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Настоящий документ устанавливает методику измерений мас-
совой концентрации нитритов в пробах питьевой и природных вод в 
диапазоне от 0,040 до 2,0 мг/дм3. Методика предусматривает исполь-
зование комплектующих и реактивов в составе переносного тест-
комплекта «Нитриты» (ТУ 2643-600-82182574-14) и предназначена 
для применения, как в полевых, так и в лабораторных условиях.

ПДК нитритов в воде водных объектов хозяйственно-питьево-
го и культурно-бытового водопользования составляет 3,3 мг/дм3.

1. ПОКАЗАТЕЛИ ТОЧНОСТИ ИЗМЕРЕНИЙ

Относительная расширенная неопределенность измерений по 
данной методике (при коэффициенте охвата k = 2) составляет:

(33,3 – 223·С) % в диапазоне от 0,040 до 0,099 мг/дм3 и 
10 % в диапазоне от 0,10 до 2,0 мг/дм3.
Примечание. Значения относительно й расширенной неопределенности измере-

ний соответствуют границам относительной суммарной погрешности при доверительной 
вероятности P = 0,95.

2. МЕТОД ИЗМЕРЕНИЙ

Метод измерений аналогичен ГОСТ 4192 и основан на способ-
ности первичных ароматических аминов, в частности сульфанило-
вой кислоты, образовывать в кислой среде с нитритами  диазосоеди-
нение, которое, вступая в реакцию азосочетания с α- нафтиламином, 
образует азокраситель красно-фиолетового цвета. Интенсивность 
окрашивания, измеряемая при длине волны 525 нм, пропорциональ-
на концентрации нитрит-ионов в анализируемой пробе.

Допускается разбавление исходной пробы таким образом, чтобы 
концентрация нитрит-ионов была в диапазоне от 0,040 до 0,60 мг/дм3. 
При вычислении результата анализа в этом случае необходимо учиты-
вать коэффициент разбавления.

Определению мешают мутность и окраска воды, устраняемые 
осветлением пробы гидроокисью алюминия. В анализируемой пробе 
не должны присутствовать сильные окислители или восстановители. 
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Мешающее влияние может оказывать значительное количество же-
леза (III), а также меди (II), вызывающей каталитическое разложение 
азокрасителя, однако при соблюдении условий выполнения измере-
ний, регламентированных методикой, их мешающим влиянием на 
практике можно пренебречь. Наиболее существенное влияние ока-
зывает активный хлор или хлорамин (более 0,05 мг/ дм3). При высо-
кой концентрации нитритов уменьшить влияние указанных веществ 
можно разбавлением. Устранение мешающих влияний описано в 
Приложении.

3. СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ВСПОМОГАТЕЛЬНЫЕ 
УСТРОЙСТВА, МАТЕРИАЛЫ И РЕАКТИВЫ

3.1. Средства измерений
Фотоколориметр типа «Экотест-2020», ТУ4215-010-41541647-

2005, или фотоэлектроколориметр другого типа (например, «Экс-
перт-003») или спектрофотометр, позволяющий  измерять опти-
ческую плотность растворов при длине волны 525 нм; кюветы с 
толщиной поглощающего слоя 10 мм.

Весы лабораторные ВЛР-200 или аналогичные с наибольшим 
пределом взвешивания 200 г и допускаемой погрешностью взвеши-
вания в пределах ± 0,25 мг (до 25 г).

Весы лабораторные Advehturer или аналогичные с наиболь-
шим пределом взвешивания 1000 г и допускаемой погрешностью 
взвешивания в пределах ± 0,02 г.

Колбы мерные 2–50–2, 2–100–2, по ГОСТ 1770. 
Пипетки градуированные 2–1–2–1, 2–1–2–2, 2–2–2–5, 2–2–2–10 

по ГОСТ 29227.
Стандартный образец состава водного раствора нитрит-ионов, 

например, ГСО 7021-93 (комплект № 7А) с аттестованным значением 
в интервале (0,95–1,05) г/дм3.

Примечание. Указанные средства измерений необходимы для приготовления рас-
творов и установления градуировочной характеристики в условиях лаборатории.

3.2. Вспомогательные устройства
Фарфоровая ступка с пестиком  по ГОСТ 9147.
Шпатель полимерный, Китай.
Капсулы желатиновые твердые №1 (Capsugel), Бельгия.
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3.3. Материалы и реактивы
Натрий азотистокислый (нитрит натрия), хч по ГОСТ 4197 

(при отсутствии ГСО).
Реактив Грисса, чда по ТУ 6-09-3569-74 
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Хлороформ, хч по ТУ 2631-066-44493179-01
Фильтры обеззоленные «синяя лента», «белая лента» по 

ТУ 6-09-1678.
Допускается использование реактивов, изготовленных по дру-

гой нормативно-технической документации, в том числе импортных, 
с квалификацией не ниже, указанной в п. 3.3

4. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

К работе допускаются лица не моложе 18 лет, обученные для 
проведения данного вида работ и прошедшие инструктаж по прави-
лам техники безопасности.

Оператор должен соблюдать меры предосторожности при ра-
боте с химическими реактивами (ГОСТ 12.1.007−76), требования по-
жарной безопасности (ГОСТ12.1.004−91). Он должен быть ознаком-
лен со специфическими свойствами и действием на организм человека 
вредных веществ (реактив Грисса, содержащий α-нафтиламин), при-
меняемых в данной МВИ.

5. ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРА

Измерения выполняются лаборантом, имеющим опыт работы 
в области аналитической химии (фотоколориметрии), прошедшим 
проверку знаний по технике безопасности, пожарной безопасности 
и промышленной санитарии и сдавшим экзамен на право допуска к 
самостоятельной работе.

6. УСЛОВИЯ ВЫПОЛНЕНИЯ ИЗМЕРЕНИЙ

При выполнении измерений необходимо соблюдать следую-
щие условия:

— температура воздуха от10°С до 35°С;
— атмосферное давление от 630 до 800 мм. рт. ст;
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— относительная влажность воздуха — в соответствии с Руко-
водством по эксплуатации применяемого фотометра;

— напряжение в сети (220 ± 10);
— частота переменного тока (50 ± 1) Гц.

7. ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ ИЗМЕРЕНИЙ

При подготовке к выполнению измерений проводят следую-
щие работы:

— приготовление растворов и реактивов;
— подготовка средств измерений;
— установление градуировочной характеристики.
Примечание. Установление градуировочной характеристики (п. 7.2) проводят в 

условиях лаборатории.

7.1. Приготовление растворов и реактивов
7.1.1. Предварительная подготовка реактива Грисса
Реактив Грисса растирают в ступке до однородной массы и 

взвешивают в желатиновые капсулы по (0,05 ± 0,02) г.
7.1.2. Приготовление стандартных растворов
7.1.2.1. Приготовление основного стандартного раствора  кон-

центрацией 100 мг/дм3

Вариант 1. Приготовление основного стандартного раствора из 
ГСО 7021-93 с аттестованным содержанием нитрит-ионов 1,0 г/дм3.

5,0 см3 стандартного раствора из ампулы с помощью пипетки 
помещают в мерную колбу вместимостью 50 см3 и доводят объем 
раствора до метки дистиллированной водой.

1 см3 раствора содержит 0,10 мг нитрит-ионов. 
Раствор консервируют 1 см3 хлороформа. Хранят в склянке из 

темного стекла, в холодильнике. Раствор устойчив в течение месяца.

Вариант 2. Приготовление основного стандартного раствора 
из натрия азотистокислого.

Навеску (0,150 ± 0,001) г натрия азотистокислого, взвешенную 
на аналитических весах, помещают в мерную колбу вместимостью 
1000 см3, растворяют в 200–300 см3 дистиллированной воды и дово-
дят объем раствора до метки дистиллированной водой. 
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1 см3 раствора содержит 0,10 мг нитрит-ионов. 
Раствор консервируют 1 см3 хлороформа. Хранят в склянке из 

темного стекла, в холодильнике. Раствор устойчив в течение месяца.

7.1.2.2. Приготовление рабочего стандартного раствора № 1 с 
концентрацией нитрит-ионов 10 мг/дм3

10,0 см3 основного стандартного раствора (п. 7.1.2.1) с по-
мощью пипетки помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и 
доводят объем раствора до метки дистиллированной водой.

В 1 см3 раствора содержится 0,010 мг нитрит-ионов.
Раствор используют свежеприготовленным.
7.1.2.3. Приготовление рабочего стандартного раствора № 2 с 

концентрацией нитрит-ионов 1 мг/дм3

10,0 см3 рабочего стандартного раствора № 1 (п. 7.1.2.2) с по-
мощью пипетки помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и 
доводят объем раствора до метки дистиллированной водой.

В 1 см3 раствора содержится 0,0010 мг нитрит-ионов.
Раствор используют свежеприготовленным.

7.2. Установление градуировочной характеристики
7.2.1. Готовят серию градуировочных растворов. В ряд мерных 

колб вместимостью 50 см3 с помощью пипеток вместимостью 2, 5 и 
10 см3 вносят определенный объем рабочего стандартного раствора 
согласно таблице 1.

Таблица 1

Номер градуировочного раствора, i
1 2 3 4 5 6

Объем рабочего стандартного 
раствора № 1 (п. 7.1.2.2), см3

– – – 1,0 2,0 3,0

Объем рабочего стандартного 
раствора № 2 (п. 7.1.2.3), см3

2,0 3,0 5,0 – – –

Дистиллированная вода, см3 до 50

Масса нитрит-ионов в растворе, 
мкг

2,0 3,0 5,0 10,0 20,0 30,0

Массовая концентрация нитрит-
ионов в растворе, мг/дм3

0,040 0,060 0,10 0,20 0,40 0,60
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Колбы закрывают пробками и тщательно перемешивают рас-
творы.

Градуировочные растворы хранению не подлежат.
7.2.2. С помощью мерной пипетки в ряд склянок из тест-

комплекта помещают по 5,0 см3 каждого градуировочного раствора. 
В каждую склянку добавляют 0,05 г реактива Грисса, п. 7.1.1 (содер-
жимое одной капсулы), закрывают пробкой и встряхивают до полно-
го растворения реактива Грисса.

Выдерживают растворы в склянках 30 мин для полного раз-
вития окраски. Измеряют оптическую плотность растворов на фото-
колориметре в кювете с толщиной поглощающего слоя 10 мм при 
длине волны λ = 525 нм относительно холостой пробы. 

Для приготовления холостой пробы в склянку вносят 5,0 см3 дис-
тиллированной воды, добавляют 0,05 г реактива Грисса, п. 7.1.1 (содер-
жимое одной капсулы), закрывают пробкой и встряхивают до полного 
растворения, выдерживают 30 мин перед фотометрированием.

7.2.3 Операции по п. 7.2.2. повторяют дважды, получают два 
значения оптической плотности для каждого градуировочного рас-
твора и вычисляют среднее.

7.2.4. Всего готовят и обрабатывают (в разные дни) три серии 
градуировочных растворов, каждая серия включает холостую пробу 
и шесть растворов с массовой концентрацией нитрит-ионов в диапа-
зоне от 0,04 до 0,6 мг/ дм3 (табл. 1).

7.2.5. Полученные значения оптической плотности используют 
для установления градуировочной характеристики, предварительно 
проверив их приемлемость. Для каждого i-го градуировочного рас-
твора сравнивают максимальное и минимальное значения оптиче-
ской плотности, полученные в трех сериях растворов, проверяя вы-
полнение условия:

Dii QDD ≤⋅− 100minmax                                    (1)
где  Di max— максимальное значение оптической плотности i-го гра-

дуировочного раствора;
 Di min — минимальное значение оптической плотности i-го гра-

дуировочного раствора;
DQ = 0,028 — норматив (Р = 0,95).
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При несоблюдении условия (1) для градуировочного раствора 
i заново готовят раствор заданной концентрации по табл. 1 и, следуя 
п. 7.2.2, получают соответствующие значения оптической плотности 
Di , проверяют их приемлемость.

7.2.5. Градуировочную характеристи ку аппроксимируют ли-
нейной зависимостью

D = aC + b ,                                             (2)

где   D — оптическая плотность раствора;
 С — массовая концентрация нитрит-ионов в растворе, мг/дм3;
 a и b — градуировочные коэффициенты, определяемые по зна-

чениям С (последняя строка в табл.1) и экспериментальным 
значениям D, полученным для трех серий градуировочных рас-
творов. 

Коэффициенты a и b находят с помощью программного обе-
спечения, прилагаемого к фотоколориметру «Экотест-2020», или с 
помощью иной подходящей компьютерной программы обработки 
данных, реализующей метод наименьших квадратов. 

7.2.6. Проводят проверку приемлемости градуировочной ха-
рактеристики путем ее визуального анализа и оценки коэффициен-
та определения R2, который вычисляется с помощью программного 
обеспечения. Градуировочную характеристику считают приемлемой, 
если

R2 
 ≥ 0,990                                               (3)

7.2.7. Градуировочную зависимость устанавливают заново по-
сле ремонта фотоколориметра, при смене партий реактивов, после 
длительных перерывов в работе, а также после неудовлетворитель-
ных результатов контроля по п. 11.1

8. ОТБОР ПРОБ

8.1. Отбор проб воды проводят с учетом требований ГОСТ 
Р 51592-2000. 

8.2. Пробы воды отбирают в чистые стеклянные или полимер-
ные бутыли, предварительно ополоснутые отбираемой водой, с плотно 
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закрывающимися пробками, обеспечивающими герметичность. Объ-
ем отобранной пробы должен быть не менее 100 см3. Пробы, содержа-
щие взвеси твердых частиц, предварительно фильтруют через бумаж-
ные фильтры «синяя лента», промытые дистиллированной водой.

8.3. Пробы анализируют в течение 2-х часов (нитриты являют-
ся весьма неустойчивым соединением) с момента отбора. Если такой 
возможности нет, то пробу хранят не более 24 часов при температу-
ре (3-4) °С или консервируют добавлением 2-4 см3 хлороформа на 
1,0 дм3 воды. Анализ проводят не позднее, чем через 2 суток.

9. ВЫПОЛНЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЙ
Это сокращённая (ознакомительная) версия.
Полную версию методики можно приобрести на официальном сайте группы 
компаний «Крисмас»:
https://christmas-plus.ru/catalog/dokumentatsiya/metodiki_izmereniy/
metodiki_izmereniy_zao_krismas_/

За дополнительной информацией обращайтесь:
+7 (800) 302-92-25 (звонок по России бесплатный)
+7 (812) 575-54-07
+7 (812) 575-50-81
+7 (812) 575-55-43
+7 (812) 575-57-91
E-mail: info@christmas-plus.ru

10. ВЫЧИСЛЕНИЕ  РЕЗУЛЬТАТОВ  ИЗМЕРЕНИЙ

10.1. Массовую концентрацию нитрит-ионов С, мг/дм3, для 
каждого из двух параллельных определений вычисляют по 
формуле:

,
a

bD=C − (4)

где  D — оптическая плотность раствора (п. 9.1);
a и b — градуировочные коэффициенты, (п. 7.2.5);
Примечание. Вычисления проводят с помощью программного обеспечения, при-

лагаемого к фотометру «Экотест-2020».

10.2. Если концентрация нитрит-ионов, вычисленная по урав-
нению (4), превышает 0,60 мг/дм3, пробу разбавляют так, чтобы 



11МВИ-07-149-14

концентрация была в диапазоне от 0,040 до 0,60 мг/дм3, и вновь вы-
полняют операции по п.п. 9.1, 9.2 и 10.1. Разбавление выполняют с 
помощью пипетки в мерной колбе вместимостью 50 см3 и фиксируют 
коэффициент разбавления.

10.3. Проверяют приемлемость результатов параллельных опре-
делений, проверяя выполнение условия:

,10021 rCC ≤⋅− ,                                      (5)

где  С1 и С2 — результаты первого и второго определений, мг/дм3;
r = 0,012 мг/дм3 — норматив (P = 0,95).

При невыполнении условия (5) операции по п.п. 9.1, 9.2 и 10.1 
повторяют. При выполнении условия (5) переходят к п. 11.1. 

11. ОФОРМЛЕНИЕ  РЕЗУЛЬТАТОВ  ИЗМЕРЕНИЙ

11.1 За результат измерений принимают среднее арифметиче-
ское значение двух параллельных определений:

2
21 СССср

+
=                                           (6)

11.2 Результаты измерений в полном формате представляют в 
виде

(k × Сср ± U) мг/дм3,                                   (7)

где  k — коэффициент разбавления пробы; 
U — расширенная неопределенность измерений, равная:
(33,3 – 223·Сср) % в диапазоне от 0,040 до 0,099 мг/дм3 и
10 % в диапазоне от 0,10 до 2,0 мг/дм3. 

11.3 Результаты измерений округляют по следующим прави-
лам: 

— до трех цифр после запятой в диапазоне от 0,040 до 
0,099 мг/дм3; 

— до двух цифр после запятой в диапазоне св. 0,10 до 0,99 мг/дм3;
— до одной цифры после запятой в диапазоне от 1,0 до 2,0 мг/дм3.
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12. КОНТРОЛЬ ТОЧНОСТИ ИЗМЕРЕНИЙ

12.1.Контроль градуировочной характеристики
Градуировочную характеристику проверяют не реже 1 раза в 

квартал.
Образцами для контроля служат два раствора — с массовой 

концентрацией нитрит-ионов 0,060 и 0,60 мг/дм3 (растворы  2 и 6 в 
табл. 1), соответственно. Контрольные растворы готовят аналогично 
градуировочным в соответствии с п.7.2.1.

Выполняют операции по п. 9.1, 9.2 и находят массовую концен-
трацию нитрит-ионов в каждом из контрольных растворов.

Результат контроля считают положительным, если выполняет-
ся условие

| |
,100

пр

пр
ГХ

н К
С

CC
≤×

−
                                   (8)

где:  Сн — массовая концентрация нитрит-ионов в контрольном рас-
творе — найденное значение, мг/дм3;

 Спр — массовая концентрация нитрит-ионов в контрольном 
растворе — приписанное (табличное) значение, равное, соот-
ветственно, 0,060 и 0,60 мг/дм3;
KГХ  — норматив контроля, равный:
— 15 % для раствора 2 и
— 5 % для раствора 6.

При невыполнении условия (7) градуировочную характеристи-
ку устанавливают заново.

12.2. Контроль правильности измерений методом добавок
Контроль проводят с целью оценки пригодности методики для 

анализа ранее неисследованных типов вод, а также при возникно-
вении сомнения в результатах анализа ввиду возможного наличия в 
пробе мешающих компонентов.

Пробу воды, поступившую на анализ, с содержанием нитрит-
ионов не менее 0,10 мг/дм3, делят на две части. Одну часть анализи-
руют в соответствии с методикой и получают результат анализа

 

Cпр. 
Во вторую часть вводят добавку — стандартный раствор с массовой 
концентрацией нитрит-ионов Сд (мкг/см

3). 
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В мерную колбу вместимостью 50 см3 с помощью пипетки 
вносят определенный объем Vд стандартного раствора № 1 или № 2 
(пп. 7.1.2.2, 7.1.2.3) и доводят объем пробой анализируемой воды до 
метки. Объем добавки (Vд) и ее концентрация (Сд) должны быть та-
кими, чтобы концентрация нитрит-ионов в исходной пробе примерно 
удвоилась.

Пробу с добавкой анализируют в соответствии с методикой и 
получают результат Спр + д. Анализ исходной пробы и пробы с добав-
кой проводит один и тот же оператор в сходных условиях.

Результат проверки считают положительным, если выполняет-
ся соотношение

,1,19.0 ≤
−

≤ +

д

прдпр

ДС
СC

                                   (9)

где  Спр + д  — результат анализа пробы с добавкой, мг/дм3;
 Спр  — результат анализа исходной пробы, мг/дм3;

 
50

дд
д

CVДC ×
= — изменение концентрации нитрит-ионов в

 пробе воды, вызванное внесением добавки, мг/дм3; в этой фор-
муле: Vд – объем добавки, см3; Сд – концентрация нитрит-ионов 
в добавке, мкг/см3; 50 – объем мерной колбы, см3.
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Приложение

Устранение мешающих влияний

Мешающее влияние взвешенных веществ, мутности и окраски 
частично устраняют фильтрованием через бумажный фильтр «синяя 
лента». Если мутность фильтрованием не устраняется, то пробу ос-
ветляют путем каогулирования с гидроокисью алюминия. Для этого 
к 100 см3 пробы прибавляют около 0,5 г активированного угля, 1,0 см3 
12,5% раствора сульфата алюминия и калия (KAl(SO4)2 12H2O) и рас-
твор аммиака до получения pH -5,8. После взбалтывания дают осад-
ку осесть до полного осветления пробы, фильтруют через фильтр 
«синяя лента».
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