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Р Е К О М Е Н Д А Ц И Я

Государственная система обеспечения 
единства измерений
Почвы и биологические объекты анализа. 
Методика подготовки проб в аналитическом 
автоклаве.

Настоящая рекомендация распространяется на почвы и биологи
ческие объекты анализа растительного и животного происхождения: 
пищевые продукты и сырье, биосубстанции человека и животных, рас
тения (в г. ч, лекарственное растительное сырье).

Рекомендация устанавливает методику подготовки прсб к анализу 
в аналитическом автоклаве конструкции института "Гиредмет". Про- 
боподготовка завершается получением растворов-концентратоз в фор
ме. оптимальной для последующего анализа- атомно-абсорбционного, 
атомно-эмиссионного с индукционной плазмой и дугой постоянного 
тока, полярографического, спектрофотометрического, нейтронно-ак
тивационного.
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МЕТОДИКА ПОДГОТОВКИ ПРОБ В АНАЛИТИЧЕСКОМ АВТОКЛАВЕ

Методика основана на обработке проб почв и биологических объ
ектов кислотами и их парами в герметично замкнутом объеме авток
лава при воздействии температуры и давления. Условия пробоподго- 
товки обеспечивают количественное получение раствора-концентрата 
примесей в форме, оптимальной для последующего определения приме
сей.

1. Вводная часть

Аналитический автоклав конструкции института 'Тиредмет" 
(рис. 1) представляет собой замкнутую систему, предназначенную 
для подготовки проб к анализу при повышенных температурах и дав
лениях.

Аналитический автоклав состоит из разъемного металлического 
корпуса (3) с герметизирующим устройством и реакционной емкости, 
изготовленной из фторопласта (2).

При нагреве автоклава давление в реакционной емкости создает
ся за счет роста давления паров растворяющих агентов и газообраз
ных продуктов реакции.

Использование сменных реакционных емкостей трех вилсэ позво
ляет проБести следующие варианты пробсподгогоЕки:

1. экспрессную мокрую минерализацию проб минимальным количе
ством реактивов в однокамерной реакционной емкости (рис. 2а) ;

2. подготовку пробы очищенными дистилляцией кислотами с отде
лением макрокомпонента и получением раствора-концентрата примесей 
в двухкамерной реакционной емкости (рис. 26)

3. подготовку пробы очищенными дистилляцией кислотами с отде
лением макрокомпонента и получением растворов-концентратов однов
ременно из 3 навесок пробы в многокамерной реакционной емкости 
(рис. 2в).

2. Основные и вспомогательные средства измерений и испытаний, 
оборудование, реактивы

Автоклав аналитический конструкции Гиредмета с комплектом

з



,днскцу-;н:л< и у/г::г;камерны:< реакционных егостей.
Электронагреватель, обеспечивающий поддержание заданного тем* 

пературного режима до 25СРС с погрешностью ♦ 5°С.
Весы лабораторные общего назначения с метрологическими харак

теристиками по ГОСТ 24104-80 с наибольшим пределом взвешивания до 
200 г, поверочной ценой деления не более 0,5 мг, для взятия наве
сок до 10 г.

Электроплитка бытовая по ГОСТ 14919-83.
Колбы мерные вместимостью 10, 25 см*.'
Цилиндры мерные вместимостью 10, 25 , 50 см**.
Пипетки с делениями вместимостью 1, 2, 5 с if*
Пидинлр мерный из полиэтилена вместимостью 20 см^ .
Пипетка поршневая из полиэтилена вместимостью 5 см**.
Пиииет из оргстекла или фторопласта.
Чашка выпарительная из стеклоуглерода вместимостью 50 ciP.
Кислота соляная особой чистоты по ГОСТ 14261-77.
Кислота азотная особой чистоты по ГОСТ 11125-78.
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484-78, ос. ч 27-5.
Водорода перекись по ГОСТ 10929-76.

Примечание:

При проведении подготовки прсо к анализу следует строго 
соблюдать правила безопасности при работе с автоклавами, указан
ные в инструкции по эксплуатации автоклава, и требования, уста
новленные инструкцией по технике безопасности при работе в хими
ческой лаборатории.

2. Бее используемые реактивы должны быть известного аналити
ческого качества, 'чтобы их применение не влияло на точность опре
деления. Используемая вода должна быть деионизированной или дис
тиллированной. не содержащей обнаруживаемой концентрации опреде
ляемых элементов при холостом определении.

3. Бея мерная посуда должна быть 2-гс или более высокого 
класса точности.

4. Новую посуду промывают азотной кислотой, разбавленной 1:1, 
рабочую посуду промывают азотной кислотой, разбавленной 1:5.

5. Условия профподготовки: состав и объемы смесей реактивов, 
масса навески пробы, показаны в таблице 1,



ДВУХКАМЕРНАЯ Г'КДЙОННАЯ ЕМКОСТЬ (По ркс.Гб)

1
X

О п
*-* 4

Плода, овоаи
свежие 5,000 - 20 нгог - i 

HNOi - 1

- сухие ( в, т. ч. 
сухофрукты)

2.С00 HMQj - 20 ИД, - 0.5 
НКо‘ ‘ - 0.5 
НЛ0 - 1

X .

Продукты переработки 
плодов и ОЕошей

2,000 HNC$ - 20 н :о- - о.5 
HNÔ  - 0.5

Мясо 5.000 HNÔ - 25 HN0 - 1
HrPz - 1

Колбасные изделия 4.СС0 к>:о, - 20 HN0 * - 1 

н2: 2 "  1

Субпродукты, 
внутренние органы 
человека и животных

4,000 НИ0, '  20 - 1 
Нор? - 1

Консервы мясные и 
мясорастительные

4,000 HNC _ - 20 тс 2 - 1 

Н2ЗХ * 1

Растительные масла и 
продукты их перера
ботки, животные аиры

2,000 ! HNQ, - 20
t "1
1

: нна - 1
1 Щ О^-ОЛА*1

( в т. ч. сливочное !1 t 1\
масло, свиное сало) 1 !! :1

€



1 2 А 4

Яйцо 3.000 HNO3 - 20 HNO3 - l 
HpÔ  - 1

Рыба, морские млеко
питающие и беспозво
ночные, продукты их 
переработки

5.000 HNO3 - 20

£

нноз - i 
H2P2 - i

Икра 2,000 HNO3 - 15 HNO 5 - 1
H3O2 * 1

Зерно, продукты его 
переработки ( крупа, 
мука)

2,000 HN03 - 20 HN<3 - 0.5 
н Д , - 0,5 
НДГ -  1 

( HF - 0 . 1 '

Хлеб
I

1,500
1

HNO3 - 25 HNO - 1

Hi ^ ~  1
(HF "  - 0.1)

Хлебобулочные издели
(в тем числе печенье

2.СС0 rfN03 - 25 i HNOs - C.5
: Hr o'p - 0.5
( HF - 'O.D

Молочные продукты
(ТЕорог, сметана, 
майскез. сгушеяое 
молоко и т.п.)

4,000 HNO3 - 20 HN0 3 - 0.5 

h a  - 0,5

Сухое молоко, детское 
питание

2,500

1

НГЮ3 -  25

f

HNO, - 0.5 
H A  - 0.5 
ffeO' - 2

Костная ткань jI 2,000 HNO3 -  20 HNO3 - 1
^ 0  - 1&

6

СП
 

СЛ
 

СП
 

гл



Таблица 1
Условия лробоподготовки почв и биологических объектов 
анализа в однокамерной реакционной емсости аналити
ческого автоклава (V-26 см3)

Наименование объекта ! Масса ! Объем реак-! Время ' T зад.
» навески, г ! тивов. см° : нагрева,«i\ °C

Почвы ( l.o :1 HF - 3 I 3.5 ! 221
11 11 НС1 - г 2 i
11
«1

t1
1

HNOj - 1 ) 
i

t
1

Почвы 1
1

1.0 1 HF -
\

3 » 3.5
1
: 220

с большим содержанием! НС1 - 2 \ i
органической состав- 1 итл - 2 1 :
ляющей (черноземы ) 1 

1
*tt

i
*1

Почвы 1 1.0 HN0, -
*

3 1 3.0
i
! 200

( выщелачивание) i
1

НС1 - 1 I r1l
* 1.0 HNOj - о ■ s.o

1
! zoo

it « Л  - 0.21 11

Рыба, нежирное 0.S i HN03 - 1 i 2.0 2 203
мясо, свежие овощи и 1 1 не°г • t \ !
4ППСТЫ 11 1 гг ( 1i1

Другие органичес- ! 0.15 - 1 1 \

1 * 2.0
•
i 200

кие объекты t 0.25
“А - 1 r

11
t1i
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2
Условия пробоподготовки почв и бмологтеских^овдеитпя 
анализа в аналитических автоклавах (V-150 си )

----------------------------------------------------------------------------------------- 3— '—
Наименование объекта ! Масса I Объем реактивов , см

I навески ____________ ____________________
I пробы Б, : Смесь на дне ! Смесь во Вкла-
I (не более): реакционной (дыве для смачи-
I г I емкости А ! вания навески В

____________________ I___________ ! ______________ I_______________
1 2 3 4

ОДНОКАМЕРНАЯ РЕАКЦИОННАЯ ЕМКОСТЬ (по рис. 2а)

Почвы : 1,000 :1 HF - 3 1
1(

j! НС1 - 2 «*

1
1
1! HN0- - 1 1

1« \ 1
11 1

Почвы : 1,000 HF - 3 \
Сельдям содержанием. HCL - г Г

1

органической состав
ляющей (черноземы ) ;

1

нмо3 - 2 I

i
1
1

1

■

Рыба, нежирное мясо 1 3,000 HN0| - 3 j

свежие овощи и фрук • У *  *
3 *1

Т Ы
1

1
•

Растения (в т. ч. 0.SC0 - ! HNOj - 4 *г

лекарственное расти- ' 

тельное сырье)., f 
другие биологические \

1.500 г 
I 
1

нл  -
4 1

г

1
объекты » 1 \

8



1 2 Оо 4

Зерно, продукты его ! 0,500 1 HNO3 - 20 1 HNO3 - 0,5
переработки ( крупа, 1 •• i H„o, - 0,5
мука) 1

11

1
1t

1 ~ " 
1

Хлеб и хлебобулочные ! 0,500 i HN0 - 20 1 HNO g - 0 , 3
изделия ! 1 1 HgOj, - 0 . 3

Молочные продуты ! 0,500 i HNCL - 25 1 HNÔ  - 0 , 3
(творог, сметана, 1 ! Ц 02 - 0 . 3
майонез, сгущеное i i 1
молоко и т . п,) 1 11

I
1

Сухое молоко 1 0,500
i
1 HNO - 20

i
! HNO - - 0 . 3

11 1 3
« - 0 ,3

1 I ! % 0 - 0 ,5

Детское питание - 1 0,500 : hno - 20 i HNO, - 0,3
1* •  ̂1 1 v £ -

0,314 i ! IjjO - 0,5

Кондитерские изделия ! 0 , 5 0 0 ! H M 0 o  7 1 5 ! H N O j - 0 , 3
1
1 .

1 0 , 5

Костная ткань ! 0 , 5 0 0 i H N O  ^  -  2 0 ! H N O j - 0 , 5
1
1 1 * 1

! V * '
0 , 5

Растения -  свежие I 0 . 5 0 0 ' H N O  ,  -  2 0 ! H N 0 3  - 0 , 3

1
1

1 J 
1 ! Hj O j - 0 , 3

1 1 ! H F  - 0 , 1

-  сухие 1 0 , 2 0 0 I H N C L  -  2 0 1 H N O j  - 0 , 5

(в т. ч.чай)1 1 1 H2o2 - 0 , 5

H F  - 0 , 1

9



i 0,500
i

I HN03 - 20 l HNO3  - 0,3
i I - 0 ,3

I fjjO -  0 .5

Rot*

3 . Порядок подготовки проб почв
При подготовке почв к анализу в аналитическом автоклаве 

происходит полное разрушение структуры пробы.

3 .1. Пробоподготовка почв в однокамерной реакционной емкости 
(по рис. 2а)

Навеску пробы Б помещают в реакционную емкость, добавляют 
смесь реактивов А.

Для контрольного опыта в реакционную емкость помещают смесь 
реактивов А.

Реакционную емкость закрывают крышкой и герметизируют в ме
таллическом корпусе автоклава. Автоклав помешают в электронагре
ватель, предварительно прогретый до температуры 21 &  С Щ выдержи
вают при этой температуре в течение 4 часов. Автоклав вынимают из 
электронагревателя, охлаждают до комнатной температуры, разгерме
тизируют , вынимают реакционную емкость, протирают ее снаружи ва
той, смоченной водой, а затем спиртом, открывают крышку, раствор 
переносят в чалку из стеклоуглерода, упаривают досуха при темпе
ратуре не вше Э0°С, к сухому остатку добавляют 2 « г  азотной ки
слоты, нагереваят, количественно переносят в мерную колбу вмести
мостью 25 cv? и доводят «одой до метки.

3.2. НроСоподготоька почв в двухкамерной реакционной емкости 
(по рис.26)

Навеску прсбы Б псмешают вс вкладыш, изготовленный из фтороп
ласта, смачивают смесью реактивов В.

Для контрольного опыта во вкладыш помешают смесь реактивов В.
Вкладыш размешают внутри реакционной емкости, содержащей 

смесь реактивов А. Реакционную емкость закрывают крышкой и герме
тизируют в металлическом корпусе автоклава. Автоклав помещают в 
электронагреватель, предварительно прогретый до температуры 220°С 
и выдерживают при этой температуре в течение 5  часов. Автоклав

<0



1 о 4«-*

Растения - св?лие 

- сухие

3.00С

2 ,0 0 0

HNOj - 20

HNOj - 25

Hf.-03 - 1 

IbCb - 1 

HF - 0.2

HNO3 - 0.5 
НпОй - 0.5 
tfco - 1 

HF - 0.2

ЧаД 2 .0 0 0 НМО3 - 25 HNO3 - 0,5 
HC1 - o.s 
420 ' 2  

HF - 0.2

Кофе 2 .0С0 HNQ - 20 3 HNO, - 0.5 
Н?Ог - 0.5 
HjO - 1

Кондитерские изделия 2 .0 0 0

1

HNC3 - 15
1

HNO3  - 0.5 
HjO* - 0.5 
K2P - 2

МНОГОКАМЕРНАЯ РЕАЕЕЮННАЯ ЕМКОСТЬ <ЛС рис. 2в)

Наименование объекта : Масса
---------— -------------------------------и----------

сбъем реактивов , см
; навески E
; в одно* Смесь на дне ! Смесь ео екла-
: вкладыше.г реакционно» : льше д-л смачи-
! (не более) 
1

емкости А : еания натески В
»i

1 2 3 4

свежие
I
I 1.000
I

I HNO
. 3

-  20 Н^Э,- 0.5 
НМ% - 0.5

Н



1 3 4

-  сухие ( з т. ч. !
СуХОфрУКТЫ) !

1
Продукты переработки ! 
плодов и овощей 1

0,500

0,500

HNOs - 20 
j

HN0 3 - 20

HpOp -  0,3 
HN03 - 0,3 
tt,0 - 0,3

fr>0, -  0,5 
HNÔ  -  0,5

Мясо

I

1,000 HNO  ̂ - 20 HN03 - 0,5 
- 0 5

Колбасные изделия 1,000 HNQj -  20 HN03 -  0,5 
Ъ 0»  '  0,5

Субпродукты, 
внутрень/е органы 
человека и животных ~

1,000 HNO 3 - 20 HNO3 -  0 ,5 ч 
HjOg - 0.5

КонсерЕЫ мясные и 
мл дорастительные

0,500 HNOj - 20 HNOo - 0,5
Hp 0  ̂ - 0,5

Я Ж ю 0,500 1: HNa 20 f HNOo - 0,5
1 11 1i i i i1 H0O0 - 0 ,0

1
Растительные масла и 
продукты :и перера
ботки с'^отнь -  жиры

3 Т Ч СДИЬОЧгОу
масле "иное сало

1
0,250

1l
HNÔ -  15

11
! HNO3 - 0,3
1 h2o2  - 0.1
1t
il
11

Рыба могс^ие млеко
питающие и Сесчозво- 
ночные. продукты их 
переработки

1,СС0 HNO т - 20 ! HNO3  -  0.5 
! NjjOj  -  0,5
1
1
1

Икра о СП 8 HNO, -  15

i
i HNO, -  0 ,5

а



ььним:-.хуг из электронагревателя, охлаждают до комнатной температу
ры, разгерметизируют. Вынимают реакционную емкость, протирают ее 
снаружи ватой, смоченной водой, а затем спиртом, открывают крыш
ку. Вкладыш вынимают пинцетом из реакционной емкости, ставят на 
электроплитку, покрытую асбестом/ Содержимое вкладыша упаривают 
досуха при температуре не выше ЯсРо, к остатку добавляют Z cn? 
азотной кислоты, нагревают, Количественно переносят в мерную кол
бу вместимостью 25 с»Ри доводят раствор водой до метки.

4. Порядок подготовки проб биологических объектов

4.1 Пробоподготовка в однокамерной реакционной емкости 
( по рис. 2а)

Навеску пробы Б помещают в реакционную емкость, добавляют 
смесь реактивов А.

Для контрольного опыта в реакционную емкость помещают смесь 
реактивов А.

Реакционную емкость закрывают крышкой и герметизируют в ме
таллическом корпусе автоклава. Автоклав помещают в электронагре
ватель, предварительно прогретый до температуры £00°С н выдержи
вают при этой температуре в течение 3 часов. Автоклав вынимают иэ 
электронагревателя, охлаждают до комнатной температуры, разгер
метизируют, вынимают реакционную емкость, протирают ее снаружи 
затей, смоченной водой, а затем спиртом, открывают крыс*:*/. Раст
вор переносят в мерную колбу, разбавляют водой до объема :Э - 25 
см°.

4.2. Пробоподготовка в двухкамерной реакционной емкости 
( по рис. 26)

Навеску пробы В помечаю? во Бкладиа, изготовленный на кварца, 
смачивают смесью реактивов В.

Для контрольного опыта во вкладыш помешают смесь реактивов 3.
Вкладыш размешают внутри реакционной емкости, содержащей

смесь реактивов А. Реакционную емкость закрывают крышкой и герме
тизируют в металлическом корпусе автоклава. Автоклав помешают в 
электонагреватель, предварительно прогретый до температуры 200° С 
и выдерживают при этой температуре в течение I  часов. Автоклав 
вынимают иэ электронагревателя, охлаждают до комнатной температу-



г у,, г „г, г * ;  ме 7 >»: и ру '<• г . н г .н; мают ре акцио иную емкость, п рот и г ахт г *■> 
енагужи гите»!, смоченной водой, а затем спиртом, открывают крыш* 
-у. Екладыш вынимают пинцетом из реакционной емкости. Раствор из 
гкладыша количественно переносят в мерную колбу, разбавляю!' водой 
лс 10 - 25 с-Л

4. 3. Лробсподготовка в многокамерной реакционной емкости 
(рис. 2в)

Многокамерная реакционная емкость предназначена для пробопод- 
гстоэки одновременно 3 навесок пробы.

В держатель многокамерной реакционной емкости устанавливают 4 
вкладыша-рюмочки.

Навеску пробы Б помешают во вкладыш-рюмочку, смачивают смесью 
реактивов В.

Для контрольного опыта вс вкладыш помешают смесь реактивов Б.
В реакционную емкость наливают смесь реактивов А. Навинчивают 

на держатель крышку, закрывают крышкой реакционную емкость и гер
метизируют в металлическом корпусе автоклава. Автоклав помещают в 
?лектронагг**атедь, предварительно прогретый до 200°0 «'выдержи
вают* при этой температуре в течение 4  часов. Автоклав вынимают иг 
электорснагревателя, охлаждают до комнатной температуры, разгер
метизируют  ̂ Вынимают реакционную емкость, протирают ее снаружи 
ватой, смоченной водей, а гатем спиртом, открывают крышку, выни
мают из держателя вкладьж-рюмочки. гаетворы из вкладышей коли- 
--отв-кно п-с-носят з мегнг.е *о,:сы, разбавляют водой до 10 - 25



АВТОКЛАВ АНАЛИТИЧЕСКИЙ

1 - крышка реакционной емкости
2 * реакционная емкость
3 - металлический корпус

а
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РЕАКЦИОННАЯ ЕМКОСТЬ АНАЛИТИЧЕСКОГО АВТОКЛАВА.
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Рис. о _ *-П

i - крышка реакционной емкости 
£ - реакционная емкость
3 - вкладыш
4 - вкладыш-рюмочка
5 - держатель

А - смесь реактивов на дне реакционной емкости
Е - навеска пробы
Н .̂ме̂ ь реакти^в во вкладыше для смачпв^н.г л Нси̂ ески
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