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Methods for the determination of cadmium TOCT 13047.13—67

OKCTY 1709

ITocranoniesnem Focynapcrennoro komurera CCCP mo cramgapram ot 21 neka6ps 1981 r. Ne 5514 cpok BBeneHHA
ycTaHOBIEH ¢ 01.01.82

Orpanmienne cpoka ZeiicTBHA cHATO No mpotokoay Ne 3—93 Mexrocynapcrsensoro Copera No CTaBAApTH3AlHH,
Merponorad H cepraduxamun (MYC 5-6—93)

Hacrosmmii cTaHmapT ycraHapiIuBaeT Iojsporpadudeckuid ¥ aTOMHO-aOCOPOLIMOHHBIN METOJBI
onpeaesicHUs KaIMHUSI NPU MAccoBoii more ero B HuKene ot 0,0002 go 0,005 %.
CraHgapt nomHocthio cooTBercTBYeT CT COB 2247—80.

1. OBIOIME TPEBOBAHUA

1.1. O6mme TpeGoBanusi K MetofaM aHaymsa — 1o [OCT 13047.1—81. KoHTpons TOYHOCTH pe3yiib-
TaToB aHann3a ocyiecTrioT no 'CO wiu MeronoM 100aBOK.
(Asmenennan pepakonsa, U3m. Ne 1).

2. METOJI TIOJIAPOTPAONYECKU

21. CymHocTEr MeEeTOQOA

Metoa ocHOBaH Ha pacTBOPEHHUM HUKENIS B CMECH COJSHOH M a30THOM KHCJIOT, OTACICHHM KaJIMHI
OT HMKEJS M ApPYrux 5JeMeHTOB M3 2 M pacTBopa COJSIHOH KHCJIOTHI Ha CWIBHOOCHOBHOM aHMOHHUTE U
nonsiporpadUdeckoM omnpeeneHHU KaAMHUsA B 3Ji0aTe Ha XJIOPHIHO-aMMHMadHOM (oHe B HMHTepBaje
noteHuHanos oT MuHyc 0,5 1o MuHyc 1,0 B OTHOCHTEIFHO HACHIIEHHOTO KaJIOMEJILHOTO 3JIeKTPOAa.

22. AnnapaTtypa, peakKTHBBH H pPacTBOPH

Iongporpad co BceMU NPUHANIEKHOCTIMHU.

HMoHooOMeHHas1 KoIOHKA auamMeTrpoM 10 MM 1 umaHOR 250 MM.

KonoHKy NpHTroTORISIIOT CISAYIOIMM OOpa3oM: aHMOHUT M3MeNbualoT B ¢dapdopoBoil cTymke u
TpocenBaHneM oToupaior ¢dhpakumio 3epHaMu pasmepoM (0,2—0,3 MM. B HIDKHIOIO YacTb KOJIOHKU IOMe-
IIAIOT CIOW CTEKIIHHOM BaThl. KOMOHKY 3aMoHsAI0T aHHOHUTOM, BBIIEPXAaHHBIM B PaCTBOPE THAPOOKHCH
HATpMsl B TEYEHHE CYTOK, OO BbICOTHI okoio 150 mM. Kononky npomsisaior 200 cM3 pactBopa consHOR
xkucsoTel 1:1 co ckopocTsio 2 cM3/MUH, 3aTeM BONOH 1O HEHTPaTbHOM peaKUMHM. AHMOHHUT NEPEHOCHT B
CTakaH, 3aIUBAIOT PACTBOPOM I'MIPOOKHMCH HATPHS, NepeMEIIUBAIOT, CHOBA 3aIlOTHSIOT KOJIOHKY aHHOHH~
ToM M mpoMemBator 100 cM3 pacTBOpa rUIpOOKHCH HAaTpHs, a 3aTeM BONOH N0 HeWTpabHOM peaxumu. Jlisa
nmepeBoJa aHMOHHUTA B XJIOPHAHYIO (opMy uepe3 KOJOHKY npomyckaior 150 cm? 2 M pacTBopa cosistHOM
KHCJIOTBHI CO CKOPOCTBIO TNpomycKaHus 2 cM3/muH. [locie KaXnoro 3/OMpOBaHMsA KaaMHs KOJIOHKY
npoMemBaior 200 cM? Boxsl U 3aTeM 150—200 cM3 2 M pacTBopa CONSHOM KHCIIOTHI.

TIpHATOTORNIEHHYIO TAKMM 00pa3oM KOJIOHKY MCTIONB3YIOT oT 20 0o 25 pa3, 3aTeM aHUOHMT HEOOXOOUMO
pereHepUpoOBaTh PaCTBOPOM COMSTHOM KHcoThl 1:1 M pacTBOpPOM THAPOOKWCH HATpWsl, TAKXE KaK U MpHU
MOATrOTOBKE HOBOTO AHMOHHTA.

Wznanue odpummansroe IlepeneyaTka Bocmpemena
* [Tepeusdanue (uronv 1999 2.) ¢ Hamenenuem No 1, ymeepxcdennvim 6 urone 1986 2. (HYC 10—86).
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Kucnora consisag no I'OCT 420477 u pacrsopsi 1:1, 2, 0,01 u 0,001 M.

Kucnora azorHag o T'OCT 4461—77.

CMech CONAHOM M a30THOM KUCHOT 3:1, CBEXECNPUIOTOBICHHAA.

Harpus runpookvcs no [OCT 4328—77, pactsop 20 r/om>.

Ammuax Bogabni o 'OCT 3760—79.

Amvmvonui xnopucteri o I'OCT 3773—72, 4 M pacTsop.

Harpwmii ceprucToxucinii 6esoaubiii mo T'OCT 195—77, BachlleHHBIH pPacTBOP, CBEXEIPUIOTOB-
JICHHBIN.

Kenatun no F'OCT 1129389, pacTBop 5 r/aM3, cBeXENPHTOTOBICHHBIHA.

XrropuaHO-aMMHaYHLbLi (oH: B MepHYI0 Koaby BMectuMocThio 100 cm® BmaBator 20 cM? pactBOpa
xnopucroro aMMoHus, 10 cM® amMuaka, 2 cM® pacTBopa CepHHCTOKMCIOTO Hatpus, 1 cM? pacTBopa
XeJlaTHHa U pa30aBIsgioT BOAOH OO METKH.

Anyonut cnaboocHoprol 31B-1011.

AHuoHUT cuasHOoOCHOBHOM, AB-17, DOWEX 1 x 8, AMBERLITE IRA—400.

Kampmuii Meramyeckuii mo F'OCT 1467—93.

CraHpapTHbIe pacTBOpEI KAIMUA.

Pactop A: 0,2000 r xanmusi pactsopszor B 30 cM3 pactBopa cosstHo# xuciots! 1:1. Pacteop
TIEPEHOCST B MEPHYIO KoJi6y BMecTHMOCTHIO 1000 cM3?, HOMUBAIOT 0 METKHM BOIOM M IepeMELIMBAIOT.

1 cM® pactBopa A conepxut 0,2 Mr KaaMus.

Pacrop B: 25 cM® pacrBopa A or6upalor B MepHyI0 Konby BMectuMocThio 500 cM?, npubarngior
20 cM3 pacTBOpa constHOM KMCAOTH 1:1, MONMMBAIOT A0 METKH BOAOH U NEpeMelIMBaIOT.

1 cm? pactBopa b conepxwr 0,01 Mr KanMusi.

23. IpoBenpenune anHanmu3a

Hasecky Hukenst Maccoii 10 r mpu MaccoBol none Kanmus B Hukene no 0,001 % wiu 5 r npy MaccoBoif
none kanmusa cesime 0,001 %, noMemalor B cTakaH BMecTMocThbIo 300 cM 1 pacTBopsior B 100 cM? win
50 cM3 cMecH kucnoT. ONHOBPEMEHHO PacTBOPSAIOT BTOPYIO HABECKY TMpoObI TaKoH XKe Maccoii, 1oGamnsas
CTAHIAPTHBIA PACTBOP KaIMHUS B KOJIMYECTBE, COOTBETCTBYIOIIEM OXNIAeMOlM MaccOBOi# Iolle ero B mpobe.
PacTBOp BHIIApMBAIOT Kocyxa. OOGMBIBAS CTEHKHM CTaKaHa, NpHWIMBAIOT 20 cM? CONSHOM KUCIOTHI M BHOBb
BBINIAPMBAIOT NOYTH Hocyxa. OcraTok cMauuBaior 50 cM? 2 M pacTBOpa CONSHON KHC/IOTHI, OCTABISIOT
CTOSTh 5 MHMH M 3aTeM Harpesalor no Temmeparypsl 50 °C mo pacrsopeHus coneii. IIpu BhiaeieHMM
KPEMHMEBOM KUCJIOTHI pacTBOpP PIIBTPYIOT Yepe3 ABOMHON (WIbTp cpefHel IVIOTHOCTM W IPOMBIBAIOT
ropstauM 0,01 M pactBopoM consiHOM KucnoThl. PHibTparT coGMpaloT B cTakaH BMECTHMOCTHIO 250 cm3.
3aTeM pacTBOp BHIIApHBAIOT NOYTH gocyxa. OctaTok pacTBopgior B 50 cM? 2 M pacTBopa CONSIHOM KUCIOTEH]
MpH YMEPEHHOM HarpeBaHWHd. PacTBOp OXIaXnaloT, BBOAAT B MOHOOOMEHHYIO KOJIOHKY H IIPOMYCKAIOT CO
cKopocThio 2 cM3/MuH. CTakaH OIIONIACKMBAIOT 9eThIpe pasa mo 5 cM? 2 M pacTBopa CONGHON KHCIOTEHL.
OuepeHyi0 NOPIMIO pacTBOpa COMSHONM KWCIOTH MPWIMBAIOT TOJMHKO MOCHE TOTo, KaK IepBasi IOpPIUs
cTeyeT A0 YPOBHS aHMOHMTA. HeoGxomuMo 4YToOBI BepXHMI C/OlM aHMOHHMTA Beerna GBI NMOA cioeM
XUAKOCTH. 3aTeM KOJMOHKY mpoMsiBaior 150 cM? 2 M pacTBopa CONSHOH KUCIOTHI ¥ BHIMBIBAIOT KAIMUH
250 cM® 0,001 M pacTBOpa CONSIHOM KHMCJOTHI. DMI0aT co6MpaloT B CTaKaH BMecTHMOCThIO 400 cM® u
BBIITAPUBAIOT 10 0ObeMa 5—10 cM?, a 3aTeM locyxa Ha BOAAHOM GaHe.

Cyzxoii ocraTok pactBopsioT B 10,0 cM3 xtopunHo-aMMuagHoro ¢oHa u ossporpadHpyioT B nipeiesne
noTeHUHaIoB oT MuHyc 0,5 1o MuHyc 1,0 B oTHOCHTE/IbHO HACHILIEHHOTO KAIOMEILHOTO 3JIEKTPOJA.

2.2, 2.3. (Mamenennas pepakowsi, Viam. Ne 1).

24. O6paboTKa pe3yaIbTaTOB

2.4.1. Maccosyio gomo KaaMmus (X) B IPOLIEHTAX BHIMUCIAIOT 1O popMyrie

= _mh
X= o 100,

Iae my — Macca KaiMusi B JoOaBJIceHHOM CTaHOapTHOM PacTBOpe, T,
h — BbICOTa BOJMHBI KAAMUS, COOTBETCTBYIOLIAS AHATH3UPYEMOMY PacTBOPY, MM;
H — BhicOTa BONHBI KagMHsl, COOTBETCTBYIOINAS AHAIM3MPYEMOMY PacTBOpY ¢ AoGaBleHUEM
CTaHJapTHOIO pacTBOpa, MM;
m — Macca HaBeCKH HUKeJs, T.
2.4.2. AGcomoTHBIe IOIMYyCKASMBIE PACXOXIACHHS Pe3YILTATOB MApaUIebHBIX OTIPeAeICHNIA He NOJDK-
HBI NPEeBBILATh 3HaYCHUI, YKA3aHHBIX B Tabnuue.
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MaccoBas aons xaamus, % AGCQITIOTHOE IOIIYCKAEMOe pacxoxieHue, %
Or 0,0002 o 0,0004 0,0001
Cs. 0,0004 » 0,0008 0,0002
» 0,0008 » 0,002 0,0003
» 0,002 » 0,005 0,0005

3. METOJ] ATOMHO-ABCOPBLIMOHHBIN

3. CymHOCTh, MeTOOa

Merton ocHOBaH Ha PacTBOPEHMM HHKENS B a30THOHM KHUC/IOTe M U3MEpPEeHHMM aTOMHOM abGcopOumm
KaaMusl, WIM Ha pacTBOPEHHUM TIPO6BI B CMECH COJSTHON M a30THOM KHUCJIOT, OTAEJCHHH KaIMHI OT HUKEIS
Ha CUWIbHOOCHOBHOM aHMOHHUTE U3 2 M pacTBopa CONSTHOHN KMCIIOTHI C MOCJIEAYIOIMM H3MEepEeHHEeM aTOMHOM
abcopOIMM KagMHUs B IUIaMEHM alleTHWIIEH—BO3AYX NpH JUIMHE BOTHEI 228,8 HM.

32 AnnapaTtypa peaXTHBH M pacTBOpPH

CnexrpodoToMeTp aTOMHO-2a6COpOLIMOHHEBINA CO BCeMH NMPUHAVICKHOCTIAMH.

HMcTodHuK M3TydeHHs 119 KaaMHS.

Kononka nonoobmeHHaa nuamerpoM 10 MM, nmuHOM 250 MM, IIPHTOTOBJICHHAS, KaK YKa3aHO B
m. 2.2.

Kucnora consnas no I'OCT 3118—77 u pacrsopw 1:1, 2 M, 0,01 M u 0,001 M.

Kucnora azorHas no I'OCT 4461—77 u pacrsop 1:1.

CMech constHOM M a30THOHM KuciyoT 3:1, CBeXeNpUIOTOBICHHASI.

Harpust runpooxucek no 'OCT 4328—77, pactsop 20 r/am>.

AHMOHMT cnaboocHOBHOM DJ13-1011.

AnnonuT cwibHoocHOoBHOM, AB-17, DOWEX 1 x 8, AMBERLITE IRA—400.

INopomoxk nukenesriit no F'OCT 9722—97 ¢ Maccopoit noneii kanmus menee 0,0003 %.

PactBop HuKens: 25,0 T HUKENEBOTO IOPOLIKA PACTBOPSIOT B 250 cM? pacTBOpa a30THOM KHUCJIOTHL
IMocne ymanenus: oKMCIOB a30Ta KUISTIEHUEM PAacTBOP OXIAXIAIOT, IEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTH-
MocTbio 500 cM3, nonuBaloT K0 MEeTKH BONOH U NepeMELIMBAIOT.

Kagmirit meranmaaeckuii mo TOCT 1467—93.

CraHgapTHBIE PACTBOPHI KaIMHS.

Pactsop A: 0,2000 r xagmus pactBopsior B 30 cM? pactBopa cossHoii kucmorsl 1:1. Pactsop
TIEPEHOCAT B MEPHYIO K016y BMectuMocThio 1000 cM?, monmmBalor no MeTKH BOAOM H NepeMellBaloT.

1 cM? pacTBopa A comepxuT 0,2 MT KagMHusl.

PacrBop B: 25 cM3 pacTtBopa A mepeHocsT B MepHYIO Konby BMecTHMOcThIO 500 cM?, mpubamnsior
20 cM? pacTBOpa CONSTHOM KMCNHOTHI 1:1, JONMBAIOT IO METKH BOIOI U HMEepeMeIMBAIOT.

1 cm? pactsopa B conepxur 0,01 Mr KamMus.

33. IpoBenenue a"Hanusa

3.3.1. Ilpu Maccosoit gone Kanmusa 1o 0,001 % HaBecKy HMKeIsd Maccoil 5 T MOMEINaloT B cTaKaH
BMecTUMOCTHIO 250 cM? 1 pacTBopsior B 50 cM? cMecH KucioT. PacTBop BbmapuBaior focyxa. O6MbIBast
CTeHKH CTaKaHa, NpwiuBaloT 20 cM? CoNIsHOM KUCIIOTE M BHOBb BEIAPHBAIOT NOYTH Aocyxa. Cyxoi ocTaTok
cMauymBaloT 50 cM3 2 M pacTBopa CONSHON KHCJOTHI H Jajjee MOCTYNAIOT, KaK yKa3aHo B II. 2.4. DmoaT
BBIIAPHMBAIOT 0 06beMa 5—10 cm3, 3areM Ha BoasHol 6aHe gocyXa. CyXoH OCTaTOK pacTBOpPSIOT Ha
BOOSIHOM GaHe B 3 cM? pacTBopa CONSHOM KMCIOTH 1:1, OXJaXmaloT, NEpeHOCAT B MEPHYIO KOGy
BMECTUMOCTBIO 25 cM3, ZONMBAIOT 10 METKH BOAOH M IIEPEMCEILIMBAIOT.

AToMHYI0 a6COpOLIMIO KAAMUS U3MEPSIIOT B aHANM3HPYEMOM PACTBOPE B IUIAMEHH AlCTHICH—BO3AYX
NpH JUIMHE BOJIHEI 228,8 HM NapajUlebHO C pacTBOpaMM VISl TIOCTPOSHMS TPaXyWPOBOYHOro rpaduka u
pacTBOpaM¥ KOHTPOJILHOTO OIIBITA.

KoHuleHTpaumio XKagiMus HaxXo[AT N0 IPagyupoBOYHOMY IpaduKy.

Jlna onpeneneHnsi KOHUEHTPAUMM KaIMUS AOIMYCKASTCS MCIIONB30BaTh METO JO6ABOK.

3.1—-3.3.1. (U3menennas penakmus, Mam. Ne 1).

3.3.2. Ilpu maccoBoii none kagmus cebie 0,001 % HaBecKy HMKeNst Maccoii 1 T pactsopsior B 10 cm3
pacTBOpa a30THOM KMCJOTHL. B ciyyae HeoGXoouMocTH pacrBop GHIBTPYIOT 4epe3 GWIBTP CpegHei
IUVIOTHOCTH B MEPHYI0 K00y BMecTHMOCTBIO 100 cM3 ¥ GHIBTD NpOMBIBAIOT ropsiyeii Bofo. PacTsop B
Koj16e OXaXIaloT, AOJHMBAIOT KO METKH BOHOM H IlepeMelInBaioT.
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ATOMHYIO abcop61io KagMHS HU3MEPSTIOT, KaK yKa3aHo B 1I. 3.3.1.

3.3.3. JIns nocTpoeHHs IpalyMpOBOYHOTo rpaduka mpH MaccoBoli noie xagmus no 0,001 % B
IISTh M3 IECTH CTaKaHOB BMecTHMOcTsIo o 100 cm? or6uparor 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 u 5,0 cM? cranzapTHoTro
pactBopa B, 4ro cootserctByer 0,01; 0,02; 0,03; 0,04 u 0,05 Mr xanMus. PacTBOpsl BHINIapHMBalOT Ha
BOIsTHOH GaHe mocyxa. Bo Bce crakanb go6asisiior o 50 cM3 2 M pactBopa COSAHOM KHUCIOTHL M TOCHe
PacTBOPEHMsI OCTATKOB PACTBOPHI BBOAAT B MOHOOOMEHHEBIE KOJIOHKM M Jajlee aHAIU3 IPOBOAAT, Kak
yKa3aHo B 1. 2.3. DmoaT BHIIAPHMBAIOT Ha BOIsIHON 6aHe Nocyxa, NPUGARISIOT 3 cM? pacTBOpa COMSTHOM
kucaorH 1:1 ¥ najee aHamM3s MPoBOAAT, Kak ykasaHo B 1. 3.3.1.

ATOMHYIO a6COpOIMIO KaMKs U3MEPSIOT B TUIAMECHH alleTWICH—BO3AYX IIPY IUVIMHE BOJNHHI 228,8 AM
JI0 M TOC)Ie H3MepeHHus1 aOcopOILIMH KaaMHsI B PAaCTBOPe aHAM3HUPYeMOii IIPOOLL.

ITo nonydeHHBIM 3HAa4YEHUSAM aTOMHOM abcopOUUI H COOTBETCTBYIOLIMM UM MAacCOBBIM KOHHEHTpa-
LIMIM KaIMus CTPOSIT TPANyMpPOBOYHEIN rpadMK c BBeAeHUEM TOMPABKM Ha abcopOIuIo pacTBOpa, He
conepXallero KagMui.

(U3menennas pexakousa, Uam. Ne 1).

3.3.4. Ilocmpoenue 2padyuposodnozo epapurka npu maccosoii dose xaomus ceviue 0,001 %

B nare u3 mecTH MepHBIX Koa6 BMecTHMocThIo 1o 100 cm® otéuparor 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 u 5,0 cM3
cTaHzapTHoro pacrsopa b, uro coorserctsyer 0,01; 0,02; 0,03; 0,04 u 0,05 Mr kagMusa. Bo Bce KonGwl
n06aBnsioT 1o 20 cM? pacTBopa HUKeJIs, OIMBAIOT 0 METKH BOIOM, IEPEMELIIMBAIOT ¥ M3MEPSIIOT ATOMHYIO
abcopOLmio KagMusl, KaK yKasaHo B m. 3.3.3.

34. ObpaboTKka pe3ynbTaTOB

3.4.1. Maccosyio nomo KanMus (X) B MpoleHTax BRMUCILTIOT No dopMyne

CI—C2
X=-"2.y.100,
m

rae C; — KOHUEHTpalMsd KaMMS B aHAJIM3UPYeMOM pacTBOpe, HalieHHas MO IpaXydpOBOYHOMY
rpaduxy, r/cm3;
C, — KOHIIEHTpauMs KAIMES B pacTBOpe KOHTPOJBLHOTO ONbITA, HaWIeHHAs MO IrpalyMpoBOY-
HOMY rpaduKy, r/cM>;
V — o6beM GOoTOMETPHPYEMOrO PacTBOpa HUKEJS, CM>;
m — Macca HaBeCKM HUKEI, T.
(A3menennas pepakmus, U3m. Ne 1).
3.4.2. AGcomoTHbIE HOTIyCKaeMble PaCXOXACHHUS pe3y/IbTATOB NapaleIbHbIX OIIpe/icIeHU M He TOIK-
HBI TIPSBBIIATh 3HAYCHUM, YKa3aHHBIX B TaOMHIIE.
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