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MeTon onpeaesieHHst CBHHLA H KaAMHUSA

(MCO 713-175,
Zinc. Method of cadmium and lead determination UCO 1054—75)

OKCTY 1709

JlaTa seexenus 01.01.80

Hacrosuuit craHaapT yctaHaBauBaer nojasgporpadudeckuit METOX ONpeNeeHUs CBHHLA (pu
Maccosoit nose cBuHua ot 0,001 mo 2,5 %) u kanmus (npu mMaccoBoil nose kagmus ot 0,0005 no
0,3 %).

MeTon 0cHOBaH Ha ONHOBPEMEHHOM MOJNAporpadHIECKOM OMNPENEACHHH CBUHLA U KAIMHA B KMCIOM
HATpHEBO-XIOPUIHOM PaCTBOPE COOTBETCTBEHHO MPH NMOTEHIMANaX nonyBoiH MuHyc 0,47 u munyc 0,67 B
MO OTHOLUEHHIO K HACBILUEHHOMY KAJIOMEIbHOMY 3JIEKTPOLY.

YyBCTBUTENLHOCTD METONA ONpeAeNeHHWs CBUHLA Ha ocuwuiorpaguyeckoM mojsiporpage
0,08 mr/oM?, Ha nepeMeHHO-TokOBOM — 0,04 Mr/mM3, YyBCTBUTEILHOCTD ONpENENEHUs KAAMHUSI Ha OCLIMII-
norpauueckom noasporpacde 0,05 mr/aM?, Ha nepemeHHO-ToKoBOM — 0,02 mr/mm>.

IMpu MaccoBoii none kanmus coitie 0,01 % nomyckaercsi nojsiporpadypoBaHue KAIMHUA HA XJIOPHII-
HO-aMMMa4yHOM (OHE MNpH MOTEHUHUANIE nonyBosHbl MUHYyc 0,85 B nmo oTHOLIEHMIO K HacChilUEHHOMY
K&TOMEbHOMY 3JIEKTPOLY.

CraHzaapt noaHocThi0 cooTBercTBYeT crannapraM UCO 713—75 u HCO 1054—75.

(HA3menennas penakums, H3m. Ne 2).

1. OBIIME TPEBOBAHUA

I.1. O6wue TpeGoBaHUS K METOLY aHaIM3a U TpeOoBaHuUs 6e3onacHocTH — nmo F'OCT 19251.0.
(HM3menennas penakums, Mam. Ne 1),

2. AIIITAPATYPA, PEAKTUBBI 1 PACTBOPbBI

Nonsiporpag ocunstorpacpuyecKuii Wik nojusporpad nepeMEeHHOro ToKa.

Kucnora azornas no FOCT 4461, paz6asnenHas 1:3.

Kucnora consihast no F'OCT 3118 u pasbasnenHas 2:1.

Bonopona nepokcun no FOCT 10929.

Tnapasud gurmnapoxnopua no N'OCT 22159 unu Hatpuit ¢pochopHoBaTHcTOKHCABIA o TOCT 200.

Harpuii xnopuctsiit mo TOCT 4233, He cofepxaiuuii cBuHuUa, u pactsop 200 r/am3, B CKISHKY
BMecTMMocTbio 2 IM® nomemuraior 400 r xiopucroro Hatpus, npubasmsior 10 cM? coNHON KHCHOTHI,
NOBOJAT 10 06beMa 2 M BOMIOH M MEPEMELINBAIOT.

®DoHOBBI 3EKTPONNUT: B CKIAHKY BMECTHMOCTBIO 2 M noMelnaior 400 r xnopucToro Hatpus, 10 ©
AUTKIPOXJIOPHAA THApPa3MHa, NpuauBaloT 10 cM3 consHOM KUCMOTHI, pa36aBiasioT Bomoil 1o o6beMa 2 am>
U NepeMelInBaloT.

H3nanne opuunamsnoe Iepeneuatka Bocmpemena
*

© HspatenscTBO cTaHmaproB, 1979
© HUIIK UsnarenscTBo cTaHAapToB, 1998
Tlepeusnanue ¢ MameHeHusIMU
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Ilomyckaercst mpuMeHeHHe GOHOBOIO /IEKTPONUTA CAEeYIOLEro COCTaBa: B CKISIHKY BMECTMMOCTBIO
2 nm® momemaior 500 r xopucToro Hatpus, 10 r GocOPHOBATHCTOKHMCIOrO HATPHUS, MPWIKBAIOT 7 cM>
COJISHOM KMCJIOThI, Pa3GaBJsIIOT BOXO# 10 o6beMa 2 AM® U MepeMeLLUBaIOT.

Csunen Mapku C1 no I'OCT 3778.

Kammuit Mapku Kn0 mo 'OCT 1467.

CTaHIOapTHBIE PacTBOPHI CBUHIA M KaIMUS.

PacTBOp A: HaBeCKM MEJIKO Hape3aHHoro cBuHua Maccoit 1,0000 r u xanmus 0,2000 r momeutaior B
CTaKaH BMECTHMOCTBIO 1 M3, pacTBOpAIOT npu HarpeBaHUu B 30 cM> a30THO#M KUCIOTbI, pa3BaBieHHOI
1:3, ¥ BLIMAPHUBAIOT JoCcyXa; MPHIKMBAIOT 10 cM3 CONAHOM KMCTIOTHI M BLINIAPUBAIOT 0CYXa. BhinmapuBaHue
¢ 10 cM? consiHOM KMCIOTHI MOBTOPAIOT elle nBa pa3a. K ocratky mpu6asnsior 600 cm® pactBopa
XJIODHMCTOrO HATPUSI, HATPEBAlOT N0 DPACTBOPEHMSI COMM, OXTaXHAlOT, MEPEBOMSIT B MEDHYIO KOJOY
BMECTHMOCTBIO | JIM?, IOBORAT MO METKH 3TUM X€ PACTBOPOM M MEPEMELINBAIOT.

1 cM? craHmapTHoro pactsopa A cofepXuT 1 Mr cBuHUA ¥ 0,2 Mr Kaamusi.

PactBop B: HaBeckH MejiKo Hape3aHHoOro cBMHua Maccoii 0,1000 r u 0,0500 r xaagmus nome-
IIAIOT B CTAaKaH BMECTHMOCTBIO | AM3, pacTBOpSIIOT Mpy HarpeBaHWM B 30 cM> a30THOM KHCNOTHI,
pa3basieHHoM 1:3, u manee aHANU3 MPOBOAAT KAK YKAa3aHO B METOAHKE MPHUFOTOBJCHUS CTAHOAPT-
HOro pactBopa A.

1 eM? cTanaaptHoro pactBopa B comepxut 0,1 Mr cBunua v 0,05 Mr Kaamusi.

AMMHuak BonHbiin mo TOCT 3760.

Harpuit cepuncrokucisiit mo F'OCT 195.

XKenatun nuuiesoit mo F'OCT 11293, pactop 5 r/am.

CTaHIapTHBI PacTBOp KaaMMs: HaBecKy Kaamus Maccoil 0,2500 r pactsopsior B 20 cM® a3oTHoOi
kucnoThi 1:3. Tleperonar B MEPHYIO KoJiBy BMECTHMOCTBIO 500 cM?, HOBOIAT BONOM 1O METKH M mepeme-
LIHBAIOT.

1 cM? cTaHmapTHOro pacTBopa KaaMHs conepXut 0,5 Mr KanMmus.

I'panyupoBousibie pacTBOPbI KaIMHUS: B IIECTb KOHHYECKHMX KOG BMecTHMOCThIO 100 cM? nomelnator
no 2,5 cM> pacTBopa xnopHcToro 1mHKa, 0; 0,2; 0,5; 1,0; 2,0 u 3,0 cM® cTaHHApPTHOTO pacTBOpa KAaIMus,
no 20 oM comsHoit kucaorel ¥ 0,5 cM® a30THOM KHMCHAOTHI, HArpeBaloT, NOGABAIOT No 15 cM® Bombl M
KHUIATAT IO YIATEHUs OKMCIOB a30Ta. OXIaXNAIOT U NMEPEBONAT B MEPHbIE KoAGb BMecTHMOCTbIo 100 cm3.
Ipubassior no 40 cm3 ammuaka, 0,5 r cynbduTa Hatpud, 2,5 M3 pacTBopa xenaTHa. JJoBOOST 10 METKH
BOJOH U IEepeMENIUBAIOT.

I'panyvpoBoYHbIe pacTBOphl Kanmus coxepxart 0; 1,0; 2,5; 5; 10 u 15 mr/am> xanMus.

unxk xnopucthiit mo FOCT 4529 GessonHblii.

Liunk yucroroit 99,99 %, MeTALTHYECKHMI MTOPOLUOK WJIM TOHKAs CTPYXKa.

PacTBOp COJIM XJIOPHUCTOro LMHKA ¢ conepxanueM 200 r/am3 LUHKA: TOTOBSIT U3 XJIOPHUCTOrO UMHKA
WIY U3 LIMHKa.

IpuroroBneHKe pacTBOpa XIOPUCTOrO LIMHKA U3 cony: 800 r XTOPUCTOro HMHKA MOMELIRIOT B KONBy
BMECTHMOCTBIO 3 IM> M PacTBOPAIOT NMpH nepemewnBaHuy B S00 cM> Bombl, co6sI00asT OCTOPOXHOCTD
(pacTBOop cWIBHO pasorpeBaercst). Ilpubasasiior 20 cM> CONSHON KHCIOTHI, 35—40 I METALIHYECKOTO
LIMHKa ¥ TiepeMelUnBaloT B TeueHHe 30 MUH (OYMCTKA OT MpUMeceil CBUHLUA U KaaMus). PacTBop uibT-
pYyIoT 4epe3 cTekIAHHBIA GuibTp Ne 2 (Ha duIbTp 106aBAAIOT OKOJIO 2 T no?omxa LUMHKa) 6e3 co3naHus
paspsxeHuns. OWIbTPaT cOGUPAIOT B CKIAHKY BMECTHMOCTbIO | aM3. 5 cM® dunbTpata BbiapUBaioT U
OIpenesioT CBUHEL ¥ Kanmuii. [Ipy HaTWuYMu 3THX 3JIEMEHTOB B pACTBOPE (PUIILTPAT NEPENUBAIOT B KONDY,
B KOTOPOI MIPOBOIMIN OYMCTKY OT NpUMeceit, NMpubasasioT 10 cM? CoNsiHOM KUCTOTH M OYHUCTKY LUMHKOM
moBTopsioT. [locne oUMCTKM U DUIBTPOBaHHMSA LIMHKOBBIH pacTBop pa3bapisgioT Boaoi no obbeMa 2 nm3
U IepeMeLLHBaIOT.

ITpuroToBNeHHe pacTBopa XJIOPMCTOrO LIMHKA M3 Metauidyeckoro uuHKa: 400 r uuHKa B Bune
HOPOIUKa (CTPYXKH) MOMELUAIOT B K06y BMECTUMOCTBIO 3 M M pacTBOpsIOT B 50 cM> cossIHOIM KHCAOTHI,
pa3baBiaeHHo# 2:1, a 3aTeM ([0 Mepe CHUXEHHS CKOPOCTH PaCTBOPEHHMSI LIMHKA) 106aB/SIOT TOPLMUSAMH 110
25—30 cM? KOHLIEHTPMPOBAHHYIO COSHYIO KMCIOTY IpH YacToM nepeMelunBaHiy. Ha pacTBopeHUe LMHKA
pacxoxyercst okosio 1,2 am> consiHoit KucoThl. Tlocne Toro Kax Ha AHe Konbbl ocTaHeTcst 0Komo 25—30 r
LMHKa, npu6asnsior 25—30 r nopoluka uMHKa, 20 cM® COJISHON KHCIOTHI M MPOMO/IXAIOT OYMCTKY MO
pacTBOpeHHsI, IPMMEPHO, MOJOBHHBI [TOPOLLIKA UMHKA. PacTBop GUILTPYIOT U MPOBEPSIOT Ha YUCTOTY, KaK
yka3aHo Bbillle. DUIbTPAT pa3baBsfIoOT 4o 06beMa 2 AM> BOIOI.

I'panyupoBoYHbIE PAaCTBOPLI CBMHLA M KaaMMs: B 13 KOHMYECKUX K06 BMecTUMOCThbio no 100 cm?
OTMEpHUBAIOT B COOTBETCTBHHM C Tabi. 1 cTaHmapTHble pacTBOpbl A WM B, pacTBOp XJIOpMCTOro UMHKA K
BBINApUBAIOT IO BAAXHOro ocrtarka. [puimsaiot no 45—~50 cm® GoHOBOro 3NEKTPOINTA, HATPEBAOT 10
PacTBOPEHMs CONel, OXIaXIAlOT, MEPEBONAT B MEpHble KoJA6bI BMecTMMocTbio 200 cM3, pas3basisioT mo
METKH (POHOBBIM 3IEKTPOIUTOM M IEPEMELLNBAIOT.

ConepxaHue cBUHLA ¥ KaAMHUA B IpagyMpOBOYHBIX paCTBOpax ykasaHo B Tabi. 1.
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Ta6bnuua |

O6beM pacTBOpa, cM3 ConepXaHHe B pacTsope, Mr/am’
Homep rpanymnpo-
BOYHOI'O pacTBopa CTaHIApTHOrO
YI0PHCTOTO LIMHKa CBHHLA Kaamus
A b
1 50 — — - —
2 50 — 1 ,5 0,25
3 50 — 2 1 0,5
4 10 - — - -
5 10 - 4 2 1
6 10 - 10 5 2,5
7 10 — 20 10 5
8 5 - — - -_—
9 5 5 — 25 5
10 5 10 — 50 10
11 5 15 — 75 15
12 5 20 — 100 20
13 5 25 — 125 25

PactBopbl | —7 nNpUMEHSIIOT NpU aHaIM3e LIMHKA, conepxallero 0,02 % u MeHbliie cBuHua, 0,01 % u
MeHbllE KaaMHusl, a pacTBopbl 8—13 — ang aHanu3a LUMHKa ¢ GONBLIMM COAEPXaHHEM 3THUX MpUMecei.
I'panyrpoBouHbie pacTBOpH! 1, 4 U 8 SABNAIOTCS KOHTPOJbHBIMU OTbITAMM C PEaKTHBAMHU.

(A3menenHan penakuuns, MM, Ne 2, 3).

3. MPOBEJEHHUE AHAJIM3A

3.1. HaBecky LUMHKa, OTOOPaHHYIO B 3aBUCUMOCTH OT MacCOBO# J0OJAM CBUHLIA M KaIMMs, no T1abi. 2,
IOMELUAIOT B KOHUYECKYIO KOOy BMECTUMOCTbiO 100—250 cM?, mpu6aBIsioT HeGOMBIIMMH MOPLHAMH
COOTBETCTBYIOLLMH OOBEM COMSAHOM KHMCNOTHI, pa3baBieHHod 2:1, U BeAyT pacTBOpeHUe BHauvaje 6e3

HarpeBaHus, a 3aTeM NMpH HarpeBaHuK. Iloce pacTBopeHus pobbi NpubaBsioT okosio 0,5 cM? nepokcuna
BOJOPOXa ¥ BHINAPHUBAIOT IO BIAKHOIO OCTATKA.

Ta6nuua 2

Maccosas nons, % Hasecxa. 1 Oﬁl;(chw‘lmcgrn:noﬁ BMECTHMOCTS Mgpﬂoﬁ
’ . KOJIObI, CM
CBHHUA — pas6aBneHHoit 2:1, cM>
Ot 0,001 mxo 0,005 Or 0,0005 no 0,002 2,5000 60 50
Cs. 0,005 » 0,02 Cs. 0,002 » 0,01 1,0000 20 100
» 0,02 » 25 » 0,01 » 0,3 0,5000 15 100

K ocratky npuimnsaior 25 win 50 cM3 OHOBOroO 37A€KTPOIUTA, HAIPEBAIOT A0 PACTBOPEHMS COJEif,
OXJIAXJAIOT, NEPEBOMSAT B MEPHYIO Konby BMecTHMocThio 50 wiu 100 cM (Tabn. 2), HOBOMAT DO METKU
(OHOBBIM 3NEKTPONIUTOM U [EPEMEUINBAIOT.

OIHOBPEMEHHO C 3TUM IPOBOIAT KOHTPOJIbHBIE NPOObI Ha MPUMEHAEMbIE PEAKTHBbI: B KOHHYECKHE
Kon6el BMecTHMOCTBHIO 100 cM3 nomemwalor no 12,5 cM? pacTBopa XTOpUCTOro LMHKA (11t HaBecku 2,5000 r),
5 cm® (st HaBecku 1,0000 r) wim 2,5 cm? (st Hasecku 0,5000 r), NpuiMBaIOT COOTBETCTBEHHO 60; 20 U
15 cm3 consinoit KucoThI, pasbasneHHoi 2:1, 3ateM 0,5 cM3 nepokcuaa BoIOPOAa U BbINAPUBAIOT IO HaYaja
KPMCTALIM3aLMM X1OpUcTOoro LiuHka. K octatky npuausaior 25 wid 50 cM? pOHOBOro 31eKTpONHTa;
HAarpeBaloT A0 PacTBOPEHHMS COJeH, OXJIAXIAKT, MEPEBOAAT B MEPHYIO KoOJ0y BMeCTHMOCThIO 50 wim
100 cM3, Kak yKa3aHo BblLLE.

Yactb pacTBopa npoObl (aHATOrMYHO — KOHTPOJIBHOIO OfIbITA) 3IMBAIOT B MOJApOrpaduyecKyio
siYeiKy U IpoBOAT NoagporpadUpoBaHHe CBUHLIA M KAAMUS COOTBETCTBEHHO ITPH NMOTEHLIMAIAX MOTYBOIH
munyc 0,47 u munyc 0,67 B oTHOCHTENBHO HACBILEHHOrO KajJOMEIBHOIO 3JEKTPONd W ONMTHMAIbHBIX
3HAYEHMAX JUara3oHa ToKa. B aHaIOrMYHBIX YCIOBUSAX MOJSPOrpadHpyiOT COOTBETCTBYIOLME MPALyHpO-
BoYyHble pacTBopbl. ITossiporpadmposanue ¢ npuMeHeHHeM mossiporpada NepeMeHHOro TOKa NpPOBOMSAT
NpY Nepuoe KanaHus pTyTH M3 Kamwuispa 1—2,5 ¢ ¥ ONTUMAJIBHAIX 3HaYEHMsX JHAMAa30Ha TOKa.
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W3 3HayeHuH BBICOT BOJIH ONPENESISIEMOTO 3JIEeMEHTA BBIYMTAIOT 3HAYEHHUS BBICOT BOJIH KOHTPOJIBHOTO
OIBITA M PACCYMTHIBAIOT COAEPXaHUE CBUHLIA U KaIMHS.

(Mamenennas pepakumns, Ham. Ne 2, 3).

3.2. Ipu MmaccoBoit none xanmus Gonee 0,01 % momyckaetcsi nonsiporpadvpoBaHHE KaaMus Ha
xropuaHo-aMMuadHoM ¢oHe. HaBecky nmmuHka Maccoit 0,5000 r moMelialoT B KOHHYECKYIO KOJIOY BMECTH-
mocTbio 100 cM3, 0CTOPOXHO, HEGOIBLIMMU TTOPLHAMHU, Mpubasstior 20 cM? conanoi kucnotst u 0,5 cmM?
230THOM KMCJIOTHI M BENYT PaCTBOpeHKE CHayana 6e3 HarpeBaHus, a 3ateM Npu HarpeBaHuu. [locne nonHoro
pacTBOpeHUs1 NPobbl N06aBAAIOT 15 cM3 BOABI M KHMATAT NO yOAIEHWS OKCHUOOB asora. OXJIaXZAloT M
IepeBOIAT B MEPHYIO KoNby BMmectumocTbio 100 cm’. INMpubasnsior 40 cM> ammuaxka, 0,5 r cynspura
Hatpus, 2,5 cM3 pacrBopa xenatuna. JIoBoasT 10 METKH Boioii M nepeMetnBaioT. [TonyyeHHOMY pacTBopy
IAIOT OTCTOATBCS KO OCAXKIEHUs TMAPOKCHIA.

YacTb pacTBopa nMpo6bl (KOHTPOABLHOTO ONbITA) 3AIMBAIOT B Nojsiporpaduyeckylo sueiKy U Noaspo-
rpadUpyIOT KagMHU MpU MOTEHIHAIE MTONYBOJIHBI MUHYC 0,85 B OTHOCHTE/IBHO HACBHILLEHHOTO KaJIOMEJb-
HOTO SJICKTPOJ.'la NMpH OHNTHMAJNBHBIX 3IHAYCHHUAX [AHANMA30HA TOKA. B AHAJIOTHYHBIX YCHIOBHUAX
noJsIporpadupyIoT COOTBETCTRYIOLIME IPalyUPOBOYHbIE pacTBopbl Kaamusi. [lonsporpadupoBarue ¢ npu-
MeHeHHeM Tossporpada nepeMeHHOro ToKa MpOBOMAT MPH MEpHOAE KanaHUs PTYTH U3 Kankuiapa 1—-2,5¢
M ONMTHUMAJIbHBIX 3HAYECHHUSIX IMAMA30HA TOKa.

W3 3HayeHHUT BHICOT BOJH KAIMHS BHIYMTAIOT 3HAYEHHUS BHICOT BOJIH KOHTPOJBHOTO OIBITA U BBIYKC-
JSTIOT collepXKaHHe KaaMUsl.

(Beenen nonomuTebHO, M3M. Ne 2).

4. OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

4.1. MaccoByio fono cBuHLA Wi KaagMus (X), %, BBIMUCIAIOT o GhopMyJie

x=-HVC
h - m- 10000
rne H — BBICOTa BOJHBI OTIPEE/ISIEeMOro 3JieMeHTa B pacTBope MpoObl, MM;

V — o6bem MepHOit Konbsl, cM3;

C — KOHLEHTPALUs ONpeNENAEMOro 3JEMEHTa B FPalyHpOBOYHOM pacTBope, Mr/am>;

h — BBICOTa BOJIHBI OIPEAE/ISIEMOrO IEMEHTA B IPalyMpOBOYHOM PAacTBOPE, MM;

m— Macca HaBecKH, T.

4.2. AGcomoOTHBIE 3HAYEHUS PA3HOCTEl pe3ybTaToB ABYX MapajUIeNbHbIX ONpeneieH|i (nokasarenb

CXOIXHMMOCTH) ¥ pe3y/IbTaTOB aHAJIU30B (110Ka3aTe/ib BOCIIPOU3BOAMMOCTH) C IOBEPUTEJIbHOI BEPOATHOCTBIO
P = 0,95 He DOXHBI NpeBHILIATh 3HAYEHUH OOIMYyCKaeMbIX PaCXOXIeHHUM, YKa3aHHbIX B Tabn. 3.

Ta6bnuua 3

IHonyckaeMoe pacxoXaeHUe Jlonyckaemoe pacxoxaeHne
Maccosast fons sneMenTa, % napautebHbX onpeaenexuit, % pe3ynbTaToB aHanu3a, %
CBHHLA KaaMus CBHHL KagMus
Or 0,0005 no 0,0020 BxIOY. 0,0003 0,0003 0,0004 0,0004
Cs. 0,0020 » 0,0060 » 0,0006 0,0006 0,0008 0,0008
» 0,0060 » 0,0100 » 0,0010 0,0010 0,0015 0,0015
» 0,010 » 0,020 » 0,002 0,002 0,003 0,003
» 0,020 » 0,030 » 0,003 0,003 0,004 0,004
» 0,030 » 0,060 » 0,005 0,005 0,007 0,007
» 0,060 » 0,100 » 0,008 0,008 0,012 0,012
» 0,100 » 0,300 » 0,015 0,015 0,022 0,022
» 0,30 » 0,50 » 0,03 0,03 0,04 0,04
» 0,50 » 1,00 » 0,06 0,06 0,08 0,08
» 1,00 » 200 » 0,12 0,12 0,18 0,18
» 2,00 » 3,00 » 0,15 0,15 0,22 0,22

(A3menennan penaxipsa, Ham. Ne 2).
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