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MEXFIOCYILAPCTBEHHBNA CTAHLAPT

. MAPFAHEL METAJUIMYECKHA M MAPTAHEL A30THPOBAHHbIA.
h " MeToabl onpeieeHns Keaesa |
Metallic manganese and nitrated manganese
- Methods for determmatlon ofiron

L e ]
P Jlata BBeleHHs 1995—07—01
1 HABHA‘IEHHE | OBJIACTb ﬂPHMEHEHHﬂ

Hacrosamuii cTampaprt ycTaHaBJuBaeT METOJBI onpeneneﬂm xKe-
Me3a B METaJ/NHYECKOM H a30THPOBAHHOM MaplaHLe: ¢oToMeTpHUECKHE
‘M aTOMHO-26COPOIHOHHBIH NpH MmaccoBoli fose xeaesa ot 0,1 mo
3,5 % ; TUTpHMETpHUECKHH TIPH MaccoBoii gone xeqesa ot 0,5 1o 3,9 %.

2 HOPMATH B Hbl E CChUJIKH

B RacTosilieM CcTapaapTe HCTIOMIB30BAHbI CCHIIKH Ha CJaelyiollne
CTaHAAPTHL:

TOCT 199—78 Harpuii yKcycHbii 3- -BOZHBIM. Texnmecm{e yCJIOBHSA

I'OCT 612—75 Mapraneu (II) CepHO- Kucaelfl 5-Boaublil. Texuuue-
~ CKHE YCJIOBHS .

TOCT 3118—77 Kucaora eonsuas, TeXHquCKne yCJOBHSA

TOCT 3760—79 AMMuak BoAHH . TexHHYECKHE YCIOBHS

T'OCT 3773—72 AmMoHui# xnopHCTbIﬁ TexHUUYECKHE YCJAOBHSA

TOCT 4144—79 Kaauii asotHOKHCARI. TexHHYECKHE YCAOBHS

FOCT 4197—74 Harpuit azoTuctokucablii. TexHHueckue ycaoBHS

TOCT 4204—77 Kucsota ceprasi. TeXHauecKHe yCIOBHA

I'OCT 4220—75 Kanuit aByxpOMOBOKHCAbIH. TexHHYecKHe YCJIOBHS

[OCT 4329—77 KBacubl anioMokaaueBble. TexHHYECKHe YCJOBHS -

FOCT 4461—77 Kucnora asotHas. TexHHUECKHE yC/IOBUS

roCT 4478—78 KucaoTa cyﬂbcbocanﬂumosaa 2-BojHAA. TexHH-
YeCKHe YCAOBHA

F'OCT 5456—79 T'mapokcusaMHHa rnnpoxnopm TeXuHYECKHE ye-
JIOBHS g

TOCT 6552—80 Kucaora op'rquOC(pOpHaﬂ ’I‘exnnqecxne ycnoauﬂ

Hanaunue ocbuuua.ubuoe



‘TOCT 10484—78 Kucaota ¢pTOPHCTOBOLOPOAHAS. 1exnH4YeCcKHe yc-
JoBus - o R | N .
| TOCT 11069-—74 AnoMmunuil nepBuunblii. Mapku
, TOCT 26999—86 Mapraneu MeTaJJHYecKHii H MapraHeln MertaJ-
. JIMYECKHir a30THpOBaHHBIH. MeToanl or6opa H TOArOTOBKH Tipo6 AJL
XHMHUECKOTO H GU3UKOXHMHYECKOTO aHaIH30B o

TOCT 28473—90 YyryH, cTanab, (eppocnjassl, XpoM, MapraHell
Metaannueckue. O6iiue TpeGoBaHUA K METOJaM aHa/H3a

3 OBLIUME TPEBOBAHMY

3.1 O-6mue TpeboBaHus K MeToaM aHa/1u32 — 110 rOCT '284-'73._
3.2 JlaGopaTtopHasi npo6a A0JKHA OLITh NpUroTOBJEHA B BHIE MO-
POLLIKA.C MAKCHMaJbHBIM PasMepoM HacTHI 0,16 mm noTOCT 26999.

- 4 ®OTOMETPHUYECKUH METOJL
C MPUMEHEHHEM 1,10-0EHAHTPOJIMHA

4,1 CyulHoCTh METOa _— |
- MeTtoa ocHOBaH Ha o06pa30BaHHH KOMIIJIEKCHOTO CO€IHHEHHA ABYX-
BajieHTHOro kenesa ¢ 1,10-peHaHTPOJHHOM, H3MEPEeHHH €rQ ONTHYEC-
KOfi IJIOTHOCTH Ha CHEKTpo(oTOoMeTpe NpH AJuHe Boaxbl 510 HM nan
ggocporoaneKTpOKonopuMeTpe- B uanasoHe AJMH BoJH oT 480 no
HM. | | | |
42 Annmapatypa, peakKTHBB H pPacTBOPDH
CnexTpodoToMeTp HIH POTOIJIEKTPOKOJIOPHUMETD.
Kucaora azotHag no TOCT 4461 u pacteop 1:2
Kucaora ¢propucroBogopoanast mo FOCT 10484.
Kucaora cepras no TOCT 4204, pacrsop 1:1.
 Kucaora cossiHas no TOCT 3118, pactsop 1:1.
Ammuax soanmiit no TOCT 3760, pacrsopsi 1:1 1 1:100.
Amumonnuii xsopuctaiit no TOCT 3773, pacteop 200 r/amd.
Amomurnit Meraaauueckul no FOCT 11069. -

Kgacupl amoMmokanuesse no TOCT 4329, pacrop 50 r/AM HJAH
pacTBOp- aMoMuHus: 0,25 T aMOMHHHS PAcTBOPSAIOT NPH HArpeBaHHU
B 10 cM® pacTBOpa COMISIHOM KHCJOTHI, 100aBJAANOT 20—30 cm® ropsued
BOJbl, IEPEMELIHBAIOT, 3aTEM DacTBOP OXJIaXKAal0T, NePEHOCAT B Mep--
HyK0 K06y BMecTHMOCTbIO 100 cM?, NOJHBAIOT A0 METKH BOJOH U nepe-

MEIIHBAIOT. ' S | R
| Tuapokcuaamun conano-kucablii no FOCT 5456, pacrop. 250 r/am®,
1,10-¢beHaHTPONHH, CBEXENPUTOTOBJEHHHH PacTBOD 2,5 r/ams.
Hatpu#i ykcycnoxueapit no TOCT 199, pactsop 500 r/am’.
Bymara nHAHKaTOpHAas yHHUBEpCalbHaS. | T



JINEVIROU MU L d il Rt B .

CranjpapTHble pacTBOPh XKenesa | |

Pactsop A: 0,1000 r xene3a pacTBOPSIOT NPH HarpeBaHHH B 30 cm3
COMSHON KHCJOTH. PacTBOp OXJaxJAaloT, NepPeHOCAT B MEpHYI KOOy
BMecTHMOCTbI0 1 aM3, Ao/aHBalOT BOAOH A0 METKH M HepeMelIHBaioT.
MaccoBasi KOHUEHTpalHus xeje3a B pactBope A pasma 0,000 r/em®.

Pacreop B: 10,0 cM3 pacTBOpa A nomelaiT B MEpHYIO KOOy BMe-
cTuMocTbio 100 cm®, 1OnUBalOT BOAOH A0 METKH H NEpeMellHBAIoT. lo-
TOBAT Nepei NpHMEHEHHEM. | )

-~ MaccoBasi  KOHUEHTpalMs  »eJesa B  pacTsope ‘D paBHa
0,00001 r/cm3. -
"~ 43 TpoBeaeHue aHaJH3a -

4.3.1 Hasecky npo6el, 0To6paHHyi0 B COOTBETCTBHH C Tabauued I,
MOMEINAIOT B MJATHHOBYIO WM CTEKJOYI/JIEPOAHCTYIO HaUIKy, CMadnBa-
10T Bogo#, npubasasor 30 cM® pacTBOpa a30THOH * KHCJOTH, 10 cmM3
(hTOPHCTOBOAOPONHOH  KucJOTE M 10 cmM® pacTBopa CEpHOH KHCJOTHL.
HarpeBaioT u BHNIAPHBAIOT COAEPIKUMOE HAlUKH 10 BEHUICJICHHS MapOB
cepHoi kucaoThl. [locae oxaaxiaeHus ‘npubapasot 10 cM® coNSHOH
KMCJIOTH, COJIH PaCTBOPSIOT NPH HArpeBaHHH M NPHJIUBAIOT 50—70 cm®
. BOLbE. 3aTeM COJepPIKUMOe YalIK{ NepeHocsiT B CTaKaH BMECTHMOCTBIO
300_cm?, npuanBaloT 10 cM3 pacTBOpa a/IOMOKANHEBbIX KBacUoB (HJH
10 cm3 pacTBopa aaoMuHUs), 20 cM® pacTBOopa XJOPHCTOr0 aMMOHHA,
HarpesalT A0 KHIEHHA H 0CaX1al0T THAPOKCHBL PACTBOPOM aMMHua-
ka (1:1), npubasass ero 1o pH=5—6 (KOHTpOJb 1O YHHBepCaJIbHOH
MHAMKATOPHOH GyMmare). 3aTeM pacTBOp HarpeBaioT 0 KHIIEHHs, Aa-
0T OCaJKy OTCTOATbCS B TeyeHHe 3—5H MHUH H OTQHJLTPOBBIBAIOT OCa-
IOK Ha (UALTP cpexHed njoTHocTH. CTakKaH M OCAaL0K Ha dbUABTpE
npoMeiBalor 5—6 pas ropsudM pacTBOPOM aMMHaKa (1:100) u cmbi-
BAIOT OCALOK BOJOH B CTakaH, B KOTOPOM NPOBOJHJOCH OCaXAeHHe.
OcTaToKk ocajka Ha (u/ibTpe pacTBOpsiioT B 20 cM3 ropsiyero pacTBo-
pa COJIAHOM_KYCJOTHl H NPOMBIBAIOT (PHALTP 5—6 pas ropsiueii BOJOH,
¢cobupas (QUABTPAT M NMPOMBIBHBIE BOJALL B TOT XK€ CTAKaH. ConepKu-
MOe . CTaKaHa KHISTHAT, BeapHBaioT a0 obbvema 50—60 cm?, oxJax-
ZaI0T, TIEPEHOCAT B MEPHYIO K0JIOy BMECTHMOCTDIO, yKa3aHHOH B TabJiu-
e I, JONIMBAIOT KO METKH BOAOH ¥ NEpeMelinBaiorT. PactBop ¢uabTpy-
0T yepe3 cyxoil ¢uAbTp B KoJaby, orOpacbiBasd nepBble MOPUHH bHABLT-
pata. o - |

B crakan BMectumocTbio 100 cM® momelialoT ajiHKBOTHYIO HacThb
pacTBopa, paBHyio 5,0 cm®, npuausawT 10 cM® Bozb, 5 cM® pacTBOpa
| COJIHO-KHCJOrO THAPOKCHJAaMMHA H ycTaHasauBaloT pH pacteopa
50—5,5 (Mo yHHBEpCanbHO# WHAMKATOpHOf Oymare) pacTBOPOM VK-
CYCHO-KHCJIOTO HaTpHfA. 3aTeM MNPHIHBAIOT 10,0 cm®.pactBopa I,10-
(DeHaHTPOJHHA H COJEPKHMOE CTaKaHa NEePEHOCAT B MEPHYIO KOJOy

A 3



MaccoBan  poas Kesesza, Macca HaBecku 1 ObbeMm Mepuoﬁ

- mpoful, T - - Kon6el, cM3
Or 0,10 no 0,25 Bx.aroy 0,5 100
Cs. 0,25 » 0,50 » 0,5 - 200
> 050 » 1,07 » 0,25 200
» 1,0 » 20  » 0,2 250
» 20 » 35 » 0,1 250

BMecTHMOCTbIO 100 cM?, XOJMBAIOT 10 METKH BOAOH H NEPEMEIIUBAIOT.
Yepes 30*MHUH H3MEPSAIOT ONTHYECKYIO MJIOTHOCTL PACTBOPa Ha CHEKTpPO-
¢poromerpe npu AaMHe BOJHHE 510 HM HJH (HOTO3NEKTPOKOJOPHUMETpE
B fHana3oHe AJHH BoJH oT 480 go 530 uM. B kauectBe pacTBOpa
CpaBHEHHST NPHMEHSIOT Boly. Maccy »ese3a HaxoasiT 10 TPaaydpo-
BOYHOMY rpad#ky mocJie BHIYHTAHHS 3HAYEHHsT ONTHYECKOH MIOTHOCTH
pacTBOpa KOHTPOJILHOTO ONbITAa M3 3HAUYEHHS ONTHYECKOH MJIOTHOCTH
pacTBopa NPOGHI. -

4.3.2 Hor:rpoeﬁue epadyupoeowoeo epaqbufca

B wects cTakaHoB BMecTHMOCTBIO 100 cm® nomewator 2,0; 3,0; 4,0;
5,0; 6,0 u 8,0 cM® cranpapTHOro pactBopa B, utOo cooTBeTcTByeT
000002 0,00003; 0,00004; 0,00005; 0,00006 u 0,00008 r xenesza. B
CelbMOA CTakaH CTaHZApPTHBIA pacTBOp }Kenesa He BBOJAT. B Kax bl
CTaKaH NPHJAMBAWOT no 25 ¢M® Boaw, 5 cM® pacTBOpa COMSIHOKHCJIOTO
THAPOKCHIAMUHA M PACTBOPOM YKCYCHO-KHCJIOTO HaTpusi xoBoast pH
pactBopa no 5,0—5,5. 3atem npuausaior 10,0 cm® pacrsopa 1,10-¢de-
HaHTPOJIHHA H JaJiee aHaJH3 NPOBOJAT, Kak yKa3aHo B 4.3.1. Pa(:TBo-

POM CPaBHEHHS CJIYXKHT PacTBOp, He COAEPXKAUMH CTaHAAPTHOro =

pacTBopa Kene3a. [1o moayueHHEIM 3HAYEHHSAM ONTHYECKHX IJIOTHOC-
Tel H COOTBeTCTByIOIlI,HM WM MaccaM KeJesa CTPOST IPadyHPOBOUHbIA
rpauk. | . .

44 O6paborka pe3synbTaToB -

4.4.1 Maccosyio fomo xenesa (X), %, BHYHCJSIOT MO (opMyJIe

=—"1.100, (1)

rae fm; — Macca - xKeJesa, HalijeHHas 1O TPafiyHPOBOUHOMY rpacd-
Ry, T )
m-—macca  HaBeCKH, COOTBETCTBYyMOLIas aJHKBOTHOH - 4acTH
_pacTBopa npo0Hl, T. :

4.5 Hoprl TOYHOCTH H HOpMaTHBbI KOHTpOJIH TOUHOCTH NPHBEAEHD]
B Tabnuue 2.

R —_

4’.-



,U,qnycxaeuble pacxomLeHus, %
[Torpem- | ABYX CpeAHHX | ABYX Tpex pésy.anaToa ’
HOCTh pe3ynbTaToB napag- napan- aHaJH3a
Maccosan aoJas peayJib- aHaJH3a, NeNbHbIX | nesbHBIX | CTAaHAAPTHO-
mapraHua, % TaroB BLIIOJNHEHHLIX | OmpeAe- onpene- ro obpasua -
- aHaAM3a | B PA3JHUHBIX | JeHHH nenuit H arTrecToBaH-
A, % YCAOBUAX: ds ds HOrO 3Have-
' d : nus 6
K :
Or 0,1 xo 0,2 BKmoOW. 0,02 0,03 0,02 0,03 0,01
Cs. 02 » 05 » 0,04 ' 0,04 0,04 0,04 0,02
» 05 » 1,0 » 0,06 | 0,06 0,05 0,06 0,03
» 1,0 » 20 » 0,07 0,09 0,07 009 |. 005
» 20 » 35 » 0,11 0,14 0,11 014 0,07

5 GOTOMETPHYECKHW METOJ C TPHMEHEHHEM
‘CY;I]bﬂbOCAJIHU,HJIO'BOH KHCJOThI

51 CymHOCTb MeToAa
MeTon OCHOBaH Ha O6PAa30BAHHH XKEITOrO KOMILJIEKCHOrO coejHHe-

HUs ¥Keje3a ¢ CyabocaiMIUIOBOH KHCJIOTOH. B 'IEJOYHOH cpeje
(pH 8—12) u n3aMepeHHH €ro ONTHYECKOH IJIOTHOCTH Ha CHEKTPO(o-
TOMETpe NpH AJHHe BOJHB 430 HM HAM Ha cbomsnempoxonopnmeTpe
B JHana3oHe AJHH BOJH oT 430 no 480 HMm.

52 AnnapaTypa, peaKTHBL H paCTBopr

CrniexTpooTOMETpP HJIH (POTOSJIEKTPOKOJIOPHMETD.

Kucnora asotnast no TOCT 4461 u pacrsop 1:2.

. Kucnora ¢propucrosogopoanas no FOCT 10484.

Kucaora ceprast no 'OCT 4204, pacrsop 1:1.

Kucaora coasinast no FOCT 3118.

Kucnora cyapdocanuunaosas 2-poanas mo I'OCT 4478 paCTBop
100 r/om3. .

Amumuax Boausiif no TOCT 3760 u pactBop 1:1.

I'apoxcuaamus ruapoxaopui no FOCT 5456, pactsop 100 I‘/JIMa

JKene3o meTanauyeckoe.

CraHjpapTHBIe pacTBOPHI KeJe3a no 4.2,

5.3 MpoBenseHue aHaJdH3a

5.3.1 Hasecky npo6bl, 0TOGpPaHHYIO B COOTBETCTBHHM ¢ Tabauled 3,
MOMELLAIOT B MJIATHHOBYIO HJH CTEKJOYIJIEPOAHCTYIO YallKy, CMayuBa-
10T BOAOM; npubasasior 30 cm® pacTBopa a30THON KHCJOTH, 10 cM® ¢TO-
PUCTOBOLOPOAHOH KucaOTE K 10 cM® pacTBopa cepHOl KHcaoTh. Ha-
rPEBAIOT M BHLIIADHBAIOT COAEPXKUMOE 4HalUK{ A0 BbJAENEHHS Napos
cepHoli KHCAOTH, [locae oxaaxaerus upubasasor 10 cM® consHol

5



kucaotel, 50—70 cm® Boaw K pacmopmo*r COJIH TIPH HaI‘peBaHHH [Toc-
Jie OXJIaXKACHHS COAEPKHUMOe HalIKH NePeHOCAT B MepHym KOJIGY BMe-
CTHMOCTBIO, yKasaHHou B Taénuue 3. . |

Ta6auua 3 , - o -
. MaccoBas #ogs :-ke.ueaa. ‘ L Macca O6GbeM Mep- 'Annxnomaﬂ
% _ . HaBecCKH, HO# Koalnl, | 4acTs pPacTBO-
T cm? ‘ ‘pa, cM?3
Or 0,1 no 0,2 Bkjwo4. : 0,5 . 100 - 10,0
Cp. 02 » 04 > - 0,25 100 10,0
~» 04 » 08 » : 0,25 100 5,0
» 08 » 20 » 0,1 ' 200 10,0 -
» 20 » 35 » 0,1 200 5,0

ANMKBOTHYIO 4acTb pacTBOpa, B COOTBETCTBUH C Ta6.1muen 3, nome-
WaxT B MepHyio konby BMecTuMocTbio 100 cm?,  npuaubaior 10 CM3
PaCTBOpa COJIAHO-KHCJAOrO THAPOKCUJaMHHa, 30 cM® pacTBopa Cylb-
hocaNULUIAOBOH KHUCJIOTH H HOOGaBAAIOT aMMHAaK A0 NOSABJEHHS XeJ-
TOH OKpacku u euie B H3bbiToK 5 cM3. PactBop aonuBaloT BOAOH 10
METKH M TepeMewivBaloT. ONTHYECKYIO INIOTHOCTb pacTBopa H3Meps-
0T Ha cleKTpopoTOMeTpe NpU AJHHE BOJHH 430 HM HJIH (POTO3JIEKT-
POKOJIODHMETpE B AHamna3ohe AJUH BeJH oT.430 no 480 M. B xauect-
Be pacTBOpa cpaBHEHHs NPUMEHSIOT BOAY.

Maccy xeJjie3a HaXOASAT MO FPaayHPOBOYHOMY IpadHKy nocie Bhl-
YUTAHHS 3HAUYEHHS ONTHYECKOH IJIOTHOCTH PacTBOPA - KOHTPOJIbHOIO
OfbITa H3 3HAaYEHHs! ONTHYECKOI JIOTHOCTH pacTBopa npoﬁbl |

5.3.2 IToctpoerue epadyuposoqnoeo epagura

B nate mepHbix K046 BMectHMmocThio 100 em® noMematot 2,5; 5,0;
7,5; 10,0 u 12,5 cm® cranpapTHoro pacrBopa b, uro COOTBeTCTByeT
. 0000025 0,00005; 0,000075; 0,00010 u 0,000125 r }KeJIeaa B wecroit
. CTaKQH CTaHAApTHLIA PacTBOP XKeJje3a He BBOASAT. |
B kaxayio kosiby mpuanBaioT no 10 cM® pacTBopa CONSTHO-KHC/IGTO
FUAPOKCUJAMHUHA, TIEDEMEUIHBAIOT U JlaJee aHaJIu3 MPOBOAAT, KaK yKa- -
~3aHo B D5.3.1. :

PaciBOpOM CpDaBHEHHs CJYXKHT DacTBOP, He co,nepx{amnﬁ.(:'ran-' |
JapTHOro pacTBOpa xeJje3a. |

Tlo moayyeHHbIM 3HAUYEHHAM ONTHYECKHX. NJOTHOCTEl H COOTBETCT-
BYIOLIJ.HM MM MaccaMm Kejesa CTPOAT rpanynposoqnbm rpaduk.

- 0.4 OGpaﬁoTKa pe3yabTarToOB

5.4.1 MaccoByw poJil0 Kejnesa (X) B npouemax Bbltmc.nmor Kax
yKa3aHo B 4.4.1.

5.4.2 Hopwmsl TouHoCTH H HOpMa’I‘HBbI KOHTPOJIA TOYHOCTH onpe,ue-
JICHHS MACCOBOH JOJH XKevle3a [IpHBeﬂ,eHbI B Tabnnue 2.

F)“



6 A]‘Um M- ADLUVY R II IS

6.1 CymwHocTp MeTOLA o |

~ Meto OCHOBaH Ha H3MEPEHHH aTOMHON abcopbuuy xejesa B Ijaa-

MEHH BO3/yX-alleTHJeH IpH JJIHHE posubl 248,4 um. HaBecky npoOul
npeiBapHTebHO pACTBOPAIOT B CMECH KHCJIOT. |

62 AnmapaTypa, PCAaKTHBBE H pacTBOPH |

ATOMHO-26COPOUHOHHBIH CIEKTPOMETp CO BCEMH HPHHAAJEKHOCTH-
Kucnora aszotnasd no TOCT 4461 u pacteopsl 1:1 M 1:2.

Kucaora consinas no TOCT 31 18. |

Kucsora cepaas no FTOCT 4204, pactsop 1:1.

Kucaora q)TopHCTOBOILOp.'OﬂHaH no TOCT 10484. :

K aJuii a30THO-KUCJbIH N0 TOCT 4144, pactsop 100 r/amd.

Harpuit a30THCTO-KHCJIBIH 1O TOCT 4197, pactsop 100 r/om3.

-~ Mapranen MeTaJJIHYeCKHH sgnemponmnqecxn_ﬁ HJll  Mapraseu
XJOPHCTHIH 4-X BOJHBEH 1O TOCT 612. | ,

Pacrsop Maprania 20 r/am3 10 r MeTaJInyecKoro Mapraiua.
pacTBOPAIOT B 50 cwm3 pacTBOpa a30THOH KHCJOTH (1:1) npu Harpesa-
HuY, 3aTeM pacTBOp KMOATAT RO yjlaJieHus OKCHI0B a30Ta. OxJyaxK/eH-
Hblll pacTBOp MEPEHOCAT B MepHy10 KoJIOy BMECTHMOCTBIO 500 cm3, n0-
NMBAIOT BOLON IO METKH H NlepeMelHBaioT. Wan: |

36,0 r xJOpHAa Mapraia pacTsopsior B 50 cm® Boaw u 20 cM® co-
JSSHOH KMCJOTBl [PH HarpeBanuH. Oxna)KieHHbl pacTBOP NepeHocsT B
MepHYH Koa0y BMECTHMOCTBHIO 500 cm3, AOJMBAIOT BOAOHK A0 METKH H
epeMeLHBaloT. | ‘

YKene3o MeTaJJIH4eCKOE.

CraHfapTHble PacTBOpHI XKeJe3d - . -

Pacreop A: 0,5000 r xenesa pacteopsior B 20 cM3 COJSTHON KHC-
JIOTHI, OKHCJAIOT A30THON KHUCJOTOH, KHAATAT A0 yLaJeHH: OKCHAOB
a30Ta. OxJakKjeHHbHI pacTBOp MepeHociT B MepHYI KoJOy BMECTH- -
MocThio B00 cm®, ponuBalT MO METKH BOJOH H IepeMelinBaloT. ‘
~ MaccoBasi_KOHIEHTp AU eJje3a B pacTBope A paBHa 0,001 r/cmd.

Pacteop B: 10,0 cm® pacTBopa A noMelLaloT B MEpHYIO KoJGY
BMeCTHMOCTBIO 100 ¢cM3, 10JHBAIOT 10 METKH H TiepeMellHBaoT.

MaccoBasi KOHIEHTpallus — Kejesa B pactBope D paBHa
- 0,0001 r/cm?. | : ‘

6.3 [TpoBeaeHHe aHaln3d

6.3.1 ‘Hasecky npoOHl, 0TOBpPaHHYI0 B COOTBETCTBHM C Tabauued 4,
OMELLal0T B CTaKaH BMECTHMOCTBIO 250 cM3, cMayKuBalOT BOAOH, MpH-
nmupator 10 cM® pacTBOpa a3OTHOH KHCJOTH 1:2, 5 cM® CONFHOH KHCJO-
Tpl {1 HArpeBaloT 10 MOJHOro pacTBOpeHHst HaBeCKH. PacTBOp KHAATAT
J0 yAaJeHHs OKCHAO0B a3oTd. OxJax/eHHbll pacTBop NEPEeHOCAT B

7.
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Maccopas Aoas Macca Ha- .| nesa B aTo- Cranpap?- [ cCrasaaprHo-
Kenesa, % - BECKH | mmaupyemom | HEH pactBop| ro  pacrtBopa,
' npoful, T pacTBope, Mr : cmb
|0t 0,1 no 0,5 BrMOG 0,5 0,,—2,5 b : 5—25
Cs. 05 » 35 » . 0,2 1—7 A —7

MepHylo Koa6y BMmecTHMocTbio 100 cM3, posinBalT BOAOH A0 METKH H
- AepeMellHBaloT. ‘

Uau: __ - N ‘ .

Hapecky mnpobul, 0TOO6paHHYI0O B COOTBETCTBHH C TabJuueir 4, mo-
MewlanT BOo- GTOPONJAcTOBLA cTakad BMecTHMOCTbi0o 100 cm® uau
CTEKJIOYT/IEPOAUCTYIO YAllKy, CMAauYHBaOT BOAOH M npuauBamT 10 cm®
pacTBopa a30THOH KHCJAOTH 1:2, 3aTeM NpHJMBaiOT 5 cM? dTopHcTOBO-
nopoxHon kHcaorel, 10 cM® pacTBopa cepHOH KHCJOTH H BbiMapHBAIOT
/IO BBIAEJIEHHS NapOB CEPHOH KHCJOTH. COJMH pacTBOPSIIOT NPH Harpe-
~ Banud B 30 cM?® Boabl. B cuayuae nosiBJieHHS OKpPacKH OKHCJIEHHOrO
Mapranna, 100aBJAIT HeCKOJbKO Kamejb pacTBOpa HHUTPATa KaJHs
HJAH HATPHS W KHOATAT PacTBOp AJA yiAaJjeHUd OKCHAOB a3oTa. Ox-
JAXJEHHbII PacTBOP NEPeHOCAT B MEPHYIO Ko0Jily BMECTHMOCTLIO
100 cm®, nonuBaloT BOAOH A0 METKH H EPEMeluHBaIOT. -

6.3.2 B pactBopax, npuroToBJeHHbIX 110 6.3.1, H3MEPHAIOT aTOMHYIO
abcopbuuio xenesa. Fiamepenus npoBoOST MOC/EL0BATENBHO B PACTBO-
pax KOHTPOJILHOTO ONbITA, aHaJH3HPYEeMBbIX P06, CTAHAaPTHLIX PacTBO-
pax A/s MOCTPOEHHUS IrPajydpOBOYHOTO rpagHka, pacTBopax cTaHjap-
THOro ‘06pasua npu AJHHE BOJHbI 248,4 HM B NJaMeHH BO3AyX-alleTH-
JIeH. . o

[Tocne BoiuMTaHHA 3HAauYeHHS AGCOPOUMH PAacTBOPa KOHTPOJBLHOrO
OnbiTa W3 3HauyeHHs abcopOUMH pacTBOpa Npobb MacCOBYIO J0JIO JKe-
~Jie3a HaxoadaT MeTOAOM IrpajyHpOBOYHOrO rpaduka H/IH MeTOA0M CpaB-
HEeHHS CO CTaHAAPTHLIM 06pa3LOM HJH METOIO0M 106aBOK.

6.3.2.1 Ilpn nprvenenun MeTojga rpagyHpoBOUHOrO rpaduKa B KO-
 HHYeCKHe KoJs6bl BMecTHMOCThi0 100 -cM® mnomewalotT cTaHaapTHH
pacTBOp KeJse3a, B COOTBETCTBHU C Tabauuell 4. B oany xoaby cral-
AapTHBIH pacTBOp He moMeLlaloT. PacTBop 3Toil Koabhl CHYKHUT KOHT-
POJIBHBIM ONBITOM. Bo Bce KOMGb NPH/IMBAIOT PacTBOP MapraHua B
KOJMYECTBE, COOTBETCTBYIOIUEM €ro coAepxXaHHw B npobe, ‘10 cm®
pacTBOpa a30THOH KHCJAOTH (1:2), b cM® coaaHoll kHcaoTH uan 10 cm3
g%C'i"Bo%aSZepHoﬁ KHCJQTHEl H AdJi¢e NPOBOAAT aHaNH3, KAK YKa3aHO B
W1 H 0.9.2. ‘

g
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- - - I Y™ e i | shwvay teddiliiolivi
nocJie BbIYHTAHHS 3HAYCHHs, a6CopOUUM pacTsopa, He cojepKawero
CTAHAAPTHbIA PACTBOP »KeJe3a, W3 3HAYEHHI abcopbuuH pacTBOpOB,
COAepXKaUIHMX CTAHAAPTHBIH PacTBOP,sH COOTBETCTBYIOUIHM HM MaccaM
xKemaesa, ‘ o ,

6.3.2.2 Ilpu npumeiieinu mérona CpaBHeHHs] CO cTaHAapTHEIM 66-
PasHOM HaBecKy npoGr NPOBOAAT Yepe3 BCe CTaLHH aHaJM3a, Kak
yYKasaHo B 6.3.1 u 6.3.2. . ‘

- 6.3.2.3 Tlpu npumenennu metona 106aBok HaBecke npo6ul go6aB-

JIAI0T TaKOe KOJIHYECTBO CTaHAAPTHOrO pacTBOpa KeJse3a, 4YTo6bl 3Ha-
yeHue abcoplumu pactBopa npobbl ¢ n06aBaeHHeM CTaHAapPTHOrO
PacTBopa COCTaB/AJI0 He GoJlee ABYKPATHOrO 3HAaYeHHs abcopbuuu
pacTBopa nNpobhl U HAXOLHJOCH B JHHEHHOM AManasoHe rpagyHpoBoOY-.
HOro rpaguka, lajee aHa/n3 NpoBoAAT 10 6.3.1 u 6.3.2.

64 O6pab6oTka pesyabTatonr - -

6.4.1 Maccosyio noso xenesa X, 9%, OTIpEAENISIEMYI0  METOJ0M
TPanynpoBOUHOro rpaduka, BHYHCAAIT 16 QopMy.te |

Xy=—2.100, - (2)

m

FA€ m;— Macca  KeJjesa, HaliJeHHad no rpaxynpoaoqﬁomy rpagu-
Ky, I 7 . '
fm — Macca HaBeckH npobHl, r.

.~ 6.4.2 MaccoByo zomo xenesa X, 9, ONPENeNSEMYI0O MeToLOM
.CPaBHEHHA, BEIYHCAAIOT NO opmyane -

A (D-D)) '
2="15,=D,)" | )
rae A-% aTTECTOBAHHOE 3HAYeHHE MACCOBOH JOJH KeJe3a B craHjgap-
THOM o6paasue, % ;
D — 3nauenne atomHOR abcop6uuy pacTBOpa npob; S
D, ——3HaueHHe aTOMHOH alGcop6uMH pacTBoOpa KOHTPOJBHOTO
OfbITa; - |
D; — snauenne aToMmHoi abcopbuun pactsopa CTaHAapTHOro 06-
) ‘pasua. | | | | |
6.4.3 MaccoByio n0.110 xese3a X3, %, OIpeeaseMyl0 MeTOLOM 10-
6aBOK, BHUHCIAIOT 10 hopMyJe . B
___mg(D—D,)
| Y= 0mm 100, - W
FAC mg = Macca KeJse3a, fo6aBaeHHas K HaBecKe npoobsi, r;
D — 3navenne aromuoin abcopOuun pacTBopa npobul Ges 106 aB-
JIEHHA. CTAHAAPTHOrO PacTBOpa;
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OMBITA;

D3—3Ha116HHe aTOMHOi a6cop6UHH pac'rBopa IIp06bI C ,uoéaB.ne- |

- HHeM CTaHAapTHOro pactsopa; |
m — macca HaBecKH npoosl; I,

6.4.4 HOprI TOYHOCTH H HOpMaTHBbI KOHTPOAS TOUHOCTH onpe,ue-
JICHU A MaCCOBOH JLOJTH x{enesa HpHBe,ILeHbI B Taﬁ.unue 2.

I Y

7 THTPHMETPHYECKH ] METOZ -

7.1 CymHOCTb MeTO[a _ ,

Merto OCHOBAH . Ha BOCCTAHOBJEHUH TpPeXBaJIeHTHOrO KeJje3a
PACTBOPOM JABYXJOPHCTOTO® 0JI0Ba C TMOCJEAYIOWMM THTPOBaHHEM
ABYXBAJIEHTHOTO KeJe3a JABYXPOMOBOKHCJBIM KaJjiieM ¢ HHAHKaTOPOM
AnpeHHNTaMHHOCYTbQOHATOM HATPUA.

7.2 PeakTUBH U PAacTBOPH ,

- Kucqora asorsas no 'OCT 4461, pacrsop 1:2.
Kucaora propucrosogopoaras no TOCT 10484
Kucaora coasnasi no [OCT 3118. -

Kucaora oprodocdopras no 'OCT 6552.

Kucaora cepuast no TOCT 4204, pacTsop 1: 1.

- Cwmech KHCJIOT: K 750 cM3 XOJOAHOH BOABI OCTOPOXKHO A06aBJSIOT
250 cM3 cepHOfi KHCJOTHl M TIOCJE OXJaXZeHHs pacTBOpa HpHJIHBaIOT
50 cM® GocdhOpHOH KHCIOTHI,

" QuioBo aByxJopuctoe 2-soanoe, pactBop 100 r/am® 10 r aByxJso-
PHCTOrO 0J10Ba PaCTBOPAIOT B 20 cM® CONSIHOH KHCJAOTHI U AOBOAAT BO-
ao# o ob6bema 100 cm3. .

PTyTh ABYXJAOPHCTAS, PaCTBOP 50 r/am®,

. JudenunaMuH-4 — CyJbQOKHCIOTE HATPHEBAsd COJb (lIH(peHHJI-
aMHH()chIbQ)OHaT HanHH) HHHKATOP, PaCTBOP 5 r/amd. |

Mapranen xJopucThii 4-x Boausiii mo FOCT 612.

Pacteop maprasnua 20 r/am® 36 r xJopuaa Maprasua PacTBOPSIOT
B 50 cM? Boabl M 20 cm® consAHOM KHCJAOTHL NpH HarpesaHud. Oxsax-
JE€HHBIH PacTBOpP TIEPEHOCAT B MEpHYIO Konby BMecTHMOCTbIO 500 cM?,
JNOJHBAIOT BOJOK 10 METKHU U llepeMelluBaloT.

JKese3o MeTaaaudeCcKoe.

CrauaapTHbli pacTBop XKeJesd.

-Pactsop A: 0,5000 r xenesa paCTBOpHIOT B 20 cM® CoMRHOM RHCJIO-
TEl, OKHMCJSIOT a30THOM KHCJIOTOH, KANATAT A0  yAaJleHHsl OKCHAOB a30-
T4. OxsaikJAeHHBIl PacTBOp NEPEHOCAT B MEPHYI KOJOYy BMECTHMO-
ctbio 500 ¢M3, NONMBAIOT 10 MeTKH BOJOH H NMepeMelInBaoT.

 MaccoBasi KOHLEHTpallusi xeJjesa B pactBope A pasua 0,001 r/cm®,

Kaaunii xsyxpomoBo-kucasift no FOCT 4220, nepekpucrannnsobaH-

i
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HarpeBaloT A0 KHAEGHHA. DHEPrHYHO NepeMeLInBasi, PacTBOp BbIJIHBAIOT
TOHKOA cTpyeit B papdopoByw dauiky. Oxaaxaanor pacTBOp JNeAsHOMH
BOJO! W BbINABIINE KPHCTAJJIbI OTHHABTPOBHIBAIOT ¢ OTCacbiBAaHHEM Ha
BODOHKe ¢ MOPHCTOH CTEKJSAHHOH NJAaCTHHKOM, cywar ' 23 4 npu

- 100~105°C, pacTHpaioT B NOPOLIOK H OKOHYATENBHO BBHICYLUHBAIOT NpPH
160-—-180 °C B Teuenune 10~—12 u. . ‘ ' ,

Kanuii - aByxpoMoBo-KHCBIH, pactBop ¢ (}/sKsCr07) =
=0,025 Moab/am®: 1,23 r xaaus ABYXPOMOBO-KHCJIOrO - (IepeKpHCTa-
JIH30BAHHOI0) PAacTBOPSIIOT B BOJE B MeDHOH K0J16e BMECTHMOCTBIO
1 am3, nonuBaOT BOAOH N0 METKH H nepeMeInBalor. - ]

MaccoByio KOHLEHTpaLUIO pacTBOpa JABYXPOMOBO-KHCJIOTO KaJH$
YCTaHaBJ/IHBAIOT O CTAaHAApPTHOMY 00pa3ily MapraHiia MeTaJlJIHuecKo-
Fo, NPOBELICHHOMY 4epe3 BCe CTAaJAMH aHaJIN3a, HJH N0 CTaHAAPTHOMY
PacTBOpy KeJe3a, MPOBEJAEHHOMY Yepe3 BCe CTaJHH aHaJu3a ¢ g06aB- -
JEHHEM pacTBOPa XJOPHCTOrO MapraHua. KoJauuecTBo 106aBJIsieMOro

- XeJesa H Maprauua NPUOJIM3UTEJIBHO JOMXKHO COOTBETCTBOBAThb CO-

ACPIKAHHIO XKeJie3a ' MapraHua B aHaJH3HPyeMol npobe,

MaccoByio KOHUEHTPaUHIo pacTBopa ABYXPOMOBO-KHCJIONO KajHd
¢, T/cM3 XKese3a, BHUHCIAIOT O GopMyJie

- _ ’CI.V B ' - o
| ’ = .Vl- ' . . - . (5)
FA€ €| —— MaccoBasi KOHUEHTPAaUHs CTAHZAPTHOIO pacTBOpa XkeJe3a,
| r/em?; - |
V —o6vem crangaptHOro pacTBopa xKeJse3a, B3ATHHA pjsg THTPO-
‘BaHus, cm3;

BaHHbIH Ha THUTPOBaHHe, cM3.
73 TlpoBenenue anaamuza

7.3.1 HaBecky npobsi  maccoit 1,0000 r MOMEILAal0T B CTEKJOYTrJe-
POMHCTYIO HalllKy, CMaYuBaIOT BOAOH, npuGaBasior 30 cm3 pacrtBopa
~@30THOH KHC/OTHI, 10 .¢M3 . QTOPHCTOBOAOPONHOH KHCAOTH H 10 oM®
pacTBopa cepHoH KHCaOTe. HarpeBaior u BhInmapuBaioT COZEepKUMOe
* YaIKH [0 BBHIJJNEHHS TapOB CePHOH KHCJOTHL. [Tocne oxnaxnenns
- npubaBaAsoT. 10 cM? COMAHOH KHMCIOTHI, 15—20 c™M® ropsiuelt Boaw,
PacTBOPSIOT COJIM NPH HArPEBAHHH H' [IEPEHOCAT B KOHHYECKYI0 KOGy
BMeCTUMOCTbI0 500 cm3. Harpepaior pactBop no 70—80°C, mpuauaa-
10T PacTBOp XJOPDHCTOTO OJIOBA MO KaNAfM 10 OGecUBeYHBAHHS H
1—2 kanau B u3buTok. K 06eCLBEYEHHOMY DacTBOPY NPHJAHBAIOT
5 cm® pacTBOpa ABYXJIOPHCTOI pTyTH, 150 cM? Boakl M pacTBOp oxJaXK-
AawoT. [locae oxnaxaenus x pacTBOpy npubaBasior 25 cM? cMecH Kuc-
<107, 8—10 xameab pacrtBopa- AM(EHHIaMHHOCYIb)OHATA HATPHH H

Vi—obbem pacTBOpa ABYXPOMOBO-KHCJOTO Kasusi, H3DaCcX00-

11
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KK pacTBOpa U3 3€J€HOH B (PHOJETOBYIO, ‘
74 O6pab0oTKa pPe3yaAbTaTOB - |
7.4.1 MaccoByio novio kesnesa Xy Y%, Beiuucasiior no-hopMmye

L N )

vaRia o AV MLpPLAULAG UL duLT

rae ¢ -— MaccoBas KOHLEHTPalis pacTBopa ABYXPOMOBO-KHCJOTG Ka-

JiiSl, BbIpaxKeHHas B r/cM3 xkeJe3a S
- Vo—o00beM pacTBOpa ABYXPOMOBO-KHCJIONO. KaJHusl, H3pacxoa0BaH-
Hblil Ha THTPOBaHHe pPacTBOpa Npobui, cM?;
Vs —o06beM pacTBOpa ABYXPOMOBO-KHCJOIO KaJusl, H3pacxXxoA0BaH-

Hblf Ha THTPOBaHHME DAcTBOPA KOHTPOJBHOTO OMHITA, cM3;
m — Macca HaBeCKH Nnpobol, T. -

\l

~
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