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I. НАЗНАЧЕНИЕ И ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

Настоящий стандарт устанавливает два метода определения 
содержания кадмия в испытуемых растворах, полученных в соот­
ветствии с ГОСТ Р 50279.1 или другими, пригодными для этой 
цели, стандартами.

Указанные методы предназначены для лакокрасочных материа­
лов с содержанием «растворенного» кадмия от 0,05 до 5% (по 
массе).

В качестве арбитражного метода в случае разногласий необхо­
димо использовать метод пламенной атомно-абсорбционной спек­
трометрии (ЛАС) (разд. 3). По согласованию между заинтересо­
ванными сторонами можно использовать и другие методы. В 
разд. 4 приведен полярографический метод.

2. ССЫЛКИ

ГОСТ 1770 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилинд­
ры, мензурки, колбы, пробирки. Технические условия.

ГОСТ 6709 Вода дистиллированная. Технические условия.
ГОСТ 20292 Приборы мерные лабораторные стеклянные. Бю­

ретки. пипетки. Технические условия.
ГОСТ Р 50279.1 Материалы лакокрасочные. Методы определе­

ния содержания металлов. Приготовление кислых экстрактов из 
лакокрасочных материалов в жидкой и порошковой формах.

Издание официальное
<g) Издательство стандартов. 1993

Настоящий стандарт не может быть полностью или частично воспроизведен, 
тиражирован и распространен без разрешения Госстандарта России
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г. МЕТОД ПЛАМЕННОЙ АТОМНО-АБСОРБЦИОННОЙ СПЕКТРОМЕТРИИ

31. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Всасывают испытуемый раствор в пламя воздушно-ацетилено- 

яой горелки. Измеряют поглощение выбранной спектральной ли­
нии, испускаемой лампой с кадмиевым полым катодом или кад­
миевой разрядной лампой при длине волны 228,8 нм.

3.2. Р е а к т и в ы  и м а т е р и а л ы
Для испытания используют реактивы только известной анали­

тической квалификации и воду по ГОСТ 6709.
3.2.1. Кислота соляная с(НС1)—0,07 моль/л.
Используют соляную кислоту идентичную той, которую приме­

няют для приготовления испытуемых растворов по ГОСТ Р 50279.1.
3.2.2. Ацетилен в стальном баллоне, технический.
3.2.3. Воздух сжатый.
3.2.4. Кадмий, стандартный основной раствор, содержащий 1 г 

Cd на литр готовят следующим образом:
а) содержимое ампулы со стандартным раствором кадмия, со­

держащим точно 1 г Cd, переливают в мерную колбу с одной мет­
кой вместимостью 1000 мл, разбавляют до метки соляной кисло­
той и тщательно перемешивают;

б) взвешивают с погрешностью не более 1 мг массу раствори­
мой в воде соли кадмия определенной чистоты, содержащей точ­
но I г Cd, растворяют в соляной кислоте в мерной колбе с одной 
меткой вместимостью 1000 мл, разбавляют до метки той же соля­
ной кислотой и тщательпо перемешивают;

в) взвешивают с погрешностью не более 1 мг точно 1 г метал­
лического кадмия, растворяют в небольшом количестве концент­
рированной соляной кислоты (е*1,18 г/мл) в мерной колбе с од­
ной меткой вместимостью 1000 мл, разбавляют до метки соляной 
кислотой и тщательно перемешивают.

1 мл этого стандартного основного раствора содержит 1 мг 
Cd.

3.2.5. Кадмий, стандартный раствор, содержащий 10 мг Cd на 
литр.

Раствор готовят в день применения.
10 мл стандартного основного раствора пипеткой вводят в 

мерную колбу с одной меткой вместимостью 1000 мл. разбавляют 
до метки соляной кислотой и тщательно перемешивают.

I мл этого стандартного раствора содержит 10 мкг Cd.
3.3. Аппаратура
Обычное лабораторное оборудование, а также
3.3.1. Спектрометр пламенный атомно-абсорбционный, работа­

ющий при длине волны 228,8 нм. снабженный горелкой с воздуш­
но-ацетиленовым пламенем.
2—1777
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3.3.2. Лампа с кадмиевым полым катодом или кадмиевая рав- 
рядная лампа.

3.3.3. Бюретки вместимостью 10 мл по ГОСТ 20292.
3.3.4. Колбы мерные с одной меткой вместимостью 100 мл по 

ГОСТ 1770.
3.4. П р о в е д е н и е  и с п ы т а н и я
3.4.1. Построение калибровочного графика
3.4.1.1. Приготовление стандартных калибровочных растворов
Растворы готовят в день применения.
Из бюретки вводят в каждую из пяти мерных колб с одной 

меткой вместимостью 100 мл соответствующие объемы стандартг 
ных растворов кадмия, приведенные в табл. 1, разбавляют каж­
дый раствор до метки соляной кислотой и тщательно перемеши­
вают.

Таблица 1

Номер стандартных 
калибровочных раствороа

Объем стандартного 
распюрд ьадммя. мл

КочцеятраИнн кадмия а
стандартном калибровочном 

рествор», мкг'ил

0* 0 0
1 0.5 0.05
2 1 0,1
3 2 0.2
4 4 0,4

• Контрольный раствор.

3.4.1.2. Спектрометрические измерения
Устанавливают лампу с кадмиевым полым катодом в спектро­

метре и выбирают оптимальные условия определения кадмия. На­
страивают прибор в соответствии с инструкцией изготовителя, и 
настраивают монохроматор в области длины волны 228,8 нм для 
получения максимального поглощения.

Устанавливают поток ацетилена и воздуха в соответствии с ха­
рактеристиками всасывающей горелки и зажигают пламя. Уста­
навливают развертку шкалы, если таковая имеется, таким обра­
зом, чтобы стандартный калибровочный раствор 4 (см. табл. 1) 
дал почти полное отклонение на шкале.

Всасывают в пламя каждый из стандартных калибровочных 
растворов в порядке возрастания концентрации и повторяют со 
стандартным раствором J» 3 для подтверждения стабильной рабо­
ты прибора. После каждого измерения через горелку всасывают 
воду, следу за тем, чтобы скорость всасывания оставалась постоян­
ной.

3.4.1.3. Построение калибровочного графика
Строят график, откладывая на оси абсцисс массу кадмия (мкг), 

содержащегося в I мл стандартных калибровочных растворов, а
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«а ося ординат — разность соответствующей величины поглоще­
ния и величины поглощения при контрольном опыте.

3.4.2. Испытуемые растворы
3.4.2.1. Пигментная часть жидкой краски и порошковой краски
Используют растворы, полученные по п. 8.2.3 ГОСТ Р 50279.1.
3.4.2.2. Жидкая часть краски
Используют растворы, полученные по п. 9.3 ГОСТ Р 50279.1.
3.4.2.3. Другие испытуемые растворы.
Используют испытуемый раствор, полученный другим установ­

ленным или согласованным методом.
3.4.3. Проведение испытания.
Измеряют поглощение соляной кислоты в спектрометре после 

ого настройки в соответствии с п. 3.4.1.2. Затем измеряют погло­
щение каждого- испытуемого раствора три раза и снова поглоще­
ние соляной кислоты. Наконец повторно измеряют поглощение 
стандартного калибровочного раствора М3, чтобы убедиться, что 
настройка прибора не изменилась. Если поглощение испытуемого 
раствора выше, чем стандартного калибровочного раствора с мак­
симальной концентрацией кадмия, разбавляют испытуемый раст­
вор (коэффициент разбавления F) соответственно известным объ­
емом соляной кислоты.

3.5. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
3.5.1. Расчеты
3.5.1 Л. Пигментная часть жидкой краски
Массу «растворенного кадмия в экстракте соляной кислоты 

( т 0). г, полученной методом, указанным в п. 8.2.3 ГОСТ Р
50279.1 вычисляют по формуле

а1—До 
10» V v Fu

где Oi — концентрация кадмия в испытуемом растворе, получен­
ная по калибровочному графику, мкг/мл;

А) — концентрация кадмия в контрольном испытуемом раст­
воре. полученном по п. 8.4 ГОСТ Р 50279.1, мкг/мл;

V| — объем соляной кислоты и этанола, используемый для 
экстрагирования, по п. 8.2.3 ГОСТ Р 50279.1 (допустимо 
77 мл), мл;

FI — коэффициент разбавления (п. 3.4.3).
Содержание «растворенного» кадмия в пигментной части крас­

ки С % (по массе), вычисляют по формуле

^Cd, “  т»"
10*
/Н,

Р =  mj> 
10*

где Ш\ — масса испытуемой пробы, взятой для получения раство­
ров по п. 8.2.3 ГОСТ Р 50279.1. г;

2*
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Р —  содержание пигмента в жидкой краске, полученное по 
ГОСТ Р 50279.1, разд. 6, % (по массе).

3.5.1.2. Жидкая часть краски,
Массу кадмия в растворе (экстракте) (Щ),  г, полученном по 

п. 9.3 ГОСТ Р 50279.1, вычисляют по формуле

Vt Ft,

где Ь\ — концентрация кадмия в иопытуемом растворе, получен­
ная по калибровочному графику, мкг/мл;

60— концентрация кадмия в контрольном испытуемом раст­
воре, полученном по п. 6.5 ГОСТ Р 50279.1. мкг/мл;

V, — объем раствора, полученного по п« 9.3 ГОСТ Р 50279.1 
( =  100 мл), мл;

F t — коэффициент разбавления (п. 3.4.3).
Содержание кадмия в жидкой части краски, Ссз., % (по мас­

се), вычисляют по формуле

'сл, -*2— 10»,
т ,

где т3 — общая масса краски, составляющей «комплект» в соот­
ветствии с п. 6.4 ГОСТ Р 50279.1, г.

3.5.1.3. Жидкая краска
Содержание общего «растворенного» кадмия в жидкой краске 

вычисляют как сумму результатов, полученных по пп. 3.5.1.1 и
3.5.1.2

C o^^cc.-b^cd,*
3.5.1.4. Порошковая краска
Содержание общего «растворенного» кадмия в порошковой 

краске получают при соответствующей модификации формулы по 
п. 3.5.1.1.

3.5.1.5. Другие испытуемые растворы
Если испытуемые растворы приготавливают другими методами, 

отличающимися от приведенных в п. 3.4.2.3 ГОСТ Р 50279.1,, необ­
ходимо модифицировать формулы расчета содержания кадмия, 
приведенные в пп. 3.5.1.1 и 3.5.1.2.

3.5.2. Точность расчета
Сведения в настоящее время отсутствуют.

4. ПОЛЯРОГРАФИЧЕСКИЙ МЕТОД

4.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Проводят электролиз испытуемого раствора в полярографиче­

ской кювете и измеряют соответствующие высоты волны при оп­
ределенном потенциале.
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4.2. Р е а к т и в ы
Для испытаний используют реактивы только известной анали­

тической квалификации и воду по ГОСТ 6709.
4.2.1. Кислота серная, раствор приблизительно 98% (по мас­

се) (о«1,84 г/мл).
4.2.2. Перекись водорода, раствор приблизительно 30% (по 

массе).
4.2.3. Основной раствор.
27 г хлорида аммония и 0,05 г желатина растворяют в воде, 

добавляют 32 мл раствора аммиака (раствор приблизительно 33% 
(по массе), (р =*0,880 г/мл)]. Разбавляют раствор до 500 мл водой 
и тщательно перемешивают.

4.2.4. Азот в стальном баллоне, технический.
4.2.5. Кадмий, стандартный основной раствор, содержащий 1 г 

Cd на литр.
Раствор готовят одним из методов:
а) содержимое ампулы со стандартным раствором кадмия, со­

держащим 1 г Cd, переливают в мерную колбу с одной меткой 
вместимостью 1000 мл, разбавляют до метки водой и тщательно 
перемешивают;

б) массу водорастворимой соли кадмия определенной чистоты, 
содержащей точно 1 г Cd, взвешивают с погрешностью не более 
1 мг, помещают в мерную колбу с одной меткой вместимостью 
1000 мл, разбавляют до метки водой и тщательно перемешивают;

в) 1 г металлического кадмия взвешивают с погрешностью не 
более 1 мг, растворяют в небольшом количестве концентрирован­
ной соляной кислоты (е *  1,18 г/мл) в колбе вместимостью 1000 мл, 
разбавляют до метки водой и тщательно перемешивают.

1 мл этого стандартного основного раствора содержит 1 мг Cd.
4.2.6. Кадмий, стандартный раствор, содержащий 10 мг Cd на 

литр.
Раствор готовят в день испытания.
10 мл стандартного основного раствора (п, 4.2.5) вводят пипет­

кой в мерную колбу с одной меткой вместимостью 1000 мл, раз­
бавляют до метки водой и тщательно перемешивают.

1 мл этого стандартного раствора содержит 10 мкг Cd.
4.3. А п п а р а т у р а
Обычное лабораторное оборудование, а также
4.3.1. Полярограф с регистрирующим устройством.
4.3.2. Электрод измерительный ртутно-капельный.
4.3.3. Электрод сравнения — платиновый или каломельный на­

сыщенный.
4.3.4. Вспомогательный электрод — вольфрамовый кли плати­

новый.
4.3.5. Газопромывная склянка.
4.3.6. Пипетка соответствующей вместимостью по ГОСТ 20292.
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4.3.7. Бюретка вместимостью 10 мл по ГОСТ 20292.
4.3.8. Колба мерная с одной меткой вместимостью 25 мл по 

ГОСТ 1770.
4.4. П р о в е д е н и е  и с п ы т а н и я
4.4.1. Построение калибровочного графика
4.4.1.1. Приготовление стандартных калибровочных растворов 
Растворы готовят в день использования.
Вводят из бюретки в каждый из семи химических стаканов 

вместимостью 100 мл объемы стандартного раствора кадмия, при­
веденные в табл. 2.

Т а б л и ц е  2

Н о м е р  с т а в д а р т г ы х  
к а л и б р о в о ч н ы х  р а с т в о р е »

О б ъ е м  с т а н д а р т н о г о  
р а с т в о р »  к а д м и я ,  м л

К о н ц е н т р а ц и я  к а д и м а  а
с т а н д а р т н о м  к а л к б р о и о ч и о и

р а с т в о р е ,  н к п 'и л

0 * 0 <0

1 1 0 . 4

2 2 0 . 8

3 4 1 .6

4 6 2 .4

5 Я 3 5

б И ) Л

• Контрольный раствор.

Содержимое каждого стакана обрабатывают следующим об­
разом

Добавляют 2 мл серной кислоты и выпаривают до появления 
белого дыма. Если осадок окрашен, окисляют его раствором пере­
киси водорода до обесцвечивания. Серную кислоту испаряют пол­
ностью и растворяют осадок в основном растворе. Переливают 
в мерную колбу с одной меткой вместимостью 25 мл, разбавляют 
до метки основным раствором и тщательно перемешивают.

4.4.1.2. Полярографические измерения.
Стандартные калибровочные растворы помещают каждый в 

отдельную полярографическую кювету. Каждый раствор деаэри­
руют пропусканием через него азота, предварительно очищая его 
пропусканием через газопромывную склянку, содержащую основ­
ной раствор.

Проводят электролиз раствора в ячейке при напряжении в ин­
тервале —0.5 и —2.5 В при чувствительности 2-10-8 А/мм. Потен­
циал полуволны находится в пределах —1,45 и —1,50 В. Измеря­
ют высоту волны.

4.4.1.3. Построение калибровочного графика
Строят график, откладывая на оси абсцисс массу Cd (мкг), со­

держащуюся в 1 мл стандартных калибровочных растворов, а на
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оси ординат — соответствующие высоты волн за вычетом показа­
ний для контрольного опыта.

П р и м е ч а н и е .  Калибровочный график пригоден дли определения содер­
жании «растворенного» кадмия в твердой части испытуемого продукта от 0.015 
до 0,15% (по массе). Если содержание кадмия составляет 00015—0.015% (по 
массе), то иеобходимо построение спсанальиого калибровочного графика. Со­
держание кадмия менее 0,0015% (по массе) нельзя обнаружить полярографи­
ческим методом.

4.4.2. Испытуемые растворы
4.4.2.1. Пигментная часть жидкой краски и порошковая краска.
Используют растворы, полученные по п. 8.2.3.
4.4.2.2. Жидкая часть краски
Используют растворы, полученные no п. 9.3.
4.4.2.3. Другие испытуемые растворы
Используют растворы, полученные другими установленными 

или согласованными методами.
4.4.3. Проведение испытания
Точно отмеренные объемы каждого из испытуемых растворов 

вводят в химические стаканы, при этом полученная высота волны 
должна находиться в пределах калибровочного графика.

Содержимое каждого стакана обрабатывают следующим об­
разом:

Добавляют 2 мл серной кислоты и испаряют до появления 
белого дыма. Если осадок окрашен, окисляют его раствором пере­
киси водорода до обесцвечивания. Серную кислоту испаряют пол­
ностью и осадок растворяют в основном растворе. Переливают 
раствор в мерную колбу с одной меткой вместимостью 25 мл, раз­
бавляют до метки основным раствором и тщательно перемеши­
вают. Помещают раствор в полярографическую кювету, деаэри­
руют, проводят электролиз и измеряют высоту волны в соответ­
ствии с п. 4.4.1.2.

4.5. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
4.5.1. Расчеты
4.5.1.1. Пигментная часть жидкой краски
Массу «растворенного» кадмия в экстракте соляной кислоты 

(т0), г, полученном по п. 8.2.3 ГОСТ Р 50279.1, вычисляют по фор­
муле

т6=* —1в|—л©
(О*

-25,

где в|, а0 и — по п. 3.5.1.1;
V3— объем аликвотной доли соляной кислоты и эта­

нола, используемый для испытания, мл.
Содержание «растворенного» кадмия в пигментной части крас­

ки Сел,, % (по массе), вычисляют по формуле
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/П|
Р пц-Р  
10* ”  /я, ’

где т ,  и Р  — по п. 3.5.1.1.
4.5.1.2. Жидкая часть краски
Массу кадмия в растворе (экстракте) (тг), F, полученном по 

П. 9.3 ГОСТ Р 50279.1, вычисляют по формуле

/п3= *»~Л
10*

где *о. 6| н Vj — по п. 3.5.1.2;
У*— объем аликвотной доли раствора, взятого для 

испытания, мл.
Содержание кадмия в жидкой части краски С со,, % (по мас­

се), вычисляют по формуле

Ccd = -2 2 -1 0 * ,

где m3 — по п. 3.5.1 2.
4.5.1.З. Жидкая краска
Содержание общего «растворенного» кадмия в жидкой краске 

рассчитывают как сумму результатов, полученных по пп. 4.5.1.1 и
4.5.1.2

^ ." ^ c a .+ ^ c d ,-

4.5.1.4. Порошковая краска
Содержание общего «растворенного» кадмия в порошковой 

краске получают при соответствующей модификации формулы по 
п. 4.5.1.1.

4 5.1.5. Другие испытуемые растворы
Если испытуемые растворы были приготовлены методами, от­

личающимися от приведенных в ГОСТ Р 50279.1 (п. 4.4.2.3), то 
необходимо модифицировать формулы расчетов, приведенные в 
пп. 4.5.1.1 и 4.5.1.2

4.5.2. Точность расчета
Сведения в настоящее время отсутствуют.

§. ПРОТОКОЛ ИСПЫТАНИЯ

Протокол испытания должен содержать:
а) тип и наименование испытуемого продукта;
б) ссылку на настоящий стандарт;
в) метод отделения твердой фракции испытуемого продукта в 

соответствии с разд. 6 ГОСТ Р 50279.1 (метод А, Б и В);
г) тип растворителя или смеси растворителей, используемых
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для экстрагирования (не предназначается для порошковой крас­
ки, см. разд. 7 ГОСТ Р 50279.1);

д) метод определения (ААС или полярографический);
е) результаты испытаний, выраженные в процентах по мас­

се, т. е. содержание «растворенного» кадмия в пигментной части 
краски, содержание кадмия в жидкой части краски и содержание- 
общего «растворенного» кадмия в жидкой краске или содержа­
ние общего «растворенного» кадмия в порошковой краске;

ж) любое отклонение от указанного метода;
з) дату испытания.
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