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Methods for the determination of cadmium

OKCTY 1709

Tocramopaenuem TocyaapcrsentHoro Komurera CCCP mo cramgapram ot 21 nexabpa 1981 r. Ne 5514 cpok BBeieHEA
YycTaHORJIEH ¢ 01.01.82

Orpanuvenne cpoKa AeiicTBHs cHATO mo mpoTokoxry Ne 3—93 Memrocynapersensoro Cosera no CTaHAapTH3allHH,
meTpoordd H ceprudarammn (MYC 5-6—93)

HacTosIlMi cTaHAApT ycTaHaBIMBaeT TMOAAporpadMYecKdii M aTOMHO-abCOPOLIMOHHBIA METOMBI
oTpefeieHUA KaaMHs TIp¥ MAaccoBol Jorne ero B Hukene ot 0,0002 xo 0,005 %.
Craznapt nojaHocTsIio cooTBeTcTBYeT CT COB 2247—80.

1. OBIIME TPEBOBAHUA

1.1. O6mme TpeboBaHms K MetogaM aHammsa — no I'OCT 13047.1—81. KoHTpoms TOYHOCTH pesyiib-
TaTOB aHainu3a ocyuecTrIsioT o 'CO wim MeTonoM 106aBOK.
(A3menennas pegakopsg, U3m. Ne 1).

2. METO/I ITOJIIPOTPAOGHYECKU

21. CYymHOCTL METOQHA

Meroa OCHOBAaH Ha PacTBOPCHHM HHKEJII B CMECH COJITHON M a30THOM KMCIIOT, OTACIICHUH KaMusl
OT HMKeJA ¥ IPYrux 3JIeMeHTOB M3 2 M pacTBopa COJIIHOH KHCJIOTHI HA CWILHOOCHOBHOM AaHHWOHHTE U
noysiporpadudeckoM omnpeneNeHMM KagMUsA B 3I0aTe Ha XJIOPHAHO-aMMHAdIHOM ¢OoHE B MHTepBale
noteHumanos ot Muayc 0,5 1o Muayc 1,0 B oTHOCHTENBHO HACHIIEHHOTO KAJIOMEJILHOTO 3JIEKTPOJa.

22. AnnmapaTypa, peakTHBH H pPacTBOPH

IMonaporpad co BceMH NPHUHAICKHOCTIMH.

Horoo6MeHHas KoIOHKA AuaMerpoM 10 MM 1 myprHOM 250 MM.

KonoHKy NpUroTOBISIIOT CHEAYIONMM oGpa3soM: aHHMOHMT U3MENb4aloT B ¢GapdopoBoi CTynmke U
TipocedBaHneM oTOoupaioT dpakimio 3epHamMu pasmMepoM 0,2—0,3 MM. B HIDKHIOIO JacTh KOJIOHKM ITOMe-
MIAIOT CJIOW CTCKISTHHON BaThl. KONOHKY 3aIlOJHSIOT aHHOHHWTOM, BBIIEPXAHHBEIM B pacTBOpe THAPOOKHCH
HaTpMsl B TeUYCHHE CYTOK, [0 BhIcOTH okono 150 mM. Kononky npomsisaior 200 cM? pacrBopa CONSIHOM
xucaote 1:1 co ckopocThio 2 cM3/MuH, 3aTeM BoIoii N0 HeHTPANLHOHM peakKuMH. AHUOHHT NEPEHOCST B
CTaKaH, 3aTUBalOT PacTBOPOM IMIPOOKHCH HATpHs, NepeMEIIHBAIOT, CHOBA 3AIIOIHAIOT KOJIOHKY aHHOHHU~
TOM M npoMbiBatoT 100 ¢cM3 pacTBOpa Ir'MIPOOKUCH HaTpHsl, a 3aTeM BOIOH N0 HelTpanbHOl peakuuy. s
NepeBoia AHHOHHUTA B XJIOPHOHYIO GopMY 4epe3 KONOHKY IpomyckKalor 150 cM3 2 M pacTsopa cosstHol
KHCJIOTHI CO CKOPOCTBIO TIpomyckauus 2 cm3/mum. Ilociie KaXmoro 3/mMOHMpoBaHHsS KaAMMs KOJIOHKY
npoMbiBaioT 200 cM® Boxsl U 3aTeM 150—200 cm3 2 M pacTBopa COMSIHOM KHCNIOTHI.

ITpuroToRIEHHYI0 TAKNM 06pa3oM KOJIOHKY HCHIONB3YIOT oT 20 1o 25 pas, 3aTeM aHHOHHMT HeOOX0oMMO
pereHepupoBaTh pacTBOPOM COMSTHOM KUCIOTHI 1:1 M pacTBOPOM IMMIPOOKHMCH HAaTpMs, TAKXe KaK M TNpHU
TIOAYOTOBKE HOBOTO AaHWOHHUTA.

HN3nanne odpummansnoe ITepenetaTka Bocupemena
* Ilepeusdanue (uwronv 1999 2.) ¢ Hamenenuem Ne 1, ymeepxcdennoim 6 urone 1986 2. (HYC 10—86).
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Kucnora consmas no TOCT 4204—77 u pacreops 1:1, 2, 0,01 u 0,001 M.

Kucnora azorras no F'OCT 4461—-77.

CuMech congHo# 1 a30THOM KHCIOT 3:1, cBEXETIpUTOTOBIEHHAS.

Harpus ruapooxuck o TOCT 4328—77, pactsop 20 r/om2.

Ammuak poiseii o TOCT 3760—79.

AmMonwuit xnopucTeii o TOCT 377372, 4 M pacTtsop.

Harpuit cepaucTokucieii 6e3ponusiit o 'OCT 195—77, HachIUEHHBIA pacTBOP, CBEXETPUIOTOB-
JICHHBIH.

Kenarun no F'OCT 1129389, pactsop 5 I/aM3, cBeXeINPAIOTOBICHHbIA.

XmopunHO-aMMuadHELi GoH: B MepHyI0 Konby BMectHMocTsio 100 cm? Bmmsalor 20 cM® pactBopa
xnopucToro ammonus, 10 cM® amMMuaka, 2 cM® pacTBopa CepHHCTOKHCIONO Hartpus, 1 cM> pacTBopa
XelaTHHa W pa36ap/isioT BOAOH A0 METKH.

AnyoHuT cnatoocrHosHolM DIB-1011.

AHMOHUT cunbHOOCHOBHOI, AB-17, DOWEX 1 x 8, AMBERLITE IRA—400.

Kamvmuit Merawmyeckuil o F'OCT 1467—93.

CrangaprHbie pacTBOPH! KaJMUsl.

Pactsop A: 0,2000 r xammusi pacTeopsior B 30 cM? pacTBopa coisiHoM xucaorsl 1:1. Pacreop
TIEPEeHOCST B MEPHYIO KoNby BMecTHMOCTHIO 1000 cM3, fonMBAaIOT 0 MeTKY BOAOM M NepeMellMBaloT.

1 cM® pactBopa A conepxut 0,2 Mr KaqMus.

Pactsop B: 25 cM® pacTBopa A OTGHpaIOT B MepHYIO KOIOy BMECTHMOCThIO 500 cM>, mpuGammsmor
20 cm? pacTBOpa constHO# KMenoTH 1:1, HONMBAIOT 10 METKHM BOAOH M MepeMelBaloT.

1 cM? pactBopa B conepxut 0,01 Mr xaaMusi.

23. lpoBenesnue aHanU3a

Hagecky Huxens Maccoii 10 T ipu MaccoBoi noJie KangMus B HHKene 1o 0,001 % wiwm 5 r npu MaccoBoi
none xammus cesime 0,001 %, noMemaloT B cTakaH BMecTMocThIo 300 cM? u pactsopsmior B 100 cM? win
50 cm3 cMecH kucaoT. OTHOBPEMEHHO PacTBOPAIOT BTOPYIO HaBECKY NpPOGKI TAKOM Xe Maccoii, JoGapnas
CTAHJAPTHBIA PACTBOP KaIMHI B KOJIMYECTBE, COOTBETCTBYIOIIEM OXHMIacMOMH MaccoBOii oJie €To B Ipobe.
PacTBOp BHIAPHMBAKOT HOCYXa. O6MEIBAA CTEHKH CTaKaHa, MPWIMBAIOT 20 cM? CONSTHOM KUC/OTHI # BHOBb
BBITIAPUBAIOT THOYTH Hocyxa. OcTaToK cMaumBaior 50 cM® 2 M pacTBOpa CONSHOM KHCJIOTH, OCTABILTIOT
CTOSTh 5 MMH M 3aTeM Harpepalor Ao Temmeparypsl 50 °C no pactBopeHHsa coneil. Ilpu BhyencHuM
KPEeMHMEBOI KHMCIOTHI pacTBOp GUIBLTPYIOT Yepe3 ABOMHON GWILTp cpefHell IVIOTHOCTM M IPOMBIBAIOT
ropsuuM 0,01 M pactBopoM constHoM KMcoTh. PWIBTpaT cOGHPAIOT B CTaKaH BMECTMMOCTHIO 250 cm3.
3aTeM pacTBOp BHIIAPUBAIOT HOYTH Jocyxa. OcraToK pacTsopsior B 50 cM? 2 M pacTBopa CONSHOM KUCTIOTH
Npy yMEpeHHOM HarpeBaHMU. PacTBop oxnaxnaior, BBOAST B MFOHOOOMEHHYIO KQJIOHKY M NPOIYCKAIOT CO
cKOpocTEIo 2 cM3/MuH. CTakaH oIo/IaCKMBAIOT YeThipe pasa 1o 5 cM? 2 M pacTBopa CONstHOM KHUCHOTHI.
OvuepeqHyI0 NOPLMIO PACTBOPA COJISTHOM KWCNOTH MPWIHBAIOT TONBKO IOCHE TOrO, KaK Iepsasl IOpIHMs
cTeyeT N0 YPOBHS aHuOHWTa. HeoGxomumo 4ToOB BepxHMM cJI0lf aHMOHMTA Bcelna ObUI MMON cJoeM
XKUIKOCTH. 3aTeM KONOHKY mpoMbiBaioT 150 cM3 2 M pacTBopa COMSIHOM KHCIOTH M BRIMBIBAIOT KaIMMiA
250 cM? 0,001 M pacrBOpa CONSIHOM KUCIOTHI. DMM0aT cOGHMpaloT B CTakaH BMecTMMOCThIO 400 cM® u
BBHITIAPMBAIOT 10 00beMa 5—10 cM3, a 3aTeM flocyxa Ha BOOSHOM 6aue.

Cyzxoii ocTaToK pacTBopsiior B 10,0 cM3 ximopuaHO-aMMHaTHOTO (OHa U TIONSpOrpadHpyIOT B NIpenerne
rnoTeHuua1oB o MuHyc 0,5 1o MuHyc 1,0 B oTHOCHTE/ILHO HAaCHILIEHHOTO KAJIOMEIBHOTO 3JIEKTPO/a.

2.2, 2.3. (Msmenennan pepaxous, Vsm. Ne 1).

24. 06paboTKa pe3ynIbTaToOB

2.4.1. Maccosyio gomio Kagmus (X) B IpOLICHTAX BRMHCIAIOT 1o dopMyie

=——-—-—-——m1.h .
X= g 100,

Ime m; — Macca KaiMusi B 1o0aBJICHHOM CTaHJapPTHOM pacTBOpE, T;
h — BBICOTa BOMHBI KAAMWSA, COCTBETCTBYIOIIAS aHATM3HPYEMOMY PacTBOpY, MM;
H — BBICOTa BONHBEI KaJMHsl, COOTBETCTBYIOIasd AHAM3KPYEMOMY DacTBOPY C J0GaBlIeHHEM
CTaHJapTHOIO pacTBOpa, MM;
m — MacCa HaBCCKHM HMKEI, T.
2.4.2. AGcoJIOTHBIC JONYCKASMbIE PACXOXACHHSA pe3yIbTAaTOB NMapaUie/ibHBIX ONIpeAe/ICHNIA He NOJDK-
HB! NpeBHINaTh 3HAYCHHIA, YKA3aHHBIX B TaOmuile.
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Maccosas gons xaaMus, % ASBCOIIOTHOE ROMYCKaeMoe pacXoXneHune, %
Or 0,0002 o 0,0004 0,0001
Cs. 0,0004 » 0,0008 0,0002
» 0,0008 » 0,002 0,0003
» 0,002 » 0,005 0,0005

3. METOJl ATOMHO-ABCOPEIIMOHHBIN

3. CymHOCT, MeTOndAa

Merton OCHOBaH Ha PaCTBOPCHMHM HUKENSd B a30THOM KHCIOTe M M3MEpeHHM aTOMHO# abcop6iuu
KaaMusl, WM Ha pacTBOPEHHUH IIpoOBl B CMECH COJITHOM M @30THOM KHUCIIOT, OTISICHUH KaIMMs OT HHUKEIS
Ha CUIbHOOCHOBHOM aHMOHUTE U3 2 M pacTBOpa CONIHOMN KHC/IOTHI C NOCAeIYIOIIMM H3MEPEHHEM aTOMHOIA
abcop6LMy XaAMHA B IUIAMEHH alleTWIeH—BO3AyX MpH JUIMHE BOIHEI 228,8 HM.

32 AnnapaTypa peakKTHBH HM pPacTBOpH

CrnekrpodoToMeTp aTOMHO-aGCOPOIUOHHEBIA CO BCeMH MPUHALIEXKHOCTIMHE.

HcTouHMK MATydeHUs 11T KaIMMA.

Kononka vonoob6MeHHas nuamerpoM 10 MM, ImHOM 250 MM, IIPHTOTOBJICHHASA, KaK YKa3aHO B
m. 2.2.

Kucnora consinas no T'OCT 3118—77 u pacrsopsr 1:1, 2 M, 0,01 M u 0,001 M.

Kucnora azorsas no 'OCT 4461—77 u pacrsop 1:1.

Cwmech cONSTHOM M a30THOM KUC/OT 3:1, CBEXEIPHUTOTOBICHHASI.

Harpus runpookucs no F'OCT 4328—77, pactsop 20 r/mm3.

AHuoHMT crnaboocHoBHOM D3-1011.

AnnonuT cuisHoocHoBHOU, AB-17, DOWEX 1 x 8, AMBERLITE TIRA—400.

Iopomox Hukeneswiit no F'OCT 9722—97 ¢ Maccopoit aoneit KanMusi Menee 0,0003 %.

PactBop Huxkens: 25,0 r HUKENEBOro MOPONIKA pacTBopsioT B 250 cM? pacTBopa a30THOM KHCJOTHL.
ITocne ymaneHus: OKHCIIOB a30Ta KUISIMEHHUEM PAcTBOP OXJIAXIAIOT, IEPEHOCAT B MEPHYIO K06y BMECTH-
MocTsIo 500 cM3, monuBAIOT A0 METKH BOXOi M NOpEeMEIIHBAIOT.

Kagmuii Metaumageckuit mo F'OCT 1467—93.

CraHgapTHble pacTBOPHI KaaMUs.

Pacrsop A: 0,2000 r xagmus pactBopstioT B 30 cM® pacTBopa consiHoi Kucaotsl 1:1. Pactsop
TICPEHOCAT B MEPHYIO KoJIOy BMecTMocTsi0 1000 cM3, JomMBaloT 1o METKH BOJON M NepeMeIHBaIOT.

1 cM? pacTBopa A copepxuT 0,2 MT KaqMus.

Pacrsop B: 25 cm? pactBopa A mepeHocsT B MepHyIo Konby BMecTHMOCTEIO 500 cM3, npmGamnsior
20 cM® pacTBOpa COJNSIHO KUCNIOTH 1:1, JONMMBAIOT O METKH BONOH M NMEPSMEIMBAIOT.

1 cM3 pacteopa B conepxmur 0,01 Mr Kammusa.

33. llpoBeneHnue aHanmsa

3.3.1. Ilpu MaccoBoii none kagmmda 1o 0,001 % HaBecKy HHMKe/d Maccoil 5 T IOMeImaloT B CTakaH
BMecTHMOCTHIO 250 cM? M pacTBopsior B 50 cM? cMecH KuciloT. PacTBop BemapuBaloT Aocyxa. O6MuIBas
CTeHKM CTaKaHa, NpwiMBaloT 20 cM? CONsHOM KHC/IOTE H BHOBb BEINAPHBAIOT NOYTH Aocyxa. Cyxoit ocTaTok
cMauuBaioT 50 cM? 2 M pacTBOpa CONSIHOM KMCJIOTH H Jajee NOCTYNAIOT, KAaK yKa3afo B M. 2.4. Dmoat
BHINIAPHBAIOT 0 00beMa 5—10 cM3, 3areM Ha BomsHOM 6aHe nocyxa. CyXoM OCTATOK pacTBOPAIOT Ha
BOmsHOM 6GaHe B 3 cM? pacTBopa CONSHOM KHCNOTH 1:1, OXIaXpmaloT, IEpeHOCAT B MEPHYIO KOJIOY
BMECTUMOCTEIO 25 cM?, HONMBAIOT 10 METKM BONOH U NepeMelUHBaloT.

ATtoMHYI0 aGcopOUMIO KAAMHS H3MEPSIOT B AHATHN3HPYEMOM PACTBOPE B IUVIAMEHH alleTIICH—BO3NYX
TIpHA Jyi¥He BONHEI 228,8 HM MapaUieNbHO C© pacTBOpaMH VISl OCTPOSHHMS TPaIyHPOBOYHOIO rpaduka ¥
PAcTBOpPaMM KOHTPOJILHOTO OIILITA.

KoHuleHTpaumio XxaaMHsa HaXOAAT MO IPaXyMpOBOYHOMY rpaduKy.

JUts onpenenennsi KOHIIEHTPAUMH KaIMHA JOMYCKACTCA MCTIONB30BATh METON AO6ABOK.

3.1-3.3.1. (A3menennan penaxmus, Mam. Ne 1).

3.3.2. Ilpwm MaccoBoii aone kagmus cene 0,001 % HaBecKy HuKenst Maccoii 1 T pacTsopsitor B 10 cm?
pacTBOpa a3oTHO# xucioThl. B ciaydae HeobxomuMoctd pactBop dumeTpytor depes GmwisTp cpeaHei
IUIOTHOCTH B MEpHYI0 Koiby BMectTMoctbio 100 cM? u GuisTp npoMbisaior ropsideii Bonoil. Pactsop B
KoJ0e OXJIaXIAIoT, JOJMMBAIOT 1O METKH BOJOM M IepeMelIHBaIOT.
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ATOMHYI0 a6cop61HMIio KagMHsI H3MepsIoT, KaK yKasaHo B 1. 3.3.1.

3.3.3. Ina mocTpoeHHsl rpagyMpoBOYHOTO rpaduka npH MaccoBoii none xagmus go 0,001 % B
IIS9Th M3 NIeCTH CTaKaHOB BMecTHMOCTHI0 o 100 cm? oréuparor 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 u 5,0 cM3 crangapTHOrO
pactBopa B, utro coortserctyer 0,01; 0,02; 0,03; 0,04 u 0,05 Mr xagMusa. PacTBOpEI BHINApHBAIOT Ha
BoJAHOH GaHe gocyxa. Bo Bce crakamn go6asimsnor no 50 cmM?® 2 M pacTBopa COISTHOM KHCJIOTHL M NOCIE
PacTBOPEeHHs OCTATKOB PAcTBOPHI BBONAIT B MOHOOOMEHHBbIE KOJIOHKH M Jajiee aHaIM3 IPOBOMAT, Kak
yKa3aHo B 1. 2.3. Dmoar BHIAPHBAIOT HA BOASIHOM 6aHe NocyXa, NpHGamoOT 3 cM? pacTBopa CONISTHOI
KHcyoTsl 1:1 M nanee aHamA3 MPOBOAST, KAK yKa3aHo B 1. 3.3.1.

ATOMHYI0 a6COpOLIMIO KaAMUA N3MEPAIOT B TUIAMEHH alleTWICH—BO3AYX TIPH JUIMHE BOJMHBI 228,8 HM
[I0 U TIocJie H3MepeHHU abcopOLMH KaqMIsl B pACTBOpe aHAM3HPYEeMOi IIPOORIL.

ITo nonydeHHBIM 3HAYCHHUSAM aTOMHOMN aGcopOUMH H COOTBETCTBYIOIIUM MM MACCOBBIM KOHUEHTpa-
LMSIM XaIMHsl CTPOST FPagyMpPOBOYHLIN rpacdMK ¢ BBelcHHEM NONPAaBKHM Ha aGcopOIMIO pacTBOpa, He
cofepXaliero KagMui.

(U3menennan pepakond, M3m. Ne 1).

3.3.4. Ilocmpoenue 2padyupoeourozo epagduka npu maccosoi done kaomus cebiue 0,001 %

B niaTs 43 1ecTH MepHEIX Kon6 BMectMocTsio no 100 cM3 otéupaior 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 u 5,0 cm3
cTaHgapTHoro pactsopa b, gyro coorsercrsyer 0,01; 0,02; 0,03; 0,04 n 0,05 Mr xagMusi. Bo Bce KonGui
Jno6apnsgior mo 20 cM? pacTBOpa HHKeJs, JOJMBAIOT KO METKY BOJIOH, NEPEMEITMBAIOT M M3MEPSIOT aTOMHYIO
abcopOLmioc KamMus, Kak yKasaHo B m. 3.3.3.

34 ObpaboTKa pe3yanbhTaToOB

3.4.1. Maccosyio aomo kagmus (X) B IpOLIEHTaX BRMUCILIOT o dopmyne

C -
x=5"% y. 10,
m

rae C, — KOHUEHTpALWsA KaJMHMS B aHAM3UPYEMOM pacTBOpe, HalileHHasl IO TPagyHpPOBOTHOMY
rpaduxy, r/cM3;
C, — KOHLEHTpaUus KagMusl B pacTBOpe KOHTPOJBLHOTO ONBITA, HaiifileHHas: Mo rpalyMpoBoY-
HOMY rpaduKy, r/cM’;
V — o6beM HOTOMETPHPYeMOro pacTBOpa HUKENH, CM>;
m — Macca HaBeCKH HUKeIs, T.
(Usmenennan pepakmua, Ham. Ne 1).
3.4.2. AGcomoTHbIe AOIMyCKAeMble PACXOXICHUS pe3yiibTaToOB NIapajvle/IbHbIX ONpeic/IEHHH He IOk~
HBI TIpeBLIIATh 3HAYCHU, YKa3aHHBIX B TaGNHIIE.
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