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Алгысвз

1 «Казахстан метрология институты» Республикалык мемлекеттж 
кэсшорны жэне «Технократ Плюс» ЖШС «Машина жасау, металлургия, 
курылыс еншдер! мен кызметтерш сертификаттау» № 53 стандарттау 
женшдеп тех ни калы к комитет! Э31РЛЕП ЕНГ13Д1

2 Казахстан Республикасы Индустрия жэне жара технологиялар
министрлi ri нi н Техникальщ реттеу жэне метрология комитет! торагасыныр 
2012 жылгы 16 казандагы № 491-од буйрыгымен БЕК1Т1Л1П
ЦОЛДАНЫСЦА ЕНГ131ЛД1

3 Осы стандарт ISO 15586:2003 «Water quality-Determination of trace 
elemets using atomic absortion spestrometry with graphite furnace» (Су сапасы. 
Атомдык-абсорбцияльщ спектрометрия apiciMeH элементтер болуын графита 
nemTi пайдаланып аньщтау) халы карал ы к стандартымен б!рдей.

Агылшын Алчней аударылган (еп).
ISO 15586 хальщаральщ стандарттыц ресми данасы Техникальщ 

регламенттер мен стандарттардыц б^рыргай корында бар.
Сэйкестж дэрежес! - турленд!р!лген (MOD).

4 Б1Р1НШ1 ТЕКСЕРУ MEP3IMI 
ТЕКСЕРУ КЕЗЕНД1Л1Г1

АЛГАШ РЕТ ЕНГ131ЛД1

Осы стандартна взгергстер туралы ацпарат «Стандарттау бойынша 
нормативтт цужаттар» сттеместде жарияланады, ал взгерютер мен 
тузетулер мэтш  -  ай сайын шыгарылатын «Мемлекеттт стандарттар» 
ацпараттыц сттеутшде жарияланады. Осы стандартты цайта царау 
(ауыстыру) немесе жойган жагдайда muicmi хабарлама ай сайын 
шыгарылатын «Мемлекеттт стандарттар» ацпараттыц сттеушшде 
жарияланады

2018 жыл 
5 жыл

Осы стандарт Кдзакстан Республикасы Индустрия жэне жара 
технологиялар министрлтшр Техникалык реттеу жэне метрология 
комитетш1р руксатынсыз ресми басылым ретшде толыгымен немесе 
жартылай шыгарыла, кебейтше жэне таратыла алмайды 
п
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КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫН, УЛТТЬЩ СТАНДАРТЫ

Су сапасы
АТОМДЬЩ АБСОРБЦИЯЛЬЩ СПЕКТРОМЕТРИЯ ЭД1С1МЕН

МИКРОЭЛЕМЕНТТЕРДЩ М0ЛШЕР1Н ГРАФИТТ1 ПЕШТ1 
РОЛДАНУ АРЦЫЛЫ АНЬЩТАУ

Енпзшген куш 2013-07-01
1 Колданылу саласы

Осы стандарт бетю, топырак, ауыз, саркынды сулар мен туптш шопщц 
суларына таратылады жэне графит пеште электротермикалы к атомдаумен 
атомдык-абсорбциялык спектрометрия пайдаланумен Ag, Al, As, Со, Сг, Си, 
Fe, Mn, Mo, Ni, Pb, Sb, Se, Ti, V жэне Zn элементтершщ жаппай шогырын 
аныктау эдштерш белгшейдт Осы эдю элементтердщ томен шогырын 
аныктау унпн ко л даны лады.

Ор элемент ушш байкаудыц ец теменп шогыры (байкау шеп) 
сынамалар матрицасына, аспаптар, тарату турше жэне химиялык 
турленд1рпштерд1 пайдалануга байланысты болады. Кдрапайым матрицалы 
су сынамалары уннн (мысалы epireH заттектер мен белшектердщ томен 
шогырымен) эдюы байкау шектер1 сез1мтал куралдардыц байкау шектерше 
жакын болады. 1ржтеу келемшщ 20-р1(мкл) уннн байкау шегшщ ец аз 
колданылатын мэндер1 1-кестеде келыршген.

2 Нормативтж сштемелер

Осы стандартты колдану уннн мынадай сштеме кужаттар кажет:
Кр СТ 1.9-2007 К,азацстан Республикасыныц мемлекеттж техникалыц 

реттеу жуйеО. Халыцаралыц, вщрлж жэне шетел мемлекеттершц 
улттъщ стандарттарын, басца стандарттау бойынша нормативтж 
цужаттарды Г^азацстан Республикасында цолдану mdpmi6i.

Кр СТ ИСО 5667-1-2006 Су сапасы. Сынамалар ipimney. 1-бвлш. 
Сынамалар ipimney багдарламаларын цурастыру бойынша басшыльщ.

Кр СТ ИСО 5667-6-2008 Су сапасы. Сынамалар ipimney. 6-бвлш. Озен 
мен квлдерден сынамаларды ipimney бойынша басшыльщ.

ГОСТ 8.135-2004 Олшемдер 6ipjmui цамтамасыз е ту О ip мемлекеттж 
жуйеО. Аралым epimmdmep -  2- жэне 3-разрядты pH жумысшы 
эталондарын дайындауза арналган стандарт-титрлер. Техникалыц жэне 
метрологиялыц сипаттамалар. Оларды аныцтау ddicmepi.

ГОСТ 8.315-97 Олшемдер Oipjiicin цамтамасыз етудщ мемлекеттж 
жуйеО. Заттектер мен материалдардыц цурамы мен цасиеттершщ 
стандартты улгшерй Иеглзгл ережелер.

ГОСТ 1770-74 Зертханалыц влшeмдi шыны ыдыс. Цилиндрде, 
бвлшектер, цутылар, сынауыцтар. Жалпы техникалыц шарттар.

Ресми басылым 1



ЦР СТ 2214-2012
ГОСТ 3771-74 Реактивтер. Шр алмастырылган фосфор цышцылды 

аммоний. Техникалъщ шарттар.
ГОСТ4461-77Реактивтер. Азот цышцылы. Техникалъщ шарттар.
ГОСТ 6709-72 Дистиллденген су. Техникалъщ шарттар.
ГОСТ 10157-79 Газ тектес жэне суйыц аргон. Техникалъщ шарттар.
ГОСТ 11088-75 Реактивтер. 6-сулы магний нитрат. Техникалъщ 

шарттар.
ГОСТ 11125-84 Айръщша таза азот цышцылы. Техникалъщ шарттар.
ГОСТ 14919-83 Электр плиталар, электр плиткалар жэне 

турмыстыц цуыру электр шкафтары. Жалпы техникалъщ шарттар.
ГОСТ 14836-82 ¥нтац палладий. Техникалъщ шарттар.
ГОСТ 19241-80 Никель жэне леглрленуг томен цысыммен вцделетт 

никель цорытпалары. Маркалар.
ГОСТ 20298-74 Ион алмасатын шайырлар. Катиониттер. Техникалъщ 

шарттар.
ГОСТ 24104-2001 Зертханалыц таразылар. Жалпы техникалъщ та- 

лаптар.
ГОСТ 25336-82 Зертханалыц шыны ыдыс жэне жабдыц. Турлерг, 

неггзгг параметрлерг мен влшемдер.
ISO 5667-3* Water quality. Sampling. Part 3. Guidance on the preservation 

and handling of water samples (Су сапасы. Сынамаларды ipiicrey. 3-бол1м. Су 
сынамаларын сактау жэне олармен жумыс icTey бойынша нускау).

ISO 5667-4* Water quality. Sampling; Part 4. Guidance on sampling from 
lakes, natural and man-made (Су сапасы. Сынамаларды ipiicrey. 4-бeлiм. 
Табиги жэне жасанды келдерден сынамаларды ipiicrey бойынша нускау).

ISO 5667-5* Water quality. Sampling. Part 5. Guidance on sampling of 
drinking water from treatment works and piped distribution systems (Су сапасы. 
Сынамаларды ipiicrey. 5-бeлiм. Тазарту курылгылары мен тарату жуйелершщ 
кубыржолдарынан ауыз су сынамаларын ipiicrey бойынша нускау).

ISO 5667-10* Water quality, sampling; part 10. guidance on sampling of 
waste waters (Су сапасы. Сынамаларды ipiicrey. 10-бeлiм. Саркынды сулардан 
сынамаларды ipiicrey бойынша нускау).

ISO 5667-11* Water quality. Sampling. Part 11. Guidance on sampling of 
groundwaters (Су сапасы. Сынамаларды ipiicrey. ll-бeлiм. Топырак 
суларыныц сынамаларын ipiicrey бойынша нускау).

ISO 5667-15* Water quality. Sampling. Part 15. Guidance on the preserva­
tion and handling of sludge and sediment samples (Су сапасы. Сынамаларды 
ipiicrey. 15-бeлiм. Жауын-шашын мен шепндшер сынамаларын консервшеу 
жэне ецдеу бойынша нускау).

ISO 15587-1* Water quality. Digestion for the determination of selected 
elements in water. Part 1. Aqua regia digestion (Су сапасы. Суда iceh6ip

* KJ1 CT 1.9. сэйкес колданылады
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КР СТ 2214-2012
элементтердд аньщтау ушш гидролиттж ыдырату. 1-бвл1м. Патша суында 
гидролиттж ыдырату)

ISO 15587-2* Water quality. Digestion for the determination of selected 
elements in water. Part 2. Nitric acid digestion (Су сапасы. Суда iceh6ip 
элeмeнттepдi аныкдау ушш гидролиттж ыдырату. 2-бол1м. Азот кышкылында 
гидролиттж ыдырату).

ЕСКЕРТПЕ Осы стандарты колдану кезшде зертханалардьщ пайдалану 
ережелер1мен танысу керек. Стандарт каушсгзджпен байланысты барльщ проблемаларды 
шешуд1 карастырады. Зертхана кызметкер1 Казахстан Республикасыньщ ауматында 
колданыстагы нормативах кужаттарга сэйкес каутсгздж жэне денсаулыкды коргау 
ережелерш сакдауы керек.

1-кесте -  1ржтеме колемшен 20-ц1(мкл) пайдаланган жагдайда су 
сынамасы ушш тэн салмактар, куралдыц байкау iiieKi epi мен

жумыстыц оцтайлы аукымдары

Элемент Сипатты масса, тоа, 
пг

Аныктау nieriь 
р§/1(мкг/дм3)

Жумыстыц онтайлы 
аук;ымыс 

рд/1(мкг/дм3)
Ag 1,5 0,2 от 1 до 10
А1 10 1 от 6 до 60
As 15 1 от 10 до 100
Cd 0,7 0,1 от 0,4 до 4
Со 10 1 от 6 до 60
Сг 3 0,5 от 2 до 20
Си 5d 0,5 от 3 до 30
Fe 5 1 от 3 до 30
Мп 2,5 0,5 от 1,5 до 15
Мо 10 1 от 6 до 60
№ 13 1 от 7 до 70
РЬ 15 1 от 10 до 100
Sb 20 1 от 10 до 100
Se 25 2 от 15 до 150
Т1 Го3 1 от 6 до 60
V 35 2 от 20 до 200
Zn 0,8 0,5 от 0,5 до 5

а Элементт1ц тэн салмагы (т 0) жутудыц oipiKTipi.ircH коэффициент1н багалау уш1н пайда­
лану кез1нде 0,0044 с белпсше сэйкесет1н пикограммада салмак болып табылады (шыц аланы).

ь Байкау шектер1 ушке кебейт1лген нелдш ер1т1нд1лерд1ц кайталанатын езгер1стер1шц 
ауыткуы ретшдс ссептелед1.

0 Оцтайлы жумыс аукымы 0,05 с жэне 0,5 с арасында жуту коэффициент1н1ц 
6ipiKTipinreH керсстиштерше сэйкесет1н шогырлану аралыгы реАндс аньщталады. 

d Егер Зееман фонын тузету пайдаланса, т0  мэш жогары болады.

* КР СТ 1.9. сэйкес колданылады
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3 Э дк непз1

Су сынамаларын кышкылмен ендеп немесе фермента™ bti гидролиз 
пайдаланып консервшейдт Туп жиындыларыныц сынамалары ецделедт 
Шагын аналитикалык улп ертндосшщ олшещца атомды-абсорбцияльщ 
спектрометр дщ графита neniiHe бурюледт Температураны б1ртшдеп 
улгайтып neniTi электрмен кыздырады. Улпш кепиредо, куйд1ред1 жэне 
уптедт Атомды-абсорбцияльщ спектрометрия эдгст спектрометрдщ графита 
пенпнде талданатын сынаманы электротермияльщ атомдау нэтижесшде 
тузшетш аныкталатын элементац атомды буымен толкыннын резонансты 
узындыгын сэулеленд1руд1 жутуды елшеуге непзделген. Тшст1 коз 
аньщталган элемент (немесе элементтер) унпн тэн сэуле шашыратады. Сэуле 
шуагы графит пеште кыздырылган атомдьщ булт аркылы етет1 н кезде, сэуле 
тацдалган элемент(тер) атомдарымен тацдап жутылады. Сэуле
каркындылыгынын кему1 толкыннын тэн узындыгында байкау куралымен 
елшенедт Улпде элемента шогырландыру у л rim жуту коэффициент н жэне 
градуирлеу ертщ цсшщ жуту коэффициеттмен салыстыру аркылы 
аньщталады. Кджет жагдайда кедерплер улплерге талдауды бастаганга дешн 
матрицальщ тур л е н д i р ri штер д i араластыру жолымен немесе коспалардыц 
стандартты эдк1мен градуирлеуд1 жузеге асыру жолымен жасала алады.

Нэтижелер судыц куб метрше немесе шепщц калдыктарда кургак 
материал килограмына талдау (микрограммдар (pg) немесе миллиграммдар 
(mg)) кезшде аныкталатын аналит заттектер массасы Typi нде бершген.

4 Талдау нэтижелерше заттардыц acepi

Улпнщ кейб1р ертндшерц эЫресе саркынды сулар мен шепщц 
калдыкгарына ферментативп куйд1ру нэтижелерге эсер ететш заттектердщ 
улкен санынан туруы мумюн. Хлоридтщ жогары шогыры томен нэтижелер 
ce6e6i болуы мумюн, ce6e6i кептеген элементтердщ булангыштыгы улгаяды 
жэне куйд1ру кезецдер1 бойына аналит-заттар жогалуы болуы мумюн. 
Матрицальщ эсер температуральщ багдарламаны оцтайландыру, пиролитак 
жабылган кубырлар мен платформаларды пайдалану, химиялык 
турленд1рпштерд1 пайдалану, косымдардыц стандартты эдою мен фонды 
тузету аркылы жартылай немесе толыгымен жойыла алады.

5 Реактивтер

Улгшерд! алдын ала ецдеу жэне ертндшерд1 дайындау унпн х.т 
немесе т.у.т. маркалы химиялык реактивтер пайдаланылады.

5.1 Су, 1 санатты, ISO 3696 сэйкес (<0,01 мсек/м).

4



КР СТ 2214-2012
Бидисттденген немесе ионсыздандырылган су (дистиллденген ГОСТ 

6709 бойынша, цайта айналган немесе ион алмасатын шайырмен багана 
арцылы еттзтген ГОСТ 20298 бойынша.

5.2 Азот кышкылы, шотырлантан, c(HN03)=14,4 моль/дм3, 
р~1,4 кг/дм3 (65 %).

Азот цышцылы ГОСТ 4461.
р=1,40 кг/дм3 (65 %) жатдайында жэне жагдайында р=1,42 кг/дм3 

(69 %) шотырлантан азот кышкылын колдану мумюн болады. Ею нуска 
аланит-заттектердщ аз болуын камтамасыз етш осы эдште пайдалану уннн 
жарамды.

5.3Азот кышкылы, c(HN03) =7 моль/дм3.
Сыйымдылыгы 1 дм3 елшемд1 кутыга 500 см3 су куяды (5.1-т кара) 

жэне 490 см3 шотырлантан азот кышкылын косады (5.2-т кара), ертндш1 су- 
мен (5.1-т кара) белпге дешн жетюзед1 жэне эбден араластырады.

5.4 Азот кышкылы, c(HN03)=l моль/дм3.
Сыйымдылыгы 1 дм3 елшемд1 кутыга 500 см3 су куяды (5.1-т кара) 

жэне 70 см3 шогырланган азот кышкылын косады (5.2-т кара), ертщ цш  су- 
мен (5.1-т кара) белпге дешн жетюзед1 жэне эбден араластырады.

5.5 Азот кышкылы, c(HNO3)~0,l моль/дм3.
Сыйымдылыгы 1 дм3 олшемд1 кутыга 500 см3 су куяды (5.1-т кара) 

жэне 7 см3 шогырланган азот кышкылын косады (5.2-т кара), ертндш1 сумей 
(5.1-т кара) белпге дешн жетюзед1 жэне эбден араластырады.

5.5.1 Азот кышкылы с(НЖ)3)~0,Змоль/ дм3.
Сыйымдылыгы 1 дм3 елшемд1 кутыга 500 см3 су куяды (5.1-т кара) 

жэне 21 см3 шогырланган азот кышкылын косады (5.2-т кара), ертндаш су- 
мен (5.1-т кара) белпге дешн жетюзедо жэне эбден араластырады.

5.6 Хлорлы сутекп кышкыл, шогырланган, с(НС1)=12,1 моль/дм3, 
р~1,19 кг/дм3 (37%).

Туз цышцылы ГОСТ 3118.
5.7 Хлорлы сутекп кышкыл, с(НС1) ~6 моль/ дм .
Сыйымдылыгы 1 дм3 елшемд1 кутыга 400 см3 су куяды (5.1-т кара) 

жэне 498 см3 шогырланган хлорлы сутекп кынщылды косады (5.6-т кара), 
ертщ цш  сумей (5.1-т кара) белпге дешн жетюзед1 жэне эбден араластыра­
ды.

5.8 Хлорлы сутекп кышкыл, с(НС1) ~1 моль/ дм3.
Сыйымдылыгы 1 дм3 елшемд1 кутыга 500 см3 су куяды (5.1-т кара) 

жэне 83 см3 шогырланган хлорлы сутекп кынщылды косады (5.6-т кара), 
ертщ цш  сумей (5.1-т кара) белпге дешн жетюзед1 жэне эбден араластыра­
ды.

5.9 Непзп ертщ ц, р=1000 мг/дм3.
Металдар мен металл туздарынан непзп ертщ цш  дайындауга 

арналган процедуралар А косымшасында сипатталган. Heri3ri ертнд^лер
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шамамен 6ip жыл орныкты болады, немесе енд1рунп усынымына сэйкес бо- 
лады.

5.10 Стандартты ертщ ц, р=10 мг/дм3.
Тамшуырмен 1000 мкл непзп ертщ цш  (5.9-т кара) сиымдылыгы 100 

см3 елшемд1 кутыга кую, 0,5 см3 шогырланган азот кышкылын (5.2-т кара) 
косу жэне ертщ цш  сумей (5.1-т кара) белпге дешн жетюзш эбден арала- 
стыру керек.

Осы ер1т1нд1 6 ай сактала алады.
5.11 Стандартты ертщ ц, р=1 мг/дм3.
Тамшуырмен 100 мкл непзп ертщ цш  (5.9-т кара) сиымдылыгы 100 

см3 олтттемд! кутыга кую, 0,5 см3 шогырланган азот кышкылын (5.2-т кара) 
косу жэне ертндш1 сумей (5.1-т кара) белпге дешн жетюзш эбден араласты- 
ру керек.

Осы ертнд1 6 ай сактала алады.
5.12 Стандартты ертщ ц, р=100 мкг/дм3.
Тамшуырмен 1000 мкл непзп ертщ цш  (5.9-т кара) сиымдылыгы 100 

см3 олтттемд! кутыга кую, 0,5 см3 шогырланган азот кышкылын (5.2-т кара) 
косу жэне ертндш1 сумей (5.1-т кара) белпге дешн жетюзш эбден араласты- 
ру керек.

Осы ертнд1 6ip ай сактала алады.
5.13 Г раду сты ертндш ер.
Градусталган ертндшерш 5.10 жэне 5.12-т бойынша стандартты 

ер1т1нд1лерден дайындау.
Мына процедура мысал рет1нде пайдалана алады.
2 мкг/дм3; 4 мкг/дм3; 6 мкг/дм3; 8 мкг/дм3 жэне 10 мкг/дм3 

аналит-заттектен туратын 1 мг/дм3 стандарты ертщ цш  (5.11-т кара) 200 мкл, 
400 мкл, 600 мкл, 800 мкл жэне 1000 мкл сэйкес тамшуырлармен 
сиымдылыгы 100 см3 елшемд1 кутыларга ауыстыру керек. Осындай сандагы 
кышкылды улг1лерде керсет1лгендей градуирлеу ертндшерше косу керек. 
К^ажет жагдайда елшемд1 кутылардагы ертндшердо сумей (5.1-т кара) 
белпге дешн араластырып суыту керек. Кутыда алынган ертндшерд1 арала- 
стыру керек.

1 мг/дм3 томен градуирлеу ертндшер1 6ip айдан артык, ал 100 мкг/дм3 
темендер1 -  6ip куннен артык пайдаланбауы керек.

5.14 Бос ертндшер.
Бос градуирлеу ертндшерш стандарты ертщ цш  коспай градуирлеу 

ертндшерше уксас дайындайды. Сиымдылыгы 100 см3 олшемд1 куты пайда- 
ланады. Улгшерде керсетшгендей градуирлеу ер тн д1лер1не сондай кынщыл 
санын косу керек. Кажет жагдайда салкындату жэне сумей араластыру (5.1-т 
кара) керек.

5.15 Палладий нитраты/магний нитратыныц турленд1рпш1.
(10 г/дм3) шогырланган Рс1(Ж)з)2 ер тн д1с1. Термотуракты стаканга 

1,00 г } итак mdpi3di nannaduudi салады, 5 см3 шогырланган азот цышцылын
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цосады жэне металл толъщ ертенге дейт орамы жабъщ электр плиткада 
цыздырады. Салцындатцаннан кешн epimmdmi сиымдылыгы 100 см3 олшем/И 
к) тыга cy3edi жэне сузгШ 0,3 молъ/дм3 шозырланган азот цышцылыныц 
ериптдшшц dipueuie бвлтмен шаяды жэне белггге дешн epimmdi колемт 
жеттзедй

0,259 г М£(Ж)з)2 х 6Н20  100 см3 суда ер1тед1 (5.1-т кара). Палладий 
нитратыныц ертщ цсш  магний нитратыныц ертщцЫмен араластыру керек. 
10 мкл(р1) араласкан ертндщ е 15 Micr(pg) Pd и 10 MKr(pg) Mg (N03)2 болады.

Ер1т1нд1н1 ай сайын дайындап туру керек.
Металл палладий, унтац (99,94 %) ГОСТ 14836 бойынша.
6 сулы магний нитраты ГОСТ 11088 бойынша,т.у.т.
5.16 Магний нитратын турлещцрпш.
0,865 г Mg(NC>3)2 х 6Н20  100 см3 суда ерпу керек (5.1-т кара). 10 

мкл(р1) осы ерет1нд1де 50 MKr(pg) Mg(N03)2 болады.
5.17 Бастапкы кышкыл фосфор кышкылды аммоний турленд1рпш
2 г NH4H2PO4 100 см3 суда ерпу керек (5.1-т кара). 10 мкл(р1) осы 

ертндщ е 200 MKr(jig) NH4H2P04 болады.
Кулшцыл фосфор цышцылды аммоний ГОСТ 3771 бойынша.
5.18 Бастапкы кышкыл фосфор кышкылды аммоний/магний 

нитратыныц турленд1рпштер1
2 г NH4H2PO4 жэне 0,173 г Mg(N03)2 х 6Н20  100 см3 суда (5.1-т кара) 

ерпу керек. 10 мкл(р1) осы ертндщ е 200 MKr(pg) NH4H2PO4 жэне 10 MKr(pg) 
Mg(N03)2 болады.

5.19 Никель турлещцргин.
0,200 г никель унтатын 1 см3 шотырлантан азот кынщылында ер1ту 

(5.2-т кара) жэне 100 см3 су (5.1-т кара) араластыру керек. 10 мкл(д1) осы 
ертндщ е 20 MKr(pg) №(N03)2 болады.

Никель ГОСТ 19241 бойынша.
5.20 Тазартушы жэне корганыс газ, Аргон (Ат) (> 99,99 %)
Тазалыгы жогары газ тек тес аргон ГОСТ 10157 бойынша.

6 Элшеу цуралдары мен косымша жабдык

Термотозшд1 стацан ГОСТ 25336 бойынша.
Олшемд1 цутылар ГОСТ 1770 бойынша.
Тамшуырлар ГОСТ 29228 бойынша.
Жалпы арналган, дэлдш 2 сыныпты ГОСТ 24104 бойынша, влшеудщ 

улкен шегл 200 г зертханалъщ таразылар.
Kenmipy шкафы (цыздырудыц реттелетт температурасы 250 ° С 

дешн).
ГОСТ 8.135 бойынша элементтердщ су epimmdmepi цурамыныц 

мемлекеттт стандарты epimmdmep (будан dpi MCE).
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ЕСКЕРТПЕ жеке элементтердщ су epiminduiepi цурамыныц MCE орнына 

элементтердщ су ергтгндглерг цурамыныц коп цурамды MCE пайдалану руцсат emmedi. 
Мемлекеттт влшем бгрлггт цамтамасыз ету жуйестде цажеттг MCE болмауы 
жагдамда элементтердщ аттестатталган крспаларын пайдалану руцсат emmedi.

Орамы жабыц электр плитка ГОСТ 14919 бойынша.
ГОСТ28165 бойынша 6ip сатылы жэне ет сатылы аквадистиллятар.
Жалпы тазартудьщ эдеттеп процедурасы шыны мен пластмасса ушш 

кажет болып табылады:
- колданар алдында жабдыкты 6ip кунге азот кынщылына, с ~ 1 

моль/дм3 (5.4-т кара), не хлор сутект! кышкылта, с~1 моль/дм3 (см. 5.8) 
батыру керек;

- сумей уш рет шаяды (5.1-т кара).
Жабдыкгы кышкылта батыртанта дешн полиамидтен (мысалы 

сынамаларды ipiicreyre арналтан жабдыкта бурандалар мен сомындар) 
туратын жабдьщ белш н шеннп алады.

Металдардыц жотары шотырына не улгшер ушш 6ip рет 
пайдаланылтан жабдык келесл элемент улплер! ушш келешекте пайдаланбау 
ушш кажетп сактьщ шараларын кабылдау керек.

6.1 Су улгшерше арналтан контейнерлер полипропилен, полиэтилен 
немесе фторланган этилен-пропиленнен (ФЭП) жасалган шишалардан 
турады.

Шелмектер мен тостактарга арналтан материал кандай да 6ip 
аналит-заттектерд1 с1лт1лемеу1 керек. Шелмектер мен тостактар тусс1з мате- 
риалдан дайындалуы керек.

Шетк1 келес1 тецдеулерде шогырлануды аныкгау уш1н (< 0,1 мкг/дм3) 
теменде сипатталгандай тазарту процедурасын дэл сакгауы керек:

a) жана шелмектерд1 ацетонмен майдьщ мумюн калдыкгарын жою 
ушш шаю керек. Олай болмайтын жагдайда тшст1 зарарсыздандыратын 
куралдар пайдалануы керек:

b) б1рнеше рет сумей шаяды (5.1-т карацыз);
c) 6ip аптага хлор сутект1 кышкылта салып кою, с~6 моль/дм3 (5.7-т 

карацыз), не 24 сагатка 45 °С - 50 °С температурасы жагдайында устау керек;
d) б1рнеше рет сумей шаю (5.1-т карацыз);
e) 6ip аптага азот кынщылына батыру, с ~ 7 моль/дм3 (см. 5.3), не 24 

сагатка 45 °С - 50 °С температурасы жагдайында устау;
f) б^рнеше рет сумей (5.1-т карацыз) шаю жэне зертханальщ тазартуга

кошу;
g) шолмектерд1 пайдаланылатын матрицага дайындау уш^н 6ip аптага 

азот кышкылына батырып кою, с ~ 0,1 моль/дм3 (5.5-т карацыз);
h) б1рнеше рет сумей шаю (5.1-т карацыз);
i) егер кеппру кажет болса, тазартылган ауамен кегтру (бокс);
j) тазартылган шелмектерд! пластик пакеттерге сактау.
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Егер с) жэне е) кезецдерш пайдалану кажетп п жок деп керсетшсе, 

онда кышкылдардьщ 6ipeyiH алып тастауга болады. Бул жагдайда хлор 
сутект1 кышкыл полиэтилен жэне полипропилен унин барынша тшмд1 
болады, ал азот кышкылы ФЭП жэне шыны ыдыстары унпн пайдаланганы 
жаксы болады.

6.2 Шопнда калдыкдары улгшерше арналган контейнерлер пластмасса 
немесе шыныдан жасалган кец мойынды контейнерлерден турады.

Контейнерлерда тазарту уннн кышкыл пайдалану мшдетп емес, 
зарарсыздандыратын курал косып сумей шаю жэне ионсыздандырылган 
сумей шайган жеткшкп (5.1-т карацыз).

6.3 Металл болшектерс^з шыны немесе пластмассадан жасалган сузпш 
жабдык, 6-бол1мге сэйкес жалпы тазарту процедурасында корсетшгендей 
тазартылган.

6.4 Атаулы сацылаулар радиусы сэйкес 0,45мкм жэне 0,4мкм жаргакды 
сузпштер немесе кылтутжп сузпштер.

Материал аналит-заттек болмеу! немесе cipipMeyi керек. Сузпш азот 
кынщылында тазарту, с ~ 0,1 моль/дм3 (5.5-т карацыз), жэне б^рнеше рет 
сумей шаю керек (5.1-т карацыз).

6.5 Шегшд1 калдьщтарын усак унтактауга арналган агат кел1, ГОСТ 
12801.

6.6 Тамшуырлар, сыйымдылыгы 100 мкл(р1) - 1000 мкл(ц1) ГОСТ29228 
бойыниш.

Егер микро мелшерлепштер кандай да 6ip аналит заттектерден 
турмайтын немесе ертщ цге болмейпн тусс1з пластмассадан дайындалганы 
жаксы. Тамшуырлар улплерд! ластамауын тексеру кажет. Пайдаланар 
алдында тамшуырларды ер тн д1мен шаю керек.

Шогырланудыц аныкталатын децгей1не карай жаца жэне кайтадан 
пайдаланылатын тамшуырлар араласкан кышкылмен тазартыла алады. 
Мысалы азот кышкылымен тазарту, с ~ 1 моль/дм3 (см. 5.4), жэне сумей 
(5.1-т карацыз) шаю.

6.7 Графит пешпен жабдыкталган атомды-абсорбциялык спектрометр, 
фонды тузету жуйес^мен жэне салыстырмалы цателт 1 % артыц емес куыс 
катодты кажетп шамдармен жаракталган,

Балама реттиде электродсыз разрядты шамдар пайдалана алады.
Желдетюшпн сору жуйесш онд^р^спк уймарат ауасыныц зиянды тупи 

жэне булармен ластануын болдырмау унин пеш устшде орналастыру керек.
6.8 Автомат сынама ipiicrerim аныктау д эл д т  уш1н пайдаланыла 

алады.
Шогырланудыц аныкдалатын децгейлер1не карай сынама ipiicrerimTip 

жаца тостакдарын араластырылган кышкылмен тазартуга болады. Кбайта 
пайдаланылатын тостакдарды унем1 кышкылмен шаю керек. Мысалы 
ыдыстарды азот кышкылымен тазартады, с ~ 1 моль/дм3 (5.4-т кара), жэне 
сумей шаяды (5.1-т кара). Егер олар ультра шагын сандарды табу унин
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пайдаланылатын болса (<0,1 мкг/дм3), онда талданатын улплердепге уксас 
сондай турдеп жэне сондай шогырдагы кышкылмен оларды толтыру аркылы 
ерекше тазартудыц к а ж ет  кезещ кажет болуы мумюн. Кем дегенде 2 сатат 
тундырып кою керек. Ыдысты б1рнеше рет сумей шаяды (5.1-т кара).

6.9 Графит кубырлар жотары жэне орта ушпалы элементтер унпн 
кажета платформалармен пиролитпк жабылтан, олар арасында темен 
ушпалы элементтер кабыртадан тозацдатыла алады.

Кднагаттанарл ы к нэтижелерге кол жетшзшгеш жатдайда api карай 
графит тут1ктер мен платформаларды пайдаланута катысты ещцрунп 
усынымдарын колдану керек.

1-ЕСКЕРТПЕ Кврсетыгеннен темен емес техникалыц жэне метрологиялыц 
сипаттамаларымен влшеу цуралдары, жабдыцтар мен реактивтердщ басца турлерш 
цолдану р) ксат emmedi.

Мемлекеттт метрологиялыц бацылауды жузеге асыру саласында цолданылатын 
влшеу цуралдары республикада цазацстан Республикасыныц влшем бгрлтн цамтамасыз 
ету саласында зацнамасына сэйкес цолдануга руцсат emmyi керек.

7 Су сынамаларын ipiK Tey жэне алдын ала ецдеу

7.1 Сынамаларды ipiKTey

Сынамаларды ipiKTey ДР СТ РК ИСО 5667-1, ДР СТ РК ИСО 5667-6, 
ISO 5667-3, ISO 5667-4, ISO 5667-5, ISO 5667-10, ISO 5667-11 и ISO 5667-15 
сэйкес журпзшу1 керек.

Су сынамаларын ipiKTeyre ар налган жабдьщ улп металдан жасалган 
буйымдармен жанаспайтын улпде дайындалуы керек. Ол улпге 
аналит-заттарды белмейтш пластмассадан жасалуы жэне араластырылган 
хлорлы-сутект1 кышкылда тазарту ymiH жарамды болуы керек.

7.2 Су сынамаларын алдын ала ецдеу
7.2.1 Жалпы ережелер
Улгшердц эЫресе элементтер! Hi н шогырлануы темен улгшерда алдын 

ала ецдеу жэне талдау «таза зертханальщ» жагдайда журпзшу1 керек. «Таза 
зертханальщ» эдю зертхананыц улп л ер Typai кездерден туындайтын ласта- 
нулардан туракты коргалуы ymiH тазартылган ауамен камтамасыз етшген бо­
луы керек. Б1ркатар жагдайда элслз артык кысым астында сузшген 
ламинарльщ агынмен «таза бокстар» тшсп ну ска ретшде пайдалана алады.

Су сынамаларында i3 элементтер! 6ip немесе 6ipHeme мына 
тэсшдермен талдау га тушршедк

а) кынщыл косу аркылы сакталатын (сузшмеген). Улпш азот 
кышкылын косу жолымен сактайды. Белшектер тунбада талдау журпзуд1 
бастаганга дешн катысуы керек.
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б) сузшген (ертлген). Улпш жаргак немесе кылтутжп сузп аркылы 

сузед! жэне сузшген ертщ цш  азот кышкылын косу аркылы консервшеу 
керек;

в) кышкылмен ецдеу. Сакталган улпш азот кышкылымен немесе таза 
аракпен ецдеу керек.

Талдау журпзгенге дешн судыц сакталган сынамаларын ISO 5667-3 
сэйкес 1°С - 5°С дешнп температура жагдайында сакдайды.

7.2.2 Сузу
Улгшерд! сузу, егер талдауга i3re не шагын элементтердщ ертлген 

формалары тушршсе, кажета болып табылады. Сынамаларды ipiKTereHHeH 
кешн жэне сакдаганга дешн тшелей улпш сузу керек. Онда улп металл 
белшектермен жанаса алатын жабдыкды колдану руксат етшмейдд К,ысым 
астында сузуде ластану каупш азайту уттпн калаулысы вакуумды сузу болып 
табылады.

Кем дегенде бакылау улгшщ 6ip ер1пнд1с1 суды (5.1-т кара) уксас 
тулг!лерге уксас тэЫлмен сузу аркылы (жэне сакдау) дайындау керек.

7.2.3 Су сынамасын консервациялау
Су сынамасын консервациялау ISO 5667-3 сэйкес. Yлгiлepдeн рН<2 

алу ymiH 100 см3 улпге 0,5 см3 шогырланган азот кышкылын косыцыз (5.2-т 
кара). Сштшктщ жогары децгешне ие су сынамасын сактау ymiH 
кышкылдыц улкен санын косу кажет болуы мумкш. Улпге жуту эсер! 
аркылы элементтердщ жогалуын болдырмау ymiH кышкыл жеткшкп 
косынды мацызды. Косылган кышкыл санын белплетз.

Ластану KayniH болдырмау ymiH таза атмосферада зертханада улг!лерд! 
сактаган дурыс. Бос бакылау реактивтер1н1ц ертндшер! ушш суды (5.1-т 
кара) уксас улплерге орай тэсшмен сактацыз.

7.2.4 Су сынамаларын талдау
Таза арак пен азот кышкылын колданып су сынамасын талдау эдютер! 

ISO 15587-1 жэне ISO 155-87-2 сэйкес керсетшген. Хлорлы косылыс графита 
пеш эдюшде катты бегеущдер тудыруы мумюн болатындыкдан, азот 
кышкылын колданып суды талдау усынылады. Кейб1р элементтер уш^н 
(мысалы осы стандартта Sb) азот кышкылы келмейда жэне таза арак 
пайдалануы керек азот жэне туз кышкылыныц коспасы).

Кем дегенде бос сынаманыц 6ip ер1т1нд1с1н (5.1-т кара) уксас улплерге 
орай тэсшмен дайындацыз. Ыдыратуга талдауды журпзуд! бастаганга дешн 
елшемд1 кутыда сынаманы децгейге дей1н сумей (5.1-т кара) колемд1 жетюзу 
керек.

7.3 Тунба ушндшершщ сынамаларын алдын ала ецдеу
7.3.1 Тунба ушндшетшщ улплерш сакдау
Тунба уй1ндалер1тц сынамалар улг1лер1 1р1ктелгеннен кешн 

дайындаушы ыдысында (6.2-т кара) тоцазыткышта сакдалуы, кажет жагдайда 
api карай оцдеу ушш муздатылуы керек (ISO 5667-15-т кара).
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Егер талдау курган улпде журпзшсе, улпш айдаумен, немесе баска 

жагдайда оны 24 сагат бойына 105 °С температурасы жагдайда KenTipin алган 
дурыс.

Кеппршген улпш агат кел^де (6.5-т кара) у гт п , кажет жагдайда 
койылтып елеу керек.

Кеппршген ушндшер су жугады жэне сакгау кезшде ылгал спцретш 
болады. Айдаумен кеппршген улгшерде б1рнеше пайыз су болады. Су 
болуын елшещцш ыдырату жэне талдау журпзуд1 бастаганга дешн 105 °С 
температурасы жагдайда кеппру жолымен бакылау керек.

7.3.2 Тунба ушндшершщ улплерш ыдырату В косымшасына сэйкес.

8 Химиялык турлещйргпнтер

Химиялык турленд^рпштер улпде спектралдык жэне спектралдык емес 
бегеушдерд1 болдырмау унии пайдаланылады (матрицалык эсер).

Аналит-заттар кемепмен немесе оны коспай жэне градусталу 
коспасымен аналит-заттарды калпына келпру децгешн салыстыру аркылы 
улпш елшеу аркылы спектралдык емес богеушдер болуын аныкдауга болды. 
Турлещцрпшпен жумыс тшмдшгше коз жетшзу уппн осындай процедура 
тацдалган химиялык турленд1рпшп косу аркылы кайталанады.

Жалпы калыпта химиялык турленд^ру максаты тозацдату кезещн 
бастаганга дешн ластаушылар салмагын жою максатында пиролиздеуд1ц 
жогары температурасына жетюзу мумкшдт болып табылады. Pd жэне 
Mg(NOs)2 киылысуы кептеген элементтер уппн пайдаланатын эмбебап 
турленд1рпш болып саналады. Pd реактив-калпына келпрпшпен киылысуы, 
мысалы аскорбин кышкылымен киылысу жш Pd/Mg(N03)2 орнына пайдал- 
нылады. Фондык жуту эдетте Mg(N03)2-MeH жогары болады. Сондай-ак ©зге 
турленд1рпштер пайдаланылады. Олардыц кейб1реулер1 (мысалы никель 
косылысы) жарамсыз болуы мумкш, ce6e6i орнату жабдыгында жш 
катысатын жэне пеш ластануын ту дыра алатын элементтер ден турады. 2- 
кестеде халыкаралык стандарттарда элементтер уппн химиялык 
турлшд1рпштер бойынша кейб1р усыныстар бершген. Егер олар дурыс 
нэтижелер керсетсе, езге химиялык турленд1рпштер пайдалана алады.

Егер химиялык турленд1рпштер пайдаланылса, оларды сынама 
улгшерше, бос бакылау реактивтердщ epin ндшерше, бос сынамалар 
ертндшерше, калибрлеу ертндшерше жэне бос калибрлеу ертндшерше 
косу кажет болады. 2-кесте бойынша усынылатын мелшерлеуге жету уппн 10 
мкл(ц1) турленд1рпш ертщ цсш  косу керек болады. Турлещцрпш ертщ цсш  
улп енпзшгеннен кешн автомат сынама 1р1ктепштщ тозацдаткышына 
тпселей бурю ген дурыс болады.
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2-кесте - Усынылатын химиялык турлещдргнытер

Элемент Химияльщ турленд1рпштер 
(5.15 - 5.19 дешн)

Шама, мкга

Ag Pd + Mg(N0 3 ) 2  немесе 
NH4H2PO4

15 + 10 
200

А1 Pd + Mg(N0 3 ) 2  немесе 
M g(N 03)2

15 + 10 
50

As Pd + Mg(N0 3 ) 2  немесе 
Ni (нитрат рейнде)

15 + 10 
20

Cd Pd + Mg(NC>3 )2  немесе 
NH4H 2PO4 + M g(N 0 3 ) 2

15 + 10 
200 + 10

Со M g(N 03)2 50
Сг M g(N 03)2 50
Си Pd + M g(N 03)2 15 + 10
Fe M g(N 03)2 50
Мп Pd + M g(N 03)2 немесе 

M g(N 03)2
15 + 10 

50
Мо Турленд1рпш талап ейлмейд1 -

№ M g(N 03)2 50
РЬ Pd + Mg(N0 3 ) 2  немесе 

NH4H2PO4 + M g(N 0 3 ) 2

15 + 10 
200 + 10

Sb Pd + Mg(N0 3 ) 2  немесе 
Ni (нитрат ретшде)

15 + 10 
20

Se Pd + Mg(NC>3 )2  немесе 
Ni (нитрат ретшде)

15 + 10 
20

Т1 Pd + M g(N 03)2 1 5 + 1 0
V Турленд1рпш талап етшмейд1 -

Zn Pd + Mg(N0 3 ) 2  немесе 
М д(М )з)2

1 5 + 1 0
6

а шамалар усынылатын болып табылады. KeM6ip тозандаткыштарда елеул1 аз сан талап 
ейлед1. Сондай-ак; курал енд1руш1лерден усынымдарды к;арау керек.

9 Графитт! пеш жумысыныц багдарламаларын куру

Графита пеш багдарламасын куру С косымшасында келт1ршген.
Графита пешке арналган температуралык багдарлама эдетте езше терт 

кезецд1 камтиды:
a) кепт1ру;
b) куйд1ру (куртак айдау);
c) тозацдату;
d) тазарту.
Басында евдрунпмен усынылтан пештерд1 пайдалану кезшде сынаулар 

температурасы мен кезецдшгш пайдалантан дурыс. Тозацдату кезещнде ар­
гон бершуш токтату керек.

Фон тузетуд1 унем1 пайдалану керек.
Толкынныц айнымалы узындьщтары пайдалана алады (турл1 

сез1мталдыкпен). Мысалы жуктеу ушш 283,3 нм Караганда ею есе
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сез1 мталдык артык болатын жагдайда 217,00 нм толкын узындыгы пайдалана 
алады. Алайда шу бегеушдер тэуекелшен артык жэне к у н т  болады. Жогары 
шогырлану жагдайында сез1мталдыктыц барынша томен толкын узындыты 
пайдалана алады, мысалы Zn ушш 307,6 нм жэне Fe ушш 271,9 нм немесе
305,9 нм.

Багалау унпн б1р1кпршген жутулык усынылады (шыц алацы).

10 Ертндшерд1 градуирлеу

10.1 Стандартты градуирлеу oaici
Градуирлеуд! журпзуд1 нелд1к градуирленген ертндщен (5.14-т кара) 

жэне шогырланудьщ тшсы аралыгы уш1н 3-тен 5-ке дей1н тец кашыктыкта 
граду сталган ертндшерден (5.13-т кара) бастау керек. Градуирлеу 
кисыгыныц TiKTiri жш шектеул1 екен1н атап кету керек.

Градуирлеу ертщ цсш щ  жутатын касиетшщ мэндер1 нолдак 
градуирлеу ертщцсшен жутатын касиет мэшн есептеу жолымен тузетшедг 
Графикке градуирлеу кисыгын салу ушш, статистикалык сипаттаманы 
есептеу уш1н градуирлеу ертщ цсш щ  аналит-заттектер1н1ц шогырымен 6ipre 
корытынды мэндер пайдаланылады.

10.2 Стандартты косу oaici
Химиялык турленд1ру пайдаланылмайтын немесе матрица ocepi 

жойылмайтын жагдайда спектралды емес бегеу1лдерд1ц эсер1н азайту ушш 
градуирлеу кисыгы жутудыц пайдаланылатын аукымында сызыкка 
созылганы жагдайда косудыц стандартты эд1с1 колданыла алады. К,осудыц 
стандартты эд1с1 тэн емес фондык жуту сиякты спектралды богеу1лдерд1 
тузету ушш пайдаланыла алмайды жэне егер богеушдер белпш уш мэннен 
артьщка езгертсе, пайдаланылмауы керек.

¥ксас улплерд1ц б1рдей колемдер1н дайындау уш ыдыста журпзшед! 
(мысалы автомат сынама ipiicrerimTiK тостактары). Ею ыдыска бастапкы 
улг1ден болжанатыннан 100% жэне 200% жогары болатын жутудыц тшст! 
мэндер1н алу уш1н ею ыдыска стандартты ертндашц шагын саны косылады. 
YmiHmi ыдыска судыц (5.1-т кара) тец саны косылады. Ертндшерд1 эбден 
араластыру керек. EipiKripmreH жутылулык 1-суретте келт1ршгендей орди­
ната бойынша олшенед1. Осы улпмен бос бакылау реактив! ертнд1с1нде, не 
бос ертнд! ер тн д1с1нде аналит-заттек шогыры аньщталады. 1-суретте 
байкау улг1с1 нде аналит заттек шогыры 6,67 мкг/дм 3 тец, ал бос сынама 
ертщцсшде 0,36 мкг/дм3 тец.
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Y- 6ipiKTipmreH жутымдыльщ;
1 -  байкау улпсшщ ертндюц
2 - байкау улпсшщ ертндас1+ 5 мкг/дм3;
3 - байкау улпсшщ ер тн д1Ы+ 10 мкг/дм3;
4 -  бакылау сынамасыныц ертщ цсц
5 - бакылау сынамасыныц ертщцЫ+ 5 мкг/дм3;
6 - бакылау сынамасыныц ертщцЫ+ 10 мкг/дм3.

1-сурет -  Калибрлеу цызметш стандарты улгайту мысалы

11 Есептеулер

11.1 Суга арналган нэтижелер
Байкау улпсшщ ертндюшде, бос бакылау реактившщ ертщцсшде 

жэне бакылау сынамасыныц ертндюшде аналит-заттектщ шогырлану 
мэндерш градуирлеу кисыгыныц шогырлану мэншен есептеу немесе 
градуирлеу кыз меынен есептеу керек. Байкау улпсшщ ертндюшде 
анал ит-заттектщ шогырын тузету бос бакылау реактившде ертндщ е немесе 
бакылау сынамасыныц ертндюшде анал ит-заттектщ шогырын есептеу 
жолымен журпзшедт

Кажет жагдайда ер тн д1 ш араластыру кезещнде тузету журпзшедт
Нэтижелер куб дециметрге микрограммда (мкг/дм3) жазылады. 

Айыратын белгшер1 жок байкау улг1лер1 унпн «байкау шеп» сиякты нэтиже 
келНршедг
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11.2 Туптеп шегшдшерге арналган нэтижелер
Байкау улпсшш ертндюшде жэне градуирлеу кисыгынан бакылау 

сынамасыныц ертндюшде аналит-заттек шогырлану мшдерш шегеру 
немесе градуирлеу кызметшш шогырлану мэншен есептеу керек. Аналит- 
заттектер шогырлануын тузету байкау улгюшщ ертндюшде бакылау 
сынамасыныц ертндюшде аналит-заттек шогырлануын есептеу жолымен 
журпзшедг

Байкау улгшершш аналит-заттектершщ болуы келеа 1-формула 
бойынша кургак материалда сынаулар журпзу кезшде есептеледг

W s,dm ~ P digsiV digs/m ^rs) ? ( 1)

2-формула бойынша ылгал улп непзшде сынаулар журпзу кезшде 
есептеледг

W Sydm P d ig s iV d ig J w iw s W d m .w s ) Х Ю0, (2)

мунда Ws,dm -  кургак заттыц килограммга миллиграммда (мг/кг) 
керсетшген улпде аналит-заттектер болуы;

Pdigs -  ецделген улп Hi ц, бакылау сынамасы ер тн д1С1 уппн тузетшген 
куб дециметрге микрограммда (мкг/дм3) керсетшген аналит-заттек шогыры;

Vdigs ~ бул араластырганнан кешн ецделген улпнщ куб сантиметршде 
керсетшген колем;

nidrs -  бул кургак улпшц миллиграммында керсетшген салмак;
mws -  бул ылгал улпшц миллиграммында керсетшген салмак
wdm,M>s -  пайыздык калыпта керсетшген ылгал улпде кургак заттыц 

болуы.
Туптеп шегшдшерге арналган нэтижелер килограммга миллиграммда 

жазылады (мг/кг). Олар унпн байкалатын белп жок байкау улгшер1 уппн 
«байкау шеп» сиякты нэтижелер жазылады.

12 Аныктау цэлдн!

Зертханааралык сынаулар 2002 жылы керсетшдц олар ездерше табиги 
су, саркынды су, буландырылган туптеп калдыктар мен кеппршп 
койылтылган келдщ тунба шепндшершщ улп л ерш камтыды. Барлык улгшер 
ею данада жене л и  л in талданды. Fe, Мп жэне А1 арналган нэтижелер туптеп 
ушндшер сынамалары уппн айтылмайды, ce6e6i онда шогырлар эдю унпн 
оцтайлы жумыс аукымыныц шегшен тыс жатты жэне аз зертханалар 
нэтижелерш хабарлады. Саркынды суларда тем^р мен сурме жэне 
буландырылган тупик шепндшер уш зертханамен аныкгалды. Осы улпмен 
тольщ статистикалык багалау мумюн болмайды (З-кестеш кара).
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3-кесте -  2002 жылгы наурызда хальщаралык; зертханалык; 
салыстыруларга негззделген o iici iu жумыс сипаттамалары

Талдана-
тын

элемент улп n 0

Х ш ы -

найы

мкг/
Д М3

X
мкг/
Д М3

Калпын
а

келт1ру,
%

Кайтала- 
ну, тур ле­

ну
коэффицие 

нт1, %

вщцршу, 
турлену 

коэффициен 
xi, %

Ag

SL 9 0,8 1,00 126 8,2 53,1
SH 9 7,2 8,13 113 3,6 22,9

FWL 5 1 0,774 8,2 56,9
FWH 9 5,92 5,0 33,0
WW 7 1 3,43 8,8 32,0
Dig 9 1,00 14,0 69,0
Sed 4 1 0,172а 6,5 27,1

А1

SL 6 2 5 5,85 117 14,2 44,3
SH 10 2 45 38,6 86 2,4 16,4

FWL 11 170 6,6 46,2
FWH 11 193 5,4 44,0
WW 4 2 147 3,9 40,3

As

SL 7 2 9 9,00 100 2,8 14,1
SH 9 2 81 77,5 96 2,7 10,5

FWL 9 8,74 7,4 25,2
FWH 1 68,6 3,6 17,8
WW 4 1 11,6 4,0 35,9
Dig 8 1 74,4 4,2 26,9
Sed 7 1 16,За 3,8 26,2

Cd

SL 3 1 0,3 0,303 101 3,5 17,0
SH 4 2 2,7 2,81 104 1,9 10,7
FWL 1 2 0,572 2,9 14,9
FWH 1 3 3,07 2Д 10,4
WW 7 2 1,00 з д 27,5
Dig 9 2 48,7 2,2 14,8
Sed 7 3 9,53а 3,5 17,0

Со

SL 3 5,5 5,71 104 ЗД 8,5
SH 2 2 49,5 50,6 102 1,0 7,9
FWL 3 4,23 9,0 14,8
FWH 3 1 40,5 2,6 10,6
WW 0 11,6 7,0 32,9
Dig 1 337 1,6 12,2
Sed 0 68,0а 1,8 15,4

Сг

SL 1 3 1,9 1,91 101 7,5 12,4
SH 4 1 17,1 17,5 102 2,0 7,9
FWL 3 1 1,95 7,7 24,7
FWH 3 2 14,0 2,0 7,3
WW 7 4 3,91 4,2 40,5
Dig 9 246 3,7 8,7
Sed 8 3 51,За 1,3 21,7
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3-кесте (жалгасы)

Талдана- 
тын эле­

мент улп n 0

Х Шы-
найы
мкг/

3ДМ

X
мкг/

3дм

Калпы на 
келт1ру, 

%

Кайтала- 
ну, турле- 

ну
коэффицие 

нт1, %

0щцршу, 
турлену 

коэффициен 
Ti, %

Си

SL 8 1 2,5 2,60 104 8,1 13,2
SH 9 1 22,5 23,0 102 3,8 5,6

FWL 9 2,37 6,4 15,4
FWH 0 1 29,8 2,3 7,2
WW 1 1 5,08 10,0 30,3
Dig 0 2 216 2,1 9,0
12 1 43,9а 4,0 18,1

Fe

SL 5 1 3 4,43 148 9,0 33,0
SH 7 27 27,0 100 3,4 13,8

FWL 7 98,3 2,4 9,9
FWH 6 116 1,6 11,2

Мп

SL 8 1,5 1,71 114 4,4 30,0
SH 0 13,5 14,5 108 2,0 15,3

FWL 8 1 5,47 2,7 22,5
FWH 0 17,7 3,2 14,6
WW 5 100 4,3 13,8

Мо

SL 6 4,5 5,69 126 4,6 23,8
SH 7 40,5 44,3 109 2,8 14,0

FWL 4 5,76 11,5 13,7
FWH 6 29,4 3,9 12,7
WW 5 10,8 5,6 60,2
Dig 6 12,0 9,5 88,4
Sed 4 2,84а 2,6 73,7

№

SL 0 6 5,92 99 3,5 15,0
SH 0 54 53,6 99 2,0 8,8

FWL 7 1 3,11 11,7 24,0
FWH 9 33,2 2,5 9,1
WW 5 1 11,4 4,1 27,5
Dig 4 2 294 2,4 6,8

Sed 2 3 58,9а 1,6 7,6

РЬ

SL 0 2 5 5,07 101 зд 12,8
SH 4 3 45 46,5 103 1,8 8,8
FWL 2 7,76 8,5 17,2
FWH 3 1 68,2 2,8 15,0
WW 5 2 14,6 5,5 36,9

РЬ Dig 9 541 ЗД 14,7
Sed 9 1 104а 3,4 14,5

Sb SL 5 8 7,39 92 з,з 17,9
SH 7 72 66,9 93 3,4 13,8

FWL 5 5,78 4,9 21,2
FWH 7 52,7 ЗД 6,6
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КР СТ 2214-2012
3-кесте (жалгасы)

Талдана- 
тын эле­

мент улп n 0

Хшы-
найы
мкг/

3ДМ

X
мкг/
дм3

Кдлпына
келт1ру,

%

Кайтала- 
ну, турле­

ну
коэффицие

Ш1, %

ещцршу, 
турлену 

коэффициен 
Ti, %

Se

SL 0 12 11,9 99 5,7 23,0
SH 1 108 109 101 3,7 21,9
FWL 0 1 10,2 5,9 13,4
FWH 1 85,2 2,9 20,8
WW 8 16,0 9,8 25,6
Dig 4 1 4,94 7,7 39,5
Sed 3 1 0,887а 0,7 21,7

Т1

SH 5 - 36 37,0 103 6,6 19,9
FWL 3 4,20 3,4 40,6
FWH 5 27,7 3,0 40,7
Sed 3 0,928а 6,3 34,2

V

SL 5 15 15,1 101 1,2 15,9
SH 5 135 138 102 1,4 12,4
FWL 3 12,3 8,4 11,1
FWH 5 83,8 2,3 13,1
WW 3 50,0 U 56,4
Dig 5 330 1,6 17,3
Sed 4 63,0а 6,0 19,2

Zn

SL 5 1 0,5 0,579 116 10,8 47,6
SH 5 1 4,5 3,71 82 2,1 35,9
FWL 6 1 1,17 8,8 40,3
FWH 7 5,99 6,5 30,4
WW 4 120 2,0 7,0
Dig 3 1373 3,0 25,0
Sed 4 233а 1,6 23,4

п -  бул ерекшеленген жеке аналитикалык мэндер саны; 
о -  бул шыгатын мэндер саны;
Xtrue- бул аньщтау бойынша «шынайы» мэш; 
х -  бул жалпы орташа сан;
C V  -  бул турлену коэффициенту
SL -  бул томен шогырлану жагдайында синтетикальщ ертндц 
SH -  бул жотары шогырлану жагдайында синтетикальщ сртндк 
FWL -  бул томен шогьфлану жагдайында тущы су;
FWH - бул жогары шогьфлану жагдайында тущы су;
WW -  бул катысушылар ендеген саркынды сулар;
Dig -  бул HNO3 онделген тунба шепндшер;
Sed -  бул катысушылар ендеген туптсп ушндшер сынамалары. 
а Тупте ri ушндшердщ кургак сьшамасьша арналган нэтижелер мкг/г-да.

13 Сынау нэтижелер1

Сынау хаттамасында мынадай аппарат болуы керек:
а) осы стандарт белплену1 мен атауы;
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б) улгшерд1 сынау эдктерц
в) улпш алдын ала ецдеу туралы аппарат (мысалы кышкыл косу 

аркылы сакталган (сузшмеген), сузшген (ертлген) немесе кышкылмен 
оцделген);

г) егер 100 см3 улпнщ 0,5 см3 артьщ болса, кынщылды сакдау унин 
косылган саны;

д) ыдырату эд1С1 туралы аппарат;
е) су мен шепщц yarmepi бойынша нэтижелер;
ж) улгшерд1 ipiKTey жэне сынау кундерц
з) сынаулар етюзу шарттары.
и) осы сынауларды етюзген уйым (сынак зертханасыныц) атауы.
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А косымшасы
(ацпараттъщ)

Н епзп ер т н д Ы  дайындау, 1000 мг\дм3

А.1 Жалпы ережелер
Барльщ химияльщ реактивтер (таза металдар, оксидгер, туздар) ерекше 

керсетшген жат дай л ар дан баска кезде 105 °С температурасы жатдайда 1 
сатат ш ш де Kemipuiyi керек.

Heri3ri ертщ нш  дайындауга арналган металлдар мен тш си металл 
туздарынын саны A .l-кестесшде керсетшген.

А.1-кестес1 - 11 ei i sri ертщ цш  дайындауга арналган металлдар мен 
___________  тшст1 металл туздарыныц саны _____________

Элемент К¥рам Формула Салмак (г)
Ag Металл Ag 1 , 0 0 0

А1 Металл А1 1 , 0 0 0

As Кушан уш окснд1 AS2 O3 1,320
Cd М еталла Cd 1 , 0 0 0

Со М еталла Со 1 , 0 0 0

Сг Хром уш окснд1 СЮз 1,923
Си М еталль Си 1 , 0 0 0

Fe М еталль Fe 1 , 0 0 0

Мп Металл Мп 1 , 0 0 0

Мо М олибден уш оксид1 М о 0 3 1,500
Ni Металл Ni 1 , 0 0 0

Pb Коргасын нитраты P b(N 0 3 ) 2 1,599
Sb Металл унтак; Sb 1 , 0 0 0

Se Селен уш оксид1 S e 0 2 1,405
Т1 Таллий нитраты TINO3 1,303
V Металл а V 1 , 0 0 0

Zn Металл а Zn 1 , 0 0 0

а (1+9) HNO3 тазартылган к;ышк;ьш 
ь (1+1) HCI тазартылган к;ышк;ыл

А.2 Heri3ri ертндш ер
А.2.1 Кулиспиц непзп  ертндош (Ag)
Термотуракты стаканга 1,00 г кум1с салады, 80 см3 азот кынщылын 

косады (1:1) жэне металл тольщ epireHre дей1н орамы жабьщ электр плиткада 
кыздырады. Салкындаганнан кешн ертндш 1 сиымдылыгы 1 дм3 олшемд1 
кутыга ауыстырады, елшенд1н1 ер1ту журпзшген стаканды сумей б1рнеше рет 
шаяды жэне онымен кутыдагы е р т н д1 келем1н белпге дешн жетюзед!. 
EpiTi нд1н1 куцпрт шыныдан жасалган ыдыста сактайды немесе ыдысты кун 
сэулес1 туспейт1ндей алюминий жукалтырмен орап кояды.

А.2.2 Алюминийдщ непзп ертщ цс1 (А1)
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Термотуракты стаканга 1,00 г алюминий салады, 4 см3 хлор сутеп 

кышкыл (1:1) мен 1 см3 азот кышкылыныц шогырланган ертщ цсш  косады. 
Металл толы к epi тенге дей1н орамы жабы к электр плиткада кыздырады. 
Салкындатаннан кей1н ер1т1нд1н1 сиымдылыты 1 дм3 елшемд1 кутыга 
ауыстырады, елшенд1н1 ер1ту жург1з1лген стаканды сумей б1рнеше рет 
шаяды, 10 см3 хлор сутеки кышкыл косады (1:1) жэне кутыдагы ер тн д1 
келем1н белпге дей1н жетюзедг

А.2.3 Кушэн (As) мен молибденнщ (Мо) непзп ертндшер1
Термотуракты стакандарта 1,32 г кушэн уш оксид1н немесе 1,5 г 

молибден уш оксидшен жасалтан коспаны салады, эр стаканга 100 см3 су 
мен 10 см3 аммиактыц шогырлы ертндшш косады. Металл оксидтершщ 
тольщ ер1ген1не дей1н орамы жабьщ электр плиткада кыздырады. Кушэннщ 
непзп ертщ нсшщ кышкылдыгын 20 см3 азот кышкылыныц шогырланган 
ер1т1нд1с1н косып арттырады. Салкындаганнан кей1н ер1т1нд1лерд1 
сиымдылыгы 1 дм3 елшемд1 кутыларга ауыстырады, елшендш ер1ту 
жург1з1лген стакандарды сумей б1рнеше рет шаяды жэне онымен кутыдагы 
ертндшердщ келем1н белпге дешн жетюзедг

А.2.4 Непзп ертндшер: кадмий (Cd), кобальт (Со), мыс (Си), 
марганец (Мп), ванадий (V) жэне мырыш (Zn)

Термотуракты стакандарга А.1-кестес1не сэйкес металл елшендшерш 
салады, эр стаканга 50 см3 азот кышкылыныц (1:1) ертщ цсш  косады. 
Металл тольщ ершенше дешн орамы жабык электр плиткада кыздырады. 
Салкындаганнан кешн ертндшерд1 сиымдылыгы 1 дм3 елшемд1 кутыларга 
ауыстырады, елшендш ерпу журпзшген стакандарды сумей б1рнеше рет 
шаяды жэне онымен кутыдагы ертндшердщ келем1н белпге дей1н жетюзедг

А.2.5 Хромныц непзп ертщцЫ (Сг)
Термотуракты стаканга 1,923 г хром уш оксидш салады, 120 см3 азот 

кышкылын косады (1:5). Е р т н д ш  сиымдылыгы 1 дм3 елшемд1 кутыга 
ауыстырады, олшенд1ш epiay журпзшген стаканды сумей б1рнеше рет шаяды 
жэне онымен кутыдагы ер тн д1 келемш белг1ге дей1н жетк1зед1.

А.2.6 Тем1рдщ непзп ертнд1с1 (Fe)
Термотуракты стаканга 1,00 г тем1р салады, 100 см3 хлор сутект1 

кышкыл ертщ цсш  косады (1:1). Крепа тольщ epireHre дейш орамы жабьщ 
электр плиткада кыздырады. Салкындаганнан кешн ер т н д ш  сиымдылыгы 1 
дм3 олшемд1 кугыга ауыстырады, елшендш epiTy журпзшген стаканды су- 
мен б1рнеше реет шаяды жэне онымен кутыдагы ертнд! колем1н белпге 
дешн жетюзед!.

А.2.7 Никелъдщ непзп ертщ цш  (Ni)
Термотуракты стаканга 1,00 г никель салады, 20 см3 азот кышкылыныц 

шогырланган ертщ цш  косады. Крепа тольщ epireHre дешн орамы жабык 
электр плиткада кыздырады. Салкындаганнан кешн ер тн д ш  сиымдылыгы 1 
дм3 олшемд! кутыга ауыстырады, елшендш ерпу журпзшген стаканды су-
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мен б1рнеше рет шаяды жэне онымен кутыдагы ертнд1 келемш белпге дешн 
жетюзедк

А.2.8 К^оргасыииыц непзп ертщ цй (Pb)
•з

Термотур акты стаканга 1,599 г коргасын нитратын салады, 20 см азот 
кышкылыньщ ертщ цсш  досады (1:1). Крепа тольщ epireHre дешн орамы 
жабьщ электр плиткада кыздырады. Салкындатаннан кешн ершщтш 
сиымдылыты 1 дм3 елшемд1 кутыга ауыстырады, елшенд1н1 ер1ту журпзшген 
стаканды сумей б1рнеше реет шаяды жэне онымен кутыдагы ер1т1нд1 келемш 
белпге дешн жетюзедт

А.2.9 Сурмешц непзп ертщцся (Sb)
Термотуракты стаканга 1,00 г сурмешн, металл унтагын салады, 20 см3 

азот кышкылын (1:1) жэне 10 см3 шогырланган хлор сутекп кы шкыл косады. 
100 см3 су жэне 1,50 г шарап кышкылын косады. К,оспа толык epireHre дешн 
орамы жабьщ электр плиткада кыздырады. Салкындаганнан кешн ертндш 1 

сиымдылыгы 1 дм3 елшемд1 кутыга ауыстырады, елшендш1 epiTy журпзшген 
стаканды сумей б1рнеше рет шаяды жэне онымен кутыдагы ертнд1 келемш 
белпге дешн жетюзедт

А.2.10 Селеншц непзп ертщцся (Se)
Сиымдылыгы 1 дм3 елшемд1 кутыга 1,405 г селен диоксид! н салады, 

200 см су косады, араластырып коспаны ерпедк содан кешн кутыда ертнд1 
келемш белпге дешн сумей жетюзедт

А.2.11 Таллийдщ непзп ертщцся (Т1)
Сиымдылыгы 1 дм3 елшемд1 кутыга 1,303 г таллий нитратын салады, 

200 см3 су косады, араластырып тузды ерпедк содан кешн 10 см3 азот 
кынщылыныц шогырланган ертщ цсш  косады, содан кешн кутыда ертнд1 
келемш белпге дешн сумей жетюзедк

Непзп курамдар жеке дайындалып сакталуы керек, оларды жыл сакгау 
усынылады.
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В  к о сы м ш асы

(Mindemmi)

Гунба уйшплерйпц улгшерш куйд1р\

В.1 Реактивтер
В. 1.1 Су, 1 класс IS03696 (< 0,01 мСм/м) керсетшген.
Суды пайдаланганга дей1н онын, сапасын тексеру мацызды.
В. 1.2 Азот кышкылы, шотырлантан, ДНГЮз) = 14,4 моль/дм3,
/7 ~ 1,40 кг/дм3 (65 %)
В. 1.3 Азот кышкылы, б(НЫОз)~7 моль/дм3
Сиымдылыты 1 дм3 олшемд1 кутыта 500 см3 су салады (5.1-т кара) жэне 

490 см3 шотырлантан азот кынщылын куяды (5.2-т кара), ертндш1 белпге 
дей1н сумей (5.2-т кара) жетюзед! жэне эбден араластырады.

В.1.4 Хлор сутеки кышкыл, шотырлантан, с(НС1) = 12,1 моль/дм3, р ~ 
1,19 кг/дм3 (37 %)

В. 1.5 Хлор сутеки кышкыл, с(НС1) = 6 моль/дм3
Шотырлантан хлор сутеки кьшщылдьщ 6ip келем1н (Б. 1.4-т кара) 

араластырып турып судыц 6ip колем1не косады (B .l.l-т кара).
В . 2 Жабдык
В. 2.1 Ферменттелген гидролизге арналган ыдыстар бор силикат 

шыныдан немесе тец багалы сапалы шыныдан жасалган тусс1з, 
сыйымдылыгы шамамен 100 см3 жэне какпактары буралатын шолмектерден 
турады.

Шелмектер мен буралатын какпактар 200 кПа (120° С) кысымга тотеп 
берулер1 керек.

В.2.2. 200 кПа (120° С) кысым астында жумыс 1стей алатын бу 
зарарсыздандыргыш.

В.З Ферментативпк гидролиз
В.3.1 Эдю непз1
Тупт1к шег1нд1 сыналарын елшеу керек. Азот кынщылын не хлор 

сутеки (туз) жэне азот кынщылын (таза арак) косу керек жэне жабьщ 
ыдыстагы улгшерд1 кысым астында ецдещз (120 °С жагдайында). Суйьщ 
кезецде корытынды аньщтау жург1зу керек.

Графитп пеш эд1с1нде хлорид куши бегеушдер 6epin проблема 
тудыратындьщтан азот кынщылымен гидролиз усынылады. Кейб1р 
элементтер унпн (мысалы осы стандартта Sb) азот кышкылы жарамсыз 
болып табылады жэне таза арак пайдалануы керек.

В.3.2 Азот кынщылымен ферментативп гидролиз
Дэл елшенген улп саны, ец жок дегенде 1 г кургак материал немесе 

ылгал улпшц балама санын 20 см3 азот кышкылын косып с ~ 7 моль/дм3 
(В. 1.3-т кара) ферментативп гидролиз унпн ыдыска ауыстыру керек (В.2.1- 
кара). Сосын кутыны тыгыздап жабу керек жэне 120 °С (200 кПа)
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жагдайында 1 сагат 1нпнде бумен зарарсыздандыргыш унпн бершген 
енд1рунпнщ нускаулыгын у станы п кыздыру керек. Салкындату, ашу жэне эр 
ыдыста соргыш калпакта сацылау жасау керек. 1-ертщ цш  сиымдылыгы 100 
см3 елшемд! кутыга сандьщ ауыстыру жэне белг1ге дешн сумей араластыру 
керек (В.1.1-Т кара). Барльщ ертлмеген материалдар ертндоге батканнан 
кей1н сынаулар таза суйыктык кезещнде журпзшедк Кейде гидролиз 
ен1мдер1н сузу немесе ушрткшеу керек болады.

Ферментативт1 гидролиз, егер кысым астында ецдеу кез1нде осы 
тармакшада жогарыда сипатталтан эдютегщей нэтижелер алынса, кысым 
астында микро толкынды пеште жабьщ ыдыста журпзше алады.

Байкау улгшерше уксас тэсшмен реактивт] н бакылау бос сынамасыныц 
кем дегенде 6ip ертнд1с1н корытынды келемд1 солай араластырып, 6ipaK 
накты улг1н1 етк1з1п дайындау керек.

В.3.3 таза арактыц ферментативтт гидролиз!
Улпшц дэл елшенген санын, жок дегенде 1 г куртак материалды 

немесе ылтал улг1н1н балама санын ецдеуге арналтан флягата ауыстыру керек 
(В.2.1-Т кара). 15 см3 хлор сутекп (туз) кынщылын, с ~ 6 моль/л (В.1.5-Т 
карацыз), сосын 5 см3 азот кынщылын, с ~ 7 моль/дм3 (В. 1.3-т карацыз) 
косады. Кезге кер1нет1н реакция токтатанта дей1н улп м1ндетт1 турде 
тундырылуы керек. Гидролизге арналтан ылталды тытыздап жабу жэне 
жагдайында 1 сагат бойына 120 °С (200 кПа) жагдайында бумен 
зарарсыздандыргыш унйн бер1лген енд1руш1шц нускаулыгын устанып 
кыздыру керек. Салкындату, ашу жэне эр ыдыста соргыш кал пакта сацылау 
жасау керек. 1-ертнд1ш сиымдылыгы 100 см3 елшемд1 кутыга сандьщ 
ауыстыру жэне белпге дешн сумей араластыру керек (B .l.l-т карацыз). 
Барльщ ер1т1лмеген материалдар ертндаге батканнан кей1н сынаулар таза 
суйьщтьщ кезещнде журпз1лед1. Кейде гидролиз ешмдерш сузу немесе 
уй1ртюлеу керек болады.

Ферментативт1 гидролиз, егер кысым астында ецдеу кезшде осы 
тармакшада жогарыда сипатталган эд^степдей нэтижелер алынса, кысым 
астында микро толкынды пеште жабьщ ыдыста журпзше алады.

Байкау улгшерше уксас тэсшмен реактивын бакылау бос сынамасыныц 
кем дегенде 6ip ертнд1сш корытынды келемд1 солай араластырып, 6ipaK 
накты улп Hi етк1з1п дайындау керек.
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С цосымшасы
(ацпараттъщ)

Параметрлердщ аньщталатын куйге келттршу мысалдары

С.1 Жалпы ережелер
Турл1 ещцрушшерден, сондай-ак есю мен жаца улгшер арасында 

елшеулер куралдары арасында улкен айырмашыльщтар болуы мумкш. 
Бастапкы сынаулар кезшде енд1рушшер усынатын жабдыктарды, 
температураларды пайдалану усынылады.

С.1 -кестеа- Аныкталатын параметрлер куйлер1

Элемент
Толкын 
узынды  
гы, нм

Сацыла
У енЁ 

нм

Куйщру температу ра­
сы, °С

Тозацдату температура- 
сы, °С

турлещи
рунпмен

турленд1рус1
3

турлещцру 
mi мен

турлещдрус
i3

Ag 328,1 0,7 650 1000/650 1600 2200/2200
А1 309,3 0,7 1400 1700/1700 2500 2350/2400
As 193,7 0,7 300 1400/1300 1900 2200/2500
Cd 228,8 0,7 300 900/900 1250 1100/1800
Со 240,7 0,2 1100 1400 2200 2400
Сг 357,9 0,7 1050 1650 2300 2600
Си 324,7 0,7 1100 1100 2300 2600
Fe 248,3 0,2 1000 1400 1900 2400
Мп 279,5 0,2 1100 1400/1400 2100 2300/2200
Мо 313,3 0,7 1800 - 2700 -

Ni 232,0 0,2 1100 1400 2400 2400
Pb 283,3 0,7 600 1200/600 1500 2000/1900
Sb 217,6 0,7 900 1200/1100 1900 1900/2400
Se 196,0 2,0 200 1000/900 2100 2100/2000
Т1 276,8 0,7 600 1000 1350 1650

V 318,4 0,7 1400 - 2650 -

Zn 213,9 0,7 600 1000/600 1300 2000
а Eid балама х и м и я л ь щ  турлещцргпп усынылатын жагдайда температуралардьщ балама

мо ндс pi
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СТ РК 2214-2012
НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

Качество воды
ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОДЕРЖАНИЯ МИКРОЭЛЕМЕНТОВ МЕТОДОМ 

АТОМНОЙ АБСОРБЦИОННОЙ СПЕКТРОМЕТРИИ С 
ПРИМЕНЕНИЕМ ГРАФИТОВОЙ ПЕЧИ

Дата введения 2013-07-01
1 Область применения

Настоящий стандарт распространяется на поверхностные, грунтовые, 
питьевые, сточные воды и воды в донных отложениях и устанавливает 
методы определения массовой концентрации элементов Ag, Al, As, Со, Сг, 
Си, Fe, Mn, Mo, Ni, Pb, Sb, Se, Ti, V н Zn с использованием атомно­
абсорбционной спектрометрии с электротермической атомизацией в 
графитовой печи. Данный метод применяется для определения низкой 
концентрации элементов.

Минимальная концентрация обнаружения (порог обнаружения) для 
каждого элемента зависит от матрицы проб, инструмента, вида распылителя 
и использования химических модификаторов. Для проб воды с простой 
матрицей (например, низкой концентрации растворенного вещества и 
частиц) пределы обнаружения метода будут близки к пределу обнаружения 
чувствительности прибора. Минимальные приемлемые значения предела 
обнаружения для 20-ц1(мкл) объема выборки приведены в Таблице 1.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы ссылки на следующие 
нормативные документы:

СТ РК 1.9-2007 Порядок применения международных, региональных и 
национальных стандартов иностранных государств, других нормативных 
документов по стандартизации в Республике Казахстан.

СТ РК ИСО 5667-1-2006 Качества воды отбор проб.Частъ 1 
Руководство по составлению программ отбора проб.

СТ РК ИСО 5667-6-2008 Качество воды. Отбор проб. Часть 6. 
Руководство по отбору проб из рек и ручьев.

ГОСТ 8.135-2004 Государственная система обеспечения единства 
измерений. Стандарт-титры для приготовления буферных растворов - 
рабочих эталонов pH 2-го и 3-го разрядов. Технические и метрологические 
характеристики. Методы их определения.

ГОСТ 8.315-97 Государственная система обеспечения единства 
измерений Республики Казахстан. Стандартные образцы состава и свойств 
веществ и материалов. Основные положения.

ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры,
Издание официальное 1
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мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия.

ГОСТ 3771-74 Реактивы. Аммоний фосфорнокислый однозамещенный. 
Технические условия.

ГОСТ 4461-77 Реактивы. Кислота азотная. Технические условия.
ГОСТ 6709-72 Вода дистиллированная. Технические условия.
ГОСТ 10157-79 Аргон газообразный и жидкий. Технические условия.
ГОСТ 11088-75 Реактивы. Магний нитрат 6-водный. Технические 

условия.
ГОСТ 11125-84 Кислота азотная особой чистоты. Технические 

условия.
ГОСТ 14919-83 Электроплиты, электроплитки и жарочные 

электрошкафы бытовые. Общие технические условия.
ГОСТ 14836-82 Палладий в порошке. Технические условия.
ГОСТ 19241-80 Никель и низколегированные никелевые сплавы, 

обрабатываемые давлением. Марки.
ГОСТ 20298-74 Смолы ионообменные. Катиониты. Технические 

условия.
ГОСТ 24104-2001 Весы лабораторные. Общие технические 

требования.
ГОСТ 25336-82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. 

Типы, основные параметры и размеры.
ISO 5667-3* Water quality. Sampling. Part 3. Guidance on the preservation 

and handling of water samples (Качество воды. Отбор проб. Часть 3. Руковод­
ство по хранению и обращению с пробами воды).

ISO 5667-4* Water quality. Sampling; Part 4. Guidance on sampling from 
lakes, natural and man-made (Качество воды. Отбор проб. Часть 4. Руковод­
ство по отбору проб из естественных и искусственных озер).

ISO 5667-5* Water quality. Sampling. Part 5. Guidance on sampling of 
drinking water from treatment works and piped distribution systems (Качество 
воды. Отбор проб. Часть 5. Руководство по отбору проб питьевой воды из 
очистных сооружений и трубопроводных распределительных систем).

ISO 5667-10* Water quality, sampling; part 10. guidance on sampling of 
waste waters (Качество воды. Отбор проб. Часть 10. Руководство по отбору 
проб из сточных вод).

ISO 5667-11* Water quality. Sampling. Part 11. Guidance on sampling of 
groundwaters (Качество воды. Отбор проб. Часть 11. Руководство по отбору 
проб грунтовых вод).

ISO 5667-15* Water quality. Sampling. Part 15. Guidance on the 
preservation and handling of sludge and sediment samples (Качество воды. 
Отбор проб. Часть 15. Руководство по консервированию и обработке проб 
осадка и отложений).

ISO 15587-1* Water quality. Digestion for the determination of selected 
elements in water. Part 1. Aqua regia digestion (Качество воды. Гидролитичес-
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кое разложение для определения некоторых элементов в воде. Часть 1. 
Гидролитическое разложение в царской водке).

ISO 15587-2* Water quality. Digestion for the determination of selected 
elements in water. Part 2. Nitric acid digestion (Качество воды. 
Гидролитическое разложение для определения некоторых элементов в воде. 
Часть 2. Гидролитическое разложение в азотной кислоте).

ПРЕДУПРЕЖДЕНИЕ При применении настоящего Стандарта пользователи 
должны быть ознакомлены с правилами эксплуатации лаборатории. Стандарт не 
предусматривает решений всех проблем, связанных с безопасностью. Сотрудник 
лаборатории должен соблюдать правила безопасности и охраны здоровья в соответствии с 
нормативными документами, действующими на территории Республики Казахстан.

Таблица 1 - Характерные массы, пределы обнаружения прибора и 
оптимальные диапазоны работы для проб воды при использовании 20- 
_______________________ д!(мкл) объема выборки ____________________

Элемент Характерная масса, 
ш0а, иг

Порог
обнаружения ь 
цц/1(мкг/дм3)

Оптимальный 
диапазон работыс 

цц/1(мкг/дм3)
Ag 1,5 0,2 от 1 до 10
А1 10 1 от 6 до 60
As 15 1 от 10 до 100
Cd 0,7 0,1 от 0,4 до 4
Со 10 1 от 6 до 60
Сг 3 0,5 от 2 до 20
Си 5d 0,5 от 3 до 30
Fe 5 1 от 3 до 30
Мп 2,5 0,5 от 1,5 до 15
Мо 10 1 от 6 до 60
№ 13 1 от 7 до 70
РЬ 15 1 от 10 до 100
Sb 20 1 от 10 до 100
Se 25 2 от 15 до 150
Т1 io3 1 от 6 до 60
V 35 2 от 20 до 200
Zn 0,8 0,5 от 0,5 до 5
а Характерной массой (т 0) элемента является масса в пикограммах, соответствующая 

сигналу 0,0044 с , при использовании для оценки.объединенного коэффициента поглощения 
(площадь пика).

ь Пороги обнаружения рассчитываются в качестве отклонения повторяющихся 
изменений нулевого раствора, умноженного на три.

Оптимальный диапазон работы определяется как интервал концентрации, 
соответствующий объединенным показаниям коэффициента поглощения между 0,05 с и 0,5 с. 

d Если используется поправка фона эффекта Зеемана, значение ш0 будет выше.

* Применяется в соответствии с СТ РК 1.9.
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3 Сущность метода

Пробы воды консервируют кислотной обработкой, либо с применением 
ферментативного гидролиза. Пробы донных наносов перерабатываются. 
Малая аналитическая навеска раствора образца впрыскивается в графитовую 
печь атомно-абсорбционного спектрометра. Печь нагревают электрически, 
постепенно увеличивая температуру. Образец высушивают, пиролизируют и 
измельчают. Метод атомно-абсорбционной спектрометрии основан на 
измерении поглощения излучения резонансной длины волны атомным паром 
определяемого элемента, образующимся в результате электротермической 
атомизации анализируемой пробы в графитовой печи спектрометра. 
Источник излучает свет, характерный для определенного элемента (или 
элементов). Когда луч света проходит через атомное облако в нагретой 
графитовой печи, свет избирательно поглощается атомами выбранного 
элемента (-ов). Уменьшение интенсивности света измеряется прибором 
обнаружения на характерной длине волны. Концентрация элемента в образце 
определяется посредством сравнения коэффициента поглощения образца и 
коэффициента поглощения градуировочного раствора. При необходимости 
препятствия могут быть преодолены путем добавления к образцам 
матричных модификаторов до начала анализа, либо путем осуществления 
градуировки со стандартным методом добавок.

Результаты даны в виде массы аналит-вещества, определяемой при 
анализе (микрограммы (|ig) или миллиграммы (mg)) на кубический дециметр 
воды, либо на килограмм сухого материала в осадочных отложениях.

4 Влияние веществ на результаты анализов

Некоторые растворы образца, особенно сточные воды и 
ферментативный гидролиз осадочных отложений, могут содержать большое 
количество веществ, которые влияют на результаты. Высокая концентрация 
хлорида может послужить причиной низких результатов, поскольку 
увеличивается испаряемость многих элементов, и в течение стадии пиролиза 
может произойти потеря аналит-вещества. Матричный эффект может быть 
частично или полностью преодолен посредством оптимизации 
температурной программы, использования пиролитически покрытых труб и 
платформ, использования химических модификаторов, стандартного метода 
добавок и коррекции фона.

5 Реактивы

Для предварительной обработки образцов и подготовки растворов 
используются химические реактивы марки х.ч. или о.с.ч.

5.1 Вода, 1 категории, в соответствии с ISO 3696 (<0,01 мсек/м).
Вода бидистиллированная или деионизированная (дистиллированная по
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ГОСТ 6709, перегнанная повторно или пропущенная через колонку с 
ионообменной смолой по ГОСТ 20298.

5.2 Азотная кислота, концентрированная, с(НЖ)з)=14,4 моль/дм3, 
р~1,4 кг/дм3 (65 %).

Кислота азотная ГОСТ 4461.
Возможно применение азотной кислоты с концентрацией при 

р=1,40 кг/дм3 (65 %) и при р=1,42 кг/дм3 (69 %). Оба варианта пригодны для 
использования в данном методе, обеспечивая этим минимальное содержание 
аналит-вещества.

5.3Азотная кислота, с(НЫОз) =7 моль/дм3.
В мерную колбу вместимостью 1 дм3 помещают 500 см3 воды 

(см.5.1) и приливают 490 см3 концентрированной азотной кислоты (см.5.2), 
доводят раствор водой (см.5.1) до метки и тщательно перемешивают

5.4 Азотная кислота, с(НЫОз)=1 моль/дм3.
В мерную колбу вместимостью 1 дм3 помещают 500 см3 воды 

(см.5.1) и приливают 70 см3 концентрированной азотной кислоты (см.5.2), 
доводят раствор водой (см.5.1) до метки и тщательно перемешивают.

5.5 Азотная кислота, с(НЖ>з)~0,1 моль/дм3.
В мерную колбу вместимостью 1 дм3 помещают 500 см3 воды (см.5.1) 

и приливают 7 см3 концентрированной азотной кислоты (см.5.2), доводят 
раствор водой (см.5.1) до метки и тщательно перемешивают.

5.5.1 Азотная кислота с(НЖ)з)~0,Змоль/ дм3.
В мерную колбу вместимостью 1 дм3 помещают 500 см3 воды (см.5.1) и 

приливают 21 см3 концентрированной азотной кислоты (см.5.2), доводят 
раствор водой (см.5.1) до метки и тщательно перемешивают.

5.6 Хлористоводородная кислота, концентрированная, 
с(НС1)=12,1 моль/дм3, р~1,19 кг/дм3 (37 %).

Кислота соляная ГОСТ 3118.
5.7 Хлористоводородная кислота, с(НС1) ~6 моль/ дм3.
В мерную колбу вместимостью 1 дм3 помещают 400 см3 воды 

(см.5.1) и приливают 498 см3 концентрированной хлористоводородной 
кислоты (см.5.6), доводят раствор водой (см.5.1) до метки и тщательно 
перемешивают.

5.8 Хлористоводородная кислота, с(НС1) ~1 моль/ дм3.
В мерную колбу вместимостью 1 дм3 помещают 500 см3 воды 

(см.5.1) и приливают 83 см3 концентрированной хлористоводородной 
кислоты (см.5.6), доводят раствор водой (см.5.1) до метки и тщательно 
перемешивают.

5.9 Основной раствор, р=1000 мг/дм3.
Процедуры для подготовки основного раствора из металлов и солей 

металлов описаны в Приложении А. Основные растворы остаются 
устойчивыми примерно один год, либо согласно рекомендации 
производителя.
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5.10 Стандартный раствор, р=10 мг/дм3.
Необходимо перенести пипеткой 1000 мкл основного раствора 

(см.5.9) в мерную колбу вместимостью 100 см3, добавить 0,5 см3 
концентрированной азотной кислоты (см.5.2) и довести раствор водой (см.
5.1) до метки и тщательно перемешать.

Данный раствор может храниться 6 месяцев.
5.11 Стандартный раствор, р=1 мг/дм3.
Используя пипетку, необходимо перенести 100 мкл основного раствора 

(см. 5.9) в мерную колбу вместимостью 100 см3, добавить 0,5 см3 
концентрированной азотной кислоты (см. 5.2) и довести раствор водой (см.
5.1) до метки и тщательно перемешать.

Данный раствор может храниться 6 месяцев.
5.12 Стандартный раствор, р=100 мкг/дм3.
Используя пипетку, необходимо перенести 1000 мкл основного 

раствора 10 мг/дм3 (см. 5.10) в мерную колбу вместимостью 100 см3, 
добавить 0,5 см3 концентрированной азотной кислоты (см. 5.2) и довести 
раствор водой (см. 5.1) до метки и тщательно перемешать.

Данный раствор может храниться один месяц.
5.13 Градуировочные растворы.
Подготовка градуировочных растворов из стандартных растворов по 

5.10 и 5.12.
Следующая процедура может использоваться в качестве примера:
Необходимо поместить группу градуировочных растворов, 

содержащих 2 мкг/дм3; 4 мкг/дм3; 6 мкг/дм3; 8 мкг/дм3 и 10 мкг/дм3 аналит- 
вещества стандартного раствора 1 мг/дм3 (см. 5.11), соответственно 
пипетками 200 мкл, 400 мкл, 600 мкл, 800 мкл и 1000 мкл в мерные колбы 
вместимостью 100 см3. Добавить такое же количество кислоты в 
градуировочные растворы как указано в образцах. При необходимости 
охладить и разбавить растворы в мерных колбах водой (см. 5.1) до метки. 
Перемешать полученные растворы в колбах.

Градуировочные растворы ниже 1 мг/дм3 не должны использоваться 
более одного месяца, а ниже 100 мкг/дм3 - не более одного дня.

5.14 Холостые растворы.
Подготовить холостой градуировочный раствор таким же способом, 

как и градуировочные растворы, не добавляя стандартного раствора. 
Используется мерная колба вместимостью 100 см3. Необходимо добавить 
такое же количество кислоты в градуировочные растворы как указано в 
образцах. При необходимости охладить и разбавить водой (см.5.1).

5.15 Нитрат палладия/модификатор нитрата магния.
Раствор Pd(N03)2 концентрации (10 г/дм3). В термостойкий стакан 

помещают 1,00 г порошкообразного палладия, и добавляют 5 см3 
концентрированной азотной кислоты и нагревают на электроплитке с 
закрытой спиралью до полного растворения металла. После охлаждения
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раствор фильтруют в мерной колбе вместимостью 100 см3 и промывают 
фильтр несколькими порциями раствора азотной кислоты концентрации 
0,3 молъ/дм3 и доводят объём раствора до метки.

0,259 г Mg(N03)2 х 6Н20  растворяют в 100 см3 воды (см.5.1). Раствор 
нитрата палладия необходимо смешать с раствором нитрата магния. 
10 мкл(ц1) смешанного раствора содержит 15 MKr(pg) Pd и 10 MKr(pg) Mg 
(N 03)2.

Свежий раствор необходимо готовить каждый месяц.
Палладий металлический, порошок (99,94 %>) по ГОСТ 14836.
Нитрат магния 6-водный по ГОСТ 11088,ч.д.а.
5.16 Модификатор нитрата магния.
Необходимо растворить 0,865 г Mg(N03)2 х 6Н20  в 100 см3 воды (см.

5.1) . 10 мкл(ц1) данного раствора содержит 50 MKr(pg) Mg(N03)2.
5.17 Модификатор первичного кислого фосфорнокислого аммония. 
Необходимо растворить 2 г NH4H2PC>4 в 100 см3 воды (см. 5.1).

10 мкл(ц1) данного раствора содержит 200 MKr(pg) NH4H2P 04.
Кислый фосфорнокислый аммоний по ГОСТ3771.
5.18 Модификаторы первичного кислого фосфорнокислого 

аммония/нитрата магния.
Необходимо растворить 2 г NH4H2P04 и 0,173 г Mg(N03)2 х 6Н20  в 

100 см3 воды (см.5.1). 10 мкл(ц1) данного раствора содержит 200 MKr(pg) 
NH4H2P04 и 10 MKr(jig) Mg(N03)2.

5.19 Модификатор никеля.
Необходимо растворить 0,200 г никелевого порошка в 1 см3 

концентрированной азотной кислоты (см.5.2) и разбавить 100 см3 воды (см.
5.1) . 10 мкл(ц1) данного раствора содержит 20 MKr(jig) Ni(N03)2.

Никель по ГОСТ 19241.
5.20 Очищающий и защитный газ, Аргон (Ат) (> 99,99 %)
Аргон газообразный высокой чистоты по ГОСТ 10157.

6 Средства измерения и вспомогательное оборудование

Стакан термостойкий по ГОСТ 25336.
Колбы мерные по ГОСТ 1770.
Пипетки по ГОСТ 29228.
Весы лабораторные общего назначения, 2-го класса точности по 

ГОСТ 24104, с наибольшим пределом взвешивания 200 г.
Сушильный шкаф (регулируемая температура нагрева до 250 0 С). 
Государственные стандартные образцы (далее ГСО) состава водных 

растворов элементов по ГОСТ 8.135.

ПРИМЕЧАНИЕ Вместо ГСО состава водных растворов индивидуальных 
элементов допускается использовать многокомпонентные ГСО состава водных
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растворов элементов. При отсутствии в реестре государственной системы обеспечения 
единства измерений необходимых ГСО, допускается использовать аттестованные смеси 
элементов.

Плитка электрическая с закрытой спиралью по ГОСТ 14919.
Аквадистилляторы одноступенчатый и двухступенчатый по 

ГОСТ 28165.
Обычная процедура общей очистки является необходимой для стекла и 

пластмассы:
- перед применением необходимо замочить оборудование на один день 

в азотной кислоте, с ~ 1 моль/дм3 (см. 5.4), либо в хлористоводородной кис­
лоте, с~1 моль/дм3 (см. 5.8);

- промыть водой (см. 5.1) три раза.
Снять части оборудования, состоящие из полиамида (например, винты 

и гайки в оборудовании для отбора проб), до замачивания оборудования в 
кислоте.

Принять необходимые меры предосторожности для того, чтобы 
оборудование, однажды использованное для образцов с высокой 
концентрацией металлов, не использовалось в будущем для образцов 
следовых элементов.

6.1 Контейнера для образцов воды, состоят из бутылок, сделанных из 
полипропилена, полиэтилена или фторированного этилен-пропилена (ФЭП).

Материал бутылок и чашек не должен содержать либо выщелачивать 
какие-либо аналит-вещества. Бутылки и чашки должны быть изготовлены из 
бесцветного материала.

Для определения концентрации на крайних следовых уровнях 
(< 0,1 мкг/дм3) необходимо очень точно следовать процедуре очистки, как 
описано ниже:

a) прополоскать новые бутылки ацетоном для того, чтобы убрать 
возможные остатки жира. В ином случае может быть использовано 
подходящее дезинфицирующее средство;

b) промыть водой (см. 5.1) несколько раз;
c) замочить в хлористоводородной кислоте, с~6 моль/дм3 (см. 5.7), на 

одну неделю, либо при температуре от 45 °С до 50 °С на 24 ч;
d) промыть водой (см. 5.1) несколько раз;
e) замочить в азотной кислоте, с ~ 7 моль/дм3 (см. 5.3), на одну неделю, 

либо при температуре от 45 °С до 50 °С на 24 ч;
f) промыть водой (см. 5.1) несколько раз и перейти к лабораторной 

очистке;
g) замочить в азотной кислоте, с ~ 0,1 моль/дм3 (см. 5.5), на одну 

неделю для того, чтобы подготовить бутылки к используемой матрице;
h) промыть водой (см. 5.1) несколько раз;
i) высушить под очищенным воздухом (бокс), если необходима сушка;
j) храните очищенные бутылки в закрытых пластиковых пакетах.
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Если указано, что нет необходимости использовать стадии с) и е), то 

одну из кислот можно исключить. В этом случае хлористоводородная 
кислота представляется более эффективной для полиэтилена и 
полипропилена, в то время как азотная кислота предпочтительней 
используется для ФЭП и стеклотары.

6.2 Контейнеры для образцов осадочных отложений, состоящие из 
контейнеров с широким горлом из пластмассы или стекла.

Для очистки контейнеров не обязательно использовать кислоты, 
достаточно промыть водой с дезинфицирующими средствами и ополоснуть 
деионизированной водой (см. 5.1).

6.3 Фильтровальное оборудование, сделанное из стекла или 
пластмассы без металлических деталей, очищенное так, как указывает общая 
процедура очистки в соответствии с Разделом 6.

6.4 Фильтры, мембранные либо капиллярные фильтры, с номинальным 
радиусом пор 0,45мкм и 0,4мкм соответственно.

Материал не должен выделять или впитывать аналит-вещества. 
Очищать фильтр в азотной кислоте, с ~ 0,1 моль/дм3 (см. 5.5), и промыть 
несколько раз водой (см. 5.1).

6.5 Агатовая ступка, для дробления осадочных отложений в мелкий 
порошок, ГОСТ 12801.

6.6 Пипетки, емкостью от 100 мкл(ц1) до 1000 мкл(ц1) по ГОСТ 29228.
Предпочтительно, если микро дозаторы будут изготовлены из

бесцветной пластмассы, которая не содержит или не выделяет какие-либо 
аналит-вещества в раствор. Необходимо проверить, чтобы пипетки не 
загрязняли образцы. Перед использованием пипетки должны промываться 
раствором.

В зависимости от определяемого уровня концентрации, новые и 
повторно использованные пипетки могут быть очищены разбавленной 
кислотой. Например, очистка азотной кислотой, с ~ 1 моль/дм3 (см. 5.4), и 
ополаскивание водой (см. 5.1).

6.7 Атомно-абсорбционный спектрометр, оборудованный графитовой 
печью, оснащен системой коррекции фона и необходимыми лампами с 
полым катодом, с относительной погрешностью не более 1 %.

В качестве альтернативы могут быть использованы безэлектродные 
разрядные лампы.

Необходимо поместить вытяжную систему вентиляции над печью во 
избежание загрязнения воздуха производственного помещения вредным 
дымом и парами.

6.8 Автоматический пробоотборник, может быть использован для 
точности определения.

В зависимости от определяемых уровней концентрации новые чаши 
пробоотборника можно очистить разбавленной кислотой. Повторно 
используемые чаши нужно всегда промывать кислотой. К примеру, очистить
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сосуды азотной кислотой, с ~ 1 моль/дм3 (см. 5.4), и промыть водой (см. 5.1). 
Если они будут использоваться для нахождения ультра малых количеств 
(<0,1 мкг/дм3), то может оказаться необходимой стадия особой очистки 
посредством их наполнения кислотой такого же вида и такой же 
концентрации, как и в анализируемых образцах. Дать настояться как 
минимум 2 часа. Несколько раз промыть сосуд водой (см. 5.1).

6.9 Графитовые трубки, пиролитически покрыты платформами 
предпочтительно для элементов с высокой и средней летучестью, между тем 
как низколетучие элементы должны распыляться от стены.

При условии, что достигнуты удовлетворительные результаты, далее 
необходимо следовать рекомендациям производителя касательно 
использования графитовых трубок и платформ.

ПРИМЕЧАНИЕ 1 Допускается применение других типов средств измерений, 
оборудования и реактивов с техническими и метрологическими характеристиками не 
хуже указанных.

Средства измерения, применяемые в сфере осуществления государственного 
метрологического контроля, должны быть допущены к применению в республике в 
соответствии с законодательством Республики Казахстан в области обеспечения 
единства измерений.

7 Отбор и предварительная обработка проб воды

7.1 Отбор проб
Отбор проб должен производиться в соответствии с 

СТРКИСО 5667-1, СТРКИСО 5667-6, ISO 5667-3, ISO 5667-4, ISO 5667-5, 
ISO 5667-10, ISO 5667-11 и ISO 5667-15.

Оборудование для отбора проб воды должно быть изготовлено таким 
образом, чтобы образец не соприкасался с изделиями из металла. Оно 
должно быть пластмассовым, не выделяющим аналит-вещества в образец, и 
должно быть пригодным для очистки в разбавленной хлористоводородной 
кислоте.

7.2 Предварительная обработка проб воды
7.2.1 Общие положения
Предварительная обработка и анализ образцов, в особенности с низкой 

концентрацией элементов, должны проводиться в «чистых лабораторных» 
условиях. «Чистый лабораторный» метод требует того, чтобы лаборатория 
была обеспечена очищенным воздухом, и чтобы образцы были постоянно 
защищены от загрязнений, возникающих из различных источников. В ряде 
случаев «чистые боксы» с отфильтрованным ламинарным потоком под 
слабым избыточным давлением могут быть использованы в качестве 
подходящего варианта.

Следовые элементы в пробах воды подвергаются анализу одним или
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несколькими следующими способами:

а) сохраняемые посредством добавления кислоты (нефильтрованной). 
Сохранить образец путем добавления азотной кислоты. Частицы должны 
присутствовать в осадке до начала проведения анализа;

б) отфильтрованный (растворенный). Процедить образец через 
мембрану или капиллярный фильтр и консервировать отфильтрованный 
раствор посредством добавления азотной кислоты;

в) обработка кислотой. Обработать сохраненный образец азотной кис­
лотой либо царской водкой.

До проведения анализа хранить сохраненные пробы воды при 
температуре от 1°С до 5°С в соответствии с ISO 5667-3.

7.2.2 Фильтрование
Фильтрование образцов является необходимым, если анализу 

подвергаются растворенные формы следовых малых элементов. Необходимо 
отфильтровать образец непосредственно после отбора проб и до сохранения. 
Не допускается применять оборудование, в котором образец может 
соприкасаться с металлическими деталями. Для уменьшения риска 
загрязнения фильтрование под давлением является предпочтительней 
вакуумного фильтрования.

Необходимо подготовить, как минимум, один раствор контрольного 
опыта посредством фильтрования (и сохранения) воды (см. 5.1) таким же 
способом, как и пробные образцы.

7.2.3 Консервация проб воды
Консервация проб воды в соответствии с ISO 5667-3. Для получения в 

образцах рН<2 добавьте 0,5 см3 концентрированной азотной кислоты 
(см. 5.2) на 100 см3 образца. Для сохранения проб воды с высоким уровнем 
щёлочности может оказаться необходимым добавление большего количества 
кислоты. Важно, чтобы в образец было добавлено достаточно кислоты во 
избежание потери элемента через эффект поглощения. Зафиксируйте 
количество добавленной кислоты.

Предпочтительно сохранять образцы в лаборатории в чистой 
атмосфере во избежание рисков загрязнения. Для растворов холостых 
контрольных реактивов сохраняйте воду (см. 5.1) тем же способом, что и 
пробные образцы.

7.2.4 Анализ проб воды
Методы анализа проб воды с применением царской водки и азотной 

кислотой указаны соответственно в ISO 15587-1 и ISO 155-87-2. Поскольку 
хлористое соединение может вызвать сильные помехи в методе графитовой 
печи, рекомендуется анализ воды с применением азотной кислотой. Для 
некоторых элементов (например, Sb в данном Стандарте) азотная кислота не 
подходит и должна быть использована царская водка (смесь азотной и 
соляной кислот).

Подготовьте, как минимум, один раствор холостой пробы (см. 5.1) тем

11
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же способом, что и пробные образцы. До начала проведения анализа 
расщепления необходимо довести объём пробы в мерной колбе до уровня 
водой (см. 5.1).

7.3 Предварительная обработка проб донных наносов
7.3.1 Хранение образцов донных наносов
Образцы проб донных наносов после отбора должны храниться в таре 

изготовителя (см. 6.2) в холодильнике, при необходимости заморозить для 
дальнейшей обработки (см. ISO 5667-15).

Если анализ проводиться на сухом образце, предпочтительней 
высушить образец сублимацией, либо в ином случае сушить его при 
температуре 105 °С в течение 24 ч. Растолочь высушенный образец в 
агатовой ступке (см. 6.5), при необходимости гомогенизировать и просеять.

Высушенные наносы являются водопоглощающими и при хранении 
будут впитывать влагу. Образцы, высушенные сублимацией, содержат 
несколько процентов воды. Необходимо контролировать содержание воды 
путем высушивания навески при температуре 105 °С до начала расщепления 
и проведения анализа.

7.3.2 Расщепление образцов донных наносов проводится согласно 
Приложению В.

8 Химические модификаторы

Химические модификаторы используются для преодоления 
спектральных и неспектральных помех в образце (матричный эффект).

Посредством измерения образца с помощью, либо без добавления 
аналит-вещества и посредством сравнения степени восстановления аналит- 
вещества с градуировочной смесью, часто можно выявить наличие 
неспектральных помех. Для того чтобы убедиться в эффективности работы с 
модификатором, такая же процедура повторяется посредством добавления 
выбранного химического модификатора.

В общем плане целью химического модифицирования является 
возможность достижения достаточно высокой температуры пиролиза с 
целью устранения массы загрязнителей до начала стадии распыления. 
Сочетание Pd и Mg(N03)2 считается универсальным модификатором, 
используемым для многих элементов. Сочетание Pd с реактивом- 
восстановителем, например, аскорбиновой кислотой, часто используется 
вместо Pd/Mg(N03)2. Фоновое поглощение обычно бывает высоким с 
Mg(N03)2. Также используются прочие модификаторы. Некоторые из них 
(например, соединения никеля) могут оказаться негодными, поскольку 
содержат элементы, которые часто присутствуют на установленном 
оборудовании и могут вызвать загрязнение печи. В Таблице 2 даны 
некоторые рекомендации по химическим модификаторам для элементов в
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Международных стандартах. Могут использоваться прочие химические 
модификаторы, если они показывают достоверные результаты.

Если используются химические модификаторы, необходимо добавить 
их в пробные образцы, растворы холостых контрольных реактивов, растворы 
холостых проб, калибровочные растворы и холостые калибровочные 
растворы. Для достижения рекомендуемой дозировки по Таблице 2 
необходимо добавить 10 мкл(ц1) раствора модификатора. Предпочтительней 
впрыскивать раствор модификатора непосредственно в распылитель 
автоматического пробоотборника после того, как будет введен образец.

Таблица 2 - Рекомендуемые химические модификаторы
Элемент Химические модификаторы 

(5.15 до 5.19)
Величина, мкга

Ag Pd + M g(N 03)2 или 1 5 + 1 0
NH4H2PO4 200

А1 Pd + M g(N 03)2 или 1 5 +1 0
M g(N 03)2 50

As Pd + M g(N03)2 или 1 5 +1 0
Ni (в качестве нитрата) 20

Cd Pd + M g(N 03)2 или 15 + 10
NH4H2PO4 + M g(N 0 3 ) 2 200 + 10

Со M g(N 03)2 50
Сг M g(N 03)2 50
Си Pd + M g(N 03)2 1 5 +1 0
Fe M g(N 03)2 50
Мп Pd + M g(N 03)2 или 1 5 +1 0

M g(N 03)2 50
Мо He требуется модификатора -

№ M g(N 03)2 50
РЬ Pd + M g(N 03)2 либо 1 5 +1 0

NH4H2P 0 4 + M g(N 03)2 200+  10
Sb Pd + M g(N 03)2 либо 1 5 +1 0

Ni (в качестве нитрата) 20
Se Pd + M g(N 03)2 либо 1 5 +1 0

Ni (в качестве нитрата) 20
Т1 Pd + M g(N 03)2 1 5 +1 0
V He требуется модификатора -

Zn Pd + M g(N 03)2 или 15 + 10
M g(N 03)2 6

а Величины являются рекомендательными. В некоторых распылителях требуется
значительно меньшее количество. См. также рекомендации от производителей приборов.

9 Составление программы работы графитовой печи

Составление программы графитовой печи приведено в Приложении С. 
Температурная программа для графитовой печи обычно включает в 

себя четыре стадии:
13
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a) высушивание;
b) пиролиз (сухая перегонка);
c) распыление;
d) очистка.
Предпочтительно в начале использовать температуру и периодичность 

испытания при эксплуатации печи, рекомендованные производителем. 
Необходимо остановить подачу аргона во время стадии распыления. 

Необходимо всегда использовать коррекцию фона.
Могут быть использованы переменные длины волн (с различной 

чувствительностью). Например, для нагрузки может быть использована 
длина волны 217,00 нм, когда чувствительность в два раза больше, чем при
283,3 нм. Однако шум будет больше и сильнее риска помех. В случае 
высокой концентрации может быть использована длина волны с более 
низкой чувствительностью, например, 307,6 нм для Zn и 271,9 нм или 305,9 
нм - для Fe.

Для оценки рекомендуется объединенная поглощаемость (площадь
пика).

10 Градуировка растворов

10.1 Метод стандартной градуировки
Производить градуировку необходимо с нулевого градуировочного 

раствора (см. 5.14) и от 3 до 5 равноудаленных градуировочных растворов 
(см. 5.13) для соответствующего интервала концентрации. Необходимо 
подчеркнуть, что прямолинейность градуировочной кривой часто 
ограничена.

Значения поглощающей способности градуировочного раствора 
корректируются путем вычитания значения поглощающей способности из 
нулевого градуировочного раствора. Для нанесения на график 
градуировочной кривой, либо для расчета статистической характеристики, 
используются итоговые значения вместе с концентрацией аналит-вещества 
градуировочного раствора.

10.2 Стандартный метод добавления
Для уменьшения воздействия неспектральных помех, когда не 

используется химическая модификация либо не устраняется эффект 
матрицы, может применяться стандартный метод добавления, при условии, 
что градуировочная кривая вытянута в линию в используемом диапазоне 
поглощаемости. Стандартный метод добавления не может быть использован 
для корректировки спектральных помех, таких как нехарактерное фоновое 
поглощение, и не должен использоваться, если помехи меняют сигнал более 
чем на три значения.

Подготовка одинаковых объемов пробных образцов проводится в трёх
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сосудах (например, чаши автоматического пробоотборника). Добавляется 
небольшое количество стандартного раствора в два сосуда так, чтобы 
получить соответствующие значения поглощения, которые на 100% и 200% 
выше, чем те, которые ожидаются от исходного образца. Добавляется равное 
количество воды (см.5.1) в третий сосуд. Необходимо тщательно смешать 
растворы. Объединенная поглощаемость измеряется по ординате, как 
приведено на Рисунке 1. Таким же образом определяется концентрация 
аналит-вещества в растворе холостого контрольного реактива, либо в 
растворе холостой пробы. На Рисунке 1 концентрация аналит-вещества в 
пробном образце равна 6,67 мкг/дм 3, а в растворе холостой пробы равна 0,36 
мкг/дм3.

X - увеличение (мкг/дм3);
Y- объединенная поглощаемость;
1 - раствор пробного образца;
2 - раствор пробного образца + 5 мкг/дм3;
3 - раствор пробного образца +10 мкг/дм3;
4 - раствор контрольной пробы;
5 - раствор контрольной пробы + 5 мкг/дм3;
6 - раствор контрольной пробы +10 мкг/дм3.

Рисунок 1 - Пример стандартного увеличения функции 
калибровки
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11 Расчеты

11.1 Результаты для воды
Необходимо вычитать значения концентраций аналит-вещества в 

растворе пробного образца, растворе холостого контрольного реактива и 
растворе контрольной пробы из значения концентрации градуировочной 
кривой, либо рассчитать из градуировочной функции. Коррекция 
концентрации аналит-вещества в растворе пробного образца проводится 
путем вычитания концентрации аналит-вещества раствора в холостом 
контрольном реактиве либо растворе контрольной пробы.

При необходимости проводится поправка на стадии разбавления 
раствора.

Результаты записываются в микрограммах на кубический дециметр 
(мкг/дм3). Для пробных образцов, для которых нет различимых сигналов, 
приводят результаты как «предел обнаружения».

11.2 Результаты для донных отложений
Необходимо вычитать значения концентраций аналит-вещества в 

растворе пробного образца и растворе контрольной пробы из градуировочной 
кривой, либо рассчитать из значений концентрации градуировочной 
функции. Корректирование концентрации аналит-вещества проводится в 
растворе пробного образца путем вычитания концентрации аналит-вещества 
в растворе контрольной пробы.

Содержание аналит-вещества пробных образцов рассчитывается при 
проведении испытания на сухом материале по следующей Формуле 1:

W s ,d m  P d i g s i y d i g s / W - d r s )  > ( 1 )

либо при проведении испытания на основе влажного образца по
Формуле 2:

Ws,dm Pdigsi Сiigjyn wŝ dm, u.s) X Ю0, (2)

где Wsdm - это содержание аналит-вещества в образце, выраженное в 
миллиграммах на килограмм (мг/кг) сухого вещества;

Pdigs - это концентрация аналит-вещества, выраженная в микрограммах 
на кубический дециметр (мкг/дм3) обработанного образца, 
скорректированного для раствора контрольной пробы;

Vdigs - это объем, выраженный в кубических сантиметрах обработанного 
образца после разбавления;

mdrs - это масса, выраженная в миллиграммах сухого образца;
mws - это масса, выраженная в миллиграммах влажного образца;
Wdm.ws - это содержание сухого вещества во влажном образце, 

выраженное в процентном содержании.
Результаты для донных отложений записываются в миллиграммах на 

килограмм (мг/кг). Для пробных образцов, для которых нет обнаруживаемого
16
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сигнала, записываются результаты как «предел обнаружения».

12 Точность определений

Межлабораторные испытания были представлены в 2002 году, они 
включали в себя образцы природной воды, сточной воды, выпаренных 
донных остатков и высушенных гомогенизированных озерных осадочных 
отложений. Все образцы были отправлены и проанализированы в двух 
экземплярах. Результаты для Fe, Мп и А1 не сообщаются для проб донных 
наносов, поскольку уровни концентрации находились далеко за пределами 
оптимального диапазона работы для метода, и очень малое количество 
лабораторий сообщило результаты. Железо и сурьма в сточных водах и 
выпаренные донные отложения были определены тремя лабораториями. 
Таким образом, полная статистическая оценка не возможна (см. Таблицу 3).

Таблица 3 - Рабочие характеристики метода, основанные на 
международном лабораторном сравнении в марте 2002 года

Анали­
зируемый
элемент Обра­

зец
n о

Хистин
ная

мкг/
Д М 3

X
мкг/
Д М 3

Восста­
новле­
ние, %

Повтор­
ность, 

Коэффици 
ент вариа­

ции, %

Воспроизво­
димость, 

Коэффициен 
т вариации, 

%
SL 9 0,8 1,00 126 8,2 53,1
SH 9 7,2 8,13 113 3,6 22,9

FWL 5 1 0,774 8,2 56,9
Ag FWH 9 5,92 5,0 33,0

WW 7 1 3,43 8,8 32,0
Dig 9 1,00 14,0 69,0
Sed 4 1 0,172а 6,5 27,1
SL 6 2 5 5,85 117 14,2 44,3
SH 10 2 45 38,6 86 2,4 16,4

А1 FWL 11 170 6,6 46,2
FWH 11 193 5,4 44,0
WW 4 2 147 3,9 40,3
SL 7 2 9 9,00 100 2,8 14,1
SH 9 2 81 77,5 96 2,7 10,5

FWL 9 8,74 7,4 25,2
As FWH 1 68,6 3,6 17,8

WW 4 1 11,6 4,0 35,9
Dig 8 1 74,4 4,2 26,9
Sed 7 1 16,За 3,8 26,2

SL 3 1 0,3 0,303 101 3,5 17,0
SH 4 2 2,7 2,81 104 1,9 10,7
FWL 1 2 0,572 2,9 14,9

Cd FWH 1 3 3,07 2,1 10,4
WW 7 2 1,00 ЗД 27,5
Dig 9 2 48,7 2,2 14,8
Sed 7 3 9,53а 3,5 17,0
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Таблица 3 (продолжение)

Анали­
зируемый
элемент Обра­

зец n 0

ХИС | И11
ная

мкг/
3ДМ

X
мкг/ дм3

Восста­
новление

,%

Повтор­
ность, 

Коэффици 
ент вариа­

ции, %

Воспроизво­
димость,

Коэффици­
ент

вариации, %

Со

SL 3 5,5 5,71 104 зд 8,5
SH 2 2 49,5 50,6 102 1,0 7,9
FWL 3 4,23 9,0 14,8
FWH 3 1 40,5 2,6 10,6
WW 0 11,6 7,0 32,9
Dig 1 337 1,6 12,2
Sed 0 68,0а 1,8 15,4

Сг

SL 1 3 1,9 1,91 101 7,5 12,4
SH 4 1 17,1 17,5 102 2,0 7,9
FWL 3 1 1,95 7,7 24,7
FWH 3 2 14,0 2,0 7,3
WW 7 4 3,91 4,2 40,5
Dig 9 246 3,7 8,7
Sed 8 3 51,За 1,3 21,7

Си

SL 8 1 2,5 2,60 104 8,1 13,2
SH 9 1 22,5 23,0 102 3,8 5,6

FWL 9 2,37 6,4 15,4
FWH 0 1 29,8 2,3 7,2
WW 1 1 5,08 10,0 30,3
Dig 0 2 216 2,1 9,0
12 1 43,9а 4,0 18,1

Fe

SL 5 1 3 4,43 148 9,0 33,0
SH 7 27 27,0 100 3,4 13,8

FWL 7 98,3 2,4 9,9
FWH 6 116 1,6 11,2

Мп

SL 8 1,5 1,71 114 4,4 30,0
SH 0 13,5 14,5 108 2,0 15,3

FWL 8 1 5,47 2,7 22,5
FWH 0 17,7 3,2 14,6
WW 5 100 4,3 13,8

Мо

SL 6 4,5 5,69 126 4,6 23,8
SH 7 40,5 44,3 109 2,8 14,0

FWL 4 5,76 11,5 13,7
FWH 6 29,4 3,9 12,7
WW 5 10,8 5,6 60,2
Dig 6 12,0 9,5 88,4
Sed 4 2,84а 2,6 73,7

Ni

SL 0 6 5,92 99 3,5 15,0
SH 0 54 53,6 99 2,0 8,8

FWL 7 1 3,11 11,7 24,0
FWH 9 33,2 2,5 9Д
WW 5 1 11,4 4Д 27,5
Dig 4 2 294 2,4 6,8
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Таблица 3 (продолжение)

Анали­
зируемый
элемент Образ

ец
n 0

Х и с т и н

ная

мкг/
3

Д М

X
мкг/дм3

Восста­
новление

%

Повтор­
ность, 

Коэффи­
циент ва­

риации, %

Воспроизво­
димость, 

Коэффициен 
т вариации,

%
№ Sed 2 3 58,9а 1,6 7,6

РЬ

SL 0 2 5 5,07 101 з д 12,8
SH 4 3 45 46,5 103 1,8 8,8
FWL 2 7,76 8,5 17,2
FWH 3 1 68,2 2,8 15,0
WW 5 2 14,6 5,5 36,9
Dig 9 541 3,1 14,7
Sed 9 1 104а 3,4 14,5

Sb

SL 5 8 7,39 92 3,3 17,9
SH 7 72 66,9 93 3,4 13,8
FWL 5 5,78 4,9 21,2
FWH 7 52,7 3,1 6,6

Se

SL 0 12 11,9 99 5,7 23,0
SH 1 108 109 101 3,7 21,9
FWL 0 1 10,2 5,9 13,4
FWH 11 85,2 2,9 20,8
WW 8 16,0 9,8 25,6
Dig 4 1 4,94 7,7 39,5
Sed 3 1 0,887а 0,7 21,7

Т1

SH 5 - 36 37,0 103 6,6 19,9
FWL 3 4,20 3,4 40,6
FWH 5 27,7 3,0 40,7
Sed 3 0,928а 6,3 34,2

V

SL 5 15 15,1 101 1,2 15,9
SH 5 135 138 102 1,4 12,4
FWL 3 12,3 8,4 1 U

FWH 5 83,8 2,3 13,1
WW 3 50,0 U 56,4
Dig 5 330 1,6 17,3
Sed 4 63,0а 6,0 19,2

Zn

SL 5 1 0,5 0,579 116 10,8 47,6
SH 5 1 4,5 3,71 82 2 , 1 35,9
FWL 6 1 1,17 8,8 40,3
FWH 7 5,99 6,5 30,4
WW 4 120 2,0 7,0
Dig 3 1373 3,0 25,0
Sed 4 233а 1,6 23,4

значении;
о - это количество выскакивающих значении;
Xtrue- это «истинное» значение по определению; 
х - это общее среднее число;
CV - это коэффициент вариации;
SL - это синтетический раствор при низкой концентрации;
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SH - это синтетический раствор при высокой концентрации; 
FWL - это пресная вода при низкой концентрации;
FWH - это пресная вода при высокой концентрации;
WW - это сточные воды, обработанные участниками;
Dig - это осадочные отложения, обработанные HNO3;
Sed - это пробы донных наносов, обработанные участниками
а Результаты для сухой пробы донных наносов в мкг/г.______

13 Результаты испытаний

Протокол испытаний должен содержать следующую информацию:
а) обозначение и наименование настоящего Стандарта;
б) методы испытаний образцов;
в) информацию о предварительной обработке образца (например, 

сохраненные посредством добавления кислоты (нефильтрованной), 
отфильтрованные (растворенные) либо обработанные кислотой);

г) количество добавленной для сохранения кислоты, если более 
0,5 см3 на 100 см3 образца;

д) информацию о методе расщепления;
е) результаты по образцам воды и осадков;
ж) дату отбора образцов и испытания;
з) условия проведения испытаний.
и) наименование организации (испытательной лаборатории) 

проводившей данные испытания.
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Приложение А

(информационное)

Подготовка основного раствора, 1000 мг\дм3

А А Общие положения
Все химические реактивы (чистые металлы, оксиды, соли) должны 

быть высушены в течение 1 ч при температуре 105 °С, за исключением особо 
указанных случаев.

Количество металлов и соответствующих солей металлов для 
подготовки основного раствора приведено в Таблице А.1.

Таблица А.1 - Количество металлов и металлических солей для 
__________ подготовки основного раствора__________________
Элемент Состав Формула Вес (г)

Ag Металл Ag 1,000
А1 Металл А1 1,000
As Триоксид мышьяка AS2O3 1,320
Cd Металла Cd 1,000
Со Металла Со 1,000
Сг Триоксид хрома СЮз 1,923
Си Металл Си 1,000
Fe Металль Fe 1,000
Мп Металл Мп 1,000
Мо Триоксид молибдена М0О3 1,500
№ Металл Ni 1,000
РЬ Нитрат свинца Pb(N03)2 1,599
Sb Металлический порошок Sb 1,000
Se Диоксид селена Se02 1,405
Т1 Нитрат таллия TINO3 1,303
V Металла V 1,000
Zn Металла Zn 1,000

а Кислота очищенная с (1+9) НМОз 
ь Кислота очищенная с (1+1) HCI

А.2 Основные растворы
А.2.1 Основной раствор серебра (Ag)
В термостойкий стакан помещают 1,00 г серебра, добавляют 80 см3 

азотной кислоты (1:1) и нагревают на электроплитке с закрытой спиралью до 
полного растворения металла. После охлаждения раствор переносят в 
мерную колбу вместимостью 1 дм3, несколько раз ополаскивают стакан 
водой, в котором проводилось растворение навески, и доводят ею объём 
раствора в колбе до метки. Хранят раствор в сосуде из темного стекла, либо 
необходимо обмотать сосуд алюминиевой фольгой во избежание попадания 
света.
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А.2.2 Основной раствор алюминия (А1)
В термостойкий стакан помещают 1,00 г алюминия, добавляют 4 см3 

хлористоводородной кислоты (1:1) и 1 см3 концентрированного раствора 
азотной кислоты. Нагревают на электроплитке с закрытой спиралью до 
полного растворения металла. После охлаждения раствор переносят в 
мерную колбу вместимостью 1 дм3, несколько раз ополаскивают стакан 
водой, в котором проводилось растворение навески, добавляют 10 см3 
хлористоводородной кислоты (1:1) и доводят водой объём раствора в колбе 
до метки.

А.2.3 Основные растворы мышьяка (As) и молибдена (Мо)
В термостойкие стаканы помещают смесь из 1,32 г триоксида мышьяка 

или 1,5 г триоксида молибдена, добавляют в каждый стакан 100 см3 воды и 
10 см3 концентрированного раствора аммиака. Нагревают на электроплитке с 
закрытой спиралью до полного растворения оксидов металлов. Повышают 
кислотность основного раствора мышьяка добавлением 20 см3 
концентрированного раствора азотной кислоты. После охлаждения растворы 
переносят в мерные колбы вместимостью 1 дм3, несколько раз ополаскивают 
стаканы водой, в которых проводилось растворение навесок, и доводят ею 
объёмы растворов в колбах до меток.

А.2.4 Основные растворы: кадмия (Cd), кобальта (Со), меди (Си), 
марганца (Мп), ванадия (V) и цинка (Zn)

В термостойкие стаканы помещают навески металлов согласно 
Таблице А.1, добавляют в каждый стакан 50 см3 азотной кислоты (1:1). 
Нагревают на электроплитке с закрытой спиралью до полного растворения 
металла. После охлаждения растворы переносят в мерные колбы 
вместимостью 1 дм3, несколько раз ополаскивают стаканы водой, в которых 
проводилось растворение навесок, и доводят ею объём раствора в колбах до 
меток.

А.2.5 Основной раствор хрома (Сг)
В термостойком стакане растворяют 1,923 г триоксида хрома, добавив 

120 см3 раствора азотной кислоты (1:5). Раствор переносят в мерную колбу 
вместимостью 1 дм3, несколько раз ополаскивают стакан, в котором 
проводилось растворение навески, водой и доводят ею объём раствора в 
колбе до метки.

А.2.6 Основной раствор железа (Fe)
В термостойкий стакан помещают 1,00 г железа, добавляют 100 см3 

раствора хлористоводородной кислоты (1:1). Нагревают на электроплитке с 
закрытой спиралью до полного растворения смеси. После охлаждения 
раствор переносят в мерную колбу вместимостью 1 дм3, несколько раз 
ополаскивают стакан водой, в котором проводилось растворение навески, и 
доводят ею объём раствора в колбе до метки.

А.2.7 Основной раствор никеля (Ni)
В термостойкий стакан помещают 1,00 г никеля, добавляют 20 см3
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раствора концентрированной азотной кислоты. Нагревают на электроплитке 
с закрытой спиралью до полного растворения смеси. После охлаждения 
раствор переносят в мерную колбу вместимостью 1 дм3, несколько раз 
ополаскивают стакан водой, в котором проводилось растворение навески, и 
доводят ею объём раствора в колбе до метки.

А.2.8 Основной раствор свинца (РЬ)
В термостойкий стакан помещают 1,599 г нитрата свинца, добавляют 

20 см3 раствора азотной кислоты (1:1). Нагревают на электроплитке с 
закрытой спиралью до полного растворения смеси. После охлаждения 
раствор переносят в мерную колбу вместимостью 1 дм3, несколько раз 
ополаскивают стакан водой, в котором проводилось растворение навески, и 
доводят ею объём раствора в колбе до метки.

А.2.9 Основной раствор сурьмы (Sb)
В термостойкий стакан помещают 1,00 г металлического порошка 

сурьмы, добавляют 20 см3 азотной кислоты (1:1) и 10 см3 
концентрированной хлористоводородной кислоты. Добавляют 100 см3 воды 
и 1,50 г винной кислоты. Нагревают на электроплитке с закрытой спиралью 
до полного растворения смеси. После охлаждения раствор переносят в 
мерную колбу вместимостью 1 дм3, несколько раз ополаскивают стакан 
водой, в котором проводилось растворение навески, и доводят ею объём 
раствора в колбе до метки.

А.2.10 Основной раствор селена (Se)
В мерную колбу вместимостью 1 дм3 помещают 1,405 г диоксида 

селена, добавляют 200 см3 воды, растворяют смесь, перемешивая её, затем 
доводят водой объём раствора в колбе до метки.

А.2.11 Основной раствор таллия (Т1)
В мерную колбу вместимостью 1 дм3 помещают 1,303 г нитрата 

таллия, добавляют 200 см3 воды, растворяют соль, перемешивая её, затем 
добавляют 10 см3 концентрированного раствора азотной кислоты, доводят 
водой объём раствора в колбе до метки.

Основные составы должны готовиться и храниться отдельно, их 
рекомендуется хранить год.
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Приложение В
(обязательное)

Гидролиз образцов донных наносов 

В.1 Реактивы
В. 1.1 Вода, Класс 1 указан в IS03696 (< 0,01 мСм/м)
Важно проверить качество воды до ее использования.
В. 1.2 Азотная кислота, концентрированная, c(HN03) = 14,4 моль/дм3, 
р  ~ 1,40 кг/дм3 (65 %)
В. 1.3 Азотная кислота, с(НЖ>з)~7 моль/дм3
В мерную колбу вместимостью 1 дм3 помещают 500 см3 воды 

(см.5.1) и приливают 490 см3 концентрированной азотной кислоты (см. 5.2), 
доводят раствор водой (см. 51) до метки и тщательно перемешивают

В. 1.4 Хлористоводородная кислота, концентрированная, 
с(НС1) =12,1 моль/дм3, р ~ 1,19 кг/дм3 (37 %)

В. 1.5 Хлористоводородная кислота, с(НС1) = 6 моль/дм3 
Один объем концентрированной хлористоводородной кислоты (см. 

Б. 1.4) добавляют к одному объему воды (см. В.1.1) при перемешивании.
В.2 Оборудование
В.2.1 Сосуды для ферментативного гидролиза, состоят из бесцветных 

бутылок, сделанных из боросиликатного стекла либо из стекла равноценного 
качества, емкостью около 100 см3 и оснащенными закручивающимися 
крышками.

Бутылки и закручивающиеся крышки должны выдерживать давление 
200 кПа (120° С).

В.2.2. Паровой стерилизатор, способный работать под давлением 
200 кПа (120° С).

В.З Ферментативный гидролиз 
В.3.1 Сущность метода
Необходимо взвесить проб донных отложений. Добавить азотную 

кислоту, либо хлористоводородную (соляную) и азотную кислоту (царская 
водка) и обработайте образцы в закрытых сосудах под давлением (при 120 
°С). Необходимо провести заключительное определение на жидкой стадии.

Поскольку хлорид может вызвать проблемы, давая сильные помехи в 
методе графитовой печи, то рекомендуется гидролиз азотной кислотой. Для 
некоторых элементов (например, Sb в настоящем Стандарте) азотная кислота 
является непригодной и должна быть использована царская водка.

В.3.2 Ферментативный гидролиз азотной кислотой 
Точно взвешенное количество образца, максимум 1 г сухого материала, 

либо эквивалентное количество влажного образца необходимо перенести в 
сосуд для ферментативного гидролиза (см. В.2.1), добавляя 20 см3 азотной 
кислоты, с ~ 7 моль/дм3 (см. В. 1.3). Затем необходимо плотно закрыть колбу
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и нагреть при 120 °С (200 кПа) в течение 1 ч, следуя инструкциям 
производителя, данным для парового стерилизатора. Охладить, открыть и 
сделать в каждом сосуде отверстие в вытяжном колпаке. Количественно 
перенести раствор 1 в мерную колбу вместимостью 100 см3 и разбавить до 
метки водой (см. В. 1.1). Как только все нерастворенные материалы 
погрузятся в растворе, испытания проводятся на стадии чистой жидкости. 
Иногда необходимо отфильтровывать либо центрифугировать продукты 
гидролиза.

Ферментативный гидролиз также может проводиться в закрытых 
сосудах в микроволновой печи под давлением, если во время обработки под 
давлением получаются такие же результаты, как в вышеописанном методе в 
данном подпункте.

Необходимо подготовить как минимум один раствор контрольной 
холостой пробы реактива таким же способом, что и пробные образцы, также 
разбавляя конечный объем, но пропуская фактический образец.

В.3.3 Ферментативный гидролиз царской водкой
Необходимо перенести точно взвешенное количество образца, 

максимум 1 г сухого материала либо эквивалентное количество влажного 
образца во флягу для обработки (см. В.2.1). Добавить 15 см3 
хлористоводородной (соляной) кислоты, с ~ 6 моль/л (см. В. 1.5), затем 5 см3 
азотной кислоты, с ~ 7 моль/дм3 (см. В. 1.3). Обязательно образец должен 
отстоять, пока видимая реакция не остановится. Необходимо плотно закрыть 
флягу для гидролиза и нагреть при 120 °С (200 кПа) в течение 1 ч, следуя 
инструкциям производителя и данным для парового стерилизатора. 
Охладить, открыть и сделать в каждом сосуде отверстие в вытяжном 
колпаке. Количественно перенести раствор в мерную колбу вместимостью 
100 см3 и разбавить до метки водой (см. В. 1.1). Как только все 
нерастворенные материалы погрузятся в растворе, испытания проводятся на 
стадии чистой жидкости. Иногда необходимо отфильтровывать, либо 
центрифугировать продукты гидролиза.

Ферментативный гидролиз также может производиться в закрытых 
сосудах в микроволновой печи под давлением, если во время обработки под 
давлением получаются такие же результаты, как в вышеописанном методе в 
данном подпункте.

Необходимо подготовить как минимум один раствор контрольной 
холостой пробы реактива таким же способом, что и пробные образцы, также 
разбавляя конечный объем, но пропуская фактический образец.
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Приложение С

(информационное)

Примеры определяющих настроек параметров

С.1 Общие положения
Могут существовать большие различия между измерительными 

приборами от различных производителей, а также как между старыми и 
новыми моделями. Рекомендуется использовать температуру, предлагаемую 
производителями оборудования при первоначальных испытаниях.

Таблица С.1 - Определяющие настройки параметров

Элемент
Длина
волны,

нм

Ширина
зазора,

нм

Температура пиролиза, 
°С

Температура распыления, 
°С

С
модифи
катором

Без
модификато

раа

С
модификат

ором

Без
модификат

ораа
Ag 328,1 0,7 650 1000/650 1600 2200/2200
А1 309,3 0,7 1400 1700/1700 2500 2350/2400
As 193,7 0,7 300 1400/1300 1900 2200/2500
Cd 228,8 0,7 300 900/900 1250 1100/1800
Со 240,7 0,2 1100 1400 2200 2400
Сг 357,9 0,7 1050 1650 2300 2600
Си 324,7 0,7 1100 1100 2300 2600
Fe 248,3 0,2 1000 1400 1900 2400
Мп 279,5 0,2 1100 1400/1400 2100 2300/2200
Мо 313,3 0,7 1800 - 2700 -

Ni 232,0 0,2 1100 1400 2400 2400
Pb 283,3 0,7 600 1200/600 1500 2000/1900
Sb 217,6 0,7 900 1200/1100 1900 1900/2400
Se 196,0 2,0 200 1000/900 2100 2100/2000
Т1 276,8 0,7 600 1000 1350 1650

V 318,4 0,7 1400 - 2650 -

Zn 213,9 0,7 600 1000/600 1300 2000
а Альтернативные значениями температуры для случаев, когда рекомендовано два 

альтернативных химических модификатора_________________________________________
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