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ГОСТ РИСО 15767—2007

Предисловие

Цели и принципы стандартизации в Российской Федерации установлены Федеральным законом от 
27 декабря 2002 г. № 184-ФЗ «О техническом регулировании», а правила применения национальных 
стандартов Российской Федерации — ГОСТ Р 1.0—2004 «Стандартизация в Российской Федерации. 
Основные положения»

Сведения о стандарте

1 ПОДГОТОВЛЕН Открытым акционерным обществом «Научно-исследовательский центр кон­
троля и диагностики технических систем» (ОАО «НИЦ КД») на основе собственного аутентичного пере­
вода стандарта, указанного в пункте 4

2 ВНЕСЕН Техническим комитетом по стандартизации ТК 457 «Качество воздуха»

3 УТВЕРЖДЕН И ВВЕДЕН В ДЕЙСТВИЕ Приказом Федерального агентства по техническому 
регулированию и метрологии от 15 марта 2007 г. N? 32-ст

4 Настоящий стандарт идентичен международному стандарту ИСО 15767:2003 «Воздух рабочей 
зоны. Источники погрешности взвешивания аэрозольных проб и методы ее уменьшения» 
(ISO 15767:2003 «Workplace atmospheres — Controlling and characterizing errors in weighing collected 
aerosols»).

Наименование настоящего стандарта изменено относительно наименования указанного между­
народного (регионального) стандарта для приведения в соответствие с ГОСТ Р 1.5—2004 (подраз­
дел 3.5).

При применении настоящего стандарта рекомендуется использовать вместо ссылочных междуна­
родных (региональных) стандартов соответствующие им национальные стандарты Российской Федера­
ции, сведения о которых приведены в дополнительном приложении Е

5 ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ

Информация об изменениях к  настоящему стандарту публикуется в ежегодно издаваемом 
информационном указателе «Национальные стандарты», а т е к с т  изменений и поправок — в ежеме­
сячно издаваемых информационных указателях яНациональные стандарты ». В случае пересмотра 
(замены) или отмены настоящего стандарта соответствующ ее уведомление будет опубликовано 
в ежемесячно издаваемом информационном указапзелв «Национальные стандарты». С оответству­
ющая информация, уведомление и т е кс т ы  размещаются также в информационной системе общего 
пользования — на официальном сайте Федвралыюго а ген тства  по техническому регулированию и 
метрологии в сети  И нтернет

© Стандартииформ. 2007

Настоящий стандарт не может быть полностью или частично воспроизведен, тиражирован и рас­
пространен в качестве официального издания без разрешения Федерального агентства по техническо­
му регулированию и метрологии
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Введение

Для определения качества воздуха на рабочем месте проводят отбор аэрозольных проб с 
помощью материала, на который улавливают взвешенные в воздухе частицы. После этого оценивают 
содержание в воздухе взвешенных частиц. Точность оценки зависит от ряда факторов, в том числе от 
типа используемого метода анализа.

В настоящем стандарте рассмотрен наиболее часто применяемый метод анализа аэрозолей, 
основанный на взвешивании собранной пробы. Гравиметрический метод анализа технически относи­
тельно прост, но при его применении имеют место погрешности, связанные с нестабильностью массы 
собирающей среды и других элементов, подлежащих взвешиванию. В некоторых типах пробоотборни­
ков для оценки содержания взвешенных частиц фильтр и фильтродержатель взвешивают вместе. При 
этом если фильтродержатель в промежутках между взвешиваниями, например, улавливает или теряет 
влагу, то это может привести к дополнительной погрешности. Настоящий стандарт рассматривает воз­
можные погрешности и способы уменьшения их влияния.

IV
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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 

Точность взвешивания аэрозольных проб

W orkplace atmospheres. Accuracy in weighing collected aerosols

Дата введения — 2007— 08— 01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает рекомендации по снижению неопределенности, связанной с 
процедурой взвешивания аэрозольных проб и обусловленной нестабильностью материала, подлежа­
щего взвешиванию. Под материалом понимают любое средство, предназначенное для улавливания 
взвешенных частиц (например, фильтр, пористый материал), а также элементы пробоотборника, если 
они должны быть взвешены во время анализа.

Настоящий стандарт применим к результатам, составленным с использованием литературных 
источников, а также (где это возможно) к результатам лабораторных экспериментов. Ожидаемые 
погрешности для конкретных методов анализа уловленных аэрозолей, по возможности, определены 
количественно. Приведены рекомендации по выбору материала, используемого для улавливания взве­
шенных частиц, методы уменьшения и коррекции ошибок, связанных с нестабильностью массы взвеши­
ваемого материала, и рекомендации по представлению результатов измерений массы.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки наследующие международные (реги­
ональные) стандарты:

ИСО 7708:1995 Качество воздуха. Определение гранулометрического состава частиц при сани­
тарно-гигиеническом контроле

ЕН 482:1994 Воздух рабочей зоны. Общие требования кметодам измерений химического состава
ЕН 13205:2001 Воздух рабочей зоны. Оценка характеристик средств измерений концентрации 

взвешенных частиц

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применены следующие термины с соответствующими определениями:
3.1 пылеуловитель (substrate): Используемый для сбора аэрозольных проб материал (фильтр, 

пористый материал и т.п.), а также устройства для установки этого материала в пробоотборнике, подле­
жащие в процессе анализа взвешиванию как единое целое.

П р и м е ч а н и е  — Как пример обратного. 25 ипи 37 мм пластиковый фильтродержатель. часто используе­
мый для отбора общей пыли открытым или закрытым способом, не рассматривают как часть пылеуловителя, по­
скольку он взвешиванию не подлежит.

3.2 пориод установления равновесия (equilibration time): Постоянная времени, характеризую­
щая процесс приближения (по закону, близкому к экспоненциальному) массы материала, используемого 
для улавливания пыли, к равновесному значению.

И здание оф ициальное

1
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П р и м е ч а н и я
1 Постоянная времени может быть определена как отношение среднего отклонения массы от равновесного 

значения «среднем у значению скорости изменения массы за ограниченный период времени.
2 В некоторых случаях период времени, необходимый дпя приближения к равновесию (с заданной точнос­

тью). равен нескольким постоянным времени.
3 Время установления равновесия выражают в секундах.

3.3 холостая проба для условий применения (field blank): Чистый пылеуловитель, который 
подвергают той же обработке, что и пылеуловитель для отбора реальной пробы, включая в общем слу­
чае его подготовку, установку в пробоотборник или контейнер для транспортирования, транспортирова­
ние между лабораторией и местом отбора пробы, но не используют для отбора реальной пробы.

3.4 холостая проба для лаборатории (lab blank): Чистый пылеуловитель, который подвергают 
той же обработке, что и пылеуловитель с пробой в лаборатории, включая подготовку и загрузку в пробо­
отборники или контейнеры для транспортирования (если оно предусмотрено).

3.5 чистый пылеуловитель (blank substrate): Пылеуловитель из той же партии, что и пылеулови­
тели для отбора пробы, но не использованный для отбора пробы.

3.6 предел обнаружения [LOO] (limit of detection [LOD]): Утроенное значение оцененного стан­
дартного отклонения результата измерения массы пробы (после внесения поправок, определенных в 
результате процедуры двойного взвешивания до и после взятия пробы и сравнением с холостыми про­
бами).

П р и м е ч а н и е  — Значение LOD используют а качестве порогового для подтверждения присутствия улов­
ленных частиц в пробе с  установленной доверительной вероятностью. Метод определения вероятности ложного 
обнаружения приведен в приложении В.

3.7 предол количественного определения [LOQ] (limit of quantification [LOQ)); Увеличенная в 
десять раз оценка стандартного отклонения массы пробы.

П р и м е ч а н и е  — Значение LOO используют в качестве порогового значения, при превышении которого 
массу уловленных частиц количественно определяют с установленной точностью (см. приложение В).

4 Причины нестабильности массы и способы ее уменьшения

4.1 Общие положения
Изменение массы пылеуловителя с уловленными частицами обусловлено рядом причин 

(см. [1] — [11]), наиболее важные из которых рассмотрены в настоящем разделе.

4.2 Влагопоглощение
4.2.1 Влагопоглощение — наиболее распространенная причина изменения массы. Вода может 

быть поглощена фильтром, пористым или любым другим материалом пылеуловителя, подлежащим 
взвешиванию. Кроме того, необходимо учитывать поглощение влаги любым элементом пробоотборни­
ка. который также подлежит взвешиванию, например фильтродержателем (см. (1)).

4.2.2 Влагопоглощение можно уменьшить использованием негигроскопичных материалов. Одна­
ко в ряде практических случаев такие материалы использовать нельзя. Перечень пылеуловителей, наи­
более часто применяемых для отбора аэрозольных проб, с указанием их влагопоглощающей 
способности приведен в таблице 1.

Т а б л и ц а  1 — Влагопоглощение некоторых материалов, используемых для отбора аэрозольных проб

Тип лылсупооителя или фильтродсржателя
Влагопоглощение

очень низкое низкое высоко* очень высокое

Фильтр из целлюлозного волокна •

Фильтр из стекловолокна •

Фильтр из кварцевого волокна •

Мембранный фильтр из эфиров целлюлозы •

Политетрафторэтиленовый фильтр •

Поливинилхлоридный мембранный фильтр • •

2
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Окончание таб л иц ы  1

Тип пылеуловителя или фильтроаержатсля
Влагопоглощение

очень низкое низкое высокое омемь высокое

Лоликарбонатный фильтр •

Серебряный мембранный фильтр *

Полиуретановая пена •

Лолиэтилентерифталатная пленка смазанная • •

Алюминиевая фольга смазанная •

Карбосмола *

Алюминиевый фильтродержатель • •

Фильтродержатель из нержавеющей стали *

П р и м е ч а н и я
1 Дополнительные сведения содержатся в |2] — |4). Влагопоглощение фильтров из одного и того же матери­

ала. изготовленных различными производителями, может различаться в широких пределах (см. (SJ).
2 Обычно уменьшение гигроскопичности материала сопровождается повышением его проводимости 

(см. |9]). Этот эффект следует иметь в виду, выбирая материалы с низкой гигроскопичностью.
3 На гигроскопичность материалов влияет также их предварительная подготовка, например нанесение мас­

ляной пленки.

4.3 Влияние статического электричества
Статическое электричество часто является источником ошибок взвешивания. Его влияние можно 

свести к минимуму разрядкой пылеуловителя с использованием плазменного источника ионов или радио­
активного источника. Другим решением проблемы может быть применение токопроводящих материа­
лов (см. [7]).

4.4 Влияние летучих веществ (кроме водяного пара)
4.4.1 Летучие вещества могут присутствовать в неиспользованных улавливающих средах [3] или 

могут адсорбироваться средами в процессе отбора проб.
4.4.2 Десорбцию летучих веществ из неиспользованных сред проводят путем их нагревания или 

обработки кислородной плазмой перед подготовкой к отбору пробы и взвешиванию. Другим решением 
является корректирование влияния летучих веществ сравнением с холостой пробой (см. раздел 5).

4.4.3 Если летучие вещества, уловленные во время отбора пробы, являются составной частью 
этой пробы, то для их сохранения (или, по крайней мере, учета их потери) перед взвешиванием использу­
ют известные стандартные процедуры, например готовят пробу к взвешиванию в строго установленных 
условиях.

4.4.4 Если летучие вещества, уловленные во время отбора пробы, частью пробы не являются, то 
оценить их влияние сложно, если единственной формой анализа является взвошивание. В этом случае 
рекомендуется использовать несорбирующие среды.

4.5 Механические повреждения
4.5.1 При использовании пылеуловителей из ломких материалов необходимо принимать меры по 

предотвращению их повреждений.
4.5.2 Пробоотборник должен быть сконструирован таким образом, чтобы исключить повреждение 

пылеуловителя при его сборке и разборке.
4.5.3 Для выемки и установки фильтров используют пинцет с плоскими губками. Хрупкий пылеуло­

витель для последующего взвешивания может быть помещен в форму из неокисляющегося металла.
4.5.4 Не допускают контакта рук. не защищенных перчатками, с частями пробоотборника, подле­

жащими взвешиванию.
4.5.5 Перчатки не должны оставлять следов на частях, подлежащих взвешиванию.
4.5.6 Все работы проводят в чистом помещении.

3
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4.6 Выталкивающая сила воздуха

Поправку на выталкивающую силу воздуха (см. [8]) вычисляют как произведение плотности возду­
ха на объем вытесненного воздуха. Поправку не применяют для объектов малого объема, таких как мем­
бранный фильтр диаметром 37 мм. но ее необходимо учитывать, когда взвешиваемый объект является 
достаточно большим (например, если взвешиванию подлежит фильтродержатель. а сравнение с холос­
той пробой не используют). Например, если объем взвешиваемого объекта превышает 0.1 см3, а раз­
ность давлений, при которых проводят взвешивания, составляет около 10 % (если процедуру 
взвешивания проводят на разных высотах), то корректирующая поправка может составить до 0.1 мг. При 
необходимости введения поправки на выталкивающую силу воздуха регистрируют атмосферное давле­
ние и температуру воздуха в момент взвешивания.

5 Внесение поправки на нестабильность массы путем использования 
холостых проб

5.1 Общие положения
Существуют разные способы уменьшения нестабильности массы (см. [12] — (20)). Наиболее час­

то применяемый на практике способ уменьшения погрешностей из-за нестабильности массы — исполь­
зование холостых проб. Вносимая поправка на нестабильность массы зависит от конкретного 
применения и должна следовать описанной процедуре. Суть состоит в следующем. Чистый пылеулови­
тель должен находиться в условиях реальной среды отбора пробы, но без прогонки через него анализи­
руемого воздуха. Поправку рассчитывают, вычитая среднее изменение массы чистого пылеуловителя 
из изменения массы пылеуловителя, использованного для отбора пробы. Следует иметь в виду, что дан­
ная процедура не позволяет рассчитать поправку точно, если в воздухе содержатся капли воды или дру­
гие летучие вещества. Пробоотборник, используемый для отбора холостой пробы, должен быть парным 
пробоотборнику, используемому для отбора реальной пробы, т.е. если взвешиванию подлежит пробоот­
борник. состоящий из фильтра в фильтродержателе. то при взвешивании реальной и холостой пробы 
должен быть использован один и тот же тип фильтра в фильтродержателе.

П р и м е ч а н и е  —  Использование холостых проб обычно позволяет нивелировать различие фильтров от 
разных изготовителей.

5.2 Минимальное число холостых проб
Рекомендуется, чтобы на каждые 10 реальных проб приходилась, по крайней мере, одна холостая 

проба. Используемые в настоящее время схемы измерений требуют от одной до четырех холостых проб 
в партии пылеуловителей. Эффект увеличения числа холостых проб рассмотрен в приложении А.

5.3 Время и последовательность взвешивания
Холостые пробы чередуют с реальными пробами до и после отбора проб для обнаружения систе­

матических изменений массы (например, обусловленных сорбцией или испарением загрязнителя за 
время взвешивания).

5.4 Время подготовки пробы к взвешиванию
Время подготовки пробы, необходимое для достижения равновесия пробы с окружающей средой в 

месте взвешивания, может варьироваться от нескольких часов до нескольких недель, в зависимости от 
особенностей среды для отбора проб. Как правило, при отборе пробы в рабочей зоне подготовку осуще­
ствляют за одну ночь. Введение поправок с использованием холостых проб особенно важно для сред с 
продолжительным периодом установления равновесия.

5.5 Условия хранения
Неиспользованные пылеуловители до взвешивания и кондиционирования хранят в чистой лабо­

ратории, где условия окружающей среды незначительно отличаются от условий весовой комнаты. Пос­
ле первого взвешивания пылеуловители хранят вместе с взвешенными холостыми пробами и 
используют в пределах установленного срока годности. Требования к сроку годности и условиям хране­
ния должны составлять часть методики анализа.

4
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П р и м е ч а н и е  — Срок годности зависит от улавливающей среды, условий хранения, материала фильтро­
держателя и значений LOQ или LOD.

Контрольные пробы хранят вместе с взвешенными чистыми пылеуловителями в чистой лаборато­
рии в условиях, незначительно отличающихся от условий весовой комнаты. Если фильтры и фильтро- 
держатель хранят вместе, между ними возможен массоперенос.

6 Транспортирование проб в лабораторию

6.1 Общие положения
Требования к транспортированию проб составляют часть методики выполнения измерений. Необ­

ходимо удостовериться, что процедура транспортирования позволяет избежать значительных потерь 
массы пробы. Проверка сохранности пробы при транспортировании приведена в приложении D.

Основные проблемы, встречающиеся в ходе обработки и транспортирования уловленного матери­
ала, следующие:

- осыпание с пылеуловителя (в случае, если фильтр отделяется от фильтродержателя) в транс­
портный контейнер, что приводит к потере части массы пробы.

- загрязнение фильтродержателя и крышки (если она имеется), которое может привести к увеличе­
нию погрешности, в том случае, если они являются частью пылеуловителя:

- попадание части пыли при отсутствии крышки из фильтродержателя в контейнер для транспорти­
рования:

- попадание пыли с фильтродержателя на пылеуловитель.

П р и м е ч а н и е  — Вопросы транспортирования проб приведены в (12) и (13).

6.2 Рекомендации по упаковке
6.2.1 Фильтр для отбора пробы, не закрепленный в фильтродержателе, транспортируют в чашке 

Петри, оловянном или другом закрытом контейнере.
6.2.2 Рекомендуется, чтобы подлежащие транспортированию фильтродержатели с закрепленны­

ми в них фильтрами имели крышки. Если проба состоит из всей пыли, осевшей внутри фильтродержателя 
(с фильтром), то пыль, высыпавшуюся из фильтродержателя на крышку во время транспортирования, так­
же необходимо взвешивать.

6.2.3 Запечатанные пылеуловители транспортируют в соответствующем контейнере или пакете. 
Дно, верх и стены контейнера должны быть выложены губчатым материалом (предпочтительно элек­
тропроводящим), который смягчает транспортную тряску и тем самым защищает пробы при транспорти­
ровании.

6.2.4 Должны быть приняты меры, предотвращающие чрезмерное нагревание или охлаждение 
проб во время транспортирования.

П р и м е ч а н и я
1 Для транспортирования нестабильных частиц или биологических материалов используют специальные 

процедуры.
2 При возможной потере пыли с пылеуловителя ее транспортирование осуществляют в контейнере, который 

также должен быть взвешен.

7 Оборудование для взвешивания, методика взвешивания

7.1 Весы
Весы выбирают в зависимости от применяемых пределов количественного определения (см. раз­

дел 8) и максимальной массы, подлежащей взвешиванию.
При отборе проб воздуха рабочей зоны используют весы, позволяющие измерить массу с точнос­

тью до пяти или шести значащих цифр. Весы периодически калибруют с использованием образцовых 
мер массы.

П р и м е ч а н и е  — Результаты сравнения рабочих характеристик различных весов приведены в 15). 8  од­
ном из экспериментов были проведены повторные взвешивания фильтров диаметром 25 мм. которые в период
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между взвешиваниями хранили а вентилируемых жестяных коробках в нестрого контролируемых условиях. Сравни­
вали весы, измеряющие с погрешностью до 1 мкг (шесть значащих цифр), и весы с погрешностью до 10 миг (пять 
значащих цифр). Был сделан вывод, что использование более точных весов позволило в два раза уменьшить стан­
дартное отклонение в условиях повторяемости. Промежуточная прецизионность в пределах суток меньше, чем в 
интервале несколько суток, но именно она важна с точки зрения точности измерений, так как дополнительная меж­
суточная изменчивость корректируется применением холостых проб (см. (11J).

7.2 Рекомендации по контролю условий взвешивания
7.2.1 Уравновешивание и взвешивание пробы проводят в одних и тех же условиях, т е. в одной 

весовой комнате или термокамере. Постоянные условия окружающей среды поддерживают одним из 
следующих способов:

- весы, пробы и персонал, проводящий взвешивание, постоянно находятся в весовой комнате;
- весы и пробы находятся в термокамере с контролируемыми параметрами окружающей 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 постоянном 
уровне без принудительного кондиционирования. Но а общем качество гравиметрического анализа в сильной сте­
пени зависит от качества контроля окружающих условий.

7.2.2 Контроль температуры и влажности в термокамере или весовой комнате необходим в случае 
анализа проб, чувствительных к этим факторам (т.е. гогроскопичных). Температуру поддерживают 
постоянной в пределах ± 2 °С. относительную влажность — в пределах ♦ 5 %. Заданные температура и 
влажность должны находиться в рабочем диапазоне, рекомендуемом изготовителем весов {например, 
(20 i  2) °С для температуры и (50 ± 5) % — для RH). Взвешивание не рекомендуется проводить в сухой 
атмосфере (при относительной влажности менее 20 %), т. к. в таких условиях повышается вероятность 
накопления на пробах электростатического электричества. Применяемая система контроля окружаю­
щих условий должна обладать способностью компенсировать влияние источников тепла и влаги, какими 
являются, например, работающий персонал или применяемые электроприборы (см. (3)).

П р и м е ч а н и е  — Кондиционировать воздух в  термокамере нет необходимости, т.к. в нее можно впускать 
через приточно-вытяжную систему отфильтрованный лабораторный воздух.

7.2.3 Содержание твердых частиц в воздухе весовой комнаты или термокамеры для взвешивания 
должно быть сведено к минимуму с помощью фильтрации.

7.2.4 Подаваемый свежий воздух не должен воздействовать на здоровье и безопасность персона­
ла. работающего в весовой комнате или лаборатории. Турбулентное движение воздуха, вызванное вен­
тиляцией или средствами контроля влажности в весовой комнате или термокамере, должно быть 
минимальным, чтобы избежать его влияния на показания весов.

7.3 Другие требования к оборудованию
В местах установки весов должна отсутствовать вибрация (например, вследствие работы лифтов 

или машин вращательного действия). Чтобы уменьшить передаваемую вибрацию, весы можно устанав­
ливать на массивный стол (например, сделанный из двухсоткилограммового блока мрамора). Место для 
взвешивания должно быть удалено от дверей, окон, воздуховодов, источников излучения (светового, 
электромагнитного, теплового), например сушильных шкафов. Весы должны быть обеспечены стабиль­
ным электропитанием.

7.4 Методика
7.4.1 Методика проведения взвешивания должна быть документирована.
7.4.2 Период приведения пробы в равновесие по отношению к температуре и влажности весовой 

комнаты или термокамеры должен быть выбран в зависимости от пробы. Пробы держат в чистых контей­
нерах, но открытых для доступа воздуха.

П р и м е ч а н и е  — Для проб, отобранных во влажной атмосфере и содержащих избыток влаги, иногда пе­
ред приведением в равновесие используют осушку (см. (21) — (23]).

7.4.3 Непосредственно перед помещением пробы на чашу весов ее следует, по возможности, 
освободить от статического электричества, например внутрь термокамеры может быть помещен ней­
трализатор статического электричества.

7.4.4 Показания весов снимают только после их стабилизации.
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7.4.5 При необходимости переустанавливают нуль.

П р и м е ч а н и е  — Иногда по аномальным показаниям весов можно судить о дефекте взвешиваемого пы­
леуловителя.

8 Рекомендации по представлению результатов измерений

8.1 Если измеренная масса превышает значение предела количественного определения LOQ 
(см. приложения А — С), то это указывают в протоколе измерений.

8.2 Если измеренная масса находится в интервале между значениями предела обнаружения LOD 
(см. приложения А — С) и LOQ, то, приводя результат измерений, этот факт указывают в протоколе 
измерений.

8.3 Если измеренная масса меньше значения LOD. то в протоколе указывают только этот факт без 
приведения результата измерений.

П р и м е ч а н и я
1 При превышении значения LOD вероятность ложного обнаружения составляет менее 1 % (если оценка точ­

ности метода проводилась с использованием максимального числа степеней свободы, т.е. 25. как установлено в 
приложениях А — С).

2 Иногда полученные в серии измерений значения массы взвешенных частиц можно использовать для под­
тверждения присутствия этих частиц даже в том случае, если результат каждого отдельного измерения не превы­
шает LOD. В данном случае в протоколе указывают фактические значения результатов измерений.

8.4 Значения LOD и LOQ должны быть определены и приведены в протоколе. Методы определе­
ния LOD и LOQ этих величин приведены в приложениях А — С.

7
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П рилож ение А 
(обязательное )

Оценка погрешностей измерений

А.1 О бозначения и сокращ ения

В настоящем приложении применены следующие обозначения и сокращения:
CVmaK —  максимальное относительное стандартное отклонение, допустимое при количественном определе­

нии собранной массы;

LOD —

-
LOQ —

L0° ^  ~
»ъ
Ь —
В —

f  —
F —

значение предела обнаружения (3 sw). выраженное в микрограммах:
граница доверительного интервала LOD. выраженная а микрограммах.
значение предела количественного определения (10 s „) . выраженное в микрограммах;
значение доверительного интервала LOQ. выраженное а микрограммах.
число чистых пылеуловителей а партии,
индекс партии, принимающий значения от 1 до В.
число партий пылеуловителей, используемых для оценки точности метода; 
номер пылеуловителя, принимающий значения от 1 до F\
число пылеуловителей (например, фильтров) в каждой партии, используемых при оценке точности 
метода.

s

U
а

И
дд1,ь

кгъ

КЬ

ч
V

о

" 1 - т
СТ*.
ф

оценка выраженная а микрограммах; 
оценка п „ .  выраженная в микрограммах; 
расширенная неопределенность;
вероятность ошибки 1-го рода (ложного обнаружения);
среднее изменение массы пылеуловителя во время эксперимента по оценке точности метода; 
изменение массы пылеуловителя, выраженное а микрограммах:

остаточная случайная переменная изменения массы пылеуловителя, имеющая дисперсию о2 и выра­
женная в микрограммах:
случайное изменение массы пылеуловителя, характеризующее промежуточную прецизионность (от 
партии к партии) и выраженное в микрограммах; 
вероятность ошибки при оценке точности метода: 
число степеней свободы при оценке точности метода.
неснижаемое1 'стандартное отклонение единичного измерения изменения массы, выраженное в мик­
рограммах:
граница доверительного интервала для оценки о. выраженная в микрограммах; 
стандартное отклонение оценки собранной массы, выраженное а микрограммах: 
функция распределения Гаусса;
Хи-квадрат распределение случайной величины, 

квантиль ^ -р аспр ед еле ни я .

А .2 Н еопределенность  оценки  м ассы

А .2.1 Общ ие полож ения
Стандартная неопределенность оЛ оценки собранной массы уловленных частиц зависит от числа холостых 

проб (предпочтительны холостые пробы а условиях применения), используемых для вычисления поправки на кор­
релированное изменение улавливающей среды, на которую отбирают пробу. Оценку стандартного отклонения 
собранной массы sw определяю т через расширенную оценку результатов с применением многократных измерений 
холостых проб. Оценка sw необходима для вычисления предела обнаружения LOD -  3 sw и предела количествен­
ного определения LOQ = 10 sw  метода.

В приложении В величина LOD выражена через вероятность ложного обнаружения, a LOQ —  через точность 
получаемой оценки. Пример оценки метода приведен в приложении С.

П р и м е ч а н и е  — соответствует суммарной стандартной неопределенности по [24].

! ' Точность оценки результата измерений не может быть улучшена посредством дополнительных измерений 
(например, сравнением с результатами измерений холостых проб).

8
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А .2.2 О тсутствие х о л о сты х  проб
Данную схему измерений обычно не используют, поскольку она не обладает достаточной точностью. Помимо 

того, что стандартная неопределенность ow 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 
(см. |25]). 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 систематичес­
кую погрешность, значение которой трудно определить.

А.2.3 И спо л ьзо ван ие  х о л о сты х  проб
В случае если на одну реальную пробу приходится N  ь холостых проб, дисперсию оценки массы реальной 

пробы вычисляют по формуле

а о2 11 *  <1/Nb>]. (А.1)

Значение о2 является неснижаемой дисперсией оценки, полученной по результатам двух взвешиваний (до и 
после отбора пробы). Первый член в формуле (А .1 ) указывает на то. что определяется изменение массы единичной 
пробы. Коэффициент 11Nb количественно определяет, насколько точность оценки изменения массы зависит от чис­
ла холостых проб. При N b z 2 можно установить правило, при каких условиях результаты измерений холостых проб 
считают недостоверными (в случае больших расхождений в результатах измерений). При Nb г  3 можно установить 
правило исключения выбросов среди холостых проб.

П р и м е ч а н и я
1 Для снижения случайных ош ибок показаний можно проводить усреднение по нескольким снятым показа­

ниям.
2 Лабораторные холостые пробы иногда используют вместо холостых проб в условиях применения, если 

есть основания считать, что неопределенность процедуры взвешивания является представительной для этих 
условий.

А.З Оценка стандартной  н еопред ел енности  о
Неопределенность о, необходимую для вычислений по формуле (А.1). оценивают на основе ряда экспери­

ментов по оценке метода. Ниже рассмотрен один из способов получения оценки о. но существуют и эквивалентные 
способы, которые также могут быть применены. Подготовке и взвешиванию подлежит партия, состоящая не менее 
чем из шести чистых пылеуловителей. Пылеуловители помещают в чистые контейнеры для транспортирования 
или пробоотборные насадки и выносят их из весовой комнаты или термокамеры на соответствующий период време­
ни. Если условия, в которых происходит обработка и отбор проб, оказывают влияние на материал пробы, всю пар­
тию необходимо поместить в те же условия, не допуская воздействия пыли, на стандартный период отбора пробы. 
Данную процедуру повторяют еще для не менее четырех партий чистых пылеуловителей. На проведение этих опе­
раций требуется не менее пяти дней.

Затем для F пылеуловителей (например. F  -  6). взвешенных дважды в каждой из В партий (например, в  = 5). 
получают результаты изменений массы . f *  1.......F. Ь = 1....... В. Тогда д т ^ ,  можно представить в виде:

А т 1Ь ¥ «ь *■ К|ь , (А .2)
где р —  среднее увеличение массы по всем холостым пробам;

кь — случайная составляющая с нулевым средним и предполагаемым нормальным распределением, выража­
ющая изменчивость между партиями;

»:(ь —  случайная составляющая измерения разности масс пылеуловителя в пределах одной партии.
Последнее слагаемое формулы (А.2) является именно той величиной, статистические характеристики кото­

рой представляют интерес. Предполагается, что распределение к,ь близко к нормальному, имеет нулевое среднее 
значение и стандартное отклонение а. Поскольку источником помимо неопределенности измерительной систе­
мы являются также случайные вариации изменения массы чистого пылеуловителя в условиях эксперимента, тоэта 
неопределенность, как правило, превышает неопределенность разности результатов двух взвешиваний образцо­
вых мер массы.

П р и м е ч а н и я
1 Связь размеров ф ильтров, пористого материала или фильтродержателя с изменением условий окружаю­

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

Для каждой партии о вычисляют оценку sb величины о  по формуле

S t = < r - 1 ) ' '£ ( A m n >  -  д т 6 )2. (А.З)

где суммирование осуществляют по индексу холостой пробы t в партии Ь.
д т 0 —  среднее изменение массы чистого пылеуловителя 8 партии. После получения оценки стандартного откло­

нения для одной партии вычисляют среднее значение стандартного отклонения для всех партий по ф ор­
муле
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s2 ^ e ' £ s b .  <А.4>

Число степеней свободы вычисляют по формуле

I/ = (Я -  1) в.

В приложении С приведен пример оценки о.

П р и м е ч а н и е  — Почти идентичный эксперимент по оценке описан а (25).

А.4 О ценка sw
С учетом формулы (А .1)неопределенность оценки sw вычисляют по формуле

s i  = а*( 1 + (1/W„)]. (А.5)

А .5 Предел обнаруж ения

Предел обнаружения LOD (см. (26) — (29]) вычисляют по формуле
LOD *  3 v  (А.6)

Можно утверждать, что в пробе присутствуют уловленные частицы, если измеренное значение превышает 
LOD. Обоснованность такого заключения рассмотрена в приложении В.

А.6 Предел ко л и че стве н н о го  определения
Если стандартная неопределенность постоянна при небольших нагрузках, то предел количественного 

определения LOQ (в отсутствие систематической погрешности) вычисляют по формуле
LOO -  10 sw. (А .7)

П р и м е ч а н и е  — При отборе аэрозольных проб единственной известной причиной непостоянства ггж при 
малых нагрузках является изменчивость свойств самого улавливающего материала. Количественное описание это­
го требует статистического моделирования изменения этих свойств и в настоящем стандарте не рассматривается 
(см. 4.4.3J.
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П рилож ение В 
(сп равочное)

ГОСТ РИСО 15767—2007

Интерпретации LOD и LOQ

В.1 В еро ятно сть  л о ж н о го  обнаруж ен и я  при  и сп о л ь зо в а н и и  LOD

Предполагается, что при малых размерах пробы неопределенность от массы пробы не зависит. Заданную
вероятность ложного обнаружения (например 5 %) обозначают а  . Если значение п „  известно точно (чего на прак­
тике быть не может), то соответствующий данному «  идеальный предел обнаружения £OOl(Jea| вычисляют по ф ор­
муле

*-00Ивв|-ф - ,|1 -« ]а * . <В1>
где Ф —  гауссовская функция распределения (если истинная масса уловленных частиц равна нулю, а заключе­

ние об их обнаружении делают на основе превышения значения LODaaM. то доля таких ложных обнару­
жений не превышает а).

Однако а общем случае точное значение о№. не известно и вместо него используют оценку sw со степенями 
свободы и (наприм ер25). Тогда величина будет распределена по закону %2 со степенями свободы v. Для
заданной доверительной вероятности (1 -  у) (например. 9S % ) границу одностороннего доверительного интервала 
для вычисляют по формуле

° 1 -v <В 2)

где xf.*- определяют из таблиц ^-распред еления и определяют а неявном виде как значение, для которого вы­

полнено условие

Problx2 > Xt.vI “  1 ~  7- (В.З)

В результате получают, что LODidea| с вероятностью (1 -  у ) не превышает значения, вычисленного по ф ор­
муле

<В4)
Если в качестве порогового значения используют LODy _ у (вместо *-ODjdea|). то получают, что вероятность 

ложного обнаружения не будет превышать а  с  вероятностью (1 -у ) .3 н а ч е н и е  и можно вычислить, приравняв зна­
чения LOD  из ф ормулы (А.6) и LODy _ у из ф ормулы (В.4):

ф - ' А - и ^ З .  <В 5 >

Изформулы (В .5)следует.чтопри ^ *  5%  (что соответствует доверительной вероятности 95 % )и  v ■ 25 (какв  
предложенном эксперименте по оценке системы) вероятность ложного обнаружения будет менее 1 %. Отметим, что 
если среднее значение массы уловленных частиц в пробе равно LOD. тогда вследствие симметричности распреде­
ления нвисключенных погрешностей измерения вероятность ложного необнаружения (ошибка 2-го рода) составля­
ет 50 %.

В .2 И нтерпретация LOQ
Подобно тому, как в (В .1) было определено идеальное значение tO O i(Jea|. идеальное значение 1-ООк,ва| 

предела количественного определения вычисляют по формуле

где CV та *

t o o * * а. -  "W 'C IW  <в.6)
максимальное допустимое при количественном анализе относительное стандартное отклонение 
погрешности измерений.

Тогда (1 -  у) — доверительную границу вычисляют по формуле

LOQ\ _  j  + ^  v / у т  у Sr t  1C l^ n a * . (В-7)

Приравнивая значения LOQ  из ф ормулы (А .7) и i- O Q ,_ y изф ормулы (8.7). получают (1 -  - ^ — доверитель­
ный интервал для CVmax:

J v / z f . , / 1 0 .  <в8)

Приняв (1 -  г ) а ° -95 и и *  25. получают, что в случае превышения массы уловленных частиц значения LOQ 
относительное стандартное отклонение погрешности измерений не превысит 13 %.
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П р и м е ч а н и я
1 Требование, чтобы условие CV  < 13 % выполнялось с 95 %-ной вероятностью (для методов, не содержа­

щих систематическую погрешность), приведено в {29) — (32).
2 Выполнение условия С У < 13 % обеспечивает и соответствие требованию, чтобы расширенная неопреде­

ленность оценки (при отсутствии систематической погрешности и значительных ош ибок негравиметрической при­
роды при массах, превышающих значение LOQ) не превышала 30 % (см. ЕН 482).

3 Если нормы содержания в воздухе взвешенных частиц (на рабочем месте или в окружающей среде) уста­
новлены менее значения LOQ. то это означает необходимость разработки более точного метода оценки.

А Хотя вслучае проб небольшой массы погрешность взвешивания может быть преобладающей, существуют 
и другие источники погрешности, связанные с процедурами отбора проб и анализа. Такие погрешности могут воз­
никнуть от нескольких источников:

- отклонения скорости потока, создаваемого насосом, при отборе проб;
- флуктуации воздушного потока (в случае отбора проб с внутренним аэродинамическим разделением);
- изменения геометрических размеров пробоотборника.
- электростатических эффектов, возникающих во время отбора проб;
- отклонения принятых условий отбора проб.
5 Приведенная интерпретация LOD и LOQ близка к концепции «доверительного интервала». Утверждение 

об обнаружении чего-либо (в данном случае взвешенных частиц) всегда имеет вероятностный характер. Возможно 
использование другой измерительной схемы, если риск ложного обнаружения оценивают для каждого результата 
измерения массы. Однако чтобы этот риск был относительно невелик, необходимо для каждого такого измерения 
использовать очень большое количество холостых проб, что неоправданно с  экономической точки зрения.
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П рилож ение С 
(сп равочное)

Пример оценки метода

8 настоящем приложении рассмотрены результаты численного моделирования эксперимента по определе­
нию точности измерения (некоторой)системой. В таблице С.1 приведены значения изменений массы пылеуловите­
ля для разных партий, рассматриваемых как независимые случайные величины (колонки соответствуют номеру 
пылеуловителя данной партии, а строки —  отдельным партиям). В процессе моделирования предполагалось, что 
среднее по всем партиям приращение массы пылеуловителя составляет 5 мкг. стандартное отклонение среднего 
значения для отдельной партии, характеризующее изменчивость между партиями. — 5 мкг. стандартное отклоне­
ние результата однократного взвешивания — 5 мкг. Это означает, что истинное значение оцениваемого по экспе- 
риментальнымданным параметра —  стандартного отклонения о разности масс пылеуловителя в пределах одной 
партии —  равно Л  5 мкг или приблизительно 7.1 мкг. Число степеней свободы при оценке о в данном приме­
ре — 25.

Т а б л и ц а  С.1 — Результаты измерений приращения массы пылеуловителя

Партия
Приращение массы пылеуловителя, мкг Оценка дисперсии

м "21 2 3 4 5 6

1 21 21 15 18 14 18 8.6

2 -4 -11 2 2 -6 2 30

3 9 22 -1 2 0 12 12 140

4 -2 6 20 6 8 6 51

5 -11 11 4 5 0 1 54

Среднее значение оценок 
дисперсии s2. мкг2

56

Квадратный корень из среднего значения оценок дисперсий по всем партиям является оценкой стандартного 
отклонения изменения массы пылеуловителя в партии. Например.

s = VS6 ■ 7.5.
что хорошо согласуется с  истинным значением 7,1 мкг.

Из ф ормулы (В.2) получаем границу 95 %-ного доверительного интервала:

s95 4 .s ,/25/14£1 7.5 = 9.8.

Предположив, что для каждой партии использованы три холостые пробы, получают (из формулы A.S) оценку 
неопределенности измерений массы:

s w = 8 .6 .

Это дает следующие значения пределов обнаружения LOD и количественного определения LOO (см. форму­
лы (А.6) и (А .7) соответственно):

LOD  = 26; 

tO O  = 86.
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П рилож ение  О 
(обязательное )

Проверка сохранности пробы при транспортировании

0.1 О бщ ие по лож е ни я

Целью настоящей проверки является снижение погрешности измерения массы, обусловленной либо потеря­
ми материала пробы, либо загрязнением пылеуловителя в процессе транспортирования проб в лабораторию. Про­
цедура проверки, приведенная в настоящем стандарте, отличается от той. что установлена в ЕН 13205 
(приложение D). поскольку большинство лабораторий не имеет возможностей для производства в этих целях 
порошка монодисперсного оксида алюминия. В отличие от настоящего стандарта ЕН 13205 требует:

a) использовать смесь монодисперсного оксида алюминия вместо «реальной» пыли.
b ) применять вибростол, воспроизводящий орбитальные траектории движения для имитации процесса 

транспортирования, вместо «реального» транспортирования собранной пробы.
c) чтобы максимальная масса уловленных частиц не превосходила значения, определяемого умножением 

производительности насоса пробоотборника на восемь часов работы и на предельно допустимую концентрацию 
взвешенных частиц (5 мг/м3 или 10 мг/м3).

0 .2  М етодика
0.2.1 В соответствии с применяемой в лаборатории методикой измерений взвешивают не менее 30 пылеу­

ловителей. а также дополнительно пылеуловители, которые будут использованы для холостых проб.
0.2 .2 Осаждают пыль на пылеуловители, составляющие, по крайней мере, три группы по 10 пылеуловителей 

в каждой, причем масса пыли на пылеуловителе каждой группы равна
а) пределу количественного определения для используемой в лаборатории методики измерений;
б) максимальному значению массы уловленной пыли, допускаемому методикой измерений.
с) полусумме значений, указанных в перечислениях а) и Ь).
0 .2 .3  Вместо монодислерсных частиц используют пыль с непрерывным распределением размера частиц, 

включая частицы меньшего и большего размера, чем ожидаемые по результатам предварительного отбора проб а 
соответствии с условиями отбора проб Пыль должна быть нелетучей, химически нейтральной, нелипкой и негиг­
роскопичной. Пыль необязательно осаждают в лаборатории. Допускается осаждение пыли на пылеуловители на 
рабочем месте, однако необходимо проявлять осторожность, чтобы избежать при переносе проб а лабораторию 
потери частиц, которые наиболее легко могут быть потеряны при транспортировании.

0.2.4 Пылеуловители взвешивают в соответствии с  методикой измерений.
0 .2 .5  Пылеуловители упаковывают в соответствии с методикой измерений.
0.2 .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 доверенному грузополучателю. Грузополучатель. не вскрывая упаковку, должен вернуть пылеу­
ловители тем же способом обратно в лабораторию.

0.2 .7 Пылеуловители, на которые была осаждена пыль, и пылеуловители холостой пробы взвешивают в 
соответствии с методикой измерений.

0.2 .8 Определяют относительные потери при транспортировании для каждой из трех групп.

D.3 Т ребования
0.3.1 Относительные потери пыли при транспортировании должны составлять менее 5 %.
0.3 .2 Фиксируют границы диапазона масс, для которых выполняются требования D.3.1.
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П рилож ение  Е 
(сп равочное)

Сведения о соответствии национальных стандартов Российской Федерации ссылочным 
международным (региональным) стандартам

Т а б л и ц а  Е.1

Обозначение ссылочною международною 
(региональною) стандарта Обозначение и наименование соответствующею национального стандарта

ИСО 7708:1995 ГОСТ ИСО 7708— 2006 Определение гранулометрического состава 
частиц при санитарно-гигиеническом контроле

ЕН 482:1994 •

ЕН 13205:2001 ■

* Соответствующий национальный или межгосударственный стандарт отсутствует. До его принятия реко­
мендуется использовать перевод на русский язык данного европейского стандарта.
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