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1ОБЩИЕПОЛОЖЕНИЯ
Настоящая методлка поверки распрстраrшеrcя на анаJшзаторы воJкмперометрические

АВА-5 (далее - шrlulизаторы) и устанавrпrвает мfiоды и средства их перви.пrой и периодиче-
ской поверок.

Прослеrrсrваемость поверяемого СИ реализуеrся посредством применения ГСО к единице
массовой (молярной) доли и мalссовой концентрации неоргаЕиtlесшlх компоItентов в )rо{дOо( и
твердьD( веществах и материzллalх в соответствии с государственной поверочной схемой, утвер-
жденной приказом Федерального zlгентства по техяп.Iескому реryлирванию и метроломи от
19 февраля 2021 г. Ns 148, подгверждающей прослеживаемость к государственному первиtIному
эта.пону ГЭТ 17 6-201,9.

Метод, обеспешлвающий реrrлизацию методию{ поверки - пряrлой.
В результате поверки доJDкны бьrгь подтверждены следуюпше метрологические характе-

ристики, представленные в табrшце l.

Таб.тпща l - гические стики
Наименование характеристики Значение

,Щ,иапазов измерений массовой концентраrцп ионов свинца (II) в водrьп<
средах, Mltт/дrr'

от 0,5 до 500

Пределы допускаемой относительной погрешности, Ой +15

2 IIЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ

2.1 При проведении поверки анализаторов вьшолняют операции, }казанные в таблице 2.

Таблица 2

Наименование операции поверки

обязательность выполненЕя
операций поверки при

Номер раздела
(пункга) мЕтодики
поверки, в соответ-

ствии с которым
выпоJIIIяется опера-

ция поверки

первичной
поверке

периодической
поверке

Внешний осмот средства измерений .Ща !а 7

Подготовка к поверке и опробование
средства измерений ,Ща 8

Проверка програJ\{много обеспечения !а .Ща 9

Опрделешrе метрологFIескID( харасrери-
gгик: .Ща Ща 10

- определение относительной погрешно-
сти измерений массовой копцентации
ионов свиIща .Ща ,Ща 1 0 l
Подтверждение соответствия средства
измерений метрологическим требовани-пr.r .Ща !а 11

Оформление результатов поверки Да Да 12

2.2 Еслп при проведении той или ппой операции поверки полуIIеЕ отрицатеrьный рзуль-
тат, да;rьнейшее вьшолнение поверки прекращilют.

2.3 Проведение поверкп в сокращеЕном объеме не предусмотрено.

,Ща
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З ТРЕБОВЛНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

3. 1 При проведении поверки соб;подшот следующие условия:
- температура окружающей срды, ОС

- относительн:u вла]кность воздуха при темпераryре 25 ОС, %
- атмосферное давление, кПа

от +l5 до +35;

ло 80;

от 84,0 до 106,7.

4 ТРЕБОВЛНИЯ К СПЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
4.1 К проведению поверки допускаются поверители средств измерений в соответствии с

областью аккредитации оргtlнизации, аккредитованной в национальной системе tккредитации
на проведение поверки средств измерений согласно законодательству Российской Федерации
об аккредитации, прошедшие инструктаж по технике безопасности и ознакомленные с
ЭКСПJIУаТаЦИОННЫМИ ДОКУМеНТZlI\.tИ.

4.2 fuя полуrения экспериментalльньrх данньж допускается r{астие сервис-инженера или
оператор4 обслуживающего средство измерений.

5 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ
повЕрки

5.1 При проведении поверки применяют средства поверки, укaванные в таблице 3

Таблица 3

Номер раз-
дела (пунк-

та) методики

Метрологические и технические тебования к
средствам поверки, необход,tмые дJIя проведе-

ния поверки

Перечень рекомендуемьD(
средств поверки

8 0l Средства измерений температ}?ы в диlшазоне
измерений от +l5 ОС до +35 ОС, пределы допус-
каемоЙ абсолютноЙ погрешности *l ОС.

Средства измерений относительной влажности
возд}та при температуре 25 ОС до 80 % с абсо-
лютноЙ погрешностью не более +3 %о.

Средства измерений атмосферного дzшления в

диzшазоне от 84,0 до 106,7 кПа с абсолютной по-
грешностью не более *3 кПа.

Прибор комбинированный
TESTO мод. б22,

рег. Nэ 53505-13

Барометр-анероид метеоро-
логический БАММ-l. рег.
N9 57з8-76

l0 Стандартньй образец состава раствора ионов
свинца, интервarл допускаемьв аттестованньtх
значений массовой концентрации ионов свинца
от 0,95 до 1,05 г/дмr, гр:lницы относительной по-
грешности аттестованного значения *1,0 О/о при
р=0,95

гсо 7877-2000

Вспомогательные средства измерений, вспомогательное оборудование, материалы и реактивы
.Щозаторы пипеточные одноканальные переменной вместимости.
.Щиапазон объемов дозировttния от l00 до l000 мкл, дискрет-
ность устчrновки объема дозы - 5 мкл, пределы допускаемой си-
стематической составляющей основной относительной погреш-
ности дJIя объемов дозирования:
100 мкл +1,5 уо

500 мкл +2,0 уо

l000 мкл +1,0 %

,,Щозаторы пипеточные од-
нокiшальвые и многока-
ншIьные (ЭкРосхИМ)

рег. М 86493-22

,Щозаторы пипетоIшые одноканrцьные переменной вместимости.

,Щиапазон объемов дозирования от 1000 до 10000 мк;I, дискрет-
ность установки объема дозы - 100 ц!ц.др9д9дц допускаемои

.Щозаторы пипеточные од-
ноканЕlльные и многока-
нzlльные кэкросхим>
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Номер раз-
дела (пунк-

та) методики

Метрологические и технические тебования к
средствalltr поверки, необход.rмые дJIя проведе-

ниJI поверки

Перечень рекомендуемых
средств поверки

систематической составляющей основной относительной по-
грешности для объемов дозирования:
1000 мкл +1,0 %
5000 мкл +1,0 %
10000мкл *1,0%

рег. N 86493-22

Весы аншlитические высокого кJIасса точности с наибольшим
пределом взвешивания 210 г по ГОСТ OIML R 7б-1-201l

Весы электронные HealBTo-

матического действия
Pioneer, РЮ24
рег. ]ф 73l04-18

ПипЕтки градуироваIrные иlпr с одной отметкой вместимостью 0,5 см], 5 см', l0 см', 2 класса
точности поГоСТ 2922'|_9l или по ГоСТ 29169-9l
Колбы мерные 2-50-2; 2-100-2: 2-500-2, 2- l 000-2 по ГОСТ l7'l0-7 4
Воронки стекJuIнные тип 1 по ГОСТ 25ЗЗ6-82
капельница стеклянпая лабо нм вместимостью 25 с
Стаканы химические стекJIянЕые высокие с носиком ВН вместимостью 2iЫ1 SO iмГ, ЮО cl
по ГоСТ 2533б-82

82

Аквадистиллятор одноступенчатый или двухступенчатьй по ГОСТ 281 65-89
Электроплитка с закрьпой спиралью по ГОСТ l49l9-8З
Буrrлага фильтовальная лабораторнм по ГОСТ 12026-'l б
Грутrи резиновirЪ вйiййiтьБЮiЁ
Бумага шлифовальная 5/0

Кислота азотная, ква.пификации косч 27-5 > по ГОСТ 1 1 125-84
Кислота серная, ква;lификации (хч>) по ГОСТ 4204-77
Ртlть азотнм окисная, 1-водная, квалификации (хч) по ГОСТ 4520-78
Спирт этиловьй рекпrфикованньй по ГОСТ 5962-201З
Кислота соляная, ква;lификации ((осч> по ГОСТ 14261-'7'|
Перекись водорода, квалификации (хчD по ГОСТ 10929-76
Натрия гидрооксид, квалификации (хч)) по ГОСТ 4328-77
Калий марганцовокис:rый, квалификации (хч) по ГОСТ 20490-75
Вода дистиллировzlпнм по ГОСТ Р 58144-2018

5.2 .Щопускается применение других средств поверки, обеспечивающих определение
меlрологических характеристик поверяемых СИ с требуемой точностью.

5.3 Все средства измерений, применяемые при поверке, должны бьпь утвержденного ти-
па, поверены и соответствовать требованиям методики поверки. Стандартные образшы, исполь-
зуемые при поверке, должны быть }твержденного типа, соответствовать требованиям методики
поверки и иметь действующие паспорта.

6 ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЯ) ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ
ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки соблюдают следующие требования безопасности.
6.1.1 Правила безопасности при работе с анarлизатораN{и и средствами поверки в соответ-

ствии с соответствующими разделами эксплуатационной док}ментации.
6.1.2 Правила безопасности, действующие на месте поверки: на территории промышлен-

ного объекта (при поверке uа месте эксплуатации или в лаборатории),

по ГоСТ 2533б-82
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6.1.3 При проведении поверки долl{сlы бьггь соблюдены требования Приказа Министер-
ства труда и Социальной защиты РФ от 15.12.2020 }.{Ъ 903н кОб утвержлении Правил по охране
труда при эксплуатации электроустановок).

6.|.4 Общие требования безопасности I?уда в соответствии с цебованиями
ГОСТ 12.2.007.0_75 <Система стчlндартов безопасности туда. Изделия электротехнические.
Общие требовшrия безопасности>.

7 ВНЕШНЛЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

7.1 При проведении внешнего осмотра устанalвливtlют:
- соответствие внешнего вида изображениям, приведенным в описtlнии тила;
_ соответствие внешнего вида и комплектности анализатора требованиям экСплУаТаЦИОН-

ной документации;
- отсугствие механи.Iескю( повреждений и видимьD( дефектов, способньп< повлиять на ре-

зультаты поверки анализатора;
_ нмиtше и четкость маркировки, вкJIючм однознаIшую идентификациЮ нММеНОВаНИЯ

анаIизатора и заводского номера анализатора.
7.2 Результат внепшего осмотра счит:lют положительным, если анализатор соотвеТСТВУеТ

требованиям, перечисленным в п.7. 1.

S ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

8.t Контроль условий поверки
8.1.1 в помещении, где будет проходить поверка средства измерений, проводят контроль

условий окрухшощей среды: определяют температуру, атмосферное давление и влажность

окружающей среды,
8.1.2 Результаты контоля окружающей срелы фиксируют в протоколе поверки.

8.2 Подготовка к поверке средства измерений
8.2.1 дншплзатор, стакан-ячейку и электроды подготавJIивают к работе в соответствии с

руководством по эксп.rryатации @Э).
8.2.2 ПроверяЮт Еalличие действующих сведений о результатах поверки средств измере-

ний, применяемьD( при поверке, в Федера.пьном информационном фонде по обеспечению един-

ства измерний, устllн{lвливают и подгот:вливalют к работе средства поверки в соответствии с

их эксплуатационной докуIt{ентацией.
8.2.3 Приготовление растворов
В соответствии с Приложением А готовят следутощие растворы:
- фоновьй раствор;
- контрольные растворы с массовой концентрацией ионов свинца (II) 0,5 мкг/лм3,

20 мкг/дll3, 500 мкг/дм3;
- раствор нитрата ртли Hg(Noз)2 с массовоЙ концеЕтрациеЙ ионов рт}ти 1 г/Ы;
- исходные растворы с массовой коIrцентрацией 

"оrо" 
."""цч 0I) б,t мйм3, 1 МГ/ДМ3,

10 мг/дц3.
8.З Опробование
8.3.1 Вк.тпочают анализатор в соответствии с руководством по эксплуатации,

8.3.2 Результат опробования считается положительным, если на верхней панели стойки

измерительной анализатора светит зеленьй светодиод.

9 ПРОВЕРКЛ ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ

9.1 Запускают подпрограмму кСбор данньгх) прогрФ{много обеспечения (дчд5_

Analyzer> (далее - ПО).
В главноМ меню подпрограммы <Сбор д.шньгхD ПО выбирают вкJIадку кСправка>, при

нажатии на нее В открывшемся подмеЕю выбирают вкJIадку <О программе), Еа экране
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высвечивается нмменование ПО и номер версии. Идентификационные данные ПО должны
соответствовать приведенным в таблице 4.

Таблица 4 - Иденти онные данные По

9.2 Результаты операции поверки считают положительньIми, если идентификационные
данные ПО соответств}тот приведенным в таблице 4.

10 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИIIЕСКИХ ЬРЛКТЕРИСТИК СРЕДСТВА
ИЗМЕРЕНИИ

10.1 Определение относительной погрешности измерений массовой концентрации ионов
свинца

10.1 .1 Подключение анализатора
- при выкJIюченном питании ноутбlта (персонального компьютера) подкJIючalют alнализа-

тор к нему с использовalнием USВ-кабеля: рIвъем кабеля подключllют к гнезду KUSB> на зад-
ней панели апzrлизаторц второй разъем кабеля подключшот к USB - порту норбука (персо-
Еального компьютера);

- подкJIючrlют разъем внешнего источника питания к гЕезду (ПИТАНИЕ) на задней пане-
ли анализатора;

- подкJIючzlют вилку внешнего источника питания к розетке электрической сети напряже-
нием 220 В.

10.1.2 При проведении перви.пrой поверки анализатора используот контрольные раство-
ры - CrT с массовой концентрацией ионов свиIrца (II) 0,5; 20 и 500 мкг/дмЗ.

Регистрируют не менее 3-х результатов измерений массовой концентрации ионов свинца
(II) для каждого контольного раствора, рассчитывают среднее значение по 3-м результатам в
каждом контрольном растворе - С".*, мкг/дм3. Измерения проводят в соответствии с Приложе-
нием Б.

10.1 .3 При проведении периодической поверки анализатора использ},ют конlрольный рас-
твор - С,г с массовой концентрацией ионов свинча (II) 20 мкг/дм3.

Регистрирlrот не менее 3-х результатов измерений массовой концентации ионов свинца
(II) дл! контрольного раствора рассчитьвzrют среднее значение по 3-м результатам - Cnr*.,

мкг/дмЗ. Измерения проводят в соответствии с Приложением Б.

Примечания
l. .Щоrryскается готовить кон,грольные растворы ионов свинца (II) непосрелственно в ста-

кане-ячейке в соответствии с Приложением Б.
2. На регистрируемой вольтамперной кривой фонового раствора не должно быть пика

ионов свинца либо высота регистрируемого пика должна быть не выше 5 мкА, при этом она не

должна изменяться в течение нескольких измерительньtх цикJIов.
3. При на,rичии пика ионов свинца выше указанной нормы на вольтамперной кривой фо-

нового раствора пеобходимо провести повторн},ю подготовку стaжана - ячейки и электродов в

соответствии с п,2.2,2 РЭ, а затем повторить регистрацию фонового раствора.

Значение
Встроенное ПО Автономное По

Идентификационное нмменование ПО AVA-Analyzer АVА5-Апаlуzеr
Номер версии (идентификационньй номер ПО), не ниже 1.5.49 1.5.49

Идентификационные данные (признаки)
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ll подтвЕрждЕниЕ соотвЕтствия срЕдствА измЕрЕниЙ
МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

11.1 Значение относительной пофешности измерений массовой концентрации ионов
свинца в каждом контрольном растворе (6), %, рассчитывIlют по формуле

6=c*l-c".roor, (l)с-
где Сr"" - измеренное значение массовой концентации ионов свиЕца, мкг/дм3 (по п.10, l .2

или п.10.1.3);
С., - значение массовой ковцентрации ионов свинца в коптрольном растворе, мкг/дмЗ (по

п.10.1.2 или п.10.1.3).

l1.2 Результаты операции поверки считllют положительными, если значение относитель-
ной погрешности измерений массовой концентрации ионов свинца (II) в контрольньIх раство-
рах, рассIшт:tнное по формуле (l), соответствует значению, приведенному в таблице 1.

12 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

12.1 Результаты поверки анaшизатора зд{осят в протокол произвольной формы.
12.2 Результаты поверки передаются в Федера.пьный информационньй фонд по обеспече-

нию единства измерений. При положительньж результатчrх поверки оформляют свидетельство о

поверке в соответствии с действ}rощим зlжонодательством в области обеспечения единства иЗ-

мерений по письменному змвлению владельца или лица, представившего средство измерений
на поверку.

12,3 На анализатор, не удовлетворяющий требованиям пастоящей методики поверки, в

соответствии с действ)тощим зlконодательством в области обеспечения единства измерений
оформляется извещение о непригодности с }казанием причин.

12.4 Знак поверки нilносится на свидетельство о поверке (при его оформлении).

Начальник отдела ФБУ кНИЦ ПМ - Ростест> 4."ц"_ С.В. Вихрова
1

Начальник сектора ФБУ кНИI-{ ПМ - Ростест>, к.х.н. -- О.Л. Рlтенберг
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Приложение А
(обязательное)

Методика приготовления растворов

А.1 Средства измерний, вспомогательное оборулование п химические реактивы, исполь-
зуемые для приготовленшl растворов, необходимьD( дJul поверки средства измерений:

- ВССЫ 
'lНzlлитические 

высокого кJIасса точности с наибольшим пределом взвешивzлния
210 г, по ГОСТ OIML R 76-1-20l l;

- пипетки градуировilнные или пипетки с одной отметкой, вместимостью 0,5 см]. 5 см3,
l0 см', 2 кJIасса точности, по ГоСТ 29227-9l илч ГоСТ 29169-9l:

- дозаторы пипеточные одноканальные переменного объема, диапазон объемов дозирова-
ния 1000-10000 мкл по ТУ 9452-046_2З050963-200'7;

- ДОЗаТОРЫ ПИПеТОЧНЫе Одноканalльные переменноЙ вместимости, диапазон объемов дози_
ровirяия 100-1000 мкл по ТУ 9452-046_2305096З-2007;

- колбы мерные 2-50-2:2-100-2;2-500-2,2_1000-2, по ГОСТ 1'l70-'l4:
- государственные стzlндартные обрaвцы состава водных растворов ионов свинца (ГСО

7871-2000);
- воронки стекJIянные тип l по ГОСТ 2533б-82;
- аквадистилJuIтор одноступенчатый или двухступенчатый по ГОСТ 28l65-89;
- электроплитка с закрытой спир.ллью по ГОСТ 14919-83;
- к.шельница стекляннм лабораторнlц вместимостью 25 см3 по ГОСТ 25336-82;
- ст:жllны химические стекJIянные высокие с носиком ВН вместимостью 25 см3, 50 см] и

l00 см3 по ГОСТ 25336_82;
- колбы конические со шлифом вместимостью 25, l00, 250, 500 см3 по ГОСТ 25336-82;
- груши резиновые вместимостью 30 см';
- брлага фильтровальнiul лабораторная по ГОСТ 12026-76
- кислота азотнltя, квалификации (осч 27-5> по ГОСТ 1 l 125-84;
- кислота cepнilJl, ква.пификации ((хч) по ГОСТ 4204-71;
- рт}ть atoTнlц окиснбI, 1-водная, ква;tификации ((хч) по ГОСТ 4520-78;
- спирт этиловый рктификованньй по ГОСТ 5962-2013;
- кислота соJIянм, квалификации ( осч) по ГОСТ 14261-77;
- наlриJI гидроксид, квалификации ((хч>> по ГОСТ 4328-77;
- калий маргшlцовокисльй, ква;tификации (хч) по ГОСТ 20490-75;
- перекись водородц ква.пификации (хчD по ГОСТ 10929-76;
- вода дистиллировtlннzrя по ГОСТ Р 58l44-2018,

А.2 ПОДГОТОВКа бидистиллированной воды, вспомогательньж растворов, стеклянной хи-
мической посуды, исходньгх и контрольньн растворов к выполнению измерений

А.2. l Подготовка бидистиллированной воды и вспомогательньн растворов
А.2. l. 1 Приготовление бидистиллированной воды
.Щистиллировмную воду дополнительно перегоняют со щелочньм раствором калия мар-

гalнцовокислого, периодически помещaц в перегонную колбу 2-3 см' раствора марганцовокис-
лого калия до появлеЕия розового окрalшивzшия.

РаСТВОр маргzlнцовокислого калия готовят растворением l0 г калия марганцовокислого
фезультат взвешивания регистируют с точностью до второго десятичного знака) в 100 см]
раствора гидроксида наI?ия с молярной концентрацией l моль/дмj.

Приготовление раствора гидроксида натия с молярной концентрацией 1 моль/дм3: в мер-
Hy,ro колбу вместимостью l дм' вносят навеску гидроксида натия массой 40 г (результат взве-
шив:шия регистрируот с точпостью до второго десятичного знака), добавляют 200 см'биди-
стиллироваппой воды, растворяют навеску. Доводят объем раствора до метки бидистиллиро-
ванной водой.
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А.2.1.2 Приготовление раствора НNОз (2:3)
В Mepryro колбу вместимостью 500 см3 вносят 300 см3 бидистилrrирванной воды, затем

осторожно добавrrяют 200 см] коr,цеоrрпрованной азотной кислоты.
А.2.1.3 Приготовление_раствора нитрата ртуги Hg(Noз)z с массовоЙ концентрачиеЙ ионов

ртуги 10 г/дм' (0,05 моль/дlt';
В мерrrуо колбу вместимостью 500 см] добавляют 10 см3 раствора HNOз (2:3), количе-

ствепно переносят и растворяют в этом объеме 8,35 г нитрата рqти Нg(NОз) фезультат взве-
шивания регистир}тот с точностью до второго десятичного знака). После растворения ниФата
ртуги доводят объем раствора в колбе до 500 смЗ бидистиллированной водой,

А.2.1.4 Приготовление раствора нитрата ртути Hg(Noз)2 с массовоЙ концентрациеЙ ионов
ртуги 1 г/,ш,лЗ (0,005 моль/дu])

В мерную колбу вместимостью 100 смЗ добавляют 10 см3 раствора нитрата ртуrи
Нg(NОз)u с массовой концентрацией ионов Hg (II) 10 йм3, доводят объем до метки бидистил-
лированной водой. Часть полrIенного раствора помещают в капельницу.

Поrryченньй раствор вводят в фоновый раствор при его приготовлении из расчета 0,4 см'
раствора Еитрата ртуги с массовой концентрацией l г/дм] на l00 смЗ фонового раствора, либо
непосредственно перед измерениями на анализаторе в стакшr-ячейку по 3-5 капель на 5-15 см]
ан:rлизируемого раствора.

А.2.1 .5 Приготовление раствора соляной кислоты с молярной концентрацией l моль/дм3
В мерную колбу вместимостью 500 см', содер*ащ}- небольшое количество бидистилли-

рованноЙ воды, осторожно приJшвают 40 см] концентрированной со:lяной кислоты. ,Щоволят
объем в колбе до метки бидистиллированной водой.

А.2.1.б _Приготовление фонового раствора соляной кислоты с молярной концентрацией
0,05 моль/дuЗ

В мерную колбу вместимостью 200 см3 добавляют l00 см3 бидистиллированной воды, а
затем вносят l0 см' раствора соляной кислоты с молярной концентрацией
1 моль/дмЗ, доводят объем в колбе до 200 смЗ бидистиллированной водой.

А.2.2 Подготовка стеклянной химической посуды
А.2.2.1 Новlто стекJuIнн},ю химическ},ю посуду промывают смесью H2SOa (конч.):Н2Оz

(30 %), разбавленньD( в соотношении 10:l. Затем ополаскивают несколько раз бидистиллиро-
вапной водой.

После этого посуду промьв:lют заранее подготовленным разбавленным раствором азот-
ной кислоты НNОз (конц.):Н2О в соотношении 1:10. Затем несколько раз ополаскивают биди-
стиллиров:lЕной водой.

А.2.2,2 Лри последующем использовalпии стеклянн},ю посуду обязательно обрабатывают

раствором НNОз (конч.):Н2О, затем яесколько раз промывают бидистиJlлированной водой.
А,2.3 Подготовка градуировочных растворов ионов свинца
Градуировочные растворы приготавливalют методом объемного разбавления стандартньD(

образцов - ГСО. fuя приготовления растворов обмывают снар),хи zlмпулу со стандартным об-

разцом бид,rстиллированной водой и высушивают фильтровальной бlшагой. Вскрывают ампу-
лу и перелив:lют содержимое в чистуо сlхую колбу. Обирают из колбы сухой пипеткой необ-
ходимыЙ в соответствии с таблицеЙ А.1 объем стандартного образца и количественно перено-
сят в соответствующую мерную колбу. .Щоводят объем раствора в мерной колбе до метки биди-
стиллированной водой. Раствор в колбе тщательно перемешив:lют.
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.rilлу иIJt

Массовая концентра-
ция используемого

стандартного образца
или градуировоlшого

раствора, г/лм]
(мг/дм])

Обираемый объем
стандартного образча
или градуировочного

раствора,

"r]

Вместимость мерной
колбы, используемой

дJIя приготовления

расrворо", с"3

0,1 (l00) 1(l000) 5

0,01 (l0) 0,1 (l00) 5 50
0,001(1) 0,0l (l0) )

0,0001(0,1) 0,0l (l0) 0ý 50

Таблица А.1 - П иготовление вочных о

А,2.4 ПриготовлеЕие контоJъного раствора с массовой концентрацией ионов свинца (II)
0,5 мкг/диЗ.

В мернуто колбу вместимостью 50 см3 вносят 0,25 см3 фад)ировочного раствора ионов
свинца (II) с массовой концентрацией 0,1 мг/дlrл3. Доводят объем раствора в колбе до 50 см] фо-
новым раствором.

А.2.5 Приготовление концольного раствора с массовой концентрацией ионов свинча (II)
20 мкг/дмз.

В мерную колбу вместимостью 50 
"r3 

unoc". 1,0 см3 градуировочного раствора ионов
свинча (IIf с мч..о"оЙ концентрацией 1 мгhм3. Доводят объем раствора в колбе до 50 см] фо-
новым раствором.

А.2.6 ПриготовлеЕие конlрольного раствора с массовой концентацией ионов свинца (II)
500 мкг/дмJ.

В мерную колбу вместимостью 50 
""3 

uno"", 2,5 смЗ гралуировочного раствора ионов
свинча (II) с ,ассо"ой копцеrrграцией 10 мг/дпr3. .Щоводяг объем раствора в колбе до 50 см3 фо-
новым раствором.

А.3 Сроки хранениJI растворов
Раствор соляной кислоты с молярной концентрацией 1 моль/дr,tЗ хрalнят в колбе с притер-

той пробкой не более б месяцев.
Фоновый раствор соляной кислоты с молярной концентрацией 0,05 моль/дм] хранят в

колбе с притертой пробкой не более l месяца.
Раствор НNОз (2:3) хранят в колбе с притертой пробкой не более З лет.

Щелочной раствор кarлия марганцевокислого хранят в посуде из темного стекла не более 1

месяца.
Растворы для подготовки стеклянной посуды хранят в колбах с притертыми пробками,

растворы могуI использоваться многократпо в течение 6-8 месяцев.
PicTBop нитата ртуги Нg(NОз)2 С массовой концентрацией иоIrов ртути l0 г/дм3 хранят в

колбе с притертой пробкой не более 3 лет в темном месте,
Раствор нитрата ртути НgýОз)2 с массовоЙ концентрациеЙ ионов ртути l г/дм3 хранят в

колбе с притертой пробкой не более 1 года в темном месте.
Градуировочные растворы с массовой концептрацией ионов РЬ (II) 0,1 г/лм3 1100 мг/лм3)

хрalнят в стеклJIнньп< колбах с притертой пробкой не более 1 месяца
Гралуирово"""r. pu.r"op"i 

" "Ъ""оuой 
концентрацией ионов РЬ (II) 0,0l г/дмЗ (10 мг/дм])

хранят в стек-JIянньпк колбах с притертой пробкой не более 1 недели.
Градуировочные растворы с массовыми концентрациями ионов РЬ (II) 0,001 г/лм] 1l

мг/дмЗ) и 0,0001 г/дм3 (0,1 мг/дмЗ) готовят ежедневно.
Контроrьные растворы с массовой концентацией ионов РЬ (II) 0,5;20 и 500 мкг/дм] гото-

вят непосредственно перед измерениями.
Бидистил",lировalнная вода используется свежеприготовленная.

Массовая концентра-
ция приготltвJIивае-

мых град}ировочп ьж
растворов,

г/ди3 (мг/дм3)

50

50
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Приложение Б
(рекомендуемое)

Проведепие измерений коЕтрольвых растворов ионов свинца (II) на ана"пизаторе

Б.1 Измерения массовой концентрации ионов свинца (II) в контрольньrх растворах прово-
дят в следующей последовательIlости:

а) подготовка электродов и стакан-ячейки в соответствиtl с п,2,2.2 , п.п.2,2,4,3 - 2.2.4.8
Руководства по экспJryатации (далее - РЭ);

б) подготовка необходимьп< растворов в соответствии с Прилохением А;
в) задание параметров измерительного цикла в соответствии с п. 2,2.4.1 РЭ;
г) установка электродов, проверка на чистоту фонового раствора по п.2.2.4.3 - 2.2.4.9 РЭ,,

д) определение массовой концентации ионов РЬ (II) в каждом контоJIьном растворе про-
водят измерением след},ющих 3-х растворов (при одинаковьп< параметрах измерительного цик-
ла):

- фоновьй раствор (подготовлен по п. А.2.1.б Приложения А) и регистрачия усредненной
вольтамперноЙ кривоЙ фонового раствора идентификация пика ионов РЬ (II) при его нмичии
на зарегистрированной вольтамперной кривой;

- контроrrьный раствор с массовой концентрацией ионов РЬ (II) (полготовлен по
п.п. А.2.4 - А.2.6 Приложения А) и регистрация усредненной вольтzlмперной кривой контроль-
ного раствора, идентификация пика ионов РЬ (II) на зарегистированной вольтамперной кри-
воЙ;

- контрльный раствор с добавкой из град}ировочного раствора ионов РЬ (II) (полготов-
лен по п.А.2.3 Приложения А) и регистраuия усредненной вольтамперной кривой контрольного

раствора с добавкой из градуировочного раствора, идентификация пика ионов РЬ (II) на зареги-
стрированной вольтамперной кривой;

е) расчет массовой концентрации иопов РЬ (II) в измеренном контрольном растворе.

При работе на анаJIизаторе задание параь{етров измерительного цикла, регисlрация и
усреднение вольтalмперньж кривьIх, идентификация пиков ионов РЬ (II), расчет массовой кон-
центации ионов РЬ (II) проволят с использованием программного обеспечения (дмее - ПО)
<AVA5-Analyzer) в автоматическом режиме в соответствии с Приложением Б РЭ.

Б.2 Пример последовательности действий в слуrае подготовки контрольньж растворов
ионов РЬ (II) непосредственно в стакане-ячейке вольтамперометрического atнализатора.

.Щля поrryчения количествепного результата проводят измерения следующих растворов
при одlих и тех же параметрllх измеритеJьного цикJIа:

- фоновьй раствор - <Фоновьtй расmвор);- ко,нтро.тьньЙ раствор с массовой концентрачией ионов РЬ (П) 0.5 мкг/дм] или
20 мкг/дм', или 500 мff/дм' - кПроба:

- контрольный раствор с добавкой из гра.ryировочного раствора ионов свинца (II) -
<,Щобавкаll.

Операцlти проводяt в следуощей последовательности (на примере контрольного раствора
с массовой концентрацией ионов РЬ (II) 20 мкг/лм3):

1. подготllвJшвают анализатор, стакан-ячейку, электроды согласно п. 2.2.1,
л.2.2.2РЭ:'
2. включают ПК (поугбук) и запускzrют подпрограмму (Сбор данньгх) прогрЕll,tмного

обеспечения KAVA5-Analyzer>.
3. выбирают методику измерний KCd, РЬ, Сч - Фон хлоридrый> и задают парамет-

ры измерительного цикJIа:
а, потенциЕш регеЕерации - 100 мВ, длительность - 1 0 секунд
Ь, потенциал накопления - (-1 l50) мВ, ллительпость - 30 секрд
с. потенIшал успокоения - (-l 100) мВ, длитеJIьность - 10 секунд
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d. скорость развертки - 500 мВ/с
е. количество цикJIов - 2;

4. вкrпочаот питztние анtцизатора: встaвJU{ют вилку внешнего источника питапия в

розетку элекгрической сети (сетевого фильтра).
5. вставляют электроды (ВЭ, ЭС и ИЭ) и подкJIючают rх;
6. в стакап-ячейку вводят 10 смЗ фонового раствора добавJuIют 2-4 капли раствора

Нg(NОз)z с массовой концентрацией 1 г/дlrлЗ;

7. устанавливают стакан-ячейку с фоновьп\,{ раствором Titк, чтобы все электроды (ВЭ,
ЭС и ИЭ) были погружены в раствор и не каc:шись дна и стенок cтaкalнa; опускают
экран;

8. uзмеренuе фоновоzо расmвора| используя соотвЕтствующие команды подпрогрчl},t-
мы <Сбор данньrх)), вызывalют окпо <Фоновый pacтBopD, начинчlют измерение фо-
нового раствора; поJryчают усредненнуо вольта},rперную кривую фонового рас-
твора;

9. по.щотавrпrвают конлпрольный распвор с массовой концентрацией ионов свинца
(II) 20 мкг/дм3 - Cll): в фоновый раствор в стакан-ячейке ]объемом l0 смЗ) до-
бавrrяют 0,2 смЗ из гради}ровоIIного раствора с массовой концентрацией ионов
свинца (II) 1 мг/дм];

l0. uзмеренuе пробы (конmрольноzо расmвора): используя соответствующие команды
подпрогрalммы <Сбор даяньгх >, вызьвllют окно (Проба>, начинают измерение
пробы (контрJъного раствора); получают усредненнуо вольтal]r{перII},Iо кривую
пробы (контроrьного раствора) ;

11. идентифицируют пик ионов свинца (II) на усредненной вольтамперной кривой
пробы (контроrьного раствора);

12. делают добавку из градиуровоIшого раствора в пробу (контрольньй раствор): в
стакан-ячейку с пробой (контрольньrм раствором) добавляют 0,2 cMJ из гради}?о-
вочного раствора с массовой концентрацией ионов свинца (II) l мг/дмJ;

\З. uзмеренuе dобавкu (конпрольньtй расmвор с dобавкой uз ucxoDHozo расmвора): ис-
пользуя соответствующие команды подпрогрall\,tмы <Сбор данньrх>, вызывают ок-
но к,щобавка>, начинtlют измерение добавки; Пол)пlalют усредненную вольта,ýrпер-
ную кривую добавки;

14. идентифицир}тот ппк ионов свинца (II) на усрелненной вольтамперной кривой до-
бавки (контрольньrй раствор с добавкой из гради}ровочного раствора);

15. используя соответствующие комдцы подпрогрaммы <сбор дмньrх>, выводят на
экран oкro с рассчитанной массовой к9нцеrrграцией иоЕов свинца (II) в пробе
(контрольном растворе) - Cnr*( l ), мкг/лмj.

1б. вьшивают раствор из стакан-ячейки, прмыкlют стакан-ячейку и электроды биди-
стиJIлировilнной водой, осушают фильтровальной брлагой.

Операции по пунктalм 6-16 проводят _еше ,ша plв4 поlryчают результаты в контроль-
ньж раствораl( - С"rr(2) и С".*(3), мкг/дм'.

Рассчитывают средrее значение массовой концентрации ионов свинца (II) по трем ре-
ЗУЛЬтатIllr,t, пол)лrают результат - Cn.*(cp), мкгhм3.

Рассчитывают относительЕую погрешность измерений по п. 11, где с]т -чддпйя мас-
совм концентация ионов свинца (II) (с{1):0,5 мкг/дмз ), Сп.л, - среднее значение мас-
совой концентраци иоIlов свинча (II) по цем результатаItt (Cn., = С,.,*(ср), мкг/дм3).


