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Н А ЗН А Ч Е Н И Е  И  О Б Л А С Т Ь  П Р И М Е Н Е Н И Я

Н а с т о я щ и й  д о к у м е н т  у с т а н а в л и в а е т  м е т о д и к у  в ы п о л н е н и я  и з м е р е ­

н и й  в а л о в о г о  с о д е р ж а н и я  с е р ы  в  п о ч в а х ,  г р у н т а х  и  д о н н ы х  о т л о ж е н и я х  

т у р б и д и м е т р и ч е с к и м  м е т о д о м .

Д и а п а з о н  и з м е р е н и я  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  с е р ы  о т  2 0  д о  

5 0 0 0  м г / к г .

Е с л и  к о н ц е н т р а ц и я  с е р ы  в  п р о б е  п р е в ы ш а е т  в е р х н ю ю  г р а н и ц у  д и а ­

п а з о н а ,  т о  д о п у с к а е т с я  р а з б а в л е н и е  м и н е р а л и з а т а .  П р о ц е д у р а  р а з б а в л е н и я  

н е  д о л ж н а  о к а з ы в а т ь  в л и я н и е  н а  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  м е т о д и ­

к и .

М е ш а ю щ е е  в л и я н и е  к а р б о н а т о в  и  г и д р о к а р б о н а т о в  у с т р а н я ю т  с  п о ­

м о щ ь ю  с о л я н о й  к и с л о т ы  в  х о д е  а н а л и з а  ( с о л я н а я  к и с л о т а  в х о д и т  в  с о с т а в  

о с а д и т е л ь н о й  с м е с и ) .

1 М Е Т О Д  И З М Е Р Е Н И Я

М е т о д  о с н о в а н  н а  и з в л е ч е н и и  и  п е р е в о д е  в  с у л ь ф а т ы  с о д е р ж а щ е й с я  

в  г р у н т е  с е р ы  п у т е м  о з о л е н и я  е ё  с м е с ь ю  а з о т н о й  и  х л о р н о й  к и с л о т ,  о с а ж ­

д е н и и  с у л ь ф а т о в  х л о р и с т ы м  б а р и е м  и  т у р б и д и м е т р и ч е с к и м  о п р е д е л е н и е м  

и х  в  в и д е  в з в е с и  с у л ь ф а т а  б а р и я  п р и  д л и н е  в о л н ы  4 9 0  н м . В  к а ч е с т в е  с т а ­

б и л и з а т о р а  в з в е с и  и с п о л ь з у ю т  г л и ц е р и н .

2 П Р И П И С А Н Н Ы Е  Х А Р А К Т Е Р И С Т И К И  П О Г РЕ Ш Н О С Т И

И ЗМ Е Р Е Н И Й  И  Е Е  С О С Т А В Л Я Ю Щ И Х

З н а ч е н и я  п о к а з а т е л я  т о ч н о с т и  м е т о д и к и  и с п о л ь з у ю т  п р и :

-  о ф о р м л е н и и  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а ,  в ы д а в а е м ы х  л а б о р а т о р и е й ;

-  о ц е н к е  д е я т е л ь н о с т и  л а б о р а т о р и й  н а  к а ч е с т в о  п р о в е д е н и я  и с п ы т а ­

н и й ;

-  о ц е н к е  в о з м о ж н о с т и  и с п о л ь з о в а н и я  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а  п р и  р е а ­

л и з а ц и и  м е т о д и к и  в  к о н к р е т н о й  л а б о р а т о р и и .

Н а с т о я щ а я  м е т о д и к а  о б е с п е ч и в а е т  п о л у ч е н и е  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а  с 

п о г р е ш н о с т ь ю ,  н е  п р е в ы ш а ю щ е й  з н а ч е н и й ,  п р и в е д ё н н ы х  в  т а б л и ц е  1.
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Т абл и ц а 1 -  Д и а п а зо н ы  и зм ер ен и й , зн а ч е н и я  п о к а за т ел ей  п о в т о р я е ­
м ости , в о сп р о и зв о д и м о ст и  и т о ч н о ст и  м е т о д и к и

Д и а п а з о н ы

и з м е р е н и й ,

м г/ к г

П о к а з а т е л ь  

п о в т о р я е м о с т и  

[о т н о с и т е л ь н о е  зн а ч е ­

н и е  ср ед н ек в ад р а ти ­

ч е ск о го  о т к л о н е н и я  

п о в т о р я е м о с т и ),

<ТГ , %

П о к а з а т е л ь  

в о с п р о и з в о д и м о с т и  

(о т н о с и т е л ь н о е  зн а ч е ­

н и е  с р ед н ек в а д р а ти ч е ­

с к о го  о т к л о н е н и я  вос ­

п р о и з в о д и м о с т и ),

O r . %

П о к а з а т е л ь  

т о ч н о с т и  

(гр а н и ц ы  отн о си ­

т е л ь н о й  п о гр еш ­

н о с т и  пр и  в е р о ­

я т н о сти  Р*=0,95),

± 8 ,  %

О т  2 0  д о  5 0  в к л . 18 2 3 5 0

С в . 50  д о  100  в к л . 15 2 1 4 5

С в . 100 д о  2 0 0  в к л . 12 14 3 0

С в . 2 0 0  д о  5 0 0  в к л . 9 1 0 2 0

С в . 5 0 0  д о  1 0 0 0  в к л . 6 8 16

С в .Ю О О  д о  5 0 0 0  в к л . 4 6 12

3 С Р Е Д С Т В А  И З М Е Р Е Н И Й , В С П О М О Г А Т Е Л Ь Н Ы Е  
У С Т Р О Й С Т В А , Р Е А К Т И В Ы  И  М А Т Е Р И А Л Ы

3.1 С р ед ств а  и зм ер ен и й

С п е к т р о ф о т о м е т р  и л и  ф о т о э л е к т р о к о л о р и м е т р ,  

п о з в о л я ю щ и й  и з м е р я т ь  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  п р и  

д л и н е  в о л н ы  4 9 0  н м

К ю в е т ы  с  т о л щ и н о й  п о г л о щ а ю щ е г о  с л о я  3 0  м м  

В е с ы  л а б о р а т о р н ы е ,  н а п р и м е р ,  В Л Р - 2 0 0

Г и р и .  О б щ и е  т е х н и ч е с к и е  у с л о в и я

Ш п р и ц - д о з а т о р  д л я  о т б о р а  15  с м 3 м и н е р а л и з а т о р а

с  п о г р е ш н о с т ь ю  д о з и р о в а н и я  н е  б о л е е  1 %

Д о з а т о р  д л я  п р и л и в а н и я  15  с м 3 о с а ж д а ю щ е г о  

р а с т в о р а  с  п о г р е ш н о с т ь ю  д о з и р о в а н и я  н е  б о л е е  

1 %

И л и  п и п е т к и  с  о д н о й  о т м е т к о й  в м е с т и м о с т ь ю  

15 с м 3

К о л б ы  м е р н ы е  1 - 1 0 0 - 2 ,  1 - 5 0 0 -2 ,  1 - 1 0 0 0 - 2  

Ц и л и н д р ы  м е р н ы е  в м е с т и м о с т ь  1 0 0 ,  5 0 0  с м 3 

Г о с у д а р с т в е н н ы й  с т а н д а р т н ы й  о б р а з е ц  с о с т а в а  

п а с т в о о а  с у л ь с Ь а т - и о н а  с  м а с с о в о й  к о н п е н т п а т т и й  

1U м г / с м ' и  п о г р е ш н о с т ь ю  а т т е с т о в а н н о г о  з н а ч е ­

н и я  н е  б о л е е  1 %

Г О С Т  2 4 1 0 4 - 2 0 0 1  

Г О С Т  7 3 2 8 - 2 0 0 1

Г О С Т  2 9 1 6 9 - 9 1

Г О С Т  1 7 7 0 - 7 4  

Г О С Т  1 7 7 0 -7 4

Г С О  7 2 5 3 - 9 6

2
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3 .2  В сп о м о га тел ь н ы е у ст р о й ст в а  и обор у д о в а н и е

П л и т к а  э л е к т р и ч е с к а я  с  р е г у л я т о р о м  т е м п е р а т у р ы  Г О С Т  1 4 9 1 9 -8 3  

и  з а к р ы т о й  с п и р а л ь ю

П е с ч а н а я  б а н я

С у ш и л ь н ы й  ш к а ф  ( д о  2 0 0 ° С )  Т У  5 0 -2 3 9 -8 4

К о л б ы  к о н и ч е с к и е  К н  - 1 - 2 0 0  Г О С Т  2 5 3 3 6 -8 2

М е т а л л и ч е с к и е  с т а к а н ы  в ы с о т о й  8  с м  и  в н у т р е н ­

н и м  д и а м е т р о м  2 ,3  с м

П р о б и р к и  т е р м о с т о й к и е  в м е с т и м о с т ь ю  5 0  с м 3 Г О С Т  2 5 3 3 6 -8 2

П р о б и р к и  т о л с т о с т е н н ы е  с  в з а и м о з а м е н я е м ы м  к о ­

н у с о м  в м е с т и м о с т ь ю  5 0  с м 3 

Ч а ш к и  ф а р ф о р о в ы е  

Э к с и к а т о р

Ш т а т и в  д л я  п р о б и р о к

С и т о  с  о т в е р с т и я м и  д и а м е т р о м  1 м м

Г О С Т  2 5 3 3 6 -8 2  

Г О С Т  9 1 4 7 -8 0  

Г О С Т  2 5 3 3 6 -8 2

Г О С Т  6 6 1 4 -8 6

Д о п у с к а е т с я  п р и м е н е н и е  и н ы х  с р е д с т в  и з м е р е н и й ,  в с п о м о г а т е л ь н ы х  

у с т р о й с т в ,  р е а к т и в о в  и  м а т е р и а л о в ,  т е х н и ч е с к и е  и  м е т р о л о ш ч е с к и е  х а р а к ­

т е р и с т и к и  к о т о р ы х  н е  у с т у п а ю т  у к а з а н н ы м  в ы ш е  и  о б е с п е ч и в а ю т  н о р м и ­

р у е м у ю  т о ч н о с т ь  и з м е р е н и й .

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

3 .3  Р е а к т и в ы  и  м а т е р и а л ы

К и с л о т а  а з о т н а я  х .ч . Г О С Т  4 4 6 1 -7 7

К и с л о т а  х л о р н а я ,  5 7  %  р а с т в о р ,  х .ч . Т У  6 -0 9 -2 8 7 8 -7 3

К и с л о т а  с о л я н а я ,  х .ч . Г О С Т  3 1 1 8 -7 7

К и с л о т а  б о р н а я ,  х .ч . Г О С Т  9 6 5 6 -7 5

Н а т р и й  с е р н о к и с л ы й  б е з в о д н ы й ,  х .ч . Г О С Т  4 1 6 6 -7 6

Н а т р и я  г и д р о к с и д ,  ч .д .а . Г О С Т  4 3 2 8 -7 7

Б а р и й  х л о р и с т ы й  2 - в о д н ы й ,  х .ч .  и л и  ч .д .а . Г О С Т  4 1 0 8 -7 2

Г л и ц е р и н ,  ч .д .а . Г О С Т  6 2 5 9 -7 5

С о л ь  д и н а т р и е в а я  э т и л е н д а а м и н - Ы , Н Н ’ ,Ы  - 

т е т р а у к с у с н о й  к и с л о т ы  2 - в о д н а я  ( т р и л о н  Б ) ,  ч .д .а .

Г О С Т  1 0 6 5 2 -7 3

Ф е н о л ф т а л е и н Г О С Т  5 8 5 0 -7 2

В о д а  д и с т и л л и р о в а н н а я Г О С Т  6 7 0 9 -7 2

3
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4 Т Р Е Б О В А Н И Я  Б Е ЗО П А С Н О С Т И

4.1  П р и  в ы п о л н е н и и  а н а л и з о в  н е о б х о д и м о  с о б л ю д а т ь  т р е б о в а н и я  

т е х н и к и  б е з о п а с н о с т и  п р и  р а б о т е  с  х и м и ч е с к и м и  р е а к т и в а м и  п о  Г О С Т  

1 2 .1 .0 0 7 -7 6 .

4 .2  Э л е к т р о б е з о п а с н о с т ь  п р и  р а б о т е  с  э л е к т р о у с т а н о в к а м и  с о б л ю д а ­

е т с я  п о  Г О С Т  1 2 .1 .0 1 9 -7 9 .

4.3  П о м е щ е н и е  л а б о р а т о р и и  д о л ж н о  с о о т в е т с т в о в а т ь  т р е б о в а н и я м  

п о ж а р н о й  б е з о п а с н о с т и  п о  Г О С Т  1 2 .1 .0 0 4 -9 1  и  и м е т ь  с р е д с т в а  п о ж а р о т у ­

ш е н и я  п о  Г О С Т  1 2 .4 .0 0 9 -8 3 .

4 .4  И с п о л н и т е л и  д о л ж н ы  б ы т ь  п р о и н с т р у к т и р о в а н ы  о  м е р а х  б е з о ­

п а с н о с т и  в  с о о т в е т с т в и и  с  и н с т р у к ц и я м и ,  п р и л а г а е м ы м и  к  п р и б о р а м .  О р ­

г а н и з а ц и я  о б у ч е н и я  р а б о т а ю щ и х  б е з о п а с н о с т и  'г р у д а  п р о и з в о д и т с я  п о

Г О С Т  1 2 .0 .0 0 4 -9 0 .

5 Т Р Е Б О В А Н И Я  К  К В А Л И Ф И К А Ц И И  О П Е Р А Т О Р А

В ы п о л н е н и е  и з м е р е н и й  м о ж е т  п р о и з в о д и т ь  х и м и к - а н а л и т и к ,  в л а ­

д е ю щ и й  т е х н и к о й  ф о т о м е т р и ч е с к о г о  а н а л и з а  и  и з у ч и в ш и й  и н с т р у к ц и ю  п о  

э к с п л у а т а ц и и  с п е к т р о ф о т о м е т р а  и л и  ф о т о э л е к т р о к о л о р и м е т р а .

6 У С Л О В И Я  П Р О В Е Д Е Н И Я  И ЗМ Е Р Е Н И Й

У с л о в и я  о к р у ж а ю щ е й  с р е д ы ,  п р и  к о т о р ы х  о б е с п е ч и в а е т с я  т о ч н о с т ь  

и з м е р е н и й ,  с л е д у ю щ и е ;

- а т м о с ф е р н о е  д а в л е н и е  о т  9 7 ,3  д о  1 0 4 ,6  к П а ;

- т е м п е р а т у р а  в о з д у х а  о т  2 0  д о  3 0 ° С ;

- относительная влажность воздуха не более 8 0  %  п р и  t  =  2 5 ° С

- н а п р я ж е н и е  п и т а н и я  э л е к т р о с е т и  ( 2 2 0  ±  2 2 )  В ;
- ч а с т о т а  п е р е м е н н о г о  т о к а  ( 5 0  ±  1 ) Г ц .

7 О Т Б О Р  П Р О Б

О т б о р  п р о б  п р о и з в о д и т с я  в  с о о т в е т с т в и и  с  Г О С Т  1 7 .4 .3 .0 1 -8 3  « О х ­

р а н а  п р и р о д ы .  П о ч в ы .  О б щ и е  т р е б о в а н и я  к  о т б о р у  п р о б » ,  Г О С Т  1 7 .4 .4 .0 2 -  

84 « О х р а н а  п р и р о д ы .  П о ч в ы ,  М е т о д  о т б о р а  и  п о д г о т о в к и  п р о б  д л я  х и м и ­

ч е с к о г о ,  б а к т е р и о л о г и ч е с к о г о ,  г е л ь м и н т о л о г и ч е с к о г о  а н а л и з а » ,  Г О С Т  

1 7 .1 .5 .0 1 -8 0  « О х р а н а  п р и р о д ы .  Г и д р о с ф е р а . ,  О б щ и е  т р е б о в а н и я  к  о т б о р у  

п р о б  д о н н ы х  о т л о ж е н и й  в о д н ы х  о б ъ е к т о в  д л я  а н а л и з а  и х  з а г р я з н е н и я »  и л и  

д р у г и м и  н о р м а т и в н ы м и  д о к у м е н т а м и ,  у т в е р ж д е н н ы м и  и  п р и м е н я е м ы м и  в  

у с т а н о в л е н н о м  п о р я д к е .

4
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8 П О Д Г О Т О В К А  К  В Ы П О Л Н Е Н И Ю  И ЗМ Е РЕ Н И Й

8 .1  П одготов к а п р и бор а

П о д г о т о в к у  п р и б о р а  к  р а б о т е  п р о в о д я т  в  с о о т в е т с т в и и  с  р а б о ч е й  и н ­

с т р у к ц и е й  п о  э к с п л у а т а ц и и  п р и б о р а .

8 .2  П р и го т о в л е н и е  р а с т в о р о в

8.2.1 Приготовление осаждающего раствора

В з в е ш и в а ю т  2 0  г  х л о р и с т о г о  б а р и я ,  1 0  г  б о р н о й  к и с л о т ы  с  п о г р е ш ­

н о с т ь ю  н е  б о л е е  0 ,1  г ,  п о м е щ а ю т  в  м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  5 0 0  с м 3, 

п р и л и в а ю т  п р и м е р н о  3 0 0  с м 3 д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы  и  4 0  с м 3 с о л я н о й  к и ­

с л о т ы  ( р = 1 , 1 9 ) .  П о с л е  п о л н о г о  р а с т в о р е н и я  х л о р и с т о г о  б а р и я  д о в о д я т  о б ъ ­

е м  р а с т в о р а  д о  м е т к и  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  и  п е р е м е ш и в а ю т .

П р и г о т о в л е н н ы й  р а с т в о р  с м е ш и в а ю т  с  г л и ц е р и н о м  в  с о о т н о ш е ­

н и и  (1 : 1 ) .

С р о к  х р а н е н и я  в  х о л о д и л ь н и к е  н е  б о л е е  3 - х  м е с я ц е в .

8.2.2 Приготовление раствора гидроксида натрия
с массовой долей 10%

Н а в е с к у  10  г  г и д р о к с и д а  н а т р и я  п о м е щ а ю т  в  к о н и ч е с к у ю  к о л б у  и  

р а с т в о р я ю т  в  9 0  с м 3 д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы .  Р а с т в о р  х р а н я т  в  п о л и э т и л е ­

н о в о й  п о с у д е .

С р о к  х р а н е н и я  2  м е с я ц а .

8.2.3 Приготовление раствора гидроксида натрия
с массовой долей 0,5%

В  м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  1 0 0 0  с м 3 п о м е щ а ю т  5 0  с м 3 р а с т в о р а  

г и д р о к с и д а  н а т р и я  с  м а с с о в о й  д о л е й  10  % и  д о в о д я т  о б ъ е м  д о  м е т к и  д и с ­

т и л л и р о в а н н о й  в о д о й .

И с п о л ь з у ю т  с в е ж е п р и г о т о в л е н н ы й  р а с т в о р .

8.2.4 Приготовление моющего щелочного раствора трилона Б

В з в е ш и в а ю т  3 0  г  т р и л о н а  Б  с  п о г р е ш н о с т ь ю  н с  б о л е е  0 Л  г  и  р а с т в о ­

р я ю т  в  1 0 0 0  с м 3 0 ,5  % - г о  р а с т в о р а  г и д р о к с и д а  н а т р и я .

5
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8.2.5 Приготовление рабочего градуировочного раствора с
содержанием серы 0,1 мг/см3

Р а с т в о р  г о т о в я т  и з  Г С О  с  а т т е с т о в а н н ы м  с о д е р ж а н и е м  с у л ь ф а т -  

и о н о в  в  с о о т в е т с т в и и  с  п р и л а г а е м о й  к  о б р а з ц у  и н с т р у к ц и е й .

С р о к  х р а н е н и я  в  х о л о д и л ь н и к е  н е  б о л е е  3 - х  м е с я ц е в .

П р и  о т с у т с т в и и  Г С О  д о п у с к а е т с я  п р и г о т о в л е н и е  р а б о ч е г о  г р а д у и р о ­

в о ч н о г о  р а с т в о р а  и з  с о л и  с у л ь ф а т а  н а т р и я .

0 ,4 4 3  г  с у л ь ф а т а  н а т р и я ,  в ы с у ш е н н о г о  д о  п о с т о я н н о й  м а с с ы  п р и  

т е м п е р а т у р е  1 0 0 -1 0 5 °С ,  в з в е ш и в а ю т  с  п о г р е ш н о с т ь ю  н е  б о л е е  0 ,0 0 1  г ,  р а с ­

т в о р я ю т  в  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д е  и  д о в о д я т  о б ъ е м  в  м е р н о й  к о л б е  д о  

1 000  с м 3.

П р и г о т о в л е н н ы й  р а с т в о р  т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т  и  х р а н я т  в  х о л о ­

д и л ь н и к е  н е  б о л е е  3 -х  м е с я ц е в .

$.3 П остр оен и е гр а д у и р о в о ч н о го  гр аф и к а

Д л я  п о с т р о е н и я  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  н е о б х о д и м о  п р и г о ­

т о в и т ь  о б р а з ц ы  д л я  г р а д у и р о в к и  с  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и е й  с е р ы  о т

1 ,0  д о  12  м г / д м 3.

В  м е р н ы е  к о л б ы  в м е с т и м о с т ь ю  5 0 0  с м 3 п о м е щ а ю т  у к а з а н н ы е  в  т а б ­

л и ц е  2 о б ъ е м ы  р а с т в о р а ,  п р и г о т о в л е н н о г о  п о  п . 8 .2 .5 .  О б ъ е м ы  р а с т в о р о в  

д о в о д я т  д о  м е т к и  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  и  т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т .  

У с л о в и я  а н а л и з а ,  е г о  п р о в е д е н и е  д о л ж н ы  с о о т в е т с т в о в а т ь  п .п .  6  и  9 .2 .

Т абли ца 2 - С остав  и  к о л и ч еств о  обр а зц о в  д л и  гр а ду и р о в к и

Х а р а к т е р и с т и к а

р а с т в о р а
Н о м е ! > града/ и р о в о ч н о г о  р а с т в о р а

1 2 3 4 5 6 7 8

О б ъ ё м  р а с т в о р а ,  п р и ­

г о т о в л е н н о г о  п о  п . 

8 .2 .5 , с м 3

0 5 1 0 2 0 3 0 4 0 5 0 6 0

К о н ц е н т р а ц и я  с е р ы  в  

г р а д у и р о в о ч н ы х  р а с ­

т в о р а х ,  м г/ д м 3

0 1 2 4 6 8 10 12

К о н ц е н т р а ц и я  с е р ы  в  

г р а д у и р о в о ч н ы х  р а с  - 

т в о р а х  в  п е р е с ч ё т е  н а  

100  с м 3 м и н е р а л и з а т а ,  

м г

0 0 ,1 0 ,2 0 ,4 0 ,6 0 ,8 1 ,0 1 ,2

6
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А н а л и з  г р а д у и р о в о ч н ы х  о б р а з ц о в  п р о в о д я т  в  п о р я д к е  в о з р а с т а н и я  

и х  к о н ц е н т р а ц и и .  К а ж д у ю  и с к у с с т в е н н у ю  с м е с ь  н е о б х о д и м о  ф о т о м е т р и -  

р о в а т ь  3  р а з а  с  ц е л ь ю  и с к л ю ч е н и я  с л у ч а й н ы х  р е з у л ь т а т о в  и  у с р е д н е н н ы х  

д а н н ы х .

Г1о р е з у л ь т а т а м  ф о т о м е т р и р о в а н и я  р а с т в о р о в  с т р о я т  и л и  г р а д у и р о ­

в о ч н ы й  г р а ф и к ,  о т к л а д ы в а я  п о  о с и  а б с ц и с с  к о н ц е н т р а ц и ю  с е р ы  в  п е р е с ч е ­

т е  н а  1 0 0  с м 3 м и н е р а л и з а т а  ( м г  S ) ,  а  п о  о с и  о р д и н а т  -  з н а ч е н и я  о п т и ч е с к о й  

п л о т н о с т и ,  и л и  р а с с ч и т ы в а ю т  у р а в н е н и е  п о  м е т о д у  « н а и м е н ь ш и х  к в а д р а ­

т о в » .

8 .4  К о н т р о л ь  ст а б и л ь н о ст и  гр а д у и р о в о ч н о й  хар ак тер и сти к и

К о н т р о л ь  с т а б и л ь н о с т и  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  п р о в о д я т  н е  

р е ж е  о д н о г о  р а з а  в  к в а р т а л  и л и  п р и  с м е н е  р е а к т и в о в .  С р е д с т в а м и  к о н т р о л я  

я в л я ю т с я  в н о в ь  п р и г о т о в л е н н ы е  о б р а з ц ы  д л я  г р а д у и р о в к и  (н е  м е н е е  3 о б ­

р а з ц о в  и з  п р и в е д е н н ы х  в  т а б л и ц е  2 ) .

Г р а д у и р о в о ч н у ю  х а р а к т е р и с т и к у  с ч и т а ю т  с т а б и л ь н о й  п р и  в ы п о л н е ­

н и и  д л я  к а ж д о г о  о б р а з ц а  д л я  1 р а д у и р о в к и  с л е д у ю щ е г о  у с л о в и я :

I Х - С  | < 0 , 0 1 К г р -  с ,

г д е  X  -  р е з у л ь т а т  к о н т р о л ь н о г о  и з м е р е н и я  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  с е р ы  

в  о б р а з ц е  д л я  г р а д у и р о в к и ,  м г / д м 3;

С  -  а т т е с т о в а н н о е  з н а ч е н и е  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  с е р ы  в  о б р а з ц е  

д л я  г р а д у и р о в к и ,  м г / д м 3;

K ip  — г р а д у и р о в о ч н ы й  к о э ф ф и ц и е н т  (К гр  =  1 5 % )

Е с л и  у с л о в и е  с т а б и л ь н о с т и  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  н е  в ы ­

п о л н я е т с я  т о л ь к о  д л я  о д н о г о  о б р а з ц а  д л я  г р а д у и р о в к и ,  н е о б х о д и м о  в ы ­

п о л н и т ь  п о в т о р н о е  и з м е р е н и е  э т о г о  о б р а з ц а  с  ц е л ь ю  и с к л ю ч е н и я  р е з у л ь ­

т а т а ,  с о д е р ж а щ е г о  г р у б у ю  п о г р е ш н о с т ь .

Е с л и  г р а д у и р о в о ч н а я  х а р а к т е р и с т и к а  н е с т а б и л ь н а ,  в ы я с н я ю т  п р и ч и ­

н ы  н е с т а б и л ь н о с т и  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  и  п о в т о р я ю т  к о н т р о л ь  

е е  с т а б и л ь н о с т и  с  и с п о л ь з о в а н и е м  д р у г и х  о б р а з ц о в  д л я  г р а д у и р о в к и ,  п р е ­

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

г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  с т р о я т  н о в ы й  г р а д у и р о в о ч н ы й  гр а ф и к .

8 .5  О п р едел ен и е в л а ж н о ст и  п р обы

8,5.1 П о д г о т о в к а  ф а р ф о р о в ы х  ч а ш е к .

П у с т ы е  п р о н у м е р о в а н н ы е  ч а ш к и  д о в о д я т  д о  п о с т о я н н о й  м а с с ы  в 

с у ш и л ь н о м  ш к а ф у  п р и  t  =  ( 1 0 5 ± 2 ) ° С ,  о х л а ж д а ю т  в  э к с и к а т о р е  и  в з в е ш и ­

в а ю т .

7
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8.5.2 Д л я  п е р е с ч е т а  м а с с ы  н а в е с к и  н а  а б с о л ю т н о  с у х у ю  п р о б у  о п р е ­

д е л я ю т  с о д е р ж а н и е  г и г р о с к о п и ч е с к о й  в л а г и .  Д л я  э т о г о  б е р у т  3 н а в е с к и  

т о й  ж е  м а с с ы ,  п о м е щ а ю т  в  п р е д в а р и т е л ь н о  п о д г о т о в л е н н ы е  ф а р ф о р о в ы е  

ч а ш к и  ( п . 8 . 5 Л )  и  в ы с у ш и в а ю т  п р и  t =  ( 1 0 5 ± 5 ) ° С  в  с у ш и л ь н о м  ш к а ф у  д о  

п о с т о я н н о й  м а с с ы .

g  =

Р  - Р
______2 ^ * 1 0 0

О )

г д е  g  -  с о д е р ж а н и е  г и г р о с к о п и ч е с к о й  в л а г и ,  % ;

Рвозд. сух. -  м а с с а  в о з д у ш н о - с у х о й  н а в е с к и ,  г ,

Рдух -  м а с с а  а б с о л ю т н о  с у х о й  н а в е с к и ,  г .

П р и  в ы п о л н е н и и  у с л о в и я :  | g inax-  g rain I ^  1 2 %  в ы ч и с л я ю т  g ^ . :

gcp
g l  +  g » + g j  

3
(2)

О п р е д е л я ю т  к о э ф ф и ц и е н т  п е р е с ч е т а  н а  а б с о л ю т н о - с у х у ю  п р о б у :

К  =
1 0 0

1 0 0 +  g , .  ’
г д е ( 3 )

gcp -  с о д е р ж а н и е  г и г р о с к о п и ч е с к о й  в л а г и ,  %.
Т о ч н а я  м а с с а  н а в е с к и  а б с о л ю т н о  с у х о й  п р о б ы  п о ч в ы  ( г )  р а с с ч и т ы в а ­

е т с я  п о  ф о р м у л е :

Ш абс Сух — ГП возд. сух ( 4 )

г д е  К  -  к о э ф ф и ц и е н т  п е р е с ч е т а  ( ф о р м у л а  3 ) .

9  В Ы П О Л Н Е Н И Е  И З М Е Р Е Н И Й

9 Л  О д о л е н и е  п р о б ы  г р у н т а

П р о б ы  д о н н ы х  о т л о ж е н и й ,  п о ч в ы  и л и  г р у н т а ,  и з м е л ь ч ё н н о г о  и  п р о ­

с е я н н о г о  ч е р е з  с и т о  с  о т в е р с т в и я м и  д и а м е т р о м  1 м м  м а с с о й  О Д  г ,  в з в е ш е н ­

н о г о  с  п о г р е ш н о с т ь ю  н е  б о л е е  0 ,0 0 1  г ,  п о м е щ а ю т  в  п р о б и р к и  д л я  м о к р о г о  

о з о л е н и я ,  д о б а в л я ю т  к  п р о б а м  п о  1 с м 3 х л о р н о й  и  а з о т н о й  к и с л о т ы  и  с т а ­

в я т  п р о б и р к и  в  м е т а л л и ч е с к и е  с т а к а н ы  д л я  о з о л е н и я .  С т а к а н ы  п о м е щ а ю т  в  

п е с ч а н у ю  б а н ю  в  в е р т и к а л ь н о м  п о л о ж е н и и  в  с л о й  п е с к а  т о л щ и н о й  7  с м .

О д н о в р е м е н н о  с т а в я т  х о л о с т о й  о п ы т ,  п р о в о д я  е г о  ч е р е з  в с е  с т а д и и  

а н а л и з а ,  и с к л ю ч а я  в з я т и е  п р о б  г р у н т а .

8
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В о з м о ж н о  т а к ж е  и с п о л ь з о в а н и е  у с т а н о в к и  д л я  о з о л е н и я ,  в х о д я щ е й  в 

н а б о р  « К о п л а » .

П р и  о з о л е н и и  с н а ч а л а  и д ё т  в ы д е л е н и е  б у р ы х  п а р о в  о к с и д о в  а з о т а ,  

з а т е м  б е л ы х  п а р о в  х л о р н о й  к и с л о т ы .  Д л я  п о л н о г о  у д а л е н и я  с л е д о в  а з о т ­

н о й  к и с л о т ы  п р о б и р к и  о х л а ж д а ю т  и  д о б а в л я ю т  п о  0 ,5 - 1 ,0  с м 3 с о л я н о й  к и ­

с л о т ы  ( р = 1 ,1 9 ) ,  п о с л е  ч е г о  в о з о б н о в л я ю т  п р о ц е с с  о з о л е н и я .  О з о л е н и е  п р е ­

к р а щ а ю т ,  к о г д а  р а с т в о р  в  п р о б и р к е  с т а н е т  б е с ц в е т н ы м .  П р о д о л ж и т е л ь ­

н о с т ь  п р о ц е с с а  о з о л е н и я  2 ,5 -3  ч а с а .  П о с л е  о х л а ж д е н и я  м и н е р а л и з а т а  с т е н ­

к и  п р о б и р о к  о б м ы в а ю т  н е б о л ь ш и м  к о л и ч е с т в о м  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы  и  

п е р е н о с я т  с о д е р ж и м о е  п р о б и р о к  в  м е р н ы е  к о л б ы  в м е с т и м о с т ь ю  1 0 0  с м 3.

С о д е р ж и м о е  н е й т р а л и з у ю т  1 0 % - ы м  р а с т в о р о м  г и д р о к с и д а  н а т р и я  п о  

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

м и н е р а л и э а т  и с п о л ь з у ю т  д л я  о п р е д е л е н и я  с е р ы .

9 .2  Т у р б и д и м ет р и ч еск о е  о п р ед е л е н и е  сер ы

И з  м и н е р а л и з а т о в ,  п р и г о т о в л е н н ы х  п о  п .9 .1  ( в к л ю ч а я  « х о л о с т у ю  

п р о б у » ) ,  о т б и р а ю т  ш п р и ц е м - д о з а т о р о м  п о  15  с м 3 и  п о м е щ а ю т  в  п р о б и р к и  

в м е с т и м о с т ь ю  5 0  с м 3. П р и л и в а ю т  к  н и м  с  п о м о щ ь ю  д о з а т о р а  и л и  п и п е т к и  

15 с м 3 о с а ж д а ю щ е г о  р а с т в о р а .  С о д е р ж и м о е  п р о б и р о к  х о р о ш о  п е р е м е ш и ­

в а ю т  п о с л е  к а ж д о й  д о з а ц и и ,  в ы д е р ж и в а ю т  1 0  м и н у т  и  ф о т о м е т р и р у ю т  в 

к ю в е т е  с  т о л щ и н о й  о п т и ч е с к о г о  с л о я  3 0  м м  о т н о с и т е л ь н о  д и с т и л л и р о в а н ­

н о й  в о д ы  п р и  д л и н е  в о л н ы  4 9 0  н м .  З н а ч е н и е  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  « х о л о ­

с т о й  п р о б ы »  в ы ч и т а ю т  и з  з н а ч е н и я  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  а н а л и т и ч е с к о й  

п р о б ы .

П е р е д  п е р е н о с о м  с о д е р ж и м о г о  п р о б и р о к  в  к ю в е т у  в з в е с ь  н е о б х о д и ­

м о  в з б о л т а т ь .

П о с у д у  д л я  а н а л и з а  ( к ю в е т ы  ф о т о к о л о р и м е т р а  и  п р о б и р к и ,  в  к о т о ­

р ы х  п р о в о д я т  о с а ж д е н и е  с е р ы ) ,  н е о б х о д и м о  м ы т ь  щ е л о ч н ы м  р а с т в о р о м  

т р и л о н а  Б  ( п . 8 . 2 . 4 ) ,  п р е д в а р и т е л ь н о  з а м о ч и в  и х  в  м о ю щ е м  р а с т в о р е  н а  

1 ч а с .

10 О Б Р А Б О Т К А  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  И З М Е Р Е Н И Й

М а с с о в у ю  д о л ю  с е р ы  (м г / к г )  в ы ч и с л я ю т  п о  ф о р м у л е :

Х =
( C - C J - 1 0 0 0

ш
г д е ( 5 )

С  -  с о д е р ж а н и е  с е р ы  в  1 0 0  с м 3 р а с т в о р а  м и н е р а л и з а т а ,  н а й д е н н о е  п о  

г р а д у и р о в о ч н о м у  г р а ф и к у ,  м г ;

С 0 -  с о д е р ж а н и е  с е р ы  в  1 0 0  с м 3 р а с т в о р а  х о л о с т о г о  о п ы т а ,  м г ;  

m  -  н а в е с к а  п р о б ы ,  в з я т о й  д л я  а н а л и з а ,  г .

9
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С т е п е н ь  о к р у г л е н и я  к о н е ч н о г о  р е з у л ь т а т а  и з м е р е н и я  д о  0 ,1  м г/ к г .  

Е с л и  м и н е р а л и з а т  б ы л  д о п о л н и т е л ь н о  р а з б а в л е н ,  р е з у л ь т а т  а н а л и з а

у м н о ж а ю т  н а  к р а т н о с т ь  р а з б а в л е н и я .

З а  р е з у л ь т а т  а н а л и з а  Х ср п р и н и м а ю т  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е

з н а ч е н и е  д в у х  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й  Х\ \\Х 2

У Х ^ Х *■ <г 2 (6)

д л я  к о т о р ы х  в ы п о л н я е т с я  с л е д у ю щ е е  у с л о в и е :

|X j -  X 2 I < 0 ,0 1 -  г  * Х ср ( 7 )

г д е  г  - п р е д е л  п о в т о р я е м о с т и ,  з н а ч е н и я  к о т о р о г о  п р и в е д е н ы  в

т а б л и ц е  3 .

П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  ( 7 )  м о г у т  б ы т ь  и с п о л ь з о в а н ы  м е т о д ы  

п р о в е р к и  п р и е м л е м о с т и  р е з у л ь т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й  и  у с ­

т а н о в л е н и я  о к о н ч а т е л ь н о г о  р е з у л ь т а т а  с о г л а с н о  р а з д е л а  5  Г О С Т  Р  И С О

5 7 2 5 - 6 - 2 0 0 2 .

Р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  р е з у л ь т а т а м и  а н а л и з а ,  п о л у ч е н н ы м и  в  д в у х  

л а б о р а т о р и я х ,  н е  д о л ж н о  п р е в ы ш а т ь  п р е д е л а  в о с п р о и з в о д и м о с т и .  П р и  

в ы п о л н е н и и  э т о г о  у с л о в и я  п р и е м л е м ы  о б а  р е з у л ь т а т а  а н а л и з а ,  и  в  к а ­

ч е с т в е  о к о н ч а т е л ь н о г о  м о ж е т  б ы т ь  и с п о л ь з о в а н о  и х  с р е д н е е  а р и ф м е т и ­

ч е с к о е  з н а ч е н и е .  З н а ч е н и я  п р е д е л а  в о с п р о и з в о д и м о с т и  п р и в е д е н ы  в  

т а б л и ц е  3 .

Т а б л и ц а  3 - З н а ч е н и я  п р е д е л а  п о в т о р я ем о ст и  и  в о с п р о и зв о д и м о ­
с т и  п р и  в е р о я т н о с т и  Р = 0 ,9 5

Д и а п а з о н  и з м е р е н и й ,

м г/дм ~

П р е д е л  п о в т о р я е м о ­

с т и  (о т н о с и т е л ь н о е  зн а ­

чени е  д о п у ск а е м о го  рас­

хож д ен и я  м еж д у  дв ум я  

р езу ль тата м и  п а р а л л е л ь ­

н ы х  о п р ед ел ен и й ), г, %

П р е д е л  в о с п р о и з в о ­

д и м о с т и  (о т н о с и т е л ь н о е  

зн ач ен и е  д о п у с к а е м о го  

р а схож д ен и я  м еж д у  д в у ­

м я  р езу л ь т а т а м и  и зм ер е ­

ний , п о л у ч е н н ы м и  в раз­

н ы х  ла б о р а т о р и я х ),  R , %

О т  2 0  д о  5 0  в к л . 5 0 6 4

С в .  5 0  д о  1 0 0  в к л . 4 2 5 9

С в .  100  д о  2 0 0  в к л . 3 4 3 9

С в .  2 0 0  д о  5 0 0  в к л . 2 5 2 8

С в .  5 0 0  д о  1 0 0 0  в к л . 1 7 2 2

С в .  1 0 0 0  д о  5 0 0 0  в к л . 11 17

ю



И зд а н и е  2007  г . ПНДФ 16.1:2:2.2.37-02

П р и  п р е в ы ш е н и и  п р е д е л а  в о с п р о и з в о д и м о с т и  могут быть и с п о л ь ­

з о в а н ы  м е т о д ы  о ц е н к и  п р и е м л е м о с т и  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а  с о г л а с н о  

р а з д е л а  5  Г О С Т  Р  И С О  5 7 2 5 - 6 - 2 0 0 2 .

11 О Ф О Р М Л Е Н И Е  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  И ЗМ Е Р Е Н И Й

Р е з у л ь т а т  а н а л и з а  X  ( м г / к г )  в  д о к у м е н т а х ,  п р е д у с м а т р и в а ю щ и х  

е г о  и с п о л ь з о в а н и е ,  м о ж е т  б ы т ь  п р е д с т а в л е н  в  в и д е :  X  ±  Д ,  Р = 0 , 9 5 ,

г д е  А  - п о к а з а т е л ь  т о ч н о с т и  м е т о д и к и .

З н а ч е н и е  А  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е :  А  =  0 , 0 1 -5 -V. З н а ч е н и е  5  

п р и в е д е н о  в  т а б л и ц е  1.

Д о п у с т и м о  р е з у л ь т а т  а н а л и з а  в  д о к у м е н т а х ,  в ы д а в а е м ы х  л а б о р а ­

т о р и е й ,  п р е д с т а в л я т ь  в  в и д е :  X  ± А л , Р = 0 , 9 5 ,  п р и  у с л о в и и  Д л <  А ,  г д е

X  -  р е з у л ь т а т  а н а л и з а ,  п о л у ч е н н ы й  в  т о ч н о м  с о о т в е т с т в и и  с  п р о ­

п и с ь ю  м е т о д и к и ;

±  А *  -  з н а ч е н и е  х а р а к т е р и с т и к и  п о г р е ш н о с т и  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а ,  

у с т а н о в л е н н о е  п р и  р е а л и з а ц и и  м е т о д и к и  в  л а б о р а т о р и и ,  и  о б е с п е ч и ­

в а е м о е  к о н т р о л е м  с т а б и л ь н о с т и  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а .

Примечание. П р и  п р е д с т а в л е н и и  р е з у л ь т а т а  а н а л и з а  в  д о к у м е н ­

т а х ,  в ы д а в а е м ы х  л а б о р а т о р и е й ,  у к а з ы в а ю т :

-  к о л и ч е с т в о  р е з у л ь т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й ,  и с п о л ь з о ­

в а н н ы х  д л я  р а с ч е т а  р е з у л ь т а т а  а н а л и з а ;

-  с п о с о б  о п р е д е л е н и я  р е з у л ь т а т а  а н а л и з а  ( с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е ­

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

12 К О Н Т Р О Л Ь  К А Ч Е С Т В А  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  А Н А Л И ЗА  П Р И
Р Е А Л И ЗА Ц И И  М Е Т О Д И К И  В  Л А Б О Р А Т О Р И И

К о н т р о л ь  к а ч е с т в а  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а  п р и  р е а л и з а ц и и  м е т о д и к и  в  

л а б о р а т о р и и  п р е д у с м а т р и в а е т :

-  о п е р а т и в н ы й  к о н т р о л ь  п р о ц е д у р ы  а н а л и з а  (н а  о с н о в е  о ц е н к и  п о ­

г р е ш н о с т и  п р и  р е а л и з а ц и и  о т д е л ь н о  в з я т о й  к о н т р о л ь н о й  п р о ц е д у р ы ) ;

-  к о н т р о л ь  с т а б и л ь н о с т и  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а  (н а  о с н о в е  к о н т р о л я  

с т а б и л ь н о с т и  с р е д н е к в а д р а т и ч е с к о г о  о т к л о н е н и я  п о в т о р я е м о с т и ,  с р е д н е -  

к в а д р а т и ч е с к о г о  о т к л о н е н и я  в н у т р и л а б о р а т о р н о й  п р е ц и з и о н н о с т и ,  п о ­

г р е ш н о с т и ) .
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12.1 А л гор и тм  оп ер а ти в н о го  к он тр ол я  п р оц едур ы  ан ал и за
с и сп ол ь зов ан и ем  м етода  д о б а в о к

К о н т р о л ь  п о г р е ш н о с т и  в ы п о л н я ю т  в  о д н о й  с е р и и  с  К Х А  р а б о ч и х  

п р о б .  О б р а з ц а м и  д л я  к о н т р о л я  я в л я ю т с я  р е а л ь н ы е  п р о б ы  п о ч в ,  г р у н т о в  и  

д о н н ы х  о т л о ж е н и й .

О т б и р а ю т  в д в о е  б о л ь ш е е  к о л и ч е с т в о  а н а л и т и ч е с к о й  п р о б ы ,  ч е м  э т о  

н е о б х о д и м о  д л я  в ы п о л н е н и я  а н а л и з а .  П е р в у ю  п о л о в и н у  ( 2  н а в е с к и )  а н а л и ­

з и р у ю т  в  т о ч н о м  с о о т в е т с т в и и  с  п р о п и с ь ю  М В И  и  п о л у ч а ю т  р е з у л ь т а т  и с ­

х о д н о й  р а б о ч е й  п р о б ы  ( X ) .  О с т а в ш и е с я  д в е  н а в е с к и  а н а л и з и р у ю т  в  с о о т ­

в е т с т в и и  с  п.9.1 методики и  в  м и н е р а л и з а т  а н а л и з и р у е м о й  п р о б ы  д е л а ю т  

д о б а в к у  ( С )  и  а н а л и з и р у ю т  в  т о ч н о м  с о о т в е т с т в и и  с  п р о п и с ь ю  м е т о д и к и ,  

п о л у ч а я  р е з у л ь т а т  а н а л и з а  р а б о ч е й  п р о б ы  с  д о б а в к о й  ( X ' ) .

О п е р а т и в н ы й  к о н т р о л ь  п р о ц е д у р ы  а н а л и з а  п р о в о д я т  п у т е м  с р а в н е ­

н и я  р е з у л ь т а т а  о т д е л ь н о  в з я т о й  к о н т р о л ь н о й  п р о ц е д у р ы  Кк с  н о р м а т и в о м  

к о н т р о л я  К.
Р е з у л ь т а т  к о н т р о л ь н о й  п р о ц е д у р ы  К к р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е

г д е  X  -  р е з у л ь т а т  а н а л и з а  в  п р о б е  с  и з в е с т н о й  д о б а в к о й  -  с р е д н е е

а р и ф м е т и ч е с к о е  д в у х  р е з у л ь т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й ,  р а с х о ж д е ­

н и е  м е ж д у  к о т о р ы м и  у д о в л е т в о р я е т  у с л о в и ю  ( 7 )  р а з д е л а  1 0 , м г/ к г ,

-  р е з у л ь т а т  а н а л и з а  в  и с х о д н о й  п р о б е  -  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  

д в у х  р е з у л ь т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й ,  р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  к о т о р ы ­

м и  у д о в л е т в о р я е т  у с л о в и ю  ( 7 )  р а з д е л а  10 , м г/ к г .

Н о р м а т и в  к о н т р о л я  К  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е

г д е  А л Х  , Д л Х  - з н а ч е н и я  х а р а к т е р и с т и к и  п о г р е ш н о с т и  р е з у л ь т а т о в  а н а ­

л и з а ,  у с т а н о в л е н н ы е  в  л а б о р а т о р и и  п р и  р е а л и з а ц и и  м е т о д и к и ,  с о о т в е т с т ­

в у ю щ и е  м а с с о в о й  д о л е  с е р ы  в  п р о б е  с  и з в е с т н о й  д о б а в к о й  и  в  и с х о д н о й  

п р о б е  с о о т в е т с т в е н н о .

Примечание* Д о п у с т и м о  х а р а к т е р и с т и к у  п о г р е ш н о с т и  р е з у л ь т а т о в  

а н а л и з а  п р и  в н е д р е н и и  м е т о д и к и  в  л а б о р а т о р и и  у с т а н а в л и в а т ь  н а  о с н о в е  

в ы р а ж е н и я :  А ,  -  0 ,8 4 *А ,  с  п о с л е д у ю щ и м  у т о ч н е н и е м  п о  м е р е  н а к о п л е н и я  

и н ф о р м а ц и и  в  п р о ц е с с е  к о н т р о л я  с т а б и л ь н о с т и  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а .

к . Н  х ' - х - с , (8)

( 9 )
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Издание 2007 г. ИНД Ф 16.1:2:2.2.37-02

П р о ц е д у р у  а н а л и з а  п р и з н а ю т  у д о в л е т в о р и т е л ь н о й ,  п р и  в ы п о л н е н и и  

у с л о в и я :

Кк1  К  ( 1 0 )

П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  ( 1 0 )  к о н т р о л ь н у ю  п р о ц е д у р у  п о в т о р я ю т .  

П р и  п о в т о р н о м  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  ( 1 0 )  в ы я с н я ю т  п р и ч и н ы ,  п р и в о д я ­

щ и е  к  н е у д о в л е т в о р и т е л ь н ы м  р е з у л ь т а т а м ,  и  п р и н и м а ю т  м е р ы  п о  и х  у с т ­

р а н е н и ю .

1 2 .2  А лгоритм  операти вного к он тр ол я  пр оцедуры  и з м е р е н и й  с

и сп ол ьзован и ем  м етода в ар ь и р ов ан и я  н ав еск и
О б р а з ц а м и  д л я  к о н т р о л я  я в л я ю т с я  р а б о ч и е  п р о б ы  п о ч в ,  ф у н т о в  и  

д о н н ы х  о т л о ж е н и й .

О п е р а т и в н ы й  к о н т р о л ь  п р о ц е д у р ы  и з м е р е н и й  п р о в о д я т  п у т е м  с р а в ­

н е н и я  р е з у л ь т а т а  о т д е л ь н о  в з я т о й  к о н т р о л ь н о й  п р о ц е д у р ы  Кк с  н о р м а т и ­

в о м  к о н т р о л я  К.
Р е з у л ь т а т  к о н т р о л ь н о й  п р о ц е д у р ы  К к р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е  

К'=\Х'-Х |, (11)

г д е  X  _  р е з у л ь т а т  а н а л и з а  в р а б о ч е й  п р о б е  -  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е

д в у х  р е з у л ь т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й ,  р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  к о т о р ы ­

м и  у д о в л е т в о р я е т  у с л о в и ю  ( 7 )  р а з д е л а  1 0 , м г/ к г ;

X  -  р е з у л ь т а т  а н а л и з а  в  р а б о ч е й  п р о б е ,  п о л у ч е н н о й  п у т е м  в а р ь и р о ­

в а н и я  н а в е с к и -  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  д в у х  р е з у л ь т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  

о п р е д е л е н и й ,  р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  к о т о р ы м и  у д о в л е т в о р я е т  у с л о в и ю * (7 )  

р а з д е л а  10, м г/к г.

Н о р м а т и в  к о н т р о л я  К  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е

К  =  + А Л -  . (1 2 )

г д е  ^ Дгх ‘ » -  у с т а н о в л е н н ы е  в  л а б о р а т о р и и  п р и  р е а л и з а ц и и  м е ­

т о д и к и  з н а ч е н и я  х а р а к т е р и с т и к и  п о г р е ш н о с т и  р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и й  м а с ­

с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  с е р ы  в  и с х о д н о й  (р а б о ч е й )  п р о б е  и  в  р а б о ч е й  п р о б е ,  

п о л у ч е н н о й  п у т е м  в а р ь и р о в а н и я  н а в е с к и ,  с о о т в е т с т в е н н о .

Примечание. Д о п у с т и м о  х а р а к т е р и с т и к у  п о г р е ш н о с т и  р е з у л ь т а т о в  

и з м е р е н и й  п р и  в н е д р е н и и  м е т о д и к и  в  л а б о р а т о р и и  у с т а н а в л и в а т ь  на  о с н о ­

в е  в ы р а ж е н и я :  Д л =  0 ,8 4  ♦ Д , с  п о с л е д у ю щ и м  у т о ч н е н и е м  п о  м е р е  н а к о п л е ­

н и я  и н ф о р м а ц и и  в  п р о ц е с с е  к о н т р о л я  с т а б и л ь н о с т и  р е з у л ь т а т о в  и з м е р е ­

н и й .

13



ПНД Ф 16-1:2:2.2.37-02 Издание 2007 г.

П р о ц е д у р у  и з м е р е н и й  п р и з н а ю т  у д о в л е т в о р и т е л ь н о й  п р и  в ы п о л н е ­

н и и  у с л о в и я :

( 1 3 )

П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  ( 1 3 )  к о н т р о л ь н у ю  п р о ц е д у р у  п о в т о р я ю т .  

П р и  п о в т о р н о м  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  ( 1 3 )  в ы я с н я ю т  п р и ч и н ы ,  п р и в о д я ­

щ и е  к  н е у д о в л е т в о р и т е л ь н ы м  р е з у л ь т а т а м ,  и  п р и н и м а ю т  м е р ы  п о  и х  у с т ­

р а н е н и ю .

П е р и о д и ч н о с т ь  о п е р а т и в н о г о  к о н т р о л я  п р о ц е д у р ы  а н а л и з а ,  а  т а к ж е  

р е а л и з у е м ы е  п р о ц е д у р ы  к о н т р о л я  с т а б и л ь н о с т и  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а  р е г ­

л а м е н т и р у ю т  в  Р у к о в о д с т в е  п о  к а ч е с т в у  л а б о р а т о р и и .
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ФЕДЕРАЛЬНОЕ АГЕНТСТВО ПО  ТЕХН И ЧЕСКО М У РЕГУЛИРОВАНИЮ  И МЕТРОЛОГИИ 

Государственны й научный м етрология е ский центр 

ФГУП «Уральский научно-исследовательский институт метрологии»

СВИДЕТЕЛЬСТВО
об аттестации методики выполнения измерений 

№  2 2 3 . Ш . 0 5 . 4 2 8 У 2 0 0 6

М етодика выполнения WMHpftimtt 

грунта* турбидюйстуичсским исходом,

валового содержания серы в почвах, донных отложениях, 
j ;  объекта

разработанная ФГУ «Федеральный цешр аваднэа я  оценки техногенного воздействия» ,
i органюацим (предфшпхя), рюрвботввшсЯ МВИ

аттестована в соответствии с ГОСТ Р 8.563.
А ттестация осущ ествлена п о результатам  м етрологической экспертизы  материалов_______
до разработке методики выполнения измерений. ______________________________________
шц рябое мгрооопчкия эввфтя икгержапов по рвзработхе МВИ. творсттесков мак этхеркыешапиик исследование МВИ, другие 
ваш работ

В  результате аттестации установлено, что М ВИ  соответствует предъявляемым к ней 
метрологическим требованиям и  обладает следую щ им и о с н о в н ы м и  м е т р о л о ги ч е с к и м и  

характеристиками, приведенны ми в  прилож ении.

ДШИШСТ измерен** МфШПфШЛШ01 погрешности намерена* (пеосрадвленвоспь измерений) а (или) хвршпериешки соспвлжющих 
погрешности (цш ятюйтдакрота -  нормхты контроля)

П риложение: м етрологические характеристики М ВИ  на 1 листе

Д ийа 620004 х Е т т в р и н б у р * ,  у  7 С р о г м о с р м в й а < а я , 4  
икк.;(3 4 3 ) 330-26*18, ф а к с  (343) 330-20-19. E -m ail: unllm<Qimttm.ru



П рилож ение к  свидетельству Jfc 223.1.03.05.428/2006  
об аттестац ия методики вы полнения изм ерений  

валового содерж ания серы  в  почвах, грунтах и  донны х 
отлож ениях турбиднм етрнческим  м етодом

1. Диапазон измерений, значения показателей точности, повторяемости н воспроизводимости

Диапазон
измерений,
мг/кг

Показатель 
повторяемости 
(относительное значение 
средиеквадраппеского 
отклонения повторяемости), 
Ст„%

Показатель
воспроизводимости
(относительное значение
средлеквадрахичесхого
отклонения
воспроизводимости), СТд,%

Показатель 
точности 
(Границы 
относительной 
погрешности 
при вероятности 
P-0SS), ±3,%

От 20 до 50 вкл. 18 23 50
Св. 50 до 100 вкл. 15 21 45
Св.100 до 200 вкл. 12 14 30
Св. 200 до 500 вкл. 9 10 20
Св. 500 до 1000 вкл. 6 8 16

Св. 1000 до 5000 вкл. 4 6 12

2. Диапазон измерений, значения пределов повторяемости и воспроизводимости при
вероятности Р=0.95

Диапазон
измерений,
мг/кг

Предел повторяемости 
(относительное значение 
допускаемого расхождения между 
двумя
результатам* параллельных 
определений), Г, %

П редел воспроизводимости
(относительное значение допускаемого
расхождения между двумя резуяыпами 
измерений, полученными в разных 
лабораториях), R ,S

От 20 до 50 вкл. 50 64
Св. 50 до 100 вкл. 42 59
Св.100 до 200 вкл. 34 39
Св. 200 до 500 вкл. 25 28

Св. 500 до 1000 нкл. 17 22
Св. 1000 до 5000 вкл. И 17

3. При реализации методики в лаборатории обеспечивают:
- оперативный контроль процедуры  измерений (на основе оценки погрешности при 
реализации отдельно взятой контрольной процедуры);
- контроль стабильности результатов измерений (на основе контроля стабильности 
среднехвадратического отклонения повторяемости, среднехвадратичесхого отклонения 
внутрилабораторной прецизионности, погрешности).
Алгоритм оперативного контроля процедуры измерений приведен в документе на методику
выполнения измерений.
Процедуры контроля стабильности результатов выполняемых измерений регламентируют в 
Руководстве по качеству лаборатории.

Старший научный сотрудник 
лаборатории 223 
ФГУП «УНИИМ»

О .В .  К о ч е р ги н а
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