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МУ К 4.1 ,2953— 11

1, Общие положения я область применения
Свидетсльйво об аттесгащм1й Д23Л,0в7б;'В1 ,§И5вЛ010,
1.1. Настоящие м ш и и ш  указания «редназнвдеиы дав исполь

зования органами, осуществляющим и государе гвенный санмтарно- 
ншдемиологичводаП издаор, организаций Роспотребнадзора, каучио- 
йсежлоаатеиьскимн институтами. зяничаюшимися вопросами гигиены 
окружающей среди, орпиизашинк» осуществляющими контроль име
ет ад атмосферной! « наука.

S .2, Методические указания устанавливают методику оиреасясатя 
разовых и среднесуточных массовых концентраций ю нш я •  атмосфер- 
я м  воздухе методом икс-спектрометрии с индуктивно сааминой 
гааз-мой Сними -  1CP-MS) •  ЛИМИНОИ* 9,«КИЮ5~4Ш Hfti1, при отборе 
t м‘ воздуха.

Коэффициент пересчета напвдм на VjGj U 8
[ 1ДК— ванадия (V) оксид в атмосферном воздухе сестяюяет 

в.002мг-М' (ГН 2,1.6.I l i l—а д ,  референтная комцещрмвде при хро* 
ннческом ингаляционном воздействии, составляет 0,60097 мгм1 
<Р 2.1.10 1 9 » —04).

f . У ФипвММимическис и г оксикологнчсск«е снзйства ванадия,
Ванадий (V) Атомная масса 50,94
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МУК 4.1 ДОЗ— It

Ввнщшй - металл голубени ш-tcporo цвета. ?пя -  i 755 *С, щ г>  
иость -  5,688 г/см’. Облапит высокой химической активностью. Наибо
лее распространена пятиохись ванадия, плотность 3,35 гАм1, Г,., -  
65* °С, При кевммнммх темпсрлгурвх шпиокнсь « я ш м  испаряется, 
умеренно растворяется в возе, хорошо растворяется а щелочах. Отно
сится к I классу опасности.

1. Сущность метода
2.1, Измерения массовой концентрации ванадии проводят методом 

ICP-MS. В основе метола лежит использование аргоновой индуктивно 
связанной шазмы в качестве источника ионов и масс-спектрометра для 
разделения и дегектироваммя Motion,

кониентрирование ванадия иг воздуха осуществляют аспирацией 
на фильтры: АФА в соответствии; с ГОСТ 17-2.3 0S.

Диапазон намерений м атовы х концентраций тмят  приведен *  
табя, L

Таблица; 1
М и м т и м  определяемого компоиевг*, диапазон измерений

1 latfNtcHo&aHHC
трттштмтт

кошжшетъ

Ди!йша« нэмсфвшй 
ш штщж 

шгЖ

Диасш^ «амер-енни 
* т щ  ватере* 

m r/W
« n i l т  й Л И  ж Щ  ттт. ■о: № 50 шкшч

2,2, Характеристик» масс-спектрометра с индуктивно связанной 
плазмой, используемого щт выполнении измерений; 

диапазон сканирования масс, з.е.м : 2—2.66; 
пределы обнаружения: Во < 1,5 иг/дм1, In 5 0,5 нг/дм\ В1 $ 0,5 н^дм* 
чувствительность (имп/с в» 1 мгШ3): U(7) > 30 Iff, $гДО) 

> 80 - 10*, Ti(205) 240 ■ )Cf;
кратковременной стабильности CKO: < 3 %;
долговременная; «вбмаьност CKO; £ 4 %;
двузарядные ионы, (Се г*(СеУ. £ 3 %:
оксидные «юны, (CeO /Се): £ 1,5 %;
уровень фош ш  массе 9; < 5 ммп./с;
скорость работы детектора: г 100 wre ив \ при,
мшероаэроэолъный распылитель MieroMisi;
перистальтический насос для, подачи образца;
распылительная камера с электронным Пслиьевочлаяшснзкм;
диаметр инжектора 2.5 мм.
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3, П риписанная % лрш т щ *т ш т  
показателя точности измерений

Погрешность измерений соответствует характеристике, приведен* 
нор. •  тайя. 2.

Тзбпима2
Hsk«« i’....ii.,.iae он}«дглв*|1«ого ки*мюи,н| и, диетным измерений,

п и сатель  точносп» мшеремий при доверительной вв роипкчгтм Р «* 9S %

\0%%ртшмтм$$
ШШЯМШГ » »зд«е, 

т щ

*ьточн
!(границы тттшшьтш |югр-€щи«гй 

намерений). ± в\ % j

вшштшй т  щшйш ж 
ШМ шат* .21

Шщмтттж* \
,1/1тшмж штщт%€мп точнее!* ^шшттжтш ртч^тт^тттртщтгтттып 
жтшт,
2, Прн ржчтш ттлжтм ттттчж учтены шттдъщтыш -сщжт 

проб- и ттшш ж%1щ ш Л г пттшмтт* шЩ’т@шмтшт прьмяурой 
прнгвтсюенк» догюроп» нсобхаатшх т  пдонвасиих мшиз« ог&бршмш
inpo0 и пастуший» грвдтофовочнрде прфищ

4 Средств» «оме реп н н, искомо га i ел ьн ые устройства, 
материалы в реактивы

При выполнении измерений применяют следующие средства изме
рений, кп в м н ’агельиш устройства, шгериалы и реактивы:

4. /. СрШтт аш ерт т  
Muti спектрометр с низу к пиано связанной 
плазмой е оггопольной ячейкой Agilent 7500,, 
t-N? 24SW-U& в Гису дарстйоином реестре
средств измерений)
Колбы мерные вместимостью 2S, 50, 1(Ш см’ ГОСТ 1770 
Дозаторы жидкости механические с 
погрешностью * 0 ,1 мм3 об немом дозирования 
1—J  см1, 100—1, (ИЮ мм1, 20—200 им* с 
«днорюадыми икоисчиикамн, модель RIOHIT 
PROLJNE
Пинетки вместимостью 1,5. 10см1 ГОСТ 29227

Свегасювисн «мтиреивев лтчвтеяыю* шяршттиет вря «спррммкмв
«м иТ^З.
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Пробирки m  полипропиленл конические с 
винтовыми крышками градуированные на
15 ем. ТС 15 А
Пробирки т нишяр^пияена фй^рримшные « 
винтовыми крышками на 50 см’
Аспиратор ПУ- ЗЭ иен, 1 («12») ТУ 4215-000*11696625
Секундомер механический 
Термометр ГОСТ 24498
барометр-анероид

4JL Стандартные а&ртщи
Государстадшый стандартный образец 
состава раствора ионов ванадия ГСО - 7267- 96

4Ж Ш€ятяштяттш^^^Фйттт
Система owcvkjh наш МШЩ fangpA 
Су»ш%ш«Й шкаф ТС-1/20 СНУ ТУ «52-002-0014179»
Шкаф шшжш&й химически!! ТУ 25-11.163»
Печь муфельная ПДЕМ1М тт ттжраштмтт 
система штттш  проб MP4 ТУ 3442ЧЮ1-31946633
П е с т н ш  б а ш
Клариеме епкампм жм муфельяой тчш ТУ 21-2J-238
У'щьщтшуютш шШш Efmasonk S IQQHL

Гштфтттр шш валлон для аргона 
Фтыхр&трштшмш для фильтров АФА

44  AfaimpM.!*!
Ф ш щ к щнолшичесхис аэр© з о л ь н ы й  

А Ф А яЯ», АФА-ХА-20 ТУ 951892
Л̂ 0рВ11Э|1НШ1 . п р м ш ш ^ ю ш !

45, Pemmmmt
Кислота азота» (1 S-4), тч ГОСТ’ 11125
Днстиллиротиня шла ГОСТ 6709
Д&ИМ11ЭС№«ХМая ю ж ГОСТ Р 52501
Ар тт изданий ши тт-тржшжШ высокой 
ч и ао т  (99.991 %} ТУ *2114*005-00204760
Распоре содержанием Ег I мг/дм* (In, Tb, ЕШ 
иди др„Х нроттжтта Agilent laduialogtcs, США
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1 кстроечный раствор для 1CP-MS с содержа
нием LI, Mg, Y, Ce, TL Со i мкг/зм1 (или Li, Y.
Се, П. Со Ю мкг/дж1} производство Agile я«
TeclwolQgies, США

Притнаншя.
I Допускается ясно ль «ваше других среда* измерений утверждении» 

типов, обеепе«ним(нт1.х п ж ри м  с усшюмммоЯ точносшв.
2. Допускаете» исчк.льаованне другого оборудования, материалов и рсак> 

h w i е мегрцжгичеоиви» и п ш ч к п м  «vmqiKtwiMt, ымявгичными 
укатанным,

S* Требования безопасности
52. При выполнении работ соблюдаете» меры противопожарной 

безопасности в соответствии с требованиями ГОСТ 12.1,004—91, имс- 
шея средства пожаротушения по ГОСТ 12.4.009—13, н соблюдаются 
правила здектробезопасности в соответствии с ГОСТ 12,1,019—79.

5.2. При работе необходимо соблюдать «Правила но технике бею* 
иасности и производственной санитарии при работе в химических лабо
раториях» и «Правила устройства я безопасной мжтиуаташш сосудов, 
рдботвкипм дал давлением^

5.3. При работе с реактивами соблюдаю?- требования безопасности. 
\ , глнокденные для работ с токсичными, едкими я легковоелламеняю- 
ншчис'я уввеспами да ГОСТ 12,1.007—76 и 122.005*—41. Помещение 
оборудуется притонно«вытяждай вентиляцией.

5А Урн выполнении измерений на приборе соблюдают правила, 
указанные в «Инструкции но правилам ткещ|у»таш*и меесюиектрю- 
метраю

6, Требования к квалификации операторов
К выполнению измерен и й допускается химкк-акалитак, имеющий 

соотвегтуюедую ммнфмшноо, опыт работы кв масс-спектрометре, 
освоивший метод анализа и получивший удоалетвориталызые результа
ты впервшмадго контроля процедуры измерений. Операции по подго
товке проб’ к анализу может выполнят*, лаборант иди- техник, имеющий 
опыт- работы в химической лаборатории. К обслуживанию иасс-спектро- 
метра допускаются лмш квалификаций не ниже инженера КИП и'А. 
прошедшие инструктаж ж» технике безопасности на рабочем месте » 
изучившие правша обслуживания спектрометра.
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7, Условия измерений
7.1. При проведении процессов приютовлеки* растворов и nostro* 

тоики проб к анализу соблюдают следующие условия (ГОСТ 15150)
* температура воздуха 18—25 "С,
# атмосферное, даялеияе 630—800 мм. рт. ст,;
• влажность воздуха we: более 80 % при температуре 25 °С.
7.2, Выполнение измерений на масс-спектрометре провод ят в лабо

раторных помещения*», оборушаанш* согласно требомммям руково
дства по эксплуатации прибора. Градиент температуры не должен пре
вышал 2 *а%,

8. Подготовка к выполнению измерений
Перед выполнением измерений проводят следующие работы.: отбор 

проб воздуха, подготовка посуды, деионизованной и дистиллированной 
воды, растворов, подготовка и градуировка прибора, подготовка проб.

Л./„ Но&гатавт посуды
Новую одноразовую посуду вымыть в дистиллированной воде в 

ультра духовой мойке при темздрвтур* 45 -50 *С» хранить до недодао» 
ван ид в тефлоновых или полиэтиленовых емкостях в деионизованной 
воле. Фторопластовые стаканы ела микроволновой системы проба-под
готовки, кварцевую к стеклянную посуду многократно (ИЗ—12 раз) про
мыть а теплой протонной воде. Далее промывать в УЭ-мойке при. тем
пературе 45- - S0 *С; 2 рада в мттмщоятщШ воле по- !0 мим со сме
ной воды, затем 30 мин в HNO*, разбавленной листиллированной водой 
1 5 (в пластиковом контейнере), промыть а дистиллированной воде 3~~ 
4 раза по 10 мин со сменой воды, ополоснул деионизованной водой. 
Хранить в герметично закрытом пластиковом контейнере.

Пипетки многократно промывают горячей проточной водой» зама
чивают на 24 ч щ HNOj, добавленной дистиалированмой водой 1; 5, 
промывают 4—5 раз в дестяллирояышой воде» метя воду, ополаскива
ют деионизованной водой. Хранить в герметично закрытом: пластиковом 
контейнере,

Я£ Приготовление рестарт
8 2.1. Основной раствор стандартного образца с содержанием ва

надия !00мг/Ам},
Раствор готов» < из ГСО с массовой концентрацией юно» ванадия 

1 Пдм’. В мерную колбу вместимостью 50 см1 вносят 5 ем1 ГСО состава 
раствора юно* металла и доводят объем в колбе до метки 1 %-м. рветво-
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ром азотной кислоты. Раствор хранят а полиниленовой посуде в тече
ние 6 маслив*.

8.2.2. Раствор стандартного обращв с массовой концентрацией
ттайт I & т/$м *.

Готовят № остювного раствора «нищитюго обрщнщ с массовой 
юнвеи1рац|кй ванадия 110 мг/дм3,

В мерцаю колбу вместимостью Ши см' вносят 10см1 основного 
раствора стандарт!юго образца и доводе! объем в колб*'до метай I %-м 
распором азотной кислоты. Раствор хранят в полнтпменаоой посуде в 
течение 1 месяцев.

8.2.3, Раствор М  I с массовой концентрацией тнадш 100 мк^рм3
Готовят из раствора стандартного образца с массовой концентраци

ей на палия Шир/дм3,
1 мерную колбу вместимостью 50 см3 вносят 0*5 см1 раствора 

стандартного образца с массовой концентрацией ванадия 10 мг/дм3 и 
доводят объем в колбе до метим Г %-ш растворена азотной кислоты. Хра
нят 3—5 дней в шмширопиле новых пробнркде.

8.2.4, Раствор М  2 с массовой концентрацией ванадия S0 мка0м1,
Готовят из раствора стандартного образы» с массовой концсшраии-

еЯ ванадия 10 мпдм\
В мерную колбу вместимостью 100 см5 вносят 0,5 см1 раствора 

стандартного образца с массовой концентрацией ванадия 10 мг/дм3 и 
доводят объем в колбе до мотан : %-м растворам азотной кислоты. Хра
пят 3—S дней в шштроннлемвых пробирках,

8.2.5. Раствор № 3 с массовой концентрацией ттадш Ю шя/ем3.
Готовят т раствора № I с массовой концентрацией ванадия

|(№мкг?дм:.
В мерную колбу вместимостью 50 см3 вносят 5 см'1 раствора № I и 

.доводят Объем в кодве Ш метки 1 %-м раствором азотной «слоты, Хра
нят 3—5 дней в полияронкленовых пробирках.

8.2.6, Рествор внутреннего стандарта е ш ест о и концентрацией 
>р6т ttOMmt&M1-

I отовят из основного раствора с содержанием зрбия 1 кг/дм
В мерную колбу вместимостью 50 см3 вносят 5 см’ основного рас

твора с массовой концентрацией эрбия ! мг/дм3 и доводят объем а колбе 
а® метан 1 %-м раствором азотной кислоты Раствор хранят в ввлиаро- 
пи лея овей проборке 2—3 дня.

8.2.7. Раештр вмутренмт стандарта с ш е стой концентрацией 
>рбш I мк&дм1 в дсиони южанкой втш

И»
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Вносят 0,5 см* раствора в утреннего стандарта с содержанием- эр
ой* 100 мет/дм* в мерную колбу вместимостью 50 см* н «нюдат объем 
лемомшомнмой водой до метки. Переливают ш лошпрапкиеятую про
бирку. ИСПОЯ»«зуК)Т С8ежег1рнттовленным

8.2.8. Раствор азотной кивоты ! %-§,
Смешивают 8 см1 концентрированной азотной кислоты плотностью 

1,415 рем" с 552 см* деионизованной воды- Хранит а полиэтиленовой 
посуде.

8*2-9. Д м  ггригатончения градуировочных рвеШорав рйСГВОрЫ ва
надия Jfe 1, 2, 3, раствор внутреннего стандарта с массовой концентра
цией Эрбия too мм мм’ и раствор 1 % HNOj в объема*, приведенных ■ 
табл 3, автоматическим дозатором вносят в пробирки для автоматиче
ского пробоотборника вместимостью б мл (или другие пробирки» ис
пользуемые при измерении концентрации растворов).

Градуировочные растворы применяют свежеприготовлен вым к.
Таблица 3

Иржтоягюте (ршпщъртял# угганошммяя гриумрвичмвД
щракТерИСГНКИ Яри «Н^ММОПЯ Кввзиитряиий мнмма»

ввммнг полученного раствора $ см*

s Н о м е р  р ш м ю р . 1 % 1 4 3 §

iW h c c o iт я  а д и ш р и *  « м м »
ДНЯ и Г р о д к р о о о ч н ш ; р а стдо -
р Ш *  м к с / л м 1

f \ §  л # ,5 1 , 0 5 ,0 l i , f t 5 0 ,0

О б ъ е м  p g u r n o p p  M i  3  
il ft  м к г / з д г ,  с м 1 : -  1 0 ,0 5 ; - 0 , 5 -  ! -

Ш ь е м  р с т я в в »  J %  1
;5 §  м к г й м ,  О н *

: « , - ; Ш М  1 - т - -

Ш т т  р т « м №  1 
Н О О м г г ' д м ' ,  c v r* ; - - : - - т 1 5

О б ъ е м  р а с т в о р а  а р б и а
Ю О м ю г / д м * ,  с м * : ш ' ш i 0 ,9 5 0 ,0 5 W 5 0 ,0 5 0 ,0 5

Ш ь е м  р а с т в о р а  1 % Н Ь 1 0 | ,  с м * : 4 9 в  j 4 9 0  1̂ 4 . » 1 , 4 5 4 ,4 3 4 ,4 5 1 4 5

82,10. Раствор с содержанием Li Mg, Y, Се, П Со /  мхг/дм3. 
Нэсзроечшй раствор с содержанием У, Щ, У» Ce.Tl.Co I ммг/ш1 

производство фирмы Agilent (или. Другого производителя) применяют 
без дополинтеяъиад Процедур подготояки

При иатожузимш настроечного раствора для ICF-MS с белее вы
соким содержанием элементов (например. 10 мкг/ам?) проводят светает- 
стауююее разбавление его I %-м раствором ттиов кислоты.
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В медоую колбу ймеашостью 160 ем’ вносят LQ см’ насфвечиого 
раствора с массовой кониентраиней 10 мят/дм"1 и доводят раствор ж  
метки 1 %-м раствором HNOj. Хранит- а ттжтяттй  посуде.

М.З. П&Шттт прибора
Масс-спектрометр падготааяияшют к работе в соответствии с Лист* 

РУ «синей по ж д ау тщ и и  прибора.
Лоске запуска прибора проюясдат проверку рабочих хараггери* 

стик прибора: чувствительности, уровне фота, уровня вторичных оксид
ных и двуэаряаммх тмоя,

Исиодюуют настроечный раствор, содержащий 1 мкг/дм* U, Mg.
Y.Ce»T1,Co.

Пример режима проведения измерений приведен в таблице 4,
ТабпицаД

Условии выполнения т м и »  м» *мсс-е1»тетрда|*Т|*е Agilent ?5Й0й.

Параметр .З р т р н е
М о щ н о с т ь  вмтытшт кянидо д а н а м »  В т ISO0
¥ ш ^т ш т  т  горелки до т бнрт от го  ю и у я ь  ыт" ............п ...........
- мг -л-и^; 1 1 :'^И1РИГ40И,„ « М шл
С м о т к е  горелки я© «ертюшие* ми ............ ’..................... ’ Г J' J i
C w o p o m - ттщй гшё ттттт* дм*?тт т
Скорость шттш, подд д очм огр тт% д о*А«ии &
Н а ж  Ш :  р м ы ж ш « | 1 т о&4м1Й11 ШЛ'
Т е м я д о д о  рш&шп шжтытШ шт€рт*f' *,л 1
Вых*-гтшюит т т и  1. В 4 3
$ ы 1 я г№ д о щ & 1  лньза -L В 100
Смешю|щйл ш ст *ш т ж  щм В au,J.....~ т ! ........ 1"JJ

и
Д и н е  ш  вход * p trnm m im m  пцсШыш, Ш .......... - 2 # ........
Ышт, фокусирующая т  каад рупоа*, В Г i
Ш ы ш  Ж Ш К О Я е  РС«КИИ(ОНМОЙ ячейки -а®
Шшттчш^мшш п&'фшжстт т  октопояе, В 1Й>
Смтттшт. ж п р к ж ш ж  я  т ат т т  Ш ™0
С м ж и о ш г с  напряжение т  киадрутгодг, В
П е р ш  пт^гршрфшштт при штиттщимм до 50 м кг/да^ с 0 10
Л  p e i  m x p i m i i M i  я р *  S t  1 1  т  100 « й й » ? ,  с 0.010
С а д ж и  ш а р м  в% яэм я* гм

1 2
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8.4. Уатшншеш? tpatyupwv чнай хараштрттит
Подготовка к выполнению измерений и градуировка прибора соот

ветствуют требованиям ГОСТ Р ИСО 9169.
Г радуировочнук» хзразэтеристику у* га на вливают м  лрмчтммен* 

мях градуировочных раптмрак.
Рабочую серию, состоящую из 5—6 растворов, готовят невесреаст- 

ШШШ перед нспон.шааиием путем ржшеаеиня рабочего раствора ионов 
ванадия и раствора трбия да* внутреннего стандарта I %чм раствором 
! INO; (табл, 3),

Определение i раду ировоч ной зависимости, обработка и хранение 
результатов градуировки выполняются программным обеспечением 
спектрометра

Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят 
перед началом анализа проб. Проверка заключается в измерения содер
жания металла в 3 градуировочных растворах, концентрация которых 
ооотастстяует градунровочному интервалу (начало, середина я конец 
шкалы)

Г р а в и р о в к а  п р и з н а е т с я  т б т ш а Щ ,  о с а м  р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  и з 
вестным значением массовых концентраций иона металла в растворе am 
градуировки и измеренным значением концентрации ванадия в этом 
растворе н е  превышает 1 0  % :

ЦОС,|б<МО-С„ ЛК
С, ~ известное значение массовой концентрации ванадия ш растворе 

для градуировки;
С - измеренное значение массовой жоншнзраинн ванадия, в раство

ре для градуировки.
Для обработки аналитического сигнала аивдизируемого раствора из 

5—4 замеренных градуировочных растворов: выбирают 3—4 наиболее 
близких к шкинтраииям исследуемых проб- и используют их ала по
строения градуировочного графика, проведения расчетов применяя про
граммное обеспечение прибора, в качестве нулевой отметки в графике 
ШПОЯЫуШТ I % HNO, с добвмеяшм внутреннего стандарта

8.5. Отбор и хранение яреФ
Отбор проб атмосферного воздуха проводится согласно ГОСТ 

IT,13,.01—-«б/
133» Дря определения разовой кошдоптрации ваиадиа иовлелус- 

мый воздух аспирируют через филыры АФА в, течение 20—30 мин и 
отбирают и§ менее I м’ воздуха для каждой пробы (фильтра).

\л
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Для определение срелнесуточиы* концентраций отбирают 3—4 ра
зовых пробы через равные промежутки времени в течение суток,

8 5,2» После отбора филыр сворачивают вчетверо экспонированной 
поверхностью внутрь, маркируют, помещают в конверт из кальки к я 
шхптиленояый ткет.

8 53, В сопроводите л ь ном документе указывают .тагу, место отбо
ра, время начала и коша отбора пробы, расход вот духа, температуру 
воздуха И атмосферное давление на момент отбора пробы.

&& Пт*гото*на проб * тахту
Мтртштщт щшфтофуотста
Экспонированные фильтры помещают во фторопластовые стаканы, 

виоелт 0.1 см1 виутреииего стандарта с массово Л кижцгнтрацией Ш 
I m rfm 1,. дебвмют 5 т 1 имментрировяиной KNOj /шютиостыо 
3.415 г/см') м минерализуют пробы & еоотиегсшш с методикой к мик- 
]?..>йо,11Н1йой системе иробоподготовки.

Минерализованную пробу переносят в мерную полипропиленовую 
пробирку вместимостью 15 см*. 2—3 раза ополаскивают стакан с крыш* 
кой,, встряхивая его с 1 см1 деионизованной мглы, и переносят каждый 
смыв в пробирку, доводят объем пробы до 10 см3 деионизованной «одой, 
закрывают пробирку, перемешивают пробу.

ПиЛнттка проб# л*уфтынуй ими.
Экспонированные фильтры помещают » кварцевые стаканчики, 

вносят 0,1 см' внутреннего стандарта: с массовой юшешршией Ег 
1 w ia t1.

Стаканчики устанавливают в муфельную печь. Выдерживают при 
гттртуре 100*С 40—60 мни, далее при температуре 250 °С 40^~ 
60 мин, озоллют при температуре 450—500 аС 3,5 ч.

Образовавшуюся золу смачивают 0 3  см5 хоицеш|шрованной HNOj 
(плотностью 1,415 г/см*), нагревают на песчаной бив к упаривают но 
состояния влажных солей»

После остывания: растворяют в $ см* I % HNQh переносят в мер
ную полипропиленовую пробирку вместимостью 15 ем1, 2—3 рада, опо
ласкивают стаканчик ] см* I % HNGj, перенося каждый смыв в пробир
ку, объем доводят до 10 см*!. % HNOj, лакрышида пробирку, переменен- 
ш т  пробу.

Растворы проб, полученные после минерализации, подготавливают 
к измерению, проводя разбавление в 10 раз.

Дня .этого в пробирку автоматического пробоотборника (или дру
гую пробирку, из которой распыляют пробу при измерении) внести

14
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СУ» ил пробы и 4,5 ил дсиснитомндой «оды (для про# с пробоподготов- 
квМ в микроволновой системе) или I % HNO» (для проб да муфельной 
печи). Дм* проб из муфельной печи этот этап разбавяемия можио про* 
пустить, В зависимости от этого необходимо скорректирован» обьем 
внутреннего стандарта, вносимого иерей мжиершшзшшеЙ пробы. 

Пробирки закрывают герметдамрующ*» лабораторной пленкой.
Ддя каждой партии проб (куш как минимум на каждые 20 проб) од

новременно е анализируемыми пробами готовит 2 -3 холостые пробы, 
гоетоивше от неэкспонированных фильтре® из той же партии, что и .де
понированные фильтры.

Heat огоадшные расiворы направляют на измерение 
В растворах холостых и исследуемых проб в градуировочных рас

творах. должна быть одинаковая концентрация внутреннего стандарт

8. Выполнение измерений
Переа началом измерения подготовленных проб измеряют 1—2 

свс же приготовленныч раствора стандартного образна. Для выявления к 
учета возможных изменений чувегвнзельности прибора повторные из
мерения растворов стандартного образца проводят через 15—20 обрее
те* Замер проводят с учетом внесенного внутреннего стандарта, ис* 
пользуя программное обеспечение масс-спектромe-ipi.

При измерении растворов -о значением более 50 МКР,Ш,‘ рекомен
дуется дополнительное разбавление пробы.

Измеряют раствор внутреннего стандарта с массовой концентраци
ей эрбия ! мп' зм’ в лсиони иванной воде для определения предела об
наружения.

10. Обработка (вычисление) результатов измерений 
10 J , Ре |к дьтат определения элемента представляют как среднее 

параллельных (квменее двух) измерений анализируемогораствора.
Массовую концентрацию ванадия в атмосферном воздухе (чт/м5) 

вычисляю? по формуле:
„  (а~хпуУг'КС » ..— ., где

ч
С -  массовая *вноеИ1р»ЦНЯ ванадия в атмосферном воздухе, мгА»’;
в среднее значение массовой кониентрвцик ванадия в раствор* 

пребы, мкг-дм1;
хп -  маеоомя пжципршшя и щ и  ■ г-створе холостой пробы, 

миг/дм1;.

15
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У - первоначальный объем мпнералпзованмой пробы. дм*;
К коэффициент разбзалеиия;
t% -  объем воздуха, отобранного для анализа, приведенного к нор

мальным условиям, дм1,
¥в вычисляют по формуле:

„ Г-273,2 Р
4 * { т л + & ш ,гт

г - объем протянутого воздух», дм’;
Р - атмосферное миленке при отборе пробы воздуха, мм, рт. я ,;
»- температуре воздуха в момент отбора, *С.
10.2. За окончательный результат принимают результат измерения 

единичной отобранной пробы воздуха.
11, Оформление результатов измерений

Результат измерений представляют а виде (С ± 6} где
Д -  характеристика погрешности. мгАи,| ори /*-0,$5, значение А 

рассчитываю; но формуле;

4 - показатель точности измерений, значение пмдаатсля точности 
измерений привезено в табл. 2.

12. Процедуры обеспечения достоверности измерений:
Обеспечение достоверноеги измерений в пределах лаборатории ор

ганизуют и проводят путем проведения проверки «риемлемоии резуль
татов измерений, получаемых в условиях повторяемости, яромежуточ- 
ней прецизионности, воспроизводимости, оперативного контроля про
цедуры измерений и контрол* стабильности результатов измерений в 
ссют&стстаии с ГОСТ Р ИСО 5725-6 и РМГ 76.

/2,/. Проверка приемлемости результатов измерений, 
птучашмтх в условиях повторяемости

Образцами дли проверки приемлемости результатов измерений, 
получаемых в уСИоамж повторяемости, являются аттестованные раство
ры ионов ванадий, подготовленные в соответствии с и. 8 2, внесенные на 
фильтры АФА,

Проверку приемлемости результатов измерений, получаемых в ус
ловиях повторяемости, проводят но результатам измерений массовой

16
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KOHtiCirrpaieiH шшпшжшш ш  фильтра* АФА с сшж»1Шй*рШ содержание**
т т ш л»

Рт^штшш измерений признают прнемлеммми щш шытмж1тм 
уозовж

С? и С} -  результаты измерений массовой мшиентрвпш ванадия, 
полученные н условиях Повторяемости;

г -■ предел попоряемост значение предела повторяемости приве
дено в табл 5,

Вели условие (1>не выполняется, процедуру повторяют.
При повторном превышении предела повторяемости выясняют 

причины, приводящие к «улоялетворител ьныи результатам, и прини
мают меры по их устранению

Таблииа 5
Значим нс предел» повторяемое (н при доверительной верен тиестш Р ** 0,9*

Диапвдде
изм^мшЙ

ътижърутш
ршвтширрс.

| Дшттн
1ГЗЩ'рШ1С§ 
в воздухе»

ШШ

Предел шторюммгги
{тттттътт ттжшм€ тт^тмтт 
рттмшмж ттщ мщт рщшжжтт 

измерений,, подучшитм ш тупой
пШ®§штртт шуетшмж ттщтттщ* 

п%
т 0S05 до 
|0 №МОЧ.

от щМЖМВ до 
Ф-Щ шлдыщ 9 I

12-2, IJpmtpm приемлемости peiy.ibmamee итеренмй> 
тщчаемш ш успениях вщтрипвЫратортвй прецишоиности
Образцами для проверки приемлемости результате* измерений, 

получаемых В условия*. внутрилаГюраторноЙ (промежуточной) ирввиии» 
омности, являются аттестованные растворы ноты ванадия, подготов
ленные в соответствии с п 8.2. внесенные на фильтры АФА.

Проверку приемлемости результатов измерений, шздучаамыж в ус
ловиях вкутрияабораторной прецизионности (в пределах «оной лабора
тория, разными операторами, в разное время), проводят но резудьяшш 
измерений массовой концентрации аамадня т  фильтрах АФА с олина 
ковым содержанием ванадия.

Квуяьтаты измерений признают приемлемыми при выполнении
условия:

П
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. J S l S L . t rn % % R,, гае C2)
(C,+CfV2

С, и С? результаты измерений массовой концентрации ванадия, 
полученные а условиях внутрилаборвтормой прецизионности, т,е, * од- 
ной лаборатории * разное время» разными операторами;

К, -  предел »нутридзбораторной прецизионности, значение предела 
виутрнлаЙоращрной прецизноиноеш приведено в табл. 6,

1®як условие (2) не выполняется, процедуру повторяют.
При повторном превышении предела промежуточной прецизион

ности выясняют причины, приводящие к неуаовдетво|штелькым резуль
татам, и принимают икры по их устранению,

Таблица б
Значение предела енугрилвборвториой врецитаоимсти 

мри доверительной мровтноеги F* |,И

Ш т ш т ш

ъ ъ ъ щ ш ш й *

# аил1И1нру<1»ол* 
расторг,

т т т *

Дряпмян
щ т т т м Ш  

в  w o a u & M S n

\ w f m *

Щ щ т  « i^ tp i i ^ f s iw p ie i  
( т т т т т ш т т

ш щ т п т  ш ш щ ш т ы в т  р ш ш ж м ш ш  

w tm m y  M w f ш »  р щ я м ш  ш ш  мэккиремнИ, 
т щ ч ш м т ы м м  ш едш й 1а§ор*гар ш  

» дояое «рш«* ряшшш опэдтдоми-}»
|

; * п  Ш Ш 'т

5 0:§ЩМ% 1
ОТ 0 ,W |1 5  до

о,«2 ш«очи | 12

J1J. Яртерт яршшйшлапм резу льтатов измерений,
т ^т € м т  §:ут т ш г вюрюнбФшюсти

Образцами дая проверки приемлемости результатов измерений, 
подучяемыл в условиях ВОСПроиЗВОДИМОСТИт ЯВДЯИЛГСЯ *'ГтеОгеИвИНЬ1С
растворы ноной вонам*, поягиоялекше * соответствии с ц, $J, вне* 
сенные ж фильтры АФА,

Проверку приемлемости результат» измерений, подучаемых « ус* 
яотт  воспроизводимости, проводят т  результатам измерений массо
вой кшщгитрвцкм вашишя ш фильтрах АФА с одинаковым содсржаии- 
ем ванадия.

Результаты измерений признают приемлемым!» при выполнении 
условия:

К *. -с,\ 
(С,+С,р2

!{№%<;:£, гле т

»*
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O' и С» -  результаты измерений массовой коишентрацни ванадия, 
полученные в условияя воспроизводимости, ft с .« равных дабедоормвх;

щ -  рр«*м *оеярч«яол1.ш«т!11» Фимвине прея*» воспроизвел«о* 
сти приведем} в табл. 7.

Если условие (3) не выполняется, процедуру павтершот.
Ори повторном превышении предела воспроитввдимосгн выясняет 

причины» приводящие в нсудовлетворитсльным результатам. и прими» 
мают меры по их устранению.

Таблица 7
Значение предела воспроимодимостм 

при ае верительной вероятности J* = 9,95

Дшшвзви; 
ттщшШ 

I шштштщтт 
ртжф&

Диапазон
кмврений
в воздухе. 

мгАя*

Преям жспдоюжатюат 
Сотжгеигеяьиое тшчшмт штушшагр 
ряедашит* тмщ лшумш gmyjmmmu 

нжерекяй» тш^ттттт « рттт 1 
мШ^штрт.п % &. %

тШМм  
50 шщж,

ж Ш Ш ш
0.02 в ключ. Ш

12,4. Контроль процедурытмерений 
с иелтытанием образцов ём  контроля

Щрамшмн ал* контроле процедуры измерений являются я т к т р  
ванные растворы ионов ванадия» подготовленные в соответствии с пунк
том 8 2 настоящих МУ, внесенные на фильтры АФА,

Образцы iotobbt таким образом. чтобы массовая хеииентршв* в*»' 
мл дня соответствовала нижней, верхней границам и середине диапазона 
измерений.

Измерения массовой концентрации ванадия в обратна» для контро* 
дя проводят щ соответствии с прописью методики измерений,

Опера|»аиыЛ контроль процедуры измерений проимит путем 
сравнения результата отдельно магов контрольной процедуры Кя е 
нормативом контроля точности К.

Результат контрольной процедуры Kt рассчитывают по формуле:
А", ®1Г, - Сш\ , Гаг

С, - результат контролмого измерения массовой концентрации ва
надия в образце для контроля:

С,т -  аттестованное значение ««совой концентрации ванадия а 
образце для контроля

Норматив контроля К рассчитывают по формуле:

19
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K= Л.я,тж
Ok', -  границы абсадклтдай погрешности poyiutRW  измерений, уе- 

таиоменмые а лаборатории при реализации методики, и соответствую
щие атгесто&аинему значению ванадия • образце для контроля, раесчи- 
iMBiOOT по формуле;

д', * o,w»4 -С*,,, где
- границы относительной пегреюности результат» измерений 

при реализации методики измерений в лаборатории,
Качество контрольной процедуры признают удовлетворительным 

при вы 11оянемш| уел о» на
К ш & К  ( 4)

При невыполнении условия (4) эксперимент повторяют.
При повторном невыполнении условия (4} нмскшет причины, 

приводящие к iteyao e icTBopйкяьным резул матам
Примечание, Допусгимо границы «бсоякпиой погрешности ряуяыим 

измерений при вмваре*ин методики а лаборатории усташмивйь m основе
кыражеми.*- £ » QJ&4 ^£ ' — , с последующим уточнением но мере нвквй-
?еии* информации * пронес» контроля стабильности ревультатоо измерений. 
М -  границы снноситеяшвй погреимое** измерений. Значение £ приведены в 
гфя, 2, Ш погрешность отбора (5 % -  паспорт к вро&мдборному устройству).

13.5. ллгоримш мшратшшвт контроля процедуры шмсрсний 
е т т л ы 0т т и м  методе довтет

Оперативный контроль процедуры измерения проводят путем 
Сравнения результата отдельно взятой контрольной цр0щ*Аурь1 АГ. с нор
мативом контроля К.

Ш  фильтр М 1 ианосяз раствор стандартного образца с концентра
цией в пределах дишдеижов измерений с учетом разбавлений по мето
дике.

На фильтр Ш 2 из згой же партии наносят раствор стандартно го 
(Юрами с концентрацией выше предыдущей иа 50“  150®А с учетом диа
пазона измерений в анализируемом растворе. мж/'шК

Выполняют процедуру подготовки проб к анализу.
Результат контрольной процедуры К, рассчитывают по формуле;

А'. - с
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С? .среднее значение результата измерений (ве umct двух) «ас»
совой концентрации металл*, в пробе с иэметмой д о#*в ко ! № 2,

Ci .среднее значение результата измерений Сие менее двух) мас
совой концентрации металла в пробе с известной добавкой М> I;

С„ -  величина разницы между добавками Ш I и 2,
Норматив контроля К рассчитывают то формуле:

К = Д*,-. . ГД*

А^Р , д ’д -  мнение харвиеристиш погрешности результата*
измерений» установленные ■ лаборатории при реализации методики» 
соответствующие массовой концентрации металла в пробе с известной 
добавкой Mr 2 и а пробе с известной добавкой Ш I «ютвстстаеиио.

Прим*ч»*ме, Допустимо яеректеристику погрешности результатов изме
рений при внедрении методики в лаборатории усганввлимгь и * основе аырмве» 
имя. 4» •  0Д4'Д> с Г'двдсдудаяжм уточнение*щ* мере нпкоолвамя киформшции ■< 
процессе нейтрон ствбншносп» результатов измерекий (томмклъ »нутрмае> 
бор»Г0рИ0й ЯрФмО'ИСИ1ЮьТИ)<

Процедуру измерений' признают удовлетворитвльиоД, при выпол
нении условия,

л  < *  т
При невыполнении условия (S> контрольную процедуру повторяют.
При повторном невмпояиенш условия (5) выясняют причины, 

привозящие к неудовлетворительным результатам, и принимают меры 
по иж устрмпейвйю.

Оперативный контроль процедуры измерений, а также реализуемые 
процедуры контроля стабильности результатов выполняемых измере
ний, приводят в документах ляборстория, устанавливают!» порядок и 
содержание работ до организации контроля стабильности результатов 
измерений а пределах лаборатории.
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