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onpefejeHus aszora (mpH Maccosoil jgoge asora ot 0,002 mo 0,01%),
THTPHMETDPHUECKUHT MeTO] onpelesieHHsl a3oTa (OPH MaccoBo#i AoJe
asora ot 0,005 mo 0,50%) ¥ MeTox BOCCTAHOBHTEJBHOI'O NJABJIEHHSA
(npu maccoBofi mosie asora or 0,002 xo 0,50%) B yraepogucTHX, Jae-
THPOBaHHHIX H BHICOKOJIETHDOBAHHHX CTAMAX.

Craupaprt nosnoctbio coorsercrsyer CT C3B 1239—78.

1. OBIWME TPEBOBAHMS

1.1. O6mue Tpe6oBaHHSA K MeTojaM aHaJiH3a — 1o
IFOCT 20560—81.

2. ®OTOMETPMYECKMA METOJ[L ONPEREJIEHMA A3OTA

2.1. CymtHocTb MeToOHa

Merog ocHOBaH HAa PacCTBOPEHHH CTaJH B HEOKHCJSIOIIMX KHCJO+
TaX, pasJoxeHHH 0OpasyIOLIHXCS AMMOHHHAHEIX coJiell THAPOOKHCBHIO
HaTpHS, DHCTHJJISILHM aMMHaKa ¢ apoM HJIH BO3JAYUIHOH aCIHpauH-
el M3 ILIEeJOYHOIO0 aHaJH3HPYEeMOro pacTBOpa H ONpefelIeHHH ero B
KOHAeHcaTe (OTOMETPHUECKHM MeTofioM ¢ peaktusoMm Heccaepa.

M3nanmne odmumansHoe Nepeneuarka pocnpeuiena

*
© Mspatenscrso cranpapros, 1982
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22, Anmapartypa, peakTHBB H pacTBOpPH

®doTOMeTp HJIH CIEKTPODOTOMETP.

PexoMmeHzyeMast cXxeMa YCTAHOBKH JJISl AHCTH/JISALHH aMMHaka ¢
napom (4ept. l) COCTOHT H3 HUCTHJVIILHOHHOH KOJOBl I, BOPOHOK 2
H 3, XOJOAHIbHEKA 4, KOJNOLI-JIOBYIIKH §, reHeparopa mapa 6, Harpe-
BaTe s reHeparopa mapa 7, saGopaTopHoro asroTrpaHcdopmaTopa
(narpa) 8, 6yTeuin ¢ Bomoi 9, KoaGu-npHeMHuKa 10.
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Yepr. 1

PekoMeHyeMbie CXeMBl YCTAHOBOK AJA AUCTH/JISLHM aMMHakKa ¢
BO3AyIUHON acnupanueil (4eptT. 2 1 3) COCTOAT M3 BO3LYXOOUHCTHTENb~
HBEIX cucteM | B 2 (] — TIpOMBIBHOH cOCY[, 3aIIOJIHEHHH CepHOH KHC-
JIOTO MJAOTHOCThIO 1,84 r/cm3, 2 — mnpoMbIBHOH cOCYyA, 3allOJIHEHHBIH
BOROH), 3MEKTPONHTKH 3, NHCTHIALHOHHOH KONGH M3 TepMOCTOH-
KOro CTeksia BMecTHMOCTbIO 500 cM3, cHaGXKeHHOH BOPOHKOH c Kpa-
HOM 4, XOJIOLMJIbHHKA §, COCyAa JJS yJaBiuBaHHs asora (B BHAe
aMMHuaka) 6, MmukpoGiopeTku 7 (Knacca 1).
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a Kon6a nsisi pacTBopeHusi HaBecKH (4epr. 4).
Bona pucrasmnupoBaHHasi, cBOOOAHAS OT HO-
HOB aMMOHHS, AJs NPHrOTOBJIEHHS BOXHBIX pa-
CTBOPOB M UpPOBefeHHsi aHaJu3a. Boay mposepsi-
0T Ha IpHCYTCTBHE HOHOB aMMOHHS peaKTH-
BoM Hecciepa: k 200 cmM® BOAB NPHIAMBAIOT
A 2,5 cM® peakruBa Hecciepa, mepeMeuIHBAIOT H
OCTaBJAOT cTOSATH 15 MuH. Ecau Bojma He oKpa-
Wrug  cupach B KeaToBaTH LBeT (ONTHUECKAS TJIOT-
HOCTb pacTBOpa, H3MepeHHast Ha CnekTpodoTo-
MeTpe B KIOBeTe ¢ TOJMIMIHMHOK paboyero cJjos
1 oM npu aguue Boausl 400 HM, ne Gosee 0,05),
OHa MOXeT OBITh HMCIOJb30BAHA MJS OIpefene-
HHSl a3ota. Eciu MOsSIBUJIOCH 3KeJITOe OKpallHBa-
HHE, BOAY OYHMLIAIOT HAa HOHHOOOMEHHBIX CMO-
Jax — CUJIbHOKHCJIOTHOM KATHOHHTE H CHJIBHO-
OCHOBHOM aHHOHMTE CO CTOEM CMOJbI BLICOTOH
0,2 M, nuamerpom 0,025 M, mpomyckas depes
Yepr. 4 KOJIOHKH CO CKOpOCThIO OT 7 Ko 10 cM3/Mun.

Las OYHCTKH BOJB C NOMOWbI0  MAapraHUOBOKHCJIOLO  Kajus
5-10% cm® Boxsl MOMemaOT B KOGy co ITEGOM, HOGABJSIIOT MapraH-
LIOBOKHCJIOTO Kanjusi A0 caaboro oxkpaluBaHus M Kunsatat 30 MuH.
3arem no6asasior 100 r OKHCH Kaablus U KHOATAT B TeyeHue 2 u. Co-
eIHHSIOT KOJMOY C XOJIONMJLHHKOM H COOGHpPAIOT AHMCTHJIJAT B OyTHUIb
¢ npuuaHQoBaHHOR NpoOKOH.

Boagy MoxHO cuMmaTh TaKXKe JIOGHM [PYTHM MeToloM, obecledd-
BAIOIIUM BEJHYHHY ONTHYECKOH IJIOTHOCTH OKpallleHHOr0 pacTBopa
no suauenus 0,05.

Menb ceprokucanas mo FOCT 4165—78.

Huek meranauueckuit mo F'OCT 3640—79.

Kucnora conanas mo 'OCT 14261—77, pas6asinennas 1:1.

Kucnora cepnas no I'OCT 14262—78, pas6aBiennas 1:4.

Kucnora cepHas ¢ MOJSPHOR  KOHIEHTpaunueil SKBHBaJIEHTA
0,01 mMosb/nM3; roTOBAT M3 pHKCaHAaJA.

Kanut ceprokucanit mo F'OCT 4145—74, mpeasaputenbHo  IIpo-
KaJIeHHBI1 npu Temneparype 900°C.

I'nppookucs natpust mo FOCT 432877, 40%-neiit pactsop: 200 r
THAPOOKHCH HaTpHs pactBopsior B 600 cM® BoAsl 1 BHIMADPHBAIOT HPH
kunsyenun no 500 cm® ¢ n06aBlieHHeM HECKONBKHX TPaHyJ NMHKA.

Tugpooruce kamus no 'OCT 9285—78, 60 u 15%-Hble pacTBOpHL

Harpu#t ¢ropuctnit nmo F'OCT 4463—76.

Kamu#t fiomucrwiit mo FOCT 4232--74.

Prytb tiognasa no HTI.

Kanu#t maprannoBokucasit mo FOCT 20490—75.
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Kanbuus okucr no F'OCT 8677—76.

Ammonnii cepHokucanii mo I'OCT 3769—78, crammapTueii pacr-
Bop. CepHOKHCANA aMMOHHH BbicymuBaioT npu (100+5)°C, naBecky
47170 r CEepHOKHCJIOrO aMMOHMA NOMELLAIOT B CTAKaH BMECTHMO-
ctoi0 200—400 cM3, pacTBOPAIOT B BOJe, MEPEHOCAT B MEPHYIO Koaby
BMecTHMOCTbi0 1-10% cM®, nosHBaIOT L0 MEeTKH BOZOH M NepeMellHBa-
1or. 10 cM® pacrBOpa mMOMellalOT B APYryl0 MepHyH Koaby BMeCTH-
Mocteio 1-10% cm3, moJMBaloT BOAOH N0 MeTKH M NepeMellHBaIoT.

| cM® MOJIyUEHHOrO CTAaHAAPTHOrO PAcTBOpA CEPHOKMCIIOTO aMMO-
uug cogepxur 0,00001 r asora.

Pearru Hecciepa. 12,5 r fioauctoro Kanus pacTsopsioT B 15 cm®
Boasl. K pacrBopy npu6apasior 17,5 r HoaHO! PTYTH M HepeMellHBa-
I0T A0 MOJHOrO pacTBOPeHHs KPacHOro ocaaxa. PacTBop BBAEpXKH-
B2IOT B TEYEHHE ABYX CYTOK M COXPaHfIOT B TeMHoH OyTniiu. [lepen
OmpelesieHHeM K NOJyYeHHOMY pacTBopy npuianBaior 445 cm® 15%-Ho-
ro pacTBopa THAPOOKHCH KaJIHf.

23. [ToaroToBKa K aHaJdH3Y

2.3.1. ¥cranoska ¢ 8o0anbim napom

Co6upaloT yc1aHoBKy (uepT. 1) M NpOMBIBAIOT ee Nepej nepeHe-
CeHHeM pacTBopa HpoGH B AHCTH/IALHOHHYIO KOJGY uepe3 BODOHKY 2
IPHJHBAIOT B JHCTH/JIALMOHHYIO Koaby 80 cm® 40%-Horo pacreopa
THAPaTa OKHCH Ha1pus, 4epe3 BOpPoHKY 3—100 cM3® BOAH M mpomycka-
1oT nap B Teyelime 10—15 MuMH. 3aTeM yHaJsiOT pacTBOp H3 KOJOHI-
NpHEMHHKA H M3 AMCTHIJISIMOHHON KOO, IPUAKBAsi B reHepaTop ma-
pa 150—170 cm® poxw. Ilpu 3TOM wleJouHOH pacTBOp Hepe6pachBa-
ercsl M3 NUCTH/UISIHMOHHON KOJOH B KOJOY-JIOBYHMIKY H ylaJsercs.

2.3.2. Ycranoera ¢ 8030ywnodi acnupayuetl

Co6upaior ycraHoBKu (4epT. 2, 3) W mpoOBepSIOT T'€pPMETHYHOCTH
Beceil cHCTeMBl C IIOMOLLBIO aclupaTopa MpocachiBaHHEM BO3LyXa pas-
HOMEpHO €O CKOPOCTb0 3—4 My3BIpbKa B CEKYHAY.

Ilepen mepeHeceHHeM aHaJH3HPYEMOr'O pacTBOpa B AUCTHJJIALHOH-
HYIO KOJIOY NMPOMBIBAIOT YCTAHOBKY: Yepe3 BOPOHKY B AHCTHJIIALHOH-
Hyi0 KoaGy npuausaior 80 cm? 40%-Horo pacTBopa ruaparta OKHCH
narpus, 100 cM® Boasl u Kunarar pacrsop B TeueHHe 5—10 Muh.

ITocse oyucTKH BCef CHCTeMBl BHIKJIIOYAIOT 3JEKTPOIUIHTKY, BOXO-
CTPYHHBIH Hacoc, yRasisioT pacTBOp U3 JAHCTHJJISILHOHHON KOJOH H H3
cocyla Aas yJAaBAMBAHHA a30Ta.

24. [IpoBexeHne aHaJdH3a

2.4.1. Ha ycrarosxe ¢ 800anoin napom

24.1.1. Onpenenenre a3oTa B CTaJsX ¢ MacCOBOJ -Zosefi KpeMHHS
1o 0,5 %.

HaBecky Maccoii 2 r momemalor B xonby (cM. ueprt. 4) ass ee pa-
cTBOpeHHs, mpHauBaotT 50 cM® pacTBopa cepHoit KucJOTH (1:4) H
3aKpHIBAIOT ee NPrUIH(GOBAHHOH NPOOKOH ¢ rHAPaBJIHYECKHM 3aTBO-
POM, B pe3epByap KOTOPOro NpejBapHTENbHO NPHIHBAIOT 2—3 cM® pa-
CTBOpa CepHOH KHcaoTH (1:4).
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Hasecky pacTBopsiioT npu temmeparype He Bhiule (85%=5)°C no
MOJIHOTO HpeKpalleHusi BbiieJleHHsl My3HIPbKOB Boaopoia. Koaby ¢
pacTBOPOM O0XJIaXKAA10T, PacTBOp H3 pe3epByapa THAPABIHYECKOTro
3aTBOpa MPHCOEAMHAIOT K OCHOBHOMY DacTBOPY H OOMBIBAlOT 3aTBOP
2—3 pasa Bopoi. PacTBop BHIMapHBaIOT 10 NOSBJEHHS NAapOB CEPHOH
KHCJOTH H oxJaxjalor. K pacTBopy no6aBjsiloT 5 I'  CepHOKHCJIOro
Kaaus, 1 r cepHOKHCI0H Melu, npHauBaT 20 cM® cepHOM KHCJIOTH H
HarpeBaioT COJepPXKHMOe KoJObl A0 MOfBJIEHHS TYCTHIX MapoB CepHOH
KHCJIOTH (TeMmepaTypa pactBopa He MeHee 340°C).

IIpu oTcyTcTBHIl B CTaJM HHTPHAOB XpOMa JOMyCKaeTcsi PacTBO-
penue HaBeckd B cepHoM kucyoTe (1:4) 6e3 nobaBisieHHS KOHIEHTPH-
POBAHHON CepHOH KHCJOTHI, CEPHOKHCJIOrO KaJjHsl, CepHOKHCJIOH MeiH
I HarpeBaHHs O NOSBJEHHS NApOB CEPHOH KHCJOTHL

JJist TpyLHOpPAcTBOPHMBIX cTajeil HONyCKaeTcs NpHMeHeHHe JpY-
THX KHCJIOT, 06eclieddBaIOIUX MOJHOTY PacTBOPEHHS! HaBECKH.

2.4.1.2. Onpeneserne a3oTa B CTaJsIX C MAaCCOBOH RoJiell KpeMHHUs
cBhitte 0,5 %.

HaBecky pacTBOpslOT NpH yMepeHHOM HarpeBaHuH B 50 cM3 pacrt-
BOpa COJsiHOH KHCJOTH (1:1) 10 mosHOro mpekpaileHHs BhiJesIeHus
my3eIpbKOB BoJopoAa. ITocsie pacTBopeHHs HaBeckH pacTBop (2—3 cm®
cosigHOH KuCJOTHl 1:1) M3 pesepByapa THAPaBJIHYECKOrO 3aTBOpa
NPHCOeAHHSAIOT K OCHOBHOMY pacTBOpPY M oOMBIBAIOT 3aTBOp 2—3 pasa
Bonoil. K pacrsopy mnpubasJfiOT NpH NepeMeUIHBaHMH MaJIeHbKHMH
nopuuamMu 1—1,5 r ¢ropicToro HaTpus, nocae 4yero Kojby BHOBb 3a-
KpPHIBRIOT MpHULII(pOBAaHHON NpPOOKOH ¢ TM/paBJIHYECKHM 3aTBOPOM H
HNpPOAOJKAIOT HAarpeBaHHe. (CIJIaBJEHHe C CEPHOKHCJBIM KajueM H
Melblo NPOBOJAAT IO BhILIEyKa3aHHOI MeTOAHKe.

B Mepuyio koabOy-npuemuuxk (uept. 1) BMecTuMoOcTbiO 250 cMm3
npusuBalotT 30 cM3 pacTBopa cepHOM KHCJIOTHI ¢ MOJSPHOH KOHIEH-
Tpauueii sxksuBajeHra 0,01 monp/aM%, B AHCTHINJISLMOHHYIO KOJGY ue-
pe3 Boponky 2 mnpunuBaior 80 cm® 40%-Horo pacrBopa THAPOOKHCH
HaTpHA (JonycKaeTcsl NIpHMeHeHHe DacTBOpAa THAPOOKHCH KalHs),
yepe3 BOPOHKY & — pacTBop Npo6H, 0OMbIBas KoJiby AJsl pasioxe-
HUA HAaBECKH W BOPOHKY HeGOJbLINMH MOPLHSAMH BOJBI, He AaBas ef
CTeKaTh A0 KOHIA. YBeJHUWBAIOT HarpeB reHeparopa napa M NpoBO-
AAT JUCTHJJNSALHKIO 0O TeX Iop, NoKa o0beM DUCTHANATA He HOCTHI-
Het 150 cm3.

B MmepHyio Kon6y ¢ KOHAEHCATOM MeAJIeHHO INpH IepeMeLIMBAHHH
npuauBawTr 4 cm® peaktuBa Heccaepa. Cozepxumoe Koa6Gu pasbas-
JISIIOT BOAOH A0 METKH H NepeMelluBaloT.

2.4.2. Ha ycranosxe ¢ 8030ywHoil acnupayuet

PacrBopenye npoGhl MPOBOAAT Kak yKasaHo B m. 2.4.1.

B cocyn mns ynaBnuBarus asora (uepT. 2, 3) mpuausaior 30 cm®
pacTBopa CepHOH KHCJOTHL C MOJISIPHO!N KOHLEHTpalueHd 3KBHBaJIEHTA
0,01 Mosb/aAMS, B AHCTHJISLUHOHHYIO KOJGY Yepe3 BOPOHKY NMpHJMBA-
for 80 cm3 pacTBopa rMAPOOKHCH HATPHS (HONMyCKaeTcs HpPHMeHeHHe
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pacTBOopa I'MAPOOKHCH KaJjusl), yepe3 BOPOHKY ¢ KPaHOM — DacTBOp
npo6nl, o6MbIBast KOOy AJSl Pa3JoXKeHHS HAaBeCKH M CTeHKH BODOH-
KM He6OJNbLUINMH IOPUHMAMH BOABI, He JaBas e cTeKaThb A0 KOHUA. 3a-
KpHIBAlIOT KpaH BOPOHKH, BKJIOYAIOT BOJAOCTPYHHBIH HAacoC H 3JEKTpO-
MJINTKY H HarpeBaloT pacTBop B TeueHHe 40 MuH. JIHCTHJIJIAT CAMBAIOT
Yyepe3 HHXKHHH Kpa# cocyda AJis YJaBJHBaHHS a30Ta B MepHYIO KoJby
BMecTHMOCTbIO. 250 cM®, OX/iaXK[aloT, MeJUIeHHO NpH NepeMelIHBaHUH
npunuBalotT 4 cm® peaktuBa Heccnepa. Comep:kuMoe Koja6b pa3bas-
JISI1I0T BOJOH 10 METKH H INepeMelIHBAIOT.

Uepes 20 MHH H3MepSAIOT ONTHYECKYIO NJOTHOCTb PacTBOpa B HH-
TepBajie AJHH BOJH 395—405 HM, NpHMeHssT B KauecTBe pacTBopa
CpaBHEHUST BOAY.

B Tex ke yCJCBHSIX NMPOBOAAT KOHTPOJBHEIA ONBIT Ha ONpeAeleHHe
MAacCOBOH IOJH a30Ta B peakTHBAaX.

Onpezesenne asora NPOBOJSAT B NOMEIIEHHH, CBOGOIHOM OT aMMH-
aKa, aMMOHHHHEIX COJIeH U 430THOH KHCJIOTHI.

2.4.3. Ioctpoerue epadyuposourozo epagpura

B nare kon6 nomemaior 4,0; 8,0; 12,0; 16,0 u 20,0 cm® cranmapt-
HOrOo pacTBOpa CEPHOKHCJIOrO aMMOHHS, uro coorsercrByer 0,002;
0,004; 0,006; 0,008; 0,010% asora nmpu Macce HaBeCKH 2 T, H IPOBOJSAT
yepes Bce CTaJMM aHaAJM3a Kak ykas3aHo B nm. 2.3.1 u 2.3.2. Ilo nafi-
JIEHHBIM BeJHYMHAM ONTHYECKOH MJIOTHOCTH (C YYeTOM IONMpPaBKH KOH-
TPOJILHOrO ONbITa) H COOTBETCTBYIOIHM HM 3HAUEHHSM KOHUEHTpPaLHH
a30Ta CTPOSAT IPaiyHPOBOUHLIA rpadHK.

25. O6pa6oTka pe3yJabTaTOB

2.5.1. MaccoByio Z0JI0 a30Ta C yYeTOM IONPAaBKH KOHTPOJBHOrO
ONLITa ONpeleJsioT Mo PPaAyHpOBOYHOMY rpadHKy.

2.5.2. A6coMICTHBIE AONYCKaeMble PAacXOXK/JEHHsl DPe3yJbTATOB Na-
pajnenbHEIX ONpejesieHHi He NOJIXKHBI NPeBHIIATh 3HAYEHHH, yKa3aH-
HHIX B Ta6.. 1, B clyuae pasHOrJaacHil B oleHKe KayecTBa — B TabJ1. 2.

Ta6auma 1

MaccoBas poxas asora, % AGconmoTHble 0NyCKaeMble PaCXOKIACHHUS; %
Or 0,002 no 0,005 0,002

Cs. 0,005 » 0,010 0,003

» 0,010 » 0,020 0,005

» 0,020 » 0,050 0,007

» 005 » 0,10 0,01

» 0,10 » 020 0,015

» 0,20 » 0,50 0,02
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Ta6aupma 2

Maccosas noas asora, % AGCONIOTHHE KOmycKaeMbie PACXOMACHHUN, %
Or 0,002 xo 0,006 0,0012

Cs.0,006 » 0,010 0,0014

» 0,01 » 0,03 0,0024

» 0,03 » 0,05 0,0033

» 0,05 » 0,08 0,0046

» 0,08 » 0,10 0,0056

» 0,10 » 0,20 0,010

» 020 » 030 0,015

» 0,30 » 0,50 0,020

3. THTPUMETPUYECKMA METOJ ONPERENEHUS A3OTA

3.1. CymrocTp MeTOHAa

MeTton 0CHOBaH Ha pacTBOPEHHH CTAJH B HEOKHCJSIOUIHX KHCJAOTAX
¥ pasjioxeNHH 0o6pasylollUXcst aMMOHHHHBEIX cOoJiefl THIPOOKHCHIO Ha-
TPHS.

ITorsomenye BHITEJAIONIEroCs aMMHaKa NpW NPOBeJeHHH aHAJNH3a
Ha YCTaHOBKe C BOXSHBIM NMapoM H Ha YCTAaHOBKe C BO3LAYIIHON acmH-
pauueidl NPOBOAAT PacTBOPOM CEPHOH KHCJOTH C MOJSIPHOH KOHIIEHT-
pauueit skeuBasenra 0,01 monb/aM® H ompelesneHHe aMMHaKa — 06-
pPaTHBHIM THUTPOBaHHEM H36HITKA CEPHOH KHCJIOTH PacTBOPOM THAPO-
oxngu HaTPHA C MOJSIDHOH KOHIeHTpauHe# sksuBaseHta 0,01 moab/
/M3,

IToryomwenne aMMHaka NpH BO3AYLIHOH acHHpaiMH NPOBOAST TaK-
JKe PacTBOPOM HHAMKATOpa TallHDO H THTPOBAHHEM €ro pacTBOPOM
CepHOH KHCJOTHI.

32. AnmapaTypa, peakKTHBH H DacTBODH

CxeMa yCTAaHOBKH /5 DMCTHJJISIHH aMMHaka c mapom (uepr. 1).

PekoMeHyeMEle CXeMBl YCT2HOBOK M AUCTHJISIMHE aMMHaKa C
BO3AYWIHOH acnupauueii (yept. 2 M 3).

Konba pas pactBopeHus: HaBeckH (uepr. 4).

QoroMerp HJIH CHeKTPOQOTOMETP CO BCeMH IPHHAMJNIEXKHOCTAMH.

Hupukatop Tammpo: 0,03 r MernnoBoro kpacroro u 0,01 r meTH-
JIGHOBOrO cHHero pactBopsifor B 100 cM® sTuaoBoro cnupra. B mesnou-
HOH cpelle HHAHKATOD HMeeT 3eJIeHbH IBET, B KHCJOH — (HHOJETOBO-
KpacHHI.

Kucaora cepuass mo I'OCT 14262—78, pasGasienHas 1:4.

Kucnora cepHags ¢ MOJSIpHOH  KOHIEHTpamuef JKBHBaJIeHTa
0,01 mMoab/nM%; roToBAT M3 (PHKCaHaJA.

Ias ycranoBienns koad¢uuueHTa mNepecyera NPHrOTOBJIEHHOTO
PacTBOpa CepHOli KHCJOTH C MOJISIpHOW KOHIeHTpalHel SKBHBaJeHTa
0,01 moan/nmM® 0,02 r yraekucioro HaTpusi pacTBopsiorT B 30—40 cm®
LHCTHIAMPOBaHHON BOAH. K pacTBopy mpH6aBasoT 1—2 kanan Me-
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THJIOBOI'O OPaHXKeBOrO ‘H THTPYIOT [0 NepeXxofa XeJTof OKpPack# pa-
CcTBOpa ‘B opaHxeBylo. Jls yaajsenus o6pasoBaBlieficss YroJbHOH KH-
CJIOTHl PACTBOP KHOATAT 2 MHH, OXJaXXIAIOT M THTPYIOT A0 Iepexona
JKeJITOM OKPacKH B OpaHXKeBYIO.

Kosddnuuent nepecuera pacTBopa cepHoit Kuciaotn (K) c Mo-
JIIpHOW KOHUeHTpanMe# skBuBaseHta 0,01 Mmoan/aM® paccunThiBaIOT
no dopmyJe

m
K= V.0,00053 °

rie m — Macca HaBecKH, T;

V — of6beM pacTBOpa CepHO# KHCJOTH C MOJSPHOH KOHIEHTpa-

nuelt sxsuBajenta 0,01 Moab/AM3, H3pacXoLOBaHHMI Ha
THTDOBaHHE, cM?;

0,00053— KOJIHYUeCTBO YIVIEKHCJIOrO HaTpHf, COOTBETCTByollee 1 cm3
pacTBopa COJSHOM KHCJIOTH C MOJIADHOH KOHIEeHTpauued
skBHBasieHTa 0,01 Mosb/am3,

Harpuit yraexucaniit mo TOCT 83—79, BHICYMIEHHBIH A0 IOCTOSIH-
Holt Macchl ipu 270—300°C.

T'unpoorncy Hatpus no F'OCT 4328—77, pacTBop ¢ MOJSAPHO KOH-
nenrpanueil sxsuBaseHta 0,01 Moap/am3. Koadbdunuent HopmasbHO-
CTH ONpEeAesAIOT THTPOBAHHEM pPacTBOPAa NUADPOOKHCH HATPHS C MO-
JIIpHOH KOHLeHTpauueit sksBuBajenta 0,01 Moab/AM3 pacTBOpoM cep-
HOIT KHCJIOTBl TaKoil Ke KOHIEHTPAlUH.

Boga mucTuaanpoBaHHass, cBOGOAHASI OT HOHOB aMMOHHS, IJIS TPH-
TOTOBJIEHHS] BOAHHX PacTBOPOB H IpOBeJeHHs aHaju3a. Boly oumma-
10T H NPOBEPSIIOT HAa NPHCYTCTBHE B Hefl HOHOB aMMOHHS PeaKTHBOM
Heccaepa kak ykasaHo B I 2.2.

Kucsora consuas no TOCT 14261—77, pas6aBaennas 1:1.

Harpn#t ¢Topuctniit no TOCT 4463—76.

Tunpoorucs warpust mo FOCT 4328—77, 40%-Hulit pactop: 2001
THAPOOKHCH HATPHA pacTBOpsIoT B 600 cM® BOAE H BHINAPHBAIOT NPH
kunsveduu g0 500 cm3 ¢ no6aBieHHeM HECKONBLKMX T'DaHyJ LMHKA.

MeTmuaoBBE#A KpacHHA.

MeTu/10BLI OpaHKeBbIN, HHAMKATOP.

MeTuseHOBHI CHHHUH.

Cnupt stunoBHi pexktHduKoBanHHE mo ['OCT 18300—72.

Kanuit ceprokucanii mo F'OCT 4145—74, npensapuTesbHO NpoKa-
Jennbit mpur 900°C.

Tunpooxkncs kanus mo I'OCT 9285—78, 60% -l pacTBOp.

Mezp ceprokucaag no I'OCT 4165—78.

IInuk Mmerannnuecknit mo I'OCT 3640—79.

3.3. [loaroToBKa K aHanH3y

3.3.1. ¥Ycranosxa c 8o0atoim napom

Co6uparor ycraHoBKy (4epr. 1) M IpoMHBAIOT ee Nepen NepeHe-
CeHHeM pacTBOpa NpOGH B AHCTHJISUHOHHYIO KOJGY: uepe3 BODOHKY 2
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ApHJAMBAIOT B AHCTHIALKHOHHYIO KoaGy 80 cm® 40%-Horo pacrsopa
rHPOOKHCH HaTpHs, uepe3 BOpoHKY 3—100 cM® Boanl M MPOMYyCKalOT
nap B TedeHHe 10—15 MuH. 3aTeM yAaJasioT pacTBOP u3 KOJOLI-NpH-
eMHUKAa W M3 JUCTHJJAAIMOHEOH KOJGH, NpUiKBas B reHepaTop mapa
150—-170 cm® Bomm. [Ipu aTOM 1IesOuHOA pacTBOp nepeGpaceiBaeTcs
13 AMCTHJISILHOHHOR KOJIGH B KOJIOY-JIOBYIIKY M YAAJISETCS.

3.3.2. ¥cranoska ¢ 8030yuinol acnupayueti

Cobuparor ycraHoBkH (4epT. 2 i 3) u NMPOBEPAIOT Ie€PMETHUYHOCTD
BCeil CHCTEMBI C NOMOLIBIO aclHpaTopa NpocachlBAHHEM BO3JAyXa paB-
HOMEpHO €O CKOpOCTbi0 3—4 My3HIpbKa B CeKYHAY.

[lepen nepeneceHueM aHaJH3HPYEMOTO PAcTBOpPa B AHCTHJJISIMOH-
HYI0 KO0J6y yCTAaHOBKY LIPOMBIBAIOT: Yepe3 BOPOHKY B JHCTHJISAIMOH-
Hyo Koaby npuinBaiotT 80 cm® 409%-HOro pacrsopa THADPOOKHCH Ha-
Tprst, 100 cM® BOAB M KHUOSITSAT pacTBop B TeueHHe 5—I10 MuH.

IToce OYHCTKH BCeil CHCTEMBI BBIKJIIOYAIOT 3JEKTPONJHTKY, BOJLO-
CTPYHHBIA (1acOC, YAAJSIOT PacTBOP H3 JHCTHIISUHMOHHOH KOJOB H M3
cocyna AJist ylaBJHBaHHS a30Ta.

34 TlpoBenenune amagusa

3.4.1. Hu ycranoske ¢ 800aHbLM napom

Hasecky mpo6bt 2 r mpu MaccoBoil goae asota ot 0,005 mo 0,05 %
umu 0,5 1 — npu MaccoBoft gose asora cBuiue 0,05 % nomemarT B
Kon0y AJsl pacTBOopeHud. IIpy onpeleseHHH COLEPXKaHHA a30Ta B CTa-
JAX ¢ MaccoBoil pogell kpeMHusi 10 0,5 9 HaBecKy npoGhl MOMEL(alOT
B k0s16y, npuauBator 50 cM® pacTBopa cepHo#l kMcjoTH (1:4) u 3a-
KpBIBAIOT ee NpUIIIH(DOBAHHOH NPOOKOH ¢ ruApaBIWYECKHM 3aTBO-
pOM, B pe3epByap KOTOPOro NmpeABapHTENbHO NMpuiauBalor 2—3 cM? pa-
CTBOpA CepHOU KucaoThl (1:4).

IaBecky pacrBopsitor npu temneparype (85+5)°C nxo mosHOro
npeKpallleHHsl BblesaeHusl My3blpbKoB Bogopona. Koaby ¢ pacrsBopoM
OXJIOZKIAIOT, paciBOp H3 pe3epByapa IMIpPaBJIHYECKOTO 3aTBOpa NpH-
COEeWHAIOT K OCHOBHOMY pacTBOPY M OOMHIBAIOT 3aTBop 2—3 pasa
BoJofl. PactBop B Ko.a6e BHINApHBAIOT HO NOSIBJEHHS NMapoB CepHOH
KHCJIOTH M oXJaxzaaloT. K pacrBopy Ro6aBisiioT 5 I' CepHOKHCJIOro
kamaust, 1 T cepHOKUcAOH Menu, npuauBaior 20 cM® cepHOM KuCJIOTH ¥
HarpeBaloT COJEpIXKHMOe KOJOB 1O MOSBJEHHS TyCTHX NapoB CepHOH
KHCJIOTH (TeMnepaTypa pacTBopa He MeHee 340°C).

ITpr orcyTcTBHMH B CTajdH HHTPHAOB XpoMa JONyCKaeTcsl pacTBO-
peHHe HaBecKH B cepHO#l kHucioTe (1:4) 6e3 no6aBJjieHHs] KOHLEHTpH-
pOBaHHOH cepHOH KHUCJIOTH, CEDHOKHCJIOrO KaJjiusl, CEPHOKHCJOH Meau
H HarpeBaHAs 1O NOSBJEHHSA MapOB CEPHON KHCJIOTHL.

Jasi TpyAHOpPacCTBOPHMBIX cTajell IOMyCKaeTcs npHMeHeHue Jpy-
THX KHCJOT, 00ecneynBaOIUX IOJHOTY DPACTBOPEHHs HABECKH.

[lpu ompeneneHHH COAEPXKAHUS a30TA B CTANAX, COMAEPKAIIUX
cebiwe 0,59 KpeMHHS, HaBeCKYy PacTBOPSIIOT NPH yMepeHHOM Harpe-
Bauuu B 50 cM® pactBopa coafiHoit kucqotH (1:1) mo mosHoro mpe-
KpalleHHs BBIJeJIeHHsS! My3HPbKOB Boxopoja. [Tocne pacTBopeHus Ha-
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BEeCKH DAacTBOP H3 pesepByapa THADABJHYECKOTO 3aTBOpPA NPHCOEAH-
HSIIOT K OCHOBHOMY pacTBOpy H OOMKIBAIOT 3arBOp 2—3 pa3a BOAOH.
K pactBopy nmpu6aB/sIOT NpPH NepeMelIMBAHHM MaJicHbKHMH NMOPLHSA-
Mu |—1,5 1 dropHcTOro HAaTPHs, Noche Yero Kojaby BHOBb 3aKPHIBAIOT
MpUITHGOBaHHOR NMpPOOKOH ¢ TrHApaBJMYECKHM 3aTBODOM H MPOAOJ-
)aioT HarpeBaHHe. CIJIaB/ieHHe C CEPHOKHCILIM KaJideM H Melblo Hpo-
BOJAHTCS N0 BHIIEYKa3aHHOH MeTORMKeE,

B IuCTHANSUHOHHYIO KOJOY NPOMBITOH YCTAHOBKH uepe3 BODOH-
Ky 2 npunusaiot 80 cm® 40% -Horo pacTBopa THAPOOKHCH HaTpus (Zo-
IycKaeTcs MpHMeHeHHe THAPOOKHCH KaJjmd), uepe3 BODOHKY 3 — pa-
CcTBOp NpoObi, o6MbiBass KoJIOy AJ Pa3sOXKeHHSI HaBeCKH H BOPOHKY
HeGOJbUIMME NOPLMAMH BOJH, He JaBasi el CTeKaTb A0 KOHUA. YBe-
JIMYMBAIOT HATpeB I'eHepaTopa napa U NPOBOAST AMCTHJIIANMIO JO TeX
nop, moka o6vpeM AHCTHJIAATA He pocturHer 150 cm3. AmMmuak yjas-
JIHBaeTcs KOJ60H-NpHeMHHKOM, HamoslHeHHOH 25 cM® pacTBopa cepHO#H
KHCJIOTHL C MOJISIPHOH KOHIEHTpauued skBuBaseHta 0,01 Mosb/aM® u
25 cM® pucTHAAHPOBAHHOH BOAW. 10 OKOHYAHWHM AMCTHJJALHKM K pa-
CTBOpPY B IpHeMHHKe 100aBafioT 1 ¢cm® mHAMKaTopa Talmupo, OTTHTPO-
BBIBAIOT H3OLITOK CepHOH KHCJIOTH PACTBOPOM TIHADOOKHCH HATPHSi C
MOJISIDHOH KoHIleHTpauueil sxsuBaJsenta 0,01 monan/AM® 1o ycroiyu-
BOJ 3eJ1eHONt OKpacKH HHAMKATOpA.

B Tex Ke ycJOBHSIX NPOBOAAT KOHTPOJBLHHH ONBIT HAa COAEpIKaHHe
a30Ta B PeaKTHBAX.

3.4.2. Ha ycranoske ¢ 8030ywnoil acnupayuets

PacrBopenne npo6bl NPOBOAAT KaK yKaszaHo B m. 3.4.1.

B coeyn nas yJiaBIMBaHMS a30Ta B cJydae NPSIMOro THTPOBAHHfA
npuaKBaT 25 cM? pacTBopa HHAMKaTtopa Taiupo, B cayyae o6paTHO-
ro — 25 cm® pacTBopa CepHOM KHCJOTH C MOJSPHOH KOHLEHTpauMed
sksuBajsenta 0,01 moas/nm3, 25 cM® pucTHAIHpPOBaHHON BOAH U 1 cm3
uHaxxkaropa Tammpo.

Hanee B o60oHX cayyasix B AHCTHJJISNHOBHYIO KOJGY 4yepe3 BOPOH-
Ky ¢ KpaHoMm npuauBaioT 80 cm® 40%-Horo pacrBopa TrMAPOOKHCH Ha-
TpHS (momycKaercsi MPHMeHeHHe THADPOOKHCH KaJHsi) H pPacTBOp Hpo-
Obl, OOMBIBast KOJIOY HJIsl pa3jioXKeHHs HaBeCKH H BODOHKY He6GOJIbiIH-
MH IOpIIHSMH BOJM, He AaBas el cTeKaTb 10 KOHIA. 3aKpHIBAIOT KpaH
BOPOHKH, BKJIIOYAIOT BOILOCTPYHHBIi HAcOC, 3JIEKTPOIJHTKY H Harpe-
BalOT pacTBop B TedeHHe 40 MHH.

Ilpn npsiIMOM THTPOBAHHH IO Mepe MOCTYIJIEHHS aMMHaKa H3 JIHC-
THVISILHOHHON KOJIGBl B COCYZA IJsi YJaBIMBAaHUS a30Ta OKpacka HH-
mukaropa Taumpo mepexoaur u3 duoseroBo-KpacHoil B 3enenylo. Ilo
OKOHYAHHH JHCTWJISLHMH XHAKOCTh B COCYJE OTTHTPOBLIBAIOT PacTBO-
POM C MOJISIpHOH KOHUeHTpanuei sksusajienta 0,01 Monb/am3 cepHof
KHCJIOTH 0 YCTOHYHBOH B TeueHHe 5 MHH (HOJETOBO-KPACHOH OKpac-
KH.

B cayyae o6paTHOro THTPOBAHHMS TO OKOHYAHHH JHCTHJJISAIMH OT-
THTPOBBIBAIOT H30BLITOK CEPHOH KHCJOTHL PacTBOPOM NHAPOOKHCH Ha-



Crp. 12 TOCT 12359-—81

TPHA C MOJSADHOH KOHUeHTpauue# sksuBaseHta 0,01 Moap/aM® go
YCTONUYHBOH 3eJieHON OKPAaCKH HHAHKATOpa.

B Tex e ycJIOBHSIX NPOBOAAT KOHTPOJIbHBIH OMNBIT HA ONpeleseHHe
COJIePKAaHHA a30Ta B PEAKTHBAX.

Ilpu ompexeseHHH KOHEYHOH TOYKH THTPOBAHMSI BO3MOXKHO MpHMe-
HeHHe HHCTPYMEHTAaJbHBIX METOLOB.

35. 06pa6boTrka pe3yJabTaToOB

3.5.1. MaccoByio mosio asora (X) B mpoueHTax B cayyae o6pat-
HOTO THTPOBAHHSl BHIYHCJAAIOT MO (opMyJie

rie V

Vi

Vs

Vs

K,

0,00014

X = LWK=ViK)— (V;K—V4K0)]-0.00014 6
m ?

o6beM pacTBOpa CEPHOH KHCJOTH C MOJSAPHOH KOHLEHTpa-
nuefi sxksuBaJienta 0,01 Mosab/aM3, npuMensieMoit A yJiaB-
JHBAaHHS aMMHaKa HCCJeAyeMOi Mpo6hl, cM3;
o6beM pacTBOpa CepHON KHCJOTH C MOJSPHOH KOHIEHTpa-
umeit sxBuBajenta 0,01 mMoub/AM3, mpHMeHsieMO s yaaB-
JHBaHHsI AMMHaKa KOHTPOJILHOIQ ONBITa, CM3;
o6beM pacTBOpa I'HAPOOKHCH HATPHSI C MOJISIDHOM KOHIIEH-
Tpauuell sksuBasenta 0,01 Moub/aM3, momwenulero Ha THT-
poBaHHe H3OHITKa CepHOH KHCJOTHI HcclelyeMofi NpoGHI,
cm3;
o6beM pacTBOpa THADOOKHCH HATPHS C MOJSIDHOH KOH-
ueHTpaunuell skeuBajeHta 0,01 moan/aAM3, momexuero Ha
THTPOBaHHEe H36LITKA CepHOil KHCJIOTHl KOHTPOJIBHOTO OIBI-
Ta, CM3;
Macca HaBeCKH, T,
KO3 QHIHEHT MepecyeTa NMPHTOTOBJEHHOTO pacTBOpa cep-
HOH KHCJIOTH C MOJIADHOH KOHIEHTpalHeii 3SKBHBaJIEHTa
0,01 mouab/am3;
KO3 QUIHEHT HODMAJbHOCTH PACTBOPA THJAPOOKHCH HaT-
pHsL  C  MOJSsIpHO#H KOHIeHTpauuen JKBHBaJIeHTa
0,01 Mosb/nM3;
KOJIHYeCTBO as30Ta B rpaMmax, COOTBeTcTBywllee 1 cm3
pacTBopa CEepHOH KHCJIOTHI C MOJIIPHOH KOHLEHTpauHeH 3K-
suBanenra 0,01 mosb/aM3,

Maccosywo pono aszora (X) B NpOLeEHTax B cJydae npsiMOro THT-
POBaHUSI BHIYHCJASIOT NO QopmyJe

X = (L—_V1)~K”~10»00014 100,

rze V — obbeM pacTBOpa cepHOM KHCJOTH C MOJISIPHOM KOHLEHTpa-

uuefi sksuBajseHta 0,01 Mosab/aM3, momwenuuii Ha THTpO-
BaHHE aMMHaKa, cM3;

Vi — o6beM pacTBopa CepHOM KHCJOTH C MOJSIDHOH KOHIEH-

Tpauxeit skBuBaseHTa 0,01 MoJab/aM3, moweXwHA HA THT-
pOBaHHe aMMHaKa KOHTPOJIBHOTO OMbITA;
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m — macca HaBeCKH, T;

K — xoz¢¢unueHT nepecyeTa NPUTOTOBJIEHHOIO pacTBopa Cep-
HOM KHCJIOTH C MOJIIPHOH KOHLEHTpalMell 3KBHBaJeHTa
0,01 Moab/mm3;

0,00014 — kosuyecTBO a30Ta B rpaMmax, coorBercTBylomee 1 cmd
pacTBopa CepHOM KHCJIOTH C MOJADHOH KOHIEHTpanuedr
akBuBaJsenrta 0,01 monn/ame.

3.5.2. PacxoxieHHs pe3yJbTaTOB NapaJljiesibHHIX ONpefeseHHii He

JOJIXHBI NpeBHIMIATh 3HAUYEHHH, YKa3aHHBIX B Tabu. 1 u 2.

4. METOZ1 BOCCTAHOBHUTENBHOTO NMNABJIEHHKSA

4.1. Ilpu npoBeJeHHH aHaJH3a METOAOM BOCCTAHOBHTEJIbHOIrO IJa-
BJIEHHsi B BaKyyMe HJIH B TOKe HHEPTHOTO ra3a-HOCHTeJS NMPHMEHSIOT
aBTOMaTHUYecKHe NPHOOPH Jo6oro THIa, oGecneynBaomye AOMyCKae-
Mble PacXOXKAEHHS, NpHUBeJeHHKe B Ta6a. 1 u 2.
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