YRAK 669.15.27—198:546.86.06:006.354 Fpynna B19

CTAHBAPT COW3A CCP

o

EPPOBOJIbLMPAM I-OCT
MeTop onpefeneHus CypbMmbi '4 6 3 8.1 2_84

Ferrotungsten.
Method for determination of antimony content (CT C3B 4042—83)

FTOCYAAPCTBEHHEHBMH®

B3amey
OKCTY 0809 FTOCT 14638.12—69

Moctanosnennem locypapcreenHoro komureta CCCP no cranpaptam or 22 Mmas

1984 r. No 1699 cpox gencTBMa yCTaHOBREH
c 01.07.85

Ao 01.07.90
Hecobniogenue CraHjapTa npecneayerca no 3aKoHy
Hacrosmyii crangapT ycTaHABJIMBAET  SKCTPAKUHOHHO-(POTOMET-

PHYCCKHIl MeTOJ OlpejesieHHsi B (eppoBosibdpame MaccoBoOii  LOJH
cypbMbl B auanasore ot 0,001 g0 0,05%.

Mapaume odHuManbHoe NepereuaTka BOCApeuiena

*


https://meganorm.ru/Data2/0/4294833/4294833012.htm

Crp. 2 TOCT 14638.12—84

MeTon oCcHOBaH Ha B3aHMOJEHCTBHH aHHOHA IeKCaXJOPaHTHMOHA-
Ta ¢ OpUJANHAHTOBHIM 3€JICHBIM B Cpele pacTBOpPa CEpHOH H COJAHOI
KHCJIOT C OﬁpaBOBaHHeM OKpAalI€HHOI0 COeAHWHEHHs, 3KCTPArupyemoro
TOJYOJIOM.

IlpenBapurenbHO CypbMY OTAEJNSIIOT OT MEIIAIOIIUX  3JEMEHTOB
ocax¥JeHHeM B BHJe cyJbdula THOAUETAMHAOM B COJISHOKHCJIOM pac-
TBOpe B MPHCYTCTBHH BHHHOH KHCJOTHl C HCNOJb30BaHHEM B KauecTse
KOJIJIEKTOpa CyJb(HIA PTYTH.

OnTuyecKyrlo MJIOTHOCTb TOJYOJBHOTO 3KCTPAaKTa H3MEPSIOT HAa
cnektpooTOMeTpe NPH AJHHe BOJHH 640 HM MM (HOTO3JMEKTPOKOJO-
puMeTpe B AHanasoHe AJHH BOJH 590—670 HM.

Crangapr nosnoctbio coorBetctByer CT C3OB 4042—83.

1. OBLLME TPEBOBAHMSA

1.1. O6mue TtpeGoBanus Kk wMeroly anHaauza — no [OCT
13020.0—75.

1.2. JlaboparopHas npoba jaoJxkHa OBITHL NPUCOTOBJEHA B BHAE
TOHKOTrO NOPOLIKA C Pa3MepOM YACTHI, NPOXOAANIHX Yepe3 CHTO C CeT-
kot Ne 016 mo I'OCT 6613—73.

2. ATIMAPATYPA, PEAKTUBbI K PACTBOPBI

CnekTpodoToMeTp uaH (OTOJEKTPOKOJIOPUMETP €O BCEMH IPH-
HaJICKHOCTSMH.

Kuciora cepnasg mo I'OCT 4204—77 u pas6apneHHas 1:1 n
1:8.

Kucsora asotnas mo 'OCT 4461—77.

Kucaora consimass no TOCT 3118—77 u pasGasaenHasi 1: 1.

Kucaora dropucrosogoponnasi no FOCT 10484—78.

Kucaora sunnasi, 50%-uplit pactBop.

Pryrs (II) asornokucnast mo I'OCT 4520—78, 19%-unlii pacTtsop

Tuoaneramun, 2% -Heli pacTBop.

I'nipoKcHIaMHH COJNSHOKHCABIN.

Ammuak soaus#t mo 'OCT 3760—79.

CMech KHCJOT COJISTHOH M a30THOH B COOTHOUIEHHH 3: l; TOTOBs.
nepel NMpHMEHEHHEM.

Cunpr »tuioBblit pextuduroBannsii no FOCT 5962—67, pac-
TBOp 3: 1.

Tonyon no TOCT 6789—78.

Oaopo asyxsopucroe no 'OCT 36—78, 10%-umit pacrsop: 10 r
coay pacrBopsiior B 100 cM® pasGaBieHHOl CONAHOA KHUCJOTHI.

Harpu#i asotuctokucanvii no I'OCT 4197—74, 10%-Hblii cBexe-
[IPUTOTOBJIEHHBIH PacTBOp.
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Mouesuna no 'OCT 6691—77, nachuenHb# pactsop: 50 r Moue-
BHHBEI pacTeopsioT B 50 cM’ ropsiyeif BoABI H OXJAXAAIOT JO KOMHAT-
HO¥H TeMOepaTyphl.

BpuanuanToBulii 3enenndt, 0,5%-HEt pacTBOp B pacTBope 3THJIO-
Boro cmupra: 0,5 r peaktuBa pacrtBopsior B 100 cm® pacrBopa 3TH-
JIOBOTO CHHpTA.

Cypoma meranandeckasi no TOCT 1089—82.

CraHJapTHHE PacTBOPH CYPbMHL

Pacrsop A: 0,1000 r cypeMBbl pacTBOpSIIOT npH HarpeBanun B 50 cm?®
cepHoit kucaoTH. Ilocie pacTBOpeHHs HaBeCKH HpHamBaloT eme 50 cm3
CepHOll KHCJOTH, OXJaXKAAIOT, KOJHYECTBEHHO NEPEHOCST B MEpHYIo
KOGy BMecTHMOCTBIO 1 aM3, B KOTOpYI0 TNpeNBapHTENbHO HAJHTO
600 cM® BOAK, OXJaX[alOT, AOJHBAIOT A0 MeTKH BOJAOH M mnepeMe-
IIHBAOT.

MaccoBast kOHUEHTpaLHUs CypbMul B pacTBope A pasra 0,0001 r/cm3,

Pacreop B: 10 cM® pacTBopa A mepeHOCAT B MepHYIO KO0y BMeC-
TumocThio 500 cm®, monmBaloT cepHoii kucaoToit (1:8) Ho MeTkH H
NePEMEINBAIOT; PACTBOP TOTOBSAT NEPe] NPHMEHEHHEM.

MaccoBasi  KOHIEHTpalMs  CypbMbl B pacrBope b  pasua
0,000002 r/cm3.

3. NPOBEREHME AHANM3A

3.1. Hasecky ¢eppoBonsdpama maccoit 0,25 r nomemaior B mia-
THHOBYI® YalIKy, NPHJIHBAIOT 5 cM® pacTBOpa (TOPHCTOBOLOPOXHOM
KHCJOTH, 5 cM® asorHo# kuciaorh, 10 cm® cepHoii kucaorhl (1:1) n
PacTBOPSIIOT NP HarpeBaHHH.

Pacreop BHINApHBAIOT 0O Hauajda IOSBJCHHS NapoB CepHOf Kuc-
Jgotel. K cogepxumomy uvawku npuauBaiot 50 cm® Boxaw, 20—30 cm?
pacTBopa BHHHOH KHCJIOTHL M HarpeBaioT pacTBop B TeueHne 10 mun
Lo pactBopenuss cojel. ColepxKHMOe uallKy NEPEHOCAT B CTaKaH
BmectuMocTbio 400 cm®, mobaBisior ammuax no nodydenuss pH 8—9
(o yHuBepcaJibHON HHAMKATOpPHON OyMare) M HarpeBalmoT A0 PacTBO-
peHHsi BOJb(PAMOBOY KHUCJIOTH. K pacTBopy MpHIIMBAIOT COJISTHYIO KHC-
go1y go pH 2 (mo yHuBepcanbHoii uHmukKatopHo#l Gymare), pasbag-
asor Bogo#t go 150 cm®, no6aBasior 1—2 I CONSTHOKHCIOTO THAPO-
KCHJIaMHHA M KUNSTAT A0 TOJHOTO BOCCTAHOBJICHIS 3Kejeda. 3areM
npuauBaoT 7,5 cM® consiHoit kucaoTh, 10 cM® pactBopa THOaleTaMH-
Ja H BHAEPXKHBAIOT pacTBop npu Temneparype 90—95°C B TeueHue
10 mun, mocie yero npuGaBisior 1 cM® pacTBopa a30THOKHCJOH pTy-
i u emle 10 cm® pacrBopa THoameramuaa. PacTtBop ¢ BhINMaBIIHM
0calkoM CcyaIbGHAOB BBIEPKUBAIOT HpH Temmneparype 85—90°C B
teyenne 30—40 MuH, oxJaxaaoT U octaBasioT Ha 2 4. Ocaxok cy/ib-
¢uRoB OTOHABTPOBHIBAIOT Ha ABOHHOH GHJBTP CpelHeA IJIOTHOCTH H
npombiBalor 6—7 pas Bopoi#l. ®mabrpar orb6paceiBalor. Ocalok Ha
tuapTpe pacteopsioT Tpemsi mopuuamu (no 10 cm3 Kaxnas) ropsuedt
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CMECH KHCJIOT, coOHpast PacTBOp B CTaKaH, B KOTOPOM MPOBOIAHJOCH
ocaxjeHne cyiabounos. PuabTp npoMeBaloT 3—4 pasa ropsdeii Bo-
I0¥, TPUCOENUHSISI NPOMBLIBHYIO KHAKOCTb K OCHOBHOMY (HJIBLTpATY.

K ¢unprpary npubasasior 5 cm® cepHOi KHCJIOTH M BHINAPHBAIOT
0 HayaJja BHIAEJEHHS MapoB CePHOH KHCJIOTH, IOCHEe Yero OXJaXiaa-
1oT. CTeHKHY CTakKaHa ONOJACKHBAIOT BOAOH H CHOBa BHINAPHBAIOT [0
Hauyaja BBbIIEJNEHHsi DAapoB cepHOH KHCJOTHL. [locne oxnaxieHus Ans
pacTBOpeHHs coJjelt mpunuBaloT 15 cm® pa36aBieHHOA COJISIHOH Kuc-
JIOTHI.

[Ipu onpemenenun maccoBoit moau cypbMe ao 0,00259% Becn pac-
TBOD IIEPENOCAT B NeJHTEJLHYI0O BOPOHKY, ONOJACKHBAIOT CTAKAH pas-
GaBJEHHOH COJISTHOM KHCJAOTOH C TaKHM pacyeToM, yToOn o6beM He
npesoiran 20 cm3. 3atem npuAuBalT 1 ¢cM® pacrsopa ABYXJAOPHCTOTC
0J10Ba, 2 cm® pacTBOpa a30THCTOKHCJIOIO HATPHUsl, IIepeMelIHBAIOT B
TeueHue 5 MuH, no6Gasaswor 1 cm® pacrBopa moueBHHB, 70 cM® BOAHI,
1 cm® pacTBopa GPHJIHAHTOBOrO 3eJE€HOTO, BCTPAXHBAOT 2—3 pasa,
podaBasior 20 cM® ToJyosia W BCTPSIXMBAIOT elle B TeyeHHe | MuH.

IIpu ompexenenun maccosoit nosu cypbmbl cBhime 0,0025% pac-
TBOD [EPEHOCAT B MepHYW Kosiby BMectumocTbio 50 mam 100 cm3® 8
3aBHCHMOCTH OT OXHJZaeMON MaccoBO# AOJH cypbMHl (Tabsa. 1), gonu-
Bas 10 MeTKH pa3baBJIEHHON COJISTHOH KHCJOTOM.

Ta6aumga l

BMmecTHMOCTL MepHOH KoaAGB, | O6beM aJHKBOTHOR YacTH
3

Maccoas moast cypamel, % pees pacTBOpa MpOGHI, CM°

Ot 0,001 mo 0,0025 BraIOU. Becs ggcmop

Cs. 0,0025 » 0,005 » 50

» 0,006 » 0,01 » 100 20
» 0,01 » 0,03 » 100 10
» 0,03 » 0,06 » 100 5

ANMKBOTHYIO YacTb pacTBOPa, OTOOPaHHYI0O B COOTBETCTBHH C
TadJa. 1, lepeHOCAT B HAEJHTEJbHYI0 BOPOHKY BMeCTHMOCTbIO 150 cm3
(o0beM aNHKBOTHOH 4acTH pacTBOpa JAOBOLAT pasbaBJeHHOH COJISTHOH
gkuciaorod jgo 20 cm®), npuausaior 10 cm® cepuoit kuciaore (1:1) u
oxJaaxjator. 3atem npuaupamoT 1 cM® pacTtBopa ABYXJIOPHCTOrO OJIC-
Ba, 2 cMm® pacTBopa a30THCTOKHCJOrc HATpHS, NEePEMEelIUBAIOT B Te-
yeHHe 5 muH, Aobasasior 1 cm® pacrBopa MoueBHHE, 70 cm® BOABI,
1 cm® pacTBopa OpHJJIHAHTOBOIO 3eJEHOro, BCTpAXuBaloT 2—3 pasa,
nobapasiior 20 cM?® TOJyosa M BCTPAXHBAIOT €Ile B TeueHHe | MHuH.

TosyosbHOMY H BOJHOMY CJIOSM JalOT PacC/JOHThCs, BOXHBIA cJOH
CJHBAIOT U OTGPACHLBAIOT, a TOJNYOJbHHHA OTPHIABTPOBHIBAIOT uYepes
CyXoil ¢HABTP HJAH BaTy B KIOBETY H H3MEPSIOT ONTHYECKYIO IJIOT-
HOCTb pacTBOpa Ha cnekTpodoTOMeTpe NPH JJUHE BOJHBL 640 HM HJIH
($OTO3JIEKTPOKOJOPHMETPe B NHaNa3oHe AMuH BOJAH 590—670 HM yepes
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30 muH c MOMeHTa 3KCTPakuuH. B KauecTBe pacTBOpa CpaBHEHHS Hc-
noJb3yioT Tosayos. Ilo pesysabpTaraM, mONyYeHHBIM MyTeM BBHIYHTAHHUSA
3HaYeHHs] ONTHYECKOH IVIOTHOCTH PACTBOPA KOHTPOJBHOTO ONbITa H3
3HQUYEHHS ONTHYECKOH HJOTHOCTH DacTBopa npoOH, HAXoAAT Maccy
CYpPbMBI 0 TPAAYHPOBOYHOMY Ipaduky.

32. TlocTrpoenme rpajpyupoBouHoro rpaduxa

B ns7Th cTakaHOB H3 IIECTH BMECTHMOCTbio no 250 cm® moouepexro
nomemawnT 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 cm® crapaptHoro pacrBopa b, uto
coorserctByer 0,000001; 0,000002; 0,000004; 0,000006; 0,000008 r
cypbMbl. B miects cTakaHOB NpHJAHBAOT DO D cM® a30THON KHCJIOTH,
no 10 cM® cepuoit kucaorel (1:1) u BHIapuBAIOT A0 NOSABJEHHs Na-
poB cepHoit kucjoTel. ConepkKHMOe CTaKaHOB OXJaXK/JIaloT, OMONaCKH-
BAIOT CTEHKU BOAOH U BHOBb BRHINAPHUBAIOT A0 TOSABJEHUS NAapOB CePHOH
KuCa0TH. B crakan mpuausalor 50 cm® Boxw, 30 cm® pacrBopa BuH-
HON KHCJOTH M HarpeBalOT PacTBOP O pacTBopenusi conelr. IlpuGas-
As10T aMmmuak g0 nogydeHust pH 8—9 (nmo yumBepcasbHoO#i HHAMKATOp-
HOH Gymare), satem coJsiHyilo kucaory go pH 2 (mo yHuBepcasibHO#H
MHMKaTOpHOK Gymare) u ewe B u3buitok 7,5 cm®. PacrBop pas6as-
Jasi;or Bomo# mo 150 cm® u HarpeBalot Io Hauajta Kumenus. Ocro-
pOXkHO A00aBjsiiOT 1—2 I COMISHOKUCIOrO THAPOKCHIAMHHA, KUNSTAT,
npubasasior 10 cm® pacTBopa THOaueTaMHAa H BLHIAEPAKHBAIOT pac-
tBop mpu 90—95°C B Teuennwe 10 muH. 3atem mnpuGaBiasior 1 cm?
pacTBopa a30THOKUC/0H pryTH u ewe 10 cM® pacrBopa THOaueTamHuaa.
Pacrsop ¢ BhINABIIHM OCaJKOM THOAleTaMHIACyldbdHAOB BblAepXu-
paior npu 85—90° C B Teuenuwe 30—40 MuH, OXJaXAalT H OCTaB-
aswor croats 2 4. Ocafok cyab¢HIOB OTGHABTPOBHBAIOT Ha ABOHHOI
¢uabTp CpeAHedl MIOTHOCTH H NPOMBIBAIOT BOAOH 6—7 pa3. Pujaprpar
or6paceiBaor. Ocaflox Ha (HIbTPE PACTBOPSIOT TPeMs NOPUUAME (HO
10 cm®) ropsue#t cMecn COJISTHOH M a30THOH KUCJOT, cOOGHpas pacTBOp
B CTakaH, B KOTOPOM IIPOBOAHJIOCH OCaxkJeHHe CyJbduno. PHABLIP
opoMblBaloT 3—4 pasa ropsiueli BOAOH, NPHCOCAHHAS INPOMBIBHY:)
JKHIKOCTb K OCHOBHOMY (HAbTPATY.

K ¢uaprpaty npubaBasior 5 cM® cepHOH KHCJIOTH M BHIIAPHBAIOT
A0 iHauaJa BblAeJeHHA I1apoB cepHoﬁ KHCJIOTBHI H OXJaxKJarorT. Counn
pacteopsitor B 15 ¢cM® pasGaBieHHOR COMSHON KHCJIOTHI.

Beco pactBop nepeHocsT B AEJIHTENIbHYIO BOPOHKY, ONOJACKHBAKOT
cTaKkaH pa30aBJIeHHOH COJISHOH KHCJOTOH C TaKHM pacyeToM, 4YToObl
oGbem He npesbiman 20 cM® 3arteM mpoBOJAT SKCTpaKuuio mo m. 3.1
E YCJOBHSX BCEro aHaJH3HPYEeMOTO pacTBopa.

PacTBop B MIeCTOM CTakKase, COAep:Kallluii Bce MPHMEHsSEMble NpH
NOCTPOEHUH TPAJYyHPOBOUHOrO rpaduka pPeakTHBEH, KPOMe CTaHAapT-
HOTO PacTBOPA, CJAYKHT A5 NPOBEJEHHS KOHTPOJbLHOTO OMBITA.

I'panyupoBoyHBll rpauK CTPOST 1O Pe3yJapTaTaM, MOJYYEHHBIM
MyTCM BBIYHTAHHS 3HAYEHHS ONTHYECKOH MJIOTHOCTH pacTBopa, He Co-
IepKallero CTaHZAPTHOTO pacTBOpa CypbMbl, H3 3HAaYeHHH ONTHYe-
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CKOH TIJIOTHOCTH pacTBOPOB, COJAepXKallluX CTAHAApPTHHH pacTBOP
CYPbMBl ¥ COOTBETCTBYIOIUHM HM KOHHEHTPaUHSIM CYPbMHI.

4. OBPABOTKA PE3YNbLTATOB

4.1. MaccoByo 100 CypbMHl (X) B NIpPOLEHTAX BHIYHCASIOT MO
tdopmye

X=-"2 . 100,

m

rje m; — Macca CypbMbl B pacTBOpe HPOGH, HalieHHas MO rpafyHpo-
BOYHOMY rpacduky, r;
m — Macca HaBeCKH, COOTBETCTBYIOI[As aJHKBOTHOM YAacTH pac-
TBOpa mpolH, T.
4.2. AGconoTHBIE NONMYyCKaeMble PacXOXIeHHsi pe3y/abTaToB napal-
JIeIbHBIX OlpeJe/ieHHA He NOJKHBI NMpPEBHUIATh 3HAYEHHH, NpPHBEAEH-
HBIX B Taba. 2.

Ta6auuma 2

Maccosast Boast cypeMbl, % AGconoTHbIe fonyckaeMble DacXoxAeHHS, %
Ot 0,001 no 0,0025 BRJIIOY. 0,001
Cs. 0,0025 » 0,005 » 0,002
» 0,006 » 0,01 » 0,003
» 0,01 » 0,02 » 0,005
» 0,02 » 0,05 » 0,008



H3menenne No 1 T'OCT 14638.12—84 depposoandpam. Merton onpejelenus cypbMbl

YTBepkneHo M BBeleHO B jeiicTBHe IlocraHoBaenweM T oCy/lapcTBEHHOro KOMHTETa
CCCP no ynpaB/ieHHI0O Ka4eCTBOM npoayKuun u cranaapram ot 30.10.89 Ne 3261

Jlara Beesenus 01.07.90

Pasjen 1. 3amenuts ccuaxu: TOCT 13020.0—75 na FTOCT 27349—87, I'OCT
6613—73 na I'OCT 6613—86.

Pasjen 2. 3aMenutb caosa: «50 %-HHil pacTBOp» Ha «pacTBOp C MaccoBOf Jo-
neft 50 %»; «l %-uu@® pacTBOp» Ha «pacTBOp ¢ MaccoBoil Aoned 1 %»; «2 %-nud
pacTBOp» Ha «PacTBOP ¢ MaccoBoM aoncit 2 %»; «10 %-uuit pacTBOP» Ha «pPacTBOP €
maccosoft moaell 10 %»; «10 %-Hbl CBEMENPHCOTORNCHHEIR PACTBOP» HA «CBCKENPH-
TOTOBJEHHBIH pacTBOp ¢ MaccoBolt gosedr 10 %»; «0,5 %-uuii pacTsop» Ha «pacTBOp
¢ maccosolt goneft 0,5 %»;

nekMmounts cebiku: [OCT 36 —78, TOCT 6789—78.

[Tyskr 4.2 usfoxuTe B HOBO¥ peparuun: «4.2. HopMbl TOUHOCTH ¥ HODMATHBH
KOHTDOJIS TOYHOCTH ONpefesieHHst MAcCOBOH ZOJH CYPhMEl NpUBCACHL B Taba. 2.

(ITpodoamenue ca. ¢ 70)



(I1podorxnenue usmenenun x FOCT 14638.12—84)

Tabauna 2
JlonlycKaemme pacXo:KgeHdst, %
fTorpeur- ABYX CDBRHHX pA3ynbTATOB
HOCTb pe- peayabTarop | ABYX Na- | ¥pex na- aHanH3a
MaccoBast Joast cypomsl, % [3YJABTATOB analnia panneis- | pan&eAb- { CTAHAAPTHOCS
aHaNN38, | punoxnernux | HWX om- HBIX Om- oGpa3ua
% B DasJAAYHBIX pexenae- pepena- H ATTeCTOBaH«
YEAOBHAX HHA HUKR HOro sHawe-
HHA
Or 0,001 mo 0,002 Bxmiou.| 0,001 0,001 0,001 0,001 0,0005
Cs. 0,002 » 0,005 » 0,002 0,002 0,002 0,002 0,001
» 0,005 » 0,01 » 0,002 0,003 0,002 0,003 0,002
» 0,01 » 0,02 » 0,004 0,005 0,004 0,005 0,002
» 002 »0,05 » 0,006 0,008 0,007 0,008 0,004

(MYC Ne 2 1990 r.)
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