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Hacrosmmii craHmapT yCTaHABIMBACT THTPHMETPUUECKHIA METO/ ONPEAEICHUS IMPKOHUS (IIpH MacCo-
Boii mosnie uupkonus ot 0,05 1o 1,5 %) u hoToMeTpHUeCKHIT METOX ONpeaeeHHS LIMPKOHHUS (TIPH MacCOBOM
npose uupkonus or 0,00005 no 0,01 %)

1. OBIIIME TPEBOBAHUA
1.1. O61me TpeboBanms K MeTonam aHanmsa — o F'OCT 3240.0.
2. TATPUMETPUYECKHN METOJI OIIPEIEJIEHUSA COAEPXKAHUS LIUPKOHUSA

2.1. CymmocTs MeToza

MeTon OCHOBAaH Ha PacTBOPEHHMH IPOOBI B COISIHOM KHCJIOTE M THTPOBAHHHM LUPKOHHS PacTBOPOM
MUHATPUEBOU COJTA STWICHAMAMUHTETPAYKCYCHOM KUCIOTHI.

2.2, PeakTHBBI H PaCTBOPBI

Kucnora consguas mo 'OCT 3118, pastasnennas 1:1 u 1:6, 2 M pactBop.

I'uopoxcwnamus constHOKUCTBIN 10 T'OCT 5456, 10 %-Hbrit pacTBOp.

Hatpwit mupocepHOKUCEI mo TY 6—09—5404.

Kcunenonoserit oparxeBelit, 0,1 %-Hbril pacTBop, ToToBAT U XpaHaT mo T'OCT 4919.1.

Kucnora dennnapcononas, 1 %-Hbiit pacTBop.

Hupkonus (IV) X10poKuck, 8-BomHast (IMPKOHM XJIOPHCThI),

CraHgapTHBIH pacTBOP HMPKOHMS: (0,353 I XJIOPHCTOro LHUPKOHMIA PACTBOPSIOT B 2 M pacTBOpe CoIst-
HOM KMCJIOTEI ¥ IOJIMBAIOT OOBEM PacTBOPA 3TOM Xe KUCaoToi 1o 100 cM3.

1 cM® pacTBOpa COmEPXKUT | MT IUPKOHMS.

JIJ1s yCTaHOBKY TUTPA PACTBOPA LIMPKOHMS OTOMPAIOT MUIETKoi 10 cM? pacTBOpa B CTAKaH BMECTHMO-
cThI0 250 cM3, mpubasmstior 20 ¢M3  consHON KMCHOTHI, pasbasnenHoil 1:1, u 100 cM3® Bomel. PactBOp
HATPEBAIOT 10 KUIIEHUS U N06GABIOT 15 cM? (PeHMIapCcOHOBOI KUCTOTHI. PacTBOp ¢ BRIMABLIMM OCAIKOM
xurarat 10 MuH, uzberas 6ypHoro kuneHust. @UibTpyloT uepes 1a GWIBTPa CpeaHei IJIOTHOCTH U IIPOMBI-
BalOT 5—6 pa3 ropsueii Bomoil. PuABTp ¢ 0CAagKOM CyLIAT, CKUTAIT U IMpokaausaoT npu 1050 °C B
Te4eHHE 3 U.

Turp pactBopa uupKoHMs (T'), BEIPAKEHHBIN B I/CM> LIUPKOHUS, BRIMUCIISIOT MO hopMyIIe

m - 0,7403
T=2p—,

rae m — Macca ABYOKHCH LIMPKOHMUS, T;
0,7403 — koadhdULMEHT MepecyeTa NBYOKUCH IIMPKOHUS HA IIMPKOHUIA;

V — aJMKBOTHAs 4aCTh PaCTBOPA XJIOPUCTOTO LUPKOHMIIA, CM°,

Hspanne opuumamuoe IlepenegaTka BoCHpemeHa
*
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Conb nuHatpueBast dtuneHaMaMuH-N, N, N’ N’'—rterpayKCycHOM KHMCHOTEI, (TpwioH B) mo
TOCT 10652, 0,0125 M pacTBop; roToBaT cieayomum obpasom: 4,6531 r tpunona b pacteopsior B 1000 cM3
Bozpl. Turp pacTBopa TpuioHa b yCcTaHABIMBAIOT MO PacTBOPY XJIOPHUCTOTO LIMPKOHHA CIEAYIOIIMM 00pa3oM:
5 ¢M3 CTAaHIAPTHOTO PACTBOpPA LIMPKOHHMA OTOMPAIOT B KOHMYECKYIO KOOy BMECTUMOCTBIO 250 ¢M3, puitu-
paiot 70 cm3 Boapl, momorperoit 10 80—90 °C, 30 cM® pacTBOpa COTTHOKUCIOTO TMAPOKCIIAMIHA U IIECTh
Kamnejb KCWICHONIOBOTO OPaHXEBOr0. TUTPYIOT pacTBOPOM TPWIOHA B 10 M3MEeHEeHUs LIBETa pacTBOpa M3
PO30BOTO B XKEJTHIN.

Tutp pacrBopa TpwioHa B (7)), BeIpaXeHHBII B I/CM® LIMPKOHMUS, BBIYUCISIOT 10 popMmyIte
7-'1 = %J
TIE M — KOJUYECTBO LIUPKOHMSI, COMepXKallieeCs B aJIMKBOTHOM YaCTH PaCTBOPA LIMPKOHUS, T,
V, — oGpeM pacTBOpa TpWIOHA b, H3pacxonoBaHHBI HA THTPOBAHUE, CM.
2.3. IIpoBenenue aHaM3a
Maccy HaBeCKU CILIaBa ONMpeesisiioT B 3aBUCMMOCTH OT CONEPKaHMS IIMPKOHUS, KaK yKa3aHo B Ta0i. 1.
Hagecky cryiaBa moMenaoT B KOHHYECKYIO KOJI-

Tabnmua l gy pyecTumocTsio 250 cM? 1 PACTBOPSIOT MM HATpe-

Maccosas noxs Macca HaBeckut BaHuM B 30 cM? COJIIHOM KMCIIOTEI, pa36asieHHoi 1:1.

LUPKOHUS, % crutaBa, T 3
K ropstaeMy pacTBOpy mpuinBaioT 70 cM> BOIHI,
Or 0,05 10 0,1 5 nonorpeToii 10 80—90 °C, 30 cm® pacTBOpa CONSHO-

b b
Cs. 0,1 » 1,0 1 KHCJTOTO THAPOKCWIAMUHA, IIIECTh KAIEeTb KCHJICHOJIO-
» 1,0 » 1,5 0,5 BOTO OPAHKEBOTO M TOPSTYMIA PACTBOP TUTPYIOT PacTBO-
pom TpujioHa b 10 M3MEHEHUS LBETA OT PO30BOTO JI0
YCTOMYMBOTO XEJITOTO.

Eciv npu pacTBOpPEHUH CIUIABA OCTAETCS YEPHBII OCaIOK HEPACTBOPUBILIETOCS 3IEMEHTAPHOTO IIUPKO-
HUS, €T0 OTOWIBTPOBEIBAIOT Yepe3 GUIBTP CpeIHel MIOTHOCTH M OCaLOK MPOMEIBAIOT 6—8 pa3 ropsaum
PacTBOpOM COJISTHOM KUCJIOTHI, pa36aBiaeHHOM 1:6. OUIbTp ¢ 0CAOKOM CKHTAIOT, MPOKAIWBAIOT B TCUCHHE
30 vue npu 800 °C u crnapismior npu 500—600 °C ¢ MATUKPATHBIM KOIMYECTBOM IMHPOCEPHOKHCIIOTO HATPHS.
ITnas pactBopsior B 100 cM3 Bomel u 10 cM? COMAHOM KMCIOTH MPH HarpeBaHUM. COETUHAIOT GMIBTPAT ¢
TOJTyY€HHBIM TOCJIE CILIABICHHSI PACTBOPOM M ONPEIENSIOT LIMPKOHUH, KaK YKA3aHO BHIIIIE.

2.1—2.3. (M3meHenHan penaxmus, M3m. Ne 1).

2.4. O0paGoTKa pe3ynbTaToB

2.4.1. MaccoByio 1omo upkoHus (X) B IIPOLEHTAX BHIYHCISIOT IO (opMyJIe

V- Ty 100
m b

X =

rae ¥ — o6bem pactBopa TpuioHa b, M3pacxon0BaHHBIN HA THTPOBAHHE, CM>;
T, — TaTp pacTBOpa TpUIOHA B, BHIpaKCHHEINA B r/cM3 LMPKOHMS,
m — Macca HaBEeCKH CIUIaBa, T.
2.4.2. AGCOMOTHBIC MOMYCKAaeMBbIe PACXOXICHHSI PE3yIbTaTOB MapaJUICIIGHBIX ONMPEIe/ICHUI HE TOMKHBI
NPEBBILIATH 3HAYCHUIH, YKA3aHHBIX B Ta0. 2.
2.4.1; 2.4.2. (U3menennas peaakuusa, MM, Ne 1),

2.5. KoHTpob TOYHOCTH H3MepeHHii TaGnuua 2
J151 KOHTPOJISA TOUHOCTH U3MEPEHUI MacCOBOM Maccosas gomst ABCONIOTHOE JOMycKae-
nmomu MpkoHud ot 0,05 1o 1,5 % Ucnmoab3yioT rocy- uupKoHus, % Moe pacxoxaeHue, %
JIAPCTBEHHBIE CTAHIAPTHBIE 00pa3Libl, OTpacjieBble CTaH- Ot 0,05 10 0,10 0,008
JApTHBIE 00pa3Lbl M CTAHAAPTHBIE 00pa3Lbl MpeapHUsi- Ce. 0,1 » 02 0,02
THUS MATHUEBBIX CIUIABOB, BBITYLLCHHEBIE B COOTBETCTBUM » 0,2 » 05 0,03
¢ F'OCT 8.315. KOHTPOJIb TOYHOCTH U3MEPEHHS MPO- » 0,5 » 1,5 0,05

omar B cootBeTcTBuM ¢ TOCT 25086.

JlomyckaeTca MpOBOAUTH KOHTPOJIb TOYHOCTH U3MEPEHHIT MACCOBOM NOJIM IMPKOHHMS, UCTIOJIb3YS METOT
J00ABOK.

(Bsenen nononnutTeabHo, M3m. Ne 1),
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3. ®OTOKOJOPUMETPUYECKWI METO/I OIIPEJEJIEHUA COAEPXAHUS IINPKOHUA

3.1. CymmocTs MeToaa

MeTon ocHOBaH Ha 00pa30BaHMM OKPAILIEHHOTO COSIUHCHUS LUPKOHUS ¢ apceHaso 111 B cpege 9 M
COJSTHOM KUCIOTHL ONTHuYecKas INIOTHOCTh PACTBOPOB IPOTIOPIIMOHAIEHA KOHLICHTPALMU LIUPKOHUS B HHTEP-
Bajie 0,5—5 MKT B 25 cM® pacTBopa. YyBCTBUTEMBHOCTD peakuuu 00,15 MKT B 25 ¢m3. ONMTUYECKYIO ITIOTHOCTh
u3MepsioT pu 670 HM. VI3MEpEeHHMIO MEIIAIOT YPaH B TOPHIL.

3.2. Aimaparypa, peakTHBBI H PACTBOPBI

Crekrpooromerp CD-46, CD-26 wnmu xonmopumerp KOK-2.

Kucnora comsanast mo F'OCT 3118, pas6asnennas 1:1, 0,2 M u 9 M pacTBOpEL.

Kucnota cepras mo T'OCT 4204.

Kucnora dbenunapconosas, 0,1 %-Helil pacTBOp.

Apcenaso 111, 0,1 %-Hb1it BOTHEI pacTBOP.

Iupkonuit MeTaymmueckuii win uupkonus (IV) xmopokucsk, 8-BogHast.

Kamii ceproxucieiii mo T'OCT 4145.

Ammvmax somubiit mo TOCT 3760.

CTaHmapTHBIC PACTBOPHI LIUPKOHMS.

PacTtBOp A ¢ KOHIIEHTpauuei 1 Mr/cM? TOTOBST U3 XJIOPHCTOrO HUPKOHMIIA COIIACHO II. 2.2 WM U3
METALTMIESCKOTO ITMPKOHMUS:

1 T UMPKOHUS METAJUIMYECKOrO MOMELIAIOT B CTakaH BMecTUMOCThIo 200 cMm3, mpwiusaor 50 cm3
cepHOil KMCIOTBI M no6aBnstioT 10 r cepHoKucmoro Kamus. CTakaH HAKpBIBAIOT YAaCOBBIM CTEKJIOM H
HArpeBalOT O TOSBICHUS TYCTHIX MAPOB CEPHOI KUCIOTHL. T10¢Ie OTHOTO pacTBOPEHHST HABECKH LIMPKOHHS
COmepPXXUMOE CTaKaHa Pa30aBIIIOT BOMOI, HATPEBAIOT IO KUITEHMS H OCAXKAAIOT LIHPKOHMIT aMMHAKOM. OcalKy
JAIOT CKOAryJIMpoOBaTh, OTGOWIBTPOBEIBAIOT, IIPOMBIBAIOT BOAOH € HECKOJIBKMMM KAIlUIAMH aMMHaKa.

3aTeM 0CamoK Ha (PUIBTPE pacTBOPSIIOT B CONMITHONM KHCIOTe, pa3daBiieHHO# 1:1, M CHOBa O0caXIaloT
TUIPOOKCHUZ IIUPKOHUSA aMMHUaKOM. OThHIBTPOBHIBAIOT M MPOMBIBAIOT KaK M B IIEPBOM CJTyYae.

Ocamok Ha GUIBTPE PaCTBOPSIOT B 34 cM? ropsueii COMAHOMN KMCIOTH, pasbasieHHoi 1:1 B cTakaH,
e MPOBOOWIOCH OcaxmeHHe. GHIBTP MPOMBIBAIOT HECKOMBKO Pa3 TOPSYei BOIO. 3aTeM pacTBOp MEPEHOCAT B
MEPHYIO KOJIOY BMECTHMOCTBIO 1 M3, TIO OXJIAKIEHUH PACcTBOP AOMBAIOT 10 METKH BOJOM M MEPEMENIHBAIOT.

1 cM? pacTBOpa A comepXuT 1 Mr LIMPKOHMSL.

PactBop b: rotoBsaT pasz6asineHneM pactBopa A B 20 pa3 (0,2 M pacTBOpOM CONSTHOM KHCIIOTHI.

1 cM? pacTBopa B cONEPXHT 5 MKT LIMPKOHMSL.

PactBop B: rotoBsT mepen ymotpeOneHnueM paszdasnenueM pacteopa b B 10 pas 0,2 M pactBopoM
COJISTHOM KUCTOTBL.

1 ¢cM3 pacTBOpa B comepXuT 5 MKT LIMPKOHMS.

TuTp CTaHAapTHOTO PACTBOPA A YCTAHABIMBAIOT B COOTBETCTBHH C IT. 2.2.

3.3. Ilposenenne anamsa

Hagecky cmmaBa Maccoit 1 T (ipu MaccoBoii mone 1upkKoHus no 0,0005 %) u 0,1 r (mpu MaccoBoii qome
uupkonus or 0,0005 g0 0,2 %) moOMeIAoT B CTakaH BMeCTHMOCTRIO 100—150 cM? M pacTBOpaIoT B 15 M3
9 M pactBopa cosstHO#M KUCOTHL. [1ocie pacCTBOpeHHs pacTBOp MEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO
25 ¢M3, nobassior B K06y 0,5 cmM? pactBopa apceHaso 111 u mommBator jo MeTku 9 M pacTBOpOM COMSTHO#M
KHCJIOTBL

I1pu MaccoBoii nosie IMpkKoHus B civiase oT 0,005 1o 0,02 % xonGy moauBaoT 10 METKH Ge3 mobaBie-
Hu apcenaso 11T 9 M pacTBOpOM COMSIHOM KHCIOTH, ATMKBOTHYIO YacTh 5 CM® MEPEHOCST B APYTYIO KOOy
BMECTHMOCTHIO 25 cM3, moGasnsior 0,5 cM? pacTBopa apcenaso 111 v JoMMBaloT 10 METKH TOM € KHCIIOTOM.

H3MepsIoT OMTHYECKYIO TUIOTHOCTh PACTBOPOB IPH UIMHE BOJHBI 670 HM B KIOBETEC ¢ TOJIIHHOMN
MOMIOLIAIOIIETO CJIOSE 3 CM MO OTHOUIEHHIO K BOJIE.

W3 nomyyeHHBIX 3HAYE€HUI BEIYUTAIOT ONMTHYECKYIO IUIOTHOCTH KOHTPOJIBHOIO pacTBopa. Maccosyio
JIOJTIO LIMPKOHMSL BEIMHUCILIIOT 110 TPAIyHPOBOYHOMY IPaHKy.

3.3.1. ITocTpoeHue TpaIyHpOBOYHOrO Irpaduka

B crakans BMectEMOcTEIO 100—150 cM? BBOmsT 0; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6 u 1,0 cm® pactBopa B, uto
cootserctyer 0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 5,0 MKT uupkoHus, no6asasior 15 cM? 9 M pacTBOpa COMSTHOM KHCIOTHI
U KUnaTaT 5—10 MUH U1 paspymeHUs MOJMMEPOB LMPKOHMS. PacTBOPEI MEPEHOCAT B MEPHBIE KOJIObI
BMECTUMOCThIO 25 ¢M3, noGasmsnior 0,5 cM? pactBopa apceHaso 111 ¥ 1oMBalOT 10 METKM TO#i e KUCTIOTO.
H3MepsioT ONMTHYECKYIO TDIOTHOCTH PACTBOPOB MPH 670 HM IO OTHOILEHMIO K BOJE, BHIUMTAS 3HAYECHHE
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ONTHYECKON IIOTHOCTH KOHTPOJIBHOTO pacTBopa. 10 MoMy4eHHBIM 3HAYCHHSIM CTPOSIT IPAaAyHPOBOYHBII
rpaduk.

3.4. OopadoTKa pe3yabTaTOB

3.4.1. MaccoByio 100 LMPKOHMS (X;) B IPOLEHTAaX BBIYHCIIAIOT MO GOpMyJIe

- m
X, = m - 10000°
TJe m, — Macca LMPKOHUS, HalIgHHAA TI0 TPaayMpOBOYHOMY IPaHKYy, MKT;
m — Macca HaBeCKH CILIaBa, T.

Ipu onpenenenun 0,005—0,02 % UMPKOHUS C HCIIOIB30BAHHEM Pa30aBJICHHS, OTYYCHHBII pe3yIbTaT
YMHOXAaIOT Ha 5.

3.4.2. AGCOMIOTHBIE TOMYCKAEMBIE PACXOXICHHS PE3yJIbTATOB MAPAJUICIBHBIX ONpPEIeICHHI HE TO/IKHBI
MPEBBIIIATH 3HAYCHHUM, YKA3aHHEIX B Ta0I. 3.

Taonuuma 3

MaccoBag gond UMpKoHHS, % AGCOMIOTHOE MOMYCKAeMOE PacXoxneHue, %
Ot 0,00005 oo 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. KonTpoan TOYHOCTH M3MepeHmit
3.5.1. KOoHTpOIb TOUHOCTH M3MEPEHHUI TTPOBOIAT MO 11. 2.5.
Pasn. 3. (M3menennas penakmus, sm. Ne 1).
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