
министерство ЗДРАВООХРАНЕНИЯ СССР

ГЛАВНОЕ С АНИ ТАР НО-ПРОФИЛАКТИЧЕСКОЕ УПРАВЛЕНИЕ

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

ПО ОБНАРУЖЕНИЮ И ОПРЕДЕЛЕНИЮ СОДЕРЖАНИЯ ОБОЕЙ РТУТИ 

В ПИЩЕВЫХ ПРОДУКТАХ МЕТОДОМ БЕСПЛАМЕННОЙ АТОМНОЙ АБСОРБЦИИ

МОСКВА * 1989 г,

промышленная безопасность опасных производственных объектов

https://meganorm.ru/Data2/1/4293741/4293741011.htm


Методические указания предназначены для лабораторий санитарно-эпидемиологи­

ческих станций и НИИ гигиенического профиля при контрол* за загрязнением лицевых 

продуктов ртути» методом беспламенной* атомной абсорбции с использованием отече­

ственного ртутного анализатора типа *Юлия-2" в качестве дополнения к действующе­

му Г О С Т 0 у  2 6 9 2 7 - 0 6  м продукты пищевые. Методы определения ртути” .

Разработаны в отделе гигиены питания Института питания АНН СССР: рук. от­

дела» профессор Тутельян 8. А., р>к. лаборатории гигиенических исследований им­

портируй*4*  пищевых продуктов» кандидат хн^мчесхнх наук Эллер С И .» младший на­

учный сотрудник Аманова И. Л » ст. лаборант Киселева Т. И..



“9

S
 Главного
филактмческого 
нэдрш  СССР

___ ________ __НЙр[РАЕВ В. И.
1ОТ0 г.

5178-90
МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО 06НАРУХЕНИ» И ОПРЕДЕЛЕНИЯ СОДЕРХЖИЯ ОБЩИ РТУТИ 

В IMIIEBUX ПРОДУКТАХ МЕТОДОЙ БЕСПЛАИЕНКОЙ АТОЖОЙ АБСОРБЦИИ

Одним из оахнвйних гигиенических показах елей безопасности лицевых п р остое  

является солеРкакие общей ртути. Этот показатель характеризует су»«ириое содер­

жанке ргутьорганических соединений, ее неорганических соединений и атомарной 

ртути* В связи с высокими токсическими свойств аж ртути и ее соединений в боль­

шинстве стран и в СССР установлены ПАК общей ртути а лицевых продуктах  ̂ СамПмН 

42-12Э-4089-86 "Предельно допустимые концентрации тяжелых металлов и шюьяка в 

продовольственном сырье и пищевых продуктах").

В настоящее время для определения содержания общей ртути в лицевых продук­

тах действует ГОСТ 26927-86 * Сырье и продукты лицевые. Методы определения ртути", 
основании* ма колориметрическом определении. Этот метод характеризуется не доста­

точной воспроизводимостью, трудоемкостью и может рассматриваться как полуколичест- 

венный. более точный атожо-абсорбционный метод определения ртути предусмотрен в 

указанном ГОСТе только для рыбных продуктов, кроне того этот метод предусматривает 

использование зарубежного анализатора ртути типа 9 HAS -50". Настоящие методиче­

ские указания являются модификацией атонно-абсорбционного метода определения 

ртути для различных лицевых продуктов с использованием отечественного анализатора 

ртути типа "Юлия-2".

Предлагаемый метод основан на мокром кислотном оэолении пробы с последующим вое* 

становлением ртути до металлической формы и количественном определении методом 

беспламенной агожой абсорбции на отечественном ртутном анализатора типа "Юлмя-2*. 

Предел обнаружения метода в зависимости от навески продукта составит от 0 ,005мгДг 

(при навеске ЭОг) до 0,03 мг/кг (при навеске 5г). Относительное стандартное откло­

нения 0,07-0,08.
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Продолжительность анализа ртути а подготовленном минерализованном образца 10 мин. 

Об*«я продолжительность анализа лимитируется этапом подготовки пробы Детнерали- 
эаиии/ »которая составляет от Э до 18 часов в зависимости от вида лицевых продуктов.

Метод вклпмает два этапа:

- кислотная деструкция образца;

• определение ртути методом беспламенной атомной абсорбции на ртутном анализато­
ре “Юлия-**.

Методические указания предназначены для лабораторий санигарно-эпиде^ологических 
станций и КИН гигиенического профиля при анализе продовольственного сырья и пищевых 
продуктов на содержание общей ртути.

1. ОБОРУДОВАНИЕ И МАТЕРИАЛЫ

К Анализатор ртути - 'Юлия-2*
2. Иономер или рН-нетр (типа 38*74, pH 321)

3. Баня водяная

4. Бесы лабораторные общего назначения 2 класса точности с наибольшим пределом вэве- 
внаания 500 г по ГОСТ 24104 с допускаемой погрешность» взвешивания t 0,01

5. Электроплитка с закрытой спираль»

6. Колбы мерные 1-50-2 или 2-50-2, 1-100-2 или 2-100-2 1-500-2 или 2-500-2,
1-1000-2 или 2-1000-2 по ГОСТ 1770-74

7* Колби конические Кн-1-750-34/35 ТС; Кн-1-500-29/32 ТС; по ГОСТ 25336-82 
в. Воронки В-25-38 ХС по ГОСТ 25336-62
9. Цилиндры мерные 1-100 по ГОСТ 25336-02

10. Пипетки 4-1-1 или 5 -Ы  или 5-1-2; 7-1-5 или 7-2-5 по ГОСТ 20292
11. Стаканы В-1-50 ТС по ГОСТ 25336-82
12. Фильтры обвззолеиные синяя лента
13. Спирт эоловый по ГОСТ 18300

14. Хислот» лзетмая, плотность J1.43 Г/см по ГОС̂  Ш 25 осч
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15. Кислот» серная, плотность 1,84 г/см по ГОСТ 14262 осч

Допускается применять кислоты марки хч, если массовая доля ртути в них не 

боле» 0,004 *с/кг.

16. Кислот а соляная, плотность 1,19 г /  см по ГОСТ 14261 осч, 6% раствор.

17.Олово А&ухлорнстов безводно* или 2-водное по ГОСТ 3678, чда, раствор в 6% со, 

ной кислого.

18. Ртуть двухлористое по ГОСТ 4519, чда, азотнокислая по ГОСТ 4520, хч или стан 

Иый образец раствора соли ртути ГСО РР 3497

19. Калий марганцовокислый, ГОСТ 20490*75, хч

20. Калий хромовокислый, хч, ГОСТ 4459*75.

21. Касло вазелиновое или силиконовое

22. Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72

Допускается применять импортное оборудование, лабораторное химическое стекл 
реактивы, соответствующие по качеству отячественньеа аналогам.

2. ОТБОР ПРОБ.

Отбор и подготовку проб к испытанно проводят в соответствии с нормативно- 

технической документацией на продукт или лицевое сырье.

3. ПОДГОТОВКА К ИСПЫТАНИЯХ.

3.1. Построение градуировочного графика.

3.1.1. Приготовление основного стандартного раствора ртути с концентрацией 1C 

Ргстаоряьт 0 ,166г азотнокислой или 0 ,1Э5г двухлористой ртути в дистиллирован* 

в колбе вместимостью 1 л, предварительно добавив 30 кл концентрированной аэ< 

кислоты и несколько кристаллов калия хромовокислого.

Основной раствор ртути из стандартного образца ГСО РР 3497 готовят по л 
мой к нему инструкции.

3.1.2. Приготовление рабочего стандартного раствора ртути (растворы 1-3).

Раствор 1 с  концентрацией ртути 10 tttr/ил :

тп ыл основного раствора ртути помечают в мерную колбу вместимостью 100 мл и доп



-4-
А0 метки дистиллированной водой. Раствор г с концентрацией ртути 0,1 мкг/Нл s 
5<ил раствора I помогает в нерну» колбу вместимость» 500. ил и доводят до метки дистил­
лированной водой.

Раствор 3 е концентрацией ртути 0,01 мсг/мл.
10 мл раствора г помечают в мерную колбу вместимость» 100 мл и доводят до мотки дис­
тиллированной водой.
3.1.3. Построение градуировочного графика .
ГрадумровочжЛ график строят для двух диапазонов: 
минимальней диапазон 0,003-0,01 мкг (график 1) 
максимальный диапазон 0,01 -0,03 мкг (график 2)‘

О пробирку для определения ртути поочередно вносят 0,0; 0,3; 0,5; 0, б; 0,0; 1;0 ил 
рабочего стандартного раствора 3, содерхакего 0,0; 0,003; 0.005; 0,006; 0,008; 0.01 ж 
ртути соответственно. Добавляет дистиллированную воду до объема 2,7 мл и 0,3 мл расте'о 
ря даухлористого олова. Немедленно вводя г в схлянху барботер. Снимают показания мономер 

М* максимальной «калы а пробирку для определения ртути поочередно вносят 0,1; 
0,00; 0,10; 0,15; 0,20; 0,25; 0,30 мл рабочего стандартного раствора 2 содержащего 
0,00; 0,010; 0,015; 0,020; 0,025; 0,030 мкг ртути соответственно. Далее как для ммиима 
ной «кала.
3.1.4. Градуировочный графмх строят, откладывая по оси абсцисс массу ртути, в нет, по 
оси ординат * пропускание, выраженное в % от полной шилы в диапазоне 4-9 мономера.
( Ja«Jxoaoct. -Jnpotfu)

Градуировочный график строят вновь 1 раз в 3 месяца» а также каждый раз при замене 
кюветы, ртутной лампы или после ремонта прибора.

Основной стандартный раствор ртути хранят в течение 3 месяцев, рабочие стандартные 
растворы ртути готовят в день построения калибровочного графика.
3.1.5. Приготовления очищенного раствора двухлорнстого олова.

Навеску 1,5 г безводного двухлористого олова или 1,8 г двухлорнстого олова 
2-водного помщают в мерную пробирку на 25 мл и доводят до метки 6% раствором 
соляной кислотvl Раствор продувают с помощью микрокомпрессора прибора до 
отрицательной реакции на ртуть (отметка 100 на шкале мономера).



-5-
3.1.6. Приготовление раствора для поглощения отработанной ртути.

5 г перманганата калии растворяют а 94» 5 мл дистиллированной води м добавляв 

0,5 на концентрированной соляной кислота

3.2. Деструкция образца пищевого продукта("открытый способом).

В коническую колбу ( емкость» 500 мл для навески 5 г и 750 мл для навески вин 

помещают навеску из ранее подготовленной средней пробы в  соответствии с табл. I м 
нонерно распределяют по дну колбу.

Последовательно вносят этиловый спирт» воду» азотную кислоту в соответствии 
ГОСТом 26927-66» стр. 7-10» табл. I а пересчете на навеску» указанную а  табл. 1 мето, 
Для навески 5 г пользуются схемой минерализации, указанной а  табл. 1 методики.

Колбу закрывают воронкой диаметром 25 ж, содержимое перемешивают и вндерхивд 

при Кожиной температуре не иенее 30 минут или оставляют на ночь. Осторожно по ка 
через воронку при помешивании добавляют а пробу серную кислоту из стакана анестнмо 
50 мл» не допуская бурного выделения окислов азота» с которые воэмохни потерн рту 
После добавления серной кислоты колбу оставляют а  вытяжном шкафу при коееитной Т а н г  

ратуре до полного прекращения выделения бурых паров окислов азота. Затем колбу став 
на горячую водяную баню и проводят нагревание в соответствии с таблицей 1» графа 10 

Добавляют 30 мл кипящей дистиллированной води и выдерживают на кипящей водяной бане 

еще 15-20 жнут.

Горячий деструктат фильтруют в цилиндр вместимостью 100 мл через увлажненный во, 

фильтр. Колбу из-под деструктата и фильтр несколько раз промывают кипящей дистнллирс 

ванной водой. Объем деструктата и промывных вод доводят до 100 мл. Перед измерением 

деструктат в коническую колбу или стакан н тщательно перемешивают стекляной палочкой 

При необходимости деструктат для последующих определений ртути хранят сутки.

Деструкция образца пищевого продукта^закрыли" способом). Д\я продуктов»требу­

ющих * закрытой" минерализации /  сыры» творог» рыба и д р ./ следует пользоваться методи­
кой “закрытого* мокрого озолення по ГОСТ 26927*86.
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ТАБЛИЦА 1

№
СанПиН

42*123*
4069*86

На* Преда. 
вес* обраб. 
ка, наоес- 
г ки

Добав­
ление
этило­
вого
спир­
та,
мл

Добав­
ление
воды,

мл

Добав­
ление
конц.
азотн.
кисло­
ты,
мл

Выдер­
гива­
ние при
К04*4. 
темпер,, 

1*4 н.

Добав­
ление
конц.
серной
кисло­
ты,
мл

Выдер- Тетера* 
жива- тура и 
нив при время 
коми. нагрева 
темпер., на вод., 

мин бане, *С

X г 3 4 5 6 7 8 9 10
0,005 30 По 1.0 По ГОСТ 26927- По ГОСТ По ГОСТ Ар пол- По ГОСТ

< молоко. ГОСТ 86 в пересче­ 26927- 86 26927-86 него 26927-86
продукты 26927*86 те на навеску в Перес- прекра-
детского в перес­ чете на- нения
питания чете на весху выдел.
жидкие. навеску окислов
напитки) азота
(сухое
молоко 5 1.0 5 30 мин. 7
и прод.
детского
питания)

0,01 15 1.0 Пр ГОСТ 26927 По ГОСТ В Перес. 1
в Перес, на на». 26927-86 на нав

0,02 10
( плодоовощ­
ная продук­
ция)

1.0 _ •. •л* 5-10'при 
70*С

15-20'при
100 *с

0,03 и вьвм» 
для зерна, кр>п, 
зернобобовых

5 1.0 10-20 10 на ночь 6 -** 5-10'при 
70-С 
30' при 
100-С

для мяса, мясных 
лродзктов и др.

5 1.0 5 5 30 4*4(4 5 5*10' при
70*С
15-20'пр
100 *с

для рыбы, рыб­
ных продуктов, 
Продуктов моря 
"закрытым 
способом*

5 1.0 5 5 30 №Н 5

Для к*хлой серии диализов проводится соответствующий контроль применяемых реактивов 

/  холостая проба / .
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4 .  П Р 0 8 Ш Н И Е  А Н А Л И З А .

Измерена# количества ртути в жест рук таге проводят * соответствии с инструкцией 

к прибору. 1 мл десгруктата вносят в пробирку для -определение ртути и проводят 

измерение по п .3,1.3. Регистрирует максимальное отклонение стрелки мономера.При силь­

ном пенообраэовании а измерительна пробирку перед добавлением раствора даухлористого 

олова вносят одну каплю силиконового или вазелинового масла.

Для проверки правильное г к подготовки пробы (полноты генерализации) проводим опыт 

с добавкой. В колбу с навеской продукта добавляем стандартный раствор ртути на уровне 

ддух ПАК и проводим минерализацию одновременно с анализируемой пробой. Степень откры­
ваемое™ должна находиться в пределах 75-90%

5. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ.

5.1. Массовую дол» ртути в пробе /н сг / находят по градуировочным графикам 1-3.

5.2. Кассовую долю ртути /С / в продукте рассчитывают по формуле:

( m - а ) х V
С --------—  -—

К  х  v

мг/кг t где

»  -  масс» ртути в анализируемом объеме, исг 

а - масса ртути в холостом опыте, мкг 

V - обций объем деструктата, мл 

v - аликвотный объем дастржтата ,мл 

Н - масса образца, взятая для деструкции, г
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График 1 - Минимальный диапазон ( 0)003*0,01 мкг ) .
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График Z - Максимальный лиапазон ( 0,01-0,03 нкг ) „5178-90

https://meganorm.ru/mega_doc/norm/gost_gosudarstvennyj-standart/11/gost_19738-74_pripoi_serebryanye_marki_vveden_v_deystvie.html

