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FOCYHLAPCTBEHHBHA CTAHJLZAPT COWO3A CCP
L

SEPPOBAHAZLNN rocrt
MeTOnH onpeneneHns MeaH 13217.9—90
Ferrovanadium.
Methods for determination of copper (CT C3B
1213—89)

OKCTY 0809

Cpox neficTBus ¢ 01.07.91
x0 01072001

Hacrosimuit craHgapr ycraHaBaHBaeT (POTOMETPHYECKHH H aToOM-
HO-abcopOLHOHHBIH METOABI ONpefeseHHs MelH B (peppoBaHajHH INPH
maccoBoit nose ee ot 0,01 g0 0,6%.

1. OBIIHE TPEBOBAHHA

1.1. O6mue TtpeGoBanHs K MerojaMm anaiausa—no I'OCT 27349.
1.2. JlabopaTtopHasi npoba HoJKHA OLITH NPHrOTOBJEHA B BHIe
NopouIKa ¢ MaKcHMaJibHBIM pasmepom yactil 0,16 mm no TOCT 26201.

2. POTOMETPUYECKHA METOJH

2.1. CyumHocThr MeTOAA

MeTox OCHOBaH Ha H3MEDEHHH ONTHYECKOH IVIOTHOCTH OKpamleH-
HOrO B KODHMYHEBHIl IBET KOMNJIEKCHOrO COGAMHEHHS MENH C HHITHI-
JHTHOKapOaMaToOM CBHHIA NOCJAE SKCTPAKLUHH €ro XJ0pOPopMOM HIH
YeTHIPEXXJ/JIOPHCTHIM YIJIEPOLOM.

22. Annapatypa, PeakKTHBH H PAacCTBODH

CrekrpodoToMerp HIH (HOTO3IEKTPOKOJOPHMETD.

Kucsota cepsast no T'OCT 4204, pacrsop 1: 1.

Kucnora asortunast mo 'OCT 4461 u pacteop 1: 1.

Kucnora ykeycuasi mo TOCT 61, pactsop ¢ MaccoBoi KOHUEHTpa-
nueft 100 r/am3.

Ammuax Bopsuii o 'OCT 3760.

Harpua N, N-austHaautuokap6amar 3-sogumifi no F'OCT 8864.

CeuHen ykcycHokucaunit no TOCT 1027,

Xnaopodopm no 'OCT 20015 uau yriaepoi YeTHIpeXXJOPHCTHIT 1O
['OCT 4.

PacTBOp AM3THALMTHOKapOaMaTta CBHHHA B XJOpOohOpME UM ue-
THipexxJjopucTom yriepoge: 0,2 T yKCyCHOKHC/IOTO CBHHIA PacTBOPA-
1ot B Boge B npucytcTBHH 10 cM® pacTBOpa YKCYCHOH KUCJOTHI.

MUsnanne opHuuuaIbHOE Tepeneyatka BOCHpewena

*
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K pacreopy npu6asasior 0,25 r musTHAAMTHOKap6amaTa HaTplus,
pactBopeHnoro B 50 cm?® Boanl. PacTBop ¢ BhmaBlIuM GesbiM ocaf-
KOM INepEHOCAT B NeJHTeJbHYI0 BOPOHKY BMECTHMOCTbIO 1 am®, npu-
auBaloT 500 cm® xJopodopMa HIH UYETHPEXXJOPHCTOrO Yrjiepoia H
BOPOHKY C PacTBOPOM BCTPSXHBAIOT A0 MOJHOTO PACTBOPEHHS OCAajKa.
Tlocne paspenenus a3 HHXKHHI CJ10H GUIABTPYIOT Yyepe3 cyxoil ¢HABTD
B MEpHYIO KoJOy BMecTHMocTbio 2 Am®. PacTBop AustHazuTHOKap6a-
MaTa CBHHIA JAOJHBAIOT A0 METKH XJOpO(GOpMOM HJH YeTHIPEXXJOpHC-
THIM YTJIepOJOM, NepeMeIlHBAlOT H COXPAHAIOT B CKJASHKE H3 TeMHOTIO
CTeKJa.

Kucaora ¢ropucroBonoposnas no F'OCT 10484,

Menep MeraJaunueckas.

CrasgapTHble PacTBOPH MeJH

Pacteop A: 0,1000 r Merannauueckofi MefH pacTBOPSIOT NpPH Ha-
rpeBaiid B 10—15 cM® pactBopa a30THOH KHCJOTH, J[06aBAsIOT
30 cm® pacTBOpa cepHO¥i KHCJOTH H BHIApHBAIOT A0 BHIAEJEHHS INa-
poe cepHoit kucaore. Cosu pacrsopsuior B 100 cM® mommi. Pacrsop
IIepeHOCAT B MePHYI0 KoJIGy BMecTHMOCTbio 1 AM?, 0XJaX[aloT, A0JH-
BaIOT 10 METKH BOAOH H NepeMellHBaIOT.

MaccoBasi KOHUeHTpauusi mequ B pactBope A paBua 0,0001 r/cmd.

Pactsop B: 10,0 cm® pacTBopa A momemlaloT B MepHyW KoJGy
BMecTHMOCTbI0 100 cM3, noJMBalOT A0 METKH BOJAOH H NEpeMelIHBaloT.

MaccoBasi KoHHeHTpauusi Mmeau B pacTBope B pasua 0,00001 r/cm®.

23. [IpoBeneHue aHanusa

2.3.1. HaBecky npo6el Maccoit 0,2 r nomemalor Bo ¢prToponnacro-
BHH CTaKaH WJIM YallKy M3 IJATHHH HJH CTEeKJOyrJepoja, NpHANBa-
IoT 15 cM® pacrBopa a30THO!l KHCJOTH H pacTBopsiloT 6e3 HarpeBa-
Hus, 3ateM npubGaBasioT 2 cM® PTOPHCTOBOAOPOAHOR KHCJIOTH, 10 cM3
pacTBopa cepHOW KHCJOTH ¥ BHINApHBAIOT JO BhijeJIEHHS NMapoB cep-
Ho# kucsoTh. [Tocne oxnaxaenus npuaubaiot 20—30 cm® Boaw, pac-
TBOPAIOT COJIM TPH HArPeBaHMH H PAacTBOP CHOBA OXJAaXJAIoOT.

Becb pacTBOp mIH afHKBOTHYIO YacTh, corjlacHo ta6a. 1, mepeHo-
CAT B JEJNHUTEJbHYI0 BOPOHKY BMecTHMocTblo 150—200 cM3, poauBaioT
BoJOl npuMepHo 1o obbema 50 cM3, mobGamasioT aMMuak go pH 2
(KOHTpOJIb O HHAHKATOpPHOH GyMmare).

Ta6nuna 1

BMecTumocTh MepHO#R O6beM aNMKBOTHON YacTH
MaccoBast noas meau, % Konbu, cm? pacrsopa npoGhi, cm3

Ot 0,010 mo 0,025 BxJrou. —
Cs. 0,025 » 0,06 » 100
»005 »02 » 100 10
» 0,25 » 0,6 » 250 10

Bech pacrBop
50
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2.3.2. PactBop oxaaxpgaioT 1 npuauBaior 10 cm® pacTBopa AHITHI-
AdaTHOKap6aMaTta cBHHUA. [leNHTE/IbHYI0O BOPOHKY BCTPAXHBAIOT B Te-
ueHHe 2 MHH. 3aTeM JaIOT CJIOSIM OTCTOSTbCS M OpraHmueckuit caoi
CJMBAIOT B CYXYI0 MEPHYI0 K00y BMECTHMOCTbIO 25 cmd,

DKkcTpakuHio ¢ 5 cM® pacTBopa AHSTHANHTHOKap6amaTa CBHHUA
NOBTOPHIOT TPHXKABI, COOHpasi OpraHHyYeckud cJoft B Ty ke KoJiaOy.
O6beM 06beIHHEHHBIX 3KCTPAKTOB [MOJUBAIOT A0 METKH XJ0pogop-
MOM HJIH YeTHIPEXXJIODHCTHIM YTIJepOAOM H NepeMelNuBaloT.

OnTHyecKyl0 NJAOTHOCTb PacTBOpa H3MEPSIOT Ha cnekTpodoroMerpe
NpH AJHHe BoJHBL 436 HM HAH GOTO3/1EKTPOKOJOpHMeTpe B 06JacTH
ceeronponyckauus or 430 xo 460 HMm.

Pacteop npu HAMOJHEHUM KIOBET (QUIBTPYIOT yepe3 cyXxoll uasTp.
B kauyectse pacTBOpa CPaBHEHMS NPHUMEHSIOT XJOpodOpM HIM UYETH-
pexxJIOpHCTHIH yraepold. Mamepenme onTHueckofi HJIOTHOCTH CJelLyeT
NPOBOAMTHL HENOCPEACTBEHHO MOCJe 3KCTPaKUHH.

Maccy Meau HaxoAT mo IpaRyHPOBOYHOMY rpaduKy nocjie BbIUH-
TaHHS 3HAYEHHS ONTHYECKOH MJIOTHOCTH PacTBOpPA KOHTPOJBHOTO OMEHI-
Ta M3 3HAYEHHS ONTHYECKON MJIOTHOCTH PacTBOpa RPOOH.

2.3.3. Ins nmocTpoeHHs rpaiyupoBoyHoro rpaduka B NATb HAeJH-
TeJbHLIX BOPOHOK H3 LIECTH BMeCTHMOCThI0 150—200 cm® Kaxkaas mo-
memator 1,0, 2,0, 3,0, 40 u 6,0 cm® cranpapTHoro pacrBopa B, uro
coorserctByer 0,00001, 0,00002, 0,00003, 0,00004 u 0,00006 r menu.
Bo Bce BopoHKM NpuAMBalOT HO 2 cM® pacTBOpa CepHOM KHCJOTH, aM-
MHaK 10 pH 2 u pajee mocTynaloT, Kak ykasaso B IL 2.3.2.

TaGauupa 2

HonyckaeMble pacxoxieHns, %
Tlorpeuu-
oo na, | Poiirenoe
Maccosas noas Menu, % TaToB 9535’-““3“5_ ABYX Ma- | o ienp. | CTRHAZDTHOTO
ngsa, | stamise, s | pannens- | B | “opasia or
% PRdNHURMX | pefenesnfs | AeeHHR | L L e
VCAOBHAX Hus
Ot 0,01 po 0,02 BxJiou. 0,004 0,005 0,004 0,005 {0,003
Cs. 0,02 » 0,06 » 0,006 0,007 0,006 0,007 10,004
» 0,06 » 0,1 » (0,01 0,01 0,01 0,01 0,006
» 01 »02 » 0,02 0,02 0,02 0,02 0,01
»02 »05 » 0,03 0,04 0,03 0,04 0,02
»05 »06 » 0,04 0,05 0,04 0,058 0,03

TpagyupoBounnifi rpaduk CTPosT MO pPe3yabTaTaM, NOAYYEHHHIM

noc/e BHIYMTAHHS 3HAYEHWs ONTHYECKOR MJOTHOCTH pacTBOpa, He CO-
Jep¥Kallero CTaHAapTHHIH pPacTBOp, W3 3HAYEHHH ONTHYECKHX IJIOTHO-
cTell pacTBOPOB, COAEPKAUIMX CTAHAAPTHBIH PacTBOP, H COOTBETCTBY(O-
LM HM MaccaM MeJu.
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24. 0O6paboTKa pe3yabTaToB
2.4.1. Maccosylo goaio Meau (X) B NpOUEHTaX BHIYHCIASIOT IO

tdopmyJe
X=—'—:l‘—- 100, (1)

rAe m; —Macca MeJH, HalijleHHas Mo rpalydpPOBOYHOMY rpagHKy, r;
m — Macca HaBeCKH NpPOGH HJH Macca HaBeCKH, COOTBETCTBYIO-
1las aJlHKBOTHOH YacTH pacTBOpa NpoOH, I.
2.4.2, HopMBbl TOYHOCTH ¥ HOPMAaTHBH KOHTPOJIAI TOYHOCTH ONpefe-
JIEHHS] MAacCOBOH JOJH MeAH NpuBeAeHH B TabJ. 2.

3. ATOMHO-ABCOPBIIHOHHbBIA METOA

3.1. CymHocTh MeTOA A

MeTtoa ocHOBaH Ha H3MepeHHH aTOMHOH abcopbuud MeAH B NJa-
MEeHH aleTHJeH-BO3LyX NpH AJHHe BOJHH 324,8 HM C DpexBapuTe]b-
HHM pacTBOpeHHeM NpoObl B CepHOH KHCJIOTe.

32. AnnapaTypa, peaKTHBH M PaCTBODH

AToMHO-a6CcOPOUHOHHBI CIEKTPOMETP CO BCeMH IPHHAIJIEXKHO-
CTSIMH.

Kucnora cepuas no 'OCT 4204 u pactBopu 1:1u1:4.

Kuciora dropucroBonopopuas no 'OCT 10484.

Kucnora azotHas no FOCT 4461 u pacteop 1: 1.

JKeneso meraminueckoe.

Pacrsop xkenesa 10 rjem®: 10 r xkesne3a pacTBOPSIOT NIPH Harpepa-
HHH B 40 cM® COJIfHO# KHCJOTH, NPHJMBAIOT 5 cM® a30THOR KHCJOTHI,
pPacTBOp KHIATHAT A0 yAaJeHHS OKCHAOB a30Ta. OxzaxkIAeHHHIA pacTBOD
NEepeHOCAT B MepHYI0 Koa6y BMecTHMOCTbIO 1 aM3, HNoJMBajOT BOAOHK
JI0 METKH H NepeMelInBaIoT,

Banagus (V) oxcua.

Pacreop Banagus 10 r/cm3: 17,9 r oKcuma BaHagusi PacTBOPSAIOT
npu HarpeBanuu B 100 cM® consiBON KHCJOTH, NpHJAHBAIOT 5 cM® asoT-
HO¥M KHCJIOTH, pacTBOp KHISATAT A0 yAaJeHHs1 OKCHZOB asora. Oxjax-
JIEeHHBIA pacTBOp NEpPEHOCAT B MepHYI Koaly BmecTHMocTeio 1 am3,
IOJIHBAIOT BOAOH JI0 METKH H IlepeMelIHBaloT.

Menp MeTasnaHdecKas.

CranaapTHEe pacTBOPH MelaH

Pacreop A: 0,2500 r MeIu pacTBOPSIOT NPH HarpeBasuH B 10—
15 ¢m® pacrBopa a30THOH KHCJOTH, Ao6apasioT 30 cM® pacrBopa cep-
HOX KHCJaOTH 1:1 H BHNapHBAIOT N0 BhAEJEHHS NapoOB CEPHOH KHCJO-
. Oxsnaxpaior, npuauBaior 100 cM® BOAR H COJMH PacTBOPSAIOT NpH
narpesannd. [Tociie oxJlaXJAeHHS PacTBOP NEPEHOCAT B MEPHYIO Koaly
BMeCTHMOCTbIO 1 AM3, IONMBAIOT A0 METKH BOJOH H NepeMellHBaIoT.

MaccoBasi KoHneHTpauusi Meau B pacrBope A pasna 0,00025 r/c®.
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Pacreop B: 20,0 cm® paciBopa A nomemiatoT B MepHyio Koaby BMe-
cramocthio 100 cM3, RONHBAIOT A0 METKH BOAOH H NepeMellHBAIOT.
MaccoBast KoHUEHTpauus Melu B pacteope B pasua 0,00005 r/cm®.

33. IIpoBeneHHe aHaJdH3a

3.3.1. Hapecky mpoGui maccofi 0,5 r nomeniaior Bo Toponaacro-
Bblil crakaH BMecTHMocThio 100 cM® HaM yalWIKy H3 MJAaTHHBI HJH CTEK-
aoyraepoaa, npuausaimt 20 cm® pacTBopa cepHoll KHCIOTH 1 : 4, 2 cM?
$TOPHCTOBOAOPOAHONA KHCJIOTH, HArPeBAOT J0 PACTBOPEHHS HABECKH,
NPUJIHBAIOT a30THYIO KHCJOTY RO NpeKpalleHHs BCIEHHBAaHHS PacTBO-
pa u eme B u36HTOK 2 cM3. PacTBop BHINapHBAIOT IO BHAEJEHHS
TIapOB CePHOH KHCJIOTH H OXJAXKJAAIOT, 3aTeM COJAH pacTBOPSAIOT B
20 cm® Boanl. [locae oxsaxkaeHHs pacTBOp NEPEHOCHAT B MEPHYIO KOJ-
Oy BmectumocTbio 100 cM®, noauBaioT BOZOH N0 MeTKH H NepeMeilH-
BAIOT.

Aromuyio aGcopbuHio MexH H3MEpSAIOT NapajJie]ibHO B pacTBOpe
KOHTPOJIHOI'O OIIBIT4, pacrTBope Npobbl, pacTBOpax AJf MNOCTPOEHHS
rpaiyHpOBOYHOro rpaduka, pacTBope CTaHZapTHOro obpasua npu AjH-
He BOJHBI 324,8 HM B IVIaMEHH alleTHJEH-BO3AYX.

3.3.2. Iocne BHUMTAHHA 3HAYeHHS aTOMHO# aGcopbuum pacTBopa
KOHTPOJIbHOI'O ONbITa M3 3HaueHHs aTOMHOH aGcop6uuu pacTBOpa Npo-
6Bl HaXoAAT MAacCOBYIO AOJI0 MeAH B npobe METOAOM CpPaBHEHHS CO
CTaHAAPTHHIM 00pa3lUOM C XHMHUECKHM COCTaBOM, COOTBETCTBYIOMIUM
TpeGOBaHHSM HAacTOSNIEr0 CTAHAAPTA, HJIH MeTOJOM H0GaBOK, HJM
MeTOIOM I'palyHpOBOYHOro rpadHka.

3.3.2.1. Ilpx nmpuMeHeHHH MeTOJAa CPaBHEHHS CO CTaHAAPTHHIM 0O-
pasuoM HaBecKy ofpa3lla NpPOBOISIT Yepe3 BCe CTalMH aHajHu3a, Kak
vKasaHo B . 3.3.1.

3.3.2.2. Tlpu npumeHeHHH MeToja X00aBOK K HaBecKe NpobH Jo-
6aBJISIOT TaKoe KOJMIHYeCTBO CTAHAAPTHOrO PacTBopa MeAH, UTOOGH 3Ha-
yeHHe aTOMHON abGcopbuuu pacTBopa npobu ¢ AobGaBJeHHEM CTaHAapT-
HOTO pacTBOpa COCTaBJfAJAO He 6ojiee ABYKPATHOIO 3HAYEHHH aTOMHOMH
abcopbuuu pacTBopa Npobn M HAXOAHJAOCh B JHHEHHOM JAHaNa3oHe
rpagyHpoBouHoro rpaguka. Hasee aHaau3 mpoBomar mo n. 3.3.1.

3.3.2.3. Ilpy npuMeHeHHH MeToAa TIpajyHpPOBOYHOro rpaguka B
CTaKaHBl MOMELIAIOT pacTBOPH BaHARHA H JKeJe3a B KOJHYECTBaXx, CO-
OTBETCTBYIOIIMX HX COJEpKaHHAM B Ipobe, CTAaHAAPTHHIA pPacTBop Me-
o corsaceo Tabh. 3. B oaMH cTakaH cTaHZapTHHIA pacTBOp He JO-
6aBaswT. Bo Bce crakannl moMemairor no 20 cm® pacrtBopa cepHOH
KHCJIOTH | : 4 H Jajlee MOCTYNalOT, KaK yKasaso B 1. 3.3.1.

I'pagyupoBountiéi rpaduk CTPOSAT MO pe3yJbTaTaM, NOJYYEHHHIM
110C/1e BHIYMTAHHS 3HayeHMst aGcopOLUHH pacTBOpa, He COZEpIKallero
CTAHAAPTHBIH PAacTBOP MeAH, H3 3HaueHHH aGcopOUHH PacTBOPOB, CO-
JepkKalMX CTaHJapTHHIA PacTBOP, H COOTBETCTBYIOMIMM KM MaccaMm
MeIH.
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Ta6bauma 3

Macca Menw, CraujapTauaft OfbeM cran-
Maccosas fons MeaH, % e pacTaOp Menm RapTHOTO pacT-
BOpa, cm?
Or 0,01 x0 0,1 Bkmou. 0,05—0,5 b 1—10
Cs. 01 »06 » 0,5—3 A 212

34. O6paboTKka pe3yAbTaTOB

3.4.1. Maccosyio moao Mmeau (Xi) B NpOiEHTax, ONpeaeNsieMyio
MEeTOfOM CpaBHEHHs, BHUYMCASIOT N0 Gopmyde

g |

-~
rge A — aTTecTOBaHHOE 3HAaYeHUe MACCOBOH NOJH MEIH B CTaHAapT-
HoM o6Gpa3sue, %;
D— 3nadyenune atoMuoft abcopbunu pacrsopa npobwl;

D) -—3nauenue aroMHo#i a6GcopOLMM  pacTBOpPA  KOHTPOJBHOrO
OMNBITA;

D;— 3HaueHue aToMHOi abcopOUUH pacTBOpa CTAHAApPTHOro 06-
pasua.

3.4.2. MaccoByio jpoaio Megn (X.) B TNpoleHTax, onpeienseMylo

MeToA0M J00aBOK, BEIYHCJASAIOT IO (popMmyJie

X,="2(0=P) 400, 3)
© (Dy—D)m
rle M. — Macca Mend, KobaBJjieHHas K HaBecKe MPoOHI, T;
D — 3naueHue aToMmHOH aGcop6uun pactBopa mpobu Ge3 Ko6aB-
JIEHHS CTAHAAPTHOrO pacTBOpa;
D, — 3HaueHHe aTOMHO# aGCcopOLHM pacTBOpa KOHTPOJBHOTIO
OMBITA;
D, —3Hauenue aTomHOli abcopbuuu pacTBopa npobun ¢ AobaB-
JieHHeM CTaHJapTHOTO pacTBopa;
m -— Macca HaBecKH NIpobH, T.
3.4.3. MaccoByio om0 Menu (X3) B mpoleHTax, olpefejasieMyio
METOAOM TIpaiyHPOBOWHOro rpacduka, BHIUYHCARIOT Mo dopmyne

— ms .
Xy=To 100, 4)

rae M; —Macca MeJLH, HalleHHas MO TPaAyHPOBOYHOMY rpaduky, T;
m — Macca HaBecKH NpOOH, T.
3.4.4. HopMB TOYHOCTH ¥ HOPMAaTHBH KOHTDOJA TOYHOCTH oOmpe-
XeJIeHHS MaccoBofl J0MH Meau npHBefeHH B Tabu. 2,
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