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Предисловие

I .  РАЗРАБОТАН И  ВНЕСЕН Межгосударственным Техниче­
ским комитетом Т К  221 "Пигменты, лакокрасочные материалы 
водно-дисперсионные, судового и строительного назначения”

2 П Р И Н Я Т  И ВВЕДЕН В Д Е Й С ТВ И Е  Постановлением 
Госстандарта России от 26 апреля 1995 г. № 235

3 Настоящий стандарт содержит полный аутентичный текст 
международного стандарта И С О  4620—86 “ Пигменты кадмиевые. 
Технические требования и методы испытаний" с дополнительными 
требованиями, отражающими потребности народного хозяйств;»

4 ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ

©  И П К  Издательство стандартов, 1995

Настоящий стандарт нс может быть полностью илу. частично 
воспроизведен, тиражирован и распространен в качестве офици­
ального издания без разрешения Госстандарта России •
II



ГОСТ Р 50771— 95

Содержание

1 ОБЛАСТЬ П Р И М Е Н Е Н И Я  ..................................................... I
2 Н О Р М А ТИ В Н Ы Е  С С Ы Л КИ  .................................................  !
3 О П Р Е Д Е Л Е Н И Е ............................................................................ 4
4 К Л А С С И Ф И К А Ц И Я ....................................................................  5
5 Т Е Х Н И Ч Е С К И Е  Т Р Е Б О В А Н И Я ..........................................  5
5.1 Характеристики ............................................................................ 5
5.2 У п а к о в к а ...........................................................................................  7
5.3 Маркировки ...................................................................................  7
6 ТРЕБ О В А Н И Я  Б Е З О П А С Н О С Т И ....................................... 7
7 ТРЕБ О В А Н И Я  О ХРАНЫ  О К Р У Ж А Ю Щ Е Й  СРЕДЫ  8
8 ПРА В И ЛА  П Р И Е М К И  И О ТБОР П Р О Б .......................  9
9 М ЕТО ДЫ  И С П Ы Т А Н И Я  .........................................................  9
9.1 Общие требования........................................................................  9
9.2 Определение содержания кадмия и  цинка ...................  9
9.3 Определение содержания с е л е н а ..........................................  12
9.4 Определение содержания с е р ы ..............................................  14
9.5 Расчет суммарной массовой доли кадмия, цинка, селена

и серн ...............................................................................................  16
9.6 Получение солянокислого э к с т р а к т а ................................... 16
9.7 Определение содержания “ растворимой" сурьмы . . .  16
9.8 Определение содержания “ растворимого" мышьяка . . 16
9.9 Определение содержания “ растворимого" бария . . .  16
9.10 Определение содержания "раст коримого" кадмия и

"растворимого” ц и н к а ................................................................. 17
9.11 Определение содержания “ растворимого" хрома . . .  19
9.12 Определение содержания "растворимого" свинца . . .  19
9.13 Определение содержания “ растворимой" ртути . . . .  19
9.14 Определение содержания "растворимого" селена . . .  20
9.15 Определение содержания "растворимого" цинка . . .  20
9.16 Определение термостойкости .................................................. 22
10 ТР А Н С П О Р Т И Р О В А Н И Е  И Х Р А Н Е Н И Е .......................  23
11 Г А Р А Н Т И И  И ЗГО ТО В И ТЕ Л Я  ..........................................  23
12 П Р О ТО К О Л  И С П Ы Т А Н И Я  .................................................. 24

Приложение А. Цветовой ассортимент и коды О КП
кадмиевых п и гм е н то в ................................................................  25
Приложение Б. Определение содержания "растворимо­
го" мышьяка. Метод пламенной атомно-абсорбционной 
спектрометрии ................................................................................ 26

II I



ГОСГ P 50771—95

Приложение В. Определение содержания ''растворимо­
го" кадмия и "растворимого" цинка комплексономет-
ричсским м е то д о м ........................................................................
Приложение Г. Определение содержания "растворимого” 
селена. Метод атомно-абсорбционной спектрометрии с 
образованием ги д р и д а ................................................................



ГОСТ Р 50771— 95 
(ИСО 4620—Я6>

ГО С УДА РСТВЕНН Ы Й С ТА Н Д А Р Т РОССИЙСКОЙ Ф Е Д Е Р А Ц И И

П И ГМ Е Н Т Ы  КАД М И Е В Ы Е  
Общие технические условия

Cadmium ptgmcnta. 
Gcm-ral specifications

Дата введения 1996 014)1

1 ОБЛАСТЬ ПРИМ ЕНЕНИЯ

Настоящий стандарт устанавливает общие технические условия 
на кадмиевые пигменты, предназначенные для применения в 
различных областях.

Обязательные требования к качеству продукции, обеспечива­
ющие ее безопасность для жизни, здоровья и имущества 
населения, охрану окружающей среды, изложены а таблице I, 
п. 4.

Дополнительные требования, отражающие потребности на­
родного хозяйства, выделены курсивом.

2 Н О РМ АТИ ВН Ы Е С С Ы Л КИ

Н настоящем стандарте использованы ссылки на следующие 
стандарты:

ГО С Т 12.0.005— 84 ССДТ. Общие санитарно-гигиенические 
требования к  воздуху рабочей зоны

ГО С Т 12.4.013—85 CCfiT. Очки защитные. Общие техниче­
ские условия

ГО С Т 12.4.02Г  75 СС/гТ. Системы вентиляционные. Общие 
щ pel я тан н я

ГО С Т 12.4. W J—S3 ССПТ. Одежда специальная защитная, 
средства индивидуальной защиты ног и рук. Классификация

ГО С Т 17.2.3.02— 78 Охрана при/нн)ы. Атмосфсри. Правила 
установления допустимых выбросов вредных веществ промыт- 
лени ым и предпри я т и ям и

ГО С Т 507— 73 Пумага чертежная. Технические условия
ГО С Т 1770— 74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. 

Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Технические условия

Издание официальное
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Г О С Т  Л 18—77 Реактивы. Кислота соляная. Технические 
условия

ГО С Т 3760— 79 Реактивы. Аммиак водный. Технические 
условия

Г О С Т  3773—72 Реактивы. Аммоний хлористый. Технические 
условия

ГО С Т 4108—72 Реактивы. Парий хлорид 2-апдиый. Техниче­
ские условия

ГО С Т 4109— 79 Реактивы. Гром. Технические условия 
ГО С Т 4328— 77 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические 

условия
ГО С Т 4461— 77 Реактивы. Кислота азотная. Технические 

условия
ГО С Т 4523— 77 Реактивы. Магний сернокислый 7-водный. 

Технические условия
ГО С Т 4919.1— 77 Реактивы и особо чистые вещества. 

Методы приготовления растворов индикаторов
ТО С Т 5457— 75 Ацетилен растворенный и гамюбри.шый 

технический. Технические условия
ГО С Т 6709— 72 Вода дистиллированная. Технические условии 
ГО С Т 7328—82 Меры массы общего назначении и образцовые. 

Технические условия
ГО С Т 8050—85 Двуокись углерода газообразная и жидкая. 

Технические условия
ГО С Т 9 /4 7 —80 Посуда и оборудование лабораторные фарфо~ 

роаые. Технические условия
ГО С Т 9293— 74 Азот гизоо0/>азный и жидкий. Технические 

условия
ТО С Т 9980.1—86 Материалы лакокрасочные. Правила приемки 
ГОСТ 9980.2—86 Материалы лакокрасочные. Отбор проб для 

испытаний
ГОСТ 9980.3—86 Материалы лакокрасочные. Упаковки 
ГО С Т 9980.4—86 Материалы лакокрасочные. Маркировка 
ГО С Т 9980.5—86 Материалы лакокрасочные. Транспортиро­

вание и хранение
ГО С Т IО398—76 Реактивы и особо чистые вещееинш. 

Комплексономстри чес кий метод определения содержания основ­
ного вещества

ГО С Т 10652— 73 Соль динатриевая этияспдиимин-Ы, N, N  , 
N -тетриуксусной кислоты, 2-водная ( трияон П)

ГО С Т 14192— 77 Миркщнюка грузов

*  /l<NiycciictCM 1*>Л1».10М1г*ся дойным стандартом до прямого им дом м  ИСО 
3696 а качаете  государетисиипт Стандарта.
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ГО С Т 14919—83 Электроплиты, электроплитки и жарочные 
электрошкафы бытовые

ГОСТ 16872— 78 Пигменты неорганические. Методы определе­
ния относительной красящей способности

ГОСТ 16873— 92 Пигменты и наполнители неорганические. 
Методы определения цвета и белизны

ГО С Т 19433— 88 Грузы опасные. Классификация и маркировка 
ГО С Т 21119.1— 75 Общие методы испытаний пигментов и

наполнителей. Определение массовой доли воды и летучих веществ 
ГО С Т 21119.2—75 Общие методы испытаний пигментов и

наполнителей. Определение массовой доли веществ, растворимых 
в воде

ГО С Т 21119.3— 91 Общие методы испытаний пигментов и
наполнителей. Определение pH водной суспензии

ГО С Т 21119.4— 75 Общие методы испытаний пигментов и
наполнителей. Метод определения остатка на сите

ГО С Т 21119.8— 75 Общие методы испытаний пигментов и
наполнителей. Метод определения маслоемкосги

ГО С Т 22159— 76 Реактивы. Гид/миин дигидрохлорид. Техни­
ческие условия

ГО С Т 24104—88 Весы лабораторные общего ни точения и 
об/ницоаые. Общие технические условии

ГО С Т 25336— 82 Посуда и оборудование лабораторные стек­
лянные. Типы, основные параметры и размеры

ГО С Т 29169—91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с 
одной отметкой

ГОСТ 29251— 91 Посуда лабораторная стеклянная. Бюретки. 
Часть I. Общие требования

ГОСТ Р 50279.1— 92 Материалы лакокрасочные. Методы
определения содержания металлов. Приготовление кислых экс­
трактов из лакокрасочных материалов в жидкой или порошковой 
формах

ГО С Т Р 50279.3—92 Материалы лакокрасочные. Методы
определения содержания металлов. Определение содержания "рас­
творенного" свинца. Метод пламенной атомно-абсорбционной 
спектрометрии и спсктрофотомстрический метод с использованием 
дитизона

ГО С Т Р 50279.4— 92 Материалы лакокрасочные. Методы 
определения содержания металлов. Определение содержания "рас­
творенной” сурьмы. Метод пламенной атомно-абсорбционной

•  Лону с * ас гея ПОЛ1.К 11МЧЛЯ данный стандартом до промою поеден нм ИСО 
4793 в качсстос государстве h i мч» стандарта.
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спектрометрии и спектрофотометрический метод с исподьзовлнисм 
родамина Б

ГО С Т Р 50279.5—92 Материалы лакокрасочные. Методы
определения содержания металлов. Определение содержания “ рас­
творенного*' бария. Метод пламенной атомно-эмиссионной спект­
рометрии

ГО С Т Р 50279.6—92 Материалы лакокрасочные. Методы
определения содержания металлов. Определение содержания "рас­
творенного" кадмия. Метод пламенной атомно-абсорбционной 
спектрометрии и полярографический метод

ГО С Т Р 50279.8—92 Материалы лакокрасочные. Методы
определения содержания металлов. Определение содержания об­
щего “ растворенного" хрома в жидкой части краски. Метод 
атомно-абсорбционной спектрометрии

ГО С Т Р 50279.9—92 Материалы лакокрасочные. Методы
определения содержания металлов. Определение содержания “ рас­
творенной" ртути в пигментной части краски и в жидкой части 
водоразбавляемых красок. Метод беспламенной атомно-абсорбци­
онной спектрометрии

ГОСТ Р 50563.2—93 Пигменты и наполнители. Методы 
диспергирования для оценки характеристики днспсргируемостн. 
Диспергирование в внбромсльницс

3 ОПРЕДЕЛЕНИЕ

3.1 Кадмиевый пигмент — это цветной неорганический 
пигмент, состоящий преимущественно из сульфида кадмия или 
смешанных кристаллов сульфида кадмия и сслснида кадмия, в 
котором кадмий может быть частично замещен цинком.

П р и м е ч а н и я
1 Для рггу лир: хани? относительной красящей способности и (или) ил* 

получения определенных эксплуатационных свойств кадмиевые пигмент и  мсим 
содержать бесцветные добавки.

2 Кадмиевые пигменты характеризуются очень низкой расширимостью и очень 
высокой термостойкое! 1.то и воде н н роэба пленных кислотах-

3 Желтые кадмиевые нитментм и неполном состоят из смешанных кристаллом 
султфи.ча кадмия и сульфида пинта (о тм сти  желтый N® 37. часть 2. эталон 77 
199) или султфида кадмия (тнныеит орзнжгиый Nt 20. часть 2. эталон 77 199т*

Кадмиевые нитмстпы. имеющие цвет пт орлмжемт» ж * каипаиовтн , и Основном 
состоят из смешанных кристялзих» сульфида кадмия и сслснида кадмии (ншмеит 
крпсимй N? IОН. шить 2. эталон 77 202>.*

*  Классификация но сборнику 'C olour In d e x '. (тнубликоиаиному Общее питч 
специалистов но кратст1иы  и колориметрии (1чнмтфорл, Англия) и Американском 
ассоциацией снсттиялистои но химическому текстилю и колориметрии (Лоуэлл. 
Массачусетс. С Ш А ), нсрс1плаи1юс издание 1971 г.
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3.2 Цветовой ассортимент и коды О К П  кадмиевых пигментов 
указаны а приложении Л.

4 К Л А С С И Ф И К А Ц И Я

Настоящий стандарт устанавливает три типа пигментов, не 
содержащих органические вещества, другие цветные неорганиче­
ские пигменты и осветляющие агенты:

I — концентрированные кадмиевые пигменты, содержащие не 
более 30%  наполнителей, необходимых для регулирования их 
красящей способности;

II  — кадмиевые пигменты с наполнителем, содержащие нс 
более 70%  наполнителей;

I I I  — кадмиевые пигменты без наполнителей, практически не 
содержащие никаких наполнителей.

П р и м е ч а н и е  — Пигменты tm ioe I и И в основном предназначены .и »  
изготовлении красок, пластмасс, резины и т.н.

Пигменты типа II I  применяются при изготовлении керамических изделий, о 
также хуЪжествеччых красок, пластмасс « химического ао.юкча

5 ТЕ Х Н И Ч Е С КИ Е  ТРЕПОИАНИЯ

5.1 Х а р а к т е р и с т и к и
5.1.1 Кадмиевые пигменты должны соответствовать основным 

требованиям, приведенным в таблице I ,  и дополнительным 
требованиям, приведенным в таблице 2. Дополнительные требо­
вания должны быть определены по согласованию между заинте­
ресованными сторонами.

5.1.2  Согласованный с заинтересованными сторонами стандар­
тный пигмент должен удовлетворять требованиям, указанным в 
таблице I.

Т а б л и ц а  I — Осипшие требования

ll.Kiurxiir.naK ПЯ.1МП.Ч Ипри.1 Метол m n u n m i

1 Суммарная массовая поля 
<Cd ♦  / п  ♦ Sc ♦ SI. "/... не менее

Но 9 5

тип 1 70
Mill II 30
m u III 98

2 Массовая доля летучих веществ при По ГОСТ 21119.1,
температуре 105 *С. V,. »tc более 0.5 раздел 2

3 Массовая доли в е н ка * . По ГОСТ 21119.2,
растворимых и воде. %. нс более 0.3 раздел 1я

5
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Окончание таблицы I

И ш ки о и ш к  ш м и п л Парма Метод испытания

4 Массовая доля веществ.
растворимых о соляной кислоте, 
концентрации 0.07 моль/дм3. % .
НС боЛСС*:

сурьмы (Shi 0.05 Но 9 7
мышьяка (As)** 0.01 По 9 8 .
бария (Ва) 0.01 Но 9.9
кадмия (СО) 0.1 По 9 10
хрома (C rl 0.1 По 9.11
свинца (РЫ ** 0.01 По 9 12
ртути d ig ) 0.005 По 9 13
селена <Se) 0.01 Но 9  14

5 p i I подпой суспензии 5 -  8 По ГОСТ 21119 3

6 Остаток на сите с сеткой N? 0045,
0.01

По ГОСТ 21119 4. раздел
V.. не более* ** 1а

*  Но согласованию с эаинтерссоваиными сторонами может быть ограничено 
содержание других металлов ■ кадмиевых пигментах, например цинка, метод
испытания которого указан в 9.15

**  Мри необходимости определении содержании мышьяка или свинца в самом
пигменте вместо их содержания и солянокислом экстракте методы кснытония
должны быть согласованы между заинтересованными сторонами

• • •  По сгилаекмшнию между хшмперееомнмилш сторонами Отпускается 
испольхюать сито  №  0056 Значение показателя определяете* при заключении
доеотра __________________

Т а б л и ц а  2 — Дополнительные требования

|1м*ИНСМ1М( Норма Мгтод
IIпал |*тсдш иип/гяиии

1 Unci Должен быть близок цвету 
согласованного стандартного пиг­
мента

Но IO C T  
16873. 
раздел 1

2 Относителывя Должна быть близка красящей По ГОСТ 16872.
красящая способность способности Ойпосйваиюп) стандарт- 

исио н и т о н *
приложение 3

3 Лиснсршрусмость Не хуже днан'ргируоихти 
согласомшимо стандартного ниг 
мента

По 1ЧК.Т I ' 
50563 2

4 Маслосмкость Ис дал ж па отличаться больше 
тем на 15% от масдосмиосги. 
согласованной между заинтерехипаи- 
ными сторонами*

Но ГОСТ 
21119 8. 

раздел 3

6
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Око.ГиНШС 1Ч.чЛ l.'UJM 2
11 ЛИ И<1КЯЛШ1С Карма Мгтод

локлмтел* MCfltnjMIIMI

5 Термостойкость Изменения цвета или красящей 
способности нс должны превышать 
аналогичные тиснения  согласован­
ного стандартного пигмента

По 9 .16

• Маслосмкость кадчмепых i  он-ментол обычно составляет 15— 25 г / 100 г. 
М асюсмкост ь кадмиевых тимектол типа I I I  Озя художественных красок
соспш лчю п 20—40 г !  100 t

5.2 Упаковка
Упаковка — по ГО С Т 9980.3.
5.3 Маркировка
Транспортная маркировка по ГОСТ 9980.4 с нанесением 

основных и дополнительных надписей и манипуляционного аника 
" Перечь от влаги” по ГОСТ 14192 и знака опасности по ГО С Т  
19433. рисунок бб с надписью ”Вредно. Хранить вдали от 
пищевых продуктов”. классификационного шифра 6163. серийного 
номера (Ю Н  2570.

6 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

6 .1 Кадмиевые пигменты пожаро- и взрывобезопасны.
6.2 При изготовлении, применении и испытании пигментов 

должны соблюдаться общие требования безопасности в с<ют- 
ветствии с "Санитарными правилами организации технологи­
ческих процессов и гигиеническими требованиями к 
производственному оборудованию” N" 1042-73. разделы I I I  и IV, 
утвержденными 04.04.73.

6.3 Изготовление пигментов должно осуществляться при 
работающих общеобменной приточно-вытяжной и местнш  
вытяжной вентиляциях по ГОСТ 12.4.021. обеспечивающих 
чистоту воздуха рабочей :юпы п/юизводственных помещений, 
содержание вредных веществ в котором не должно превышать 
предельно допустимые концентрации ( П Д К ). Оборудование дол­
жно Снять герметизировано.

Состояние воздуха рабочей зоны производственных помеще­
ний должно соответствовать требованиям ГОСТ 12.1.005.

6.4 В состав кадмиевых пигментов входят вредные вещества; 
соединения кадмия, селена, серы и цинка.

6.5 Токсикологические характеристики, предельно допустимые 
концентрации видны х веществ в воздухе рабочей зоны произ-

7
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водствснных помещений а соответствии с ГОСТ 12.1.005 и 
класс опасности вредных веществ представлены в таблице 3.

6.6 Контроль вредных веществ а воздухе рабочей зоны 
проводит по методикам, разработанным и утвержденным о 
соответствии с ГО С Т 12.1.005.

6.7 Лица, запитые изготовлением пигментов, должны быть 
обеспечены специальной защитной одеждой и специальной обувью 
по ГО С Т 12.4.103, респираторами Ш Б -1 , "Лепесток-200", для 
защиты глаз — защитными очками по ГОСТ 12.4.013.

Руки следует защищать резиновыми перчатками или защит­
ными мазями.

Таблица 3

НаимгиОва-
//pf&.fvio Лнтуглмамцм

ДОМЦГК/Я/кУЦИЫ Класс
»***■ бреАмыо 

HIM
в
pofoiwi

м /м 3

4 4.xV
««Ax-.*ou,
м/дм ’

оплс-
мости

fiokViifA'Mar mj 
MU5A4 r*U

Кадмий и его 
неорганические 
соединения

0,03/
0.0/

0.001 1 Ишьншет iKinpae и хро­
нические отравления. заболе­
вания легких, почек и 
нервной системы. Пыль рал 
Сражает верхние дыхатель­
ные пути, стзиешые оба«оч- 
ки и кожные покровы- При 
попадании о нищроарипыль- 
ный тракт возникают пыже 
лие отравления

Селен (селен 
аморфный)

2 0,001 3 Соединения селена ядиаи- 
ты. обладают палитронним 
действием с прсимуиранаен- 
ним поражением печени и 
централ ыюй нервной систе­
мы, вызывают раздражение 
слизистых обо втек верх т  е 
дых отельных чуни-й и {МП, 
обилую ck& xtiii,. головную 
боль головокружение, птичек 
ту и рвоту, гнеамвамнн 
действие на кожу, выпями 
дерматиты

Оксш! цинка 0.5 2 Вызывает катаральные 
tu/i-i тении я дыхательных 
пун.еи и птцеоарителышя 
органов

Сера (зле меч 
тарная)

6 4 Пыыаает хроническое 
интоксикации, окалывает 
фпброгентяг аи.икйспюие

Я
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7 ТГШ МЛНИЯ ОХРАНЫ ОКРУЖАЮЩЕЙ СРЕДЫ

7.1 Пыбраеываемый в атмосферу воздух должен подвергаться 
сухой и мокрой очистке.

7.2 С целью охраны атмосферного воздуха от загрязнений 
должен Смять организован контроль за соблюдением предельно 
допустимых выбросов, утвержденных а установленном порядке 
а соответствии с ГО С Т 17.2.3.02.

7.3 Сточные воды должны быть нейтрализованы каяьцини- 
fH манной содой на станции нейтрализации и подвергнуты 
очистке и отстою.

Предельно допустимые концентрации соединений кадмия и 
селена в воде водоемов санитарно-бытового водопользования 
указаны в таблице 3.

7.4 С  целью утилизации отходы, получаемые при разб1>акооке 
прокаленной шихты и при фильтрации пигмента, а также 
углекислый кадмий, содержащийся о первых промывных водах, 
используют о производстве кадмиевых пигмеит<ю.

7.5 Отходы, нс подлежащие утилизации, направляются для 
о(к‘зврсживапия или уничтожения л соответствии с санитар­
ными правилами “Порядок накопления, транспортирования, 
обезвреживания и захоронения токсических промышленных от­
ходов" М* 2183-84 от 29.12.84.

К ПРАВИЛА ПРИ ЕМ КИ  И ОТПОР ПРОК

8.J Правила приемки — по ГОСТ Q9S0.I.
8.2 Отбор проб —  по ГОСТ 9980.2.

9 МЕТОДЫ ИСПЫТАНИЙ

9.1 О б щ и е  т р е б о в а н и я
При проведении испытаний применяют реактивы квалифика­

ции "чистый для диализа", дистиллированную воду по ГОСТ  
6709 и обычное лабораторное оборудование.

Работа с реактивами должна проводиться в соответствии с 
требованиями охраны здоровья и правилами безопасности.

Для обычных испытаний используют лабораторную стеклянную  
посуду 2-го класса точности, а в арбитражных случаях — посуду 
1-го класса точности.

Для каждого показателя проводят по два параллельных 
определения.

9.2 Определение содержания кадмии и цинка

П р и м е ч а н и е  ■ Данный метод нолнодяст проводить раздельное 
определение нрнгутствувяцих щелочно-земельных металлов. Однако данный метод 
может быть использован только дай кадмиевых пигментов с массовой долей цинка 
более 5% . Дли пигментом с менмнчч содержанием пипка используют атомно-аб-

9
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сорбционный спектрометрический .метл ло согласованию между заинтересованны 
ми оороками.

9.2.1 С у щ н о с т ь  м е т о л а
Растворение испытуемой пробы в соляной и азотной кислотах. 

После нейтрализации раствора добавление цианида калия и 
титрование щелочно-земельных металлов раствором Э Д Т А . До­
бавление раствора формальдегида для разрушения комплексов 
цианидов калия и цинка. Совместное титрование ионов кадмия 
и цинка раствором Э Д ТА . Разрушение комплекса кадмий — 
Э Д Т А  в титрованном растворе диотилдитиокарбаматом натрия и 
осаждение кадмия раствором аммиака. Обратное титрование 
избытка Э Д ТА  по отношению к кадмию раствором сульфата 
магния.

9.2.2 Аппаратура, материалы, реактивы и растворы
Месы лабораторные общего назначении по ГО С Т 24104 2-го 

класса точности с наибольшим пределам взвешивания 200 г и 
J-го класса точности с наибольшим пределом взвешивания I  кг.

Гири по ГО С Т 7328 3-го класса точности.
Электроплитка с терморегулято/юм по ГОСТ 14016.
Стаканы вместимостью 150 или 250 см3 по ГО С Т 25336.
Цилиндры вместимостью ИХ) см3 до ГОСТ 1770.
Пипетки вместимостью 2, 5, 10, 20 ел»3 по ГО С Т 20 /60 .
Колби типа К н  вместимостью 250 или 500 см3 по ГОСТ  

25336.
Кюретки вместимостью 10 и 25 ел»3 по ГОСТ 20251.
Колбы мерные вместимостью /000 слс по ГО С Т /770.
Коронка типа Ч по ГО С Т 25336.
Стекло часовое.
Бумага топкая фильтрмальчая или фильтр обежюлеи чьи, 

"синяя лента".
Капельница любого исполнения по ГОСТ 25336.
Секунд, тер.
Пола дистиллированная по ГОСТ 6709.
Кислота соляная по ГО С Т 31 /X  с массовой долей кислоты 

примерно 37% , плотностью примерно 1,18 г/см 3.
Кислою соляная, раствор концентрации с (Н С 1) примерно 0,1 

моль/дм , готовят по ГО С Т 25794.1.
Кислота азотная по ГОСТ 4461 с массовой долей кислоты 

примерно 63% , плотностью примерно 1,40 г/см 3.
Натрия гидроокись по ГО С Т 4328, рас г»юр с массовой долей

Ю % .
Аммиак водный по ГОСТ 3760 с массовой долей примерно 

25% , плотностью примерно 0,91 г/см 3.
Соль дипитриеаан зтилендиамип-Ы, .V, A' „V -тетрауксусшяi

Ю
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кислоты 2-оодпан ( трилои />’. Э Д Т К )  по ГОСТ 10652, стандар­
тный титрованный раствор концентрации с (Э Д ТА ) -  0,1 
моаь/дм , готовят:

растворяют 37,225 г динатрисвой соли этилемдиамин тстраук- 
сусной кислоты (ЭД ТА  динатрмсвая соль» в дистиллированной 
воде в мерной колбе с одной отметкой вместимостью 1000 cmj и 
тщательно перемешивают.

Примечание —  В случае пригот/т лепим раствора не из фиксанаш (it.ni по 
nptuaeaiumu времена) необходимо устанавливать коэффициент поправки по 
ГОСТ 10№8 и учитывать его в формуле расчета по 9.2.4.

Магний сернокислый 7-водный по ГОСТ 4523, стандартный 
титрованный раствор концентрации с (M g S 04) ■ 0.1 мать/дм .

Формальдегид, раствор с массовой долей формальдегида 30% .
Индикатор метиловый оранжевый, раствор с массовой долей 

0 .0 1 % , готовят по ГОСТ 49/9.1.
Таблетки индикаторные буферные, содержащие кислотный 

черный I I  (эриохром черный Т  (натрий 1-(1-гилроокси-2-нафти- 
лазо)-6-нитронафталин-4-сульфэнат) и буферное вешсство.

П р и м е ч а н и е  — Вместо индикаторной таблетки можно лоблпшь 0.25 г 
смеси 1 г  ки с л о то ю  чернот© II (эриохром черный Т» и 100 г хлорида аммонии 
В .нам случае и 9  2.3-2 и 9.2.3.3 ц « п  раствора меняете* их красно-фиолетового 
и синий, л в 9.2.3.4 — из синего я красно-фиолетовый.

Раствор буферный с pH 10, готовят: 3
растворяют 70 г хлористого аммония по ГО С Т 3773 в 774 см 

раствора аммиака и разбавляют водой до 1000 см .
Натрия N, N -дидтилднт 1Юкарбамат 3-водпый по /О С Т  8864.
Цианид калия.
Внимание! Цианид калия — смертельный яд.
9.2.3 Проведение испытания.
9 .2 .3 .1 Образец массой 0,3000 — 0.4000 взвешивают с 

точностью до 0,0001 г. помешают в химический стакан вмести­
мостью 250 см3, прибавляют 10 см3 соляной кислоты. Осторожно 
нагревают до ныпариллния соляной кислоты. К  остатку прибав­
ляют 2 см3 раствор;> азотной кислоты, закрывают химический 
стакан часовым стеклом и нагревают на плитке в течение 
примерно 10 мин до получения прозрачного раствора. Добавляют 
100 см3 воды, нагревают до кипения и кипятят в течение 
нескольких минут, фильтруют нсрлстворившийся остаток, если он 
есть, через тонкую фильтровальную бумагу или обезволенный 
фильтр "синяя лепта", промывают разбавленной соляной кис­
лотой, а затем водой. Фильтрат и промывные воды собирают в 
коническую колбу.

9.2.3.2* К  раствору, полученному по 9.2.3.1, добавляют 1 —  2
II
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капли раствора метилового оранжевого и нейтрализуют раствором 
гидроокиси натрия. Затем добавляют несколько кубических 
сантиметров (примерно 5 см3) буферного раствора, одну индика­
торную таблетку или 0,25 г смеси кислотного черного II  и около 
2 г  цианида калия. Раствор титруют раствором Э Д Т Л  до 
изменения цвета раствора из красно-фиолетового в серовато-зе­
леный (см. 5 примечание).

9.2.3.3 К раствору, полученному, как указано в 9.2.3.2. 
добавляют 20 см3 раствора формальдегида и титруют раствором 
Э Д Т Л  до изменения цвета раствора из красно-фиолетового в 
серовато-зеленый (см. 5 примечание). Определяют объем раствора 
Э Д Т Л , израсходованный на титрование (И0).

9.2.3.4 К  оттитрованному по 9.2.3.3 раствору добавляют I г 
диэтилдитиокарбамата натрия, несколько капель рзствора аммиака 
с массоиой долей 25%  и титруют раствором сульфата магния до 
изменения цвета раствора из серовато-зеленого в красно-фиоле 
товый (см. 5 примечание), определяют объем сульфата магния, 
израсходованный на титрование (К |) .

9.2.4 Обработка результатов
Обшую массовую долю кадмия Wq^ 0 и цинка W/jy 0. % , 

вычисляют по формулам

W'cd.o
Р, *  1,124 ( I )

( У о -  И ,) *0 ,6 5 4  (2)
7я- °  ~  т

где V| — объем раствора сульфата магния, израсходованный 
на титрование Cd по 9.2.3.4, см3; Р0 —  объем раствора Э ДТА , 
израсходованный на титрование общего количества (Cd + Zn) по 
9.2.3.3, ем3; т — масса пробы испытуемого пигмента, г; 1,124 
— коэффициент (к 100) пересчета I см3 раствора Э Д ТА  в граммы 
Cd; 0,654 — коэффициент (к 100) пересчета I см3 раствора 
Э Д ТА  в граммы Zn.

За результат определения принимают среднее арифметическое 
значение двух параллельных определении, расхождение между 
которыми нс должно превышать 0 ,4% .

9.3 О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  с е л е н а
9 .3 .1 Сущность метода
Растворение испытуемой пробы в бромной воле. После отгонки 

брома восстановление селена и осаждение солянокислым гидрази­
ном с последующим взвешиванием.

9.3.2 Аппаратура, материалы, реактивы и раствори
12
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Яссы лабораторные общего назначения пи Г ( К Т  24 /04  2-го 
класса точности с наибольшим пределом взвешивания 200 г.

Гири по ГО С Т 7J28 2-го класса точности.
Электроплитка с терморегулятором по ГО С Т 14919.
Электрошкаф сушильный лабораторный, обеспсниаанщ чй 

температуру нагрела (105 ±  2 ) 'С.
Колба типа К н  вместимостью 100 см3 по ГО С Т 25336.
Трубка стеклянная с вытянутым наконечником.
Холт/ильник Либиха или типа Х Л Т -1  по ГО С Т 25336.
Цилиндры вместимостью 5. /О. 50 и 100 см3 по ГОСТ 1770.
Колба мерная вместимостью КИЮ ел3 по ГО С Т /770.
Пипетка безопасная.
Пипетка вместимостью 5 см3 по ГО С Т 29/69.
Тигель с фильтром из спекшегося стеклянного потника 

пористостью 7 — 8  мкм или тигель Т Ф  с фильтром класса 
/ГОГ 10 по ГО С Т 25336.

Колба с тубусом по ГОСТ 25336.
Эегнкатор по ГО С Т 25336.
Бумага тонкая фильтровальная или фильтр обс.иолснный 

“красная лента" или “белая лента”.
Пумага йодокрахмальная, приготовленная по ГО С Т 45 /7 .
Вола дистиллированная по ГОСТ 6709.
Кислота соляная по Г(Х?Т 3 1 /8  с массовой долей примерно 

37% , плотностью примерно 1,18 г/см 3.
Кислота соляная, раствор концентрации с (H C I) примерно 0 ,! 

моль/дм3, готовят по ГО С Т 25794.1.
Бром по ГОСТ 4109.
Внимание! Все операции, связанные с бромом, проводят в 

вытяжном шкафу. Для зашиты рук применяют перчатки.
Гидразин солянокислый (H 2N 1 N H 2 2H C I).
Внимание! Гидразин солянокислый — сильный яд.
Двуокись углерода по ГОСТ 8050 или двуокись азота но ГОСТ  

9293 в виде сжатого газа.
9.3.3 Проведение испытания
Внимание! Селен и другие реактивы, используемые при 

испытании, опасны для здоровья. Работа с ними должна 
проводиться в соответствии с требованиями по охране здоровья 
и правилами безопасности. Вес операции необходимо проводить 
в вытяжном шкафу.

Образец массой около 0,5 г взвешивают с точностью до 0,0001 
г, помешают в коническую колбу и прибавляют 10 см3 воды. 
Колбу закрывают пробкой и ес содержимое тщательно переме­
шивают. Добавляют 1 ем3 брома с помощью безопасной пипетки.

13
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Колбу закрывают пробкой и выдерживают нс менее 3 ч или 
оставляют на ночь.

После выдержки прибавляют 20 см3 воды. К  конической колбе 
присоединяют холодильник, через холодильник почти до дна колбы 
вводят стеклянную трубку с вытянутым наконечником. Соединяют 
трубку с источником двуокиси углерода или азота. Через раствор 
при слабом нагревании пропускают двуокись углерода или азота 
до полного удаления брома. Отсутствие паров брома проверяют 
по йодометрической (йодокрахмальной) реактивной бумаге, кото­
рую вводят в верхнюю часть холодильника.

К  раствору, нс содержащему бром, добавляют 5 см3 соляной 
кислоты и фильтруют через тонкую фильтровальную бумагу 
(обеззоленпый фильтр "белая лепта" или "красная лепт а"). 
Промывают осадок и фильтр разбавленной соляной кислотой, а 
затем горячей водой до отсутствия ионов хлора.

К  фильтрату и промывным водам добавляют 20 — 30 ем3 
соляной кислоты на каждые 100 см3 раствора. К охлажденному 
раствору добавляют 5 г солянокислого гидразина, раствор 
нагревают на водяной бане или слегка нагретой песчаной бане 
до изменения цвета осажденного красного селена в черный. Селен 
фильтруют через фильтрующий тигель и промывают горячей 
водой.

Фильтрат и промывные волы используют для определения 
содержания серы по 9.4.

Тигель с осадком высушивают при температуре (105 ±  2) С 
в течение 1 ч, охлаждают в эксикаторе до комнатной температуры 
и взвешивают с точностью до 0.0001 г. Высушивание и охлаждение 
повторяют до тех пор, пока результат последующего взвешивания 
нс будет отличаться от предыдущего больше чем на 0,0001 г.

9.3.4 Обработка результатов
Общую массовую долю селена Wsc. о* % • вычисляют по 

формуле

ту
HV. =  —  *  100. ы .°

(3>

где /ч2 — масел пробы испытуемого образца, г;
т\ — масса осадка после испытания, г.

За результат определения принимают среднее арифметическое 
значение двух параллельных определений, расхождение между 
которыми нс должно превышать 0 ,4% .

9.4 О  п р с д с л с н и с с о д е р ж а н и я  с е р ы

П р и м е ч а н и е  — Данный м е тя  прнненяск* при определении массивы! 
далей сульфида и сульф ат, за исключением нервепоримых сульфатов, например 
су.н-фага Стрип

14
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9.4.1 Аппаратура. материмы, реактивы и растворы
весы лабораторные общего назначения по ГО С Т 24104 2-го 

класса точности с наибольшим пределом взвешивания 200 г.
Гири по ГО С Т 7328 2-го класса точности.
Печь муфельная, обеспечивающая температуру нагрева 

(8 0 0 ±  2 5 )  *С.
Элскт/юплитка с терморегулятором по ГО С Т 149/9.
Тигель фарфоровый по ГОСТ 9147.
Капельница по ГОСТ 25336.
Пипетки вместимостью 10 см* по ГОСТ 29169.
Цилиндр вместимостью 20 см* по ГО С Т 1770.
Колба мерная вместимостью 100 см по ГО С Т 1770.
Колба типа К н  вместимостью 250 см3 по ГОСТ 25336.
Воронка типа В по ГОСТ 25336.
бумага фильт/ювальная тонкая или фильтр обезволенный 

“синяя лента”.
Вола дистиллированная по ГОСТ 6709.
Индикатор метиловый оранжевый, раствор с массовой долей 

0,0 1% . готовят по ГОСТ 4919.1.
Аммиак водный ло ГОСТ 3760 с массовой долей аммиака 

2 5 % , плотностью примерно 0,91 г/см 3.
Кислота соляная по ГО С Т 3118, раствор концентрации с (НС1> 

примерно 1 мояь/дм , готовят по ГО С Т 25794.1.
Барий хлористый по ГО С Т 4108, раствор с массовой долей 

хлористого бария 10% .
9.4.2 Проведение испытания
К фильтрату и промывным водам, полученным при определе­

нии содержания селена по 9.3. добавляют 5 — 6 капель метилового 
оранжевого и нейтрализуют раствором аммиака. К раствору 
добавляют 3 —  5 см3 соляной кислоты на каждый 100 см 
раствора, нагревают до кипения, затем перемешивая, добавляют 
по каплям 15 см3 раствора хлористого бария и снова кипятят.

Посте охлаждения осадка (при необходимости оставляют на 
ночь) фильтруют через тонкую фильтровальную бумагу (обез.чо- 
ленный фильтр “синяя лента” ) и промывают осадок раствором 
соляной кислоты, а затем горячей водой. Фильтровальную бумагу 
с <кадком помещают в предварительно пожаленный тигель, 
осторожно сжигают и остаток прокаливают при температуре около 
800 *С. Охлаждают до комнатной температуры и взвешивают.

9.4.3 Обработка результатов
Общую массовую долю серы % , вычисляют по формуле

ту ____  (4)
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где /пз — масса осадка (BaS04) после испытания, г;
/« I —  масса пробы испытуемого образца по 9.3.3, г,

13,74 —  коэффициент (к 100) пересчета массы (BaS04) на 
массу (S).

За результат определения принимают среднее арифметическое 
значение двух параллельных определений, расхождение между 
которыми нс должно превышать 0 ,4% .

9.5 Р а с ч е т  с у м м а р н о й  м а с с о в о й  
д о л и  к а д м и я ,  ц и н к а ,  с е л е н а  и 
с е р ы

Суммарную массовую долю кадмия, цинка, солены и серы, 
% , рассчитывают по формуле

H'cd.o + ^Zn,o + H'Sc.o + K 'S .C  <5>
где Wc<1 0 — массовая доля кадмия и пигменте, определенная 

по 9.2, %■:
W /n 0 — массовая доля цинка в пигменте, определенная по

9.2,
0 — массовая доля селена в пигменте, определенная по

9.3,
0 — массовая доля серы в пигменте, определенная по 9.4,

%■
9.6 П о л у ч е н и е  с о л я н о к и с л о г о  э к с т р  а к -  

т а
Солянокислый экстракт образца пигмента для определения 

содержания всех металлов, включая свинец, получают по 8.2 
ГО С Т Р 50279.1.

9.7 О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  “ р а с ­
т в о р и м о й "  с у р ь м ы

Содержание “ растворимой” сурьмы в образце пигмента опре­
деляют по ГОСТ Р 50279.4 методом пламенной атомно-абсорб­
ционной спектрометрии. Для расчета содержания “ растворимой" 
сурьмы используют первую формулу, приведенную в 3.6.1.1 ГО С Т  
Р 50279.4. умножив результат на объем взятого для испытания 
экстракта, который принимают равным 20 см .

Экстракт пигмента готовят по 9.6.
9.8 О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  “ р а с т в о ­

р и м о г о ” м ы ш ь я к а
Содержание "растворимого" мышьяка в образце пигмента

определяют по методике, изложенной в приложении [>.
9.9 О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  “ р а с ­

т в о р и м о г о ” б а р и я
Содержание "рлстнорммого" бария в образце пигмента опре­

деляют по ГОСТ Р 50279.5. Для расчета содержания “ раствори- 
16
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мого” бария используют первую формулу, прицеленную в 7.1.1 
ГО С Т Р 50279.5, умножив результат на объем взятого для 
испытания экстракта, который принимают равным 20 ем*.

Экстракт готовят по 9.6.
9.10 О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  " р а с ­

т в о р и м о г о "  к а д м и я  и " р а с т в о р и м о г о "  
ц и н к а

П р и м е ч а н и е  — Дли онрежлеими К1и'.чотррастш>рммо141 кадмии и 
кислоюрас торим ого цинка и мигмеше применяю! дна мею.м iio iu ia u n u  При 
разногласиях к  оценке солержанпи кмелоюрас торимого кадмии применяю! ч о п ч  
атомип-а(чорб<1ио111Ю11 спектрометрии пи 9.10.1 Другие методы применяю! пн 
соглаеомшно с и н т е р е с о м  иными сторонами. Келн стром ы  ( i ir .u n iM  на 
мепольпопацне компяексаномстрнчгекто метода, то itciuvnayior м ен ч . описанный 
в 9.10.2 или и принижении П.

9.10.1 Метод пламенной атомно-абсорбционной спектрометрии
Содержание “ растворимого" кадмия в образце пигмента

определяют но ГОСТ Р 50279.6 методом пламенной атомно-аб­
сорбционной спектрометрии. Для расчета содержания “ раствори 
мого" кадмия используют первую формулу по 3.5.1.1 ГО С Т Р 
50279.6, умножив результат на объем взятого экстракта, который 
принимают равным 20 см .

9.10.2 Ком пл ск сономстри чес к и й метод
9.10.2.1 Сущность метода
Совместное титрование ионов кадмия и цинка раствором З Д Т А . 

Разрушение комплекса кадмий-ЭДТА при добавлении диэтнлди- 
тиокарбамата натрия и обратна титрование избытка Э Д Т А . 
соответствующего кадмию, раствором сульфата магния.

Далее титрование щелочно-земельных металлов в испытуемом 
растворе раствором Э Д ТА  и расчет объема раствора Э Д Т А , 
отдельно израсходованного на титрование цинка.

9.10.2.2 Аппаратура, реактивы и растаоры
Весы лабораторные общего на.тачения по ГОСТ 24 Ю4 3-го 

класса точности с наибольшим пра\-лом ааосшиааиии I  кг.
Гири по ГОСТ 7325 3-го класса moniuxtuu.
Пипетки вместимостью 10 и 20 см* по /О С Т  26166.
Цилиндр амсстимостыо 50  е.м3 по ГОСТ /770.
Колба типа Кп амсстимостыо 250 с.и по IT H 'T  25336.
Колбы мерные амсстимостыо 1000 Дч3 по ГО С Т 1770.
Капельница по ГОСТ 25336.
Вюретки амсстимостыо 10 и 25 по ГО С Т 26251.
Вода дистиллированная по ТОСТ 6700.
Аммиак водный по ГОСТ 3760 с массовой долей примерно 

25% , плотностью примерно 0,91 г/см 3.
и
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Сол ь Л/пит рисаа я зт иленди амич-N  .N. N ', .V'• т страуксухн ой 
кислоты 2-водпал ( трилоч /». ЭДТА> по ГО С Т /0652, стандар­
тный титрованный раствор концентрации с (Э Д ТА ) -  0.01 
моль/лм3, готовят:

растворяют 3.7225 г дикатрисвой соли этил енд на ми на тстра- 
уксусной кислоты (Э Д ТА  динатриевля соль) в воде в мерной 
колбе1 вместимостью 1000 см3 с одной отметкой, разбавляют водой 
до метки и тщательно перемешивают.

Магний сернокислый 7-(ик)иый по ГО С Т 4523, стандартный 
титрованный раствор концентрации с (M gS04) -  0.01 моль/дм3.

Натрия N . N -дютилдитиокарбамат З-водпый по ГО С Т 8864.
Цианид калия, раствор концентрации 65 г/дм 3.
Внимание! Цианид калия — смертельный яд.
Кислотный черный II  (эриохром черный Т ) ,  смесь. Смешивают 

I г кислотного черного II со 100 г хлористого аммония по ГО С Т  
3773.

Индикатор метиловый оранжевый, раствор с массовой датой 
0 ,0 1 % , fim ooam  по ГО С Т 4919.1.

9.10.2.3 Проведение испытания
Пинеткой отбирают 20 см3 солянокислого экстракта, получен­

ного по 9.6, помешают в коническую колбу и разбавляют водой 
до 50 см3. Добавляют I — 2 капли раствора метилового оранжевого 
и нейтрализуют раствором аммиака. Добавляют еще I см3 раствора 
аммиака и затем 0,25 г смеси кислотного черного I I .  Титруют 
раствором Э Д Т А  до изменения цвета раствора из красно-фиоле­
тового п синий. Затем добавляют еще 3 см3 раствора Э Д Т А . 
осторожно перемешивают, измеряют общий объем добавленного 
раствора Э Д Т А  (К 3) и проводят обратное титрование раствором 
сульфата магния, пока красно-фиолетовый цвет нс станет 
стабильным. Записывают объем сульфата магния (К * ).

Прибавляют около 1 г днэтнлднтнокарбамата натрия, осторож­
но встряхивают и титруют выделившийся Э Д ТА  раствором 
сульфата магния до изменения цвет:! раствора. Записывают объем 
сульфата магния iV 5).

Отбирают пипеткой новую порцию 20 см3 солянокислого 
экстракта, разбавляют водой до 50 см3. Добавляют I — 2 капли 
раствора метилового оранжевого и нейтрализуют раствором 
аммиака. Добавляют сше I см3 раствора аммиака, 10 см3 раствора 
цианида калия, 0,25 г кислотного черного II  и титруют раствором 
Э Д Т А  до изменения цвета раствора. Записывают объем исполь­
зованного раствора Э Д ТА  <Н6).

9.10.2.4 Обработка результатов
IА
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Массовые доли “ растворимого” кадмия Wca, р и 
цинка \У/п  р, % , вычисляют по формулам

И ,-  К, -0 ,1124  
w'c«j. p =  т ~— 2— -

“ растворимого"

<6>

" W  -  I •'з -  +  • 'i  ♦  • ' . п  • 0.0654 ■ £  . J^ 5 5  . <7.

где Vs — объем раствора сульфата магния, израсходованный 
после добавления д изтнлди ш ока рба мата натрия, см3;

V\ — объем соляной кислоты и этанола, использованным для 
экстракции по 8.2 ГОСТ Р 50279.1, принимаемый равным 77 ем3, 
см3;

0,1124 — коэффициент (я 100) пересчета кубических санти­
метров раствора Э ДТА  в граммы Cd;

— масса пробы испытуемого пигмента, принимаемая равной 
(5,00 ±  0.01) г. г;

К2 — объем солянокислого экстракта, использованный для 
определения и принимаемый равным 20 см3, см ,

У3 ~  объем раствора Э Д ТА . добавленный к нспыт\емом\ 
раствору, см3;

И4 — объем раствора сульфата магния, израсходованный на 
титрование перед добавлением диэтилдитиокарблмата натрия, ем3;

У6 —  объем раствора Э Д ТА , израсходованный на титрование 
раствора, обработанного цианистым калием, см3;

0,0654 — коэффициент («100) пересчета кубических санти­
метров раствора Э Д ТА  в граммы ?.п.

9.11 О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  “ р а с ­
т в о р и м о г о ” х р о м а

Содержание "растворимого'' хрома в образце пигмента опре­
деляют по ГОСТ Р 50279.8. Для расчета содержания “раствори­
мого" хрома используют первую формулу, приведенную в 7.1 
ГО С Т Р 50279.8, умножив результат на объем взятого для 
испытания экстракта, который принимают равным 20 см .

Экстракт пигмента готовят по 9.6.
9.12 О п р е д е л е н  и с с о д е р ж а н и я  “ р а с т в о ­

р и м о г о ” с в и н ц  л
Содержание “ растворимого" свинца в образце пигмента опре­

деляют по ГОСТ Р 50279.3 методом пламенной атомно-абсорб­
ционной спектрометрии. Для расчета содержания “ растворимого" 
свинца используют первую формулу, прпвеленмую в ,1.5.1.1 1ЧХ1  
Р 50279.3, умножив результат на объем взятого для испытания 
экстракта, который принимают равным 20 см3

!У
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Экстракт готовят по 9.6.
9 .13 О и р с д с л с н л с с о д е р ж а н и и  " р л с т в о р и -  

ч  о й “  р т у т и
Содержание " растворимой" ртути в образце пигмента опреде­

ляют по ГОСТ Р 50279.9. Для расчета содержания "растворимой” 
ртути используют первую формулу, приведенную в 7.1.1 ГО СТ  
Р 50279.9, умножив результат на объем взятого хтя испытания 
дкетракта, который принимают равным 20 е м .

Экстракт пигмента готовят по 9.6.
9. М  О п р о д с л с н и с с о д е р ж а н и я  " р а с т в о ­

р и м о г о "  с е л е н а
Содержание "растворимого" селена в образце пигмента опре­

деляют по методике, изложенной в приложении Г.
Экстракт пигмента готовят по 9.6.
9.15 О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  " р а с ­

т в о р и м о г о ” ц и н к а

П р и м е ч а н и е — Дли определения милотарлстиоримол» цинка приме­
няю? .т а  м ента  При раммюасинх и оценке содержания к»н'жпорасгапримАт 
пинка применяют Ч 1М  «ючцо-пЛсирГицнинюЛ соек?рометри» no 9  15.1 Келм 
i  юр«ш.| «нлаеим iu  iKno.ib.iinaiiiK’ к<>ммлсксо1«1ме1ричееко*о м ента, то исноль* 
ly w r  .тня ченхл. описанный я 9 10 2 «.и» о прц-тжл'нии В.

9.15.1 Метод пламенной атомно-абсорбционной спектрометрии
Сущность метода
Введение испытуемого раствора в пламя смеси ацетилена с 

воздухом. Измерение абсорбции избирательной спектральной 
линии, излучаемой цинковой лампой с полым катодом или 
газоразрядной лампой, в области 213,9 нм.

9.15.2 Аппаратура, реактивы и риспиюры
Пламенный аюмно-абсорбционный спектрометр, используемый 

для проведения измерений при длине волны 213,9 нм, снабженный 
горелкой, питающейся смесью ацетилена и воздуха.

Цинковая лампа с полым катодом или цинковая газоразрядная
лампа.

Пипетка вместимостью 10 см'* по ТОСТ 29169.
Бюретки вместимостью 50 ем* по ГОСТ 29251.
Колбы мерные с одной отметкой вместимостью 100 и 1000 ем-' 

по ГО С Т 1770.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Кислота соляная по ГО С Т 3118. раствор концентрации с (НС!> 

“ 0,07 моль/дм .
Аистилси технический в стальном баллоне по ГОСТ 5457.
Воздух сжатый.
Стандартный титрованный раствор цинка, содержащий 1 г  Zn 

в I дм3, приготовленный одним из следующих способов:
20
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содержимое ампулы со стандартным цинковым раствором, 
содержащим I г Zn, переливают в мерную колбу с одной отметкой 
вместимостью 1000 с м ,  добавляют до метки раствор соляной 
кислоты и тщательно перемешивают;

4,3986 г  семиводного сульфата цинка <7.nS04 - 7 Н 20>. взве­
шенного с точностью до 0,0001 г. помешают в мерную колбу с 
одной отметкой вместимостью 1000 см3, растворяют в растворе 
соляной кислоты, доводят объем до метки тем же раствором 
соляной кислоты и тщательно перемешивают.

I см3 данного стандартного титрованного раствора содержит 1 
мг Zn.

Стандартный раствор цинка, содержащий 10 мг Zn n 1 дм3. 
Этот раствор готовят в день использования.
Отбирают пипеткой 10 см3 стандартного титрованного раствора 

и помешают в мерную колбу с одной отметкой вместимостью 
1000 см3, разбавляют раствором соляной кислоты до метки и 
тщательно перемешивают.

1 см3 данного стандартного раствора содержит 10 м ы  Zn.
9.15.3 Проведение испытания
9.15.3.1 Построение градуировочного графика 
9 15.3.1.1 Приготовление стандартных градуировочных раство­

ров •
В семь мерных колб с одной отметкой вместимостью 100 смл 

вводят из бюретки стандартный раствор цинка в объемах, 
указанных в таблице 4. доводят объем растворов до метки 
раствором соляной кислоты и тщательно перемешивают.

Т  а б  л и  и  а 4 — Стандарты!' гралунрпткпше расгалрм

с г л о .v ip 4 H . r o

раствора

оГпчч спмдергнсгп

c a r

ЙМ1Ж.
• Ц Т Д Н У р Г М И Ч  ц и и щ  

п и н и и  | ' . К  I * « » v

Ч к Г / 1 VI

0* 0 0
1 5 0.5
2 10 1.0
3 15 1.5
4 20 2.0
5 25 2.5
6 30 3.0

•  Контрольный рас т о р

9.15.3.1.2 Спектрометрические измерения

Л
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U mhkobmh спектральный источник помещают в спектрометр и 
создают условия для определения цинка. Прибор настраивают в 
соответствии с инструкцией и устанавливают монохроматор на 
длину волны 213.9 им с целью получении максимума абсорбции.

Поток ацетилена и воздуха регулируют в соответствии с 
характеристиками аспиратора-горелки и зажигают пламя. Интер­
вал измерения подбирают так, чтобы стандартный градуировочный 
раствор N'? 6 давал максимальное (полное) отклонение шкалы.

R пламя горелки вводят каждый из указанных стандартных 
градуировочных растворов в порядке увеличения концентрации. 
Испытание повторяют со стандартным градуировочным раствором 
No 5, чтобы удостовериться в стабильности прибора. Воду через 
горелку подают равномерно между испытаниями, одновременно 
соблюдая меры осторожности при поддержании равномерной 
скорости аспирации.

9.15.3.1.3 Градуировочный график
По полученным данным строят градуировочный график, 

откладывая по оси абсцисс массу цинка в микрограммах, 
содержащуюся в 1 см3 стандартного градуировочного раствора, а 
по оси ординат — соответствующее значение абсорбции, умень­
шенное на значение абсорбции контрольного раствора.

9.15 3.2 Испытание
Измеряют по спектрометру абсорбцию соляной кислоты, 

предварительно настроив прибор по 9.15.3.1.2. Затем измеряют 
абсорбцию каждого испытуемого раствора, полученного в соответ­
ствии с 9.6, три раза и измеряют абсорбцию соляной кислоты. 
В конце работы вновь определяют абсорбцию стандартного 
градуировочного раствора N? 5 с целью проверки стабильности 
работы прибора. Если абсорбция испытуемого раствора выше, чем 
абсорбция стандартного градуировочного раствора большей кон­
центрации, испытуемый раствор разбавляют (коэффициент раз­
бавления F) определенным объемом раствора соляной кислоты.

9.15.3.3 Обработка результатов
Массовую долю "растворимого" цинка р, % , рассчиты­

вают по формуле

_  « 1 F  -0 .0 1 5  (8)
^  ’

где и —  концентрация цинка в испытуемом растворе, 
полученная по градуировочному графику, мкг/см ,

F  — коэффициент разбавления по 9.15.3.2:
т $  — масса пробы испытуемого пигмента, принятая равной 

(5,00 *  0 ,01) г, г.
9.16 О п р е д е л е н и е  т е р м о с т о й к о с т и

22
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9.16.1 Сущность мст/кХз
Выдерживание испытуемого и стандартного образцов пигмента 

при температуре <400±25) *С в инертной атмосфере, охлаждение 
и определение изменения цвета пигмента или его красящей 
способности.

9.16.2. Аппаратура и материалы
Весы лабораторные общего назначения по ГОСТ 24104 3-го 

класса точности с наибольшим пределам взвешивания I кг.
Гири по ГО С Т 7328 3-го класса точности.
Чашки фарфоровые №  I или Nif 2 по 1'ОСТ 9147.
Электропечь камерная, обеспечивающая температуру нагрева 

(40 0  ±  25) ’ С.
К ю в е т а  м ет ал л ическая  с кры ш кой р азм ером  око л о  

120 я I Ю  х 60  мм  с от водом для ш л анга диамет ром  
не м енее 10 мм и длиной 10  — 15 мм.

Бумага по ГОСТ 597 или другого типа.
Азот жидкий по Г (К 'Т  9293.
9.16.3 Проведение испытания
Пробу пигмента масаи) 5.0  — 6.0 г иепыгпуем/н-о и

согласованного стандартных обращав пигмента помещают а 
фар^юровую чашку, затем в металлическую кювету. Кювет) 
закрывают крышкой и помещают а электропечь, нагретую (Ъ' 
температуры (400  ±  25) ‘С. Отвод кюветы выводят из печи 
и одевают на него шланг для п<м\)чи азота. Образцы пигмент,/ 
выдерживают в электропечи о инертшн) атм/кфере в течение 
5 мин.

Затем <>С>ра ты пигмента охлаждают <Х> к/Хмишчпой темпе­
ратуры. высыпают на лист бемш бумаги и. положив сверх*, 
второй лист, выравнивают рукой поверхность пигмента.

Ц вет испытуемого образца и стандартного согласованного 
образца сравнивают при рассеянном дневном снеге. Допуска  
стся проводить сравнение цвета при искусственном дневном 
свете.

При сравнении отмечают степень изменения цвета испытуемого 
пигмента, равную, меньшую или большую, чем степень изменения 
цвета согласованного образца.

По согласованию с заинтересованными сторонами может быть 
проведено сравнение изменения красящей способное u i йены rye 
мою образца пигмента и стандартного согласованною образца. 
Определение красящей способности проводят в соответствии с 
ГО С Т 16872 визуальным методом.

П р и м е ч а н и е  — При невбммиаднтм мп сос.мсопдини» междт •мишс- 
рссомш чими с тороками допускается ддч измерении цаенам » р . ш и  чип применяй.
IKVlXOBHIUtlli ю лорнж чр

»»
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10 П ’А Н С П О Р П т М А П И К  И  ХРАНЕНИЕ

Транспортирование и хранение по ГО С Т 9980.5.

11 Г А Г  А Н Г И Н  И ЗГОКНИГГЕЛЯ

11.1 Изготовитель гарантирует соответствие качества 
кадмиевых пигментов требованиям настоящего стандарта при 
еодлюА'нии условий транспортирования и хранения.

/1 .2  Гарантийный срок хранения — 3 г со дня изготовления.

12 ПРО ТО КО Л И С ПЫ ТАНИ Я

Протокол испытания должен содержать следующие данные:
— тип и обозначение испытуемого продукта;
— ссылку на настоящий стандарт;
— результаты испытаний, иепользопаниый метод испытания и 

вывод о соответствии пигмента нормам стандарта;
— отклонения от приведенных в стандарте методов испытания, 

сведения о согласовании их с заинтересованными сторонами;
— лату проведения испытания.

П РИ ЛО Ж Е Н И Е л 
( информационное)

ЦРЕГО П О Й  АС СО РТИМ ЕН Т И К О Я М  О КИ  КА Л И Н И Н Ы Х  Н И !М Е Н Т О Р

//uuA/inw ап im* лиг лл ем та Ко) о к п

Кадмии лимонный 23 3124 OHM)
Кадмий желтый светлый 23 3124 0200
Кадмий желтый средний 23 3124 03(10
Кадмий желтый темный 23 3124 MOO
Кадмий оранжевый 23 3124 OHIO
Кадмий оранжево красный 23 3124 0600
Кадмии красный светлый 23 3124 0700
Кадмий красный темный 23 3124 0800
Кадмии пурпурный 23 3124 m oo
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О П РЕДЕЛЕНИ Е СОДЕРЖ АНИЯ •РАСТВОРИМ ОГО1 М Ы Ш Ь Я К А . 
М ЕТО Д П Л А М Е Н Н О Й  АТО М НО  АБСО РБЦИОННО Й С П Е КТР О М Е ТР И И  

<ИСО 3*56.9)

Б.1 Н А ЗН А Ч Е Н И Е  И ОБЛАСТЬ ПРИМ ЕНЕНИЯ

Данный метод может быть использован aim  пим енто* с массовой дм ои 
’ растворимого”  мышьяка от 0.005 ;и» 5%.

Метод плаченной атомно-абсорбционной спектрометрии должен применяться 
как арбмтрджимй.

Б.2 С С Ы Л КИ

ГОСТ 1770 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, 
колбы, пробирки

ГОСТ 6709 Вода дистиллированная. Технические условия
ГОСТ 29169 Посула лабораторная стеклянная Пипетки с  одной отметкой
ГОСТ I* 50279.1—92 Материалы лакокрасочные Методы определения содер­

жания металлов Приготопленне кислых .лкорактов из лакокрасочных материалов 
в жидкой млн порошковой формат

Б.З С У Щ Н О С ТЬ  МЕТОДА

Выделение летучего гидрида мышьяка (A > ll.i) путем ппечтанпилеммя (vp.<ni i 
рилом натрия с последующим термическим разложением в пламени а.тпию ио ю- 
родной смеси или другим способом. ис пользу я для термического разложения 
мышьяка пш ремечую  кварцевую трубку. Измерение абсорбции iu6np.iie ii.iK 4 i 
спектральной линии, излучаемой мышьяковистой лампой с полым ко то.и го иди 
мышьяковистом i  ;ио-разрядной лампой ирония».|ят при .глине водны 193.7 им.

5.4 Р Е А КТИ В Ы  И М АТЕРИ АЛЫ

При нроиедетш испытании применяют реактивы ^идлмфнкацмм “ « iie iu n  гзя 
анализа’  и дистиллиронанную качу но ГО СТ 6709.

5.4 I Кислота соляная, ртк пм»р контюн грации с (ПСИ -  0.07 модь/дч'
5.4.2 Кислота соляная с мастной долей примерки 37%. м -кгпю оьм  причертя*

1.18 г /с м  .
5.4 3 Во.тород технический.
Б.4.4 А  тот. баллон с бедой отметкой
Б.4 5 Мышья*, стандартный титрованный раствор. содержащий 1 т As я I 

ямл. приготовленный одним из способом:
— содержимое ампулы со стандартным раствором мышьяка И т Ат» переливам! 

в мерную колбу е одной отметкой ти-стнмпсиоо 100») с м ', добавляют до четки 
растнор СОЛЯНОЙ кислоты и тщателмш нерсмсоншлюг;

— 1,321 г трежокиси мышьяка <АхгО,» uancuiiuiaKir ^ tohikk' im o  до 0.001 «, 
помещают я комический eruv.au пмостн местью 250 си  и •кчЯаялякч UHI к и 
раствора гидроокиси натрия <40 с /д ч ') .

llepcMi'Hiiiuaior до pact по рения ■■ иерелииаюг м мерную колбу с •мной oimcikimi

ДомДООпмг* паттояткл гТинным ciuimhiptmiH «А» д)/ы.мп.у> <ы.->А-ч»« 
ИСО  Зб9б в гачеон.м  еое>х1тгрст1М<-нно/о crnamkipimi
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и'кЧ'Ч1Ч1ЧТ1.к> I000 см3. Раствором соляной кислоты доводят объем раствора до 
чС1ки II fliUHC.1i.IK> перемешивают.

1 см" стан.ырпкно титрованного p a t!пора содержит I мг Аз (
1» 4 ft Стандартный рзстпор мышьяка. содержащий Ю мг to  •  1 дм'
10 см3 стандартного Tiuponaiiiiora раствора отбирают пинеткой и помещаю! 

п мерную колбу с одной отметкой ичсетимостьк) 1000 см3. добавляют раствор 
соляной кислоты до метки и тщательна перемешивают.

P ari nop iTHiMiMr ncDOtpeaCrncinw перед npiiML'iieinK'M,
1 см ' этого рае г кора содержит 10 м кг Аз.
1> 4 7 Кадим гидроксид, раствор с массовой долей 10%. готовит
50 г гранулированного пироакси.м  кадим рааяориют в 450 см3 коды
U.4.8 П.-прим боропирид (КаППа). раствор готонмт- J
2 г  боропирида натри» растворяют и 100 ем3 воды, содержащей J см3 раствора 

тидрокс и да калим. 1’астмр фильтруют черед мембранный фильтр с размером нор 
0.45 мкм и хранит в чистой плотно закрытой стеклянной бутылке. Раствор следует 
храпни, нс более трек недель.

«.4.9 Подид натрия, раствор с массовой долей 10%. готовят
10 г кристаллов йодида натри» растворяют в 90 см3 воды.

В.5 А П П А Р А ТУР А

Применяют овычиос лабораторное оборудование и  оборудование но «.5.1 — 
U.5 К.

« 5 .1  Пламенный атомно-абсорбционный спектрометр, пригодный .мм измере­
ния iiL 'iyw iiiiM  при длине полны 193.7 нм. снабженный горелкой, работаммней на 
пщоро.мю-ааотой смеси, или любой другой специальной трубкой, пригодной для 
термического разложения образовавшегося д и п и р и ц .

1»-5.2 Мышмтковистам лампа с полым като.том или газоразрядная 6c3.vh.-k iродная 
трубка-

« 5 .3  Потенциометрический сачоннссц, имеющий при полной шкале в 
диаиажже 10 мП премя отклика не более 0.5 с.

I  П р и м е ч а н и е  — В птомно-абсорб| и нм и па й спектрометр может быть 
вмонтировано устройство для измерения ника, например хлектронный м прратдр.

«  5 4 Расходомер, снабженный .игольчатым клапаном из нержавеющей c ia .n i. 
с пределами измерения I — 5 дм3/мни.

« 5 5  Ш ирин вместимостью 10 см‘ с иглой, имеющей внешний диаметр 0.7 мм
« 5 б М икронтрпц  вместимостью 50 мм3 с ценой деления 10 мм3.
«  5 7 Аппарат для молучсчин тдри.та, состоящий из стандартных стеклянных 

приборов, сое.цнн'иных между собой с помощью стеклянных шлифов и эластичных 
пол их торпиинлопых трубок. Отверстие для выхода газа ил реактора должно быть 
подсоединено непосредственно к нжадному отвс|ктии> для ввода окислительного 
ia ii i распылителя спектрометра 1рисунок « .!. ) .

Ошеретми распылителя и  трубки для подвода газов должны быть полностью 
герметизированы для нрелотнратения попадания воздуха я пламя.

«,5 ft Мерные колбы с одной отметкой пмсстичостью 100 и 1000 см ’  по ГОСТ  
1770

П.6 ПРОВЕДЕНИЕ ИС П Ы ТАН И Я

« 6 I Построение градуировочного трафика 
«  6 1.1 Приготовление стандартных градуирешо'тых растворов 
10 ем 1 соляной кислоты вводят с помощью пипетки в реактор, затем добавляют 

10 ем* KoHiiciiTptipouaiitiofi соляной кислоты м слегка перемешивают С ивм ощ ш

26
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мнкрошпрнца впрыскивают выбранный в соответствии с таблицей I». 1 объем 
стандартного раствора мышьяка и с и т и  слегка перемешивают. Про.» пит 
спектрометрические измерении летучею дигндридя мышьяка по К.6.1.2, затратный 
на лги намерения не более 2 мин пропсмуре нмттряют 1юс.ъе.ъ>ватслыю л*м 
всего гр»дуиромочнот ряда стандартною раствора. используя объемы, указанные 
в таблице U .I.

Т  а 6 л н ц a l i  I

Но»«р «:та1аартж1П> 
раствора

ОСИ** стандартного 
р.хтиора М141П.4ХЛ. 

и м 3

Каннснтр.11»1* иммьим
•  1T.M.ЛфГМПМ |р.М)М 

ренк^ыоч р*ь Г**ф< 
м*г

0* 0 6
1 10 0.1
2 20 0.2
3 30 0.3
4 40 0.4
5 50 0.5

'Контрольный раствор

" ь Т |.2  СнектромётрйчестГйё-  измерения
Мышьяковистую лампу с полым катодом помещают в спектрометр »« Н Ю Н » ‘ 1ДМ 1 

прибор па время, необходимое для достижения стабильности работы прибора, 
особенно ото необходимо при использовании дейтериевой и водоротой .им и. 
которые используются для корректирования фона HacipAHrcivi прибор и 
соответствии с инструкцией изготовителя

Реактор для получении гидрида. содержащий раствор сравнении N? 5. 
соединяют с отверстием подачи газа-окислителя (рисунок 1».П и подают азот в 
течение 10 — 20 с для удаления воздуха. предварительно устаио«Н1м оптимальную 
скорость потока. И метро, но осторожно опрыскивают с помощью шприца 5 см'1 
раствора борошдрида натрия и ОСтанлнют шприц в том же тхю ж си и и  4 c |v « 
несколько секунд наблюдают пик. соответствующий добавленной массе мышьяка, 
над линией фона шумов потенциометрического еампнисиа. Ус1дпаи.пшдьч 
монохроматор п области длины холим 193.7 им и скорость hoiok.i по ю;н< ы и 
азота в Горелке таким гбразтхм. чтобы пламя были гтабилыпам и призрачным 
Излучение мышьяковистой лампы с полым катодом регулируют е помощью лампы 
корректирующей фон. для устранении всех нехарактерных пен-лощений в»> щч-мя 
прохождения шдрнла и сопутствующих тазов через пламя Если и а м и и у и ч  
самописец. то устанавливают базисную линию Скоргчть иоиящ a v ia  и 
•вписывающего устройства устапавлтцзют таким обраагяи. чтобы и ш уч и ц . »ч 1рып 
пик высотой, соответствующей приблизительно 90% полной m eaxii отклонении 
для стандартного граду ироптУшшо раствора № 5. содержащею 0.5 мм мышьяка

Повторяют процедуру для каждою  ит указанных п таблице К.1 стандартных 
градуироштчиых растворов и делают необходим)н> гюираику на контрольным 
раствор.

П р и м е ч а н и и
1 При необходимости для подбора оптимальных условий |u6oii-i CMC I омы п 

проверки наличии нежелательных шумов испытании иоиторяют несколько раз. 
используя стандартный раствор N.* 5.

2 Для автоматического распределения рм-тпора борол сцвз да натрии и

.'7
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I  — расходомер. 2 • игольчатый хлопан; J  — подач# гаю-носителя; *  — 
стеклянные ямифопыс соединения; 5 — реактор: 6 — впрыскивание боропиртиа 
натрия с помощью ширина; 7 — игла. И — пробка-втулка; 9  — испытуемый 
раствор; Ю — оптический пул. спектрометра. I I  — горелка; 12 — распылитель, 
1} — 1ЯММИЛЯНН0И1ЮН заглушка для вывила избыточного га » ; 14 — соединительные 
гибкие «рубки

Рисунок U I — Схема аппарата для образования пирида мышьяка и  селена

термического разложения тдрида мышьяка н нацх-ипемой кварцевой трубке может 
быть использовано и .труп* оборудопание.

I. 6.1.3. Построение трафика
По полученным данным строят градуировочный график, откладывая но оси 

абсцисс массу мышьяка а микрограммзх. содержащуюся я стандартном градуиро­
вочном растворе, а по оси ординат — соответствующее значение абсорбции 
(ранктсть между значениями соответствующих имеет пика стандартного традуиро- 
яочмпт раствора и контрольного раствора).

П р и м е ч а н и е  — График .толжен имел, м и  прямой линии.

1) 6 2 Испытуемый раствор
Для iiponc-tcioi* испытания используют ряст нор солянок целою лк строк га, 

полученною в соотпстстлин с  Я 2.3 ГОСТ Г  5027V I.
К. 6.3 Испытание
20 см * солянокислого экстракта с помощью пинетки жтмсиьзют в реактор, 

добавляют ю  см ’ соляной кислоты и 0.5 см растмора (юлила натрия Реактор 
■мисосдимиют к  прибору и иродуилют азот и течение 10 — 20 с для нсрсмсшннаиия 
смеси и удаления иозлуха Проводят спектрометрические намерения но U -6.I.2 и 
измеряй и  вмешу ника, соответствующего мышьяку, и делают необходимую 
поправку ил контрольный раствор По»тпр1ю проводит испытания с 20 см 
испытуемого росшора. Сравнивают максимальное значение высоты пика со

2*
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значениями, полученными для Стандарты* градуировочные растворов. и т ы к в и н  
испытание для самого ближайшем) но номеру стандартного ipa.i\iif*«M4nnn' 
раствора с целью проверен стабильности работы прибора Гели абсорбция 
испытуемого раствора (высота пика) выпас, чем абсорбция стандартного гра.чун 
роночкото раствора большей концентрации, то испытуемый раствор рааГкнелмь» 
(коэффициент разбавления П  определенным обт-смом раствора слиянии кислоты. 
»юпри атом объем обратна в реакторе должен оставаться постоянным, те. Л) 
с м . По градуировочному трафику определяют массу мышьяка и 20 см 
испытуемого раствора.

1».6.4 Обработка результатов
Массу “ растворимого" мышьяка то. г. о солянокислом .экстра к те пигмеи та. 

полученном в соответствии с методом. нривежинмм в 8 2 3 ГОСТ Г 50274.1. 
вычисляют по формуле

(от — он) ■ Vy ■ F
т  -  — ------- ---- — . о н )

20 I0 6
где <л — масса мышьяка в испытуемом растворе, определенная но графику, 

миг;
ап — масса мышьяка в коитратмюч иснытсемим растворе, иртицнечеитыч и 

соответствии с 8.4 10СГ Г 50279.1, мкг;
Г| — объем раствор» соляной кислоты и .маната. истюлмусмый диг 

экстрагирования но 8.2-3 ГОСТ I* 50279.1, принимаемый рапным 77 от’ , ем’.
F  — коэффициент ра аба течения но и,6 3.
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ПРИЛОЖЕНИЕ В 
(  река, v с идее мое )

ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОДЕРЖАНИИ " РАСТВОРИМО!СГ КАДМИИ И '  РАСТ ПО­
РИ МОЮ" ЦИНКА КОМПЛЕКС ОН ОМ ЕТ РИ Ч ЕС КИМ МЕТОДОМ

B.I СУЩНОСТЬ МЕТОДА

Совместно? титрование ионов кач>мия и цинка раствором АДГ А. Сея зыаапие 
ионов кт)мыи димпилдптнакорбамитам натрия и титрование ионов цинка 
раствором ),ТТА. Расчет объема раствора ЭДГА. отдельно трасходенынного 
на титрование цинка.

H i АППАРАТУРА. МАТЕРИАЛЫ. РЕАКТИВЫ И РАСТВОРЫ

Весы заборвторные общего назначения по ТОСТ 24НИ 3-го сгосса точшкти 
г чаибччышеч HfMtfe.iOM взвешивания I кг-

Гири по ГОСТ 732А 3-го класса точности. #
Пинетки с одной отметкой вместимостью I. 3. Н). 30 ем' по ГОСТ 29169.
бюретки вместимостью 10 и 23 с.ч по ГОСТ 29231.
Колбы типа Кч вместимостью 230 о т  по ГОСТ 23336
бумага индикаторная лакмусовая.
Аммиак в>*1ный по ГОСТ 3760. раствор иммиака С массовой долей 10 и

237-
Ам.чпнпй хлористый но ГОСТ 3773.
Аммоний фтористый кислый по ГОСТ 9346
Раствор буферный с pH “  9.3 — 10.0. готовят:
34,000 г х.юрнстого аммония растворяют в 130 — Z00 см *>Л>| в мерной 

колбе вместимостью 1000 <г.ч3 с одной отметкой, приливают 330 см раствора 
аммиака с массовой долей 237<- а довпдюп объем раствора водой до метки.

Натрия .V, Н-дилтилдитшжарЬамат 3-водный но ГОСТ ЯЯ64. <нл)ный раствор 
с массовой долей in'/,

'Эриохром черный Т. /от м ят  по ТОСТ 4919 I.
Сузы/юрсахн. готовят по ГОСТ 4919.1.
Соль ди натриевая атимиднамин-ы.N. ГГ.РГ-нн-трауксуспОй кислоты 2-вчднам 

(трилои Г,. ЭДТА) по ГОСТ 10632 стандартный титрованный раствор 
концентрации с О Л Т А ) -  0.03 моль/дм*, готовят и сохраняют по ГОСТ Ю39В 
Допускается готовить стандартный /нитрованный раствор. иепозкууя стан- 
дирт-пттр (фпкеичаз) в ампулах.

Трилтагюламип чистый (2, 2~, 2" -иитри.т.п-шпол).

В 3 ПРОВЕДЕНИЕ ИСПЫТАН И Я

B 3 I  Отбирают пипеткой 30 см 1 солянокислого лкстракти пигмента, 
полученного и соответствии с 9.6. помещают о коническую колбу, пейтразшуют 
раствором аммиака с массовой д/хзей 107,. <Ь сзиГюиргяичной рч-акции (пу  
изменению тс риски лакмуонюй бумаги) Затем к раетвору приливают 3 см 
буферного раствора. 0.1 г индикаторной смеси .зриохрома черного Т  или 0.4 
с м '  раствора сулыЗкгрсилена и титруют риетвором ЭДТ А до перехода 
красно-фиоленюпгх/ окраски а синюю (в  случае применения .зриохрома черного 
Т) или ib  перехода разовой окраски в лимон но желтую (а случае применения 
сулы/юрсак-на)

Для пигментов, содержащих соединения цинка, отбирают новую порцию 30 
см1 солянокислого зкетракта. прилипаю»! 3 см* буферного раствори, добавляют 
I см ' раствора (или 0.1 е сухого) диэтилдитиокорбамата натрия. 0.1 г
30
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индикатора лрио грома черною Т или 0.4 см* раствора еулифарсиина и 
перемешивают. Затем проводит титрование раствором ЭДГЛ до ихмет-чин 
окраски, как описано выше. Записывают объем раствора ЭДГЛ. илрисхадолптосо 
на титрование цинка (Уб1 Присутствие « проб»- осадка обра.юва,инегося 
тиокарбамата кадмия не мешает переходу окраски индикатора

При испытании писмсчтов. содержащих оксид алюминия, в пробу еи.ляпо 
кислого экстракта перед добали-нием индикатора вводят I — 2 см' 
тримпалонамына и.чи 1.0 — 2,0 г фтористого аммония В случае добав.ичшя 
тризтаноламина пробу ожгахдают .ледяной воден} Л и л *  испытание проводят 
по методике, описанной выше

В.4 О Г. РА НОТ К Л РЕЗУЛЬТАТОВ
Массовые доги "растворимого" кадмия W 'oj.,, и “ растворимого~ цинка Н’/в, 

р. % . вычисляют по формулам.
(V} -  И ,) 0.00562 VX ■ 100

Wc* *  ----------------ZTso ----------------• *n ”
Vi • 0.00327 Vx • 100

-------------- S T lo -----------• « « *
M - Уг — объем раствора ЭДГЛ. и.храсиякманннй на совместное mumpowmue 

ионов цинка и кадмия, см :
P j — объем раствора ЭДГЛ. ихриехчдоаанчый ни титртхание мним цинка.

ем ;
0.00562 — коэффициент пересчета кубических сантиметров рчетмхра ЭДТЛ 

в граммы Cd:
Vx — объем соляной кислоты и мпапола. иснальзованный для .жстракции 

по 9.6, принимаемый равным 77 см . см
т — масса пробы испытуемого пигмента, принимт-мая равное} (5 ПО t  

±0.01) е. г;
O.OOJ27 — коэффициент пересчета кубических сантиметров раствора ЭЛГА 

в граммы Zn.
За рслулитат определения принимая»* cpetbuv арифметическое точение tlayx 

параллельных определений, расхождение между которыми >и- должно превышать 
0 .0 /%
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П РИ ЛО Ж Е Н И И  Г  
(обязательное)

О П РЕДЕЛЕНИ Е СОДЕРЖ АНИЯ РАСТВОРИМ ОГО- СЕЛЕНА.
М ЕТОД АТО М НО  АБСО РБЦИОННО Й С ПЕКТРО М Е ТРИИ С ОБРАЗОВА­

Н И Е М  ГИ Д РИ Д А (ИСО 3856.8)

Г.1. Н А ЗН А Ч Е Н И Е  И  ОБЛАСТЬ ПРИМ ЕНЕНИЯ

Данный метод может быть иснодмоили л »  пигментов с массовой долей 
“ растворимого" селена от 0.005 ло 5%.

M e nu  атомно-абсорбционной спектрометрии с «браток»тем гидрл.ча должен 
применяться «ак арбитражный.

Внимание! Процедура, описанная н линю ч методе. должна иьташ м тм ч кпа.-лфн- 
ииропА1пп.1ми специалистами или другом ебу-ченным персоналом. В стсстга. щлюаыуемыс 
и данном oan.eipie n |фоне.тура испытания m oot оказывать тредих втд гА гпвк на 
Ampow*. е с т  ие будут приняты меры предосторожности. Следует о брати. особое 
М1ИМ.1ИИС i*i  отястмхп. при работе с врс.шмщт ненк-стилми «о 3 25 и 3.2.7

Г .2 С С Ы Л КИ

ГОСТ 1770 Посула мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, ментур«п. 
колбы, пробирки Технические услония

ГОСТ 6709" Вода лнешдямромнипв Технические условия
ГОСТ 29169 Иехуда лабораторная стеклянная. Пинетки с одной отметкой
ГОСТ 29251 Посуда лабораторная стеклянная Бюретки. Чает*. 1. Общие 

требования
ГОСТ Р 50279 I Материалы лакокрасочные. Методы определения содержания 

металлов При (отопление кислых экстрактов на лакокрасочных материалов п 
ЖИДКОЙ И UOpOIIIKOHOCl формах

Г.З М ЕТО Д ОБРАЗОВАНИЯ ГИ Д РИ Д А

Г. 3.1 С у щ н о с т ь  м е т о л а
Выделение .летучего пиргою  салена in u p i'-w ' нулем ихчтаиоихснии боротярцдом 

натрия с пос-КОующим термическим радложеннсм, используя горелку с полородио- 
ахииым или недородно -аргоновым пламенем. или другим способом, используя для 
термического разложения naipciMicMyio кпарнсьую трубку. Намерение абсорбции 
|-.)би|хттслытой спектральной линии, тшучосмой сел»ногой лампой с полым кат«юм 
или седмкшой бсадлсктродной разрядной трубкой и обтаепт 1%,0 нм

Г.З 2 I* с  а к  I  и  а ы
При приведении испытания применяя» реактивы квалификации ‘•чистый дли 

аиа.-нти* и дистиллированную жму по ПОСТ 6740.
Г.З 2 1 Кислота соляная с массовой долей кислоты иримерпо 37% . плотностью 

примерно 1, 1*  г /с м '.
Г  3 2.2 К н с ш а  соляная, раствор концентрации с Н Ю > -  0.07 моль/дм*.
I 3.2.3 Водород со степенью чистоты не менее 99.9%
1.3.2.4 Газ-носитель: амт или аргон. Азот л п ш е н  содержать нс более 10 

облемон кислорода па миллион, т.с. 99.999% ааота, аргон должен быть 
аналитической квалификации.

Г.З 2 5 Селен, стаплартний основной раствор. содержащий- I г  Sc n I дм , 
приготоиленныи О Д Н И М  то способом-

*  Допускается пользоваться данным апш иЬрчю м Он прямого введения 
ИСО J606 я качестве государственного стандарта

32
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— содержимое ампулы со стандартным раствором селена, содержащим I г 
Sc. переливают в мерную колбу вместимостью 1000 см ' с одной отметкой, 
разбавляют до метки раствором соляной кислоты и тщательно псрсмсниникч:

— 2.212 г селенита натрия ( \ ’а jScO.il влвсшип.'1ктг с точностью ло 0.001 г. 
растворяют в растворе^ сатаной кислоты п мерной колбе с м н о й  отметкой 
вместимостью 1000 См"’  и разбавляют ж» метки той же соляной кислотой и 
тщательно осрсмешивают;

— 1 г  металлического селена вмешивают с точно;тью до 0.001 г. гиапо|ыь>г 
в минимальном объеме концентрированной азотной кислоты <с плотностью /> -  1.42 
г/см  1 и вмпарпнакгт досуха. Дойапляют 2 см ' воды и  снопа выпаривают .nxyvu 
Процедуру добавления воды и выпаривания повторяют erne дважды Раст|»>ряю1 
остаток разбавленной соляной кислотой. 1К1.тученной добптсЧ'нием 1 части (но объеме') 
конце1прнрован1юй соляной кислоты к  9 частим (но объему) воды, и  нсрс.тшыют 
раствор в мерную колбу вместимостью 1000 см ' Л  от юлят обтем раовюрл ли метки 
раствором соляной кислоты с массовой долей 10% и  тщательно нер-чешниаьч

I cmj  эти* растворов содержит I мг Sc.
Внимание! Селен и его растворы токсичны. Не следует вдыхать пыль или 

пары, допускать попадания в глаза и на кожу.
Г.3 2 6 Стандартный раемюр селена, содержащим 10 мг Sc а I дм '
Этот паствор следует готовить и день использования
10 см* сгзндарчюго раствора селена отбирают пинеткой, помещают в мерную 

колбу с одной отметкой вместимостью 1000 см*. разбавляю г до метки «xviatioM 
кислотой и гщятелыю перемешивают.

1 см1 т о го  раствора содержит 10 мкг Sc.
Г.3.2.7 Натрия боротатдрн.ч (N a lllla )
Внимание! 1>оро гидрид натрия вреден при попадании вовнутрь ((ртапш ю  Не 

следует вдыхать пыль Следует избегать контакта с кожей.
2 г  борогидрида натрия растворяют u 100 с м ' воды. содержащей 5 см ' |()"„ 

гидроокенда калия. 1’аствор фильтруют чС|>ез мембранный филыр с размерами 
пор 0,45 мкм и  храпот в чистой плотно закрытий стеклянной бутылке.

Раствор следует хранить нс более трех недель.
Г .З З  А п п а р а т у р а
Применяют обычное лабораторное оборудование и o ftvm lub /iiue  по  I'.J .J I  -

r . j . i i a
Г.3 3.1 Пламенный атомно-абсорбционный спектрометр, пригодный дтм iumc 

рения излучения при длине волны 196.0 им и  снабженный горелкой, работающей 
т<в водородно-ааопюй или водородно-аргоновой смеси, или любой другой трубкой, 
пригодной для термического разложения образовавшегося A im ia p i ы  селена

При работе в пламени одновременно должна проводиться коррекция фона
Г.3 3 2 Селеновая лампа с тюлым катодом или се лежим а бедл-тек тро.рыя 

разрядная лампа.
Г-3.3.3 Потенциометрический слмониссц. имеющий при полной шкале » 

диапазоне 10 мВ время отклика нс более 0,5 с.

П р и м е ч а н и е  — Для измерения пика в снскт|к»нтр может «чаи. 
вмонтирован прибор, например лдсктрониый интегратор.

Г.3.3.4 Расходомер. снабженный игольчатым клапаном на нержавеющей стачи, 
с пределами И1мсрснин I — 5 д м /м и н .

Г.3.3.5 Ш ирин вместимостью 10 см ' с фитингом (Ландри). имеющий 
конусность 6% .

Г.3.3.6 Иглы для подкожных инъекций с внешним .чиам.ч|ыи 0.7 мм и 
отверстием 0.39 мм с фитингом, имеющим коиусиость 6%.
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Г 3 3 7 MiiKpoiiinpim вместимостью 50 мм ' с пеной делении 10 м м ' ш и  
чикронипстка

Г.З 3 8 Аппарат .гтя получения гидрида. состоящий to  стандартных стеклянных 
приборов. соединенных между собой с немощью стеклянных шлифов и алас точных 
1ЮЛмх.1орпн>нмо«ых трубок (рисунок И I) .

Отверстие для пыхо.ит п ш  ю  реактора должно быть подсоединено нсногргл- 
ствсттно к входному отверстию распылителя снсктр»я}х>тометра. Отверстия рлсиы- 
.пчеля и трубки .для подвода га я  должны быть герметично закрыты :ия 
предотвращения попадания во аду ха в идами. (

Г.З 3 9 Мерные хатбы по ТОСТ 177(1 с одной отметкой вмсстимостыи 100 см’ . 
Г 3 3-Ю Пинетки с одной отметкой до ГОСТ 29/69 вместимостью 0.5: 5; 

10; 20 см1.
Г.З < П р о в е д е н и е  и с п ы т а н и е  
Г 3 4 I Ппстрлс1гие градуировочною графика 
Г 3.4 | . I Приготокзсиме стамлартнмх градуировочных ростпероп 
20 см ’ раствора соляной кислоты «водят с помощью пипетки в реактор, я тем  

добавляют Ю см ' соляttoft кислоты и слегка перемешивают. С  помощью 
микроишрииа впрыскивают выбранный «ю таблице Г 1 объем стандартного раствора 
се.киа и снова слетка перемешивают. Проводят спектромстричссккс нтмсрсния по 
Г 3 4.1 2 летучей) дигидрида селена в тсчститс нс более 2 мин.

Процедуру повторяют < юс лс.ъмы тс лига атя всей» ряда стандартных градуиро­
вочных растворов, используя объемы. указанные в таблице Г .1.

Т а б л  и  и  а Г  I

l l w f  v1rti«.V»piMOlt> 
р.н  пиц>я

О Г т к м  с т л н гф т м о го
pJK tN upa l e x iM ,

K<»« irm pA ta<tf vc .k i u  
•  с т д м д ф т т гч  iр а д ) * р с т о н к т  

p jK T f ^ x .
•Ш ЗГ

0 0 0
1 10 0.1
2 20 0.2
3 30 0.3
4 40 0.4
5 50 0.5

’ Контрольный расI вор

Г  3-4 12  Спектрометрические измерения
В спектрометр устанавливают селеновую лампу с  полым катодом, настраипают 

прибор в соответствии с инструкцией, подбирая оптимальные условия .тля 
исиитания. и  настраивают монохроматор в области длины полны 196.0 нм для 
получения максимальною поглощения.

Устанаилиплк>г скорости ih ih ik o b  водорода и газов-иосмтслСЙ в горелке таким 
образом, >поГ|Ы пламя было стабильным и прозрачным. Выравнивают излучение 
спектра.п.пот истпчникл с излучением корректора фона в соответствии с 
инструкцией для устранении всех нехарактерных поглощении по время прокож- 
дения дитдрида  селена и соиутствуияцнх газов череп пламя.

Соединяют реактор для получения мирила. содержащий стандартный градуиро­
вочный ростнор № 5 с о пю режем лдя подачи ш н  -окислителя, как помзатю на 
рисунке I».I. и дамп возможность потоку пша-нжитсля удалил, воздух из реактора 
в течение 10 — 20 с. Предкаритслыю установив оптимальную скорость потока.
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Быстро, но осторожно впрыскивают с помощью шприца вместимостью 10 см ' 
5 сч1 раствора боротлрила натрии и оставляют ширин в том же положении

Устанавливают в случае необходимости скорость потока гам-носители и 
скорость записи кающего пробора таким образом, чтобы получить tv rpuO  пик 
высотой, соответствующей приблизительно 907. полной шкалы отклонении дли 
градуировочного стандартного раствора N? 5.

П р и м е ч а н и я
1 Если исполняют самописец, то устанавливают "O’ самописца •  соответствующее 

положение »а диаграммной карте и промеряют перемещение линии фсча и помехи
2 При необходимости для полк юра оптимальных условий работы системы 

испытания повторяют несколько раз. используя стандартный градуировочный 
раствор N? 5.

Процедуру спектрометрических намерений повторяют .чтя каждою  с ш ш р тн е го  
градуировочного раствора, указанного и таблице Г  1

Г.3-4.1.3 Построение графика
По полученным данным строят градуировочный график, откладывая по оси 

абсцисс массу селена в микрограммах, содержащуюся н стандартном гридуировоч 
ном растворе, а по оси ординат — соответствующее значение абсорбции (разность 
между значениями соответствующих высот ника стандартного тра.тун|хн«очпого 
раствора и  коитролыюго раствора).

П р и м е ч а н и е  — График должен иметь ш о  прямом лмнин.

Г.3.4.2 Испытуемый раствор
Для нроиеленив испытания нс1юльауют раствор солянокислого экстракта, 

полученною в еппветептмн с 8 2.3 И К Г Г  I* 50279.1
Г.3.4.3 Испытание
20 ем ' солянокислою о ко  рак га помещают с иомтнцыо пипетки н реактор, 

добавляют 10 см> соляной кислоты. I1одсоелиняк>г реактор к  прибору и проводят 
спектрометрические тмеренни но Г.3.4.1.2. Измеряют высоту ника. Сеют не те t ве­
ющего селену, принимая во внимание поправку на контрольный раствор.

Сравнивают ящ ики не высоты пика со Значениями, итхлучепмымм при 
иамсрсиин г|млуи|Н1ш>'|пых стандартных расияцм* Затем иошорянч нсиыт.нпч' 
для самою ближайшею по номеру стандартного цчтлунроиочтюю расижтра с нельм 
проверки стабильности работы прибора или скоростей пионы с пошкон Гели 
абсорбция <пысспа инка) для испытуемою раствора выше, чем .тбочхпцы 
стандартного градуировочного раствора Sv 5, то испытуемый раствор рижтлптямт 
(коэффициент разбавления F) определенным объемом расттыра силятюй кислоты

По градуировочному трафику определяют содержание ее.'тепл и 30 ем 
испытуемого раствора.

Г.З 5 О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
Массу "растворимого" селена и*о, г. а экстракте соляной кислоты, полученном 

в соответствии с 8.2.3 ГОСТ I* 50279.1. вычисляют по формуле

mo -  f r - » ) - * - ' , (Г ,)
20 I0 6

где й ! — масса селена в испытуемом растворе, определенная но традуироврч- 
мому графику, мкг; ,  '

оо — масса селена в контрольном растворе, приготовленном л coorne icrfM i с 
8.4 ГОСГ Р 50279.1. мкг.

P i — объем раствора соляной кислоты и этанола. исполмусчытТ чтя 
экстрагирования в соответствии с 8 2.3 1Т)СГ Р 50279.1, см1;

F  — коэффициент разбавления но 3 4.3.
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