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КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ УЛТТЬЩ СТАНДАРТЫ

Табигатты коргау

АУЫЗ, ТАБИГИ, ГКХНОЛОГИЯЛЫК ТАЗА,
АГЫН, ТАЗ АРТЫЛГАН А1ЫНДЫ СУЛАР

Кобальт, калайы жэне коргасынныц массалык концентрациясын инверсиялык 
вольтамперметрия o;jiciivieii аныктау

Енпзглген кун! 2016-01-01

1 Крлданылу саласы

О сы  стандарт ауы з, табиги , т ех н оло ги я льщ  таза, агын, тазарты лган  агы нды  суларда  

к обальттьщ , калайы ны ц ж эне коргасы нны ц м ассалы к  концентрациясы н аньщ тауды ц 

инверсияльщ -вольтам пером етриялы к ; эд ю ш  (б уд а н  opi -  И В )  б е л гш е й д г

К о б а ль тт ь щ  м ассальщ  концентрациясы н  е л ш е у  аукы м ы  0,01-ден  1,0 мг/дм3 деш н  

коса ал ганда, калайы  0 ,01-ден  10,0 мг/дм3 д еш н  коса  алганда, коргасы н  0 ,0002-ден  1,0 

мг/дм3 д еш н  коса алганда.

2 Нормативтпс сштемелер

О сы  стандартты  к олдан у  уш1н мы надай  с1лтемел1к нормативт1к куж атгар кажет: 

Г О С Т  8.315-97 М ем ле к е т п к  елш ем  б1рл1ктер1н камтамасыз ету  жуйес1. Затгар м ен  

материалдардыц курамы ны н ж эне сипаттарыны ц стандартты  у л п л е р г  Н е п з п  ереж елер.

Г О С Т  12.1.019-79 Е ц бек  Kayinci3fliri стандарттары ны ц жуйес1. Э лек тр  к ауш азд ш . 

Ж а лп ы  талаптар ж эне коргау турлер1н1ц ном енклатурасы

Г О С Т  12.4.021-75 Е ц бек  к а у ш а з д т  стандарттары ны ц жуйес1. Ж е л д е т у  жуйес1. 

Ж а лп ы  талаптар

Г О С Т  17.1.5.04-81 Т аби гатты  коргау. Гидросф ера. Т а б и ги  су  сы нам алары н  ipiKTeyre, 
алгаш кы  ец д еу ге  ж эне сактауга арналган  куралдар  м ен  куры лгы лар . Ж а лп ы  техникальщ  

шарттар

Г О С Т  17.1.5.05-85 Табигатты  коргау. Гидросф ера. У с п ц п  бет  ж эне тещ з сулары , 

музды ц ж эне атмосф еральщ  ж ауын-ш аш ындардьщ  сынамаларын ip iicreyre койьшатьш ж алпы  

талаптар

Г О С Т  427-75 М ета лд а н  ж асалган  е л ш е у  сы згы ш тар. Т ехн и к альщ  шарттар.

Г О С Т  1770-74 Ш ы н ы дан  ж асалган  зертханальщ  е л ш е у  ыдысы . Ц и ли н дрлер , 

мензуркалар, кугьш ар, сынаукытар. Ж алп ы  техникальщ  шарттар 

Г О С Т  2156-76 Реактивтер. К^ос кем1ркышкьшды натрий.

Г О С Т  2405-88 М аном етрлер , вакуумметрлер, мановакуумметрлер, кысым елшеу1штер, 

ауы рльщ  елш еу1ш тер ж эне ауы рльщ  кысым елшеу1штер. Ж алпы  техникальщ  шарттар 
Г О С Т  3118-77 Реактивтер. Т у з  кы нщ ы лы . Т ехн и к альщ  шарттар
Г О С Т  3652-69 Реактивтер. Л и м о н  м он оги драт ж эне сусы з кы нщ ы лы . Т ехн и к альщ  

шарттар
Г О С Т  3760-79 Реактивтер. С у л ы  аммиак. Т ехн и к альщ  шарттар 
Г О С Т  4204-77 Реактивтер. К у ю р т  кы нщ ы лы . Т ехн и к альщ  ш арттар 

Г О С Т  4234-77 Реактивтер. Х л о р л ы  калий. Т ехн и к альщ  шарттар

Ресми басылым
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Г О С Т  4461-77 Реактивтер. А з о т  кы пщ ы лы . Т ехн и к алы к  шарттар 

Г О С Т  4658-73 Сы нап. Т ехн и к алы к  ш артгар

Г О С Т  5828-77 Реактивтер. Д и м ети лгли ок си м . Т ехн и к алы к  ш арттар 

Г О С Т  5839-77 Реактивтер. К ,ымыздьщ  кы ыщ ы лды  натрий. Т ехн и к алы к  шарттар 

Г О С Т  6709-72 Т азарты лган  су. Т ехн и к алы к  ш арттар 

Г О С Т  9293-74 Г а з  тэр1зд1 ж эне суйьщ  азот. Т ехн и к алы к  ш арттар 
Г О С Т  9736-91 Э лек тр лш  ем ес ш амаларды  е лш еу ге  ар налган -пкелей тур лен ген  электр  

куралдары. Ж алп ы  техникалы к  талаптар ж эне сынак oflicrep i

Г О С Т  11125-84 Ерекш е таза азот кыыщылы. Техн и калы к  шарттар 

Г О С Т  12026-76 Зертханальщ  су згш еу  кагазы. Техн и калы к  шарттар.
Г О С Т  13861-89 Газ-ж алы нды  ен д еу ге  арналган редукторлар. Ж алп ы  техникалы к 

шарттар
Г О С Т  14261-77 Ерекш е таза туз  кыыщылы. Техн и калы к  шарттар 

Г О С Т  14262-78 Реактивтер. Е рекш е таза к ую р т  кыыщ ылы. Т ехн и к алы к  шарттар 

Г О С Т  14919-83 Турм ы стьщ  электр  плиталар, электр  плиткалар ж эне куы ру электр  

шкафтары. Ж алп ы  техникалы к  шарттар
Г О С Т  18300-87 Ректиф икацияланган техникалы к эти л  спирты Техникалы к  шарттар 

Г О С Т  19908-90 М елд1р  кварц ш ы ны дан  ж асалган  отбакы раш тар, табакш алар, 

стакандар, куты лар , куйгы ш тар, сы науьщ тар ж эне уш ты ктар. Ж а лп ы  техн и калы к  ш артгар 

Г О С Т  20490-75 Реактивтер. М арганец  кыыщ ылды  калий. Т ехникалы к  шарттар.

Г О С Т  24104-2001 Зертханальщ  таразы . Ж а лп ы  техн и калы к  талаптар 

Г О С Т  25336-82 Ш ы н ы дан  ж асалган зертханальщ  ы ды с ж эне жабдьщ . Типтер, н е п зп  

параметрлер мен  елш ем дер

Г О С Т  28165-89 Ш ы н ы дан  ж асалган  зертханальщ  куралдар м ен  аппараттар. 

А квадистиллятор  л  ар. Булагыш тар. Ректиф икацияльщ  конды ргы лар. Ж алп ы  техникалы к 

талаптар

Г О С Т  28311-89 Зертханальщ  м едицинальщ  дозаторлар. Ж алп ы  техникалы к  талаптар 

ж эне сынак эд1 crep i

Г О С Т  28498-90 Ш ы н ы д ан  ж асалган  суй ьщ  терм ом етрлер . Ж а лп ы  техникалы к  

талаптар. Сы нак эд1 стерт
Г О С Т  29169-91 Ш ы н ы дан  ж асалган  зертханальщ  ыдыс. B ip б е л г за  бар там ы згы лар  

Г О С Т  29227-91 Ш ы н ы дан  ж асалган зертханальщ  ыдыс. Гр адуи рлен ген  тамы згы лар. 1- 

бел1м. Ж алп ы  талаптар
Г О С Т  31861-2012 С у. С ы нам аларды  ip iicreyre койы латы н ж алпы  талаптар 
Г О С Т  31862-2012 А у ы з  су. Сы нам аларды  ip iicrey

Г О С Т  И С О  5725-6-2003 О л ш е у  эд1 crep i м ен  н эти ж елер ш щ  д э л д т  (д ур ы сты льщ  пен 

дэлм е-дэлд1к ). 6-бел1м. Тэж 1рибеде дэлд1к м эндерш  колдану

Ескертпе — Осы стандартты пайдалашан жагдайда сытемелж стандарттардыц цолданысын 
агымдагы жылдагы жай-куш бойынша жыл сайын басылып шыгарылатын «Стандарттау жвтндег! 
норматиетж цужаттар» ацпараттыц сттемеО бойынша жэне агымдагы жылы жарияланган ай сайын 
басылып шыгарылатын muicmi ацпараттыц с'итемелер1 бойынша тексерген дурыс. Егер сытемелж 
цужат ауыстырылса (взгерпплсе) онда осы стандартты пайдаланган жагдайда ауыстырылган 
(взгертшген) цужатты басшылыцца алу цажет. Егер сытемелж цужат ауыстырылмай жойылса, онда 
оган сытеме берыген ереже осы сытемет цозгамайтын бвлжте цолданылады.
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3 Эдк мацыздылыгы

0 л ш е у  эд ю тем есш щ  м ац ы зды лы гы  су  сы нам алары н  алды н  ала  дайы ндау npoueci н 

ж эне будан  opi дайы ндалган  сы нама е р т н д ю ш д е п  элем ен ттер д щ  сараптамальщ  

сигналдары н  И В  е л ш е у ге  н еп зд елген .

И В  э д !а м е н  сы нам аларды  талдауды ц  ж алпы  схем асы  1-суретте керсетш ген .

1-сурет -  Су сынамаларын талдау кезшде елшеу

3.1 К о б а ль тт ы  аньщ тау эд ю ш щ  м ацы зды лы гы

К о ба льтты ц  м ассальщ  концентрациясы н елш еуд1 адсорбц ияльщ  катодты  

ди ф ф ер ен ц и алд ы -и м п ульсп к  инверсияльщ  вольтам п ером етри я  эд1с1мен оры ндайды . Эд1с 

принцип! осы  кеш ещ ц ж уй ел ! катодты  калпы на к е л п р у ! бар  индикаторльщ  сы напты - 

улд1рл1к электродта  кобалтты ц  д и м ети лгли окси м атты ц  а лды ц гы  адсорбциясы на 

н еп зд елген . ТЙркелетш  ец ж огаргы  катодты  ток  талданаты н  ер!т! н д щ еп  кобальт  

концентрациясы на сы зьщ ты  байланы сты .

И н ди каторльщ  электродта  к обальтты ц  д и м ети лгли окси м атты ц  адсорбц ияльщ  

концентрациялау п р о ц е а  30 с б ой ы  м и н ус  1,0 В  тец  элек тр о ли зд щ  бер1лген терю  

п отенциалы  кез1нде болады .

Кеш енд1 катодты  калпы на к е л п р у  npoueci ж эне вольтам перограм м ада  сараптамальщ  

си гн алды  (катодты  ж огары  н ук те ) п р к е у  куралды ц  бер1лген сез1мталды гы  кезш де х ло р -  

кум1сп электродка  катысты  м инус 1,0 В -дан  м инус 1,50 В  д еш н  потенциалды ц  

ди ф ф ерен ц и алды -и м п ульсп  тар мак; кезш де ж у р п зш ед г

p H  9,2 м эш  бар х лор лы -ам м и ак ты  ф онда к обальт  уш1н тэркелетш  ж огары  нукте 

(сараптам альщ  си гн а л ) м аксим ум ы ны ц  п отенциалы  (м и н ус  1,18 ±  0 ,05 ) В  тец.

3.2 К ал  ай ы мен  коргасы нды  аньщ тау эд1с1н1ц м ацы зды лы гы

И нверси яльщ  вольтам пером етрия  эд1сш ш принциш  дайы ндалган  сы нама ер1пнд1деп 

электродта  аньщ талаты н элем енттерд1ц  концентрациялауы на ж эне п отен ц и ал езгер ю ш щ  

белп л1  6 ip  реж им ! кезш де концентратты ц жуйел1 электр  е р п у д е  турады .

К алайы  м ен  коргасы нны н м ассальщ  концентрациясы н аньщ тауды  б ер !л ген  уакы т 

бой ы  м и н ус  1,30 В  тец  берш ген  Tepic потен ц и алы  кез1нде сы наптьщ -улд!рл1к электродта  

(б уд а н  C Y 3 )  о ларды ц  иондары ны ц элек тр оли з  ж олы м ен  ж урпзед1.

Э лек тр о д  б е п н е н  элем енттерд1ц  электр  еру npoueci ж эне сараптамальщ  сигналдары н  

п р к е у ш  (калай ы  м ен  коргасы нны ц  анодты  ж огары  н ук телер !) куралды ц  бер1лген 

сез1мталды к кез1нде хлорлы -к ум 1ст ! электродтка  каты сты  м и н ус  0,80 В -дан  м и н ус  0,05 В

3
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деш н  сы зьщ тьщ  езгер етш  п отенциал к езш де ж у р п зе д г  Е ц  ж огаргы  анодты  ж огары  нукте 

эр элем ен т  уш ш  тэн  б е л г ш  6ip п отенциал кезш де пркелед1  ж эне концентрациядан  

сы зьщ ты  тэуелд1 .

Т у з  кы ш кы лы  ф оны нда калайы  м ен  кортасы нны ц ж иы нты к анодты  ж огары  нукте 

м аксим ум ы  п отенциалы  м и н ус  (0 ,4  ±  0 ,1 ) В  тец, ли м он  кы ш кы лы  н ем есе натрий оксалаты  

ф оны нда коргасы нны ц  анодты  ж огары  н укте м аксим ум ы  п отен ц и алы  м и н ус  (0 ,4  ±  0 ,1 ) В  

тец.

С уй ы ты лган  кы пщ ы лдар ф оны ндагы  калайы  мен  коргасы нны ц  сараптамалы к 

сигналдарды  6 ip ж эне с о л  потенциалда  п р к е лед ц  б1ркелк1 nim iH i бар ж эне м улд е  

б е лш б е й д т  О сы  эдю  осы  элем ен ттер д щ  м ассалы к  концентрациясы н аны ктауды ц эртурл1 

т э с ш н е  н еп зд елген : туз  кы ш кы лы  ф оны ндагы  сы нам адагы  калайы  м ен  коргасы нны ц 

ж иы нтьщ  м ассалы к концентрациясы н елш еуд1 оры ндайды ; ли м о н  кы ш кы лы  ф оны нда 

сы нам адагы  коргасы нны ц  м ассалы к концентрациясы н елш еуд1 оры ндайды ; алдагы  

концентрацияларды ц э р т у р л ш п  бой ы н ш а сы нам адагы  калайы ны ц массалы к 

концентрациясы н есептейд1.

Сы нам адагы  элем ен ттер д щ  м ассалы к концентрациясы н элем ен ттер д щ  

аттестатталган  коспалары н  (б уд ан  opi А К )  косу  эд!с1 бойы нш а аньщ тайды .

4 Сынамаларды ipiKTey, консервациялау жэне сацтау

С уды ц  зер ттелетщ  сы намасы н ip iiereya i (каж етш е карай консервациялауды  ж эне 

сактауды ) Г О С Т  17.1.5.04, Г О С Т  17.1.5.05, Г О С Т  31861, Г О С Т  31862 бой ы н ш а ж ур п зед т

5 Ь^аушаздж талаптары, б1Л1КТ1Л1К талаптары жэне олшеу/ц орындау шарттары

5.1 Жумыстарды Kayinci j журпзу шарттары

5.1.1 В о льтам п ер ом етр и я лы к  талдагы ш тарм ен , кы зды ргы ш  куралдарм ен  ж эне 

хи м и ялы к  реактивтерге ж ум ы с icTeyre куралды  пайдалану ж ен1ндеп нускаулы кты , 

хи м и ялы к  реактивтерм ен  ж эне хи м и ялы к  ы ды спен  ж ум ы с icTey ережес1н б1лет1н персонал 

ж 1берш едт

5.1.2 Х и м и я лы к  реактивтерм ен  (уы тты , ащ ы  ж эне тез тутанаты н  заттарм ен ) ж ум ы с 

icTey кез1нде кау1пс1зд1к техникасы  ж еш н д е п  талаптарды  сактау кажет.

5.1.3 Э лек тр  конды ргы ларм ен  ж ум ы с icTey к езш де электр  кау1пс1зд1к Г О С Т  12.1.019 

ж эне куралдарды  пайдалану ж еш н д еп  нускауга  сэйкес к елу ге  тш с.

5.1.4 Зертхана оры нж айы  [1 ] бой ы н ш а ер т  Kayinci3fliri талаптары на сэйкес к елу ге  

ж эне [2 ] бой ы н ш а ер т  с ещ й р у  куралдары  б о л у га  тш с.

5.1.5 Зертхана оры нж айы  Г О С Т  12.4.021 сэйкес сору-тарту ж елдетю ппм ен  

ж абды кталуга  тш с.

5.1.6 У л ь т р а к у л п н  с э у л е л е у  кез1 тарту ш кафында б о л у га  тш с.

5.1.7 У л ь т р а к у л п н  сэулеленуд1 е п а з б е й п н  корганы ш  кез1лд1р1кс1з нем есе корганы ш  

экрансыз ж ум ы с ic re y re  ты йы м  салынады.

5.1.8 Зертханада сы напты  ж инау ж эне бейтараптанды ру куралдары  б о л у ы  кажет 

(амальгам ацияланган  м ы с т ш м ш есц  х ло р л ы  тем1р epiTiHflici).
5.1.9 М е т а л л  сы нап (1 см 3 артьщ  ем ес ) калы ц  кабы ргалы  склянкага орналасты рьш ган 

бю кске су  кабаты  астында сакдалуга тш с.

5.1.10 О лш еуд ен  кеш н  ер!т!ндшерд1 ж эне сы нам аларды  пайдага асы руды  зертханада 

эз1рленген ер!т!нд1лер м ен  сы нам аларды  пайдага асы ру ж еш н д еп  н о р м а ти в а х  куж аттарга 

сэйкес ж урпзед1.
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5.2 Маман бЫктЫпне койылатын талаптар

0лш еуд1  оры ндауга  ж эне (н ем ес е ) о лардьщ  нэтиж елерш  ец д еу ге  хи м и яльщ  

зертханада ж ум ы с т э ж !р и б е а  бар, вольтам п ером етри ялы к  талд ау  техникасы н  м ец герген , 

е л ш е у  эдю тем есш  и гер ген  ж эне елш еуд1 оры ндау ш арасы н оперативт! бак ы лаудьщ  

канагаттанарлы к н эти ж елерш  алган  мамандар ж1бер1лед1.

5.3 0лшеуд1 орындау шарттары

0 л ш е у  мы надай ж агдайларда ж ур п зш ед к

-  корш аган ауа тем пературасы  18 °С -тан  21 °С  деш н

-  атм осф ералы к кы сы м  630-дан 800 мм  сы нап

Е с к е р т п е  -  Куралдарда едшсуд1 орындау оларды пайдалану ж енш деп нускауда усынылган 
шарттарда журпзуге жол бершеда.

6 0лшеу куралдары, косымша жабдыц, ыдыс, реактивтер жэне материалдар

6.1 Олшеу куралдары

Деректерд1 ж инау ж эне ец д еу  ж у й е а  бар Ш М -уйлес1м д1 ком пью тер ! нем есе 

полярограф ы  бар (П У -1  нем есе баскалар ) ж иы нтьщ тагы  вольтам п ером етри ялы к  талдагы ш  

(С Т А  типт1 н ем есе баскалар ). Талдагы ш  эдю тщ  кател1к сипатгамалары на сэйкес келетдн 

м етрологи яльщ  сипаттамаларды  камтамасыз етуге  ти1с;

24104 бойы нш а ±  0,0001 г  руксат ет1лет1н абсолю тт1 кател1кт1н ен  у лк ен  ш е п  бар 

арнайы  дэлд1к класты  таразы ;

Г О С Т  28311 бойы нш а 5 %  артык ем ес салы сты рм алы  кател1п ж эне 1,0-ден 2,0 мкл 

ден конды ргы ньщ  д и ск р ет т ш п  бар Д П В -1 -1 -10 , Д П В -1 -5 -40 , Д П В -1 -40 -200 , Д П В -1 -2 0 0 - 

1000 типт1 дозатор.

С екун дом ер , 2 д э лд ж  класты , 0,2 с секундты  ш каланы  ж эне 1 м ин  м и н ут п к  ш каланы  

б е л у  багасы  бар, руксат етш ген  кател1п бар: 10 м ин  уш1н ±  6 с, 60 м ин  уп п н  ±  1,8 с;

Г О С Т  28498 бой ы н ш а 0 °С  -тан 50 °С  д еш н  ш е п  бар зертхан альщ  терм ом етр .

Г О С Т  427 бойы нш а м ета лл  сы згы ш .

6.2 Ь^осымша жабдыц

±  15 °С  е лш еу  кател1кп 50 °С -тан  650 °С  д еш н  ж ум ы с тем пературалар аукы мы  бар 

сы нама дайы ндау кеш еш  («Т е м о с -Э к с п р е с с » ) н ем есе Г О С Т  9736 бойы нш а муфельд1 пеш 

нем есе ±  25 °С  кател1п бар 150 °С  -тан 600 °С  деш н  берш ген  тем пературальщ  режимд1 

устауды  камтамасыз ететзн ею  кам ералы  зертханальщ  кедерп  электр  nem i;

Г О С Т  13861 ж эне Г О С Т  2405 бой ы н ш а (250  ±  1) атм  м аном етр ! бар редуктор ;

Г О С Т  14919 бойы нш а ж абьщ  ш иы рш ы кты  электр  плиткасы ;

Г О С Т  28165 бойы нш а А С  Д -4  суды  д и сти лд еуге  арналган аппарат;

баганы на дей1н

(84 ,0 -ден  106,7 к П а д е ш н );

салы сты рм алы  ауа ы лгалд ы гы  

айны м алы  ток  ж ш л т  

ж ел !д еп  корек кернеу1

(60  ±  10) % ; 

(50  ±  5 ) Г ц ; 

(220  ±  2 2 ) В .

5
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Г О С Т  19908 бойы нш а 20-дан 25 см3 деш н  сы йы м ды лы ктагы  кварцтьщ  ш ы ны дан 

ж асалган  стаканш алар;

К олданы стагы  н орм ати вен  кужаттама бойы нш а отбакы раш ты  кыскыш тар ОК,;

К олданы стагы  норм ативтж  куж аттама бойы нш а уяш ы кка газды  д осуга  арналган 

п оли эти лен  ш лан п лер .

6.3 Ыдыс

29227 бойы нш а 0,5; 2,0; 5,0; 10,0 см 3 сы йы м ды лы ктагы  градуирленген  зертханальщ  

ш ы ны  е л ш е у  там ы згы лары ;

Г О С Т  1770 бойы нш а 25,0; 50,0; 100,0; 1000,0 см 3 сы йы м ды лы ктагы  куты лар;

Г О С Т  1770 бойы нш а 10,0 см 3 сы йы м ды лы ктагы  ц илиндрлер ;

Г О С Т  25336 бойы нш а эксикатор.

6.4 Реактивтер мен материалдар

Г О С Т  8.315 бойы нш а кобальт, калайы  ж эне крргасын иондары  ер т н д ю 1  курамыны ц

1,0 мг/см3 иондары ньщ  м ассальщ  у л е с ш щ  аттестатталган  м эш  ж эне 1 %  аттестатталган  

м эн н щ  салы сты рм алы  к а телЫ  бар (Р  =  0,95 кез1нде) м ем лек етп к  стандартты  улгшер1 

(M C Y )  (м ы салы , кобальт  уппн M C Y  7784-2000, M C Y  7268-96; калайы  уипн  M C Y  5231-90, 

M C Y  7238-96; коргасы н  уш1н M C Y  7252-96, M C Y  7472-98 );

Г О С Т  5828 бой ы н ш а д и м ети лгли ок си м , т  у  т;

Г О С Т  18300 бойы нш а техн и калы к  ректиф икацияланган  э т и л  спирту

Г О С Т  3760 бойы нш а су лы  аммиак, т.у.т;

Г О С Т  14262 бойы нш а концентрацияланган кую рт кы ш кы лы , ер. т;

К онцентрацияланган  азот кы ш кы лы  Г О С Т  11125 бойы нш а ер.т. н ем есе Г О С Т  4461 

бойы нш а х.т;

Г О С Т  3652 бойы нш а ли м он  кы ш кы лы , х .т;

Г О С Т  14261 бойы нш а концентрацияланган  туз  кы ш кы лы , ер. т;

K y x ip  кы ш кы лы  м ен  калий  перм анганатты ц каты суы м ен  айдалган , Г О С Т  6709 

бойы нш а б и ди сти лден ген  н ем есе д и сти лд ен ген  су  (1 ,0 д м 3 д и сти лд ен ген  суга  0,5 см 3 

концентрацияланган  кую рт  кы ш кы лы  ж эне 3,0 см 3 3 % -дьщ  калий  перманганат е р т щ ц а ) ;

Г О С Т  4658 бойы нш а Р -00  м ета лл  маркалы  сы набы , х .т;

Г О С Т  4234 бойы нш а х л о р л ы  калий, х .т;

Г О С Т  2156 бойы нш а кос кем1ркы ищ ы лды  натрий;

Г О С Т  5839 бойы нш а кы м ы здьщ  кы ищ ы лды  натрий, х .т;

Г О С Т  20490 бойы нш а м арганец-кы пщ ы лды  калий;

К рлданы стагы  нормативт1к куж аттама бойы нш а 1-ден 14 деш н  p H  индикаторльщ  

эм бебап  кагаз;

Г О С Т  12026 бойы нш а с у зп л е у  зертханальщ  кагаз;

Г О С Т  9293 бой ы н ш а 0,03 %  артьщ  ем ес  о т т е п  мелш ер1 бар газ тэр1зд1 азот н ем есе 

баска и н ер тп  газ (аргон , гели й ).
Е с к ер т п ел ер

1 Жогарыда керсеплгендерге уксас метрологияльщ сипаттамаларды камтамасыз етепн баска елшеу 
куралдарын, жабдьщты, аппаратураны, материалдарды жэне реактивтер мен стандартты улгшерда колдануга 
жол бер1лед1.

2 Барльщ колданылатын елшеу куралдары типп беюту максатьшда сынактарта немесе метрологиялык 
аттестатгаута, салыстырып тексеруге жатады, сынак жабдыты елшем б1рлштер1н камтамасыз ету саласында 
заннамага сэйкес аттестатталуга тшс.

3 Кышкыл реактивтер1шц сапасын бакылаудьщ терю нотижелер1 кез1ндс ГОСТ 28165 бойынша 
аппараттарды колдану аркылы айдалуы мумин.
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7 0лшеуд1 орындауга дайындык

7.1 Куралды жумыска дайындау

Е;Р СТ 2486-2014

В ольтам пером етрияльщ  талдагы ш ты  дайы ндауды  ж эне тексеруд1 пайдалану ж ен ш деп  

нускаулы кка сэйкес, сондай-ак кобальтты  аньщ тау уп лн  1-кестеге ж эне калайы  мен 

кортасынды  аньщтау уп лн  2-кестеге сэйкес жургззедт

1-кесте. С у  сынамаларында кобальттын массалыц концентрациясын аньщтау 
кезшде курал жумысыныц бершген режимдер1

К ур  ал ж ум ы сы ны ц  реж им! Ж ум ы с  р еж и м ш ш  параметрлер1

в л ш е у  ж у й е а Y in  электродты

Э лектродтар : 
- ж ум ы с Р П Э
- салы сты ру х с э
- цосы мш а х с э
Тармац катодты

В ольтам п ерограм м аларды  т1ркеу реж им! ди ф ф ерен ц и алды -и м п ульеп к

Э лектр  ж иналуы  уп й н  полярлай ты н  кернеу, В -0,8
В А -к и сы к ты  "пркеуш щ  басталу  потенциалы , В -1,0
Тарм акты н  соц гы  керенуц В -1,5
Э лек тр од ты  тазарту п отенциалы , В -1,3
Э лек тр од ты  тазарту уакы ты , с 20
П отен ц и алд ы ц  сы зьщ тьщ  03repici ж ы лдам ды гы , 
мВ/с

30

Э лек тр о ли з  уакы ты  (сы нам адагы  элем ен т  
м елш ер ш е  бай лан ы сты ), с

15

Сараптам альщ  ж огары  нукте потенциалы , В  
(багдар лан ган  м эн )

-1,17

Ф о н д ьщ  элек тр о ли т
хлорлы -ам м и акты  буф ер лж  

ер !т! нд1 p H  9 + д и м ети лгли о к си м

7
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2-кесте -  Су сынамаларында калайы мен коргасынныц массалык 
концентрацияларын аныктау кезшде курил жумысыньщ берклген режимдер!

К у р а л  ж ум ы сы ньщ  режим1
Ж ум ы с  реж им1ш ц параметрлер1

К алай ы К оргасы н

© л ш е у  жуйес1 кос элек тр одты

Тарм ак анодты

В ольтам п ерограм м аларды  т1ркеу 

режим1
туракды  ток ты

Э лектр  ж инау уш1н полярлай ты н  

кернеу, В
-1,30

Э лек тр о ли з  уакы ты , с 1 0 - 6 0 60 -1 8 0

Вольтам перл1 кисы кты  т1ркеуд1н 

басталу  потенциалы , В
-0,80

Тарм акты ц  соц гы  потенциалы , В -0,05

К у р а л  ж ум ы сы н ьщ  режим1
А н ы к талаты н  элем ен т

К алай ы К оргасы н

Э лектродты  тазарту потенциалы , В -0,05

Тазарту уакы ты , с 20

П отен ц и алд ы ц  сы зыкды к езгер1с1н1ц 

ж ы лдам ды гы , мВ/с
60

В ольтам п ерограм м ан ы  т1ркеу кез1нде 

курал сез1мталды гы  (А / м м )

(1 - 10) Ю 'у

(талданаты н  сы нам адагы  элем ен т  м елш ер1не 

бай лан ы сты )

Ф он дьщ  элек тр о ли т

калайы  мен 

коргасы нны ц 

ж иы нтьщ  
концентрациясы  

аньщ талады  - 

2 м оль/дм3 

м олярльщ  
концентрациялы  

туз  кы ш кы лы  

ер1т1нд1с1

0,1 м оль/дм3 

м олярльщ  
концентрациялы

КЫ МЫ ЗДЫ К КЫИЩ ЫЛДЫ

натрий е р т щ ц а  нем есе 

0,3 моль/дм3 м олярльщ  

концентрациялы  ли м он  

кы ш кы лы  е р т щ д а

А н о д т ы  ж огары  нукте потенциалы , В

калайы  мен 

коргасы нны ц 

ж иы нтьщ  ж огары  

нукте

-(0 ,4  ± 0 ,1 )  В

-(0 ,4  ± 0 ,1 )

7.2 Зертханалык ыдысты дайындау

7.2.1 Ж аца зертханалакы  ш ы ны  ы ды сты , ауы сы м ды  дозатор  уш ты ктарды , 

там ы згы ларды  азот кы ш кы лы м ен  ж уады , содан  кеш н кую р т  кы ищ ы лы м ен  ж эне 3-4 рет 

б и ди сти лден ген  сум ей  ж уады.

Ластанган  кварцтьщ  стаканш аларды  су згш еу  кагазы ны н к ем еп м ен  кургак ас 

тузы м ен  уй к елей д у  3-4 рет ец  алды м ен  су  кубы ры нан  аккан сум ей , содан  кеш н 

б и ди сти лден ген  сум ей  шаяды. С одан  кеш н эр стаканш ага 0,1 -ден  0,2 см 3 д еш н  

концентрацияланган  кук1рт к;ышк;ьшын косады , стаканш аларды  300 °С  -тан 350 °С  д еш н п
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тем пературалар  кезш де электр  плиткага  нем есе «Т е м о с -Э к с п р е с с »  (какпагы  аш ык кезш де) 

сы нама дайы ндау кеш енш е салады . К у ю р т  кы ш кы лы  булар ы н ьщ  белш у1 то лы к  

аякталганнан  кеш н стаканш алар кабы ргасы нан олар д ы  500 °С  -т а н  600 °С  деш н  

тем пература  кез1 нде 10 м инуттан  105 м инутка д еш н  муфельд1 пеш те нем есе «Т е м о с -  

Э к сп р есс » сы нама дайы ндау кеш еш нде (какпагы  ж абьщ  кез1нде) кыздырады .

А уы сты р ьш аты н  кварцтык стаканш аларды  эксикаторда сактайды.

Э лем ен тгер д щ  м ассалы к  концентрациясы н елш еуд1 оры ндау кез1нде т1келей 

дайы ндалган  ьщ ы сты  колданар алды нда  косы м ш а 0,1 м оль/дм3 м о ля р лы к  концентрациялы  

азот  кы ш кы лы  ер1т1нд1с1мен ж уады  ж эне би ди сти лден ген  сум ей  м укият шаяды.

7.2.2 Т а лд а уга  арналган  стаканш аларды  тазалы кка тексеруд1 ф онды к элек тр о ли т  

вольтам п ерограм м аларды  т1ркеу ж олы м ен  ж ур п зед к

0 л ш е у  кез1нде колданы латы н  ен  ж огаргы  ж инау уакы ты  кез1нде н е л ге  ж акын нем есе 

тец  ф ондьщ  э лек тр о ли т  е р т н д ю ш д е п  элем ен т гер д щ  сараптам алы к си гналдары н  алган  

ж агдайда реактивтерд1н м ундай  сапасы  м ен  ы ды с тазалы гы  уты м ды  б о лы п  табы лады .

7.3 Электродтарды дайындау жэне сацтау

7.3.1 И нди каторльщ  (ж у м ы с ) сынаптьщ -улд1рл1к э лек тр одты  дайы ндау

И н ди каторльщ  сынаптык-улд1 р л iк электрод  (б уд а н  api C Y 3 )  5 м м -ден  7 м м  деш н

узы ндьщ та  0,8 м м  диаметрл1 кы спакталган  кум1с сы м ы  бар п оли эти лен  езекш ес1н 

усы нады , б ет  ауданы  ш амамен 0,2 см 2 курайды . C Y 3  ж ум ы ска дайы ндау уш1н 

ам альгам ац иялауды  ж ур п зед к  ягни  кум1с сы м  б етш е 10 мкм-дан 20 мкм д еш н  сы нап 

улд1рш  салады.

С ы наппен  ж абуды  2-ден  3 с д еш н  м ета лл  сы напка C Y 3  (кум1с сы м ) ж ум ы с б л т н  

Tycipy ж олы м ен  ж ур п зед к  содан  кеш н сы напты  кум1с бет1 бой ы н ш а б1ркели  б е л у  уш1н 

с у з п л е у  кагазы м ен уйкелейд1. Е гер  кум1с сы м  уш ы н да  сы наптьщ  артьщ  мелш ер1 «т а м ш ы » 

тур1нде салп ы лдап  турса, оны  сы набы  бар бю кске  алы п  тастайды . Э лек тр од ты  

б и ди сти лден ген  сум ей  ж уады.
Э лектродтьщ  ж ум ы с б е п н  амальгам ациялау ш арасын электрод  б еп н д е  

амальгамацияланбаган учаск елерш щ  пайда б о луы  кез1нде кайталайды. Б еп н д е  сур  какдъщ 
туз1лу1 кез1нде электродты  с у зп л е у  кагазымен уй к елей д г

Т а лд а у  ж ур п зген н ен  кеГлн электродтардьщ  ж ум ы с б е п н  би ди сти лден ген  сум ей  

шаяды. Ж ум ы с  б е л т н  би ди сти лден ген  суга  баты ра оты ры п, электродтарды  сактайды.

7.3.2 С алы сты р у элек тр оды  -  х л о р -к у м ю п  элек тр о лд ты  дайы ндау

С алы сты р у элек тр оды  -  х ло р -к у м ю п  элек тр од  (б уд а н  эр! Х К Э )  ж арты лай  е т ш зеп н  

ты гы н ы  бар теф лон д ы  корпуска салы нган  кум1к хлорид1м ен  ж абы лган  кум1с сы м нан 

ж асалган  ш иы рш ьщ ты  усы нады . К у м ю  сы м  уш ы  куралга  косуга  арналган  ток  ш ы гараты н 

кон так п  бар.

Х К Э  дозаторм ен  нем есе ш прицпен  1 м оль/дм3 концентрациялы  калий  хлорид1 

е р т н д ю ш  толты рады , ты гы н м ен  ж абады  ж эне потенциалды ц  теп е-тец  м эш н  б е л п л е у  

уш1н кем  д еген де  2 сагат устайды .

1 м оль/дм3 м оля р лы к  концентрациялы  калий  хлорид1 е р т н д ю ш д е  электродтарды  

сактайды. Э лектродтарды  толты р уд ы  2 аптада 1 рет  ж ур п зедк

7.3.3 К осы м ш а  элек тр од  -  ш ы ны -кем 1ртекп  элек тр одты  ж ум ы ска дайы ндау

Ж ум ы ста  ине тэр1зд1 нем есе п к  кой ы лган  элек тр одты  колданады . И н е  тэр1зд1

косы м ш а элек тр од  теф лон  т у п к ш е ге  ж ел1м делген  ш ы ны  тэр1зд1 граф иттен дайы ндалган . 

К осы м ш а  ш ы ны -кем 1ртекп  элек тр од  ф торкабатты  устагы ш та  кы спакталган  2 мм 

д и ам етр деп  ж эне 10-нан 15 м м  деш н  узы нды кта  керсетед1.

Ж ум ы с  алды нда элек тр одты  с у зп д е  тепстейд1, э т и л  сп и р п н д е  2 м инуттан  5 м инутка 

деш н  устай ды  (б е т и к -б е л с е щ д  органикальщ  заттарды  алы п  тастау уш1н, сондай-ак
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адсорбц ияланган  б елш ек тер д ен  тазарту уш ш ).

7.3.4 И нди каторльщ  электродтьщ , салы сты ру элек тр оды н ьщ  ж эне косы м ш а 

элек тр одтьщ  ж ум ы сы н  тексеруд ! 8 -бел1м ге сэйкес ж у р п зед г

7.4 Ертндшерд! дайындау

7.4.1 100 мг/дм3 м ассальщ  концентрациялы  кобальт, калайы  ж эне коргасын 

иондары ньщ  н е п з п  ер1т1нд1лер1н (б уд а н  эр! Н Е ) к обальттьщ , калайы ны н ж эне 

коргасы нны н 1 мг/см3 (1000 мг/дм3)  м ассальщ  концентрациясы ньщ  аттестатталган  мэндер1 

бар м ем лек етп к  стандартты  у л гш ер ш ен  (б уд ан  эр! M C Y )  дайындайды .

7.4.1.1 К о б а льттьщ  Н Е  дайы ндау

50 см 3 сы йы м ды льщ тагы  е л ш е у  куты сы на там ы згы ньщ  н ем есе дозатордьщ

к ем е п м ен  1 мг/см3 (1000 мг/дм3)  концентрациялы  к обалтты ц  5 см 3 стандартты  у л п с ш

енпзед1 ж эне б е л п г е  д еш н  б и ди сти лден ген  сум ей  келем1н ж еп а зед т

7.4.1.2 К оргасы н н ы н  Н Е  дайы ндау

50 см 3 сы йы м ды льщ тагы  е л ш е у  куты сы на там ы згы ньщ  н ем есе дозатордьщ

к ем е п м ен  коргасы н курам ы ны ц 5 см 3 стандартты  у л п с ш  енпзед1 ж эне б е л п г е  деш н  

0,1 м оль/дм3 концентрациялы  азот кы ш кы лы  е р т щ ц а м е н  жетк1зед1.

7.4.1.3 К алайы н ы н  Н Е  дайы ндау

50 см 3 сы йы м ды льщ тагы  е л ш е у  куты сы на там ы згы н ьщ  нем есе  дозатордьщ

к ем е п м ен  калайы  курам ы ны ц  5 см 3 стандартты  у л п с ш  енпзед1 ж эне б е л п г е  деш н  

3 моль/дм3 м оля р льщ  концентрациялы  ту з  кы ш кы лы  е р т щ ц а м е н  ж еткгзедг

Е с ке р тп е  -  н епзп  ертндш ерд! дайындау кезшде металл иондарьшыц MCY колдану женщ цеп  
нускаулыкты колдану усынылады.

7.4.2 Ж ум ы с  е р т н д ш е р ш  дайы ндау

Ж ум ы с  е р т н д ш е р ш  нем есе  АК^-1, АК^-2, АК^-З сериялы  аттестаталган  коспаларды

10,0 м ассальщ  концент^ациясы м ен дайы ндайды ; 1,0 ж эне 0,5 мг/дм3 к обальт  уш1н ж эне 

10,0; 5,0 ж эне 1,0 мг/дм3 коргасы н  м ен  калайы  уш ш .

7.4.2.1 к оба льт  уш ш  ж ум ы с е р т н д ш е р д ! н ем есе аттестатталган  коспаларды  50,0 см 3 

сы йы м ды льщ тагы  е л ш е у  к угы лар ы н а  е р т н д ш е р д ! т ш с п  суй ы лтулар ы м ен  ж эне 3 -кестеге  

сэйкес б е л п г е  д ей !н  би ди сти лден ген  сум ей  ж етю зу  аркы лы  дайы ндайды .

3-кесте -  Кобальт ушш аттестатталган коспаларды дайындау

А К  дайындау 
уш1н бастащ ы 

epiHHfli
концентрациясы,

мг/дм3

А К  дайындау 
уш ш  ipiicrcTcnH

келем, см3

0 лш еу  
ыдысыныц 
Ke.icvii. см3

Дайындалган А К  
концентрациясы,

мг/дм3
А К  белп лен у !

Сактау
мерз1м1,

тэул

100 5,0 50 10,0 АК-1 30
10 5,0 50 1,0 АК-2 14
10 2,5 50 0,5 АК-3 14

7.4.2.2 Ж ум ы с  е р т н д ш е р д ! н ем есе аттестатталган  коспаларды  50 см 3 

сы йы м ды льщ тагы  е л ш е у  куты лары нда  е р т н д ш е р д ! т ш с п  с у й ы лту  аркы лы , 4 -кестеге  

сэйкес коргасы н  уиин  0,1 моль/дм3 концентрациялы  азот кы ищ ы лы м ен  б е л п г е  ж етю зе 

оты ры п, калайы  уш1н 3 моль/дм3 м оля р льщ  концентрациялы  туз  кы ш кы лы  ер т н д !с 1 м е н  

б е л п г е  жеткззе оты ры п дайы ндайды .
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4-кесте -  Ь^алайы мен цоргасын унйн аттестатталган коспаларды дайындау

А  К; дайындау 
уш1н бастапкы 

с р т щ ц
концентрациясы, 

мг/дм3

АК^ дайындау 
уш1н ipiKTcncaH 

келем, см3

влш еу
ыдысыныц

К0ЛСМ1,
см3

Дайындалган АК^ 
концентрациясы, 

мг/дм3

А К
GeariaeHyi

Сактау
мерз1мц

тэул

100 5,0 50 10,0 АК.-1 30
100 2,5 50 5,0 АК.-2 30
10 5,0 50 1,0 АК-3 15

7.4.3 1,0 м оль/дм3 м оля р лы к  концентрациялы  калий  х ло р щ ц  е р т н д ю н  дайы ндау 

Сараптам альщ  таразы да (7 ,5  ±  0 ,1 ) г  салм акта  калий  хлорида елш ен д ю ш  елш ей дц  100 см 3 

сы йы м ды льщ тагы  е л ш е у  куты сы на  ауы сты рады , би ди сти лден ген  судьщ  ш ам алы  

м елш ер ш  досады  ж эне е р п е д г  Т о л ь щ  ерш еннен кеш н  е р т щ ц  к елем ш  б е л п г е  д еш н  

би ди сти лден ген  сум ей  жетк!зед1 ж эне м укият араласты рады .

7.4.4 0,1 м оль/дм3 молярлык; концентрациялы  д и м ети лгли о к си м  е р т н д ю ш  дайы ндау

Сараптам альщ  таразы да (0 ,290  ±  0 ,002 ) г  д и м ети лгли о к си м  елш ен д ю ш  елш ей дц  25

дм 3 сы йы м ды лы кдагы  е л ш е у  куты сы на  ауы сты рады , эт и л  сп и ртш щ  ш ам алы  м елш ер ш  

косады  ж эне е р п е д г  Т о л ь щ  ерш еннен кеш н  келемд1 б е л п г е  д еш н  эти л  спирт!м ен  

жетюзед1 ж эне м укият араласты рады . Е рш н даш  карацгы  ж ерде сактайды.

7.4.5 Ф о н д ьщ  элек тр о д H ir i (к о ба льтты  аныкдау уп п н ), p H  9,2 х лор и д п -ам м и ак ты  

буф ерлш  е р т щ ц ш  дайы ндау

С араптам альщ  таразы да (0 ,534 ±  0 ,001 ) г  салм актагы  х ло р и д  ам м оний  елш ещ ц сш  

алады, 100, см 3 сы йы м ды льщ тагы  е л ш е у  куты сы на  ауы сты рады , би ди сти лден ген  суды ц  

1/3 к е лем ш  куяды , туз  елш енд1сш  ер п едц  1 -ден  1,5 см 3 д еш н  аммиактыц 

концентрацияланган  су  ер ш щ ц с ш  косады  ж эне б е л п г е  деш н  би ди сти лден ген  сум ей  

ж е т а з е д т  Е р т н д ш щ  p H  м эш  индикаторльщ  кагаз бойы нш а бакы лайды .

7.4.6 Ф он дьщ  э л е к т р о л и т а  (калай ы  мен  коргасы нны ц  ж иы нтьщ  концентрациясы н 

аньщ тау у ш' н ) _  2 моль/дм3 м оля р лы к  концентрациялы  туз  кы ищ ы лы ны ц  ер ш щ ц сш  

дайы ндау

250 см3 сы йы м ды льщ тагы  е л ш е у  куты сы на би ди сти лден ген  суды ц  2/3 к елем ш  куяды  

ж эне 41,6 см 3 концентрацияланган  туз  кы ищ ы лы н косады , араласты рады . К уты д агы  

ер ш щ ц  к елем ш  б е л п г е  д еш н  би ди сти лден ген  сум ей  ж етю зедт

7.4.7 0,1 моль/дм3 м оля р лы к  концентрациялы  ф ондьщ  э л е к т р о л и т а  дайы ндау 

(кы м ы здьщ  кы ищ ы лды  натрий ер ш щ ц  c i)

(3,35 +  0 ,01 ) г  салм актагы  кы м ы здьщ  кы ш кы лды  натрий елш ещ ц сш  250 см 3 

сы йы м ды льщ тагы  е л ш е у  куты сы на ауы сты рады , би ди сти лден ген  суды ц  1/3 к елем ш  

куяды , араласты рады  ж эне э л а з  кы зды ру кезш де елш ендш 1 ерггедг К уты д а  ep ir i нд1 Hi 

салкы ндатады  ж эне б е л п г е  д еш н  би ди сти лден ген  сум ей  ж етш зедг

7.4.8 0,3 моль/дм3 м оля р лы к  концентрациялы  ф ондьщ  э л е к т р о л и т а  дайы ндау (ли м о н  

кы ищ ы лы  е р ш щ ц а )

(14,41 ±  0 ,01 ) г  салм актагы  ли м о н  кы ш кы лы ны ц  елш ещ ц сш  250 см 3 

сы йы м ды льщ тагы  е л ш е у  куты сы на салады , б и ди сти лден ген  суды ц  1/3 к елем ш  куяды  

ж эне араласты рады . Т о л ь щ  ерш еннен кеш н келемд1 би ди сти лден ген  сум ей  б е л п г е  деш н  

ж етш зедг

7.5 Сынамаларды дайындау
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С у  сы нам алары н  талдауды  ж у р п зу  уппн е й  п ар аллель  ж эне 6ip « б о с »  сы наманы  

н ем есе ею  п ар аллель  ж эне 6 ip  «р е з е р в ^  к »  сы наманы  алады.

7.5.1 К о б а л ь т  м елш ер ш  аньщ тау уп п н  су  сы нам асы н дайы ндау

5 -тен  10 см3 д еш н  келем1 бар су  сы нам асы н (кут1лет1н концентрацияга бай лан ы сты ) 

20 см 3 келем1 бар таза кварцтьщ  стакан шага салады . С ы нам асы  бар стаканш аны  130 °С -  

тан 140 °С  д еш н  температурата  д еш н  кы зды ры лган  плитката н ем есе «Т е м о с -Э к с п р е с с »  

сы наманы  дайы ндау кеш енш е салады  ж эне стаканш адаты  е р т н д о ш  осы  тем пература  

кез1нде кургак туздарта  д еш н  булайды .

Стаканш аны  «Т е м о -Э к с п р е с с »  сы наманы  дайы ндау кеш еш нен  алады  нем есе 

плиткадан  т у а р е д ц  б е лм е  тем пературасы на д еш н  (18  °С -тан  21 °С  д еш н ) суы тады , 0 ,3-тен  

0,5 см 3 д еш н  концентрациялантан  к ую рт  кы ш кы лы н (стаканш а кабы ргасы н  м укият шая 

оты ры п ) косады . С одан  кеш н кайтадан «Т е м о -Э к с п р е с с »  сы нам аны  дайы ндау кеш енш е 

н ем есе муфельд1 пеш ке кояды, к ую рт  кыш кьш ы булар ы н  белуд1 то л ь щ  аяктатанта деш н  

300 С  тем пература к езш де кыздырады . 570 °С  д еш н  тем ператураны  кебейтед1 ж эне осы  

тем пературада 15 м ин  устайды .

Стаканш аны  алады, б е л м е  тем пературасы на  д еш н  (18  °С -тан  21 °С  д еш н ) суы тады , 

0,3 см 3 концентрациялантан  туз  кы пщ ы лы н косады . Кайтадан  «Т е м о с -Э к с п р е с с »  

сы наманы  дайы ндау кеш енш е нем есе  плитката  кояды  ж эне 120 °С  тем пературасы  кез1нде 

сы нама кургаганга  дей1н булайды .

Стаканш аны  алады, салкы ндатады , 7.4.5 бойы нш а ф онды к элек тр оли ттщ  10 см 3 

е р т щ ц с ш  куяды, 0,1 моль/дм3 м оля р льщ  концентрациялы  0,03 см 3 дим етилглиоксим д1 

косады.

7.5.2 К алай ы  мен  коргасы н  мелш ер1н аньщ тау уш ш  су сы нам асы н дайы ндау

5 см 3 -д е н  10 см 3 д еш н  келем1 бар су  сы нам асы н (к утш етш  концентрацияга 

бай лан ы сты ) 20 см 3 к е л е м д е п  таза кварцтьщ  стаканга салады . С ы нам асы  бар стаканды  130 

°С  -тан 140 °С  деш н  тем пературата  д еш н  кы зды ры лган  плитката нем есе  «Т е м о с -  

Э к сп р есс » сы наманы  дайы ндау кеш енш е кояды, кургак ту зга  д еш н  стаканш ада е р т н д Ы  

б ула у га  деш н  осы  тем пература  кезш де устайды .

Стаканш аны  «Т е м о с -Э к с п р е с с »  сы нама дайы ндау кеш еш нен  ш ы гарады  нем есе 

плиткадан  алады, б е л м е  тем пературасы на д еш н  (18  °С  -тан 21 °С  д еш н ) салкы ндатады , 

0,3 -т а н  0,5 см 3 деш н  концентрациялантан  кую рт кы ш кы лы н  (стакан  кабы ргасы н м укият 

шая оты ры п ) косады . С одан  кеш н кайтадан (Т е м о с -Э к с п р е с с »  сы нама дайы ндау кеш енш е 

н ем есе муфельд1 пеш ке салады , кую рт кы пщ ы лы нан  б у  бел1ну то л ь щ  аякталганга деш н  

300 °С  тем пература кезш де кы зды рады . 4 50 °С  д еш н  тем ператураны  кебейтед1 ж эне осы  

тем пература кезш де 15 м ин  устайды .

С одан  кеш н стаканш аны  ш ы гарады , б е л м е  тем пературасы на  деш н  (18  °С -тан  21 °С  

д еш н ) суытады . 0,3 см 3 концентрациялантан  ту з  кы пщ ы лы ньщ  е р т н д ю ш  косады. 

Кайтадан «Т е м о с -Э к с п р е с с »  сы нам а дайы ндау кеш еш нен  нем есе плитката салады  ж эне 

120 °С  тем пература кезш де сы наманы  кур таган ш а булайды .

Стаканды  ш ыгарады , салкы ндатады , 10 -нан 12 см 3 д еш н  ф ондьщ  элек тр о ли т  

е р т н д ю ш  куяды: калайы  м ен  коргасы нньщ  ж иы нтьщ  м елш ер ш  аны ктау уш ш  -  2 

моль/дм3 м оля р льщ  концентрациялы  ту з  кы ш кы лы  е р т н д ю ц  коргасы нды  аньщ тау уп п н  - 

0,3 м оль/дм3 м оля р льщ  концентрациялы  ли м он  кы ш кы лы  е р т щ ц а  н ем есе 0,1 м оль/дм3 

м оля р льщ  концентрациялы  кы м ы здьщ  кы пщ ы лды  натрий е р т н д ю к

7.5.4 Б арльщ  элементтерд1ц  концентрациясы н аньщ тау кезш де « б о с »  сы наманы  

дайы ндау

Б арльщ  элем ен ттерд  i н концентрациясы н аньщ тау кезш де « б о с »  сы наманы  

дайы ндауды  талданаты н  б и ди сти лден ген  суды ц  орны на колдана оты ры п, с о л  м елш ер д е  

ж эне ж у й е л ш к т е  с о л  реактивтерд1 коса оты ры п, 7.5.1-7.5.3 ук сас  ж ур п зед т  «Б о с »

12
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сы наманы  елш еуд1 реактивтер топтам асы ньщ  ауы суы , ы ды старды  ауы сты ру ж эне т .б  

кезш де Miн д е т о  тур д е  ж у р п зед г

Егер  -  Егер сынамадагы элемент концентрациясы аньщталатын концентрация аукымыныц жогаргы 
шекарасынан шьщса, елшеуге дайындалган сынаманы суйылтуга жол бередт Егер элемент 
концентрациясы аныцталатын концентрация аукымьшьщ теменп шекарасынан шьщса, талданатын 
сынаманыц кеп келемш алуга жэне булау жолымен э л е м е н т  концентрациялауга жол бсрсдг

8 0лшеулерд1 орындау

Сараптам алы к вольтам п ером етри яльщ  кеш ен куралга  ар налган нускауга  сэйкес 

ж ум ы ска алды н  ала  дай ы н далуга  тш с.

К оба льттьщ , калайы ны ц ж эне коргасы нньщ  м ассалы к концентрациясы н аньщ тау 

yniiH  е лш е у ле р д щ  В А  оры ндауы н  кезщ де мы надай операцияларды  оры ндайды :

- 1, 2 -к естелер ге  сэйкес е л ш е у  парам етрлерщ  белгтлейдц

- куралга  арналган  н ускауга  сэйкес тазалы кка электр -хи м и яльщ  уяш ьщ тарды  

(электродтар , ф ондьщ  э л ек тр о ли т  ep iT iH flic i) тексеруд1 ж урпзед1;

- к уралга  арналган  нускауга  сэй к ес дайы ндалган  е р т н д щ е  курауы ш тьщ  

сараптам алы к си гн алы  ( I i )  -  вольтам перограм м аны  т1ркеуд1 ж урпзед1;

- к уралга  арналган  нускауга  сэйкес курауы ш тьщ  А С  ен п зш ген  коспасы  бар сы нама 

ер1т1нд1с1нде курауы ш тьщ  сараптам алы к си гн алы  ( Ь )  -  вольтам перограм м аны  Т1 ркеуд 1 

ж урпзед1.

К ур ауы ш тьщ  сараптам алы к си гн ал  (ж огары  н ук те ) ш амасы  курауы ш тьщ  м ассалы к 

концентрациясы на пропорционал.

Э р  элем ен т  бой ы н ш а уш  стаканда ею  п ар а ллель  ж эне 6 ip  резерв-пк сы наманы  

талдауды  6 ip уакы тта ж у р п зу  усы н ы лады .

С Т А  к е ш е н 1 н д е  е л ш е у д 1  о р ы н д а у  у л п л е р 1  Б , В  к о с ы м ш а л а р ы н д а  

к е л т 1 р 1 л г е н .

Е с к е р т п е  -  Т у з  к ы ш к ы л ы  ф о н ы н д а  к а л а й ы  м е н  к о р г а с ы н  ж а л п ы  а н о д т ы  

ж о г а р ы  н у к т е ш  б е р ед 1 . К а л а й ы  м е л ш е р 1 н  к ы м ы з д ы к  к ы ш к ы л д ы  н а т р и й  

н е м е с е  л и м о н  к ы ш к ы л ы  ф о н ы н д а  т а б ы л г а н  (к а л а й ы  о с ы  ф о н д а р д а  п а й д а  

б о л м а й д ы ) ,  т у з  к ы ш к ы л ы  м е н  к о р г а с ы н н ь щ  м а с с а л ы к  к о н ц е н т р а ц и я с ы  

ф о н ы н д а  т а б ы л г а н  к а л а й ы  м е н  к о р г а с ы н н ь щ  ж и ы н т ы к  м а с с а л ы к  

к о н ц е н т р а ц и я с ы н ы ц  э р т у р л щ т  б о й ы н ш а  а н ы к т а й д ы . Э л е м е н т т е р д щ  

м а с с а л ы к  к о н ц е н т р а ц и я с ы н  е л ш е у д 1  ж у р г1 зу д 1 ц  ж а л п ы  с х е м а с ы  2 - с у р е т т е  

к е л т 1 р 1 л г е н .

К алай ы  м ен  коргасы нньщ  м ассалы к  концентрациясы н аньщ тау уи п н  И В -е лш е у л е р ш  

нем есе калайы  нем есе коргасы нды  елш еуд1 ж у р п зу  кез1нде трассада кейб1р мэндерд1 

езгер те  оты ры п, 6ip ж эне с о л  трассаны  к олд ан алы  (е гер  б у л  каж ет болса , м ы салы , ж инау 

уакы ты н кебейтед1 ж эне белед1).

13
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2-сурет -  Кщлайы мен коргасынньщ массалык концентрациясын елшеу схемасы 

9 Нэтижелерд1 есептеу жэне рэамдеу

Талданатын сынамадагы кобальттьщ, калайынын жэне коргасынньщ массалык 
концентрациясын куралга программалык камтамасыз ету кемепмен есептейдг

Концентрациялар ece6i осы сэтте алынган кисьщтарды ендеу нэтижелершщ орташа 
мэш бойынша журпзедт Орташалаудан кешн есеп орташа «фон, сынама жэне коспа» 
кисьщтар бойынша журпзшед1.

9.1 Сынамада кобальт пен коргасынньщ массалык концентрациясын X, мг/дм'1; 
калайы мен коргасынньщ жиынтьщ концентрациясын Х1суль мг/дм3, (1) формула бойынша 
есептейд1:

/ пробы ' С xV  xVдобавки добавки у мииерализста

V,пробасдобвкой 1проба) Х К хМаликвота на веска
(1)

мунда / СЬ1нама -  кисьщ сынамада элементп ц жогаргы нуктеа тогыныц 6ni кт1 ri;
. а

С Коспа- АС элементтщ массалык концентрациясы, мг/дм ;
/ г Коспа -  коспа келемц см3;
Г минерализа! -  минерализат келемц см ;
/ коспасы бар сынама -  АС элементшщ коспасы бар сынаманыц ВА-кисыгындагы кумю 

жогары нуктес1 тогыныц бшктш;
V аликвотгары -  аликвот келемц см3;
М„.... -  сынама келемц дм3.

9.2 Кдлайыныц массалык концентрациясын Xisn, мг/дм3, калайы мен коргасынньщ 
жиынтьщ концентрациясыныц айырмашылыгы бойынша, жэне сынамадагы коргасынньщ 
массалык концентрациясын (2) формула бойынша есептейдг

Xisn-XicyM-X, (2)

Есептеулерд1 X] жэне Х2 мэндерш ала отырып ею параллель талданган 
сынамалардыц эркайсысы угшн журпзедт

14
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10 влшеу нэтижелершщ тшмдшнтн тексеру

10.1 в л ш е у  н эти ж еа  у ™ 11 X  (3 )  ш арт оры ндалаты н  X i  ж эне Х г  (п а р а ллель  

аньщ таулар ) кайталануш ы лы к ж агдайы нда алы нган  е л ш еу д щ  ею н эти ж елер ш щ  орташ а 

ариф м етикальщ  м энш  кабы лдайды :

\Хг - Х 2\ <  0,01 x r x ^ 1’ + X l , (4 )

м унда  г -  салы сты рм алы  б1рл1ктерде ер н ек телген  кайталануш ылык; ш еп . 

К ай талан уш ы лы к  ш еп  мэндер1 5-кестеде к елп р ш ген .

10.2 (2 )  ш артты  оры ндау кез1нде таты  да 6ip е л ш е у  н этиж ем ш  косы м ш а алады. 

в л ш е у  нэтижелер1 уш1н (3 )  ш арт оры ндалаты н  кайталануш ы лы к ж агдайы нда алы нган  

е лш е у ле р д щ  орташ а ариф м етикальщ  уш  нэтиж елер1н кабы лдайды :

К -  ~ -ГJ  < 0,01 х С ^ „ ( 3) х Х ' + Х з г +  х >. (4)

м унда  CR0 95(3) -  ауы спалы  аукы м  

А уы сп а лы  аукы м  мэндер1 5 -кестеде келт1р1лген.

10.3 (3 )  ш артты  оры ндам аган  кезде е л ш е у д щ  соц гы  н эт и ж еа  ретш де 

кайталануш ы лы к ж агдайы нда алы нган  е л ш е у ле р д щ  уш  н эти ж еа  н щ  (п а р а лл е л ь  

аньщ таулар ) м едианы н кабьш дайды.

10.4 Ек1 зертханада алы нган  е л ш е у  нэтижелер1 арасы ндагы  айы рм аш ы льщ  (5 )  ш арт 

кезш де ж ац гы ртуш ы льщ  ш е п н ен  аспауга  тш с:

X i - X 2 < 0 , 0 1 x i ? x X l + X 2 (5)

м ун да  X 1 ж эне Х 2 - эртурл1 зертханаларда алы нган  к ум ю тщ  м ассальщ  

концентрациясы н е л ш е у  нэтижелер1 -  (2 )  ш арт оры ндалаты н  кайталануш ы лы к

ж агдайы нда алы нган  е л ш е у ле р д щ  орташ а ариф м етикальщ  ею  нэтиж елерц

R  -  са лы сты рм алы  б1рл1ктерде ер н ек телген  ж ацгы ртуш ы льщ  ш еп . Ж ац гы р туш ы льщ  

ш е п н щ  мэндер1 5-кестеде келт1р1лген.

10.5 (4 )  ш артты  оры ндау к езш де е л ш е у д щ  ею  нэтижес1 д е  тшмд1, ж эне соц гы сы  

ретш де оларды ц  орташ а ариф метикальщ  м эш  колд ан ы луы  м ум ю н .

5-кесте - Р = 0,95 ссшм;ц ыцтималдык кезшде кайталанушылык incriniii, ауыспалы 
аукымныц жэне жацгыртушылык шепнщ мэндер1

Керсетшш атауы влш еу аукымы, 
мг/дм3

Кайталанушылык
шеп,

Г

Ауыспалы аукым,
CR 0>95(3)

Жангыртушылык шеп, 
R

Кобальт 0,01-ден 1,0 дешн 
коса алганда 0,33 х А 0,40 х X 0,47 х А
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Кдлайы
0,01-ден 10,0 дешн 

коса алганда 0,Ъ\хХ 0,36х X 0,42 х X

Крргасын

0,0002-ден 0,02 
дешн коса алганда 0,33 х Х 0,40 х X 0,45 х X

0,02-ден 1,0 дешн 
коса алганда 0,20 х X 0,23 х Х 0,25 х X

X  - элементтщ массальщ концентрациясьш параллель аньщтаулар нэтижесшщ орташа арифметикальщ Moni 

X  - ею зертханада алынган талдау нэтижелершщ орташа арифметикальщ мэш

11 влшеу нэтижелерш рэимдеу

11.1 в л ш е у  н э т и ж е л е р ш , м г/дм 3, Р  =  0 ,9 5  к е зш д е  м ы н а д а й  т у р д е  у с ы н а д ы :

Ау7  <  А  ш а р т ы  кез1нде ( х  ±  А )  н е м е с е  ( Х  ± А  7 ) ,

м у н д а  х  -  е л ш е у  н э т и ж е а ;

Ау7  -  з е р т х а н а д а  э д ю т е м е ш  ю к е  а с ы р у  кез1н де б е л п л е н г е н  е л ш е у  н эти ж елер1н 1н  

кател1к  с и п а т т а м а л а р ы н ь щ  м э ш ;

А  -  ( 6 )  ф о р м у л а с ы  б о й ы н ш а  е с е п те лет 1 н  е л ш е у л е р д 1  о р ы н д а у  к а т е л т

с и п а т т а м а л а р ы н ь щ  м эш :

A  =  0 , 0 1 x 5 x J ,  ( 6 )

м у н д а  8 - 6 -к е с т е г е  с э й к е с  э д ю т щ  д э л д ш  к е р с е т ю ш т е р ш щ  (к а т е л щ  с и п а т т а м а л а р ы ) 

с а л ы с т ы р м а л ы  м э н т

6-кесте - Р = 0,95 сен1мд1 ыктималдык кез1нде эд1с дэлд1п керсеткшпнщ
салыстырмалы мэн1

К ер сетю ш  атауы
Э л ш е у  аукы мы , 

мг/дм3

Д элд ш  керсетю нн  (эдю тем е катс.жп болаты н  

ш екара), 81, %

К о б а ль т 0,01-ден 1,0 д еш н  коса  алганда 34

К алайы
0,01-ден 10,0 д еш н  коса 

алганда
30

К оргасы н

0,0002-ден 0,02 д еш н  коса 

алганда
31

0,02-ден 1,0 д еш н  коса  алганда 20

_____ 51 -  к = 2 камту коэффициент! бар кецейтшген салыстырмалы белг1с1зд1к сэйкес келед1____________________

11.2 в л ш е у  н э т и ж е с ш щ  са н д ь щ  м э ш  п а р а л л е л ь  а н ь щ т а у л а р  н э т и ж е л е р ш щ  

к а й т а л а н у ш ы л ы к  ш е п н д е п  м э н  си я к т ы  р а зр я д т ь щ  ц и ф р ы м е н  а я к т а л у га  т ш с . 

К д й т а л а н у ш ы л ы к  ш е п  м эш  ею  м а ц ы зд ы  ц и ф р д е н  а р тьщ  е м е с  к у р а у га  т ш с .

12 Зертханада эдкт1 icKe асыру кез1нде елшеу нэтижелершщ сапасын бакылау

12.1 З е р т х а н а д а  эд 1 сп  icK e  а с ы р у  кез1нде е л ш е у  н э т и ж е л е р ш щ  са п а с ы н  б а к ы л а у  

м ы н а л а р д ы  к а р а сты р а д ы :
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- талдау  ш арасы н оперативт! бакы лау (ж еке алы нган  бакы лау ш арасы н icKe асы ру 

кезш де талдау  н эти ж елер ш щ  к а т елш н  багалау  н еп зш д е );

- талдау н эти ж елер ш щ  туракты лы ты н  бакы лау (зертхана ! mi л1 к д элм е-дэлд ш , 

кател1 к, кайталануш ы лы ктьщ  орташ а ш арш ы льщ  ауы ткуы  туракты лы ты н  бакы лау 

н еп зш д е ).

12.2 Т а лд а у  ш арасын оперативт1 бакы лау (елш еуд1  ор ы н д ау ) ж у р п зед т

- зертханада елш еуд1 оры ндау эд1с1н е н п зу  кезш де;

- талдау  п р оц есш щ  туракты лы ты на  эсер ету1 м ум ю н  ф акторлар пайда болтан  кезде 

(м ы салы , реактивтер топтам асы ньщ  ауы суы  кез1нде, к ¥ Р адДы  ж ен деген н ен  кеш н, 

талдаулар  арасында узак  уакы т аралы ты  кезш де ж эне т .б .).

Т а лд а у  ш арасы ньщ  оперативт1 бакы лауы н  ж ум ы с сы нам алары н  талдауды  ж у р п зу ге  

о лардьщ  дайы нды ты н тексеру  максаты нда оры ндауш ы ньщ  ез1 ж ур п зед т

Т а лд а у  ш арасы н оператив-п бак ы лауды  А  косы м ш асы на сэйкес нем есе  [5 ] бойы нш а 

ж ур п зед т

12.3 Т а лд а у  н эти ж елер ш щ  туракты лы ты н  бакы лау ны сандары ньщ  6 ip i

- е л ш е у  н эти ж елер ш щ  к а т е л ш н щ  каж етп  д ец геш н де бак ы лау  ж эне у с та у  ж олы м ен ;

- зертхана  iu im iK дэлм е-дэлд1ктщ  каж етп  д ец геш н де бакьш ау ж эне у с та у  ж олы м ен ;

- п а р а ллель  аны кдаулар н эти ж елер ш щ  кайталануш ы лы ты ньщ  каж етп  децгей1нде 

бак ы лау  ж эне у с та у  ж олы м ен  icKe асы ры лтан  бак ы лау  карталары н к олдан у  аркы лы  

зертхана  ш еп н д е  талдау  н эти ж елер ш щ  туракты лы ты н  бак ы лау  б о лы п  табы лады .

12.4 Зертхана ш еп н д е  алы н ган  е л ш е у  н эти ж елер ш щ  д э л д ш н  бак ы лау  ш аралары  мен 

к езец д ш ш н  Г О С Т  И С О  5725-6 нем есе  [5 ] бойы нш а талаптарды  есепке ала  оты ры п 

ж урпзед1.

13 Ек1 зертханалар ушш елшеу нэтижелеренщ ти1мдщ1Нн тексеру

13.1 Ж ац гы р туш ы льщ  ж агдайы нда алы нган  е л ш е у  н эти ж елер ш щ  т ш м д ш г ш  

тексеруд1 (e x i зертханаларда, m  =  2 ), 3 -кестеге  сэйкес ж ац гы ртуш ы льщ  ш егш е нем есе 

Г О С Т  И С О  5725-6 сэйкес е л ш е у д щ  екз орташ а ариф м етикальщ  нэтижелер1 уш1н 

ауы спалы  айы рм аш ы лы кка катынасы  бойы нш а Г О С Т  И С О  5725-6 талаптары н  есепке ала 

оты ры п ж ур п зед т

Е ю  зертханада алы нган  е л ш е у  нэтижелер1 арасы ндаты  айы рм аш ы льщ  

ж ацгы ртуш ы льщ  ш еп н ен  аспауга ти1с. Ж ац гы р туш ы льщ  ш епн1ц мэн1 3 -кестеде 
келпр1лген .

О сы  ш артгы  оры ндау кезш де е л ш е у д щ  ex i нэтижес1 де тш м дц  ж эне соц гы сы  р еп н д е  

о лардьщ  ж алпы  орташ а мэн1 к олд ан ы луы  м ум ю н .

Ж ац гы р туш ы льщ  ш еп  арткан кезде Г О С Т  И С О  5725-6 сэйкес е л ш е у  н эти ж елерш щ  

т ш м д ш г ш  багалау  эдютер1 к олд ан ы луы  м умкш .

13.2 Е ю  зертханалар  нэтижелер1 арасы ндагы  кайш ы лы ктарды  шешуд1 Г О С Т  5725-6 

сэйкес ж ур п зед т

14 Олшеу дэлд1п керсетк1штершщ сипаттамалары

В ольтам п ер ом етр и я  эд1с1мен с у  сы нам асы н та лд а у  кезш де кобальтты ц , калайы ны ц 

ж эне коргасы нны ц  м ассальщ  концентрациясы н е л ш е у  эд1стемес1 7 -кестеге  сэйкес 

м эндерден  аспайтын кател1п бар е л ш е у  н эти ж елерш  алуды  камтамасы з етедт
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7-кесте - Р=0,95 сешмд1 ыктималдылык кезшде кайталанушылык; жэне 
жацгыртушылык; керсетктштершщ мэндерше цатысты елшеу ауцымы

Керсетюш  атауы
Элш еу аукымы. 

мг/дм3

Кайталанушылык керсетюпн 
(кайталанушылыктьщ орташа 

арифметикальщ ауыткуы),

Жацгыртушылык
керсетюпн

(жацгыртушылыктыц 

орташа арифметикальщ 
ауыткуы),

Кобальт
0,01-ден 1,0 дешн коса 

алганда
12 17

Калайы
0,01-ден 10,0 деш н  

коса алганда
11 15

К оргасы н

0,0002-ден 0,02 деш н  

коса алганда
12 16

0,02-ден 1,0 деш н 7 9
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А косымшасы
(щпаратт ыц)

Талдау шарасын оперативН бакылау алгоритмдер1

А . 1 Ж а лп ы  ереж елер

А . 1.1 Т а лд а у  ш арасы ньщ  оперативт1 бакы лауы н  бак ы лау  куралдары н колдан у 

аркы лы  ж еке алы нган  бакы лау ш арасын icKe асы ру кез1нде алы нган  аппарат н еп зш д е  

оры ндауш ы  т1келей ж узеге  асырады.

А . 1.2 Б акы лау куралдары ны н  рел1 м ы наларды  оры ндайды :

-  бакы лауга  арналган  у л п л е р  ( [3 ]  бойы нш а А С );

-  аньщ талаты н курауы ш ты н б е л г ш  6ip коспасы  бар ж ум ы с коспалары ;

-  тур  акты курамдаты  ж ум ы с коспалары .

А . 1.3 Т а лд а у  ш арасы н оперативт1 бакы лау схем асы  карастырады :

-  бакы лау ш арасы н ю ке асы руды ;

-  бакы лау ш арасы  нэтиж есш  есептеуд1;

-  бакы лау норматив! н есептеудк

-  бакы лау норм атив! бар бакы лау ш арасы ньщ  нэтиж есш  салы сты руды ;

-  бакы лау нэтиж елер ! бойы нш а ш енпм дер кабы лдауды .

А .2  Б акы лау е л ш е у ле р ! н эти ж елер ш щ  кайталануы ш ы лы гы н  оператив-п бакы лау 

алгори тм !

А .2 .1  К е з  к елген  бакы лау куралы ны ньщ  п ар аллел  аны ктаулары ньщ  ex i нэтиж ес!н  

алады  (А . 1.2 бойы нш а).

А .2 .2 П а р а лл е ль  аны ктаулардьщ  eid  нэтиж есш  ала  оты ры п, кайталануш ьш ы кты  

бакы лау схем асы н  (А . 1.3 бой ы н ш а ) icx e  асырады. Б акы лау ш арасы ньщ  нэтиж ес! (А .  1) тен :

К ай талан уш ы лы кты  бак ы лау  норм атив! 4 -кестеде к елт !р !л ген  мэн  п=2 кез1нде 

каиталануш ы льщ тьщ  г ш е п н е  тец. Н эти ж е (А .2 )  ш арты н канагаттанды руга T n ic :

А .2 .3  Е гер  (А .2 )  ш арты  оры ндалса, он да  eid  п а р а ллель  аныкдаулар нэтиж елер !нен  

алы нган  орташ а ариф м етикальщ  м эн  рет !н де  талд ауд ьщ  бак ы лау  ш арасы ньщ  нэтиж есш  

есептейдт

Е гер  ^  , онда кайтадан п а р а ллель  аны ктаулардьщ  ex i н этиж ес!н  ала  оты ры п

бакы лау ш арасы н кайталайды .

Е ай талан уш ы лы к  ш е п ш ц  кайтадан артуы  кез!нде та лд ау  ш арасы н токтатады  ж эне 

канагатанарльщ сы з н эти ж елер ге  эк елген  себеп терд ! аныкдайды.

А .З  Зертхана im in ix  д элм е -д элд !к  ж агдайы нда та лд ау  ш арасы н оперативт! бакы лау 

алгори тм !

А .3 .1  О сы  ш араны  оры ндауга  арналган  у л п л е р  А . 1.2 бой ы н ш а бак ы лау  куралдары  

б о лы п  табы лады . Б акы лауга  арналган  !р1ктелген  сы нама к олем ! е лш еу д ! ж у р п зу  уш1н 

каж етт! екй еселен ген  к елем ге  (м асса га ) сэйкес к елу ге  тш с.

( А Л )

(А .2 )
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1р1ктелген келемд1 (м ассан ы ) е м  б е лш к е  белед1 ж эне з е р т х а н а ш ш к  д элм е -д элд ш  

ж агдайы нда нем есе эртурл1 операторларга , н ем есе эртурл1 уакы тта  нем есе  е л ш е у д щ  

эртурл1 куралдары н  к олд ан у  аркы лы  ж эне т .б  о сы  стандарт талаптары на сэйкес, 

сы нам аларды  сактау ш арттары  м ен  мерз1мдерш  сакдау к езш де талдайды . Т ш сш ш е 

ж эне x l ,  мг/дм3 алады.

А .З .2 Бакы лау ш арасы ньщ  нэтиж есш  (А .З )  ф орм уласы  бой ы н ш а есеп тей дг

^лк = | А )  — А 2| (А .З )

Зертхана iiiim iK  дэлме-дэлд1 кт1 бакы лау норматив! н (А .4 )  ф орм уласы  бойы нш а 

есептейд1 н ем есе белгш ей д1 :

Я.л =  0,84 х R , (А .4 )

м ундагы  R -  4 -кестеде к елт !рш ген  ж ац гы ртуш ы льщ  ш егш щ  м эш ;

X  -  зертхана imm iic (ар альщ ) д элм е -д элд ш  ж агдайы нда алы нган  н эти ж елердщ  

орташ а ариф метикальщ  м энт

А .3 .3  Зертхана imm iic д элм е -д элд ш  ж агдайы нда алы нган  нэтиж елерд1 ( Х и Х 2 ), (А .5 )  

ж агдайы нда канагаттанарльщ  деп  санайды:

Ядк  — Я л (А .5 )

А .З .4 (А .5 )  ш арты н оры ндау Kesiнде ж алпы  орташ а ариф м етикальщ  X  бакы лау 

ш арасы ньщ  н эти ж еа  ретш де усы нады .

(А .5 )  ш арты н оры ндау кезш де елш еуд1 кайталайды.

(А .5 )  ш арты н кайтадан оры ндам ау кезш де канагаттанарлы ксы з нэти ж елер ге  эк елетш  

себептерд1 аньщ тайды  ж эне оларды  ж ояды.

А .4  К осп алар  эд ю ш  к олд ан у  аркы лы  елш еуд1 оры ндау ш арасы н бакы лау алгори тм ! 

А .4 .1  9 лш еуд1  оры ндау ш арасы н оры ндауш ы сы н  бак ы лауды  К д  бакы лау норматив! 

бар К к  ж еке алы нган  бак ы лау  ш арасы ньщ  нэтиж есш  салы сты ру ж о лы м ен  ж у р п зе д г  

А .4 .2 К к  бак ы лау  ш арасы ньщ  нэтиж есш  (А .6 ) ф орм уласы  бой ы н ш а есеп тей дг

X  - X - С (А .  6 )

м унда  х  -  б е л г ш  6 ip коспасы  бар сы нам адагы  курауы ш тьщ  м ассалы к 

концентрациясы н бакы лап  е л ш е у  н эти ж еа  -  аралары ндагы  айы рм аш ы лы гы  

кайталануш ьш ьщ  ш е п н  г аспайтын п а р а ллель  аньщ таулардьщ  орташ а ариф м етикальщ  е й  

н эти ж елер !. г мэш  4-кестеде к е л п р т г е н .

х  -  коспасы з сы нам адагы  курауы ш тьщ  м ассальщ  концентрациясы н бакы лап  е лш еу  

н эти ж еа  -  аралары ндагы  айы рм аш ы лы гы  кайталануш ьш ьщ  ш е п н  г аспайтын п ар аллель  

аны ктауларды ц  орташ а ариф м етикальщ  е й  нэтиж елерц  

С  -  коспа шамасы.
Е с к е р т п е  -  К о с ы  м ш а  к е л е  м i к о с п а с ы з  с ы н а м а д а г ы  к у р а у ы ш  б е л 1 к т 1 ц  

м а с с а л ы к  к о н ц е н т р а ц и я л а н у ы н а н  5 0 % б а с т а п  1 5 0 % д е г п н  к у р а у ы  Tnic .
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А .4 .3  Ж ед ел  бак ы лауды н  кер сетю и й н  К д (А .7 )  ф орм ула  бойы нш а аньщтайды:

КЯ =  ]/(АлТ  )  + ( Л л х )  ^

А _/ д _
м унда лХ , -  сэйкесш ш е косы м ш асы  бар сы нама м ен  косы м ш асы з сы намадагы

курауы ш  б елш т ер д щ  м ассальщ  концентрациялануы на сэйкес эдш тем еш  ж узеге  асы руда 

зертханада б е л п л е н г е н  елш ем д ер д щ  н эти ж елер ш щ  Tep icriK  сипаттам алары ньщ  мэш .

А .4 .4  С оц гы  шара сапасы  (А . 8 ) ш арттары  оры ндалган  ж агдайда канагаттанарлы к 

б о лы п  саналады:

К к < К д, (А .8 )

(А . 8 ) ш арттар оры ндалм аган  ж агдайда тэж1рибе кайталанады .

(А .8 )  кайталанган ш арттар оры ндалм аган  ж агдайда канагаттанарлык; ем ес нэтиж е 

алы п  к елген  себептер  аньщ талады.

А . 5 Б акы лауга  арналган  у лп лер д 1  колдануда  оры ндалаты н  елш ем д ер  ш арасы н ж ед ел  

бакы лау алгоритм !

А . 5.1 Б акы лауга  арналган  у л п  дегеш м1з 1здеп оты рган  куРаУыш бел1кт1н накты  

концентрацияланган  мелшер1 енпз1лген  к¥РаУыш бел1гт ж ок талданаты н  объект1лерд1н 

ж ум ы с сы нам алары  б о лы п  табы лады  (аттестацияланаты н  сипаттама - С ).

К он центрац ияланган  куРаУЬ1Ш бел1кт1 С  сы нама дайы н б ол га н  кезге  дей1н сы намага 

ен п зед т

А . 5.2 Б акы лауга  арналган  улп лерд1  колдан у  аркьш ы дэлд1кт1 бак ы лауды  е т ю зу  

алгори тм ! д элд !ю т  ж едел  бакьш ау норм атив! (К) бар аттестацияланган  мэн (С )  мен 

бак ы лауга  (X) арналган  у л п л е р д е п  аттестацияланган  сипаттам аларды  соц гы  елш ем ш ц  

нэтиж елер ! арасы ндагы  айы рм аш ы лы кка тец  соц гы  шара н эти ж еа м ен  К к, 

салы сты ры лады .

С оц гы  шара нэтиж ес! (А .9 )  ф орм улага  тец:

Кк =\ Х- С\ ,  (А .9 )

Д элд !ю т  бак ы лау  норм атив! (А .  10) ф орм ула  бой ы н ш а есеп телед т

К  =  А л  =  0,84 х А, (А .  10)

А .5 .3  С оц гы  е лш ем  д э л д т  (А . 11) ш арттар ж агдайы нда канагаттанарлы к б олы п  

саналады:

К к < К ,  (А .  11)

(А .  11) ш арттар оры ндалм аган  ж агдайда тэж 1рибе кайталанады .

(А .  11) кайталанган  ш арттар оры ндалм аган  ж агдайда канагаттанарлы к ем ес  нэтиж е 

алы п  к елген  себеп тер  аньщ талады .
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Б косымшасы
(ацпараттыц)

Вольтамперометриялыц талдамалы кешенд! колдану арцылы кобальттыц массалык
концентрациялануын аныцтау СТА

В ольтам п ер ом етр и я льщ  талдам алы  кеш ен алды н  ала  о сы  вольтам п ером етри яльщ  

кеш еннщ  «П а й д а ла н уш ы н ьщ  ж е т е к ш ш п н е »  сэйкес ж ум ы с icTeyre дайы ндайды .

С у  сы нам алары н  алды н  ала  азот кы нщ ы лы  (1 : 1), тазарты лтан  су  мен талданаты н  

сы намамен ж уы лган  сы й ы м ды лы гы  0,1 бастап  0,5 дм 3 д еш н п  п оли м ер  м атериал н ем есе 

ш ы ны дан дайы ндалтан  ы ды ска суры птайды . Е гер  елш емдерд1 суры птаудан  кеш н 6 

сагаттан кеш н ж ур п зсе , онда  сы нам аларды  p H  м энш  индикатор кагаз бой ы н ш а бакы лай  

оты ры п, к ой ы лты лган  ту з  кы нщ ы лы н рН 2  там ш ы лай  косы п, кон сервш ей дг К о б а л ь т п  

аны ктауда консервш енген  сы нам аларды  сактау мерз1м1 10 тэулш . Т а лд а у  ун й н  ею  

п ар аллель  сы нама колданы лады .

В ольтам пером етриялы к; талдам алы  кеш ен кобальтты  аны ктауга арналган  конды ргы  

кешен1нен тур уы  тш с:

- индикатор элек тр од  -  0,03 бастап  0,2 см 3 д еш н п  ж ум ы с 6 e i i  м ен  10 бастап  20 мкм 

д еш н п  сы нап таспасы ньщ  кдльщ ды гы м ен  6 ip re  кум1с т е с е м е д е п  сы нап таспалы ;

- салы сты ру элек тр од ы  - кдрсы лы гы  3,0 кО м  артык; ем ес  концентрациялануы  

1 моль/дм3 калий  хлорид1 е р т щ ц а м е н  тол гы р ы лга н  х ло р  K yM icii;

- косалкы  элек тр од  -  карсы лы гы  3,0 к О м  артык ем ес концентрациялануы  1 м оль/дм3 

калий  хлорид1 ер1пнд1с1мен толты р ы лга н  х л о р  кум ю тц

- сы й ы м ды лы гы  20 бастап  25 см 3 д е ш н п  кварц ш ы ны дан тураты н  ауы сты ры латы н  

ю ш кентай  стакандар;

- е р т н д щ е н  оттепн1 алы й  тастауга  ж эне он ы  араласты руга  арналган  инертт1 газды  

ж етю зуге  арналган  соцдары  созы лган  теф лон  т у п  к.

Б.1 Юшкентай стакан, бедераз 6ip туст! ер1т1нд1 мен электродтардыц 
тазалыгын тексеру

Б. 1.1 И ндикатор  элек тр одты  электрл1к хи м и ялы к  тазарту

Б. 1.1.1 С ы й ы м ды лы гы  20 бастап  25 см 3 д еш н п  уш  таза кварц ю ш кентай  стакандарга 

9 бастап 10 см 3 д еш н п  тазарты лган  су  куяды , 0 ,1 с м 3 бой ы н ш а к ой ы лты лган  азот 

кы ш кы лы н косады  (к  б .). б у л  ep in H fli сы нап таспалы  элек тр од  б е л ы  тазартуга  керек.

Б. 1.1.2 Е р т н д 1 г е  индикатор электрод , салы сты ру электроды , косалкы  электрод , азот 

т у п к т ер ш  салады  ж эне оларды  эр уяш ы кдагы  сэйкес к лем м аларга  косады .

Б. 1.1.3 К урасты ры лган  эд1стемеш ц ф айлы н бас мэз1рге жуктейд1, «Э д 1 стем е / А ш у »  

бел1м1н тацдайды  нем есе  Б.1, Б .2, Б .З -суреттерге  сэйкес мы нандай параметрл1 индикатор 

электроды н ы ц  б е л и  тазартуга  арналган  ж аца эдю тем е курайды.
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0  П одготовка раствора Q

1 I Обработка раствора □

0  0  бработка э  лектрода ( 0  

0  Очистка электрода Q

0  Накопление

0  У спокоение 

О  Развертка

Время, с

I GO]

Потенциал, В

-1,200

0 , 0 0 0

| 0,0001 [~-1,5001

-1,200

| -0,5001

-0,500

-2£JmB/c И '500 0,050

У Ф 0 ГА 3 Мешалка
С корость

□ 0 0

0 0 0

0 0
и

□ 0 0

□ 0 0 0

□ к Отмена

Б.1-сурет - Эдктеме

Трасса Развертка | Режим | Элементы | Контроль |

Тип развертки | Ступенчатая

Диапазон тока 0.03 ▼ мА

Шаг развертки 4 -А.

13 мВ

Задержка 1 95 -А.

13 %

Задержка 2 99 -А

i 3 X

Начало импульса 25 -А

i 3 X

Окончание импульса 05 -А.

i ] X

Амплитуда импульса 1 мВ

Накопление |1 раз

Ok Отмена

Б.2-сурет - Эдктеме

Трасса Развертка Режим Определяемые элементы Контроль приемлемости 

Число опытов0  Ячейка 1 

0  Ячейка 2 

0  Ячейка 3

Схема

5 f t Ф ильтр 20

3-х электродная

О  Выполнить первый холостой опыт 

□  Исключать с повторяемостью ниже

|11: м | *

J Исключать во всех ячейках

□  Инверсия потоку 

П  Инверсия по потенциалу 

0  Первая производная 

0  Исключение фоновой кривой

Разметка 

(*> Ручная 

О  Автомат

Ф орм а разметки 

(* )  Линия 

О  Сплайн

Ok Отмена

Б.З-сурет - Эдктеме

Эдктемеш сактайды: немесе бас мэз!р командасында (Эдктеме] ii сактау) немесе 
баскару панельдер1 (мысалы «Кобальтт! аньщтауга ар налган электродтарды электрлш 
химияльщ ецдеу»), «Фонды талдау» командасын косады жэне 3 бастап 5 дешнп 
вольтамперограмм туаредт
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Азот цынщылды юшкентай стацанды алып тастайды, epixi ндш1 куяды, 
электродтарды тазартылтан сумей шаяды. Электродтар кобальт ионын аныкдау у™11 
дайын.

Б.2.2 Дайын болтан электродтардыц сапасын баталау
Б.2.2.1 Алдын ала курастырылган эдютеменщ («Судаты кобальтты аньщтау») 

файлын жуктейд1, бас мэз1рде «Э/и схеме / Ашу» бел1мш тацдайды немесе жаца эд1 схеме 
курастырады.

Жаца эдютеме курастыру: бас мэз1рде «Эдютеме / Жаца э/истеме» бел1мш тацдайды 
жэне Б.4, Б.5, Б.6, Б.7, Б.8-суреттерге сэйкес мынандай параметрлер енпзедх

Б.4-сурет - Эдктеме

Б.5-сурет - Эд1стеме
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Б.б-сурет - Эдктеме

Б.7-сурет - Эдктеме

Б.8-сурет - Эдктеме
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Э дш тем еш  сактайды: нем есе бас мэз1р ком андасы нда «Э д ш т ем еш  сакдау» нем есе 

баскару п ан ельдерш де (м ы са лы  «С у д а гы  к обальтты  аньщ тау»),

Б .2.2.2 Ф о н д ы  е лш еу

Таза  кй ш кентай стакандарга бой ы н ш а б е д е р а з  6 ip  т у с п  элек тр о ли т  е р т щ ц с ш  куяды  

(p H  9,2 бар х ло р и д  аммиакты  буферл1 к е р т щ й ) ,  кйшкентай стакандарды  уяш ы кка салады , 

электродтарды  досады  ж эне «Ф о н д ы  т а л д а у »  ком андасы н косады.

3 бастап 5 деш н  вольтам перограм м  т у а р ед к  оларды  б е лп лей д д  «T y c in  калаты н » 

кисыкты  алы й тастайды.

0,001 м к А  артьщ  бш клйктеп аньщ талаты н элем ен ттщ  вольтам пер  кисьщ  ш ьщ дары  

болтан  жатдайда ю ш кентай стаканный ш ш дегй сш  тегед1, ю ш кентай стакандарды ж эне таза 

фонда аньщ талатын элем ен ттщ  ш ьщ дары  болм а у  унпн (н ем есе  0,001 м к А  кем  б о л у  ун п н ) 

электродтарды  жуады.

Б .2.2.3 Сы нам аны  е лш еу

Б е д ер а з  6ip туст1 э лек тр о ли т  бар кй ш кентай стаканта там ы зты ш  н ем есе 

м елш ерлеу1ш пен  0,01 см 3 бойы нш а А С -1  концентрациялануы  10,0 мг/дм3 к обальт  косады. 

А лы н та н  е р т н д 1  10 см 3 келемд1 сы намадаты  курамы  0,01 мг/дм3 соц гы  сы нама б олы п  

табы лады .

«С ы н ам а н ы  т а л д а у »  ком андасы н косады , 3 бастап 5 деш н  вольтам перограм м  

т уа р ед р  оларды  белгш ей дд  «Tycin к алаты н » кисы кты  алы п тастайды.

Б .2.2.4 К осы м ш асы  бар сы наманы  е л ш е у

Багдарлам ам ен  к обальттьщ  А С  6ip нем есе  еш  косы м ш асы  бойы нш а 

концентрациялануы н  багалау м ум к й н д т  карасты рылган.

Сы нам асы  бар кй ш кентай стакандарга келемд1 А С  концентрациялануы  10,0 мг/дм3 

кобальттьщ  0,01 см 3 к елем ш  косады. «К о с ы м ш а н ы  т а л д а у »  ком андасы н косады , 3 бастап 5 

деш н вольтам перограм м  т у а р ед к  оларды  белплейд1 , «Tycin калаты н » кисы кты  алы п 

тастайды.

В ольтам п ер огр ам м  барльщ  турлер1не арналган  б е л п  нэтижелер1 керсетзлген  

«Д а б ы л д ы  е л ш е у  нэти ж елерш  к ар ау » Tepeseci н ашады.

« М е л ш е р »  к естеД н  толты рады . «Т а л д а м а  нэтиж елеро> терезес1н ашады.

Е гер  алы нган  ж эне ен п зш ген  кон центрац ияланулар  арасы ндагы  айы рм аш ы льщ  30 %  

аспаса, сы нап таспалы  электродтар  ж ум ы ска ж арамды  б о лы п  саналады . О сы дан  кеш н 

сы нам аларды  талдау  кез1ндегл елш ем д ер ге  осы ндай  жуйел1л1кпен кешед1.

Б.2.3 Кобальт курамына талданатын су сынамаларын талдау кезшде елшем 
орындау

Bip уакы тта уш  ктшкентай стаканда екй п а р а ллель  ж эне 6 ip  б о с  сы нам аны  е лш еу  

усы ны лады .

Б .2 .3 .1 Сы нам аны  е лш еу

«С ы н ам а н ы  д ай ы н д ау » бел1м1 бойы нш а елш ем д ер ге  арналган  талданаты н  объ ек тш щ  

сы намасы  бар кй ш кентай стакандарды  элек тр лж  хи м и яльщ  уяш ы кка салады , электродтар  

косады.

«С ы н ам а н ы  т а л д а у »  ком андасы н косады , 3 бастап 5 деш н  вольтам перограм м  

т уа р ед к  оларды  белплейд1 , «Tycin калаты н » кисьщ ты  алы п тастайды.

Сы нам асы  бар кй ш кентай стаканга там ы згы ш  нем есе м елш ерлеу1ш пен

вольтам перограм м  ш ы ц орйкЕ гй 2 есе улгаяты н дай  к обальт  А С -2  косы м ш асы н косады.

«К о сы м ш а н ы  т а л д а у »  ком андасы н косады , 3 бастап 5 деш н  вольтам перограм м  

т уа р ед к  сынаманы  елш еген  кездеп дей  оларды  ендейдт

К аж ет  болган д а  сы нам асы  бар кйшкентай стакандарга концентрациялануы  1,0 мг/дм3 

кобальттьщ  А С  екш нп косы м ш асы н енпзед1, «Екйнш1 косы м ш аны  т а л д а у »  командасы н 

косады , 3 бастап 5 деш н вольтам перограм м  т у а р ед к  оларды  ендейдт
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«Дабылды елшеу нэтижелерш карау» терезесшен барлык уш уяшыктагы 
вольтамперограмм барлык турлерше арналган белп нэтижелерш карайды (косымшадан 
кешн).

Б.2.3.2 Элементтщ массалык концентрациялануын есептеу
Эр белсещц уяшыкка арналган «Мелшер» кестесшде келем мен косымшанын 

концентрацияланган мелшерш керсетедг Баскару панелшдеп бас терезедеп «Талдау 
нэтижелерш карау терезеа» батырмасын басады.

Параллель сынамаларды елшеу нэтижелер1 жарамды болган жагдайда «Жарамды» 
батырмасын басады, талдау нэтижеа ретшде кабылданатын орташа арифметикалык мэн 
есептеледг

Б.2.3.2 ЬСужатты сактау
Бас мэз1рде кужатты сактау уипн мурагаттан «Кужат / Сактау» бел1мш тандайды.
Б.2.3.2 ЬСужатты басу
Вольтампер кисыктарды басу уипн кестедегт «Кужат / Басу» бел1мш тандайды. 

Вольтампер кисыктар мысалы Б.1-суретте керсетшген.
Талдаудын осы нэтижелер1 есептш бар шаблоны бойынша Microsoft Word 

форматындагы хаттама туршде басыла алады. Сондай-ак, есешт рэамдеудщ кажетп Typi 
бойынша шаблон курастыруга болады.

1 -  бедераз 6ip тусп электролит ертндюшде; 2 -  сынама ертндюшде; 3 -  
косымшалы сынама ертщцсшде.

Б .9 -сур ет  -  К о б а л ь т  в о л ь т а м п е р о гр а м м
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В  к о с ы м ш а с ы

(ацпараттъщ)

В о л ь т а м п е р о м е т р и я л ы к  т а л д а м а л ы  к еш ен д ! к о л д а н у  а р к ы л ы  к а л а й ы  м ен  

к о р г а с ы н н ы ц  м а с с а л ы к  к о н ц е н т р а ц и я л а н у ы н  а н ь щ т а у  С Т А

В ольтам п ер ом етр и я льщ  талдам алы  кеш ен алды н  ала о сы  вольтам п ером етри яльщ  

кеш еннщ  «П а й д а ла н уш ы н ьщ  ж е т е к ш ш гш е »  сэйкес ж ум ы с ic r e y r e  дайы ндайды .

В ольтам п ер ом етр и я льщ  талдам алы  кеш еннщ  С Т А  у ш элек тр одты  электрл ! к 

хи м и яльщ  уяш ы гы н ы н  курам ы на ю редк

- индикатор элек тр од  -  0,03 бастап  0,2 см 3 д еш н п  ж ум ы с б е п  мен  10 бастап  20 мкм 

д еш н п  сы нап таспасы ньщ  кальщ ды гы м ен  6 ip re  кум ю  т е с ем е д еп  сы нап таспалы ;

- салы сты ру элек тр оды  - карсы лы гы  3,0 кО м  артьщ  ем ес  концентрациялануы  

1 моль/дм3 калий хлорид1 ер !т !H flic iмен толты р ы лган  х ло р  KyMicTi;

- косалкы  элек тр од  -  ж ум ы с бет ! 25 бастап 30 м м 2 деш н  инел1 ш ы ны  кем1ртект1 

( С У Э ) ;
- сы й ы м ды лы гы  20 бастап  25 см 3 д е ш н п  кварц ш ы ны дан тураты н  ауы сты рьш аты н 

ю ш кентай  стакандар;

- е р т н д щ е н  оттегтш  алы п  тастауга  ж эне оны  араласты руга  арналган  и н ер тп  газды  

ж етю зуге  арналган  соцдары  созьш ган  теф лон  т у п  к.

В .1 Т у з ы  к ы ш к ы л ы н ы ц  а я с ы н д а гы  к а л а й ы  м ен  к о р г а с ы н н ы ц  с о м а л ы к  

к о н ц е н т р а ц и я л а н у ы н  а н ы к т а у

В. 1.1 Э лектродтар  м ен  ю ш кентай  стакандарды  дайы ндау. И н дикатор  элек тр одты  

электрл1к хи м и яльщ  тазарту

С ы й ы м ды лы гы  20 бастап  25 см 3 д еш н п  уш  таза кварц ю ш кентай  стакандарга 9 

бастап 10 см 3 д еш н п  тазарты лган  су  куяды, 0 ,1 с м 3 бойы нш а к ой ы лты лган  азот 

кы ищ ы лы н косады  (к;.б.). Б у л  е р т щ ц  сы нап таспалы  элек тр од  б етш  тазартуга керек.

Э р  Ki шкентай стакандагы  е р т щ р г е  сы нап таспалы  электрод , салы сты ру электроды , 

к;осалк;ы электрод , азот т у н  ктерш  салады  ж эне оларды  эр уяш ьщ тагы  сэйкес клем м аларга  

косады.

В.1, В .2, В .З -суреттер ге  сэйкес мы нандай  параметрл1 индикатор электроды н ы ц  бетш  

тазартуга арналган  алды н  ала курасты ры лган  эд1стемен1ц ф айлы н жуктейд1.

0  П одготовка раствора (Г

Время, с

О
Потенциал, В

Ql ,200
У Ф 0

□

ГАЗ

0

Мешалка

0 Скорость

П  Обработка раствора (Г П  0 0̂,000 □ и 0

0  Обработка эл ектрода (Г О Ё I 0 ,00 01 | -1 ,5001 □ и 0
С  ч

0  О чистка электрода (Г Ql .200 □ 0 0

0  Накопление С П -0,500 n 0 и о
0  У спокоение с ^ -0,500

П  Р азвертка 20 мВ/e  ■°-500 Ш

B . l -с у р е т  - О д к т е м е
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Наименование [Электрохимическая обработка электрода для определения Ni

Трасса Развертка | Режим | Элементы | Контроль |

Тип развертки  | Ступенчатая Т ]

Диапазон тока |о.оз мА
Ш аг развертки [4 мВ

Задержка 1 |35 %

Задержка 2 |ээ - i X

Начало импульса |25
- %

Окончание импульса |85 X

Амплитуда импульса |1 - i мВ

Накопление [i - i раз

Ok Отмена

В.2-сурет - Эдктеме

Т р а с с а  Р а з в е р тка  Р е ж и м  О пр ед е л яе м ы е  э л е м е н ты  К о н тр о л ь  п р и ем л ем ости

0  Ячейка 1 Число опытов СП за Ф ильтр  | 20
0  Ячейка 2 

0  Ячейка 3
1 1 Выполнить первый колостой опыт 

1 1 Исклю чать с  повторяемостью  ниже

1 1 И нверсия п о то ку  

1 1 И нверсия по потенциалу 

1 1 Первая производная

Окема

3-к э лектродная | v |

П О i X l L .
Ы]\4 1 1 Исключение Фоновой кривой

1 Исклю чать во веек ячейкам

Р азм етка ---------

0  Ручная 0  Линия

О Автомат О Сплайн

□ к | Отмена

В.3-сурет - Эдктеме

Эдктемеш сактайды, азот кышкылды мшкентай стакандарды алып тастайды, 
ертщцш тегедк электродтарды тазартылган сумей шаяды. Электродтар калайы мен 
коргасынды аньщтау упин дайын болады.

В. 1.2 Сонгы сынама бойынша сынап таспалы электродтардьщ жумысын тексеру 
(«енпзшд1 - табылды» эд1 отмен)

Сынап таспалы электродтардьщ жумысыньщ дурыстытына тексеру аныкдалатын 
элементтердщ 6ipi бойынша етюзшед1 (калайы бойынша жаксы).

Сынап таспалы электродтардьщ (СТЭ) жумысын тексеру сынап таспасын СТЭ бетке 
жакканнан кешн жэне талдау нэтижелершщ канагаттанарлыксыз жинактылыты кезшде 
журпзшедт

Баскару панелшде «Эдктеме / Ашу» бел1мш тацдайды, «Судагы калайы» файлын 
тандайды немесе мынандай параметрл1 жаца эдктеме курастырады, эдктемеш В.4, 
В.5,В.6, В.7, В.8-суреттерге сэйкес жана атаумен сактайды.
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' Методика
Н а и м е н о в ан и е  О пределение  ол о в а  в  воде

щ

Трасса Р а з в е р т к а  Р е ж и м  О п ред ел яем ы е  э л е м е н ты  К онтрол ь  при ем л ем ости

В р е м я , с П отенциал , В

0  Подготовка раствора [...] 60 0,050
У Ф  О  Г А З  М е ш ал к а

[ ] ]  [7] [7] С к о р о с т ь

П  О б р а б о тк а  р а с тв о р а  □ 0,000 □ □ □
0

0  О б р а б о т к а  э л е к т р о д а  [ 0 10 0,100 -1,000 □ 0 0

0  О ч и с т к а  э л е к т р о д а 20 -0,050 □ 0 0

0  Н а к о п л е н и е 60 -1,300 □ 0 0 0

0 у сп окоени е -0,800

0  Р а з в е р т к а 60 мВ/с -0,800 -0,050

O k О тм е н а

В.4-сурет - 0дктеме

В.5-сурет - Эдктеме

В.б-сурет - 0дктеме
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В.7-сурет - Эдктеме

В.8-сурет - Эдктеме

В. 1.3 Соцгы сынаманы елшеу
В. 1.3.1 Фонды елшеу
Бедераз 6ip туей электролит бар юшкентай стаканга тамызгыш немесе 

мелшерлеушпен 0,01 см3 бойынша АС-1 концентрациялануы 10,0 мг/дм3 кобальт досады. 
Алынтан ертнд1 10 см коле мд i сынамадаты курамы 0,01 мг/дм соцгы сынама болып 
табылады.

«Сынаманы талдау» командасын косады, 3 бастап 5 дешн вольтамперограмм 
туаредк оларды белплейдк «Tycin калатын» кисыкды алып тастайды.

Таза юшкентай стакандарга тамызгыш немесе мелшерлеушпен 10 бастап 12 см3 
дешн бедераз 6ip тусп электролиттер косады (молярлы концентрациялануы туз 
кынщылыныц epin Hflici). Алынган epin Hflici бар юшкентай стакандарды уяшыкка салады, 
электродтар косады, «Фонды талдау» командасын басады.

3 бастап 5 дешн вольтамперограмм тус1ред1, оларды белплейдк «Tycin калатын» 
кисыкты алып тастайды.

0,001 мкА артьщ бшкпктеп аныкдалатын элементпц вольтампер кисык шындары 
болган жагдайда юшкентай стаканныц шшдепсш тегедк юшкентай стакандарды жэне таза 
фонда аныкталатын элементпц шыцдары болмау унпн (немесе 0,001 мкА кем болу ушш) 
электродтарды жуады.
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В. 1.3.2 Сынаманы елшеу
БедерДз 6ip туей электролит ертнд1Д бар шшкентай стаканга (туз кышкылыныц 

ертндюД тамызтыш немесе мелшерлеу1шпен 10 мг/дм3 концентрациялантан калайыныц 
0,02 см3 аттестациялантан ертщ цсш  косады.

Алынган ертщ р 10 см3 келемд1 сынамадагы курамы 0,02 мг/дм3 соцгы сынама 
болып табылады.

«Сынаманы талдау» командасын косады, 3 бастап 5 дешн вольтамперограмм 
lycipcfli, оларды белгшейдц «туап калатын» кисыкты алып тастайды.

«Дабылды елшеу нэтижелерК терезесшде вольтамперограмм барльщ турлерше 
арналган белп нэтижелер1 керсейлсуи.

В. 1.4 КДсымшасы бар сынаманы елшеу
Сынамалы йшкентай стаканга калайыныц осындай косымшасын косады (10 мг/дм'1 

концентрацияланган калайыныц 0,02 см3 аттестацияланган epiniнд1с1). «Косымшаны 
талдау» командасын косады, 3 бастап 5 дешн вольтамперограмм туйредц оларды 
белплейдр « T y c in  калатын» кисыкты алып тастайды.

В.9-суретке сэйкес «Мелшер» кестесш толтырады.

В .9 -сур ет  - Э д к т е м е

В. 1.5 Концентрациялану мелшерш есептеу
Баскару панелждеп бас терезедей «Концентрациялану» кестесже ауысу унпн 

«Орындау жэне талдау нэтижелер1н карау терезеД» батырмасын басады.
Егер алынган жэне енйзшген концентрацияланулар арасындагы айырмашыльщ 30 %  

аспаса, сынап таспалы электродтар жумыска жарамды болып саналады. Kepi жагдайда 
сынап таспалы электродтарды кайталама тексередт

KimксIпай стакандагы ертщ рш  тегедц электродтар мен кэшкентай стакандарды 
азот пен булгауыш кемепмен тазартылган сумей жуады (клшкентай стаканга тазартылган 
су косады, электродтар салады, электрлж химияльщ уяшьщ панелжен «Газ жэне 
булгауыш» батырмасын басады, газды етгазу жэне 30 бастап 40 с араластыру кезжде 
устайды жэне гашкентай стакандагы суды тегед1). Шара 3-4 рет кайталанады.

В.2 С у д ы ц  ш ы н а й ы  с ы н а м а с ы н д а гы  к а л а й ы  м ен  к о р г а с ы н н ы ц  с о м а л ы к  

к у р а м i>i и е л ш е у

В.2.1 Сынаманы елшеу
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Дайын болган сынамасы бар ишкентай стаканды электрлш химиялык уяшыкка 
салады, «Сынаманы талдау» командасын косады, 3 бастап 5 дешн вольтамперограмм 
туаредд оларды белплейдд «тусш калатын» кисыкты алып тастайды.

В.2.1 Косымшасы бар сынаманы елшеу
Сынамалы ишкентай стаканга тамызгыш немесе мелшерлеу1ш кемепмен 

вольтамперограмм шын б ш к тт  2 есе улгаятындай калайы АС косымшасын косады.
«Косымшаны талдау» командасын косады, 3 бастап 5 дешн вольтамперограмм 

туаредд оларды белплейдд «T y c in  калатын» кисыкты алып тастайды.
Эр белсендо уяшыкка арналган «Мелшер»кестесшде керсетшедд сынама, 

концентрациялану келем1 мен В.Ю-суретке сэйкес элемент косымшасынын келемд

К оли ч еств о

Ячейк а 1 | Ячейк? 2 | Ячейка 3 |
*J

Регистрационный номер пробь

Масса навески 0.0 ( г )
Объем пробы 10,0 (см3)
Объем минерализата 0,01 (см3)

Добавка 1 | Добавка 2 | 0.01

№  [Элемент |эбъем добавки АС ( см3 ^ Концентрация АС ( м г/дм З)
1 Sn [~~ 0.02 I 10.0

Применить для всех Ok Отмена

В Л О -с у р е т  - Э д 1 ст ем е

Ьлшкентай стакандагы epiriнд11ii тегедд электродтар мен юшкентай стакандарды 
азот пен бултауыш кемепмен тазартылтан сумей жуады (юшкентай стаканга тазартылган 
су косады, электродтар салады, электрлш химиялык уяшык панелжен «Газ жэне 
бултауыш» батырмасын басады, газды отказу жэне 30 бастап 40 с араластыру кезжде 
устайды жэне шшкентай стакандагы суды тегед1). Шара 3-4 рет кайталанады.

В.З С у д ы ц  ш ы н а й ы  с ы н а м а с ы н д а г ы  к о р г а с ы м м ы ц  с о м а л ы к ; ку р а м ы н  е л ш е у

Bip уакытта уш шшкентай стаканда еш параллель жэне 6ip резервпк сынаманы 
талдау усынылады.

В.З. 1 Фонды елшеу
Таза шшкентай стакандарга тамызгыш немесе мелшерлеу1ш кемепмен бедерс1з 6ip 

тусп электролит (кымыздьщ кышкылды натрий немесе лимон кынщылы) ерппдисж 
косады. Е р т щ ц  бар юшкентай стакандарды уяшыкка салады, электродтар косады, 
«Фонды талдау» командасын жлбередг 3 бастап 5 дешн вольтамперограмм туп pcvii. 
Фонды алып тастау электродтардьщ тазалыгын керсетсуи.

В.3.2 Сынаманы елшеу
Су сынамасымен дайындалган юшкентай стакандарды электрлш химиялык уяшыкка 

салады жэне электродтар косады.
«Сынаманы талдау» командасын косады, 3 бастап 5 дешн вольтамперограмм 

туареду оларды белплейдд «Tycin калатын» кисьщты алып тастайды.
В.3.3 Косымшасы бар сынамаларды талдау
Сынамалы клшкентай стаканга тамызгыш немесе мелшерлеу1ш кемепмен 

вольтамперограмм шьщ б ш к тт  2 есе улгаятындай коргасын АС косымшасын косады.
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«Косымшаны талдау» командасын косады, 3 бастап 5 дешн вольтамперограмм 
туаредк оларды белплейдр «Tycin калатын» кисыкты алып тастайды. Эр белсенд1 уяшыкка 
арналтан «Мелшер»кестесшде керсетшедк сынама келемр минерализат келем1 мен 
аликвот келемр концентрациялану келем1 мен АС В.11-суретке сэйкес кортасын АС 
косымшасыньщ келемг

B . l l - с у р е т  - Э д к т е м е

В.3.4 Сынамадаты кортасынныц массалык концентрациялануын есептеу
Баскару панелшдеп «талдау нэтижелерж карау терезесо> батырмасын басады.
Кестеде параллель сынамалардыц эркайсысына арналтан кортасынныц массалык 

концентрациялануыньщ мэндер1 керсетшген. «Жарамды» батырмасын басады. Параллель 
сынамаларды елшеу нэтижелер1 жарамды болтан жатдайда талдау натижеа ретшде 
орташа арифметикалык мэн есептеледт

В.3.5 Пужатты сактау
Баскару панелшде кужатты сактау унпн батырманы басады немесе бас мэз1рде 

мурататтаты «Кружат / Сактау» бел1мш тандайды.
Вольтампер кисыктарды басу унпн кестедеп «ЬСужат / Басу» бел1мш тандайды. 

Вольтампер кисыктар мысалы В.11. жэне В.12-суретте керсетштен.
Талдаудын осы нэтижелер1 есептш бар шаблоны бойынша Microsoft Word 

форматындаты хаттама туршде басыла алады («Пайдаланушынын жетекшшпн» карау). 
Сондай-ак, ecenTi рэымдеудщ кажетп Typi бойынша шаблон курастырута болады.

B . l l -с у р ет  -  К а л а й ы н ы н  с т а н д а р т т ы  е р т н д ш  к о с ы л т а н  с ы н а м а  м ен  

с ы н а м а д а гы , а я с ы н д а гы  к а л а й ы  м ен  к о р г а с ы н д ы  а н ы к т а у  в о л ь т а м п е р о гр а м м а с ы
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В .1 2 - с у р е т -  С т а н д а р т т ы  е р т щ ц  к о с ы л г а н  с ы н а м а  м ен  с ы н а м а д а гы  

к о р г а с ы н д ы  а н ы к т а у  в о л ь т а м п е р о гр а м м а с ы

В.4 Сынамадаты калайыныц массалык концентрациялануын есептеу
Туз кыищылы аясында калайы мен коргасын oip анодты шыц беретшджтен, онда 

калайыныц массальщ концентрациялануын калайы жок натрий оксалаты аясында 
табылтан кортасынныц концентрациялантан мелшер1 мен туз кышкылы аясында табылтан 
сомальщ концентрациялануыныц айырмашылык бойынша аныкталады.

Ь^алайыныц концентрациялануын есептеу, Xsn, мг/дм3, (В.1) формула бойынша 
журпз1ледк

Xsn -  Хсум -  Хрь, (В.1)

мунда Хсум -  туз кыищылы аясында табылтан калайы мен кортасыннын сомалык 
курамы, мг/дм3;

Хрь -  кымыздык кышкылды натрий (немесе лимон кышкылы) аясында табылтан 
кортасын курамы, мг/дм3.
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Предисловие

1 РАЗРАБОТАН И ВНЕСЕН Р есп убли к ан ск и м  государствен н ы м  предприятием  

«К азахстан ск и й  институт стандартизации и сертиф икац ии » К ом и тета  техн и ч еск о го  

р егули рован и я  и м етр оло ги и  М и н и стер ства  по  инвестициям  и развитию  Р есп уб ли к и  

К азахстан  и Т К  по стандартизации №  71 «Э к о ло ги ч еск а я  безоп асн ость  сырья, материалов, 

вещ еств и со ор уж ен и й »

2 УТВЕРЖДЕН И ВВЕДЕН В ДЕЙСТВИЕ П р и казом  П р едседателя  К ом и тета  

техн и ч еск о го  р егули рован и я  и м етр оло ги и  М и н и стер ства  по  инвестициям  и развитию  

Р есп уб ли к и  К азахстан  от  10 октября 2014 года  №  207-од

3 Н астоящ и й  стандарт разработан  с уч ето м  требован и й  М У  08-47/338 «М е т о д и к а  

(м ет о д ) и зм ерений  м ассовой  концентрации к обальта  в питьевы х, м инеральны х, 

природны х и сточн ы х  водах м етодом  инверсионной  в ольтам п ер ом етр и и », М У  08-47/339 

«М е т о д и к а  (м ет о д ) и зм ерений  м ассовой  концентрации о лов а  и свинца в питьевы х, 

м инеральны х, природны х и сточн ы х  водах м етодом  инверсионной  в о льтам п ер ом етр и и ».

5 ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ

Информация об изменениях к настоящему стандарту публикуется в ежегодно 
издаваемом информационном указателе «Нормативные документы по стандартизации», 
а текст изменений и поправок - в ежемесячно издаваемых информационных указателях 
«Национальные стандарты». В случае пересмотра (замены) или отмены настоящего 
стандарта соответствующее уведомление будет опубликовано в ежемесячно 
издаваемом информационном указателе «Национальные стандарты»

Н астоящ и й  стандарт не м ож ет бы ть  п олн о стью  и ли  частично воспроизведен , 

тираж ирован и распространен  в качестве оф и ц и альн ого  издания без разреш ения К ом и тета  

техн и ч еск о го  регули рован и я  и м етр оло ги и  М и н и стер ства  по  инвестициям  и развитию  

Р есп уб ли к и  К азахстан

4 СРОК ПЕРВОЙ п р о в е р к и  
ПЕРИОДИЧНОСТЬ ПРОВЕРКИ

2020 год  
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НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

Охрана природы

ВОДА ПИТЬЕВАЯ, ПРИРОДНАЯ, ТЕХНОЛОГИЧЕСКИ ЧИСТАЯ, 
СТОЧНАЯ, ОЧИЩЕННАЯ СТОЧНАЯ

Определение массовых концентраций кобальта, олова и свинца методом 
инверсионной вольтамперометрии

Дата введения 2016-01-01

1 Область применения

Н астоящ и й  стандарт устанавливает и н версионно  - вольтам п ером етри чески й  м етод  

(д а лее  И В ) оп ределен и я  м ассовой  концентрации кобальта , о лов а  и свинца в п робах 

питьевой , природной , т ехн ологи ч еск и  чистой , сточной , очи щ ен н ой  сточ н ой  воды.

Д иапазон  и зм ерений  м ассовой  концентрации к обальта  от  0,01 до  1,0 мг/дм3 

в к лю чи тельн о , о лов а  от  0,01 до  10,0 мг/дм3 в к лю чи тельн о , свинца от  0,0002 до  1,0 мг/дм3 

вклю чи тельн о .

2 Нормативные ссылки

Д ля  прим енения настоящ его  стандарта н еобходи м ы  с лед ую щ и е  ссы лоч н ы е  

норм ативны е докум енты :

Г О С Т  8.315-97 Государственная систем а обеспечения  единства измерений. 

Стандартны е образцы  состава и  свойств вещ еств и материалов. О сновны е полож ения.

Г О С Т  12.1.019-79 С истем а  стандартов безоп асн ости  труда. Э лек тр обезоп асн ость . 

О б щ и е  требования  и н ом ен клатура  видов защ иты

Г О С Т  12.4.021-75 С истем а  стандартов безоп асн ости  труда. С и стем ы  

вентиляционны е. О б щ и е  требования

Г О С Т  17.1.5.04-81 О храна  природы . Гидросф ера. П р и бо р ы  и устр ой ства  д ля  отбора, 

п ервичной  обработки  и хранения п роб  природны х вод. О б щ и е  техн и чески е  у слов и я

Г О С Т  17.1.5.05-85 О храна природы. Гидросф ера. О бщ и е требования к отбору  проб 

поверхностны х и м орских вод, льда  и атмосф ерных осадков

Г О С Т  1770-74 П о су д а  мерная лабораторная стеклянная. Ц и ли н дры , мензурки, колбы , 

пробирки. О бщ и е технические условия

Г О С Т  2156-76 Н атрий  двууглеки слы й . Т ехн и ческ и е услови я

Г О С Т  2405-88 М аном етры , вакуумметры, мановакуумметры , напоромеры, тягом еры  и 

тягонапоромеры . О бщ ие технические условия
Г О С Т  3118-77 Реактивы . К и сло та  соляная. Т ехн и ч еск и е  у слов и я  
Г О С Т  3652-69 (С Т  С Э В  394-88 ) Реактивы . К и сло та  ли м онная  м он оги др ат  и 

безводная. Т ехн и ч еск и е  услов и я
Г О С Т  3760-79 Реактивы . А м м и а к  водны й. Т ехн и ч еск и е  услов и я  
Г О С Т  3773-72 А м м о н и й  хлори сты й . Т ехн и ч еск и е  услов и я  
Г О С Т  4204-77 Реактивы . К и сло та  серная. Т ехн и ч еск и е  у слов и я  

Г О С Т  4234-77 Реактивы . К а ли й  х лори сты й . Т ехн и ческ и е  у слов и я  

Г О С Т  4461-77 К и сло та  азотная. Т ехн и ч еск и е  у с ло в и я

Издание официальное
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Г О С Т  4658-73 Р туть . Т ех н и ч еск и е  у с ло в и я  

Г О С Т  5828-77 Д и м ет и лгли о к си м . Т ех н и ч еск и е  у с ло в и я

Г О С Т  5839-77 Реактивы . Н атр и й  щ ав елев ок и слы й . Т ех н и ч еск и е  у с ло в и я  

Г О С Т  6709-72  В о д а  д и сти лли р ов ан н ая . Т ех н и ч еск и е  у с ло в и я  

Г О С Т  9293-74  А з о т  га зо об р а зн ы й  и ж идкий. Т ех н и ч еск и е  у с ло в и я  

Г О С Т  9736-91 П р и б о р ы  элек тр и ч еск и е  п р я м ого  преобразования  д ля  и зм ерения 

н еэлектри чески х  величин . О б щ и е  т ехн и ч еск и е  требован и я  и м етоды  испы таний  

Г О С Т  11125-84 К и с л о т а  азотная о с о б о й  чистоты . Т ех н и ч еск и е  у с ло в и я  

Г О С Т  12026-76 Б ум ага  ф и льтровальн ая  лабораторная . Т ех н и ч еск и е  услови я .
Г О С Т  13861-89 Р ед ук то р ы  д ля  га зоп лам ен н ой  обработки . О б щ и е  т ехн и ч еск и е  у с ло в и я  
Г О С Т  14261-77 К и с л о т а  солян ая  о с о б о й  чистоты . Т ех н и ч еск и е  у с ло в и я  

Г О С Т  14262-78 К и с л о т а  серная о с о б о й  ч и стоты . Т ех н и ч еск и е  у с ло в и я  

Г О С Т  14919-83 Э лек тр о п ли ты , э лек тр оп ли тк и  и ж арочны е электрош каф ы  бы товы е. 

О б щ и е  техн и ч еск и е  у с ло в и я

Г О С Т  18300-87 С п и р т  эти лов ы й  ректиф икованны й техн и чески й . Т ех н и ч еск и е  у с ло в и я  

Г О С Т  19908-90 Т и гл и , чаш ки, стаканы , к о лб ы , воронки , п р оби р к и  и  н акон ечн и ки  из 

п р о зр а ч н ого  к в арц евого  стекла . О б щ и е  т ех н и ч еск и е  у с ло в и я

Г О С Т  20490-75 Реактивы . К а ли й  м арганц овокислы й . Т ех н и ч еск и е  услови я .

Г О С Т  24104-2001 В е с ы  лабор а тор н ы е . О б щ и е  т ех н и ч еск и е  тр ебов ан и я  

Г О С Т  25336-82 П о с у д а  и о бор уд ов ан и е  лабор атор н ы е  стеклянны е. Т и п ы , осн ов н ы е 

парам етры  и  разм еры

Г О С Т  28165-89 П р и б о р ы  и аппараты  лабор а тор н ы е  из стекла. А к в ади сти ллятор ы . 

И сп ари тели . У стан о в к и  ректиф икационны е. О б щ и е  т ехн и ч еск и е  требован и я

Г О С Т  28311-89 Д о за то р ы  м ед и ц и н ск и е  лабор а тор н ы е . О б щ и е  т ех н и ч еск и е  

тр ебов ан и я  и  м ето д ы  исп ы тан и й

Г О С Т  28498-90  Т ер м о м ет р ы  ж и д к остн ы е  стек лян н ы е. О б щ и е  т ех н и ч еск и е  

требования . М е т о д ы  испы таний .
Г О С Т  29169-91 П о с у д а  лабораторн ая  стеклянная. П и п етк и  с  од н о й  отм етк ой  

Г О С Т  29227-91 П о с у д а  лабораторн ая  стеклянная. П и п етк и  градуированны е. Ч асть  1. 

О б щ и е  требован и я
Г О С Т  31861-2012 В ода. О б щ и е  требован и я  к о тб о р у  п роб  
Г О С Т  31862-2012 В о д а  питьевая. О тб о р  п роб

Г О С Т  И С О  5725-6-2003 Т о ч н о с т ь  (п р а в и льн о ст ь  и п р ец и зи он н о сть ) м ето д о в  и 

р езу льта то в  и зм ерений . Ч а с ть  6. И сп о ль зо в а н и е  зн ач ен и й  т о ч н о ст и  на практике

П р и м е ч а н и е  - При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие 
ссылочных стандартов и классификаторов по ежегодно издаваемому информационному указателю  
«Нормативные документы по стандартизации» по состоянию на текущий год и соответствующим 
ежемесячно издаваемым информационным указателям, опубликованным в текущем году. Если ссылочный 
документ заменен (изменен), то при пользовании настоящим стандартом следует руководствоваться 
замененным (измененным) документом. Если ссылочный документ отменен без замены, то положение, в 
котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Сущность метода

С у щ н о с т ь  м етод и к и  и зм ер ен и й  осн ов ан а  на  п р ов ед ен и и  п р оц есса  п р ед в ар и тельн ой  

п о д гото в к и  п р о б  вод  и д а льн ей ш ем  И В  и зм ер ен и и  а н али ти ч еск и х  си гн а ло в  э л ем ен т о в  в 

растворе п о д го т о в ле н н о й  пробы .

О б щ а я  сх ем а  ан али за  п р о б  м ет о д о м  И В  п р ед став лен а  на  р и сун к е  1.
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Рисунок 1 - Измерения при анализе проб воды

3.1 Сущность метода определения кобальта

И зм ер ен и е м ассовой  концентрации кобальта  в ы п олн яю т м етодом  адсорбц и он н ой  

катодной  ди ф ф ерен ц и альн о -и м п ульсн ой  инверсионной  вольтам пером етрии . П ринцип  

м етода  основан  на предварительной  адсорбции  ди м ети лгли ок си м ата  к обальта  на 

индикаторном  р тутн о -п лен оч н о м  элек тр о д е  с п ослед ую щ и м  катодны м  в осстан овлен и ем  

дан н ого  ком плекса. Р еги стр и р уем ы й  м аксим альны й  катодны й ток  ли н ей н о  зависит от  

концентрации кобальта  в ан али зи руем ом  растворе.

П р оц есс  адсор бц и он н ого  концентрирования д и м ети лгли ок си м ата  к обальта  на 

индикаторном  элек тр оде  п рои сходи т  при  заданном  отр и ц ательн ом  п отенциале 

электролиза , равном  м и н ус 1,0 В  в течен и е  30 с.

П р оц есс  катодного  восстановления  ком плекса  и регистрация ан али ти ческ ого  

си гнала  (к атод н ого  пика ) на вольтам п ерограм м е проводится при диф ф еренц иально­

и м п ульсн ой  развертке п отен ц и ала  от  м и н ус  1,0 В  д о  м и н ус  1,50 В  о тн оси тельн о  

х ло р сер еб р я н о го  электрода  при заданной  ч увстви тельн ости  прибора.

П о тен ц и ал  м аксим ум а р еги стр и р уем ого  пика (ан али ти ч еск ого  си гн ала ) д ля  кобальта  

на х лор и д н о-ам м и ач н ом  ф оне со  значением  p H  9,2 равен (м и н ус  1,18 ±  0 ,05 ) В.

3.2 С ущ н о сть  м етода  оп ределен и я  о лов а  и свинца

П ри н ц и п  м етода  инверсионной  в ольтам п ером етри и  состои т  в концентрировании 

оп р ед еля ем ы х  элем ен тов  на элек тр оде  в растворе п о д гото в лен н ой  пробы  и п о след ую щ ем  

электрорастворении  концентрата при оп р ед елен н ом  реж им е изм енения потенциала.

О п р ед елен и е  м ассовой  концентрации о лов а  и свинца проводят п утем  элек тр оли за  их 

ионов  на р тутн о -п лен оч н ом  элек тр оде  (д а лее  Р П Э ) при заданном  отр и ц ательн ом  

потенциале, равном  м и н ус  1,30 В  в течен и е  заданного  времени.

П р оц есс  электрорастворения  элем ен тов  с п оверхн ости  электрода  и регистрацию  

ан алитических си гналов  (ан одн ы х  пиков о лов а  и свинца) проводят при ли н ей н о  

м еняю щ ем ся  п отенциале от  м инус 0,80 В  до  м и н ус  0,05 В  о тн о си тельн о  х ло р сер еб р я н о го  

электрода  при заданной  ч увстви тельн ости  прибора. М ак си м альн ы й  анодны й ток  

регистрируется  при оп р ед елен н ом  потенциале, характерном  д ля  каж дого  элем ен та  и 

ли н ей н о  зависит от концентрации.

П о тен ц и ал  м аксим ум а сум м ар н ого  ан одн ого  пика олов а  и свинца на ф оне со ля н ой  

к и слоты  равен м инус (0 ,4  ±  0 ,1 ) В , п отен ц и ал максим ум а ан одн ого  пика свинца на ф оне 

ли м он н о й  к и слоты  и ли  оксалата  натрия равен м и н ус  (0 ,4  ±  0 ,1 ) В.

3



СТ РК 2486-2014

А н али ти ч еск и е  си гн алы  олов а  и свинца на ф оне разбавленны х к и слот  

р егистрирую тся  при одн ом  и том  ж е потенциале, и м ею т одинаковую  ф орм у и 

практически неразделим ы . Д анны й  м етод  основан  на разн остн ом  сп особе  оп ределен и я  

м ассовы х концентраций данны х элем ен тов : вы п олн яю т и зм ерение сум м арной  м ассовой  

концентрации о лов а  и свинца в п р обе  на ф оне со ля н ой  кислоты ; в ы п олн яю т изм ерение 

м ассовой  концентрации свинца в п р обе  на ф оне ли м он н о й  кислоты ; рассчиты ваю т 

м ассовую  концентрацию  олов а  в п робе  по  разности  преды дущ и х  концентраций.

М а ссо в ы е  концентрации элем ен тов  в пробе  оп р ед еля ю т  по  м етоду  добавок  

аттестованны х см есей  (д а л е е  - А С )  элем ентов .

4 Отбор, консервация и хранение проб

О тбор  (п ри  н еобходи м ости  консервацию  и хр ан ен и е ) и сслед уем о й  пробы  воды  

проводят по  Г О С Т  17.1.5.04, Г О С Т  17.1.5.05, Г О С Т  31861, Г О С Т  31862.

5 Требования безопасности, квалификационные требования и условия 
выполнения измерений

5.1 Условия безопасного проведения работ

5.1.1 К  работе с в ольтам п ером етри чески м  анализатором , нагревательны м и 

приборам и  и хи м и чески м и  реактивами допускается  персонал, и зучивш ий инструкцию  по 

эксплуатац ии  прибора, правила работы  с х и м и чески м и  реактивами и х и м и ч еск ой  посудой .

5.1.2 П р и  работе  с хи м и чески м и  реактивами (токсичны м и , едким и  и 

легк овосп лам ен яю щ и м и ся  вещ ествам и ) н ео бх о д и м о  со б лю д а ть  требования  п о  техн и ке 

безопасности .

5.1.3 Э лек тр обезоп асн ость  при р аботе  с электроустан овкам и  д олж н а  соответствовать  

Г О С Т  12.1.019 и инструкции  п о  эксплуатац ии  приборов .

5.1.4 П ом ещ ен и е  лабор атор и и  д олж н о  соответствовать  требованиям  пож арной  

безоп асн ости  п о  [1 ] и  им еть средства пож аротуш ения  п о  [2 ].

5.1.5 П ом ещ ен и е  лабор атор и и  долж н о  бы ть оборудован о  приточно-вы тяж ной 

вентиляцией  в соответствии  с Г О С Т  12.4.021.

5.1.6 В  лаборатори и  н еобходи м о  им еть средства сбора  и нейтрализации ртути 

(ам альгам ированную  м едн ую  пластинку, раствор х ло р н о го  ж елеза ).

5.1.7 М ета лли ч еск ую  р туть  (н е  б о л е е  1 см 3)  след ует  хранить под  сло е м  воды  в бю ксе, 

п ом ещ енном  в толстостен н ую  склянку.

5.1.8 У ти ли за ц и ю  растворов и п р об  п о сле  изм ерений, проводят в соответствии  с 

норм ативны м и докум ен там и  п о  ути ли зац и и  растворов  и проб, разработанной  в 

лаборатории .

5.2 Требования к квалификации специалиста

К  вы п олн ен и ю  изм ерений  и (и л и ) о бработке  их результатов  доп ускаю тся  

специалисты , и м ею щ и е оп ы т  р аботы  в хи м и ческой  лаборатории , в ладею щ и е техн и кой  

в ольтам п ером етри ческого  анализа, освоивш ие м етоди ку  и зм ерений  и получи вш и е 

уд о в летв о р и тельн ы е  результаты  оп ерати вн ого  к он троля  п роцедуры  вы полнения  

измерений.
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5.3 Условия выполнения измерении
И зм ерен и я  проводятся  в с л ед ую щ и х  услови ях :

-  тем пература  ок р уж аю щ его  воздуха

-  атм осф ерное давление

-  отн оси тельн ая  влаж ность  воздуха

-  частота п ер ем ен н ого  тока

-  напряж ение питания в сети

Примечание - Выполнение измерений на 
рекомендуемых в руководстве по эксплуатации к ним.

от  18 °С  до  21 °С  

о т  630 д о  800 м м  рт.ст.

(о т  84,0 д о  106,7 кП а);

(60  ±  10) % ;

(50  ±  5 ) Гц ;

(220  ±  2 2 ) В.

приборах допускается проводить в условиях,

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

6.1 Средства измерений

В ольтам п ер ом етр и ч еск и й  анализатор (ти п а  С Т А  и ли  д р .) в ком п лекте  с IB M -  

совм естим ы м  ком пью тером  с систем ой  сбора  и обработки  данных. А н али затор  долж ен  

обеспечивать м етрологи чески е характеристики, соответствую щ ие характеристикам  

погреш ности  метода;

В есы  сп ец и альн ого  класса  точ н ости  с н аи больш и м  п р ед елом  доп ускаем ой  

а бсолю тн ой  п огреш н ости  ±  0,0001 г  п о  Г О С Т  24104;

Д озатор  типа Д П В -1 -1 -10 , Д П В -1 -5 -40 , Д11В-1-40-200, Д П В - 1-200-1000 с

дискретностью  установки  доз от  1,0 д о  2,0 м кл  и  о тн оси тельн ой  погреш ностью  не б о л е е  5 %  

по Г О С Т  28311.

Т ер м ом етр  лабораторн ы й  с пределам и  о т  0 °С  д о  50 °С  по  Г О С Т  28498.

6.2 Вспомогательное оборудование

К ом п лек с  п робоп одготовки  («Т е м о с -Э к с п р е с с » ) с диапазоном  рабочи х  тем ператур от  

50 °С  до  650 °С  с погреш ностью  измерений ±  15 °С  или  муф ельная п ечь  по  Г О С Т  9736 или  

электроп ечь  лабораторная, обеспечиваю щ ая поддерж ание заданного  тем пературного  

реж има о т  150 °С  д о  600 °С  с п огреш ностью  ±  25 °С ;

Ред ук тор  с м ан ом етр ом  (250  ±  1) атм. по  Г О С Т  13861 и Г О С Т  2405;

П ли тк а  электрическая с закры той спиралью  по Г О С Т  14919;

Аппарат д ля  ди сти лляц и и  воды  А С Д -4  по Г О С Т  28165;

Стаканчики из кварцевого стекла  вм естим остью  от  20 д о  25 см 3 Г О С Т  19908;

Щ и п ц ы  ти гельн ы е Щ Т  п о  д ей ствую щ ей  норм ативной  докум ентации ;

Ш ла н ги  п оли эти лен ов ы е  д ля  подвода  газа к ячейке п о  д ей ствую щ ей  норм ативной  

докум ентации .

6.3 Посуда

П ипетки  м ерны е лабораторны е стеклянны е градуированны е вм естим остью  0,5; 2,0; 

5,0; 10,0 см 3 по  Г О С Т  29227;

К о лб ы  вм естим остью  25,0; 50,0; 100,0; 1000,0 см 3 по Г О С Т  1770;

Ц и ли н дры  вм естим остью  10,0 см 3 по  Г О С Т  1770;

Эксикатор по  Г О С Т  25336.
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6.4 Реактивы и материалы

Г осуд ар ств ен н ы е  стандартны е образц ы  (д а л е е  Г С О )  состава  раствора ион ов  кобальта, 

о ло в а  и  свинца (наприм ер, Г С О  7784-2000, Г С О  7268-96  д л я  кобальта ; Г С О  5231-90, 

Г С О  7238-96  д ля  олова ; Г С О  7252-96, Г С О  7472-98 д л я  свинца) с  а ттестован н ы м  

зн ач ен и ем  м ассов ой  д о л и  и о н ов  1,0 мг/см3 и о т н о с и т е л ь н о й  п о гр е ш н о ст ью  аттестов ан н ого  

зн ачен и я  1 %  (п р и  Р  =  0 ,9 5 ) п о  Г О С Т  8.315;

Д и м ет и лгли о к си м , ч .д .а  п о  Г О С Т  5828;

С п и р т  э т и ло в ы й  ректиф икованны й  тех н и ч еск и й  п о  Г О С Т  18300;

А м м и а к  водны й , ч .д .а  п о  Г О С Т  3760;

К и с л о т а  серная концентрированная ос.ч. по  Г О С Т  14262;

К и с л о т а  азотная концентрированная о с .ч  по  Г О С Т  11125 и ли  х.ч . п о  Г О С Т  4461;

Л и м о н н а я  к и сло та  х .ч . п о  Г О С Т  3652;

К и с л о т а  солян ая  кон ц ен тр и рован н ая  ос.ч . п о  Г О С Т  14261;

А м м о н и й  х л о р и с т ы й  х .ч . п о  Г О С Т  3773;

В о д а  б и д и сти лли р ов а н н а я  и ли  д и сти лли р о в ан н а я  п о  Г О С Т  6709, п ерегн ан н ая  в 

п р и сутств и и  сер н ой  к и сло ты  и п ерм анганата  кали я  (5 ,0  см 3 кон ц ен тр и р ов ан н ой  сер н ой  

к и сло ты  и 3,0 см 3 3 % -н о го  раствора  перм ан ган ата  кали я  на  1,0 д м 3 д и ст и лли р о в а н н о й

воды );

Р т у т ь  м ета лли ч еск а я  м арки Р -00 , х .ч . п о  Г О С Т  4658;

К а ли й  х ло р и ст ы й  х .ч . п о  Г О С Т  4234;

Н атр и й  д в у у гл е к и с л ы й  п о  Г О С Т  2156;

Н атр и й  щ ав елев ок и слы й  х .ч . п о  Г О С Т  5839;

К а ли й  м арган ц овок ислы й  п о  Г О С Т  20490;

Б ум ага  индикаторная ун и версальн ая  p H  от  1 д о  14 п о  д ей ст в ую щ ей  н орм ати вн ой  

д ок ум ен тац и и ;

Б ум ага  ф и льтровальн ая  лабораторн ая  п о  Г О С Т  12026;

А з о т  га зообр азн ы й  и ли  д р у го й  и н ер тн ы й  газ (а р гон , г е л и й ) с  сод ер ж ан и ем  

к и сло р од а  не б о л е е  0,03 %  п о  Г О С Т  9293.

П р и м еч а н и я
1 Допускается использовать другие средства измерений, оборудование, аппаратуру, материалы и 

реактивы и стандартные образцы, обеспечивающие метрологические характеристики, аналогичные 
вышеуказанным.

2 Все применяемые средства измерений подлежат испытаниям с целью утверждения типа или 
метрологической аттестации, поверке, испытательное оборудование должно быть аттестовано в 
соответствии с законодательством в области обеспечения единства измерений.

3 При отрицательных результатах контроля качества реактивов кислоты могут перегоняться с 
использованием аппаратов по ГОСТ 28165.

7 Подготовка к выполнению измерений

7.1 Подготовка прибора к работе

П о д го т о в к у  и проверку в ольтам п ер ом етр и ч еск о го  ан ализатора прои зводят  в 

соответстви и  с и н струкц и ей  п о  эксплуатац ии , а такж е с о гл а с н о  т а б ли ц ы  1 д ля  о п р ед елен и я  

к о ба льта  и т а б ли ц ы  2 д ля  оп р ед елен и я  о ло в а  и свинца.
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Таблица 1 -  Задаваемые режимы работы прибора при определении массовых 
концентраций кобальта в пробах вод

Реж им работы  прибора П араметры  реж има работы

Система измерений трехэлектродная

Электроды : 
- рабочий Р П Э
- сравнения Х С Э
- вспомогательны й х с э
Развертка к а т о д н а я

Р е ж и м  р е г и с т р а ц и и  в о л ь т а м п е р о г р а м м д и ф ф е р е н ц и а л ь н о - и м п у л ь с н ы й

П о л я р и з у ю щ е е  н а п р я ж е н и е  д л я  э л е к т р о н а к о п л е н и я ,  В -0 ,8

П о т е н ц и а л  н а ч а л а  р е г и с т р а ц и и  B A -к р и в о й , В -1 ,0

К о н е ч н о е  н а п р я ж е н и е  р а з в е р т к и , В -1 ,5

П о т е н ц и а л  о ч и с т к и  э л е к т р о д а ,  В -1 ,3

В р е м я  о ч и с т к и  э л е к т р о д а ,  с 2 0

С к о р о с т ь  л и н е й н о г о  и з м е н е н и я  п о т е н ц и а л а ,  м В / с 30

В р е м я  э л е к т р о л и з а  (в  з а в и с и м о с т и  о т  с о д е р ж а н и я  э л е м е н т а  в  

п р о б е ) ,  с
15

П о т е н ц и а л  а н а л и т и ч е с к о г о  п и к а , В  (о р и е н т и р о в о ч н о е  

з н а ч е н и е )
-1 ,1 7

Ф о н о в ы й  э л е к т р о л и т
х л о р и д н о - а м м и а ч н ы й  б у ф е р н ы й  р а с т в о р  

pH  9 ±  ДИМСТ И ЛГ  ЛИО КС и м

Таблица 2 -  Задаваемые режимы работы прибора при определении массовых 
концентраций олова и свинца в пробах вод

Реж им  работы  прибора
П араметры  реж има работы

О лово Свинец

Система измерений трехэлектродная

Развертка анодная

Реж им  регистрации вольтамперограмм П О С Т О Я Н Н О Т О К О В Ы Й
П оляри зую щ ее напряжение д ля  
электронакопления, В

-1,30

Время электролиза, с 1 0 -6 0 60 -1 8 0

П отенциал начала регистрации вольтамперной 
кривой, В

-0,80

К онечны й потенциал развертки, В -0,05

П отенц иал очистки электрода, В -0,05

Врем я очистки, с 20

С корость линейного  изменения потенциала, мВ/с 60

Ч увствительность прибора при регистрации 

вольтамперограммы  (А/м м )
(1 - 1 0 )  10"у (в  зависимости от  содерж ания элем ента в 

анализируемой пробе)

Ф оновы й  электролит

суммарная 

концентрация олова  

и  свинца 
определяется -  

р а с т в о р  соляной  

к и с л о т ы  м о л я р н о й  

к о н ц е н т р а ц и и  

2  м о л ь / д м 3

раствор натрия 

щ авелевокислого м олярной  
концентрации 0,1 моль/дм3 

или  раствор лим онной  

кислоты  м олярной  

концентрации 0,3 моль/дм3

П отенц иал анодного пика, В
с у м м а р н ы й  п и к а  

о л о в а  и  с в и н ц а  

- (0 ,4  ± 0 , 1 )  В

- (0 ,4  ± 0 , 1 )
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7.2 Подготовка лабораторной посуды

7.2.1 Н о в ую  лабор атор н ую  стеклян н ую  п осуд у , см енны е наконечники дозаторов , 

пипетки пром ы ваю т азотной  кислотой , затем  серной  к и слотой  и 3 -  4 раза 

би ди сти лли р ов ан н ой  водой.

Загрязненны е кварцевы е стаканчики протираю т сухо й  пищ евой  содой  при пом ощ и  

ф и льтровальн ой  бум аги , 3 - 4  раза ополаски ваю т сначала  водопроводн ой , затем  

би ди сти лли р ов ан н ой  водой. Затем  в каж дый стаканчик д обав ля ю т  при пом ощ и  дозатора 

и ли  пипетки  о т  0,1 д о  0,2 см 3 концентрированной  серной  кислоты , стаканчики п ом ещ аю т 

на э лек тр о п ли тк у  и ли  к ом п лекс  п робоп од готов к и  «Т е м о с -Э к с п р е с с »  (п ри  откры той  

кры ш ке) при  тем пературе о т  300 °С  д о  350 °С . П о с л е  п о лн о го  прекращ ения вы деления 

паров сер н ой  ки слоты  со  стен ок  стаканчиков их прокаливаю т при  тем п ературе о т  500 °С  

д о  600 °С  в течен и е  врем ени  о т  10 д о  15 мин в м уф ельн ой  печи  и ли  ком п лексе  

п робоп од готов к и  «Т е м о с -Э к с п р е с с »  (п ри  закры той  кры ш ке).

С м ен н ы е кварцевы е стаканчики хранят в эксикаторе.

7.2.2 П р ов ер к у  стаканчиков д ля  анализа  на ч и стоту  проводят п утем  регистрации 

вольтам п ерограм м  ф он ов ого  электролита .

О п ти м альн ы м и  являю тся  такие качества реактивов и чистота  п осуды , когда  

п олуч аю тся  аналитические си гн алы  элем ен тов  в растворе ф он ов ого  элек тр оли та , равны е 

и ли  б ли зк и е  к н у лю  при м аксим альном  врем ени накопления, и сп о ль зуем ом  при

измерении.

7.3 Подготовка и хранение электродов
7.3.1 П од готов к а  индикаторного  (р а б о ч е го ) р тутн о -п лен оч н о го  электрода

И ндикаторны й  р тутн о -п лен оч н ы й  элек тр од  (д а лее  Р П Э ) представляет  со бо й

п оли эти лен ов ы й  стерж ень с запрессованной  серебряной  п р ов олок ой  диам етром  0,8 мм  

д ли н ой  от  5 до  7 мм, п лощ адь  п оверхн ости  составляет  о к о ло  0,2 см 2. Д ля  п одготовки  Р П Э  

к работе проводят ам альгам ирование, т о  есть  нанесение на п оверхн ость  серебряной  

п роволоки  пленки  ртути  от  10 д о  20 мкм.

П ок р ы ти е ртутью  производят  п утем  п огруж ения  рабочей  части  Р П Э  (сер ебр ян ой  

п р ов олок и ) в м еталли ч еск ую  р туть  от  2 до  3 с, затем  р туть  растираю т ф и льтровальн ой  

бум агой  д ля  равн ом ерн ого  распределения  по  поверхн ости  серебра. В  том  случае, е сли  на 

конце серебряной  п р ов олок и  «с в и с а е т »  и збы точ н ое  к оли чество  р тути  в виде капли, ее 

уд а ля ю т  в бю кс с ртутью . Э лек тр од  пром ы ваю т би ди сти лли р ован н ой  водой.
П р оц ед ур у  ам альгамирования рабочей  п оверхности  электрода  повторяю т при 

появлении неам альгам ированны х участков на поверхности  электрода. П р и  образовании 
серого  налета на поверхности , электрод  протираю т ф ильтровальной  бумагой .

П о с л е  проведения анализа р абоч ую  п оверхн ость  электродов  ополаскиваю т 

би ди сти лли р ован н ой  водой. Х ран ят  электроды , погрузив  р абоч ую  часть в 

би ди сти лли р ован н ую  воду.

7.3.2 П од готов к а  электрода  сравнения -  х ло р сер еб р я н о го  электрода

Э лек тр од  сравнения -  х лор сер ебр ян ы й  электрод  (д а лее  Х С Э )  представляет собой  

спираль  из серебряной  проволоки , покры той  х ло р и д о м  серебра, п ом ещ ен н ую  в 

теф лон овы й  корпус с п олуп р он и ц аем ой  пробкой . К о н ец  серебряной  п р ов олок и  им еет 

токовы водящ ий  контакт д ля  п одклю чен и я  к прибору.

Х С Э  зап олн яю т дозатором  и ли  ш прицом  раствором  х ло р и д а  калия м олярн ой  

концентрации 1 м оль/дм3, закры ваю т п р обк ой  и вы держ иваю т не м енее 2 ч д ля  

устан овлен и я  равн овесн ого  значения потенциала.

Х ран ят  элек тр оды  в растворе х ло р и д а  калия м олярн ой  концентрации 1 м оль/дм3. 

Заполнение электродов  производят 1 раз в 2 недели .
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7.3.3 П од готов к а  к работе в сп ом огательн ого  элек тр ода  - с т ек ло у глер о д н о го  

электрода

В  работе и сп о ль зую т  и гольчаты й  и ли  торц евой  электрод . И гольч аты й  

всп ом огательн ы й  элек тр од  и зго тов лен  из стек лов и дн ого  графита, в к леен н ого  в 

теф лон ов ую  трубку . В сп ом о га тельн ы й  стек ло углер од н ы й  элек тр од  представляет со бо й  

ст ек ло у глер од н ы й  стерж ень диам етром  2 м м  и д ли н ой  от  10 д о  15 мм, запрессованны й в 

ф торопластовы й  держ атель.

П ер ед  р аботой  элек тр од  ш ли ф ую т на ф ильтре, вы держ иваю т от  2 до  5 м ин в 

эти лов о м  спирте (д ля  уд ален и я  поверхностно-активны х органических  вещ еств, а такж е 

д ля  очистки  от  адсорбированны х частиц).

7.3.4 П р овер ку  работы  индикаторного  электрода, электрода  сравнения и 

в сп ом ога тельн ого  элек тр ода  проводят в соответствии  с р азделом  8.

7.4 Приготовление растворов
7.4.1 О сн овн ы е растворы  (д алее  О Р ) ионов  кобальта , о лов а  и свинца м ассовой  

концентрации 100 мг/дм3 готовят  из государствен н ы х  стандартны х образц ов  (д а л е е  Г С О ) 

с аттестованны м и значениям и  м ассовой  концентрации кобальта , о лов а  и свинца 1 мг/см3 

(1000  мг/дм3).

7.4.1.1 П р и го тов лен и е  О Р  кобальта

В  м ерн ую  к о лб у  вм ести м остью  50 см 3 с п ом ощ ью  пипетки и ли  дозатора  вводят 5 см 3 

стандартного  образца к обальта  м ассовой  концентрации 1 мг/см3 (1000  мг/дм3)  и  доводят  

объ ем  д о  м етки  би ди сти лли р ован н ой  водой.

7.4.1.2 П р и го тов лен и е  О Р  свинца

В  м ерн ую  к о лб у  вм ести м остью  50 см 3 с п ом ощ ью  пипетки и ли  дозатора  вводят 5 см 3 

стандартного  образца состава свинца м ассовой  концентрации 1 мг/см3 (1000  мг/дм3)  и 

доводят  объ ем  д о  м етки  раствором  азотной  к и слоты  концентрации 0,1 моль/дм3.

7.4.1.3 П р и го тов лен и е  О Р  олова

В  м ерн ую  к о лб у  вм ести м остью  50 см 3 с п ом ощ ью  пипетки  и ли  дозатора  вводят 5 см 3 

стандартного  образца состава о лов а  м ассовой  концентрации 1 мг/см3 (1000  мг/дм3)  и 

доводят  объ ем  д о  м етки  раствором  соля н ой  к и слоты  м оля р н ой  концентрации 3 м оль/дм3.

П р и м еч а н и е -  При приготовлении основных растворов рекомендуется использовать инструкцию 
по применению ГСО ионов металлов.

7.4.2 П р и го тов лен и е  р абочи х  растворов

Г о то в я т  рабочие растворы  (аттестованны е см еси  (д а лее  А С ) )  серий  А С -1 , А С -2, А С -  

3 м ассовой  концентрацией  10,0; 1,0 и 0,5 мг/дм3 д ля  к обальта  и 10,0; 5,0 и 1,0 мг/дм3 д ля  

свинца и олова.

7.4.2.1 Р абоч и е  растворы  (и л и  А С )  д ля  к обальта  готовят  соответствую щ и м и  

разбавлениям и  растворов в м ерны х к олба х  вм ести м остью  50,0 см 3 и доведен и ем  до  метки 

би ди сти лли р ован н ой  водой  в соответствии  с табли ц ей  3.

Таблица 3 - Приготовление рабочих растворов для кобальта

Концентрация 
исходного 

раствора для 
приготовления

АС, мг/дм3

Объем,
отбираемый для 
приготовления 

АС, см3

Объем мерной 
посуды, см3

Концентрация
приготовленной

АС, мг/дм3

Обозначение
АС

Срок
хранения,

сут.

100 5,0 50 10,0 АС-1 30
10 5,0 50 1,0 АС-2 14
10 2,5 50 0,5 АС-3 14
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7.4.2 2 Р а б оч и е  растворы  (и л и  А С )  готовят  соотв етств ую щ и м  разбавлением  

растворов в м ерны х колбах  вм ести м остью  50 см 3 д ля  свинца д оведен и ем  д о  м етки  азотной  

ки слотой  м оля р н ой  концентрации 0,1 м оль/дм3, а д ля  о лов а  доведен и ем  д о  м етки 

раствором  со ля н ой  к и слоты  м оля р н ой  концентрации  3 м оль/дм3 в соответствии  с 

табли ц ей  4.

Таблица 4 - Приготовление рабочих растворов для олова и свинца

Концентрация 
исходного 

раствора для 
приготовления 

АС, мг/дм3

Объем,
отбираемый для 
приготовления 

АС, см3

Объем
мерной
посуды,

см3

Концентрация 
приготовленной 

АС, мг/дм3

Обозначение
АС

Срок
хранения,

сут

100 5,0 50 10,0 АС-1 30
100 2,5 50 5,0 АС-2 30
10 5,0 50 1,0 АС-3 15

7.4.3 П р и го тов лен и е  раствора х ло р и д а  калия м оля р н ой  концентрации 1,0 моль/дм3

Н а  ан алитических весах взвеш иваю т навеску х ло р и д а  калия м ассой  (7 ,5  ±  0 ,1 ) г,

переносят  в м ерн ую  к о л б у  вм ести м остью  100 см 3, д оба в ля ю т  н еб ольш о е  коли чество  

би ди сти лли р ов ан н ой  воды  и растворяю т. П о с л е  п о лн о го  растворения доводят  объ ем  

раствора до  м етки  би ди сти лли р ов ан н ой  водой  и тщ ательн о  перем еш иваю т

7.4.4 П р и го тов лен и е  раствора ди м ети лгли ок си м а  м олярн ой  концентрации 

0,1 м оль/дм3

Н а  ан алитических весах взвеш иваю т навеску (0 ,290  ±  0 ,002 ) г  ди м ети лгли окси м а , 

переносят  в м ерную  к о лб у  вм ести м остью  25 д м 3 д обав ля ю т  н еб ольш о е  к оли чество  

эти ло в о го  спирта и растворяю т. П о с л е  п о лн о го  растворения д оводят  о бъ ем  д о  м етки 

эти лов ы м  спиртом  и тщ ательн о  перем еш иваю т. Раствор  хранят в тем н ом  месте.

7.4.5 П р и го тов лен и е  ф он ового  э лек тр о ли та  (д ля  оп ределен и я  кобальта ), х ло р и д н о - 

ам м иачного  буф ер н ого  раствора с p H  9,2

Н а  ан алитических весах б ер ут  навеску ам м ония х ло р и д а  м ассой  (0 ,534  ±  0 ,001 ) г, 

переносят  в м ерную  к о лб у  вм ести м остью  100, см 3, приливаю т 1/3 объем а  

би ди сти лли р ован н ой  воды, растворяю т навеску соли , д обав ля ю т  о т  1 д о  1,5 см 3 

концентрированного  в одн ого  раствора аммиака и доводят  д о  м етки би ди сти лли р ован н ой  

водой. Значение p H  раствора к он тр оли р ую т  по индикаторной  бум аге.

7.4.6 П р и го тов лен и е  ф он ового  элек тр оли та  (д ля  определен и я  сум м арной  

концентрации о лов а  и свинца) -  раствор соля н ой  кислоты  м оляр н ой  концентрации 

2 м оль/дм3

В  м ерную  к о лб у  вм ести м остью  250 см3 н аливаю т 2/3 объ ем а  би ди сти лли р ован н ой  

воды, взятой при п ом ощ и  м ер н ого  цилиндра  и 41,6 см3 концентрированной  соля н ой  

кислоты , перем еш иваю т. Д ов одя т  о бъ ем  раствора в к о лб е  д о  м етки  би ди сти лли р ован н ой

водой.

7.4.7 П р и го тов лен и е  ф он ового  э лек тр о ли та  (раствор  натрия щ ав елев ок и сло го ) 

м олярн ой  концентрации 0,1 моль/дм3

Н авеску  натрия щ ав елев ок и сло го  м ассой  35 г, взятую  с т оч н о стью  д о  в тор ого  знака, 

переносят  в м ерную  к о лб у  вм ести м остью  250 см 3, наливаю т 1/3 объем а  

би ди сти лли р ован н ой  воды , перем еш иваю т и растворяю т навеску при  сла бо м  нагревании. 

О хлаж даю т раствор в к о лб е  и доводят  д о  метки би ди сти лли р ов ан ой  водой.

7.4.8 П р и го тов лен и е  ф он ов ого  э лек тр о ли та  (раствор  ли м он н о й  к и сло ты ) м олярн ой  

концентрации 0,3 м оль/дм3
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Н авеску  ли м он н о й  к и слоты  м ассой  14,41 г, взятую  с т оч н о стью  д о  в тор ого  знака, 

п ереносят  в м ер н ую  к о лб у  вм ести м остью  250 см 3, н аливаю т 1/3 объ ем а

би ди сти лли р ов ан н ой  воды , перем еш иваю т. П о с л е  п о лн о го  растворения д оводят  о бъ ем  до  

м етки  би ди сти лли р ов ан н ой  водой.

7.5 Подготовка проб

Д ля  проведения анализа п роб  воды  бер ут  две п ар аллельн ы е  и одн у  « х о л о с т у ю »  

пробы  или  две п ар аллельн ы е  и одн у  «р е з е р в н у ю »  пробы .

7.5.1 П од готов к а  п р обы  воды  д ля  оп р ед елен и я  содерж ания кобальта

П р о б у  воды  о бъ ем о м  о т  5 д о  10 см3 (в  зависим ости  о т  ож идаем ой  концентрации ) 

п ом ещ аю т в чисты й  кварцевый стаканчик о бъ ем о м  20 см 3. Стаканчик с п р обой  пом ещ аю т 

на разогретую  п ли тк у  д о  тем п ератур ы  о т  130 °С  д о  140 °С  и ли  в ком п лекс 

п р обоп од готов к и  «Т е м о с -Э к с п р е с с »  и  упариваю т раствор в стаканчике при этой  

тем п ературе д о  с у х и х  солей .

В ы н и м аю т стаканчик из ком плекса  п р обоп одготовк и  «Т е м о с -Э к с п р е с с »  и ли  

сн и м аю т с плитки , охлаж даю т  д о  ком натной  тем пературы , д оба в ля ю т  при  п ом ощ и  

дозатора  и ли  м ерной  пипетки о т  0,3 д о  0,5 см 3 концентрированной  сер н ой  к и слоты  

(ом ы вая тщ ательн о  стенки  стаканчика). Затем  стаканчик снова п ом ещ аю т в к ом п лекс  

п р обоп од готов к и  «Т е м о с -Э к с п р е с с »  и ли  в м уф ельн ую  печь, нагреваю т при тем пературе 

300 °С  д о  п о лн о го  прекращ ения вы делен и я  паров серной  кислоты . У в ели ч и в а ю т  

тем п ератур у  д о  570 °С  и  вы держ иваю т стаканчик при это й  тем пературе 15 мин.

Стаканчик вы нимаю т, охлаж даю т д о  ком натной  тем пературы , д об а в ля ю т  с п ом ощ ью  

дозатора  и ли  м ерной  пипетки  0,3 см 3 концентрированной  соля н ой  кислоты . С нова  

пом ещ аю т в ком п лекс  п р обоп од готов к и  «Т е м о с -Э к с п р е с с »  и ли  на п ли тк у  и вы париваю т 

д осуха  п р о бу  при тем п ературе 120 °С .

Стаканчик вы ним аю т, охлаж даю т, п риливаю т 10 см 3 раствора ф он ового  элек тр оли та  

по  7.4.5, д обав ля ю т  0,03 см 3 д и м ети лгли ок си м а  м оля р н ой  концентрации 0,1 м оль/дм3.

7.5.2 П од готов к а  п р обы  воды  д ля  оп ределен и я  содерж ания о ло в а  и свинца

П р о б у  воды  о бъ ем о м  о т  5 д о  10 см3 (в  зависим ости  о т  ож идаем ой  концентрац ии ) 

пом ещ аю т в чисты й  кварцевый стаканчик о бъ ем о м  20 см 3. Стаканчик с п р обой  п ом ещ аю т 

на разогретую  п ли тк у  д о  тем пературы  о т  130 °С  д о  140 °С  и ли  в ком п лекс  

п робоп од готов к и  «Т е м о с -Э к с п р е с с » , вы держ иваю т при  этой  тем пературе д о  упаривания 

раствора в стаканчике до  с ухи х  солей .

В ы н и м аю т стаканчик из ком плекса  п р обоп одготовк и  «Т е м о с -Э к с п р е с с »  и ли  

сним аю т с плитки , охлаж даю т д о  ком натной  тем пературы , д об а в ля ю т  с п ом ощ ью  

дозатора и ли  м ерной  пипетки  о т  0,3 д о  0,5 см  концентрированной  серной  к и слоты  

(ом ы вая тщ а тельн о  стенки  стаканчика). Затем  стаканчик снова п ом ещ аю т в к ом п лекс  

п робоп од готов к и  «Т е м о с -Э к с п р е с с »  и ли  в м уф ельн ую  печь, нагреваю т при тем пературе 

300 °С  д о  п о лн о го  прекращ ения вы деления  паров сер н ой  кислоты . У в ели ч и в а ю т  

тем п ератур у  д о  450 С  и вы держ иваю т стаканчик при этой  тем п ератур е 15 мин.

Затем  стаканчик вы ним аю т, охлаж даю т д о  ком натной  тем пературы . Д об а в ля ю т  с 

п ом ощ ью  дозатора  и ли  м ерной  0,3 см 3 раствора концентрированной  соля н ой  кислоты . 

С н ова  п ом ещ аю т в ком п лекс  п р обоп од готов к и  «Т е м о с -Э к с п р е с с »  и ли  на п ли тк у  и 

вы париваю т д осуха  п р о бу  при  тем п ератур е 120 °С .

С таканчик вы нимаю т, охлаж даю т, п риливаю т о т  10 д о  12 см 3 раствора ф он ового  

электролита : д ля  оп ределен и я  сум м ар н ого  содерж ания о ло в а  и свинца -  раствор соля н ой  

ки слоты  м оля р н ой  концентрации 2 моль/дм3; д ля  оп р ед елен и я  свинца -  раствор ли м он н ой  

ки слоты  м оля р н ой  концентрации 0,3 моль/дм3 и ли  раствор натрия щ авелев ок и сло го  

м оля р н ой  концентрации 0,1 м оль/дм3. П р о б а  готова  к проведению  И В  изм ерений.
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7.5.4 Подготовка «холостой» пробы при определении концентраций всех элементов
Подготовку «холостой» пробы при определении концентраций всех элементов 

проводят аналогично 7.5.1 -  7.5.3, добавляя те же реактивы, в тех же количествах и 
последовательности, используя вместо анализируемой пробы бидистиллированную воду. 
Измерения «холостой» пробы обязательно проводят при смене партии реактивов, замене 
посуды и т.д.

П р и м е ч а н и е  -  Е сли  аналитический сигнал элем ента в пробе вы ходит за верхню ю  границу 
разреш аю щ ей способности  прибора, допускается ум еньш ить время электронакопления, ли бо  взять 

м еньш ую  аликвоту подготовленной  к измерению  пробы . Е сли  аналитический си гн ал элем ента вы ходит за 

ниж ню ю  границу разреш ающ ей способности  прибора, допускается взятие больш его  объем а 
анализируемой пробы  и увеличение времени накопления.

8 Выполнение измерений

Комплекс аналитический вольтамперометрический должен быть предварительно 
подготовлен к работе в соответствии с руководством к прибору.

При выполнении ВА измерений для определения массовой концентрации кобальта, 
олова и свинца выполняют следующие операции:

- устанавливают параметры измерений согласно таблице 1, 2;
- проводят проверку электрохимической ячейки (электроды, раствор фонового 

электролита) на чистоту в соответствии с руководством к прибору;
- проводят регистрацию вольтамперограммы -  аналитического сигнала (Ii)

компонента в растворе подготовленной пробы в соответствии с руководством к прибору;
- проводят регистрацию вольтамперограммы -  аналитического сигнала (Ь)

компонента в растворе пробы с введенной добавкой АС компонента в соответствии с 
руководством к прибору.

Величина аналитического сигнала (пика) компонента пропорциональна массовой 
концентрации компонента.

Одновременно рекомендуется проводить анализ двух параллельных и одной 
резервной пробы в трех стаканчиках по каждому элементу.

Примеры выполнения измерений на комплексе СТА приведены в приложении Б, В.

П р и м е ч а н и е  -  Н а  фоне соляной  кислоты  олов о  и свинец даю т общ ий  анодный пик. Содерж ание 
олова  определяю т по разности суммарной массовой концентрации олова  и свинца, найденной на фоне 

соляной  кислоты  и  массовой концентрации свинца, найденной на фоне натрия щ авелевокислого  и ли  

лим онной  кислоты  (о ло в о  на этих фонах не проявляется). О бщ ая схем а проведения измерения м ассовой 

концентрации элем ентов  приведена на рисунке 2.

Д ля  определения массовы х концентраций олова  и свинца использую т одну и ту  ж е трассу, изменяя 

лиш ь некоторые значения в трассе при проведении И В -изм ерений или  олова  или  свинца (е сли  это 

необходим о, например, увеличиваю т время накопления и  др .)
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Рисунок 2 - Схема измерения массовой концентрации олова и свинца

9 Вычисление и оформление результатов

9.1 Массовую концентрацию кобальта, олова и свинца в анализируемой пробе 
вычисляют с помощью программного обеспечения к прибору.

О
Массовую концентрацию Д  мг/дм', кобальта и свинца; суммарную концентрацию 

олова и свинца XjcyM, мг/дм3, в пробе вычисляют по формуле (1):

В Д * » )  =

/ х Г  YsV y ix
п р о б ы  ^  д о б а в к и  г  д о б а в к и  у  м и н е р а л и з а п а

(I п р о б а с д о б в к о й  ^ п р о б а )   ̂ \аликвс т ы ■ м .
(1)

где / „ р о б ы  - высота тока пика элемента на кривой пробы;
С добавки - массовая концентрация АС элемента, мг/дм3;
Iг добавки - объём добавки, см ;
У м и н е р а л и з а т а  - объём минерализата, см3;
I п р о б ы  с  д о б а в к о й  - высота тока пика элемента на BA-кривой пробы с добавкой АС 

элемента;
V аликвоты - объём аликвоты, см ;
Мнавески - ООЪеМ Пробы, ДМ ' .

9.2 Массовую концентрацию олова Xisn, мг/дм3, вычисляют по разности суммарной 
концентрации олова и свинца и массовой концентрации свинца в пробе по формуле (2):

XlSn Х ] е у м  х , (2)
1 3
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В ы ч и слен и я  проводят д ля  каж дой из двух  п ар аллельн ы х  анализируем ы х проб, 

п олуч ая  значения X i  и Х 2 .

9.3 А н а ло ги ч н ы е  вы числения  проводят д ля  «х о л о с т о й »  пробы .

9.4 Е сли  в « х о л о с т о й »  п робе  содерж ится сои зм ери м ое  к оли чество  оп р ед еля ем ого  

элем ента , т о  оцениваю т р еальн ое  содерж ание элем ен та  в каж дой из п ар аллельн ы х  проб, 

вычитая из X I  и Х 2  результат  «х о л о с т о й »  пробы .

10 Проверка приемлемости результатов измерений

10.1 За результат  и зм ерений  X  приним аю т среднее ариф м етическое значение двух  

результатов  изм ерений, п о луч ен н ы х  в у с ло в и я х  п овторяем ости  X i  и Х 2  (п а р а ллельн ы х  

оп р ед елен и й ), д ля  которы х вы полняется  у с ло в и е  (3 ):

где  г - п р ед ел  повторяем ости , вы раж енны й в а бсолю тн ы х  единицах. Значения 

п редела  повторяем ости  приведены  в та бли ц е  5.

10.2 П р и  н евы п олн ен и и  услов и я  (2 )  п о луч а ю т  д оп о лн и тельн о  ещ е оди н  результат  

измерения. За результат  изм ерений  приним аю т среднее ариф м етическое трех  р езультатов  

изм ерений, п о луч ен н ы х  в у сло в и я х  повторяем ости , д ля  к оторы х вы полняется  у с ло в и е  (3 ):

где  CR0 95(3) -  критический диапазон.

Значения критического  диапазона приведены  в табли ц е  5.

10.3 П р и  н евы п олн ен и и  услов и я  (3 )  в качестве о к он ч а тельн ого  р езультата  изм ерений  

приним аю т м едиану трех  результатов  изм ерений , п о луч ен н ы х  в у сло в и я х  повторяем ости  

(п а р а ллельн ы х  оп ределен и й ).

10.4 Р асхож ден и е м еж ду результатам и  изм ерений, п олуч ен н ы м и  в двух  

лабораториях, не д олж н о  превы ш ать п редела  восп рои зводи м ости  при  усло в и и  (5 ):

где  Х \ и Х 2 - р езультаты  изм ерений  м ассовой  концентрации элем ента , п олуч ен н ы е  

в разны х лаборатори ях  -  средние ариф м етические дв ух  р езультатов  измерений, 

п олуч ен н ы х  в у сло в и я х  п овторяем ости , д ля  которы х вы полняется  у с ло в и е  (2 );

R  -  п р ед ел  воспроизводим ости , вы раж енны й в а бсолю тн ы х  единицах. Значения 

п редела  восп рои зводи м ости  приведены  в табли ц е  5.

10.5 П р и  вы п олн ен и и  ус ло в и я  (4 )  п ри ем лем ы  оба  результата  изм ерений, и в качестве 

ок он ч ательн ого  м ож ет бы ть  и сп ользов ан о  их среднее ариф м етическое значение.

(4)

К а х - ^ п п  \ZCRv, (4)

Х ~ Х 2 < R , (5)

14
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Таблица 5 -  Значения предела повторяемости, критического диапазона и 
предела воспроизводимости при доверительной вероятности Р = 0,95

Н а и м е н о в а н и е

п о к а за т е ля

Д и а п а зо н  

и зм е р е н и й , м г/дм 3

П р е д е л

п о в т о р я е м о с т и , 

Г , м г/дм 3

К р и т и ч е с к и й  

д и а п а зон , 

CRog,(3)- м г/дм 3

П р е д е л

в о с п р о и з в о д и м о с т и , R, 
м г/д м 3

К о б а л ь т
о т  0 ,01  д о  1,0 

в к л ю ч . 0 ,33  X 0 ,4 0  X 0 ,4 7  X

О л о в о
о т  0 ,01  д о  10,0 

в к лю ч . 0 ,3  \ Х 0 ,3 6  X 0 ,4 2  X

С в и н е ц

о т  0 ,0 0 0 2  д о  0 ,02  

в к л ю ч . о,зз X 0 ,4 0  X 0,45 X

о т  0 ,0 2  д о  1,0 

в к л ю ч . 0 ,2 0  X 0 ,23  X 0 ,2 5  X

X  - среднее арифметическое значение результатов параллельных определений массовой концентрации элемента 

X  - среднеарифметическое значение результатов анализа, полученных в двух лабораториях

11 Оформление результатов измерений

11.1 Результат измерений, мг/дм3, при Р = 0,95, представляют в виде:
(X ± д) или (Х ± А л ), при условии А л  < Д,

где х -  результат измерений;
Д/7 значения характеристики погрешности результатов измерений, установленное 

при реализации методики в лаборатории;
Д значения характеристики погрешности выполнения измерений, которые 

рассчитываются по формуле (6):

Д = 0,01x8х X , (6)

где 8 - относительное значение показателя точности (характеристики погрешности) 
метода, в соответствии с таблицей 6.

Таблица 6 -  Относительное значение показателя точности метода при 
доверительной вероятности Р = 0,95

Н аим енование

показателя

Д иапазон  изм ерений,

мг/дм3

П ок азатель  точ н ости  (границы , в которы х  

находится п огреш н ость  м етоди ки ), 8 1, %

К о б а ль т о т  0,01 д о  1,0 вклю ч. 34

О лов о о т  0,01 до  10,0 вклю ч. 30

Свинец
о т  0,0002 д о  0,02 вклю ч. 31

о т  0,02 до  1,0 20

S 1 -  С о о т в е т с т в у е т  р а с ш и р е н н о й  о т н о с и т е л ь н о й  н е о п р е д е л е н н о с т и  с  к о э ф ф и ц и е н т о м  о х в а т а  к  =  2

15



СТ РК 2486-2014

11.2 Ч и сло в о е  значение результата  измерения д олж н о  оканчиваться циф рой т о го  же 

разряда, что  и значение п редела  п овторяем ости  результатов  п ар аллельн ы х  определений . 

Значение предела  п овторяем ости  д олж н о  содерж ать не б о л е е  двух  значащ их цифр.

12 Контроль качества результатов измерений при реализации метода в 
лаборатории

12.1 К о н т р о ль  качества р езультатов  и зм ерений  при  реализации  м етода  в 

лаборатори и  предусм атривает:

- оперативны й к он троль  п роцедуры  анализа  (н а  осн ове  оценки  п огреш н ости  

результатов  анализа  при реализации  о тд ельн о  взятой  к он тр ольн ой  процедуры );

- к он тр оль  стаби льн ости  результатов  анализа  (н а  о сн ов е  кон тр оля  стаби льн ости  

среднеквадратического  отк лон ен и я  в н утри лаборатор н ой  прецизионности , погреш ности , 

среднеквадратического  о тк лон ен и я  повторяем ости ).

12.2 О перативны й к он троль  п роцедуры  анализа  (в ы п олн ен и я  и зм ерен и й ) проводят:

- при  внедрении  м етода  вы п олн ен и я  изм ерений  в лаборатории ;

- при  п оявлении  факторов, которы е м о гу т  п овли ять  на ста би льн ость  процесса  

анализа (наприм ер , при см ен е  партии реактивов, п о с ле  рем онта  прибора, при д ли тельн ом  

пром еж утке врем ени  м еж ду анализам и  и т.д .).

О перативны й к он тр оль  проц едуры  анализа проводи т  сам  и сп о лн и тель  с ц елью  

проверки его  готовн ости  к проведению  анализа  р абочи х  проб.

О перативны й к он тр оль  п роцедуры  анализа  проводят п о  [4 ] и ли  в соответствии  с 

п ри лож ением  А .

12.3 О д н ой  из ф орм  к он троля  стаби льн ости  р езультатов  анализа  является  к он троль  

стаби льн ости  результатов  анализа в п р ед елах  лаборатори и  с и сп ользован и ем  к он трольн ы х  

карт, реали зуем ы й

- путем  кон троля  и поддерж ания на тр еб уем о м  ур ов н е  п огр еш н ости  результатов  

измерений;

- п утем  кон троля  и поддерж ания на тр еб уем о м  ур ов н е  внутри лаборатор н ой  

прецизионности ;

- п утем  кон троля  и поддерж ания на тр еб уем о м  ур овн е  повторяем ости  результатов  

п ар аллельн ы х  определений .

12.4 П р оц ед ур ы  и пери оди чн ость  контроля  точ н ости  п олуч аем ы х  результатов  

и зм ерений  в п ределах  лаборатори и  проводят с уч ето м  требований  

Г О С Т  И С О  5725-6 и ли  по  [5 ].

13 Проверка приемлемости результатов измерений для двух лабораторий

13.1 П р овер ку  п р и ем лем ости  результатов  изм ерений, п о луч ен н ы х  в у с ло в и я х  

восп роизводим ости  (в  двух  лабораториях, m  =  2 ), проводят с уч ето м  требований  

Г О С Т  И С О  5725-6 по  отн ош ен и ю  к п р ед елу  воспроизводим ости , в соответствии  с 

табли ц ей  7, и ли  к критической  разности  д ля  двух  среднеариф м етических результатов  

и зм ерений  в соответствии  с Г О С Т  И С О  5725-6.

Р асхож ден и е м еж ду результатам и  изм ерений, п о луч ен н ы х  в двух  лаборатори ях, не 

д олж н о  превы ш ать п редела  воспроизводим ости . Значения предела  воспроизводим ости  

приведены  в табли ц е  7.

П р и  вы п олн ен и и  эт о го  у с ло в и я  при ем лем ы  оба  результата  изм ерений, и в качестве 

ок он ч ательн ого  м ож ет бы ть  и сп ользован о  их о бщ ее  среднее значение.

П р и  превы ш ении п редела  восп рои зводи м ости  м о гу т  бы ть  исп ользован ы  м етоды  

оценки п р и ем лем ости  результатов  и зм ерений  со гласн о  Г О С Т  И С О  5725-6.
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13.2 Разреш ение противоречий  м еж ду результатам и  д в ух  лабор атор и й  проводят в 

соответствии  с Г О С Т  И С О  5725-6.

14 Характеристики показателей точности измерений

М ето д и к а  и зм ерений  м ассовой  концентрации  кобальта , о лов а  и свинца при анализе 

п роб  воды  м етодом  вольтам п ером етри и  обесп ечи вает  п олуч ен и е  р езультатов  и зм ерений  с 

погреш н остью , не превы ш аю щ ей  значений, в соответствии  с табли ц ей  7.

Таблица 7 -  Диапазон измерений, относительные значения показателей 
повторяемости и воспроизводимости при доверительной вероятности Р = 0,95

Наименование
показателя

Диапазон измерений, 
мг/дм3

Показатель повторяемости 
(среднеквадратическое 

отклонение повторяемости),

<*)■*

Показатель
воспроизводимости

(среднеквадратическое
отклонение

воспроизводимости),

* ,( 4 %

Кобальт от 0,01 до 1,0 включ. 12 17

Олово от 0,01 до 10,0 включ. 11 15

Свинец
от 0,0002 до 0,02 включ. 12 16

от 0,02 до 1,0 
включ.

7 9
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Приложение А
(обязательное)

Алгоритмы оперативного контроля процедуры анализа

А . 1 О б щ и е  полож ен и я

А Л Л  О перативны й кон тр оль  процедуры  анализа  о сущ еств ляет  н еп осредствен н о  

и сп о лн и тель  на осн ове инф ормации, п олуч аем ой  при реализации  отд ельн о  взятой 

кон тр ольн ой  п роцедуры  с и сп ользован и ем  средств контроля .

А .1 .2  Р о л ь  средств контроля  вы полняю т:

-  образц ы  д ля  кон троля  (А С  по [3 ]);

-  рабочие пробы  с и звестной  добавкой  оп р ед еля ем ого  ком понента ;

-  рабочие пробы  ста би льн ого  состава.

А .1 .3  С хем а  оперативного  к он троля  п роцедуры  анализа предусм атривает:

-  реализац ию  к он тр ольн ой  процедуры ;

-  расчет результата  кон тр ольн ой  процедуры ;

-  расчет норматива контроля ;

-  сравнение результата  кон тр ольн ой  п роцедуры  с норм ативом  контроля;

-  принятие реш ения п о  р езультатам  контроля.

А .2  А л го р и т м  оп ерати вн ого  контроля  повторяем ости  р езультатов  к он тр ольн ы х  

изм ерений

А.2 .1  П о л у ч а ю т  два результата  п а р а ллельн ы х  оп ределен и й  л ю б о го  средства 

кон троля  (п о  А . 1.2).

А .2 .2 Р еа ли зую т  сх ем у  к он троля  п овторяем ости  (п о  А .1 .3 ), п олучая  два результата  

п ар аллельн ы х  определений . Р езу льта т  кон тр ольн ой  процедуры  равен (А .  1):

Н орм атив  к он троля  п овторяем ости  равен п р ед елу  п овторяем ости  г при п=2, 

значение к отор о го  приведено в табли ц е  4. Р е зу ль т а т  д олж ен  уд овлетвор ять  у с ло в и ю  (А .2 ):

А .2 .3  Е сли  у с ло в и е  (А .2 )  вы полняется , т о  рассчиты ваю т р езультат  кон трольн ой  

процедуры  анализа  как средн ее ариф м етическое из результатов  двух  п ар аллельн ы х  

определений .

Е сли  Ук  >  У , т о  п овторяю т к он тр ольн ую  процедуру, получая  заново  два результата  

п ар аллельн ы х  определений .

П р и  п овторном  превы ш ении  предела  п овторяем ости  п роц едуру  анализа прекращ аю т 

и вы ясняю т причины , приводящ ие к н еудов летв ор и тельн ы м  результатам .

А .З  А л го р и т м  оперативного  кон троля  п роцедуры  анализа в у с ло в и я х  

внутри лаборатор н ой  прец изионности

А .3 .1  О бразцам и  д ля  вы п олн ен и я  данной  проц едуры  являю тся  средства кон троля  по 

А .1 .2 . О б ъ ем  отобран н ой  п р обы  д ля  контроля  д олж ен  соответствовать  уд в оен н ом у  

объем у, н ео бх о д и м о м у  д ля  проведения измерений.

(А .1 )

(А .2 )
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О тобран н ы й  о бъ ем  д еля т  на две части  и  ан али зи рую т в соответствии  с требованиям и  

настоящ его  стандарта в у с ло в и я х  внутри лаборатор н ой  прец изионности  и ли  различны м и 

операторам и, и ли  в разли чн ое  время и ли  с и сп ользован и ем  разли чн ы х средств изм ерений 

и т.д., при со блю д ен и и  у с ло в и й  и сроков  хранения проб. П о л у ч а ю т  соответствен н о  и 

Х~2, мг/дм3.

А .З .2 Рассчиты ваю т р езульта т  кон тр ольн ой  п роцедуры  п о  ф ор м уле  (А .З ):

^лк  ~  — (А -3 )

Рассчиты ваю т и ли  устан авли ваю т норм атив контроля  внутри лаборатор н ой  

п рец изионности  по  ф ор м уле  (А .4 ):

Ял = 0 ,8 4 х Д , (А .4 )

гд е  R -  значение предела  воспроизводим ости , приведенное в та бли ц е  4;

X  -  ср еднее ариф м етическое значение результатов , п о луч ен н ы х  в у с ло в и я х  

внутри лаборатор н ой  (п р о м еж уто ч н о й ) прецизионности .

А .3 .3  Р езультаты , п о луч ен н ы е  в у с ло в и я х  внутри лаборатор н ой  прец изионности  

( Х 1,Х 2 ), считаю т уд ов летв ор и тельн ы м и  при  ус ло в и и  (А .5 ):

Я дк  — Я л (А .5 )

А .З .4 П р и  вы п олн ен и и  ус ло в и я  (А .5 )  о бщ ее  среднее ариф м етическое X  
представляю т в качестве результата  к он тр ольн ой  процедуры .

П р и  н евы п олн ен и и  услов и я  (А .5 )  измерения повторяю т.

П р и  п овторн ом  невы п олн ен и и  услов и я  (А .5 )  вы ясняю т причины , приводящ ие к 

н еудов летв ор и тельн ы м  результатам , и устр ан яю т их.

А .4  А л го р и т м  кон троля  процедуры  вы п олнения  и зм ерений  с и сп ользован и ем  м етода 

добавок

А .4 .1  К о н т р о ль  и сп о лн и телем  п роцедуры  вы п олн ен и я  и зм ерений  проводят путем  

сравнения результата  о тд ельн о  взятой к он тр ольн ой  проц едуры  К к  с норм ативом  контроля  

Кд.

А .4 .2 Р езу льта т  к он тр ольн ой  процедуры  К к  рассчиты ваю т по ф орм уле  (А .6 ):

К к X  - X - С (А .6 )

где х  -  р езультат  к о н тр ольн ого  измерения м ассовой  концентрации ком понента  в 

п р обе  с и звестной  добавкой  -  среднее ариф м етическое д в ух  результатов  п ар аллельн ы х  

определений , расхож дение м еж ду которы м и  не превы ш ает п редела  п овторяем ости  г. 
Значение г приведено в табли ц е  4.

х  -  р езультат  к о н тр ольн ого  измерения м ассовой  концентрации ком понента  в п робе  

без добавки  -  среднее ариф м етическое д в ух  результатов  п ар аллельн ы х  определений , 

расхож дение м еж ду которы м и  не превы ш ает п редела  п овторяем ости  г;

С  -  величина  добавки.
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П р и м е ч а н и е  - Величина добавки должна составлять от 50 % до 150 % от массовой концентрации 
компонента в пробе без добавки.

А .4 .3  Н орм атив  оп еративного  кон троля  К д рассчиты ваю т п о  ф ор м уле  (А . 7):

Кд = +(АЛх) у )

А  д  _
гд е  лХ , лх _  значения характеристики п огреш н ости  р езультатов  изм ерений, 

устан ов лен н ы е в лаборатори и  при реализации  м етодики, соответствую щ и е м ассовой  

концентрации ком понента  в п р обе  без добавки  и в п р обе  с добавкой  соответственно.

А .4 .4  К ач еств о  кон тр ольн ой  п роцедуры  признаю т уд ов летв ор и тельн ы м  при 

вы п олн ен и и  ус ло в и я  (А .  8):

Кк<Кд, (А. 8)

П р и  невы п олн ен и и  ус ло в и я  (А .  8 ) эксперим ент повторяю т.

П р и  п овторн ом  н евы п олн ен и и  ус ло в и я  (А .  8 ) вы ясняю т причины , приводящ ие к 

н еудов летв ор и тельн ы м  результатам .

А . 5 А л го р и т м  оп ерати вн ого  контроля  процедуры  вы п олн ен и я  изм ерений  с 

и сп ользован и ем  образц ов  д ля  кон троля

А .5 .1  О бразцам и  д ля  кон троля  являю тся рабочие пробы  ан али зи руем ы х объектов  с 

отсутстви ем  д ан н ого  ком понента , в которы е введена точная концентрация и ском ого  

ком понента  (аттестованная характеристика -  С ). К о м п он ен т  концентрации С  вводят в 

п р обу  д о  стадии пробоподготовки .

А .5.2 А л го р и т м  проведения кон троля  точн ости  с п рим енением  образц ов  д ля  

кон троля  состои т  в сравнении результата  к он тр ольн ой  п роцедуры  К к, равного  разности  

м еж ду р езультатом  к о н тр ольн ого  изм ерения аттестованной  характеристики в образце для  

кон троля  -  X  и е го  аттестованны м  значением  -  С , с норм ативом  оперативного  контроля  

точ н ости  -  К.
Р езу льта т  к он тр ольн ой  п роцедуры  равен ф орм уле  (А .9 ):

Кк =\ Х- С\ ,  (А .9 )

Н орм атив  к он троля  точн ости  К  рассчиты ваю т по ф орм уле  (А . 10):

К  =  А л  =  0,84 х А , (А .  10)

А .5 .3  Т о ч н о с ть  к о н тр ольн ого  измерения признаю т уд ов летв ор и тельн ой  при  услов и и

(All):

К к < К ,  ( A l l )

П р и  н евы п олн ен и и  ус ло в и я  (А .1 1) эксперим ент повторяю т.

П р и  п овторн ом  н евы п олн ен и и  ус ло в и я  (А . 11) вы ясняю т причины , приводящ ие к 

н еудов летв ор и тельн ы м  результатам .
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Приложение Б
(информационное)

Выполнение определения массовой концентрации кобальта с использованием 
вольтамперометрического аналитического комплекса С Т А

К о м п ле к с  аналитический  вольтам пером етрический  п редварительно  подготавли ваю т 

к работе  в соответствии  с «Р ук о в о д ст в о м  п о ль зо в а т е ля » на данны й 

вольтам п ером етри чески й  ком плекс.

П р о б ы  воды  отби раю т в п о суд у  вм ести м остью  от  0,1 д о  0,5 дм 3, и зготов лен н ую  из 

п оли м ер н ы х  м атериалов  и ли  стекла, п редварительно  п ром ы тую  азотной  ки слотой  (1 :1 ), 

би ди сти лли р ов ан н ой  водой  и  ан али зи руем ой  п робой . Е сли  изм ерение проводят б о л е е  чем  

через 6 час п о сле  отбора, т о  п р обы  консервирую т, добавляя  п о  каплям  

концентрированную  со ля н ую  к и сло ту  д о  p H  2, контроли руя  значение p H  п о  индикаторной  

бум аге. С р ок  хранения  законсервированны х п р об  при оп ределен и и  к обальта  10 сут. Д ля  

анализа  и сп о ль зую т  две п а р а ллельн ы х  пробы .

К о м п ле к с  аналитический  вольтам п ером етри чески й  д олж ен  содерж ать ком п лект  

оборудован и я  д ля  оп р ед елен и я  кобальта :

- индикаторны й элек тр од  - р тутн о -п лен оч н ы й  на сер ебр ян ой  п одлож к е  с т о лщ и н ой  

п лен ки  р тути  о т  10 д о  20 м км  и  рабочей  поверхн остью  о т  0,03 д о  0,2 см 3;

- элек тр од  сравнения - х лорсер ебрян ы й , зап олн ен н ы й  раствором  х ло р и д а  калия 

концентрации 1 м оль/дм3, с соп роти влен и ем  не б о л е е  3,0 кО м ;

- в сп ом огательн ы й  элек тр од  -  х лорсер ебрян ы й , зап олн ен н ы й  раствором  х ло р и д а  

калия концентрации 1 моль/дм3, с соп роти влен и ем  не б о л е е  3,0 кО м;

- см енны е стаканчики из кварцевого стекла  вм ести м остью  о т  20 д о  25 см 3;

- теф лоновая  трубка  с оттян уты м  к он ц ом  д ля  подвода  и н ертн ого  газа д ля  уд ален и я  

к и слорода  из раствора и е го  перемеш ивания.

Б.1 Проверка стаканчиков, фонового раствора и электродов на чистоту

Б. 1.1 Э лектрохи м и ческая  очистка индикаторного  электрода

Б. 1.1.1 В  три  чи сты х  кварцевы х стаканчика вм ести м остью  от  20 до  25 см 3 наливаю т 

с п ом ощ ью  дозатора и ли  м ерной  пипетки от  10 до  12 см 3 би ди сти лли р ован н ой  воды, 

д обав ля ю т  по  0,1 см 3 концентрированной  азотной  к и слоты  (о с .ч .). Э то т  раствор служ и т  

д ля  очистки  поверхн ости  р тутн о -п лен оч н о го  электрода.

Б. 1.1.2 О п уск аю т в раствор индикаторны е электроды , элек тр оды  сравнения, 

в сп ом огательн ы е электроды , азотны е тр убоч к и  и п одк лю ч аю т  их к соответствую щ и м  

клем м ам  прибора  в каж дой ячейке.

Б. 1.1.3 Загруж аю т ф айл созданной  м етодики  в главн ом  м еню , вы бираю т пункт 

«М е т о д и к а  / О т к р ы т ь » и ли  создаю т н ов ую  м етоди ку  д ля  очистки  п оверхности  

индикаторного  электрода  со  след ую щ и м и  параметрами в соответствии  с рисункам и  Б.1, 

Б .2, Б.З.
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Рисунок Б.1 - Методика

Трасса Развертка | Режим | Элементы! Контроль |

Тип развертки |стапениэтая
гФорма развертки

Диапазон тока 0 03 - d  мА

Шаг развертки 4 1] мВ

Задержка 1 95 X

Задержка 2 И  X

Начало импульса 25 1  *

Окончание импульса ^  %

Амплитуда импульса 11 мВ

Накопление 1 !l раз

Ok Отмена

Рисунок Б.2 - Методика

Трасса || Развертка [ Режим | Определяемые элементы | Контроль приемлемости

0  Ячейка 1 

0  Ячейка 2 

0  Ячейка 3

Схема
3-х электродная

и  к  i* iЧисло ОПЫТОВ 3  1-г]

Г~1 Выполнить первый холостой опыт 

0  Исключать с  повторяемостью ниже

Ш

Фильтр [  20

0  Инверсия по току 

0  Инверсия по потенциалу 

| | Первая производная 

0  Исключение Ф о н о в о й  к р и в о й

] Исключать во всех ячейках

Разметка 

®  Ручная 

О  Автомат

Форма разметки 

®  Линия 

О  Сплайн

Ok Отмена

Рисунок Б.З - Методика

Сохраняют методику: или в команде главного меню «Сохранить методику» или 
панели управления (например «Электрохимическая обработка электрода для определения 
кобальта»). Запускают команду «Анализ фона» и регистрируют от 3 до 5 
вольтамперограмм.

Убирают стаканчики с азотной кислотой, раствор выливают, ополаскивают 
электроды бидистиллированной водой. Электроды готовы для определения ионов 
кобальта.
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Б.2.2 Оценка качества приготовленных электродов
Б.2.2.1 Загружают файл созданной заранее методики («Определение кобальта в 

водах»), в главном меню выбирают пункт «Методика / Открыть» или создают новую 
методику.

Создание новой методики: в главном меню выбирают пункт «Методика / Новая 
методика» и вводят следующие параметры в соответствии с рисунками Б.4, Б.5, Б.6, Б.7, 
Б.8.

Рисунок Б.4 - Методика

Рисунок Б.5 - Методика
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Рисунок Б.6 - Методика

Рисунок Б.7 - Методика

Рисунок Б.8 - Методика
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С охран яю т м етодику: в ком анде глав н ого  м еню  «С о х р а н и т ь  м ет о д и к у » и ли  панели  

уп р авления  (наприм ер  «О п р е д е ле н и е  к обальта  в в о д е » ),

Б .2.2.2 И зм ерен и е фона

В  чисты е стаканчики с п ом ощ ью  дозатора и ли  м ерной  пипетки  наливаю т по 10 см 3 

раствора ф он ового  элек тр оли та  (х лори дн о-ам м и ачн ы й  буф ерны й  раствор с p H  9,2), 

стаканчики п ом ещ аю т в ячейку, оп ускаю т элек тр оды  и запускаю т ком анду «А н а л и з  

ф она».

Р еги стри рую т от 3 до  5 вольтам перограм м , проводят их  разметку, удален и е 

«в ы п а д а ю щ и х » кривы х».

П р и  наличии  на в ольтам п ерн ы х кривы х пиков оп р ед еля ем ого  элем ен та  вы сотой  

б о л е е  0,001 м к А  содерж и м ое стаканчиков вы ливаю т, отм ы ваю т стаканчики и электроды  

так, ч тобы  в чи стом  ф оне отсутствовали  пики оп р ед еля ем ого  элем ен та  (и л и  б ы ли  менее 

0,001 м к А ).

Б .2.2.3 И зм ерен и е пробы

В  стаканчик с ф оновы м  элек тр о ли то м  вносят пипеткой  и ли  дозатором  по 0,01 см 3 

А С -1  кобальта  м ассовой  концентрации 10,0 мг/дм3. П о луч ен н ы й  раствор является  

кон тр ольн ой  п р обой  с м ассовой  концентрацией  кобальта  0,01 мг/дм3 при о бъ ем е  пробы  

10 см 3.

Запускаю т ком анду «А н а л и з  п р о бы », регистрирую т от  3 до  5 вольтам перограм м , 

проводят их  разметку, удален и е  «в ы п а д аю щ и х » кривых.

Б.2.2.4 И зм ерен и е п р обы  с добавкой

П р огр ам м ой  предусм отрен а  возм ож н ость  оценки  концентрации по одн ой  и ли  двум  

добавкам  А С  кобальта.

В  стаканчики с п р обой  с п ом ощ ью  м ерной  пипетки  и ли  дозатора  добавки  объ ем ом  

0,01 см 3 А С -1  кобальта  м ассовой  концентрации 10,0 мг/дм3. З апускаю т ком анду «А н а л и з  

д обав к и », регистрирую т от 3 до  5 вольтам перограм м , проводят их  разметку, удален и е 

«в ы п а д а ю щ и х » кривых.

О ткры ваю т окн о  «П р о с м о т р  р езультатов  измерения си гн а ло в », в котором  

отображ аю тся  р езультаты  разметки д ля  всех  ти п ов  вольтам перограм м .

З ап олн яю т т а бли ц у  «К о л и ч е с т в о » .  О ткры ваю т окн о  «Р е з у л ь т а т ы  анализа ».

Е сли  р асхож ден и е м еж ду п олуч ен н ы м и  и введенны м и концентрациям и не 

превы ш ает 30 % , р тутн о -п лен оч н ы е  элек тр оды  счи таю т пригодны м и  к работе. П о с л е  

э т о го  п ри ступаю т к изм ерению  при анализе п р об  в такой  ж е последовательн ости .

О тм ы ваю т элек тр од ы  (п о с л е  оценки  кон тр ольн ой  пробы ). Д ля  э т о го  в три  чисты х
3 3

кварцевы х стаканчика вм ести м остью  о т  20 д о  25 см  наливаю т о т  10 д о  12 см  

би ди сти лли р ов ан н ой  воды  и оп ускаю т индикаторны е электроды , элек тр од ы  сравнения, 

в сп ом огательн ы е электроды , тр убоч к и  д ля  подачи  газа. Н а  ли ц ев ой  панели  

элек тр охи м и ч еск ой  ячейки  наж им аю т кнопки « г а з »  и «м е ш а л к а », п роп уск аю т газ с 

п ерем еш иванием  в течен и е  о т  30 д о  40 с, останавливаю т перем еш ивание повторны м  

наж атием  кнопок  « г а з »  и  «м е ш а л к а », воду  из стаканчиков вы ливаю т, н аливаю т свеж ую . 

П о в тор я ю т  операцию  по отм ы вке элек тр одов  о т  3 д о  4 раз.

Б.2.3 Выполнение измерений при анализе пробы анализируемой воды на 
содержание кобальта

О дн оврем ен н о  реком ен дуется  п роводи ть  измерения двух  п ар аллельн ы х  и  одной  

х о л о с т о й  п р обы  в трех  стаканчиках.

Б .2 .3 .1 И зм ер ен и е п р обы

Стаканчики с п р обой  ан али зи р уем ого  объекта , п од готов лен н ы е  д ля  измерения по 

р а зделу  «П о д го т о в к а  п р о б ы », п ом ещ аю т в элек тр охи м и ч еск ую  ячейку, оп ускаю т 

электроды .
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Запускают команду «Анализ пробы», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, 
проводят их разметку, удаление «выпадающих» кривых».

В стаканчики с пробой с помощью пипетки или дозатора вносят добавки АС-2 
кобальта в таких объемах, чтобы высоты пиков на вольтамперограмме увеличились 
примерно в 2 раза.

Запускают команду «Анализ добавки», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, 
проводят их обработку так же, как и при измерении пробы.

В окне «Просмотр результатов измерения сигнала» смотрят результаты разметки для 
всех типов вольтамперограмм во всех 3-х ячейках (после добавки).

Б.2.3.2 Вычисление массовых концентраций элемента
В таблице «Количество» для каждой активной ячейки указывают объем и 

концентрацию добавки. Нажимают кнопку «Окно просмотра результатов анализа» в 
главном окне на панели управления.

Нажимают кнопку «Приемлемость», в случае, когда результаты измерений 
параллельных проб приемлемы, вычисляется среднее арифметическое значение, которое 
принимают за результат анализа.

Б 2 3 2 Сохранение документа
Для сохранения документа в главном меню выбирают пункт 

«Документ/ Сохранить» в архиве.
Б 2 3 2 Печать документа
Для печати вольтамперных кривых выбирают пункт «Документ / Печать» графиков. 

Пример вольтамперных кривых показан на рисунке Б. 1.
Данные результата анализа могут быть распечатаны в виде протокола по 

существующему шаблону отчета. Так же возможно создание шаблона по требуемому типу 
оформления отчета.

1 - в растворе фонового электролита; 2 - в растворе пробы; 3 -  в растворе пробы с 
добавкой

Р и с у н о к  Б .9  - В о л ь т а м п е р о г р а м м а  к о б а л ь т а
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Приложение В
(инфорл1ационное)

Выполнение определения массовой концентрации олова и свинца с использованием 
вольтамперометрического аналитического комплекса СТА

Комплекс аналитический вольтамперометрический СТА должен быть
предварительно подготовлен к работе в соответствии с «Руководством пользователя» на 
данный вольтамперометрический комплекс.

В состав трехэлектродной электрохимической ячейки аналитического
вольтамперометрического комплекса СТА входят:

- индикаторный электрод - ртутно-пленочный на серебряной подложке с толщиной 
пленки ртути от 10 до 20 мкм и рабочей поверхностью от 0,03 до 0,2 см3;

- электрод сравнения - хлорсеребряный, заполненный раствором хлорида калия 
молярной концентрации 1 моль/дм3, с сопротивлением не более 3,0 кОм;

- вспомогательный электрод -  игольчатый стеклоуглеродный (СУЭ) с рабочей 
поверхностью от 25 до 30 мм ;

- сменные стаканчики из кварцевого стекла вместимостью от 20 до 25 см3;
- тефлоновая трубка с оттянутым концом для подвода инертного газа для удаления 

кислорода из раствора и его перемешивания.

В.1 Определение суммарной концентрации олова и свинца на фоне соляной
кислоты

В. 1.1 Подготовка электродов и стаканчиков. Электрохимическая очистка 
индикаторного электрода

В три чистых кварцевых стаканчика вместимостью от 20 до 25 см наливают от 10 до 
12 см3 бидистиллированной воды, добавляют с помощью мерной пипетки или дозатора по 
0,1 см3 концентрированной азотной кислоты (ос.ч). Этот раствор служит для очистки 
поверхности ртутно-пленочного электрода.

В каждый стаканчик опускают в раствор ртутно-пленочный электрод, электрод 
сравнения, вспомогательный электрод, азотные трубочки и подключают их к 
соответствующим клеммам прибора в каждой ячейке.

Загружают файл созданной заранее методики для очистки поверхности 
индикаторного электрода со следующими параметрами в соответствии с рисунками В.1, 
В.2, В.З.

Т расса  | Р азвертка  Р еж им  О пределяемы е э л ем е нты  К онтроль прием лем ости

0  П од готовка  раствора ( 7

В рем я, с

[  ВО

П отенциал, В 

[ -1.200]

У Ф О

□

ГАЗ

0

М еш алка

0 С корость

П  О бработка  раствора (~Г 1 0 [ о.ооо] □ и 0

:  в0  О бработка  э л ектрода [  во 0.000 -1.500 □ а 0
0  0  чи стка  э  лектрода ( Г [  20 [ 1,200] □ 0 0

0  Накопление СП [ -0.500] □ 0 0 I

0  У сп окоение [ -0,500]

П  Р азвертка 2CW ■0,500 -0,050

\ Ok О тм ена |

Рисунок В.1 - Методика
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Наименование [Электрохимическая обработка электрода для определения Ni 

Трасса Развертка Режим Элементы Контроль

Тип развертки | Ступенчатая

Диапазон тока 0.03 ▼

Шаг развертки 4 “ Э
Задержка 1 95 ” 3
Задержка 2 99 ll
Начало импульса 25

Окончание импульса 85

Амплитуда импульса 1 il
Накопление Г - “ Э

мА

мВ

%

X

%

%

мВ

раз

Ok Отмена |

Рисунок В.2 -  Методика

Трасса Развертка Режим Определяемые элементы Контроль приемлемости

[^1 Ячейка 1 

0  Ячейка 2 

0  Ячейка 3

Схема

Число опытов 5 | * j

I I Выполнить первый холостой опыт 

I I Исключать с повторяемостью ниже

I0 ь

Ф ильтр I 20]

□  Инверсия потоку

□  Инверсия по потенциалу

0  Первая производная

1 I Исключение фоновой кривой

3-х электродная Исключать во всех ячейках

Разметка 

0  Ручная 

0  Автомат

Ф орм а разметки 

0  Линия 

О  Сплайн

Ok Отмена

Рисунок В.З - Методика

Сохраняют методику, убирают стаканчики с азотной кислотой, раствор выливают, 
ополаскивают электроды бидистиллированной водой. Электроды готовы для определения 
олова и свинца.

В. 1.2 Проверка работы ртутно-пленочных электродов по контрольным пробам 
(методом «введено-найдено»)

Проведение проверки правильности работы ртутно-пленочных электродов проводят 
по одному из определяемых элементов (лучше по олову)

Проверку работы ртутно-пленочных электродов (РПЭ) проводят после нанесения 
пленки ртути на поверхность РПЭ и при неудовлетворительной сходимости результатов 
анализа.

Выбирают на панели управления пункт «Методика / Открыть», выбирают файл 
«Олово в воде» или создают новую методику со следующими параметрами сохраняют её 
под новым именем в соответствие с рисунками В.4, В.5,В.6, В.7, В.8.
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Рисунок В.4 - Методика

Рисунок В.5 - Методика

Рисунок В.6 - Методика
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Рисунок В.7 - Методика

Рисунок В.8 - Методика

В. 1.3 Измерение контрольной пробы
В. 1.3.1 Измерение фона
В чистые стаканчики с помощью пипетки или дозатора вносят от 10 до 12 см3 

раствора фонового электролита (раствор соляной кислоты молярной концентрации 
2 моль/дм3). Стаканчики с полученным раствором помещают в ячейку, опускают 
электроды, запускают команду «Анализ фона».

Регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, проводят разметку полученных 
вольтамперограмм, удаление «выпадающих» кривых».

При наличии на вольтамперных кривых пиков определяемого элемента высотой 
более 0,001 мкА содержимое стаканчиков выливают, отмывают стаканчики и электроды 
так, чтобы в чистом фоне отсутствовали пики определяемого элемента (или были менее 
0,001 мкА).

В. 1.3 .2 Измерение пробы
В стаканчики с раствором фонового электролита (раствор соляной кислоты), с 

помощью пипетки или дозатора вносят 0,02 см3 рабочего раствора олова концентрации 
10 мг/дм3.

Полученный раствор является контрольной пробой с массовой концентрацией олова
0,02 мг/дм3 при объеме пробы 10 см3.
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Запускают команду «Анализ пробы», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, 
проводят их разметку, удаление «выпадающих» кривых.

В окне «Результаты измерения сигналов» отображаются результаты разметки для 
всех типов вольтамперограмм.

В. 1.4 Измерение пробы с добавкой
Вносят в стаканчики с пробой при помощи дозатора или мерной пипетки такую же 

добавку АС олова (0,02 см3 рабочего раствора олова массовой концентрации 10 мг/дм3). 
Запускают команду «Анализ добавки», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, 
проводят их разметку, удаление «выпадающих» кривых.

Заполняют таблицу «Количество» в соответствии с рисунком В.9.

Р и с у н о к  В.9 - М е т о д и к а

В. 1.5 Расчет концентрации
Для перехода в таблицу «Концентрация» в главном окне на панели управления 

нажимают кнопку «Окно выполнения и просмотра результатов анализа».
Если расхождения между полученными и введенными концентрациями не 

превышают 30 %, ртутно-пленочные электроды считают пригодными к работе. В 
противном случае проверку ртутно-пленочных электродов следует повторить еще раз.

Раствор из стаканчиков выливают. Электроды и стаканчики промывают 
бидистиллированной водой с помощью азота и мешалки (наливают в стаканчики 
бидистиллированную воду, опускают электроды, на панели электрохимической ячейки 
включают кнопки «Газ и мешалка». Выдерживают при пропускании газа и 
перемешивании в течение времени от 30 до 40 с, воду из стаканчиков выливают. 
Процедуру повторяют 3 - 4  раза.

В.2 И зм ер ен и е  с у м м а р н о го  со д ер ж а н и я  о л о в а  и св и н ц а  в р е а л ь н о й  п р о б е  в о д ы

В.2.1 Измерение пробы
Стаканчик с подготовленной пробой помещают в электрохимическую ячейку, 

запускают команду «Анализ пробы», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, проводят 
их разметку, удаление «выпадающих» кривых».

В.2.1 Измерение пробы с добавкой
В стаканчики с пробой с помощью пипетки или дозатора вносят добавки АС олова в 

таких объемах, чтобы высоты пиков на вольтамперограммах увеличились примерно в 
2 раза.

31



С Т  Р К  2486-2014

Запускают команду «Анализ добавки», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, 
проводят их разметку, удаление «выпадающих» кривых».

В таблице «Количество» для каждой активной ячейки указывают: объем пробы, 
концентрацию и объем добавки элементов в соответствии с рисунком В. 10.

Количество
: Я че й ка  1 ;| Я чейка  2 | Я чей ка  3 |

Регистрационный номер пробь 

М асса  навески 

Объем пробы 

Объем м инерализата 

Д обавка  1 | Д обавка  2 1

0,0

10,0

0,01

0,01

(г )

( ГГ 1В) 

(см 3)

№  Элемент(эбъем добавки АС  (см 3  )| Концентрация АС  ( мг/дм 3 )

1 Зп Р 0,02 Г 10.0

Применить для всех Ok Отм ена

Р и с у н о к  В .10 - М е т о д и к а

Раствор из стаканчиков выливают. Электроды и стаканчики промывают 
бидистиллированной водой с помощью азота и мешалки (наливают в стаканчики 
бидистиллированную воду, опускают электроды, на панели электрохимической ячейки 
включают кнопки «Газ и мешалка». Выдерживают при пропускании газа и 
перемешивании в течение времени от 30 до 40 с, воду из стаканчиков выливают. 
Процедуру повторяют 3 - 4  раза.

В.З И зм е р е н и е  со д ер ж а н и я  м а ссо в о й  к о н ц е н т р а ц и и  св и н ц а  в р е а л ь н о й  п р о бе

в о д ы

Одновременно рекомендуется проводить анализ двух параллельных и одной 
резервной пробы в трех стаканчиках.

В.3.1 Измерение фона
В чистые стаканчики с помощью пипетки или дозатора вносят раствор фонового 

электролита (натрий щавелевокислый или лимонная кислота). Стаканчики с раствором 
помещают в ячейку, опускают электроды, запускают команду «Анализ фона». 
Регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм. Снятие фона подтверждает чистоту 
электродов.

В.3.2 Измерение пробы
Стаканчики, подготовленной пробы воды помещают в электрохимическую ячейку и 

опускают электроды.
Запускают команду «Анализ пробы», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, 

проводят их разметку, удаление «выпадающих» кривых».
В.3.3 Измерение пробы с добавкой
В стаканчики с пробой с помощью пипетки или дозатора вносят добавки АС свинца 

в таких объемах, чтобы высоты пиков на вольтамперограммах увеличились в 2 раза.
Запускают команду «Анализ добавки», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, 

проводят их разметку, удаление «выпадающих» кривых». В таблице «Количество» для 
каждой активной ячейки указывают: объем пробы, объем минерализата и объем аликвоты, 
концентрацию и объем добавки АС свинца в соответствии с рисунком В. 11.
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Р и с у н о к  В . 11 - М е т о д и к а

В.3.4 Вычисление массовой концентрации свинца в пробе
Нажимают кнопку «Окно просмотра результатов анализа» на панели управления.
В таблице представлены значения массовых концентраций свинца для каждой из 

параллельных проб. Нажимают кнопку «Приемлемость». В случае, когда результаты 
измерений параллельных проб приемлемы, вычисляется среднее арифметическое 
значение, которое принимают за результат анализа.

В.3.5 Сохранение документа
Для сохранения документа на панели управления нажимают кнопку или в главном 

меню выбирают пункт «Документ / Сохранить» в архиве.
Для печати вольтамперных кривых нажимают кнопку или в главном меню выбирают 

пункт «Документ / Печать графиков». Примеры вольтамперных кривых показаны на 
рисунке В. 11. и В. 12.

Данные результата анализа могут быть распечатаны в виде протокола по 
существующему шаблону отчета (см. «Руководство пользователя»). Так же возможно 
создание шаблона по требуемому типу оформления отчета.

Р и с у н о к  В .11 - В о л ь т а м п е р о г р а м м а  о п р е д е л е н и я  о л о в а  и  св и н ц а  в ф оне, в п р о бе  

и в п р о б е  с д о б а в к о й  с т а н д а р т н о го  р а ст в о р а  о л о в а
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Р и с у н о к  В . 12 - В о л ь т а м п е р о г р а м м а  о п р е д е л е н и я  св и н ц а  в п р о б е  и в п р о бе  с 

д о б а в к о й  ст а н д а р т н о го  р а ст в о р а

В.4 Расчет массовой концентрации олова в пробе
Так как на фоне соляной кислоты олово и свинец дают общий анодный пик, то 

массовую концентрацию олова определяют по разности суммарной концентрации, 
найденной на фоне соляной кислоты, и концентрации свинца, найденной на фоне оксалата 
натрия (лимонной кислоты), где олово не проявляется.

Расчет концентрации олова, XSn, мг/дм3, проводят по формуле (В. 1):

XSn -  Хсум -  Хрь, (В. 1)

где Хсум -  суммарное содержание олова и свинца, найденное на фоне соляной 
кислоты, мг/дм3;

Хрь -  содержание свинца, найденное на фоне щавелевокислого натрия (или 
лимонной кислоты), мг/дм3.
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