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Предисловие

Цели, основные принципы и общие правила проведения работ по межгосударственной стандар­
тизации установлены ГОСТ 1.0 «Межгосударственная система стандартизации. Основные положения» 
и ГОСТ 1.2 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосударственные, правила 
и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, принятия, обновления 
и отмены»

Сведения о стандарте

1 ПОДГОТОВЛЕН Научно-производственным республиканским унитарным предприятием «Бело­
русский государственный институт стандартизации и сертификации» (БелГИСС) на основе собственно­
го перевода на русский язык англоязычной версии стандарта, указанного в пункте 5

2 ВНЕСЕН Государственным комитетом по стандартизации Республики Беларусь

3 ПРИНЯТ Межгосударственным советом по стандартизации, метрологии и сертификации (про­
токол от 28 июня 2016 г. No 49)

За принятие проголосовали:

Краткое наим енование страны 
по  М К (ИСО 3166) 0 0 4 -9 7

Код  страны  по МК 
(ИСО 31вв) 0 0 4 -9 7

С окращ енное наим енование национального органа 
по стандартизации

Армения AM ЗАО «Национальный орган по стандартизации 
и метрологии» Республики Армения

Беларусь BY Госстандарт Республики Беларусь

Казахстан KZ Госстандарт Республики Казахстан

Киргизия KG Кыргызстандарт

Россия RU Росстандарт

Таджикистан TJ Таджикстандарт

Узбекистан UZ Узстандарт

4 Приказом Федерального агентства по техническому регулированию и метрологии от 26 августа 
2021 г. No 837-ст межгосударственный стандарт ГОСТ IEC 62321-4—2016 введен в действие в качестве 
национального стандарта Российской Федерации с 1 марта 2022 г.

5 Настоящий стандарт идентичен международному стандарту IEC 62321-4:2013 «Определение 
регламентированных веществ в электротехнических изделиях. Часть 4. Определение ртути в полиме­
рах. металлах и электронике методами CV-AAS. CV-AFS. ICP-OES и ICP-MS» («Determination of certain 
substances in electrotechnical products — Part 4: Mercury in polymers, metals and electronics by CV-AAS. 
CV-AFS. ICP-OES and ICP-MS». IDT).

Международный стандарт разработан Техническим комитетом по стандартизации IEC ТС 111 
«Стандартизация в области окружающей среды относительно электрических и электронных товаров и 
систем» Международной электротехнической комиссии (IEC).

При применении настоящего стандарта рекомендуется использовать вместо ссылочных между­
народных стандартов соответствующие им межгосударственные стандарты, сведения о которых при­
ведены в дополнительном приложении ДА
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Введение

Широкое использование изделий электротехнического назначения повысило внимание к их воз­
действию на окружающую среду. Во многих странах мира были приняты технические документы, пред­
усматривающие определенный порядок работы с отходами, веществами и затраченной энергией при 
использовании электротехнических изделий.

Использование таких веществ, как свинец (РЬ). ртуть (Нд), кадмий (Cd), шестивалентный хром 
(Cr(VI)), содержащийся в неорганических и органических соединениях, а также два типа бромирован- 
ных огнестойких ингибиторов, включая полибромбифенилы (РВВ) и полибромированные дифениловые 
эфиры (PBDE), в электротехнических изделиях регламентируется национальным законодательством.

Целью стандартов серии IEC 62321 является установление методов контроля, которые позволят 
определить уровень регламентированных веществ в электротехнических изделиях.

IV
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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

ОПРЕДЕЛЕНИЕ РЕГЛАМЕНТИРОВАННЫХ ВЕЩЕСТВ 
В ЭЛЕКТРОТЕХНИЧЕСКИХ ИЗДЕЛИЯХ

Ч а с т ь  4

Определение ртути в полимерах, металлах и электронике 
методами CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES и ICP-MS

Determination of certain substances in electrotechnical products.
Part 4. Mercury in polymers, metals and electronics by CV-AAS. CV-AFS. ICP-OES and ICP-MS

Дата введения — 2022—03—01

1 Область применения

В настоящем стандарте приводится описание методов определения содержания ртути в полиме­
рах, металлах и электронике методами CV-AAS. CV-AFS, ICP-OES and ICP-MS.

Настоящий стандарт устанавливает методы определения содержания ртути (Нд) в материалах, 
которые используются в изделиях электротехнического назначения. К таким материалам относятся по­
лимеры. металлы и электроника (например, печатные платы, флуоресцентные лампы с холодным ка­
тодом. ртутные реле). Правила обращения с батареями, содержащими ртуть, приведены в [1]. В ходе 
межлабораторных исследований была произведена оценка методов испытаний только по отношению к 
пластмассам; другие матрицы не изучались.

В настоящем стандарте образец рассматривается, как объект, подлежащий обработке и измере­
ниям. Что представляет собой образец или как его получить определяется субъектом, проводящим ис­
пытания. Дальнейшие руководство по получению типовых образцов из готовых электронных изделий, 
которые будут проверены на содержание регламентированных веществ, установлено в IEC 62321-2. 
Следует отметить, что выбор и'или определение образца может повлиять на интерпретацию результа­
тов испытаний.

В настоящем стандарте приводится описание четырех методов, а именно: CV-AAS (атомно-аб­
сорбционная спектрометрия методом «холодного пара»). CV-AFS (атомно-флуоресцентная спектро­
метрия методом «холодного пара»), ICP-OES (оптическая эмиссионная спектрометрия с индуктивно 
связанной плазмой) и ICP-MS (масс-спектрометрия с индуктивно связанной плазмой), а также рассма­
тривается несколько процедур подготовки раствора образца, на основании которого эксперты могут 
выбрать наиболее подходящий метод анализа.

Спектрометрические способы анализа CV-AAS. CV-AFS, ICP-OES и ICP-MS позволяют опреде­
лить целевой элемент Нд с высокой точностью (неопределенность находится в нижней части процент­
ного диапазона) и/или высокой чувствительностью (на уровне мкг/кг). Методы испытаний, рассматри­
ваемые в настоящем стандарте, должны обеспечить максимальный уровень точности и достоверности 
для концентраций ртути в диапазоне от 4 до 1 000 мг/кг. При этом данные методы могут использоваться 
и для анализа более высоких концентраций.

Для прямого анализа также может быть применен метод термического разложения с последую­
щей амальгамацией золота в сочетании с CV-AAS (TD (G)-AAS) для анализа уровня содержания ртути 
без разложения образца, хотя значения пределов обнаружения будут выше, чем при применении дру­
гих методов из-за уменьшенного размера образца.

Издание официальное
1
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2 Нормативные ссы лки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие стандарты [для дати­
рованных ссылок применяют только указанное издание ссылочного стандарта, для недатированных — 
последнее издание (включая все изменения)]:

IEC 62321-1:2013. Determination of certain substances in electrotechnical products — Part 1: 
Introduction and overview (Определение регламентированных веществ в электротехнических изделиях. 
Часть 1. Введение и обзор)

IEC 62321-2, Determination of levels of certain substances in electrotechnical products — Part 2: 
Disassembly, disjointment and mechanical sample preparation (Определение регламентированных ве­
ществ в электротехнических изделиях. Часть 2. Разборка, отсоединение и механическая подготовка 
образца)

IEC 62321-3-1:2013, Determination of certain substances in electrotechnical products — Part 3-1: 
Screening — Lead, mercury, cadmium, total chromium and total bromine using X-ray fluorescence spectrometry 
(Определение регламентированных веществ в электротехнических изделиях. Часть 3-1. Скрининг. Ана­
лиз свинца, ртути, кадмия, общего хрома и общего брома методом рентгенофлуоресцентной спектро­
метрии)

IEC 62554. Sample preparation for measurement of mercury level in fluorescent lamps ISO 3696. Water 
for analytical laboratory use — Specification and test methods (Подготовка образцов для измерения уровня 
ртути в люминесцентных лампах)

ISO 3696. Water for analytical laboratory use — Specification and test methods (Вода для лаборатор­
ного анализа. Технические требования и методы испытаний)

3 Термины, определения и сокращения

3.1 Термины и определения

В настоящем стандарте применены термины по IEC 62321-1. а также следующие термины с соот­
ветствующими определениями:

3.1.1 достоверность (accuracy): Точность соответствия между результатами испытаний и приня­
тым эталонным значением.

3.1.2 холостой калибровочный раствор (blank calibration solution): Калибровочный раствор, не 
содержащий аналит.

3.1.3 калибровочный стандартный образец (calibration standard): Вещество в твердом или жид­
ком состоянии с известной и стабильной концентрацией аналита(ов). используемое для определения 
характеристики прибора (калибровочной кривой) по отношению к концентрации аналита(ов).

3.1.4 калибровочный раствор (calibration solution): Раствор, используемый при калибровке при­
бора. подготовленный как из исходного раствора, так и из сертифицированного стандартного образца.

3.1.5 сертифицированный стандартный образец (certified reference material): Эталонный мате­
риал. сопровождаемый сертификатом, одно или более значений параметров которого сертифицирова­
ны по процедуре, которая устанавливает его неопределенность и прослеживаемость.

3.1.6 лабораторный контрольный образец (laboratory control sample): Проба матрицы с извест­
ным составом типового представителя целевого аналита. используемая для представления докумен­
тации лаборатории [2].

3.1.7 реагентный холостой раствор (reagent blank solution): Раствор, подготовленный на основе 
добавления в растворяющее вещество количества реагентов, равного добавленному в анализируемый 
раствор образца (равный конечный объем).

3.1.8 матричный раствор (stock solution): Раствор с точно известной концентрацией аналита(ов), 
изготовленный из «чистых химикатов».

3.1.9 проба (test portion): Количество материала, отобранного от анализируемого образца (или от 
лабораторного образца, если они одинаковы), непосредственно на котором проводятся испытания или 
исследования [3].

3.1.10 анализируемый раствор образца (test sample solution): Раствор, подготовленный на ос­
нове пробы анализируемого образца в соответствии с установленными требованиями таким образом, 
чтобы он мог использоваться для последующих измерений.
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3.2 Сокращения

В настоящем стандарте использованы следующие сокращения:
ПК (LOQ) — предел квантификации;
ПО (LOD) — предел обнаружения;

ПОМ (MDL) — предел обнаружения метода;
ССО (CRM) — сертифицированный стандартный образец;

CV-AAS — атомно-абсорбционная спектрометрия методом «холодного пара»,
CV-AFS — атомно-флуоресцентная спектрометрия методом «холодного пара»;

CCFL — люминесцентная лампа с холодным катодом;
CCV — непрерывная проверка калибровки;
LCS — лабораторный контрольный образец.

TD(G)-AAS — атомно-абсорбционная спектрометрия методом термического разложения (с последую­
щей амальгамацией золота).

П р и м е ч а н и е  —  Обычно под TD(G)-AAS понимается либо прямой анализ ртути либо метод динамиче­
ского механического анализа.

4 Реактивы и материалы

4.1 Общая информация

Для определения элементов на уровне следов должны использоваться реактивы соответствую­
щей чистоты.

Загрязнение может оказаться основным источником погрешности при работе с приборами в диа­
пазоне 1 нг. Данную проблему можно минимизировать посредством правильной и аккуратной работы с 
приборами и оборудованием. Используемая вода должна быть только 1 класса (4.2, перечисление а). 
Все материалы, контактирующие с водой, не должны содержать ртути.

Химические вещества, используемые для подготовки образца, могут оказаться основными ис­
точниками загрязнения. Должны использоваться только те реактивы, которые не содержат ртути. На­
стоятельно рекомендуется проводить измерение контрольных значений восстановительных реактивов 
и других химических веществ перед тем. как они будут использоваться для приготовления образцов.

4.2 Реактивы

Должны использоваться следующие реактивы:
a) Для приготовления и разбавления всех растворов образцов должна использоваться вода клас­

са 1 по ISO 3696.
b) 65 %-ный (по массе) раствор азотной кислоты (p(HN03) = 1.4 г/мл), пригодный для анализа 

следовых количеств металлов ('trace metal" grade)».
c) 50 %-ный (по массе) раствор азотной кислоты, пригодный для анализа следовых количеств 

металлов.
d) Раствор азотной кислоты с молярной концентрацией 0.5 моль/л. пригодный для анализа сле­

довых количеств металлов.
e) 1 %-ный (по массе) раствор азотной кислоты, пригодный для анализа следовых количеств ме­

таллов.
0 1,5 %-ный (по массе) раствор азотной кислоты, пригодный для анализа следовых количеств 

металлов.
д) 5 %-ный (по массе) раствор азотной кислоты, пригодный для анализа следовых количеств ме­

таллов.
h) 50 %-ный (по массе) раствор фтороборной кислоты (HBF4). пригодный для анализа следовых 

количеств металлов (для микроволнового разложения).
I) 30 %-ный (по массе) раствор перекиси водорода (Н20 2). пригодный для анализа следовых ко­

личеств металлов (для микроволнового разложения).
j) Матричный раствор ртути концентрации 1000 мг/л, пригодный для анализа следовых количеств 

металлов.

3
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k) Раствор тетрагидридобората калия (борогидрида калия) (KBHJ, пригодный для анализа сле­
довых количеств металлов.

l) 5 %-ный раствор {по массе/объему), перманганата калия (КМп04), пригодный для анализа сле­
довых количеств металлов.

Растворить 5 г перманганата калия в 100 мл воды (4.2, перечисление а).
т )  Раствор тетрагидридобората натрия (борогидрида натрия) (NaBHJ. пригодный для анализа 

следовых количеств металлов.
л) Раствор гидроксида натрия (NaOH), пригодный для анализа следовых количеств металлов.
o) Раствор тетрахлороаурата (III) водорода (золотохлористоводородной кислоты) тетрагидрата 

(НАиС144Н20), пригодный для анализа следовых количеств металлов.
p) Матричный раствор внутреннего стандарта, пригодный для анализа следовых количеств ме­

таллов:
- элементы внутреннего стандарта, которые не создают помех для целевого элемента, использу­

ются для ICP-OES и ICP-MS. При этом присутствие данных элементов внутреннего стандарта в раство­
ре образца должно находиться на ничтожно низком уровне. В качестве элементов внутреннего стандар­
та могут использоваться Sc, In. Tb, Lu. Re, Rh, Bi и Y;

- для использования c ICP-OES рекомендуется Sc или Y. Рекомендуемая концентрация состав­
ляет 1000 мг/л;

- для использования с ICP-MS рекомендуется Rh. Рекомендуемая концентрация составляет 
1000 мкг/л.

q) Восстановительный реактив для CV-AAS: 3 %-ный (по массе) раствор Na8H4 в 1 %-ном (по 
массе) растворе NaOH.

Растворить 10.0 г гидроксида натрия (4.2. перечисление п) в примерно 700 мл воды (4.2. перечис­
ление а) в стакане и размешивать до полного растворения. Добавить 30.0 г тетрагидридобората натрия 
в виде порошка (4.2. перечисление т ) ,  размешать до растворения. В конце переместить в 1 л мерную 
колбу, добавить воды до метки (4.2. перечисление а) и отфильтровать. Такой раствор приготавливается 
ежедневно.

Рекомендуется использовать восстановительный раствор, содержащий тетрагидридоборат на­
трия в растворе гидроксида натрия. Если имеющаяся ртутно-гидридная система не может работать с 
данным восстановителем, вместо него можно использовать хлорид или сульфат олова (II). При этом 
необходимо соблюдать инструкции, приведенные в руководстве по эксплуатации прибора.

г) Восстановительный реактив для CV-AFS: 1 %-ный (по массе/объему) раствор КВН4 в 0.05 %-ном 
(по массе) растворе NaOH.

Растворить 0.50 г гидроксида натрия (4.2. перечисление п) в примерно 700 мл воды (4.2. перечис­
ление а) в стакане и размешивать до полного растворения. Добавить 10,0 г тетрагидридобората калия 
(4.2. перечисление к) размешать до растворения. В конце переместить в 1 л мерную колбу, добавить 
воды до метки (4.2. перечисление а) и отфильтровать. Такой раствор приготавливается ежедневно.

Рекомендуется использовать восстановительный раствор, содержащий тетрагидридоборат калия 
в растворе гидроксида натрия. Если имеющаяся ртутно-гидридная система не может работать с дан­
ным восстановителем, вместо него можно использовать хлорид или сульфат олова (II). При этом необ­
ходимо соблюдать инструкции, приведенные в руководстве по эксплуатации прибора.

s) Консервированный матричный раствор золота (1 мл = 100 мкг).
Рекомендуется приобретать раствор AuCI3 в разбавленной матрице соляной кислоты высокой 

чистоты.
t) Перлит.
В качестве альтернативы могут использоваться химически чистые реагенты, за исключением про­

ведения методов ICP-MS.

4.3 Материалы

Должны использоваться следующие материалы:
а) Ртутный коллектор для системы теплового разложения с последующей амальгамацией золота.
Раствор из 1 г тетрахлораурата водорода (III) тетрагидрата (4.2. перечисление о) и 20—30 мл воды 

(4.2, перечисление а) добавить к 3 г перлита с размером частиц 420—590 мкм. который затем смеши­
вают до гомогенного состояния. После сушки при температуре около 80 °С. коллектор загружают в 
трубчатую печь с циркуляцией воздуха и нагревают в течение 30 мин при температуре приблизительно 
равной 800 °С.
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5 Оборудование

5.1 Общая информация

Сбор и хранение стеклянной лабораторной посуды представляют собой важную часть анализа 
на содержание ртути независимо от типа испытательного образца. Ввиду высокой чувствительности 
рассматриваемых методов анализа на содержание ртути выполнение каждой отдельной стадии отбора 
образцов требует большой осторожности и внимания.

Стаканы, пипетки, мерные колбы и т. д., все основные источники загрязнения металла. Необхо­
димо использовать пластик без содержания ртути, кварцевую стеклянную посуду для обработки проб.

Все оборудование для отбора образцов, их обработки и хранения не должны содержать ртути. 
Всю стеклянную посуду необходимо погрузить в 50 %-ный (м/м) раствор азотной кислоты (4.2. пере­
числение с) на 24 ч при комнатной температуре, а затем тщательно промыть ее водой (4.2. перечис­
ление а).

Для измерений при использовании методов ICP-OES и ICP-MS, эффект памяти возникает в тех 
случаях, когда установлены высокие концентрации ртути. Разбавление раствора образца требуется 
для высоких уровней содержания ртути. Если эффект памяти не уменьшается при разбавлении, требу­
ется тщательное мытье оборудования.

5.2 Оборудование

Должно использоваться следующее оборудование:
a) Аналитические весы с точностью измерения до 0.0001 г.
Для мокрого разложения требуется оборудование согласно 7.1:
b ) Нагревательный реактор, оснащенный реакционными сосудами, дефлегматорами и абсорбци­

онными сосудами (для разложения металлов и электроники).
c) Стекловолоконный фильтр 0,45 мкм.
Для микроволнового разложения требуется следующее оборудование согласно 7.2:
d) Микроволновая система приготовления образцов, оснащенная держателем образцов и сосуда­

ми из политетрафторэтилена/модифицированного тетрафторэтилена высокого давления (PTFE/TFM) 
или перфторалкоксилалкановой смолы/модифицированного тетрафторэтилена (РРАЯЯМ) или другими 
сосудами из фторуглеродистых материалов (для разложения металлов, содержащих значительные ко­
личества кремния (Si), циркония (Zr), гафния (Hf). титана (Ti). тантала (Та), ниобия (Nb) или вольфрама 
(W), а также пластмасс).

e) Стекловолоконный фильтр (боросиликатное стекло) с размером ячеек 0.45 мкм и подходящей 
чашкой фильтра.

0 Мерные колбы 25, 250 мл и т. д. (приспособления из политетрафторэтилена/перфторалкокси- 
лалканоеой смолы или стеклянная посуда).

Вместо мерных колб, если возможно, могут использоваться другие типы мерных приспособлений 
заданной точности и достоверности.

д) Пипетки 1,2. 5. 10 мл и т. д. (приспособления из политетрафторэтилена/перфторалкоксил-ал- 
кановой смолы или стеклянная посуда).

h) Микропипетки 200. 500.1000 мкл и т. д.
i) Пластмассовые контейнеры для стандартных растворов и растворов для разложения (приспо­

собления из политетрафторэтилена'перфторалкоксилалкановой смолы).
j) Атомно-абсорбционный спектрометр холодного пара (CV-AAS).
k) Атомно-флуоресцентный спектрометр холодного пара (CV-AFS).
l) Оптический эмиссионный спектрометр с индуктивно связанной плазмой (ICP-OES).
т )  Масс-спектрометр с индуктивно связанной плазмой (ICP-MS).
п) Газообразный аргон, чистота которого составляет не менее 99,99 %.
о) Термическая система амальгамации золота.

6 Подготовка образцов и проб

Для разных методов испытания, которые могут использоваться в качестве альтернативы согласно 
настоящему стандарту, требуется разное количество образца для обеспечения необходимого качества 
получаемых результатов.
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Образец электроники необходимо сначала механически разрушить (например, посредством дро­
бления, размалывания, измельчения с 1_^-охлаждением до улетучивания ртути), и только после это 
начать химическое растворение порошка. Чтобы обеспечить репрезентативность образца на данной 
стадии, необходимо обеспечить определенный размер частиц как функции начального количества об­
разца (см. IEC 62321-2).

Для определения содержания ртути в односторонних (компактных) и двухсторонних (длинных) 
флуоресцентных лампах, необходимо соблюдать инструкции, приведенные в IEC 62554.

При использовании термической системы амальгамации золота, образец должен быть измельчен 
в грануляторе и заранее гомогенизирован. Сложные образцы, такие как металлы, должны быть пере­
молоты так мелко насколько это возможно. Необходимо поместить от 50 до 200 мг образца в лодочку 
для образца. При использовании присадок, их в количестве 0,5 г необходимо рассыпать тонким слоем 
на поверхности лодочки для образца, затем равномерно рассыпать образец и поверх него рассыпать 
еще 2 г присадок.

Рекомендуется проводить анализ водного раствора образца, содержащего ртуть, непосредствен­
но после подготовки образца. Если такая возможность отсутствует, необходимо подходящим способом 
стабилизировать раствор и хранить его не более 28 дней при комнатной температуре.

7 Процедура испытаний

7.1 Мокрое разложение (разложение электронных компонентов)

Мокров разложение рекомендуется для переработки металлов и электронных устройств, за ис­
ключением металлов, содержащих существенные количества Si, Zr. Hf. Ti, Та. Nb или W. Для данных 
материалов, а также для полимеров рекомендуется использовать микроволновое разложение со­
гласно 7.2.

a) Примерно 1 г образца взвешивается в реакционном сосуде, затем добавляется 30 мл концен­
трированной азотной кислоты (4.2, перечисление Ь). (Когда количество образца достигнет 500 мг или 
меньше, следует выполнить требования 7.2, перечисление а).

Сосуд, оснащенный дефлегматором и абсорбционной емкостью (сверху дефлегматора — см. ри­
сунок А.1. приложение А), содержащей 10 мл азотной кислоты 0.5 моль/л (4.2. перечисление d). Для 
разложения образцов запускается программа нагревания на 1 ч при комнатной температуре и на 2 ч 
при температуре 90 X .

После охлаждения до комнатной температуры содержимое абсорбционной трубки помещается в 
реакционный сосуд и полученный раствор переливается в 250 мл мерную колбу, которая заполняется 
при этом 5 % (по массе) азотной кислотой (4.2. перечисление д) до метки (если произошло полное раз­
ложение образца).

b) Для измерений с применением ICP-OES и ICP-MS полученный раствор образца может быть 
разбавлен водой (4.2, перечисление а) до необходимой для измерений концентрации. Перед тем как 
заполнить емкость до заданной метки, необходимо добавить 250 мкл раствора внутреннего стандарта 
(4.2. перечисление р) на объем 250 мл.

c) Если образец (например, печатная плата) растворился не полностью, его необходимо пропу­
стить через фильтр (5.2, перечисление о), а твердый остаток следует промыть четыре раза с исполь­
зованием 15 мл 5 %-ной (по массе) азотной кислоты (4.2, перечисление д). Полученный раствор необ­
ходимо перелить в 250 мл мерную колбу (5.2. перечисление f) и заполнить 5 %-ной (по массе) азотной 
кислотой (4.2. перечисление д) до метки.

d) Остатки образца необходимо отделить с помощью центрифуги или фильтра. Содержание 
остатков необходимо проверить (например, с помощью рентгено-флуоресцентного анализа (РФА). ще­
лочного плавления, кислотного гидролиза или другого метода) и убедиться в отсутствии в них целевых 
элементов. Руководство по проведению РФА приведено в IEC 62321-3-1.

7.2 Микроволновое разложение

Микроволновое разложение рекомендуется для следующих материалов, включая:
- металлы, содержащие значительные количества Si. Zr. Hf, Ti. Та. Nb или W.
- полимеры, если доступное количество образца составляет менее 500 мг.
Рекомендуется, чтобы в рамках одного цикла разложения взвешивались одни и те же количества

образцов одного и того же типа.
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П р и м е ч а н и е  1 — Содержание ргути можно определить в одном и том же растворе с РЬ и Cd, получен­
ном в закрытой системе для кислотного разложения, описание которого приводится в [4].

a) Взвесить примерно 0.1 г образца до ближайшего 0.1 мг в сосуде из PTFE-TFM или PFA-TFM. 
Добавить 5 мл концентрированной азотной кислоты (4.2, перечисление Ь), 1,5 мл 50 %-ного раствора 
HBF4 (4.2, перечисление h). 1,5 мл 30 %-иого Н20 2 (4.2, перечисление i) и 1 мл воды (4.2, перечисле­
ние а). Закрыть сосуд и поместить в микроволновую печь для разложения в соответствии с заранее 
установленной программой. Пример подходящей программы микроволнового разложения приведен в 
приложении А.

П р и м е ч а н и е  2 — Если отсутствует кислота HBF4 достаточной чистоты, в качестве замены может ис­
пользоваться фтористоводородная кислота (HF).

Перекись водорода должны быть добавлена только тогда, когда известны реакционноспособные 
компоненты образца. Перекись водорода может быстро и бурно вступать в реакцию с легко окисляю­
щимися материалами и не должна добавляться, если образец содержит большие количества легко 
окисляющихся органических компонентов.

b) Сосуд необходимо охладить до комнатной температуры (примерно в течении 1 ч). Открыть 
сосуд, пропустить раствор через фильтр (5.2, перечисление о) в 25-миллимотровую колбу, промыть и 
заполнить водой до метки (4.2. перечисление а).

Полученные концентрированные растворы могут быть измерены непосредственно с помощью ме­
тодов ICP-OES и ICP-MS. то есть разложение раствора может быть проанализировано без какой-либо 
дополнительной подготовки образца. При использовании методов CV-AAC и CV-AFS до проведения 
анализа ртуть восстанавливается в элементарное состояние.

7.3 Термическое разложение (система амальгамации золота)

Процедура должна быть выполнена следующим образом, но также необходимо следовать ин­
струкциям по эксплуатации конкретного оборудования для получения более подробной информации:

a) Поставить сосуд с образцом в отверстие устройства автоматической смены образцов.
b ) Установить заданную программу диапазона температуры и повысить температуру в камере 

нагрева образца.
c) Ртуть, соединения ртути и продукты сгорания газов, образующиеся от сгорания образца будут 

разлагаться в каталитической части печи, после чего они чистятся и подсушиваются в газопромывателе 
и влагопоглатителе.

d) Ртуть и другие газы попадают в трубку для сбора ртути, где только ртуть, захваченная в форме 
амальгамы, а также любые другие газы пропускаются через переключающий клапан.

e) Трубку для сбора ртути нагревают при постоянной температуре от 350 °С до 600 °С, и полу­
ченная ртуть попадает в абсорбционные или флуоресцентные ячейки. Затем измеряют высоту или 
площадь абсорбционного пика или интенсивности флуоресценции при длине волны 253,7 нм.

7.4 Подготовка реагентного холостого раствора

Данная процедура идентична процедуре приготовления образца, которая выполняется парал­
лельно без использования образца.

8 Калибровка

8.1 Общая информация

Для всех анализов требуется разработка калибровочной кривой, которая должна охватывать со­
ответствующий диапазон значений концентрации. Для подготовки калибрантов исходный матричный 
раствор (4.2. перечисление j) разбавляется 1.5 %-ной азотной кислотой (4.2. перечисление f). Если 
используются методы внутреннего стандарта (ICP-OES и ICP-MS). необходимо добавить соответствую­
щее количество раствора в матричный раствор внутреннего стандарта (4.2, перечисление р).

Приготовить реагентный холостой раствор 1,5 %-иой азотной кислоты (4.2. перечисление f) и не 
менее трех калибровочных растворов в градуированных количествах в соответствующем диапазоне 
линейной части калибровочной кривой.
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Калибровочные растворы должны храниться в пластмассовых контейнерах, не содержащих рту­
ти. Матричный раствор (4.2, перечисление j) обычно остается стабильным на протяжении года, в то 
время как калибровочные растворы должны приготавливаться каждый день.

Стабильность калибровочного раствора Нд может в большой степени зависеть от поглощения на 
стенках емкости для хранения. Поэтому рекомендуется, чтобы для стабилизации данных растворов 
добавлялось несколько капель 5 %-ного раствора КМп04 (4.2, перечисление I).

П р и м е ч а н и е  — Вместо перманганата калия допускается использование 1 %-ной (по массе/объему) 
раствора золота (Аи).

8.2 Разработка калибровочной кривой

Спектрометры необходимо подготовить для квантификации с использованием реагентного холо­
стого раствора и не менее трех калибровочных растворов.

a) Атомно-абсорбционная спектрометрия холодного пара (CV-AAS).
1) Определяются показания для поглощения целевого элемента Нд. Полученная калибровочная 

кривая показывает взаимосвязь между поглощением Нд и ее концентрацией.
2) Рекомендуемые значения длины волн и примеры рабочих параметров прибора указаны в под­

разделе А.З (приложение А).
b) Атомно-флуоресцентная спектрометрия холодного пара (CV-AFS).
1) Определяются показания для флуоресцентной интенсивности целевого элемента Нд. Полу­

ченная калибровочная кривая показывает взаимосвязь между флуоресцентной интенсивностью Нд и 
ее концентрацией.

2) Рекомендуемые значения длины волн и примеры рабочих параметров прибора указаны в под­
разделе А.З (приложение А).

c) Оптическая эмиссионная спектрометрия с индуктивно связанной плазмой (ICP-OES).
1) Определяются показания для интенсивности излучения целевого элемента Нд и внутреннего 

стандарта. Полученная калибровочная кривая показывает взаимосвязь между коэффициентом интен­
сивностей излучения Нд и внутреннего стандарта и концентрацией Нд.

2) Рекомендуемые значения длины волн для Нд и примеры рабочих параметров прибора указаны 
в подразделе А.З (приложение А).

d) Масс-спектрометрия с индуктивно связанной плазмой (ICP-MS).
1) Определяются показания для интенсивности масса/заряд (m/z) целевого элемента Нд и вну­

треннего стандарта. Полученная калибровочная кривая показывает взаимосвязь между коэффици­
ентом m/z ртути и внутреннего стандарта и концентрацией Нд.

2) Рекомендуемые соотношения m/z для Нд и примеры рабочих параметров прибора указаны в 
подразделе А.З (приложение А).

e) Атомно-абсорбционная спектрометрия методом термического разложения с последующей 
амальгамацией золота (TD(G)-AAS).

Четыре или пять калибровочных растворов, в том числе холостой калибровочный раствор, поме­
щают непосредственно в лодочки для образцов с помощью микропипетки, одновременно корректируя 
количество, но в пределах рабочего диапазона измерений, и измеряют тем же способом, что и образец. 
Калибровочную кривую затем получают из соотношения корабля между количеством ртути и указанных 
значений. Например, в случае когда концентрация ртути в образце составляет около 10 мг/кг, исполь­
зуют 50 мкл. 100 мкл, 150 мкл и 200 мкл 100 мкг/мл исходного раствора для измерений и разработки 
калибровочной кривой от полученных результатов.

8.3 Измерение образца

После разработки калибровочной кривой производится измерение реагентного холостого раство­
ра и анализируемого раствора образца. Если концентрация образца находится выше диапазона кривой 
концентрации, раствор должен разбавляться азотной кислотой 1 %-ной (по массе) (4.2, перечисление
е) до области калибровочной кривой с проведением повторных измерений.

Точность измерений проверяется с помощью стандартного образца, калибровочного раствора и 
т. д. через регулярные интервалы (например, один раз для каждых 10 образцов). Если необходимо, 
калибровочная кривая создается по-новому.

Если образец разбавляется в пределах области калибровки, концентрация внутреннего стандарта 
в разбавленном растворе образца должна настраиваться на стандартный раствор.
8
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9 Расчеты

Концентрация, измеренная в 8.3, это концентрация ртути в растворе образца. Концентрация ртути 
в образце рассчитывается с помощью следующей формулы:

0 i i£ i= 4 a U ,
т  *

где с — концентрация ртути в образце, мкг/п 
Ау — концентрация ртути в растворе образца, мг/л;
А2 — концентрация ртути в реагентном холостом растворе, мг/л.

V — общий объем раствора образца, мл, который зависит от:
- типа используемого разложения (250 мл для мокрого разложения и 25 мл для микроволно­
вого разложения);
- тип используемой серии разбавленных растворов: 

т — измеренное количество образца, г.

10 Прецизионность результатов

Когда значения двух независимых результатов одного испытания получены с использованием од­
ного метода на идентичном испытуемом материале в одной и той же лаборатории одним и тем же 
оператором с использованием того же оборудования в течение короткого промежутка времени, лежат в 
пределах средних значений, приведенных в таблице 1, абсолютная разница между двумя полученными 
результатами испытаний, не будет превышать предел повторяемости г. полученный путем статисти­
ческого анализа результатов межлабораторных сравнительных испытаний Nos. 2 (IIS2) и 4А (4А IIS), 
более чем 5% случаев (см приложение В).

Когда значения двух отдельных результатов испытаний, получены с использованием одного ме­
тода на идентичном испытуемом материале в разных лабораториях разными операторами с использо­
ванием различного оборудования, лежат в пределах значений, приведенных в таблице 1, абсолютная 
разница между двумя результатами не будет превышать предел воспроизводимости R. полученный 
путем статистического анализа результатов межлабораторных сравнительных испытаний Nos. 2 (IIS2) 
и 4А (4А IIS). более чем 5 % случаев.

Т а б л и ц а  1 — Повторяемость и воспроизводимость результатов

Тип
материала

Межпабораториое
сравнительное

испытание
Метод

Среднее
значение.

ш Ы г

Предел
повторяемости г. 

мг.'кг
Предел воспроизводимости 

R. мтГш

21.4 7.0
Недостаточно данных

2
4.2 0.4

г \ /  А Л  С
88.5 3.3 13.7

l / V - M A O

883.5 45.1 165.1

А  А
30.0 1.6 3.7

52.6 4.1 10.6

Полимер о 24.8 0.6
Недостаточно данных

CV-AFS
4.8 0.4

4А
30,0 5.3 15.0

52.6 7.1 27.2

31,3 0,7 4.2

4А TD(G)-AAS 56.8 2,1 8.7

22.7 2.4 5.5

9
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Окончание таблицы 1

Тип
материала

Межлабораторное
сравнительное

испытание
Метод

Среднее
значение.

мг/кг

Предел
повторяемости т, 

мг/кг
Предел воспроизводимости 

R. мг/кг

25.4 7.2 19.2

Полимер О ICP-OES
3.8 1.4 Недостаточно данных

с.
90.7 8.8 23.1

901.7 116.2 192.7

Дополнительная информация приведена в приложении В.

11 Обеспечение качества и контроль

11.1 Общая информация

Раздел об обеспечении качества и контроля в отдельных стандартах на методы контроля должен 
включать в себя требования к контрольному образцу относительно частоты тестирования и критерия 
приемки. Этот раздел также должен включать особенности методов контроля установленного качества 
в отношении определения пределов обнаружения (ПО) и предела квантификации (ПК).

Содержание разделов ПО и ПК должно быть совместимо с описанием, приведенным в 11.2.
Примеры других особенностей методов контроля установленного качества включают в себя тре­

бования. касающиеся первоначальной проверки калибровки, холостого метода, контрольного лабора­
торного образца (LCS) и т. д.. перечислены в таблице 2.

Т а б л и ц а  2 — Критерии приемлемости обьектое для контроля качества

Объект Концентрация мг/кг о испытуемом 
образце Критерии приемлемости

Калибровочная кривая R2 > 0.995

Первичная поверка калибровки Например, для ртути 1 мг/кг Восстановление: (90— 110)%

Непрерывная проверка калибровки Например, для ртути 1 мг/кг Восстановление: (90— 110)%

Холостой метод <ПОМ

Лабораторный контрольный 
образец (LCS) Середина диапазона калибровки Восстановление: (80— 120) %

Дубликат контрольного 
лабораторного образца Середина диапазона калибровки Относительное отклонение < 20 %

a) Первичная поверка калибровки выполняется каждый раз. когда устанавливается калибровоч­
ная кривая, с использованием стандарта из источника, отличного от калибровочного стандарта.

b) Должен быть проанализирован один холостой метод на каждую партию. Холостая матрица, 
которая не содержит ртуть, может быть использована в качестве метода холостой пробы.

c) В каждой партии один контрольный лабораторный образец (LCS) и дубликат лабораторного 
образца должны быть проанализированы с помощью добавления ртути в холостую матрицу. Кроме 
того, сертифицированный эталонный материал, содержащий ртуть может быть испытан в двух повтор­
ностях.

После прогона каждого десятого образца и в конце каждого набора образцов необходимо произ­
вести анализ стандарта непрерывной проверки калибровки (CCV). Процентная величина восстановле­
ния для ртути должна составлять от 90 % до 110 %. Если процентная величина восстановления для 
ртути в стандарте CCV выходит за пределы данного диапазона, стандарт CCV должен анализироваться 
повторно в пределах 12 ч. Если величина восстановления остается за пределами диапазона и после 
этого анализ необходимо прервать и произвести техническое обслуживание системы, чтобы вернуть 
ее в оптимальное рабочее состояние. Всо образцы, загруженные перед последним успешным стандар-
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том CCV, могут указываться в протоколе испытаний, а все образцы, использованные после неудачного 
стандарта CCV. должны подвергаться повторному анализу с новой калибровкой.

11.2 Предел обнаружения (ПО) и предел квантификации (ПК)

Следующая экспериментальная процедура выполняется для определения предела обнаружения 
метода и предела квантификации ртути.

Ниже приводится описание экспериментальной процедуры, которая используется для определе­
ния ПО и ПК содержания ртути.

a) Произвести точное взвешивание соответствующего количества образца без содержания ртути 
(например, стандартного, сертифицированного образца) или какого-либо другого соединения, создаю­
щего помехи для анализа в соответствии с процедурой, установленной в разделе 7. Поместить образец 
в каждый лабораторный стакан (5.2, перечисления b или d или о). Данную операцию необходимо по­
вторить не менее 5 раз.

b ) Добавить в каждый химический стакан 10 мкг ртути с использованием матричного раствора 
(4.2, перечисление j).

c) Выполнить процедуру испытания согласно разделу 7 с применением разложения и спектроско­
пических измерений.

d) Произвести расчет концентрации ртути (мкг/г) согласно разделу 9 и определить процентное 
восстановление добавленной ртути для каждого из образцов.

SR С М
SA ‘

где SR — величина восстановления добавленной ртути. %;
С — измеренная концентрация, мкг/г
М — масса образца, г;

SA — величина добавки (10 мкг), г.

Процентная величина восстановления ртути должна находиться в диапазоне от 80 % до 120 % 
для каждого из образцов. Если значение восстановления выходит за данные пределы для любой из 
выборок, всю процедуру экстракции и анализа необходимо повторить.

е) ПОМ можно получить посредством расчета стандартного отклонения s для выборок (минимум 6) 
анализа. Затем стандартное отклонение умножается на значение критерия Стьюдента (/-критерия) для 
общего числа выборок (л) для степени свободы п - 1 .  Список значений критерия Стьюдента (/-критерия) 
для 6—10 выборок приводится в таблице 3.

П р и м е р -Д л я  6 вы борок и  6 - 1  = 5 степеней свободы  значение t  будет составлять 3,36.

П р и м е ч а н и е  — Все анализы, используемые для расчета ПОМ, должны быть последовательными.

Т а б л и ц а  3 — Пределы обнаружения метода = / - sn -  1

Ч исло образцов (выборок) Значение критерия Стьюдента ((-критерия) (доверительны й уровень 99 % )

6 3 .3 6

7 3 .1 4

8 3 .0 0

9 2 .9 0

10 2 .8 2

0 ПК определяется посредством умножения ПОМ на коэффициент 5.
Разные лаборатории могут иметь разные значения ПОМ и ПК.
В общем ПОМ со значением 2 мкг/г (ПК 10 мкг/г) считается достижимым при использовании дан­

ного метода, однако эти значения зависят от каждого прибора.
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Приложение А 
(справочное)

Практическое определение содержания ртути в полимерах, металлах и электронных 
устройствах посредством CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES и ICP-MS

А.1 Оборудование
Ниже приведен пример используемого оборудования.

А

/ '" ч

Абсорбционный
сосуд

у

I
Реакционный

сосуд

I
Нагрева ющее 

устройство
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Рисунок А.1 — Нагревательный реактор, оснащенный реакционным сосудом, 
дефлегматором и абсорбционным сосудом
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Т а б л и ц а  А.1 — Программа микроволнового разложения (пример) образцов (выходная мощность для пяти со­
судов)

Операция Время, мим Выходная мощность. Bi Давление ограничено до, МПа

1 5 400 3.5

2 5 600 3.5

3 12 800 3.5

4 20 800 4.0

5 3 500 4.0

Стадия вентиляции 20 0 —

А.2 Термическое разложение — система амальгамации золота 
А.2.1 Общая информация
Система состоит из фильтра для удаления ртути, печи для нагрева образца, лечи для разложения образца, 

охлаждающий осушитель, печь для сбора ртути, абсорбционная ячейка для атомно-абсорбционной спектрометрии 
методом «холодного пара» или флуоресцентная ячейка для атомно-флуоресцентной спектрометрии методом «хо­
лодного пара», переключающий клапан, аспиратор, расходомер и т. д. Однако некоторые из таких факторов как 
эффект матрицы, коэффициент разбавления и искажения полученных результатов должны быть подтверждены 
для данного метода.

В G Н I

А — ф ильтр для удаления ртути: В — трубка д ля  старания: С — печь для нагрееа образца: D — печь для разложения образца; 
Е — тазовая промывалка: F — осуш итель; G  — печь для сбора ртути; Н — трубка для сбора ртути; I - -  атомно-абсорбционная 

ячейка «холодного пара», J  — переклю чаю щ ий клапан; К  — ловуш ка  ртути; L -  аспиратор; М -  расходомер

Рисунок А.2 — Схема оборудования с AAS (пример)

А.2.2 Газ-носитель
В качестве газа-носителя обычно используется воздух. Газ. обогащенный кислородом, также может быть ис­

пользован в качестве газа-носителя.
Кислород может привести к взрыву вследствие быстрого сгорания в печи для нагрева образца, в результате 

чего мгновенно появляется большое количество продуктов сгорания, которые могут превышать катализаторную 
способность нижнего потока печи разложения, или часть ртути, получаемой при разложении, может изменяться 
в оксид ртути. Следовательно, температура нагрева и скорости потока должны быть тщательно подобраны. Для 
флуоресцентной спектрометрии необходимо применение газа Аг.

Вся ртуть в газе-носителе должна быть удалена с помощью фильтра, изготовленного из активированного 
угля или золотой сетки.

А.2.3 Нагревательный элемент
Трубка для сгорания изготовлена из керамики или кварца. Сосуды для образцов сделаны из жаропрочных 

материалов. При анализе жидких образцов, сосуд должен быть изготовлен из кварца или керамики (не содержа­
щих ртуть).

А.2.4 Печь для разложения
Катализатор, такой как оксид марганца, оксид меди, оксид кобальта или оксид платины, помещают через 

трубку для сжигания в печь для разложения таким образом, чтобы разложить любые органические вещества, и со­
единения ртути, при этом температура и скорость газа-носителя должны быть тщательно установлены для предот­
вращения образования оксида ртути.
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А.2.5 Оборудования для мытья и сушки
Если система имеет точку переохлаждения в ее трубах и нуждается в осушения влаги, охлаждающий осу­

шитель удобнее в обращении и обслуживании, чем осушители, в которых в качестве влагопоглатителя используют 
перхлорат магния. Также более эффективные результаты были получены, когда газовые промывалки использова­
лись до сушки. Стандартный буферный раствор должен быть использован для стирки газа.

А.2.6 Трубка для сбора ртути
Пример трубки для сбора ртути приведен на рисунке А.З.
В центре кварцевой стеклянной трубки расположено углубление, содержащее, в указанном порядке, мелкую 

стружку кварцевого стекла, ртутную ловушку, и мелкую стружку кварцевого стекла.

Размеры в миллиметрах
А С В С

i г <Шг, 20 ,
_________________________________________100 -  200

O.D. 06 
1.0.04

А  — кварцевая стеклянная трубка; В — ртутная ловуш ка. С -■ мелкая стружка кварцевою  стекла

Рисунок А.З — Трубка для сбора ртути (пример)

Термоустойчивый пористый носитель (перлит), покрытый золотом, используется в качестве ртутной ловуш­
ки. Печь для сбора ртути должна быть предварительно нагрета до 150 "С. чтобы предотвратить сбор органических 
газов и воды в ловушке. Органические газы и вода, при попадании в абсорбционную или флуоресцентную ячейку, 
будут создавать помехи для измерения ртути.

А.2.7 Анализ содержания ртути в CCFL
В случав CCFL-образца, пары ртути возбуящаюг часть паров ртути полученных при нагревании осколков 

CCFL-лампы. Полученные пары ртути затем попадают в атомно-абсорбционный спектрометр для измерения ко­
личества ртути без амальгамации. Интегратор начинает излучать ультрафиолетовые лучи, как только начинается 
нагрев.

Схема (пример) спектрометра для термического разложения/атомной абсорбции для CCFL показана на ри­
сунке А.4.

J D C

А —  устройство удаления ртути; В -  воздуш ный насос; С — кварцевая нагревательная трубка; О — кварцевая лодочка; 
Е — кварцевая абсорбирую щ ая кю ветка. F — ртутная лампа; G -  атом но-абсорбционны й детектор; Н — сумматор.

I — элемент литания с контроллером; J — нагреватель

Рисунок А.4 — Схема (пример) спектрометра для термического разложения/атомной абсорбции для CCFL
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А.З Параметры приборов
Указанные параметры приборов — это примеры рабочих параметров приборов, которые могут быть разны­

ми. так как для отдельных приборов могут понадобиться альтернативные параметры. Рекомендуется использовать 
указанные значения длины волн и отношения массы к заряду; выбор других параметров в данном контексте может 
привести к недостоверным результатам.

a) CV-AAS (Атомно-абсорбционная спектрометрия холодного пара):
- источник света: беззлектродная разрядная пампа или лампа с полым катодом;
- длина волны: 253.7 нм;
- ширина спектральной полосы: 0.7 нм;
- продувочный газ: N-, или Аг.
b) CV-AFS (Атомно-флуоресцентная спектрометрия холодного пара):
- источник: Нд лампа с полым катодом, ток 30 мА. длина волны: 253.7 нм:
- отрицательное высокое напряжение 360 В;
- температура печи 800 ’ С;
- газ-носитель потока Аг 0.6 л/мин, защитный газ 1,0 л/мин;
- промывочная вода: 6 %-ная H N 03.
c) ICP-OES (Оптическая эмиссионная спектрометрия с индуктивно связанной плазмой):
- длина волны Нд: 194.227 * 2 (2-й порядок) нм;
- мощность высокочастотного генератора: 1150 Вт;
- частота высокочастотного генератора: 27,12 МГц;
- давление Аг: 0,16 МПа:
- газ-носитель А г  охлаждающий газ 14 л/мин, вспомогательный газ: 0.5 л/мин;
- интенсивность поглощения образца 1.6 л/мин.
d) ICP-MS (масс-слектрометрия с индуктивно связанной плазмой):
- mJz = 199. 200. 201. 202 (отношение массы к заряду Нд);
- мощность высокочастотного генератора: 1200 Вт;
- частота высокочастотного генератора: 27.12 МГц;
- давление Аг. 0.28 МПа:
- газ-носитель Аг: охлаждающий газ 16 л/мин. вспомогательный газ 1.0 л/мин.
Положение горелки, отбор образца по глубине, горизонтали, вертикали; линзы — все условия должны быть 

оптимизированы перед проведением измерения.
e) TD(G)-AAS (Атомно-абсорбционная спектрометрия методом термического разложения (амальгамации зо­

лота):
- источник света: Ртутная (с парами) лампа низкого давления:
- длина волны: 253.7 нм;
- газ-носитель: воздух или кислород.
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Приложение В 
(справочное)

Результаты межлабораторных сравнительных испытаний 
Nos. 2 (IIS2) и 4А (IIS 4А)

Т а б л и ц а  В.1 — Статистические данные для TD{G)-AAS

Образец 
из полимера Параметр т. мг/кг V. мг/кг п 5 ( f )  М Г/Kf А  М Г/КГ s ( R ) .  мг/кг /?.мг/кг

IIS 4А-04 нд 31.28 33 18 0.246 0.69 1.50 4.19

IIS 4А-05 нд 56.83 63 9 0.76 2.1 3.10 8.70

IIS 4А-08 нд 22.67 24 15 0.856 2.40 1.96 5.47

Т а б л и ц а  В.2 — Статистические данные для CV-AAS

Образец 
из полимера Параметр от. мг/кг V. мгЛгг о в(г). мг/кг г. мг/кг s(R). мг/кт R  мг/кг

IIS2-C10 нд 21.4 25.3 3 2.5 7.0
Недостаточно данных

IIS2-C11 Нд 4.2 4.5 2 0.1 0.4

IIS2-C12 нд 88.5 100.0 8 1.2 3.3 4.9 13.7

IIS2-C13 Нд 883.5 1 000 8 16.1 45,1 59.0 165.1

IIS 4А-04 нд 30.03 33 15 0.55 1.55 1.32 3.70

IIS 4А-05 Нд 52.58 63 13 1.45 4.07 3.78 10.59

Т а б л и ц а  В.З — Статистические данные для CV-AFS

Образец 
из полимера Параметр от. мг/кг V. мг/кг п а (г), мг/кг г, мг/кг s ( R ) .  мг/кг R . мг/кг

IIS2-C10 Нд 24.8 25.3 3 0.2 0.6
Недостаточно данных

IIS2-C11 Нд 4.8 4.5 3 0.2 0.4

IIS 4А-04 нд 30,2 33 18 1.90 5.32 5.35 14.99

IIS 4А-05 нд 54.6 63 18 2.55 7.14 9.70 27.16

Т а б л и ц а  В.4 — Статистические данные для ICP-OES

Образец из 
полимера Параметр от. мт/кг V. мг/кг о а (г ) .  мг/кг г, мг/кг s< R ), мг/кг R ,  мг/кг

IIS2-C10 нд 25.4 25.3 6 2.6 7.2 6.8 19.2

IIS2-C11 Нд 3.8 4.5 3 0.5 1.4 Недостаточно данных

IIS2-C12 нд 90.7 100.0 9 3.1 8.8 8.2 23.1

IIS2-C13 Нд 901,7 1 000 9 41.5 116.2 68.8 192.7

где т —  среднее арифметическое результатов испытаний: 
v — ожидаемое значение: 
п  —  число принятых результатов: 

s(r) —  стандартное отклонение повторяемости: 
г  — предел повторяемости; 

s(R) —  стандартное отклонение воспроизводимости:
R — предел воспроизводимости.
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Приложение ДА 
(справочное)

Сведения о соответствии ссылочных международных стандартов 
межгосударственным стандартам

Т а б л и ц а  ДА.1

Обозначение ссылочного 
международного стандарта

Степень
соответствия

Обозначение и наименование соответствующего межгосударственною 
стандарта

IEC 62321-1:2013 ЮТ ГОСТ IEC 62321-1—2016 «Определение регламентированных ве­
ществ в электротехнических изделиях. Часть 1. Введение и обзор»

IEC 62321-2:2013 ют ГОСТ IEC 62321-2—2016 «Определение регламентированных ве­
ществ в электротехнических изделиях. Часть 2. Разборка, отсоеди­
нение и механическая подготовка образца»

IEC 62321-3-1:2013 ют ГОСТ IEC 62321-3-1—2016 «Определение регламентированных 
веществ в электротехнических изделиях. Часть 3-1. Скрининг. Ана­
лиз свинца, ртути, кадмия, общего хрома и общего брома методом 
рентгенофлуоресцентной спектрометрии»

IEC 62554 — •

ISO 3696:1987 MOD ГОСТ Р 52501—2005 «Вода для лабораторного анализа. Техниче­
ские условия»

* Соответствующий межгосударственный стандарт отсутствует. До его принятия рекомендуется использо­
вать перевод на русский язык данного международного стандарта.

П р и м е ч а н и е  — В настоящей таблице использованы следующие условные обозначения степени со­
ответствия стандартов:

- ЮТ — идентичные стандарты:
- MOD — модифицированный стандарт.
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