тейнере или пакете. Дно, крышка и стенки контейнера должны быть футерованы 

губчатым материалом (предпочтительно токопроводящим), который амортизирует 

механические удары и тем самым защищает пробы аэрозоля при транспортирова

нии.

5.2.4 Следует принимать меры по предотвращению чрезмерного нагревания 

или охлаждения проб при их транспортировании.
П р и м е ч а н и я

1 При транспортировании нестабильных частиц или биологических материалов обычно сле

дуют специальным процедурам/методикам.

2 При возможной потере пыли с пылеуловителя при его транспортировании потери массы 

можно учесть, используя для транспортирования пылеуловителя взвешенный контейнер.

4 Оборудование для взвешивания, методика взвешивания

6.1 Весы

Весы подбирают в зависимости от типа задачи. Выбор весов зависит от при

меняемых пределов количественного определения (см. раздел 7) и максимальной 

массы взвешиваемого пылеуловителя.

При отборе проб воздуха рабочей зоны используют весы, позволяющие изме

рять массу с погрешностью от 1 до 10 мкг. Весы периодически градуируют с исполь

зованием эталонных мер массы.
П р и м е ч а н и е  -  Метрологические характеристики различных весов приведены в [5]. В од

ном из экспериментов были проведены повторные взвешивания фильтров диаметром 25 мм, которые 

в период между взвешиваниями хранили в вентилируемых жестяных коробках в нестрого контроли

руемых условиях. Сравнивали весы, измеряющие с погрешностью до 1 мкг (шесть значащих цифр), 

и весы с погрешностью до 10 мкг (пять значащих цифр). Был сделан вывод, что использование более 

точных весов позволило в два раза уменьшить стандартное отклонение в условиях повторяемости. 

Стандартное отклонение, оцененное по результатам измерений, было меньше, чем при усредненном 

для нескольких суток, но именно оно важно с точки зрения точности измерений, т. к. дополнительная 

межсуточная изменчивость корректируется применением холостых проб (см. [11]).

6.2 Рекомендации по контролю условий взвешивания

6.2.1 Приведение пробы в равновесие и ее взвешивание следует проводить в 

одних и тех же условиях, т.е. в одной и той же комнате или камере. Постоянные
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условия окружающей среды обеспечивают за счет того, что весы, пробы:

-  и персонал, проводящий взвешивание, постоянно находятся в весовой 

комнате;

-  находятся в весовой комнате с контролируемыми параметрами окружаю

щей среды, которая, в свою очередь, находится в чистой лаборатории.
П р и м е ч а н и е - В  ряде случаев параметры окружающей среды можно поддерживать на 

соответствующем уровне без принудительного кондиционирования. Тем не менее качество гравимет

рического анализа в значительной степени зависит от качества контроля окружающих условий.

6.2.2 Контроль температуры и влажности в весовой комнате или помещении 

для взвешивания необходим при анализе проб аэрозоля, чувствительных к этим 

факторам (т.е. гигроскопичных). В этом случае температуру окружающей среды под

держивают постоянной в пределах ± 2 °С, относительную влажность -  в пределах 

± 5 %. Заданные температура и влажность должны находиться в рабочем диапа

зоне, рекомендуемом изготовителем весов (например, (20 ± 2) °С для температуры 

окружающей среды и (50 ± 5) % для относительной влажности). Следует избегать 

взвешивания в очень сухой среде (при относительной влажности менее 20 %), по

скольку в таких условиях увеличивается вероятность накопления на пробах статиче

ского электричества. Применяемая система контроля параметров окружающей сре

ды должна обеспечивать компенсацию влияний источников тепла и влаги, какими 

являются, например, персонал лаборатории или работающие электроприборы (см. (3)).
П р и м е ч а н и е  -  Кондиционировать воздух в весовой комнате нет необходимости, т. к. 

в нее можно подавать через приточно-вытяжную вентиляцию отфильтрованный лабораторный воз

дух.

6.2.3 Содержание твердых частиц в воздухе весовой комнаты или климатиче

ской камеры должно быть сведено к минимуму с помощью фильтрации (например 

с помощью высокоэффективного сухого воздушного фильтра).

6.2.4 Подаваемый свежий воздух не должен воздействовать на здоровье и 

безопасность персонала, работающего в весовой комнате или лаборатории. Турбу

лентное движение воздуха, вызванное вентиляцией или средствами контроля влаж

ности в весовой комнате или климатической камере, должно быть сведено к миниму 

во избежание его влияния на показания весов.

6.3 Другие требования к оборудованию

В местах установки весов должна отсутствовать вибрация (например вызван

ная работой лифтов или вращающихся механизмов машин). Для уменьшения пере

даваемой вибрации весы устанавливают на массивный стол (например изготовлен-

ю
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ный из блока мрамора массой 200 кг). Место для взвешивания должно быть удалено 

от дверей, окон, воздуховодов, источников излучения, таких как прямой солнечный 

свет, сушильных шкафов. Весы должны быть обеспечены стабильным электропита

нием и размещены на расстоянии от источников сильного электромагнитного излу

чения.

6.4 Методика

6.4.1 Методика взвешивания должна быть документирована.

6.4.2 Период приведения пробы в равновесие с температурой и влажностью 

в весовой комнате или климатической камере должен быть подобран в зависимости 

от пылеуловителя и пробы аэрозоля. Пылеуловители и пробы аэрозоля хранят 

в чистых контейнерах, открытых для доступа воздуха для обеспечения равновесия.
П р и м е ч а н и е  -  Иногда перед приведением в равновесие пылеуловителей или проб аэро

золя. отобранных во влажной среде, применяют осушку для удаления избытка влаги (см. (26) -  [29]).

6.4.3 Непосредственно перед помещением пылеуловителя на чашу весов 

следует (по возможности) удалить электростатические заряды с пылеуловителя 

и пробы аэрозоля. Например внутрь корпуса весов может быть помещен нейтрали

затор статического электричества.

6.4.4 Показания весов снимают только после их стабилизации.

6.4.5 При необходимости переустанавливают нуль.
П р и м е ч а н и е  -  Иногда по аномальному значению начальной массы можно судить о де

фекте взвешиваемого пылеуловителя.

5 Рекомендации по представлению результатов измерений массы 

с учетом предела обнаружения и предела количественного определения

Форма протокола с результатами взвешивания зависит от конкретного случая. 

Ниже приведены основные положения, которые должны быть указаны в протоколе.

7.1 Если полученное значение массы превышает LOQ (см. приложения А -  С), 

то это указывают в протоколе измерений.

7.2 Если полученное значение массы находится в интервале между значени

ями LOD и LOQ (см. приложения А -  С), то это должно быть указано в протоколе 

измерений.

7.3 Если полученное значение массы меньше LOD, то в протоколе измерений 

следует это указать без приведения результата измерений.
П р и м е ч а н и я

1 При превышении LOD вероятность ложного обнаружения составляет не более 1 %, если
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метод был оценен с использованием максимального числа степеней свободы (25). как в примерах, 

приведенных в приложениях А -  С.

2 В некоторых случаях серии полученных значений массы, не превышающих L O D , можно 

использовать для подтверждения наличия частиц аэрозолей даже, когда результат каждого отдель

ного измерения слишком мал. чтобы это подтверждение было достоверным. В данном случае в про

токоле указывают фактически полученные значения массы (даже если они отрицательны).

7.4 Значения LOD и LOQ должны быть определены и приведены в протоколе. 

Соответствующие методы определения LOD и LOQ приведены в приложениях А -  С.

7.5 Также в протоколе измерений следует привести значение составляющей 

неопределенности и„ (см. раздел 8).

8 Оценка неопределенности аналитической процедуры взвешива

ния пылеуловителей

8.1 Введение

8.1.1 В качестве неопределенности взвешивания применяют оцененное 

внутрилабораторное стандартное отклонение <?в массы пробы аэрозоля с учетом 

поправки на холостую пробу.

8.1.2 Неопределенность, связанную с градуировкой весов, обычно не учиты

вают (см. приложение F).

8.1.3 Величина -  это составляющая неопределенности, на основе которой 

при объединении с другими составляющими неопределенности оценивают суммар

ную неопределенность ие и расширенную неопределенность V (обычно равную 

2х ц )  всей методики измерений (см. (30] и [42]). Кроме взвешивания источниками 

изменчивости могут быть:

-  смещение скорости потока используемого побудителя расхода;

-  пульсации/колебания потока (при отборе проб с внутренним аэродинамиче

ским разделением);

-  изменения физического размера/физических параметров пробоотборника;

-  электростатические эффекты при отборе проб; или

-  смещение, связанное с соответствием отбора проб нормативу.

8.1.4 При низкой нагрузке пылеуловителя, если изменчивость, связанная 

с взвешиванием значительно выше неопределенности, связанной с другими источ

никами изменчивости, то ие—»«w.
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8.2 Оценка внутрилабораторного стандартного отклонения ^ , по

лученного за длительный период

8.2.1 Это стандартное отклонение определяют по методике, описанной в при

ложении А, а вычисляют по формулам (А.З) -  (А.5). Взвешивание контрольных пы

леуловителей проводят периодически на протяжении года, в течение которого в ла

боратории обычно взвешивают пылеуловители.
П р и м е ч а н и е  -  Если в летние месяцы взвешивание проводят очень редко, то 

этот период не рассматривают.

8.2.2 Со всеми контрольными пылеуловителями обращаются так же, как с пы

леуловителями, предназначенными для отбора проб.

8.2.3 Период времени между взвешиваниями пылеуловителя, до и после от

бора проб для каждой партии контрольных пылеуловителей, должен быть равен но

минальному (максимальному) сроку годности пылеуловителей, установленному для 

данной лаборатории.

8.2.4 В период между взвешиваниями пылеуловителей, до и после отбора 

проб, их помещают в обычный контейнер, используемый в лаборатории, как в случае 

их транспортирования. Контейнер для транспортирования с контрольными пылеуло

вителями должен находиться в лаборатории, но вне весовой комнаты/климатической 

камеры в период между взвешиваниями.

8.2.5 Если после предварительного взвешивания пылеуловители не устанав

ливают в пробоотборники в лаборатории, проводящей испытание, то каждый пыле

уловитель следует однократно установить в пробоотборник на период, равный ре

комендуемой продолжительности отбора проб, т. е. обычно от 4 до 8 ч, на данном 

этапе испытания.

9 Подтверждение достоверности ранее определенной оценки не

определенности измерений

9.1 Непрерывное определение внутрилабораторной воспроизводимости

Каждый год следует заново проводить, по крайней мере одну серию экспери

ментов, приведенную в А.З. Если вновь полученные результаты экспериментов по 

взвешиванию пылеуловителей до и после отбора проб лучше соответствуют требо

ваниям к внутрилабораторной воспроизводимости, то ранее полученные результаты 

удаляют из базы данных и заменяют на новые.
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9.2 Участие лаборатории в проверке квалификации персонала

Если существует группа лабораторий, аккредитованных в области взвешива

ния пылеуловителей конкретного типа, то обычно этой группой разрабатывается 

план проверки квалификации персонала, требующий обязательного участия каждой 

лаборатории, входящей в эту группу.

9.3 Внутрилабораторная проверка неопределенности взвешивания

Если лаборатории необходимо проверить неопределенность взвешивания, то 

это может быть осуществлено по методике, приведенной в приложении Е.
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Приложение А 

(обязательное)

Оценка неопределенности взвешивания уловленных аэрозолей

А.1 Символы и обозначения

В настоящем приложении и приложении В применены следующие символы и 

обозначения:

А ~ коэффициент охвата, характеризующий интервал вокруг истинных 

значений, содержащий заданную долю результатов измерений;

h -  индекс партии (1,... В)\

В -  число партий пылеуловителей, используемых при оценке точности 

метода;

f  -  номер пылеуловителя (1,... F );

F -  число пылеуловителей (например, фильтров) в каждой партии, ис

пользуемых при оценке точности метода

LOD -  значение предела обнаружения (3 ), выраженное в микрограммах;

LOQ -  значение предела количественного определения (10 sm), выраженное 

в микрограммах;

Л/ь -  число чистых пылеуловителей в партии;

s -  оценка стандартного отклонения а ;

sw -  оценка стандартного отклонения а ;

и -  суммарная неопределенность (включая источники неопределенности, 

не связанные со взвешиванием);

-  составляющая неопределенности взвешивания уловленных аэрозо

лей: принимается равной оценке стандартного отклонения , выражен

ной в микрограммах;

U -  расширенная неопределенность (охватывающая источники неопреде

ленности, не связанные со взвешиванием) (см. А.2.1);

а -  вероятность ложного обнаружения (см. приложение В);

Р -  среднее изменение массы пылеуловителя во время эксперимента по 

оценке точности метода;

А / п -  изменение массы пылеуловителя, выраженное в микрограммах;
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г. л -  остаточная случайная переменная изменения массы с дисперсией а 2, 

и выраженная в микрограммах;

к -  случайное изменение массы пылеуловителя, характеризующее про

межуточную прецизионность (от партии к партии), выраженное в микро

граммах;

У -  дополнительная степень достоверности (достоверность) при оценке 

точности метода;

v -  число степеней свободы при оценке точности метода;

о -  неснижаемое11 стандартное отклонение единичного измерения изме

нения массы, выраженное в микрограммах;

-  стандартное отклонение оценки собранной массы, выраженное в мик

рограммах;

Ф -  функция распределения Гаусса;

у- -  Хи-квадрат распределение случайной величины;

ХУ 2 -  квантиль х' -распределения.

А.2 Компонент неопределенности и, оценки массы

А.2.1 Общие положения

Дисперсия о; оценки массы уловленных частиц аэрозоля зависит от числа хо

лостых проб (предпочтительно холостых проб для условий применения), используе

мых для вычисления поправки на коррелированное изменение массы улавливающе

го материала. Неопределенность массы уловленных частиц uw принимают равной 

оценке sm стандартного отклонения <т„. Оценку .?w определяют в соответствии с 

настоящим приложением на основе расширенной оценки результатов взвешивания 

холостых проб. Кроме составляющей неопределенности »,л (равной ) для вычис

ления предела обнаружения LOD = 3sw и предела количественного определения 

LOQ = 1 ()лw метода необходима оценка .

В приложении В физический смысл величины LOD интерпретирован на основе 

понятия вероятности ложного обнаружения, a LOQ -  на основе коэффициента охва

та. Пример при известном уровне доверия для оценки метода приведен в приложе

нии С.

Точность оценки результата измерений не может быть улучшена посредством дополни
тельных измерений (например сравнением с результатами измерений холостых проб).
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А.2.2 Отсутствие холостых проб
Измерения без применения холостых проб обычно не проводят из-за дополни

тельной неопределенности (однако, см. 4.1.3 и (26]). Кроме того, что стандартная 

неопределенность слишком велика, получение ее оценки весьма затруднено 

и требует проведения большого числа повторных измерений проб в разные дни. 

В промежутке между измерениями пробы должны находиться в реальных условиях 

для учета влияния факторов окружающей среды на пылеуловитель. Следуя такой 

последовательности измерений, можно оценить составляющую неопределенности 

. Из-за сложности учета всех реальных условий достоверность оценки может быть 

низкой. Кроме того, оценка, полученная по результатам парных взвешиваний (до 

и после отбора проб), может содержать систематическую погрешность, значение ко

торой трудно определить.

А.2.3 Одна и более холостых проб

Если на одну реальную пробу приходится Nb холостых проб, то дисперсию 

оценки массы реальной пробы вычисляют по формуле

<у/=(Г|1 + (1/Л'ь)). (А.1)

Значение о: является неснижаемой дисперсией оценки, полученной по резуль

татам двух взвешиваний (до и после отбора пробы). Первый член в формуле (А.1) 

отражает тот факт, что определяется изменение массы единичной аэрозольной 

пробы. Коэффициент l / Nb количественно определяет, насколько точность оценки 

изменения массы зависит от числа холостых проб, что может привести к значитель

ному уменьшению суммарной погрешности. При Nh = 2 можно установить критерии, 

на основании которых результаты измерений для проб аэрозоля могут быть признаны 

недостоверными, (значительно отличаются результаты взвешивания холостых проб). 

При N„ = 3 можно установить правило исключения выбросов среди холостых проб.

П р и м е ч а н и я

1 Для снижения неопределенности (погрешности) при работе с весами можно проводить усред

нение по нескольким снятым показаниям.

2 Лабораторные холостые пробы иногда используют вместо холостых проб в условиях приме

нения. если можно подтвердить, что масса лабораторных холостых проб постоянна во времени и 

дисперсия результатов взвешивания в лаборатории является представительной для этих условий.

А.З Определение неснижаемого стандартного отклонения изменения массы s

Дисперсию о \  необходимую для вычислений по формуле (А.1), оценивают на 

основе серии экспериментов по оценке точности метода. Ниже рассмотрен один из
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способов получения оценки о , но могут быть разработаны и другие эквивалентные 

способы. Подготавливают и взвешивают партию, по крайней мере, из шести, а пред

почтительно порядка десяти чистых пылеуловителей. Пылеуловители помещают в 

чистые контейнеры для транспортирования или пробоотборные насадки и выносят 

их из весовой комнаты или вынимают из климатической камеры на соответствующее 

время (см. 8.2). Если условия подготовки и отбора проб оказывают влияние на улав

ливающий материал, то все пылеуловители из партии следует поместить в одинако

вые условия (не допуская воздействия на них пыли) на стандартный период отбора 

проб. Процедуру повторяют, по крайней мере, для четырех партий чистых пылеуло

вителей. Обычно в течение года должно быть испытано как минимум пять различных 

партий чистых пылеуловителей (см. 8.2).

Затем для F пылеуловителей (например, 6), взвешенных дважды в каждой из 

В партий (например, 5), получают результаты измерений изменения массы {дтм},

f = 1...... F ; b = 1, .... В . Тогда Atnfk можно представить в виде:

+ (А.2)

где р -  среднее приращение массы по всем холостым пробам;

кд -  случайная переменная с нулевым средним в предположении нормального 

распределения, характеризующая изменчивость от партии к партии;

г.р -  случайная переменная, характеризующая изменчивость измерения массы

пылеуловителя на основе разности масс чистых пылеуловителей из одной партии.

Последнее слагаемое формулы (А.2) является именно той величиной, стати

стические характеристики которой представляют интерес. Предполагается, что рас

пределение еп. близко к нормальному, имеет нулевое среднее значение и стандарт

ное отклонение а. Следует учитывать, что о включает некоррелируемую изменчи

вость улавливаемого материала, а также погрешность весов, поэтому ее значение, 

как правило, будет больше неопределенности разности результатов двух взвешива

ний образцовых мер массы.
Примечания
1 Зависимость размера фильтров, пористого материала или картриджа от условий окружающей 

среды считают несущественной.
2 Неопределенность результатов взвешивания может меняться в зависимости от времени года.

Для каждой партии b вычисляют оценку s„ величины а по формуле

- 1) Т (Л "1 „ -  Л т ,) ! . ( А.З)
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где суммирование осуществляют по индексу холостой пробы /  в партии b ,

Ать -  среднее изменение массы чистого пылеуловителя в партии.

По полученным значениям оценки стандартного отклонения для каждой партии 

вычисляют среднее стандартное отклонение для всех партий по формуле

s ' - B - ' Z ' l -  (А-4)

Число степеней свободы вычисляют по формуле

v = (F- l )B.

В приложении С приведен пример оценки гг.
П р и м е ч а н и е  -  Описание идентичного эксперимента по оценке метода приведено в [28].

А.4 Стандартное отклонение sm, необходимое для введения поправки на 

холостую пробу

Исходя из вышеизложенного стандартное отклонение s4 [см. формулу (А. 1)] 

вычисляют по формуле

^ = * 2[1+(1/ЛГь)]. (А.5)

А.5 Предел обнаружения

Предел обнаружения LOD (см. [26] -  [29]) вычисляют по формуле

LOD = 3.tm. (А.6)

Можно утверждать, что в пробе присутствуют уловленные частицы, если полу

ченный результат измерений превышает LOD. Неопределенность связана с утвер

ждениями, описанными в приложении В.

А.6 Предел количественного определения

Если дисперсия постоянна при небольших нагрузках, то предел количе

ственного определения LOQ вычисляют по формуле

LOQ = 10.vw. (А.7)

П р и м е ч а н и е  -  При отборе проб аэрозоля единственной известной причиной неопреде

ленности при малой нагрузке является изменчивость свойств самого улавливающего материала. Для 

количественного описания соответствующей неопределенности требуется статистическое моделиро

вание этой изменчивости, которая не входит в область применения настоящего стандарта (см. 3.4.3).

А.7 Составляющая неопределенности

Составляющая неопределенности м„ принимается равной ,?w:
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Приложение В 

(справочное)

Интерпретация предела обнаружения и предела количественного

определения

В.1 Оценка вероятности ложного обнаружения на основе предела обнару
жения

Предполагается, что при малой нагрузке пылеуловителя дисперсия <г от мас

сы пробы не зависит. Предел обнаружения LOD вычисляют по результатам взве

шивания по формуле

LOD=3s„ .  (В.1)

Необходимо отметить, что физический смысл вероятности ложного обнаруже

ния а (например 2 %) при утверждении о присутствии частиц, проиллюстрирован на 

рисунке В.1.

X -  оценка массы; Y -  плотность (распределения) вероятности 
П р и м е ч а н и е  -  Заштрихованная площадь представляет собой а . вероятность ложного об

наружения.

Рисунок В.1 -  Предел обнаружения (известный) на кривой (неизвестного) распреде

лением оценок массы

Если Ф -  функция распределения Гаусса (например, Ф[1,960]*97 %, тогда а 

вычисляют по формуле
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а = 1 -<J>(LOD/aw). (В.2)

Стандартное отклонение ад не может быть определено точно, но может быть 

задано в виде неравенства:

о. < ■*. . (В.З)

при оценке с уровнем доверительной вероятности (1 -  / )  (например, 95 %). Квантиль 

Х.у‘ -распределения может быть взят из стандартных статистических таблиц, в не

явном виде задается как значение, для которого выполняется условие:

prob(x: > XYV' 1 = 1 -  Y- (В-4)

Вероятность ложного обнаружения а  , вычисляют по формуле

a < \ - 0 O I- f iy T , ) , (В.5)

при оценке с доверительной вероятностью (1 -  у ).

Из формулы (В.5) следует, что при у ■ 5 % (что соответствует доверительной 

вероятности 95 %) и числе степеней свободы v = 25 (как в предложенном экспери

менте по оценке методике взвешивания) вероятность ложного обнаружения состав

ляет менее 1 %. Аналогичным образом, если средняя масса пробы равна LOD, то 

вследствие симметричности распределения неисключенных погрешностей измере

ния вероятность ложного необнаружения (ошибка 2-го рода) составит 50 %.

В.2 Интерпретация предела количественного определения

LOQ вычисляют аналогичным образом. Для оценки м,„ действительной массы 

т с доверительной вероятностью 95 % справедливо:

ш-1.960а < m , < m  + 1,960а . (В.6)
9 *  C*l ’ V* ' 7

Таким образом, коэффициент охвата А относительно действительного значе

ния т при доверительной вероятности 95 % вычисляют по формуле

А — l,960aw / т . (В.7)

При т , равном LOQ :

т = 10л.А. (В.8)

Таким образом, неравенство (В.З) означает, что при уровне (1-у),  соответ

ствующем доверительной вероятности 95 %, коэффициент охвата А может быть 

задан неравенством:
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Л < - 1 | , 9 6 0 / ^ 7  • (В.9)

Например, при оценке методики взвешивания с доверительной вероятностью 

95 % и v =25, 95% проб с действительными массами, равными LOQ , будут нахо

диться в интервале, составляющем ± 25,6 % от действительных значений.
П р и м е ч а н и я

1 В соответствии с критерием точности, установленным NIOSH" [35] -  [38]. должно выполнять

ся условие Л < 2 5  % при 95 %-ной доверительной вероятности {для методик, не имеющих неснижае- 

мой неопределенности и систематической погрешности).

2 Аналогично при А  <  25.6 %  выполняется требование к расширенной неопределенности 

и оценки ((см. ЕН 482), которая должна соответствовать не более 30 % при отсутствии систематиче

ской погрешности и значительных погрешностей, не связанных с взвешиванием, при массе, превы

шающей L O Q  ). В данном случае расширенную неопределенность обычно принимают равной

2 * « . ,  где и: -  суммарная неопределенность, объединяющая в себе все составляющие неопреде

ленности.

3 Таким образом, если установленные нормы содержания взвешенных частиц в воздухе (в ра

бочей зоне или в атмосферном воздухе) меньше LOQ. то это может указывать на необходимость усо

вершенствования методики.

4 Интерпретация L O D  и L O Q  , приведенная в настоящем стандарте, связана с понятием 

'•доверительного интервала-. Утверждение об обнаружении взвешенных частиц в данном случае 

всегда связано с доверительной вероятностью метода оценки.

“ NIOSH -  Национальный институт профессиональной гигиены США.
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Приложение С 

(справочное)

Пример оценки метода

В таблице С.1 приведен пример типичных результатов эксперимента по опре

делению точности измерения. В заголовках столбцов цифрами указан номер пыле

уловителя из данной партии, в строке -  номер партии. Для наглядности при модели

ровании было принято, что среднее приращение массы пылеуловителей во всех 

партиях составляет 5 мкг, стандартное отклонение среднего значения для отдель

ной партии, характеризующее изменчивость между партиями, -  5 мкг, стандартное 

отклонение результата однократного взвешивания -  5 мкг. Это означает, что истин

ное значение оцениваемого по экспериментальным данным параметра -  стандарт

ного отклонения разности масс пылеуловителя в пределах одной партии 

а = <{2 х 5мкг = 7.07мкг.

Число степеней свободы при оценке а в данном примере -  25.

Т а б л и ц а  С .1 - Результаты измерений приращения массы пылеуловителей

Номер партии Приращение массы пылеуловителя, мкг Оценка дис-

1 2 3 4 5 6 Персии .vb*

1 21 21 15 18 14 18 8,6

2 -4 - 11 2 2 -6 2 30

3 9 22 - 12 0 12 12 140

4 -2 6 20 6 8 6 51

5 - 11 11 4 5 0 1 54

Средняя оцен- 56
ка дисперсии .г’

Квадратный корень из среднего значения оценки дисперсии по всем партиям 

является оценкой стандартного отклонения приращения массы пылеуловителя 

в партии. Например,

и = ̂ 56 мкг = 7,5 мкг, при v«25, 

что хорошо согласуется с истинным значением 7,07 мкг.

Предположив, что для каждой партии использованы три холостые пробы, по 

формуле (А.5) получают оценку составляющей неопределенности м„ измерений 

массы:

2i
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= «V i + i /з
= 8.6 мкг

В результате значения пределов обнаружения LOD и количественного опреде

ления LOQ (см. формулы (А.6) и (А.7) соответственно] составят:

LOD = 26 мкг;

LOQ = 86 мкг.
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Приложение D 

(обязательное)

Проверка сохранности пробы при транспортировании

D.1 Общие положения

Целью данного испытания является снижение погрешности измерения массы, 

обусловленной либо потерями массы пробы, либо загрязнением пылеуловителя при 

транспортировании проб аэрозолей в лабораторию. Методика испытания, приведен

ная в настоящем стандарте, аналогична методике, установленной в ЕН 13205 (при

ложение Е). В обязанности персонала лаборатории, в которой проходит взвешива

ние, входит разработка требований к транспортированию проб аэрозолей и холо

стых проб из лаборатории и обратно, поэтому лаборатории следует передать заказ

чику инструкции по транспортированию.

D.2 Методика

D.2.1 В соответствии с применяемой в лаборатории методикой измерений 

взвешивают не менее 30 пылеуловителей, а также пылеуловители, которые будут 

использованы для отбора холостых проб.

D.2.2 Осаждают пыль на пылеуловители в сборе, разделенные, по крайней ме

ре, на три группы по 10 пылеуловителей в каждой, при этом масса пыли на каждом 

пылеуловителе группы должна быть равна:

a) пределу количественного определения для используемой в лаборатории 

методики измерений;

b) максимальному значению массы уловленной пыли, допускаемому для дан

ной методики измерений;

c) полусумме предельных значений, указанных в перечислениях а) и Ь).

Предпочтительно устанавливать пылеуловители в рабочей зоне, чтобы в испы

тании использовалась «реальная» пыль.

D.2.3 Вместо монодисперсных частиц используют пыль с распределениями ча

стиц по размерам, которое предпочтительно будет характерно для частиц в воздухе 

после прохождения его через испытываемый пробоотборник. Пыль должна быть не

летучей, химически нейтральной, нелипкой и негигроскопичной. Необходимо учиты

вать состав и размер частиц пыли. Например частицы свинца или бериллия могут 

слабо удерживаться пылеуловителем, особенно при его высокой загрузке, 

а дизельная сажа, образующаяся при сгорании дизельного топлива, часто будет
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сильно связана с пылеуловителем, представляющим собой фильтр из кварцевого 

волокна. Пыль необязательно осаждают в лаборатории. Допускается осаждение пы

ли на пылеуловители, установленные в рабочей зоне. Однако необходимо следить 

за тем, чтобы при переносе проб в лабораторию не происходили потери тех частиц 

аэрозолей, которые легче всего могут быть потеряны при транспортировании.

D.2.4 Пылеуловители взвешивают в соответствии с методикой измерений.

D.2.5 Пылеуловители упаковывают в соответствии с методикой измерений.

D.2.6 Отправляют контейнеры для транспортирования почтой, через службу 

доставки или собственным транспортом конечного потребителя (в зависимости от 

того, какой из способов обычно использует лаборатория в своей практике) к дове

ренному грузополучателю. Грузополучатель, не вскрывая упаковку, должен вернуть 

пылеуловители тем же способом каким они были доставлены из лаборатории.

D.2.7 Пылеуловители, на которые была осаждена пыль, и пылеуловители с хо

лостыми пробами взвешивают в соответствии с методикой измерений.

D.2.8 Определяют относительные потери массы проб при транспортировании 

для каждой из трех групп пылеуловителей.

D.3 Требования

D.3.1 Относительная потеря массы пыли при транспортировании должна со

ставлять не более 5 %.

D.3.2 Документируют диапазон значений массы пылеуловителя, для которого 

выполняется это требование.
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Приложение Е 

(справочное)

Проверка неопределенности взвешивания

Е.1 Общие положения

Неопределенность взвешивания можно проверить, загрузив пылеуловители 

с известным количеством соли, посредством нанесения ее водного раствора. Сле

дующая методика подходит для определения внутрилабораторной дисперсии. Более 

подробно она описана в [40]. Для загрузки подходит пентагидрат тетрабората натрия 

Na2Bi07'5H20, растворенный в воде, квалификации о.с.ч.

Е.2 Методика

Е.2.1 Растворяют 100 мг пентагидрата тетрабората натрия в 1 см3 воды 

(о.с.ч.). Следует убедиться в том, что весь осадок перешел в раствор.

Е.2.2 Определяют количество воды, необходимое для нанесения на каждый 

пылеуловитель для получения осадков требуемой массы.

Е.2.3 Устанавливают пылеуловитель так, чтобы на него можно было нанести 

жидкость без ее проскока или контакта с нижней поверхностью пылеуловителя.

Е.2.4 Проверяют, чтобы на поглотитель было нанесено необходимое количе

ство жидкости без ее потерь.

Е.2.5 Предварительно взвешивают необходимое число пылеуловителей, в 

том числе пылеуловители, используемые для получения холостых проб.

Е.2.6 Для получения осадков необходимой массы наносят жидкость, по край

ней мере, на семь пылеуловителей. Также наносят одинаковое количество жидкости 

(без растворенной соли) на чистые пылеуловители. Дают осадкам высохнуть.

Е.2.7 Взвешивают пылеуловители с сухими осадками в том числе используе

мые для отбора холостых проб. Определяют увеличение массы для всех пылеуло

вителей.

Е.З Анализ

Для каждого количества осажденной соли определяют относительную раз

ность между полученной загрузкой пылеуловителя (определенной по результатам 

взвешивания) и номинальной загрузкой и отношение стандартного отклонения за

грузки пылеуловителя (определенной по результатам взвешивания) к номинальной 

загрузке. Если какая-либо из этих величин составляет более 0,025 (2,5 %), то это бу-
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дет свидетельством того, что либо погрешность лабораторной методики взвешива

ния слишком большая, либо процедура проверки неопределенности в соответствии 

настоящим приложением проводилась некорректно.
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Приложение F 

(справочное)

Неопределенность весов

F.1 Общие положения

Составляющая неопределенности, обусловленная градуировкой весов, осу

ществляемой производителем и неточностями самих образцовых мер массы, обыч

но незначительна по сравнению с изменчивостью массы пылеуловителей во время 

взвешивания. Это может быть объяснено следующим образом. Полагают, что не

определенность образцовых мер массы, установленная изготовителем весов, может 

быть взята из таблицы F.1. Далее допускают, что неопределенность взвешивания 

образцовых мер массы приблизительно равна их неопределенности, указанной из

готовителем.

Таб л иц а  F .1 - Образцовые меры массы и их неопределенность (стандартное от

клонение), установленная изготовителем

Образцовые меры массы, мкг
Неопределенность образцовых 

мер массы [ит), мкг

10000 2

100000 3

500000 4

1000000 5

2000000 6

5000000 8

F.2 Анализ

F.2.1 При взвешивании проб аэрозолей собственная масса пылеуловителя 

всегда во много раз больше массы пробы аэрозоля. Поэтому взвешивание всегда 

является дифференциальным, т. е. масса пробы аэрозоля представляет собой раз

ность масс пылеуловителя до и после отбора пробы с учетом поправки на измене

ние массы пылеуловителя при взвешивании. Таким образом, неопределенность мсл1 

массы пробы аэрозоля, обусловленная неточностью градуировки, связана с неопре

деленностью углового коэффициента градуировочной характеристики весов, 

а именно:
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иы = ^ 2 7 т ) ,  (F.1)

где 2 -  коэффициент, применяют для учета неопределенности образцовых мер 

массы и их измерения при градуировке в соответствии с упрощающим до

пущением (см. F.1)

V(k)- дисперсия к .

П р и м е ч а н и е  -  Неопределенность градуировки является систематической погрешностью, 

т. к. она в процессе градуировки проявляет себя как систематическая погрешность при каждом ис

пользовании весов в интервалах между градуировками. Систематическую погрешность объединяют с 

другими составляющими неопределенности, связанными с изменчивостью каждого измерения. Ре

зультирующую суммарную неопределенность можно интерпретировать в соответствии с [39] или про

сто как абстрактный показатель качества.

F.2.2 Самый простой способ вычисления V(k) -  моделирование на основе 

большого числа серий результатов измерений массы с использованием значений 

ып,, приведенных в таблице F.1. Значение к получают, используя метод взвешенной

линейной регрессии для каждой серии, состоящей из шести масс, равных 1/м.;, где 

ип берут из таблицы F.1. На основе серии, состоящей приблизительно из 1000 зна

чений к , можно вычислить дисперсию легко и безошибочно.

F.3 Результаты

Методика, описанная в F.2, позволяет получить следующий результат:

"c =V2xV(*) = 2x,°4 %  ■ (F.2)
Таким образом, эта неопределенность незначительна, даже при умножении на 

1,960, при условии, что применен коэффициент охвата для уровня доверительной 

вероятности 95 %.
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