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MEXTOGCYJTAPCTBEHHTEBGB I CTAHIAAPT

CTAJIN JIETUPOBAHHBIE U BBICOKOJIETTPOBAHHBIE

MeTtonbl onpeaejicHuA MblIIIbAKA

Alloyed and highalloyed steels.
Methods for determination of arsenic

Jlara peenenus 2003—05—01

1 ObGmacTs npuMeHeHHst

Hacrosimii cTanaapT ycTaHaBIUBAeT HEITAMCHHBII aTOMHO-a0COPOLIMOHHBIHA (TIPYU MAaccoBOi AoJIC
mbitbaka ot 0,0002 % 1o 0,01 %), doromerpuyeckuit (mpu MaccoBoit gosc Mbilbsika ot 0,002 % no 0,2 %)
M TTOTEHUMOMETPUYECKMI (Mpy MaccoBoi mose Mblbska or 0,05 % no 0,2 %) meronbl ONpcacieHus:
MBIILIBSKA B JICTHPOBAHHBIX ¥ BBHICOKOJICTUPOBAHHBIX CTANSIX.

2 HopmaTuBHbie CCHLIKH

B Hacrosiem CTaHOapTe MCIIOJIb30BAHbI CCHIJIKM Ha CJICAYIOIUHUC CTaHAApThI

rocr
rocr
rocr
rocr
rocrtr
rocrtr
rocrtr
rocrtr
rocrtr
rocrtr
rocrtr
rocrt
rocrt
rocrt
rocrt
rocrt
rocrt
rocrt
rocrt
YCTIOBUS
rocrt
rocrt
rocrt
rocrt
rocrt
rocrt

859—2001
197377
3118—77
3760—79
3765—78
4160—74
4204717
432877
445774
446177
5456—179
581777
5841—-74
5962—67*
6552—80
9949—76
10157—79
11125—84
14204—69

14261—77
14262—78
18300—87
19522—74
24147—80
28473—90

Menb. Mapxu
AHTUIPUA MbIUBIKOBUCTBIN, TexHuyeckue ycioBus
Kucnora consnasi. TexHUUECKUC YCITOBUS
AmMuak BoaHbIM. TexHuueckue ycaoBUs
AMMOHUN MOIUOIcHOBOKUCIBIA. TCXHUUYCCKHUC YCTOBUS
Kanuit 6pomucteiit. TexHuyeckue yCaoBus
Kucnora cepHasi. TexHuyeckue ycinoBus
Harpus runpooxuce. Texnuueckue yCaoBUsI
Kamuit 6pomHoBaTokucabIil. TEXHUYCCKUC YCTIOBUS
Kucnora azotHas. TexHuyeckue ycIOBUs
I'iapokcunaMuza ruapoxitopun. TexHuueckue yeaoBUs
Kucnora BuHHas. TexHuuecKkue yciaoBUs
I'Mapa3uH CCPHOKUCIBIIA
Cnupt 3TWIOBHII peKTU(PUKOBaHHEIA. TCXHHUYCCKHUC YCITOBUS
Kucnora oprodochopHast. TexHuuyeckKuc ycaoBusl
Kcunon kaMecHHOYronpHb. TexHuyeckKue ycaoBUst
AproH rasoo0pasHbIif M XuAKUHA. TexHHyecK1e yCaoBUs
Kucnora asorHast oco60it unctorel. TEXHUUECKHC YCIOBUS
[MpuGop s oToeneHUs MBIIBIKA B CTATSAX, YYTYHAX M CIUTaBax. TexHU4yecKue

Kucnora conaHast ocoboit uncrorel. TeXHUYecKUC YCIOBUST

Kucnora cecpHasg ocoboit yucTOTEL. TeXHUYECKUC YCOBUS

CnupT 5TWIOBBI peKTU(MUKOBAHHBI TeXHUYeCKHi. TeXHUYeCKue yCIOBUS
AMMOHMI POHAHUCTBIM TeXHUYECKU. TeXHUYeCKUC YCIOBUS

AMMMUAK BOAHBIN 0CO00M YUCTOTHL. TexHuuyeckue yCaoBUs

UyryH, cTaib, GeppoCITIaBEl, XpOM, MapraHell MeTauinucckuce. O61ue TpcooBa-

HHUA K METOJaM aHATM3a

* Ha tepputopuu Poccuiickoit Penepanuu neiicteyer F'OCT P 51652—2000.

H3znanme odpunuaibHoe
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3 O0mmue TpedoBaHus

O61uue TpeboBaHus K MetogaM aHamiza — rmo ['OCT 28473,

4 HemrameHHbI# aTOMHO-a0COPOIMOHHBIIA METO ONpeesieH!si MbIIbsKA

4.1 CymmHocTs MeTona

MeTon ocHOBaH Ha M3MCPCHHUU 3HAYCHUS ITOTJIOLICHUST PE3OHAHCHOTO W3JIYYCHUSI CBOOOAHBIMU
aToMaM{ MBIIIbSIKA NIPU JJTWHE BOMHBI 193,7 HM, 00pasylolMMUCs I[PU BBEACHUM aHATM3UPYCMOTro
pacTBopa B rpadUTOBYIO IEYb.

MBuIbIK MPeaBaApUTEIHHO OTACISIOT ITUCTUIANMEH OT OCHOBHBIX KOMITOHCHTOB CTald B BUIC
TPEXXJIOPUCTOTO MBIIIBSIKA W3 COJSTHOKMCIIOIO PAacTBOpa B IPUCYTCTBUM CEPHOKWCIOTO TUApa3sMHa W
BPOMUCTOTrO Kalus WIM OCaXJICHMEM THOAleTAMUAOM B Buie cyibduia B 0,5 Moab/aM3 cepHOKMCIOM
pacTBOpEe B MIPUCYTCTBUU KOJICKTOpa Cyabduaa MEAX U BUHHOW KHCIOTH B KAQUCCTBC KOMIUICKCOOOpa3y-
IOILIETO BEIeCTRA.

4.2 Anmaparypa, peaKTHBbI, PACTBOPBI

ATOMHO-a0COPOIIMOHHEBIN CITCKTPOPOTOMETP CO BCEMU MTPHUHAMICKHOCTSIMU, CHAOXEeHHBIH rpauTo-
BBIM aTOMU34aTOPOM.

JlaMma s onpeAecHUST MBITIBSKA.

MuKpomnuIeTky BMecTUMOocThio 20 1 50 MKmM3.

AproH Beicokoit yuctoTs! mo 'OCT 10157 u cmech aprosa ¢ 5 % Boaopona.

Armiapat a1st otaeneHust Mbibsika mo [OCT 14204 wiu mo6Goro apyroro tura.

Kucnora consgnas mo F'OCT 3118 unu 'OCT 14261 u pas6asiennas 1:1.

Kucnora azotnas no I'OCT 4461 wiu I'OCT 11125 u pazbasnennas 1:1.

Kucnora cepnast mo I'OCT 4204 unu T'OCT 14262, pas6asnennas 1:1 u pactsop 2,5 Monb/am3.

Kucrora oprodocdopuas no 'OCT 6552 u pasbarnennas 1:1.

CMech ConsiHOI U a30THOH kucyot (3:1): xk 150 cm3 consanoit kucnorsl nobasnsior 50 cm? azoTHOlM
KHUCJIOTBI U MEepPEeMEeIIUBAIOT; FOTOBAT HEMOCPENCTBEHHO IMepe MPUMEHEHUEM.

CMech COMSIHOM ¥ a30THOH KUCTIOT, pasbarnenHas (1:1): k 150 cm3 consHoit KucnoTs 106aBnsor 50 cm3
a30THOH KucI0Thl, 200 cM3 BOZBI 1 MEepeMELIMBAIOT; TOTOBSAT HEMIOCPENCTBEHHO Tepel TIPUMECHCHHEM.

Kucora BunHast o TOCT 5817, pacrsop 500 r/am3.

Ammuak BoaHslii mo F'OCT 3760 umu TOCT 24147.

Iunpoxcunamu ruapoxmopui mo F'OCT 5456.

AmMoHu#t poranuctslit o T'OCT 19522, pactsop 50 r/nm3.

Kamuit 6pomucTtsiit mo FOCT 4160.

Hatpust runpoxeun o TOCT 4328, pactBop 50 1/cM3.

T'unpasux cepHokuceni Mo F'OCT 5841.

Kcwror mo T'OCT 9949.

TuoaneTaMua, NepeKpUCTANTU30BAHHbIN B Kcumone, pactBop 20 r/ams.

Tlepckpucraanuzanus tvoanetamuaa: 30 © THoaneramuaa pactsopsioT B 100 cM? Kewona pu
85—90 °C npu nepeMcemBaHMM. BepXHUiA cIToif pacTBOpa OCTOPOXKHO CIIMBAIOT B CYXOM CTaKaH BMECTH-
MocTbio 600—800 cm3. B crakaH ¢ ocratkoM npubasismior 100 cM3 KCuona ¥ CHOBa PacTBOPSIOT ITPH
85—90 °C. BepxHuit cJ10it pacTBOpa THOALIETAMMIIA CITUBAIOT B TOT K¢ CTAKAH BMCCTUMOCTbIO 600—800 cm3.
Oncpauuio npoBoasitT 4—5 pa3. OctaTok BEIOPACHIBAIOT. [10AyUYCHHBIN PACTBOP OXJIAXIAIOT B ITPOTOYHOMN
BoJic. BbiMapllvce KpUCTAIDTRI THOATIETaMUAA OT(WIHTPOBBIBAIOT Ha BOPOHKY bloxHepa ¢ nByMms ¢unbsTpamu
«Ocnag acHTa». KprcTammsl mpoMEIBaIOT 2—3 pa3a KCWIIOJIOM, BLICYLLIMBAIOT Ha BO3OYyXC.

Mecab Mapku M0OO6k o TOCT 859.

Menb asorHokucnast, pactsop 0,01 r/cm3: 1 r Meou pacTBOPSIIOT NMpM HarpeBaHuu B 15—20 cm3
a30THOM KKcoThl (1:1). PacTBop KUIISATST 10 ynajgeHUs1 OKCUIOB a30Ta, OXJ1aXKAaloT, pa30aBiisiioT BOAOi 10
100 cM3 u mepeMelMBaioT.

Kene3o McTannnyeckoe, 0C.4., KapOOHUITBHOE.

YuuBcepcanabHasg uHAMKaTopHas obymara, pH 1—10.

AHTMAPUA MBILLBbSIKOBUCTHIA Mapku «padunupoBanHblii» o TOCT 1973.

HaTpuii MbllubsikoBucTokucsiif opro (NazAsOs - H,0).

CraHAapTHbBIC PACTBOPHI MBIIIBSIKA.

PactBop A: 0,132 I MBILIBAKOBUCTOTO aHTUAPUAA PACTBOPSIIOT B 5 CM3 pacTBOpa M'MIPOKCUIA HATPHUSI,
pa36apisiioT Bonoit a0 200 cm? u mpubapnsioT cepHylo kuciory (1:1) 10 HelTpaabHO# peakUMU Mo
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YHUBEPCATLHOW MHAMKATOPHON Oymare. PacTBOp MepeHOCAT B MEPHYIO KO0y BMeCTHMOCTBIO 1 am>,
JNIOMWBAIOT 10 MCTKU BOAOH U IIePEMCIINBAIOT.

IpuroToBreHHe CTAHAAPTHOTO PACTBOPA U3 MBILLIBIKOBUCTOKUCIOTO HaTpust opto: 0,2801 r MBITLIBS-
KOBHCTOKHCJIOTO HATpusi opTo pacTBopsiioT B 200 cM3 Bomsl, ImpubapnsioT cepHylo kucioty (l:1) mo
HEUTPATBHON peakuu MO YHUBEpPCalbHOW MHAMKATOPHOU OGymare. PacTBOp MCpCHOCSIT B MCPHYIO KOJOY
BMECTUMOCTBIO 1 M3, OJTMBAIOT 10 MCTKM BOIOH W TCPEMENIMBAIOT.

1 cM3 cTanpaprHoro pactBopa A coaepxut 0,0001 T MBIIIBSIKA.

Pacteop B: 10 cM3 cTaHmapTHOro pacTBopa A MOMEIIAIOT B MCPHYIO K06y BMccTUMOCTbio 100 M3,
JIOTMBAIOT 10 METKHU BOAOH U ITepPEMCIINBAIOT.

1 cM3 crannmaprHoro pactsopa b conepskut 0,00001 T MbIIIbsIKA.

Pacteop B: 10 cM3 cranmapTHOro pactBopa b noMeniaioT B MCpHYIO KoaGy BMccTUMOCTbIo 100 cm3,
JOJIUBAIOT 10 METKU BOJIOU U MEepPEeMCLINMBAIOT; FOTOBST HEIOCPEACTBCHHO Mcpead MPUMCHCHHUCM.

I cm? cranmaptHoro pactsopa B conepxkut 0,000001 T MBIITBSKA.

4.3 IIposenenue ananamsa

4.3.1 TlpuroroBieHue UCTILITYCMOTO PacTBOpa

4.3.1.1 OtneneHuie MBIIIbIKA TUCTUUISILMCH B BUAC TPEXXIJIOPUCTOTO MbILLIbSIKA

B3BenmBaloT HaBecKy IMpoObl B COOTBCTCTBUM ¢ TabGiunieit 1. Pe3ynbraThl B3BCLUIMBAaHMS B rpaMMax
3aMMChIBAIOT C TOYHOCTBIO IO YCTBCPTOro ACCSITUYUHOro 3Haka. HaBecky momMellaioT B cTakaH (MU KOJIOY)
BMccTUMOCTBIO 250—300 cM3, npunupatot 30 cM3 cMecH COMSTHOM 1 a30THOI KucnoT (3:1), 20 cM3 cepHoii
kucnotsl (1:1) u 10 cm3 oprodocdopHoii kucaorsl (1:1).

Tabnuma 1

MaccoBag 1015 MblibaKa, % Macca HaBECKH, T AJMKBOTHAs YacTb PacTBOPA, MKIM?
Ot 0,0002 go 0,001 BxmIOY. 0,5 50
Cs. 0,001 » 0,002 » 0,25 50
» 0,002 » 0,005 » 0,1 50
» 0,005 » 0,01 » 0,1 20

)

CrakaH (v Koa0y) HAKPBhIBAIOT YACOBBIM CTEKJIOM U PACTBOPSIOT HABECKY MpPU YMCPEHHOM
HarpeBaHuu. YacoBoe CTEKJIO OMOJACKUBAIOT HEOOMbIIUM KOJIUYECTBOM BOIbl M BbINIAPMBAIOT PACTBOP 10
Hayaza BbUICJICHUS [TApoOB CEPHON KUCTOTHI. [Toce oXIaxIeHUST OCTOPOXHO 106aBsioT 30 cM3 co/saHOi
KUCIOTH (1:1) W mepeHOCAT pacTBOP B KOJOY AT oTAeicHUsS Mullbsika. K pactBopy mobasnsiior 0,5 r
OopomucToro Kanus, 0,5 r CCpPHOKUCIIOrO TUApa3vuHa U MCIJICHHO AUCTUJUIMPYIOT TPCXXJTOPUCTBIM MBILLIbSIK
B anmapate 1151 auctuisiiuu npu 110—120 °C B korboHarpesarene. JUCTUIAT COOUPAIOT B CTaKaH-TIPHU-
eMHUK BMecTMocTbio 100 cMm3, conepkammit 10 cm? Boabl. JUCTHNIALMIO MPOAOIXKAIOT 10 TeX MOp, MOKa
B MPUEMHUK He Iepeiiaer 2/3 ITepBOHAYATBHOTO 06beMa. K auctunnsaty npuGasnsior 10 cM3 asoTHOl
KHUCJIOTHI.

4.3.1.2 OtpencHue MbIIIbSIKA OCAXKACHUCM B BUAE Cyab(huia THOALCTAMUIOM

B3BelBaoT HaBeCKy MpoObl B COOTBETCTBUM C Tabmuuei 1. Pe3yabraThl B3BCLIMBAHMSI B rpaMMax
3aMMCHIBAIOT ¢ TOYHOCTDBIO 10 YETBEPTOrO ACCATUYHOrO 3Haka. HaBccKy nmomciiaioT B cTakaH (WM KoJ0y)
BMecTuMocThio 250—300 M3, npummsaiot 30 cM3 cMecH COMSTHOM M a30THOM KucnoT (3:1), HaKpbIBaOT
cTakaH (MY KOJ0Y) YaCOBbIM CTEKJIOM U PAacTBOPSIOT HABECKY MPU YMCPCHHOM HAarpcBaHWU, OXJIAXIaIoT,
CHUMAIOT YACOBOE CTCKJIO, OTIOJIOCHYB €ro HeGOJBIINM KOJTUYeCTBOM Bonbl. I1puameaior 20 cM3 cepHoii
KUcoTH (1:1) M BhIMapuBalOT PacTBOP /IO Havaja BBIICIEHUS MTApOB CCPHOM KUCAOTHI, oxaaxaatoT. Conu
pactBopsiioT B 40—50 cM3 BOABI PYU HarpeBaHuu, NpwiuBaioT 10 cM3 pacTBOpa BUHHON KUCIOTBI, pacTBOP
HarpeBaloT B TeucHUe 5—10 MUH, oximaxniawT, Jo0aBisioT ammuaka 1o pH 8—9 no yHuBepcaibHOMY
WHAMKATOPY U HarpepaloT pacTsop B TeueHue 15—20 mun mmpu 90—95 °C 10 noaHOro pacTBOPCHUS ocalka
BOJIbPPaAMOBOMl KHUCIOTHI, oxiaxnawT. K pactBopy mpumuBaloT ccpHoit kuciotrbl (l:1) no pH 2 no
YHUBCPCANbHON WHIMKATOPHOU Gymare u 10 cM? B M36GBITOK, J0OMMBaIOT pacTBop 10 180 cM3 u HarpeBaioT
10 KuncHus. OCTOPOXHO JA00ABISIOT 2—5 T' FMAPOKCUIIAMUWHA TUAPOXJIOPUIA U KHUISITIT pacTBOp 1O
MOJHOTO BOCCTAHOBJCHUS XeJe3a (IT0 peaKIuK ¢ pONaHUCTBIM aMMoHKeM). [TpuGasnsior 10 cM3 pacTBopa
THoalcTaMuAa, | cM3 pacTBopa a30THOKUCION MeIM, BBUIEPXKUBAIOT PACTBOP C BBLIMABIUMM OCAIKOM
cynbbuaoB B TeucHue 10—15 MMH Ha TeIUTOM MecTe IDTUTHL, TpUOaBasioT clue 10 cM3 pacTBopa THoale-
Tamuaa, ocTaBisioT cTodATh npu 85—90 °C 30—40 mun u oxmaxznaioT. Yepes 4—18 4 ocanok cyabpunon
OT(UIBTPOBBIBAIOT Ha ABa (UIBTpa «beytast JIeHTa», MPOMBIBAIOT 6—7 pa3 xojonHoi Boaoi. duibrpar
otOpaceBaloT. Ocanok Ha ¢uIsTpe pactBopsioT B 30—40 cM3 (nopuusimu no 10 cm3) ropsiueit cmecu
COJISTHOM M a30THOM KUCNOT, pa3bapneHHo# (1:1), v TpoMbIBalOT (pusbTp ropsiucii Bogoi 3—4 pasa, cobupas
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duIBTPaT M MPOMBIBHBIC BOABl B CTakaH (WM KoaGy), B KOTOPOM ITPOBOAWIOCH ocaxiacHue. Duistp
OTOPACKIBAIOT.

4.3.2 CrextpoMeTpuyecKoe U3MepeHue

WcrbiTyeMblit pacTBOp, mpurotosicHHbIi o 4.3.1.1 unu 4.3.1.2, BeimapusaioT nocyxa. Comu pacTBo-
PSIIOT [TPY HATPEBAHUU B 5 cM3 a30THOI kucotsl (1:1), HAKPBIBAS CTAKAH (MM KONGY) YACOBBIM CTEKIOM
¥ OXJTKIAI0T. PacTBOp IMepeHOCAT B MEPHYIO KOIOY BMECTUMOCTHIO 25 cM3, 10IMBaIOT BOAOM 0 METKU U
nepeMelnnBaioT. OTGUPAIOT MUKPOITUIIETKON aTMKBOTHYIO YaCTh PACTBOPA, paBHyio 20—50 Mxam? (Tabru-
na 1), BBOAST B rpadUTOBYI0 IMeyb W (UKCUPYIOT 3HAUYCHUE ITOIVIOIECHUS PE30HAHCHOTO MW3TyYCHUS
CBOOOJIHBIMY ATOMAMU MBIIIBSIKA TIPU AAWHE BOTHBI 193,7 HM. s usMepeHus oTOMPAIOT He MEHee Tpex
ATUKBOTHBIX YacTeil pacTBopa. [Teub MpoXUTalOT ITPU MAKCUMATBHOM TeMIiepatype B TeYeHue 5 c.

Maccy MBIIIBSIKA HAXOMSIT IO MpanyupoBOYHOMY rpadyKy C y4ETOM MTOTIPABKU KOHTPOJBHOTO OITBITA.

4.3.3 IlonroroBka npudopa K U3MEPECHUIO

BxmoueHue npubopa, HacTPOUKY CITeKTpodoToMeTpa Ha PE30HAHCHOE UBIYUCHUE, DPETyJTUPOBKY
6J10Ka yripaBieHus], 010Ka aBTOMATU3aIMK [TPOBOAAT COTIACHO MHCTPYKIIMU, ITpUIaraeMoil K mpubopy.

YcnoBust onpeaescHUs MbIILIBSIKA:

aHanuTuyeckas JTUHUA (A) — 193.7 HM;

crieKTpanbHas mupuHa meau — 0,7 um;

BpeMsl BeIcyluuBaHus mpu 145 °C — 15 ¢;

BpeMst pasnoxenus npu 900 °C — 12 ¢;

BpeMsi atomMuszauuu mpu 2250 °C — 5 c;

PEXKUM WHCPTHOTO Ta3a — MUHUMAIbHBIN C OTKITIOYEHUEeM Ha CTaauu aBTOMHU3AIIUY.

4.3.4 TlocTpoeHue rpanydipoBOYHOro rpacduxa

B crakanbl (uau Koi6s1) BMeCTUMOCTHIO 250—300 cM3 moMeIlaoT HaBecKH KapGOHMILHOTO Xec3a
B KOJIMYECTBE, COOTBETCTBYIOIIEM Macce HaBecKM MpolGwl (Tabauita 1), U OTMCpPCHHBIC KOJUUCCTBA
CTaHJAPTHOTO pacTBopa B Mblrbsaka (Tabnuna 2).

Tabauua 2

MaccoBast 1051 MblibsIKa, % O6bEM CTAHIAPTHOTO pacTBopa B Mbllbaka, cM’
Ot 0,0002 go 0,005 BxIIOY. 0,00; 1,00; 2,00; 3,00; 4,00; 5,00
Cs. 0,005 » 0,01 » 0,00; 2,00; 4,00; 6,00; 8,00; 10,00

Bo Bce crakaHbl MPUIMBAIOT KUCIOTHI, KaK TMPU PACTBOPEHMM IMPOOBI, U jajiee MOCTYHAloT, Kak
ykasaHo B 4.3.1—4.3.3.

W3 3HaueHust ONTUYCCKON MIOTHOCTH aHAM3UPYEMBIX PACTBOPOB BBIUMTAIOT 3HAYCHUE ONITHYECKON
IUIOTHOCTM PAcTBOpPa KOHTPOJBHOTO oOImbITa. [To HaliieHHBIM 3HAYEHUSIM OITUYECKOW IUTOTHOCTU W
COOTBETCTBYIOIIMM UM MACCAM MBITIBSIKA CTPOSIT TPAIyMPOBOYHBINA Tpaduk.

5 (I)OTOMeTpI/I‘leCKI/[ﬁ METOJ Oonpeac/ICHUsA MbIIIbIAKA

5.1 CymmocTts MeTOa

Meton ocHOBaH Ha OOpa30BaHUM CWHETO MBIIIBIKOBO-MOJIUGICHOBOTO KOMITIEKCA B Pe3y/IbTaTe
B3aUMOJICUCTBUS MATUBAJICHTHOTO MBINIBAKA C MOJUGACHOBOKUCITBIM aMMOHUEM B TTPUCYTCTBUM BOCCTa-
HOBUTEJISI — CEPHOKUCIIOTO THAPa3UHA UM ACKOPOWHOBOM KUCIIOTHI.

MBIHIBSIK MPeJBAPUTETBHO OTAESIOT OT OCHOBHBIX KOMIIOHEHTOB CTAJW JMCTUUIAIMENR B BUIE
TPEXXJIOPUCTOTO MBbIIIbsIKA U3 COJNITHOKMCIOTO PACTBOPA B IPUCYTCTBUM CEPHOKHUCIIOTO TUIApPAa3WHA U
GPOMUCTOrO Kaausl MM OCaXIeHMEM THOAlETAMMIOM B Buie cynbduna B 0,5 mMoms/aM3 cepHoKUCIOM
pacTBope B MPUCYTCTBUU KOJIEKTOpa cymb(huna Meld U BUHHOM KUCITOTHEI B KAUYeCTBe KOMIUIEKCOOOpas3y-
IOIEero BellecTBa.

5.2 Anmapartypa, peakTHBBI, PACTBOPbI

CrniexrpodoToMeTp Wiu (hOTORIEKTPOKOJIOPUMETP CO BCEMU ITPUHAIUTEXXHOCTSIMHU.

Kucnora xyopHas, X.4., ToTHocTeio 1,51 r/em3, wiu u.n.a., miotHocTsio 1,22 v/cM3.

Crupt stuoBsiit mo 'OCT 5962 unu T'OCT 18300.

Ammonuit MmonudaeHoBokucblii mo F'OCT 3765, nmepeKpUCTAIM30BAHHBII U3 CITMPTOBOTO PaCcTBOPA.

[MepexkpucTtannuzanus MOIUOACHOBOKUCIOTO aMMOHUS: 250 T MOMUGIEHOBOKUCIIOTO aMMOHUS pac-
tBOps1ioT B 400 M3 Bomsl rpu 70—80 °C. Topsiumit pacTBOp (PUIBTPYIOT Yepe3 (UIBTP «CUHSS JICHTa» B
crakaH, cofepxkaiuit 300 cM3 3THIIOBOTO ciupTa. PacTBOp OXJIAXIAIOT U BBUIEPXMBAIOT B IPOTOUHOI BOJIE
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B TeueHue | 4. Beimasuive kpuctanisl OTOUIBTPOBBIBAIOT HA BOPOHKY BroxHepa ¢ (humbTpoM «Ocast TeHTa».
Kpucraaisl mpomelBaioT 2—3 pasza 3THIOBHIM CIUpTOM nopuusaMu mo 20—30 cM? M BbLICYUIMBAIOT Ha
BO3IYXE.

AMMOHMI MOIHGIEHOBOKUCIBIN, pacTBop 10 r/am3 B cepHOil KucnoTe 2,5 Momb/IM3.

T'UApasyH CepHOKUCIBI, pacTBop 1,5 r/mm3.

Monu6aaTo-THAPa3sHHOBAsT PeaKIIMOHHAST CMECh: B MEPHYIO KOJOY BMECTUMOCTHIO | IM3 MpUIMBAIOT
100 cM3 pacTBOpa MOMMGICHOBOKHCIOTO aMMOHMS, pa30aBiIsioT Bonoi 1o oobema 900 cM3, 1o6apmsiioT
10 cM? pacTBOpa CepHOKMCIOro r'Upa3syHa, JOAUBAIOT BOIOIT 10 METKU M IepeMelIMBaIOT, PCaKLIMOHHYIO
CMECh I'OTOBSAIT B IEHb MMPUMCHCHMUSI.

X10pHOMOMUGAATHEI peakTHB: 5 I' MOTHGIEHOBOKHUCIOTO AMMOHUS pacTBOpsIoT B 100 cM3 Bozibl mpu
HArpeBaHUM, OXTKIAIOT. 3aTeM B MCPHYIO KOJIOY BMecTUMOCThIO 1 M3 mpunusatot 500 cM3 Boabl, 280 cm3
XTOPHO# KUCIOTBI 4.j1.a. WK 230 cM3 XJTOPHO# KUCTOTH! X.U. U [OCTETIEHHO P MepeMCLIMBAHUU BBOJST
pacTBOP MOAUOIECHOBOKUCIOTO aMMOHUS. PacTBOp 10IMBAIOT BOJOM 10 METKM U TTEPEMCLLUHBAIOT; TOTOBST
B IeHb IIPUMEHEHUSI.

Kucrora ackop6uHOBas, pacTBOP 5 I/IM>; FOTOBST B cHb NTPUMEHEHHSI.

OcTanbHble peakTUBBI, anmapaTtypa U pacTBOpsl — 1o 4.2.

5.3 IlpoBenenne anaamsa

5.3.1 IlpuroToBicHUC UCITBITYCMOTO pacTBOpa

B3BemmBaioT HaBecKy MpoOBI B COOTBETCTBMM ¢ Tabmunicit 3. Pe3ymbrarThl B3BCLUMBAHHUS B rpaMMax
3aIIMCHIBAIOT C TOUHOCTBIO /IO UCTBCPTOTO ACCATUYHOrO 3HaKa. Hapecky moMcuialoT B cTakaH (MM KoJiOy)
BMECTUMOCTbIO 250—300 cm3.

Tadnuna 3

3 O6beM &TNKBOTHOMN YacTH

MaccoBas 1o MbliIbsika, % Macca HaBecku, T Pasbasnenue, cM 3
pacTBopa, cM

Ot 0,002 mo 0,005 Bxiioy. 1 — —

Cs. 0,005 » 0,01 » 0,5 — —
» 0,01 » 0,02 » 0,2 — —
» 0,02 » 0,05 » 0,2 50 25
» 0,05 » 0,10 » 0,2 50 10
» 0,10 » 0,20 » 0,2 50 5

Hamnee moctymaior, Kak yka3aHo B 4.3.1, 4.3.1.1, 4.3.1.2, oTness1s MBIIIIBSIK OT OCHOBHBIX KOMTIOHCHTOB
CTaly B BUIE CyIbGUIa THOALCTAMUAOM WU TUCTUIISHUCH.

VcribITyeMblit pacTBOp, ITPUTOTOBNEHHBIH 110 4.3.1.1 nmu 4.3.1.2, Bemapusaiot 10 o6bema 30—40 cm3.

[Tpu maccoroit mone maltibsika ot 0,02 % no 0,2 % pacTBOp MepeHOCST B MEPHYIO KOJGY BMCCTUMOC-
Thio 50 cM3, JOMBAIOT JO METKM BOAOH M MepeMelIMBAIOT. AJMKBOTHYIO 4acTh pacTBopa 25—5 cM3
(Tabuua 3) ITOMELIAIOT B CTaKaH BMecTMMocThio 100 e,

K pactBopy D06aBIsIOT 2 CM3 XJTOPHON KMCTOTH ¥ BBHIIAPHBAIOT IO ITOSBICHUS MAapoOB XJIOPHOI
KUCJIOTBHI.

[Ipenynpexnenne: Heab3sT JOMYCKATh KOHTAKTA ITAPOB XJIOPHOM KUCIIOTHI C OpraHMYEeCKHUMH MaTCpHU-
ajaMu, aMMUAKoOM U ITapaMy a30TUCTOM KHCIOTHI.

CTeHKHY cTakaHa OTOJJACKHUBAIOT BOJAOH U MOBTOPSIIOT BHEITTAPUBAHME JIO MTAPOB XJIOPHOM KHUCJIOTHI.

5.3.2 CriekTpohoTOMETpHUYECKOe U3MEPCHUC

5.3.2.1 OmnpenereHue MBIIIBAKA C MOJTUGIATO-TUAPA3UHOBOM PEAKIIMOHHON CMECHIO

K ocratky, nomyuyeHHomy ro 5.3.1, mpuauBaior 20 cM® MoOMMGHATO-THAPA3MHOBOM PCaKLMOHHOI
CMECHU, CTaKaH HAKpbIBAIOT YACOBBIM CTCKJIOM U HArpcBalOT Ha KUIIAILEH BoAgHOM 6aHe 10 MUH. PacTBop
OXJTAXIAIOT, TEPEHOCAT B MEpHYyI0 Kon0y BMecTMMOCTBIO 50 cM3. CTEHKM CTakaHa M 4acoBOC CTCKIIO
OIOJIACKHUBAIOT MOIUOIATO-TUAPA3ZUHOBON PeaKIIMOHHOUW CMEChIO, COEPKUMOE MEPHOM KOJ0bl 10JUBAIOT
J0 METKU 3TOM XK€ PCaKIIMOHHON CMEChIO U TIePEeMEINBAIOT.

Yepes 30 MUH U3MEPSIOT ONITHYECKYIO TNIOTHOCTD OKpaIlIeHHOTO pacTBOpa Ha CITeKTpodoTOMCTpE ITPH
JutHe BOTHBI 840 HM MM Ha (OTORIEKTPOKOIIOpUMETpe B 00acTH cBetororTomieHus ot 750 1o 900 um.
TomuHy IMOrIOIIAIOIIETO CBET CJTOST BHIOMPAIOT TAKUM 06pa3oM, YTODBI MOJYYUTh ONTHUMA/IbHOC 3HAYeHHE
ONTUYCCKON TTITOTHOCTH.

B xayecTBe pacTBOpa CpaBHEHMS UCIIOIL3YIOT BOY.

Maccy MblIIbsiKa HaxOAsIT 110 IPaayuPOBOYHOMY IpaduKy C YUETOM ITONPABKU KOHTPOJIBHOTO OIILITA.
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5.3.2.2 OmnpenciacHUC MbILIbSIKA C XJIOPHOMOJUOAATHBIM PCAKTHBOM

K ocrarky, noaydcHHomy o 5.3.1, mpuwmmBaior 20 cM3 XJIOpHOMONMUGHATHOTO peakTuBa, | cm3
pacTBOpa CEpHOKMCJIONO ruapasviHa wid 1 cM? pacTBopa acKOpGMHOBOI KUCIOTHI, MCPEMCLIMBAIOT M
HarpeBaroT pacTBOP Ha KUIsILCH BoasiHOW GaHe B TeueHUe 10—15 MUH. PacTBop oxnaxaaioT, NMCpCcHOCST
B MEPHYI0O KOJOYy BMeCTMMOCTBIO S50 cM>, HOMMBAIOT OO MCTKM XJIOPHOMONMGNATHBIM PCAKTHBOM U
e peMeIlMBaloT.

OnTuyeckyo MI0THOCTb OKPAIIEHHOTO pacTBOpa U3MCPSIIOT Ha CIICKTPO(OTOMETPE MPU AJTMHC BOJIHBI
840 M UM Ha HOTONCKTPOKOJOpUMETPE B 00IacTH cBeTOIponyckaHus ot 750 1o 900 HM.

TonHy MOMIOAIOLICTO CBET CJIOS KIOBETHI BBIOMPAIOT TaKMM 00pa3oM, YTOObI MOJYYUTb OMTH-
MTbHOE 3HAYEHUC ONTUYCCKOM MUIOTHOCTH.

B kauecTBe pacTBOpa CpaBHEHUS MCITONB3YIOT BOY.

Maccy MbIlIbsiKa HAXOAST MO TPaLyUPOBOYHOMY TpahuKy C YYCTOM MOMPABKH KOHTPOJBHOTO OMbITA.

5.3.3 IlocTpocHuc rpanyMpoBOYHOro rpaduka

B crakaHbl (MM KoJ10b1) BMecTUMOCTBIO 250—300 cM3 moMcluaioT HaBecKu KapOOHMIBHOIO Xejesa
B KOJTWYECTBE, COOTBCTCTBYIOLUICM Macce HaBEeCKW mpoObl (Tabauua 3) 1 OTMCPCHHBIC KOJIMYCCTBA CTaH-
JIApTHOTO pacTBOpa Mbllubsika A unu b (Ttabmuma 4).

Tabnanunpa 4

HanmMenoBanue cTaHmapTHOTrO
pacTBOpa MblIIbSIKA

3

Maccosas noas Mbllibika, % OO6beM CTaHAAPTHOTO PACTBOPA, CM

Ot 0,002 mo 0,02 BKJIOY. Pacteop b 0,00; 1,00; 2,00; 3,00; 4,00; 5,00
Cs. 0,02 » 0,05 » To xe 0,00; 2,00; 4,00; 6,00; 8,00; 10,00
» 0,05 » 0,10 » Pacteop A 0,00; 0,50; 1,00; 1,50; 2,00; 2,50
» 0,10 » 020 » To xe 0,00; 1,00; 2,00; 3,00; 4,00; 5,00

Bo Bce crakaHbl NPWIMBAIOT KWUCIOTHI, KaK MPHM PacTBOPCHUM MpOObI, M Jajce MOCTYMAIOT, Kak
ykazaHo B 5.3.1 u 5.3.2.

M3 3HauYeHHs1 ONTUYCCKON IUIOTHOCTH AHAM3UPYCMbIX PACTBOPOB BBIYMTAIOT 3HAYCHHC ONMTUYCCKOM
IUIOTHOCTM PAacTBOpa KOHTPOJBHOTO ombiTa. [1o HaliAcHHBIM 3HAYEHUSIM OMNTUYCCKOW TMJIOTHOCTU MU
COOTBETCTBYIOIIUM UM MACCaM MBbIIIbsIKA CTPOSIT IPanyupOBOYHbIA rpaduK.

6 IToTeHnmomMeTpUYeCKHii METOA ONpeAe/ieHHs MbIIbIKA

6.1 Cyumocts MeTona

MeTon ocHOBaH Ha MTOTCHUIMOMETPUYECKOM TUTpoBaHuy Mblubsaka (111) pactBopom 6poMHOBAaTOKMC-
JOTO Kanusi 10 IMOJYYCHUST CKaukKa ITOTeHUWATa. MBIUbSIK IPEABAPUTEIBHO OTACSIIOT OT OCHOBHBIX
KOMITOHEHTOB CTa/li AUCTUUISIIMEH B BUAC TPEXXJIOPUCTOIO MBIIIBSIKA M3 COJISTHOKHUCIIOrO PacTBOpa B
MPUCYTCTBUY OPOMUCTOTO KalTUsI U CEPHOKUCIIONO T'Mapa3uHa.

6.2 Anmapatypa, peakTHBBI H PaCTBOPbI

YcTaHoBKa U1S1 MOTCHIIMOMETPUYECKOTO TUTPOBAHUS:

rnapa 3JeKTPOJ0B — WHIMKATOPHBIN IIJTATUHOBBIN U 3JICKTPOI CPABHEHUST KATOMEIBHBIN WU BOIbg-
PaMOBBIH;

MarHuTHas WM MeXaHWMdecKasr Mellanka;

MUUTUBOJBTMETP ITOCTOSTHHOTO TokKa Wiau pH-Merp, mo3Bossioiiye 4yeTko (GUKCUPOBATh CKAYOK
MOTCHLIMANAA B KOHEYHOU To4yKe. [1pyu HCoOXoOMMOCTH K mpubopy MOCIeI0BATEILHO MOIKIIOYAIOT repe-
MCHHOC COMpPOTUBJIEHUE, MTO3BOJISIOLICC MPOBOAUTH U3MEPEHUE B MpcAciax LIKaabl pubopa.

Kannit 6pomuoBarokucibiii no I'OCT 4457, pactBop KoHucHTpauuu 0,01 monb/am3: 0,2783 r
MPCABAPUTENIBHO MEePEKPUCTANIN30BAHHOTO M3 BOAHOIO pacTBOpa M BbicyllicHHoro npu 150—180 °C
OPOMHOBATOKUCIIOTO Kamus pacTBopsiioT B 100—120 cM3 Bozbl, MepeMBaloT B MCPHYIO KOJ10Y BMCCTHMOC-
Thio | OM3, OMMBAIOT IO MCTKM BOOH M MepeMemMBaioT. JIOMYCKAcTCsl MPUrOTOBJICHHMC PacTBOpa M3
(dukcanana. MaccoBast KOHLICHTpaLMsl pacTBOpa 6GpoMHOBaTOKMC0ro Kanusi C (r/cM3 MbILIBSIKA) COCTAB-
asiet 0,0003746.

OcTaibHBIE peakTUBBI, anmnaparypa U pacTBOpel — 1m0 4.2.

6.3 IIpoBenenme aHaIH3a

6.3.1 TlpuroropneHue UCIIBITYEMOTO PACTBOpa

B3BeinBaioT HaBecKy IMPoObl Maccoit 2 I' W pe3yiabTaThl B3BEIUIMBAHUS B IpaMMaxX 3allUCLIBAIOT C
TOYHOCTBIO 10 YCTBECPTOIO 3HAKA.
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HaBecky momclualoT B cTakaH (Wiu Konby) BMectumocTbio 600 cm3, mpumusaior 60 cM3 cmecu
cofisiHON M asoTHo#t kucnor (3:1) u 25—30 cm3 cepHoit kucnoTsl. Ecnu cramp comepxuT Bombdpam,
no6asnsiior 30 cm3 oprodocdopHoit kucnorsl (1:1). CrakaH (MM Konby) HAKPBIBAIOT YACOBBIM CTEKIIOM U
MPOBOIST PACTBOPCHMC BHAyale MPU KOMHATHOU TeMITepaType, a 3aTeM YMEPEeHHO HArpeBaloT 10 ITOJTHOTO
pacTBOPCHUST HABCCKHM.

YacoBoc CTCKJIO OINOJACKUBAIOT HEOOIBIIMM KOIWYECTBOM BOIBLI M BBITAPUBAIOT PACTBOP JIO Havasa
BbIACJICHUS NapoB ccpHOM KucaoTel. CojiepkuMoe cTakaHa (MJIM KOJIOBI) OXJIaXIAI0T, OCTOPOXHO J100aB-
asioT 100 cm3 conanoit kucmotsl (1:1) ¥ KOMWYECTBEHHO IEpeHOCAT pacTBOp B KOJOy ammapara s
OTZIEJICHUSI MbllIbsiKa BMccTuMocTbio 250 cm3. K pacrBopy mo6asnsiior 1 T 6poMucTOro Kamusi, 3 T
CEPHOKMUCIIOrO THapa3svMHa W MeJIEHHO NUCTUWUTMPYIOT TPEXXJIOPUCTbIM MBIIIbsIK, HarpeBas pacTBOp Mpu
110—120 °C. JMCTWILISAT cOOMPAIOT B CTAKaH-TIPUEMHUK BMcCTUMOCTbio 400 cM3, conmepxammii 40 cm3
BOZIBL. JIMCTUILISILIMIO MPOIOJIKAIOT /IO TeX TOp, MOKA B TNPUCMHMK HC MCPCHACT 2/; MEpBOHAYalbHOrO
o0beMa pacTBopa.

6.3.2 TutrpumcTpuuccKast mpoueaypa

CrakaH ¢ JUCTWISITOM MTOMEIAIOT B MPpUOOP A NOTCHLMOMCTPUYCCKOTO TUTPOBAHMS, OMYCKAIOT
MeIIANKy W 3JICKTPOIbl U, BKIIOYUB MEIIaNKy, MepeMeliiBaloT pacTBop B TcucHuce 0,5—1 MuH. 3ateMm, He
BBIKJTIOUAsl MCLUAMAKY, PacTBOp TUTPYIOT, NOOABISA MO KaruisiM pacTBOp OPOMHOBATOKMCIIOTO Kaaus U3
MUKpPOOIOPCTKU 10 MOJAYYCHHMS CKauykKa MOTeHIIMana.

7 OOpaGoTka pe3yabTaTOB

7.1 MaccoByio 10110 Membssika X, %, BBEMUCISIOT 0 GpopMyiam:
MIPU OTIPCACJICHUM MBIIIIBbSIKA HEIITAMEHHBIM aTOMHO-a0COPOLIMOHHBIM U (POTOMETPUYECKHUM METOIAMU
x = ml00 ’ (1)
m
rie m — Macca MbIIIbsKa, HalJIeHHAsT IT0 I'PalyupOBOYHOMY IpadUKy, T;
ml — MaccCa HaBECKU CTallu, I,
IIPU OTIPENICJICHUY MBIIIbSIKA TOTEHIIMOMETPUUCCKMM MCTOIOM
(V — ¥C100 )

b

X

m

rae V' — oGbeM pacTBopa GpOMHOBATOKKCIIOTO KalMsl, U3PacX0I0BaHHOTO Ha TUTPOBAHUE AHATU3UPYCMOTo
pacTBopa, cM3;
Vi — o0beM pacTBOpa 6POMHOBATOKMCIIOTO Ka/IMsl, H3PACXONOBAHHOTO Ha TUTPOBAHWE PAacTBOpa KOH-
TPOJBHOTO OIBITA, CMS;
C — wmaccoBasi KOHIEHTpanus pacTBopa OPOMHOBATOKMCIOIO Kajldusi C MOJSIPHOM KOHLICHTpaLMCii
sxBuBateHTa 0,01 Moab/aM3, r/cM® MbllIbsIKa;
m — Macca HaBeCKU CTajlu, I.
7.2 HopmaTuBBI ONIEPATUBHOTO KOHTPOJIS CXOAUMOCTH, BOCIIPOU3BOAMMOCTY M TOYHOCTH ONpElesie-
HUST MacCOBOM MOMU MBIIIbSIKA MMPUBCACHBI B TabaUIIC 5.

Tabauma 5

ITpenensHas HopMmartug Hopmarus HopMaTtus onepa- Hopmartus
M.aCCOBaﬂ OIS MBIIILAKA TOrpeiIHOCTL OTICPaTUBHOIO OTCPaTUBHOTO TUBHOTI'O KOHTPOJIA OIepaTuBHOTO
pPE3YIbTATOB KOHTPOJIA KOHTPOJIAI BOCITPOU3BOINIMOC- KOHTPO.JIA
aHanansa A CXONMMOCTH d, | CXONNMOCTH dy ™ d TOYHOCTH 6
Ot 0,0002 mo 0,0005 BxIOY. 0,00016 0,00017 0,00020 0,00020 0,00010
Cs. 0,0005 » 0,001 » 0,0004 0,0004 0,0005 0,0005 0,0003
» 0,001 » 0,002 » 0,0008 0,0008 0,0010 0,0010 0,0005
» 0,002 » 0,005 » 0,0012 0,0012 0,0015 0,0015 0,008
» 0,005 » 0,01 » 0,0024 0,0025 0,0030 0,0030 0,0016
» 0,01 » 0,02 » 0,004 0,004 0,005 0,005 0,003
» 0,02 » 0,05 » 0,006 0,006 0,007 0,007 0,004
» 0,05 » 0,1 » 0,010 0,010 0,012 0,012 0,006
» 0,1 » 0,2 » 0,016 0,017 0,020 0,020 0,010
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Hopmarussl ormepatuBHOTO KOHTPOJSI CXOAMMOCTU U HOPMATUBBI KOHTPOJISI BOCIIPOU3BOAMMOCTH
paccyuTaHBI ITPU NOBEpUTEILHOU BeposTHocTH P = 0,95. HopMaTHBBI OITEpaTUBHOTO KOHTPOJIS TOYHOCTH
pacCUMTaHBI ITPU YPOBHE JIOBCPUTCIILHOM BeposiTHocTH P = 0,85.

AJNITOpPUTMBI ONIEPaTHBHOIO KOHTPOJISI [IOTPEIIHOCTU U3MCPCHUI U TIEPUOIUYHOCTDb CIO ITPOBEINCHHS
— o ['OCT 28473.
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