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1. ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

Н а стоя щ и й  н орм ати вн ы й  д ок ум ен т  расп ростран яется  на 
п ри родн ую  и пи тьевую  воду и  устан авли вает  б есп лам ен н ы й  
атом но-абсорбционны й  м етод  о п р ед елен и я  (в  м оди ф и кац и и  
«м ето д  х о ло д н о го  п а р а » ) м ассовой  кон ц ен тр ац и и  общ ей  р тути  
в диапазоне от О Д  до 10 ,0  м кг/дм 3.

2. ПРИНЦИП МЕТОЛА

М етод  основан  на о к и слен и и  ртути  при  м и н ер а ли зац и и  
а н а ли зи р у ем о й  п робы  воды  до д в у х в а л ен т н о го  со сто я н и я , 
восстановлении  всех  п р и сутств ую щ и х  ф орм р тути  х ло р и д о м  
олова  до м ета лли ч еск ой , о тгон к е  паров ртути  в с т ек ля н н у ю  
к ю в ету  п отоком  возд уха , и зм ерен и и  о п ти ческ ой  п лотн о сти  
атом н ы х  паров ртути  на резон ан сн ой  д ли н е  в о лн ы  2 53 ,7  нм  
и п о след ую щ ем  расчете  р е зу льта то в  о п р ед елен и я  м ассовой  
концентрац ии  общ ей  ртути .

3. НОРМЫ ПОГРЕШНОСТИ ОПРЕДЕЛЕНИИ

Н ор м ы  погреш н ости  оп р ед елен и й  м ассовой  кон ц ен тр ац и и  
р т ут и  в п р и р о д н о й  и  п и т ь ев о й  воде  (п р и  д о в е р и т е л ь н о й  
вероятности  Р = 0 ,9 5 ), со гла сн о  ГО С Т  27384 , не д о л ж н ы  п р е­
вы ш ать значений , ук аза н н ы х  в та бли ц е  1.

Н о р м ы  п о гр еш н о сти  о п р ед еле н и й
Табли ц а  1

Диапазон определений Нормы погрешности определений ртути
массовой концентрации ртути, в питьевой и природной воде,

мкг/дм3 %

от 0 ,02 до 0,1 в к л . ±  50
свы ш е 0,1 до 1,0 в к л . +  25
свы ш е 1 ,0  до 10,0  в к л . ± 1 5



4. ПРИПИСАННЫЕ ХАРАКТЕРИСТИКИ ПОГРЕШНОСТИ 
ОПРЕОЕЛЕНИЙ

5

Н а стоя щ а я  м етоди ка  обеспечивает п о лу ч ен и е  р езультатов  
оп р ед елен и й  м ассовой  кон ц ен трац и и  общ ей  ртути  в природ­
ной  и пи тьевой  воде с п огреш н остям и  оп р ед елен и й , не п р е­
вы ш аю щ и м и  зн ачен и й , п ри веден н ы х  в т а бли ц е  2.

П р и п и са н н ы е  х а р а к тер и сти к и  п о гр еш н о сти  о п р ед еле н и й

Т а б л и ц а  2

Диапазон определяемых массовых 
концентраций ртути, мкг/дм3

Абсолютная погрешность 
определений (Д), мкг/дм3 (Р—0,95)

от  0,1 до 1,0  
от 1 ,0  до  10 ,0

Д =  0 ,14 Х  + 0,01 
Д =  0 ,04 X  +  0,1

5. СРЕПСТВА ИЗМЕРЕНИЯ, 
ВСПОМОГАТЕЛЬНОЕ ОБОРУДОВАНИЕ.

РЕАКТИВЫ И МАТЕРИАЛЫ

А н а ли за т о р  р тути  ти п а  «Ю л и я -2 К »  и л и  ти п а  «Ю л и я -5 К » .
Госуд ар ствен н ы е стандартны е образц ы  состава растворов 

и он ов  р т у т и  с м а ссо в ой  к о н ц е н тр а ц и ей  р т у т и  1 ,0  м г/ см 3 
ГСО  349 7— 86.

В есы  лабор атор н ы е общ его  н а зн ач ен и я  по  Г О С Т  24104 , 
2 -го  к ла сса  точн ости  с н а и бо льш и м  п р ед елом  взвеш ивания 
200 г.

У с т а н о в к а  д л я  в ы сок оэф ф ек ти в н ой  о ч и ст к и  в од ы  и л и  
б и д и сти лля то р , Т У  25-11 .1592 .

П и п етк и  градуи рован н ы е вм ести м остью  4-2-1 , 4-2-2 , 7-2-5 
по Г О С Т  29227.

К о л б ы  н а ли в н ы е  м ер н ы е  в м ести м о стью  1-25 -2 , 1-50-2 , 
1-250-2,1-1000-2 и ли  2-25-2,2-50-2,2-250-2,2-1000-2 по Ш С Г 1770.

Тер м ом етр  р тутн ы й  ст ек ля н н ы й  от 0° до 100°С 2 -го  к ла сса  
точности  с ц ен ой  д е ле н и я  не б о лее  2°С по Г О С Т  28498.

Ц и л и н д р ы  м ерн ы е 2-100 по  Г О С Т  1770.
К о н и ч еск и е  к о лб ы  вм ести м остью  250 см 3 по  Г О С Т  25336.
С таканы  терм остой к и е В -1 -150ТС  по Г О С Т  25336.
Б у т ы л и  и з с т ек л а  с при терты м и  и л и  винтовы м и  пробкам и  

вм ести м остью  (5 0 0 — 1000 ) см 3 д л я  отбора  и  х р а н ен и я  проб.
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Ф и льтр ы  с порам и  0,45 м км .
П ли тк а  электри ческая  с закры той  спиралью  по ГО С Т  14919.
Б ум ага  инди каторн ая  д л я  к о н тр оля  pH .
Вода д и стиллированная  по ГО С Т  6709 и л и  вода би ди сти лли - 

рованная.
К и сло та  а зотная , концентрированная , х . ч . по ГО С Т  4461 

и л и  о. с. ч . по ГО С Т  11125.
К и слота  со ля н а я , концентрированная , х . ч . по ГО С Т  3118 

и л и  о. с. ч . по  ГО С Т  14261.
К а ли й  д в ухр ом ов ок и слы й , х . ч . п о  ГО С Т  4220.
О лово д в ух ло р и сто е , двуводное, ч. д. а. по  ГО С Т  36.
М ар ган ц евок и слы й  к а ли й , ч . д. а. по  ГО С Т  20490.

П рим ечание. Допускается применение других средств измерения, 
вспомогательного оборудования, мерной посуды, метрологические 
характеристики которых не хуже вышеуказанных.

6. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

К  в ы п олн ен и ю  работ по  п р и готов лен и ю  х и м и ч еск и х  р еа к ­
тивов д олж н ы  допускаться тольк о  ли ц а , проинструктированны е 
о м ерах предосторож ности при  работе с конкретны м и  вредны ми 
вещ ествам и  и  и х  со ед и н ен и ям и , ук а за н н ы м и  в р а зд е ле  5. 
Н еобход и м о  соблю д ать  требования т ех н и к и  безопасности  при  
работе с х и м и ч еск и м и  реактивам и  со гла сн о  Г О С Т  12 .4 .009 .

П ом ещ ен и е , в котором  п роводятся  а н а ли зы , д о лж н о  и м еть  
вы тяж н ую  вен ти ляц и ю , соответствовать требованиям  п ож ар ­
ной  безопасности  со гласн о  ГО С Т  12 .1 .004  и  и м еть  средства 
п ож ар отуш ен и я  со гласн о  Г О С Т  12 .4 .009 .

С о д ер ж а н и е  в р ед н ы х  в ещ еств  в в о зд у х е  р а б оч ей  зо н ы  
не д о л ж н о  п ревы ш ать уста н о в лен н ы х  п р ед ельн о  д оп усти м ы х  
кон ц ен тр ац и й  в соответствии  с ГО С Т  12 .1 .005 .

Н еобход и м о  след и ть , ч тобы  поток  ультр аф и олетов ого  и з л у ­
ч ен и я  л а м п ы  ан али затора  не п оп ад ал  в гла за .

Электробезопасность при работе с электроустановками д олж на 
обеспечиваться в соответствии с требованиями ГО С Т  12.1.019.
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7. ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛПФПКАШ1П ОПЕРАТОРА

К  вы полнению  ан али ти ческ и х  работ и  обработке результатов  
оп р ед елен и й  д оп уск аю тся  л и ц а , и м ею щ и е  к в али ф и к ац и ю  и н ­
ж ен ера  и л и  х и м и к а  с вы сш и м  образованием , зн аю щ и е основы  
сп ек тр а льн ого  а н а ли за  и  о п ти ч еск и х  и зм ер ен и й ; и м ею щ и е  
оп ы т  работы  со сп ек тр оф отом етри чески м и  средствам и  и зм е­
р ен и й ; и зуч и в ш и е  т ех н и ч еск о е  оп и сан и е  и руковод ство  по 
эк сп луата ц и и  анали затора .

8. УСЛОВИЯ ВЫПОЛНЕНИЯ ОПРЕДЕЛЕНИИ

П р и  п р о в ед ен и и  а н а л и т и ч е с к и х  р а б от  в л а б о р а т о р и и  
д о лж н ы  бы ть  соблю д ен ы  след ую щ и е  ус ло в и я :

—  тем п ератур а  о к р уж аю щ его  в о зд уха , °С от  + 1 0  до + 3 5
—  атм осф ерное д авлен и е , м м . рт. ст. от 630  до  800
—  о тн о си тельн ая  в ла ж н ость  во зд уха , %  от 30 до 80

Э лектропитание анализатора  осущ ествляется  от одноф азной 
сети :

—  частота  п ерем ен н ого  тока , Г ц  50±1
—  н ап ряж ен и е  в сети , В  220

9. ОТБОР И ХРАНЕНИЕ ПРОБ ВОДЫ

П р о б ы  в о д ы  о б ъ е м о м  н е  м е н е е  3 00  см 3 о тб и р а ю т , п о  
ГО С Т  24481, в стек лян н ую  посуду. В  каж дую  отобранную  пробу 
воды  д о б а в ля ю т  к о н ц е н тр и р о в а н н у ю  а зо т н ую  к и с л о т у  и з  
расчета 1 см 3 на 300 см 3 воды , доводя p H  проб воды  до значения 
м ен ьш его  и л и  равного  1.

Б ели  пробы  воды  не м о гу т  бы ть  проан али зи рован ы  сразу  
(в  течен и е 6 ч ),  то , кром е азотной  к и сло ты , с л ед ует  добавить 
4 см 3 раствора  д в ух р о м о в о к и сл о го  к а л и я  с к о н ц ен тр ац и ей  
40  г/дм 3 на 1 д м 3 пробы . О п ред елен и е ртути  в консервиро­
ван н ы х  п робах  проводят не позднее ч ем  через 3 суток .

Е сл и  а н али з растворим ой  и нерастворим ой  ртути  проводят 
отд ельн о , то п р обу  воды  п о сле  отбора ф и льтр ую т  через ф и льтр  
с п орам и  0 ,45  м к м , затем  д об а в ля ю т  к он ц ен тр и р ов а н н ую  
а зотн ую  к и сл о т у  до p H  1 и  4 см 3 раствора д вухр ом овок и слого  
к а л и я  с кон ц ен тр ац и ей  40 г/дм 3 на 1 д м 3 пробы .
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10. ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ ОПРЕДЕЛЕНИЙ

10.1. П еред  и сп ользован и ем  с т ек ля н н у ю  п осуд у  тщ а тельн о  
м ою т раствором  д в ух р ом о в о к и сло го  к а л и я , затем  н еск о льк о  
раз оп оласки ваю т д и сти лли р ов ан н ой  водой.

10.2. П одготовку анализатора ртути  проводят в соответствии 
с руководством  по  эк сп луатац и и .

10.3. П р и го тов лен и е  растворов.
10 .3 .1 . В се растворы  готовятся  при  тем пературе (2 0 ± 2 ) °С. 

П о сле  р а збавлен и я  растворы  тщ а тельн о  перем еш иваю тся  и им  
даю т постоять  в течен и е (4 — 6) часов. С веж еп ри готовлен н ы е 
растворы  неоднородны .

10.3 .2 . Раствор  д л я  разбавлен и я  градуи ровочн ы х  растворов 
готовят, отби рая  5 см 3 раствора д вух р ом о в о к и слого  к а л и я  с 
м ассовой  кон ц ен тр ац и ей  40 г/ д м 3 п и п етк о й  в м ести м остью  
5 см 3 в м ерную  к о лб у  вм естим остью  1000 см 3, д обавляю т 50 см 3 
концентрированной  азотной  к и сло ты  м ерн ы м  ц и ли н д р о м  вм е­
сти м остью  100 см 3 и д оводят  до м етк и  д и ст и лли р о в а н н о й  
водой . Срок хр ан ен и я  раствора —  3 м есяца .

10 .3 .3 . Раствор  д в ух р о м о в о к и сло го  к а л и я  кон ц ен тр ац и и  
40 г/дм3 готовят в след ую щ ей  п оследовательности : взвеш иваю т 
10 г  д вух р ом о в о к и слого  к а л и я  и  растворяю т в 50 см 3 д и с т и л ­
ли рован н ой  воды , коли ч еств ен н о  п ерен осят  в м ер н ую  к о л б у  
вм ести м остью  250 см 3 и  доводят д и сти лли р ов ан н ой  водой  до  
м етки . Раствор  хр а н ят  в ем кости  из к ори чн евого  с т ек ла  с п р и ­
тертой  п робкой . Срок хр ан ен и я  раствора —  1 м есяц .

10 .3 .4 . П ервы й  и сход н ы й  раствор с м ассовой  к он ц ен тр а ­
цией  ртути  100 м к г/ см 3 готовят из раствора с кон ц ен тр ац и ей  
1000 м кг/см 3 (Г С О  3497 ). В скры ваю т од н у  а м п улу , отбираю т 
5 см 3 раствора сухо й  п и п еткой  вм ести м остью  5 см 3 в м ерн ую  
к о лб у  вм естим остью  50 см 3 и доводят до м етк и  раствором  д л я  
р азбавлен и я . О ставш ийся  в а м п у л е  раствор  ГСО  х р ан ен и ю  
не п одлеж и т . П р и го тов лен н ы й  раствор х р ан ят  в с т ек ля н н о й  
ем кости  с притертой  пробкой . Срок хр ан ен и я  раствора —  6 м е­
сяцев  (в  х о л о д и л ь н и к е ).

10 .3 .5 . В торой  и сх од н ы й  раствор  с м ассовой  к о н ц ен тр а ­
цией  р тути  1 ,0  м к г/ см 3 готовят  и з  первого  и сход н ого  раствора 
(100  м кг/см 3),  отби рая  0 ,5  см 3 п и п етк ой  вм ести м остью  1 ,0  см 3 
в м ерную  к о л б у  вм естимостью  50 см 3 и  доводят до  м етки  раство­
ром  д л я  р азбавлен и я . С рок х р а н ен и я  раствора —  6 м есяцев .

10 .3 .6 . Т р ети й  и сх од н ы й  раствор  с м ассовой  к о н ц ен тр а ­
цией  ртути  0 ,1  м к г/ см 3 готовят  и з  второго  и сход н ого  раствора



9

(1 ,0  м к г/ см 3), о тб и р а я  5 см 3 раствора  п и п ет к о й  в м ести м о стью  
5 см 3 в м ер н у ю  к о л б у  в м ести м о стью  50  см 3 и  д о в о д я т  д о  м ет к и  
раствор ом  д л я  р а зб а в лен и я . С р ок  х р а н ен и я  раствора  —  6 м е ­
ся ц ев .

1 0 .3 .7 . П е р в ы й  гр а д уи р о в о ч н ы й  раствор  с м а ссо в ой  к о н ­
ц ен тр а ц и ей  р тути  0 ,0 0 5  м к г/ см 3 гото в ят  и з  тр етье го  и сх о д н о го  
раствора  (0 ,1  м к г/ см 3),  о тб и р а я  2 ,5  см 3 п и п етк о й  вм ести м остью  
5 см 3 в м ер н ую  к о л б у  в м ести м о стью  50 см 3 и  д ов о д я т  д о  м ет к и  
р а ств о р ом  д л я  р а зб а в л ен и я . Р а ств о р  го т о в и тс я  в д ен ь  и с п о л ь ­
зов а н и я .

1 0 .3 .8 . В то р о й  гр а д уи р о в о ч н ы й  р аствор  с м ассовой  к о н ц е н ­
тр а ц и ей  р тути  0 ,0 0 0 5  м к г/ см 3 (0 ,5  м к г/ д м 3) го т о в я т  и з  п ервого  
г р а д у и р о в о ч н о го  р а ст в о р а  (0 ,0 0 5  м к г / с м 3) ,  о т б и р а я  5 с м 3 
п и п ет к о й  в м ести м о стью  5 см 3 в  м ер н ую  к о л б у  в м ести м о стью  
50  см 3 и  д ов од я т  д о  м ет к и  раствором  д л я  р а зб а в лен и я . Р а ств о р  
го т о в и тс я  в д ен ь  и сп о ль зо в а н и я .

1 0 .3 .9 . Д л я  п р и го т о в ле н и я  раствора  х л о р и д а  о ло в а  в зв еш и ­
ваю т 1 ,5  г  с о л и , р а ств о р я ю т  в (3 — 5 ) см 3 д и ст и лл и р о в а н н о й  
в од ы  в м ер н о й  к о л б е  в м ести м о стью  25  см 3, д о б а в ля ю т  5 см 3 
к о н ц ен тр и р ов а н н о й  с о л я н о й  к и с л о т ы  п и п ет к о й  в м ести м о стью  
5 см 3 и  за те м  д о в о д я т  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  д о  м е т к и . 
П р о д у в а ю т  п о т о к о м  в о з д у х а  о т  м и к р о к о м п р е с с о р а  ч е р е з  
н а са д к у  с  п о р и сты м  с т е к л о м  (1 0 — 1 5 ) м и н  д о  н у л е в о го  зн а ч е ­
н и я . Е с л и  п о сле  д л и т е л ь н о й  п родувки  на  т а б ло  н е  в ы став ляется  
н у л е в о е  зн а ч ен и е , ч т о  св и д ет ельс тв у ет  о  з а гр я зн ен и и  р еа к ти в а  
р т ут ь ю , е го  н ео б х о д и м о  за м ен и т ь . С р ок  х р а н е н и я  раствора  —  
1 н е д е л я .

П р и м еч а н и е . Если раствор хлорида олова не обесцвечивается, то 
его нагревают до температуры 60 "С до обесцвечивания; если раствор 
не обесцветился и после этого, хлорид олова необходимо заменить.

10 .3 .10 . Раствор  п ер м ан ган ата  к а л и я  готовят  п утем  в звеш и ­
в а н и я  и  п о с л е д у ю щ е го  р а ств ор ен и я  5 г  с о л и  в 95  с м 3 д и с т и л ­
ли р о в а н н о й  воды  с д о б а в лен и е м  0 ,5  см 3 к о н ц ен тр и р о в а н н о й  
с о л я н о й  к и с л о т ы  п и п ет к о й  в м ести м о стью  1 с м 3. Р а ст в о р  н ео б ­
х о д и м о  х р а н и ть  в т ем н о й  с к л я н к е  в х о л о д и л ь н и к е  н е  б о л е е  
год а . В  п р о би р к е  раствор  н ео б х о д и м о  м е н я т ь  ч ер е з  (3 — 4 ) д н я  
работы . О бразование б ур о го  н а ле та  окси д а  м а р ган ц а  св и д ет ель ­
ств ует  о н еп р и го д н о сти  раствора .

1 0 .3 .1 1 . П р и го т о в л ен и е  с и л и к а ге л я , п о д к р аш ен н о го  х л о р и ­
д о м  к о б а л ь т а  и л и  а зо т н о к и с л ы м  к о б а л ь то м . В  н а сы щ ен н ы й  
р аствор  с о л и  к о б а л ь т а  п о м ещ а ю т  с и л и к а г е л ь ,  п р ед в а р и тельн о  
с л е г к а  и зм е л ь ч е н н ы й , в ы д ер ж и в а ю т  (3 — 4 ) ч а са  д о  п о я в л е н и я
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розовой  окраски . З атем  п рокали ваю т 3 часа  при  тем п ератур е 
105 °С и ещ е 1 час при 115 "С. О сты вш ий си л и к а ге ль  пом ещ аю т 
в эксикатор  и  и сп о ль зую т  по  м ере н еобходи м ости  в качестве  
о суш и теля  п отока  возд уха  от  вод ян ы х  паров.

10.4. П роведен и е м и н ерали зац и и .
В  две к он и ч еск и е  к о лб ы  вм ести м остью  250 см 3 п ом ещ аю т 

по 100 см 3 ан али зи р уем ой  пробы  воды . Затем  вносят п и п еткой  
вм естим остью  5 см 3 по 5 см 3 азотной  к и слоты , по 3 см 3 со ля н ой  
к и сло ты  и по 1 см 3 бихром ата  к а л и я . К и п я тя т  5 м и н ут , с л ед я  
за тем , чтобы  сохр ан ялась  ж елта я  окраска раствора, сви д етель ­
ствую щ ая  об и збы тк е  би хром ата  к а ли я . П р и  и счезн овен и и  
окраски  д обавляю т  ещ е 0 ,5  см 3 раствора би хром ата  к а л и я . 
П р и го тов лен н ы е  таки м  образом  пробы  переносят  в м ерн ы е 
к о лб ы  вм естим остью  100 см 3 и доводят до м етк и  раствором  
д вухром овоки слого  к а ли я . О дновременно готовят к он тр ольн ую  
пробу. Д л я  этого  п а р а лл е л ь н о  с пробам и  воды  а н а ло ги ч н ой  
обработке подвергаю т так ж е 100 см 3 д и сти лли р о в ан н о й  воды .

10 .5 . Градуи ровка  анализатора .
10 .5 .1 . Г р а д уи р о в к у  ан али затора  ртути проводят в соответ­

ствии  с руководством  по  его  эк сп луатац и и . П о с к о л ь к у  гр а д уи ­
ровочны й  граф ик я в ля е тс я  ли н ей н ы м  в к аж д ом  из поддиапа­
зонов (о т  0 ,1  до 1,0 м кг/дм 3 и  от  1 ,0  до 10 м кг/дм 3) и  он 
за ло ж ен  в п ам ять  м и кроЭ В М  ан али затора  р тути , градуи ровк а  
п роизводится  по  одной  кон ц ен тр ац и и  ртути .

1 0 .5 .2 . П о д го то в и ть  гр а д уи р ов о ч н ы й  раствор  и зв естн ой  
к он ц ен тр ац и и . Р ек о м ен д уе тс я  гр адуи р овать  а н а ли за тор  п о  
раствору с м ассовой  кон ц ен тр ац и ей  р тути  0 ,5  м кг/дм 3. П р и  
работе с больш и м и  кон ц ен тр ац и ям и  п рои сход и т н а к о п лен и е  
ртути  в и зм ер и тельн ом  тракте , ч то  приводит к  н еобходи м ости  
его  д о п о лн и тельн ой  очи стки .

10 .5 .3 . Н а л и т ь  2 см 3 градуи ровочн ого  раствора в п р оби р к у , 
и сп ользуя  пип етку вместимостью  2 см 3, п ри ли ть  0 ,3  см 3 раство­
ра двухлори стого  олова, и сп ользуя  пип етку вм естимостью  1 см 3, 
вставить в н ее барботер , п лотн о  зак р ы ть  п роби рку. В к лю ч и т ь  
м икроком прессор  анализатора. П о с л е  того  как  циф ры  переста­
н ут  возрастать и  д ости гн ут  м а к си м а льн о го  зн ачен и я , р у ч к о й  
«к али бровка » выставить на табло  значение введенной концентра­
ции, поместить барботер из пробирки с пробой в пустую  пробирку.

10 .5 .4 . Д ож д а ться  автом ати ческого  о тк лю ч ен и я  к ом п р ес­
сора. П овтор и ть  и зм ер ен и я  и  убед и ться , ч то  циф ра на табло  
совпадает со зн ачен и ем  введенной  м ассовой  к он ц ен тр ац и и  
ртути  в п р ед ела х  (0 ,5 0 ± 0 ,0 5 ) м к г/дм 3.
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10 .5 .5 . П о с л е  каж д ого  и зм ер ен и я  п р о би р к у  с п робой  тщ а ­
т ельн о  сп о ло сн уть  и п росуш и ть.

11. ПРОВЕДЕНИЕ ОПРЕДЕЛЕНИЙ 
И ОБРАБОТКА ПХ РЕЗУЛЬТАТОВ

11.1. П р овер ка  на  н еселек ти в н ое  п о глощ ен и е .
О тобрать 2 см 3 пробы  в п р о би р к у  п и п етк ой  вм ести м остью

2 см 3, вставить в пробирку барботер, вклю чи ть  микроком прессор 
анализатора и  проверить н али чи е  в пробе л е т уч и х  органических 
вещ еств , п о гл о щ а ю щ и х  и злу ч ен и е  с д ли н о й  в олн ы , б ли зк о й  
к  д ли н е  волн ы  ртути  (о  н а ли ч и и  та к и х  вещ еств  суд я т  по  и зм е­
нению  показаний  циф рового табло ). П р обу  н еобходим о продуть 
до уста н о в лен и я  на циф ровом  та бло  н у лев о го  зн ачен и я . Е сли  
п осле  д ли тельн ого  продува на табло  не устанавливается н улевое  
зн ачен и е, счи тать  п о лу ч ен н о е  зн ачен и е х о л о с то й  п робой  и 
вы честь его  из значен и я  массовой концентрац ии  ртути  в пробе.

11 .2 . Д обави ть  к а н а ли зи р уем ой  пробе 0 ,3  см 3 раствора 
д в ух ло р и сто го  о лов а  п и п еткой  вм ести м остью  1 см 3 и  оп ре­
д ели ть  зн ачение м ассовой  кон ц ен трац и и  р тути  в пробе.

11.3. П р овести  два п а р а л л е л ь н ы х  о п р ед елен и я  м ассовой  
кон ц ен тр ац и и  р тути  в пробе Х х и  Х 2. Р е з у л ь т а т  оп р ед елен и я  
м ассовой  к он ц ен тр ац и и  ртути  рассчиты ваю т по ф орм уле :

Х  =
X , + х 2

2
За р е зу ль т а т  о п р ед елен и я  м ассовой  к он ц ен тр ац и и  ртути  X  

приним аю т среднее ариф м етическое результатов  п а р а ллельн ы х  
о п р е д е л е н и й  Х х и  Х 2, е с л и  р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  н и м и  
не превы ш ает значение норматива сходим ости  d, приведенного 
в та бли ц е  3.

12. ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ОПРЕДЕЛЕНИЙ

Р е зу л ь т а т ы  оп р ед елен и й  X  м ассовой  кон ц ен трац и и  р тути  
в п р о б а х  п р и р о д н о й  и  п и т ь ев о й  в о д ы  п р е д с т а в л я ю т с я  в 
д ок ум ен та х , п ред усм атри ваю щ и х  и х  и сп ользован и е , в виде:

X  ±  А , м к г/дм 3.

З н ачения абсолю тной  погреш ности  определений  А  представ­
л е н ы  в т а бли ц е  2.
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13. КОНТРОЛЬ КАЧЕСТВА РЕЗУЛЬТАТОВ ОПРЕЛЕЛЕНПП

13.1. К о н т р о ль  качества  р езультатов  оп ред елен и й  м ассовой  
кон ц ен тр ац и и  р тути  в п р обах  п ри род н ой  и  п и тьевой  воды  
проводится  в соответствии  с М И  2335 по  сл ед ую щ и м  п о к а ­
за теля м  качества : сход и м ости , воспроизводим ости  и точн ости  
р езультатов  оп р ед елен и й .

13.2. О перативны й кон троль  сходим ости  результатов  п ар ал­
л е л ь н ы х  оп ред елен и й .

О бразцам и д л я  к о н тр о ля  я в ля ю тся  р еа льн ы е  пробы  п ри ­
родной  и п итьевой  воды , отобранны е в тради ц и он н ы х  точ к ах  
к о н т р о ля  состава вод. О тобранны й  д л я  о п р ед елен и й  объ ем  
пробы  а н али зи р ую т в точном  соответствии  с прописью  м етоди ­
ки  в оди н аковы х  у с ло в и я х , п о лу ч а я  два р езу льта та  п а р а л ­
л е л ь н ы х  оп ред елен и й  д л я  к аж д ой  пробы , которы е не д олж н ы  
о тли ч а ться  д р уг  от  д р уга  на в ели ч и н у  д оп уск аем ы х  р а схож д е­
ний  м еж д у  р езульта та м и  п а р а лл е л ь н ы х  оп р ед елен и й  (н о р м а ­
тива оперативного  к о н тр о ля  сход и м ости  d ):

I Х , - Х 2 | < d .

X j,  Х 2 —  р езу ль т а ты  п а р а лл е л ь н ы х  оп р ед елен и й  м ассовой  
кон ц ен тр ац и и  р тути  д л я  р еа льн ой  пробы ;

d —  д о п у с к а е м ы е  р а с х о ж д е н и я  м е ж д у  р е з у л ь т а т а м и  
п а р а л л е л ь н ы х  оп р ед елен и й  одной  и  той  ж е  пробы .

Е с л и  в ы п о л н я е т с я  в ы ш е у к а з а н н о е  с о о т н о ш е н и е ,  то  
сход и м ость  р езульта тов  п а р а л л е л ь н ы х  оп р ед елен и й  признаю т 
у д о в л е т в о р и т е л ь н о й  и  п о  н и м  в ы ч и с л я е т с я  р е з у л ь т а т  
о п р ед елен и я  д л я  отобранной  пробы  воды  х  '•

Х  =
х , + х 2

2
П р и  превы ш ен и и  норм атива оперативного  к о н тр оля  сх од и ­

м ости  эксп ери м ен т повторяю т. П р и  повторном  превы ш ен и и  
ук азан н ого  норм атива d вы ясн яю т п р и ч и н ы , п ри водящ и е к  
н еуд ов летв ор и тельн ы м  р езультатам  к о н т р о ля  и  устр ан яю т и х . 
З н ачен и я  норм атива оперативного  к о н т р о ля  сход и м ости  (d ) 
приведены в таблице SL Вы бор значения d проводят по значениям

X ~(X[+Y2)/2-
13.3 . О п ерати вн ы й  к о н тр о ль  в осп рои звод и м ости  р е з у л ь ­

татов оп р ед елен и й .
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О бразцам и  д л я  к о н т р о ля  я в ля ю т ся  р еа льн ы е  пробы  п и т ь е ­
вы х и  природны х вод, отобранны е в традиционны х точках  кон т­
р о ля  состава вод. О бъем  отобранной д ля  кон троля  пробы  д олж ен  
соответствовать уд в оен н ом у  о б ъ ем у , н еобход и м ом у  д л я  п рове­
д ен и я  ан а ли за  по м етоди ке . О тобранны й объ ем  д е ля т  на две 
равны е части  и ан али зи рую т в точном  соответствии с прописью  
м етодики , м акси м альн о  варьируя  усло в и я  проведения анализа , 
т. е. п о луч а ю т  два р езу льта та  оп р ед елен и я  в ра зн ы х  лаб о р а ­
тор и ях  и л и  в одной, и сп о ль зуя  при  этом  разны е наборы  м ерной  
п о с у д ы , р а зн ы е  п а р т и и  р еа к т и в о в , в р а зн о е  в р ем я . Д в а  
р езу льта та  оп р ед елен и й  н е  д о л ж н ы  о тли ч а ться  д р у г  от д р уга  
н а  в ели ч и н у  д оп уск а ем ы х  р асхож д ен и й  м еж д у  р езу льта та м и  
оп р ед елен и й , п о лу ч ен н ы х  в ук а за н н ы х  у с л о в и я х  (н орм ати ва  
оперативного  к о н т р о ля  воспроизводим ости  D ):

I Тх-Т 2 I < D,
D  —  допускаем ы е р асхож ден и я  м еж д у  результатам и  опреде­

л е н и й  Х х и  Х 2 одной  и  той  ж е  пробы .
Е сл и  в ы п олн яется  вы ш еук азан н ое  соотнош ение , то  воспро­

и зводим ость р езультатов  оп ред елен и й , в ы п олн ен н ы х  в ук аза н ­
н ы х  м а к си м а льн о  ва р ьи р уем ы х  у с ло в и я х , п ризнаю т уд о в лет ­
вор и тельн ой .

Д оп уск аем ы е р а сх ож д ен и я  м еж д у  р езульта та м и  д в ух  оп ре­
делен и й  (D ) приведены  в табли ц е 3. Вы бор значения D  проводят 
п о  зн ачен и ям : __  ___  ___

Х  =  ( Х , +  Х 2 )/2 .

П р и  превы ш ении  норм атива оперативного  к он тр оля  воспро­
изводим ости  эксперим ент повторяю т. П р и  повторном  превы ш е­
н и и  ук азан н ого  D  вы ясн я ю т  п р и ч и н ы , п ри водящ и е к  н еуд ов ­
л етв ор и тельн ы м  р езу льта та м  к о н т р о л я  и  устр ан яю т и х .

13.4. О перативны й  к о н т р о л ь  точн ости  р езульта тов  опреде­
лен и й .

О бразцами д л я  оперативного к он тр оля  точности  результатов  
о п р ед елен и й  я в ля ю т ся  растворы , аттестованны е по  процедуре 
п ри готовлен и я  и  адекватны е а н а ли зи р уем ы м  пробам . О бразцы  
д л я  к о н т р о ля  ан а ли зи р ую т  в точн ом  соответствии  с прописью  
м е т о д и к и . П о л у ч е н н ы й  р е з у л ь т а т  о п р е д е л е н и я  м а ссо в ой  
концентрации  ртути  в и сслед уем ой  пробе не д олж ен  отли чаться  
от м ассовой  к он ц ен тр ац и и  р тути  в образце д л я  к о н тр о ля  Х 0 
на  в ели ч и н у  норм атива  оп ерати вн ого  к о н т р о ля  К , т. е.

I х 0- х  | * К.
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З н ачения К  приведены  в та бли ц е  3.
Е сли  вы полняется  вы ш еуказанное соотнош ение, то точность 

р езультатов  оп ред елен и й  признаю т уд ов летв ор и тельн ой .
П ри  превы ш ении норматива оперативного кон троля  погреш ­

ности  эксперим ент повторяю т. П р и  повторном  п ревы ш ении  
ук азан н ого  норм атива К  вы ясн яю т п ри чи н ы , при водящ и е к  
н еуд о в летв о р и тельн ы м  р езульта та м  к о н тр о ля , и устр ан яю т 
их .

Нормативы оперативного контроля показателей 
качества результатов определений 

(сходимости, воспроизводимости, точности)
Т а б л и ц а  3

Диапазон 
определяемых 

массовых 
концентраций  
ртути, мкг/дм 3

Норматив 
оперативного 

контроля 
точности К, 

мкг/дм 8 
(Р=0,95)

Норматив
оперативного

контроля
воспроизводимости 

D ,м кг/дм 3 
(Р=0,95; т - 2 )

Норматив 
оперативного 

контроля 
сходимости  
d, м кг/дм 3 

(Р -0 ,9 5 ;  п -2 )

1 2 3 4

От ОД до 1,0 0 , 1 8 ^  + 0,01 0,2  X  + 0 , 0 2 0 , 1 *  + 0 , 0 2

От 1,0 до 10,0 ОД х  + 0 ,05 0,05 X  + 0 , 0 8 0 , 0 4 *  +  ОД

14. НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

В настоящ ей  м етодике и сп ользован ы  ссы лк и  на след ую щ и е  
норм ативны е докум ен ты :

1. ГО С Т  27384— 87. Вода. Н ор м ы  погреш ности  и зм ерен и й  
п ок азателей  состава и свойств.

2. ГО С Т  24104— 88. В есы  лабораторн ы е общ его  н азн ачен и я  
и  образцовы е. О бщ ие т ех н и ч еск и е  у сло в и я .

3. Г О С Т  2 9 2 2 7 — 91. П о с у д а  л а б о р а то р н а я  с т е к л я н н а я . 
П и п етк и  градуированны е. Ч а сть  1. О бщ ие требования.

4 . ГО С Т  28498— 90. Т ер м ом етр ы  ж и д костн ы е ст ек ля н н ы е . 
О бщ и е техн и ч еск и е  у с ло в и я . М етод ы  и спы таний .

б . ГО С Т  1770— 74. П осуда  м ерная лабораторная стеклян н ая . 
Ц и ли н д р ы , м ен зурки , к о лб ы , пробирки. Т ехн и ч еск и е  услов и я .

6. ГО С Т  25386— 82. П о суд а  и  оборудован и е лабораторн ы е 
стек лян н ы е . Т и п ы , основны е парам етры  и  разм еры .

7. Г О С Т  1 4 9 1 9 — 83 . Э л е к т р о п л и т ы , э л е к т р о п л и т к и  и 
ж а р о ч н ы е  э л е к т р о ш к а ф ы  б ы т о в ы е . О б щ и е  т е х н и ч е с к и е  
усло в и я .
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8. ГО С Т 6709— 72. Вода дистиллированная . Техн и ческ и е  
услови я .

9. ГО С Т 4461— 77. К ислота  азотная. Т ехнические условия.
10. Г О С Т  1 11 25— 84. К и сл о та  а зотная  особой  чи стоты . 

Т ехн и ческ и е услови я .
11. ГО СТ 3118— 77. К ислота  соляная. Технические условия.
12. ГО С Т  14261— 77. К и сло та  соля н а я  особой чистоты . 

Т ехн и ческ и е услови я .
13. ГО С Т 4220—  76. К али й  двухромовокислы й. Технические 

услови я .
14. ГО С Т 36— 68. О лово двухлористое 2-водное. Технические 

услови я .
15. ГО С Т  20490— 75. К а л и й  м арган ц евоки слы й . Т е х н и ­

ческие услови я .
16. ГО С Т 12.4 .009— 83. ССБТ. Пож арная техника д ля  защ и­

ты  объектов. Основны е виды  разм ещ ения и обслуж ивания .
17. Г О С Т  1 2 .1 .0 0 4 — 94. С С Б Т . П о ж а р н а я  безопасность. 

О бщ ие требования.
18. ГО С Т  12 .1 .005— 88. ССБТ. О бщ ие санитарно-гигиени­

ческие требования к  во зд уху  рабочей зоны .
19. ГО С Т  12 .1 .019— 79. ССБТ. Электробезопасность. Общ ие 

требования и н ом ен клатура  видов защ иты .
20. ГО С Т  24481— 80. Вода питьевая. Отбор проб.
21. М И  2335— 95. Реком ендация. ГС И . Внутренний конт­

р о л ь  качества  р е зу ль т а то в  к о ли ч е ст в ен н о го  х и м и ч еск о го  
анализа.

22. ГО С Т  8 .556— 91. ГС И . М етодики  определения состава 
и свойств проб вод. О бщ ие требования к  разработке.

23. ГО С Т  16263— 70. ГС И . М етрологи я . Терм ины  и опреде­
лен и я .

24. Р Д  50-674— 88. М етодические указания. М етр ологи ­
ческ ое  обеспечение к оли чествен н ого  хи м и ческого  анализа . 
О бщ ие полож ен и я .

25. ГО С Т  Р  51232— 98. Вода питьевая. Общ ие требования 
к  организации и методам  контроля .

26. ГО С Т Р  8 .563— 96. ГС И . М етодики  вы полнения изм е­
рений.

27. М И  2336— 95. Р еком ендация . Г С И . Х арактеристики  
п о гр еш н о ст и  р е з у л ь т а т о в  к о л и ч е с т в е н н о го  х и м и ч е с к о го  
анализа. А л го р и т м ы  оценивания.

28. Г О С Т  1 7 .1 .1 .0 1 — 77. О хран а  природы . Гидросф ера. 
Использование и охрана вод. Основные термины и определения.



П Р И Л О Ж Е Н И Е

Термины, применяемые в настоящей методике, 
их определения и пояснения

№ №
п/п Термин Определение Ссылка

1 2 3 4

1 О п р ед елен и е Н а х о ж д е н и е  с о д е р ж а н и я  к о м п о ­
н ен та  п р обы  в од ы  и л и  х а р а к т е ­
р и ст и к  состава  и л и  свой ств  п роб , 
н а й д е н н о е  п у т е м  а н а л и з а  и л и  
и зм е р е н и й .

П о я с н е н и е .  Термин «опреде­
ление» является обобщенным тер­
мином для терминов «измерение» и 
«количественны й химический 
анализ».

22

l . i . И зм ер ен и е Н а х о ж д е н и е  з н а ч е н и я  ф и з и ч е ­
ск о й  в е л и ч и н ы  о п ы т н ы м  п ут ем  
с п о м о щ ь ю  с п е ц и а л ь н ы х  т е х н и ­
ч е с к и х  средств .

23

1.2 . К о л и ч е с т в е н н ы й  
х и м и ч е с к и й  
а н а ли з  (К Х А )

Э к с п е р и м е н т а л ь н о е  о п р е д е ­
л е н и е  с о д е р ж а н и я  (м ассовой  и л и  
о б ъ ем н о й  д о л и , м о л я р н о й  к о н ­
ц е н т р а ц и и  и  т . д . )  о д н о го  и л и  
н е с к о л ь к и х  к о м п о н е н т о в  в е ­
щ е с т в а  в п р о б е  ф и з и ч е с к и м и , 
ф и з и к о - х и м и ч е с к и м и ,  х и м и ­
ч е с к и м и  и  д р у ги м и  м етод ам и .

24
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1 2 3 4

2. Результат
определения

Значение содержания компо­
нента пробы воды или характе­
ристик состава и свойств проб, 
найденное путем анализа или 
измерений.

П о я с н е н и е .  Результат опреде­

ления X  — это среднее арифмети­
ческое параллельных определений 
X,:

I * .
х ~ м  ,

п
где п — число параллельных опре­
делений.

22

2.1. Параллельное
определение

Значение содержания компонента 
пробы воды или характеристик 
состава и свойств проб, найденное 
путем однократного анализа или 
измерения.

25

3. Методика
определения

Совокупность операций и правил, 
выполнение которых обеспечи­
вает получение результатов опре­
делений с известной погреш ­
ностью.

26

4. Метод
определения

Совокупность приемов исполь­
зования принципов и средств 
измерений. Совокупность физи­
ческих принципов и законо­
мерностей, положенных в основу 
измерительной процедуры.

П о я с н е н и е .  Метод определения, 
в отличие от методики определения, 
не имеет метрологических харак­
теристик.

23

2 P-7
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1 2 3 4

5. Качество
результатов
определений

Состояние работ по определению 
содержания компонента пробы 
вод, удовлетворяющее установ­
лен ны м  нормативны м требо­
ваниям: н о р м а м  п о гр е ш н о с т и  
о п р е д е л е н и й ,  п р и п и с а н н ы м  
х а р а к т е р и с т и к а м  п о гр е ш н о ст и  
о п р ед елен и й , н о р м а ти в а м  к о н т ­
р о л я  п о к а за т е л е й  к а ч ест в а  р е ­
з у л ь т а т о в  о п р ед елен и й .

6. Нормы
погрешности
результатов
определений
(нормы
погрешности
определений)

Характеристики погреш ности 
результатов определений, зада­
ваемых в качестве допускаемых 
в соответствии  с требуемюй 
точностью.

27

7. Приписанные
погрешности
результатов
определений
(приписанные
погрешности
определений)

Характеристики погреш ности 
результатов определений, припи­
сываемые результатам, получае­
мым по аттестованной (стандар­
тизованной) методике, харак­
теризую щ ие гарантируем ую  
точность методики.

П о я с н е н и е .  Одним из основных 
требований к методике определений 
является то, что приписанные по­
грешности результатов определений 
должны быть не более норм погреш­
ности результатов определений.

27
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1 2 3 4

8. Показатели 
качества 
результатов 
определений 
(сходимость, вос­
производимость, 
правильность, 
точность 
результатов 
определений)

Характеристики качества опреде­
лений, отражающие:
—  бли зость  друг к другу  зн а ­
чений результатов параллельных 
определений в одной и той же 
пробе в одинаковых условиях и 
практически одновременно (схо­
димость результатов параллель­
ных определений);
—  близость друг к другу значе­
ний результатов  определений  
одной и той же физической ве­
личины  в одной и той же пробе, 
по одной и той же методике, но 
в разных условиях:
разное время, разные операторы, 
реактивы или экземпляры средств 
измерения (воспроизводимость 
результатов определений);
— бли зость  к н улю  значений 
систематической составляющей 
п о гр еш н ости  (п р а в и льн о сть  
результатов определений);
—  близость значений результатов 
определений к истинным значе­
ниям определяемых физических 
величин (точность результатов 
определений).

П о я с н е н и е .  В качестве количест­
венных характеристик, показателей 
качества результатов определений 
применяются:
для показателя точности — характе­
ристики погрешности определений; 
для показателя воспроизводимости 
и сходимости — характеристики слу­
чайной составляющей погрешности 
определений;
для показателя правильности —
характеристики систематической 
составляющей погрешности опре­
делений.

27

2*
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1 2 3 4

9. К о н т р о л ь
п о к а з а т е л е й
к а ч е с т в а
р е з у л ь т а т о в
о п р е д е л е н и й
(к о н т р о л ь
к а ч е с т в а
р е з у л ь т а т о в
о п р е д е л е н и й )

П р о в е р к а  с о о т в е т с т в и я  п о к а з а ­
т е л я  к а ч е с т в а  р е з у л ь т а т о в  о п р е ­
д е л е н и й  у с т а н о в л е н н ы м  н о р м а м  
и  т р е б о в а н и я м .

П о я с н е н и е .  К о н т р о л ь  качества  
р езультатов  определений  состоит из 
д в ух  этапов:

нахож дение результата  определения 
с п оследую щ и м  сопоставлением  его 
с установленны м и нормами и  норма­
тивам и  (норм ативам и  п оказателей  
качества р езультатов  определений ).



ГОСУДАРСТВЕННЫЙ КОМИТЕТ 
РОССИЙСКОЙ ФЕДЕРАЦИИ 

ПО СТАНДАРТИЗАЦИИ И МЕТРОЛОГИИ

Государственный научный метрологический центр — 
Всероссийский научно-исследовательский институт 

расходометрии

С В И Д Е Т Е Л Ь С Т В О  № 5269 
об аттестации МВИ

М етод и к а  оп р ед елен и я  м ассовой  кон ц ен трац и и  общ ей  
р тути  в п и тьев ой  и п ри род н ой  воде м етодом  атом н ой  
а б с о р б ц и и , М И  1 9 3 6 .0 1 — 2 0 0 0 , р а зр а б о т а н н а я  Н П О  
«М е т р о л о г и я » ,  о сн ов н ы е м ет р о ло ги ч еск и е  тр ебов ан и я  
к  к о т о р о й  р е г л а м е н т и р о в а н ы  Г О С Т  Р  5 1 2 3 2 — 9 8 , 
ГО С Т  27384— 87, С а н П и Н  2 .1 .4 .5 5 9 — 96, аттестована в 
соответствии  с Г О С Т  Р  8 .5 6 3 — 96.

А т те с т а ц и я  м ето д и к и  о сущ еств лен а  по  р езу льта та м  
эк сп ер и м ен та льн ы х  исследован и й .

В  р е з у л ь т а т е  а т т е с т а ц и и  М В И  у с т а н о в л е н о ,  ч т о  
м ето д и к а  соотв етств ует  п р ед ъ я в л я ем ы м  к ней  м етр о ­
ло ги ч еск и м  требованиям  и им еет  след ую щ и е  основны е 
м ет р о ло ги ч еск и е  х ар а к тер и сти к и  и н орм ати вы  оп ера ­
т и в н о го  к о н т р о л я  п о к а за т е л е й  к а ч еств а  р е з у л ь т а т о в  
о п р ед елен и й  (см . п р и ло ж ен и е ).

Заместитель директора
по научной работе М. С. Немиров

15 февраля 2000 г.
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П р и л о ж е н и е
к Свидетельству № 5269 об аттестации МВИ

Диапазон
определений Погрешность

Нормативы оперативного контроля

массовой 
концентрации 
общей ртути, 

мкг/дм3

определений, 
А, мкг/дм3 
(Р -0 ,95 )

сходимости, 
d, мкг/дм3 
(Р=0,95)

воспроизво­
димости, 

D, мкг/дм3 
(Р -0 ,95 )

ТОЧНОСТИ,
К, мкг/дм3 
(Р=0,95)

от ОД до 1,0 0,14 Х + 0,01 О Д Х  +  0 ,02 0 ,2 Х  +  0 ,02 0Д8Х +  0,01

от 1,0 до 10,0 0,04 X + 0,10 0 ,0 4 Х  +  0 ,10 0 .0 5 Х  +  0 ,08 ОДХ +  0,05
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