VIK 669.35779:546.86.06:006.354 Ipynna B59

MEXTOCYIAPCTIBEHUHUB CTAHIAPT

CILUIABBI MEIHO-®OCDOPUCTBIE rocrt
6674.3—74*
Meton onpeneieHus1 CONEPIKAHUSA CYPbMbI
Alioy copper-phosphorus. Baamen
Method for the determination FOCT 6674—53
of antimony content B uactH pasa. IV

OKCTY 1709

Ilocranornemmem TocynapcTsentoro Komurera cranzaproB Cosera Munncrpos CCCP or 26 nexkabpa 1974 r. Ne 2798
CPOK BBEJCHHS YCTAHOBJEH
c 01.01.76

OrpaniieHBe Cpoxa jeiicTBHA cHaTo no mporokoday Ne 5—94 Mexrocynapcrsentoro CoBera no CTaHIapTH3aLMK,
merposorns B ceprudprkauny (MYC 11-12—94)

Hacrosiuuit craHnapt ycTaHapinBaeT GoTOMETPHYECKHIT METONI ONpenesieHusl CypbMb! (TpHU MacCoBOii
noie ot 0,001 mo 0,2 %).

MeTon oCHOBaH Ha M3MEPEHMM OITHYECKON IUIOTHOCTH OKpAlLEHHOro B XeJTblil LBET pacTBopa
KOMIUTEKCHOTO COeNMHEHHs, 06pa30BaHHOTO HOHAMU TPEXBAIEHTHOMN CYpbMbI C MOIHAOM Kanusi. Onpene-
JIEHUIO CYPbMBl MELIAIOT HOHBI BUCMYTA.

(U3menennas penaxams, Ham. Ne 3).

1. OBIIME TPEBOBAHUA

1.1. OGwue TpeGoBaHus K MeTony aHamu3a — no FOCT 6674.1—74.
(M3menennas peaakuns, Mam. Ne 2).

2. AINTIAPATYPA, PEAKTHBbBI 1 PACTBOPBI

DoTOKOIOPUMETP WIH CIIEKTPOPOTOMETD.

Kucnora azorHas mo TOCT 4461—77 u pasz6aBneHHas 1:3.

Kucnora oprodochopnas no TOCT 6552—80.

Kucnora cepnas no FT'OCT 4204—77 u pasbannenHas 1:1 u 1:3.

Onoso mo F'OCT 860—75. '

Boznopona nepokcun no FOCT 10929—76.

AMMoHHit a3oTHOKHUCbIH o TOCT 22867—77.

XKunkocts mpombiBHast: 10 cM? KOHUEHTPMPOBAaHHOM a30THOM KMCHOTHL M 10 I a30THOKMCAOFO
aMMOHHS pacTBOpsiioT B | IM3 BoIbI.

Kamuit tomucTsrit rio TOCT 423274, pactsop 200 r/amM3,

Cypbma Mapku Cy00 o 'OCT 1089—82.

CraiaapTHBIR pacTsop cypbMbl: 0,1 T cypbMbl pacTBOPSIOT MpyH HarpeBaHuU B 50 cM? KOHUEHTpHpO-
BAHHOM CEepHOW KHMCJIOTBI. PacTBOp OX7TaXmaloT, MEpPeHOCAT B MEPHYIO KOn0y BMeCTUMOCTbIO 1 am3,
coaepxalluylo HeGONbIIOe KOJWYECTBO BOABI, JOMUBAIOT 175 cM3 cepHoit KucnoThl, pasbaBreHHoW 1:1,
OXJTAXIAIOT, IOBOSAT A0 METKU M MEpeMELIHBAIOT.

1 cM? cTaHmapTHOro pacTeopa cypbMbi cogepkut 0,0001 T cypbMBI.

TuomouesuHa no OCT 6344—73, pactsop 100 r/amM3.

®opmamun o I'OCT 1625—89.

Nudenwiamuy no TY 6-09-5467—90, pactsop 10 r/aM? B KOHLIEHTPUPOBAHHOI CEPHOI KHUCIOTE.

Kaauit xeneaucrocuHeponuceteiit mo FOCT 4207—75, pacteop 30 r/om3.

Paznen 2. (M3menennas penakuus, Fam. Ne 3).

H3aanne oduumaibHoe Tlepeneyarka socnpenieHa

*[lepeuzdanue (okmabps 1998 ¢.) ¢ Hamenenuamu Ne 1, 2, 3, ymeepxcdennuimu 6 dexabpe 1980 e.,
wone 1985 2., anpene 1990 2. (HYC 2—81, 10—85, §—90)
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3. NPOBEAEHHME AHAJIU3A

3.1. Hasecky crtaBa Maccoit 10 r noMewaoT B cTakaH BMecTumocThio 300—400 cM?, npubasnsior
oko:n0 0,03 r onoBa U pacTBOPSAIOT NMpU HarpeBaHUK B SO cM3 KOHLIEHTPUPOBAHHOI a30THON KUCJIOTBI.

TMocne pacTBOpeHUst HABECKU U yAANeHUST OKUCIOB a30Ta KUNsyeHueMm npuGasisioT ropsayeil Bobl
10 100—200 cM? dunbTpobyMaxHoit Macchl HeBO/bIIOE KOJWUYECTBO M BBLAEPKMBAIOT B TEMJOM MECTE
30—40 MuH.

Ocanok oThUIBTPOBBIBAIOT Yepe3 FIOTHbINA GUNBTP «CUHSAS JIEHTa» U MPOMbIBAIOT ropsiyeii MpoMbIB-
HOI1 XHIKOCTbIO JO NOJHOro yajieHusi Meau (KOHTPOJIb MO PeaKLUH C XeJe3UCTOCUHEPOIUCTRIM KalueM).

@uabTp ¢ 0CADKOM METAONOBSIHHOW W METacypbMSIHOM KHCJIOT, XOPOLIO OTMBbIThIN OT coieit Menm,
NOMEUIAIOT B TOT X€ CTaKaH, B KOTOPOM MPON3BOANIOCh PACTBOPEHUE HABECKH.

3areM npuwiuBaloT 35—40 cM3 KOHLEHTPUPOBAHHOI a30THO KUCHOTHI, 30 cM3 KOHLIEHTPUPOBAHHOI
CepPHOIt KUCIOTHI U HarpeBaloT Ha recyaHoii 6aHe o MOsIBEHHUS NApOB CEPHOro aHrMAPUAA.

PacTBOp OX1aXIAI0T, OCTOPOXHO OOGMBIBAIOT CTEHKM CTaKaHa Boxo#, npubasnsior 2—3 cM3 dopMa-
JHHA ¥ BHOBbL BBIMAPUBAIOT 0 MOABNCHMS IMAapOB AHTUAPHAA CEPHOW KHUCNOThI (KOHTPOIb MOJHOTHI
VAATEHUS OKHMCJIOB a30Ta MO peakuuy ¢ AndeHUIaMUHOM B CepHoil Kuciote). Ecu pacTBop OKpallleH B
KOpHYHEBLIM LIBET, NMPUOABASIOT HECKOJBKO Karelb TNepoKCHIa BOIOpoAa A0 HCYE3HOBEHMS! OKPACKM
pacTBOpa M KUMATAT | MUH ANS pa3pylleHHs MepoKCHUaa BONOPOIA, 3aTEM OXJIaXIaIoT.

IMpu maccosoit none cypbmbi MeHee 0,005 %

HCTIOB3YIOT BECh PACTBOP, MIPH MAcCOBOI 10/€e Cyph- Ta6nanua la
Mbl cBoiitie 0,005 % pacTBOp MepeHOCAT B MEPHYIO
xon0y BMecTUMocThio 100 cM3 1 noauBaloT Boxoit 10 Maccosas nons cypbmbi, % [
MeTKM. AJTMKBOTHYIO YacTh pacTBOpa WM Bechb pac-
TBOp (cM. Taba. la) mepeHOCAT B MEpHYIO Kojiby Or 0,001 mo 0,005 BKiKOY.

O6beM aJlMKBOTHOM YacTH
pacTBOpa, cM>

Bechb pacTBop

I

1
BMecTyMocTblo 100 cM?, npunusaior 3 cM? oprodpoc-  Cs.. 0,005 » 0,025 » 20
¢$OpHOit KUCTOTHI, 15 cM3 cepHOi KMCNOThI, pa3bas- » 0,025 » 0,05 » | 10
AeHHoM 1:3, 5 cM® THOMOYEBUHBI, 5 cM? HOAMCTOTO »005 » 02 » | 2

Kausl U IOBOIST 0O METKH CEPHOM KUCJIOTOM, pas-

GasireHHoi 1:3, 3aTeM repeMeLIUBAIOT U Cpa3y Xe

nocjie rnepeMeLIMBAHUSA U3MEPAIOT ONTHUUYECKYIO [UIOTHOCTb PacTBopa mpu miuHe BojHb 420—430 HM B
KIOBETC C TOJLUMHOM cliosg 50 MM.

PacTBOpOM CpaBHEHMS CAYXUT PACTBOP KOHTPOJBHOTO OMNMbITA, CONEPXALIMIl BCE PeakTHBBI, KaK B
aHa/M3upyeMoit mpobe.

Ko/HMyecTBO CypbMBI B paCTBOpPE B rPaMMax olpeJesioT o rpafyHpoBoYyHOMY rpaduky. U3 snaueHs
OTNITHYECKOM UIOTHOCTH aHATH3IUPYEMOro pacTBOPa BHIYMTAIOT CPeIHEe 3HAYEeHHE ONTHYECKOM [UIOTHOCTH
PacTBOpa KOHTPOJIBHOrO OIbITA.

(M3menennas pepakumus, Mam. Ne 1, 3).

32. MMocTtpoeHue rpaayupoBoyHoro rpaduxka

B MepHble kon6sl BMecTuMocTbio 100 cm? nanuBalot mocaefosarensho 0; 1,0; 2,0; 3,0; 4,9; 5,0 cMm?
CTAHJAPTHOIO PacTBOPa CYPbMBI.

B pactsopsi no6asnsiior 3 eM3 oprodocdopHoit Kucaothl, 10—15 cM? cepHoit KUCTOTHI, pa3baBieH-
Hoit 1:3, 5 cM> THMOMOYeBMHBI ¥ 5 cM? iHomucToro Kamusi, OOMUBAIOT JO METKM CEpPHOM KHMCIOTO,
pasbaBieHHON 1:3, U nNepeMeLIUBAIOT.

OnTHYeCKYIO ILIOTHOCTh pacTBOPOB M3MEPSIOT HA (POTOINEKTPOKOJOPUMETpPE, KAK YKa3aHo B 1. 3.1.
PacTBOpOM CpaBHEHMS CAYyXMT PacTBOpP, He COMEpXallUif CYpbMbl.

Mo nonyyeHHbIM JaHHBIM CTPOSIT IPANyMPOBOUHBIHA rpaduk, no ocy abcice KOTOPOTo OTK/IANbIBAIOT
COOTBETCTBYIOLLYIO AIMKBOTHOII YacTH pacTBopa Maccy docdopa, 1o ocH opauHaT — 3HAYEHUE ONTUYECKO
MIOTHOCTH pacTsopa.

(M3menennas penakuua, Usm. Ne 3).

4. OBPABOTKA PE3YJbTATOB

4.1. Maccosyio gomo cypbMbl (X) B MPOLIEHTax BbIYUCIAIOT o dopmyne

m, - 100
x="
m
rae m, — Macca CypbMbl, HailleHHas Mo rPafyHpoBOYHOMY rpaduKy, r;
m — HaBeECKa CIuiaBa, COOTBETCTBYIOLUAA AJIMKBOTHOM 4YacTH ﬂpOﬁbl, r.
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Mpy HATMYUH B AaHATH3UPYEMOM CIUIaBe BHCMYTa MO NaHHOMY METONY ONpEeNeNsieTCsl CyMMapHas
MaccoBas oJs CypbMbl U BUCMYTA. B aTOM cityyae cypbMy OMpenessiiorT o pa3HOCTH Pe3ybTaToB aHAIM3a,
NoJNyYyeHHbIX MO HacTosweMy craHaapty u FOCT 6674.4—74.

(M3menennas penaxums, Msm. Ne 3).

4.2. AGCOMIOTHBIE NOMYCKAEMBIE PACXOXIECHUS PE3YIbTaTOB Mapa/UIeNbHbIX ONpeNeNeHHil npu 10Be-

putenbHoil BeposiTHocth P=0,95 mnpuBeneHbl B
Tab6bnuua 1 T1a6x. 1.

(A3menennas penakius, A3m. Ne 2, 3).

4.3. MpaBWIbHOCTb pe3yJibTATOB aHANU3a KOH-
TPOJMPYIOT MeTONOM n06aBok. B nBa crakaHa nome-

AGCONMOTHOE IOMYCKaeMoe

MaccoBas nons cypsMmbl, % pacxoxaenne, %

Or 0,001 1o 0,003 0,0004 watot no 1 cM? craHaaprHoro pactsopa A. B kax-

Cs. 0,003 0o 0,01 0,0006 IbIif ctakaH J00aBASIOT HaBeCcKy oOpasla Maccoit
» 0,01 » 0,03 0,002 10 r, 6;1M3K0ro0 MO COCTaBY aHATU3UPYEMOMY CILIABY,
»0,03 » 0,09 0,004 HO He comepxalieMmy cypbMy. ColepxaHHe CypbMbl
»0,09 » 0,2 0,008

onpeaensior no nn. 3.1-3.2, 4.1—-4.2.

3a OKOHYAaTeNbHBII pe3yabTaT aHaIKW3a ¢ 106as-
KOi MPUHHUMAIOT cpenHee apHdMETHYECKOe Pe3yAbTATOB ABYX OTpelNe/eHUI.

PesynbTaThl aHANW3a CYUTAIOT NPABWIbHBIMU, €CIM HHTEPBA NMOJTYYEHHDIX PE3y/IbTaTOB eNMHHYHbBIX
onpeneieHUi He MPEeBBIINAET XOMYCKAEMBIX PACXOXIEHUH, MpUBEJeHHbIX B Ta0n. 1, a cpenHuil pe3ynbTaTt
onpeneaeHMit oTIMYaeTcsi oT 106aBKU He Gonee YeM Ha MOJOBUHY HOMYCKaeMbIX PACXOXAEHMIA.

(Msmenennas penaxuus, Msm. Ne 2).
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