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к;р СТ 2318-2013
Алгысез

1 «Казахстан метрология институты» Республикальщ мемлекеттш 
кэсшорны мен «Люмэкс-маркетинг» ЖШК Э31РЛЕП ЕНГ13Д1

2 Казахстан Республикасыныц Индустрия жэне жаца технологиялар
мини стрлi ri ж н Техникальщ реттеу жэне метрология комитет! Терагасыныц 
2013 жылгы 28 тамыздагы № 460-од буйрыгымен БЕК1Т1Л1П
КОЛДАПЫСКА ЕНГ131ЛД1

3 Осы стандарт «Люмэкс-маркетинг» ЖШК эз1рлеген Э 01-46-2008 
«МГА - 915» электр термикальщ атомдаумен атомды-абсорбцияльщ 
спектрометр пайдалану аркылы атомды-абсорбциялык спектроскопия 
эд1с1мен табиги жэне агынды су сынамасында алюминий, барий, бериллий, 
ванадий, тем1р, кадмий, кобальт, литий, марганец, мыс, молибден, кушэн, 
никелц калайы, коргасын, селен, кум1с, стронций, титан, хром, мырыш 
заттарыныц массалык концентрациясын елшеуд1 орындау эд1стемес1 
непзшде эз1рленген (Санкт-Петербург цаласы, Ресей Федерациясы)

5 А П АШ РЕТ ЕНГ131ЛД1

Осы стандартна emisiaemm озгержтер туралы аппарат 
«Стандарттау жвнтдег1 нормативтж цужаттар» ацпараттъщ 
керсеткштершде жыл сайын, сондай-ац мэтт озгержтер мен тузетулер 
ай сайын басылатын «Мемлекеттж стандарттар» ацпараттъщ 
кврсеткштде жария епилебг. Осы стандартты цайта царау (взгертту) 
жою жагдайында, mutant хабарлар ай сайын басылатын «Мемлекеттж 
стандарттар» ацпараттъщ кврсеттштде жария emutedt.».

Осы стандарт Кдзакстан Республикасы Индустрия жэне жаца 
технологиялар министрлтнщ Техникальщ реттеу жэне метрология 
комитетшщ руксатынсыз ресми басылым ретшде толыкдай жэне 
болшектелш басылып шыгарыла, кебейтше жэне таратыла алмайды

4 Б1Р1НШ1 ТЕКСЕРУ MEP3IMI 
ТЕКСЕРУ КЕЗЕЦД1Л1Г1

2019 жыл 
5 жыл

II



КР СТ 2318-2013
КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ УЛТТЬЩ СТАНДАРТЫ

СУ
Элементтер мелшерш электр термикалык атомдаумен атомды-
_______________ абсорбциялык эд1спен аныктау___________________

Енпзшген куш 2014-07-01

1 Колданылу саласы

Осы стандарт электр термикалык атомдаумен атомды-абсорбциялы к 
спектрометр пайдалану аркылы атомды-абсорбциялык спектроскопия 
эд1слмен табити жэне атынды су сынамасында алюминий, барий, бериллий, 
ванадий, темiр, кадмий, кобальт, литий, марганец, мыс, молибден, кушэн, 
никелц калайы, кортасын, селен, кумю, стронций, титан, хром, мырыш 
заттарыныц массалык концентрациясын елшеуд1 орындау эдютемесш 
белгшейдт

Осы стандарт сынама дайындау тэсшнен байланысты теменде 
керсетшген элементтер ертлген нысандар жэне/немесе нысандар 
косындысы (ертлген жэне елшенген, бш кп курамды) салмакдык 
концентрациясын аньщтаута арналтан.

Элементтердщ массальщ концентрациясыныц олшенеын мэндер 
аукымы 1-кестеде келпрген.

1-кесте. Суйылтуды ескере отырып, су сынамасындагы элементтерд!ц 
____________ массалык концентрациясын елшеу аукымы____________

Элемент влшеу аукымы, мг/дм3
Алюминий 0,02 бастап 10 дешн коса

Барий 0,025 бастап 8 дешн коса
Бериллий 0,0001 бастап 0,005 дешн коса.
Ванадий 0,01 бастап 1 дешн коса

TeMip (372 нм) 0,05 бастап 10 дешн коса
Кадмий 0,0001 бастап 0,02 дешн коса
Кобальт 0,0005 бастап 10 дешн коса
Литий 0,001 бастап 0,3 дешн коса

Марганец 0,002 бастап 1 дешн коса
Мыс 0,0005 бастап 1 дешн коса

Молибден 0,001 бастап 0,4 дешн коса
Кушэн 0,005 бастап 1 дешн коса
Никель 0,005 бастап 1 дешн коса
Калайы 0,02 бастап 0,2 дешн коса

Кортасын 0,002 бастап 1 дешн коса

Ресми басылым
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КР СТ 2318-2013
1-кесте (.жалгасы)

Элемент Влшеу аукымы, мг/дм3
Селен 0,002 бастап 1 дешн коса
Кумш 0,005 бастап 1 дешн коса

Стронций 0,001 бастап 1 дешн коса
Титан 0,02 бастап 1 дешн коса
Хром 0,005 бастап 1 дешн коса

Мырыш (213,9 нм) 0,005 бастап 1 дешн коса
Мырыш (307,6 нм) 0,1 бастап 10 дешн коса

Сынамаларды минералдау 5 г/дм3аспаута тшс.

2 Нормативтж сштемелер

Осы стандартты колдану уннн мынадай сштеме нормативпк кужаттар 
кажет:

КР СТ 2.1-2009 Кдзакстан Республикасыныц елшем б^рлшн камтамасыз 
етудщ мемлекетпк жуйест Терминдер мен аныктамалар.

КР СТ 2.4-2009 Кдзакстан Республикасыныц елшем б^рлшн камтамасыз 
етуд1ц мемлекетпк жуйест Олшеу куралдарын салыстырып тексеру. 
¥йымдастыру жэне етюзу тэрпбт

КР СТ 2.21-2007 Казакстан Республикасыныц Олшем 6ipHiicri 
камтамасыз етудщ мемлекетпк жуйес1. Олшеу куралдары тишн бек1ту жэне 
сынак етюзу тэрпбт

КР СТ 2.30-2007 Казакстан Республикасыныц Олшем б1рлжп 
камтамасыз етуд1ц мемлекетпк жуйест Олшеу куралдарыныц метрологиялык 
аттестациясын етюзу тэрпб1.

КР СТ 2.79-2004 Казакстан Республикасыныц елшем б1рлшн 
камтамасыз етудщ мемлекетпк жуйест Шетел ендарген заттар мен 
материалдардыц курамы мен касиеттершщ стандарттык улг1лер1. Колданута 
руксат ету тэрпб1. Непзп ережелер.

КР СТ ГОСТ Р 51592-2003 Су. Сынамаларды ipiicreyre койылатын 
жалпы талаптар.

ГОСТ 1770-74 Зертханалык шыны елшеу ыдысы. Цилиндрлер, 
елшектер, кутылар, сынауыкгар. Техникалык шарттар.

ГОСТ 4204-77 Реактивтер. Куюрт кышкылы. Техникалык шарттар.
ГОСТ 4461-77 Реактивтер. Азот кышкылы. Техникалык шарттар.
ГОСТ ИСО 5725-6-2003 Олшеу эдютер! мен нэтижелершщ дэлдт 

(дурыстыты мен аныктыты).
ГОСТ 11125-84 Тазалыты ерекше азот кышкылы. Техникалык шарттар.
ГОСТ 14261-77 Тазалыты ерекше туз кышкылы. Техникалык шарттар.
ГОСТ 14919-83 Электрплиталар, электр плиткалар жэне турмыстык 

куыру электр шкафтар. Жалпы техникалык шарттар.
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ЦР СТ 2318-2013
ГОСТ 25336-82 Зертханалык шыны ыдыстар мен жабдьщтар. Типтерц 

непзп параметр лер мен елшемдер.
ГОСТ 29169-91 Зертханалык; шыны ыдыстар. Пипетки с одной 

отметкой.
ГОСТ 29227-91 Зертханалык шыны ыдыстар. Градуирленген тамшуыр. 

Жалпы талаптар.
ГОСТ 12.0.004-90 Ецбек каушЫздт стандарттарыныц жуйес1. Ецбек 

каушЫздшн окытуды уйымдастыру. Жалпы ережелер.
ГОСТ 12.1.004-91 Ецбек каушаздш стандарттарыныц жуйесг Орт 

каушЫ здт. Жалпы талаптар.
ГОСТ 12.1.005-88 Ецбек каушЫздт стандарттарыныц жуйесг Жумыс 

айматы айматына койылатын жалпы санитарлык -  гигиенальщ талаптар.
ГОСТ 12.1.007-76 Ецбек каушЫздт стандарттарыныц жуйесг Зиянды 

заттар. Ж1ктеу жэне жалпы талаптар.
ГОСТ 12.1.019-79 Ецбек каушЫздт стандарттарыныц жуйесТ Электр 

каушЫздт. Жалпы талаптар жэне турлер номенклатурасы.
ГОСТ 12.4.009-83 Ецбек каушЫздт стандарттарыныц жуйесТ 

Объект1лерд1 кортаута арналтан орт сенд1ру техникасы. Heri3ri турлер.
ГОСТ 17.1.5.05-85 Табитатты кортау. Гидросфера. Беттис жэне тещз 

сулар жэне атмосферальщ тунба сынамаларын ipiKTeyre койылатын жалпы 
талаптар.

Ескертпе. Осы стандарты пайдалану кезшде усймгздеп жьшдьщ бершген «Кдзакстан 
Республикасы стандарттау жешндеп нормативтж кужаттардьщ керсеттацп», 
«Стандарттау бойынша мемлекетаралык нормативы к кужаттар керсетюнп» жыл сайын 
жарык керетш акпараттык керсетынп бойынша жэне усЫмгздеп жылы жарияланган тшсЫ 
ай сайын жарык кереЫ н акпараттык керсетю штер бойынша сштеме кужаттардьщ 
колданылуын тексеру керек. Егер сштеме кужат ауыстырылган (езгертшген) жагдайда, 
онда сштеме бершген ережеде осы сштеме жатпайтын бел тн д е  колданьшады. Егер 
сштеме кужат ауыстырылмай алынып тасталган жагдайда, онда сштеме бершген ережеде 
осы сштеме жатпайтын бел1 п нде колданьшады.

3 Терминдер мен аныктамалар

Осы стандартта [1] жэне КР СТ 2.1 сэйкес терминдер колданьшады

4 Кател1к жэне оныц курауышгарыныц алдын ала жазылган 
сипаттамалары

Осы стандарт 2-кестеде келЫршген мэндерден аспайтын кателшпен 
олшеу нэтижелершщ алуы камтамасыз ет1лед1.

Эд1стеме дэлдтнщ  корсетюш мэнг
- зертхана берген олшеу нэтижелерш рэЫмдеу;
- зертханада сынак отшзу сапасын багалау;
- накды зертханада олшемдерд1 орындау эд1стемес1н icKe асыру кезшде 

олшеу нэтижелер1н пайдалану мумюндтн багалау кез1нде пайдаланылады.
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ЦР СТ 2318-2013
2-кесте. Кайталангыштык;, ешмдшж жэне дэлдж керсеткшннщ MQii icpi
Олшеу аукымы, мг/дм3 ^  %, /о Gr , % ±S % , /0 ± S j ,%

Барий, бериллий, ванадий, кадмий, кобальт, литий, марганец, молибден, 
кушэн, никель, коргасын, кумю, стронций, хром

0,0001 бастап 0,001 дешн коса 14 20 40 34
0,001 бастап 0,01 дешн коса 10 15 30 26
0,01 бастап 0,1 дешн коса 8 12 24 20
0,1 жогары 6 10 20 16

Мыс, селен
0,0005 бастап 0,005 дешн коса 17 25 50 42
0,005 бастап 0,05 дешн коса 12 17 34 30
0,05 жогары 6 10 20 16

Алюминий, темiр, калайы, титан
0,02 бастап 0,1 дешн коса 10 15 30 26
0,1 жогары 6 10 20 16

Мырыш
0,005 бастап 0,05 дешн коса 15 20 40 34
0,05 бастап 0,5 дешн коса 10 14 28 24
0,5 жогары 6 10 20 16
1- ескертпе. Керсепаштердщ белпленген мэндер1 1-кестеге сэйкес осы элемент ушш 
елшеу аукымына жатады.
2- ескертпе. а г  - кайталангыштык керсетк1ш1 (кайталангыштыц орташа квадраттык; 
ауыткуыньщ салыстырмалы мэш),
<jR - ешмдшж KepceTKiiiii (ен1мд1л1к'пц орташа квадраттык; ауыткуыньщ салыстырмалы 
мэш), ±8 —  дэлдж KepceTKimi (п=1 параллель аныктама нэтижес1 нде Р=0,95 ыктимал 
кез1нде салыстырмалы кателж шекаралары жэне) ±8- -  дэлд1к KepceTKimi (п=2
параллель аныктама нэтижесшде Р=0,95 ьщтимал Kesi нде салыстырмалы кателж 
шекаралары).

5 влшеу куралдары, косалкы курылгылар, реактивтер мен 
материалдар

5.1 влшеу цуралдары
Атомды-абсорбцияльщ спектрометр, мысалы, влшеу аукымы 190 нм 

бастап 400 нм дешн.
влш еу кутылар 2-25-2, 2-50-2, 2-100-2, 2-25-2, 2-500-2 ГОСТ 1770 

бойынша;
Олшеу д э л д т  1; 2; 5; 10 см3 болатын 2-класты градуирленген 

тамшуырлар ГОСТ 29227 бойынша;
влш еу д э л д т  5; 10 см3 болатын 2-класты 6ip белгш  тамшуырлар ГОСТ 

29169 бойынша;
Сыйымдылыты 50; 100 см3 болатын 2-класты олшеу цилиндрлер 6ip 

белгш  тамшуырлар ГОСТ 1770 бойынша;
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к;р СТ 2318-2013
Bip арналы айнымалы келем1 5 - 5 0  мм3 немесе 10 -  100 мм3 тамшуыр 

дозатор, колем олшеу кателт ± 2 %  артьщ емес;
Bip арналы айнымалы келем1 0,5 -  10 мм3 тамшуыр дозатор, колем 

олшеу кател! ri ± 2,5 % мм3 артьщ емес;
Аньщталатын ион ертщ ц (аттестатталтан мэннщ кателт ± 1 %) 

курамыньщ мемлекетпк стандарттьщ ynrmepi (MCY):
алюминий (1 мг/см3) 
барий (1 мг/см3) 
бериллий (0,1 мг/см3) 
ванадий (1 мг/см3) 
тем1р (1 мг/см3) 
кадмий (1 мг/см3) 
кобальта (1 мг/см3) 
литий (1 мг/см3) 
марганец (1 мг/см3) 
мыс (1 мг/см3) 
молибден (0,1 мг/см3) 
кушьян (0,1 мг/см3) 
никель (1 мг/см3) 
калайы (1 мг/см3) 
коргасын (1 мг/см3) 
селен (1 мг/см3) 
кумш (1 мг/см3) 
стронций (1 мг/см3) 
титан (1 мг/см3) 
хром (1 мг/см3) 
мырыш (1 мг/см3)

ГСО 7269-96 бойынша; 
ГСО 7107-94 бойынша; 
ГСО 7759-2000 бойынша; 
ГСО 7267-96 бойынша; 
ГСО 7254-96 бойынша; 
ГСО 7472-98 бойынша; 
ГСО 7268-96 бойынша; 
ГСО 7780-2000 бойынша; 
ГСО 7266-96 бойынша; 
ГСО 7255-96 бойынша; 
ГСО 7768-2000 бойынша; 
ГСО 7264-96-96 бойынша; 
ГСО 8001-93 бойынша; 
ГСО 7238-96 бойынша; 
ГСО 7252-96 бойынша; 
ГСО 7340-96 бойынша; 
ГСО 7782-2000 бойынша; 
ГСО 7145-95 бойынша; 
ГСО 7205-95 бойынша; 
ГСО 8035-94 бойынша; 
ГСО 7256-96 бойынша.

1- ЕСКЕРТПЕ Метрологиялык сипаттамалары уксас немесе одан сапалы елшеу 
куралыньщ жэне стандарттык улгшердщ баска да типтерш пайдалануга руксат етшедг

Пайдаланылатын елшеу куралдары К,Р СТ 2.21 сэйкес тишн бейту максатында 
немесе КР СТ 2.30 сэйкес метрологиялык аттестаттау, К^азакстан Республикасы олшем 
б1рлтн камтамасыз етудщ мемлекетпк жуйеа пзш м ш е жэне КР СТ 2.4 сэйкес 
салыстырып тексеруге жатады.

2- ЕСКЕРТПЕ Шет елдерд1ц MCY IQ5 СТ 2.79 сэйкес К,азакстан Республикасы 
аумагында колдануга руксат ейлуге THic.

5.2 Косалкы куралдар мен материалдар
Ионсыздандырылган суга арналган курылгы немесе бидистиллятор 

немесе тазартылган суды айдауга арналган курал (кварц немесе шыны).
Сыйымдылыгы 100 см3 термо тоз1мд1 зертханальщ стакандар ГОСТ 

25336 бойынша;
Сыйымдылыгы 1000 см3 термо тоз1мд1 конус тэр1зд1 кутылар 

зертханалык стакандар ГОСТ 25336 бойынша;

5
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Турмыстык электр плиткасы ГОСТ 14919 бойынша;
Зертханальщ куйгылар ГОСТ 25336 бойынша;
«Кек лента» кулс1здещцршетш сузпштер;

TeciK елшем1 0,45 мкм мембранальщ сузпштер;
Индикаторльщ эмбебап кагаз;
Олшемдерд1 орындау унпн химияльщ ыдыстарды дайындау тэрт1б1 А 

косымшасында келтзршген.

5.3 Реактивтер
Ею рет тазартылтан немесе ионсыздандырылтан су.
Азот кышкылы;
Азот кынщылы ГОСТ 11125 бойынша;
Сутек тотыты (30 %);
Азот кышкылы, х.т. ГОСТ 4461 бойынша;
Куюрт кышкылы, х.т. ГОСТ 4204 бойынша;
Туз кышкылы, ос.т. ГОСТ 14261 бойынша;
Палладий нитраты;
Магний нитраты.

Ескертпе. Б ш ктш п аталгандардан темен емес баска да нормативтк техникальщ 
кужаттама бойынша дайындалган химияльщ реактивтер д1 дайындауга руксат ет1ледг

5.4 Ертндшерд! дайындау
Барльщ ертндшер ею рет тазартылган (ионсыздандырылган) суда 

дайындалады. Су сапасы 10.5 бойынша тексершедг
5.4.1 Азот кышкылыныц ер1т1нд1с1, келемд1к yneci 3 %
Олшепш кутыда 300-400 см3 ею рет тазартылган (ионсыздандырылган) 

су куйылады, араластыру кез1нде 30 см3 концентрацияланган азот кышкылы 
куйылады, 1000 см3 дешн exi рет су куйылып араластырылады. Полиэтилен, 
полипропилен немесе фторопласттан жасалган ыдыста сактау мерз1м1 3 ай.

Op6ip пайдалану алдында ертщ ц сапасы 100.5 бойынша тексер1лед1.
5.4.2 Палладий нитрат ертщ цск массальщ концентрация 0,5 г/дм3
Сыйымдылыгы 25 см3 елшепш кутыда 1,25 см3 бастапкы реактив

ертнд1с1 куйылады (массальщ концентрациясы 10 г/дм3) жэне белпге дешн 
ею рет тазартылган (йонсыздандырылган) сумей жетюзедг

Полиэтилен, полипропилен немесе фторопласттан жасалган жабьщ 
ыдыста сактау мерзш1 6 ай.

5.4.3 Магний нитрат ер1т1нд1с1, массальщ концентрация 0,5 г/дм3
Сыйымдылыгы 25 см3 елшепш кутыда 1,25 см3 бастапкы реактив

ертнд1с1 куйылады (массальщ концентрациясы 10 г/дм3) жэне белпге дешн 
ею рет тазартылган (йонсыздандырылган) сумей жетюзедг

Полиэтилен, полипропилен немесе фторопласттан жасалган жабьщ 
ыдыста сактау мерз1м1 6 ай.

5.4.4 Магний нитрат ертщ цсц массальщ концентрациясы 0,01 г/дм3
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Сыйымдылыгы 25 см3 елшепш кутыда массальщ концентрациясы 0,5 

г/дм3 5.4.3 бойынша дайындалган 0,5 см3 магний нитрат ертщцЫ куйылады, 
белпге дети  ею рет тазартылган (йонсыздандырылган) сумей жетюзедг

Полиэтилен, полипропилен немесе фторопласттан жасалган жабьщ 
ыдыста сактау мерз1м1 1 ай.

5.4.5 Палладий нитраты-магний нитраты араласкан epiTiнд1ст, массальщ 
концентрация 0,5 г/дм3 бойынша

Сыйымдылыгы 25 см3 елшепш кутыда 1,25 см3 бастагщы реактив 
ертщцЫ куйылады (массальщ концентрациясы 10 г/дм3) жэне белпге дешн 
ею рет тазартылган (йонсыздандырылган) сумей жетюзедо.

Полиэтилен, полипропилен немесе фторопласттан жасалган жабьщ 
ыдыста сактау мерз1м1 6 ай.

Ескертпе. Тутынуына байланысты езге де ертндо келемш дайындауга руксат 
етшедт

5.4.6 Массальщ концентрациясы 100 мг/дм3 жумыс ертндшерш 
дайындау

Сыйымдылыгы 50 см3 елшег1ш кутыга тшсп ион epiaiHAici курамыныц 
5 см3 MCY тамшуыр кемепмен куйылады, 5.4.1 бойынша 3 % азот кынщыл 
ер1т1нд1с1мен белг1ге дей1н апарып араластырады.

Полиэтилен, полипропилен немесе фторопласттан жасалган жабьщ 
ыдыста сактауга тез1мд1 ер1т1нд1 3 ай.

Ескертпе. Осы концентрация ертшдМнщ бериллий, молибден жэне кушэн 
жагдайында дайындалмайды, ce6e6i 0,1 мг/см3 массальщ концентрация бериллий, 
молибден жэне кушэн ертшдМ MCY пайдаланады.

5.4.7 Массальщ концентрациясы 1 мг/дм3 жумыс ертндшер! 
элементтер1н дайындау

Сыйымдылыгы 100 см3 елшепш кутыга тшсп ион ер1т1нд1с1 курам ыныц
5.4.6 бойынша дайындалган (немесе бериллий, молибден, кушэн ертщцЫ 1 
см3 MCY) 1 см3 жумыс ертндшл куйылады, 3 % азот кыищылы ертщцЫ мен
5.4.1 бойынша белпге дешн апарып араластырады.

Полиэтилен, полипропилен немесе фторопласттан жасалган жабьщ 
ыдыста сактауга тез1мд1 ертнд1 1 апта.

5.4.8 Массальщ концентрациясы 100 мкг/дм3 элементтер1 градуирлеу 
ертндшерш дайындау

Сыйымдылыгы 100 см3 елшепш кутыга тшст1 ион ер1т1нд1с1 курам ыныц
5.4.7 бойынша дайындалган (немесе бериллий, молибден, кушэн ертщцс1 1 
см3 MCY) 10 см3 жумыс ертнд1с1 куйылады, 3 % азот кынщылы 
ертщцюмен 5.4.1 бойынша белпге дешн апарып араластырады. Е ртщ ц 
жацадан дайындалган кушнде пайдаланылады.

5.4.9 Массальщ концентрациясы 50 мкг/дм3 элементтершщ градуирлеу 
ертндшерш дайындау
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Сыйымдылыгы 100 см3 елшепш кутыга ти1ст1 ион ертнд1<л курамыныц

5.4.7 бойынша дайындалган 5 см3 жумыс epixiнд1с1 куйылады, 3 % азот 
кышкылы ертщцслмен 5.4.1 бойынша белпге дешн апарып араластырады. 
Ер1т1нд1 жацадан дайындалган кушнде пай дал аны лады.

5.4.10 Массальщ концентрациясы 20 мкг/дм3 элементтершщ градуирлеу 
ер1т1нд1лер1н дайындау

Сыйымдылыгы 100 см3 елшег1ш кутыга TnicTi ион ер1т1нд1с1 курамынын
5.4.7 бойынша дайындалган 2 см3 жумыс ертщ цш  куйылады, 3 % азот 
кышкылы ертщцшмен 5.4.1 бойынша белпге дешн апарып араластырады. 
Ертнд1 жацадан дайындалган кушнде пай дал аны лады.

5.4.11 Массальщ концентрациясы 10 мкг/дм3 элементтершщ градуирлеу 
ертндшерш дайындау

Сыйымдылыгы 100 см3 елшепш кутыга тшсп ион ер тн д ш  курамыныц
5.4.7 бойынша дайындалган 1 см3 жумыс ертщ цш  куйылады, 3 % азот 
кышкылы ертщцЫмен 5.4.1 бойынша белпге дешн апарып араластырады. 
Ертнд1 жацадан дайындалган кушнде пайдаланылады.

5.4.12 Массальщ концентрациясы 5 мкг/дм3 элементтершщ градуирлеу 
ертндшерш дайындау

Сыйымдылыгы 100 см3 елшепш кутыга 5.4.8 бойынша дайындалган 
массальщ концентрациясы 100 мкг/дм3 жумыс ертщц ci тшсп ион 5 см3 
ертнд1С1 тамшуыр кемепмен куйылады, 3 % азот кышкылы ертнд1с1мен
5.4.1 бойынша белпге дешн апарып араластырады. Е ртщ ц жацадан 
дайындалган кушнде пайдаланылады.

5.4.13 Массальщ концентрациясы 1 мкг/дм3 элементтершщ градуирлеу 
ертндшерш дайындау

Сыйымдылыгы 100 см3 елшепш кутыга 5.4.8 бойынша дайындалган 
массальщ концентрациясы 100 мкг/дм3 жумыс е р т щ ц а  тшсп ион 1 см3 
ертнд1с1 тамшуыр кемепмен куйылады, 3 % азот кышкылы ертндашмен
5.4.1 бойынша белпге дешн апарып араластырады. Е ртщ ц жацадан 
дайындалган кушнде пайдаланылады.

6 0лшеу Oflici

Эд1с атомды-абсорбцияльщ спектрометрдац графитак кюветте атомдьщ 
будыц кабаты аркылы ету1 кез1нде пайда болатын жарьщтыц резонанстьщ 
с1цуд1 елшеуге непзделген. Элементтерд1ц курамы интегралдьщ 
аналитикальщ сигнал шамасымен аньщталады жэне алдын ала белгшенген 
градуирлеу сипаттамасы бойынша есептелед1

7 Персонал бШктШгше койылатын талаптар

влшемдерда орындауга жэне олардыц нэтижесш ецдеуге елшем 
нэтижелер1шц сапасын бакылау процедураларын орындау кез1нде канагатты
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нэтиже керсететш жэне жаттыгу процесшдеп эдастерд1 мецгерген тшсп 
нускаудан еткен, химиялык зертханада жумыс етш  бар жэне жогары немесе 
орта арнайы химик мамандыты бар маманга руксат етшедг

8 Каушспдш талаптары

©лшемдердо орындау кезшде ГОСТ 12.1.007 бойынша химияльщ 
реаткивтермен жумыс кез1нде техника каушазддп талаптарын, ГОСТ 12.1.019 
бойынша электр кондыргыларымен жумыс кез1нде техника каушюздш 
талаптарын, атомды-абсорбцияльщ спектрометрге арналтан тех ни калы к 
кужаттамада корсет! л ген талаптарды сакдау керек.

Гимарат ГОСТ 12.1.004 бойынша орт каушюздш талаптарына жэне ГОСТ 
12.4.009 орт сещцру куралдарына сэйкес келуге тшс. Ауадагы зиянды 
заттардыц курамы ГОСТ 12.1.005 бойынша рук;сат етшетш мэндерден аспауга 
тшс.

Жумыскерлерда ецбек кау1пс1зд1пне окытуды уйымдастыру ГОСТ 
12.0.004 бойынша.

9 0лшемдерд1 орындау шарттары

9.1 Олшемдерд1 орындау кез1нде мына калыпты жагдайлар сакталуга
тшс:

- коршаган ортаньщ температурасы, °С 20 ± 5
- салыстырмалы ылгалдыгы, % 80 артык емес
- атмосферальщ к;ысым, кПа 84 бастап 106,7 дешн

10 0лшемдерд1 орындауга дайындау

0лшемдерд1 орындауга дайындау кез1нде мына жумыстарды етьазуге тшс:
Сынамаларды ipiKTey, конверциялау жэне дайындау, жу мыска 

спектрометрд1 дайындау, елшемдерда етьазу шарттарын тацдау, гарфитпк 
кюветаны дайындау, 5.4.1 бойынша азот кышкылыньщ ертндас1 жэне ею per 
тазартылган (йонсыздандырылган) су сапасын тексеру жэне спектрометр 
градуирлеу.

10.1 Сынамаларды ipiKTey жэне консервациялау
Сынамаларды ipiicreyre койылатын жалпы талаптар КР СТ ГОСТ Р 51592 

бойынша. Табиги су сынамаларды ipiicrey ГОСТ 17.1.5.05 бойынша, агынды су 
[2] бойынша ещцршедг

1р1ктелетш сынама келем1 кемшде 250 см3 курайды. Су сынамалары А 
косымшасына сэйкес дайындалган таза полиэтилен немесе фторопласт 
бетелкеде жэне алдын ала шайылган 1р1ктелген сумей 1р1ктеледт

Сынама элементтер1н1ц ер1т1лген нысандарын аньщтау кез1нде сузп штш 
(10-20 см3) алгашкы порциясын шыгара отырып, Teciri 0,45 мкм («кок лента» 
кагаз сузг1штер1н пайдалануга руксат ет1лед1) мембраналык сузг1ш аркылы 
ipiKTey орнында сузед1.
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Сузгтш 1 дм3 суда кышкылыньщ 3 см3 есебшен концентрацияланган азот 

кышкылы кышкылданады жэне pH мэш бакьшанады.
Егер pH мэш 2 артатын болса (эмбебап индикатор бойынша бакылау), 

онда pH < 2 мэш не жеткенге дешн азот кы шкылын косу жалгасады.
Элементтер формасы косындысын аныктау кезшде (ертлген жэне 

елшенген, бшкп курамы) сузшмеген сынама 1 дм3 суда кышкылыньщ 3 см3 
есебшен концентрацияланган азот кышкылы кышкылданады (сынаманы ipiicrey 
орнында жэне pH мэш бакыланады. Егер pH мэш 2 артатын болса (эмбебап 
индикатор бойынша бакылау), онда pH < 2 мэнше жеткенге дешн азот 
кышкылын косу жалгасады.

Жеке сынаманыц калайыны аныктау кажеттшп кезшде 1 дм3 суда 
кышкылыньщ 3 см3 есебшен концентрацияланган туз кышкылы кышкылданады

Алюминий курамын аньщтау кезшде туз кышкылымен сынаманы 
консервациялауга руксат етитедг

Полиэтилен, полипропилен немесе фторопласттан жасалган 
консервацияланган ыдыста сактау Mep3iivii 1 ай.

Ескертпе. Сузпштер 5.4.1 бойынша азот кышкылы ертщцслмен б1рнеше рет алдын 
ала шаю кажет жэне 10.5 бойынша сузпште аньщталатын элементов концентрациясын 
бакылау керек.

10.2 Сынамаларды талдауга дайындау
Сынаманыц ею аликвотальщ порциядык 6ip уакытта дайындалады. Табиги 

жэне агынды судагы элементтщ бшкп курамын аныктау кезшде 
консервацияланган сынамалар мукият араластырылады (кемшде 3 мин), содан 
соц колем! 50 см3 болатын ею аликвотальщ порция елшепш цилиндрмен 
ip iK Tenefli.

0p6ip аликвота сыйымдылыгы 100 см3 термо тез1мд1 стаканга куйылады 
жэне 2,5 см3 концентрацияланган азот кышкылы жэне 1,5 см3 сутек тотыгы 
косьшады. Кдйнатпай ею сагат бойы плиткада кыздырады (ертнд) бул ретте 
колем120 см3 болганга дешн буланады).

Буланган сынамалар сыйымдылыгы 50 см3 болатын олшегпн кутыга 
куйылады, сол кутыдагы ею рет тазартылган сумей стакандар шайылады жэне 
кутыдагы ертнд1 белпге дешн ею рет тазартылган сумей жетюзедт

Куты 1Ш1ндепс1 араластырылады жэне алдын ала шаю аркылы сузшед1 
жэне «кок лента» сузпнн тазалыгына бакыланган немесе сузпшпц 6ipiHmi 
порциясына (10 см3) шыгара отырып, мембраналык сузг1штер (10.1 с1лтеме) 
аркылы сузшедт

Дайындалган сынамалар полиэтилен, полипропилен немесе 
фторопласттан жасалган ыдыста сактау мерз1М1 5 куннен артык емес.

Табиги жэне агынды судагы элементтщ бшкп курамын аныктау кезшде 
ете жогары жишкп минерализатор пайдалануымен сынамаларды кынщылды 
ецдеу етюзуд1 руксат еплед1 (Б косымшасы).
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©те жотары жишкп минерализаторды пайдалану кезшде 

дайындаушыныц нускаулытымен басшылык етедт
Егер табити судыц консервациялантан сынамасында кезге кершетш 

тунбалар немесе елшемдер болмаса, осы тар макка сэйкес оныц дайындытын 
етюзбеуге руксат етшедо, ал елшемдер 11.1 сэйкес т1келей етюзуге болады.

Егер елшеу нэтижелершщ салыстырмалы орташа квадраттьщ ауытку 
(ОКА) 6 % аспайтын болса, онда елшеу нэтижелер1 накты деп саналады. Kepi 
жатдайда жотарыда сипатталтан сиякты сынаманыц eici аликвотальщ порциясы 
ендеущ етюзу керек.

Элементтердщ ертлген нысаныныц массальщ концентрациясын 
аньщтау кезшде 10.1 сынама бойынша сузшген жэне консервациялантан 
п  келей талдауды етюзедт

10.3 Бос сынаманы дайындау
Бос сынаманы элементтердщ бшкп курамын аныктау кезшде жумысшы 

сынамалардыц ap6ip топтамаларымен 6ip уакытта талданады.
Кемшде ею параллель бос сынамаларды былай дайындайды: 

сыйымдылыты 50 см3 елшепш кутыга 2,5 см3 концентрациялатан азот 
кышкылы жэне сынамаларды талдаута дайындау кезшде пайдаланылатын 1,5 
см3 сутек тотытын енпзед1, ертнд1 белпге дешн ею рет тазартъштан 
(ионсыздандырылтан) сумей жетюзш араластырады.

10.4 Графитпк юоветаны дайындау
Кез келген елшемдерд1 орындау алдында «бос атомдау» етюзу керек, ягни, 

атомизатордыц графигпк юовеынде сынама етюзбей елшемдердац 3-кесте) 
тацдалтан параметрлер1 кезшде атомдау процесшщ барлык процедурасын icKe 
асырады.

Элементпен аныкталатын юоветаныц ластануы жок екенш кез жетюзу 
цажет, ластану бар болса, оны алып тастау керек.

Ластауды жою унпн «бос атомдау» процедурасы, ятни юоветаныц кукя» 
б1рнеше рет етюзу1 мумюн.

Егер аналитикалык сигналдыц мэндер! кювета ОКА 5 елшемдер унпн 6 % 
аспайтын жатдайда мэндерден жотары керсетшгендерге шыгыс бос сигналдыц 
артуы руксат етшет1ндер унпн барий жэне стронцийлерд1 есептемегенде барлык 
элементтер унпн 0,005 аспайтын жатдайда таза деп саналады.

10.5 Ею рет тазартылган (йонсыздандырылган) су жэне азот кышкылы 
ертндюшщ сапасын бакьшау

Жумыс бастау алдында ею рет тазартылган (йонсыздандырылган) су жэне 
азот кынщылы ертндюшщ сапасы тексершед1. Ол уш1н градуирлеу 
сипаттамалары уш1н белпленгендер уттпн 11.1 сэйкес аныкгалатын 
элементтер Д1ц массальщ концентрациясы елшенед1.

Су сапасы (азот кышкылы ертщцс() егер 40 мм3 енпзу кез1нде элементпц 
массальщ концентрациясыныц елшенген мэш градуирлеу ер1т1нд1н1ц массалык
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концентрациясы мат  hi н 4-кестеде келпргендердщ 5 % аспайтын жагдайда, 
канагатты деп саналады.

Егер зертханада осы элемент упнн градуирлеу сипаттамасы белпленбеген 
жагдайда, онда дайындаушы -  фирмада белпленген градуирлеу сипаттамасы 
пайдаланылады. Градуирлеу сипаттамасында болмаган кезде судыц б^рдей 
келемшен (азот кышкылы ертндю1) жэне 0,05 аспауга т т с  градуирлеу 
ертндюшен (мысалы, 20 мм3) аналитикальщ сигналдардьщ каты нас ы болады.

10.6 Спектрометрд1 градуирлеу
Спектрометр д1 градуирлеу сипаттамасы элемент массасынан

аналитикальщ сигнал тэуелдшгш бшд1редг
10.4 бойынша дайындаган атомизатордыц графитик кюветасын 5.4.7 -

5.4.13 сэйкес дайындалган тшсп элементтщ 10, 20, 40 мм3 градуирлеу 
ертщцсш автосемплер кемепмен немесе т1келей дозатормен енпзедк

0p6ip элемент ушш градуирлеу ертндюшщ массальщ 
концентрациясыныц усынылатын мэндер14-кестеде керсетшген.

Мырыш yniiH градуирлеу сипаттамасын белгшеу кез1нде (толкынныц 
жумыс узындыгы 213,9 нм) В косымшасын басшыльщка алады.

Сынамаларды талдау жэне градуирлеу кезшде op6ip элемент унпн 
атомдау процеслшн эр турл1 сатысын етюзуд1ц усынылатын параметрлер1 3- 
кестеде келт1ршген. Седен, кушэн жэне кал ай ы уш1н м1ндетт1 турде 
енпзшед1.

3-кесте. Талдауды етюзу шарттары

Э
ле

м
ен

т

ц

1 1  
а

Kemipy Пиролиз 1 Пиролиз 2* Атомдау Тазалау

У
ак

ы
т,

 с

Т
ем

пе
ра

ту
ра

,°С 0

1  
£

Т
ем

пе
ра

ту
ра

,°С 0

1  
>»

Т
ем

пе
ра

ту
ра

, ,
°С

У
ак

ы
т,

 с

Т
ем

пе
ра

ту
ра

, °
С

У
ак

ы
т,

 с

Т
ем

пе
ра

ту
ра

,°С

АР* 257,4 40 120 20-30 700 — — 1,5 2600 2,0 2750

Ва 553,6 40 120 20-30 700 — — 1,5 2650 2,0 2800
Be 234,9 40 120 20-30 700 _ _ 1,5 2800 2,0 2850
Be 700 2600 2700
V 318,4 40 120 20-30 700 — — 1.5 2800 2,0 2850

Fe 372 40 120 20-30 700 — — 1,5 2400 2,0 2550

Cd 228,8 40 120 20-30 400 — — 1.5 1300 2,0 1500

Со 240,7 40 120 20-30 500 — — 1.5 2450 2,0 2600

Li 670,8 40 120 20-30 600 — — 1.5 2450 2.0 2600

Мп 279,5 40 120 20-30 500 — — 1.5 2100 2,0 2400
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3-кесте (жалзасы)

Э
ле

ме
нт

s
X
3
u-
3
n
E
3

a
s
&
§

H

Kemipy Пиролиз 1 Пиролиз 2* Атомдау Тазалау

О
fcf-Q

cd
>>

Те
мп

ер
ат

ур
а,

°C

О
hf
E
Uf
cd

>

Те
мп

ер
ат

ур
а,

°C

О
E
Uf
cd

>>

Те
мп

ер
ат

ур
а,

 ,°
C

О
E
Uf
cd

>>

Те
мп

ер
ат

ур
а,

 °
C

У
ак

ыт
, с

Те
мп

ер
ат

ур
а,

°C

Си 324,7 40 120 20-30 500 — — 1.5 2100 2,0 2400

Мо 313,3 40 120 20-30 700 — — 1.5 2800 2.0 2850

As 193,7 40 120 20-30 600 — — 1.5 2750 2,0 2800

Ni 232,0 40 120 20-30 600 — — 1,5 2650 2,0 2750

Sn 286,3 40 120 20-30 600 — — 1,5 2700 2,0 2850

Pb 283.3 40 120 20-30 — — 1,5 2450 2,0 2700

Pb 1700 1900

Se 196,1 40 120 20-30 700 — — 1,5 2600 20 2800

Ag 328,1 40 120 20-30 500 — — 1,5 2200 2,0 2000

Ag 500 1800

Sr 460,7 40 120 20-30 700 — — 1,5 2600 2,0 2800

Ti 364,3 40 120 20-30 600 — — 1.5 2830 2,0 2900

Cr 357,9 40 120 20-30 600 — — 1,5 2550 2,0 2700

Zn 307,6
40 120 20-30 400 1,5 1500 2,0 1700

213,9

* Пиролиз 2 кджеттшк кезшде епазшед1 (егер 11.1 бойынша нэтижелерд1ц аньщтыгы расталмаса). 
Пиролиз 2 усынылатын шарттары: уакыты 5 с, температурасы 1000-1200 °С.
** 257,4 линияда алюминиймен жумыс idey кез1нде 18 мА сэулелену кез1н1ц жумыс тогын белгшеу керек 
(спектрометрд1 пайдалану бойынша нускаульщ).

Градуирлеу ертндасшщ усынылатын келемшщ эркайсысын 5 реттен 
графитпк кюветата жуйелеп енпзед1 жэне спектрометрге программальщ 
камтамасыз етуд1 пайдалана отырып, аналитикальщ сигнал шамасын елшещц. 
Содан кешн барльщ енпзулер унпн сигналдьщ орташа арифметикальщ мэш жэне 
онын, 6 % аспауга тшс ОКА есептеледт Егер осы шарт сакталмаса, онда 
тураксыздык ce6e6i аныкталып жойылуга тшс жэне градуирлеу ертндю ш  
кайта енпзу керек. Аналитикальщ сигнал ретшде «нелдщ» нуктесз (тшсп 
элементтщ массасы нелге тен,) графитпк кюветаньщ 10.4 бойынша кущцршген 
сигналы алынады.
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4-кесте. Градуирлеу сипаттамасын КУРУ у™11 ергпндшердщ массальщ 

концентрациясыныц усынылатын мэндер1
Элемент Г радуирлеу ерйтндюнщ 

массальщ концентрациясы, г/дм3
Cd, Li, Be, Sr 1
Ag, Cr, Mn 5
As, Co, Cu, Mo, Ni, Pb, V 10
Se 20
В a, Sn 50
Al, Ti, Fe (372,0 нм) 100
Zn (307,6 нм) 1000

Графитпк кюветага енпзшген элемент массасы (М, пг) (1) формула 
бойынша есептеледг

M  = C-V, (1)
мундагы С - градуирлеу ертщцсшщ массальщ концентрациясы, мкг/дм3;
V -  кюветага енпзшген градуирлеу ертндюшщ келемц мм3.
Спектрометрге программальщ камтамасыз етуд1 пайдаланып, градуирлеу 

сипаттамасы белпленедт
10.7 Градуирлеу ертщцсшщ кабылдагыштыгын тексеру
Градуирлеу ертщцсшщ кабылдагыштыгын тексеру 10.6 бойынша 

курганная кешн тшелей етюзшедт Оны отказу алдында 10.4 бойынша графитпк 
юоветаны кущцру керек. Тексеру градуирлеу кезшде пайдаланылган 15; 20 
немесе 25 мм3 ертщцсш енпзу кез1нде аныкдалатын элементпц массальщ 
концентрациясын олшеуде турады.

Ер1пнд1н1ц тандалган келем1 кемшде уш рет графитпк кюветага енпзу 
керек.

Спектрометрге программальщ камтамасыз етуда пайдалану аркылы барлык 
елшемдер унпн массальщ концентрация орташа мэш жэне алынган мэш 
салыстырмалы ОКА есептеледт Градуирлеу сипаттамасы, егер:

- ОКА мэн1 6 % аспаса;
- накгы мэншен raicn элементпц массальщ концентрациясыныц орташа 

арифметикальщ мэшнщ ауыткуы (4-кесте) 12 % аспаса, кабылданбалы деп 
танылады.

10.8 Градуирлеу сипаттамасыныц туракдылыгын бакылау
Градуирлеу сипаттамасыныц туракдылыгын бакылау спектрометрде 

жумысты бастау алдында жэне ap6ip 15 -20 олшеуден кешн епазшедт
Бакылау уш1н улп репнде 4-кестеде келпршген массальщ концентрация 

элеменпшц ертнфс! пайдаланылады. Дозаланатын келемдеп элементпц
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массасы градуирлеу сипаттамасыныц аукымына сэйкес келетш жагдайда баска 
да концентрация ертндш ерш  пайдалануга руксат етшедг

Бакылауга арналтан 10 мм3 - 40 мм3 дешнп улпш атомизатордыц 
графитпк юоветага кемшде уш рет енпзеда жэне жумыстыц тандалтан 
режимше сэйкес элементтщ массальщ концентрация мэндер1н олшейд! (3- 
кесте).

ОКА алынган мэндер1 6 % аспаута тшс. Градуирлеу сипатгамасы егер 
орташа арифметикалык мэншщ ауыткуы бакылауга арналтан улпдеп накды 
мэншщ концентрациясы 15 % аспайтын жагдайда, туракды деп саналады.

Осы жагдайда градуирлеу сипатгамасы сынамаларды будан api елшеудо 
етюзу унлн пайдаланылуы мумкш. Kepi жагдайда градуирлеу сипаттамасыныц 
турактылыгыныц бузылуына экелетш себептер табылады (ертцщ  дайындауда 
кате, графитпк кюветаныц жумыска кабшетпл1пн ресурсты пайдалану), оларды 
жояды жэне 10.6 бойынша спектрометрд1ц градуирлеу!н опазеда.

Турактылыгын алдыцгы бакылаудан кешн алынган нэтижелер кумэндд деп 
саналады, осы кезенде отюзген сынама елшемдер! кайталанады.

Ескертпе. Зертхана осы тармакта келирген мэндерден аспайтын жагдайда градуирлеу 
сипаттамасыныц турактылыгын бакылау жэне кабылдагыштыгын тексеру кез1нде 
пайдаланылатын нормативтерд1ц менш1кп мэндер1н белплеуге кукылы.

11 0лшемдерд1 орындау

11.1 Сынамада аныкгалатын элементоц массалык концентрациясын 
елшеу

Талдау 10.2 бойынша дайындалган сынама етед1. Олшемдерд1 етюзу 
тэрпб1 10.4 бойынша багалау жэне графитпк юоветаны м1ндетп турде алдын 
ала куйд1румен спектрометрд1 пайдалану бойынша басшылыкка сэйкес icKe 
асырылады.

Талдау сынаманыц (10 мм3) минималды ыкгимал келемшщ графитпк 
юоветага енпзуден басгалады. Аналитикалык сигналдыц алынган шамасына 
байланысты былай кел1п тусед1:

- егер сигнал шамасы (6ipiHHii градуирлеу нуктесшен сигнал шамасыныц 
жартысынан кем), онда 40 мм3 артьщ емес, дозаланатын сынаманыц колем1 
артады;

- егер концентрация мэндер орнында нэтижелер терезес^нде «> калибр.» 
немесе «тузетшген мэн1» белпс! пайда болатын жагдайда, онда сынама 10 мм 
бастап 40 мм3 дешн дозалау кезенде суйытылган сынама сигналы градуирлеу 
сипатгамасы аукымыныц ортасына сэйкес келет1ндей суйытьшады. Суйылту 
коэффициент! (2) формула бойышна есептеледг

О = И  (2)
Va

Мундагы Vk -  суйытылган сынаманьщ колемц см3;
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Va -  суйылту унпн алынган бастапкы сынаманьщ аликвоталык порциясы,

см3.
Дайындалган сынаманын, тандалган колем! (бастапкы немесе суйытылган) 

графитпк кюветата кемшде уш рет дозалайды жэне элементтщ массальщ 
концентрациясын елшейдт

Программальщ камтамасыз ету кемепмен алынган концентрацияньщ 
орташа арифметикальщ мэшн жэне оныц салыстырмалы ОКА мэшн табады.

Сынамадагы накты элементтщ массальщ концентрациясын аньщтау 
кезшде жэне градуирлеу кезшде талдауды етшзу шарттары сэйкес келуге тшс.

Алынган нэтижелер, егер ОКА шамасы 6 % артпайтын жагдайда, 
кабылданбалы деп саналады. Мыс жэне молибден (массасы кемшде 5: пг) селен 
(массасы кемшде 100 пг) ОКА жогары мэндер1 руксат етшед1 (15 % дей1н).

Сынаманьщ матрицальщ эффектшер1 болуы ьщтимал кез1нде алынган 
нэтижелердщ аньщтыгы коспаларды енпзу аркылы растау керек.

Процедура мынадай: тацдалган коле сынамасын кюветата енпзедд жэне 
«сынаманы кеитгру» операциясы аяктау алдында «Esc» батырмасын басу 
аркылы узет1н атомдау процесшщ процедурасын icKe косады.

Будан эр1 кюветага аналитикальщ сигнал градуирлеу сипаттамасы аукымы 
шецбер1нде 1 , 5 - 2  есе кал дыр а отырып артатындай белпл1 6ip концентрация 
(мысалы, градуирлеу) элемент! ертндю ш щ  осындай келем!н енпзед!.

Атомдау процесшщ процедурасын татыда icKe косады жэне оы 
толытымен отк!з!лед!.

Кем1нде уш рет коспалы елшемдерд! кайталайды, элемент массасыныц 
арифметикальщ мэн!н табады.

Элемент массасыныц кутшетш мэн1 енпз!лген сынама келем!нде болатын 
элемент массасы мен енпзшген коспа келем!ндеп элемент массасы (пг) 
косындысын б!лд!ред1. Егер элемент массасыныц елшенген мэш мен кутшетш 
мэш арасындагы айырмашылыты куплеттн мэшнен 15 % артпайтын жагдайда, 
онда сынама талдауыныц нэтижес! расталган деп таны лады. Егер осы шарт 
орындалмайтын жагдайда, онда суйылтау eceniriH арттыру немесе сынаманы 
талдау шарттарын тузету (мысалы, 2 пиролиз сатысын енпзу, модификатор 
немесе Львов платформалы графитпк кюветада пайдалану) керек.

Львов платформалы кюветаны пайдалану кез1нде 3-кестеде 
керссеплгендерден 200-250 °С жогары аньщталатын элем ен т  атомдау жэне 
тазалау температурасын белгшеу керек.
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5-кесте. IVодификаторды енпзу

Элемент Модификатор Концентрация,
г/дм3

Квлем1,
мм3

Енпзу тэсин

AI Mg(N03)2 ОД 10 1,2
Be Pd(N03)2+

Mg(N03)2
по 0,5 10 1,2

Fe Mg (N03)2 0.01 10 1,2
Cd Pd(N03)2 0,5 10 1,2
As Pd(N03)2 0,5 10 1,2
Sn Pd(N03)2 0,5 10 1,2
Pb Pd(N03)2 0,5 10 1,2
Se Pd(N03) 0,5 10 1,2
Ag Pd(N03)2 0,5 10 1,2
Zn Mg(N03)2 0,01 10 1,2

1- тэсш. Модификатор жэне сынаманы кюветага тжелей жуйел1 енпзу 
(модификатор жэне сынаманьщ жиынтык келем140 мм3 аспаугатшс)
2- тэс1л. Модификатор градуирлеу ертнд1с1не/сынаманы енпзу.
1 см3 градуирлеу ертндга/сынама 20 мм3 модификатор бастапкы ертндас1 
10 г/дм3 массалык концентрациялык epiTiHflici

Егер сынамаларды талдау кезшде Львов платформалы кювета жэне / 
немесе модификатор колдануга кажетплш аныкталатын жагдайда, он да осы 
шарттар унпн градуирлеу сипаттамасы тагы да белгшенедг

5-кестеде модификаторлар мен олармен жумыс icTey тэсщцершщ 
пайдаланылуы кажет етшетш элементтердщ улгшж lisiMi келпрген.

Ескертпе. Коспа эдюнщ юке асырудьщ баска да тэалдерш колдануга руксат етшедк 
ocipece, сынаманы графитпк кюветага жэне енпзшген сынама жэне коспаньщ жиынтьщ келеш 
40 мм3 аспайтын жагдайда алгашкы енпзуден кейш кегтрмей жуйел1 енпзуге болады.

11.2 Бос сынамадагы аныкталатын элементтщ мелшерш елшеу
10.3 бойынша дайындалган op6ip бос сынамада элемнеттщ массалык 

концентрациясын аныктау сынама талданатын сол жагдайда жэне сол суйылту 
аркылы кем!нде уш рет 11.1 сэйкес етк1з1лед1.

Атомизатордын, графитак кюветасына енпз1лет1н бос сынманын, келем1 
40 мм3 курайды. Спектрометрдеп программальщ камтамасыз етуд1 пайдалана 
отырып, алынган мэндерд1н, арифметикальщ орташа мэш есептелед1.

Содан сон, ек1 бос сынама уппн орташа арифметикальщ мэш табылады 
жэне бос сынамадагы элементтщ массалык концентрациясынын, елшем 
нэтижес1 ретшде ол кабылданады. 2-кестеге келЕршген корсетюш мэндер1не 
сэйкес олшеу дэлд1пн камтамасыз ету уш1н бос сынамадагы элемента и 
массалык концентрациясы елшеу аукымыныц томенп мэн1нен 30 % 
артпайтындай етш жетюзу керек (1-кесте). Kepi жагдайда ластану кез1н 
тауып жою керек, бос сынаманы 10.3 бойынша кайта дайындау жэне оны 
талдау керек.
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1- ЕСКЕРТПЕ Бос сынама мэшн будан api темендету мумкш болмаган кезде 

(реактивтер, су, ьщыс, зертханальщ гимараттьщ жеткшказ тазалыгы) зертхана накты жететш 
бос сынама оньщ теменп шекарасынан 30 % аспайтындай епп елшеу аукымын шектеуге тшс.

2- ЕСКЕРТПЕ Жуйел1 жумыс кезвде мысалы бакылау картасын пайдалану аркылы 
аныкдалатын элемент бойынша бос сынама мэндер1нщ туракдылыгын бакылау керек жэне бос 
сынама мэндерше арналган колайсыз тенденцияны калыптасгыру кезшде оператикп шаралар 
кабылдау керек.

3- ЕСКЕРТПЕ. Мына элементтер ушш айтарлыкгай к;иындыктар туындайды: 
алюминий, тем1р, мыс, мырыш (213,9 нм толкынды жумыс узындыгы).

12 0лшеу нэтижелерш евдеу

Сынамадагы аньщталатын элементпц массалык; концентрациясы (X, 
мг/дм3) (3) формула бойынша есептеледй

X = (C np-CJ-Q, (3)
мандаты Спр -  11.1 бойынша тапданатын сынамадагы аныкталатын 

элементпц массальщ концентрациясы, мкг/дм3;
Сх - 11.2 бойынша бос сынамадагы аныкдалатын элементпц массальщ 

концентрациясы, мкг/дм3; егер сынама 10.2 бойынша минералданбаган жагдайда, 
онда Сх = 0;

Q -  (2) формула бойынша есептелген суйылту коэффициент!; егер сынама 
суйылтылмаса, онда Q =1.

Егер сынаманыц тек 6ip аликвотальщ порциясы тапданатын жагдайда 
(ер1тшген нысанды аньщтау немесе алдын ала сынаманы дайындамай табиги 
су сынамаларын талдау), онда сынамадагы элементпц массальщ 
концентрациясын елшеу нэтижесл ретлнде (3) формула бойынша есептелген 
мэндер кабылданады.

Егер ею аликвотальщ сынамалар талданатын жагдайда, онда 
сынамадагы элементпц массальщ концентрациясын елшеу нэтижеа' мына 
шарт орындалатын параллель аньщтамалар п = 2 нэтижелер1н1ц орташа 
арифметикальщ мэш кабылданады:

Х у п а х  Xmin < 0, 01 ' X  'fomm (4)
Мундагы Хтах - параллель аньщтамалардыц улкен нэтижесл, мг/дм3;
Xmin - параллель аньщтамалардыц юпп нэтижесл, мг/дм3;
X  - параллель аньщтамалардыц орташа арифметикальщ нэтижесл, 

мг/дм3;
готн -  кайталану шегш1ц мэш (6-кесте), %.
(4) шарттар орындалмаган кезде параллель аньщтамалар нэтижелер1н1ц 

кабылданбалыгын тексеру жэне ЕОСТ ИСО 5725-6 (5-бел1м) сэйкес 
тупкшктл нэтижесл н белгшеу эд1стер1 пайдаланылуы мумюн.

13 0лшеу нэтижелерш евдеу

Егер сынаманыц тек 6ip аликвотасы тапданатын болса, онда оны 
пайдалануда карастырылатын кужаттардагы елшеу нэтижесл мына турде 
керсетлледа: X ± А, мг/дм3, Р = 0,95, мундагы А - эдастеме дэлдапшц Kepcencimi:
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(5)
100

8 мэш 2-кестеде KejnipijireH.

6-кесте - Р = 0,95 сешмщ ьщтималы ушш кайталану шектершщ мэндер1
влшем аукымы, мг/дм"5 Кайталану iueri (параллель аныкгамалардыц ект 

нэтижелер! арасындагы руксат етшетш 
айырмашылыктыц салыстырмалы мэш), г, %

Барий, бериллий, ванадий, кадмий, кобальт, литий, марганец, молибден, кушэн, никель,
коргасын, кумю, стронций, хром

0,0001 басгап 0,001 дешн 39
0,001 басгап 0,01 дешн коса. 28
. 0,01 басгап 0,1 дешн коса. 22

0,1 жогары 17
Мыс, селен

0,0005 басгап 0,005 дешн 48
0,005 бастап 0,05 дешн коса. 34

0,05 жогары 17
Алюминий, тем1р, калайы, титан

0,02 бастап 0,1 дешн коса. 28
0,1 жогары 17

Мырыш
0,005 бастап 0,05 дешн коса. 42

0,05 бастап 0,5 дешн коса. 28
0,5 жогары 17

Ескертпе. Керсегюштердщ белпленген мэндер1 1 -кесгеге сэйкес осы элментпц елшеу 
аукымына жатады.

Егер сынаманьщ ею аликвотасы талданатын болса, онда оны пайдалануда 
карастырылаты н кужаттардагы елшеу нэтижеа мына турде керсетдледд: X  ± 
А -, мг/дм3, Р = 0,95, мундагы А- эддстеме дэлдтнщ  керсеткнш:

Ъ-Х (6)д   X____
^ 100

8- мэш 2-кестеде келпршген.
Зертхана берген кужаттарда елшеу нэтижеЫ А„ < А кезшде X + Дл, мг/дм3, 
Р = 0,95 деп керсетуге руксат етшедк мундагы ± Дя -  зертханада 

эд1стемеш icxe асыру кезшде белпленген жэне елшеу нэтижелершщ 
туракдылыгын бакылауды камтамасыз ететш елшеу дэлддгшщ мэш

Ескертпе. Зергхана берепн кужатта елшеу нзгижелерш керсегу кеанде мьшаларды керсегедг
- елшеу нэгижелерш есептеу ушш пайдаланылатын параллель аныктама нзгижелерЫц

саны;
- елшеу нзгижесш аныктау тэсип (орташа арифметикальщ мэш немесе медиан мэш).
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14 бшмдшис жагдайында алынатын нэтижелердщ 

кабылдагыштыгын тексеру

Ею зертханада алынган б^рлж влшем! нэтижелершщ арасындагы 
айырмашылык еш мдш к шегшен аспауга тшс:

\хХйаб- х Хла̂ <ог01 - x cp-R (7)
мандаты - 6ipiHini зертханада алынган елшеу нэтижеср мг/дм3;
Х 2 лаб- еюннд зертханада алынган елшеу нэтижеср мг/дм3;
Х ср - eici зертханадагы елшемдердщ орташа арифметикальщ нэтижелерр

мг/дм3;
R -  ешмдшк шегшщ мэш (7-кесте), %.

7-кесте. Р = 0,95 сешмд1 ык;тимал ушш ен1мдш1к meri мен сыни 
________________айырмашылыгыныц мэндер1________________

0лшеу аукымы, мг/дм3 Ошмдйпк meri 
(эр турл1 зертханада 
алынган ею б1рлж 

нэтижелер арасында 
руксат етшетш 

айырмашылыкгыц 
салыстырмалы M oni), 

R, %

Сыни айырмашылык 
(эр турл1 зертханада алынган 

ек1 орташа рифметикалык 
елшем нэтижелер арасында 

руксат етшетш 
айырмашылыкгыц 

салыстырмалы мэш),
CD0.95, %

Барий, бериллий, ванадий, кадмий, кобальт, литий, марганец, молибден, 
кушэн, никель, коргасын, кум1с, стронций, хром

0,0001 бастап 0,001 дешн 
коса

56 48

0,001 бастап 0,01 дешн 
коса

42 36

0,01 бастап 0,1 дешн коса 34 28
0,1 жогары 28 22

Мыс, селен
0005 бастап 0.005 дешн коса 70 59
0,005 бастап 0,05 дешн коса 48 42

0,05 жогары 28 22
Алюминий, тем1р, калайы, титан

0,02 бастап 0,1 дешн коса 42 36
0,1 жогары 28 22

Мырыш
),005 бастап 0,05 дешн коса 56 48
0,05 бастап 0,5 дешн коса 39 34
0,5 жогары 28 22

Ескертпе. Керсенаштердщ белпленген мэндер1 1-кесгеге сэйкес осы элемент ушш елшеу 
аукымына жатады.

Егер ею зертхананыц эркайсысында параллель аныкдамалардьщ ею 
нэтижес1 алынатын жагдайда, онда зертханада алынган орташа арифметикальщ
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мэндер арасындагы айырмашылык C-Dom сыни айырмашылыгынан аспауга тшс. 
(7-кесте):

jXl,m6 — X2,лаб1 < 0,01 -Хер -CDQgi (8)

мандаты Х иаб - 6ipimni зертханада алынган елшеу нэтижеш, мг/дм3;
Xг,пав - екшпд зертханада алынган елшеу нэтижесц мг/дм3;
Хер - ею зертханадагы елшемдердщ орташа арифметикальщ нэтижелерц

мг/дм3.
(7) жэне (8) шарттар орындау кезшде тупкшкп елтттем репнде олардыц 

жалпы орташа мэш пайдаланылуы мумюн. Ошмдшж шегшщ арту кезшде ГОСТ 
ИСО 5725-6 (5-бел1м) сэйкес елшеу нэтижелершщ кабы л дагы штыгын багалау 
эдастер1 пайдаланылуы мумюн.

15 Зертханада эд1стемеш кке асыру кез1нде елшеу нэтижелер1шц 
сапасын бакылау

Зертханада эд1стемен1 ioxe асыру кез1нде елшеу нэтижелер1н1ц сапасын 
бакылау:

- жеке алынган бакылау процедурасын icKe асыру кез^нде кател^пн багалау 
непзшде елшеу процедурасын оперативп бакылау;

- кайталангышты н орташа квадраттык ауытку турактылыгын, зертхана 
iminix аныктыктыц орташа квадраттык ауытку, кател1г1н бакылау непзшде 
елшеу нэтижелершщ турактылыгын бакылау карастырады.

Олшеу нэтижелершщ процедурасын оперативтз бакылау Кд бакылау 
норматив1мен бакылау процедурасынан жеке алынган нэтижеш салыстыру 
аркылы етюзшед1. Бакылауга арналган улгшер табиги жэне агынды судыц 
жумысшы сынамасы болып табьшады.

Бакылауга арналган 1рпсгелген улгшер келем! эдастеме бойынша талдау 
етюзу унпн кажетп ею есе улпге сэйкес келуге тшс.

Кк бакылау процедурасыныц нэтижес1 (9) формула бойынша есептеледд.: 
Кк=\Х ' - Х - С д\, (9)

мундагы X -  жумыс сынамасындагы элементпц массалык концентрациясьш 
бакылау елшеу нэгижелер (11 карау), мг/дм3;

X' - коспасы белгш сынамадагы массалык концентрациясьш бакылау елшеу 
нэгижелер1 (11 карау), мг/дм3;

Сд -  аныктапатын элементпц косу шамасы, мг/дм3.
Коспа шамасы бастапкы сынамадагы элементпц курамынан 50 % бастап 

150 % дешн курауга ти1с. Крепа келем1 сынама келем1шц 5 % аспауга тшс. 
Бастапкы сынамадагы элементпц мелшер1 елшеу аукымыныц теменп шегшен 
кем болса, онда коспа шамасы елшеу аукымыныц теменп шегшен 2 - 3  есе 
артуга тшс.

Коспа шамасы (Сд, мг/дм3) (10) формула бойынша есептеледп
Сд = С0 - V0/ V  (10)

Мундагы
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С0 -  досланы енпзу унпн пайдаланылатын стандарттьщ улпдеп 

элементтщ массалык концентрациясы (аттестатталган крепа), мг/дм3;
V0 -  коспа ретшде енпзшген стандартты к улгшщ колем! (аттестатталган 

коспа), см3;
V -  сынама келем1, см3.
Кд бакылау норматив! (11) формула бойынша есептелед1:

= <п )

мундагы Ал,х жэне Ал,х - жумыс сьшамасындагы жэне крспалы сынамадагы 
элементтщ курамына сэйкес келепн эдютемеш юке асыру кезшде зергханада 
белпленген (Р = 0,95 ыктималдыгы унпн олшемнщ абсолюпж кателшнщ 
шекаралары) елшеу нэгижелершц керсеткнш, мг/дм3.

Егер зертханада салыстырмалы кателж (8лХ жэне 5лХ, ) шекарасы 
белпленген болса, онда ДлХ жэне АлХ, мэндер1 (12) жэне (13) формулалары 
бойынша есептеледк

АлХ = 0,0\-8лх ■ X ; АдХ, = 0,01-£х/-X 1

Бакылау процедурасыныц сапасы шарттарды 
канагаттан дырарл ы к деп таны лады.

Кк <Кд

(12)
орындау кезшде

(13)
Егер (13) тецшздш орындалмаса, онда бакылау процедурасы 

кайталанады. Осы шарт кайта орындалмаган жагдайда канагатсыз нэтижеге 
экелет1н себептер аныкталады жэне оларды жою бойынша шаралар 
кабылданады.

0лшемдерд1 орындау процедурасын орындауды бакылау кезецдипп, 
сондай-ак орындалатын олшем нэтижелершщ турактылыгын бакылаудыц 
icKe асырылатын процедуралары Зертхананыц сапа бойынша нускауда 
регламенттеледт
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А косымшасы
(ацпараттыц)

влшемдердо орындауга арналган химиялык; ыдысты дайындау

влшемдерда орындау кезшде мына ережелерда басшылыкка ала отырып, 
химиялык ыдыс тазалыгын мукият сактау керек. Химиялык ыдысты жуу ушш 
концентрацияланган азот немесе куюрт кышкылын пайдаланута болады. Жуу 
уттин сода, сштшщ барлык турлерш, синтетикалык жуу куралдарыныц барльщ 
турлерш, хром коспаларын пайдаланута тыйым салынады.

Ыдысты су етюзпш сумей алдын ала жуады, содан соц отан азот немесе 
куюрт кышкылыньщ х/2  келемш куяды жэне оныц барльщ iiinci бетш мукият 
жуады, содан кешн арнайы ыдыска куяды. Алмурт тэр1зд1 курал комепмен 
тамшуырмен белпден жотары кынщылмен толтырады. Ыдысты тазартылтан 
сумей шайтань соц (кемшде 5 рет) оны ею рет тазартылтан сумей 2-3 рет шаяды.

0p6ip ертнд1 ушш талдауды етюзу кезшде езшщ тамшуырын 
пайдалану керек. Куты epmHaici таза, куртак стаканга куйылады жэне одан 
ертнд1 тамшуырга куйылады. Ластауды болдырмау ушш ертндш щ  барльщ 
келемше тамшуырды жуктеуге болмайды.

0p6ip элемент ертндшерш дайындау ушш ыдыстыц жеке жиынтьщгары 
болуы усынылады.
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Б к;осымшасы
(ацпараттъщ)

Сынамадагы органикалык; заттарды ете жогары 
минералдау одкммен бузу

Органикальщ заттардыц бузуы [3] бойынша жогары жишкп пешке 
койылатын нускауга сэйкес етюзшеду Келем1 50 см3 сынаманы сынаманы 
дайындауга арналган контейнерге кояды. Ыдыраудыц тшст1 алгоритмш 
тацдайды.

Сынаманыц булануы ете жогары жишкп минерализаторда жэне 
кон центр ацияланган азот кышкылын жэне сутек тотыгын косцаннан кешн, 15 
мин шшде кысым ншнде органикальщ заттардыц бузылуы болады. Осыдан 
кешн контейнерд! алмай, артьщ кышкылдардын булануы етюзедг

Алынган азот кышкылды ергшцц сыйымдылыгы 50 см3 елшепш кутыга 
мелшерлеп куйылады жэне белпге дешн ею рет тазартылган (ионсызданган) 
сумей суйылтады.

Бос сынаманы дайындау уннн сынаманы дайындау уннн контейнерге 
ыдырау кезшде пайдаланылатын реагенттердщ сол келем1 куйылады жэне 
олардыц булануы етюзшедт Осы ертндщен кешн контейнер ден 
сыйымдылыгы 50 см3 елшепш кутыга ею рет тазартылган (ионсызданган) сумей 
тасымалданады.
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Мырышка арналган градуирлеу сипаттамасын куру тэсшдер!
(213,9 нм толкыныныц жумыс узындыгы)

Мырышка арналган градуирлеу сипаттамасын куру кезшде (213,9 нм 
толкыныньщ жумыс узындыгы) ею рет тазартылган (ионсызданган) су тазалыгы 
жэне 5.4.1 бойынша азот кынщылы ертндюше байланысты тэсщдердщ теменде 
сипатгалгандардьщ 6ipin басшылыкка алады. Егер ею рет тазартылган 
(ионсызданган) су тазалыгы жэне 5.4.1 бойынша азот кьшщылы ертндкп сапасы 
1 мкг/дм3 массалык концентрациясы мырышыныц градуирлеу ертндюше унпн
10.5 талаптарына сэйкес келетш болса, онда осы градуирлеу ертндюш 
пайдаланумен 8.6 бойынша градуирлеу етюзшедг Егер 5.4.1 бойынша ею рет 
тазартылган (ионсызданган) су тазалыгы жэне азот кынщылы ертндкд сапасы 1 
мкг/дм3 массалык концентрациясы мырышыныц градуирлеу ертндюше унпн
10.5 талаптарына сэйкес келмейтш болса, онда 10 мкг/дм3 мырыштыц 
градуирлеу ертндю1 унпн оныц сэйкест1г1 тексер1лед1, дозаланатын келем1 5 
мм3курауга ти1с. Бакылаудыц оц шеш1м1 кез1нде мына нускалар усынылады:

- массалык концентрациясы 10 мкг/дм3 мырыш (5.4.11) ертндюш 
пайдалану аркылы 10.6 тармагында керсетшген процедура бойынша 
градуирлеущ етьазу; бул ретте дозаланатын ертнд1н1ц келем1 2; 4; 8 мм3 
курайды (айнымалы келем10,5-10 мм3 болатын микро дозатор кажет);

- б1рнеше градуирлеу ертнд1лер1н дайындау, мысалы, массалык 
концентрациясы 5; 10; 20 мкг/дм3 мырыш жэне эрб1р градуирлеу ертндюшщ 
6ip жэне сол келемш (5 мм3) енпзу (мысалы, автосемплердд пайдалану аркылы),

5.4.1 бойынша ею рет тазартылган (ионсызданган) су тазалыгы жэне азот 
кынщылы eprrnmici сапасын бакылаудыц Tepic нэтижес1 кез1нде пайдаланылатын 
ыдыс тазалыгына ерекше кещл аудара отырып, ласгану коз1н жою керек.
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СТ РК 2318-2013
НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

ВОДА
Определение содержания элементов атомно-абсорбционным методом с
_________________ электротермической атомизацией__________________

Дата введения 2014-07-01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает методику выполнения измерений 
(МВИ) массовой концентрации алюминия, бария, бериллия, ванадия, железа, 
кадмия, кобальта, лития, марганца, меди, молибдена, мышьяка, никеля, 
олова, свинца, селена, серебра, стронция, титана, хрома, цинка, независимо 
от их валентного состояния в пробах природных и сточных вод с 
использованием атомно-абсорбционного спектрометра с электротермической 
атомизацией.

Настоящий стандарт предназначен для определения массовой 
концентрации растворенных форм и/или суммы форм (растворенных и 
взвешенных, валового содержания) нижеперечисленных элементов в 
зависимости от способа пробоподготовки. Диапазон измеряемых значений 
массовой концентрации элементов приведен в Таблице 1.

Таблица 1 - Диапазон измерений массовой концентрации 
элементов в пробах воды с учетом разбавления

Элемент Диапазон измерений, мг/дм3
Алюминий от 0,02 до 10 включ.

Барий от 0,025 до 8 включ.
Бериллий от 0,0001 до 0,005 включ.
Ванадий от 0,01 до 1 включ.

Железо (372 нм) от 0,05 до 10 включ.
Кадмий от 0,0001 до 0,02 включ.
Кобальт от 0,0005 до 10 включ.
Литий от 0,001 до 0,3 включ.

Марганец от 0,002 до 1 включ.
Медь от 0,0005 до 1 включ.

Молибден от 0,001 до 0,4 включ.
Мышьяк от 0,005 до 1 включ.
Никель от 0,005 до 1 включ.
Олово от 0,02 до 0,2 включ.

Издание официальное
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Таблица 1 (продолжение)

Элемент Диапазон измерений, мг/дм3
Свинец от 0,002 до 1 включ.
Селен от 0,002 до 1 включ.

Серебро от 0,005 до 1 включ.
Стронций от 0,001 до 1 включ.

Титан от 0,02 до 1 включ.
Хром от 0,005 до 1 включ.

Цинк (213,9 нм) от 0,005 до 1 включ.
Цинк (307,6 нм) от 0,1 до 10 включ.

Минерализация проб не должна превышать 5 г/дм3.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие 
ссылочные нормативные документы:

СТ РК 2.1-2009 Государственная система обеспечения единства
измерений Республики Казахстан. Термины и определения.

СТ РК 2.4-2007 Государственная система обеспечения единства
измерений Республики Казахстан. Поверка средств измерений. Организация 
и порядок проведения.

СТ РК 2.21-2007 Государственная система обеспечения единства
измерений Республики Казахстан. Порядок проведения испытаний и 
утверждения типа средств измерений.

СТ РК 2.30-2007 Государственная система обеспечения единства
измерений Республики Казахстан. Порядок проведения метрологической 
аттестации средств измерений.

СТ РК 2.79-2004 Государственная система обеспечения единства
измерений Республики Казахстан. Стандартные образцы состава и свойств 
веществ и материалов зарубежного выпуска. Порядок допуска к 
применению. Основные положения.

СТ РК ГОСТ Р 51592-2003 Вода. Общие требования к отбору проб.
ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, 

мензурки, колбы, пробирки. Технические условия.
ГОСТ 4204-77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия.
ГОСТ 4461-77 Реактивы. Кислота азотная. Технические условия.
ГОСТ ИСО 5725-6-2003 Точность (правильность и прецизионность) 

методов и результатов измерений.
ГОСТ 11125-84 Кислота азотная особой чистоты. Технические условия.
ГОСТ 14261-77 Кислота соляная особой чистоты. Технические условия.
ГОСТ 14919-83 Электроплиты, электроплитки и жарочные 

электрошкафы бытовые. Общие технические условия.
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ГОСТ 25336-82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. 

Типы, основные параметры и размеры.
ГОСТ 29169-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с одной 

отметкой.
ГОСТ 29227-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки 

градуированные. Общие требования.
ГОСТ 12.0.004-90 Система стандартов безопасности труда. Организация 

обучения безопасности труда. Общие положения.
ГОСТ 12.1.004-91 Система стандартов безопасности труда. Пожарная 

безопасность. Общие требования.
ГОСТ 12.1.005-88 Система стандартов безопасности труда. Общие 

санитарно-гигиенические требования к воздуху рабочей зоны.
ГОСТ 12.1.007-76 Система стандартов безопасности труда. Вредные 

вещества. Классификация и общие требования.
ГОСТ 12.1.019-79 Система стандартов безопасности труда. 

Электробезопасность. Общие требования и номенклатура видов.
ГОСТ 12.4.009-83 Система стандартов безопасности труда. Пожарная 

техника для защиты объектов. Основные виды.
ГОСТ 17.1.5.05-85 Охрана природы. Гидросфера. Общие требования к 

отбору проб поверхностных и морских вод, льда и атмосферных осадков.

ПРИМЕЧАНИЕ 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 Термины и определения

В настоящем стандарте применяются термины в соответствии с [1] и СТ 
РК 2.1.

4 Приписанные характеристики погрешности и ее составляющих

Настоящий стандарт обеспечивает получение результатов измерений с 
погрешностью, не превышающей значений, приведенных в Таблице 2.

Значения показателя точности методики используют при:
- оформлении результатов измерений, выдаваемых лабораторией;
- оценке качества проведения испытаний в лаборатории;
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- оценке возможности использования результатов измерений при 

реализации методики выполнения измерений в конкретной лаборатории.

Таблица 2 -  Значения показателя повторяемости, воспроизводимости и
точности

Диапазон измерений, мг/дм
V / 0 а * , % ±S %, /0 ± 5 х , %

Барий, бериллий, ванадий, кадмий, кобальт, литий, марганец, молибден, 
мышьяк, никель, свинец, серебро, стронций, хром

От 0,0001 до 0,001 включительно 14 20 40 34
Свыше 0,001 до 0,01 включительно 10 15 30 26
Свыше 0,01 до 0,1 включительно 8 12 24 20
Свыше 0,1 6 10 20 16

Медь, селен
От 0,0005 до 0,005 включительно 17 25 50 42
Свыше 0,005 до 0,05 включительно 12 17 34 30
Свыше 0,05 6 10 20 16

Алюминий, железо, олово, титан
От 0,02 до 0,1 включительно 10 15 30 26
Свыше 0,1 6 10 20 16

Цинк
От 0,005 до 0,05 включительно 15 20 40 34
Свыше 0,05 до 0,5 включительно 10 14 28 24
Свыше 0,5 6 10 20 16
ПРИМЕЧАНИЕ 1 Установленные значения показателей относятся к диапазону 
измерений для данного элемента в соответствии с Таблицей Е
ПРИМЕЧАНИЕ 2 сгг - показатель повторяемости (относительное значение среднего 
квадратического отклонения повторяемости), <тя - показатель воспроизводимости 
(относительное значение среднего квадратического отклонения воспроизводмости), 
±5 -  показатель точности (границы относительной погрешности при вероятности 
Р=0,95 и п=1 результате параллельных определений), ±8- -  показатель точности
(границы относительной погрешности при вероятности Р=0,95 и п=2 результатах 
параллельных определений).

5 Средства измерений, вспомогательные устройства, реактивы и 
материалы

5.1 Средства измерений
Спектрометр атомно-абсорбционный, например, с диапазоном 

измерений от 190 нм до 400 нм.
Колбы мерные 2-25-2, 2-50-2, 2-100-2, 2-25-2, 2-500-2 по ГОСТ 1770;
Пипетки градуированные 2-го класса точности вместимостью 1; 2; 5; 10 

см3 по ГОСТ 29227;
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Пипетки с одной отметкой 2-го класса точности вместимостью 

5; 10 см3 по ГОСТ 29169;
Цилиндры мерные 2-го класса точности вместимостью 50; 100 см3 по 

ГОСТ 1770;
Дозатор пипеточный одноканальный переменного объема 5 - 5 0  мм3 или 

1 0 -1 0 0  мм3, погрешность измерений объема не более ± 2 %;
Дозатор пипеточный одноканальный переменного объема 0,5 -  10 мм3, 

погрешность измерений объема не более ± 2,5 % мм3.
Государственные стандартные образцы (ГСО) состава раствора 

определяемых ионов (погрешность аттестованного значения =ь 1 %):
алюминия (1 мг/см ) по 
бария (1 мг/см3) по 
бериллия (0,1 мг/см3) по 
ванадия (1 мг/см3) по 
железа (1 мг/см3) по 
кадмия (1 мг/см3) по 
кобальта (1 мг/см3) по 
лития (1 мг/см3) по 
марганца (1 мг/см3) по 
меди (1 мг/см3) по 
молибдена (0,1 мг/см3) по 
мышьяка (0,1 мг/см3) по 
никеля (1 мг/см3) по 
олова (1 мг/см3) по 
свинца (1 мг/см3) по 
селена (1 мг/см3) по 
серебра (1 мг/см3) по 
стронция (1 мг/см3) по 
титана (1 мг/см3) по 
хрома (1 мг/см3) по 
цинка (1 мг/см3) по

ГСО 7269-96; 
ГСО 7107-94; 
ГСО 7759-2000; 
ГСО 7267-96; 
ГСО 7254-96; 
ГСО 7472-98; 
ГСО 7268-96; 
ГСО 7780-2000; 
ГСО 7266-96; 
ГСО 7255-96; 
ГСО 7768-2000; 
ГСО 7264-96-96; 
ГСО 8001-93; 
ГСО 7238-96; 
ГСО 7252-96; 
ГСО 7340-96; 
ГСО 7782-2000; 
ГСО 7145-95; 
ГСО 7205-95; 
ГСО 8035-94; 
ГСО 7256-96.

ПРИМЕЧАНИЕ 1 Допускается использование других типов средств измерений и 
стандартных образцов с аналогичными или лучшими метрологическими 
характеристиками. Используемые средства измерений подлежат испытаниям с целью 
утверждения типа в соответствии с СТ РК 2.21 или метрологической аттестации в 
соответствии с СТ РК 2.30, регистрации в реестре государственной системы обеспечения 
единства измерений Республики Казахстан и поверке в соответствии с СТ РК 2.4.

ПРИМЕЧАНИЕ 2 ГСО зарубежных стран должны быть допущены к применению на 
территории Республики Казахстан в соответствии с СТ РК 2.79.

5.2 Вспомогательные устройства и материалы
Установка для деионизованной воды или бидистиллятор или прибор для 

перегонки дистиллированной воды (кварцевый или стеклянный).
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Стаканы лабораторные термостойкие вместимостью 100 см3 по 

ГОСТ 25336;
Колбы конические термостойкие вместимостью 1000 см3 по 

ГОСТ 25336;
Электроплитка бытовая по ГОСТ 14919;
Воронки лабораторные по ГОСТ 25336;
Фильтра обеззоленные «синяя лента»;
Фильтры мембранные, размером пор 0,45 мкм;
Бумага индикаторная универсальная;
Порядок подготовки химической посуды для выполнения измерений 

приведен в Приложении А.

5.3 Реактивы
Вода бидистиллированная или деионизованная.
Кислота азотная;
Кислота азотная, ос.ч. по ГОСТ 11125;
Водорода перекись (30 %), ос.ч.;
Кислота азотная, х.ч. по ГОСТ 4461;
Кислота серная, х.ч. по ГОСТ 4204;
Кислота соляная, ос.ч. по ГОСТ 14261;
Нитрат палладия;
Нитрат магния.

ПРИМЕЧАНИЕ Допускается использование химических реактивов, изготовленных 
по другой нормативно-технической документации с квалификацией не ниже указанной.

5.4 Приготовление растворов
Все растворы готовят на бидистиллированной (деионизованной) воде. 

Проверку качества воды проводят по 10.5.
5.4.1 Раствор азотной кислоты, объемная доля 3 %
В мерную колбу помещают 300-400 см3 бидистиллированной 

(деионизованной) воды, осторожно, при перемешивании вливают 30 см3 
концентрированной азотной кислоты квалификации ос.ч доводят до 1000 см3 
бидистиллированной водой и перемешивают. Срок хранения в сосуде из 
полиэтилена, полипропилена или фторопласта 3 месяца.

Перед каждым использованием проверяют качество раствора по 10.5.
5.4.2 Раствор нитрата палладия, массовая концентрация 0,5 г/дм3
В мерную колбу вместимостью 25 см3 помещают 1,25 см3 раствора 

исходного реактива (массовая концентрация 10 г/дм3) и доводят до метки 
бидистиллированной (деионизованной) водой.

Срок хранения в закрытом сосуде из полиэтилена, полипропилена или 
фторопласта в темном месте -  6 месяцев.
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5.4.3 Раствор нитрата магния, массовая концентрация 0,5 г/дм3
В мерную колбу вместимостью 25 см3 помещают 1,25 см3 раствора 

исходного реактива (массовая концентрация 10 г/дм3) и доводят до метки 
бидистиллированной (деионизованной) водой.

Срок хранения в закрытом сосуде из полиэтилена, полипропилена или 
фторопласта - 6 месяцев.

5.4.4 Раствор нитрата магния, массовая концентрация 0,01 г/дм3
В мерную колбу вместимостью 25 см3 помещают 0,5 см3 раствора 

нитрата магния массовой концентрации 0,5 г/дм3,приготовленного по 5.4.3, и 
доводят до метки бидистиллированной (деионизованной) водой.

Срок хранения в закрытом сосуде из полиэтилена, полипропилена или 
фторопласта - 1 месяц.

5.4.5 Смешанный раствор нитрата палладия-нитрата магния, массовая 
концентрация по 0,5 г/дм3

В мерную колбу вместимостью 25 см3 помещают 1,25 см3 раствора 
исходного реактива (массовая концентрация 10 г/дм3) и доводят до метки 
бидистиллированной (деионизованной) водой.

Срок хранения в закрытом сосуде из полиэтилена, полипропилена или 
фторопласта в темном месте - 6 месяцев.

ПРИМЕЧАНИЕ Допускается приготовление иных объемов раствора в зависимости 
от потребности.

5.4.6 Приготовление рабочих растворов элементов массовой
концентрации 100 мг/дм3.

В мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают при помощи пипетки 5 
см3 ГСО состава раствора соответствующего иона, доводят до метки 
3 %-ным раствором азотной кислоты по 5.4.1 и перемешивают. Раствор 
устойчив при хранении в полиэтиленовой, полипропиленовой или 
фторопластовой посуде в течение 3 месяцев.

ПРИМЕЧАНИЕ В случае бериллия, молибдена и мышьяка раствор данной 
концентрации не готовят, так как используют ГСО состава раствора бериллия, молибдена 
и мышьяка массовой концентрации 0,1 мг/см3.

5.4.7 Приготовление рабочих растворов элементов массовой
концентрации 1 мг/дм3

В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают при помощи пипетки 
1 см3 рабочего раствора соответствующего иона массовой концентрации 100 
мг/дм3, приготовленного по 5.4.6 (или 1 см3 ГСО состава раствора бериллия, 
молибдена, мышьяка), доводят до метки 3 %-ным раствором азотной кислоты 
по 5.4.1 и перемешивают. Раствор устойчив при хранении в полиэтиленовой, 
полипропиленовой или фторопластовой посуде в течение 1 недели.

5.4.8 Приготовление градуировочных растворов элементов массовой 
концентрации 100 мкг/дм3
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В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают при помощи пипетки 

10 см3 рабочего раствора соответствующего иона массовой концентрации 1 
мг/дм3, приготовленного по 5.4.7. доводят до метки 3 %-ным раствором 
азотной кислоты по 5.4.1 и перемешивают. Раствор используют
свежеприготовленным.

5.4.9 Приготовление градуировочных растворов элементов массовой 
концентрации 50 мкг/дм3

В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают при помощи пипетки 
5 см3 рабочего раствора соответствующего иона массовой концентрации 1 
мг/дм3, приготовленного по 5.4.7, доводят до метки 3 %-ным раствором 
азотной кислоты по 5.4.1 и перемешивают. Раствор используют
свежеприготовленным.

5.4.10 Приготовление градуировочных растворов элементов массовой 
концентрации 20 мкг/дм3

В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают при помощи пипетки 
2 см3 рабочего раствора соответствующего иона массовой концентрации 1 
мг/дм3, приготовленного по 5.4.7, доводят до метки 3 %-ным раствором 
азотной кислоты по 5.4.1 и перемешивают. Раствор используют
свежеприготовленным.

5.4.11 Приготовление градуировочных растворов элементов массовой 
концентрации 10 мкг/дм3

В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают при помощи пипетки 
1 см3 рабочего раствора соответствующего иона массовой концентрации 1 
мг/дм3, приготовленного по 5.4.7, доводят до метки 3 %-ным раствором 
азотной кислоты по 5.4.1 и перемешивают. Раствор используют
свежеприготовленным.

5.4.12 Приготовление градуировочных растворов элементов массовой 
концентрации 5 мкг/дм3

В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают при помощи пипетки 
5 см3 раствора соответствующего иона массовой концентрации 100
мкг/дм3, приготовленного по 5.4.8, доводят до метки 3 %-ным раствором 
азотной кислоты по 5.4.1 и перемешивают. Раствор используют
свежеприготовленным.

5.4.13 Приготовление градуировочных растворов элементов массовой 
концентрации 1 мкг/дм3.

В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают при помощи пипетки 
1 см3 раствора соответствующего иона массовой концентрации 100
мкг/дм3, приготовленного по 5.4.8, доводят до метки 3 %-ным раствором 
азотной кислоты по 5.4.1 и перемешивают. Раствор используют
свежеприготовленным.
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6 Метод измерений

Метод основан на измерении резонансного поглощения света, 
возникающего при его прохождении через слой атомного пара в графитовой 
кювете атомно-абсорбционного спектрометра. Содержание элементов 
определяется величиной интегрального аналитического сигнала и 
рассчитывается по предварительно установленной градуировочной 
характеристике.

7 Требования к квалификации персонала

К выполнению измерений и обработке их результатов допускают 
специалиста, имеющего высшее или среднее специальное химическое 
образование или опыт работы в химической лаборатории, прошедшего 
соответствующий инструктаж, освоившего метод в процессе тренировки и 
показавшего удовлетворительные результаты при выполнении процедур 
контроля качества результатов измерений.

8 Требования безопасности

При выполнении измерений необходимо соблюдать требования техники 
безопасности при работе с химическими реактивами по ГОСТ 12.1.007, 
требования электробезопасности при работе с электроустановками по 
ГОСТ 12.1.019, а также требования, изложенные в технической документации 
на атомно-абсорбционный спектрометр.

Помещение должно соответствовать требованиям пожаробезопасности по 
ГОСТ 12.1.004 и иметь средства пожаротушения по ГОСТ 12.4.009. 
Содержание вредных веществ в воздухе не должно превышать допустимых 
значений по ГОСТ 12.1.005. Организация обучения работающих безопасности 
труда по ГОСТ 12.0.004.

9 Условия выполнения измерений

9.1 При выполнении измерений должны быть соблюдены нормальные 
условия:

- температура окружающего воздуха, °С 20 ± 5
- относительная влажность, % не более 80
- атмосферное давление, кПа от 84 до 106,7

10 Подготовка к выполнению измерений

При подготовке к выполнению измерений должны быть проведены 
следующие работы: отбор, консервирование и подготовка проб, подготовка 
спектрометра к работе, выбор условий проведения измерений, подготовка 
графитовой кюветы, проверка качества бидистиллированной (деионизованной) 
воды и раствора азотной кислоты по 5.4.1 и градуировка спектрометра.
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10.1 Отбор и консервирование проб
Общие требования к отбору проб по СТ РК ГОСТ Р 51592.
Отбор проб природной воды производится по ГОСТ 17.1.5.05, 

сточной - по [2]. Объем отбираемой пробы составляет не менее 250 см3. Пробы 
воды отбирают в чистые полиэтиленовые или фторопластовые бутыли, 
подготовленные согласно Приложению А и предварительно ополоснутые 
отбираемой водой.

При определении растворенных форм элементов пробы фильтруют на 
месте отбора через мембранный фильтр с порами 0,45 мкм (допустимо 
использование бумажных фильтров «синяя лента»), отбрасывая первые 
порции фильтрата (10-20 см3). Фильтрат сразу же подкисляют
концентрированной азотной кислотой квалификации ос.ч. из расчета 3 см3 
кислоты на 1 дм3 воды и контролируют значение pH. Если значение pH пробы 
превышает 2 (контроль по универсальному индикатору), то продолжают 
добавлять азотную кислоту до достижения значения pH < 2.

При определении суммы форм элементов (растворенных и взвешенных, 
т.н. валовое содержание) нефильтрованную пробу подкисляют 
концентрированной азотной кислотой квалификации ос.ч. из расчета 3 см3 
кислоты на 1 дм3 пробы (желательно на месте отбора пробы) и контролируют 
значение pH. Если значение pH пробы превышает 2 (контроль по 
универсальному индикатору), то продолжают добавлять азотную кислоту до 
достижения значения pH < 2.

При необходимости определения олова отдельную пробу подкисляют 
концентрированной соляной кислотой квалификации ос.ч. из расчета 3 см3 
кислоты на 1 дм3 воды. При определении содержания алюминия также 
допускается консервировать пробу соляной кислотой.

Срок хранения законсервированной пробы в посуде из полиэтилена, 
полипропилена или фторопласта -1 месяц.

ПРИМЕЧАНИЕ Фильтры необходимо предварительно промыть несколько раз 
раствором азотной кислоты по 5.4.1 и проконтролировать концентрацию определяемого 
элемента в фильтрате по 10.5.

10.2 Подготовка проб к анализу
Одновременно подготавливают две аликвотные порции пробы.
При определении валового содержания элементов в природной и сточной 

водах законсервированные пробы тщательно перемешивают (не менее 3-х 
мин), а затем отбирают мерным цилиндром две аликвотные порции объемом 
по 50 см3.

Каждую аликвоту переносят в термостойкий стакан вместимостью 100 
см3 и добавляют 2,5 см3 концентрированной азотной кислоты квалификации 
ос.ч. и 1,5 см3 перекиси водорода.
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Нагревают на плитке в течение двух часов, не допуская кипения (раствор 

при этом упаривается до объема 20 см3). Упаренные пробы переносят в мерные 
колбы вместимостью 50 см3, ополаскивают стаканчики бидистиллированной 
водой в те же колбы и доводят раствор в колбах до метки бидистиллированной 
водой. Содержимое колб перемешивают и фильтруют через предварительно 
промытые и проконтролированные на чистоту фильтры «синяя лента» или 
мембранные фильтры (см. сноску в 10.1), отбрасывая первые порции 
фильтрата (10 см3).

Подготовленные пробы необходимо хранить в посуде из полиэтилена, 
полипропилена или фторопласта не более 5 дней.

При определении валового содержания элементов в пробах природной и 
сточной воды допускается проводить кислотную обработку проб с 
использованием сверхвысокочастотного минерализатора (см. Приложение Б). 
При использовании сверхвысокочастотных минерализаторов руководствуются 
рекомендациями изготовителя.

Если законсервированная проба природной воды не содержит видимого 
невооруженным глазом осадка или взвесей, то допускается не проводить ее 
подготовку в соответствии с настоящим пунктом, а непосредственно проводить 
измерения согласно 11.1. Если относительное среднее квадратическое 
отклонение (СКО) результатов измерений не превышает 6 %, то результаты 
измерений признают достоверными. В противном случае необходимо провести 
обработку двух аликвотных порций пробы как описано выше.

При определении массовой концентрации растворенных форм элементов 
проводится непосредственный анализ отфильтрованной и законсервированной 
по 10.1 пробы.

10.3 Подготовка холостой пробы
Холостую пробу готовят и анализируют одновременно с каждой партией 

рабочих проб при определении валового содержания элементов. 
Приготавливают не менее двух параллельных холостых проб следующим 
образом: в мерную колбу вместимостью 50 см3 вносят 2,5 см3
концентрированной азотной кислоты квалификации ос.ч. и 1,5 см3 перекиси 
водорода, используемых при подготовке проб к анализу, доводят раствор до 
метки бидистиллированной (деионизованной) водой и перемешивают.

10.4 Подготовка графитовой кюветы
Перед началом выполнения любого измерения необходимо провести 

«холостую атомизацию», т.е. осуществить всю процедуру процесса атомизации 
при выбранных параметрах измерения (см. Таблицу 3) без введения пробы в 
графитовую кювету атомизатора. Это необходимо для того, чтобы убедиться в 
отсутствии загрязнений кюветы определяемым элементом и, при наличии 
загрязнения, его устранить.

Для устранения загрязнений возможно неоднократное проведение 
процедуры «холостой атомизации», т.е. отжига кюветы. Кювету считают
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чистой, если значения аналитического сигнала не превышают 0,005 для всех 
элементов, за исключением бария и стронция, для которых допускается 
превышение холостого выходного сигнала над указанным выше значением при 
условии, что его СКО не превышает 6 % для 5 измерений.

10.5 Контроль качества бидистиллированной (деионизованной) воды и 
раствора азотной кислоты

Перед началом работы проверяют качество бидистиллированной 
(деионизованной) воды и раствора азотной кислоты по 5.4.1. Для этого 
измеряют массовую концентрацию определяемых элементов в соответствии с
11.1 по установленным для них градуировочным характеристикам.

Качество воды (раствора азотной кислоты) признают удовлетворительным, 
если измеренное значение массовой концентрации элемента при вводе 40 мм3 
не превышает 5 % от рекомендуемых в Таблице 4 значений массовой 
концентрации градуировочного раствора.

Если градуировочная характеристика для данного элемента в лаборатории 
еще не установлена, то используют градуировочную характеристику, 
установленную на фирме-изготовителе. При отсутствии градуировочной 
характеристики находят отношение аналитических сигналов от одинаковых 
объемов воды (раствора азотной кислоты) и градуировочного раствора, 
(например, 20 мм3), которое не должно превышать 0,05.

10.6 Градуировка спектрометра
Градуировочная характеристика спектрометра представляет собой 

зависимость аналитического сигнала от массы элемента.
В графитовую кювету атомизатора, подготовленную по 10.4, вводят 

последовательно дозатором или при помощи автосемплера 10, 20, 40 мм3 
градуировочного раствора соответствующего элемента, приготовленного в 
соответствии с 5.4.7 - 5.4.13. Рекомендуемые значения массовой концентрации 
градуировочных растворов для каждого элемента представлены в Таблице 4.

При установлении градуировочной характеристики для цинка (рабочая 
длина волны 213,9 нм) руководствуются Приложением В.

Рекомендуемые параметры проведения различных стадий процесса 
атомизации для каждого элемента при градуировке и при анализе проб 
приведены в Таблице 3. Для селена, мышьяка и олова модификатор вводится в 
обязательном порядке.
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Таблица 3 - Условия проведения анализа

Э
ле

м
ен

т

Д
ли

на
 в

ол
ны

, 
нм

С ушка Пиролиз 1 Пиролиз 2* Атомизация Очистка
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Те
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пе
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ра

,
°С

В
ре

м
я,

 с

Те
м

пе
ра

ту
ра

,0
С

АР* 257,4 40 120 20-30 700 — — 1,5 2600 2,0 2750

В а 553,6 40 120 20-30 700 — — 1,5 2650 2,0 2800
Be
Be

234,9 40 120 20-30 700
700 — — 1,5 2800

2600
2,0 2850

2700
V 318,4 40 120 20-30 700 — — 1.5 2800 2,0 2850

Fe 372 40 120 20-30 700 — — 1,5 2400 2,0 2550

C d 228,8 40 120 20-30 400 — — 1.5 1300 2,0 1500

С о 240,7 40 120 20-30 500 — — 1.5 2450 2,0 2600

Li 670,8 40 120 20-30 600 — — 1.5 2450 2.0 2600

Мл 279,5 40 120 20-30 500 — — 1.5 2100 2,0 2400

Си 324,7 40 120 20-30 500 — — 1.5 2100 2,0 2400

Mo 313,3 40 120 20-30 700 — — 1.5 2800 2.0 2850

As 193,7 40 120 20-30 600 — — 1.5 2750 2,0 2800

Ni 232,0 40 120 20-30 600 - - 1,5 2650 2,0 2750

Sn 286,3 40 120 20-30 600 — - 1,5 2700 2,0 2850
Pb
Pb

283.3 40 120 20-30 — — 1,5 2450
1700

2,0 2700
1900

Se 196,1 40 120 20-30 700 — — 1,5 2600 20 2800
Ag
Ag 328,1 40 120 20-30 500

500 - - 1,5 2200
1800 2,0 2000

S r 460,7 40 120 20-30 700 - - 1,5 2600 2,0 2800

Ti 364,3 40 120 20-30 600 - - 1.5 2830 2,0 2900

C r 357,9 40 120 20-30 600 - - 1,5 2550 2,0 2700

Z n
307,6
213,9 40 120 20-30 400 - - 1,5 1500 2,0 1700

* Пиролиз 2 проводится при необходимости (если не подтверждается достоверность результатов по 11.1). 
Рекомендуемые условия Пиролиза 2: время 5 с, температура 1000-1200 °С.
** При работе с алюминием на линии 257,4 необходимо установить рабочий ток источника излучения 
18 мА (см. Руководство по эксплуатации спектрометра).

Каждый из рекомендуемых объемов градуировочного раствора 
последовательно вводят в графитовую кювету по 5 раз и измеряют величины 
аналитического сигнала, используя программное обеспечение к спектрометру. 
Затем рассчитывают среднее арифметическое значение сигнала для всех вводов
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и его СКО, которое не должно превышать 6 %. Если это условие не 
соблюдается, то необходимо выявить и устранить причины нестабильности и 
повторить ввод градуировочного раствора.

В качестве аналитического сигнала «нулевой» точки (масса 
соответствующего элемента равна нулю) берут сигнал от отожженной по 10.4 
графитовой кюветы.

Таблица 4 - Рекомендуемые значения массовой концентрации растворов 
для построения градуировочных характеристик

Элемент Массовая концентрация 
градуировочного раствора, 

мкг/дм3
Cd, Li, Be, Sr 1
Ag, Cr, Mn 5
As, Co, Cu, Mo, Ni, Pb, V 10
Se 20
Ba, Sn 50
Al, Ti, Fe (372,0 нм) 100
Zn (307,6 нм) 1000

Массу элемента, введенную в графитовую кювету (М, пг), вычисляют по 
Формуле (1):

M  = CV, (1)
где С - массовая концентрация градуировочного раствора, мкг/дм3;
V - объем градуировочного раствора, введенный в кювету, мм3.
Используя программное обеспечение к спектрометру, устанавливают 

градуировочную характеристику.
10.7 Проверка приемлемости градуировочной характеристики 
Проверку приемлемости градуировочной характеристики проводят 

непосредственно после ее построения по 10.6. Перед ее проведением 
необходимо провести отжиг графитовой кюветы по 10.4. Проверка состоит в 
измерении массовой концентрации определяемого элемента при вводе 
15; 20 или 25 мм3 раствора, использованного при градуировке. Выбранный 
объем раствора следует вводить в графитовую кювету не менее трех раз.

Используя программное обеспечение к спектрометру, рассчитывают 
среднее значение массовой концентрации элемента для всех измерений и 
относительное СКО полученных значений. Градуировочная характеристика 
признается приемлемой, если:

- значение СКО не превышает 6 %;
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- отклонение среднего арифметического значения массовой концентрации 

соответствующего элемента от действительного значения (см. Таблицу 4) не 
превышает 12 %.

10.8 Контроль стабильности градуировочной характеристики
Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят каждый 

раз перед началом работы на спектрометре и после каждых
15-20 измерений.

В качестве образца для контроля используют раствор элемента массовой 
концентрации, приведенной в Таблице 4. Допускается использование 
растворов других концентраций при условии, что масса элемента в 
дозируемом объеме соответствует диапазону градуировочной 
характеристики.

Не менее трех раз вводят в графитовую кювету атомизатора от 10 мм3 до 
40 мм3 образца для контроля и измеряют значения массовой концентрации 
элемента в соответствии с выбранным режимом работы (см. Таблицу 3). СКО 
полученных значений не должно превышать 6 %. Градуировочная
характеристика признается стабильной, если отклонение найденного среднего 
арифметического значения массе вой концентрации элемента от 
действительного значения в образце для контроля не превышает 15%.

В этом случае градуировочная характеристика может быть использована 
для проведения дальнейших измерений проб. В противном случае находят 
причины, приведшие к нарушению стабильности градуировочной 
характеристики (ошибка в приготовлении раствора, исчерпан ресурс 
работоспособности графитовой кюветы и т.д.), устраняют их и проводят 
градуировку спектрометра по 10.6.

Результаты, полученные после предыдущего контроля стабильности, 
считают сомнительными, и измерения проб, проведенные в этот период, 
повторяют.

ПРИМЕЧАНИЕ Лаборатория вправе устанавливать собственные значения нормативов, 
используемых при проведении проверки приемлемости и контроле стабильности 
градуировочной характеристики при условии, что они не превышают значений, приведенных 
в настоящем пункте.

11 Выполнение измерений

11.1 Измерение массовой концентрации определяемого элемента в пробе
Анализу подвергается проба, подготовленная по 10.2. Порядок проведения 

измерений осуществляется в соответствии с руководством по эксплуатации 
спектрометра с обязательным предварительным отжигом графитовой кюветы и 
оценкой ее чистоты по 10.4.

Начинать анализ рекомендуется с ввода в графитовую кювету минимально 
возможного объема пробы (10 мм3). В зависимости от полученной величины 
аналитического сигнала поступают следующим образом:
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- если величина сигнала мала (менее половины величины сигнала от 

первой градуировочной точки), то увеличивают объем дозируемой пробы, но не 
более чем до 40 мм3;

- если в окне результатов вместо значения концентрации появляется 
пометка «> калибр.» или «некорректное значение», то пробу разбавляют таким 
образом, чтобы сигнал от разбавленной пробы при дозировании от 10 мм3до 
40 мм3 соответствовал примерно середине диапазона градуировочной 
характеристики.

Коэффициент разбавления вычисляют по Формуле (2):
д = Ч  (2)
^ Va

где Vk - объем разбавленной пробы, см3;
Va - аликвотная порция исходной пробы, взятая для разбавления, см3.
Выбранный объем подготовленной пробы (исходной или разбавленной) 

дозируют в графитовую кювету не менее трех раз и измеряют массовую 
концентрацию элемента. При помощи программного обеспечения находят 
среднее арифметическое значение полученной концентрации и его 
относительное СКО. Условия проведения анализа при определении массовой 
концентрации конкретного элемента в пробе и при градуировке должны 
совпадать (быть идентичны).

Полученные результаты считают приемлемыми, если величина СКО не 
превышает 6 %. Для меди и молибдена (масса менее 5: иг), селена (масса менее 
100 пг) допускаются более высокие значения СКО (до 15 %).

При наличии возможных проявлений матричных эффектов пробы 
достоверность полученных результатов следует подтвердить путем введения 
добавок. Процедура состоит в следующем: вводят в кювету пробу выбранного 
объема и запускают процедуру процесса атомизации, которую прерывают 
нажатием клавиши «Esc» перед окончанием операции «сушка пробы». Далее 
вводят в кювету такой объем раствора элемента известной концентрации 
(например, градуировочного), чтобы аналитический сигнал возрос в 
1 , 5 - 2  раза оставаясь в рамках диапазона градуировочной характеристики. 
Вновь запускают процедуру процесса атомизации и проводят ее полностью. 
Повторяют измерение с добавкой не менее трех раз находят среднее 
арифметическое значение массы элемента.

Ожидаемое значение массы элемента представляет собой сумму массы 
элемента, содержащейся в объеме введенной пробы и массы элемента в объеме 
введенной добавки (пг). Если расхождение между измеренным значением 
массы элемента и ожидаемым значением не превышает 15 % от ожидаемого 
значения, то результат анализа пробы считают подтвержденным. Если это 
условие не выполняется, то необходимо увеличить кратность разбавления или 
скорректировать условия анализа пробы (например, ввести стадию пиролиза 2, 
использовать модификатор или графитовую кювету с платформой Львова).
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Следует отметить, что при использовании кюветы с платформой Львова 

необходимо установить температуру атомизации и очистки определяемого 
элемента на 200-250 °С выше, чем указано в Таблице 3.

Таблица 5 - Введение модификатора
Элемент Модификатор Концентрация,

г/дм3
Объем,

мм3
Способ
ввода

AI Mg(N03)2 0,1 10 1,2
Be Pd(N03)2+

Mg(N03)2
по 0,5 10 1,2

Fe Mg (N03)2 0.01 10 1,2
Cd Pd(N03)2 0,5 10 1,2
As PdflSTOA? 0,5 10 1,2
Sn PdfNOA? 0,5 10 1,2
Pb Pd(N03)2 0,5 10 1,2
Se Pd(N03) 0,5 10 1,2
Ag PdflSTOA? 0,5 10 1,2
Zn Mg(N03)2 0,01 10 и

Способ 1 Последовательное введение модификатора и пробы непосредственно в 
кювету (суммарный объем пробы и модификатора не должен превышать 
40 мм3).
Способ 2 Введение модификатора в градуировочный раствор/пробу. К 1 см3 
градуировочного раствора/пробы 20 мм3 исходного раствора модификатора 
массовой концентрации 10 г/дм3.

Если при анализе проб выясняется необходимость в применении 
модификатора и/или кюветы с платформой Львова, то необходимо заново 
установить градуировочную характеристику для этих условий. В Таблице 5 
приведен примерный список элементов, для которых может потребоваться 
использование модификаторов и способы работы с ними.

ПРИМЕЧАНИЕ - Допускаются иные способы реализации метода добавок, в частности 
последовательное введение в графитовую кювету пробы и добавки без проведения сушки после 
первого ввода при условии, что суммарный объем вводимой пробы и добавки не превышает 
40 мм3.

11.2 Измерение содержания определяемого элемента в холостой пробе
Определение массовой концентрации элемента в каждой холостой пробе, 

приготовленной по 10.3, проводят в соответствии с 11.1 не менее трех раз в 
тех же условиях, в которых анализируются пробы и с тем же разбавлением. 
Объем холостой пробы, вводимый в графитовую кювету атомизатора, 
составляет 40 мм3. Используя программное обеспечение к спектрометру, 
рассчитывают среднее арифметическое полученных значений.

Затем находят среднее арифметическое значение для двух холостых 
проб и принимают его в качестве результата измерений массовой
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концентрации элемента в холостой пробе. Для обеспечения точности 
измерений в соответствии со значениями показателей, приведенными в 
Таблице 2, необходимо добиться того, чтобы массовая концентрация 
элемента в холостой пробе не превышала 30 % от нижнего значения 
диапазона измерений (Таблица 1). В противном случае необходимо найти и 
устранить источник загрязнения, вновь приготовить по 10.3 холостую пробу 
и проанализировать ее.

ПРИМЕЧАНИЕ 1 При невозможности дальнейшего снижения значения холостой пробы 
(недостаточная чистота реактивов, воды, посуды, лабораторного помещения) лаборатория 
должна ограничить диапазон измерений таким образом, чтобы реально достигаемая холостая 
проба не превышала 30 % его нижней границы.

ПРИМЕЧАНИЕ 2 При систематической работе необходимо контролировать стабильность 
значений холостой пробы по определяемым элементам с использованием, например, 
контрольных карт и принимать оперативные меры при формировании негативных 
тенденций для значений холостой пробы.

ПРИМЕЧАНИЕ 3 Наибольшие сложности возникают, как правило, для следующих 
элементов: алюминий, железо, медь, цинк (рабочая длина волны 213,9 нм).

12 Обработка результатов измерений

Массовую концентрацию определяемого элемента в пробе (X, мг/дм3) 
вычисляют по Формуле (3):

X = (C np-CJ-Q, (3)
где Спр - массовая концентрация определяемого элемента в анализируемой 

пробе по 11.1, мкг/дм3;
Сх - массовая концентрация определяемого элемента в холостой пробе по 

11.2, мкг/дм3; если пробу не минерализовали по 10.2, то Сх = 0;
Q- коэффициент разбавления, вычисленный по Формуле (2); если пробу не

разбавляли, то Q = 1.
Если анализируют только одну аликвотную порцию пробы 

(определение растворенных форм или анализ проб природной воды без 
предварительной пробоподготовки), то за результат измерения массовой 
концентрации элемента в пробе принимают значение, вычисленное по 
Формуле (3).

Если анализируют две аликвоты пробы, то за результат измерения 
массовой концентрации элемента в пробе принимают среднее
арифметическое значение результатов п = 2 параллельных определений, для 
которых выполняется условие:

Х т ах Xlin —  0,01 'X  'f'omm (4)
где Xmax - больший результат параллельного определения, мг/дм3;
Хп

мг/дм
г(

in - меньший результат параллельного определения, мг/дм ;
- среднее арифметическое результатов параллельных определений,

- значение предела повторяемости (см. Таблицу 6), %.

18



СТРК 2318-2013
При невыполнении условия (4) могут быть использованы методы 

проверки приемлемости результатов параллельных определений и 
установления окончательного результата согласно ГОСТ ИСО 5725-6 
(5 раздел).

13 Оформление результатов измерений

Если анализируется только одна аликвота пробы, то результат измерения 
(X) в документах, предусматривающих его использование, может быть 
представлен в виде: X ± А, мг/дм3, Р = 0,95, где А - показатель точности 
методики:

100
Значение 5 приведено в Таблице 2.

Таблица 6 - Значения пределов повторяемости для доверительной 
____________________  вероятности Р = 0,95_____________________----------------------------------------- 3---

Диапазон измерений, мг/дм Предел повторяемости (относительное значение 
допускаемого расхождения между двумя 

результатами параллельных определений), г, %
Барий, бериллий, ванадий, кадмий, кобальт, литий, марганец, молибден, мышьяк, никель,

свинец, серебро, стронций, хром
От 0,0001 до 0,001 включ. 39
Св. 0,001 до 0,01 включ. 28

Св. 0,01 до 0,1 включ. 22
Св. 0,1 17

Медь, селен
От 0,0005 до 0,005 включ. 48
Св. 0,005 до 0,05 включ. 34

Св. 0,05 17
Алюминий, железо, олово, титан

От 0,02 до 0,1 включ. 28

Св. 0,1 17
Цинк

От 0,005 до 0,05 включ. 42
Св. 0,05 до 0,5 включ. 28

Св. 0,5 17

ПРИМЕЧАНИЕ Установленные значения показателей относятся к диапазону измерений для 
данного элемента в соответствии с Таблицей 1.

Если анализируются две аликвоты пробы, то результат измерения ( X ) в 
документах, предусматривающих его использование, может быть
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представлен в виде: X  ± А-, мг/дм3, Р = 0,95, где А- - показатель точности 
методики:

% - Х  (6)д _ X___
J  100

Значение 8- приведено в Таблице 2.
Допускается результат измерения в документах, выдаваемых 

лабораторией, представлять в виде X + Дл, мг/дм3, Р = 0,95, при условии 
А„ < А, где ± Дя - значение показателя точности измерений, установленное 
при реализации методики в лаборатории и обеспечиваемое контролем 
стабильности результатов измерений.

ПРИМЕЧАНИЕ При представлении результата измерений в документах, выдаваемых 
лабораторией, указывают:

- число результатов параллельных определений, использованных для расчета результата 
измерений;

- способ определения результата измерений (среднее арифметическое значение или 
медиана).

14 Проверка приемлемости результатов, получаемых в условиях 
воспроизводимости

Расхождение между результатами единичных измерений, полученными 
в двух лабораториях, не должно превышать предела воспроизводимости:

\ ^ шб- х %лаб\<о,о\-хср.я  (7)
где х 1ла6 - результат измерений, полученный в первой лаборатории, мг/дм3;
Х 2 ,лаб~ результат измерений, полученный во второй лаборатории, мг/дм3;
Хср - среднее арифметическое результатов измерений в обеих 

лабораториях, мг/дм3;
R - значение предела воспроизводимости (см. Таблицу 7), %.
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Таблица 7 - Значения пределов воспроизводимости и критической 
_______ разности для доверительной вероятности Р = 0,95_______

Диапазон измерений, 
мг/дм3

Предел воспроиз­
водимости (отно­

сительное значение 
допускаемого 

расхождения между 
двумя единичными 

результатами, 
полученными в разных 

лабораториях), R, %

Критическая разность 
(относительное значение до­

пускаемого расхождения 
между двумя средними 

арифметическими 
результатами измерений, 
полученными в разных 

лабораториях),
C D o.95, %

Барий, бериллий, ванадий, кадмий, кобальт, литий, марганец, молибден, мышьяк, никель,
свинец, серебро, стронций, хром

От 0,0001 до 0,001 вкл. 56 48
Св. 0,001 до 0,01 вкл. 42 36

Свыше 0,01 до 0,1 вкл. 34 28
Свыше 0,1 28 22

Медь, селен
От 0,0005 до 0.005 вкл. 70 59
Св. 0,005 до 0,05 вкл. 48 42

Свыше 0,05 28 22
Алюминий, железо, олово, титан

От 0,02 до 0,1 вкл. 42 36
Свыше 0,1 28 22

Цинк
От 0,005 до 0,05 вкл. 56 48
Свыше 0,05 до 0,5 вкл. 39 34
Свыше 0,5 28 22
ПРИМЕЧАНИЕ Установленные значения показателей относятся к диапазону измерений для данного 
элемента в соответствии с Таблицей 1.

Если в каждой из двух лабораторий получено по два результата 
параллельных определений, то расхождение между средними арифметическими 
значениями, полученными в лабораториях, не должно превышать критической 
разности CDoj95 (Таблица7):

| -V  \,лаб X  2,лаб I <  0,01 - x cp-C D 095 ( 8 )

где X 1 ,лаб - результат измерений, полученный в первой лаборатории, мг/дм3;
X 2,лаб - результат измерений, полученный во второй лаборатории, мг/дм3;
Хер - среднее арифметическое результатов измерений в обеих лабораториях, 

мг/дм3.
При выполнении условий (7) и (8) приемлемы оба результата измерений, и 

в качестве окончательного может быть использовано их общее среднее значение. 
При превышении предела воспроизводимости могут быть использованы методы 
оценки приемлемости результатов измерений согласно ГОСТ ИСО 5725-6 
(раздел 5).
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15 Контроль качества результатов измерении при реализации 

методики в лаборатории

Контроль качества результатов измерений при реализации методики в 
лаборатории предусматривает:

- оперативный контроль процедуры измерений на основе оценки 
погрешности при реализации отдельно взятой контрольной процедуры;

- контроль стабильности результатов измерений на основе контроля 
стабильности среднего квадратического отклонения повторяемости, среднего 
квадратического отклонения внутрилабораторной прецизионности, 
погрешности.

Оперативный контроль процедуры выполнения измерений проводят путем 
сравнения результата отдельно взятой контрольной процедуры Кк с нормативом 
контроля Кд. Образцами для контроля являются рабочие пробы природных или 
сточных вод. Объем отобранной пробы для контроля должен соответствовать 
удвоенному объему, необходимому для проведения анализа по методике. 
Результат контрольной процедуры Кк рассчитывают по Формуле (9):

Кк= \Х '-Х -С д I, (9)
где X- результат контрольного измерения массовой концентрации элемента в 

рабочей пробе (см. 11), мг/дм3;
X  - результат контрольного измерения массовой концентрации элемента в пробе с 

известной добавкой (см. 11), мг/дм3;
Сд - величина добавки определяемого элемента, мг/дм3.
Величина добавки должна составлять от 50 % до 150 % от содержания 

элемента в исходной пробе. Объем добавки не должен превышать 5 % объема 
пробы. Если содержание элемента в исходной пробе меньше нижней границы 
диапазона измерений, то величина добавки должна в 2 - 3 раза превышать 
нижнюю границу диапазона измерений.

Величину добавки (Сд, мг/дм3) рассчитывают по Формуле (10):
Сд = С0■ V0/ V  (10)

где С0 - массовая концентрация элемента в стандартном образце 
(аттестованной смеси), использованном для внесения добавки, мг/дм3;

V0 - объем стандартного образца (аттестованной смеси), внесенного
в качестве добавки, см3;
V - объем пробы, см3.
Норматив контроля Кд рассчитывают по Формуле (11):

(П )

где Дл,х и Дл,х - показатели точности результатов измерений (границы 
абсолютной погрешности измерений для вероятности Р = 0,95), установленные в 
лаборатории при реализации методики, соответствующие содержанию элемента в 
рабочей пробе и в пробе с добавкой соответственно, мг/дм3.

22



СТ РК 2318-2013
Если в лаборатории установлены границы относительной погрешности 

(ЗлХи 5лХ, \ т о  значения АлХ и АдХ, вычисляют по Формулам (12) и (13):

А л Х  = 0,01 • 8 л Л  ■ X ; А л Х , =  0 , 0 \ - 8 л Х , - X 1 ( 12)

Качество контрольной процедуры признают удовлетворительным при 
выполнении условия:

(13)
Если неравенство (13) не выполняется, то процедуру контроля 

повторяют. При повторном невыполнении этого условия выясняют причины, 
приводящие к неудовлетворительным результатам, и принимают меры по их 
устранению.

Периодичность контроля исполнителем процедуры выполнения 
измерений, а также реализуемые процедуры контроля стабильности 
результатов выполняемых измерений регламентируют в Руководстве по 
качеству лаборатории.
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Приложение А

(информационное)

Подготовка химической посуды для выполнения измерений

При выполнении измерений необходимо тщательно соблюдать чистоту 
химической посуды, руководствуясь следующими правилами.

Для мытья химической посуды разрешается использовать кон­
центрированную азотную (х.ч.) или серную (х.ч.) кислоту. Категорически 
запрещается использовать для мытья соду, все виды щелочи, все виды 
синтетических моющих средств, хромовую смесь.

Посуду предварительно отмывают водопроводной водой, а затем в нее 
наливают на 1/2 объема азотную или серную кислоту и тщательно обмывают ею 
всю внутреннюю поверхность, а затем выливают в специальный сосуд. Пипетки 
при помощи груши несколько раз заполняют кислотой выше метки. После 
промывания посуды дистиллированной водой (не менее 5 раз) ее окончательно 
споласкивают бидистиллированной водой (2-3 раза).

При проведении анализа для каждого раствора необходимо использовать 
свою пипетку. Раствор из колбы наливают в чистый, сухой стаканчик и из него 
набирают раствор в пипетку. Запрещается погружать пипетку во весь объем 
раствора во избежание загрязнения.

Рекомендуется иметь отдельный набор посуды для приготовления 
растворов каждого элемента.
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Приложение Б

(информационное)

Разрушение органических веществ в пробах методом 
сверхвысокочастотной минерализации

Разрушение органических веществ проводят в соответствии с инструкцией 
к сверхвысокочастотной печи по [3].

Пробу объемом 50 см3 помещают в контейнер для пробоподготовки. 
Выбирают соответствующий Алгоритм разложения. Проводят выпаривание 
пробы в сверхвысокочастотном минерализаторе и, после добавления 
концентрированной азотной кислоты и перекиси водорода, разрушение 
органических веществ под давлением в течение 15 мин. После этого, не 
вынимая контейнер, проводят выпаривание излишков кислоты.

Полученный азотнокислый раствор количественно переносят в мерную 
колбу вместимостью 50 см3 и разбавляют до метки бидистиллированной 
(деионизованной водой).

Для приготовления холостой пробы в контейнер для пробоподготовки 
приливают те же объемы реагентов, которые использовались при разложении, 
и проводят их выпаривание. После этого раствор количественно переносят из 
контейнера в мерную колбу вместимостью 50 см3 бидистиллированной 
(деионизованной водой).
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Приложение В
(обязательное)

Способы построения градуировочной характеристики для цинка 
(рабочая длина волны 213,9 нм)

При построении градуировочной характеристики для цинка (рабочая длина 
волны 213,9 нм) руководствуются одним из описанных ниже способов в 
зависимости от чистоты бидистиллированной (деионизованной) воды и 
раствора азотной кислоты по 5.4.1.

Если качество бидистиллированной (деионизованной) воды и раствора 
азотной кислоты по 5.4.1 соответствует требованиям 10.5 для градуировочного 
раствора цинка массовой концентрации 1 мкг/дм3, то проводят градуировку по 
8.6 с использованием этого градуировочного раствора.

Если качество бидистиллированной (деионизованной) воды и раствора 
азотной кислоты по 5.4.1 не соответствует требованиям 10.5 для 
градуировочного раствора цинка массовой концентрации 1 мкг/дм3, то 
проверяют его соответствие для градуировочного раствора цинка 10 мкг/дм3; 
дозируемые объемы должны составлять 5 мм3. При удовлетворительных 
результатах контроля рекомендуются следующие варианты:

- проведение градуировки по процедуре, изложенной в 10.6, с 
использованием раствора цинка массовой концентрации 10 мкг/дм3 (см. 5.4.11). 
При этом объем дозируемого раствора составляет 2; 4; 8 мм3 (необходим 
микродозатор переменного объема от 0,5-10 мм3);

- приготовление нескольких градуировочных растворов, например, 
массовой концентрации цинка 5; 10; 20; мкг/дм3 и ввод одного и того же объема 
(5 мм3) каждого градуировочного раствора (например, с использованием 
автосемплера),

При неудовлетворительных результатах контроля качества 
бидистиллированной (деионизованной) воды и раствора азотной кислоты по 
5.4.1 необходимо устранить источники загрязнения, обращая особое внимание 
на чистоту используемой посуды.
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