РОЗРОБКА І АТЕСТАЦІЯ РЕФЕРЕНС-МАТЕРІАЛУ ДЛЯ ВИЗНАЧЕННЯ МІКРОЕЛЕМЕНТІВ В ҐРУНТАХ
Будніченко І. Е.1, Іщенко М.В.1, Заславський О.М.2 
1 Київський національний університет імені Тараса Шевченка, 
01033, Київ, вулиця Льва Толстого, 12; e-mail: budnichenko22@gmail.com
2 Український державний науково-дослідний інститут "Ресурс", 
03150, Київ, вул. Казимира Малевича 84 (Боженка 84) 
Контроль стану навколишнього природного середовища та сертифікаційні випробування сировини, кормів та харчової продукції передбачають визначення у контрольованих об'єктах речовин різного хімічного складу. Одним із найважливіших показників є вміст мікроелементів, а саме Cu, Fe, Zn, Ni, Со та Mn . При проведенні аналізу проб важливу роль грає забезпечення якості аналізу, що досягається валідацією методик аналізу, внутрішньолабораторним контролем якості, а також використанням атестованих стандартних зразків (АСЗ). Найбільшу цінність для лабораторій мають матричні АСЗ, що максимальним чином відтворюють склад реальних об’єктів. Використання таких зразків дає можливість забезпечити метрологічну простежуваність, перевірити правильність аналізу та забезпечити довгостроковий контроль стабільності вимірювальної системи. Основною проблемою у використанні таких зразків є їх висока вартість, оскільки на ринку обмежена пропозиція зразків даного типу. Крім того, наразі в Україні відсутні акредитовані виробники референс-матеріалів.  
Метою даної роботи є розробка та створення комерційно доступного референс-матеріалу ґрунту із приписаним значенням вмісту таких металів як Cu, Fe, Zn, Ni та Mn  для використання його лабораторіями, що працюють у галузі аналізу грунтів.

Для розробки референс-матеріалу було обрано темно-сірий опідзолений ґрунт з вмістом органічного матеріалу 5%. Зразок ґрунту був висушений при температурі 105°С впродовж 16 годин, перемелений і просіяний через сито 100 мкм. Підготовлений таким чином ґрунт додатково перемішувався впродовж 12 годин і після цього був розфасований у флакони з герметичними кришками. Методом лазерної дифракції встановлено, що розмір часточок референс матеріалу знаходиться у діапазоні 1 – 100 мкм з максимумом на 40 мкм.

Валідацію пробовідбору здійснювали методом однофакторого дисперсійного аналізу. Встановлено, що невизначеність пробовідбору становить 5-12%. Аналітична невизначеність при цьому не перевищує 3-5%.

Перевірку однорідності референс-матеріалу здійснювали за підходим, що рекомендований в ISO Guide 80. Визначення елементів здійснювали за методикою ISO 11047. Встановлено, що на рівні значущості p = 0.05 референс-матеріал є однорідним по відношенню до Cu, Ni, Zn і неоднорідним по відношенню до Fe і Mn.

Референс-матеріал було охарактеризовано по відношенню до загального вмісту елементів по методиці ISO 11047 та по відношенню до вмісту рухомих форм елементів, що визначались за методиками ДСТУ 4770-1…9. Встановлено, що референс-матеріал характеризується більшою однорідністю по відношенню до вмісту рухомих форм. Очевидно, це пов’язано з більшими наважками, що відбираються для пробопідготовки у цьому випадку.
Оцінку приписаного значення референс-матеріалу проводили за результатами дослідження однорідності та міжлабораторним експериментом. Оцінку невизначеності приписаного значення проводили за ISO/IEC Guide 98-3:2008.
