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FTOEYHAAPCTBEHHB X CTAHILAPT COIO3A CCP
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®EPPOBAHAJIHNA rocr
MeTonH ORpeAeNekHs MenH 13217.9—90
Ferrovanadjum.
Methods for determination of copper (CT C3B
1213—89)

OKCTY 0809

Cpok neficTBua c 01.07.91

Hacrosmuii cTanaapT ycraHaBaHBAaeT (OTOMETPHYECKHH H aToM-
HO-abcOPOLHOHKBIH METONbl ONpenesieHHss MelH B (eppoBaHaAMH NpPR
MaccoBoii noJe ee ot 0,01 1o 0,69%.

1. OBHIHE TPEBOBAHHSA

1.1. O6mne tpebosanus k MetodaM aHajauda —no I'OCT 27349.
1.2. JlabopaTopHas npob6a [oJKHA OBITb MNPHIOTOBJIEHA B BHI@
NOPOHIKAa ¢ MAKCHMaJbHBIM pasmepoM yacthi 0,16 MM no T'OCT 26201.

2. POTOMETPUYECKHA METON
21. CyumsocTh MeTOA4a
Meto ocHOBAaH Ha H3MEDEHHH ONTHYECKOH IJIOTHOCTH OKpaileH-
HOrO B KODHMYHEBHIH HBET KOMIIEKCHOTO COEJWHEHHS MeAH ¢ AH3THJ]-
AHTHOKap6aMaToM CBHHIZ NOCHE SKCTPAKIHH €ro XJ0POhOopMOM uin
YETHIPEXXJIOPHCTHIM YIJIEPOJOM.

M 22. AnnaparTypa, PeaKTHBH H PacTBODH

CregrpodoroMerp HAH POTO3IEKTPOKOJOPHMETD.

Kuchaora cepsas no F'OCT 4204, pactsop 1: L.

Kucnora azortnas no 'OCT 4461 u pacteop 1: 1.

Kucnaora yxeycunas no [TOCT 61, pactsop ¢ mMaccoBoil KoHueHTpa-
nueit 100 r/ame.

Amwmuak Bonswili no I'OCT 3760.

Harpus N, N-awstuaguruoxkapbamar 3-sogum#i no TOCT 8864.

CauHen ykcycHoxucanft no 'OCT 1027.

Xaopodopm no 'OCT 20015 unu yriaepon 4YeTHIPEXXJOPHCTHIT TIO
rocCT 4.

PacTBop AM3THAAMTHOKap6aMaTa CBMHUIA B XJopodopMme WJH ue-
THIpexxJopucroM yriaepoge: 0,2 I yKCYCHOKHCJAOTO CBHHIA pacTBOPA-
10T B BojJe B npHucyTterBuu 10 cM? pacTBOpa YKCYCHOH KHCJOTHL

Hsnanne obuunasbhoe Nepeneyarka Bocnpemena
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rGCT 13217.9—90 C. 2

K pacrsopy npu6asasior 0,25 r ausTHAAuTHOKap6amaTta HATpHs,
pactBopennoro B 50 cm® Boasl. PacTBop ¢ BHNMABUIEM GejibIM OCa-
KOM MEpPEHOCAT B IEJNHTENbHYIO BOPOHKY BMECTHMOCTBIO 1 am®, mpu-
auBaior 500 cm® xjmopodopMa HIAH HETHPEXXJOPHCTOIO yraepoaa u
BODOHKY € PacTBOPOM BCTPSIXHBAIOT A0 MOJHOTO PAaCTBODEHHS OCAjKa.
Ilocae paspenenus das nuxHHi ci0f GUIBTPYIOT yepes CyXo#l GHABLTD
B MEpHyI0 KoJI6y BMECTHMOCTbIO 2 aM°. PacTBOp IHSTHAIHTHOKapGa-
MaTa CBHHLA AOJHBAIOT A0 METKH XJOPOGPOPMOM HJIH UETHPEXXJOPHC-
THIM yIJIepOJOM, NEPEMEIIHBAIOT H COXPAHAIOT B CKJASHKE H3 TeMHOT®
cTexJa.

Kucaora ¢ropucroBogopoanas no F'OCT 10484,

Menp Meranaunyeckas.

CraHIapTHBIE PacTBOPH MeIH

Pacreop A: 0,1000 r MeTajHYecKOd MeIH PacTBOPSIOT NpH Ha-
rpeBaidd B 10—I15 cM® pacTBopa asoTHOR KHCJOTHE, A06aBASIOT
30 cm3 pacTBOpa cepHON KHCJIOTH H BHNAPHBAIOT A0 BHIAEACHHS Na-
pos cepHodl kHcaore. Coau pacrsopsior B 100 cm® Boam. Pacrtsop
IIEPEHOCAT B MEPHYI0 K00y BMeCTHMOCTbIO 1 AM3, oXJaxkjaloT, A0JH-
BAIOT 1O METKH BOAOH H NepeMelIHBaoT.

MaccoBasi KoHueHTpauHs MeXH B pacTsope A pasra 0,0001 r/cm3.

Pactsop B: 10,0 cm® pacTBopa A mnomemaior B MepHy Koaly
BMecTHMOcTbI0 100 cM?, moJuBalOT A0 MeTKH BOJOIH H [epeMernBaoT,

MaccoBas KoHuenTpauust MeAu B pacTsope B pasna 0,00001 r/cm®.

23. [IpoBenenve anaausa

2.3.1. HaBecky mpo6m Maccoit 0,2 r nomemaior Bo ¢roponaacro-
BRI CTaKaH WM YallKy U3 IVIATHHBE HJH CTEKJOYIJEePOna, NMPHJHBA-
0T 15 cM® pacTBopa a30THOH KHC/IOTHL W DACTBOPSIOT Ge3 Harpesa-
Hus. 3aTeM npu6aBasioT 2 cM? GTOPHCTOBOAOPOAHON KHCAOTHL, 10 cm3
pacTsopa cepHOil KHCJIOTHl M BHIMApHBAIOT N0 BHIAEJEHHS MapoB Ccep-
HOli KucaoThl. [Tocne oxaaxaenns npuansaior 20—30 cm® Boawl, pac-
TBOPAIOT COJIM TPH HArPeBaHHH H PACTBOP CHOBAa OXJaXAaloT.

Becy pacTBop mam anHKBOTHYIO YacTe, cormacHo Taba. 1, mepeHo-
CAT B JEJIUTEJbHYIO BOPOHKY BMecTHMOCThbI0 150—200 cM3, goauBaioT
BOJOH NpHMepHO Ao o6beMa 50 cm®, noGaBasioTr ammuak go pH 2
(KOHTpOJIL O MHAHKATOPHON Gymare).

Ta6auna 1

o BumecTumocTe MepiHoit O6beM anHXBOTHON YacTH
Maccorasn noast menu, % KOAGH, cM? pacTBopa npo6ei, cm3

Ot 0,010 xo 0,025 Bxarou.

—_ Beck pacrBOp
Cs. 0,025 » 0,056 » 100 50

» 0,06 » 025 > 100 10
» 0,25 » 0,6 > 250 10
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2.3.2. PacTBop oxJaaxaaoT H npuiauBamTt 10 cM® pacTBopa AHATHJ-
auTHoKap6amarta cBHHLA. [leUTeNbHYI0 BOPOHKY BCTPSAXHBAIOT B Te-
ueHHe 2 MHH. 3aTeM AAIOT CACAM OTCTOATBCA M OPraHMuyecKui cJjoi
CJIHBAIOT B CYXYIO MEPHYIO KOGy BMECTHMOCTbIO 25 cM3,

IKcTpakuHio ¢ 5 c¢M® pacrBopa AuSTHAIZHTHOKapGamaTta CBHHUA
HOBTODAIOT TDHXKAH, coOHpas OpraHHyeckui cJjolt B Ty ke Koaby.
O6peM o6belHHEHHBIX 3KCTPAKTOB JOJHBAIOT 10 METKH XJOpodop-
MOM HJIM YeTHIPEXXJIOPHCTHIM YIIepOsOM H NepeMeliuBaloT.

OnTHyeckyio MJIOTHOCTh PacTBOpPa H3MEPSIOT Ha CHeKTPodOoTOMETpe
IpH JJAHe BOJHB 436 HM Han (DOTO3JMEKTPOKOJOpHMETpe B obaacTH
cperonponyckanus ot 430 go 460 um.

PacTeop npH HaloJHEHHH KIOBET QHABTPYIOT uepe3 cyxolt GuIsTP.
B xauectse pacTBopa CpaBHEHHS NPHMEHSIIOT XJ0OPO(OPM WM YeTH-
pexxnopucTHil yraepoa. MaMepeHue onTHYeCKOH IJIOTHOCTH CJeLyer
NPOBOJUTDL HENOCPEACTBEHHO NOCJE 3KCTPAKUHH.

Maccy Menn HaxoAdT mo rpafiyHPOBOUHOMY rpaduky mocjie BbIUH-
TaHUA 3HAUEHWS ONTHYECKOH MJOTHOCTH pacTBOpPA KOHTPOJBHOIG OIH-
Ta W3 3HAYCHHA ONTHYECKOH HJIOTHOCTH PacTBoOpa npolH.

2.3.3. las noctpoeHHs rpaiyHpoBoyHOro rpaduka B NATb JeJH-
TeJIbHHIX BOPOHOK H3 HIeCTH BMecTHMOCThIO 150—200 cM® kaxpgas mo-
memawor 1,0, 2,0, 3,0, 40 u 6,0 cm® cranpaprHoro pacteopa B, uro
coorgerctByer 0,00001, 0,00002, 0,00003, 0,00004 u 0,00006 r menu.
Bo Bce BopoHKH npuauBawoT 1o 2 cm® pacrBopa CepHOH KHCJOTH, aM-
MHaK 2o pH 2 u pajee mocrynajoT, Kak yKa3aHo B I, 2.3.2.

Ta6nuna 2

JonyckaeMble pacxoxuaenns, %
Tlorpetu-
HOCTB PeaynbTaToB
Maccosasn noas meau, % PEayIn A;g;"’f’?fgfgg RBYX ma- | TDEX Ta- cTaa}:{;;I#:OFO
’ TaToB | agajusa, Bu- { pamdenp- | Padteds- Gpasia ot
@HNU3A, | posyeHHHX B | HuX on- |HbIX onpe- o
o pasiuuHMX | pemesenufs | Aedemmd D ooC b
YCNOBHAX HHs
Ot 0,01 no 0,02 BraoOu. 0,004 0,005 0,004 0,005 10,003
Cs. 0,02 » 0,06 » 0,006 0,007 0,006 0,007 0,004
» 0,06 » 0,1 » 0,01 0,01 0,01 0,01 0,005
» 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 0,05 0,03

Tpagyuposounnifi rpaduk CTPOST NO pe3y/bTaraM, HOJYYEHHBIM
nocJae BHIYHTAHHUA 3HAYEHHsT ONTHYECKOR NJIOTHOCTH PacTBopa, He CO-
Aep¥alllero CTaHAapTHHI PAcTBOp, H3 3HAYEHHH ONTHYECKHX IJIOTHO-
cTell pacTBOPOB, COAEPXKAUIHX CTAHAAPTHBIH PacTBOP, H COOTBETCTBY (O~
LM UM MaccaM MeJu.

48



IOCT 13217.9—90 C. 4

24, 0O6paboTKa pe3yabTaToB
2.4.1. Maccosylo poJiwo Meian (X) B NPOUEHTAX BHIYHCAAIT MO

tdopmye

X=-"1_.100, (N
m
rae m; —Macca Mejd, HalifieHHas Mo rpalydpoBOYHOMY rpadHKy, T
m — Macca HaBecKH NpPOOHI HJH Macca HaBeCKH, COOTBETCTBYIO-
uiasi aAMKBOTHOH 4acTH pacTBopa npobsl, r.
2.4.2. HopMBI TOYHOCTH H HOPMAaTHBBI KOHTPOJA TOYHOCTH OIpene-
JIeHHS MacCOBOH J0JH MeIH NpuBeleHH B TabJ. 2.

3. ATOMHO-ABCOPBILHOHHbBIA METOA

3.1. CymHocTh MeTORA

MerTton ocHOBaH Ha H3MepeHHH aToMHOH abcopbuud Meiu B IJaa-
MEHH aleTHJeH-BO3AyX NpH AJAHHe BOJHH 324,8 HM ¢ npeaBapHTesb-
HBIM pacTBOpeHHeM NpoOH B CEpHOH KHCJOTE.

32. Annapartypa, peakKTHBH H PaCTBODH

AToMHO-a6COpPOUHOHHBINA CIHEKTPOMETP CO BCeMH IIPHHAAJIEXHO-
CTSIMH.

Kucnora cepuas no OCT 4204 u pactBopel 1:11u1:4.

Kucnora ¢ropucroBonopoanas no FOCT 10484.

Kucnora azorsas no FOCT 4461 u pactsop 1: 1.

JKeseso mMeransnueckoe. ,

PactBop xesesa 10 rjcm®: 10 r xkese3a pacTBoOpSIOT NPH HarpeBsa-
HHH B 40 cM® cOJSHON KHCJOTH, NPHIHBAIOT 5 ¢M® a30THONH KHCJOTH,
pacTBop KHOATST A0 yAAaJeHHS OKCHROB a3oTa. OXaaxkaeHHBIHA pacTBOp
NEPEHOCAT B MepHYI0 Kojly BMecTHMOCTBIO 1 AM3, HNOJNMBAlOT BOAOH
JIO METKH H NepeMellHBaloT,

Banaaua (V) okcua.

Pacreop Banamus 10 r/cM3: 17,9 r oKcupma BaHafHsi PacTBOPSIOT
npu HarpeBanuu B 100 cM® consiHOf KHCJOTH, NPHAHBAIOT O cM3 asoT-
HOH KHCJOTHI, PACTBOP KHUIATAT A0 yAaJieHHS OKCHHOB a3oTa. Oxjaax-
JEHHBIH PacTBOP MEPEHOCHAT B MEPHYI0 KOJOYy BMeCTHMOCThIO 1 am3,
JIOJHBAIOT BOAOH 0 METKH H IepeMellHBaloT.

Menp MeTaannueckas.

CranapTHble pacTBOPH MeAH

Pacrsop A: 0,2500 r Menu pacTBOpPSIIOT NPH HarpeBanuH B 10—
15 ¢M® pacTBOpa a30THOH KHCJOTH, AobasasiorT 30 cM? pactBopa cep-
HOM KMcJOTH 1:1 H BHIIAPHBAIOT 10 BBUICJSHHS aPOB CEPHOHR KHCJO-
To. OxaaxpaaioT, npuauBat 100 cM® BoAH H COAH PacTBOPAIOT NpH
narpesanud. ITocsie ox/1a/IeHHST PacTBOp NEPEHOCAT B MEPHYIO KoAGy
BMeCTHMOCTBIO 1 AM3, JOJAHBAIOT OO0 METKH BOJOH H NepeMeLIHBaIoT.

MaccoBas KonnenTpauus Mend B pactBope A pasua 0,00025 r/cm®.
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Pacreop B: 20,0 cm? pactBopa A noMematT B MepHYIO KoJaly BMe-
ctuMmocTtbio 100 cm3®, noauBaOT 40 MeTKH BOAOH H NepeMelHBaioT.
MaccoBas KoHuenTpauus Menau B pactsope b pasua 0,00005 r/cmé.

33. IlpoBeneHnne anaausa

3.3.1. Hasecky npo6el maccofi 0,5 r nomemaior Bo pToponaacro-
BBl cTaKaH BMecTHMOCTEIO 100 ¢M® HAM 4aWIKy H3 MJIATHHB HJAH CTEK-
Joyraepofa, npuansawt 20 cm® pacrtBopa cepHoiél KucaoTH 1 :4, 2 cm3
$PTOPUCTOBOAOPOAHOA KHCAOTHL, HATPEBAIOT JO PACTBOPEHHUS HABECKH,
NpPHJHBAIOT a30THYI0 KHCJOTY X0 NpeKpalleHHs BCNEeHHBAHUA PacTBO-
pa u eme B u30nTOK 2 cM3. PacTBop BHINAapHBAIOT 10 BbLIEJNEHHS
TIApOB CePHOH KHCJIOTHI H OXJAaXAaloT, 3aTeM COAH pacTBOPAIOT B
20 cm?® Boawl. Ilocne oxaaxkaeHHs pacTBOp NEePEHOCAT B MEPHYIO KOJ-

Oy Bmectumoctbio 100 cm3, posnnBaloT BOAOH N0 MeTKH M IepeMellH-
BAIOT.

Atomuyio abGcopOUHI0 MeXH H3MEpAIOT Napa/ieJibHO B pacTBOpe
KOHTDOJIBHOTO OIIBITA, pacTBope OpOOBL, pacTBopax AJAf NOCTPOEHHS
rpaiyupoBodyHoro rpaduka, pactBope CcTaHXapTHOro obpasua npu Ajau-
He BOJIHBEI 324,8 HM B MJlaM@HH alleTHJAEH-BO3JYyX.

3.3.2. locse BHYMTAaHUA 3HauUeHHs aToMHOU abcopbuuu pacTBOpaA
KOHTPOJIBHOT'O OIbITa M3 3HaueHHsl aTOMHOM abcop6uuu pacTBOpa Npo-
6bl HaXOAAT MAacCOBYIO AOJIO MeJH B npobe MeTOAOM CpaBHEHHS €O
CTaHJaPTHHIM 00pA3LOM ¢ XHMHYECKHM COCT2BOM, COOTBETCTBYIOLIHM
Tpe0OBaHNSIM HACTOAMIEr0 CTAaHAAPTA, WJIHM MeTONOM JRoOaBOK, HJH
MEeTOAOM I'DaJyHPOBOYHOTO rpaguka.

3.3.2.1. Ilpu nmpuMeHeHHH MeTOJA CPaBHEHHS CO CTAHAAPTHHIM 00-
pasuom HaBecKy ofpasua NpoBOJAT 4Yepe3 Bce CTaAuMM aHAJN3a, Kak
yKkasado B 1. 3.3.1.

3.3.2.2. Ilpu npuMeHeHHH MeToZa #06aBOK K HaBecke npobbl [o-
£aBJAAIOT TaKoe KOJHYECTBO CTAHAAPTHOrO pacrBopa MeAH, uTOOH 3Ha-
yeHHe aToOMHOH abcopbuuu pacrBopa npobul ¢ Ao6GaB/ieHHeM CTaHAapT-
HOTO pacTBOpa COCTaBJAJIO He OoJiee ABYKPATHOIO 3HAUEHHA aTOMHOH
abcopbuun pactBopa npoOn M HAXOAHJIOCh B JIHHEHHOM JHanascoHe
rpaAyHpoBouHOTO rpaduka. Hasee aHaaus mpoBoiar no n. 3.3.1.

3.3.2.3. Ilpy npuMeHeHHH MeToja TIpaAyHpoBOuHOro rpaduka B
CTaKaHbl NMOMEIAIOT PACTBOPHI BaHAAHS H 2KeJjiesa B KOJHYECTBAX, CO-
OTBETCTBYIOLIUX HX COJEpKAaHHAM B mpobe, CTAaHAAPTHHIA pacTBOp Me-
Ju corjgacHo T1aba. 3. B ofuH cTakaH CTaHAAapTHHH PacTBOp He JoO-
6apasT. Bo Bce crakanwm noMemaror no 20 cm® pactBopa cepHoOfl
KHCJIOTH 1 : 4 ¥ Jasiee MOCTYNAlOT, KaK yKasaso B 1. 3.3.1.

I'pasyupoBouHbIi rpaduk CTPOAT NO pe3yJbTaTaM, NOJYYEHHHM
1HocJle BHIYHTAHHA 3HauyeHMss abcopOUWH pacTBOpa, He COXEepIKaLIEro
CTAHAAPTHBIH PAcTBOP MelH, H3 3HaueHHH abcopOuUHH PacTBOPOB, CO-
JepXKalKMX CTAHZAPTHBIA PAacTBOP, ¥ COOTBETCTBYIOUIMM KM MaccaMm
MeH.
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Ta6banuma 3

O6beM cTaH-
Maccosas nons menn, % Macc;rmenu, g;ffn‘fﬁ,pmﬁz IapTHOTo pact-
BOpa, cm?
Oz 0,01 mo 0,1 BkJmOU. ¢,05—0,5 b 1—10
Ce. 0,1 »06 > 0,56—3 A 2—12

34, O6paboTka pe3yAbTaTOB

3.4.1. MaccoByio joaio Melx (X;) B NpoleHTax, onpelenaseMyio
MeTOfOM CPaBHeHHs, BHYHCJSAIOT No popmyJe

x,=20=0) @)
Dy—Dy
-~
rge A — aTrecTOBaHHOE 3HAUeHHE MacCOBOH JOJNH MeNH B CTaHZapT-

HOM ofpa3ue, %;

D— 3Hayenwe aToMHOH abGcopOuuu pacTBopa npobwl;

D, —3nayenue aromHo#t abcopOIHM pacTBOpa  KOHTPOJIBLHOIO
OMBITA;

D;— suayenue atomuoil abcopbuuy pacTBopa CTaAHAAPTHOTO 06-
pasua.

3.4.2, Maccosyo noaio Mein (X:) B NpoOLEHTax, ONpeAelfeMyI0
MeT0oA0M A00aBOK, BEHIUHCASIOT N0 (popMyJe

__my(D—Dy) .
Xo= s 100, ®

rle ms— Mmacca Meay, noGasjieHHas K HaBecKe MpoOHI, T;

D — 3Hauenne aToMHOH aGcop6uuu pactsopa npo6u 6e3 no6as-
JIEHHS1 CTAHAAPTHOrO pacTBOpa;

D, — 3HaueHHe aToMHOH abcop6uuHM pacTBOpa KOHTPOJBHOIO
OIBITA;

D, — 3uauenne atomHo#l abcopbGuuu pacrsopa mpobe ¢ goGas-
JieHHeM CTaHJapTHOro pacTBopa;

m — Macca HaBecKH NpolHl, I.

3.4.3. MaccoByo jgoano0 Menu (X3) B- OpOUEHTaxX, olpelessieMyio
METOLOM TIpalyHPOBOYHOro rpaduka, BBIUYHCIAAIOT M0 dopmye

m
3= m3 -100, )
rje ms; —macca MelIH, HalJeHHasi MO0 TPALYyHPOBOYHOMY IpadHKYy, T,
m — Mmacca HaBeCcKd IpPOOHI, T.
3.4.4. HopMB TOYHOCTH W HOPMAaTHBBl KOHTPOJIA TOYHOCTH OMpe-
KeJeHHsI MacCOBOH JAOMAH Me[dH NpHBeAeHH B TabJa. 2,
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