pynna B59

M EXTOCY.LAPCTHBEHHGLB N CTAHAOAPT

CNNABbl MATHWEBbLIE

MeTogbl onpeaeneHus LMPKoHUs

rocTt

Magnesium alloys. 3240.5-76
Methods lor determination of zirconium

MKC 77.120.20
OKCTY 1709

[arta eeegerns 01.01.78

HacToAwwmidi cTaHfapT ycTaHaBnMBaeT THTPHMETPUYECKNIA MeTo onpegenieHns LUMpKoHua (Npu macco-
BOIi fone umpkoHusa ot 0.05 go 1.5 %) 1 hoTOMETPUUECKUIA METOA ONpefeneHnsa LMpKoHUs (NpM mMaccoBoii
fone umpkoHus ot 0.00005 go 0,01 %)

1. OBWMNE TPEBOBAHWNA
1.1. Obuwme TpeboBaHUs K MeTogam aHanmsa —no FOCT 3240.0.
2. TUTPUMETPUUYECKWNA METO/ OMPEAENEHNA COAEPXAHUA LIMPKOHNA

2.1. CywHocTb MeToaa

MeTog OCHOBaH Ha pacTBOPeHWW Npo6bl B COMAAHOW KMCNOTE U TUTPOBAHUMU LUPKOHWUSA PacTBOPOM
OVHATPHEBOW CONMN 3TUNEHANAMUHTETPAYKCYCHOW KUCNOTbI.

2.2. PeaKTuBbl 1 pacTBOpbI

Kucnota consinaa no FOCT 3118, pas6aBneHHas 1.1 mn 1:6. 2 M pactnop.

ruapokcunamuHd consiHokucnblit no FOCT 5456. 10 95-HblIli pacTBop.

Hatpuii nHpocepHokucnblil no TY 6—09—5404.

KcnneHonoseblli opaHxeBbli, 0,1 %-Hblil pacTBOp, FOTOBAT M XpaHaT no FOCT 4919.1.

Kucnota heHnnapcoHoBas. 1%-Hblil pacTBOp.

LinpkoHus (IV) xnopokuck, 8-BofHas (LHPKOHUA XIOPUCTbIN).

CTaHfapTHbIV pacTBOp UMpKoHUS: 0.353 r XxNopucToro LHPKOHWAA pacTBopstoT B 2 M pacTBope cons-
HOI KMCNOTbI U fONMBatOT 06bEM pacTBOpa 3TOl Xe KucnoToi go 100 cm3

1cm3 pacTBopa COAEPXUT | MM LLUPKOHUA.

[ns ycTaHOBKM TUTpa pacTeopa LMPKOHMA 0T6MpatoT nuneTkoi 10 cm’ pacTBopa B CTakaH BMeCTUMO-
cTbto 250 cm3, npubaBnsatoT 20 cM3 CONAHON KUcnoTbl, pas3baeneHHol 1:1, n 100 cm3 Bogbl. PacTBop
HarpesarT [0 KuneHus n fo6asnsoT 15 cm3 GeHn1apCcoHOBOW KNCNOTbI. PacTBOp C BbiNaBLUMM 0CaAKOM
KMnNaTaT 10 MUH, n3beras 6YpHOro KuneHus. @unbTpyloT Yepes ABa uabTpa CpefHeid NN0THOCTU M MPOMBbI-
BatOT 5—6 pa3 ropsyeil Bogoi. PuAbTP C 0CagKOM CyllaT, CKMrawT U npokanuearoT npu 1050 *C B
TeyeHue 3 4.

TwuTp pactBopa unmpkoHus ('/'), BblpaXXeHHbI B I/CM3 LMPKOHUA, BbIYUCAAIOT NO hopmye

T T m0.7403
Tuw-—-—-- V— =

rge m — macca IByOKUCU LUPKOHUSA, T,
0,7403 —KO3(hhMUMEHT NepecyeTa ABYOKNCU LUPKOHUA Ha LUPKOHWA;
V —a/InKBOTHAA 4YacTb pacTBOpa X/10pUCTOr0 LLHPKOHMUAA, CM3

M3gaHne othmumanbHoe MepeneyaTka BocrnpeLLeHa
*
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Conb guHatpuesas atuneHgHamumH-N, N, N', N '—teTpaykcycHoi kucnoTsl, (TpunoH B) no
FOCT 10652.0.0125 M pacTBop; roToBaT cnegytowium obpatom: 4.6531 rTpunoHa b pacteopstoT B 1000 cvm*
BOMbI. TUTP pacTeBopa Tpuaoma b ycTaHaBaMBalOT N0 PacTBOPY XN0PUCTOrO LMPKOHWS CedyoLm 06pasom:
5cm3cTaHfapTHOrO pacTBopa LMPKOHWA OTOMPalT B KOHMYECKYH Konby BMeCcTUMOCTbIo 250 cml, npunum-
BatoT 70 cM3Bofbl, mogorpetoin 4o 80—90 *C, 30 cm3 pacTBOpa CONAHOKUCAONO FTMAPOKCMAAMMHA W LLECTb
Kanesib KCU/IeN0/0BOro OpaHXXesoro. TUTPYOT pacTBOPOM TpWUioHa b 0 M3MeHeHMA LBeTa pacTBopa U3
pO30BOr0 B XENThbIA.

TuTp pactBopa TpunoHa b (T,), BbipaXeHHbIi B F/cM3 LMPKOHUA, BBIYUCAAKOT NO Gopmye

Tr =

rfie m — KONNYeCTBO LIMPKOHWSA, COfepiKalleecs B aNMKBOTHOW YacTu pacTBOpa LUPKOHUSA, T;
K, —o6bem pacTBopa TpunoHa b, n3pacxofoBaHHbIi Ha TUTPOBaHKe, CM3
2.3. MNpoBsefeHune aHannsa
Maccy HaBecku crnasa OMpefenstoT B 3aBMCMMOCTM OT COAEPXKaHNA LMPKOHMA, Kak ykasaHo B Tabn. 1
HaBecky crnnaBa NOMeLLAOT B KOHNYECKYHO Kal

Tabnunuya 1
4 6y BMecTUMOCTbio 250 cM3 1 pacTBOPSAIOT NpK Harpe
Maccosas pona Macca wasecku BaHHM B 30 CM' CONSHOW KUCNOTbI, pa36aBneHHol 11
waprotun. K cnnasa, r K ropsuemy pacTBopy npunusatoT 70 cM3 BOfbl
OT 0.05 go 01 ) nogorpeton fo 80—90 "C, 30 cm3 pacTBopa CO/AHO
Cs. 01 « 10 1 KMCNIOTO FMAPOKCUNIaMUHA, WECTb Kane/lb KCMeHoN0
* 10 * 15 05 0 Fa OpaH>XeBOro 1 rops4nii pacTBOp TUTPYIOT pacTBo

pom TpunoHa b 40 N3MeHeHuns LiBeTa OT PO30BOro 0
YCTOWUYMBOTrO XEeNToro.
Ecnu npw pacTBOpeHWM cniaBa 0CTaeTca YepHblii 0Caf0K HEPaCTBOPMBLLErOCsA 31eMEHTapHOro LLMPKO-
HUSA, ero oTMNbTPOBLIBAIOT Yepe3 UAbLTP CpeAHel MAOTHOCTM W 0CaA0K NPOMbIBAOT 6—8 pa3 ropayunum
pacTBOPOM CONSHOW KMCNOTbl, pa3baBneHHON 1:6. duNbTP C 0CAAKOM CXKUralT, NPOKanuBatoT B TeHeHMe
30 muH npwu 800 "C u cnnaensoT npy 500—600 *C ¢ NATUKPATHLIM KONIMYECTBOM MUPOCEPUOKUCIIONO HATPUS.
Mnas pacTeopstoT B 100 cm3 BoAbl M 10 CM3 CONAHON KMCNOTbI NPy HarpeBaHun. CoeguHAIOT GuabTpaT ¢
NoMyYeHHbIM MOCNe CrIaBNeHNs PacCTBOPOM ¥ ONPeaenstoT LMPKOHWUA, KaK yKa3aHo BblLLe.
2.1—2.3. (3meHeHHana pegakumsa, N3m. Ne 1).
2.4. ObpaboTKa pe3ynbLTaToB
2.4.1. MaccoByto 0N LNPKOHUA (A) B NPOLEHTaX BbIYMCAAOT No hopmyne

» V-T, -100
N = m------ .

roe V—o6beM pacTBopa TpunoHa b, n3pacxofoBaHHbIA Ha TUTPOBaHMWeE, CM3;
I, —TuTp pacTBopa TpunoHa b. BblpaXeHHbI# B r/cM3 LUPKOHUS;
m —macca HaBecKu cnnasa, T.
2.4.2. AGCONMIOTHbIE AONYCKaeMble PACX0XAEHNS Pe3ynbTaToB NapanienbHbIX OnpeaeneHnii He LOMKHbI
npeBbIllaTh 3HAYEHNN, YKa3aHHbIX B Tabn. 2.
2.4.1; 2.4.2. (N3meHeHHas pegakuus, Mam. Ne 1).

2.5. KOHTPOb TOYHOCTN U3MEPEHNI Tabnuuya 2
AT KOHTPONS TOYHOCTU M3MEPEHUIA MaCCOBOA M accosas gons A6CONIo THOE ZONYCKaB-
Lo uupKoHmMs oT 0.05 40 1,5 % WCMOMb3YOT rocy- uupkonns. %0 woe pacxoxpenne. 0
[apCTBEHHbIe CTaHAAPTHbIE 06pas3Libl, 0TPac/eBble CTaH- OT 005 g0 0.10 0.008
JapTHble 06pasLbl 1 CTaH4apTHbIe 06pasLbl Mpeanpus- Ce. 01 * 02 0.02
TWA MarHWeBbIX CMaBOB, BbIMYLIEHHbIE B COOTBETCTBUN » 02 » 05 0.03
¢ MOCT 8.315. KOHTpO/Ib TOYHOCTU U3MeEpPeHuUs npo- 4 05 . 15 0.05

BOAAT B cooTBeTcTBUM ¢ TOCT 25086.
[JonyckaeTca NpoBOANTbL KOHTPaTb TOYHOCTU M3MEPEHUI MAcCOBOW 0NN LLUPKOHMWA, UCNOMb3YS METOZ

[,06aBOK.
(BBegeH gononHuTensHo, Msm. Ne 1).
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3. ®OTOKONOPUMETPUYECKMI METO/ ONPELENEHNA COAEPXKAHNA LLUPKOHNA

3.1. CywHocTb MeToga

MeToa ocHOBaH Ha 06pa3oBaHMM OKpalleHHOro CoefMHEHNsA LMPKOHMA ¢ apceHaso Il B cpege 9 M
CONSAAHOM K1CnoTbl. ONTUYecKas NAOTHOCTb PACTBOPOB NMPOMNOPLMOHANbHA KOHLLEHTPALMM LUPKOHUA B MHTEP-
Banie 0,5—b5 MKr B 25 cM* pacteopa. UyBCTBUTENBHOCTL peakumnmn 0,15 Mkr B 25 cm3 ONTMYeCKYH NIOTHOCTb
n3MepstoT Npu 670 HM. VI3MepeHUto MeLlaroT ypaH v Topuid.

3.2. Annapartypa, peakTuBbl 1 PacTBOpbI

CnekTtpooTomeTp CP-46. Cd-26 unn konopumetp KO K-2.

Kucnota consHaa no NOCT 3118. pas6asneHHas 1:1, 0,2 M n 9 M pacTBopbl.

KucnoTta cepHasa no FOCT 4204.

Kucnota heHunapcoHosas, 0,1 %-Hblli pacTeop.

ApceHaso I11. 0,1 %-HbIii BOAgHbIA pacTBOp.

LiupKoHWiA meTananyecknii nam uupkonms (IV) xnopokucs, 8-BonHas.

Kanuii cepHokucnblii no FTOCT 4145.

ANMMMaK BogHbIA no FTOCT 3760.

CTaHAapTHble pacTBOPbl LLUPKOHUS.

Pactsop A ¢ KOHUeHTpauueid | Mr/cm' roTOBAT M3 XNOPUCTOrO LMPKOHMAA COFNAcHO M. 2.2 UAn u3
MeTaNINYecKoro LMpKOHMS:

1T UMpKOHMA MEeTaNIMY4eCcKoro rMoMeLwarT B cTakaH BmecTUMocTbio 200 cm3, npunusatloT 50 cm'
CepHoii KucnoTel U pob6asnaoT 10 I cepHOKMCNOro Kanus. CTakaH HakpbiBalOT YaCOBbIM CTEKIOM U
HarpeBaloT 40 NOSBEHUSA TYCTbIX MAPOB CEPHOI KMCNOTbI. [ocne NONHOIO PacTBOPEHNS HABECKM LMPKOHUA
COflepXXMMOe cTakaHa pa 36aBnstoT BOLOM, HarpeBatoT 40 KUMEHUA 1 0CaXAaloT LMPKOHMA amMmnakom. Ocagky
[atoT CKoarynnpoBaTh. OT(MWUALTPOBLIBAIOT, MPOMbIBAIOT BOAOW C HECKONbKUMMU Kannsamu ammuaka.

3aTem ocafjoK Ha UNbTpe pacTBOPSIOT B CONAHON KucnoTe, pa3baBneHHoW 1:1, u cHOBa ocaxpaaloT
TMAPOOKCUS LLUPKOHUA aMMUakoM. OTPUNLTPOBLIBAIOT M NPOMbLIBAIOT KaK 1 B MEPBOM CNyyae.

Ocafiok Ha (unbTpe pacTBOPAKOT B 34 M3 ropayeil CONSHON KMCNOTbI, pa3baBneHHoli 11 B cTakaH,
rae NpoBOAKUNOCH ocaxaeHne. @UnbTP MPOMbIBAIOT HECKOMTbKO pa3 ropsiyeil BOAOIA. 3aTeM pacTBOp NMepPeHOCAT B
MEepHY0 Konby BMeCTUMOCTbIO 14M3, N0 OXNaXAEHWN pacTBOP 40NMBAKOT 40 METKM BOAON 1 MepemeLLnBatoT.

I cm' pacteopa A coAepXuUT | Mr LMPKOHUA.

PacTBop B: rotoBAT pas6aBneHnem pactsopa A B 20 pa3 0.2 M pacTBOPOM CONSIHOW KUCOTbI.

lcm' pacteopa b cOfepPXUT 5 MKI LLUPKOHUA.

PacTtBop B: rotoBaT nmepef ynotpebneHuem pasbaBneHuvem pactsopa b B 10 pa3 0.2 M pacTsopom
CONSAHOM KUCOThI.

1cm3 pacTBopa B cofepXut 5 MKr LUPKOHUS.

TuTp cTaHAapTHOro pacTeopa A ycTaHaB/NMBalOT B COOTBETCTBUM C M. 2.2.

3.3. MNpoBefeHne aHanu3a

HaBecky cnnaBa maccoit 1r (npu maccoBoli fone umpkoHus fo 0.0005 %) n 0,1 r (npyn mMaccoBoii gone
LuupkoHus ot 0,0005 go 0,2 %) nomeLlaroT B CTakaH BMecTUMOCTbi 100—150 cm3 n pacTBopstoT B 15¢Mm’
9 M pacTtBopa CONAHOW K1CNoTbl. Mocne pacTBOPeHNs PacTBOP MEPEHOCHAT B MEPHYH KONGY BMECTUMOCTbIO
25 cm3, fobaBnsaoT B KoNby 0.5 cm' pacTBopa apceHaso 111 v gonunBatoT 4O MeTKM 9 M pacTBOPOM COMAHOWA
KUCNOTbI.

Mpun MaccoBoii gone LMpKoHus B cnnaee oT 0.005 go 0,02 % Konby AoNMBalOT 40 MeTKM 6e3 fobasne-
HUs apceHaso |11 9 M pacTBOpOM COMAHON KUCNOTbI, aIMKBOTHYHO YacTb 5CM' MepeHoCAT B APYryt0 Konby
BMeCTUMOCTbIO 25 cM', fobasnsatoT 0.5 cm' pacTBopa apceHaso LU v fONMBAIOT 0 METKM TO Xe KMCNOTONA.

M3mMepstoT ONTUYECKYH NAOTHOCTb PacTBOPOB MpW AAWHE BOMHbI 670 HM B KiOBETE C TOJNLMHOM
MorioLwaroLlero ¢nos 3 CM No OTHOLLEHUIO K BOAE.

M3 NoNyyYeHHbIX 3HaYeHW BbIUMTAOT ONTUYECKYIO NAOTHOCTb KOHTPO/LHOMO pacTeopa. MaccoByto
[ONI0 LMPKOHWA BbIYUCAAIOT NO rPagyupoBOYHOMY rpaduky.

3.3.1. TlocTpoeHmne rpagyMpoBOYHOrO rpagmka

B cTtakaHbl BMecTuMocTbto 100—150 cm' BBogart O; 0,1; 0,2; 0.4; 0,6 n 1,0 cm3 pacteopa B. uto
cooTBeTcTBYeT 0; 0.5; 1.0; 2,0; 3,0; 5,0 MKr uupKoHus, gobaensaoT 15 cm3 9 M pacTBopa CONSAHOM KMCNOTbI
N KUNATAT 5—10 MUH ANA paspyLleHnsa NoaMMepoB LMPKOHWUA. PacTBOpbl MEePeHOCAT B MepHbIE KONObI
BMeCTUMOCTbIO 25 cMm\ fo6aa3aoT 0.5 cM' pacTBopa apceHaso 111v A0nMBaOT 40 METKW TOM e KUCNOTOM.
I3MepsAoT ONTUYECKYHO MIOTHOCTb PacTBOpOB npu 670 HM MO OTHOWEHUIO K BOAE, BblYWTAsf 3HAYeHue
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OMTMYECKOA MNOTHOCTW KOHTPOALHOrO pacTBopa. o nonyyeHHbIM 3HaYeHWUSM CTPOST rpafyvpOBOYHbI
rpatuk.

3.4. O6paboTka pe3ynbTaToB

3.4.1. MaccoByto gonto umpkoHus (JT,) B npoueHTax BbIYNCAAT MO popmyne

y T\

1 « 10000+

rge TX—macca LMPKOHUS, HalileHHas No rpadynpoBOYHOMY FpadiiKy, MKr;
T —wMmacca HaBecku cnnasa, r.

Mpu onpegeneHnn 0,005—0.02 % LMPKOHMA C NCNONb30BaHNEM pa3baBieHNs, NONYUYEHHbI pe3ynbTaT
YMHOXatoT Ha 5.

3.4.2. AB6CONMIOTHbIE JOMYCKAeMble PACX0XAEHUs pe3ynbTaToB napannienbHbiX onpeaeneHnii He 4OMKHbI
NpeBbIWaTh 3HAYEHN, YKa3aHHbIX B Ta6/1. 3.

Ta6nunya 3

MaccoHam [O/IM LUUPKOHUSA, % AGCONOTHOE gonyckaemoe pacxoxpaeHue. %
Ot 0.00005 pgo 0.00025 0,00005
Cs. 0.00025 . 0.00100 0.00020
* 0,001 * 0.005 0,0008
* 0.005 . 0.020 0.004

3.5.  KOHTpO/b TOYHOCTMN N3MEPEHWIA
3.5.1. KOHTpO/b TOYHOCTU U3MEPEHUIA MPOBOAAT Mo M. 2.5.
Pa3g. 3. (M3meHeHHas pegakuus. Mam. No 1).

VH®OPMALIMOHHbLIE JAHHBIE
1. PA3PABEOTAH W BHECEH MuHMCTEpCTBOM aBHaUMOHHOM NpoMbiaeHHocTn CCCP

2. YTBEPX/JEH W BBEJEH B JEMCTBWE MocTaHoBNeHWeM [0CYyapcTBEHHOTO KOMUTETA CTaHAapTOB
Coseta MuHuctpos CCCP o1 28.12.76 Ne 2889

3. BBEAIEH BMEPBbIE
4. CCbINIOYHbIE HOPMATUBHO-TEXHUYECKWNE JOKYMEHTbI

O6o3HaueHne HTA, O6owauycHHe HTA.
Homep nyHkTa

. . Homep nyHKTa
Ha KOTOpbI# faHa ccbinka Ha KOTOpbIii AaHa ccbinka

OCT 8.315-97 25 rOCT 4919.1-77 2.2
FOCT 3118-77 22.32 OCT 5456-79 2.2
FOCT 3240.0-76 11 FOCT 10652-73 2.2
OCT 3760-79 32 OCT 25086-87 25
FOCT 4145-74 32 TY'6-09-5404-88 2.2
FOCT 4204-77 32

5. OrpaHnyeHmne cpoka AeiCTBMSA CHATO No NpoTokony Ne 2—92 MexrocyaapCTBeHHOro coBeTa Mo CTaHAap-
Tn3auuu, meTponorum u ceptudumkauum (MY C 2—93)

6. N3AAHWE c N3meHeHnem Ne 1, yTBepXXAeHHbIM B HiOHe 1987 r. (MY C 11—87)
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