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Введение

Настоящая инструкция распространяется на комплекс ртутеметрический
<Юлия-5КМ)), предна:}наченный для обнаружения.и измерений массовой концен-
трации общей ртути в г€вовых и жидких пробах, и устанавливает методику его пер-
вичной и периодической поверки.

1. Операции поверки

при проведении поверки комплекса необходимо выполнить операции, перечис-
ленные втаблице 1.

2. Средства поверки

При проведении поверки комплекса должны применrIться средства поверки,
ук€ванные в таблице 2.

Таблица 2

аблица 1. операции пове
J\bNs

п.п.
Наименование операции Пункт

методики
Проведение операций при

первичной
поверке

периодичес_
кой поверке

l Внешний осмотр и опробо-
вание

п.6.1 Да Ща

2 Контроль качества комплек-
са:
- определения допускаемой
относительной поrрешности
- контроль точности резуль-
татов измерений

п.6.2

п.6.2.1

п.6.2.2

Ща

.Ща

Да

Ща

.Ща

Ща

a
J 14дентификация программ-

ного обеспечения (По)
п. б.3 Ща Да

4 Оформление результатов
поверки

п.7 Да Да

.пlbJ\b

п.п.
наименование и обозначение Основные метро-

логические харак-
теристики

Примечание

1. СО состава водных растворов ио-
нов ртути (комплект Nч 9К)
гсо 8004_9318006_93

Массовая концен-
трация ртуги

(1,00+0,01) мкг/дм3

Приготовление
поверочных

растворов по
инструкции

2. {теклянные меры вместимости:
2.|. пипетки: 4-2-|,7-2-5 по ГоСТ 20292-9I
2.2. колбы н€tливные |-25-2,1-50-2, 1-

1 00-2, |-250-2, 1-1 000-2 или 2-25-
2, 2-50-2, 2-100-2, 2-250-2,2- 1000_

по ГоСТ 1770-84
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2.3. L[илиндр 2-100 по ГоСТ |770-84
3. Весы лабораторные двухпризмен-

ные с предварительным взвеши-
ванием ВЛДП-200г

по ГоСТ Р 5з228-
2008, кт 2

4. гири класса F2 ПО ГОСТ OIML
Rll1_1_2009

5. Термометр ртутный стеклянный
лабораторный ТЛ-4

по ГоСТ 253з6-78,
диап€вон

от 0 до 550С

.Щопускается применение других средств поверки с аналогичными метрологи-
ческими характеристиками.

Все применяемые средства измерений должны быть поверены и иметь ДеЙст-
вующие свидетельства о поверке.

3. Требования к квалификации поверителей

К проведению поверки допускаются лица:
l знающие основы спектрЕtльного анализа и оптических измерений;
l имеющие опыт работы со спектрофотометрическими средствами измерений;
l изучившие настоящуо методику поверки и Руководство по эксплуатации коМ-

плекса.

4. Требованпя безопасности

При проведении поверки должны быть соблюдены меры безопасносТи, ИЗЛО-

женные в Руководстве по эксплуатации комплекса.



б. Проведение поверки

6.1. Внешний осмотр и опробование
При внешнем осмотре должно быть установлено соответствие комплекса сле-

дующим требованиf,м:
l на наружных поверхностях не должно быть дефектов, влияющих на его рабоry;
l надписи и отметки шк€tл должны быть чёткими и соответствовать требованиям
Руководства по эксплуатации;
l комплект поставки комплекса должен соответствовать требованиям Руководства
по эксплуатации.

Комплекс вкJIючают и проверяют действие органов управления, реryлирования
и настройки.
6.2. Контроль качества комплекса

Приготовить поверочные растворы ртути с массовыми концентрациямИ С9;,

указанными в таблице 3, в соответствии с инструкцией по приготовлению поВероч-

ных растворов.

Таблица 3

,,Щиапазон измерений
массовой концентра-

ции общей ртути,,Змкг/дм

Массовые концентрации общеЙ ртути Coi, мкг/дм'
градуировочных растворов поверочных растворов

Комплекс ртутеметрический <<Юлия-5КМ. 1 )
от 0,004 до 0,010 0,0l 0,04 0,01

Комплекс ртутеметрический <Юлия-5КМ.2>

от 0,0001 до 0,00l0 0,0005 0,0001 0,0005 0,0010

от 0,001 до 0,010 0,005 0,001 0,005 0,0l0
Комплекс ртутеметрический (Юлия-5КМ.3)

от 0,01 до 0,10 0,05 0,01 0,05 0,10

от 0,1 до 1,0 0,5 0,1 0,5 1,0

установить параметры комплекса в соответствии с Руководством по эксплуа-

тации.
Провести градуировку комплекса в соответствии с рЕвделом 3.2. Руководства

по эксплуатации по градуировочным растворам, значения массовых концентраций

ртути которых указаны в таблице 3.

6.2.|.Определение допускаемой относительной погрешности комплекса.

ВнестИ в комплекс поверочные растворы, значения массовых концентраций

общей ртути которых ук€ваны в таблице 3. Провести измерение в соответствии с

р€вделом 3.3. Руководства по эксплуатации. Определить результат и3мерений мас-

совоЙ концентрации общей ртути Cgiпo формуле:
1

е,:LГС,,,мкг/дм3J nLl
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где Cij - i-oe пок€ванИе комплекса при измерении j-ой массовой концентрации об-

щей ртути Coj в поверочном растворе, определяемое по градуировочному графику,

и - число параллельных измерений.
определить среднее квадратическое откJIонение ý результата измерений мас-

где t (P,n) - коэффициент Стьюдента;t:2,78, ДЛя n:5, Р:0,95.
Определить систематическую составляющytо погрешности комплекса по фор-

муле:
As, =|r"-е,l

Определить абсолютную Ai

I(c, -е,)'

совой концентрации общей ртути Coj по формуле:

S., = мкг/дм3

Определить случайную составляющую погрешности комплекса по формуле:

А; =/"ý;

мкг/дм3.

и относительную oj погрешности комплекса по

формулам:

А, : !(L,*А,r.), мкг/дм3; oj:! }, r оO,ол

комплекс считается пригодным к эксплуатации, если пределы допускаемои

относительной погрешности измерений в заданном диап€воне измерений не пре-

вышает следующих значений:

t 5 %для диап€вона измерений от 0,0001 до 0,0100 мкг/дм3,

t |О %для диап€вона измерений от 0,01 до 0,10 мкг/дм3,

t 5 %для диап€вона измерений от 0,1 до 1,0 мкг/дм3,

6.2.2. КоНтролЬ точностИ результатов измерений.

внести в комплекс последовательно по два поверочных раствора, значения

массовых концентраций общей ртути, которых ук€ваны в таблице З для нижней и

верхней границы каждого диап€вона измерений. Провести по два однократных ((па-

раJIлельныю) измерений массовой концентрации ртути Сrп С, для каждого пове-

рочного раствора в соответствии с ра:}делом 3.3 Руководства по эксплуатации,

контроль точности результата измерения С проводится по соотношению

|с-с,| <л,

где Со - значение массовой концентрации общей ртути в поверочном растворе; зна_

чения погрешности комплекса Д приведены в таблице 4; при выполнении данного

соотношения комплекс признается качественным и допускается к дальнейшему

применению при условии, что выполняется следующее соотношение

|с, -с,| < r,

где r - норматив контроля качества измерений в виде предела повторяемости изме-

рений; при выполнении данного соотношения результат измерений
'е:yrсq 

* crl признается качественным в условиях повторяемости измерений и мо-

жет быть использовано при контроле точности результата измерений С по выше-

указанному соотношению.



Значения норматива контроля качества измерений r приведены в таблице 4.

Таблица 4

Массовая концентрация

ртути, мкг/дм3
Пределы допускаемой абсо-

лютной погрешности,
А, мкг/дм3

Норматив качестваиз-
мерениЙ r, мкг/дм3

Комплекс ртутеметрический <<Юлия-5КМ. 1 )
0,004 t 0.0002 0,0002
0,010 t 0.0005 0,0005

Комплекс ртутеметрический <<Юлия-5КМ.2)

0,0001 t 0,000005 0,000005

0,0010 t 0,00005 0,00005

0,0100 t 0,0005 0,0005

Комплекс ртутеметрический <Юлия-5КМ.3)
в поддиапазоне от 0,0l

до 0,10
0,01
0,10

+ 0,001
t 0,01

0,001
0,01

в поддиап€воне от 0,10

до 1,00
0,10
1,00

t 0,005
t 0,005

0,005
0,05

б.3 Идентификация программного обеспечения (ПО).

б.3.1 ,,Щля определения идентификационного наименования По необходимо за-

пустить файл Меrсчry.ехе входящий в состав По. Нажать на экране монитора кноп-

ку кпомощь)), в выпавшем списке выбрать пункт <о программе). В открывшемся
((окне) булет ук€вано идентификационное наименование по - (GAUSS 8.0), рису-
нок 1.

;;,Fжi

ц
=is

ii

iý
:,_!

Рисунок 1.

l]:=;t|;ijil.il]li:l:l;й;ii]:
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6.3.2 !ля определения номера версии (идентификационного номера) ПО необ-

ходимо найти загрузочный файл установленной программы <setup.exe). Нажав на

него правой кнопкой (мышки)) в выпавшем списке выбрать пункт меню <свойст-

вn11. в выпавшем окне выбрать закJIадку кПодробно>. В таблице напротив пункта

<<Версия продуктa> булет ук€ван номер версии (идентификационный номер)

ПО - (3.53), рисунок 2.

l описrнис

i Оfiсоrффаiла sdlýlалdЕl

i Тr*, rts rr!хаtl€
: Всросфаiш 3,5З.3€,0

1990-2ф0 lпstаfrS}й,.

6.3.3 .Щля определения цифрового идентификатора ПО необходимо найти файл

Mercury.exe в папке с установленной программой и подсчитать его контрольную

сумму по Еtлгоритму MD5 - кеЬс3еае4ь9б5dбЬе8fаее8 1 c7aBdef8>.

7. Оформление результатов поверки

7.1результаты поверки оформляются протоколом, форма которого приведена в

Приложении А.
7.2при Первичной поверке знак поверки наносится в паспорте на комплекс, при пе_

риодической поверке знак поверки наносят на свидетельство о поверке,

7.з При положительных результатах поверки оформляют свидетельство о поверке

согла;но Приложению l Порядка проведения поверки средств измерений, требова-

ния к знаку поверки и содержанию свидетельства о поверке, утверждённый прика-

зом Минпромторга Ns 1815 от 02.07.2015 г.

7 .4 При отрицательных результатах поверки оформляют извещение о непригодно-

.r, .o.nucHo Приложению 2 Порядка проведения поверки средств измерений, тре-

бования к знаку поверки и содержанию свидетельства о поверке, утверждённыЙ

прик€вом Минпромторга Jфl815 от 02.07.2015., а ранее выданное свидетельство ан-

нулируют.

Ia

1

"i

,1

!
I

Наза&O,R tродухта

АDтOрск}€ rрФб



ПРИЛОЖЕНИЕ А

протокол
ПоВЕРки коМПЛЕксА РТУТЕМЕТРиЧЕСкого (ЮЛия-5кМ > .}lъ

Принадлежащего

инн
.Щата поверки

Условия проведения поверки:

- температура окружtlющей среды, 0С

- относительнtш влажность, О/о

с использованием ГСО 8004-93/8006-93, относительнtul погрешность аттестованного значения

ГСО не превосходит | О/о с вероятностью 95 О/о, джа выпуска , годен в течение

5 лет.
Н,Щ на методику поверки: методика поверки 4215-035-'|'7187З00-2015 МП

Результаты измерений:
1. Внешний осмотр: соответствует требованиям РЭ
2. Опробование: соответствует требованиям РЭ
З. Опрелеление метрологических характеристик:

Щиапазон измере-
ний, мкг/дм3

Пределы доrryскаемой
относительной погреш-

ности.7о

Фактические результаты,
о/,

заключение
(соответствует,

не соответствует)
0,0001...0,0l00

0,0l...0,10

0,1...1,0

t5

t10

+5

Заключение: годен / негоден.

Поверитель
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Приложение Б

инструкция

по приготовлению поверочных растворов
для поверки комплекса ртутеметрического <<Юлия-5КМ>



ll

Настоящая инструкция устанавливает процедуру приготовления градуировоч-
ных и поверочных растворов, используемых для градуировки и поверки комплекса

ртутеметрического <Юлия-5КМ), а также применяемые средства измерений, вспо-
могательное оборудование и химреактивы.

1 Требования к квалификации исполнителей

Приготовление растворов должен проводить инженер или техник, имеюЩии
химическое образование и опыт работы в химико-аналитической лаборатории.

2 Указание мер безопасности

2.1. При приготовлении растворов должны быть предусмотрены меры ЗаЩиТЫ рабо-
тающих от возможного воздействия опасных и ядовитых веществ.

2.2.Все виды работ, связанные с применением кислот, должны провоДиТЬСя В по-

мещении, оборулованном проточно-вытяжной вентиляцией.
2.З.Разбавленные растворы кислот готовят путём осторожного приливания кислоты
к воде с перемешиванием раствора.
2.4.При попадании кислоты на кожу лучшим способом её удаления является

обильное смывание струёй воды, нейтрализуя 5о/о-ным раствором натрия углекисло-
го NаzСОз с последующим повторным промыванием водой.

3 Подготовка к приготовлению поверочных растворов

3.1 Очистка лабораторной посуды.
3.1.1 Приготовление хромовой смеси. .Щля приготовления хромовой смеси приме-

няются: калий двухромовокислый ч.д.а. по ГоСТ 4220-75 и кислота €вотная кон-

центрированная ч.д.а. по ГОСТ 446|-77. Взвесить 200 г бихромата калиЯ (К2С12О7)

и растворить его в 1000 сr'*о"центрированной азотной кислоты.

з.|.2 ЗамочитЬ использУемую стеклянную посуду на 30 минут в хромовой смеси,

тщательно промыть и ополоснуть её дистиллированной водой.

3.2 Приготовление вспомогательных растворов
3.2.1раствор для разбавления поверочных и градуировочных растворов готовят в

мерной *опъ. вместимостью 1000 см3, отбирая р неё 5 см'раствора бихромата калия

(4d г/лм3) пипеткой на 5 см3, добавляют 50 см3 концентрированной азотной кисло-

ты, мерным цилиндром на 50 см', и доводят объём раствора ДО МеТКИ ДИСТИЛЛИРО-

ванной водой.
з.2.2 Приготовление раствора бихромата калия (40 г/дм3). Взвешивают 10 г соли,

количественно переносят её в ,.р"уо колбУ вместимостью 250 см3, и доводят объ-

ём раствора до метки дистиллированной водой.

3.3 Приготовление исходных растворов.
Первый исходный раствор с массовой концентрацией

товят из раствора с ГСО 8004-93/800б-93 (1000 мкг/см3).
ртути 100,0 мкг/см3 го-



Вскрывают одну ампулу, отбирают 5 см3 раствора сухой пипеткой на 5 см3 в

мерную колбу вместимостью 50 см3 и доводят до метки раствором для разбавления.
Оставшийся раствор СО в ампуле хранению не подлежит. Приготовленный исход-
ный раствор хранят в стекJIянной ёмкости с притёртой пробкой.

Второй исходный раствор с массовой концентрацией ртути 1,0 мкг/см' гото-
вят из первого исходного раствора (100,0 мкг/см3), отбирая 0,5 см3 раствора пипет-
кой на 1,0 см3 в мерную колбу вместимостью 50 см3 и доводят до метки раствором
для разбавления.

Третий исходный раствор с массовой концентрацией ртути 0,1

мкг/дм3) готовят из второго исходного раствора (1,0 мкг/см3), отбирая

ра пипеткой на 5 см3 в мерную колбу вместимостью 50 см3 и доводят до метки рас-
твором для разбавления.

Четвертый исходный раствор с массовой концентрацией ртути 0,01 мкг/см3
(10 мкг/д*') .оrо"ят из третьего исходного раствора (100 мкг/дм3), отбирая 5 см3

раствора пипеткой на 5 см3 в мерную колбу вместимостью 50 см3 и доводят до мет-
ки раствором для разбавления.

4 Подготовка поверочных растворов

4.1 Все исходные и поверочные растворы готовятся при температуре (20t2)0C.
Процедура приготовления приведена в таблице 1.Поспе разбавления растворы тща-
тельно перемешиваются и дают им постоять в течение (4-б) часов. Свежеприготов-
ленные растворы неоднородны.
4.2 Приrотовление поверочных растворов
4.2.| .Щля приготовления поверочного раствора с массовой концентр_ацией общей

ртути 1 мкг7дм3 отбирают в мернуо *опбу вместимостью 50 см3 5 см3 третьего ис-
ходного раствора (100 мкг/дr'1 .rrпеткой на 5 см3 и доводят до метки раствором для

разбавления.
4.2.2 Щля приготовления поверочного (и .радуировочного) раствора с массовоЙ
концентрацией общей ртути 0,5 мкг/дм3 

" 
поверочного раствора с массовой концен-

трацией общей ртути b,i ,к./дм3 отбирают в мерные колбы вместимостью 50 см3

последовательно 2,5 и 0,5 см3 четвертого исходного рас-твора с массовой концен-

трацией общей ртути l0 мкг/дм'п"п.r*ой на 5 см'и 1 см3соответственно и доводят

до метки раствором для разбавления.
4.2.З Щля приготовления поверочного (, .рuдуировочного) раствора с массовоЙ

концентрацией общей ртути 0,05 мкг/дм' и поверочного раствора с массоВоЙ КОН-

ц.rrрuц"ей общей ртути 0,01 мкг/дм3 отбирают в мерные колбы вместимостью 50

ar'поaп.довательно 0,25 и 0,05 сr',еr".ртого исходного раствора с массовой кон-

центрацией общей ртути 10 мкг/дм' п"п.r*ой вместимостью 5 см3 и 1 см3 СООТВеТ-

ственно и доводят до метки раствором для разбавления.
4.2.4 .Щля приготовления поверочного (ц градуировочного) раствора с маССОВОЙ

концентрацией общей ртути 0,005 мкг/дм3 и поверочного раствора с массовой кон-

центрацией общей ртути 0,00l мкг/дм3 отбирают в мерные колбы вмесТИМОСТЬЮ 50

.r'по.п.довательно 5 и 1 см3 поверочного раствора с массоtой концентрацией об-

щей ртути 0,05 мкг/дм3 пипеткой вместимостью 5 см3 и 1 см3 соответственно и до-

|2

мкг/см3 (100
5 см3 раство-

водят до метки раствором для разбавления.
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4.2.5 Щля приготовления поверочного (и .радуировочного) раствора с массовой
концентрацией общей ртути 0,0005 мкг/дм3 и поверочного раствора с массовой
концентрацией общей ртути 0,0001 мкйм3 отбирают в мерные колбы вместимо-
стью 50 см3 последователъно 5 и 1 см'поверочного раствора с массовой концентра-
цией общей ртути 0,005 мкг/дм3 пипеткой вместимостью 5 см3 и 1 см3 соответствен-
но и доводят до метки раствором для разбавления.
4.2.6.Щля приготовления поверочного раствора с массовой концентрацией общей

ртути 0,004 мкг/дм3 отбирают в мерную колбу вместимостью 50 см3 поверочный

раствор с массовой концентрацией общей ртути 0,005 мкгhм3 пипеткой вместимо-
стью 5 см3 и доводят до метки раствором для разбавления.

Таблица. Процедура приготовления исходных и поверочных растворов.

4.3 Правила и сроки хранения растворов
4.ЗJ-Сро* храЕения стандартного обЪазца с массовой концентрацией ртути l мг/смЗ

(1000 мкг/см3) ГСО 8004_9318006-93 в запаянной ампуле составляет 5 лет с момента
изготовления; хранится в тёмном месте при комнатной температуре не выше 28 0С.

4.З.2 Первый и второй исходные растворы хранятся в холодильнике сроком до
l года.
4.3.3 Третий и четвертый исходные растворы хранятся в холодильнике сроком до
б месяцев.
4.З.4 Поверочные растворы готовятся в день проведения поверки. Поверку жела-

тельно проводить в течение дня.

Номера раствор для приготовления полученный раствор Коэффи-
циент

разбавле-
ния

Погреш-
ность

приготов-
ления

раство-
ра,о^

исходных
(1-4) и

повероч-
ных

(5-14) рас-
творов

Массовой
концент_

рации ртуги,
мкг/дм3

Пипет-
ка, сr3

Отбирае-
мьй пи-
петкой

объём, см3

Массовой
концент_

рации, ртУ-
ти мкг/дм3

объём
колбы,

см3

0. 10, (гсо
8004_

93/8006_96)

+1,0

l 10о 5 5 10' 50 1:10 + 1.6

2. 10, l 0,5 10' 50 l: l00 !2,8
J. l0, 5 5 100 50 1:10 +1з
4. l00 5 5 10 50 1:10 + 3,8

5. 10 5 5 l 50 1:10 t4.2
6. 10 5 2,5 0,5 50 |:20 + 4-З

7. 10 1 0,5 0,1 50 1:10 + 4,з

8. 10 1 0,25 0,05 50 1:200 + 4,5

9. 10 1 0,05 0,0l 50 1:1.000 t 4.5

10. 0,05 5 5 0,005 50 1:2.000 + 4.7

1l 0,05 5 4 0,004 50 l:1.600 + 4-7

|2. 0,05 l l 0,00l 50 1:10.000 + 4-9

13. 0,005 5 5 0,005 50 l:20.000 + 4.9

т4. 0,0005 1 l 0,000l 50 1:100.000 +ý?
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4.3.5 Хромовую смесь хранят в широком толстостенном сосуде, с герметичной

крышкой под тягой, изменение окраски из жёлто-оранжевого цвета до зелёного

свидетельствует о необходимости его замены.
4.3.6 Раствор хJIорида олова хранится в холодильнике в течение 1 недели.

4.З.7 Раствор для разбавления хранится в течение 3 месяцев.

4.3.8 Поглотительный раствор хранится в тёмной склянке в холодильнике в течение

6 месяцев.


