IoCT 12697.13—90

MEXTOCYOAAPCTBEHHBNU CTAHIAPT

B3 1-99

ATIOMUHNANA

METOIbI OITPENEJTEHUA T'AJIUA

H3nanue oduumaibuoe

UIIK A3JATEJIBCTBO CTAHIAPTOB
MockBa



YK 669.71.543.06:006.354 I'pynna B59

M EXTOCVYAAPCTEBEHHBHIH CTAHAAPT

AJTIOMUHHUN

Mertoapt onpeeenus raJLius TOCT
12697.13—96

Aluminium. Methods for the determination
of gallium

OKCTY 1709

Jlara senenns 01.67.91

Hacrosiiuii cTaHAapT YCTAHABIUBAET METOIBI OIPeIeICHUS TS B AIOMUHUM: POTOMETPUIECKUIA
npu MaccoBoit jone ramtus ot 0,001 no 0,1 % 1 atoMHO-a6CcOpOUMOHHbIN IPU MACCOBOM JoJie rajlius oT
0,01 no 0,1 %.

1. OBIIME TPEBOBAHUA
O61uue TpeboBanus K MeToaaM aHaimsa — o TOCT 12697.1.

2. POTOMETPUYECKUN METOJ,

21. CymmHOCTbL METOHA

MeTon oCHOBAH Ha PACTBOPEHUH MPOOHI B COJSTHON KUCIIOTE, 0Opa30BAHUK CUHE-3€JIEHOIO HOHHOIO
ACCOLMATA TAJUTHS ¢ MAJTAXMTOBBIM 3€JIEHBIM B CONSTHOKMCIION Cpele ¢ KOHUeHTpaiuei 6,0—6,5 Monb/nmM?,
3KCTPAKLUY HOHHOTO accouuaTa 6eH3010M M NOCAeIYIOLEM U3MEPEHUH ONTTHYECKOM IUIOTHOCTH pacTBopa
IIpY JUIMHE BOJHBI 635 HM.

22. Arinapartypa, peakKTUBBE ¥ pPacTBODPHI

dorosnexTpokonopumerp TMira @AK-56M, ®IK-60, KOK wiu criekrpodoromerp tina CP-16,
CO-26 Wiy aHATIOTYYHOTO TUIIA.

Kucsnora consiHast mo FOCT 3118, paz6asnennas 1:1 u 1:3.

Huxkenb (11) xnopun no TOCT 4038, pactsop ¢ MaccoBo# moneit 0,2 %.

Turtan TpexXXIOPUCTHIN.

Turan ry6uateiii Mapku TI'-100 mo I'OCT 17746.

PactBop x1opvna THTaHa: 4,65 I THTAHA MMOMELUAIOT B KOHMYECKYIO KOJIOY BMECTMMOCTBIO 250 cM’ 1
pactsopsitor B 100 cM3 cosstHO#A KucnoTsl (1:1) IpK yMepeHHOM HarpeBaHiu. PACTBOP OXJIQXAAIOT, [ePEIUBaloT
B MepHYI0 Koiby BMecTUMOcTbio 100 cM3, TonnBaloT 10 METKU cojistHol KucaoTok (1:1) M mepeMelnBaior.
XpaHsT pacTBOp B TEMHOM MECTE B IUIOTHO 3aKPBITOM KoNGe WM COCyle M3 TEMHOIO CTeKJIa.

ManaxuToBbiit  3edeHbId  (TeTpaMeTwi-4,4’-1MaMUHO-TpUGEeHWI-KAapOOHWI-XJIOPUI), PAaCTBOP
20 r/amM3: 2 T MeJIKO pacTepToro ManaxuToBOIO 3ejeHoro pactsopsioT B 100 cum? comsinoit kucnothl (1:3)
U pactsop GuIETpYIoT. PacTBOp XpaHsT B cocyle U3 TEMHOTO CTEKIA.

Benzon no FOCT 5955.

Harpuii ceprokucasiii mo FOCT 4166.

Tayus (1Y) okenn (Ga,0,).

Tannuit texauueckuit mo F'OCT 12797.

CraHgapTHBIE PaCTBOPbI TaJUIMs.

Pacteop A: 1,0000 r rajumst uau 1,3442 r npeqBapuTeIbHO POKAIEHHOTo mpy TeMnepatype 300 °C
M OXTaxIeHHOro B 3Kkcukatope okcuia rawms (II1) pacrsopsior B 50 cMm3 pacTBopa CONSHOM KUCJTOTHI
(1:1), pacTBop IepeHOCAT B MepHylO Konby Bmectumoctbio 1000 cM3, [OTHBAIOT N0 METKM BONOH H
MepeMeIBaloT.

W3nanne oduonamuoe IlepeneyaTka BocnpenieHa
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1 cm3 pacrBopa A comepxut 1,0 Mr rayutus.

PactBop b: 5,0 cM3 pacTBopa A MOMEIIAIOT B MEPHYIO K016y BMecTuMocTbio 1000 cM?3, nonuparor no
METKM COJIsIHOM KucoToi (1:1). PacTBOp TOTOBST Mepen YyIoTpeOaeHUEM.

1 cm3 pactBopa b comepxur 0,005 mMr rayutus.

Pactsop B: 20,0 cM3 pactBopa b nmoMeruaior B MepHyio K06y BMectumoctbio 100 cM3, nonusaior 1o
METKHM COJITHOM KUcnoToi (1:1) u nmepeMelrnBaror.

1 cm? pactsopa B comepxur 0,001 Mr raumms.

23. [IpoBeneHHe aHaaAU3a

2.3.1. Hagecky rpo6sI Maccoii 1 T MOMELILAIOT B cTakaH BMecTUMocThio 400 cM?, nobasisiror 30 cm?
cojistHoM kucnoTsl (1:1) ¥ HAKPBIBAIOT YACOBBIM cTekJIoM. Ilocie npekpaiieHust OypHOH peaklMM CTaKaH
C pacTBOPOM OCTOPOXHO HArpeBaloT JO MOJHOIO pacTBOPEHHUS NMPOOHI, 3aTeM 0OMBIBAIOT YaCOBOE CTEKIIO
HeGOIBUIMM KOMMYECTBOM BOABI B CTAKAH ¥ PACTBOP YMAPUBAIOT A0 BAaXHBIX coieii. [locne oxnmaxneHus
K OCTaTKy AO0ABJISIOT COMSTHY10 KHCaoTy (1:1) B KomyecTBe coryiacHo Tabi. 1 B 3aBUCHMOCTH OT MacCcoOBOM
JON TAUIMS M HArpeBaioT JO IMOJy4YeHHs PO3pavyHOro pacrBopa. PacTBop oXnaxaaioT, NepeHocsT B
MEPHYIO KOJ0y BMECTHMMOCTBIO COIVIACHO Tab. 1, omojacKMBasi cTakaH colssHOM kuciotoi (1:1), 3arem
ITHUM XK€ PACTBOPOM KHCJOTHI JOJIMBAIOT A0 METKU U IepeMeNINBaoT.

Ilpu HeoGXOAMMOCTH PAcTBOP IIPoGhl GUIBTPYIOT Yepe3 Cyxoil HuabTp cpexHell TIOTHOCTH B CYX0OH
cTakaH, orlpackiBasi meppblie nopuuu GuibTpara. M3 pacteopa mpobbi unu ee GUNBTpaTa OTOMpPAIOT
AJIMKBOTHYIO YacTb 5 CM> M NEPEHOCAT B CyXyIO JEJUTENbHYIO BOPOHKY BMecTHMOCTbIO 100 cM3.

Tabnumua 1

O6beM pacTBOpa COJITHOM .

Maccosas nons raums, % KﬂCJIO’I'bI,paZiﬁa?J‘[eHHOﬁ BMCCK?QSLC];‘;I’HO"
1:1, cM ’
Or 0,001 po 0,005 Bxmou. 25 50
Cs. 0,005 » 0,030 » 50 100
» 0,030 » 0,100 » 50 250

K pactBopy B JeIUTENBHOM BOPOHKE H0BABAIOT | cM3 comstHoM KUCIoTh, 0,5 cM? pacTBopa xiopuia
titana (I11), BcTpsIXuBalOT B TedeHHe 1 MHH, 3aTeM OCTaBisgiOT Ha 2—3 MuH. K pactBopy n0o0aBisior
2,0 cM’ pacTBOpa MaJaxUTOBOrO 3€JEHOrO0, IepeMelunBaiot, pobassior 20,0 cm3 6eH3ona 1 BCTPSIXMBAIOT
B TeyeHue 2 MuH. [Tocje paccrmoeHus BomHywo daszy oTOpachIBalOT, 4 OpraHU4YecKyw a3y nepeHocsT B
CYXYIC MEPHYIO K06y BMECTUMOCTBIO 25 cM3, I0JMBAIOT 10 METKM GEH30JI0M M MEepeMeLIMBAIOT, 3aTeM
noo6apmsiior 0,2 r cynbdara HATpUsT U BCTPSIXUBAIOT A0 MOJIYYEHUS IIPO3PAYHOrO PACTBOpA.

M3MepsoT ONTHYECKYIO TUIOTHOCTh 3KCTPAKTa IIpM ILIMHE BojHbI 635 M. PactBopoM cpaBHeHus
CIIYXUT IKCTPAKT KOHTPOJIBHOTO OIBITA, OJHOBPEMEHHO IPOBEACHHBIN Yepe3 Bce CTAIMMW aHanu3a.

Maccy raumst B pacTBope NnpoObl OLPenessaioT M0 rpagyupoBOYHOMY TpaduUKy.

2.3.2. Jlng nocTpoeHUs! TpamyHpOBOYHOro rpaduka B ISITh M3 1ICCTH IEIUTENBHBIX BOPOHOK
BMecTUMOCTBIO 100 cM3 rioMemaoT npu MaccoBolr fone rauus mede 0,005 % 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 u 5,0 cm?
cTaHgapTHoro pactsopa B, uro coorsercrayer 0,001; 0,002; 0,003; 0,004 1 0,005 Mr rayums, IIpy MacCOBOM
noste Tajummsi 6osee 0,005 % 0,50; 1,0; 2,0; 3,0 u 4,0 cM3 crammaprHoro pactsopa B, uro coorBercrByeT
0,0025; 0,005; 0,010; 0,015 1 0,020 mr rajutusi. Bo Bce nenuTeIbHbIE BOPOHKH NOOABIISIIOT TAKOE KOJMYECTBO
coJisTHOM KMcnoThl (1:1), 4ToObl 06bEM pacTBOpa B BOPOHKAX CTal 5 cM?, majee MOCTYMAIOT COTIACHO
. 2.3.1. PactBop 1iecToi Koi0Obl, HE CONEPXAIINI CTAHAAPTHOTO PacTBOpa raJjulusl, CJIYyXUT pacTBOPOM
CpaBHEHUS TNPY ITOCTPOCHHUHU IpalyHpoBovYHOro rpaduka.

Ilo nomyvYeHHBIM 3HAYEHUSM ONTHYECKOHN TUIOTHOCTH PACTBOPOB M COOTBETCTBYIOLUMM MM Maccam
TaJUTHsI CTPOSIT rPafyMpOBOYHBIN rpadux.

24. O6paboTka pe3yiabTaToOB

2.4.1. MaccoBywo moio rautug (X) B mpoueHTax BRYUCISIOT 110 GhopMyIe

m

X : 100,

= 1000

e m; — Macca raJuivs B pacTBope IpoObl, HAlIEHHAs [0 rpafyMpOBOYHOMY IpaduKy, MT;

m — MAacca HaBeCKHU TIPoObI, COOTBETCTBYIOIIAS AIMKBOTHOM YacTU pacTBopa npoOsbl, I.

2.4.2. AGCOJIIOTHBIE JOITYCKAEMBIE PACXOXICHHS PE3IYILTATOB MapaUIeIbHBIX ONPEAEIEHUIA He TOJDK-
HBI [IPEeBBIIIATh 3HAYCHUH, TIPUBEIEHHLIX B Tabm. 2.
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Tabnuua 2

ABCOmOTHOE AONYCKAEMOE pacxoxXneHue, %
Maccopas monst ravms, %
CXOIHMMOCTH BOCIIPOM3BOAMMOCTH
Ot 0,0010 no 0,0020 BxuiOY. 0,0005 0,0008
Cs. 0,0020 » 0,0050 » 0,0010 0,0015
» 0,0050 » 0,0100 » 0,0020 0,0030
» 0,0100 » 0,0200 » 0,0030 0,0050
» 0,0200 » 0,0500 » 0,0050 0,0070
» 0,0500 » 0,0800 » 0,0080 0,0100
» 0,0800 » 0,1000 » 0,0100 0,0150

3. ATOMHO-ABCOPBIIMOHHEIN METO/

31. CymuocThs MeTOJA

MeTton OCHOBaH Ha pacTBOPEHMM IpoOBl B CONSTHOM KMCIOTE W M3MEPEHMHM aTOMHOM abGcopOiuu
TJUTUSE TIPY JUTHHE BOJHBI 287,4 HM B IUIaMEHM alieTWIeH — 3aKMCh a307a.

32. AnnapaTypa, peaKTUBB M PACTBODPEH

CrextpodoToMeTp aTOMHO-ab6copOLiMoHHbIN Monenu Ilepkun-3DaMep, CaTypH WM aHAJIOTMYHOTO
THIIA C HCTOYHUKOM UITYYEHUS IS TAJUTUST M TOPESTKOMU JUIS TUTAMEHH alleTIIeH — 3aKWCh a30Ta.

Bona, nBaxmbl TUCTHJUIMpOBAHHAS.

AuerwreH B 6auioHax texuuyeckuit no F'OCT 5457.

3akuch azoTa.

Kucnora constnag o F'OCT 3118, pas6apnenHas 1:1.

Kucnora aszorHas no I'OCT 4461.

Huxkens (II) xmopug o 'OCT 4038, pactBop ¢ maccosoit noneit 0,2 %.

Bonopona nepokcun o 'OCT 10929.

Aueton o T'OCT 2603.

AmoMuunit Mapku A999 mo I'OCT 11069, crpyxka. HemocpencTBeHHO mepel ynoTpebieHueM
CTPYXKY OUMIIAIOT B HEOOIBLIOM KOJHYECTBE PACTBOPA COJISTHOM KMCJIOTHI, IPOMBIBAIOT BOXOMH, AIIETOHOM,
BBICYIIMBAIOT B CYUIW/IbHOM I1UKady mpu temreparype 100 °C B TeueHue 2—3 MUH M OXJAXKIAOT B
3KCHKATOPE.

Pacteop amomuuus 20 r/mM3: 10 © allOMMHHMS [IOMEIIAIOT B CTAaKaH BMeCTUMOCTbiO 600 cm3,
JN0GaBASIOT HeBoNbIIMMY mopLuuaMu 300 ¢cM3 pacTBopa COIAHOM KMCIOTHL MU PACTBOPSIOT [Py HATPEBAHMH,
nobassist 1 cM3 pacTBopa XJIopMIa HMKENs. PacTBop oXIaxnaloT, MEPeHOCSIT B MEPHYIO KOJIGY BMeECTH-
MOcTbIO 500 ¢M3, DOJMBAIOT 10 METKY BOJOM U IepeMellnBaloT.

Tyt metaummgeckuit mo FOCT 12797.

Famua (11I) okcun (Ga,0;).

CraHnapTHBIE PACTBOPH! TAJLIHSI

Pactrop A: 1,0000 r raums wiun 1,3442 r okcuna rajumdsi, NpeNBapUTEabHO MPOKAJISHHOIO MpPH
temirepatype 300 °C 1 OXJIQKIEHHOIO B 9KCUKATOpE, PAacTBOPSIOT B 50 cM3 pacTBOpa CONSIHOM KMCIOTH €
nobapneHemM 1—2 Karienb a30THOW KHCJIOTHI, PACTBOP IIEpEHOCAT B MEPHYIO KOJOYy BMECTHMOCTDBIO
1000 cM3, MoNMBAIOT 10 METKU BOLOM M ITEPEMEIUBAIOT.

1 cM3 pactBopa A conepxur 1,0 mMr rayums.

Pactsop B: 10,0 cM3 pacTBopa A nmoMeIsaoT B MEpHYIO Koiaby BMeCTUMOCTEIO 100 M3, 0IuBaIOT 110
METKKA BOAOM Y MepeMellBaloT.

1 cM3 pactBopa B cogepxut 0,1 Mr raums.

33. [IpoBeneHue aHaaHu3a

3.3.1. Hasecky npo6sl Maccoit 1 r nOMeINaoT B cTakaH BMecTUMOCThIO 400 cM? ¥ MpUIMBAIOT
HeOobiuMy opuusMu 30 cMm3 pactBopa consHoM KuciaoThl. Tlocie mpekpaiieHust 6ypHOIl peakiuu
CT4KaH € PacTBOPOM OCTOPOXHO HArpeBaloT M A00aBASIOT HECKOJBKO Kallejib pacTBopa IMepoKcuia
Bonopona. [locne pacTBopeHUsT M3OBITOK IIEPOKCHIA BOJOPOJA VIAISIIOT KUIIsTYeHueM. PacTBop oxsrax-
JAI0T, TIEPEHOCAT B MEPHYIO KOOy BMecTHMOCThIO 100 cM3, noi1MBaOT 10 METKM BONOM M NepeMelln-
BaIOT.

PacTBOp KOHTpPOJILHOTO ONbITa FOTOBSAT, MCITONB3ysl BMECTO HABECKU MPOOHI HABECKY AMIOMUHUS
Mapxu A999.
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3.3.2. JUIs MoCTpOeH!s IpajyMpoOBOYHOro rpaduka B LIECTh U3 CEMM MEPHBIX KOO BMECTUMOCTBIO
100 em3 nomewaror 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 u 10,0 cM3 cranmaprHoro pacrsopa b, 4o coorserctsyer 0,1;
0,2: 0,4; 0,6; 0,8 u 1,0 Mr rayumsi. Bo Bce kon6a1 nobasisior o 50 cM3 pacTBopa aIOMUHMS, NOIUBAIOT
JI0 METKHM BOJOHN M IEpEeMELINBAIOT.

M3MepsIoT aToMHYI0 aGCcOpOIMI0 TAUTMSI B PacTBOpe NpoObl, pacTBOPE KOHTPOJIBHOTO OIBITA M B
pacTBOpAX U NOCTPOEHMS! TPaIyupoBoYHoro rpaduka NpH JUIMHE BOJHBI 287,4 HM B IUIAMEHM aUeTUIeH —
3aKKCh a30Ta.

M3 monydyeHHbIX 3HAYEHUH aTOMHON abGcopOUUM pPAacTBOPOB, COLEPXKAIUMX CTaHNAPTHBIA pacTsop,
BBIUUTAIOT 3HAYEHME aTOMHOM abcopOIMHM pacTBOpa, HE COAECPXKALLEIo CTAHAAPTHOIO pacTsopa, U 10
TIOJIYYEHHBIM 3HAYEHHUSIM aTOMHBIX a0copOLIMiA ¥ COOTBETCTBYIOLUMM MM MaccaM Fajuidsl CTPOSIT Tpalyu-
POBOUHBIN rpaduk.

3HayeHue aTOMHON abcopOILIMKM PacTEOPa KOHTPOABHOTO OfIBITA BBIYMHUTAIOT M3 3HAYCHUSI ATOMHOMH
a6cop6LMK pacTBopa Npobbl U MO TPAayHpOBOYHOMY paduKy HAXOAAT MAaccCy rajuiMs B PACTBOPE IIPOOHI.

34. O6paboTKka pe3yaAbTaTos

3.4.1. Maccosyio nomo rawiua (X) B IpolieHTax BRMUCISIOT 1o GopMyie

my
m - 1000
T m, — MAacca rajuids B PACTBOpe IpoGbl, HailleHHAs 110 IPAXYMPOBOYHOMY IpadUKy, MT;
m — Macca HABECKU Hp06bl, T.

3.4.2. ABCoMOTHBIE AONYCKAEMBIE PACXOXIEHUA PE3YIbTATOB MAapAUIEIBHBIX ONIPENETIEHUA HE TOTXK-
HbI [TPEBBIIATE 3HAYEHMI, TIPUBEICHHBIX B TaOI. 2.

X= 100,
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