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КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ МЕМЛЕКЕТТ1К СТАНДАРТЫ

Су сапасы
Курамындагы сынапты аныктау 

Амальгамдаумен байытуды цамтитын эдгстер

Water quality — Determination of mercury — Methods involving 
enrichment by amalgamation

ЕнгЫлген куш 2008.07.01.

1 Колданылу саласы

Осы стандарт жер асты, жер 6eTi жэне атынды сулардыц 
курам ындаты жалпы сынапты аньщтау эдютерш белгшейдт

2 Нормативтш сштемелер

Осы стандартта мынадай стандарттарга сштемелер пайдаланыл- 
ды:

К,Р СТ ИСО/МЭК 17025-2001 Сынац калибрлеу зертханаларыныц 
цузыреттзлШне цойылатын жалпы тстаптар.

КД СТ ГОСТ Р 51592- 2003 Су. Сынамаларды ipi-ктеуге цойылатын 
жалпы талаптар.

ГОСТ 1770-74 (ИСО 1042-83, ИСО 4788-80) влшеуге арналган 
зертханалыц шыны ыдыс. Цилиндрлер, влшектер, цутылар, сынауыцтар. 
Жалпы техникалыц шарттар.

ГОСТ 2652-78 Калий дихроматы. Техникалыц шарттар.
ГОСТ 3118-77 Реактивтер. Туз цышцылы. Техникалыц шарттар.
ГОСТ 4204-77 Реактивтер. Куюрт цышцылы. Техникалыц шарттар.
ГОСТ 4328-77 Реактивтер. Натрий гидроокись Техникалыц шарттар.
ГОСТ 4461-77 Реактивтер. Азот цышцылы. Техникалыц шарттар.
ГОСТ 4517-87 Реактивтер. Талдау кезшде цолданылатын квмекшг 

реактивтер мен ертпндшердг дайындау ddicmepi.
ГОСТ 5456-79 Реактивтер. Гидроксиламин гидрохлоридь Техникалыц 

шарттар.
ГОСТ 6344-73 Реактивтер. Тионесепнэр. Техникалыц шарттар.
ГОСТ 6709 72 Дистиллденген су. Техникалыц шарттар.
ГОСТ 7298-79 Реактивтер. Кутрт-цышцыл гидроксиламиш. 

Техникалыц шарттар.

Ресми басылым
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ГОСТ 10398-76 Реактивтер жэне ерекше таза заттар. Курамындагы 
затты аныцтаудыц кешендг метрикалыц ddici.

ГОСТ 20015-88 Хлороформ. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 20288-74 Реактивтер. Торт хлорлы квмлртегл. Торт хлорлы 

квм1ртек. Техникалыц шарттар.
ГОСТ22673-77 Натрий трихлорацетаты. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 24104-88 Жалпы мацсатца арналган жэне улгтЫ зертханалъщ 

таразылар. Жалпы техникальщ шарттар.
ГОСТ 27025-86 Реактивтер. Сынацтар жург1зу бойынша жалпы 

//} сцаулар.
ГОСТ 27567-87 Ерекше таза заттар. Калий пергаменты цалпына 

келпиретш заттардыц цоспаларын аныцтау ddici.
ГОСТ 29227-91 Зертханалъщ шыны ыдыс. Градусца бвлтген

тамшуырлар. 1-болш. Жалпы талаптар
ГОСТ 29228 - 91 Зертханалъщ шыны ыдыс Градусца бвлтген 

тамшуырлар. 2-бвлт. Кулпу уацыты белгтенбеген градусца бвлтген 
тамшуырлар.

ГОСТ 29229-91 Зертханалъщ шыны ыдыс. Градусца бвлтген
тамшуырлар. 3-бвл1м. Кулпу уацыты 15 с градусца бвлтген тамшуырлар.

ГОСТ 29230-91 Зертханалъщ шыны ыдыс. Градусца бвлтген
тамшуырлар. 4-бвл1м. Урме тамшуырлар.

3 Одктщ мэт

Осы стандартта сынапты аныцтаудыц уш ddici жазылган. BipiHini 
жэне екшнп эд^стер сулардагы, мысалы, ыза сулардагы жер бет! немесе 
агынды суларындагы концентрациясы 0,01-1мкг/дм3 сынапты аньщтауга 
сэйкес келедй Аса жогары концентрациялар су сынамасын арастырган 
жатдайда белпленедй

Суда сынаптыц жалпы болуы улг1Н1 гидролиздегеннен кешн 
аньщталады. Егер аньщтауга еритш сынап косындылары гана жататын 
болса, гидролиздер алдында сынама мембранальщ cy3ri аркылы (0,45мкм) 
сузшед!.

Eip жэне ею валентт! сынап калпына келт1рг1шпен, мысалы, капайы 
хлорид!мен (II), SnCI2 немесе натрий тетрагидроборатымен, NaBEB, кышкыл 
ортада карапайым нысанга дешн калпына келт1ршед1. Содан кешн 
карапайым сынапты ертндщен курамында сынабы ец аз HHepiri газ агыны 
комепмен десорбциялайды жэне ауданы улкен асыл металдьщ бет1не, 
мысалы, сынап адсорбцияланатын алтын/платина торга ауыстырылады. 
Сынап адсорбент тез кызган кезде бел1нед1 жэне булан эр! газ-жетюзпш 
агынымен сэйкест! астаушага ауыстырылады. Оптикальщ тыгыздьщ 
атомдык-абсорбциялык спектрометрд1ц сэуле белу сэулес1нде толкынныц
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узындыгы 253,7 нм болганда елшенедг Концентрциялар градусца белшген 
кестеш колдану аркылы есептеледт

Сынаптыц барлык косылыстарын толы к ыдырату ушш гидролиз 
процедурасы талап еттедг Гидролизд1 сынап концентрациясын уксас алдын 
ала ецдеушз аныцтауга болатыны белгш болса, сонда гана ощцруге болады.

Осы стандартна сэйкес жасалган талдауларды арнайы даярланган 
кызметкерлердщ орындаганы ете мацызды.

Табиги су коздершде сынап цосылыстары эдетте ©те аз 
концентрациялармен - 0,1мкг/дм3 кем концентрациямен кездеседг Оте 
жогары концентрацияларды, мысалы, агын суларда кездесыруге болады. 
Бейорганикалык та, органикалык та сынап косылыстары болуы мумкш. 
Сынап тунгыларда жэне кокыстарга жиналады.

Yuiuiuii ddic -  дитизонмен фотометрикалъщ аныцтау.
Сынап иондары цышцыл ортада (pH 2-3) суда epiMeUmiH сынап 

дитизонатын Hg(HDz) 2 тузеди Аныцтама хлороформмен шайгындаганнан 
кешн тузтген цызгылт Hg(HDz) 2 жэне цалдъщ жасыл дитизон 
H2Dz фотометриясына неглзделгеп. EpiMeUmiH немесе кешендг сынап 
цосылыстарын, сондай-ац металл сынапты табу ушш анъщтауды 
цышцылдап минералдаудан кешн ЖYpгiзy керек. ddic араластырмай немесе 
концентрацияламай 0,025-тен 1,0мг/дм3 Hg2+ дейта аралъщта цышцылдап 
минералдазаннан кешн жер ycmi жэне агынды сулары ушш цолданылады. 
250см3 сынаманы вцдегеннен кешн 1дм3 -де 0,01 мг аныцтауза болады.

4 Реактивтер мен материалдар

Талдау кезшде «т.у.т.» квалификациялы реактивтерд! немесе 
курамында сынабы ете аз реактивтерд1 пайдалану керек. Суда жэне 
реактивтерде сынаптыц болуы аналиттщ (талдау кезшде аньщталатын 
заттыц) ец аз концентрациясымен салыстырганда ете аз болуга тшс.

4.1 Дистилл су. ГОСТ 6709-72;
4.2 Бидистилденген су ГОСТ 4517 бойынша;
4.3 Азот кышкылы, с (НЖ)з)=1,40г/см3, т.у.т.;
4.4 К у юрт кышкылы, с (H2S04)=l,84r/cM3, т.у.т.;
4.5 Туз кышкылы, с (НС1)=1,19г/см3, т.у.т.;
4.6 Калий перманганату т.у.т.
4.7 Калий бихроматы, КгСггОу, т.у.т.
4.8 Калий пероксодисульфаты, K2S2O8, т.у.т.
4.9 Туз-кышкыл гидроксиламин1, H2NOH-HCI т.у.т.
4.10 Кдлайы хлорид1, SnCb *2Н20  т.у.т.
4.11 Сынап оксиду HgO т.у.т.
4.12 Натрий гидроксиду т.у.т.
4.13 Магний перхлораты, Mg(CI04)2, т.у.т. ipi тушрнпки
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4.14 Натрий тетрагидробораты, т.у.т.
4.15 Тем1р нитраты (III), Fe(N03)3«9H20 , т.у.т.
4.16 Натрий сульфид! Na2S'9H20
4.17 Куюрт-кыищыл гидроксиламшп (NH2OH)2 H2SC>4 т.у.т.
4.18 Несепнэр NH2CONH2 т.у.т.
4.19 Натрий ацетаты CH3C00Na-3H20  т.у.т.
4.20 Комплексон III, 0,1 М ертщ ц
4.21 Дитизон, Ci3Hi2N4S т.у.т
4.22 Тертхлорлы кем!ртек т.у.т.
4.23 Сынап хлорид! HgCl2 т.у.т.
4.24 Хлороформ, т.у.т.

5 Жабдыц

Пайдаланар алдында барльщ шыны ыдысты араласкан азот 
кышкылымен жуып алады (6.20), содан кешн сумей б!рнеше рет шаяды.

5.1 Градусталган тамшуырлар ГОСТ 29169, ГОСТ 29227, 
ГОСТ 29228, ГОСТ 29229, ГОСТ 29230 бойынша;

5.2 Зертханалыц шыны ыдыс - цилиндрлер, влшектер, цутылар, 
сынауъщтар ГОСТ 1770 бойынша;

5.3 Фотометр, толцыныныц узындыгы (490 -  610) нм цолданыстагы 
нормативтт цужаттар бойынша;

5.4 К,абатыныц цалыцдыгы 1 жэне 2 см астаушалар;
5.5 Айдауга арналган ыдыс: сыйымдылыгы 500см3 ею ауызды цуты, 

тоцазытцыш жэне сыйымдылыгы 100см3 тамшылъщ цуты;
5.6 Сыйымдылыгы 250см3 бвлгш цуйгы;
5.7 Руцсат епилетш абсолют цателт =0,001 г ец улкен аралыцтагы 

арнайы дэлдт сыныпты зертханалыц таразы;
5.8 ауцымы 1,0-ден 14 pH б:рлюше дейт рН-метр;
5.9 СОПпр-2а-2-ОЮ, секундомер, шкала сиымдылыгы 30 мин, 60 с;
5.10 ГОСТ 13646 бойынша сынапты шыны термометр;
5.11 сынама ipinmezm;
5.12 су моншасы.
5.13 Атомдьщ-абсорбцияльщ спектрометр (ААС), мониторингтщ 

(бакылау) тиют! жуйешмен;
5.14 сынапты аньщтау уппн сэуле шашу кез!, мысалы, поло-катодты 

немесе электродсыз разрядты шам;
5.15 курамында мыналар:
- шыны немесе кварц тулкН бивдретш, innci диаметр! 2 см, узындыгы 

15 см кем емес (ААС турше байланысты) шщретш уяшьщ жэне кварц 
сацылаулары;

- куаттылыгы 1-2дм3/мин, пластик тупктер! бар (жабьщ жуйе) ауа
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айдайтын соргы (мысалы жаргакты соргы, шлангтык соргы);
- редукциялык клапанмен жабдыкталган инертл газдьщ (мысалы, 

азоттыц немесе аргонныц) баллоны;
- пластик TyTiKTepi бар шытын елшегпн;
- сыйымдылыты 100, 250 немесе 1000см1 кутыны бщщретш, 1-суретте 

керсетшгендей туб1 жалпак, тытыздалтан шыны тытыны жэне шыны 
корытпалы жуып-шаятын ыдысы бар реакциялык ыдыс;

- cinipeTiH уяшыкка арналтан кыздыру аспабы,
- кыздыру элемент! бар жэне асыл метал дан алынтан адсорбент! бар 

(мысалы, алтын/платина тор) кварц тут1к;
- сыйымдылыты 100см3, алдын ала сактандыру клапаны бар газ-жуып- 

шаю кутысы;
- уш тарапты ысырма;
- ылтал сщдруге арналтан тут!к.
Жабьщ жуйенщ ynrici 1-суретте керсет!лген.
Ескертпе -  Сортылар мен тупктерге арналтан пластик материалды тандау кезшде 

сакдъщ шараларын колдану керек. Уздшаз атынды жуйеге немесе атынды-инъекциялык 
жуйеге руксат етшедт Пайдаланушыта ещцруый берген нускауларды басшылыкка алу 
усынылады.

1- ауа-айдау сортысы, куаттылыты 1 -  2 дм3/мин; 2- шытынелшепш; 3- уш тарапты 
ысырма; 4- cinipeTiH уяшык: imKi диаметр! 2см, узындыты 15см; 5- алтын/платина тор; 6- 

сактандыру клапаны; 7- тытыздалтан шыны тыгын; 8- реакциялык ыдыс ,
100, 250 немесе 1000см3 ; 9- SnCb в EbSOy 10- инертп газ; 11 кыздыру аспабы

1-сурет.
Калайы хлорид!мен (II) калпына келпргеннен кей1н жэне 

амальгамдаумен байытканнан кей!н сынапты аныктауга арналтан жабдык
(жабык жуйе)

5
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2-суретте 2-эдюте пайдаланылган жабдыктьщ улпО бершген.

1 Шыгынелшепш; 2-NaBH4 ертндюц З-Сактандыру клапаны; 4-Ылтал 
ciniprim; 5-Слшретш уяшык: iuiKi диаметр! 2см, узындыты 15см; 6-Алтын/платина тор; 7- 
Инертп газта арналтан Призу клапаны 1; 8-Инертп газта арналтан Призу клапаны 2; 
9-Реакциялык куты, 100 немесе 250см3; 10-К,ыздыру аспабы

Ескертпелер
1 Осы ddicmi пайдалану кезенде Hj квп мвлшерг бвлгнедг. Шайгындау аспабын 

пайдалану усынылады.
2 Аппаратураны, уцсас метрологиялык немесе одет жацеы сипаттамалары бар 

олшегпи щ тыны пайдаланугаруцеат enmedi.

2-сурет.
Натрий тетрагидроборатымен калпына келпргеппеп кешн жэне 

амальгамдаумен байытканнан кешн сынапты аньщтаута арналтан жабдьщ
(ашьщ жуйе)

6 Реактивтерд1 дайындау

Ертндшерд1 дайындау кезшде ГОСТ 4517, ГОСТ 25794.2 талаптарын 
сактау керек.

6.1 Калий перманганатыньщ ертщ цш
Калий перманганатыньщ, КМп04, 50 г 1000см1 сута ерыедт
6.2 Турактандьтргыттттын ерш илici
Калий бихроматыныц, К2Сг20 7, 5 г-мын 500см1 азот кышкылында (4.3) 

ерыед! де, келемш сумей 1000см1 дешн жетюзедг
6.3 Калий пероксодисульфатыныц ертнд1а
Калий пероксодисульфатыныц, K2 S2 O8 , 40 г-мын 1000см1 суга ерыедт

6
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6.4 Туз кышкылы гидроксиламиныныц eptimaici
Туз кышкылы гидроксиламиныныц, H2NOH-HCI, 10г-мын 1000см3 суга 

ерыедт
6.5 Кдлайы хлоридшщ (II) ертщцс!
Кдлайы хлоридшщ (II), SnCI2 *21420, 5 г-мын ЗОсм3 туз кышкылына 

(4.5) epiTefli де, келемш сумей 100см3 дешн жетюзедг Агынды жуйелерде ете 
темей концентрациялы ертнднп, мысалы, 0,5г в 100см3 пайдалануга болады. 
Осындай ертнднп (концентрациясы ете темен) сол кун! аса концентрациялы 
ертндщен, оны сумей араласатыра отырып, жацадан дайындайды.

Егер бакылау сынамасы упйн ете жогары нэтиже алынса, 30 минуттыц 
пшнде сынап калдыктарын жою упйн азотты осы ертщ ц  аркылы етк!зед!.

6.6 Кутрт цышцылы, 2н epimmdi.
H2SO4 т.у.т. (ты2ызды2ы 1,84) 56 см3 бидистиллятпен 1дм3 дейт 

араластырады. Epimmdmi дитизиншц жумыс ерттдтшц шагын 
мвлшер1мен дитизин epimmdici жасыл болганша шащайды. Дитизиншц 
цалдыц мвлшерт хлороформмен шайзындайды.

6.7 Кутрткыищыл гидроксиламиш, 10% epimmdi.
(NH20 H)2'H2S04 т.у.т. Юг -мын 90см3 бидистиллятта epimedi.

Epimmdmi дитизонмен H2SC>4 2н epimmdici сияцты тазартады.
6.8 Натрий ацетаты, 1молъ/дм3 epimmdi.
CH3C 00Na 3H20  т.у.т. 136г-мын бидистиллятта epimedi де, келемш 

1дм3 дейт жemкiзeдi. Epimmdmi дитизонмен H2S04 2н epimmdici сияцты 
тазартады.

6.9 Комплексон 111, 0,1моль/дм3 epimmdi.
Этилендиаминотетраарке цышцылыныц етнатрий тузыныц Ыа2Н2 

(CioHi2C>8N2) 37,2 г-мын epimedi де, келемш бидистиллятпен 1дм3 дейт 
жеттзедй

6.10 Дитизон.
He2i32i epimmdi. Дитизоннщ Ci3H]2N4S т.у.т. 0,1 г-мын сыйымдылыгы 

200см3 бвлгш цуйгыга салады да, 150 см3 твртхлорлы квмгртеглде т.у.т. 
epimedi (10 мин бойы шайцаганнан кейт реактивтщ барлыгына дерлт 
epudi). KYцгipm-жacыл epimmdmi сыйымдылыгы 500 см3 бвлгш цуйгыга 
cy3edi де, цайтадан 0,1н аммиак ерттдтшц 100 см3 мен шайцайды.
Су фазасында сары алгышцы аммонийдитизонат туртде дитизин болады, 

органикалыц фаза дитизинде бар цоспа есебтен сары немесе цызгылт туске 
боялады. Алынган су шайгынын 200см3 твртхлорлы KOMipmemeH 
араластырады, содан кейт H2S04 екщалыпты ерттдтшц 10 -  15 см3 еркт 
дитизиншц жасыл рецт пайда болганга дейт цышцылдатады. Epimmdmi 
босаган дитизон толыгымен органикалыц фазага вткенше ыргацпен 
шайцайды. Осы операцияны 0,1 н аммиак ерттдтмен шайцаганнан кешн 
органикалыц фаза тусаз болганша цайталайды. Дитизонаттыц аммиак 
epimiudicm твртхлорлы комгртеггден муцият болт алады, жаца жiбepiлгeн

7
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200смЗ хлороформды цосады, 15 см3 H2SO4 2н ерттдШн цышцылдатады 
да, дитизон хлороформ фазасына отт бткенше цатты шайцайды. 
Осылайша тазартылган дитизонныц Hezi32i ерттдШн 
100см3 бидистиллятпеи жуып-шаяды, куцглрт mycmi бвтелкеге ауыстырып 
цуяды жэне 10см3 бидистшлятты жэне 1см3 H2S04 2h ерттдШн цосады. 
Epimmdi суыцта жэне царацзыда шамамен 6 ай сацталады. Аликвот 
болшектер1 цажет жаздайда жацадан тазартыла алады.

Жумыс epimmdici. Дитизонныц 1см3 тазартылган Hezi32i ерттдШн 
оныц концентрациясына сэйкес цабатыныц цалыцдыгы 1см астаушада 
таза хлороформза цатынасы бойынша влшенген толцын узындыгы 610нм 
болганда оныц оптикалыц тыгыздыгы 0,450 \ 0,01 цурауы ушт жчбершген 
хлороформмен араластырады. Жаца жасалган epimmdmi кун сайын 
дайындайды. Ерттдтщ концентрациясы шамамен 10 мкг/см3.

6.11 Сынаптыц стандартты epimmdmepi (7.3 бойынша аныцтау
ушт)

Неглзгл epimindi. 0,1353г HgCh-ze т.у.т. ЗОсм3 концентратталган 
H2SO4 цосады жэне колемт бидистиллятпеи 1дм3 дейт жетшзед/ 
1см3 epimmdide 0,100мг Hg2+ болады.

Жумыс epimmdici. 10,0см3 неглзгл epimmdmi пайдаланар алдында 
Зсм3 концентратталган H2SO4 цосады жэне колемт бидистиллятпеи 1дм3 
дейт жemкiзeдi. 1 см3 epimmdide 0,001мг Hg2+ болады.

Калибрлеу цисыгы. 0,00; 0,025; 0,05; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 0,0; 0,5; 1,0; 
2,0; 4,0; 8,0; 12,0; 16,0; 1,0мг/дм3 Hg2+ cdmecmi бар сынаптыц
20,0см3 жумыс ерттдШн ipiKmen алады да, колемт бидистиллятпеи 
20 дм3 дейт жemкiзeдi жэне минерализацияланган сынама сияцты вцдейд/.

6.12 Сынаптыц бастапцы ертндкл I, (Щ)=100мг/дм3.
108,0мг сынап оксидш (II), HgO, 10см3 ертндьтэдэакхандыргышта 

ер1тед1 жэне 1000см3 дешн сумей араластырады. 1см3 осы ертнд1 
0,1 мг сынапца сэйкес келедг

Сынаптыц бастапцы ертндю ш  I сынаптыц стандартты улг1с1нен 
дайындауга болады. Е ртщ ц  шамамен 6ip ай турацты болып калады.

6.13 Сынаптыц бастапцы ертщ цш  II, (Н£)=1мг/дм3.
10см3 туракдандыргыш ертндю ш  10см3 бастыпцы сынап ертщ цсше 

I цосады да, сумей 1000см3 дешн араластырады. Осы ертндш щ  
1см3 1мкг сынапца сэйкес келедг Ертнд1 шамамен 6ip апта турацты болып 
цалады.

6.14 Сынаптыц стандартты ерггщщш I, (Hg)=100 мкг/дм3.
10см3 турацтандыргыш ертндю ш  100см3 сынаптыц бастапцы 

ертщ цсше II цосады да, сумей 1000см3 дешн жетюздг Осы ертндш щ  
1см3 ЮОмкг сынапца сэйкес келедг

Ертщ цш  оны пайдаланатын кун1 дайындайды.
6.15 Сынаптыц стандартты ертщ цш  II, с (Hg )=10мкг/дм3.
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Судыц кемепмен 1см3 турактандыргыш ертндклнщ келемш жэне 
10см3 стандартты ертндш щ  I келем1н 100см3 дешн жетк1зед1. Осындай 
ертндш щ  1см3 10 мкг сынапка сэйкес келед1. Ертнд1 тек шатын уакыт 
аралыгы шшде тана туракты жэне т1келей колданар алдында дайындалута 
тшс.

6.16 Сынаптыц стандартты ертщ цш  III, (Hg)=l мкг/дм3.
Судыц кемепмен 1см3 турактандыргы ш ер1т1нд1с1н1ц келем1н жэне 

10см3 стандартты ертндш щ  II келем1н 100см3 дешн жетюзедг Осындай 
ертндш щ  1см3 1мкг сынапка сэйкес келед1. Ертнд1 тжелей колданар 
алдында дайындалута тшс.

6.17 Сынаптыц калибрлеу ертндшер1
Калибрлеу ертндшерш талданатын ертндшердщ келем1не сэйкес 

жэне олардагы сынаптыц кутшетш концентрациясына сэйкес дайындайды.
Мысалы, 0,01-0,1 мкг/дм3 аралыгындагы концентрациялар ушш 

мынадай жумыстар орындалады:
- сыйымдылыгы 100см3 елшег1ш кутылардан эрцайсысына сынаптыц 

III стандартты ертщцсшен сэйкесп 1,0см3, 2,0см3, 4,0см3, 6,0см3, 8,0 жэне 
10,0см3 -нан тамшуырмен елшеп алады;

- эрб1р кутыга 1см3 турацтандыргыш ертнд^ден цосады;
- эрб1р кутыны сумей тацбага дешн толтырады да, муцият 

араластырады.
Осы калибрлеу ертндшершде сэйкес 0,01 мкг/дм3, 0,02мкг/дм3, 

0,04мкг/дм3, 0,06мкг/дм3, 0,08мкг/дм3 жэне 0,1 мкг/дм3 сынап болады. Оларды 
тшелей эрб1р елшем сериясы алдында дайындайды.

0,1-1мкг/дм3 аралыгындагы концентрациялар уш1н II сынаптыц 
стандартты ертщ цсш  пайдалана отырып, сол операцияларды орындайды. 
Осы жагдайда эталон ертндшерде сэйкест1г1мен 0,1 мкг/дм3, 0,2мкг/дм3, 
0,4мкг/дм3, 0,6мкг/дм3, 0,8мкг/дм3 жэне 1 мкг/дм3 сынап болады. Егер 
салыстырмалы турде талданатын ер1т1ндшерд1ц улкен колемдер1 
пайдаланылатын болса, онда эталон ертндшерд1ц колемдер1 жэне, 
сэйкеслпмен, цосылатын стандартты ертндшердщ саны улгаяды. 
Ертндшерд1 тшелей эрб1р олшем сериясы алдында дайындайды.

Егер калибрлеу олшемдер1 цайта жасалатын болса, ертндшердщ баска 
жинагын дайындайды.

6.18 Бацылау сынамасыныц ертнд1с1
Колем 1000см3 жеткенше, 10см3 ертндьтурактандыргышты сумей 

араластыра отырып, талданатын ертнд1шц колемше сэйкес келетш бацылау 
ертнд1сш1ц колемш дайындайды. Сынамага арналган сияцты гидролизд1ц 
осындай процедурасын цолданады (7.1.1 карацыз). Бацылау сынамасы бар 
процедура талдаудыц эрб1р сериясына цосылуга ти1с.

6.19 Еаз-жуып-шаю epmHflici
2,5г цалайы хлоридш (II), SnCI2*2H20, жэне 7,5см3 кук1рт цышцылын
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аз гана суга ер^тед! де, 50см3 дешн сумей араластырады.
6.20 Шыны ыдыска арналган жуып-шаю ертндю!
150см3 азот кышкылын сумей 1000см3 дешн араластырады.
6.21 Газ-жуып-шаю ертщцс!1: натрий гидроксид! ертщцЫ
Юг NaOH -ын 100см3 суга ерыедг
6.22 Газ-жуып-шаю ертндю! II: су, 4.2 сэйкес.
6.23 Ылгал снцрпш: магний перхлораты, Mg(CI04)2, ip! тушрнпкт!
6.24 Натрий тетрагидроборатыныц ертндю!
Аз гана суга 3 г натрий тетрагидроборатын, NaBH4, жэне 1 г натрий 

гидроксидш NaOH араластырады. Келемш дешн 100 см3 жетюзед! жэне 
кагаз сузгщен отюзедг

Ер!т!нд! б!рнеше кун шшде гана туракды.
Агынды жуйелерде аз концентрацияга руксат етшедц мысалы, 

100см3 суга 0,02 г натрий тетрагидробораты жэне 0,03г натрий гидроксиды 
руксат етшед!.

Ертндни пайдаланатын кун! дайындау кажет.
6.25 Тем!рдщ буфер ертндю! (III)
Суга 14 г тем1р нитратш (III), Fe(N03)3*9H20 , араластырады жэне 

келемш сумей 100см3 дей!н жетюзедг
Агынды жуйелер ymiH ец аз концентрацияга руксат етшед!.
Жаца ертндпп кун сайын дайындайды.

7 Кедерп келыреын эсерлер

Сынапппен жумыс ютеу барысында реакцияльщ ыдыстыц 
кабыргаларында ауыстыру реакциясы, атап айтканда абсорбция жэне 
десорбциялау болады деген Kayin бар. Сондьщтан шыгынды шектеу 
максатында, мысалы, ыдыс кабыргаларындагы адсорбция себеб!нен 
10см3 турактандыргыш epiTiHfliciH косады да, келемш 1000 см3 дешн 
сынамамен жетюзедг

Сынамада рН=1 болуга жэне бихроматтыц артьщшылыгы туралы 
бшд!рет!н кызгылт-сары рецд! керсетуге raic.

Егер осы жагдайларга кол жетк!з!лмесе, тагы турактандыргышты 
косады жэне келемд! тузететш сэйкест! коэффициент есепке косады.

Сынап булары эр турл! пластик материалдар аркылы етедт Осыныц 
салдарынан кубырлар материалын тацдауга ерекше назар аудару керек. 
Шыны немесе арнайы пластмасса тут!ктерд!, мысалы, FEP 
(FEP - перфтороэтенгексафторопропен сополимер!) тупктерш пайдалануга 
болады. Мысалы, силикон тупктерд! пайдалануга болмайды.

¥шпа органикальщ заттар ультракулг!н аукымда абсорбциялана алады 
жэне кател!кпен сынап деп кабылдануы мумк!н. Кептеген жагдайларда 
оларды ертщ ц толыгымен кызыл туске боялганшы калий пергамент!н коса
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отырып, бузады жэне 10 минут инергп газмен урлей отырып жояды; бул 
сынап косылыстарын калпына келырер алдында жасалады. Квбше 
спецификацияльщ емес абсорбцияныц осындай acepi фонды к етеу жуйесш 
пайдалана отырып жоюта болады.

Барльщ ертндш ер калпына келт1рер алдында жэне сынап буларын 
десорбциялар алдында б1рдей температурага (20°С) дей1н жетюзшуге 
ти1с. астауша терезелер1ндег1 су конденсациясын, егер астаушаны 
инфракызыл шаммен кыздырса, болдырмауга болады.

Матрицада баска элементтердщ болуы салдарынан орын болатын 
интерференция калпына келырпнги тацдауга байланысты. Егер 
элементтердщ концентрациясы 1-кестеде бершген мэндерден асатын 
болса, бул ете томен нэтижелерге экелу1 мумкш.

Егер натрий тетрагидроборатын емес, калайы хлорщцн
(II) пайдаланатын болса, ауыр металдардан аз интерференция туындайды. 
Агынды жуйелер пайдаланылган кезде, ауыр металдар
интерференциясыныц acepi 1-кестеге Караганда аз болуы мумкш.

Калайы хлорид! (II) жабдьщты калайымен ете катты ластаганы сондай, 
егер осыдан кешн натрий тетрагидроборатын пайдаланатын болса, едэу!р 
интерференция болады. Осыныц себебшен калайы хлорид!мен (II) жэне 
натрий тетрагидроборатымен калпына келыру процедуралары унпн жеке 
жуйелер пай дал аны лады.

1-кесте -  Талданатын е р т н д щ е п  кейб1р матрицалык

К алп ы на
келт1ппш

N aBH 4 N aBH 4 SnCI2

Орта 0,5 моль/дм''
HCI

0,5 моль/дм''
HCI +

0,5 моль/дм3 
HCI

Элемент Руксат ет1лет1н концентрация (мг/дм3)

Си (II) 10 10 500
Ni(II) 1 500 500
Ag(I) ОД 10 1

Г 100 10 0,1
As(V) 0,5 0,5 0,5
Bi (III) 0,05 0,5 0,5
Sb(III) 0,5 0,5 0,5
Se (IV) 0,005 0,05 0,05

Талданатын ертндщ е бар концентрациядагы никель > 1мг/дм3 жэне 
концентрациядагы кум1с > 0,1мг/дм3, эркашан сынапты аныкгау
процедурасына хедеры жасайды. 1:1 туз кыпщылы [сумей 1000 см3 келемге 
дешн араластырылган, 500см3 туз кышкылымен концентрацияланган (4.5) ] 
жэне тем ip ертндюл (III) болганда, 500мг/ дм3 деЙ1нп концентрациядагы 
никель жэне 10мг/ дм3 дешнп концентрациядагы кум^с интерференция
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тудырмайды.
Асыл металл адсорбентш интерференцияны болдырмас ушш, карсы 

жатдайда натрий тетрагидроборатымен 6ipre ушпа гидридтерд1 тузетш 
As, Sb жэне Se сиякты элементтерден пайда болуы мумкш, < 100°С дешн 
салкындату кажет.

Металл иондары (мысалы, мыстыц (II), мырыштыц, к\ мзстзц, 
алтынныц жэне палладианыц) толцын узындыгы 490 нм болганда ец улкен 
жарыц сщ рет ш  бар дитизонаттарды тузедй Мыс пен мырыш иондары 
(II) 1-3 см3 0,1молъ/дм3 комплексон ертиндтн цосу арцылы 
байланыстырады, к\ лис иондары минералдау алдында AgCl туртде 
тунбага uieeedi. Алтын мен палладий иондарыныц болуы, эдетте назарэа 
алынбайды.

Аныцтауза тиосульфат жэне иодид-иондары, сондай-ац кез келген 
концентрациядагы иондары S2 кедергг жасайды. Улкен концентрациядагы 
аниондар ueuiendepdi (0,2молъ/дм3 СГ, 0,01молъ/дм3 Br , CN~, SCN~) тузедй 
Аталган аниондарды минералдаумен жояды. Нитриттердщ кедергг 
келт1ретт dcepi несепнэрмен жойылады.

Кутрпщышцыл гидроксиоламшиА цосу арцылы ец аз цышцылдау 
дитизонды дифенилтиокарбодиазонга айналдыратын болеандыцтан, суда 
жэне минералдау ошмтде бар цышцылдатцыштарды цалпына келпиредг. 
Булану процестде сынаптыц жойылуыныц алдын алу ушт тез ушатын 
иондарды Hg2 cuuniju ортада натрий сулъфидшен эсер ете отырып, 
турацты иондарга [HgS2]2 ауыстырады.

8 Сынацтар журпзу

Су сынамаларын ipmmey, тасымалдау жэне сацтауга дайындау 
Кф СТ ГОСТ Р 51592 сэйкес жург1зед1.

8.1 Калайы хлорид1мен (II) калпына келт1ргеннен кеГнн жэне 
амальгамдаумен байытцаннан кеГнн сынаптыц болуын аныцтау

Эдю 0,01-ден 1мкг/дм3 дешнп концентрациялардаты сынаптыц болуын 
аньщтау унпн кол даны лады. Ец жотарты концентрациялар, егер сынаманы 
сумей араластырса, аныкталуы да мумкш.

8.1.1 Сынамаларды алдын ала дайындау
Перманганатты жэне пероксидисульфатты пайдалана отырып, 

сынаманы дайындаудыц гидролиз эд1сг
Теменде сипатталган ылгал химиялык гидролиз процедурасын 

жасаган дурыс. Альтернатива ретшде А-С косымшаларында бершген 
гидролиз эдютершщ 6ipiH пайдалануга болады. Соцгы жагдайда, б1рак 
эд1ст1ц ти1мдш1пн ылгал химиялык эд1с1мен салыстыра тексеру керек.

Судыц 100см3 турактандырылган сынамасын немесе сынаманыц талап
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етшетш келемш (ец жогары 1000см3) кутыга салады.
Калий перманганатыныц 15см3 ертщцсш, 1см3 азот кынщылын 

(4.3) жэне 1см3 куюрт кынщылын (4.4) абайлап досады.
Досланы op6ip косканнан кейш мукият сшкшейдг
Ертндш! 15 минут тундырып кояды, содан кешн калий 

пероксодисульфатыныц 10см3 ертщ цсш  досады.
Ек1 сататка кыздыру аспабы устшдеп тытыз жабылмаган кутыта 

немесе температурасы 95°С су моншасына салады.
Гидролиз уакытында калий перманганатыныц артьщ болуын 

камтамасыз етед1. Олай болмаган жагдайда, косылатын калий
перманганатыныц мелшер1н улгайтады немесе сынаманыц аз колем1нен 
бастайды.

Ертндни болме температурасына дешн салкындатады.
Сынаманыц эр турл1 келемдер1н, сэйкест1г1мен, реактивтердщ, 

гидролизатыц эр турл1 келемдер1н пайдалану кезшде бершген келемге дей1н 
араластырады.

Гидролизатты сол кун1 сынактан етюзедг
¥ксас тэсшмен су сынамасыныц орнына турактандыргыш 

ертщцшмен 6ipre (5.2) судыц ти1ст! келем1н (4.2) пайдалана отырып, 
бакылау сынамасыныц (5.18) ертщ цсш  дайындайды.

Перманганат тусЫздену проблемасын ту дыра алады. Бул жагдайда 
курамында органикалык заттарыц болуы томен болса, не гидролиздщ баска 
эд1с1 колданылса, (А-С косымшаларын карацыз) перманганат 
концентрациясы азаяды.

8.1.2 0лшеу процедурасына дайындык
0лшеу процедурасын бастамас бурын енд1руш1 нускауларына сэйкес 

аспаптар параметрлер1 белгшенед1 жэне сщретш уяшыкты реттейд1.
Егер гидролизат 7.1.1 тармагы бойынша дайындалса, тшелей елшер 

алдында гидролизаттыц барльщ ер1т1нд1с1не 5 см3 тузкышкылы 
гидроксиламин1 ер1т1нд1с1н (немесе егер кажет болса, артыгырак) косады. 
0детте артьщ кышкылдаткыштарды Tycipy уш1н жэне маргенецтщ тунган 
диоксид1н ер1ту унйн туз кышкылы гидроксиламин1н1ц 5 см3 epmHflici 
жеткш1кт1. Егер ер1т1нд1 30 минут еткен соц мелд1р болмаса, тагы да туз 
кышкылы гидроксиламин1н косады.

Талдау уш1н сынаманыц аликвот б е л т  алынган жагдайда, 6ipiHmi 
сынама ертщ цсш  бершген келемге дешн, мысалы, 200см3 дешн жетюзедг

Талданатын ертнд1н1 (гидролизат немесе сынаманыц аликвот б елт) 
реакцияльщ ыдыска салады жэне аналитикальщ жабдьщка косады.

Талданатын ертнд1нщ 100см3 -на (немесе одан аз) калайы хлоридшщ 
(II) 2см3 ертнд1сш косады (5.5).

Егер калпына келт1рг1шт1 колмен косуга тура келсе, реакцияльщ 
ыдысты жабдьщка калайы хлорид1 ер1т1нд1с1н (II) косканнан кей1н б1рден

13



СТ ИСО 16590 - 2007

досады.
Талданатын ертндшердщ келемдер1 улкен болган жагдайда 

(1000см3 дейш коса), калпына келырпштщ колемш ец кеп дегенде 
5см3 дейш арттырады.

Ауа-айдау соргысымен жабык жуйеде: реакциялык ыдыс аркылы жэне 
асыл металл абсорбент! аркылы инертп газды 1-2дм3/мин жылдамдыкпен 
отюзедг Адсорбцияны аякгатаннан кешн сортыны ажыратады да, уш 
тарапты ысырманы ашады.

Ашьщ жуйеде: су сынамасын курамында сынабы аз инертп газ 
агынында десорбциялайды.

Адсорбенты 600°С дейш тез кыздыру аркылы абсорбцияланган 
сынапты шыгарады.

Сынап буларын талданатын ертндщен тке cinipy уяшыгына етпеуге 
Tnic, мысалы, 75см3/мин жылдамдыкпен агып жаткан HHepiri газ агынына 
орналастырады жэне ушар шыц бшкыгш не, дурысы, ушар шыц ауданын 
елшейдт

Калибрлеу ертндшершщ (5.17) жэне бакылау сынамасыныц 
(5.18) оптикальщ тыгыздыгын су сынамасындагы сиякгы тэсшмен елшейдт

8.1.3 Стандартты калибрлеу эд1сш пайдалану аркылы талдау
Осындай талдау унйн кисьщ тузетуд! (градусталган кестен!)

дайындайды:
Сынаптыц калибрлеу ертндшер1н 5.17 бойынша дайындайды.
Калибрлеу жэне бакылау ертндшершщ оптикалык тыгыздыгын

7.1.2 тармакшасында сипатталгандай елшейд!.
Алынган нэтижелер сериясынан сызыкгык калибрлеу сызыгына сэйкес 

келет1н тецдеуд1 аныктайды.
8.1.4 Калибрлеу эд1сш пайдалану аркылы стандартты коспалармен 

талдау
Егер стандартты калибрлеу эд1Ы накгы дэл нэтижелер, мысалы непзп 

курамалардьщ эсершен бермесе, кател1ктерд1 жинакгау болмаган, ал кестеде 
шыгатын су сынамаларыныц оптикалык тыгыздыгы сызыктык жумыс 
аукымында болган жагдайда, ягни нэтижелер кисык тузетулердщ сызыктык 
тел1м1 !ш1нде болатын жагдайда стандартты коспалар эд1сш колдану керек. 
К,осылган сынаптыц концентрациясы сынамадагы сынаптыц кутшген 
мелшерше сэйкес келуге thic. Улп yniiH (колем! 50см3 жэне сынаптыц 
кутшетш концентрациясы 1мкг/дм3 уш1н) мынадай эрекеттер орындалады.

Сыйымдылыгы 100см3 торт реакциялык кутылардыц 6ipiHe талданатын 
ер!т1нд1ден 50см3 -нан салады.

Осы кутылардыц ушеуше сынаптыц стандарттыц ертнд!С1Н1ц 
II 0,5см3, 1,0см3 немесе 1,5см3 сэйкесткпен косады. К,исыкка тасталатын 
тастандылар сэйкеслпмен тец, 0,1, 0,2 и 0,Змкг/м3.

Op6ip торт кутыныц ш ш деп сынап концентрациясын 7.1.2 бойынша
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елшейдг
Бакылау сынамасы ертндкл уннн талданатын ертщ цге сиякгы 

процедураны орындайды.
8.1.5 Есептер
- Тузету кисыгын колдану аркылы жасалган есептер 
Мынадай тендеуд! пайдалана отырып, сынап концентрациясын 

есептейд1:

с  = (А A°)xVm (1)
bxVp

мунда С - сынамадаты сынап концентрациясы, дм3-ге микрограммен;
А - су сынамасыньщ оптикальщ тыгыздыгы немесе интеграциялантан 

тытыздыты;
А0 - бакылау реактив! ертщ цсш щ  оптикальщ тытыздыты немесе 

интеграциялантан тыгыздыгы;
Ь - тузету кисыгыныц бурыштьщ коэффициент! (сез!мталдьщ uieri), 

микрограмга дм3 -мен;
Vp - талданатын ертщ цш  дайындау yuiiH пайдаланылатын сынама 

колем!, см3-мен;
Vm - талданатын ертндш щ  колем!, см3.
- Стандартты коспалар эд!с!н колдану аркылы жасалган есептер
Су сынамасыныц табылган оптикалык тытыздытын жэне калибрлеу 

ертндшершщ, соныц iniiHfle сынаманыц (графикте шыгып турган 
сынаптыц коп молшер! бар стандартты ертндшермен сынаманы сыза 
отырып) калибрлеу сызыгын дайындайды.

Талданатын ертндщ еп  сынап концентрациясын калибрлеу сызыгын 
нелдж оптикалык тыгыздыкка экстраполяциялау жолымен аньщтайды. 
Осылайша бакылау реактив! ертнд!с!нде сынап концентрациясын 
аньщтайды жэне осы мэщц талданатын ертнд! yniiH алынган шамадан 
есептеп шыгарады.

Сынап концентрациясын сызьщтьщ регрессия эд!с!н пайдалана 
отырып, есептеуге болады.

Осы есептерде кез келген косымша араластыру процедурасын 
колдануга тура келедк

8.1.6 Нэтижелерд! ецдеу
0,01мкг/дм3 дешн децгелектей отырып, нэтижелерд! пркейдт
Улп
Сынап (Hg) 0,04мкг/дм3;
Сынап (Hg) 0,20мкг/дм3.
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8.2 Сынапты натрий тетрагидроборатымен калпына келт1ргеннен 
кешн жэне амальгамдаумен байытканнан кешн аныктау

0дю 0,01мкг/дм3 -ден 1мкг/дм3 дешнп концентрациялардагы сынаптыц 
болуын аныктау унии ко л даны лады. 0те жогары концентрацияларды да, 
егер су сынамасын араластырса, аныктау га болады.

Ескертпе: Сынаманы гидролизбен алдын ала дайындау 7.1.1 тармагы бойынша журпзшедт
8.2.1 влшеуге дайындау
0лшеу процедурасы басталар алдында аспап параметрлерш 

енд1рушшщ нускауларына сэйкес белгшейд1 жэне шщретш уяшыкты 
бабына келыредт

Егер гидролизат 7.1.1 тармагы бойынша дайындалса, тшелей елшер 
алдында гидролизаттыц барльщ ер1т1нд1с1не туз кыпщылы 
гидроксиламиншщ 5см3 ертндюш (немесе, кажет жагдайда кеб1рек) косады.

Туз кыпщылы гидроксилам и Hi Hi н 5см3 эдетте кыпщылдаткыштардыц 
артыгын кыскарту уш1н жэне тунган магний диоксидш ер1ту уш1н жеткшкп. 
Егер ертнд1 30 минуттан кей1н мелд1р болмаса, туз кышкылы 
гидроксиламиншщ 6ip улеслн тагы да косады.

Егер талдаулар жасау уш1н сынаманыц аликвот белил ipiKTence, 

сынаманыц ер1т1нд1с1н 6ipiHini белгш1 6ip келемге дейш, мысалы, 
200см3 дешн жетюзед1.

Басында реакцияльщ кутыга 10см3 талданатын ертнд1ге 0,5см3 туз 
кышкылын салады.

Талданатын ертндш1 (гидролизат немесе сынаманыц аликвот белш() 
реакцияльщ кутыга салады да, анализаторга косады.

Талданатын ертнд1н1ц 10см3-на натрий тетрагидроборатыныц 
2,5см3 ертнд1сш косады. Егер талданатын ертндш щ  келем1 50см3 болса, 
натрий тетрагидроборатыныц 7,5 см3 ертндюш косады.

Инертт1 газ агынында (1 енпзу клапаны 2-суретте) сынапты 
адсорбциялайды жэне оны асыл металл адсорбентшен етк1зед1.

Егер сынамада никель мен кум1с кеп болса, реактивт1к кутыга туз 
кыпщылыныц 25см3 (4.5) жэне тем1рдщ буферл1к ертнд1с1н1ц (III) 
0,5см3 талданатын ертндш щ  25см3 коспас бурын салады.

Сынаманыц шагын аликвот белшектерш пайдаланар кез1нде, олардыц 
келемш сумей 25 см3 дейш жетюзедг

Адсорбцияланган сынапты адсорбенты 600°С дей1н тез кыздыру 
аркылы белед1.

Сынап буларын агыныныц жылдамдыгы, мысалга алганда, 
75см3/мин жэне талданатын ертщ ц  аркылы етпейт1н инертт1 газ агынында 
сщ1ру уяшыгына салады. Одан кешн ушар шыц бшкпгш немесе, дурысы, 
ушар шыц ауданын елшейд1.

Калибрлеу ертндшер1н1ц (5.17) жэне бакылау сынамасыныц
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(518) оптикальщ тыгыздыгын су сынамасы сиякды тэсшмен елшейд1.
8.2.2 Стандартты калибрлеу aaici бойынша талдау
8.1.3 карацыз.
8.2.3 Калибрлеу эд1с! бойынша стандарты коспалармен талдау
8.1.4 карацыз.
8.2.4 Есептер
8.1.5 карацыз.
8.2.5 Нэтижелерд1 ецдеу караныз.

8.3 Дитизоны бар сынапты фотометрикальщ аньщтау

8.3.1 Минералданган сынаманы дайындау
Аспапты айдау ушт жинайды. Ец Ko6i 2мг Hg2+ бар су сынамасыныц 

10-250см3 ею ауызды цутыга салады да, NaOH 1н epimmdicm pH 13-14 дейт 
цуяды. Натрий сулъфидтщ цаныццан epimmdicm цосцаннан кейт сынаманы 
2-Зсм3 квлемге дейт цуады. К,уйгы арцылы концентратталган куюрт 
цышцылыныц 10см3 абайлап цосады жэне сезтетт цоспа цоцыр туске 
боялганша сол цуйгы арцылы концентратталган азот цышцылыныц 
5см3 цосады. Азот цышцылдары бурцырап бвлшус)! тоцтатцаннан кешн 
цуты ш т дегш  цайнаганша цыздырады жэне цутыдагы суйыцтыц ашыц- 
сары болганга дешн цайнатады. Егер азот цышцылдарыныц бвлiнyi 
минералдау аяцталганга дейт тоцтаса, салцындаганнан кейт тагы да 
1см3 азот цышцылын цосу цажет. Минералдаудыц ашыц-сары внтт  

20см3 бидистиллятпен араласт ырады да, калий перманганат ыныц 
кристалликтерт шагын улестермен араластыра отырып, сезтетт цоспа 
кулгт туске боялганша цосады. Содан кейт Kepi тоцазытцышпен бгрге 
тагы да 30 минут цыздырады. Егер цыздыру процестде epimmdi 
тусазденсе, тагы да калий перманганатын цосу цажет. Перманганаттыц 
жэне марганецтщ тузтген цос тотыгыныц немесе гид рот от ыгып ыц 
артыц мвлшерт жою ушт цуты 1шшдег1 60°С дейт салцындаганнан кейт 
куюрт цышцылы гидроксиламинтщ аз мвлшерт (0,5г) жэне цоспаны Kepi 
тоцазытцышпен тагы 6ip рет 3 мин цайнатады. Содан кешн 
минералдаудыц ашыц-сары немесе тусНз вшмт сыйымдылыгы 
100см3 влшегш цутыга цуяды. Humpummi альт тастау ушт epimmdize 
1 г Hecenmpdi цосады да, бидистиллятпен белглге дейт жетюзедй Алынган 
сынама будан dpi «минералданган сынама» деп аталады.

8.3.2 Минералданган сынамага сынац жасау
0,02мг Hg2+ бар минералданган сынаманыц 1-20см3 бидистилляттыц 

сыймдылыгы 250см3 бвлгш цуйгыга 20см3 дейт араластырады, куюрт 
цышцылы ерттдтшц 2н 5см3, натрий ацетаты ериптдтнщ 
10см 3 1 моль/дм3, комплексен ерттдШшц III 2см 3 0,1молъ/дм3 жэне куюрт 
цышцылы гидроксиламинтщ 10%-дыц ерттдтшц 1см3 цосады. Содан кейт
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шамамен 5 мин дитизонныц 20см лсумыс ерттдшмен бгрге шащайды. 
Фазаларды бвлгеннен кейт органикалъщ цабат цуйгыга салынган мацта 
арцылы, ттелей астаушада сузедс Оптикалыц тыгыздыцты таза 
хлороформга цатысты тоцын узындыгы 490 нм болган кезде олшейди 
Осындай тэсишеп осындай реактиетершен 6ipee минерализацияны цоса 
отырып, бацылау сынамасын, сынама уиин мэннен алынып тасталатын 
оптикалыц тыгыздыцты вцдейдг.

8.3.3 Есеп
Сынап ионыныц болуы Hg2+ (х) мг/дм3 мына формуламен есептеледг.

с-У2- 20

VrK (2)

мунда с -  калибрлеу цисыгы бойынша табылган сынап 
концентрациясы Hg2+, мг/дм3;
V] -  минералданган сынамамен алынган колем, см3;
V2 -  минералданган сынамамен бнрге влшегш цутыныц сыйымдылыгы, см3; 
V3 - минерализациялау ушт алынган сынама колемi, см3.

9 Сынактар хаттамасы

Сынактар хаттамасы КР СТ ИСО/МЭК 17025 талаптарына сэйкес 
реЫмделуге тшс.

10 Нзтижелерд1 елшеу дллдп ш бацылау

1995 жылы осы стандартта белгшенген эдютерге непзделген, 
зертханааральщ сынактар батдарламасы етк1з1лд1.

Сынамалардыц тип1:
Сынамалар №№ 1 жэне 2 ауыз су
Сынама № 3 жер 6eri суы
Сынама № 4 атынды су
Сынап косылысы рет1нде 2-[(этилмеркуро)тио]-бензой кышкылы, 

натрий тузы пайдаланылды.
Су сынамаларында сынаптыц болуы осы стандартта белгшенген 

эдютер бойынша, одан баска тэуелс1з зертханальщ эд1стер бойынша 
аньщталды.

Сынап тузынан Heri3ri су ертнд1с1 дайындалды. Непзп ертндш1ц 
тшсы улестер1 су сынамаларыныц бер1лген келемдер1не унем1 араластыра 
отырып косылды. Араластыру терт сагатка созылды, бул тольщ араласуды 
камтамасыз еттг

Осылайша дайындалган жасанды сынамалар бурап жабылатын
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тгындары бар ыдыстарга! дм келемнен пошта аркылы ж1беру упнн бел in 
куйылды.

Барлык пайдаланылган ыдыстар боросиликат шыныдан жасалды.

2-кесте -  Гидролиздщ барльщ эдютер] бойынша жинакдык; нэтижелер
Сына- 

маныц №
L N NAP,

%
Атаулы мэн, 

мкг/дм3
X,

мкг/ дм3

Or,
мкг/

3дм

VCr,
%

Or,
мкг/

3дм

VC,,
%

WFR,
%

1 21 72 5 0.060 0.070 5 0,0274 38,8 0.0121 17,2 117,5
2 21 72 5 0,088 0,0854 0,0247 28,9 0,0128 15,0 97,0
3 21 72 5 0,283 0,260 0,0491 18,9 0,0230 8,8 91,9
4 21 71 0 0,800 0.756 0,2162 28.6 0.0634 8,4 94.5

мунда L -  катысатьш зертханалардын жалпы саны 
N  -  денгейге арналган аналитикальщ шамалардьщ мелшер1
NAP -  Барльщ зертханаларда журпзшген кайта сынактардан аналитикальщ шамалардьщ 
ауытку пайызы

х - жалпы орташа мэн
or - ешмдшктщ стандартты ауыткуы
УСд - ешмдшктщ ауытку коэффициент! (катысты c r )

ог -  кайталанудын стандартты ауыткуы
VC, - кайталанудын ауытку коэффициент! (катысты о,-)
IWFR -  калпына келу жылламлыгы_______________________________________________

3-кесте -7.1.1 тармакшасында белгшенген гидролиз эд1с1 бойынша

Сына-
маныц

№

L N NAP,
%

Атаулы мэн, 
мкг/ дм3 X,

мкг/ дм3

Or,
мкг/

3дм

\ С Н,
%

Or,
мкг/

3дм

v c r,
%

WFR,
%

1 6 24 0 0.060 0.075 0.0222 29.5 0.0112 14.9 125.0
2 6 23 0 0,088 0,099 0,0341 34,4 0,0176 17,7 112,5
3 6 22 0 0,283 0,305 0,0953 31,2 0,0368 12,1 107,8
4 6 22 0 0,800 0,695 0,2152 31,0 0,0736 10,6 86,9

Символдардыц аныктамасын 2-кестеден карацыз.

4-кесте -  А косымшасында белгшенген гидролиз s m c i бойынша
алынган нэтижелер (ультрадыбыс эд̂ сл )
Сына-
маныц

№

L N NAP,
%

Атаулы мэн, 
мкг/ дм3 X,

мкг/ дм3

Or ,

мкг/
3дм

V Cr, 
%

Or,

мкг/
3дм

ус:,,
%

WFR,
%

1 3 10 0 0.060 0,089 0.0351 39.4 - - 148.3
2 3 10 0 0,088 0,114 0,0430 37,7 - - 129,5
3 3 10 0 0,283 0,294 0,0339 11,5 - - 103,9
4 3 10 0 0,800 0,730 0,1721 23,6 - - 91,3

Символдардыц аньщтамасын 2-кестеден карацыз.
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5-кесте -  В косымшасында белгшенген гидролиз эдют бойынша
алынган нэтижелер (автоклав эдюу)

Сына-
манын

№

L N NAP,
%

Атаулы мэн, 
мкг/ дм3 X,

мкг/ дм3
Од?
мкг/
дм3

УСд,
%

Gr,
мкг/
дм3

VC,,
%

WFR,
%

1 4 11 0 0.060 0.0811 0.0503 73.0 - - 135.2
2 4 11 0 0,088 0,076 0,0206 27,1 - - 86,4

3 4 12 0 0,283 0,211 0,0315 24,4 - - 74,6
4 4 11 0 0,800 0,777 0,3352 43,1 - - 97,1

Символдардьщ аньщтамасын 2-кестеден караныз.

6-кесте -С  косымшасында белгшенген гидролиз эдю! бойынша
алынган нэтижелер (микротолдын эдю1)

Сына-
маныц

№

L N NAP,
%

Атаулы мэн, 
мкг/ дм3 X,

мкг/ дм3

Од?
мкг/
дм3

УСд,
%

о,-,
мкг/
дм3

VC,,
%

WFR,
%

1 8 27 0 0.060 0.0655 0.0295 45.0 0.0142 21.7 109.2
2 8 28 0 0,088 0,0810 0,0152 18,8 0,0102 12,6 92,0
3 8 28 0 0,283 0,266 0,0218 8,2 0,0108 4,1 94,0
4 7 24 0 0,800 0,809 0,1796 22,2 0,0638 7,9 101,1

Символдардьщ аньщтамасын 2-кестеден караныз.

11 Цаутыздт техникасы талаптары

Сынап жэне сынап цосылыстары вте уытты болып табылады. 
К,) рамында сынабы бар немесе болуы мумкт сынамалармен жэне 
ерттдтермен жумыс icmey кезтде вте уцыпты болу усынылады.

Калий дихроматы уытты. К,атты материалмен жэне оныц 
epimmdmepiMeH жумыс icmey кезтде сацтыц шаралары цолданылады.

К,ышцыл epimmdmepiH дайындаумен, оларды сацтаумен байланысты 
барльщ жумыстарды соргыш шкафта жасау керек. Электрцуралдарымен 
жумыс icmey кезтде цаутаздш техникасы талаптарын, сондай-ац отца 
цаутпи жэне тез жанатын заттармен жумыс icmey ережест цатац 
сацтау цажет.
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А косымшасы
(аны цт амалы ц)

Гидролиздщ ультрадыбыстык aaici

А. 1 Жалпы ережелер
Осы цосымша гидролиздщ косымша мшдеги емес эдюш сипаттайды 

жэне сондьщтан аньщтамальщ болып табылады. Осы стандартта керсетшген 
эдюы пайдалану кезшде онда белгшенген барльщ талаптарды толыгымен 
сактау керек.

А.2 Косымша аспаптар мен жабдьщ
А.2.1 Температураны реттепш бар ультрадыбыстьщ ванна, меннпки 

куаттылыгы - 240 Вт/дм3 кем емес. Ваннаныц елшем1 гидролиз
ыдыстарыныц елшемше жэне санына сэйкес келуге тшс.

А.2.2 Бурап жабылатын тыгындары бар боросиликат шыныдан 
немесе пластмассадан жасалган гидролиз ыдыстар (мысалы, 
полисульфон).

А.З Гидролиз
Гидролиз ыдысын 100см3 су сынамасына салады.
1см3 калий перманганаты ертщ цсш, 1см3 азот кышкылын, 1см3 кук1рт 

кышкылын жэне 2см3 калий пероксодисульфаты ертндю ш  эрб1р косканнан 
кей1н жаксылап сшке отырып, абайлап косады.

Гидролиз ыдысын тыгыздап жабады жэне 30 минут температурасы 
50°С ультрадыбыс ваннасына салады.

Е ртщ цш  болме температурасына дей1н салкындатуга калдырады.
Сынамалардыц баска колемдер1н жэне сэйкесыпмен, реактивтерд1ц 

баска колемдерш пайдалану кезшде, гидролизаттарды бершген келемге 
дешн араластыру керек.

Дайындаганнан кешн сынамага талдау жасайды.
Осындай тэсшмен су сынамасыныц орнына турактандыргыш ертнд1 

косылган судыц thicti квлемш колдана отырып, бакылау сынамасын 
дайындап, талдайды.
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В косымш асы
(аныцтамалъщ)

Гидролиздщ автоклав o iici

В.1 Ж алпы ережелер
Осы косымшада гидролиздщ косымша мшдети емес эдюш 

сипатталтан, сондьщтан аньщтамалык болып табылады. Осы стандартта 
керсетшген эдютз пайдалану кезшде онда белгшенген барльщ талаптарды 
толытымен сактау керек.

В.2 Косымша аспаптар мен жабдьщ
В.2.1 Гидролиз ыдыстары, сыйымдылыты 100 см3, тусшз боросиликат 

шыныдан жасалтан, бурап жабылатын полипропилен тыгындары немесе 
баска сэйкесы какпактары бар. Ыдыстар мен какпактар 120°С температурага 
жэне 200кПа кысымта шыдаута ти1с.

В.З Гидролиз
Гидролиз ыдысын 40см3 су сынамасына салады.
10см3 азот кышкылын косады.
Гидролиз ыдысын тытыздап жабады да, автоклавка салады.
Автоклавты пайдалану женшдеп нускаулыкды сакдай отырып, 

30 минут 120° дешн кыздырады.
Белме температурасына дей1н салкындатады, ер1меген заттарды 

тундырады жэне талдау уш1н мвлд1р суйьщтьщты пайдаланады. 
Гидролизден кей1н, 0,45 мкм мембранальщ сузпден сынаманы сузу немесе 
оны ушркшеу кажет болуы мумкш.

Сынамалардыц баска келемдер1н жэне сэйкесыпмен, реактивтердщ 
баска колемдерш пайдалану кез1нде, гидролизаттарды бершген келемге 
дешн араластыру керек.

Дайындатаннан кей1н сынамата талдау жасайды.
Осындай тэсшмен су сынамасыныц орнына туракдандыртыш ерггшд! 

косылтан судыц тиюы келем1н колдана отырып, бакылау сынамасын 
дайындап, талдайды.
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С косы мша
( аныцтамалыц)

Микротолкынды гидролиз Oflici

С.1 Ж алпы ережелер
Осы косымшада гидролиздщ косымша мшдети емес эдюш 

сипатталтан, сондьщтан аньщтамальщ болып табылады. Осы стандартта 
керсетшген эдюп пайдалану кезшде онда белгшенген барльщ талаптарды 
толыгымен сактау керек.

С.2 Косымша аспаптар мен жабдьщ
С.2.1 Батдарлама бершген куаттылыты бар микротолкынды пеш.
Микротолкынды пеш жем1ршуге тез1мд1 болута, барльщ белшетш 

улы булар кету1 уш1н сортыш шкаф 1ш1нде турута ти1с.
Пайдалану жешндеп нускаулыкты сактау керек.
С.2.2 Сыйымдылыты 100см3, жалпы келем1 шамамен 140см3, 

политетрафторэтиленнен (PTFE) немесе перфторалкоксиядан (PFA) 
жасалтан, шамамен 1000 кПа кысымта шыдайтын шыгыцкы клапаны бар 
пластик гидролиз ыдыстары.

С.З Процедура
Гидролиз ыдысына 50 см3 су сынамасын салады.
Азот кышкылыньщ 8 см3 жэне туз кышкылыныц 24 см3 косады.
Араластырады да, кем1 5 минут тундырады.
Ыдысты тытыздап жабады да, микротолкынды пешке орналастырады.
Пешт1 пайдалану жен1ндег1 нускаулыкты сактай отырып, кыздырады.
Ыдысты пешНц 1шшен алып шытады да, белме температурасына 

дей1н суытады.
Сынамалардыц баска келемдерш жэне сэйкест1г1мен, реактивтерд1ц 

баска келемдерш пайдалану кез1нде, гидролизаттарды бершген келемге 
дешн араластыру керек.

Дайындатаннан кешн сынамата талдау жасайды.
Осындай тэсшмен су сынамасыныц орнына турактандыртыш ертнд1 

косылган судыц thicti келем1н колдана отырып, бакылау сынамасын 
дайындап, талдайды.
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(ан ы цт ам алъщ)
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ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

Качество воды
Определение содержания ртути 

Методы, включающие обогащение амальгамированием

Water quality — Determination o f mercury — Methods involving 
enrichment by amalgamation

Дата введения 2008.07.01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает методы определения содержания 
общей ртути в подземных, поверхностных и сточных водах.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы ссылки на следующие 
стандарты:

СТ РК ИСО/МЭК 17025-2001 Общие требования к компетентности 
испытательных калибровочных лабораторий.

СТ РК ГОСТ Р 51592- 2003 Вода. Общие требования к отбору проб.
ГОСТ 1770-74 (ИСО 1042-83, ИСО 4788-80) Посуда мерная лабора

торная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Общие техниче
ские условия.

ГОСТ 2652-78 Калия бихромат. Технические условия.
ГОСТ 3118-77 Реактивы. Кислота соляная. Технические условия.
ГОСТ 4204-77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия.
ГОСТ 4328-77 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические условия.
ГОСТ 4461-77 Реактивы. Кислота азотная. Технические условия.
ГОСТ 4517-87 Реактивы. Методы приготовления вспомогательных 

реактивов и растворов, применяемых при анализе.
ГОСТ 5456-79 Реактивы. Гидроксиламина гидрохлорид. Технические 

условия.
ГОСТ 6344-73 Реактивы. Тиомочевина. Технические условия.
ГОСТ 6709 -  72 Вода дистиллированная. Технические условия.
ГОСТ 7298-79 Реактивы. Гидроксиламин сернокислый. Технические 

условия.
ГОСТ 10398-76 Реактивы и особо чистые вещества. Комплексоно- 

метрический метод определения содержания вещества.

Издание официальное
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ГОСТ 20015-88 Хлороформ. Технические условия.
ГОСТ 20288-74 Реактивы. Углерод четыреххлористый. Технические 

условия.
ГОСТ 22673-77 Трихлорацетат натрия. Технические условия.
ГОСТ 24104-88 Весы лабораторные общего назначения и образцовые. 

Общие технические условия.
ГОСТ 27025 -86 Реактивы. Общие указания по проведению испытаний.
ГОСТ 27567-87 Вещества особо чистые. Метод определения примеси 

веществ, восстанавливающих перманганат калия.
ГОСТ 29227-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуиро

ванные. Часть 1.Общие требования
ГОСТ 29228 - 91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуи

рованные. Часть 2. Пипетки, градуированные без установленного времени 
ожидания.

ГОСТ 29229-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуиро
ванные. Часть 3. Пипетки, градуированные со временем ожидания 15 с.

ГОСТ 29230-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуиро
ванные. Часть 4. Пипетки выдувные.

3 Сущность метода

Настоящий стандарт содержит три метода определения ртути. 
Первый и второй методы подходят для определения содержания ртути в во
дах, например, в грунтовых, поверхностных или сточных водах, с концен
трацией (0,01-1) мкг/дм3. Более высокие концентрации могут устанавливать
ся при условии разбавления пробы воды.

Общее содержание ртути в воде определяется после гидролиза образ
ца. Если определению подлежат только растворимые ртутные соединения, 
перед гидролизом проба фильтруется через мембранный фильтр (0,45 мкм).

Одно- и двухвалентная ртуть восстанавливаются до элементарной 
формы восстановителем, например, хлоридом олова (II), SnCb или тетрагид
роборатом натрия, NaBELt, в кислотной среде. Затем элементарную ртуть 
десорбируют из раствора с помощью потока инертного газа с незначитель
ным содержанием ртути и переносят на поверхность благородного метал
ла большой площади, например, золотую/платиновую сетку, на которой 
ртуть адсорбируется. Ртуть выделяется при быстром нагревании адсорбента 
и далее переносится потоком газа-носителя на подходящую кювету. Опти
ческая плотность измеряется при длине волн 253,7 нм в луче излучения 
атомно-абсорбционного спектрометра. Концентрации вычисляются с при
менением градуировочного графика.

Для полного разложения всех соединений ртути, требуется процедура 
гидролиза. Еидролиз можно не производить только в том случае, если
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известно, что концентрацию ртути можно будет определить без 
подобной предварительной обработки.

Крайне важно, чтобы анализы, проводимые в соответствии с настоя
щим стандартом, выполнялись подготовленным персоналом.

В природных источниках воды соединения ртути обычно встре
чаются в весьма малых концентрациях - менее 0,1 мкг/дм3. Более высокие 
концентрации можно встретить, к примеру, в сточных водах. Могут присут
ствовать как неорганические, так и органические соединения ртути. Ртуть 
может накапливаться в осадках и шламе.

Третий метод -  фотометрическое определение с дитизоном.
Ионы ртути образуют в кислой среде (pH 2-3) нерастворимый в воде 

дитизонат ртути Hg(HDz)2. определение основано на фотометрии образо
вавшегося оранжевого Hg(HDz) 2 и остаточного зеленого дитизона H2Dz 
после экстракции хлороформом. Для обнаружения нерастворимых или ком
плексных соединений ртути, так же, как и металлический ртути, определе
ние следует проводить после окислительной минерализации. Метод приме
ним для поверхностных и сточных вод после окислительной минерализации 
в границах (0,025-1,0) мг/дм Hg2+ без разбавления или концентрирования.

При обработке 250 см3 пробы можно определить 0,01 м гв 1 дм3.

4 Реактивы и материалы

При анализе следует использовать реактивы квалификации «ч.д.а.» или 
реактивы с наименьшим возможным содержанием ртути. Содержание ртути в 
воде и реактивах должно быть пренебрежимо малым по сравнению с наименьшей 
концентрацией аналита (вещества, которое определяется при анализе).

4.1 Дистиллированная вода. ГОСТ 6709;
4.2 Вода бидистиллированная по ГОСТ 4517;
4.3 Азотная кислота, с (HNO3)=l,40 г/см3, ч.д.а.;
4.4 Серная кислота, с (H2S04)=1,84 г/см3, ч.д.а.;
4.5 Соляная кислота, с (НС1)=1,19 г/см3, ч.д.а.;
4.6 Калия перманганат, ч.д.а.
4.7 Калия бихромат, K2Cr20 2j ч.д.а.
4.8 Калия пероксодисульфат, K2S20g, ч.д.а.
4.9 Гидроксиламин солянокислый, H2NOH-HCI ч.д.а.
4.10 Хлорид олова, SnCI2 »2Н20  ч.д.а.
4.11 Оксид ртути, HgO ч.д.а.
4.12 Гидроксид натрия, ч.д.а.
4.13 Перхлорат магния, Mg(CI04)2, ч.д.а. крупнозернистый
4.14 Тетрагидроборат натрия, ч.д.а.
4.15 Нитрат железа (III), Fe(N03)3« 9Н20 , ч.д.а.
4.16 Сульфид натрия Na2S-9H20
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4.17 Гидроксиламин сернокислый (NH2OHVH2SO4 ч.д.а.
4.18 Мочевина NH2CONH2 ч.д.а.
4.19 Ацетат натрия CH3C00Na-3H20  ч.д.а.
4.20 Комплексен III, ОД М раствор
4.21 Дитизон, C13H12N4S ч.д.а
4.22 Четыреххлористый углерод ч.д.а.
4.23 Хлорид ртути HgCl2 ч.д.а.
4.24 Хлороформ, ч.д.а.

5 Оборудование

Перед использованием тщательно промывают всю стеклянную посуду 
разбавленной азотной кислотой (6.20), затем тщательно споласкивают водой 
несколько раз.

5.1 Пипетки, градуированные по ГОСТ29227, ГОСТ29228,
ГОСТ 29229, ГОСТ 29230;

5.2 Посуда стеклянная лабораторная - цилиндры, мензурки, колбы, 
пробирки по ГОСТ 1770;

5.3Фотометр, с длиной волны (490 -  610) нм по действующим норма
тивным документам;

5.4 Кюветы с толщиной слоя 1 см и 2 см;
5.5 Посуда для перегонки: двугорлая колба, емкостью 500 см3, 

холодильник и капельная воронка, емкостью 100 см3;
5.6 Делительная воронка, емкостью 250 см3;
5.7 Весы лабораторные специального класса точности с наибольшим 

пределом допускаемой абсолютной погрешности ± 0,001 г;
5.8 pH-метр с диапазоном от 1,0 до 14 ед. pH;
5.9 секундомер СОПпр-2а-2-010, емкость шкалы 30 мин, 60 с;
5.10 термометры стеклянные ртутные по ГОСТ 13646.
5.11 пробоотборник
5.12 баня водяная
5.13 Атомно-абсорбционный спектрометр (ААС), с возможностью 

определения концентрации ртути в диапазоне (0,01-1) мкг/дм3;
5.14 Источник излучения, для определения ртути, например, поло

катодная или безэлектродная разрядная лампа;
5.15 Ртутная насадка с амальгамной деталью, в составе которой:
- поглощающая ячейка, представляющая собой стеклянную или квар

цевую трубку, имеющую внутренний диаметр около 2 см, длину не менее
15 см (в зависимости от вида ААС) и кварцевые окошки;
- воздухоциркуляционный насос (например, мембранный насос, 

шланговый насос), мощностью (1-2) дм3/мин, с пластиковыми трубками 
(закрытая система);
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- оснащенный редукционным клапаном баллон инертного газа 
(например, азота или аргона);

- расходомер с пластиковыми трубками;
- реакционный сосуд, представляющий собой колбу, вместимостью
100 см3, 250 см'1 или 1000 см3, с плоским дном, как показано на

рисунке1, с притертой стеклянной пробкой и промывочным сосу
дом со стеклянным припоем;

- нагревательный прибор для поглощающей ячейки,
- кварцевая трубка с нагревательным элементом и адсорбентом из 

благородного металла (например, золотая/платиновая сетка);
- газопромывочная колба, вместимостью 100 см1 с предохранительным 

клапаном;
- трехсторонняя задвижка;
- трубки для поглотителя влаги.
Пример закрытой системы показан на рисунке 1.
Примечание - Следует принимать меры предосторожности при выборе пластиково

го материала для насосов и трубок. Допускается система непрерывного потока или по
точно-инъекционная система. Пользователю рекомендуется следовать инструкци
ям, данным производителем.

1- воздухо-циркуляционный насос, мощность (1 -  2) дм7мин; 2- расходомер;
3 -трехсторонняя задвижка; 4 -поглощающая ячейка: внутренний диаметр 2 см, длина 
15 см; 5- золотая/платиновая сетка; 6- предохранительный клапан; 7- притертая стеклян
ная пробка; 8- реакционный сосуд , 100 см3, 250 см3 или 1000 см3; 9 -S11CI2 в H2 SO4 ; 10 - 
инертный газ; 1 1- нагревательный прибор

Рисунок 1- Оборудование для определения ртути после восстановления 
хлоридом олова (II) и обогащения амальгамированием (закрытая система)
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На рисунке 2 приводится пример оборудования используемого 
во 2 методе.

1-расходометр; 2- раствор NaBH_t; 3- клапан предохранительный; 5- поглотитель вла
ги; 6 -поглощающая ячейка: внутренний диаметр 2 см, длина 15 см; 7-золотая/платиновая 
сетка; 8- впускной клапан для инертного газа 1; 9-впускной клапан для инертного газа 2;
10- реакционная колба, 100 см3 или 250 см3; 11- нагревательный прибор

П р и м е ч а н и я
Ш р и  и с п о л ь з о в а н и и  д а н н о г о  м е т о д а  в ы д е л я е т с я  б о л ь ш о е  к о л и ч е с т в о  / /  . 

Р е к о м е н д у е т с я ,  и с п о л ь з о в а т ь  э к с т р а к ц и о н н ы й  п р и б о р .
2 Д о п у с к а е т с я  и с п о л ь з о в а т ь  а п п а р а т у р у ,  м е р н у ю  п о с у д у ,  и м е ю щ у ю  а н а л о г и ч н ы е  

м е т р о л о г и ч е с к и е  х а р а к т е р и с т и к и  и л и  л у ч ш е .

Рисунок 2 - Оборудование для определения ртути после восстановления тет
рагидроборатом натрия и обогащения амальгамированием (открытая систма)

6 Приготовление реактивов

При приготовлении растворов следует соблюдать требования 
1 (X  Т  4517, ГОСТ 25 794.2.
6.1 Раствор перманганата калия
Растворяют 50 г перманганата калия, КМп04, в 1000 см3 воды.
6.2 Раствор стабилизатора
Растворяют 5 г бихромата калия, К2Сг20 7, в 500 см1 азотной кислоты 

(4.3) и доводят объем водой до 1000 см3.
6.3 Раствор пероксодисульфата калия
Растворяют 40 г пероксодисульфата калия, K2S20§, в 1000 см3 воды.
6.4 Раствор гидроксилами на солянокислого
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Растворяют Юг гидроксиламина солянокислого, H2NOH-HCI, в 
1000 см3 воды.

6.5 Раствор хлорида олова (II)
Растворяют 5г хлорида олова (II), S11CI2 #2Н20 , в 30 см3 соляной кисло

ты (4.5) и доводят объем водой до 100 см3. В проточных системах можно ис
пользовать раствор более низкой концентрации, например, 0,5 г в 100 см3.
Готовят такой раствор (более низкой концентрации) свежей в тот же день из 
более концентрированного раствора, разводя его водой.

Если для контрольной пробы был получен высокий результат, в тече
ние 30 минут пропускают через данный раствор азот, чтобы удалить остатки 
ртути.

6.6 Серная кислота, 2 н раствор
Разбавляют 56 см3 H2SO4 ч.д.а. (плотность 1,84) бидистиллятом 

до 1дм3. Раствор взбалтывают с небольшим количеством рабочего раство
ра дитизона, до тех пор, пока раствор дитизона не станет зеленым. 
Остаточное количество дитизона экстрагируют хлороформом.

6.7Гидроксиламин сернокислый, 10 %-ный раствор.
Растворяют 10 г (NH20H)2 H2S 0 4 ч.д.а. в 90 см3 бидистиллята. Раствор 

очищают дитизоном так же, как 2 н раствор H2S 0 4.
6.8 Ацетат натрия, 1 молъ/дм3раствор.
Растворяют 136 г CH3COONa 3Н2() ч.д.а. в бидистилляте и доводят 

объем до 1 дм3 бидистиллятом. Раствор очищают дитизоном так же, как и 
2 н раствор H2S 0 4.

б.ЯКомплексон III, 0, 1 молъ/дм3 раствор.
Растворяют 37,2 г двунатриевой соли этилендиаминтетрауксусной 

кислоты Na2H2 (СюП12ОД12) и доводят объем бидистиллятом до 1 дм3.
6.10 Дитизон.
Основной раствор. Помещают 0,1 г дитизона C13H12N4S ч.д.а. в дели

тельную воронку, емкостью 200 см3 и растворяют в 150 см3 четыреххлори
стого углерода ч.д.а. (после взбалтывания в течение 10 мин растворяется 
почти весь реактив). Темно-зеленый раствор фильтруют в делительную 
воронку емкостью, 500 см3 и снова взбалтывают со 100 см3 0,1 н раствора 
аммиака. Водная фаза будет содержать дитизон в виде желтого первично
го аммонийдитизоната, органическая фаза окрасится в желтый или оран
жевый цвет за счет примеси, содержащихся в дитизоне. Полученный вод
ный экстракт смешивают с 200 см3 четыреххлористого углерода, затем 
подкисляют (10 15) см3 двунормального раствора H2S 0 4 до возникновения
зеленой окраски свободного дитизона. Раствор сольно взбалтывают до тех 
пор, пока освободившийся дитизон не перейдет полностью в органическую 
фазу. Эту операцию повторяют до тех пор, пока после взбалтывания с рас
твором аммиака 0,1 н органическая фаза не станет бесцветной. Аммиач
ный раствор дитизоната тщательно отделяют от четыреххлористого
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углерода, добавляют 200 см3 свежеотогнаного хлороформа, подкисляют 
15 см3 2н раствора H2SO4 и сильно взбалтывают до тех пор, пока дитизон 
окончательно не перейдет в хлороформнную фазу. Очищенный таким обра
зом основной раствор дитизона промывают 100 см3 бидистиллята, перели
вают в темную бутыль и добавляют 10 см3 бидистиллята и 1 см3 2н 
раствора H2S 0 4. Раствор в холоде и темноте сохраняется около 6 месяцев. 
Аликвотные части в случае необходимости, могут быть заново очищены.

Рабочий раствор. Разбавляют 1 см3 очищенного основного раствора 
дитизона в соответствии с его концентрацией отогнанным хлороформом 
так, чтобы его оптическая плотность при длине волны 610 нм, измеренная 
по отношению к чистому хлороформу в кювете с толщиной слоя 1 см, со
ставляла (0,450 =ь 0,01). Свежий раствор готовят каждый день. Концен
трация раствора около 10 мкг/см3.

6.11 Стандартные растворы ртути (для определения по 7.3.)
Основной раствор. К  0,1353г HgCl2 ч.д.а. добавляют ЗОсм3 концентри

рованной H2S 0 4 и доводят объем бидистиллятом до 1 дм3. 1 см3 раствора 
содержит 0,100 мг Hg2+.

Рабочий раствор. Разбавляют 10,0 см3 основного раствора перед ис
пользованием Зсм3 концентрированной H2S 0 4 и бидистиллята доводят объ
ем до 1дм3. 1 см3 раствора содержит 0,001 мг Hg2+.
Калибровочная кривая. Отбирают 0,0; 0,5; 1,0; 2,0; 4,0; 8,0; 12,0; 16,0; 20,0 
см3 рабочего раствора ртути с содержанием соответственно 0,00; 0,025; 
0,05; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 мг/дм3 Hg2+, разбавляют бидистиллятом до 
объема 20 см3 и обрабатывают, так же, как минерализованную пробу.

6.12 Исходный раствор ртути I, с (Hg)=100 мг/дм3.
Растворяют 108,0мг оксида ртути (II), HgO, в 10 см3 раствора- 

стабилизатора и разводят до 1000 см3 водой. 1 см3 этого раствора соответст
вует 0,1 мг ртути.

Исходный раствор ртути I можно приготовить из стандартного образца 
ртути. Раствор остается стабильным около одного месяца.

6.13 Исходный раствор ртути II, с (Hg)=l мг/дм3.
Добавляют 10см3 раствора стабилизатора к 10 см3 исходного раствора 

ртути I и разводят до 1000 см3 водой. 1 см3 этого раствора соответствует
1 мкг ртути. Раствор остается стабильным около одной недели.
6.14 Стандартный раствор ртути I, с (Hg)=100 мкг/дм3.
Добавляют 10см3 раствора стабилизатора к 100 см3 исходного раствора 

ртути II и разводят до 1000 см3 водой 1 см3 этого раствора, соответствует
100 мкг ртути.
Готовят раствор в день его использования.
6.15 Стандартный раствор ртути II, с (Hg )=10 мкг/дм3.
С помощью воды доводят объем 1 см3 раствора стабилизатора и 10 см3
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стандартного раствора I до 100 см3. 1 см3 такого раствора соответствует 
Юмкг ртути. Раствор стабилен только в течение небольшого промежутка 
времени и должен готовиться непосредственно перед применением.

6.16 Стандартный раствор ртути III, с (Hg)=l мкг/дм3.
С помощью воды доводят объем 1 см3 раствора стабилизатора и 10 см3 

стандартного раствора II до 100 см3. 1 см3 такого раствора соответствует
1 мкг ртути. Раствор готовят непосредственно перед каждой серией из

мерений.
6.17 Калибровочные растворы ртути
Готовят калибровочные растворы в соответствии с объемом анализи

руемых растворов и ожидаемой концентрацией ртути в них.
К примеру, для концентраций в пределах (0,01-0,1) мкг/дм3 выполняют 

следующие действия:
- отмеряют пипеткой в каждую из мерных колб, вместимостью 100 см3 

по 1,0 см3, 2,0 см3, 4,0 см3, 6,0 см3, 8,0 см3 и 10,0 см3 стандартного раствора 
ртути III, соответственно;

- в каждую колбу добавляют по 1 см3 раствора стабилизатора;
- наполняют каждую колбу водой до отметки и тщательно перемеши

вают.
Данные калибровочные растворы содержат 0,01 мкг/дм3, 0,02 мкг/дм3,
0,04 мкг/дм3, 0,06 мкг/дм3, 0,08 мкг/дм3 и 0,1 мкг/дм3 ртути, соответст

венно. Готовят их непосредственно перед каждой серией измерений.
Для концентраций в пределах (0,1-1) мкг/дм3 выполняют те же опера

ции, используя стандартный раствор ртути II. В этом случае эталонные 
растворы содержат 0,1 мкг/дм3, 0,2 мкг/дм3, 0,4 мкг/дм3, 0,6 мкг/дм3, 
0,8 мкг/дм3 и 1 мкг/дм3 ртути, соответственно. Если используют относитель
но большие объемы анализируемых растворов, то увеличивают объемы 
эталонных растворов и, соответственно, количество добавляемых стандарт
ных растворов. Готовят растворы непосредственно перед каждой серией 
измерений.

Если калибровочные измерения будут проводиться повторно, готовят 
другой набор растворов.

6.18 Раствор контрольной пробы
Готовят объем контрольного раствора, соответствующий объему ана

лизируемого раствора, разводя 10 см3 раствора-стабилизатора водой, пока 
объем не достигнет 1000 см3. Применяют такую же процедуру гидролиза, 
как и для пробы (см. 7.1.1). Процедура с контрольной пробой должна вклю
чаться в каждую серию анализов.

6.19 Газопромывной раствор
Растворяют 2,5 г хлорида олова (II), S n C ^ ^ O ,  и 7,5 см3 серной 

кислоты в небольшом количестве воды и разводят водой до 50 см3.
6.20 Промывной раствор для стеклянной посуды
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Разводят 150 см3 азотной кислоты водой до 1000 см3.
6.21 Газо-промывочный раствор I: раствор гидроксида натрия
Растворяю 10 г NaOH в 100 см3 воды.
6.22 Газо-промывочный раствор II: вода, согласно 4.2.
6.23 Поглотитель влаги: перхлорат магния, Mg(CI04)2, крупнозернистый
6.24 Раствор тетрагидробората натрия
В небольшом количестве воды растворяют 3 г тетрагидробората на

трия, NaBPLb и 1 г гидроксида натрия NaOH. Доводят объем водой до 100 см3 
и пропускают через бумажный фильтр.

Раствор стабилен только в течение нескольких дней.
В проточных системах допускается меньшая концентрация, например, 

0,02 г тетрагидробората натрия и 0,03 г гидроксида натрия на 100 см3 воды.
Раствор необходимо готовить в день использования.
6.25 Буферный раствор железа (III)
В воде растворяют 14 г нитрат железа (III), Ге(Ж)з)з#9Н20, и доводят 

объем водой до 100 см3.
Для проточных систем допустима меньшая концентрация.
Готовят свежий раствор ежедневно.

7 Мешающие влияния

При работе с ртутью существует риск, что на стенках реакционного 
сосуда могут произойти реакции обмена, а именно абсорбция и десорбиро
вание. Поэтому в целях ограничения потерь, например, из-за адсорбции на 
стенках сосуда, добавляют 10 см3 раствора стабилизатора и доводят объем 
до 1000 см3 пробой.

Проба должна иметь рН=1 и показывать желто-оранжевую окраску, 
говорящую об избытке бихромата.

Если эти условия не достигнуты, добавляют еще стабилизатора, и 
включают в расчеты соответствующий коэффициент поправки объема.

Ртутные пары могут проходить сквозь различные пластиковые мате
риалы. Вследствие этого, особое внимание следует уделить выбору мате
риала трубок. Можно использовать стеклянные или специальные пластмас
совые трубки, например, трубки из FEP (FEP -  сополимер перфтороэтенгек- 
сафторопропена). Нельзя использовать, например, силиконовые трубки.

Летучие органические вещества могут абсорбировать в ультрафиоле
товом диапазоне и быть ошибочно приняты за ртуть. В большинстве случа
ев их разрушают, добавляя перманганат калия до тех пор, пока раствор пол
ностью не окрасится в красный цвет, и удаляют, продувая в течение 
10 минут инертным газом; это делается перед восстановлением соедине
ний ртути. Зачастую такое влияние неспецифической абсорбции можно 
также устранить, используя систему фонового возмещения.
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Все растворы должны быть доведены до одинаковой температуры 
(20 °С) перед восстановлением и десорбированием ртутных паров. Конден
сации воды на окнах кюветы можно избежать, если подогреть кювету 
инфракрасной лампой.

Интерференция, имеющая место вследствие наличия других элемен
тов в матрице, зависит от выбора восстановителя. Если концентрация 
элементов превышает значения, приведенные в таблице 1, это может при
вести к очень низким результатам.

От тяжелых металлов возникнет меньше интерференции, если исполь
зовать хлорид олова (II), а не тетрагидроборат натрия. Когда используются 
проточные системы, влияние интерференции из-за тяжелых металлов 
может быть меньше, чем показано в таблице 1.

Хлорид олова (II) вызывает настолько сильное загрязнение оборудова
ния оловом, что произойдет значительная интерференция в случае, если по
сле этого использовать тетрагидроборат натрия. По этой причине для проце
дур восстановления хлоридом олова (II) и тетрагидроборатом натрия исполь
зуют отдельные системы.

Таблица 1 -  Допустимые концентрации некоторых матричных
элементов в анализируемом растворе

Восстановитель NaBH4 NaBH4 SnCI2

Среда 0,5 моль/дм3 HCI 0,5 моль/дм3 HCI + 
0,2 г/дм3 Fe (III)

0,5 моль/дм3 HCI

Элемент Допустимая концентрация (мг/дм)

Си (II) 10 10 500
Ni(II) 1 500 500
Ag(I) 0,1 10 1

Г 100 10 0Д
As(V) 0,5 0,5 0,5
Bi (III) 0,05 0,5 0,5
Sb(III) 0,5 0,5 0,5
Se (IV) 0,005 0,05 0,05

Никель в концентрации > 1 мг/дм3 и серебро в концентрации 
>0,1 мг/дм3, содержащиеся в анализируемом растворе, всегда мешают про
цедуре определения ртути. В присутствии соляной кислоты 1:1 [500 см3 кон
центрированной соляной кислоты (4.5), разведенной до объема в 1000 см3 
водой] и раствора железа (III), никель в концентрации до 500 мг/дм3 и сереб
ро в концентрации до 10 мг/дм3 не вызывают интерференции.

Адсорбент из благородного металла необходимо охладить до < 100 °С 
во избежание интерференции, которая в противном случае может быть вы
звана такими элементами, как As, Sb и Se, образующими летучие гидриды с
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тетрагидроборатом натрия.
Ионы металлов (например, меди (II), цинка, серебра, золота и палладиа) 

образуют дитизонаты, имеющие максимум светопоглащения при длине 
волны 490 нм. Ионы меди и цинка (II), связывают добавлением (1-3) см3 
0,1 молъ/дм3 раствора комплексона 111, ионы серебра перед минерализацией 
выпадают в осадок в виде AgCl. Содержание ионов золота и палладия, как 
правило, не принимают во внимание.

Определению мешают тиосульфат и иодид-ионы, а также ионы S2, 
в любой концентрации. Анионы, находящиеся в больших концентрациях, 
образую комплексы (0,2 молъ/дм3 СГ , 0,01 молъ/дм3 Br~, CN , SCN~). 
Названные анионы устраняют минерализацией. Мешающие влияние нитри
тов устраняют мочевиной.

Добавлением сернокислого гидроксиламина восстанавливают окислите
ли, присутствующие в воде и в продукте минерализации, так как даже 
самое небольшое окисление превращает дитизон в дифенилтиокарбодиазон. 
Чтобы предотвратить потерю ртути в процессе испарения, легколетучие 
ионы Hg2+ переводят в устойчивые ионы [HgS2]2 , действуя сульфидом на
трия в щелочной среде.

8 Проведение испытаний

Отбор, транспортирование и подготовка к хранению проб воды прово
дятся согласно СТ РК ГОСТ Р 51592.

8.1 Определение содержания ртути после восстановления хлоридом 
олова (II) и обогащения амальгамированием

Метод применяется для определения содержания ртути в концентрациях 
(0,01 - 1) мкг/дм3. Более высокие концентрации могут быть тоже определе
ны, если пробу воды разбавить.

8.1.1 Предварительная подготовка проб
Гидролизный метод подготовки пробы с использованием перманганата 

и пероксидисульфата.
Предпочтительнее проводить процедуру влажного химического гидро

лиза, описанную ниже. В качестве альтернативы можно использовать один 
из методов гидролиза, приведенных в приложениях А-С. В последнем слу
чае, однако, следует проверить эффективность метода по сравнению с мето
дом влажного химического гидролиза.

Перемещают 100 см3 стабилизированной пробы воды или требуемый 
объем пробы (максимум 1000 см3) в колбу.

Осторожно, добавляют 15 см3 раствора перманганата калия (6.1), 1 см3 
азотной кислоты (4.3) и 1 см3 серной кислоты (4.4).

Тщательно встряхивают смесь после каждого добавления.
Оставляют раствор постоять в течение 15 минут, затем добавляют 10 см3
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раствора пероксодисульфата калия (6.3).
На 2 часа помещают неплотно закупоренную колбу на нагревательный 

прибор или водяную баню с температурой 95 °С.
Во время гидролиза обеспечивают наличие избытка перманганата ка

лия. В противном случае, увеличивают количество добавляемого перманга
ната калия или начинают с меньшего объема пробы.

Дают раствору остыть до комнатной температуры.
При использовании разных объемов пробы и, соответственно, разных 

объемов реактивов, гидролизаты разводят до заданного объема.
Испытание гидролизата проводят в этот же день.
Аналогичным образом готовят раствор контрольной пробы (6.18), вме

сто пробы воды используя соответствующий объем воды (4.2) с раствором 
стабилизатора (6.2).

Перманганат может вызвать проблему обесцвечивания. В этом случае 
уменьшают концентрацию перманганата, при условии, что содержание ор
ганических веществ низкое, либо применяют другой метод гидролиза 
(см. приложения А-С).

8.1.2 Подготовка к процедуре измерения
Прежде чем начать процедуру измерения, устанавливают параметры 

приборов в соответствии с инструкциями производителя и настраивают по
глощающую ячейку.

Если гидролизат был приготовлен согласно пункта 8.1.1, непосред
ственно перед измерением добавляют ко всему раствору гидролизата 5 см3 
раствора гидроксиламина солянокислого (или больше, если это необходи
мо). Обычно достаточно 5 см3 раствора гидроксиламина солянокислого для 
снижения излишних окислителей и для растворения осажденного диоксида 
марганца. Если раствор не стал прозрачным через 30 минут, добавляют еще 
гидроксиламина солянокислого.

В случае, когда для анализа берется аликвотная часть пробы, вначале 
раствор пробы доводят до заданного объема, например, 200 см3.

Перемещают анализируемый раствор (гидролизат или аликвотная часть 
пробы) в реакционный сосуд и подсоединяют к аналитическому оборудова
нию.

К 100 см3 анализируемого раствора (или меньше) добавляют 2 см3 рас
твора хлорида олова (II) (6.5).

Если восстановитель приходится добавлять вручную, подсоединяют 
реакционный сосуд к оборудованию сразу же после добавления раствора 
хлорида олова (II).

При больших объемах анализируемых растворов (вплоть до 1000 см3), 
повышают объем восстановителя до 5 см3, максимум.

При закрытой системе с воздухо-цикруляционным насосом: через 
реакционный сосуд и абсорбент из благородного металла пропускают
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инертный газ со скоростью (1-2) дм3/мин. По завершении адсорбции от
ключают насос и открывают трехстороннюю задвижку.

В открытой системе: десорбируют пробу воды в струе инертного газа 
с малым содержанием ртути.

Выпускают адсорбированную ртуть быстрым нагреванием адсорбента 
до 600 °С.

Перемещают ртутные пары в струе инертного газа, текущего со скоро
стью, скажем, 75 см3/мин, который не должен проходить сквозь анализируе
мый раствор, в поглотительную ячейку и измеряют высоту пика либо, что 
предпочтительнее, площадь пика.

Измеряют оптическую плотность калибровочных растворов (6.17) и 
контрольной пробы (6.18) тем же способом, что и пробы воды.

8.1.3 Анализ с использованием метода стандартной калибровки
Для такого анализа готовят кривую поправок (градировочный график):
Готовят калибровочные растворы ртути согласно 6.17.
Измеряют оптическую плотность калибровочных и контрольных рас

творов, как описано в 8.1.2.
Из серии полученных результатов определяют уравнение, которое 

будет соответствовать линии линейной калибровки.
8.1.4 Анализ с использованием метода калибровки стандартными до

бавками
Если метод стандартной калибровки не предоставил достаточно точных 

результатов, например, из-за влияния основных составов, следует приме
нить метод стандартных добавок, при условии, что не произойдут 
суммируемые погрешности, а оптическая плотность проб воды, выступаю
щих на графике, находится в пределах линейного рабочего диапазона, т.е. 
что результаты находятся внутри линейного участка кривой поправок. Кон
центрация добавленной ртути должна соответствовать ожидаемому содер
жанию ртути в пробе. Для примера выполняют следующие действия 
(для пробы объемом 50 см3 и ожидаемой концентрации ртути 0,1 мкг/дм3):

В каждую из четырех реакционных колб, вместимостью 100 см3 поме
щают по 50 см3 анализируемого раствора.

В три из этих колб добавляют 0,5 см3, 1,0 см3 или 1,5 см3 стандартного 
раствора ртути II, соответственно. Выбросы на кривой равны, соответствен
но, 0,1; 0,2 и 0,3 мкг/м3.

Измеряют концентрацию ртути в содержимом каждой из четырех колб 
согласно 8.1.2.

Для раствора контрольной пробы выполняют ту же процедуру, что и для 
анализируемого раствора.

8.1.5 Расчеты
- Расчеты с применением кривой поправок
Рассчитывают концентрацию ртути, используя следующее уравнение:
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с = И ^ ,  (1)
bxVp

где С - концентрация ртути в пробе, в мкг/ дм3;
А - оптическая плотность или интегрированная плотность пробы воды;
А0 - оптическая плотность или интегрированная плотность раствора кон

трольного реактива;
Ъ - угловой коэффициент кривой поправок (мера чувствительности), 

в дм3/мкг;
Vp - объем пробы, использованный для подготовки анализируемого рас

твора, в см3;
Vm - объем анализируемого раствора, в см3.
- Расчеты с применением метода стандартных добавок
Подготавливают калибровочную линию, используя найденные опти

ческие плотности пробы воды и серии калибровочных растворов, в т.ч. 
пробы (вычерчивая выступающие на графике пробы со стандартными рас
творами, содержащими повышенное количество ртути).

Определяют концентрацию ртути в анализируемом растворе путем 
экстраполяции калибровочной линии на нулевую оптическую плотность. 
Подобным же образом определяют концентрацию ртути в растворе кон
трольного реактива и вычитают это значение из величины, полученной для 
анализируемого раствора.

Концентрацию ртути можно также рассчитать, используя метод линей
ной регрессии.

В данных расчетах приходится допускать любые дополнительные про
цедуры разбавления.

8.1.6 Обработка результатов
Регистрируют результаты, округлив до 0,01 мкг/дм3.
Пример
Ртуть (Hg) 0,04 мкг/дм3;
Ртуть (Hg) 0,20 мкг/дм3.

8.2 Определение ртути после восстановления тетрагидроборатом
натрия и обогащения амальгамированием

Метод применим для определения содержания ртути в концентрациях 
от 0,01 мкг/дм3 до 1 мкг/дм3. Более высокие концентрации могут быть тоже 
определены, если пробу воды разбавить.

Примечание- Предварительная подготовка пробы гидролизом проводится по пункту 8.1.1.
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8.2.1 Подготовка к измерению
Перед началом процедуры измерения устанавливают параметры 

прибора в соответствии с инструкциями производителя и настраивают по
глощающую ячейку.

Если гидролизат был подготовлен согласно пункту 8.1.1., непосредст
венно перед измерением добавляют ко всему раствору гидролизата 5 см3 
раствора гидроксиламина солянокислого (или больше, при необходимости).

5 см3 гидроксиламина солянокислого обычно достаточно для сокраще
ния избытка окислителей и растворения осажденного диоксида магния. 
Если раствор не стал прозрачным через 30 минут, добавляют еще одну 
порцию гидроксиламина солянокислого.

Если для анализов отбирается аликвотная часть пробы, раствор пробы 
сначала доводят до определенного объема, например, 200 см3.

В реакционную колбу вначале помещают 0,5 см3 соляной кислоты на
10 см3 анализируемого раствора.
Перемещают анализируемый раствор (гидролизат или аликвотную 

часть пробы) в реакционную колбу и подсоединяют к анализатору.
К 10см3 анализируемого раствора добавляют 2,5 см3 раствора тетра

гидробората натрия. Если объем анализируемого раствора -  50 см3, 
добавляют 7,5 см3 раствора тетрагидробората натрия.

В струе инертного газа (впускной клапан 1 на рис.2) адсорбируют 
ртуть и пропускают ее через адсорбент из благородного металла.

Если содержание никеля или серебра в пробе высокое, в реактивную 
колбу помещают 25см3 соляной кислоты (4.5) и 0,5 см3 буферного раствора 
железа (III) (6.25), прежде чем добавить 25 см3 анализируемого раствора.

При использовании меньших аликвотных частей пробы, их объем 
доводят до 25 см3 водой.

Выделяют адсорбированную ртуть путем быстрого нагревания адсор
бента до 600 °С.

Перемещают ртутные пары в поглотительную ячейку в струе инерт
ного газа (впускной клапан 2 на рис.2), скорость потока которого равна, к 
примеру, 75 см3/мин, и который не проходит через анализируемый раствор. 
После чего измеряют пиковую высоту или, предпочтительнее, пиковую пло
щадь.

Измеряют оптическую плотность калибровочных растворов (6.17) и 
контрольной пробы (6.18) тем же способом, что и пробы воды.

8.2.2 Анализ по методу стандартной калибровки См. 8.1.3.
8.2.3 Анализ по методу калибровки стандартными добавками См. 8.1.4.
8.2.4 Расчеты См. 8.1.5.
8.2.5 Обработка результатов См. 8.1.6.
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8.3 Фотометрическое определение ртути с дитизоном

8.3.1 Подготовка минерализованной пробы
Собирают прибор для перегонки. Помещают (10 -250) см3 пробы воды, 

содержащей максимально 2 мг Hg2+, в двугорлую колбу и приливают рас
твор NaOH 1н. до pH  13-14. После добавления 0,1 см3 насыщенного раство
ра сульфида натрия пробу отгоняют до объема (2-3) см3. Через воронку ос
торожно добавляют 10см3 концентрированной серной кислоты, и пока реа
гирующая смесь не окрасилась в коричневый цвет, через ту же воронку до
бавляют 5 см3 концентрированной азотной кислоты. После прекращения 
бурного выделения окислов азота нагревают содержимое колбы до кипения 
и кипятят до тех пор, пока жидкость в колбе не станет светло-желтой. 
Если выделение окислов азота прекратится до окончания минерализации, 
необходимо после охлаждения снова добавить 1 см3 азотной кислоты. 
Светло- желтый продукт минерализации разбавляют 20 см3 бидистил
лята и добавляют при помешивании небольшими дозами кристаллики пер
манганата калия до тех пор, пока реагирующая смесь не окраситься в фио
летовый цвет. Затем колбу нагревают еще 30 минут с обратным холодиль
ником. Если раствор в процессе нагревания обесцветится, необходимо снова 
добавить перманганат калия. Для устранения излишнего количества пер
манганата и образовавшейся двуокиси или гидроокиси марганца добавляют 
после охлаждения содержимого колбы до 60 °С небольшое количество 
(0,5 г) сернокислого гидроксиламина и смесь кипятят еще раз с обратным 
холодильником 3 мин. Затем светло-желтый или бесцветный продукт ми
нерализации переливают в мерную колбу, емкостью 100 см3. Для удаления 
нитрита добавляют к раствору 1 г мочевины и доводят бидистиллятом до 
метки. Полученная проба в дальнейшем называется «минерализованная 
проба».

8.3.2 Испытание минерализованной пробы
1-20 см3 минерализованной пробы содержащей 0,02 мг Hg2+, разбав

ляют в делительной воронке, емкостью 250 см3 бидистиллята до 20 см3, 
добавляют 5 см 3 2 н раствора серной кислоты, 10 см 3 1 моль/дм3 раствора 
ацетата натрия, 2 см 3 0,1 моль/дм3 раствора комплексона III и 1 см3 10 %- 
ного раствора сернокислого гидроксиламина. Затем взбалтывают около

5 мин с 20 см3 рабочего раствора дитизона. После разделения фаз ор
ганический слой фильтруют через вату, вложенную воронку, прямо в кюве
ту. Оптическую плотность измеряют при длине волны 490 нм по отноше
нию к чистому хлороформу. Тем же способом, включая и минерализацию с 
теми же реактивами обрабатывают контрольную пробу, оптическую 
плотностью которой вычитают из значения ее для пробы.
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8.3.3 Расчет
Содержание иона ртути Hg2+ (х) в мг/дм3 вычисляют по формуле

X с-У2 -20

V\ -v3
(2)

где с -  концентрация ртути Hg2+, найденная по калибровочной кри
вой, в мг/дм3;

V/ -  объем взятой минерализованной пробы в см3;
V2 -  емкость мерной колбы с минерализованной пробой в см3;
V3 -  объем пробы, взятой для минерализации, в см3.

9 Протокол испытаний

Протокол испытаний должен быть оформлен в соответствии с требова
нием СТ РК ИСО/МЭК 17025.

10 Контроль погрешности

В 1995 году была проведена программа межлабораторных испытаний, 
основанная на методах, устанавливаемых настоящим стандартом.

Типы проб:
Пробы №№ 1 и 2 питьевая вода
Проба № 3 поверхностная вода
Проба № 4 сточная вода
В качестве соединения ртути использовалась 2-[(этилмеркуро)тио]- 

бензойная кислота, натриевая соль.
Содержание ртути в пробах воды определялось по методам, установ

ленным в настоящем стандарте, кроме того, по независимым лабораторным 
методам.

Из ртутной соли был приготовлен основной водный раствор. Соответ
ствующие порции основного раствора добавлялись при постоянном помеши
вании к заданным объемам проб воды. Помешивание продолжалось в тече
ние четырех часов, что обеспечивало полное смешивание.

Приготовленные таким образом искусственные пробы были разлиты в 
сосуды с закручивающимися пробками, объемом по 1 дм3, для отправки по 
почте.

Все использованные сосуды были изготовлены из боросиликатного 
стекла.
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Таблица 2 -  Сводные результаты по всем методам гидролиза
№

пробы
L N NAP,

%
Номиналь

ное значение, 
мкг/дм3

х ,
мкг/дм3

Од,
мкг/

3дм

УСд,
%

Or,
мкг/

3дм

VCr,
%

WFR,
%

1 21 72 5 0.060 0.070 5 0.0274 38.8 0.0121 17.2 117.5
2 21 72 5 0,088 0,0854 0,0247 28,9 0,0128 15,0 97,0
3 21 72 5 0,283 0,260 0,0491 18,9 0,0230 8,8 91,9
4 21 71 0 0,800 0,756 0,2162 28.6 0,0634 8.4 94,5

где L - общее число участвующих лабораторий 
N  - количество аналитических величин на уровень
NAP - процент отклонений аналитических величин от повторных испытаний, проводимых 
всеми лабораториями

х - общее среднее значение
о« - стандартное отклонение воспроизводимости
VCr - коэффициент отклонения воспроизводимости (относительно од )
ог - стандартное отклонение повторяемости
VCr - коэффициент отклонения повторяемости (относительно ог)
WFR -  скорость  восстановления___________________________________________________

Таблица 3 -  Результаты, полученные по методу гидролиза, установ- 
ленному в 7,1.1 (KMnC^/R^Os)

№
пробы

L N NAP,
%

Номинальное
значение,
мкг/дм3

х,
мкг/дм3

од,
мкг/дм3

УСд,
%

Or,
мкг/дм3

VCr,
%

WFR,
%

1 6 24 0 0.060 0.075 0.0222 29.5 0.0112 14,9 125.0
2 6 23 0 0,088 0,099 0,0341 34,4 0,0176 17,7 112,5
3 6 22 0 0,283 0,305 0,0953 31,2 0,0368 12,1 107,8
4 6 22 0 0,800 0,695 0,2152 31,0 0,0736 10,6 86,9

Определения символов см. таблицу 2.

Таблица 4 -  Результаты, полученные по методу гидролиза, установ-
ленному в Приложении А (ультразвуковой метод)

№
пробы

L N NAP,
%

Номинальное 
значение, 
мкг/ дм3

х ,
мкг/дм3

Од,
мкг/дм3

УСд,
%

Or,
мкг/дм3

VCr,
%

WFR,
%

1 3 10 0 0.060 0,089 0.0351 39.4 _ - 148,3
2 3 10 0 0,088 0,114 0,0430 37,7 - - 129,5
3 3 10 0 0,283 0,294 0,0339 11,5 - - 103,9
4 3 10 0 0,800 0,730 0,1721 23,6 - - 91,3

Определения символов см. таблицу 2.
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Таблица 5 -  Результаты, полученные по методу гидролиза, установ'
ленному в Приложении В (метод автоклава)

№
пробы

L N NAP,
%

Номинальное
значение,
мкг/дм3

х ,
мкг/дм3

Or ,

мкг/дм3
VCr,
%

Or,

мкг/дм3
vcr,
%

WFR,
%

1 4 11 0 0.060 0.0811 0.0503 73,0 - - 135,2
2 4 11 0 0,088 0,076 0,0206 27,1 - - 86,4
3 4 12 0 0,283 0,211 0,0315 24,4 - - 74,6
4 4 11 0 0,800 0,777 0,3352 43,1 - - 97,1

Определения символов см. таблицу 2.

Таблица 6 -  Результаты, полученные по методу гидролиза, установ
ленному в Приложении С (микроволновой метод)

№
пробы

L N NAP,
%

Номинальное
значение,
мкг/дм3

X,
мкг/дм3

Or ,

мкг/дм3
vcR,

%
Or,

мкг/дм3
vcr,

%
WFR,

%

1 8 27 0 0,060 0.0655 0.0295 45,0 0,0142 21,7 109,2
2 8 28 0 0,088 0,0810 0,0152 18,8 0,0102 12,6 92,0
3 8 28 0 0,283 0,266 0,0218 8,2 0,0108 4,1 94,0
4 7 24 0 0,800 0,809 0,1796 22,2 0,0638 7,9 101,1

Определения символов см. таблицу 2.

11 Требования техники безопасности

Ртуть и соединения ртути являются очень токсичными. Рекоменду
ется быть особенно аккуратными при работе с пробами и растворами, 
которые содержат или могут содержать ртуть.

Бихромат калия токсичен. Принимают меры предосторожности 
при работе с твердым материалом и его растворами.

Все работы, связные с приготовлением растворов кислот, их хранени
ем, следует проводить в вытяжном шкафу. Необходимо, строго соблюдать 
требования техники безопасности при работе на электроприборах, а 
также правила работы с огнеопасными и легковоспламеняющимися 

веществами.
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Приложение А
(справочное)

Ультразвуковой метод гидролиза

А. 1 Общие положения
Настоящее приложение описывает дополнительный необязательный 

метод гидролиза и потому является справочным. При использовании указан
ного в настоящем приложении метода следует полностью соблюдать все ус
тановленные в нем требования.

А.2 Дополнительные приборы и оборудование
А.2.1 ультразвуковая ванна с регулировкой температуры, удельная 

мощность - не менее 240 Вт/дм3. Размер ванны должен соответствовать 
размеру и количеству гидролизных сосудов.

А.2.2 гидролизные сосуды из боросиликатного стекла или 
пластмассы (например, полисульфона), с закручивающимися пробками.

А.З Гидролиз
В гидролизный сосуд помещают 100 см3 пробы воды.
Осторожно добавляют 1 см3 раствора перманганата калия, 1 см3 азот

ной кислоты, 1 см3 серной кислоты и 2 см3 раствора пероксодисульфата 
калия, хорошо встряхивая после каждого добавления.

Плотно закупоривают гидролизный сосуд и на 30 минут помещают 
в ультразвуковую ванну с температурой 50 °С.

Оставляют раствор остывать до комнатной температуры.
При использовании других объемов проб и, соответственно, других 

объемов реактивов, следует разбавить гидролизаты до заданного объема.
После приготовления проводят анализ пробы.
Подобным же образом, подготавливают и анализируют контрольную 

пробу, вместо пробы воды применяя соответствующий объем воды с добав
ленным стабилизирующим раствором.
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П рилож ение В
(справочное)

Автоклавный метод гидролиза

В.1 Общие положения
Настоящее приложение описывает дополнительный необязательный метод 

гидролиза и потому является справочным. При использовании указанного в на
стоящем приложении метода следует полностью соблюдать все установленные 
в нем требования.

В.2 Дополнительные приборы и оборудование
В.2.1 Гидролизные сосуды, емкостью 100 см3, изготовленные из не цветно

го боросиликатного стекла, с полипропиленовыми закручивающимися пробками 
или другими подходящими крышками. Сосуды и крышки должны выдерживать 
температуру 120 °С и давление 200 кПа.

В.З Гидролиз
В гидролизный сосуд помещают 40 см3 пробы воды.
Добавляют 10 см3 азотной кислоты.
Плотно закупоривают гидролизный сосуд и помещают в автоклав.
Нагревают в течение ЗОминут до 120 °С, соблюдая инструкцию по

эксплуатации автоклава.
Охлаждают до комнатной температуры, дают нерастворенным веществам 

осесть и используют прозрачную жидкость для анализа. После гидролиза, 
возможно, понадобится фильтрация пробы через 0,45 мкм мембранный фильтр 
или ее центрифугирование.

При использовании других объемов проб и, соответственно, других 
объемов реактивов, следует разбавить гидролизаты до заданного объема.

После приготовления проводят анализ пробы.
Подобным же образом, подготавливают и анализируют контрольную 

пробу, вместо пробы воды применяя соответствующий объем воды с добавлен
ным стабилизирующим раствором.
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Приложение С
(справочное)

Микроволновый гидролизный метод

С.1 Общие положения
Настоящее приложение описывает дополнительный необязательный 

метод гидролиза и потому является справочным. При использовании указан
ного в настоящем приложении метода следует полностью соблюдать все 
установленные в нем требования.

С.2 Дополнительные приборы и оборудование
С.2.1 Микроволновая печь, с программируемой мощностью.
Микроволновая печь должна быть устойчивой к коррозии, находить

ся в вытяжном шкафу, чтобы все выделяемые ядовитые испарения удаля
лись.

Следует соблюдать инструкцию по эксплуатации.
С.2.2 Пластиковые гидролизные сосуды, емкостью 100 см3, общим 

объемом примерно 140 см3, изготовленные из политетрафторэтилена (PTFE) 
или перфторалкоксии (PFA), с выпускным клапаном, выдерживающим дав
ление примерно в 1000 кПа.

С.З Процедура
В гидролизный сосуд помещают 50 см3 пробы воды.
Добавляют 8 см3 азотной кислоты и 24 см3 соляной кислоты.
Размешивают и оставляют настояться не менее 5 минут.
Сосуд плотно закупоривают и помещают в микроволновую печь.
Нагревают печь, соблюдая инструкцию по эксплуатации.
Достают сосуд из печи и дают остыть до комнатной температуры.
При использовании других объемов проб и, соответственно, других 

объемов реактивов, следует разбавить гидролизаты до заданного объема.
После приготовления проводят анализ пробы.
Подобным же образом, подготавливают и анализируют контрольную 

пробу, вместо пробы воды применяя соответствующий объем воды с добав
ленным стабилизирующим раствором.
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Приложение
(справочное)
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