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B3amen
Steels alloyed and highalloyed. TOCT 12351—66

Methods for the determination of vanadium
B YACTH pa3n. 2—4

Hocranosnennem I'ocynapcrsenHoro xomaTera CCCP mo cranpapram or 7 anpeas 1981 r. Ne 1865 nara BBelerus
ycTaHOBJeHA 01.07.81

OrpanndeRHe cpoka aeiicTBHA cHATO mo nporokoday Ne 2—92 MexrocyaapcTeenuoro CoseTa 1o CraHAAPTHIAUNH,
meTpoorau 1 cepragukaman (TYC 2—93)

Hactosumil craHaapT YCTaHABIUBAET TUTPUMETPHUECKUE METONBI ONpeeIeHUsl BaHAIMs B JIETHPO-
BaHHBIX H BBICOKOJIETHPOBAHHBIX CTAJSIX (MPH MACCOBBIX HOJsX BaHanus ot 0,005 go 6,0 %).

Cranpgapt nomHoctsio cooTBerctByer CT COB 964—78.

(A3menennas penakmus, Hsm. Ne 1).

1. OBIIIME TPEBOBAHUSA
1.1. Obume TpeGoBaHUA K MeToaaM aHanu3a — mo IT'OCT 28473—90.

2. ONPEJETEHUE BAHAIMSA (ITPH MACCOBOH JOJIE 0,01—0,2 %)
METOAOM AMITEPOMETPHYECKOI'O TUTPOBAHUA

21. CymHoCcTs Me€TOOA

Meron ocHOBaH Ha oxucieHUM BaHanus (IV) MapraHLOBOKHCIBIM KaJHEM B CEPHOKMCIION cpelie U
aMIIepoMeTpHUYECKOM THTPOBAHMH BaHamMs (V) pacTBopoM aMMoHuA-xene3a (II) ceprokucnoro. BmmsiHue
XpOMa, MeIlAJoIIero ONpeAeICHUIO BaHanusi, ycTpansoT cBsa3biBanueM xpoMa (III) B xommnexc ¢ ykeye-
HOKHCJIBIM HATpHEM, cOocaxXAcHUEM BaHanusa Ha ruapokcune xenesa (III) nmocne oxucnenus xpoma (III)
IO XpoMaTa B aMMHa4yHOH cpele, OTTOHKOM XpoMa B BHAE XJIOPHCTOIO XpOMMJIA.

22. AnnapaTypa, peaKTUBH H pacTBOPpEHI

JIro6sIe ycTaHOBKM, NPUTOIHbIC UISI AaMIIEPOMETPHIECKOro THTPOBaHHS BaHadHs, obecnedyrBalole
3a4aHHBIC METPONIOTHYECKUE XapaKTePUCTHKHY TOYHOCTH ONpeNeIeHus.

Kuciora constnaa nmo I'OCT 3118—77.

Kucnora azornas no I'OCT 4461—77 u TOCT 11125—84.

Kucnora xnopnad, 57 %-Has.

Kucnora oprodpocdopnas no F'OCT 6552—80.

XKenezo (II) ceproxucnoe 7-pogHoe mno I'OCT 4148—78, cBeXenpUroTOBNECHHbIM pacTBOp: 2 T
cepHoxucIoro xesnesa (II) pacTBopsiior B Bole, NpHOABIAIOT 5 ¢M3 CepHOM KMCIOTHI H pa3baB/IsIOT PacTBOp
BOZOM 10 06BveMa 100 cm3.

Kammit MapranuoBokucnsni o T'OCT 20490—75, pacTBophl ¢ MaccoBoi KOHIEHTpauueit 25 r/om? u
¢ MOJISIPHOM KOHUEHTpalmeil skBuBaieHTa 0,05 Mons/am>.

Harpunit azsotuctoxkucnsiit no F'OCT 4197—74, cBeXenpUIoTORIEHHLIE PACTBOPBI C MacCOBOM KOH-
ueHtpauueit 20 u 2 r/oM3,

Kucnora cepras no T'OCT 4204—77, TOCT 14262—78 u pa36asmesdsas 1:4,1:9u 1 : 20,

I/Isnanne*od)manmoe IlepenevaTka Bocnpeiuena
* [epeusdanue (mapm 1999 2.) ¢ Hamenenuem No 1, ymeeprcdenroim ¢ dexabpe 1985 2. (MY C 4—86)

© Usparenscrso crasmapros, 1981
© HIIK HszparenscTBO craHOapros, 1999



ToCT 12351-81 C. 2

Mouesuna no I'OCT 6691—77, CBeXCHPHTIOTOBACHHBIH pacTBOp ¢ MACCOBOH KOHLEHTpauuei
100 r/mM3.

AmMonwmit Hanceproxmcapni no NOCT 20478—75, pacTBOp ¢ MaccoBoii KOHLEHTpauuei 200 r/mm.

Ammuax BoaHbni o 'OCT 3760—79.

Harpuit ykcycHoxkucmwiit 3-pogHeii nmo TOCT 199—78, pactBop ¢ maccoBoil KOHLEeHTpaluuei
500 r/mm3.

Bananua narvoxuch, ocobo yucTas.

CraHnapTHbie pacTBOPBI BaHANUs.

Pacrsop A: 1,7852 r nsSTHOKICH BaHaIust pacTopsioT B 60 cM? cepHoit kucaotsl (1 : 9), npubasisior
5 cM? a30THOM KMCJIOTBI; PACTBOP KHIIATAT JO YAAIECHMS OKHMCJIOB A30Ta M BBINAPHUBAIOT OO BBIIEJICHHS
napoB cepHo# KucaoTbl. OxyaXpalioT, o6MbIBAIOT CTEHKM CTakaHa BOAOY U CHOBa BBHINIAPUBAIOT OO
BBlIEJIEHUS TIApOB cepHoi xucnoThl. ITocne oxnaxnenus npubapistior 100 cM? Boabl M pacTBOPAIOT COMH
NpH HarpeBaHWM. PacTBOp OX/IAXOAIOT M NEPEHOCAT B MEPHYIO K06y BMECTMMOCTBIO 1 AM?, AoymBaloT 10
MeTKH cepHoli Kucioroi (1 : 9) ¥ nepeMenINBAaIOT.

1 eM3 crannapraoro pacteopa A conepxur 0,001 r BaHanms.

Pactsop B: 100 cM? cranmapTHOre pactsopa A MoMelIaloT B MEPHYIO KoJaby BMecTHMOocThio 1 am3,
JIOIMBAIOT A0 METKM cepHo# Kucnoroi (1 : 9) # nepeMelnBaioT.

1 cM? cranmaprHoro pactsopa b comepxur 0,0001 r Bananus.

Ammounnii-xeneso (II) cepHoxkucneni (comp Mopa) mo T'OCT 4208—72, pactBop ¢ MoIsipHOM
KOHLIeHTpauueil skpuBaieHTa 0,01 Monb/mM3: 4 r conn Mopa pactsopsiior B 400 cM? Boasl, npuGarIsgIoT
50 cM? cepHOM KHMCIOTBI M OXJAXZAlOT. PacTBop IepeHOCAT B MEpPHYIO Koiaby BMeCTHMOCTBIO 1 am?,
JOJIUBAIOT IO METKM BOAOM M IepeMeLIMBAIOT.

Xpom no TOCT 5905—79, 1 r MeTaJUIMYECKOTO XpOMa IIOMELIAIOT B CTAKAH WIHM KOJIGY BMECTUMOCTHIO
250—300 cM?, pacTBOpsIOT NMpM HarpeBaHUH B 30 cM3 CONSHOM KMCIIOTBI ¥ OXJ1aXnalor. Pacteop nepenocsr
B MEPHYIO KOGy BMeCTUMOCTEIO 100 cM3, JOMUBAIOT 0 METKH BONOM M IIEpeMEIMBAIOT.

1 cM? pactBopa conepxut 0,01 r xpoMa.

MaccoBylo KOHLEHTpaUHIO pacTBopa cojii Mopa ¢ MOJMAPHOM KOHIEHTpAliMEeH 3KBUBAJICHTA
0,01 Moib/AM? yCTAHABIMBAIOT MO CTAHAAPTHOMY PacTBOPY BaHanusl: 2—5 cM> CTaHHApTHOTO pacTBOpa
BaHAIHMs A MIOMEHIAIOT B CTAaKaH BMECTHMOCTHIO 250 M3, nobamisior 50 cM? cepHoit xucnotsl (1 : 4), 10 cM3
PacTBOpa CEPHOKMCJIONO Xejle3a, pa3baBisiorT Bonoi no obbveMa 150 cM? M oxnaxnaior 4o TeMneparyphl
20 °C. K pacTBopy npu6aBiIsSiOT IO KAIUIIM PACTBOP MapraHLOBOKHMCIIONO Kamus (25 r/oM3) 1o nossieHus
PO30BOM OKpackd, He HcYe3aloleH B TeyeHue 1—2 MMH, 3aTeM pacTBOP a30THUCTOKHUCIOIO HaTpUs
(20 r/aM%) D0 McYEe3HOBEHHUs PO3OBOM OKpacku M HemeeHHo 10 cM? pacTBopa MOYEBHHBI.

IMomy4eHHBIH pacTBOp Yepe3 3 MUH TUTPYIOT pacTBOpoM colM Mopa, ycTtaHaBMBasi KOHEYHYIO TOYKY
THTPOBAaHHUS aMIICPOMETPHYECKUM WIH TIOTCHUMOMETPHYECKUM MeTomoM B npucyrersun 10 cM? docdop-
HOM KHMCJIOTHI, Wi BU3YAIILHO C Jo6aBieHHeM 5—6 Kamneab QeHWIAHTPAaHWIOBOM KMCJIOTHI, KAaK YKa3aHO
B pasn. 3.

MaccoByio KoHIEHTpaLuio pacTBopa co Mopa (7), BrlpaXeHHYIO B T/cM3 BaHagusl, BLIYUCIAIOT 110
bopmyne

T=

’

<3

rae m — MaccoBasg JOJIsi BaHaIusl, COOTBETCTBYIOLIAsE AJIMKBOTHOM 4acTM CTAHAAPTHOIO pacTBOpa
BaHaAus, B3ATOM IJIs1 THTPOBAHMS, T;
V — obpeM pacTBOpa conu Mopa, H3pacXoqOBaHHEINA HA TUTPOBAHHE, CM3,

Jormyckaercs ycTaHOBKAa MacCOBON KOHUEHTPAUWH pacTBopa coid Mopa 1o KaJIiio JBYXPOMOBOKHC-
JIOMY.
Ammonuii-xene3o (II) ceproxucneni (coms Mopa) nmo I'OCT 4208—72, pactBop ¢ MOJSpHOM
KOHLICHTpanuei 3kBuBaienTa 0,002 moms/nm3: 200 cM? pacTBopa conu Mopa ¢ MoJISpHOM KOHUEHTpaluei
sxsuBasieHTa 0,01 Monb/mM? moMeLNAIOT B MEpHYIO K06y BMECTHMOCTbIO 1 aM3, moiauMBaloT 10 METKH
cepHo¥ KuciotoH (1 : 20) ¥ nmepeMeMBAIOT.

MaccoByio KOHUEHTpalio pacTBopa coiad Mopa ¢ MoasapHOM KoHueHtpaumed 0,002 moms/mmM3
YCTAaHaB/AMBAIOT TIO CTAaHNAPTHOMY pacTBopy BaHamus. Has 3roro 5—10 c¢M® craHaapTHOro pacrsopa
BaHaauA b moMemalor B crakad BMecTHMOCTBIO 250 M3, no6arisior 50 cMm? ceproii kucrotsi (1 : 4), 10 cm?
pacTtBopa cepHokucioro xenesa (II), Bonsr xo 100 cm?® u oxnaxnalor no Temreparypsl 20 °C. K pactsopy
IIpH TOCTOSJHHOM NepeMcIUMBaHUM TPHOABAAIOT MO KAIUIAM pacTBOP MapraHUOBOKMCIOIO KalnHsd ©
MoJsipHO#M KoHueHTpaumeii 0,05 Monb/aM? 10 MogBiIeHHs PO30BOM OKPAcKH, HE MCYE3alolleldl B TedeHHe
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1—2 MMH, pacTBOp a30THCTOKHCIOro Hatpusl (2 r/mM%) 10 HCUe3HOBEHHUS PO30BOH OKPACKH M HEMeJIEHHO
10 cM® pactBopa MoueBUHBI. IloJMydeHHBI pacTBOp 4Yepe3 3 MMH THTPYIOT pacTBopoM colnd Mopa ¢
MOJIApHO# KoHIeHTpauue# 0,002 Mos/aM?, ycTaHaBNUBasK KOHEYHYIO TOYKY THTPOBaHMA aMII€pOMETPH-
yecKuM MeTolloM. EciiM cTaiib ¢ MaccoBOM noneit xpoma Gomee 3 % M 1o xony aHanusa Tpebyercs ero
yIaJieHHe B BUIE XJIOPHCTOIO XPOMMIIA, MACCOBble KOHLIEHTpAlUH pacTBopoB cold Mopa ¢ MOJApHEIMU
koHLeHTpauwsamMu 0,01 1 0,002 Moxs/mM? ycTaHABIMBAIOT: B CTAKAH BMECTHMOCTBIO 250 cM® moMelalor
HeoOXoauMoe KOJIMYECTBO CTAHAAPTHOIO pacTBOpa BaHaIUd U AOGABISIOT TYAa PacTBOP TPEXBAJICHTHOIO
XpoMa B KOJIMYECTBaX, COOTBETCTBYIOIMX CONCPXKAHWIO XpPOMa B aHAIM3UPYeMBIX Npobax, Jo6aBiIAIoT
20—30 cM? conanoil KucnoThl ¥ 40—50 cM? XNOpHOM KMCHOTH M IIPOBOIAT Hepe3 Bech XO aHauu3a, Kak
yKazaHo B 1. 2.3.1.

23. llpcBenenHue aHalUu3a

Hagsecky cramu 1 r — npu mMaccosoii none saHanus ot 0,01 no 0,1 % wiu 0,5 r — npu MaccoBoi qoe
BaHanus cebiue 0,1 go 0,2 % NOMEINAIOT B CTaKaH BMECTHMOCTHIO 400 cM? M pacTBOPSIOT ONHUM U3
YKa3aHHBIX HIDKE CIIOCOOOB B 3aBHCHMOCTH OT XMMMYECKOTO cOCTaBa CTANM.

Ilpu MaccoBoit aone XpoMa MeHee 3 % M OTCYTCTBUH BONb(dpaMa HAaBECKY CTaJld pPacTBOPSIOT B
20—30 cM3 consnol xucnorsl U 10—15 cM? a30THOIM KHUC/IOTHI TIpK HarpeBaHMH. 3areM npuiusaoT 50 M3
cepHoii KucoTH (1 : 4), pacTBOp HATpeBalOT NO BbLAEJICHHUS NapOB CEPHOM KHUCIOTH ¥ oxnaxaaioT. CreHku
cTakaHa OOMBIBAIOT BOJOI ¥ pacTBOP CHOBA HarpeBaloT JO BhUIEJICHHS NAPOB CEPHOM KMCIOTEI, OXJIAXIAIOT,
npubasisior 40—50 cM? BOAB M PACTBOPSIOT COJMM NPH HAIpeBaAHHH.

PactBop mepeHOCAT B CTAaKaH BMecTHMOCThIO 250 cM3, pasbamnsaior Bomoil mo obbema 100 cm?,
nobapnaioT 2—5 cM3 pacTBopa cepHokucaoro xenesa (II) ¥ oxmaxnaior.

IIpu MaccoBoii fone xpoMa Gosiee 3 % U OTCYICTBMM BoNbdpaMa HaBecKy pacTBopsioT B 20—30 cm?
COJIAHOM KHMCIIOTHl NPH HATPeBaHMM, 3aTeM NpuiuBalorT 10—15 c¢cM3 a30THON KMCIOTHI H HArpeBaloT [0
ITOJTHOTO PacTBOPEHHSI HABECKM.

[Tpy HanuyuM B cTaiM BONb(paMa HABECKY PAacTBOPSIOT B NPUCYTCTBHH 5 cM? oprodocdopHoi
KHUCJIOTH], KaK YKa3aHO BbIllle, B 3aBUCUMOCTH OT MAacCOBOH HOJIM XpoMa.

Tlpu Maccopoii none xpoMa MeHee 7 % aHaIM3 NpOAOKAIoT 1o 1. 2.3.3.

T1pu Maccogoii nojne xpoMa Gonee 7 % Xpom oTaesioT o 1. 2.3.1 win 2.3.2 ¥ npoo/oKaloT aHaIu3
mo n. 2.3.3.

2.3.1. Omdenenue xpoma omzoHKOU 8 8ude XA0PUCMO20 XPOMUAA

B pacteop npuwinsaioT 40—>50 cM? XJIOpHOH KIMCIOTH M HarpeBaloT Ao oKucaeHus xpoma. [ponomxas
HarpeBarh pacTBOp, NIEPHOAUICCKH NOOARIAIOT B HETO CONAHYIO KHCAOTY no 3—15 Kamnenb A0 NpeKpalleHus
BblIeIeHHs OyphIX NApOB XJIOPHCTOIO XpOMMIA.

[Tocsie OTTOHKM XJIOPHCTOTO XPOMMJIA PAcTBOP HArpEBalOT IO BbUSTCHHS T'YCTHIX NMApOB XJIOPHOM
KHCJIOTEI M oxaxaaiT. CTeHKH CTakaHa CMBIBAIOT BOJOH M CHOBa pacTBOP HAarpeBalOT OO BLIAEICHHS
TYCTBIX TTApOB XJIOPHOW KUCJIOTHI, KOTOPHIM JAIOT BBUICIATECS 2—3 MUH. PacTBOp OXJ1aXXAaioT, MPUIHBAIOT
50 cmM? ceproit xucnotsl (1 : 4), pacTBOpSIIOT CONM IPH HArpeBaHMU M PacTBOP OXIAXKNAIOT. 3aTeM
noGasmstror 10—15 cM? pacTtsopa ceprokucioro xenesa (II) u nepeHocsT colepXuUMoe B CTAaKAH BMECTH-
MocTbio 250 cM3, paszbapias Bonoi no o6bema 100 cM3, oxnaxnalor.

2.1-2.3, 2.3.1. (M3menennas penakmus, Mam. Ne 1).

2.3.2. CoocaxcOenue eanadus na 2udpokcude XMceaeza nocae oxucaenus xpoma (III) do xpomama e
amMmMuaunoi cpede

K pacrsopy, mojiy4eHHOMY OTHMM M3 CIIOCO0OB, YKa3aHHBIX B II. 2.3, moGammpmor 40—50 cM? pactsopa
HAZICEPHOKHCNIONO aMMOHHSI, TIPWIMBAIOT aMMHAK [0 BhIMANCHHA OCalKa TMAPOKCHNOB Xenesa H 1520 cM? B
u36bImoK. HarpeBaloT pacTBOPp © 0CAIKOM 0 KUTIEHUS H OCTAR/ITIOT B TEIUIOM MECTE IUIMTHI IO KOATYJISILIH OCAIKA.

Topstuuit pactBop GUILTPYIOT Yepe3 GWILTP cpeaHed IIOTHOCTH, GUIBTpaT OoTOpachiBaloT. IIpoMbI-
BAIOT OCAl0K Ha GUIBTpe 5—6 pa3 ropayeit Bogo# ¢ goGasneHneM 3—5 cM3 pacTBopa aMMMAaKa Ha KaXI(BIi
aM3 BOZBI 0 TeX Nop, NOKa GUILTPar HE CTaHEeT GeCLBETHLIM.

Ocanok ¢ GWIbTpa CMLIBAIOT TOpsSTYeH BOJOM B CTAaKAH, B KOTOPOM IPOBOMWIN OcaXAaeHHe, QHIBTP
NMpoMBIBaloT 2—3 pasa nopimsamu no 10—15 cm? ropsuei consHoi kucnoroi (1 : 1) U 2—3 pasa ropsraeit
Bozoi. K nonydenHOMy pactBopy no6asnsior 50 cM? cepHoii xucnoTsi (1 ; 4), ymapuBaioT pacTBop 10 MapoB
CepHOH KHMCIOTHI ¥ oxnaxaawT. OOMBIBAIOT CTEHKH CTaKaHa BOAOH U BHOBb YIIAPHBAIOT A0 MApOB CEPHOM
kucnorel. [lomydyeHHbIe comu oxnaxaaloT W pacTBopsior B 50—70 cM® Boawl. Ilpubamnsmor 1—2 oM
pacTBOpa cepHokxucioro xenesa (II).

2.3.3. Tlpu MaccoBoii gone xpoma B ctand Gonee 3 % K pacTBOpy, HOJYYEeHHOMY JIOOBIM M3
BBILICOITHCAHHBIX CHOCO60B, npubassstior 10 cM? pacTBopa ykcycHOKHCIOro Harpusa. PacTsop oxnaxaaor
oo 10—20 °C u BHIOepXWBAaIOT B TeyeHUe 1 4.
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K pacrsopy, uMmelouieMy Temriepatypy He sbilie 20 °C, npubapnsioT IO XaIvigM pacTBOp MapraHio-
BOKMCJIOTO Kajiusi ¢ MOJIIPHOM KoHIEeHTpauueil skshBateHTa 0,05 MONb/omM? [0 NMOSBNEHUSI PO30OBOH
OKPAacKM M 4yepes 1 MHH pacTBOp a30THCTOKMCIIONo Hatpud (2 r/mM3) o MCYe3HOBEHUS PO30BOH OKPACKH
1 HeMemieHHO 10 cM? pacTBOpa MOYEEBHHBI.

Yepes 3 MHMH B PacTBOp IOTPYXAlOT BHIGPAHHYIO MApy 3JEKTPOAOB, YCTAHARIHBAIOT HeoOXoouMoe
HaNnpsoKeHMe, BKIIOYAIOT MUKPOaMIIepMETpP, MATHHTHYIO MSIIANIKY ¥ THTPYIOT aMIIepOMETPUIEeCKU PACTBO-
poM cou Mopa ¢ MoisipHOM KOHileHTpanuei sxBuBanenTa 0,002 Mons/M3, npubasisis ero HeGOMLIIMY
IIOPUMSAMH K3 MUKPOOIOPETKHM M oTMedasi NoKa3aHus npubopa nocie kaxnoro qobasneHus tTurpasta. [lo
MIOJIY4EHHBIM JAHHBEIM CTPOSIT KPHBYIO THTPOBAaHUSA B KOOPAMHATAX: BEIMYMHA CWIBI TOKa — o0bBeM
TUTPaHTa ¥ HaXOAAT KOHEYHYI0 TOYKYy THMTPOBaHUS IO MecTy HepecedeHHUs] NPSIMOMMHEMHBIX YYaCTKOB
o0eHMX BeTBeH KPUBOM.

MaccoByio HOI0 BAHAIMS PAacCYMTRIBAIOT 10 1. 4.1,

2.3.2, 2.3.3. (Beenens gonoymurenbuo, Ham. Ne 1).

2a. Onpenenense BaHAIUA METOIOM KYJOHOMETPHYECKOTO THTPOBAHHA
(upu Maccooii gone or 0,605 no 0,25 %)

2a.]. CymHoOCThr MeTOHdA

Meroa KyJOHOMETPHYECKOTO THTPOBAHHMSA BaHAIWsd OCHOBAH Ha B3amMoleiicTBuUM BaHagus (V) c
3NEeKTPOXMMMYESCKM FeHepUpOBaHHBIMY MoHaMH Xene3a (1I). Koneynyio TouKy TUTpOBaHMS yCTaHaBIMBA-
10T aMIIEpOMETPHYCCKHMH C OBYMSI NIOJIIpHU30BaHHEIMH TUIATHHOBBIMH 3/ieKTpoaaMH. BiusHaue Boabdpama
M XpoMa YCTpaHsIOT CBSI3bIBAHWEM HX B KoMIUIeKce ¢ GocOpHON KUCIOTOM M YKCYCHOKMUCIIBIM HaTpUeM
COOTBETCTBEHHO MJIH OTHC/ICHUEM OT BaHaOus.

2a.2. Anmapartypa, peakKTHBB, PacTBOpH

TloreHnuocTaT, paGoTaiolMil B peXnMe 3aJaHHOIo TOKA.

YcraHoBKa st aMITEpOMETPHYECKOIO THTPOBaHMS C ABYMS MONSPU30BAHHLIMH HWHIUKATOPHEIMH
3/IEKTPONaMH.

PaGounii reHepaTOpPHBIM 2JIeKTPOA — BOJbGPAMOBLIA C IUIOLIANBIO BHAUMON noBepxHocTH 1,0—
2,0 cM2; BcoMoraTe/IbHBIA — IIATHHOBLIN, Twowaasio 0,5—1,0 cm2.

ViHaukaTopHas cucTeMa: IBa OMUHAKOBBIX IJIATHHOBLIX 3/IEKTPOo/A ¢ TUIOINANLI0 1 ¢M2, ¢ HICTOYHHKOM
HanpsDKeHUs, o0ecrieYBaOLUHM Nofavy HaAINpsDKeHHUS] Ha 3NeKTpoibl He MeHee 100 MB.

Cexynnomep nmo TY 25—1819.0021-—90, TY 25—1894.003—90.

Bom¢pam MeTayumdecKuii UL TeHEPAaTOPHOTO 3MieKTpoAa (YHcToTa He MeHee 99 %).

Ksaciei xkenezoaMMoHuiiHbie o TY 6—09—4387—77, pacTtBop ¢ MOJSIpHOM KOHIEHTpauMeH
0,5 Moms/aM?: 240 r XeJle30aMMOHUIHbBIX KBacLOB pacTBOpsIOT B 500 cM? BOABI, OCTOPOXHO HMpPUIHBAIOT
100 cM? cepHOI KHMCIOTB M HATPEBAIOT [0 MOJHOTO pacTBOpeHHs coieii. PacTBop oX/IaxXnaloT, JONHBAIOT
pofiol no 1 aM3, TaTenbHO NMepeMelMBalOT U GUALTPYIOT Yepe3 GWILTP CpeAHell IICTHOCTH.

Ammonuii-xeneso (I1) ceprokucnbii (coms Mopa) o 'OCT 4208—72, pacTBOp ¢ KOHIIEHTpauuei
12 r/mm3: 12 T comu Mopa pactsopsor B 400—500 cM3 Boasl, ocTopoxXHo npuiuBaloT 50 cM? cepHoii
KMCJIOTBI, OXJIAXAAIOT, NOMHMBAOT BOAOM o 1 M3, mepeMelMBaloT M GHILTPYIOT Yepe3 cyXod (GHILTp
cpenHeil TUIOTHOCTH.

Kucnora cepras mo 'OCT 4204—77 wmu 'OCT 14262—78, pacTBOp ¢ MOJsApHON KOHUEHTpaLueH
sksuBanenTa 0,1 Mons/mm3,

OcTanpHble peakTHBbl ¥ PacTBOPH no mi. 2.2 1 3.2.

2a.3. [IpoBenmeHuue aHalHu3a

Hasecky ctanu cornacHo Tabn. la pactBopsior no m. 2.3 B 3aBUCMMOCTH OT XMMHYECKOIO COCTaBa
cramy. IIpu MaccoBo#i Aose XpoMa B CTIH cBbile 5 % ero otaensior no nm. 2.3.1 un 2.3.2.

Tab6nauma la

Maccopas 1ond BaHanus, % Macca HaBecKH CTaIH, I Culila reHepaTOpHOIO TOKa, MA
Or 0,005 mo 0,02 1-0,5 0,5—~1
Cs. 0,02 » 0,05 0,5—0,25 1-2,5

» 0,05 » 0,25 0,25—0,1 2,5—5
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K pacTBOpY, nonydeHHOMY JI06bIM U3 YKA3aHHBIX CIOCOGOB B 1. 2.3, mpuimBaloT 1—2 cM3 pacTopa
com Mopa.

Jns cranei, nerMpoBaHHBIX XPOMOM, K IONY4eHHOMY pacTBOpy mpuiauBaior 10 cM? pactBOpa
YKCYCHOKHCJIOTO HaTpyus ¥ BBYICPXMBAIOT B TeyeHHe 1 4.

CrakaH C aHa/IM3HPYEeMbIM PAacTBOPOM YCTAaHABIMBAIOT HA MEIIAIKy, BKIIOYAIOT INepeMelllMBaHHe,
npubapmsmor 10 cM? pacTBopa Xene30aMMOHUMHBIX KBaclloB, 110 KarUlsM MPWIMBAIOT pacTBOP MapraHuo-
BoKuUcoro Kanus (25 r/am?) no yeroiuuBoit B TeueHMe 1 MUB po30BOM OKpacku pacTBopa. Yepes 1-—2 MuH
NpUOABISIOT N0 KAIUIAM PacTBOP a30THCTOKUCIOro Hatpust (20 r/am?®) Io MOZTHOTO MCUE3HOBEHHs! PO30BOH
OKpacKy ¥ HeMeJIeHHO 1—2 T MOYEBHHEL.

B crakaH OITyCKalOT 'eHepaTOpPHbI M WHAMKATOPHBIE 3JIEKTPOAH], HAKIAAbIBAIOT HA HHAWKATOPHbIC
3neXTpoisl HanpspkeHHe nonsapusanu 50—100 MB. B apyroii crakaH, 3anonHeHHBIH CepHOM KUCIOTOM ¢©
MOJIIpHOM KOHIeHTpalue#l sksuBaieHTa 0,1 MOIB/IHM?, ONYCKAIOT BCTIOMOTraTeNbHBIW IUIATHHOBBIH
37IEKTPO/ M 3aMBIKAIOT 1IeTb COJIEBBIM MOCTHKOM, 3aTI0JIHEHHEIM CEPHOM KHMCJIOTOM TOHM Xe KOHLUEHTPAUUH.

OTMEYaIoT HaYa/IbHOE TOJOXEHHEe HHAUKATOPa H3MEPUTEIbHOTO Npubopa, BKIIOYEHHOTO B CHCTEMY
MHIMKAIMY KOHEYHOM TOUKH THTpoBaHUsS. OMHOBPEMEHHO BKTIOYAIOT T'€HEPAaTOPHEBIM TOK M CEKYHIOMEP.
DeKTpoNnu3 BeAyT A0 TeX Iop, NMoKa WHIUKATOP U3MEPHTEIbHOIO NMpUOopa He Ha4YHET OTKIOHSAThCS OT
TepBOHAYATLHOIO MOJOXEHMsI. BRIKMIOYaJOT reHepaTOPHbIA TOK, ONHOBPEMEHHO OCTAHaBJIMBasl CEKyHIO-
Mep, 3aMUCHIBAIOT NMOKA3aHUS MHAMKATOPHOIO TOKA M BPEMEHM, BK/IIOYAIOT I'eHEPaTOPHBIM TOK B CEKYHIIO-
Mep 4—5 pa3 Ha 3—10 ¢, KaXapIii pa3 3anuchiBasi NOKA3aHUS.

CrposT rpad UK 3aBUCUMOCTH HHAMKATOPHOTIO TOKA OT BpEMEHH ¥ HAXOOAT BpEMS, COOTBETCTBYIOIIEE
KOHEYHOH TOYKe TUTPOBAHUS, II0 MECTy NepecedeHus MPSIMOIUHEHHBIX Y4acTKOB 06eUX BeTBeH KPHBOM.

MaccoByio 0110 BaHaIHusl pacCYMTHIBAIOT 110 1. 4.1.

Pasn. 2a. (Beenen nonosmurenbno, Mam. Ne 1).

3. OIPEJAENEHUE BAHAIMSA (ITPY MACCOBOM JOJIE 0,05—6,0 %)
METOJAMHA AMIIEPOMETPUYECKOI'O, IOTEHHHUOMETPHYECKOT'O
WA BU3YAJIBHOI'O TUTPOBAHUA

31. CYImHOCTh MeTOnA

Merton ocHoBaH Ha okucieHuuM BaHamus (IV) MapraHuoBOKWCIBIM KajleM B KHUCJIOH cpere U
TuTpoBaHMM BaHamMs (V) pacTBopoM aMMoHus-Xelne3a (II) ceproxucaoro. KoHeYHy0 TOUKY THTPOBaHUS
OMNPpeAeIAIOT AMIIEPOMETPHYECKH, TTOTCHUMOMETPHIECKH WIH BHU3yalIbHO.

32. AnnmapaTypa, peakKTHUBB, pPacTBOPpH

Jlio6bIe YCTaAHOBKH, IPUTOAHBIE 111 TIOTEHIIHOMETPHYECKOTO WM aMIIePOMETPUYECKOTO TUTPOBAHUSA
BaHaJus, obecneynBalole 3afaHHbie METPOJIOTHYECKIE XapaKTePUCTUKH TOYHOCTH OIpele/ieHus BaHa-
ITUs.

AmMmoHuit Haaceproxuensiii o F'OCT 20478—75.

Kanuii mipoceprokucnniit no F'OCT 7172—76.

Kucnora ¢ropucrorogopoadas no 'OCT 10484—78.

Hatpuii yraexucibiil 6esponasiid, no I'OCT 83—79, pacTBop ¢ MAaccOBOM KOHLEHTpauuei 2 /mm3.

Kucnora ¢pesuianTpaHuiIoBasi, pacTBOp C MAcCOBOM KOHLeHTpauuel 2 r/am?: 0,2 r deHunaHTpaHu-
JI0BOM KHMCAOTHI pacTBopAIoT B 100 ¢M? ropsyero pacrTBopa YIVIEKHCIOTO HATpHs.

OcTajibHbIe PeaKTUBLI ¥ PACTBOPHI 1O 1. 2.2.

33. IpoBeneHnue aHanusa

HaBecky cranu, B 3aBHCHMMOCTH OT MaccOBOM Joau BaHaaus (Tabn. 1), momewaior B crakaH
BMECTHMOCTHIO 400 cM3 U PacTBOPSIOT OOHUM U3 HUKEYKa3aHHEIX CIIOCOG0B B 3aBUCUMOCTH OT XMMHYEC-
KOTO COCTaBa CTaJIH.

Taonuyga 1

Maccogas nojis BaHanusd, % Macca HaBeCK# CTaa, T
Or 0,05 no 0,5 1
Cs. 0,5 » 1,0 0,5
» 1,0 » 2,0 0,25
» 2,0 » 6,0 0,1

IIpu MaccoBoit none xpoma MeHee 3,0 % U OTCYTCTBHH Boihdpama X HaBecKe npwimaior 50 cm?
pacTBopa cepHo¥ kucnoTsl (1 : 4) M HarpeBaloT A0 pactBopeHHs. K KHIISIneMy pacTBOPY OCTOPOXHO
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HeGONBIIMMH MOPUUAMH NPHOABIAIOT HAICEepHOKMCIBI aMMOHHMI R0 MOMy4eHUsA NPO3PAYHOTO PacTBOpA.
PacTBop XunsATAT 5—10 MUH JJ1s paspyleHHs] OCTATKA HANICEPHOKUCIIOr0 aMMOHHS, TIpWIKBaloT 5—10 cM3
pacTBOpa cepHokucioro xenesa (II), sateM nobasisior Boay Ko o6vema 100 cM? M pacTBOp OXJIAXIAIOT.
IIpn MaccoBoii gone xpoma MeHee 3 % M OTCyTCTBMM BoNbdpaMa Npobni, HEpACTBCPUMEIE B CEPHOM
KHCJIOTe, pacTBOPAIOT B 20 cM3 consiHo# Kucnorsl ¥ 20 cM? asoTHOM Kucnorsl. 3ateM nobapnsior 15 cm?
CepHOI KHMCJIOTEI M PACTBOP BRINAPHBAIOT O BIIEICHUS NApoB cepHOM KucaoTel. Eciu npu 3TOM ocTaeTes
KapOHOHBIM OCTATOK, TO K ropsdeMy pacTBOpY NMpUGaBISIOT OCTOPOXHO, MO KAIUISAM, a30THYIO KUCNIOTY U
BBITIAPUBAIOT PACTBOP A0 BhlIEJeHUA FIAPOB CePHOM KHMCJIOTH, OXJAXAAlOT, CMBIBAIOT CTEHKH CTaKaHa BOLOH
M PacTBOp BHOBb BHIIAPHBAIOT OO BBIAENeHUS TapoB cepHoM kucnorbl. Colu pacTBOPAIOT B Bole,
nobapssior oAy Ao oosema 100 cm3. Tlpu ananuse craneii, coaepXalmx 60ab1IOe KOMWYECTBO KapOUIoB,
HEpacTBOPUMBIA OCTATOK GUILTPYIOT Ha GWILTP cpeaHell IUIOTHOCTH, COAepXallMi HeGorplluoe Konuye-
cTBO PUILTPOOYMaXHOM Macchl, cobupas GubTpaT B crakaH BMectuMocThio 400 cM3. Ocanok Ha GuisTpe
MpOMEIBalOT 5—6 pa3 ropstaeit Bogoii. GUneTp ¢ 0cafkoM NOMEHIAICT B TUTATMHOBLIA TUTEIb, BBICYLIIHBAIOT
H 030m10T. Ocanok npoxanusaloT mpy 900—950 °C u oxnaxnaior. Ocafok B THIVIE CMAYUBAIOT 2—3 Karl-
JSIMM BOABI, NPHOABIAIOT 2—3 KaIUIM cepHoMl Kucnorsl ¥ 3—4 cM3 PTOpPHCTOBOAOPOINHON KHCIIOTHL.
Conepxumoe TUIVI OCTOPOXHO BBIIAPUBAIOT Aocyxa U npoxkanmusaloT npu 550—600 °C. Ocrarok B THIIE
CIVIABJSIOT ¢ 2—3 T MUPOCEPHOKUCIIOTO Kaius. THUIenh oXIaXnaioT, NOMENaloT B CTAKAH BMECTHMOCTBIO
300 cM3 ¥ cruiaB BhILIENaYMBAIOT Npy HarpeBaHud B 30—40 cm3 Boanl. TlosyyeHHbIN pacTBOp MpHCOEIH-
HSIIOT K ocHOBHOMY GuinTpaty. K oxnaxnaeHHoMy pacTBopy Aobaminsaior 5—10 cM? pactBopa cepHOKHMCIOro
xenesa (II). Ilpn ananuze craneii, conepxauux 6onee 3 % XxpoMa H He colle pXalHX Boab@paMa, K HaBeCKe
npwinsaor 20—30 cM3 cossiHOM KUCIOTHI, PACTBOP HArpeBaloT, MpubasasoT 10—15 cM3 a30THOM KMCIOTHI
U TIPOAOJDKAIOT HarpeBaTh A0 PaCTBOPEHUs1 HaBECKH.

IIpu MaccoBoii mone Bonbdpama Gomee 3 % npoGbl pacTBOPSIOT COOTBETCTBYIOLMM CIOco60M B
3aBHCHMOCTH OT COOEpXaHus XpoMa ¢ nobasneHueM 10 cM? GpocdopHOil KUCAOTH! NPH NOTEHLIMOMETPHU-
9YEeCKOM M BM3yaJlbHOM THTPOBAHMM U 5 cM3 NpH aMIIepOMeTpHYECKOM THTPOBAHUM.

Homyckalorcst Apyrue ciocobbl pacTBOpeHUsT HaBeCOK, 06eceunBalole NOJTHOe PasioXeHHe IPo6bI
U He Tpebyiole BHECEHUSI U3MEHEHHI B NaJIbHEHIIne CTalui aHaIHu3a.

ITpu MaccoBoit fosie XxpoMa Oosiee 7 % OTHESIOT XpOM OT BaHaAWsl, KaK ykasaHo B mi. 2.3.1 wm 2.3.2.

PacTBop, nosydyeHHbIM ONHUM U3 BBILIEYKA3aHHEBIX CNIOCOOO0B, IIEPEHOCIT B CTAKAH IS TUTPOBaHM,
npubarisior Bony mo 150 cM? u oxnaxnalor no 20 °C.

ITpu MaccoBoii mone xpoMa B cTasiu Gonee 3 % K pactBopy npubasisior 10 cM? pacTBopa ykcycHo-
KHMCJIOTO HaTpHUs ¥ BhUIEpXUBAIOT 1 4.

K pactBOpy, npu nocTossHHOM NiepeMEITHBARUM, TIPHOABJISAIOT MO KAIUIIM PacTBOP MapraHIlOBOKWC-
noro kamus (25 r/aM?) oo yeToidmBoii po3oBoii okpacku. Yepes 1—2 MUH NpubaBISIOT 110 KAIUISIM PacTBOp
azoTrcToKHcnoro Harpust (20 r/am3) p¥ MHTEHCHBHOM NepeMelllMBaHMH pacTBopa A0 OJHOTO MCYE3HO-
BEHHS PO30BOI OKpacKH ¥ HeMeIeHHO npubarisior 10 cM? MoueBUHBI. PacTBOp nepeMelMBaloT ¥ 9epes
3 MMH THTPYIOT pacTBOpoM coii# Mopa c MONSpHOW KOHUeHTpaumeii skBusanenra 0,01 monn/mM3,
yCTaHaBIUBask KOHEYHYIO TOYKY TUTPOBAHHUS TIOTCHIMOMETpHYeCKHM (B mpucyrctuu 10 cM? docdopHoi
KHUCJIOTBI) YUIM aMIIEpOMETPHYECKHM METOIOM Ha COOTBETCTBYIOLIEH yCTAaHOBKE.

ITpu BU3yanbHOM oOmNpelenleHUM KOHEYHOH TOYKM THTPOBAaHHS K PacTBOpPY, NOATOTOBIEHHOMY IJIsSI
TUTPOBaHWS, NPUOBABITIOT 5—6 Kamnens pacTBopa GeHUIAHTPAHWIOBOM KHUCIOTH M THTPYIOT €TI0 PACTBOPOM
comt Mopa 10 nepexofja BAUTHEBOH OKPAcKHM PacTBoOpa B XeJITO-3e/eHYI0.

MaccoByio A0I0 BaHaOMs PACCYMTHIBAIOT 10 II. 4.1,

3.1—3.3. (Asmenennas penakums, Mam. Ne 1).

4. OBPABOTKA PE3VYJIbTATOB

4.1. Maccopryio gomo BaHagusi (X) B NpOLICHTaX BRIMMCISIOT N0 popMynam
NpY 0OBEMHOM aMIIEPOMETPHYECKOM, IOTCHITHOMETPHYECKOM WIHM BM3yaJILHOM THTPOBAHHH

VT 100
- m

X

b

rae ¥V — o6peM pactBopa con Mopa, COOTBETCTBYIOIIMI KOHEYHOMH TOYKE THTPOBAHMS CM3,
T — MaccoBasg KOHLEHTpalUMs colmu Mopa, BrpaXeHHas B T/cM3 BaHaIusl,
m — Macca HaBecKM CTalH, T,
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NpH KYyJIOHOMETPHIECKOM THTPOBAHUH

X=K-I-t~100’
m

e K= 4 =0,0005280,

F — aucno @apanes (F= 96500 Kn),

A — aromHas Macca Bananms (4 = 50,95 1),

n — YHUCJIO 3JIEKTPOHOB, YYacTBYIOIUMX B BOCCTAHOBJACHUH BaHamud (n = 1),

I — cuna reHepaTOpHOIO TOKa, A,

! — BpeMsl, COOTBETCTByIOLIee KOHEeYHOH TOUKEe TUTPOBaHUA, C,

m — Macca HaBECKH IIpoOsI, T.

4.2. AGCOMOTHEIC HOMYCKAEMbIE PACXOXIEHMS Pe3yIbTATOB NApa/UIeNIbHBIX OlpeAe/ieHUN I JoBe-
putenbHO#M BeposiTHocTH P = 0,95 He MOJDKHBI IIpeBLIINATH NONMYCKAEMBIX PACXOXACHMH, YKa3aHHBIX B
Tabn. 2.

Ta6numa 2

MaccoBast o714 BaHAXHA, % AOGCanIOTHOE NOIMycKaeMoe pacxoxneHue, %
Or 0,005 no 0,01 0,004
Cs. 0,01 » 0,025 0,008
» 0,025 » 0,05 0,01
» 0,05 » 0,10 0,02
> 0,10 » 0,25 0,03
» 0,25 » 0,50 0,04
» 0,50 » 1,00 0,06
» 1,00 » 2,50 0,10
» 2,50 » 6,00 0,15

4.1, 4.2. (M3menennas pegaxkuma, Mam. Ne 1).

Penakrop T.4. Jleorosa
Texuuyeckuit pefakrop H.C. Ipuwanoea
Koppekrop T.H. Konorenxo
Kommngslorepran sepctka C.B. Pabogol
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