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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИИ
по саиигарио-хиияческому исследованию стальной эмалированной

посуди

Эмалированная посуда наводит иирокое применение в быту. 

В произвол стае стальной, эмалированной посуди применяют ти­

тановые эмали, в состав которых входят соединения бора, 
фтора, кобальта, никеНя, титана, натрия, калия и т .д .

Учитывая рецептуру титановых эмалей, а также tokchi- 
иость отдельных ингредиентов, входящих в их состав , основ­
ами диУитируюазш покавателем при санитарно-химической оцен­
ка стальной эмалированной посуды является миграция соедине­

нии* бора, фтора, кобальта и никеля, а также мышьяке, свин­
ца, меди и едина, которые могут аагряаиять исходное сир^е.

В связи с этим с целью предупреждения вовможноги не­

благоприятного влияния изделий, изготовленных с применени­
ем современных марок эмалей, не качество пищевых продуктов 
и здоровье людей необходимо проведение санитарно-гигиени­

ческого контроля эа выпускаемой стальном эмвлироьо.шой 

посудой.

В настоящих методических укеааниях наложены методи­

ческие подходы к сопитарно-химическому исследование сталь­

ной эмалированной посуди.
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2 . ПОРОДОЙ ПРЕДСТАВЛЕНИИ МАТЕРИАЛОВ НА ИССЛЕДОВАНИЕ

Д м  проведения иееяедовення должны быть представлены 

а лабораторно:

2 .1 . Обрааде эмалированной посуды, изготовленные по 
той же технологии, которая будет применяться при массовом 

проиааодстве етих наделил. Иинималъное количество -  5 эк­

земпляров каждого вида изделия.
Наряду с образцами должны быть указаны:

2 .2 .  Марка покровной амали, нанесенной на внутреннее 

поверхность обрааца, с укааанием ГОСТа или ТУ на нее.

2 .3 .  Марки грунтовых эмалей, нанесенных на стальную 

поверхность образца, с указанием ГОСТов или ТУ на них.

2 .4 . Рацвптура иихты покровной и грунтовой эмалей с 

указанием ГОСТов или ТУ на ингредиенты, входящие в состав 

этих эмалей и их количественное соотношение.

2 .5 .  Химический состав расплаве покровной и грунтовых 

эмалей (в  % окислов).

2 .6 . Краткое описание технологии получения покровной 
н грунтовых эмалей.

2 .7 . Описание технологии нанесения эмалей на изделия 
с указанием толщины полученного покрытия.

2 .8 . ТУ "Посуде хоаяйственная стальная эмалированная*.

3 . ПОДГОТОВКА ПОСУДЫ К ИССЛЕДОВАНИЮ

Подлежащий испытание образец посуды тщательно моет гог- 
рячей водопроводной водой, ополаскивают дистиллированной и 

намеряет объем. Далее образец посуды внимательно осматри­
вает внутри и снаружи, отмечая состояние поверхностей: 

гладкая, шероховатая, наличие или отсутствие вздутий, тре­

нд н , раковин, наплывов, сколов, пятен и т .д .  В случае на-
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ЛИЧКЯ ОДНОГО ИВ выюа перечислении поквввтеяей обрЬы* , Ooai

дальнейших исследований считан* непригодным для кон-.-нкта с 
лицевыми продуктами.

4 . ОБРАБОТКА ПОСУДЫ

В эмалированную посуду, подготовленную согласно п. 3 , 
наливают на 2/3  объема 43С-ный раствор уксусной кислоты, уро_ 

вень раствора отмечают карандашом или полоской бумаги, нэкры. 
аают крыокой, нагревают до кипении и кипятят а течение ПОми- 
нут, считая с момента а а кипения. По мера вмкипания «идкости 
а сосуд добавляют горячий 4%-нмй раствор уксусной кислоты 

до первоначального объема. В другое иаделие наливают на 2 /3  
объема дистиллированную воду и проводят обработку вамалогич- 
ннх условиях.

По окончании кипячения вытяжки переливают в стеклян­
ную посуду с притертой пробкой', охлаждают, добавляют соот­

ветствующий модельный раствор до первоначального объема.

6 . ОПГАНОЛЕПТИЧКСКИЕ ИССЛЕДОВАНИИ

Осматривают внутреннюю поверхность посуды и отмечают 

иаменения, наступившие после ее обработки. Кроме т о г о ,  .от­
мечают яамеиемия органолептических свойств модальны*, раст­
воров, контактировавших с ицдалилми. Отмечают цвет, п р о -  

вречность, ивличие мути или осадка. При наличии изменений 

органолаптичветх свойств обрввца или модельного р а с т в о р а  

после контакта с ним последний привиается непригодный для 
испольеоваиия по иааначенню.
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в. ХИМИЧЕСКИЕ ИССЛЕДОВАНИИ МОДЕЛЬНОГО РАСТВОРА, ПОЛУЧЕННОГО 
ПОСЛЕ КОНТАКТА С ИССЛЕДУЕМ* ИЗДЕЛИЕМ

Проводят определение боре, никеля, кобальте, ((.торе, 
свинце, мышьяке, меди и цинке в водное и уксуснокислой 
вытяжках.

6.1. Определение борсодержащих веществ.
П р и н ц и п  метода

Метод основан на реакции боре с кармином в среде кон­

центрированной серной кислоты с образованием окрашенного 

комплексе. При атом краснел окраска реагента переходит 
а синюю.

Предал обнаружения - 0,5 иг/л.
Ошибка определения составляет + 20%,

Посуде, приборы и реактивы
Посуде должме быть наготовлена ив стекла, не содержа­

щего бор: норки ВБ (бевбориое), 1 2 (бевбориое), белое, 
кварцевое, V 112 (баритовое) и др.

1. Пробирки колориметрические не 10 мл, ГОСТ 1770-64
2. Колби мерные объемом 100 мл, ГОСТ 1770-64
9. Пипетки объемом 10 ил, ГОСТ 1770-64
4. Фотбелектроколоряметр с кюветой тол ал ной слоя •

■ 20 им
Б. Кислота серная, ГОСТ 4204-66, к .л .
6. Кармли

7. КМслота борная, ГОСТ 9656-61, х.ч.
Подготовка к анвливу

1. Стандартный растаор готовят ив борной кислоты ГОСТ 
9656-61.
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0,0672 г борной кислоты помочит •  мерную КОЛ.. »оъе- 

ыор 100 мл, растворяют в дистиллированной водя и до^.^лт 

до метки дистиллированной водой ( раствор к),
10 мл растворе А, содержащего 0 ,1  ыг бора/ыл, ; ино­

сят в мерную колбу ив 100 мл и доводят до метки диг.. т и ­
рованной водой (раствор Б) 1 мл итого раствора содержит 
0,01 иг бора в мл.

2. 0,03%-ный раствор кармина в концентрированной сер­
ной кислота.

0,03 р кармина отвешивают в стаканчик, растворяют в 
небольном количества серной кислоты (концентрированной), 
перемеиивал стеклянной палочйой. Раствор переносят а мер­
ную колбу объемом 100 мл, смывают остатки раствора кормила 
со стакана небольшим? порциями серной кислоты, доводят объ­
ем до метки той же кислотой-н хороио перемеиивают.

Ход определения бора
В* колориметрическую пробирку е притертой пробкой вно­

сят 1 мл исследуемого раствора, добавляет 9 мл раствора 
кармина в концентрированной серной кислоте, хороио переые- 
мвают и черев 1 час намеряет оптическую плотность получен­
ного раствора при длине волны 585 нм (желтый светофильтр), 
применяя в качестве аталона сравнения соответствую- раст­
вор холостого опыта, полученного в аналогичных уело.и-. ,х.

Содержание боре в растворе определяют по калиг., ...очно­
му графику.

Количество борсодеркаиих вече ста в пересчете »>-, 
в аналивируеыоы растворе рассчятывевт по формуле:

1 . Ш 2 .  js ,
6.1000 б

где
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X -  количество бора в мг/л вытяжки;
•  -  количество бора, найденное в аналиаируемой проба по 

калибровочному графику в мкг;

б -  объем аналнаируемого раствора, ваятого на определение, 

в мл.
Построение калибровочного графика

В колориметрическую пробирку вносят 0 ,06 ; 0 ,10 ; 0,30; 
0 ,6 0 ; 0 ,70 ; 1,0 мл стандартного раствора, содержащего 10 мкг 
бора/мл, что соответствует 0 ,о ; 1 ,0; 3,U; 5,U;7P; 10,0 мкг 
бора. Доводят объем до' 1 мл соответствующим модельным раст­
вором, добавляют по 9 мл кармина во все пробирки и проводят 

определения боре, как описано в разделе "Ход определения 
бора*.

Калибровочный график строят, откладывая иа оси абсцисс 

содаржанка бора в мкг, а на оси ординат -  оптическую плот­
ность раство; ов.

Для построения графика используют средние величины 
оптических плотностей на четырех параллельных определений 
для каждой иа концентрации.

ДОПУСТИМОЕ КОЛИЧЕСТВА ЦИТАЦИЙ ЬОРА В ВиШКИ

ИЗ СТАЛЬНОЙ ЭМАЛИРОВАННОЙ ЮСУДЬ -  2,5 мг/л

6 .3 . Определение Фтора.
Принцип ыетода

Метод основан иа способности фтор-иона разрушать ох­
раненное соединение циркония с ализариновым красным. При 
атом красная окраска, свойственная ализарии-циркониевоыу 
лаку, переходит в желтую. Предел обнаружения -  0 ,1  мг/л. 
О тбив определения составляет + 202.
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Посуд», пгибоим и реактивы

1. Коя бы мерные объемом 100 мд, ГОСТ 1770-64
2. Пипетки мерные объемом б мл, 1 мя с деление.

ГОСТ 1770-64.
3. Стаканы химические, ГОСТ 10394-72.
4. Дотоалектроколориметр с каиетеми толщиной слон 

* 50 мм
5. Натрий фтористый, ГОСТ 4463-66

6. Кислота серная, ГОСТ 4204-66
7 . Кислота смяййя, ГОСТ 3118-67
8. Алиаариновый красный С

9. Циркония хлорид ( оксихлорид циркония)
10. Води дястилямроаанная, ГОСТ 6709-72
Все реактивы долины быть квалификации ч .д .а .

Подготовка к яняяияу

1̂  Стандартный раствор фтора.

0,0221 г  фтористого натрии растворяет в дистиллирован­
ной вода и переносят я мернув колбу иа 100 мл, до в о ^т  объем 
до метки дистиллированной водой (FacTsop А, содержащий 
0,1 мг/мл).,10 мл раствора А переносят в мерную колбу in 
100 мл. и доводят до метки дистиллированной водой (Раствор 
Б, содержащий 0,01 мгакл). Раствор готовят а дань проведе­
ния аиадиаа.

2. Раствор ализаринового кроемого С.
0,75 г алиааринового красного С (Cj^ftyO^&Mfa . brttjO) 

растворяет в дистиллированной вода и доводят объем до 1 
литра,

3. Раствор хлорида цирконила.
0,364 г . & 0 с £  2.8HgO растворяет в 600-800 мл дис-
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пикированной воды, добавляет 33,3 мд концентрированной 

сорной кислоты, n a p tu in u n t ,  добавляет 100 мл концентри­
рованной соляной кислоты и снова переманивает. После охлаж­
дения объем доводят дистиллированной водой до 1 литра и пе­
реманивает. Раствор хранят а склянке на томного стекла.

Ход определения Фтора
В химический стекай емкость» 150 мл помешает 100 мл 

аиаливирусмого раствора, вносят тошно 5 мл раствора ализа­
ринового красного С и Б мл раствора хлорида цирконила. 
Поев» добавления каждого реактива раствор тщательно пере­
мени веет и оставляет на 1 час при комнатной температуре. 
Затем намеряет оптишеску» плотность подученного растворе 
м  фотоелектроколориметре при длине волны 520-550 им (ве­
домый светофильтр), применял в качестве эталона сравнения 
соотвотствуюар|й раствор холостого опыта. Содержание Фторе 
находят по калибровочному графику.

Количество фторе в аналиэируемом растворе рассчиты­
вает по формуле:

X -  Д-: -1099 •  1  Где 
в . юоо * ' А

X -  количество фтора в мг/л, вытяжки; 
в * количество фтора, наеденное по калибровочному графику, 

в миг;
в -  объем акаливируемого раствора, взятого нв определение, 

в мл.
Построение калибровочного, графике 

В химические стаканы емкостью 150-200 мл вносят 1,0; 
2 ,0 ; 3 ,0 ; 4 ,0 ; 5 ,0  мл стандарртного раствора фтора, содер­
жащего 10 мкг фтора в мл, что соответствует 10; 20; 30; 40; 
60 мкг фторе и двоодят объем до 100 мл соответствующим мо-
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дЬлыми раствором, переменное** ц д м м  проводят on*,-.. ...e- 

шм trope, m r  «to описанов в p«u m « "Ход опрвделе.,. , 
фтора*. Калибровочный график « р о ят , откладывая на о..- 
абсцисс содержание фтора в миг, а на оси ординат -  оптм- 
чесхув плотность раствора.

Дм построения графика испольэуот средние величины 
оптических плотностей иа 4-параллельных определений ...л* 
каждой ив концентраций. Для каждой новой партии рас;\.оров 
строят новый калибровочный график.

ДШ фтора в вытя&ки -  0,5 ыг/л.
6.3. Определение кобальт!.

п р ем и яШШ§
Метод основан на реакция кобальта с иитроао- R_ -сольо 

с образованней окраиенного комплекса. При этом желтая ок­
раска реагента переходит в крдснув.

Чувствительность метода 0,05 ыг/л. Ошибка определения 
составляет +12£.

Посуда, приборы и реактивы
1. Пробирки колориметрические иа Ю мл, ГОСТ 1770-64.
2. Колбы мерные объемом 100 мл, ГОСТ 1770-64.
3. Пипетки объемом Ю мл, 1мл с делениями 0,01 мл, 

ГОСТ 1770-64.
4. Фотоэяиктроколориматр о квантами ив 20 мм.
5. Нитрово- fL -соль, ГОСТ 10663-63.
6. Натрий уксуснокислый, ГОСТ 199-68.
7. Кислота ааотиая концентрированная, ГОСТ 4461-67,
Все реактивы должны быть квалификация ч .д .а .
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ЙДЯШ.91»«Л W H K
1. Стендертнмй раствор кобальте.
0,0403 г соли мористого кобальта (СоСС. 2*6Н20 ) раст­

воряет в дистиллированной воде и переносит в мериув колбу 
■а 100 мл, добавляет 1 мл.еоляиой хмслоты (уд. вес 1,19) в 
доводят дистиллированной ведой до метки (раствор А, содер­
жаний 0,1  мг/ыл).

Ю ив раствора А переносят в мериув коябУ ив 100 мл 
в доведет до метки дистиллированной водой (раствор Б, со­
де ржвядЯ 0,01 мг/мл).

2* 0 , К  водный раствор нитрово- Ц -соли, свекеприго­
товленный ,

3* Насыщенный раствор ацетата натрия.

Ход определении кобальта
В колориыетрикеокна пробирки с притертой пробкой вно­

сят 10 мл исследуемого раствора, приливает 1 мл насыщенно­
го раствора яцетата натрия и 0,5 мл раствора иитрово- fL -  
соли. Содержимое пробирки переценивает. Затем прибавляет 
0,6 мл концентрированной авотной кислоты и снова переме- 
мивавт. Пробирки, аакрытые притертой пробкой, помещает в 
киплцув водянуо бане на 5 минут. После охлеждения намеря­
ет оптическув плотность полученного рвствора на фотовлект- 
рохолорнметре при длине волны 420 нм (синий светофильтр), 
применяя в качестве отвлона сравнения соответствутдй 
раствор холостого опита.

Содержанке кобальте в растворе определяет по калибро­
вочному графику.
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Количество кобальте в акали у руви ом рветворв р а с е •• 

тнаают по формуле:
X - **■}?»■ - *, г*,в.1000 в

X -  количество кобальта в мг/л вытяхкм,
а -  количество кобальта, найденное в аиелиеируемой пробе по 

калибровочному графику, в икр, 
а -  объем анализируемого раствора, ввитого на определение, 

мд.
Построение калибровочного графике 

В колориметрические пробирки вносят соответственно 
0,06; 0 ,10 ; 0 ,30 ; 0 ,50 ; 0 ,70 ; 1;0 мл стандартного раствора 

кобальта, соде ржавого 10 мкг кобальта в мл, что соответствуй 
е т '0 ,5 ; 1 ,0 ; 3 ,0 ; б,(Ц 7 ,0 ; 10 мкг кобальта. Доводят объем 
до 10 мл соответствующим мод ель м м  раствором я далее про­

водит определение кобальта, как его описано а рааделе "Ход 
определения кобальте". КвлнбровочимЯ график строят, откла- 
дмвая на оси. абсцисс содержание кобальта в мкг, а на оси 

ординат -  оптическую плотность растворов.
Для построения графика испольауют средние величины 

средних плотностей на 4-х параллельных определений для 
каждой ив концентраций.

ДНМ кобальта в вытяжки -  1 м г/л .

6 .4 .  ОПРЕДЕЛЕНИЕ НИКЕМ

Принцип метода
Метод основан на реакции никеля с диметилглиоксимом 

в слабо аммиачной среде с обракованием комплекса коричиа- 

во-красиого цвета.



Предел обнаружения -  0,02 иг/я. Ошибка определении 
еоставядет + 10%,

Посуда, приборы к реактивы
1. Пробирке колориметрические иа 10 мл, ГОСТ 10515-?б|
2. Колби мериие объемом 100 ил, £0СТ 1770-64;
3. Пипетки объемом 1 мл, 6 мл с делениями на 0,1 мл 

и 60 мл бев делений;
4. Воронки делительные объемом 250 мл, ГОСТ 8613-75;
6 . Фотоалектроколориметр о кваетой толщиной слоя 

•  20 ш ;
6* Никель сернокислый, ГОСТ 4466-61;
7, Кислота айннал, ГОСТ 5817-69 или натрий лимоано- 

киелнй, ГОСТ 3161-67;
8» Диметилглиоксиы, ГОСТ 5828-67;
9. Аммиак йодный, ГОСТ 3760-64;

10. Хлороформ, ГОСТ Э1бО-£1;
11. Кислоте соляная, ГОСТ 3118-67;
12. Натр едкий, ГОСТ 4328-66;
18. Нод кристаллический, ГОСТ 4159-64;
14. Спирт этиловый, 96%, ГОСТ 5962-6?;
15. Чешки фарфоровые диаметром 5-6 см, ГОСТ 9147-73;
16. Вода дистиллированная, ГОСТ 6709-72;
17. Все реактивы должны быть квалификации ч .д .а .

Подготовке к аналиау
1. Стандартный раствор никеля.
0,4786 г перекристаллиаованного сернокислого никеля 

помещают а мерную колбу объемом 100 мл, г отворяют в дис- 
'тиллировенной воде и добавляют 0 ,1  мл концеитироввнной 
авотной кислоты. Доводят до метки дистиллированной водой,
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переманивают (растаор А, содержа** 1 м г/д).

1 мд распора А переносят в мерную колбу на 100 ы>, > 
доводят до метки дистиллированной водой (Растаор А, с - 
хааий 0,01 мг никеля в 1 мл).

2. Винная кислота или лимоннокислый натрий 3-х ее- - 
манный, 204-ный раствор.

3. Диыатилглиоксим, М-ный раствор а Б£-ном растворе 
адкого натра.

4. Едкий натр, 52-ный растаор.
5. Аммиак, 1:1.
6. Соляная кислота, 0,5м. •
7. Йод кристаллический, 12-иый растаор в этиловом 

спирта.
В. Авотная кислота концентрированная.

Ход определения никеля а присутствии кобальта. 
желеаа и меди

В делительную воронку .помевают 50 мл исследуемого 
раствора, 2 ил раствора винной кислоты или лимонноки j 
натрия, 0,5 мл растворе диметилглиоксима, 2 мл аммиак» и 
5 мл хлороформа. Содержимое воронки встряхивают в теме -■ р 
1 минуты. Зкстрагиввиие повротяют епе рас новой п о р :о .
(5 мл) хлороформа, экстракты объединяют. К объединенному 
экстракту добавляют 5 мл 0,5 н соляной кислоты и снова 
встряхивают. Водный слой сливают в фарфоровую чайку. <- 
дернимое чашки выпаривают на киплцай водяной бане в точе­
ние 40-60 минут досуха.

Сухой остаток обрабатывают дистиллированной вож • и 
переносят а колориметрическую пробирку. Обмывают стен..* ча-
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и к  диет полированно* вод о*, полученным раствор такое пере- 

яоеят в пробирку. Объем раствора в колориметрической про­

бирке доводят до 5 мл. далее к полученному раствору добав­
ляет 0 ,1  мл раствора диметилглиоксима, 0 ,1  мл спиртового 
растворе Нода и 1 мл разбавленного аммиаке. После прибав­
ления каждого реактива содержимое пробирки хороио переме­
шивает. Черев 15 минут измеряет оптическую плотность полу­
ченного раствора при длине волны 445 нм (синий светофильтр), 
применяя в качестве эталона сравнения соответствующий раст­

вор холостого опыта, полученного в аналогичных условиях. 
Необходимо строгое соблюдение прибавления реактивов в ука- 
аанном порядке.

Содержание никеля в растворе определяет по калибровоч­
ному Графику.

Количество никеля в анализируемом растворе рассчиты­
вает по формуле:

X
а

в

,81.1000 
в .1000

где

количество никеля в мг/л вытяжки;
количество никеля, найденное в анализи|уемой пробе по
кСлибровочному графику, в мкг;
объем аналивируемого раствора,-взятого на определение,
в мл.

Построение калибровочного графика 
В делительные воронки вносят 50 мл модельного раство­

ра и 0 ,1 ; 0 ,3 ; 0 ,5 ; 0 ,7 ; 0 ,9 ; 1,0 мл стандартного раствора 
содержащего 10 мкг никеля в мл, что соответствует 1,0; 3 ,0 ; 
5 ,0 ; 7 ,0 ; 0 ,9 ; 10, 0 мкг никеля и далее проводят определе­
ние никеля, как ото описано а рввдела *Ход определения
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иикаля". Калибровочный график отрока, откладкам на оси 
абсцисс содаркакно никеля в мкг, а на ося ординат -  опти­
ческую плотность раетвороа.

Для построения графика использует средние величины 
оптических плотноетеа на 4-х параллельных определений для 
каждой иа концентраций.

Ход определения никел» и отсттстани кобальта и меди 

50 ил исследуемого раствора помяцяят а фарфоровую чаш­
ку и внпвриваот на кипящей водяной бане в течение 40-60 ми­
нут досуха. Остаток обрабатывают 0,5 мл концентрированной 
аеотяой кислоты и дистиллированной водой, обмывая при этом 
стенки чашек. Полученный раствор переносят в колориметри­
ческую пробирку, доводят объем*до 5 мл. Далее прибавляют 
1 мл винной кислоты, 0 ,1  мл растворе диыетилглиоксимв,
0,1 ил спиртового раствора йода и 1 ил разбавленного аммиа­
ке. После прибавления каждого реактива содержимое пробирки 
хорошо переманивают. Черев .15 минут измеряют оптическую *- 
плотность полученного раствора при длине волны 445 нм (с*- 
ний светофильтр), 'применяя в качестве эталоне сравнения 
соответствующий раствор холостого опыта, полученного & 
аналогичных условиях. Необходимо строгое соблюдение при­
бавления реактивов а укаванном порядке, содержание нике­
ля а растворе определяют по калибровочному графику. Коли­
чество никеля а анализируемом растворе рассчитывают 
формуле:

а . 1000 т £  
а . 1000 в

где

X -  количество никеля в мг/л вытяжки;
-  количество никеля, найденное по калибровочному графи­

ку, мкг;
е
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в -  объем енелиаируемого раствор*, вдетого на определение . 

в мл.

Построение калибровочного графика 
В колориметрические пробирки вносят 0,1; 0 ,3 ; 0 ,5 ; 0 ,7 ; 

0 ,9 ; 1,0 мд стендертного раствора, содержащего 10 мкг в мл, 
что соответствует 1,0; 3 ,0 ; 5 ,3 ; 7 ,0 ; 9 ,0 ; 10,0 мкг никеля. 
Доводят объем до 5 мл соответствующим моделънмм раствором 
и далее проводят определение никеля, как это описано в рае- 
деде "Ход определении никеля в отсутствии кобальта и меди”. 
Калибровочные график строят, откладывая на оси абсцисс со­
держала никеля в мкг, в нв оси ординат -  оптическую плот- 

иооть растворов.
Для построения графика исподъауют средние величины 

оптических плотностей иа 4-х параллельных определения для 
каждой па концентраций.

ДНИ никеля в витяхки -  1 мг/л.

8.6. ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЫШЬЯКА

Паи»» - приборы и реактивы
1, Колбы конические объемом 100 мл;
2. Трубки стеклянные диаметром 6-7 км;
Ь. Вега гигроскопическая медицинская, ГОСТ 5556-75;
4 . Бумага фильтровальная лабораторная, ГОСТ 12026-66; 
Is. Чащкн фарфоровые диаметром 5-6 см, ГОСТ 9147-73;
В. Стекло часовое;
V, Баня песчаная;
8 . Полоску бромнортутиой бумаги;

*

9. Свинец уксуснокислый, ГОСТ 1027-67;
10. Серебро азотнокислое, ГОСТ 1277-.75;



11. Кислота сорная, ГОСТ 4204-66;

12. Олоао хлористое, ГОСТ 36-68;
13. Цинк металлический грануллироваииый боа мышь.

ГОСТ 989-75;

14. Спирт атияоиый, 96%, ГОСТ 6962-67;
15. Ртуть бромная или хлорная (сулема).
Все реактивы, используемые в аналиве, должны быть кпв- 

лификации чистые для анализа ( ч .д .а . )  и не содержать приме­
сей мышьяка.

Подготовка к анализу
1. Свинец уксуснокислый,6$ раствор.
2. Ртуть бромная, 5%-ный раствор в атиловом спирта. 

Продажный препарат бромной ртути помещает в фарфоровую 

чешку, накрывают часовым стеклом и нагревают на леем ной 
бане, бромная ртуть воагоняется в виде белых игл, оседл#
на часовом стекле» а в чашке остается черный остаток. Ра Бо­

та ведется я вытяжном шкафу. Иа полученного препарата гото­
вят 5%-имй спиртояый раствор.

3. полоски бромнортутной бумаги. Норева ют полоски 
чистой <{мльтровальной бумаги шириной 2 -2 ,5  мм. Перед упот­

реблением полоску погружают в 5%-ный спиртовый раствор 

бромной ртути. По пропитывании ее вынимают ив последниго,
i

удаляя избыток растворе иа бумаги с^тем быстрых движении 
ею в воздухе. Еромно-ртутнуп бумагу высушивают автем и го-Ф
риаонтельиоы положении на стеклянных палочках при komk.it- 
иой температуре.

Ход определения мышьяка
50 мл уксуснокислой вытяжки переносят в коническ>*. 

колбу объемом около 100 мл с хорошо пригнанной каучуки,«.«и
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пробкой, иыеюцвй по середине отверстие, черев которое про­
ходит стеклянная трубка диаметром 6-7 мм, выступающая под 

пробкой на 1 см и выходящая сверху иа пробки на 6-7 см,
В нижний конец трубки вкладывают рыхлый комочек ваты, про­
питанный 5£-*шм раствором уксуснокислого свинца и просувв 
ный между фильтровальной бумагой. В верхний конец акладмае- 
ют рыхлый комочек ваты и ивмецают сверху 1-2 кристаллика 
авотнокислого серебра. В колбу с испытуемой жидкостью при­
ливают 5-6  мл серной кислоты, не содержаще» мышьяка, 0 ,2  р 
хлористого олова и 2-3 кусочка беамыпьякового цинка, колбу 
быстро закрывают пробкой, сверху трубку покрывают буыежнш 
колпачком и ставят в темное место.

В случае сильной реакция колбу опускают в холодную во­
ду. Спустя 15-ЭО минут и 1 час отмечают изменение цвета 
кристаллика азотнокислого серебра; при наличии мышьяка 
кристаллик желтеет, а затем чернеет.

Вместо авотнокислого серебра можно пользоваться полос­
ками бумаги, пропитанной 5Х-ным спиртовым раствором бромной 
или хлорной ртути. Чувствительность реакции от этого не иа- 
менлется.

6 .6 . Определение свинце.
Посуда, прибосы и реактивы

1. Стаканы химические объемом 100 мл, ГОСТ 10394-72;
2. Пробирки центрифужные объемом Ю мл;
3. Ваня пеочанвя,

4 . Центрифуга,
6 . Отекло предметное,
6. Перекись, водорода (пергидроль), ГОСТ 10929-76,
? .  Кислота соляная концентрированная, ГОСТ 3118-67
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8. Аммоний хлористый,

9. Кальций хлористый, ГОСТ 4141-66,
10. Метиловый оранжевый, ГОСТ 10816-64,
11. Аммиак водный, ГОСТ 3760-64,
12. Натрий углекислый, ГОСТ 83-63,

13. Натрий уксуснокислый, ГОСТ 199-68,
14. Калий двуххромовокислый, ГОСТ 4220-75,
15. Кислота ааотная концентрированная, ГОСТ 4461-67,
16. Аммоний уксуснокислый,
17. Медь уксуснокислая,
18. Калий аеотистокислый,
19. Уксусная кислота, ГОСТ 61-75.
Все реактивы должны быть квалификации ч .д .а .

Подготовка к анализу
1. Пергидроль конц., ГОСТ 10929-76,
2. Аммоний хлористый, 282-ный раствор,
3. КИслотв соляная, 102-ныЙ раствор,
4. Кальций хлористый, 102-ный раствор,
5. Аммиак водный, 252-ный раствор,
6. Натрий углекислый, 15-ный раствор,
7 . Метиловый оранжевый, 0 , l l -ный раствор,
8 . Натрий уксуснокислый, насыщенный раствор,
9. Калий двуххромовокислый, 1/л-ный раствор,

10. Медь уксуснокислая, 12-ный раствор,
11. Калий ааотистокислый, насыщенный раствор,
12. Уксусная кислота, 802-ный раствор,
13. Аммоний уксуснокислый: смешивает 30 мл аммиака уд. 

лес 0 ,9 , 25 мл уксусной кислоты 802 и 15 мл дистиллирован­
ной води. Черев 2-3 дня раствор готов к употребление.
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Ы  9П Н Ш Ю Я  СМЧШ
50 мл уксуснокислой вытяжки переносят в отаивн обкомом 

60 мл, добавляет 1 леплю пергидроля, 10 капель соляной кне­
коем (1W ) и выпаривают до 5 мл на песчаной бане. Раствор 

ив стаканчика переливаю* в центрифужную пробирку емкостью 

№ мл, добавляют туда же 0 ,2  мл 252-ного хлористого аммо­
ния, 0 ,2  мл 102-ного хлористого кальция, 1 каплю метил­

оранжа я 252-ного аммиака по каплям до иамеиеиия цвета 

жидкости на оранжевого.в желтый. К содержимому пробирки 

приливают иабмток аммиака в количестве 1 мя и перемешивают, 

ватам добавляет 0,5 мл углекислого натрия и снова хорошо 

перемешивают. Черев 10 минут осадок отделяет центрифугиро­
ванием (в  течение 10 минут) прозрачный раствор сливав*.
К полученному осадку добавляют 1 каплю метилоранжа и lOZ-ную 

соляную кислоту по каплям до розового окрашивания, оатем 

добавляют избыток соляной кислоты в количества 5 капель и 

слегка подогреваю* до растворения осадка. Добавляют 2 мл 

дистиллированной воды, а если раствор мутноватый, центри­
фугирую*. К проарачному раствору добавляю* насыщенного ук­

суснокислого натрия до перехода розового .цвета в желтый, 
затем 0 ,5  мл 12-ного двуххромовокислого калия, жидкости 

анергичио взбалтывают и дают стоять 10 минут. После «того 

содержимое пробирки центрифугируют (в  течение 10 минут) 
и проерачный раствор сливаю* (опрокидывая вверх дном).

При наличии свиица иа дне пробирки образуется слабый жел­

тый нале* или желтый осадок (F #  Сс.04 ) в зависимости от 
количества свинца.

Если на дне пробирки имеется желтый налет или незна­

чительный желтый осадок, внушающий сомнения, для докаае-
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тельстав присутствия свинце проводя* микрореакцию на

Выполнения микропеакиии. В пробирку с осадком добавля­
ют 1 каплю вэотноВ кислоты и слабо подогревают до р а с т в о р а  

нил осадка. Полученный раствор частями переносят на п р е с е т  

ноя стекло и осторожно выпаривают на маленьком пламени го­
релки, причем каждая последующая честь (вствора наносится 

на высушенную каплю и выпаривается досуха. К полученному 

сухому остатку прибавляют 1 каплю уксуснокислого аммонии, 

смешивают (палочкой) с сухим остатком, и если последни. 

плохо растворяется, слегка аго  подогревают. Далее приочп- 

ллют каплю уксуснокислой меди, хорово переманивают оплав­

ленной палочкой и осторожно выпаривают на маленьком пламе­

ни горелки досуха (не п ерегревать!) .

После полного охлаждения стекла, рядом с получен' - 

остатком наносят капельку ааотиетокислого калил и сое. 
ют каплю с остатком в вида штриха с помощью тоикооттяь 
стеклянной полочки. При наличии свинца поствммно во краям 
жидкости обраауютсл кристаллы ааотистокислой соля калия-  
меди-свинца KgCHPit ^ С^) в видя черных, иногда чярио-оу- 

рнх кубиков, прямоугольников в юестиугольников, харектгр- 

нмх для свинца. Просмотр препарата производят чарта 6 - и  

минут.
Этим методом можно обнаружить 0 ,03  мг свинца я 5ч мл 

яспытуамого раствора (0 ,6  мг свинца а литра).

6 .7 . Определение меди н цинка.

Посуда, приборм я реактивы
1. Стаканы химические объемом 100 мл, ГОСТ 10394- ';:,

2 . Стекло часовое,
3 . Баня пасчаиая,
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4. Пробирки центрифужные,

5 . Пробирки с притертой пробкой,
6. Центрифуге,
7. Пергидроль, ГОСТ 10929-76,
8. Кйслота серная конц., ГОСТ 4204-66,
9. Натрии серноватистокислый, ГОСТ 4215-66,

10. Кислота азотная конц., ГОСТ 4461-67,
11. Аммиак водный, ГОСТ 3760-64,
12. Калий ртутно-роданистый,
13. КИслота соляная конц, ГОСТ 311Б-67,
14. Кислота уксусная, ГОСТ 61-75.
Все реактивы должны быть квалификации ч .д .а .

подготовка к анализу
1. Натрий серноватистокислый, насиженный раствор,
2. Аммиак, 25%-ный раствор,
3. Калий ртутно-роданистый; смешивают 6 г  двуххлорие- 

той ртути (сулемы), 6,6 г роданистого калия и 6 мл дистил­
лированной воды и оставляют стоять до следующего дня, вре* 
мя от времени вабалтывавт.

4. Кислота уксусная, 1:50.
Ход определения меди и цинка
50 мл уксуснокислой вытяжки переносят в стакан объе­

мом около 50 мл, добавляют 1 каплю пергидроля и выпаривают 
на песчаной бане до 10 мл & охлаждают. сатем прибавляют 
0 ,2  мл концентрированной серной кислоты, накрывают стакан 
часовым стеклам и жидкость нагревают до кипения (если выпа­
дает осадок, центрифугируют; собирая проарачную жидкость 
а тот же стакан). К кипящему раствору добавляют 1-3 капли 
серноватистокислого натрия (насыщенного), взбалтывают я



кипятя* 10 ыянут. В присутствии меди раствор быстро темнеет! 

а ватем выпадает темносерый или черный хлопьевидный осадок. | 

При отсутствии меди раствор вначале молочно-белый, затем в 

нем выпадает желтовато-белый осадок.

При наличии осадка последний отделяют от жидкости цент­

рифугированием. Про31ачную жидкость собирают в тот же стакан 

и сохраняют для определения цинка (раствор А).

Если осадок темно-серый или черный хлопьевидный, то  

к нему добавляют по 3 капли серной и азотной кислоты (кон­

центрированной) и нагревают пробирку не слабом пламени го­

релки до появления белых паров серного ангидрида. После ох­

лаждения в пробирку добавляют 3 капли дистиллированной воды 

и аммиак (255) до гелочной реакции (сш & ого запаха аммиаке). 

При наличии меди раствор окрашивается в зеленовато-голубой 

или синий цвет в зависимости от количества меди.
К раствору А добавляют 4 капли п ерги д |оля , о мл дис­

тиллированной воды, закрывают стакан часовым стеклом и ки­

пятят 10 минут.

После охлаждения переносят раствор в пробирку с притер­

той пробкой (если раствор мутный, фильтруют), добавляют 

0 ,3 -0 ,4  мл ртутно-роданистого калия, энергично ввбалтыва- 

ют около 1 минуты я  оставляют в покое на 30 минут, если 

черев 30 минут не дне пробирки осадив не обравуется, счи­

тают, что цинк отсутствует. В случае выпадения осадка со­
держимое пробирки центрифугируют и проврачный рветвор сли­

вают. К осадку добавляют 1-2 капли концентрированной соля­

ной кислоты и слегка подогревают до растворения осадка.

С полученным раствором проводят микрореакцию на цинк.

Выполнение микросеакции. Часть или весь раствор (в  за­

висимости от величины оевдке) переносят на предметное стек -
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ло и Осторожно выпаривают не меленьком пламени горелки до­

суха (не перегревать!). К осадку добавляет 1 капле уксус­

ной кислоти (1 :50) н смешивают с осадком. Если осадок пол­
ностью не растворяется, добавляют каплю соляной кислоты 
(10%) и осторожно«выпаривают досуха. Остаток растворяют 
В 1 капле уксусной кислоты (1 :5 0 ), добавляют каплю ртутно- 

роданистого калия и беа перемешивания переносят стекло под 

микроскоп. Почти моментально по краям капли выпадает белый 

или слегка фиолетовый осадок, состояний иа пе| истых кресто» 

и рааватвлеиных групп, напоминающих папоротник.

Зткм катодом можно обнаружить 0 ,1  ыг меди и 0,1  мг 

цинка а 50 мл испытуемого раствора (2 мг цинка или меди в 

литре).

Примечание: мышьяк, свинец, медь и цинк не должны об­

наруживаться вымеукаванними методами.
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