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Алгысез

1 Техникальщ реттеу жэне метрология комитетшщ «Казахстан метрология 
институты» Республ икалыд мемлекетт1к кэсшорны мен «Люмэкс-маркетинг» ЖШК 
(Санкт-Петербург) Э31РЛЕП ЕНГ13Д1

2 Казадстан Республикасыньщ Индустрия жэне жаца технологиялар министрлтнщ 
Техникальщ реттеу жэне метрология комитет! Торагасыньщ 2013 жылгы 29 дазандагы № 
509-од буйрыгымен БЕК1Т1Л1П КОЛДАНЫСКА ЕНГ131ЛД1

3 Осы стандарт О 04-64-2010 «Тамад ен1мдер1, азыд-тул1к шшбзаты, жануарларга 
арналган жем. Кдаэамындагы кадмийдщ, доргасынныц, кушэннщ, сынаптыц, хромньщ 
молшерш МГА-915, МГА-915М, МГД-915МД электр-термиялыд атомдау ардылы 
атомдыд-абсорбциялыд эдаспен аныдгау» непзшде эз1рлед1

4 Б1Р1НШ1ТЕКСЕРУ МЕРЗНУЛ 
ТЕКСЕРУ КЕЗЕНД1Л1Г1

5 АЛГАШ РЕТ ЕНГ131ЛД1

Осы стандартца енгЫлетт взгерютер туралы аппарат «Стандарттау жвшндег1 
нормативтж цужаттар» ацпараттыц кврсеткгштертде жыл сайын, сондай-ац мэтш 
взгерютер мен тузетулер ай сайын басылатьш «¥лттыц стандарттар» ацпараттыц 
кврсеттштде жария emmedi. Осы стандартты цайта царау (взгертту) жвю 
жагдайында, muicmi хабарлар ай сайын басылатын «¥лттыц стандарттар» 
ацпараттыц кврсеттштде жария eminedi.».

2019 жыл 
5 жыл

Осы стандарт К^азакстан Республикасы Индустрия жэне жаца технологиялар 
министрлшнщ Техникальщ реттеу жэне метрология комитетшщ рудсатынсыз ресми 
басылым ретшде толыдтай жэне белшектелш басылып шыгарыла, кобейтше жэне 
таратьша алмайды.

II
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________ЦАЗАЦСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЪЩ ¥ЛТТЬЩ СТАНДАРТЫ_________

ТЛМЛЦ 0Н1МДЕР1, АЗЬЩ-ТУЛПС ШИК13АТЫ,
ЖАНУАРЛАРГА АРНАЛГАН ЖЕМ

Курамындагы кадмийдщ, коргасынныц, кушэннщ, сынаптыц, хромныц мелшерш 
электр-термияльщ атомдау арцылы атомдьщ-абсорбциялык эдкпен аныкдау

Енпзшген куш 2014-07-01

1 Колданылу саласы

Осы стандарт электротермияльщ атомдау аркылы атомдык-абсорбциялык эдцсп 
пайдалану аркылы ет жэне ет ешмдерк балык; жэне бальщ ешмдерк бидай, ун-тартатын, 
арпа жэне уннан пклретш буйымдар, жемш -  кокете етмдер1 (оньщ шпнде шай, кофе, 
шырын жэне шырьш oHiMflepi), кант жэне кондитерлпс буйымдар (оньщ шпнде шоколад), 
туз, биологияльщ белсецщ коспалар, консервшер, жемдер, курастырылган жемдер жэне 
оларды ещцретш пппазат сынамасындагы кадмий, коргасын, кушэн, сынап жэне хром 
мелшерш аныкдау эдил белгшенедг Суйылтуды ескере отырып, элементтердщ массальщ 
улесш елшеу аукымы 1-кестеде келыршген.

Сынапты аньщтау упнн сынапты — гидрида кондырма косымша пайдаланылады.
Осы стандарт майлы шшазаттар мен майлы ешмдерге, сондай-ак алкоголылз жэне 

алкогольд1 сусындарга колданылмайды.

1-кесте. Суйылтуды ескере отырып, элементтердщ массальщ улесш елшеу аукымы

Элемент Олшеу аукымы, мг/кг (млн1)

Кадмий 0,01 бастап 1 дешн коса алганда
Крргасын 0,05 бастап 10 дешн коса алганда

Кушэн 0,05 бастап 10 дешн коса алганда
Сынап 0,0025 бастап 1 дешн коса алганда
Хром 0,2 бастап 10 дешн коса алганда

2 Нормативтпс сштемелер

Осы стандарт™ колдану унпн мынадай сштеме нормативик дужаттар кажет:
КР СТ 2.1-2009 Казахстан Республикасыньщ елшем 6ipniriH камтамасыз етудщ 

мемлекетт1к жуйес1. Терминдер мен аньщтамалар.
КР СТ 2.4-2007 Казахстан Республикасыныц елшем 6ipniriH камтамасыз етудщ 

мемлекетт1к жуйес1. Олшем куралдарын салыстырып тексеру. ¥йымдастыру жэне етшзу 
тэрт1б1.

К̂ Р СТ 2.21-2007 Казахстан Республикасыныц Олшем б1рл1кт1 камтамасыз етудщ 
мемлекетт1к жуйес1. Олшеу куралдары тишн бекггу жэне сынак етюзу тэрт1б1.

Кр СТ 2.30-2007 Кдзакстан Республикасыныц Олшем б1рл1кп камтамасыз етудщ 
мемлекетпк жуйес1. Олшеу куралдарыныц метрологияльщ аттестациясын етюзу тэрт1б1.

Кр СТ 2.79-2004 Кдзацстан Республикасыныц елшем б1рлйш камтамасыз етуд1ц 
мемлекетт1к жуйес1. Шетел ещцрген заттар мен материалдардыц курамы мен 
касиеттершщ стандарттык улплерг Крлдануга руксат ету тэрт1б1. Непзп ережелер.

Реем и басылым
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ЦР СТ 2350-2013
ГОСТ 12.0.004-90 Ецбек каупняздоп стандарттарыныц жуйесь Ецбек каушслздтн 

окытуды уйымдастыру. Жалпы ережелер.
ГОСТ 12.1.004-91 Ецбек каунклздоп стандарттарыныц жуйесь Ецбек кауш издтн 

окытуды уйымдастыру. Жалпы ережелер.
ГОСТ 12.1.007-76 Ецбек кауш издт стандарттарыныц жуйесь Зиянды заттар. 

Жпстеу жэне жалпы каушыздйс талаптары.
ГОСТ 12.4.009-2009 Ецбек кауш издт стандарттарыныц жуйесь Электр каушаздпл. 

Терминдер мен аньщтамалар.
ГОСТ12.1.019-2009 Ецбек каупклздап стандарттарыныц жуйесь Электр 

каушшздпт. I^opray турлершщ жалпы талаптары мен номенклатурасы.
ГОСТ 12.4.009-83 Ецбек каунклздоп стандарттарыныц жуйес1. Объектшердо коргауга 

арналган ерт сенд1ру техникасы. Непзп турлер. Орналастыру жэне цызмет керсету.
ГОСТ 177-88 Сутек тотыгы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 1770-74 Зертханальщ елшепш шьшы ыдыс. Цилиндрлер, елшектер, кутылар, 

сынауьщтар. Жалпы техникальщ шарттар.
ГОСТ 3772-74 Реактивтер. Ею орналасцан аммоний фосфор кыпщылы. Техникалык 

шарттар.
ГОСТ 4204-77 Реактивтер. Куюрт кышкылы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 4220-75 Реактивтер. Калий ею ромовокыпщылы. Техникалык; шарттар.
ГОСТ 5667-65 Нан жэне уннан nicipinreH буйымдар. Кдбылдау ережеш жэне 

сынамаларды ipiKTey эдастерк Органолептикальщ керсетюштер мен буйым массасын 
аныцтау эдютерь

ГОСТ 6709-72 Тазартылган су. Техникалык шарттар.
ГОСТ 7702.0-74 Кус eri. Улплерд1 ipiKTey эдостерк Сапаны багалаудыц 

органолептикалык эд1стерк
ГОСТ 9147-80 Зертханальщ фарфор ыдыстар мен жабдыктар. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 9792-73 ТПужьщ буйымдары жэне шопща, кой, сиыр жэне союга арналган мал 

мен кус ет1нен жасалган отмдер. Кдбылдау ережей жэне сынамаларды ipiKTey эдостерп
ГОСТ 11088-75 Реактивтер. 6-сулы нитрат магний. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 11125-84 Тазалыгы ерекше азот кыпщылы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 12026-76 Зертханальщ сузгпн кагаз. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 13496.0-80 Курастырылган жем, шиюзат. Сынамаларды ipiicrey эдил.
ГОСТ 13586.3-83 Зерно. Кдбылдау ережей жэне сынамаларды ipiicrey эдютер1
ГОСТ 14261-77 Тазалыгы ерекше туз кышкылы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 14262-78 Тазалыгы ерекше куюрт кышкылы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 14836-82 Унтактагы палладий. Техникалык шарттар.
ГОСТ 14919-83 Электроплиталар, электроплиткалар жэне ыстыкка тез1мд1 

турмыстык электршкафтар. Жалпы техникалык шарттар.
ГОСТ 19908-90 Тигльдер, тостагандар, стакандар, кутылар, куйгылар, сынауьщтар 

жэне мелд1р кварц шынынан жасалган уштар. Жалпы техникалык шарттар.
ГОСТ 24104-2001 Зертханальщ таразылар. Жалпы техникалык талаптар.
ГОСТ 25336-82 Зертханальщ шыны ыдыстар мен жабдыктар. Типтер, непзп 

параметрлер мен елшемдер.
ГОСТ 26312.1-84 Жарма. Улгшерд1 кабылдау жэне ipiKTey эдостерь 

Органолептиканы аныктау эдici.
ГОСТ 26313-84 Жемштер мен кекешстерд1 ецдеу вшмдерь Улгшерд1 кабьшдау 

ережей жэне ipiKTey эдктерь
ГОСТ 26929-94 Тамак вшмдер1 мен шиюзат. Уытты элементтердщ мвлшерш 

аныктауга арналган минералдау сынамаларын дайындау.
ГОСТ 27668-88 Ун жэне кебек. Сынамаларды кабылдау жэне ipiKTey эдштер1
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ГОСТ 28311-89 Зертханальщ дозаторлар. Жалпы техникалык талаптар мен сынау 
эдастерь

ГОСТ 29169-91 Зертханальщ шыны ыдыс. Eip белпш бар тамшуырлар.
ГОСТ 29227-91 Зертханальщ шыны ыдыс. Градуирленген тамшуырлар. 1-бел1м. 

Жалпы талаптар.
ГОСТ 29251-91 Зертханальщ шыны ыдыс. Сынауьщтар. 1-бел1м. Жалпы талаптар.
ГОСТ 30364.0-97 Арпа ошмдерт Сынамаларды ipixrey эд1стер1 жэне 

органолептиканы аньщтау.
ГОСТ 31339-2006 Балык. Балыктьщ емес объектшер жэне олардан жасалган ешмдер. 

Сынамаларды кабылдау ережес1 жэне ipiberey эдостерт
ГОСТ ИСО 5725-6 Олшеу нэтижелершщ дэлдМ (дурыстыгы мен аньщтыгы). 6- 

бел1м.
ГОСТ Р 53150-2008 Тамак ошмдерт Калдьщ элементтерш аньщтау. Жогары 

кысымда минералдау эд1шмен сынамаларды дайындау.
СанЕжН 168 от 25.01.2012 ж. «Калальщ жэне елд1 мекен жерлердеп атмосферальщ 

ауага, топырактарда жэне адамга эсер ететш физикальщ фактор кездер1 бар жумыс 
шарттарына, калальщ жэне ауылдьщ елд1 мекен жер аумадтарыньщ каушс1здптне 
койылатын санитарлык -  эпидемиологиялык талаптар» санитарлык ережелер1 (Казахстан 
Республикасы Ух1метшщ 2012 жылгы 25 кацтардагы каулысымен бектлген).

ЕСКЕРТПЕ. Осы стандарты пайдалану кезшде уст1мгздеп жылдыц бершген «Казахстан 
Республикасы стандарттау женшдеп нормативтнс хужаттардын керсеткшп», «Стандартгау 
бойынша мемлекетаральщ нормативтпс хужаттар KepceTicinii» жыл сайын жарык керетш 
акпараттык KepceTKimi бойынша жэне успм1здеп жылы жарияланган тшсп ай сайын жарьщ 
керетш акпараттык керсеткннтер бойынша сштеме кужаттардьщ колданылуын тексеру керек. Егер 
сштеме хужат ауыстырьшган (озгертшген) жагдайда, онда сштеме бершген ережеде осы сштеме 
жатпайтын болтнде колданылады. Егер сштеме кужат ауыстырылмай алынып тасталган 
жагдайда, онда сштеме бершген ережеде осы сштеме жатпайтын белтнде колданылады.

3 Терминдер мен аныктамалар

Осы стандартта [1] жэне КТ СТ 2.1 сэйкес терминдер колданылады.

4 Эд1стщ мэш

Элементтщ массалык улесш олшеу 9flici атомдык-абсорбциялык эд1ст1 пайдалану 
аркылы электр-термиялык атомдау эд1имен алынган минералдауда кешннен градуирлеу 
жэне олардыц улестш шогырлануын елшеумен тамак ошмдер1 мен енд1р1стк шишзат, 
хурастырылган жемдер мен уш эдютщ 6ipeyiMeH (кургак кулдещцру, ьшгал минералдау, 
жогары кысымда минералдау) курастырылган шиюзат сынамаларын минералдауга 
непзделген.

Сынапты олшеу алдында оныц косылыстары калайы хлоридшщ ертц щ ом ен  
калпына келпршед1 жэне спектрометрдщ дайындалган графитпк кюветасын инертп газ 
тогымен жылжытады.

5 Олшеу кателтнщ  алдын ала жазылган сипаттамалары

Осы стандарт 2-кестеде келт1ршген олшеу дэлдпл керсеткшпнщ мэндершен 
аспайтын к а т е л т  бар нэтижелерд1 алуга камтамасыз етедт
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2-кесте. влш еу дэлдш  керсетюштершщ мэндер!

влш еу аукымы, мг/кг (м лн_1) влш еу дэлдш  керсеткпп 
( Р=0,95 ьщтимал дэлдш  ушш салыстырмалы 

кателпс шектер1, ± 6, %)

Кадмий
0,01 бастап 1 дейш коса алганда 26

Коргасын
0,05 бастап 0,2 дейш коса алганда 40
0,2 бастап 10 дейш коса алганда 26

Кушэн
0,05 бастап 10 дейш коса алганда 26

Сынап, ылгал минералдау
0,0025 бастап 0.005 дейш коса 36
0,005 бастап 1 дейш коса алганда 26

Сынап, ж и ш п  вте жогары (Ж вЖ ) - минералдау
0,005 бастап 0.02 дейш коса алганда 40
0,02 бастап 1 дейш коса алганда 26

Хром
0,005 бастап 0.02 дешн коса алганда 40

0,02 бастап 1 дейш коса алганда 26

К^ажет болтан жагдайда влшеу аукымдары сынамаларды косымша суйылту есебшен 
улкен мэндер жагына сющты, сынама аспасьш улкейту жэне бос сынама шамасын Tycipy 
есебшен де кпш мэндер жагына да кецейтшу1 мумкш.

Осы жагдайда пайдаланушы 2-кестеде келпршген метрологияльщ сипаттамалардыц 
алынган нэтижелершщ сэйкестшн растауга тик.

6 влш еу куралдары мен косалкы курылгылар, материалдар, реактивтер

влш еу эдосш орьшдау кезшде влшеу куралдары, реактивтер, материалдар жэне 
баска да косалкы курылгылар колданылады.

6.1 влш еу куралдары мен косалкы курылгылар
Белу багамы 0,1 мг жэне влшеудщ ен, жогары ш еп 210 г болатын дэлдш класы 

жогары немесе арнайы зертханалык таразылар ГОСТ 24104 бойынша.
F1 класты, максималды номиналды массасы 1 г бастап 100 г дейш болатьш Г-2-210 

гир жиынтыгы. 190 нм бастап 600 н дейш толкын узындьны аймагында жумыс ктейтш  
электр термикальщ атомдалатьш атомды-абсорбциялъщ спектрометр, мысалы, кадмий, 
коргасын, кушэн, сынап, хромды жэне арнайы жабдьщталган программалык камтамасыз 
етумен аньщтау ушш спектралды шаммен жинакталган селективт! емес сшдрудщ Зееман 
тузету1.

влшегйп кутылар 2-25-2,2-50-2,2-100-2,2-250-2 ГОСТ 1770 бойынша.
Метрологияльщ сипаттамасы бар 6ip арналы айнымалы квлем1 10-100 мм3 жэне 

1000-5000 мм3 тамшуыр дозаторлары ГОСТ 28311 бойынша.
Граудирленген тамшуырлар 1(2,3)-1(2)-2-1(2,5,10) ГОСТ 29227 бойынша.
Bip белгин тамшуырлар 1(2)-2-5(10) ГОСТ 29169 бойынша
Сыйымдылыгы 10 мл болатын сынауыктар ГОСТ 29251 бойьшша.
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Сыйымдылыгы 50 мл немесе 100 мл болатын елшегйп цилиндрлер ГОСТ 1770 

бойынша.
Аньщгалатын иондардьщ ертшда курамыныц мемлекетаральщ стандарттык ymiriepi 

(аттестаттапган мэншщ кателнт ± 1 %), МСО 1755:2012 (коргасын), MCY 1753:2012 
(кадмий), MCY 0095:1999 (кушэн, хром), MCY 0364-2002 (сынап).

Ионсыздандырылган суды алуга арналган кондыргы немесе бидистиллятор немесе 
белгшенген тэртшпен бекггшген нормативтж кужат бойынша электр етюзгшггт 0,20 
mkS/cm3 артьщ емес цамтамасыз ететш тазартылган суды айдауга арналган (кварц немесе 
шыны) курал.

Сыйымдылыгы 50; 100; 250 жэне 500 см3 болатын термотез1мда зертханальщ стакан 
ГОСТ 25336 бойынша.

Сыйымдыльны 100; 250; 500; 1000 см3 болатын термотезгмд1 конус тэр1зда кутылар 
ГОСТ 25336 бойынша.

Турмыстьщ электроплитка ГОСТ 14919 бойынша.
Зертханальщ куйгылар ГОСТ 25336 бойынша.
Сыйымдылыгы 50; 100; 250 см3 болатын кварц тостагандар ГОСТ 19908 бойынша.
Фарфор тигльдер (№ 2-4) ГОСТ 9147 бойынша.
2-100-29, 2-250-29 Кьельдаль куты ГОСТ 25336 бойынша.
«кок таспа» кулшздендаршген сузгшггер ГОСТ 12026 бойынша
Сацылау Teciri 0,45 — 0,55 мкм болатын мембранальщ сузпштер.
Сынаманыц ыдырауын камтамасыз ететш жуйе: микротолкынды пеш немесе 

белгшенген тэртшпен бекггшген нормативтж кужат бойынша параметрлер1 бар СВЧ.
1(ателт ± 25 °С болатын 150 °С бастап 600 °С дейшп температуральщ режимнщ 

усталуын камтамасыз ететш муфтальщ пеш немесе кедерп электр nemi.
Белгшенген тэртшпен бекггшген нормативтж кужат бойынша РГП-915 сынап — 

гидридты кондырма (сынапты аньщтау ушш).
Метрологияльщ сипаттамалары уксас немесе одан артьщ баск:а тиггп елшеу 

куралдары мен стандарттык улгшерш колдануга руксат етшеда.
Пайдаланьшатын елшеу куралдары КР СТ 2.21 сэйкес типш бешту максаттары ушш 

сынак; нэтижелер1 бойынша немесе В(Р СТ 2.30 сэйкес метрологияльщ аттестаттау 
Кдзакстан Республикасында колдануга руксат етшеда жэне КР СТ 2.4 сэйкес салыстырып 
тексершуге raic.

Шет елдердщ стандарттык; ynrinepi КР СТ 2.79 стандартына сэйкес К^азакстан 
Республикасыныц аумагьшда колдануга руксат етшуге тшс.

Сынап жэне кушэнда аньщтау ушш косымша мыналар кажет:
Сыйымдыльны 500 см3 болатьш iy6i децгелек кутылар КГУ-2-1 -500-29/32 ТС 

ГОСТ 25336 бойынша
ХШ-1 Kepi сулы тоцазыткыш ГОСТ 25336 бойьшша.
0лшемдерд1 орьшдауга химияльщ ыдысты дайьшдау тэрт!б1 А косымшасында 

корсетшген.
Дэлдап кажет етшетш елшемдердщ еттазшуш камтамасыз ететш баска да елшеу 

куралдары мен косалкы жабдыкты колдануга руксат етшеда.
6.2 Реактивтер
Осы стандартта белгшенген сынак э д т  уппн тазальщ дэрежес1 белгшенген 

реактивтер гана колданылады:
- ГОСТ 6709 талаптарына сэйкес келетш тазартылган немесе ионсыздандырылган су 

ГОСТ 6709 бойынша;
- азот кыпщылы, ГОСТ 11125 бойьшша;
- туз кьшщылы, ГОСТ 14261 бойьшша;
- куюрт кьшщылы, ГОСТ 4204 бойьшша;
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- сутек тотыгы, (30 %) ГОСТ 177 бойынша;
- палладий нитраты, т.у.т. ГОСТ 14836 бойынша;
- магний нитраты, т.у.т. ГОСТ 11088 бойынша;
- аммоний дигидрофосфаты (фосфаттык модификатор) х.т. ГОСТ 3772 бойынша.
Сынапты аньщтау ушш цосымша мыналар цажет:
- калий бихроматы, х.т. ГОСТ 4220 бойынша;
- кушрт цынщылы, х.т. ГОСТ 14262 бойынша;
- цалайы хлорид1 (II) 2-сулы, т.у.т. белгшенген тэртшпен бектлген нормативтш 

цужат бойынша;
- гексахлорплатин кыттщылы, белгшенген тэртшпен бектлген нормативтш кужат 

бойынша;

7 ^ауш аздгк талаптары

0лшеуд1 орындау кезшде ГОСТ 12.1.007 бойынша химияльщ реактивтермен жумыс 
кез1нде цаушшздш техникасы талаптары, ГОСТ 12.1.019 бойынша электр цондыргыларымен 
6ipre жумыс кезшде электр цаушЫздн! талаптары, сондай-ак атомды -  абсорбцияльщ 
спектрометрге арналган нормативтш кужатта керсетшген талаптар сакдалуы керек.

Гимарат ГОСТ 12.1.004 бойынша орт цаушизднл талаптарына сэйкес келуге ГОСТ 
12.4.009 бойынша ерт сендору куралдары болуга тшс. Ауадагы зиянды заттардьщ мелшер1 
«Калалыц жэне елд1 мекен жерлердеп атмосферальщ ауага, топырацтарда жэне ад амта 
эсер етет1н физикальщ фактор кездер1 бар жумыс шарттарына, цалальщ жэне ауылдьщ елда 
мекен жер аумацтарыныц цаушшздплне койьшатын санитарлыц -  эпидемиологиялык; 
талаптар» санитарлыц ережелершде керсетшген руцсат етшген мэндерден аспауга тшс.

Сынаптьщ массальщ улесш елшеуд1 орындау кезшдеп цаушаздш талаптары жэне 
курамында сынабы бар ертндшерд1 кэдеге асыру К^азацстан Республикасында 
колданылатын нормативтш цужатца сэйкес.

8 Оператор бшпстш тне койылатын талаптар

0лшеуд1 орьшдауга жэне олардьщ нэтижелерш евдеуге жаттыгу процесше талдау 
эдютерш игерген тшсп нусцаулыктан еткен жэне оц нэтижел1 елшеу дэлднш бацылау 
процедурасынан еткен, химия зертханасында жумыс тэж1рибес1 жэне жогары немесе 
арнайы орта химияльщ 6uiiMi бар маман ж1бершед1

9 0лшемдерд1 орындау шарттары

©лшемдер мына жагдайларда орьшдалады:
- цоршаган ауа температурасы (20 ± 5) °С;
- ауаньщ салыстырмалы ылгалдыгы 40 % бастап 80 % дейш;
- атмосферальщ цысым (84,0 -  106,7) мм рт.ст.;
- цуаттандыру кернеуг 220 В (± 10 %);
- жарыктандыру 300 люкс кем емес.
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10 Градуирлеу кисыгын салу

Градуирлеу кисыгы елшемдер отюзгенге дейш кемшде 24 сагат 10.1 -  10.2 
тармактар бойынша курылады.

10.1 Ертндшерд1 дайындау
Барлык е р т н д т е р  тазартылган (йонсыздандырьшган) суды пайдалану аркылы 

дайындалады. Су сапасын тексеру 11.6.2 бойынша етюзшедь
10.1.1 Келемдпс yneci0,3 % болатьш азот кыпщылы ертндасш  дайындау
Конус тэр1зд1 кутыга 300 см3 немесе 400 см3 ею рет тазартылган су 

(йонсыздандырьшган) су куяды, араластыру кезшде 3 см3 концентрацияланган азот 
кышкылымен 1000 см3 дешн ею рет тазартылган су (йонсыздандырьшган) жетюзш 
араластырады.

Полиэтилен, полипропилен немесе фторопластган жасалган ыдыста сактау мерз1м1 
шектелмеген.

0p6ip пайдалану алдында 11.6.2 бойынша ертндо сапасы тексершедо.
10.1.2 Келемдпс yneci25 % болатьш туз кышкылы ертндасш  дайындау
Конус тэр1зд1 кугыга 750 см3 ею рет тазартылган су (йонсыздандырьшган) су 

куйылады, араластыру 250 см3 концентрацияланган туз кьшщылы куйылып 
араластырьшады.

Полиэтилен, полипропилен немесе фторопластган жасалган ыдыста сактау мерз1м1 
шектелмеген.

10.1.3 Улестпс шогырлануы 0,5 г/дм3 болатьш палладий нитраты ертндасш  
дайындау

Сыйымдылыгы 25 см3 елшегпн кутыга 1,25 см3 бастапкы реактив ертндас1 (улесг1к 
шогырлануы 10 г/дм3) куйылады жэне белпге дейш ею рет тазартылган су 
(йонсыздандырьшган) сумей жетюзедь

Полиэтилен, полипрошшен немесе фторопластган жасалган жабык ыдыста сактау 
мерз1м1 -  6 ай.

10.1.4 Аралас фосфат -магний модификатор ертндасш  дайындау
Сыйымдылыгы 25 см3 влшегйн кутыга 1,25 см3 аммоний дигидрофосфаты ертндю1

(улестш шогырлануы 100 г/дм3) куйылады жэне 1,25 см3 магний нитраты бастапкы 
ертщ ц ш  (улеспк шогырлануы 10 г/дм3) куйьшып, белпге дейш ею рет тазартылган су 
(йонсыздандырьшган) сумей жетюзедь

Полиэтилен, полипрошшен немесе фторопластган жасалган жабык ыдыста сактау 
мерз1м1 -  6 ай.

10.1.5 Аралас палладий -магний модификатор ертнд1сш  дайындау
Сыйымдылыгы 25 см3 елшепш кугыга 1,25 см3 палладий нитраты бастапкы

ер тн д к л  (улеспк шогырлануы 10 г/дм3) жэне 1,25 см3 магний нитраты бастапкы 
ертщ ц ш  (улеспк шогырлануы 10 г/дм3) куйьшып, белпге дейш ею рет тазартылган су 
(йонсыздандырьшган) сумей жетюзедь

Полиэтилен, полипрошшен немесе фторопластган жасалган жабык ыдыста сактау 
мерз1м1 -  6 ай.

10.1.6 Келемдш катынасы 1:1 болатын азот кышкылы азот кыпщылы ертндш ш  
дайындау

К 100 см3 ею рет тазартылган су (йонсыздандырьшган) суды араластыру кезшде 
концентрацияланган азот кынщылыныц б1рдей келем1 куйылады.

Полиэтилен, полипропилен немесе фторопластган жасалган ыдыста сактау мерз1м1 
шектелмеген.

10.1.7 Улеспк шогырлануы 100 мг/дм3 болатын элементтер ертндасш  дайындау
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Сыйымдылыгы 25 см3 елшегпн дутыга тамшуыр кемепмен тш еп ион epmnqici 
дурамыньщ 5 см3 ГСУ дуйылып, 10.1.1 бойынша келемдш улеа  0,3 % болатын азот 
дышдылы ертщ цш мен белпге дей1н апарып араластырады.

Е р т щ ц  полиэтилен, полипропилен немесе фторопласттан жасалган ыдыста 3 ай 
бойы садтау кезшде турадты.

Ескертпе. Кушэцгц колдану кез1нде осы концентрация epmHflici дайындамайды, ейткеш, улестш 
шогырлануы 0,1 мг/см3 (100 мг/дм3) кушэн ертндйлнщ ГСУ курамы ертнд1с1 пайдаланылады.

Будан spi улестш шогырлануы 100 мг/дм3 болатын жумыс ертндю ш щ  табекп  
суйылту ардылы (б1рад op6ip кадамда 100 еседен артьщ емес) 4-кестеде керсетшген 
элементтщ градуирлеу ертщ ц с! дайындалады.

Суйылту алгоритм!, сондай-ад фондьщ ертндш ер! мен эр Typni массальщ 
концентрация ертндш ерш  садтау мерз1м! Б досымшасында келиршген.

10.2 Сынапты аныдтау ушш досымша мыналар дажет:
10.2.1 Массальщ улеа  4 % болатын калий бихромат ертндю ш  дайындау
4 г калий бихроматы аспасын 96 см3 exi рет тазартылган су (йонсыздандырылган) 

сумей ерггедь Тыгынмен тыгындалган куцпрт шынынан жасалган ыдыста садтау мерз!м1 
- 3 ай.

10.2.2 Суйылту ертндю ш  дайындау
Термотез!мд! шынынан жасалган стаданга 500 см3 - 600 см3 ек! рет тазартылган су 

(йонсыздандырылган) су дуйылады жэне 50 см3 концентрацияланган азот дышдылы 
мудият куйылады. Содан дейш 10.2.1 бойынша 5 см3 калий бихроматы ер тн дкл  
досылады жэне колем! 1000 см3 дейш exi рет тазартылган су (йонсыздандырылган) сумей 
жетюзедь Тыгынмен тыгындалган куцг1рт шынынан жасалган ыдыста садтау мерз!м1 - 3 
ай.

10.2.3 Массальщ yneci 30 % болатьш куюрт дышдылы ертн дю ш  дайындау
Термотез!мд! стаданга 100 см3 eici рет тазартылган су (йонсыздандырылган) су

куйылып мудият араластырылады жэне 60 см3 концентрацияланган кук!рт дышдылы (d 
=1,83 г/см3), досылады, салдындаган соц 200 см3 дейш ек! рет тазартылган су 
(йонсыздандырылган) сумей суйылтады. Садтау Mep3iMi шедтелмеген.

10.2.4 Гексахлорплатина дышдылы ер тщ ц сш  дайындау
1 г гексахлорплатина дышдьшы аспасын 100 см3 eici рет тазартылган су 

(йонсыздандырылган) сумей ерггедо. Тыгынмен тыгындалган куцпрт шынынан жасалган 
ыдыста садтау мерз1м1 -1 2  ай.

10.2.5 Улестш шогырлануы 10 мг/дм3 болатын сынап ертн дю ш  дайындау
Сыйымдылыгы 200 см3 елшепш дутыга 10.2.2 бойынша шамамен 30 см3 суйылту

eprmmici дуйылады, улестш шогырлануы 1 г/дм3 болатын сынап ер тн д к л  дурамыныц 2,0 
см3 TCY енпзед!, белпге дейш суйылту ертщ цм ен  жепазш, мудият араластырылады. 
Тоцазытдыштагы садтау мерз1м! - 6 айдан артьщ емес.

10.2.6 Улестш шогырлануы 100 мкг/дм3 болатын сынап ертндасш  дайындау
Сыйымдылыгы 100 см3 олшегйп дутыга 10.2.5 бойынша улестш шогырлануы 10

мг/дм3 болатын сынап ертщ ц с! дуйылады, 10.2.2 бойынша суйылту ертндклм ен белпге 
дейш жетшзш, мудият араластырады. Тоцазытдышта садтау Mep3iMi -  3 айдан артьщ емес.

10.2.7 Улестш шогырлануы 2 мкг/дм3 болатын сынап ертн дю ш  дайындау
Сыйымдылыгы 100 см3 елшепш дугыга 10.2.5 бойынша улестш шогырлануы 100

мг/дм3 болатын 2,0 см3 сынап ер тн д к л  дуйылады, 10.2.2 бойынша суйылту ертндклмен 
белпге дейш жетюзш, мудият араластырады. Тоцазытдышта садтау Mep3iMi -  10 айдан 
артыд емес.

10.2.8 Улестш шогырлануы 1 мкг/дм3 болатын сынап ертн дю ш  дайындау
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Сыйымдылыгы 100 см3 елшегпн дугыга 10.2.5 бойынша улестж шогырлануы 100 
мкг/дм3 болатын 1,0 см3 сынап е р т н д ш  куйылады, 10.2.2 бойынша суйылту 
ертндклм ен белгже дейш жетмзш, мукият араластырады. Тоцазытдышта садтау мерз1м1 
- 1 0  айдан артыд емес.

10.2.9 Улестж шогырлануы 0,5 мкг/дм3 болатын сынап ертндш ш  дайындау
Сыйымдылыгы 100 см3 елшепш дугыга 10.2.5 бойынша улестж шогырлануы 2 

мкг/дм3 болатын 25 см3 сынап ер тн дк л  куйылады, 10.2.2 бойынша суйылту ертнд1с1мен 
белпге дей1н жетк1з1п, мудият араластырады. Е р т щ д  пайдалану дунше дайындалады.

11 6лшемдерд1 орындауга дайындау

0лшемдерд1 орындауга дайындау кезшде мынадай жумыстар етюзшуге тшс: 
спектрометрд1 жумысда дайындау, ею рет тазартьшган су (йонсыздандырылган) су 
сапасын тексеру, спектрометрд1 градуирлеу, сынамаларды ipiKTey жэне талдауга 
дайындау.

11.1 Сынамаларды ipiKTey
Тамад ешмдер1 мен ендгрштж шиюзат, курастырылган жемдер мен курастырылган 

шиюзаттардыц зертханалыд сынамаларын ipiKTey ешмнщ надты турше арналган 
нормативтж кужаттамага сэйкес етк1зшедд мысалы астыд жэне олардан ецделген ешмдер1 
сынамаларын ipiKTey ГОСТ 13586.3 жэне ГОСТ 27668, жарма ГОСТ 26312.1 бойынша, 
уннан шшршген ешмдер ГОСТ 5667 бойынша, пгужыд ешмдер1 жэне шошда, дой, сиыр 
жэне союга арналган мал мен кус етшен жасалган ешмдер ГОСТ 9792 бойынша, кус eri 
ГОСТ 7702.0 бойынша, балыд жэне балыд ешмдерд балыдтыд емес объектшер1 ГОСТ 
31339 бойынша, жемш -  кекешс eнiмдepi ГОСТ 26313 бойынша, арпа-кебек ешмдер1 
ГОСТ 30364.0 бойынша, курастырылган жемдер мен оларды ещцретш шиюзат ГОСТ 
13496.0 бойынша ещ цртедд

11.2 Крргасын, кадмий, хром мелшерш аныдтауга арналган сынамаларды дайындау
Егер сынама курамы белпыз жагдайда, минералдаудьщ барлыд тэсщцер1 ушш т т с п

тэсшге арналган максималды аспаны алу керек. Сынамаларды кургадгай минералдау 
тэсЫмен толыд минералдау болмайтын жагдайда (мысалы, ергмейтш дышдылда 
далдыдтар туындайды) 11.2.2 бойынша ылгал минералдау пайдаланылады немесе 11.2.3 
бойынша жогары дысым кезшде минералданады.

11.2.1 Кургад минералдау
Кургад минералдау тэсМ  шиюзаггар мен ешмдердщ барлыд турлер1 ушш 

долданылады.
Фарфор тигельге немесе кварц тигельге (тостаганга) 0,5 г - 2 г ешм аспасы 

салынады жэне ГОСТ 26929 сэйкес минералдау етшзшедг Алынган дул 10.1.6 бойынша 1 
см3 азот дышдылы (1:1) ертндклм ен ершледо жэне ылгал тузга дейш буланады жэне
10.1.1 бойьшша сыйымдылыгы 25 см3 - 100 см3 елшепш кутыга массалыд yneci 0,3 % 
болатын азот дышдылы ер тн д к л  куйылады. Белпге дешн сол дышдыл ертндошмен 
жетюзш араластырылады.

11.2.2 Ылгал минералдау
Массасы 0,5 г -  1 г болатын сынама аспасы Кьелъдаль кутына куйылады жэне ГОСТ 

26929 бойынша органикалыд заттардьщ бузьшуы епазшеда. Кьелъдаль дуты орналасдан 
аспага 10 см3 концентрацияланган азот дышдылы досылады жэне кем1нде 15 мин 
усталады. Содан соц дуты ншндеп суйыд 3 см3 - 5 см3 дешн буландырылып, дуты 
дыздыргышта дыздырылады. Осыдан дейш 1 см3 порция бойынша 15 см3 30 %-дыд сутек 
тотыгы мудият дуйьшады жэне 3 см3 - 5 см3 дейш тэты да буландырады.

Толыд минералданган сынама деп курамында ер1меген белшектер1 жод, туныд тусаз 
суйыдты бщцредо (болымсыз адшьш -  сары бояулар рудсат етшед1).

9
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Жартылай минералданган жагдайда тацдалган аспа массасын азайтуга немесе 
ыдырау кезшде пайдаланылатын реактивтер мелшерш арттыру усынылады.

Ыпгал минералдау тэсш мен алынган е р т щ ц  сыйымдылыгы 25 см3-100 см3елшегпп 
Кутыга Кьельдаль куты кабыргасын ек! рет тазартылган су (йонсыздандырылган) сумей 
шаю аркылы куйылады. Белпге дейш ею рет тазартылган су (йонсыздандырылган) сумей 
жетюзш араластырылады.

11.2.3 Жогары кысым кезшде минералдау
Жогары кысым кезшде минералдау эдклмен сынамаларды дайындау ГОСТ Р 53150 

сэйкес етюзшедг ГОСТ Р 53150 бойынша кысым астында минералдауга арналган кез 
келген курал пайдаланылады, мысалы СВЧ-минерализатор немесе микротолкынды 
кыздыру тэсш мен микротолкынды жуйесь Жумыс T3pri6i осы куралдарды пайдалану 
аркылы минералдау етюзу бойынша пайд алану бойынша норматив™  кужатта жэне 
эдютемелж нускдулыкта керсетшген. Сынак аспасы 0,5 г бастап 1 г дешн, 
концентрацияланган азот кыпщылын келем110 см3-15 см3 курайды.

Алынган минерализат сынама минералдауы ею рет тазартылган 
(йонсыздандырылган) сумей етюзшген фторопластикалык стакан кабыргасын шая 
отырып, сыйымдылыгы 25 см3 - 50 см3 елшегнп кутыга куйылады. Белпге дешн ею рет 
тазартылган су (йонсыздандырылган) сумей жетюзш араластырылады.

11.3 Сынап мелшерш аньщтау ушш сынамаларды дайындау
11.3.1 Ылгал минералдау
Массасы 0,1 г - 2,0 г болатын сынама аспасы тепстелген Ty6i децгелек термотез1мда 

кутыга куйылады, 10 см3 концентрацияланган азот кьшщылы (егер кыпщыл сьшамамен 
каркынды спцретш жагдайда, 1 см3 бастап 5 см3 дейш ею рет тазартылган су 
(йонсыздандырылган) сумей жэне оны 1 0 - 2 0  мин калдырады. Кутьшы Kepi 
тоцазыткышпен жабылады, тоцазыткыш жейдес1 аркылы су тогын косады жэне 
ыдьфаудыц 6ipiHmi сатысында кап ы  реакциядан каша отырып, коспаны мукият 
кыздырады. Содан соц коспаны ку й г^га  дешн жетюзе отырьш, кыздыру каркындылыгы 
арттырады. Кезецнщ багыттау узактыгы 30 мин бастап 40 мин дейш. Kepi тоцазыткыш 
аркылы реакциялык коспага азот оксидш катты белудо токгаган соц 5 см3 
концентрацияланган азот жэне куюрт кыпщылы мукият косьшады. ^аркынды кайнату 
аркылы кыздыруды арттырады. 30 мин бастап 40 мин дейш усталады.

Тоцазыткыш жейдесше 2 -3 мин басу аркылы су тогы жабылады, сынама бояуы 
жогалганга дейш 2 - 3  мин аралыгымен 2 см3 порциямен Kepi тоцазыткыш аркылы сутек 
тотыгы реакциясына енпзед1 (10 см3 - 30 см3 кажет етшед1).

Толык минералданган сынама деп курамында ер1меген белшектер1 жок, тунык тусс1з 
суйыкты бшд1ред1 (болымсыз акшыл -  сары бояулар руксат етшед1). Жартылай 
минералданган жагдайда тацдалган аспа массасын азайтуга немесе ыдырау кезшде 
пайдаланылатын реактивтер мелшерш арттыру усынылады.

Осы жагдайда реактивтердщ жиынтык келем1 минерализат куйылган кугы 
келемшен аспауга raic, ce6e6i сынаманы дайындау процес1нде коспа кeлeмi 
азайтылмайды.

Будан opi Kepi тоцазыткыш аркылы аздаган ею рет тазартылган су 
(йонсыздандырылган) су косылады жэне реакциялык коспаны тагы да 5 мин кайнатады, 
одан кей1н салкындатып, Kepi тоцазыткыш алынады жэне 10.2.1 бойынша 2 см3 калий 
бихромат ер тщ ц ы  косылады.

Алынган е р т щ ц  сыйымдылыгы 100 см3 елшегпн кутыга Ty6i децгелек кугы 
кабыргасын ею рет тазартылган су (йонсыздандырьшган) сумей шаю аркылы куйылады. 
Белпге дейш ею рет тазартылган су (йонсыздандырылган) сумей жетюзш 
араластырылады. Сынаманы 48 сагат бойы талдау керек.
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Бскертпе. Калий дихроматы бояуын минерализаща косу кезшде жылдам бузылу сынамада 

ыдырамаган с утек тотыгыньщ болуы немесе органикалык матрицаыы толык емес минер алдау туралы 
куэландыра алады, exeyi де колжет^маз. Осы жагдайда сынаманьщ минералдауын цайталау керек.

11.3.2 Жогары дысымда минералдау
Жогары дысымда минералдау эд1амен сынамаларды дайьшдау ГОСТ Р 53150 

стандартына сэйкес етюзшедк
ГОСТ Р 53150 бойынша кысым астында минералдауга арналган кез келген курал 

пайдаланылады, мысалы СВЧ-минерализатор немесе микротолдынды дыздыру тэсйпмен 
микротолдынды жуйес1. Жумыс тэрт1б1 осы куралдарды пайдалану ардылы минералдау 
етк1зу бойынша пайдалану бойынша нормативтнс кужатта жэне эдютемелш нусдаулыдта 
керсет1лген.

Массасы 0,1 г сынад аспасы сынама дайындауга арналган фторопласт стаданга 
салады, 5 см3 концентрацияланган азот дышдылы досады жэне 0,8 МПа кысым астында 20 
мин бойы ыдырау процеш етюзшедк Жабьщ жуйедеп кысым 0,2 МПа дейш тускен соц, 
оны ладтырады. Осындай процедура сынап шыгыньш болдырмауга мумкщвдк береда.

Алынган ертндо сыйымдыльн'ы 100 см3 елшегнн кутыга фторопласт стакан 
кабыргасын ек1 рет тазартылган су (йонсыздандырылган) сумей шаю аркылы куйылады. 
Белпге дейш ею рет тазартылган су (йонсыздандырылган) сумей жетюзш 
араластырылады. 2 см3 калий бихроматы ер тн дкл  10.2.1 бойынша куйылып, белпге дейш 
ею рет тазартылган су (йонсыздандырылган) сумей жетюзш араластырылады.

11.4 Кушэннщ мелшерш аныктауга арналган сынамаларды дайындау (ылгал 
минералдау)

Массасы 0,1 г - 2,0 г сынак аспасы Ty6i децгелек термотез1мдо кутыга куйылады, 10 
см3 концентрацияланган азот кынщылы енпзшед1 жэне оны 1 0 -2 0  мин калдырады.

Кутыны Kepi тоцазытдышпен жабады, тоцазьгщьпп жейдес1 аркылы су тогын 
косады жэне ыдыраудыц б1ршш1 сатысында датты реакциядан каша отырып, коспаны 
мукият кыздырады. Содан соц коспаны куйганга дейш жетюзе отырып, кыздыру 
каркындьшыгы арттырады. Кезецнщ багыттау узадтыгы 30 мин бастап 40 мин дейш. Kepi 
тоцазыткыш аркылы реакциялык коспага азот оксидш датты белуда тодгаган соц 5 см3 
концентрацияланган азот жэне куюрт дышдьшы мудият досылады. К^ардынды дайнату 
ардылы дыздыруды арттырады. 30 мин бастап 40 мин дейш усталады.

Тоцазытдыш жeйдeciнe 2 -3 мин басу ардылы су тогы жабылады, сынама бояуы 
жогалганга дейш 2 - 3  мин аралыгымен 1 см3 - 2 см3 порциямен Kepi тоцазытдыш ардылы 
сутек тотыгы реакциясына енпзед1 (5 см3 -1 0  см3 дажет етшед1).

Толыд минералданган сынама деп дурамында ер1меген белшектер1 жод, туныд Tycci3 
суйыдты бшд1ред1 (болымсыз адшыл -  сары бояулар рудсат етшед1). Жартылай 
минералданган жагдайда тацдалган аспа массасын азайтуга немесе ыдырау кезшде 
пайдаланылатын реактивтер мелшерш арттыру усыньшады.

Осы жагдайда реактивтерд1ц жиынтыд келем1 минерализат куйылган куты 
келемшен аспауга ти!с, ce6e6i сынаманы дайындау процесшде доспа келем1 
азайтылмайды.

Будан opi Kepi тоцазытдыш ардылы аздаган ею рет тазартылган су 
(йонсыздандырылган) су досылады жэне реакциялыд досланы тэты да 5 мин дайнатады, 
одан кей1н салдындатады.

Алынган е р т щ ц  сыйымдылыгы 25 см3-100 см3 елшепш дугыга Ty6i децгелек куты 
дабыргасын ею рет тазартылган су (йонсыздандырылган) сумей шаю ардылы куйылады. 
Белпге дейш ею рет тазартылган су (йонсыздандырылган) сумей жетюзш 
араластырылады.
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Ескертпе. Крлданыстагы нормативтйе кркаттарга сэйкес тамак ешмдер1 мен курастырылган жем 

элементтерш аныктау уш н минералдаудьщ баска да эдостерш пайдалануга болады, алайда осы жагдайда 
пайдаланушы метрологиялык; сипаттаманьщ багалауын ездтнен еттазуге тшс.

11.5 Бос сынаманы дайындау
Бос сьшама сынамаларды талдау кезшде сол реактивтерд1, сол мелшерде пайдалана 

отырып, талданатын объектшщ аспасыз, жумыс сынамаларыныц op6ip топтамасымен 
6ipre 6ip уацытта дайындалып талданады.

Ескертпе. Бос сынама сигналыньщ шамасы ертндщ еп элементтердщ теменп концентрация 
аумагында елшемдерд! отюзу мумюндптн аныктайтынын ескеру керек. Бос сынаманы ластанудыц непзп 
ce6e6i сынаманы дайындау кезшде пайдаланылатын кышкьш болып табылады.

11.6 Элементтерд1 тура аньщтау кезшде спектрометр д1 градуирлеу
11.6.1 «Бос атомдау» етюзу
Спектрометрд1 градуирлеуге Kipice отырып, сондай-ак сынамадагы белгнй 6ip 

элементтщ мелшерш елшеу алдында «бос атомдау» етюзу керек, ягни атомизатордьщ 
графитпк кюветасына сынаманы етюзбей 3-кесте бойынша елшемдердщ тацдалган 
параметрлершде атомдаудьщ барлык процедурасын icKe асыру керек.

Элементпен аньщталатын ьооветаньщ ластауы жодтыгына козше жетюзу керек жэне 
ластау болатын жагдайда куйд1ру ардылы жою керек. «Бос» атомдауды аналитикальщ 
сигналдыц мэш 0,01 томен тускенге дешн етюзедь

11.6.2 Сапаны бадылау ею рет тазартылган су (йонсыздандырьшган) сумей жэне азот 
щлпщылы ертщцшмен етюзедг Жумыс бастар алдында 10.1.1 бойынпта ею рет 
тазартылган су (йонсыздандырьшган) сумей жэне азот щлпщылы ертндошмен сапасы 
тексершедь Ол ушш граудирлеу сипаттамасы ушш белгшенгендер бойынша 12-бел1мге 
сэйкес аньщталган элементтщ улеспк шогырлануы елшенедг

Егер 40 мм3 енпзу кез1нде элементтщ улеспк шогырлануыныц елшенген мэш 
градуирлеу ертщ цсш щ  улеспк шогырлануы мэншщ 4-кестеде усьшылатьш мэндердщ 5 
% аспайтын жагдайда, су сапасы (азот кыпщылы ертндйл) данагатгы боп танылады. Егер 
градуирлеу сипаттамасы зертханадагы осы элементтер ушгн белгшенбеген жагдайда, онда 
дайындаушы -  зауытта белгшенген градуирлеу сипаттамасы пайдаланылады.

Градуирлеу сипаттамасы болмаган жагдайда судьщ б1рдей келемшен (азот кдшщылы 
ер тщ ц й ) жэне 0,05 аспауга тшс градуирлеу ертнднл (мысалы, 20 мм3) аналитикальщ 
сигналдар цатынасы табьшады.

11.6.3 Спектрометрдщ градуирлеу!
Сынамаларды гардуирлеу кезшде жэне талдау кезшде op6ip элемент ушш атомдау 

процесшщ эр турл1 сатысын етюзетш усьшылатьш параметрлер13- кестеде келпршген.
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3-кесте. Талдауды еттазу шарттары
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Cd* 228,8 40 120 20-30 600 ** ♦* 1.5 1300 2,0 1500

Pb* 283,3 40 120 20-30 650 20 1450 1.5 2400 2.0 2700

As* 193,7 40 120 20-30 600 ** ** 1.5 2750 2,0 2800

Сг 357,9 40 120 20-30 600 20 1500 1.5 2550 2,0 2700

Sn* 286,3 40 120 20-30 600 ♦ * *♦ 1.5 2650 2.0 2750

* модификаторды пайдаланып аныкдау (5-кесте).
** 2-пиролиз кажет болтан жагдайда впазшеда (егер 12.1 бойынша етюзшстш нэтижелердщ аныкдыты

расталмайды).

Спектрометрдщ градуирлеу сипаттамасы элемент концентрациясьгаан аналитикальщ 
сигнал байланысын бкццредг

11.7.1 бойынша дайындалган атомизатордыц графитпк кюветасына Б косымшасына 
сэйкес дайындалган THicxi элементтщ 10; 20; 40 мм3 градуирлеу ертндйлнщ  автосемплер 
кемепмен немесе тйселей дозатормен енпзшедо.

0p6ip элемент уппн градуирлеу ертндклнщ  улестнс шогырлануыныц усынылатьш 
мэндер14-кестеде керсетшген.

4-кесте. Градуирлеу сипаттамасын куруга арналган е р т н д к т щ  улестис 
шогырлануыныц усынылатын мэндер1

Элемент Градуирлеу ертндосш щ  улестис шогырлануы, мкг/дм3

Cd 1
Сг 5

As, Pb 10
Sn 20

Хромнан баска барлык элементтер ушш градуирлеу сипаттамасы модификаторды 
пайдалану аркылы курылады. 5-кестеде пайдаланьшатын модификаторлар мен олармен 
жумыс ктеу  тэсщдер1 келт!ршген.

Сынамаларды талдау кезшде градуирлеуд1 етк1зу кезшде пайдаланылатын 
модификатор енпзшедг
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5-кесте. Модификаторды енпзу

Элемент Модификатор Келем1, мм3 Енпзу тэсш

Cd Pd(N03)2 10.1.3 бойьшша 10 1,2
Pb Mg(N03 )2+NH4H2 P04 10.1.4 

бойынша
10 1,2

Sn Pd(N03)2+Mg(N03)2 10.1.5 
бойынша

10 1,2

As Pd(N03)2 10.1.3 бойынша 10 1,2
1- тэсш. Модификаторды пзбектеп жэне сынаманы тшелей кюветага енпзу (сынама мен модификатордыц 
жиынтык келем150 мм3 аспауга тшс).
2- тэсш. Модификаторды градуирлеу ертцщсше/сынаманы енпзу. 1 см3 градуирлеу ертнддсше/сынамага 
20 мм3 модификатор ертщцсш досады, сосын спектрометрдщ графитпк кюветасында дозаланады.

Градуирлеу ертндю ш щ  усынылатын келемшщ эрцайсысы бес реттен графиттш 
кюветага енпзшед1 жэне спектрометрге программальщ дамтамасыз етудо пайдалану 
арцылы, аналитикальщ сигнал шамасы елшенедГ

Содан соц барльщ енпзулер ушш сигналдьщ орташа арифметикальщ мэш жэне 6 % 
аспауга тшс оньщ орташа квадраттьщ ауыткуы (ОКА) есептеледг

Егер осы шарт сацталмаса, онда турацсыздык; себебш тауып жою керек жэне 
градуирлеу ертн дю ш  кайта енпзу керек.

Нолдш нуктенщ аналитикальщ сигнал ретшде (нелге тец т т с п  элементтщ массасы) 
куйд1ршгендерден графиттш кюветаньщ 11.6.1 бойьшша сигнал алынады.

Нолдш нукте ушш ОКА мэнш тексеру етюзшмейдг
Графиттш кюветага енпзшген элемент массасы мына формула бойынша есептеледо, 

(М, пг):
M = C - V ,  (1)

мундагы С- градуирлеу ертндю ш щ  массальщ концентрациясы, мкг/дм3;
V -  кюветага енпзшген градуирлеу ертндю ш щ  колем1, мм3.
Спектрометрге программальщ дамтамасыз етуд1 пайдалана отырып градуирлеу 

сипаттамасы белгшенедГ
11.6.4 Градуирлеу сипаттамасыныц кабылдагыштыгын тексеру
Градуирлеу сипаттамасыныц кабылдагыштыгын тексеру оны салганнан кешн 11.6.3 

бойынша тшелей етюзшедГ бул ретте оны салу кезшде енпзшген модификаторлар 
енпзшедг Кдбылдагыштыгын тексеру етюзу алдында 11.6.1 бойьшша графиттш кювета 
куйд1руш етюзу керек.

Тексеру градуирлеу кезшде пайдаланылатын 15; 20; 25 мм3 ершндю1 кезшде 
аныкталатын элементтщ улестш шогырлануын елшеуден турады. Е р тн д ш щ  тацдалган 
келемш кемшде уш рет графиттш кюветага енпзшедй

Спектрометрге программальщ цамтамасыз етущ пайдалана отырып, барльщ 
елшемдер ушш элементтщ улестш шогырлануыныц орташа мэш алынган мэндердщ 
салыстырмалы ОКА есептеледй

Егер:
- ОКА мэш 6 % артпайтын жагдайда;
- тш сп элементтщ улестш шогырлануыныц орташа арифметикальщ мэншщ накты 

мэншен ауыткуы (4-кесте) 12 % артпайтын болса, градуирлеу сипаттамасы кабылданбалы 
деп танылады.

11.6.5 Градуирлеу сипаттамасыныц турацтылыгын бакдшау
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Градуирлеу сипаттамасыньщ туракдылыгын бакцшау спектрометрде эрбгр жумыс 
бастар алдында жэне эрбгр 12 -20 елшемнен кейш етм зтедь  Бул ретте градуирлеу 
сипаттамасын етшзу кез1нде енпзшген сол модификатор енпзшеда

Бакылауга арналган улп ретщде 4-кестеде келиршген улеспк шогырлануы 
элементшщ epmHflici пайдаланылады.

Дозаланатын келемде элементтщ массасы градуирлеу сипаттамасы аукымына сэйкес 
келетш жагдайда баск;а да концентрация ертндш ерш  пайдалануга болады.

10 мм3 бастап 40 мм3 дейшп бацылауга арналган улг1 атомизатордыц графитпк 
кюветасын кемшде уш рет ештзищщ жэне жумыстьщ тацдалган режимдерше сэйкес 
элементтщ улестш шогырлануыныц мэндер1 елшенед1 (3-кесте).

Егер:
- елшеу нэтижелершщ ОКА мэш 6 % артпайтын жагдайда;
- ти1ст1 элементтщ улеспк шогырлануыныц орташа арифметикальщ мэншщ нацгы 

мэншен ауыткуы 15 % артпайтын болса, градуирлеу сипаттамасы туракды деп танылады.
Осы жагдайда градуирлеу сипаттамасы сынамаларды будан opi елшеу ушш 

пайдаланылуы мумкш.
Kepi жагдайда градуирлеу сипаттамасы турак^ылыгын бузуга экелетш (ертн дн н  

дайындау кезшдеп кателнстер, графитпк кюветаныц жумыс цабшеттшнт ресурсьшыц 
6iTyi) себептер табылады, олар жойылады жэне 11.6.2 бойынша спектрометрдщ 
градуирлеу! тэты да етюзшедг

Турадтылыгын бацылаганнан кейш алынган нэтижелер кумэнд1 болып табылады, 
осы кезецде етюзшген сынамаларды елшеу цайталанады.

Ескертпе. Зертхана градуирлеу сипаттамасыньщ туракдылыгын бакьшау жэне кдбылдауды тексеру 
кезшде олардын мэш осы тармакта келттршген мэндерден артпайтын жагдайда, нормативтщ меншнгп 
мэндерш белплеуге куцылы.

11.7 Сынапты аньщтау кезшде спектрометрд1 градуирлеу
11.7.1 Кюветаны платиналау
Графиттпс юоветага дозатормен 40 мм3 гексахлорплатина кыпткылы ер тн дк л  

енпзшед1 (10.2.4) жэне атомдау былай опазшедй
- KenTipy -120 °С, 40 с;
- 1 -пиролиз - 600 °С, 20 с;
- 2-пиролиз- 1500 °С, 3 с;
- атомдау -  2000 °С, 2 с;
- тазалау -  2200 °С, 2 с;
- пауза - 60 с.
Барлык операциялар аргонньщ улкен iuiKi тогында етюзйщщ (0,5 - 1,0 дм3/мин).
Ершндип енпзу процедурасы жэне атомдау тэты да терт рет кдйталанады, содан 

кей1н кювета жумыскд дайын болады.
Платиналау 50 -60 олшем етюзген соц, сондай—ак жумыс процесшде 11.7.4 

бойынша градуирлеу сипаттамасыньщ туракдылыгын бак^шаудыц Kepi нэтижелер1 кезшде 
кайталанады.

11.7.2 Спектрометр д1 градуирлеу
Спектрометр пайдалану бойынша нускауга сэйкес сынапты -  гидридп 

кондырмасымен 6ipre жумыска дайындалады.
Градуирлеу курудыц усынылатын параметрлер16-кестеде келттршген.
Реакцияльщ ыдыскд сынапты -гидридп крндырмалар цалайы хлоридшщ 3 см3 

калпына келт!ру ертн дю ш  дозатормен енпзшедо, сынап, цалпына келт1ру ephinrici 
!здерш жою ушш аргонмен урленед1 (реактив тазалыгына байланысты шыгыны 0,4-0,6 
дм3/мин, уацыты 10 с бастап 60 с дешн).
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Реакцияльщ ыдыска 5 см3 градуирлеу сынап epmHflici енпзшед1 жэне Пайдалану 
бойынша нусцауына сэйкес аналитикальщ сигнал елшенедь

6-кесте. Сынап жэне сынаманыц граудирлеу ертндш ерш  талдаудыц 
усынылатын параметрлер1

Параметр! Мэш

Аргон шыгыны, дм3/мин 0,4 - 0,6 (40 -60 б1рл. Ротаметр 
шкаласы бойынша)

Пиролиз температурасы, °С 80
Пиролиз узадтыгы, с 60
Kemipy температурасы, °С 80
Kemipy узадтыгы, с 20
Атомдау температурасы, °С 1000
Атомдау узадтыгы, с 3
Тазалау температурасы, °С 1500
Тазалау узадтыгы, с 2
Тоцтау узадтыгы, с 30

5 см3 градуирлеу ертщ цсш е сэйкес келетш сьшап массасы 7-кестеде келтартген. 
Градуирлеу байланыстылыгын курау кезшде суйылту ертн дю ш  бастау керек, содан 

соц концентрация есу реПмен градуирлеу eptiinnici тобектеп енпзшеда.
Сынаптыц эрб1р массасы бес рет елшенед1 жэне программальщ цамтамасыз ету 

кемепмен жэне 6 % аспауга тшс аналитикальщ сигналдыц алынган мэндершщ орташа 
арифметикальщ мэш салыстырмалы стандарттьщ ауьгщуы есептеледа

Егер осы шарт садталмаса, онда турадсыздьщ себебш аныктап жойылады жэне 
градуирлеу ертщ ц сш  кайта енпзедг

7-кесте. Градуирлеу байланыстылыгын салуга арналган сынап массасыныц
усынылатын мэндср!

Градуирлеу ертндю ш щ  улест1к шогырлануы, мкг/дм"* Сынап массасы, пг

Суйьшту ер тщ ц ы  10.2.2 бойынша 0
0,5 2500
1,0 5000
2,0 10000

Нелдпс нуктелер у™ 11 суйылту ертщ цсш е сэйкес келетш интегралдьщ 
аналитикальщ сигнал мэндер1 пайдаланылады. Нелдйс ертндш ер ушш OICA мэндерш 
тексеру етюзшмещц.

Улестш шогырлануы 0,5 мкг/дм3 болатын ертндщ ен аналитикальщ сигнал мэш 
суйылту мэншен аналитикальщ сигнал мэншен кемшде 20 есе аспауга тшс.

Спектрометрге программальщ дамтамасыз етуд1 пайдалана отырып, сынап 
массасынан аналитикалык сигналдыц градуирлеу байланыстылыгы (градуирлеу 
ертндю ш  пзбектеп енпзуге арналган орташа арифметикальщ мэндер) белгшенедь
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11.7.3 Градуирлеу сипаттамасыныц кабылдагыштыгын тексеру
Градуирлеу сипаттамасыныц кабылдагыштыгын тексеру 11.7.2 бойынша оны 

салганнан кешн пкелей опбзшед!.
Реакцияльщ ыдыска сынапты -  гидридт1 кондырмалар цалайы хлорщцнщ 3 см3 

калпына келт1ру ертндклн  дозатормен енгтзшед1, сынап, цалпына келт1ру epmHflici 
!здерш жою унпн аргонмен урленед! (реактив тазалыгына байланысты шыгыны 0,4-0,6 
дм3/мин, уакыты 10 с бастап 60 с дешн). Реакцияльщ ыдыска 10.2.8 бойынша улеспк 
шогырлануы 1 мкг/дм3 болатын 3 см3 градуирлеу сынап ер тн дкл  енпзшед1 жэне 
Пайдалану бойынша нускауына сэйкес аналитикальщ сигнал елшенед1. влшемдер кем1нде 
уш рет епазшедь

Спектрометрге программальщ камтамасыз етуд1 пайдалана отырып, барльщ 
елшемдер уш1н элементтщ улеспк шогырлануыныц орташа мэш альшган мэндердщ 
салыстырмалы ОКА есептелед1.

Егер:
- ОКА мзш 6 % артпайтын жагдайда;
- сынаптыц улест1к шогырлануыныц орташа арифметикалык мэнщщ нацты мэншен 

ауытцуы 12 % артпайтын болса, градуирлеу сипаттамасы цабылданбалы деп танылады.
11.7.4 Градуирлеу сипаттамасыныц турацтылыгын бацылау
Градуирлеу сипаттамасыныц турактылыгын бацылау процедурасы жумыс бастар 

алдында жэне 10 -  12 сынама талдаган соц 10.2.7 - 10.2.9 бойынша дайындалган 
ертндш ердщ  б1реу1нде сынаптыц улестнс шогырлануыныц кемшде ею параллель 
елшеуден турады.

11.6.5 тармагында цалыптасцан критерийдо пайдалана отырып, градуирлеу 
сипаттамасыныц турацтылыгын бацыланады.

12 влшемдерд1 орындау

12.1 Дайындалган сынамада элементтердац (сынаптан басца) улеспк шогырлануын 
елшеу

11.2 немесе 11.4 бойынша дайындалган сьшамалар графитпк юоветаны жэне оныц 
тазалыгын багалаумен мшдетт1 турде алдын ала куйдарумен 11.6.1 бойынша 
Спектрометрд1 пайдалану бойынша нусцауга сэйкес талданады.

Сынамада нацты элементтщ улеспк шогырлануын анъщгау кезшде жэне градуирлеу 
кез1нде талдау етшзу шарттары (оныц пшнде модификаторды енпзу) сэйкес келуге тшс.

Талдауды сынаманыц (10 мм3) минималды ыцтимал келемш юоветага енпзуден 
бастау усынылады.

Аналитикальщ сигналдыц алынган шамасына байланысты:
- егер сигнал шамасы Kinii болса (6ipiHini градуирлеу нуктесшщ сигнал шамасыньщ 

жартысынан кшп), онда дозаланатын сынама келем1 артады, б1рац 40 мм3 деш нп 
Караганда артык емес;

- егер нэтиже терезесшде массальщ концентрация мэн1нщ орнына «> калибр.» 
немесе «дурыс емес мэндер», шыгатын болса, онда сынама 10 мм3 бастап 40 мм3 дешн 
дозалау кезшде суйылтылган сынама сигналы градуирлеу сипаттамасы аукымыныц 
шамамен ортасына сэйкес келетшдей erin суйылту аркылы келш тусед1.

Суйылту коэффициент! мына формула бойынша есептелед!:

. а
Мундагьт Vk- суйылтылган сынама келем 1 , см
Va -  суйылту ушш алынган бастапцы сынама аликвоттык порциясы, см3.

(2)
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Дайындалган сынаманыц тацдалган келем1 (бастапкы немесе суйылтылган) 
кюветага кемшде уш рет дозаланады жэне элементтщ улестш шогырлануы елшенедь

Программальщ дамтамасыз ету кемеймен алынган нэтижелердщ салыстырмалы 
ОКА жэне массалык концентрацияныц алынган мэндершщ арифметикальщ м э т  
табылады. Алынган нэтижелер, егер салыстырмалы ОКА 6 % аспайтын жагдайда, 
кабылданбалы деп саналады. Осы жагдайда алынган мэндердщ орташа арифметикальщ 
мэн1 ретшде сынаманыц минерализатындагы (Сизм) элементтщ улестш шогырлануын 
елшеу нэтижей кабылданады.

Сынаманыц матрицалык ттм д ш й н щ  ьщтимал пайда болтан кезде алынган 
нэтижелердщ аньщтыгы к;оспа енйзу аркылы расталады.

Процедура мынадан турады: кюветага тацдалган колем сынамасы енйзшедо, будан 
dpi аналитикальщ сигнал градуирлеу сипаттамасы аукымыныц шецбершде цалдыра 
отырып, 1 , 5 - 2  есе артатындай етш, белгш  концентрация элемент! ертндосш щ  осындай 
келем1 кюветага енйзшедь Бул ретте енпзшген сьшама мен цоепаньщ жиынтьщ колем1 40 
мм3 аспауга тшс. Содан соц елшеу процедурасы icKe цосылады. К^оспалы елшемдер 
кемшде уш рет цайталанады жэне элемент массасыныц орташа арифметикальщ м э т  
табылады.

Элемент массасыныц кутшетш м э т  енпзшген сынама келемшде болатьш 
элементтщ масса жиынтыгы мен енпзшген коспа келемшдеп элементтщ массасын 
бшд1ред1.

Егер элемент массасыныц елшенген м э т  мен кутшетш м э т  арасындагы 
айырмашьшьщ кутшетш мэншен артпайтын 15 % жагдайда, онда сынаманыц талдау 
нэтижес1 расталган деп саналады.

Егер осы шарт орындалмаса, онда талдаудыц баска да шарттарьш тандауга болады: 
баска модификатор, графиттш пештщ температуральщ программасын оцтайландыру 
жэне т.б.

Кцындык туган жагдайда 93ipneymire жупну керек.
12.2 Дайындалган сынамада сынаптыц улестш шогырлануын елшеу
Реакциялык ыдыска сынапты -  гидридй кондырма калайы хлоридшщ 3 см3 калпына

келйру е р т щ ц й  дозатормен енпзшед1, ластаушы калпына келйру ертндю ш щ  сьшап 
пдерш жою уппн аргон урленед1 (шыгыны 0,4-0,6 дм3/м!ш, уакыты 10 с бастап 60 с дейш 
реактив тазалыгына байланысты) жэне 11.4 бойынша дайындалган 5 см3 сынама 
минерализатыныц аликвотасы дозаланады.

0p6ip сынама минерализатыныц кемшде ушш аликвот талданады жэне 11.8 сэйкес 
белгшенген градуирлеу байланыстьшыгы бойынша сынаптыц улестш шогырлануы 
есептеледг

Программальщ камтамасыз ету кемеймен алынган нэтижелерд1ц салыстырмалы 
ОКА жэне сынаптыц массальщ концентрацияныц алынган мэндершщ арифметикальщ 
м э т  табылады. Алынган нэтижелер, егер салыстырмалы ОКА 6 % аспайтын жагдайда, 
кабылданбалы деп саналады. Осы жагдайда алынган мэндердщ орташа арифметикальщ 
мэш ретшде сынаманыц минерализатындагы (Сизм) сынаптыц улестш шогырлануын 
елшеу нэтижей кабылданады.

Градуирлеу байланыстылыгын салу кезшде йркелген максималды сигналда 
сынаманыц аналитикальщ сигналы арту кезшде сынама, аналитикальщ сигнал мэш 
градуирлеу байланыстылыгын куру аукымыныц ортасында тусетшдей етш ею рет 
тазартылган су (йонсыздандырылган) сумей суйылтады.

Суйылтылган сынама жогарыда сипатталган сиякты талданады. Сынаманы суйылту 
Q коэффициент (2) формула бойынша есептеледь

12.3 Бос сынаманы талдау
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11.5 сэйкес дайындалган бос сынамалар 12.1 немесе 12.2 бойынша талданады. 12.1 
бойынша талдау кезшде атомизатордыц графитпк кюветасына енпзшетш бос сынама 
келем140 мм3 курайды.

Бос сынамадагы элементтщ улеснк шогырлануын елшеу нэтижес1 ретшде (СХОл) бос 
сынаманыц графитпк кюветага т1збект1 енг1зу кезшде алынган (12.1) немесе оныц 
аликвотасын 12.2 бойынша талдау кезшде алынган орташа арифметикальщ мэн1 
кабылданады.

2-кестеде келпршген керсетйш мэндерше сэйкес елшеу дэлдагш дамтамасыз ету 
ушш бос сынама шамасы кадмий ушш 0,1 мкг/дм3, коргасын, кушэн ушш 2 мкг/дм3, жэне 
калайы ушш 4 мкг/дм3 аспауга ти1с.

Сына ушш бос сынама шамасы 0,1 мкг/дм3 аспауга тшс. Бул СВЧ-минералдауды 
пайдалану кезшде сынаптьщ темени концентрациясын аньщтау кез1нде ерекше мацызды, 
ейткен1 баска элементтен Караганда сынап фторопласт стакан кабыргасьшда 
сорбцияланады.

Сондыктан бос сынамадагы массалык концентрация мэн1 0,1 мкг/дм3 кем екенше кез 
жетюзу уш1н бос сынаманы алдымен дайындау жэне тек осыдан кейш гана сьшамаларды 
минералдауга Kipicy керек екен1 усынылады.

Егер бос сынама ушш керсетшген нормативтер орындалмайтын жагдайда, онда 
ластану кезш тауып жою керек жэне бос сынаманы 11.5 бойынша дайындап, оны талдау 
керек.

Егер сынама суйылтумен талданатын болса, онда бос сынаманы сэйкес суйьшту 
керек.

Ескертпе. Жуйелш жумыс кезшде бадылау картасын пайдалану аркылы аньщталатын элементтер 
бойынша бос сынаманьщ мэндершщ турактылыгын бакылау керек жэне бос сынама мэндер1 упнн негативтз 
тенденцияны далыптастыру кезшде оператив-п шараларды кдбылдау керек.

13 влшеу нэтижелерш ецдеу

Сынамадагы аныкдалатын элементпц массалык (X) улей мына формула бойынша
есептеледк

х  0,001 _ (3)
т

мундагы X -  сынамадагы элементтщ массалык улей, мг/кг;
Сизм -  12.1 немесе 12.2 бойынша сынама минерализатындагы элементтщ улеспк 

шогырлануыныц елшенген мэш, мкг/дм3;
Схоп -  12.3 бойынша бос сынамадагы элементтщ улеспк шогырлануыныц елшенген 

мэш, мкг/дм3;
V -  минерализат келем1, см3;
Q -  минерализаттыц косымша мэш;
т -  сынама аспасыныц массасы, г;
0,001 -  масса б1рлггшщ елшемдерш кел1су коэффициент!.

14 влшеу нэтижелерш рэймдеу

Пайдаланылуын карастыратын кужатта елшеу нэтижей мына турде керсетшед!:
а) Х ±  Ах, мг/кг, Р = 0,95,
мундагы X  -  аньщталатын элементтщ массалык улейн елшеу нэтижей ((3) 

формула), мг/кг;
Лх -  эдштеме дэддагшщ керсетйш! (Р = 0,95 ыктималдыгы кезшде елшеудщ бгрлш 

нэтижес!н!ц абсолюттш кателш шеп), мг/кг;
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А х
У  о

100
(4)

5Х мэш2-кестеде келйршген.
б) Зертхана берет1н кужатта елшеу нэтижей мына турде бершедк X  ± Ал мг/кг, Р =

0,95,
Ал -  зертханада эдштемеш icxe асыру кезшде белгшенген елшеу нэтижелер1 

кателтн щ  сипаттама мэн1, мг/кг.
15 вш мдийк жагдайында алынатын нэтижелердщ кабылдагыштыгын тексеру

Ек1 зертханада алынган елшеу нэтижелер1 арасындагы айырмашьшьщ ешмдшнс 
шегшен аспауга тшс:

\Х],ш б-Х2,лаб\ < 0,01 ‘Х Ср 'Romm  (5)
мундагы Х]злаб -  6ipiHini зертханада алынган елшеу нэтижес1, мг/кг;
Х 2 ,тб ~ еюнпп зертханада алынган елшеу нэтижей, мг/кт;
Хер -  ею зертханадагы елшеу нэтижелершщ орташа арифметикальщ мэш, мг/кг;
R -  ешмдйпк шегшщ мэш (8-кесте), %.
(5) тецйздпе шарты орындалу кез1нде ею елшеу нэтижей цабылданды, тупкшнсп 

ретшде олардыц жалпы орташа мэш пайдаланылуы мумюн.
Осы шарттарды орындалмаган жагдайда, ГОСТ ИСО 5725-6 сэйкес елшеу 

нэтижелершщ кабылдагыштыгын тексеру эд1стер1 пайдаланылуы мумюн.

8-кесте. Кайталангынггыгы мен ешмдйпк шектер1 (Р = 0,95)

Олшеу аукымы, 
мг/кг (млн'1)

Кайталану ш еп (ею 
параллель аныктамалар 

арасындагы руксат етшетш 
айырмашылыгьшьщ 
салыстырмалы мэш), 

г%

вш м д ш к  ш еп (эр турл1 
зертханада алынган эр турл1 

нэтижелер арасындагы 
руксат етшетш 

айырмашыльныньщ 
салыстырмалы мэш),

_____________________________Р  О / ______________________________

Кадмий
0,01 бастап 1 дейш коса 25 36

Крргасын
0,05 бастап 0,2 дешн коса 39 56
0,2 жогары 10 дешн коса 25 36

Кушэн
0,05 бастап 10 дешн коса 25 36

Сынап, ылгал минералдау
0,0025 бастап 0,005 дейш 36 50
0,005 бастап 1 дейш коса 25 36

Сынап, СВЧ-минералдау
0,005 бастап 0,02 дешн коса 
алганда

39 56

0,02 жогары 1 дейш коса 25 36
Хром

0,2 бастап 10 дейш коса 25 36
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16 Зертханада эдктемеш  кке асыру кезшде елшеу нэтижелершщ сапасын 
бакылау

16.1 Зертханада эдютемеш юке асыру кез1нде елшеу нэтижелершщ сапасын 
бакылау:

- кайталану жагдайында нэтижелердщ кабылдагыштыгын бакылау;
- жеке алынган бакылау процедурасын шке асыру кезшде кдтелшн багалау непзшде 

елшеу процедурасын оперативт! бакылау
- зертхана шшпк аньщтьщ керсеткшггершщ орташа квадраттык ауьгщу 

турактылыгын бакылау непзшде елшеу нэтижелершщ турактылыгын бакылауды 
карастырады.

16.2 Кдйталану жагдайында нэтижелердщ кабылдагыштыгын бакылау
Кдйталану жагдайында алынатын нэтижелердщ кабылдагыштыгын бакылау осы

стандарт бойынша талданатын ешм сынамаларын пайдалану аркылы таццап бакылау 
аркылы втюзшедг

0д1стеме жазуына сэйкес накты сынаманыц ею аспасы талданады жэне ею елшеу 
нэтижес1 алынады. 0лш еу нэтижелер1 шарттарды орындау кезшде кдбылдамалы деп 
таньшады.

Хтах ~ Xmtn <0,01 О Г, (6)

Мандаты Хтах -  параллель аньщтамалардьщ улкен нэтижей, мг/кг;
Xmin - параллель аньщтамалардьщ киш нэтижей, мг/кг;
О - параллель аньщтамалардьщ нэтижелершщ орташа арифметикальщ м э т , мг/кг;

г  -  кдйталану шепнщ м э т  (8-кесте), %.
(6) тецйздш орындалмаган кезде бакылау процедурасы улгшердщ ею еселенген 

мелшершде кайталанады. Кбайта канагатсыз нэтижеде канагатсыз нэтижеге экелетш 
себептер табылып, жойылады.

17 влш еу процедурасын оперативп бакылау

0лшеуд1 орындау процедурасын оперативп бакылау Кд.нормативт1 бакылаумен 
жеке алынган Кк бакылау процедурасы нэтижейн салыстыра аркылы етюзшед!. 
Бакылауга арналган улгшер тш сй элементтердщ массалык улесшщ аттестатталган 
мэндер1мен талданатын объектшер курамыныц стандарттьщ улгшершщ багыттарьш 
Tycipy репмен пайдаланылады, элементтердщ массалык улей зертхана аралык сьшак 
нэтижелер1 бойынша белгшенген улгшер; зертханада кеп рет талданган улгшер.

Кк бакылау процедурасыныц нэтижей мына формула бойынша есептеледг

Кк = \х-С\, (7)
Мундагы
С -  Tipey м э т  (стандарттьщ улгтдеп элементтщ массалык улесшщ аттестатталган 

м э т , зертхана аралык салыстыру сьшак нэтижелер1 бойынша белгшенген жалпы орташа 
м э т  немесе кеп рет елшеу нэтижелер1 бойынша зертханада белгшенген орташа м эт ), 
мг/кг.

К$ бакылау норматив! мына формула бойынша есептеледг

Кд =Ал, (8)
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мандаты Лл -  бацылауга арналган улгшщ аттестатталган мэнше сэйкес келетш жэне 

эдштемеш icice асыру кезшде зертханада белгшенген елшеу нэтижелер1 цателптнщ 
сипаттама мэш, мг/кг.

Егер зертханада салыстырмалы цателпс шектер1 белгшенген болса (5Л, %), онда 
Ал, мэндер1 мг/кг, мына формула бойынша есептеледг

Ал = 0,01 ЪЛХ, (9)

Бадылау процедурасыныц сапасы мына шарт орындалган жагдайда цанагатты деп 
танылады:

Кк<Кд , (10)

Егер (10) тецсгздЫ орындалмайтын жагдайда, онда бакылау процедурасы 
к;айталанады. Осы шарт цайта орындалмаган кезде кднагатсыз нэтижеге экелетш себептер 
анъщталады.

0лшемд1 орындау процедурасы орындаушы бацылау кезецдшп, сондай-ак 
орындалатын елшем нэтижелершщ туракдылыгын бакдшаудыц icKe асырылатын 
процедурасы зертханадагы сапа бойынша нускауда регламенттелед1.

Ескертпе. Зертханада эдастемеш енпзу кезшде елшеу нэтижелершщ дэлднс керсеткшпн елшеу 
нэтижелершщ турактылыгын бакылау процесщде акдараттыщ жиналу шаралары бойынша кешннен 
нактылау аркылы 8Л = 0,845 (5 мэндер12-кестеде келтарштен) ернек непзшде белгшеуге руксат етшедг
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А косымшасы
(мтдеттг)

влш емдерд! орындауга химиялык ыдысты дайындау

0лшемдерд1 орындау кезшде мына ережелерд1 басшылыхха ала отырьш, химиялык; 
ыдыс тазалыгын мукият сахтау ксрск. Химиялык; ыдысты жуу ушш концентрацияланган 
азот (х.т.) немесе куюрт (х.т.) хыпщылын пайдалануга руцсат етшедг

Ыдысты жуу ушш сштшщ барльщ турлерш, жуу куралдарыныц барльщ турлерш, 
хром коспасын пайдалануга кагац тыйым салынады.

Ыдыс сухубыр суымен алдьш ала шайылады, содан соц оган шамамен 1А  азот немесе 
KyxipT хынщылы куйылады, innci жаты тольщ шайылады, содан хеши арнайы ыдысда 
куйылады.

Алмурт тэр1зд1 хурал кемепмен тамшуыр белпден жогары б1рнеше рет кыпщылмен 
тольщтырылады.

Ыдыс су -  кубыр (кемшде бес рет) шайылган соц ею рет тазартылган су 
(йонсыздандырылган) сумей (ею -  уш рет) тупюлнсп шайылады.

Сынапты аньщтау ушш барльщ ыдыс ыстьщ су -  кубыр сумей жуылады, содан соц 
(1:1) ыстьщ азот хынщылы ер тщ ц ам ен  шайылады.

Ыдыс су -  хубыр (кемшде бес рет) шайылган соц (кемшде бес рет) ею рет 
тазартылган сумей (ею -  уш рет) тупкш кп  шайылады

0p6ip ерггщщ ушш талдау етюзу кезшде езшщ тамшуырын пайдалану керек.
Куты е р т н д Ы  таза, хургах стаханга хуйылады, одан ертндо тамшуырга жиналады.
Ластану болдырмау ушш ер тн дш щ  барлых келемше тамшуыр жуктеуге тыйым 

салынады. Дозатормен жумыс icTey хезшде ухсас турде хелш туседа. Барльщ упггар 6 ip  рет 
пайдаланылуга тшс.

0p6ip элементтщ ертндш ерш  дайындау ушш ыдыстыц жехе жиыны усынылады.
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Б косымшасы

(ацпарат )

Кушэн, кадмий, хром, коргасын градуирлеу ертндшерш дайындау алгоритм! Б.1 
сурепнде гана келйршген.

Суйылтуга арналган ертндшер:
1) As, Cd, Cr, Pb — азот кщщылы ертндай 10.1.1 бойынша;
2) Sn - туз к^шщылы ертнд1ы 10.1.2 (1 мг/дм3 ушш) бойынша, содан соц ею рет тазартылган 

(ионсыздандырылган) су 20 мкг/дм3 ушш.

Б.1 cypeii
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ЭОЖ 664:546.56.06.006.354

Туйш сездер: тамак ешмдер1, ещйрктйс шиюзат, жем, мелшерш 
к;оргасын, сынап, хром, атомды-абсорбцияльщ эд1с

МСЖ 67.050

аньщтау, кадмий,
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СТ РК 2350-2013

НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

ПРОДУКТЫ ПИЩЕВЫЕ, ПРОДОВОЛЬСТВЕННОЕ СЫРЬЕ,
КОРМА ДЛЯ ЖИВОТНЫХ

Определение содержания кадмия, свинца, мышьяка, ртути, хрома атомно-абсорбционным
____________________методом с электротермической атомизацией____________________

Дата введения 2014-07-01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод определения содержания кадмия, свинца, 
мышьяка, ртути и хрома в пробах мяса и мясопродуктов, рыбы и рыбопродуктов, молока 
и молочных продуктов, зерна, мукомольно-крупяных и хлебобулочных изделий, 
плодоовощной продукции (в том числе чая, кофе, соков и соковой продукции), сахара и 
кондитерских изделий (в том числе шоколада), соли, биологически активных добавок, 
консервов, кормов, комбикормов и сырья для их производства с использованием атомно­
абсорбционного метода с электротермической атомизацией. Диапазон измерений 
массовой доли элементов с учетом разбавления приведен в Таблице 1.

Для определения ртути дополнительно используется ртутно-гидридная приставка.
Настоящий стандарт не распространяется на масличное сырье и жировые продукты, 

а также на безалкогольные и алкогольные напитки.

Таблица 1 - Диапазон измерений массовой доли элементов с учетом разбавления

Элемент Диапазон измерений, мг/кг (млн1)

Кадмий от 0,01 до 1 включительно
Свинец от 0,05 до 10 включительно

Мышьяк от 0,05 до 10 включительно
Ртуть от 0,0025 до 1 включительно
Хром от 0,2 до 10 включительно

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие ссылочные 
нормативные документы:

СТ РК 2.1-2009 Государственная система обеспечения единства измерений 
Республики Казахстан. Термины и определения.

СТ РК 2.4-2007 Государственная система обеспечения единства измерений 
Республики Казахстан. Поверка средств измерений. Организация и порядок проведения.

СТ РК 2.21-2007 Государственная система обеспечения единства измерений 
Республики Казахстан. Порядок проведения испытаний и утверждения типа средств 
измерений.

СТ РК 2.30-2007 Государственная система обеспечения единства измерений 
Республики Казахстан. Порядок проведения метрологической аттестации средств 
измерений.

Издание официальное
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СТ РК 2.79-2004 Государственная система обеспечения единства измерений 

Республики Казахстан. Стандартные образцы состава и свойств веществ и материалов 
зарубежного выпуска. Порядок допуска к применению. Основные положения.

ГОСТ 12.0.004-90 Система стандартов безопасности труда. Организация обучения 
безопасности труда. Общие положения.

ГОСТ 12.1.004-91 Система стандартов безопасности труда. Пожарная безопасность. 
Общие требования.

ГОСТ 12.1.007-76 Система стандартов безопасности труда. Вредные вещества. 
Классификация и общие требования безопасности.

ГОСТ 12.1.009-2009 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. 
Термины и определения.

ГОСТ 12.1.019-2009 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. 
Общие требования и номенклатура видов защиты.

ГОСТ 12.4.009-83 Система стандартов безопасности труда. Пожарная техника для 
зашиты объектов. Основные виды. Размещение и обслуживание.

ГОСТ 177-88 Водорода перекись. Технические условия.
ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, 

колбы, пробирки. Технические условия.
ГОСТ 3772-74 Реактивы. Аммоний фосфорнокислый двузамещенный. Технические 

условия.
ГОСТ 4204-77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия.
ГОСТ 4220-75 Реактивы. Калий двухромовокислый. Технические условия.
ГОСТ 5667-65 Хлеб и хлебобулочные изделия. Правила приемка и методы отбора 

проб. Методы определения органолептических показателей и массы изделия.
ГОСТ 6709-72 Вода дистиллированная. Технические условия.
ГОСТ 7702.0-74 Мясо птицы. Методы отбора образцов. Органолептические методы 

оценки качества.
ГОСТ 9147-80 Посуда и оборудование лабораторные фарфоровые. Технические 

условия.
ГОСТ 9792-73 Колбасные изделия и продукты из свинины, баранины, говядины и 

мяса других видов убойных животных и птиц. Правила приемки и методы отбора проб.
ГОСТ 11088-75 Реактивы. Магний нитрат 6-водный. Технические условия.
ГОСТ 11125-84 Кислота азотная особой чистоты. Технические Условия.
ГОСТ 12026-76 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия.
ГОСТ 13496.0-80 Комбикорма, сырье. Метод отбора проб.
ГОСТ 13586.3-83 Зерно. Правило приемки и методы отбора проб
ГОСТ 14261-77 Кислота соляная особой чистоты. Технические Условия.
ГОСТ 14262-78 Кислота серная особой чистоты. Технические условия.
ГОСТ 14836-82 Палладий в порошке. Технические условия.
ГОСТ 14919-83 Электроплиты, электроплитки и жаропрочные электрошкафы 

бытовые. Общие технические условия.
ГОСТ 19908-90 Тигли, чаши, стаканы, колбы, воронки, пробирки и наконечники из 

прозрачного кварцевого стекла. Общие технические условия.
ГОСТ 24104-2001 Весы лабораторные. Общие технические требования.
ГОСТ 25336-82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные 

параметры и размеры.
ГОСТ 26312.1-84 Крупа. Приемка и методы отбора образцов. Метод определения 

органолептики.
ГОСТ 26313-84 Продукты переработки плодов и овощей. Правила приемки, методы 

отбора проб.
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ГОСТ 26929-94 Сырье и продукты пищевые. Подготовка проб минерализация для 
определения содержания токсичных элементов.

ГОСТ 27668-88 Мука и отруби. Приемка и методы отбора проб.
ГОСТ 28311-89 Дозаторы лабораторные. Общие технические требования и методы 

испытания.
ГОСТ 29169-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с одной отметки.
ГОСТ 29227-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. 

Общие требования.
ГОСТ 29251-91 Посуда лабораторная стеклянная. Бюретки. Часть 1. Общие 

требования.
ГОСТ 30364.0-97 Продукты яичные. Методы отбора проб и определение 

органолептики.
ГОСТ 31339-2006 Рыба. Нерыбные объекты и продукция из них. Правила приемки и 

методы отбора проб.
ГОСТ ИСО 5725-6 Точность (правильность и прецизионность) методов и 

результатов измерений. Часть 6.
ГОСТ Р 53150-2008 Продукты пищевые. Определение следовых элементов. 

Подготовка проб методом минерализации при повышенном давлении.
«Санитарно-эпидемиологические требования к атмосферному воздуху в городских и 

сельских населенных пунктов, условиям работы с источниками физических факторов, 
оказывающих воздействие на человека», утвержденные постановлением Правительства 
Республики Казахстан от 25 января 2012 г. № 168.

ПРИМЕЧАНИЕ При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие 
ссылочных стандартов и классификаторов по ежегодно издаваемому информационному указателю 
«Нормативные документы по стандартизации» по состоянию на текущий год и соответствующим 
ежемесячно издаваемым информационным указателям, опубликованным в текущем году. Если ссылочный 
документ заменен (изменен), то при пользовании настоящим стандартом следует руководствоваться 
замененным (измененным) документом. Если ссылочный документ отменен без замены, то положение, в 
котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применяются термины в соответствии с [1] и СТ РК 2.1.

4 Сущность метода

Метод измерений массовой доли элементов основан на минерализации проб пищевых 
продуктов и продовольственного сырья, комбикормов и комбикормового сырья одним из трех 
методов (сухое озоление, мокрая минерализация, минерализация при повышенном давлении) с 
последующими градуировкой и измерением их массовой концентрации в полученном 
минерализате методом атомно-абсорбционной спектроскопии с использованием атомно­
абсорбционного спектрометра с электротермической атомизацией.

Перед измерением ртути ее соединения восстанавливают раствором хлорида олова и 
переносят током инертного газа в подготовленную графитовую кювету спектрометра.

5 Приписанные характеристики погрешности измерений

Настоящий стандарт обеспечивает получение результатов с погрешностью, не 
превышающей значений показателя точности измерений, приведённых в Таблице 2.
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Таблица 2 - Значения показателей точности измерений

Диапазон измерений, мг/кг (млн "') Показатель точности измерений 
(граница относительной погрешности для 

доверительной вероятности Р=0,95, ± 8, %)

Кадмий
От 0,01 до 1 вкл. 26

Свинец
От 0,05 до 0,2 вкл. 40
Свыше 0,2 до 10 вкл. 26

Мышьяк
От 0,05 до 10 вкл. 26

Ртуть, мокрая минерализация
От 0,0025 до 0.005 вкл. 36
Свыше 0,005 до 1 вкл. 26

Ртуть, сверхвысокочастотная (СВЧ) - минерализация
От 0,005 до 0.02 вкл. 40
Свыше 0,02 до 1 вкл. 26

Хром
От 0,005 до 0.02 вкл. 40

Свыше 0,02 до 1 вкл. 26

При необходимости диапазоны измерений могут быть расширены как в сторону 
больших значений за счет дополнительного разбавления проб, так и в сторону меньших 
значений за счет увеличения навески пробы и снижения величины холостой пробы. В этих 
случаях пользователь должен подтвердить соответствие получаемых результатов 
метрологическим характеристикам, приведенным в Таблице 2.

6 Средства измерений и вспомогательные устройства, материалы и реактивы

При выполнении метода измерений применяют следующие средства измерений, 
реактивы, материалы и другие вспомогательные устройства.

6.1 Средства измерений и вспомогательные устройства
Весы лабораторные высокого или специального класса точности с наибольшим 

пределом взвешивания 210 г и ценой деления 0,1 мг по ГОСТ 24104.
Набор гирь Г-2-210 с максимальной номинальной массой от 1 г до 100 г, класса F1.
Спектрометр атомно-абсорбционный с электротермической атомизацией, 

работающий в диапазоне длин волн от 190 нм до 600 нм, например, с Зеемановской 
коррекцией неселективного поглощения, укомплектованный спектральными лампами для 
определения кадмия, свинца, мышьяка, ртути, хрома и снабженный специализированным 
программным обеспечением.

Колбы мерные 2-25-2, 2-50-2,2-100-2,2-250-2 по ГОСТ 1770.
Дозаторы пипеточные одноканальные переменного объема 10-100 мм3 и 

1000-5000 мм3 с метрологическими характеристиками по ГОСТ 28311.
Пипетки градуированные 1 (2,3)-1(2)-2-1(2,5,10) по ГОСТ 29227.
Пипетки с одной отметкой 1(2)-2-5(10) по ГОСТ 29169.
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Бюретка вместимостью 10 мл по ГОСТ 29251.
Мерные цилиндры вместимостью 50 мл или 100 мл по ГОСТ 1770.
Межгосударственные стандартные образцы состава раствора определяемых ионов 

(погрешность аттестованного значения ± 1 %), МСО 1755:2012 (свинец), МСО 1753:2012 
(кадмий), МСО 0095:1999 (мышьяк, хром), МСО 0364-2002 (ртуть).

Установка для получения деионизованной воды или бидистиллятор или прибор для 
перегонки дистиллированной воды (кварцевый или стеклянный) обеспечивающий 
электропроводимость не более 0,20 mkS/cm , по нормативному документу, утвержденному 
в установленном порядке.

Стаканы лабораторные термостойкие вместимостью 50; 100; 250 и 500 см3 по 
ГОСТ 25336.

Колбы конические термостойкие вместимостью 100; 250; 500; 1000 см3 по 
ГОСТ 25336.

Электроплитка бытовая по ГОСТ 14919.
Воронки лабораторные по ГОСТ 25336.
Чашки кварцевые вместимостью 50; 100; 250 см3 по ГОСТ 19908.
Тигли фарфоровые № 2-4 по ГОСТ 9147.
Колбы Кьельдаля 2-100-29,2-250-29 по ГОСТ 25336.
Фильтры обеззоленные «синяя лента» по ГОСТ 12026 или мембранные фильтры 

диаметром пор 0,45-0,55 мкм.
Система, обеспечивающая разложение проб: микроволновая или СВЧ с параметрами по 

нормативному документу, утвержденному в установленном порядке.
Муфельная печь или электропечь сопротивления, обеспечивающая поддержание 

температурного режима от 150 °С до 600 °С с погрешностью ± 25 °С.
Ртутно-гидридная приставка РГП-915 (для определения ртути) по нормативному 

документу, утвержденному в установленном порядке.
Допускается использование других типов средств измерений и стандартных 

образцов с аналогичными или лучшими метрологическими характеристиками. 
Используемые средства измерений подлежат испытаниям с целью утверждения типа в 
соответствии с СТ РК 2.21 или метрологической аттестации в соответствии с СТ РК 2.30, 
регистрации в реестре государственной системы обеспечения единства измерений 
Республики Казахстан и поверке в соответствии с СТ РК 2.4.

Стандартные образцы зарубежных стран должны быть допущены к применению на 
территории Республики Казахстан в соответствии с СТ РК 2.79.

Дополнительно для определения ртути и мышьяка необходимо:
Колбы круглодонные КГУ-2-1 -500-29/32 ТС, вместимостью 500 см3 по ГОСТ 25336
Холодильник водяной обратный ХШ-1- по ГОСТ 25336.
Порядок подготовки химической посуды к выполнению измерений изложен в 

Приложении А.
Допускается применение других средств измерений и вспомогательного 

оборудования, обеспечивающих проведение измерений с требуемой точностью.

6.2 Реактивы
Для метода испытания, установленного настоящим стандартом, применяют только 

реактивы установленной степени чистоты:
- вода бидистиллированная или деионизированная, соответствующая требованиям 

ГОСТ 6709;
- кислота азотная ос.ч. по ГОСТ 11125;
- кислота соляная, ос.ч. по ГОСТ 14261;
- кислота серная ос.ч. по ГОСТ 4204;

5



СТ РК 2350-2013

- водорода перекись (30 %) ос.ч. по ГОСТ 177;
- нитрат палладия, ч.д.а. по ГОСТ 14836;
- нитрат магния, ч.д.а. по ГОСТ 11088;
- дигидрофосфат аммония (фосфатный модификатор) х.ч. по ГОСТ 3772.
Дополнительно для определения ртути необходимо:
- бихромат калия, х.ч. по ГОСТ 4220;
- кислота серная, ос.ч. по ГОСТ 14262;
- хлорид олова (II) 2-х водный, ч.д.а. по нормативному документу, утвержденному в 

установленном порядке;
- кислота гексахлорплатиновая, ч.д.а. по нормативному документу, утвержденному в 

установленном порядке.

7 Требования безопасности

При выполнении измерений необходимо соблюдать требования техники 
безопасности при работе с химическими реактивами по ГОСТ 12.1.007, требования 
электробезопасности при работе с электроустановками по ГОСТ 12.1.019, а также 
требования, изложенные в нормативном документе на атомно-абсорбционный 
спектрометр.

Помещение должно соответствовать требованиям пожаробезопасности по 
ГОСТ 12.1.004 и иметь средства пожаротушения по ГОСТ 12.4.009. Содержание вредных 
веществ в воздухе не должно превышать допустимых значений, указанных в «Санитарно- 
эпидемиологических требованиях к атмосферному воздуху в городских и сельских 
населенных пунктов, условиям работы с источниками физических факторов, 
оказывающих воздействие на человека». Организация обучения работающих 
безопасности труда по ГОСТ 12.0.004.

Требования безопасности при выполнении измерений массовой доли ртути и 
утилизация растворов, содержащих ртуть согласно нормативных документов, 
действующих в Республике Казахстан.

8 Требования к квалификации оператора

К выполнению измерений и обработке их результатов допускают операторов, 
имеющих высшее или среднее специальное химическое образование или опыт работы в 
химической лаборатории, прошедших соответствующий инструктаж, освоивших метод в 
процессе тренировки и показавших удовлетворительные результаты при выполнении 
процедур контроля качества результатов измерений.

9 Условия выполнения измерений

Измерения проводятся при следующих условиях:
- температура окружающего воздуха (20 ± 5) °С;
- относительная влажность воздуха от 40 % до 80 %;
- атмосферное давление (84,0 -  106,7) мм рт.ст.;
- напряжение питания 220 В (± 10 %);
- освещенность не менее 300 люкс.
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10 Построение градуировочной кривой

Градуировочные кривые строят по 10.1 -  10.2 не ранее чем за 24 ч до проведения 
измерений.

10.1 Приготовление растворов
Все растворы готовят с использованием бидистиллированной (деионизованной) 

воды. Проверку качества воды проводят по 11.6.2.
10.1.1 Приготовление раствора азотной кислоты, объемная доля 0,3 %
В коническую колбу помещают 300 см3 или 400 см3 бидистиллированной 

(деионизованной) воды, осторожно, при перемешивании приливают 3 см3 
концентрированной азотной кислоты квалификации ос.ч., доводят до 1000 см3 
бидистиллированной (деионизованной) водой и перемешивают. Срок хранения в сосуде 
из полиэтилена, полипропилена или фторопласта не ограничен.

Перед каждым использованием проверяют качество раствора по 11.6.2.
10.1.2 Приготовление раствора соляной кислоты, объемная доля 25 %
В коническую колбу помещают 750 см3 бидистиллированной (деионизованной) 

воды, осторожно, при перемешивании приливают 250 см3 концентрированной соляной 
кислоты квалификации ос.ч. и перемешивают. Срок хранения в сосуде из полиэтилена, 
полипропилена или фторопласта не ограничен.

10.1.3 Приготовление раствора нитрата палладия, массовая концентрация 0,5 г/дм3
В мерную колбу вместимостью 25 см3 помещают 1,25 см3 раствора исходного 

реактива (массовая концентрация 10 г/дм3) и доводят до метки бидистиллированной 
(деионизованной) водой.

Срок хранения в закрытом сосуде из полиэтилена, полипропилена или фторопласта в 
темном месте - 6 месяцев.

10.1.4 Приготовление раствора смешанного фосфатно-магниевого модификатора
В мерную колбу вместимостью 25 см3 помещают 1,25 см3 исходного раствора 

дигидрофосфата аммония (массовая концентрация 100 г/дм3) и 1,25 см3 исходного 
раствора нитрата магния (массовая концентрация 10 г/дм3) и доводят до метки 
бидистиллированной (деионизованной) водой.

Срок хранения в закрытом сосуде из полиэтилена, полипропилена или фторопласта в 
темном месте - 6 месяцев.

10.1.5 Приготовление раствора смешанного палладиево-магниевого модификатора
В мерную колбу вместимостью 25 см3 помещают 1,25 см3 исходного раствора 

нитрата палладия (массовая концентрация 10 г/дм3) и 1,25 см3 исходного раствора нитрата 
магния (массовая концентрация 10 г/дм3) и доводят до метки бидистиллированной 
(деионизованной) водой.

Срок хранения в закрытом сосуде из полиэтилена, полипропилена или фторопласта в 
темном месте - 6 месяцев.

10.1.6 Приготовление раствора азотной кислоты, объемное соотношение 1:1
К 100 см3 бидистиллированной (деионизованной) воды при перемешивании 

приливают равный объем концентрированной азотной кислоты. Срок хранения в сосуде 
из полиэтилена, полипропилена или фторопласта не ограничен.

10.1.7 Приготовление растворов элементов массовой концентрации 100 мг/дм3
В мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают при помощи пипетки 5 см3 ГСО 

состава раствора соответствующего иона, доводят до метки раствором азотной кислоты 
объемной доли 0,3 % по 10.1.1 и перемешивают.

Растворы устойчивы при хранении в полиэтиленовой, полипропиленовой или 
фторопластовой посуде в течение 3 месяцев.
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ПРИМЕЧАНИЕ В случае применения мышьяка раствор данной концентрации не готовят, т.к. 

используют ГСО состава раствора мышьяка массовой концентрации 0,1 мг/см3 (100 мг/дм3).

Далее приготавливают градуировочные растворы элементов, указанные в Таблице 4, 
путем последовательного разбавления (но не более чем в 100 раз на каждом шаге) 
рабочего раствора массовой концентрации 100 мг/дм3.

Алгоритм разбавления, а также фоновые растворы и сроки хранения растворов 
различных массовых концентраций приведены в Приложении Б.

10.2 Дополнительно для определения ртути необходимо:
10.2.1 Приготовление раствора бихромата калия, массовая доля 4 %
Навеску 4 г бихромата калия растворяют в 96 см3 бидистиллированной 

(деионизованной) воды. Срок хранения в емкости из темного стекла с притертой 
пробкой - 3 месяца.

10.2.2 Приготовление раствора разбавления
В стакан из термостойкого стекла помещают 500 см3 - 600 см3 бидистиллированной 

(деионизованной) воды и осторожно приливают, тщательно перемешивая, 50 см3 
концентрированной азотной кислоты квалификации ос.ч. Затем добавляют 5 см3 раствора 
бихромата калия по 10.2.1 и доводят объем до 1000 см3 бидистиллированной 
(деионизованной) водой. Срок хранения в емкости из темного стекла с притертой пробкой 
- 3 месяца

10.2.3 Приготовление раствора серной кислоты, объемная доля 30 %
В термостойкий стакан помещают 100 см3 бидистиллированной (деионизованной) 

воды и осторожно, при перемешивании, добавляют 60 см3 концентрированной серной 
кислоты (d  =1,83 г/см3), после охлаждения разбавляют раствор бидистиллированной 
(деионизованной) водой до 200 см3. Срок хранения не ограничен.

10.2.4 Приготовление раствора гексахлорплатиновой кислоты
Навеску 1 г гексахлорплатиновой кислоты растворяют в 100 см3 

бидистиллированной (деионизованной) воды. Срок хранения в колбе с притертой пробкой 
в темном месте -12 месяцев.

10.2.5 Приготовление раствора ртути массовой концентрации 10 мг/дм3
В мерную колбу вместимостью 200 см3 помещают примерно 30 см3 раствора 

разбавления по 10.2.2, вносят 2,0 см3 ГСО состава раствора ртути массовой концентрации 
1 г/дм3, доводят до метки раствором разбавления и тщательно перемешивают. Срок 
хранения в холодильнике - не более 6 месяцев.

10.2.6 Приготовление раствора ртути массовой концентрации 100 мкг/дм3
В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 1,0 см3 раствора ртути массовой 

концентрации 10 мг/дм3 по 10.2.5, доводят до метки раствором разбавления по 10.2.2 и 
тщательно перемешивают. Срок хранения в холодильнике - не более 3-х месяцев.

10.2.7 Приготовление раствора ртути массовой концентрации 2 мкг/дм3
В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 2,0 см3 раствора ртути массовой 

концентрации 100 мкг/дм3 по 10.2.5, доводят до метки раствором разбавления по 10.2.2 и 
тщательно перемешивают. Срок хранения в холодильнике - не более 10 дней.

10.2.8 Приготовление раствора ртути массовой концентрации 1 мкг/дм3
В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 1,0 см3 раствора ртути массовой 

концентрации 100 мкг/дм3 по 10.2.5, доводят до метки раствором разбавления по 10.2.2 и 
тщательно перемешивают. Срок хранения в холодильнике - не более 10 дней.

10.2.9 Приготовление раствора ртути массовой концентрации 0,5 мкг/дм3
В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 25 см3 раствора ртути массовой 

концентрации 2 мкг/дм3 по 10.2.5 доводят до метки раствором разбавления по 10.2.2 и 
тщательно перемешивают. Раствор готовят в день использования.
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11 Подготовка к выполнению измерений

При подготовке к выполнению измерений должны быть проведены следующие работы: 
подготовка спектрометра к работе, проверка качества бидистиллированной (деионизованной) 
воды, градуировка спектрометра, отбор и подготовка проб к анализу.

11.1 Отбор проб
Отбор лабораторных проб пищевых продуктов и продовольственного сырья, 

комбикормов и комбикормового сырья проводят в соответствии с нормативной 
документацией на конкретный вид продукции, например, отбор проб зерна и продуктов 
его переработки по ГОСТ 13586.3 и ГОСТ 27668, круп по ГОСТ 26312.1, хлеба и 
хлебобулочных изделий по ГОСТ 5667, колбасных изделий и продуктов из свинины, 
баранины, говядины и мяса других видов убойных животных и птиц по ГОСТ 9792, мяса 
птицы по ГОСТ 7702.0, рыбы, нерыбных объектов и продукции из них по ГОСТ 31339, 
продуктов переработки плодов и овощей по ГОСТ 26313, продуктов яичных по 
ГОСТ 30364.0, комбикормов сырья для их производства по ГОСТ 13496.0.

11.2 Подготовка проб для определения содержания свинца, кадмия, хрома
Для всех способов минерализации в случае, если неизвестен состав пробы, следует 

брать максимальную навеску для соответствующего способа.
В тех случаях, когда не удается добиться полной минерализации проб способом 

сухой минерализации (например, образуется нерастворимый в кислотах остаток), 
используют мокрую минерализацию по 11.2.2 или минерализацию при повышенном 
давлении по 11.2.3.

11.2.1 Сухая минерализация
Способ сухой минерализации применяют для всех видов сырья и продуктов.
В фарфоровый или кварцевый тигель (чашку) помещают навеску продукта 0,5 г - 2 г 

и проводят минерализацию согласно ГОСТ 26929. Полученную золу растворяют в 1 см3 
раствора азотной кислоты (1:1) по 10.1.6, упаривают до влажных солей и количественно 
переносят в мерную колбу вместимостью 25 см3-100 см3 раствором азотной кислоты 
массовой доли 0,3 % по 10.1.1. Доводят до метки тем же раствором кислоты и 
перемешивают.

11.2.2 Мокрая минерализация
Навеску пробы массой 0,5 г -1 г помещают в колбу Кьельдаля и проводят 

разрушение органических веществ по ГОСТ 26929.
К навеске, помещенной в колбу Кьельдаля, добавляют 10 см3 концентрированной 

азотной кислоты и выдерживают не менее 15 мин. Затем постепенно нагревают в 
колбонагревателе, упаривая содержимое колбы до 3 см3 - 5 см3. После этого осторожно 
добавляют 15 см3 30 %-ной перекиси водорода порциями по 1 см3 и снова упаривают до 
3 см3 - 5 см3. Полностью минерализованная проба должна представлять собой прозрачную 
бесцветную (допускается слабая бледно-желтая окраска) жидкость, в которой отсутствуют 
не растворившиеся частицы.

В случае неполной минерализации рекомендуется либо уменьшить выбранную 
массу навески, либо увеличить количество реактивов, используемых для разложения.

Раствор, полученный по способу мокрой минерализации, количественно переносят в 
мерную колбу вместимостью 25 см3-100 см3, омывая стенки колбы Кьельдаля 
бидистиллированной (деионизованной) водой. Доводят до метки бидистиллированной 
(деионизованной) водой и перемешивают.

11.2.3 Минерализация при повышенном давлении
Подготовку проб методом минерализации при повышенном давлении проводят 

согласно ГОСТ Р 53150.
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Используют любой прибор для минерализации под давлением, удовлетворяющий 
ГОСТ Р 53150, например, СВЧ-минерализатор или систему микроволновую с 
микроволновым способом нагрева. Порядок работы изложен в нормативном документе по 
эксплуатации и методических указаниях по проведению минерализации с использованием 
этих приборов.

Навеска пробы составляет от 0,5 г до 1 г, объем концентрированной азотной кислоты 
10 см3-15 см3. Полученный минерализат количественно переносят в мерную колбу 
вместимостью 25 см3 - 50 см3, омывая стенки фторопластового стакана, в котором 
проводилась минерализация пробы, бидистиллированной (деионизованной) водой. 
Доводят до метки бидистиллированной (деионизованной) водой и перемешивают.

11.3 Подготовка проб для определения содержания ртути
11.3.1 Мокрая минерализация
Навеску пробы массой 0,1 г - 2,0 г помещают в круглодонную термостойкую колбу 

со шлифом, вносят 10 см3 концентрированной азотной кислоты (если кислота интенсивно 
впитывается пробой, рекомендуется также добавить от 1 см3 до 5 см3 бидистиллированной 
(деионизованной) воды) и оставляют на 10 - 20 мин.

Закрывают колбу обратным холодильником, включают ток воды через рубашку 
холодильника и осторожно нагревают смесь, избегая бурной реакции на первых стадиях 
разложения. Затем плавно увеличивают интенсивность нагрева, доводя смесь до кипения. 
Ориентировочная длительность этапа от 30 мин до 40 мин.

После прекращения бурного выделения оксидов азота через обратный холодильник 
к реакционной смеси аккуратно добавляют по 5 см3 концентрированной азотной и серной 
кислот. Увеличивают нагрев, добиваясь интенсивного кипения. Выдерживают от 30 мин 
до 40 мин.

Перекрывают ток воды через рубашку холодильника и, выждав 2-3 мин, вводят в 
реакционную смесь перекись водорода через обратный холодильник порциями по 2 см3 с 
интервалом 2-3 мин до потери пробой окраски (требуется от 10 см3 до 30 см3).

Полностью минерализованная проба должна представлять собой прозрачную 
бесцветную (допускается слабая бледно-желтая окраска) жидкость, в которой отсутствуют 
не растворившиеся частицы. В случае неполной минерализации рекомендуется либо 
уменьшить выбранную массу навески, либо увеличить количество реактивов, 
используемых для разложения. В этом случае следует учитывать, что суммарный объем 
реактивов не должен превышать объем колбы, в которую будет перенесен минерализат, 
т.к. объем смеси в процессе пробоподготовки не уменьшается.

Далее добавляют через обратный холодильник небольшое количество 
бидистиллированной (деионизованной) воды и кипятят реакционную смесь еще 5 мин, 
после чего охлаждают, снимают обратный холодильник и добавляют 2 см3 раствора 
бихромата калия по 10.2.1. Полученный раствор количественно переносят в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, омывая стенки круглодонной колбы бидистиллированной 
(деионизованной) водой. Доводят до метки бидистиллированной (деионизованной) водой 
и перемешивают.

Пробу необходимо проанализировать в течение 48 часов.

ПРИМЕЧАНИЕ Мгновенное разрушение окраски дихромата калия при его добавлении в минерализат 
может свидетельствовать о присутствии неразложившейся перекиси водорода в пробе, либо о неполной 
минерализации органической матрицы; и то, и другое недопустимо. В этом случае следует повторить 
минерализацию пробы.
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11.3.2 Минерализация при повышенном давлении
Подготовку проб методом минерализации при повышенном давлении проводят 

согласно ГОСТ Р 53150.
Используют любой прибор для минерализации под давлением, удовлетворяющий 

ГОСТ Р 53150, например, СВЧ-минерализатор с микроволновым способом нагрева или 
СВЧ-минерализатор другой марки с такими же техническими характеристиками. Порядок 
работы изложен в нормативном документе по эксплуатации и методических указаниях по 
проведению минерализации с использованием этих приборов.

Навеску пробы массой 0,1 г помещают во фторопластовый стакан для 
пробоподготовки, добавляют 5 см3 концентрированной азотной кислоты и проводят 
разложение под давлением 0,8 МПа в течение 20 мин. После того, как давление в 
закрытой системе упадет до 0,2 МПа, его сбрасывают. Такая процедура позволяет 
избежать потерь ртути. Полученный минерализат количественно переносят в мерную 
колбу вместимостью 25 см3, омывая стенки фторопластового стакана, в котором 
проводилась минерализация пробы, бидистиллированной (деионизованной) водой. Вносят 
2 см3 раствора бихромата калия по 10.2.1 доводят до метки бидистиллированной 
(деионизованной) водой и перемешивают.

11.4 Подготовка проб для определения содержания мышьяка (мокрая 
минерализация)

Навеску пробы массой 0,1 г - 2,0 г помещают в круглодонную термостойкую колбу, 
вносят 10 см3 концентрированной азотной кислоты и оставляют на 10-20 мин.

Закрывают колбу обратным холодильником, включают ток воды через рубашку 
холодильника и осторожно нагревают смесь, избегая бурной реакции на первых стадиях 
разложения. Затем плавно увеличивают интенсивность нагрева, доводя смесь до кипения. 
Ориентировочная длительность этапа от 30 мин до 40 мин.

После прекращения бурного выделения оксидов азота через обратный холодильник 
к реакционной смеси аккуратно добавляют 5 см3 концентрированной азотной кислоты. 
Увеличивают нагрев, добиваясь интенсивного кипения. Выдерживают от 30 мин до 
40 мин.

Перекрывают ток воды через рубашку холодильника и, выждав 2 - 3  мин, вводят в 
реакционную смесь перекись водорода через обратный холодильник порциями по 
1 см3- 2 см3 с интервалом 2 - 3  мин до потери пробой окраски (требуется от 5 см3 до 
10 см3).

Полностью минерализованная проба должна представлять собой прозрачную 
бесцветную (допускается слабая бледно-желтая окраска) жидкость, в которой отсутствуют 
не растворившиеся частицы. В случае неполной минерализации рекомендуется либо 
уменьшить выбранную массу навески, либо увеличить количество реактивов, 
используемых для разложения. В этом случае следует учитывать, что суммарный объем 
реактивов не должен превышать объем колбы, в которую будет перенесен минерализат, 
т.к. объем смеси в процессе пробоподготовки не уменьшается.

Далее добавляют через обратный холодильник небольшое количество 
бидистиллированной (деионизованной) воды и кипятят реакционную смесь еще 5 мин, 
после чего охлаждают.

Полученный раствор количественно переносят в мерную колбу вместимостью 
25 - 100 см3, омывая стенки круглодонной колбы бидистиллированной (деионизованной) 
водой. Доводят до метки бидистиллированной (деионизованной) водой и перемешивают.

ПРИМЕЧАНИЕ Допускается использовать другие методы минерализации для определения элементов 
в пробах пищи и комбикормов в соответствии с действующими нормативными документами, однако в этом 
случае пользователь должен самостоятельно провести оценку метрологических характеристик.
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11.5 Подготовка холостой пробы
Холостую пробу готовят и анализируют одновременно с каждой партией рабочих 

проб, используя те же реактивы и в тех же количествах, что и при анализе проб, но без 
навески анализируемого объекта.

ПРИМЕЧАНИЕ Следует иметь в виду, что величина сигнала холостой пробы определяет 
возможность проводить измерения в области низких концентраций элементов в растворе. Основной 
причиной загрязнений холостой пробы обычно является кислота, используемая при подготовке пробы.

11.6 Градуировка спектрометра при прямом определении элементов
11.6.1 Проведение «холостой атомизации»
Приступая к градуировке спектрометра, а также перед началом измерений 

содержания определенного элемента в пробах, необходимо провести «холостую 
атомизацию», т.е. осуществить всю процедуру атомизации при выбранных параметрах 
измерений по Таблице 3 без введения пробы в графитовую кювету атомизатора.

Это необходимо для того, чтобы убедиться в отсутствии загрязнений кюветы 
определяемым элементом и при наличии загрязнения устранить его путем отжига. 
«Холостую» атомизацию проводят до тех пор, пока значение аналитического сигнала не 
опустится ниже 0,01.

11.6.2 Контроль качества бидистиллированной (деионизованной) воды и раствора 
азотной кислоты

Перед началом работы проверяют качество бидистиллированной (деионизованной) 
воды и раствора азотной кислоты по 10.1.1. Для этого измеряют массовую концентрацию 
определяемых элементов в соответствии с Разделом 12 по установленным для них 
градуировочным характеристикам.

Качество воды (раствора азотной кислоты) признают удовлетворительным, если 
измеренное значение массовой концентрации элемента при вводе 40 мм3 не превышает 
5 % от рекомендуемых в Таблице 4 значений массовой концентрации градуировочного 
раствора.

Если градуировочная характеристика для данного элемента в лаборатории еще не 
установлена, то используют градуировочную характеристику, установленную на фирме- 
изготовителе. При отсутствии градуировочной характеристики находят отношение 
аналитических сигналов от одинаковых объемов воды (раствора азотной кислоты) и 
градуировочного раствора (например, 20 мм3), которое не должно превышать 0,05.

11.6.3 Градуировка спектрометра
Рекомендуемые параметры проведения различных стадий процесса атомизации для 

каждого элемента при градуировке и при анализе проб приведены в Таблице 3.
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Таблица 3 - Условия проведения анализа
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Cd* 228,8 40 120 20-30 600 ** ** 1.5 1300 2,0 1500

Pb* 283,3 40 120 20-30 650 20 1450 1.5 2400 2.0 2700

As* 193,7 40 120 20-30 600 ** ** 1.5 2750 2,0 2800

Сг 357,9 40 120 20-30 600 20 1500 1.5 2550 2,0 2700

Sn* 2863 40 120 20-30 600 ** ** 1.5 2650 2.0 2750

* Определение с использованием модификаторов (см. Таблицу 5).
** Пиролиз 2 проводится при необходимости (если не подтверждается достоверность результатов, проводимая по 12,1

Градуировочная характеристика спектрометра представляет собой зависимость 
аналитического сигнала от концентрации элемента.

В графитовую кювету атомизатора, подготовленную по 11.7.1, вводят последовательно 
дозатором или при помощи автосемплера 10; 20; 40 мм3 градуировочного раствора 
соответствующего элемента, приготовленного в соответствии с Приложением Б. 
Рекомендуемые значения массовой концентрации градуировочных растворов для каждого 
элемента представлены в Таблице 4.

Таблица 4 - Рекомендуемые значения массовой концентрации растворов для построения
градуировочных характеристик

Элемент Массовая концентрация градуировочного раствора, мкг/дм^

Cd 1
Сг 5

As, Pb 10
Sn 20

Градуировочная характеристика для всех элементов, кроме хрома, строится с 
использованием модификаторов. В Таблице 5 приведены используемые модификаторы и 
способы работы с ними. При анализе проб вводятся те же модификаторы, что и при 
проведении градуировки.
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Таблица 5 - Введение модификатора

Элемент Модификатор Объем, мм3 Способ ввод а

Cd Pd(N03)2 по 10.1.3 10 1,2
РЪ Mg(N03)2+NH4H2P04no 10.1.4 10 1,2

Sn Pd(N03)2+Mg(N03)2 по 10.1.5 10 1,2

As Pd(N03)2no 10.1.3 10 1,2
Способ 1. Последовательное введение модификатора и пробы непосредственно в кювету (суммарный объем пробы и 
модификатора не должен превышать 50 мм3).
Способ 2. Введение модификатора в градуировочный раствор/пробу. К 1 см3 градуировочного раствора/пробы 
добавляют 20 мм3 раствора модификатора и затем дозируют в графитовую кювету спектрометра.

Каждый из рекомендуемых объемов градуировочного раствора последовательно 
вводят в графитовую кювету по пять раз и измеряют величины аналитического сигнала, 
используя программное обеспечение к спектрометру. Затем рассчитывают среднее 
арифметическое значение сигнала для всех вводов и его среднее квадратическое 
отклонение (СКО), которое не должно превышать 6 %. Если это условие не соблюдается, 
то необходимо выявить и устранить причины нестабильности и повторить ввод 
градуировочного раствора.

В качестве аналитического сигнала нулевой точки (масса соответствующего 
элемента равна нулю) берут сигнал от отожженной по 11.6.1 графитовой кюветы. 
Проверку значения СКО для нулевой точки не проводят.

Массу элемента, введенную в графитовую кювету (М, пг) вычисляют по Формуле:

M = C - V , (1)
где С- массовая концентрация градуировочного раствора, мкг/дм3;
V -  объем градуировочного раствора, введенный в кювету, мм3.
Используя программное обеспечение к спектрометру, устанавливают 

градуировочную характеристику.
11.6.4 Проверка приемлемости градуировочной характеристики
Проверку приемлемости градуировочной характеристики проводят непосредственно 

после ее построения по 11.6.3, при этом водятся те же модификаторы, что и при ее 
построении. Перед проведением проверки приемлемости необходимо провести отжиг 
графитовой кюветы по 11.6.1.

Проверка состоит в измерении массовой концентрации определяемого элемента при 
15; 20; 25 мм3 раствора, используемого при градуировке. Выбранный объем раствора 
следует вводить в графитовую кювету не менее трех раз.

Используя программное обеспечение к спектрометру, рассчитывают среднее 
значение массовой концентрации элемента для всех измерений и относительное СКО 
полученных значений. Градуировочная характеристика признается приемлемой, если:

- значение СКО не превышает 6 %;
- отклонение среднего арифметического значения массовой концентрации 

соответствующего элемента от действительного значения (см. Таблицу 4) не превышает 
12 %.

11.6.5 Контроль стабильности градуировочной характеристики
Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят каждый раз перед 

началом работы на спектрометре и после каждых 1 5 - 2 0  измерений. При этом вводятся те 
же модификаторы, что и построении градуировочной характеристики.
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В качестве образца для контроля используют раствор элемента массовой 
концентрации, приведенной в Таблице 4. Допускается использование растворов других 
концентраций при условии, что масса элемента в дозируемом объеме соответствует 
диапазону градуировочной характеристики.

Не менее трех раз вводят в графитовую кювету атомизатора от 10 мм3 до 40 мм3 
образца для контроля и измеряют значения массовой концентрации элемента в 
соответствии с выбранным режимом работы (см. Таблицу 3). Градуировочная 
характеристика признается стабильной, если:

- СКО результатов измерений не превышает 6 %;
отклонение найденного среднего арифметического значения массовой 

концентрации элемента от действительного значения в образце для контроля не 
превышает 15 %.

В этом случае градуировочная характеристика может быть использована для 
проведения дальнейших измерений проб. В противном случае находят причины, 
приведшие к нарушению стабильности градуировочной характеристики (ошибка в 
приготовлении раствора, исчерпан ресурс работоспособности графитовой кюветы и т.д.), 
устраняют их и вновь проводят градуировку спектрометра по 11.6.2.

Результаты, полученные после предыдущего контроля стабильности, считают 
сомнительными, и измерения проб, проведенные в этот период, повторяют.

ПРИМЕЧАНИЕ Лаборатория вправе устанавливать собственные значения нормативов, используемых 
при проведении проверки приемлемости и контроле стабильности градуировочной характеристики при 
условии, что они не превышают значений, приведенных в настоящем пункте.

11.7 Градуировка спектрометра при определении ртути
11.7.1 Платинирование кюветы
В графитовую кювету дозатором вводят 40 мм3 раствора гексахлорплатиновой 

кислоты (см. 10.2.4) и проводят атомизацию в следующем режиме:
- сушка -120 °С, 40 с;
- пиролиз 1 - 600 °С, 20 с;
- пиролиз 2 - 1500 °С, 3 с;
- атомизация -  2000 °С, 2 с;
- очистка -  2200 °С, 2 с;
- пауза - 60 с.
Все операции следует проводить при большом внутреннем токе аргона 

(0,5 - 1,0 дм3/мин).
Процедуру ввода раствора и атомизации повторяют еще четыре раза, после чего 

кювета готова к работе.
Платинирование необходимо повторять после проведения 50 -60 измерений, а также 

при отрицательных результатах контроля стабильности градуировочной характеристики 
по 11.7.4 в процессе работы.

11.7.2 Градуировка спектрометра
Подготавливают спектрометр к работе с ртутно-гидридной приставкой в 

соответствии с Руководством по эксплуатации. Рекомендуемые параметры построения 
градуировочной зависимости приведены в Таблице 6.

В реакционный сосуд ртутно-гидридной приставки вводят дозатором 3 см3 
восстановительного раствора хлорида олова осуществляют продувку аргоном (расход 
0,4-0,6 дм3/мин, время от 10 с до 60 с в зависимости от чистоты реактивов) для удаления 
следов ртути, восстановительный раствор. Вводят дозатором в реакционный сосуд 5 см3 
градуировочного раствора ртути и проводят измерение аналитического сигнала в 
соответствии с Руководством по эксплуатации.
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Таблица 6 - Рекомендуемые параметры анализа градуировочных растворов ртути и
проб

Параметр Значение

Расход аргона, дм3/мин 0,4 - 0,6 (40 -60 ед. по шкале 
ротаметра)

Температура пиролиза, °С 80
Длительность пиролиза, с 60
Температура сушки, °С 80
Длительность сушки, с 20
Температура атомизации, °С 1000
Длительность атомизации, с 3
Температура очистки, °С 1500
Длительность очистки, с 2
Д лительность паузы, с 30

Масса ртути, соответствующая вводу 5 см3 градуировочного раствора приведена в 
Таблице 7.

При построении градуировочной зависимости следует начинать с раствора 
разбавления, а затем последовательно вводить градуировочные растворы в порядке 
возрастания концентрации.

Измерение с каждой массой ртути проводят пять раз и при помощи программного 
обеспечения рассчитывают среднее арифметическое значение и относительное 
стандартное отклонение полученных значений аналитического сигнала, которое не 
должно превышать 6 %. Если это условие не соблюдается, то необходимо выявить и 
устранить причины нестабильности и повторить ввод градуировочного раствора.

Таблица 7 - Рекомендуемые значения массы ртути для построения градуировочной
зависимости

Массовая концентрация градуировочного раствора, мкг/дм3 Масса ртути, пг

Раствор разбавления по п. 10.2.2 0
0,5 2500
1,0 5000
2,0 10000

Для нулевой точки используют значения интегральных аналитических сигналов, 
соответствующих раствору разбавления. Проверку значения СКО для нулевого раствора 
не проводят.

Значение аналитического сигнала от раствора массовой концентрации 0,5 мкг/дм3 по 
крайней мере в 20 раз должно превышать значение аналитического сигнала от раствора 
разбавления.

Используя программное обеспечение к спектрометру, устанавливают 
градуировочную зависимость аналитического сигнала (средних арифметических значений 
для последовательных вводов градуировочных растворов) от массы ртути.

11.7.3 Проверка приемлемости градуировочной характеристики
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Проверку приемлемости градуировочной характеристики проводят непосредственно 
после ее построения по 11.7.2.

В реакционный сосуд ртутно-гидридной приставки вводят дозатором 3 см3 
восстановительного раствора хлорида олова, осуществляют продувку аргоном (расход 
0,4 - 0,6 дм3/мин, время от 10 с до 60 с в зависимости от чистоты реактивов) для удаления 
следов ртути, загрязняющей восстановительный раствор. Вводят дозатором в 
реакционный сосуд 3 см3 градуировочного раствора ртути массовой концентрации 
1 мкг/дм3 по 10.2.8 и проводят измерение аналитического сигнала в соответствии с 
Руководством по эксплуатации. Измерения проводят не менее трех раз.

Используя программное обеспечение к спектрометру, рассчитывают среднее 
значение массовой концентрации ртути для всех измерений и относительное среднее 
квадратическое отклонение полученных значений. Градуировочная характеристика 
признается приемлемой, если:

- значение СКО не превышает 6 %;
- отклонение среднего арифметического значения массовой концентрации ртути от 

действительного значения не превышает 12 %.
11.7.4 Контроль стабильности градуировочной характеристики
Процедура контроля стабильности градуировочной характеристики состоит в 

проведении не менее двух параллельных измерений массовой концентрации ртути в 
одном из заново приготовленных растворов по 10.2.7 - 10.2.9, перед началом работы и 
после анализа 10-12 проб.

Используя критерии, сформулированные в 11.6.5 проверяют стабильность 
градуировочной характеристики.

12 Выполнение измерений

12.1 Измерение массовой концентрации элементов (кроме ртути) в 
подготовленной пробе

Пробы, подготовленные по 11.2 или 11.4, анализируют в соответствии с 
Руководством по эксплуатации спектрометра с обязательным предварительным отжигом 
графитовой кюветы и оценкой ее чистоты по 11.6.1. Условия проведения анализа (в том 
числе введение модификатора) при определении массовой концентрации конкретного 
элемента в пробе и при градуировке должны совпадать.

Начинать анализ рекомендуется с ввода в кювету минимально возможного объема 
пробы (10 мм3). В зависимости от полученной величины аналитического сигнала 
поступают следующим образом:

- если величина сигнала мала (менее половины величины сигнала от первой 
градуировочной точки), то увеличивают объем дозируемой пробы, но не более чем до 
40 мм3;

- если в окне результатов вместо значения массовой концентрации появляется 
пометка «> калибр.» или «некорректное значение», то пробу разбавляют таким образом, 
чтобы сигнал от разбавленной пробы при дозировании от 10 мм3 до 40 мм3 соответствовал 
примерно середине диапазона градуировочной характеристики.

Коэффициент разбавления вычисляют по Формуле:

(2)

где Fit-объем разбавленной пробы, см3
Va - аликвотная порция исходной пробы, взятая для разбавления, см3.
Выбранный объем подготовленной пробы (исходной или разбавленной) дозируют в 

кювету не менее трех раз и измеряют массовую концентрацию элемента. При помощи
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программного обеспечения находят среднее арифметическое значение полученных 
значений массовой концентрации и относительное СКО полученных результатов.

Полученные результаты считают приемлемыми, если относительное СКО не 
превышает 6 %. В этом случае среднее арифметическое полученных значений принимают 
за результат измерения массовой концентрации элемента в минерализате пробы (Си™).

При наличии возможных проявлений матричных эффектов пробы достоверность 
полученных результатов следует подтвердить путем введения добавок.

Процедура состоит в следующем: вводят в кювету пробу выбранного объема, далее 
вводят в кювету такой объем раствора элемента известной концентрации (например, 
градуировочного), чтобы аналитический сигнал вырос в 1,5-2 раза, оставаясь в рамках 
диапазона градуировочной характеристики. При этом суммарный объем вводимой пробы 
и добавки не должен превышать 40 мм3. Затем запускают процедуру измерения. 
Повторяют измерение с добавкой не менее трех раз и находят среднее арифметическое 
значение массы элемента.

Ожидаемое значение массы элемента представляет собой сумму массы элемента, 
содержащейся в объеме введенной пробы, и массы элемента в объеме введенной добавки. 
Если расхождение между измеренным значением массы элемента и ожидаемым 
значением не превышает 15 % от ожидаемого значения, то результат анализа пробы 
считают подтвержденным. Если это условие не выполняется, то можно попробовать 
подобрать другие условия анализа: другой модификатор, оптимизировать температурную 
программу графитовой печи и т.д. В случае затруднения следует обратиться к 
разработчику.

12.2 Измерение массовой концентрации ртути в подготовленной пробе
В реакционный сосуд приставки ртутно-гидридной приставки вводят дозатором 

3 см3 восстановительного раствора хлорида олова, осуществляют продувку аргоном 
(расход 0,4-0,6 дм3/мин, время от 10 с до 60 с в зависимости от чистоты реактивов) для 
удаления следов ртути, загрязняющей восстановительный раствор, и дозируют аликвоту 
5 см3 минерализата пробы, подготовленного по 11.4.

Анализируют не менее трех аликвот минерализата каждой пробы и вычисляют 
массовую конценфацию ртути по градуировочной зависимости, установленной согласно
11.8 При помощи программного обеспечения находят среднее арифметическое значение 
полученных значений массовой концентрации ртути в каждой аликвоте и относительное 
среднее квадратическое отклонение полученных результатов.

Полученные результаты считают приемлемыми, если относительное СКО не 
превышает 6 %. В этом случае среднее арифметическое полученных значений принимают 
за результат измерения массовой концентрации ртути в минерализате пробы ( С ^ .

В случае превышения аналитического сигнала пробы над максимальным сигналом, 
зарегистрированным при построении градуировочной зависимости, пробу разбавляют 
бидистиллированной (деионизованной) водой так, чтобы значение аналитического 
сигнала попало в середину диапазона построения градуировочной зависимости. 
Разбавленную пробу анализируют, как описано выше. Коэффициент разбавления пробы Q 
вычисляют по Формуле (2).

12.3 Анализ холостой пробы
Холостые пробы, приготовленные согласно 11.5, анализируют по 12.1 или 12.2. При 

анализе по 12.1 объем холостой пробы, вводимый в графитовую кювету атомизатора, 
составляет 40 мм3.
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За результат измерения массовой концентрации элемента в холостой пробе (Схол) 
принимают среднее арифметическое значений, полученных при последовательных вводах 
холостой пробы в графитовую кювету (см. 12.1) или при анализе ее аликвот по 12.2.

Для обеспечения точности измерений в соответствии со значениями показателей, 
приведенными в Таблице 2, величина холостой пробы не должна превышать 0,1 мкг/дм3 
для кадмия, 2 мкг/дм3 для хрома, свинца, мышьяка и 4 мкг/дм3 для олова.

Для ртути величина холостой пробы не должна превышать 0,1 мкг/дм3. Это 
особенно важно при определении низких концентрации ртути при использовании СВЧ- 
минерализации, так как ртуть, в отличие от остальных элементов, сорбируется на стенках 
фторопластового стакана. Поэтому рекомендуется сначала приготовить холостую пробу, 
убедиться, что значение массовой концентрации ртути в ней составляет менее 0,1 мкг/дм3, 
и только после этого приступать к минерализации проб.

Если указанные нормативы для холостой пробы не выполняются, необходимо найти 
и устранить источник загрязнения, вновь приготовить по 11.5 холостую пробу и 
проанализировать ее.

Если пробы анализируют с разбавлением, то холостую пробу необходимо разбавить 
идентично.

ПРИМЕЧАНИЕ При систематической работе необходимо контролировать стабильность значений 
холостой пробы по определяемым элементам с использованием, например, контрольных карт и принимать 
оперативные меры при формировании негативных тенденций для значений холостой пробы.

13 Обработка результатов измерений

Массовую долю определяемого элемента (X) в пробе вычисляют по Формуле:

х 0,001 -(см - f l j - r - e  _ (3)
т

где X  - массовая доля элемента в пробе, мг/кг;
Сизм - измеренное по 12.1 или 12.2 значение массовой концентрации элемента в 

минерализате пробы, мкг/дм3;
Схоп - измеренное по 12.3 значение массовой концентрации элемента в холостой 

пробе, мкг/дм3;
V - объем минерализата, см3;
Q - дополнительное разбавление минерализата;
т - масса навески пробы, г;
0,001 - коэффициент согласования размерности единиц массы.

14 Оформление результатов измерений

Результат измерения в документах, предусматривающих его использование, 
представляют в виде:

а) Х ±  Ах, мг/кг, Р = 0,95,
где X  - результат измерений массовой доли определяемого элемента 

(см. Формулу (3), мг/кг;
Лх - показатель точности методики (границы абсолютной погрешности единичного 

результата измерений при вероятности Р = 0,95), мг/кг;
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А х юо ’
(4)

Значение дх приведено в Таблице 2.
б) Допускается результат измерения в документах, выдаваемых лабораторией, 

представлять в виде: Х ± А Л мг/кг, Р = 0,95,
Ал - значение характеристики погрешности результатов измерений, установленное 

при реализации методики в лаборатории, мг/кг.

15 Проверка приемлемости результатов получаемых в условиях 
воспроизводимости.

Расхождение между результатами измерений, полученными в двух лабораториях, не 
должно превышать предела воспроизводимости:

\Х11лаб~Х2>лаб\ — 0,01 'Хср R omH, (5)
где Х],шб - результат измерений, полученный в первой лаборатории, мг/кг;
Х 2 ,шб - результат измерений, полученный во второй лаборатории, мг/кг;
Хср - среднее арифметическое результатов измерений в обеих лабораториях, мг/кг;
R - значение предела воспроизводимости (Таблица 8), %.
При выполнении условия неравенства (5) приемлемы оба результата измерений, и в 

качестве окончательного может быть использовано их общее среднее значение. При 
невыполнении этих условий могут быть использованы методы проверки приемлемости 
результатов измерений согласно ГОСТ ИСО 5725-6.

Таблица 8 - Пределы повторяемости и воспроизводимости (Р= 0,95)
Диапазон измерений, 

мг/кг (млн-1)
Предел повторяемости 

(относительное значение 
допускаемого расхождения 
между двумя результатами 

параллельных определений), 
г%

Предел воспроизводимости 
(относительное значение 

допускаемого расхождения между 
двумя результатами, полученными 

в разных лабораториях), R, %

Кадмий
От 0,01 до 1 вкл. 25 36

Свинец
От 0,05 до 0,2 вкл. 39 56

Свыше 0,2 до 10 вкл. 25 36
Мышьяк

От 0,05 до 10 вкл. 25 36
Ртуть, мокрая минерализация

От 0,0025 до 0,005 вкл. 36 50
Свыше 0,005 до 1 вкл. 25 36

Ртуть, СВЧ-минерализация
От 0,005 до 0,02 вкл. 39 56
Свыше 0,02 до 1 вкл. 25 36

Хром
От 0,2 до 10 вкл. 25 36
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16 Контроль качества результатов измерений при реализации методики в 
лаборатории

16.1 Контроль качества результатов измерений при реализации методики в 
лаборатории предусматривает:

- контроль приемлемости результатов в условиях повторяемости;
- оперативный контроль процедуры измерений на основе оценки погрешности при 

реализации отдельно взятой контрольной процедуры;
- контроль стабильности результатов измерений на основе контроля стабильности 

СКО внутрилабораторной прецизионности, погрешности.
16.2 Контроль приемлемости результатов в условиях повторяемости
Контроль приемлемости результатов, получаемых в условиях повторяемости, 

проводится путем выборочного контроля с использованием проб продукции, 
анализируемых по настоящему стандарту.

Анализируют две навески пробы в точном соответствии с прописью методики и 
получают два результата измерений. Результаты измерений признаются приемлемыми 
при выполнении условия:

Хтах - Xmin <0,01 6  Г, (6)

где Хтах - больший результат параллельного определения, мг/кг;
Xmin - меньший результат параллельного определения, мг/кг;
О - среднее арифметическое результатов параллельных определений, мг/кг;

г - значение предела повторяемости (Таблица 8), %.
При невыполнении неравенства (6) процедуру контроля повторяют на удвоенном 

количестве образцов. При повторном неудовлетворительном результате находят и 
устраняют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам.

17 Оперативный контроль процедуры измерений

Контроль исполнителем процедуры выполнения измерений проводят путем 
сравнения результата отдельно взятой контрольной процедуры Кк с нормативом контроля 
К»

В качестве образцов для контроля используют в порядке понижения приоритетности 
стандартные образцы состава анализируемых объектов с аттестованными значениями 
массовой доли соответствующих элементов; образцы, в которых массовая доля элементов 
установлена по результатам межлабораторных испытаний; образцы, многократно 
проанализированные в лаборатории.

Результат контрольной процедуры Кк рассчитывают по Формуле:

Кк=\Х-С\, (7)
где С - опорное значение (аттестованное значение массовой доли элемента в 

стандартном образце, общее среднее значение, установленное по результатам
межлабораторных сравнительных испытаний или среднее значение, установленное в 
лаборатории по результатам многократных измерений), мг/кг.

Норматив контроля Kg рассчитывают по Формуле:
Кд =Ал, (8)

где Ал - значение характеристики погрешности результатов измерений, 
установленное в лаборатории при реализации методики и соответствующее
аттестованному значению образца для контроля, мг/кг.
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Если в лаборатории установлены границы относительной погрешности (8Л, %), то 
значения Лл, мг/кг, вычисляют по Формуле:

АЛ = 0,01ЪЛ-Х, (9)

Качество контрольной процедуры признают удовлетворительным при выполнении 
условия:

Кк<Кд, (10)

Если неравенство (10) не выполняется, то процедуру контроля повторяют. При 
повторном невыполнении этого условия выясняют причины, приводящие к 
неудовлетворительным результатам.

Периодичность контроля исполнителем процедуры выполнения измерений, а также 
реализуемые процедуры контроля стабильности результатов выполняемых измерений 
регламентируют в руководстве по качеству лаборатории.

ПРИМЕЧАНИЕ Допустимо показатель точности результатов измерений при внедрении методики в 
лаборатории устанавливать на основе выражения 8Л = 0,845 (значения 8 приведены в Таблице 2) с 
последующим уточнением по мере накопления информации в процессе контроля стабильности результатов 
измерений.
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Приложение А
(обязательное)

Подготовка химической посуды к выполнению измерений

При выполнении измерений необходимо тщательно соблюдать чистоту химической 
посуды, руководствуясь следующими правилами.

Для мытья химической посуды разрешается использовать концентрированную 
азотную (х.ч.) или серную (х.ч.) кислоту. Категорически запрещается использовать для 
мытья соду, все виды щелочи, все виды синтетических моющих средств, хромовую смесь.

Посуду предварительно отмывают водопроводной водой, а затем в нее наливают 
приблизительно на 1/2 объема азотную или серную кислоту и тщательно обмывают ею 
всю внутреннюю поверхность, а затем выливают в специальный сосуд.

Пипетки при помощи груши несколько раз заполняют кислотой выше метки.
После промывания посуды водопроводной водой (не менее пяти раз) ее 

окончательно споласкивают бидистиллированной (деионизованной) водой 
(два - три раза).

Всю посуду для определения ртути моют горячей водопроводной водой, затем 
горячим раствором азотной кислоты в соотношении (1:1). После промывания посуды 
водопроводной водой (не менее пяти раз) ее окончательно споласкивают 
бидистиллированной водой (два - три раза).

При проведении анализа для каждого раствора необходимо использовать свою 
пипетку. Раствор из колбы наливают в чистый, сухой стаканчик, и из него набирают 
раствор в пипетку. Запрещается погружать пипетку во весь объем раствора во избежание 
загрязнения. Аналогичным образом поступают при работе с дозаторами. Все наконечники 
должны использоваться однократно.

Рекомендуется иметь отдельный набор посуды для приготовления растворов 
каждого элемента.
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Приложение Б
(информационное)

Алгоритм приготовления градуировочных растворов мышьяка, кадмия, хрома, 
свинца приведен на Рисунке Б.1.

Растворы для разбавления:
1) As, Cd, Сг, Pb - раствор азотной кислоты по 10.1.1;
2) Sn - раствор соляной кислоты по 10.1.2 (для 1 мг/дм3), затем бидистиллированная 

(деионизованная) вода для 20 мкг/дм3.

Рисунок Б.1
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