TOCYNDAPCTBEHHBHN CTAHILIAPT COKW3A CCP

E

CTAJlb YIJVIEPOJHUCTAS U YYTYH
HEJTETHPOBAHHBIH

Metons onpepeneHnss MBIIUbAKA

Carbon steel and unalloyed cast iron.
Methods for determination of arsenic

roct
22536.6—88

OKCTY 0809

Cpok neiicteus ¢ 01.01.90
Ao 01.07.95

Heco6monenne cranpapra npecienyercs 1o 3aKoHy

Hacrosdmui cranaapT ycrtaHaBauBaeT GOTOMETpHYeCKHH (npH Mac-
<oBoil jaose Mbimbgka ot 0,01 10 0,20%) #  moTEeHHHOMETpHUECKHUI
(npu MaccoBofi nose Mbimbaka or 0,02 no 0,20 %) meroaw ompenese-
HUS MbIIIBSKA.

1. OBIIHE TPEBOBAHHA

1.1. O6bmue tpeboBaHusd K MerojaM  aHaausa — no ['OCT
22536.0—87.

1.2. IlorpemHocTs pe3yJbTaTOB aHanu3a (NPH AOBEPHTEJbHOH Be-

)})OHTHOCTH 0,95) He npeBbiIIaeT npenesna A, mpusefeHHoro B Tabua. 1,
IIPH BBLIMOJIHEHHH YCJIOBHH:

N pacxoxjeHne pe3yJbTaTOB ABYX (Tpex) mapaiiesbHBIX U3MepeHui
He J10JIXKHO IpeBHINAaTh (OPH AOBepHTeNbHOH BepositHocTH P=0,95)
sHayenus ds (ds;), npusBenexHoro B Taba. 1;

BOCIIPOM3BeJeHHOe B CTaHJAapTHOM ofbpasle 3HaueHHe MaccoBOH HO-
JIH MBbIIIbSIKA HEe JI0JKHO OTJHYAThCA OT aTTECTOBAaHHOro 6oJee UeM Ha
JomyckaeMoe (Nnpu AoBepHTe/bHOH BepoaTHOcTH P—=0,85) 3Hauenue
D, IpuBeneHHoe B Taba. 1.

[Ipi HeBHNMOJHEOHHH OZHOTO H3 BHIIIEYKa3aHHBIX YCJOBHA NPOBOAAT -
TIOBTOPHbIE H3MEPEHHS MacCOBOH oM MHIIbsiKa. Eciu W npH nostop-
HBIX l3MepeHHsIX TpeOOBAHHA K TOYHOCTH PE€3yJbTATOB HE BBIIOJHSIOT-
€51, Pe3yIbTAThl aHAJH3a IIPU3HAIOT HEeBePHHIMH, H3MepeHHUS MpeKpaiia-
fOT 10 BHISIBJIEHUSI W yCTPaHEHHs NPUYMH, BEI3BaBUIHX HapYIUIEHHE HOP-
MaJIbHOT'O X0Ja aHaJH3a.

#M3nanue odbuumanbHOe Iepenevatka BOCApeuwreHa
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B8 pa3JHYHbLIX YCAOBUAX (HaNIpuUMep, [pH BHYTPUJIabopaTOPHOM KOHT-
poJie BOCNPOM3BOAUMOCTH), He NOJIKHO NMpeBHIUATH (NPH LOBEPUTE/Ib-
HoH BepositHocTH 0,95) 3HaueHus d,, mpusBeaeHHOro B TabJ. 1.

Tabauuga 1
JonycKkaembple pacxoXpuenusa, Y
Maccosan aons MellubfKa, % A, % 8, %
dK. d, da
Or1 0,01 mo 0,02 Bkaiou. 0,004 0,005 0,004 0,005 0,003
Ce. 002> 005 » 0,006 0,007 0,006 0,007 0,004
> 0,06 » 0,1 » 0,010 0,012 0,010 0,012 0,006
> 01 » 02 > 0,016 0,020 0,017 0,020 0,010

2, POTOMETPHUECKHA METOA ONPEAEJAEHHSA MbILIbAKA

21, CymmHOCTh MeTOZXa

MeTtos ocHOBaH Ha 06PasOBaHHH CHHETO MBIHbSIKOBO-MOJIHGIEHOBO-
TO KOMILJIEKCca B pe3yJbTaTe B3aUMOAEHCTBUA MBIIbAKA (Y) ¢ MOJIHO-
JEHOBOKHCJABM aMMOHHEM B INPHCYTCTBHH BOCCTAHOBHTEJISI — CepHO-
KHCJIOTO THApPa3vHa. MBbBAK NpeABapHTeNbHO OTAEASAIOT OT CONYTCT-
BYIOHIHX 3J€MEeHTOB OTI'OHKOH B BHAE TPEXX/JAOPHCTOTO MbillibfKa WIH
OCaxleHHeM THOAUeTaMHAOM B BHAe cyabduna.

22, AnnmapaTtypa W peaKTHBH

CneKTpodoToMeTp U POTOIJEKTPOKOJOPUMETD.

Annapar aas guctuansiuud mbimbgka 1o FOCT 14204—69  uawm -
JPYroH KOHCTPYKLHH.

Kucnora consnas no 'OCT 3118—77 uau no TOCT 1426177 u
pasbaBnenHas 1:1.

Kucnora azornasg no F'OCT 4461—77 umu no 'OCT 11125—84.

Kucaora cepuas mo 'OCT 4204—77, pas6aBaennas 1:1, 1:4 w
PacTBOp ¢ MOJSIDHOH KOHIleHTpauueld skBUBajseHTa 6 MoJb /M3,

Avmuak Boaubii no 'OCT 3760—79 uau nmo 'OCT 24147—80.

KucJaora xJjopHas, 4.4.a. UJIH X. 4.

CMmech consiHOH H a3oTHOi Kucjor (3:1) cBeXempuroroBjeHHas: K
150 cm® coasiHo# XuchoTel mpuiauBaior 50 cM® a3OTHOH KHCJOTH H He-
PeMelnBaIoT,

Kaauit 6pomuctuii no F'OCT 4160—74.

Harpusa rugpoxcug no 'OCT 4328—77, pacTtBOp ¢ MaccOBOH KOH-
uenrpauunei 50 r/am3® u 400 r/nms.

®egoJpranert, cIHPTOBOR PacTBOP ¢ MAccOBOH  KOHUEHTpalHeh
10 r/nm3.

I'napasun cepuokucanit no 'OCT 5841—74, pactBop ¢ MaccoBoOR
KOHUeHTpauuei 1,5 r/aMs.
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Ammonnit MosnbnenoBoxkucawii no 'OCT 3765—78, mepekpucraJnr-
JIN30BAHHLIA H3 CIMPTA, pacTBOP ¢ MaccoBoH KoHUeHTpauHued 10 r/am®
B pacTBOpe CePHOH KHCJOTHI ¢ MOJISIPHOH KOHLeHTpauueHd 3KBUBAJIeH-
Ta 6 Mosb/amM®.  PacTBop ycrofiuus B TeueHue 2 mec.

Coupt atanoBsii pektTudukoBannbit mo 'OCT 5962—67 unu T'OCT
18300—87.

Ilepexpucrannusanusi MOJHOLEHOBOKHCJAOre aMMoHusl: 250 r mo-
JubOIeHOBOKUCAOrO aMMOHHUsA pacteopdaioT B 400 cM® Boaw upu 70—
—80 °C. l'opsauni pacTBOp (GUABTPYIOT uepe3 (PHIALTD «CHHAA JEHTa»
B cTakaH, cojepxXamui 300 cm® stunosoro cnupra. PacrBop oxaaxia-
10T M BBLAEPIKHUBAIOT B IIPOTOYHON BOAe B TedeHHe | u. BrimaBumue xpu-
CTaJIbl OT(PHILTPOBLIBAIOT Ha BOPOHKY DioxHepa ¢ duabtpom «Genast
JeHta». Kpucraans npoMblBaioT 2—3 pa3a 3THJAOBBIM CHHPTOM NOPUH-
AMH 110 20—30 cM® 1 BHICYIIMBAlOT Ha BO3AYXe,

MonubaatHo-ruipa3suHOBHH pacTBOp (peakKUHOHHAd CMeCh): B Mep-
Hyl0 kKosa0y BMmectuMocThio 1 nm3 nomemaror 100 cm® pacrBopa Mo-
JIHOAeHOBOKHICJ/JI0rO aMMOHHUs1, pasbaBasiioT Bojod ao 900 cM3, mpubas-
JasiotT 10 cm® pacTBOpa CepHOKHCJOrO rujipasiHa, AOJHBAIOT 10 METKW
BOJOH H IepeMellnBaloT.

I'oTOBAT HEenocpeACTBEHHO Nepel HCNOJb30BAHHEM.

Kanuit mapranunosokucabiii mo FOCT 20490—75, pacTBop ¢ mMacco-
BOit KOHUeHTpauueii 1 r/am3,

Bymara unaukatopHasa yHuBepcaabHas pH.

Kcusnon no TOCT 9949—76.

Kucjora ackop6uHOBasg, pacTBOp ¢ MAacCOBOH  KOHLEHTpalHeit
5 r/amsd,

Kucnora BunHas no 'OCT 5817—77, pacTBop ¢ MaccoBOH KOHIEH-
Tpauueit 50 r/am3. |

Tuoaneramui, nepekpHcTaNJH30BaHHBI H3 KCHJI0J4, PACTBOP C
MaccoBoOi KoHueHTpauue# 20 r/ams,

[lepekpucrannuzanus tuoaueramupaa: 30 r THoaueraMuja pPacTBoO-
psor B 100 cm3® kcusona npu 85—90 °C npu nepememnBaHuH. Bepx-
HHUH CcJ0H pACTBOPa OCTOPOXKHO CJHBAIOT B CYXOH CTaKaH BMECTHMOC-
Tbl0 600—800 cm3. B crakau ¢ ocrarkom npubapasior 100 cMm2 keunona
H cHOBa pacTBOpsAT npu 85—90 °C. BepxHuil clof cIUBAOT B TOT XKe
cTakaH BMecTUMOCThi0 600—800 cMm3. D1y omepaumuio noBropsnT 3—4
pasa. [lonydeHHLIH pacTBOpP OXJaXKAAlOT B NPOTOUHOH Bojge. Bumas-
IIHE KPHCTAJJBl THOAUeTaMuAa OThUJLTPOBHIBAIOT Ha BOPOHKY DBiox-
Hepa ¢ IByMsl QuabTpaMu <«0ejag JeHTa». Kpucranaasl  npOMEBAIOT
2—3 pa3a KCHJIOJIOM H BHICYIIHBAIOT Ha BO3IYXE.

Menb a30THOKKCJAA, PACTBOP C MaccOBOH KoHueHTpauuei 10 r/amd.

I'mapokcunamnu ruapoxaopun nmo F'OCT 5456—79.

Avmonus poxanucrbii mo FOCT 19522—74, pactBop ¢ MaccoBOik
KoHLeHTpauueit 50 r/am3.

eneso kapbouunbHoe paguotrexHuueckoe no I'OCT 13610—79.
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AR ApnAd MDLULDARDALLI DI LIV 13V 1 1J7io— 11,

Harpuit MbIIbIKOBUCTOKUCJBIH OPTO.

CrapjapTHHE PacTBOPH MHIIbIKa

PactBop A: 0,1320 r TpexoxcHia MBIUIbSAKA pacTBOPAIOT B 5 cM3
pactsopa ruaporcuaa Harpusi (50 r/am®), mpubasasior 30 cM® Boabl
g cepHylo Kucjoty (1:1) g0 HellTpaJibHOH peaklUMH IO HHAHKATODHOH
Oymare. IlepeBoiAT pacTBOp B MepHYK KOJOY BMECTHMOCTbIO 1 am3,
JOJHBAIOT A0 METKH BOJAOH M NepeMelBalor.

JonyckaeTcsi NMPHUrOTOBJIEHUE CTaHJAPTHOrO PACTBOPA U3 MBILILA-
KOBHCTOKHCJA0r0 HaTpus opro: 0,2601 r MBILIBAKOBHCTOKHCJJIOIO HaTPHSA
PacTBOPSIOT B BOJAE B MEPHOH KOJ16€ BMECTHMOCTbIO 1 AMS, NOJUBAIOT A0
METKH BOJOH M IepeMellHBAaIOT.

1 ¢M® crannaprroro pacrBopa A coxepxkur 0,0001 r muimbska.

Pacreop b: 10 cM3 craHmapTHOro pacteopa A NHOMENAOT B Mep-
#yo kouaby BMectuMocTbio 100 cM3, moHBaOT A0 METKH BOJOH H ne-
peMellBaloT,

1 ¢cm® crannaprhHoro pacrBopa B comepxut 0,00001 r MBIIBSKA.

PactBop b roToBsT HenocpeACTBEHHO Nlepell IPHMEHEeHHEM,

23. Ilposenenue anaausa

2.3.1. HaBecKy cTaJu WJAH YyryHAa B 3aBHCHMOCTH OT MacCOBOH J0-
JIi MBIIbSIKa (cM. TabJ. 2) NOMElanT B CTAKAH HJIH KOHUYECKYIO KOJ-
6y BMecTuMOCTbI0 250—300 cM®, HAKDHIBAIOT YaCOBBIM CTEKJIOM H pac-
TBOpAIOT B 10 cM® cMecH coJsgHOR M aszoTHOH kucaor (3:1) mpu yme-
PEHHOM HarpeBaHHHU.

Ta6numa 2

Macconas JoJIA MBILBAKA, 9% Hapecka cTa/lH KM 9yryHa, T

Ot 0,01 no 0,02 BrawOU 1,0
Cs. 002> 005 » 0,5
» 005 » 010 » 0,2
» 010» 020 » 0,1

2.3.2. IIpedsapureavroe orTdesenue MblULbAKA OTZOHKOL 8  Bude
xaopuda.

[locsie pacTBOpeHHst HaBECKH YacOBOE CTEKJ/IO OMBIBAIOT HeGOJbIINM
KOJIMYeCTBOM BOABI, NPUOABJAIOT K pacTBopy 10 cm® cepHOB KHCJIOTH
(1:1) » BHIMapHBal0T A0 Hauaja BBIAEJEHUS IAPOB CEPHOH KHCJOTHI.
€ConepKUMOe cTaKaHa UM KOJAOBl OXJ1aXAAIT, OCTOPOXKHO A00aBIAAIOT
30 cM® consiHo# KucaoTet (1:1) W KOJAHUYECTBEHHO NEPEHOCHT B KOGy
LIS JHCTHIISIUMY BMECTHMOCTBIO 250 cM3 BMecTe ¢ HepacTBOPUBIIHMH-
<5l cO/IAIMH, OOMBIBasA cTeHKH crakaHa 15 cM® Boau. B koaly npuGas-
Jaot 0,5 r cepHOKHCJOTO THApasuHa, 0,5 r 6POMHCTOrO KaJjus U Mef-
JIEHHO OTTOHAIOT TPEXXJIOPHCTHIH MHIULAK, HArPeBasl PacTBOD He BHILIE
120 °C. Ortronky mpojoJ/KamT A0 TeX IOpP, IOKa B NIPHEMHHK He Iie-
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peEUILCT “/3 II€PBOHANAJ/ADHOIO ULUDEMdA pPpdllibUpd. AMLAdaARL LWURPeiIt
B crakaH BMecTtumocTbio 100 cMm3, B KOTOPBHIA NpeBapHTE/NbHO IOMENa-
1o 10 cM?® Boabl. JIHCTHAAAT MepPeBOASIT B MEpPHYIO K0J0y BMECTHMOC-
Thio 100 cMm3, f0BOAAT BOAOH A0 MeTKH U NepeMemnBaior. OTOupaior
20 cm3 pacTBOpa, IOMELIAIOT B CTaKaH BMecTUMOcThio 100 cM?, mpuin-
BaioT 10 ¢M3 a30THOH KMCJOTHI, PacTBOpP BHIIAPHBAIOT JOcCyXa M BhHI-
JepxuBarT cyxoi octatok 40—60 mux npu 120—130 °C. Ilocne ox-
JaXKAeHHA K COAepXHMMOMY cTakaHa npusauBaioT 20 cm® monubaartHo-
ruapasuHoBoro pactBopa. CrakaH HaKpHIBAIOT CTEKJIOM H [OMeEILAloT
Ha KUIAIYIO BoAsiHylo 6anoo Ha 10 MuH, PactBop oxaaxnatotr po 20°C,
mepesuBaloT B MEPHYIO KOGy BMecTHMOCTbIO 50 cM8, noanBaloT 10 MeT-
KA TeéM K¢ MOJHOAATHO-THAPA3HHOBLIM PAcTBOPOM H NEePEMEUIUBAIOT.

OnTHYECKYIO MJIOTHOCTH PACTBOPOB U3MepsIoT uepe3 30 MUH HA cre-
KTpodoToMeTpe Npu AJrHe BoJHL 840 HM MiaH Ha (QOTO3JEKTPOKOJO-
pUMeTpe cO CBETO(PHABTPOM, HMEIOLEM MAaKCHMyM IPONYyCKaHHS B HH-
TepBase jaauH BojaH 650—710 uM uau 710—900 uM. B xavectBe pacr-
BOPa CpaBHEHHS HCMOJb3yIOT BoAy. ONHOBPEMEHHO ¢ BLIMOJHEHHEM
aHaJu3a IPOBOAST KOHTPOJBHBIH ONBIT HAa 3arps3HeHHe PEaKTHBOB.

OKucJ/IeHNie MBIIILSKA MOXKHO IPOBOJUTHL NEepMAaHraHaTOM  KaJHd.
JIlJas1 3TOro AHCTHJAJAT TEPeBOASIT B MepHYIO KoJOy  BMECTHMOCTbIO
100 cm®, mpubaBaswT ABe Kanjad ¢eHoJdranenHa U HEHTPAJHUIYIOT
pPacTBOPOM THAPOKCHAA HATPUSA C MaccOBOi KoHueHtpauue#t 400 r/nm®
J0 TOSBJIEHHS yCTONUMBOA MaJHHOBOH OKpPacKH. 3aTeM NPHJIHBAIOT TO
KaiisiM cepHyio KHCJoTy (1:4) 10 HCUE3HOBEHHS OKPACKH W TPH KalJiw
B H30bITOK. PacTBOp 0XJa:KAalOT, NOJMHUBAIOT BOAOH 10 METKU U mepe-
MelIUBaloT.

B MmepHy10 KoJ6y BMeCTHMOCTbIO 50 ¢M? NOMEIalT aJHKBOTHYIY
yacTh pactBopa 20 cM3, npufaBJsOT MO Kan/iAM NDH NMepeMellHBaAHHK
PacTBOP MapraHIIOBOKHCJOTO KaJiusd A0 IOABJIEHHS YCTOHYHMBOH B Te-
yenue 1 mun okpacku. [Ipunueator 15 cm® Boan, 5 cM® pacrBopa Mo-
JHOIEeHOBOKHCJIOrO aMMOHHS B CEpPHOH KucJjaore, 2 cM3® pacTtBopa ac-
KOpOWHOBOA KHCJIOTH WM pacTBopa ruapasuHa. CofepxuMoe KOJObE
AepeMeNnIMBalOT W HarpeBalT Ha Kundllef BoAAHOH OaHe B TeueHHE
15 muH.

PacTBop 0OxXJaxa1alorT, JOJMBAIOT A0 METKH BOAOH H IepeMellHBa-
IOT.

OnTHYeCKYIO TNIOTHOCTh PacTBOpa M3MEPSIOT KaK NPHUBEIEHO BHIIIE.
W3 3HaueHHs1 ONTHYECKOH IIJIOTHOCTH aHAJH3HPYEMOro pacTBOpa BHIYH-
TalOT 3HAYEeHHE ONTHUECKOH MJIOTHOCTH PACTBOPA KOHTPOJIBHOTO OIBITA.

Maccy MBlIIbSIKA HaxoAsAT MO I'PafiyHPOBOYHOMY rpadpHKy HJIH Me-
TOJOM CPaBHEHHS CO CTaHAAPTHHIM 00pa3LUOM, OJU3KHM 10 COCTaBy K
aHaJau3upyeMoifl npobe W NPOBENCHHLIM Uepe3 BCe CTAAUH aHAJH3a.

2.3.3. IIpedsapuressvroe ordeserue muiioaxka ocaxclenuem 8 sude
cyavgpuda.

Ilocne pacTBOpeHHS HaBeCKH YacOBOe CTEKJ0 OO6MLIBAIOT HebOJb-
IIHM KOJIHUECTBOM BOABI, mpuiuBaioT 20 cm?® cepHo#t kuciaotel (l:1) m
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MOe CcTaKaHa wiu KoJabwl oxJsaxpgaior, pobasasior 40—50 cmM® BOAL,
PACTBOPSIOT COJIM NP HarpeBaHud, npuausawT 10 ¢M® pactBopa BHH-
HOH KHCJOTH W HarpeBaiorT 5—10 MuH. 3areM NPUAHBAIOT AMMHAK A0
pH 8—9 no uuaukatopHo#i Gymare H HarpeBaloT B TeueHue  15—20
muH npa 90—95 °C g0 noaHoro pacTBOpeHHs ocaaka. [locae oxyaxnue-
HHs K pactBopy npubaBasior cepHylo kucaory (1:1), po pH 2 no un-
AuRaTopHOH Oymare u 10 cM® B H3OBITOK, LOJHMBAIOT PacTBOp BOJOA
1o 180 cm® u Harpepaiot a0 xunenus. OctopoxkHo nobaBiasiiorT 2—5 F
FHAPOKCHJIAMHUHA THAPOXJOPUAA U KUNATAT PACTBOP OO HOJHOrO BOC-
CTaHOBJEHHs XKeJje3a (IO peakuuH ¢ PojaHHCTHIM amMmoHueM). Ilpu-
6asjsior 10 cM3 pacTBopa THoaueraMuAa, 1 c¢cM3 pacTBopa a30THOKHC-
JIOH MeJH, BBIAEPKUBAIOT pacTBOp C BBIINABIIHM OCaAKOM CyJb¢HAOB B
Teuenne 10-—15 MuH Ha Temsof nuurte, 3ateM npubapaswor eme 10 cm®
pacTBOpa THOoaueramuza, BoigepxkusaT 30—40 muH npu 85—90 °C u
OXJI2XK1al0T., |

Yepes 4 9 0cafioK cyabPUA0B OTHUILTPOBHIBAIOT HA ABA (HILTPA
«fenas JgeHTa», NPOMBIBalOT 6—7 pas BOAOH, PACTBOPSANOT CYJAbQHALL
Ha ¢unbpTpe B 30-—40 cm® ropsiuell cMecH COJNAHOA H a30THOH KHCJIOT
(1:1) mopumusamu nmo 10 cM® ¥ NPOMBIBAIOT OCTATOK Ha ¢HUIAbTpe 3—4
pasa ropsiued BOAOH, coOupas (QuJbTpaT U NPOMbIBHbBIE BOABI B CTaKaH,
B KOTOPOM NPOBOAUJIOCE OocaxkjeHHe. @UabTp 0TOpaCcHBaIOT.

PactBop ymapuBaioT 1o oGbema 80—90 cMm®, mepeHOCAT B MepHYIO
Koa0y BMecTuMocThio 100 ¢M3, TOBOAAT BOAOH N0 METKHU U lepeMemIn:
BaloT. OTGUpalOT aJMKBOTHYIO YacTh pacrBopa 20 cM® W momemarr B
crakaH BMecTuMmocTbio 100 cm3, pacTBop ymapuBawT Ao ob0bema 3—5
cM3, 106aBasoT 2 ¢M® XJOPHOH KHUCJOTH H BHIIAPHBAIOT JIO NOSABJEHHSA
napoB XJIOPHOH KHCJOTH. CTakaH ¢ pacTBOPOM OXJaxzaarmoT, oOMbIBa-
I0T CTEHKH CTaKaHa BOJOH H TNOBTOPSIOT BhIlaDHBaHUE A0 MOABJCHHSA
NapOB XJIOPHOH KHCJIOTHI.

[Tocse oxnaxkAeHHsS K COASPKUMOMY crakaHa npubasasior 20 CM3
MOJING1aTHO-THAPA3UHOBOIO pPacTBOpa H jiajee MOCTYNAalOT KakK NpHBe-
JeHo B n. 2.3.2.

2.3.4. lloctpoerue 2padyuposouroco epaduxa :

B wectb crakaHoB BMecTHMocTbio 100 ¢cM® (IpH nmpoBeieHHH OKHC-
JeHHs MDLILIbsiKa a30THOH KHCJOTH) HJH B IIeCTb MEDHBIX KOJO BMec-
THMOCTbIO 00 cM?® (mpu mpOBeeHHN OKHCJAEHHS MblIIbSIKa NepMaHraHa-
TOM KajiUf HJAW NPH NPOBeAeHUH aHanau3a no n. 2.3.3) noMelianTr 13
2; 3; 4; 5; 6 cm3 crangaptHOorO  pacrBopa b, 4TO  COOTBETCTBYeT:
0,00001; 0,00002; 0,00003; 0,00004; 0,00005; 0,00006 r MbBAKA.
CeabMoOil cTakaH (Mau MepHas Kosabda), B KOTOPHIH m06aBJsIOT Bce pe-
aKTHBLI, KpOMEe CTAHJapTHOrO pacTBOpa MHIIBAKA, CAYKHUT JAJS NpoBe-
JAeHUs KOHTPOJIbHOTO OIBITA.

[Ipy npoBeieHHH OKHCJEHHUS MBIIIbSKAa a30THOH KHCJOTOH BO BCe
crakanbl npuauBaloT 10 ¢cM® a30THOH KHCAOTH, PacTBOP BHIIAPHBAIOT
Jocyxa M BbigepxkKuBatoT cyxo#i ocratok 40—60 mun npu 120—130 °C.
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Ilocne oxsaxkjaeHust K coaep:KUMOMy cTakaHa npuausaioT 20 cm® Mo-
JHOAaTHO-THpa3uHOBOro pactBopa. CTakaH HaKpHIBAIOT CTEKJOM H IO-
MeILaloT Ha KHMAIYIo BOAsHYIO 6aHio Ha 10 muH. PacTBOp 0XJM1aXaaioT
o 20 °C, mepesuBaloT B MepHYI0 K06y BMecTHMOCThIO 50 cM3, mosu-
BaIOT A0 METKH TeM e MOJHOAATHO-TUAPA3HHOBHIM PacTBOPOM H Ie-
peMeInBaloT.

ITpu npoBejeHHH OKHCJEHHS MBIIIbSIKA NTepPMAaHraHaTOM KaJHs B
KaXAyl0 MepHylo KoJ6y BMecTHMOCTbIO 50 cM® npubaBAfOT NO Kan-
JIAM PacTBOP MapraHIOBOKHCJOTO KaJus A0 NOSBJEHHsS YCTOHUUBOH B
TeyeHne 1 MWUH OKpacKH, NPUJHBAIOT BoAy go ob6bema 40 cm3, 5 cm3
pactBopa MOJIMG/IEHOBOKHCJIOIO aMMOHHSI B CepHOfi Kucaore, 2 cm3
pacTBopa acKopOHHOBOH KHCJOTHL WJM pacTBOpa THJApPA3HHA, NepeMe-
LIHBasl pacTBOpP mocJse NpubaBiaeHHA KaxKAOro peakTHBa. ComepxkuMoe
KOJIObl NepeMelUHBAIOT H HarpeBaloT Ha KHNALLeH BOASIHOH OaHe B Te-
yeHue 15 MHH, OXJiaXK[alOT, JOJHRAIOT OO0 METKH BOJAOH W NepeMelIH-
BaooT. [Ipunposenenun ananusa nmo m. 2.3.3 Bo Bce CTAKaHbI IIPHJAUBAIOT
2 c¢M?® XJOpHOHM KHCJOTH M BBHIIAPHBAIOT HO MOSIBJEHUS NAPOB XJOPHOMH
KHcJaoThl. CTakaH ¢ pacTBOPOM OXJaKAaloT, 06/NBAIOT CTEHKH CTaKaHa
BOJOH H MOBTOPSAIOT BHIIApHBAHHUE 10 NMOSABJEHHS NAapOB XJIOPHOH KHC-
J0Tel. llocje oxnaxKaeHUs K CONEePKHUMOMY  CTakaHa  rpubOaBJAIOT
20 cm3 moanubpato-ruapasuHoBoro pacrsopa. CraxaH HakKpbIBAlOT CTe-
KJOM H NOMeINaloT Ha KUIANiyl BoAsHYyI0 6aHio Ha 10 muun. PacrtBop
oxnaxpaior 1o 20 °C, mepejquBaoT B MEpPHyI0 KOJOy  BMECTHMOCTBIO
50 cM3, 10AUBAIOT A0 METKH TeM XKe MOJu6JaTHO-rHAPA3HHOBLIM PacT-
BOPOM H NepeMelIHBaloT. :

ONTHYeCKyI0 NJOTHOCTh pAacTBOpPa HM3MEPSIT KaK IIPHUBEAEHO B
n 2.3.2.

[To HafifeHHBIM 3HAUEHHSIM ONTHUECKOH HJOTHOCTH H COOTBETCTBY-
IOHM UM 3HAUYEHHSIM MacChl MBIIUbSKA CTPOST TrPajyHPOBOUHBIH Tpa-
¢uk. HomyckaeTcss NOCTpoeHHe I'PaAyHPOBOYHOro rpadyuka B KOODIH-
HaTax: onTHYecKas MJAOTHOCThL — MaccoBas J0JiS MBIIbSAKA.

24. Ob6bpaboTKa pe3yJabTaTOB

2.4.1. MaccoByo poqwo Mblbska (X) B NpOLEHTaxX BHIUUCJASIOT TO
¢opmye

mq-100
= —re |
m
rfe m; — Macca MBllIbsiKa B aHAMU3HPyeMoH npobe, malfeHHass 1o
rpafiyHpoOBOYHOMY TpadHKy, T;
m — Macca HaBecKH NPOOBI, COOTBETCTBYIOIIAA aJHKBOTHOH uac-

TH, T.
2.4.2. HOopMBl TOUHOCTH W HOPMATHBH KOHTPOJISI TOYHOCTH OMpeje-
JIEHUS MAaCCOBOH AOJH MBIIIbAKA NpHBeAeHH B TabJa. 1.

2.4.3. MetoJ NpUMEHSIIOT DU Pa3HOIJIACHAX B OIlEHKE  KauyecTBa
YrJepoOAHCTOH CTAJH U HeJerHpOBAHHOIO YyryHa.
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31. CymrocTp MeTOLA

MeTtog OCHOBAH Ha TMOTEHIHOMETPHYECKOM THUTPOBAHUH MBIIIbSAKA
(I1I) pactBopoM GPOMHOBATOKHCJIOTO KaJHs A0 TOJNyYeHHsi cKauKa Io-
TeHHaJja. MBUIbSIK NpelBapUTe/bHO OTACASAIOT  OT CCHYTCTBYIOIIMX
3JIeMEHTOB OTIOHKOH B BHJE TPEXXJOPHUCTOrO MBIIbSKA H3 COJISIHOKHC-
JIOT0 pPacTBOpPA B MPHCYTCTBHM OPOMHCTOTO Kajusg ¥ CepPHOKHCJOrQ
rHApasuHa. '

32. Anmapatypa H pPeakKTHBH

Annapat aas auctuaasndn Mpimbaka no F'OCT 14204—69  uaw
JApYroil KOHCTPYKILUH.

YcraHoBKa 4451 NOTEHILHOMETPHUYECKOro THTPOBAHHUS!

mapa 9JIEKTPOAOB: WHAMKATOPHLIM NJATHHOBHIH H 3JEKTPOJA CpaB-
HEHUS1 — KaJIOMEeJIbHLIH; T

MarHHTHasi HJIH MeXaHHYecKas MellaJkKa, ' '

MHJIIMBOJILTMETP TOCTOSHHOIO TOKa HJau pH-Merp, Mmo3BoJisIOnIHe
yeTKO PUKCUPOBATh CKAYOK NOTEHIHAMA B KOHEUHOH TOUKe.

[Ipu HeobxoaumocTH K npubOpYy MOCJEN0BATENbHO  NOAKJAIOYANOT
nepeMeHHOe CONPOTUBJEHHE, MO3BOJIAIONIEe NTPOBONUTL HU3MEDPEHHE B
npejenax wkaJasl npubopa.

Kucsora coasinas no F'OCT 3118—77 wau no 'OCT 14261—77 u
pasbaBnenHas 1:1.

Kucaora asornas no FOCT 446177 unu no FOCT 11125—84.

CMechb cOJMSHOH ¥ a30THOH KHcJOT (3:1), roToB4T nepej HpuMmeHe-
HUEM.

Kucaora cepnas mo 'OCT 4204—77.

Kaauit 6pomuctail no [OCT 4i60—74.

Tunpasun ceproxucauit no F'OCT 5841-—74.

Kaquii 6pomaosartokucdablii mo T'OCT 4457—74, pacTtBop ¢ MOJasp-
HOH KoHUeHTpauHe# skBuBajsenta 0,01 Moab/aAM3, roToBSIT clAEAYIOIWHM
obpazom: 0,2783 r npesBapHTENbHO NEPEKPUCTANIN3OBAHHOIO H3 BOA-
HOTO pacTBopa H BeIcymeHHoro npu 150—180 °C OpoMHOBaTOKHUCJIOrO
Kanaust pacteopsiioT B 100—120 cM3 BOARI, epesiiBAIOT B MEPHYIO KOJI-
6y BMecTuMOCThIO | AM3, MOMBAOT 10 METKM BOAOH M NePEeMelIHBAIOT.
Honyckaercsi mpuroToBJieHue pacrBopa u3 ¢ukcanada.  Macconas
Konuentpauust (7T) pactBopa 6pOMHOBATOKHCJ/IOIO KaJlks, BhIpaxeHHas
B I MBIIIbsIKa Ha | cm3 pacrBopa, cocrasasier 0,0003746. Maccosyio
KOHIleHTpauuio pacTBopa GpOMHOBaTOKHcAOro Kaguda (7) nposepsiior
Mo pacTBOPY THOCYyJb(ara HATPHUSA, MBILUbAKOBHCTOMY aHTHAPHAY HJH
cTaHaapTHOMY ofpasiy, GJH3KOMY 10 COCTaBy I MAacCOBOH J0Jie MBI-
WbsKA K aBaauzupyeMoit npode.

33. IlposeneHnure aHaau3a

HaBecky cra/ju HJAH YyryHa Maccod 3 I' MOMeulaloT B CTAKaH HJH
kKoa6y BMecTHMocThio 600 cm3, npuauBator 60 cm® cMecu colgHOH H
azotHoM Kucaor u 25—30 cm® cepro#t kucaorh. CraxkaH uau Konby Ha-
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KpPbibailyl HaCLbBbIM ClChkjAUM H HPDOBOAAT pdACIBOPEHHMC BHAYAJAC IIPDH
KOMHATHOH TeMIepaType, a 3aTeM [IPH YMEePEHHOM HarpeBaHHH JIO MOJI-
HOTO pacTBOpPEHMS! HABECKH,

YacoBoe cTekJ0 OMOJMACKUBAIOT HEGOMBUIMM KOJHYECTBOM BOJB H
BHIIAPHBAIOT PACTBOP A0 HauaJjla BHJEJEeHUS NapOB CEPHOH KHCJOTHI
Conepxkumoe cTakaHa OXJaxKAalOT, OCTOPOXHO mpuausBalT 100 cm3
COJITHOH KHCJHOTH (1:1), 1 KosnuecTBEHHO NepeHOCAT PACTBOP B KOaGy
ANST NHCTHIAALUME BMecTHMOCTbi0 200 cM3. [lpu moBHIIIEHHOM coaep-
¥KaHuH rpaduTa cjielyeT IPUMEHSIThH KoJby BMecTuMocTbio 500 cm3,
TaK KakK NPH JAMCTH/JISILHMU IPOHCXOJIUT BCIEHHUBAHHE PacTBOpaA.

B konby no6aBasiior 1 r 6POMUCTOrO KaJus, 3 T CEPHOKHCJOTO THJ-
Pa3HHa M MeJJICHHO OTrOHAIOT TPEXXJIOPHCTHIA MBIINLSAK, HarpeBas
pactBop He BHIne 120 °C.

HucTuanar co6upaloT B cTakaH BMecTHMOCThIO 400 cM3, B KOTOPHI
npeasaputesibHO nomMewaoT 40 cm?® BoAabl. OTroHKY HPOAOJKAIOT AO
vex [op, MOKa B NPHEMHHUK He nepeigeT ?/; mepBOHAayaJbHOro o6beMa
pacTaopa.

CrakaH ¢ IMCTHJJISTOM NMOMEINAIOT B NPUGOP AJS MOTEHIHOMETDH-
YECKOro THUTPOBAHHS, OIyCKAalOT MeIIaJKy H 3JEKTPOALl U, BKJIOYUB
MeInaJiky, nepeMemuBaloT pactBop B TeyeHue 0,5—1 MuH. 3areMm, He
BHIKJIIOUas1 MeIlaJIKy, TUTPYIOT pacTBop, 106aBJisis 10 KalJdgM H3 MHUK-
po6lopeTkH OpOMHOBATOKHCJBIN KaJHil 40 MOJyYeHHsT CKAauKa IOTeH-
nHaJja.

34. O6pafoTkKa pe3syabTaToOB
o 3.4.1. MaccoByio n0J10 MBlIIbsiKA (X|) B NPOLEHTAX BHIUUCJAAIOT MO

opMyJie

x==T0 T o,
rie V — ofbem pacTBOpa GPOMHOBATOKHCJIOTO KaJHs, H3PACXOJOBAH-
HbIH Ha THTPOBaHHe aHAJHU3HPYEMOrO pacTBOpa, cM3;
V|— o6beM pacTBopa GPOMHOBATOKHCJIOrO KaJMs, H3PAacXOAOBAH-
HBIH Ha TUTPOBaHHE PAcCTBOPA KOHTPOJLHOrO ONBITA, CM3:

T — MmaccoBasl KOHIUEHTPAlMsl pacTBOpPa GPOMHOBATOKUCJIOTO Ka-
JHS ¢ MOJNISIDHOH KOHUeHTpanue# sksuBasenta 0,01 moan/amsd,
BBIpaXKeHHasi B T MbUIbsiKa Ha 1 ¢M® pacTeopa;

m —— Macca HaBeCKH.

3.4.2. HopMBl TOYHOCTH U HOPMATHBBI KOHTPOJIS TOUHOCTH OTpeje-
JIEHHST MaCcCOBOH HLOJIH MLIIIbAKA NMpHBeAEHE B Taba. 1.



1. PABPABOTAH U BHECEH MunncrepcTBOM 4epHOH Meraaayp-
ran CCCP |

ACITIOJIHUTEJIHU

H. K. Hecrepos, xaunx. texn. mayk; C. U. Pyaioxk, Kauja. TexH.
Hayk; C. B, CnupuHa, KaHll. XHM. HayK (PYKOBOAWTENb TEMH);
B. . Kosanenko, xaun. texH. Hayk; H. H. punenxo, xauag. xum.
Hayk; JI. H. bepe3zosas; O. M. KupxHnep

2. YTBEP)XLEH U BBEILEH B 1EACTBHUE Ilocrauosaennem Io-
cyaapcrsentoro komutera CCCP no cranpapram ot 25.08.88
Ne 3018

3. BBAMEH T'OCT 22536.6—77

4. CCBIJTOYHBIE HOPMATHBHO-TEXHUYECKHE NOKYMEH-
Thbl

O6Gosnauenne HTJ, Ha HoMep nyHKTAa, Qbo3davenne HTIH, Homep nynkra,
KOTOPHII HaHa CChIAKA MOAMYHKTA HAa KOTOpBIT fAaHa NOANYHKTa
' CCBbLIKA
|

TOCT 1973—77 2.2 IFOCT 5962—67 22
['OCT 3118—77 22, 3.2 I'OCT 994976 2.2
'oCT 3760—70 2.2 roCT 11125—84 22 3.2
TOCT 3765—78 2.2 TOCT 13610—79 2.2
IroCT 4160—74 2.2, 3.2 I'OCT 14204—69 2.2, 3.2
I'OCT 4204—77 2.2, 3.2 rOCT 14261—77 2.2, 3.2
TOCT 4328—77 2.2 TOCT 18300—87 2.2
I'OCT 4457—74 3.2 [OCT 19522—74 2.2
TOCT 4461—77 2.2 3.2 I'OCT 20490—75 2.2
TOCT 5456—79 2.2 I'OCT 22536.0—87 1.1
T'OCT 5817—77 2.2 I'OCT 24147—80 2.2
IF'OCT 5841—-74 2.2, 3.2
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