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MEXTOCYIAPCTIBEHHEBH A CTAHZXAPT

®IIOCHI CBAPOYHLIE ILIABJIIEHBIE
MeTtoas: onpenenenus oxcuaa xenesa (I1I)

Melted welding fluxes.
Methods of iron oxide (III) determination

Jlata BBeaenna 2000—01—01

1 Obnacts npumMeHeHus

Hacrosiuit craHmapt ycTaHaBIUBaeT GOTOMETpHYECKUIA MeTol orpeneneHus okcuna xene3a (I11)
npu coxepxauun oT 0,1 mo 10 %, TUTpUMETpUYECKMiI KOMIUIEKCOHOMETPUIECKUIT METOJ OIpefeIIeHUs
okcuna xenesa (III) npu comepxannu ot 0,5 1o 20 % M aToMHO-aGCOPOLIHOHHBI METON ONpPEACICHMs
okcuna xenesa (III) npu comepxanuu ot 0,1 no 10 %.

2 HopmaTuBHbIE CCBLIKH

B HacrostilieM CTaHEapTe VCIOIB30BaHEBI CCHUIKM HA CIIEAYIOIIME CTaHIApThL:

T'OCT 199—78 Hatpuif yKCYyCHOKMC/BIM 3-BOAHBINA. TEXHUUECKUE YCIOBUS

I'OCT 3118—77 Kucnora cojsiHasg. TexHudecKue yCIOBUsI

TOCT 3760—79 AMMuaK Bommbiif. TexHuIecKue yCjloBus

T'OCT 4461—77 Kucnora asorHas. TexHHIeCKUE YCTOBUS

T'OCT 4478—78 Kucnora cynbdocanrduuiobas 2-BoiHasi. TeXHUYECKUE YCIOBUS

I'OCT 5456—79 TuapoxcuwiamuH ruapoxiopun. Texunueckue yCIoBUS

I'OCT 5457—75 AuetiieH pacTBOpeHHBIA U ra3000pa3Hblil TeXHUYecKUi. TexHu4ecKue yciuoBust

I'OCT 10652—73 Counp quHatpuesas stwieHanaMaH-N, N, N, N'-TeTpayKcyCHOM KUCIOTHI 2-BOJ-
Has (TpwioH b)

T'OCT 22974.0—96 ®mochl ceapounble rwiasnense. O6Ipe TpeGOBaHUA K METOJAM aHATH3a

I'OCT 22974.1—96 ®nrochl cBapoyHbIe TUTaBIeHbIe. MeTonbl pa3ioxXeHus! ¢rocos

3 O6mue TpeGoBanns
Obmue TpeboBaHusa K MeTonaM aHanusa — no I'OCT 22974.0.

4 Doromerprueckuii MeTox onpenenenns okcuaa xeuesa (III)

4.1 CymHocTs MeToaa

Honnr xenesa (I1I) o6pasyior ¢ cynpdocamummioBoit Kucinoroit B aMMuaysoii cpene ¢ pH 8—12
KOMILTIEKCHOE COelMHEHMe, OKpallleHHOE B XEAThIM 11BeT. B npucyrcTBHHU Gosibiiroro u3bbITKa cynbdoca-
I[I/IIIVUIOBOFI KHUCJIOTBI UOHbI THTaHA HJAaloT GCCHBCTHLIC KOMIDIEKCBI. Biusinue COEIUHEHWH MapraHua
yCcTpaHsieTcs 06aBIeHUEM B PACTBOP COMSTHOKMCIIOTO IMAPOKCHIaMUHA. ONTHYECKYIO TUTOTHOCTD PacTBO-
pa U3MepsIoT Ha HOTONEKTPOKONIOPUMETPE ¢ CHHUM CBETODMALTPOM HpH ITHHE BOJHBI 430 HM.

4.2 ArmapaTtypa, peaKTHBbl H PACTBOPbI

CrextpodotoMeTp Win (HOTOINEKTPOKOIOPUMETP.

Kuciora azorHas no F'OCT 4461.

Kucnora constas no I'OCT 3118, pas6asnennas 1:1.

Ammuak Borubrit mo I'OCT 3760.

Kn_jc,vm'ra cyiabdocanuiioBass 2-oaHas no [OCT 4478, pactBop MaccoBoil KOHLEHTpAaLUM
0,2 r/eM3.

H3nanne opuumatbHoe
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Tunpoxcunamuna rugpoxiopun mo F'OCT 5456, pactop mMaccoBoii konuedtpauuu 0,1 r/em3.

ByMara KoHro.

Keneso kapboHUWIBLHOE.

CrangapTHbie pacTBOphl okcuna xenesa (1IT).

PactBop A: 0,6995 r xapGOHIJIBHOTO XeNe3a PacTBOPAIOT NpY HarpeBaHud B 30 oM cojsHoil
kucnothi (1:1). Ioce moiHoro pacTBOpEeHMs1 HABECKHU PACTBOP OKMCIISIIOT HECKOJIBKMMM KATUISIMUA a30THOM
KHUCNOTBI, KATISATAT JIO YAAIEHUS OKCUIOB 230Ta, OXJIAXNAIOT, TIEPEHOCST B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTHIO
1000 cM3, DoBOMSIT 10 METKM BOMOM M IEepeMEelIHBAIOT.

PactBop B: 10 cM3 pacTBOopa A moMelIalOT B MEPHYIO KoiOy BMecTumocThio 100 cMm3, nosoast
BOMOJ 0 METKH U llepeMelinBaiotT. PacTBop MMeeT mMaccoByo KoHueHtpauuo 0,0001 r/cm? oxcuna
xene3a (II1).

4.3 IlposenenHe aHaM3a

4.3.1 Tocne pawioxenusi dmoca no TOCT 22974.1 anukBoTHYIO 4acTh pacteopa 10—50 cMm® B
3aBMCHUMOCTH OT MaccoBoif onu okcuaa xesnesa (III) Bo datoce noMewaloT B MepHYIo KOOy BMECTMOC-
thio 100 cM3, riprnBatot 10 cM3 pacTBopa coISHOKMCIIOTo rHAPOKCHIaMuHa, 10 cM3 pactsopa cyisdoca-
JIAIWUIOBOM KUCIOTHI, HEATPATU3YIOT aMMHAKOM [0 6ymare KOHro, 106aB/iior H3bbitok ammuaxa 10 cm3,
IOBOMAT BOJOH KO METKM U mepeMeluuBaioT. Yeped 5—10 MMH H3MEpSIOT ONMTHYECKY:O IUIOTHOCTh Ha
crniektpodoToMeTpe NMpH AtiHe BOAHBI 430 HM M Ha GOTO3TEKTPOKOJIOPHUMETPE C CHHUM CBETOQHUNBTPOM
B KIOBETE TOJILMHOMN nornomaioero ciod 30 MM.

PactBOpOM CpaBHEHHUSI CJIYXKHT PacTBOP KOHTPOJBHOIO OINbITA, 1IPOBEAEHHBI Yepe3 BCC CTAMUMN
aHaIK3a.

Maccy okcuna xenesa (I1I) HaxomsT no rpagyMpoBOYHOMY rpaduky.

4.3.2 TloctpoeHue rpanydpoBOYHOro rpaduka

B necaTh MepHBIX Koi6 BMectMMOCTbio 100 cM® BHocar 1; 2; 4; 6; 8; 10; 12; 14; 16 u 18 cm?
cTaHJapTHOro pacrtsopa b, uro coorserctsyer 0,0001; 0,0002; 0,0004; 0,0006; 0,0008; 0,0010; 0,0012;
0,0014; 0,0016; 0,0018 r okcuzaa xenesa (I1I). B onunHanaryio Konoy, UCIONb3yeMYIO ISl TPUTOTORACHUS
pacTBopa cpaBHeHus, BHocat 10 cm3 Boxpl. Ipunusator 10 cM3 pacTBopa cynb(poCaiULIIOBOH KHCAOThI
M Jajiee BedyT aHamM3 1o 4.3.1.

4.4 O0OpaboTka pe3yIbLTATOB

Maccosyio goiio okcuna xere3a (III) X, %, sBerqucnsior o ¢opmyie

= 100, )]

1

rae m — macca okcuga xenesa (III), HalineHHas no rpagyupoBoYHOMY IpacduKy, I;
m, — Macca HaBecku Qiioca, COOTBETCTBYIOIAs AJIMKBOTHON YacTH pacTBopa, I.
4.5 HopMBI TOYHOCTH M HOPMATMBBI KOHTDOJISI TOYHOCTH OIIpefeNieHus] MacCOBOM oy OKcusaa
xene3a (I1I) npupenensr B Tabnuue 1.

TaGnuua !
B npouenrax

JlomyckaeMoe pacxoXIeHue
Macconrast gonst okeuaa xenesa (I11) A )
d, d, dy

Or 0,1 no 0,2 Bxnioy. 0,02 0,03 0,02 0,03 0,01
Cs.02» 05 » 0,04 0,05 0,04 0,05 0,02
» 0,5» 1,0 » 0,05 0,06 0,05 0,06 0,03
» 1,0 » 20 » 0,07 0,09 0,08 0,09 0,05
» 2,0 » 50 » 0,11 0,14 0,12 0,14 0,07
» 5,0 »10,0 » 0,16 0,20 0,17 0,20 0,11
» 10,0 » 20,0 » 0,22 0,28 0,23 0,28 0,14

5 TurpumeTpuyecKHii KOMILIEKCOHOMETPHYECKMII METO/L Onpeae/ieHHs OKCHAA

xkene3a (III) pusa pmocoB, He coAepKAMMX OKCHIAA NHPKOHUA

5.1 CymHocTh MeTOOA

MeTon OCHOBaH HA TUTPOBAHMM MOHOB TPEXBANEHTHOIO XeJie3a pacTBopoM Tpwiona b mpu pH 1-2.

B KauecTBe MHAMKATOPA NPUMEHSAIOT CYIb(OCAUTUIWIOBYIO KHUCAOTY.

2
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5.2 PacTBOpBI M PEaKTHBbI

Harpnii yxcycHokucnerii 3-Bopustit mo TOCT 199, pactsop MaccoBoii koHUeHTpauyu 0,5 r/cM3.

Kucnora cynsdocammiyutosast 2-pogHast mo I'OCT 4478, pacTBop MaccoBOW KOHIIEHTpAallUM
0,2 r/cM3.

Conb auHatpueBas atwieHIHaMUH-N, N, N’, N'-TeTpaykcycHol KMCJIOTHI 2-BojHas (TpwioH B) mo
TOCT 10652, pactsop ¢ MoJiipHOlM KoHueHTpaunueil sksusaseHta 0,025 moas/mm3: 4,65 r tpunona b
pactBopsiioT B 300 cm3 Bombl. PacTBop OTGWIBTPOBHIBAIOT B MEpHYIO KOJGYy BMecTuMocThio 1000 cm3,
JNOJIMBAIOT BO,ElOﬁ O METKM U NCPEMCIINBAIOT.

WUnnukatopHast yHMBepcaibHas Oymara.

CranaapTHBIM pacTBOP OKCHIA XeJie3a IOTOBST 1o 4.2.

5.3 IlpoBenenune anamm3a

[Mocne pasnoxenust pmoca mo FT'OCT 22974.1 anukBOTHYIO 4acTh pacTBopa 25—50 cm3 noMewaior
B CTAKaH BMECTUMOCTBIO 250—300 cM3, npuuidBaHreM pacTBOpa YKCYCHOKUCIOIO HATPHS YCTAHABIMBAIOT
10 YHUBepCaJbHOW WHIUKaTopHOU Oymare pH 1—2, mpwinsatotr 10—15 kamens cynbdocanuinioBoi
KMCJIOTBI, HarpepawoT 10 60—70 °C 1 Me[UIeHHO TUTPYIOT pacTBOPOM TpWioHa b 1o nepexoma okpacku u3
KpPacHO-MaJIMHOBOW B JIMMOHHO~XENTYIO.

5.4 O0paboTka pe3yabTaToB

Maccosyto nonio okcuna xenesa (11I) X, %, Beraucismior o dopmyne

X, = Y& 100, @
m

rne V' — ob6beM pacTBopa TpwiIoHa B, M3pacxoIoBaHHOro Ha THTpOBaHKe, cM3;
C — MaccoBasi KOHUEHTPALIMA PaCTBOpa TpiiloHa B, BEIpaXeHHas B I/CM> OKCHIA XeJNe3a;
m — Macca HABECKH, COOTBETCTBYIONIASE ATUKBOTHOM YacTH pacTBoOpa, T.
MaccoByo KOHUECHTPAUIO TPUWIOHA b yeTaHaBIMBAIOT IO CTAHAAPTHOMY PACTBOPY A OKCMAA XKee3a
(III), xak yxaszaHo B 5.3.
5.5 HopMbl TOYHOCTH M HOPMATHBBI KOHTPOJA TOYHOCTU ONpeleeHHs MacCOBOM IONKH OKCHAa
Xenesa npuBegeHb!l B Tabauie 1.

6 AtomHo-aGcopOumonHbli MeTol onpenenenus oxcnaa xenesa (IT1)

6.1 CywHocTh MeTOAA

Merton OCHOBaH Ha WM3MEPEHUH CTEIIEHU TOMIOLIEHUS Pe30HAHCHOTO M3JIyY€HMs CBOGOIHBIMH
aToMaMM XeJje3a, OOpasyoOlUMHUCS B pPe3yJbTaTe PACHBUICHMS aHATM3MPYEMOTo pacTBopa B IUIaMs
AlETHIEH-BO3MYX.

6.2 Anmapatypa, peakTHBbI H PACTBOPbI

ATOMHO-20COPOIIMOHHBIN CIEKTPOGOTOMETP C TUIAMEHHBIM aTOMU3ATOPOM.

JlaMma ¢ noJjibIM KaToIOM ULt ONPEAeIeHUs Xee3a.

ALCTIIEH pacTBOPEHHEINM U razoob6pasHblit rexuuyeckuii mo F'OCT 5457.

Kucnora consinas mo T'OCT 3118, paz6apienHas 1:1.

CraHpapTHblii pacTBop okcuia xene3a (II1) rorosmres, Kak ykasaHo B 4.2.

6.3 IomroToBka K aHaIU3Y

ITepen pa6oToit HaCTPaWBAIOT CIIEKTPODHOTOMETP HA PE3OHAHCHYIO JUHMIO 248,3 HM.

6.4 Tlposenenne aHaim3a

Mocne pasnoxerus dmoca mo FOCT 22974.1 aMKBOTHYIO YacTh pacTBopa 5—25 cM3 (B 3aBUCHMOCTH
OT MaccoBoii Jonu okcuaa xesesa (111) nepeHocsaT B MepHYIO Kon6y BMecTuMocThio 100 M3, npubasisior
5 cM3 comsaHoil kucnotk (1:1), JOMUBAIOT BOXOK MO METKH U TEPEMELIMBAIOT.

PacnbuisIIoT B IIaMsl pacTBOP KOHTPOJIBHOTO OITBITA, @ 3aTeM aHAIM3UPYEMblil pacTBop.

IMepen BBencHMEM B MUIAMst KaXIOro PacTBOpa PACHbUIAIOT BOLY IJISI MPOMBIBAHUSA CHUCTEMBI M
MPOBEPKMU HYJIEBOU TOUKH.

6.5 INocrpoenne rpaxynpoBouHOro rpaduka

B necarb MepHbix Konb BMectuMocTbio 100 eM3 nomemaror 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0; 7,0; 8,0
n 9,0 cM3 cranpaptHoro pacteopa B, yto coorserctsyer 0,00005; 0,00010; 0,00020; 0,00030; 0,00040;
0,00050; 0,00060; 0,00070; 0,00080 u 0,00090 r oxcuna xenesa (I11), go6apisAOT 5 cM? COMTHOM KUCIOTHI
(1:1), DonMBAaIOT BOXOI JO METKM U IepeMellnBaloT.

PacTBopb! pacHbUIAIOT B ITOPSUIKE YBEMYSHHUS KOHUeHTpauuu (abcopbuuu). Ilepen pacubuieHneM
KaXIIOTO pacTBOpA PACITBULIOT BOAY.
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6.6 O0OpaboTKa pe3ynsLTaToBR

6.6.1 W3 cpenHero 3HaYeHUs a6COPGIIMH KRKAOTO M3 aHATIM3UPYEMbIX PACTBOPOB BBIYUTAIOT CpEIHEE
3HayeHue abcopbIMM KOHTPOJBHOIO OIIBITA

Maccy (r) okcuna xesesa (I11I) B MCIIBITHIBAEMOM PacTBOPE HAXOASAT 110 TPALyHUPOBOYHOMY I'paduKy

6.6.2 Maccorywo oo okeuaa xeaesa (III) X, %, seraucnsior o dopmysne

= .
X = po 100, (3)

1

rae m — Macca okcuaa xenesa (I1I), HalineHHas 10 rpalyUpoOBOYHOMY Tpad UKy, T;
m; — Macca HaBecKu (urioca, COOTBETCTBYIONIASE ATMKBOTHON YacTH pacTBopa, T.
6.7 HopMb!l TOYHOCTH M HOPMATHUBBI KOHTPOJISI TOYHOCTH OIpefefeHrs] MacCOBOil IONHM OKCUIA
XeJie3a NMpUBeAeHE! B TabauLe 1.
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