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Orpannyenne Cpoka AeiiCTBHA CHATO MO MpoTokoiny Ne 5—94 Mexrocynapersennoro Cosera mo CTAHAAPTH3AINH,
Merposiorun ¥ ceprupukamm (UYC 11-12—94)

HacTodmuii cTaHIapT yCTaHABAMBAET (HOTOMETPHMYECKHE METONBI OMpPENEACHUs ITMPKOHUA (NP
MaccoBoii qoje mpkonusa ot 0,005 1o 0,3 %) B XaponpouyHbIX MEIHBIX CIUIABax.
(A3menennas penakimus, Msm. Ne 1, 2).

1. OBIIIUE TPEBOBAHUA

1.1. O6ume Ttpe6oBanmsa K Merony anHammsa —mno I[OCT 25086—87 ¢ [OMONHEHHEM TIO
I'OCT 23859.1—79, pasn. 1.
(A3menennan penakous, Uam., Ne 2).

2. ®OTOMETPUYECKUI METO]] OTIPEAEJIEHNSA ITUPKOHUS C IPUMEHEHHUEM
APCEHA3O0 III B 8 M COJITHOM KUCJIOTE, COJIEPXAIIEMH 20 % AIIETOHA
(npu Maccoroii 1oae mpkonus ot 0,005 no 0,3 %)

2.1. CymmHocTb MeTOIA

Meron OCHOBaH Ha O0pa3oBaHMM LIMPKOHHMEM OKPAIIEHHOTO KOoMIUieKca ¢ apceHaso III B 8 M
COJITHOM KHCJIOTE, Comepxalieil 25 % aumeToHa, H H3MEPEHHHN ONTHYECKOM TNIOTHOCTH PacTBOPA.

2.2. Anmapatypa, peaKTHBB ¥ PaCTBOPBI

DOTOIMEKTPOKOTIOPUMETP UM CIIEKTPODOTOMETP.

Kucnora azotHag mo I'OCT 4461—77.

Kucnora conanas mo I'OCT 3118—77 u 2 u 8 M pacTBOpBI.

Kucnora cepuas mo 'OCT 4204—77 u paz6aBneHHas 1:1.

Kucnora propucroBogoponnas (nmnapukosas kucaora) mo N'OCT 10484—78.

Apcenaso I1I, Boausrit pacTBop 4 r/IM°.

Aueron o TOCT 2603—79.

HupkoHuii MeTasuyeckuii (MHOTMIHEIIN).

IIupKOHUST XJTIOPOKHCH.

CraHmapTHBIE paCTBOPHI IIUPKOHMA.

Pacteop A. 0,1 I METAJUTMYECKOTO HUPKOHHA MOMEWIAIOT B IVIATHHOBYIO YalIKy, npuausaior 10 cm3
KOHLIEHTPUPOBAHHOMN cepHOil KUCIOTH, 1 cM3 (TOPHCTOBOAOPOIHOI KUCHOTH M HArpeBaloT A0 PacTBOpe-
HUS. PacTBOp ymapuBawoT 10 Hayaja MOSBICHHUS 6€IOr0 JBIMA CEPHOI KHCIOTHL. T1o OXyaXaeHun CTEHKH
YalIKK OMOJIACKUBAIOT BOAOM, paCTBOP MEePEeMEIIMBAIOT U CHOBA YITAPUBAIOT IO HAYaJia BBHIIEACHHS O€JIoro

WN3nanme opuumaibHoe IlepeneyaTka BOCHpEmEHa

*
H30anue ¢ Hsmenenuamu No 1,2, ymeepwcoennoimu 6 urone 1985 2.,mapme 1990 2.

(HYC 9—85,7—90).
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JBIMa CEpHOI KUCIOTHL. TT0 OXJIAXIEHUH K OCTATKY MPUOABJIAIOT 25 CM3 BOIBI, HATPEBAIOT 1O MONYYEHHS
MPO3PaYyHOro PacTBOPa, PaCTBOP NEPEHOCHT B MEPHYIO KONOY BMECTUMOCTHIO 100 cM3, I0MMBAIOT IO METKM
BOIOM U MEpPEeMELMBAIOT.

1 cM3 pactBopa A comepxut 0,001 T IMPKOHMSA.

Pactop B. 5 cM3 pacTBOpa A MOMEINAIOT B MEPHYIO KOGy BMecTHMOCThIo 100 ¢M3, IOMMBAIOT 10
MeTKH 2 M consHoil KUCIOTOl 1 epeMenmBaioT. PactBop B roToBsT B IeHb puMeHeHMs. 1 cM3 pacTBopa
comgepxut 0,00005 r LUMpKOHUS.

CraHmapTHBIE PaCTBOPH IIUPKOHMS M3 XJIOPOKHUCH IMPKOHUA.

PactBop A. 3,5 r xyiopokucu nupkonust ZrOCly-8H,0 nmoMewmaor B MEpHYIO KOJIOy BMECTUMOCTBIO
1 1M3, pacTBopsIoT B 2 M CONSIHOM KUCTIOTE, 10 METKM JOBOJAT 3TOH Xe KUCIOToi. ColiepXaHHe LIMPKOHUST
B PACTBOPE YCTAHABIHMBAIOT TPABUMETPHUECKUM METOIOM B BUIE ABYOKHMCH ITHPKOHMSI.

Pacteop B. 5 cM? pacTBOpa A moMmelnalor B MepHyIo K00y BMecTUMOCTEIO 100 cM3, monmsaior 10
MeTkH 2 M cosstHoIT KucIoToit 1 iepeMenmBaior. 1 cm3 pacteopa B comepxut 0,00005 T uMpKOHUSL.

2.3. IIposenenne ananmsa

2.3.1. Hapecky Opon3bl Maccoii 0,1 T mOMEmaoT B IJIATUHOBYIO WIH (TOPOIJIACTOBYIO YAIlIKY,
npuGapmnor 1 cM3 GTOPHCTOBOTOPOIHOM KUCIOTHL M 5 CM3 a30THOH KHCAOTHL Ilociae MpekpaiieHHs
OypHOIl peakLMM peakIMOHHYIO CMECh HArpeBaloT IO TMOJMHOTO pacTBOpeHHs HaBecKH. K momyyeHHOMY
PacTBOpY JOGABISIOT 2 CM3 CEpPHOi KHMCIIOTHI, pazGamieHHO# 1:1, M ymapuBalOT IO Hayaia BBIICICHUS
Oenoro apiMa cepHOM KUCHOTHL. [locne OxJaxAeHUsS ONMOJACKMBAIOT CTEHKH YallIKM BOIOH W CHOBa
YITApUBAIOT O BBIIEICHUS GENOTrO ABIMA CEPHOM KHUCIIOTHI.

Ecnu mMaccoBast mojist upKoHust B Oponse Berue 0,02 %, To OCTaTOK pacTBOpSAIOT B 8 M comaHoit
KHCJIOTE, PacTBOP TNEPEeHOCAT B MEPHYIO KOJGy BMECTMMOCTHIO 50 ¢M3, NOJMMBAIOT O METKH STOH Xe
KUCJIOTON M MEePEMELINBAIOT. ATMKBOTHYIO YacTh (CM. TaOJMIly) MOMEILAIOT B MEPHYIO KOJIOY BMECTHUMOC-
TBI0 50 cM3, B KOTOpYIO IPEOBAPHTECIHHO IOOGABIAIOT KOHICHTPUPOBAHHYIO KHUCTOTY B KOJMMYECTBE,
yKazaHHOM B TaOmuue. IlpuOaBieHHe KOHIEHTPHMPOBAHHOM COJITHOM KHCJIOTHI HEOOXOMUMO IJISI TOTO,
YyTOOBI OOIIAs KOHUEHTPALUS COMSHON KUCHOTHI (C YIETOM COAEPXAILEHCS BO B3ATOM AJIMKBOTHOM YaCTH)
B KOHEYHOM 06BeMe GbUIa papHOil 8 M. 3arem mo6asmmor 10 cM? auetoHa, 1 cm3 pacTBopa apceHaso III,
JIONTUBAIOT BOAOH 10 METKH, MEPEMEIUBAIOT U U3MEPSIOT ONTUYECKYIO TUIOTHOCTh Ha CMEKTPOohOTOMETpE
npu 665 HM win Ha dorodnekTpokoaopumerpe @DK-H-57 ¢ KpacHbIM CBeTOPHIBTPOM (656—700 HM) B
KIOBETE C TOJILIMHOM TTOTJIOIIAIONIETO CNos 1 ¢M.

M Macca HaBeck#H, .
MaccoBast 10as1 LUPKOHMSA, % 06"?:: ;J]IJ mg;?-mou COOTBETCTBYIOLIAS AIMKBOTHOM Komtecteo m)f;l}BJlCHHOM HCY,
’ YacTH pacTBopa, r
Ot 0,005 no 0,02 Bechb pacTBOp 0,1 —
Cs. 0,02 » 0,05 15 0,03 24
» 0,05 » 0,1 10 0,02 28
» 0,1 » 0,2 5 0,01 32
» 0,2 » 0,3 2,5 0,005 34

* Q0beM ykasaH LI CONSTHOM KMCHOTH ¢ KOHueHTpamueit 11,5—12,0 M; mpu MCHOMb30BaHUHN COJISIHOM
KHCJTOTbI APYroil KOHUEHTPALMH MPOBOIAT COOTBETCTBYIOLINI IIEPEPacyeT.

B kayecTBe pacTBOpa CpaBHEHHUsT MCTOMB3YIOT TAKOM Xe PacTBOp, HO Ge3 moGasneHHs apceHaso I11.
W3 nonyyeHHOl ONTHYECKOH IUJIOTHOCTH BBHIYMTAIOT ONTHUYECKYIO TUIOTHOCTH pactBopa apcenHaso III,
MPUTOTORJIEHHOTO CEAYIOUIMM 06Pa3oM: B MEPHYIO KOJIGY BMECTHMOCTBIO 50 cM3 BHOCHT 35,5 cM3 KOH-
LEHTPUPOBAHHOM COMSTHOM KucoTel, 10 cM? anetona, 1 cM? pactBopa apcenaso II1, 50 METKM JOJIMBAIOT
BOJOM, NMEPEMENIMBAIOT H U3MEPAIOT OTHOCUTENILHO BoAbl. ITo HalineHHO# pa3sHHIE ONITHYECKHUX TIOTHOC-
TE€H C IOMOLIBIO ITPAfyHUPOBOYHOTO rpadmka Haxo ST COACP)KAHHE LIMPKOHHUS B aHAJIM3UPYEMOM PacTBOPE.

Ecnm MaccoBas nong uMpkonus B 6poHse Huxe 0,02 %, OCTaTOK IOC/IE BHIIAPUBAHHS PACTBOPSIOT
B 15 cM3 KOHIIEHTPUPOBAHHOI CONSTHOM KHCAOTH M PACTBOP NMOMELIAIOT B MEPHYIO KOJIOY BMECTHMOCTHIO
50 cM3, ononackuBaloT CTeHKH yamku 20,5 cM3 KOHLEHTPHPOBAHHOM CONSIHOM KHCIIOTHI, JOGABISIOT
10 cM3 aneToHa M Jajnee MOCTYNMAIOT, KAK YKA3aHO BHIILE.

2.3.2. TlocTpoeHue rpagyupoBOYHOrO rpaduka

B mepHBIe KONGH BMECTHMOCTHIO 1O S0 ¢cM3 BBOAAT MO 35,5 cM3 KOHIECHTPHPOBAHHOMN COJIHOM
kucorhl, BHocsT 0; 0,15 0,2; 0,3; 0,4 1 0,5 cM3 cTarmapTHoro pacteopa b uupkonus, no6asnsior mo 10 cm3
aleTOHA M Jajiee MOCTYMAlOT, Kak yka3aHo B m. 2.3.1. PactBopoM cpaBHEHHUs CIyXKWT pacTBOp, He
CONECPXKAIUM ITUPKOHUS,
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2.4. OopabdoTka pe3yJbTaTOB
2.4.1. Maccosyo nomo uupKoHus (X) B MPOLEHTaX BEIYMCISAIOT MO GhopMyse

y= m-100

3
m

Toe m — Macca ULMPKOHUA, HalileHHas O TpamyupoOBOYHOMY rpaduxy, T;
m| — Macca HaBECKM, COOTBETCTBYIOLIAsI ATMKBOTHOM 4acTH, T.
2.1—2.4.1. (M3menennas penakmus, M3m. Ne 1).
2.4.2. PacxoxneHus pe3yabTaTOB TPeX MapaUIeAbHBIX ONPEACACHUI HE JOKHBI MPEBHILIATL 3HAYE-
HUI TOMyCKaeMBbIX pacxoxneHui d (d — moKa3aTeslb CXOOUMOCTH), BBIUUCIIEHHBIX TIO opMyie

d= 10,003+ 0,3X,

rae X — MaccoBast 1O/ UMPKOHMSA B CIviaBe, %.

(A3menennas penakuus, Mam, Ne 2).

2.4.3. PacxoxneHMs pe3yJbTaTOB aHAIM3a, MOMYYEHHBIX B ABYX Pa3IMYHBIX JJA0OPATOPUAX, WIH ABYX
pe3yIBTATOB aHAIN3a, TIOYYEHHBIX B OOHOM Ia00paTOpUH, HO TIPH Pa3iNyHbBIX yeiaousax (D — mokasarens
BOCIIPOM3BOAMMOCTH), HE TOJLKHBI ITPEBHILIATH 3HAYCHMIT, BEIYUCICHHBIX TTO (hopMmysie

D = 0,004 + 0,04X,

rme X — MaccoBas IoJs IIMPKOHUS B CIUiase, %.
2.4.4. KoHTpONMb TOYHOCTU PE3YJABTATOB aHAIN3a MPOBOIAT MO ['OCYIapCTBEHHBIM CTaHAAPTHHIM
o6pasiaM XapoMpPOYHEIX (XPOMHMCTBIX) OpOH3 WM MeTONOM n06aBok B cootBercTBuu ¢ TOCT 25086—87.
2.4.5. MeTon pUMEHSETCS TIPU pa3sHOIJIACHAX B OLIEHKE KayeCcTBa XapoIMpPOYHBIX OPOH3.
2.4.3—2.4.5. (BBenennl AonoaHMTENLHO, M3m. Ne 2).

3. ®OTOMETPUYECKUI METO]I OITPEJIEJIEHASA IMPKOHNSA C TIPUMEHEHUEM
APCEHA3O0 111 B 2 MO.]II;/,Z[M3 COJISHOU KUCJIOTE
(pu Maccoroii 1ore mupkonus ot 0,01 no 0,3 %)

3.1. CymHocth MeTOZA

Merto OCHOBaH Ha 06pa30BaHMU LIMPKOHNEM OKpAIIeHHOIo KoMIulekca ¢ apceHaso 111 B 2 monb/omM3
COJISTHOM KHMCJIOTE U U3MEPEHUU ONMTHYECKOM TIOTHOCTH pacTBOpa.

3.2. Ammapatypa, peaKTHBBI H PaCTBOPEI

DOoTOREKTPOKOTOPUMETP WM CIIEKTPOGHOTOMETP.

Kucnora azotnaa mo F'OCT 4461—77.

Kucnota consinas mo TOCT 3118—77, 2 Monb/aM3 pacTBop.

Kucnora cepras mo T'OCT 4204—77 u pasbasacHHast 1:1.

Kucnora ¢propucroBonoponnas mo 'OCT 10484—78.

Hupkouuit MeTAJIMUECKUN (HOTMIHBII).

IIMpKOHUS XJIOPOKUCH.

CTaHmapTHEIE paCTBOPH LIMPKOHMS

PactBop A. 0,1 I METAJUIMYECKOrO LMPKOHHS NMOMELIAIOT B IVIATMHOBYIO YaLIKy, Mpuwiksaior 10 cM3
KOHUEHTPUPOBAHHOM CepHOM KMCOTHI, 1 cM3 ¢(TOPHCTOBOMOPOAHOI KMCIOTH U HATPEBaIOT A0 PaCTBOPE-
Hus. PacTBOp yNMapHBaloOT 10 Hayajia MOSBICHUS GeIOTO AbIMa CepHOil KUCNOTH. ITo oxaXkneHuu CTeHKU
YAIIKH OTIOJIACKMBAIOT BOAOH, PAaCTBOP MEPEMEIIMBAIOT U CHOBA YITAPUBAIOT IO HAYaJIa BHIAEACHHS O€Ioro
JIBIMA CEPHO# KUCIOTHL. TTo OX/aKIEeHUH K OCTaTKy MPUOABJISIOT 25 ¢M3 BOIBI, HATPEBAIOT 10 MOYYEHHS
TIPO3PAYHOTO PACcTBOPA, PACTBOP MEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTHIO 100 ¢M?, HONMBAIOT 10 METKH
BOIOI M mepeMelunBaloT. 1 cM? pactBopa A coaepxut (0,001 r uMpKOHMsL.

Pacteop B. 5 cM3 pacTBopa A momewialoT B MepHYIO Kojiby M TnepeMenmBaloT. Pacteop B roTosar B
JeHb npuMeHeHus. 1 cM3 pacteopa B comepsxut 0,00005 r LMPKOHUS.,

CTaHIOapTHHIE PACTBOPHI LHPKOHHS U3 XJIOPOKHCH IMPKOHHUA.

PactBop A. 3,5 r xmopokucu 1upkoHus ZrOCl-8H,O moMemaor B MEPHYIO KO0y BMECTUMOCTBIO
1 1M3, pacTBOpAIOT B 2 MOJIB/IM> COMSIHOM KHCIOTE M IOBOIAT 0 METKM 3TOM JXe KHCIOTOM.

ConepxaHve LHIMPKOHHMS B PACTBOPE YCTAHARIHBAIOT TPaBUMETPHICCKUM METOIOM B BHUAE IBYOKUCH
LIMPKOHHUS.

Pactop B. 5 cM3 pactBopa A moMmemaioT B MepHYI0 K00y BMecTMMOCTBIO 10 cM3, monmBaior 1o
METKH 2 MOJIb/IM3 COMSTHO#M KHUCIIOTOl 1 TiepeMelnBaloT. 1 cm3 pacteopa B comepxut 0,00005 r uMpkoHus.
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Apcenaso III, pacteop 1 r/am3: 0,1  apcenaso III pacteopsior B 60 cM> BOIEI IPH HArpeBaHUM (HE
JOBOISL IO KHIIEHMA), TMOJYYEeHHBI pacTBOP OTCTAWBAIOT M OCTOPOXHO CJIMBAIOT B MEPHYIO KOJOY
BMecTHMOCTEIO 100 cM3. HepacTBOpHMBIIYIOCS YacTh PeaKTHBA PACTHPAIOT CTEKIISTHHOMN MATOYKOM, 106aB-
0T 10—15 cM3 BOIBL M CHOBa HATPEBAIOT, PAcTBOP OTCTAMBAIOT M CJMBAIOT B MEpHYIO Kondy. K
OXJIZKIEHHOMY pacTBOpY HOGABIAIOT 15 cM3 pacTBopa, 2 MOJIL/IM3 COJISIHOM KMCAOTHI, HOMUBAIOT BOAOM
10 MeTKH. PacTBOp oTcTamMBaloT 48 4, mepHOmMUECKH TIEpeMEIIuBas. 3aTeM (DUIBTPYIOT Yepe3 TUTOTHBIA
croit BaThl, 0TOpackiBas neperie 10 cM> dmmbTpara. Takoii pacTBOp coxpaHIIOT 5—7 CyT.

3.1, 3.2. (A3menennas penakmus, Uzm. Ne 1, 2).

3.3. IIposenenne anam3sa

3.3.1. Hamecky Opon3bl Maccoii 0,1 T moMenaioT B IJIATHHOBYIO WM (hTOPOMIACTOBYIO YAllIKY,
npu6apmsmior 1 cM3 ¢ropucroBonoponHOil KUCHOTH M 5 cM3 azoTHO# kucnothl. Iocne mpekpaleHus
OypHO#i peakllMM CMECh HArpeBaloT 0 MOJIHOTO PAaCTBOPEHMS HaBeCKH. PacTBOp oximaxmaloT, KOOaBASIOT
2 cM3 cepHOll KHCIIOTHI, pa3GamieHHol 1:1, M ynapuMBaloT IO Hauyana BHIACJICHHS GEJIOro AbIMa CEpHOI
kucnoTel. ITocne oxMaxaeHHs OMOJACKHMBAIOT CTEHKHM YALIKM BOIOM M CHOBA YHAPHBAIOT IO BBIIEICHHS
6es1oro [pIMa CEpHOM KMCOTHL.

OCTaToK pacTBOPSIIOT B 2 MOJb/IM3 COMSIHOM KHMCJIOTE, PacTBOP NEPEHOCAT B MEPHYIO KONGY
BMECTHMOCTEIO S0 CM3, HOMMBAIOT JI0 METKHM TOM X& KHMCJIOTOH M TepeMelIMBAIOT. AJIMKBOTHYIO YacTb
(cM. TaGnMLY) MOMEIWIAIOT B MEPHYIO KonOy BMecTHMOcThIO 50 cm3, mpuGasmunor 10 cm3 2 Monb/aM3
COJNISIHOM KMCJIOTHI, KMIATAT 1 MMH, oxnaxaaior, nobasnssior 1 cM3 pacTtsopa apcenaso III, mosoaar no
METKH 2 MOJb/IM3 CONISTHOM KMCTIOTOI, TIepeMEeIIMBAIOT M Yepe3 5 MHH, HO He Mo3aHee 30 MHH, H3MEPSIOT
ONITHYECKYIO TWIOTHOCTD Ha oTodeKTpoKoopuMeTpe POK-H-57 umm OOK-M ¢ kpacHBIM CBETODUIBT-
POM B KIOBETE € TOIILHHON MOMIOLIAIOIIETO CJIOSL 2 CM MM Ha CrieKTpodoToMeTpe mpu 665 HM B KIOBETE
C TOJIIMHON MOMIOLUAIOLIETO CNoS 1 cM.

. 3 Macca HaBeCKH, COOTBETCTBYIOIAs
Maccosast moast HUPKOHUSA, % O6beM aANMKBOTHON 4aCTH, CM ANMKBOTHOI YacTH PacTBODA, T
Ot 0,01 mo 0,05 Bxmou. 25 0,05
» 0,05» 0,1 10 0,02
Cs. 0,1 » 0,2 5 0,01
» 0,2 » 0,3 2,5 0,005

B xauecTBe pacTBOpa CpaBHEHHS MCIObL3YIOT TAKOM X€ pacTBoOp, HO Oe3 mobasiaeHus apceHaso III.
W3 mosyyeHHOI ONTHYECKOM IUIOTHOCTH BBIUMTAIOT ONTHYECKYIO IUIOTHOCTH pacTBopa apceHaso III,
MPUTOTOBJICHHOTO CJICAYIOLIMM 00pa3oM: B MEPHYIO Koy BMecTUMOCTBIO 50 cM3 BHOCAT 1 ¢cM3 pacTBopa
apceraso III, 10 METKU JOJMBAIOT 2 MOJB/IM> COTHOI KUCTIOTOMH, IIepeMELINBAIOT U H3MEPSIOT OTHOCH-
TeABHO BOIBL. 1o HaMmeHHOM pasHULE ONTHYECKHX TIOTHOCTEH ¢ TOMOIIBLIO TPAIyHPOBOUYHOrO rpaduka
HaXOIAT COAEpXKaHUE LIMPKOHUSA B PacTBOpE.

(A3venennas penakimus, Msm. Ne 1, 2).

3.3.2. TlocTpoeHME TPaTyMPOBOYHOTO TpadhuKa.

B MepHBIe K0onGBI BMecTuMOcTHIO TIo 50 cm3 BHocst 0; 0,1; 0,2; 0,3; 0,4 u 0,5 cM? craHmaprHOTO
pactopa B mupkorus, nob6asmsior 10 cM3 2 Mob/aM3 CONAHOI KMCIIOTH U Jajiee TIOCTYIIAIOT, KaK yKa3aHo
B m. 3.3.1.

(Asmenennan penakmus, Mam. Ne 1).

3.4. OopaboTka pe3yabTaToB

3.4.1. MaccoBylo 100 UMPKOHHS (X) B TMPOIEHTAX BEIUYMCIISAIOT TIO (hopmMyJie

o m 100
my ’

rie m — Macca LIMPKOHUS, HaliieHHasl MO TPagyHupOBOYHOMY rpaduky, r;
m| — Macca HaBeCKy, COOTBETCTBYIOILAS ATMKBOTHOM YacTH, T.
3.4.2. PacxoxneHus: pe3ybTaToOB TPeX MapaLICJAbHBIX OMPEIe/ICHHI He TODKHBI MPEeBHIIATh 3HaYe-
HUI JOMYCKAeMBIX PacXOoXIeHUl d (d — moKas3aTeilb CXOAUMOCTH), BBIYUCIEHHBIX IO (hopMyie

d = 0,004 + 0,02X,

rae X — MaccoBas IoJid IUPKOHUA B Cruiase, %.
(A3venennas penakmus, Usm. Ne 2),
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3.4.3. PacxoXIeHMsI pe3ylbTaTOB aHAJM3a, TMOJYYEHHBIX B ABYX PAa3IMUHBIX J1A0OPaTOpWsiX, WIM JBYX
PE3Y/IbTATOB aHAIM3a, MOJYYEHHBIX B OIHOH 1a60opaTopuu, HO NPU Pa3IMUHBIX ycinoBusx (D — nokasarenb
BOCNPOU3BOIUMOCTH), HE JOJDKHBI MPEBBILLATh 3HAYEHU I, BBIYUCICHHBIX MO (opmyie

D = 0,005 + 0,03X,

rae X — MaccoBast oSl IIMPKOHMA B CIUIaBe, %.
3.4.4. KOHTpOMb TOYHOCTH PEe3yJIbTaTOB aHAJIH3a MPOBOmAT 1O ['OCyIapCTBEHHBIM CTAHHAPTHHIM
00pas3iaM XaponpovyHbIX (XPOMHMCTBIX) OpOH3 WM MeTOIOM 100aBok B cootBercTBUM ¢ TOCT 25086—87.
3.4.3, 3.4.4. (Beenennt nonoaHuTeNbH0, 3m. Ne 2).

4. POTOMETPUYECKUIN METO/I OIIPEIEIEHUAA [ITMPKOHUSA
C IPUMEHEHHUEM ITUKPOMHUH-SIICHJIOH
(mpu mMaccoBoii aoae mpkouus ot 0,005 10 0,3 %)

4.1. CymmocTs MeTOna

Meton ocHOBaH Ha 00Pa3OBaHHH KOMIUIEKCHOTO COSAUHEHHA UMPKOHUS ¢ MMKPOMHUHOM-3ICWIOH B
pactBope 0,9—1,2 MOJb/AM3 COMSTHON KHCIOTHL H M3MEPEHHH ONTHYECKOl IVIOTHOCTH PacTBOPA.

4.2. Anmaparypa, peaKTHBbI U PACTBOPbI

DoTO3NEKTPOKOJIOPUMETP HIIH CIIEKTPOGHOTOMETP.

Kwucnora azorHags o TOCT 4461—77, pas6asneHHas 1:1.

Kucnora cepras mo 'OCT 4204—77 u pa3basneHHas 1:1.

Kucnora consnaa no TOCT 3118—77, pactop 2 Monb/aM> u pas6asieHHas 1:1.

Kucnora ¢propucrosonmoponnas no 'OCT 10484—78.

Kucnora ackop6uHosasi, pacteop 10 r/mM3.

AMMuak Bomublit, pacteop no FOCT 3760—79.

Tuomouesuna no F'OCT 6344—73, pacteop 100 r/mm3.

Avmonwmit xopuctbiid mo TOCT 3773—72, pacteop 20 r/am3.

Comb guHaTtpueBas stTwieHaIMaMuH — N, N, N’, N’-TeTpayKcycHO# KHUCIOTH 2-BogHas (TpwioH B)
no TOCT 10652—73, pactsop 20 r/mM3.

Crnmpt 3THNOBBIN pekTHdUKoBaHHbIH Mo F'OCT 18300—87.

TTMKPOMUH -3MICUIIOH, BOAHBIH pacTsop 20 r/mm3.

Keneso xmoproe o F'OCT 4147—74, pacteop 10 r/om>.

HupxoHuii MeTauTuueckKuii (HOMMIHBII).

InpkoHusa XJIOPOKHCH.

CraHmapTHBIE PACTBOPHI IIMPKOHMSL.

Pactsop A: 0,1 r METATIMYECKOTO LIMPKOHMS! MOMELIAIOT B IJIATHHOBYIO YallKy, A06asasgoT 10 cm3
KOHIICHTPHPOBAHHOM CEepHO# KHMCIOTHL H 1 cM3 (bTOPHCTOBOTOPONHOM KHCIOTHL H PacTBOPSIOT IIPH
HarpeBaHuM. I1o pacTBOpEHMM PacTBOP YNMAapUBAIOT IO HAYaja MOSBJICHUS OEIOr0 ABIMA CEPHOI KUCHOTHI.
ITo oxyaXmeHHH CTEHKHM YalllKH OTOJACKHMBAIOT BOAOM, PacTBOP MEPEMEIMBAIOT H BHOBb YIMAPHBAIOT A0
HAyajia BEIICJICHMS OEJIOTo DBIMA CepHOM KHCTOTH. I10 OXJITKICHHH K OCTATKY JOGABIIIOT 25 CM> BOIBL,
HArpeBaloT A0 TOMYUYEHMs MPO3PavyHOTO PacTBOpAa, PACTBOP MEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTHMOCTBIO
100 cM3, 1ONMBAIOT IO METKM BOJOMH M MEPEMEILMBAIOT.

1 cm3 pacrBopa A conepxur 0,001 T MpKOHMSL.

PactBop B: 5 cM3 pacTBopa A IOMEILIAIOT B MEPHYIO KOJIGY BMecTHMOCTBIO 100 cM3, HONMBAIOT 10 METKH
PacTBOPOM 2 MOJIb/IM> COJIHOM KHCJIOTH M TIEPeMEIIHBAIoT. PacTBop B TOTOBAT B IcH NIPHMEHEHHS.

1 ¢m3 pacrBopa B comepxut 0,00005 r UMpKOHUSL.

Pactsop B: 10 cm3 pacTBopa B noMemaior B MepHYIo Konoy BMecTHMOocThIo 100 cM3, JOMHBAIOT 10 METKH
PacTBOPOM 2 MOJIb/IM3 COJIHOM KHCJIOTH M TIEPEMEINMBAIoT. PacTBop B roToBAT B ICHH IPUMEHCHUA.

1 cm3 pacrBopa B comepxur 0,000005 r nupKOHUSL.

CraHgapTHBIE PACTBOPH LIMPKOHMS W3 XJIOPOKHCH IUPKOHMS

Pacteop A: 3,5 r xmopokucu umpkoHust (ZrOCly-8H,O) moMemaior B K0i0y BMECTHMOCTBIO
1000 cM3, pacTBOPSIIOT B pacTBOpE 2 MOJIb/IM> COJITHOM KHC/IOTHI, IO METKH HOJHBAIOT 3TOH Xe KUCIOTO.
MaccoByio 10JI0 IIMPKOHMSI B PACTBOPE YCTAHABIMBAIOT TPaBUMETPHUYECKHM METOIOM B BHJIE JBYOKHCH
LIMPKOHMSL.

PactBop B: 5 cM3 pacTBopa A moMemaloT B MepHYIO KoaGy BMecTMMocTbio 100 cM3, mommBaior
PacTBOPOM 2 MOJIb/AM3 COJNSTHOM KMCJIOTHI M NepeMelnuBaioT. PacTeop B roToBsT B IcHb MPUMEHEHMSL.

1 em3 pacrBopa B comepxur 0,00005 T IpKOHHST.
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PactBop B: 10 cM3 pactopa B noMemaor B MepHyI0 K06y BMecTHMOCTBIO 100 ¢M3, momBaior 10
METKM PacTBOPOM 2 MOJIb/IM3 COJISTHOH KMCJIOTHI M TIEpEMENHBAIOT. PacTBop B roOTOBAT B IeHb NPUMEHEHHA.

1 cM3 pactBopa B coaepxut 0,000005 r LMPKOHHSL.

4.3. IIpoBeneHue anamm3sa

4.3.1. Ilpu maccopoit noje 1upkonus coire 0,015 %

Hagecky 6poH3H (CM. Taba. 2) MOMELIAIOT B IVIATMHOBYIO WK (BTOPOILIACTOBYIO, WM CTEKJIOYIJIC-
POIHYIO YaIIKy, 106aBasioT 1 cM3 propucToBosoponHoit KucioTsl u 10 cM3 asorHoit kucmoTs! (1:1). TTocne
TpeKkpaieHuss GypHOH peaklMu peaklMOHHYI0 CMECh HArpeBaloT IO TMOJHOTO pacTBOpeHUs HaBecKu. K
MOJIyYSHHOMY pacTBopy nobasmmior 1 cM> cepHoit kuciorel (1:1) M ymapuBaioT HO Hayaja BHIICICHUA
Oesoro obiMa cepHOil KMCHOTHL [locie OXmaXIeHWs OMOJACKUBAIOT CTEHKM YALIKM BOIOM M CHOBA
VIIAPUBAIOT JO BBIIEJCHUS 6EOro IpIMa CEpHON KMCIOTH. OCTATOK PACTBOPSIIOT B 5 ¢M3 BOIBI NpU
HarpeBaHUM, OXJIAXKIAIOT, PAacTBOP MEPEHOCAT B MEpHYI0 Konby BMecTHMOcThIO 100 cM3 pacTBOpOM
2 Monb/IM> COMSHOM KUCNOTOM, 10 METKU IOJUBAIOT 3TOH Xe KMCIOTOMH U TIepeMEIMBAIOT.

Taonuima 2

KonwnuecTBo 10GaBasieMBIX peaKTHBOB, CM3
O0beM anuKkBOT-

| Macca HaBecKH, T "
MaccoBasi 1o LMPKOHUSA, % acca HaBECKH, HOi# yacTH, ov>

HCI (1:1) THOMOYEBHHA STWIOBBIN COUPT
Ot 0,005 mo 0,02 BxmIOU. 0,5 25 2,5 2 —
Cs. 0,02 » 0,05 » 0,5 10 5,0 10 10
» 0,05 » 0,10 » 0,5 5 8,5 10 10
» 0,10 » 0,20 » 0,5 2 8,5 10 5
» 0,20 » 0,30 » 0,25 2 8,5 5 —

bl

AJNVKBOTHYIO 4acTh pacTBopa (CM. Tabi. 2) TOMELIAIOT B MEPHYIO KONOY BMECTHMOCTBIO S50 cM3,
pa36aBIgIoT BOnoii 10 20 cM3, HArpeBaloT 10 KUNEHMS U KUMATST 1—2 MUH. 3aTeM pacTBOp OXJIaXAaIoT,
TOGABIISIIOT COMSTHYIO KMCAOTY (CM. Tabi. 2), 2 cM3 pacTBOpa acKOpGHHOBOM KHMCIIOTHI, PACTBOP THOMOYE-
BUHBI (CM. Ta0a. 2) u BbiaepxkuBalOT 10 MuH. 3aTeM H0OaBISAIOT STUNOBBIA CIUPT (CM. Tabn. 2), BOOBI JO
~ 40 cM3, 2 cM3 pacTBOpa NMMKPOMMH-3IICHIOH, IOJMBAIOT OO METKHM BOIOH M MepeMewnBaior. Yepes
20 MHH HM3MEPSIOT ONMTHYECKYIO IUIOTHOCTh pacTBOpa Ha CHEKTPOPOTOMETpe MpH 566 HM B KIOBETE C
TONMIMHON TOMOLAIOEro ¢nod 1 ¢M WIH Ha (POTOINEKTPOKONMOPUMETPE € XKENATHIM CBETOMMHILTPOM B
KIOBETE C TOJILMHOMN MOIIOUIAIOILETO IO 2 WIH 3 CM OTHOCUTENBHO pacTBOpa CPaBHEHHUA.

PacTBOp CpaBHEHHS: B MEPHYIO KOJIGY BMECTHMOCTBIO 50 M3 ITOMELIAIOT ATHKBOTHYIO YaCTh PacTBOPA
(cM. Tabx. 2), HOGABIAIOT PaCTBOP THOMOYEBHHHI (CM. TaG. 2), 2 cM> pacTBOpa acKOpGMHOBOI KHMCIIOTHI,
1 cM3 pactBopa TpwioHa B u BeuepxuBator 10 MuH. 3aTeM HOGABIAIOT 2 CM> pacTBOpa MUKPOMHMH-3TICH-
JIOH, 10 METKH JOJUBAIOT BOMOM M MEepEeMELIHBAIOT.

4.3.2. Ilpu maccoeoii doae yupkonus do 0,015 %.

PactBOpeHHe HaBeckH (CM. Ta0. 2) M BHIMAPUBAHHUE 10 OEIOro IbIMA CEPHOM KHUCIIOTHI MPOBOIAT TaK
ke, KaK yKa3aHo B 1. 4.3.1. OcTaToK pacTBOPSIOT B BOIE, PACTBOP MEPEHOCAT B CTAKAH BMECTHMOCTHIO
250 cM3, pas6asnsior Bonoit o 100 cMm3. 3ateM mo6apnsoT 1 cM? pacTBOpa XJOPHOTO Xeje3a H pacTBOp
aMMHMaka 10 00pa3oBaHHI PacTBOPUMOrO CHHETO KOMIUIEKCA MeH. PacTBop BeIAepXXHBaloT npH 50—60 °C
IJISL KOAryJISILMU OCafKa TMAPOOKKMCH XKele3a U UMPKOHMA. BeioeMBLIMIACA 0CanoK OTOWILTPOBBIBAIOT HA
GWIBTP cpeaHeil IJIOTHOCTH, CTAaKaH H OCAaIOK NMPOMBIBAIOT TOPSYHM PACTBOPOM XJIODHCTOTO aMMOHMS
7—8 pa3. OcamoK pacTBOPSIOT B paCTBOpPE 2 MOJIb/IMS3 COJISIHOH KHCIIOTHI B CTAKAH, B KOTOPOM MPOBOIMIOCH
OCaXIEHHE, PACTBOP TEPEHOCAT B MEPHYIO KONGY BMecTMMOCThIO 100 cM3, mo/MMBaloT 10 MeTKH 3Toil Xe
KHCJIOTOM M TIEPEMELIMBAIOT. AJIMKBOTHYIO YacTh pacTBopa (CM. TaGja. 2) MOMELIAIOT B MEPHYIO KOMOy
BMeCTMMOCTBIO 50 cM3, ymapusaior 10 20 cM3 u majiee aHaIM3 MPOBOMAT, KaK YKa3aHo B 1. 4.3.1.

4.3.3. Ilocmpoenue epadyupoeouroeo epagpuka

B 1recTh MepHBIX KOG BMECTUMOCTHIO 10 50 cM3 mocnenopareinbHo goGapnsior 0; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0
u 5,0 cM3 craHmapTHoOro pacTBopa B uMpKoHus, pas6asusior Bogoit 10 20 ¢cM3, HarpeBaloT IO KHUIEHHI H
KUIATT 1—2 MuH. PacTBOp 0x/1axaaloT, Z06aBmsioT 1o 8,5 cM3 pacTBopa costHoi KHCnoTh (1:1) H nanee
MOCTYNaloT, KaK yKa3aHo B 1. 4.3.1.

PacTBOpOM CpaBHEHUS CIyXHUT pacTBOp, HE COACPXALIUi LIMPKOHHS.

37



C. 7TOCT 23859.8—79

4.4. O6paboTKa pe3yIbTATOB
4.4.1. MaccoBylo J0M0 UMPKOHMA (X]) B IPOLECHTAaX BBIYMCISIOT 1O (hopMyIie
my - 100
===

[A€ m; — Macca UMPKOHMA, HAHIECHHAA MO IpafyMpOBOYHOMY IPa(uKy, T;

m — Macca HaBeCKM, COOTBETCTBYIOLLAS aJIMKBOTHOM YacTH, T.

4.4.2. PacxoXacHMsI Pe3yJbTaTOB TPEX MAPAIENbHBIX ONPEACIACHUI HE JOJDKHBI MPEBHILIATL 3HaYe-
HUI TOMYCKaeMbIX pacXoXneHHil d (d — moKasaTeib CXOMUMOCTH), BEHIUHCIICHHBIX 110 (hopMyJie

d = 0,003 + 0,04X,

rae X — MaccoBast IoJIsT IIMPKOHUS B CIUIaBe, %.

4.4.3. PacxoxAcHMS pe3yJbTATOB AaHAJIM3a, MOJYYCHHBIX B ABYX PA3IMUHBIX JTJA00OpAaTOPUAX, WIM ABYX
Pe3yIBTATOB aHAIM3a, MOJYYCHHBIX B OMHOM JIAGOpaTOPHH, HO MIPH Pa3IMIHBIX ycnoBuax (D — mokasarenb
BOCIIPOM3BOIMMOCTH), HE JOJDKHBI MPEBHILIATD 3HAUCHHI, BBIYMCICHHBIX MO dopMyie

D= 0,004 + 0,05X,

rae X — MaccoBas AONS MPKOHMS B CIUIaBe, %.

4.4.4. KOHTPOJIb TOYHOCTH PE3YABTATOB aHAIM3a MPOBOmAT MO ['OCymapCTBCHHBIM CTaHIAPTHBIM
o6pa3uaM WIH MeToaoM n00aBoK B coorBercTBuHu ¢ TOCT 25086—87.

Pasn. 4. (Beenen nonmosmmrensiao, Msm. Ne 2).
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