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ЦР с т  2324-2013
Алгысез

1 Техникальщ реттеу жэне метрология комитетшщ «Казахстан 
метрология институты» Республикальщ мемлекетпк кэсшорны мен 
«Люмэкс-маркетинг» ЖШК| Э31РЛЕП ЕНГ13Д1

2 К^азакстан Республикасыныц Индустрия жэне жаца технологиялар
министрлтнщ Техникалык реттеу жэне метрология комитет! Терагасыныц 
2013 жылгы 07 казандагы № 493-од буйрыгымен БЕК1Т1Л1П
КОЛДЛНЫСКА ЕНПЗЬЩЦ

3 Осы стандарт Люмэкс-маркетинг» ЖШК; эз1рлеген (Санкт-Петербург 
кал асы, Ресей Федерациясы) Э 01-42-2008 «Табиги, ауыз су, бетпк, тещз 
жэне тазартылган агынды су сынамасындагы сынаптыц массальщ 
концентрациясын сынап талдагышта селекцияльщ емес Ощру зееманальщ 
тузет1лет1н атомды -  абсорбцияльщ эдюпен елшемдерд1 орындау эдютемесй) 
непзшде эз1рленген.

4 Б1Р1НШ1 ТЕКСЕРУ MEP3IMI 
ТЕКСЕРУ КЕЗЕЦД1Л1Г1

5 АЛГАШ РЕТ ЕТГГТЗТЛЛТ

Осы стандартна emismemin oseepicmep тур алы ацпарат 
«Стандарттау ж вншдег1 нормативтт цужаттар» ацпараттыц 
кврсеткштертде жыл сайын, сондай-ац мэтт взгергстер мен тузетулер 
ай сайын басылатын «Мемлекеттт стандарттар» ацпараттыц 
кврсеткштде жария emiaedi. Осы стандартты цайта царау (взгертту) 
жою жаздайында, muicmi хабарлар ай сайын басылатын «Мемлекеттт 
стандарттар» ацпараттыц кврсеткштде жария emmedi. » .

2019 жыл 
5 жыл

Осы стандарт Кдзакстан Республикасы Индустрия жэне жаца 
технологиялар министрлтнщ Техникалык реттеу жэне метрология 
комитетшщ руксатынсыз ресми басылым ретшде толыкдай жэне 
белшектелш басылып шыгарыла, кебейтше жэне таратыла алмайды.
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КР СТ 2324-2013
КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ ¥ЛТТЬЩ СТАНДАРТЫ

СУ
__________ Сынап мелшерш «суык; бу» o iicivicii аныктау____________

Енпзшген куш 2014-07-01

1 Колла пы лу саласы

Осы стандарт сынап талдатышта селективт1 cmipy зеемана тузетшген 
табити (оныц пшнде бегл к жэне тешз), ауыз су (оныц ншнде елшенген 
сыйымдыльщта), минералды, атынды су сынамасында жалпы жэне ертлген 
сынаптыц массальщ концентрациясын атомды -  абсорбцияльщ эдкпен елшеу 
эдютемесш белгшейдг

Стандарт екi эдюл белгшейдт А эдгст (перманганаттык минералдау) 
минералдау шарттарын пайдалану керек жэне табити, ауыз жэне атынды суга 
арналган курдел1 матрицасы бар сынамаларды дайындау ушш усынылады.

Жалпы жэне ертлген сынаптыц массальщ концентрациясын елшеу 
аукымы 0,010 мкг/дм3 бастап 2000 мкг/дм3дешн.

Б эд1с1 (бромид-бромат минералдау) табити (оныц ншнде тец1з), 
минералды, ауыз су (оныц ншнде елшенген сыйымдыльщта), тазартылган 
атынды су сынамасын дайындау ушш минералдаудыц айтарлыктай оцай 
шарттары карастырылады.

Жалпы жэне ер1тшген сынаптыц массальщ концентрациясын елшеу 
ауцымы 0,0100 мкг/дм3 бастап 5,0 мкг/дм3 дешн.

2 Нормативпк сштемелер

Осы стандартты колдану ушш мынадай сштеме нормативтш кужаттар 
кажет:

Казакстан Республикасыныц «Олшем б1рл1г1н камтамасыз ету туралы» 
2000 жылгы 07 маусымдагы № 53-II зацы.

КР СТ 2.1-2009 Казакстан Республикасыныц елшем 6ipairiH камтамасыз 
етуд1ц мемлекеттш жуйест Терминдер мен аньщтамалар.

КР СТ 2.4-2007 Казакстан Республикасыныц елшем б1рлшн камтамасыз 
етудщ мемлекетт1к жуйес1. Олшем куралдарын салыстырып тексеру. 
Уйымдастыру жэне етюзу тэрт1б1.

КР СТ 2.21-2007 Казакстан Республикасыныц Олшем б1рлшт1 
камтамасыз етудщ мемлекеттш жуйес1. Олшеу куралдары тип1н бек1ту жэне 
сынак етюзу тэрт1б1.

КР СТ 2.30-2007 Казакстан Республикасыныц Олшем б1рлпсп 
камтамасыз етудщ мемлекеттш жуйест Олшеу куралдарыныц метрологияльщ 
аттестациясын етк1зу тэрт1б1.

Ресми басылым
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Щ» СТ 2324-2013
КР СТ 2.79-2004 Казахстан Республикасыныц елшем 6ipniriH 

камтамасыз етудщ мемлекетпк жуйесг Шетел енд1рген заттар мен 
материалдардыц курамы мен касиеттершщ стандарттьщ улплерг К^олдануга 
руксат ету тэрибг Непзп ережелер.

КР СТ ГОСТ Р 51592-2003 Су. Сынамаларды ipiKTeyre койылатын 
жалпы талаптар.

1̂ Р СТ ГОСТ Р 51593-2003 Ауыз су. Сынамаларды ipiKTey.
КР СТ ГОСТ Р 52109-2003 Ыдыска куйылган ауыз су. Жалпы 

техникальщ шарттар.
ГОСТ 12.0.004-90 Ецбек к а у т а з д т  стандарттарыныц жуйесг Ецбек 

кдушадздтн окытуды уйымдастыру. Жалпы ережелер.
ГОСТ 12.1.004-91 Ецбек каутЫ здт стандарттарыныц жуйес1. Орт 

кауишздшг Жалпы талаптар.
ГОСТ 12.1.007-76 Ецбек кдупклзд1п стандарттарыныц жуйес1. Зиянды 

заттар. Ж1ктеу жэне жалпы каушс1зд1к талаптары.
ГОСТ 12.4.009-83 Ецбек к;ау1пс1зд1п стандарттарыныц жуйес1. 

Объектшерд1 кортаута арналган ерт сенд1ру техникасы. Н епзп турлер. 
Орналастыру жэне цызмет керсету.

ГОСТ 17.1.5.05-85 Табигатты кортау. Гидросфера. Беттис жэне тещз 
сулар жэне атмосферальщ тунба сынамаларын ipiicreyre койылатын жалпы 
талаптар.

ГОСТ 1770-74 Зертханальщ елшепш шыны ыдыс. Цилиндрлер, 
елшектер, кутылар, сынауыктар. Жалпы техникальщ шарттар.

ГОСТ 4146-74 Реактивтер. Куюрт кышкылды калий. Техникальщ 
шарттар.

ГОСТ 4204-77 Реактивтер. Куюрт кыпщылы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 4220-75 Реактивтер. Ею ромокышкыл калий. Техникальщ 

шарттар.
ГОСТ 4328-77 Реактивтер. Натрий гидрототыгы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 4457-74 Реактивтер. Бром кышкылды калий. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 5456-79 Реактивтер. Гидроксиламин гидрохлорид!. Техникальщ 

шарттар.
ГОСТ ИСО 5725-6-2002 Олшеу эд!стер! мен нэтижелершщ дэлдт 

(дурыстыгы мен аньщтыгы). 6-бел1м. Практикада дэлд1к мэндерш пайдалану.
ГОСТ 6709-72 Тазартылган су. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 11125-84 Тазалыгы ерекше азот кышкылы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 13032-77 Полиметилсилоксан суйыгы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 14261-77 Тазалыгы ерекше туз кышкылы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 14919-83 Электрплиталар, электрплиткалар жэне турмыстьщ 

куырылган электршкафтар. Жалпы техникальщ шарттар.
ГОСТ 20490-75 Реактивтер. Марганец кышкылды калий. Техникальщ 

шарттар.
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ГОСТ 23268.0-91 Емдж, емдж - асхана жэне табиги асхана минералды 

ауыс сулар. Кдбылдау ережес! жэне сынамаларды ipiicrey эдютер17
ГОСТ 24104-2001 Зертханальщ таразылар. Жалпы техникальщ талаптар.
ГОСТ 25336-82 Зертханальщ шыны ыдыстар мен жабдыктар. Типтер, 

непзп параметрлер мен елшемдер.
ГОСТ 29169-91 Зертханальщ шыны ыдыс. Bip 6enrici бар тамшуырлар.
ГОСТ 29227-91 Зертханальщ шыны ыдыс. Градуирленген тамшуырлар. 1- 

бел1м. Жалпы талаптар.
ГОСТ Р 53228-2008 Автоматты емес эрекет таразылар. 1-бел1м. 

Метрологиялык; жэне техникальщ талаптар. Сынакдар.
ГОСТ Р 12.1.019-2009 Ецбек каушЫздт стандарттарыныц жуйес1. 

Электр кдушшздпт. Жалпы талаптар жэне коргау турлершщ 
номенклатурасы.

ЕСКЕРТПЕ Осы стандарты пайдалану кез1 нде успмгздеп жылдьщ бершген 
«К^азакстан Республикасы стандарттау жешндеп норматив-пк кужаттардьщ керсетюпп», 
«Стандарттау бойынша мемлекетаральщ норматив-пк кужаттар керсетюнп» жьш сайын 
жарьщ квретш акрараттык; керсенанн бойынша жэне успмгздеп жылы жариялантан тшсп 
ай сайын жарьщ керетш акпараттьщ керсепаштер бойынша сштеме кужаттардьщ 
колданылуын тексеру керек. Егер сштеме кужат ауыстырылган (езгертшген) жагдайда, 
онда сштеме бершген ережеде осы сштеме жатпайтын белтнде к;олданылады. Егер 
сштеме кужат ауыстырылмай алынып тасталтан жагдайда, онда сштеме бершген ережеде 
осы сштеме жатпайтын белтнде колданылады.

3 Терминдер мен аныцтамалар

Осы стандартта Кдзак;стан Республикасыныц «Олшем б1рл1пн 
камтамасыз ету туралы» зацына, Кр СТ 2.1 сэйкес терминдер колданьшады.

4 влшеу дэлдпт керсеткннтерше койылатын талаптар

к=2 камту коэффициент! кез!нде осы стандарт бойынша олшеу 
дэлдтнщ  керсетк1Ш1 -  олшемнщ салыстырмалы кецейтшген белпшзддт 
мэндер! 1-кестеде келиршген.
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КР СТ 2324-2013
1-кесте. влшемнщ кецейтшген белпспдннпц мэндер1

Сынаптыц массалык 
концентрациялык елшеу 

аукымы, мкг/дм3

к=2 камту коэффициент! кезшде елшемдердщ 
салыстырмалы кецейтшген бслиспднэ аты, %

A aflici

0,010 бастап 0,050 дешн коса о. 0,40 32+ ——  
X

0,050 жогары 0,20 дешн коса 40
0,20 жогары 1,00 дешн коса. 20
1,00 жогары 2000 дешн коса 14

Б aflici

0,010 бастап 0,030 дешн коса ™ 0,45 
X

0,030 жогары 0,10 дешн коса. 35
0,10 жогары 1,00 дешн коса 20
1,00 жогары 5,0 дешн коса 14
* елшеу кателш сипаттамаларына сэйкес келед1 (Р = 0,95сешмд1 ыктималдыгы ушш 
елшемдердщ салыстырмалы кателш сешмд1 шекараларына)

5 0лшеу эдш

0лшеу эдю1 калайы хлорщц (II) сынап катиондарын цалпына келт1ру, 
ауа тогымен («суьщ бу» эд1с() талдагыштыц аналитикальщ кюветшде 
атомарльщ сынап тасымалында жэне 253,7 нм толкыныньщ резонанс 
узындыгында сынаптыц атомдьщ ciHipyai елшеуге непзделген.

Сынамадагы сынаптыц массальщ концентрациясы сынап иондарыныц су 
ертндшер1 курам ыныц стандарттьщ улпсш суйылту аркылы дайындалган 
градуирлеу ертндшерш пайдаланып алдын ала белгшенген градуирлеу 
сипаттамалары непзшде интегралдьщ аналитикальщ сигнал шамасы 
бойынша аньщталады.

Сынамада сынаптыц усынылатын мазмунына байланысты 6ip журюЕ 
немесе кеп журюЕ аналитикальщ кюветке пайдаланьшады (10.7).

Егер сынамадагы сынаптыц массальщ концентрациясы градуирлеу 
сипаттамасы ауцымыныц жогары nieriHeH артатын болса, онда сынама 
суйылтады (11.2).

6 влшеу куралдары, косалкы куралдар, реактивтер мен 
материалдар

6.1 0лшеу куралдары 
«суьщ бу» эдюш icKe асыруга арналган 

кондырмасы бар сынап талдагыш (мысалы,
РП-91, РП-92)
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Сыйымдылыгы 1, 2, 5, 10 см3 2-дэлдщ
Щ» СТ 2324-2013

ГОСТ 29227
кластагы градуирленген тамшуырлар

Сыйымдылыгы 1, 5, 10 см3 2-дэлдщ 
кластагы 6ip белпш бар градуирленген

ГОСТ 29169

тамшуырлар
Сыйымдылыгы 25, 50, 100, 1000 см3 2- 

дэлдщ кластагы елшепш кутылар
Сыйымдылыгы 25, 50, 100, 1000 см3 2-

ГОСТ 1770

дэлдш кластагы елшепш кутылар
Сыйымдылыгы 50, 100, 1000 см3 елшепш 

кутылар
Сыйымдылыгы 50, 100, 200 см3 елшепш

ГОСТ 1770

кутылар
Шеки жуктемес! 220 г жэне белу багамы 

(дискретпк есептеу) 0,001 г д эл д т  класы
ГОСТ Р 53228

жогары зертханальщ таразылар
блшеу кателт ± 0,0002 г и ± 0,02 г 

зертханальщ таразылар.
50 °С бастап 100 °С дейш жэне белу 

багамы 1 °С елшеу температурасыныц 
мумк1нд1пн камтамасыз етет1 н зертханальщ 
сынап термометр.

Bip арналы айнымалы келемд1 1 - 5  см3

ГОСТ 24104

тамшуырлы дозаторлар
Сынап ионы курамыныц мемлекетт1к 

стандарттьщ улпсл (1 г/дм3, массальщ 
концентрацияныц номиналды мэн1, кател1п ±
1,0%)

MCY 0013:1998

0лшеу куралдары белгшенген мерз1мде салыстырып тексершуге тшс. 
Баска да елшеу куралдарын жэне метрологияльщ сипаттамалары уксас 
келетш немесе одан артьщ стандарттьщ улгшерд1 пайдалануга болады.

6.2 Реактивтер 
Тазартылган су 
Азот кышкылы

ГОСТ 6709 
ГОСТ 11125

Exi суды калайы хлорид1 (II) 
Куюрт кышкылы 
Калий бихроматы стандарт-титр 
немесе калий бихроматы,

ГОСТ 4204 
ГОСТ 4220

Натрий гидроксиды, 
Гидроксиламин гидрохлориды,

ГОСТ 4328 
ГОСТ 5456
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КР СТ 2324-2013
A эд1с1 уппн косымша: 
Калий перманганаты, 
Калий персульфаты,

Б эд1с1 ушш косымша: 
Калий бромиды, 
Калий броматы,
Туз кышкылы,

ГОСТ 20490 
ГОСТ 4146

ГОСТ 4457 
ГОСТ 14261

Сипаттама жагынан уксас немесе одан жаксы баска енд1руш1лерд1ц, 
оныц 1щ1нде импорттьщ химия реактивтерд1 пайдалануга руксат ет1лед1.

6.3 Косалкы жабдьщ
Сыйымдылыгы 50, 500 жэне 1000

см3 термотез1мд1 стакандар
Сыйымдылыгы 250 см3 конус тэр1зд1 

кутылар
TeciK олтттем! 0,45 мкм болатын 

мембранальщ сузпштер

А эд1с1 ушш косымша:
Кыздыру температурасы курылгысы 

мумкщдпт болатын кез келген типт1 
кыздыру плитасы

Тыгыны тепстелген сыйымдылыгы 
100 см3 Ty6i тепе кутылар (П-1-100- 
29/32)

ХТП-1 немесе ХШ-1 ти гт  
тоцазыткыштар

П 1-1-29/32-14/23 типт1 етпелер

6.4 Акпаратты жинау жэне ецдеу куралдары
Талдау нэтижелер1н жинау, ецдеу жэне корытынды жасау талдагышка 

программалык камтамасыз ету орнатылган дербес компьютер (ДК) кемепмен 
етюзшедг

ДК койылатын минималды талаптар программалык камтамасыз ету 
пайдаланушылар нускауында келыршген.

ЕСКЕРТПЕ Баска да елшеу куралдарын жэне метрологияльщ сипаттамалары уксас 
келетш немесе одан артьщ стандарттык улплерд1 пайдалануга болады. Пайдаланылатын 
елшеу к¥РадДаРы К? СТ 2.21 сэйкес тиши беьату немесе ДР СТ 2.30 сэйкес 
метрологияльщ аттестаттау, Казахстан Республикасыньщ елшем б1рл1пн камтамасыз 
етудщ мемлекеток жуйей Йз1л1м1не йркеу жэне КР СТ 2.4 сэйкес салыстырып тексеруге 
жатады.

ГОСТ 25336 

ГОСТ 25336

ГОСТ 14919

ГОСТ 25336

ГОСТ 25336 

ГОСТ 25336
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7 Каушспдпс, коршаган ортаны коргау талаптары

©лшемдерд! орындау [1] талаптарын, сондай-ак ГОСТ 12.1.007 бойынша 
реактивтермен 6ipre жумыс ютеу кезшде техника каушшздшнщ талаптарын 
сактау керек.

Кнурам ында сынап бар ертндшерд1 кэдеге жарату [1] сэйкес етюзшедг
Электркауi пш здт ГОСТ Р 12.1.019 сэйкес, жумыскерлерд1 ецбек 

каушаздшше окытуды уйымдастыру ГОСТ 12.0.004 бойынша камтамасыз 
етшедт

Зертхана бол1м1 ГОСТ 12.1.004 бойынша орт каушЫздт талаптарына 
сэйкес келуге жэне ГОСТ 12.4.009 бойынша орт соцщру курылгылары болуга 
тшс.

8 Оператор бипкттгш е койылатын талаптар

Олшеуд1 орындауга жэне олардыц нэтижелерш оцдеуге олшеу 
процедурасын оперативт1 бакылау кезшде оц нэтижел1 алатын жэне окыту 
процесшдеп эдютерш мецгерген тшсп нускаулыктан откен сынап 
талдатышын пайдалану бойынша нускаулыктан откен жэне «суык; бу» (ПН 
кондырмасы) эд1с1н юке асыру уш1н кондырманы пайдалану бойынша накты 
эд1стемен1 зерттеген, программалык; камтамасыз етуд1 пайдаланушы 
нускауы (ПК ПН), химия зертханасында жумыс тэж1рибес1 жэне жогары 
немесе арнайы орта химиялык 6miMi бар маман ж1бершед1

9 Олшеу шарттарына койылатын талаптар

Зертханада елшемдерд1 орындау кезшде мына шарттар сакталуга ти1с:
- ауа температурасы (20 ± 5) °С;
- куат K93i кернеу1 198 В бастап 242 В дейш;
- ауа ылгалдыгы, артьщ емес 80 % ........ 25 °С;
-  атмосферальщ кысым 84 кПа бастап 106,7 кПа дейш (630 мм рт.ст. 

бастап 800 мм рт.ст. дейш);

10 Олшемдерд1 орындауга дайындау

Олшемдерд1 орындауга дайындау кезшде мына жумыстар етюзшуге 
Tnic: ыдыс тазалыгын дайындау жэне бакылау, ертщ нш  дайындау жэне 
сынамаларды ipiKTey жэне дайындау, градуирлеу, градуирлеу сипаттамасы 
турактылыгын бакылау.

Жумыс гимараты ауасында сынаптыц буларыныц массальщ 
концентрациясы 100 нг/м3 аспауга raic. Ауадагы сынап буларыныц массальщ 
концентрациясын бакылау талдагыштыц ПН сэйкес етк1зшед1.

10.1 Шыны ыдысты дайындау
Барльщ ыдысты ыстьщ су етк1зпш сумей жуады, содан соц азот 

кышкылы (60 °С бастап 70 °С дейш) ыстьщ ертндюмен (1:1) немесе хром

7
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коспасымен (10.3.1), со дан кешн кемшде 5 рет су кубыры суымен шаяды, 
кешннен кемшде 3 рет тазартылган сумей шаяды.

Ыдыс ею рет жабьштан полиэтилен пакетте сакталады.
10.2 Ыдыс тазалытын бакылау
Сынамаларды ipiicrey дайындау жэне сактау кезшде пайдаланылатын 

ыдыс тазалытын бакылау бакылау сынамасын талдап етюзедг
Ыдыстыц эрб!р 10 б1рл1пн 100 см3 тазартылган сумей шайып бакылау 

сынаманы дайындайды. Содан соц 10.30.1 бойынша 5 см3 аликвотаны талдай 
отырып, бакылау сынамасында сынап молшерш елшейдг

Щ  ПН сэйкес 200 б1рлпстен аспаута тшс пик ауданын пркейдг
Kepi жагдайда 10.1 бойынша ыдысты тэты да жуып, бакылауды кайталау 

керек.
10.3 Ьуосагщы ертндшерд! дайындау
10.3.1 Хром косапасы
5 г калий бихромат аспасын сыйымдылыты 250 см3 термотоз1мд1 

стаканга куйып, 10 см3 тазартылган суга ерггедц содан соц уздшшз 
араластыру кезшде 100 см3 концентрацияланган куюрт кышкылын куяды. 
Салкындаган соц тытыны бар куцпрт шынынан жасалган ыдыска куйылады. 
Сактау мерз1м1 -  3 ай.

10.3.2 Калий бихромат ертндю ц массальщ концентрациясы 0,5 г/дм3 
(Б эдш  бойынша сынамалар консервациясы уннн)

Термотез1мд1 стаканга 15 см3 тазартылган су куяды, 50 мг калий 
бихроматын куяды, ер1ткен соц мукцят араластыртан соц 15 см3 
концентрациялаган азот кышкьшын куяды (d= 1,37 г/см3).

Сыйымдьшыгы 100 см3 олшегш кутыга ер1т1нд1сш куйып, белпге дейш 
тазартылган су куяды. 1^арацгы жерде сактау мерз1м1 -  1 ай.

10.3.3 Суйылту ер1т1нд1с1
Сыйымдьшыгы 1000 см3 олшегш кутыга 500 - 600 см3 тазартылган су 

куйып, 200 мг калий бихроматын аспасына шедц ерйен соц 50 см3 
концентрациялаган азот кышкылын куйып мукцят араластырады (ch 1,37 
г/см3) жэне белпге дейш тазартылган сумей апарады. 1(арацгы жерде сактау 
мерз1м1 -  3 ай.

Е р тн д 1Н1 суйылту тазалытын бакылау 5 см3 бойынша аликвотаны ею 
рет талдау аркылы етк1зед1.

Пй ПН сэйкес 500 б1рлжтен аспаута ттс пик ауданын пркейд].
Kepi жагдайда ластану себетш тауып жояды.
10.3.4 Гидрохлорид гидроксиламин ертщ цсц массальщ концентрациясы 

100 г/дм3.
Сыйымдьшыгы 25 см3 олшегш кутыга 2,5 г гидрохлорид 

гидроксиламинын куяды, 10-15 см3 тазартылган су куйып, ер тщ ц  келемш 
белпге дейш тазартылган сумей апарады. Тоцазыткышта сактау Mep3iMi -  3 
ай.
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10.3.5 Натрий гидроксид! ер!т!нд!с!, массальщ улес! 30 %
Сыйымдылыты 200 см3 термотез!мд! стаканта 70 см3 тазартылган су

куяды, 30 мг натрий гидроксид!н куяды, epireH соц белме температурасына 
дейш салкындатады жэне полиэтилен немесе фторопласттан жасалтан 
ыдыска куйылады. Сактау мерз! Mi -  3 ай.

10.3.6 Калпы на келпретш ертнд i
Калпы на келт!рет!н ертнд! минералдау эдгсше байланысты 

дайындалады.
- А эд!с1 ути!и - 10.3.6.1 бойынша;
- Б эдю1 ушш - 10.3.6.1 немесе 10.3.6.2 бойынша.
10.3.6.1 Куюрт кыпщылындагы кал ай ы хлоридшщ ер тн дк л  (II) 
Сыйымдылыты 250 см3 термотез!мд! стаканта 100 см3 тазартьшган су

куяды, 30 см3 концентрацияланган тазартьшган су куйып, 20 г ею сулы (II) 
калайы хлоридш косады. Калайы хлорид! н толык epireHre дейш жэне 
салкындаган соц кайнатпай мукцят кыздырады, содан соц 50 см3 
тазартылган су косады. Болымсыз лайланган ерт!нд!ге руксат ет!лед!. 
Тоцазыткышта сактау мерз1М1 -  14 кун.

10.3.6.2 Туз кышкьшындагы калайы хлоридшщ ертндю! (II) 
Сыйымдылыты 250 см3 термотез!мд! стаканта 40 см3 тазартылган су

куяды, 20 см3 концентрацияланган туз кьшщылын куйып, 4,0 г ею сулы (II) 
калайы хлоридш косады. Калайы хлорид! н толык epireHre дейш жэне 
салкындаган соц 135 см3 тазартылган су косады. Тоцазыткышта сактау 
Mep3iMi -  7 кун.

10.3.7 А эдю1 бойынша минералдауга арналган ертнд!
10.3.7.1 Калий перманганаты ертщ цсц массальщ концентрациясы

50 г/дм3
5 г калий перманганаты аспасын термтез!мд! сатканга куйып, 30-50 см3 

тазартылган суда epiTy кезшде ерпедц содан соц сыйымдылыты 100 см3 
елшепш кугыга куйып, ертнд! колемш белпге дейш тазартылган су куяды. 
Куцпрт шынынан жасалган ыдыста сактау Mep3iMi - 3 ай.

10.3.7.2 Калий персульфаты ертщ цск массальщ концентрациясы 50
г/дм3

1,25 г калий персульфаты аспасын сыйымдылыты 25 см3 елшепш 
кугыга куйып, 10-15 см3 тазартьшган суда ертнд! келем! белпге дейш 
тазартылган су кую аркылы жетюзшедт Е ртнд! пайдаланылатын кунше 
дайындалады.

10.3.8 Б эдю! бойынша минералдауга арналган ертнд!
10.3.8.1 Туз кыпщьшы ертщ цсц молярльщ концентрация 4 моль/дм3 
Сыйымдылыты 500 см3 Ty6i жалпак термотоз!мд! стаканга 200 см3 

тазартылган су куяды, 200 см3 тазартылган су куйып, 167 см3 
концентрацияланган туз кьшщылын араластыру кезшде мукцят куяды. 
Салкындаган соц сыйымдылыты 500 см3 елшепш кутыга ертнд! куйылады
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жэне ер тщ ц  колем! белпге дейш тазартылган су кую аркылы жетюзшедг 
Сактау мерз1м1 шектелмеген.

10.3.8.2 Калий бромат ертндю ц молярлык концентрация 0,033 
моль/дм3

0,56 г калий броматы аспасы 50 см3 тазартылган суда ертледц 
сыйымдылыгы 100 см3 олшепш кугыга куйылады жэне ертнд1 келем1 
белпге дейш тазартылган су кую аркылы жетюзшедг Е^арацгы жерде сактау 
мерз1м1 - 1  ай.

10.3.8.3 Калий бромида ертщ цсц молярлык концентрация 0,2 моль/дм3 
2,38 г калий бромщц аспасы 50 см3 тазартылган суда ерггшедц

сыйымдылыгы 100 см3 олшепш кугыга куйылады жэне ер тщ ц  колем1 
белпге дейш тазартылган су кую аркылы жетюзшедт Кдрацгы жерде сактау 
мерз1м1 - 1  ай.

10.3.8.4 Бромид-броматтьщ коспасы
Калий броматы (10.3.4.2) жэне клаий бромщц (10.3.4.3) ертндшер1 1:1 

катынасы бойынша ертледт Ер1тшд1 колдану алдында тартып шыгаратын 
шкафта тжелей дайындалады.

10.4 Градуирлеу ертндшерш дайындау
10.4.1 10 мг/дм3 массальщ концентрациясы номиналды мэншщ сынап 

ер1т1нд1с1
Сыйымдылыгы 100 см3 олшепш кугыга 30 см3 суйылту ер1т1нд1с1

(10.3.3) куйылады массалык концентрациясы 1,0 г/дм3 сынап иондары 
ер тн д ш  курамыныц 1,0 см3 MCY тамшуырмен енпзшед1 жэне белпге дейш 
суйылту ертндю1мен мукият араластыру аркылы жетк1зшед1. Сынаптыц 
массалык концентрациясыныц алдын ала жазылган мэн1 (1) формула 
бойынша есептеледк

С„еф = С н с х (1)
' К

Мундагы Среф -  ертндщ еп сынаптыц массалык концентрациясыныц 
алдын

ала жазылган мэн1, мг/дм3;
Сисх - Сынат ер1т1нд1с! курамыныц стандарттьщ улпсшдеп сынаптыц 

массалык концентрациясыныц аттестатталган мэн1 (паспорт бойынша),
мг/дм3;

Va - аликвота келем1, см3;
VK - олшепш кутыныц келемц см3.

Тоцазыткышта сактау мерз1м1 - 6 ай.
10.4.2 100 мкг/дм3 массалык концентрациясыныц сынап ертщцЫ 

(номиналды мэн1)
Сыйымдылыгы 100 см3 олшепш кугыга 30 см3 суйылту ертщцс!

(10.3.3) массалык концентрациясы 10 мг/дм3 (см. 10.4.1) куйылады, белпге
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дейш суйылту ертщцшмен мукият араластыру аркылы жетюзшедг 
Тоцазытеышта сактау мерз1м1 -  1 ай.

Ертндщ еп сынаптыц массальщ концентрациясыныц алдын аа жазылган 
мэш мунда жэне будан эр! осы ертндпн дайындау уннн пайдаланылган 
ертндщ еп сынаптыц массальщ концентрациясыныц алдын ала жазылган 
мэш пайдалану Сбас аркылы (1) формула бойынша (10.4.1) есептеледЕ 

Бул ретте Среф жэне Сисх мэндер! былай керсетшген, мкг/дм3.
10.4.3 10 мкг/дм3 массальщ концентрациясыныц сынап ертщ цш  

(номиналды мэш)
Сыйымдылыгы 50 см3 олшегпн кугыга 30 см3 суйылту е р т щ ц а  (10.3.3), 

массальщ концентрациясы 100 мг/дм3 (см. 10.4.2) сынап 5 см3 ертндюшщ 
куйылады, белпге дейш суйылту ертщ цпмен мукцят араластыру аркылы 
жетюзшедг Тоцазыткышта сактау мерз1м1 -  10 кун.

10.4.4 10 мкг/дм3 массальщ концентрациясыныц сынап ертщ цш  
(номиналды мэш)

Сыйымдылыгы 100 см3 елшегнн кутыга 30 см3 суйылту ертнд1ш
(10.3.3) , массальщ концентрациясы 100 мг/дм3 (см. 10.4.2) сынап 1 см3 
ертщ цсш щ  куйылады, белпге дейш суйылту ертщцшмен мукият 
араластыру аркылы жеткязшедг Тоцазыткышта сактау мерз1м1 -  5 кун.

10.4.5 0,50 мкг/дм3 массальщ концентрациясыныц сынап ертщ цш  
(номиналды мэш)

Сыйымдылыгы 100 см3 елшепш кутыга 30 см3 суйылту ертнд1с1
(10.3.3) , массальщ концентрациясы 10 мг/дм3 (см. 10.4.3) сынап 5 см3
ертнд1сшщ куйылады, белпге дейш суйылту ертнд1с1мен мукцят
араластыру аркылы жетюзшедг Тоцазыткышта сактау мерз1м1 -  5 кун.

10.4.6 0,20 мкг/дм3 массальщ концентрациясыныц сынап ертщцс1 
(номиналды мэш)

Сыйымдылыгы 100 см3 елшепш кутыга 30 см3 суйылту ертнд1с!
(10.3.3) , массальщ концентрациясы 10 мг/дм3 (см. 10.4.3) сынап 2,0 см3
ертнд1сшщ куйылады, белпге дейш суйылту ертнд1С1мен мукият
араластыру аркылы жетюзшедг Ер1тшд1 дайындалу кез1нде пайдаланылады.

10.4.7 0,01 мкг/дм3 массальщ концентрациясыныц сынап epmrwici 
(номиналды мэн1)

Сыйымдылыгы 100 см3 елшег1ш кутыга 30 см3 суйылту ертндю1
(10.3.3) , массальщ концентрациясы 1,00 мг/дм3 (см. 10.4.4) сынап 1,0 см3 
ертщ цсш щ  куйылады, белпге дейш суйылту (10.3.3), ертнд1с1мен мукият 
араластыру аркылы жетюзшедг Е ртщ ц дайындалу кезшде пайдаланылады.

10.5 Сынамаларды ipiKTey жэне консервациялау
Сынамаларды ipiKTeyre койылатын жалпы талаптар Кр СТ ГОСТ Р 

51592 бойынша, ауыз су сынамаларын ipiKTeyre койылатын талаптар Кр СТ 
ГОСТ Р 51593 бойынша, ыдыска куйылган су СТ ГОСТ Р 52109 
бойынша, бетпк су ГОСТ 17.1.5.05 бойынша, минералды су ГОСТ 23268.0 
бойынша, агынды су ПНД Ф 12.15.1-08 сэйкес.
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1ржтелетш сынама колем1 кемшде 200 см3 курайды. Сынамаларды 

сактау жэне тасымалдау ушш политетрафторэтилен (PTFE), фторланган 
полиэтилен-пропилен (FEP), боросиликат шыны немесе тазалыгы 
тексершген кварц жэне полиэтилен пакетте кымталып оралган ыдыстар 
пайдаланылады.

Сынаптыц ертлген жэне елшенген нысандар жинагын аныкгау кезшде 
(жалпы сынап) сынама сузтмейдг Сынаптыц ертлген нысандарын аньщтау 
кезшде сынаманы алдымен 25 см3 сузппгп алып, елшем1 0,45 мкм TeciKTi 
мембранальщ сузгпн аркылы консервациялауга дешн сузедт

Сузуге дешн сынаманы сактау уакыты 3 сагаттан аспауга тию.

ЕСКЕРТПЕ Сузу ушш «кек таспа» сузгзшш пайдалануга болады.

Консервацияланбаган сынаманы ipiicrey кезшен бастап 3 сагат бойы 
талдау керек. Сынамаларды консервациялау сынамаларды минералдаудыц 
тацдалган эдюше байланысты етюзшедк

А эд1с1 бойынша: 200 см3 сынаманыц эркайсысына 1 см3
концентрацияланган азот кышкылы жэне 1 см3 калий перманганаты 
ертщ цсш  (10.3.7.1) косады. Консервацияланган сынаманы сактау мерз1м1 
тоназыткышта 3 кун.

Б эд!с1 бойынша: 100 см3 сынаманыц эркайсысына 1 см3 калий 
бихроматы (10.3.2) косады. Консервацияланган сынаманы сактау мерз1м1 
тоцазыткышта 3 кун.

Сынаманы консервациялау кезшдеп сиякты реагент молшер1 косьшган 
тазартылган судыц ти1ст1 келемд1 сынама орнына пайдалану аркылы 
«консервацияныц бас сынамасын» 6ip уакытта дайындайды.

10.6 Жумыска дайындау
ПН сэйкес, ПН кондырмасы, сондай-ак ДК ПН сэйкес суьщ бу эдюш 

пайдалану аркылы талдагышты жумыска дайындайды.
Сынамадагы сынаптыц кутшетш массалык концентрациясына 

байланысты жумыс кюветш тацдайды жэне 2-кестеге сэйкес елшеу 
процесшде оны кезецд1 бакылау аркылы ауа шыгыныныц кажет ет1лет1н 
шыгыны белгшейд1.

Кюветага косылган барботерге кышкыл буыныц тусу1нен газ трактын 
коргау ушш (коргау барботёр1) натрий гидроксидш 5-7 см3 ертнд1сш 
(10.3.5) енпзедг Жумысты аяктаган соц ертнд1 барботёр тазартылган сумей 
мукият шайылады.

2-кесте. 0лш еу шарттары

Кювета 0лш еу аукымы, 
мкг/дм3

Ауа шыгыны, 
дм3/мин

Кеп журют! 0 ,0 1 -5 4
Bip жур1ст1 0,5 -  200 1
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10.7 Градуирлеу сипаттамаларын белгшеу
Талдагышты градуирлеу т сынамадагы сынапь салмагы мен интегралды 

аналитикальщ сигнал арасындагы^ - So) байланысты (2) формула бойынша 
белгшеу:

S -  S0 = а-т (2)
мундагы S  -  градуирлеуге арналган аналитикальщ сигналдыц пик 

ауданы;
S0 -  фондьщ ертнд! упин аналитикальщ сигналдыц пик ауданы;
т -  градуирлеу ертнд! аликвотасындагы сынап салмагы, иг;
а -  градуирлеу коэффициент!.

Бул ретте сынап салмагы (3) формула бойынша есептеледг
т = У-Сгр(3)

Мундагы е V -  Градуирлеу ертщ цсш щ  аликвота колем!, см3;
Сгр -  Г радуирлеу ертщ цсш деп сынаптыц массальщ кон 

центрациясыныц алдын ала жазылган мэш, мкг/дм3.

Г радуирлеу сипаттамасы 5 см3 аликвота келемшде 2-кестеде келыршген 
аукымга сэйкес келетш жагдайда, коп жур!ст! кювета ушш 0,05 иг бастап 25 
иг дешн жэне 6ip жур!сы кювета ymiH 5 иг бастап 1000 иг дешн барльщ 
сызьщтьщ аукымда белгшенед!.

Кеп жур1ст! кювета ушш 0,05 нг бастап 5 нг дешн жэне 5- 500 нг 
аукымы 0,01 мкг/дм3 бастап 1 мкг/дм3 дешн жэне 1,0 мкг/дм3 бастап 100 
мкг/дм3 дешн сэйкесшше сынаптыц массальщ концентрациясы ауцымына 
сэйкес келетш аукымды пайдалану керек (аликвота кезшде 5 см3).

Градуирлеу етюзу уш!н 3-кестеде келиршген ертндш ер 
пайдаланылады. 0p6ip ертнд! eKi рет таладанады.

Программальщ камтамасыз етуд!ц «Сынамаларды талдау» терезес!нде 
«Градуирлеу» режим! тацдалады жэне олшеу графип жумыстары icKe 
косылады.

Реакцияльщ ыдыска (коргау барботермен косылган барботер) 4 см3 
калпына келыруш! ертнд! 10.3.3 бойынша дозатормен енпзшед! жэне 
базальщ сызьщты турактандыру ymiH кем!нде 20 с кутшедг

Бул ретте сигналдыц орташа квадраттьщ ауытцуы (ОКА) 2 б!рл!ктен 
аспауга тшс.
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3-кесте. Градуирлеуд! етшзуге арналган ер тн дш ер

Кювета Среф, мкг/дм3 (жакшада -  дайындау пункты)

Суйылту
ерггшдк!

Градуирлеу ертн дш ер!

Коп журшт! 0
(10.3.3)

0,01
(10.4.7)

0,20
(10.4.6)

1,00
(10.4.4)

Bip жур!ст! 0
(10.3.3)

0,50
(10.4.5)

10,0
(10.4.3)

100
(10.4.2)

ЕСКЕРТПЕ Сынамадагы сынаптьщ куплет! н концентрациясына байланысты 2- 
кесте бойынша елшеу аукымы шепнде жататын баска концентрацияньщ градуирлеу 
ертндшерш пайдалануга болады. Ерадуирлеу ушш ертндш ер саны кемшде 4 болуга 
тис.__________________________________________________________________

Реакцияльщ ыдыска 5 см3 градуирлеу ертщ цсш  3-кестеге сэйкес 
дозатормен енпзшед! жэне базальщ сызьщ сигналын кайтарган соц (кемшде 
30 с соц) аналитикальщ сигнал интегралданады. Реакицияльщ ыдыстан 
ецделген ертнд! куйылып алынады жэне барботер таза сумей шайылады.

Суйылту ертщ цсш  талдаган соц интегралдьщ аналитикальщ сигналдыц 
So мэш, ал градуирлеу ертндш ерш  талдау кезшде тшст1 S  мэн1 белгшенед1.

Программальщ камтамасыз ету куралдарын пайдалану аркылы сынап 
салмагынан аналитикальщ сигналдарыныц сызьщтьщ тэуелдшгш керсетед].

10.8 Градуирлеу сипаттамасыныц каб ы л даты штыгы н тексеру
Градуирлеу сипаттамасыныц каб ы л даты штыгы н тексеру 10.7 бойынша 

оны белплеген соц т1келей етк1зшед1. РАПИД ДК пайдалану аркылы 
градуирлеу ер1т1нд1с1ндеп сынаптьщ массальщ концентрациясыныц алдын 
ала жазылган мэншен градуирлеу сипаттамасы бойынша есептелген 
сынаптьщ массальщ коэффициент! мэншщ тузету коэффициент! мен 
салыстырмалы ауытку (<7, %) есептелед!.

Градуирлеу сипаттамасы мына шарттар орындалу кез!нде кабылдамалы 
деп таньшады:

- тузету коэффициент! кемшде 0,99;
- салыстырмалы ауытку мэш d, %, 9p6ip градуирлеу нуктеш ymiH 

абсолюттш шама бойынша 10 % аспауга thic.
Kepi жагдайда канагаттангысыз нэтиже себебш тауып жойылады, содан 

ymiH градуирлеу кайталанады. Градуирлеу 14.4 бойынша градуирлеу 
сипаттамаларын туракуылыгын бакылаудыц Kepi нэтижес! кез!нде тагы да 
етк!зшед!.
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11 0лшемдерд1 орындау тэрт1б1

11.1 Талдауга сынамаларды дайындау
Судыц бастапкы сынамасынан будан эр! мэтш бойынша «ек1 параллель 

сынама» деп аталатын ек1 параллель аньщтамаларды етк1зу уш1н ек1 аликвота 
1рпстеледт

Талданатын сынамалардыц op6ip сериясынан бос сынама талдау етк1зед1 
(кемшде ею параллель; будан эр! -  «параллель бос сынамалар»).

Егер сынамалар конвервацияланган болса, онда бос сынама ретшде 
«консервация бос сынамасы» пайдаланылады. Бос сынама рет1нде таза су 
пайдаланылады, оныц колем1 сынама аликвотаныц колемше тец. Бос сынама
11.1.1 немесе 11.1.2 кдрастырылган барльщ сатылар аркылы отюзтедг

Аликвота ipiKTey алдында сынаманы кемшде 1 мин каркынды 
сшщцршедг Сынамаларды минералдау тарткыш шкафта отюзшедг

11.1.1 А ЭД1С1 (перманганаттык минералдау)
Келем1 35 см3 сынама аликвотасы сыйымдылыгы 100 см3 шлиф1 бар 

термо тез1мд1 конув тэр!зд1 кутыга куйылады.
4-кестен1 басшылыкка ала отырып, концентрацияланган кук1рт 

кышцылын, концентрацияланган азот кышкылын, калий перманганаты 
ертндю ш  косады (10.3.7.1). 10 мин араластырып, егер кулгш бояу бузылса, 
онда тагы да 2 см3 калий перманганаты ертндю ш  косады. Содан соц калий 
персульфаты ертндю ш  косады (11.3.7.2).

100 °С кез1нде Kepi тоцазыткышта 2 сагат бойы куты кыздырылады 
немесе белме температурасында 16 -  24 саг калдырады, осы жагдайда 
кутыны тегютелген тыгынмен жабылады.

Егер сынаманы минералдау кыздырылган жагдайда, онда оны белме 
температурасына дей1н салкындатады. 0лшеу алдында гидрохлорид 
гидроксиламиш ерЕ1нд1сш тамшылатып косу аркылы артьщ тотьщ алынып 
тасталады (10.3.4) жэне ер тщ ц  туссгз болганга дейш мукият 
араластырылады. Куты 1ш1ндепс1 50 см3 тазартылган сумей суйылтады.

ЕСКЕРТПЕ Сыйымдылыгы 50 см3 елшепш кутыга минералдау енпзуге жэне 
белпге дейш тазартылган сумей куты ш шдепсш  суйылтуга болады. Осы жагдайда ыдыс 
тазалыгын мукият бакылап сактау керек.
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4-кесте. Минералдауга кажетп ертндш ер кол см i

Реактив атауы Колемк см3
Сынама аликвотасы келем1 35
Кук1рт кышкылы 3,5
Азот кышкылы 1,0
Калий перманганат ертнд1с1 2,0
Калий персульфат ертщ цш 1,5
Таза сумей минералдау аркылы суйылткан соц 

сынаманыц соцгы келем1
50

11.1.2 Б эдкл (бромид-броматты минералдау)
Сыйымдылыгы 50 см3 елшепш цилиндрмен 40 см3сынама аликвотасын 

ipiKTefifli жэне сыйымдылыгы 50 см3 елшепш кутыга 7,5 см3 туз кышкылы 
ертщ цсш  куяды (10.3.8.1), 1 см3 бромид-броматты коспасы (10.3.8.4).

Егер сары бояу бузылса, араластырылып, тагы да 1 см3 бромид- 
броматты ко с паны цосады.

0лшеу алдында т1келей 30 минуттан соц 0,5 см3 гидрохлорид 
гидроксиламины ершндасш (10.3.4) косады, сары бояу жогалганга дей1н 
мукият араластырылады. Таза сумей белпге дей1р апарып араластырылады.

11.2 0лшемд1 етк1зу
Сынамадагы сынаптыц усынылатын курамына байланысты 2-кестеге 

сэйкес жумыс кювет1 тацдалады. Сынамада сынап курамы туралы аппарат 
болмаган кезде 6ip жур1ст1 кюветаны пайдалану аркылы талдау бастау керек.

Жумыска талдагыш 10.6 тармагына сэйкес дайындалады.
Щ  «Сынамаларды талдау» терезес1нде «Талдау» режим! тацдалады, 

градуирлеу сипаттамасын тацдалады, елшеу графип жумыстары icKe 
косылады.

Градуирлеу сипаттамасыныц турактылыгын бакылау 14.2 сэйкес 
етюзшедт Оц нэтиже жагдайында сынамаларды талдауга юрюедь 
Реакцияльщ ыдыска 4 см3 калпына келт1руш1 ертнд1 10.3.6 бойынша 
дозатормен енг1з1лед1. Базальщ сызьщты турактандыру уш1н кем1нде 20 с 
купледо, бул ретте сигналдыц орташа квадраттьщ ауыткуы (ОКА) 2 б1рлштен 
аспауга ти1с.

Реакцияльщ ыдыска 5 см3 градуирлеу 11.1.1 немесе 11.1.2 бойынша 
дайындалган ертнд1 дозатормен енпзшед1 жэне базальщ сызьщ сигналын 
кайтарган соц (кем1нде 30 с соц) аналитикальщ сигнал интегралданады. 
Реакицияльщ ыдыстан ецделген ер1тшд1 куйылып алынады жэне барботер 
таза сумей шайылады.

Суйылту ер1т1нд1с1н талдаган соц интегралдьщ аналитикальщ сигналдыц 
So мэгп, ал градуирлеу ертндшерш талдау кезшде TnicTi S  мэш белгшенед1.
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Программальщ камтамасыз ету куралдарын пайдапану аркылы сынап 

массальщ концентрациясы (Спр, мкг/дм3) есептеледг
Егер Спр мэш 10.7 тармагында белгшенген градуирлеу сипаттамасы 

аукымыньщ жогары шегшен басым болса, онда дайындалган сынаманы 
сынаптыц массальщ концентрациясы олшеу аукымыньщ ортасында 
болатындай етш тазартылган сумей суйылтады жэне олшемдер кайталанады. 

Суйылту коэффициент! (Qj) (4) формула бойынша есептеледг

мундагы VK -  Кугы колем!, см3;
Va -  Суйылту ушш !рштелген дайындалган сынама келемц см3.

5 мкг/дмЗ аукымыньщ жогары шегшен арткан кезде кеп журют! 
кюветаны пайдалану кезшде дайындалган сынаманы суйылту орнына 6ip 
журют! кюветаны пайдаланумен 6ipre олшемдерд! етюзуге болады.

Ескертпе. Егер талдау кезшде катгы кеб1ктену болса (суйыктьщ барботер 
бурылысына тусед1), онда барботерге силикон майыньщ 2 тамшысын косады (мысалы, 
ГОСТ 13032 бойынша ПМС-300).

Пареллель бос сынамада дайындалган сынаптыц массальщ 
концентрациясын оган уксас елшейд1 жэне бос сынамадагы сынаптыц 
массальщ концентрацияныц мэн1 рет1нде кабьшдайтын орташа 
арифметикальщ мэн1 есептелед1.

Егер бос сынамадагы сынаптыц массальщ концентрацияныц елшенген 
ею мэш шекаральщ мэн1нен аспайтын болса (кеп журюы юоветамен жумыс 
icTey кезшде 0,01 мкг/дм3 немесе 6ip жур1ст! кюветамен жумыс ютеу кезшде 
ОД мкг/дм3), онда бос сынаманыц мэш кабылдамалы деп саналады. Егер 6ip 
мэн1 гана шекаральщ мэншен артатын болса, онда бос сынаманыц орташа 
мэн1 есептелед1 жэне шекаральщ мэшмен салыстырылады. Егер орташа мэн1 
шекаральщ мэншен артатын болса, онда нэтижелер1 сондай-ак кабылданбалы 
деп танылады.

Пареллель бос сынамада сынаптыц массальщ концентрациясыныц 
орташа арифметикальщ мэн1 шекаральщ мэншен артатын болса, онда мына 
шарттар тексершед1.

мундагы СХОЛу1 Схол 2 -  Пареллель бос сынамада сынаптыц массальщ 
концентрациясыныц елшенген мэш, мкг/дм3;

Схол-  орташа арифметикальщ мэш CXOJtj  жэне СШп,2-

(5) шарттары орындалмаган жагдайда тураксыздьщ ce6e6i табылып 
жойылады. Егер Ошибка! Источник ссылки не найден, шарты орындалса,

(4)

х о л (5)
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онда бул айтарлыкдай ьщтимал кез1 химияльщ реактивтер болып табылатын 
сынапты бос сынаманыц ластанганын куэландырады.

ЕСКЕРТПЕ 0лшеу нэтижелер! Hi н шекаральщ мэшнен жогары бос сынама ластанган 
кезде, егер Схол мэш (5) шарттары орындалган кезде Спр мэшнщ 50 % артьщ емес 
курайтын жагдайда, накды деп саналады.

12 влш еу нзтижелерш вцдеу

Сынамада сынаптыц массальщ концентрациясыныц (X, мкг/дм3) 
формула бойынша программ алы к камтамасыз ету пайдалану аркылы 
есептеледг

X  =  ( C np- Q , - C xoJ - Q 2( 6)

мундагы Спр-11.2 бойынша дайындалган сынамада сынаптыц салмактьщ 
концентрациясы, мкг/дм3;

Схол -11.2 бойынша бос сынамадагы сынаптыц массальщ 
концентрациясы (ею параллель мэш ушш орташа арифметикальщ мэн1), 
мкг/дм3

Qi -(4) формула бойынша суйылту коэффициент!, егер дайындалган 
сынама суйылмайтын жагдайда, онда Qi = 1;

Q2 -  Сынама аликвотасыныц колемше дайындалган сынаманыц 
тупюлпси колем! катынасына тец, сынаманы суйылту коэффициент! (А 
эд!сшде 35 см3 немесе Б эд1с!нде 40 см3), ягни, А эдш ушш A Q2 = 1,43, Б 
эдю! ушш Q2 = 1,25.

(6) формула бойынша есептеулер op6ip параллель сынама ушш 
етюзшед! (0 т.) жэне (А) жэне Х2, мкг/дм3), ею мэн! алынады, содан соц 
олардыц орташа арифметикальщ мэн! есептелед! ( X, мкг/дм3):

Х = (7)

Сынамадагы сынаптыц массальщ концентрациясыныц елшеу нэтижес! 
ретшде мына шарттар орындалатын п = 2 параллель аньщтаманыц 
нэтижелершщ орташа арифметикальщ мэн! кабылданады:

\ Х 1- Х 2 \ й0 ,01-Х-гопн (8)

мундагы X] жэне /6 -  параллель аньщтама нэтижелер!, мкг/дм3;
X  - параллель аньщтама нэтижелер! орташа арифметикальщ мэн! 

Ошибка! Источник ссылки не найден, формула бойынша, мкг/дм3; 
готн - кайталангыштык шеп (5-кесте), %.
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5-кесте. Р  = 0,95 ceiiivui ыктималдыгы \inin кайталангыштыгы мен 

ешмдинк шегшщ мэндер1

Сынаптыц массалык; 
концентрациясыньщ влшеу 

аукымы, мкг/дм3

IHeri
EKi параллель 
аньщтама 

нэтижелершщ 
кайталангыштыг

Ы Гкаты) /о

Eni б1рлж 
влшем

нэтижелершщ 
ешмдшпт Л т пы %

А эд1с1
0,010 бастап 0,050 дешн коса 

алганда
63 **

050 бастап 0,20 дешн коса 
алганда

35 60

0,20 бастап 1,00 дешн коса 
алганда

25 40

1,00 бастап 2000 дешн коса 
алганда

17 25

Б aflici
0,010 бастап 0,030 дешн коса 

алганда
63 83

0,030 бастап 0,10 дешн коса 
алганда

36 49

0,10 бастап 1,00 дешн коса 
алганда

27 35

1,00 бастап 5,0 дешн коса 
алганда

17 25

** мэндер1 белпленбед1

(8) формула шарттары орындалмаган кезде ГОСТ ИСО 5725-6 
стандартыныц 5-бел1мшщ сэйкес параллель аныьстамалар нэтижелершщ 
кабылдауды тексеру жэне тупкшкп нэтижеш белгшеу эд1стер1 
пайдаланылуы мумкш.

13 влшеу нэтижелерш рзамдеу

Олшеу нэтижесл мына турде керсетшу1 мумкш: Х ±  U, мкг/дм3,
мундагы X  - п = 2 параллель аньщтаманыц нэтижелершщ орташа 

арифметикальщ мэш, мкг/дм3;
U - елшеу дэлднл керсеткпшнщ мэш (2-камту коэффициент! бар 

елшемдердщ кецейтшген белпстццп), мкг/дм3:

и = 0,01-иопн-х (9)
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иштъ1 мэндер1 1-кестеде келпршген.
0лшеу нэтижелершщ жазба мысалдары:
(0,015 ± 0,008) мкг/дм3, к=2;
(0,076 ± 0,022) мкг/дм3, к=2;
(0,26 ± 0,05) мкг/дм3, к=2;
(1,44 ± 0,20) мкг/дм3, к= 2;
(152 + 21) мкг/дм3, к=2.

Егер елшеу нэтижелер1 1000 мкг/дм3 артатын болса, онда (1,30 ± 0,18) 
мг/дм3 массальщ концентрациясыньщ б1рлт рет1нде пайдалану аркылы оны 
керсету керек, к=2.

14 0лшеу сапасын бакылау

14.1 Жалпы ережелер
0лшеу сапасын бакылау
- градуирлеу сипаттамасыныц турактылыгы 14.2 бойынша;
- стандарттьщ улпсш пайдалану аркылы елшеу дэлдшш 14.3 бойынша

бакылау;
- елшеу дэлдшш коспа эдю1 аркылы 14.4 бойынша бакылау;
- елшеу нэтижелершщ турактылыгын бакылау карастырады.
14.2 Градуирлеу сипаттамасыныц турактылыгын бакылау
Градуирлеу сипаттамасыныц турактылыгын бакылау талданатын улг1н1ц 

елшеу алдында жумыс кун1 басында етюзтедт Г радуирлеу сипаттамасыныц 
турактылыгын бакылау уинн сынаптыц бакылау ер1т1нд1с1 пайдаланылады.

Бакылау ер1т1нд1с1н1ц массалык концентрациясы талданатын сынамада 
сынаптыц усынылатын курамына непзделе тацдалады.

Кеп жур1ст1 кюветаны пайдалану кезшде 0,20 мкг/дм3 массальщ 
концентрациясыньщ (10.4.6), 6ip жур1ст1 кювета пайдалану кезшде массальщ 
концентрациясы 10 мкг/дм3 (см. 10.4.3) сынап ертщ цш  усынылады.

Бакылау ертнд1с110.7 сэйкес ею рет талданады.
Жумыс градуирлеу сипаттамасын пайдалану аркылы эрб1р енпзу унии 

сынаптыц массальщ концентрациясы есептелед1 (CKj  жэне Ск2, мкг/дм3 
сэйкес1нше).

Градуирлеу сипаттамасы егер 9p6ip алынган мэш CKi (/ = 1, 2) ушш (10) 
шарт орындалатын болса, туракгы деп саналады:

I CKi - С о \й0,10-Св (10)

мундагы С0 -  бакылау ертндщ еп сынаптыц массальщ концентрациясы 
алдын ала жазылган мэн1, мкг/дм3;

Ск1- Бакылау ертнд1сшщ елшеу нэтижес1, мкг/дм3;
мундагы /-1,2
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Ошибка! Источник ссылки не найден, шарттары орындалмаган кезде 

бакылау нэтижелершщ кемшде 6ipeyi кайталанады. Аталган норматив кайта 
арту кезшде ауа шыгыны тексершедк 10.1.1 бойынша бакылау ертндю ш  
дайындау yniiH барботер жэне ыдыс жуылады, сынаптыц бакылау ертпадС  
тагы да дайындалады жэне бакылау кайталанады. Kepi нэтиже болатын 
жагдайда, жаца градуирлеу сипаттамасы белы лене дт

Эдютеме туракты колдану кезшде ГОСТ ИСО 5725-6 стандартын 
басшылыкка ала отырып, бакылау картасындагы нэтижелерд1 пркеу кажет 
(орташа мэндер картасында жэне тербелу картасында).

14.3 Стандарттьщ улгшер пайдаланылган елшеу дэлдплн бакылау
Стандарттык улгшер пайдаланылган елшеу дэдщпн бакылау ауыз су, 

оныц шннде ыдыска куйьшган ауыз су сынамаларын талдау кезшде 
усынылады.

Олшеу дэдщгш бакылау кезецдшп Зертхана сапасы бойынша нускауда 
белгшенуге тшс. Олшеу нэтижелерш кезектен тыс бакьшау жумыста узак 
узшстен соц етк1зшед1, реактивтерд1 ауыстырган соц, сондай-ак алынган 
нэтижелердщ аньщтыгында кумэн туындаган кезде етьазшед1.

Олшеу дэлдшн бакылауга арналган улгшер ГСО 8004-93 сынап иондары 
е р тн д 1С1 курамыньщ MCY кезещц суйылту аркьшы дайындалган градуирлеу 
сипаттамасыныц эрекет ету аукымындагы сынап ертндшер1 болып 
табылады (10.4.1 -  10.4.7).

Бакылау улпсшдеп сынаптыц массалык концентрациясы талданатын 
сынамадагы сынаптьщ массалык концентрациясы аукымына сэйкес келуге 
тшс.

Бакылауга арналган улп жэне бос сынама (бос сынама ретшде 10.3.3. 
бойынша суйылту ертндю1 пайдаланылады) эдштемеде карастырылган 
талдаудыц барльщ сатысы аркылы отюзшедк ягни 11.1.1 немесе 11.1.2 
бойынша минералдау етк1зшед1, 11.2 сэйкес минералдау кез1нде алынган 
сынаптыц массалык концентрациясы елшенедк со дан кейш 12 сэйкес улгще 
минералдау кез1нде алынган сынаптыц массалык концентрациясыныц елшеу 
нэтижелер1 есептелед1 (Хк, мкг/дм3).

Бакылау нэтижелер1, егер мына тецс1здк орындалатын жагдайда, 
канагаттандырарлык деп саналады.

| Х к-С о ^0,01-Со-К„ (11)

мундагы С0 - бакылау улпсшдеп сынаптыц массалык концентрациясы 
алдын ала жазылган мэн1, мкг/дм3.

Ко - елшеу дэлдшш бакылау норматив!, %.
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К0 норматив! 0,84- (/каты тец деп кабылданады, мандаты U0TH-  1-кестеде 

келт1ргпн к=2 камту коэффициент! кез!ндег! елшемнщ салыстырмалы 
кецейтшген белг!с!зд!п.

Егер Ошибка! Источник ссылки не найден. тецс!здпт орындалса, онда 
бакылау процедурасы кайталанады.

Осы шарттар кайта орындал маган жагдайда, канагаттангысыз нэтижеге 
экелетш себептер жойылады жэне оларды жою бойынша шаралар 
кабылданады.

14.4 Крсу эд!с!мен олшеу дэлдтн  бакылау
Крсу эд!сш пайдалану аркылы олшеу дэлдтн  бакылау тец!з, агынды 

жэне минералды суды коса, табиги су сынамаларын талдау кезшде, сондай- 
ак осы эд!стемес! бойынша зертханада бурый талданбаган су типтер!мен 
жумыс icTey кезшде отюзшедг

Жарамдьшыгын бакылауга арналган 1ржтелген сынама колем! эд!стеме 
бойынша талдау отюзу уш!н кажетп eKi есе колем!не сэйкес келуге thic. 
1р!ктелген колем еюге белшедц порцияныц жартысын сынап коспасына 
косады. К^оспа шамасы бастапкы сынамадагы сынап молшершщ 50 % - 150 % 
дей!н курауга THic. К^оспа колем! сынама келемшщ 5 % аспауга THic.

Крепа шамасы (С№ мкг/дм3) мына формула бойынша есептелед! Y

Сд
С •V'-'о у о

V
(12)

мундагы С0 - коспаны енпзуге ушш пайдаланылатын градуирлеу 
ертщцсшдеп сынаптыц массальщ концентрациясы алдын ала жазылган 
мэш, мкг/дм3;

V0 - Коспа рет!нде енг!з!лген градуирлеу ертщ цс! колем!, см3;
V - Сынама колем!, см3.

Осы эд!стемеге сэйкес тольщ косылган сынаманы жэне бастапкы сынама 
талданады жэне талдау нэтижелер! алынады ( X  жэне X , мкг/дм3 ею 
параллель аньщтаманыц ортасы сиякты сэйкес!нше). Эд!стеме 
жарамдьшыгын багалау нэтижес! шарттарды орындау кезшде оц деп 
табылады:

\ X ’- X - C j Z K np (13)

Кпр бакылау норматив! формула бойынша есептелед!

К п р  =  ■ ^ ГХ  + Г Х ’ (14)
Мундагы гх жэне гх- - Бастапкы сынама жэне коспалы сынама уш!н Р = 

0,95 сен!мд! ьщтималдыгы кезшде кайталангыштык шеп (абсолютт!к мэн!), 
мкг/дм3.
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0з кезегшде осы мэндер мына формула бойынша eceirrenyi мумкш

гх  = 0,01-готн>х-Х  (15)

г  \ '  = 0,01  ■ готн Х > • X '

Мундагы готад жэне г0ТнХ -5-кестеге сэйкес бастапкы сынама жэне 
коспалы сынама yniiH сэйкесшше Р = 0,95 сен1мд1 ьщтималдыгы кезшде 
кайталангыштык nieri (салыстырмалы мэш), мкг/дм3

Егер Ошибка! Источник ссылки не найден, тецшздш орындалса, онда 
бакылау процедурасы кайталанады.

Осы шарттар кайта орындалмаган жагдайда, канагаттангысыз нэтижеге 
экелетш себептер жойылады жэне оларды жою бойынша шаралар 
кабылданады.
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СТ РК 2324-2013
НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

ВОДА
Определение содержания ртути методом «холодного пара»_______

Дата введения 2014-07-01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает методику измерений массовой 
концентрации общей и растворенной ртути в пробах природных (в том числе 
поверхностных и морских), питьевых (в том числе расфасованных в 
емкости), минеральных, сточных вод атомно-абсорбционным методом с 
зеемановской коррекцией неселективного поглощения на анализаторе ртути.

Перед проведением измерений пробы воды минерализуют. Выбор 
минерализации связанных соединений ртути зависит от типа матрицы пробы.

Стандарт устанавливает два метода. Метод А (Перманганатная 
минерализация) предполагает использование жестких условий 
минерализации и рекомендуется для подготовки проб со сложной матрицей 
для природных, питьевых и сточных вод.

Диапазон измерений массовой концентрации общей или растворенной 
ртути от 0,010 мкг/дм3 до 2000 мкг/дм3.

Метод Б (Бромид-броматная минерализация) предполагает более мягкие 
условия минерализации для подготовки проб природных (в том числе 
морских), минеральных, питьевых (в том числе расфасованных в емкости) и 
очищенных сточных вод.

Диапазон измерений массовой концентрации общей или растворенной 
ртути от 0,0100 мкг/дм3 до 5,0 мкг/дм3.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие
ссылочные нормативные документы:

Закон Республики Казахстан от 7 июня 2000 года № 53-II «Об 
обеспечении единства измерений».

СТ РК 2.1-2009 Государственная система обеспечения единства
измерений Республики Казахстан. Термины и определения.

СТ РК 2.4-2007 Государственная система обеспечения единства
измерений Республики Казахстан. Поверка средств измерений. Организация 
и порядок проведения.

СТ РК 2.21-2007 Государственная система обеспечения единства
измерений Республики Казахстан. Порядок проведения испытаний и 
утверждения типа средств измерений.

Издание официальное
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СТ РК 2.30-2007 Государственная система обеспечения единства 

измерений Республики Казахстан. Порядок проведения метрологической 
аттестации средств измерений.

СТ РК 2.79-2004 Государственная система обеспечения единства 
измерений Республики Казахстан. Стандартные образцы состава и свойств 
веществ и материалов зарубежного выпуска. Порядок допуска к 
применению. Основные положения.

СТ РК ГОСТ Р 51592-2003 Вода. Общие требования к отбору проб.
СТ РК ГОСТ Р 51593-2003 Вода питьевая. Отбор проб.
СТ РК ГОСТ Р 52109-2003 Вода питьевая, расфасованная в емкости. 

Общие технические условия.
ГОСТ 12.0.004-90 Система стандартов безопасности труда. Организация 

обучения безопасности труда. Общие положения.
ГОСТ 12.1.004-91 Система стандартов безопасности труда. Пожарная 

безопасность. Общие требования.
ГОСТ 12.1.007 Система стандартов безопасности труда. Вредные 

вещества. Классификация и общие требования безопасности.
ГОСТ 12.4.009-83 Система стандартов безопасности труда. Пожарная 

техника для защиты объектов. Основные виды. Размещение и обслуживание.
ГОСТ 17.1.5.05-85 Охрана природы. Гидросфера. Общие требования к 

отбору проб поверхностных и морских вод, льда и атмосферных осадков.
ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, 

мензурки, колбы, пробирки. Технические условия.
ГОСТ 4146-74 Реактивы. Калий надсернокислый. Технические условия.
ГОСТ 4204-77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия.
ГОСТ 4220-75 Реактивы. Калий двухромовокислый. Технические 

условия.
ГОСТ 4328-77 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические условия.
ГОСТ 4457-74 Реактивы. Калий бромновато-кислый. Технические 

условия.
ГОСТ 5456-79 Реактивы. Гидроксиламина гидрохлорид. Технические 

условия.
ГОСТ ИСО 5725-6-2002 Точность (правильность и прецизионность) 

методов и результатов измерений. 4.6. Использование значений точности на 
практике.

ГОСТ 6709-72 Вода дистиллированная. Технические условия.
ГОСТ 11125-84 Кислота азотная особой чистоты. Технические условия.
ГОСТ 13032-77 Жидкости полиметилсилоксановые. Технические 

условия.
ГОСТ 14261-77 Кислота соляная особой чистоты. Технические условия.
ГОСТ 14919-83 Электроплиты, электроплитки и жарочные 

электрошкафы бытовые. Общие технические условия.
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ГОСТ 20490-75 Реактивы. Калий марганцовокислый. Технические 

условия.
ГОСТ 23268.0-91 Воды минеральные питьевые лечебные, лечебно­

столовые и природные столовые. Правила приемки и методы отбора проб
ГОСТ 24104-2001 Весы лабораторные. Общие технические требования
ГОСТ 25336-82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. 

Типы. Основные параметры и размеры.
ГОСТ 7торная стеклянная. Пипетки с одной отметкой.
ГОСТ 29227-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки

градуированные. Часть 1. Общие требования.
ГОСТ Р 53228-2008 Весы неавтоматического действия. Часть 1. 

Метрологические и технические требования. Испытания.
ГОСТ Р 12.1.019-2009 Система стандартов безопасности труда. 

Электробезопасность. Общие требования и номенклатура видов защиты.

ПРИМЕЧАНИЕ При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить 
действие ссылочных стандартов и классификаторов по ежегодно издаваемому 
информационному указателю «Нормативные документы по стандартизации» по 
состоянию на текущий год и соответствующим ежемесячно издаваемым 
информационным указателям, опубликованным в текущем году Если ссылочный 
документ заменен (изменен), то при пользовании настоящим стандартом следует 
руководствоваться замененным (измененным) документом. Если ссылочный документ 
отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, 
не затрагивающей эту ссылку.

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применяются термины по Закону Республики 
Казахстан «Об обеспечении единства измерений» и СТ РК 2.1.

4 Требования к показателям точности измерений

Значения показателя точности измерений - относительной расширенной 
неопределенности измерений по настоящему стандарту при коэффициенте 
охвата к=2 приведены в Таблице 1.
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Таблица 1 - Значения относительной расширенной 

неопределенности измерений

Диапазон измерений Относительная расширенная неопределенность
массовой концентрации измерений при коэффициенте охвата к=2*, U0TH, %

ртути, м кг/дм3
Метод А

От 0,010 до 0,050 включит.
0,40
X

Свыше 0,050 до 0,20 включит. 40
Свыше 0,20 до 1,00 включит. 20
Свыше 1,00 до 2000 включит. 14

Метод Б

От 0,010 до 0,030 включит. ™ 0,45 
X

Свыше 0,030 до 0,10 включит. 35
Свыше 0,10 до 1,00 включит. 20
Свыше 1,00 до 5,0 включит. 14
* Соответствует характеристике погрешности измерений (доверительным границам 
относительной погрешности измерений для доверительной вероятности Р = 0,95)

5 Метод измерений

Метод измерений основан на минерализации пробы методом А или Б с 
последующим восстановлением катионов ртути раствором 
хлорида олова (II), переносе атомарной ртути в аналитическую кювету 
анализатора током воздуха (метод «холодного пара») и измерении атомного 
поглощения ртути на резонансной длине волны 253,7 нм. Массовая 
концентрация ртути в пробе автоматически определяется по величине 
интегрального аналитического сигнала на основании градуировочной 
характеристики, предварительно установленной с использованием 
градуировочных растворов, приготовленных путем разбавления стандартного 
образца состава водного раствора ионов ртути.

В зависимости от предполагаемого содержания ртути в пробе 
используют либо одноходовую, либо многоходовую аналитическую кювету 
(10.7). Если массовая концентрация ртути в пробе превышает верхний предел 
диапазона градуировочной характеристики, то пробу разбавляют (11.2).
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6 Средства измерений, вспомогательные устройства, реактивы и 

материалы

6.1 Средства измерений 
Анализатор ртути с приставкой для 

реализации метода «холодного пара» 
(например, РП-91, РП-92)

Пипетки градуированные 2-го класса 
точности вместимостью 1, 2, 5, 10 см3

Пипетки с одной отметкой 2-го класса 
точности вместимостью 1,5, 10 см3

Колбы мерные 2-го класса точности 
вместимостью 25, 50, 100, 1000 см3

Мерный цилиндр вместимостью 
50, 100, 200 см3

Весы лабораторные высокого класса 
точности с предельной нагрузкой до 
220 г и ценой деления (дискретностью 
отсчета) 0,001 г.

Весы лабораторные с погрешностью 
взвешивания± 0,0002 г и ±  0,02 г.

Термометр ртутный лабораторный 
стеклянный, обеспечивающий возможность 
измерения температуры от 50 °С до 100 °С и с 
ценой деления 1 °С.

Дозаторы пипеточные одноканальные 
переменного объема 1 -5  см3

Государственный стандартный образец 
состава раствора ионов ртути (номинальное 
значение массовой концентрации 1 г/дм3, 
погрешность + 1,0 %)

ГОСТ 29227 

ГОСТ 29169 

ГОСТ 1770 

ГОСТ 1770 

ГОСТ Р 53228

ГОСТ 24104

МСО 0013:1998

Средства измерений должны быть поверены в установленные сроки. 
Допускается использование других средств измерений и стандартных 
образцов, имеющих аналогичные или лучшие метрологические 
характеристики.

6.2 Реактивы
Вода дистиллированная
Азотная кислота
Хлорид олова (II) двухводный
Серная кислота
Бихромат калия стандарт-титр
или бихромат калия,

ГОСТ 6709 
ГОСТ 11125

ГОСТ 4204 
ГОСТ 4220
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Г идроксид натрия,
Г идроксиламина гидрохлорид,

Дополнительно для метода А: 
Перманганат калия, 
Персульфат калия,

Дополнительно для метода Б: 
Бромид калия,
Бромат калия,
Соляная кислота,

ГОСТ 4328 
ГОСТ 5456

ГОСТ 20490 
ГОСТ 4146

ГОСТ 4457 
ГОСТ 14261

Допускается использование химических реактивов других 
производителей, имеющих аналогичные или лучшие характеристики, в том 
числе импортных.

6.3 Вспомогательное оборудование
Стаканы термостойкие

вместимостью 50, 500 и 1000 см3
Колбы конические термостойкие 

вместимостью 250 см3

Мембранные фильтры с размером 
пор 0,45 мкм

Дополнительно для метода А:
Плита нагревательная любого типа 

с возможностью установки температуры 
нагрева

Колбы плоскодонные
вместимостью 100 см3 с 
пришлифованной пробкой (П-1-100- 
29/32)

Холодильники типа ХТП-1или 
ХШ-1

Переход П1-1-29/32-14/23

6.4 Средства сбора и обработки информации
Сбор, обработку и вывод результатов анализа проводят с помощью 

персонального компьютера (ПК), на котором установлено программное 
обеспечение к анализатору. Минимальные требования к ПК приведены в 
руководстве пользователя программного обеспечения.

ПРИМЕЧАНИЕ Допускается использование других типов средств измерений и 
стандартных образцов с аналогичными или лучшими метрологическими 
характеристиками. Используемые средства измерений подлежат испытаниям с целью

ГОСТ 25336 

ГОСТ 25336

ГОСТ 14919 

ГОСТ 25336

ГОСТ 25336 

ГОСТ 25336
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утверждения типа в соответствии с СТ РК 2.21 или метрологической аттестации в 
соответствии с СТ РК 2.30, регистрации в реестре государственной системы обеспечения 
единства измерений Республики Казахстан и поверке в соответствии с СТ РК 2.4.

7 Требования безопасности, охраны окружающей среды

При выполнении измерений необходимо соблюдать требования [1], а 
также требования техники безопасности при работе с реактивами по 
ГОСТ 12.1.007.

Утилизацию растворов, содержащих ртуть, проводят в соответствии по
[13-

Электробезопасность обеспечивают согласно ГОСТ Р 12.1.019, 
организацию обучения работающих безопасности труда - по ГОСТ 12.0.004.

Помещение лаборатории должно соответствовать требованиям 
пожарной безопасности по ГОСТ 12.1.004 и иметь средства пожаротушения 
по ГОСТ 12.4.009.

8 Требования к квалификации оператора

К выполнению измерений и обработке их результатов допускают 
специалиста, имеющего высшее либо среднее специальное образование или 
опыт работы в химической лаборатории, изучившего настоящую методику, 
руководство по эксплуатации анализатора ртути (РЭ), руководство по 
эксплуатации приставки для реализации метода «холодного пара» 
(РЭ приставки), руководство пользователя программного обеспечения 
(РП ПО), прошедшего соответствующий инструктаж, освоившего метод в 
процессе обучения и получившего удовлетворительные результаты при 
оперативном контроле процедуры измерений.

9 Требования к условиям измерений

При выполнении измерений в лаборатории должны быть соблюдены 
следующие условия:

- температура воздуха (20 ± 5) °С;
- напряжение питания от 198 В до 242 В;
- влажность воздуха не более 80 % ........ 25 °С;
- атмосферное давление от 84,0 кПа до 106,7 кПа (630-800 мм рт.ст.).

10 Подготовка к выполнению измерений

При подготовке к выполнению измерений должны быть проведены 
следующие работы: подготовка и контроль чистоты посуды, приготовление 
растворов, отбор и подготовка проб, градуировка и контроль стабильности 
градуировочной характеристики.
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Массовая концентрация паров ртути в воздухе рабочего помещения не 

должна превышать 100 нг/м3. Контроль массовой концентрации паров ртути 
в воздухе проводится в соответствии с РЭ анализатора.

10.1 Подготовка стеклянной посуды
Всю посуду моют горячей водопроводной водой, затем горячим 

(от 60 °С до 70 °С) раствором азотной кислоты (1:1) или хромовой смесью 
(см. 10.3.1), после чего тщательно ополаскивают, не менее 5 раз 
водопроводной водой, затем не менее 3-х раз дистиллированной водой.

Посуду рекомендуется хранить в двойных закрытых полиэтиленовых 
пакетах.

10.2 Контроль чистоты посуды
Контроль чистоты посуды, используемой при отборе, подготовке и 

хранении проб, проводят, анализируя контрольную пробу.
Контрольную пробу готовят, ополаскивая 100 см3 дистиллированной 

воды каждые 10 единиц посуды. Затем по 10.30.1; измеряют содержание 
ртути в контрольной пробе, дважды анализируя аликвоты по 5 см3. В 
соответствии с РП ПО регистрируют площадь пика, которая не должна 
превышать 200 единиц.

В противном случае необходимо заново вымыть посуду по 10.1 и 
повторить контроль.

10.3 Приготовление вспомогательных растворов
10.3.1 Хромовая смесь
Навеску 5 г бихромата калия помещают в термостойкий стакан 

вместимостью 250 см3, растворяют в 10 см3 дистиллированной воды, а затем 
при непрерывном перемешивании приливают 100 см3 концентрированной 
серной кислоты. После охлаждения переносят в емкость из тёмного стекла с 
притертой пробкой. Срок хранения -  3 месяца.

10.3.2 Раствор бихромата калия, массовая концентрация 0,5 г/дм3 (для 
консервации проб по методу Б)

В термостойкий стакан помещают 15 см3 дистиллированной воды, 
вносят навеску 50 мг бихромата калия, после растворения осторожно 
приливают, тщательно перемешивая, 15 см3 концентрированной азотной 
кислоты (<7=1,37 г/см3). Переносят раствор в мерную колбу вместимостью 
100 см3, и доводят дистиллированной водой до метки. Срок хранения в 
темном месте - 1 месяц.

10.3.3 Раствор разбавления
В мерную колбу вместимостью 1000 см3 помещают 500 - 600 см3 

дистиллированной воды, вносят навеску 200 мг бихромата калия, после 
растворения осторожно приливают, тщательно перемешивая, 50 см3 
концентрированной азотной кислоты (<7=1,37 г/см3), и доводят
дистиллированной водой до метки. Срок хранения в темном месте - 3 месяца.
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Контроль чистоты раствора разбавления проводят, дважды анализируя 

аликвоты по 5 см3. В соответствии с РП ПО регистрируют площадь пика, 
которая не должна превышать 500 единиц.

В противном случае находят и устраняют причину загрязнения.
10.3.4 Раствор гидроксиламина гидрохлорида, массовая концентрация 

100 г/дм3
В мерную колбу вместимостью 25 см3 помещают навеску 2,5 г 

гидроксиламина гидрохлорида, растворяют в 10-15 см3 дистиллированной 
воды и доводят объем раствора до метки дистиллированной водой. Срок 
хранения 3 дня в холодильнике.

10.3.5 Раствор гидроксида натрия, массовая доля 30 %
В термостойкий стакан вместимостью 200 см3 помещают 70 см3 

дистиллированной воды и осторожно вносят 30 г гидроксида натрия, 
растворяют, охлаждают до комнатной температуры и переносят в посуду из 
полиэтилена или фторопласта. Срок хранения 3 месяца.

10.3.6 Восстановительный раствор
Восстановительный раствор готовят в зависимости от выбранного 

метода минерализации:
- для метода А - по 10.3.6.1;
- для метода Б - по 10.3.6.1 либо по 10.3.6.2.
10.3.6.1 Раствор хлорида олова (II) в серной кислоте
В термостойкую колбу вместимостью 250 см3 помещают 100 см3 

дистиллированной воды, осторожно добавляют 30 см3 концентрированной 
серной кислоты, вносят 20 г хлорида олова (II) двухводного. Осторожно 
нагревают, избегая кипения, до полного растворения хлорида олова, и после 
охлаждения добавляют 50 см3 дистиллированной воды. Допускается легкое 
помутнение раствора. Срок хранения в холодильнике 14 дней.

10.3.6.2 Раствор хлорида олова (II) в соляной кислоте В термостойкую 
колбу вместимостью 250 см3 помещают 40 см3 дистиллированной воды и 
осторожно приливают при перемешивании 20 см3 концентрированной 
соляной кислоты, вносят навеску 4,0 г хлорида олова (II) двухводного и 
растворяют при нагревании. После охлаждения добавляют 135 см3 
дистиллированной воды. Срок хранения в холодильнике 1 неделя.

10.3.7 Растворы для минерализации по методу А
10.3.7.1 Раствор перманганата калия, массовая концентрация 50 г/дм3
Навеску 5 г перманганата калия помещают в термостойкий стакан,

растворяют при нагревании в 30-50 см3 дистиллированной воды, затем 
количественно переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят 
объем раствора до метки дистиллированной водой. Срок хранения в емкости 
из темного стекла 3 месяца.

10.3.7.2 Раствор персульфата калия, массовая концентрация 50 г/дм3
Навеску 1,25 г персульфата калия помещают в мерную колбу

вместимостью 25 см3, растворяют в 10-15 см3 дистиллированной воды и
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доводят объем раствора до метки дистиллированной водой. Раствор готовят в 
день использования.

10.3.8 Растворы для минерализации по методу Б
10.3.8.1 Раствор соляной кислоты, молярная концентрация 4 моль/дм3 

В термостойкую плоскодонную колбу вместимостью 500 см3 помещают 200 
см3 дистиллированной воды и осторожно приливают при перемешивании 167 
см3 концентрированной соляной кислоты. После охлаждения переносят 
раствор в мерную колбу вместимостью 500 см3 и доводят объем раствора до 
метки дистиллированной водой. Срок хранения не ограничен.

10.3.8.2 Раствор бромата калия, молярная концентрация 0,033 моль/дм3
Навеску 0,56 г бромата калия растворяют в 50 см3 дистиллированной

воды, количественно переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 и 
разбавляют до метки дистиллированной водой. Срок хранения в темном 
месте 1 месяц.

10.3.8.3 Раствор бромида калия, молярная концентрация 0,2 моль/дм3 
Навеску 2,38 г бромида калия растворяют в 50 см3 дистиллированной воды, 
количественно переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 и 
разбавляют до метки дистиллированной водой. Срок хранения в темном 
месте 1 месяц.

10.3.8.4 Бромид-броматная смесь
Смешивают растворы бромата калия (см. 10.3.4.2) и бромида калия 

(см. 10.3.4.3) в соотношении 1:1. Раствор готовят в вытяжном шкафу 
непосредственно перед употреблением.

10.4 Приготовление градуировочных растворов
10.4.1 Раствор ртути номинального значения массовой концентрации 10

мг/дм3
В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 30 см3 раствора 

разбавления (10.3.3), пипеткой вносят 1,0 см3 ГСО состава раствора ионов 
ртути массовой концентрации 1,0 г/дм3, доводят до метки раствором 
разбавления и тщательно перемешивают. Приписанное значение массовой 
концентрации ртути вычисляют по Формуле (1):

С = Среф  ̂исх
К
V*

(В

где Среф -  приписанное значение массовой концентрации ртути в 
растворе, мг/дм3;

Сисх - аттестованное значение массовой концентрации ртути в 
стандартном образце состава раствора ртути (по паспорту), мг/дм3;

Va - объем аликвоты, см3;
VK - объем мерной колбы, см3.
Срок хранения в холодильнике - 6 месяцев.
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10.4.2 Раствор ртути массовой концентрации 100 мкг/дм3 (номинальное 

значение)
В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 30 см3 раствора 

разбавления (см. 10.3.3), пипеткой вносят 1 см3 раствора ртути массовой 
концентрации 10 мг/дм3 (см. 10.4.1), доводят до метки раствором разбавления 
и тщательно перемешивают. Срок хранения в холодильнике - 1 месяц.

Приписанное значение массовой концентрации ртути в растворе 
вычисляют здесь и далее (см. 10.4.1) по Формуле Ошибка! Источник 
ссылки не найден., используя в качестве Сисх приписанное значение 
массовой концентрации ртути в растворе, использованном для 
приготовления данного раствора. При этом значения Среф и Сисх выражают в 
мкг/дм3.

10.4.3 Раствор ртути массовой концентрации 10 мкг/дм3 (номинальное 
значение)

В мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают 30 см3 раствора 
разбавления (см. 10.3.3), пипеткой вносят 5 см3 раствора ртути массовой 
концентрации 100 мкг/дм3 (см. 10.4.2), доводят до метки раствором 
разбавления и тщательно перемешивают. Срок хранения в холодильнике - 
10 дней.

10.4.4 Раствор ртути массовой концентрации 1,0 мкг/дм3 (номинальное
значение)

В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 30 см3 раствора 
разбавления (см. 10.3.3), пипеткой вносят 1 см3 раствора ртути массовой 
концентрацией 100 мкг/дм3 (см. 10.4.2), доводят до метки раствором 
разбавления и тщательно перемешивают. Срок хранения в холодильнике - 
5 дней.

10.4.5 Раствор ртути массовой концентрации 0,50 мкг/дм3 (номинальное 
значение)

В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 30 см3 раствора 
разбавления (см. 10.3.3), пипеткой вносят 5 см3 раствора ртути массовой 
концентрацией 10 мкг/дм3 (см. 10.4.3), доводят до метки раствором 
разбавления и тщательно перемешивают. Срок хранения в холодильнике - 
5 дней.

10.4.6 Раствор ртути массовой концентрации 0,20 мкг/дм3 (номинальное 
значение)

В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 30 см3 раствора 
разбавления (см. 10.3.3), пипеткой вносят 2,0 см3 раствора ртути массовой 
концентрации 10 мкг/дм3 (см. 10.3.4) и раствора разбавления (см. 10.3.3) 
доводят до метки раствором разбавления и тщательно перемешивают. 
Раствор используют свежеприготовленным.

10.4.7 Раствор ртути массовой концентрации 0,01 мкг/дм3 (номинальное 
значение)

В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 30 см3 раствора
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разбавления см. (10.3.3), пипеткой вносят 1,0 см3 раствора ртути с массовой 
концентрацией 1,00 мкг/дм3 (см. 10.4.4), раствора разбавления, (см. 10.3.3), 
доводят до метки раствором разбавления и тщательно перемешивают. 
Раствор используют свежеприготовленным.

10.5 Отбор и консервирование проб
Общие требования к отбору проб по СТ РК ГОСТ Р 51592, требования к 

отбору проб питьевой воды по СТ РК ГОСТ Р 51593, воды, расфасованной в 
емкости по СТ РК ГОСТ Р 52109, поверхностных вод - по ГОСТ 17.1.5.05, 
минеральных вод - по ГОСТ 23268.0, сточных вод - согласно 
ПНДФ 12.15.1-08.

Объем отбираемой пробы составляет не менее 200 см3. Для хранения и 
транспортировки пробы используют сосуды из политетрафторэтилена 
(PTFE), фторированного полиэтилен-пропилена (FEP), боросиликатного 
стекла или кварца, проверенные на чистоту и герметично упакованные в 
полиэтиленовые пакеты.

При определении суммы растворенных и взвешенных форм ртути 
(общая ртуть) пробу не фильтруют. При определении растворенных форм 
ртути пробу до консервации фильтруют через мембранные фильтры с 
размером пор 0,45 мкм, отбрасывая первые 25 см3 фильтрата. Время 
хранения пробы до фильтрования не должно превышать 3 часов.

ПРИМЕЧАНИЕ Для фильтрования допускается использование фильтров «синяя
лента».

Незаконсервированную пробу необходимо проанализировать в течение 
3-х часов с момента отбора. Консервирование проб проводят в зависимости 
от выбранного метода минерализации пробы:

По методу А: добавляют 1 см3 концентрированной азотной кислоты и 1 
см3 раствора перманганата калия (см. 10.3.7.1), на каждые 200 см3 пробы. 
Срок хранения законсервированной пробы 3 дня в холодильнике.

По методу Б: добавляют 1 см3 раствора бихромата калия (см. 10.3.2), на 
каждые 100 см3 пробы. Срок хранения законсервированной пробы 3 дня в 
холодильнике.

Одновременно готовят «холостую пробу консервации», используя 
вместо пробы соответствующие объемы дистиллированной воды, к которой 
добавлены те же количества реагентов, что и при консервировании пробы.

10.6 Подготовка к работе
Подготавливают анализатор к работе с использованием метода 

холодного пара в соответствии с РЭ прибора, РЭ приставки, а также 
РППО.

Выбирают рабочую кювету в зависимости от ожидаемой массовой 
концентрации ртути в пробах и устанавливают требуемый расход воздуха, 
периодически контролируя его в процессе измерений согласно Таблице 2.
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Для защиты газового тракта от попадания паров кислот в барботёр, 

соединенный с кюветой (защитный барботёр), вводят 5-7 см3 раствора 
гидроксида натрия (см. 10.3.5). После окончания работы раствор сливают и 
тщательно промывают барботёр дистиллированной водой.

Таблица 2 - Условия измерений

Кювета Диапазон измерений, 
мкг/дм3

Расход воздуха, дм3/мин

Многоходовая 0 ,0 1 -5 4
Одноходовая 0 ,5 -200 1

10.7 Установление градуировочной характеристики 
Градуировка анализатора заключается в установлении зависимости 

между массой ртути в пробе т и интегральным аналитическим сигналом 
(S - So) по Формуле Ошибка! Источник ссылки не найден.:

S - S 0 = a-m (2)
где S  -  площадь пика аналитического сигнала для градуировочного 

раствора;
So -  площадь пика аналитического сигнала для фонового раствора; 
т -  масса ртути в аликвоте градуировочного раствора, нг; 
а -  градуировочный коэффициент.

При этом масса ртути рассчитывается по Формуле Ошибка! Источник 
ссылки не найден.:

т = У С гр (3)
где V -  объем аликвоты градуировочного раствора, см3;
Сгр -  приписанное значение массовой концентрации ртути в 

градуировочном растворе, мкг/дм3.

Градуировочную характеристику устанавливают во всем диапазоне 
линейности от 0,05 нг до 25 нг для многоходовой кюветы и от 5 нг до 1000 нг 
для одноходовой, что при объеме аликвоты 5 см3 соответствует диапазонам, 
приведенном в таблице 2. Рекомендуется использовать диапазон от 0,05 нг до 
5 нг для многоходовой кюветы и 5 - 500 нг, что соответствует диапазоном 
массовой концентрации ртути от 0,01 мкг/дм3 до 1 мкг/дм3 и от 1,0 мкг/дм3 до 
100 мкг/дм3 соответственно (при аликвоте 5 см3).

Для проведения градуировки используют растворы, приведенные в 
Таблице 3. Каждый раствор анализируют два раза.

В окне «Анализ проб» программного обеспечения выбирают режим 
«Градуировка» и запускают развертку графика измерений.
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Вводят дозатором в реакционный сосуд (барботёр, соединенный с 

защитным барботёром) 4 см3 восстановительного раствора по 10.3.3, и 
выжидают не менее 20 с для стабилизации базовой линии. При этом среднее 
квадратическое отклонение (СКО) сигнала не должно превышать 2 единиц.

Таблица 3 -  Растворы для проведения градуировки

Кювета Среф, мкг/дм3 (в скобках - пункт приготовления)

Раствор
разбавления

Г радуировочные растворы

Многоходовая 0
(10.3.3)

0,01
(10.4.7)

0,20
(10.4.6)

1,00
(10.4.4)

Одноходовая 0
(10.3.3)

0,50
(10.4.5)

10,0
(10.4.3)

100
(10.4.2)

П Р И М Е Ч А Н И Е  В зависимости от ожидаемой концентрации ртути в пробах 
допускается использовать градуировочные растворы других концентраций, лежащих в 
пределах диапазона измерений по Таблице 2. Число растворов для градуировки должно 
быть не менее 4,___________________________________________________________________

Вводят дозатором в реакционный сосуд 5 см3 раствора для градуировки 
согласно Таблице 3 и, после возвращения сигнала на базовую линию, но не 
ранее, чем через 30 с, интегрируют аналитический сигнал. Сливают 
отработанный раствор из реакционного сосуда и промывают барботёр 
дистиллированной водой.

При анализе раствора разбавления фиксируют значение интегрального 
аналитического сигнала S0, а при анализе градуировочных растворов - 
соответствующие значения S.

Используя средства программного обеспечения, устанавливают 
градуировочную характеристику, представляющую собой линейную 
зависимость аналитических сигналов от массы ртути.

10.8 Проверка приемлемости градуировочной характеристики
Проверку приемлемости градуировочной характеристики проводят 

непосредственно после ее установления по 10.7. Используя ПО РАПИД, 
вычисляют коэффициент корреляции и относительное отклонение (d, %) 
значения массовой концентрации ртути, рассчитанного по градуировочной 
характеристике, от приписанного значения массовой концентрации ртути в 
градуировочном растворе.

Градуировочная характеристика признается приемлемой при 
выполнении следующих условий:

- коэффициент корреляции не менее 0,99;
- значение относительного отклонения d, %, для каждой градуировочной 

точки не превышает по абсолютной величине 10 %.

14



СТ РК 2324-2013
В противном случае находят и устраняют причины 

неудовлетворительных результатов, после чего градуировку повторяют.
Градуировку проводят заново при отрицательных результатах контроля 

стабильности градуировочной характеристики по 14.4.

11 Порядок выполнения измерения

11.1 Подготовка пробы к анализу
Из исходной пробы воды отбирают две аликвоты для проведения двух 

параллельных определений, которые далее по тексту называют «две 
параллельные пробы».

С каждой серией анализируемых проб проводят анализ холостой пробы 
(не менее двух параллельных; далее - «параллельные холостые пробы»).

Если пробы были законсервированы, то в качестве холостой пробы 
используют «холостую пробу консервации». Иначе в качестве холостой 
пробы используют дистиллированную воду, объем которой равен объему 
аликвоты пробы. Холостую пробу проводят через все стадии, 
предусмотренные 11.1.1 или 11.1.2.

Перед отбором аликвоты пробу интенсивно встряхивают 
не менее 1 мин.

Минерализацию проб проводят в вытяжном шкафу.
11.1.1 Метод А (перманганатная минерализация)
Аликвоту пробы объемом 35 см3 помещают в термостойкую коническую 

колбу со шлифом вместимостью 100 см3. Руководствуясь Таблицей 4, 
добавляют концентрированную серную кислоту, концентрированную 
азотную кислоту, раствор перманганата калия (см. 10.3.7.1). Перемешивают, 
выдерживают 10 мин и, если фиолетовая окраска разрушается, добавляют 
еще 2 см3 раствора перманганата калия. Затем добавляют раствор 
персульфата калия (см. 11.3.7.2).

Нагревают колбы в течение 2 часов при 100 °С с обратным 
холодильником, либо оставляют на 16 - 24 ч при комнатной температуре, в 
этом случае колбу закрывают пришлифованной пробкой. Если минерализат 
пробы нагревали, то охлаждают его до комнатной температуры. 
Непосредственно перед измерением удаляют избыток окислителя, добавляя 
по каплям раствор гидроксиламина гидрохлорида (см. 10.3.4), и тщательно 
перемешивая до обесцвечивания раствора. Разбавляют содержимое колб до 
50 см3 дистиллированной водой.

ПРИМЕЧАНИЕ Допускается перенесение минерализата в мерную колбу 
вместимостью 50 см3 и разбавление содержимого колбы до метки дистиллированной 
водой. В этом случае необходимо тщательно соблюдать и контролировать чистоту 
посуды.
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Таблица 4 - Объемы растворов, необходимые для минерализации

Наименование реактива Объем, см3
Объем аликвоты пробы 35
Серная кислота 3,5
Азотная кислота 1,0
Раствор перманганата калия 2,0
Раствор персульфата калия 1,5
Конечный объем пробы после разбавления 
минерализата дистиллированной водой

50

11.1.2 Метод Б (бромид-броматная минерализация)
Мерным цилиндром вместимостью 50 см3 отбирают аликвоту пробы 40 

см3 и помещают в мерную колбу вместимостью 50 см3, приливают 7,5 см3 
раствора соляной кислоты (см. 10.3.8.1), 1 см3 бромид-броматной смеси 
(см. 10.3.8.4). Перемешивают и, если желтая окраска разрушается, добавляют 
еще 1 см3 бромид-броматной смеси. Не ранее чем через 30 мин, 
непосредственно перед измерением, добавляют 0,5 см3 раствора 
гидроксиламина гидрохлорида (см. 10.3.4), хорошо перемешивают до 
исчезновения желтой окраски. Доводят до метки дистиллированной водой и 
перемешивают.

11.2 Проведение измерений
В зависимости от предполагаемого содержания ртути в пробах 

выбирают рабочую кювету в соответствии с Таблицей 2. При отсутствии 
информации о содержании ртути в пробе рекомендуется начинать анализ с 
использованием одноходовой кюветы.

Подготавливают анализатор к работе в соответствии с 10.6.
В окне «Анализ проб» ПО выбирают режим «Анализ», выбирают 

соответствующую градуировочную характеристику, запускают развертку 
графика измерений.

Проводят контроль стабильности градуировочной характеристики 
согласно 14.2. В случае положительных результатов приступают к анализу 
проб.

Вводят дозатором в реакционный сосуд 4 см3 восстановительного 
раствора по 10.3.6. Выжидают не менее 20 с для стабилизации базовой 
линии, при этом абсолютное СКО сигнала не должно превышать 2 единиц. 
Вводят дозатором в реакционный сосуд 5 см3 подготовленной по 11.1.1 или
11.1.2 пробы. После возвращения сигнала на базовую линию, но не ранее, 
чем через 30 с, интегрируют аналитический сигнал. Сливают отработанный 
раствор из реакционного сосуда и промывают барботёр дистиллированной 
водой.
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Используя программное обеспечение, вычисляют массовую 

концентрацию ртути (Сщ,, мкг/дм3).
Если значение Спр превосходит верхнюю границу диапазона 

градуировочной характеристики, установленной по 10.7, то подготовленную 
пробу разбавляют дистиллированной водой так, чтобы массовая 
концентрация ртути находилась в середине диапазона измерений, и 
повторяют измерения. Коэффициент разбавления (Qj) рассчитывают по 
Формуле Ошибка! Источник ссылки не найден.:

Q, = %- (4)
' а

где VK -  объем колбы, см3
Va -  объем подготовленной пробы, отобранный для разбавления, см3.

При использовании многоходовой кюветы в случае превышения верхней 
границы диапазона 5 мкг/дмЗ можно вместо разбавления подготовленной 
пробы провести измерения с использованием одноходовой кюветы.

ПРИМЕЧАНИЕ Если при анализе происходит сильное вспенивание (жидкость 
попадает в отвод барботера), то добавляют 2 капли силиконового масла (например, ПМС- 
300 по ГОСТ 13032) в барботер.

Аналогичным образом измеряют массовую концентрацию ртути в 
подготовленных параллельных холостых пробах и вычисляют среднее 
арифметическое значение, которое принимают за значение массовой 
концентрации ртути в холостой пробе.

Если оба измеренных значения массовой концентрации ртути в 
подготовленных холостых пробах не превышают граничное значение 
(0,01 мкг/дм3 при работе с многоходовой кюветой или 0,1 мкг/дм3 -  с 
одноходовой), то значение холостой пробы признается приемлемым. Если 
только одно значение превышает граничное, то рассчитывают среднее 
значение холостой пробы и сравнивают с граничным значением. Если 
среднее значение не превышает граничное, то результаты также признают 
приемлемыми.

Если среднее арифметическое значение массовой концентрации ртути в 
параллельных холостых пробах превышает граничное значение, то 
проверяют выполнение условия

I Схол4- С хол<2̂ 0 ^ - С хол (5)
где Сход,! и СХ(щ2 -  измеренные значения массовой концентрации ртути в 

параллельных холостых пробах, мкг/дм3;
Схол— среднее арифметическое значений Сх о л , 1  и Схол>2.

При невыполнении условия Ошибка! Источник ссылки не найден.
находят и устраняют причины нестабильности. Если условие
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Ошибка! Источник ссылки не найден, выполняется, то это 
свидетельствует о наличии значимого загрязнения холостой пробы ртутью, 
наиболее вероятным источником которого являются химические реактивы.

ПРИМЕЧАНИЕ При загрязнении холостой пробы выше граничного значения 
результаты измерений могут считаться достоверными, если значение Схол при выполнении 
условия Ошибка! Источник ссылки не найден, составляет не более 50 % от Спр.

12 Обработка результатов измерений

Массовую концентрацию ртути в пробе (X, мкг/дм3) вычисляют, 
используя программное обеспечение, по Формуле:

X  = (C„p - Q , - C x„1)-Q2 (6)
где С ^ -  массовая концентрация ртути в подготовленной пробе по 11.2, 

мкг/дм3;
СХол -  массовая концентрация ртути в холостой пробе по 11.2 (среднее 

арифметическое для двух параллельных), мкг/дм3;
Qi -  коэффициент разбавления, вычисленный по формуле Ошибка! 

Источник ссылки не найден, если подготовленную пробу не разбавляют, то
Qi = 1;

Q2 -  коэффициент разбавления пробы, равный отношению конечного 
объема подготовленной пробы (50 см3) к объему аликвоты пробы (35 см3 в 
методе А или 40 см3 в методе Б), т.е. для метода P^Qi = 1,43, для метода Б Q2 
= 1,25.

Вычисления по формуле Ошибка! Источник ссылки не найден.
проводят для каждой параллельной пробы (см. п.0) и получают два значения 
(Х/_и Х 2, мкг/дм3), а затем рассчитывают их среднее арифметическое значение
( А, мкг/дм3):

А =
2

(7)

За результат измерений массовой концентрации ртути в пробе 
принимают среднее арифметическое значение результатов п = 2
параллельных определений, для которых выполняется условие:

| Х1- Х 2 \<0,01-Х.готн (8)

где Х\ и Х 2-  результаты параллельного определений, мкг/дм3;
X  - среднее арифметическое результатов параллельных определений по 

Формуле Ошибка! Источник ссылки не найден., мкг/дм3; 
готн - предел повторяемости (см. Таблицу 5), %.
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Таблица 5 - Значения пределов повторяемости и воспроизводимости для 

доверительной вероятности Р = 0,95

Диапазон измерений 
массовой концентраций 

общей ртути, мкг/дм3

Предел
повторяемости 

результатов двух 
параллельных 

определений готи, %

воспроизводимости 
результатов двух 

единичных 
измерений Romm %

Метод А
От 0,010 до 0,050 вкл. 63 **

Свыше 0,050 до 0,20 вкл. 35 60
Свыше 0,20 до 1,00 вкл. 25 40
Свыше 1,00 до 2000 вкл. 17 25

Метод Б
От 0,010 до 0,030 вкл. 63 83
Свыше 0,030 до 0,10 вкл. 36 49
Свыше 0,10 до 1,00 вкл. 27 35
Свыше 1,00 до 5,0 вкл. 17 25
** значения не установлены

При невыполнении условия Ошибка! Источник ссылки не найден.
могут быть использованы методы проверки приемлемости результатов 
параллельных определений и установления окончательного результата 
согласно ГОСТ ИСО 5725-6 (5 раздел).

13 Оформление результатов измерений

Результат измерения в полном формате представляют в виде: X  ± U, 
мкг/дм3, _

где X  - среднее арифметическое значение результатов п = 2 
параллельных определений, мкг/дм3;

U - значение показателя точности измерений (расширенная 
неопределенность измерений с коэффициентом охвата 2), мкг/дм3:

и  = 0,01-ио1ю-Х  (9)
Значения U0Tн приведены в Таблице 1. 
Примеры записи результатов измерений: 
(0,015 ± 0,008) мкг/дм3, к=2;
(0,076 ± 0,022) мкг/дм3, к=2;
(0,26 ± 0,05) мкг/дм3, кг=2;
(1,44 ± 0,20) мкг/дм3, кг= 2;
(152 + 21) мкг/дм3, к=2.
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Если результат измерений превышает 1000 мкг/дм3, то его 

рекомендуется представлять, используя в качестве единицы массовой 
концентрации мг/дм3: (1,30 + 0,18) мг/дм3, к=2.

14 Контроль качества измерений

14.1 Общие положения
Контроль качества измерений предусматривает:
- контроль стабильности градуировочной характеристики по 14.2;
- контроль точности измерений с использованием стандартных образцов 

по 14.3;
- контроль точности измерений методом добавок по 14.4;
- контроль стабильности результатов измерений.
14.2 Контроль стабильности градуировочной характеристики
Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят в

начале рабочего дня перед измерениями анализируемых образцов. Для 
контроля стабильности градуировочной характеристики используют 
контрольный раствор ртути.

Массовую концентрацию контрольного раствора ртути выбирают, 
исходя из предполагаемого содержания ртути в анализируемых пробах. При 
использовании многоходовой кюветы рекомендуется раствор ртути массовой 
концентрации 0,20 мкг/дм3 (см. 10.4.6), а при использовании одноходовой 
кюветы - массовой концентрации 10 мкг/дм3 (см. 10.4.3).

Контрольный раствор анализируют два раза согласно 10.7. Используя 
рабочую градуировочную характеристику, вычисляют массовую 
концентрацию ртути для каждого ввода (CKj  и Ск2, мкг/дм3 соответственно).

Градуировочная характеристика признается стабильной, если для 
каждого полученного значения CKi (/ = 1, 2) выполняется условие Ошибка! 
Источник ссылки не найден.:

\C \ i -C„\<, 0,10 ■€'„ (10)
где Со -  приписанное значение массовой концентрации ртути в 

контрольном растворе, мкг/дм3;
Ск1-  результат измерений контрольного раствора, мкг/дм3;
где /-1,2.

При невыполнении условия Ошибка! Источник ссылки не найден.
хотя бы для одного из результатов контроль повторяют. При повторном 
превышении указанного норматива проверяют расход воздуха, моют 
барботеры и посуду для приготовления контрольного раствора по 10.1.1, 
заново готовят контрольный раствор ртути и повторяют контроль. В случае 
отрицательного результата устанавливают новую градуировочную 
характеристику.

При постоянном применении методики рекомендуется регистрировать
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результаты на контрольных картах (карте средних значений и карте 
размахов), руководствуясь ГОСТ ИСО 5725-6.

14.3 Контроль точности измерений с использованием стандартных 
образцов

Проведение контроля точности измерений с использованием 
стандартных образцов рекомендуется при анализе проб питьевых вод, в том 
числе питьевых вод, расфасованных в емкости.

Периодичность контроля точности измерений должна быть установлена 
в Руководстве по качеству лаборатории. Внеочередной контроль точности 
измерений проводят после длительных перерывах в работе, после смены 
реактивов, а также при возникновении сомнений в достоверности 
получаемых результатов.

Образцами для контроля точности измерений являются растворы ртути в 
диапазоне действия градуировочной характеристики, приготовленные путем 
последовательных разбавлений ГСО состава раствора ионов ртути ГСО 8004- 
93 (см. 10.4.1-10.4.7).

Массовая концентрация ртути в образце контроля должна 
соответствовать диапазону массовых концентраций ртути в анализируемых 
пробах.

Образец для контроля и холостую пробу (в качестве холостой пробы 
используется раствор разбавления по 10.3.3) проводят через все стадии 
анализа, предусмотренные методикой, т.е. проводят минерализацию по 11.1.1 
или 11.1.2, измеряют массовую концентрацию ртути в полученных 
минерализатах в соответствии с 11.2 и затем рассчитывают результат 
измерений массовой концентрации ртути в образце согласно 12 (Хк, мкг/дм3).

Результаты контроля признаются удовлетворительными, если 
выполняется неравенство:

\Х-С,,\<0,01-С1ГК„ (11)
где С0 - приписанное значение массовой концентрации ртути в образце 

для контроля, мкг/дм3.
К0 - норматив контроля точности измерений, %.

Норматив К0 принимают равным 0,84-U0TH, где Uom -относительная 
расширенная неопределенность измерений при коэффициенте охвата к=2, 
приведенная в Таблице 1.

Если неравенство Ошибка! Источник ссылки не найден, не
выполняется, то процедуру контроля повторяют. При повторном 
невыполнении этого условия выясняют причины, приводящие к 
неудовлетворительным результатам, и принимают меры по их устранению.

14.4 Контроль точности измерений методом добавок
Контроль точности измерений с использованием методом добавок 

проводят при анализе проб природных вод, включая морские, сточных и
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минеральных вод, а также при работе с типами вод, ранее не 
анализировавшимися в лаборатории по данной методике.

Объем отобранной пробы для оценки пригодности должен 
соответствовать удвоенному объему, необходимому для проведения анализа 
по методике. Отобранный объем делят пополам и в одну из порций вводят 
добавку ртути. Величина добавки должна составлять от 50 % до 150 % от 
содержания ртути в исходной пробе. Объем добавки не должен превышать 
5 % объема пробы.

Величину добавки (С№ мкг/дм3) рассчитывают по Формуле:
С -V

Сд (12)
где С0 - приписанное значение массовой концентрации ртути в 

градуировочном растворе, использованном для внесения добавки, мкг/дм3;
V0 - объем градуировочного раствора, внесенного в качестве добавки,

см3;
V - объем пробы, см3

Анализируют исходную пробу и пробу с добавкой в полном 
соответствии с настоящей методикой и получают результаты анализа 
{ X  и X ,  мкг/дм3 соответственно как среднее двух параллельных 
определений) Результат оценки пригодности методики признается 
положительным при выполнении условия:

\ x ' - x - c a £ K v  (13)

Норматив контроля Кпр рассчитывают по формуле

K„p = 0 ,7 .J 7 fT r J .  (14)
где гх и гХ’ - пределы повторяемости (абсолютные значения) при 

вероятности Р = 0,95 для исходной пробы и пробы с добавкой
соответственно, мкг/дм3.

В свою очередь, эти значения могут быть вычислены по Формулам:
ГХ =  0,01 *г отн,Х * X  =  0,01 • romHyx' ’ X  ( 15)

где готад и г0Тн,х’ - пределы повторяемости (относительные значения) для 
вероятности Р = 0,95 для исходной пробы и пробы с добавкой
соответственно, согласно Таблице 5, %.

Если неравенство Ошибка! Источник ссылки не найден, не
выполняется, то процедуру контроля повторяют. При повторном 
невыполнении этого условия выясняют причины, приводящие к 
неудовлетворительным результатам, и принимают меры по их устранению.

22



Библиография
СТ РК 2324-2013

[1] «Санитарные правила при работе с ртутью и ее соединениями и 
приборами с ртутным заполнением» от 04.04.88 г. № 4607-88.

23



СТ РК 2324-2013

УДК 389.14:006.354 МКС 13.060.20

Ключевые слова: атомно-абсорбционный метод, электротермическая
атомизация, методика выполнения измерений

24



Басуга___________ ж. кол койылды Шипли 60x84 1/16
К^атазы офсеттж. K^apin Typi «KZ Times New Roman», 

«Times New Roman»
Шартты баспа табагы 1,86. Таралымы____дана. Тапсырыс

«Кдзакстан стандарттау жэне сертификаттау институты» 
республикальщ мемлекетпк кэсторны 

010000, Астана каласы, Орынбор Komeci, 11 уй, 
«Эталон орталыты» тимараты 

Тел.: 8 (7172) 79 33 24СТ РК 2324-2013

http://files.stroyinf.ru/Index2/1/4293739/4293739386.htm

