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КР СТ ГОСТ Р 51301-2005

КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЬЩ МЕМЛЕКЕТТ1К СТАНДАРТЫ 

ТАМАК 0Н1МДЕР1 ЖЭНЕ 0НД1Р1СТ1К ШИК13АТ

Улы элементтердщ (кадмийдщ, коргасынньщ, мыстыц жэне 
мырыштыц) курамын инверстьвольтамперметрлж эдкпен аныцтау

Енпзшген куш 2006-07-01

1 1<олданылу саласы

Осы стандарт тамак ешмдер1 мен ещирютж шиюзаттарта таратылады 
жэне олардыц курам ындаты улы элементтерд1 (кадмийдщ, кортасынныц, 
мыстыц жэне мырыштыц) б1ркелю аньщтаудыц ин версп - вол ьтам перметрлш 
эдюш белгшейдт

2 Нормативтж сштемелер

Осы стандартта келеа стандарттарта сштемелер колданылтан:
КР СТ 2.1-2000 Кр МЭЖ. Терминдер жэне аныцтамалар 
КР СТ 2.10-2000 КР МОЖ. Аттестатталгаи цоспа. Эзгрлеу, 

аттестациялау жэне цолдану тэртлбг
Кр СТ 2.18-2003 КР МЭЖ. Элшемдерд1 орындау ddicmepi. Оз1рлеу, 

метрологиялыц аттестациялау, пиркеу жэне цолдану mopmidi
КР СТ 2.79-2004 КР МЭЖ. Шетелдт материалдардыц, заттардыц 

цурамы мен цасиепинщ стандартты улгтерс К°лданысца руцсат беру 
mdpmi6i. Неглзгл ережелер

КР СТ 1174-2003 ССБТ. Нысандарды цоргауга арналган орт 
техникасы. Неглзгл турлери Эрналастыру жэне цызмет корсету

ГЭСТ 8.024-2002 МЭЖ. Тыгыздыцтыц влшем цуралдарына арналган 
мемлекеттт салыстырып тексеру сулбасы

ГЭСТ 8.025-96 Элшем бярлтн цамтамасыз етудщ мемлекеттт 
жуйесй Суйыцтыцтар э/сабысцацтыгыпыц влшем цуралдарына арналган 
мемлекеттт салыстырып тексеру сулбасы

ГЭСТ 8.395-80 Элшемд! салыстырып тексеру барысындагы 
царапайым шарттар. Жалпы талаптар

ГОСТ 12.1.004-91 ССБТ. Орт каушЫздш. Жалпы талаптар 
ГОСТ 12.1.005-91 ССБТ. Жумыс айматыныц ауасына койылатын 

жалпы санитарлы-тазальщ талаптары

Ресми басылым
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ГОСТ 12.1.009-83 ССБТ. Нысандарды кортаута арналган ерт 
техникасы. Heri3ri турлер1. Орналастыру жэне кызмет керсету

ГОСТ 12.1.019-79 ССБТ. Электр каушшздогТ Жалпы талаптар жэне 
кортаныс турлершщ номенклатурасы

ГОСТ 976-81 Маргарин, кондитерлш майлар, наубайханалык жэне 
аспаздьщ. Кдбылдау тэрт1б1 жэне сынау эд1стер1

ГОСТ 1770-74 Зертханальщ, шыныдан жасалтан елшепш ыдыс. 
Цилиндрлер, мензуркалар, шыны сауыттар, шыны тутштер. Техникалык 
шарттар

ГОСТ 2156-76 Кос кем1ркышкылды натрий. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 2405-88 Манометрлер, вакуумметрлер, мановакуумметрлер, 

кысым елшег1ш, тарту куш1н елшег1ш жэне тарту куш1 мен кысым елшепш. 
Жалпы техникальщ шарттар

ГОСТ 3118-77 Реактивтер. Туз кышкылы. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 4165-78 Реактивтер. 5-сулы кушрт кышкылды мыс (II). 

Техникальщ шарттар
ГОСТ 4174-77 Реактивтер. 7-сулы кук1рт кышкылды мырыш. 

Техникалык шарттар
ГОСТ 4204-77 Реактивтер. Кук1рт кышкылы. Техникалык шарттар 
ГОСТ 4212-76 Реактивтер. Колориметриялык жэне

нефелометрияльщ талдауды жург1зу упйн ер1т1нд1лерд1 дайындау эд1с1
ГОСТ 4236-77 Реактивтер. Азоткынщылды кортасын (II).

Техникалык шарттар
ГОСТ 4328-77 Реактивтер. Натрий гидрототыты. Техникалык

шарттар
ГОСТ 4456-75 Реактивтер. Куюрт кышкылды кадмий. Техникалык

шарттар
ГОСТ 4461-77 Реактивтер. Азот кышкылы. Техникальщ шарттар
ГОСТ 4520-78 Реактивтер. 1-сулы азот кышкылды сынап. 

Техникалык шарттар
ГОСТ 4658-73 Сынап. Техникальщ шарттар
ГОСТ 5072-79 Метал секунд елшеу1штер. Техникальщ шарттар
ГОСТ 5471-83 ©с1мдщ майлары. К^абылдау ережелер1 жэне 

сынактарды ipiKTey эд1с1
ГОСТ 5667-65 Нан ешмдерт Кабылдау ережелер1, улгшерд1 ipiKTey 

эдштерк органолептикальщ керсетюштер мен буйымдар массасын аньщтау 
aflicTepi

ГОСТ 5848-73 Реактивтер. Кумырска кышкылы. Техникальщ 
шарттар

ГОСТ 6709-72 Тазартылтан су. Техникальщ шарттар
ГОСТ 7269-79 Ет. Yлгiлepдi ipiKTey aflici жэне жацалыгын 

аньщтаудыц органолептикальщ эдшл
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ГОСТ 7631-85 Бальщ, тещз суткоректшерц тещз омырткасыздары 
жэне ецделген ешмдер. Кдбылдау ережелерц сапаны багалаудыц 
органолептикальщ эдштерт Зертханалык сынактар ушш сынактарды ip iK T ey  

эдштер1
ГОСТ 7702.0-74 Кус етт Улгшерд1 ip iK T ey  эдштерк Сапаны

багалаудыц органолептикальщ эдштер1
ГОСТ 9293-74 (ИСО 2435-73) Газ туршдеп жэне суйьщ азот. 

Техникальщ шарттар.
ГОСТ 9736-91 Электр емес шамаларды олшеуге арналган тура 

турленудеп электрл1к аспаптар. Жалпы техникальщ талаптар жэне сынау 
эдштер1

ГОСТ 9792-73 Шужьщ буйымдары, шопща, кой, сиыр жэне баска да 
жануарлар мен кустар еттершщ ошмдерк Кабылдау эдютер1 жэне 
сынактарды ip iK T ey  эдштер1

ГОСТ 10054-82 Эшекейленген, кагаздан жасалган су етюзбейтш T ep i. 

Техникальщ шарттар
ГОСТ 10929-76 Реактивтер. CyTeicri пероксидтеу. Техникальщ 

шарттар
ГОСТ 11125-84 Ерекше таза азот кынщылы. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 12026-76 Зертханалык сузгпн кагаздар. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 13586.3-83 Астьщ. Кдбылдау эд^стер! жэне сынактарды ipiicrey 

эд1стер1
ГОСТ 13861-89 (ИСО 2503-83) Газоплазмальщ ецдеуге арналган 

редукторлар. Жалпы техникальщ шарттар
ГОСТ 14261-77 Ерекше таза туз кынщылы. Техникальщ шарттар 
ЕОСТ 14262-78 Ерекше таза куюрт кынщылы. Техникальщ шарттар 
ЕОСТ 14849-89 Макарон буйымдары. Кдбылдау эдастер1 жэне сапаны 

аньщтау эдштер1
ЕОСТ 14919-83 Турмыстьщ электрл1к плиталар, электрл1к плиталар 

жэне куыратын электрл1к шкафтар. Жалпы техникальщ шарттар
ЕОСТ 17435-72 Сызуга арналган сызгыштар. Техникальщ шарттар 
ЕОСТ 17792-72 2-дэрежел1 улгш каньщкан хлор кум1ст1 салыстыру 

электроды
ЕОСТ 18300-87 Тазартылган техникальщ этил спиры. Техникальщ 

шарттар
ЕОСТ 19908-90 Тигельдер, тостаганшалар, стакандар, шыны сауыттар, 

май куйгыштар, шыны тутштер жэне мелд1р кварцы шыныныц уштьщтары. 
Жалпы техникалык шарттар

ЕОСТ 20490-75 Реактивтер. Марганец кыпщылды калий. Техникальщ 
шарттар

ГОСТ 21400-75 Химия-зертханальщ шыны. Техникальщ талаптар. 
Сынау эдштер1
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ГОСТ 24104-2001 Зертханальщ таразы. Жалпы техникалык талаптар
ГОСТ 25336-82 Шыныдан жасалган зертханальщ ыдыстар мен курал- 

жабдьщтар. Типтер, непзп параметрлер жэне келемдер
ГОСТ 26809-86 Сут жэне сут ен1мдер1. Кабылдау ережелер1, ipiKTey 

жэне сынактарды талдаута дайындау эд1стер1
ГОСТ 26929-94 Шиюзат жэне тамак ешмдерт Сынауларды дайындау. 

Улы элементтердщ курамын аньщтау уш1н минералдау
ГОСТ 27668-88 ¥н  жэне кебек. Кабылдау жэне сынактарды ipiKTey 

эд1стер1
ГОСТ 28165-89 Шыныдан жасалган зертханальщ аспаптар мен 

аппараттар. Су тазартушылар. Буландыргыштар. Тазарткыш кондыргылар. 
Жалпы техникальщ талаптар

ГОСТ 29225-91 (ИСО 1775-75) Зертханальщ фарфорлы ыдыстар мен 
цурал-жабдыктар. Жалпы талаптар жэне сынау ddicmepi

ГОСТ 29227-91 (ИСО 835-1-81) Зертханальщ шыны ыдыстар. 
Белштенген пипеткалар. 1 бел1м. Жалпы талаптар

ГОСТ 29228-91 (ИСО 835-2-81) Зертханальщ шыны ыдыстар. 
Бв.тктенген пипеткалар. 2 бвл1м. Куту уацыты белггленбеген бвлштенген 
пипеткалар

ГОСТ 30004.2-93 Майонездер. 1^абылдау ережелер1 жэне сынау эдютер1

3 Аньщтамалар, белгшер жэне кыскар гулар

3.1 Осы стандарта пайдаланылган терминдер КР СТ 2.1 жэне К,Р СТ 
2.18 сэйкес.

3.2 Осы стандартта келес1 кыскартулар мен белг1лер колданылады:
ИВ - инверси-вольтамперметрлж эд1с немесе инверст] вольтамперметр;
АК, -  аттестатталган коспа;
ВА -  вольтамперограмма;
УК -  ультракулгш (сэуле T y c i p y ) ;

MCY -  мемлекетпк стандарттык улп;
МХТ -  мвлшерлш химиялык талдау.

4 ИнверсН вольтамперметрлж aflicTip мацызы

Тамак етмдер1 мен онд1р1с шик1затыныц курамындагы улы 
элементтерд1 сынаудыц сандык химиялык талдауы (СХТ), дайын сынак 
ертнд1с1ндеп элементтердщ (кадмийд1ц, коргасынныц, мыстыц жэне 
мырыштыц) жалпы топталуын инверст1-вольтамперметрл1к (ИВ) эдюпен 
аныкгауга непзделген.

ИВ эд1с1мен сынактарды талдаудыц жалпы сулбасы 1 суретте 
ке л Tipi л ген.

4
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Сынактарды ИВ-елшемше дайындау эд!С1 осы стандарттыц 9 
тарауында корсет! л ген. Талдау нысандары шартты турлерге болшген: 1 -  
«катты».тагамдар; 2 -  сут жэне сут ошмдерц 3 -  алкогольды жэне 
алкогольсыз сусындар.

ИВ-олшемнщ эдюц шект! диффузиялы токтыц бершген 
потенциалындагы талданатын ертндаден, индикаторлы электродта 
элементтердщ электрохимиялык туну касиетше непзделт, одан кешн эр 
элементке тэн накты потенциалдагы анодтык поляризация урд^сшде epin 
кетеда. Индикаторлы электродтагы элементтердщ электрлж туну урдасц 
электролиздщ уакыт агымындагы электролиздщ бершген потенциалында 
журед!. Электрод бетшдеп элементтердац электрлж epyi, бершген аспаптыц 
сезпнтгш деп ауыспалы потенциалдьщ тэртштемеде (сызыктык жэне баска) 
журедг

Тлркелетш вольтамперограмма аныкталатын элементтердщ
аналитикальщ дабылын (максималды анодтык токтар) курайды. Элементтщ 
аналитикальщ дабылы, пропорционалды ti келей аныкталатын элементтщ 
концентрациясына тэуелдг Сынаудагы ертндщ еп элементтердщ жалпы 
концентрациясын АС аныкталатын элементтердац аттестатталган коспасын 
косу эд1ш бойынша аныктайды.

1 сурет -  Инверст1 вольтамперметрл! к эдаспен сынауларды талдау сулбасы

Элементтердщ жалпы концентрациясын аньщтау диапазондары жэне 
накты мелшер шамалары немесе тамак ошмдер1 мен енд^рютж 
шиюзаттардыц турл1 сынауларына арналган колемдер 1 кестеде келЕршген. 
Егер сынаудагы элементтердщ курамы концентрацияларды аныктау

5
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диапазоныныц жогаргы шетшен асып кеткенде, ИВ-елшемге дайындалган 
сынауды косуга немесе дайындалган ИВ-елшемше арналган аликвотаны аз 
алуга болады.

1 кесте -  Элементтердщ концентрациясын аньщтау диапазоны жэне тамак 
ешмдер1 мен ещцрщтш шиюзаттардын, турлерше арналган сынаулардьщ 

накты мелшер шамасы (келемдер)

3ю
е
всЗо

Талдау нысаны

Нак;ты мелшер, 
г

немесе колем, 
см3

нX<иSкч

Элемента ц жалпы 
концентрациясын аньщтау 

диапазоны, мг/кг немесе мг/дм3
3ЙЙ эд1с О эд1снч

I II III I II III
1 2 3 4 5 6 7 8 9
1 Жем1стер, кекешстер 

жэне олардьщ 
енделген ешмдер1

1 -2 5 5 Cd 0,05 - 50 0,01-5,0 0,002-5,0

Ет, бальщ, жумыртка 
жэне олардьщ 
енделген ешмдер1

1 -2 5 4-5 Pb 0,04 - 10 0,02 - 5,0 0,02 - 50

¥н, жарма, астьщ 
жэне олардьщ 
ецделген ешмдер1

2 -4 5 2 Си 0,05 - 30 0,2 - 100 0,6 - 200

Нан, жэне
кондитерлш
буйымдар

2 -4 5 5 Zn 1,0 - 100 2,5 - 250 1,0 - 400

Шэй, кофе, какао 2 -4 5 5
2 Сут жэне сут ен1мдер1 1 -2 5 4 Cd 0,005-1,5 0,01 - 5,0 0,002-5,0

Pb 0,02 - 2,0 0,02 - 5,0 0,02 - 50

Си 0,1 - 15 0,2 -100 0,6 - 200

Zn 0,2 - 50 2,5 -250 1,0-400

3 Алкогольды жэне 
алкогольсгз сусындар

0,5-2 25 5 Cd

Pb

0,001-0,02 

0,004 - 0,2

0,002-1,0

0,004-1,0

0,002-5,0 

0,02 - 50

Си 0,002 - 2,0 0,04 - 20 0,6 - 200

Zn 0,01 -20 0,5 - 50 1,0-400

5 Олшем нэтижесшщ кате. ппн сипаттау
Тамак; ешмдер1 жэне ещцрщтш шиюзаттарынын ИВ эд1стер1 

сынауындагы улы элементтердщ (кадмийдщ, коргасыннын, мыстыц жэне 
мырыштын,) курам ын аньщтау нэтижелершщ салыстырмалы кателшнщ nieri 
2 кестеде келыршген.

6
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0лшемд1 тура талдау эдюше сэйкес журпзу жэне регламенттелетш 
барлык шарттарды кадагалауда, Р= 0,95 сешмдшк мумюндшндеп 
элементтердщ концентрациясын аньщтайтын барлык диапазондар ум пн 
талдау нэтижесшщ салыстырмалы кателш 2 кестеде келт1ршген белгшерден 
аспауы керек.

2 кесте -  Нысандар тобы уппн сешмдшк мумюндшндеп талдаудын, эр 
нэтижеЫ уттт1н мг/кг немесе мг/дм3) оны курайтын жэне 
салыстырмалы кателж сипаттамаларыныц белплер!

Сынак
ты

дайын 
дау sflici

Нысан
тобы

Элемент атауы жэне аньщтау 
концентрацияларыньщ диапазоны мг/

кг (мг/дм3)

Оны курайтын кател1ктердщ 
салыстырмалы белплерц %

±5 a(S)
I 1 Кадмий 0.05 тен 50 те косылтан 32 15 12

Коотасын 0.04 тен 10 та косылтан 35 17 10
Мыс 0.05 тен 30 га косылган 38 18 13
Мьгоыш 1.0 лен 100 те косылган 33 16 10

2 Кадмий 0.005 тен 1.5 ке косылган 32 15 12
Кортасын 0,02 ден 2,0 ге 40 20 10
Мыс 0,1 ден 1,5 ке косылтан. 31 15 10
Мырыш 0,2 ден 50 ге косылган. 29 14 10

3 Кадмий 0,001 ден 0,02 ге 37 18 10
Коргасын 0,004 тен 0,2 ге 29 14 10
Мыс 0,002 ден 2,0 ге косылган 30 14 12
Мырыш 0,01 ден 20 га косылган 35 17 10

II 1,2,3 Кадмий 0,002 ден 5,0 ге косылган 42 20 16
Коргасын 0,004 тен 5,0 ге 49 23 19
Мыс 0,04 тен 100 ге косылган 38 17 18
Мырыш 0,5 тен 250 ге косылган 30 14 12

III 1,2,3 Кадмий 0,002 ден 5,0 ге косылган 47 22 18
Коргасын 0,02 ден 50 ге косылган 43 20 18
Мыс 0,6 дан 200 ге косылган 39 18 16
Мырыш 1,0 ден 400 ге косылган 42 19 20

Ескертулер:
1 —д -  салыстырмалы кател1ктщ сипаттамасы, ягни, салыстырмалы кателжтщ бершген 
мумю нджпен орналаскан аральщ шекарасы

2  &(£) . салыстырмалы к;ател1 кт1 кездейсок; курайтын сипаттама, кател1ю1 кездейсок; 
курайтын орта квадраттык ауытку;
~ + 5 ■ ■3 с - салыстырмалы кателнсп жуиел1 кураитын, ягни салыстырмалы кателнсп
кураушыньщ бершген муминд1кпен орналаскан шекарасы.

7
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6 0лшемдерд1 орындауга койылатын талаптар

6.1 Жумыстарды каушЫз журпзу шарттары
6.1.1 Талдауларды орындау кезшде, ГОСТ 12.1.005. бойынша химиялъщ 

реактивтермен жумыс icmezende техника цаутОздтшц талаптарын 
цадагалау цажет.

6.1.2 ГОСТ 12.1.019. бойынша электр кондыргыларымен жумыс 
штегендеп электр каутслздт.

6.1.3 Зертхана кецсеО, ГОСТ 12.1.004 бойынша орт цаутОздтнщ 
талаптарына сэйкес болуы цажет жэне ГОСТ 12.4.009 жэне КР СТ 
1174. бойынша орт conOipy цуралдары болуы керек.

6.2 Операторлардыц бшктшгше койылатын талаптар:
0лшемдерд1, вольтам пер метрлж талдаудыц техникасын игерген жэне

колданатын аппаратураны пайдалану бойынша нускауды зерттеген химик- 
аналитик жург1зу1 кажет.

6.3 0лшемдерд1 орындау шарттары
0лшемдерд1, ГОСТ 8.395 бойынша карапайым зертханалык жатдайда 

журпзед1:
- Коршатан ауаныц температурасы (25+10) °С;
- Атмосферальщ кысым (97+10) кПа;
- Салыстырмалы ылталдыльщ (65+15) %;
- Ауыспалы токтыц жипйп (50±5) Гц;
- Жуйедеп кернеу (220+10) В.

7 Олшем куралдары, косалкы курал-жабдыктар, ыдыстар, 
реактивтер жэне материалдар

0лшемдерд1 орындау жэне сан дык химиялык талдауларды жург1зуде 
келес1 елшем куралдары, косымша жабдыктар, ыдыстар, материалдар мен 
реактивтер колданылады:

7.1 Олшем куралдары жэне косымша жабдыктар
7.1.1 Волътамперметрлт талдауыш АВА-1, АВА-2, ТА-1, ТА-2, ХАН-2

[П].
7.1.2 Электролитикалык уяшык, курамына юретшдер:
- (15-20) см3 сыйымдылыкгы кварцы шыныдан жасалган ауысымды 

стаканшалар-электролиздер;
- индикаторлы электрод: сынап кабыршатыныц (10-20) мкм

калыцдытымен жэне (0,03 - 0,2) см3 жумыс усы, кумю касык+аты сынапты- 
кабыршакты немесе графиткурамды, кем1рситалды электрод немесе 
айналмалы дискы шыны кем1ртект1 электрод;

- салыстыру электроды: 3,0 кОм кеп емес карсыласу хлоркум1с1 немесе 
ГОСТ 17792 бойынша 2 дэрежел1 эталонды каныккан хлоркум1с;

8
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- косы мша электрод: диаметр! 0,2 - 0,5 см шыны кем1ртепден жасалтан 
cepinne немесе электролизер кызметш аткаратын, сыйымдылыты50 см3 [1] 
шыныкем1ртект1 тигель.

7.1.3 ГОСТ 2405 (I эдю) бойынша (25,0+0,1) МПа манометрл1 ГОСТ 
13861 бойынша редуктор немесе магниты араластыргыш (II эдю).

7.1.4 ±0,2 мг кеп емес таразылау кателпл бар ГОСТ 24104 бойынша 
зертханалык таразылар.

7.1.5 Инергп газды уяшыкка жетюзуге арналган полиэтиленд1 немесе 
резиналы шлангтар (I эдю).

7.1.6 ГОСТ 14919 бойынша жабык cepinneni электрлпс плитка.
7.1.7 ±5 °С кателшпен бершген температураны 40 тан 150 °С дешн 

устап отыруды камтамасыз ететш KenTiprim шкаф.
7.1.8 ГОСТ 9736 бойынша ПМ-8 немесе МР-64-02-15 типы муфельд1 

пеш немесе ±25 °С кател1кпен 150 ден 600 °С дешн у стал отыруды 
камтамасыз ететш камералы зертхана, карсыласу электрл1к пенн.

7.1.9 ОПн-8 маркалы зертханалык центрифуга.
7.1.10 ГОСТ 28165 немесе [2] бойынша суды бидистиляциялауга 

арналган аппарат.
7.1.11 ГОСТ 29225 (П эдю) бойынша 100,0 см3 сыйымдылыкты N3 

буландыру шыны аягы.
7.1.12 Тигелд1 кыскаштар [3 ].
7.1.13 ГОСТ 17435 бойынша елшепш сызатын сызгыш.
7.1.14 Масштабты-координатты кагаз..
7.1.15 Универсалды индикаторлы кагаз.
7.2 Ыдыстар
7.2.1 ГОСТ 29227 немесе ГОСТ 29228 бойынша 0,5; 1,0; 2,0; 5,0; 10,0 

см3 накты сыйымдылыкты 2-дэрежел1 зертханалык шыныдан жасалган 
елшепш пипеткалар.

7.2.2 ГОСТ 1770 бойынша 2-дэрежел1 дэлдоки тыгыз тыгынды 
зертханалык шыныдан жасалган елшепш ыдыстар: 25,0, 50,0; 100,0, 500 
жэне 1000 см3 сыйымдылыкты куймалы шыны сауыт; 50,0, 10,0 см3 
сыйымдылыкты цилиндрлер жэне 10,0; 15,0 см3 сыйымдылыкты елшепш 
шыны тутжшелер.

7.2.3 ГОСТ 29225 бойынша 20-30 см3 сыйымдылыкты, зертханалык 
фарфорлы тостаганшалар мен тигельдер немесе 20 - 50 см3 ГОСТ 19908 
бойынша 20 - 50 см3 сыйымдылыкты, кварцп тостаганшалар мен тигельдер.

7.2.4 ГОСТ 21400 бойынша шыны таящналар.
7.2.5 ГОСТ 25336 бойынша эксикатор.
7.2.6 ГОСТ 8.024, ГОСТ 8.025 бойынша салыстырып тексеру 

суйьщтыгы
7.2.7 Аттестатталган коспалар:
- АС-27 (аттестатталатын белгшер кателтмен0,003 мг/см3 )
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- АС-28 (аттестатталатын белгшер кателшмен0,001 мг/см3 )
- АС-29 (аттестатталатын белгшер кателшмен0,003 мг/см3 )
- АС-31 (аттестатталатын белгшер кателшмен0,003 мг/см3 )
7.3 Реактивтер мен материалдар
7.3.1 Р = 0,95-теп 1 % сыйымдыльщтан кеп емес кателшп мырыш, 

кадмий, коргасын жэне мыс иондарыныц суды ертщцЫ курамыныц 
мемлекетпк стандарттар yririci. Стандартты улпдеп элемент концентрациясы 
0,1 мг/см3 аз емес, 10,0 мг/см3 кеп болмауы керек.

7.3.2 ГОСТ 4174 бойынша 7-сулы кук1рт кышкылды мырыш.
7.3.3 ГОСТ 4456 бойынша 8/3-сулы куюрт кышкылды кадмий.
7.3.4 ГОСТ 4236 азот кышкылды коргасын.
7.3.5 ГОСТ 4165 бойынша 5-сулы куюрт кышкылды мыс.
7.3.6 ГОСТ 14262 о.т. немесе ГОСТ 4204 х.т.бойынша 

концентрацияланган куюрт кышкылы
7.3.7 ГОСТ 5848 х.т. (эдю I) бойынша кумырска кышкылы.
7.3.8 ГОСТ 14261 о.т. немесе ГОСТ 3118 х.т бойынша туз кышкылы.
7.3.9 ГОСТ 11125 о.т. немесе ГОСТ 4461 х.т бойынша азот кышкылы.
7.3.10 Хлор кышкылы х.т. [4].
7.3.11 ГОСТ 10929 бойыншасутекпероксщц.
7.3.12 ГОСТ 4328 х.т. бойынша натрий гидрототыгы.
7.3.13 ГОСТ 2156-76 натрий кос тотыгы.
7.3.14 ГОСТ 4520 х.т. (эдю II) бойынша Hg(N03)2-H20  1-сулы азот 

кышкылды сынап.
7.3.15 [ 5 ] (II эдю) 3-сулы Ырке кышкылды натрий .
7.3.16 (Са(Ж)з)з-8Н20  [6] о.т. 8-сулы азот кышкылды талий, немесе 

металл талий [7] (II эдю).
7.3.17 ГОСТ 6709 бойынша тазартылган су, куюрт кышкылыныц 

катысуымен косымша айдалынып экелшген (1,0 дм3 суга 0,5 см3 
концентрацияланган куюрт кышкылы жэне 3,0 см3 3%-ды марганец 
кышкылды калий ертщцЫ) -  ею рет тазартылган су.

7.3.18 ГОСТ 20490 бойынша марганец кышкылды калий.
7.3.19 ГОСТ 4658 (I эдю) бойынша металл сынап.
7.3.20 ГОСТ 9293 о.т. бойынша газ туршдеп азот немесе 0,03 % (I эдю) 

кеп емес сутектщ жалпы улестж инертп газы .
7.3.21 Калийхлорид1 е.т. [8].
7.3.22 ГОСТ 18300 (II эдю) бойынша жогары тазалаудагы этил спиры.
7.3.23 pH 1-14 индикаторлы универсалды кагаз.
7.3.24 ГОСТ 12026 бойынша сузгпн кагаздар немесе кулденбеген 

сузпштер (кек лента) [9].
7.3.25 ГОСТ 10054 бойынша 40 мкм (М 40) тушрнпкп, су етюзбейтш, 

кагаз, эшекейленген терт
7.3.26 20 - 28 мкм (ЛМ 28/20) [10] бойынша тушрнпкп, эльборлы, мата,

10
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эшекейленген Tepi.
7.3.27 2-3 мкм (ЛМЗ/2) [11] тушрнпктелген алмазды, мата,

эшекейленген Tepi.
Барлык реактивтер е.т. немесе х.т. дэрежел! болуы керек.
Осы стандарттагы кврсетшген талдау нэтижелермщ дэлдтн 

цамтамасыз ететт басца да влшем цуралдарын, цосалцы цурал-жабдыцтар, 
ыдыстар, материалдар, peawnuemepdi цолдану мумкт.

8 Олшемдерд1 орындауга да йы иды к

8.1 Сынауларды ipiicrey
Талдауга тамак ен1мдер1 мен ©нд^рютж шиюзаттарды ipiicreyдц 

стандарттарга сэйкес немесе тамак ешмдер1 мен ещцрютш шиюзаттардыц 
накты THnTepi мен турлершщ сынауларын ipiicreyfli регламенттейтш баска да 
нормативтш кужаттарга сэйкес жYpгiзeдi:

- ГОСТ 26809 -  сут жэне сут ешмдер1Н1н сынауларын ipiKTey;
- ГОСТ 13586.3, ГОСТ 27668 -  астьщ жэне оныц ецделген ешмдершщ 

сынаулары;
- ГОСТ 5667 -  нан жэне ун тагамдарынан жасалган буйымдар сынауы;
- ГОСТ 14849 -  макарон буйымдар сынауы;
- ГОСТ 976 -  маргарин, май жэне ецделген ошмдер сынаулары;
- ГОСТ 7269; ГОСТ 9792; ГОСТ 7702.0 т.б. -  ет жэне ет ошмдер 

сынауы;
- ГОСТ 7631 т.б. -  балык жэне оныц ецделген ешмдершщ сынаулары;
- ГОСТ 5471 - еЫмдж майлары сынаулары;
- ГОСТ 30004.2 -  майонездер жэне т.б. сынаулар
8.2 Аспаптар мен электродтарды жумыска дайындау
Полярографты, вольтамперметрлiк талдауышты, ездшнен жазатынды,

сандьщ вольтметрд1 немесе компьютерда тексеру мен дайындауды, сэйкес 
аспапты техникалык сипаттау жэне пайдалану бойынша нускамага сэйкес 
журпзед1.

Электродтарды дайындауды 8.5.тарауга сэйкес жYpгiзeдi.
8.3 Зертханалык ыдысты дайындау
8.3.1 Химиялык зертханалык шыны ыдысты, мeлшepлeгiштepдiц 

ауысымдагы уштыкгарын, пипеткаларды жэне т.б. ею эдютщ 6ipeyiMeH 
дайындайды:

а) нaтpийдiц KOCKeMipкы шкылыныц 10 % epiтiндiciмeн шаяды, одан 
соц азот кышкылымен жэне ею рет тазартылган сумей шаяды. Кварц^ 
стакандарды косымша, 5-10 минутка косылган куюрт кышкылында (1:1) 
кайнатады жэне 5-10 минутка 500 - 600 °С температуралы мyфeлдi пеште 
тесед!. Ауысымды KBapuTi стаканшаларды эксикатор да сактайды.

б) Химиялык шыны ыдысты, 6ipHeine сагат iшiндe натрий
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гидрототыгыныц 10% суды ертщцЫмен майсыздандырады жэне ею рет 
тазартылган сумей шаяды. Азот кышкылыныц 1,0 моль/дм3 жалпы 
концентрациял ы к ертщцсшде жуады жэне ею рет тазартылган сумей 
шаяды. Одан соц ыдысты концентрацияланган куюрт кышкылымен ецдеп, 
ек1 рет тазартылган сумей жуады.

Шыны стаканды (электролизер) талдауды журпзш болганнан кешн 
концентрацияланган куюрт кышкылымен оцдейд1 жэне ею рет тазартылган 
сумей жуады. Шыны стакан (электролизер) мен электродтарды 
(индикаторлы, косалкы, салыстыру) колданар алдында ею рет тазартылган 
сумей шаяды, 0,1 моль/дм3 жалпы концентрациялы туз кышкылыныц 
ертщцсшде 2-3 минуттай устап турады, одан кешн ею рет тазартылган 
сумей тагы да шаяды.

8.3.2 Фарфорлы тигелдерд! жэй жуганнан кешн азот кышкылыныц 
ыстык ертщцсшде оцдейдц одан кешн агында сумей жуады жэне б1рнеше 
рет тазартылган сумей шаяды, артынан ею рет тазартылган сумей шаяды..

8.4 Ертщцлердо дайындау
8.4.1 Фонды ертщцлердо дайындау
ИВ-елшемдершщ турл! эдютершде фонды ертщ ц  ретшде (10 тарауга 

сэйкес) турл1 электролиттерд! колданады. Фонды ертндшер 6 ай 
аралыгында туракды. Оларды мына эдютердщ б1реу1мен дайындайды:

8.4.1.1 9.1 бойынша 1 эдюпен сынауларды дайындауды жэне ИВ- 
елшемдерш индикаторлы сынапты-кабыршакгы электродпен журпзуде (10.1 
бойынша I эдш).

Кумы река кышкылыныц epmHflici (ультракулпщц (УК) сынауларга 
сэуле Tycipy анализаторларын колдану аркылы) тжелей ИВ-олшемдерш 
журпзу урдюшде дайындалады. Бул унпн, ИВ-олшемдер1 уннн кварцп 
стакандарга 10,0 см3 ею рет тазартылган суды жэне 
(0,04 - 0,10) см3 концентрацияланган кумырска кышкылын орналастырады.

0,1 моль/дм3 жалпы концентрациялы калий хлорщцнщ ертщцЫ (сут 
жэне сут ешмдер1 сынауларын талдау уш1н)

Аналитикалык таразыда (0,746±0,001) г калий хлорщцнщ накгы 
мелшерш алады, 100,0 см3 сыйымдылыкты елшепш шыны сауыттарга 
ауыстырады жэне ертщ ц келемш тазартылган сумей белпге дешн жетюзедг

0,1 моль/дм3 жалпы концентрациялы калий хлорщцнщ ертщцЫ (катты 
тагамдардыц сынауларын талдау унпн)

100,0 см3 сыйымдылыкты елшепш шыны сауытка 1,0 см3 
концентрацияланган туз кышкылын (е.т.) салады жэне ертнд1 келемш ею 
рет тазартылган сумей белпге дешн жетюзедг

8.4.1.2 9.2 бойынша II эдюпен сынауларды дайындау ды журпзу 
барысында жэне индикаторлы графиткурамды электродты ИВ-елшемдер 
(10.2 бойынша II эдос).

3.5 моль/дм3 жалпы концентрациялы хлорлы натрий ертщцЫ ,
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тузкьшщылы
100.0 см3 сыйымдыльщты шыны сауытка елшепш цилиндр немесе 

бюретканыц кемепмен 7,5 моль/дм3 жалпы концентрациялы натрий 
гидрототыгыныц 47,0 см3 ертндшш, 1,19 г/см3 тыгыздыкты 28,0 см3 
конценрациялантан туз кышкылын (е.т) жэне 20,0 см3 ею рет тазартылтан 
суды куяды. Ертщцш араластырады. Алынтан ертщ цш  pH елшейд1 жэне 
оныц кышкылдытын рН=(5±1) дешн жетюзедт Е ртщ ц келемш ею рет 
тазартылтан сумей белпге дешн жетюзедт

Туз кышкылды хлорлы натрий ертщ цсг туз кышкылы бойынша 0,04 
моль/дм3 жэне хлорлы натрий бойынша 0,14 моль/дм3.

500.0 см3 сыйымдыльщты шыны сауытка пипеткалар мен 
бюреткалардыц кемепмен 1,0 моль/дм3 жалпы концентрациялы 20,0 см3 туз 
кыищылыныц ертщ цсш  (е.т.) жэне 3,5 моль/дм3.жалпы концентрациялы
20,0 см3 хлорлы натрийдщ туз кышкылды ертщ цсш  салады. Ертнд1 
келемш шыны сауыттаты ею рет тазартылтан сумей белпге дешн жетюзедт

1.0 мг/см3.сынап ионыныц жалпы концентрациялы азот кышкылды 
сынаптыц ертщ цст

Аналитикальщ таразыларда, (0,1708+0,0002) г азоткышкылды сынапты 
химияльщ стаканда таразылайды, 0,2 см3 концентрацияланган азот 
кышкылын жабыстырады жэне мелшерлеп, 100,0 см3 сыйымдыльщты 
елшепш шыны сауытка ауыстырады. Ертнд1 келемш ею рет тазартылтан 
сумей белпге дешн жетюзедт Азот кышкылды сынап ертнд^с: 3 ай туракты.

8.4.1.3 9.3 бойынша III эдшпен сынау дайындауды журпзуде жэне 
индикаторлы айналмалы диски шыны кем1ртекп электродтыц немесе ситалл 
электродыныц ИВ-елшемдер! (10.3 бойынша III эдш).

Хлорлы калий ертнд!с1 жэне азот кышкылды сынаптыц туз кышкылы: 
калий хлорид: бойынша 3,3 моль/дм3, азот кышкылды сынап бойынша 0,0005 
моль/дм3 жэне туз кышкылы бойынша 0,005 моль/дм3.

Аналитикальщ таразыда (0,0428±0,0002) г азот кышкылды сынапты 
таразылайды, мелшерлеп, 250,0 см3 сыйымдыльщты елшепш шыны сауытка 
ауыстырады, пипетканыц кемепмен 1,0 моль/дм3,концентрациялы 10,0 см3 
туз кышкылын (е.т.), калий хлоридшщ каныккан ертщцЫмен белпге дешн 
жетюзедт Ертндш ! мукият араластырады.

8.4.2 Сынаудагы элементтер к¥Рамьш багалау уппн колданылатын 
аттестатталган коспалар (АК).

8.4.3 Косы мша жэне косалкы ер!т1ндшер
8.4.3.1 100,0 мг/дм3 курамды мырыштыц, кадмийдш, коргасынныц, 

мыстыц аттестатталган коспаларын (AK.-0), мына эд1стерд1ц 6ipeyiM eH  

дайындау керек:
а) 1,0 г/дм3 аттестатталган элементтердш концентрациясымен ер1тшд1 

курамды мемлекеттш стандарттьщ улг!лерден даярлайды:
- 50,0 см3 сыйымдыльщты елшепш шыны сауыттарга, елшепш
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пипетканыц кемепмен 5,0 см3 стандартты улпдеп мыс, кадмий, коргасын 
жэне мырыш курам ын енпзед! (эр металды жеке сауыттарга) жэне келемд! 
ею рет тазартылган сумей белпге дешн жетюзедг

Стандартты улгшерд1 колдану бойынша нускаманы пайдалану кажет.
б) ГОСТ 4212 бойынша туздардан металдарды дайындау (стандартты 

улгшер жокта): - аналитикалык таразыларда, 3 кестеде келт1ршгендей сэйкес 
туздардыц накты мелшерш накты 0,0002 г дешн таразылайды. 1000 см3 
сыйымдылыкты елшепш шыны сауыттарга сэйкес металдардыц накты 
мелшердеп туздарын мелшерлеп ауыстырады; олшепш пипетканыц 
кемепмен, 3 кестеде келпршген кажет концентрацияланган кышкылдыц 
шамамен 300 см3 ею рет тазартылган суды енпзедц металл тузыныц накты 
мелшерш ерпедц шыны сауыттагы ертндшерд1 ею рет тазартылган сумей 
белпге дешн жетюзедо.

Мыс, кадмий, коргасын, мырыш АС-0 иондарын дайындау кателт 2 
%, сыйымд. аспайды.

АС-0 барлык элементтер унин 6 ай аралыгында туракты.
8.4.2.2 10,0; 1,0 жэне 0,1 мг/дм3 бойынша курамды эр элементы АС-1, 

АС-2, АС-3 аттестатталган коспаны, 4 кестеге сэйкес 0,01 моль/дм3 жалпы 
концентрациялы 50,0 см3 сыйымдылыкты олшепш колбалардагы туз 
кынщылын (о.т.) косып даярлайды

КР СТ 2.10 сэйкес дайындау процедурасы бойынша аттестатталган 
коспалардыц кателшн белплейда.

8.4.3 Косымша жэне косалкы ертндшер
8.4.3.1 Галлий ионыныц ертндосш (III) 1,0 мг/см3 (II эдю) мына 

эдштердщ 6ipeyiMeH дайындауга болады:
а) Аналитикалык таразыларда химияльщ стакандармен (0,1430 ± 

0,0002) г азот кынщылды галийд1 таразылайды жэне 10,0 см3 араластырылган 
(1:10) азот кышкылында ерпедг Алынган ертнд1ш 25,0 см3.сыйымдылыкты 
шыны сауытка ауыстырады Ер1т1нд1 келем1н ертлген азот кышкылымен 
(1:10) белпге дешн жетюзедг

б) Аналитикалык таразыларда химияльщ стакандармен (0,100 ± 0,002) г 
унтакталган металдьщ галлийд1 таразылайды жэне (1:1) косылган 4,0 см3 туз 
кышкылында ерпедт Концентрацияланган азот кышкылыныц б1рнеше 
тамшысын косады жэне ылгалды тузга дешн екi рет буландырады. Алынган 
концентратты 4,0 см3 концентрацияланган туз кышкылында ерпедг Алынган 
ертщ цш  мелшерлеп, 100,0 см3 сыйымдылыкты, жартылай ею рет 
тазартылган сумей толтырылган шыны сауытка ауыстырады. Ертнд1 
келем1н ею рет тазартылган сумей белпге дешн жетюзедг

Еаллий ионыныц ертщ цсш  1,0 мг/см3 3 ай сактайды.
8.4.3.2 0,1; 0,01 жэне 0,001 мг/см3 (II эдш) жалпы концентрациялы 

галлий ионыныц ертщ цсш  9pi карай 10, 100 жэне 1000 рет галлий 
ертндшшщ (III) 1,0 мг/см3 жалпы концентрациялы ею рет тазартылган
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сумей ертлу1мен дайындалады..
Галлий ионыныц ертщцЫ 0,1 жэне 0,01 мг/см3 3 кун сакдалады.
Галлий ионыныц ертщ цш  0,001 мг/см3 1 кун сакдалады.
8.4.3.3 Х.т. маркалы азот цынщылын 120 °С.температурада айдау керек. 

Айдалынып келшген азот кышкылы 10,0 моль/дм3 коп емес концентрациялы 
болуы керек. Айдалынып келшген азот кышкылы 6 айдан кеп емес 
кварцталган ыдыста сакталынуы керек.

8.5 Электродтарды дайындау.
8.5.1 Салыстыру электродтарын жумыска дайындау.
Салыстыру электродын хлорлы калий ертнд1Ымен толтырып, тестн  

тыгынмен жауып, потенциалдыц тепе-тецдш белпсш орнату унпн 48 сагат 
устайды.

8.5.2 Индикаторлы электродты жумыска дайындау.
ИВ-елшемшщ (10.1; 10.2; 10.3) колданылатын эр эд1Ы унйн

индикаторлы электродты дайындауды, (8.5.2.1; 8.5.2.2; 8.5.2.3) эдютердщ 
6 ip e y iM e H  журпзедд

8.5.2.1 Индикаторлы сынапты-кабыршакты электродты дайындау.
Индикаторлы-кабыршакты электрод, диаметр! 0,8 мм, узындыгы 5-7

мм, ауданы шамамен 0,2 см3 кумю сыммен тыгыздалган фторопластты 
cepinne. Электродты жумыска дайындау унйн, кумю бетше калыцдыгы 10-20 
мкм сынап кабыршагын жагады. Сынапты жагуды, электрод устшщ (кум1с 
сым) жумыс ютейтш болiпн 1-2 с. металлдык сынапка батыру жолымен 
журггзедр ал одан соц кумюке толык жагылуы унпн оны сузпш кагазбен 
суртед!. Электродты ею рет тазартылган сумей жуады. Электродтыц бетше 
сынапты жагу процедурасын кажеттшкке байланысты каталайды, мысалы, 
электрод бет1нде акаулардыц пайда болуында.

Талдауды журпз1п болган соц электродты ею рет тазартылган сумей 
жуады жэне ею рет тазартылган суы бар стаканда сакгайды.

Индикаторлы сынапты-кабыршакты электродты дайындауда, сынаппен 
жумыс ютеудеп техника кау^пс^зд^пн кадагалау кажет:

- металлдык сынапты (1,0 см3 кеп емес) калыц кабыргалы склянкада 
орналаскан су астындагы бюксте сактау керек;

- сынаппен жумыс ic T e y  жэне оны сорып алатын шкафта сактау керек;
жинау куралдары мен сынапты бейтараптандыру кажет 

(амальгамдалган мыс пластинкасы, хлорлы тем1р epiTiHflici ).
8.5.2.2 Индикаторлы графита электродтыц устш дайындау
Жумыс алдында кушне 1 рет электродтыц децбек теселген бетш 40 

мкм T yfiip m iK T i, тепстелген тер1де, одан соц 20-28 мкм тушрнпки 
тепстелген, мата, эльборлы тер1де ецдейд1

Электродты одан кешн:
- ек1 рет тазартылган сумей шайып, сузпш кагазбен кеппредц
- 2-3 мкм TyfiipmiKTi тепстелген мата тер1де жылтыратады;
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- ею рет тазартылган сумей жуып, жумсак кагаз майльщпен суртед1;
- кулслзденген сузпде айнадай етш жылтыратады. (кек лента);
- ОД моль/дм3 жалпы концентрациялы туз кышкылымен, о дан кешн ею 

рет тазартылган сумей жуады.
Талдауды журпзш болганнан кешн, келеЫ электродтыц децбек 

теселген бетш ертндоге салуды, жогарыда керсетшген эд1с бойынша 
дайындайды.

8.5.2.3 Индикаторлы шыны кем1ртеки электродыныц устщп бепн 
дайындау

Жумыс алдында, кунше 6ip рет электродтыц децбек теселген бетш 
этил спирымен буркелген сузпш кагазбен суртедг

Индикаторлы шыны кем1ртекы электродтыц сез1мталдыгы темендеген 
жагдайда:

- сынаптыц ецделген кабыршагын алып тастайды;
- 2-3 мкм тушрнпки тепстелген мата эльборлы терщеп электродтыц 

децбек теселген бетш жылтыратады;
- тазартылган сумей жуады;
- АСМ-2,3 алмаз пастасымен электродтыц децбек бетш айнадай етш 

жылтыратады;
- пастаныц i3iH кенру унпн электродты этил спирымен суртедц
- тазартылган сумей жуады.
Талдауды журпзш болганнан кешн, келею электродтыц децбек 

теселген бепн ертндоге салар алдында, ецделген сынаптыц кабыршагын алу 
уш1н кургак сузпш кагазбен суртш, оны сынап туздарына арналган 
калдьщтар жиынтыгына орналастырады.

9 Сынауларды ИВ - елшемдерге дайындау

Тамак ешмдер! мен ендорштнс шиюзаттардыц сынауларын талдау уинн, 
б^рыцгай уакытта ею жанама жэне 6ip шолак (бакылау) сынауды немесе ею 
жанама жэне 6ip резервы сынауды колданады.

Талданатын нысандардыц сынауларын ИВ-елшемдерге дайындау, 
талдау эдосше байланысты (10.1-10.3) усынылган эдостердщ (9.1-9.3) 
б1реу1мен журпзшедг

I эдю бойынша сынауларды дайындау, азот кышкылын жэне кургак 
кулдеу алдындагы сутек пероксидш косумен, бакылаудагы температуралык 
тэртштемедеп электр пеинндеп тагамдар мен шиюзат сынауларын жандыру 
жолымен органикалык заттардыц толык бузылуына непзделген. Кулдщ 
бузылуын ею рет тазартылган суда немесе туз кынщылыныц ертндосшде 
журпзед1 (е.т.). Одю, 1 кестеге сэйкес сынаулар келемш немесе минималды 
накгы мелшердо колданып шиюзат ешмдершщ барльщ турше арналган. Одю
9.1 усынылган.
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Сынау дайындыкгарыныц II жэне III эдктерц 1 кестеге сэйкес 
сынаулар колем1 немесе накты мелшерд1 кол дан а отырып кул тунбасын 
алумен ГОСТ 26929 бойынша минералдауды журпзуге непзделген. Opi 
карай кул тунбасыныц бузылуы, туз кышкылы (е.т.) мен хлорлы натрий (II 
эдк) коспасында немесе туз кышкылында (III эдк) журпзшедг II эдк осы 
стандарттыц 9.2 усынылтан, ал III эдк 9.3 усынылтан.

Сынаулардыц кышкылдык бузылуы уннн микротолкынды пештер 
немесе автоклавтарды колданута болады.

KeKOHic, жемк шырындарын, шараптар, конъяктар, алкогольсыз 
сусындар сынауларын жедел-талдауда, алдын-ала ерггедц кажет болтан 
жатдайда центрифугалайды (тунбаныц барында), туз жэне кумырска 
кышкылын косады да, металдардыц туракты емес жинактарын бузу yuiiH 
фотохимияльщ ецдеумен аяктайды.

9.1 I эдк бойынша сынауларды дайындау
Сынауларды дайындау эдкц тамак ешмдер1 мен ендорктш шиюзат 

сынауындаты, TeMip ыдыска салынтан, сурленген тамак ошмдершдеп 
коргасынныц жалпы концентрациясын аньщтаудан баска, кадмийдщ, 
мыстыц, мырыштыц, кортасынныц жалпы концентрациясын аньщтау уннн 
колданылады.

Тамак ешмдер1 мен ещцркык шиюзат сынауларын дайындау эдкц 
минералдауды «сулы» жэне «кургак» кулдеу уйлеЫмдшп жолымен 
журпзуге непзделген. Азот кышкылы мен сутек пероксидшщ комепмен 
«сулы» эдкш минералдау, органикальщ матрицаны тшмд1 тотыктыруга жол 
бередц сонымен катар, «кургак» минералдаудагы металл хлорид! hi ц ушып 
KeTneyiHiH алдын-алу унпн, ертщцден хлорид ионын алып тастау керек. 
Эдк, нысанныц барльщ уш топтарына жарамды (1 кестеге кара).

Кдтты тагамдарды (жарма, ет, бальщ жэне олардыц ецделген ошмдер1) 
талдау кезшде сынауларды алдын-ала гомогенизациялайды. Гомогенизация 
эдктерц сынауларды ipiKTey эдкшдеп норматива к кужаттарда корсетшген 
(осы стандарттыц 8.1 кара).

9.1.1 Барлык уш топтыц тагамдарыныц сынауларын ИВ-влшемге 
дайындау 15,0 - 20,0 см3 сыйымдыльщты таза кварцы фарфор стаканша 
немесе кварцы тигельге, I эдк ymiH 1кестеде келыршген деректерге сэйкес 
уш топтыц шпндеп тагамдардыц талданатын сынауыныц колем! н немесе 
накты мелшерд! орналастырады. Сынаудыц накты молшерш 0,001 г дешн 
таразылайды; келемд1 пипеткамен накты 0,01 см3 дешн влшейдг

Сынаудыц кургак накты молшерш толык сулантанша ею рет 
тазартылган сумей сулайды.

Алкогольд! жэне алкогольсыз сусындардыц бастапкы колемш, 
сынаудыц шашырауына жол бермей, 100 - 130 °С температурада сусынныц 
сынауын буландыру комепмен 2-3 есе твмендетедг

Одан opi 2,5 - 3,0 см3 айдалынып келшген азот кышкылын косы
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отырып сынауды ецдейдг Сынагы бар стаканшаны (тигель) суды тун бага 
дешн 120 дан 150 °С дешнп температурада электр плитада жылытады. 1,5 -
2.0 см3 азот кышкылы мен 1,0 - 1,5 см3 сутек пероксидш косы отырып 
сынауды кайта ецдейдТ Стаканшаны (тигель) (300±25) °С температурада 
муфельд1 пешке орнатып, б1рте-б1рте (0,5 - 1,0 с аралыгында) температураны 
(450±25) °С жогарылатады; 30 мин устайды. Кул пайда болган стаканшаны 
(тигель) муфелден алып тастайды.

Егер кулде ком1р коспалары болса, онда (0,5 см3) сутек пероксщц 
косылган (0,5 см3) азот кышкыдымен сынауды кайталайды. Сынауы бар 
стаканшаны кайтадан муфелд1 пешке орнатып 20-25 минут аралыгында 450 
°С температурада устайды. Астык унпн 500 °С минералдауга жол бершедг 
Стаканшаны муфельден алып тастайды.

Егер кул б1рщгай ак, сур немесе саргылт тусп болса, кул1 бар 
стаканшаны болме температурасына дешн салкындатады. 60-80° 
температурага дешнп араластыру мен жылыту кезшдеп 6,0 моль/дм3 
концентрациялы 1,0 см3 туз кышкылында тунбаны ер1тед1. Сынауды 100-120° 
температурада ылгалды тузга дей1н буландырады (катты кепт1рмейд1) жэне
10.0 см3 ею рет тазартылган су (суттен баска суйык тагамдар талдауында) 
немесе фонды ертщ ц  (катты жэне сут тагам дары талдауында) косады.

Алынган минерализаттан (VMUH = 10,0 см3) ИВ-олшем уш1н сэйкес 
колем Hi н аликвотасы (Уап ) тацдап алынады. Аликвоты колем1 сынаудагы 
элемент к¥Рамына тэуелд1 жэне 0,2 -1,0 см3 тец.

Алкогольд1 жэне алкогольсыз сусындарды талдау кез1нде ИВ-олшем 
унпн минерализаттыц жалпы колемi жш алынады. Бул жагдайда УШ1 = VMUH,

9.1.2 Жедел талдауды журпзу унпн нысандардьщ ушшпн тобыныц 
сынауларын дайындау (коньяктар, жемштен жасалган мьщты жэне жуз1м 
шараптары, минералды сулар, спирт, арак, шампан шараптары).

Бул нысандардьщ сынауларын дайындау былай журпзшедг
Егер сынауда елшем мен тунба бар болса, сынауды мелд1р центрифуга 

алганша центрифугалайды. Шампан шараптарын дегазирлейдг
Таза кварцы стаканшага пипетканыц кемепмен 10,0 см3 ею рет 

тазартылган суды орнатады, талданатын сынауды 0,2 ден 1,0 см3, дешнп 
келемде косады жэне 0,05 - 0,1 см3 кумырска кышкылын косады. Бул 
жагдайда Умт = Уа1. Сынауы бар стаканшаны, органикалык заттарды к¥РтУ 
максатында УФ-ецдеуге ж1бередТ

Егер талдаудыц алынган нэтижелерц сынаудагы элемент к¥Рамы 0,3 
ПДК асып кеткешн керсетсе, онда 9.1. бойынша дайын сынауды колдана 
отырып сынауды талдауды кайталау кажет.

9.2 II эд1с бойынша сынауларды дайындау
Талданатын нысандардьщ сынауын дайындауды (тамак ен1мдер1 мен 

©нд1р1сык шиюзат) ГОСТ 26929 бойынша минералдау жолымен журпзедг 
Сынауды ер1т1ндаге ay дару ды ©лшем куш журпзедг Мунда ИВ-елшемдерге
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ертндош осы 6ip эдштердщ 6ipeyiMeH дайындайды:
9.2.1 Тамак ешмдер1 мен ещцрштш шиюзат сынауларыныц сыналатын 

ертндшерш, коргасын, мыс, кадмий, сынап курамын талдауга дайындау 
(тем1р ыдыска белшектенш салынган сурленген тамак ешмдерщцеп 
коргасыннын курамын аныктаудан баска)

ГОСТ 26929 бойынша сынауларды минералдаудан кешнп болме 
температурасына дешнп салкындатылып алынтан ак-сур туей куртак кулге
6,0 моль/дм3 жалпы концентрациялы 1,0 см3 туз кынщылын куяды. Сынау 
тольщ epireHre дей1н суспензияны шыны таякшамен араластырады жэне 
фарфорлы тостатанда 5-15 минут аралытында устайды. Одан opi ертщ цш  
мелшерлеп 50,0 см3 сыйымдыльщты елшепш шыны сауытка ауыстырады, 3,5 
моль/дм3 жалпы концентрациялы 2,0 см3 натрий хлоридшщ ертщ цсш  
косады жэне шамамен 45,0 см3 келемше дей1н ею рет тазартылтан сумей 
суйылтады. Универсалды индикаторлы кагаздыц кемепмен ертндш щ  
алынтан pH децгешн елшеп, туз кынщылыныц суйытылтан ертщ цсш  немесе 
натрий гидрототытын куя отырып, оныц кышкылдылытын pH дешн 
жетюзедт Ер1т1нд1 колем1н ею рет тазартылтан сумей шыны сауыттагы 
белг1ге дей1н жетюзедт Ер1т1лген сынауды 8-10 сагат аралытында сактайды.

9.2.2 Кайнатылган туз талдауы
Кайнатылган тузды талдау кез1нде сынауды минералдау журпзшмейдг
Аналитикалык таразыларда, химиялык стаканмен (1,000 ±0,002) г 

кайнатылган тузды елшейдц накгы елшемд1 ею рет тазартылтан суда ерпедт 
Ер1т1нд1н1 мелшерлеп, 50,0 см3 сыйымдыльщты елшепш шыны сауытка 
ауыстырып, 1,0 моль/дм3 жалпы концентрациялы 2,0 см3 туз кынщылын 
косады, ею рет тазартылтан сумей белпге дешн жетюзеда жэне мукият 
араластырады

9.2.3 Тем1р ыдыска белшектен1п салынган сурленген тамак ешмдершщ 
сынау ертндшершдеп коргасын курамын талдауга дайындау.

ГОСТ 26929 бойынша сынауларды минералдаудан кешнп белме 
температурасына дешнп салкындатылып алынтан ак-сур тусп куртак кулд1 
фарфорлы тигельде суйытылтан (1:2) азот кынщылымен 5,0 см3 су 
моншасында жылыта отырып ер1тед1. Ер1Т1нд1н1 сулы тузга дешн 
буландырады. Тигельдеп тунбага 2,0 см3 суйытылтан хлор кынщылын (1:1) 
косады жэне 5 минут аралытында су моншасында жылытады. Ертщ цш  
салкындатып, мелшерлеп 50,0 см3 сыйымдыльщты шыны сауытка 
ауыстырып, 10,0 см3 суйытылтан хлор кынщылын (1:1) косады. Е ртщ ц 
келемш ею рет тазартылтан сумей шыны сауыттагы белпге дешн жетюзедт 
Ер1т1лген сынауды 8 сагат аралытында сактайды..

9.3 III эд1С1 бойынша сынауларды дайындау
Кадмий, мыс, коргасын, мырыш иондарыныц концентрациясын 

аныктауды талдау уттпн шиюзат пен тамак он1мдер1шц сынауларын 
дайындауды ГОСТ 26929 бойынша куртак минералдау эд1с1мен жург1зед1
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(тем]р ыдыска белшектенш салынган сурленген тамак ошмдершдеп 
коргасынныц курамын аныкдаудан баска).

Алынган кулд1 0,4 моль/дм3 жалпы концентрациялы туз кышкылыньщ 
минималды келемшде ерпедц 25,0 см3 сыйымдылыкты шыны сауытка 
ауыстырады, 2,5 см3 фонды ертщ цш  косады. Е ртщ ц  колем!н ею рет 
тазартылтан сумей шыны сауыттаты белпге дешн жетюзедг

Электролизерге енпзшген сынаудыц аликвота колем! томенде 
корсет! л ген:

- 2,0 см3 жемютер, кекенютер жэне олардыц оцделген ошмдерц
- 2,0 см3 Cd жэне РЬ унпн; 0,1 см3 Си ет жэне оныц оцделген о him дер!

унпн;
- 2,0 см3 жумыртка, желатин, астык жэне оныц оцделген ошмдерц
- 5,0 см3 майлар, балык жэне оцделген ешмдер;
-1,0 см3 кондитерлш буйымдар;
- 5,0 см3 суг жэне сут ен1мдер1;
- 3,0 см3 шарап жасау ешмдерг
9.4 Бакылау сынауын дайындау
Бакылау сынауын дайындауды 9.1-9.3 бойынша, орнына ею рет 

тазартылган суды колдана отырып, талданатын нысанныц сынауынсыз, сол 
келемдеп сэйкес реактивтерд1 куя отырып журпзедг

10 Олшемдерд1 журпзу

0нд1р1ст1к шиюзат пен тамак ешмдер1ндеп ИВ-елшемге сынау 
дайындаудан кей1нп курамындагы улы элементтерд1 талдау кез1ндеп 
инверсы-вольтамперметрлш елшемдердц 10.1; 10.2 немесе 10.3 сэйкес (I, II, 
III) эдютершщ 1ш1ндеп 6ipeyi бойынша 7.1.1 керсеплген турл1 индикаторлы 
электродты, аспапты колданып журпзедг

Тжелей талданатын сынаулардыц елшемдер1н орындаудыц алдында 
электр химияльщ уяшьщтарды тазалыкка тексеру сатысы бар.

Электр химияльщ уяшьщтарды тазалыща тексеру
Электр химияльщ уяшьщтарды тазалыкка тексеруд1 (стаканшаларды, 

фонды ертнд1 жэне электродты), накты электр химияльщ уяшьщтагы 
колданыстагы фонды ертнд1мен стаканды екi рет тазартылган сумей жэне 
фонды электролитпен б1рнеше рет шайганнан кешнп вольтамперограмма 
жолымен журпзед1.

Реактивтер, электродтар, ыдыстыц тазалыгыныц колайлы сапалары, 
1здел1п отырган шамалар аньщтамасына арналган косымша керсетшген 
шарттардагы (4x10'9 А/мм аспабыныц сез1мталдылыгындагы 5 мм кем емес) 
нелге тец немесе жакын фонды ертндщ еп элементтерд1ц аналитикальщ 
дабылдары болганы.

9.1 сэйкес I эдю бойынша дайындалган ИВ-елшемдер сынауларын 10.1
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сэйкес ИВ-елшем I эдю бойынша; 9.2 сэйкес, II эдос бойынша; 10.2 сэйкес, II 
aflici бойынша; 9.3 сэйкес, III эдю1 бойынша; 10.3 сэйкес, III эдю1 бойынша 
журпзедг ИВ-олшемдершщ эр эдю1 жуйелштмен жэне оны журпзу 
шарттарымен, бакылау нормативтер1мен ерекшеленед! (7 кестеш кара).

10.1 Сынапты-кабыршакты электродты жэне универсалды 
полярографты немесе вольтамперметрл! к анализаторларды колданып 
елшемдерд! орындау (СТА, ТА-1 типт! немесе уксас) I эдю.

Аспаптар жумысыныц келеЫ тэрт! птемес! орнатылган:
- елшемдердщ ею электродты жуйесц
- вольтамперограмманы т^ркеудеп туракты токты немесе ауыспалы 

токты тэртштеме
- элементтерд1 электр жинактатышы уинн поляризациялаушы кернеу: 

минус 1,4 В;
- вольтамперограмманы "пркеудщ бастапкы потенциалы: минус 1,2 В;
- оралымныц соцгы K ep H eyi: плюс 0,05 В;
- потенциалдыц сызыкдык озгеру жылдамдыгы:50 ден 100 мВ/e дешн;
- вольтамперограмманы т^ркеудеп аспаптыц сез1мталдылыгы: 4хЮ'9 - 

8x10"7 А/мм (талданатын сынаудагы элементтердщ курамына тэуелдшт);
электролиз уакыты: 10 нан 180 дешн (аньщталатын

концентрациялардыц диапазонына тэуелдшт).
Электрохимиялык уяшьщтарды тазальщка тексеру.
10.1.1 Параллельд1 талданатын сынаулардыц эркайсысына жэне 

б1рыцгай шарттагы бакылау сынауларына ИВ-елшемдер журпзедг
Ол уш1н фонды epiriнд1сл бар стаканга елшепш пипеткамен 9.1.1 - 9.1.2 

бойынша дайындалган талданатын сынаудыц аликвотасын енпзед!. 
Талданатын ертндюл бар стаканды электрохимиялык уяшыкка орнатады. 
Ер1т1нд1ге индикаторлы электрод (катод) жэне салыстыру электродын (анод) 
салады. Аспапка индикаторлы электрод пен салыстыру электродын косады. 
Аспаптыц сез1мталдылыгын жэне 3 кестеге сэйкес алдын-ала жинактау 
уакытын орнатады. Инepiri газдыц етюзу1 немесе 180-300 с аралыгындагы 
талданатын ертндш щ  УФ-сэулеге T y c ip y iH  косады.

Ер1т1нд1н1 араластырудагы бер1лген полярографтыц сез1мталдылыгын 
120 с аралыгында минус 1,4 В жинактау потенциалындагы дайындалган 
сынаудыц ер1т1нд1с1нен элементтерд1ц алдын-ала электр жинагыш урд1сш 
журпзед1. Алдын-ала жинактау аякталганнан кей1н газды сещцрш, 5-10 с 
кей1н минус 1,2 ден плюс 0,05 В дешнп потенциал диапазонындагы 
вольтамперограмманы Т1ркейд1. Сонымен катар, вольтамперограммада 
аньщталатын элементтерд1ц аналитикальщ дабылдарын т1ркейд1, 
потенциалдагы максимум анод токтарын, (-0,90±0,05) В мыс упйн; (-0,60 ± 
0,05) В кадмий упйн; (- 0,40 ± 0,05) В коргасын ушш жэне (-0,10 ± 0,05) В 
мырыш упйн.

Егер вольтамперограммада элем ент ц аналитикальщ дабылы (анод
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шыцыныц узындыгы) 200 мм асып кетсе, онда аспаптыц сез1мталдылыгын 
немесе жинактау уакытын темендетедт Егер элементтердщ анод 
шыцдарыныц узындыгы 5 мм кем болса, онда аспап сез1мталдылыгын немесе 
алдын-ала жинактау уакытын улгайтады.

Барльщ терт элементтердщ (Zn, Cd, Pb, Си) аналнтикалык дабылдарын 
ыркеуд1 б1рыцгай журпзедц егер олар масштабты-уйлест1ретш парак пен 
компьютер экраныныц шепнен шьщпаса. Kepi жагдайда, аналнтикалык 
дабылдарды т1ркеуд1 жэне аналнтикалык дабылдары томен белплер1мен 
элементтердщ жалпы концентрациясын аныктауды журпзедц opi карай аспап 
сез1мталдылыгын темендетед1 жэне калган элементтер ушш операцияларды 
кайталайды.

Электр жинактау жэне вольтамперограмманы т1ркеу бойынша 
операцияларды тацдалган шарттарда уш рет кайталайды.

Талданатын ертндщ еп аныкталатын элементтер дщ анодтык 
шыцыныц 6niKTiriH елшейд!.

Талданатын ертнд!С1 бар стаканшага пипетканыц кемепмен 
элементтердщ аттестатталган копасын, вольтамперограммадагы сэйкес 
элементтердщ анодтык шыцдарыныц 6Hiicriri алгашкымен салыстырганда ею 
есе улгаюы ушш енпзедг ¥сынылатын А К, коспасыныц келем1 5 кестеде 
келт1ршген.

5 кесте -  А К, усынылатын коспасы жэне тамак ешмдер1 мен ещцрютш 
шиюзат сынауларын талдаудагы вольтамперограмманы т1ркеудеп аспап

ce3i мталдылыгы

Сыналатын 
ертндщ еп  

элементтщ жалпы 
концентрациясыньщ 
диапазоны, мг/дм3

Электроли 
з уакыты 

мин

Коспаларга
арналып

колданылатын, АС 
концентрациясы 

мг/дм3

АС
коспаларыныц 
усынылатын 
келем1, см3

Аспаптыц 
сез1 мталд ылыг 

ы, А/мм

0,001 - 0,10 5 - 10 ОД 0,05-0 ,1 4хЮ'у - 1x10'*
0,05 - 1,0 3 - 5 1,0 0 ,05-0 ,1

Г"ОXОX

0,5 - 10,0 2 - 5 10,0 0 ,05-0 ,1 2 х Ю ‘Х 8 х Ю ' 7

5,0 - 30,0 0,5- 2 10,0 немесе 100,0 0 ,05-0 ,1 2 х 1 0 ' 7 - 8 х 1 0 ' 6

Фонды ертнд1 концентрациясы езгерушщ алдын-алу ушш жэне 
талданатын сынаулардыц суйылу есебш болдырмау ушш коспаларды аз 
келемде енпзу керек.

Талданатын сынаудагы А К, мысты, кадмийдц коргасынды, мырышты 
уш-терт рет тура сол жагдайда енпзшген коспалармен талданатын сынаулар 
вольтамперограммасын т1ркеуд1 жэне алдын-ала жинактауды журпзедт

Аныкталатын эр элем ент ц коспасымен сынаудагы элементтердщ 
анод шыцыныц бшкпгш елшейдг
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Стакан 1шшдепш тегедт Стаканшаны ею рет тазартылтан сумей 
жуады.

¥ксас операцияларды еюнш1 параллель жэне бакылау уннн журпзедг
10.1.2 Eip элементтеп артьщ сынауды талдау кезшдеп ИВ-елшемдер
Сынауда 6ip немесе eni элементац болуы баскалардыц курам ын

жотарылататыны тэж1рибеде жш кездесед1. Бул жатдай 
вольтамперограммаларды т1ркеген кезде байкалады, сынаудаты элементац 
анодтык шыцыныц би1кт1г1 баска элементтердщ анодтык шыцыныц 
бшкттнен он жэне де о дан да кеп асып кетушен байкалады.

Егер Cd, Pb немесе Си сол элементтердщ курамында болса, онда 
6ip iH H ii баска элементтердщ курамындагы, олар уш1н тацдалынып алынган 
елшем дабылдарын багалайды. Сонан соц ете жогары концентрациялы осы 
элементац АК, коспаларын колдана отырып, аз уакытта жинакталган жэне 
аспаптыц кеп дерею сез1мталдылыгындагы артьщ элементац курамын 
багалауды жург1зед1.

Сынаудагы Cd, Pb, Си курамымен салыстырганда Zn мелшершщ кеп 
болуы тек кана электролиз уакыты мен аспаптыц сез1мталдылыгын гана 
езгертпей, сонымен катар электр жинактагыш потенциалын да езгертед1. Cd, 
Pb, Си электр жинактагышын минус 1,2 В, 120 - 300 с аралыгында журпзед1 
жэне бул элементтерд1ц курамын косу эд1с1 бойынша багалайды. Сонан соц 
Zn электр жинактагышын минус 1,4 В, 20 - 60 с аралыгында журпзед1 жэне 
оныц курамын косу эд\с\ бойынша багалайды.

10.2 Графит курамды электрод пен инверст! вольтамперметрлш 
талдауыштарды колдана отырып елшемдерд1 орындау. II эд1с.

Си, РЬ жэне Cd пондарыныц курамын аньщтауды сынаудыц 6ip 
аликвотальщ белтмен журпзедг Сынауды талдауды Си (II) ионыныц 
курамын аньщтаудан бастайды. Жинактагыш потенциалын ауыстырып 
косканнан кей1н сынаудагы Pb (II) жэне Cd (II) ионыныц курамын 
аньщтайды. Zn (II) ионыныц курамын аньщтауды сынаудыц баска 
аликвотальщ белтмен журпзедг

10.2.1 Си (II) ионыныц курамына ИВ-елшемшщ сынауы
Шыны стаканшага (электролизер), 9.2.1 жэне 9.2.2 бойынша 

дайындалган 10,0 см3 сыналатын сынаудыц ер!т1нд1с1н салады, 1,0 мг/см3 азот 
кышкылды концентрациялы 0,2 см3 сынап ер1т1нд!с1н косады. 
Электролизерга индикаторлы электродты, салыстыру электродын жэне 
косалкы электродты тусзред!. 0 лшемдерд1 келеЫ жагдайларда журпзед!.

- алдын-ала концентрациялау: минус 0,80 В потенциалында, 15 - 120 с 
аралыгында араластырудагы жэне 15 с -  ертндни тыныштандыру;

- потенциалдыц сызьщтьщ айналымыныц жылдамдыгы (туында 
тэртштеме): 250 ден 450 мВ/e дешн;

- айналымныц соцгы потенциалы: плюс 0,01 В.
0лшем шарттарын талдауыштары пайдалану бойынша нускамага
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сэйкес бершедг
Мыстыц анодтык тогы максимумыньщ потенциалы (- 0,10 ± 0,10) В

тец.
Электр жинактагышты журпзудц сынаудыц вольтамперограммасын 

ыркеуд! жэне АК̂  элемент! косылган сынау тэрыбш осы стандарттыц 10.1 
уксас журпзедг

10.2.2 Кадмий (II) жэне коргасын (II) иондарыныц курамына ИВ- 
олшемдерш сынау

Сынаудаты мыстыц курамын аныктаганнан соц минус 0,8 В дан минус
1,2 В та алдын-ала концентрациялантан потенциалды ауыстырып косып оныц 
курамындаты кадмий (II) жэне коргасын (II) ионын талдайды. 0лшемдерд1 
сол жагдайларда журпзедг

Анодтык ток максимумыныц потенциалы мынаган тец: (-0,45+0,10) В 
коргасын унпн;
(-0,60+0,10) В кадмий yniiH.

10.2.3 Мырыш (II) ионыныц курамына ИВ-елшемдерш сынау
Олшемд! орындау алдында кулденген накты молшерден дайындалган

сыналатын сынау ертндюшдеп мыс (II) ионыныц курамын аныкгайды.
Стаканшага -  электролитикалык электролизер уяшытына, 10,0 см3 

сыйымдылыкты пипетканыц кемепмен 8,0 см3 фонды ертнддш орнатады 
(0,04 моль/дм3 туз кышкылы (о.т.)+ 0,14 моль/дм3 хлорлы натрий); сыналатын 
ертндщ еп мыс курамына байланысты 0,1-2,0 см3 сынаудыц сыналатын 
ертщ цсг 1,0 моль/дм3 концентрациялы 1,0-1,5 см3 арке кышкылыныц 
ертщ цсш, 1,0 мг/см3 концентрациялы 0,2 см3 азот кышкылды сынап 
ертщ цсш  жэне электролизердагы галлий (III) ионыныц концентрациясы 3-5 
есе мыс (II) ионыныц концентрациясынан асып Tycyi yniiH 0,001; 0,01 немесе 
0,1 мг/см3 концентрациялы галлий (III) ионыныц ертнд1 келемш косады.

10.2.1 керсетшген шарттармен елшемдер журпзедг Мырыштыц 
анодтык токыныц максимум потенциалы (-1,00+0,05) В тец.

Сынауды жэне А К, элемента коспа сынауды елшеуд1 б1рыцгай 
жагдайларда журпзед1. Элемент курамын коспа эд1Ымен багалайды.

10.2.4 Курамында 0,5 мг/дм3 мысы бар сыналатын ертндш щ  ИВ- 
елшем1

Сынауды елшеуд1 оныц курамындагы мыс (II) ионын аньщтаудан 
бастайды. Мыс ионыныц курамын аныктауды 0,5 см3 тец сынаудыц 6ipiHini 
аликвотальщ бел1пнен журпзед1. Электролизерга 0,5 см3 сынаудыц 
сыналатын ершщцсш орнатады. 9,0 см3 фонды электролита куяды (0,04 
моль/дм3 туз кышкылы + 0,14 моль/дм3 хлорлы натрий). 1,0 мг/см3 жалпы 
концентрациялы азот кышкылды сынаптыц 0,2 см3 ертндшш косады. 
Сынауды жэне АК, элемента коспалы сынауды елшеуд1 журпзед1.

Сынаудагы коргасын (II) жэне кадмий (II) ионыныц курамын 10 см3 тец 
сынаудыц екшнп аликвоталык белтмен аныктайды.
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Сынаудагы мыс (II) ионыньщ курам ын сынаудыц унпнни аликвотальщ 
б о лт  мен журпзедг

10.2.5 Кдцылтыр ыдыска болшектенш салынган сурленген тамак 
ешмдершдеп коргасын курамын елшеуда орындау

Электролизерга 9.2.3 бойынша минералдаудан кешнп ертлген 10,0 
см3 сынауды жэне 1,0 мг/см3 жалпы концентрациялы азот кышкылды 
сынаптыц 0,2 см3 ертщ цсш  косады. Минус 1,00 В потенциалындагы алдын- 
ала концентрациялауды журпзедт Коргасынньщ (II) анодтык токыныц 
максимум потенциалы (-0,45±0,10) В тец.

10.3 Сериялы (ПУ-1 универсалды тиш) немесе уксас полярографтыц 
айналмалы диски шыны кем1ртекп электродын пайдалана отырып 
елшемдерд1 орындау. III эдю.

Жумыс алдында келесл аспаптардыц жумыс тэрпбш орнату кажет:
- ток диапазоны : 5 тен 250 А дешн;
- полярография тур!: 3-электродты, квадратты толкынды модуляциялы 

ау ыспалы -токты;
- демпфирлеу: 0,1;
- ауыспалы кернеу амплитудасы 30 мВ (турленд1руге болады);
- оралым жылдамдыгы: 30 дан 100 мВ/e дешн;
- жумыс тэрАбг жинактау;
- юд1ру: 110 с (турлещцруге болады);
- бастапкы кернеу: минус 1,00 В;
- оралым багыты: плюс;
- оралым амплитудасы: 1,10 В;
- уздшаз тэртш; потенциалында: 0,3 дан 0,7 В дешн.
40-100 с аралыгында, плюс 0,40 В шыны кем1ртекп электродтыц бетю 

кабатын тазалау потенциалын орната отырып, жумыс электродыныц бетю 
кабатын тазалайды.

Жинактагыш потенциалын Zn, Pb, Cd аньщтаудагы оралым амплиту 
дасымен 1,5 В жэне минус 1,40 В орнатады; немесе Zn, Pb, Cd аньщтаудагы 
оралым амплитудасы 1,05 В жэне жинактагыш потенциалы 0,95 В.

влшемдердц айналмалы электродты колдана отырып, осы стандарттыц
10.1 уксас сериялы полярографты пайдалану бойынша нускамага сэйкес 
жург1зед1. Бул жагдайда талданатын сынау аликвотасы, курамында 2,0 см3 
фонды электроды жэне 18,0 см3 ею рет тазартылган суы бар ер1т1нд1ге 
орнатылады. АК элементтер1н косу 6 кестеге сэйкес журпзшедт
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6 кесте -  III эдш бойынша шиюзат пен тамак ешмдер1 сынауларын 
талдаудагы аттестатталатын коспалардьщ усынылган коспалары

Сыналатын ер1йнд1деп талданатын 
курам диапазоны, мкг/дм3

Коспаларга арналган АК 
концентрациясы, мг/дм3

Коспалардьщ 
усынылатын келем1, см3

КАДМИЙ
0,10 бастап 1,00 дешн. 

1,00 жот. « 10,0 «

« 10,0 « 500 «

0,100 0,02 - 0,2

1,00 0,02 - 0,2

Бастапкы сынауды ею рет тазартылган сумей 10-50 
пет уйлесппу

КОРГАСЫН
0,20 бастап 10,0 дешн 

10,0 жот.« 30,0 «

« 30,0 « 80,0 «

« 80,0 « 500 «

1,00 0,04 - 0,2
5,00 0,05 - 0,2

10,0 0,1 - 0,2

Бастапкы сынауды ею рет тазартылган сумей 10-50 
рет уйлесйру

МЫС
0,50 бастап 10,0 дешн 

10,0 жот. « 500 «
1,00 0,01 -0 ,2

Бастапкы сынауды ею рет тазартылган сумей 10-50 
рет уйлесйру

МЫРЫШ
10,0 бастап 100 дешн 

100 жот. « 1000 «

10,0 0,02 - 0,2

Бастапкы сынауды ею рет тазартылган сумей 10-100 
рет уйлесйру

11 Талдау нэтижелерш ецдеу жэне рэс!мдеу

Вольтамперограмманы ецдеу процедурасындагы компьютермен 6ip 
жинакда вольтамперограммалыц талдауыштарды пайдалануда жэне талдау 
нэтижесш есептеу багдарламамен цамтамасыз етшген жэне оператордьщ 
катысуынсыз автоматты тэрй пте журпзшедг

0з бетшен жазгышпен 6ip жинакдагы сериалы полярограф жэне 
талдауыштарды колдануда металл иондарын аньщтайтын аналитикальщ 
дабылдар елшемдершщ нэтижелер1н, жэне талданатын сынаудагы эр 
элементтщ жалпы концентрациясыныц есеб1н ецдеу келес! тэрт1пте 
журпз1лед1:

11.1 Максималды анодтыц токтыц шамаларын есептеу (аналитикалык 
дабылдар)

11.1.1 Аныкдалатын элемент у и н , 6ipiHmi вольтамперограмманы 
есептемей, сынаудыц вольтамперограммасын 4 рет т1ркеудеп алынган
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аналитикалык дабылдардыц уш белпсшщ 1ипндеп ортасын (hi) есептейдг
11.1.2 Накты элемент унин анодтык шыцныц (/?/) орта бш ктт  

бойынша элементтщ (h) анодтьщ тогыньщ максималды белпЫ н мына 
формуламен есептейд1

Ii = h\-a ( 1 )

мунда 1\ -  накты сынаудаты элемент ионыныц максималды анодтык 
тогыньщ белпЫ, А;
h 1 -  вольтамперограммадагы элементац анодтьщ шьщыньщ орта 
бш ктт, мм;
а -  накты шыцды т1ркеудег1 аспаптыц сез1мталдылыгы, А/мм. 

Мундай элементтерд1, элемент ионынын; аттестатталган коспасы 
косылып талданатын сынауды ыркеудеп вольтамперограмма уттлн де 
жург1зед1

h  = h2 a ,  (2)

Мунда 2 индекс! АК, коспасымен сынаудагы элементпн, аналитикалык 
дабылына жатады.

11.1.3 Егер сынаудыц вольтамперограммасын ыркеу жэне АК, коспалы 
сынауын аспап сез1мталдылыгы жэне ездтнен  жазуды езгерус1з журпзсе, 
онда 11.1.2 бойынша opi карай, шьщныц тогыньщ белпсшщ орнына шыцныц 
би1кт1к шамасын колдана отырып операция журпзбейд1.

11.2 Сынаудагы элементтщ жалпы концентрациясыныц ece6i
11.2.1 Талданатын сынаудагы (X, мг/кг немесе мг/дм3) эр элементтщ 

жалпы концентрациясын мына формуламен есептейд1

Х = h - c d-vd V..
т

(3)

мунда X  -  талданатын сынаудагы накты элементтщ жалпы 
концентрациясы, мг/кг немесе мг/дм3;
А -  талданатын сынаудагы вольтамперограммадагы элементтщ 
максималды анодты тогыньщ белпЫ, А;
Сд - талданатын сынауга, АК, элемент ионыныц концентрациясынан 
жасалынатын коспа, мг/дм3;
Уз -  АК элементшщ коспасыныц келемц см ;
А - коспалы сынауга арналган вольтамперограммадагы элементтщ 
максималды анодты тогыньщ белпЫ , А;
Уал -  ИВ-елшемге арналып алынган минерализаттыц аликвотасыныц

зкелемц см ;
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Ххол - бакылау сынауыныц ертндюшдеп элементтщ жалпы 
концентрациясы, мг/дм3;

Умт -  кулденген сынаудан дайындалган минерализаттыц жалпы 
келемц см3;

т -  талдауга арналып алынган сынаудыц накты мелшер салмагы (г) 
немесе келем1 (см3).

Есептеуд1 11.1.1 - 11.2.1 бойынша параллельд1 талданатын ею 
сынаудыц шш деп 6ipeyi уннн жург1зед1. Мунда X/ жэне Х2. белгшерш 
алады.

11.2.2 Осылай ею параллельд1 аньщтамалар бойынша жалпы 
концентрацияныц ек1 белг1с1 X/ жэне Х2 алынады. Dpi карай сынаудыц орта 
арифметикальщ нэтижесш есептейд1 (Хср), мг/кг немесе мг/дм3:

_ х 1+х 2
-  2 (4)

12.1 бойынша параллельд1 нэтижелершщ канагаттанарлык 
уксастыгындагы орта арифметикальщ белпсш Хор талдау нэтижесше 
жаткызады. Kepi жагдайда, резервтеп сынауды колдана отырып талдауды 
кайталайды.

11.3 Талдау нэтижесш усыну формасы
МХТ колдануды карастыратын кужаттардагы МХТ нэтижесш мына 

турде усынады:
- талдау нэтижеЫ (Хср, мг/кг немесе мг/дм3),
- салыстырмалы кателж сипаттамасы (5, %), Р = 0,95
немесе
- (Хср ± А), Р=0,95,

Д = — Хср
мунда 100 (5)

5 белпсл эр элемент, нысан, эдш уннн 2 кестеде келт1ршген.
Сынаудагы элемент курамыныц белпсл Хср жэне абсолюгик кателт А 

ут1рден кешнп белгшердш б1ркелю сандарынан курылуы керек.
Егер талдаудыц алынган нэтижеш 1 кестеге сэйкес аньщталатын жалпы 

концентрация диапазоныныц теменп шекарасыныц аз белпсш кураса, онда 
ею жол бар:

- талдау хаттамасында накты эдш бойынша накты элем ент ц 
аныкталатын концентрациясы диапазоныныц теменп шекарасына «аз» деген 
белы койылуы керек;

- кажет болган жагдайда (накты нысандагы элементтщ ПДК белпслмен 
талдау нэтижесшщ жакындаган жагдайында), улкен накты мелшерд1 (5 ретке
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дешн), бастапкы сынау келемш немесе сынаудьщ ИВ-олшемге дайын 
аликвотасын колдана отырып сынау талдауын кайталайды

12 Талдау нэтижелершщ дэлдптн бакылау

12.1 ¥ ксастьщка жедел бакылау журпзу алгоритм!
¥ ксастьщка жедел бакы лауды, ею параллельд! аныкдаманыц орта 

арифметикальщ елшемнщ эр нэтижесш алуда журпзедт d уксастыктыц 
жедел бакылау норматив!мен сынауды талдаудагы алынган параллельд! 
аньщтамалардыц (X] жэне Х2) ею нэтижесшщ белшуш салыстыру жолымен 
журпзед!.

Параллельд! аньщтамалар нэтижесшщ уксастыгы темендепдей болса 
гана, канагаттанарлык болып есептелед!

мунда d = 0,01dccm Хор (X op -  параллельд! аньщтамалардыц ею 
нэтижесшщ орта арифметикальщ белпсл ). 

dcajl белгшер! 7 кестеде келпршген.
¥ксастык жедел бакылауыныц норматив! шектен шыгып кеткен 

жагдайда талдауды кайталайды. Керсет!лген нормативтщ шектен шыгуы 
кайталанса, бакылаудыц канагаттанарльщсыз нэтижелер!н!ц себептер!н 
аньщтайды, жэне оларды шеттетед!.

12.2 Жацадан онд!рудег! жедел бацылауды журпзу алгоритм!
Жацадан ощцрудеп жедел бакылауды жумыс сынауларын колданумен 

журпзедг Жацадан ощцрудеп жедел бакы лауды, X(Xi;X2), X , ¥ ор, ¥ ор, D -  
жацадан енд!рудеп жедел бакылаудыц нормативы эд!с!мен (турл! 
операторлар, уакыт, аспаптар т.б.), турл! жагдайларда алынган 6ip гана 
сынаудагы компонент курамын олшеуд!ц ею нэтижес!н!ц тецдей 
айырмашылыгы бакылау процедурасыныц нэтижес!н салыстыру жолымен 
журпзед!.

\ Х ' - Х " \  < D (7)

мунда D = 0 ,01-Д у  ----

(X  - елшем нэтижелер!н!ц орта арифметикальщ
X 1 X йбелгшер! ср жэне ср).

Dean белпЫ 7 кестеде келыршген.
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7 кесте -  Талдау нэтижелершщ дэлдтн  жедел 
бакылау норматившщ белы лер!

ИВ-ел
шем
aflici

Нысан
дар

тобы
ньщ

HeMipi

Аньщта
латын

элемент

¥ксастыкка 
жедел бакылау 

норматив! dC£№ % 
(п=2 параллельд1 
аньщтамалардьщ 

ек1 нэтижес1 
уийн)

Жацадан 
ещцруд1 жедел 

бацылау
HOpMaTHBi, Бсал,

% (ш = 2 
елшемнщ ею 

нэтижес! уш1н)

Кателштщ
сырткы
жедел

бакылау
норматив!
тг отн
^ Р = 0 ,9 5  0/0

(Р = 0,95)

Кателжтщ
iiiiKi

зертханальщ
жедел

бакылау
норматив!
tv- отн
XVP=0,90 у0

I 1 Cd 35 42 32 27
Pb 39 47 35 29
Си 42 50 38 32
Zn 36 44 33 28

2 Cd 35 42 32 27
Pb 46 55 40 34
Си 35 42 31 26
Zn 32 39 29 24

3 Cd 42 50 37 31
Pb 32 39 29 24
Си 32 39 30 25
Zn 39 47 35 29

II 1 ,2 ,3 Cd 46 55 42 35
Pb 53 64 49 41
Си 39 47 38 32
Zn 32 39 30 25

III 1,2,3 Cd 51 61 47 39
Pb 46 55 43 36
Си 42 50 39 33
Zn 44 53 42 35

Жацадан ондорудеп жедел бакылаудыц норматив! шектен шытып 
кеткен жагдайда эксперимент кайталайды. Корсетшген нормативен шектен 
шытуы кайталанса, бакылаудьщ канататтанарлыксыз нэтижелершщ 
себептерш аныкдайды, жэне оларды шеттетедт

12.3 Кдтелжке жедел бакылауды журпзу алгоритм!
12.3.1 Бакылаута арналтан улг!лерд! колданып дэлдшке жедел бакылау 

журпзу алгоритм!
Дэлд!ки жедел бакылаута арналтан улг!лер, талданатын нысандар 

сынауларына курамы бойынша барабар типтердщ бек!т!лген мемлекеттж 
стандартты улгшер болып табылады.

Мысалы - MCY 7151-95 жануарлардан пайда болтан ун курамы; MCY 
3169-85, MCY 7069-93 картой туйнегшщ курамы; MCY 3171-85, MCY 7071- 
93 бидай астыгыньщ курамы; MCY 7070-93 унтак жарма курамы; ГСО 8080-
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94 сэб1з тамыржемшц MCY 7165-95 нокат астыгыныц курамы; MCY 7218-95 
жогары тазалыкты спирттен жасалган арак курамы; MCY 7217-95 "Экстра" 
спирт1нен жасалган арак курамы жэне т.б.

Ескерту -  шетелдж стандарттьщ улгшерду КР СТ 2.79 бойынша 
колданыска юруге руксат алу процедурасын журпзуден кешн гана колдану 
керек..

Мемлекеттж стандарттык улгшершщ аттестатталган белгшершщ 
кател1г1 МХТ нэтижелер! кателжтершщ сипатталган yniiHnii белшшен 
аспауы керек.

Бакылауга арналган улгшерда колданып дэлд1кке жедел бакылау 
журпзудщ алгоритм!, бакылауга арналган улгшердеп Хор, дэлдштщ жедел 
бакылау норматив!мен К  оныц аттестатталган белпс!мен С аттестатталган 
сипаттамаларды бакылау олшем!н!ц нэтижес! арасындагы тец бакылау 
процедурасы нэтижесш салыстырудан турады.

Бакылау елшем!н!ц д эл д т  -  Хор, жэне талдауды журпзу шарттарын 
туракты жэне бакылау влшемдерш журпзу шарттарына сэйкес уакыт 
аралыгында орындалган жумыс сынауларыныц талдау нэтижелершщ дэлд^п 
темендег!дей керсет!лсе, канагаттанарлык деп табылады

мунда К=0,01 7б°™ С сен!мд!л!к мумк!нд!пн!ц сэйкес белплер! унин 
Р=0,90 немесе Р=0,95.

К°тн, белгшер! 7 кестеде келпршген.
Дэлд!кт! жедел бакылаудыц норматив! шектен Н1ыгып кеткен жагдайда, 

бакылауга арналган баска улгшерд! колданып экспериментт! кайталайды. 
Керсеплген нормативтщ шектен шыгуы кайталанса, бакылаудыц 
канагаттанарлыксыз нэтижелер!н!ц себептер!н аныктайды, жэне оларды 
шеттетед!.

12.3.2 Коспа эд1слн колданып дэлдшке жедел бакылау журпзу 
алгоритм!

Коспа эд!сш колданып дэлд!кке жедел бакылау журпзудщ алгоритм!, 
Хпд коспасымен сынауларды бакылау елшемдер! нэтижелер!, Хп сынаулар 
жэне С коспа белплер!мен, Кд кател!кт! жедел бакылау норматившщ 
арасындагы айырмашылыкка тец бакылау процедураларыныц нэтижелер!н 
салыстырудан турады.

К,ател!кт!ц жедел бакылау нормативш (Кд, мг/кг немесе мг/дм3) мына 
формулалар бойынша есептейдк

- !шк! зертханалык бакылауды журпзу кезшде (Р = 0,90)

Кд = 0,84л](Ах п)2 + (А х пЭ)2 . (9)
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- сыртка бакылауды журпзу кезшде (Р=0,95) 

Кд =,1(Ах,)2+(&хл У (10)

мунда ^х" , - сынаудагы, коспалы сынаудагы, сэйкес (мг/кг немесе
мг/дм3) аныкталатын компоненттщ курамына сэйкес 
кателж сипаттамаларыныц белплер1 (белпш 
есептемей).

жэне Лх,"Г: белгшерш сынауга, коспалы сынауга, сэйкеске арналган
(5) формула бойынша аныктайды.

Бакылау елшемшщ дэлдш жэне талдауды жург1зу шарттарын туракты 
жэне бакылау елшемдер1н журпзу шарттарына сэйкес уакыт аралыгында 
орындалган жумыс сынауларыныц талдау нэтижелершщ д элдт 
темендепдей керсетшсе, канагаттанарлык деп табылады

\х/пд- х п- с \ < к д (10)
Дэлд1кт1 жедел бакылаудыц норматив! шектен шыгып кеткен жагдайда, 

бакылауга арналган баска сынауларды колданып экспериментт! кайталайды. 
Керсет!лген нормативтщ шектен шыгуы кайталанса, бакылаудыц 
канагаттанарлыксыз нэтижелер!н!ц себептерш аныктайды, жэне оларды 
шеттетед!.

12.4 Бакылаудыц кайталануын аналитикалык жумыстардыц кызметтеп 
жагдайын есептей отырып талдауларды журпзетш зертхана орнатады.
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ЭОЖ 389:001.4:006.354 МСЖ 67.040
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эд1Ы, и н верен - вол ьтам пер метрл i к талдау, улы элементтер, элементтер 
курам ы, кадмий, кортасын, мыс, мырыш
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ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

ПРОДУКТЫ ПИЩЕВЫЕ И ПРОДОВОЛЬСТВЕННОЕ СЫРЬЕ

Инверсионно-вольтамперометрические методы определения 
содержания токсичных элементов (кадмий, свинец, медь и цинк)

Дата введения 2006.07.01

1 Область применения

Настоящий стандарт распространяется на продукты пищевые и продовольственное 
сырье и устанавливает инверсионно-вольтамперометрические методы одновременного опре
деления в них содержания токсичных элементов (кадмия, свинца, меди и цинка).

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы ссылки на следующие стандарты:
СТ РК 2.1-2000 ГСИ РК. Термины и определения
СТ РК 2.10-2000 ГСИ РК. Смеси аттестованные. Порядок разработки, аттестации 

и применения
СТ РК 2.18-2002 ГСИ РК. Методики выполнения измерений. Порядок разработки, 

метрологической аттестации, регистрации и применения
СТ РК 2.79-2004 ГСИ РК. Стандартные образцы состава и свойств веществ и ма

териалов зарубежного выпуска. Порядок допуска к применению. Основные положения
С Т Р К 1174-2003 ССБТ. Пожарная техника для защиты объектов. Основные виды. 

Размещение и обслуживание
ГОСТ 8.024-2002 ГСИ. Государственная поверочная схема для средств измерений 

плотности
ГОСТ 8.025-96 Государственная система обеспечения единства измерений. Государ

ственная поверочная схема для средств измерений вязкости жидкостей
ГОСТ 8.395-80 Нормальные условия измерений при поверке. Общие требования 
ГОСТ 12.1.004-91 ССБТ. Пожарная безопасность. Общие требования 
ГОСТ 12.1.005-91 ССБТ. Общие санитарно-гигиенические требования к воздуху ра

бочей зоны требования
ГОСТ 12.1.009-83 ССБТ. Пожарная техника для защиты объектов. Основные виды. 

Размещение и обслуживание
ГОСТ 12.1.019-79 ССБТ. Электробезопасность. Общие требования и номенклатура 

видов защиты
ГОСТ 976-81 Маргарин, жиры кондитерские, хлебопекарные и кулинарные. Прави

ла приемки и методы испытаний
ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, кол

бы, пробирки. Технические условия
ГОСТ 2156-76 Натрий двууглекислый. Технические условия
ГОСТ 2405-88 Манометры, вакуумметры, мановакуумметры, напоромеры, тягомеры 

и тягонапоромеры. Общие технические условия
ГОСТ 3118-77 Реактивы. Кислота соляная. Технические условия__________________
Издание официальное

1
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ГОСТ 4165-78 Реактивы. Медь (II) сернокислая 5-водная. Технические условия 
ГОСТ 4174-77 Реактивы. Цинк сернокислый 7-водный. Технические условия 
ГОСТ 4204-77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия 
ГОСТ 4212-76 Реактивы. Методы приготовления растворов для колориметри 

ческого и нефелометрического анализа
ГОСТ 4236-77 Реактивы. Свинец (II) азотнокислый. Технические условия
ГОСТ 4328-77 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические условия
ГОСТ 4456-75 Реактивы. Кадмий сернокислый. Технические условия
ГОСТ 4461-77 Реактивы. Кислота азотная. Технические условия
ГОСТ 4520-78 Реактивы. Ртуть (II) азотнокислая 1-водная. Технические условия
ГОСТ 4658-73 Ртуть. Технические условия
ГОСТ 5471-83 Масла растительные. Правила приемки и методы отбора проб 
ГОСТ 5667-65 Хлеб и хлебобулочные изделия. Правила приемки, методы отбора 

образцов, методы определений органолептических показателей и массы изделий 
ГОСТ 5848-73 Реактивы. Кислота муравьиная. Технические условия 
ГОСТ 6709-72 Вода дистиллированная. Технические условия
ГОСТ 7269-79 Мясо. Методы отбора образцов и органолептические методы

определения свежести
ГОСТ 7631-85 Рыба, морские млекопитающие, морские беспозвоночные и продукты 

их переработки. Правила приемки, методы органолептической оценки качества. Методы от
бора проб для лабораторных испытаний

ГОСТ 7702.0-74 Мясо птицы. Методы отбора образцов. Органолептические мето
ды оценки качества

ГОСТ 9293-74 (ИСО 2435-73) Азот газообразный и жидкий. Технические условия 
ГОСТ 9736-91 Приборы электрические прямого преобразования для измерения 

неэлектрических величин. Общие технические требования и методы испытаний
ГОСТ 9792-73 Колбасные изделия и продукты из свинины, баранины, говядины и 

мяса других видов убойных животных и птиц. Правила приемки и методы отбора проб
ГОСТ 10054-82 Шкурка шлифованная бумажная водостойкая. Технические условия. 
ГОСТ 10929-76 Реактивы. Водорода пероксид. Технические условия 
ГОСТ 11125-84 Кислота азотная особой чистоты. Технические условия 
ГОСТ 12026-76 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия 
ГОСТ 13586.3-83 Зерно. Правила приемки и методы отбора проб 
ГОСТ 13861-89 (ИСО 2503-83) Редукторы для газоплазменной обработки. Общие 

технические условия
ГОСТ 14261-77 Кислота соляная особой чистоты. Технические условия 
ГОСТ 14262-78 Кислота серная особой чистоты. Технические условия 
ГОСТ 14849-89 Изделия макаронные. Правила приемки и методы определения каче

ства
ГОСТ 14919-83 Электроплиты, электроплитки и жарочные электрошкафы бытовые. 

Общие технические условия
ГОСТ 17435-72 Линейки чертежные. Технические условия
ГОСТ 17792-72 Электрод сравнения хлорсеребряный насыщенный образцовый 2-го

разряда
ГОСТ 18300-87 Спирт этиловый ректификованный технический. Технические усло

вия
ГОСТ 19908-90 Тигли, чашки, стаканы, колбы, воронки, пробирки и наконечники из 

прозрачного кварцевого стекла. Общие технические условия
ГОСТ 20490-75 Реактивы. Калий марганцевокислый. Технические условия

2
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ГОСТ 21400-75 Стекло химико-лабораторное. Технические требования. Методы ис
пытаний

ГОСТ 24104-2001 Весы лабораторные. Общие технические требования
ГОСТ 25336-82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные 

параметры и размеры
ГОСТ 26809-86 Молоко и молочные продукты. Правила приемки, методы отбора и 

подготовки проб к анализу
ГОСТ 26929-94 Сырье и продукты пищевые. Подготовка проб. Минерализация для 

определения содержания токсичных элементов
ГОСТ 27668-88 Мука и отруби. Приемка и методы отбора проб
ГОСТ28165-89 Приборы и аппараты лабораторные из стекла. Аквадистилляторы. 

Испарители. Установки ректификационные. Общие технические требования
ГОСТ 29225-91 (ИСО 1775-75) Посуда и оборудование фарфоровые лабораторные. 

Общие требования и методы испытаний
ГОСТ 29227-91 (ИСО 835-1-81) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуиро

ванные. Часть 1. Общие требования
ГОСТ 29228-91 (ИСО 835-2-81) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуи

рованные. Часть 2. Пипетки градуированные без установленного времени ожидания
ГОСТ 30004.2-93 Майонезы. Правила приемки и методы испытаний

3 Термины, обозначения и сокращения

3.1 Термины, использованные в настоящем стандарте соответствуют СТ РК 2.1 и СТ 
РК 2.18.

3.2 В настоящем стандарте применяют следующие обозначения и сокращения:
ИВ - инверсионно-вольтамперометрический метод или инверсионная вольтамперо

метрия;
АС - аттестованная смесь;
ВА - вольтамперограмма;
УФ - ультрафиолетовое (облучение);
ГСО - государственный стандартный образец;
КХА -  количественный химический анализ.

4 Сущность метода инверсионной вольтамперометрии

Количественный химический анализ (КХА) проб пищевых продуктов и продовольст
венного сырья на содержание токсичных элементов (кадмия, свинца, меди и цинка) основан 
на инверсионно-вольтамперометрическом (ИВ) методе определения массовых концентраций 
элементов в растворе подготовленной пробы.

Общая схема анализа проб методом ИВ представлена на рисунке 1.
Способы (I, II, III) подготовки проб к ИВ-измерениям приведены в разделе 9 настоя

щего стандарта. Объекты анализа условно разделены на группы: 1 - «твердые» продукты; 2 - 
молоко и молочные продукты; 3 - алкогольные и безалкогольные напитки.

Метод ИВ-измерений основан на способности элементов электрохимически осаж
даться на индикаторном электроде из анализируемого раствора при задаваемом потенциале 
предельного диффузионного тока, а затем растворяться в процессе анодной поляризации при 
определенном потенциале, характерном для каждого элемента. Процесс электроосаждения 
элементов на индикаторном электроде проходит при заданном потенциале электролиза в те
чение заданного времени электролиза. Электрорастворение элементов с поверхности элек
трода проводят в режиме меняющегося потенциала (линейном или другом) при заданной
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чувствительности прибора.
Регистрируемая вольтамперограмма содержит аналитические сигналы (максимальные 

анодные токи) определяемых элементов. Аналитический сигнал элемента прямо пропорцио
нально зависит от концентрации определяемого элемента. Массовые концентрации элемен
тов в испытуемом растворе пробы определяют по методу добавок аттестованных смесей АС 
определяемых элементов.

Рисунок 1 - Схема анализа проб методом инверсионной вольтамперометрии

Диапазоны определяемых массовых концентраций элементов и величины навесок 
или объемов для различных проб пищевых продуктов и продовольственного сырья приведе
ны в таблице 1. Если содержание элементов в пробе выходит за верхние границы диапазонов 
определяемых концентраций, допускается разбавление (до 5 раз) подготовленной к ИВ- 
измерению пробы или взятие меньшей аликвоты для ИВ-измерения подготовленной пробы.

Таблица 1 - Диапазоны определяемых концентраций элементов и величины навесок 
(объемов) проб для различных видов пищевых продуктов и продовольственного сырья

Группа
объек- Объект анализа

Навеска, 
или объем,

г
см3

Эл
е-

Диапазон определяемых мас
совых концентраций элемен

та, мг/кг или мг/дм3
та способ ме

нт способ
I II III I II III

1 2 3 4 5 6 7 8 9
1 Плоды, овощи и продук

ты их переработки 1 -2 5 5 Cd 0,05 - 50 0,01 - 
5,0

0,002 - 
5,0

Мясо, рыба, яйца и про
дукты их переработки 1 -2 5 4 -5 Pb 0,04 - 10 0,02-

5,0 0,02 - 50

Мука, крупа, зерно и 
продукты их переработки 2 -4 5 2 Си 0,05-30 0,2 - 100 0,6 - 200

Хлеб, хлебобулочные и 
кондитерские изделия 2 -4 5 5 Zn 1,0-100 2,5-250 1,0-400
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Чай, кофе, какао 2 -4 5 5

Окончание таблицы 1
Группа
объек

та

Объект анализа Навеска, 
или объем,

г
см3 Эл

е-
ме
нт

Диапазон определяемых массовых 
концентраций элемента, мг/кг или 

мг/дм3
Способ Способ

I II III I II III
2 Молоко и молочные 1 -2 5 4 Cd 0,005 - 1,5 0,01 - 5,0 0,002 - 5,0

продукты Pb 0,02 - 2,0 0,02 - 5,0 0,02 - 50

Си 0,1 - 15 0,2-100 0,6 - 200

Zn 0,2 - 50 2,5 -250 1,0-400

3 Алкогольные и без- 0,5 - 25 5 Cd 0,001 0,002 - 0,002 - 5,0
алкогольные напитки 2 Pb 0,02 1,0 0,02 - 50

Си 0,004 - 0,2 0,004 - 0,6 - 200

Zn 0,002 - 2,0 1,0 1,0 - 400

0,01 - 20 0,04 - 20

0,5 - 50

5 Характеристика погрешности результатов измерений

Пределы относительной погрешности результатов определения содержания токсичных 
элементов (кадмия, свинца, меди и цинка) в пробах пищевых продуктов и продовольственно
го сырья методами ИВ приведены в таблице 2.

При соблюдении всех регламентируемых условий и проведении измерений в точном 
соответствии с методикой анализа относительная погрешность (и ее составляющие) 
результатов анализа для всех диапазонов определяемых концентраций (содержаний) элемен
тов при доверительной вероятности Р=0,95 не должно превышать значений, приведенных в 
таблице 2.

Таблица 2- Значения характеристики относительной погрешности и ее составляющих 
для каждого результата измерений (X, мг/кг или мг/дм3) при доверительной вероятности 
Р=0,95 для группы объектов_________________________ _______________________________

Способ
подго
товки
пробы

Группа
объекта

Наименование элемента и диапа
зон определяемых концентраций 

мг/ кг (мг/дм3)

Значение относительной погреш
ности и ее составляющих, %

±5 а{5)

-н

I 1 Кадмий от 0,05 до 50 включ. 32 15 12
Свинец от 0,04 до 10 включ. 35 17 10
Медь от 0,05 до 30 включ. 38 18 13
Цинк от 1,0 до 100 включ. 33 16 10

2 Кадмий от 0,005 до 1,5 включ. 32 15 12
Свинец от 0,02 до 2,0 включ. 40 20 10
Медь от 0,1 до 1,5 включ. 31 15 10
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Цинк от 0,2 до 50 включ. 29 14 10

Окончание таблицы 2

Способ
подго
товки
пробы

Г руппа 
объекта

Наименование элемента и диапа
зон определяемых концентраций 

мг/ кг (мг/дм3)

Значение относительной погреш
ности и ее составляющих, %

±5 а ф )

+1

3 Кадмий от 0,001 до 0,02 включ. 37 18 10
Свинец от 0,004 до 0,2 включ. 29 14 10
Медь от 0,002 до 2,0 включ. 30 14 12
Цинк от 0,01 до 20 включ. 35 17 10

II 1 ,2 ,3 Кадмий от 0,002 до 5,0 включ. 42 20 16
Свинец от 0,004 до 5,0 включ. 49 23 19
Медь от 0,04 до 100 включ. 38 17 18
Цинк от 0,5 до 250 включ. 30 14 12

III 1 ,2 ,3 Кадмий от 0,002 до 5,0 включ. 47 22 18
Свинец от 0,02 до 50 включ. 43 20 18
Медь от 0,6 до 200 включ. 39 18 16
Цинк от 1,0 до 400 включ. 42 19 20

Примечания

i  S  характеристика относительной погрешности, т.е. границы интервала, в котором 
относительная погрешность находится с заданной вероятностью;

a (S ) - характеристика относительной случайной составляющей погрешности, т.е. среднее квад
ратическое отклонение случайной составляющей погрешности;

+ S  ” „ „— с- характеристика относительной систематической составляющей погрешности, т.е. границы 
интервала, в котором относительная составляющая погрешности находится с заданной вероятно- 
стью.___________________________________________________________________________________

6 Требования к выполнению измерений

6.1 Условия безопасного проведения работ
6.1.1 При выполнении анализов необходимо соблюдать требования техники безопас

ности при работе с химическими реактивами по ГОСТ 12.1.005.
6.1.2 Электробезопасность при работе с электроустановками по ГОСТ 12.1.019.
6.1.3 Помещение лаборатории должно соответствовать требованиям пожарной 

безопасности по ГО СТ 12.1.004 и иметь средства пожаротушения по ГО СТ 12.4.009 и 
С Т Р К 1174.

6.2 Требования к квалификации операторов
Измерения может проводить химик-аналитик, владеющий техникой вольтамперомет- 

рического анализа и изучивший инструкцию по эксплуатации, используемой аппаратуры.
6.3 Условия выполнения измерений
Измерения проводят в нормальных лабораторных условиях по ГОСТ 8.395:
- температура окружающего воздуха (25±Ю) °С;
- атмосферное давление (97±Ю) кПа;
- относительная влажность (65±15) %;
- частота переменного тока (50±5) Гц;
- напряжение в сети (220±Ю) В.
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7 Средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда, реактивы и мате
риалы

При выполнении измерений и проведении количественного химического анализа 
применяют следующие средства измерений, вспомогательное оборудование, посуду, мате
риалы и реактивы:

7.1 Средства измерений и вспомогательное оборудование
7.1.1 Анализатор волътамперометрический АВА-1, АВА-2, ТА-1, ТА-2, ХАН-2 [1].
7.1.2 Ячейка электролитическая, в состав которой входят:
- сменные стаканчики-электролизеры из кварцевого стекла вместимостью (15-20) см3;
- электрод индикаторный: ртутно-пленочный на серебряной подложке с толщиной 

пленки ртути (10-20) мкм и рабочей поверхностью (0,03 - 0,2) см3 или графитсодержащий, 
или вращающийся дисковый стеклоуглеродный электрод или электрод из углеситала;

- электрод сравнения: хлорсеребряный с сопротивлением не более 3,0 кОм или хлор- 
серебряный насыщенный эталонный 2-го разряда по ГОСТ 17792;

- электрод вспомогательный: стержень из стеклоуглерода диаметром (0,2 - 0,5) см или 
тигель стеклоуглеродный вместимостью 50 см3 [2], который выполняет функции электроли
зера.

7.1.3 Редуктор по ГОСТ 13861 с манометром (25,0±0,1) МПа по ГОСТ 2405 (способ I) 
или магнитная мешалка (способ II).

7.1.4 Весы лабораторные по ГОСТ 24104 с погрешностью взвешивания не более 
± 0,2 мг.

7.1.5 pH-метр с диапазоном измерения от 0 до 14 pH  и пределом допустимой абсо
лютной погрешности ±0,01 до 0,5 pH.

7.1.6 Ареометр общего назначения с диапазоном измерения от 1,140 до 1,210 г/см 3 с 
пределом абсолютной погрешности ±5 10 3 г/см 3.

7.1.7 Секундомер СОСпр-ба-1-000 [3].
7.1.8. pH-метр тип pH-150, рН-метр-ионометр тип рХ-150 МП [4].
7.1.9 Шланги полиэтиленовые или резиновые для подвода инертного газа к ячейке 

(способ I).
7.1.10 Плитка электрическая с закрытой спиралью по ГОСТ 14919.
7.1.11 Шкаф сушильный, обеспечивающий поддержание заданного температурного 

режима от 40 до 150 °С с погрешностью ±5 °С.
7.1.12 Муфельная печь типа ПМ-8 или МР-64-02-15 по ГОСТ 9736 или электропечь 

сопротивления камерная лабораторная, обеспечивающая поддержание заданного темпера
турного режима от 150 до 600 °С с погрешностью ±25 °С.

7.1.13 Центрифуга лабораторная марки ОПн-8.
7.1.14 Аппарат для бидистилляции воды (стеклянный) по ГОСТ 28165 или [5].
7.1.15 Выпарительная чашка № 3 вместимостью 100,0 см3 по ГОСТ 29225 (способ П).
7.1.16 Щипцы тигельные [6].
7.1.17 Линейка чертежная мерительная по ГОСТ 17435.
7.1.18 Бумага масштабно-координатная.
7.1.19 Бумага универсальная индикаторная.
7.2 Посуда
7.2.1 Пипетки мерные лабораторные стеклянные 2-го класса точности вместимостью 

0,5; 1,0; 2,0; 5,0; 10,0 см3 по ГОСТ 29227 или ГОСТ 29228.
7.2.2 Посуда мерная лабораторная стеклянная с притертыми пробками 2-го класса 

точности по ГОСТ 1770: колбы наливные вместимостью 25,0, 50,0; 100,0, 500 и 1000 см3; ци
линдры вместимостью 50,0, 10,0 см3 и пробирки мерные вместимостью 10,0; 15,0 см3.

7.2.3 Тигли или чаши фарфоровые лабораторные вместимостью (20-30) см3 по

7
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ГОСТ 29225 или чашки или тигли кварцевые вместимостью (20 -  50) см3 по ГОСТ 19908.
7.2.4 Палочки стеклянные по ГОСТ 21400.
7.2.5 Эксикатор по ГОСТ 25336.
7.2.6 Поверочные жидкости по ГОСТ 8.024, ГОСТ 8.025.
7.2.7 Аттестованные смеси:

- АС-27 (с погрешностью аттестуемого значения 0,003 мг/см3).
- АС-28 (с погрешностью аттестуемого значения 0,001 мг/см3).
- АС-29 (с погрешностью аттестуемого значения 0,003 мг/см3).
- АС-31 (с погрешностью аттестуемого значения 0,003 мг/см3).

7.3 Реактивы и материалы
7.3.1 Государственные стандартные образцы состава водных растворов ионов цинка, 

кадмия, свинца и меди ГСО 7012, 1013, 7014, 7098, 7099, 8000, 7255, 7256 с погрешностью не 
более ±1 %, отн., при Р = 0,95. Концентрация элемента в стандартном образце должна быть 
не менее 0,1 мг/см3 и не более 10,0 мг/см3.

7.3.2 Цинк сернокислый 7-водный по ГОСТ 4174.
7.3.3 Кадмий сернокислый 8/3 водный по ГОСТ 4456.
7.3.4 Свинец азотнокислый по ГОСТ 4236.
7.3.5 Медь сернокислая 5-водная по ГОСТ 4165.
7.3.6 Кислота серная концентрированная по ГОСТ 14262 ос.ч. или по ГОСТ 4204 х.ч.,
7.3.7 Кислота муравьиная по ГОСТ 5848 х.ч. (способ I).
7.3.8 Кислота соляная по ГОСТ 14261 ос.ч. или поГОСТ 3118 х.ч.
7.3.9 Кислота азотная по ГОСТ 11125 ос.ч. или по ГОСТ 4461 х.ч.
7.3.10 Кислота хлорная х.ч. [7].
7.3.11 Пероксид водорода по ГОСТ 10929.
7.3.12 Натрия гидроокись по ГОСТ 4328 х.ч.,
7.3.13 Натрий двууглекислый по ГОСТ 2156-76.
7.3.14 Ртуть азотнокислая 1-водная Hg(N0 3 )2'H20  по ГОСТ 4520 х.ч. (способ II).
7.3.15 Натрий уксуснокислый 3-водный [8] (способ II).
7.3.16 Галлий азотнокислый 8-водный (Ga(N0 3 )y8 H20  [9] ос.ч., либо галлий металли

ческий [10] (способ II).
7.3.17 Вода дистиллированная по ГОСТ 6709, дополнительно перегнанная в присут

ствии серной кислоты (0,5 см3 концентрированной серной кислоты и 3,0 см3 3%-ного раство
ра калия марганцовокислого на 1,0 дм3 воды) -  бидистиллированная вода.

7.3.18 Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490.
7.3.19 Ртуть металлическая по ГОСТ 4658 (способ I).
7.3.20 Азот газообразный по ГОСТ 9293 ос.ч. или другой инертный газ массовой до

лей кислорода не более 0,03 % (способ I).
7.3.21 Калия хлорид ос.ч. [11].
7.3 .22 Спирт этиловый высшей очистки по ГОСТ 18300 (способ II).
7.3.23 Бумага индикаторная универсальная pH 1-14.
7.3.24 Бумага фильтровальная по ГОСТ 12026 или фильтрыобеззоленные (синяя лен

та) [12].
7.3.25 Шкурка шлифованная бумажная водостойкая зернистостью 40 мкм (М 40) по 

ГОСТ 10054.
7.3.26 Шкурка шлифованная тканевая эльборовая с зернистостью 20 - 28 мкм 

(ЛМ 28/20) [13].
7.3.27 Шкурка шлифованная тканевая алмазная с зернистостью 2-3 мкм (ЛМЗ/2) [14].
Все реактивы должны быть квалификации ос.ч. или х.ч.
Допускается применять другие средства измерений, вспомогательное оборудование, 

посуду, материалы, реактивы, позволяющие обеспечить точность результатов измерений,
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указанную в настоящем стандарте.

8 Подготовка к выполнению измерений

8.1 Отбор проб
Отбор проб продовольственного сырья и пищевых продуктов на анализ проводят в 

соответствии с настоящим стандартом или другим нормативным документом, регламенти
рующим отбор проб конкретных видов и типов продовольственного сырья и пищевых про
дуктов по:

- ГОСТ 26809 - для молока и молочных продуктов;
- ГОСТ 13586.3, ГОСТ 27668 - для зерна и продуктов его переработки;
- ГОСТ 5667 - для хлеба и хлебобулочных изделий;
- ГОСТ 14849 - для макаронных изделий;
- ГОСТ 976 - для маргарина, жира и продуктов переработки;
- ГОСТ 7269; ГОСТ 9792; ГОСТ 7702.0 и др. - для мяса и мясных продуктов;
- ГОСТ 7631 и др. - для рыбы и продуктов их переработки;
- ГОСТ 5471 - для растительных масел;
- ГОСТ 30004.2 - для майонезов и др.
8.2 Подготовка приборов и электродов к работе
Подготовку вольтамперометрического анализаторов, самописца, цифрового вольт

метра или компьютера проводят в соответствии с инструкцией по эксплуатации и по техни
ческому описанию соответствующего прибора.

Подготовку электродов проводят согласно разделу 8.5.
8.3 Подготовка лабораторной посуды
8.3.1 Химическую лабораторную стеклянную посуду, сменные наконечники дозато

ров, пипетки и др. готовят одним из двух способов:
а) промывают 10 % раствором натрия двууглекислого, а затем азотной кислотой и би- 

дистиллированной водой. Кварцевые стаканчики дополнительно кипятят в разбавленной 
(1:1) серной кислоте в течение (5-10) мин и прокаливают в муфельной печи при температуре 
(500 -  600) °С в течение (5-10) мин. Сменные кварцевые стаканчики хранят в эксикаторе.

б) Стеклянную химическую посуду обезжиривают 10 % водным раствором гидрокси
да натрия в течение нескольких часов и ополаскивают бидистиллированной водой. Промы
вают в растворе с массовой концентрацией 1,0 моль/дм3 азотной кислоты и ополаскивают 
бидистиллированной водой. Затем посуду обрабатывают концентрированной серной кисло
той и промывают бидистиллированной водой.

Стеклянный стакан (электролизер) после проведения анализа обрабатывают концен
трированной серной кислотой и промывают бидистиллированной водой. Стеклянный стакан 
(электролизер) и электроды (индикаторный, вспомогательный, сравнения) перед использова
нием ополаскивают бидистиллированной водой, выдерживают в растворе соляной кислоты с 
массовой концентрацией 0,1 моль/дм3 в течение (2-3) мин и вновь ополаскивают бидистил
лированной водой.

8.3.2 Фарфоровые тигли (чаши) после обычной мойки обрабатывают горячим раство
ром азотной кислоты, затем промывают водопроводной и многократно ополаскивают дис
тиллированной водой, затем бидистиллированной водой.

8.4 Приготовление растворов
8.4.1 Приготовление фоновых растворов
В качестве фоновых растворов в разных методах ИВ-измерений (согласно разделу 10) 

используют различные электролиты. Фоновые растворы устойчивы в течение 6 месяцев. Их 
приготовление проводят по одному из способов:

9
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8.4.1.1 При проведении пробоподготовки по способу I по 9.1 и ИВ-измерений с инди
каторным ртутно-пленочным электродом (метод I по 10.1).

Раствор муравьиной кислоты (при использовании анализаторов с ультрафиолетовым 
(УФ) - облучением пробы)

Готовится непосредственно в процессе проведения ИВ-измерений. Для этого в квар
цевый стаканчик для ИВ-измерений помещают 10,0 см3 бидистиллированной воды и (0,04 - 
0,10) см3 концентрированной муравьиной кислоты.

Раствор хлорида калия массовой концентрации 0,1 моль/дмЗ (для анализа проб моло
ка и молочных продуктов)

На аналитических весах берут навеску (0,746±0,001) г хлорида калия, переносят в 
мерную колбу вместимостью 100,0 см3 и доводят объем раствора до метки бидистиллиро
ванной водой.

Раствор соляной кислоты массовой концентрации 0,1 моль/дмЗ (для анализа твердых 
продуктов)

В мерную колбу вместимостью 100,0 см3 помещают 1,0 см3 концентрированной соля
ной кислоты (ос.ч.) и доводят объем раствора до метки бидистиллированной водой.

8.4.1.2 При проведении пробоподготовки по способу II по 9.2 и ИВ-измерений с инди
каторным графитсодержащим электродом (метод II по 10.2).

Раствор хлористого натрия массовой концентрации 3,5 моль/дмЗ солянокислый
В мерную колбу вместимостью 100,0 см3 приливают с помощью мерного цилиндра 

или бюретки 47,0 см3 раствора гидроокиси натрия массовой концентрации 7,5 моль/дм3, 28,0 
см3 концентрированной соляной кислоты (ос.ч) плотностью 1,19 г/см3 и 20,0 см3 бидистил
лированной воды. Раствор перемешивают. Измеряют pH полученного раствора и доводят его 
кислотность до рН=(5±1). Объем раствора доводят до метки бидистиллированной водой.

Раствор хлористого натрия солянокислый: 0,04 моль/дмЗ по соляной кислоте и 0,14 
моль/дмЗ по натрию хлористому

В мерную колбу вместимостью 500,0 см3 помещают с помощью пипеток или бюреток
20.0 см3 раствора соляной кислоты (ос.ч.) массовой концентрации 1,0 моль/дм3 и 20,0 см3 со
лянокислого раствора хлористого натрия массовой концентрации 3,5 моль/дм3. Объем рас
твора доводят до метки на колбе бидистиллированной водой.

Раствор азотнокислой ртути массовой концентрации ионов ртути 1,0 мг/смЗ.
На аналитических весах взвешивают в химическом стакане (0,1708±0,0002) г азотно

кислой ртути, приливают 0,2 см3 концентрированной азотной кислоты и количественно пе
реносят в мерную колбу вместимостью 100,0 см3. Объем раствора доводят до метки биди
стиллированной водой. Раствор азотнокислой ртути устойчив в течение 3 месяцев.

8.4.1.3 При проведении пробоподготовки по способу III по 9.3 и ИВ-измерений с ин
дикаторным вращающимся дисковым стеклоуглеродным электродом или электродом из си- 
талла (метод III по 10.3).

Раствор хлористого калия и азотнокислой ртути солянокислый: 3,3 моль/дмЗ по хло
риду калия, 0,0005 моль/дмЗ по азотнокислой ртути и 0,005 моль/дмЗ по соляной кислоте.

На аналитических весах взвешивают (0,0428±0,0002) г азотнокислой ртути, количест
венно переносят в мерную колбу вместимостью 250,0 см3, добавляют с помощью пипетки
10.0 см3 соляной кислоты (ос.ч.) концентрации 1,0 моль/дм3, доводят до метки насыщенным 
раствором хлорида калия. Раствор тщательно перемешивают.

8.4.2 Аттестованные смеси (АС-27, АС-28, АС-29, АС-31) используются для оценки 
содержания элементов цинка, кадмия, свинца и меди, в пробе.

8.4.3 Дополнительные и вспомогательные растворы
8.4.3.1 Раствор ионов галлия (III) 1,0 мг/см3 (метод II) можно готовить по одному из 

способов:
а) В химическом стакане взвешивают на аналитических весах (0,1430±0,0002) г азот-

10
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нокислого галлия и растворяют в 10,0 см3 разбавленной (1:10) азотной кислоты. Переносят 
полученный раствор в мерную колбу вместимостью 25,0 см3. Объем раствора доводят до 
метки разбавленной (1:10) азотной кислотой.

б) В химическом стакане взвешивают на аналитических весах (0,100±0,002) г 
измельченного металлического галлия и растворяют в 4,0 см3 соляной кислоты, разбавлен
ной (1:1). Добавляют несколько капель концентрированной азотной кислоты и дважды упа
ривают до влажных солей. Полученный концентрат растворяют в 4,0 см3 концентрированной 
соляной кислоты. Количественно переносят полученный раствор в мерную колбу вместимо
стью 100,0 см3, наполовину заполненную бидистиллированной водой. Объем раствора дово
дят до метки бидистиллированной водой.

Раствор ионов галлия 1,0 мг/см3 хранят 3 месяца.
8.4.3.2 Растворы ионов галлия с массовой концентрацией 0,1; 0,01 и 0,001 мг/см3 

(метод II) готовят последовательным разбавлением в 10, 100 и 1000 раз раствора галлия (Ш) 
с массовой концентрацией 1,0 мг/см3 бидистиллированной водой.

Растворы ионов галлия 0,1 и 0,01 мг/см3 хранят 3 дня.
Раствор ионов галлия 0,001 мг/см3 хранят 1 день.
8.4.3.3 Азотную кислоту марки х.ч. следует перегонять при температуре 120 °С. 

Перегнанная азотная кислота должна быть концентрации не менее 10,0 моль/дм3. Перегнан
ную азотную кислоту следует хранить не более 6 месяцев в чистой кварцевой посуде.

8.5 Подготовка электродов
8.5.1 Подготовка к работе электрода сравнения
Электрод сравнения (при первом приготовлении) заполняют раствором хлористого 

калия, закрывают пробкой отверстие и выдерживают 48 ч для установления равновесного 
значения потенциала.

8.5.2 Подготовка к работе индикаторного электрода
Подготовку индикаторного электрода для каждого используемого метода 

ИВ-измерений (10.1; 10.2; 10.3) проводят по одному из способов (8.5.2.1; 8.5.2.2; 8.5.2.3).
8.5.2.1 Подготовка индикаторного ртутно-пленочного электрода
Индикаторный ртутно-пленочный электрод представляет собой фторопластовый 

стержень с запрессованной серебряной проволокой диаметром 0,8 мм длиной (5-7) мм, пло
щадью поверхности около 0,2 см3. Для подготовки электрода к работе наносят на поверх
ность серебра пленку ртути толщиной 10-20 мкм. Покрытие ртутью проводят путем опуска
ния рабочей части поверхности электрода (серебряной проволоки) в металлическую ртуть на 
(1-2) с, затем ртуть растирают фильтровальной бумагой для равномерного ее распределения 
по всей поверхности серебра. Электрод промывают бидистиллированной водой. Процедуру 
нанесения ртути на рабочую поверхность электрода повторяют по мере необходимости, на
пример при появлении дефекта на поверхности электрода. При образовании серой пленки на 
поверхности - пленку удаляют фильтровальной бумагой.

После проведения анализа электроды обмывают бидистиллированной водой и хранят 
в стаканчике с бидистиллированной водой.

При подготовке индикаторного ртутно-пленочного электрода следует соблюдать тех
нику безопасности при работе с ртутью:

- металлическую ртуть (не более 1,0 см3) следует хранить под слоем воды в бюксе, 
помещенной в толстостенную склянку;

- работать с ртутью и хранить ее следует в вытяжном шкафу;
- необходимо иметь средства сбора и нейтрализации ртути (амальгамированную мед

ную пластину, раствор хлорного железа).
8.5.2.2 Подготовка поверхности индикаторного графитового электрода
Перед началом работы 1 раз в день торцевую поверхность электрода обрабатывают на 

шлифованной шкурке зернистостью 40 мкм, затем на шлифованной тканевой эльборовой
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шкурке зернистостью (20-28) мкм.
Затем электрод:
- промывают бидистиллированной водой и осушают фильтровальной бумагой;
- отполировывают на шлифованной тканевой шкурке зернистостью 2-3 мкм;
- промывают бидистиллированной водой и протирают мягкой бумажной салфеткой;
- отполировывают до зеркального блеска на обеззоленном фильтре (синяя лента);

промывают соляной кислотой с массовой концентрацией концентрации 
0,1 моль/дм3, затем бидистиллированной водой.

После проведения анализа перед следующим погружением в раствор торцевую по
верхность электрода готовят способом, указанным выше.

8.5.2.3 Подготовка поверхности индикаторного стеклоуглеродного электрода
Перед началом работы 1 раз в день торцевую поверхность электрода протирают 

фильтровальной бумагой, смоченной этиловым спиртом.
В случае снижения чувствительности индикаторного стеклоуглеродного электрода:
- удаляют отработанную пленку ртути;
- отполировывают торец электрода на шлифованной тканевой эльборовой шкурке 

зернистостью (2-3) мкм;
- промывают дистиллированной водой;
- отполировывают торцевую часть электрода до зеркального блеска алмазной пастой 

АСМ-2,3;
- протирают электрод этиловым спиртом для удаления следов пасты;
- промывают дистиллированной водой.
После проведения анализа перед следующим погружением в раствор торцевую по

верхность электрода протирают сухой фильтровальной бумагой для удаления отработанной 
пленки ртути, которую затем помещают в сборник отходов для солей ртути.

9 Подготовка проб к ИВ-измерениям

Для анализа проб пищевых продуктов и продовольственного сырья одновременно ис
пользуют две параллельные и одну холостую (контрольную) пробу или две параллельные и 
одну резервную пробу.

Подготовка проб анализируемых объектов к ИВ-измерениям проводится по одному из 
представленных способов (9.1-9.3) в зависимости от метода анализа (10.1-10.3).

Пробоподготовка по способу I основана на полном разложении органических веществ 
путем сжигания пробы сырья или продуктов в электропечи при контролируемом темпера
турном режиме с добавлением азотной кислоты и пероксида водорода перед сухим озолени- 
ем. Растворение золы проводят в бидистиллированной воде или в растворе соляной кислоты 
(ос.ч). Способ предназначен для всех видов продуктов и сырья с использованием минималь
ных навесок или объемов проб согласно таблице 1. Способ I представлен в 9.1.

Способы пробоподготовки II и III основаны на проведении минерализации по 
ГОСТ 26929 с получением осадка золы с использованием навесок или объемов проб соглас
но таблице 1. Дальнейшее растворение осадка золы проводится в смеси соляной кислоты 
(ос.ч.) и хлористого натрия (способ П) или в соляной кислоте (способ III). Способ П пред
ставлен в 9.2, а способ III - в 9.3 настоящего стандарта.

Допускается использование автоклавов или микроволновых печей для кислотного 
разложения проб. В этом случае необходимо убедиться в полном разложении органических 
веществ.

В экспресс-анализе пробы овощных, фруктовых соков, вин, коньяков, безалкогольных 
напитков предварительно разбавляют, при необходимости центрифугируют (при наличии 
осадка, взвеси), добавляют соляную (ос.ч.) или муравьиную кислоту и заканчивают фотохи-
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мической обработкой для разрушения нестабильных комплексов металлов.
9.1 Подготовка проб по способу I
Способ подготовки проб используется для определения массовой концентрации кад

мия, меди, свинца, цинка в пробах продуктов пищевых и продовольственного сырья, кроме 
определения массовых концентраций свинца в консервированных пищевых продуктах, рас
фасованных в жестяную тару.

Способ подготовки проб продуктов пищевых и продовольственного сырья заключает
ся в проведении минерализации путем сочетания "мокрого" и "сухого" озоления. "Мокрая" 
минерализация проб с помощью азотной кислоты и пероксида водорода позволяет эффек
тивно окислить органическую матрицу, а кроме того удалить хлорид-ионы из раствора, что
бы предотвратить улетучивание в дальнейшем хлоридов металлов при "сухой" минерализа
ции. Метод пригоден для всех трех групп объектов (см. таблицу 1).

При анализе твердых продуктов (крупа, мясо, рыба, продукты их переработки) пробы 
предварительно гомогенизируют. Способы гомогенизации указаны в нормативных докумен
тах на методы отбора проб (см. 8.1 настоящего стандарта).

9.1.1 Подготовка проб всех трех групп продуктов (таблица 1) к ИВ-измерениям
В чистый кварцевый или фарфоровый стаканчик или кварцевый тигель вместимостью 

(15,0 - 20,0) см3 помещают навеску или объем анализируемой пробы любой из трех групп 
продукции в соответствии с данными, приведенными в таблице 1 для способа I. Навеску 
пробы взвешивают с точностью до 0,001 г; объем измеряют пипеткой с точностью до 
0,01 см3.

Сухую навеску пробы смачивают бидистиллированной водой так, чтобы навеска про
бы была смочена полностью.

Исходный объем алкогольных и безалкогольных напитков уменьшают в 2 - 3 раза при 
помощи упаривания пробы напитка при температуре (100 -  130) °С, избегая разбрызгивания 
пробы.

Затем пробу обрабатывают, добавляя (2,5 - 3,0) см3 перегнанной азотной кислоты. 
Стаканчик (тигель) с пробой нагревают на электроплитке при температуре от 120 до 150 °С 
до влажного осадка. Повторно обрабатывают пробу, добавляя (1,5 - 2,0) см3 азотной кислоты 
и (1,0 - 1,5) см3 пероксида водорода. Стаканчик (тигель) помещают в муфельную печь при 
температуре (300±25) °С и постепенно (в течение 0,5 - 1,0 ч) повышают температуру до 
(450±25) °С; выдерживают 30 мин. Стаканчик (тигель), с образовавшейся золой, вынимают 
из муфеля.

Если в золе присутствуют угольные включения, повторяют обработку пробы азотной 
кислотой (0,5 см3) с добавлением пероксида водорода (0,5 см3). Повторно помещают стакан
чик с пробой в муфельную печь и выдерживают при температуре 450 °С еще в течение 
(20 -  25) мин. Для зерна допускается минерализация при 500 °С. Стаканчик вынимают из 
муфеля.

В том случае, если зола однородна, белого, серого или рыжеватого цвета, стаканчик 
(тигель) с золой охлаждают до комнатной температуры. Растворяют осадок в 1,0 см3 соляной 
кислоты концентрации 6,0 моль/дм3 при перемешивании и нагревании до температуры 
(60-80) °С. Пробу упаривают при температуре (100-120) °С до влажных солей (не досуха) и 
добавляют 10,0 см3 бидистиллированной воды (при анализе жидких продуктов, кроме моло
ка) или фонового раствора (при анализе твердых и молочных продуктов).

Из полученного минерализата (VMUH = 10,0 см3) для ИВ-измерения отбирают аликвоту 
соответствующего объема (¥ал ). Объем аликвоты зависит от содержания элементов в пробе 
и равен, как правило, (0,2 - 1,0) см3.

При анализе алкогольных и безалкогольных напитков для ИВ-измерений часто берут 
весь объем минерализата. В этом случае ¥ал -  ¥мин.

9.1.2 Подготовка проб третьей группы объектов (коньяки, плодовые крепкие и вино-
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градные вина, минеральные воды, спирт, водка, игристые и шампанские вина) для проведе
ния экспресс-анализа

Подготовку проб этих объектов проводят следующим образом:
При наличии в пробе взвеси или осадка пробу центрифугируют до получения про

зрачного центрифугата. Игристые и шампанские вина дегазируют.
В чистый кварцевый стаканчик с помощью пипетки помещают 10,0 см3 бидистилли- 

рованной воды, добавляют анализируемую пробу в объеме от 0,2 до 1,0 см3, прибавляют 
(0,05 - 0,1) см3 муравьиной кислоты. В данном случае VMUH = Уал. Стаканчик с пробой подвер
гают УФ-обработке с целью разрушения органических веществ.

Если полученные результаты анализа показывают, что содержание элемента в пробе 
превышает 0,3 ПДК, то анализ пробы следует повторить, используя подготовку пробы по 
9.1.1.

9.2 Подготовка проб по способу II
Подготовку проб анализируемых объектов (продовольственного сырья и пищевых 

продуктов) проводят путем минерализации по ГОСТ 26929. Переведение пробы в раствор 
проводят в день измерений. При этом готовят раствор к ИВ-измерениям по одному из спосо
бов:

9.2.1 Приготовление испытуемых растворов проб продовольственного сырья и пище
вых продуктов к анализу на содержание меди, свинца, кадмия, цинка (кроме определения 
содержания свинца в консервированных пищевых продуктах, расфасованных в жестяную 
тару).

После минерализации проб по ГОСТ 26929 к полученной сухой золе бело-серого цве
та, охлажденной до комнатной температуры, приливают 1,0 см3 соляной кислоты с массовой 
концентрацией 6,0 моль/дм3. Суспензию перемешивают стеклянной палочкой до полного 
растворения пробы и выдерживают в фарфоровой чашке в течение 5-15 мин. Затем раствор 
количественно переносят в мерную колбу емкостью 50,0 см3, добавляют 2,0 см3 раствора 
хлористого натрия с массовой концентрацией 3,5 моль/дм3 и разбавляют бидистиллирован- 
ной водой до объема примерно 45,0 см3. С помощью pH-Метра измеряют pH полученного 
раствора и доводят его кислотность до pH, равного (2±1), приливая разбавленные растворы 
соляной кислоты или гидроокиси натрия. Объем раствора доводят до метки на колбе биди- 
стиллированной водой. Хранят растворенную пробу в течение (8 -  10) ч.

9.2.2 Анализ поваренной соли
При анализе поваренной соли минерализацию пробы не проводят.
На аналитических весах взвешивают в химическом стакане (1,000±0,002) г поварен

ной соли, растворяют навеску в бидистиллированной воде. Раствор количественно переносят 
в мерную колбу вместимостью 50,0 см3, добавляют 2,0 см3 соляной кислоты с массовой кон
центрацией 1,0 моль/дм3, доводят до метки бидистиллированной водой и тщательно переме
шивают.

9.2.3 Приготовление растворов проб консервированных пищевых продуктов, фасо
ванных в жестяную тару, к анализу на содержание свинца

После минерализации по ГОСТ 26929 полученную сухую золу пищевого продукта 
бело-серого цвета, охлажденную до комнатной температуры, растворяют в фарфоровом тиг
ле при нагревании на водяной бане в 5,0 см3 разбавленной азотной (1:2) кислоты. Раствор 
выпаривают до влажных солей. К осадку в тигле добавляют 2,0 см3 разбавленной хлорной 
(1:1) кислоты и нагревают на водяной бане в течение 5 мин. Раствор охлаждают и количест
венно переносят в мерную колбу вместимостью 50,0 см3, добавляют 10,0 см3 разбавленной 
хлорной (1:1) кислоты. Объем раствора доводят до метки бидистиллированной водой. Хра
нят растворенную пробу в течение 8 ч.

9.3 Подготовка проб по способу III
Подготовку проб сырья и пищевых продуктов для анализа на определение концентра-
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ции ионов кадмия, свинца, меди и цинка (кроме определения содержания свинца в консерви
рованных пищевых продуктах, расфасованных в жестяную тару) проводят способом сухой 
минерализации по ГОСТ 26929.

Полученную золу растворяют в минимальном объеме соляной кислоты с массовой 
концентрацией 0,4 моль/дм3, переносят в мерную колбу вместимостью 25,0 см3, добавляют
2,5 см3 фонового раствора. Объем раствора доводят до метки на колбе бидистиллированной 
водой.

Объемы аликвоты пробы, вносимой в электролизер, приведены ниже:
- 2,0 см3 плоды, овощи и продукты их переработки;
- 2,0 см3 для Cd и РЬ; 0,1 см3 для Си мясо и продукты переработки;
- 2,0 см3 яйца, желатин, зерно и продукты переработки;
- 5,0 см3 масла, жиры, рыба и продукты переработки;
- 1,0 см3 кондитерские изделия;
- 5,0 см3 молоко и молочные продукты;
- 3,0 см3 винодельческие продукты.
9.4 Подготовка контрольной пробы
Подготовку контрольной пробы проводят по 9.1-9.3, приливая соответствующие реак

тивы в тех же количествах и в той же последовательности, но без пробы анализируемого 
объекта, используя вместо нее бидистиллированную воду.

10 Проведение измерений

Инверсионно-вольтамперометрические измерения при анализе проб продовольствен
ного сырья и пищевых продуктов на содержание токсичных элементов после их пробоподго- 
товки к ИВ-измерениям проводят с использованием приборов, указанных в 7.1.1 с использо
ванием различных индикаторных электродов по одному из методов (I, II, III) согласно 10.1;
10.2 или 10.3.

Выполнению измерений непосредственно самой анализируемой пробы предшествует 
стадия проверки электрохимической ячейки на чистоту.

Проверка электрохимической ячейки на чистоту
Проверку на чистоту электрохимической ячейки (стаканчиков, фонового раствора и 

электродов) проводят путем репарации вольтамперограмм в данной электрохимической 
ячейке с используемым фоновым раствором после многократного ополаскивания стаканчика 
бидистиллированной водой и фоновым электролитом.

Оптимальными являются такие качества реактивов, электродов и чистота посуды, ко
гда получаются аналитические сигналы элемента в фоновом растворе, равные или близкие к 
нулю (менее 5 мм при чувствительности прибора 4х10'9 А/мм), в условиях, указанных для 
определения искомого элемента.

ИВ-измерения проб, подготовленных по способу I согласно 9.1, проводят по методу I 
ИВ-измерений согласно 10.1; по способу II согласно 9.2 - по методу II согласно 10.2; по спо
собу III согласно 9.3 - по методу III согласно 10.3. Каждый метод ИВ-измерений отличается 
последовательностью и условиями его проведения, а также нормативами контроля (см. таб
лицу 7).

10.1 Выполнение измерений с использованием ртутно-пленочного электрода и уни
версальных полярографов или вольтамперометрических анализаторов (типа СТА, ТА-1 или 
аналогичных), метод I.

Устанавливают следующий режим работы приборов:
- двухэлектродная система измерений;
- постоянно-токовый или переменно-токовый режим регистрации вольтамперограмм;
- поляризующее напряжение для электронакопления элементов: минус 1,4 В;
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- потенциал начала регистрации вольтамперограмм: минус 1,2 В;
- конечное напряжение развертки: плюс 0,05 В;
- скорость линейного изменения потенциала: от 50 до 100 мВ/с;
- чувствительность прибора при регистрации вольтамперограммы: 4x10'9 - 8х 10'7 

А/мм (в зависимости от содержания элемента в анализируемой пробе);
- время электролиза: от 10 до 180 с (в зависимости от диапазона определяемых кон

центраций).
Проверяют электрохимическую ячейку на чистоту.
10.1.1 Проводят ИВ-измерение для каждой из параллельных анализируемых проб и 

контрольной пробы в одинаковых условиях.
Для этого в стаканчик с фоновым раствором мерной пипеткой вносят аликвоту анали

зируемой пробы, подготовленной по 9.1.1 - 9.1.2. Помещают стаканчик с анализируемым 
раствором в электрохимическую ячейку. Опускают в раствор индикаторный электрод (катод) 
и электрод сравнения (анод). Подключают к прибору индикаторный электрод и электрод- 
сравнения. Устанавливают чувствительность прибора и время предварительного накопления 
согласно таблице 3. Включают пропускание инертного газа или УФ-облучение анализируе
мого раствора в течение 180 - 300 с.

Проводят процесс предварительного электронакопления элементов из раствора под
готовленной пробы при потенциале накопления минус 1,4 В в течение 120 с при заданной 
чувствительности полярографа при перемешивании раствора. По окончании предваритель
ного накопления отключают газ и через (5-10) с регистрируют вольтамперограммы в диапа
зоне потенциалов от минус 1,2 до плюс 0,05 В. При этом на вольтамперограмме регистриру
ют аналитические сигналы определяемых элементов, максимумы анодных токов (пиков) ко
торых находятся при потенциалах (минус 0,90±0,05) В для цинка; (минус 0,60 ± 0,05) В для 
кадмия; (минус 0,40 ± 0,05) В для свинца и (минус 0,10 ± 0,05) В для меди.

Если на вольтамперограмме аналитические сигналы (высоты анодных пиков) элемен
тов будут превышать 200 мм, то уменьшают или чувствительность прибора, или время нако
пления. Если высоты анодных пиков элементов будут меньше 5 мм, то увеличивают или 
чувствительность прибора, или время предварительного накопления.

Регистрацию аналитических сигналов всех четырех элементов (цинка, кадмия, свинца 
и меди) проводят одновременно, если они не выходят за пределы листа масштабно
координатной бумаги или экрана компьютера. В противном случае проводят регистрацию 
аналитических сигналов и определение массовых концентраций элементов с наименьшими 
значениями аналитических сигналов, после чего чувствительность прибора уменьшают и по
вторяют операции для остальных элементов.

Операции по электронакоплению и регистрации вольтамперограмм повторяют три 
раза в выбранных условиях.

Измеряют высоты анодных пиков определяемых элементов в анализируемом раство
ре.

В стаканчик с анализируемым раствором с помощью пипетки вносят добавки аттесто
ванных смесей элементов в таком объеме, чтобы высоты анодных пиков соответствующих 
элементов на вольтамперограмме увеличились примерно в два раза по сравнению с первона
чальной. Рекомендуемый объем добавок АС указан в таблице 5.

Таблица 5 - Рекомендуемые добавки АС и чувствительность прибора при регистрации 
вольтамперограмм при анализе проб пищевых продуктов и продовольственного сырья.

Диапазон массовой 
концентрации элемента

Время элек- 
тролизамин

Концентрация АС, 
используемого для

Рекомендуемый 
объем добавок

Чувствитель
ность прибо-
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в испытуемом раство
ре, мг/дм3

добавок, мг/дм3 АС, см3 ра, А/мм

0,001 - 0,10 5 - 10 од 0,05-0,1

х>ОXОX

0,05 - 1,0 3 - 5 1,0 0,05-0,1 1x10-*-4хЮ '7
0,5 - 10,0 2 - 5 10,0 0,05-0,1 2хЮ'Х 8хЮ'7
5,0 - 30,0 0,5- 2 10,0 или 100,0 0,05-0,1 2хЮ'7 - 8хЮ'6

Добавки следует вносить в малом объеме (не более 0,2 см3), чтобы предотвратить из
менение концентрации фонового раствора и избежать учета разбавления анализируемой 
пробы.

Проводят предварительное накопление и регистрацию вольтамперограмм анализи
руемой пробы с введенными добавками АС цинка, кадмия, свинца и меди три - четыре раза в 
тех же условиях, что и анализируемой пробы.

Измеряют высоты анодных пиков элементов в пробе с добавкой каждого определяе
мого элемента.

Выливают содержимое стаканчика. Промывают стаканчик бидистиллированной во
дой.

Аналогичные операции проводят для второй параллельной и для контрольной.
10.1.2 ИВ-измерения при анализе пробы в избытке одного элемента
На практике часто бывает, что в пробе содержание одного или двух элементов намно

го превышает содержание остальных. Это выясняется при регистрации вольтамперограмм, 
когда высота анодного пика элемента в пробе превышает высоты анодных пиков других 
элементов в десять и более раз.

Если таким элементом является Cd, Pb или Си, то сначала оценивают содержание ос
тальных элементов в выбранных для них условиях измерения сигналов. Затем проводят 
оценку содержания избыточного элемента при меньших временах накопления и при более 
грубой чувствительности прибора, используя добавки АС этого элемента более высоких 
концентраций.

При большом количественном содержании Zn в пробе по сравнению с содержанием 
Cd, Pb, Си изменяют не только время электролиза и чувствительность прибора, но и потен
циал электронакопления. Электронакопление Cd, Pb, Си проводят при минус 1,2 В в течение 
120 - 300 с и оценивают содержание этих элементов по методу добавок. Затем электронакоп
ление Zn проводят при минус 1,4 В в течение (20 -  60) с и оценивают его содержание по ме
тоду добавок.

10.2 Выполнение измерений с использованием графитсодержащего электрода и ана
лизаторов инверсионных вольтамперометрических. Метод II

Определение содержания ионов Си, РЬ и Cd проводят из одной аликвотной части 
пробы. Анализ пробы начинают с определения содержания в ней ионов Си (П). После пере
ключения потенциала накопления определяют содержание в пробе ионов Pb (II) и Cd (II). 
Определение содержания ионов Zn (II) проводят из другой аликвотной части пробы.

10.2.1 ИВ-измерения пробы на содержание ионов Си (II)
В стеклянный стакан (электролизер) помещают 10,0 см3 испытуемого раствора пробы, 

подготовленной по 9.2.1 и 9.2.2, добавляют 0,2 см3 раствора ртути азотнокислой концентра
ции 1,0 мг/см3. Опускают в электролизер индикаторный электрод, электрод сравнения и 
вспомогательный электрод. Проводят измерения при следующих условиях:

- предварительное концентрирование: при потенциале минус 0,80 В в течение 
(15 -  120) с при перемешивании и 15 с - успокоение раствора;

- скорость линейной развертки потенциала (производный режим): от 250 до 450 мВ/с;
- конечный потенциал развертки: плюс 0,01 В.
Условия измерений задают в соответствии с инструкцией по эксплуатации анализато-
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ра.
Потенциал максимума анодного тока меди равен: (минус 0,10 ± 0,10) В.
Порядок проведения электронакопления и регистрации вольтамперограмм пробы и 

пробы с добавкой АС элемента проводят аналогично 10.1 настоящего стандарта.
10.2.2 ИВ-измерения пробы на содержание ионов кадмия (II) и свинца (II)
После определения содержания меди пробу анализируют на содержание в ней ионов 

кадмия (II) и свинца (П), переключая потенциал предварительного концентрирования с ми
нус 0,8 В на минус 1,2 В. Измерения проводят при тех же условиях.

Потенциалы максимумов анодных токов равны: (минус 0,45±0,10) В для свинца; 
(минус 0,60±0,10) В для кадмия.

10.2.3 ИВ-измерения пробы на содержание ионов цинка (II)
Перед выполнением измерений определяют содержание ионов меди (II) в испытуемом 

растворе пробы, приготовленном из озоленной навески.
В стаканчик - электролизер ячейки электролитической с помощью пипетки вместимо

стью 10,0 см3 помещают 8,0 см3 фонового раствора (0,04 моль/дм3 соляная кислота (ос.ч) 
+0,14 моль/дм3 хлористый натрий); (0,1 - 2,0) см3 испытуемого раствора пробы в зависимо
сти от содержания цинка в испытуемом растворе. Добавляют (1,0-1,5) см3 раствора уксусно
кислого натрия концентрации 1,0 моль/дм3, 0,2 см3 раствора ртути азотнокислой концентра
ции 1,0 мг/см3 и такой объем раствора ионов галлия (Ш) концентрации 0,001; 0,01 или 0,1 
мг/см3, чтобы концентрация ионов галлия (Ш) в электролизере в (3-5) раз превышала кон
центрацию ионов меди (II). Величина pH раствора при электролизе должна быть равна 
(5,5±0,5).

Проводят измерения при условиях, указанных в 10.2.1. Потенциал максимума анодно
го тока цинка равен (минус 1,00+0,05) В.

Проводят измерения пробы и пробы с добавкой АС элемента в одинаковых условиях. 
Оценивают содержание элемента методом добавок.

10.2.4 ИВ-измерения испытуемых растворов, содержащих более 0,5 мг/дм3 меди
Измерения пробы начинают с определения содержания в ней ионов меди (II). Опреде

ление содержания ионов меди проводят из первой аликвотной части пробы, равной 0,5 см3. В 
электролизер помещают 0,5 см3 испытуемого раствора пробы. Приливают 9,0 см3 фонового 
электролита (0,04 моль/дм3 соляная кислота + 0,14 моль/дм3 хлористый натрий). Добавляют 
0,2 см3 раствора ртути азотнокислой с массовой концентрацией 1,0 мг/см3. Проводят измере
ния пробы и пробы с добавкой АС элемента.

Содержание в пробе ионов свинца (II) и кадмия (II) определяют из второй аликвотной 
части пробы, равной 10 см3.

Определение содержания ионов цинка (II) проводят из третьей аликвотной части про
бы.

10.2.5 Выполнение измерений содержаний свинца в консервированных пищевых про
дуктах, расфасованных в жестяную тару

В электролизер помещают 10,0 см3 пробы, растворенной после минерализации по 
9.2.3, и 0,2 см3 раствора ртути азотнокислой массовой концентрации 1,0 мг/см3. Проводят 
предварительное концентрирование при потенциале минус 1,00 В. Потенциал максимума 
анодного тока свинца (II) равен (минус 0,45+0,10) В.

10.3 Выполнение измерений с использованием вращающегося дискового стеклоугле
родного электрода, серийного (универсального типа ПУ-1) или аналогичного полярографа. 
Метод III

Перед началом работы следует установить следующий режим работы приборов:
- диапазон тока: от 5 до 250 А;
- вид полярографии: 3-электродная, переменно-токовая с квадратно-волновой моду

ляцией;
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- демпфирование: 0,1;
- амплитуда переменного напряжения: 30 мВ (возможно варьирование);
- скорость развертки: от 30 до 100 мВ/с;
- режим работы: накопление;
- задержка: 110 с (возможно варьирование);
- начальное напряжение: минус 1,00 В;
- направление развертки: плюс;
- амплитуда развертки : 1,10 В;
- режим: непрерывный; при потенциале: от 0,3 до 0,7 В.
В течение (40-100) с очищают поверхность рабочего электрода, устанавливая потен

циал очистки поверхности стеклоуглеродного электрода плюс 0,40 В.
Потенциал накопления устанавливают минус 1,40 В и амплитуду развертки 1,5 В - 

при определении Zn, Pb, Cd; или потенциал накопления минус 0,95 В и амплитуду развертки
1,05 В - при определении Си, Pb, Cd.

Измерения проводят в соответствии с инструкцией по эксплуатации серийного поля- 
рографа аналогично 10.1 настоящего стандарта, используя вращающийся электрод. Аликвота 
анализируемой пробы при этом помещается в раствор, содержащий 2,0 см3 фонового элек
тролита и 18,0 см3 бидистиллированной воды. Добавки АС элементов проводятся согласно 
таблице 6.

Таблица 6 - Рекомендуемые добавки аттестованных смесей при анализе проб сырья и 
пищевых продуктов по методу III.

Диапазон анализируемых содержа
ний испытуемого раствора, мкг/дм3

Концентрация АС для доба
вок, мг/дм3

Рекомендуемый объем 
добавок, см3

КАДМИЙ
От 0,10 до 1,00 включ. 
св. 1,00 « 10,0 «
« 10,0 « 500 «

0,100 0,02 - 0,2
1,00 0,02 - 0,2

Исходную пробу развести бидистиллированной водой в 
10-50 паз

СВИНЕЦ
От 0,20 до 10,0 включ. 
св. 10,0 « 30,0 «

« 30,0 « 80,0 «
« 80,0 « 500 «

1,00 0,04 - 0,2
5,00 0,05 - 0,2

10,0 0,1 - 0,2
Исходную пробу развести бидистиллированной водой в 

10-50 раз

МЕДЬ
от 0,50 до 10,0 включ. 
св. 10,0 « 500 «

1,00 0,01 - 0,2
Исходную пробу развести бидистиллированной водой в 

10-50 раз

Окончание таблицы 6
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ЦИНК
от 10,0 до 100 включ. 
с в .100 « 1000 «

10,0 0,02 - 0,2
Исходную пробу развести бидистиллированной водой 

в 10-100 раз

11 Обработка и оформление результатов измерений

При использовании вольтамперометрических анализаторов в комплекте с компьюте
ром процедуры обработки вольтамперограмм и вычисления результатов анализа предусмот
рены программным обеспечением и проводятся в автоматическом режиме без вмешательства 
оператора.

При использовании серийных полярографов и анализаторов в комплекте с самопис
цем обработку результатов измерений аналитических сигналов определяемых ионов метал
лов, а также расчет массовой концентрации каждого элемента в анализируемой пробе прово
дят следующим образом:

11.1 Расчет величин максимальных анодных токов (аналитических сигналов)
11.1.1 Для определяемого элемента рассчитывают среднее (hi) из трех значений ана

литических сигналов, полученных при 4-кратной регистрации вольтамперограммы пробы, не 
учитывая первую вольтамперограмму.

11.1.2 По средней высоте (hi) анодного пика для данного элемента вычисляют значе
ние максимального анодного тока (I})  элемента по формуле

Ij = h]-a (1)

где Ii - значение максимального анодного тока ионов элемента в данной пробе, А; 
hi - средняя высота анодного пика элемента на вольтамперограмме, мм; 
а - чувствительность прибора при регистрации данного пика, А/мм.

Такой же расчет проводят и для вольтамперограмм при регистрации анализируемой 
пробы с добавкой аттестованной смеси ионов элемента

h  = h2-a, (2)

где индекс 2 относится к аналитическому сигналу элемента в пробе с добавкой АС.
11.1.3 Если регистрацию вольтамперограмм пробы и пробы с добавкой АС проводят 

без изменения чувствительности прибора и самописца, то операции по 11.1.2 не проводят, 
используя в дальнейших расчетах значения величины высот пиков вместо значений токов 
пиков.

11.2 Расчет массовой концентрации элемента в пробе
11.2.1 Массовую концентрацию каждого элемента в анализируемой пробе (X, мг/кг 

или мг/дм3) вычисляют по формуле

А _(w,A, (3)
где X  - массовая концентрация данного элемента в анализируемой пробе, мг/кг или 

мг/дм3;
Ii - значение максимального анодного тока элемента на вольтамперограмме для ана
лизируемой пробы, А;
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Сд - концентрация АС ионов элемента, из которой делается добавка к анализируемой 
пробе, мг/дм3;
Vd - объем добавки АС элемента, дм3;
h  - значение максимального анодного тока элемента на вольтамперограмме для про
бы с добавкой АС элемента, А;
Van - объем аликвоты минерализата, взятой для ИВ-измерения, дм3;
Ххол - массовая концентрация элемента в растворе контрольной пробы, мг/дм3;
VMUH - общий объем минерализата, приготовленный из озоленной пробы, дм3; 
т - масса навески (г) или объем (см3) пробы, взятой для анализа.
Вычисления проводят по 11.1.1 - 11.2.1 для каждой из двух параллельных анализи

руемых проб. Получают, соответственно, значения А) и А.
11.2.2 Таким образом по двум параллельным определениям получены два значения 

массовой концентрации X ) и Х 2 . Далее рассчитывают среднее арифметическое результата ис
пытаний (Хср), мг/кг или мг/дм3:

= Х1+Х2

При удовлетворительной сходимости результатов параллельных определений по 12.1 
среднее арифметическое значение Хср принимают за результат анализа. В противном случае 
анализ повторяют, используя резервную пробу.

11.3 Форма представления результата анализа
Результат КХА в документах, предусматривающих его использование, представляют

в виде:
- результат анализа (Хср, мг/кг или мг/дм3),
- характеристика относительной погрешности (5, %), Р = 0,95 
или

(Хср ± А), мг/кг или мг/дм3, Р=0,95,

Д = — Аср
где ЮО (5)

Значения 5 приведены в таблице 2 для каждого элемента, объекта и способа.
Значения содержания элемента в пробе Хср и абсолютной погрешности А должны со

держать одинаковое число знаков после запятой.
Если полученный результат анализа составляет значение меньше нижней границы 

диапазона определяемых массовых концентраций согласно таблицы 1, то возможны два пу
ти:

- в протоколах анализа указывать значение "меньше" нижней границы диапазона оп
ределяемых концентраций данного элемента по данному методу;

- при необходимости (в случае близости результата анализа со значением ПДК эле
мента в данном объекте), анализ пробы повторяют, используя большую (до 5 раз) навеску 
или объем исходной пробы или аликвоту подготовленной к ИВ-измерению пробы.

12 Контроль точности результатов измерений

12.1 Алгоритм проведения оперативного контроля сходимости
Оперативный контроль сходимости проводят при получении каждого результата из

мерений, представляющего собой среднее арифметическое двух параллельных определений.
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Оперативный контроль сходимости проводят путем сравнения расхождение двух результа
тов параллельных определений (Х2 и Х2), полученных при анализе пробы, с нормативом опе
ративного контроля сходимости d.

Сходимость результатов параллельных определений признают удовлетворительной,
если

\Х, - Х 2\ <d (6)
где d  = 0,01 damn Хср (ХСр - среднее арифметическое значение двух результатов парал

лельных определений).
Значения domH приведены в таблице 7.
При превышении норматива оперативного контроля сходимости анализ повторяют. 

При повторном превышении указанного норматива выясняют причины, приводящие к не
удовлетворительным результатам контроля, и устраняют их.

12.2 Алгоритм проведения оперативного контроля воспроизводимости 
Оперативный контроль воспроизводимости проводят с использованием рабочих проб. 

Оперативный контроль воспроизводимости проводят путем сравнения результата контроль
ной процедуры, равного расхождению двух результатов измерений содержания компонента 
в одной и той же пробе, полученных в различных условиях, допускаемых методикой (раз
личные операторы, время, приборы и т.д.), Х(Х1;Хг), X  t Хср. А ср, с нормативом оперативно
го контроля воспроизводимости - D.

\ Х ' - Х '  \ <D
(7)

гд QD = 0,01-DomH. X

— X 1 X 11( X  - среднее арифметическое значение результатов измерений ср и ср ).

Значения Domn приведены в таблице 7.

Таблица 7 - Значения нормативов оперативного контроля точности результатов ана
лиза

Ме
тод
ИВ-

изме-
рений

Номер
группы
объек

тов

Опреде
ляемый
элемент

Норматив опера
тивного контроля 
сходимости d0TH, % 
(для двух резуль

татов парал
лельных определе

ний п = 2)

Норматив опера
тивного кон

троля воспроиз-
ВО-ДИМОСТИ, D o t h ,

% (для двух ре- 
зуль-татов изме

рений m = 2)

Норматив 
внешнего 

оперативно
го контроля 
погрешно-

ТУ* отн

СТИ^Р=°'95, %
(Р = 0,95)

Норматив
внут-

рилаборатор- 
но-го опера- 

тивно-го кон
троля погреш-

ту* ОТН
НОСТИ Р=0’90 ,

I 1 Cd 35 42 32 27
Pb 39 47 35 29
Си 42 50 38 32
Zn 36 44 33 28

2 Cd 35 42 32 27
Pb 46 55 40 34
Си 35 42 31 26
Zn 32 39 29 24

Окончание таблицы 7
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3 Cd 42 50 37 31
Pb 32 39 29 24
Си 32 39 30 25
Zn 39 47 35 29

II 1,2,3 Cd 46 55 42 35
Pb 53 64 49 41
Си 39 47 38 32
Zn 32 39 30 25

III 1,2,3 Cd 51 61 47 39
Pb 46 55 43 36
Си 42 50 39 33
Zn 44 53 42 35

При превышении норматива оперативного контроля воспроизводимости эксперимент 
повторяют. При повторном превышении указанного норматива выясняют причины, приво
дящие к неудовлетворительным результатам контроля, и устраняют их.

12.3 Алгоритм проведения оперативного контроля погрешности
12.3.1 Алгоритм проведения оперативного контроля точности с использованием об

разцов для контроля
Образцами для оперативного контроля точности являются государственные стандарт

ные образцы утвержденных типов, по составу адекватные пробам анализируемых объектов.
Например - ГСО 7151-95 состава муки животного происхождения; ГСО 3169-85, 

ГСО 7069-93 состава клубней картофеля; ГСО 3171-85, ГСО 7071-93 состава зерна пшеницы; 
ГСО 7070-93 состава крупы манной; ГСО 8080-94 корнеплодов моркови; ГСО 7165-95 
состава зерна гороха; ГСО 7218-95 состава водки из спирта высшей очистки; ГСО 7217-95 
состава водки из спирта "Экстра" и др.

Примечание - зарубежные стандартные образцы подлежат применению только после про
ведения процедуры допуска к применению по СТ Р К  2.79.

Погрешность аттестованного значения государственного стандартного образца не 
должна превышать третьей части характеристики погрешности результатов КХА.

Алгоритм проведения оперативного контроля точности с применением образцов для 
контроля состоит в сравнении результата контрольной процедуры, равного разности между 
результатом контрольного измерения аттестованной характеристики в образце для контроля 
- Хср и его аттестованным значением - С, с нормативом оперативного контроля точности - К.

Точность контрольного измерения - Хср, а также точность результатов анализа рабо
чих проб, выполненных за период, в течение которого условия проведения анализа прини
мают стабильными и соответствующими условиям проведения контрольного измерения, 
признают удовлетворительной, если

К~с\<к (8)
где К=0,0ТК°тн С для соответствующего значения доверительной вероятности 

Р=0,90 или Р=0,95.
Значения К°тн, приведены в таблице 7.
При превышении норматива оперативного контроля точности эксперимент повторяют 

с использованием другого образца для контроля. При повторном превышении указанного 
норматива выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам контроля, 
и устраняют их.

12.3.2 Алгоритм проведения оперативного контроля точности с использованием ме
тода добавок
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Алгоритм проведения оперативного контроля точности с использованием метода до
бавок состоит в сравнении результата контрольной процедуры, равного разности между ре
зультатом контрольного измерения пробы с добавкой - Х„д, пробы - Х„ и значением добавки - 
С, с нормативом оперативного контроля погрешности Кд.

Норматив оперативного контроля погрешности (Кд, мг/кг или мг/дм3) рассчитывают 
по формулам:

- при проведении внутрилабораторного контроля (Р = 0,90)

К д = 0 ,84^(A xJ + (A x J 2 . (9)

- при проведении внешнего контроля (Р=0,95)

к д=л1(&хп)2 +(Ахпа)2  ̂ (10)

где ", "9 - значения характеристик погрешности (без учета знака), соответствую
щие содержанию определяемого компонента в пробе, пробе с 
добавкой, соответственно, (мг/кг или мг/дм3).

Ах АхЗначение "и "9 определяются по формуле (5) для пробы и пробы с добавкой, со
ответственно.

Точность контрольного измерения, а также точность результатов анализа рабочих 
проб, выполненных за период, в течение которого условия проведения анализа принимают 
стабильными и соответствующими условиям проведения контрольного измерения, признают 
удовлетворительными, если

\ Х ^ - Х п- С \ < К д (10)

При превышении норматива оперативного контроля точности эксперимент повторяют 
с использованием другой пробы. При повторном превышении указанного норматива выяс
няют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам контроля, и устраняют их.

12.4 Периодичность контроля устанавливает лаборатория, которая проводит анализ, с 
учетом фактического состояния аналитических работ.
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Приложение А
(справочное)

Библиография

[1] ТУ 4215-016-022.7703-98 Анализатор вопътамперометрический. Технические ус
ловия

[2] ТУ 48-20-117-92 Тигель стеклоуглеродный вместимостью 50 см3. Технические 
условия

[3] ТУ 25-1819.0021-90 Секундомеры механические
[4] ТУ 25-7410,003-86 рН-метр, pH-метр ионометр. Технические условия
[5] ТУ 25-1173.103-84 Аппарат для бидистилляции воды. Технические условия
[6] ТУ 64-1.973-76 Щипцы тигельные. Технические условия
[7] ТУ 6-09-2878-84 Кислота хлорная. Технические условия
[8] ТУ 6-09-1567-78 Натрий уксуснокислый. Технические условия
[9] ТУ 6-09-4733-79 Галлия нитрат. Технические условия
[10] ТУ 6-09-04-8-84 Галлий металлический. Технические условия
[11] ТУ 6-09-3678-74 Калия хлорид ос. ч. Технические условия
[12] ТУ 6-09-1678-86 Фильтры обеззоленные. Технические условия
[13] ТУ 2-036-0224450-014-89 Шкурка шлифованная тканевая эльборовая. Техничес

кие условия
[14] ТУ 2-037-150-86 Шкурка шлифованная тканевая алмазная. Технические условия
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