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ФЕДЕРАЛЬНОЕ АГЕНТСТВО ПО ОБРАЗОВАНИЮ
ГОСУДАРСТВЕННОЕ ОБРАЗОВАТЕЛЬНОЕ УЧРЕЖДЕНИЕ ВЫСШЕГО ПРОФЕССИОНАЛЬНОГО ОБРАЗОВАНИЯ

«ТОМСКИЙ ПОЛИТЕХНИЧЕСКИЙ УНИВЕРСИТЕТ» 

АККРЕДИТОВАННАЯ МЕТРОЛОГИЧЕСКАЯ СЛУЖБА ТПУ
(аттестат об аккредитации №  РОСС RU 01.00143-08 от 22.02.08)

С В И Д Е Т Е Л Ь С Т В О  О Б  А Т Т Е С Т А Ц И И  М В И  

№  08- 47/203

Методика выполнения измерений массовых концентраций цинка, кадмия, свинца, меди, 
марганца, никеля, кобальта, железа, мышьяка, селена и ртути в пробах почв различных типов 
методом инверсионной вольтамперометрии, разработанная в Томском политехническом универ
ситете и ООО «ЮМХ» и регламентированная в МУ 08-47/203 (по реестру аккредитованной метроло
гической службы Томского политехнического университета)

Почва. Методика выполнения измерений массовых концентраций 
цинка,.кадмия, свинца, меди, марганца, никеля, кобальта, железа, мышьяка, 

селена и ртути методом инверсионной вольтамперометрии

аттестована в соответствии с ГОСТ Р 8.563 (ГОСТ 8.010).
Аттестация осуществлена по результатам теоретического и экспериментального исследования

МВИ.
В результате аттестации МВИ установлено, что данная МВИ соответствует предъявляемым к 

ней метрологическим требованиям и обладает следующими основными метрологическими характери
стиками:

1 Диапазоны измерений, относительные значения показателей точности, повторяемости и воспроиз
водимости методики при доверительной вероятности Р=0,95

Наименование опреде
ляемого элемента

Диапазон определяемых 
концентраций, мг/кг

Показатель 
повторяемости 
(среднеквад
ратическое 
отклонение 
повторяемо

сти), 
ог, %

Показатель 
воспроиз
водимости 

(среднеквад
ратическое 
отклонение 
воспроизво
димости), 

O r , %

Показатель 
точности (гра
ницы, в кото

рых находится 
погрешность 
методики), 

5,%

Цинк От 1,0 до 500 включ. 10 15 33
Кадмий От 0,1 до 50 включ. 9 14 30
Свинец От 0,2 до 100 включ. 9 14 30
Медь От 1,0 до 300 включ. 10 15 32
Марганец От 20 до 600 включ. И 16 35
Никель От 2,0 до 100 включ. 11 16 35
Кобальт От 0,5 до 100 включ. 9 14 32
Железо От 500 до 40000 включ. 9 14 30
Мышьяк От 0,02 до 10,0 включ. 10 13 30
Селен От 0,004 до 0,4 включ. 10 13 30
Ртуть От 0,03 до 0,5 включ. 12 16 35
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Продолжение свидетельства 08-47/203

2 Диапазон измерений, значения пределов повторяемости и воспроизводимости при доверительной 
вероятности Р=0,95

Наименование определяе
мого элемента

Диапазон определяемых концен
траций, мг/кг

Предел повторяемо
сти (для двух резуль
татов параллельных 

определений), 
г

Предел воспроизво
димости (для двух 

результатов измере
ний),

R
Цинк От 1,0 до 500 в ключ. 0,28 • X 0,42 • X
Кадмий От 0,1 до 50 включ. 0,25 X 0,39 X
Свинец От 0,2 до 100 включ. 0,25 X 0,39 • X
Медь От 1,0 до 300 включ. 0,28 • X 0,42 X
Марганец От 20 до 600 включ. 0,31 х 0,45 • X
Никель От 2,0 до 100 включ. 0,31 х 0,45 X
Кобальт От 0,5 до 100 включ. 0,25 X 0,39 • X
Железо От 500 до 40000 включ. 0,25 X 0,39 • X
Мышьяк От 0,02 до 10,0 включ. 0,28 X 0,36 х
Селен От 0,004 до 0,4 включ. 0,28 X 0 ,3 6 -^
Ртуть От 0,03 до 0,5 включ. 0,34 • X 0,45 X
X  . среднее арифметическое значение результатов параллельных определений массовой концентрации компонента;

X  - соелнее аоисЬметическое значение результатов анализа, полученных в двух лабораториях

3 Дата выдачи свидетельства 25 июня 2009 г

Метролог аккредитованной 
метрологической службы ТПУ
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Н.П. Пикула 
июня 2009 г.

"СОГЛАСОВАНО"
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Е.Н. Р у з а е в  

2009 г.
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ФЕДЕРАЛЬНОЕ АГЕНТСТВО ПО ОБРАЗОВАНИЮ
ГОСУДАРСТВЕННОЕ ОБРАЗОВАТЕЛЬНОЕ УЧРЕЖДЕНИЕ ВЫСШЕГО ПРОФЕССИОНАЛЬНОГО ОБРАЗОВАНИЯ

«ТОМСКИЙ ПОЛИТЕХНИЧЕСКИЙ УНИВЕРСИТЕТ»
АККРЕДИТОВАННАЯ МЕТРОЛОГИЧЕСКАЯ СЛУЖБА ТПУ

(аттестат об аккредитации № РОСС RU ОJ.00143-08 от 22.02.08)

ОБЩЕСТВО С ОГРАНИЧЕННОЙ ОТВЕТСТВЕННОСТЬЮ «ЮМХ»

«УТВЕРЖДАЮ» «УТВЕРЖДАЮ»

Директор ООО «ЮМХ»

(по реестру аккредитованной метрологической службы 
Томского политехнического университета)

Почва.
Методика выполнения измерений массовых концентраций 
цинка, кадмия, свинца, меди, марганца, никеля, кобальта, 

железа, мышьяка, селена и ртути методом инверсионной 
вольтамперометрии
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634050, г. Томск-50, пр. Ленина, 30, ТПУ

по вопросу ведения 
Федерального реестра 
методик измерений

Сообщаю порядковые номера и коды регистрации методик измерений, 
аттестованных Вашим предприятием, в Федеральном реестре методик 
измерений.

Приложение: Выписка из ФР МВИ в 1 экз. (на 1 листе)

Зам. директо В.А. Сковородников

Исп. Николаева П.Ю.
437-37-01
mvi@vniims.ru
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ВН И И В ы п и с к а  и з  Ф е д е р а л ь н о го  р е е с т р а  М В И

Порядковые номера и коды регистрации методик измерений в 
Федеральном реестре методик измерений,_________________
Регистрационный код МВИ по 
Федеральному реестру ФР.1.29.2010.07102

Обозначение и наименование 
документа на МВИ

МУ 08-47/203 Почва. Методика выполнения измерений 
массовых концентраций цинка, кадмия, свинца, меди, 
марганца, никеля, кобальта, железа, мышьяка, селена и 
ртути методом инверсионной вольтамперометрии

Дата и номер свидетельства об 
аттестации

Свидетельство об аттестации № 08-47/203 
от 25.06.2008 г.

Регистрационный код МВИ по 
Федеральному реестру ФР.1.29.2010.07103

Обозначение и наименование 
документа на МВИ

МУ 08-47/224 Зерно и продукты его переработки, корма, 
комбикорма, комбикормовое сырье и кормовые добавки. 
Инверсионно-вольтам перометрическая методика 
определения содержания токсичных элементов (цинка, 
кадмия, свинца, меди)

Дата и номер свидетельства об 
аттестации

Свидетельство об аттестации № 08-47/224 
от 31.12.2009 г.

Регистрационный код МВИ по 
Федеральному реестру ФР.1.29.2010.07104

Обозначение и наименование 
документа на МВИ

МУ 08-47/229 Сахар. Инверсионно- 
вольтамперометричсский метод измерения массовой 
концентрации ртути

Дата и номер свидетельства об 
аттестации

Свидетельство об аттестации № 08-47/229 
от 23.06.2009 г.

8



1 Н А З Н А Ч Е Н И Е  И  О Б Л А С Т Ь  П Р И М Е Н Е Н И Я

Н астоящ ий докум ент (М У 08-47/203) устанавливает методику выполнения из
мерений валового содерж ания (массовых концентраций) цинка, кадмия, свинца, м е
ди, марганца, никеля, кобальта, железа, мыш ьяка, селена и ртути в пробах почв раз
личных типов методом инверсионной вольтамперометрии (ИВ).

Д иапазон определяемых концентраций элементов приведен в таблице 1.
Если содержание элементов в пробе выходит за верхню ю  границу диапазонов 

определяемых содержаний, допускается дополнительное разбавление подготовлен
ной к измерению  пробы или взятие меньш ей аликвоты подготовленной пробы. Если 
содерж ание элементов выходит за нижню ю  границу (не более, чем на порядок), до
пускается взятие больш ей аликвоты или увеличение времени электронакопления.

Химические помехи, влияю щ ие на результаты определения массовых концен
траций элементов, устраняю тся в процессе пробоподготовки.

2 Н О Р М А Т И В Н Ы Е  С С Ы Л К И
В настоящ ей методике использованы ссылки на следующ ие стандарты:
ГОСТ 12.1.004-91 Система стандартов безопасности труда. Пожарная безопасность. 

Общие требования
ГОСТ 12.1.019-79 Система стандартов безопасности труда. Электро безопасность. 

Общие требования и номенклатура видов защиты
ГОСТ 12.4.009-83 Система стандартов безопасности труда. Пожарная техника для 

защиты объектов. Основные виды. Размещение и обслуживание
ГОСТ 12.4.021-75 Система стандартов безопасности труда. Системы вентиля

ционные. Общ ие требования
ГОСТ 17.4.3.01-85 Охрана природы. Почвы. Общ ие требования к  отбору проб 
ГОСТ 17.4.4.02-84 Охрана природы. Почвы. Метод отбора и подготовки проб для 

химического, бактериологического, гельминтологического анализа
ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, 

колбы, пробирки. Технические условия
ГОСТ 2156-76 Реактивы. Натрий двууглекислый. Технические условия 
ГОСТ 2405-88 М анометры, вакуумметры, мановакуумметры, напоромеры, тягомеры 

и тягонапоромеры. Общ ие технические условия
ГОСТ 4463-76 Реактивы. Натрий фтористый. Технические условия 
ГОСТ 3118-77 Реактивы. Кислота соляная. Технические условия 
ГОСТ 3760-79 Реактивы. Аммиак водный. Технические условия 
ГОСТ 3773-72 Реактивы. Аммоний хлористый. Технические условия 
ГОСТ 4204-77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия 
ГОСТ 4233-77 Реактивы. Натрий хлористый. Технические условия 
ГОСТ 4461-77 Реактивы. Кислота азотная. Технические условия 
ГОСТ 4658-73 Реактивы. Ртуть. Технические условия 
ГОСТ 5381-72 Редуктор. Технические условия 
ГОСТ 5828-77 Реактивы. Диметилглиоксим. Технические условия 
ГОСТ 5841-74 Реактивы. Гидразин сернокислый. Технические условия 
ГОСТ 5848-73 Реактивы. Кислота муравьиная. Технические условия 
ГОСТ 6709-72 Вода дистиллированная. Технические условия 
ГОСТ 9293-74 Азот газообразный и жидкий. Технические условия 
ГОСТ 9736-91 Приборы электрические прямого преобразования для измерения 

неэлектрических величин. Общ ие технические требования и методы испытаний 
ГОСТ 10652-73 Реактивы. Соль динатриевая этилендиамин-N , N ,N ',N '- 

тетрауксусной кислоты 2-вод пая (трилон Б). Технические условия
ГОСТ 10929-76 Реактивы. Водорода пероксид. Технические условия 
ГОСТ 11088-75 Реактивы. М агния нитрат. Технические условия
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ГОСТ 11125-84 Реактивы. Кислота азотная особой чистоты. Технические условия 
ГОСТ 12026-76 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия 
ГОСТ 13861-89 (ИСО 2503-83) Редукторы для газо-плазменной обработки. Общие 

технические условия
ГОСТ 14261-77 Реактивы. Кислота соляная особой чистоты. Технические условия 
ГОСТ 14262-78 Реактивы. Кислота серная особой чистоты. Технические условия 
ГОСТ 14919-83 Электроплиты, электроплитки и жарочные электрошкафы быто

вые. Общ ие технические условия
ГОСТ 18300-87 Реактивы. Спирт этиловый ректификованный технический. Тех

нические условия
ГОСТ 20490-75 Реактивы. Калий марганцовокислый. Технические условия 
ГОСТ 21400-75 Стекло химико-лабораторное. Технические требования. Методы 

испытаний
ГОСТ 24104-2001 Бесы лабораторные. Общ ие технические требования 
ГОСТ 25336-82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основ

ные параметры и размеры
ГОСТ 28165-89 Приборы и аппараты лабораторные из стекла. Аквадистилляторы. 

Испарители. Установки ректификационные. Общ ие технические требования
ГОСТ 29227-91 (ИСО 835-1-81) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуи

рованные. Часть 1. Общ ие требования
ГОСТ Р 8.563-96 Государственная система обеспечения единства измерений. М е

тодики выполнения измерений
ГОСТ Р ИСО 5725-1-2002 Точность (правильность и прецизионность) методов и 

результатов измерений. Часть 1. Основные положения и определения
ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002 Точность (правильность и прецизионность) методов и 

результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике
РМГ 60-2003 Государственная система обеспечения единства измерений. Смеси 

аттестованные. Общ ие требования к разработке
РМГ 76-2004 ГСИ. Внутренний контроль качества результатов количественного 

химического анализа

3 С У Щ Н О С Т Ь  М Е Т О Д И К И  В Ы П О Л Н Е Н И Я  И З М Е Р Е Н И Й

М етодика вклю чает в себя предварительную  подготовку пробы почвы путем 
м инерализации вытяжки из почвы и проведение инверсионно- 
вольтамперометрических измерений раствора подготовленной пробы.

К оличественный химический анализ проб почв на содерж ание цинка, кадмия, 
свинца, меди, марганца, никеля, кобальта, железа, мыш ьяка, селена и ртути основан 
на инверсионно-вольтамперометрическом методе (ИВ) определения массовых кон
центраций элементов в растворе подготовленной пробы.

И нверсионно-вольтамперометрический метод основан на способности опреде
ляемого элемента электрохимически накапливаться на поверхности рабочего элек
трода и растворяться в процессе анодной или катодной поляризации при опреде
ленном  потенциале, характерном для каждого элемента. Регистрируемый на вольт- 
амперограмме максимальный ток (пик) элемента прямо пропорционален массовой 
концентрации определяемого элемента в растворе.

М ассовые концентрации каждого элемента в измеряемых растворах и, соответ
ственно, в анализируемых пробах определяю т по методу добавок в них аттестован
ных смесей с установленным содерж анием определяемого элемента.

Общ ая схема анализа методом ИВ представлена на рисунке 1.
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Рисунок 1. Общая схема анализа методом ИВ

4 ПРИПИСАННЫЕ ХАРАКТЕРИСТИКИ ПОГРЕШНОСТИ ИЗМЕРЕНИИ
НЕЕ СОСТАВЛЯЮЩИХ

4.1 Методика выполнения измерений массовых концентраций цинка, кадмия, 
свинца, меди, марганца, никеля, кобальта, железа, мышьяка, селена и ртути в пробах 
почв методом инверсионной вольтамперометрии обеспечивает получение результа
тов измерений с погрешностью, не превышающей значений, приведенных в табли
це 1.

Таблица 1 -  Диапазоны измерений, относительные значения показателей по
вторяемости, воспроизводимости и точности методики при доверительной вероят
ности Р=0,95

Н аименова
ние опреде
ляемого эле

мента

Диапазон определяемых кон
центраций, мг/ кг

Показатель по
вторяемости 

(среднеквадра
тическое откло

нение повто
ряемости),

СТГ, %

Показатель вос
произ

водимости 
(среднеквадра
тическое откло
нение воспро
изводимости),

CTR, %

Показатель 
точности (гра
ницы, в кото

рых находится 
погрешность 
методики), 

8,%

Цинк От 1,0 до 500 включ. 10 15 33
Кадмий От 0,1 до 50 включ. 9 14 30
Свинец От 0,2 до 100 включ. 9 14 30
Медь От 1,0 до 300 включ. 10 15 32
Марганец От 20 до 600 включ. 11 16 35
Никель От 2,0 до 100 включ. 11 16 35
Кобальт От 0,5 до 100 включ. 9 14 32
Железо От 500 до 40000 включ. 9 14 30
Мышьяк От 0,02 до 10,0 включ. 10 13 30
Селен От 0,004 до 0,4 включ. 10 13 30
Ртуть От 0,03 до 0,5 включ. 12 16 35

4.2 Значения показателя точности методики используют при:
-  оценке деятельности лабораторий на качество проведения испытаний;
-  оценке возможности использования результатов измерений при реализации 

методики выполнения измерений в конкретной лаборатории.
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5  Т Р Е Б О В А Н И Я  Б Е З О П А С Н О С Т И , О Х Р А Н А  О К Р У Ж А Ю Щ Е Й  С Р Е Д Ы  П Р И  
В Ы П О Л Н Е Н И И  И З М Е Р Е Н И Й

5.1 У слови я  б е з о п а с н о г о  п р о в ед ен и я  р а б о т

5.1.1 К работе с вольтамперометрическим анализатором, нагревательными 
приборами и химическими реактивами допускается персонал, изучивш ий инструк
цию  по эксплуатации прибора, правила работы с химическими реактивами и  хими
ческой посудой.

5.1.2 П риборы в процессе эксплуатации долж ны  быть надежно заземлены.
5.1.3 При выполнении аналитических измерений необходимо соблю дать тре

бования техники безопасности при работе с химическими реактивами.
5.1.4 Электро безопасность при работе с электроустановками - по ГО СТ 12.1.019.
5.1.5 П омещ ение лаборатории долж но соответствовать требованиям пожарной 

безопасности по ГО СТ 12.1.004 и иметь средства пожаротуш ения по ГО СТ 12.4.009.
5.1.6 П омещ ение долж но быть оборудовано приточно-вытяжной вентиляцией 

по ГО СТ 12.4.021.
5.1.7 И сточник ультраф иолетового облучения долж ен находиться в вытяжном 

ш кафу.
5.1.8 Запрещ ается работать без защ итного экрана, не пропускаю щ его ультра

ф иолетовое излучение.
5.1.9 М еталлическую  ртуть (не более 1 мл) хранят под слоем воды в бюксе, по

мещ енном в толстостенную  склянку.
5.1.10 Н еобходимо иметь средства сбора и нейтрализации ртути (амальгамиро

ванную  медную  пластинку, раствор хлорного железа).
5.1.11 Соединения селена и мыш ьяка ядовиты , поэтому их хранят в безопасном 

месте. П ри приготовлении аттестованных смесей этих элементов соблю даю т осто
рожность.

5.2 Т р еб о в а н и я  к  к вал и ф и к ац и и  и сп олн и т еля

Выполнение измерений производится лаборантом или химиком-аналитиком, 
владею щ им техникой вольтамперометрического анализа и изучивш им инструкцию  
по эксплуатации используемой аппаратуры.

5.3 У слови я  в ы п ол н ен и я  изм ерени й

И змерения проводятся в нормальных лабораторных условиях: 
-тем п ер ату р а окружаю щ его воздуха (25 ± 10) °С;
-  атмосф ерное давление (760 ± 30) м м .р т .ст ;
-  относительная влажность воздуха (65 ± 1 5 )% )
-ч а ст о т а  переменного тока (50 ± 5) Гц;
-  напряжение питания в сети (220 ± 22) В

6 О Т Б О Р  И  Х Р А Н Е Н И Е  П Р О Б

Отбор и хранение проб почв проводится в соответствии с требованиями к от
бору проб почв при общ их и локальных загрязнениях, излож енными в 
ГО СТ 17.4.3.01, ГО СТ 17.4.4.02 или в «М етодических указаниях по агрохимическому 
обследованию  почв сельскохозяйственных угодий» и «М етодических указаниях по 
проведению  полевых и лабораторны х исследований при контроле загрязнения ок
ружаю щ ей среды металлами».
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7  С Р Е Д С Т В А  И З М Е Р Е Н И Й , В С П О М О Г А Т Е Л Ь Н О Е  О Б О Р У Д О В А Н И Е , 
П О С У Д А ,  Р Е А К Т И В Ы  И  М А Т Е Р И А Л Ы

П ри выполнении измерений использую т следую щ ие средства измерений, 
вспомогательное оборудование, посуду, материалы и реактивы:

7.1 С р ед ст в а  и зм ерени й  и в с п о м о г а т ел ьн о е  о б о р у д о в а н и е :

7.1.1 Комплекс аналитический вольтамперометрический С ТА  [1] в комплекте с 
IB М -совместимым компью тером. П орядок проведения измерений излож ен в прило
жениях Б - Ж .

Д опускается использовать другое оборудование и  приборы, позволяю щ ие вос
производить метрологические характеристики, указанные в данной методике.

7.1.2 Электрохимическая ячейка, в состав которой входят:
- электроды:

■ индикаторны й электрод:
- рт ут но-пленочный (РПЭ) на серебряной подложке с толщ иной пленки ртути 10 - 
15 мкм и  рабочей поверхностью  около 0,2 см3 (при определении цинка, кадмия, 
свинца, меди, марганца, никеля и кобальта);

- графит овый (ГЭ ), на основе граф ита, м одиф ицированный золотом в режиме in situ
(при определении ртути);

- золот ографит овый (ЗГЭ), на основе граф ита, м одиф ицированный золотом (при
определении мыш ьяка и железа);

- графит овый (РГЭ), м одиф ицированный ртутью  в режиме in situ  (при определении
селена);

■ электр од  ср авн ен и я - хлорсеребряный (ХСЭ) с сопротивлением не более
3,0 кОм.

■ для трехэлектродной ячейки -  в с п о м о га т ел ьн ы й  э л е к т р о д  - хлорсеребряный  
(ХСЭ) с сопротивлением не более 3,0 кОм.

- сменные стаканчики из кварцевого стекла вместимостью  20 -  25 см3;
- трубка для подвода инертного газа с целью  удаления растворенного кислорода и

перемеш ивания раствора.

7.1.3 Весы лабораторные с наименьш им пределом взвеш ивания 0,1 м г и  с наи
больш им пределом взвеш ивания 200 г, по ГО СТ 24104.

7.1.4 Д озаторы пипеточные типа Д П -1-5-40; Д П -1-40-200; Д П -1-200-1000 или 
другого типа с дискретностью  установки доз 1,0 -  2,0 мкл и  погреш ностью  не более 
5% отн.

7.1.5 Плитка электрическая с закрытой спиралью  по ГО СТ 14919 или других 
марок.

7.1.6 Комплекс пробоподготовки "Тем ос-Э кспресс" с диапазоном  рабочих тем 
ператур от 50 °С до 650 °С с погреш ностью  измерений ±15 °С (изготовитель 
О ОО  "И Т М ", г.Томск)

или муф ельная печь типа ПМ  - 8 или М Р-64-0215 по ГО СТ 9736 
или электропечь сопротивления камерная лабораторная, обеспечиваю щ ая 

поддержание заданного температурного режима от 150 °С до 600 °С с погреш ностью  
± 25 °С.

7.1.7 Ш ланги полиэтиленовы е для подвода газа к ячейке.
7.1.8 Редуктор по ГО СТ 13861 с м анометром (250 ±  1) атм. по ГО СТ 2405.
7.1.9 А ппарат для дистилляции воды по ГО СТ 28165 или [2].
7.1.10 Щ ипцы тигельные [3].
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Д опускается использование другого оборудования и приборов, позволяю щ их 
воспроизводить технические и метрологические характеристики, указанные в дан 
ной методике анализа.

7.2 П о с у д а
7.2.1 П ипетки мерные лабораторные стеклянные 2-го класса точности вмести

мостью  0,1; 1,0; 2,0; 5,0; 10,0 см3 по ГО СТ 29227.
7.2.2 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные по ГО СТ 25336 или по

суда мерная лабораторная стеклянная 2-го класса точности по ГО СТ 1770: колбы на
ливны е вместимостью  25,0; 50,0 и 100,0 см3; цилиндры вместимостью  10,0 см3 или 
пробирки мерные вместимостью  10,0; 15,0 см3; колбы конические вместимостью  100 - 
300 см3.

7.2.3 Эксикатор по ГО СТ 25336.
7.2.4 Крыш ки-деф легматоры из термостойкого стекла конусообразной ф ормы 

диам етром  25 -  35 мм высотой 20 -  25 мм.
7.2.5 Сборник для слива отработанных растворов.

7.3 Р еа к т и в ы  и м а т ер и а л ы
7.3.1 Государственные стандартные образцы состава растворов ионов цинка, 

кадмия, свинца, меди, марганца, никеля, кобальта, железа, мыш ьяка, селена и ртути 
с погреш ностью  не более 1 % отн. при Р = 0,95. Концентрация элемента в каждом 
стандартном образце должна быть не менее 0,1 мг/см3 и  не более 10,0 мг/см3.

Например:
Государственные стандартные образцы состава растворов ионов:

- цинка ГСО 7256-96, ГСО 7471-98 и др.;
- кадмия ГСО 7472-98 и др.;
- свинца ГСО 7252-96 и др.;
- меди ГСО 7255-96, ГСО 7098-96 и  др.;
- марганца ГСО 7226-96, ГСО  8056-94 и  др.;
- никеля ГСО 7265-96 и др.;
- кобальта ГСО 7268-96 и др.;
- железа ГСО 7476-98, ГСО 8034-98 и  др.;
- мыш ьяка ГСО 7264-96, ГСО  7143-96 и  др.;
- селена ГСО 7340-96, ГСО 7341-96 и  др.;
- ртути ГСО 7263-96, ГСО 8004-95 и  др.;
- золота ГСО 3398-90П  и др.

7.3.2 Кислота серная концентрированная по ГО СТ 14262 ос.ч или по
ГО СТ 4204 х.ч.

7.3.3 Кислота соляная концентрированная по ГОСТ 14261 ос.ч или по ГОСТ 3118 х.ч.
7.3.4 Кислота азотная концентрированная по ГОСТ 11125 ос.ч или по

ГОСТ 4461 х.ч.
7.3.5 Водорода пероксид по ГО СТ 10929.
7.3.6 Диметилглиоксим по ГОСТ 5828.
7.3.7 Магния нитрат по ГОСТ 11088, ч.
7.3.8 Гидразин сернокислый по ГОСТ 5841
7.3.9 Аммиак водный по ГОСТ 3760.
7.3.10 Натрий двууглекислый по ГОСТ 2156 (сода пищевая).
7.3.11 Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490.
7.3.12 Вода бидистиллированная [4] или дистиллированная по ГО СТ 6709, пере

гнанная в присутствии серной кислоты и перманганата калия (0,5 см 3 концентриро
ванной серной кислоты и 3,0 см3 3% -ного раствора перманганата калия на 1,0 дм3 дис-
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тиллированной воды).
7.3.13 С оль динатриевая этилендиамин-N , N, N ',N '-тетрауксусной кислоты 2 -  

водная (трилон Б) [5] или по ГО СТ 10652.
7.3.14 К алий хлористы й [6].
7.3.15 Н атрий хлористы й по ГО СТ 4233.
7.3.16 Ртуть м еталлическая по ГО С Т 4658.
7.3.17 А зот газообр азны й по ГО СТ 9293 ос.ч или др угой  инертны й газ (аргон, 

гелий) с м ассовой долей  кислорода не более 0,01 %.
7.3.18 К ислота м уравьиная концентрир ованная по ГО С Т 5848.
7.3.19 А м м оний хлористы й по ГО С Т 3773 х.ч.
7.3.20 Н атрий ф тористы й по ГО С Т 4463-76.
7.3.21 С пирт этиловы й р ектиф икован ны й по ГО С Т 18300.
7.3.22 Бум ага индикаторн ая универ сальная pH  (1-14) [7].
7.3.23 Бум ага ф ильтровальная по ГО С Т 12026 или ф ильтры  обеззоленны е.

Все реактивы  долж н ы  бы ть квалиф икации ос.ч. или х.ч..

8 П О Д Г О Т О В К А  К  В Ы П О Л Н Е Н И Ю  И З М Е Р Е Н И И

8.1 П о д г о т о в к а  п р и б о р о в  к  р а б о т е

П одготовку и проверку вольтам пером етрического анализатора (типа С ТА  и 
др.), ком пью тера прои зводят в соответствии с инструкцией по эксплуатации и  тех
ническом у описанию  соответствую щ его прибора согласно табли це 2.

Таблица 2 -  Задаваем ы е р еж им ы  р аботы  прибора п р и  определении м ассовы х кон 
центраци й цинка, кадм ия, свинца, м еди, м арганца, никеля, кобальта, ж елеза, м ы ш ь
яка, селена и ртути  в пробах почв м етодом  и н верси онн ой вольтам пером етрии

Режим ра- Определяемый элемент
боты

прибора
Zh, СА, 
РЬ, Си Ми М Со Ре As Se щ

двух- трехэлек- трехэлек- трехэлек- двухэлек- двухэлек- трехэлек- двухэлек-

измерений элек
тродная

тродная тродная тродная тродная тродная тродная тродная

Электроды: 
- рабочий РПЭ РПЭ РПЭ РПЭ згэ згэ РГЭ гэ- сравнения х с э х с э х с э х с э х с э х с э х с э х с э
тельный - х с э х с э х с э - - х с э -
Развертка анодная анодная катодная катодная анодная анодная катодная анодная

Режим реги
страции

посто
янного-

постоян-
НОТОКО-

диффе-
ренци-

диффе-
ренци-

постоян-
нотоко-

постоян-
нотоко-

диффе-
ренци-

постоян-
нотоко-

ковый вый ально- ально- вый, вый ально- вый
рограмм импульс

ный
импульс
ный

1-я про
изводная

импульс
ный

Поляри
зующее на
пряжение 
для электро- 
нак., В

-1,4;
(-1Д5)* -1,9 -0,7 -0,8 -1,0 -1,0 -0,2 0,0

Потенциал 
начала реги
страции в-а- 
кривой, В

-1,2;
(-0,85)* -1,75 -0,7 -1,0 -0,6 -0,6 -0,2 0,0

Конечное
напряжение 
развертки, В

+0,15 -0,10 -1,3 -1,5 +0,6 +0,6 -1,2 0,85

Потенциал 
очистки 
электрода, В

+0,10 -0,6 -1,3 -1,3 +0,6 +0,6 -1,2 0,85
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Режим ра- 
боты 

прибора

О п р е д е л я е м ы й  э л ем ен т
Zn, Cd, 
P b, Си М п № С о Ре As Se Щ

Время очи
стки элек
трода, с

20 20 20 20 20 20 40 20

Скорость 
линейного 
изменения 
потенциала, 
мВ/с

5 0 ...1 0 0 3 0 ...5 0 30 30 80 80 50 50

Время элек
тролиза (в 
зависимости 
от содержа
ния элемен
та в пробе), с

2 0 ...1 8 0 6 0 ...1 8 0 30 15 30 6 0 ...1 8 0 6 0 ...1 8 0 60-120

Потенциал 
аналитиче
ского пика, В 
(ориентиро
вочное зна
чение)

Z n  -0,9 
C d  -0,6 
P b  -0,4 
Си  -0,05

-1,45 -1 ,05 -1 ,17 -0,15 0,05 -0,70 0,60

Фоновый
электролит

Му
равьи

ная
кислота

0,36
моль/дм3

Хлори
стый на

трий
од

моль / дм3

Хлорид-
но-

аммиач- 
ный бу
ферный 
раствор 
РН 9 +

диметилг-
лиоксим

Хлорид-
но-

аммиач- 
ный бу
ферный 
раствор 
pH 9 + 

диметилг- 
лиоксим

Трилон Б 
0,02 моль/дм3

Соляная
кислота
0,6
мель/дм3 
+
0,2 см3 
100 мг/дм3 
Си2+
+ 0/3 см3 
100 мг/дм3
Hr2+

Азотная 
кислота 
1 моль/дм3 
+
0,04 см3 

100 мг/дм3 
АиС1з

*)для Cd, Pb, Си п ри избы тке Zn

8.2 Подготовка лабораторной посуды
Новую и загрязненную лабораторную стеклянную посуду, сменные наконеч

ники дозаторов, пипетки промывают азотной кислотой, затем серной кислотой и 
многократно бидисгиллированной водой.

Новые кварцевые стаканчики, а также стаканчики после проведения измере
ний, протирают сухой пищевой содой при помощи фильтровальной бумаги, много
кратно ополаскивают сначала водопроводной, затем бидистиллированной водой. 
Затем в каждый стаканчик добавляют по (0,1 - 0,2) см3 концентрированной серной 
кислоты, стаканчики помещают на электроплитку или комплекс пробоподготовки 
«Темос-Экспресс» (при открытой крышке) при температуре (300 -  350) °С. После 
полного прекращения выделения паров серной кислоты со стенок стаканчиков их 
прокаливают при температуре (500 - 600) °С в течение 10 - 15 мин в муфельной печи 
или комплексе пробоподготовки «Темос-Экспресс» (при закрытой крышке).

Сменные кварцевые стаканчики хранят в эксикаторе.
При выполнении измерений массовых концентраций цинка, кадмия, свинца и 

меди непосредственно перед использованием подготовленную посуду дополни
тельно промывают раствором азотной или соляной кислоты концентрации 
0,1 моль/дм3 и тщательно ополаскивают бидистиллированной водой.

Для ультрафиолетового (УФ) - облучения используют только стаканчики из 
оптически прозрачного кварца, соблюдая правила работы с подобным материалом: 
стаканчик берут только за верхнюю часть, перед помещением в ячейку протирают 
наружные стенки стаканчика фильтровальной бумагой.
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8.3 П р и го т о в л ен и е  и х р ан ен и е  и н д и к а т о р н ы х  э л е к т р о д о в , э л е к т р о д о в  с р а в н е 
ния и в сп о м о га т ел ьн ы х  э л е к т р о д о в

8.3.1 П одготовка индикаторного ртутно-пленочного электрода (РПЭ) (при 
определении цинка, кадмия, свинца, меди, марганца, никеля, кобальта)

И ндикаторный ртутно-пленочный электрод представляет собой полиэтилено
вый стержень с запрессованной серебряной проволокой диаметром (0,8 - 1 ,1 )  мм 
длиной (5 - 1 0 )  мм, площ адь поверхности составляет (0,2 -  0,3) см 2. Д ля подготовки 
электрода к  работе проводят амальгамирование, то есть нанесение на поверхность 
серебра пленки ртути толщ иной (10 -1 5 )  мкм. П окры тие ртутью  производят путем 
опускания рабочей части электрода (серебряной проволоки) в металлическую  ртуть 
на (2 -  3) с, затем ртуть растираю т ф ильтровальной бумагой для равномерного рас
пределения по поверхности серебра. В том случае, если на конце серебряной прово
локи "свисает" избыточное количество ртути в виде капли, ее удаляю т мокрой 
ф ильтровальной бумагой или стряхиванием в бюкс со ртутью. Электрод промываю т 
бидистиллированной водой.

П роцедуру амальгамирования рабочей поверхности электрода повторяю т при 
появлении не амальгамированных участков на поверхности электрода. П ри образо
вании серого налета на поверхности, электрод протираю т ф ильтровальной бумагой.

П осле проведения анализа рабочую  поверхность электродов ополаскиваю т би
дистиллированной водой.

Хранят электроды, погрузив рабочую  часть в бидистиллированную  воду.

8.3.2 П одгот овка индикат орного граф ит ового элект рода (ГЭ) (при определении  
ртути)

ГЭ представляет собой граф итовы й торцевой электрод, изготовленный из про
питанного различными вещ ествами граф итового стержня с диам етром  рабочей по
верхности 3 - 5  мм. Рабочую  поверхность граф итового электрода перед работой 
предварительно отш лиф овываю т на фильтре. Электрохимическое нанесение плен
ки золота на рабочую  поверхность граф итового электрода -  торец граф итового 
электрода -  производят непосредственно в процессе электролиза ртути и золота 
(in situ) в исследуемом растворе.

После проведения анализов ГЭ ополаскиваю т и  хранят в сухом виде.

8.3.3 П одгот овка индикат орного золот ограф ит ового элект рода (ЗГЭ) (при опреде
лении ж е л е за , м ы ш ь я к а)

ЗГЭ представляет собой граф итовый торцевой электрод с нанесенной на него 
пленкой золота. Граф итовый торцевой электрод изготавливаю т из пропитанного 
различными вещ ествами граф итового стерж ня с диам етром  рабочей поверхности 3-
5 мм.

8.3.3.1 Д ля получения ЗГЭ рабочую  поверхность граф итового электрода, пред
варительно отш лиф ованную  на ф ильтре, обезжириваю т электрохимической очист
кой. Д ля этого стаканчик (бюкс) с раствором 0,1 моль/дм3 серной кислоты (около 
10 см3) помещ аю т в электрохимическую  ячейку, опускаю т в раствор индикаторный 
электрод (катод) и электрод сравнения (анод) и  подклю чаю т их к  соответствую щ им 
клеммам прибора. Вклю чаю т газ и пропускаю т его через раствор в течение 60 с. За
тем проводят катодную  (при минус 1,0 В) и  анодную  (при 1,2 В) поляризацию  попе
ременно через (1 -  2) с в течение (100 -  200) с.

8.3.3.2 О поласкиваю т рабочую  поверхность электрода бидистиллированной во
дой и сразу наносят на рабочую  поверхность электрода золотую  пленку электрохи
мически из раствора хлористого золота (AuCh). Д ля этого в электрохимической
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ячейке стаканчик (бюкс) с раствором серной кислоты заменяю т на стаканчик (бюкс) 
с раствором хлористого золота (около 10 см3) концентрации 100,0 мг/дм3. Вклю чаю т 
газ и пропускаю т его через раствор в течение 60 с. Затем проводят процесс накопле
ния золота при потенциале минус 0,5 В в течение 180 с. П осле чего ополаскиваю т ра
бочую поверхность электрода бидистиллированной водой. На торце электрода 
долж на быть видна пленка золота желтого цвета.

8.3.3.3 П осле проведения анализа ЗГЭ хранят в сухом виде. П еред работой (в 
последую щ ие дни) рабочую  поверхность электрода н е п роти раю т, а только опо
ласкиваю т бидистиллированной водой и  проводят электрохимическую  очистку по 
8.З.З.1.

8.3.4 П одготовка и н ди катор н ого  ртутн о-граф и тового электр ода (РГЭ) (при 
определении селена)

РГЭ представляет собой граф итовый торцевой электрод с нанесенной на него 
пленкой ртути в режиме «ш situ»  непосредственно в процессе анализа.

Д ля получения РГЭ рабочую  поверхность граф итового электрода предвари
тельно полирую т на фильтре. О поласкиваю т рабочую  поверхность бидистиллиро
ванной водой, опускаю т в раствор ф онового электролита (10 см3 соляной кислоты 
концентрации 0,6 - 0,8 моль/дм3), добавляю т 0,3 см3 раствора, содержащ его 
100 мг/дм3 ионов ртути (2+) и 0,2 см3 раствора, содержащ его 100 м г/дм3 ионов ме
д и  (2+). П роводят электролиз в трехэлектродной ячейке в процессе проведения 
вольтамперометрических измерений по приложению  Е.

После заверш ения анализа и  перед работой (в последую щ ие дни) рабочую  по
верхность электрода ш лиф ую т на ф ильтровальной бумаге и  ополаскиваю т биди
стиллированной водой.

Электроды хранят в сухом виде.

8.3.5 П о д г о т о в к а  к  р а б о т е  э л е к т р о д а  ср а вн ен и я

Электрод сравнения заполняю т 1,0 моль/дм3 раствором хлорида калия. Хранят 
электроды в растворе хлорида калия концентрации 1,0 моль/дм3. Заполнение элек
тродов производят не реже 1 раза в 2 недели.

8.3.6 П о д г о т о в к а  к  р а б о т е  в с п о м о г а т ел ьн о г о  э л е к т р о д а

В случае использования трехэлектродной системы измерений в качестве вспо
могательного электрода применяю т хлорсеребряный электрод, который готовят 
по 8.3.5.

8.4 П р и го т ов л ен и е  р а с т в о р о в
8.4.1 О сн о вн ы е р аствор ы , содерж ащ ие по 100,0 м г/дм3 ионов цинка, кадмия, 

свинца, меди, марганца, никеля, кобальта, железа, мыш ьяка, селена, ртути готовят из 
государственных стандартных образцов (ГСО) состава растворов с аттестованными 
концентрациями элементов 1,0 мг/ см3:

в мерные колбы вместимостью  50,0 см3 вводят по 5,0 см3 стандартного образца 
состава ионов ц и н ка, кал м и я. свинтта, м еди , маргантта, н и к ел я , коб альта , ж е л е за , 
м ы ш ь я к а , селен а (каждого элемента в отдельную колбу) и доводят объемы до мет
ки бидистиллированной водой для марганца, кобальта, железа, мыш ьяка, селена и 
соляной кислотой концентрации 0,1 моль/дм3 - для цинка, кадмия, свинца, меди и 
никеля.
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В мерную  колбу вместимостью  50,0 см3 вводят 5,0 см3 стандартного образца со
става ионов ртути, 0,5 см3 концентрированной азотной кислоты, доводят объем до 
метки бидистиллированной водой.

Рекомендуется использовать инструкцию  по применению  государственных 
стандартных образцов.

О сновные растворы устойчивы в течение 6 мес.

8.4.2 Рабочие р аство р ы  (аттестован н ы е см еси) ионов цинка, кадмия, свинца, 
меди, марганца, никеля, кобальта, железа, мыш ьяка, селена, ртути массовых концен
траций 500; 250; 10,0; 5,0; 2,0; 1,0; 0,5 мг/дм3.

Растворы готовят отдельно для каж дого элемента в мерных колбах вместимо
стью 25,0 см3 соответствую щ им разбавлением исходных растворов бидистиллиро
ванной водой для марганца, кобальта, железа, мыш ьяка, селена, ртути и соляной ки
слотой концентрации 0,1 моль/дм3 - для цинка, кадмия, свинца, меди и никеля со
гласно таблице 3.

П ри повторном приготовлении растворы взбалтываю т, сливаю т, колбы не про
мываю т водой, а заполняю т свеж еприготовленны м раствором той ж е концентрации.

Таблица 3 - П риготовление аттестованных смесей (АС) ионов цинка, кадмия, свин
ца, меди, марганца, никеля, кобальта, железа, мыш ьяка, селена, ртути

Концентрация 
исходного рас
твора для при

готовления 
АС, мг/дм3

Объем, от
бираемый 
для приго
товления 

АС, см3

Объем
мерной
посуды,

см3

Концентрация 
приготовлен

ной АС, 
мг/дм3

Обозначение 
раствора АС

Срок хра
нения, сут

10000,0 1,25 25,0 500,0 АС-1 60
1000,0 6,25 25,0 250,0 А С-2 60
100,0 2,50 25,0 10,00 АС-3 30
100,0 1,25 25,0 5,00 АС-4 14

100,0 0,5 25,0 2,00 АС-5 14

10,0 2,50 25,0 1,00 АС-6 14

10,0 1,25 25,0 0,50 А С-7 7

8.4.3 А зотн ую  ки слоту  перегоняю т при температуре 120 °С. Перегнанная азот
ная кислота долж на быть концентрации не менее 9 моль/дм3.

8.4.4 С олян ую  ки сло ту  перегоняю т при температуре 120 °С. П ерегнанная со
ляная кислота должна быть концентрации не менее 6 моль/дм3.

8.4.5 Раствор азотной к и сл о т ы  кон ц ен тр ац и и  1,0 моль/дм3
В мерную  колбу вместимостью  100 см3, наполовину заполненную  бидистилли

рованной водой, вносят 10,0 см3 раствора азотной кислоты концентрации
10 моль/дм3 и после перемеш ивания доводят объем до метки бидистиллированной 
водой.

8.4.6 Раствор солян ой  ки сл о ты  ко н ц ен тр ац и и  ОД моль/дм3
В мерную  колбу вместимостью  100 см3, наполовину заполненную  бидистилли

рованной водой, вносят 1,67 см3 раствора соляной кислоты концентрации
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6 моль/дм3 и после перемеш ивания доводят объем до м етки бидистиллированной 
водой.

8.4.7  Раствор серной кислоты  концентрации ОД моль/дм 3 (для электрохими
ческой очистки граф итового электрода)

В мерную  колбу вместимостью  100 см3, наполовину заполненную  бидистилли
рованной водой, вносят 0,5 см3 концентрированной серной кислоты, перемеш иваю т 
и доводят объем до метки бидистиллированной водой.

8.4.8 Раствор хлорида натрия концентрации 1,0 моль/дм3
Навеску (5,80 ± 0,01) г хлорида натрия переносят в мерную  колбу объемом

100.0 см3 и доводят объем раствора до метки бидистиллированной водой.
8.4.9 Раствор хлорида натрия концентрации ОД м оль/дм3
Навеску (0,58 ± 0,01) г хлорида натрия переносят в мерную  колбу объемом

100.0 см3 и доводят объем раствора до метки бидистиллированной водой.

8.4.10 Раствор три лона Б концентрации 0,2 м оль/дм3
1) Ф иксанал 0,1 М оль-эквивалент массой 37,2 г разводят бидистиллированной 

водой в мерной колбе вместимостью  500 см3;
или

2) Навеску трилона Б (18,60 ± 0,01) г, помещ аю т в мерную колбу вместимостью  
250 см3, растворяю т в теплой бидистиллированной воде, охлаж даю т и  доводят объем 
до метки бидистиллированной водой.

8.4.11 Раствор диметилглиоксима концентрации ОД моль/дм 3
Навеску (0,29 ± 0,01) г диметилглиоксима, переносят в мерную  колбу вместимо

стью 25 см3 и доводят объем до метки этиловым спиртом. Раствор хранят в темном 
месте.

8.4.12 Раствор муравьиной кислоты  -  ф оновый электролит (при определении 
цинка, кадмия, свинца, меди) -  готовят непосредственно в процессе проведения ИВ 
измерений.

В кварцевый стаканчик вместимостью  (20 -  25) см3, наливаю т 10 см3 бидистил
лированной воды и 0,2 см3 концентрированной муравьиной кислоты.

8.4.13 Раствор три лона Б концентрации 0,02 моль/дм 3 -  ф оновый электролит 
(при определении мыш ьяка, железа) -  готовят непосредственно в электрохимиче
ской ячейке.

В кварцевый стаканчик вместимостью  (20 -  25) см3, наливаю т 8 см3 бидистилли
рованной воды и 1,0 см3 раствора трилона Б концентрации 0,2 моль/дм3.

8.4.14 Раствор соляной кислоты  концентрации 0,6 моль/дм3 -  ф оновый элек
тролит (при определении селена) -  готовят непосредственно в электрохимической 
ячейке.

В кварцевый стаканчик вместимостью  (20 -  25) см3, наливаю т 9 см3 бидистилли
рованной воды и 1,0 см3 соляной кислоты концентрации 6,0 моль/дм3.

8.4.15 Раствор хлорида аммонии (pH  9,2) -  ф оновый электролит (при опреде
лении кобальта и никеля)

Навеску (0,534 ± 0,001) г хлорида аммония помещ аю т в мерную колбу вместимо
стью 100 см3, приливаю т около 30 см3 бидистиллированной воды, перемешивают. П о
сле растворения навески добавляю т 0,7 - 1,0 см3 концентрированного водного раство
ра аммиака, доводят объем до метки бидистиллированной водой. Величину pH  рас
твора контролирую т по универсальной индикаторной бумаге.

8.4.16 Рабочим раствором хлорида золота для приготовления ЗГЭ является 
ГСО раствора золота концентрации 100,0 м г/дм3. Рабочий раствор золота хранят в
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бюксах с притертыми крыш ками в тем ном  месте для использования их в качестве 
электрохимических ячеек при ф ормировании ЗГЭ.

8.5 П о д г о т о в к а  п р о б
8.5.1 Воздуш но-сухую  пробу почвы, измельченную  и пропущ енную  через сито 

2 мм, вы сы паю т на ровную  поверхность, хорош о перемеш иваю т, распределяю т сло
ем толщ иной не более 1 см3 и отбираю т пробу не менее, чем из пяти мест.

8.5.2 П риготовление вы тяж ки для определения валового содерж ания пин
ка, кадмия, свинца, м еди, марганца, никеля, кобальта, ж елеза, м ы ш ьяка, селена, 
ртути

Н авеску пробы почвы м ассой (1,0 ±  0,01) г  помещ аю т в коническую  колбу вме
стимостью  (100 - 150) см3, добавляю т 15,0 см3 азотной кислоты концентрации 
1м оль/ дм 3 и  0,15 г  азотнокислого магния (Mg(NC>3)2)*. Вращ ательным движением 
колбы осторожно перемеш иваю т содержимое. П омещ аю т колбу на электроплитку, 
доводят до кипения и кипятят на медленном огне 30 мин. О хлаждаю т раствор до 
(50 - 70) °С, осторожно добавляю т 5,0 см3 концентрированного пероксида водорода 
при перемеш ивании, вновь помещ аю т на электроплитку, доводят до кипения и  ки
пятят 10 - 1 5  мин.

После охлаж дения до ком натной температуры суспензию  отф ильтровываю т в 
мерную  колбу вместимостью  50,0 см3 через складчатый ф ильтр «белая лента», пред
варительно промытый азотной кислотой концентрации 1 моль/дм3. Перед ф ильт
рованием пробу перемеш иваю т и переносят на ф ильтр по возможности полностью . 
Коническую  колбу ополаскиваю т азотной кислотой концентрации 1 моль/дм3, пе
реносят суспензию  на ф ильтр с осадком, затем дополнительно пром ы ваю т осадок 
азотной кислотой концентрации 1 моль/дм3, доводя объем раствора в колбе до м ет
ки.

Д ля анализа берут навески для двух параллельны х проб.

8.5.3 Д л я  о п р е д е л е н и я  м а с с о в ы х  к о н ц е н т р а ц и й  ц и н к а , к а д м и я , с в и н 
ц а  и м е д и

8.5.3.1
1) В чистые кварцевые стаканчики объемом (15 -  20) см3 вносят аликвоты вы

тяжки анализируемой пробы почвы (приготовленной по 8.5.2) объемом 1,00 см3, взя
тые с точностью  до 0,01 см3, добавляю т по 2,0 см3 концентрированной азотной ки
слоты. Стаканчики помещ аю т в комплекс пробоподготовки «Темос-Экспресс» (при 
открытой крыш ке). Раствор упариваю т при температуре 130 °С -  135 °С до объема ~ 
0,5 см3.

2) Стаканчики вынимаю т из комплекса пробоподготовки «Темос-Экспресс», 
добавляю т по 1,0 см3 концентрированной азотной кислоты и 1,0 см3 концентриро
ванного пероксида водорода. Стаканчики помещ аю т в комплекс пробоподготовки 
«Темос-Экспресс» (при открытой крыш ке). Раствор упариваю т при температуре 
130 °С -  135 °С до объема ~ 0,5 см3.

3) Стаканчики вынимаю т из комплекса пробоподготовки «Темос-Экспресс», 
добавляю т по 0,5 см3 концентрированной азотной кислоты и 0,5 см3 концентриро
ванного пероксида водорода. Стаканчики помещ аю т в комплекс пробоподготовки 
«Темос-Экспресс» (при открытой крыш ке). Раствор упариваю т при температуре 
130 °С -  135 °С до объема ~ 0,5 см3. П роцедуру повторяю т ещ е 2 раза, последний раз 
раствор упариваю т досуха.

* В случае, когда не проводят определение массовых концентраций мышьяка и селена, M g(N 03)2 добавлять не 
нужно.

21



4) П овы ш аю т температуру до 450 °С, закры ваю т крыш ку комплекса пробопод- 
готовки «Темос-Экспресс», вьщ ерживаю т 30 мин при этой температуре.

5) О ткры ваю т крыш ку комплекса пробоподготовки «Темос-Экспресс», выни
маю т стаканчики с пробами, вьщ ерживаю т при комнатной температуре 5 - 7  мин.

8.5.3.2 Температуру в комплексе пробоподготовки «Темос-Экспресс» сниж аю т 
до 130 °С.

1) В охлаж денные стаканчики добавляю т по 1,0 см3 концентрированной азот
ной кислоты и 1,0 см3 концентрированного пероксида водорода. Стаканчики поме
щ аю т в комплекс пробоподготовки «Темос-Экспресс» (при открытой крыш ке). Рас
твор упариваю т при температуре 130 °С - 1 3 5  °С до объема ~ 0,5 см3.

2) Стаканчики вынимаю т из комплекса пробоподготовки «Темос-Экспресс», 
добавляю т по 0,5 см3 концентрированной азотной кислоты и 0,5 см3 концентриро
ванного пероксида водорода. Стаканчики помещ аю т в комплекс пробоподготовки 
«Темос-Экспресс» (при открытой крыш ке). Раствор упариваю т при температуре 
130 °С -  135 °С до объема «  0,5 см3.

П роцедуру повторяю т ещ е 2 раза, последний раз раствор упариваю т досуха.
3) П овыш аю т температуру до 450 °С, закрываю т крыш ку комплекса пробопод

готовки «Темос-Экспресс», выдерживаю т 20 мин.
4) О ткрываю т крыш ку комплекса пробоподготовки «Темос-Экспресс», выни

маю т стаканчики с пробами, выдерживаю т при комнатной температуре 5 - 7  мин.

8.5.3.3 О бработку пробы по 8.5.3.2 повторяю т до получения золы белого, серого 
или рыжеватого цвета (без черных угольных вклю чений).

8.5.3.4 В стаканчики с полученным осадком добавляю т по 0,5 см 3 концентриро
ванной соляной кислоты, стаканчики помещ аю т в комплекс пробоподготовки «Те
мос-Экспресс» (при открытой крыш ке), пробы упариваю т при температуре (120 -  
140) °С до влажных солей (не досуха !). Стаканчики вы нимаю т из комплекса пробо
подготовки «Темос-Экспресс», охлаждаю т, добавляю т по 10,0 см3 бидистиллирован- 
ной воды  в каж ды й стаканчик. П робы готовы  к  ИВ измерениям массовых концен
траций цинка, кадмия, свинца и меди.

Из полученного минерализата (Умин=10,0 см3) для И В измерения массовых кон
центраций цинка, кадмия, свинца и меди отбираю т аликвоту объемом (Уал) (0,10 - 
3,0) см3 с точностью  до 0,01 см3 (объем аликвоты зависит от содерж ания элементов в 
пробе).

С рок хранения раствора не более 8 час.

8.5.3.5 П одготовку холостой пробы проводят аналогично (по 8.5.3.1 -  8.5.3.4), 
добавляя те ж е реактивы, в тех же количествах и последовательности, но без анали
зируемой пробы, используя вместо нее бидистиллированную  воду.

8.5.4 Д л я  о п р е д е л е н и я  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  м а р г а н ц а
В чисты е кварцевые стаканчики объемом (15 -  20) см3 вносят аликвоты вытяжки 

анализируемой пробы почвы (приготовленной по 8.5.2) объемом 0,05 - 0,1 см3, взятые 
с точностью  до 0,01 см3, добавляю т по 1,0 см3 концентрированной азотной кислоты и 
0,5 см3 концентрированного пероксида водорода. Стаканчики помещ аю т в комплекс 
пробоподготовки «Темос-Экспресс» (при открытой крыш ке). Раствор упариваю т 
при температуре 130 °С -  140 °С досуха. О перацию  повторяю т 3-4 раза. П овыш аю т 
температуру до 580 °С, закрываю т крыш ку комплекса пробоподготовки «Темос- 
Экспресс», выдерживаю т стаканчики 30 мин. О ткрываю т крыш ку комплекса пробо
подготовки «Темос-Экспресс», вынимаю т стаканчики с пробами, охлаждают.
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Тем пературу в ком плексе пробоп одготовки  «Тем ос-Э кспресс» сн и ж аю т д о  
130 °С.

Д обавляю т в стаканчики п о  0,5 см 3 концентрир ованной соляной кислоты  и  
0,5 см 3 бидисти ллированной воды , стаканчики п ом ещ аю т в ком плекс п р обоподго
товки  «Тем ос-Э кспресс» (при откры той  кры ш ке). Раствор уп ар и ваю т п р и  тем пера
тур е 130 °С -  140 °С досуха.

С таканчики вы ни м аю т из ком плекса пробоподготовки «Тем ос-Э кспресс», д о 
бавляю т п о  2 - 3  см3 бидисти ллированной воды , сн ова п ом ещ аю т в ком плекс п р обо
подготовки  «Тем ос-Э кспресс» (при откры той  кры ш ке). Раствор уп ар и ваю т п р и  тем 
п ературе 130 °С -  140 °С досуха. Э ту операцию  п овтор яю т ещ е раз.

Вы ним аю т стакан чи ки  с пробам и, охлаж даю т. В стакан чи ки  с полученны м  
осадком  добавляю т по 10 -  12 см3 хлорида н атри я кон цен траци и  ОД м оль/дм 3. П р о
бы готовы  к  И В и зм ерениям  м ассовой кон цен траци и  м арганца.

8.5.5 Д л я  о п р е д е л е н и я  м а с с о в ы х  к о н ц е н т р а ц и й  н и к е л я  и к о б а л ь т а
В ч и сты е квар цевы е стаканчики объем ом  (15 -  20) см 3 вносят аликвоты  вы тяж ки 

анализи руем ой п р обы  почвы  (приготовленной по 8.5.2) объем ом  2,0 см 3, взяты е с 
точностью  д о  0,01 см 3, добавляю т по 0,5 см3 концентрир ованной азотной кислоты и  
0,5 см3 концентрир ованного перокси да водорода. С таканчики п ом ещ аю т в ком плекс 
пробоп одготовки  «Тем ос-Э кспресс» (при откр ы той  кры ш ке). Раствор упариваю т 
при тем пературе 130 °С -  140 °С досуха. О перацию  повтор яю т ещ е раз.

С таканчики вы н и м аю т из ком плекса пробоп одготовки  «Тем ос-Э кспресс», ох
лаж даю т. Д обавляю т по 5 см 3 бидисти ллированной воды  и  0,02 см3 азотной кис лоты  
кон цен траци и  1 м оль/дм 3, раствор п ерем еш иваю т, добавляю т 0,05 г сухого натрия 
ф тористого, снова перем еш иваю т и  д аю т отстояться.

И з п олученного м инерализата (Умин= 5,0 см3) д ля  И В и зм ер ен и я м ассовы х кон 
цен траци й  ни келя и  кобальта отби р аю т аликвоту объем ом  (Van) (0,2 -  0,4) см 3 с точ
ностью  д о  0,01 см3 (объем аликвоты  зави си т от содерж ания элем ентов в пробе), эту 
аликвоту вносят в чи сты й  стаканчик с ф оновы м  электролитом  (10,0 см 3 ам м ония 
хлористого концентраци и 0,1 м оль/дм 3 (pH 9,2) с добавкой  0,03 см3 дим етилглиок- 
си м а кон ц ен тр ац и и  0,1 моль/ д м 3)..

С начала определяю т м ассовую  концентраци ю  никеля, затем  м ен яю т п арам ет
ры  И В изм ерения согласно таблице 2 и  п р оводят изм ер ен и е м ассовой кон ц ен тр ац и и  
кобальта (в том  ж е растворе).

8.5.6 Д л я  о п р е д е л е н и я  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  ж е л е з а
В ч и сты е квар цевы е стакан чи ки  объем ом  (15 -  20) см 3 вн осят аликвоты  вы тяж ки 

анализи руем ой п р обы  почвы  (приготовленной по 8.5.2) объем ом  (0,10-0,50) см 3, взя
ты е с точностью  д о  0,01 см3, добавляю т по 1,0 см 3 концентрир ованной азотной ки
слоты  и  0,5 см3 кон центрир ованного п ероксида водорода. С таканчики п ом ещ аю т в 
ком плекс пробоподготовки «Тем ос-Э кспресс» (при  откры той кры ш ке). Раствор у п а
риваю т п р и  тем пературе 125 °С -  130 °С д о  влаж ны х солей. О перацию  повтор яю т 3  - 
4  раза, п оследн и й  раз раствор уп ар и ваю т досуха.

П овы ш аю т тем пературу д о  450 °С, закр ы ваю т кры ш ку ком плекса п робоподго
товки  «Тем ос-Э кспресс», вы дер ж иваю т 30 мин.

О ткр ы ваю т кры ш ку ком плекса п р обоп одготовки  «Тем ос-Э кспресс», вы ни м аю т 
стаканчики с пробам и, охлаж даю т.

В стакан чи ки  с получен н ы м  осадком  д обавляю т по 1,0 см3 концентрир ованной 
солян ой  кислоты , пробы  уп ар и ваю т п р и  тем пературе (110 -  120) °С досуха. С такан
чи ки  вы ни м аю т и з ком плекса п р обоп одготовки  «Тем ос-Э кспресс», охлаж даю т. Д о
бавляю т по 1 -  2  см 3 раствора трилона Б кон ц ен тр ац и и  0,1 м оль/дм 3 и  8 -  9 см 3 биди
стиллированной воды  в каж ды й  стаканчик. П р обы  готовы  к И В и зм ерениям  м ассо-
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вой концентрации железа.

8.5.7 Д л я  о п р е д е л е н и я  м ы ш ь я к а
В чистые кварцевые стаканчики объемом (15 -  20) см3 вносят аликвоты вытяжки 

анализируемой пробы почвы (приготовленной по 8.5.2) объемом 1,0 см3, взятые с 
точностью  до 0,01 см3, добавляю т по 1,0 см3 концентрированной азотной кислоты и 
0,5 см3 концентрированного пероксида водорода. Стаканчики помещ аю т в комплекс 
пробоподготовки «Темос-Экспресс» (при открытой крыш ке). Раствор упариваю т 
при температуре 120 °С -  125 °С до влажных солей. О перацию  повторяю т 3-4 раза, 
последний раз раствор упариваю т досуха.

П овы ш аю т температуру до 450 °С, закрываю т крыш ку комплекса пробоподго
товки «Темос-Экспресс», вы держ иваю т 30 мин.

О ткры ваю т крыш ку комплекса пробоподготовки «Темос-Экспресс», вынимаю т 
стаканчики с пробами, охлаждаю т. Температуру в комплексе пробоподготовки «Те
мос-Экспресс» сниж аю т до 300 °С.

В стаканчики добавляю т по несколько кристаллов сернокислого гидразина 
(~ 0,005 г), 0,5 см3 бидистиллированной воды и 0,5 см3 концентрированной серной 
кислоты, омывая стенки стаканчиков.

Стаканчики помещ аю т в комплекс пробоподготовки «Темос-Экспресс» (при от
кры той крыш ке). Раствор упариваю т при температуре 300 °С до полного удаления 
паров серной кислоты и разлож ения избытка сернокислого гидразина.

Вынимаю т стаканчики с пробами, охлаждают.
К сухому белому остатку добавляю т по 1 -  2 см3 раствора трилона Б концентра

ции 0,2 моль/дм3, омывая стенки стаканчиков для растворения осадка, затем 8 -  
9 см3 бидистиллированной воды (до значения pH  раствора 3,5 -  4,5). П робы готовы к 

И В измерениям массовой концентрации мыш ьяка.

8.5.8 Д л я  о п р е д е л е н и я  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  с е л е н а
В чистые кварцевые стаканчики объемом 15 -  20 см3 вносят аликвоты вытяжки 

анализируемой пробы почвы (приготовленной по 8.5.2) объемом 1,0 см3, взятые с 
точностью  до 0,01 см3, добавляю т по 1,0 см3 концентрированной азотной кислоты и 
0,5 см3 концентрированного пероксида водорода. Стаканчики помещ аю т в комплекс 
пробоподготовки «Темос-Экспресс» (при открытой крыш ке). Раствор упариваю т 
при температуре 120 °С -  125 °С до влажных солей. О перацию  повторяю т 3 - 4  раза, 
последний раз раствор упариваю т досуха.

П овы ш аю т температуру до 450 °С, закры ваю т крыш ку комплекса пробоподго
товки «Темос-Экспресс», выдерживаю т 30 мин.

О ткрываю т крыш ку комплекса пробоподготовки «Темос-Экспресс», вынимаю т 
стаканчики с пробами, охлаждают. Температуру в комплексе пробоподготовки «Те
мос-Экспресс» снижаю т до 90°С.

В стаканчики добавляю т по 1,0 см3 концентрированной соляной кислоты.
Стаканчики помещ аю т в комплекс пробоподготовки «Темос-Экспресс» (при от

крытой крыш ке), вы держ иваю т 30 мин при температуре 90 °С (проводят восстанов
ление Se6+ до Se4+).

Вынимаю т стаканчики с пробами, добавляю т по 9,0 см3 бидистиллированной 
воды, 0,2 см3 раствора ионов меди концентрации 100 мг/дм3 и 0,3 см3 раствора ио
нов ртути концентрации 100 мг/дм3. П робы готовы к ИВ измерениям массовой кон
центрации селена.

24



8.5.9 Д л я  оп р ед ел ен и я  м а с с о в о й  к он ц ен т р ац и и  р т у т и
В чистые кварцевые стаканчики объемом (15 -  20) см3 вносят аликвоты вытяжки 

анализируемой пробы почвы (приготовленной по 8.5.2) объемом 0Д0 - 0,50 см3, взя
тые с точностью  до 0,01 см3. Д обавляю т по 0,5 см3 концентрированной азотной ки
слоты, стаканчики накрываю т крыш ечками-деф легматорами, в углубления которых 
наливаю т бидистиллированную  воду. Стаканчики помещ аю т в комплекс пробопод- 
готовки «Темос-Экспресс» (при открытой крыш ке), выдерживаю т 20 мин при тем пе
ратуре 100 °С.

Вынимаю т стаканчики с пробами, добавляю т по 0,4 см3 концентрированного 
пероксида водорода. Стаканчики помещ аю т на плитку, выдерживаю т 30 мин при 
температуре 120 -  140 °С. Затем добавляю т ещ е 0,8 см3 концентрированного перок
сида водорода порциями по 0,4 см3 с интервалом 30 мин. П ри этом воду в кры ш еч
ках-деф легматорах меняю т каж дые 7 - 1 0  мин.

После обработки пробы стаканчики снимаю т с плитки, охлаждают. Д обавляю т 
по 9 -  10 см3 бидистиллированной воды, ополаскивая дно крыш ечки-деф легматора, 
и по 0,02 см3 раствора хлорида золота (АиСЬ) концентрации 100 мг/дм3. П робы го
товы к ИВ измерениям массовой концентрации ртути.

8.5.10 П одготовку «холостой» пробы при определении концентраций всех эле
ментов проводят аналогично 8.5.3 -  8.5.9, добавляя те же реактивы, в тех ж е количе
ствах и последовательности, но без анализируемой пробы, используя вместо нее би
дистиллированную  воду. И змерения «холостой» пробы обязательно проводят при 
смене партии реактивов, замене посуды и т.д.

9  В Ы П О Л Н Е Н И Е  И З М Е Р Е Н И Й

При выполнении ИВ измерений для определения массовых концентраций 
элементов выполняю т следую щ ие операции:

- устанавливаю т параметры ИВ измерений согласно таблице 2;
- выполняю т измерения в соответствии с руководством по эксплуатации, пас

портом на прибор или по п р и лож ен и я м  Б , В , Г, Д , Е  (для вольтамперометрического 
комплекса СТА). Д ля этого:

- проводят проверку электрохимической ячейки на чистоту;
- проводят регистрацию  вольтамперограммы -  аналитического сигнала (Ii) 

элемента в растворе подготовленной пробы;
- проводят регистрацию  вольтамперограммы -  аналитического сигнала (Ь) 

элемента в растворе пробы с введенной добавкой А С элемента.
Величина аналитического сигнала (пика) элемента пропорциональна массовой 

концентрации элемента.

1 0  В Ы Ч И С Л Е Н И Е  И  О Ф О Р М Л Е Н И Е  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  А Н А Л И З А

П ри использовании вольтамперометрического анализатора в комплекте с ком 
пью тером регистрацию  и обработку результатов измерений аналитических сигна
лов и расчет массовых концентраций элементов в пробе (мг/ кг) вы полняет система 
сбора и  обработки данны х анализатора.

10.1 Р а с ч ет  м а с с о в о й  к он ц ен т р ац и и  эл ем ен т а  в  п р о б е

10.1.1 Д ля каж дого определяемого элемента рассчиты ваю т среднее ариф мети
ческое (h )  не менее чем из трех значений воспроизводимых аналитических сигна
лов, полученных при регистрации вольтамперограмм раствора пробы.

Такой ж е расчет проводят и  для вольтамперограмм при регистрации раствора 
анализируемой пробы с добавкой АС соответствую щ его элемента, получаю т значе-
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н и е h .
10.1.2 Вы числяю т м ассовую  концентраци ю  (м г/кг) каж дого определяем ого эле

мента (Х г) в пробе по ф орм уле (1):

у  _  h  ’ С  ас ' Vac ' ^мин
г I  - I  -V -т ’ С1)1 2 1 1 У ал Ш

где: Хг -  содерж ание элем ента в анализи руем ой пробе, м г/кг;
Сас -  концентраци я аттестованной см еси элем ента, из котор ой  делается  доб ав

ка к анализи руем ой пробе, м г/дм 3;
Vac -  объем  добавки  АС элем ента, см 3;
Ii -  величина м аксим ального анодного (катодного) тока элем ента, в анализи

руем ой пробе, А  или мм;
h  -  величина м аксим ального анодного (катодного) тока элем ента в пробе с д о 

бавкой АС, А  или мм;
т  -  м асса анализи руем ой пробы , г;
Vmuh -  объем  растворенной пробы , см 3;
Voa -  объем  аликвоты  раствора пробы , взятой для И В изм ерения, см 3.

10.1.3 Вы числения проводят по 10.1.2 для каж дой  и з двух параллельны х анали
зируем ы х проб; п олучаю т соответственно значения X i и  Х 2.

10.2 П р о в е р к а  п р и ем л ем о ст и  р е з у л ь т а т о в  и зм ер ен и й

10.2.1 П р оверяю т прием лем ость п олученны х результатов параллельны х оп ре
делений. Расхож дение м еж ду п олученны м и результатам и д ву х  параллельны х ан а
лизир уем ы х проб не долж н о превы ш ать предела повторяем ости  г. Значение п реде
ла п овторяем ости  для д вух  результатов параллельны х определений приведено в 
таблице 4.

Таблица 4 -  Д и ап азон  изм ерений, значения пределов повторяем ости  п ри д ове
рительной вероятности  Р=0,95

Наименование
определяемого

элемента
Диапазон определяемых кон

центраций, мг/кг

Предел повторяемости 
(для двух результатов 
параллельных опреде

лений), Т

Критическая разность 
(для четырех результа
тов параллельных оп

ределений), Г *
Ц ин к О т 1,0 д о  500 вклю ч. 0,28 А 0,36 А

К адм ий О т 0,1 до  50 вклю ч. 0 ,2 5 -А 0 ,3 2 -А

С ви н ец О т 0,2 до  100 вклю ч. 0,25 А 0 ,3 2 -А

М едь О т 1,0 до 300 вклю ч. 0,28 А 0,36 А

М арган ец О т 20 до  600 вклю ч. 0,31 А 0,41 А
Н икель О т 2,0 до 100 вклю ч. 0,31 А 0,41 А

К обальт О т 0,5 до 100 вклю ч. 0 ,2 5 -А 0,32 А

Ж елезо О т 500 до  40000 вклю ч. 0,25 А 0,32 А

М ы ш ьяк О т 0,02 до 10,0 вклю ч. 0,28 А 0,36 А

С елен О т 0,004 до 0,4 вклю ч. 0,28 А 0,36 А

Ртуть О т 0,03 до 0,5 вклю ч. 0,34 А 0,44 А

А - среднее арифметическое значение результатов параллельных определений массо 
вой концентрации компонента
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Результаты считаю т приемлемыми при выполнении условия
| Xi -  Х 2 1 < г (2)

Абсолю тное значение предела повторяемости рассчиты вается для средне
ариф метического значения результатов двух параллельны х определений

_  x i +  А"?
(3)

по ф ормуле, которая приведена в таблице 4.

При выполнении условия (2) значение X  принимается за результат измерения 
массовой концентрации определяемого элемента в пробе.

10.2.2 П ри превыш ении предела повторяемости (г) необходимо дополнительно 
получить ещ е два результата параллельны х определений. Если при этом размах 
(Xmax -  X т т )  результатов четы рех параллельных определений равен или меньш е 
Критической разности г  * ,  то в качестве окончательного результата принимаю т 
среднее ариф метическое значение результатов четы рех параллельных определений. 
Значения критической разности ( г  * )  для четырех результатов параллельны х опре
делений приведены в таблице 4.

Если размах (Хтах -  Х т т) больш е г  * ,  выясняю т причины появления неприем
лемых результатов параллельных определений. П ри этом проводят оперативный 
контроль повторяемости по РМ Г 76-2004 [8] или разделу А.2 приложения А  настоя
щ его документа на методику.

11 О Ф О Р М 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

11.1 Результаты измерений хранят в памяти компью тера (при использовании 
компью теризированного вольтамперометрического анализатора) или оф ормляю т 
записью  в журнале. П ри этом приводят сведения об анализируемой пробе, условиях 
измерений, дате получения результата измерений. Запись в ж урнале удостоверяет 
лицо, проводивш ее измерения.

11.2 Результат измерения (анализа) в документах, выдаваемых лабораторией 
представляю т в следую щ их видах:

X  +  А , м г/ к г , Р=0,95,

или X  ±  А л  , мг/ кг, Р=0,95, при условии Ал < А,

где: X  -  результат измерения, полученный в соответствии с настоящ им  докум ен
том  на методику выполнения измерений;

± Ал - значение характеристики погреш ности результатов измерений, уста
новленное при реализации м етодики в лаборатории;

± А - значение характеристики погреш ности настоящ ей м етодики выполнения 
измерений, которое рассчиты вается по ф ормуле

А = 0,01 • 5 • А , (5)

где относительное значение показателя точности (характеристики погреш но
сти - 8) методики приведено в таблице 1.

П р и м еч ан и е: Характеристику погреш ности результатов измерений при реали
зации методики в лаборатории допускается устанавливать по ф ормуле

А = 0,84 • А, (6)
с последую щ им уточнением по мере накопления инф ормации в процессе кон-
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троля стабильности результатов измерений по разделам 12.3 и  12.4 настоящ его д о 
кумента.

12  К О Н Т Р О Л Ь  К А Ч Е С Т В А  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  И З М Е Р Е Н И Й  П Р И  
Р Е А Л И З А Ц И И  М Е Т О Д И К И  В  Л А Б О Р А Т О Р И И

12.1 К о н т р о л ь  к а ч ес т в а  р е з у л ь т а т о в  и зм ерени й  при реализации методики в 
лаборатории предусматривает:

- оперативный контроль процедуры анализа (на основе оценки погрешности ре
зультатов анализа при реализации отдельно взятой контрольной процедуры);

- контроль стабильности результатов анализа (на основе контроля стабильно
сти среднеквадратического отклонения внутрилабораторной прецизионности, по
греш ности, среднеквадратического отклонения повторяемости).

12.2 О п ер ат и вн ы й  к о н т р о л ь  п р о ц ед у р ы  а н а л и за  (выполнения измерений) проводят:
- при внедрении методики выполнения измерений в лаборатории;
- при появлении ф акторов, которые могут повлиять на стабильность процесса 

анализа (например, при смене партии реактивов, после ремонта прибора, при дли 
тельном промежутке времени меж ду анализами и т.д.).

О перативны й контроль процедуры анализа проводит сам исполнитель с целью  
проверки его готовности к  проведению  анализа рабочих проб.

О перативны й контроль процедуры анализа проводят по РМ Г 76-2004 [8] или по 
приложению  А  настоящ его докум ента на методику.

12.3 О д н ой  из ф о р м  к о н т р о л я  ст а б и л ьн о ст и  р е з у л ь т а т о в  а н а л и за  является 
контроль стабильности результатов анализа в пределах лаборатории с использова
нием контрольных карт, реализуемый

- путем контроля и поддержания на требуемом уровне погреш ности резуль
татов измерений;

- путем контроля и поддержания на требуемом уровне внутрилабораторной 
прецизионности;

- путем контроля и поддержания на требуемом уровне повторяемости резуль
татов параллельны х определений.

12.4 П р о ц ед у р ы  и п ер и о ди ч н ост ь  к о н т р о л я  т о ч н ост и  (контроля стабильности) 
получаемых результатов измерений в пределах лаборатории проводят с учетом тре
бований раздела 6 ГОСТ Р ИСО 5725-6 или по РМГ 76-2004 [8].

Ответственность за организацию проведения контроля стабильности результатов 
анализа возглавляют на лицо, ответственное за систему качества в лаборатории.

12.5 П ер и оди ч н ост ь к он т р ол я  исполнителем процедуры выполнения измерений, 
а также реализуемые процедуры контроля стабильности результатов выполняемых из
мерений регламентируют в Руководстве по качеству лаборатории.

13  П Р О В Е Р К А  П Р И Е М Л Е М О С Т И  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  И З М Е Р Е Н И Й  
Д Л Я  Д В У Х  Л А Б О Р А Т О Р И Й

13.1 П р о в е р к у  п р и ем лем ост и  р е з у л ь т а т о в  изм ерени й , полученных в условиях 
воспроизводимости (в двух лабораториях, т = 2 ) ,  проводят с учетом требований
5.3.2.1 ГО СТ Р И СО  5725-6 по отнош ению  к пределу воспроизводимости, приведен
ному в таблице 5, или к критической разности для двух среднеариф метических ре
зультатов измерений в соответствии с 5.3.2.2 ГО СТ Р ИСО 5725-6.

Расхождение между результатами измерений, полученных в двух лаборатори
ях, не должно превыш ать предела воспроизводимости.
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П ри вы п олнени и этого условия п рием лем ы  оба результата изм ерений, и  в ка
честве окончательного м ож ет бы ть использовано их общ ее ср еднее значение. Зн аче
ния предела воспроизводим ости  приведены  в таблице 5.

П ри превы ш ении предела воспроизводим ости  м огут бы ть и спользованы  м ето
ды  оценки прием лем ости  результатов изм ерений согласно раздела 5 
ГО С Т Р И СО  5725-6.

Таблица 5 -  Д и ап азон  изм ерений, значения предела воспроизводим ости  при д ове
рительной вероятности  Р=0,95

Наименование определяемого 
элемента

Диапазон определяемых кон
центраций, мг/ кг

Предел воспроизводи
мости (для двух резуль

татов измерений),
R

Ц инк О т 1,0 до  500 вклю ч. 0,42 • X

К адм ий О т 0,1 до 50 вклю ч. 0,39 • X

С винец О т 0,2 до  100 вклю ч. 0,39 • X

М едь О т 1,0 до  300 вклю ч. 0,42 СГ

М арганец О т 20 до 600 вклю ч. 0,45 -X

Н икель О т 2,0 до  100 вклю ч. 0,45 -X

К обальт О т 0,5 до  100 вклю ч. 0,39 • X

Ж елезо О т 500 до 40000 вклю ч. 0,39 • X

М ы ш ьяк О т 0,02 до  10,0 вклю ч. 0 ,3 6 - ^

С елен О т 0,004 до  0,4 вклю ч. 0 ,3 6 - ^

Ртуть О т 0,03 до  0,5 вклю ч. 0,45 -X

X  - среднее арифметическое значение результатов анализа полученных в двух ла-
бораториях

13.2 Разреш ение противоречий м еж ду результатам и двух  лаборатори й  п р ово
д ят  в соответствии с 5.3.3 ГО С Т Р И С О  5725-6.
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П Р И Л О Ж Е Н И Е  А

А лгоритмы  оперативного контроля процедуры  анализа

А .1 О бщ и е п о л о ж ен и я

АЛЛ О перативны й контроль процедуры анализа осущ ествляет непосредствен
но исполнитель на основе инф ормации, получаемой при реализации отдельно взя
той контрольной процедуры с использованием средств контроля.

А Л Л  Роль средств контроля выполняют:
- образцы для контроля (АС по РМ Г 60 [9]);
- рабочие пробы с известной добавкой определяемого элемента;
- рабочие пробы стабильного состава.

А.1.3 Схема оперативного контроля процедуры анализа предусматривает:
- реализацию  контрольной процедуры;
- расчет результата контрольной процедуры;
- расчет норматива контроля;
- сравнение результата контрольной процедуры с нормативом контроля;
- принятие реш ения по результатам контроля.

А .2 А л гор и т м  о п ер а т и в н о г о  к о н т р о л я  п о в т о р я ем о ст и  р е з у л ь т а т о в  
к о н т р о л ьн ы х  и зм ерени й

АЛЛ П олучаю т два результата параллельны х определений лю бого средства 
контроля (по АЛЛ).

А Л Л Реализую т схему контроля повторяемости (по А.1.3), получая два резуль
тата параллельных определений. Результат контрольной процедуры равен

Н орматив контроля повторяемости равен пределу повторяемости г  при п=2, 
значение которого приведено в таблице 5.

П роверяю т условие

А.2.3 Если условие (А.2) выполняется, то рассчиты ваю т результат контрольной 
процедуры анализа как среднее ариф метическое из результатов двух параллельных 
определений.

Если гк > г , то делаю т повторную  контрольную  процедуру, получая заново два 

результата параллельны х определений.
При повторном превыш ении предела повторяемости процедуру анализа пре

кращ аю т и выясняю т причины, приводящ ие к неудовлетворительным результатам.

А.З А лгор и т м  о п ер а т и в н о го  к о н т р о л я  п р о ц ед у р ы  а н а л и за  в  у сл ови я х  
в н у т р и л а б о р а т о р н о й  п р ец и зи он н ост и

А.3.1 О бразцами для выполнения данной процедуры являю тся средства кон
троля по А.1.2. О бъем отобранной пробы для контроля долж ен соответствовать уд
военному объему (массе), необходимому для проведения измерений. О тобранный 
объем (массу) делят на две части и анализирую т в соответствии с требованиями н а
стоящ его стандарта в условиях внутрилабораторной прецизионности или различ
ными операторами, или в различное время или с использованием различных 
средств измерений и т.д., при соблю дении условий и сроков хранения проб. П олу

чаю т соответственно Х х и 1 2 .

(А.1)

(А.2)
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А.3.2 Рассчитываю т результат контрольной процедуры 

^ Л К  =  1 ^ 1  _  ^ l - (А.З)

У станавливаю т или рассчиты ваю т норматив контроля внутрилабораторной 
прецизионности

где R  -  значение предела воспроизводимости, приведенное в таблице 5,

X  - среднее ариф метическое значение результатов, полученных в условиях 
внутрилабораторной (промежуточной) прецизионности.

А.3.3 Результаты, полученные в условиях внутрилабораторной прецизионно

сти ( Х ]у Х 2 ), считаю т удовлетворительными при условии

А .3.4 П ри выполнении условия (А.5) общ ее среднее ариф метическое X  пред
ставляю т в качестве результата контрольной процедуры.

П ри невыполнении условия (А.5) измерения повторяют.
П ри повторном невыполнения условия (А.5) выясняю т причины, приводящ ие к 

неудовлетворительным результатам, и  устраняю т их.

А А  А л гор и т м  к о н т р о л я  п р о ц ед у р ы  в ы п ол н ен и я  и зм ерени й  с  и сп о л ьзо ва н и ем  
м е т о д а  д о б а в о к

А.4.1 образцами для контроля являю тся рабочие пробы и рабочие пробы с точ
но известной введенной добавкой А С элемента. Д обавка вводится до стадии пробо- 
подготовки.

А .4.2 Контроль исполнителем процедуры выполнения измерений проводят пу
тем сравнения результата отдельно взятой контрольной процедуры Кк с нормати
вом контроля Кд.

А.4.3 Результат контрольной процедуры Кк рассчиты ваю т по ф ормуле:

А  - результат контрольного измерения массовой концентрации элемента в 
пробе с известной добавкой -  среднее ариф метическое двух результатов параллель
ных определений, расхож дение между которыми не превыш ает предела повторяе
мости г. Значение г  приведено в таблице 4.

А - результат контрольного измерения массовой концентрации элемента в 
пробе без добавки - среднее ариф метическое двух результатов параллельны х опре
делений, расхож дение между которыми не превы ш ает предела повторяемости г;

С - величина добавки.
П ри м еч ан и е. Величина добавки долж на составлять от 50 до 150 % от массовой 

концентрации элемента в пробе без добавки.

При установлении Дл можно использовать примечание в разделе 11.2 настоя
щ его документа.

А.4.4 Качество контрольной процедуры  признаю т удовлетворительным при 
выполнении условия:

Дл =0,84-Я, (А.4)

(А.5)

К к = X  - X - С  /Где (А. 6)

К к < К д . (А.8)

31



При невыполнении условия (А.8) эксперимент повторяют.
При повторном невыполнении условия (А.8) выясняю т причины, приводящ ие 

к неудовлетворительным результатам.

А .5 А лгор и т м  о п ер а т и в н о го  к о н т р о л я  п р о ц ед у р ы  в ы п ол н ен и я  и зм ерени й  с  
и сп о л ьзо ва н и ем  о б р а з ц о в  д л я  к о н т р о л я

А.5.1 О бразцами д ля контроля являю тся рабочие пробы объектов с отсутствием 
данного элемента или м алой концентрацией элемента, в которые введена точная 
концентрация искомого элемента (аттестованная характеристика -  С). Э лемент кон
центрации С вводят в пробу до стадии пробоподготовки.

А .5.2 А лгоритм проведения контроля точности с применением образцов для 
контроля состоит в сравнении результата контрольной процедуры Кк, равного раз
ности между результатом контрольного измерения аттестованной характеристики в 
образце для контроля -  X  и  его аттестованным значением -  С, с нормативом опера
тивного контроля точности -  К.

Результат контрольной процедуры равен

К к  =|х-с|.
Н орматив контроля точности К рассчиты ваю т по ф ормуле

К = Лл = 0,84 • А.

(А.9)

(А.10)

А.5.3 Точность контрольного измерения признаю т удовлетворительной, если:
Кк < К . (А.11)

При невыполнении условия (А.11) эксперимент повторяю т.
При повторном невыполнении условия (А.11) выясняю т причины, приводящ ие 

к неудовлетворительным результатам.
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ПРИЛОЖ ЕНИЕ Б
ВЫПОЛНЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЙ С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ 

КОМПЛЕКСА АНАЛИТИЧЕСКОГО ВОЛЬТАМПЕРОМЕТРИЧЕСКОГО СТА 
(спрограм м ны м  обеспечением W indows)

при о п р е д е л е н и и  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  ц и н к а, к а д м и я , с в и н ц а  и м е д и

К о м п л е к с  С Т А  д о л ж е н  б ы ть  п р е д в а р и т е л ь н о  п о д г о т о в л е н  к  р а б о т е  в 
с о о т в е т с т в и и  с  « Р у к о в о д с т в о м  п о л ь зо в а т е л я »  н а  д а н н ы й  в о л ь т а м !ie p o м ет р и ч е ск и й  
к о м п л е к с .

Б.1 П одгот овк а  элект р одов  и ст аканчиков  
Электроды:
■ и н д и к а т о р н ы й  э л е к т р о д  -  р т у т н о -п л ен о ч н ы й  (к а то д ) - п о д г о т о в л е н н ы й  п о  8 .3 .1

-  г н е зд о  Р Э ;
■ э л е к т р о д  ср а в н е н и я  -  х л о р сер еб р я н ы й  (а н о д ) -  п о д г о т о в л е н н ы й  п о  8 .3 .5

-  г н е зд о  Х С Э ;
С м е н н ы е  с т а к а н ч и к и  и з  к в а р ц е в о г о  ст е к л а  в м е ст и м о ст ь ю  2 0  -  2 5  см 3.

П е р е д  а н а л и зо м  к а ж д о й  п р о б ы  п р о в о д я т  « о тм ы в к у »  э л е к т р о д о в  и  ст а к а н ч и к о в . 
Д л я  э т о г о  з а г р у ж а ю т  ф а й л  с о з д а н н о й  з а р а н е е  м е т о д и к и  или с о зд а ю т  н о в у ю .

Б .1 .1  Д л я  з а г р у з к и  су щ е с т в у ю щ е й  м е т о д и к и  в ы б и р а ю т  н а  п а н е л и  у п р а в л е н и я

пункт « ^  МЕТОДИКА / ОТКРЫТЬ». В о к н е  в ы б о р а  ф а й л а  в ы б и р а ю т  ф а й л  м е т о 
д и к и  «Отмывка для ТМ» и  н а ж и м а ю т  к н о п к у  «ОТКРЫТЬ».

Б .1 .2  С о з д а н и е  н о в о й  м е т о д и к и  (см . « Р у к о в о д ст в о  п о л ь зо в а т е л я »  р а зд е л  « С о з
д а н и е  н о в о й  м е т о д и к и » ).

ПВ г л а в н о м  м е н ю  в ы б и р а ю т  п у н к т  « u  М е т о д и к а  / Н о в а я  м е т о д и к а » . В в о д я т  
сл е д у ю щ и е  п а р а м е т р ы :

Т р а с с а

М е т о д и к а

Н а и м е н о в а н и е  Г О т м ы в к а  д л я  Т М  1

Т р а с с а
Развертка Режим Элемент Контроль

Время, с П отенциал, В УФ О Газ М еш алка

Y П о д г о т о в к а  р а с т в о р а 120 ОДООО - Y

О б р а б о т к а  р а с т в о р а 0 0 ,0 0 0 -

О б р а б о т к а  э л е к т р о д а 0 0 ,0 0 0  0 ,0 0 0

О ч и с т к а  э л е к т р о д а 0 0 ,0 0 0

Н а к о п л е н и е 0 0 ,0 0 0

Y У с п о к о е н и е 2 0 ,0 0 0

Р а зв е р т к а 0 м В / с 0 ,0 0 0
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Р а зв ер тк а
т Расса Р а з в е р т к а Режим Элемент Контроль

Т и п  р азвер тк и [ С ту п ен ч атая] [Ф орм а р азвер тк и ]

Д и ап азо н  то к а 3,0 м В

4 4 4

Ш аг р азвер тк и 1 мВ
З а д е р ж к а  1 75 %
Задерж ка 2 /0

Н ачало им пульса 0//о

О кончани е им 
пульса

0//0

А м плитуда мВ
Н а к о п л ен и е 1 раз

Р еж и м
Трасса Развертка Р е ж и м Элемент Контроль

Y Я чейка 1 Ч исло опы тов 
[ 1 ] Ф ильтр 0

Y Я чейка 2

Y Я чей ка 3 С хем а И нверсия п о  току
[ 2-х эл ек т р о д н а я  ] И нверсия по потенциалу

П ервая производная

Р азм етк а Ф о р м а р азм етк и
Ручная [ А в т о м а т  ] [ л и н и я  ] С плайн

Э л ем ен т
Трасса Развертка Режим Э л е м е н т  Контроль

Имя П отенпц ал, В Зона, мВ
1 0,000 0,000

2 0,000 0,000

Д ля сохранения текущ ей м етодики п од новы м  им ен ем  вы би р аю т в главном  
м еню  п ун кт «М ето д и к а  / С охр ан и ть» (См. «Руководство пользователя» раздел.3.3 
«С охранение м етоди ки  в виде нового ф айла»).

Б .1.3 В чисты е квар цевы е стаканчики с пом ощ ью  пи петки  или дозатор а вносят 
по 12,0 -  15,0 см3 бидисти ллированной воды  и 0,05 -  0 ,07 см 3 концентрир ованной 
м ур авьи н ой  кислоты . С таканчики с п олучен н ы м  р аствором  пом ещ аю т в ячейку, 
опускаю т электроды: ртутн о-п лен очн ы й  электрод (гнездо РЭ), хлорсеребр яны й 

электрод (гнездо ХСЭ). Запускаю т ком анду « “  «З ап у ск  п о д го то вк и  р аствор а».
П осле завер ш ен ия одного цикла содерж им ое стаканчиков вы ливаю т. С такан

чи ки  ополаскиваю т 2 - 3  раза бидисти ллированной водой.
Б .1.4 Ещ е раз повторяю т опер ации по Б.1.3 прилож ения Б.
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Б .2 П р о в е р к а  с т а к а н ч и к о в , р а с т в о р а  ф о н о в о г о  э л ек т р о л и т а  и э л е к т р о д о в  н а  
ч и с т о т у  п ри  о п р ед ел ен и и  с о д е р ж а н и я  ц и н к а , к а д м и я , св и н ц а , м е д и

Б.2.1 Д ля загр узки  сущ ествую щ ей м етоди ки  в главном  м еню  вы бираю т пункт

« ^  М Е Т О Д И К А  /  О ТК РЫ ТЬ». В окне вы бора ф айла вы бираю т н еобходим ы й 
ф айл м етоди ки  и  наж и м аю т кнопку «О ТК РЫ ТЬ Ф А Й Л » (наприм ер, «ТМ п о л б ы » ) ,

Б .2.2 С оздан и е новой м етоди ки  (см. раздел  3.1 «Руководства п ользователя».)
p i

В главн ом  м еню  вы бираю т п ун кт « u  М етоди ка /  Н овая». В окно редактирова
н и я вводят парам етр ы  согласно м етодике проведения коли чествен ного хим ического 
анализа.

Н ап рим ер, вводят следую щ ие п арам етр ы  для определения ц и н к а, к а д м и я ,  
св и н ц а  и  м е д и  в  п р о б а х  п о ч в

Трасса

М етодика
Н аи м енование [О пределение Zn, Cd, РЬ, Си в п оч вах____________ 1

Т р а с с а
Развертка Режим Элемент Контроль

Врем я, с П отенциал, В У Ф О Газ М еш алка

Y П одготовка раствора 300 одооо Y Y

Y О бработка раствора 10 одоо Y Y

Y О бработка электро
да

10 -1.400 ОДОО Y Y

Y О чи стка электрода 20 одоо Y

Y Н акоплен и е 20 ... 180 -1,400 Y Y

Y У спокоен и е 5 -1,200

Y Развертка 90 м В/с -1,200 ... 0,150

Развертка
Трасса Р а з в е р т к а Режтш Элемент Контроль

Тип развертки [ Ступенчатая] [Ф орма развертки]

Д и ап азон  тока 0,3 м В

1

1

1

Ш аг развертки 4  м В
Задерж ка 1 95 %
Задерж ка 2 %
Н ачало им пульса %
О кончани е им 
пульса

%

А м плитуда
Н акоплен и е 1 раз
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Р еж и м
Трасса Развертка Р е ж и м Элемент Контроль

Y Я ч е й к а  1 Ч исло опытов 
[ 5 ] Ф ильтр 2 0

Y Я ч е й к а  2

Y Я ч ей к а  3 Схема
[ 2-х эл ек тр о д н ая  ]

И нверсия п о  току

И нверсия п о  потенциалу

П ервая производная

Разм етка
Ручная [ А в т о м а т  ]

Ф орм а разм етки 
[ Л  и н и я  ] С плайн

Э л ем ен т
Трасса Развертка Режим Э л е м е н т  Контроль

Имя П отенциал, В Зона, мВ
1 Zn -0.900 100

2 Cd -0.600 100

3 Pb -0.400 100

4 Си -0.050 100

К о н тр о л ь
Трасса Развертка Режим Элемент К о н т р о л  Ь

Э лем ент О тносительны й п р едел п овторяем о
сти, г, %

Хар актеристика п о 
гр еш н ости , а , %

1 Zn 28 33
2 cd 25 30
3 Pb 25 30
4 Си 28 32

С охраняю т м етодику: в ком анде главн ого м еню  «С охр ан и ть м ето д и к у »  и ли  на 
о

панели управлен и я « ■ »  (например «ТМ  почвы »).

И зм ер ен и е ф о н а .  В чи сты е кварцевы е стаканчики, п одготовленн ы е по Б.1 при
лож ения Б, с пом ощ ью  пипетки или дозатор а вносят по 10,0 -  12,0 см 3 бидистилли- 
рованной воды  и  0,2 см 3 кон ц ен три р ован н ой  м ур авьи н ой  кислоты . С такан чи ки  с 
полученны м  раствором  п ом ещ аю т в ячей ку, опускаю т электроды .

Зап ускаю т ком анду « ^  Ф О Н » (см. «Руководство пользователя» раздел 4.2 «За
пуск анализа ф онового раствора»). С ним аю т 5 вольтамперограмм.

П роводят разметку полученны х вольтам перограм м  (см. «Руководство пользова
теля», раздел «Разметка вольтамперны х зависимостей»), удаление «выпадаю щ их» 
кривы х» (см. «Руководство пользователя», раздел «О бработка вольтамперных кри
вых»).

П ри наличии на вольтамперных кривых пиков определяемых элементов высотой 
более 0,1 мкА содержимое стаканчиков выливаю т, отмываю т стаканчики и  электроды
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по Б.1 так, чтобы  в чистом  ф оне отсутствовали пики определяемых элементов (или бы
ли менее ОД мкА).

По окончании измерения ф она содержимое стаканчиков н е выливают.

Б.З П р о в е р к а  р а б о т ы  р т у т н о -п л е н о ч н ы х  э л е к т р о д о в  п о  к о н т р о л ь н о й  п р о б е

П роверку работы  ртутно-п леночны х электродов (РПЭ) проводят:
1) после н анесен ия п лен ки  ртути  н а поверхность РПЭ;
2) при н еудовлетвори тельн ой  сходи м ости  результатов анализа.

Б.3.1 П р оводят проверку стаканчиков, раствора ф онового электролита и  элек
тродов на чистоту по Б.2, устан ови в в трассе время накопления 30 с.

После проведения изм ерении ф оновый электролит из стаканчиков н е выливают.

Б .3.2 В стакан чи ки  с р аствором  ф онового электролита с пом ощ ью  пипетки или  
дозатор а вносят по 0,02 см 3 аттестованны х растворов: кадм ия, сви нц а кон цен траци и  
1,0 м г/дм 3; ц и н к а  и м еди концентраци и 10,0 м г/дм 3.

П олученн ы й раствор будет являться кон трольн ой  п робой с содерж анием  кад
м ия, свинца -  по  0,02 м г/дм 3; цинка, м еди  - по 0,2 м г/ дм 3 п р и  объем е пробы  1,0 см 3.

Б.3.3 И зм ер ен и е п р о б ы  (см. «Руководство пользователя» р аздел  4 .6  «Запуск ана
ли за пробы »).

Запускаю т ком анду « ^  П олучени е вольтам перограм м  пробы ». С ним аю т по 3 
-  5 вольтамперограмм. П роводят их разм етку (см. «Руководство пользователя», раздел
4.3 «Разметка вольтамперных зависим остей»), удаление «вы падаю щ их» кривы х (см. 
раздел 4.4 «О бработка вольтам перны х кривых»).

Б .3.4 И зм ер ен и е п р о б ы  с  д о б а в к о й  (см. «Руководство пользователя», р аздел  4.7 
«Запуск анализа добавки »).

Вн осят в стаканчики с п робой такие ж е д обавки  АС элем ентов - п о  0,02 см 3 атте
стованны х растворов кадм и я, сви нц а концентраци и 1,0 м г/дм 3; ц и нка и м еди  кон 
ц ен тр ац и и  10,0 мг/ д м 3.

Запускаю т ком ан ду « J i  П олучени е вольтам перограм м  пробы  с добавкой ».
Сним аю т по 3  -  5  вольтамперограмм. П роводят их обработку аналогично разделу 
«И змерение пробы».

В окн е «Результаты  изм ерения си гналов “  » отображ аю тся результаты  раз
м етки  для  всех типов вольтам перограм м , например:
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Результаты измерения сигналов ■ Q

Ячейка 1 Ячейка 2 | Ячейка 3 ]

Добавка 2 2п Cd РЬ Си

Г рафик 1 119,954 10,765 8,374 42,555

Г рафик2 115,53 10,983 8,455 41,759

Г рафикЗ 117,474 10,941 7,973 39,932

Г рафик4 115,526 11,022 8,488 38.189

Среднее значение 117,121 10,928 8,322 40,609

Средний по фону 0,063 0,101

Средний по пробе 50,573 3,52 3,043 15,958

Средний по 1 -й добавке 93,541 7,442 6,149 31,879

Средний по 2-й добавке 116,665 10,942 8,507 40,442

Все значения приведены к 
мкА [ 0 к  !

Б 3.5 Расчет массовой концентрации элементов в контрольной пробе
л

Заполняют таблицу «Количество _ » ,  например:

Количество
j Ячейка 1 ;| Ячейка 2 1 Ячейка 3 |

Регистрационный номер пробы Г 120

Масса навески 0,0 (г )
Объем пробы 10,0 (с м 3

Объем минера лизата 0.01 (с м 3

Объем аликвоты 0,01 (с м 3

Д обавка 1 | Д обавка 2 |

Применить для всех Ok Отмена

Б 3.6 Для перехода в таблицу «Концентрация» в главном окне на панели
[С]

управления нажимают кнопку « UJ Окно просмотра результатов анализа». (См. 
«Руководство пользователя», раздел 4.9 «Вычисление концентрации»).
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Р е з у л ь т а т ы  а н а л и з а 21J
Элементы Ячейка 1 Ячейка 2 Ячейка 3
Zn 0.16280 (мг/дмЗ) 0.23880 (мг/дмЗ) 0.23190 (мг/дмЗ)
Cd 0.01923 (мг/дмЗ) 0.01743 (мг/дмЗ) 0.01703 (мг/дмЗ)
Pb 0.02290 (мг/дмЗ) 0,01729 (мг/дмЗ) 0,01585 (мг/дмЗ)
Си 0.25060 (мг/дмЗ) 0.22570 (мг/дмЗ) 0.20710 (мг/дмЗ)

W Учитывать ф о н  

Г" Учитывать Добавку 2

I-  Вычислять по усредненным вольтамперограммам

Ok

Элементы Результаты анализа Доверительная вероятность
Zn 0,23540 ± 0,07061 (мг/дмЗ) Р = 0,95
Cd 0,01790 + 0,00537 (мг/дмЗ) Р = 0,95
РЬ 0,01657 ± 0,00497 (мг7дмЗ) Р = 0,95
Си 0,22780 ± 0,06833 (мг/дмЗ) Р = 0,95

Е сл и  р асхо ж ден и я  м еж ду  п о л уч ен н ы м и  и  введен н ы м и  к о н ц ен тр ац и ям и  н е 
п р евы ш аю т 30  %, р тутн о -п лен оч н ы е эл ектр оды  сч и таю т п р и го д н ы м и  к  работе. В 
п р о ти вн о м  случае п р о вер ку  р тутн о -п лен оч н ы х электр о до в сл ед у ет  п овто р и ть ещ е 
раз.

Б .4  А н а л и з  п р о б ы  п о ч в ы  н а  с о д е р ж а н и е  ц и н к а , к а д м и я , с в и н ц а  и  м е д и

О дн овр ем ен н о р еко м ен д уется  п р о во д и ть ан ал и з д ву х  п ар ал лельн ы х и  о дн ой  
р езер вн о й  п р о б ы  в трех стакан чи ках.

Б .4.1 В п р о вер ен н ы е п о  Б .2 н а  ч и сто ту  стак ан ч и к и  с  р аство р о м  ф он ового  элек
тр оли та п ер ен о сят  ал и квотн ую  ч асть а н ал и зи р уем ой  п р обы , п о д го то вл ен н ой  по 
р азделу  8.5 .3  м ето д и к и  ко ли чествен н ого  хи м и ч еск ого  ан али за.

Б .4 .2  З ап у скаю т ко м ан д у  « ^  П ол у ч ен и е в о л ьтам п ер о гр ам м  п р обы » (см. Руко
водство пользователя раздел  4 .6  «Запуск анализа пробы »). С н и м аю т п о 3 -  5  вольтам 
пер огр ам м , п р овод ят и х разм етку (см. «Руководство п ользователя», раздел 4 .3  «Раз- 
м етка вольтам перн ы х зави си м остей »), удален и е «вы п адаю щ их» кр и вы х (см. «Руково
дство  п ользователя», раздел  4 .4  «О бр аботка вольтам п ер н ы х кривы х»).

Б А З  В стакан ч и ки  с п р о б о й  с п ом ощ ью  п и п етк и  и л и  д озатор а  вн о сят  д о б авк и  
А С  элем ен тов в таки х объем ах, ч то б ы  вы соты  п и ков н а  вольтам п ер о гр ам м ах у вел и 
чи ли сь п р и м ер н о  в 2 раза. В тр ассе у б и р аю т «галочку» н а  этап е «П о д го товка р аство

ра». Зап ускаю т ко м ан д у  « 1 П ол у ч ен и е в о л ьтам п ер о гр ам м  п р о б ы  с д об авк ой ». 
С н и м аю т п о 3 - 5  вольтам п ер огр ам м . П р оводят и х  обработку та к  ж е, к ак  и  п р и  и зм е
р ен и и  пробы .

В о кн е «П р осм отр  р езу льтатов и зм ер ен и я  си гн ал а “  » см о тр я т результаты  
р азм етки  д л я  всех  ти п ов во л ьтам п ер о гр ам м  во всех  3 -х  ячей ках.

Б .4 .4  В ы ч и с л е н и е  м а с с о в ы х  к о н ц е н т р а ц и й  о п р е д е л я е м ы х  э л е м е н т о в .
а

В табл и ц е « К о л и ч е ст в о  ? _ »  д л я  к аж д о й  акти вн о й  я ч ей к и  у казы ваю т: м ассу  н а
вески  п р о б ы , о б ъем  м и н ер али зата , п о ш ед ш и й  н а  р аство р ен и е о зол ён н о й  п р о б ы , 
о б ъем  ал и кво тн о й  ч асти  п о д го то вл ен н ой  к  ан ал и зу  п р о б ы , об ъем ы  и  к о н ц ен тр ац и и  
вн есен н ы х д о б а во к  А С  элем ен тов.

[CJ
Б .4.5  Н аж и м аю т к н о п ку  « 1—1 О кн о п р осм отр а р езул ьтатов  ан ал и за» в гл авн о м  

окн е н а  п ан ел и  уп р авлен и я.
В табл и ц е п р едставлен ы  зн ач ен и я  м ассо вы х  ко н ц ен тр ац и й  ц и н ка , кад м и я, 

сви н ц а и  м ед и  д л я  к аж д о й  и з п ар ал лельн ы х проб. Н аж и м аю т кн оп ку «П ри ем л е-
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м о сть» , б  случае, когда результаты  и зм ерен и й  параллельны х проб прием лем ы , в ы 

числяется ср едн ее ариф м етическое значение, которое п ри н и м аю т за результат ана
лиза.

Со х у д  п ен и е д о к у  м е н т а . Д ля сохранения докум ен та н а пан ели  управления н а

ж и м аю т кнопку С охр ан и ть ф ай л  ар хи ва» или в главн ом  м еню  вы бираю т пункт
«Д окум ент/С охр анить ф ай л  архи ва». (См. «Руководство пользователя», раздел 5 
«Работа с документом»>).

Для печати вольгам перны х кривы х на прин тере н аж и м аю т кнопку П е
ч а ть  к р и в ы х  во л ь та м п ер о гр а м м »  шги в главн ом  м еню  выбираю  ! п у н к т  «Д о кум ен т 
/ П ечать»  (См. «Руководство пользователя», раздел 6 «П ечать»),

Д ан н ы е результата анализа м огут быть распечатаны  в виде протокола в ф ор
м ате M icrosoft ®  W ord по сущ ествую щ ем у ш аблон у отчета (См. «Руководство поль
зователя», раздел 7.2). Так ж е возм ож но создание ш аблон а по требуем ом у типу 
оф ор м лен ия отчета (См. «Руководство пользователя», р аздел  7.1).

Б .5  В ы п о л н ен и е  и зм ер ен и й  п р о б ы  п ри  р а з д е л ь н о м  оп р ед ел ен и и  м а с с о в ы х  
к о н ц ен т р а ц и й  Z n и Cd, Pb, Си

Если п р и  съемке п ер вой  вольтам перограм м ы  пробы  окаж ется, что высота 
анодн ого п ика Zn п р евы ш ает вы соты  пиков остальны х элем ентов в 10 - 15 и  более 
раз, то проводят в первую  очередь определение Cd, Pb, Си, а затем  - Zn  в той же про
бе.

Б.5.1 О п р едел ен и е  Cd, P b , Си
Б.5.1.1 В главн ом  м еню  вы бираю т п ун кт « М ето д и к а  / О тк р ы ть » . В окне вы бора 

ф айла вы бираю т ф айл м етоди ки  «О тсеч ен и е Zn» и  н аж и м аю т кн опку « О ткр ы ть» . 
И л и  со зд аю т н о ву ю  м ето д и к у  (см. раздел.3.1 «Руководства пользователя»).
В главном  м еню  вы би р аю т п ун кт «М ето ди ка / Н о вая». В водят следую щ ие па

рам етры  д ля  определения к а д м и я , св и н ц а  и м ед и

Трасса

«—<— М етодика
Н аи м енование Ю тсеч ен и е Zn 1

Т  р а с с а
Развертка Режим Элемент Контроль

Врем я, с П отенциал, В УФ О Газ М еш алка

Y П о д го товка р аство р а 300 0,100 Y Y

Y О б р аб о тка  р аствора 20 0,100 Y Y

Y О б р аб о тка  эл ек тр о д а 10 -1.400 0,100 Y Y

Y О ч и стк а  эл ек тр о д а 20 0/100 Y

Y Н а к о п л ен и е 30 - 1 8 0 -1,150 Y Y

Y У сп о к о ен и е 5 -0,850

Y Р а зв ер т к а 90 мВ/с -0,850 ... 0,150
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Развертка
Т р а сса  Р а з в е р т к а Реж им Э л ем ен т К онтроль

Тип развертки [ С ту п ен ч атая] [Ф ор м а р азвер тк и ]

Д и ап азо н  то к а 0,3 мВ

1

1

4

Ш аг р а зве р тк и 4 мВ
З а д е р ж к а  1 95 %
Задерж ка 2
Н ачало им пульса 0//0

О кончани е им 
пульса

%

А м плитуда
Н а к о п л ен и е 1 раз

Реж им
Т р асса Развер тка Р е ж и м Э лем ен т К онтр оль

Y Я ч е й к а  1 Ч исло опытов 
[ 5 ] Ф ильтр 2 0

Y Я чей ка 2

Y Я чей ка 3 С хем а
[ 2-х эл ек т р о д н а я  ]

И н версия по току

И н версия по потенциалу

П ервая п рои зводн ая

Разметка
Ручная [ А в т о м а т  ]

Ф орм а разм етки 
[ Л и н и я  ] С плайн

Э лем ент
Т р асса Развер тка Режим Э л е м е н т  К онтр ол ь

И м я П отенциал, В Зона, мВ
1 0,000 100

2 с а -0.600 100

3 РЪ -0 .400 100

4 Си -0.050 100

К онтроль
Трасса Развертка Режим Элемент К о Н Т р О Л Ь

Э лем ент О тносительны й п редел п овтор яем о
сти, г, %

Х ар актеристика по
гр еш н ости , а ,  %

1 с а 25 30

2 РЪ 25 30

3 Си 28 32

С охраняю т м етодику: в ком ан де главного м еню  «С охранить м етоди ку» и л и  на 
п

п ан ели  уп р авлен и я « ™ » (наприм ер, «О тсечение Zn).
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Б .5 .1 .2  В ы п о л н е н и е  и з м е р е н и я  п р о б ы
В п р о в е р е н н ы е  п о  Б .2  н а  ч и с т о т у  ст а к а н ч и к и  с р а с т в о р о м  ф о н о в о го  э л е к т р о л и 

т а  п е р е н о с я т  а л и к в о т н у ю  ч а ст ь  а н а л и зи р у е м о й  п р о б ы , п о д г о т о в л е н н о й  п о  р а зд е л у
8 .5 .3  м е т о д и к и  к о л и ч е с т в е н н о г о  х и м и ч е ск о г о  а н а л и за .

З а п у с к а ю т  к о м а н д у  П о л у ч е н и е  в о л ь т а м п е р о г р а м м  п р о б ы »  (см . Р у к о в о 
д ст в о  п о л ь зо в а т е л я  р а зд е л  4 .6  « З а п у ск  а н а л и за  п р о б ы » ). С н и м а ю т  п о  3 - 5  в о л ь т а м п е 
р о гр а м м , п р о в о д я т  и х  р а зм ет к у  (см . « Р у к о во д ст во  п о л ь зо в а т е л я » , р а зд е л  4 .3  « Р а зм е тк а  
в о л ь т а м п е р н ы х  за в и си м о ст е й » ), у д а л е н и е  « в ы п а д а ю щ и х »  к р и в ы х  (см . « Р у к о во д ст во  
п о л ь зо в а т е л я » , р а зд е л  4 .4  « О б р а б о т к а  во л ь т а м п е р н ы х  к р и в ы х » ),

Б .5 .1 .3  В  ст а к а н ч и к и  с  п р о б о й  с п о м о щ ь ю  п и п е т к и  и л и  д о з а т о р а  в н о с я т  д о б а в к и  
А С  к а д м и я , св и н ц а  и  м е д и  в т а к и х  о б ъ е м а х , ч т о б ы  в ы с о т ы  п и к о в  э л е м е н т о в  н а  
в о л ь т а м п е р о гр а м м а х  у в е л и ч и л и с ь  п р и м е р н о  в 2  р а за . В  т р а сс е  у б и р а ю т  « га л о ч к у »  н а

э т а п е  « П о д го т о в к а  р а ст в о р а » . З а п у ск а ю т  к о м а н д у  « 1 П о л у ч е н и е  в о л ь т а м п е р о 
гр а м м  п р о б ы  с д о б а в к о й » . С н и м а ю т  п о  3  -  5  в о л ь т а м п е р о гр а м м . П р о в о д я т  и х  о б р а 
б о тк у  т а к  ж е , к а к  и  п р и  и зм е р е н и и  п р о б ы .

В о к н е  « П р о см о т р  р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и я  с и г н а л а  “  » см о т р я т  р е зу л ь т а т ы  
р а зм е т к и  д л я  всех  т и п о в  в о л ь т а м п е р о гр а м м  во  в сех  3 -х  я ч е й к а х .

Б .5 .1 .4  В ы ч и с л е н и е  м а с с о в ы х  к о н ц е н т р а ц и й  к а д м и я ,  с в и н ц а  и  м е д и
А

В т а б л и ц е  « К о л и ч е ст в о  _ »  д л я  к а ж д о й  а к т и в н о й  я ч е й к и  у к а зы в а ю т : м а сс у  н а 
в е с к и  п р о б ы , о б ъ е м  м и н е р а л и за т а , п о ш е д ш и й  н а  р а с т в о р е н и е  о з о л е н н о й  п р о б ы , 
о б ъ е м  а л и к в о т н о й  ч а с т и  п о д г о т о в л е н н о й  к  а н а л и зу  п р о б ы , о б ъ е м ы  и  к о н ц е н т р а ц и и  
в н е се н н ы х  д о б а в о к  А С  э л е м е н т о в , н а п р и м е р :
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Б .5 .1 .5  Н а ж и м а ю т  к н о п к у О к н о  п р о см о т р а  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а »  в г л а в н о м
о к н е  н а  п а н е л и  у п р а в л е н и я .

В  т а б л и ц е  п р е д с т а в л е н ы  зн а ч е н и я  м а сс о в ы х  к о н ц е н т р а ц и и  к а д м и я , с в и н ц а  и  
м е д и  д л я  к а ж д о й  и з  п а р а л л е л ь н ы х  п р о б . Н а ж и м а ю т  к н о п к у  « П р и е м л е м о ст ь » ; в 
сл у ч а е , к о г д а  р е зу л ь т а т ы  и зм е р е н и и  п а р а л л е л ь н ы х  п р о б  п р и е м л е м ы , в ы ч и с л я е т с я  
ср е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  з н а ч е н и е , к о т о р о е  п р и н и м а ю т  з а  р е зу л ь т а т  а н а л и за .

Результаты анализа

Н а п р и м е р :

Элементы Ячейка 1 Ячейка 2 Ячейка 3
Zn
Cd 0,97160 (м г /к г )  0,87430 (м г/к г) 1,12300 (м г/к г )
Pb 10,01000 (м г /к г )  9,09600 (м г/к г) 9,44800 (м г/к г )
Си 6,43500 (м г /к г )  6,64600 (м г/кг) 5,62300 (м г/к г )

[✓ Учитывать Фон Ok

Г”  Учитывать Добавку 2

Г ~  Вычислять по усредненным вольтамперограммам ^  Приемлемость

Э ЛсМсКГЫ РеоЦЛЬТаТЫ аНаЛИоа ДиБсрИТсЛБНаЯ БерОЯТНиСГЬ
Zn Не вычисляется
Cd 0,98960 ± 0,29690 (мг/дмЗ) р = 0,95
РЬ 9,51700 ±2,85500 (мг/дмЗ) р = 0,95
Си 6,23400 ±1,87000 (мг/дмЗ) р = 0,95

С о д е р ж и м о е  с т а к а н ч и к о в  н е  в ы л и в а ю т .

Б .5 .2  О пределение концент рации Zn в  т ой ж е п робе
Б .5 .2 .1  П о сл е  п р о в е д е н и я  а н а л и за  п р о б ы  п о ч в ы  н а  со д е р ж а н и е  кад м и я , с в и н ц а  и  

м е д и  в г л а в н о м  м е н ю  в ы б и р а ю т  п у н к т  « М е т о д и к а /  О т к р ы т ь » . В  о к н е  в ы б о р а  ф а й л а  
в ы б и р а ю т  ф а й л  м е т о д и к и , н а п р и м е р , « Т М  п о ч в ы »  и  н а ж и м а ю т  к н о п к у  « О т к р ы т ь » .

Б .5 .2 .2  З а п у с к а ю т  к о м а н д у  « ̂  П о л у ч е н и е  в о л ь т а м п е р о г р а м м  п р о б ы »  (см . Р у 
к о в о д ст в о  п о л ь зо в а т е л я  р а зд е л  4 .6  « З а п у ск  а н а л и за  п р о б ы » ). С н и м а ю т  п о  3 - 5  в о л ь т 
а м п е р о гр а м м , п р о в о д я т  и х  р а зм е т к у  (см . «Р у к о во д ст во  п о л ь зо в а т е л я » , р а зд е л  4 .3  «Р а з- 
м е т к а  в о л ь т а м п е р н ы х  за в и с и м о с т е й » ), у д а л е н и е  « вы п а д а ю щ и х »  к р и в ы х  (см . «Р у к о во 
д ст в о  п о л ь зо в а т е л я » , р а зд е л  4 .4  « О б р а б о т к а  в о л ь т а м п е р н ы х  к р и в ы х » ).

Б .5 .2 .3  В  с т а к а н ч и к и  с  п р о б о й  с  п о м о щ ь ю  п и п е т к и  и л и  д о з а т о р а  в н о с я т  д о б а в к и  
А С  ц и н к а  в т а к о м  о б ъ е м е , ч т о б ы  в ы с о т а  п и к а  ц и н к а  н а  в о л ь т а м п е р о г р а м м а х  у в е л и 

ч и л а с ь  п р и м е р н о  в 2  р а за . З а п у с к а ю т  к о м а н д у  « 1 П о л у ч е н и е  в о л ь т а м п е р о г р а м м  
п р о б ы  с  д о б а в к о й » . С н и м а ю т  п о  3 - 5  в о л ь т а м п е р о гр а м м . П р о в о д я т  и х  о б р а б о т к у  т а к  
ж е , к а к  и  п р и  и зм е р е н и и  п р о б ы .

В  о в н е  « П р о см о т р  р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и я  си г н а л а  ^  » с м о т р я т  р е зу л ь т а т ы  
р а з м е т к и  д л я  в с е х  т и п о в  в о л ь т а м п е р о г р а м м  в о  в с е х  3 -х  я ч е й к а х .

Б .5 .2 .4  Вычисление м ассовой  концент рации цинка
А

В  т а б л и ц е  « К о л и ч е ст в о  ^ _ »  д л я  к а ж д о й  а к т и в н о й  я ч е й к и  у к а зы в а ю т : м а с с у  н а 
в е с к и  п р о б ы , о б ъ е м  м и н е р а л и за т а , п о ш е д ш и й  н а  р а с т в о р е н и е  о з о л е н н о й  п р о б ы , 
о б ъ е м  а л и к в о т н о й  ч а с т и  п о д г о т о в л е н н о й  к  а н а л и зу  п р о б ы , о б ъ е м ы  и  к о н ц е н т р а ц и и  
в н е с е н н ы х  д о б а в о к  А С  ц и н к а .

I с I
Б .5 .2 .5  Н а ж и м а ю т  к н о п к у  « 1—1 О к н о  п р о см о т р а  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а »  в г л а в н о м  

о к н е  н а  п а н е л и  у п р а в л е н и я .
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В таблице п р едставлен ы  зн ачен и я м ассовой  кон цен траци и  цинка для каж дой
и з параллельны х проб. Н аж им аю т кнопку « П р и ем л ем о сть» ; в случав/ когда резу ль
таты  и зм ерен и й  параллельны х проб приемлемы/ вы числяется среднее ариф м етиче
ское значение, котор ое п ри н и м аю т за  р езультат анализа. П р и необходим ости  д ан 
ны е и зм ерен и й  сохраняю т в виде архивного ф айла.

Б.5.3 П осле проведения и зм ерен и й  содерж им ое стаканчиков выпиваю т, стакан- 
чи ки  и электроды  п ром ы ваю т бидисти ллированной водой.

|U: -0,090 В I: 3,111 мкА | | | | ^

Рисунок 2. Вольтамперограммы. фонового электролита, пробы и пробы с добавками АС 
элементов при одновременном, определении цинка, кадмия, свинца и меди.
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Рисунок 3. Волътамперограммы пробы и пробы с добавками А С  элемент ов при определении
кадмия, свинца и м еди (с от сечением цинка)
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ПРИЛОЖЕНИЕ В

ВЫПОЛНЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЙ С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ  
КОМПЛЕКСА АНАЛИТИЧЕСКОЕО ВОЛЬТАМПЕРОМЕТРИЧЕСКОГО СТА

(с п р о г р а м м н ы м  о б ес п еч ен и ем  W in d o w s)

ПРИ ОПРЕДЕЛЕНИИ МАССОВОЙ КОНЦЕНТРАЦИИ МАРГАНЦА

О п ределени е м ассовой  концентраци и м а р г а н ц а  с использован и ем  анализатора 
С ТА  на ф оне раствора хлорида н атри я кон ц ен тр ац и и  ОД м оль/дм 3 с п ри м ен ен и ем  
инертного газа.

А нализатор С ТА  готовят к  работе в соответствии с «Руководством  пользовате
ля» и  п асп ор том  н а дан н ы й  прибор.

В.1 П о д г о т о в к а  э л е к т р о д о в  и с т а к а н ч и к о в

У стан авли ваю т электроды  по т р ех э л е к т р о д н о й  схеме подклю чения:
- ртутн о-п лен очн ы й  электрод (катод)/ подготовленн ы й по 8.3.1 -  в гн ездо РЭ,
- хлорсеребр яны й электрод (анод), подготовлен н ы й  по 8.3.5 -  в гн ездо ХС Э ;
- хлорсеребр яны й электрод (вспомогательный)/ подготовлен н ы й  по 8.3.6 -  в 

гн ездо ВЭ;
- кварцевы е стаканчики объем ом  20,0 -  25,0 см3;
- трубочки для п одачи  газа.
П еред анализом  каж дой пробы  проводят «отмы вку» электродов и  стаканчиков, 

для этого пом ещ аем  стаканчики, наполненны е бидистиллированной водой в электро
химическую  ячейку. С пом ощ ью  потока азота и  вклю ченной м еш алки проводи м  «от
м ывку» электродов и  стаканчиков, меняя бодисгиллированную  воду в стаканчиках 2
-  3  раза через 30  с.

В .2 П р о в е р к а  с т а к а н ч и к о в , р а с т в о р а  ф о н о в о г о  э л ек т р о л и т а  и  э л е к т р о д о в  н а  
ч и с т о т у  п ри  оп р ед ел ен и и  с о д е р ж а н и я  м а р г а н ц а

В.2.1 Д ля загрузки  сущ ествую щ ей  м етоди ки  в главн ом  м еню  вы бираю т пункт

« ^  М ЕТ О Д И К А  / О Т К РЫ Т Ь ». В окн е вы бора ф ай ла вы би раю т необходи м ы й  
ф ай л м етоди ки  и  наж им аю т кнопку «О ТК РЫ ТЬ» (наприм ер, «О пределени е М п»).

В.2.2 С о зд а н и е  н о в о й  м е т о д и к и  (см. р аздел  3.1 «Руководства п ользователя»).
Pi

В главном  м еню  вы бираю т п ун кт « u  М етоди ка / Н овая». В окно редактирова
ния вводят парам етр ы  согласно м етодике п р оведен и я коли чествен ного хим ического 
анализа.

Н априм ер, вводят следую щ ие парам етр ы  для определения м а р г а н ц а  в  п р о б а х  
п оч в :
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Трасса______
М етодика

Н аименование [О п р еделен и е M n 1

Т р а с с а
Развертка Режим Элемент | Контроль
Время, с П отенциал, В УФО Газ М еш алка

Y П одготовка раствора 60 -0,1000 - Y Y
О бработка раствора 0 0,000 -

Y О бработка электр ода 10 -1.400 -0,100 Y Y
Y О чи стка электр ода 10 -0.600 Y Y
Y Н акоп лен и е 60 -1,900 - Y Y
Y У сп окоен и е 10 -1,750
Y Развертка 50 мВ/с -1,750 ....-0 ,10

Р азвер тка
Трасса Р а з в е р т к а Режим Элемент Контроль

Тип развертки [ С тупенчатая] [Ф орм а р азвертки ]

Д и ап азон  тока 0,3 мВ

1

1
1

Ш аг р азвер тк и 4 мВ
З ад ер ж к а  1 95 % “1

Задержка 2 %
Н ачало импульса % ^
О кончание импульса %
А мплитуда мВ
Н акоп лен и е 1 раз

Р еж и м
Трасса Развертка Р е ж и м Элемент Контроль

Y Я ч е й к а  1 Число опытов 
[ 5 ] Ф ильтр 30

Y Я ч е й к а  2

Y Я ч ей к а  3 Схема
[ 3-х эл ектр одн ая  ]

Инверсия по току

И нверсия по потенциалу

П ервая производная

Разметка Ф орма разметки
Ручная [ А в т о м а т  ] [ Л и н и я  ] С плайн

Э л ем ен т
Трасса Развертка Режим Э л е м е н т Контроль

Имя П отенциал, В Зона, мВ

1 М п -1,450 100

2 0,000 0,000

К он тр оль
Трасса Развертка Режим Элемент К о н т р о л ь

Элемент О тносительный предел повторяемо
сти, г, %

Характеристика п о
греш ности, а , %

1 М п 31 35
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С охр ан яю т м етодику: в ком анде главного м еню  «С охр ан и ть м ето д и к у »  и л и  на 
а

п ан ели  уп р авлен и я « ™ »  (наприм ер, «О пределени е М п»).

В .2.3 И зм ер ен и е ф он а. В чисты е квар цевы е стаканчики, п одготовленн ы е п о  В.1, 
с пом ощ ью  дозатор а и ли  пипетки вносят п о  10 см3 раствора хлорида н атр и я концен
тр ац и и  0,1 моль/ дм 3.

С такан чи ки  с получен н ы м  р аствором  п ом ещ аю т в ячей ку, опускаю т электроды .

Запускаю т ком ан ду « ^  Ф О Н » (см. «Руководство пользователя» раздел 4.2 «За
пуск анализа ф онового раствора»). С ним аю т 5 вольтамперограмм.

П роводят разм етку полученны х вольтам перограм м  (см. «Руководство пользова
теля», раздел 4 .3  «Разметка вольтам пе рных зависим остей»), удаление «выпадаю щ их» 
кривы х (см. «Руководство пользователя», раздел 4.4 «О бработка вольтамперных кри
вых»).

П ри наличии на вольтамперных кривы х пиков определяемого элемента (марган
ца) вы сотой более 0,1 мкА  содерж имое стаканчиков выливаю т, отмываю т стаканчики и  
электроды по В.1 так, чтобы  в чистом  ф оне отсутствовали пики определяемого элемен
та (или были менее 0,1 мкА).

В.З. П р о в е р к а  р а б о т ы  р т у т н о -п л е н о ч н ы х  э л е к т р о д о в  п о  к о н т р о л ь н о й  п р о б е

П р оверку р аботы  ртутно-п леночны х электродов (РП Э) проводят:
1) после н ан есен и я п лен ки  ртути  на поверхность РП Э;
2) п р и  неудовлетвори тельн ой  сходим ости  результатов анализа.

В.3.1 П р оводят проверку стаканчиков, раствора ф онового электролита и  элек
тродов н а чи стоту  по В. 2.

П осле проведения и зм ер ен и й  ф он овы й  электролит и з стаканчиков н е вы ливаю т.
В.3.2 В стаканчики с раствором  ф онового электролита с пом ощ ью  пи петки  или 

дозатор а вносят по 0,02 см 3 аттестованного раствора м ар ган ц а концентраци и 
10,0 мг/ д м 3.

I I о лучен н ы й  раствор будет являться контрольной пр обой  с содерж анием  м ар
ган ца 0,02 м г/дм 3 при объем е п р обы  10,0 см 3 .

В.3.3 И зм ер ен и е п р о б ы  (см. «Руководство пользователя» раздел  4.6  «Запуск 
анализа пробы »).

Запускаю т ком анду «  ̂ П о л у ч ен и е во л ь та м п е р о гр а м м  п р о б ы ». С ним аю т по 3 
-  5 вольтамперограмм. П роводят их разм етку (см. «Руководство пользователя», раздел
4.3 «Разметка вольтамперных зависим остей»), удаление «выпадаю щ их» кривы х (см. 
раздел 4.4  «О бработка вольтам перны х кривых»).

В .3.4 И зм ер ен и е п р о б ы  с  д о б а в к о й  (см. «Руководство пользователя», р аздел  4.7  
«Запуск анализа добавки»).

Вносят в стаканчики с пр обой  такие ж е добавки  АС м арганца - по  0,02 см3 
аттестованного раствора м ар ган ц а концентраци и 10,0 мг/ д м 3.
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Результаты измерения сигналов

З а п у с к а ю т  к о м а н д у  « lt_ П о л у ч е н и е  в о л ь т а м п е -  
р о г р а м м  п р о б ы  с д о б а в к о й » . С н и м а ю т  п о  3  -  5  в о л ь т- 
а м п е р о гр а м м . П р о в о д я т  и х  о б р а б о т к у  а н а л о ги ч н о  В .3 .3 .

В ок н е « Р е з у л ь т а т ы  и з м е р е н и я  си г н а л о в В

о т о б р а ж а ю т с я  р е зу л ь т а т ы  р а з м е т к и  д л я  в с е х  т и п о в  
в о л ь т а м п е р о гр а м м :

В .3 .5  Расчет  м ассовой  концент рации м арганца в  
конт рольной  пробе. З а п о л н я ю т  т а б л и ц у  « К о л и ч е ст в о

* _ » ,  н а п р и м е р :

Количество
Ячейка 1 | Ячейка 2 | Ячейка 3 |

Регистрационный номер пробы 

Масса навески 

Объем пробы 

Объем минера лизата 

Объем аликвоты 

Добавка 1 I Добавка 2 I

0.0

10.0

0,01

0,01

[г)

[ см3 ] 

[ см3 ] 

[см 3]

№ Элемент Объем добавки АС (см3 ) Концентрация АС ( мг/дмЗ)

1 Мп 0,02 10,0

Применить для всех Ok Отмена

Ячейка 1 | Ячейка 2 Ячейка 3

Добавка 1 Мп

Г раФик1 1.341 |

Г рафик2 1,362

Г раФикЗ 1.34

Г рафик4 1.304

Г раФик5 1.288

Среднее значение 1,327

Средний по Фону

Средний по пробе ZZJ
Средний по 1 -й добавке

Средний по 2-й добавке

1
Все значения приведены к Е 

м к А

В .3 .6  Д л я  п е р е х о д а  в т а б л и ц у  « К о н ц е н т р а ц и я »  в г л а в н о м  о к н е  н а  п а н е л и

у п р а в л е н и я  н а ж и м а ю т  к н о п к у  « ^  О к н о  п р о с м о т р а  р е з у л ь т а т о в  а н а л и за » . (С м . 
« Р у к о в о д ст в о  п о л ь зо в а т е л я » , р а з д е л  4 .9  « В ы ч и сл е н и е  к о н ц е н т р а ц и и » ).

Е сл и  р а с х о ж д е н и я  м е ж д у  п о л у ч е н н ы м и  и  в в е д е н н ы м и  к о н ц е н т р а ц и я м и  н е  
п р е в ы ш а ю т  3 0  %, р т у т н о -п л е н о ч н ы е  э л е к т р о д ы  сч и т а ю т  п р и г о д н ы м и  к  р а б о те . В 
п р о т и в н о м  сл у ч а е  п р о в е р к у  р т у т н о -п л е н о ч н ы х  э л е к т р о д о в  с л е д у е т  п о в т о р и т ь  ещ е 
р а з.

В.4 Анализ проб п очв на содерж ание м арганца
О д н о в р е м е н н о  р е к о м е н д у е т с я  п р о в о д и т ь  а н а л и з  д в у х  п а р а л л е л ь н ы х  и  о д н о й  

р е зе р в н о й  п р о б ы  в  т р ех  ст а к а н ч и к а х .
В .4 .1  С т а к а н ч и к и  с п р о б а м и , п о д г о т о в л е н н ы м и  п о  8 .5 .4 , п о м е щ а ю т  в я ч е й к у .

В .4 .2  З а п у с к а ю т  к о м а н д у  « ^  П о л у ч е н и е  в о л ь т а м п е р о г р а м м  п р о б ы »  (см . Р у к о 
во д ст в о  п о л ь зо в а т е л я  р а зд е л  4 .6  « З а п у ск  а н а л и за  п р о б ы » ). С н и м а ю т  п о  3 - 5  во л ь та м 
п е р о гр а м м , п р о в о д я т  и х  р а зм ет к у  (см . « Р у к о во д ст во  п о л ь зо в а т е л я » , р а зд е л  4 .3  «Р а з- 
м е т к а  в о л ь т а м п е р н ы х  за в и си м о сте й » ), у д а л е н и е  « в ы п а д а ю щ и х »  к р и в ы х  (см . « Р у к о во 
д ст в о  п о л ь зо в а т е л я » , р а зд е л  4 .4  « О б р а б о т к а  в о л ь т а м п е р н ы х  к р и в ы х » ).
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В.4.3 В стакан чи ки  с п робой с пом ощ ью  пи петки  и л и  дозатор а вносят добавки  
А С м арганца в таких объем ах, чтобы  вы соты  пиков на вольтам перограм м ах у вели 
чились п рим ерно в 2 раза.

В.4.4 Запускаю т ком анду « 1 П олучени е вольтам перограм м  пробы  с доб ав
кой». С ним аю т по 3 -  5 вольтам перограм м . П роводят их обработку так ж е, как и  при 
изм ерении пробы.

В окне «П росм отр результатов изм ерения си гн ала ^  » см отрят результаты  
разм етки  для  всех типов вольтам перограм м  во всех 3-х ячейках.

А
В.4.5 В таблице «К оличество zL» для каж дой акти вн ой  ячей ки  указы ваю т: м ас

су н авески  пробы , объем  м инерализата, пош едш ий н а растворение озолённой п р о 
бы, объем  аликвотной части  п одготовлен н ой  к  анализу п р обы , объем ы  и  кон ц ен 
тр ац и и  внесенны х добавок  А С  марганца.

В.4.6 В ы чи слени е м ассовой  к он цен траци и  м арган ца
[С ]

Н аж им аю т кн опку « 1-1 О кно просм отра результатов анали за» в главн ом  окне 
на п ан ели  управления.

В таблице представлены  зн ачен и я м ассовы х кон ц ен тр ац и й  м ар ган ц а д л я  каж 
д ой  из параллельны х проб. Н аж и м аю т кн оп ку  «П ри ем лем ость», в случае, когда ре
зультаты  и зм ерен и й  параллельны х проб прием лем ы , вы чи сляется ср еднее ари ф м е
тическое значение, котор ое п ри н и м аю т за  р езультат анализа.

В.4.7 С охран ени е докум ента

Д ля сохранения докум ен та на п ан ели  управлен и я н аж и м аю т кн оп ку  « ^  Со
хран и ть ф ай л архи ва» и ли  в главн ом  м еню  вы бираю т п ун кт «Д окум ент/С охрани ть  
ф ай л архива». (См. «Руководство пользователя», раздел 5 «Работа с докум ентом »).

Д ля печати  вольтам перны х кривы х на п рин тере наж им аю т кн опку « печать  
к р и вы х вольтам перограм м » и ли  в главном  м еню  вы би раю т п ун кт «Д окум ент /
П ечать» (См. «Руководство пользователя», раздел 6 «П ечать»).

Д ан н ы е результата анализа м огут быть распечатаны  в виде протокола в ф орм а
те M icrosoft ®  W ord  по сущ ествую щ ем у ш аблон у отчета (См. «Руководство п ользова
теля», раздел 7.2). Так ж е возм ож но создание ш аблон а по требуем ом у типу оф орм 
лен и я отчета (См. «Руководство пользователя», раздел  7.1).
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А н ал и затор  С Т А  О п р едел ен и е М п - [Я ч ей к а 1 - Ф он]

Рисунок 4. Вольтамперограммы при регистрации аналитических сигналов определе
ния марганца в фоновом электролите/ в пробе и в пробе с добавкой А С  марганца
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П Р И Л О Ж Е Н И Е  Г
В Ы П О Л Н Е Н И Е  И З М Е Р Е Н И Й  С И С П О Л Ь З О В А Н И Е М  К О М П Л Е К С А  

А Н А Л И Т И Ч Е С К О Г О  В О Л Ь Т А М П Е Р О М Е Т Р И Ч Е С К О Г О  СТА  
(с п р о г р а м м н ы м  о б ес п еч ен и ем  W in d o w s)  

п ри  о п р ед ел ен и и  м а с с о в ы х  к о н ц ен т р а ц и й  н и к ел я  и к о б а л ь т а

К ом плекс С ТА  д ол ж ен  быть предварительно подготовлен  к  работе в 
соответстви и  с «Руководством  пользователя» и  п асп ор том  н а  дан н ы й  
вольтам пером етрический ком плекс.

Т.1. П р о в е р к а  с т а к а н ч и к о в , ф о н о в о г о  р а а п в о р а  и э л е к т р о д о в  н а  ч и с т о т у

Э л ек т р ох и м и ч еск ая  о ч и ст к а  и н д и к а т о р н о г о  э л ек т р о д а .

В три чисты х квар цевы х стаканчика вм естим остью  20 -  25 см3 н али ваю т п о  9 -  
10 см 3 би дисти ллированной воды , добавляю т по ОД см 3 концентрир ованной азотной 
кислоты , ос.ч.. Э тот раствор служ ит для  очистки п овер хн ости  ртутно-пленочного 
электрода.

О пускаю т в раствор индикаторн ы е электроды  (приготовленны е п о  8.3.1), элек
тр оды  ср авнения, вспом огательн ы е электроды , азотны е трубочки и  п одклю чаю т их 
к  соответствую щ им  клем м ам  при бора в каж дой  ячейке.

Загр уж аю т ф айл создан н ой  заранее м етодики («Э лектрохим и ческая обработ

к а  эл ектр о д а»), в главн ом  м еню  вы би р аю т п ун кт =  М Е Т О Д И К А / О Т К Р Ы Т Ь ) и ли  
создаю т новую  м етодику д л я  очи стки  поверхн ости  индикаторн ого электрода.

С о зд а н и е  н о в о й  м е т о д и к и  (см. «Руководство пользователя» раздел.3.1 «С озда

ние н овой  м етодики»). В главном  м еню  вы бираю т п ун кт ^ М етоди ка /  Н овая м ето
дика. Вводят следую щ ие парам етры .

_____ Т расса___________________________________________________________________________________

М етодика
Н аи м енование [Э лектрохим и ческая обработка электрода д л я  опред. N i 1

Т р а с с а
Развертка | Режим Элемент | Контроль

Врем я, с П отенц и ал, В у Ф О Газ Мешалка

Y П одготовка раствора 60 -1,200 - Y Y
О бр або тка р аство р а

Y О бработка электрода 60 -1,500 0,000 - Y Y
Y О чи стка электрода 20 -1,200 - Y Y
Y Н акоплен и е 1 -0,500 - Y Y
Y У спокоен и е 5 -0,500
Y Развертка 20 м В /с -0,500 ...0 ,0 0 0
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Развертка

Трасса Р а з в е р т к а Режим Элемент Контроль

Тип развертки [ С тупенчатая] [Ф орма развертки]

Д и ап азон  тока 0,03 мВ
4 1 1Ш аг развертки 4 мВ

Задерж ка 1 95 %
Задерж ка 2 %
Н ачало им пульса 0//0

Окончат 1 и е и м - 
пульса

%

А м плитуда мВ
Н акоплен и е 1 раз

Реж им
Трасса Рачверт Р е ж и м Элемент Контроль

Y Я чей ка 1 Число опы тов 
[ 5 ]

Ф ильтр 20
Y Я чей ка 2
Y Я чей ка 3 С хем а

[ 3-х  электродная ]
И нверсия п о  току
И нверсия п о  потенциалу
П ервая п роизводная

Разметка
[ Р у ч н а я ]

Ф орма разметки
[ А в т о м а т  ] [ Л и н и я  ] С плайн

Э лем ент
Трасса Развертка Режим Э л е м е н т  Контроль

И м я П отенциал, В Зона, м В
1 0,000 50
2 0,000 0,000

К онтроль
Т расса Развертка Режим Элемент К о н т р о л ь

Э лем ент О тносительны й п р едел п овторяем ости ,
г, %

Х ар актери сти ка п о 
гр еш н ости , а ,  %

1 Ni - -

С охраняю т м етодику: и ли  в ком анде главн ого м еню  «С охранить м етоди ку»  
или п ан ели  управлен и я н (наприм ер «Э лектрохи м и ческая обр аботк а электрода  
дл я определени я ни келя и кобальта» ).

у б и р а ю т стакан чи ки  с азотной кислотой/ раствор выливают/ ополаскивают 
электроды  бидисти ллированной водой. Э лектроды  готовы  д ля  определения ионов 
ни келя и кобальта.
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О ц ен к а  к а ч е с т в а  п р и г о т о в л е н н ы х  э л е к т р о д о в .

Д ля оценки качества приготовленны х электродов п р оводят следую щ ие опера
ции:

Загр уж аю т ф ай л созданной заранее м етоди ки  (наприм ер, « О п р ед ел ен и е  н и 

келя»), в главн ом  м ен ю  вы би р аю т п ун кт ^  М Е Т О Д И К А / О Т К Р Ы Т Ь ) и ли  создаю т 
н овую  м етодику.

С оздан и е новой  методики (см. «Руководство пользователя» раздел.3.1 «С озда

ни е н овой  м етодики»). В главн ом  м еню  вы би р аю т п ун кт ^  М етоди ка /  Н овая м е
т о д и к а  В водят следую щ ие парам етры .

Трасса

М етодика
Н аи м енование [О п редел ени е ни келя и кобальта в п оч вах

Т р а с с а
Развертка | Режим Элемент | Контроль

В рем я, с П отенц и ал, В У Ф О Газ Мешалка

Y П одготовка р аствора 60 0,050 - Y Y
О б р аб о тк а  р аствор а 0 0,05

Y О бработка электрода 20 -1,300 0,100 - Y Y
Y О чи стка электрода 30 0,050 - Y Y
Y Н акоплен и е 30 -0,700 - Y Y
Y У спокоен и е 5 -0,700
Y Развертка 30 м В/с -0,700 ... -1,300

Развертка
Т расса Р а з в е р т к а Режим Элемент Контроль

Т и п  развертки [ И м пульсная] [Ф орма развертки]
Д и ап азон  тока 0,3 мВ 4 1 4
Ш аг развертки 8 мВ
Задерж ка 1 10 %
Задерж ка 2 60 %
Н ачало им пульса 1 %
О кончан и е и м пульса 50 % 1 1 4
А м п ли туда 40 мВ
Н акоплен и е 100

Реж им
Трасса Развертка Р е ж и м Элемент Контроль

Y Я чей ка 1 Ч исло опы тов 
[ 5 ]

Ф ильтр 30
Y Я чей ка 2
Y Я чей ка 3 С хема

[ 3-х электродн ая ]
И н версия по току
И н версия по потенциалу

Р а зм етк а
1 1ервая п роизводная

Ф орм а разм етки
[ Ручная 1 [ Л и н и я  1
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Э лем ент
Трасса Развертка Режим Э л е м е н т  Контроль

И мя П отенциал, В Зона, м В
1 N i -1,000 70
2 Со -1,200 70

К онтроль
Трасса Развертка Режим Элемент К о н т р о л ь

Э лем ент О тносительны й п р едел  повторяем ости , 
г, %

Х ар актери сти ка п о 
гр еш н ости , а ,  %

1 N i 31 35

2 Со 25 32

С охран яю т м етодику: в ком ан де главн ого м еню  «С охранить м етоди ку» и л и  
о

п ан ели  уп р авлен и я “  (наприм ер ««О пределени е ни келя и кобальта в почвах»).

И зм ер ен и е ф о н а .  В чисты е стаканчики н али ваю т по 10 см3 раствора ф онового 
электролита (хлоридн о-ам м иачны й буф ерны й раствор с pH  9,2) и  по 0,03 см3 дим е- 
тилглиоксим а кон ц ен тр ац и и  ОД м оль/дм 3, стаканчики п ом ещ аю т в ячейку, опуска-

i± i

ю т электроды  и зап ускаю т ком анду « Ф О Н » (см. «Руководство пользователя» раз
д ел  4.2 «Запуск анализа ф онового раствора»).

С ним аю т по 3 - 5  вольтам перограм м . П роводят их разметку (см. «Руководство 
пользователя», раздел 4.3 «Разметка вольтам перны х зависимостей»), удаление «вы па
даю щ их» кривы х» (см. «Руководство пользователя», раздел 4.4  «О бработка вольтам
перны х кривых»).

П р и н али чи и  н а вольтам перны х кривы х пиков определяем ого элем ента вы со
той более 0,001 м кА  содерж им ое стаканчиков вы ливаю т, отм ы ваю т стаканчики и  
электроды  так, чтобы  в чи стом  ф оне отсутствовали пи ки  определяем ого элем ента 
(или бы ли менее 0,001 мкА ).

И зм ер ен и е п р о б ы  (см. «Руководство пользователя» р аздел  4.6  «Запуск анализа 
пробы »)

В стаканчик с ф оновы м  электролитом  вносят пи петкой  и л и  д озатор ом  по 
0,01 см3 никеля кон цен траци и  2,0 мг/ д м 3. П олученн ы й раствор является  кон тр оль
н ой  п робой с содерж анием  0,002 мг/ дм 3 п р и  объем е п р обы  10 см3 .

Запускаю т ком анду «  ̂ П олучени е вольтам перограм м  пробы ». С ним аю т по 3 
-  5 вольтамперограмм. I 1роводят их разметку (см. «Руководство пользователя», раздел
4.3 «Разметка вольтамперных зависим остей»), удаление «выпадаю щ их» кривы х (см. 
раздел 4.4 «О бработка вольтам перны х кривых»).

И зм ер ен и е п р о б ы  с  д о б а в к о й  (см. «Руководство пользователя», раздел  4 .7  «За
п уск  анализа добавки»).

В носят в стаканчики с п робой добавки  АС никеля объем ом  0,01 см3 н и келя кон 

цен траци и  2,0 м г/дм 3. Запускаю т ком анду « 1 П олучени е вольтам перограм м
пробы  с добавкой ». С ним аю т по 3 -  5 вольтамперограмм. П роводят их обработку.
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Р е з у л ь т а т ы  и зм ер ен и я  с и г н а л о в  В окн е «Результаты  изм ерения сигналов» 
отображ аю тся результаты  разм етки для всех типов вольтам перограм м .

Р а с ч ет  м а с с о в о й  к о н ц ен т р а ц и и  н и к ел я  в  к о н т р о л ь н о й  п р о б е

Заполняю т таблицу «К оличество» например:

Д ля перехода в таблицу «К онц ентраци я» в главн ом  окне н а п ан ели  управле

ния н аж им аю т кн оп ку - ™  О кно просм отра результат анализа. (См. «Руководство 
пользователя», раздел 4.9  «Вы числение концентраци и»)

Если расхож ден и е м еж ду получен н ы м и  и  введенны м и кон цен траци ям и  не 
п ревы ш ает 30  %, ртутн о-п лен очн ы е электроды  считаю т пригодны м и к работе. П о
сле этого приступаю т к изм ерению  при анализе проб в такой ж е п оследовательн о
сти.

П р и м еч ан и е :  П о кобальту  оценку качества приготовленны х электродов делать 
не обязательно.

Г.2 В ы п о л н ен и е  и зм ер ен и и  при  а н а л и з е  п р о б ы  н а  с о д е р ж а н и е  н и к ел я  и к о б а л ь т а
О дноврем енно реком ендуется проводить изм ерения двух параллельны х и  од 

н ой  резервной пробы  в трех стаканчиках.
С таканчики с ф он ом  п ом ещ аю т в электрохим ическую  ячейку, опускаю т элек

троды.

Запускаю т ком анду « ^  Ф О Н » и  сн им аю т 3 - 5  вольтам перограм м . Затем  в каж 
ды й  стаканчик с ф оном  д обавляю т по 0,2 - 0,4 см3 аликвоты  пробы , получен н ой  по 
8.5.5.

Запускаю т ком анду П олучени е вольтам перограм м  пробы » (см. Руково
дство пользователя раздел 4.6 «Запуск анализа пробы»). С ним аю т по 3 -  5  вольтам пе
рограмм, проводят их разметку (см. «Руководство пользователя», раздел 4.3  «Разметка 
вольтамперных зависимостей»), удаление «выпадаю щ их» кривы х» (см. «Руководство 
пользователя», раздел 4.4 «О бработка вольтамперны х кривых»).

В стакан чи ки  с пр обой  с пом ощ ью  пипетки или д озатор а вносят добавки ни ке
ля в таких объем ах, чтобы  высоты пиков на вольтам перограм м е увеличились при
м ерно в 2 раза.
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З а п у ск аю т к о м а н д у  « П о л у ч е н и е  в о л ь т а м п е р о г р а м м  п р о б ы  с д о б а в к о й » .
С н и м а ю т  п о  3 - 5  в о л ь т а м п е р о гр а м м . П р о в о д я т  и х  о б р а б о т к у  т а к  ж е , к а к  и  п р и  и зм е 
р е н и и  п р о б ы .

В о к н е  « П р о с м о т р  р е зу л ь т а т о в  и зм е р е н и я  с и гн а л а »  ^  с м о т р я т  р е зу л ь т а т ы  
р а зм е т к и  д л я  в с е х  т и п о в  в о л ь т а м п е р о гр а м м  во  в сех  3 -х  я ч е й к а х .

В ы ч и с л е н и е  м а с с о в ы х  к о н ц е н т р а ц и й  э л е м е н т а
А

В т а б л и ц е  « К о л и ч е ст в о »  Z _  д л я  к а ж д о й  а к т и в н о й  я ч е й к и  у к а зы в а ю т : м а сс у  
н а в е с к и  п р о б ы , о б ъ е м  м и н е р а л и за т а , п о ш е д ш и й  н а  р а с т в о р е н и е  о з о л ё н н о й  п р о б ы , и  
о б ъ е м  а л и к в о т н о й  ч а с т и  п о д г о т о в л е н н о й  к  а н а л и зу  п р о б ы .

Н а ж и м а ю т  к н о п к у  О к н о  п р о см о т р а  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а  в г л а в н о м  о к н е  
н а  п а н е л и  у п р а в л е н и я .

Н а ж и м а ю т  к н о п к у  [П р и е м л е м о с т ь ], в сл у ч а е , к о г д а  р е зу л ь т а т ы  и зм е р е н и й  п а 
р а л л е л ь н ы х  п р о б  п р и е м л е м ы , в ы ч и с л я е т ся  ср е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  з н а ч е н и е , к о 
т о р о е  п р и н и м а ю т  з а  р е зу л ь т а т  а н а л и за .

С о х р а н е н и е  д о к у м е н т а  Д л я  со х р а н е н и я  д о к у м е н т а  н а  п а н е л и  у п р а в л е н и я  н а -

ж и м а ю т  к н о п к у  ^  и л и  в г л а в н о м  м е н ю  в ы б и р а ю т  п у н к т  Д о к у м е н т /С о х р а н и т ь  
ф а й л  а р х и в а . (С м . « Р у к о в о д ст в о  п о л ь зо в а т е л я » , р а зд е л  5  « Р а б о т а  с д о к у м е н т о м » ).

Д л я  п е ч а т и  в о л ь т а м п е р н ы х  к р и в ы х  н а  п р и н т е р е  н а ж и м а ю т  к н о п к у  и л и  в 
г л а в н о м  м е н ю  в ы б и р а ю т  п у н к т  Д о к у м е н т  /  П е ч а т ь  гр а ф и к о в  (С м . « Р у к о в о д ст в о  
п о л ь зо в а т е л я » , р а з д е л  6 « П е ч а ть » ).

Д а н н ы е  р е зу л ь т а т а  а н а л и за  м о г у т  б ы ть  р а с п е ч а т а н ы  в в и д е  п р о т о к о л а  в ф о р м а 
те  M ic ro so ft  ®  W o rd  п о  с у щ е с т в у ю щ е м у  ш а б л о н у  о т ч е т а  (С м . « Р у к о в о д ст в о  п о л ь зо в а 
т е л я » , р а з д е л  7 .2 ). Т а к  ж е  в о зм о ж н о  со зд а н и е  ш а б л о н а  п о  т р е б у е м о м у  т и п у  о ф о р м 
л е н и я  о т ч е т а  (С м . « Р у к о в о д ст в о  п о л ь зо в а т е л я » , р а зд е л  7 .1).

П о с л е  п р о в е д е н и я  о ц е н к и  м а с со в о г о  с о д е р ж а н и я  н и к е л я  с о д е р ж и м о е  ст а 
к а н ч и к о в  н е  в ы л и в а ю т , и з м е н я ю т  п а р а м е т р ы  т р а с сы  с о г л а с н о  т а б л и ц е  2, п р о в о 
д я т  о п р е д е л е н и е  м а ссо в о г о  с о д е р ж а н и я  к о б а л ь т а .
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Запускаю т ком анду П олучени е вольтам перограм м  пробы » (см. Руково
дство пользователя раздел 4.6 «Запуск анализа пробы »). С ним аю т по 3 - 5  вольтам пе
рограмм, проводят их разметку (см. «Руководство пользователя», раздел 4.3 «Разметка 
вольтам перны х зависимостей»), удаление «выпадаю щ их» кривы х» (см. « Руководство 
пользователя», раздел 4.4 «О бработка вольтамперны х кривых»),

В стакан чи ки  с пр обой  с пом ощ ью  пи петки  и л и  дозатор а вносят добавки  ко
бальта в таких объем ах, чтобы  вы соты  пиков на волътам перограм м е увеличились 
прим ерно в 2 раза.

Запускаю т ком анду « 1 П олучени е вольтам перограм м  пробы  с добавкой ».
С ним аю т по 3 - 5  вольтамперограмм. П роводят их обработку так же, как и  п р и  и зм е
рении пробы.

В окне «П росм отр результатов и зм ерения сигнала» ^  см отр ят результаты  
разм етки  д ля  всех типов вольтам перограм м  во всех 3-х ячейках.

В ы ч и сл ен и е  м а с с о в ы х  к о н ц ен т р а ц и й  эл ем ен т а
А

В таблице «К о л и ч ество »  _ .  д ля  каж дой  активной ячей ки  указы ваю т: м ассу 
н авески  пробы , объем  м инерализата, пош едш и й  на растворение озолённой пробы , и  
объем  аликвотной части  подготовлен н ой  к  анализу пробы.

Н аж им аю т кн оп ку -  ^  О к н о  п р о см отр а результатов анал и за в главн ом  окне 
на п ан ели  управления.

Н аж им аю т кн опку [П р и ем лем ость], в случае, когда результаты  и зм ерений па
раллельны х проб п рием лем ы , вы числяется ср еднее ариф м етическое значение, ко 
тор ое п ри н и м аю т за  результат анализа.

С о х р а н ен и е  д о к у м е н т а  Дл я  сохранения докум ен та н а п ан ели  управлен и я на- 
гд-

ж и м аю т кнопку и л и  в главном  м еню  вы бираю т п ун кт Д окум ент/С охрани ть  
ф ай л архива. (См. «Руководство п ользователя», р аздел  5  «Работа с докум ентом »).

Д ля п ечати  вольтам перны х кривы х н а  прин тере н аж и м аю т кн опку ^  и л и  в 
главн ом  м еню  вы би раю т п ун кт Д ок ум ен т /  П ечать граф и ков (См. «Руководство 
пользователя», раздел 6 «П ечать»).

Д ан н ы е результата анализа м огут быть р асп ечатан ы  в виде п ротокола в ф ор
м ате M icrosoft ®  W ord  по сущ ествую щ ем у ш аблон у отчета (См. «Руководство поль
зователя», раздел  7.2). Т ак ж е возм ож но создание ш аблон а по требуем ом у типу 
оф ор м лен ия отчета (См. « Руководство п ользователя», р аздел  7.1).
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Рисунок 5.1. I’олътамперограммы определения никеля в фоновом электролите, в про
бе и в пробе с добавка! стандартного раствора

Рисунок 5.2. Волътамперограммы определения кобальта 6 фоновом электролите, в 
пробе и в пробе с добавкой стандартного раствора
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П р и л о ж ен и е  Д

В Ы П О Л Н Е Н И Е  И З М Е Р Е Н И Й  С И С П О Л Ь З О В А Н И Е М  
В О Л Ь Т А М П Е Р О М Е Т Р И Ч Е С К О Е О  А Н А Л И З А Т О Р А  СТА  

д л я  о п р ед ел ен и я  м а с с о в ы х  к о н ц ен т р а ц и й  м ы ш ь я к а  и ж е л е з а  
(с п р о г р а м м н ы м  о б ес п еч ен и ем  W in d o w s)

О п ределени е м ассовы х кон цен траци й  м ы ш ь я к а  и ж е л е з а  с и спользованием  
анализатора С ТА  н а ф оне раствора трилона Б кон цен траци и  0,02 м оль/дм 3 с п р и м е
н ен и ем  и н ер т н о г о  га за .

А нализатор С ТА  готовят к  работе в соответствии с «Руководством  
пользователя» и  паспортом  н а д ан н ы й  прибор.

Э л ек т р о д ы :
- и ндикаторн ы й электрод -  золотограф итовы й (граф итовы й тор цевой  элек

трод с электохим ически н анесен ной на него п ленкой золота);
- электрод сравнения -  хлорсеребряны й, заполн ен н ы й  р аствором  хлорида ка

лия кон цен траци и  1 моль/ дм 3 с сопротивлением  не более 3,0  кО м .
- см енн ы е стаканчи ки  из квар цевого стекла вм естим остью  20 -  25 см3;
- трубки  д л я  подвода и н ертн ого газа с целью  удален и я растворенного ки сло

рода и  перем еш ивани я раствора.

Д .1. П о д г о т о в к а  г р а ф и т о в о г о  э л е к т р о д а ,  п р о в е р к а  с т а к а н ч и к о в , ф о н о в о г о  
р а а п в о р а  и э л е к т р о д о в  н а  ч и с т о т у

Д ля получен и я ЗГЭ поверхность гр аф итового электрода, предварительно от
ш лиф ованного н а ф ильтре, обезж ириваю т электрохим ической очисткой. Д ля этого 
стакан чи ки  с раствором  серной ки слоты  кон ц ен тр ац и и  0,1 моль/ дм 3 (объем ом  около 
10 см 3) пом ещ аю т в электролитическую  ячей ку, устан авли ваю т соответствую щ ую  
систем у электродов.

Загр уж аю т ф ай л создан н ой  заранее м етоди ки  «О бработка ГЭ  в серн ой  ки сло

те» (в главн ом  м еню  вы би р аю т п ун кт ^  М ЕТ О Д И К А  /  О ТК РЫ ТЬ) и л и  создаю т 
новую .

С о зд а н и е  н о в о й  м е т о д и к и  (см. «Руководство пользователя» раздел.3.1 «С озда
ни е н ово й  методики»).

ПВ главн ом  м еню  вы би р аю т п ун кт u  М етоди ка /  Н овая м етоди ка. Вводят сле
дую щ и е парам етры .

Т расса

— Методика
Н аи м енование [О бработка ГЭ  в серн ой  кислоте

Т р а с с а
Развертка Режим Элемент 1 Контроль

Врем я, с П отенциал, В У Ф О Газ М еш алка
Y П одготовка раствора 30 0 ,0 0 0 - Y Y

Обработка раствора -

Y О бработка электрода 60 -1 ,0 0 0  + 1 ,0 0 0 - Y Y
Очистка электрода -

Накопление -

Успокоение
Развертка
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Развертка
Трасса Р а з в е р т к а Режим Элемент Контроль

Т и п  р а зве р тк и [ С ту п ен ч атая] [Ф ор м а р азвер тк и ]
Д и ап азо н  то к а ,w о S >

1 1 1

Ш а г р а зве р тк и 1 мВ
З а д е р ж к а  1 7 5  %

Задерж ка 2
Н ачало им пульса
О кончани е им пульса
А м плитуда
Н а к о п л е н и е 1 раз

Р еж и м
Трасса Развертка Р е ж и м Элеменз Контре).! 1 ь

Y Я чей ка 1 Ч исло опы тов 
[ 5 ]

Ф ильтр 0
Y Я чей ка 2
Y Я чей ка 3 Схема

[ 2-х электродная ]
И н версия по току
И н версия по потенциалу
П ервая п роизводная

Разм етка
[А втом ат ]

Ф о р м а р а зм ет к и  
[ Л и н и я  ]______ С п л  а й ]

Э лем ент
Т р а сса  Развер тка Реж и м  Э л е м е н т  К онтр оль

Имя П отенциал, В Зона, мВ
1 0 , 0 0 0
2 0 , 0 0 0 0 , 0 0 0

С охраняю т м етодику: в ком анде главного м еню  «С охранить м етоди ку» или 
а

п ан ели  управления и  (наприм ер «О бработка I Э в серной кислоте»). Запускаю т ко 

м ан ду у «Запуск п одготовки  раствора».
О поласкиваю т рабочую  поверхность электрода би дисти ллированной водой  и  

сразу п р оводят н ан есен и е на поверхность золотой  п л енки  электрохим ически из 
раствора А и СЬ.

Д ля этого в электрохим ической ячейке стаканчик (бю кс) с раствором  серной 
кислоты  зам ен яю т стаканчиком  (бю ксом) с раствором  хлористого золота (около 
10 см3) кон цен траци и  100 м г/дм 3.

Загр уж аю т ф айл создан н ой  заранее м етодики «Ф орм и ровани е З ГЭ » (в глав

н ом  м еню  вы бираю т п ун кт ^  М Е Т О Д И К А /  О ТК РЫ ТЬ) и л и  создаю т новую .

С о зд а н и е  н о в о й  м е т о д и к и  (см. «Руководство пользователя» раздел.3.1 «С озда
ние н овой  м етодики»).

ПВ главном  м еню  вы бираю т п ун кт u  М етоди ка /  Н овая м етодика. Вводят сле
дую щ и е парам етры .
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Т  расса

» М етоди ка

Н аи м ен ован и е (Ф о р м и р о в а н и е  З Г Э  1

Т р а с с а
Развертка Режим Элемент | Контроль
В р ем я, с П о тен ц и ал , В У Ф О Газ М еш алка

Y П одготовка раствор а 60 0,000 - Y Y
( )бработка раство ра 0 0,000 -

О бработка электрода 0

оооо
4 -

Y О ч и стк а  эл ек тр о д а 20 0,800 -
Y Н ак оп лен и е 180 -0,500 - Y Y

У спокоение 0 0,000
Развертка ОмВ/с 0,000

Р а зв е р т к а
Трасса Р а з в е р т к а Режим Элемент Контроль

Т и п  р а зв е р т к и [ С ту п ен ч а т а я ] [Ф о р м а  р а зве р тк и ]
Д и а п а зо н  т о к а 3,0 мА

4 4 4
Ш а г р а зв е р т к и 4 мВ
З а д е р ж к а  1 75 %
З адер ж к а 2
Н ачало и м п у  льса

О ко н ч ан и е и м п у л ьса

А м п ли туда
Н а к о п л е н и е 1 р аз

Р еж и м
Г расса Развертка Режим Элемент Контроль

Y Я чей ка 1 Ч и сло  о п ы тов 

[ 1 1
Ф и льтр  0

Y Я чей ка 2
Y Я чей ка 3 С хем а

[ 2-х  э л е к т р о д н а я  ]
И н вер си я  по току
И н вер си я  по п о тен ц и ал у
П ервая п р ои звод н ая

Р а зм е тк а
[А вт о м а т  1

Ф о р м а  р а зм е т к и  
[ Л и н и я  ]_______ С п л а й н

Э л е м е н т
Трасса Развертка Режим Э л е м е н т  Контроль

И м я П отен ц и ал , В Зона, мВ

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

С охр ан я ю т м етоди ку: в ком ан д е главн ого  м ен ю  « С о х р ан и ть  м е т о д и к у »  и л и  
пан ели  у п р авл ен и я  (н ап р и м ер  « Ф о р м и р о в а н и е  З ГЭ »).

З ап у скаю т команду7 у « З а п у ск  п о д го т о в к и  р аство р а» . К ом п л екс п р о во д и т  1 
и зм ер ен и е. П р ом ы ваю т р абочую  п о вер хн ость  электр ода би ди сти лл и р о ван н о й  во
д ой . На горце электр ода д о л ж н а бы ть ви дн а ж елтая  п лен ка золота.
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П ер ед  р аб о то й  (в п о сл ед ую щ и е д н и ) эл ек тр о д  н е п р о ти р аю т, а оп о ласки ваю т 
би ди сти лл и р о ван н о й  во д ой  и  п р о во д ят  обр аботку  в сер н о й  ки сло те, к а к  и  п ер ед  
н ан есен и ем  зо л о то й  п лен ки . Э л ектр о ды  го то вы  к  работе.

М Ы Ш Ь Я К

П р о в е р к и  р а б о т ы  ЗГЭ  п о  к о н т р о л ь н о й  п р о б е  м ы ш ь я к а
П осле п р и го то вл ен и я  н ового  зо лотогр аф и тового  эл ектр о да и л и  п р и  со м н ен и и  

в хо р о ш ем  кач естве зо л о то й  п л ен к и  п р о вер я ю т р аб о ту  зо лотогр аф и тового  эл ектр о
д а  п о  к о н тр о льн ы м  пробам .

Д ля этого в о кн е вы бор а ф ай ла вы б и р аю т н еоб хо д и м ы й  ф ай л  м ето д и к и  и  н а
ж и м аю т кн оп ку  О Т К Р Ы Т Ь  Ф А Й Л  «A s» и л и  создаю т н овую  м ето ди к у  (см. «Руко
вод ство  п ол ьзо вател я» р аздел.3.1 «С оздан и е н о во й  м етоди ки ») со  след у ю щ и м и  п а 
рам етр ам и :

______Т р асса____________________________________________________________________________________

и-™-» М етоди ка
Н аи м ен о ван и е \ М ы ш ь я к

Т р а с с а
Развертка Режим 1)лемент | Контроль

В р ем я, с П отен ц и ал , В У Ф О Газ М еш алка
Y П о д го то вк а  р аствор а 60 + 0,600 - Y Y

О бработка | -

О бработка электрода 0 .000 0,000
Y О ч и стк а  эл ек тр о д а 20 0,600 - Y
Y Н а к о п л ен и е 60 -1,000 - Y Y
Y У сп о к о ен и е 5 -0,600
Y Р азвер тка 80 мВ/с -0 ,600 ... 0,600

Р а зв е р т к а
Трасса Р а з в е р т к а Режим Элемент Контроль

Т и п  р а зв е р т к и [ С ту п ен ч а т а я ] [Ф о р м а р а зв е р т к и ]
Д и а п а зо н  т о к а 0,3 м А

1
1

1

Ш а г р а зв е р т к и 4 м В
З а д е р ж к а  1 80 %
Задержка 2

Н ачало  и м п у льса
кончание и м п ульса

А м п ли туда
Н а к о п л е н и е 1 р аз

Р е ж и м
Трасса Развертка Р е ж и м Элемент Контроль

Y Я ч ей ка  1 Ч исло оп ы тов 
[ 5 ]

Ф и льтр  30
Y Я ч ей ка  2
Y Я ч ей ка  3 С хем а

[ 2-х  э л е к т р о д н а я  ]
И н вер си я  п о  току
И н вер си я  п о  п о тен ц и ал у
П ер вая  п р о и зво д н ая

Р а зм е тк а
Р у ч н а я  ] [А вт о м а т

Ф о р м а  р а зм е т к и  
[ Л и н и я ] С п л а й н
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Э л ем ен т
Трасса Развертка Режим Э л е м е н т  Контроль

Имя П отенциал, В Зона, мВ

1 As 0,050 100
2 0 , 0 0 0 0 , 0 0 0

С охраняю т методику: в ком анде главного м еню  «С охр ан и ть м етоди ку» и ли  в 
о

п ан ели  управлен и я (ф айл «A s») (См. «Руководство пользователя» раздел.3.3 «Со
хранен ие м етодики в виде нового ф айла»).

И зм ер ен и е ф о н а .  В чи сты й  квар цевы й стакан чи к вм естим остью  20 -  25 см 3 пи
п еткой  или д озатор ом  вносят 1 - 2 см 3 раствора трилона Б концентраци и 
0,2 м оль/дм 3 и  8 -  9  см 3 бидисти ллированной воды , стаканчик п ом ещ аю т в ячейку,

оп ускаю т электроды  и  запускаю т ком анду << ‘ * Ф О Н » (см. «Руководство пользовате
ля» раздел 4.2 «Запуск анализа ф онового раствора»).

Сним аю т по 3 -  5 вольтамперограмм. 11роводят их разметку (см. «Ру ководство 
пользователя», раздел 4 .3  «Разметка вольтамперных зависимостей»), удаление «выпа
даю щ их» кривых» (см. «Руководство пользователя», раздел 4.4 «О бработка вольтам
перны х к р и в ы х » ,).

П р и  н али чи и  на вольтам перны х кривы х пиков определяем ы х элем ентов вы со
той  более 0,2 м кА  содерж им ое стакан*гиков вы ливаю т, отм ы ваю т стаканчики и  элек
троды  по В. 1.1 так, чтобы  в щ гстом ф оне отсутствовали п и ки  определяем ого элем ен
та (или бы ли м енее 0,2 мкА).

Вводят в стаканчик с раствором  ф онового электролита 0,02 см 3 аттестованного 
раствора м ы ш ьяка кон цен траци и  10,0 мг/дм3. П олученн ы й раствор будет являться 
кон трольн ой  п робой с содерж анием  м ы ш ьяка 0,02 м г/ дм 3 п р и  объем е п р обы  
10,0 см 3.

И зм ер ен и е п р о б ы  (см. «Руководство пользователя» р аздел  4.6  «Запуск анализа 
пробы »).

Зап ускаю т ком анду « П о л у ч ен и е во л ь та м п е р о гр а м м  п р о б ы ». С ним аю т по 3 
-  5 вольтамперограмм. П роводят их разм етку (см. «Руководство пользователя», раздел
4.3 «Разметка вольтамперных зависим остей»), удаление «выпадаю щ их» кривы х (см. 
раздел 4.4 «О бработка вольтам перны х кривы х» ).

В окн е « Результаты изм ерения си гналов» ^  отображ аю тся результаты  разм ет
ки  для  всех типов вольтам перограм м .

Н апример:
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Расчет массовой концентрации мышьяка в контрольной пробе. Заполняют 

таблицу «Количество» ^  например:

Для перехода в таблицу «Концентрация» в главном окне на панели управле-
[С]

ния нажимают кнопку - 1—1 Окно просмотра результаты анализа. (См. «Руководство 
пользователя», раздел 4.9 «Вычисление концентрации»

Например, получают

6 5



Е сли  расхож дение м еж ду п олучен н ы м и  и  введен н ы м и  кон ц ен трац и ям и  не 
пр евы ш ает 30% , золото-гр аф и товы й  электрод считаю т пригодны м  к работе. П осле 
этого м ож но приступать к  изм ерению  проб в такой  ж е п оследовательности . Э лек
тр оды  готовы  к  работе. В п р оти вн ом  случае п одготовку и  проверку золото
гр аф итовы х электродов следует повторить ещ е раз.

А н а л и з  п р о б ы  н а  с о д е р ж а н и е  м ы ш ь я к а

О дноврем енно р еком ендуется проводить анализ двух  параллельны х и  одной 
р езервн ой  п робы  в трех стаканчиках.

С таканчик с п робой анализи руем ого объекта, подготовлен н ы й  для  и зм ерения 
по разделу 8.5.7 м етодики коли чествен ного хим ического анализа, п ом ещ аю т в элек
трохим ическую  ячейку, опускаю т электроды .

Запускаю т ком анду П олучени е вольтам перограм м  пробы » (см. Руково
дство пользователя раздел 4.6 «Запуск анализа пробы»). С ним аю т по 3 -  5  вольтам пе
рограмм, проводят их разм етку (см. «Руководство пользователя», раздел 4.3  «Разметка 
вольтам перны х зависим остей»), удаление «выпадаю щ их» кривых» (см. «Руководство 
пользователя», раздел 4.4 «О бработка вольтам перны х кривых»),

В стакан чи ки  с пр обой  с пом ощ ью  п и п етки  и л и  дозатор а вн осят д обавки  АС 
м ы ш ьяка в таких объем ах, чтобы  вы соты  пиков н а  вольтам перограм м е увеличились 
прим ерно в 2 раза (наприм ер, 0 ,02 см 3 аттестованного раствора м ы ш ьяка концен
тр ац и и  10,0 мг/ дм 3).

Запускаю т ком анду « 1 П олучени е вольтам перограм м  пробы  с добавкой ».
С ним аю т по 3 - 5  вольтамперограмм. П роводят их обработку так же, как и  п р и  и зм е
рении пробы.

В окне «П росм отр результатов и зм ерен и я сигнала» “  см отр ят результаты  
разм етки  д ля  всех типов вольтам п ерограм м  во всех 3-х ячейках.

В ы ч и сл ен и е  м а с с о в ы х  к о н ц ен т р а ц и й  о п р ед ел я ем ы х  э л ем ен т о в .  В таблице «Ко

ли чество» д л я  каж дой  акти вн ой  я чей ки  указы ваю т: м ассу  навески, объем  д о 
бавки и  её концентраци ю , объем  аликвоты , объем  м и н ерали зата ставят один аковы е

ICJ
числа. Н аж и м аю т кн оп ку  - 1—1 О кно п росм отра результатов ан ал и за в главном  окне 
н а п ан ели  управления.
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С о х р а н ен и е  д о к у м ен т а .  Д ля сохранения докум ен та на п ан ели  управлен и я на-

ж и м аю т кн опку ^  и ли  в главн ом  м еню  вы бираю т п ун кт документ/ сохранить в ар 
хиве. (см. «руководство пользователя», раздел  5 «работа с докум ентом »).

Д ля печати  вольтам перны х кривы х на прин тере н аж и м аю т кнопку ®  и ли  в 
главн ом  м еню  вы бираю т п ун кт Д о к у м ен т  / П еч ать  гр аф и к о в (См. «Руководство 
пользователя», р аздел  6 «П ечать»).

Д ан н ы е результата анализа м огут быть распечатаны  в виде п р отокола в ф ор 
м ате M icrosoft ®  W ord  по сущ ествую щ ем у ш аблон у отчета (См. «Руководство поль
зователя», раздел 7.2). Т ак  же возм ож но создание ш аблон а по требуем ом у типу 
оф орм лен ия отчета (См. «Руководство пользователя», р аздел  7.1).

Анализатор L IA  As

Рисунок 6, Волътамперограммы изм ерения массовой концент рации мыш ьяка в фоне, в про
бе и в пробе с добавкой А С  мыш ьяка
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Ж Е Л Е З О

В ы п о л н ен и е  и зм ер ен и й  при  о п р ед ел ен и и  м а с с о в о й  к о н ц ен т р а ц и и  ж ел е за  в  
п р о б а х  п о ч в

Д ля определения м ассовой концентраци и ж елеза берут стаканчики с п одготов
лен н ой  по разделу 8.5.6 пробой, вы бираю т необходим ы й ф айл методики «Fe» или 
создаю т новую  м етодику со следую щ им и парам етр ам и (обратить вним ани е, что и с
пользуется реж им  первой п роизводной и врем я накопления 30 с):

Тр асса

» - Методика
Н аи м енование [ Ж ел езо______ ]

Т р а с с а
Развертка Режим Элемент | Контроль
Врем я, с П отенциал, В У Ф О Газ М еш алка

Y П одготовка раствора 60 +0,600 - Y Y
О бработка растворы 0 0,000 -

О бработка электрюда 0 0,000 0,000 -

Y О чи стка электр ода 20 0,600 - Y
Y Н акоп лен и е 30 -1,000 - Y Y
Y У сп окоен и е 5 -0,600
Y Развер тка 80 мВ/с -0,600......0,600

Р а зв ер тк а
Трасса Р а з в е р т к а Режим Элемент Контроль

Т и п  р азвер тк и [ С ту п ен ч атая] [Ф о р м а р азвер тки ]
Д и ап азо н  тока 0,3 м А

1
1

1

Ш а г р а зве р тк и 4 мВ
З а д е р ж к а  1 80 %
Задерж ка 2
Н ачало им пульса
О кончани е им
А м плитуда
Н а к о п л ен и е 1 раз

Р еж и м
Т расса Развертка Р е ж и м Элемент Контроль

Y Я чейка 1 Ч исло опы тов 
[ 5 ]

Ф ильтр 30
Y Я чейка 2
Y Я чейка 3 С хема

[ 2-х эл ек тр о д н ая  ]
И нверсия по току
И н версия по потенциалу

Y П ер вая  п р о и зво д н ая
Р азм етк а_______
[ Р у ч н а я  ] [А втом ат |

Ф о р м а р азм етк и  
[ Л и н и я  1 С п л а й н

Э л ем ен т
Трасса Развертка Режим Э л е м е н т  Контроль

Имя П отенциал, В Зона, м В
1 Fe -0,150 100
2 0 , 0 0 0 0 , 0 0 0
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С охран яю т м етодику: в ком анде главного м еню  «С охранить м етодику» и л и  в 
о

п ан ели  управлен и я ™  (ф айл «Fe») (См. «Руководство пользователя» раздел.3.3 «Со
хранен ие м етоди ки  в ви де н ового ф айла».

Зап ускаю т ком ан ду П олучени е вольтам перограм м  пробы » (см. Руково
дство пользователя раздел 4.6 «Запуск анализа пробы»). С ним аю т по 3  -  5  вольтам пе
рограмм, проводят их разм етку (см. «Руководство пользователя», раздел 4.3  «Разметка 
вольтам перны х зависим остей»), удаление «вьш адаю щ их» кривы х» (см  «Руководство 
пользователя», раздел 4.4 «О бработка вольтамперных кривых»).

В стаканчики с п р обой  с пом ощ ью  пипетки и л и  дозатор а вносят д обавки  АС 
ж елеза в таких объем ах, чтобы  вы соты  пиков н а вольтам перограм м е увели чи ли сь 
прим ерно в 2 раза (наприм ер, 0,02 см 3 аттестованного раствора ж елеза кон ц ен тр а
ц и и  1000,0 и ли  500,0 м г/дм 3).

Зап ускаю т ком ан ду « _ i l  П олучени е вольтам перограм м  пробы  с добавкой ».
Сним аю т по 3 - 5  вольтам перограм м . П роводят их обработку так же, как и  при изм е
рении пробы.

В окн е «П росм отр результатов и зм ер ен и я си гнала» “  см отр ят результаты  
разм етки  д л я  всех  типов вольтам перограм м  во всех 3-х  ячейках.

В ы ч и сл ен и е  м а с с о в о й  к о н ц ен т р а ц и и  о п р е д е л я е м о г о  э л ем ен т а  (ж ел еза ) . В таб

лице «К оличество» _ .  для  каж дой  активной ячей ки  указы ваю т: м ассу  навески , 
объем  д о б авки  и  её концентраци ю , объем  аликвоты  и  м инерализата.

I с I
Н аж и м аю т кн оп ку  - О кно просм отра результатов анал и за в главн ом  окне 

на п ан ели  управления.

С о х р а н ен и е  д о к у м ен т а .  Д ля сохранения докум ен та на п ан ели  управлен и я на-

ж и м аю т кн опку и ли  в главн ом  м еню  вы бираю т п ун кт докум ент/ сохранить в ар 
хиве. (см. «руководство пользователя», раздел 5 «работа с докум ентом »).

Д ля печати  вольтам перны х кривы х на прин тере н аж и м аю т кнопку ®  и ли  в 
главн ом  м еню  вы бираю т п ун кт Д о к у м ен т  / П ечать граф и ков (См. «Руководство 
пользователя», р аздел  6 «П ечать»).

Д ан н ы е результата анализа м огут быть распечатаны  в виде п р отокола в ф ор 
м ате M icrosoft ®  W ord  по сущ ествую щ ем у ш аблон у отчета (См. «Руководство поль
зователя», раздел 7.2). Т ак  же возм ож но создание ш аблон а по требуем ом у типу 
оф ор м лен ия отчета (См. «Руководство пользователя», р аздел  7.1).
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Методика Документ Вид Анализ Сервис Окно Помощь

Ро?о1аи|тп 1 [ М ^  д  а

Рисунок 7. Вольтамперограммы (первая производная) при регистрации аналитических 
сигналов (первая, производная) определения железа в пробе и в пробе с добавкой АС железа

7 0



П Р И Л О Ж Е Н И Е  Е

в ы п о л н е н и е  и зм ер ен и й  с  и с п о л ь з о в а н и е м  
К О М П Л Е К С А  В О Л Ь Т А М П Е Р О М Е Т Р И Ч Е С К О Г О  СТА  

д л я  о п р е д е л е н и я  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  с е л е н а

О п р ед ел ен и е м ассо во й  ко н ц ен тр ац и и  с е л е н а  с  и сп о льзо ван и ем  ан али затор а 
С Т А  н а  ф он е р аство р а сол ян ой  ко н ц ен тр ац и и  0 ,6  м оль/ дм 3 с  п р и м ен ен и ем  и н е р т н о 
г о  г а з а .

А н ал и зато р  С Т А  го то вя т  к  р аб о те в со о тветстви и  с «Р уководством  
п о л ьзо вател я» и  п асп о р то м  н а  д а н н ы й  пр и бор .

У стан авл и ваю т эл ектр о ды  п о  тр ехэл ектр о дн о й  схем е п о д клю чен и я:
- эл ек тр оды :

- гр аф и то вы й  (катод) -  в гн езд о  РЭ ,
- х ло р сер ебр ян ы й  (анод), п о д го то вл ен н ы й  п о  8 .3 .5  -  в гн ездо  Х С Э ;
- х ло р сер ебр ян ы й  (всп ом огательн ы й ), п о д го то вл ен н ы й  п о 8 .3 .6 -  в гн ездо

ВЭ ;
- см ен н ы е стак ан ч и к и  и з к вар ц ево го  стекла вм ести м остью  20  -  25  см 3;
- тр у б к и  д л я  п о д в о д а и н ер тн ого  газа  с ц елью  у д ал ен и я  р аство р ен н о го  ки сл о 

р ода и  п ер ем еш и ван и я  р аствора.

Е.1 П о д г о т о в к а  р т у т н о - г р а ф и т о в о г о  э л е к т р о д а ,  п р о в е р к а  с т а к а н ч и к о в ,  
ф о н о в о г о  р а с т в о р а  и  э л е к т р о д о в  н а  ч и с т о т у

В тр и  ч и сты х стакан ч и ка вм ести м остью  1 5 - 2 0  см 3 вн о сят  10,0  см 3 со л я н о й  ки 
сл о ты  ко н ц ен тр ац и и  0 ,6  -  0 ,8  м оль/ д м 3, 0 ,5  см 3 азо тн о ки сло й  р ту ти  ко н ц ен тр ац и и  
1 0 0 м г/ д м 3 и  0,2 см 3 сер н о ки сло й  м ед и  ко н ц ен тр ац и и  1 0 0 м г/ д м 3. С так ан ч и к и  п о 
м ещ аю т в каж ду ю  и з  тр ех эл ектр охи м и чески х я ч е ек  ан ал и зато р а С ТА . О п ускаю т в 
р аствор  и н д и катор н ы е эл ектр о ды  (гр аф и товы е), эл ектр о ды  ср авн ен и я, всп о м ога
тел ьн ы е эл ектр о ды , азо тн ы е тр уб оч ки  и  п о д клю ч аю т и х  к  со о тветству ю щ и м  к л ем 
м ам  п р и б о р а  в к а ж д о й  ячей ке.

З агр уж аю т ф ай л  со зд ан н о й  зар ан ее  м ето ди к и  (н ап р и м ер , «О п р ед ел ен и е Se»),

в гл а вн о м  м ен ю  вы б и р аю т п у н к т  М Е Т О Д И К А  / О Т К Р Ы Т Ь ) и л и  со зд аю т н овую
м етоди ку.

С озд ан и е н о в о й  м етоди ки  (см. «Р уковод ство  п ол ьзо вател я» раздел.3 .1  «С озда-
Г Ч

н и е н о во й  м етоди ки »). В гл авн о м  м ен ю  вы б и р аю т п у н к т  u  М ето д и к а / Н овая  м е
тоди к а.

В во д я т сл ед у ю щ и е п ар ам етр ы .
_____ Т р асса_____________________________________________________________________________________

— Методика
Н аи м ен о ван и е [О п р едел ен и е сел ен а 1

Т р а с с а
Развертка Режим Эле менч | Контроль
В р ем я, с П о тен ц и ал , В У Ф О Газ М еш алка

Y П од го то в к а р аств ор а 60 0,000 - Y Y
О бр або тка р аствор а 0 0,000 - Y Y

Y О б р аб отк а эл ек тр од а 10 -1 ,200  0 ,050 - Y Y
Y О ч и стк а эл ек тр од а 30 -1 ,200 - Y Y
Y Н ак о п л ен и е 1 20 -0 ,200 - Y Y
Y У сп о к оен и е 5 -0 ,200
Y Р азвер тк а 50 м В /с -0 ,2 0 0 ...-1 ,2 0 0
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Р а зв ер т к а
Трасси Р а з в е р т к а Режим Элемент Контроль

Т ип р а звер тк и [ И м п ул ьсн ая ] [Ф орм а р азвер тк и ]

Д и а п а зо н  т о к а 0,03 мВ
Ш аг р а зве р тк и 8 мВ 1 4 4
З а д е р ж к а  1 15 %
З а д е р ж к а  2 85 %
На ча ло  и м п у льса 1 %
О к о н ч а н и е  и м п у л ьса 50 % 4 4 4
А м п л и ту д а 40 мВ
Н акопление -

Р е ж и м
Трасса Развертка Р е ж и м  Элемент Контроль

Y Я чей ка 1 Ч исло опытов 
I 5 ] Ф ильтр 30

Y Я чей ка 2

Y Я чей ка 3 Схема
[ 3-х электродная ]

□ И нверсия по току

И нверсия по потенциалу

□ П ервая производная

Разм етка Ф орм а разм етки
Р у ч 11ая [ А в т о м а т  ] [ Л и н и я  ] С плайн

Э л ем ен т
Трасса Развертка Режим Э л е м е н т  Контроль

Имя П отенциал, В Зона, мВ
1 S e -0,700 100

2 0 ,0 0 0 0 ,000

К о н тр о л ь
Т расса Развертка Режим Элемент К о н т р о л ь

Э лем ент О тносительны й п редел п овторяем о
сти, г, %

Х ар актеристика п о
гр еш н ости , а , %

1 Se 28 30

С охр ан яю т м етодику: и л и  в ком анде главного м еню  «С охр ан и ть м ет о д и к у » 
и ли  н а п ан ели  у п р авлен и я н (наприм ер « S e  п о ч в ы »  ).

И зм ер ен и е ф она. Зап ускаю т ком анду « *  ► Ф О Н » (см. «Руководство пользова
теля» раздел 4.2  «Запуск анализа ф онового раствора»). С ним аю т по 3 -  5 вольтамперо- 
грамм. П роводят их разметку (см. «Руководство пользователя», раздел 4.3 «Разметка 
вольтам перны х зависимостей»), удаление «выпадаю щ их» кривы х» (см. «Руководстве 
пользователя», раздел 4.4 «О бработка вольтамперных кривых»).

П р и н али чи и  на вольтам перны х кривы х пиков определяем ого элем ента вы со
той  более 0,001 мкА содерж им ое стаканчиков выпиваю т, отм ы ваю т стаканчики и
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электроды  так, чтобы  в чи стом  ф оне отсутствовали пи ки  определяем ого элем ен та 
(или бы ли менее 0,001 мкА ).

П роверка работы  р тутн о-граф и тового электрода по к он трольн ой  п робе се
лена. Вводят в ч и сты е стаканчики, п р овер ен н ы е н а  чи стоту , п о  0 ,02 см 3 аттестован
н ой  см еси  селена кон ц ен тр ац и и  1 0 ,0 м г/ д м 3. П олученн ы й раствор будет являться  
кон тр ольн ой  п р обой  с содер ж ан и ем  селен а 0,020 м г/дм 3 п р и  объем е п р обы  10,0 см 3.

Зап ускаю т ком ан ду « ^  П олучени е вольтам перограм м  п робы ». С ним аю т по 3  
-  5 вольтамперограмм. П роводят их разметку (см. «Руководство пользователя», раздел
4.3 «Разметка волътампе рных зависим остей»), удаление «вьш адаюгцих» кривы х (см. 
раздел 4.4  «О бработка вольтам перны х кривы х» ).

И зм ерени е пробы  с добавкой  (см. «Руководство пользователя», раздел  4 .7  «За
п уск  анализа д обавки »). В носят в стаканчики с п р обой  ещ е одну д обавку  А С селена

объем ом  0,02 см 3 той ж е концентраци и. Запускаю т ком ан ду « 1 П олучени е вольт
ам перограм м  пробы  с добавкой ». С ним аю т по 3 -  5 вольтамперограмм. П роводят их 
обработку аналогично обработке кривы х пробы.

Расчет м ассовой  кон цен траци и  селена в кон трольн ой  пробе. Заполняю т таб

лицу «К оли чество» _ . ,  например:

Д ля пер ехода в табли цу «К о н ц ен тр ац и я»  в главн ом  окне н а п ан ели  управле- 
[с|

н и я н аж и м аю т кн опку - 1—1 О кно просм отра результат анализа. (См. «Руководство 
пользователя», раздел  4.9  «Вы числение концентраци и»).

Е сли  расхож дение м еж ду получен н ы м и  и  введен н ы м и  кон ц ен тр ац и ям и  не 
превы ш ает 20 %, ртутно-граф итовы е электроды  считаю т при годн ы м и  к работе. П о
сле этого при ступ аю т к  изм ерению  п р и  анализе проб в такой  ж е последовательн о
сти.

Е сли  расхож дение м еж ду результатам и  в ячейках составляет более 20% , ртутн о- 
гр аф и товы й  электрод зачи щ аю т н а ф и льтровальн ой  бум аге, ополаскиваю т биди- 
стилли рован н ой  водой и  повтор яю т опер ации .

Р астворы  с кон тр ольн ой  п р обой  селен а вы ли ваю т и з стаканчиков; электроды  
пром ы ваю т; стаканчики пром ы ваю т.
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Результаты  изм ерен и я си гналов. В окне «Результаты  изм ерения сигналов» 
отображ аю тся результаты  разм етки д ля  всех типов вольтам перограм м .

Е.2 И В и зм ер ен и я  п ри  а н а л и зе  р е а л ь н о й  п р о б ы  н а  с о д е р ж а н и е  с ел ен а
О дноврем енно реком ендуется проводить и зм ерения двух параллельны х и  о д 

н ой  холостой пробы  в трех стаканчиках.
С таканчики с п р обой  анализи руем ого объекта, подготовленн ы е д ля  изм ерения 

по разделу «П одготовка пробы », пом ещ аю т в электрохим ическую  ячей ку, опускаю т 
электроды .

Запускаю т ком анду «  ̂ П олучени е вольтам перограм м  пробы » (см. Руково
дство пользователя раздел 4.6 «Запуск анализа пробы»). С ним аю т по 3 -  5 вольтам пе
рограмм, проводят их разметку (см. «Руководство пользователя», раздел 4.3 «Разметка 
вольтам перны х зависимостей»), удаление «выпадаю щ их» кривы х» (см. «Руководство 
пользователя», раздел 4.4 «О бработка вольтамперных кривых»).

В стакан чи ки  с п р обой  с пом ощ ью  пи петки  и ли  дозатор а вносят добавки  по 
0,02 см 3 аттестованной см еси селена кон ц ен тр ац и и  10,0 м г/дм 3 и ли  д р уго й  АС в за
висим ости  от п редп олагаем ой кон цен траци и  селена в пробе, чтобы  вы соты  пиков на 
вольтам перограм м е увеличились прим ерно в 2 раза.

Запускаю т ком анду « 1 П олучени е вольтам перограм м  пробы  с добавкой ».
С ним аю т по 3 -  5 вольтамперограмм. П роводят их обработку так же, как и  п р и  и зм е
рении пробы.

В окне «П росм отр результатов и зм ерен и я сигнала» ^  см отр ят результаты  
разм етки  д ля  всех типов вольтам перограм м  во всех 3-х ячейках (после добавки ).

А
В ы ч и сл е н и е  м ассовы х кон цен траци й  элем ента. В таблице «К оли чество» _ .

для каж дой  активной ячейки указы ваю т: м ассу  н авески , объем  м инерализата, п о
ш едш и й  н а растворение озолён н ой  пробы , и  объем  аликвотной части подготовлен
н ой  к  анализу пробы.

[CI
Н аж им аю т кн оп ку - 1-1 О кно п росм отра результатов ан ал и за в главн ом  окне 

на п ан ели  управления.
Н аж им аю т кн опку [П рием лем ость], в случае, когда результаты  и зм ерений п а

раллельны х проб прием лем ы , вы числяется ср еднее ариф м етическое значение, ко 
тор ое п ри н и м аю т за  результат анализа.

С охран ени е докум ента. Для сохранения документа н а панели управления н а
гл-

ж и м аю т кн опку и л и  в главн ом  м еню  вы би р аю т п ун кт Д ок ум ен т/С охр ан и гь в 
архиве. (См. «Руководство п ользователя», р аздел  5 «Работа с докум ентом »).

Д ля п ечати  вольтам перны х кривы х н а  прин тере н аж и м аю т кн оп ку  ^  и л и  в 
главн ом  м еню  вы би раю т п ун кт Д ок ум ен т / П ечать граф и ков (См. «Руководство 
пользователя», р аздел  6 «П ечать»).

Д анны е результата анализа м огут быть р асп ечатан ы  в виде п ротокола в ф ор
м ате M icrosoft ®  W ord  по сущ ествую щ ем у ш аблон у отчета (См. «Руководство п оль
зователя», раздел 7.2). Т ак ж е возм ож но создание ш аблон а по требуем ом у типу 
оф ор м лен ия отчета (См. « Руководство пользователя», раздел 7.1).
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П Р И Л О Ж Е Н И Е  Ж

в ы п о л н ен и е  и зм ер ен и й  с  и с п о л ь зо в а н и ем  
К О М П Л Е К С А  В О Л Ь Т А М П Е Р О М Е Т Р И Ч Е С К О Г О  СТА  

д л я  о п р ед ел ен и я  м а с с о в о й  к о н ц ен т р а ц и и  р т у т и

А нализатор СТА долж ен  быть предварительно подготовлен  к  работе в 
соответствии с «Руководством  пользователя» н а дан н ы й  вольтам пером етрический 
комплекс.

С остав электрохим ической ячейки:
- эл ек т р о д ы :

инди каторн ы й  электрод -  граф итовы й;
электрод сравнени я -  хлорсеребряны й, заполн ен н ы й  раствором  хлори

да кали я концентраци и 1 м оль/дм 3 с  сопротивлением  не бо
лее 3,0 кОм.

- см е н н ы е ст а к а н ч и к и  из квар цевого стекла вм естим остью  20 -  25 см3;

Ж .1  П о д г о т о в к а  г р а ф и т о в о г о  э л е к т р о д а , п р о в е р к а  с т а к а н ч и к о в , ф о н о в о г о  
р а с т в о р а  и э л е к т р о д о в  н а  ч и ст от у

Загр уж аю т ф ай л созданной заранее м етоди ки  (наприм ер, « О п р ед ел ен и е  р ту

ти »), в главн ом  м еню  вы бираю т п ун кт М Е Т О Д И К А / О Т К Р Ы Т Ь ) или создаю т
новую .

С о зд а н и е  н о в о й  м е т о д и к и  (см. «Руководство пользователя» раздел.3.1 «С озда-
Пние н овой  м етодики»). В главн ом  м еню  вы бираю т п ун кт ы  М ето д и к а  / Н о в а я  м е

тод и ка . Вводят следую щ ие парам етры .

Т расса

М етодика
Н аи м енование [О п р ед ел ен и е  ртути_______1

Т р а с с а
Развертка Режим Элемент Контроль
Врем я, с П отенциал, В уоо Газ М еш алка

Пощотовка раствора 0 0,000 - Y
Обработка раствора 0 0,000 - Y

Y О бр аботка электрода 20 0,000 0,000 - Y
Y О чи стка электр ода 20 0,850 - Y
Y Н акоп лен и е 60 0,000 - Y
Y У сп окоен и е 5 0,000
Y Развертка 90 мВ/с 0,000 ......0,850

Р азвер тка
| Р а з в е р т к а Режим Элемент Контроль

Т и п  р а звер тк и [ С ту п ен ч атая] [Фо рма р азвер тк и ]
Д и ап азо н  то к а 0,03 мВ
Ш а г р азвер тк и 4 мВ 4 4 4
З а д е р ж к а  1 90 %

Начало импульса
Окончание импульса 4 4 4
Амплитуда
Н а к о п л ен и е Л 00 раз
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Р еж и м
Трасса Развертка Р е ж и м Э лем ен т Контре

Y Я чей ка 1 Ч исло опытов 
[ 5 ]

Ф ильтр 50
Y Я чей ка 2
Y Я чей ка 3 С хема

[ 2-х эл ек т р о д н а я  ]
И н версия по току
И н версия по потенциалу
П ервая п роизводная

Р а зм етк а
[ Р у ч н а я  ] [ А в т о м а т  ]

Ф о р м а р а зм ет к и
[ Л и н и я  ] С п л а й н

Э л ем ен т
Трасса Развертка Режим Э л е м е н т  К онтроль

И мя П отенциал, В Зона, мВ
1 H s 0,600 50
2 0 ,000 0 ,0 0 0

К о н тр о л ь
Трасса Развертка Реж им Э лем ент К о н т р о л ь

Э лем ент О тносительны й п редел п овтор яем о
сти, г, %

Х ар актери сти ка погр еш н о
сти, а , %

1 H r 34 35

С о х р а н я ю т  м е т о д и к у : в  к о м а н д е  г л а в н о г о  м е н ю  « С о х р а н и т ь  м е т о д и к у »  или  

п ан ел и  у п р а в л ен и я  ®  (н ап р и м ер  « « О п р едел ен и е  рт ут и »)»).

И зм е р ен и е  ф он а В стаканчики н али ваю т п о  10,0 см3 бидисти ллированной во
ды , д обавляю т по 0,1 см3 кон ц ен тр и р ован н ой  азотн ой  кислоты  и  п о  0,04 см3 раствора 
иона золота (3+) кон ц ен тр ац и и  100,0 м г/дм 3. С такан чи ки  пом ещ аю т в каж дую  и з 
трех электрохим ических ячеек  анализатора С ТА , опускаю т электроды  и  запускаю т 
ком ан ду « ‘К Ф О Н » (см. «Руководство пользователя» р аздел  4.2  «Запуск анализа ф о
н ового раствора»).

С ним аю т п о  3 - 5  вольтам пе рограмм. П р оводят и х р азм етку (см. «Руководство 
пользователя», раздел  4 .3  «Разм етка вольтам перны х зависим остей»), удален и е «вы
падаю щ их» кривы х» (см. «Руководство п ользователя», раздел  4.4  «О бработка вольт
ам перны х к р и в ы х » ,).

П р и  н али чи и  н а вольтам перны х кривы х пиков ртути  вы сотой более 0,2 м кА  со
дер ж и м ое стаканчиков вы ливаю т, отм ы ваю т стаканчики и  электроды  так, чтобы  в 
чи стом  ф оне отсутствовали пи ки  определяем ого элем ента (или бы ли менее 0,2 м кА ).

И зм е р ен и е  п р о б ы  (см. «Руководство пользователя» раздел 4.6  «Запуск анализа 
пробы »)

В стаканчики с ф он овы м  электролитом  вносят пипеткой и л и  д озатор ом  по 
0,01 см3 АС р тути  кон ц ен тр ац и и  0,50 м г/дм 3. П олученн ы й раствор является кон 
тр ольн ой  пр обой  с содерж анием  ртути 0,0005 м г/дм 3 при объем е п р обы  10,0 см 3.

Запускаю т ком ан ду « ^  П о л у ч ен и е  в о л ь та м п е р о гр а м м  п р о б ы ». С н и м аю т п о 3 
-  5 вольтам перограм м . П р оводят и х разм етку (см. «Руководство п ользователя», раз
д ел  4 .3  «Разм етка вольтам перны х зависим остей»), удален и е «вы падаю щ их» кривых 
(см. р аздел  4.4 «О бработка вольтам перны х кривы х» ).
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И зм ер ен и е п р о б ы  с д о б ав к о й  (см. «Р уководство  п ол ьзо вател я», р азд ел  4 .7  «За
п у ск  ан али за  д об авки »). П р огр ам м о й  п р еду см о тр ен а возм ож н ость  о ц ен к и  к о н ц ен 
тр ац и и  по о д н о й  и л и  д в у м  д о б а вк а м  А С  ртути .

В н осят в стакан ч и ки  с п р о б о й  д о б а вк и  А С  р ту ти  о б ъ ем о м  0,01 см 3 ко н ц ен тр а

ц и и  0 ,50  м г/ д м 3. Зап у скаю т ко м ан д у  « 1 П ол у ч ен и е в о л ьтам п ер о гр ам м  п р о б ы  с 
доб ав к ой ». С н и м аю т п о  3 - 5  вольтам п ер огр ам м . П р овод я т и х  обр аботку.

В о кн е «Р езультаты  и зм ер ен и я  си гн ал ов» ®  ото б р аж аю тся  р езу льтаты  р азм ет
к и  д л я  всех ти п ов вол ьтам п ер огр ам м .

Р асч ет м ассовой  к он ц ен тр ац и и  р тути  в к он тр о л ьн ой  п р о б е .

Зап о лн яю т табли ц у «К о л и ч еств о » ^  ,, н ап р и м ер :

Д ля п ер ехо да в табл и ц у  «К он ц ен тр ац и я » в гл авн о м  о кн е н а  п а н ел и  у п р авле-
I с I

н и я н аж и м аю т к н о п ку  - 1—1 О кн о п р о см о тр а р езул ьтаты  ан ал и за. (См . «Р уководство  
п ол ьзо вател я», р аздел  4 .9  «В ы чи слен и е ко н ц ен тр ац и и »

Е сл и  р асхо ж ден и е м еж д у  п о л у ч ен н ы м и  и  введ ен н ы м и  к о н ц ен тр ац и ям и  н е 
п р евы ш ает  30% , гр аф и то вы й  эл ектр о д  счи таю т п р и го д н ы м  к  работе. П осле этого  
м о ж н о  п р и ступ ать к  и зм ер ен и ю  п р о б  в такой  ж е п осл ед о вател ьн ости . Э л ектр оды  го 
товы  к  работе. В п р о ти вн о м  случае п о д го то вк у  и  п р о вер ку  гр аф и то вы х  электр одов 
сл ед у ет  п о вто р и ть ещ е раз.

И зм ер ен и я  п р и  а н а л и з е  п р о б ы  н а  с о д е р ж а н и е  р т у т и
О дн овр ем ен н о р еком ен д уется  п р о во д и ть ан ал и з д ву х  п ар ал лельн ы х и  о дн о й  

р езер вн о й  п р о б ы  в трех стакан ч и ках .
С такан ч и ки  с п р о б о й  ан ал и зи р уем ого  объекта, п од го то вл ен н ы е д л я  и зм ер ен и я 

п о  р азделу  8.5 .9  «П од готовка п р о б ы » м ето ди к и  ко ли чествен н ого  хи м и ч еск ого  ан а
л и за  п о м ещ аю т в электр о хи м и ческу ю  ячей ку , о п у скаю т электр оды .

З ап у скаю т ко м ан д у  П ол у ч ен и е в о л ьтам п ер о гр ам м  п р о б ы » (см. Р уко во 
дство  п о л ьзо вател я  р азд ел  4 .6  «Зап уск  ан ал и за  п р обы »). С н и м аю т п о  3  -  5  вол ьтам - 
п ер о гр ам м , п р о во д ят  и х  р азм етку  (см. «Р уководство  п ол ьзо вател я», р аздел  4 .3  «Раз- 
м етка  во л ьтам п ер н ы х зави си м остей »), у дал ен и е «вы п адаю щ и х» кр и вы х»  (см. «Р уко
во д ство  п ол ьзо вател я», р аздел  4 .4  «О бр аботка вольтам п ер н ы х кр и вы х»).
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В стаканчики с п р обой  с пом ощ ью  пипетки и л и  дозатор а вносят доб авки  АС 
ртути  в таких объем ах, чтобы  вы соты  пиков на вольтам перограм м е увеличились 
прим ерно в 2 раза (наприм ер, объем ом  0,01 см3 концентраци и 0,50 м г/дм 3.).

Запускаю т ком ан ду « _L П олучени е вольтам перограм м  пробы  с добавкой ».
С ним аю т по 3 -  5 вольтам перограм м . П р оводят и х обработку так ж е, как и  п р и  из
м ер ен и и  пробы .

Вы чи слени е м ассовы х кон цен траци й  определяем ого элемента. В таблице

«К оличество» д ля  каж дой  активной ячей ки  указы ваю т: м ассу  н авески  и л и  объ
ем  пробы , объем  м инерализата, п ош едш и й  н а растворение озолённой пробы , и  объ
ем  али квотн ой  ч асти  подготовлен н ой  к  анализу пробы.

|С|
Н аж им аю т кн опку - 1—1 О кно просм отра результатов анализа в главном  окне 

на п ан ели  управления.
В таблице представлены  значения м ассовы х концентраци й ртути для  каж дой  из 

параллельны х проб. Н аж им аю т кн опку [П р и ем лем ость], в случае, когда результаты  
и зм ерен и й  параллельны х проб прием лем ы , вы числяется среднее ариф м етическое 
значение, котор ое п ри н и м аю т за  результат анализа.

С охран ени е докум ента. Д ля сохранения докум ен та н а  п ан ели  управления н а

ж и м аю т кнопку ^  или б  главн ом  м еню  вы бираю т п ун кт Д окум ен т/С охран и ть в 
архиве. (См. «Руководство пользователя», р аздел  5 «Работа с докум ентом »).

Д ля печати  вольтам перны х кривы х н а прин тере н аж и м аю т кн опку ^  и л и  в 
главн ом  м еню  вы бираю т п ун кт Д окум ен т /  П ечать граф и ков (См. «Руководство 
пользователя», р аздел  6 «П ечать»),

Д анны е результата анализа м огут быть распечатаны  в виде протокола в ф орм а
те M icrosoft ®  W ord  по сущ ествую щ ем у ш аблон у отчета (См. «Руководство пользова
теля», р аздел  7.2). Так ж е возм ож но создание ш аблон а по требуем ом у типу оф орм 
лен и я отчета (См. «Руководство пользователя», раздел 7.1).
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