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MEXTOCYJAAPCTBEHHBRA CTAHIAPT
SRR

rJIUHO3EM
MeTon, onpepeieHus roct
OKCHAA KaNbiHA
25390—93
Alumina. Method for the determination
of calcium oxide (MCO 2069—76)

OKCTY 1711

Jdara Beepenus 01.01.95

1, HASHAYEHHE U OBJIACTb NPHUMEHEHHS

Hacrosmuti ctapzapT pacnpoctpaHsiercsd Ha rJHHO3EM, MCIOJb3ye-
MBI/l NpeHMyIIEeCTBEHHO AJs1 NPOH3BOACTBA AaJNIOMHHHSA, H yCTaHaBJH-
BaeT aTOMHO-a0COpOUHOHHEIE MeToJ] ONpelesIeHHs OKCHAA KaJbLus
npu mMaccoBoit goJe ot 0,003 xo 0,035 %.

JononHeHnua u H3MEHEHHS, OTpaXKalollHe HOTPeGHOCTH HAapPOAHOTO
XO03ICTBA, BH/€JE€HH KyPCHBOM.

2. CCbIJIKH

I'OCT 25542.0 T'innosem. O6GuiHe TpeGoOBaHHA K METOAAaM XHMHYe-
CKOro aHaJH3a,

TOCT P 50332.1 I'nunoseM. MeToAH pasjoXeHHs npoOb W NpH-
rOTOBJIEHHE PacTBOpaA.

['OCT 27798 I'nunosem. OT60p H NOATrOTOBKA pOo.

TOCT 25389 I'aimHo3eM. MeTon mOArOTOBKH NPOGHI K HCIHTAHHIO.

3. CYHLHOCTb METOJA

MeTon OCHOBaH Ha KHCJOTHOM u#Al UEAOYHOM Pa3JIOXKEHHH TJHHO-
3eMa M H3MepeHHH aTOMHOH abGcopOlLHH KaJbLuf NPH AJHHE BOJIHH
422,7 HM B NJIaMEHH alEeTHJIEH — 3aKHCh a30Ta.

Mpaumevanke [as obsierdeHHst SMHCCHH KaJbllHA K PacTBOPY NpPHGABAAIOT

HOHHI, a AJf TNOBHIUECHHS 4YYyBCTBHTCJILHOCTH Ilpﬂ6aBJl.’)IlOT HOHH JIAHTaHAa MJIH TpH-
3TaHOJaMHHA.

H3nande opHunanbHoOe
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4. AINAPATYPA, PEAKTHBBI H PACTBOPBHI

CrnexkTpoMeTp aTOMHO-a6COPOLHOHHBIA C acMHPaTOPHOH ToOpeJaKo#H
Ha aueTHJeHe M ABYOKMCH a30Ta HJH Ha aLeTHJEHOBO-BO3AYIIHOM
CMECH.

O6riuHoe na6opaTopHoe 060pyLOBaHHE H3 CTEKJa, He cojepxalle-
TO KaJbIHs, UAU U3 NOAUITUACHA,

BiopeTka, rpagynpoBanHas 1o 0,05 cm3,

KanbuyueBas samna ¢ nonbsiM KaToZOM.

Ilpy npoBeneHHH aHa/JH3a HCNOJbL3YIOT TOJBKO aHAJHTHUECKHE pe-
aKTHBBL H TOJIbKO BOAY, AMCTHJJIHDOBAHHYIO ABaXJhl B annapare U3
GOpOCHJIMKATHOTO CTeKJa C NPUTEPTHIMH COeJMHEHHUSAMH, UM BOAY 3IK-
BHBaJIEHTHOH UHCTOTHI.

Auerunen rexunueckuii no FOCT 5457.

3akucbh a30Ta.

Kucaora coasnas (¢ =1,19 r/cm®) no T'OCT 3118 u pacrsop 1:1
uam 38 Y% -Hbiif pacTBOp.

Kucsota asothas no T'OCT 4461.

Kucnora 6opuas no TOCT 9656.

Auneron no TOCT 2603.

Pryts mo FTOCT 4658.

Huxkeao xaopucteiii no I'OCT 4038, pacreop 2 ef/dm®. Jlantaw
XJOPUCTHIA KPUCTAJINHYECKHH.

TpustanosaMuH, u., p = 1,130 r/cm.

Okucp a/lOMHHHA yucTas, 99,95 9 u Bblue, ¢ coaepKaHHEM OKCH-
Ia Kaabuus menee 0,0005 %.

Anromunuis mapxu A995 no FOCT 11069.

PacTBop asioMuHHSA (KHCJAOTHHIN): B3BemwuBaloT 11 r cBepXuHcTOro
amoMuHusl (99,999 %) B BMIe CTPYXKEK, MOJYYEHHHIX NPH CBEPJEHHH
HJIH Pe3aHHH, H NPOTPABJIHBAIOT B HeboJsblIOM KojudecTBe 68 % -Horo
pacTBopa a3oTHOH KHcaoTH ( p = 1,40 r/cM®). TIpoTpaB/ieHHbE CTPYX-
KH TIPOMBIBAlOT BOZOH M BHICYLIHBAlOT aleTOHOM. HaBecky 3THX cTpy-
Kexk Maccoit 10,588 r moMemialeT B XHMHYECKHH CTaKaH JAOCTAaTOYHOMH
emroctd (nampumep 500 cm3) u pgob6aeasiioT 144 cM® pacTBOpa coud-
noli kucaoTh (1:1). C uenpio ycuHaeHHst AeHCTBHA KHCJOTH H106aB-
amoT 1 xammo cBepxuucToii prytH. Ilocie npexpaileHHs peakuuH
[OMENAIOT CTaKaH Ha NecYanylo 6aHI0O M HarpeBaldT Ha cJaabom
orHe A0 HOJIHOrO PacTBOPEHHs allOMHHHS. PacTBop OCTyXaloT, mepe-
JMBAIOT B MEpHYI0 KoJa0y BMecTHMoeTbio 500 cMm3, AoaHBalOT BoJoOH
JO METKH U MepeMeLIuBaIoT.

Honyckaerca 20T08UT6 pacreop QAIOMURUR Caelyrouum 06pasom:
26,5 2 aar0MUuRUEBOIl CTPYNCKU NOMEUWAOT 8 CTAKAH BMECTUMOCTbIO
1000 cm? u dobasasior neborvwumu nopyuamu 600 cu® pacrsapa co-
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ASIHOLL KUCAOTbL, 3aTem Kanalo pTyTu usu 1 cm® pacreopa xaopucrozo
nugeasn. flocae 3asepuienus GypHoi peakyuu pacreop Hazpesaor 4o
NnOAKO20 PACTBOPEHUS CTPYNKU, OXAAHKOAIOT U NEPEHOCRAT 8 MEPHYI0
K026y emectumoctsio 1000 cm3, dorusaror 8o meTxu 8000ii u nepeme-
Uiu6aror.

1 ¢M® pacTBopa comepxut 0,0265 r aJIOMHHHS.

Hatpuii xsopucteiii no I'OCT 4233, pacrsop 8 r/am3, roroBAaT
CAeAyIOIUM 06pa3oM: B3BemHBAOT 3,770 T XJOPHCTOro HaTpHs, Npel-
BapHTeJbHO BhICYIIEHHOro npu Temmnepatype 110°C B TeueHue 2 4 u
OXJIaXKEeHHOTO B 3KCHKaTope. PactBopsiioT B 200 cM® BOAM H nepe-
JHBAKT B MepHyIO x0j6y, BMecraMocToio 250 cm3, [loawsaioT Bomo#
[0 METKH H NepeMelIHBaOT. 1 cM® MOJyYeHHOrO pacTBOpPa CONEPIKHT
8 Mr okcuaa HaTpHa. PacTBop XpaHAT B GYTHUIH M3 MaTepHaJa, He
cojJiepKalllero KaJblHs U HaTPUsS (U3 NOAUITUAEHA).

HonyckaeTca pacTepp HATpus 20TOBUTb Caedyroujum O06pasom:
1,8851 2 xaopuctoco narpus, npedsapuTesbro BbLICYUWERHO20 NPU Tem-
neparype 110°C u oxaaxdernozo 8 sxcuxarope, pacréopsior 8 200 cm®
800bl. PacTeop nepeHocaT 8 MmepHyio KOAGY emecTumoctseio 250 cmd,
00.au8ai0T 00 METKU 80001 U nepemeuLusaror.

1 cm® pacreopa cooreercrsyer 4,0 2 oxcuda HATPUA.

Hartpuit yraekdcasiii 6essonsniii no TOCT 83.

Kaapuus oxcug no FOCT 8677.

Kaavunii yraekucasit no FOCT 4530.

CraHaapTHble PacTBOPHI KaJbLUHS.

Pacreop A: 1,0000 2 oxcuda karbyus, npedsapurerbHo npoxa-
AGHHOZO 8 NAATUHOBOM TuzAe npu Temneparype 1000°C u oxaaxdex-
Hozo 8 axcuxarope, nau 1,7847 r yriaekucsoro Kajibiiusi, NpexBapH-
TeJbHO NPOKaJieHHoro nmpH Temmepatype 250°C B Teuenwe 2 9 H OX-
Ja)XAEHHOIO B 3KCHKAaTOpe, pacTBOPHIOT B CTaKaHe BMECTHMOCTHIO
600 cM3 B 10 cM3 consiHoit KHCJaOTH H 15 cM3 Boam. PacTBop mepeHo-
cAT B MepHyio Koaby BMecTHMocTbio 1000 cM3, nOMHBalOT A0 METKH
BOAOH H NepeMelIHBAIOT.

1 cM® pactBopa A cozepxkut 0,001 r oKkcHAA KaJabIHs.

Pacreop B: 100 cM® pacreopa A nepeHocatr B MepHyWw Koaby
BMecTHMOCTbIO 1000 cM®, NOAMBAIOT JO METKH BOAOH H HepeMellH-
BaIOT.

1 cM? pacrsopa B copepxut 0,000] r okcHza KaJbIHS.

Pacrsop B: 100 cM® pactsopa B nepeHocsT B MepHYIO Koaby
BMecTHMOCTBIO 500 cM?, ZONIHBAIOT O METKH BOAOH H NepeMelllHBaIQT.

1 cm® pacrsopa B copepxur 0,00002 r oxcnaa KaAbHHA.

Pacteop I': 50 ca® pacreepa B nepeHociT 8 meprywo xkoaby émec-
TuMocTo0 100 cM3, Gorusaor 00 meTKu 8000 U nepemeuiusaior.

1 cm® pacrsopa I codepacur 0.00001 2 okcuda Kasbyus.
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5. MPOBEAEHHE AHAJIH3A

5.1, OnpepgeffeHHe MaccoBOH XOJH OKCHAA Kasdb-
LHS NPH NOMOILH TPAagJYHPOBOUYHOro rpadHka

5.1.1. as aHajau3a HCOOJB3YIOT pPacTBOp, MPHIOTOBJEHHHA MO
T'OCT P 50332.1 (B cayvyae HCNOJIL30OBAHHS pacTBOpa NPoGH, MPHro-
TOBJIGHHOTO METOAOM Pa3JOXeHHs NpOGH CHNJaBJE€HHEM, MNPHMEHAIOT
a30THOKHCJIBIA pacTBoOp).

5.1.1.1, Ilpu KHCJOTHOM pa3JIOXEHHH K PacTBOPY, NOJyYeHHOMY
nocsie passioxeHus 2 r (I 2) npoGel H NMOMELIEHHOMY B MEPHYIO KOJI-
6y BmectumocTbio 100 cM3® (50 cm®), moGaBasior (5—2,5x) cm® pacr-
BOpPa HaTpHsd, I'le X — MaccoBas N0Js OKCHAA HAaTPHA B npobe B Ipo-
ueHrax, onpegenaesHas I'OCT 256542.3. 3arem K pacrBopy AobaBJs-
10T 45,6 (2,28 ¢) xJopucToro JaHraHa wiau 10 cM® (5 cm®) TpH3Ta-
HOJIaMHHa, JOJHMBAIOT O METKH BOjJOf H nepememuBaioT. MaccoBas
JOJIl OKCHIA HATpHsi MO OTHOLIEHHIO K Macce NpoGH HOJKHA COCTaB-
aath 2 %.

5.1.1.2. [Tpu passoxenuu npobo. cnaasienuem K pacreopy, noiry-
HEHHOMY NOCAE PASAONCEHUS 5 2 U NOMEUEHHOMY 8 MEepHYI KoAbY
amecTumoctoo 250 cm3, dobasaswor 0,7 2 XA0pUCTOZ0 AAHTAHA, GOAU-
8arr do MerKu 8000 U nepemewiusaioT.

PacrBop koHTpoabHoro ommita rorosatr mo 'OCT P 50332.1, no-
6aBJsis B MepHYI0 KoJa6y 20 cM3 pacTBOpa aJIIOMHHHSI NMPH KHCJOTHOM
passioxkeHun npo6ul 1 100 cM® pacTBopa aJIOMHHHS NPH Pa3JOKEHHH
npobul cnjaBjenueM. PacTBop XJOpHCTOrO JaBTawa [0GaBJfAIOT B
KOJIHYeCTBAXx, ykasaHHHX B m. 5.1.1.1 1 5.1.1.2.

Tlepex usMepenueM aTOMHON aGCcOpPGUHH NPOBOISAT  PEryJHPOBKY
CneKTpopOTOMETPa ¢ KAAbIHEBOIl J1aMIIOH.

Uro6ul cTaGHAH3HPOBATh CIEKTPODOTOMETP, €ro BKIIOYAIOT 3apa-
Hee. YCTaHaBJIHBAIOT IAJUHY BOJHH 422,7 HM W AOBOAAT UYBCTBHTE/Nb-
HOCTb M pa3Mep HeJiH A0 HYXKHOFO yPOBHSA. YCTaHaBJMBalOT Heo6Xo-
JIHMOe laBJICHHE alleTHJIeHa H ABYOKHCH a30Ta B ropeJike.

BcachiBaioT B IJIaMs IOOYEPELHO BCe PacTBOPH H KaXAHH pa3s
H3MEepSIOT NOKa3aTe/b CIeKTPaJbHOrO MOrJIOLIeHHS.

CKOpOCTb BCAaCHBaHHMf AOJMXKHA GHTb MOCTOSHHOA B TeuYeHHe Bcex
H3MepeHHH.

ITocsie kaxaoro u3aMepeHust 4epes ropesIKy BCAachiBalOT BOAY.

H3amepaioT aToMHyI0 a6COpOLHIO KaJblUHsi B pacTBOpe MNpoGH
MapaJuiesIbHO C PACTBOPAMH [JIsi MOCTPOEHHS IpalyHPOBOYHOro rpadu-
Ka U KOHTPOJIbLHOTrO ONBITa B MJAaMEHH aueTHJIeH — 3aKHCh a30Ta INpH
IJYHe BOJHH 422,7 HM.

W3 aroMHo#t aGcopbumu pacTBopa mnpoGH BHIUHTAIOT ATOMHYIO
a6Ccop6UHIO PACTBOPA KOHTPOJLHOTO OnbITa. Maccy OKCHAa KaJbLHsA
HaxoAAT M0 rPaAyHPOBOTHOMY I'padHKY.
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5.1.2. 119 noCTpOeHHs IPaJyHpOBOYHOTO rpaduka B 3aBHCHMOCTH
OT METOJa Pa3JIOKEHHUS NOCTYNAIOT CJefyIoNuM 06pa3om:

5.1.2.1. TIpu KHCJOTHOM pas/iOXXKeHHH MPOGH B CEMb MEPHHX KOJG
BMecTEMOcThIO 50 cM? Kaxpas orGupaiotr no 20 cM® pacTBOpa ado-
MHHHS, 5 cM® pacTBOpa HaTpus, 2,28 r XJVIODHCTOrO JIaHTaHa HJH
5 cm8 TpusTaHonaMmuHa, ao6asasior 0; 1,0; 2,5; 5,0; 10,0; 150 u
20,0 ¢cM3 craHpapTHOrO pacTBopa Kaabliua B, uro coorsercrsyer O;
0,00002; 0,00005; 0,0001; 0,0002; 0,0003 1 0,0004 r okcHma Kanb-
uust. Koan6ul Z0AHBAIOT A0 METKH BOAOH H NEpeMEHIHBAIOT.

5.1.2.2. Tpu werounom pasroxenuu npobbt 8 Cemb MEPHHIX KOAD
smecrumoctoio 250 cMd xaxdas nomewaor no 100 cu® pacreopa
aromunus, 12 2 yesexucaozo natpus, 4 2 6opuod Kucaorel, 50 cm®
pacrsopa a3oTrot kucaotel u 0,7 2 x20pucToz0 AanTana. 3arem 00-
6asasior 0; 5,0; 12,5; 25,0 cm® crandapTrozo pacreopa xasvyus B
u 10,0; 15,0; 20,0 cm® pacrsopa b, uro coorsercresyer 0; 0,0001;
0,00025; 0,0005; 0,001; 0,0015 u 0,002 2 oxcuda xardvyusn. Koabbi do-
AUBAIOT 00 MeTKU 8000 U nepemewusarT.

Hameparor atomnyio abcopbyuro Karbyus 6 pacreopax Oasn no-
CTpoerus epadyuposourozo epapukxa HenocpedcTsenHo 00 U nocae us-
Meperus aTomMnol abcopbyuu xarbyus 8 pacrgope npobov. 8 niramenw
ayeruren—3axkuce a3ora. Ha aromuol abcopbyuu pacreopos 0aa
nocrpoexus epadyuposourozo zpaduka esiwuraroT aromnyio abcopl-
Yuro pacteopa, He colepiaujeco CTAHOAPTHBUL PACTBOP KAAbYUA, U NO
NOAYHeHHbIM BHAYEHUAM U COOTBETCTBYIOWUM UM MACCAM  OKcuda
KaabyUs CTPOAT 2padyuposounsid epadux.

5.2. Onpedesenue maccosoi Ooaru oxcuda Kaavyus merodom do-
6agox.

5.2.1. Tasn anaaru3a ucnoasv3yrT pacreop npobsi, npuzoTo8AEHHbIE
no T'OCT P 50332.1 (& cayuae uenons308GHUA PACTBOPA, NPUZOTOS-
AEHHO20 METOOOM PA3AONCEHUS npobbl CHAGBACHUEM, NPUMEHSIOT
Q30THO-KUCAbLIL PACT8OP).

5.2.2. B Tpu mepnoie K066, 8MeCTUMOCTbI0 25 cM® xaxoas or6u-
PAOT AAUKBOTHbIE 4ACTU PACTEOPA npobbi: npu MAaccoaoy 0ose OKCu-
da karoyus or 0,01 o 0,035% —no 5 cm® npu maccosoi dore
oxcuda xaarvyus or 0,005 8o 0,01 % — no 10 cud, npu maccosoii dore
oxcuda karoyus ot 0,008 8o 0,005 % —no 20 cud. B nepsyro Koaby
He A06aBAROT CTAHOAPTHbLL PACTBOpP KAALYUS, 80 8TOPYI0 — G06G8AR-
ror 1,0 cm3 crandaprrozo pacrsopa xasrvyus I, 8 tpersio — 2,0 cm3
crandaprrozo pacteopa Kaasyus I. Koabew doauearor 00 merxu so-
doii u nepemewusaror. Takum o6pazom 6o 8Topyto Koaby dobassero
0,00001 2 oxcuda xasroyus, e Tpersro — 0,0002 2 oxcuda xasvyus.



C. 8 rOCT 2539093

PacTteop KOHTPOAbHOZO OnbiTA, NPUSOTOBACHKLIY, KAK YKASAMO 8
n. 5.1.1.2, pas6asarsor arnarczusko pacreopy npobbsi, 6e3 dobasaenun
CTAROGPTHOZO FACTBOPA KANbYUA.

Hsamepsior aromnyro abcopbyuio xaavyus Tpex PacTeopos npobdet
RAPAANEABNO C PACTEOPOM KOHTPOALHOZO ONGITA 6 NAGMEHE (HErd-
Aen — 3aKkucy asora npu Orune 422,7 um. H3 3nauenull aromnod ab-
copbyuu pacteopos npoboi 6MUTEIOT BHBREHUE ATOMHOU abcopbyuu
PACTB0PA KOKTPOALRORO ONBITA.

Ctposr epagux sasacumocry aromnod a6copbyus Tpex pacreopos
npobo. oT maccer dobasaennozo okcuda kasvyusn. Ioayswennyio npsa-
My npodoaxanT 0o nepecewenus c ocvio abcyucc. OTpesok, oTce-
4enHoll HA ITOW OCU, pasen Macce okcuda KAAbYUA 8 pacTéope npobe.

$. OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

6.1. Maccosyio dorto oxcuda xeroyus (X) 6 npoyenrax npu on-
pedesenil ¢ noMOubIO 2padyupoBOYH020 2padUKA BbIYUCASIOT nO Pop-
Mmyane

X= f; 1100,

2de m, — macca oxcuda K@Ab{uUA 6 pacTeope npobol, NAHOEHNAR RO
epadyuposouriony zpadury (n. 5.1.2.2), 2;
m — Macca nagecku, 2.
6.2. Maccosyro doarwo oxcudn xasvyus (X) 8 npoyentax npu on-
pedeneru MeTo0oM G06a60K G8i4UCARIOT NO Hopmyse

. mV,y
X= Ve 160,
20e m, — macca okcuda xarvyus 8 pacrsope npobul, Hali0eHHAR no
epaguxy (n. 5.2.1), 2;

V, — o6vem ocrosrozo pucteopa, cmd;

M — MACCA HABECKN 2AUNO3EMA, 2;

V., —06®vem aruxsorroli vactu pacraopa, cxd.

6.3. Honycxkaemoie pacxomoOenus pe3yssTaros napaisesbroly on-

pedesenull u pe3yrbTATOS AHAAUSA He OOANCHbL NPESLILLATL SHA%ERUL,
yKasaxnbix 8 Tabauye.

y p Jenus, % (abc.)

Maccosan Ooan oxcuba xaasyus, % d

BC

Or 6903 Jo 0,006 sxanu. 0.0015 0,002
Cs. 0,005 » 0010 » 0,0025 0,004
» 0,010 » 00685 » 0,004 0,006
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6.4. MaccoBymo 10O KaJbilHfi B IPOHEHTAX B nepecyere Ha OKCHJ
kasbls (CaO) BHYHCASAIOT o (opmye

CO="50— =~ —
[Ie JRg—~ MACCA OKHCH KaJIbiHf, OOHApYKeHsasd B HCHLITYeMOM pacT-
BOpE, MT;
m, — Macca OKHCH KaJabluHud, 06Hapy)KeHHaﬂ B KOHTpOJIbHOM paC'r-

BOpE, M.
PesyabraT BHpaxaloT ¢ TouHocTbio 40 0,001 %.

7. TPOTOKQJI AHAJIH3A

[TpoTokoa aHanK3a MOJIXKEH COALPIKATH ClEAYIOLHE KAHKEE:
HAEHTH(HKAIHIO HCCAELYeMOro MaTepHaa;

CCBIJIKY Ha IPHMEHAEMBIA METOL;

pesyJbTaThl aHAJH3a;

0COGeHHOCTH, OTMEYEHHbIEe B MPOLECCe aHAJH3a;

ofiepalyH, He NPeLyCMOTPEHHbIE B HACTOSLIEM CTHAZPTE HAH CYH-

Talouecs HeoOA3aTeaAbHLIMHU,
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