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Предисловие

Ц ели, о сновны е  принципы  и о сно вной  п ор яд о к про вед е ния  р абот по м еж госуд ар стве нной  
станд а ртиза ции  уста новл ены  ГО С Т  1.0— 92 « М еж го суд ар стве нная  систем а  станд а рти за ци и . О сновны е  
п олож ения»  и ГО С Т 1.2— 2009  « М еж го суд ар стве нная  систе м а  станд а ртиза ции . С тандарты  
м еж госуд ар стве нны е , п равила  и реко м е нд а ции  по м е ж го суд ар стве нной  станд а ртиза ции . П равила  
разработки , принятия , прим ене ния , о бно вл е ния  и отм ены »

С в е д е н и я  о  с т а н д а р т е

1 Р А З Р А Б О Т А Н  Н е ко м м е рче ско й  о р ганиза ц ией  «Р оссий ский  сою з п ро изво д ите л ей  соков»  
(Р С П С )

2 В Н Е С Е Н  Ф ед ер ал ьны м  а ге нтство м  по те хн и че ско м у  р е гул и ро ва ни ю  и м етрол огии  
(Р осстандарт)

3 П Р И Н Я Т  М е ж госуд а рственны м  сове том  по станд а рти за ци и , м етрол огии  и сер тиф ика ц ии  
(протокол  от 27 о ктября  2015  г. № 81-П )

За п ринятие  гол осовали :
Краткое наименование 

страны по МК 
(ИС0 3166) 004—97

Код страны по 
МК(ИСО 3166) 

004—97

Сокращенное наименование национального органа 
по стандартизации

Армения AM Минэкономики Республики Армения
Казахстан KZ Госстандарт Республики Казахстан
Киргизия KG Кыргызстандарт

Россия RU Росстандарт

Узбекистан UZ Узстандарт

4 П рика зо м  Ф ед е р а л ьн о го  а ге нтства  по те хн и ч е ско м у  р е гул и р о ва ни ю  и м етр ол огии  от 26  ноября  
201 5  г. № 1 993-ст м еж госуд ар стве нны й  ста н д а р т  ГО С Т  33462— 2 0 1 5  введен  в д е й стви е  в качестве  
нац и о нал ьно го  станд а рта  Р оссийско й  Ф е д ер ац ии  с  1 я нв ар я  2 01 7  г.

5 В В Е Д Е Н  В П Е Р В Ы Е

Информация об изменениях к настоящему стандарту публикуется в ежегодном 
информационном указателе «Национальные стандарты», а текст изменений и поправок -  в 
ежемесячном информационном указателе «Национальные стандарты». В случае пересмотра 
(замены) или отмены настоящего стандарта соответствующее уведомление будет опубликовано 
в ежемесячном информационном указателе «Национальные стандарты». Соответствующая 
информация, уведомление и тексты размещаются также в информационной системе общего 
пользования -  на официальном сайте Федерального агентства по техническому регулированию и 
метрологии в сети Интернет (www.gost.ru)

©  С та н д а р ти н ф о р м , 2016

В Р оссийско й  Ф ед ер ации  насто ящ ий  ста н д а р т  не м ож ет бы ть  п ол но стью  или части чно  
во сп ро извед ен , ти р а ж и р о ва н  и р аспр остра нен  в каче стве  о ф и ц и а л ьн о го  изд а ния  без разре ш ения  
Ф ед е р а л ьн о го  а ге нтства  по те хн и ч е ско м у  р е гул и р о ва ни ю  и м етрол огии

https://mosexp.ru#
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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

П Р О Д У К Ц И Я  С О К О В А Я
О п р е д е л е н и е  н а т р и я , ка л и я , к а л ь ц и я  и м а гн и я  

м е т о д о м  а т о м н о -а б с о р б ц и о н н о й  с п е к т р о м е т р и и

Juice products.
Determination of sodium, potassium, calcium and magnesium 

by atomic absorption spectrometry method

Дата введения — 2017— 01— 01

1 Область применения

Н астоящ ий  ста н д а р т р а спр остра няе тся  на ф руктовы е  и овощ ны е  соки, нектары , соко со д е рж ащ и е  
напитки , ф руктовы е  и о вощ ны е  конц е нтри р ова нны е  соки , пю ре и ко н ц е нтри р ова нны е  пю ре, м орсы  и 
конц е нтри р ова нны е  морсы  (далее  -  соко вая  п родукция ) и уста навл ивае т метод определения  
(изм е ре ния) м а ссо вы х  концентраций  натрия, калия, кал ьция  и м агния  в н и х  с  пом ощ ью  а то м но ­
а б со рб ц ионно й  спе ктро м е трии  с а том изацией  в плам ени.

Д иа па зоны  изм ерений  м ассовой  концентрации :
- натрия  -  от 5 до  200 0  м г/д м 3;
- калия -  от 5 до 5000 мг/дм3;
- кальция -  от 5 до  1000 мг/дм3;
- магния -  от 5 до 500 мг/дм3.

2 Нормативные ссылки

В насто ящ ем  станд а рте  использованы  нор м ативны е  ссы лки  на сл е д ую щ ие  м е ж госуд ар стве нны е  
стандарты :

ГО С Т 8 .3 15 — 97 Госуд ар стве нная  систе м а  о бе спе че ния  ед инства  изм ерений . С та нда ртны е  
образцы  состава  и свой ств  вещ е ств  и м ате риа ло в . О сно вны е  полож ения

ГО С Т  1 2 .1 .004— 91 С исте м а  станд а рто в  безо па сно сти  труд а . П ож а рна я  б езо па сно сть . О бщ ие  
тр е б ова ния

ГО С Т  12 .1 .0 05 — 88 С исте м а  станд а рто в  безо па сно сти  труда . О бщ ие  сани та р н о -ги ги е н и че ски е  
тр е б о ва н и я  к во зд уху  рабочей  зоны

ГО С Т  12 .1 .007— 76 С исте м а  станд а рто в  безо па сно сти  труда . В редны е  вещ ества . Кла ссиф икация  
и общ ие  тр е б о ва н и я  безо па сно сти

ГО С Т  1 2 .1 .0 18 — 93 С исте м а  станд а рто в  безо па сно сти  труд а . П о ж а ро взры во бе зоп асно сть  
стати че ско го  эле ктричества . О бщ ие  тре б ова ни я

ГО С Т  12 .1 .019— 79* С исте м а  станд а рто в  безо па сно сти  труд а . Э л е ктро б езо па сно сть . О бщ ие  
тр е б о ва н и я  и ном е нкл а тур а  видов защ иты

ГО С Т O IM L  R 76-1— 2011 Го суд ар стве нная  систем а  о бе спе че ния  е д инства  изм ерений . Весы  
неа втом а ти че ско го  де йстви я . Ч асть  1. М е тр о л оги чески е  и техн и че ски е  тре б о ва н и я . И спы тания

ГО С Т 1770— 74 (И С О  1042— 83, И С О  4 7 8 8 — 80) П осуда  м ерная  л а б ор ато рна я  стеклянная . 
Ц илинд ры , м ензурки , колбы , пробирки . О бщ ие  техн и че ски е  усл овия

ГО С Т 3118— 77 Р еактивы . Кислота  сол яная. Т е хн и че ски е  усл овия
ГО С Т ISO  3696— 2 0 1 3 ** В ода  д л я  л а б о р а то р н о го  анализа . Т е хн и че ски е  тр е б о ва н и я  и м етоды  

испы таний
ГО С Т 5457— 75 А ц етил е н  раствор енны й  и газообразны й  техн и че ски й . Т е хн и че ски е  усл овия

* В Российской Федерации действует ГОСТ Р 12.1.019—2009 «Система стандартов безопасности труда. 
Электробезопасность. Общие требования и номенклатура видов защиты».

"  В Российской Федерации действует ГОСТ Р 52501—2005 «Вода для лабораторного анализа. Технические 
условия».

И зд а н и е  о ф и ц и а л ь н о е
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Г О С Т  И С О  5 7 2 5 -1 — 2 0 0 3 * Т о ч н о с ть  (п р а в и л ь н о с ть  и п р е ц и зи о н н о с ть ) м е то д о в  и р е зу л ь та то в  

и зм е р е н и й . Ч а сть  1. О с н о в н ы е  п о л о ж е н и я  и о п р е д е л е н и я
Г О С Т  И С О  5 7 2 5 -6 — 2 0 0 3 **  Т о ч н о с ть  (п р а в и л ь н о с ть  и п р е ц и зи о н н о с ть ) м е то д о в  и р е зу л ь та то в  

и зм е р е н и й . Ч а сть  6. И с п о л ь зо в а н и е  зн а ч е н и й  то ч н о с ти  на п р а кти ке
Г О С Т  1 1 1 2 5 — 84 К и с л о та  а зо тн а я  о со б о й  чи сто ты . Т е х н и ч е с ки е  у сл о в и я
Г О С Т  И С О /М Э К  1 7 0 2 5 — 2 0 0 9  О б щ и е  т р е б о в а н и я  к ко м п е те н тн о с ти  и с п ы та те л ь н ы х  и 

ка л и б р о в о ч н ы х  л а б о р а то р и й
ГО С Т  1 7 4 3 3 — 80 П р о м ы ш л е н н а я  чи сто та . С ж а ты й  во зд ух . К л а ссы  за гр я зн е н н о с ти  
Г О С Т  2 5 3 3 6 — 82 П о суд а  и о б о р у д о в а н и е  л а б о р а то р н ы е  с те кл я н н ы е . Т и п ы . О сн о в н ы е  п а р а м е тр ы  

и р а зм е р ы
Г О С Т  2 6 3 1 3 — 2 0 1 4  П р о д укты  п е р е р а б о тки  ф р у кто в  и о в о щ е й . П р а в и л а  п р и е м ки  и м е то д ы  о тб о р а

проб
Г О С Т  2 6 6 7 1 — 2 0 1 4  П р о д укты  п е р е р а б о тки  ф р у кто в  и о в о щ е й , ко н се р в ы  м я сн ы е  и 

м я с о р а сти те л ьн ы е . П о д го то в ка  п р о б  д л я  л а б о р а т о р н ы х  а н а л и зо в
Г О С Т  2 6 9 2 9 — 94 С ы р ье  и п р о д укты  п и щ е в ы е . П о д го то в ка  п ро б . М и н е р а л и за ц и я  д л я  о п р е д е л е н и я  

с о д е р ж а н и я  т о к с и ч н ы х  кал и я , н а тр и я , ка л ьц и я  и м а гн и я
Г О С Т  2 8 3 1 1 — 89 Д о за то р ы  м е д и ц и н с ки е  л а б о р а то р н ы е . О б щ и е  т е х н и ч е с ки е  т р е б о в а н и я  и 

м ето д ы  и сп ы та н и й
ГО С Т 2 9 1 6 9 — 91 (И С О  6 4 8 — 77) П осуд а  л а б о р а то р н а я  с те кл я н н а я . П и пе тки  с  о д ной  о тм е тко й  
ГО С Т 2 9 2 2 7 — 91 П о суд а  л а б о р а то р н а я  с те кл я н н а я . П и п е тки  гр а д у и р о в а н н ы е . Ч а сть  1. О б щ и е  

тр е б о в а н и я
ГО С Т  3 1 6 7 1 — 2 0 1 2  (E N  1 3 8 0 5 :2 0 0 2 ) П р о д укты  п и щ е в ы е . О п р е д е л е н и е  с л е д о в ы х  эл е м е н то в . 

П о д го то в ка  п ро б  м е то д о м  м и н е р а л и за ц и и  при  п о в ы ш е н н о м  д а в л е н и и

П р и м е ч а н и е  -  При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных 
стандартов в информационной системе общего пользования —  на официальном сайте Федерального агентства 
по техническому регулированию и метрологии в сети Интернет или по ежегодному информационному указателю 
«Национальные стандарты», который опубликован по состоянию на 1 января текущ его года, и по выпускам 
ежемесячного информационного указателя «Национальные стандарты» за текущий год. Если ссылочный стандарт 
заменен (изменен), то при пользовании настоящим стандартом следует руководствоваться заменяющим 
(измененным) стандартом. Если ссылочный стандарт отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка 
на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Сущность метода

М е то д  о сн о в а н  на п р е д в а р и те л ь н о й  м и н е р а л и за ц и и  п р о бы  с  д о б а в ко й  х и м и ч е с ко го  о ки с л и те л я  
(а зо тн о й  ки сл о ты ) и и зм е р е н и и  п о гл о щ е н и я  и зл у че н и я  р е зо н а н с н о й  д л и н ы  во л н ы  а то м н ы м  п ар ом  
н а тр и я , кал и я , ка л ьц и я  и м а гн и я , о б р а зу ю щ и м с я  в р е зу л ь та те  а то м и за ц и и  в а ц е ти л е н -ки сл о р о д н о м  
п л а м е н и  го р е л ки  а то м н о -а б с о р б ц и о н н о го  с п е ктр о м е тр а , в ко то р у ю  д л я  п р е д о тв р а щ е н и я  ч а с ти чн о й  
и о н и за ц и и  м е та л л о в  в п л а м е н и  при  и зм е р е н и и  н а тр и я  и ка л и я  (с  ц е л ью  в и д о и зм е н е н и я  м а тр и ц ы ***) 
д о б а в л е н  х л о р и д  ц е зи я , а при  и зм е р е н и и  ка л ьц и я  и м а гн и я  -  х л о р и д  л а н та н а .

4 Средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда, реактивы  
и материалы

В есы  н е а в то м а ти ч е ско го  д е й с т в и я  по  Г О С Т  O IM L  R 76-1 сп е ц и а л ь н о го  кл а сса  то ч н о с ти  с  
н а и б о л ь ш и м  п р е д е л о м  в зв е ш и в а н и я  2 1 0  г и п о в е р о чн ы м  и н те р в а л о м  в е со в  ± 0 ,0 01 .

С п е ктр о м е тр  а то м н о -а б с о р б ц и о н н ы й , у ко м п л е кто в а н н ы й  го р е л ко й  д л я  п л а м е н и  а ц е ти л е н -в о зд ух , 
ко р р е кто р о м  ф о н о в о го  п о гл о щ е н и я  и и с то ч н и ка м и  р е зо н а н с н о го  и зл у че н и я  (л а м п а м и  с  по л ы м  ка то д о м ) 
с  р а б о ч и м  д и а п а зо н о м  д л и н  во л н  о т  1 90  д о  9 0 0  нм.

С и сте м а  С В Ч  м и н е р а л и за ц и и  п р о б  под  д а в л е н и е м  с  ко м п л е кто м  р е а кц и о н н ы х  е м ко сте й  или  п ечь  
д в у х ка м е р н а я  п р о гр а м м и р уе м а я  с  д и а п а зо н о м  р а б о ч и х  те м п е р а т у р  о т  2 0 0  °С д о  7 00  °С.

Д о за то р ы  п и п е то ч н ы е  п е р е м е н н о й  в м е с ти м о с ти  д о з и р о в а н и я  0 ,2 0 0 -1 ,0 0 0  с м 3 с  
м е тр о л о ги ч е с ки м и  х а р а кте р и с ти ка м и  по  Г О С Т  2 8 3 1 1 .

* В Российской Федерации действует ГОСТ Р ИСО 5725-1— 2002 «Точность (правильность и 
прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 1. Основные положения и определения».

** В Российской Федерации действует ГОСТ Р ИСО 5725-6— 2002 «Точность (правильность и 
прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике».

*** Матрица -  компонент или совокупность компонентов, входящих в состав пробы соковой продукции и 
являющихся ее основой.
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Колбы  м ерны е, пл астиковы е  2 -10 -2 , 2 -25 -2 , 2 -50 -2 , 2 -10 0 -2 , 2 -10 0 , 2 -50 0 -2  по ГО С Т  1770.
Ц илинд ры  пл астиковы е  1 -50-2 , 1 -100-2  по ГО С Т  1770.
С таканы  В -1 -50, В -1 -1 00  по ГО С Т  25336 .
С таканы  из ква рц ево го  стекла  п од хо д ящ е й  вм естим ости  д л я  м инер ал иза ц ии  проб  в печи.
П ипетки  с одной  о тм е ткой  1-2-2, 2 -2 -5 , 2 -2 -10 , 2 -2 -20 , 2 -2 -25  по ГО С Т  29169 .
П ипетка  гра д уи ро ва нна я  2 -2 -2 -1 0  по ГО С Т  29227 .
Ц е нтр иф уга  л а б о р а то р н а я , о б е сп е чи ва ю щ а я  ф а кто р  р азд е л ения  не м енее  3 00  g в ком п л е кте  с  

центр иф уж ны м и  про бир кам и  вм е сти м о стью  50 см 3 или более .
Госуд ар стве нны е  станд а ртны е  о бр азцы  (ГС О ) или м еж госуд ар стве нны е  станд а ртны е  образцы  

(М С О ) состава  во д ны х  р аствор ов  катио нов  калия, кал ьция , м агния , натрия  с  а тте сто ванны м  значение м  
м ассовой  конце нтра ции  1 г/дм 3 и д о пуска е м о й  о тн о си те л ьн о й  п о гр е ш н о стью  ± 1 %  при д о ве р и те л ьн о й  
ве ро ятности  Р =  0 ,95  по ГО С Т  8 .315*.

П р и м е ч а н и е  -  Вместо ГСО (МСО) состава водных растворов индивидуальных калия, натрия, кальция и 
магния допускается использовать многокомпонентные ГСО (МСО) состава водных растворов калия, натрия, 
кальция и магния.

Ц езий хлористы й  CsCI, оптически  чисты й, с  м ассовой  долей  основного  вещ ества  не м енее 99,5 %.
Л а нтан  (III) хл о ристы й  7 -во дны й  L a C b T h b O  (хл о рид  л а нтана ), с  м ассовой  до л е й  о сно вного  

вещ е ства  не м енее  99 ,9  %  и о ста то чны м  сод ер ж ани е м  ионов кал ьция  и м агния  м енее  0,001 %.
Кислота  а зо тная  по Г О С Т  11125, ос. ч. 2 7 -4 .
Кислота  сол яная  по ГО С Т  3118, х. ч.
А ц етил е н  раствор енны й , м арки  «А» по ГО С Т  5457, в бал лоне , сн аб ж е нном  р едуктором .
В о зд ух  сж аты й класса  «0» по ГО С Т  17433. Д о пуска е тся  испо л ьзо ва ть  ком пре ссо ры  л ю б о го  типа , 

о бе спе чи ва ю щ и е  нео б ход им о е  д а вл е н и е  и чи сто ту  воздуха .
Вода по ГО С Т ISO  3696, 1-й степени  чистоты .
Д о пускае тся  п рим ене ние  д р у ги х  сре д ств  изм ер ений , вспом огательного  о борудования , не 

у ступ а ю щ и х  вы ш еуказа нны м  по м етр ол огическим  и те хн и че ски м  ха р а кте р и сти ка м , а такж е  посуды , 
реа ктиво в  и м ате риа ло в , по каче ству  не х уж е  вы ш еуказанны х.

5 Отбор и подготовка проб

5.1 О тб о р  п р о б - п о  ГО С Т  2 63 13 , п одго товка  л а б о р а то р н ы х  проб  -  по ГО С Т  26671 .
5.2  О бщ ие  ука за ни я  по п р о вед е нию  м и н ер ал иза ц ии  -  по ГО С Т 31671 и ГО С Т 2 69 29  и в 

соответствии  с инстр укцие й  по экспл уа тации  о бо руд о ва ния  д л я  п робоподготовки .
5.3  Р еком енд уем ы й объ ем  пробы  соко вой  п родукции  д л я  м инер ал и за ц и и  -  от 1 д о  5 см 3.

6 Условия проведения измерений

При п одго товке  к п ро вед е ни ю  изм ерений  и про вед е нии  изм ер ений  со б л ю д а ю т сле д ую щ и е
усл овия :

- те м п е р а тур а  окр уж аю щ его  воздуха, ° С ............................ (20 ± 5);
- атм о сф е рно е  д а вл е ни е , кП а ....................................................от 84 ,0  д о  106,7;
- влаж ность  воздуха, % ............................................................... не б ол ее  80;
- напр яж е ние  в питаю щ ей  сети, В ........................................... (220  ± 22);
- частота  пер ем е нно го  то ка  в питаю щ ей  сети, Г ц ............(50 ± 1).
В п ом ещ е ниях , п р е д н а зн а че н н ы х  д л я  про вед е ния  изм ер ений , не д о п уска е тся  за гр язн е н н о сть  

во зд уха  рабочей  зоны  пы лью , а гр ессивны м и  ве щ е ства м и , вибрация , эл е ктр о м а гн и тн ы е  пом ехи  или 
д р уги е  ф акторы , вл ия ю щ ие  на о пти че ски е  изм ерения .

7 Подготовка к проведению измерений

7.1 Подготовка атомно-абсорбционного спектрометра к работе
В клю че ние  а то м но-аб сор б ц ио нного  спе ктро м е тра , н а стр о й ку  вы соты  плам ени  над горелкой , 

расходов воздуха и ацетилена , его вы вод на рабочий  реж им  и вы клю че ние  по о ко нчании  работы  
о сущ ествл я ю т в соответствии  с руко вод ство м  по экспл уа тации  и таблицей  1.

* Например, натрий (17К-1) -  ГСО 8062-94 (МСО 0018:1998), калий (18К-1)-ГСО 8092-94 (МСО 0019:1998), 
кальций (19К-1) -  ГСО 8065-94 (МСО 0020:1998), магний (20К-1) -  ГСО 7190-95 (МСО 0085:1999).
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Т а б л и ц а  1 -  Условия проведения измерений на атомно-абсорбционном спектрометре с атомизацией в
пламени

Элемент Длина волны, нм Ширина щели, нм Тип пламени

Натрий 589,0 0,2-0,5 СгНг/воздух
Кальций 422,7 0,2-0,5 СгНг/воздух
Калий 766,5 1,0 СгНг/воздух
Магний 285,2 0,5 СгНг/воздух

7.2  Подготовка посуды и реактивов
Всю  испо л ьзуе м ую  д л я  отбора , хр а н е н и я  и изм ер ения  проб посуду про м ы ва ю т азотной  кислотой, 

разб авл енно й  водой по ГО С Т  ISO  3696  в соо тнош ении  1:1, зате м  бол ьш им  кол иче ство м  во допро во дной  
воды  и в за кл ю чени и  о по л а ски ва ю т тр и -ч е т ы р е  раза водой по ГО С Т ISO  3696. Д л я  при гото вл е ния  
раствор ов  проб соковой  п родукции , гр а д уи р о во чн ы х  и д р у ги х  растворов, и спо л ьзуе м ы х  при проведении  
изм ер ений , прим еня ю т воду одной  и той  ж е  партии.

7.3 Приготовление исходного раствора хлорида цезия с массовой концентрацией ионов 
цезия 40 г/дм3

(4 ,00  ± 0 ,01) г хл о р и д а  цезия  р аствор яю т в стака не  в небольш ом  кол иче стве  воды , пер ено сят  в 
м ерную  кол бу  в м ести м остью  100 см 3 и д о во д ят  объ ем  сод ер ж им ого  водой до  метки.

С ро к год ности  раствора  при ком натной  те м п е р а тур е  в п олим ерной  посуде  -  не бол ее  3 мес.

7.4 Приготовление исходного раствора хлорида лантана с массовой концентрацией ионов 
лантана 50 г/дм3

(13,40 ± 0,01) г сем иводного  хлорида лантана растворяю т в стакане в небольш ом количестве воды, 
переносят в мерную  колбу вм естим остью  100 см3 и довод ят объем содерж им ого водой до метки.

С ро к год ности  раствора  при ком натной  те м п е р а тур е  в п олим ерной  посуде  -  не б ол ее  3 мес.

7.5 Приготовление растворов для компенсации фонового сигнала атомно-абсорбционного 
спектрометра (модификаторов матрицы)

При изм ерении  калия и натрия  для  уста н о вл е н и я  нулевого  зн а че н и я  а бсо рб ц ии  испо л ьзую т 
р аствор  хл о р и д а  цезия  м ассовой  конце нтра ции  4 ,0  г/дм 3, которы й  гото вят  точны м  р азвед ение м  
исходного  р аствора  в д е сять  раз. При изм ерении  кал ьция  и м агния  дл я  уста новл ени я  нулевого  
значения  а бсо рбции  и спо л ьзую т раствор  хл о р и д а  л а н та н а  м ассовой  конц е нтра ции  5 ,0  г/дм 3, которы й 
гото вят  точны м  р азвед ение м  исходного  раствор а  в д е ся ть  раз.

С ро к год ности  раствора  при ком натной  те м п е р а тур е  в полим е рно й  посуде  -  не б ол ее  3 мес.

8 Проведение измерений
8.1 Приготовление градуировочных растворов

8.1.1 Основной градуировочный раствор ионов калия, кальция, магния, натрия в варианте 
без применения модификаторов

В м ер ную  кол б у  вм е сти м о стью  500  см 3 п о м е щ а ю т 2 5 ,00  см 3 стан д а р тн о го  р аствора  калия  (1 г/дм 3),
10.00 см 3 с танд а ртно го  р аствора  кал ьция  (1 г/дм 3), 10 ,00  см 3 ста н д а р тн о го  раствор а  м агния  (1 г/дм 3),
10.00  см 3 с танд а ртно го  р аствора  натрия  (1 г/дм 3), д о в о д я т  объ ем  колбы  водой  д о  м етки , раствор  
пер ем е ш ива ю т.

8.1.2 Градуировочные растворы ионов калия, кальция, магния, натрия в варианте без 
применения модификаторов

Го товя т  гра д уиро во чны е  растворы  в ко н ц е н тр а ц и я х  со гл а сно  та б л и ц е  2.

Т а б л и ц а  2 -  Состав градуировочных растворов в варианте без применения модификатора

Компоненты градуировочного 
раствора

Концентрации компонентов в градуировочном растворе
Основной по 

8.1.1 №1 №2 №3 №4

Разведение, раз _ 2 4 10 20
Калий, мг/дм3 50 25 12,5 5 2,5
Кальций, мг/дм3 20 10 5 2 1
Магний, мг/дм3 20 10 5 2 1
Натрий, мг/дм3 20 10 5 2 1
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Гр а д уировочны й  р аствор  №  1. В м ер ную  кол бу вм ести м остью  100 см 3 п ом ещ а ю т 50 см 3 осно вного  
гра д уи ро во чно го  раствора, д о в о д я т  объ ем  колбы  водой  до  м етки, р аствор  п ерем еш иваю т.

Гр а дуир о вочны й  раствор  №  2. В м ер ную  колбу в м ести м остью  100 см 3 пом ещ а ю т 50 см 3 
гра д уи ро во чно го  раствора  № 1, д о во д я т  объ ем  колбы  водой до  м етки , раствор  пер ем е ш ива ю т.

Гр а дуир о вочны й  раствор  № 3. В м ер ную  кол бу о бъ е м ом  50 см 3 пом ещ а ю т 5 ,00  см 3 осно вного  
гра д уи ро во чно го  раствора, д о в о д я т  объ ем  колбы  водой  до  м етки, р аствор  п ерем еш иваю т.

Гр а дуир о вочны й  р аствор  №  4. В м ерную  колбу объ е м ом  50 см 3 п ом ещ а ю т 5 ,00  см 3 
гра д уи ро во чно го  раствора  № 1, д о во д я т  объ ем  колбы  водой до  м етки , раствор  пер ем е ш ива ю т.

8.1.3 Основные градуировочные растворы ионов калия, кальция, магния, натрия в 
варианте с применением модификаторов

О сно вной  гра дуиро во чны й  раствор  ионов калия  и натрия. В м ер ную  колбу вм ести м остью  100 см 3 
п ом ещ а ю т 50 см 3 станд а ртно го  р аствора  калия (1 г/дм 3), 2 0 ,00  см 3 станд а ртно го  р аствора  натрия (1 
г/дм 3), 10,00 см 3 исхо дно го  р аствора  хл о р и д а  цезия, д о в о д я т  объ ем  колбы  водой д о  м етки, р аствор  
пер ем е ш ива ю т.

О сно вной  гра дуировочны й  р аствор  ионов кал ьция  и м агния . В м ер ную  кол бу вм естим остью  100 
см 3 пом ещ а ю т 10,00  см 3 стан д а р тн о го  р аствора  кальция  (1 г/дм 3), 10,00 см 3 станд а ртно го  раствора  
м агния  (1 г/дм 3), 10,00 см 3 исхо дно го  р аствора  хл о рид а  л а нтана , д о во д ят  объ ем  колбы  водой до  метки, 
раствор  п ерем еш иваю т.

8.1.4 Градуировочные растворы ионов натрия, калия, кальция, магния в варианте с 
применением модификаторов

Готовят гра д уиро во чны е  растворы  в ко н ц е н тр а ц и я х  согласно  та б л и ц е  3.

Т а б л и ц а  3 -  Состав градуировочных растворов в варианте с применением модификатора
Компоненты

градуировочного раствора
Концентрации компонентов в градуировочном растворе

Основной по 
8.1.3 № 1 №2 №3 №4

Разведение, раз - 5 10 20 50
Натрий, мг/дм3 200 40 20 10 4
Калий, мг/дм3 500 100 50 25 10
Кальций, мг/дм3 100 20 10 5 2
Магний, мг/дм3 100 20 10 5 2

Гр а дуир о вочны й  раствор  № 1 калия и натрия. В м ерную  колбу вм естим остью  100 см 3 п ом ещ а ю т
2 0 .00  см 3 о сно вного  гр а д уиро во чно го  р аствора  калия и натрия, 8 ,00  см 3 исхо дно го  р аствора  хл о рид а  
цезия, д о во д ят  объ ем  колбы  водой  д о  м етки , раствор  пер ем е ш ива ю т.

Гр а дуир о вочны й  р аствор  № 2 калия и натрия. В м ер ную  колбу в м ести м остью  50 см 3 п ом ещ а ю т
2 5 .00  см 3 гра д уиро во чно го  р аствора  №  1 калия и натрия, 1 ,00 см 3 исхо дно го  р аствора  хл о рид а  цезия, 
д о в о д я т  объ ем  колбы  водой  до  м етки, р аствор  пер ем е ш ива ю т.

Гр а дуир о вочны й  р аствор  № 3 калия и натрия. В м ер ную  колбу в м ести м остью  50 см 3 п ом ещ а ю т
2 5 .00  см 3 гра д уиро во чно го  р аствора  №  2 калия и натрия, 2 ,50  см 3 исхо дно го  р аствора  хл о рид а  цезия, 
д о в о д я т  объ ем  колбы  водой  до  м етки, р аствор  пер ем е ш ива ю т.

Гр а дуир о вочны й  раствор  № 4 калия и натрия. В м ерную  колбу вм естим остью  100 см 3 п ом ещ а ю т
2.00  см 3 осно вного  гра д уиро во чно го  р аствора  калия и натрия, 9 ,80  см 3 исхо дно го  р аствора  хл о рид а  
цезия, д о во д ят  объ ем  колбы  водой  д о  м етки , раствор  пер ем е ш ива ю т.

Г радуир ово чны й  раствор  №  1 кал ьция  и м агния. В м ер ную  кол бу  в м ести м остью  100 см 3 п ом ещ а ю т
2 0 .00  см 3 о сно вного  гр а д уиро во чно го  р аствора  кал ьция  и м агния, 8 ,00  см 3 исхо дно го  раствора  хл о рид а  
л а нтана , д о в о д я т  объ ем  колбы  водой до  м етки , раствор  пер ем е ш ива ю т.

Гр а д уировочны й  р аствор  № 2 кал ьция  и м агния . В м ер ную  кол бу  вм ести м остью  50 см 3 п ом ещ а ю т
2 5.00  см 3 гра д уи ро во чно го  раствора  № 1 кал ьция  и м агния , 2 ,50  см 3 исходного  р аствора  хл о рид а  
л а нтана , д о в о д я т  объ ем  колбы  водой до  м етки , раствор  пер ем е ш ива ю т.

Гр а д уировочны й  р аствор  № 3 кал ьция  и м агния . В м ер ную  кол бу  вм ести м остью  50 см 3 п ом ещ а ю т
2 5.00  см 3 гра д уи ро во чно го  раствора  № 2 кал ьция  и м агния , 2 ,50  см 3 исходного  р аствора  хл о рид а  
л а нтана , д о в о д я т  объ ем  колбы  водой до  м етки , раствор  пер ем е ш ива ю т.

Г радуир ово чны й  раствор  №  4 кал ьция  и м агния. В м ер ную  кол бу  в м ести м остью  100 см 3 п ом ещ а ю т
2.00  см 3 осно вного  гр а д уиро во чно го  р аствора  кал ьция  и м агния , 9 ,80  см 3 исхо дно го  р аствора  хл о рид а  
л а нтана , д о в о д я т  объ ем  колбы  водой до  м етки , раствор  пер ем е ш ива ю т.

О тн о сите л ьн а я  п о гре ш ность  п р и го то вл е н н ы х  р а б о чи х  гр а д уи р о во чн ы х  раствор ов  не пре вы ш а ет 
± 2 % ,  Р  = 0 ,95.
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Гр а д уир о вочны е  р астворы  х р а н я т  в хо л о д и л ьн и ке  при те м п е р а тур е  от 4  °С д о  10 °С.
С р о к год ности  о сн о в н ы х  гра д уи р о в о чн ы х  р аствор ов  в пол им е рно й  посуде  -  не б ол ее  3 мес.
С р о к год ности  гр а д уи р о в о чн ы х  р аство р о в  №  1 -  №  4 -  не б ол ее  д в у х  недель.

8.2 Установление градуировочной характеристики
8.2.1 А н а л и з  гр а д уи р о во чн ы х  р аствор ов  и о це нку  гра д уиро во чно й  ха р а кте р и сти ки  п ро вод я т перед  

каж дой  сер ией  изм ер ений . Д л я  это го  а н а л и зи р ую т ф оно вы й  р аствор  и гра д уиро во чны е  р астворы  по 
д вум  пар ал л ел ьны м  изм ер ениям  и на о сно ве  п ол уче н н ы х  д а н н ы х  м ето до м  н а и м е н ьш и х  ква дра тов  
нахо д я т ф ун кц и о н а л ьн ую  за ви си м о сть  си гнала  от конце нтра ции .

П роцедуры  уста новл ени я  гра д уиро во чно й  зави си м ости  п роводят в соо тветствии  с  р уковод ством  
пользователя  про гр а м м ны м  обе спе че нием .

8 .2 .2  Д л я  уста н о вл е н и я  гра д уиро во чно й  х а р а кте р и сти ки * и зм ер яю т о ткл ики  си гн а л о в  д ва  раза в 
у сл о в и я х  п о втор я ем ости  [Ао/ д л я  ф о н о во го  р аствора , при го то вл е н н о го  по 7 .5**, и зате м  А/ для  
гр а д уи р о во чн ы х  р а створ ов  натрия, калия, кал ьция  и м агния  (см . таб л иц ы  2 или 3), в порядке  
во зр аста ния  и х  конц е нтра ци и ].

К о м пе н си р ую т и зм ер енны е  сигналы  п риб ор а  по ф о н о во м у  р аствор у

A i = A i -  А 0, (1)
где А /’ -  испр авл енны й  о ткл ик  си гнал а  на ф оно вы й  раствор ;

А / -  о ткл ик  си гнала ;
Ао -  о ткл ик  си гнал а  ф оно вого  раствора .

И спо л ьзую т н а иб о л е е  чувстви те л ьн ы е  линии  по гл о щ е ния  натрия, калия, кал ьция  и м агния  со 
сл е д ую щ им и  д л ин а м и  волн:

Na -  5 8 9 ,0  нм;
К  -  766 ,5  или 7 6 9 ,9  нм;
Са -  4 2 2 ,7  нм;
Мд -  2 8 5 ,2  нм.
8 .2 .3  В ы чи сл я ю т сре д ни е  значени я  а на л и ти ч е ски х  (вы ход ны х) си гнал о в  и п ро вер яю т 

пр и е м л е м о сть  а н а л и ти ч е ски х  си гнал о в  с  п ока за тел ем  п о втор я ем ости  по усл ови ю

\ Л  -4
А

• 1 00  <  г (2)

где A i -  ве личина  а бсо рбции  при первом  изм ер ении , е. о. п.;
А 2 -  ве личина  а бсо рбции  при втором  изм ер ении , е. о. п.;
А  -  сре д не е  зна че н и е  а бсо рбции , е. о. п.;
100 -  ко э ф ф и ц и е н т переход а  от а б со л ю тн ы х  ве личин  к процентам ; 
/о™ -  предел  повтор я ем ости  изм ерения , %.

При п ревы ш ении  п редел а  п овтор я ем ости  нео б ход им о  повтор ить  и зм ер ение , у стр а н и в  причину  
неуд о в л е тв о р и те л ьн ы х  р езульта тов .

8 .2 .4  Д ля каж д ого  из и зм ер яе м ы х  натрия, калия, кал ьция  и м агния  стр о я т  гра д уиро во чны й  гра ф ик 
в виде  лине йно й  зави си м ости  величины  а б со р б ц и и *** от м ассовой  конц е нтра ции  натрия, калия, 
кал ьция  и м агния  в гр а д уи р о во чн ы х  р а ств о р а х  с  пом ощ ью  п р о гр а м м но го  о бе спе че ни я  прибора .

Д о пускае тся  п ри м еня ть  л и не йную , кусо чно -л и н е й н ую  или с гл а ж е н н ую  н е л иней ную  
а п п р о кси м а ц ию  гра д уи ро во чно й  ф ункции . Д л я  каж дой  м алой  серии изм ер ений  при п остро ении  граф ика  
испо л ьзую т ср е д н е а р и ф м е ти че ски е  зн а че н и я  а бсо рб ц и и  с та н д а р тн ы х  р аствор ов  сра внения , 
п олученны е  в д в у х  гр а д уи р о в ка х  (до и после  изм ер ений  а бсо рб ц и и  а на л и зи р уе м ы х  р аствор ов ) и 
и спр авл енны е  на зна че н и е  а бсо рбции  ф оно вого  р аствора , при го то вл е н н о го  по 7 .5 *4.

8.3 Контроль стабильности градуировочной характеристики
8.3.1 С та б и л ьн о сть  гра д уи ро во чно й  ха р а кте р и сти ки  ко н тр о л и р ую т не реж е, чем  чер ез  каж ды е 15

проб.
8 .3 .2  Д л я  это го  п р о во д я т по д ва  п а р а л л е л ьн ы х  изм ер ения  гр а д уи р о во чн ы х  р аствор ов , 

п р и го то вл е н н ы х  по р а зд е л у  8, вы числ я ю т о тн о си те л ьн о е  о ткл о н е н ие  сре д не й  конц е нтра ции ,

* Используется градуировка в виде модели квадратического полинома (см. приложение А).
** Для измерений, выполненных без применения модификаторов в качестве фонового раствора используют воду. 
*** Возможно применение метода эмиссии вместо метода абсорбции.
*4 Для измерений, выполненных без применения модификаторов, в качестве фонового раствора используют

воду.
6
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най д е нной  по гра д уиро во чно й  ха р а кте р и сти ке  от н о м и на л ьного  зн а че н и я  конце нтра ции  
гра д уи ро во чно го  р аствора . И спо л ьзую т не м ене е  д в у х  гр а д уи р о во чн ы х  р а створ ов  натрия, калия, 
кал ьция  и м агния  м ета л л о в  с  м ассовой  конц е нтра цие й , бл изкой  к нача л у  и конц у  гра д уиро во чно й  
хар а кте р и сти ки .

8 .3 .3  Гр а д уир о вочная  за ви си м о сть  признае тся  стаб ил ьной , есл и  д л я  о б о и х  гр а д уи р о во чн ы х  
раствор ов  вы по л няется  усл овие

1 0 0 - | С - С к | < 0 , 8 4 - 5 - С к , (3)

где С -  р езул ьта т  кон тр о л ьн о го  изм ер ения  м ассовой  конц е нтра ции  натрия, калия, кал ьция  и м агния  
в этом  ж е  гр а д уиро во чно м  растворе , м г/д м 3;

Ск -  д е й стви те л ьн о е  зна че н и е  м ассовой  конц е нтра ции  натрия, калия, кал ьция  и м агния  в 
гр а д уиро во чно м  р астворе , м г/д м 3;

5 -  о тн о си те л ьн а я  п о гре ш ность  п остро ения  гра д уи ро во чно й  ха р а кте р и сти ки , 8са = 11 % , 8мд
= 5ыа= 5 к=  6 %.

В случае  невы п ол не ния  усл о ви я  (3) д л я  о б о и х  гр а д уи р о во чн ы х  р а створ ов  п р о во д я т повтор ную  
гра д уи ро вку  прибора. Если усл ови е  (3) не вы по л няется  то л ько  д л я  о д ного  гра д уи р о во чн о го  раствора , 
то  это т раствор  изм ер яю т п овтор но . Е сли при повтор ном  изм ер ении  усл ови е  (3) вы полняется , то  
гр а д уиро во чна я  ха р а кте р и сти ка  счита ется  стабил ьной , если усл ови е  (3) не вы по л няется , то  про вод ят 
п о втор ную  гра д уи ро вку  прибора.

При и спо л ьзо ва нии  п р о гр а м м но го  о бе спе че ни я  а то м н о -а б со р б ц ио н н о го  спе ктр о м е тр а  про вод ят 
п ро вер ку  л ине й н о сти  гра д уиро во чно й  ха р а кте р и сти ки  по ко э ф ф и ц и е н ту  корреляции .

Град уир о вочная  ха р а кте р и сти ка  д о л ж н а  в та ко м  сл уча е  со о тве тство ва ть  ли не йно й  зави си м ости  
с  коэф ф иц иенто м  корреляции  не м енее  0 ,995.

8.4 Подготовка проб
8.4.1 К о нце нтрир ова нны е  пробы  р а зво д ят д о  конц е нтра ции  го то вы х  про д укто в  водой . Д а л е е  

п од го товл е нны е  таки м  о бразом  пробы  или пробы  гото вы х про д укто в  р а зво д ят в зави си м ости  от 
прим ене ния  м о д иф ика тор а  по 8 .4 .2  или 8 .4 .3 .

8 .4 .2  При испо л ьзо ва нии  гра д уиро вки  без д о б а вл е н и я  м од и ф и ка то р о в  про бу  гото вят  
развед ение м  водой го то вы х  про д укто в  ве совы м  спо соб ом  в 10 раз, а д л я  изм ер ения  ионов  калия  -  в 
100 раз.

Д ля отд еле ния  тв е р д ы х  ча сти ц  испо л ьзую т це н тр и ф уги р о ва ни е  пробы  на ц ентр и ф уге  в те че ни е  
10 мин при ф акто ре  разд е л ения  не м енее  300  д.

Д ля ана лиза  и спо л ьзую т н а д оса д очную  ж и д ко сть .
8 .4 .3  При и спо л ьзо ва нии  гра д уиро вки  с  д о б а в л е н и е м  м од и ф и ка то р о в  про бу  гото вят  развед ение м  

раствор ом  м о д иф ика тор а  (во д а /исход ны й  р аствор  хл о р и д а  ц езия -9 /1 , д л я  о пр е д е л е н и я  калия  и 
натрия) или (вода /исход ны й  р аствор  хл о р и д а  л а нтана  -9 /1 , д л я  о пр ед е л е ни я  кал ьция  и м агния ) го то вы х  
про д укто в  весовы м  спо собом  в 10 раз, а д л я  изм ер ения  ионов калия  -  в 100 раз.

Д л я  отд еле ния  тв е р д ы х  ча сти ц  испо л ьзую т це н тр и ф уги р о ва ни е  пробы  на ц ентр и ф уге  в те че ни е  
10 мин при ф акто ре  разд е л ения  не м енее  300  д.

Д л я  ана лиза  и спо л ьзую т н а д оса д очную  ж и д ко сть .
8.4.4 Пробы, содержащ ие мякоть, альтернативно можно приготовить по ГО С Т 26929 (подраздел 3.4).
Р азл ож ение  и после дую щ ие  о пе ра ции  про вод я т д л я  д в у х  о д и н а ко в ы х  о бъ е м ов  лаб ор ато рно й

пробы  (далее  -  п аралл ельны е  изм ер ения ), подготовленной  по разделу 5.
М и не ра л и зац и ю  пробы  м ассой  5 г и ее п осл е д ую щ ее  р азб авл ение  в 10 раз п ро вод я т по ГО С Т  

2 69 29  (пункт 4 .4 .1 ). П ол ученную  зо л у  р аствор яю т р аствор ом  со о тве тствую щ е го  м о д иф ика тор а  (см . 
8 .4 .3), кол и че стве нно  перенося  в м ер ную  кол б у  вм е сти м о стью  50 см 3 и д о ве д я  р аствор ом  
м од иф ика тор а  до  метки.

8 .4 .5  П еред д о ве д е н и е м  раствор а  пробы  или ее м инер ал иза та  д о  за д а н н о го  о бъ е м а  при 
изм ерении  калия и натрия  в о д ну  м е р н ую  кол бу  вно ся т  о сно вной  р аствор  хл о рид а  цезия  в тако м  
кол иче стве , чтобы  м ассовая  ко нц е нтра ция  хл о р и д а  цезия  в р аствор е  пробы  составл ял а  4 ,0  г/дм 3, а при 
изм ерении  кал ьция  и м агния  -  в д р у гу ю  кол б у  вно ся т  о сно вной  р аствор  хл о рид а  л а нтана  в тако м  
кол ичестве , чтобы  м ассовая  ко нц е нтра ция  л а н та н а  в р аствор е  пробы  составл ял а  5 ,0  г/дм 3.

О ц е нку  м еш а ю щ его  влияния  ком п о н е н то в  (м атрицы ) п ро вод я т в соо тветствии  с  п р ил о ж е ние м  Б.

8.5 Выполнение измерений

7
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8.5.1 П од го то вл е н н ую  пробу  и ф оновы й  р аствор  п оп ер ем е нно  ана л изир ую т, изм еряя  
а на л итический  сигнал  в усл о в и я х  повтор яем ости . К о м пе н си р ую т ф оновы й  си гнал  прибора  по 
ф о н о во м у  раствору.

8 .5 .2  По гра д уиро во чно й  ха р а кте р и сти ке  нахо дят значение  м ассовой  конце нтра ции  натрия, калия, 
кал ьция  и м агния  в а на л и зи р уе м ы х  и ф оно вом  р астворах. З на че ние  п ол уче н н ы х  концентраций  
кор р екти рую т на ве л ичину  конце нтра ций  э ти х  эл е м е н то в  в ф оно вом  растворе . За око нчател ьны й  
р езул ьта т  пол учаю т среднее  от п а р а л л е л ьн ы х  изм ерений .

З на че ние  м ассовой  конце нтра ции  натрия, калия, кал ьция  и м агния  в р а ство р а х  при 
и спо л ьзо ва нии  п ро гр а м м но го  о бе спе че ния  прибора  вы числяется  авто м атически .

8 .5 .3  Если м ассовая  конц е нтра ция  натрия, калия, м агния  и кал ьция  в п р и гото вл е нном  растворе  
вы ходит за пределы  гра д уиро во чно й  хар а кте р и сти ки , уве л и чи ва ю т разбавл ение  раствора  
м инер ал иза та  по 8.4  (но не б ол ее  чем  в 100 раз) ф оновы м  раствором  и повтор я ю т изм ерения .

М а ссо вую  конц е нтра ци ю  эл е м ента  С, г/дм 3, вы числ яю т по ф орм ул е

С с , - у 2

ц
(4)

где С/ -  массовая концентрация элем ента в пробе, найденная по градуировочной зависим ости, мг/см3;
V2 -  вм естим ость  м ерной  колбы , взятой  для  разбавл ения  р аствора  пробы , см 3;
Vi -  объ ем  н ер а зб а вл е нно й  пробы , см 3.

8.6 Контроль матрицы модификатора
Д анны й  вид контрол я  про вод я т при и спо л ьзо ва нии  в ана лизе  м о д и ф ика тор ов  пробы . Готовят 

растворы  хл о р и д а  цезия м ассовой  конце нтра ции  4,0  г/дм 3 и хл о р и д а  л а нтана  м ассовой  концентрации
5,0 г/дм 3, которы е  готовят точны м  развед ение м  исхо дно го  р аствора  в д е сять  раз ф оновы м  раствором  
воды.

П ро вод ят изм ер ения  п ол уче н н ы х  раствор ов  м о д и ф ика тор ов  в соо тветствии  с 8.5. З начения  
о ткл ико в  си гнала  на изб р а н н ы х  в о л н а х  и зм е р яе м ы х  эл е м енто в  не д о л ж ны  пре вы ш а ть  20 % от о ткл ика  
си гнала  э ти х  эл е м енто в  гра д уиро во чно го  р аствора  № 4.

В случае  откл оне ния  от д а н н о го  тр е б о ва н и я  зано во  гото вят  растворы  м од иф ика тор ов , при этом  
во зм о ж на  см ена  партий  р еа ктиво в  дл я  устр ане ни я  влияния  м атрицы  м од иф ика тор ов . П осле 
устр ане ни я  причин, вы зва вш и х  п оявление  значим ого  си гнала  м атрицы , про вод я т новую  градуировку .

8.7 Контроль кислотной минерализации
Д анны й  вид контрол я  про вод я т при испо л ьзо ва нии  в а на л изе  кислотной  м инер ал иза ц ии  для  

вы явл ения  ф оно вого  сод ер ж ания  а н а л и зи р уе м ы х  эл е м е н то в  в кислотах. П ро вод ят м и нер ал и за ц и ю  по 
ГО С Т 269 29  (пункт 4 .4 .1 ), взяв за пробу  продукции  -  ф оновы й  р аствор  воды  м ассой  5 г. При проведении  
м инер ал иза ции  для  это го  вида  контрол я  объ ем ы  кислот, уча ств ую щ и х  в м инер ал иза ции , уве л и чи ва ю т 
в д ва  раза. П ол ученную  зол у  р аствор яю т р аствор ом  соо тветствую щ его  м од и ф и ка тор а  (см . 8 .4 .3), 
кол иче стве нно  перенося  в м ер ную  кол бу  в м ести м остью  50 см 3 и до вед я  объ ем  р аствора  раствором  
м о д иф ика тор а  до  метки.

З начения  о ткл ико в  си гнала  на изб р а н н ы х  в о л н а х  и зм е р яе м ы х  эл е м енто в  не до л ж ны  п ревы ш ать  
20  % от о ткл ика  си гнала  э ти х  эл е м енто в  гр а д уиро во чно го  раствора  № 4.

В случае  откл оне ния  от д а н н о го  тр е б о ва н и я  про вод я т см ену  партий  кислот. П осле  устр ане ния  
причин, вы зва вш и х  появл ения  зн а чи м о го  си гнала  м атрицы  раствора  после  кислотной  м инер ал иза ции  
хол о сто й  пробы , про вод я т кисл отную  м ин е р а л и за ц и ю  пробы  и анализ.

9 Обработка и оформление результатов измерений

9.1 Д л я  соковой  п родукции , п одго товка  проб которой  п ро вод ил ась  без м инер ал иза ции , м ассовую  
конц е нтра ци ю  натрия, калия, м агния  и кал ьция  в пробе  Cnp.i, м г/д м 3, вы числ яю т по ф орм ул е

(cw-c„)-T
С  = •

К
(5)

где СГР|/ — м ассова я  конц е нтра ция  натрия, калия, кальция  и м агния  в р астворе  а на л и зи р уе м ой  пробы , 
най де нная  по гра д уиро во чно й  ха р а кте р и сти ке  (по ср е д н е а р и ф м е ти че ско м у  
зна че н и ю  а на л и ти че ско го  си гнала), м г/д м 3;

Со -  м ассовая  конц е нтра ция  натрия, калия, кальция  и м агния, найденная  
по гра д уиро во чно й  ха р а кте р и сти ке  при контр ол ьно м  изм ерении , 
м г/д м 3;

8
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Ул -  вместимость мерной колбы, взятой для разбавления пробы соковой 
продукции, см3;

Уг -  объем пробы соковой продукции, см3.

9.2 Для соковой продукции, подготовка проб которой проводилась с минерализацией, массовую 
концентрацию натрия, калия, магния и кальция в пробе C mhh.i, мг/д м 3, вычисляют по формуле

С
К,-с,) -г;

V.
(6)

где Уз -  вместимость мерной колбы, взятой для разбавления раствора минерализата по 8.4.2, см3; 
Ул- объем пробы соковой продукции, взятый на минерализацию, см3.

Вычисления проводят до второго десятичного знака. Окончательный результат округляют до 
первого десятичного знака.

Метод измерений обеспечивает получение результатов измерений с погрешностью, не 
превышающей значений, приведенных в таблице 4.

Т а б л и ц а  4 -  Д и а п а зо н ы  изм е р е н и й , зн а ч е н и я  п о ка за те л е й  п о вто р я е м о сти , во сп р о и зв о д и м о сти , 
п р а в и л ьн о сти  и то ч н о с ти  р е зул ь та то в  изм е р е н и й ___________________ ________________________ ______________________

Диапазоны 
измерений массовой 

концентрации 
калия, натрия, кальция и 

магния, 
мг/дм3

Показатель
повторяе-мости
(относительное
среднеквадра­

тическое
отклонение

повторяемости)
OV, отн

Показатель 
воспроизво­

димости 
(относительное 

средне­
квадратическое 

отклонение воспро­
изводимости)

OV?,crm

Показатель 
правильности 

(границы 
относительной 

систематической 
погрешности при 
доверительной 

вероятности 
Р  = 0,95)

± б с

Показатель 
точности 
(границы 

относительной 
погрешности при 
доверительной 

вероятности 
Р  = 0,95)

± б

Н атрий

О т 5 д о  2-103 вклю ч. 2 ,5 3 ,5 2 ,5 7 ,0

Калий

О т 5 д о  5-103 вклю ч. 4 6 3 12

К а л ьци й

О т 5 д о  1 • 102 вклю ч. 3,5 6 ,0 5 ,0 13,0

М а гний

О т 5 д о  5-102 вклю ч. 2 3 2 6

П р и м е ч а н и е  -  Верхняя граница диапазона измерений массовой концентрации натрия, калия, кальция и магния 
указана с учетом возможного разбавления раствора анализируемой пробы, но не более чем в 100 раз.

9.3 За результат измерений принимают среднеарифметическое значение результатов двух 
параллельных измерений, если относительное расхождение между ними не превышает предела 
повторяемости /ь™, приведенного в таблице 4, при доверительной вероятности Р =  0,95.

200 -

|с, -С ,|  

(С, + С )
<  г (7)

где Ci, Сг -  результаты параллельных измерений, мг/дм3;
/о™ -  значение предела повторяемости, указанное в таблице 5.
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Т а б л и ц а  5 -  Значения пределов повторяемости, воспроизводимости и критического диапазона CRo,9s(4) при 
доверительной вероятности Р = 0,95____________________________________________________________________

Диапазоны 
измерений массовой 

концентрации 
калия,натрия, кальция и 

магния, 
мг/дм3

Предел повторяемости 
(относительное значение 

допускаемого расхождения 
между двумя результатами 
параллельных измерений)

Го™, %

Критический диапазон 
(относительное значение 

допускаемого расхождения 
между четырьмя 

результатами 
параллельных измерений)

CRo,95(4)om, %

Предел воспроизводимости 
(относительное значение 

допускаемого расхождения 
между двумя результатами, 

полученными в условиях 
воспроизводимости) 

Ra™, %
Натрий

От 5 до 2-103 включ. 7 8 10

Калий

От 5 до 5-103 включ. 11 13 17

Кальций

От 5 до 1-102 включ. 10 12 17

Магний

От 5 до 5-102 включ. 6 7 8
Примечание -  Верхняя граница диапазона измерений массовой концентрации натрия, калия, кальция и магния 

указана с учетом возможного разбавления раствора анализируемой пробы, но не более чем в 100 раз.

9.4  Если усл ови е  (7) не вы по лняется , про вод ят е щ е  д в а  п а р ал л ел ьны х  изм ер ения  пробы , 
ср а вн и ва ю т р а зм а х  вы борки  из ч е ты р е х  р езул ьта тов  и зм ер ения  с  д о пусти м ы м  р асхож д ени ем  С/?о,95.

За око нчател ьны й  резул ьта т и зм ер ения  п р и н и м а ю т ср е д н е а р и ф м е ти че ско е  значение  
результа тов  ч е ты р е х  пар а л л е л ьн ы х  изм ерений , если расхождение м еж д у ним и при собл ю д е нии  
усл овий  согласно  ГО С Т И С О  5725-6 (раздел 5) не превышает зн ачени я  кр и ти че ско го  д иа па зо н а  
СЯ?о,95(4) для четы ре х  результатов параллельных измерений (см. та б л и ц у  5) при д о ве р и те л ьн о й  
вероятности Р =  0,95.

9.5 Если расхож д ение  полученны х четы ре х  результатов пар ал л ел ьны х изм ерений  больш е 
значения  CRo,9s(4), изм ерения п рио станавливаю т и вы ясняю т причины  превы ш ения  критического  
диапазона , устр аняю т их  и повторяю т вы полнение  ед иничны х изм ерений  в соответствии  с  разделом  8.

9.6  Р асхож д ение  м еж ду  д вум я  резул ьта там и  изм ер ений , пол ученны м и  в д в у х  л а б о р а то р и я х  при 
соб л ю д е нии  усл овий  во сп ро извод им о сти  [Г О С Т  И С О  5725-1 (п од ра зд ел  3 .1 8 )] о тн о си те л ьн о  и х  
ср е д н е а р и ф м е ти че ско го  зн ачени я  не д о л ж н о  пре вы ш а ть  п редел а  во сп ро и звод им о сти  Ram (см . та б л и ц у  
5).

При вы полнении  это го  усл овия  прием л ем ы  оба р езультата , и в каче стве  о ко н ча те л ьн о го  м ож ет 
бы ть испо л ьзо ва но  их  общ ее  сре д не е  значение .

При превы ш ении  предел а  во сп ро извод им о сти  вы по л няю т п роцедуры  в со о тветствии  с  ГО С Т  И С О  
5 725-6  (пункты  5 .3 .3, 5 .3 .4).

9 .7  Результаты  изм ерений  в д о кум е нтах , п р е д усм а тр и ва ю щ и х  и х  испо льзо ва ние , п ре дста вляю т в
виде

С ’А4С + 0 ,0 1  • 5  • , при Р =  0 ,95, (8)

где С ААС-  сре д н е а р и ф м е ти че ски е  значения  д в у х  п а р а л л е л ьн ы х  изм ер ений  натрия, калия, кал ьция  
или м агния , вы по л не нны х в усл о в и я х  п овтор яем ости , м г/дм 3;

5 -  границы  о тно сите льной  п о гре ш ности  (см . та б л и ц у  4), % .

Ч ислово е  зна че н и е  результата изм ер ения  д о л ж н о  о ка нчи ваться  циф рой  то го  ж е  р азряда , что  и 
зна че н и е  границы  абсо лю тно й  по гре ш ности . З на че ние  гра ниц  абсо л ю тно й  п о гре ш ности  вы раж аю т 
чи сл ом , сод ер ж ащ и м  не б ол ее  д в у х  зн а ч а щ и х  циф р.

Если м ассова я  ко нц е нтра ция  натрия, калия, м агния  и кал ьция  вы хо дит за  предел ы  границы  
д и а п а зо н а  изм ер ений , п ро вод я т сл е д ую щ ую  за п и сь  в ж урна л е : «М ассова я  ко нц е нтра ция  натрия , калия, 
м агния  и кал ьция  м енее  5 м г/дм 3».

9 .8  Результаты  изм ер ений  р е гистр ирую т в протокол е  испы таний  со гл а сно  ГО С Т Р И С О /М Э К 17025 
(под раздел  5 .10).
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10 Требования безопасности

10.1 Условия безопасного проведения работ
При вы полнении изм ерений  необходим о  собл ю д а ть  тре б ова ния  техники  безопасности  при работе  

с  хим иче ским и  реактивам и  по ГО С Т 12.1.007, тре бова ния  пож арной  безопасности  -  по ГО С Т 12.1 .004  и 
ГО С Т 12.1.018.

Т р е б о ва н и я  эл е ктро б езоп а сно сти  при работе  с  п риборам и  -  по ГО С Т 12.1 .019  и в соо тветствии  с 
инстр укцие й  по экспл уа тац ии  прибора.

С од е рж ание  вр ед ны х вещ еств  в воздухе не д о л ж но  п ревы ш ать  д о п усти м ы х  значений  по 
ГО СТ 12.1.005.

О статки  проб соковой  продукции  ути л и зир ую т в порядке , уста новл енно м  в р уковод стве  по 
каче ству  в л а боратории .

10.2 Требования к квалификации операторов
К вы по л не нию  изм ерений , о бр аб о тке  и о ф о р м л е н и ю  р езул ьта тов  д о п уска ю тся  специалисты , 

им ею щ ие  соо тве тствую щ е е  обр азо вание , опы т работы  с д а нны м  о б о руд о ва ние м  и изучивш ие  
насто ящ ий  метод.
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Приложение А 
(справочное)

Градуировка в виде модели квадратического полинома

А.1 Гр а д уир о вку  в виде  м одели ква д ратическо го  полином а  с весовы ми 
п ропорциональны м и квадрату концентрации, уста навл иваю т по ф орм улам :

w , = X r 2 .
где W/ -  весовой  коэф ф ициент /-го  гра дуиро во чно го  уровня;

х , -  концентрация  /-го  гра дуиро во чно го  раствора  (см. та б л и ц у  2 или 3),
м г/дм 3;

коэф ф ициентам и ,

(А .1 )

Уи/ — Уи/ biw(x xw) + b2W(x xw ),
где y w ~ про гнозируем ы й о ткл ик си гнала  по регрессионной  зависим ости ;

yw- сре д невзвеш енны й  о ткл ик  сигнала;

b l w -  взвеш енны й  л инейны й  коэф ф ициент регрессии; 
х -  концентрация  раствора  пробы, м г/дм 3;

X w -  средняя  взвеш енная  концентрация , м г/дм 3;

Ь 2 W -  взвеш енны й  ква д ратический  коэф ф иц иент регрессии; 
х2-  квадрат концентрации  гра д уиро во чно го  раствора, (м г/дм 3)2;

о
Х щ -  сре дневзвеш енны й  ква д ра т концентрации , (м г/дм 3)2.

Градуировочны е  коэф ф ициенты  из уравнения  А .2  находят по уравнениям

b i w  ~
_ sffsxy sfxsfy

b ^ w  —

SXXSff sfx 
_ sxxsfy~sfxsxy

sxxsff sfx
где ф ункции Sxx, SfX,Sff, Sfy, Sxy находят по уравнениям :

^ x x

(A. 2)

( A 3 )  

(A-4)

( A  5) 

(A .6 )

Sf f  ~

' А  \  _  ;
2 _ , W i  x } - \ \ w i U x * )

4 = l  \ i = l  /

(A-7)

s f y  =  ^  Щ  X f y t ~  ^  W ^ j  ( X 2 y w ) j , (A  8)

12



ГОСТ 33462—2015

Sх у y f

\ i = l
O w  Y w  ) (A -9)

где у, -  о ткл ик си гнала  /-го гра дуировочного  раствора;
х , -  концентрация  i-ro  гра дуировочного  раствора, м г/дм 3.

С редние  величины  вы числяю т по уравнениям :

, _ l ' i = l W i Xi
v 171
Z ? = i  щ

_ _ Y i = i W i  Yi

y w  Z f = l W (

x 2
w

Z L l W j  X?

(A. 10)

(A. 11)

(A. 12)

Приложение Б 
(рекомендуемое)

Оценка мешающего влияния компонентов (матрицы)

Б.1 Д л я  оценки  м еш аю щ его  влияния  м атрицы  из подготовленной  пробы  о тб ир аю т а ликвотную  часть  и 
разб авл яю т ее в п я ть -д е ся ть  раз раствором  азотной  кислоты  м олярной  концентрации  0 ,5  м ол ь/дм 3. И сходную  и 
р азбавл енную  пробы  изм ер яю т по 8.5.1.

Д о пускае тся  про водить  р азбавл ение  а втом атически  при ком плектации  прибора соответствую щ им  
устройством .

Б.2 М еш аю щ ие  влияния  счита ю т незначим ы м и, если вы полняется  условие

|A-pC p - C | < A/ ( 0 >0 1 - 5 ^ p C p ) 2 + ( 0 , ° b 5 - C ) 2 , (Б .1)

где Кр -  кратность  разбавл ения  исходной пробы;
С Р-  м ассовая концентрация  м еталла в разбавленной  пробе, м г/дм 3;
С -з н а ч е н и е  м ассовой  концентрации м еталла в растворе  неразбавленной  

пробы, м г/дм 3;
0,01 -  коэф ф ициент перехода  от процентов к абсолю тны м  величинам ;

5 -  относительная  п огреш ность  дл я  соо тветствую щ его  значения  С Р и 
С, %  (см. та б л и ц у  4).

Б.З Если усл овие  (Б .1) не вы полняется, увел и чи ва ю т объемы  используем ы х при м инерал изации  по ГО С Т 
2 6929  (пункт 4 .4 .1 ) кислот в д ва  раза.
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