Методика выполнения измерений массовой концентрации
сероводорода в атмосферном воздухе

Свидетельство об аттестации № 13-10 от 25.02.2010г.
1. Назначение и область применения

Методика предназначена для измерений массовой концентрации сероводорода в атмосферном воздухе населенных пунктов в диапазоне (0,004-0,08) мг/м3  при отборе пробы воздуха объемом 120 дм3. Методику используют для определения разовых и среднесуточных концентраций сероводорода. 

Диапазон определяемой массовой концентрации сульфид-ионов в растворах для анализа, полученных после поглощения из воздуха и разбавления составляет от 0,010 до 0,600 мг/дм3.

2. Метод измерений
Метод основан на улавливании сероводорода из воздуха пленочным сорбентом или поглотительным раствором и его спектрофотометрическом определении по метиленовому синему, образующемуся в результате взаимодействия сульфид-иона с оксалатом  N,N-диметил-р-фенилендиамина, интенсивность окраски которого пропорциональна концентрации сероводорода.

3. Метрологические характеристики

	Диапазон

измерений массовой концентрации

сероводорода,

мг/м3
	Показатель точности (границы относительной погрешности),

±δ, %,

при Р=0,95
	Показатель повторяемости (относительное среднеквадратическое отклонение повторяемости),

σr , %
	Показатель воспроизводимости (относительное среднеквадратическое отклонение воспроизводимости),

σR , %
	Предел повторяемости,

r, %,

Р=0,95, n=2

	От 0,004 до 0,020 вкл.
	25
	7
	12
	19

	Св. 0,020 до 0,08 вкл.
	22
	4
	10
	11


4. Средства измерений, вспомогательные устройства, материалы и реактивы
1. Спектрофотометр лабораторный DR 4800,  DR 2800,  (или другой модификации, в которых есть программа определения сульфид-ионов, HACH company, США). Государственный реестр средств измерений № 22230-06.
2. Государственный стандартный образец сульфид-ионов с массовой концентрацией 1,0 мг/см3, с погрешностью аттестованного значения не более  (±1) % при Р = 0,95 (ЭАА «Экоаналитика», ГСО № 7861-2000).

3. Трубки сорбционные СТ 212 (маркировка 2) по ТУ 25-1110.039-82.

4. Поглотительные приборы Рыхтера по ТУ 25-11.1136-75.

5. Электроаспиратор АПВ-4-12В-40 или модель 822 с погрешностью ((5)( для диапазона (1-20) дм3/мин; ((7)(  для диапазона (0,2-1) дм3/мин по ТУ 64-1-862-82.

6. Реагенты "Sulfide 1 Reagent", "Sulfide 2 Reagent" фирмы "HACH".

7. Натр едкий, квалификации «ч.д.а.» по ГОСТ 4328-77.

8. Секундомер по ГОСТ 5072-79.
9. Сушильный шкаф с регулятором температуры (до 200оС) по ТУ 50-239-84.
5. Расчет концентрации сероводорода в пробе
Массовую концентрацию сероводорода в атмосферном воздухе (Х, мг/м3) вычисляют по формуле (1)
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(1)
где
С – массовая концентрация сульфид-ионов, мг/дм3;

Vк – объем колбы, см3;

1,063 - коэффициент пересчета сульфид-ионов на сероводород;
Vo -  объем воздуха, отобранный для анализа (дм3) и приведенный к стандартным условиям (20оС , 760 мм рт.ст.). Значение V0 рассчитывают по формуле (2)
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(2)
где Vt - объем воздуха, отобранный для анализа, дм3;

        t - температура воздуха в месте отбора пробы, оС;
       К( -  коэффициент пересчета (см. Приложение).

Примечание

1 В том случае, если отбор проб проводят в два последовательно соединенных поглотительных прибора и поглотительные растворы анализируют раздельно, то общую массовую концентрацию находят, суммируя результаты, полученные для обеих анализируемых проб.

2 Для определения среднесуточных концентраций отбирают 4-8 разовых проб за 24 ч. и вычисляют среднее значение.

3 Для расчета результата измерений при отборе проб в барботер, в формулу (2) вводят в числитель поправочный  коэффициент 1,54, рассчитывают массовую концентрацию сероводорода по формуле (3)
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(3)
За результат измерений принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений, если выполняется условие (4) 
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(4)

где Х1 , Х2  - результаты параллельных определений массовой концентрации сероводорода, мг/м3;

r – значение предела повторяемости, приведенное в таблице, %.
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