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к;а за к ;с т а н  РЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ ¥ЛТТЬЩ с т а н д а р т ы

Табигатты коргау

АУЫЗ, ТАБИГИ, ГКХНОЛОГИЯЛЫК ТАЗА,
АГЫН, ТАЗ АРТЫЛГАН АГЫНДЫ СУЛАР

Таллий, селен жэне к ум к щ  массалык концентрациясын инверсиялыц 
вольтамперметрия эд1амен аныктау

Енпз1лген куш 2016-01-01

1 Колданылу саласы

Осы стандарт ауыз судагы, табиги, технологияльщ, агынды жэне тазартылган 
агынды судагы таллий, селен жэне кумютыц салмактык концентрациясын аныктаудыц 
инверсияльщ-волтамперметр эд1сш (будан 9pi ИВ) белплейдг

Таллийдщ 0,0005-тен 0,01 мг/дм3 дешнпш коса, селеншц 0,0003-тен 0,1 мг/дм3 
дешнп коса, кумртпц 0,0001-ден 0,1 мг/дм3 дешнпш коса салмактык концентрациясыныц 
аукымы.

2 Нормативтж сштемелер

Осы стандартты колдану yuiiH мынадай с1лтемел1к нормативт1к кужаттар кажет: 
ГОСТ 8.315-97 Мемлекеток елшем б1рлтн камтамасыз ету жуйес1. Заттар мен 

материалдардыц курамы мен касиеттершщ стандартты улплер1. Непзп ережелер.
ГОСТ 12.1.019-79 Ецбек к а у т а з д т  стандарттарыныц жуйес1. Электр Kayinci3fliri. 

Жалпы талаптар жэне корганыс турлер1н1н номенклатурасы
ГОСТ 12.4.021-75 Ецбек к а у т а з д т  стандарттарыныц жуйеск Желдетюш жуйелер. 

Жалпы талаптар
ГОСТ 17.1.5.04-81 Табигатты коргау. Гидросфера. Табиги су сынамаларын ipiicrey, 

бастапкы ецдеу жэне сактау куралдары мен курылгылары. Жалпы техникальщ шарттар 
ГОСТ 17.1.5.05-85 Табигатты коргау. Гидросфера. Бета жэне тещз сулары, муздар мен 

атмосферальщ жауын-шашын сынамалырн ipi ктеуге койьшатын жалпы талаптар
ГОСТ 1770-74 Зертханальщ шыны елшеу1ш ыдыс. Цилиндрлер, елшеу1рлер, шыны 

сауыттар, шыны тртктер. Жалпы техникальщ шарттар
ГОСТ 2156-76 Реактивтер. Госкышкылды натрий. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 2405-88 Манометрлер, вакуумметрлер, мановакуумметрлер, арын елшепштер, 

куш елшепштер мен куш-арын елшепштер. Жалпы техникальщ шарттар 
ГОСТ 3760-79 Реактивтер. Су аммиагы. Техникальщ шарттар
ГОСТ 4165-78 Реактивтер. Куюрт кыищылды бессулы мыс (II). Техникальщ шарттар 
ГОСТ 4204-77 Реактивтер. Куюрт кыищылы. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 4212-76 Реактивтер. Колориметрияльщ жэне нефелометрияльщ талдауга 

арналган ер1пнд1лерд1 дайындау эд1стер1
ГОСТ 4234-77 Реактивтер. Хлорлы калий. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 4461-77 Реактивтер. Азот кыищылы. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 4520-78 Реактивтер. Азот кыищылды 1-сулы сынап (II). Техникальщ шарттар

Ресми басылым
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ГОСТ 6709-72 Тазартылган су. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 9293-74 Газ тэр1зд1 жэне суйык азот. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 9736-91 Электр емес шамаларды елшеуге ар налган электрлш тура турлещцрпш 

куралдары. Жалпы техникальщ талаптар мен сынау эд1стер1
ГОСТ 10652-73 Реактивтер. Динатрий этилендиамин тузы -N, 1М,1М',1М'-2-сулы 

тетрас1рке кыищылы (трилон Б). Техникальщ шарттар
ГОСТ 10929-76 Реактивтер. Сутеп пероксидт Техникальщ шарттар 
ГОСТ 11088-75 Реактивтер. 6-сулы магний нитрат. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 11125-84 Реактивтер. Айрьщша таза азот кьшщылы. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 12026-76 Зертханальщ сузп к;агаз. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 13861-89 Газ жалынды ендеуге арналган редукторлар. Жалпы техникальщ 

шарттар
ГОСТ 14261-77 Айрьщша таза туз кдшщылы. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 14262-78 Айрьщша таза куюрт кдшщылы. Техникальщ шарттар 
ГОСТ 14919-83 Электрплиталар, электрплиткалар мен куыратын турмыстьщ электр 

шкафтары. Жалпы техникальщ шарттар
ГОСТ 19790-74 Техникальщ калий селитрасы (техникальщ азот кьшщылды калий). 

Техникальщ шарттар
ГОСТ 19908-90 Отбакырлар, шыны аякдар, стакдндар, шыны сауыттар, куйгыштар, 

шыны тутжтер мен мелд1р кварц шыныдан жасалган уштьщтар. Жалпы техникальщ 
шарттар

ГОСТ 20490-75 Реактивтер. Марганец кыпщылды калий. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 24104-2001 Зертханальщ таразы. Жалпы техникальщ шарттар 
ГОСТ 25336-82 Зертханальщ шыны ыдыс жэне жабдьщ. Tnrrrepi, непзп параметрлер 

мен елшемдер
ГОСТ 27384-2002 Су. Курамы мен касиет1 керсетюштершщ кател1к нормалары 
ГОСТ 28165-89 Шыныдан жасалган куралдар мен аппараттар. Аквадистилляторлар. 

Буландыргыштар. Ректификацияльщ курылгылар. Жалпы техникальщ талаптар
ГОСТ 28311-89 Медицинальщ зертханальщ мелшерлеу1штер. Жалпы техникальщ 

талаптар мен сынау эд1стер1
ГОСТ 29169-91 Зертханальщ шыны ыдыс. Bip белгш тамшуыр
ГОСТ 29227-91 Зертханальщ шыны ыдыс. Градуирлеу тамшуыры. 1-бел1м. Жалпы 

талаптар
ГОСТ 31861-2012 Су. Сынамаларды ipiicreyre койылатын жалпы талаптар 
ГОСТ 31862-2012 Ауыз су. Сынамаларды ipixrey
ГОСТ ИСО 5725-6-2003 Эд1стер мен елшеу нэтижелершщ дэлдш (дурыстыгы жэне 

дэлме-дэлдш). 6-бел1м. Тэж1рибедеп дэлд1к мэндер1н пайдалану

ЕСКЕРТПЕ Осы стандартты пайдалану кезшде Олтемелк стандартгардьщ колданысын агымдагы 
жылдыц жагдайы бойынша жыл сайын басылып шыгарылатын «Стандартгау ж енш деп нормативтш 
кужаттар» акпараттьщ керсетшш жэне агымдагы жылда жарияланган ай сайын басылып шыгарылатын 
акпараттык керсетшш бойынша тексерген дурыс. Егер с1лтемел1к кужат ауыстырылса (езгертшсе), онда осы 
стандартты пайдалану кезшде ауыстырылган (езгертшген) кужатты басшылыкда алу керек. Егер сштемел1к 
кужат ауыстырусыз жойылса, оган сшгеме бершген ереже осы сштемен1 козгамайтьш белште колданылады.
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3 Эдгстщ мэш

0лшеу эд1а алдын ала дайындаганнан кешн сынама ертщ цсшщ ИВ-елшемдер1 нде 
журпзуге непзделген. ИВ эд1амен сынамаларды талдаудьщ жалпы сызбанускасы
1-суретте усынылган.

1-сурет. ИВ эдшмен сынамаларды талдаудьщ непзп кезецдер!

3.1 Таллийд1 аньщтау эдюшщ мэш
Таллийдщ салмактык концентрациясын елшеуд1 алдын ала сынама дайындаудан 

кешн сынаманы ертндщ е инверсияльщ вольтамперметр эдюмен орындайды.
Инверсияльщ волтамперметр эд1сшш принциш дайындалган сынама ертндюшен 

электродта белгш элементт1 концентрациялау жэне кешн элеуетп белгш елшеу 
режим1нде концентратты электрмен ер1ту болып табылады.

Таллийдщ салмактык концентрациясын аныкдауды бер1лген уакыт бойы минус 1,0 В 
тец бершген Tepic элеуетте сынап-графит электродта (СГЭ) таллий иондарыныц 
электролиздеу жолымен журпзедк

Электрод бет1нен элемента электрмен ер1ту жэне талдамальщ сигналдарды т1ркеу 
урдшж куралдыц бер1лген сезпшттнде хлоркум1с электродка катысты минус 0,90 В-дан 
минус 0,05 В-та дешнп жуйел1к ауысатын элеуетте журпзедк Максимал анод ток 
элементке тэн белпл1 элеуетте т1ркелед1 жэне жуйел1 концентрацияга байланысты болады.

3.2 Селенд1 аныктау эдюшщ мэш
Селеншц салмактык концентрациясын аныктау барысында осы сынамасыныц 

сандьщ химияльщ талдауы Se (4+) туршдеп селен концентрациясын алдын ала 
дайындалган сынаманыц ертндщ еп катодты инверсияльщ вольтамперметр эд1амен 
елшеу болып табылады. Селеншц (4+) электрбелсещц турш алу жэне сынама уякалпыныц 
органикальщ курамасын жою уш1н алдын ала сынама дайындыгын журпзедк эуел1 
селенн1ц барльщ тур1н селен (6+) дешн ылгалды кулденд1ру жэне магний тузымен шыцдау 
эд1с1мен кышкылдандырады да, кешн Se (6+)-дан Se (4+)-ке дешн концентрацияланган туз 
кышкылыныц ертщ цамен химияльщ калпына келт1ред1.

Селенн1ц талдамальщ сигналдарын (ец жогаргы шектер1н) алу уннн катод ИВ 
эд1с1нде селеншц (4+) электршогырын аздап epirim коспа тур1нде журпзед1 -  сынап- 
графит электродтагы мыс селенидасы (Cu2 Se), содан соц концентраттыц катодты калпына

3
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келпруш журпзед1 жэне ауыспалы элеует беру кезшде агымдагы токты елшейдг 
Селеншц катодты ец жогаргы нуктесшш элеуеп минус 0,70 В тен.

3.3 Кумшп аньщтау эд1сшш мэш
ИВ-елшемдер1 угшн электр белсещи Typi кышкылдану (1+) децгешндеп кумш болып 

табылады; электршогырлану Ag(0) туршдеп графит электродында журпзшедц волтампер 
кисыгындагы талдамальщ сигналды электрхимиялык реакция Ag(0) —> Ag(l+)
нэтижесшде алады.

Сынаманы дайындауды азот кышкылынын сынамасын (0,2 см3 концентрацияланган 
азот кышкылы) кышкылдандыра отырып жэне 120 °С-ден 130 °С дешнп температурада 
концентрацияльщ сутек тотыгыныц б1рнеше тапшысын косумен су сынамасыныц белгш 
келем1н булау аркылы журпзшедг Алынган органикальщ емесе калдыкты аздаган 
концентрацияланган азот кышкылы келем1нде epiTin, азоткышкылды калийд1ц б1рнеше 
кристалын косады да, белпленген келемге дешн (10 см3) бидистильденген су 
араластырады. Талдау уш1н барльщ сынамаларды алады.

Алынган ер1т1нд1ден Ag(+) электрхимиялык уяшьщта минус 0,5 В тец электролиз 
элеуеп (Е) кезшдеп электролиздщ бер1лген уакытын бойы графит электродында Ag(0) 
тур1нде жиналады. Электрод бетшен электр ершшпк урд1ст1 0,8-ден 1,0 В дешнп 
элеуетке дешн оц тараптагы элеуетп жуйел1 езгерту барысында журпзедг Кум1ст1ц анод 
ец жогаргы нуктесшщ элеуеп кум1с иондарымен кешен курмайтын кышкылдар мен 
туздар фонында 0,20-дан 0,30 В дешн аральщта болады.

3.4 Талданатын сынамалардагы металдардыц салмактык концентрацияларын 
аттестатталган коспаларга (будан 9pi АК) устемелеу эд!с1 бойынша аныкдайды.

4 Сынамаларды ipiKTey, консервациялау жэне сацтау

Судыц зерттелепн сынамасын ipiKTeyд1 (кажет болган жагдайда консервациялау 
жэне актау) ГОСТ 17.1.5.04, ГОСТ 17.1.5.05, ГОСТ 31861, ГОСТ 31862 бойынша
журпзедт

5 Ь^аушаздж талаптары, бипктипк талаптары мен елшем журпзу шарттары

5.1 Жумыстарды Kayinci3 жург1зу шарттары

5.1.1 Вольтамперметр талдауышымен, жылыткыш куралдармен жэне химияльщ 
реактивтермен жумыс icreyre куралдарды пайдалану жешндеп нускаулыкды, химияльщ 
реактивтермен жэне химияльщ ыдыспен жумыс icTey ережелер1н б1лепн персоналга 
руксат еплед1.

5.1.2 Химияльщ реактивтермен (уытты, ащы жэне жещл тутанатын заттармен) 
жумыс icTey кез1нде кау1пс1зд1к техникасы бойынша талаптарды сакдау кажет.

5.1.3 Электр курылгыларымен жумыс icTey кезшдеп электр Kayincisfliri ГОСТ 
12.1.019-га жэне куралдарды пайдалану жешндеп нускаульщка сэйкес келуге тшс.

5.1.4 Зертхана жайы [1] бойынша ерт Kayinci3fliri талаптарына сай жэне [2] бойынша 
ерт сещцру куралдары болуга тшс.

5.1.5 Зертхана жайы ГОСТ 12.4.021-ге сэйкес тартып-соратын желдетюшпен 
жабдыкталуга raic.

5.1.6 Ультракулпн сэуле кез1 сорып алатын шкафта болуга тшс.
5.1.7 Ультракулпн сэуле етюзбейпн корганыс кез1лд1р1пнс1з немесе корганыс 

экранынсыз жумыс icreyre тыйым салынады.
5.1.8 Олшеуден кей1н ертнд1лер мен сынамаларды жоюды зертханада эз1рленген 

ер1пнд1лер мен сынамаларды жою жешндеп нормативпк кужаттарга сэйкес журпзедг
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5.2 Орындаушыныц бшжтингше койылатын талаптар

0лшемдерд1 журпзу жэне (немесе) олардьщ нэтижелерш ендеуге химияльщ 
зертханаларда жумыс тэж1рибес1 бар, вольтамперметр талдауы техникасын бшетш, елшеу 
эдютемесш мецгерген жэне елшемдерд1 журпзу шарасын жедел бакылаудьщ 
канататтанарлык нэтижеа н алган мамандарта руксат етшед1.

5.3 влшем журпзу шарттар

Олшемдер келеа зертханалык шарттарда журпзшед1:
-  коршатан ауа температурасы 20 °С-ден 30 °С-ге дешн
-  атмосферальщ кысым 630-ден 800 мм сн.бат. дешн

(84,0-ден 106,7 кПадешн);
-  ауаньщ салыстырмалы ылталдылыты (55 ± 25) %;
-  ауыспалы ток жишп (50 ± 5) Гц;
-  желщеп куат кезшщ кернеу1 (220 ± 22) В.

Есксртпе -  Куралдарда елшеуда орындауды оган ар налган пайдалану нус кау лыгында усынылган 
жагдайларда журпзуге руксат етшедг

6 влшеу куралдары, косалкы жабдык, ыдыс, реактивтер мен материалдар

6.1 влшеу куралдары

Вольтамперметр талдатыш (СТА типп немесе баскасы) жинау немесе деректерд1 
ендеу жуйеамен ШМ-компьютермен уйлеамд1 немесе полярограф (ПУ-1 немесе баскасы). 
Талдатыш эдю кателтнш сипаттамасына сэйкес келетш метрологияльщ сипаттамаларды 
камтамасыз етуге тшс;

ГОСТ 24104 бойынша ± 0,0001 руксатты абсолюта ец улкен кателш шепмен арнайы 
дэлдж класыньщ таразысы;

ГОСТ 28311 бойынша 1,0 -ден 2,0 мкл дешнп мелшердеп жэне салыстырмалы 
кателт 5% аспайтын ДПВ-1-1-10, ДПВ-1-5-40, Д11В-1-40-200, Д11В-1-200-1000 типп 
мелшерлеу1ш.

Секундомер, 0,2 с секундтьщ шкаласыньщ жэне 1 мин минуттык шкаласыньщ белу 
батасымен дэлдш класы 2, шекп кател1 ri: 10 мин-та± 6 с, шекп кателт 60 мин-та± 1,8 с;

ГОСТ 28498 бойынша 0 °С-ден 50 °С дешнп шекпен зертханалык термометр.

6.2 Ь^осалкы жабдык

Олшеу кателт ± 15 °С жумыс температурасы 50 °С-ден 650 °С дешнп аукыммен 
сынаманы дайындау кешеш («Темос-Экспресс») немесе ГОСТ 9736 бойынша муфельд1 пеш 
немесе ± 25 °С кателшпен 150°С-ден 600 °С дешн бершген температуральщ режимда 
устауын камтамасыз ететш ею камералы зертханалык кедергшк электрпеш;

ГОСТ 13861 жэне ГОСТ 2405 бойынша (250 ±1) атм. манометрл1 редуктор;
ГОСТ 14919 бойынша жабык шиыршыкты электр плиткасы;
ГОСТ 28165 бойынша АС Д-4 тазартылтан сута арналтан аппарат;
ГОСТ 19908 бойынша сыйымдылыты 15-тен 20 см3 дешнп кварц шыныдан жасалтан 

стакандар;
Отбакыр кыскаштары OIQ
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¥яшыкка газ тартуга арналган полиэтилен кубыршектерг

6.3 Ыдыс

ГОСТ 29227 бойынша сыйымдьшыгы 0,5; 2,0; 5,0; 10,0 см3 2-ini дэлдж кластагы 
градуирленген зертханалык шыны елшеуш тамшуырлар;

ГОСТ 1770 бойынша сыйымдылыгы 25,0; 50,0 100,0, 1000 см3 елшеу1ш шыны сауыт;
ГОСТ 1770 бойынша сыйымдылыгы 10,0 см3 цилиндрлер немесе 10,0 жэне 15,0 см3 

елшеуш шыны тутштер;
ГОСТ 25336 бойынша эксикатор.

6.4 Реактивтер мен материалдар

Таллий (ГСО 6081-91), селен (ГСО 6076-91, ГСО 7340-96), куме (7779-2000), сынап 
(ГСО 7263-96), мыс (ГСО 7255-96, 7998-93) иондары ертщ цН  курамыньщ мемлекетпк 
стандартты ynrmepi; ГОСТ 8.315 бойынша 1,0 мг/см3 иондарыньщ салмактык улесшш 
аттестатталган мэшмен жэне 1 % (Р = 0,95 кезшде) аттестатталган мэннщ салыстырмалы 
кателтмен;

ГОСТ 14262 бойынша ай.т. концентрацияланган куюрт кышкылы;
ГОСТ 14261 бойынша ай.т. концентрацияланган туз кышкылы;
ГОСТ 11125 бойынша ай.т. немесе ГОСТ 4461 бойынша х.т. концентрацияланган азот 

кышкылы;
ГОСТ 10929 бойынша х.т. сутеп пероксидi;
Бидистилденген су немесе кушрт кышкылымен жэне калий перманганатымен 

айдалган ГОСТ 6709 бойынша дистильденген су (0,5 см3 концентрацияланган куюрт 
кышкылы жэне 3,0 см3 3 % - дьщ 1,0 дм3 дистильденген суга калий перманганатыныц 
ер тщ ц а);

ГОСТ 4234 бойынша х.т. хлорлы калий;
Динатрий этилендиамин тузы -N, N, N',N'-2-cyflbi тетраарке кышкылы (трилон Б), 

ГОСТ 10652 бойынша х.т.;
ГОСТ 2156 бойынша екшем1ркыцщылды натрий;
ГОСТ 20490 бойынша марганецкыпщылды калий;
ГОСТ 11088 бойынша х.т. 6-сулы магний нитраты;
ГОСТ 3760 бойынша х.т. су аммиагы;
Голданыстагы нормативах техникальщ кужаттама бойынша pH 1-ден 14-ке дешнп 

индикаторльщ эмбебап кагазы;
ГОСТ 12026 бойынша зертханалык сузп кагаз;
ГОСТ 4165 бойынша х.т. 5-сулы куюрткышкылды мыс (II);
ГОСТ 4520 бойынша х.т. 1-сулы азоткышкылды сынап (II);
ГОСТ 19790 бойынша х.т. техникальщ калий селитрасы (техникальщ азоткышкылды 

калий);
ГОСТ 9293 бойынша 0,03 % аспайтын оттеп мелшер1мен газ тэр1зд1 азот немесе 

баска инертп газ (аргон, гелий).

Ескертпе
1 Баска елшеу куралдарын, жабдыкгарьш, аппаратураны, материадцарды, реактивтерд1 жэне 

жогарыда керсетшгенге уксас метрологияльщ с и паттамалард ы камтамасыз ететш стандартты улплерда 
пайдалануга жол бершед1.

2 Барлык колданылатын елшеу куралдары тш ш  бек н у  немесе метрологияльщ аттесттаттау, 
салыстырьш тексеру максатында сьшалуга тше, сьшак жабдыгы елшем 6ipfliicri камтамасыз ету 
саласындагы заннамага сэйкес аттестатталуга тшс.
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3 К^шщыл реактивтерш щ  сапасьш  бакылауды ц Tepic нэтижелер1 к е з в д е  ГО С Т 2 8 165  бойы нш а  
аппараттарды колдану аркылы айдауга болады .

7 влш еуге дайындау

7.1 1^уралды жумыска дайындау

Вольтамперметр талдауышын дайындау жэне тексеруд1 пайдалану женшдеп 
нускаулыкка, сонымен катар 1, 2 жэне 3-кестеге сэйкес журпзедг

1-кесте -  Су сынамаларындагы таллийдщ салмактык; концентрациясын 
аныцтау кезшде куралдыц беретш жумыс режимдер1

Куралдыц жумыс режим! Жумыс рсжимшщ парамстрлср1

0лшеу жYЙeci ушэлектродты
Электродтар: 
- жумыс РГЭ
- салыстыру х с э
- косалкы х с э
Кашау ти т импульсп
Электршогырына арналган багыттама кернеу, В -1,0
в-а-кисыгын т1ркеущбастау элеуету В -0,9
Соцгы кашау кернеуг В -0,05
Электродты тазарту элеуетц В -0,05
Электродты тазарту уакыты. с 30
Элеуеттщ жуйелш езгер1сшш жылдамдыгы, мВ/с 110
Электролиз уакыты (сынамадаты жлемент 
мелшерше байланысты), с 60 - 120

Талдамальщ жогаргы нукте элеуетк В 
(багдарлы мэн) -0,50

Фондьщ электролит 10-12 см3 бидистилденген су 
+ 0,4 см3 салмакдык; концентрациясы 0,2 
моль/дм3 трилон Б epmuaici 
+ 0,025 см3 салмактык концентрациясы 
2 мг/дм3 сынап ертндкя

2-кесте -  Су сынамаларындагы кумктщ салмактык концентрациясын аныктау 
кезшде курал жумысыныц беретш режим!

Куралдыц жумыс режим! Жумыс режимшщ 
параметрлер1

Кум1с электршогырына арналган багыттагыш кернеу, В -0,50
Вольтампер кисыгын т1ркеуд1 бастау элеует1, В -0,20
Соцгы уцгылау кернеу1, В 0,80
Элеуеттщ жуйел1к езгер1сшщ жылдамдыгы, мВ/с 50
Электролиз уакыты (сынамадагы элемент мелшер1не байланысты), с 60-180
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3-кесте -  Су сынамалармндагм ccjiciniiii салмактык концентрациясын аныктау 
кезшде курал жумысынын беретш режим!

Куралдыц жумыс режим! Жумыс режим1шц параметрлер1

0лшеу жуйей ушэлектродты

Электродтар

жумыс электрод -  (СГЭ) режимшде 
алынган сынаппен модификацияланган 
графитп электрод; 
салыстыру электроды - 1 моль/дм3 
концентрациялы калий хлорид1 
ертндюшдеп хлоркум1с электрод (ХКЭ); 
косалкы электрод -  1 моль/дм3 
концентрациялы калий хлорщц 
ертндюшдеп хлоркум1с электрод (ХКЭ)

Фон электролит
(2+) мыс жэне (2+) сынаптыц жумыс 

ертндшерш косумен туз кыпщылыныц 
epiTiHflici

Кернеуд1 елшеу режим! дифференциалдык-импульсп
Электршогырына арналган багыттаушы 
кернеу, В -0,20

Вольтампер кисыгын т1ркеуд1 бастау 
элеует1, В -0,20

Соцгы кашау кернеу1, В -1,20
Элеуетон жуйелш езгер1с1шц 
жылдамдыгы, мВ/с 50-60

Электролиз уакыты, с 180-300*

* талданатын сынамадагы элемент мелшерше байланысты

7.2 Зертханалык; ыдысты дайындау

7.2.1 Жаца зертханалык шыны ыдысты, мелшерлеу1штердщ аустырылатын 
уштарын, тамшуырларды азот кыищылымен жэне 3 - 4  рет бидистилденген сумей жуады. 
Кварц стакандарды 5-тен 10 мин дешн куюрт кышкылында араластырылган косымша 
кайнатады да, 10 мин дешн 500 °С-ден 600 °С дешнп температурада муфельд1 пеште 
шыцдайды.

7.2.2 Пайдаланганнан кешн стакандарды кур так ас тузымен сузп кагазбен сурт1лед1, 
сумей, азот кышкылымен жэне содан соц бидистильденген сумей шайылады, муфельд1 
пеште немесе «Темос-экспресс» сынаманы дайындау кешеншде 10 мин дешн 500 °С- 
ден 550 °С дешн шыцдалады. Ауыспалы кварц стакандарды жабьщ калькамен немесе 
эксикаторда куртак кушнде сактайды.

7.2.3 Талдауга ар налган стакандардыц тазалыгын тексеруд1 фон электролитшщ 
вольтамперограмманы т1ркеу аркылы журпзедг

Тшмдоа фон электролит! ертндюшдегт элементтерд1ц талдамалык сигналдары 
елшеу кез1нде колданылатын максимал жиналу уакыты кез1нде нелге тец немесе жуьщ 
кездеп осындай реактивтер сапасы мен ыдыс тазалыгы болып табылады.
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7.3 Электродтарды дайындау жэне сактау

7.3.1 Индикатор графита электродты дайындау
Графит электрод (будан эр! - ГЭ) жумыс бетшш диаметр! 3-тен 5 мм дешнп 

диаметрмен, турл1 заттармен ащршген графит езекшеден дайындалган бушрп графит 
электродты бшд1редг ГЭ тефлон кор пуска орналастырылды, онда кур ал га ГЭ косуга 
арналган токеназпш байланысы бар.

Жумысты бастамас бурый ГЭ кагаз сулпде мукият ендейд1 жэне бидистильденген 
сумей шаяды.

ГЭ талдауын журпзген сон кургак куйде сактайды.
7.3.2 Селещц аньщтауга арналган арналган индикаторлы сынам-графита электродты 

дайындау
Сынап-графит электрод (будан эр! СГЭ) талдау урдшшде пкелей кабыршак сынапка 

жагумен бушрп графит электродын бшд!редг Бушрп графит электродын жумыс бетшш 
диаметр! 3 мм графит езекшенщ турл1 заттары ашрумен дайындайды.

СГЭ алу yuiiH графит электродтыц жумыс бетш алдын ала сузпде жылтыратады. 
Жумыс штейн н бета бидистильденген сумей шаяды да, фон электролит ертщ рсш е 
салады (0,6-дан 0,8 моль/дм3 дешнп молярльщ концентрацияныц 10 см3 туз кыищылы), 
салмактьщ концентрациясы 100 мг/дм3 (2+) сынап иондарыныц 0,3 см3 жумыс ертндюш 
жэне салмактьщ концентрациясы 100 мг/дм3 (2+) мыс иондарыныц 0,2 см3 жумыс 
ертндю ш  косады. Электролизд1 ушэлектродты уяшьщта Б косымшасы бойынша 
вольтамперметрмен елшеу процесшде журпзедг

Талдау аякталган соц жэне жумысты бастамас бурын (кей!нг! кундер!) электродтыц 
жумыс ютейтш бетш сузп кагазда ендейд1 де, бидистильденген сумей жуады. 
Электродтарды кургак куй1нде сактайды.

7.3.3 Таллийд1 аньщтауга арналган индикаторлы сынап-графита электродты 
дайындау

Сынап кабыршагын тура елшеу урд1с!нде жагады, ол упйн графит электродтыц 
жумыс бетш алдын ала сузпде кырнап, бидистильденген сумей жуады да, сынап 
иондарыныц жумыс ертщ рсш  косумен трифлон Б ертндюшде электролиздейд1.

Сынаптыц жука кабыршагы елшеу урд!с1нде таллий иондарымен 6ipre аныкдалатын 
ер!т!нд!ден сынап иондарын электролиздеу жолымен алынады.

СГЭ талдауларын журпзген соц кургак куйде сактайды.
7.3.4 Салыстыру электроды мен косалкы электрод жумысына дайындау
Салыстыру электроды жэне косалкы электрод ретшде хлоркуюрт электродтарын

(будан 9pi ХКЭ) пайдаланады
ХКЭ жартылай етпейпн тыгынды тефлон корпуска орналастырьшган кум1с 

хлорид! мен жабылган кум! с сымнан жасалган шиыршыкты керсетед!. Кумю сымдардыц 
шет!н!ц куралга косуга арналган токетюзпш байланысы бар. ХСЭ жэне косалкы 
электродты 1 моль/дм3 концентрациялы калий хлоридшщ ер!т!нд!с!мен 
мелшерлеу!штермен немесе шприцпен толтырады, тыгынмен жабады да, элеуетац тепе- 
тец мэн1н белплеу ymiH кем!нде 2 саг усстайды.

Электродтарды конценрациясы 1 моль/дм3 кальций хлоридшщ ертщ цамен 
стаканда сактайды. Электродтарды кажеттшпне карай (айына 1 рет) толтырады.

7.3.5 Электродтардыц жумысын 8-тарауга сэйкес тексеред!.
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7.4 Ертндш ерд! дайындау

7.4.1 Таллий, селен жэне кумю 100 мг/дм3 салмактык концентрациясыньщ непзп 
ертщ ц ci (будан эр! НЕ) 0,1 г/дм3 = 100,0 мг/дм3 аттестатталган концентрация мэш бар 
таллий, селен жэне кумю иондарыныц су ертнд! курамыныц мемлекетнк стандартты 
улпсл (будан эр! -  MCY) болып табылады. НЕ-ш MCY колдану женшдеп нускаулыкка 
сэйкес дайындайды.

Салмактык концентрациясы 100 мг/дм3 непзп ертндшер 6 айгатез!мд!. НЕ карацгы 
жерде сактайды.

7.4.2 Салмактык концентрация 10; 5 жэне 0,5 мг/дм3 жумыс ертндшер! немесе AC- 
1, АС-2 жэне АС-3 топтамасыныц таллий АС сыйымдылыгы 50 см3 бидистильденген 
сумей елшейтш шыны сауыттарда тшсп араластырумен 4-кестеге сэйкес дайындайды.

4-кесте -  Таллий АС дайындау
АС дайындауга 

арналган 
бастапкы ертщ ц 
концентрациясы, 

мг/дм3

1р неге летш 
колем!, см3

влшеу
ыдысыныц

колем!,
см3

Ас дайындалган 
ертщ цсшщ 

концентрациясы, 
мг/дм3

АС
ер1Т1нд1С1шц
белгшену!

Сактау
Mep3iMi,

толпе

100 5,0 50 10,0 АС-1 30
100 2,5 50 5,0 АС-2 30
10 2,5 50 0,5 АС-3 15

7.4.3 Салмактык концентрация 10; 5 жэне 1 мг/дм3 жумыс ертндшер! немесе АС-1, 
АС-2 жэне АС-3 топтамасыныц селен АС сыйымдылыгы 25 см3 бидистильденген сумей 
елшейтш шыны сауыттарда тшсп араластырумен 5-кестеге сэйкес дайындайды.

5-кесте -  Селен АС дайындау
АС дайындауга 

арналган 
бастапкы ертщ ц 
концентрациясы, 

мг/дм3

1р!ктелетш 
колем!, см3

0лшеу
ЫДЫСЫНЫЦ

колем!,
ем3

Ас дайындалган 
ер1Т1нд1С1шц 

концентрациясы, 
мг/дм3

АС ертщ цсш щ  
белплену!

Сактау
Mep3iMi,

толш

100 2,50 25 10,0 АС-1 30
100 1,25 25 5,0 АС-2 15
10 2,50 25 1,0 АС-3 5

7.4.4 10,0; 5,0 жэне 2,5 мг/дм3 мелшер!мен жумыс ертндшер! немесе АС-1, АС-2 
жэне АС-3 топтамасыныц кумю АС сыйымдылыгы 25 жэне 50 см3 бидистильденген сумей 
елшейтш шыны сауыттарда тшсп араластырумен 6-кестеге сэйкес дайындайды.

6-кесте -  Kyiviic АС дайындау
АС дайындауга 

арналган бастапкы 
ертщ ц

концентрациясы,
мг/дм3

1р!ктелетш 
колем!, см3

влшеу
ыдысыныц

колем!,
см3

Ас дайындалган 
ертщ цсшщ 

концентрациясы, 
мг/дм3

АС ертщ цсш щ  
белплену!

Сактау
мерз!м!,

толпе

100 2,5 25 10,0 АС-1 30
10 12,5 25 5,0 АС-2 15
10 12,5 50 2,5 АС-3 15
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Ертндшерд! карангы жерлерде сактайды.
Кбайта дайындау кезшде ертщцлерд1 араластырады, шыны сауыттарды сумей 

шаймайды, тек сол конценртацияныц жаца дайындалган ертщ цамен толтырады.
7.4.5 ГЭ электрхимиялык тазарту унпн мольдш концентрациясы 0,1 моль/дм3 кутарт 

кышкылыньщ ертщ цсш  дайындау
Жартылай бидистильденген сумей толтырылган, сыйымдылыгы 100 см3 шыны 

сауытка 0,5 см3 концентрацияланган кутарт кышкылын енпзш, араластырады да, белпге 
дешн бидистильденд1р1лген су куяды.

7.4.6 Мольд1к концентрациясы 1 моль/дм3 калий хлорщцнщ ертщ цсш  дайындайды
Салмагы (7,46 ± 0,01) г калий хлорщцнщ елшещцсш сыйымдылыгы 100 см3 шыны

сауытка енпзед1 де, аздаган мелшердеп бидистильденген суды белпге дешн жеттазедг
7.4.7 Мольд1к концентрациясы 1 моль/дм3 азоткышкыл калий ертщ цсш  (фон 

электролит!Hiц epiTiщцсш) дайындайды.
Салмагы (25,0 ± 0,01) г азоткышкылды калий елшещцсш сыйымдылыгы 250 см3 

шыны сауытка орналастырады да, аздаган бидистильденген су мелшерш epiTi п, 
араластырады да, коле мд! бидистильденген су белпсше дешн жеттазедг

7.4.8 Салмактык концентрациясы 100 мг/дм3 селен (2+) сынаптыц жумыс ертщ цсш  
дайындау

Бидистильденген сумей жартылай толтырылган салмактык концентрациясы 1 мг/см3 
(1 мг/см3 = 1000 мг/дм3) (2+) 5 см3 сынап ертщ цсш  жэне 0,5 см3 конценрациялык азот 
кышкылын сыйымдьшыгы 50 см3 елшеуш шыны сауытка енпзт, араластырады да, шыны 
сауттагы келемд1 бидистильденген су белпсше дей1н жеттазедг

7.4.9 Таллийд1 аныктауга арналган салмактык концентрациясы 2 мг/дм3 сынап 
ертщ цсш  дайындау

1 мг/см3 (1 мг/см3 = 1 000 мг/дм3) сынаптыц салмактык концентрациясыныц 
аттестатталган сэш бар MCY ампуласын ашады

Бидистильденген сумей жартылай толтырылган салмактык концентрациясы 
1000 мг/дм3 0,2 см3 сынап ертщ цсш  сыйымдылыгы 100 см3 елшеу1ш шыны сауытка 
енпзт, араластырады да, шыны сауыттагы келемд1 бидистильденген су белпсше дешн 
жеткззедг

7.4.10 Салмактык концентрациясы 100 мг/дм3 (2+) мыстыц жумыс ер1т1нд1с1н 
дайындау

Бидистильденген сумей жартылай толтырылган салмактык концентрациясы 1 мг/см3 
(1 мг/см3 = 1000 мг/дм3) (2+) 5 см3 мыс ертщ цсш  жэне 0,5 см3 конценрациялык азот 
кышкылын сыйымдылыгы 50 см3 елшеу1ш шыны сауытка енпзт, араластырады да, шыны 
сауыттагы келемд1 бидистильденген су белпсше дешн жетюзедг

100 мг/дм3 концентрациялы (2+) мыстыц жумыс ертнд1а 6 ай бойы туракты.
7.4.11 Мольдш концентрациясы 0,6 моль/дм3 туз кышкылыньщ ертщ цсш  дайындау
Бидистильденген сумей жартылай толтырылган салмактык концентрациясы 6,6 см3

концентрацияланган туз кышкылын сыйымдылыгы 100 см3 елшеу1ш шыны сауытка 
енпзт, араластырады да, шыны сауыттагы келемд1 бидистильденген су белпсше дешн 
жеттазедг

7.4.12 Мольдж концентрациясы 0,2 моль/дм3 трилон Б ертщ цсш  дайындау ета 
тосшдш 6ipiMeH дайындалады:

1) Салмагы (37,20 ± 0,01) г трилон Б стандарт-титршщ (фиксаналыныц) елшенд1с1н 
бидистильденген сумей жартьшай толтырылган сыйымдьшыгы 500 см3 елшеуш шыны 
сауытка енпзт, араластырады да, шыны сауыттагы келемд1 бидистильденген су белпсше 
дешн жеттазедг
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2) Салмагы (18,60 ± 0,01) г трилон Б елшендюш бидистильденген сумей жартылай 
толтырылган сыйымдылыгы 250 см3 елшеу1ш шыны сауытка енпзш, араластырады да, 
шыны сауыттагы келемд1 бидистильденген су белпсше дешн жетшзедг

7.5 Сынамаларды ipiirrey

Сынамаларды талдау у™11 6ip уакытта ей  параллельд1 пайдаланады жэне 6ip 
резерва к сынаманы колданады.

7.5.1 Таллищй аныктауга арналган сынамаларды дайындау
Келем1 10-нен 15 см3 дешн (кутшетш концентрацияга байланысты) су сынамасын 

келем1 20 см3 таза кварц стаканга салады.
Сынамасы бар стаканды плиткага немесе «Темос-Экспресс» сынама дайындагыш 

кешенге койып, 125 °С-ден 130 °С дешн температурага дешн кыздырады да, кургак тузга 
болганша буландырады.

Стаканды «Темос-Экспресс» сынама дайындагыш кешеннен шыгарады немесе 
плиткадан алады, белме температурасына дешн (20 °С-ден 30 °С-ге дешн) салкындатып, 
0,6 см3 концентрацияльщ азот кынщылы мен 0,4 см3 сутеп перекисш досады. Содан соц 
Темос-Экспресс» сынама дайындагыш кешенге немесе муфельд1 пешке кайта койып, 
кургак туз болганша 120 °С-ден 130 °С дешнп температурада кыздырады.

Содан кешн стаканды шыгарып, белме температурасына дешн (20 °С-ден 30 °С 
дешн) салкындатады. Стаканга 10-нан 12 см3 дешн бидистильденген суды косады да, 
салмактьщ концентрациясы 0,2 моль/дм3 трилон Б 0,4 см3 epm щца мен салмактьщ 
концентрациясы 2 мг/дм3 сынап ертндюш косады.

7.5.2 KyMicTi аньщтауга арналган сынаманы дайындау
Тамшуырмен немесе мел шерл eyiumeH алынган, келем1 10 см3 су сынамасын келем1 

20 см3 кварц стаканга салып, 0,1-ден 0,2 см3 дешн концентрацияльщ азот кынщылы мен 
0,05 см3 сутеп пероксщцн косады да, 120 °С-ден 130 °С дей1нп температурада ылгалды 
шеп нд1ге дешн плиткада немесе «Темос-Экспресс» сынама дайындагыш кешенде 
булайды. Калдыкты келем1 10 см3 фон электр плитасында ер1тед1.

Талдау уипн барльщ дайындалган сынамаларды немесе сынамадагы кум1с 
концентрациясына байланысты оныц алеквотасын пайдаланады.

Су сынамасын талдау кезшде «бос» сынаманы жасау м1ндетп емес, ейткеш кум1с 
ластану сиякты реактивтерде де, суда да байкалмайды.

7.5.3 Селещц аньщтауга арналган сынамаларды дайындау
Таза кварц стакандарга 5-тен 10 см3 дешн талдамалы су куяды да, оган 0,5-тен 

1,0 см3 дешн концентрацияльщ азот кынщылы мен 0,5 см3 сутеп пероксидш жэне 0,02 г 
магний азоткынщылын косады.

Сынамалары бар стакандарды 90-нан 95 °С дей1н плиткага немесе «Темос-Экспресс» 
сынама дайындагыш кешенге орналастырады да, осы температурада устайды. Содан соц 
су сынамасын кургак калдьщ калганшы 120-дан 125 °С дей1нп температурада булайды.

«Темос-Экспресс» сынама дайындагыш кешен немесе муфельд1 пеш 
температурасын (450 ± 10) °С деГпн арттырады да, сынамалары бар стакандарды 30 мин 
бойы осы температурада шыцдайды. Шыцдаганнан кей1н стакандардагы калдыкдарда кара 
коспалар болмауга тшс, KepiciHme жагдайда, азот кынщылы жэне сутек пероксщцмен 
ецдеу операциясын кайталайды.

Bip тусп ак калдьщты алган соц стакандарды салкындатады да, оларга 1,5 см3 -тан 
концентрацияланган туз кышкылын косады. Стакандарды плиткага немее «Темос- 
Экспресс» сынама дайындагыш кешенге 90°С температурада кайта кояды да, 30 мин бойы 
((4+) селенге дешн (6+) селещц химияльщ кайта калпына келпруд1 журпзедО булайды.

Содан соц стаканды суытып, 10 см3 бидистильденген суды, салмактьщ

12



ЦР СТ 2487-2014

концентрациясы 100мг/дм3 сынаптьщ (2+) 0,3 см3 жумыс ертщ цсш  жэне салмактык 
концентрациясы 100 мг/дм3 мыстьщ (2+) 0,2 см3 жумыс ертндю ш  косады.

Талдау уппн барльщ дайындалган сынаманы немесе сынамадагы селен 
аликвотасына байланысты оньщ аликвотасын пайдаланады.

Есксртпс
1 Сынама органикальщ заттарыньщ кедерп accpacpi сынаманы дайьшдау уготсвде жойылады.
2 Егер сынамадагы элемент Mojnnepi аныкталатын мелшер аукымыньщ жогаргы шегшен асатын 

болса, елшеуге дайындалган сынаманы араластыруга немесе сынама келемш азайтуга жол бершедг Егер 
элемент молшер1 аньщталатын мелшер аукымыньщ темени шегшен асатын болса, талданатын сынаманыц 
кебiрек аликвотасын алуга немесе электршогырлану уакытьш арттыруга жол бершедг

8 0лш еу

Талдамалык вольтамперметр кешен «Пайдаланушы нускаулыгына» немесе Б, В 
жэне Г косымшасында келт1ршген СТА кешешнщ жумыс мысалдарына сэйкес жумыска 
алдын ала дайындалуга тшс.

Кумютщ салмактык; концентрациясын аныктауга ар налган ВА елшемдер1н орындау 
барысында мына операцияларды орындайды:

- 1 , 2  жэне 3 кестеге сэйкес елшеу параметрлерш белплейдц
- куралга арналган нускауга сэйкес тазалыкка арналган электрхимиялык уяшьщты 

тексеред1 (электродтар, фондык электрплитаньщ epiTiHflici);
- вольтамперограмманы т1ркейд1 -  куралга арналган нускауга сэйкес дайындалган 

сынама ертщ цсш деп курауыштьщ талдамалык сигналы (Ii);
- вольтамперограмманы т1ркейд1 -  куралга арналган нускауга сэйкес АС 

курауышыньщ енпзшген коспасы бар сынама ертщ цсш деп курауыштьщ талдамалык 
сигналы (Ь).

Курауыштьщ талдамалык сигнал (ен жогаргы нукте) шамасы курауыштьщ 
салмактык концентрациясына пропорционал.

9 Нэтижелерд1 есептеу жэне рэс1мдеу

Талданатын сынамадагы таллий, селен жэне кумштш салмактык концентрациясын 
куралга программальщ камтамасыз ету аркылы есептейдт

Сынамадагы таллий, селен жэне кум1ст1ц салмактык концентрациясын X, мг/дм3 (1) 
формуласы бойынша есептейд1:

X
I  хС x V  xVсынама коспа устеме минерализдагыш

сьшамада
V,коспалысытма ^сынама ) х Каликвота ^  ^ о л т е п т

(1)

Мундагы I  сынама -  талий, селен жэне кумютщ ец жогаргы нукте тогыныц бшктш, 
сынама кисыгында;

С косна - талий, селен жэне кумютщ АС салмактык концентрациясы, мг/дм ;
V косна -  коспа келем1, см ;
V минералдагыш -  минералдагыш квлем1, см3;
I  коспалы сынамалар - талий, селен жэне кум1ст1ц АС коспасымен ВА-сынама кисыгына 

кум1ст1ц ец жогаргы нукте тогыныц бшктш;
V  аликвоталар З.ЛИКВОТЗ, К0ЛСМ1, СМ ,

М елш ендшер — СЫНЭМЯ. К0ЛСм1, ДМ  .
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Есептеулерд1 эр ею параллель талданатын сынамадан Xi жэне Х2  мэндерш ала 
отырып журпзедп

10 0лшеу нэтижелершщ колайлылыгын тексеру

10.1 0лшеу нэтижелер1 рет1нде X  Xi жэне Х2  кайталангыштык жагдайында 
(параллель аньщтау) алынган ею елшеу нэтижесшщ орташа арифметикалык мэш 
кабылданады, олар уийн (2) шарт орындалады:

мундагы г -  салыстырмалы б1рл1ктерде керсет1лген кайталангыштык uieri. 
Кайталангыштык шепнщ мэндер1 7-кестеде келт1ршген.

10.2 (2) шарты орындалмаган жагдайда косымша тагы 6ip елшеу нэтижеан алады. 
влшеу нэтижеа рет1нде кайталангыштык жагдайда алынган уш елшеу нэтижес1н1н 
орташа арифметикалыгы кабылданады, олар уш1н (3) шарты орындалады:

мундагы CR095(3) -  сыни аукым.
Сыни аукым мэндер1 7-кестеде келт1р1лген.
10.3 (3) шартын орындамаган жагдайда сонгы елшеу нэтижеа рет1нде 

кайталангыштык жагдайларында (параллель аньщтау) алынган уш елшеу нэтижес1н1ц 
орташасын кабылдайды. Косымша (-) шартын орындамауга экелет1н себептерд1 аньщтап, 
жояды.

10.4 Ею зертханада алынган елшеу нэтижелер1 арасындагы айырмашыльщ (4) 
шартындагы жацгыртушыльщ шепнен аспауга Tnic:

мундагы Х \ жэне X  2 - турл1 зертханаларда алынган кум1ст1н салмактьщ
концентрациясын елшеу нэтижелер1 -  кайталангыштык жагдайларында алынган ею 
елшеу нэтижес1шц орташа арифметикалыгы, олар уппн (2) шарты орындалады;

R -  салыстырмалы б1рл1ктерде керсетшген жацгыртушыльщ шеп. Жацгыртушыльщ 
шепшц мэндер1 7-кестеде келт1р1лген.

10.5 (4) шартын орындау барысында ек1 елшеу нэтижеа де колайлы жэне соцгы 
рет1нде олардыц орташа арифметикалык мэнш пайдалануга болады.

(2)

(3)

X, - Х 2 < 0,01 /  R /  Х1±_Х
11 2 2

(4)

14
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7-кесте -  Р = 0,95 сешмдшж ыцтималдыгы кезшдеп кайталангыштык uieri, сыни 
аукым жэне жацгыртушылык шепнщ мэндер!

Керсетюш
атауы

влш еу аукымы, 
мг/дм3

Кдйталангы шты к 
шеп, г

Сыни аукым, 
ЙХ,95(3)

Жацгыртушылык 
meri, R

Таллий 0,0005-тен 
0,01 дешн коса 0,34хХ 0,40 х Х 0,50 х Х

Кум1с 0,0001-ден 
0,1 дешн коса 0,31хХ 0,36хХ 0,42 х Х

Селен 0,0003-тен 
0,1 дешн коса о ,зб х Х 0,43 х Х 0,50х X

X  - элемент салмактьщ концентрациясыныц параллель аньщтау нэтижелершщ орта арифметикальщ
мэш

А' - ею зертханада алынган талдау нэтижелершщ орта арифметикальщ мэш

11 Олшеу нэтижелерш рэамдеу

11.1 0лшеу нэтижеа, мг/дм , Р = 0,95 кезшде, мына турде усынылады:
Ад < А кезшдеп ( х  ± А) немесе ( х  ± Ал  ),

мундагы X  -  елшеу нэтижеа;
Ал  -  зертханада эдютемеш icice асыру кез1нде белпленген елшеу нэтижес1 кателш 

сипаттамасыньщ мэндерк
А (5) формуласы бойынша есептелетш елшеу кателш сипаттамасыньщ мэндер1:

А = 0,01х§х X , (5)

мундагы 8 - 8-кестеде келт1р1лген эдютеме дэлд1к керсеткйшшщ салыстырмалы мэш 
(кател1к сипаттамалары).

8-кесте -  Р = 0,95 сешмдйпк ыктималдыгы кезшдеп эдштеме дэлдж 
керсеткшпнщ салыстырмалы мэш

Керсетшш атауы влш еу аукымы, 
мг/дм3

Дэлдш керсстклцп (эдютеме кател1г1 
болатын шектер), 81, %

Таллий 0,0005-тен 0,01 дешн коса 36

Селен 0,0003-тен 0,1 дешн коса 40

Кум1с 0,0001-ден 0,1 дешн коса 29

51 -  к = 2 камту коэффиценпмен кецейтшген салыстырмалы белгклзд1кке сэйкес келед1
11.2 0лшеу нэтижесшщ сандьщ мэш параллель аньщтау нэтижелер1 

кайталангыштык; шепнщ мэш разрядыньщ цифрымен аякталуга тшс. Кайталагыштык 
шепнщ мэш екй тацбалы саннан аспауга тшс.
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12 Зертханада эдкп кке асыру кезшдеп елшеу нэтижелершщ сапасын бакылау

12.1 Зертханада эдшп icKe асыру кезшдеп елшеу нэтижелершщ сапасын бакылау 
мыналарды карастырады:

- талдау шарасын жедел бакылау (жеке алынган бакылау шарасын icKe асыру 
кезшдеп талдау нэтижелершщ кателшн багалау непзшде);

- талдау нэтижелершщ турактылыгын бакылау (зертхана шш деп дэлме-дэлд1ктен, 
кателгктен орташа квадраттык ауытку, кайталангыштыктын орташа квадраттык ауытку 
турактылыгын бакылау непзшде).

12.2 Талдау шарасын жедел бакылауды (елшеуд1):
- зертханаларда елшеуд1 орындау эд1с1н енпзу кез1нде;
- талдау урд1сшш турактылыгына эсер ету1 мумктн факторлар пайда болтан кезде 

(мысалы, реактивтер топтамасын ауыстыру кез1нде, куралды жендегеннен кешн, 
талдаулар арасындаты уакыт аралыты узак болтан кезде жэне т.б.) журпзедт

Талдау шарасын жедел бакылауды жумыс сынамаларын талдауга дайындыгын 
тексеру максатында орындаушыньщ ез1 журпзедт

Талдау шарасыньщ жедел бакылауын А косымшасына сэйкес журпзедт
Талдау шарасын жедел бакылауды [4] бойынша немесе А косымшасына сэйкес 

журпзедт
12.3 Талдау нэтижелершщ турактылыгын бакылау турлершщ 6ipi темендеплер 

аркылы жузеге асырылатын бакылау карталарын пайдалана отырып зертханалар шепнде 
талдау нэтижелершщ турактылыгын бакылау болып табылады

- елшеу нэтижелер1 кателшнщ кажетн децгешнде бакылау жэне устау жолымен;
- зертхана шш деп дэлме-дэлд1кт1ц кажегп децгей1нде бакылау жэне устау 

жолымен;
- параллель аньщтау нэтижелер1 кайталангыштыгыньщ кажегп децгешн бакылау 

жэне устау жолымен.
12.4 Зертхана шепнде алынатын елшеу нэтижелершщ дэлдшн бакылау шаралары 

мен кезецд1л1пн (турактыльщты бакылау) ГОСТ ИСО 5725-6 6-тармак немесе [5] 
бойынша талаптарды есепке алу аркылы журпзедт

13 Eiri зертхана ушш елшеу нэтижелер1н1ц колайлылыгын тексеру

13.1 Жацгыртушыльщ жагдайларында алынган елшеу нэтижелер1н1ц колайлылыгын 
тексеруд1 (exi зертханада, m = 2) ГОСТ ИСО 5725-6 талаптарын есепке ала отырып 3 - 
кестеге сэйкес жацгыртушыльщ шегше немесе ГОСТ ИСО 5725-6-га сэйкес елшеу 
нэтижелершщ exi орта арифметикальщ нэтижес1 уш1н сыни турл1л1кке катысты журпзед1.

Exi зертханада алынган елшеу нэтижелер1 арасындагы айырмашыльщ 
жацгыртушыльщ шепнен аспауга тшс. Жацгыртушыльщ шепн1ц мэш 7-кестеде 
келпр1лген.

Осы шартты орындау кезшде exi нэтиже де колайлы жэне соцгысы репнде олардыц 
жалпы орташа мэшн колдануга болады.

Жацгыртушыльщ шеп арткан жагдайда ГОСТ ИСО 5725-6-га сэйкес елшеу 
нэтижелершщ колайлылыгын багалау эдштерш колдануга болады.

13.2 Exi зертхана арасындагы карама-карсыльщ руксатын ГОСТ ИСО 5725-6-га 
сэйкес журпзедт
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14 влшеу дэлд1п керсетклштершщ сипаттамалары

Вольтамперметр эд1амен су сынамасыньщ талдауы кезшдеп таллий, селен жэне 
кумштш салмактык концентрациясын елшеу эд1 ci 9-кестеде келдршген мэндерден 
аспайтын кателшпен елшеу нэтижелерш алуды камтамасыз етедт

9-кесте -  влшеу аукымы, сешмдйнк ыктималдыгы Р = 0,95 кезшдеп дэлдж, 
кайталангыштык жэне жангыртушылык керсетшштершщ салыстырмалы мэндер1

Керсетюш
атауы

влшеу аукымы, 
мг/дм3

Кайталангыштык
керсетюип

(ортаквадратты
кайталагыштьщ

ауыткуы),

Жангыртушыл ы к 
K ep ceT K im i 

(ортаквадратты 
жангыртушыл ык 

ауыткуы),

/0

Таллий 0,0005-тен 0,01 дешн коса 12 18
Селен 0,0003-тен 0,1 дешн коса 13 18
KyMic 0,0001-ден 0,1 дешн коса 11 15
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А цосымшасы
(мшдетгт)

Талдау шарасын жедел басцару алгоритмдер!

А. 1 Жалпы ережелер
А. 1.1 Талдау шарасын жедел бакылауды бакылау куралдарын колданумен жеке 

алынган бакылау шарасын icKe асыру кез1нде алынатын акпарат непзшде тшелей 
орындаушы жузеге асырады.

А. 1.2 Бакылау куралдарыныц релш мыналар аткарады:
-  бакылауга арналган улплер ([3] бойынша АС);
-  белгш курауыштьщ белпл1 коспасымен жумыс сынамалары;
-  туракты курамды жумыс сынамалары.
А. 1.3 Талдау шарасыньщ жедел бакылау сызбанускасы мыналарды карастырады:
-  бакылау шарасын юке асыру;
-  бакылау шарасыньщ нэтижесш есептеу;
-  бакылау норматив! н есептеу;
-  бакылау шарасыньщ нэтижесш бакылау норматив1мен салыстыру;
-  бакылау нэтижелер1 бойынша шенпм кабылдау.

А.2 Бакылау елшемдер1 нэтижелершщ кайталангыштыгын жедел бакылау алгоритм!
А.2.1 Кез келген бакылау куралдарыньщ ею параллель аныктау (А. 1.2 бойынша) 

нэтижесш алады.
А.2.2 Ею параллель аньщтау нэтижес1н ала отырып, кайталангыштыкты бакылау 

сызбанускасын (А. 1.3 бойынша) жузеге асырады. Бакылау шарасыньщ нэтижес! (А.1) тец:

Кайталангыштыкты бакылау норматив! мзш 4-кестеде келпршген, п=2 кезшдеп г 
кайталангыштьщ шепне тец. Нэтиже (А.2) шартын канагаттандыруга Tnic:

А.2.3 Егер (А.2) шарты орындалса, онда талдаудыц бакылау шарасы нэтижеЫн ею 
параллель аньщтау нэтижелершен орта арифметикальщ рет1нде есептейдг

Егер гк > т, онда кайта ею параллель аньщтау нэтижес!н ала отырып, бакылау 
шарасын кайталайды.

Талдау шарасыньщ кайталангыштьщ шеп кайта арткан жагдайда токтатады да, 
канагаттанарльщсыз нэтижелерге экел1п соктыратын себептерд! аньщтайды.

А.З Зертхана!ш!л1к дэлме-дэлд1к жагдайларында талдау шараларын жедел бакылау 
алгоритм!

А.3.1 Осы шараны орындауга арналган улплер А. 1.2 бойынша бакылау куралдары 
болып табылады. Бакылауга арналган !р1ктелген сынама келем1 елшем журпзу уийн 
кажетп косарлы келемге (салмакка) сэйкес келуге тшс.

1р1ктелген колем (салмак) ею бел1кке бел1нед! де, зертханашшк ете дэл болатын 
жагдайда жэне эртурл1 операторлар тарапынан, не эртурл1 уакытта, не эртурл1 елшем 
куралдарын жэне т.б. пайдаланып, сынамаларды сактау шарттары мен мерз!м1н сактау

(А.1)

(А.2)
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аркылы осы стандарттьщ талаптарына сэйкес талданады. Тшсшше х х жэне х 2, мг/дм3 
алынады.

А.3.2 Бакьшау шарасыньщ нэтижес! (А.З) формула бойынша есептелед!:

Rлк х,-х2
(АЗ)

Зертханашшк дэлме-дэлдшт! бакылау норматив! (А.4) формуласы бойынша 
есептелш, белгшенед!:

Rjj = 0,84 • R , (А.4)

мунда R -  жантыру шепшц 4-кестеде бершген мэш;
X  -  зертхана1шшк (аральщ) дэлме-дэлдш жагайында алынган нэтижелердш орташа 

арифметикальщ мэш.
А.3.3 Зертхана imiHin дэлме-дэлд1к жагдайында алынган нэтижелер ( Х г, Х2), (А.5) 

шарттары кезшде канагаттанарлык деп саналады:

Адк — Ал (А.5)

А.3.4 (А.5) шарттары орындалган жагдайда жалпы орташа арифметикалык X  
бакылау шарасыньщ нэтижес1 ретшде бер1лед1.

(А.5) шарттары орындалган жагдайда елшеуд1 кайталайды.
(А.5) шарттары кайтадан орындалмаган жагдайда, канагаттанарлыксыз нэтижелерге 

соктырган себептер аньщталып, олар жойылады.

А.4 Крепа aflicii пайдаланып елшеуд1 орындау шарасын бакьшау алгоритм!
А.4.1 влшеуд! орындау шараларын бакылауды орындаушы Кк жеке алынган 

бакьшау шарасыньщ нэтижесш Кд бакьшау норматив!мен салыстыру аркылы жасайды.
А.4.2 Кк бакьшау шарасыньщ нэтижес! (А.6) формуласымен есептелед!:

Кк X -х-с, (А.6)

мунда х  -  белгш коспалы сынамадагы курауыштьщ массалык концентрациясыньщ 
бакьшау елшеу!шц нэтижес! -  араларындагы айырмашылык г кайталану шепнен 
аспайтын параллел аныкдамалардьщ exi нэтижес!Hiн орташа арифметикалык мэш. г мэш 
7-кестеде бер!лген.

X  -  коспасыз сынамадагы курауыштьщ массалык концентрациясыньщ бакьшау 
елшеушщ нэтижес! -  араларындагы айырмашылык г кайталану шепнен аспайтын 
параллел аныкдамалардыц ею нэтижес!н!ц орташа арифметикалык мэш. г мэш 7-кестеде 
бершген;

С -  коспа шамасы.
Ескергае -  Цоспа шамасы косыпасыз сынамадагы курауыштьщ массалык концентрациясыньщ 50 %- 

нан 150 % дешн курауга тшс.

А.4.3 Кд оперативтак бакьшау норматив! (А.7) формуласымен есептелед!:
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К Д  \ 1 ( Л Л ? )  + ( Л л х )  ^

мунда -  эдютемеш icKe асыру кезшде зертханада белпленген, тшсшше
коспасыз сынамадагы жэне коспалы сынамадагы курауыштьщ массальщ
концентрациясына сэйкес келепн елшеу нэтижелершщ кателт сипаттамасыньщ мэндерг 

А.4.4 Бакылау шарасыньщ сапасы (А.8) шарттары орындалган жагдайда 
канагаттанарльщ деп таньшады:

Кк < Кд, (А.8)

(А.8) шарттары орындалмаган жагдайда тэж1рибе кайталанады.
(А.8) шарттары кайтадан орындалмаган жагдайда канагаттанарлыксыз нэтижелерге 

соктырган себептер аньщталады.

А. 5 Бакылауга ар налган улгтлерд! пайдаланып елшеуд1 орындау шарасын жедел 
бакылау алгоритм!

А.5.1 Бакылауга арналган улгтлер iiiiiHe бастапкы курауыштьщ дэл концентрациясы 
енпзшген осы курауыш болмауымен талданатын объект! лерд! и жумыс сынамалары болып 
табылады (аттестатталган сипаттама -  С). С концентрацияньщ курауышы сынама 
дайындау сатысына деГпн сынамага енпзшедг

А.5.2 бакылауга арналган улплерд! колданып дэлд!кт! бакьшау етмзу алгоритм! К — 
дэлдшт! жедел бакылау норматив! мен X  -  бакылауга арналган улпде аттестатталган 
сипаттаманы бакылау елшеу! нэтижес! мен оньщ С -  атгестталган мэш арасындагы 
айырмашылыкка тец Кк бакылау шарасыньщ нэтижесш салыстырудан турады.

Бакылау шарасыньщ нэтижес! (А.9) формуласына тещ

Кк =\ Х- С\ ,  (А.9)

К дэлдшн бакылау норматив! (А. 10) формуласымен есеептелед!:

К = Ал = 0,84 х А, (А. 10)

А.5.3 Бакылау елшеу! Hi и дэлдш (А. 11) шарттары кезшде канагарттанарлык деп 
танылады:

Кк < К, (А.11)

(А. 11) шарттары орындалмаган жагдайда тэж1рибе кайталанады.
(А. 11) шарттары кайтадан орындалмаган жагдайда канагаттанарлыксыз нэтижелерге 

соктыратын себептер аньщталады.
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Б косымшасы
(ацпараттьщ)

СТА вольтамперометрлж талдамалык; кешенш пайдаланып селеннщ массалык; 
концентрациясын аныктауды орындау

СТА вольтамперометрл1 к талдамальщ кешеш осы вольтам пер метрл1 к кешенге 
арналган Пайдаланушыньщ нускауына сэйкес жумыска алдын ала дайындалуга тиiс.

СТА вольтамперометрлш талдамальщ кешеш селещц аньщтау ушш мынадай жабдьщ 
кешеншен туруга тшс:

- индикаторльщ электрод (жумыс) -  графитах, сынаппен турлещцршген;
- салыстыру электроды -  хлор-кумю, кедерпа 3,0 кОм артьщ емес, 1 моль/дм3 

концентрациялы калий хлорид1 epiriнд1 ci толтырылган;
- косалкы электрод -  хлор-кумю, кедерпа 3,0 кОм артьщ емес, 1 моль/дм3 

концентрациялы калий хлорщц ертнд1а толтырьшган;
- сыйымдылыгы 20-дан 25 см3 дешнп кварц шыныдан жасалган ауыстырмалы 

шагын стакандар;
- оттепш ерЫндщен жою жэне оны араластыру упин инерта газ ж1беруге арналган 

ушы тартылган тефлон туп к.

Б.1 Сынап-графит электродын дайындау, шагын стакандардыц, фондык 
ер1т1ндiniи жэне электродтардьщ таза екенше тексеру

Сыйымдылыгы 15-тен 20 см3 дешн болатын уш таза шагын стаканга молярльщ 
концентрациясы 0,6-дан 0,8 моль/дм3 дешнп туз кыищылыныц 10 см3 ер!т! нд1сш, 
массальщ концентрациясы 100 мг/дм3 сынаптыц (2+) 0,3 см3 жумыс ертнд1сш жэне 
массальщ концентрациясы 100 мг/дм3 мыстьщ (2+) 0,2 см3 жумыс ертащцсш енпзедг

Стакандарды СТА талдагышыныц уш электр-химияльщ уяшаларыныц эркайсысына 
салады. Ертщ цге индикаторльщ электродтарды (графита), салыстыру электродтарын, 
косалкы электродтарды, азот тупкшелерш салады да, оларды op6ip уяшада куралдыц 
TiiicTi кыскыларына косады.

Алдын ала курылган эд1стемен1ц файлын жуктейд1, басты мэз1рден «Эд1стеме / 
Ашу» деген тармакты тацдап алады немесе жаца эдютеме курады.

Жаца эдютемеш куру ушш басты мэз1рден «Эдютеме / Жаца эдютеме» деген 
тармакты тацдап алады жэне Б.1, Б.2, Б.З, Б.4, Б.5 суреттерше сэйкес мынадай 
параметрлерд1 енпзедг

Б.1 суреп -  Эдштеме
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Б.2 cypeTi -  Эдктеме

Б.З cypeTi -  Эдктеме

Б.4 cypeTi -  Эдктеме
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Б.5 cypeTi -  Эдютеме

Не «Эдютемеш сактау» басты мэз1ршщ, не баскару панелшщ командасында 
эдютемеш сактайды.

«Фонды талдау» командасын icKe коса отырып фонды елшейдц 3-тен 5 дешн 
вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белплеуд1 жэне «тусе'пн» кисыкдарды» 
жоюды орындайды.

Бшкпп 0,001 мкА астам аныкталатын элементпц ен жогаргы нуктелер1 
вольтамперлш кисыктарда болган жагдайда стакандардьщ шшдегшерш тегедк стакандар 
мен электродтарды таза фонда аныкталатын элементпц ец жогаргы нуктесл болмайтындай 
(немесе 0,001 мкА кем болатындай) еп i[ жуады.

Б.2 Селеннщ бакылау сынамасы бойынша сынап-графит электроды жумысын 
тексеру

Б.2.1 Фонды елшеу
Таза стакандарга фон электролитш куяды жэне оны электр-химиялык уяшаларга 

орналастырады. Электродтарды жнберед1, «Фонды талдау» командасын icKe косады, 3-тен 
5 дешн вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белплеуд1 жэне «тусепн» 
кисьщтарды» жоюды орындайды.

Б.2.2 Сынаманы талдау
Массальщ концентрациясы 10 мг/дм (АС-1) селеннщ 0,02 см аттестатталган 

коспасын тазалыгы тексер1лген таза стакандарга салады. Алынган epi i i нди сынама колемi 
10 см3 болган кезде селен мелшер1 0,02 мг/дм3 болатын бакылау сынамасы болып 
табылады.

«Сынаманы талдау» командасын icKe косады, 3-тен 5 дешн 
вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белплеуд1 жэне «тусепн» кисьщтарды» 
жоюды орындайды.

Б.2.3 Коспалы сынаманы елшеу
Сынамасы бар стакандарга концентрациясы 10 мг/дм3 (АС-1) келем1 0,02 см3 

селеннщ тагы 6ip коспасын енпзедц «Коспаны талдау» командасын юке косады. 3-тен 5 
дешн вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белплеуд1 жэне «тусепн» 
кисьщтарды» жоюды орындайды.

Б.2.4 Бакылау сынамасындагы селеннщ массальщ концентрациясын есептеу
Б.6 сурепне сэйкес «Саны» кестесш толтырады.
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Б.6 cypeTi - Саны

«Концентрация» кестесше ету унин баскару панелшдеп басты терезедеп «Талдау 
нэтижеа н карау терезеа» батырмасын басады.

Егер алынган жэне енпзшген концентрациялар арасындагы айырмашьшьщ 20 % 
аспаса, сынап-графит электродтары жумыска жарамды деп саналады. Осьщан кешн 
сынамаларды талдау кез1 нде осындай реттшшпен елшеуге юрюедг

Егер уяшалардагы нэтижелер арасындагы айырмашьшьщ 20 % астам кираса, сынап- 
графит электроды сузп кагазында коргалады, бидистилденген сумей шайылады жэне 
операциялар кайталанады.

Селеннщ бакылау сынамасымен epiTi ндшерд1 стакандарды тепп тастайды; 
электродтарды шаяды; стакандарды жуады.

Б.2.5 Сигналдарды елшеу нэтижелерт «Сигналдарды елшеу нэ1тижелерЬ> 
терезеа нде вольтамперограммалардыц барльщ типтер1 ушш тацба нэтижелер i 
бейнеленедт

Б.З Шынайы сынаманы селеннщ мелшерше талдау кезшде елшеу ИВ
Yin стаканда ею параллел жэне 6ip «кордагы» сынаманы елшеуд1 6ip мезплде 

орындау усынылады.
Б.3.1 Фонды елшеу
Таза стакандарга фон электролит! куйылады жэне электр-химияльщ уяшаларга 

салынады. Электродтарды туе!|эе;и, «Фонды талдау» командасы icKe косылады, 3-тен 5 
дешн вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белгшеуд1 жэне «тусетш» 
кисыктарды» жоюды орындайды. Стакандарды жинап алады.

Б.3.2 Сынамаларды елшеу
0лшеу ушш дайындалган, талданатын объект сынамасы салынган стакандар электр- 

химияльщ уяшага салады, электродтарды туаредг «Сынаманы талдау» командасын icKe 
косады, 3-тен 5 дешн вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белплеуд! жэне 
«тусетш» кисыктарды» жоюды орындайды.

Б.3.3 Коспалы сынаманы елшеу
Тамшуырдыц немесе мелшерлегнитщ кемепмен сынама салынган стакандарга 

вольтамперограммадагы ец жогаргы нуктесшщ бшктш шамамен 2 есе улгаюы ушш 
сынамадагы селеннщ болжалды концентрациясына байланысты массальщ 
концентрациясы 10,0мг/дм3 (АС-1) селеннщ немесе баска АС аттестатталган коспасын
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0,02 см3-ден косады. «Сынаманы талдау» командасын icKe косады, 3-тен 5-ке деГпн 
вольтамперограммаларды жазып алады, оларды ецдеуд1 орындайды.

«Сигналды елшеу нэтижелерш карау» терезесшен барльщ 3 уяшада (коспадан кешн) 
вольтамперограммалардьщ барльщ типтер1 yiiiiн белплеу нэтижелер1 н карайды.

Б.3.4 Элементц массальщ концентрацияларын есептеу
0p6ip белсещц уяша у™11 «Саны» кестесшде мыналар керсетшедк сынаманьщ 

келему минерализаттьщ келему кулденген сынаманы epiTyre кеткен минерализат келем1 
жэне талдауга дайындалган сынаманьщ аликвотальщ белшнщ келему Баскару панелшдеп 
басты терезедеп «Талдау нэтижелерш карау терезесЬ) батырмасын басады.

Параллель сынамаларды елшеу нэтижелер1 колайлы болтан жагдайда «Колайлы» 
батырмасын басады, талдау нэтижеа ретшде кабылданатын орташа арифметикальщ мэн 
есептеледт

Б.3.5 Кужатты сактау
Баскару панелшде кужатты сактау уппн батырманы басады немесе басты мэз1рден 

«Кружат / Мурататта сактау» тарматын тандайды.
Вольтамперлш кисьщтарды басып шытару уппн батырманы басады немесе басты 

мэз1рден «Кружат / Графиктерд1 басып шытару» тарматын тацдайды. Вольтамперлш 
кисьщтардьщ мысалдарыБ.7 суретшде керсетшген.

Талдау нэтижесшщ деректер1 есептш бар шаблоны бойынша Microsoft Word 
шппмшде хаттама туршде басып шыгарылады. Сондай-ак ecenTi рэамдеудщ талап 
етшетш тиш бойынша шаблонды куруга болады.

Б.7 cypeTi -  Фон электролитжде, сынамада жэне ce.iienniu АС коспалы 
сынамасында селеннщ талдамалык сигналдарын прксу кезшдеп 

вольтамперограмма
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В цосымшасы
(ацпараттыц)

СТА вольтамперометрлж талдамалыц кешенш пайдаланып, кумктщ массалык 
концентрациясын аныктауды орындау

СТА вольтамперометрл1 к талдамальщ кешеш осы вольтамперметрлщ кешенге 
арналган «Пайдаланушыньщ нускауына» сэйкес жумыска алдын ала дайын болуга тшс.

СТА вольтамперометрлш талдамальщ кешеш кум1ст1 аньщтау уипн мынадай жабдьщ 
кешеншен туруга тшс:

- индикаторльщ электрод (жумыс) -  графитпк, сынаппен турлещцршген;
- салыстыру электроды -  хлор-кумю, кедерпа 3,0 кОм артьщ емес, 1 моль/дм3 

молярльщ концентрациялы калий хлорида epiTi Hflici толтырылтан;
- косалкы электрод -  хлор-кумю, кедерпа 3,0 кОм артьщ емес, 1 моль/дм3 

концентрациялы калий хлорщц epiTi Hflici толтырылган;
- сыйымдылыгы 20-дан 25 см3 дешнп кварц шыныдан жасалган шагын стакандар;
- OTTeriHi ертндщен жою жэне оны араластыру уипн инертп газ ж1беруге арналган 

ушы тартылган тефлон тутш.

В.1 Салыстыру электроды мен косалкы электродты -  хлор-кумк электродын 
(ХКЭ) жумыска дайындау

KyMicri аньщтау уийн салыстыру электроды мен косалкы электрод ретшде ХКЭ 
кызмет аткарады.

ХКЭ концентрациясы 1 моль/дм3 калий хлорщц ер тн д ю  толтырылган жартылай 
отказа ш сынамасы бар корпуска салынган, кумю хлорщц мен капталган, кумю сымнан 
жасалган шиыршьщты бшд1редг Кумю сымныц ушында куралга бештуге арналган ток 
жзберетш байланысы болады.

Электродтар молярльщ концентрациясы 1 моль/дм3 калий хлорид! ертщ цамен 
толтырылады. Электродтарды молярльщ концентрациясы 1 моль/дм3 калий хлорид! 
ертндюшде сактайды. Электродтарды толтыру кажеттшпне карай жасалады.

Ескертпе -  Электродтьщ ишндеп кумю сымдардьщ ашьщ туей  болтаны ете мацызды, егер бей  
карайса. онда сымдарды аммиак ер тщ ц й н д е  жуады.

Хлор-кумю салыстыру электродынан жэне косалкы электродган куше иондары эсерш ек1 косылысты 
электродты пайдалана отырып, жояды. Eici косылысты электрод: шине ширатылтан сузгнп (узындыгы 0,5 см 
артык емес) сала отырып, электрод корпусын шамамен 2 тец бел1кке беледа (корпус ортасы бойьшша). 
Bipimni (жотарты) кещейк 1 моль/дм3 концентрациялы калий хлорида ертндклм ен толтырылган, 
ширатылтан кумю сымды токетюзпшпен коса орнатады, ал eiciHmi (теменй) кещ ейк калий хлорида 
ертндклм ен (фон электролит! ергйндюО толгьфылтан жэне ширатылтан сузймен жабады.

Талдау жасалганнан кешн электродты калий нитраты ертндюше батырып, 
сактайды. Талданатын epiTiндire батырар алдында электродты бидистилденген сумей 
мукият шаяды.

В.2 Кумк концентрациясын аныцтау кезщде стакандарды, фон электрод ипн 
жэне электродтарды таза eKeiiiiie тексеру

Фон электролипшц ертщ цсш  сыйымдылыгы 15-тен 20 см3 дешн болатын кварц 
стаканга дайындайды. Азот кышкьшымен кьшщылдандырылган молярльщ 
концентрациясы 1 моль/дм3 калий нитратыныц 1 см3 ертщ цсше колем! 10 см3 
бидистилденген суды косады.

В.2.1 Аныктау параметрлер! н тацдау немесе куру
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Стакандарды СТА талдагышыныц уш электр-химияльщ уяшаларыньщ эркайсысына 
салады. Ертндш е индикаторльщ электродтарды (графитп), салыстыру электродтарын, 
косалкы электродтарды, азот туп к шел ерш салады да, оларды op6ip уяшада куралдыц 
тшсп кыскыларына косады.

Бар эдштемеш жуктеу унпн басты мэз1рден «Эдютеме / Ашу» деген тар манды тацдап 
алады. Файлды тацдау терезесшен эдютеменщ к а ж е т  файлын тандайды жэне «Файлды 
ашу» батырмасын басады.

Жана эдютемеш куру yuii н басты мэз1рден «Эдютеме / Жаца эдютеме» деген 
тармакты тацдап алады. Редакциялау терезесше В.1, В.2, В.З, В.4, В.5 суреттерше сэйкес 
сандьщ химияльщ талдау етюзу эд1стемес1 бойынша параметрлерд1 енпзедг

В.1 cypeTi -  Эдютеме

В.2 cypeTi -  Эдютеме

В.З су peri -  Эдютеме
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В.4 cyperi — Одктеме

В.5 cypeTi -  Одктсмс

«0дютемеш сактау» басты мэз1ршщ командасында немесе баскару панелшде 
(мысалы «Судагы кум1ст1 аньщтау») эдютемесш сактайды.

В.2.2 Фонды елшеу
Дайындалган сыйымдылыгы 15-тен 20 см3 дешнп кварц стаканга азот кыпщылымен 

кышкылдандырылган молярльщ концентрациясы 1 моль/дм3 калий нитратыныц 1 см3 
ертщ цсш  енпзедц келем1 10 см3 бидистилденген суды косады.

«Фонды талдау» командасын icKe косады жэне 3 вольтамперограмманы uieniin 
алады.

Алынган вольтамперограммаларды тацбалау жэне «тусетш» кисыктарды жою 
орынд алады.

Бшктш 0,1 мкА артьщ аньщталатын курауыштын ец жогары нуктелершщ 
вольтамперл1к кисыктарда болтан жатдайды стакандардьщ шшдепсш тегед1, таза фонда 
аньщталатын курауыштын ец жотары нуктелер! болмауы (немесе 0,1 мкА кем болуы) уш1н 
стакандар мен электродтарды жуады. Фонды елшеу аякталуы бойынша стакандардьщ 
шшдепсш текпейдт

В.2.3 Бакылау сынамасы бойынша графитпк электродтар жумысын тексеру 
(«енп3iлдi -табылды» эдюмен)

Жаца ГЭ дайындатаннан кешн кумютщ бакылау сынамалары бойынша электрод 
жумысын тексередт

Ол уиин мынадай операцияларды орындайды: келем1 10 см3 фон электролиттщ 
тексершген таза epi ri нд1с1 не массальщ концентрациясы 5 мг/дм3 кумютщ аттестатталтан 
ертщцсшщ (АС-1) 0,02 см3 енпзедг Алынтан ертндщ е 0,01 мг/дм3 кумш
концентрациясы болады жэне ол кумютщ бакылау сынамасы болып табылады.

«Сынаманы талдау» командасын icKe косады, 3-тен 5 дешн 
вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белгшеуд1 жэне «тусетш» кисьщтарды» 
жоюды орындайды.

Qp6ip стаканга массальщ концентрациясы 5,0 мг/дм3 келем1 0,02 см3 кум1ст1ц 
аттестталган epi ri нд! ci Hi н таты 6ip коспасын енпзедт «Коспалы сынаманы талдау» 
командасын icKe косады, 3-тен 5 дешн вольтамперограммаларды жазып алады, оларды 
ецдеуд! орындайды.
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«Сигналды елшеу нэтижелерш карау» терезесшен барльщ 3 уяшада 
вольтамперограммалардьщ барльщ типтер1 унпн тацбалау нэтижелер1 н карайды.

Кумютщ массальщ концентрацияларын есептейдг ap6ip белсендо уяша унпн «Саны» 
кестесшде сынаманьщ келемц сынаманы epiTyre жумсалган минерализат келеш жэне 
сынама талдауына дайындалган ликвота белтш ц келем1 керсетшедг

Баскару панелшде басты терезеден «Талдау нэтижелерш карау терезеа» батырмасын 
басады. Кестеде параллель сынамалардьщ 6ipi унпн кумютщ массальщ 
концентрацияларыньщ мэндер1 бершген.

Параллел сынамаларды елшеу нэтижелер1 талдау нэтижеа ретшде кабылданган 
орташа арифметикальщ мэн есептелген жагдайда, «К^олайлы» батырмасын басады.

Баскару панелшде басты терезеде «Концентрация» кестесше ету у™11 «Талдау 
нэтижелерш карау терезеа» батырмасын басады.

Егер алынган жэне енпзшген концентрациялар арасындагы айырмашыльщ 30 % 
аспаса, графитпк электродтар жумыска жарамды деп саналады. KepiciHme жагдайда 
графитпк электродтарды тексеруд1 тагы да кайталау керек.

В.З KyMic мелшерше талдау унпн дайындалган сынаманы талдау
Yin стаканда ею параллел жэне 6ip кордагы сынаманы 6ip мезплде талдау журпзу 

усынылады.
В.3.1 Сынаманы талдау
0лшеу уш1н дайындалган сынамасы бар стакандарды электр-химияльщ уяшага 

салады, электродтарды туаредг
«Сынаманы талдау» командасын icKe косады, 3-тен 5 дешн 

вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белплеуд1 жэне «тусетш» кисыкдарды» 
жоюды орындайды.

В.3.2 К^оспаны енпзу
Тамшуырдыц немесе мелшерлепштщ кемепмен сынамасы бар стакандарга 

вольтамперограммадагы ец жогары нуктелердщ бшктш шамамен 2 есе улгаятындай 
келемде кумютщ АС коспасын енпзед1 (мысалы, массальщ концентрациясы 5 мг/дм3 
кумютщ 0,02 см3 аттестатталган epiTi щца).

Крспаны талданатын сынама келемшщ езгерушщ алдын алу уннн шагын келемде 
косады. Белгш концентрациялы АС усынылатын коспалары В. 1 кестесшде бершген.

В.1 кестес1 -  Кумютщ MOJiniepi эртурл1 болган жагдайда 
суды талдаудыц усынылган шарттары

Ag мелшерц мг/дм3 Электролиз уакыты, с
Крспасыз АС 

концентрациясы, 
мг/дм3

АС коспасыныц 
усынылатын 
келемц см3

0,0001 -  0,0025 300- 180 2,5 0,01
0,0025 -  0,01 180-120 2,5 -  5,0 0,01 -  0,02

О 0 1 о 120 - 60 10,0 0,01 -  0,05

Ескергае -  Егер сынамада кум1стщ улкен мелшер1 болса, онда кум1стщ ец жогары нуктесшщ ш ш ш  
бузы лады. Бул жагдайда талданатын сынаманьщ келеш  2 - 3  есе азаяды немесе дайындалган сьшаманьщ 
аликвотасын алады. Сонгы жагдайда стаканга фонды косады, таза екенш тексеред1 жэне фон ер тщ ц сш е  
дайындалган сьшаманьщ аликвотасын енпзедк содан кешн елшеу д1 орындайды.

«Сынаманы талдау» командасын icKe косады, 3-тен 5 дешн 
вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белплеуд1 жэне «тусетш» кисьщтарды» 
жоюды орындайды.
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В.3.3 Кумютщ массальщ концентрациясын есептеу
0 p 6 ip  белсещц уяша у™11 «Саны» кестесжде мыналар керсетжедг сынаманьщ 

келемр сынаманы ep iT yre  жумсалган минерализаттьщ колош жэне талдаута дапыпдалган 
сынаманьщ аликвоталык белшнщ келемт

Баскару панелждеп басты терезедеп «Талдау нэтижелерж карау icpcicci» 
батырмасын басады. Кестеде параллель сынамалардьщ эркайсысы ушж кумютщ 
массальщ концентрацияларыныц мэндер1 бершген.

В.3.4 Колайлылык
«Кщлайлыльщ» батырмасын басады, параллел сынамаларды елшеу нэтижелер1 

колайлы болтан жатдайда, талдау нэтижеа pci iii;ie кабылданатын орташа арифметикальщ 
мэн есептеледт

В 3.5 Кужатты сактау
Баскару панелжде кужатты сактау ymiH «Файлды мурататта сактау» батырмасын 

басады немесе басты мэз1рден «Кружат / Мурататта сактау» тармагын тацдайды.
Вольтамперлж кисьщтарды басып шытару ушж «Вольтамперограмма кисыктарын 

басып шытару» батырмасын басады немее басты мэз1рден «Кружат / Графиктерд1 басып 
шытару» тарматын тацдайды. Вольтамперлж кисьщтардьщ ynrici В.6 суретжде 
керсетшген.

Талдау нэтижесжщ деректер1 есептщ бар шаблоны бойынша Microsoft Word 
форматында хаттама туржде басып шыгарылады. Сондай-ак есепМ рэшмдеудж талап 
eiijie ri н тиш бойынша шаблонды куруга болады.

Анализатор СТА серебро ^Ю 1д11
Методика Документ Вид Анализ Сервис Окно Помощь

D ^ l i l  J | T  П 1 2 i ^ i g  a a s « ]  i M E : : : S g f o  А

- in i  x | - iD l . x l Ш Ш Ш Я Ш Ш  - i n l x i

H ls d Q . 1  Д - 1 1 т  i п  i т  т  | ~ | т Н Ш  д 1 М п | т  j \ M E 3 l® U <=U 2 1 | т [ п  | Т г |

Фон | Проба | Добавка 1 Добавка 2 | 

!□  *9

Фон | Проба | Добавка 1 Добавка 2 |

lD  Ад

Ф|

О

он | Проба | Добавка 1 Добавка 2 |

______________ |Ад___________________
-0,047 В | I 0,764 В *1 -0,047 В | I 0,764 В I

<
i
§■

-0,047 В | 0,764 В

<
I

0,203 В
1

0,203 в 0,203 В

2,22$ mf 1,426 '.и: -

_
I

1,782 mf

А А А

А А J /\
7

<
2 А <

1 А X Д\1] . J Д . J и . А
|и: 0,825 В I: 11,421 икА

В.6 cypeTi -  Кумютщ массалык концентрациясын аныктау кезшде фон 
электролитшщ, сынаманьщ жэне кумютщ АС коспалары бар сынаманьщ 

вольтамперограммалары
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СТА вольтамперометрлж талдамалык; кешенш пайдаланып талийдщ массалык 
концентрациясын аныктауды орындау

СТА вольтамперометрлш талдамальщ кешеш талийд1 аныкдау унпн мынадай 
жабдьщ кешешнен туруга тшс:

- индикаторльщ электрод (жумыс) -  графиттш, режимде алынган сынаппен
турлещцршген;

- салыстыру электроды -  хлор-кумю, кедерпа 3,0 кОм артьщ емес, 1 моль/дм3 
молярльщ концентрациялы калий хлорид1 epiii нд! ci толтырылган;

- косалкы электрод -  хлор-кушс, кедерпа 3,0 кОм артьщ емес, 1 моль/дм3 молярльщ 
концентрациялы калий хлори/u epiTi нд1 ci толтырылган;

- сыйымдылыгы 20-дан 25 см3 дешнп кварц шыньщан жасалган ауыстырмалы 
шагын стакандар;

- оттепш ертндщен жою жэне оны араластыру унйн инертп газ ж1беруге арналган 
ушы тартылган тефлон T y i i  к.

Г.1 Сынап-графит электродын дайындау, шагын стакандардыц, фондык 
ертн дш щ  жэне электродтардын таза екенше тексеру

Сыйымдылыгы 15-тен 20 см3 дешн болатын уш таза шагын стаканга 10-нан 12 см3 
дейшп бидистилденген суды, молярльщ концентрациясы 0,2 моль/дм3 Б трилоныныц 0,4 
см3 ертндшш жэне массальщ концентрациясы 2 мг/дм3 сынаптыц 0,025 см3 ертндосш 
енпзедт

Стакандарды СТА талдагышыныц уш электр-химияльщ уяшаларыныц эркайсысына 
салады. Ертщ цге индикаторльщ (графитп) электродтарды, салыстыру электродтарын, 
косалкы электродтарды, азот тупкшелерш салады да, оларды 9p6ip уяшадагы куралдьщ 
тшсп кыскыларына косады.

Алдын ала курылган эдютеменщ файлын жуктейдг басты мэз1рден «Эдютеме / 
Ашу» деген тармакты тацдап алады немесе жаца э/истеме курады

Жаца эдютемеш куру угшн басты мэз'фден «Эдютеме / Жаца эдютеме» деген 
тармакты тацдап алады жэне Г.1, Г.2, Г.З, Г.4 суреттерше сэйкес мынадай параметрлерд1 
енпзедт

Г .1 cypeTi -  Э д к т е м е
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Г.2 cypeii -  Эдктеме

Г.З cypeTi -  Эдктеме

i** М е т о д и к а

Наименование определение таллия в воде

Трасса Развертка Режим Определяемые элементы Контроль приемлемости

Наименование э лемента Потенциал, В ( ■тЬ Добавить
TI -0.500 Редактировать |

Удалить 1

Ok Отмена

Г.4 cypeTi -  Эдктеме

Не «Эд1стеметп сактау» басты мэз1ршщ, не баскару панелшщ командасында эд1стсмсш 
сактайды.

Г. 1.2 Жуу
Yin стаканга 12-нан 15 см3 дешнгт бидистилденген суды куяды, электр-химияльщ 

у я шага орналастырады, газ беру уяшасыньщ баскару пернетактасында «Газ» батырмасын 
басады «Меш» араластырады, 5 с-тан 10 с дешн устайды жэне бидистилденген судьщ 
жаца улесше стакандардагы суды ауыстырады. Шараны 3 реттен 4 ретке дешн 
кайталайды

32



ЦР СТ 2487-2014

Г. 1.3 Фонды елшеу
«Фонды талдау» командасын icKe досады, 3-тен 5 дешн вольтамперограммаларды 

жазып алады, оларды ецдеуд1 орындайды.
Б ш ктт 0,001 мкА артьщ элементпц ен жогаргы нуктелер1 вольтамперлж 

кисыктарда болган жагдайда, стакандардьщ шшдепсш тегедц таза фонда аныкталатын 
элементпц ец жогары нуктелер1 болмауы (немесе 0,001 мкА кем болуы) ушш стакандар 
мен электродтарды жуады.

Г.2 Таллийд1ц бакылау сынамасында сынап-графит электродыныц жумысын 
тексеру

Г.2.1 Фонды елшеу
Таза стакандарга фон электролипн куяды жэне электр-химияльщ уяшаларга 

орналастырады. Электродтарды туаредг «Фонды талдау» командасын юке косады, 3-тен 
5 дешн вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белгшеуд1 жэне «тусет1н» 
кисыктарды» жоюды орындайды.

Г.2.2 Сынаманы талдау
Массальщ концентрациясы 0,5 мг/дм3 таллийд1ц аттестатталган коспасын (АС-3) 

0,01 см3-ден стакандарга енпзед1. Алынган epiri нд1 сынама келем1 10 см3 болган кезде 
талий мелшер1 0,0005 мг/дм3 болатын бакылау сынамасы болып табылады.

«Сынаманы талдау» командасын icKe косады, 3-тен 5-ке дешн 
вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белплеуд1 жэне «тусепн» кисыктарды» 
жоюды орындайды.

Г.2.3 Коспалы сынаманы елшеу
Сынамасы бар стакандарга сол концентрациядагы келем1 ,01 см3 таллий;иц тагы 6ip 

АС-3 коспасын енпзед1. «Досланы талдау» командасын icKe косады, 3-тен 5 дешн 
вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белплеуд1 жэне «тусетш» кисыктарды» 
жоюды орындайды.

Г.2.4 Бакылау сынамасында таллийдщ массальщ концентрациясын есептеу
«Саны» кестеан Г. 5 суреп не сэйкес толтырады.

Г.4 сурет1 -  Саны

«Сигналдарды елшеу нэтижелер1» терезес1нде Г. 5 сурепне сэйкес
вольтамперограммалардыц барльщ типтер1 ynii н танбалау нэтижелер1 oepiaren.

33



К ? СТ 2487-2014

Результаты измерения сигналов

Ячейка 1 | Ячейка 2 || Ячейка 3|

[~(j| Добавка TI
1
Повторяемо!

[ ^ j  Г рафикЗ 0,201 97

|^|  Г рафик2 0,197 100

Г рафик1 0,160 97

Среднее значение 0,186

Средний по фону

Средний по пробе 0,079

Средний по 1 -й добавке 0,186

Средний по 2-й добавке

Все значения приведены к 
мкА

Результаты измерения сигналов

Ячейка 1 | Ячейка 2 | Ячейка 3

|̂ j~| Добавка TI Повторяв

| | ГраФикЗ 0,127 99

| График2 0,125 100

| Г р .Э 'Ф и к 1 0,113 99

Среднее значение 0,122

Средний по фону

Средний по пробе 0,063

Средний по 1-й добавке 0,122

Средний по 2-й добавке

Все значения приведены к 
мкА

Г.5 cypeTi -  Сигналдарды елшеу нэтижелер1

Баскару пане л i нде Г.6 cypeTi не сэйкес «Талдау нэтижесш карау терезес! батырмасын 
басады.

Г.6 cypeTi -  Сигналдарды елшеу нэтижелер1

Егер уяшалардагы алынган жэне енпзшген концентрациялар арасындагы 
айырмашылык 30 % асса, сынап-графит электродтары жумыска жарамды деп саналады. 
Осыдан кешн сондай реттшкпен елшеуге кзрюедг

Егер уяшалардагы нэтижелер арасындагы айырмашылык 30% артык кураса, сынап- 
графит электроды сузп кагазында тазартылады, бидистилденген сумей 3 - 4  рет шаяды да, 
Г.2 бойынша операцияны кайталайды.

Г.З Ш ынайы сынаманы таллийдщ  мелшерше талдау кезшде елшеу ИВ

Yin стаканда ею параллел жэне 6ip «кордагы» сынаманы елшеуд1 6ip мезплде 
орындау усынылады

Г.3.1 Фонды елшеу
Таза стакандарга фон электролит! куйылады жэне электр-химияльщ уяшаларга 

салынады. Электродтарды туаредц «Фонды талдау» командасы icKe косылады, 3-тен 5 
дешн вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белплеуд1 жэне «тусетш» 
кисыкдарды» жоюды орындайды. Стакандарды жинап алады.

34



ЦР СТ 2487-2014

Г.3.2 Сынаманы елшеу
Осы эдютеменщ «Сынаманы дайындау» б о л т  бойынша елшеу ушш дайындалган, 

талданатын объект сынамасы салынган стакандар электр-химияльщ уяшага салады, 
электродтарды тус1рсдг «Сынаманы талдау» командасын юке досады, 3-тен 5 дешн 
вольтамперограммаларды жазып алады, оларды белгшеуд1 жэне «тусетш» кисьщтарды» 
жоюды орындайды.

Г.3.3 Крспалы сынаманы елшеу
Тамшуырдьщ немесе мелшерлепштщ кемепмен сынама салынган стакандарга 

вольтамперограммадагы ец жогаргы нуктссшщ 6mKTiri шамамен 2 есе улгаюы ушш 
сынамадагы таллийдщ болжалды концентрациясына байланысты массальщ 
концентрациясы 0,5 мг/дм3 (АС-3) таллийдщ немесе баска АС атгестатталган коспасын 
0,01-ден 0,02 см3 дешн досады. «Сынаманы талдау» командасын юке крсады, 3-тен 5 
дешн вольтамперограммаларды жазып алады, оларды ондеуд1 орындайды.

«Сигналды елшеу нэтижелерш карау» терезесшен барльщ 3 уяшада (коспадан кейш) 
вольтамперограммалардыц барльщ rairrepi ушш белплеу нэтижелерш кдрайды.

Г.3.4 Элементтщ массальщ концентрацияларын есептеу
Op6ip белеенд1 уяша у™!11 «Саны» кестесшдс мыналар керсетшедг сынаманын, 

келему минерализаттьщ колемi. кулденген сынаманы ерыуге кеткен минерализат колем! 
жэне талдауга дайындалган сынаманьщ аликвотальщ болтнщ  колем i.

Баскару панелшдеп басты терезедеп «Талдау нэтижелерш карау терезеш» 
батырмасын басады.

Параллел сынамаларды елшеу нэтижелер! колайлы болган жагдайда «Крлайлы» 
батырмасын басады, талдау нэтижес1 ретшде кабылданатын орташа арифметикальщ мэн 
есептеледг

Г.3.5 Кужатты сактау
Баскару панслшдс кужатты сактау ушш батырманы басады немесе басты мэлрден 

«Кужат / Мурагатта сактау» тармагын тандайды.
Вольтампсрлпс кисьщтарды басып шыгару ушш батырманы басады немесе басты 

мэз1рден «Кужат / Графиктсрд1 басып шыгару» тармагын тандайды. Вольтамперлш 
кисыктардьщ мысалдары Г. 7 суретшде керсетшген.

Г.7 cypeTi - Сынамада жэне таллийдщ АС коспалы сынамасында таллийдщ 
талдамалык сигналдарын Т1ркеу кезшдеп вольтамперограммалар
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НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН
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ВОДА ПИТЬЕВАЯ, ПРИРОДНАЯ, ТЕХНОЛОГИЧЕСКИ ЧИСТАЯ, 
СТОЧНАЯ, ОЧИЩЕННАЯ СТОЧНАЯ

Определение массовых концентраций таллия, селена и серебра методом 
инверсионной вольтамперометрии

Дата введения 2016-01-01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает инверсионно - вольтамперометрический метод 
(далее ИВ) определения массовой концентрации таллия, селена и серебра в пробах 
питьевой, природной, технологически чистой, сточной и очищенной сточной воды.

Диапазон измерений массовой концентрации таллия 0,0005 до 0,01 мг/дм3 
включительно, селена от 0,0003 до 0,1 мг/дм3 включительно, серебра от 0,0001 до 
0,1 мг/дм3 включительно.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие ссылочные 
нормативные документы:

ГОСТ 8.315-97 Государственная система обеспечения единства измерений. 
Стандартные образцы состава и свойств веществ и материалов. Основные положения.

ГОСТ 12.1.019-79 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. 
Общие требования и номенклатура видов защиты

ГОСТ 12.4.021-75 Система стандартов безопасности труда. Системы 
вентиляционные. Общие требования

ГОСТ 17.1.5.04-81 Охрана природы. Гидросфера. Приборы и устройства для отбора, 
первичной обработки и хранения проб природных вод. Общие технические условия

ГОСТ 17.1.5.05-85 Охрана природы. Гидросфера. Общие требования к отбору проб 
поверхностных и морских вод, льда и атмосферных осадков

ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, 
пробирки. Общие технические условия

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

тягонапоромеры. Общие технические условия
ГОСТ 3760-79 Реактивы. Аммиак водный. Технические условия 
ГОСТ 4204-77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия 
ГОСТ 4212-76 Реактивы. Методы приготовления растворов для колориметрического 

и нефелометрического анализа
ГОСТ 4234-77 Реактивы. Калий хлористый. Технические условия 
ГОСТ 4461-77 Кислота азотная. Технические условия
ГОСТ 4520-78 Реактивы. Ртуть (II) азотнокислая 1-водная. Технические условия

Издание официальное
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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. Общие технические требования и методы испытаний
ГОСТ 10652-73 Реактивы. Соль динатриевая этилендиамин-N, N,N' ,1Ч'-тетрауксусной 

кислоты 2-водная (трилон Б). Технические условия
ГОСТ 10929-76 Реактивы. Водорода пероксид. Технические условия 
ГОСТ 11088-75 Реактивы. Магний нитрат 6-водный. Технические условия 
ГОСТ 11125-84 Кислота азотная особой чистоты. Технические условия 
ГОСТ 12026-76 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия.
ГОСТ 13861-89 Редукторы для газопламенной обработки. Общие технические условия 
ГОСТ 14261-77 Кислота соляная особой чистоты. Технические условия 
ГОСТ 14262-78 Кислота серная особой чистоты. Технические условия 
ГОСТ 14919-83 Электроплиты, электроплитки и жарочные электрошкафы бытовые. 

Общие технические условия
ГОСТ 19790-74 Селитра калиевая техническая (калий азотнокислый технический). 

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

прозрачного кварцевого стекла. Общие технические условия
ГОСТ 20490-75 Реактивы. Калий марганцовокислый. Технические условия.
ГОСТ 24104-2001 Весы лабораторные. Общие технические требования 
ГОСТ 25336-82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные 

параметры и размеры
ГОСТ 27384-2002 Вода. Нормы погрешности измерений показателей состава и 

свойств
ГОСТ 28165-89 Приборы и аппараты лабораторные из стекла. Аквадистилляторы. 

Испарители. Установки ректификационные. Общие технические требования
ГОСТ 28311-89 Дозаторы медицинские лабораторные. Общие технические 

требования и методы испытаний
ГОСТ 29169-9 Шосуда лабораторная стеклянная. Пипетки с одной отметкой 
ГОСТ 29227-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. 

Общие требования
ГОСТ 31861-2012 Вода. Общие требования к отбору проб 
ГОСТ 31862-2012 Вода питьевая. Отбор проб
ГОСТ ИСО 5725-6-2003 Точность (правильность и прецизионность) методов и 

результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике

Примечание - При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных 
стандартов и классификаторов по ежегодно издаваемому информационному указателю «Нормативные 
документы по стандартизации» по состоянию на текущий год и соответствующим ежемесячно издаваемым 
информационным указателям, опубликованным в текущем году. Если ссылочный документ заменен 
(изменен), то при пользовании настоящим стандартом следует руководствоваться замененным 
(измененным) документом. Если ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана 
ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Сущность метода

Метод измерений основан на проведении ИВ-измерений раствора пробы после ее 
предварительной подготовки. Общая схема анализа проб методом ИВ представлена на 
рисунке 1.
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Рисунок 1 - Основные этапы анализа проб методом ИВ

3.1 Сущность метода определения таллия
Измерение массовой концентрации таллия выполняют методом инверсионной 

вольтамперометрии в растворе пробы после ее предварительной пробоподготовки.
Принцип метода инверсионной вольтамперометрии состоит в концентрировании 

определяемого элемента на электроде из раствора подготовленной пробы и последующем 
электрорастворении концентрата при определенном режиме изменения потенциала.

Определение массовой концентрации таллия проводят путем электролиза ионов 
таллия на ртутно-графитовом электроде (далее РГЭ) при заданном отрицательном 
потенциале, равном минус 1,0 В в течение заданного времени.

Процесс электрорастворения элемента с поверхности электрода и регистрацию 
аналитических сигналов проводят при линейно меняющемся потенциале от минус 0,90 В 
до минус 0,05 В относительно хлорсеребряного электрода при заданной чувствительности 
прибора. Максимальный анодный ток регистрируется при определенном потенциале, 
характерном для элемента и линейно зависит от концентрации.

3.2 Сущность метода определения селена
Количественный химический анализ проб вод при определении массовой 

концентрации селена заключается в измерении концентрации селена в форме Se (4+) 
методом катодной инверсионной вольтамперометрии в растворе предварительно 
подготовленной пробы. Для получения электроактивной формы селена (4+) и устранения 
органической составляющей матрицы пробы проводят предварительную
пробоподготовку: сначала окисляют все формы селена до селена (6+) методом мокрого 
озоления и прокаливания в присутствии солей магния, а затем химически 
восстанавливают Se (6+) до Se (4+) раствором концентрированной соляной кислоты.

Для получения аналитических сигналов (пиков) селена в методе катодной ИВ 
проводят электронакопление селена (4+) в форме малорастворимого соединения - 
селенида меди (Cu2 Se) на ртутно-графитовом электроде, затем проводят катодное 
восстановление концентрата и измеряют протекающий ток при наложении меняющегося 
потенциала. Потенциал катодного пика селена равен минус 0,70 В.

3.3 Сущность метода определения серебра
Электроактивной формой для ИВ-измерений является серебро в степени окисления 

(1+); электронакопление проводится на графитовом электроде в форме Ag(0);
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аналитический сигнал на вольтамперной кривой получают в результате 
электрохимической реакции Ag(0) —» Ag(l+).

Пробоподготовку проводят выпариванием известного объема пробы воды, 
подкисляя пробу азотной кислотой (0,2 см3 концентрированной азотной кислоты) и 
добавляя нескольких капель концентрированной перекиси водорода при температуре от 
120 °С до 130 °С. Полученный неорганический осадок растворяют в небольшом объеме 
концентрированной азотной кислоты, добавляют несколько кристаллов калия 
азотнокислого и разбавляют бидистиллированной водой до фиксированного объема 
(10 см3). Для анализа берут всю пробу.

В электрохимической ячейке из полученного раствора Ag(+) накапливается в виде 
Ag(0) на графитовом электроде в течение заданного времени электролиза при потенциале 
электролиза (Е), равном минус 0,5 В. Процесс электрорастворения Ag(0) с поверхности 
электрода проводят при линейном изменении потенциала в положительную сторону до 
потенциала от 0,8 до 1,0 В. Потенциал анодного пика серебра находится в интервале от 
0,20 до 0,30 В на фоне кислот и солей, не образующих комплексы с ионами серебра.

3.4 Массовые концентрации металлов в анализируемых пробах определяют по 
методу добавок аттестованных смесей (далее АС).

4 Отбор, консервация и хранение проб

Отбор (при необходимости консервацию и хранение) исследуемой пробы воды 
проводят по ГОСТ 17.1.5.04, ГОСТ 17.1.5.05, ГОСТ 31861, ГОСТ 31862.

5 Требования безопасности, квалификационные требования и условия 
выполнения измерений

5.1 Условия безопасного проведения работ

5.1.1 К работе с вольтамперометрическим анализатором, нагревательными 
приборами и химическими реактивами допускается персонал, изучивший инструкцию по 
эксплуатации прибора, правила работы с химическими реактивами и химической посудой.

5.1.2 При работе с химическими реактивами (токсичными, едкими и 
легковоспламеняющимися веществами) необходимо соблюдать требования по технике 
безопасности.

5.1.3 Электробезопасность при работе с электроустановками должна соответствовать 
ГОСТ 12.1.019 и инструкции по эксплуатации приборов.

5.1.4 Помещение лаборатории должно соответствовать требованиям пожарной 
безопасности по [1] и иметь средства пожаротушения по [2].

5.1.5 Помещение лаборатории должно быть оборудовано приточно-вытяжной 
вентиляцией в соответствии с ГОСТ 12.4.021.

5.1.6 Утилизацию растворов и проб после измерений, проводят в соответствии с 
нормативными документами по утилизации растворов и проб, разработанной в 
лаборатории.

5.2 Требования к квалификации исполнителя

К выполнению измерений и (или) обработке их результатов допускаются 
специалисты, имеющие опыт работы в химической лаборатории, владеющие техникой 
вольтамперометрического анализа, освоившие методику измерений и получившие
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удовлетворительные результаты оперативного контроля процедуры выполнения 
измерений.

5.3 Условия выполнения измерений

Измерения проводятся в следующих условиях:

Примечание - Выполнение измерений на приборах разрешается проводить в условиях, рекомендуемых 
в руководстве по эксплуатации к ним.

6 Средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда, реактивы и 
материалы

6.1 Средства измерений

Вольтамперометрический анализатор (типа СТА или др.) в комплекте с ШМ- 
совместимым компьютером с системой сбора и обработки данных. Анализатор должен 
обеспечивать метрологические характеристики, соответствующие характеристикам 
погрешности метода;

Весы специального класса точности с наибольшим пределом допускаемой 
абсолютной погрешности ± 0,0001 г по ГОСТ 24104;

Дозатор типа ДПВ-1-1-10, ДПВ-1-5-40, Д11В-1-40-200, Д11В-1-200-1000 с
дискретностью установки доз от 1,0 до 5,0 мкл и относительной погрешностью не более 5 % 
по ГОСТ 28311.

6.2 Вспомогательное оборудование

Комплекс пробоподготовки («Темос-Экспресс») с диапазоном рабочих температур от 
50 °С до 650 °С с погрешностью измерений ± 15 °С или муфельная печь по ГОСТ 9736 или 
электропечь лабораторная, обеспечивающая поддержание заданного температурного 
режима от 150 °С до 600 °С с погрешностью ± 25 °С;

Редуктор с манометром (250 ± 1) атм. по ГОСТ 13861 и ГОСТ 2405;
Плитка электрическая с закрытой спиралью по ГОСТ 14919;
Аппарат для бидистилляции воды АС Д-4 по ГОСТ 28165;
Стаканчики из кварцевого стекла вместимостью от 15 до 20 см3 ГОСТ 19908;
Щипцы тигельные ЩТ;
Шланги полиэтиленовые для подвода газа к ячейке.

6.3 Посуда

Пипетки мерные лабораторные стеклянные градуированные 2-го класса точности 
вместимостью 0,5; 2,0; 5,0; 10,0 см3 поГОСТ 29227;

Колбы мерные вместимостью 25,0; 50,0 100,0, 1000 см3 по ГОСТ 1770;

температура окружающего воздуха 
атмосферное давление

относительная влажность воздуха 
частота переменного тока 
напряжение питания в сети

от 15 °С до 35 °С 
от 630 до 800 мм рт.ст. 
(от 84,0 до 106,7 кПа); 
от 30 до 80 %;
(50 ± 5) Гц;
(220 ± 22) В.
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Цилиндры вместимостью 10,0 см3 или пробирки мерные вместимостью 10,0 и 15,0 см3 
по ГОСТ 1770;

Эксикатор по ГОСТ 25336.

6.4 Реактивы и материалы

Государственные стандартные образцы состава раствора ионов таллия 
(ГСО 6081-91), селена (ГСО 6076-91, ГСО 7340-96), серебра (7779-2000), ртути 
(ГСО 7263-96), меди (ГСО 7255-96, 7998-93); с аттестованным значением массовой доли 
ионов 1,0 мг/см3 и относительной погрешностью аттестованного значения 1 % 
(при Р = 0,95) по ГОСТ 8.315;

Кислота серная концентрированная ос.ч. по ГОСТ 14262;
Кислота соляная концентрированная ос.ч по ГОСТ 14261;
Кислота азотная концентрированная ос.ч по ГОСТ 11125 или х.ч. по ГОСТ 4461;
Пероксид водорода х.ч. поГОСТ 10929;
Вода бидистиллированная или дистиллированная по ГОСТ 6709, перегнанная в 

присутствии серной кислоты и перманганата калия (5,0 см3 концентрированной серной 
кислоты и 3,0 см3 3 % - ного раствора перманганата калия на 1,0 дм3 дистиллированной 
воды);

Калий хлористый х.ч. по ГОСТ 4234;
Соль динатриевая этилендиамин-N, N, N', N' -тетрауксусной кислоты 2-водная 

(трилон Б), х.ч. ГОСТ 10652;
Натрий двууглекислый по ГОСТ 2156;
Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490;
Магний нитрат 6-водный, ч по ГОСТ 11088;
Аммиак водный ч.х по ГОСТ 3760;
Бумага индикаторная универсальная pH от 1 до 14 по действующей нормативной 

технической документации;
Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026;
Селитра калиевая техническая (калий азотнокислый технический), х.ч. по 

ГОСТ 19790;
Азот газообразный или другой инертный газ (аргон, гелий) с содержанием 

кислорода не более 0,03 % по ГОСТ 9293.

Примечания
1 Допускается использовать другие средства измерений, оборудование, аппаратуру, материалы, 

реактивы и стандартные образцы, обеспечивающие метрологические характеристики, аналогичные 
вышеуказанным.

2 Все применяемые средства измерений подлежат испытаниям с целью утверждения типа или 
метрологической аттестации, поверке, испытательное оборудование должно быть аттестовано в 
соответствии с законодательством в области обеспечения единства измерений.

3 При отрицательных результатах контроля качества реактивов кислоты могут перегоняться с 
использованием аппаратов по ГОСТ 28165.

7 Подготовка к выполнению измерений

7.1 Подготовка прибора к работе

Подготовку и проверку вольтамперометрического анализатора производят в 
соответствии с инструкцией по эксплуатации, а также согласно таблицах 1, 2 и 3.
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Таблица 1 - Задаваемые режимы работы прибора при определении массовой 
концентрации таллия в пробах вод

Режим работы прибора Параметры режима работы
Система измерений трехэлектродная
Электроды: 
- рабочий РГЭ
- сравнения х с э
- вспомогательный х с э
Тип развертки импульсная
Поляризующее напряжение для 
электронакопления, В -1,0

Потенциал начала регистрации в-а-кривой, В -0,9
Конечное напряжение развертки, В -0,05
Потенциал очистки электрода, В -0,05
Время очистки электрода, с 30
Скорость линейного изменения потенциала, мВ/с 110
Время электролиза (в зависимости от содержания 
элемента в пробе), с 60 - 120

Потенциал аналитического пика, В 
(ориентировочное значение) -0,50

Фоновый электролит 10-12 см3 бидистиллированной воды 
+ 0,4 см3 раствора трилонаБ молярной 
концентрации 0,2 моль/дм3 
+ 0,025 см3 раствора ртути молярной 
концентрации 2 мг/дм3

Таблица 2 - Задаваемые режимы работы прибора при определении массовой 
концентрации серебра в пробах вод

Режим работы прибора Параметры режима 
работы

Поляризующее напряжение для электронакопления серебра, В -0,50
Потенциал начала регистрации вольтамперной кривой, В -0,20
Конечное напряжение развертки, В 0,80
Скорость линейного изменения потенциала, мВ/с 50
Время электролиза (в зависимости от содержания элемента в пробе), 
с 60-180
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Таблица 3 -  Задаваемые режимы работы прибора при определении массовой 
концентрации селена в пробах вод

Режим работы прибора Параметры режима работы

Система измерений трехэлектродная

Электроды

рабочий электрод -  графитовый,
(РГЭ);
электрод сравнения - хлорсеребряный в 
растворе хлорида калия молярной 
концентрации 1 моль/дм3 (ХСЭ); 
вспомогательный электрод -  
хлорсеребряный в растворе хлорида калия 
молярной концентрации 1 моль/дм3 (ХСЭ)

Фоновой электролит раствор соляной кислоты с добавлением 
рабочих растворов меди (2+) и ртути (2+)

Режим измерения напряжения дифференциально-импульсный
Поляризующее напряжение для 
электронакопления, В -0,20

Потенциал начала регистрации 
вольтамперной кривой, В -0,20

Конечное напряжение развертки, В -1,20
Скорость линейного изменения 
потенциала, мВ/с 50-60

Время электролиза, с 60 - 300*

* в зависимости от содержания элемента в анализируемой пробе

7.2 Подготовка лабораторной посуды

7.2.1 Новую лабораторную стеклянную посуду, сменные наконечники дозаторов, 
пипетки промывают азотной кислотой, затем серной кислотой и 3 -  4 раза 
бидистиллированной водой.

Загрязненные кварцевые стаканчики протирают сухой пищевой содой при помощи 
фильтровальной бумаги, 3 - 4  раза ополаскивают сначала водопроводной, затем 
бидистиллированной водой. Затем в каждый стаканчик добавляют от 0,1 до 0,2 см3 
концентрированной серной кислоты, стаканчики помещают на электроплитку или 
комплекс пробоподготовки «Темос-Экспресс» (при открытой крышке) при температуре от 
300 °С до 350 °С. После полного прекращения выделения паров серной кислоты со стенок 
стаканчиков их прокаливают при температуре от 500 °С до 600 °С от 10 до 15 мин в 
муфельной печи или комплексе пробоподготовки «Темос-Экспресс» (при закрытой 
крышке).

Сменные кварцевые стаканчики хранят в эксикаторе.
7.2.2 Проверку стаканчиков для анализа на чистоту проводят путем регистрации 

вольтамперограмм фонового электролита.
Оптимальными являются такие качества реактивов и чистота посуды, когда 

получаются аналитические сигналы элементов в растворе фонового электролита, равные 
или близкие к нулю при максимальном времени накопления, используемом при 
измерении.
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7.3 Подготовка и хранение электродов

7.3.1 Подготовка индикаторного графитового электрода
Графитовый электрод (далее ГЭ) представляет собой графитовый торцевой электрод, 

изготовленный из графитового стержня, пропитанного различными веществами, с 
диаметром рабочей поверхности от 3 до 5 мм. ГЭ помещен в тефлоновый корпус и имеет 
токовыводящий контакт для подключения ГЭ к прибору.

Перед работой торец ГЭ тщательно отшлифовывают на бумажном фильтре и 
ополаскивают бидистиллированной водой.

После проведения анализов ГЭ хранят в сухом виде.
7.3.2 Подготовка индикаторного ртутно-графитового электрода для определения 

селена
Ртутно-графитовый электрод (далее РГЭ) представляет собой графитовый торцевой 

электрод с нанесенной на него пленкой ртути непосредственно в процессе анализа. 
Графитовый торцевой электрод изготавливают из пропитанного различными веществами 
графитового стержня с диаметром рабочей поверхности 3 мм.

Для получения РГЭ рабочую поверхность графитового электрода предварительно 
полируют на фильтре. Ополаскивают рабочую поверхность бидистиллированной водой, 
опускают в раствор фонового электролита (10 см3 соляной кислоты молярной 
концентрации от 0,6 до 0,8 моль/дм3), добавляют 0,3 см3 рабочего раствора ионов 
ртути (2+) массовой концентрации 100 мг/дм3 и 0,2 см3 рабочего раствора ионов меди (2+) 
массовой концентрации 100 мг/дм3. Проводят электролиз в трехэлектродной ячейке в 
процессе проведения вольтамперометрических измерений по приложению Б.

После завершения анализа и перед работой (в последующие дни) рабочую 
поверхность электрода шлифуют на фильтровальной бумаге и ополаскивают 
бидистиллированной водой. Электроды хранят в сухом виде.

7.3.3 Подготовка индикаторного ртутно-графитового электрода для определения 
таллия

Пленку ртути наносят непосредственно в процессе измерений для чего рабочую 
поверхность графитового электрода предварительно отшлифовывают на фильтре, 
ополаскивают бидистиллированной водой и проводят электролиз в растворе трилона Б с 
добавлением рабочего раствора ионов ртути.

Тонкая пленка ртути получается путем электролиза ионов ртути из раствора вместе с 
определяемыми ионами таллия в процессе измерения.

После проведения анализов РГЭ хранят в сухом виде.
7.3.4 Подготовка к работе электрода сравнения и вспомогательного электрода
В качестве электрода сравнения и вспомогательного электрода используют 

хлорсеребряные электроды (далее ХСЭ)
ХСЭ представляет собой спираль из серебряной проволоки, покрытой хлоридом 

серебра, помещенную в тефлоновый корпус с полупроницаемой пробкой. Конец 
серебряной проволоки имеет токовыводящий контакт для подключения к прибору. ХСЭ 
заполняют раствором хлорида калия молярной концентрации 1 моль/дм3. Хранят 
электроды в растворе хлорида калия молярной концентрации 1 моль/дм3. Заполнение 
электродов производят не реже 1 раза в 2 недели.

7.3.5 Проверку работы электродов проводят в соответствии с разделом 8.

9
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7.4 Приготовление растворов

7.4.1 Основным раствором (далее ОР) массовой концентрации таллия, селена и 
серебра 100 мг/дм3 является государственный стандартный образец (далее ГСО) состава 
растворов ионов таллия, селена, серебра с аттестованным значением массовой 
концентрации 0,1 г/дм3 = 100,0 мг/дм3. ОР готовят в соответствии с инструкцией по 
применению ГСО.

Основные растворы с массовой концентрацией 100 мг/дм3 устойчивы в течение 
6 месяцев. ОР хранят в темном месте.

7.4.2 Рабочие растворы или аттестованные растворы (АС) серий АС-1, АС-2, АС-3 
массовой концентрации 10; 5 и 0,5 мг/дм3 таллия, готовят разбавлением растворов 
бидистиллированной водой в мерных колбах вместимостью 50 см3 согласно таблице 4.

Таблица 4 - Приготовление АС таллия

Концентрация 
исходного 

раствора для 
приготовления 

АС, мг/дм3

Отбираемый 
объем, см3

Объем
мерной
посуды,

см3

Концентрация 
приготовленного 

раствора АС, 
мг/дм3

Обозначение 
раствора АС

Срок
хранения,

сут.

100 5,0 50 10,0 АС-1 30
100 2,5 50 5,0 АС-2 30
10 2,5 50 0,5 АС-3 15

7.4.3 Рабочие растворы селена серий АС-1, АС-2 и АС-3 с массовой концентрацией 
10; 5 и 1 мг/дм3 готовят соответствующими разбавлениями растворов
бидистиллированной водой в мерных колбах вместимостью 25 см3 согласно таблице 5.

Таблица 5 - Приготовление АС селена

Концентрация 
исходного 

раствора для 
приготовления

АС, мг/дм3

Отбираемый 
объем, см3

Объем
мерной
посуды,

см3

Концентрация 
приготовленного 

раствора АС, 
мг/дм3

Обозначение 
раствора АС

Срок
хранения,

сут.

100 2,50 25 10,0 АС-1 30
100 1,25 25 5,0 АС-2 15
10 2,50 25 1,0 АС-3 5

7.4.4 Рабочие растворы серий АС-1, АС-2 и АС-3 с содержанием по 10,0; 5,0 и 
2,5 мг/дм3 серебра соответственно готовят разбавлением основного раствора 
бидистиллированной водой в мерных колбах вместимостью 25 и 50 см3 согласно
таблице 6.

Таблица 6 - Приготовление АС серебра
Концентрация 

исходного раствора 
для приготовления 

АС, мг/дм3

Отбираемый 
объем, см3

Объем
мерной
посуды,

см3

Концентрация 
приготовленного 

раствора АС, 
мг/дм3

Обозначение 
раствора АС

Срок
хранения,

сут.

100 2,5 25 10,0 АС-1 30
10 12,5 25 5,0 АС-2 15
10 12,5 50 2,5 АС-3 15
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Хранят растворы в темном месте.
При повторном приготовлении растворы взбалтывают, сливают, колбы не промывают 

водой, а заполняют свежеприготовленным раствором той же концентрации.
7.4.5 Приготовление раствора серной кислоты молярной концентрации 0,1 моль/дм3 

для электрохимической очистки ГЭ
В колбу вместимостью 100 см3, наполовину заполненную бидистиллированной 

водой, вносят с помощью мерной пипетки или дозатора 0,5 см3 концентрированной 
серной кислоты, перемешивают и доводят объем до метки бидистиллированной водой.

7.4.6 Приготовление раствора калия хлорида молярной концентрации 1 моль/дм3
Навеску калия хлорида массой 7,46 г, взятую с точностью до второго знака,

помещают в колбу вместимостью 100 см3, растворяют в небольшом количестве
бидистиллированной воды и доводят объем до метки бидистиллированной водой.

7.4.7 Приготовление раствора калия азотнокислого (раствор фонового электролита) 
молярной концентрации 1 моль/дм3

Навеску калия азотнокислого массой 25 г, взятую с точностью до десятых, 
помещают в колбу вместимостью 250 см3, растворяют в небольшом количестве
бидистиллированной воды, перемешивают и доводят объем до метки 
бидистиллированной водой.

7.4.8 Приготовление раствора ртути (2+) массовой концентрации 100 мг/дм3
Вскрывают ампулу ГСО ртути с аттестованным значением массовой концентрации

ртути 1 мг/см3 (1 мг/см3 = 1 г/дм3 = 1 000 мг/дм3).
В мерную колбу вместимостью 50 см3, наполовину заполненную 

бидистиллированной водой, вносят при помощи мерной пипетки или дозатора 5 см3 
раствора ртути (2+) массовой концентрации 1 000 мг/дм3 и 0,5 см3 концентрированной 
азотной кислоты, перемешивают и доводят объем в колбе до метки бидистиллированной 
водой.

7.4.9 Приготовление раствора ртути массовой концентрации 2 мг/дм3
Вскрывают ампулу ГСО ртути с аттестованным значением массовой концентрации

ртути 1 мг/см3 (1 мг/см3 = 1 г/дм3 = 1 000 мг/дм3).
В мерную колбу вместимостью 100 см3, наполовину заполненную 

бидистиллированной водой, вводят при помощи мерной пипетки или дозатора 0,2 см3 
раствора ртути массовой концентрации 1 000 мг/дм3, перемешивают и доводят объем 
раствора в колбе до метки бидистиллированной водой.

7.4.10 Приготовление раствора меди (2+) массовой концентрации 100 мг/дм3
Вскрывают ампулу ГСО меди с аттестованным значением массовой концентрации

меди 1 мг/см3 (1 мг/см3 = 1 г/дм3 = 1000 мг/дм3).
В мерную колбу вместимостью 50 см3 наполовину заполненную 

бидистиллированной водой, вносят при помощи мерной пипетки или дозатора 5 см3 
раствора меди (2+) массовой концентрации 1000 мг/дм3 и 0,5 см3 концентрированной 
азотной кислоты, перемешивают и доводят объем в колбе до метки бидистиллированной 
водой.

Раствор меди (2+) с массовой концентрацией 100 мг/дм3 устойчив в течение 6 
месяцев.

7.4.11 Приготовление раствора соляной кислоты молярной концентрации
0,6 моль/дм3

В мерную колбу вместимостью 100 см3 наполовину заполненную 
бидистиллированной водой, вносят при помощи мерной пипетки или дозатора 5 см3 
концентрированной соляной кислоты, перемешивают и доводят объем до метки 
бидистиллированной водой.
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7.4.12 Приготовление раствора трилона Б молярной концентрации 0,2 моль/дм3 
готовят одним из двух способов:

1) Навеску стандарт-титра (фиксанала) трилона Б массой 37,2 г, взятую с точностью 
до второго знака, помещают в мерную колбу вместимостью 500 см3, наполовину 
заполненную бидистиллированной водой, перемешивают и доводят объем раствора в 
колбе до метки бидистиллированной водой.

2) Навеску трилона Б 18,6 г, взятую с точностью до второго знака, помещают в 
мерную колбу вместимостью 250 см3, наполовину заполненную бидистиллированной 
водой, перемешивают и доводят объем раствора в колбе до метки бидистиллированной 
водой.

7.5 Подготовка проб

Для анализа пробы одновременно используют две параллельных и одну резервную 
пробу.

7.5.1 Подготовка проб для определения таллия
Пробу воды объемом от 10 до 15 см3 (в зависимости от ожидаемой концентрации) 

помещают в чистый кварцевый стаканчик объемом 20 см3.
Стаканчик с пробой помещают на плитку или в комплекс пробоподготовки 

«Темос-Экспресс» и нагревают до температуры от 125°С до 130 °С, упаривают до сухих 
солей.

Вынимают стаканчик из комплекса пробоподготовки «Темос-Экспресс» или 
снимают с плитки, охлаждают до комнатной температуры (от 20 °С до 35 °С), добавляют 
при помощи мерной пипетки или дозатора 0,6 см3 концентрированной азотной кислоты и 
0,4 см3 перекиси водорода. Затем снова помещают в комплекс пробоподготовки «Темос- 
Экспресс» или в муфельную печь, нагревают при температуре от 120 °С до 130°С, 
выпаривая пробу до сухих солей.

Затем стаканчик вынимают, охлаждают до комнатной температуры (от 15 °С до 
35 °С). Добавляют в стаканчик при помощи мерной пипетки или дозатора от 10 до 12 см3 
бидистиллированной воды, 0,4 см3 раствора трилона Б молярной концентрации 0,2 
моль/дм3 и 0,025 см3 раствора ртути массовой концентрации 2 мг/дм3.

7.5.2 Подготовка проб для определения серебра
Пробу воды объемом 10 см3, взятую при помощи мерной пипетки или дозатора, 

помещают в кварцевый стаканчик объемом 20 см3, добавляют от 0,1 до 0,2 см3 
концентрированной азотной кислоты и 0,05 см3 пероксида водорода, упаривают до 
влажного осадка при температуре от 120 °С до 130 °С на плитке или в комплексе 
пробоподготовки «Темос-экспресс». Осадок растворяют в фоновом электролите объемом 
10 см3.

Для анализа используют всю подготовленную пробу или её аликвоту в зависимости 
от концентрации серебра в пробе.

7.5.3 Подготовка проб для определения селена
В чистые кварцевые стаканчики вносят при помощи мерной пипетки или дозатора 

от 5 до 10 см3 анализируемой воды, добавляют от 0,5 до 1,0 см3 концентрированной 
азотной кислоты, 0,5 см3 пероксида водорода и 0,02 г азотнокислого магния.

Стаканчики с пробами помещают на плитку или в комплекс пробоподготовки 
«Темос-Экспресс» с температурой от 90°С до 95°С и выдерживают при этой температуре 
30 мин. Затем пробу воды упаривают при температуре от 120 °С до 125 °С до сухого 
остатка.

Повышают температуру в комплексе «Темос-Экспресс» или муфельной печи до 
(450 ± 10) °С и прокаливают стаканчики с пробой при этой температуре течение 30 мин.
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После прокаливания остаток в стаканчиках не должен содержать черных включений, в 
противном случае, операцию обработки с азотной кислотой и пероксидом водорода 
повторяют.

После получения белого осадка однородного цвета стаканчики охлаждают, 
добавляют в них по 1,5 см3 концентрированной соляной кислоты. Стаканчики вновь 
помещают на плитку либо в комплекс пробоподготовки «Темос-экспресс» при 
температуре 90°С, проводят химическое восстановление селена (6+) до селена (4+) в 
течение 30 мин.

Затем стаканчики охлаждают, с помощью дозатора или мерной пипетки добавляют 
10 см3 бидистиллированной воды, 0,3 см3 рабочего раствора ртути (2+) массовой 
концентрации 100 мг/дм3 и 0,2 см3 рабочего раствора меди (2+) массовой концентрации 
100 мг/дм3.

Для анализа используют всю подготовленную пробу или её аликвоту в зависимости 
от концентрации селена в пробе.

7.5.4 Подготовка «холостой» пробы при определении концентраций всех элементов
Подготовку «холостой» пробы при определении концентраций всех элементов 

проводят соответственно аналогично 7.5.1 -  7.5.3, добавляя те же реактивы, в тех же 
количествах и последовательности, используя вместо анализируемой пробы 
бидистиллированную воду. Измерения «холостой» пробы обязательно проводят при смене 
партии реактивов, замене посуды и т.д.

Примечания
1 Мешающие влияния органических веществ пробы устраняются в процессе пробоподготовки.
2 Если аналитический сигнал элемента в пробе выходит за верхнюю границу разрешающей 

способности прибора, допускается уменьшить время электронакопления, либо взять меньшую аликвоту 
подготовленной к измерению пробы. Если аналитический сигнал элемента выходит за нижнюю границу 
разрешающей способности прибора, допускается взятие большего объема анализируемой пробы и 
увеличение времени накопления.

8 Выполнение измерений

Комплекс аналитический вольтамперометрический должен быть предварительно 
подготовлен к работе в соответствии с «Руководством пользователя» или на примерах 
работы комплекса СТА приведенных в приложении Б, В и Г.

При выполнении ВА измерений для определения массовых концентраций элементов 
выполняют следующие операции:

- устанавливают параметры измерений согласно таблицам 1, 2 или 3;
- проводят проверку электрохимической ячейки (электроды, раствор фонового 

электролита) на чистоту в соответствии с руководством к прибору;
- проводят регистрацию вольтамперограммы -  аналитического сигнала (Б) элемента 

в растворе подготовленной пробы в соответствии с руководством к прибору;
- проводят регистрацию вольтамперограммы -  аналитического сигнала (Б) элемента 

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

концентрации компонента.

9 Вычисление и оформление результатов

9.1 Массовую концентрацию каждого элемента таллия, селена и серебра в 
анализируемой пробе вычисляют с помощью программного обеспечения к прибору.

Массовая концентрация X ’ мг/дм3, таллия, селена и серебра в пробе вычисляется по
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формуле (1):
I  х  С х V х V

__ ± пробы добавки '  добавки минерализапа
L впробе"

(/,пробасдобекойй ^проба) ^ аликвота ^  навеска
( 1)

где I  пробы - высота тока пика элемента таллия, селена и серебра, на кривой пробы;
С добавки - массовая концентрация АС элемента таллия, селена и серебра, мг/дм3;
V добавки - объём добавки, см3;
С минерапизата- объем минерализата, см ,
I  пробы с добавкой - высота тока пика элемента (таллия, селена, серебра) на ВА-кривой 

пробы с добавкой АС элемента таллия, селена и серебра;
V аликвоты - объём аликвоты, см3;
Мнавески - объем Пробы, ДМ3.

9.2 Вычисления проводят для каждой из двух параллельных анализируемых проб; 
получая значения Xi и Х2

9.3 Аналогичные вычисления проводят для «холостой» пробы.
9.4 Если в «холостой» пробе содержится соизмеримое количество определяемого 

элемента, то оценивают реальное содержание элемента в каждой из параллельных проб, 
вычитая из XI и Х2 результат «холостой» пробы.

10 Проверка приемлемости результатов измерений

10.1 За результат измерений X  принимают среднее арифметическое значение двух 
результатов измерений, полученных в условиях повторяемости Xi и Х2  (параллельных 
определений), для которых выполняется условие (2):

\xt - x 2\<г, (2)

где г - предел повторяемости, выраженный в абсолютных единицах. Значения 
предела повторяемости приведены в таблице 7.

10.2 При невыполнении условия (2) получают дополнительно еще один результат 
измерения. За результат измерений принимают среднее арифметическое трех результатов 
измерений, полученных в условиях повторяемости, для которых выполняется условие (3):

О)

где СЛ095(3) -  критический диапазон.
Значения критического диапазона приведены в таблице 7.
10.3 При невыполнении условия (3) в качестве окончательного результата измерений 

принимают медиану трех результатов измерений, полученных в условиях повторяемости 
(параллельных определений). Дополнительно выявляют и устраняют причины, 
приводящие к невыполнению условия (2).

10.4 Расхождение между результатами измерений, полученными в двух 
лабораториях, не должно превышать предела воспроизводимости при условии (4):
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* 1 - * 2 <R. (4)

где X 1 w X  2 - результаты измерений массовой концентрации элемента, полученные 
в разных лабораториях -  средние арифметические двух результатов измерений, 
полученных в условиях повторяемости, для которых выполняется условие (2);

R -  предел воспроизводимости, выраженный в абсолютных единицах. Значения 
предела воспроизводимости приведены в таблице 7.

10.5 При выполнении условия (4) приемлемы оба результата измерений, и в качестве 
окончательного может быть использовано их среднее арифметическое значение.

Таблица 7 -  Значения предела повторяемости, критического диапазона и 
предела воспроизводимости при доверительной вероятности Р = 0,95

Наименование
показателя

Диапазон
измерений,

мг/дм3

Предел
повторяемости, г , 

мг/дм3

Критический 
диапазон, 

CR0 95(3), мг/дм3

Предел
воспроизводимости, 

R, мг/дм3

Таллий
от 0,0005 до 
0,01 включ. 0,34 X 0,40 X 0,50 X

Серебро
от 0,0001 до 
0,1 включ. 0,3 IX 0,36 X 0,42 X

Селен от 0,0003 до 
0,1 включ 0,36 X 0,43 X 0,50 X

X - среднее арифметическое значение результатов параллельных 
концентрации элемента

определений массовой

X - среднеарифметическое значение результатов анализа, полученных в двух лабораториях

11 Оформление результатов измерений

11.1 Результат измерений, мг/дм3, при Р = 0,95, представляют в виде:
(X  + А) и л и  (х  ± Ал ), при условии А л  ^ А,

где X  -  результат измерений;
Ал  -  значения характеристики погрешности результатов измерений, установленное 

при реализации методики в лаборатории;
А -  значения характеристики погрешности выполнения измерений, которые 

рассчитываются по формуле (5):

А = 0,015 X ,  (5)

где 8 - относительное значение показателя точности (характеристики погрешности) 
методики, приведенное в таблице 8.
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Таблица 8 -  Относительное значение показателя точности методики при 
доверительной вероятности Р = 0,95

Н аименование
показателя

Д иапазон  изм ерений, 
м г/дм 3

П оказатель точности (границы, в 
которы х находится погреш ность  

м етодики), 5 1, %

Таллий от  0 ,0005  д о  0,01 включ. 36

С елен от  0 ,0003  д о  0,1 включ. 40

С еребро от  0 ,0001  д о  0,1 включ. 29

51 -  Соответствует расширенной относительной неопределенности с коэффициентом охвата к = 2

11.2 Числовое значение результата измерения должно оканчиваться цифрой того же 
разряда, что и значение предела повторяемости результатов параллельных определений. 
Значение предела повторяемости должно содержать не более двух значащих цифр.

12 Контроль качества результатов измерений при реализации метода в 
лаборатории

12.1 Контроль качества результатов измерений при реализации метода в 
лаборатории предусматривает:

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

- контроль стабильности результатов анализа (на основе контроля стабильности 
среднеквадратического отклонения внутрилабораторной прецизионности, погрешности, 
среднеквадратического отклонения повторяемости).

12.2 Оперативный контроль процедуры анализа (выполнения измерений) проводят:
- при внедрении метода выполнения измерений в лаборатории;
- при появлении факторов, которые могут повлиять на стабильность процесса 

анализа (например, при смене партии реактивов, после ремонта прибора, при длительном 
промежутке времени между анализами и т.д.).

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

12.3 Одной из форм контроля стабильности результатов анализа является контроль 
стабильности результатов анализа в пределах лаборатории с использованием контрольных 
карт, реализуемый

- путем контроля и поддержания на требуемом уровне погрешности результатов 
измерений;

- путем контроля и поддержания на требуемом уровне внутрилабораторной 
прецизионности;

- путем контроля и поддержания на требуемом уровне повторяемости результатов 
параллельных определений.

12.4 Процедуры и периодичность контроля точности (контроля стабильности) 
получаемых результатов измерений в пределах лаборатории проводят с учетом 
требований ГОСТ ИСО 5725-6 раздел 6 или по [5].
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13 Проверка приемлемости результатов измерений для двух лабораторий

13.1 Проверку приемлемости результатов измерений, полученных в условиях 
воспроизводимости (в двух лабораториях, m = 2), проводят с учетом требований 
ГОСТ ИСО 5725-6 по отношению к пределу воспроизводимости, в соответствии с 
таблицей 3, или к критической разности для двух среднеарифметических результатов 
измерений в соответствии с ГОСТ ИСО 5725-6.

Расхождение между результатами измерений, полученных в двух лабораториях, не 
должно превышать предела воспроизводимости. Значения предела воспроизводимости 
приведены в таблице 7.

При выполнении этого условия приемлемы оба результата измерений, и в качестве 
окончательного может быть использовано их общее среднее значение.

При превышении предела воспроизводимости могут быть использованы методы 
оценки приемлемости результатов измерений согласно ГОСТ ИСО 5725-6.

13.2 Разрешение противоречий между результатами двух лабораторий проводят в 
соответствии с ГОСТ ИСО 5725-6.

14 Характеристики показателей точности измерений

Метод измерений массовой концентрации таллия, селена и серебра при анализе проб 
воды методом вольтамперометрии обеспечивает получение результатов измерений с 
погрешностью, не превышающей значений, приведенных в таблице 9.

Таблица 9 -  Диапазон измерений, относительные значения показателей точности, 
повторяемости и воспроизводимости при доверительной вероятности Р = 0,95

Наименование
показателя

Диапазон измерений, 
мг/дм3

Показатель повторяемости 
(среднеквадратическое 

отклонение 
повторяемости),

Показатель
воспроизводимости

(среднеквадратическое
отклонение

воспроизводимости),

Таллий от 0,0005 до 0,01 включ. 12 18
Селен от 0,0003 до 0,1 включ. 13 18
Серебро от 0,0001 до 0,1 включ. 11 15
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Приложение А
(обязательное)

Алгоритмы оперативного контроля процедуры анализа

А. 1 Общие положения
АЛЛ Оперативный контроль процедуры анализа осуществляет непосредственно 

исполнитель на основе информации, получаемой при реализации отдельно взятой 
контрольной процедуры с использованием средств контроля.

А.1.2 Роль средств контроля выполняют:
-  образцы для контроля (АС по [3]);
-  рабочие пробы с известной добавкой определяемого компонента;
-  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 решения по результатам контроля.

А.2 Алгоритм оперативного контроля повторяемости результатов контрольных 
измерений

А.2.1 Получают два результата параллельных определений любого средства 
контроля (по А.1.2).

А.2.2 Реализуют схему контроля повторяемости (по А.1.3), получая два результата 
параллельных определений. Результат контрольной процедуры равен (А. 1):

Норматив контроля повторяемости равен пределу повторяемости г при п=2, 
значение которого приведено в таблице 4. Результат должен удовлетворять условию (А.2):

А.2.3 Если условие (А.2) выполняется, то рассчитывают результат контрольной 
процедуры анализа как среднее арифметическое из результатов двух параллельных 
определений.

Если гк > г , то повторяют контрольную процедуру, получая заново два результата 
параллельных определений.

При повторном превышении предела повторяемости процедуру анализа прекращают 
и выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам.

А.З Алгоритм оперативного контроля процедуры анализа в условиях 
внутрилабораторной прецизионности

А.3.1 Образцами для выполнения данной процедуры являются средства контроля по 
А.1.2. Объем отобранной пробы для контроля должен соответствовать удвоенному объему 
, необходимому для проведения измерений.

(А.1)

(А.2)
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Отобранный объем делят на две части и анализируют в соответствии с требованиями 
настоящего стандарта в условиях внутрилабораторной прецизионности или различными 
операторами, или в различное время или с использованием различных средств измерений 
и т.д., при соблюдении условий и сроков хранения проб. Получают соответственно и
Т 2, мг/дм3.

А.З.2 Рассчитывают результат контрольной процедуры по формуле (А.З):

R jjk = 1̂4 — А2|
ш  1 1 2| (А З )

Рассчитывают или устанавливают норматив контроля внутрилабораторной 
прецизионности по формуле (А. 4):

Ял = 0,84 • R , (А4)

где R -  значение предела воспроизводимости, приведенное в таблице 4;
X  -  среднее арифметическое значение результатов, полученных в условиях 

внутрилабораторной (промежуточной) прецизионности.
А.3.3 Результаты, полученные в условиях внутрилабораторной прецизионности 

(Х , ,Х 2 ), считают удовлетворительными при условии (А. 5):

Я л к ^ Я л (А.5)

А.З.4 При выполнении условия (А.5) общее среднее арифметическое X  
представляют в качестве результата контрольной процедуры.

При невыполнении условия (А.5) измерения повторяют.
При повторном невыполнении условия (А.5) выясняют причины, приводящие к 

неудовлетворительным результатам, и устраняют их.

А. 4 Алгоритм контроля процедуры выполнения измерений с использованием метода 
добавок

А.4.1 Контроль исполнителем процедуры выполнения измерений проводят путем 
сравнения результата отдельно взятой контрольной процедуры Кк с нормативом контроля 
Кд.

А.4.2 Результат контрольной процедуры Кк рассчитывают по формуле (А.6):

Кк х 1 - х - с , (А.6)

где х '  -  результат контрольного измерения массовой концентрации компонента в 
пробе с известной добавкой -  среднее арифметическое двух результатов параллельных 
определений, расхождение между которыми не превышает предела повторяемости г. 
Значение г приведено в таблице 7.

К  -  результат контрольного измерения массовой концентрации компонента в пробе 
без добавки -  среднее арифметическое двух результатов параллельных определений, 
расхождение между которыми не превышает предела повторяемости г;

С -  величина добавки.
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Примечание - Величина добавки должна составлять от 50 % до 150 % от массовой концентрации 
компонента в пробе без добавки.

А.4.3 Норматив оперативного контроля Кд рассчитывают по формуле (А.7):

+(**)’ _ ( А7 )
А Д -где ,А' , аХ -  значения характеристики погрешности результатов измерении, 

установленные в лаборатории при реализации методики, соответствующие массовой 
концентрации компонента в пробе без добавки и в пробе с добавкой соответственно.

А.4.4 Качество контрольной процедуры признают удовлетворительным при 
выполнении условия (А.8):

Кк < Кд, (А. 8)

При невыполнении условия (А. 8) эксперимент повторяют.
При повторном невыполнении условия (А. 8) выясняют причины, приводящие к 

неудовлетворительным результатам.

А. 5 Алгоритм оперативного контроля процедуры выполнения измерений с 
использованием образцов для контроля

А.5.1 Образцами для контроля являются рабочие пробы анализируемых объектов с 
отсутствием данного компонента, в которые введена точная концентрация искомого 
компонента (аттестованная характеристика -  С). Компонент концентрации С вводят в 
пробу до стадии пробоподготовки.

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

Результат контрольной процедуры равен формуле (А.9):

Кк = \Х -С \ ,  (А.9)

Норматив контроля точности К рассчитывают по формуле (А. 10):

К = Ал = 0,84 х А, (А. 10)

А.5.3 Точность контрольного измерения признают удовлетворительной при условии 
(A ll) :

Кк < К, (А. 11)

При невыполнении условия (А. 11) эксперимент повторяют.
При повторном невыполнении условия (А. 11) выясняют причины, приводящие к 

неудовлетворительным результатам.
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Приложение Б
(информационное)

Выполнение определения массовой концентрации селена с использованием 
вольтамперометрического аналитического комплекса СТА

Комплекс аналитический вольтамперометрический СТА должен быть 
предварительно подготовлен к работе в соответствии с Руководством пользователя на 
данный вольтамперометрический комплекс.

Комплекс аналитический вольтамперометрический СТА должен содержать 
комплект оборудования для определения селена:

- индикаторный электрод (рабочий) -  графитовый;
- электрод сравнения - хлорсеребряный, заполненный раствором хлорида калия 

молярной концентрации 1 моль/дм, с сопротивлением не более 3,0 кОм;
- вспомогательный электрод -  хлорсеребряный, заполненный раствором хлорида 

калия концентрации 1 моль/дм3, с сопротивлением не более 3,0 кОм;
- сменные стаканчики из кварцевого стекла вместимостью от 20 до 25 см3;
- тефлоновая трубка с оттянутым концом для подвода инертного газа для удаления 

кислорода из раствора и его перемешивания.

Б.1 Подготовка графитового электрода, проверка стаканчиков, фонового 
раствора и электродов на чистоту

В три чистых стаканчика вместимостью от 15 до 20 см3 вносят по 10 см3 раствора 
соляной кислоты молярной концентрации от 0,6 до 0,8 моль/дм3, 0,3 см1 раствора ртути 
(2+) массовой концентрации 100 мг/дм3 и 0,2 см3 раствора меди (2+) массовой 
концентрации 100 мг/дм3.

Стаканчики помещают в каждую из трех электрохимических ячеек анализатора 
СТА. Опускают в раствор индикаторные электроды (графитовые), электроды сравнения, 
вспомогательные электроды, азотные трубочки и подключают их к соответствующим 
клеммам прибора в каждой ячейке.

Загружают файл созданной ранее методики, в главном меню выбирают пункт 
«Методика / Открыть» или создают новую методику.

Для создания новой методики в главном меню выбирают пункт «Методика / Новая 
методика» и вводят следующие параметры в соответствии с рисунком Б.1, Б.2, Б.З, Б.4, 
Б.5.

Рисунок Б.1 -  Методика
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Рисунок Б.2 - Методика

Рисунок Б.З - Методика

Рисунок Б.4 - Методика
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Рисунок Б.5 - Методика

Сохраняют методику в команде главного меню «Сохранить методику» или панели 
управления.

Измеряют фон, запуская команду «Анализ фона», регистрируют от 3 до 5 
вольтамперограмм, проводят их разметку и удаление «выпадающих» кривых».

При наличии на вольтамперных кривых пиков определяемого элемента высотой 
более 0,001 мкА содержимое стаканчиков выливают, отмывают стаканчики и электроды 
так, чтобы в чистом фоне отсутствовали пики определяемого элемента (или были менее 
0,001 мкА).

Б.2 Проверка работы графитового электрода по контрольной пробе селена
Б.2.1 Измерение фона
В чистые стаканчики наливают фоновый электролит и помещают в 

электрохимическую ячейку. Опускают электроды, запускают команду «Анализ фона», 
регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, проводят их разметку и удаление 
«выпадающих» кривых».

По окончании измерения фона (при отсутствии пиков селена) содержимое 
стаканчиков не выливают.

Б.2.2 Анализ пробы
В стаканчики с раствором фонового электролита вносят с помощью дозатора 0,02 

см3 рабочего раствора селена массовой концентрации 10 мг/дм3 (АС-1). Полученный 
раствор будет являться контрольной пробой массовой концентрацией селена с 0,02 мг/дм3 
при объеме пробы 10 см3.

Запускают команду «Анализ пробы», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, 
проводят их разметку и удаление «выпадающих» кривых.

Б.2.3 Измерение пробы с добавкой
При помощи дозатора вносят в стаканчики с пробой еще одну добавку селена 

объемом 0,02 см3 массовой концентрацией 10 мг/дм3 (АС-1), запускают команду «Анализ 
добавки». Регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, проводят их разметку и удаление 
«выпадающих» кривых.

Б.2.4 Расчет массовой концентрации селена в контрольной пробе
Заполняют таблицу «Количество» в соответствии с рисунком Б.6.
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Рисунок Б.6 - Количество

Для перехода в таблицу «Концентрация» в главном окне на панели управления 
нажимают кнопку «Окно просмотра результат анализа».

Если расхождение между полученными и введенными концентрациями не 
превышает 20 %, графитовые электроды считают пригодными к работе. После этого 
приступают к измерению при анализе проб в такой же последовательности.

Если расхождение между результатами в ячейках составляет более 20 %, ртутно
графитовый электрод зачищают на фильтровальной бумаге, ополаскивают 
бидистиллированной водой и повторяют операции.

Растворы с контрольной пробой селена выливают из стаканчиков; электроды 
промывают; стаканчики промывают.

Б.З ИВ измерения при анализе реальной пробы на содержание селена
Одновременно рекомендуется проводить измерения двух параллельных и одной 

«резервной» пробы в трех стаканчиках.
Б.3.1 Измерение фона
В чистые стаканчики наливают фоновый электролит и помещают в 

электрохимическую ячейку. Опускают электроды, запускают команду «Анализ фона», 
регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, проводят их разметку и удаление 
«выпадающих» кривых». Стаканчики убирают.

Б.3.2 Измерение пробы
Стаканчики с пробой анализируемого объекта, подготовленные для измерения, 

помещают в электрохимическую ячейку, опускают электроды. Запускают команду 
«Анализ пробы», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, проводят их разметку и 
удаление «выпадающих» кривых».

Б.3 .3 Измерение пробы с добавкой
В стаканчики с пробой с помощью дозатора вносят добавки по 0,02 см3 рабочего 

раствора селена массовой концентрации 10,0 мг/дм3 (АС-1) или другой АС в зависимости 
от предполагаемой концентрации селена в пробе, чтобы высоты пиков на 
вольтамперограмме увеличились примерно в 2 раза. Запускают команду «Анализ 
добавки», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, проводят их обработку.

В окне «Просмотр результатов измерения сигнала» смотрят результаты разметки для 
всех типов вольтамперограмм во всех 3-х ячейках (после добавки).

Б.3.4 Вычисление массовых концентраций элемента
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В таблице «Количество» для каждой активной ячейки указывают: объем пробы, 
объем минерализата, пошедший на растворение озолённой пробы, и объем аликвотной 
части подготовленной к анализу пробы. Нажимают кнопку «Окно просмотра результатов 
анализа» в главном окне на панели управления.

Нажимают кнопку «Приемлемость», в случае, когда результаты измерений 
параллельных проб приемлемы, вычисляется среднее арифметическое значение, которое 
принимают за результат анализа.

Б.3.5 Сохранение документа
Сохранение документа: для сохранения документа в архиве на панели управления 

нажимают кнопку «Сохранить файл архива». Для печати вольтамперных кривых 
нажимают кнопку «Печать».

Данные результата анализа могут быть распечатаны в виде протокола, так же 
возможно создание шаблона по требуемому типу оформления отчета.

Рисунок Б.7 - Вольтамперограмма при регистрации аналитических сигналов 
селена в фоновом электролите, в пробе и в пробе с добавкой АС селена
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Приложение В
(информационное)

Выполнение определения массовой концентрации серебра с использованием 
вольтамперометрического аналитического комплекса СТА

Комплекс аналитический вольтамперометрический СТА должен быть 
предварительно подготовлен к работе в соответствии с «Руководством пользователя» на 
данный вольтамперометрический комплекс.

Комплекс аналитический вольтамперометрический СТА должен содержать 
комплект оборудования для определения серебра:

- индикаторный электрод (рабочий) -  графитовый;
- электрод сравнения - хлорсеребряный, заполненный раствором хлорида калия 

молярной концентрации 1 моль/дм , с сопротивлением не более 3 кОм;
- вспомогательный электрод -  хлорсеребряный, заполненный раствором хлорида 

калия молярной концентрации 1 моль/дм3, с сопротивлением не более 3 кОм;
- сменные стаканчики из кварцевого стекла вместимостью от 20 до 25 см3;
- тефлоновая трубка с оттянутым концом для подвода инертного газа для удаления 

кислорода из раствора и его перемешивания.

В.1 Подготовка к работе электрода сравнения и вспомогательного электрода - 
хлорсеребряного электрода (ХСЭ)

Электродом сравнения и вспомогательным электродом для определения серебра 
служит ХСЭ.

ХСЭ представляет собой спираль из серебряной проволоки, покрытой хлоридом 
серебра, помещенную в корпус с полупроницаемой пробкой, который заполнен раствором 
хлорида калия молярной концентрации 1 моль/дм3. Конец серебряной проволоки имеет 
токовыводящий контакт для подключения к прибору.

Электроды заполняют раствором хлорида калия молярной концентрации 1 моль/дм3. 
Хранят электроды в растворе хлорида калия молярной концентрации 1 моль/дм3. 
Заполнение электродов производят по мере необходимости.

Примечание - Крайне важно чтобы серебряные проволочки внутри электрода были светлыми, если 
поверхность почернеет, то проволочки промывают в растворе аммиака.

Влияние ионов серебра из хлорсеребряного электрода сравнения и вспомогательного устраняют, 
используя электрод с двойным соединением. Электрод с двойным соединением: корпус электрода делят 
приблизительно на 2 равных части (по центру корпуса) помещая внутрь скрученный фильтр (длиной не 
более 0,5 см). Первое (верхнее) пространство заполняют раствором хлорида калия концентрации 
1 моль/дм3, вставляют скрученную серебрянную проволоку с токоподводом, а второе (нижнее) - раствором 
нитрата калия концентрации 1 моль/дм3 (раствор фонового электролита) и закрывают скрученным 
фильтром.

После проведения анализов электрод хранят, погрузив его в раствор нитрата калия. 
Перед погружением в анализируемый раствор электрод тщательно промывают 
бидистиллированной водой.

В.2 Проверка стаканчиков, раствора фонового электролита и электродов на 
чистоту при определении концентрации серебра

Раствор фонового электролита (готовят непосредственно в кварцевом стаканчике 
вместимостью от 15 до 20 см3. К 1 см3 раствора нитрата калия молярной концентрации
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1 моль/дм3, подкисленного азотной кислотой, добавляют бидистиллированную воду 
объемом 10 см3.

В.2.1 Выбор или создание параметров определения
Для загрузки существующей методики в главном меню выбирают пункт 

«Методика / Открыть». В окне выбора файла выбирают необходимый файл методики и 
нажимают кнопку «Открыть файл».

Для создания новой методики в главном меню выбирают пункт «Методика / Новая». 
В окно редактирования вводят параметры согласно методике проведения количественного 
химического анализа в соответствии с рисунками В.1, В.2, В.З, В.4, В.5.

Рисунок В.1 -  Методика

Рисунок В.2 -  Методика

Рисунок В.З -  Методика
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Рисунок В.4 -  Методика

Рисунок В.5 -  Методика

Сохраняют методику в команде главного меню «Сохранить методику» или на 
панели управления (например «Определение серебра в воде»),

В.2.2 Измерение фона
В приготовленный кварцевый стаканчик вместимостью от 15 до 20 см3 с помощью 

дозатора или мерной пипетки вносят 1 см3 раствор нитрата калия молярной концентрации 
1 моль/дм3, подкисленный азотной кислотой, добавляют бидистиллированную воду 
объемом 10 см3.

Запускают команду «Анализ фона» и регистрируют 3 вольтамперограммы.
Проводят разметку полученных вольтамперограмм и удаление «выпадающих» 

кривых».
При наличии на вольтамперных кривых пиков определяемого компонента высотой 

более 0,1 мкА содержимое стаканчиков выливают, отмывают стаканчики и электроды так, 
чтобы в чистом фоне отсутствовали пики определяемого компонента (или были менее 
0,1 мкА). По окончании измерения фона содержимое стаканчиков не выливают.

В.2.3 Проверка работы графитовых электродов по контрольной пробе (методом 
« введено-найд ено»)

После приготовления нового ГЭ проверяют работу электрода по контрольным 
пробам серебра.

Для этого выполняют следующие операции: в проверенный чистый раствор 
фонового электролита объемом 10 см3 вносят с помощью дозатора 0,02 см3 аттестованной 
смеси (АС-1) массовой концентрации 5 мг/дм3. Полученный раствор имеет массовую 
концентрацию серебра, равную 0,01 мг/дм3 и он является контрольной пробой серебра.

Запускают команду «Анализ пробы», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, 
проводят их разметку и удаление «выпадающих» кривых.

При помощи дозатора вводят в каждый стаканчик еще одну добавку рабочего 
раствора серебра объемом 0,02 см3 массовой концентрации 5,0 мг/дм3. Запускают команду 
«Анализ пробы с добавкой», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм и проводят их 
обработку.
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В окне «Просмотр результатов измерения сигнала» смотрят результаты разметки для 
всех типов вольтамперограмм во всех 3-х ячейках.

Вычисляют массовые концентрации серебра: в таблице «Количество» для каждой 
активной ячейки указывают объем пробы, объем минерализата, пошедший на растворение 
пробы, и объем аликвотной части подготовленной к анализу пробы.

Нажимают кнопку «Окно просмотра результатов анализа» в главном окне на панели 
управления. В таблице представлены значения массовых концентраций серебра для 
каждой из параллельных проб.

Нажимают кнопку «Приемлемость», в случае, когда результаты измерений 
параллельных проб приемлемы, вычисляется среднее арифметическое значение, которое 
принимают за результат анализа.

Если расхождения между полученными и введенными концентрациями не 
превышают 30 %, графитовые электроды считают пригодными к работе. В противном 
случае проверку графитовых электродов следует повторить еще раз.

В.З Анализ подготовленной для анализа пробы на содержание серебра
Одновременно рекомендуется проводить анализ двух параллельных и одной 

резервной пробы в трех стаканчиках.
В.3.1 Анализ пробы
Стаканчики с пробой, подготовленной для измерения, помещают в 

электрохимическую ячейку, опускают электроды.
Запускают команду «Анализ пробы», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, 

проводят их разметку и удаление «выпадающих» кривых».
В.3.2 Внесение добавки
В стаканчики с пробой с помощью дозатора вносят добавки АС серебра в таких 

объемах, чтобы высоты пиков на вольтамперограмме увеличились примерно в 2
раза (например, 0,02 см3 рабочего раствора серебра массовой концентрации 5 мг/дм3).

Добавку вносят в малом объеме, чтобы предотвратить изменение объема 
анализируемой пробы. Рекомендуемые добавки АС известной концентрации приведены в 
таблице В.1.

Таблица В.1 -  Рекомендуемые условия анализа вод при различном содержании
серебра

Содержание Ag, 
мг/дм3 Время электролиза, с Концентрация АС 

для добавки, мг/дм3

Рекомендуемый 
объем добавки 

АС, см3
0,0001 -0,0025 300 - 180 2,5 0,01
0,0025-0,01 180-120 2,5 -5,0 0,01-0,02

0,01-0,1 120 - 60 10,0 0,01-0,05

Примечание - Если в пробе содержится большое количество серебра, то форма пика серебра 
искажается. В этом случае уменьшают в 2 -  3 раза объем анализируемой пробы или берут аликвоту 
подготовленной пробы. В последнем случае в стаканчик вносят фон, проверяют на чистоту и в раствор фона 
вносят аликвоту подготовленной пробы, а затем проводят измерения.

Запускают команду «Анализ добавки», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, 
проводят их обработку и удаление «выпадающих» кривых».
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В.3.3 Вычисление массовых концентраций серебра
В таблице «Количество» для каждой активной ячейки указывают: объем пробы, 

объем минерализата, пошедший на растворение пробы, и объем аликвотной части 
подготовленной к анализу пробы.

Нажимают кнопку «Окно просмотра результатов анализа» на панели управления. В 
таблице представлены значения массовых концентраций серебра для каждой из 
параллельных проб.

В.3.4 Приемлемость
Нажимают кнопку «Приемлемость», в случае, когда результаты измерений 

параллельных проб приемлемы, вычисляется среднее арифметическое значение, которое 
принимают за результат анализа.

В.3.5 Сохранение документа
Для сохранения документа на панели управления нажимают кнопку «Сохранить 

файл архива» или в главном меню выбирают пункт «Документ / Сохранить в архиве».
Для печати вольтамперных кривых нажимают кнопку «Печать кривых 

вольтамперограммы» или в главном меню выбирают пункт «Документ / Печать графиков» 
Пример вольтамперных кривых показан на рисунке В.6.

Данные результата анализа могут быть распечатаны в виде протокола по 
существующему шаблону отчета. Так же возможно создание шаблона по требуемому типу 
оформления отчета.

^  3SH
Методика Документ Вид Анализ Сервис Окно Помощь

□ ]|т п 1 2 i  f a e e  в г? ^  & i

U: 0,825 В I: 11,421 мкА

Рисунок В.6 - Вольтамперограммы фонового электролита, пробы и пробы с 
добавками АС серебра при определении массовой концентрации серебра
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Выполнение определения массовой концентрации таллия с использованием 
вольтамперометрического аналитического комплекса СТА

Комплекс аналитический вольтамперометрический СТА должен содержать 
комплект оборудования для определения таллия:

- индикаторный электрод (рабочий) -  графитовый;
- электрод сравнения - хлорсеребряный, заполненный раствором хлорида калия 

молярной концентрации 1 моль/дм3, с сопротивлением не более 3,0 кОм;
- вспомогательный электрод -  хлорсеребряный, заполненный раствором хлорида 

калия молярной концентрации 1 моль/дм3, с сопротивлением не более 3,0 кОм;
- сменные стаканчики из кварцевого стекла вместимостью от 20 до 25 см3;
- тефлоновая трубка с оттянутым концом для подвода инертного газа для удаления 

кислорода из раствора и его перемешивания.

Г.1 Подготовка графитового электрода, проверка стаканчиков, фонового 
раствора и электродов на чистоту

Г. 1.1 В три чистых стаканчика вместимостью от 15 до 20 см3 с помощью дозатора 
вносят от 10 до 12 см3 бидистиллированной воды, 0,4 см3 раствора трилона Б молярной 
концентрации 0,2 моль/дм3 и 0,025 см3 раствора ртути массовой концентрации 2 мг/дм3.

Стаканчики помещают в каждую из трех электрохимических ячеек анализатора 
СТА. Опускают в раствор индикаторные электроды (графитовые), электроды сравнения, 
вспомогательные электроды, азотные трубочки и подключают их к соответствующим 
клеммам прибора в каждой ячейке.

Загружают файл созданной заранее методики, в главном меню выбирают пункт 
«Методика / Открыть» или создают новую методику.

Для создания новой методики в главном меню выбирают пункт «Методика / Новая» 
и вводят следующие параметры в соответствии с рисунками Г.1, Г.2, Г.З, Г.4.

Рисунок Г.1 -  Методика
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Рисунок Г.2 -  Методика

Рисунок Г.З -  Методика

Методика

Наименование определение таллия в воде

Трасса I Развертка II Режим Определяемые элементы Контроль приемлемости

Наименование э лемента Потенциал, В [ +  Добавить
TI -0.500

Редактировать

Удалить

Ok Отмена

Рисунок Г.4 -  Методика

Сохраняют методику в команде главного меню «Сохранить методику» или панели 
управления.

Г. 1.2 Отмывка
Наливают в три стаканчика от 10 до 12 см3 бидистиллированной воды, помещают в 

электрохимическую ячейку, нажимают на клавиатуре управления ячейки подачу газа 
«Газ» и перемешивание «Меш», выдерживают в течение времени от 5 до 10 с и меняют 
воду в стаканчиках на новую порцию бидистиллированной воды. Процедуру повторяют 
от 3 до 4 раз.
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Г.2 Проверка работы графитового электрода по контрольной пробе таллия
Г.2.1 Измерение фона
В чистые стаканчики с помощью дозатора или мерной пипетки наливают 10 см3 

наливают фоновый электролит и помещают в электрохимическую ячейку. Опускают 
электроды. Запускают команду «Анализ фона», регистрируют от 3 до 5 
вольтамперограмм, проводят их разметку, удаление «выпадающих» кривых».

Г.2.2 Анализ пробы
При помощи дозатора вводят в стаканчики по 0,01 см3 рабочего раствора таллия 

массовой концентрации 0,5 мг/дм3 (АС-3). Полученный раствор будет являться 
контрольной пробой с массовой концентрацией таллия 0,0005 мг/дм3 при объеме пробы 
10 см3.

Запускают команду «Анализ пробы», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, 
проводят их разметку, удаление «выпадающих» кривых.

Г.2.3 Измерение пробы с добавкой
При помощи дозатора вносят в стаканчики с пробой еще одну добавку АС-3 таллия 

объемом 0,01 см3 той же концентрации. Запускают команду «Анализ добавки», 
регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, проводят их разметку, удаление 
«выпадающих» кривых.

Г.2.4 Расчет массовой концентрации таллия в контрольной пробе
Заполняют таблицу «Количество» в соответствии с рисунком Г. 5.

Рисунок Г.4 -  Количество

В окне «Результаты измерения сигналов» отображаются результаты разметки для 
всех типов вольтамперограмм в соответствии с рисунком Г. 5.
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Результаты измерения сигналов

Ячейка 1 Ячейка 2 Ячейка 3

Добавка TI Повторяемо!

Г раФикЗ 0,201 97

|^|  Г рафик2 0,197 100

Г рафик1 0,160 97

Среднее значение 0,186

Средний по фону

Средний по пробе 0,079

Средний по 1 -й добавке 0,186

Средний по 2-й добавке

Все значения приведены к 
мкА

Результаты измерения сигналов

Ячейка 1 | Ячейка 2 | Ячейка 3

[ 0 J  Добавка TI Повторяв

р  | Г раФикЗ 0,127 99

р  | ГраФик2 0,125 100

р  j График1 0,113 99

Среднее значение 0,122

Средний по Фону

Средний по пробе 0.063

Средний по 1-й добавке 0.122

Средний по 2-й добавке

Все значения приведены к 
мкА L

Рисунок Г.5 - Результаты измерения сигналов

На панели управления нажимают кнопку «Окно просмотра результата анализа» в 
соответствии с рисунком Г. 6.

Рисунок Г.6 - Результаты измерения сигналов

Если расхождение между полученными и введенными концентрациями в ячейках не 
превышает 30 %, графитовые электроды считают пригодными к работе.

Если расхождение между результатами в ячейках составляет более 30%, графитовый 
электрод зачищают на фильтровальной бумаге, 3 - 4  раза ополаскивают 
бидистиллированной водой и повторяют операцию по Г.2.

Г.З ИВ измерения при анализе реальной пробы на содержание таллия

Одновременно рекомендуется проводить измерения двух параллельных и одной 
«резервной» пробы в трех стаканчиках.

Г.3.1 Измерение фона
В чистые стаканчики наливают фоновый электролит и помещают в 

электрохимическую ячейку. Опускают электроды. Запускают команду «Анализ фона», 
регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, проводят их разметку, удаление 
«выпадающих» кривых». Стаканчики убирают.
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Г.3.2 Измерение пробы
Стаканчики с пробой анализируемого объекта, подготовленные для измерения по 

разделу «Подготовка пробы», помещают в электрохимическую ячейку, опускают 
электроды. Запускают команду «Анализ пробы», регистрируют от 3 до 5 
вольтамперограмм, проводят их разметку, удаление «выпадающих» кривых».

Г.3.3 Измерение пробы с добавкой
В стаканчики с пробой с помощью пипетки или дозатора вносят добавки от 0,01 до 

0,02 см3 рабочего раствора таллия массовой концентрации 0,5 мг/дм3 (АС-3) или другой 
АС в зависимости от предполагаемой концентрации таллия в пробе, чтобы высоты пиков 
на вольтамперограмме увеличились примерно в 2 раза. Запускают команду «Анализ 
добавки», регистрируют от 3 до 5 вольтамперограмм, проводят их разметку, удаление 
«выпадающих» кривых».

В окне «Просмотр результатов измерения сигнала» смотрят результаты разметки для 
всех типов вольтамперограмм во всех 3-х ячейках (после добавки).

Г.3.4 Вычисление массовых концентраций элемента
В таблице «Количество» для каждой активной ячейки указывают: объем пробы, 

объем минерализата, пошедший на растворение озолённой пробы, и объем аликвотной 
части подготовленной к анализу пробы.

Нажимают кнопку «Окно просмотра результатов анализа» в главном окне на панели 
управления.

Нажимают кнопку «Приемлемость», в случае, когда результаты измерений 
параллельных проб приемлемы, вычисляется среднее арифметическое значение, которое 
принимают за результат анализа.

Г.3.5 Сохранение документа
Для сохранения документа на панели управления нажимают кнопку или в главном 

меню выбирают пункт «Документ / Сохранить в архиве».
Для печати вольтамперных кривых нажимают кнопку или в главном меню выбирают 

пункт «Документ / Печать графиков». Пример вольтамперных кривых показан на рисунке 
Г. 7.

Данные результата анализа могут быть распечатаны в виде протокола по 
существующему шаблону отчета. Так же возможно создание шаблона по требуемому типу 
оформления отчета.

Рисунок Г.7 - Вольтамперограммы при регистрации аналитических сигналов 
таллия в пробе и в пробе с добавкой АС таллия
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