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M E X T OCY4LAPCTBEHHUBbB N CTAHOAPT

MATEPUAbI 1 U3LENNA OFHEYMOPHBIE
L1 PKOH MCOEPXKALLLNE rocT

MeToabl onpeeneHns OK1CK Xenesa 13997.5-84

Zirconium containing refractory materials and products.
Methods for determination of iron oxide

MKC 81.080
OKCTY 1509

[ata BBeneHHs 01.07.85

HacToawwnii cTaHAapT yCTaHaBMBaeT MeTOAbl ONpeAeneHns OKUCH Xenesa B Matepunanax u n3genunsax
OrHeYMOPHbIX LIMPKOHHICOAEPKALLMX, a TakKe MeTalIMYecKoro >enesa (B NepecyeTe Ha OKWCb XKenesa):
(hOTOMETPUYECKMUIA METOZ, C MCMONb30BaHWEM KOMMIEeKCoobpasosaTens O-theHaHTPONHHA OnpejeneHuns
oKucn kenesa (Npu MaccoBoil gone okucu >xenesa oT 0.01 go 0.6 %); (hoToMeTpuuyeckuii MeTog ¢
CyNb(ocannumnIoBOi KACNOTOW AN ONpefeneHNs MeTal/IMuyecKoro »enesa B NnepecyeTe Ha OKUCh Xefnesa
(npu maccoBoii fone okucu xenesa ot 0,01 go 0.6 %)\ oTOMETPUYECKMIA METOL ONpefeneHns OKUCK
Xenesa ¢ CynbhocanMumaoBoin KNC0TO (Npy MaccoBoi gone okucu xenesa ot 0.5 go 2,5 %); aTOMHO-
abcop6LMOHHBIV MeTOZ ONpefeneHNs OKUCK XKenesa B NepecyeTe Ha OKWCb Kenesa (Npy MaccoBoi fone
okucm >xenesa ot 0,01 go 2,5 %); (hOTOMETPUYECKNIA METOZ C O-(heHaHTPONMHOM OMpefeneHns OKUCH
Xenesa (Mpy mMaccoBoil gone okucy xenesa ot 0,01 go 2,5 %) B OrHeymopHbIX MaTepuanax 1 u3genuax w3
HWX C MaccoBOWA fonei ABYOKUCK LMPKOHUS 10 65 % (Kpome 6afaenetoToBbIX).

CraHpapT cooTBeTcTBYeT CT C3B 4430—83 B YacTvi ()OTOMETPMUUECKOr0 MeTofa C O-(heHaHTPOIMHOM
onpefeneHns OK1CK Xkenesa B OFHeYMOPHbIX MaTepuanax u U3fennsx U3 HUX ¢ MaccoBOW [0 ABYOKNCH
LMpKOHUA A0 65 %, Kpome 6affenenToBbIX.

(N3meHeHHas pepakums. Him. Ne 1).

1 OBWMWME TPEBOBAHWNA

1.1. O6wwe Tpeb6oBaHMA K MeTodam aHanusa —no FOCT 13997.0 ¢ fonoNnHeHMeM: onpefeneHune
MaccOBOi JONIM MeTaI/IMYeCcKOro Xenesa NPoOBOAAT M3 BO3AYLLUHO-CYXOi Mpo6bl maTtepuana.

2. POTOMETPUYECKUM METO/ OMPEAENEHNA OKWCW XEME3A
C O-9EHAHTPOJ/IMHOM

2.1. CywHocTb MeToga

MeTof OCHOBaH Ha M3MepeHUM ONTUYECKON NAOTHOCTA KOMATEKCHOMO COeJMHEHUSA ABYXBa/IEHTHOIO
enesa ¢ 0-PeHaHTPONMHOM, OKPaLLEHHOr0 B OPaHXeBbIi LBeT. [l BOCCTaHOBNEHWS >Kenesa A0 ABYXBa-
NEHTHOr0 COCTOSAHWA NPUMEHSETCA PAaCcTBOP CONSIHOKWCIIONO MMAPOKCUNaMIHA UK acCKOPOGUHOBOI KMCno-
Tbl NPW OTCYTCTBUM B NPO6E ABYOKMCU TUTaHa.

Peakuwua npoxogut npu pH ot 2 go 9.

2.2. Annapatypa, peakTuBbl U pacTBOpbI

doTo3nekpokonopmumeTp Tuna KPK-2 nnm apyrue, obecneunsatoLLyie Tpebyemyto TOYHOCTb U3MEPEHW.

Kwucnota cepHas no FOCT 4204, pas6aBneHHas 1.:9.

Kucnota consHas no FOCT 3118, pa36asneHHas L1

Hatpuin ykcycHokucnblit 3-BogHblii no FTOCT 199. pacTBOp C MONSPHOM KOHLEHTpaunein 3KBuBa-
neHTa 3 Monb/gM3.

O-®eHaHTpoNHH (1,10-¢heHaHTpoNNH) — npenapat upmbl «Xemanon» (HCCP), pacTBop ¢ macco-
Boin gonei 0,25 %.

W3gaHve oduupansHoe lMepeneyarka BOCNpeLLeHa
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Mepekucs Bogopoga no MOCT 10929. pacTBOp C MaccoBoi gonein 3 %.

MmapokcunamHHa rugpoxnopug no TOCT 5456, pacTBop ¢ MaccoBoii goneii 20 %.

KucnoTa ackop6uHoBas, pacTBop ¢ MaccoBoi gonein | %.

Xenesa oknch no TY 6—09—b5346. x.u., cTaHAapTHbIN pacTeop: 0,1 r BbicywweHHoW npu 105—110 ‘C
BTeYeHne 14 OKMCU XKenesa NOMELLAKT B KOHMYECKYHO Konby BMecTumocTbio 500 cm3, npuamsatoT 50 cM3
CoNAHONM kmcnothbl (1:1), 3aKpbIBalOT KONMBY YacOBbIM CTEK/IOM WM CTEKNSHHBLIM LUAPMKOM, HarpeBatoT Ha
BOLAHON 6aHe [0 PaCTBOPEHWS OKMCW Xenesa. locne oxnaxaeHws pa3basnsaioT pacTBOP X/I0PHOTO Xenesa
BO/JOW, NMepeBOAAT B MEPHYIO K06y BMecTUMOCTbio 1000 cm3, 4OBOAAT O METKU BOAOW W MepeMeLLMBatOT.

CTaH[apTHbI pacTBOP X/OPHOrO )Kese3a C MaccoBOW KOHLeHTpauuein okncu xenesa 0.0001 r/cm3
(pacTBOp A).

I"paflympoBOYHbIA CTaHAAPTHbINA pacTBOp kenesa: 10 cM3 cTaHAapTHOrO pacTBopa A NMepeHOCAT Nu-
MeTKOW B MEpPHYH Kondy BmecTuMocTbio 100 cm3, npubaBnstoT 1cm3 cepHoli kucnotbl (1:9), 4oBoAAT Ao
METKN BOAOW 1 MepeMeLLBatoT.

pagynpoBOYHbI CTaHAAPTHbIA PacTBOP >Kefe3a C MaCCOBON KOHLEHTpauueid OKMCU dxenesa
0,000010 r/cm3 (pacTBOp b).

2.1. 2.2. (N3ameHeHHas pepakums, M3m. Ne 1).

2.3. TMposegeHve aiia.nisa

2.3.1. na onpeaeneHnst MaccoBOM 4OMIN OKMCK XKene3a 0TOMPatoT aIMKBOTHYIO YacTb, paBHYo 25 cm3
pactBopa (pacteop 1no MOCT 13997.3 unu pacteop 1.2 no FOCT 13997.4). B MepHyt0 K06y BMeCTUMOC-
Tbto 100 cm3, npunmnearoT 1cm3 pacTBopa CONSHOKMCIONO MMAPOKCHIaMmnHa ¢ MaccoBoi goneit 20 % nnm
10 cM3 acKop6UHOBOI KWCNOTbI, NMEePEMELLMBAIOT U OCTaBAAT Ha 10—15 MuH, 3aTeM npuamnatoT 25 cm3
pacTsBopa aueTtara HaTpus 3 MOJib/AM3, MepemeLLMBatOT, NpUInBalOT 5 cM3 pacTBopa 0-(heHaHTPO/IMHA C
maccoBoii fonein 0.25 % [OBOAAT O METKM BOLOW, NepemelLmnBatoT v yepe3 30 MUH M3MePSIOT ONTUYECKYHO
MNOTHOCTb Ha (POTO3NEKTPOKONOPUMETPE C 3eNleHbIM CBETOPUILTPOM (06s1acTb cBeTonponyckanma 480—
580 H4) B KkioBeTe C TonwmHoON cnosd 30 MM. B KayecTBe pacTBOpa CpaBHEHUA MPUMEHSAIOT pacTBop
KOHTPONLHOTO ONbITa.

Maccy OKuCHY xenesa B rpaMMax HaxofAaT Mo rpagyvpoBOYHOMY rpacuKy.

2.3.2. TlocTpoeHMe rpagynMpoBOYHOro rpaguka

B mepHble K0n6bl BMECTMMOCTbO M0 100 CM3 OTMEpPSAIOT a/IMKBOTHbIE YaCcTW PasyypPoOBOYHOrO CTaH-
faptHoro pacteopa b: 0.5; 1,0; 2,5; 5,0; 10,0; 15,0; 20,0; 25,0 cm3, uto cooTBetcTByeT 6.000005; 0.000010;
0,000025; 0,000050; 0.000075; 0.000100; 0,000200; 0.000250 r oKu1CK enesa.

B kaxgyto Konby npuausatoT no | cm3 pactBopa CONFHOKWUCNOr0 ruapokcunamHua uim K) cm3
ackop6UHOBON KMC/IOThbI, NEPEMELLNBAOT 1 OCTaBNAOT Ha 10—15 MyH, 3aTem npuamBatoT 25 cm3 pacTeopa
aueTara HaTpus 3 MONb/gM3, nepeMeLlVBaloT, NPUAMBalOT 5 cM3 pacTBopa O-(heHaUTPOSIMHA. NepemeLln-
BalOT, AOBOAAT 0 METKWN BOAOIA, CHOBA MepeMeLLMBatoT v Yepe3 15 MUH M3MepsaoT ONTUYECKYHO MIO0THOCTb
Ha (hOTO3NIEKTPOKONIOPUMETPE C 3e/1eHbIM CBETO(MUILTPOM B KHOBETE C TOMLWMHON cnos 30 MM. B kavecTse
pacTBopa CpaBHEHWS UCMOMb3YHOT PacTBOP KOHTPOLHOIO ONnbITa. 10 HaliAeHHbIM 3HAYEHNUAM OMTUYECKOA
NAOTHOCTW M COOTBETCTBYIOLLMM UM Maccam OKWCM >Xenesa CTPOAT rpajyMpoBOYHbIA rpaduk.

2.3.1, 2.3.2. (V3meHeHHas pefakums, M3m. Ne 1).

2.4, ObpaboTka pe3ynbTaToB

2.4.1. MaccoBylo [0/1H0 OKMCK xene3a (/1) B NpoLeHTax BbIUMCAAOT MO Gopmyse

M, +250 100

rfe T, —Macca OKMCK )Kenesa, HailileHHas Mo rpagyvnpoBOYHOMY rpaduky, T;
250 —ucxoaHbI 06beM pacTBopa, CM3-
V —annKBOTHas 4acTb pacTesopa, CM3
T —Mmacca HaBeckMm, T.
2.4.2. HopMbl TOYHOCTM 1 HOPMATVBbI KOHTPO/S TOYHOCTU N3MEPEHNS MaCCOBO J0NM OKUCH XXenesa
npvBeseHbl B Tabn. |I.

Tab6bnuya 1
fonyckaemoe pacxoxaeHune. %
M accoBas AONA OKUCK Xenesa. Yy a. %
8
Or 0.01 Ao 0.02 BK/HOU. 0.007 0.009 0.008 0.005
Cs.0.02 *0.05 * 0.011 0.014 0.012 0,007
» 005 *01 » 0.016 0.020 0.017 0011
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Mpognr>keHue Tab6n. |

fonyckaemoe PACXOXAEHWE. %

MaccoBas nons oKucK xenesa, A 0. %
4, <6 a
Cs. 0,1 po 0.2 BkOU. 0.022 0.028 0,023 0.014
* 02 » 05 » 0.04 0.04 0.04 0,02
* 05 » 10 * 0.05 0.06 0.05 0,03
* 10 » 20 . 0.07 0.09 0.08 0,05
20 . 25 * 0.11 0.14 0.12 0,07

(N3meHeHHas pepakums. 3m. Ne 1).

3. ®OTOMETPUYECKWNIA METO/ ONPEAE/EHUA MACgOBOVI A0 METANTNMNYECKOIO
XEJIE3A C CYNNIb®OCANMNUNNOBOUN KNCNOTOW

3.1. CyuwocTs mMeToja

MeTos OCHOBaH Ha M3MEPEHUM WHTEHCMBHOCTWU OKPacku TpUCYb(OCANHLUNATHOIO KOMMJeKca
Kenesa BaMMUayHol cpefie Npy MCMOb30BaHUM B Ka4eCTBE KOMMIEKCO06pa3oBaTens Cynb{ocanumnnoBoi
KNC/OTb.

3.2. Annapatypa, peakTuBbl 1 PacTBOPbI

Ammuak BogHbliA no FOCT 3760, pacTBop C MaccoBoii gonein 25 %.

KwucnoTa cynbocanmuunosas no NOCT 4478. pacTBop ¢ MaccoBoii gonei 30 %.

AMMOHWI BUHHOKKCABIA no TY 6—09—08—2007, pacTBop ¢ MaccoBoii fonein 25 %.

pafyvpoBOYHbI CTaHAAPTHBIA pacTBop Xenesa: 20 cM3 cTaHAApPTHOrO pacTeopa A Mo n. 2.2 nepe-
HOCAT MWUNETKOW B MepHyt0 Konby BMecTUMOCTbio 100 cm3, npu6aBnsaoT | cm3 cepHoit kucnotbl (1:9),
[0BOAAT 0 METKM BOZON W MepeMeLLnBatoT.

pagyvipOBOYHbIA CTaHAAPTHLIA PacTBOP >Kefle3a C MAacCOBON KOHLEHTpauueli OKMCK kenesa
0,000020 r/cm3 (pactBop B).

OcTa/lbHble peakTuBbI, PacTBOPLI K annaparypa —no n. 2.2.

3.3. TNposeaeHne aHanmsa

3.3.1. [1ns nonyyeHns MUCXOAHOrO pacTBOpa HaBECKy maTepuana Maccoil 5 r nomeLlatT B KOHUYecC-
Kyt Konby BmectumocTbio 300 cm3, npuimsaloT 60 cm3 pacTBopa consHoi kucnotel (1:1), 1—2 cm3
pacTBopa Mepekucu BOAOPOZA W KUMATAT C LIAPUKOBLIM BO3AYLUHBIM XONO4NbHUKOM B TEYEHWUE 7 MUH.

PacTBOp oxnaxpatoT, NepeBoAAT B MepHYH Konby BMeCTUMOCTbIO 250 cM3 fieKaHTauueld, LOBOAAT A0
METKW BOAOW U NepemMeLLnBatoT.

3aTem pacTBOp GUALTPYIOT Yepes Cyxoi (GunbTp AnamMeTpoM 11cm «CuHAS neHTa». OTOPOCUB MepBble
[Be nopuun unbTpata, 0TOMPAKT NMNETKOM aMKBOTHYHO YacCTb pactBopa 25 cM3 (Npy MaccoBoOi gone
MeTanmyeckoro xenesa go 0,1 %) wim K) cm3 (Npy mMaccoBoli fone MeTanamyeckoro xenesa ao 0,25 %),
5cm3 (npn MaccoBoli fone MeTanimyeckoro xxenesa 0,25 %) B MepHyt Konby BMecTumocTbio 100 cm3,
npnbannsT 2 cM3 pacTBopa BMHHOKWC/IOrO aMMOHUA, 5 cM3 pacTBopa Cynb(hoCanuLMaoBOA KUCIOTHI,
pacTBOp aMMMaka A0 NOSIBIEHUS YCTONYMBON XKENTOW OKpacky v ewe 5 cM3 B M3ObITOK; PacTBOP OX/aX-
[aloT, [OBOASAT A0 METKM BOAOW U NepeMeLlvBaroT.

OnNTNYeCKYI0 NNaTHOCTb PACTBOPa N3MEPSIOT Ha (HOTO3IEKTPOKOIOPUMETPE C CUHWM CBETOPUILTPOM
(o6bnacTb nponyckaHus 400—450 HM) B KioBeTe ¢ ToAWMHOlM nornowatouiero cnost 30 nam 50 Mm.

B kayecTBe pacTBOpa CpaBHEHWs WCMO/b3YHOT PacTBOP KOHTPO/IbLHOIO OMbITa, COAepXawuii Bce
NPUMEHAEMbIE PEaKTVBbI.

Maccy okucK enesa B rpaMmax HaxofsaT Mo rpafyvMpoBOYHOMY TFpagviky.

3.3.2. MocTpoeHue rpafyrpoBOYHOIO rpadmka

B MepHble Konbbl BMeCTUMOCTLHO 100 cM3 OTMEPSAIOT a/IMKBOTHbIE YacTy FpajynpoBOYHOrO pacTBo-
pa B: 1.0: 2,5; 5.0; 10.0; 15,0; 20.0; 25,0; 30,0 cm3, yto cooTseTcTBYeT 0.00002; 0,00005; 0.00010; 0,0002;
0,0003; 0,0004; 0.0005; 0,0006 r okuncu xenesa. [JobaBnsAOT cooTBeTCTBEHHO 29,0; 27,5; 25,0; 20,0; 15,0;
10,0, 5,0 cm3 BOABI.

B Kaxgyto konby npubasnstoT no 2 cM3 pacTBopa BUHHOKUCIOr0 aMMOHMs, 5 cM3 pacTBopa Cyfb-
(hOCaNMLHI0BON KNCNOTbI, pacTBOP aMMMaKa 0 Nnepexofa OKPackun pactsopa B XenTyr 1 5cm3 B U36bITOK.
PacTBOpbl B KOn6ax [OBOAAT A0 METKM BOAOA M MEpeMeLIMBatOT. VI3MepsoT ONTUYECKYH) MIOTHOCTb
pacTBOpPOB Ha (hOTOKONOPUMETPE C CUHMUM CBeTOGUNbLTPOM (06nacTb ceeTonponyckaHus 400—450 Hv) B
KHOBETE C TOMWMHOM nornowatowero cnos 30—50 mMm. B KauecTBe pacTBopa CpaBHEHWS WCMOMb3YHOT
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pacTBOp KOHTPO/LHOIO OMbiTa, COAEPXKALLMA B COOTBETCTBYIOLLMX XOAY aHa/n3a Konyectsax BCe npume-
HAeMble PacTBOPbI, KPOME PacTBOpa XXenesa.

Mo HalfeHHbIM 3HaYeHUSAM OMTUYECKON NNOTHOCTW M COOTBETCTBYHOLLMM UM Maccam CTPOSAT rpagy-
VPOBOYHBI/ Fpadmk.

3.3.1. 3.3.2. (MN3meHeHHas pepakums, M3m. Ne 1)

3.4. O6paboTKa pe3ynbTaToB

3.4.1. MaccoBylo [OM0 MeTaNNMYeCcKOro Xxenesa B NnepecyeTe Ha OKucb xenesa (X\) B mpoueHTax
BbIUMCAAKOT MO hopmyne

» _ T 50 m100

rfie T —wMmacca OKWUCW XKenesa, HalifieHHast No rpagyvMpoBOYHOMY rpaduky, T;
250 —uncxXofHbI 06beM pacTBopa, CM5;
V —006beM afIMKBOTHOW YaCTW pacTBopa, CM5;
T| —macca HaBeckwu, T.
3.4.2. HopMbl TOYHOCTM W HOPMATWMBbI KOHTPONS TOYHOCTU W3MEPEHWI MaccoBO A0NMN OKUCK
Kenesa npvBefeHbl B Tabn. 1
(N3meHeHHas pepakums, Vam. Ne 1)

4. ®OTOMETPUYECKU/ METO/J OMPEAENEHNA OKWCW XXEME3A

OnpeaeneHre MaccoBoOi fonn okucy xenesa ot 0,5 4o 2,5 % nposogat no FOCT 2642.5. pasa. 2.
(N3meHeHHas pepakums, M3m. Ne 1).

5. ATOMHO-ABCOPELMOHHbIV METO/ OMPEAENEHNA OKUCK XENE3A
N METAJIJTMHECKOI O XXENE3A B MEPECYETE HA OKWNCb XXEJIE3A
(MP MACCOBOU AOJIE OKNCUK XENE3A OT 0.01 A0 2,5 %)

5.1. CywHocTb MeToga

MeTog 0CHOBaH Ha CnaBfieHMy NPobbl aHaIM3MPyeMOro Matepuana ¢ KaaveM nMpoCepHOKMCbLIM U
pacTBOpPeHWU Cniasa B CONAHON KUCNOTe Npy ONpeAeneHnn OK1CK XKenesa uim pacTBOPeHUn MeTananyec-
KOro >Kenesa B CONAHOW KWC/OTE W OKWUC/IEHWU ero Mepekncbio BOAopoAa. 3akaHuMBalOT onpefenieHue,
n3mepss abcopbLMIo pacTBOPOB B NMaMeHN BO3LyX —aUeTUneH Npu AnHe BONHbI 243,3 HM.

5.2. Annapatypa, peakTVBbl U PacTBOpbI

ATOMHO0-ab6COpPOLMOHHBIA cnekTpodoToMeTp Tuna CaTypH mUam apyrve, obecneynBsaroLine Tpebdye-
MYI0 TOYHOCTb U3MEpeHus.

[amna ¢ nonsiM KatogoMm [/15 OnpefenieHns »enesa.

BanfioH ¢ aueTuneHom.

Komnpeccop, obecneunBarowmnii nogady cxkaroro Bosgyxa, tuna CO-45A.

Kucnota conaHas no FOCT 3118, pasbasneHHas 1.4 u pacTBOp C MOMAPHON KOHLEHTpaLuueli 3KBu-
BasieHTa 2 Monb/am3.

LINpKOHMA XNOPOKKCH, X.M.

CTaHfapTHbI pacTBOP 4BYOKMCK LUPKOHWSA: HABECKY X/TIOPOKMCU LMPKOHMA 13—14 I pacTBOPAIOT B
50—60 cm3 pacTBOpa COSAHOM KMCMOTbI C MOISIPHONM KOHLUEHTpaLueld 3KBUBasieHTa 2 M0Jib/gM3 B CTakaHe
BMecTUMOCTbIO 200 cM3. PacTBOp NepeBOAAT B MepHYt0 Konby BMecTUMOCTbio 1000 cM3, 4ONMBAIOT 3TUM
XK€ PacTBOPOM COJIAHOW KMCNOTbI 0 METKM 1 MepemeLLnBatoT.

CTaHfapTHbI pacTBOP COMN LMPKOHWUSA C MacCOBOW KOHLEHTpauueid ABYOKUCU LMPKOHWS OKOMO
0,005 r/cm3.

Kanuii nupocepHokucnbliA no FOCT 7172.

Pactnop doHa: 5—6 r NMPOCEPHOKHCIOro Kanus pacTBopsatoT B 60 cm3 pacTBopa CONSHOW KWCMOTbI
(1:4), pacTBOp MEPEBOAST B MEPHYH KON6Yy BMECTUMOCTbIO 250 cm3, JOBOAAT A0 METKW BOAOI U nepeme-
LLMBAIOT.

CTaHfapTHbI pacTBOP X/IOPHOrO Xenesa (pacTeop A), rpagyMpOBOYHbIA CTaH4APTHLIA pacTBOpP Xe-
nesa (pactsop B) n ocTanbHble peakTUBbI ¥ PacTBOPbI MO M. 2.2.

(N3meHeHHas pepakums, M3m. Ne 1).

5.3. TpoBefeHve aHanu3a

5.3.1. Mpy onpegeneHnn mMaccoBoOW [ONWM OKWCKM >Kenesa HaBecKy Matepuana maccoi 0,5 r cmewu-
BalOT C 5—6 I NMPOCEPHOKHCNONO Kanus W CniasnaoT B MydensHoi neun npu 800—850 "C B TeyeHue
20—25 muH. OCTbIBLIWIA CniaB pacTBOPAIOT B cTakaHe BMecTMMOCTbO 300—400 cm3 B 60 cM3 consHoM

a
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KncnoTol (1:4) Npn HarpeBaHnK, 06MbIBAKOT TUre/b ropsiyeit BOAONW. ocne oxnakaeHns pacTBop NepeBoasT
B MEPHYIO KOnby BMECTMMOCTbH 250 cM3, A0BOAAT 0 MeTKM BOAON M nepemelLnBatoT (pactsop 1).

Mpwn onpefeneHnn MaccoBOl LONN METANMYECKOro Xefesa NnofroToBKy MCXO4HOro pactsopa npo-
BoAAT no n. 3.3.1.

[na onpegeneHns MaccoBOil JONM OKUCW >Kenesa v MeTan/IMYecKoro >enesa B nepecyeTe Ha OKUCb
Xenesa B MepHble Kon6bl BMeCTUMOCTbIO 100 cM30TOMPalOT COOTBETCTBEHHO a/IMKBOTHbIE Y4acTh pacTeopa 1
unn pacteopa, noay4veHHoro no n. 3.3.1: 50 cm3 (Mpy MaccoBoit fone okucm xenesa ot 0.01 go 0,10 %),
25 cm3 (nNpy maccoBoii fone okucy xenesa ot 0.1 fo 0.6 %), 10 cM3 (Npu MaccoBoli fofie OKUCHK XKenesa
ot 0.6 80 2.5 %) [OBOAAT 4O METKW BOAOM, NMEpPeMELUMBAIOT 1 U3MEPAIOT aTOMHY abcop6LmMio xenesa B
naameHn BO3LyX—aLeTueH Npu AnMHe BOMHbI 243.3 HM. [lonycKaeTcs NCMOo/b30BaHKe alMKBOTHON YacTu
pactsopa 1IOCT 13997.3 nnn FOCT 13997.4 npwn OnNpegeneHnn OKNUCK >Kenesa.

Maccy oKucK >efiesa 1 MeTa/I/IMYECKOro Xenesa B nepecyeTe Ha OKUCb Xenesa B rpammax onpegensoT
no rpagyvnpoBOYHOMY rpaginky.

5.3.2. TlocTpoeHMe rpafyMpoBOYHOrO rpadmka

B MepHble Kon6bl BMecTUMOCTbI0 100 cm3 nomelatoT no 10 cM3cTaHLapTHOMO pacTBopa LUPKOHUS,
25 cm3 pacTBopa (hoHa M 3aTeM MpubaBAsSOT COOTBETCTBEHHO 2.5; 5.0; 7,5; 10.0; 12.5; 17.5; 20.0; 22,5;
25,0cm3 rpafyMpoBOYHOrO CTaHAAPTHOrO pacTBopa B okucy xxene3a. Konbbl 4OBOAAT 1O METKM BOAON U
nepemeLUnBaloT. V13MepsatoT aTOMHYI0 abcopbLMio NOMyYeHHbIX PacTBOPOB Xkefe3a B MiameHW BO3AyX—
aueTU/IeH Npu ANUHE BOSHbI 243,3 UM.

Mo HaifgeHHbIM 3Ha4YeHnsM abcopbLMmn 1 COOTBETCTBYIOLMM UM MaccaM OKWMCKU Xenesa B rpaMmax
CTPOST rPajgyunpoBOYHbIA rpadivk. pagyMpoBOUHbI rpaduK CTPOAT OAMH pa3 B CMEHY Mpu NpoBeAeHUr
napTUn aHasn30B. WCMO/b3ys paHee MPUroTOB/IEHHbIE CTaHAAPTHbLIE PACTBOPbLI OKWCK >Keresa.

5.3.1. 5.3.2. (N3meHeHHas pefakuus, M3m. Ne 1).

5.4. O6paboTKa pe3ynbTaToB

5.4.1. MaccoByto LOMH0 OKMCK xenie3a (Ai) B NpoLEeHTax BbIYUCASIOT No opmye

rge /n, —mMacca OKWUCK Xenesa, HaliieHHas Mo rpafyvMpoBOYHOMY rpaduky, T;

T —mMmacca HaBecku, cogepxallaaca B 100 cM3 KOHeYHOro pacTsopa, r.

5.4.2. Hopmbl TOYHOCTVM W HOPMATMBbI KOHTPONS TOYHOCTU W3MEPEHWI MacCcOoBO A0NMN OKUCK
Xenesa npuBefeHbl B Tabn. 1

(N3meHeHHas pepakums, 3m. Ne 1).

6. POTOMETPUYECKU/ METO/A OMPEAENEHNA OKUCK XEME3A

(B OrHeynopHbIX MaTepuanax v U3nennsx ¢ MacCoBOI [0Meli BYOKUCU LIMPKOHWS [0 65 %,
KpoMme 6af/ienenToBbIX)

6.1. CywHocTb MeToza

MeTog 0CHOBaH Ha NpeABapuTe/IbHOM BOCCTaHOB/IEHWMN OOLLEro Xenesa rmgpoKcMiaMMHOM ruapo-
Xnopuaom. [1ByxBaneHTHbIe HOHbI Xene3a 06pa3ytoT ¢ 1.10-theHaHTPOMHHOM OpaH)XeBO-KPaCHbIA KOMMIEKC.

6.2. Aunaparypa, peakTuBbl 1 pacTBOpbl

®oTo3neKTpoKonopHMeTp Tvna KOK-2 nnun gpyrue, obecneymsaroLiye Tpebyemyro TOYHOCTb U3Me-
peHus.

Kucnota consiHas no MOCT 3118 u pasbasneHHas 11

Hatpwuit yrnekucnbiii no FOCT 83.

HaTpwit TeTpabopHokucnblii 10-BoaHbIi no FTOCT 4199. o6e3BoxuBatoT no MOCT 13997.3.

Cmecb An1a cnnaeneHus, cocToswas m3 6e3BOf4HbIX YINIEKUCIOr0 HaTpus W TeTpabopHOKHENoro
HaTpus B COOTHOLWEHUN 2:1.

HApokcHnamuHa rugpoxnopug no FTOCT 5456, pactBop ¢ MaccoBoit goneii 10 %.

Kucnota ykcycHas no FOCT 61 u pasbasneHHas 1:1.

0-PeHaHTpoNuH (1,10-henaHTponuH) —npenapaT pupmbl «Xemanon* (YCCP). 1.0 r o-(heHaHTpoO-
nvHa pacteopatoT B 100 cM3 pacTBopa YKCyCHOW KucnoTsl (1:1).

AmMuak BogHbln no FOCT 3760, pacTBop ¢ MaccoBou faneii 25 %.

YHuBepcanbHas UHAMKaTopHas Gymara.

BytepHblii pactBop pH 6: 140 cM3 yKCYCHOIM KucnoTbl pasbasnsoT B 1700 cm3 BOAbl, MpUAMBAlOT
OCTOPOXKHO MpW MOCTOSHHOM nepemelwnBaHum 140 cM3 amMmuaka. PacTBOp OXNaxatoT, NMpPUANBaloT am-
MWaK UK YKCYCHYHO KUCMOTY 40 YCTaHOBNeHUs pH 6 no yHWMBEPCanbHON MHAMKATOPHON Bymare.

YXene3o metannmnyeckoe 99.99 nnm okuck xenesa no TY 6—09—5346, x.u.
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Bopopoga nepekncb no MOCT 177. pactBop ¢ MaccoBoi goneid 30 %.

CTaHpapTHbIi pacTBop »enesa: 0.6995 r »enesza (nav 1.000 r oKuncu Xenesa) NOMeLLAOT B Konby
BMecTMMOCTbI0 250 cm3 1 pacTBopsAtoT B 100 cm3 consHoi knucnoTbl (1:1). ,06aBNSOT HECKOIbKO Kanesb
pacTBopa Nnepekncn BOAOPOAA M HarpeBatoT pacTBop A0 KuneHud. Flocne oxnaxneHwsa pacTsop NepeBoasT
B MEpPHY0 Konby BmecTumocTbio 1000 cm3, JOBOAAT A0 METKM BOAON W MEpeMELLMBALOT.

CTaHAapTHbIA pacTBOp XKefie3a C MacCoBOW KOHLeHTpaLwmein okucy xenesa 0.001 r/cm3 (pacteop A,).

Pas3baBfieHHbIN CTaHAAPTHbLIA PacTBOp >Kesesa: 0TMepUBaloT nNuneTkol 50 cM3cTaHAapTHOro pacTBo-
pa A, B MepHyto konby BmecTuMocTbio 500 cM3, [OBOAAT 4O METKW BOAONW W MEpPEMELLMBAIOT.

CTaHOapTHbIi pacTBOp >Kenesa, pa3baBneHHbIi C MacCOBOW KOHLEHTpaLueln OKUCK dkenesa
0,0001 r/cm3(pacTBop B,).

[pagyvpoBOYHbIN CTaHAAPTHLIA PacTBOp >kenesa: 0TMEPMBAKOT NMMeTKol 50 cM3 CTaHAAPTHOrO pac-
TBOpa b| B MepHyto Konby BmecTumocTbio 500 cm3, 4OBOAAT BOLON A0 METKU W NepemeLLnBatoT.

pagyVpOBOYHbIA CTaHAAPTHLIA pacTBOP >Kenesa C MacCOBOM KOHLUEHTpauueli OKUcK kenesa
0.00001r/cm3 (pacTBOp B,).

(N3meHeHHan pepakums, M3m. Ne 1),

6.3. lMposeneHve aHann3a

HaBecky maTepuana maccoii 1,0 r nomeLLaroT B NNaTUHOBbLIN TUrenb, 4o6asnatoT 10—12 r cmecu gns
cnnaeneHns u cnnasnsioT npu (1000+20) *C. Cnnae pacTBopsAloT B 50 cM3 pacTBOpa COMSIHOW KMCNOTbI
(1:1) npw HarpeBaHuK. PacTBOp NepeBOAAT B MepHYLO Koiby BMeCTUMOCTbIO 250 cM3, [OBOAAT 0 METKU
BOZOI 1 MepeMeLLnBatoT.

B mepHyto Konby BmMecTUMOCTbi0 100 cM3 OTMEpPMBAOT NUMETKOIN aIMKBOTHYHO YacTb pacTeopa oT 10
40 50 cM3, B KOTOPOM J0/KHO 6bITh He MeHee 0,00001 r oKMCK Xenesa.

[ns onpefeneHnsa MaccoBOl [ONM OKUCK >kene3a MOXeT 6blTb MCNOMb30BaHa anvMKBOTHAs 4acTb
pactBopa 1 nocne BblgeneHus AByokucu KpemHusa no TOCT 13997.3, pasa. 2.

K anMKBOTHOI YacTu pacTBopa J06aBnatoT 2 cM3 rmgpoKcuiaMmnHa ConsiHOKMCIOro Ans BOCCTaHOB-
NeHWs Xenesa [0 ABYXBaleHTHOro U 5 cM3 pacTBopa 0-theHanTposiMHa. MprbaBnaoT 6ygepHbIi pacTBOp
40 pH 3.5 (no yHnBepcanbHOl NHAWKaTOPHOW 6ymare). OCTaBnstOT CTOATL pacTBop 15 MUH, 3aTeM JOBOAAT
BOJOV 10 METKM U NepemMeLLnBatoT.

13MepsatoT ONTUYECKYHO MIOTHOCTL pacTeopa npu 510 HM 1nn Npu 1CMob30BaHUM 3e/1eHOro CBeTo-
tunbTpa. B KauecTBe pacTBOpa CpaBHEHWS MCMO/b3YHOT PacTBOP KOHTPO/LHOMO OMbITa, COLePXKaLLMiA Bce
NPUMeHsieMble pPeakTUBbI.

Maccy okucy xenesa B rpaMMax HaxoAsaT No rpasyvmpoBOYHOMY FpaduKy, KOTOPbIA CTPOSAT B TEX Xe
YCNOBUSIX.

6.3.1. ToCcTpoeHMe rpagyMpoBOYHOrO rpaguka

B BoceMb 13 1eBATU MepHbIX K06 BMecTUMOCThi0 100 cm3 oTmepstoT 1,0; 2,0; 5,0; 10,0; 20.0; 30.0;
40,0; 50,0 cM3 rpagyMpoBOYHOro CTaH4APTHOroO pacTeopa B,. Bo Bce Konobl 406aBAAKT No 2 cM3 pacTBopa
rMAPOKCUNaMUHA TMAPOXIopuaa 1 NOCTYNatoT Janee, Kak ykasaHo B M. 6.3. M0 n3MepeHHbIM 3Ha4eHnaM
OMTUYECKON MIOTHOCTM U COOTBETCTBYIOLLMM MM MacCaM OKWCW efesa B rpaMMax CTPOSAT rpafyvpoBOY-
HbI rpagnK.

(N3meHeHHas pepakums, Vam. Ne 1)

6.4. O6paboTka pe3ynbLTaToB

6.4.1. MaccoBylo 0110 OKUCK Kene3a (Xz) B NpOLEeHTax BbIYMCNAT Mo opmyre

» _ €, eVmAO
s T\ 7

rae T, —Macca OKWUCK Xenesa, HallaeHHas No rpagyvupoBOYHOMY Fpactuky, T;

Y —06LWH 06beM WCXOAHOTO PacTBopa, CM5;

T —Macca HaBecku, T;

yt —06beM a/IMKBOTHOIA YacTy pacTBopa, CM5

6.4.2. ABCONIOTHbIE AOMYCKAeMble PACXOXAEHUS Pe3ybTaToB Napan/enbHbIX OnpeaeneHnii He foNXK-
Hbl MPEeBbILATL 3HAYEHWIA, NPUBEAEHHbLIX B Tabn. 2.

Tabnuya 2
MaccoBasi Honsi OKUCK XKercna. XK ABCOMOTHOE AOMYCKAeMOe PacXOXAEHME. x
Or 0.01 go 0,10 HKnHOM. 0,005
Cs. 0.10» 050 » 0.01
» 0.50*1.0 * 0.02
» 1,0 »25 . 0,05
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