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Настоящие методические указания устанавливают, порядок выпол­
нения измерений массовой дол;! кислоторастворашх форм тяжелых ме­
таллов ( меди, свинца, цишса, никеля, кадмия) в пробах почвы и 
предназначены для использования в лабораториях Общегосударствен­
ной службы наблюдения и контроля загрязнения природной среды и 
научно-исследовательских учреждениях Государственного комитета 
СССР по гидрометеорологии.

Методика ограничивает нижний предел диапазона определяемых 
величин массовой доли меди, свинца, цинка, никеля в почве - 
20,0 млн \  кадмия - 1 ,0  млн“ *. Верхний предел [фактически не огра­
ничен, так как разбавление кислотных вытяжек позволяет определять 
металлы в растворе в оптимальной области разрешающей способности 
спектрофотометра.
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Оптимально диапазон определяемых атошо-абсорбцнонным ана­
лизом концентраций металлов при атомизации распылением раствора 
в пламя:

медь -  0 ,2 -5 ,0  мкг/мл;

свшшд - 1 , 0-2 0 ,0  мкг/мл;

цинк -  0,05-1,00мхг/мл;

никель - 0 ,3-5 ,0  мкг/мл;

кадмий ~ 0,05-2,00мкг/мл.

Термины, использованные в настоящих методических указаниях 

и пояснениях к ним,приведены в приложении.

I .  СУЩНОСТЬ МЕТОДА АНАЛИЗА

I . I .  Метод атомно-абсорбционного анализа основан на свойство 
атомов моталлов поглощать в основном состоянии свет определенных 

длин волн, который они испускают в возбужденном состоянии. Необ­

ходимую для поглощения резонансную линию чаще всего получают от 

лампы с полым катодом, изготовленным из определяемого элемента.

В атомно-абсорбционной спектроскопии, так же как и в молеку­
лярной, действует закон Ламберта-Бугера-Бера:

А = 1-С , О

где А -  величина, характеризующая поглощение света 

(оптическая плотность, абсорбция),мБ или % ;

L  -  коэффициент поглощения;

С -  концентрация определяемого элемента^ мкг/мл

Величина поглощения света пропорциональна содержанию опреде­

ляемых элементов, на чем и основано вес количественное определение.

1 .2 . Блок-схема атоАЯЮ-абсорбционного спектрофотометра при­

ведена на черт. I .

Анализируемый раствор 9 в виде аэрозоля из распылителя 8
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вводят ii плагл горелки 3 (пламя ацетилен -  Боздух, температура 

от 2000 до 3000 К). Е пламени происходит испарение растворителя, 

плавление и испарена в пробы почвы, термическая диссоциация моле­

кул и образование свободных атомов, которые могут поглощать излу­

чение внешнего источника света 2 .

Световой поток от лашш проходит через пламя горелки 3 и 

монохроматор 4. Монохроматор выделяет узкую спектральную линию 

(обычно О,2- 20ны), в которой находится измеряемая спектральная 

линия определяемого элемента. Атомы исследуемого элемента погло­

щают световой поток лампы. Выходящий световой поток с помощью 

фотоумножителя 5 превращается в электрический сигнал и -после 

усилителя 6 регистрируется гальванометром 7.

2. СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЯ, ОБОРУДОВАНИЕ,
МАТЕРИАЛЫ, РЕАКТИВЫ

2 .1 . Средства измерений

2 .1 .1 . Веси аналитические -  по ГОСТ 24104 типа ВЛР-200Г.

2 . 1 . 2 . Лтомно-абсорбционный спектрофотометр в пламенном ва­

рианте типа CII5-IM (производство СССР), AAC-I и ААС-3 (произвед­

ет по ГДР), Хитачи-306 (Производство Японии) или другие.

2 .1 .3 . Колбы мерные вместимостью 1000 ш  -  но ГОСТ 1770 -

0 шт.

2 .1 .4 . Колбы мерные вместимостью 50 мл -  по ГОСТ 1770 -  

50 шт.

2 .1 .5 . Пипетки калиброванные с делениям;! -  по ГОСТ 20292.

вместимостью 1 мл - 15 шт.

вместимостью 2 мл - 15 шт.

вместимостью 5 ил - 15 шт.

вместимостью 10 мл - 15 шт.



РД 52 Л8.191-89 С. 5

2 .1 .6 . Цилиндр мерный вместимость» 50 мл - по ГОСТ 1770 -

2 шт.
2 .1 .7 . Цилиндр мерный вместимостью 500 мл - но ГОСТ 1770 -

2 шт.
2 .1 .8 . Цилиндр мерный вместимостью 1000 мл - по ГОСТ 1770 -

2 шт.
2 .2 , Оборудование, материалы.
2 .2 .1 . Шкаф сушильный лабораторный типа СН0Л - 2 ,5 .2 ,5 .2 ,5 

2М-Д101 - по ТУ 16-531-099
2.2 .2 . Аквадистиллятор типа ДО-4-2 д.АО.000.736ПС -

по ТУ 6I-I-72I - I шт.
2 .2 .3 . Аппарат для бедистылляцки воды типа ВД-2 -

по ТУ 25-II-II02 - I шт.
2 .2 .4 . Электроплитка с закрытой спиралью типа 

ЗПШ 1-0,8/220 -ГОСТ, I49I9 - 3 шт.
2 .2 .5 . Ступки с пестиком - по ГОСТ 9147 - 3 шт.
2 .2 .6 . Флакон полиэтиленовый вместимостью 1000 мл -

по ТУ 6-19-ПО - 10 шт.
2 .2 .7 . Флакон полиэтиленовый вместимостью 100 мл -

по ТУ 6-I9-II0 - 10 шт.
2 .2 .8 . Флакон полиэтиленовый вместимостью 50 мл -

по ТУ 6-19-110 - 60 шт.
2 .2 .9 . Фильтры бумажные с "красной" или "белой" лентой -

по МРТУ 6-09-2411 - 1000 шт,
2.2.10. Пленка полиэтиленовая 50 мкм - по ГОСТ 10354 - Ю м.

2.2.11. Ваня водяная (использовать любую емкость) - 2 ат.
2.2.12. Эксикатор - по ГОСТ 23932 - 2 шт.
2.2.13. Колбы конические вместимостью 50 мл - по ГОСТ 25336- 

50 шт.
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2.2.14. Стеклянные воронки диаметром 70-80 мм - 

:;о ГОСТ 25336 - 50 шт.
2.2.15. Стакан для взвешивания (бюкса), CH-34/I2 - 

по ГОСТ 23932 - 50 шт.
2 .2 . IG. Сита капроновые (хозяйственные) с диаметром от­

верстии I i.r.f - 2 шт.
2.3. Средства измерений, используемые при выполнении ра­

бот должны быть поверены в соответствии с ГОСТ 8.513. Нестал- 
дартиэоваипыо средства измерений должны быть метрологически ат­
тестованы б соответствии с ГОСТ 8.326.

2.4. Реактивы
2.4Л . Кислота азотная (удельный вес 1,42 г/см3) особой 

чистоты - по ГОСТ I I I 25,
2.4.2. Магний хлсрнокислый (ангедрон) -  по ТУ 6-09-3800,
2.4.3. Государствеиные стандартные образцы состава раст­

воров солей металлов (ГСОРЫ), используемые в анализе, приведе­
ны в табл.1 .

Таблица I

ГСОРМ Номер госреестра мер н измерительных 
приборов СССР (раздел "Стандартные об­

разцы";

16 3399-86
17 3400-86
16 3401-В6
19 3402-86

С.4.4. Ьсда дистиллированная - по ГОСТ 6709.
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2 .4 .5 .  Вода бидистшьяированнал.

2 .4 .6 .  Ацеталей -  по ГОСТ 5457.

2 .4 .7 .  Воздух сжаты;! -  по ГОСТ 17433.

3 . ОТБОР ПРОБ

3 . 1 .  М е т о д  о т О о р а  проб п очи з а п и с и ?  о т  ц е л е й  п с с л о д о п а ^ п ы :.

3 . 2 .  В ц е л я х  к о н т р о л я  з а г р я з н е н и я  п о т а  м е т а л л а ;. : ; :  о т б о р  п р о  о  

п о ч в  с л е д у е т  п р о и з в о д и т ь  в  с о о т в е т с т в и и  о ;

ГОСТ 1 7 .4 .3 .0 1 ;

"Методическими рекомепдащот/.н по проведешь половых х: лабо- 

раторнах иг.--.::едоrsanidi почв и растений при контроле чагрязкен::д 

окружающей среды металлами11 -  М. :1Хчрой;е Госиздат, 1531.- С .9-33;

"Времеш№ш методически;,иг. реномендадпн.а! по контролю загряз­

нения почв" -  МЛ Гндромотеоиэдат, 1983. -  С .62-84.

3 . 3 .  При о т б о р е  п р о б  н о ч ь  д о лж н а  б ы т ь  о п р е д е л е н а  п р о т я и л к -  

ноо.ъ и т о  п о  г р а б и л  з о н  з а г р я з н е н и я ,  к о т о р а я  з а в и с и т  о т  р о з ы  в е т р о в  

п о  с е з о н а ? .! г о д а ,  с к о р о с т и  к  п р о д о л ж и т е л ь н о с т и  в е т р о в ,  п е р и о д а  вы ­

п а д е н и я  о с а д к о в .

3 . 4 .  У ч а с т к и  д л я  о т б о р а  п р о б  п о т а  дс.чяпы  хор ош о  о т р а ж а т ь  

с т р у к т у р у  р а й о н а  и с с л е д о в а н ы :  почвенного п о к р о в а ,  м а т е р и н с к о й  

п о р о д ы , р е л ь е ф а ,  г е о л о г и и  и г и д р о л о г и и .

3 .5 . Объединенные пробы почвы, стобранныс с участков доим­

ки быть представительными. Площадки для отбора проб почвы доли­

ны быть размером 100  х 100  к или 100 х 200  к, и объединенные* цре- 

бы почвы должны составляться пз точечных проб почвыv отобран- 

них по методу конверта (четыре точа; d углах плоладх;: п одна

в  ц е н т р е ) .  В о к р у г  к а ж д ой  и з  п я т и  т о ч е к  д е л а е т с я  ещ е по  ч е т ы р е
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ИрИХОШСИ,
3.6. Пробы почти на целине необходимо отбирать на глубину 

О-5 си, ка Наине - 0-20  см (или на глубину пахотного горизонта).
3.7.. I f е о бхо илы и условием при отборе про 6 поч гм явд не т с я 

ырдахрчнение их бт вториздшх загрязнений на всех этапах под­
готовки.

3.0. Инструмента для от борза проб почв должны бить из крон- 
нон пластмассы.

Можно применять инвентарь из любой стали, пред- 
,/зрительно тщательно очистив его-от ржавчины. Однако, перед 
взятием пробы, слой, который соприкасался с металлом, необходи­
мо удалить острым но ком из пластмассы.

3.9. При отборе проб почвы на следует употреблять оцинко­
ванные ведра, медные изделия, эмалированные тазы, скрапе иные 
инструменты и детали, содержащие цветные металлы или определяэ- 
шо элементы.

ЗЛО, В качестве упаковочного материала для транепортн- 
::;л-1ки и хранения отобранных проб почий* можно применять мелочей:
. з хло пчатобумажной плотной, отбеленной ткали. На мелочхе доля- 
и: быть пшурп для завязки и прилитая полоска ткани, на которой 
пплут тс %о сведения, что я на сопроводительном талоне. Мокло 
использовать пел к этиленовую пленку или бумажную кальку-зосковку.

3.11. Отобранные проба почвы необходимо зарегистрировать 
в журнале г. пронумеровать, заполнив сопроводительный талон в 
соответствии с ГОСТ 17.4.4,02, приложение 3.

3.12. При дальнейшей обработке, транспортировке и хранении 
пробы почвы- не должны подвергаться воздействию атмосферных 
осадков и других источников вторичного загрязнения.
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4. ПОДГОТОВКА К АНАЛИЗУ

4.1 . Подготовка проб почвы к анализу.
4.1 Л . Мз воздушно-сухой объединенной пробы почвы, посту­

пившей в лабораторию, тщательно удалять корни, камни и взять 
методом квартования пробу почвы массой 0 ,2  кг.

4 .1 .2 . Отобранную пробу почвы следует перетереть в большой 
фарфоровой ступке и просеять через капроновое сито с диаметром 
отверстий I мм. Непросеянные комочки почвы растереть я снова 
просеять. Из полученной пробы почвы следует взять навески на 
анализ.

4.2. Приготовление растворов, используешх в анализе.
4 .2 .1 , Приготовление растворов необходимо пре»водить в вы­

тяжном шкафу.
4.2.2, Приготовление раствора одномолярной азотной кисло­

ты,

В коническую термостойкую колбу вместимостью 1000 мл ци­
линдром вместимостью 1000 ш  отобрать 938 т  бидистиллированно!*! 
вода.

Цилшщром вью от гостью 100 мл следует отобрать 62 ш  азот по 
кислоты (удельный вес 1,42 г/см3) и ввести ее в бэдистиллирован­
ную водур, осторояцю помешивая раствор стеклянной палочкой, 
Полученный раствор следу©? охладить до комнатной температуры.

4.2.3, Простовлекпе раствора пятдмодярнэЙ азотной :с::г.-
лот:: .

2 коническую термостойкую колбу вместимостью 1000 ул па­
линдром гг.с от шестью 1000 ;.*л следует отобрать G9C ул д::ет;:д- 
лггроглшгой годы. Пгл.'пгдрсг.: пмсстнмостью 500 \:л отобрать 310 уд
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азотной кислоты (удельный вес 1,42 г/см3) л ввести со в дистил­
лированную воду, осторожно помешивал раствор стеклянной палоч­
кой. Т/олучен;гый раствор следует охладить до комнатной темпера­
туры.

4.2 .4 . Требования к используемой в анализе посуде.
4 .2 .4 Л . Для проведения анализа следует применять исклю­

чительно стеклянную и пластмассовую (полиэтиленовую, полипро­
пиленовую или тефлоновую) посуду.

4 .2 ,4 .2 . Лосуду, используемую для анализов и хранения раст­
воров необходимо промыть мопцим вощесгвом (сода, стиральный по­
рошок), прошть водопроводной водой, вымочить в течение 24 часов 
в разбавленной азотной кислоте (кислогагвода «  1 :5 ), тщательно 
прошть водопроводной водой и ополоснуть дистиллированной водой.

4.3. Определение гигроскопической вода в пробах почвы.
4.3 .1 . с целью пересчета воздушно-сухой на абсолютно-сухую 

пробу почвы следует провести определение гигроскопической вода 
в пробах почвы.

4.3 .2 , Массу абсолютно-сухой пробы почвы следует рассчиты­
вать по формуле

Л В = дЯ ф |/
'СУ*. * (2)

где ДРсух. - масса абсолютно-сухой пробы почвы, г; 

л %о*д-су7 шсса воздушно-сухоа пробы почвы,г;
К -  коэффициент пересчета.

4 .3 .3 . Для определения массы воздушно-сухой пробы почвы в 
сухие стаканчики с притертыми крышками (бюксы) следует взять 
навески воздушно-сухой пробы почвы на аналитических весах (око­
ло 1,00 г точностью до 0,01 г ) . Количество навесок но менее трех. 

Сначала необходимо взвесить пустую биксу и записать ее
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массу (Р ) ,  затем взвесить эту ко биксу с пробой почву и запи­

сать ее массу (РБ0ЭД JCyx ) .  Массу воздушно-сухой пробы почвы

{ л Р л„ у ) следует найти из соотношения: возд .-су *. ^

д ^возд .-сух. ~ ^возд .-сух. ^0  ? (3)

4 .3 .4 .  Коэффициент (К) необходимо определять по формул о

(4)К - 100 
100

где ^  - содержание гигроскопической воды в пробах 

яоуш *

4.3.5. Для определена содержания гигроекоимчуекой води в 

пробах почвы, баксы с воздушно-су :сшк пробами почви необходимо 

поставить открытыми в сушильный шкаф с температурой от 105 до 

115 4}. Поело трехчаеозогс нагревания биксы закрыть крышками и 

перенести в эксикатор, наполненный ангидридом iuai б езво д н а  

хлористым кальцием и после остывания (нарез 20  минут) взвесить 

на аналитических весах. После взвешиваявд пробы почвы следует 

снова нагревать в точение двух часов, затем охладить в эксика­

торе к снова взвесить. Высушивание необходимо повторять до по­

стоянной массы.
Содорхалиа гигроскопической воды в пробе почвы ( Су } 

следует рассчитать по формуле

9 дРвозд.-сух. й  РСУХ. . 100
ДР,

/ (5)

сух,

где ДРсух. “ ,'!асса аОсолютно-сухоП пробы почвы, г; 
дРсух. “ слеАУот рассчитать по формуле

дРсух. = Рсух. о » (6)
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где Рсух - масса бюксы с абсолютно-сухой пробой почвы,г,

4 .3 .6 . Форш регистрации результата измерений при опреде­
ли;: гигроскопической воды а пробах почвы представлена в табл.2.

Таблица 2

дата | Номер 
пробы

Номер (Р г
опыта \ и

г  тр 1. р 
А в о зд , -сухIй ВОЗД.- 

Г с у х . ,г

!
Р ! АР сух. ,i ArcyxJ и.

г | г ] '
К

1 | 2 3 j 4 5 ] 6 ? J 8 9 101
i 1 1 ! 7 i г-

5. ПРОВВДИШ АНАЛИЗА

5/х. М £годыкк предуематрквает атсмнзацию расгшленнем раствора 
а пламя. Для получения раствора необходимо пробы почвы подверг­
нуть экстракции пятиыолярной азотной кислотой при температуре 
100 сС в течение трех часов и в полученном кислотном растворо 
определить содержание химических элементов атомно-абсорбционным 
анализом.

5 .2 . Кислотная экстракция металлов из проб почвы
5 .2 .1 . В колбу вместимостью 50 мл на аналитических весах 

следует взять навеску воздушно-сухой пробы почвы (массой око­
ло 2,00 г с точностью до 0 ,01  г ), одновремешю определив содержание 
г.%г [юокоиячвской води ( cj, ) для пересчета на веек к на абсолютпо- 

сухую пробу почвы по п. 4 .3 .
5 ;2 .2 . Цилиндром вместимость» 10 мл необходимо прилить к 

напас ко пробы почвы 10 мл пятимолярной азотной кислоты (соотно­
шение почва : кислота = 1 : 5 .  Вращательными д шиканиями колбы 
осторожно смочить и перемешать пробу почвы.
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5.2 .3 . Колбы закрыть крышками-холодалыппсамк или полиэти­
леновой пленкой, прикрепленной к горловине колбы полиэтиленовой 
лентой (отрезанной от полиэтиленовой пленки). Пленку следует 
слегка утошггь внутрь горловины колбы, а для выхода газов в йен 
сделать отверстия диаметром 0,1-0,5 мм неметаллической острой 
палочкой.

5 .2 .4 . Закрытые колбы следует установить в кипящую водяную 
баню (допускается нагревание без водяной баян на закрытой элект­
рической плитке при медленном кипении раствора в колбе). На во­
дяной бане колбы необходимо выдержать в течение трех часов. Про­
бу почвы с раствором необходимо перемешивать через каждый час 
нагревания круговыми движениями колбы. Для предотвращения опро­
кидывания колб в водяной бане можно использовать крышку с от­
верстиями, изготовленную из фольги или другого материала. В от­
верстиях крышки фиксировать горловины колб.

5 .2 .5 . Через 3 часа колбы следует извлечь из водяной бали 
и охладить до комнатной температуры,

5.2 .6 . После остывания раствор необходимо профильтровать 
через фильтр с "красной" или "белой" лентой на ворошее в мерную 
колбу вместимостью 50 мл, промывал пробу на фильтре л в колбе 
дистиллированной водой (приблизительно 30 мл). Полученный филь­
трат дополнять до объема 50 мл дистиллированной водой и пере­
нести в полиэтиленовый флакон вместимостью 50 мл, В полученном 
кислотном экстракте следует определить содержание тяжелых метал­
лов атомно-абсорбционным анализом.

6 . ПОДГОТОВКА СРЕДСТВ ИЗМЕРЕНИЙ 
К РАБОТЕ

6.1. При выполнении измерений должны соблюдаться условия
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в соответствии с РОСТ 22261:

температура окруяащ его  воздуха , °С ................  20 £ 10

относительная влажность окруж ащ его  в о зд ух а ,#  30- 80

атмосферное давление, кПа (м м .р т . с т . ) ................  04 -  I0G

(630 -  ?Э5)

напряжение питаюдой сети переме!шого 
(50 Гц) тока, В ........... ............ . .220 + 4,4

6 .2 . При кислотной экстракции тем пература водяной бани,

° С ........................................................................................................  100

6 .3 . Приготовление рабочих и калибровочных стандартных 

растворов, используемых при атомно-абсорбционном  определении 

м еталлов в пробах почвы.

6 .3 .1 .  Рабочие стандартные растворы след ует  готовить  на 

основе Государственных стандартных образцов состава  комплекс­

ных растворов солэй м еталлов  ГСОРМ-16, ГСОРМ-17, ЛСОРМ-18, 

ГСОРМ-19. Растворы ГС0РМ находятся  в запаянных ампулах вмести­

мостью 6 мл(ГСОРМ-16,ГСХ)РМ-17#ГСОРМ-18) и 12 мл (ГСОРМ-19).

6 .3 .2 .  Растворы солей  м еталлов  с концентрацией элементов 

менее 50 мкг/мл следует  го то в и ть  в день употребления ,

6 .3 .3 .  Приготовление растворов  кадмия.

6 .3 .3 .1 .  Приготовление из основного стандартного раствора 

ГСОРМ-16 рабочего раствора кадмия с концентрацией 10 мкг/мл.

Две ампулы основного раствора  ГСОРМ-16 с концентрацией 

металлов (кадмий, барий, бериллий , германий, вольфрам, цирконий) 

0 ,1  ыг/гля следует  вскрыть и вылить в сухую пробирку вместтростью 

20 ап.
В мерную колбу вместимостью 100 ш  отобрать  10 мл основ­

ного раствора пипеткой вмест.'.иостью 10 ш, добавить одпоу.ол̂ гр-
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ную азотную кислоту, дополнив ею объем раствора до 100 ш .  По­

лученный раствор с концентрацией кадтлл 10 :лкг/ мл использовать 

для приготовления калибровочных растворов.

6 . 3 . 3 . 2 . Приготовление калибровочных растворов кад мин. 

Калибровочные ± .створи кадаия необходимо готовить добавлен:!ем 

к указавшим в табл.З количества:.: рабочего раствора кат-шя одне- 

модярной азотной кислоты, дополнив объем растворов до 100  мл.

Табл5ща 3

Рабочий раствор, 

мд

0 ,0 0,50 1 .0 ! 2 ,0  ; 5 ,0110,0 !

! 1 !

: 2 0 ,0

Калибровочный рля.адр 
(Кадмий, барий, 
бериллии, германии

j
|
i : ’

! : 1
вольерам, 1£грконш? 

мкх'/мл 0 , 0 , 0,05 0 ,1
1 ! i

0,2 : 0 ,5 ! 1 ,0 ' 2 ,0

6 .3 .4 . Приготовление растворов свинца,. никеля, мед::.

6 .3 .4 .1 .  Приготовление из основного стандартного раствора 

ГС0Ш-17 рабочего раствора свинца, никеля, меда с концентрацией 

этих элементов 100 мкг/мл.

Две ампулы основного раствора ID0PM-I7 с концентрацией ме­

таллов (свинец, никель, медь, марганец, кобальт, литии, строн­

ций) 0 ,5  мг/мл следует вскрыть и вылить в сухую пробирку вмес­

тимостью 20  мл.

В мерную колбу вместимостью 50 мл необходимо отобрать 10 мл 

основного раствора пипеткой вместимостью 10 мл .добавить ода сто­

лярную азотную кислоту и дополнить ею объем раствора до 50 мд. 

Полученный раствор с концентрацией свинца, никеля, мзда, марган­

ца, кобальта, лития, стронция 100 млсгДл’ следует использовать
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для приготовления калибровочных растворов. Хранить раствор в 
закрытом пожат кленовом флаконе.

6 .8 ,4 .2 . Приготовление калибровочных растворов свинца, ни­
келя, меди.

Калибровочные растворы свинца, никеля, меди готовят добав­
лением к указанным в табл.4 количествам рабочего раствора одно- 
малярной азотной кислоты , дополнив объем растворов до 100 мл.

Таблица 4

Рабочий раствор, 
мл

Калибровочный рлст&>

(Свинец, медь, 
никель, марганец,
литий, стропциД

мкг/ьи;

0,0 0,1 (0,5
!1

1 , 0  i 2,0 , 5,0 j io .o

I  ̂ ^

0,0

мО

1

0,5 1,0

1 (
1
!
i 1
1 !

2,0 ! 5,0,1 10,0

6 .3 .5 .  П р и готовлен и е  р а с т в о р а  цинка.

6 .3 .5 .1 . Приготовление из основного стандартного раствора 
1C0PW-I9 рабочего раствора цинка с концентрат?!ей 100 мкг/мл.

Одну а\яулу основного раствора ГСОРМ-19 с концентрацией 
металлов (цинк, магний - 2,5 кг/мл; алюминий, кальций, делазо- 
5 мг/мл) следует вскрыть и вылить б сухую пробирку вместимостью 
10 мл.

В мерную колбу вме спелостью 50 мл необходимо отобрать 2 ил 
основного раствора пипеткой вместимостью 2 мл, добавить одиомо- 
ляр̂ гую азотную кислоту *и дополнить ею объем раствора до 50 мл. 
Полученный раствор с концентрацией цинка 100 мкг/ш использовать 
для приготовления калибровочных растворов. Хранить раствор в за­

крытом полиэтиленовом флаконе.
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6 .3 .5 .2 . Приготовление калибровочных растворов цинка. 
Калибровочные растворы цинка сл езет  готовить добавлением 

к указанным в табл.5 количествам рабочего раствора одномолярной 

азотной кислоты, дополнив объем растворов до 100 мл.

Рабочий раствор, ! 0,0 
мл !

1. 1!д;ЦС,МаГ1яи1, j

мкг/мл | 0 ,0

2. АЛЮМИНИЙ, j

кальций, кед езо I, !
мкг/мл t 0 ,0

I0,05 !о,1 |

i 0,05*0,1
i i

i !
j 0 . 1 0 ! 0 , 2

Таблица 5

0,5 I 1,0 ! 2 ,*5 5 ,0

0,5 | 1,0 j 2.5 I 5 ,0

1,0 ' 2 ,0  : 5,0 10,0

6 .4 . Способ построения грчщу иро ночи ы х граф-i псов.
6 .4 .  Г. Градуировочные графики необходимо строить в коор­

динатах зависимости оптической плотности (абсорбции) (Л), от 
концентрации калибровочного’ раствора (С)% в соответствии с 

черт. 2 .
Пример построения градуировочного графика

$

о
С, мкг/мл

1 , 2 ,3  - точки для построения градуировочной прелой
Черт. 2
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Согласую закону Л&мберга-Бугера-Бера допускается работа только 

в линейной диапазоне графика.
С.4 .2 . Форма регистрации измерений дли построения градуи­

ровочного графика представлена в табл.6 .
Таблица 6

Концентрация кялмбропоч- 
ного раствора, С, 

ккг/мл

Оптическая плотное 
сорбция) при измее 
либровомного растг

>тъ (аб- 
>ешш ка­
юра, Aj-.m

1--
--

--
--

--
--

1
ме

дь иО)

О §
S
1 1

Йо
иш
й
Е}о

1
S
1

1
п

B. 4 .3 . Градуировочный график необходимо пропороть перед
проведением анализов наследуемых растворов.

6 .5 . Оптимальными условиями атомно-абсорбционного опреде- 
мешающих

леиия являются ьишЕмугТУЕлияшШ и максимум соотношения сигнал/шум. 
Оптимизации подлежат: 

ток ламгш;

рабочая высота пламени; 

соотношение горючее/окислитель; 

ширина щели.
C. 5 .1 . Ток лампы. При увеличении тока лашы (но не более 

максимального) улучшается воспроизводимость, но уменьшается 
время жизни ламгш, особенно для легко летучих элементов. Поэтому 
высокие токи лампы следует применять при очень низких концент­

рациях вблизи предела обнаружения, вызывающего абсорбцию, экви­
валентную двойной флуктуаций фона.
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6 .5 .2 . Рабочая высота пламени.

Оптимальная высота для во здушно-аце тиле нового пламени 

5-13 мм.

6 .5 .3 . Соотношение горючее/окислитель влияет на окислитель­

но-восстановительные свойства пламени, на его собственное погло­

щение и эмиссию. Легкоатомизирущиеся элементы (медь, свинец, 

цинк, никель, кадмий) определяются в окислительном пламени, ко­

торое обычно более прозрачно, характеризуется меньшими шумами

и более высокой температурой. Оптимальное давление и расход 

окислителя зависит от конструкции распылителя и обычно указаны 

фирмой -  изготовителем прибора.

6 .5 .4 . Спектральная ширина щели составляет 0,1-2,0 нм.Как 

правило, используют максимальную спектральную шир;шу щели, при 

которой меньше дрейф установленной длины волны и в спектральный 

интервал но попадают посторонние линии. При наличии в спектре 

источника линий, близких к резонансной, следует работать с ма­

лой спектральной шириной щели. Так, для меди рекомендуемая шири­

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

0 , 1- 0 ,2  нм.

6 . 6 . Методы устранения мешающих влияний в атомно-абсорб­

ционном анализе.
6 .6 .1 . Несмотря на то, что применение окислительного воз­

душно-ацетиленового пламени позволяет с'хорошей селективностью 

определять медь, свинец, цинк, никель, кадмий, метод атогло-ао- 

сорбционной спектроскопии не свободен от помех.

6 .6 .2 . При определена металлов будет паблвдаться различ- 

ное свегопоглощелис, если состав исследуемого и калибровочных 

растворов будэт настолько различен, что их вязкость, поверх-
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костное натяжение существенно отличаются друг от друга. Поскольку 
для приготовления рабочих и калибровочных растворов рекомендуется 
мопользовать одномолярную азотную кислоту, методика предусматри­
вает полученный при кислотной экстракции объем раствора 10 мл, 
разбавлять яри фильтровании до 50 мл дистиллированной водой, урав­
нивая концентрацию азотной кислоты ксслодуемсго л стандартных 
растворов.

6.6,3. Растворенные соли при большом содержании (свыше 
5000 ьасг/мл) могут помешать определению, вызвать неспецифическое 
поглощение и рассеяние света. Эго явление обычно наблюдается при 
определении, металлов, у которых длина резонансной лзгшги менее 
300 нм. Устранить его можно разбавлением раствора. Однако из-за 
низкой концентрации измеряемого раствора это не всегда можно сде­
лать. Если используемый спектрофотометр позволяет осуществить 
корректировку ф от, это мешающее явление устраняется. В противном 
случае измерск!£ую оптическую плотность (абсорбцию) необходимо 
уменьшить на величину фона, измеренного на близкой к аналитической 
не резонансной спектральной линия. Коррекция неселоктивного по­
глощения при определении металлов в почвенных вытяжках необходима 
для свинца.цинка,никеля,кадмия.

Аналитические длины волн при определении исследуемых алемон- 
тов приведены в табл.7.

Таблица 7

Металл Аналитическая длина волки, нм
Николь
Свинец
Цинк

232,0
283.3 
213,9
228.3 
324.7
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7 . проведение измерений

Различия конструкции атома о -абс орб цио i {к и к спектрофо'

рог различии:: фирм но позволяет дать единую дчструкцдю для уста­

новки п эксплуатации псах приборов. Поэтому установку, включение 

к работу на спектрофотометре необходимо осуществлять в соотв.етот- 

вий с инструкцией по эксплуатации прибора. Работу обычно ведут 
по следу шей программе,

7Л . Ооот в ото? вужпую определяемому металлу лампу необходимо 
поставить на прогревание. Время прогрева л шли дал однолучевых 
приборов 15-30 млн, для д?ухлучовых приборов прогрев ламп необя­
зателен.

7 .2 . Установить монохроматог на соответствующую ашклизкру е- 
могу элементу длину волны.

7 .3 . Выбрать цэлесообразную ширину щели.
7 .4 . Проверить силу тока, подаваемого на лампу.
7 .5 . Провести юстировку лампы.
7.6 . Согласно инструкции к прибору, установить оптимальное 

соотношение горючего и поддерживающего горение газа и поджечь 
пламя.

7 .7 . Поставить на рас пиление бВД[стнлл;фова1шук* воду.
7 .0 . Установить нулевую линию прибора по бкдис? планирован­

ной воде.

7 .9 . Ввести в пламя калибровочный раствор с ужеилхлыюх 

концентрацией изучаемого элемента и установить размах шкалы,
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обеспечивающей наибольшую точность считывания результата изморе 
иия.

7.10* Снова проверить нулевую линию прибора и,если надо; 
провести корректировку начала отсчета. Повторением и постепен­
ным уточнением приведенных операций достигается выявление опти­
мальной установки всех параметров.

7 . 11 . Ввести в пламл остальные калибровочные раствори б 
порядке возрастания в них концентрации элементов и регистриро­
вать соответствующие им показания прибора. Форш регистрации из 
морений для построения градуировочного графика приведена в 
табл,5. Градуировочный график необходимо строить по и. 6 .4 .1 .

7.12. После по строения ̂ градуировочного графика, сл езет  
измерить оптическую плотность (Aj) калибровочного раствора с 
максимальной концентрацией (Cj) в пределах избранного интерва­
ла линейной зависимости А от С.

7.13. Затем необходимо ввести в пламя городки кислотный 
экстракт, полученный при обработке лро:ш почвы птгцмолытрной 
азотной кислотой и измерить оптическую плотность раствора (А^).

7.14. Для учета неселективного поглощения (если спектрофо­
тометр не снабкеи корректором фона) необходимо измерить опти­
ческую плотность (A3 ) исследуемого раствора ка близкой к анали­
тической не резонансной линии и вычесть ее из (Ag).

7.15. Если применялись реактивы квалификации лике особой 

чистоты, то следует провести холостой опыт, т .е . повторить все 
химические процедуры, по пунктам 5.1 Л - 5 Л . 6 только без пробы 
почвы, определить оптическую плотность полученного раствора 
(Ар) и вычесть ее из (А^).

7.16. Форма регистрации результатов измерений массовой
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доли металлов б пробах почвы .представлена в табл. 8.
Таблица 8

Дата

Но­
мер
про­
бы
поч­
вы

Но­
мер
опы­
та

Масса 
навес­
ки аб- 
солют- 
но-су- 
хой 
пробы 
почвы 

г

Объем
-кис-
-лот-
-ной
- вытяж­
ки,

ш

Ме­
талл

Оптическая плотность, 
______ мБ ____  _калио-
ровоч-
ногс
раст­
вора,

А1

ве­
сле-
дуе­
мого
раст­
вора,

А2

несе-
лек-
тив-
ного
пог­
ло­
щения

А3

раст­
вора
холос­
того
опыта,

*р

Мас­
совая
ДОЛИ- 
МО т 
ла
иочгхг»

г .ш Г 1

8. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

8.1. Результат измерений рассчитывается по формуле
( ^ 2 -A3 -A p)-Cb-V . / 0 0

0  J  ’  ( 7 ,

где С - массовая доля определяемого металла в пробе 
почвы, млн"*;

^2 - оптическая плотность исследуемого раствора, мБ;
Аз - оптическая плотность иеселективного поглощения, 

мВ;
АР - оптическая плотность раствора холостого опыта, 

мВ;
Cj. - концентрация калибровочного раствора, мкг/мл;
V - объем исследуемого раствора, мл;
Аа - оптическая плотность калибровочного раствора, 

мБ;

*воэд,-сух. - масса воэдулно-сухой пробы почвы, г;

O
.t

; 
р
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- содержание гигроскопической воды в проба* почва,?.
8 . 2 , Значения показателей точности измерений массовой доли 

загрязняющих почву тяжелых металлов (при Р = 0,95) приведены 
в табл.9,

Таблица 9

Определяемый
металл

Случайная состав­
ляющая погрешнос­
ти измерений (по­
казатель воспроиз­
водимости)

З Д  . %

Систематическая составляв 
погрешности измерений 
(показатель правильности.

д с ,  %

Ыедь 2 , 2 ; раин. минус I I ;  от минус J 8 до 
шшус 4

Свинец 2 , 8 ; равн. минус 9; от минус 13 до 
минус 5

Цинк 2,4; равн. минус 18; от минус 24 до 
минус 12

I [лкель 2 , 2 ; равн. шшус 9; от минус 12 до 
шшус 6

Кадмий 3,2; равн.
1
1

минус 35; от минус 47 до 
минус 23

8.3. Окончательный расчет результата измерений (С1) с учетом 
показателя правильности ( л С) следует производить по формуле

(С * Л С)
С *  С +

100
Р = 0,95 (0 )

8,4. Способ выполнения расчета ручной.
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9 . ТРЕБОВАНИЯ К КВШЙИКАЦИИ АНАЛИТИКА

Работа по настройке и обслуживанию с по кт ро^от о метра, а 
также гтркготов; ;ио эталонов и обработку «результатов алмаза 
необходимо производить пижон ору. Однако, при рациональной ор­
ганизации труда с от рудяков, возможна их частичная специализа­
ция и част л Hilo. я. вз аюло за меняемо сть, при этом отдельчне виды 
работ могут’ выполнять как инженеры, так и техники,

10. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

X 0 . 1 . Безопасность т руда при про в е деш! и раб о т доля! i а битв 

в  со ответстви я  с ”Пра£Гла.\х: но технике безопасности при пиона- 

вод стве наблюдений к работ на сети Го с к о мгидр о м е ? а ’1 -  Л. : Гид- 

роы етеоиэдат, I9G3. -  C .I 6 I - I 8 9 .

10.2 . Помещение, в котором проводятся анализл, должно бить 
оборудовано приточно-вытяжной вентиляцией.

10.3. При выполнении алая изов необходимо соблюдать осхо­
рош! ость при работе с концонтрированной азотной к и слоте и. При­
готовляя разбавленные раствора, необходимо строго соблюдать npai 
л а добавлена азотной кислоты в воду.

10.4. Иснользовалине раствора категорически запрещается 
сливать в раковины без предварительной нейтрализации.

10.5. Концентрированная азотная кислота до ляна храниться 
в вытяжном шкафу на поддоне.

10.6. Яри использовании растворов IC0PM следует руковод­
ствоваться требованиями безопасности в соответствии с

ГОСТ 12Л .007 .
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10.7. К выполнению работ на спектрофотометре могут бить 
допущены липд не моложе 18 лет, прошедаше специальный практи­
кум по выполняемым работам и исчерпывающий инструктаж но тех- 
нике безопасности виполнешш этих работ.

10.8 . /Сил удаления вредно действующих на организм челове­
ка веществ, выделяющихся в источнике возбуждения спектра, каме­
ра сгпгания атошю-абсорбционняго спектрофотометра должна быть 
обеспечена достаточной и надежно работающей вентиляцией.

10.9. При пользовании баллонами с газами, находящимися под 
давлением, следует строго выполнять требования конструкции по 
безопасному их обслуживанию. Исправность действия арматуры, кон­
трольно-измерительных приборов и предохранительных устройств 
должна систематически проверяться.

10.10. К работе на пламенном спектрофотометре допускаются 
сотрудники, ознакомленные с устройством и эксплуатацией бал­
лонов с ацетиленом.

II. НОРШ ЗАТРАТ РАБОЧЕГО ВРШШИ НА АНАЛИЗ

11.1. Нормы затрат рабочего времени на отбор и первичную 
обработку проб почвы, согласно РД 52.18.70 "Е&щше отраслевые 
нормы времени на работы по отбору проб почвы, их анализу и 
обработке материалов наблюдений", приведены в табл.10 .

11.2. Ориентировочные нормы времени на выполнение измерен 
атомно-абсорбционного анализа металлов с пламенной атомизацией 
приведены в табл.11.
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Таблица 10

Тип почвы Исполнитель Норма времени, 
чсд.-ч^ Примечание

Отбор и первичная 
обработка

целина пашня

1. Песчаные, супес­
чаные, легкие 
суглинки

2. Суглинистые, 
глинистые

Техник

Техник

0,67

1,05

0,62

0,99

Объединенная 
проба почвы 
состоит из 5 
проб, взятых 
по методу кон 
порта; почт 
отбирается ме­
тодом неодно­
кратного квар­
тования

Таблица II

Наименование этапа 
работы

Количество
определений

(проб)
1 Исполни­

тель
1

Порш 
лремени, 
чол.-ч.

} Приме­
чание

I . Подготовка посуды -
i-------------
I Техник 1,50 1 -

2. Отбор навесок 16 Техник 0,40 | Но

3, Приготовление раство­ Техник 0,5
! РЛ 62. it
iров кислоты 

4, Подготовка водяной Техник 0,54 1
i
1 Нобанк {3 шт.)

5. Кислотная обработка 16 Техник
1

7,0
I ГД 52Л;

проб почв, включая 
нагревание в течение 
3-х часов на водяной 
бале, фильтрование, 
промывку

6 . Чистка горелки спект­ Инженер

j
}

1 ,0  ,
рофотометра, установ­
ка и прогрев лампы 
(на определение I 
элемента).

7. Настройка прибора па
I

Инженер

11

0,25 |

i

определенно одного 
злег^чта 1

1



Продолжение табл.П

Наименование этапа 
работы

Количество
опредолешН!

(проб)
Исполни­
тель

Норма 
: времени 
чол.-ч.

Примеча- 
ние

8 . Получение данных 
для построения 
градуировочного 
графика

Тахнизс 0.5

9. Определение одного 
элемента в 16 раст­
ворах

Техник 0,5

10. Обработка результат 
анализа металлов

ов 16 опре­
делений 
одного 
элемента

Инженер 1,0

П. Приготовление эта­
лонов

— Инженер 40,0 Но
?Д 52.18.70
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ПРИЛОЖЕНИЕ

Справочное

ТЕРМИНЫ, ИСПОДЬЗУЕШЕ В НАСТОЯЩИХ 

МЕТОДИЧЕСКИХ УКАЗАНИЯХ; И ПОЯСНЕНИЯ 

К НИМ

Термин Пояснение

Абсолютно-су:ая проба почвы По ГОСТ 27593
Воздушно-сухая проба почвы По ГОСТ 27593
Квартование По РД 52.I8.I5G
Навеска Необходимая масса пробы поч­

вы, взвешенная с определенной 
точностью на аналитических 
весах

Проба почвы Определенное количество почвы, 
взяток в соответствии с кор­
мят ивно -т ехниче ской докумен­
тацией для исследований

Холостой опыт Опыт, включающий все стада: 
, анализа без пробы, почвы
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