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M E XTOCYJAAPCTUBEHHB H CTAHIDAPT

OEPPOCJINIINN

MeTtoapi onpeaecjacHua xpomMma

Ferrosilicon. Methods for determination of cromium

JlaTta BBeaenns 2002—07—01

1 ObaacTp npuMeHeHHS

HacTtosiumii ctaHgapT ycTaHaBIWBaeT METOIBI OINpeAeSieHUsT XpoMa B (peppOCHUITULIMI: aTOMHO-a0-
CcOpOLMOHHBIN (TTpu MaccoBoii moie xpoma ot 0,05 % mo 1,2 %), hoTomeTpruecKuii (IIpH MacCoOBOM I0JIe
xpoma ot 0,05 % no 0,03 %) u moTeHLMOMETpUYeCKUii (IIpy MaccoBoii goje xpoma ot 0,3 % mo 1,2 %).

2 HopmatuBHBIE CCHLIKH

B Hacrogiem craHmapTe UCIOIb30BaHbl CChIJIKUA Ha CIIEAYIONIME CTaHIapTHI:

TI'OCT 61—75 Kwucnora ykcycHas. TexHUYeCKHe yCIOBUS

I'OCT 83—79 Harpwuit yrnekucisbiii. TexHuueckue ycaoBUsI

I'OCT 435—77 Mapranen (II) cepHokucblii 5-BoaHbIi. TeXHUUYECKUE YCIOBUS

T'OCT 1277—75 Cepebpo a3oTHOKMCIOE. TeXHMYECKNE YCIOBUS

I'OCT 4204—77 Kucnora cepHast. TexHuueckue ycJIOBUS

T'OCT 4208—72 Conb 3aK1CH XKejie3a 1 aMMOHUS IBOIMHAs cepHoKucnas (coib Mopa). Texauueckue
YCIIOBUS

I'OCT 4220—75 Kanmit 1ByXpOMOBOKMCIIBII. TexHNn4YecKne yCIoBUs

T'OCT 4233—77 Hatpuii xiopucTtbiii. TexHUYeCKHe YCIOBUS

I'OCT 4461—77 Kuciora azotHast. TexHUYecKUe yCIOBUS

I'OCT 6552—80 Kucimora oprodocdopHasg. TexHudeckue ycaoBUs

T'OCT 10484—78 Kucnora ¢propuctoBomopogHasi. TeXHUYECKre yCIOBUS

I'OCT 20478—75 AmMMoHMIA HaaCcepHOKUCHBINA. TexHnyecKue yCIOBUS

I'OCT 20490—75 Kanuit MapraHLOBOKUC/BINA. TeXHUUEeCKUE YCIOBUS

T'OCT 24991—81 ®eppoxpoM, heppOoCHINKOXpOoM, DeppOoCHINIINiA, GeppocHIMKOMapranell, dep-
poMapraHell. MeToabsl 0TOOpa M MOATOTOBKU IMPOO IS XUMUYECKOTO U (DU3UKO-XMMUYECKOTO aHAJIUN30B

I'OCT 28473—90 YyryH, cTtanb, peppociuiaBbl, XpoM, MapraHel Metajinyeckue. O01Me TpeboBa-
HUS K METOJAM aHaIm3a

3 O0mme TpedGoBaHMSA

3.1 O6mwme TpedboBanus K Merogam aHanm3a — o TOCT 28473.

3.2 JlaboparopHas Ipo0a JokKHa OBITh IIPUTOTOBJIEHA B BUAE ITOPOIIKAa MAaKCUMAJIbHBIM pa3MepoM
gactui 0,16 Mm mo TOCT 24991.

4 AToMHO-a0COpONMOHHDIN METOJ

4.1 Cymuoctbh MeTOaA

Mertonm 0OCHOBaH Ha M3MEPEHUN aTOMHOI abcopOIMM XpoMa B ITUIAMEHW 3aKMCh a30Ta-aleTWIECH TIpU
JUTMHE BOJHBI 357,9 HM. ATOMM3AIINIO MIPOBOIAT M3 CEPHOKUCIBIX PACTBOPOB.

WN3nanue odgunuaibHoe
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4.2 Anmapartypa, peaKTHBBI M PACTBOPBI

ATOMHO-a0COPOLIMOHHBIN CIIEKTPOMETP CO BCEMU IMPUHAIIEXKHOCTSIMU.

Kwucnora azorHas mo 'OCT 4461.

Kucnora ¢propucroBomopongHas mo 'OCT 10484.

Kwucnora cepnasg o 'OCT 4204 u pactBops! 1:1, 1:2.

Kucnora consinas no 'OCT 3118.

Kenezo Merannnueckoe.

PactBop xkenesa 20 r/mm3: 20 r Xeje3a pacTBOPSIIOT Mpu HarpeBaHuu B 40 cM3 COJISIHOM KMCJIOTHI,
TIPUJIMBAIOT 5 CM3 a30THOM KMCJIOTHI, PACTBOP KUILITAT 0 YAAJIEHUSI OKCHIOB a3oTa. OXJIaXKIeHHBII pacTBOP
MEPEHOCIT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO 1 IM3, HOMMBAIOT BOAOM MO0 METKU U TEPEMEIIUBAIOT.

XpoM MeTaUIMYeCKUi.

CraHgapTHBIE PacTBOPHI XpoMa.

PactBop A: 1,0000 r xpoma pactBopsiioT B 50 cM3 pacTBopa cepHOii KUCIOTHI (1:2), OKUCISIOT a30THOM
KWCJIOTOM, BBINIAPMBAIOT PAcTBOP 10 Hayajla BbIAEJICHUs MapoB cepHOUl KUCIOThI. CoJlu pacTBOPSIIOT B BOAE
[IpY HAarpeBaHUH, OXJIAXKIAIOT U IIEPEHOCIT B MEPHYIO KO0y BMECTUMOCThIO 1 IM3, HOJIMBAIOT BOIOM 10
METKHU U TIepeMeIINBaroT.

MaccoBast KOHIIeHTpals XpoMa B pactBope A paBHa 0,001 t/cm3.

PactBop b: 10,0 cM3 pacTBOpa A MOMeIIAIOT B MEPHYIO KO0y BMecTMOCThIO 100 cM3, mommBaioT 1o
METKM BOAOM U MEPEeMEIINBAIOT.

MaccoBast KOHLIEHTpaLus xpoma B pactBope b pasxa 0,0001 r/cm3,

4.3 IIpoBenenne aHaau3a

4.3.1 HaBecky mpoObI, OTOOpaHHYIO comlacHO Tabiwuile 1, momMemaoT BO (PTOPOIIACTOBBIN CTaKaH
WM YaLIKy M3 CTEKJIOYIIepoda WM IUIaTUHBI, npuiuBaoT 10 cM3 (TOpUCTOBOAOPOIHOM KUCIOTHI, 3aTEM
OCTOPOXKHO IO KaTuIAM JOOABJISIOT a30THYIO KMCJIOTY 0 ITPEKPALLeHIsT OYpPHOI peakiy 1 5 cM3 B M30BITOK,
8 cMm3 pactBopa cepHoli KucIOTH (1:1), pacTBOp BHIITApMBAIOT A0 BBIACJIEHUS ITAPOB CEPHOM KUCIOTHI U
oxnaxaaior. Comu pactBopsiioT B 20 cm? Bombl npu HarpeBaHun. OXJIaXIEHHBI pacTBOP IEPEHOCAT B
MepHYIO K010y BMecTUMOCTBIO 100 cM3, OIMBArOT BOAOI 4O METKH U MepeMeInnBaioT. PacTtBop GuibTpyioT
yepe3 Cyxoil GUIBTP B CyXylo KOJOy, oTOpachiBasl epBbie MOPUUU (hUIBTPATA.

Tabnauuma 1
Maccosas mons xpoma, % Macca HaBecku MpoOkI, T ATOMH3HDYEMas Macca ObbeM craH1apTHOro
XpoMa, MT pactBopa b, cm
Or 0,05 mo 0,2 BkiIOu. 0,5 0,25—1 2,5—10,0
Cs. 0,2 » 0,5 » 0,2 0,4 —1 4,0—10,0
» 0,5 » 1,2 » 0,1 0,5 —1,2 5,0—12,0

ATOMHYIO a0COpPOLIMIO XpOMa U3MEPSIIOT MapauieJIbHO B PACTBOPE KOHTPOJILHOIO OIbITa, PacTBOPE
IMpOOBI, PacTBOpax ST MOCTPOSHUS TPagyMPOBOYHOTO TpadrKa, pacTBOpe CTAaHIAPTHOTO 00pasiia Ipu
JUTMHE BOJIHBI 357,9 HM B IJIaMEHM 3aKUCh a30Ta-alleTUJIEH.

4.3.2 Tlocse BBIYMTaHUS 3HAYEHUST aTOMHOM abCOpOLIMU pacTBOPa KOHTPOJBHOTO OMNbITA U3 3HAYEHUS
abcopO1mM pacTBOpa NPOOBI HAXOAAT MAaCCOBYIO JOII0 XpoOMa B IIpo0e METOAOM CpaBHEHMUS CO CTAaHIAPTHBIM
00pa3IIoM ¢ XUMUIECKIM COCTaBOM, COOTBETCTBYIOIINM TPeOOBAHMSIM HACTOSIIETO CTaHAAPTa, UM METO-
JIOM TpamTyupoOBOYHOro rpaduka, Wik METOAOM J00ABOK.

ITpu pyMeHEHN METOoma CpaBHEHMSI HaBECKY CTaHAAPTHOTO oOpaslia MPOBOIT Yepe3 BCe CTaauu
aHajaM3a, Kak yka3aHo B 4.3.1.

Ilpn mpuMeHeHUM MeToma TPamyrPOBOYHOTO TpadmKa B psi CTAKAHOB ITOMEIIAIOT PACTBOpP XKejie3a B
KOJIMYECTBE, COOTBETCTBYIOILIEM €r0 COMEPKaHUIO B MPode, CTaHAAPTHBIN PAacTBOP XpoMa coryiacHo Tabsuie 1.
B oauH cTakaH cTaHOApTHBIA pacTBOP XpoMa He IoMeliaoT. Bo Bce cTakaHbl ITOMEILAOT 110 8 cM3 pacTBopa
cepHoit kucnoTel (1:1) 1 ganee mocTynawT, Kak yka3zaHo B 4.3.1.

I'panyrpoBoYHbIi TpauK CTPOSIT MO pe3ysibTaTaM, MOTYYeHHBIM IOC/IE BBIYMTAHMSI 3HAYEHUST ad-
COpOLIMM pacTBOpa, HE COAEPKAILET0 CTAHAAPTHBIM pacTBOp Xpoma, U3 3HaUYeHUI abcopOLIMKU pacTBOPOB,
cojiepXKalluxX CTaHAAPTHBIA PacTBOP, U COOTBETCTBYIOIMM UM MaccaM XpoMa.

IIpu nmpuMeHeHUM MeToda MOOABOK K HaBecke MpoObl J00ABISIOT TAKOE KOJMYECTBO CTaHAAPTHOTO
pacTBopa Xpoma, 4ToObl 3HaUeHUE aTOMHOI abcopOLMU pacTBOpa MpoObl C J0OaBAEHUEM CTaHIAPTHOTO
pacTBOpa COCTaBIISLIO He 0oJiee ABYXKPATHOIO 3HAYEHMSI aTOMHOI abcOpOLIMK pacTBOpa IPOObl M HAXOMM-
JIOCh B JIMIHEHHOM JAuaria3oHe rpaayupoBovyHoro rpaduka. Jlanee aHanus nposoadt mno 4.3.1.

2



IrOCT 13230.6—93

4.4 O0paboTKa pe3yJbTaTOB
4.4.1 Maccosyto goiio xpoMa X, %, olpenensieMylo METOIOM CpaBHEHMWS, BEIMUCIISIOT TT0 (hopMyIie

A(D—D)

=05, .

rae A — aTTecTOBaHHOE 3HAUEHHE MACCOBOIA JTIOJTM XpoMa B CTaHIapTHOM obpasie, %;
D — 3nayeHMe aTOMHOI abcopOIMKM pacTBOpa IIPOOHL;
D, — 3HayeHue aTOMHOI abCOpPOIMY pacTBOPa KOHTPOJIBHOTO OMBITA;
D, — 3HayeHue aTOMHOI abcopOLUMU PacTBOPA CTAHAAPTHOTO OOpa3La.
4.4.2 MaccoByio D00 XpoMa X;, %, olpenensseMyl0 MEeTOIOM TpaIyHMpOBOYHOIO TpadmKa, BBIYUC-
JISIIOT 110 (popMyIie

m
X =—1-100, 2

[ae m; — Macca Xpoma, HallleHHasi M0 TpagyupOBOYHOMY rpaduKy, T;
m — Macca HaBeCKU IMpoOBbl, T.
4.4.3 Maccosyio goo xpoma X,, %, olpeneisieMyl0 METOIOM O100aBOK, BHIYUCIISIOT IO (opMyJie

_ w . 100 ( 3)
27 (Dy—D)ym ’
rae m, — Macca XpoMma CTaHAapTHOro pacTBOpa, AoOaBIeHHas K Mpooe, T;

D — 3HayeHMe aTOMHOI a0COPOLIMK pacTBOpa IIPOOHI 0e3 100aBIeHUSI CTAHIAPTHOTO pacTBOpa XpoMa;

D, — 3HayeHUe aTOMHOI abcopOLMY pacTBOPa KOHTPOJIBLHOTO OMBITA;

D; — 3HaueHMEe aTOMHOI abcopOLMU PaCTBOPa MPOOBI C 100ABICHUEM CTAHAAPTHOTO PacTBOpa Xpoma;

m — Macca HaBeCKU IMpoOBkl, T.

4.4.4 HopMbl TOYHOCTA M HOPMATUBBI KOHTPOJS TOYHOCTU OIIPEICICHMUSI MACCOBOM IOJIM XpoMa

NpUBEACHBI B TAOIMIIE 2.

Tabnuma 2 B mpouenTax
JlomyckaeMoe pacxoxaeHue
[MorpeurHocTh JIBYX CPEIHMX pe3y/IbTaToB
Maccosas J0JId XpoMa PE3YJIbTATOB Ppe3yJIbTaToB aHaJuu3a
aHajusa A aHaiu3a, ABYX Tpex CTaHIApTHOTO
napajuleIbHbIX MapaJuleIbHbIX
BBITOTHCHHBIX ompeznesieHUit d>» | ompeneneHui d3 0bpaana 1
B Pa3IMYHBIX aTTECTOBAaHHOTO
YCIIOBUSIX, dx 3HAYEHUST O
Or 0,05 mo 0,1 BxiIOU. 0,014 0,017 0,014 0,018 0,009
Cs. 0,1 » 0,2 » 0,02 0,03 0,02 0,03 0,01
» 0,2 » 0,5 » 0,03 0,04 0,03 0,04 0,02
» 0,5 » 1,0 » 0,04 0,06 0,05 0,06 0,03
» 1,0 » 1,2 » 0,06 0,08 0,06 0,08 0,04

5 ®oromerpnuecKuii MeTON

5.1 CymmHoctb MeTOaa

Meton ocHOBaH Ha U3MEPEHUH ONTUYECKOI TNIOTHOCTH KPaCHO-(PHOJIETOBOTO KOMITJIEKCHOTO COEIM-
HEHUsI, MOJIYYEHHOIO B pe3yjbTaTe peaKIuy OKUCIeHMs OudeHuIKapOasuma MOHAMM IIECTUBAJIEHTHOIO
XpoMa.

XKenezo, mapraHell ¥ Apyrre 3JIeMEeHThI, MEIIAIOIINe OTIPEIeIEHUI0, OTAESIIOT OCAKICHUEM YIIIEKUC-
JIBIM HATPUEM.
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5.2 Ammapartypa, peaKTHBBI H PACTBOPBI

CrnektpodoToMeTp Wi (HOTOINEKTPOKOIOPUMETP.

Kucnora azotHast mo T'OCT 4461.

Kucnora ¢propucroBomopongHas mo 'OCT 10484.

Kwucnora cepnag mo 'OCT 4204 u pactBopsl 1:1 n 1:5.

Kwucnora ykeycnas mo 'OCT 61.

Harpwii yrrekucnerit mo 'OCT 83, pactBop 200 1/mM3.

Kanuit mapranuosokucieiii mo OCT 20490, pactsop 10 r/am3.

HNudpenunkapobasun mo HJI, cBexenpurorosieHHblit pactBop 1 r/om3: 0,1 r peakTrBa pacTBOPSIIOT 06€3
HarpeBaHust B 10 cM3 yKCYCHOM KUCJIOTHI, TTpuianBaoT 90 cM3 BOAbI 1 ITEpEMEINBAIOT.

Kammii npyxpomoBokucibiii mo F'OCT 4220.

CraHpapTHbIi pacTBop xpoma: 00,2829 r nepeKpucTa/LIM30BAHHOTO U MPOCYIIIEHHOTO 10 MOCTOSIHHOM
Macchl npu temmepatype 180 °C 1ByXxpOMOBOKHMCIOro Kajust pacTBopsiioT B 200 ¢cM3 BOIBI B MEPHOI KOJI0€E
BMECTUMOCTBIO 1 M3, MONMMBAIOT BOMOM M0 METKM M IepeMEIBaOT.

MaccoBast KOHIIeHTpals xpoMa B pactBope paBHa 0,0001 r/cm3.

Kenezo Merannnueckoe.

PactBop xenesa 10 r/mM3: 5 I MeTaJUIMYECKOTO KeJie3a PAcTBOPSIIOT NMpU HarpeBaHuu B 60 cm3
pacTBopa cepHOI KHUCIOTHI (1:5), OKMCIISIOT a30THOI KMCJIOTOM, PaCTBOP KUIISITAT OO YAAJIEHUS OKCHIOB
azora. OxJIaXIeHHBII pacTBOP MEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMeCcTUMOCTRIO 500 cM3, monmmBarT BOHO 10
METKHU U TNepeMellrBaloT.

5.3 IlpoBenenne anaim3a

5.3.1 Hamecky mpoObl Maccoii 0,2 © momMelmarT B CTEKJIOYIJIEPOAHYIO WJIM IUIAaTMHOBYIO YallKY,
npuinuBaioT 10 cM3 GTOpHUCTOBOIOPOIHOM KUCIOTHI, OCTOPOXKHO IO KAIUISIM J00ABIISIIOT a30THYIO KMCIIOTY
IO TIpeKpalleHuss OypHO peakuyu u 5 cm3 B u30bITOK. [IpuamBaror 5 cM3 pactBopa cepHoit kucaotsr (1:1)
1 BBIMAPUBAIOT 10 BbLAEJIEHMS MapoB cepHON KucaoThl. Ilocne oxyaxkneHusi CTEeHKM Yalllkd OOMBIBAIOT
BOZOI ¥ CHOBA BEHITIAPMBAIOT PACTBOP MO BBIACIEHUS TTAPOB CEPHOM KUCIOTHI, KOTOPBIM IAlOT BHIIEIATHCS
3—5 MuH.

Iloce oxyaxkaeHus B Yyaluky nmpuianBaroT 30 cM3 BOAbI M pACTBOPSIOT COJIM NpH HarpeBaHuu. Ilepe-
HOCST pacTBOP B KOHMYECKYIO K010y BMecTUMOCTBIO 100 cM3. (B pacTBOp KOHTPOJIBHOTO OITBITa JOOABIISIOT
4 cM3 pactBopa xkejes3a). PactBop BemapuBamoTr mo oobema 30—40 cm3. B ropsumit pacTBOp MpUIMBAIOT
1—1,5 cM3 pacTBOpa MapraHIOBOKMC/IOIO Kajusl U KUIISATSIT OO BBIIAAECHMS OCafKa JMOKCHUIA MapraHua 1
MpOCBeTIeHNs pacTBopa. OXIaXaaroT M OCTOPOKHO HEOONBIIMMU TTOPIUSIMHA TIPU TIepeMeIlIMBAaHNN TTPH-
JIMBAIOT PacTBOP YIJIEKMCJIOTO HAaTpHs 10 00pa3oBaHUs Ocalka IMIPOKCHAA Xejie3a U B M30bIToK 10 cM3.

5.3.2 PactBOp ¢ OCagKOM OXJIaXIAIOT, TIEPEHOCSIT B MEPHYIO KOJIOY BMecTuMOCThIo 100 cM3, monm-
BalOT J0 METKU BOAON U mepeMelnuBaloT. Ocaaky AalOT OTCTOSIThCS W 3aTeM (UIBTPYIOT PacTBOpP yepe3
CyXoi (pUIIBTP CpedHell MIIOTHOCTU B CYXYIO KOJIOY, OTOpachIBasl IepBble MOPLIUU (PUIbTpaTa. ATUKBOTHYIO
4acTh pacTBopa, comepxaiiyio ot 10 o 50 MKr XxpoMa IMOMEIIAI0T B MEPHYIO KOJIOY BMecTUMOCTBIO 100 cM3,
pas6aBisioT Bomoit mo S0 cM3, HeUTpalM3ylOT pacTBOPOM CepHOI KMCIOTHI (1:5) mo Oymare «KoHTO», a
3aTeM J00aBJISIOT B M30BITOK 3TOM Xe KUCIOTHI 3 cM3. PacTtBop oxmaxaaior, nmpuwimBaior 5,0 cM3 pactBopa
mudeHnnKapbasuaa, JOJIMBAIOT 10 METKM BOJOM U IIepeMEIBaIOT.

OnTUYEeCcKyIo TJIOTHOCTh pacTBOpa M3MEPSIIOT Yepe3 5 MUH Ha CIeKTpohOTOMETpe MPU JIJTMHE BOJHbI
530 HM MM (POTOIEKTPOKOJIOPUMETPE B 001aCTU CBeTOMpOITycKaHus oT 510 7o 560 HM.

B xauecTBe pacTBopa cpaBHEHUSI MPUMEHSIOT BOLIY.

ITocne BeMUTAHMS 3HAYEHHUSI ONTUYECKOM TUIOTHOCTH PacTBOPAa KOHTPOJIBHOTO OIThITA M3 3HAYCHUS
OINTUYECKOU TJIOTHOCTU pacTBOpa MPOObI HAXOASIT MACCOBYIO JOJII0 XpOMa METOJAOM CPaBHEHMS CO CTaH-
JNApTHBIM 00pa3loOM C XMMHUYECKHUM COCTaBOM, COOTBETCTBYIOILIMM TpeOOBAaHUSIM HACTOSIILIETO CTaHIapTa,
WM METOIOM TPamTyrpOBOYHOTO Tpaduka.

5.3.3 IlocTtpoeHue rpaayupoBOYHOrO rpadpuka

B psn xormueckux koa6 BmectuMmocTbio 100 cm3 BBomar or 1,0 mo 5,0 cm3 cranmapTHOro pacTBopa
xpoMma, yto coorBercTByeT OT 0,0001 mo 0,0005 r xpoma. B ogHy K00y cTaHIApTHBIA pacTBOp XpoMa He
BBOJISIT.

Bo Bce konObI moGaBisioT Bomy 1o oobeMa 20 cm3, TpubOaBisgioT mo 4 cM3 pacTBopa XKejeza U
OCTOPOKHO MPUJIMBAIOT PACTBOP YIJTICKHMCIIOTO HATPHsI 10 00pa30BaHUSI 0caaKa ruapokenaa xenesa u 10 cm3
B M30BITOK. OXJTaXIeHHBIE PACTBOPHI C OCAAKOM IEPEHOCAT B MEPHBIE KOJIOBI BMecTUMOCThIO 100 cm3,
JIOJIMBAIOT 10 METKM BOJOU UM MepeMellnBaloT.

Ocanky maioT OTCTOSTHCS, 3aTeM (PUIBTPYIOT PACTBOPHI Uepe3 CyXoi (pUIbTP B CyXue KOJIObI, OTOpa-
ChIBasI TIepBbIe TTopuu GuabTpaTa. OT KaXkI0ro pacTBOpa OTOMpPAlOT aIMKBOTHYIO YacTh, paBHY0 10,0 cm3,

4
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B MepHYyI0 Kooy BMecTuMocThio 100 cm3, pazbasistior Bogoit 10 50 ¢cM3 u gajiee mOCTyNaloT, Kak yKa3aHo
B 5.3.1.

B kauecTBe pacTBOopa CpaBHEHMSI IMPUMEHSIOT pacTBOp, HE COmEpXKalllMii CTAHIAPTHOTO pacTBOpa
Xpoma.

ITo nmosy4yeHHBIM 3HAUEHUSIM ONTUYECKMX TUIOTHOCTEH PAaCTBOPOB U COOTBETCTBYIOIIMM MM MaccaM
XpOMa CTPOSIT TpagyrnpPOBOYHBIN TpaduK.

5.4 O6paGoTKa pe3y.ibTATOB

5.4.1 Maccosy1o oo xpoma X;, %, OnpelensieMylo METONOM CPaBHEHHUS, BHIYUCIIAIOT MO (hopmyIie

A (D— D))
%275, @

rae A — aTTecTOBaHHOE 3HAYEHME MACCOBOI JIOJIA XpOMa B CTaHAapTHOM obpasle, %;
D — 3HayeHMe ONTUYECKON TMIIOTHOCTU pacTBopa MpoOkI;
D, — 3HaYeHUe ONTUYECKON TUIOTHOCTU PacTBOPa KOHTPOJIHHOTO OIIBITA;
D, — 3HayeHWe ONTUYECKON MIIOTHOCTU PAacTBOpPa CTaHAAPTHOTO 0Opasiia.
5.4.2 Maccoyio noiwo xpoma X,, %, onpeneisseMyl0 METOIOM I'PaaydpOBOYHOIO rpacuka, BhIUKC-
JISTIOT o popmyiie

m
X4:m—;~ 100, (5)

rJe m; — Macca Xpoma, HallleHHas 0 TPaayupOBOYHOMY rpaduKy, T;
m; — Macca HaBeCKM MpoObI WJIM Macca HaBECKHU, COOTBETCTBYIOLIAs aIMKBOTHOW YacTU pacTBOpa
npookI, T.
5.4.3 HopMbl TOYHOCTM M HOPMAaTHUBBI KOHTPOJISI TOYHOCTHM OIIpeAeeHMs MacCOBOI JOJIU Xpoma
MIpUBEAEHbI B TAOIMIIE 2.

6 IloTeHnmuoMeTpPHYECKHI METO

6.1 Cymmocth MeTOIA

MeTon OCHOBaH Ha OKUCIIEHUM TPEXBAJIEHTHOTO XpOMa J0 ILIECTUBAJICHTHOTO B CEPHOKMUCIOM pac-
TBOpPE HAJICEPHOKUCIBLIM aMMOHHMEM B MPUCYTCTBUM KaTajaum3aTopa — a30THOKUCJIOTo cepedpa. IlomydyeH-
HYIO XpOMOBYIO KHCIJIOTY OTTUTPOBBLIBAIOT pACTBOPOM CcOJIi Mopa MOTEHIIMOMETPUUYECKUM METOJIOM.

6.2 Ammapartypa, peaKTHBBI M PACTBOPBI

YcTaHOBKaA 1T TOTEHIIMOMETPUUECKOTO TUTPOBAHMS C MHAMKATOPHBIM ITJIATUHOBBIM U CPaBHUTEb-
HBIM BOJIL(PPaMOBBIM WIN XJIOPCEPEOPSIHBIM, WIM KaJIOMEIbHBIM 3JICKTPOJAMU.

Meiianka MarHuTHas WJIM MeXaHU4ecKasl.

Kwucnora azorHas mo 'OCT 4461.

Kwucnora ¢propucroBogopontas mo I'OCT 10484.

Kwucnora cepnasg o 'OCT 4204, pactBops! 1:1 u 1:20.

Kwucnora oprodocdopras o 'OCT 6552.

AmMonnit HagcepHokucibiii mo FOCT 20478, pactBop 250 r/mm3.

Cepebpo azorHokwuciioe o 'OCT 1277, pactBop 2,5 r/am3.

Harpwit xmopuctsiit o FT'OCT 4233, pactsop 50 r/mm3.

Mapranen (II) ceprokucnenii 5-Bogasrit mo 'OCT 435, pactsop 10 r/am3.

Kamuit nByxpomosokucieii no 'OCT 4220, pactsop ¢ (!/K,Cr,0,) = 0,025 monb/am3: 1,2258 ¢
MepeKpUCTANIM30BAHHOTO U MPOCYILIEHHOTO J0 MOCTOSIHHOM Macchl Tipu Temiiepatype 180 °C nByxpoMo-
BOKHCJIOTO Kanmms pacTtBopsioT B 200 cm3 BOIOBI, MepeHOCIT B MEPHYIO KOJOy BMECTUMOCTBIO 1 IM3,
JIOJIMBAIOT BOAOM 10 METKU U MEePEeMEILINBaIOT.

MaccoBast KOHILIEHTpalKsl pacTBOpa JIBYXPOMOBOKMCIIOTO Kajiusl, BRIpaXX€HHAsI B TpaMMax Ha KyOu-
YecKUii caHTMeTp Xpoma, paBHa 0,0004333 r/cm3.

Conb 3aKHUCH XKejle3a 1 aMMOHUS ABoiiHas cepHokucaas (coab Mopa) mo 'OCT 4208, pactBop
¢ [FeSO,(NH,),S0O,-6H,0] = 0,025 monb/nm3: 9,83 r conu Mopa pactsopsior B 500 cm3 pactBopa
cepHoii kucsoThl (1:20). PacTBop mepeHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTEIO 1 M3, TOJIMBAIOT BOIOM 10
METKU U TIepeMellInBaloT.
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MaccoByio KOHLIEHTPALIMIO PacTBOpa coyii Mopa yCTaHaBIMBAIOT IO PACTBOPY ABYXPOMOBOKMCIIOTO
KaJTusl.

Hna sroro B crakaH BMectuMocTbio 400 cM3 momernaior 25,0 cM3 pacTBopa ABYXPOMOBOKHUCJIOTO
Kanms, 3areM npubasistior 200 cm3 Bogsl, 20 cMm3 pactBopa cepHoii kucaotsl (1:1), 5 cM3 oprodocdopHoit
KUCJIOTBI ¥ TUTPYIOT PACTBOPOM COJIM Mopa Io pe3KOro OTKIIOHEHUSI CTPEJIKA MUJITUBOJIBTMETPA.

MaccoByio KOHIIEHTpaluio pactBopa conr Mopa C, r/cMm3 Xpoma, BEIUHCISIOT 0 opMyIie

C=—r (6)

rne C; — MaccoBas KOHIEHTpAIUSI pacTBOPa TBYXPOMOBOKUCIIOTO KaJIMsl, I/cM3 Xpoma;

V — ob6beM pacTBOpa IBYXPOMOBOKUCIIOIO Kajiusl, B3SIThIiA JJIsSI TUTPOBAHUSI, CM3;

V| — obBpeM pacTtBopa conmu Mopa, 3pacXolOBaHHbBIN HA TUTPOBAHUE PacTBOpa ABYXPOMOBOKHUCIIOTO
KaJust, cM3.

6.3 IlpoBenenue anaam3a

6.3.1 Hasecky mpo0bI Maccoii 2 T (ripu MaccoBoii mosie xpoma a0 0,5 %) wim 1 r (mpu MaccoBoi
nmose xpoma cBhite 0,5 %) moMeIaT B ITITATUHOBYIO WUIM CTEKJIOYTJICPOIHYIO YalllKy, TIpUiInBamoT 10—
20 cM3 hTOPUCTOBOXOPOIHOM KUCIOTHI, 3aT€M OCTOPOXHO IO KaIuIsIM JTO0ABJISIOT a30THYIO KHMCJIOTY IO
MpeKpalieHus: GypHOii peakuuu 1 5 cMm3 B U30bITOK, 20 cM3 pacTBOpa cepHOi KUCIOTHI (1:1) ¥ BEIIapUBaIOT
JIO BBIIEJIEHUS TTapOB CEPHOM KUCIOTHI. TTocie oxnaxaeHus: mprbaBisioT 5 cm3 opTodocdOpHOI KUCIOTHI,
OOMBIBAIOT CTEHKM YalllKd BOAOW M CHOBA BBINTAPUBAIOT PACTBOP A0 BbIACIEHUS MTAPOB CEPHOUM KUCIOTHI.

Oxnaxparor, npmwimBaoT 50 cM3 BOIbBI, HATPEBAIOT IO PACTBOPEHUS COJIEN M MEPEHOCSAT PacTBOP B
KOHHMYECKYIO K010y BMecTUMOCThIO 500 cM3. Pa36aBirdioT pacTBOp BOIoi 10 00beMa 250 ¢cM3, mpuiInBaioT
5 cMm3 oprodocdopHoit KMcIOoTH M 1 ¢M3 pacTBopa a30THOKHCIOro cepebpa. PacTBop HarpeBaioT o
KUTIEHWSI, OCTOPOXHO 106aBstioT 10 cm3 pacTBOpa HafICEPHOKMUCIOTO aMMOHMS M HATPEBAIOT [0 MTOSIBIIEH ST
MaJIMHOBOM OKpacKu MapraHueBOW KUCIOTHI (ITPYM OTCYTCTBUM MapraHiia B MpoOe K pacTBOpPY J0OABJSIOT
2—3 Kamju pacTBOpa CEpHOKMCIIOrO MapraHia).

3areM pacTBOp KUIIATAT IO Pa3pylleHUsI M30bITKAa HAaACEPHOKMCIOrO aMMOHUS, ITOCJIEe Yero go0aB-
JsroT 10 cM3 pacTBOpa XJIOPUCTOro HATPHS M KUIIATST PacTBOP B TeUeHUE 3—5 MUH IS BOCCTAHOBJICHUS
MapraHIeBOM KHUCJIOTHL. PacTBOp oxjmaXmaloT M IepeHOoCIT B cTakaH BMecTUMocThio 400 cm3, crakaH
ITOMEIIAIOT Ha CTOJIMK IMMOTEHIINOMETPUIECKON YCTAaHOBKHY, BKITIOYAIOT MEIIAJIKY ¥ TUTPYIOT pPACTBOPOM COJIM
Mopa 10 pe3Koro OTKJIOHEHMS CTPEIKU MUJUIMBOJBTMETpA.

6.4 O0paGoTKa pe3y.IbTATOB

6.4.1 MaccoByio gomo xpoma X, %, BIYUCIISIOT 110 opMyJie

_Ch—N)
- m

g 100, (7)

rae C — MaccoBasi KOHIIEHTpallysI pacTBopa coiii Mopa, T/cM3 XpoMa;
V, — obbeM pacTtBopa conr Mopa, “3pacXoJoBaHHBIN HAa TUTPOBAHUE PACcTBOPA MPOOHI, CM3;
V3 — obbeMm pacTtBopa conu Mopa, U3pacXxofg0BaHHBI Ha TUTPOBAHKME PACTBOPAa KOHTPOJIBHOTO OTBITA,
cM3;
m — Macca HaBeCKM MpoObl, T.
6.4.2 HopMmbl TOYHOCTM M HOPMATUBBI KOHTPOJISI TOYHOCTH OIIpEIEIeHUS] MacCOBOM AOJIM XpOMa
MIpUBEAEHbI B TaOIMIIE 2.
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