CNJABBI THTAHOBBIE

Metoapl onpenelieHHs BAHAAHS roct
Titanium alloys. : 19863.2—91

Methods for the determination of vanadium

}

OKCTY 1709

Bara seenenusa 01,07.92

Hacrosiiuit craHgapt 'ycTaHaB/HBaeT THTPUMETPUUECKHi (IIpd Mac-
coBo#t goge ot 0,1 mo 6,0%) u aromuo-aGcopbuuounsifl (Ipu Macco-
Bo# poJe ot 0,1 no 6,0% ) Meroan onpeneseHus BaHaMs.

1. OBIHE TPEBOBAHUA

1.1. O6mue tpeboBanusa K Meroxam aHauausza— 1o FOCT 25086
C JONOJIHEHUEM.

1.1.1. 3a peayapTar aHanu3a NPUHKMAIOT cpejlnee apud:mernde-
CKO€ pe3yJbTaTOB ABYX MapajaefbHbX ONpelesieHuil.

} 2. THTPUMETPUYECKUA METO/ ONPEAEJEHUS BAHAAMS

2.1. CymHocTs MeTOaa

Meton ocHoBaH Ha pacTBOpPeHHHM Npo6GHl B CMECH CEpPHOM W Gopo—
(GTOPHCTOBOAOPOAHOH KHCJIOT, OKHUCJIEHHH BaHAJAHA A0 NATHBAJCHTHOIO
MapraHNOBOKUCABIM KajJHeM M THTPOBAHHH €ro pPacTBOpPOM ABOHHOH
CEPHOKHCJION COJIM 3aKHCH XKeJjie3a u amMmonnst (cosnn Mopa) c gherua-
AHTPAHHJIOBOH KHCJIOTOH B KayecTBe HHIMKAaTOpa.

2.2. Ann'apaTypa PEAaKTHBE H PACTBOH

[Ilkadp cymunbHnii ¢ TEPMOPETYJAATOPOM.

Kucnora cepuass no 'OCT 4204 nmaorrocteio 1,84 r/cm3, pacrtso-
pel 1:1ul:65.

KHCJIOTa azotHass no ['OCT 446! nnoruocteio - 1,35— 1,40 r/femd,
pacteop 1: 1.

Kucsora (I)TOpHCTOBO,ZLOpO,ZlHaH no F'OCT 10484.

Kucnaora 6opuas no TOCT 9656.

Kucnora 6opodropucrosogoponnas: K 280 cm® GTopHUCTOROLOPOA-

H3panne opuunaibHOe

Hacroamuit cTaHAapT He MOXKeT ObiTh NONHOCTBIC WM YACTHYHO BOCHPOMIBENAEH,
THPaXXKHPOBAH M pacnpocrpanen Oe3 paapemeHnss loccranpapra CCCP
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dHo#t kucjgorel npu temneparype (1042)°C  ao6aBasiT 1OPUHAMH
130 r GopHO# KHCJAOTH H NEepeMCIUHBAOT. PeaKTHB TOTOBAT H XPaHAT
B NOJHUITHJICHOBOH NOCYAE.

Kucnora maseneras no 'OCT 22180, pacrsop 10 r/amd.

Kaanit maprannososucastii mo F'OCT 20490, pacreop 0,1 mouas/am3.

Harpuit yraexkucawit no F'OCT 83.

Kuciora N-tenmnanrpauuaosas 1mo TY 6-09-3501, pacrsop
2 r/um3: 0,2 r yrieKHeJaoro HaTpHs NOMEULAoT B CTaKaH BMECTHMOCTBIO
100 cm®, pacrBopsitoT npu Harpesanuu B 50 cm?® Boaw, aobasagior 0,2 1
()eHUJIAHTPAHHJOBON KHCJOTHl, NMEePEeMelluBaloT, OXJaxKAaloT 10 KOM-
HATHOH TeMrepaTyphi U JOJAKWBAIOT BoJgo# a0 100 cm3,

Kanuit asyxpomopokucanit mo TI'OCT 4220, pacrBopm 0,1 u
0,02 monp/am3: 29,42 uau 5,88 r mepexpHCTAAU30BAHHOTO LABYXPOMO-
BOKHCJIOTO KaJIus [IOMEHIal0T B MepHYIo Koaby BMectuMocTbio 1000 em?,
pactBopsitor B 500 cm?® Boxbl, LOJMBAIOT BOAOH 0 METKM H IlepeMe-
IUHBAIOT.

Has nepexkpucrananusanun 100 r ZByXpPOMOBOKMCJIOIO KaJHd IOMe-
AT B crakan BmecruMoctbio 400 cm3, mpunusawot 150 cm® Boaw U
pacTBOPSIOT NMPH HarpeBaHUH. PacTBOp nNpH 3HEPTrHYHOM HepeMellHBa-
HUY BBEUIMBAIOT TOHKOH cTpyei B hapdhopoBylo UalIKy, KOTOPas OXJ1axK-
naercs JelsHOil BONOH. BuilaBlive KPHUCTAAJb OTQUIALTPOBLIBAKOT OT-
CACHIBAHHEM Ha BODOHKE C NODHUCTON CTEKJISHHOH NJaCTHHKOH, BLICY-
IuBamT 2—3 4 npu remneparype (102+2)°C, usmenpyaior U oKOHYa-
TeJMBbHO BHCYWIHBalorT npu Temneparype (200+5)°C B Teuenne 10—
12 u.

Conp 3akucH Kene3a 1 aMMOHMSA JABONHAS cepHOKHcaas (cosab Mo-
pa) no I'OCT 4208, pacreopu 0,1 u 0,02 moas/nm?®: 39,6 unu 7.9
conu Mopa moMemawT B crakad BMectHMocThbio 800 ¢M3® m pacreops-
10T B 500 cm® Boawt, mpusnusatrr 100 cm® pacrBopa cepHO# KHUCJAOTHI
1:1, oxnnaxzawT A0 KOMHATHOH TeMIEepaTyphl, N€PEBOAAT B MEPHYIO
Kos0y BMectumocThio 1000 cM?, noauBaioT BOAOH 1O METKH ¥ nepeme-
IUUBAIOT.

MaccoByio KOHIIeHTpauuw paerBopa coau Mopa (npakruueckyio),
T sBelpaxkenHylo B r/cm® Banaaus (7T), spigucasior no dopmyJae

T=0,005095 K, (1)

rae 0,005095 — maccosasi KoHUeHTpauust pacrsopa coau Mopa (reo-
peruyeckas), BuipaKeHHas B r/cM® BaHaius,
K — cooTHOUIEHNEe MENKAY pacTBOPaMH [ABYXPOMOBOKHCJIO-
ro Kaausa # conud Mopa.

YcranaBauBaoT COOTHOIIeHHe K MeXKAy pPACTBOPaMH [IBVXPOMOBO-
KHACJOTO KaJjius U coay Mopa: B TpU KOHHUECKHe KOJOH BMECTHMOCTLIO
mo 250 cm? nepenocar no 10 cm® pacrBopa JABYXPOMOBOKHCJIOIO KaJHs
0,1 uau 0,02 moan/am3, pasbapasior po 100 cMm® Bojoli, npuIHBAIOT
no 20 cm® pactBopa cepHo¥l Kucaotw 1 : 5, nepememusawT, 506apas-
10T 5—6 Kanenb (eHUNAHTPAHHJIOBOH KHCJAOTHL M THTPYIOT COOTBETCT-
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BYIOIIUM pacTBopoM coJd Mopa 10 H3MEeHeHHs OKPacKH pacTBopa H3
CHHe-(pUOJIETOBOH B 3€JICHYIO.
L, &)
Va
rae Vi — o6bem pacrBopa ABYXPOMOBOKHCJIOIO KaJjHs, HCIOJNb3yeMbIH
IJ1s1 THTPOBaHHUSE, CM?;
Vs — obbeM pactBopa cogu Mopa, H3PACXO0J0BaHHBId HA THTPO-
BaHue, cM3,
MaccoByo KOHLEHTPALHUIO pacTBopa COIH Mopa yCTaHaBJmBaIOT ne-
pel ero npUMeHeHHeM.
23. IlpoBepeHne aHasNH3Aa
2.3.1. Hasecky npo6sl maccoii B cooTBeTcTBUH ¢ Tabja. 1 nomema-
10T B KOHHUeCKyI0 Koy BmecTHMocTbio 250 cm3, npunusaior 60 cm3
pacTBopa cepHod KHMCJIOTH 1:5, 2 cM® 60poTOPHUCTOBOLOPOIHON KHC-
JIOTH 1 HarpeBaioT A0 NOJHOTO PACTBOPEHHS.

CootHomtedue K=-

Tatauuna l

Maccosasa ponsa sadHagua, % Macca HapeckH npobHl, T
Or 0,01 mo 1,0 BKawowu, 1
Cse. 1,0 » 3,0 » _ 0,5

» 30 » 60 » 0,25

B pacrBop po6aBasior mo KamasiM pacTBOp 430THOH KHCJIOTL 4O
HUCYE3HOBEHHA (PHOJIETOBOH OKpacKH, 2—J3 Kamjad B U30LITOK H BbLIma-
PHBAIOT [0 MNOSBJEHUA TAPOB CEPHOH KUCAOTHL. PacTBOP OXJaxKAAIOT
J0 KOMHAaTHOH Temuepatyphl, npuausamot 100 cM?® Boan u nmo Kanasm
PacTBOp MapraHHNOBOKHCJOTO KajHs O MHOSIBJIEHHs YCTOH4nBO# Guien-
HO-PO30BOH OKPACKH. 3aTeM Me[JIEHHO, N0 KAMNJIAM 100aBsioT paCTBOp
HiaBeseBoll KHUCJOTH A0 06eClBEUYHBAHHUS.

Pacrtsop turpylor pacrsopoM coau Mopa 0,02 moap/am® npu mac-
coBOH moJje Banajnua MeHee 0,0% wunum pacrBopom 0,1 Moab/am® upwu
MaccoBoi aoJsie BaHanua Gosee 0,6% c 5—6 kKanasaMu HHAHKaTOopa —
PEHHNAHTPAHUIOBON KHCJOTH JO H3MEHeHMsl OKPAacKH pacrTBopa H3
CHHe-(pHOJIETOBOH B 3€JEHYI0.

24. O6pa6boTKa pe3yJabTaTOB

2.4.1. Maccosyio om0 Banaaus (X) B NIPONEHTaX BLIYKCASIOT NO
¢dopmyJae

yo It V3.100, 3)

m

rae T — ycTaHOBJEHHAs MaccoBash KOHLEHTPALHs pacTBOPa COJH
Mopa BbipaXKeHHas B r/cM® BaHaus;
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V; — obvem pactBopa coau Mopa, M3pacxoaoBaHHBIH Ha THTPO-
BaHUe BaHajdHus, CM3;
m — macca npodsl, r.
2.4.2. PacxoxaeHHUA pPe3yJbTATOB He JOJKHBl NPEBHILATH 3Haye-
HHIH, VKa3aHHbIX B TalbJs. 2.

Ta6aonuma 2
A6contoTHOe JOMycKaeMmoe pacxoxinenue, %
Maccosad poas sananud, % pPe3yJbTaTOB HapaijelbHEIX pézy.nb'ra'ros
olipedenenHil aHanu3a
Or 0,1 xo0 0,30 Bxaiou. 0,01 0,01
Cs. 0,30 » 0,75 » 0,02 0,03
» 075 » 1,60 » 0,05 006
» 150 » 3,00 » 0,08 0,10
> 3,00 » 6,00  » 0,15 0,20

3. ATOMHO-ABCOPELLMOHHbIM METOJ ONPEAEJEHHWA BAHARHSA

3.1. CymHoeTs MeTOaa

Meton ocHOBaH Ha pacTBOpeHHH npobOH B coJsiHoll u 6opodTopH-
CTOBOJOPOAHON KHUCJOTAX M U3MEepeHUH aToMHOi abcopOuuu BaHanus
opu AJjuHe BoMHHK 3180 HM B miaMeHH aueTHJeH — 3aKHCh a30Ta.

32. Annapatypa, pPCakKTHBB H PacTBODPH

Cnekrpodoromerp aTOMHO-aOCOPOLKHOHHBIA ¢ UCTOUHHKOM H3Jyye-
HUA IJs BaHalusl. | |

Anerunen no 'OCT 5457.

3aKHCh 430Ta MeJHIHNHCKAS.

Kucaora coasnas no 'OCT 3118 naornocteio 1,19 r/em3, pactso-
pur2:1ul:l

K#ceaora asoTHas 1o TOCT 4461 NJ0THOCTBIO 1,350—1,40 r/cmS3.

Kucnora 6opuas no F'OCT 9656.

Kucnora ¢ropucrosogoposnas no 'OCT 10484

Kucsora Gopodropucropogoponas: k 280 cm® ¢ropucroBoropon-
HOli kucaotrel npu temneparype (1022)°C pobapusiior nopuusiMu
130 r 6opHO#l KHUCJOTHL M NMEPEMEUIUBAIOT, PeaKTHB FOTOBAT W XPAHAT
B NOJIU3TUIEHOBOH IOCy/Je.

Turan rybuarsiii no FOCT 17746 Mapku TI‘ 100.

PactBopbl THTaHa

Pacteop A, 20 r/am3: 4 ryﬁanoro THTAHa NOMELIAT B KOHHYe-
CKy1o Koaby BMectumocTeio 250 cw?, nobapasitor 160 cm® pacrBopa co-
JSHO¥ KHCJAOTHL 2 : 1, 8 ¢cM® 60podTOPHCTOBOAOPOAHOH KHUCJOTL W pac-
TBOPSIIOT NpPH yMepeHHOM HarpeBaHuu. llocse pacTBopenuHst HABECKH
p06aBasior 2 c¢M® A30THON KHCAOTH U KUIATAT PAcTBOP B TeYEHHE
1 muH. PacTBop oxsaxzaaoT A0 KOMHATHOU TeMIeparypbl, [epeBOAAT
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H nepeMellrBaioT.

Pactsop B, 10 r/am3: 1 r ry6uaroro TuraHa NOMELAlOT B KOHHYE-
ckyw xosiby Bmectumocteio 250 cM3, nobapasior 80 cm® pacrsopa co-
JsAHOH KHeaoTh 2@ 1, 4 cM® 60podTOPHCTOBOAOPOAHOII KHCAOTH M pac-
TBOPSIOT 'HIPH yMepeHHOM HarpesaHuu. [lociae pacTBopeHHst HaBeCKH
A006aBASIOT WecTHAALATh Kaneab a30THOH KHCJIOTH M KHOATAT pacTBop
B TeueHdHe 1 muu. PacTBop 0x/axAal0T A0 KOMHATHOH TeMiepaTyph,
nepeBoAsT B MepHYW Kosady BMectumocTbio 100 cm3, nosuBaior Bomo#
L0 METKH H NepeMellHuBaIoT.

AMMoHuH BaHajaueBokHcabli mera o 'OCT 9336.

Cra"gapTHHi pacTBOp BaHaausa: 2,2962 r BaHaAMEeBOKHUCAOro am-
MOHHS TIOMEHUlaloT B KOHUYECKyI0 KoJs0y BMecTHMocTbio 250 com3d, po-
Gapasitor b0 cm® Boab, 100 cM® pacTBOopa consiHO# KHeaoTsl 1 : 1 u pac-
TBOPSIIOT NMPH YMEPEHHOM HarpeBaHuu. PacTBOP OXJIaXKAAOT A0 KOM-
HATHON TeMIIepaTyphi, NEepeBOAST B MEPHYIO XKoJa0y BMECTHMOCTHIO
1000 cm®, noauBarT BOAOH X0 METKHM M NepeMelIUBaloT.

1 cm?® cramgapruoro pacropa cozepxur 0,001 r Bamagus.

3.3. IllpoBeneHue aHaanu3a

3.3.1. Hasecky npoObl maccod cordacHo TabJ. 3 noMeniaior B Ko-
HHYeCKYyI0 KoJOy BMecTHMocTbi0 100 cM3, mpunusator 20 cm3 pacrsopa
conatoll kucaotel 2:1, 1 cm® 60podTOpUCTOBOJOPOAHOH KHCJIOTH H
pPacTBOPAIOT NPH yMepeHHoM Harpesahuu. Ilocse pacrsopenusi npo6Gui
100aBJFIOT JecATh KaneJb a30THOH KHCJOTH U KHIATAT PAaCTBOpP B Te-
yepre | MuH. PacTBop 0X/aXAal0T 10 KOMHATHOH TeMmepaTtyphl, mepe-
BOJAAT B MepHYI0 Koaly BMectumoctsio 100 cm3, noGasasitor 2 em® pac-
TBOpa consHo#t KucaoTrh 1:1, 10 cm® GopodropucroBosopoaHoli KHC-
JIOTBI, AOJHBAIOT BOJAOH A0 METKH ¥ HepeMelIHBaloT.

Tabauma 3

Maccopas nDoam manazus, % Maceca nabeckn npo6mul, T

Or 0,1 mo 2,0 Br.aIOY, 0,5
Cs. 20 » 60 » 0,2

3.3.2. PacTtBop KOHTPOJBHOTO ONBITA roToBsT Mo 1. 3.3.1.
3.3.3. IHlocrpoenue epadyuposounozo epagura

3.3.3.1, Tlpn maccoBoit none sanaaus or 0,1 xo 0,5%
B mecte MepHbIX K06 BMecTHMocThio 110 100 cM® nomewialor no
25 cm?® pacrBopa tHTaHa A, B nate u3 Hux orMepsror 0,5; 1,0; 1,5; 2,0;
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2,5 cM® crampaprdoro pacrsopa, uro coorsercrByer 0,0005; 0,001;
0,0015; 0,002; 0,0025 r Bananus.

3.3.3.2. Ilpu maccoBo#i mose Baraiausa ot 0,5 mo 2,0%.

B nate MepHBIX K0a06 BMectuMocThio No 100 cm® nomeuniarr no
25 cm® pacTBOpa THTaHa A, B ueTHpe M3 HHX oTMepsAwT 2,5; 5,0; 7,5;
10,0 cm® crargaptHoro pacrsopa, yto coorsercrsyer 0,0025; 0,005;
0,0075; 0,01 r Banauus.

3.3.3.3. Ilpu maccoBoli jone Banaaus csbiile 2,0 10 6,0%.

B nsrte mepHBIX Koab6 BMmecTuMoctbio 1o 100 cM?® nmomewmarmor 1o
20 cm® pacrBopa TuTaHa D, B uernlpe u3 HuX ormepawT 3,0; 6,0; 9,0;
12,0 cm?® cranwgaptHoro pacrteopa, uto coorBetcrsyer 0,003; 0,006,
0,009; 0,012 r BaHapus.

3.3.3.4. K pacrBopam B KO0J0axX, DPHUrOTORJEHHBIM HoO 01 35.3.3.1,
3.3.3.2, 3.3.3.3, nobapasant mo 5 cm® pacTBopa COJSHOH KuCioThl | : 1,
no 10 cm® 60podTOpPUCTOBOAOPOAHOH KHCJOTHI, JOJHBAOT BOIOH A0
MeTKH U IepeMeliuBalorT.

3.3.4. PacrBop 1poOmb, pacrtBOp KOHTPOJBHOTO OfiblTa M PacTBOPDLL
JJIs1 IOCTPOCHHS TPajiyHPOBOYHOTO rpadyka pacHobuIfiOT B miaMa ale-
THAEH3AKHUCh a30Ta (BOCCTAHOBHTE/NbHOE) M H3MepsIOT aTOMHYI0 ab-
copOUMIO BaHa/AUA NPHU AJUHE BOJHLI 318,50 HM.

1lo nojyueHHBIM 3HAYCHUAM AaTOMHBIX a0COpOLHHA 1 COOTBETCTBYIO-
1M HM M4CCOBHIM KOHUEHTpAUHAM BAaHAJHS CTPOAT IPaaiyHpOBOUYHbIH
rpaduK B KOOpAMHATax «3HaueHHe aTOMHOTO nor.nomeHHﬂ—Macco-
Basl KOHLEHTPaLlus BaHAAHUA, T/cM3y.

MaccoBy10 KOHUEHTPALHIO BAHAAUA B pacTBope NpolLi H B PacTBo-
pe KOHTPOJBHOIO OlbiTa ONPEAENSOT MO IPaiyHpOBOUHOMY Tpaduky.

3.4. OﬁpaGOTKa pesyabTaToB

3.4.1. MaccoByw goqio BaHaaud (X;) B NPOIEHTAX BLIYHCASIOT MO
(popmyJie

X,= A=)V o, (4)
m , ,
rne €, — MmaccoBas KOHUEHTpalHs BaHaiHsl B pacrBope npcdbl, Hali-

JleHHasl M0 TPajyHPOBOYHOMY rpaduky, r/cems;

C, — MaccoBasi KOHLEHTpAllHs BaHaAusi B pacTBOPE KOHTPOJLHO-
' ro onuita, HafiieHHas no rpajiyHpoBOUHOMY rpaduky, r/cmd;

V — oGbem pactBopa npobbl, cM3;
m -— Macca HaBecKHu Npoos, T.

3.4.2. PacxoxeHde pe3ysbTaTOB He JOJIXKHBE NpeBHINATh 3Haye-
Huli, yKaszaHHeX B Taba. 4.
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1d0JHUd T

AGconwTHOe IomycKaeMmoe pacxoxieHHe, %

Maccosast Zonst BaHamus, ‘h DPE3YALTATOB HapalJeNbHbiX De3yNbTaTOB
onpeaeneHuil aHaJaH3a

Or 0,100 o 0,300 BxJOY. 0,015 0,020

Cs. 0,30 » 0,60 > C,,'!% 0,06

» 0,60 » 1,50 » 0,05, 0,10

> 1,80 » 3,00 » 0,10 0,13

» 3,00 » 6,00 » 0.15 0,20
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HHOOPMAILHOHHDBIE JAHHBIE

. PASPABOTAH W BHECEH MunucrepctsoM aBRaHOHHON npo-
mbiusieHHocty CCCP

PASPABOTUYHKH

B. I'. laBwigos, A-p TexH. Hayk; B. A. Molukun, kaHj. TexH. HayK;
I H. dpupman, kaud. Texd. Hayk; JI. A. Tennkosa; M. H. [op-
aosa, xaug. xuM. Hayk; A. H. Kopoaesa; O. Jl. Ckopckas, xauj.

XMM. HAyK

. YTBEP)KXAEH U BBEAEH B HAEWUCTBUE MocranoBjenuem
Focypnapcreennoro xomurera CCCP no ynpaBiaeHHi0 KauecTBoM
ApOAYKUHH H cTasjaptam ot 05.05.91 Ne 625

. BBAMEH TOCT 19863.2—80

4. [lepuoauyHOCTH MPOBEPKU — O JeT

. CCblJIOUYHBIE HOPMATUBHO-TEXHUYECKHUE ,IIOKYMEH-
Thbl

OGo3anauenne HT/[O, .
Ha KOTOpLIH AaHa ceblaka Homep nyuxra

roCcT 83—79

IOCT 3118—77
I'OCT 4204—77
I'OCT 4220—75

T'OCT 446177 ; 3.2
I'OCT 545775
'OCT 9336—75
I'OCT 9656—75 ; 3.2
I'OCT 10484—78 ; 3.2

'OCT 17746—79
T'OCT 20490—75
roct 22180—76
IOCT 25(086—87
TY 6-09-3501—74

B0 = 10 D GO MO D G0 Lo D 1D RO 0O Y
NN R N R

18



