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^ т а  введения ОТ..04.91

Настоящие методические указания устанавливают порядок выпол­

нения измерений массовой доли водорастворимых форм тяжелых метал­

лов (меди, свинца, цинка, никеля, кадмия, кобальта, хрома, марган­

ца) а пробах почвы и предназначены для использования в лаборато­

риях Общегосударственной службы наблюдения и контроля загрязнения 

природной среды и научно-исследовательских учреждениях Государст­
венного комитета СССР по гидрометеорологии.
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Оптимальный диапазон  определяемых атеы н о-аб сорбционным анализом

концентраций металлов при атомизации распылением раствора в пламя

медь 0 , 2  -  5 ,0  м кг/м л ;

свинец 1 , 0- 20,0  м кг/м л ;

и инк" 0 ,0 5 - 1 ,0 0  м гк /м л ;

никель 0 , 3 - 0 ,0  м кг/м л ;

кадмий 0 ,00- 2,00  м кг/м л ;

кобальт 0 , 5 - 0 ,0  м кг/м л ;

хром 0 ,5 - 1 0 ,0  м кг/м л ;

марганец 0 , 1 - 3 , 0  м кг/м л .

Теркины, использованные в настоящих м етодических указаниях

и пояснения к ним, приведены з  приложении.

I .  С У Щ Н О С Т Ь  М Е Т О Д А  А Н А Л И З А

I . I .  Сущность метода анализа заключается в обработке проб поч­

вы при комнатной температуре оидисткдлированной водей и определе­

нии в полученном, растворе  водорастворимых соединений металлов 

атомно-абсорбционным анализом.

1*2. Метод атом не^абсорбционного анализа основан на свой ст­

ве атомов металлов п огл отать  в основном состоянии свет  определен­

и е  дайн волн, который они испускают в возбужденном состоянии. 

Необходимую для поглогэди я  резонансную линию чадр в се го  подучают 

от  лампы с  полым х&тодом, изготовленным из определяемого элемента.

В атом не-абсорбционной спектроскопи и , так же как и в молеку­

лярной, д е й ств у е т  закон Ламберта -Б угер а -В ер а :

А  *  к  С г (I)
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где А -  величина, характеризующая поглощение света 

(оптическая плотность, абсорбци я), мВ или %; 

k -  коэффициент поглощения;

С -  концентрация определяемого элемента* ыкг/мл.

Величина поглощения света  пропорциональна содержанию опреде­

ляемых элементов, на чем и основано их количественное определение.

1 ,3 . Блок-схема атомно-абсорбционного спектрофотометра приве­

дена на ч е р т .1 .

Анализируемый раствор 9 в виде аэрозоля из распылителя В 

вводят в пламя горелки 3 (пламя ацетилен-воздух, температура от 

2Q00 до 3000 ° 0 ) .  В пламени происходит испарение растворителя, 

плавление и испарение пробы почвы, термическая диссоциация моле­

кул и образование свободных атомов, которые могут поглощать излу­

чение внешнего источника света  2 .

Световой поток от  лампы проходит через пламя горелки 3 и мо­

нохроматор 4 . Монохроматор вцделяет узкую спектральную линию 

(обычно 0 , 2- 2,0  н м ), в которой находится измеряемая спектральная 

линия определяемого элемента. Атомы исследуемого элемента погло­

дают световой  поток лампы, йлходящий световой поток с помощью 

фотоумножителя Ь превращается в электрический сигнал и после уси­

лителя 6 регистрируется гальванометром 7 .

1 .4 . О п т и м и з а ц и я  а п п а р а т у р н ы х  

у с л о в и й  а т о м н о - а б с о р б ц и о н н о г с  

а н а л и з а

I . 4 . I .  Оптимизации подложат:

ток лампы;
рабочая высота пламени;

соотношение горючего газа  и окислителя;

ширина спектральной щели.
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1.4.1.1. При увеличении тока лампы (но не более tA'Xit с ши: *.*! ы *'»т о > 
улучшается воспроизводимость, но уменьшается время жн-гни л:с.::и.:, 
особенно для легколетучих элементеь. Поэтому высокие токи лпаи:и 
следует применять при очень низких концентрациях вблизи продела 
обнаружения, вызывающего абсорбцию*, эквивалентную двойной флуктуа­
ции фона,

1 . 4 .1 .2 .  Оптимальная вы сота пламени для воздуш но-ацетиленово­

го пламени & -I3  мм.

1 . 4 . 1 .3 .  Соотношение го  рючееУ окислите ль влияет на окислитель* 

н о-восстановиельны е св о й ст в а  пламени» на е г о  собствен н ое поглоиде- 

ние и эмиссию. Легкоатомизирудщ цзся элементы (м едь,сви н ец ,ци н к , 

никель,кадмий, к обал ьт , марганец) определяются в окислительном

во зд у ш о -а д е  тиле новом пламени, к отор ое  обычно белее прозрачно, 

характери зуется  меньшими шумами и бол ее  высокой температурой. Хром 

определяется  в восстан ови тельн ом  воздуш но-ацетиленовом пламени. 

Оптимальное давление и р а сх о д  окислителя и восстан овителя  зависят 

о т  конструкции распылителя и обычно указаны фирмой -  и зготови те­

лем прибора.

1 . 4 .1 .4 .  Спектральная ширина щелк соста вл я ет  0 ,1 - 2 ,0  нм. Как 

правило* используют максимальную спектральную ширину щэли,при к о ­

торой меньше дрейф устан овл ен н ой  длины волны и г спектральный 

интервал не попадают п осторон н и е линия. При наличии в спектре 

источника линий, близких ц р езон а и си ой , сл ед ует  работать с малой 

спектральной шириной щели. Т ак , для  меди рекомендуемая ширина 

спектральной щели -  0 ,7  нм, для цинка -  0 , 7 - 2 , 0  нм, для никеля -  

0 , 1- 0 ,2  нм.

1. 5 .  М е т о д ы  у с т р а н е н и я  м е ш а ю щ и х

в л и я н и й  п р и  а т о м к в - а б с о р ^ ц и о н н о у .

а н а л и з е

I . 5 . I .  Атомно-абсорбционны й анализ п озволяет с  хорошей
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селективностью определять медь, свинец, цинк, чикель, кадмий4 

и о ь л ь т , хром, марганец, однако он не свободен о т  мешающих влия­

ний,

I .b .2 .  Do избежание р а зл и ч н ое  све то поглощения, которое может 

исказить результаты определения металлов, в рабочие растворы сле­

дует добавлять 2 -3  капли концентрированной азотной кислоты,

I .b .3 .  Неспецифическое поглощение и рассеяние света могут выз­

вать растроренные соли при их большом содержании (свыше ЬООО мкг/мл 

Это явленно обычно наблюдается при определении металлов, у  которых 

длина аналитической резонансной линии менее 300 нм, Устранить его 

можно разбавлением раствора , если позволяет концентрация измеряемо 

го элемента, или использованном корректировки фона*

Если используемый спектрофотометр не позволяет осуществить 

корректировку фона, необходимо оптическую плотность (абсорбцию) 

уменьшить на величину 'фона, измеренного на близкой к аналитической 

нс резонансной спектральной линии.

Аналитические длины волн при определёнии исследуемых элемен­

тов приведены в табл Л

Таблицу ?

Металл Аналитическая длина волны, км

Кадмий 2 2 8 ,3

Кобальт 2 4 0 ,7

Медь 3 2 4 ,7

Марганец 2 7 9 ,5

Никель 2 3 2 ,0
Свинец 23 3 .3
Хрен 3 5 9 .9
Цинк 2 1 3 ,9
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2. С Р Е Д С Т В А  И З М Е Р Е Н  i!II ,
О Б О Р У Д О В А Н И Е  , М А Т Е г l'i А Л Н Л 

Р Е А К Т И В Ы

2 Л.  С р е д с т в а  и з «  ft р е н к г.

2 .1 .1 . Весы аналитические типа ЕДР-200 г -  по IUUT 224iG4,

2 .1 .2 .  Атоико-абсорбциоаьий спектрофотометр типа СК5-1!.* 

(производство СССР), АА(М или ААС-3 (прои зводств  1ДР)Хитачи-X. 

(производство Японии) или другие.

2.1.3* Колбы мерные вместимостью 1G00 ил -■ по ГОСГ 17?С- 
6 шт.

2 .1 .4 . Пипетки калиброванные с деление:» -  no ЮСГ 20292 -  
вместимостью I мл - 10 шт ;
вместимостью 2 мд 10 шт; 

вместимостью 5 мл -  10 шт; 

вместимостью 10 мл- 10 шт.

2 .1 .5 . Пробирки градуированные вместимостью 20 ыл -  по 

ГОСТ I05I5 -  50 шт.

2 .1 .6 .  Цилиндры мерные вместимостью 250 мд -  по ГОС!' 7770 - 
-  2 щт.

2 t2. О б о р у д о в а н и е  . м а т е р и а л ы

2 .2 .1 .  Шкаф сушильный лабораторный типа СЮ Д-2,5*2 ,5 * 2 ,5/2М-

-Ю 1 -  по ТУ 16-531-099- -  1 шт.

2 .2 .2 .  Аквадистиллятор типа ДО-4 -2  д.АО.000.736 ПС -  по

ТУ 61-1-72 -  I шт.

2 .2 .3 .  Аппарат для бидистилляции воды типа БД-2  -  по
ТУ 25 -1X-1102 -  -  1 шт.

2 .2 .4 .  Ступки с  пестикои -  по ГОСТ 9147 -  -  з  щ?,

2 .2 .5 -  Фильтры обезболенные с  "белой лентой" -
по ТУ 6-09-1678 -  1000 шт.
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2. 2. 6. Колбы конические плоскодонные вместимостью 250 ид -

по ГОСТ 10394 -  -40 шт.
2 .2 .7 . Стеклянные воронки диаметром бО-чЗО им -

по 10СГ 23932 -  -  50 шт.
2. 2.8 . Стаканчики для взвешивания (боксы) -  по

ГОСТ 25335 -  20 шт.

2 .2 .9 . Эксикатор -  по ГОСТ 23932 -  2 шт.
2 .2 .1 0 . Сита капроновые (хозяйственные) с диаметром отверстий 

I мм -  2 пт.
2 .3 . Р е а к т и в ы

2 .3 .1 . Нагний хлорнокислый (ангвдрон) -  по ТУ 6-09-3880
2 .3 .2 . Государственные стандартные образцы состава растворов 

солей металлов (ГООРЫ), используемые в анализе, приведены о
табл.2.

Таблица 2

ГООРЫ* Номер njcpeecrpa 
мер и измеритель­
ных приборов СССР

[ Набор металлов ! 
9 составе солей 

ГССРМ

ТШшдентрЩт 
металлов в сос­
таве солей 
ГООРЫ. мг/мл

16 3399-66 Кадмий, барий t бериллий, 
германий, оольфрач, 
цирконий

0,1

17 3400-66 Сеянец, никель ,медо, 
марганец, кобальт, 
литий»стронций 0 ,5

16 3401-86 Хром f мышь як, бо р, 
ванадий 0,6

19 3402-66 Цякк,магний 
Алюминий»кальций.

2 ,5

халезо • 5 ,0
и Раствори FC0PU находятся в запаянных ампулах вместимость» 

6 мл (ГСОРЫ-16, ГООРН-17, rODPU-Ш ) и 12 мл (Г00РЫ-19).
Полно использовать другие ЛОРУ и с необходимым набором 

гохеЛ металлов.
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2*3 .3 . Вода дистиллированная -  по ГОСТ 6709

2 .3 .4 , Вода б иди стилл иро ванная
2 .3 .5 . Ацетилен -  по ГОСТ 17433

3 . О Т Б О Р  П Р О Б

3.1 . Метод отбора проб почвы зависит от целей исследования.

В целях контроля загрязнения почв металлами отбор проб почь сле­

дует производить в соответствии с :

ГОСТ 1 7 .4 .3 ,0 1 ;

"Методическими рекомендациями по проведению полевых и лабора­

торных исследований почв и растений при контроле загрязнения окру­
жающей среды металлами'1 -  Ы.: Гидрометеоизддт, 1981. -  С.9 -3 3 ;

"Временными методическими рекомендациям:! по контролю загрязне­

ния почв" -  М .; Гидрометеоиздат, 1983. -  С.82-84.

3 .2 . При отборе проб почвы должна быть определена протяжен­

ность и топография зон загрязнения* которая зависит от розы ветроо 

по сезонам года , скорости и продолжительности ветров, периода 

выпадения осадков.

3 .3 . Участки для отбора проб почвы должны хорошо отражать 
структуру района исследования: почвенного покрова, материнской 
породы, рельефа, геологии и гидрологии.

3 .4 .  Объединенные пробы почвы, отобранные с уча<т ков должны 

быть представительными. Площадки для отбора проб почвы должны 

быть размером 100 х  100 м или 100 х 200 ы, и объединенные пробы 

почвы должны составляться ид еди н и ч н а  проб почвы, отобранных

по методу конверта (четыре точки в углах площадки и одна в центр е). 

Вокруг каждой из пяти точек дел ается  ещэ по четыре прикопки.
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3 .5 . Пробы почпы на целине необходимо отбирегь на глубину 

0 -5  см, на пашне -  0 -20  см (или на глубину пахотного горизонта)*

3.6* Необходимым усяолием при отборе проб почвы является пре­

дохранение их от вторичных загрязнений на всех этапах подготовки.

3 .7 . Инструменты для отбора проб почвы должны быть из прочной 

пластмассы.

Можно применять инвентарь из любой стали, предварительно тща­

тельно очистив его от ржавчины. Сдой почвы, который соприкасается 

с металлами, следует удалить острым ножом из пластмассы.

3 .6 . При отборе проб почвы не следует использовать оцинкован­

ные ведра, медные изделия, эмалированные тазы, окрашенные инстру­

менты.

3 .9 . Отобранные пробы почвы необходимо зарегистрировать в жур­

нале и пронумеровать, заполнив сопроводительный талон по 

ГОСТ 17 .4 .4 .0 2  , приложение 3.
ЗЛО. В качестве упаковочного материала для транспортировки 

и хранения отобранных проб почвы можно применять мешочки из хлоп­

чатобумажной плотной ткани. На мешочке должны быть шнуры для за­

вязки и пришитая полоска ткани, на которой пишут те же сведения, 

что и на сопроводительном талоне.

$ .11. При дальнейшей обработке, транспортировке к хранении 

пробы почвы не должны подвергаться воздействию атмосферных осадков 

и других источников вторичного загрязнения*

4. П О Д Г О Т О В К А  К А Н А Л И З У

4.1 . П о д г о т о в к а  п р о б  п о ч в ы  и 

р а с т в о р а  к а н а л и з у

4 . 1. 1. Из воздушно-сухой объединенной пробы почвы, поступив-
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шей 3 лабораторию, тщательно удалить корки, другие инородные час­

тицы и взять методом квартования пробу почвы массой С ,2 кг.

4 .1 .2 .  Отобранную пробу почвы следует перетереть и большой 

фарфоровой ступке и просеять через капроновое сито с диаметром 

отверстий I мы. Непросеянные комочки почвы растереть и снова 

просеять. Из полученной пробы почвы следует взять навески на ана­

лиз.

4 .1 .3 .  Для приготовления раствора одномолярной азотной кисло­

ты в коническую термостойкую колбу вместимостью.1000 мл цилиндром 

вместимостью 1000 мл отобрать 938 мд бидистидлированной воды.

Цилиндром вместимостью 100 ил следует отобрать 62 ил азот­

ной кислоты (удельный вес 1 ,42 г/мл) и ввести ее в бидистиллиро- 

ванную воду, осторожно помены вал раствор стеклянной палочкой. 

Полученный раствор следует охладись до комнатной температуры.

Приготовление раствора необходимо проводить в вытяжном 

шкафу.

4 .2 . Т р е б о в а н и я  к и с п о л ь з у е м о й  

п о  с у д е

4 .2 .1 .  Для проведения анализа следует применять исключительно 

стеклянную или пластмассовую (полиэтиленовую, поднпротитановую 

иди тефлоновую) посуду.

4 .2 .2 .  Посуду, используемую для анализов и хранения растворов 

необходимо промыть моющим веществом (сода , стиральный порошок), 

промыть водопроводной водой | вымочить в течение 24 ч в раэбавлэн- 

ной азотной кислоте (кислота : вода »  I : 5 ) ,  тщательно промыть 

водопроводной водой и ополоснуть дистиллированной водой.

4 .3 . О п р е д е л е н и е  г и г р о с к о п и ч е с к о й  

в о д ы  в п р о б а х  п о ч в ы

4 .3 .1. С целью пересчета воздушно-сухой пробы почвы н$. 

абсолютно-сухую следует провести определение гигроскопической
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воды в пробах почвы.
4 .3 .2 . Массу абсолютно-сухой пробы почвы следует рассчиты­

вать по формуле

ДРсух. лР в о зд ,-су х . (2 )

где Р „ ~  -  масса абсолютно-сухой пробы почвы,г;

д ^ п о зд .-су х ,- масса воздушно-сухой пробы почвы, г ; 

К ► -  коэффициент пересчет-а.

4 .3 .3 . Для определения массы воздушно-сухой пробы почвы в 

сухие стаканчики (бюксы) с притертыми крышками следует взять не 

менее трех навесок воздушно-сухой почеи на аналитических весах 

(около 1,00 г с точностью 0,01 г ) .  Сначала необходимо взвесить 

пустую бюксу и записать ее массу (PQ) ,  затем взвесить ету же 

бюксу с навеской пробы почвы и записать ее массу (Р ^ зд .-сух^ * 

Массу воздушно-сухой пробы почвы (ДРв о зд ^ Сух.  ̂ Р^считать по 
формуле

^ Рв о з д ,-с у х .“  ^ во о д .- с у х .

4 .3 .4 .  Коэффициент (К) необходимо рассчитать по формуле

к -  -И » —  ,
100+<у

(3)

(4 )

где у  -  содержание гигроскопической воды в пробах 

почвы, %.
4 .3 .5 .  Для определения содержания гигроскопической воды в 

пробах почвы, бюксы с воздушно-сухими пробами почвы необходимо 

поставить открытыми в сушильный шкаф с  температурой от 105 до 

115 °С. После трехчасового нагревания бюксы закрыть крышками и 

перенести в эксикатор, наполненный ангчдроном или безводным хло-
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ристым кальцием и после остывания (через 20 мин) взвесить га Ана­

литических весах. После взвешивания пробы почвы следует снова 

нагреть в течение 2 часов, затем охладить в эксикаторе и снова 

взвесить. После первой и второй сушки допустимое расхождение в 

массе не должно превышать 0 ,003 -0 ,005  г. В противном случае высу­

шивание следует снова повторить.

Содержание гигроскопической вода ( ^ ) в пробе почвы следует 
рассчитать по формуле

Л и ь .  . ю с  (5)
Al>cyx.

где -  масса абсолютно-сухой проба почвы г ;

4Р СуХж следует рассчитать по формуле:

ЛРсух. ^ су х .^ о * ( 6)

где РсуХв -  масса бюксы с  абсолютно-сухой пробой почвы,г;

Р0 -  масса пустой бюксы, г .

4 .3 .6 .  Результаты измерений при определении вдгроскопической 

вода в проб^*х почвы представлять то формуле в соответствии с 

табл. 2

Таблица 2

Ном*

почвы £ 5
та

Р0 .Г ^ в о э д .-с у х ., р«ух..|
г

1--------------1
рс у х ..

1 ф 1

1 V  !: К
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5. П Р О В Е Д Е Н И Е  А Н А Л И З А

5 .1 . И з в л е ч е н и е  в о д о р а с т в о р и м ы х

Ф о р м с о е д и н е н и й  м е т а л л о в  и з  проб

п о ч в
5 .1  Л . В биксу вместимостью 30 мл на аналитических весах необ 

ходиыо отобрать навеску воздушно-сухой пробы почвы (массой около 
5,00 г с точностью до 0,01 г ) ,  одновременно определив содержание 

гигроскопической воды ( ) для пересчета навески на абсолютно­

сухую пробу почвы по п .4 .3 .

5 .1 .2 .  Мерным цилиндром вместимостью 250 ил отобрать 125 мл 

б иди стшишро ванной воды и перелить ее в коническую колбу вмести­

мостью 250 мл. Наполнить таким образом бидчстиллированной водой 

количество колб, кратное количеству взятых навесок проб почвы. 
Колбы с водой поставить напротив навесок с  пробами почвы так, 

чтобы для каждой Навески была своя колба с  бидиСтиллированной во­

дой.

5 Л .З . Прилить к пробе почвы из колбы (от  объема 125 мл) 

небольшое количество бидистидлированной воды (около 20 мд) и пере 

мешать почву с водой, встряхивая вращательными движениями бюксу.

5 .1 .4*  Полученную суспензию почвы с водой сразу же перевести 

на воронку с фильтром "белая лента". Добавляя бидистилл иро ванную 
воду в бюксу, ополаскивать ее и таким образом переводить остатки 
почвы на фильтр. В процессе фильтрования постепенно добавлять в 
фильтруемую пробу почвы бидистилл иро ванцую воду из конической 

колбы. Следить, чтобы процесс фильтрования был р&вномерньм.Фкльт- 

Р&т собрать в чистой конической колбе вместимостью 250 мл.

5 .1 .5 . После того, как все 125 мл б иди стиллиро ванной воды 

-удут израсходованы на фильтрование пробы почвы, фильтр с пробой
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почвы убрать, а коническую колбу с фильтратом и воронкой поставить 

на включеиную в сеть электроплитку и выпарить фильтрат до объема 

около £5 гд .

5 .1 .6 , Снять колбу с  воронкой с электроплитки и оставить осты­

вать до комнатной температуры.

5 .1 .7 .  После остывания воронку снять, ополоснув ее из промывал - 

ки так, чтобы промывная вода попала в колбу.
5 .1 .6 .  Перевести из колбы упаренный фильтрат в мерную пробирку 

виестимостью 25 мл. Ополоснуть кобу 2 -3  раза бидистиллированной во­

дой, переводя таким образом раствор в пробирку. Добавить 2 -3  капли 
концентрированной азотной кислоты и довести объем раствора в про­

бирке до метки бкдистиллированной водой.
5 .1 .9 .  В полученном растворе определить водорастворимые формы 

соединений металлов атомно-абсорбционным анализом.

6 . П О Д Г О Т О В К А  С Р Е Д С Т В  

И 3 U Е Р Е Н И Я  К Р А Б О Т Е

6 .1 . П р и г о т о в л е н и е  р а б о ч и х  

с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в  с о л е й  

м е т а л л о в

6 .1 .1 .  Для приготовления рабочего стандартного раствора солей 

кадмия две ампулы основного раствора ГС0РЫ-16 следует вскрыть и 

вылить в сухую пробирку вместимостью 20 ма.

В мерную колбу вместимостью 100 мд отобрать 10 мл основного 
раствора шюеткой вместимостью 10 мд. Добавить однополярную азот­
ную кислоту и дополнить ею объем раствора до 100 ил. Полученный 

раствор о концентрацией кадмия 10 мкг/мл использовать для приготов­

ления калибровочных раствсров. Хранить раствор в закрытом полиэти­

леновом флаконе.
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6 .1 .2 .  Для приготовления рабочего стандартного раствора солей 

металлов свинцу, никеля, меди, марганца, кобальта две ампулы основ­

ного раствора ГООРМ-17 вскрыть и вылить в сухую пробирку вмести­

мостью 20 мл.

В мерную колбу вместимостью 50 мл необходимо отобрать 10 мл 

основного стандартного раствора пипеткой вместимостью 10 мл. Доба­

вить одномолярную азотную кислоту и дополнить ею объем раствора 

до 50 мл. Полученный раствор с  концентрацией свинца, меди,никеля, 

марганца, кобальта 100 мкг/мл использовать для приготовления кали­

бровочных растворов. Хранить раствор в закрытом полиэтиленовом 

флаконе,

6 .1 .3 .  Для приготовления рабочего раствора солей цинка одну 

ампулу основного стандартного раствора ГОЭРМ-19 следует вскрыть 

и вылить в сухую пробирку вместимостью 20 мл.

В мерную колбу вместимостью 50 мл необходимо отобрать 2 мл 

основного стандартного раствора ГСОРЦ-19 пж иткой вместимостью 

2 мл. Добавить одномолярную азотную кислоту и дополнить ею объем 

раствора до 50 мл. Полученный раствор с  концентрацией цинка 

100 мкг/мл использовать для приготовления калибровочных растворов. 

Хранить раствор в закрытом полиэтиленовом флаконе.

6 .1 .4 .  Для приготовления рабочего раствора солей хрома две 

ампулы основного стандартного раствора FOQPtt-18 следует вскрыть 

и вылить в сухую пробирку вместимостью 20 мл.

В мерную колбу вместимостью 50 мл необходимо отобрать 10 ид 

основного стандартного раствора пипеткой вместимостью 10 мд.Доба­

вить одномолярную азотную кислоту и дополнить ею объем раствора 

до 50 мл. Полученный раствор о концентрацией хроьа 100 мкг/мл 

следует использовать для приготовдедая калибровофшх растворов. 

Хранить раствор в закрытом полиэтиленовом флаконе.
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6 .2 . П р и г о т о в л е н и е  к а л и б р о в о ч н ы х  

р а ств о р о в  с о л е Я  м е т а л л о в

6. 2 . 1. Для приготовления калибровочных растворов солей кадмия 

следует добавить к указанным в табл.З количествам рабочего стан­

дартного раствора одкоыолярную азотную кислоту и дополнить ею 

^уъем растворов до 100 мл.

Таблица 3

' 1 
Количество рабочего 1
раствоюа.мл

! I 
0,0

---------- 1
! 0 ,5 0 1.0 2,0 5 .0 10,0 20,0

Концентрация каждого 
металла (кадмия,бария, 
бериллия, германия, 
вольфрама, циркония} 
в калибровочном раст­
воре, ккг/цд 0,0 0 ,0 5 0,1 0.2 0 ,5 1,0 2,0

6 .3 .2 .  Для приготовления калибровочных растворов солей метал­

лов свинца, никеля, меди, марганца, кобальта следует добави.ь к 

указанным з табл.4 количествам рабочего стандартного раствора 

одномодярную азотную кислоту и дополнить ею об'ьем растворов до 

100 мл.

Таблица 4

Количество рабочего ] 
раствора, мл. 0,0 0,1 0 ,5

1
1,0 2.0

-------- 1
5 ,0 10,0 20,0

Концентрация каждого 
металла (меди,свинца, 
марганца, никеля, ко­
бальта, лития, строн­
ция) в калибровочном 
растворе, цкг/мл 0,0 0,1 0 ,5 1,0 2,0 5 ,0 10,0 20,0
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Таблица 5

]
Концентрация рабочего I 
pacTDOoa. мл

1— 1 
1 0,0

!----------1
0 ,0 5

1
0,1

1----------1
0 ,2

1------------1
0 -5 1.0

Концентрация каждого 
металла в калибровочном 
растворе:

I .  Цинк,ш*гний,мкг/мл 0,0 0 ,0 5 0,1 0,2 0 ,5 1.0

2 . Алюминий .кальций, 
железо, мкг/мл 0,0 0,10 0,2 0 ,4 1.0 2,0

6 .2 .4 .  Для приготовления калибровочных растворов солей хроиа 

следует добавить к указанным в табл . 6 количествам рабочего стан­

дартного раствора одномолярную азотную кислоту и дополнить ею 
объем растворов до 100 мл.

Таблица 6

Количество рабочего 
оаствооа, мл

1
0,0

1 1 
0 ,5

1------------1
! 1 .0

Г-----------!
2,0 сл о 10 ,0

Концентрация каждого 
металла (хрома,мышьяка, 
бора,ванадия) в калиб­
ровочном растворе, 
мкг/мл 0,0 0 ,5 1 .0 2 ,0 5 ,0

*Оои

6 .2 .5 .  Растворы солей металлов с концентрацией металлов менее 

50 мкг/мл следует готовить в день употребления.

6 .3 . С п о с о б  п о с т р о е н и я  

к а л и б р о в о ч н ы х  г р а ф и к о в
6 .3 .1 . Калибровочные графики необходимо строить в координа­

тах зависимости оптической плотности (абсорбции) (А) от  концент­

рации калибровочного раствора (С ), в соответствии с черт.2
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Пример построения калибровочного графика

1 ,2 ,3  -  точки для построения калибровочной прямой 

Черт.2

6 .3 .2 . По закону Ламберта-Бугера-Бера допускается работа толь* 

ко в линейной диапазона графика.

6 .3 .3 , Результаты измерений для построения,калибровочного гра­

фика представлять по форме в соответствии с табл .7 .

Таблица 7

Пафа! Концентрация, калибровочного 
раствора, С, икг/wi

} с!ц,| Pfe | ы  I Ж  I С.Ц Со

Оптическая плотность (абсорб­
ция) при измерении калибровоч­
ного раствора, Aj ,мБ
Qtj Pt. {Zn. |ЛС|(М| Со | C t |Мп

6 .3 .4 . Калибровочный график необходимо проверять перед прове­
дением анализов исследуемых растворов.
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7 . В Ы П О Л Н Е Н И Е  И З М Е Р Е Н И И

7 .1 . П р о г р а м м а  р а б о т  н а  а т о м н о -  

а б с  о р 6 ц ио н н о м  с п е к т р о ф о т о м е т р е

7 ,1 .1 .  В связи с различиями в конструкциях приборов разных 

фирмустановку, включение и работу на атомно-абсорбционном спект­

рофотометре следует осуществлять в соответствии с  инструкцией по 
эксплуатации. Работу обычно ведут по следующей программе.

7 .Х .2. Соответствующую определяемому металлу лампу необходи­
мо поставить на прогревание. Время прогрева ламп для однолучевых 

приборов 15-20 мин, для двухлучевых приборов прогрев ламп необя­

зателен.

7 .1 .3 .  Установить монохроматор на соответствующую анализируе­

мому элементу длину волны.

7 .1 .4 .  Выбрать целесообразную ширину спектральной щели,

7 .1 .5 .  Проверить силу тока, подаваемого на ламгу,

7 .1 .6 .  Провести юстировку лампы.

7 .1 .7 *  Установить, согласно инструкции к прибору соотношение 

горючего и поддерживание го горение газа и подлечь пламя.

7 .1 .6 .  Поставить на распыление бидистнллированную воду.

7 .1 .9 .  Установить нулевую линию прибора по бидистнллиро ван­

ной воде,

7 Л . 10. Ввести в пламя калибровочный раствор с максимальной 
концентрацией изучаемого элемента и установить необходимый размах 

шкалы.
7 . 1 . I I .  Сноъл проверить нулевую линию прибора и, если надо, 

гцо&есги корректировку качала отсчета . Повторением и постепенным 
уточнением приведенных операций достигается выявление оптимальной 

установки всех параметров.
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7 .1 .1 2 .  Ввести в пламя остальные калибровочные растворы и 

порядке возрастания в них концентрации элементов и регистрировать 

соответствующие им показания прибора. Форма регистрации измерений 

для построения калибровочного графика приведена в т а б л .6 . Калиб­

ровочный график необходимо строить по п .б .Л .

7 .1 .1 3 .  После построения калибровочного графика, следует

исмерить оптическую плотность (A j)  калибровочного раствора с  мак­

симальной концентрацией (C j )  в пределах набранного интервала ли­

нейной зависимости (А ) о т  ( О *

7 .1 .1 4 .  Затем необходимо звести d пламя горелки исследуемый 

раствор* полученный при обработке пробы почвы бидистиллированной 

водой в соответстви и  с  подразделам 5 .1 ,  и измерить оптическую 

плотность раствора ( A g ).

7 .1 .1 5 .  Для учета неселективного поглощения (если спектро­

фотометр не снабжен корректором фона ) необходимо измерить опти­

ческую плотность (Ад) исследуемого раствора на близкой к оптичес­

кой не резонансной линии и вычесть ее из

7 .1 .1 6 .  При применении реактивов квалификации нижа особой  

чистоты следует провести холостой  опыт, т . е .  повторить все хими­

ческие процедуры по пунктам C . I . 1 -5 .1 .9  только без пробы почвы, 

определить оптическую плотность получешчох'о раствора (Ар) и вы­

честь ее из (Aj>).

7 .1 .1 7 .  Результаты измерений массовой доли металлов в проба* 

почвы следует представлять в соответстви и  с  та б л .9
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Таблица 9

Дата Номер jМасса ‘ Объем
Г 7 Г Г Т ~ : навес- иссле- 
npoouiLW ки а б - дузыо- почвы!та ?о

н о - с у -  р а с т -  
хой вор а , 
пробы мл 
почвы ,

! г  I 
! 1

ХОЛО
т о г о  "|П2ЧВЫ< 
опы та! и *т 

А Алн-1 
!

1

8 . В Ы Ч И С Л Е Н И Е  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  

И З М Е Р Е Н И Й

8 . 1 .  Р е зу л ь та т  измерений м а ссо в о й  доли подвижных форм метал­

лов сл е д у е т  рассчи ты вать  по формуле

( Аг - Аз - У - Сг  <100« У >

1  А ̂ ВОЗ Д. -  с у х . •
(7)

гд е  С -  м а ссова я  доля оп ред ел я ем ого  металла в пробе 

почвы , м л н "* ;

А£ -  оп ти ч еск ая  п л отн ость  и ссл едуем ого  р а ст в о р а , иБ;

A3 ** оп ти ч еск ая  п л отн ость  не сел ек ти вн ого  поглощ ения,

мВ;

Ар -  оп ти ч еск ая  п л отн ость  р а ств о р а  х о л о с т о г о  опы та, 

мБ;

Cj -  концентрация калибровочного раствора, мкг/мл;

V -  объем исследуемого раствора, мд;

Aj -  оптическая плотность калибровочного раствора,мБ;

А р в о з д . - о у х . - м а с с а  воздуш н о-сухой  пробы почвы, г ;

-  содержание гигроскопической воды в пробах 

почвы, %f
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8 .2 .  Максимальная относительная случайная со ста в л я й ся  погреш­

ности измерений ( Ц ) при извлечении водорастворимкх форм соеди­

нений металлов Си. , Ра , ЗЕп. , Л  , , Со , Он, , Mti состав­

ляет 21 %.

9 . Т Р Е Б О В А Н И Я  К К В А Л И Ф И К А Ц И И  

А Н А Л И Т И К А

Работы по настройке и обслуживанию спектрофотометра, а также 

приготовление эталонов и обработку результатов анализа необходимо 

производить инженеру. Однако при рациональной организации труда 

сотрудников, возможна их взаимозаменяемость, при этом отдельные 

виды работ могут выполнять как инженеры, так и техники.

1 0 . Т Р Е Б О В А Н И Я  Б Е З О П А С Н О С Т И

10*1. Безопасность тру,на при проведении работ по определению 

подвижных форм металлов в пробах почвы должна быть в соответствии 

с  "Правилами по технике безопасности  при производстве наблюдений 

и работ на с^ти ХЪскомгидромета", -  ЛгГидрометеоизддт, 1983. -  

-  С .161-169*

10. 2 . Помещение, в котором проводятся анализы, должно быть 

оборудовано приточно-вытяжной вентиляцией.

1 0 .3 . К выполнению работ на спектрофотометре могут быть допу­

щены лица не моложе 18 л ет , прошедшие специальный практикум по 

выполняемым работам к инструктаж по технике безопасности выпол­

нения эти х  работ.

10.4* Камера сжигания атомно-абсорбционного спектрофотометра 

должна быть обеспечена достаточной и надежно работающей вентиля­

цией.
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1 0 .5 . При пользовании баллонами с газами, находящимися по^ 

давлением, следует строго выполнять требования инструкций по безо­

пасному их обслуживанию. Исправность действия аппаратуры контроль 

ио-измерительных приборов и предохранительных устройств должна 

систематически проверяться.

1 0 .6 . К работе на пламенном спектрофотометре': допускаются 

сотрудники, ознакомленные с  устройством и эксплуатацией баллонов 

с ацетиленом.

1 0 .7 . При использовании растворов ГСОРЫ следует руководство­

ваться требованиями безопасности в соответствии с ГОСТ 12.1.007

I I .  Н О Р М Ы  З А Т Р А Т  Р А Б О Ч Е Г О  

В Р Е М Е Н И  НА  А Н А Л И З

I I Л .  Нормы затрат рабочего времени, необходимые на отбор и 

первичную обработку проб почвы, использовать в соответствии о 

таблЛО.

Таблица 10

I нормы времени,
Тип почвы Исполнитель otoop  и МфвИЧ- 

*ная обработка

чед.г-ч Примечание

1. Песчаные, Техник 
супесчаные, 
легкие суг ­

линки

2. Суглинке- Техник 
тые,

целина пашня 

0 ,6 7  0 ,6 2

1,05 0 ,09

Объединенная проба 
почвы состоит иг 5 проб, 
взятых по методу конвер­
та ; почва отбирается 
методом неоднократного 
квартования

глинистые
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I I . 2. Ориентировочные нормы времени на выполнение номераций 
ъодор ло m ворнн ыхм^ссопой доли ■rL-Ĵ Y~—  форм металлов атомно-ассорбциожми анали­

зом следует использовать в соответствии с табл.П .

Таблица II

Наименование этапа 
работы

И сполнитель!»?!^ <jBO о пре- j
д а

1. Подготовка по суры

2. Отбор навесок

3. Извлечение водораст­
воримых форм металлов 
из проб почвы бкдис^ 
тиллированной водой

4. Очистка горелки спект 
рофотоме тра, у стано bk$l 
и прогрев лампы (на 
определение I элемен­
та)

10

10

; эреме- ; Примечание 
! ни, 
чзл .-ч .

Техник
Техник

Техник

Инженер

1,00

0,48

8,0

Но
РД 52.Iti.V0

1,0

5. Настройка прибора на 
определение одного 
элемента

Инженер 0,25

6 . Получение данных для 
построения калибровоч!- 
но го графика

7. Определение одного 
элемента в 10 раст­
ворах

Техник

Техник

Ь. Обработка результа­
тов  анализа метал­
лов

10 опре­
делений 
одного 1 
элемента

Инженер

0,5

0,5

1,0

Я. Приготовление 
эталонов

Инженер 40,0 По
(в гече- РД 52.Ib.7C 
ние года)
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ПРИЛОЖЕНИЕ

Справочное

•''ЕРШ Ш , ИСПОЛЬЗУЕМЫЕ В НАСТОЯЩИХ 
Ы Ш Д И Ч К СШ  УКАЗАНИЯХ, И ПОЯСНЕНИЯ К НИМ

Т е р м  и н П о я с н е н и е

■Абсолютно-сухая проба 
поч^ы

По ГОСТ 27593

: *оз душ но-суха л проба 
почли

По ГОСТ 27593

Квартование 

[ 1а веска
По РД 5 2 .1 8 .1 5 6

Необходимая для анализа м асса пробы 
почв:*, взвешенная с определенной 
точн остей  на аналитических весах

Проба почви Определенное количество почвы, 
взя тое  в соответстви и  с  нормативно- 
технической документацией для 
исследований

Почвенная вытяжка По ГОСТ 27593
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Оо'означешю НТД,па который 
дин'* ссылка

[Номер пункта,подпункта, 
перечисления, обозначения

TJ 25-11-*1102-78 2 .2 .3
т:* 61- I - # 2-70 2 .2 .2
Правила no технике безопасности 
при производстве наблюдений и 
работ на сети Госкомгидромета- 
-М.: Гидрометеоиэдат, 1983. -  
- 0 . I6I-I89 ЮЛ

I
Методические рекомендации по про­
ведению полевых и лабораторных 
исследований почв и растений 
при контроле загрязнения окру­
жающей среды металлами -  М.: 
Гидрометеоиэдат,1981,-С ,9-33 3 Л

Временные методические рекомен­
дации по контролю загрязнения 
почв -  Ы.: Гидрометеоиэдат,
1983. -  С. 82-84. 3.1
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И ЗМ ЕНЕН ИЕ № 1

РД 52.18.286-91 Методические указания. Методика выполнения измерений массовой доли 
водорастворимых металлов (меди, свинца, цинка, никеля, кадмия, кобальта, хрома, марганца) 
в пробах почвы атомно-абсорбционным анализом.

У тверж дено и введено в действие Генеральным директором «Н аучно- производствен­
ного объединения «Т ай ф ун »

Дата введения 1996-07-01

1 Руководящий документ дополнить разделом 1а 

1а НОРМЫ ПОГРЕШ НОСТИ ИЗМЕРЕНИЙ
Методика выполнения измерений обеспечивает выполнение измерений с  погрешностью в
соответствии с таблицей 1а

Таблица 1а
Наимено­

вание
определя­

емого
металла

п д к ,
м л н '1

Диапазон
концентра

ций,
млн'1

Значение составляющей погрешности, %
Случайная, Р=Ю,68 Неисключенная

систематичес­
кая
(показатель
правильности),
Р*Ю,95

Ас

Погрешность
методики,

Р=0,95

Ая»

Показатель
сходимости

Оси (А)

Показатель
воспроизводи­
мости

т

Медь Не уст. Нижний 
предел 
для Cd 
составляет 

1 млн'1 ; 
других 
металлов 
-20 млн'1; 
Верхний 
предел не 
ограничен

7,0 10,0 4,0 20,0

Свинец Не уст. 11,0 17,0 21,0 41,0

Цинк Не уст. 14,0 21,0 12,0 43,0

Никель Не уст. п .о 16,0 8,6 34,0

Кадмий Не уст. 9,0 14,0 24,0 38,0

Кобальт Не уст. 7,0 10,0 15,0 26,0

Хром Не уст. 7,0 10,0 13,0 25,0

Марганец Не уст. 5,0 7,0 3,0 14,0

о



2 Пункт 8.2 изложить в следующей редакции:

8.2 Результат измерений представляют в соответствии с МИ 1317 по формуле:

А± Дт , Р (8)

где А - результаты измерений рабочих проб;
Ат _-_ погрешность измерений по методике;_
Р - доверительная вероятность, Р=0,95

3 Руководящий документ дополнить разделом 12.

12. КОНТРОЛЬ ПОГРЕШНОСТИ МВИ

12.1 Контроль погрешности МВИ проводят по установленным нормативам 
оперативного контроля, рассчитанным на основе характеристики погрешности и ее 
составляющих для диапазона действия методики в соответствии с таблицей 1а

12.2 Контроль сходимости методики проводят по размаху результатов параллельных 
определений содержания компонента в рабочих пробах. Решение об  удовлетворительной 
сходимости принимают при выполнении условия:

|Х1 -  X 2 | < d , (9)

где X I , Х2 -  максимальное и минимальное значение результатов параллельных 
определений;

d -  норматив оперативного контроля сходимости.
12.3 Контроль воспроизводимости методики проводят по размаху двух результатов 

измерений содержания компонента в рабочей пробе, полученных в условиях 
воспроизводимости (результаты измерений, полученные в разное время разными 
операторами с разными средствами измерений и реактивами). Решение об 
удовлетворительной воспроизводимости принимают при выполнении условия:

| X 1 -X 2 | < D  (10)

где X I, Х2 - результаты анализа пробы;
D - норматив оперативного контроля воспроизводимости;

12.4 Контроль погрешности методики проводят по размаху между результатом 
определения содержания компонента и их аттестванными значениями в стандартном образце 
(СО) или аттестованной смеси (АС).

Решение об удовлетворительной погрешности методики принимают при выполнении 
условия:

| Х-С| <К (11)

где X  -  результат определения содержания компонентов СО (АС); 
С -  аттестованное значение СО (АС);
К — норматив оперативного контроля погрешности методики.

3



12.5 Нормативы о п е р а т и в н о г о  контроля погрешности МВИ приведены в таблице 12:

Таблица 12
Наименова­
ние
определяе­
мого
компонента

Диапазон измеряемых 
значений 
определяемого 
компонента, млн.'1

Нормативы оперативного контроля, 
при Р = 0.95, %

Показатель 
сходимости, 
при п = 2, d

Показатель 
воспроизводимости 

при ш -  2, D

Погрешность 
МВИ (показатель 

точности), К
Медь Нижний предел для Cd 

составляет 
I млн"1 ;
других металлов -20 
млн*!;
Верхний предел не 

ограничен

19 28 20
Свинец 30 47 41

Цинк 39 58 43

Никель 30 44 34

Кадмий 25 39 38
Кобальт 19 30 26

Хром 19 30 25

Марганец 14 19 14

4



Федеральная служба по гидрометеорологии и мониторингу 
окружающей среды

Н аучно-производственное объединение «Тайф ун»
249038, г. Обнинск Калужской обл., пр* Ленина, 82 

телефон (08439) 7-15-40, факс: (08439) 4-09-10

СВИДЕТ ЕЛСТ ВО № /- Ш  

об аттестации методики анализа

Методика количественного химического анализа массовой доли водорастворимых форм 
металлов (меди, свинца, цинка, никеля, кадмия, кобальта, хрома, марганца )  в пробах 
почвы, разработанная НПО «Тайфун»
и регламентированная в РД 52.18.286-91 «Методические указания. Определение массовой 
доли водорастворимых форм металлов в пробах почвы. Методика выполнения измерений 
с использованием пламенного атомно-абсорбционного спектрофотометра» 
аттестована в соответствии с ГОСТ 8.563-96.
Аттестация осуществлена по результатам метрологической экспертизы материалов по 
разработке методики и экспериментальной проверки в лабораториях сети мониторинга 
Росгидромета.

В результате аттестации установлено, что методика соответствует предъявляемым к 
ней метрологическим требованиям и обладает следующими основными 
метрологическими характеристиками:

Диапазон измерений, значения показателей точности, правильности, сходимости, 
воспроизводимости и значения пределов сходимости и воспроизводимости методики при 
доверительной вероятности Р=Ю,95

Наимено­
вание

определя­
емого

металла

Диапазон
концентр

аций,
млн'1

Значение составляющей погрешности, % Нормативы оперативного контроля, 
при Р = 0.95, %

Случайная,
Р-0,68

Неискл ка­
ченная 
системати­
ческая (по­
казатель 
правиль­
ности), 
Р=0,95 
Дс

Погре­
шность
методи­

ки,
Р=0,95

Am

Показа­
тель
сходимос 
ти, 
при 
п = 2, d

Показатель
воспроизво
димости
при
ш = 2, D

Погреш­
ность 
МВИ 
(показа­
тель точ­
ности), К

Показат
ель

сходимо
сти

С«(Д)

Показа
тель

воспрои
зводи-
МОСТИ

<*Д)
Медь Нижний 

предел для 
Cd
составляет 

1 млн1; 
других 
металлов 
-20 млн1; 
Верхний 
предел не 
ограничен

7,0 10,0 4,0 20,0 19,0 28,0 20,0

Свинец 11,0 17,0 21,0 41,0 30,0 47,0 41,0

Цинк 14,0 21,0 12,0 43,0 39,0 58,0 43,0

Никель 11,0 16,0 8,0 34,0 30,0 44,0 34,0

Кадмий ' 9,0 14,0 24,0 38,0 25,0 39,0 38,0

Кобальт 7,0 : 1 0 ,0 15,0 26,0 19,0 30,0 26,0
Хром 7,0 ^ 25-°

19,0 30,0 25,0

Марганец 5,0 14,0 19,0 14,0

J o j

Генеральный директор НПО «ТеШ 77* А.Д.Орлянский
РД 52.18.286-91

http://files.stroyinf.ru/Data2/1/4293783/4293783540.htm

