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MNpepgncnoBne

Llenn, oCHOBHble NMPUHLMNLI U 06LLUMe NpaBuia NpoBeAeHUs pa6oT Mo MeXrocyaapCcTBeHHOl cTaHaap-
TU3aumm yctaHoBneHbl TOCT 1.0 «MexrocygapcTBeHHas cuctema cTaHgapTusauum. OCHOBHbIE MOMOXEHNUSI»
n FOCT 1.2 «MexrocygapcTBeHHas cuctema ctaHgaapTusauun. CTaHAapTbl MEXTocyapCcTBeHHble, NpaBuna
N pEKOMEHAALMM MO MEXTOCYAapCTBEHHON cTaHgapTusauuu. MNpaBuna paspaboTku, NPUHATUS, 06HOBNEHMS
N OTMEHBI»

CeefigHns1 O cTaHgapTe

1 PASPABOTAH AKUMOHEPHbIM 06LLECTBOM «PyCCKWl afiloMUHNIE MeHeMKMeHT» (AO «PYCAJT MeHeg-
XMeHT»), Accoumnaumein «O6bearHEHE NPOU3BOANTESEN, NOCTABLLMKOB 1 NOTPEOUTENen altoMUHNA»

2 BHECEH ®epepasibHbIM areHTCTBOM M0 TEXHUYECKOMY PerympoBaHuUi0 1 MeTposiornm

3 MPUHAT MexrocygapCTBeHHbIM COBETOM MO CTaHgapTu3auun, MeTposiorMn u ceptudmkauumn
(npoTtokon ot 29 Hosbpsa 2024 1. Ne 179-1)

3a NpUHATME NPOrosIoCoBasIu:

KpaTKoe HanMeHOoBaHMe CTpaHbl KO,EI, CTpaHbl COKpaLLI,eHHoe HanMmeHoBaHMe HaulnoHa/lIbHOTO opraHa
no MK (MCO 3166) 004—97 no MK (UCO 3166) 004—97 no cTaHaapTM3aLum

AzepbaiimpraH AZ AscTaHgapTt

ApmeHus AM 3A0 «HauvoHa/bHBIA OpraH Mo  CTaHgapTU3aumun
1 MeTponorun» Pecrybiivkn ApMeHns

Benapycb BY loccrangapt Pecny6nvkm Benapycb

Kunprusus KG KblpreisctaHgapT

Poccua RU PoccraHpapt

Y36ekuctaH uz Y36eKCKoe areHTCTBO M0 TEXHUYECKOMY Perysmpo-
BaHWO

4 Tpukaszom degepasnbHOro areHTcTBa Nno TEXHUYECKOMY pPErysiMpoBaHunio U MeTposiormm ot 16 AHBaps
2025 1. Ne 8-cT mexrocyaapcTBeHHbIn ctaHgapT FOCT 25542.4—2024 BBefeH B AeCTBNE B KAYECTBE HaLMO-
Ha/NbHOro ctaHgapTta Poccuiickoii degepaumm ¢ 1 nioHa 2025 . ¢ NpaBoOM AOCPOYHOr0 NPUMEHEHUs

5 B3AMEH IOCT 25542.4—93, ITOCT 25542.6—93, NOCT 13583.10—93, NOCT 13583.11—93

WNHdopmauus o BBefeHun B geiicTBMe (NpekpalieHnn AeicTBUA) HAaCTOsILLEero craHgapTa 1 usme-
HEHW K HEMY Ha TeppMTOpPUN YKalaHHbIX Bbille rocyfapcTB Ny6/MKyeTCa B yKaszaTensx HauMoHabHbIX
cTaHfapToOoB, M3jaBaeMblX B 9TUX rocygapcTBax, a Takke B ceTu VIHTepHeT Ha cailTax cooTBeTCTBY-
IOLLMX HALMOHa/IbHBIX OPraHoB No cTaHAap Tu3auuu.

B cnyyae nepecmMoTpa, M3MEHEHUS UM OTMEHblI HACTOSILLLEr0 cCTaHaapTa CoOOTBETCTBYOLWAs UH-
dhopmauns bygeT onybnmkoBaHa Ha opmuManbHOM MHTEpHeT-caiiTe MexrocyaapCcTBEHHOrO coBeTa Mo
cTaHfapTu3aumm, MeTponorum n cepTudukauny B KaTanore «MexrocygapcTBeHHble cTaHgapThbi»

© OdpopmneHune. Prey «UHCTUTYT cTaHgapTm3aunmn», 2025

B Poccuiickoit ®efepaunm HacTosiWMii cTaHgapT He MOXET 6biTb MOSIHOCTbLIO WK
YaCTMYHO BOCTPOU3BEAEH, TUPAXMPOBAH M PacnpocTpaHeH B KauecTBe ogmumnansHoro
n3gaHust 6e3 paspelleHns degepasbHOrO areHTCTBa N0 TEXHUUYECKOMY PEery/MpoBaHuio
I METPOJIOTUM
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M E X T OCVYAAPG CTUBETHH HBDB 1 CTAHOAPT

FMMNHO3EM

MeToabl onpefaeneHnsa okcuaa BaHaauda, OKCuga mapraHua,
OKCnga Xpoma n anokcunaa TutaHa

Alumina.
Methods for the determination of vanadium oxide, manganese oxide, chromium oxide and titanium dioxide

Jata BBegeHna — 2025—06—01
C NpaBoOM [0CPOYHOr0 NpUMeHeHUs

1 O6nacTb NpUMeHeHUs

HacToswwniA ctaHgapT pacnpocTpaHsaeTcs Ha [IMHO3eM W yCTaHaB/MBaeT:

1 doTomeTpuyeckue MeToAbl onpegeseHns okcnga BaHagus (V):

- ¢ npumeHeHnem N-6eH301-M-theHnarngpokcunammHa — npyv MaccoBoi fone okcuga BaHagusa (V) ot
0,0005 % pno 0,2 %, ecnn maccoBas [0N1A OKCUaa XpomMa 1 AUoKcuaa TutaHa He NnpeBbiliaeT COOTBETCTBEHHO
0,002 % 1 0,006 %;

- C NMpMMeHeHneM hocopHOBONLGPaAMOBOI KMCNOTbI — NpPM MaccoBOW gone okcuga saHagus (V) oT
0,005 % po 0,02 %.

2 meToabl onpegeneHns okcuga mapradua (11):

- (boTOMeTpuyecknii — npyn MaccoBOil fone okcuga mapradua ot 0,0001 % go 0,002 %;

- aTOMH0-abCoOpOUMOHHBI — MpU MacCcoBOi fose okcuaa mapraHua ot 0,0005 % go 0,007 %;

3 MeToabl onpefeneHnst okcuaa Xpoma:

- aTOMH0-abCoOpPO6UNOHHBI — MpU MaccoBOi fone okcuga xpoma ot 0,0015 % go 0,01 %;

- boToMeTpuyecknii — npyM MaccoBoil fone okcmga xpoma ot 0,0002 % go 0,01 %.

4 hoTomMeTpuYEeCKMii MeToA onpefesieHns AMoKcuga TutaHa — Mpu maccoBoi gone ot 0,001 % po
0,02 %

5 MeToj aTOMHO-3MUCCMOHHOM CNEKTPOCKONUM C MHAYKTUBHO CBA3aHHOW Mia3moli onpefeneHus okcu-
[a BaHaJus, okCcuMAa MapraHua, okcuga Xxpoma u gMokcuga TuTaHa.

2 HopmaTtuBHbIE CCbIIKK

B HacTosiLem cTaHfgapTe MCNO/Mb30BaHbl HOPMATUBHbLIE CCbIIKM Ha Crefyloline MeXrocyfapCTBeHHble
cTaHfapTbl:

FOCT 83 Peaktusbl. HaTpwuii yrnekucnblii. TeXHNYECKue ycroBus

FOCT 612 PeaktuBbl. MapraHel, (II) x10pucTbIii 4-BOAHbIA. TEXHUYECKME YCNOBUSA

FOCT 804 MarHuii NepBUYHbIA B YylLKax. TEXHMYECKME YC/NOBUS

FOCT 2603 PeaktuBbl. ALLeTOH. TexHnyeckne ycriosus

FOCT 3118 PeaktuBbl. Kncnota consiHasa. TexHM4Yeckne ycroBus

FOCT 4038 PeaktuBbl. Hukenb (II) xnopupa 6-BoAHbIA. TEXHUYECKUE YCNOBUS

FOCT 4165 PeaktuBbl. Megb Il cepHokucnas 5-BogHas. TexHU4eckne ycnosus

FOCT 4199 PeaktuBbl. HaTpuii TeTpabopHOKKC/IbI 10-BOAHbIA. TEeXHMYECKne ycnosus

FOCT 4204 PeaktuBbl. Kucnota cepHasi. TeXHUYECKME YCNOBUA

FOCT 4220 Peaktusbl. Kanwii 4ByXpPOMOBOKUC/IA. TEXHUYECKME YyCNOoBUSA

FOCT 4328 Peaktusbl. HaTpusa rmgpookucb. TexHnyeckue ycnosus

FOCT 4461 Peaktusbl. Kucnota asotHas. TexHmyeckme ycnosus

M3gaHne opuuynanbHoe
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FOCT 4658 PTyTb. TexHu4yeckue ycroBus

FOCT 5457 AueTWieH pacTBOPEHHbIA 1 ra3006pasHblii TeXHUYECKUIA. TEXHUYECKME YCI0oBUS

FOCT 6008 MapraHeL, MeTaN/IMYECKNA N MapraHel, a30TMPOBaHHbIN. TeXHUYecKne ycnoBus

FOCT 6552 PeaktuBbl. Kncnota optochocopHasn. TexHUYeckue ycroBus

FOCT 7172 PeaktuBbl. Kanuii npocepHOKNCAbIA

F'OCT 9656 PeaktuBbl. Kncnota 6opHas. TexHUyeckue ycrioBus

FOCT 10157 AproH rasoo6bpasHblil U Xuakuii. TeXHNYeckue ycroBus

FOCT 10929 PeakTuBbl. Bogopoga nepokcug. TeXHUYECKMe ycrnoBus

FOCT 11069 AntoMUHWIA NEpPBUYHbIA. Mapku

FOCT 18289 PeaktuBbl. HaTpuii BONbOPaMOBOKUCIbI 2-BOAHbIA. TEXHUYECKME YCNOBUS

FOCT 18300 CnupT aTUNOBBIA PEKTUAINKOBAHHbLIV TEXHUYECKUI. TexXHu4eckne ycnoBus

FOCT 20015 Xnopodhopm. TexXHUYEcKue ycroBus

FOCT 20478 PeaktuBbl. AMMOHWI HaACEPHOKUCIIbIA. TeXHUYecKne ycnoBus

FOCT 20490 PeaktuBbl. Kanuii MmapraHL0BOKUCAbIA. TeXHMYECKNE YCNOBUSA

FOCT 23201.3 TnvMHO3eM. MeToabl pa3noXeHnss Npodbl U NPUrOTOB/IEHNSA PacTBOPOB

FOCT 24104 Becbl nabopatopHble. O6LWMe TexHUYeckme TpeboBaHns

FOCT ISO/IEC 17025 O6uwue TpeboBaHUA K KOMMNETEHTHOCTU UCNbITaTe/IbHbIX U Ka/IMBpPOBOYHbIX Na-
6oparopwuii

MpumeyvaHune — lMpy NOMb30BAHN HACTOSLLYIM CTaHAAPTOM LieNlecoobpasHo NpPoBepuTb AeliCTBUE CCbIIoY-
HbIX CTaHZAPTOB U KNaccuhuKaTopoB Ha OghmLyasibHOM UHTEPHET-caiite MexrocyaapCTBEHHOTO COBETa MO CTaHaapTu-
3auum, MeTposiorMn U ceptudpmkalym (www.easc.by) Wwm no ykasatesnisiM HalUMOHa/TbHbIX CTaHAAPTOB, M3JaBaeMbiM B
rocyfapcTeax, ykasaHHbIX B NPeaucnoBun, Win Ha odmLMasibHbIX caliTax COOTBETCTBYHOLLMX HALMOHa/IbHLIX OpraHoB Mo
CTaHfapT13auun. Ecnv Ha JOKYMEHT AaHa HeJaTypoBaHHas CCblka, TO CrnedyeT UCMob30BaTh AOKYMEHT, AeliCTBYOLLMIA
Ha TEKYLLWIA MOMEHT, C YY4ETOM BCEX BHECEHHbLIX B HETO M3MEHEHUIA. ECM 3aMeHeH CCbUTOYHbIA OOKYMEHT, Ha KOTOpbIi
[JaHa faTMpoBaHHas CCbUKa, TO CrefyeT MCMoMb30BaTh YKasaHHYH BEPCUIO 3TOT0 JOKyMeHTa. Ecnm nocrie mpuHsATvS
HaCTOSALLEro cTaHaapTa B CCbUIOYHbIA AOKYMEHT, Ha KOTOpbI AaHa AaTMpoBaHHas CCblIka, BHECEHO M3MEHEHWe, 3aTpa-
rMBatoLLee NnosoXKeHre, Ha KOTOpoe AaHa CCblIka, TO 3TO NOSIOKEHVE NpyMeHsieTcs 6e3 yyeTa JaHHOTO M3MeHeHns. Ecnmn
CCbUTOYHbIA JOKYMEHT OTMEHEH 6€3 3aMeHbl, TO MOJIOKEHNE, B KOTOPOM AaHa CCbUKa Ha Hero, NpPUMEHSIETCS B YacTu, He
3aTparMBatoLLEei 3Ty CCbUIKY.

3 ®doToMEeTpUYECKUIA MeTOoA onpeaesieHns okcunaa BaHagus
C N-6eH30UsI-NM-PeHNNTNAPOKCNIAMUHOM

MeToA, OCHOBaH Ha LEe/T0YHOM Pas3/ioXeHUU Npobbl, OKUCEHUNM BaHaaua A0 BaHaaus (V) nepmaHraHa-
TOM Ka/lUsl B pacTBOpe CEPHOI KMCcNoTbl 4,5 Monb/amM3, 06pa3oBaHuy (PMONETOBOr0 KOMMJIEKCHOTO coeauHe-
Hua BaHagus (V) ¢ bl-6eH30un-bl-heHArMaAPOKCUIAaMUHOM, SKCTPaKLUM KOMMJIEKCHOTO COeAUHEHUSI X/10pO-
(hOpMOM 1 M3MEepeHUN ONTUUYECKO MIOTHOCTM pacTBopa Npu A/IMHE BOJHbI 524 HM.

3.1 Annapatypa, peakTuBbl U pacTBoOpbl

O6bl4HOEe nabopaTopHoe obopyaoBaHue.

CnekTtpodoToMeTp vaM POTOSINEKTPOKOSIOPUMETP € punibTpamun, obecneymBarwMmMmm MakCcMMasibHoe
csetonornouieHne ot 520 go 530 Hm.

[envntenbHble BOPOHKN C OYEHb Y3KMM TFOP/IbILLKOM BMECTUMOCTbIO 250 cm3.

Bo Bpems npoBefeHUs aHanu3a UCMNO/b3YHT TOIbKO peakTVBbl MO Ka4eCcTBY He HMXe Y.4.a. U AUCTUN-
NIMPOBAaHHY0 BOAY WA BOAY 3KBMBANEHTHOWN YMCTOTHI.

Kucnota cepHasa no NOCT 4204, pactsopbl 16 1 8 Monb/gm3. OCTOPOXHO HanmalT 450 cm3 cepHoli
kncnotbl (p ~ 1,84 r/cm3, npnbm3nTensHo 96 %-Hblii N0 Macce pacTBop) B cocyh, cogepxawmii 500 cm3 Bogbl,
oxnaxgarwT, 4oBogAaT 06bem go 1000 cm3 1 nepemeLLvBatoT.

Kucnota consHaa no FOCT 3118, p* 1,19 r/cm3, npnbnunsntensHo 38 %-Hblii pacTBop.

Kanuin mapraHuoBo-kucablii no FTOCT 20490, pacteopbl 0,6 r/gM3 n ¢ maccoBoit goneii 0,5 %.

Hatpusi rmgpokcug no FOCT 4328, pacTBOp C MaccoBoi goneit 5 %. PacTBOp roToBAT M XpaHAT B No-
NN3TUNEHOBOM cOCyfe.

Kap6oHat HaTpusa 6e3sogHbli no FOCT 83.

Kncnota 6opHas no MOCT 9656 nnn Tpexokncb 6opa.

Hatpwuii TeTpabopHo-kucnbiii no FOCT 4199, 06e3B0OXeHHbI Npyu TemnepaType 400 °C.
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PacTtBop-thoH 12 1 yrnekucnoro Hatpust u 4 r 6opHoil kucnotel nwam 10,3 r yrnekucnaoro Hatpus un 3,3 1
TeTpabopHOKUC/IOrO HaTpUsA MOMeLLalT B NIaTUHOBYIO Yallky, nepeMeLlnBatoT U pacTBOPSAKT MpW Harpesa-
HuM B 100 cm3 BOApbl. PacTBOp oxnaxaaloT, NepeHocAT B cTakaH BMecTUMOCTbio 400 cM3, cogepxaluii 48 cm3
pacteBopa CepHOi KucnoTbl 8 MOMb/AM3. PacTBOp OXNaXAalT, NEPEHOCAT B MEPHYH0 KONOYy BMECTUMOCTbIO
250 cm3, gonnBarT A0 METKM BOAOW U NepemMelLvBatoT.

XnopodopMm, He cogepxawwuii atunosoro cnupta, no NOCT 20015. OumwatrT xsaopocdopmom,
p~ 1,49 r/cm3, NpOMbIB €ro NATb-LeCTb pa3 KOAMYeCTBOM BOAbl, COCTABASAKLWMM MNOSIOBUHY B3STOr0 06bema
xnopodopma. BbicylwIMBaoT B NPUCYTCTBMM 6E3BOLHOMO X/0puaa Kasblma 1 NeperoHsiT, cobupas AUCTUN-
NAT B COCYA 13 TEMHOIO CTekna. XpaHAT B TEMHOM MPOXI1afHOM MecTe npu Temnepatype Huxe 25 °C.

N-6eH30uN-M-theHnnrngpokcunamMmuH, pactesop ¢ maccoBoi goneii 0,1 % B xnopodopme. PacTtBop xpa-
HAT B cocyfe M3 TEMHOro cTekna — He 6onee 7 CyT.

BaHnagusa (V) okcug,.

CraHfapTHble pacTBOpbl BaHaAWS:

a) PactBop A: 0,25 r npegBapuTesibHO BbICYLWEHHOro npu Temnepatype 110 °C B TeyeHne 14 1 oxnax-
[JEeHHOro B aKcmkaTope okcuga BaHaamsa (V) pacTeBopsaloT B 8 cM3 pacTBopa rugpokcuga Hatpus. [JobasnsioT
10 cm3 pacTBopa CepHoi KucnoTbl 16 mMonb/AM3, NEPEHOCAT B MEPHYO KONBY BMecTumocTbio 1000 cm3, go-
NBalT A0 METKU BOAON U NMepemMeLLvBatoT.

1 cm3 pacteBopa A cozepxut 0,00025 r okenga saHagusa (V).

6) PactBop B: 10,0 cm3 pacTBopa A NepeHocAT B MEPHYI KONBY BMECTMMOCTLIO 250 cm3, fonunBaroT 40
METKM BOLOW M nepemelunBatoT. PacTBop roToBsAT nepes npvMeHeHneM.

1 cm3 pacteBopa b cogepxut 0,00001 r okcupa BaHaausa (V).

3.2 TpoBegeHVe aHa/In3a

3.2.1 ANVKBOTHYIO 4YacTb CEPHOKWUC/IOro pacTBopa npobbl, NPUrOTOBMEHHOrO MO METOAY Pa3/IoXeHUs
npo6bl cniaeneHnem no FOCT 23201.3, oTbumpatloT B Konuyectse 50 cM3 Mpu MaccoBOl [0/1e OKCcuAaa BaHa-
ana (V) go 0,01 % wmnm 25 cm3 npu MaccoBoii gose ero cebiwe 0,01 % n noMewatoT B Ae/INTENbHY BOPOHKY
BMecTUMOCTbI0 250 cM3, npeaBapuTesibHO CMOYUB KpaH BOPOHKM X/10podpopMOM. Ecnm anukBoTHas 4acTb
coctaBnseT 25 cM3, fo6asnsaoT 25 cm3 pacTBopa-oHa. B genutensHy BOpoHKY fobasnstoT 15 cm3 pacTBo-
pa cepHoli KMCnoTbl 16 Monb/AM3, NpeaBapuTeNbHO OXTaXAEHHOW A0 Temnepartypbl Huke 20 °C, gobaBnsioT
no KannsM pacTBOpP MapraHL0BOKMC/OrO Kanus [0 YyCTOW4MBO 6/1efHO-PO30BOI OKPAacku, BCTPAXUBAKOT U
OoCTaBNAT Ha 5 MuH. 3aTem gobasnsawT 10 cm3 pactBopa N-6eH3oun-M-dgeHunnrngpokcnnammya n 32 cm3
CONISIHOM KMCNOTbI, NpeABapuTesibHO oxnaxaeHHon ao 10 °C, n BcTpsaxuBarT 1 MuH. Tlocne paccnoeHns xno-
pohopMHYH haly C/MBalT B CyxXyr) MEPHYI KOsy BMECTUMOCTb 50 cm3. DKCTpakLMio MNOBTOPSIOT C HOBOM
nopuunein 10 cm3 xnopodopma, camBas x10WOPMHYI0 ha3y B Ty e MepHyt konby. PactBop AonmBatoT A0
MeTKN XN10POdPOPMOM U NepeMeLLrBatoT.

M3MepAaloT ONTMYECKyo MJIOTHOCTbL pacTBopa Ha (POTO3/1IeKTPOKO/IOPUMETPE UK CNekTpohoToMeTpe,
yuuTbIBasA, YTO MakCUMyM CBETOMOI/IOWEHUA pacTBOPOB COOTBETCTBYET AJ/IMHE BOJIHbI 524 HM. PacTBopom
CpaBHEHUS CNYXWUT pacTBOP KOHTPONBLHOrO OMbiTa, NPOBEAEHHbIV Yepes3 Bce CTaguu aHanmsa.

Maccy okcuga BaHaausa (V) B pacTBope HaxogdT no rpagynmpoBOYHOMY rpacuky.

3.2.2 na nocTpoeHus rpagyMpoBOYHOrO rpadiuka B BOCEMb AeNUTEeNbHbIX BOPOHOK BMECTUMOCTbHO
250 cm3 kaxxgasi, KpaHbl KOTOPbIX NpeaBapuTesibHO cMayvmBaloT xnopodopmom, otmepstot 0; 0,5; 1,0; 2,0; 4,0;
6,0; 8,0 n 10,0 cm3 cTtaHgapTHoro pacrtesopa b, uto cootsetcTtByet 0; 0,000005; 0,00001; 0,00002; 0,00004;
0,00006; 0,00008 un 0,0001 r okcuaa BaHagus (V). Bo Bce BOpoHKy Ao6aBnsaT no 20 cm3 pacTBOpa CEPHONA
KMCNoTbl 16 mMonb/gm3, npeaBapuTefibHO OX/TaXAEeHHOW A0 TemnepaTtypbl Hmke 25 °C (20 °C), o6bem pac-
TBOPOB A0BOAAT A0 70 cM3 BoAol, AobaBnstoT 3—4 kanau (No kanssM) pacTBopa nepMaHraHara kanusa ao
yCTOWUMBON 611efHO-PO30BOI OKpackn U ganee noctynarT cornacHo 3.2.1.

[nsa npepoTBpalleHnss BOCCTAHOB/IEHUS BaHaAMUsA COJIAHYIO KUCNOTY 406aBNSAIOT HEMNOCPEACTBEHHO ne-
pen akcTpakuueii. MoaTomy npoueaypy aHanusa crnefyeT NpoBOoAuTb A0 KOHLUA, KaxAblii pa3 obpabaTbiBas
TOJIbKO O HY Npoby.

PacTBOpoM CpaBHEHWSI CNYXUT pacTBOp, HE CoAepXallnii cTaH4apPTHOro pacTeopa BaHaaus.

Mo nony4YeHHbIM 3HAYEHUAM ONTUYECKMX NAOTHOCTEM 1 COOTBETCTBYIOLWMM M MaccamMm OKCuga BaHagus
(V) cTpoAT rpagyvpoBOYHbIA rpaduk.



FOCT 25542.4—2024

3.3 0O6paboTka pe3ynbTaTtoB

3.3.1 Maccosyt gonto okcuga BaHaausa (V) B npoLeHTax BbIYMCNAIT No dopmyne

X =*1 100
T-Y2 ' (1

roe T 1 — macca okcuga BaHagusa (V), HalijeHHas no rpagyvmpoBOYHOMY rpadomky, T;

Vj — 06bEeM OCHOBHOrO pactsopa, cMm3;

T — Macca HaBecKu ruHo3ema, T;

V2 — 06beM a/IMKBOTHOI YacTh pactBopa, cM3.

3.3.2 Jonyckaembie pacxoxgeHus pes3ynbTaToB napasiefibHbIX onpeaeneHnii u pesynbTatoB aHaimsa
He A0/MKHbI NPeBbIWAaTh 3HAYeHWH, yKa3aHHbIX B Tabnauue 1.

Tabnuya 1

Lonyckaemoe pacxoxpaeHue, % (a6c.)
MaccoBas nons okcuaa BaHagus (V), %

npegen noBTopAemMocTu, r npeaen sBonponsBoAnMOCTH, R
Ot 0,0005 go 0,0010 Bktou. 0,0004 0,0008
Cs. 0,0010» 0,0030 » 0,0008 0,0015
» 0,003 » 0,005 » 0,001 0,002
» 0,005 » 0,010 » 0,002 0,003
» 0,010 » 0,020 » 0,003 0,005

3.4 TlpoTokos aHanusa

MpoTOKON aHasM3a JO/HKEH coAepXaTb Crnefylolmne faHHbIE:

- UAaeHTUMKaLMIO UCCNelyeMoro MaTepuana;

- CCblJIKy HA NPUMeEHsiIeMblli MeTog;

- pesynbTaTtbl aHaN3a;

- 0COBEHHOCTM, OTMeueHHble B MpoLecce aHann3a;

- No6Gble onepaunun, He NpPeAyCMOTPEHHblE HACTOAWMM CTAHAAPTOM WM cuuTalouliMecss HeobGsi3a-
TEJIbHbIMU.

4 doTOMeTpUYecKuii MeTog onpeaesieHns okcmaa BaHaams
C ¢oochopHOBONL{PPaAMOBOI KNCNOTOMN

MeToq OCHOBaH Ha LLEe/I0YHOM Pas/ioXeHUN NPobbl, 06pa30BaHNM XENTOro COeANHEHUS BaHaaus ¢ dhoc-
¢hopHOBO/IbHPAMOBOVA KACNOTON U U3MEPEHUM OMTUUYECKOW NMAIOTHOCTU pacTBopa MNpu AJIMHE BOJHbI 400 HM.

4.1 Annapartypa, peakTuBbl U pacTBOpbI

CnekTpodpoTomeTp nnv hoTO3NEKTPOKOSTIOPUMETP.

Kucnota asotHasa no NOCT 4461, pactBop 8 mosb/am3.

Kucnota optococchopHas no NOCT 6552.

HaTpwuii BonbhpamoBo-kucblii no FOCT 18289, pacTtBop ¢ MmaccoBol gonein 16 %.

Hatpus rugpokeng no TOCT 4328, pacTBop C MaccoBoli gonei 5 %.

BaHagua (V) okeug,

CtaHfapTHble pacTBOpbl BaHaaus:

a) PacTtBop A: 0,2500 r npeaBapuTenbHO BbICYLLEHHOrO npu Temnepatype 110 °C B TedyeHne 14 n ox-
NaXAeHHOro B aKcukaTope okcuaa BaHaausa (V) pacTBopsIoT B 8 CM3 pacTBopa ruapokcuga HaTpus, fobasns-
toT 10 cm3 pacTBopa a30THOM KWUC/AOTbl, NEPEHOCAT B MEPHYH KOGy BMecTMMOocTbio 1000 cm3, gonmnsaroT Ao
MEeTKU BOAOWN 1 nepemMeLLnBatoT.

1 cm3 pacTtBopa A cogepxuT 0,00025 r okcnga BaHagusa (V).

6) Pacteop B: 10,0 cm3 pacTBopa A NnepeHoCcAT B MEPHYIO KOGy BMeCTUMOCTb 250 cM3, fonusatT 4o
MEeTK/M BOZOW W nepemelunBatoT. PacTBop roTOBAT nepes NpUMeEHEHUEM.

1 cm3 pactBopa b cogepxut 0,00001 r okcnga saHagua (V).
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4.2 TlpoBegeHve aHanusa

4.2.1 ANVMKBOTHYI YacTb 06bemoM 50 cM3 a30THO-KMUC/IOro pacTsopa npobbl, NPUIOTOBIEHHOIO pPasso-
XeHnem npobbl cniasneHnem no NOCT 23201.3, nomewalnT B cTakaH BMeCTMMOCTbiO 250 cm3, 4o6aBnsoT
20 cm3 pacTBopa a30THOI KMCMOThI U HarpeBatoT Ao TemnepaTypbl 90 °C.

3atem o6aBnaT 4 cmM3 opTOPOoCHOpPHOW KNCNOTbI, 4 CM3 pacTBopa BONbPAMOBO-KACNIOIO HaTpUsa U
nepemMeluvBaloT. Flocne oxnaxaeHns pacTtsopa NepeHOCAT B MepHY Konby BMecTumocTbio 100 cm3, fonu-
BalOT 0 METK/ BOLOW M NepemMeLLuBatoT.

Yepe3 15 MUH M3MepAOT ONTUYECKYH M/IOTHOCTb pacTesopa Ha (POTO3NEKTPOKOSIOPUMETPE WM Crek-
TpodhoTOMeETpe, YUnTbIBasA, YTO MakCMyM CBETOMOI/OWEHNS pacTBOpa COOTBETCTBYET A/IMHE BOSHbI 400 HM.
PacTBOpOM cpaBHEHMS CMYXWUT PacTBOP KOHTPOJ/ILHOTO OMbITa, NPOBEAEHHLIN Yepe3 Bce CTauu aHan3a.

Maccy okcuga BaHaausa (V) HaxogsT no rpagyvpoBOYHOMY rpadouky.

4.2.2 [1nAa nocTpoeHus rpafyvpoBOYHOIO rpaduka B BOCEMb MepHbIX K016 BMecTuMmocTbio 100 cm3
Kaxxgaa otmepsawT 0; 1,0; 2,0; 4,0; 8,0; 12,0; 16,0 n 20,0 cm3 cTaHAapTHOro pacteopa b, yto cooTBeTcTBYET
0; 0,00001; 0,00002; 0,00004; 0,00008; 0,00012; 0,00016 u 0,00020 r okcnga BaHagusa (V). Bo Bce konbGebl
[obaBnsAwT Boay A0 o6bema 50 cm3, 3aTeM — no 20 cm3 pacTBopa a30THOWM KWUC/OThl, HarpeBatT A0 Temne-
patypbl 90 °C 1 ganee nocTtynatT cornacHo 4.2.1. PacTBOPOM CpaBHEHWS CNYXUT pacTBOp, He cofepxalluii
cTaHAapTHOro pacTeopa BaHaaus.

Mo nonyyeHHbIM 3HAYEHUAM ONTUYECKMX NAOTHOCTEN 1 COOTBETCTBYIOLWMM VM MaccaM oKcuga BaHagus
(V) CTpOAT rpaayMpoBOYHbIV rpadivik.

4.3 O6paboTka pe3y/bTaTtoB

4.3.1 Maccosyto gonto okcnga saHagus (V) (X) B npoueHTax BblYUCAAKT Mo hopmyne

y _
m-V2’ )

roe mil Macca okcuga BaHagusa (V), HalijeHHasi Nno rpagyMpoBOYHOMY rpadouky, T;

M 06BbEM OCHOBHOMO pacTsopa, Cm3;

T Macca HaBecCku [/IMHO3eMa, T;

Vo 06bEM A/IMKBOTHOM 4YacTu pacteBopa, cM3.

4.3.2 Jonyckaemble pacxoxAeHus pesysibTaToB MapasifiefibHbiX onpeaeneHnii n pesynbtatoB aHaamnsa

HE AOJ/DKHbI MPEBbILATL 3HAUYEHWI, yYKasaHHbIX B Tabnuue 1

5 doToMeTpuYyecKuii MeTop, onpenesieHnsa okcmaa mapraHua

MeTog OCHOBaH Ha LE/IOYHOM Pa3/ioXeHUn Npobbl, BbIAEEHNN OKCUTMApaTa MapraHua Ha KosIsiekTope,
OKMC/IEHNM MapraHua nepiiogaToM Kanus v U3MepeHur onTUYEeCKol NIOTHOCTY OKpalLleHHOro pacTteBopa nep-
MaHraHata Kaius npu AJivHe BOJSHbI 525 HM.

51 Annapartypa, peakTuBbl U pacTBOpbI

CnekTpodoToMeTp uan oTO3NEKTPOKOIOPUMETP.

Kucnota cepHas no NOCT 4204, pactsopbl 1.1 un 1:15.

Kucnorta asotHasa no NOCT 4461.

Kucnota optococdopHas no FOCT 6552, pacteop 1:1.

Kucnota 6opHasa no FOCT 9656.

Kucnora congHaa no NOCT 3118 pacteop 1:1.

Hatpwuii yrnekucnbiii no FOCT 83.

Hatpusa rugpokeng no FOCT 4328, pacTtBopbl ¢ MaccoBoli goneit 20 n 2 %.

AMMOHMNIA HagacepHokucnbli no FTOCT 20478, pacTBop ¢ MaccoBoi goneii 20 %.

CnupT 3TNNOBbLI pekTudnkoBaHHbIn no FOCT 18300.

MarHuit meTannunyecknii no FOCT 804.

MarHuin cepHokucsblii, pacteop: 3,0 r MarHWs pacTBopsaroT B 20 cm3 pacTBopa cepHol kucnotbl 1:1,
NepeHocsAT B MEPHYHO KOGy BMeCcTUMOCTbio 1000 cm3, 4ONMBAOT A0 METKM BOAOW M NepeMeLlnBaloT.

Kanus nepiogar wnu Hatpus nepiiogar.

Bogopopga nepokcug no MOCT 10929.
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Boga, He cogepxawan BoccTaHoBuTesnel: Kk 1000 cm3 AUCTUANUPOBAHHOW BoAbl f06aBnsalnT 5 cM3
pacTBopa cepHoli kucnoTbl 1:1, HarpeBaloT f0 KUNeHns, 06aBNSAI0T HECKO/IbKO KpUCTa0B nepiiogata kanus
N KUNATAT 10 MUH.

Kanuin mapraHuyoBokucbiin no FTOCT 20490.

MapraHey, meTananyecknini no FOCT 6008.

CraHfapTHble pacTBOpbl MapraHua:

a) Pacteop A: 0,2228 r mapraHL0BO-KMCNOro Kasnsi pacTBOPSOT B Boge, fo6asnsawnT 20 cm3 pacTBopa
cepHoit kucnotbl 1:1,5—6 kanenb pacTBopa Nepokcuga Bogopoda v ynapvBalT 4O NOABAEHUS Genbix Napos
CEepHOI KncnoTbl. PacTBOp oxnaxaalT, MEPEHOCAT B MEPHYHO KOGy BMecTUMocTbio 1000 cm3, gonmBatoT 4O
MEeTKW BOAOIN U nepemMeLLnBatoT.

Vnm 0,0774 1 mapraHua nomewarT B cTakaH BMmecTumMocTbio 200 cm3, gobasnsawT 20 cm3 pacTeopa Cco-
NAHO KMcnoTbl 1:1, cTakaH HaKpbIBAKT YACOBbIM CTEK/IOM W HarpesalT 40 pacTBOpeHus mapradua. lMocne
OXNIaXXAEHNsA pacTBOpP NEPEHOCAT B MEPHYIO KON6y BMecTMMOCTbio 1000 cM3, foNMBaKOT A0 METKM BOAONW U
nepemeLLMBaloT.

1 cm3 pacTtBopa A cogepxut 0,0001 r okcuaga mapraHua (11).

6) PactBop B: 20 cm3 pacTBopa A NepeHocAT B MEPHY Konby BmecTumocTbio 1000 cm3, gonusawT 4o
METKM BOZOW 1 nepemelunBatoT. PacTBop roToBAT nepes ynotpebneHnem.

1 cm3 pactBopa b cogepxut 0,000002 r okcnga mapradua (Il).

5.2 TpoBegeHue aHan3a

5.2.1 4,8 ryrnekucnoro Hatpus v 1,6 r 60pHOI KMCNOTbl NOMeLLaT B NAaTUHOBLIN TUreslb U nepemeLlu-
BatoT. [lo06aBNAT 2 I Npo6bl M BHOBb TLAaTe/IbHO NepeMellnBaloT. Turesib NOMeLarT B Neyb ¢ TeMnepaTypoli
500 °C. lNocne npekpalweHns 6ypHOI peakunm TemnepaTypy nocteneHHo nosbiwakT 4o 1100 °C 1 BbiAepXu-
BalOT npu aToil TemnepaType 20—30 MWH 40 NONYYEHUS NOABWXHOIO rOMOFEHHOro naasa. Turesib BbIHAMAIOT
M3 neun 1 oxsaxgarT. 3aTeM MoMeLlLarT B cTakaH BMecTuMocTbio 400 cm3, cogepxawuin 250 cm3 ropsivei
BOAbI, W HarpesarT A0 NOSIHOTO PacTBOPEHWs nnasa. Turenb W3BMEKAKT M3 CTakaHa, onosiackMsatoT ropsyel
BOJOI B CTakaH, 3aTeM fob6aBnsawT B Turenb 15—20 cm3 ropsadyein Bogbl 1 10 Kanesib a30THOW KACAOTbl U Ha-
rpeBaloT A0 pPacTBOPEHUS BO3MOXHbIX OCTATKOB M/iaBa Ha CTeHKax TUrs. MonyveHHbli pacTBOp nepeHocAaTt
B TOT )€ CTakaH, TUresib BHOBb OMoJjlackMBatoT ropsyvein Bogoii. MNpy onucaHMn guanasoHOB NPOCTaBUTb 3HaK
npoueHTa nocnie MMHUMasIbHOTO 3HaYeHuA AnanasoHa.

5.2.2 K pactBopy go6asnsatT 20 cm3 pacTBopa rmgpokcuga HaTpuss ¢ maccoBoii gonein 20 %, Harpe-
BalOT 00 NOJIYYEHMs MpPO3payHoro pacrteopa W npuamsaloT euwe 5—10 cm3 pacTBopa rugpokcuaa Hatpus.
3atem npunusarT 5 cmM3 pacTBopa HaACEPHO-KMC/IOr0 aMMOHUSA, KANATAT 5—7 MuH 1 go6asnawT 0,5 cm3
3TUNOBOrO cnupTa AN BOCCTAHOBNEHWS MepmaHraHarta, KOTOpbli MOXeT o6pa3oBaTbCs B pe3yfbTare OKUC-
NIeHNA HaACEepPHO-KUC/IbIM aMMOHKEM. K pacTBopy npu MOCTOSHHOM nepemeluBaHumn gobasnsawT 5 cm3 pacTt-
BOpa CEPHO-KUCNOr0 MarHus, HarpesaloT [0 KWNEeHUs, 3aTeM OCTaBMAT Ha BOAAHOW 6aHe A0 Koarynaumm
ocagka. Tennblil pacTBop uUNbTPYOT Yyepes hunbTp «benas nNeHTa», NpoMbIBas cTakaH 1 UNbLTP C OCafKoM
2—3 pasa ropsiuMm pactBOpoM rMapokcmaa HaTpus ¢ MaccoBoOW gonen 2 %. Janee cunbTp ¢ ocagkom nome-
LalT B CTakaH, rae NnpoBoAnAOCh ocaxjeHue, 06aBnsatoT 15 cm3 pacTBopa cepHoit kncnotbl 1:15,10 kanenb
a3oTHoi kmcnoTtel 1 10 cm3 BoAabl. PacTBop HarpesaT go temnepatypbl 70—80 °C, paspywasa unbTp cTe-
KNSHHOWM nasioykoil. CTakaH HakpbIBaKT YacOBbIM CTEK/IOM WM PacTBOP BblAEPXUBAKOT MpU 3TON Temnepatype
10 MUH, 3aTeM (PUALTPYIOT B KOHNYECKYHO KONBY BMECTMMOCTbI 150 cM3 C HaHEeCeHHOl Ha Hee MeTKOW, CoOoT-
BeTCTByHoLLel 06beMy 20 cm3. CTakaH 1 ounbTp NpomMbiBatoT 5—6 pa3 ropsyeli Bogol. PactBop BbinapmBatoT
0o obbema 20 cm3. K noslyueHHoMy pacTtBopy A06aBnsaT 3 cM3 pactBopa opTtodocdopHoi knucnotsl, 0,25 1
nepiiogata Kanans UM HaTpus, HakpbIBaKOT KONOY YaCOBbIM CTEKIOM W KUMATAT 5—7 MUWH, 3aTeM OCTaBNSAOT
npv Temnepatype, 6/M3KOM K TemnepaTtype KuneHus, A0 MNOsiBNEeHUs YCTOWYMBON (PMONETOBOW OKpackn nep-
MaHraHaTta kanus, nogaepxumeas oo6bem pactesopa okono 20 cm3, A71A Yero no mepe Hafo6HOCTU MpunnsaoT
BOAY, He coaepxallylo BoCCTaHOBMUTENeln. PacTBop BblAepXUBaOT Ha BoAAHON 6aHe 10 muH. [lanee pacTtBop
OX/1aXOAT U NEepeHOCAT B MepPHY K016y BMECTUMOCTbIO 25 cM3, 40NUBAOT A0 METKA BOLON, He copepxa-
el BocCTaHOBUTENEW, N NepeMeLLmnBatoT.

5.2.3 Uepes Bce cTagmm aHaniv3a NpoBOAAT KOHTPOJIbHLIM OMbIT, NPUYEM CnaaBfieHNe CMeCU YrieKuc-
/I0r0 HaTpusA 1 GOPHON KUCIOTbl NPOBOAAT TOMIbKO A0 NOSYYEHUS NPO3payvyHoro nnasa.

5.2.4 OnTunyeckytlo NJOTHOCTb pacTBopa M3MepslT Ha cnekTpodoTtomeTpe unn POTO3/IEKTPOKONOPU-
MeTpe, y4nTbiBas, YTO MakCMMyM CBETOMNOI/NOLWEHNS PacTBOPOB COOTBETCTBYET AJIMHE BOMHbI 525 HM. Pac-
TBOPOM CpPaBHEHUS C/TYXXUT PacTBOP KOHTPOJIBHOrO OnbITa.

Maccy okcuga mapraHua B pacTBope HaxoAsT Mo rpagyvpoBOYHOMY rpadiuky.
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5.25 [na noctpoeHus rpagyvpoBOYHOIO rpadiuka B CEMb CTakaHOB BMeCTUMOCTbIO 400 cM3 KaxAbll

po6asnsaoTt 0; 1,0; 3,0; 5,0; 10,0; 15,0 n 20,0 cm3 pactBopa b, uto coorsetctByeT 0; 0,000002; 0,000006;
0,00001; 0,00002; 0,00003 n 0,00004 r okcuaa mapraHua. B kaxablii cTakaH go6asnsawT 250 cm3 BoAbl,
20 cm3 pacTBopa rmgpokcuga HaTpusi ¢ maccoBoi goneii 20 %. PactBop HarpesatoT, gobasnsatTt 0,5 cm3
3TU/I0BOrO CNUpTa, Npu nepemelinBaHMmM 5 cm3 pacTBopa CEepPHO-KUC/ION0 MarHus, HarpeBatoT A0 KAMEHUA U
Janee aHanv3 nNpoAosikalT cornacHo 5.2.1.

PacTBOpoM cpaBHEHWS CNYXWUT pacTBOp, He codepXallnii cTaH4apTHOro pacTeopa MapraHua.

Mo NOAYYEeHHbIM 3HaYeHNSIM ONMTUYECKMX MSIOTHOCTEW U COOTBETCTBYHOLMM VMM MaccaMm OKcuAaa mapraH-
La CTPOAT rpagyvMpoBOYHbIA rpaduk.

5.3 O6paboTka pe3ysibTaToB

5.3.1 MaccoByw gonto okcuaa mapraHua (1) (X) B npoueHTax BbIUMCAAT No hopmyie
X == +100, (3)
roe 7l — macca okcuga mapradua (Il) B pactBope npobbl, HaligeHHas no rpagynpoBOYHOMY rpadiunky, T;

ff? — macca HaBecku rnmMHo3ema, .

5.3.2 [lonyckaemble pacxXxoXAeHus pe3ynbTatoB NapasisiesibHbIX onpefaeneHnii n pesynbTatoB aHaimsa
He OO/MKHbI NPEeBbIWAaTh 3HAYEHWI, yKa3aHHbIX B Tabauue 2.

Tabnuya 2

" " [Jonyckaemoe pacxoxaeHue, % (abc.)
laccoBas o151 okevga MapraHua, %

npeaen NoBTOPSIEMOCTH, T npeaen BonpousBoaMMocTy, R
Ot 0,0001 go 0,0002 Bk/ItOM. 0,0001 0,0002
Cs. 0,0002 » 0,0005 » 0,0002 0,0003
» 0,0005 » 0,0010 » 0,0003 0,0005
» 0,0010 » 0,0020 » 0,0004 0,0007
» 0,0020 » 0,0070 » 0,0005 0,0008

6 ATOMHO-a6COPO6LVOHHbIN METOA, OnpeaesieHns okcuaa MapraHua

MeTod, OCHOBAH Ha KUC/IOTHOM WM LLE/IOYHOM PassfioKeHWn npobbl U3MepeHun aToMHol abcop6uum
MapraHua B NjaMeHun aleTuieH-Bo3ayX Npyu A/IMHE BOJHbI 279,5 HM.

6.1 AnnapaTtypa, peakTuBbl N pacTBOpPbI

CnekTpoMeTp aTOMHO-abCcOpOUMOHHBI CO BCEMU MPUHAANEXHOCTAMU U UCTOYHWKOM WU3NYyYEHUs AN
MapraHua.

AueTtuneH TexHudeckuii no FOCT 5457.

Bopa, ABax4bl AUCTUN/INPOBAHHAsA, A1 NPUTOTOB/IEHNS PaCcTBOPOB M MPOBEAEHUS aHansa.

Kucnota congHasa no NOCT 3118, pacteopbl 1:1 1 1:10.

Kucnota asotHasa no NOCT 4461, pactsop 8 mosib/am3.

Kucnota 6opHas no FOCT 9656.

HaTpwuii yrnekucnbiii 6e3sogHblii no FTOCT 83.

AueToH no NOCT 2603.

AntomMmuHnii mapkun A995 no TOCT 11069, cTpyxka. CTPYXKy ouMWaloT aueTOHOM, BbICYLUMBAKT B Cy-
WwuabHOM Wwkadyy npu temneparype 100 °C 3—4 MUH 1 OX/1axdatoT B aKCUKaTope.

Hukenb xnopucTeiii no FOCT 4038, pacTBop ¢ Maccosoli goneit 0,2 %.

PtyTe no FOCT 4658.

PactBop antomuHusa 26,5 r/gm3: 26,50 r antoMUHUSA NomellatoT B cTakaH BMecTUMOCTb0 1000 cm3, Ha-
KPbIBAlOT 4aCOBbIM CTEKNOM WM HEGOMLLWMMKU NopumnsaMn gobasnsaT 600 cM3 pacTBopa COMsiHON kucnotbl 1:1,
3atem 1 cm3 pacTBopa X/I0PUCTOr0 HUKENs unv Kanaw pTyTu. Mocne npekpalieHus 6ypHOR peakuun pact-
BOP HarpeBalT 4O MOSIHOTO PACTBOPEHMSA CTPYXKM, OX@XAAKT, NEPEHOCAT B MEPHYHO KOMBY BMECTMMOCTbHO
1000 cm3, gonuBatoT 4O METKM BOAOWA U NepemMeLLmBatoT.

MapraHey, meTtannmyeckuii no FOCT 6008.

MapraHey, xnopucTblii no FOCT 612.
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CtaHfapTHble pacTBOpbl MapraHua:

a) Pactsop A: 0,7745 r mapraHua nomewiarT B cTakaH BMecTUuMocCTbto 200 cm3, fobasnsatot 20 cm3 pac-
TBOpa COMSHONW KncnoTbl 1:1, cTakaH HakpblBalOT YacOBbIM CTEK/IOM W HarpeBalT A0 pacTBOpPEHUs mMapraHua.
Mocne oxnaxpaeHua pacTBOpP NEPEHOCAT B MEPHYK Konby BmMecTMMocTbio 1000 cM3, f0AMBalOT 00 METKM
BOAOW 1 nepemewnsarT nnm 2,7937 r npegeapuTesibHO BbiCYLIEHHOro npu TemnepaTtype 110 °C u oxnaxaeH-
HOro B 3KCUKaATOpe X/I0PUCTOro MapraHua pacTBOpsAOT B cTakaHe BMecTumMocTbio 200 cm3 B 80 cm3 pacTBopa
consiHon kucnotbl 1:10.

PacTtBop nepeHocAT B MEpHYHO kKON6y BMecTuMocTbio 1000 cm3, 40MBaOT A0 METKU BOAON M nepeme-
LUMBAOT.

1 cm3 pacTtBopa A cogepxut 0,001 r okcuga mapraduya (Il).

6) PactBop B: 50,0 cm3 pactBopa A NepeHocAT B MEPHYI Konby BmecTumocTbio 1000 cm3, gonmeaioT
[0 MeTKn BOAOIN 1 nepemMelLvBaloT. PacTBop rotosAT nepes npuMeHeHuemM.

1 cm3 pacTtBopa b cogepxut 0,00005 r okcuga mapraHuya (11).

6.2 lNpoBepeHVe aHau3a

6.2.1 [ns aHanuMsa MCMosb3ylT pacTBop NPobbl, NPUroToBNeHHbI No FTOCT 23201.3 (Mpu NpUMEHEeHUN
pacTeBopa npobbl, NPUrOTOB/IEHHOTO METOAOM Pa3fIoXeHNs NpPobbl CriaBeHneM, UCMO/b3YT a30THO-KUCbIT
pacTBop).

PacTtBop KOHTpONbHOro onbita rotoBAT o NOCT 23201.3, go6aBnsas B MepHyto konby 20 cm3 pacTBopa
asloMUHUA NPY KUC/IOTHOM passioxeHun npobbl 1 100 cM3 pacTsopa a/loMUHUA NPU LWEN0YHOM Pas/ioxeHun
npobbl cnnaBneHnemMm.

M3mepsoT aToMHyto abcopbumio mapraHua B pacTBope npobbl napanfiefnibHo ¢ pacTtsopamu Ans no-
CTPOEHUA TpagyvpoBOYHOro rpadinmka 1 KOHTPOILHOIO OMbITa B NaMeHn aueTuieH-Bo3ayX npv A/IMHe BOJIHbI
279,5 HM.

V3 3HaueHus1 aToMHOl abcopbuny pacTBopa Npobbl BbIUUTAKOT 3HAYEHWE aTOMHOW abcopbuumn pacTsBo-
pa KOHTPOJILHOTO OnbiTa. Maccy okcuia mapraHua HaxoAAaT Mo rpagyvpoBOYHOMY rpadoviky.

6.2.2 [/18 NOCTPOEHUA rpafyMpoBOYHOIO rpaduka B WeCTb MepPHbIX KO/16 BMECTMMOCTbIO 250 cM3 Kax-
fasa otbupatot 0; 0,5; 1,5; 3,0; 50 mn 7,0 cm3 ctaHgapTHoro pactBopa b, uto cootBetcTtByeT 0; 0,000025;
0,000075; 0,00015; 0,00025 1 0,00035 r okcnga MapraHua. Bo Bce konbbl gob6asnsaoT no 100 cm3 pacTBopa
anioMuHnsa. B cnyvae pasnoxeHus npobbl METOAOM LLEMOYHOro ChaB/ieHns BO BCe KOObl [06aBASAIOT Takke
no 12 r yrnekucnoro Hatpusi, 4,0 r 60pHO KMCOThI M 50 cM3 pacTBOpa a30THOW KUC/OTbI.

M3mepstoT aToMHylo abcopbumio MapraHua B niameHu aueTuneH-Bo3ayX Npu ANnvHe BOMHbl 279,5 HM
HenocpeACTBEHHO A0 M NOC/Me U3MEPEHNs aTOMHON abcopbumm MapraHua B pacTeBope npoobl.

M3 3HaueHnii aTOMHON abcopbuny pacTBOPOB BbIYUTAKOT 3HAYEHME aTOMHON abcopbumn pacTsopa, He
cofepxallero ctaHaapTHbI pacTBOp MapraHua, 1 no nosyYeHHbIM 3HaYeHUAM M COOTBETCTBYHOLLMM MM Mac-
cam OKCuaa mapraHua CTposiT rpagyvpoBOYHbIi rpadivk.

6.3 O6paboTka pe3yfibTaToB

6.3.1 Maccosyt ponto okcuga mapradua (I) (X) B npoueHTax BblYMCNAKT No dopmyrie

X =2100,
T @
roe T 1 — macca okcmga mapraHdua (Il), HaligeHHas no rpagyvpoBOYHOMY rpadvky, T;
T — Macca HaBecku [MUMHo3ema, T.
6.3.2 Jonyckaemble pacxoxaeHus pesynbTaToB napassiesibHblX onpegeneHnii n pesynbTaTtoB aHanusa
He A0/MKHbI NPEBbIWAThL 3HAYEeHWl, YKa3aHHbIX B Tabnuue 2.

7 cDOTOMeTpl/I‘-IeCKI/IIM/‘I METOo4 onpeagesieHnAa okCnaa Xpoma

MeTof, OCHOBaH Ha LLEe/IOYHOM Pas3/ioXeHUn npobbl CriaB/iIeHNeM, OKUC/IEHUN TPEeXBasIEHTHOro Xxpoma
[0 WecTMBasieHTHOro, o6pa3oBaHMM KOMMekca Xxpoma ¢ AndeHnnkap6asngoMm 1M MsMepeHur OnTUYecKow
N/IOTHOCTY OKpaLleHHOro pacteopa npu AsinHe BOMHbI 545 Hwm.

Ecnn maccosas gons okcuaa BaHagus (V) 6onee yem B Tpu pasa npesbillaeT MacCoBYH A0 OKcuaa
xpoma (lll), TO npeaBapuTesibHO NPOBOAAT 3KCTPAKLMIO XpoMa MEeTU/IM300YTU/IKETOHOM W Pe3aKCTpakLumio
BOZOMW.
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7.1 Annapatypa, peakTuBbl N PacTBOpbI

CnekTpooTOMETP UNN (POTOI/TEKTPOKOSIOPUMETP.

Kucnota cepHas no NOCT 4204 n pacTBOpbl C KOHUEHTpaunein akBuBasieHTa 8 n 2 monb/gm3.

Kucnota conanaa no NOCT 3118, pacteopbl 6 n 0,5 mons/gm3.

Kucnota cocchopHaa no FOCT 6552, pasbaBneHHas 1:10. OnA nNpuroToBAEHWS KWCAOTbl, CBO6OAHO
OT BOCCTaHOBMWTENEN, B ropsayunii pacTBop KUC/OTbl A06aBASAIOT MO KanasM pacTBOpP nepMaHraHata kanus Ao
NoJly4eHuns1 yCTOUYNBOI B TeueHne 10 MVH pPO30BOW OKpacku pacTsopa.

Boga, cBoboaHas oT BocctaHoBuTeNei: kK 1000 cM3 Bogbl npunmBatoT 2,5 cM3 pacTBOpa CEpHOI Kucno-
Tbl 8 MOIL/AM3, HarpeBatoT A0 KUNEHUs, NPUBaBNAIT pacTBOpP NepMaHraHaTa Kaaums A0 YCTOWYMBOW pPO30BOI
OKpacku pacTBopa u KUNATAT He meHee 10 MuH.

Llepuii-aMMOHWIA a30THO-KUCbIA, pacTBOP C KOHLUEeHTpauueli akeuBaseHTa 0,04 monb/gm3 no Lepuo B
pacTBope CcepHOli KUCNOTbl 2 Monb/AmM3: 2,19 1 a30THO-KUCNOMO LiepUs-aMMOHUA PacTBOPSAT B HEGO/bLIOM
KosimyecTBe BOAbl 1 A06aBNS0T 25 cM3 pacTBopa CEpHOW KUCIOThl 2 MOonb/aM3. PacTBOp nepeHocAT B Mep-
Hyt0 KONOy BMecTMMOocTbio 100 cm3, gonuBatoT 4O METKM BOAOWN U nepemMeLLnBatoT.

Kanuii nepiiogar.

Kanuii mapraHuoBokucsbliit no FOCT 20490, pacTBop ¢ maccoBoit goneit 0,07 %.

MeTnnn3obytnnketoH (MUBK) ouneHHbI: B 4eNUTENbHYI0 BOPOHKY BMeCcTMMOCTb0 500 cm3 nomella-
toT 350 cM3 MUBK, oxnaxaeHHoro go Temnepatypbl 5—10 °C, 50 cm3 pacTBopa Co/sHOW kucnotbl 0,5 Mosb/
OM3 1 OCTOPOXHO BCTpsAxmBalT 1 MuH. [ocne pasfeneHus cnoeB BOAHYK hasy CAMBaloT U oTbpachiBatoT.
OuuuieHHbIT MUBK xpaHaT B nocyae ¢ NPUTEPTOR NPOGKOIA.

AuetoH no NOCT 2603.

CnupT 3TNNOBLI pekTudunKoBaHHbIn no FOCT 18300.

OvndeHnnkapbasung, pactsop ¢ MaccoBoli gonein 1 % B alUeToHe, CBEXenpUroToBEHHbIN.

Kanuin gyxpomoBo-kucnblii no FOCT 4220.

CraHgapTHble pacTBOpbl Xpoma:

a) PactBop A: 0,1936 r npegBapuTesibHO BbICyLLEHHOro npu Temnepartype 150 °C B TeyeHue 10 4 un
OXJTXKAEHHOI0 B 3KCMKaTOpe ABYXPOMOBO-KUC/IOMO Ka/us MoMeLlalT B cTakaH BMecTMMOCTbio 400 cm3 un
pactBopstoT npumepHo B 200 cm3 Bogpl. PacTBop nepeHoCcAT B MEpHyt Konby BmecTumocTbio 1000 cm3, fo-
NNBAalOT A0 METKN BOAONW M NepemeLLnBatoT.

1 cm3 pactBopa A cogepxut 0,0001 r okcuga xpoma (l11).

6) PactBop B: 25 cm3 pactBopa A nepeHoCAT B MepHYyK Konby BMecTMMocTbio 500 cM3, gonmsatoT Jo
MeTKM BOZOW 1 nepemelunBatoT. PacTBOp roTOBAT nepej ynoTpebneHnem.

1 cm3 pacteBopa b cogepxut 0,000005 r okcnaga xpoma (ll).

B) PacteBop B: 10 cm3 pacTBopa B nepeHOCAT B MepHyl KON6y BMecTMMocTbio 100 cm3, fonunsalT A0
MeTKM BOZOW M nepemelunBatoT. PacTBOp roToBSIT nepej ynotpebneHnem.

1 cm3 pacTtBopa B cogepxut 0,0000005 r okcuga xpoma ().

Hukenb xnopucTeiii no FOCT 4038, pacTtBop ¢ MaccoBoii goneit 0,2 %.

PtyTb no FOCT 4658.

AntomuHnii mapkn A995 no FOCT 11069, cTpyxka. CTPYXKy OumMLLaloT B aLeToHe, 3aTEM BbICYyLUMBAIOT B
cywunnibHOM Wwkady npu Temnepatype 100 °C 3—5 MWH 1 oxniaxpaloT B aKCukatope.

PactBop antomuHuns 26,5 r/am3: 26,5 r anioMUHMEBOl CTPYXKUM MOMELLAlOT B CTakaH BMECTUMOCTbLH
1000 cm3, gobaBnAwT 1 kannw pTytm wim 1 cm3 pacTBopa X/I0PUCTOro HUKenNs, 3ateMm no yactam 600 cm3 pac-
TBOpa COMSHOW KucnoTtbl 6 mMonb/am3. Mlocne npekpaleHus pacTBOPeHUs pacTBOp OXAaxAalT, fo6asBnsioT
100 cm3 cepHOli KUCNOTbI, BbiMapuBalT A0 BblAeNeHUss 6enbix NapoB CepHOi kncnotbl U ewe 10 muH. Mocne
oxnaxgeHua nobasnaT 400—500 cm3 BOAbl U HarpesaloT [0 MoJslydYeHUs npo3pavHoro pactsopa. MNonyyen-
HbI pacTBOp OX/MlaXAalT, MEPEHOCAT B MEPHYH Konby BmecTuMocTelo 1000 cM3, 4onvBaloT A0 METKM BOJOM
1 nepemMeLL1BaloT.

7.2 TlpoBepneHue aHanusa

7.2.1 OnpepeneHne mMaccoBO [ONM OKCMAA XpOMa Mpu COOTHOLWEHMM okcuaa BaHaausa (V), n okcnga
xpoma (lll) He 6onee 3:1.

7.2.1.1 ANWKBOTHYK 4acCTb CEPHOKMCNOro pactBopa Npo6bl, NMPUIrOTOBIEHHOrO METOAOM LUE0UYHOro
pasnoxeHus Npobbl cniaeneHnem no FOCT 23201.3, 06beMoM 25 cM3, noMeLLaloT B CTakaH BMECTUMOCTbIO
100 cm3, pa3baBnsaT o ob6bema 30 cm3 Bogoi, npunvearoT 0,5 cM3 pacTBopa MapraHuoBOKUC/IONO Kaus,
HarpesalT [0 KANEHUS U BbIAEPXMBAKOT Npu TemnepaTtype kuneHus 10 MuH, [06aBNsAsa B C/yvyae UCYe3HO-
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BEHWS OKpacku 1—2 kanau pacTBopa MapraHLO0BOKWUC/OrO kKanus. 3ateM B ropsynii pactsop Ao06aBnsaloT Mo
KannsM 3TUNOBLIA CNUPT MO4YTW [0 O6GecLBeuYnBaHWs PO30BOIN OKpacku nepmaHraHata kanus. Mocne npu-
6aB/IEHUSA KaXAOoW Kanau 3TUI0BOro CnMpTa BbDKMAAKT HECKOSIbKO CekyHA. Heobxogumo msberaTb n3bbiTKa
BOCCTaHOBUTeNA. [ocne oxnaxAeHWs pacTBOp MEPEHOCAT B MepHyK Koniby BMecTMMoOcTbio 50 cMm3, npeg-
BapuTENbHO OMOJIOCHYTYIO BOAOW, HE cofepxalieit BocctaHoBuTeneir. JobasnsawT 3 cM3 opTodhocopHOl
KucnoTbl, 2 cM3 audpeHnnkapbasnpa, AONMBaOT 40 METKU BOLOW, He coepxalleli BocCcTaHOBUTe ek, 1 nepe-
MeLumaloT. O4HOBPEMEHHO Yepes Bce CTafuu aHanm3a NpoBOAAT KOHTPOJIbHbIA ONbIT.

Uepes 15 MuH, HO He no3xe, 4em yepes3 14, N3MEPADT ONTUYECKYIO MNOTHOCTL pacTBOpa Ha CMeKTpo-
doTomeTpe nMnn POTOI/IEKTPOKONIOPUMETPE, YUUTbIBASA, YTO MakCMyM CBETOMOIOLWEHNA PacTBOPOB COOT-
BETCTBYET ANIMHE BOJIHblI 545 HM.

PacTBOpoM cpaBHEHUS CNYXWUT pacTBOP KOHTPOJILHOIO OMbITa.

Maccy okcnga xpoma B pacTBOpe HaxoAAT Mo rpafympoBOYHOMY rpadomky.

7.2.1.2 Ans nocTpoeHus rpafyumpoBOYHOro rpadiuka B CEMb CTakaHOB BMeCTUMOCTbIO 100 cM3 Kaxablii
nomewatot 0; 1,0; 5,0; 10,0 cm3 pacTteBopa B 1 2,0; 6,0; 10,0 cm3 pactBopa b, uto cootBeTcTByeT 0; 0,0000005;
0,0000025; 0,000005; 0,00001; 0,00003; 0,00005 r okcuga xpoma (ll1).

B kaxnablii cTakaH gobasnsawT no 10 cm3 pactBopa anomMmuHus, 1,0 cM3 pacTBopa CEpPHOWN KUCOTbI
8 monb/am3. PasbasnsoT o ob6bema 30 cm3 Bogoin, npunameatoT 0,5 cM3 pacTBopa MapraHL,0BOKUCNOTO Ka-
nnAa, HarpesaloT [0 KUNEHUA 1 Aasiee MnocTynalrT, Kak yka3aHo B 7.2.1.1.

PacTBOpoM cpaBHEHMWS CTYXXWUT pacTBOp, He COAEepXaliuii cTaHAapTHOTO pacTBOpa Xpoma.

Mo NonyyYeHHbIM 3HAYEHMAM OMNTUYECKUX MAOTHOCTEN U COOTBETCTBYHOLMM MM Maccam okcuaa xpoma
CTPOSAT rpalyMpoBOYUHbIi rpacuk.

7.2.2 OnpepgeneHve MaccoBOW [OMM OKCMAa XpOMa Npu COOTHOLWEHWM okcupa BaHaausa (V) un okcuga
xpoma (lll) 6onee 3:1.

7.2.2.1 A/IMKBOTHYIO 4acTb CEPHOKUC/ION0 pacTsopa Mpobbl, NPUroTOB/IEHHONO METOAOM pPas/ioKeHUs
npobbl cnnaeseHnem no FOCT 23201.3, o6bemom 25 cm3 nomeLLatoT B CTakaH BMecTumMocTbio 100 cm3 ¢ OT-
METKOI, cooTBeTcTBYyHOWEN 06bemy 30 cm3. loBoaaT ob6bem pacteopa o 30 cm3 BOZoiA, A06aBNAOT 2 cM3
pacTBopa a30THOKMCAOro uepus-amMmoHus unu 0,1 r nepinogata kanmsa. CtakaH HakpbiBaloT YaCOBbIM CTEK/IOM
M OCTaB/IAOT Ha BOASAHON 6aHe 25 MWH, 06aBNsAsS BOoAy MO Mepe UcnapeHusi, 3aTem Ox/1axaalT A0 Temnepa-
Typbl 5—10 °C.

OXxNaXAeHHbI pacTBOpP NEPeHOCAT B AeNUTENbHYI0 BOPOHKY BMECTMMOCTb 200 CM3 C HaHEeCEHHOiA
Ha Hee OTMETKOI, cooTBeTcTBylleli 06beMy 45 cm3. PacTBop A0NMBAlOT A0 METKM BOAOW, OX/TaXAEHHOM
no temnepartypsl 5—10 °C, gobasnstoT 4,5 cm3 pactBopa CONSAHON KMCNOTbl 6 MOAb/AM3, OXNaXAEeHHON 40
Temnepatypbl 5—10 °C, nepemelwimsatoT, ganee gobasnat 25 cm3 MUBK, oxnaxaeHHOro 4o Temneparypsbl
5—10 °C, u BcTpsixusatoT 20 c. [Nocne paccnoeHus a3 BogHyH hasy cnmBatoT u oTépackiBatoT. K opraHnye-
ckoii hase pobasnatoT 25 cM3 pacTBopa ConsiHON kucnoTtbl 0,5 monb/gM3, BcTpsixmBaroT 20 ¢, nocse paccno-
€eHMs BOAHYI pasy CAmMBalT M oTopackiBaloT. K opraHnyeckoin dase gobaBnatoT 15 cm3 BoAbl U BCTPAXMBAOT
30 c. Onepauuio NOBTOPSAIOT ABaX/bl, cCO6Mpas BoAHble dhasbl B MEPHYI0 KO/16y BMecTUMOCTbio 50 cM3.

[anee B MepHy Konby BmecTumMocTbio 50 cm3 gobaBnsawT 1,3 cM3 pacTBopa CEpHO KWCNOTbl
8 mMonb/gM3 1 nocne nepemewmBaHnsa 2 cM3 pacTBopa gudeHunkapbasunga 4onvMBaloT 40 METKUM BOAOW,
He cofepxallieii BoccTaHOBUTeNel, U NepemMeLlnBaloT.

OfHOBpPEMEHHO Yepes3 BCe CTaAuu aHanmsa NpoBOAAT KOHTPOJSIbHbIA OMbIT.

Uepe3 15 MuH, HO He Mo3Xe, 4em yepes3 14, n3MepsAT ONTUYECKYIO MNOTHOCTL pacTBOpa Ha CMeKTpo-
hoTOMeTpe NN Ha (POTOINEKTPOKOSIOPUMETPE, YUUTbIBas, YTO MakCMMyM CBETOMOr/IOWEHUA pacTBOPOB, CO-
OTBETCTBYET AJINHE BOJIHbI 545 HM.

PacTBOpoOM cpaBHEHWSI CNYXWUT pacTBOP KOHTPOJILHOIO OMbITa.

Maccy okcuga xpoma B pacTBOpe HaxoAAT Mo rpafyMpoBOYHOMY rpadomky.

12.2.2 [na nNocTpoeHus rpagympoBOYHOro rpagyuka B CEMb CTakaHOB BMeCTUMOCTbO 100 cM3 Kax-
Oblli ¢ OTMETKOI, cooTBeTCcTBYHOWENW 06bemy 30 cm3, nomewatoT 0; 1,0; 5,0; 10,0 cm3 pacTtBopa B un 2,0; 6,0;
10,0 cm3 pactBopa b, uto cootBetcTByeT 0; 0,0000005; 0,0000025; 0,000005; 0,00001; 0,00003; 0,00005 r
okcuga xpoma (Il).

B kaxgablii ctakaH npuavsatoT no 10 cm3 pactBopa antoMmuHus, 1,0 cm3 pacTBopa CEpHOl KUCNOTbI
8 monb/agmM3, pa3basnsoT Bogol 4o ob6bema 30 cm3, 406aBAST 2 CM3 pacTBopa a30THOKMC/IOMO Lepus-am-
MOHMs wim 0,1 r nepiiogaTta Kanma 1 ganee noctynawT, Kak ykasaHo B 7.2.2.1.

PacTBOpoOM cpaBHEHWS CNYXWUT PacTBOp, He coAepXaliuii cTaHAapTHOrO pacTeBopa Xxpoma.

Mo NONyYEeHHbIM 3HAYEHWSIM OMTMYECKUX MMOTHOCTEM M COOTBETCTBYIOLMM MM Maccam OKCuaa Xpoma
CTPOSAAT rpaflyMpoBOYHbIi rpacvk.
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7.3 O6paboTka pe3ynbTaTtoB

7.3.1 Maccosyto gonto okcuga xpoma (Ill) B npoueHTax BblUMCASAOT MO hopmyne

X=lar b uw - 5>

roe JT71 — macca okcuga Xxpoma B pacTBope npobbl, HalJeHHas no rpagympoBOYHOMY rpadiviky, T;
Vj — 06beM OCHOBHOIO pacTtsopa, Cm3;
T — Macca HaBecku runHosema, T;
V2 — 06beM a/IMKBOTHOI YacTu pacTtBopa npobbl, cM3.

7.3.2 [onyckaemble pacxoXAeHus pe3ynbtatoB napasiienbHbIX onpep,eneHw‘/i N pe3ynbtatoB aHa/im3a
He OO0J/DKHbI NMpeBblllaTb 3HaYeHU, yKasaHHbIX B Tabnuue 3.

Tabnunuya 3

" % Jonyckaemoe pacxoxgeHue, % (abc.)
laccoBas fjons okeuaa xpoma, %

npezen noBTOpPSIeMoCTH, © npeaen BonpoussoaumocTy, R
Or 0,0002 po 0,0005 BK/tou. 0,0002 0,0003
Cs. 0,0005 » 0,0010 » 0,0003 0,0004
» 0,0010 » 0,0020 » 0,0004 0,0006
» 0,0020 » 0,0050 » 0,0006 0,0009
» 0,0050 » 0,0100 » 0,001 0,002

8 ATOMHO-abCOpPOUMOHHbLIN MeTOA onpeaenieHns okcuaa Xpoma

MeTog OCHOBaH Ha KWCMOTHOM WU LWEOYHOM PassfioKeHUn Npobbl U M3MEPEHUM aTOMHOI a6cop6umm
XpoMa B MjiaMeHn aueTUeH-Bo3ayX WK aueTueH-3akuCch a3oTa Npu AsiMHe BofHbl 357,9 HM.

8.1 Annapatypa, peakTuBbl U pacTBOpbI

CnekTpoMeTp aTOMHO-abCcoOpOUMOHHBI CO BCEMU MNPUHAANEXHOCTAMU U UCTOYHWKOM U3NYyYeHUs O
Xpoma.

3aknch asora.

AueTuneH TexHudeckuin no FOCT 5457.

Boga, ABaxAbl AUCTUN/IMPOBAHHASA, A1 NPUTOTOB/IEHNS PACTBOPOB M NMPOBEAEHUA aHamns3a.

Kucnota congHasa no NOCT 3118, pacTtsop 1:1.

Kucnota asotHasa no NOCT 4461, pactsop 8 mosib/am3.

Kucnota 6opHast no FOCT 9656.

HaTpwuii yrnekucnbiii 6e3sogHblii no FTOCT 83.

AuetoH no NOCT 2603.

Hwukenb xnopucteliii no FOCT 4038, pacTBop ¢ MmaccoBoii gonein 0,2 %.

PTyTb no MOCT 4658.

AntoMuHnii Mapkn A995 no MOCT 11069, cTpyxka. CTPYXKy OUMLLAIOT aueTOHOM, BbICYLLIMBAIKT B CY-
WwuneHoM wkady npy Temneparype 100 °C 3—4 MuH 1 OXN1axXAalT B KCUkatope.

PacTteop antomuHusa 26,5 r/am3: 26,50 r aloMrMHMA NOMeLLaloT B CTakaH BMecTumocTbio 1000 cm3 1 He-
6onbWMMK nopumnsMn fo6asnAawT 600 cm3 pacTBOpa COMAHOM KUCNOThbI, 3aTeM 1 cmM3 pacTBopa X/10pUCToro
HVKeNs unu kanmo ptytu. Mocne npekpalleHus 6ypHO peakumMu pacTBOP HarpeBarT A0 MOMHOr0 pacTBope-
HUA CTPYXKW, OX1axX4aloT, NepeHocAT B MEpPHYI Kosiby BMecTMocTbio 1000 cM3, fonmBaloT A0 MeTKU BOAOM
1 NepemMeLunBaloT.

Kanwuii gByxpomoBokucnblini no FOCT 4220.

CraHfapTHble pacTBOpbl XpoMma.

a) PactBop A: 1,9355 r npeaBapuTesibHO NpocyweHHoro npu Temnepatype 150 °C B TeueHne 14 un
OXJTAXAEHHOr0 B 3KCUKATOPE ABYXPOMOBOKMUC/IOTO Kas/iMsi PacTBOPSAIOT B CTakaHe BMeCTUMOCTbi 250 cm3 B
100 cm3 BoApl. PacTBop OxnaxaarT, NEPEHOCAT B MEpPHyH kosiby BmecTumocTbio 1000 cm3, gonvnsalT Ao
METKM BOZOW M NepemMeLunBatoT.

1 cm3 pacTtBopa A cogepxut 0,001 r okcuga xpoma (l11).
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6) PactBop B: 50,0 cm3 pactBopa A NepeHocAT B MEPHY Konby BmecTumocTbio 1000 cm3, gonmeaioT
[0 MeTkn BOAOIN M nepemeluvBaloT. PacTBop rotoBAT nepes npumMeHeHueM.
1 cm3 pactBopa b cogepxut 0,00005 r okcmga xpoma (l11).

8.2 TlpoBegeHne aHanunsa

8.2.1 [ns aHasmM3a MCNOJb3yKT PacTBOpP Mpo6bl, MPUroToBAEHHbIA no TOCT 23201.3. B ciyyae npu-
MEeHeHVs pacTeopa nNpobbl, NPUroTOBIEHHOIO METOAOM Pa3NoXeHUs Npobbl CrnaBeHneM, UCMOo/b3YHT a3oT-
HOKMCAbI pacTBop.

PacTBop KOHTpO/IbHOIO onbita rotoBAT no NOCT 23201.3, fo6asnas B MepHyto kosby 20 cm3 pacTBopa
asIloMVHUA NPY KACNIOTHOM passioxeHumn npobbl 1 100 cM3 pacTBopa asloMUHUA NPU LWEN0YHOM Pas3/IoKEHUN
npo6bl cnnaBneHnemMm.

M3mepsaloT atoMHyo abcopbumio xpoMa B pacTBope npobbl napasnesisHo ¢ pacTtsopamu A4S rpagym-
POBOYHOrO rpadurka U KOHTPOJIBHOIO OMbiTa B NJaMeHn aueTUNeH-BO34yX WX aueTu/eH-3akucb asoTa npu
OIMHEe BOJHbI 357,9 HM.

V3 3Ha4yeHnsa aTomMHOM abcopbuum pacTBopa Npobbl BbIYUTAKOT 3HAYEHME aTOMHOI abcopbunn pacTBo-
pa KOHTPOJILHOro onbiTa. Maccy okcuia XpoMa Haxo4saT no rpagynmpoBOYHOMY rpaduky.

8.2.2 1N NOCTPOEeHUsA rpagyvpoBOYHOIO rpadpuka B CeMb MepHbIX KO/16 BMeCcTUMOCTbio 250 cM3 Kax-
basa otbupatot 0; 1,5; 2,5; 4,0; 6,0; 8,0 n 10,0 cm3 ctaHgapTHoro pacteopa b, uto cootsetctByeT 0; 0,000075;
0,000125; 0,0002; 0,0003; 0,0004; 0,0005 r okcnga xpoma. Bo Bce konbbl gob6asnaT no 100 cm3 pacTBopa
antoMuHuA. Mpy Weno4YHoOM cnaasfeHnn BO Bce Konbbl A06aBNAT Takke no 12 r yraekucnoro Hatpus, 4,0 r
GOpHOIA KMcnoTbl 1 50 cM3 pacTBOopa a30THOM KWCAOTbl. PacTBopbl B KOosibax A0/MBalOT A0 METKM BOAOWA U
nepemMeLLvBaoT.

M3mepsoT aToMHyt0 abcopbLmio XxpoMa B NiameHun aueTuneH-Bo3ayX Wan aueTuseH-3akucb asota npu
ONnHe BOSHbI 357,9 HM HEnocpeACTBEHHO A0 WM MOC/e M3MEPEeHUss aTOMHON abcopbunm xpoma B pacTBope
npoobl.

M3 aTomMHOW abcopbuumn pacTBOPOB BbIUMTAKOT aTOMHYK abcopbumio pacTBopa, He cofepxallero cTaH-
OapTHbIA pacTBOp XpoMa, U No NOSlyYEHHbIM 3HAYEHUAM M COOTBETCTBYIOLLMM MM Maccam okcuAa Xxpoma CTpo-

AT rPagynpoBOYHbIi rpaduk.

8.3 O0OpaboTka pe3ynibTatoB

8.3.1 Maccosyto gonto okcuga xpoma () (X) B npoyeHTax BbIMMCASAIOT Mo hopmyne

X="M oo, (6)

roe T 1 — macca okcuga xpoma (lll), HaiigeHHas no rpagyvpoBOYHOMY rpaduky, T;

T — Macca HaBecku [MIMHO3eMa, T.

8.3.2 [lonyckaeMble pacxoXAeHus pe3ynbTaToB napasifiesibHblX onpeaeneHuii 1 pesynbTaToB aHanmsa
He [0/IKHbI NPeBbIlaTh 3HAYEHWA, yKasaHHbIX B Tabnuue 3.

9 ®POTOMETPUUYECKMIA METOA ONpeAesieHnst ANOKCUaa TUTaHa

MeToA, OCHOBAaH Ha LLE/IOYHOM PasfoXeHun Npobbl, 06pa3oBaHUKN B KUC/IOM cpefe KOMMIEKCHOTo Co-
e[VHEHUS] TUTaHa C ANAHTUNUPUIMETAHOM U U3MEPEHMUN ONTUYECKOI NIOTHOCTW pacTBopa npu A/IMHE BOJHbI
400 HM. Meluatolee BAUSHUE TPEXBANEHTHOTO Xefe3a Y NATMBASIEHTHOrO BaHaAMsl YCTPaHsoT BOCCTaHOBe-
HMEM KX acKOp6MHOBOI KUCMOTON B NPUCYTCTBUM KaTasmsaTtopa CEepHOKWC/ION Meau.

9.1 Annapatypa, peakTuBbl N PpacTBOpbI

BbiopeTtka, rpagyuposaHHas no 0,05 cm3.

CnekTpochoTomMeTp wuAn  POTO3NEKTpPUYECKNiA abcopbumomeTp, 060py[OBaHHbLIA  cneunasibHbIMU
dmnbTpamn, obecneynBarLLUMM MaKCUMasbHY NPOXOANMOCTb npu 420 HM.

Kncnota cepHas no FOCT 4204 v pactBop 1:1.

Kucnota consHaa no FOCT 3118, pacteop 1 monb/gm3.

Kucnota ackopbrHoBasi, CBEXENPUroTOB/IEHHbI pacTBOp C MaccoBoi goneii 3 %.

[OuaHTunnprnnmeTaH, pacTBop ¢ MaccoBoil aonein 5 % B 1 Mmonb/gM3 pacTBoOpe CONSAHOW KUCMOTbI.

Megab cepHo-kucnas no FOCT 4165, pacTBop ¢ MaccoBoli gonei 5 %.

12
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Kanuii nupocepHo-kucneln no FOCT 7172.
HaTpwuii nMpocepHO-KUCAbIA.

Ovkanuii TutaHguokcanata gurugpara.
CynbaT aMMOHUS.

Kanua nepmaHraHat ~ 1 monb/gm3.
Kanuit-tutan (IV) doTopucCTbliii.

TuTaHa guokcua.

CTtaHpapTHble pacTBOpbl TUTaHa.

MpumeuyaHue — [Na aHa/IM3a MCTOMbL3YIOT PEaKTVBbI KBauidMKaLumM Y.4.a, AUCTUINIMPOBaHHY0 BOAy Wi
BOZY 9KBMBA/IEHTHOI UMCTOTBI.

PacTteop A: 0,6015 r dpTOpUCTOrO Kasmsa-TuTaHa, npefaBapuTesibHO BbicylleHHoro npu 50 °C B TeveHue
1 4, nomewaT B NJIATUHOBLIA TUreb, YBAAXKHAT HECKOABKAMU KanasMu BoAbl, Ao6asnsawT 10—15 cm3
CEepHOI KNCNOTbI M OCTOPOXHO yNapuBalT Noutu gocyxa. [1s NosHOro yaaseHns MOHOB qdTopa CTEHKU TUIIS
06MbIBalOT 5 CM3 CEpHOW KUCAOTbl M NOBTOPSIOT ynapvBaHue, UCMNO/b3ysa Kaxablii pa3 no 5—6 cm3 Toi xe
KncnoTbl. K oxnaxaeHHOMY ocTaTKy A06aBNsAT 3 cM3 CEPHON KUCIOTbI 1 HarpesatT 40 pacTBopeHus. Nocne
oX/TaXAeHUss TUreNb NOMeLLalT B CTakaH, cogepxatymii cmecb 100 cm3 Bogbl 1 50 cM3 pacTBopa CEpHOI Kuc-
noTol. MNocne NofHOro pacTBOpPeHUs ocagfka Turesb BbiHMAKT, 0OMbIBAKOT BOAON B CTakaH W HarpesatoT pac-
TBOP A0 npocBeT/ieHns. locne oxnaxneHusa pacTBOp NEPeHOCAT B MEPHYH KoNby BmecTumMocTbio 500 cm3,
[ONMBaKT A0 METKM BOAOW U nepemelumsatoT unm 0,2000 r guokcmaa TuTaHa, npokaseHHoro npu 1100 °C go
MOCTOSAHHOW Macchl, CNNaBAAT B N1AaTUHOBOM Turne ¢ 20-KpaTHbIM KOMYECTBOM NUPOCEPHO-KUCAOr0 Kanus
npu 900 °C B TeueHne 3—5 MWH A0 MOSyYEHUS MPO3PAYHOro nnaea. OxNaXAeHHbI TUresib ¢ NaaBomM Mnome-
LLAlT B CTakaH, cogepxatymin 100 cm3 pacTBopa CEpHOli KUCOTbI.

Mocne pacTBOpeHus nnasa TuUreflb BbIHUMAKT M3 CTakaHa, 0OMbIBalOT BOAONM, pPacTBOp HarpesaloT A0
NpocCBeTNIEHNS.

Mocne oxnaxaeHWs pacTBOp MEPEHOCAT B MEPHYK KONBy BMecTUMOCTbio 500 cM3, copepxallyto
100 cM3 pacTBopa CepHOl KUCNOTbl, A0/IMBAIOT O METKA BOLOWN 1 NepemeLlnBatoT.

1 cm3 pactBopa A cogepxut 0,0004 r guokcmpa TutaHa.

CTaHpapTHbI pacTBop A MOXHO MPUrOTOBUTL Takke cnedywolmm obpasom: 0,886 r agukanuii TMTaHAU-
okcanata gurngpata (K2TH (C20 4)2 «2H20) nomewyatoT B konby Kbenbgansa smectumocTtbto 100 cm3. Jo6as-
nawT 0,80 r cynbhata ammoHns 1 10 cm3 cepHoli KUcnoTbl. OCTOPOXHO HarpeBarT 40 OKOHYaHUA peakumn u
KMNATAT B TeyeHne 10 MuH.

OxnaxaalT 1 NepeHocsAT pacTBoOp B CTakaH, cogepxalmii 100 cm3 BoAbl. 06aBAAOT MO kanasm npu-
6nm3ntTensHo 1 monb/gM3 pacTBopa fnepMaHraHata Kaiusi, noka pacTBop He MPUMET YCTOWUMBYHO PO30BYIO
okpacky. NMepeHOCAT pacTBOp B MepHyK Konby BmecTuMocTbio 500 cm3, 4onMBalOT A0 METKM BOAOWN W nepe-
MeLLVBatoT.

1 cm3 pacteopa A cogepxut 0,0004 r guokcmpa TutTaHa.

PactBop B: 25,0 cm3 pactBopa A NepeHocAT B MEPHYK Kosiby BMecTumocTbio 1000 cm3, npuansaloT
20 cM3 pacTBOpa CepHOW KUCMOTbI, AO/IMBAKOT A0 METKA BOZOW M NepemMeLluBatoT.

1 cm3 pactBopa b cogepxut 0,00001 r gnokcuaga TutaHa.

9.2 TpoBeaeHue aHau3a

9.21 ANMKBOTHYIK 4acTb CEpHO-KUC/Oro pacTtBopa npobbl, MPUroTOB/IEHHOTO METOAOM pa3fioXeHus
npo6bl cnnaesnedvem no NOCT 23201.3, oToupatoT o6bemoM 50 cm3 npyM MaccoBOi fosie Auokcuga TuTaHa
fo 0,01 % wnm 25 cm3 npu MaccoBol Jone auokcnaa TutaHa cebiwe 0,01 % 1 noMeLLaloT B MEPHYH KONy
BMecTumMocCTbio 100 cm3.

B konby pob6asnawT 10 cM3 pacTBopa CEpHOWN KMCIOTbl, 3 CM3 pacTBopa acKOPOGWMHOBOW KUCAOTbI, TpU
Kannu pactBopa CepHO-KMCMoiA Mean v nepemeluunBatoT, yepes 20 muH (5 MuH) gobasnsT 10 cm3 pacTBopa
AVaHTUNMpuIMeTaHa, f0/IMBaKT 40 METKA BOAOW M NepemMeLlnBaoT.

Yepes 40 MUH M3MepPAOT ONTUYECKYH M/IOTHOCTL pacTsopa Ha (POTO3NEKTPOKOSIOPUMETPE WM Chek-
TpodhoTOMETPE, YUNTbIBAA, YTO MAKCUMYM CBETOMNOI/IOWEHUSA pacTBOPOB COOTBETCTBYET A/IMHE BOJIHbI 420 HM
(400 HMm). PacTBOpPOM CpaBHEHWSI CMYXMWT pPacTBOP KOHTPOJILHOTO OMbiTa, MPOBEAEHHbI yepe3 Bce cTaauu
aHanm3a.

Maccy gnokcuga TutaHa B pacTBOpe HaxoAAaT Mo rpagyvpoBOYHOMY rpadiviky.

MpumeyaHne — lorIoLeHne pacTBopa YCTOMUMBO NMPYMEPHO B TEUEHME 24 v,



FOCT 25542.4—2024

9.2.2 [na nocTtpoeHnss rpagynmpoBOYHOrO rpadmka B CeMb (BOCEMb) MEPHbLIX KOG BMECTUMOCTbIO
100 cm3 kaxpgan otbupatot 0; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 6,0; 8,0 n 10,0 cm3 cTaHgapTHOro pactesopa b, uto cooTBeT-
cteyet 0; 0,00001; 0,00002; 0,00003; 0,00004; 0,00006; 0,00008 1 0,0001 r guokcmnga TMTaHa. Bo Bce koNbbI
no6aenaT no 25 cm3 (15 cm3) pacTBOpa CEpPHONM KUCIOThI, BoAy A0 ob6bema 70 cm3, 3 cm3 pacTBopa ackop-
6VMHOBOW KMCAOTbI K Aanee NocTynakwT cornacHo 9.2.1.

PacTBopom cpaBHEHUSA CAYXWUT pacTBOp, He cogepXaluii cTaHAapTHOrO pacTBopa TUTaHa.

Mo NOAYYEHHbIM 3HAYEHUSAM ONTUYECKMX MIOTHOCTEN M COOTBETCTBYHOLWMM MM MaccaMm AMoKcuga Tuta-
Ha CTPOAT rpafymnpoBOYHbIi rpaduk.

9.3 O6paboTka pe3y/bTaTtoB

931 Mo rpagyvpoBOYHOMY rpadhuky onpenensT Maccy AMoKCcMAa TUTaHa, COOTBETCTBYHOLLYHO NOrno-
LEeHN0 aHa/IM3MpPyemMoro pactesopa ¥ MornoweHnio KOHTPOIbHOTO OnbITa.
MaccoByl f0/0 TUTaHa B MPOLUEHTaxX B nepecyeTe Ha guokcug tutaHa (THO2) (X) BbluucnsaoT no dop-
myne
y _17y - nr2 250 100 /74
N 1000 '50 *ro [

roe T 1 — macca guokcuga TuTaHa, CoAepXallerocsi B afIMKBOTHOW YacTu aHa/iM3MpyemMoro pacTeopa, Mr;
T2 — Macca gunokcuaa TutaHa, coAepxallerocsi B COOTBETCTBYHIOLWEN aNMKBOTHOW 4YacTu pacTBopa KOH-
TPONBLHOTO OMbITa, Mr;
T0 — Macca HaBecku, UCNoJSb3yeMol AN NMPUroTOBAEHNS aHaIM3MpyeMoro pacteopa, .
9.3.2 Maccosyto fono guokcmnga tutaHa (X) B npoLeHTax BbIYMCNAKT No oopmysie

rnz =V2 (8)
roe T 1 — macca guokcuaa TuTaHa, HaingeHHas o rpagyvMpoBOYHOMY rpadivky, T,
Vi — o6bem OCHOBHOro pacTBopa, CM3;
h?2 — macca HaBecku rnMnHo3ema, T;
V2 — 006bEeM a/IMKBOTHOI 4YacTu pactBopa, cM3.
9.3.3 Jonyckaemble pacxoxeHus pesynbTaToB napasnsiesibHbIX onpefenieHnuii u pesynbTatoB aHaamsa

He A,0/MKHbI NPEBbIWAThL 3HAYeHWl, Yka3aHHbIX B Tabnuue 4.
Tabnunya 4

" o Jonyckaemble pacxoxaeHus, % (abc.)
accoBas [ons Avokeuaa TutaHa, %

npefen noBTOPsSiEMOCTH, T npefen BonNpou3BoAMMOCTY, R
Ot 0,001 go 0,005 BknHOY. 0,001 0,002
Cs. 0,005 po 0,010 » 0,002 0,003
» 0,010 go 0,020 » 0,004 0,006
» 0,020 go 0,050 » 0,006 0,010

10 MeToa aTOMHO-3MMUCCUOHHbIN CNEKTPOCKONUN C MHAYKTUBHO CBSI3aHHOIA
naasMoii onpefiesieHnst okCcuaa BaHaausi, OKCrMaa MapraHua, okcmaa xpoma
N AMoKcuaa TutaHa

10.1 CywHoCTb MeToja

Mi3aMepeHusi MaccoBbIX A0Mell OKCMAa BaHaaus, OKcuaa MapraHua, okcuaa Xxpoma v gvokcuga TutaHa
BbINOJIHAKOT METOAOM ONTUYECKOW aTOMHO-3MUCCUOHHON CNEKTPOMETPUM C MHAYKTUBHO CBA3AaHHOW N1a3moli.

MeToa, OCHOBaH Ha pasnoXeHuu npobbl, BO3OYXAEHMM aTOMOB XMWAKOW MpPo6bl B aproHOBOW nnasme,
pas/fioXeHNN B OMTUYECKON CUCTEME M3/TyYEHUS B CMEKTP U MOC/eAyLLEM N3MEPEHUN UHTEHCUBHOCTU JIMHWIA
onpegensieMblx 3emeHToB (Tabnuua 5).
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Tabnunuya 5
OnemeHT [nnHa BOSHbI, HM
BaHaauii 311,071
MapraHed, 260,569
Xpom 267,716
TutaH 334,941

10.2 CpepacTBa UamepeHuii, BcnoMoraTtesibHble YCTpOolicTBa, MaTtepuasnbl, peakTuBbl

[JonyckaeTca npuMeHeHue Apyrux cpeacTs U3mepeHuid, o6opyaoBaHns M MaTepuanos C MeTponoruye-
CKUMW N TEXHUYECKUMMN XapakTepucTuKkaMy He Xyxe yka3aHHbIX.

MpuMeHseMble peakTVBbl AO/DKHbI UMETb KBa/IMGIUKALMIO HE HUXe 4.A.a.

OnTnyecknii aTOMHO-3MUCCUOHHBIA CMEKTPOMETP C MHAYKTUBHO CBSA3@HHON Nia3moil.

Becbl nabopatopHble cneunanbHOro U BbICOKOTO knacca TodHocT no FOCT 24104 ¢ BepxHUM npepge-
JIOM B3BeLlUMBaHWA, He npesbiwanwmm 220 r.

AproH rasoobpasHblii NN XnaKuin Boicwero copta no NOCT 10157.

JIntna kapboHaT N0 HOPMATUBHO-TEXHUYECKON OOKYMEHTaLUN U3roToBUTENS.

Knucnota asoTtHasa no NOCT 4461, pa3baBneHHas B cOOTHoweHun 1:1.

Knucnota asotHas no FOCT 4461, pactBop 8 Mmosb/am3.

Kucnota consHaa no TOCT 3118, pasbaBneHHas B cOOTHoweHmn 1:1,1:5, 1:10.

CTakaH CTeK/10yrnepoaHblil Wan KBapLueBblii, BMeCcTUMOCTbio 500 cm3.

BaHaansa okcug.

Xpom.

MapraHey, metannuyeckuii no FOCT 6008.

MapraHey, x1opucTbiii no FOCT 612.

HaTpuii nupocepHO-KMUCbIA.

Kanuit-tutan (IV) doToprcThIii.

TuTaHa guokcua.

TuTaH.

Bopa.

Kucnota 6opHas no FOCT 9656.

Hatpus rugpokeng no FOCT 4328, pacTBop C MaccoBoli gonei 5 %.

Kanwuii gByxpomoBo-kucnbiii no FOCT 4220.

Kucnota cepHas no FOCT 4204 v pacteop 1:1.

AntomuHnii mapku A995 no TOCT 11069, cTpyxKa.

PacTtBop antoMMHUA: CTPYXKY antoMuHusa mapkn A995 B TedeHne 10 MUH obpabartbiBatoT COMSAHON KuC-
notoii, pasbaBneHHoli 1.5, NpoMbIBaKOT AUCTUNNIMPOBAHHON BOAOW, BbiCyluMBatoT. HaBecky antomuHusa 10 r
noMeLLatoT B CTEKNOYINepoaHbIl TUrenb WanM KBapLeBblil cTakaH BMeCTMMOCTbio 500 cM3, yacTaMu npunu-
BaloT 150 cM3 CONSHOI KMCNOTbl, pa3baBneHHoN 1:1, n pacTBOPAKT NPV HarpeBaHUW. PacTBOp OxIaxaator,
nepeBoAAT B MEPHYK Koaby BMecTUMOCTbio 250 cM3, 4OBOAAT 4O METKM AUCTUANMPOBAHHON BOAON, nepe-
MeLunBaloT. PacTBop XpaHAaT B NOANITUNEHOBOM eMKOCTM He 6osnee 30 AH.

MpumeyaHume — 1cM3MosyYEHHOTO PacTBopa CoaePXUT 40 MI a/lOMUHUS.

PacTtBop-hoH: 28 r NUTKA YrNEKUC/IOro NOMeLLaT B MEPHYH K016y BMecTumMocTblo 1000 cm3, gobas-
nsAT 62 T GOPHOI KNCNOTbl U MeasieHHO npunmBatoT 500 cm3 a30THONM KMCNOTbl, pa3baBrneHHon 1:1. O6bem
[0BOAAT A0 METKU AUCTU/IMPOBAHHON BOJOW, NepemMeLLnBatoT.

MpumeyaHne — PacTBoOp XpaHAT B NosIM3TUNEHOBON EMKOCTM.

10.3 CraHgapTHble pacTBopbl

10.3.1 CraHpgapTHble pacTBOpbl OKCMaa BaHagus

CTtaHpapTHble pacTBopbl OKCuAa BaHaausA:

PactBop A: 0,2000 r npeaBapuTesibHO BbiCylleHHOro npu temneparype 110 °C B TedyeHne 14 n oxnax-
[EeHHOro B akcukaTope okcupa BaHaausa (V) pacTBopsloT B 8 cM3 pacTBopa rMapokcuia HaTpusi ¢ MaccoBOW
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poneit 5 %, pobasnsoT 10 cM3 pacTBOpa a30THOW KUCNOThl KOHLUEHTpauuei 8 Monb/AmM3, NepeHoCcAaT B mep-
HYt0 KONby BMecTMMOocTblo 1000 cm3, gonmBatoT O METKM BOLOWN U NnepemMeluvBatoT.

1 cm3 pacTtBopa A cogepxut 0,20 mr okcmaa BaHagua (V).

PacTBop xpaHAT B NONNATU/IEHOBOW €MKOCTU He 6onee 30 AH.

PactBop Al: 10,0 cM3 pactBopa A MEPEHOCAT B MEpPHYK Kosby BmMecTumMocTbio 100 cm3, gonvBaroT
00 MEeTKM BOAOIi M nepemelumBaloT. PacTBop rotoBAT nepes npumeHeHveM. 1 cm3 pactBopa Al cogepxut
0,020 mr okcuga BaHagus (V).

10.3.2 CraHAapTHble pacTBOpbl OKCMaa mMapraHua

PactBop BE: 0,0774 1 mapraHua nomewiarT B cTakaH BMecTUMOcCTbio 200 cMm3, gobasnawT 20 cm3 pac-
TBOpa COMSAHON KucnoTbl 1:1, cTakaH HakpbiBalOT YACOBbIM CTEK/IOM W HarpesalT [0 pacTBOPEHUS MapraHua.
Mocne oxnaxgeHus pacTBOpP NEPEHOCAT B MeEpPHYH Konby BmecTMmocTbio 1000 cm3, JoNmBalT L0 METKU
BOZOI 1 nepemelunBatoT, unm 0,2794 r npegsapuTesibHO BbICYLLEHHOrO npu Temnepartype 110 °C 1 oxnaxgeH-
HOrO B 3KCUKaATOpe X/IOPUCTOro MapraHua pacTBOpsAT B cTakaHe BMecTumMocTbio 200 cm3 B 80 cm3 pacTBopa
consHoi kucnotel 1:10.

PacTtBop nepeHocAT B MEPHY0 K016y BMecTUMoCTbio 1000 cm3, 40MBalOT A0 METKM BOAOI M nepeme-
LLUMBAOT.

1 cm3 pactBopa b cogepxut 0,1 mr okcnga mapradua (I1).

PactBop B1: 25 cm3 pactBopa b nepeHocAT B MepHyt kosi6y BmecTumocTbio 100 cm3, fonuBaloT Ao
MEeTKW BOAOWN 1 nepemeluvBatoT. PacTBop rotoBaT nepep ynotpebneHnem.

1 cm3 pactBopa B1 copepxut 0,025 mr okcnga mapradua (I1).

10.3.3 CraHfapTHble pacTBOpbl OKCUAa Xpoma

PactBop B: 0,1936 r npeaBapuTesibHO BbiCylWweHHOro npu temnepatype 150 °C B TeueHne 10 4 n oxnax-
[EHHOro B 9KCMKaTope [BYXPOMOBO-KMC/IOTO Kasivg nomMeLlaroT B cTakaH BMecTumMocTbio 400 cm3 1 pacTso-
psaoT npumepHo B 200 cm3 BoAbl. PacTBOp NepeHOCAT B MepHYy0 konby BMecTuMocTbio 1000 cm3, fonmearoT
[0 MEeTKn BOAON 1 MepeMeLLmnBatoT.

1 cm3 pacTtBopa B cogepxut 0,1 mr okcuga xpoma (ll1).

PactBop B1l: 20 cm3 pactBopa B nepeHocAT B mMepHy konby BmectumocTbio 100 cm3, fonuBalT Ao
MEeTKN BOAOIN U nepemMeLLnBatoT.

1 cm3 pacTtBopa Bl cogepxut 0,020 mr okenga xpoma ().

10.3.4 CraHfapTHble pacTBOpbl AMOKCMAA TUTaHa

PactBop I: 0,2000 r gnokcuaa TuTaHa, npokaneHHoro npu 1100 °C Ao NOCTOSHHOW Macchl, CM/1aBMAT
B N/1IaTUHOBOM TUrne ¢ 20-KpaTHbIM KO/IMYECTBOM MMpocepHo-kucnoro kanusa npu 900 °C B TeyeHne 3—5 MUH
[0 nonydyeHWs npospavHoro nnasa. OxNaxAeHHblIi TUrenb € NJaBOM MOMELLAT B CTakaH, cofepxaliuii
100 cm3 pacTBOpa CepHOI KucnoTbl. MNocne pacTBOPeHUs niaBa Tureflb BbIHAMAKT U3 CTakaHa, 06MbiBa-
0T BOAON, pacTBOp HarpesBalT [0 NpocBeT/neHus. ocne oxnaxaeHns pacTBop NEPEeHOCAT B MEPHYH KONby
BMecTMMOcCTblo 1000 cm3, cogepxawyto 100 cm3 pacTBopa CEpHOI KMCNOTbI, 4OSIMBAKOT 4O METKU BOAON ©
nepemeLLMBaoT.

1 cm3 pactBopa I cogepxut 0,20 Mr guokcmuaa TutTaHa.

PactBop I'l: 10,0 cm3 pacTtBopa I MepeHOCAT B MepHy Konby BMecTumocTbio 100 cm3, npunusatoT
5 cm3 cepHoli KUCNOThI, LO/IMBAKOT A0 METKU BOLOWN 1 nepemMeLuvBaloT. PacTBoOp rotoBaT nepes npvMeHeHVeM.
1 cm3 pacteopa Il copepxut 0,02 Mr guokcmpa TutTaHa.

[na npurotoeBneHns ctaHAapTHbIX PacTBOPOB AOMNYCKAETCHA NPUMEHeHWe CepTUdIULMPOBAHHLIX CTaH-
[apTHbIX 06pasL0B cocTaBa pacTBOPOB VMOHOB.

10.4 TMoproToBKa K BbIMOSIHEHUIO N3MEPEHNIA

10.4.1 TlpurotoBfeHue rpagynpoBOYHbIX PacTBOPOB

10.4.1.1 TpurotoBneHne rpafynpoBOYHbIX PAcTBOPOB OKCUAa BaHaguA

B ceMb MepHbIX k0N6 BMecTuMocTbio 100 cm3kaxaas nomewatot 12,5 cm3 pacteopa antommHus, 50 cm3
pactBopa-hoHa, 3atem no 0; 0,5; 1,0; 2,0; 5,0; 10,0; 20,0 cm3cTtaHgapTHOro pactsopa Al, 4TO COOTBETCTBYET
0; 0,01; 0,02; 0,04; 0,1; 0,2; 0,4 Mr okcuaa BaHaaus, AOBOAAT 06bEM A0 METKM AUCTUNNIMPOBAHHON BOAONA,
nepemeLLvBaloT.

10.4.1.2 TMpurotoBneHne rpagynpoBOYHbIX PacTBOPOB OKCMAA MapraHua

B wecTb MepHbIX K06 BMecTMMOCTblo 100 cm3 kaxpas nomewiaroT 12,5 cM3 pacTBopa astoMUHWS,
50 cm3 pacTteopa-goHa, 3arem no 0; 0,5; 1,0; 2,5; 5,0; 10,0 cm3cTaHgapTHOro pacrtsopa b1, 4to cooTBETCTBY-
et 0; 0,0125; 0,025; 0,0625; 0,125; 0,25 Mr okcuga mMapraHua, 40BOASAT 06bEM A0 METKM AUCTU/INPOBAHHOM
BOZO, nepemeLLmBatoT.
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10.4.1.3 TMpuroToB/ieHNe rpagynpoBOYHbIX PaCTBOPOB OKCMAa Xpoma

B ceMb MepHbIX k0N6 BMecTMMocTbio 100 cm3kaxgas nomewatot 12,5 cm3 pactBopa astommHms, 50 cm3
pactBopa-oHa, 3atem no 0; 0,5; 1,0; 1,5; 3,0; 5,0; 10,0 cm3 cTaHgapTHOro pacteopa Bl, yTto cooTBeTCTBYET
0; 0,01; 0,02; 0,03; 0,06; 0,1; 0,2 mr okcmga Xpoma, AOBOAAT 00BbLEM A0 METKM AUCTUNMPOBAHHOW BOAOW,
nepemeLLBaoT.

10.4.1.4 TMpuroToB/ieHNe rPafynpoBOYHbLIX PacTBOPOB AMOKCUAA TUTaHa

B ceMb MepHbIX k016 BMecTumocTblo 100 cm3Kaxgas nomewarot 12,5 cm3 pactsopa asitommHms, 50 cm3
pactBopa-poHa, 3arem no 0; 0,5; 1,0; 2,0; 5,0; 10,0; 20 cm3 cTaHgapTHOro pacteopa 1, 4TO cOOTBETCTBYET
0; 0,01; 0,02; 0,04; 0,1; 0,2; 0,4 mr gnokcmaa TUTaHa, AOBOAAT 06bEM 4O METKM AUCTUIMPOBAHHOI BOAONA,
nepemeLLBatoT.

[oToBble rPafyMpOBOYHbIE PACTBOPbI XPAHAT B MOMIMITUNEHOBbLIX EMKOCTAX He 6osiee 1 mec.

10.4.2 TloprotoBKy aTOMHO-3MUCCMOHHOIO CrNekTpomeTpa K paboTe npoBOAAT B COOTBETCTBUU C PyKo-
BOZCTBOM O 3KCryarauuu.

10.4.3 [ns onpegeneHust rpagyvpoBOYHON XapakTepPUCTUKA U3MEPSOT MHTEHCUMBHOCTb aHa/IMTUYECKO-
ro cUrHasia rpagyvpoBOYHbIX PAcTBOPOB, NPUIOTOB/IEHHbIX NO 10.4.1, ucnonb3ya AAuHblI BOSH (no Tabnvue 6).
O6pabatbiBatoT pe3y/sbTaTbl U3MEPEHWA NpyU NOMOLLM NPOrpamMMHOro obecrnevyeHuss CnekTpoMeTpa, NpuBo-
OALWero nx K ypaBHeHuio Buga

1=A +B - C, )

raoe / — WHTEHCMBHOCTb CMEKTpasibHOM IMHUM onpeaensieMoro a/1eMeHTa;
A, B — Koa(h(pULMEHTBI perpeccun, paccumTaHHble MeTOAO0M HavMeHbLUUX KBaApaTos;
C — MaccoBasi KOHLEHTpaLusi okcuia onpejensemMoro afneMeHTa B pactsope, mMr/cm3.

10.4.4 Tlo Nony4YeHHbIM AaHHbIM CTPOSIT FPafyMpOBOYHBIA rpadk 3aBUCUMOCTU UHTEHCUBHOCTU U3NYy-
UEHWS CMeKTpasibHOW IMHUM ONpejensemMoro 3/IeMeHTa 0T MacCOBOI KOHLLeHTpauuy oKcuza onpesensiemMoro
anemeHTa B pacTBope.

10.5 BbINO/IHEHNE N3MEPEHWNIA

10.5.1 PacTtBOpbl Mpo6bLI [/IMHO3EMa W KOHTPOJIbHOTO OMNblTa, MNOArOTOBJIEHHbIE B COOTBETCTBUU C
FOCT 23201.3 (nogpasgen 4.2), npu NomMoLwmn nepuctanbTUYECKOro Hacoca nofalwT B pacnblIMTeIbHYH Ka-
Mepy crniekTpomeTpa. AHanUTUYeCKUe CUrHasbl U3MepslT u obpabaTtbiBatoT NpyM NOMOLLM NporpaMmMHOro obe-
CrneyeHunsa crekTpomeTtpa.

10.5.2 MMpu onpegeneHnyn MaccoBOi JOMM OKCMAa BaHagusa, OKCuAa mMapraHua, okcuaa xpoma v AUOK-
cufa TMTaHa B [/IMHO3EeMe BbIMNOJHAT ABa NnapasiiesibHblX onpefeneHus. PesynstatoM eAnHUYHOro onpejae-
NIeHNs cuMTaloT 3HaYeHre MacCOoBOW [0MM OKcuAa BaHajusA, OKCuAa mapraHua, okcuja xpoma v guokcuaa
TUTaHa, NoyYeHHOro MpY pPasfioXeHUU OAHON HaBeCKW NpPoo6bl.

10.6 O6paboTka pe3ynibTaToB

10.6.1 MaccoBylo A0/0 OKCUAa BaHaAusl, okcuaa MapraHia, okcuaa XxpoMa v gmokcuga Tutada X, %, B
npo6e paccuMTbIBalOT C NOMOLLbI0 NPOrpamMMHOro oGecnedeHust cnekTpoMeTpa no popmyne

y _ (C-0)).Yk.100
X ~ T m03 ' (10)

roe C — MaccoBas KOHLEeHTpauusa okcmaa onpeaenssemoro afieMeHTa B pacTBope npobbl, HangeHHas no rpa-
AyNpoBOYHOMY rpadmky, mricm3;
CO — MaccoBasi KOHLEHTpaumMa okcuaa onpenenssemMoro afieMeHTa B pacTBOpe KOHTPOJ/IbHOTO onbiTa, Hali-
JeHHas Mo rpagympoBOYHOMY rpadomky, Mr/cm3;
\/Kk — obbem pacTBopa npobbl (06bemM MepHOI Konbbl, paBHbin 100 cm3), cMm3;
T — Macca HaBecku npobel, T;
103 — koahhMuUMEeHT nepecyeTa Maccbl NPobbl U3 T B M.
10.6.2 3a pe3ynbTaT U3MEPEHMUI NPUHUMALOT cpedHee apudMeTnYeCcKoe ABYX NapasnsiesibHbIX onpeae-
NEHW, pacxoxXaeHns Mexay KOTOpPbIMW He A0J/DKHbI MPEeBbIWaTb 3HAYEHUA nNpeaena NoBTOPSEMOCTH, yKa3aH-
HbIX B Tabnuuyax 6—9.
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Tabnuya 6

" o [Jonyckaemble pacxoxaeHus pesynbtaros, (% OTH.)
laccoBas fons okecuaa BaHaays, %

npeaen NoBTopPsieMOCTH, © npeaen BocnpousBoayMocTu, R
Ot 0,0002 go 0,0010 BKntOu. 50 70
Ce. 0,0010 » 0,0020 » 35 50
» 0,0020 » 0,0050 » 25 35
» 0,005 » 0,020 » 20 30

Tabnunuya 7

Jonyckaemble pacxoxgeHus pesynbtartos, (% OTH.)
MaccoBas 1011 OKCuAa mapradua, %

npegen noBTopsieMocTu, npegen BocnpoussogmMmocTu, R
Or 0,0001 go 0,0005 Bk/IHOY. 45 60
Cs. 0,0005 » 0,0020 » 30 45
» 0,0020 » 0,0070 » 10 20

Tab6bnunya 8

. Jonyckaemble pacxoxaeHus pesynbtaros, (% OTH.)
MaccoBas fons okcuga xpoma, %

npesen NoBTOPSiEMOCTY, T npefen BOCNpou3BoaYMOCTH, R
Ot 0,0001 po 0,0005 Bk/tOM. 40 55
Cs. 0,0005 » 0,0020 » 30 45
» 0,0020 » 0,010 » 20 25

Ta6bnunuya 9

Jlonyckaemble pacxoxaeHus pesynbtatos, (% OTH.)
MaccoBas fgonsa okcuaa tutaHa, %

npegen noBTOpsieMOCTH, T npegen Bocnpov3BogumocTtu, R
Ot 0,0001 go 0,0010 B/HOU. 40 55
Cs. 0,0010 » 0,0050 » 30 45
» 0,0050 » 0,020 » 20 25

10.7 TpOTOKOA n3MepeHnii

MpoTOKON M3MEpPeHUii [O/MKEH coaepXaTb crepylolive fAaHHble (60/iee LUMPOKO NpeacTaBfieHbl B
FOCT ISO/IEC 17025):

- nAeHTUdUKaLMIO UCCeayemMoro Matepuana;

- CCbI/IKY Ha HacToOsIWMI CTaH4APT W NPUMEHEHHbI MeTog,;

- pe3ynbTaTtbl U3MEPEHUI 1 METOA, UX BblPaXEHUS;

- 0COBEHHOCTM, OTMEeUeHHble B MpoLecce NPOBeAEHNUsT U3MEPEHWIA;

- No6ble onepauyun, He NPeAyCMOTPEHHble B HACTOAWEM CTaHZapTe WM cuMTalwuecs HeobGs3a-

TEJIbHbIM.
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YK 622.712:543.06:006.354 MKC 73.060.40
71.100.10

Kntouesble cnosa: rnMnMHO3eM, OKCWA BaHagus, OKCUA MapraHua, okcug Xpoma u AUoKCuf tutaHa
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