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FTOCYARAPCTBEHHBA CTAHAAPT COKK3A CCP
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HHUOBUA NATUOKUCDH I_OCT

Meroa onpefieneHH MACCOBOH AONK KanMs ¥ HaTPMs |8|84_7_79

Niobium pentoxide
Method for the determination of B3ameH
potassium and sodium content rocCr 18184.7—72

Nocranosnenwem FocypapcTaeHnoro xomurera CCCP no cranpapram ot 11 Mmas
1979 r. N2 1695 cpok fieficTBua ycraHOBNEeH
c 01.01. 1981 r.

a0 01.04, 1986 r.

Hecobniogenue cranpapra npecnefyercs no 3aKoHy

Hacrosmu#t cranaapt pacnpocrpaHsiercss Ha NATHOKHCh HHOOHS H
ycTaHaBJ/JIHBAET NIaMeHHO-(pOTOMETPHYECKH MeToj ompeje/ieHHs mac-
COBOJ fosu Kaaus M HaTpust ot 0,005 mo 0,29% kaxporo.

Mertop ocHOBaH Ha (POTO3JEKTPHYECKOM H3MEePEeHHH WHTEHCHBHOCTEH
PEe30OHAHCHHIX JIMHHH Kajus M HaTpHs, BO36YXKAaeMHX B BOJOPOAHO-
KHCJIOPOAHOM IIJIaMEHH.

1. OBLUME TPEBOBAHMA
1.1. O6mue tpe6oBanus — no FOCT 18184.0—79.

2. ATIMAPATYPA, MATEPHAJTbI U PEAKTUBLI

CnexTtpodoTroMerp Ha ocHoBe crnekrporpada tuna HCII-51 ¢ doro-
aJiekTpHuecKoil npucraBkoit ®II1-1 uau apyrofi aHasornuHslit mpuGOP.

Iotenuuomerp camonuuyinuii Tuna KCII-4.

®OT03/eKTPOHHBIE YMHOXKUTEAN THIOB PIAY-22 u PIY-17.

Crabunnsatop BHCOKOBOMBTHHIA THNa BB-2 wam apyro#t ¢ anajo-
FHUHBEIMH NIapameTpaMu aas nutanus OIY.

Topeaka—pacnuinTesb NpAMOTOYHAS.

Kucniopon rasoo6pasunfi mo ['OCT 5583—78, TexHHUeCKMi HJH
MEIUUHHCKH.

Bonopox rexuuueckuit no FOCT 3022—70.

Becusl aHaJHTHUECKHE.

Yauka njaaTHHOBAS.

Kondu mepHrie BMectuMocTbio 100, 500 1 1000 ma.

M3panue oduumansHoe fTepeneuatka Bocnpeiyexa
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IIuneTKH cTeKJAsIHHblE BMECTHMOCTBIO 2 H 5 MJIL.

ITunetkn monmaTHJIEHOBBIE BMecTHMOCTBIO 10—15 M.

Kanuit xnopuersiit no TOCT 4234—77, x. u.

Harpuit xaopucrsiit no FOCT 4233—77, x. u.

Kucnora ¢ropucroogopoanas no I'OCT 10484—-78, x. u

Kucnora cepnas no I'OCT 4204—77, x. u.,, pas6aBneHHas 1: 1.

AvMonnit masenesokucabiii no FOCT 5712—78, x. u., 3% -Hblit pa-
CTBOD.

PacrBop nmo6bus, 0,15%-HBI pacTBOp; rOTOBAT ClAEAYIOLHM 06-
pasom: 0,75 r uHMCTOrO MO OnpeJleasieMblM NpPHMEcSM HHOOHs pacTBO-
psioT no 1. 4.1, mepeBoASIT B MepHYI KOGy BMeCTHMOCTbIO 500 MJ
H JOBOAAT 10 METKH PacTBOPOM IIaBeJeBOKHCJIOr0 aMMOHHS.

Boaa avcTuniMpoBaHHAs, OUHIIEHHAs! HA HOHOOGMEHHBIX KOMOHKAX.

OCHOBHOM DacTBOp KaJiHs M HATpHs; TOTOBAT CJIEAYIOMHM oGpa-
3om: 0,191 r xmopucroro kanus u 0,254 r XJIOPHCTOro HaTpPHUs nmoMella-
10T B MepHYI0 Koyify BMecTHMocThio 1000 mMa u moBoasit o6beM pacT-
BOpa BOAOH 10 MeTKH. 1 MJ OCHOBHOrO pacrBopa ccaepxkur mo 0,1 Mr
KaJug M HaTpHS.

3. NTOATOTOBKA K AHANMU3Y

3.1. TotoBaT o06pa3uoBble pacTBOPbl: B MepHBIE KOJIGH BMECTH-
Mocthio 100 ma nomemarotr nunerkoit 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 3,0; 6; 8; 10 Ma
OCHOBHOTO pacTBOpa M JAOBOAST 0GbeM pacTBopa B Kojbe J0 METKH
0,159%-ubIM pacTBOpOM HHOGHS. MaccoBble KOHHUEHTPAUUH KajHs HIH
HaTpHsl B TOJYYeHHBIX 06pasuoBHIX pacrBopax pasHu 0,0005; 0,001;
0,0015; 0,002; 0,003; 0,004; 0,006; 0,008; 0,010 Mr/mMa cOOTBETCTBEH-
HO.

4. NMPOBEREHME AHANIU3A

4.1. 0,2 r NATHOKHCH HHOGHS NOMELIa0T B INIATHHOBYIO YallKy,
npuauBaoT 10 Ma GTOPHCTOBOAOPOLHOH KHCJOTH, 4 MJI pacTBopa cep-
HOH KHCJIOTHI H PacTBOPSIOT NPH HarpeBaHHH Ha mecuaHoil Gaxe. PTo-
PHCTOBOJAOPOAHYIO KHCJOTY YNaJslOT ylnapHBaHHEeM pacTBOpa A0 BHI-
JleJIeHHsl TYCTHIX NapoB CEPHOTo aHrHApHIa. B wamky mpuauBamT 2 M
pacTBOpa CepHOM KHCJOTH H BTODHYHO YNAapHBAIOT AO BLIAEJEHHS MNa-
poB cepHoro amrmiapuiaa. OcTaTok pacTBOPAIOT PacTBOpPOM IlaBejeBo-
KHCJIOFO aMMOHHs1. PacTBop nepeHocsiT B MepHYIO KOOy BMECTHMOCTBIO
100 M1 ¥ MOBOAAT O METKH TeM Xe DacTBOPDOM IaBeJeBOKHCJIOro
aMMOHHSL.

OnHoBpeMeuHO TOTOBAT KOHTPOJbHLIF PacTBOp /sl ONpedesIeHHs
KaJIHsl | HaTpHsl, BHOCHMOro c¢ peakrusamH. [z storo 10 ma ¢Topu-
CTOBOJIOPOAHON KHCJOTH H 6 MJ pacTBopa CepHOH KHCJIOTHL YNapHBa-
10T B INIaTHHOBOH 4YallKe MO BhIJeJeHHS TYCTHIX NMapoB CEpHOro aH-
rufipuaa. PacTBOpSIOT OCTaTOK pacTBOPOM IaBeJEBOKHCIOro aMMo-
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HHA H lepeBORAT PacTBOpP B MEpHYI0 Koa0y BMecTHMocTbio 100 Ma,
IOBOJSIT 06beM pacTBOpa A0 METKH TeM XKe PacTBOPOM lllaBeJeBOKHC-
JIOTO aMMOHHSA.

Kauauit onpeneasior no auvun K 766,49 uM ¢ nmomolipio hOTO3JIEKT-
porHoro ymuoxuteas ®3Y-22. OrcuetHnlli 6apaban ®III-1, cBsA3aH-
Helii ¢ nmosopoTHeiM croankoM npuambl MCII-51, ycranaBauBalor Ha
JeJeHHe, COOTBETCTBYylollee npuMepHo 766 um. IlnpuHa BXOXHOM Ie-
an MCIT-51 0,02 MM, Bhxoisoli — 0,04 mM. Bopopoaubiéi pefyKkTOp
OTKPBIBAIOT M YCTAHAB/AUBAIOT AaBiIeHue BOZOpOJa okojao 1,5-10° Ila
(0,5 aru). Pacxon Bogopoaa noaxken cocrasaath 0,8 M%4. Bogmopon
Ha BBIXOJE H3 rOpeJKH NojXuralor. OTKPHIBAIOT KHCJIOPOAHHIN pPedyK-
TOP U YCTAHABINBAIOT NaBjdeHHe Kuc.l1opoja, paBHuM (6—8) - 10° Ila
(6 —~8 arn). Pacxo1 kuca0opoia D0XKeH COCTABJSATH 0KoJo 0,3 M3/y.
BKAIOYAIOT MeXaHM3M pa3BEPTKH CHEKTpa MNPH MaKCUMaJbHOH CKOpO-
cti (cM. onncanne ®3II-1) u norenunomerp. K BcachiBaiomemy Ka-
NHAJISPY pacHblliTeNsl NoouepesHO MOAHOCAT PACTBOpP aHaJH3HpyeMoMl
npoO6ul 1 ABa 00pPa3slOBLIX PaCTBOPA, OAHH H3 KOTOPHIX COAEPXKHT GOJb-
e, a ApYroii MeHblie Ka/Hsl, YeM pacTBOp aHAJH3HPYEMOH HPOGH.

Hasi onpenenenus colepXaHHsi HaATpUA (OTOYMHOXKurteanr PIY-22
B npucraBke ®3II-1 zamenstor Ha PIY-17. POTOMETPHPYIOT JHHHIO
natpus 589,60 mHM; Agas aToro orcyeTHbIl GapaGan ®III-1 ycranasnu-
BalOT Ha JeseHHe 589 HM H 3aTeM MOBTODAIOT Te XKe ONepaluH, Kak
U TIpH ONmpeleJeHHH KaJjHsl.

OxHOBpeMeHHO C pacTBOPOM aHaJH3HPYyeMOifl RPo6Bl U 06pa3LoBHI-
MH pacTBOpaMH ()OTOMETPHPYIOT KOHTPOJbHKI pacTBOp B ABYX napaj-
JeNbHBX ONpeleseHHsX. BRICOTY NMHKa JHHHH KaJaus WIH HaTpUs AAs
KOHTPOJIBHOFO PacTBOpa YYHTHIBAIOT NpH pacueTe MaccoBOM A0JH Ka-
JHS ¥ HaTpHA B NpoGe.

5. OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

5.1. Maccopnie noau kKanusa Huau Hatpus (X) B npoleHTax BBIYHC-
JSIIOT, UCNONB3YS 3alHCH, MOJYUEHHBle Ha AMarpaMMHON JieHTe NOTEeH-
uHoMerpa, no opmyse

__50-(Cy—Cy) - (hu—hy—hy)
X= (hy—hy) +50C,,
rie Ci— maccoBasi KOHIEHTPAUMs Ka/ius HJIH HAaTpHs B NepBoM 06-
PasLoBOM pacTBOpE, MI/MJI;
C:-— MaccoBasi KOHUEHTPaUMA KaJsus WM HAaTpus BO BTOpoM OO-
pasLoBOM pacTBope, Mr/Mi;
hi — BBICOTA MHKa JHHHH Ka/lHs HJIH HaTpus OJs nepBoro o6pas-
IIOBOTO pacTBOpa, MM;
he — BEICOTA THKA JHHHH Ka.1Ms HIM HaTpus AJs BTOpOro ofpas-
LIOBOTO PacTBOpa, MM;
Iy — BHICOTA DMKa JMHIY Kaansg UIH HAaTpUS AJsl pacTBopa aHa-
JIH3UPyeMOH Npobrl, MM;
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hy — BBICOTA NMHKQ JIHHHH Ka/JWs HJIM HaTPHA JJAS KOHTPOJBHOTO
pacTBopa, MM.
3a pe3yabTaT aHaJu3a NPUHEMAIOT cpefHee apH(bMeTHUYECKOe TPex
napaJjeJbHEX ONpeReJeHHH, OMyCKaeMble PACXOXKIEHHS MeXAy HaH-
GOJIBIUMM U HAaHMEHbUIMM pe3yJNbTaTaMd H pe3y/bTaTaMH JIBYX aHa/H-
30B He JOJIXKHBI IIPEBbLIIATH BEJIHYHH, YKa3aHHbIX B TabJHue, npy AO-
BepHuTeJbHOH BeposTHocTH P=0,90.

dnement MaccoBasg aoast, % Jlony ckaeMbie pPaCXOXKACHHH, %
0,005 0,002
0,01 0,003
0,02 0,005
Kaanit 0,05 0,010
0,10 0,020
0,20 0,040
0.005 0,002
0,01 0,003
Harpuii 0,02 0,005
0,05 0,010
0,10 0,020
0,20 0,040

5.2. IIpaBuAbHOCTb pe3y/bTaTOB aHaJH3a CePHH NPO6 NPOBEPSIOT
MeToaoM Ro6aBok. M3 cepun mpoaHaJM3HPOBAHHHIX NPO6 BHOHPAIOT
TaKylo npofy, B KOTOpOH HafileHHass MaccoBas [NOJs KaJiuf MJH HaT-
pusi cocrasasier 0,01%. Ot srofi mpo6ul GepyT TpH HaBecKH Maccolt
ToyHO 110 0,2 T ¥ rOTOBAT HX K aHa/J#3y mo pasa. 4. Kaxnaslit nonyden-
HBIl pacTBOp IepeBORAT B MepHYI0 K06y BMectuMocTbio 100 ma, no-
GamasiioT 1 Ma pacrBopa, codepxkauero 0,02 Mr/my Kajaus HJIH Har-
pus, o6beM pacTBOpa HOBOAST BOAOH N0 METKH M 3aHAMH3HPYIOT, KakK
yKa3aHo Bbllle. 3a pe3yJabTaT aHajgu3a Npobun ¢ Jo6aBKaMu KaJHus
HJIH HaTpHs NPHHHMAIOT cpefHee apHdMeTHUECKOe Tpex napasieabHHX
onpezeJieHuit, BEINOJHEHHbIX H3 OTAEJIbHOH HaBECKH.

Ananuspl cepuy npo6 NPaBHJbHBEI, KOrJa PasHOCTh MEXIV Macco-
BOH HOJeft Kajus HJIN HaTpHs, HafileHHas I/ PacTBOPA aHAJH3HPY-
eMoil Ipo6bl ¢ A00aBKOH U MaccoBOfi mosefi KaldHs HJIH HATPHSA, HaH-
JEHHOH /s pacTBOpa aHajH3upyeMofi npobul 6e3 106aBKH, He BBIXO-
nur 32 npeneas 0,01%£0,0030%. Ecnu nonyueRHbI pe3yabTaT BHIXOZHT
32 yKa3aHHble Npelebl, KOHTPOJb NPAaBHIbHOCTH Pe3y/]bTATOB aHa-
Jii3a TOBTODSIOT, YBEeJHUYHBAs YHCAO NapaJesbHbX ofipefeseHHit 10
wectd. [lonyyeHHas  pa3{ocTb  JAOJXKHa OHIThb B INpejesax
0,01+0,0025%.



Hamenenne Ne | TOCT 18184.7—79 HuoOna natHokuch, Meroa onpeaeaeHnms Mac-
COBOR N0AK KaJus H HATDHR

Yreepxaeno u ssenero B aeficreue INoctanosnennem TlocyaapcTBEHHOTO KOMHMTETA
CCCP no ynpapjenuio xauecTsom NPOAYKUHH H crangapram ot 30.03.90 N 759

HAata seepenus 01.11.90

MMyukr 1.1, 3amenuts cebiaky. TOCT 18184.0—79 na 'OCT 18385 0—79.
(Tpodoaxwenue cm. ¢ 206)



(fTpodosncenie usmenenun x F'OCT 18184 7—79)

Pasgen 2. BoceMuaauatnii a63ai HCKJAKUYHTH
[lyukr 31 3amenuts caosa <0,15%-HHM pacTBOpOM HHOGHA» Ha «BOAOM».
[Myukr 41 Tpernit a63au 3amennTts 3Hauenwe (0,5 atu) na (1,5 arn)

(UYC Ne 7 1990 r.)
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