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Method for determination of molybdenum

OKCTY 1709

Jlata seenenns 01.07.81

Hacrosmnmii cTaHAapT paclpoCTpaHsIETCsl Ha MEAHBIC KOHIIGHTPAThl BCEX MapOK W YCTAHABIMBAET
(boToKOMOPUMETPHYECKHII METOJ OTIpeeIeHIs MaccoBoi o MommoaeHa ot 0,001 o 0,7 %.

Meron ocHOBaH Ha O0Gpa30BaHMM OKPAUICHHOTO KOMIDIEKCHOTO CoeauHeHWss MoymbaeHa (V') ¢
POIAHUIOM TIOCHIE TPEABAPUTETFHOTO OTACICHAS MOJIMOAEHA OT TIPUMECEH CTIEKAHAEM HaBECKHM KOHIICHT-
para co CMeChIO YIJIEKHCIIOTO KaJiis, YITIEKMCIIOr0 HATPYSI M OKCHJIA IWHKA M TIOCHIEAYIONIEro BHILEIaYy-
BaHMs CTICKa BOJOW WJIM KHCJIOTHBIM Pa3lIOXEHWEM MaTreprala HaBeCKH.

(Asmenennas pexaxums, M3m. Ne 2).

1. OBIIIME TPEBOBAHH A

1.1. OGumme TpeGoBammsa K MeToay aHaimsa — 1o 'OCT 27329.

(U3menennas penakuus, Hsm. Ne 2).

1.2. Tpe6oBaHusa 6e30IaCHOCTH MpH BHMONHeHMH aHamu30B — o TOCT 2082.0 u TOCT 26100.
(Beeaen aonomanTensHo, Mam. Ne 1),

2. AIIITAPATYPA, PEAKTUBbI 1 PACTBOPbBI

DOTO3IEKTPOKOIOPIMETP.

Kwucnora azotHas o I'OCT 4461, pas6asnensas 1:1.

Kucnora ceprasa o T'OCT 4204, paz6asnenHas 1:1 u 1:99.

Kucnora suanag o T'OCT 5817, pacteop 100 r/mm3.

Kammit yrnekucnerii mo TOCT 4221.

Ammonwmii ponarwrctsiid o TOCT 27067, pactsop 250 r/mM3.

Mom6neH.

CrangapTHBIE paCTBOPHI MOJTAOIEHA:

pactsop A; 0,100 r Moym6aeHa pactsopsioT B 10 cM3 paszbasieHHOM 1:1 a30THOM KHACIOTH, IPHAIMBAIOT
20 cM3 pasz6asieHHOM 1:1 cepHOI KMCIOTH ¥ BHITTAPHBAIOT PACTBOP A0 BHIAEICHWS TTAPOB CEPHOM KNUCIIOTHI.
Tocne oxIaxaecHus K pacTBOpY IPHINUBAIOT 5 CM3 BOJBI ¥ BHIMAPHBAHKE MIOBTOPSTIOT. OCTATOK OXJIAXIIAIOT,
npuwmBaioT 10—20 cM3 pasGasnennoit 1:1 cepHOl KHMCIOTHI, MIEPEHOCAT COAECPXMMOE B MEPHYIO KOJIOY
BMecTAMOcThIO 1000 ¢M3, mOoMMBAIOT 0 METKM TOM X€ KHCJIOTOM M TMepeMemmmBaioT. 1 cM3 pacteopa A
coaepxwut 0,1 Mr MomuGIeHa;

pactsop B; mumetkoii otéupaior 10 cM3 pacTBopa A B MepHYIO KOJIOy BMeCTHMOCTHIO 100 cM3 m
JIONABAIOT JI0 METKH pa3basiieHHo# 1:1 cepHoit kucioroii. 1 cM3 pacteopa B comepxur 0,01 Mr Monu6aeHa.

Kucmora mmmonHaa o F'OCT 3652, pacteop 50 r/mM3.

Kucnora conanaa no 'OCT 3118.

Meap (I1) cepHokucnast 5-sogHag o FTOCT 4165, pacteop 20 1/mM3, MOAKKMCIEHHBINH 5—7 KamaaMu
CEpPHOM KUCJIOTHI.

WN3nanwe opunmatsnoe IlepenedaTka BOCTIpemena
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Harpus runpokens o TOCT 4328, pactsop 10 r/om3.

Harpwmii yrinexucisiii 6e3soaubni mo TOCT 83, pactsop 30 r/mm3.

CMech 19 CTieKaHWs: YIJICKUCIIBIA HATPHii M YIIEKUCIIBIN KaJIvii XOpOoIo TiepeMEIIMBAIOT B COOTHO-
mennu 1:1. IToy4eHHYI0 CMECh CMEIIMBAIOT C OKCHIAOM ITMHKA B COOTHONICHHMH 3:2.

ITymka okcun o F'OCT 10262.

TuomouesnHa o TOCT 6344, pacreop 100 r/mm3.

(Asmenennan penakmusa, Uam. Ne 1, 2).

3. MPOBENEHUE AHAJIN3A

3.1. HaBecka MemHOTO KOHIICHTpaTa M OObeM AIMKBOTHOM YacTH pacTBOpa B 3aBHCHMOCTH OT
MacCOBOM IO MOJMMOICHA YVKa3aHH B Ta0a. 1.

Ta6numa 1

Maccosas nons MonuoaeHa, % Macca HaBecKH, T OGBeM aNTMKBOTHOI YacTH PacTBOpPa, CM>
Jo 0,01 1 25
Cs. 0,01 » 0,04 1 20
» 0,04 » 0,08 0,5 20
» 0,08 » 0,15 g,gs :8
» 0,15 » 0,3 s
» 0,3 »0,7 0,25 5

(A3menennas penaxuusa, Mam. Ne 2).

3.2. HaBecKky KOHOEHTpaTa MoMeLaloT B (aphopoBHiil IMIa3ypoBaHHBIH THTeNb, HA OHE KOTOPOTo
Haxomurcst 0,5 T cMecH It cieKaHuA. Tyaa Xe mpuGaBiIsIIoT ellle CMECh IS CTIeKaHus (B JeCATUKPAaTHOM
KOJIMYECTBE TI0 OTHOIICHWIO K HAaBeCKE), TIIATENIBHO TEPEeMEIIHBAIOT CTCKISHHOM TANOYKON H CBEPXY
npucHMIanT 0,5 T Toil Xe CMECH.

Turenasb IOMEIIAIOT B My(deib, IOCTENIEHHO MOBHILIAIOT TeMIiepaTypy 1o 700—750 °C ¥ BEIIEpXABAIOT
2 4. 3aTeM TUTEh BHIHAMAIOT M3 MyQesa, oXIaXIaoT, MOMELIAIOT B CTAKAH BMECTHMOCTHIO 250 cM3,
HamBaioT 50—70 cM3 BOAE M KMIISTAT JI0 OTIAEIECHHUS CIIEKA OT THIIS.

3areM THTENh BEHIHMMAIOT, OOMBIBAIOT TOPSICH BOMOM W KHIISTIT CONEpXKHMOE CTaKaHa B Te4eHHE
30 muH. HepacTBOpMMEIN OCTATOK OT(HUIBTPOBHIBAIOT HA JBOMHON IUIOTHBI (GMIBTP M TPOMBIBAIOT
TOPSIYMM DPAaCTBOPOM YINIEKHUCIOro HaTpysi. @UIBTpaT W MPOMBIBHBIC BOABI COOMPAIOT B MEPHYIO KONOY
BMecTHMOCTEIO 100 cM3, OXJIaXIAIOT, JOBOIAT 10 METKM PACTBOPOM VITIEKHCIIOTO HaTpHs, MEPeMEIHBAIOT
¥ CHoBa DMIBTPYIOT Yepe3 CYXOil INIOTHBIA GHUIBTP, COOMpaa (GUIBTPAT B CYXYIO KOJGY.

(A3menennas penaxunsa, Aam. Ne 1).

3.2a. Ilpy KMCIOTHOM Pa3loXCHAHA HABECKYy MEIHOTO KOHIIEHTpaTa Maccoii 1—2 r moMeImaoT B
CTakaH BMecTHMOCThIO 200 cM3, mpmwmBator 30—50 cM3 cMecH comssHOM W as3oTHo# kucnor 1:33 u
BHINIAPMBAIOT PACTBOp MpH HarpesaHum 10 oOseMa 3—5 cM3. JloGammsior 10—15 cM3 pactsBopa cepHOi
xuciorsl (1:1) ¥ ymapwBaiOT IO BBIICJICHWS TIAPOB CEPHOM KHCIOTH. OXIaXHaloT, OOMBIBAIOT CTEHKH
CTakaHa BOJOM ¥ CHOBA BBIIAPHBAIOT IO BHIICICHHS MApOB CEPHOM KHMCIIOTHI.

IMocne oxmaxaerus puiuBaioT 40—50 ¢cM3 BOIBI ¥ KHITATAT JI0 PACTBOpEHHs cyabhaTos. Oxnaxna-
10T, GUIBTPYIOT 9epe3 Cyxoil (MIsTp cpemHeil IWIOTHOCTH M TMPOMEBIBAIOT 5—7 pa3 pacTBOPOM CEpHOM
xucyorsl 1:99. @unbtp ¢ ocamkoM oTOpachBaioT. PWIBTPaT M TIPOMBIBHBIE BOABI COOHMPAIOT B MEPHYIO
KonGy BMecTUMOCTHIO 100 i 200 cM3, pa36amisaioT BOOH 40 METKHM M NEpEMEIIMBAIOT.

(Bseaen gonomnurensno, Mam. Ne 1),

3.26. AJNVKBOTHYIO 4acTh B COOTBETCTBUH C Ta0Jl. 1 pacTBOpa, MOJMy4EeHHOTO 1O 1. 3.2, HeUTPaIH3yIoT
pactBopoM cepHo#t kuciors (1:1) Mo TakMycoBoit GyMare m jgobasmsmor eme 20 ¢cM? pacTBOpa CepHOI
xucyotsl (1:1). ATMKBOTHYIO 4aCTh pacTBOpa, IOJYYEeHHOrO 10 II. 3.2a, HEWTPAIM3YIOT paCTBOPOM I'MIPOK-
CHIa HaTpHs IO JAKMycOBOil Oymare, 3ateM noGamisior 20 cM3 pacTBopa cepHoit KucioTh (1:1) u
TIPHWIMBAIOT 2—3 cM3 pacTBOpa TUMOHHOI KHCIOTHL.

HeiiTpami3oBaHHYI0 aIMKBOTHYIO 4acTh PacTBOpa MOMEINAIOT B MEPHYIO KOJOY BMECTHMOCTBIO
100 cM3, mpumuBaloT 2,5 cM3 pacTBOpa BHHHOM KHCIOTH, 0,5 cM3 pacTBopa cepHOKMCION Meay u 15 cM3
pacTBOpa THOMOYEBWHEI, TIEPEMEINUBAIOT ¥ OCTABMISAIOT Ha 10 MuH. 3aTeM NpWIMBAIOT 5 ¢cM3 pacTBOpa
POIAHHUCTOTO aMMOHMSI, Pa30aBJIsIOT BOIOM 1O METKHM M TEpPEMEIIMBAIOT.

Yepes 30 MUH U3MEPSIIOT ONITHYECKYIO INIOTHOCTD PACTBOPA Ha (POTOIEKTPOKOIOPHUMETPE, IPUMEHSIS
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CBeTOGMIBTP ¢ MAKCUMYMOM CBETOIPOIYCKAHUA IpH JIuHe BOAHB 470 HM M KIOBETYy C ONTHMAILHOM
TONIIMHOM TMOTJIOIIAIOLIETO CBET CJIOsi pacTBopa 50 MM.

B kadecTBe pacTBOpa CpaBHEHHMS TIPUMEHSIOT PACTBOP KOHTPOJIBLHOTO OIIBITA.

Maccy MonubaeHa YCTaHABIMBAIOT TI0 IPAIyMPOBOYHOMY IrpaduKy.

(A3menennan penaxuud, Mam. Ne 2).

3.3. [lna mocTpoeHWs] TPaIyMpoOBOYHOIO Tpadvika B 4eTHIpe MepHBIE KOJOB BMECTHMMOCTHIO IIO
100 cM3 mMukpoGiopeTkoii otMepuBatoT 1, 3, 6 m 9 cM3 cranpaprroro pacteopa B. ITsartas konba ciyxur
IUTS TIPOBEACHHSI KOHTPOJIBHOTO OTIBITA.

PacTBOPHI HEMTPATTN3YIOT paCTBOPOM THIPOKCHIA HaTpHd (II0 IAKMYCOBO# OyMare), 3aTeM J00aB/IAIoT
1o 20 cM3 pas3basneHHoi 1:1 cepHOIT KMCIOTHL. PacTBOpHI OXNIaXmaloT, IPWIHBAIOT 1o 2,5 ¢cM3 pacTBOpa
BUHHOM KHCITOTHI, TI0 0,5 ¢cM3 pacTBOpa CEpHOKMCIION MM M Jajee aHAM3 MPOIOJDKAIOT, KaK YKa3aHO B
m 3.2

B xadecTBe pacTBOpa CpaBHEHHS IIPUMEHSIOT BOY.

(Asmenennas pepaxkuusd, Uam. Ne 1, 2).

4. OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

4.1. Maccosyio gomo MonmuGaeHa (X) B MPOIEHTax BHIYMCISIOT O hopMyrne

m,- V- 100

X =y w000 °

Ioe m; — Macca MonuO/eHa, HalijleHHas 10 IPajydpOBOYHOMY IpadMKy, MT;
V — 06beM MepHOiT KONOHL, cM3;
¥, — 06BeM aIMKBOTHOM 9acTH PacTBopa, cM3;
m — Macca HaBeCKHM KOHIIeHTpata, T.
4.2. MakcuManbHBle pPACXOXKIEHWS MEXIy pe3ylbTaTaMH TapaUleIbHBIX OMpenesicHuit W JIBYyMs
pe3yabTaTaMu aHAT|3a TP JOBEPUTEIBHOM BepoaTHOCTA P = (0,95 He HOJIKHH MpeBHINATh aOCOMOTHBIX
JIOITyCKAEMBIX PaCXOXICHUH CXOTUMOCTH (d,) ¥ BOCTIPOM3BOAMMOCTH (D), NpHBEAEHHEBIX B Tab. 2.

TaGauma 2

Al
Maccosas Ao MOTHERGHa, % GCOTIOTHOE IOTIYCKAEMOE PAacXoXseHwre, %
TIapaJUTeTIBHBIX OTIpesieIeH i d, aHanusoB D

Ot 0,001 mo 0,002 BxmIOu. 0,0007 0,0009
Cs. 0,002 » 0,004 » 0,001 0,002
» 0,004 » 0,008 » 0,002 0,003
» 0,008 » 0,016 » 0,004 0,006
» 0,016 » 0,030 » %,%26 (()),%g9
» 0,03 » 0,06 » s R

» 0,06 » 0,12 » 0,02 0,04
> 0,12 » 0,24 » o,og 0,06
» 024 » 0,50 » 2.00 9.08
» 0,50 » 1,00 » 4 ’

4.3. KOHTpOIb TPaBUABHOCTH PE3yIbTATOB aHAIN3a OCYIIECTBIIOT B cooTBercTeuu ¢ TOCT 27329
He pexXe OJHOTO pa3a B KBapTal.
4.2, 4.3, (M3menennada pexakius, Mam. Ne 2).
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