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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

П Р О Д У КЦ И Я  П А Р Ф Ю М Е Р Н О -К О С М Е Т И Ч Е С КА Я

И н в е р си о н н о -в о л ь та м п е р о м е тр и ч е ски й  м етод  о пр ед е л ен и я  ртути

Perfumery and cosmetic production.
Anodic stripping voltammetric method of definition of mercury

Дата введения — 2017—07—01

1 Область применения

Настоящ ий стандарт устанавливает инверсионно-вольтамперометричоский метод (далее —  ИВ) 
определения массовой доли (содержания) ртути при анализе проб парф ю мерно-косметической про­
дукции (далее —  ПКП) с содержанием железа не более 0.50 мг/кг.

Диапазон содержания ртути от 0.002 до  1.0 мг/кг. Если содержание элемента в пробе выходит за 
верхнюю границу диапазона определяемых содержаний, допускается разбавление подготовленной к 
измерению  пробы.

2 Нормативные ссы лки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующ ие межгосударственные 
стандарты:

ГОСТ 12.1.004— 91 Система стандартов безопасности труда. Пожарная безопасность. Общ ие тре­
бования

ГОСТ 12.1.019— 79 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. Общ ие требо­
вания и номенклатура видов защ иты 1 >

ГОСТ 12.4.009—83 Система стандартов безопасности труда. Пожарная техника для защ иты объ­
ектов. О сновные виды. Размещение и обслуживание

ГОСТ 1770— 74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. 
Общ ие технические условия

ГОСТ 2156— 76 Реактивы. Натрий двууглекислый. Технические условия
ГОСТ 4204— 77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия
ГОСТ 4233— 77 Реактивы. Натрий хлористый. Технические условия
ГОСТ 4234— 77 Реактивы. Калий хлористый. Технические условия
ГОСТ 4461— 77 Реактивы. Кислота азотная. Технические условия
ГОСТ ИСО 5725-6— 2003 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов из­

мерений. Ч асть 6. Использование значений точности на практике21
ГОСТ 6709— 72 Вода дистиллированная. Технические условия

1) В Российской Федерации действует ГОСТ Р 12.1.019—2009.
2> В Российской Федерации действует ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002 Точность (правильность и прецизионность) 

методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике.

Издание официальное
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ГОСТ 9293— 74 Азот газообразный и  жидкий. Технические условия
ГОСТ 9736— 91 Приборы электрические прямого преобразования для измерения неэлектриче­

ских величин. Общ ие технические требования и методы испытаний
ГОСТ 10929— 76 Реактивы. Водорода пероксид. Технические условия 
ГОСТ 11125— 84 Реактивы. Кислота азотная особой чистоты. Технические условия 
ГОСТ 12026— 76 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия 
ГОСТ 14262— 78 Реактивы. Кислота серная особой чистоты. Технические условия 
ГОСТ 14919—83  Электроплиты, электроплитки и жарочные электрош каф ы бытовые. Общ ие тех­

нические условия
ГОСТ 17237— 93 Изделия парф юмерные жидкие. О бщ ие технические условия1)
ГОСТ 20490— 75 Реактивы. Калий марганцовокислый. Технические условия
ГОСТ 21400— 75 С текло химико-лабораторное. Технические требования. Методы испытаний
ГОСТ 24104— 2001 Весы лабораторные. О бщ ие технические условия21
ГОСТ 28165— 89 Приборы и аппараты лабораторные из стекла. Аквадистилляторы. Испарители. 

Установки ректиф икационные. О бщ ие технические требования
ГОСТ 28311— 89 Дозаторы медицинские лабораторные. Общ ие технические требования и методы 

испытаний
ГОСТ 28767— 90 Изделия декоративной косметики на жировой основе. О бщ ие технические усло­

вия31
ГОСТ 28768— 90 Изделия декоративной косметики порош кообразные и компактные. О бщ ие тех­

нические условия41
ГОСТ 29169— 91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с одной отметкой 
ГОСТ 29188.0— 2014 Продукция парф ю мерно-косметическая. Правила приемки, отбор проб. М е­

тоды органолептических испытаний
ГОСТ 29189— 91 Кремы косметические. Общ ие технические условия51
ГОСТ 29227— 91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. Общие 

требования

П р и м е ч а н и е  — При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылоч­
ных стандартов в информационной системе общего пользования — на официальном сайте Федерального агент­
ства по техническому регулированию и метрологии в сети Интернет или по ежегодному информационному указа­
телю «Национальные стандарты», который опубликован по состоянию на 1 января текущего года, и по выпускам 
ежемесячного информационного указателя за текущий год. Если ссылочный стандарт заменен (изменен), то при 
пользовании настоящим стандартом следует руководствоваться заменяющим (измененным) стандартом. Если 
ссылочный стандарт отменен без замены, то положение, в котором дана ссыпка на него, применяется в части, не 
затрагивающей эту ссылку.

3 Сущ ность метода

Метод основан на проведении ИВ-анализа раствора пробы после ее предварительной подготовки.
Предварительная подготовка проб ПКП для определения массовой доли ртути основана на пере­

воде всех форм и соединений ртути в анализируемой пробе в раствор в виде ртути двухвалентной при 
действии азотной кислоты и перекиси водорода.

Метод ИВ-анализа основан на способности элементов, концентрированных на индикаторном 
электроде, электрохимически растворяться при определенном потенциале, характерном для каждого 
элемента. Регистрируемый максимальный анодный ток элемента прямо пропорционально зависит от 
массовой доли ртути.

1) В Российской Федерации действует ГОСТ 31678—2012 Продукция парфюмерная жидкая. Общие техни­
ческие условия.

2' В Российской Федерации действует ГОСТ Р 53228—2008 Весы неавтоматического действия. Часть 1. Ме­
трологические и технические требования. Испытания.

3: В Российской Федерации действует ГОСТ 31649—2012 Продукция декоративной косметики на жировоско­
вой основе. Общие технические условия.

41 В Российской Федерации действует ГОСТ 31698—2013 Продукция косметическая порошкообразная и ком­
пактная. Общие технические условия.

5) В Российской Федерации действует ГОСТ 31460—2012 Кремы косметические. Общие технические условия.
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П роцесс электроосаж дения ртути из раствора подготовленной пробы  на индикаторном  золо­
тограф итовом  электроде проходит при потенциале электролиза , равном  0 .0  В относительно хлор- 
серебряного  электрода (ХС Э ). в течение заданного  врем ени электролиза  от 2 до  10 мин. П роцесс 
электрорастворения  элем ентов с поверхности электрода и регистрация аналитического  сигнала 
анодного  пика на вольтам перной (ВА) кривой проводится при линейно-м еняю щ ем ся (в сторону по­
лож ительны х значений) потенциале при заданной  чувствительности  прибора. П отенциал м аксим у­
ма анодного  тока  (пи ка ) ртути равен (0,60 ±  0 ,05 ) В. О бщ ая схем а анализа  методом ИВ представ­
лена на рисунке  1.

М ассовая доля ртути в пробе определяется методом добавок аттестованных смесей ртути.

Рисунок 1 — Основные этапы анализа проб методом ИВ

4 Отбор проб

Отбор и хранение проб проводят по нормативной документации для данной группы анализируемой 
однородной продукции (по ГОСТ 29188.0, ГОСТ 172371>, ГОСТ 287671>, ГОСТ 287682>. ГОСТ 291893* и др.).

Для анализа используют две  параллельные пробы и одну холостую  или две параллельные и одну 
резервную пробы.

5 Требования безопасности, охраны  окружающ ей среды 
при вы полнении измерений

5.1 У сл ов ия  б е зо п а сн о го  пр о в е д е н и я  работ

5.1.1 К работе с  вольтамперометрическим анализатором, нагревательными приборами и хими­
ческими реактивами допускается персонал, изучивш ий инструкцию по эксплуатации прибора, правила 
работы с  химическими реактивами и химической посудой.

5.1.2 Прибор в процессе эксплуатации должен быть надежно заземлен.
5.1.3 При выполнении аналитических измерений необходимо соблюдать требования техники безопас­

ности при работе с химическими реактивами.
5.1.4 Электробеэопасность при работе с  электроустановками —  по ГОСТ 12.1.0194*.

1> В Российской Федерации действует ГОСТ 31678—2012 Продукция парфюмерная жидкая. Общие техни­
ческие условия.

2> В Российской Федерации действует ГОСТ 31698—2013 Продукция косметическая порошкообразная и ком­
пактная. Общие технические условия.

3> В Российской Федерации действует ГОСТ 31460—2012 Кремы косметические. Общие технические условия. 
4> В Российской Федерации действует ГОСТ Р 12.1.019—2009.
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5.1.5 П омещ ение лаборатории долж но соответствовать требованиям пожарной безопасности по 
ГОСТ 12.1.004 и иметь средства пожаротуш ения по ГОСТ 12.4.009.

5.2 Т реб ования  к кв а л и ф и ка ц и и  и сп о л н и те л я

К выполнению измерений и обработке результатов по данному методу допускают лиц. владеющих тех­
никой ИВ-метода анализа и изучивших инструкцию по эксплуатации вольтамперометричесхого анализатора.

5.3 У сл ов ия  в ы п о л н е н и я  изм ерен ий

Измерения проводятся в следую щ их условиях:
- температура окружающ его воздуха (25 ± 5) °С,
- атмосф ерное давление (760 ± 30) мм рт. ст.;
-  относительная влажность воздуха при 25 °С (55 ±  25) %:
- частота переменного тока (50 ± 5) Гц;
- напряжение питания в сети (220 ± 22) В.

6 Средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда, 
реактивы  и материалы

6.1 С родства  изм е ре н и й  и в с п о м о га те л ь н о е  о б о р уд о в а н и е

6.1.1 Серийный вольтамперометрический анализатор (типа СТА или д р .) в комплекте с IBM - 
совместимым компьютером с  системой сбора и обработки данны х или полярограф  (ПУ-1 или др.. в 
котором есть диф ф еренциальный режим).

Допускается использовать другое оборудование и приборы, позволяющ ие воспроизводить метро­
логические характеристики, указанные в данной методике.

6.1.2 Электрохимическая ячейка, в состав которой входят.
-  индикаторный электрод —  золотограф итовый на основе графита, пропитанного смесью пара­

фина и полиэтилена:
- электрод сравнения —  хлорсеребряны й в растворе калия или натрия хлорида концентрации

1.0 моль/дм3 с сопротивлением не более 3.0 кОм.
- сменные стаканчики из кварцевого стекла вместимостью от 20 д о  25 см3;
- трубки для подвода инертного газа с целью удаления растворенного кислорода и перем еш ива­

ния раствора.
6.1 .3  Весы специального класса точности с наибольш им пределом допускаем ой абсолютной по­

греш ности ± 0.0001 г по ГОСТ 24104 ’ >.
6.1.4 Дозаторы типа П-1 емкостью от 0.01 до 1.00 см3 с дискретностью установки доз от 10 до  1000 мкл 

и относительной погреш ностью  не более 5 % по ГОСТ 28311.
6.1 .5  Ш ланги полиэтиленовые для подвода газа.
6.1.6 Плитка электрическая с  закрытой спиралью по ГОСТ 14919 или других марок.
6.1 .7  Аппарат для бидистилляции воды (стеклянный) АСД-4 по ГОСТ 28165.
6.1.8 Муфельная печь типа ПМ-8 или М Р-64-0215 по ГОСТ 9736 или электропечь сопротивления 

камерная лабораторная, обеспечивающ ая поддержание заданного температурного режима от 150 до 
600 °С с погреш ностью  ± 25 °С.

6.1 .9  Щ ипцы тигельные.
6.1.10 Секундомер. 2-го класса точности, допустимая погреш ность ± 1.8 с.

6.2 П осуда

6.2.1 Пипетки мерны е лабораторные стеклянные 2-го класса точности вместимостью 0.5; 1.0; 2.0; 
5,0; Ю.О см 3 по ГОСТ 29169 или ГОСТ 29227.

6.2.2 Посуда мерная лабораторная стеклянная с притертыми пробками 2-го класса точности: кол­
бы наливные вместимостью 25,0: 50.0; 100,0 см3; цилиндры вместимостью  10.0 и 50 см3 и пробирки 
мерные вместимостью  10.0 и 15,0 см3 по ГОСТ 1770.

11 В Российской Федерации действует ГОСТ Р 53228— 2008 Весы неавтоматического действия. Часть 1. Ме­
трологические и технические требования. Испытания.
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6.2.3 Стаканчики из промыш ленного кварцевого стекла марок КИ. КВ объемом от 20 д о  25 см 3.
6.2.4 Стаканчики из кварцевого стекла марок КУ-1, КУ-2 объемом от 20 до  25 см 3.
6.2.5 Эксикатор по ГОСТ 21400.
6.2.6 Крыш ки-деф легматоры для стаканчиков из термостойкого стекла конусообразной формы 

диаметром от 25 до  35 мм. высотой от 20 до  25 мм.
6.2.7 Палочки стеклянные ло ГОСТ 21400.
6.2.8 Емкость для слива растворов ионов золота и ртути.
6.2.9 С менные наконечники к дозаторам от 0.01 до  1.0 см 3.

6.3 Р е а кти вы  и м а териал ы

6.3.1 М ежгосударственный стандартный образец состава растворов ионов ртути МСО 0028 с ат­
тестованным значением массовой концентрации ионов ртути 1.0 мг/см3 и относительной погреш ностью 
аттестованного значения ± 1 % при Р = 0.95.

6.3.2 М ежгосударственный стандартный образец состава растворов ионов золота МСО 0347 с 
аттестованным значением массовой концентрации ионов золота 0.1 мг/см3 и относительной погреш но­
стью  аттестованного значения ±  1 % при Р = 0,95.

6.3.3 Кислота азотная концентрированная по ГОСТ 11125 ос. ч. или по ГОСТ 4461 х. ч.
6.3.4 Кислота серная концентрированная по ГОСТ 14262 ос. ч. или по ГОСТ 4204 х. ч.
6.3.5 Вода бидистиллированная или дистиллированная по ГОСТ 6709. перегнанная в присутствии 

серной кислоты (0,5 см3 концентрированной серной кислоты и 3 см3 3 % раствора калия марганцово­
кислого на 1 д м 3 дистиллированной воды).

6.3.6 Водорода пероксид по ГОСТ 10929.
6.3.7 Натрий хлористый по ГОСТ 4233.
6.3.8 Калий хлористый по ГОСТ 4234.
6.3.9 Натрий двууглекислый по ГОСТ 2156.
6.3.10 Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490.
6.3.11 Азот газообразный по ГОСТ 9293 или другой инертный газ (аргон, гелий).
6.3.12 Бумага индикаторная универсальная.
6.3.13 Бумага фильтровальная по ГОСТ 12026 или фильтры обезэоленные (синяя или зеленая 

лента).

П р и м е ч а н и я
1 Допускается использовать другие средства измерений, оборудование, аппаратуру, материалы, реактивы и 

стандартные образцы, обеспечивающие метрологические характеристики, аналогичные вышеуказанным.
2 Все применяемые средства измерений подлежат испытаниям с целью утверждения типа или метрологиче­

ской аттестации, поверке, испытательное оборудование должно быть аттестовано в соответствии с законодатель­
ством в области обеспечения единства измерений.

7 Подготовка к вы полнению  измерений

7.1 П од го то вка  п р и б о р о в  к  работе

Подготовку и проверку вольтамперометрического анализатора производят в соответствии с ин­
струкцией по эксплуатации и техническом у описанию прибора. Задаваемый режим работы прибора 
указан в таблице 1.

Т а б л и ц а  1 — Задаваемый режим работы прибора при определении массовой концентрации ртути

Режим работы прибора Параметры

Система измерений Двухэлвктроднзя

Электроды:
- рабочий Графитовый электрод
- сравнения Хлорсеребряный электрод

Развертка Анодная

Режим регистрации вольта мперограмм Постоянно-токовый
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Окончание таблицы 1

Режим работы прибора Параметры

Поляризующее напряжение для электронакопления. В 0,0

Потенциал начала регистрации волыамперной кривой, В 0,0

Конечное напряжение развертки. В 0,85

Потенциал очистки электрода. В 0,85

Время очистки электрода, с 20

Время электролиза (в зависимости от содержания эле­
мента в пробе), с

60

Скорость линейного изменения потенциала. мВ/с 90

Потенциал аналитического пика, В 
(ориентировочное значение)

0.6

Фоновый электролит 0.1 моль/дм3 раствор азотной кислоты 
+ 0.04 см3 раствора Au (III) концентрации 100 мг/дм3

Выполнение измерений с  использованием вольтамперометрического комплекса СТА проводят в 
соответствии с  приложением Б.

7.2 П од го то вка  л а б о р а то р н о й  п о суд ы

7.2.1 Новую лабораторную  стеклянную  посуду, сменные наконечники дозаторов, пипетки промы­
вают азотной кислотой и многократно бидистиллированной водой. Кварцевые стаканчики дополнитель­
но кипятят в разбавленной серной кислоте от 5  до  10 мин. и прокаливают в муф ельной печи при тем пе­
ратуре от 400 д о  500 X  от 5 до 10 мин.

После измерения на содержание ртути кварцевые стаканчики промывают питьевой содой, биди­
стиллированной водой и прокаливают.

Стаканчики прокаливаю т после каждого анализа пробы.
Сменные кварцевые стаканчики хранят закрытыми калькой или в эксикаторе в сухом виде.

7.3 П ри го то вл е н и е  и п р о в е р ка  р а б о ты  и н д и ка то р н о го  электрод а  и электрод а  ср а вн е н и я

7.3.1 П одготовка  и н д и ка то р н о го  зо л о то граф итово го  электрода  (ЗГЭ) д л я  о пред ел ен ия  ртути
ЗГЭ представляет собой граф итовый торцевой электрод с нанесенной на него пленкой золота. 

Граф итовый торцевой электрод (ГЭ) изготавливают из пропитанного различными веществами граф ито­
вого стержня с  диаметром рабочей поверхности 3 мм. Перед работой электрод ш лиф уют на фильтре. 
Нанесение пленки золота на торец ГЭ производится электролизом раствора ионов золота (111) по 6.3.2 
непосредственно при измерении.

Поверхность ГЭ ополоснуть в спирте и промыть бидистиллированной водой. В бю кс с  раствором 
иона золота опустить подготовленный ГЭ и ХСЭ. соединенные между собой проводником с  контактами. 
Через 2 мин. электроды вынуть из раствора и промыть бидистиллированной водой.

7.3.2 П од го то вка  к работе  эл ектр о д а  ср а в н е н и я
В качестве электрода сравнения используют хлорсеребряный электрод, заполненный раствором 

хлорода калия концентрации 1,0 м оль/дм3.
При первом заполнении электрод сравнения выдерживают не менее 12 ч для установления рав­

новесного значения потенциала. После проведения измерения электрод хранят, погрузив его в раствор 
хлорода калия концентрации 1,0 моль/дм3.

7.3.3. Проверку работы индикаторного золотограф итового электрода и электрода сравнения про­
водят в соответствии с  8.1 настоящ его стандарта.

7.4 П ри го то вл е н и е  р а с тв о р о в

7.4.1 Основной раствор, содержащ ий 100.0 мг/дм3 ртути.
Приготовление из государственных стандартных образцов состава растворов с аттестованными 

концентрациями ртути 1.0 мг/см3 или 1000.0 мг/дм3.
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В мерную колбу вместимостью 50.0 см3 вводят 5,0 см 3 стандартного образца состава ртути кон­
центрации 1000,0 мг/дм3 и 0,50 см 3 концентрированной азотной кислоты и доводят объем до  метки 
бидистиллированной водой.

Рекомендуется ислользовать инструкцию  по применению  МСО ионов металлов.
Срок хранения основного раствора составляет не более 6 мес.
7.4.2 Аттестованные смеси серий АС-1. АС-2. АС-3. АС-4 с  содержанием по 10,0; 1,0; 0,5; 0,2 мг/дм3 

ртути готовят соответствующ ими разбавлениями растворов в мерных колбах бидистиллированной во­
дой согласно таблице 2.

Т а б л и ц а  2 — Приготовление аттестованных смесей (АС) ртути

Элемент
Концентрация 

исходного раствора 
для приготовления 

АС мг/дм3

Отбираемый 
обьем, см3

Объем мерной 
посуды. 

см3

Концентрация 
приготовленного 

раствора ДС. мг/дм3

Код полученного 
(АС) раствора 

элемента

нд 100,0 2,50 25,0 10.00 АС-1

10,0 2,50 25,0 1,00 АС-2

10.0 1.25 25,0 0,50 АС-3

1.00 2,00 10,0 0,20 АС-4

Срок хранения АС-1 —  в течение 30 дней; АС-2 и АС-3 —  в течение 14 дней; АС-4 —  в течение 5 дней.
7.4.3 Раствор хлорида калия концентрации 1,0 моль/дм3.
Навеску хлорида калия массой (7,46 ± 0 ,01) г  помещ ают в колбу вместимостью  100.0 см3, раство­

ряют в небольшом количестве бидистиллированной воды и доводят объем до  метки бидистиллирован­
ной водой.

7.4.4 Азотную кислоту перегоняют при температуре 120 °С. П ерегнанная азотная кислота должна 
иметь концентрацию  не м енее 9 моль/дм3. Перегонке подвергается кислота, не имеющ ая классиф ика­
цию  ос. ч.

7.5 П о д го то в ка  пр о б

М еш ающ ие влияния на результаты определения массовой доли ртути устраняются на этапах про- 
боподготовки.

Д ля анализа берут две  параллельные пробы.
7.5.1 Подготовку проб ПКП для измерения на определение массовой доли ртути проводят следу­

ющ им образом:
Навеску пробы анализируемого объекта массой от 0,15 д о  0,20 г помещ ают в кварцевый ста­

канчик. добавляют 5,0 см 3 азотной кислоты, разбавленной бидистиллированной водой в соотношении 
(1 : 2). стаканчик накрывают крыш кой-деф легматором, в кры ш ку наливают бидистиллированной воды, 
помещ ают на плитку или комплекс пробоподготовки «Темос-Экспресс» с температурой от 70 до  90 "С 
на период от 10 до  15 мин. Воду в крыш ке меняют через 5 -7  мин. в течение всей химической обработки 
пробы.

После растворения пробы стаканчик снимаю т с плитки или вынимаю т из комплекса, помещ ают в 
холодильник от 20 до  30 мин. После охлаждения с  поверхности раствора удаляют замерзш ую жирную 
часть пробы стеклянной палочкой.

Из раствора пробы отбираю т 1.0 см3 аликвоты и помещ ают в чистый стаканчик.
С таканчик накрывают крышкой и помещ ают на плитку или комплекс пробоподготовки при тем ­

пературе от 110 до  120 °С. В стаканчик с отобранной аликвотой пробы добавляют 1.8 см3 пероксида 
водорода порциями по 0.40 см 3 в течение от 90 до  120 мин. (воду в углублении крышки менять чаще).

После обработки пробы стаканчик снимают, кры ш ку (ту ее часть, что  была опущ ена в стаканчик) 
ополаскиваю т 9 см3 бидистиллированной воды, сливая воду в стаканчик с пробой. Добавляю т 0,04 см3 
раствора ионов золота (III) концентрацией 100.0 мг/дм3.

Проба готова к измерению.
7.5.2 «Холостую» пробу (проверка на чистоту H N 0 3, Н20 2) проводят при каждой серии измерения 

и обязательно при смене партии реактивов.

7
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Подготовку «холостой» пробы проводят аналогично по 7.5.1 настоящ его стандарта, добавляя те 
ж е  реактивы, в тех же количествах и последовательности, но без анализируемой пробы, используя 
вместо нее бидистиллированную  воду.

8 Выполнение измерений

Ком плекс аналитический вольтамперометрический должен быть предварительно подготовлен к 
работе в  соответствии с инструкцией по  эксплуатации прибора и на примере работы комплекса СТА в 
соответствии с  приложением Б.

Выполнение вольтамперометрических измерений включает следующ ие основные операции:
Устанавливают параметры ИВ-измерений согласно таблице 1;
Проводят проверку электрохимической ячейки на чистоту;
Проводят регистрацию  вольтамлерограммы —  аналитического сигнала ( /,)  элемента в растворе 

подготовленной пробы;
Проводят регистрацию вольтамлерограммы —  аналитического сигнала (/2) элемента в растворе 

подготовленной пробы с введенной добавкой АС элемента;
Измерения выполняют в соответствии с инструкцией по эксплуатации, паспортом на прибор или 

приложением Б.
Величина аналитического сигнала (пика) элемента пропорциональна массовой концентрации 

определяемого элемента.

8.1 П ро в е рка  с та ка н ч и ко в , ф о н о в о го  р а ств о р а  и эл ектр о д а  на чи сто ту

8.1.1 В прокаленный в муф ельной печи кварцевый стаканчик вместимостью от 20 до  25 см 3 с 
помощ ью пипетки вносят 10,0 см 3 бидистиллированной воды. 0.1 см3 раствора концентрированной 
азотной кислоты и 0,04 см3 раствора иона золота концентрации 100,0 мг/дм3. Стаканчик с полученным 
раствором ф онового электролита помещ ают в электролитическую  ячейку или датчик.

8.1.2 Опускают в раствор индикаторный электрод и электрод сравнения. Подключают к прибору 
индикаторный электрод и электрод сравнения, устанавливают потенциал 0.85 В.

8 .1 .3  Устанавливаю т чувствительность прибора 1 Ю а А /м м  и снимаю т вольтамлерограмму от 
0,0 до  0,85 В без электролитического накопления. При больш ой величине остаточного тока (наклон 
кривой I-E более 45°) электрод заново ш лиф уют или заменяют.

8.1.4 Включают газ и проводят процесс электролиза при потенциале 0.0 В от 2  д о  10 мин. при 
перемеш ивании раствора.

8.1 .5  По окончании электролиза начинают регистрацию  вольтамлерограммы в диапазоне потен­
циалов от 0.0 до  0,85 В. Потенциал максимума анодного тока ртути равен (0.60 ± 0 ,05) В.

8.1 .6  Останавливают потенциал при 0,85 В и проводят дорастворение примесей с  поверхности 
электрода при перемеш ивании раствора в течение 20 с.

8.1 .7  Операции по  8.1.4— 8.1.6 повторяют три раза.
8.1.8 При наличии на вольтамперограмме сигнала ртути менее 2 мм стаканчик, ф оновый электро­

лит и индикаторный электрод считают готовыми к проведению измерения. В противном случае следует 
провести очистку электрода или стаканчика и повторить операции по  8.1.1— 8.1.7.

8.2 А н а л и з  п р о б ы

8.2.1 С таканчик с раствором пробы, приготовленный по 7.5.1, помещ ают в электролитическую  
ячейку.

8.2.2 Повторяют последовательно операции по 8.1.4—8.1.6.
8.2.3 Если высота анодного пика ртути (потенциал пика 0,60 В) будет превыш ать 200 мм, то  или 

изменяют чувствительность прибора, или уменьш ают время электролиза в соответствии с содержани­
ем элемента в пробе (согласно таблице 2). Если высота анодного пика ртути будет меньш е 5 мм, то 
увеличивают или чувствительность прибора, или время электролиза.

8.2.4 Операции по  8.1.4— 8.1.6  повторяют три раза.
8.2.5 Измеряют высоты анодных пиков определяемого элемента.
8.2.6 В стаканчик с анализируемым раствором с помощ ью пипетки или дозатора вносят добавку 

аттестованной смеси элемента в таком объеме, чтобы высота анодного лика элемента на вольтампер- 
ной кривой увеличилась примерно в два  раза по сравнению с первоначальной.

8
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Д обавку вносят в малом объеме (не более 0,2 см 3), чтобы предотвратить изменение концентра­
ции ф онового раствора.

Рекомендуемые добавки аттестованной смеси известной концентрации и чувствительности при­
бора приведены в табпице 3.

Т а б л и ц а  3 — Рекомендуемые добавки аттестованных смесей при регистрации вольтам перогра мм при анализе 
проб ПКП

Диапазон определяемых концентрации элемента, мг/кг 0.002-0.40 0.40-1.0 1.0-2.0

Навеска, г 0.2—0.1 0.1—0.01 0.01

Время электролиза, мин 15 5 1

Чувствительность прибора. А/мм 1,108 2.1 O’8 4.10 е

Концентрация АС для добавок, мг/дм3

01о

1.0 1.0

Рекомендуемый обьем добавки, см3 0.02—0.04 0.04—0.01 0.01—0.02

8.2.7 Проводят электролиз и регистрацию  вольтамперограмм анализируемой пробы с введенной 
добавкой АС ртути по 8.1 .4— 8.1.6 три раза.

8.2.8 Измеряют высоты анодных пиков элемента в пробе с  добавкой АС.
8.2.9 Выливают содержимое стаканчика в специальные емкости для сбора растворов ионов зо­

лота и ртути.
8.2.10 Промывают стаканчик бидистиллированной водой, кварцевый стаканчик прокаливают.
8.2.11 Операции по 8.2.1— 8.2.11 проводят для каждой из параллельных анализируемых проб и 

для «холостой» пробы в одинаковых условиях.

9 Обработка и оформление результатов

При использовании вольтамперометрического анализатора в комплекте с  компьютером регистра­
цию и обработку результатов измерений аналитических сигналов и расчет массовых концентраций эле­
ментов в пробе (мг/кг) выполняет система сбора и обработки данны х анализатора.

В случае использования оборудования, не имеющ его системы сбора и обработки данных, об­
работку результатов измерений аналитических сигналов определяемых элементов, расчет массовых 
концентраций элементов в пробе (мг/кг) проводят следующ им образом.

9.1 Расчет м а ссо в о й  ко н ц ен тр а ц и и  со д ер ж а н и я  элем ента  в  пробе

9.1.1 Для определяемого элемента рассчитывают среднее ариф метическое значение ( / ,)  не ме­
нее чем из трех значений повторяемых аналитических сигналов, полученных при регистрации вольтам­
перограмм раствора пробы.

Такой же расчет проводят и для вольтамперограмм при регистрации раствора анализируемой 
пробы с  добавкой АС элемента, получают значение /2.

9.1.2 Содержание определяемого элемента (Х(), мг/кг. в пробе вычисляют по формуле:

х  ^  / l  САС ^АС Чтин
(D

где САС —  концентрация аттестованной смеси (АС) элемента, из которой делается добавка к анализи­
руемой пробе, мг/дм3;

V'ac  —  объем добавки АС элемента, см3;
/, —  величина максимального анодного тока элемента в анализируемой пробе. А  или мА:
/2 —  величина максимального анодного тока элемента в  пробе с добавкой АС. А  или мА;
т  —  масса анализируемой пробы, г,
Умии —  объем минерализата, см 3;
Vnn —  объем аликвоты раствора пробы, взятой для BA-измерения, см3.

9.1.3 Вычисления проводят по 9.1.2. для  каждой из двух параллельных анализируемых проб; по­
лучаю т соответственно значения X , и Х 2.

9
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9.1.4 Аналогичные вычисления проводят для «холостой» пробы.
9.1 .5  Если в «холостой» пробе содержится некоторое количество определяемого элемента, то 

рассчитывают реальное содержание элемента в каждой из параллельных проб, вычитая из X , и Х 2 
результат «холостой» пробы.

9.1.6 Проверяют приемлемость полученных результатов параллельных определений. Расхожде­
ние между полученными результатами двух параллельных анализируемых проб не должно превыш ать 
предела повторяемости г. Значение предела повторяемости для двух результатов параллельных опре­
делений приведено в таблице 4.

Т а б л и ц а  4 — Диапазон измерений, значения пределов повторяемости и критической разности при доверитель­
ной вероятности Р = 0.95

Наименование
определяемого

элемента
Диапазон измеряемых 

концентрации. мг/кг
Предел повторяемости 
(для двух результатов 

параллельных определений), г

Критическая разность 
(для трех результатов 

параллельных определений),
с *.з>

Ртуть От 0,002 до 1.0 включ. 0,34 X 0.40 • X

Св. 1.0 до 5.0 включ. 0 .2 8 -X 0.33 X

X  — среднее арифметическое значение результатов параллельных определений массовой концентрации эле­
мента.

Результаты считают приемлемыми при выполнении условия:

| X i - X 2 | S r. (2)

Абсолютное значение предела повторяемости рассчитывается по выражению, приведенному в 
таблице 4 для среднего ариф метического значения результатов двух параллельных определений, по 
формуле:

42 (3)

При выполнении условия (2) значение X  принимается за результат измерения массовой концен­
трации определяемого элемента в пробе.

9.1 .7  При превыш ении предела повторяемости (г) необходимо дополнительно получить ещ е один 
результат параллельных определений.

Если при этом размах (Хтах - Х т |п ) результатов трех параллельных определений равен или мень­
ше критической разности СЯ?|3). то в качестве окончательного результата принимают среднее ариф м е­
тическое значение результатов трех параллельных определений.

Значения критической разности для трех результатов параллельных определений приведены в 
таблице 4.

Если размах (Xmax - X min) больше CR3, выясняют причины появления неприемлемых результатов 
параллельных определений.

9.1.8 Результат измерения (анализа) представляют в виде:

( Х ± д ) ,  мг/кг. Р = 0.95,

где X  —  результат измерения, полученный по формуле (3):
± Д —  значения характеристики погреш ности выполнения измерений, которые рассчитываются по 

формуле:
Ал = 0.01 • SX. (4)

где <S —  относительное значение показателя точности (характеристики погреш ности) методики, приве­
денное в таблице 5.
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Т а б л и ц а  5 — Диапазоны измерений, относительные значения показателей повторяемости, воспроизводимости 
и точности при доверительной вероятности Р = 0.95

Наименование
определяемого

элемента
Диапазон определяемых 

концентрации. МгУкг

Показатель повторяе­
мости (среднсквадра- 
тическое отклонение 

повторяемости).
° г %

Показатель вос­
производимости 
(средне квадра­

тическое отклоне­
ние воспроизводи­

мости).

Показатель точности 
(границы, а которых 
находится погреш­
ность методики).

6.%

Ртуть от 0.002 до 1.0 включ. 12 19 38

Св. 1.0 до 5.0 включ. 10 17 35

9.1.9 Числовое значение результата измерения должно оканчиваться циф рой того же разряда, 
что  и значение предела повторяемости результатов параллельных определений. Значение предела по­
вторяемости должно содержать не более двух значащ их цифр.

10 Контроль качества результатов измерений при реализации метода 
в лаборатории

10.1 Контроль качества результатов измерений при реализации метода в лаборатории предусма­
тривает:

- оперативный контроль процедуры анализа (на основе оценки погреш ности результатов анализа 
при реализации отдельно взятой контрольной процедуры);

- контроль стабильности результатов анализа (на основе контроля стабильности срсднеквадра- 
тического отклонения внутрилабораторной прецизионности, погреш ности, среднеквадратического от­
клонения повторяемости).

10.2 Оперативный контроль процедуры анализа (выполнения измерений) проводят:
- при внедрении метода выполнения измерений в лаборатории;
- при появлении ф акторов, которые могут повлиять на стабильность процесса измерения (напри­

мер. при смене партии реактивов, после ремонта прибора, при длительном промежутке времени между 
анализами и т. д.).

Оперативный контроль процедуры анализа проводит сам  исполнитель с целью проверки его го ­
товности к проведению испытания анализируемых проб.

Оперативный контроль процедуры анализа проводят в соответствии с приложением А.
10.3 Одной из форм контроля стабильности результатов анализа является контроль стабильности 

результатов анализа в пределах лаборатории с использованием контрольных карт, реализуемый:
- путем контроля и поддержания на требуемом уровне погреш ности результатов измерений;
- путем контроля и поддержания на требуемом уровне промежуточной прецизионности:
- путем контроля и поддержания на требуемом уровне повторяемости результатов параллельных 

определений.
10.4 Процедуры и периодичность контроля точности (контроля стабильности) получаемых резуль­

татов измерений в пределах лаборатории проводят с учетом требований ГОСТ ИСО 5725-6 4  раздел 6.

11 Проверка приемлемости результатов измерений для двух лабораторий

11.1 П роверку прием лем ости результатов изм ерений, полученных в условиях воспроизводим о­
сти (в двух  лабораториях, m  = 2). проводят с учетом требований ГОСТ ИСО 5 7 2 5 -6 4  подпункт 5.3.2.1, 
по отнош ению  к пределу воспроизводим ости, приведенному в таблице 5. или к критической разности 
для двух средних ариф м етических результатов изм ерений в соответствии с ГОСТ ИСО  5 7 2 5 -6 ’ \  под­
пункт 5.3.2.2.

Расхождение между результатами измерений, полученных в двух лабораториях, не должно пре­
выш ать предела воспроизводимости.

В Российской Федерации действует ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002 Точность (правильность и прецизионность) 
методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике.
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При выполнении этого условия приемлемы оба результата измерений, и в качестве окончательно­
го может бы ть использовано их общ ее среднее значение. Значения предела воспроизводимости при­
ведены в таблице 6.

Т а б л и ц а  6 — Диапазон измерений, значения пределов воспроизводимости при доверительной вероятности 
Р  = 0.95

Диапазон измеряемых хонкемтраций. мг/кг Предел воспроизводимости 
(для двух результатов измерений), R

От 0.002 до 1.0 включ. 0,63 X

Св.1.0 до 5,0 включ. 0.48 X

X  —  среднее арифметическое значение результатов анализа, полученных в двух лабораториях.

При превыш ении предела воспроизводимости могут быть использованы методы оценки приемле­
мости результатов измерений согласно ГОСТ ИСО 5725-6 ’ >. раздел 6.

В Российской Федерации действует ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002 Точность (правильность и прецизионность) 
методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике.

12



ГОСТ 32936— 2014

Приложение А 
(обязательное)

А л го р и тм ы  о п е р а ти в н о го  ко н тр о л я  п р о ц е д у р ы  анализа

А.1 Общие положения
А. 1.1 Оперативный контроль процедуры анализа осуществляет непосредственно исполнитель на основе ин­

формации. получаемой при реализации отдельно взятой контрольной процедуры с использованием средств контроля.
А. 1.2 Роль средств контроля выполняют:
- образцы для контроля (АС по [1)):
- анализируемые пробы с известной добавкой определяемого элемента;
- анализируемые пробы стабильного состава.
А. 1.3 Схема оперативного контроля процедуры анализа предусматривает:
- реализацию контрольной процедуры;
- расчет результата контрольной процедуры:
- расчет норматива контроля.
- сравнение результата контрольной процедуры с нормативом контроля;
- принятие решения по результатам контроля.

А.2 Алгоритм оперативного контроля повторяемости результатов контрольных измерений
А.2.1 Получают два результата параллельных определений любого средства контроля (по А. 1.2).
А.2.2 Реализуют схему контроля повторяемости (по А. 1.3). получая два результата параллельных определе­

ний. Результат контрольной процедуры равен:

ГК = |Х , - Х ^ .  (А.1)

Норматив контроля повторяемости равен пределу повторяемости г  при л = 2. значение которого приведено 
в таблице 4.

Проверяют условие:
rK S г. (А.2)

А.2.3 Если условие (А.2) выполняется, то рассчитывают результат контрольной процедуры анализа как сред­
нее арифметическое значение из результатов двух параллельных определений.

Если гк  > г, то делают повторную контрольную процедуру, получая заново два результата параллельных 
определений.

При повторном превышении предела повторяемости процедуру анализа прекращают и выясняют причины, 
приводящие к неудовлетворительным результатам.

А.З Алгоритм оперативного контроля процедуры анализа в условиях промежуточной
прецизионности
А.3.1 Образцами для выполнения данной процедуры являются средства контроля по А.1.2. Масса отобранной 

пробы для контроля должна соответствовать удвоенной массе, необходимой для проведения измерений. Отобран­
ную массу делят на две части и анализируют в соответствии с требованиями настоящего стандарта в условиях про­
межуточной прецизионности (или различными операторами, или в различное время, или с использованием различ­
ных средств измерений и т. д.) при соблюдении условий и сроков хранения проб. Получают соответственно X , и Х 2.

А.3.2 Рассчитывают результат контрольной процедуры.

Для среднего арифметического значения результатов, полученных в условиях промежуточной прецизион­
ности ( х  )• рассчитывают или устанавливают норматив контроля промежуточной прецизионности:

/?л = 0 ,84/? , (А.4)

где /?— значение предела воспроизводимости. _____
А.3.3 Результаты, полученные в условиях промежуточной прецизионности (Х ,. Х 2), считают удовлетвори­

тельными при выполнении условия:
/?„k S R  _  (А.5)

А.3.4 При выполнении условия (А.5) общее среднее арифметическое X  представляют в качестве результа­
та контрольной процедуры.

При невыполнении условия (А.5) измерения повторяют.
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При повторном невыполнении условия (А.5) выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным ре­
зультатам. и устраняют их.

А.4 Алгоритм контроля процедуры выполнения измерений с использованием метода добавок
А.4.1 Образцами для контроля являются анализируемые пробы и анализируемые сдобы с точной добавкой 

АС определяемого элемента. Добавка АС элемента вводится до стадии лробооодготовки.
А.4.2 Контроль исполнителем процедуры выполнения измерений проводят путем сравнения результата от­

дельно взятой контрольной процедуры К,  с нормативом контроля Ка.
А.4.3 Результат контрольной процедуры Kf рассчитывают по формуле:

- х - с . (А-6)

где X  — результат контрольного измерения массовой концентрации элемента в пробе с известной добавкой — 
среднее арифметическое значение двух результатов параллельных определений, расхождение между 
которыми не превышает предела повторяемости г. Значение г приведено в таблице 4;

X  — результат контрольного измерения массовой концентрации элемента в пробе без добавки — среднее 
арифметическое значение двух результатов параллельных определений, расхождение между которыми 
не превышает предела повторяемости г;

С — величина добавки АС элемента.

П р и м е ч а н и е  — Величина добавки должна составлять от 50 до 150 % от массовой концентрации эле­
мента в пробе без добавки.

А.4.4 Норматив оперативного контроля Хд рассчитывают по формуле:

К / , ф л - } 2 - ( \ х ) ! . (А-7)

где Ля^т. — значения характеристики погрешности результатов измерений, установленные в лаборатории 
при реализации методики, соответствующие массовой концентрации элемента в пробе с добав­
кой и в пробе без добавки соответственно.

А.4.5 Качество контрольной процедуры признают удовлетворительным при выполнении условия:

K«SKa. (А.8)

При невыполнении условия (А.8) эксперимент повторяют.
При повторном невыполнении условия (А.8) выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным ре­

зультатах».

А.5 Алгоритм оперативного контроля процедуры выполнения измерений 
с использованием образцов для контроля

А.5.1 Образцами для контроля являются МСО анализируемых объектов с аттестованными концентрациями 
элех<ентов. Образцами также могут служить анализируемые пробы с отсутствием данного элемента или с очень 
малой концентрацией элемента, в которые введена точная концентрация искомого элемента (аттестованная ха­
рактеристика — С). Образец для контроля вводят в пробу до стадии пробоподготовки.

А.5.2 Алгоритм проведения контроля точности с применением образцов для контроля состоит в сравнении 
результата контрольной процедуры К*. равного разности между результатом контрольного измерения аттестован­
ной характеристики в образце для контроля — X  и его аттестованным значением — С. с нормативом оперативного 
контроля точности — К.

Результат контрольной процедуры равен:

(А-9)

Норматив контроля точности К  рассчитывают по формуле:

К  = ДЛ = 0.84 - А = 0,0084 X. (А. 10)

где А —  значение приведено в таблице 5. %.
А.5.3 Точность контрольного измерения признают удовлетворительной, если:

KkSK. (А_11)

При невыполнении условия (А.11) эксперимент повторяют.
При повторном невыполнении условия (А.11) выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным ре­

зультатам.
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Приложение Б 
(справочное)

В ы п о л н е н и е  изм е ре н и й  с  и сп о л ь зо в а н и е м  во л ьта м п е р ом е тр и че ско го  анал и за то р а  СТА 
д л я  о п р ед е л ен и я  м а с с о в ы х  ко н ц ен тр а ц и й  р тути  (с п р о гр а м м н ы м  об е спе чен и е м  W in d o w s)

Анализатор СТА должен быть предварительно подготовлен к работе в соответствии с инструкцией по экс­
плуатации на данный вольтамперометрический комплекс.

Состав электрохимической ячейки:
- электроды: индикаторный электрод — графитовый;

электрод сравнения — хлорсеребряный. заполненный раствором хлорида калия концентрации 
1 молы'дм3 с сопротивлением не более 3.0 кОм.

Б.1 Подготовка графитового электрода, проверка стаканчиков, фонового раствора и электродов 
на чистоту
Загружают файл созданной заранее методики (например. «Определение ртути#), в главном меню выбира­

ют пункт «МЕТОДИКАЮ ТКРЫТЬ# или создают новую.
На рисунках Б.1—Б.6 приведен пример интерфейса программного обеспечения для выполнения измерений 

с использованием вольтамперометрического анализатора СТА для определения массовых концентраций ртути. 
Вводят следующие параметры.

^Мегодик'а !̂ ||

Наименование [Определение ртути!

Т р а сса
Развертка Режим Элемент Контроль

Время, с Потенциал. В УФО Газ Мешалка

Подготовка раствора 0 0.000 - ✓

Обработка раствора 0 0.000 - ✓

✓ Обработка электрода 20 0.000 0.000 - ✓

✓ Очистка электрода 20 0.850 - ✓

✓ Накопление 60 0.000 - ✓

✓ Успокоение 5 0.000

✓ Развертка 90 мВ/с 0.850

Рисунок Б. 1

Трасса Р а зв е р тка Режим Элемент Контроль

Тип развертки [Ступенчатая] [Форма развертки]

Диапазон тока 0,03 мА

Шаг развертки 4 мВ i 1 1

Задержка 1 90%

Задержка 2

Начало импульса

Окончание импульса 1 1 1

Амплитуда

Накопление 3 раз

Рисунок Б.2
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Трасса Развертка Р е ж и м Элемент Контроль

✓ Ячейха 1 Число опытов [5]
Фильтр 50

✓ Ячейка 2

✓ Ячейка 3 Схема [2-электродная] Инверсия по току

Инверсия по потенциалу

Первая производная

Разметка

[ Р у ч н а я ]

Форма разметки

[Автомат] [ Л и н и я ] С п л а й н

Рисунок Б.З

Трасса Развертка I Режим Э л е м е н т Контроль

Имя Потенциал.В Зона. мВ

1 Нд 0.600 50

2 0 . 0 0 0 0 . 0 0 0

Рисунок Б.4

расса Развертка Режим Элемент К о н т р о л ь

Элемент Относительный предел повторяемости, г. % Характеристика погрешности, о, %

1 Нд 10 33

Рисунок Б.5

Сохраняют методику в команде главного меню «Сохранить методику».
Б.1.1 Измерение фона
В стаканчики наливают по 10,0 см3 бидистиллированной воды, добавляют по 0.1 см3 концентрированной 

азотной кислоты и по 0.04 см3 раствора иона золота (III) концентрации 100.0 мг/дм3. Стаканчики помещают в каж­
дую из трех электрохимических ячеек анализатора СТА. опускают электроды и запускают команду «ФОН » (см. ин­
струкцию по эксплуатации раздел «Запуск анализа фонового раствора»).

Снимают по 3— 5 вольтамперограмм. Проводят их разметку (см. инструкцию по эксплуатации раздел «Раз- 
метка вольтамперных зависимостей»), удаление «выпадающих» кривых» (см. инструкцию по эксплуатации раздел 
«Обработка вольтамперных кривых»).

При наличии на вольтамперных кривых пиков ртути высотой более 0.2 мкА содержимое стаканчиков вылива­
ют. отмывают стаканчики и электроды так. чтобы в чистом фоне отсутствовали пики определяемого элемента (или 
были менее 0.2 мкА).

Б.1.2 Проверка работы индикаторного электрода по контрольной пробе (см. инструкцию по эксплуата­
ции раздел «Запуск анализа пробы»)

В стаканчики с фоновым электролитом вносят пипеткой или дозатором по 0,01 см3 АС ртути концентрации 
0.50 мг/дм3. Полученный раствор является контрольной пробой с содержанием ртути 0.0005 мг/дм3 при объеме 
пробы 10.0 см3.

Запускают команду «Получение вольтамперограмм пробы». Снимают по 3— 5 вольтамперограмм. Прово­
дят их разметку, удаление «выпадающих» кривых.

Б.1.3 Измерение контрольной пробы по добавке (см. инструкцию по эксплуатации раздел «Запуск анали­
за добавки»)

Программой предусмотрена возможность оценки концентрации по одной или двум добавкам АС ртути.
Вносят в стаканчики с пробой добавки АС ртути обьемом 0.01 см3 концентрации 0.50 мг/дм3. Запускают ко­

манду «Получение вольтамперограмм пробы с добавкой». Снимают по 3— 5 вольтамперограмм. Проводят их 
обработку.

В окне «Результаты измерения сигналов» отображаются результаты разметки для всех типов вольтампе­
рограмм.
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Б.1.4 Расчет массовой концентрации ртути в контрольной пробе

Заполняют таблицу «Количество» — например:

К о л и че ство

; Ячейка 1 j| Ячейка 2 J Ячейка 3 |

Регистрационный номер пробы 1 1
Масса навески 1 0,0 Сг)
Объем пробы 1 10,0 (см 3)
Объем минерадиеата 1 1,0 (см 3)
Объем аликвоты 1 1.0 (см 3)

Добавка 1 | Добавка 2 |
1

№ Элемент | Объем добавки АС ( см3 ) Концентрация АС ( мг/дмЗ )

1 Нд | 0,01 _ Г 0.5

Применить для всех | □ Ok | Отмена

Рисунок Б.6

Для перехода в таблицу «Концентрация» в главном окне на панели управления нажимают кнопку «Окно 
просмотра результаты анализа» (см. инструкцию по эксплуатации раздел «Вычисление концентрации»).

Если расхождение между полученными и введенными концентрациями не превышает 30 %, золотографито- 
вый электрод считают пригодным к работе. После этого можно приступать к измерению проб в такой же последова­
тельности. Электроды готовы к работе. В противном случае подготовку и проверку графитовых электродов следует 
повторить еще раз.

Б.2 Измерения при анализе реальной пробы на содержание ртути

Одновременно рекомендуется проводить анатыз двух параллельных и одной холостой пробы в трех стаканчиках.
Стаканчики с пробой анализируемого объекта, подготовленные для измерения по разделу «Подготовка про­

бы». помешают в электрохимическую ячейку, опускают электроды.
Запускают команду «Получение вольтамперограмм пробы». Снимают поЗ—5 еольтамперограмм, прово­

дят их разметку, удаление «выпадающих» кривых»
В стаканчики с реальной пробой с помощью пипетки или дозатора вносят добавки АС ртути в таких объемах, 

чтобы высоты пиков на вольтамперограмме увеличились примерно в 2 раза (например, объемом 0.01 см3 концен­
трации 0,50 мг/дм3).

Запускают команду «Получение вольтамперограмм пробы с добавкой». Снимают по 3—5 вольтамперо­
грамм. Проводят их обработку так же. как и при измерении пробы.

Б.2.1 Вычисление массовых концентраций определяемого элемента

В таблице «Количество» для каждой активной ячейки указывают: массу навески, объем пробы и кон­
центрацию добавки.

Нажимают кнопку «Окно просмотра результатов анализа» в главном окне на панели управления.
В таблице представлены значения массовых концентраций ртути для каждой из параллельных проб. Нажи­

мают кнопку [приемлемость], в случае когда результаты измерений параллельных проб приемлемы, вычисляется 
среднее арифметическое значение, которое принимают за результат анализа.

Б.З Сохранение документа

Для сохранения документа на панели управления нажимают кнопку Iе*  или в главном меню выбирают пункт 
«Документ/Сохранить в архиве» (см. инструкцию по эксплуатации раздел «Работа с документом»),

А
Для печати вольтамперных кривых на принтере нажимают кнопку или в главном меню выбирают пункт 

«Документ/Печать графиков» (см. инструкцию по эксплуатации раздел «Печать»).
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Данные результата анализа могут быть распечатаны в виде протокола в формате MicrosoftSWord по суще­
ствующему шаблону отчета. Так же возможно создание шаблона по требуемому типу оформления отчета.

Q  Ф Ш  Ы  г г .  I .  ?  И Т  Ш » -  Ь .  и ° -

Рисунок Б.7 —  Вольтамперограмма ртути в пробе и в пробе 
с добавкой стандартных растворов
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