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MEXTOCVYAAPCTIBEHHLEBMH CTAHIAPT

CTAJIM JIETUPOBAHHBIE TOCT
M BBICOKOJIETUPOBAHHBIE 12354—81*
MeToap! onpenesieHus MoubaeHa Bsamen
Steels alloyed and highalloyed TFOCT 12354—66
Methods for the determination of molybdenum B 4YacTH pa3n. 2—4

IMocranosnexnem I'ocynapcrennoro komurera CCCP no crannapram ot 07.04.81 Ne 1866 nata BBeseHHs ycTaHOBJIeHa
01.06.81

Orpannyenne cpoka AeHCTBHS CHATO No nporokoay Ne 2—92 MexrocysapcrBennoro CoBera N0 CTaHIAPTH3ALMH,
metposoruu H cepruukaunn (MYC 2—-93)

HacTtoawuuit cTaHmapT yctaHaBIuBaeT GOTOMETPUYECKHI ¢ SKCTpaKuueit (pu MaccoBoit nose ot 0,01
1o 3,0 %), dotometpuyeckuit 6e3 aKcTpakUuuK (npu Maccopolt none ot 0,1 1o 10,0 %), rpaBuMeTpHYECKUH
(npu MaccoBoit gose ot 3,0 no 10,0 %) u aToMHOo-abcopbuHoHHBIM (TpH MaccoBoit goie ot 0,01 10 5,0 %)
METOb! OTpeNe/eHUs MOJMOIEH B IETMPOBAHHBIX U BBICOKOJIETMPOBAHHBIX CTAJISIX.

Cranaapt coorserctByer CT COB 963—78 B uactu pasn. 2, 4, 5.

(U3menennas penakums, Aam. Ne 1).

1. OBIIIME TPEBOBAHUA
1 1. O6iuue TpeboBaHKA K MeTomaM aHanu3a — no [OCT 28473—90.

2. ®POTOMETPHYECKHUI METOJ OINPENEJIEHUA MOJUBJAEHA C DKCTPAKLIMEN

21. CymiHocTh MeTOAA

Mertoa ocHoBaH Ha 06pa3oBaHMM KOMIUIEKCHOTO coenMHeHUsi MonubaeHa (V) ¢ pooaHMCTHIM
aMMOHHEM, 3KCTpaKLMH ero H-OyTWJIALeTaTOM U U3MEPEHUH CBETOIOIJIOILEHHS MOJYYEHHOrO OKpalleH-
HOro 3KCTpakTa npu arHe BoiHb 470 HM. Monan6aen (VI) u xene3so (I1I) BoccranarnuBalor 1o MonubaeHa
(V) u xenesa (II) ackopbruHOBO# KHCNOTO B NMPUCYTCTBUM CEPHOKHUCIHON Menu. Bonbdpam, BaHanui u
TUTaH MEPEBOISAT B KOMILIEKCHI TMMOHHO KHUCIOTOM U ABYHATPUEBOH COMBIO 3TIWICHAMAMHHTETPAYKCYC-
HOW KHUCJIOTHI.

22. Annmapatypa MU peakTHUBBHI

CnektpodoToMeTp WK HOTOINEKTPOKOIOPUMETD

Cwmech xucrnot: 500 cm3 Bomel, 150 cM3? oprodocdoproit KuchoTsl M 350 cM? XJIOpPHOH KHCIOTHI
OCTOPOXHO NepeMeLLrBaloT.

Kucnora conaHas no F'OCT 3118—77 wiu 'OCT 14261—77 wn pa3basneHHas 1:1.

Kucnora azorHas no TOCT 4461—77 unu TOCT 11125—84 u paszbapneHHas 1:4.

Kucnora cepnas no F'OCT 4204—77 wiu I'OCT 14262—78 u pazbasneHHas 1:1.

Kucnora xnopHas, pactsop 570 r/mm3.

Kucnota oprodocpopHas no FOCT 6552—80.

Kucnora numoHHas no F'OCT 3652—69, pactsop 200 r/am3.

Kucnota ackopbuHosas, pactsop 30 r/am3.

Ammuak poausiit no FOCT 3760—79.

ﬂleHanHeBaﬂ coJb 3THWICHAMAMUHTEeTpayKcycHol kucnothl (DITA) no FOCT 10652—73, pactBop
20 r/aM3.

H3nanne opuunamuoe Iepeneyatka Bocnpeuena
*

*[lepeusdanue (gpespary 1999 2.) c Hamenenuem Ne 1, ymeepxcoennvim @ dexabpe 1985 2. (HYC 4—86)
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Mexnsw cepHokucnas o F'OCT 4165—78, pactsop 0,3 r/om3.

n-Byrunauerar mo F'OCT 22300—76.

AMMoHHiIt pogaHucTeii o TOCT 19522--74, pactBop 300 r/mm3.

Onoso xnopucroe o HT/I, cBexenpurorosneHHbI pactBop: 100 r x10pHCTOro 0a0Ba pacTBOPSIOT
B 100 cMm? ropsiuedt consiHoOM KHCIOTH. PacTBop ox1aXxmaioT, Ho6aBASIOT [BE IPAHY/Ibl METAJLTMYECKOTO
0/10Ba H 0ONHBAIOT BOAOM 10 1 am3,

Hatpuit BonbghpamoBoKUCabid 2-BoaHbiil o FTOCT 18289—78.

XKeneso cepHokucioe 3akucHoe mo 'OCT 4148—78.

PacTBOop BONBGPAMOBOKHMCIIONO HATPHS M 3aKMCHOTO CEPHOKMCIIOrO Xeje3a: 2 I' BoJbGpaMOBOKHC-
JIOTO HAaTpHs ¥ 45 I 3aKUCHOTO CEPHOKUCIOrO Xene3a PacTBOPSIOT B HEOONBIIOM KOJMUYECTBE BOIbI,
no6asmsiior 30 cm? cepHoit kuenotsl (1:1), 5 cM? a30THON KHMCJIOTBI ¥ BHINAPUMBAIOT N0 NMAPOB cepHOl
KHMCJIOThHI. PacTBOp 0X1aXKIaJ0T, CTEHKM CTakaHa oOMBIB2IOT BONOH U BHOBb BBITAPUBAIOT IO MApOB CEpHOM
xucnoThl. CTakaH ¢ CONEPXHMMBIM OXJIAXIAOT, OCTOPOXHO HobaBusior 100 cM3 pacTBopa NHMMOHHOM
KHMCJIOTBI H NpubaBnAioT aMMuaK 10 pH 7—8 no yHuBepcabHOMY MHAHMKaTOpy. 3ateM npuiausaiot 10 cM3
aMMHaKa W pacTBOp HAarpeBaioT LO ITOJHOIO DACTBOPEHHS ocaika BoJbdpamoBoit kucmotbl. [locie
OXJIAXIEHUS PacTBOP HEUTpalu3yioT cepHoil kuciaorTodt (1:1) u mobasmstior 10 cM? B u3bbITOK. PacTsop
TIEPEHOCAT B MEPHYIO KOnBy BMecTUMOCThIO S00 cM3, ONUBAIOT 1O METKH BONOU Y NMEpeMEUINBAIOT.

XKeneso xapbormmbHoe paguotexHuyeckoe 1o FTOCT 13610—79 wm I'CO C-1, xene3o uncroe Tvna 008 XP.

HHaukaTop YHUBEpCaIbHBIH, Oymara,

Cauren ykeycHokucbii mo TOCT 1027—67, pactsop 20 r/mm3.

AMMOHHI azoTHokHcabt no FTOCT 22867—77, pacrsop 25 r/am3.

AmMoHu#E yreycHokHcbii 1o TOCT 3117—78, pacrsop 500 r/mm3.

AMMOHMH Monu6aeHoBokucbii o FOCT 3765—78.

TMepexpUcTALIM3ALMS MONTHOICHOBOKHCIIOTO aMMoHUst: 250 T peakTHBa pacTBopsioT B 490 cm3 Bozbl
ripu HarpesaHuu 10 70—80 °C, ocTopoxHo nobaBisfiOT aMMHAaK A0 SIBHOTO 3amaxa. PactBop duiabTpyioT
yepe3 QUIBTP «CHHSIS JIEHTa», oXIaxgaloT go 20—25 °C u npuiusaioT npu nNepemerusaHuu 300 cmd
stwioBoro cnupra. Ocafky JaloT OTCTOSTBCS 1 4 M OTHWIBTPOBBHIBAIOT Ha DUILTp «Besast JIEHTa»,
ITOMELUECHHBI B BOPOHKY BloXHepa, NOMB3yACh BONOCTPYMHBIM HacocoM. Ocanok NpoMbIBaloT 2—3 pasa
STH/IOBBIM CIIMPTOM M BBICYLIHBAIOT.

Monubaex mMetautwyeckuit Mapku MUBII.

CraHaapTHBie PacTBOPbI MONMHOLEHA.

Pactop A: 4,6005 r cBeXenepeKpUCTAIUIM30BAHHOrO ¥ BhicylieHHoro npu 105 *C MonubaeHoBokuc-
JIOTO aMMOHUS MOMELIAIOT B CTAKAH M PaCTBOPSIOT B Bone Npu HarpeBaHUH. [Tocne oxnaxaeHus pactsop
NIEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO | M3, IONMBAIOT IO METKM BOLOH M MEpeMEIHBAIOT.

MaccoByio KOHLIEHTPALHIO CTAHAAPTHOTO PacTBopa A YCTaHABJIMBAIOT IPABUMETPHYECKHM METOAOM: LISl
atoro 40 cM> cTaHRApPTHOTO PacTBOpa A MOMHEIEHOBOKHMCIONO aMMOHHS! TOMEILIAIOT B CTAKAH BMECTHMOCTHIO
400 cM3, prwmBaloT 2 oM constHoM KMCToTs! (1:1), 25 cM3 pacTBOpa YKCYCHOKHMCIIONO aMMOHHSA M pa3Ganisiior
Boztoi1 10 200 cM3. PAcTBOp HarpeBaloT KO KUIIEHHs! 1 IPWIMBAIOT 10 KAIUIsiM 25 cM3 pacTBopa yKCYCHOKHCIONO
cBuHLA. ColepXHMoe CTaKaHa KUIIATAT [IpY NepeMelliMBaHuM B TeueHHe 10—1S MuH.

PactBop ¢ 0cankoM ocCTaBAAIOT Ha 12 4, 3aTeM OCamoK OTGWILTPOBLIBAIOT HA ABA QWIbTPA «CHHSSA»
U «Oenast JieHTa» ¥ MpoMbIBAOT 8— 10 pa3 ropsiyuM pacTBOPOM a30THOKMCIOTO AMMOHHUSI.

OuILTP ¢ OCAIKOM NMOMELLAIOT B IIPOKAIEHHBIN JIO TIOCTOSIHHOM MACCHI M B3BeLIeHHBIH ¢apdoposblii
THIe/b, BHICYIIMBAIOT, O30JAI0T, MPOKAIHBAIOT MpH 500—600 °C 10 MOCTOAHHON MacChl, OXIAXAAIOT B
3KCHKATOpE H B3BEILNBAIOT.

OnHOBPEMEHHO NPOBONST KOHTPOJbHBIHA OIBIT HA 3arps3HEHHE PEaKTHBOB.

MaccoBylo KOHIIEHTPALMIO pacTBopa MONuOAeHOBOKHCHIOro aMMouust (7), BhlpaxeHHbIH B r/cm3
MonrbneHa, BEIIMCIAIOT 1o dopMmye

(m, - my) ~(m,-m,)-0,2613
V ’

rae m; — Macca TUDI ¢ OCANKOM MOJNMOGIEHOBOKHCIOrO CBMHLA, T;

m, — Macca TMIi 6e3 ocanka MONIMOACHOBOKHMCIIOrO CBUHIA, T;

m; — Macca THIJISI C 0CAKOM B KOHTPOJBHOM OIIbITE T;

m, — Macca THIJIs 6€3 ocaka B XOHTPOJILHOM OTIbITe, T;
0,2613 — xoaddHuUMEHT nepecyeTa MONUOICHOBOKHCIIOTO CBHHIIA HAa MOMHOIEH;

V— obveMm pac;rBopa MOJIM6ACHOBOKHC/IOTO aMMOHMA, B3ATHIN LIS YCTAHOBKH MacCOBOM KOHLIEHT-
paumu, cM’.

T=
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1 cM? cTanaapTHOro pacTsopa A JomkeH conepxatb 0,0025 r monubnena.

PactBop B: 200 cM? cTanaapTHoro pactsopa A MepeHOCAT B MEPHYIO Kolby BMECTMMOCTBIO 1 aM3,
JONKUBAIOT A0 METKU BONOW U NEepeMeinBaloT.

Jonyckaercss npUroTorneHe CTaHAAPTHOrO pacTBopa b U3 Metaumyeckoro MonubaeHa. s 3toro
0,5 r MeTaIMyeckoro MonubaeHa pacteopsiioT B 20 cM? a3oTHON KUCHOTHE (1:4) 1 S cM3 cepHOl KUCAOThI.
PacTBop BbINapuBaIOT 10 MapoB CEpHON KHUCIOTHI, OXAQXKAAIOT M PAcTBOPSIOT COMH MpPU HarpeBaHUM B
100 cM3 ponbl.

PacTBOp NepeHOCAT B MEPHYIO KOJI6Y BMECTHMOCTBIO 1 M3, OXAXNaio0T, NOJMUBAIOT 40 METKHM BOHOI
1 nepeMeLInBaloT.

1 cM3 crannapTHoro pacteopa b conepxur 0,0005 r monubaena.

(M3menennan peaakums, Mam. Ne 1),

23. [IpoBeneHne aHanusa

2.3.1. Maccy HaBecKM CTaIH B 3aBUCHMOCTH OT MacCOBO#t Koy MonubaeHa onpeaessior no taén. 1.

Tabauua |
Maccosan gons monubaeHa, % Macca HaBecky cTaiu, r ANIMKBOTHaS HacTh pacTsopa, cM’
Or 0,01 no 0,10 1 50,0
Cs. 0,10 » 0,25 1 25,0
» 0,25 » 0,50 0,5 25,0
» 0,50 » 1,30 0,2 25,0
» 1,30 » 3,00 0,2 10,0

Hasecky ctanu noMelLaioT B cTakaH BMecTUMOCTbIO 100—250 cM3 M pacTBOPSIOT MPH HATPEBAHMM B
20 cm3 cmecH x1opHo# 1 docdopHoi KucoT. Eciiu cTallb He pacTBOPSETCS B CMECH XJIOPHOM H ¢pocdopHOi
KHCJIOT, HaBecKy pacTBOpsioT B 20—30 cM3? constHOM KMCNOThI, OKMCISIOT 2—3 cM? a30THOM KUCNOTH U
no6asnsior 20 cM? xnopHoit U docdopHoN KHCOT. PacTBop BBIIAPHBAIOT 10 MOABIEHMS [YCTHIX NApOB
XJTOPHON KHC/IOTBI, OXJTaXOAIOT W pacTBOPAIOT CONM Mpu HarpeBaHuu B 80—100 cM? Bombl. PacTsop
OXJIAXIAIOT, NIEPeHOCAT B MEPHYIO KONy BMECTHMOCTBIO 250 ¢M3, NOAMBAIOT 10 METKH BOLOM M Iepeme-
LIMBAIOT.

IMpy aHanu3e cTanei, B KOTOPbIX OTHOLUEHHE COINEpPXAHUA BoJibdpaMa K colepXaHHMIO MOIUbIeHa
MeHee 8, a TakXke colepXalUMX BaAHANUA W THTaH, ATHKBOTHYIO 4YacTh pacTBopa (Tabi. 1) mepeHocAT B
ctakaH sMecTUMocThio 100 cm3, nobasnsior 10 cm3 pactsopa DMATA, KHOATAT M Mocie OXIaXACHHs
NepeHocAT B LENUTENbHYIO BOPOHKY BMecTUMOCTbIO 1 50—200 cM3.,

Ecau B cranu oTHOLIEHUE comepXaHUs Boib¢ppaMa K COAEpXaHHIO MOaubAeHAa paBHO WM 6oje 8,
HaBECKy CTaNM MOMEILAIOT B CTaKaH BMecTUMocThIO 600 cM?, pacTBopsioT B 20 cM> CONSHON KMCIOTHI,
OKMCIAIOT 2—3 cM? a30THOM KHUCNIOTH ¥ KobassioT 15 eM? cepHolt kucnoTsl (1:1). PacTBop Bhinapupaior
10 MOSIBNEHHS MapoB CEPHOM KHMCIOTBI M OXJIAXZAIOT, NpwinBaloT 100 cM? JIHMOHHOM KHCIOTH M
nepeMelunBaior. 3ateM npubarasiior aMmuak 10 pH 7—8 (KOHTpo/Ib [0 YHUBEPCAIBHOMY HHIMKATODY),
nobassiioT ewe 10 cM? aMMHaka ¥ HAarpeBaioT 0 MOJHOro PaCTBOPEHHUS OcanKa BOJbpaMOBOii KHCIIOTHI.

PactBop oxaxnaior, npubaBasior cepHoit KucaoThl (1:1) 1o pH 7—8 (KOHTpoJIb N0 YHUBEpCAILHOMY
MHIMKATOPY) U NMPHIMBAIOT 5 cM3 U3OBITOK.

PacTBOp nepeHOCAT B MEPHYIO KONGY BMECTUMOCTBIO 250 cM3, OXN1AXAa10T, JONHBAIOT SO METKM BONO#H
U nepeMelIMBaloT.

AJIMKBOTHYIO 4acTb pacTBopa (Taba. 1) MOMEIAloT B AeJUTENIbHYIO BOPOHKY BMECTHMOCTbIO 150—
200 cm3, npunusator 10 cM® consiHoit kuciotsl (1:1) (3HayeHue pH momkyo 6brre menee 0,5), 5 cm?
PacTBOpa CEPHOKUCION Meau U S cm? pacTBopa acKOPOMHOBON KHMCNOTHI.

2.3.1.1. PacTBOp TWIATEJBHO MEPEMELUINBAIOT, BBUIEPXMBAIOT B TeueHHEe 3 MMH, NPWIMBAIOT M3
6topetku 50 cM? H-6yTUnaueTara U BCTpsxMBalOT. Yepes 5 MuH nobasisior 5 cM3 pacTBopa poaHUCTOrO
aMMOHUS ¥ JEIMTENbHYIO BOPOHKY 3HEPIrHYHO BCTPSIXMBAIOT B Te4eHHEe 1 MUH.

[Mocne paccnoeHuUs XUAKOCTe BOAHBLIN cloi cnuBaloT U oTOpachiBaioT. K 3KcTpaxTy no6Gamnsior
10 cM?3 pacTBOpa XJIOpPHCTOTO OIOBa ¥ BCTPSIXMBAIOT B TedeHHe 1 MUH. BomHslit c/10# c/IMBaIOT M OTGpachl-
BAIOT, @ 3KCTPAKT €llle pa3 BCTPAXMUBAIOT ¢ 3—5 cM3 pacTBOpa XJIOPUCTOro 0j10Ba. BoaHblil cloit 0TOpack!-
BAIOT M CBETOMOMIOLEHHE SKCTPAKTA U3MEPSIOT Ha CIIEKTPOGOTOMETPE NpH JIHMHE BOAHBI 470 HM WM Ha
(oTO31EKTPOKOJIOPUMETPE CO CBETOMWIBTPOM, UMEIOLIUM MAKCHMYM IPOMYCKaHMS B WHTEpBAIE UIMH
BOJIH 440—490 uM. TomuuHY MOMIOLLAIOILErO CBET C/IOSI KIOBETHI BHIOMPAIOT TaKHM o6Gpa3oM, 4ToGHI
TIOJIyYMTh 3Hay€HHE ONTHYECKOH! IUIOTHOCTH B Mpelenax MPSMOJIMHENHOrO y4acTKa IpadyMpOBOYHOTO
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rpaduka. B kavecTBe pacTBOpa CpaBHEHMS HCTIONB3YIOT K-OyTiiauerat. ORHOBPEMEHHO C BbIOJHERUEM
aHaJIK3a MPOBOAAT KOHTPOJIBHEIN OIBIT HA 3arpsA3HEHUE PeaKTUBOB.

W3 cpenHero 3HayeHUst ONTUYECKOM IUIOTHOCTH aHAIU3MPYEMBIX PACTBOPOB BBIYMTAIOT CpelHee
3HaYeHHE ONTHYECKO! TUIOTHOCTHM B KOHTPOJXBHOM onbiTe. Maccy MonubneHa HaxoIsiT NO IrpaxydpoBoY-
HOMY TpaduKy.

2.3.2. ITocmpoenue epadyuposounozo epaguxa

Jns mocTpoeHHs rpafyMpoOBOYHOrO rpadpMka IpU aHaJIM3e CTaeil, B KOTOPbIX OTHOHICHHE conepXa-
HHUA BojibdpaMa K cozepxaHuio MosimbaeHa MeHee 8, B 11 crakaHoB BMecTMMocThio 100—250 cm3 nome-
wrasot 1o 0,5 r kapboHwibHOTO Xene3a ¥ B 10 U3 HUX NMpuIHBatOT nociaenosatensho: 0,4; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5;
3,0; 3,5; 4,0; 4,5 u 5,0 cM? cranmapTHoro pactBopa b monubaexa.

B 11 crakanos npuausaior o 20 cM3 cMecH KUCJIOT U HArpeBaioT [0 pacTBOPEHMS HABECOK XeNe3a.
PacTBopb! BHIMapHBAOT KO TYCTHIX MAPOB XJIOPHOM KUCHOTHI, OXIAXKIAIOT, pa3bapsiOT BONOM U NepeHocsaT
B MepHbie KOO BMECTHMOCTRIO 250 cM3, HOMBAIOT 10 METKK BOLAOM U NEpeMELINBAIOT.

AJIMKBOTHBIE YaCTH PacTBOpoB Mo 25 cm3 nomeluaror B 11 crakanos BMecTumocthio 100 cm3, nobas-
ot o 10 cm3? pactBopa DIATA, KMISITAT M [OC/IE OXNAKIEHUS NMEPEHOCAT B JNENMTENbLHbIE BOPOHKH
BMeCTHMOCTBIO 150—200 cM3. B KaXayio JeJUTENbHYIO BOPOHKY NMpuwiuBaior 10 cM3 consiHoM KHCHOTbI
(1:1), 5 cM3 pacTBOpa CepHOKHCIION MenH, 5 cM3 pacTBOpa acKOpOHMHOBON KHUCMOTH ¥ Aaj€e MOCTYNAIoT
Kax ykasaHo B 1. 2.3.1.1.

IIpu M3MepeHHH CBETOMOMIOLEHMS B KAYeCTBE PacTBOPAa CPaBHEHUS UCMOJNBL3YIOT IKCTPAKT, Noay-
YeHHBIN M3 pacTBOpa B ONMHHAALATON Koyibe, Hecoaepxauei MonnbaeH.

Jo mocTpoeHUsI rPaxyHpOBOYHOIO rpaduKa IpH aHATK3€e CTaJIeil, B KOTOPbIX OTHOLIEHHE COREPXKAHHS
BoJIbpaMa K ColepXaHuio MojiubneHa paBHo win Gonee 8, B 11 MepHbIX KonG BMecTUMOCTBIO 250 cM3
NpWIKEBaloT o 25 cM3 pactBopa Boabdpama M xenesa ¥ B 10 U3 Hux nocnegosatensHo nobasnsior 0,4; 1,0,
1,5; 2,0; 2,5; 3,0; 3,5; 4,0; 4,5 u 5,0 cM? crannaprHoro pactsopa b Monu6aena. PactBopsl A0nMBAIOT KO
METKY BOLOH M IepeMenIMBaloT. AJIMKBOTHBIE YACTH PACTBOPOB M0 25 cM? romelnaoT B 11 nenuTensHsix
BOPOHOK BMECTHMOCTHIO 150—200 cM3. B kaXmyo nenuTenbHyI0 BOPOHKY npunausaior 10 cm? consiHoit
kuciors (1:1), 5 cm® pacTBopa cepHokucioi MenM, 5 cM3 pacTBopa acKopOMHOBOM KMCJIOTHl M jajee
MOCTYTIAIOT KaK yKas3aHo B IT. 2.3.1.1.

ITpu u3MepeHHH CBETOINOTIJIOUIEHHS B KaYECTBE PacTBOpPA CPABHEHHMS UCIOJB3YIOT 3KCTPaKT, MOy~
YeHHBIM M3 pacTBopa B OXMHHAALATON Konbe, He copepxalleit MonubaeH.

Ilpyu aHamu3e nNpob ¢ y3KUM AManasoHOM colepXaHuss MoaubaeHa nomyckaeTcs MOCTpOeHUe Ipany-
HpOBOYHOro rpacduKa IMo IIATH TOYKaM, BKIIOYAIOIIHM OnpelcaseMble KOHICHTPaLUHH 3AEMEHTa.

ITo HalimeHHBIM BEJMYMHAM OITHYECKOM IUIOTHOCTH M COOTBETCTBYIOIMM WM 3HAaYeHUSAM Macc
MOJINOIEHA CTPOST IPATYMPOBOYHBIN rpaduk.

24. ObpaboTKa pe3ynbTaToB

Maccosyto gomio MonubaeHa (X) B NpoUeHTaX BbIUUCASIOT 0 (opMyne

x=2 -100,
m

Tae m; — Macca MonubaeHa B aHATM3UPYEMOH npobe, HaiilieHHas 10 rpanyMpoBOYHOMY rpaduky, r;
m — Macca HaBeCKM CTajld, COOTBETCTBYIOLIAsA AJITMKBOTHOM YacTH pacTBopa, T.
2.3.1.1—-2.4. (A3mepennas pexaxumsa, Ham. Ne 1).

3. POTOMETPHYECKHI METOJ OINMPEAETEHUS MOJTUBAEHA BE3 9KCTPAKLIMH

31. CymHocTpr MeTOXA

Meron ocHOBaH Ha OOpPa30BaHHH OKDAIUIEHHOIO KOMIUIEKCHOTO coedHHeHHS MonubaeHa (V) ¢
PONAHHUCTHIM AMMOHHMEM Y M3MEepeHHH CBETOIOIIOIEHUS pacTBOpa MM UTHHE BoAHMH 470 HM. Monmbnen
(V1) BoccraHaBiMBaOT 10 MoauboeHa (V) TMOMOYEBHHOM B NMPUCYTCTBUM CepHOKHCION Menu. XKeneso,
XPOM, HHKEb M IPYTHE 3TEMEHTHI NIPEABAPUTEIBHO OTAENSIOT OT MONNOLeHAa ruApaTOM OKMCH HaTpusl.

32. Annmapartypa M PEeaKTHBBH

CrnexrpodoToMeTp W GOTOINEKTPOKONOPHUMETD.

Kucnora consnaa no F'OCT 3118~—77 wiu TOCT 14261—77 u pasbasnennast 1:1, 1:3.

Kucnora asorHas nmo F'OCT 4461—77 wiu IF'OCT 11125—84 u paszbapnennas 1:4.

Kucmora cepras mo F'OCT 4204—77 wiu FTOCT 14262—78 u pazbaenennas 1:2, 1:100, 1:4.

Kucnora dropucrosogoponnas no F'OCT 10484—78.

Kanuit nmupocepHoxucisiit no I'OCT 7172—76.

Harpus ruapar oxucu o F'OCT 4328—77, pactsop 200 r/am3.
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Mens cepHokucnaa no FOCT 4165-78, pactsop 10 r/am3.

Tuomouesuna no F'OCT 6344—73, pactBop 50 r/am3,

AMMoHu#t ponanucTeiit mo F'OCT 19522—74, pactsop 500 r/mom3.

AMMOHM TMMOHHOKHCIbIH AByXx3aMeuleHHblt o TOCT 3653—78, pacteop 300 r/am3.

Xeneso kapboHuabHoe paguorexHuueckoe no F'OCT 13610—79.

XKeneso ceprokucnoe 3akucHoe no FOCT 4148—78.

AMMOHMI1 ykcycHokucblit o TOCT 3117—78, pactsop 500 r/am3.

AMMOHM#t azoTHokucbli mo TOCT 22867—77, pactsop 250 r/am3.

CauHel ykcycHokucnbiit no FOCT 1027—67, pactsop 20 r/am3.

Monubaex Metauinyeckuit Mapku MUBII.

AmMoHuit MonubaeHoBokucablit no FOCT 3765—78, craHnapTHblit pacteop: 1,84 r MoanMb6aEHOBO-
KHUCJIOr0 aMMOHUS CBEXENEePEeKPUCTANIM3OBAHHOIO U BhicyllieHHOro npu 105 °C nmomMelnamT B CTaKaH M
pacTBOpAIOT B Bof€ NpU HarpeBaHUM. [locne oxyiaxaeHUs: pacTBOp MEPEHOCAT B MEPHYIO KOOy BMECTH-
MOCThIO | M3, IOMMBAIOT 0 METKM BOAOI M nepeMeriBaloT. MaccoByI0 KOHLUEHTPALUIO CTAHAAPTHOIO
pacTBOpa YCTAaHABIMBAIOT KaK yKa3aHo B 1. 2.2.

Jonyckaercst MpUroToBNEHHE CTAHNAPTHOIO pacTBOpa MOJMOIEHAa M3 METAUTHYECKOro MOJUOIeHa.
Insa sroro 0,5 r MerauiMyeckoro MonubaeHa pacTBopsiioT B 5 cM3 cepHoit kucioThl M 20 cM3 a30THOI
KHcaoThl (1:4). PacTBop BhIMapuBalOT 10 NapoB CepHON KUCIOThl. OXJIaXIAIOT M PacTBOPSIOT COMM IIPU
HarpeBaHuy B 100 cM3 Boanl. PacTBop nepeHocar B MepHylo KonBy BMecTHMocThio 500 cM3, oxaxaalor,
NOJMUBAIOT 10 METKK BOIOM U MepeMELLUBAIOT.

1 em3 cTannaprHoro pactsopa mMoubGaeHa nomxeH coxepxarb 0,001 r Monubaena.

(M3menennas penakims, U3m. Ne 1),

33. IlpoBenenune aHa.iu3a

3.3.1. Hasecky ctanu 1 r npu MaccoBoit gosie Monu6aeHa ot 0,1 no 0,8 % wam 0,5 r npH MaccoBoit
none monubaena ot 0,8 mo 6,0 % wiu 0,25 r npu MaccoBoit none MoaubaeHa ot 6,0 no 10,0 % nomeator
B cTakaH BMecTUMOCThio 250—300 cM3, npuausalor 20—50 cM? comsHol kucnotel, 5—10 c¢M3 asoTHOI
KMCJIOTBI M HArpeBaloT OO MOJHOTO PACTBOPEHHS HABECKMU.

Jlonyckalorcs Apyrue crocobbl pacTBOpeHMs1 HABECOK, 00ECIeYHBAIOIINE TOJIHOE PANIOXEHHE MIPOOLI
M He TpeOylolliMe BHECEHUS U3MEHEHHI B NabHeIUNe CTAIUU aHaIM3a.

PactBop oxnaxaaior, npuinsaiot 10 cM3 cepHOM KHCIOTH! M BHIMAPUBAIOT O BbUIEJIEHHUS €€ MapoB.
PacTBop BHOBb OXAXIAIOT, CTEHKM CTaKaHa OOMBIBAIOT BOLON M €lUe Pa3 BHIIAPHBAIOT OO BhUIENEHHS
napos cepHoit KHUcnoThl. CONEpPXHMOE CTaKaHa oXJaxaawT, npuausaiorT 80—100 cM3 Boasl M HArpeBaiOT
IO pacTBOpPEHUSA COJEH.

Ocanok KpeMHHMEBON KHMCIOTbl OTPWILTPOBLIBAIOT Ha ABa (HabTpa «benast JIEHTa», NMPOMBIBAIOT
2—3 pazsa cepHoit kucnoroit (1:100), nprcoennHsis mpomMbiBHbIe Boabl K Guabtpaty. ITonyueHHbIH pacTBop
(OCHOBHOI1) COXpPaHSIOT.

QuwisTp ¢ 0calkoM ITOMELLAIOT B IUIATHHOBBIN THIeJb, BHICYLUMBAIOT, 030JII0T U MPOKAIMBAIOT [IPH
700—800 °C. Ocamok B THIJIe CMayMBalOT 2—3 KaIUIAMH BOAbI, MpUbaBasioT 2—3 cM3 CEpHOI KHCIOTHI
(1:4), 3—5 cM> PTOPUCTOBONOPONHON KHCIOTH M CONEPKUMOE THIJIS BBINAPUBAIOT A0 YNANEHHUs Napos
cepHoit KucaoThl. OCTaTOK B THIJIE CIUIABISIIOT ¢ 2—3 I NMPOCEPHOKMCIIOrO KaIUs, IUIaB pacTBOPSIOT B
20—30 cM? consiHoit xucioThl (1:3) ¥ pacTBOp NPUCOEAMHSIOT K OCHOBHOMY pacTBOpY.

Ecnu cranb comepXur BaHanuif, B pacTBOp A00aBISAIOT 2—3 I' CEpHOKHCIIOro 3aKHCHOTO Xe/le3a.

PactBop HarpesaioT 1o 80—90 °C U OCTOpPOXHO, NpPU MOCTOSHHOM IepeMelUMBaHUH, OTAEAbHBIMHU
MOPUMAMMU TEPETUBAIOT B MEPHYIO Kojiby BMecTuMmocThio 500 cM3, comepxaunyio 100 cm? Harpertoro zo
KHMIIEHHS pacTBOpa MMAPOOKMCH HATPHA.

Conepxumoe Konbbl 0XJ1aXIAIOT, JOJUBAIOT BONOH OO METKH, NEPEMELIMBAIOT H AAIOT OTCTOSTHCS
ocanky B TedeHue 1—2 4. YacTe pactBopa QWIBTPYIOT 4epe3 CyXoil ¢GWIBTp B KOHHYECKYIO Koiby
BMecTHMOCTBIO 250 cM3, orGpachiBas nepsble NOpUMH QUIbTPATa.

B nBe MepHble k06b1 BMecTUMOCTBIO 100 cM3 kaxnas or6upator no 10 cM® nomyyeHHoro ¢rIsTpaTa M
NPWINBAIOT B KaXyto konby 10 cm? pactsopa ntumMonHoKucoro aMmouust, 30 cm3cepHoit kucrots! (1:2), 2 oM?
pacTBopa CepHOKHMcoit Memu ¥ 10 cM3 pactsopa THoMoueBMHBEIL Ilocne MpuOaBNEHUsT KAXIOro peakTHBa
pacrBopbl B Kofbax nepemelnsator. Yepes 10 MuH K pacTBopy B onHOM Konbe mpuaMBaioT 4 cM> pacTBopa
POJAAHUCTOrO aMMOHHSA U NepeMelluBaloT. PacTBop B Opyroit Kosbe CIYXHUT B KaueCTBE pacTBOpa CpaBHEHHS.

Yepes 10 MHUH pacTBophl B KOibax HOJMBAIOT BOXOH AO METKH M mepeMeluBaioT. ONTUYECKYIo
IUIOTHOCTb MOJTY4EHHBIX PACTBOPOB U3MEDSIOT Ha CMEKTPODOTOMETpE NpH IUtiHE BOJHBI 470 HM WM Ha
(HOTO3IEKTPOKONIOPUMETPE CO CBETOPUILTPOM, MMEIOIIMM MAKCHUMYM IPOIYCKAHMSI B MHTEpBAIE IUIMH
BOJIH 440—490 HM.
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TonuMHy IMOIMOILAIOLIETO CBET CJIOSl KIOBETHI BHIOMPAIOT TAKUM 00pa3oM, 4TOObl MOMYYHTb ONTH-
MAILHOE 3HaYeHHE ONTHYECKOW IUIOTHOCTH.

Conepxanue MOIHGIEHA HAXONSIT 1O IPanyBpOBOYHOMY rpaduKy. OXHOBpPEMEHHO C BLINONHEHHEM
aHaJIN3a TIPOBOMSAT KOHTPOJBHLIN OIBIT Ha 3arpsi3HEHUE pEeaKTHBOB.

3.3.2. ITocmpoeHue zpadyupoeoyroeo epaghuka

JIng nocTpoeHUs rpalyMpoBOYHOTO rpaduKa pu MaccoBoit none Monubaena ot 0,1 10 1,5 % B neBaAThH
CTaKaHoOB BMeCTHMOCTbIO 250—300 cm? nomemtaior no 1 r xapGoHHIBHOro Xxene3a. B BoceMb cTakaHoB
npwmsaor 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0; 7,0 u 8,0 cM? cranzaprHoro pactBopa Monubaena. Jatee noctynaior
KaK yKa3aHo B Ii. 3.3.1.

ITo HAWIEHHBIM BEAWYMHAM ONTHYECKOH IUIOTHOCTH M COOTBETCTBYIOIUMM MM KOHLIEHTpPAaLMSAM
MonubIeHa CTPOSAT IPaXyMpoBOYHBIH rpaduk.

JInst oCTpoeHUS rpagyupoBOYHOTO rpaduka npu MaccoBok aone MonubaeHa ot 1,5 10 6,0 % B BoceMs
CT4KaHOB BMECTHMOCTBIO 250—300 cm3 nomewaor 1o 0,5 r KapSOHWIBHOTrO Xeje3a; IUisi TOCTPOCHMSA
TPATYHpOBOYHOro rpaduka npu MaccoBoit Zone monubaena ot 6,0 % mo 10,0 % B BoceMb CTaKaHOB
BMecTHMOCTBIO 250—200 cM? noMewator no 0,25 r KapGOHKIBHOTO Xene3a.

B ceMb cTakanos mpwiusaor 8,0; 12,0; 16,0; 20,0; 24,0; 28,0; 30,0 cM? cTaHIapTHoro pactsopa
Monubaera. Janee rmocTynamoT Kak yKasaHo B m. 3.3.1.

ITpu u3MepeHHH CBETOMOIJIOILEHHUSA B KAYECTBE pacTBOPa CPaBHEHHUS UCITONB3YIOT paCTBOP B BOCHMOM
crakaHe, He comepxamuy MonubaeH. ITo HaoeHHBIM BEJMUYHHAM ONTHUYECKON IUTOTHOCTH M COOTBETCT-
BYIOIUMM UM 3HAYEHHSIM MacC MOJIMOIeHa CTPOST FpaXyMpPOBOYHBIA rpadHK.

34. O6pa6oTKka pe3yn1bTaToB

Maccosyio momo Monu6aeHa (X)) B MPOLIEHTaX BIYHCASAIOT 10 dopMyne

X, =21 .100,

rae my — Macca MonMGeHa B aHANU3MpyeMoli npobe, HalileHHAs Mo TPany¥poBOYHOMY rpaduKy, T;
m — Macca HaBeCKH, COOTBETCTBYIOLAs aIMKBOTHOM YacTH pacTBopa, T.
3.3.1—-3.4. (Asmenennas peaaxums, Hsm. Ne 1).

4. TPABUMETPHYECKHAN METOJA ONPEAEIEHHUSA MOJHBAEHA

41 CymHoCcTh MeTOxna

Merton ocHOBaH Ha ocaxXIeHHH MoubaeHa B BUAe MOnMOOaTa CBUHIA, MPOKAIUBAHUM OCanka NpHU
500—600 °C u B3BewrnBaHUM. MonubaeH MpeaBapUTENbHO OTASNSIOT OT XeJe3a, XpoMa, HUKENsS M OpYrux
3NEMEHTOB MMAPOOKHUCHIO HATPUS WIH o-GEH30MHOKCHMOM.

42. Annapatypa U peakKTHBBHI

Kucnora constvas o F'OCT 3118—77 wnu T'OCT 14261—77 u pasbasnenHas 1:1, 1:3, 1:40.

Kucrnora asorhas no F'OCT 4461—77 wau TOCT 11125—84.

Kucnora ¢ropucroBonopoanas no 'OCT 10484—78.

Kuciora ceprast mo F'OCT 4204—77 wiu TOCT 14262—78 u pa3s6asneHHas 1:1, 1:3, 1:4, 1:100.

Kucnora ykcycHast no TOCT 61—75, pactBop 800—900 r/nm3 u pas6apneHHas 1:40.

Kuciora mumonnas mo FOCT 3652—69.

Kucora ackop6uHoBasi, CBEXENPUIOTOBNEHHbIH pacTBop 30 r/mm3.

Harpus runpooxuck no F'OCT 432877, pactsop 200 r/am3.

Ammuak BoaHbit mo TOCT 3760—79.

Kanu#t nupoceprokucnsiit mo FTOCT 7172—76.

Boxa 6pommas.

Mens cepHokucnas o FTOCT 4165—78, pactsop 0,3 r/nm3.

AmMouu# TuMonHoKUchb o HT/, pactsop 500 r/am3.

Xeneso cepHokucnoe 3akucHoe 1o I'OCT 4148—78.

Bonopoaa nepexucs no 'OCT 10929—76, pactsop, pasbasneHHsbI# 1:15.

WHnuxaTop yHHBepcaibHbliA, OyMara.

Cnvipt 3108t no FOCT 18300—87.

a-BeH30MHOKCHM, 3TaHONBHMBIN pacTBop; 20 r a-GeH30MHOKCHMA pacTBOpsIoT B 1 am? 3Twiosoro
CIMpTa ¥ QWILTPYIOT.

TpoMBIBHASL XUAKOCTb (CBEXeNpHroTonrieHHas): 25—30 cm? ataHoNbHOro pacTBopa o-6eH3oUHOK-
CHMa MMOMEILAIOT B CTAKAH BMECTHMMOCTRIO 1 M3, nobanistior 10 cM3 cepHoOM KMCIOTHI, MEPeMELMBAIOT U
JOJIHBAIOT BOROI o obbeMa 1 amM>.

Harpuii ceprucrokucantit no HTI, pactsop 200 r/am3.
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CsuHel ykcycHokucabit mo F'OCT 1027—67, pacteop: 10 I yKCYCHOKMCIOrO CBMHLIA PacTBOPSIOT B
20 cM3 yKCycHOM KMCIOTHI, IOJMBAIOT BOAOH 10 | AM3 U nepeMellnBaioT.

AMmMmonwuit ykeycHokucasiit no FOCT 3117—78, pacteop 500 r/am3.

MeTunoBblit KpacHbiit, uHaMKaTop mo HTI, 3taHoAbHbIN pacTsop 1 r/am3.

(A3menennas penakums, Uam. Ne 1).

43. NpoBeneHue aHanu3la

4.3.1. Ipu ananu3e craneii, He coaepXaliuWx BojbdpaM, HaBeckKy CTaIM | I MPU MaccoBOH Moje
monubaeHa ot 3 mo 5 % wiu 0,5 r npu MaccoBoit none Monudaena ot 5 mo 10 % moMewalOT B CTakaH
BMecTUMOCTBIO 250—300 cm3, npuausaior 30—50 cM? consiHOM KMCIOThI, OKMCIsIOT 5—10 cM3 a3oTHoIl
KHUCJIOTHI M HArpeBaloT 1O PacTBOPEHHs HABECKHU.

JlonyckaloTcs apyrue cnocobbl pacTBOPeHUs! HaBECOK, 06ecneYBaOLLIUE [TOJIHOE PAIOXEHHE NTPOOHI
U He Tpebylolline BHECEHUS! U3MEHEHUH B JaJbHeHLUME CTAIMU aHAIM3a.

PacTBop BLINAPUBAIOT KOCYXA, K OCTATKY f06aBsioT 10 cM3 CONAHON KMCIOTHI ¥ BHOBb BbIMAPHBAIOT
nocyxa. Onepauuio BbiltapusaHus NoBTopsioT. K cyxoMy ocTatky no6asnsior 15—20 cM? comaHoi Kucto-
Thl, HarpeBaloT U npuiusaoT 100— 130 cM3 ropsiveit Boabl.

ConepxuMoe cTakaHa HarpeBaloT 10 KUITEHUst U OTOUIIBTPOBBIBAIOT OCANOK Ha QUILTD -©Geas JIeHTa»,
cozepxawuuit GuIbTpobyMaxHyo Maccy. OUIbTP ¢ 0CAOKOM MPOMBIBAIOT TOPAYE COASHOW KHUCIOTOM
(1:40) no oTpuuaTENBHOIM peaKLIHY HA HOHBI XeJe3a. PUnbTpaT (OCHOBHOI) ocTaBasOT. PUIILTP € 0CANKOM
MOMELLAIOT B [UIATUHOBBII TUTENb, BHICYILIMBAIOT, 030JI1I0T H CXUTaloT MpH TeMmepartype He Boile 400 °C.
B turens nobasnsior 2—3 cm3? cepHoii kuciothl (1:4) U 2—3 cM? HTOPUCTOBONOPONHON KMCIIOTHI, THreNb
HarpeBaloT 0O MPEKpALICHUs BbUIEJIEHUS NMapoB CEPHOI KUCAOTBHI M MPOKAIUBAIOT MPH TEMIEpaType He
Boitie 400 °C. OcTaToK B THIJIE CILIABISIOT C 2—3 I' MHPOCEPHOKMUCIIOTO KaJIHA.

Tnas oxnaxaaior, pactsopsitiot B 20—30 cM3? ropsyeit consHoi kucaotsl (1:3). PactBop dunbtpytor
yepe3 GuabTp «benast neHTa», GUALTP NMPOMBIBAIOT 2—3 pa3a ropsiyeil Bomoil M MonyyeHHBIH GpUIbTpaT
NPUCOEAUHSIOT K OCHOBHOMY (WIIbTpaTy.

4.3.2. Tlpn ananuse craneil, conepxallMx Bojib¢ppaM, HaBeCKYy cTald | r mpM MaccoBoil gone
MonubaeHa ot 3 o 5 % wau 0,5 r npu MaccoBoit Jore MoaubaeHa ot S o 10 % nomellaoT B cTakaH
BMecTuMocTbio 400 cm3, npuamsaioT 30—50 cm3 consHoi kucmotet (1:1), oxucnsaior 5—10 cM3 asoTHo#t
KHCJIOTBI M PACTBOPSIOT NPH HarpesaHuu. PacTBop ynmapupaioT 1o 2/, nepBoHaYaIbHOro 06beMa, MpHIIHK-
BatoT 100 cM3 ropsiyeit Bonbl U GuIbTpYIOT Yepe3 GUALTP «Genas JeHTa» ¢ nobasneHueM GHILTPOGYMax-
Ho# Maccel. OuabTp ¢ ocankoM (A) NPOMBIBAIOT HECKOJBKO pa3 ropsdeil cojisiHoit kucaortoir (1:40).
Q®unbTpaT BbITAPHBAIOT Xocyxa, Ko6aBastior 10 cM3 consiHOM KMCIOTHI M BHOBb BhIITAPHBAIOT JOCYXa,
ofepaluio BbIMapuBaHus MOBTopsIOT. K cyXxoMy ocTaTky B cTakaHe npuwinsaioT 20 cM3 co/siHOM KHCIOTH
1 100 cM? ropsiueit Boxsl. PacTBOp HarpeBaioT 10 KUIMEHUS U QUIBTPYIOT Yepes GUILTD «benas AeHTa» ¢
nobasneHueM ¢uibtpobyMaxHoi Macceet. Ouabtp ¢ ocaakoM (B) MPOMBIBAIOT rOpPSYMM pPACTBOPOM
consiHoit kuciaotb! (1:40). @unprpar coxpaHsiorT. OunsTpsel ¢ ocankoM (A u B) Tpexokucu BonbdpamMa u
KPEMHEKHKCJIOTBI MOTYT COlepXaTh HebGosbline KoiuyecTBa MOAUGAEHA, KOTOPhIE OfpeAessIOT 3KCTpa-
KUHOHHO-(OTOMETPUYECKHM METONOM, U TMOJYYEHHBIH pe3ynbTat NpUbaBAAIOT K Pe3y/abTaTy rPaBUMET-
puueckoro onpeneneHus. Guibtpsl ¢ ocankoM (A U b) nmomelnaioT B crakar BMECTHMOCTBIO 250 cm3 u
pacTBopsioT B 20 cM3 rops4ero pacTsopa rHIpoOKHCH HaTpus. 3aTeM npuausaot 100 cM3 ropstyeit Boawt
1 GUnbTPYIOT yepe3 GUILTP «Genas JeHTa» B MEPHYIO K016y BMeCTUMOCTBIO 250cM3. DUNBLTP NMpOMBIBAIOT
ropsiueit BOZOH, comepxallleft HECKOJIBKO Kamnenb rMApookucd Hatpus. K pacteopy mo6apasiior 20 cm?
pacTeopa JUMOHHOKHCIOro aMMOHMST M MepeMelinBaloT. 3ateM npubaBisioT cepHyio kuciory (1:1) mo
pH 7—8 (no yHiBepcanbHON HHONKATOPHOM GyMare) U NpwIKBAoOT 5 cM3 B U36bITOK. PacTBOp 0XJ14XIAIOT,
IOJTMBAIOT IO METKH BOJOH U MepeMeLINBaloT. AJTMKBOTHYIO YacTh paCTBOpa, paBHYIO 25 cM3, moMeluaoT
B [EJIMTEIbHYIO BOPOHKY BMecTHMOCTbIO 150—200 cM3, npwimBaiotr 10 cM3 pacTBopa CoNfHOM KHCIOTHI
(1:1), 5 cM3 pacTBOpa CEPHOKHMCION MeIH, 5 ¢cM3 pacTsBopa acKOPOMHOBON KMCIOTBI M Jajiee MOCTYNAIOT
Kak ykasaHo B M. 2.3.1.1.

4.3.3. Omdenenue monuboena om Opyaux dnNeMeHMo8 2UOPOOKUCHIO Hampus u onpedesenue e2o & aude
MOAUOOeH080KUCN020 CBUHUA

K ¢wibtpary, nonyyeHHoMy cortacHo nn. 4.3.1 unu 4.3.2, MpWIMBAIOT pacTBOpP TMIpaTa OKUCH
HaTpus [0 BhinaneHus HeGonbLIOro ocanka, He UCYE3aloUero Npy nepeMenBaHnd. Ocanok pacTBOpSIOT,
nobaBisis B pacTBOpP HECKOJBKO Karejb cepHoit Kucaotsl (1:1).

Ecnu cTanp comepXuT BaHaIHit K XpOM, B pacTBop 106aBisioT 25 cM> pacTBOpa CEpHUCTOKHCIIOrO
HaTpus.

PactBop HarpesatoT 10 80—90 *C 1 ocTOpPOXHO, MPU MOCTOSIHHOM NepeMeLIMBAaHHH, TIEPENUBAIOT B
MepHYIO Konby BMecTuMocTbio 500 cM3, comepxkautyto 100 cm? HarpeToro [o KMMEHHS pacTBOpa FMApara
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oxucu Hatpua. ComepXuMoe KONOBI OXJIaXKAIOT, ZOJUBAIOT NO METKM BONON, MEPEMEILUBAIOT M RAIOT
OTCTOAITBCAA OCANKy B TedeHHe 1—2 4. PacTBop PunbTpyIOT yepes cyxoit GuibTp B cTakaH wiu Kooy,
otOpachiBag repBbie MOpUMH IbTpaTa.

ANUKBOTHYIO 4acTh ¢uibTpaTa, paBHYI0 250 cM3, MOMEWIAIOT B CTaKaH BMECTHMOCTbIO 600 cM3,
npuGaBisIOT 2—3 KAIUIM pacTBOpa METHJIOBOTO KPAacHOTO, colnsiHoM Kucnotsl (1:1) [0 nepexona oKpacku
pacTBopa B KpacHBIM 1{BET, 3aTeM A06ABNAIOT 2 CM3 KMCIOTBI B U3GLITOK U 20 T YKCYCHOKHMCIOTO AMMOHUSI.

4.3.3.1. PacTBOp HarpeBaioT 10 KHIEHHS, IPWIKBAIOT NIPH TIOCTOSTHHOM nepeMelluBaHnuyu 10—20 cm?
(B 3aBMCHMMOCTH OT CONEPXaHHWA MoOJuUOOeHAa B CTaiM) YKCYCHOKMCIIOrO CBHMHIA, KMIIATAT B TeYeHUe
10—15 MHH H, IS IPOBEPKH MOJHOTBI OCAKACHHS, NOGABMAIOT €1UE HECKOILKO Kanelb YKCYCHOKHUCIOTo
cByuHUA. CrakaH ¢ ocalkoM Monubrara cBuHLUA BeuiepxusaoT npy 80 °C B teyenue 1 u.

Ocanok oTduUNbLTPOBLIBAIOT Ha NBA ¢fUibTpa «benasi ¥ CHUHSAS JIeHTa» U MPOMBIBAIOT YKCYCHOWM
KuenoToi (1:40) mo ynaseHuss UOHOB CBMHLIA, a 3aTeM ropsiueit Boroil. OuabTp ¢ ocankoM MOMeLIAIOT B
dbapgopoBbiif, MpeIBAPUTENBHO NMPOKANEHHBINR 10 MOCTOAHHOM MacChl ¥ B3BE LLIEHHBI TUrE/b, BLICYILIUBA-
10T, 03010t npu 400 °C, a 3ateM npokanusaiwT npu S00—600 °C no noctosHHOIM Maccel. TUreb ¢ ocaakom
OXJIZXIAIOT B SKCHKATOPE U B3BELINBAIOT.

4.3.4. Omoeneriue monubdena om Opyaux 3neMeHMO8 ©.-6eH30UHOKCUMOM U onpedeneHue e20 & eude
MoAubdeHogoKUC020 coUHYA

duneTpar, NOMyYeHHbIt cornacHo nm. 4.3.1 u 4.3.2, ynapusaror 1o o6seMa 100 cM?, oxnaxaaoT u
nobasnaiot 0,5—0,8 r cepHOKMCIIOTO Xee3a LIS BOCCTAHOBNEHHs BaHAIMUS U XpoMa.

PacTtBop oxnaxnaror 1o 5—10 °C, memnenHo nobannsitor 10 cM> pacTBopa a-6eH301 HOKCHMA, a 3aTeM
5 cM3 B u3bbTok Ha Kaxabie 0,01 r MonubaeHa. PacTBop nepeMelINBaIOT, K06aBAIOT GPOMHYIO BOLY 1O
TIOJTyJEHUst XKEITOM OKPACKH M 5 cM3 pacTBopa a~BEH30MHOKCHMA.

PactBop ¢ ocagkom oxnaxnaiot 10 5—10 °C, nepronuyecku nepemeiunsasi, 1o6asnsioT GpuabTpoOdy-
MaXHyI0 Maccy ¥ OCafioK OTPWIbTPOBBIBAIOT Ha QHIBTP «CUHsA JeHTa». Ecin nepsoie 50 cM dwibTpata
HeNpo3payHbl, PYIBTPOBAHUE PACTBOPA MOBTOPAIOT Yepes TOT Xe PUIbTp.

OWILTp C OCaAKOM TPOMBIBAIOT MPOMBIBHOM XHUAKOCTBIO. Ocalok ¢ ¢uwibTpa CMbIBAIOT BOXOH B
CTaKaH, B KOTOPOM TPOBOIWIOCH ocaxneHue. DuibTp coxpaHsaioT. B crakan no6asnsior 10 cm3 aMmmuaka
u 10 cM? pacTBOpa MepeKucH BOAOpOMa, MPWIMBAIOT BOI! 10 06beMa 75—80 cM3 U KUNSATAT A0 MONHOTrO
yIaleHUS TTy3BIPbKOB KHCAOPOHA.

PactBop QHABTPYIOT Yepe3 TOT Xe GWIBTD M MPOMBIBAIOT rOPSYMM PacTBOPOM aMMuaka. Punbtp
otOpachiBaloT. PacTBOp HEUTPANU3YIOT CONSHOW KUCIHOTOM B NPUCYTCTBUM WHAMKATOpPAa METHJIOBOTrO
KpAacHOTro, JoBaBIsIOT CONAHOM KUCIOTBI 2 cM3 B M36bITOK, 40 cM? pacTBOpa YKCYCHOKMCJIOTO aMMOHMS
koHueHTpauuu 500 r/nmM3u najiee aHanM3 BHIMOMHSIOT Kak yKasaHo B M. 4.3.3.1.

(A3menennas penakuns, M3m. Ne 1).

44 O6paboTKa pe3yJIbTaTOB

Maccosyo noiio MonubaeHa (X,) B MPOLIEHTaX BRMHUCILIOT 110 dopmyne

_ (m,-m;)-0,2613 - 100
- m

X, »

Tae m; — Macca ocanKka MoaH6JeHOBOKHCIOro CBUHIIA B aHAJIM3HpYyeMoit npobe, T;
m, — Macca ocajika MOJIM6IEHOBOKHCIIOrO CBUHIA B KOHTPOJILHOM OfIbITE, T;
m — Macca HaBeCKH, colepXalluasics B aJJAKBOTHOM YacTH pacTBopa, T;

0,2613 — koadduimeHT repecyera MONMUOIEHOBOKMCIOrO CBMHLIA HA MOTUOIEH.

5. ATOMHO-ABCOPBIIMOHHBIN METOJ ONPEAENEHUS MOJUBIEHA

5.1. CymwrHocThr MeToQma

Merton ocHOBaH Ha pacTBOPEHHUH NpoObl B cMecH cepHoit U docdopHoit kucaoT. [Nocne ynapusaHus
PacTBOpa A0 MOSIBJIEHUS [APOB CEPHOM KUCIOTHI M pa3baBieHusl BOAOH PacTBOP pacNbUISIOT B [U1aMsl 3aKKCh
a30Ta—aleTWIEH M H3MepsIoT abcopbinio MonubaeHa npu [AIuHe BOMHB! 313,3 HM.

52. AnmmapaTtypa X peaKTHUBBI

ATOMHO-a6copOLIMOHHBIA TUTAMEHHbIN CIEKTPOdOTOMETP.

JlaMnia ¢ MoJIBIM KaTonoM IJIS ONpeNeeH!st MoubaeHa.

Auernned no F'OCT 5457—75.

3akuce azora.

Kucnora conanas o 'OCT 3118—77 wiu ['OCT 14261--77.

Kuciora azornas no 'OCT 4461—77 uau TOCT 11125—84 u pasbasneHHas 1:4.



FOCT 12354—-81C. 9

Kucnora cepras no 'OCT 4204—77 unu 'OCT 14262—78 u paszGasnenHas 1:1.

Kucnora oprodocdopHas no TOCT 6552—80.

CMech KHCJIOT: COITHON M a30THOM B COOTHOLLEHKHU 3:1.

CMech cepHolt W opTodocdopHOil KHCIOT: B MepHylo konby BMecTHMOCThio | M3, comepxaluyio
500 cm? Boabi, NO6ABNAIOT NPK HenpepbiBHOM NepeMewnBanuu 150 cM3 cepHOft KucnoThi, 3aTem 150 cm3
oprodocdopHON KUCIOThL. PacTBOp OX1aXAAI0T, AONMBAIOT BOAOK IO METKH M NepeMeLINBaIoT.

Xeneso kapboHunbHoe pazHotexHuyeckoe no 'OCT 13610—79.

PactBop Xesesa: 25 r kapSoHHABHOTO Xee3a pacTBopsioT B 100 cM3 costHOI KHCIIOTBI X OCTOPOXHO
OKHMCASIOT HEBONBILMM KOJTUYECTBOM a30THOM KMCIOTHI. PacTBOp OXIAXAAIOT, NEPEHOCAT B MEPHYIO K06y
BMectumocTbio 500 cM3, IONMBAIOT BOIOR O METKH M nepemeLInBaloT,

AMMoHU# x1oprersiit no TOCT 3773—72, pactsop 50 r/am?,

Monubaes Metrauinyeckuit mapku MUBIT.

CraHaapTHele pacTBOpbl MOIHOReHa.

Pacteop A:0,5 r MeTaIMueckoro MonubieHa pacTBopsioT B 5 cM? cepHoit kucrotst (1:1) u 20 em3
a30THOM Kucaothl (1:4) MpU yMepeHHOM HarpeBaHMM. PacTBop oXN1aXIaroT, NIEpeHOCAT B MEPHYIO KOAGy
BMecTUMocTbio 500 cMm?, NoNMUBAIOT BOJOR IO METKH M MEpeMeLIHBaIOT.

1 cm? pactBopa A coaepxut 0,001 r MonuGaena.

Pactsop B: 25 cM3 pacTBopa A nepeHocsT B MEpHYO konby BMecTHMocThio 100 cM3, JonHBaloT Bomo#
O METKH M lTepeMeLLHBAIOT.

1 em? pacrsopa B cogepxut 0,00025 r monubaeHa: roToBaT B JeHb IPUMEHEHHUS.

(M3menennas penakuus, Msm. Ne 1).

53 Moarotoska npubopa

IMoaroToBky npubopa NPOBOAAT B COOTBETCTBKH C NMpUIaraeMolt K HeMy HHcTpyKuueit. Hacrtpausaiotr
CIeKTpoGOTOMETP Ha Pe30HAHCHYIO JIHHKUIO 313,3 HM.,

[Tocne BKIIOYEHHS CHCTEMBbI ITOAAYM ra30B M 3KMraHMA TOPENKM DACMLUISIOT BOAY B IUIAMA H
YCTaHaBJIMBAIOT HYNb Npybopa.

54, IposeneHne aHanusa

Hapecky cranu 0,5 r noMelaoT B crakaH BMECTUMOCTBIO 250 cM3, nobasnsior 30 cm3 cMecH cepHOH
u dpocopHoit kucnor U Harpepalot. [Tocne pacTBOPeHHA HABECKHM CTAIH PacTBOP OKHCASAIOT, 106aBas 1o
KaruisM a30THYIO KMCJIOTY ZO NMPEeKpalleHWs BCIIEHWBAHUA, M YIIApHBAIOT 0O NOSBIEHHUS MApOB CEpPHOIt
KHCJIOTBI.

Ecau crans He pacTBopseTcs B cMecH cepHolt ¥ ¢ochopHOR KUCNOT, TO HaBeCKY CTAIM PacTBOPAIOT
8 30—50 cM? cMecH COMSIHOR M a30THOM KMCTOT NMpM HarpesaHUu. PacTeop ynmapusaloT Ko HeGosbluoro
obbema, oxnaxaaioT, a 3ateM aobannsior 30 cM? cMecH cepHoit M GOCHOPHON KHCIOT, YHAPHBAIOT [0
TOSIBNIEHMS NAPOB CEPHON KMUCTOTHI M OXJIAXKIAIOT.

Jonyckalotes apyrite crocobs! pacTBOPEHHS HaBECOK, 00eCeYHBAIOILKE MONHOE Pa3NIoXEHUE ITPOOHI
U He Tpebylolle BHECEHUSI M3MEHEHUN B DalbHeMIIMe CTAAMM aHANM3A.

B crakan npubasnsitor 30—40 cm? Boabl, HATPEBAIOT A0 PACYBOPEHUSA cOell K MOCHE OXIAXKIECHMS
NEPEHOCAT B MEPHYIO Konby BMectumocTblo 100 cM3, TonuBaoT 10 METKH BOIOR H NMEpeMelINBAaIOT.

PactBop oThHABTPOBRIBAIOT Yepe3 cyxol GUNbTp «6enag neHTa», oT6pachiBas NepBbie NBE MMOPLUN
duabTpara.

AJIMKBOTHBIE YacTH pACTBOpPA IMOMEIUAIOT B MepHbie KON6BI BMecTHMOCTRIO 100 cM3, npubasnsior
PacTBOp XeNe3a B KOAWYEcTBe, YKa3aHHOM B TaG. 2.

Ta6nnua 2.

Conepxanne mommbncHa B PasGaniienme
Maccosas aons ®axTop O6beM pacTBOpa
aHAIMIHPYEMOM PacTBope, OCHOBHOIO
monubacHa, % MKT/cM pa, cn’ pa3bannieHns XeJieaa, O™
Or 0,01 g0 0,50 Or 0,510 25 100 1 0
Cs. 0,50 » 2,5 » 5 » 25 20/100 5 8
» 25 » 50 » 12,5 » 25 10/100 10 9

3arem npubasnsiior 10 cM3 pacTBOpa XIOPUCTOrO aMMOHMS!, JOBOMAT JO METKY BOAOH M MEpeMeln-

BaloT.

B pacTBop KOHTpoJbHOro omnbita BBOAAT 10 cM3 pacTBopa Xeneza M BCe OCTANBHBIE pPAaCTBOPSI,
NpuUMeHsieMble BO BpeMsl NPOBEIeHHA aHATH3a.
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Horryckaercst npyroe pasdaBieHHe pacTBOPOB TaKUM 06pa3oM, UTOGbl OKOHYATEIbHAst KOHLIEHTpaLus
MoubIeHa HaXOMWJIACh B MHTEPBaJle, COOTBETCTBYIOLEM MPSIMOJMHEHHOMY Y4YacTKy rpalydpoOBOYHOIO
rpaduka.

PacrnbUISIIOT B TUTaMs pacTBOP KOHTPO/ILHOIO OINbITA, a 3aTeM aHATH3HpYEeMble PacTBOpbI B NMopsake
yBeIMYeHUA KOHLIEHTPALIMK MOJUOAEHA 10 MONYyYEeHHUsT CTaGHIbHBIX [TOKA3aHUMH JUIS KAXIOro pacTBOpa.

Ilepen BBemeHUEM B IUTAMS KAXIOr0 aHAJIM3UPYEMOIO pacTBOpa PacbUISIOT BOAY IS MPOMbIBAHUS
CHUCTEMBI U TIPOBEPKM HyNeBol Touku. U3 cpenHero 3HayeHHs ONTHYECKOH IUIOTHOCTH aHATIM3HUPYEMOro
pacTBOpa BBMHMTAIOT CpPeAHee 3HaYEHHE ONTHYECKOM [UIOTHOCTU KOHTPOJIBHOIO OMBITA.

Maccy MonubieHa HaxoOsAT Mo rpagyHpoBOYHOMY rpaduKy.

5.4.1. ITocmpoerue epadyupoeournoeo epagura

B ceMb crakaHOB BMecTHMOCTBIO 250 cM? romelualor rio 10 cm3 pactBopa xese3a ¥ B L1ECTb M3 HUX
nocnenopareasHo npuiupator 0,2; 1,0; 2,5; 5,0; 7,5 1 10,0 cM3 cTannaptHoro pacrsopa b, uTo cooTBeTcTBYET
0,05;0,25; 0,625; 1,25; 1,875 u 2,5 Mr MmoanbaeHa. CenbMoii CTaKaH CIYXHUT IUIS TPOBEAEHUSI KOHTPOJILHOTO
OnbITa,

B xaxnwiit crakad npwiusaior 30 cM? cMecH cepHoit u docdopHoit KHcaoT. PacTBop Harpesaior,
OKHMCJIFIOT, 00aBJIsis MO KAIUIAM a30THYIO KMCJIOTY, U YIIapUBaIOT IO MOSIBJIEHUS NapOB CEPHOM KMCIOTHI.
TTocne oxnaxnenus mnobapistioT 30—40 cM? BoOBl, HAarpeBalOT OO PACTBOPEHMSI COJIEH M MEPEHOCAT B
MEPHYIO Koaby BMecTHMocTh0 100 cM?, mpubasnsior 10 cM3 pacTBOpa XJIOPHCTOrO aMMOHUS, HONHBAIOT
BOLOM IO METKH M IEPEMELIHBAIOT.

INpubop HacTpanBalOT Ha Pe3O0HAHCHYIO JUHHIO 313,3 HM. PacTBopb! BBOOSAT B rU1aMs B NOpSAKe
YBEIMYEHHS KOHLEHTPAalMK MOITUOIeHa, HaYWHas ¢ pacTBopa KOHTpoJbsHOro oneita. [lepen pacrnbuie-
HHUEM KaXIOro pacTBOpa pacHbUIAIOT Booy. I3 cpenHero 3HaueHMsl ONMTHYECKON MIOTHOCTH KAXIOTO
aHAJIM3MPYEMOI0 pAaCTBOpa BBIYUTAIOT CPelHee 3HaYEHUE ONTHYECKOI MJIOTHOCTH pacTBOpa KOHTPOJb-
HOTO OIIbITA.

Ilo HalOEeHHBIM 3HAYEHHUSIM OITTHYECKOM IUIOTHOCTH M COOTBETCTBYIOIUMM MM 3HAYEHHSIM Macc
MonubaeHa CTPOST IrpalyHpoOBOYHBIN rpaduk.

55. O6paboTka pe3yapTaToB

MaccoByio nomo MonubaeHa (X,) B npoLieHTax BbIYHMCIIAIOT MO (opMysie

m
3= 100,

roe m; — Macca MonubaeHa B aHaM3KpYyeMoil Mpobe, HallleHHas MO rpadyMpOBOYHOMY rpaduKy, r;
m — Macca HaBeCKM CTalH, cofepxaluasicsa B 100 cm? aHanusupyemoro pactsopa, r.

5.4—5.5. (Aamenennas penaxums, Ham. Ne 1).

5.6. AGcoOTHBIE AOIyCKaeMble pacXOXIEHHS Pe3y/bTaTOB MapajLlebHbIX onpeeaeHuii npu AoBe-
pUTENbHOM BeposaTHOCTH P=0,95 He NOMKHBI MpPEeBhILIATh 3HAYEHUH, YKa3aHHBIX B Tabn. 3, B ciyvae
Pa3HOIIAacUil B OLIEHKE Ka4ecTBa JISrMpOBaHHBIX M BLICOKONEIHPOBAHHBIX CTANEH MPH NOCTaBKe MeTaLia B
ctpaHsl COB — Tabn. 4.

Tabnavua 3

Maccosas npons AGCOIOTHOE IOMyCKa- MaccoBas zonst AG6COoMOTHOE AOMYCKa-
mombacHa, % eMoe pacxoxieHHue, % MonubneHa, % eMoe pacxoxacHue, %
Or 0,010 no 0,02 0,007 Cs. 0,60 no 1,0 0,05
Cs. 0,02 » 0,05 0,01 » 1,0 » 20 0,07
» 0,05 » 0,10 0,02 » 20 » 50 0,1
» 0,10 » 0,25 0,03 » 50 » 10,0 0,2
» 0,25 » 0,60 0,04
Tab6nuuad
Maccosas poms AGBCOTIOTHOE JOITyCKa- MaccoBas nons AGCoMmoTHOE AoNyCKa-
mombacHa, % €MOe pacxoxieHHe, % monubneHa, % emoe pacxoxacHue, %
Or 0,01 no 0,05 0,005 Cs. 1,00 o 2,00 0,06
Cs. 0,05 » 0,10 0,01 » 2,00 » 3,00 0,10
» 0,10 » 0,25 0,02 » 3,00 » 5,00 0,12
» 0,25 » 0,50 0,03 » 5,00 » 10,00 0,15
» 0,50 » 1,00 0,04
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