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Carbon steel and unalloyed cast iron.
Methods for determination of arsenic
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HecoGmonenne cTanfapra npecieayercs no 3akory

Hacroamuil crangapT ycraHaBjauBaeT GOTOMEeTpHYECKHH (NpH Mac-
coBoil jone MbimbAKa ot 0,01 mo 0,20 %) m  moTeHuHOMEeTpUUECKHH
(npu MaccoBofi goJe Mblmbsika o1 0,02 10 0,20 %) meroas onpenese-
HUS MBIIUBIKA.

1. OBUIHE TPEBOBAHMHA

1.1. O6umue tpeboBaHHs K MeTojaM  aHaausa — mo ['OCT
22536.0—87.

1.2. IlorpemHocts pesyJbTaToB aHanu3a (IPH JOBEPHTEJBHOH Be-

)posm{ocm 0,95) He NpeBbIIAeT Npefiesa A, mpuBeaeHHoro B Tabua. I,
TIPH BHIMOJHEHHH YCIOBHH:

pacxoxkjaeHue pesyJbTaTOB ABYX (Tpex) HapaJliesibHEIX H3MepeHui
He J0JKHO NpeBHINaTh (IpH LOBepHTE/bHOH BepositHocTH P=0,95)
BHauenus d, (d;), npuseneHHoro B Tabu. 1;

BOCNPOH3Be/eHHOEe B CTAaHAAPTHOM o0pasie 3HaueHHe MaccoBoi 10-
JIM MbIIIbSIKa HE JOJXKHO OTJHYAThCS OT aTTECTOBAaHHOTO (oJjiee UeM Ha
Jonyckaemoe (Npu JOBepHTE/bHON BepositHocTH P=0,85) 3HaueHue
d, npuBenenHoe B TabJa. 1.

IIpy HEBBIMONHEHHH OLHOTO M3 BbIIEYKa3aHHHIX YCJOBHH IPOBOASAT
TIOBTOPHblE H3MEPEHHSI MaccOBOH JosH Mbllibsika. Eciu u mpu mosrop-
HBEIX H3MepeHHAX TPeOOBaHUS K TOYHOCTH PE3YJbTATOB HE BBHINOJHSIOT-
<51, Pe3y/IbTaThl aHaJM3a NPH3HAIOT HEBEDHBLIMH, H3MeDEHHUs MpeKpala-
fOT 110 BBISIBJIEHHS M YCTPaHEHWs NPHYMH, BHI3BaBIUHX HapYIIEHHE HOp-
MaJIbHOTO XOJIa aHaJ/Hu3a.

#3nanue oduUHAIbHOE INepeneuarka BocApeutena
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rocCt 22536.6—88 C. 2

Pacxoxnenne AByX CpPeAHHX De3yJbTATOB aHAJH3a, BHIIOJHEHHBIX
B Pa3jUYHLIX YCJOBHAX (HAIpHMep, NPH BHYTpuIabOpaTOpHOM KOHT-
poJie BOCIPOM3BOAMMOCTH), He NOJIKHO NpeBHINAThH (NPU JIOBEpHUTENb-
#o#t BeposTHOocTH 0,95) 3Hauenus d,, npuBeneHHoro B taba. 1.

Tabauma 1l
JlonycKkaemble pacxoxneHus, %
Maccopasi 20418 MBUIbAKA, % A, % 3, %
dK dy d,
Or 0,01 mo 0,02 BkJIOY. 0,004 0,005 0,004 0,005 0,003
Cs. 0,02 005 » 0006 0,007 0,006 0,007 0,004
» 005 0,1 » 0,010 0,012 0,010 0,012 0.006
> 01 » 02 » 0,016 0,020 0,017 0,020 0,010

2, POTOMETPUYECKHA METOJ, ONPEAEJEHHS MbIIIbAKA

21. CymHOocTh MeTORa

Meron ocHOBaH Ha 0G6Pa30BaHHH CHHETO MBIIIbIKOBO-MOJIHOLEHOBO-
TO KOMILIEKca B pe3yJbTaTe B3auMOJEHCTBHS MBIIbAKA (V) ¢ Mosu6-
JEHOBOKHC/JABM aMMOHHeM B HpPHCYTCTBHH BOCCTaHOBHTEJISI — CepPHO-
KHCJIOTO THAPasuHAa. MHIbAK NpeJBapHTENbHO OTAENSIOT OT CONYTCT-
BYWOUHX 3/JeMeHTOB OTIOHKOH B BHJE TPEXXJODHCTOFO MHIIbSKA WK
Ocax{leHUeM THOAueTaMHAOM B BHAe cyabduaa.

22, AnnapaTtypa W pPeakKTHBH

CnekTpo(oTOMETD MM (POTO3NEKTPOKOTIOPHMETP.

Annapar aas IHCTHIASUMM MBIIbska 1m0 FOCT 14204—69  uau
JPYrof KOHCTPYKIHH.

Kucnora consnas mo TOCT 3118—77 unu no TOCT 14261-—77 u
pasbasnennas 1:1.

Kucaora azorrnag no TOCT 4461—77 wau no T'OCT 11125—84,

Kucaora cepnass no I'OCT 4204—77, paz6aBaennas 1:1, 1:4 n
pacTBop ¢ MOJSAPHOH KOHIeHTpauueld skBuBajeHra 6 MoJb/am3,

Ammuak oanbtit o 'OCT 3760—79 unu no F'OCT 24147—80.

Kncnora xsopHas, 4.1.a. HJH X. 4.

CMecb consiHOM B a30THOM KHC/aOT (3:1) cBeXenpuroToBjeHHas: K
150 cm® coasuoB KucyoTH mpuauBaloT 50 cM3 a30THOM KHCJOTH M He-
PEMElIUBAIOT,

Kaauit 6pomucteiit mo I'OCT 4160—74.

Hatpusa rugpokens no 'OCT 4328—77, pacTBop ¢ MaccoBO#H KOH-
uenrpauueii 50 r/am® u 400 r/amé.

®eyospTanens, CIUPTOBOR PACTBOP C MAacCOBOH  KOHUEHTpalHel
10 r/nm3.

I'napasun cepHokucawifi no F'OCT 5841—74, pacrtBop ¢ MaccoBod
KoHUeHTpauued 1,5 r/oMd.
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C. 3 TOCT 22536.6—88

AMmonn#t Monu6renopoxucibii no 'OCT 3765—78, mepekpucraJ-
JIN30BAHHBIA U3 CHMPTA, PACTBOP C MaccoROH KoHueHTpanued 10 r/am®
B pacTBOpe CEPHOH KHCJOTH C MOJSPHOH KOHLEHTpauued 3KBHUBaJIeH-
ta 6 Mosb/amM3.  PacTBop ycrofiuuB B TeueHue 2 Mec.

Coupr atusiosniil pektuduxkoBanunit no FOCT 5962—67 uau [OCT
18300—387.

ITepexpucrannuaanuss MOJHGLeHOBOKHCAOrO aMMoHusi: 250 r Mmo-
JuOAeHOBOKHCIIOTO aMMOHMA pactBopsioT B 400 cM3 Boam npu 70—
—80 °C. TI'opsauuit pacTBOp (UABTPYIOT uepe3 (GUJALTP KCHHSS JEHTa»
B cTakaH, coaepxanui 300 cm® atunosoro cnupra. PacTBop oxnaxna-
10T M BBIAEPKHBAIOT B IPOTOUHOH BOJe B TeueHHe | 4. Bunasmmne Kpu-
CTaJUIBl OT(HUIBTPOBBIBAIOT Ha BOPOHKY Dioxnepa ¢ dpuabTpom «Oenask
JeHTa». Kpucrasaasl npoMblBaloT 2-—3 pasa 3THJIOBLIM CIHPTOM HOPUH-
amMu 1o 20—30 ¢cM? 1 BHICYWIMBAIOT Ha BO3LYXE.

Mosu6raTHo-rupa3uHOBHH pacTBOp (peaKUMOHHAS CMecCh): B Mep-
HyI0 k0J0y BMecTHMOCTHIO 1 am® moMemalor 100 cm® pactBOpa MoO-
JH61eHOBOKHCJIOrO aMMOHHS, pasbasasior Boaol no 900 cm3, mpubas-
asor 10 cm® pacTBopa cepHOKHCJIOro THAPas3vHa, AOJHBAOT 10 METKH
BOJOH U IlepeMellUBaloT.

I'oTOBAT HenocpeACTBEHHO Nepe HCIONb30BAHHEM.

Kauanii maprannosokucasiét mo I'OCT 20490—75, pactBop ¢ mMacco-
BOl KoHUeHTpauuei 1 r/ame,

Bymara unankaTopHad yHuBepcaJbHas pH.

Kcuson mo TOCT 9949—76.

Kucsaora ackopbuHOBasi, pacTBOp ¢ MAaccoOBOH  KOHIUeEHTpauueit
5 r/am®,

Kucsora Buunas no FOCT 5817—77, pacTBop ¢ MaccoBO# KOHIEH-
tpauueit 50 r/ams.

Tuoaneramuja, nepeKpHCTANJIH30BaHHLI H3 KCHJAOJA, PacTsop ¢
MaccoBoli KoHueHTpauuen 20 r/ams.

[Tepexkpucranausaunst THoaneramuga: 30 r THoaueraMmujaa pPacTso-
psor B 100 cm® kcustona npu 85—90 °C nmpu mepememmnBanuu. Bepx-
HHA cJIOH. pacTBOpPa OCTOPOXKHO CJAHBAIOT B CYXOH CTaKaH BMECTHMOC-
Thi0 600—800 cm®. B crakau ¢ ocratkom mpubasasior 100 cm® keunona
H cHOBa pacTBopsioT npu 85—90 °C. BepxHui c/o#l CAKBAIOT B TOT XKe
cTakaH BMecTHMOCTbI0 600—800 cM3. 31y omepaumio moBTopgioT 3—4
pasa. [lonyueHHHIH pacTBOP OXJaXKIAWOT B NPOTOYHOH Boje. Brimae-
IIHe KPHCTaJ/Ibl THOALETAMHAA OTGH/ILTPOBHBAIOT Ha BOPOHKY Diox-
Hepa ¢ AByMsa duabTpamu «OGenas sneHtray. Kpucranansl  npoMHBAIOT
2—3 pasa KCHJIOJIOM H BHICYIIHBAIOT HA BO3AyXe.

Menb a30THOKHCAA, PACTBOP C MAcCOBOH KOHueHTpauued 10 r/amd.

I'mapokcunamun rugpoxaopun no FOCT 5456—79.

Ammonnst ponanncreii mo FOCT 19522—74, pactBop ¢ Maccosoik
KOHLeHTpauuei 50 r/ams.

XKesezo xapbounabHoe papuorexHuueckoe no I'OCT 13610—79.
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roCt 22536.6—88 C. 4

Anruapun Mpiubsskouctsiit mo T'OCT 1973—77.

Harpuii MBIIIbSIKOBUCTOKHCIILIH OPTO.

CraHaapTHBIE PACTBOPH MHBIIIbAKA

PactBop A: 0,1320 r TpexokcHia MblIIbSIKA PAacTBOPSIOT B 5 cMm3
pacrBopa ruapokcusa Hartpus (50 r/am?), mpubaBasior 30 cM® BoaH
d cepHyio kucjoty (1:1) 1o HefiTpa/bHOH peakuuu NO HHAHKATOPHOH
Oymare. TlepeBoisAT pacTBOp B MepHYIO KOOy BMECTHMOCTbIO 1 aMm3,
JOJIMBAIOT 10 METKH BOJAOH ¥ NepeMelinBaloT.

[onyckaeTcss MpPUroTOBJIEHHE CTAHJAPTHOTO PACTBOPA U3 MBIUIbS-
KOBHCTOKHCJAOTO HaTpuda opro: 0,2601 © MBIIILAKOBHCTOKHCJIOIO HATPHS
PacTBOPSIOT B BOJle B MepiHOI KoJ6e BMecTHMOCTbIO 1 M3, nonuBaioT 10
MeTKH BOJOH H HepeMelIHBaloT.

1 cm® crannaprroro pactsopa A coxepxkur 0,0001 r Meiubsika.

Pacteop B: 10 c¢M® craHpapTHOro pactsopa A nomemaior B Mep-
#yio Koaby BmectuMocThio 100 ¢cM3, mosMBalOT A0 MeTKH BOROA H me-
pPeMellNBaIOT.

1 cM3 cranmaprHoro pactBopa B comepxkur 0,00001 r mblubsKa.

PacTtBop b roToBsIT HeMOCpeACTBEHHO Nepejl IPHMEHEHHEM,

23. TlpoBenenue anaJdu3a

2.3.1. HaBecky cTany UI{ YyryHa B 3aBUCHMOCTH OT MacCOBOH J0-
JIH MBIIIbsiKa (cM. TabJi. 2) MOMEIIAIOT B CTAKaH HJH KOHHYECKYI) KOJI-
6y BmecTuMocTbio 250—300 cM3, HaKPHIBAIOT YacOBEIM CTEKJIOM H pac-
TBOpsitoT B 10 cM® cMecH cosigHOH u asorHO# kucaor (3:1) mpu  yme-
PeHHOM HarpeBaHHH.

Ta6numa 2

MaccoBast [oJIA MBULbLAKA, % Hapecka crastu HNN 9yryHa, r
Ot 0,01 mo 0,02 Bxiarwou 1,0
Cp. 002 » 005 » 0,5
» 005» 0,10 » 0,2
» 010> 020 » 0,1

2.3.2. Ilpedsapuressrnoe orleseHue molulbara oTz0HKOL &  sude
xaopuda.

Iocae pacTBOpeHHs HaBECKH YacOBOE CTEKJO OMBIBAIOT HeGOJbIIHM
KOJIMYeCTBOM BOAHI, MpUOABJAIOT K pacTBopy 10 cM® cepHOM KuCJIOTHE
(1:1) u BHImMapuBalOT A0 Hauasa BBIAEJEHHUS NMAPOB CEPHOM KHCJOTHI.
Conep:KUMOe CTaKaHa HJIH KOJOB OXJaXAAKT, OCTOPOXKHO A06aBJsAIOT
30 cM® consiHo# kucaoTH (1:1) H KOMHYECTBEHHO IIEPEHOCHAT B KOJAOY
1S AHCTHILJISILIMY BMECTHMOCTBIO 250 cM3 BMecTe ¢ HepacTBOPUBIIUMH-
<51 coasiMH, 0OMBIBasi CTeHKH cTakaHa 15 cm3 Boau. B xosn6y npu6as-
Jawot 0,5 r cepHOKHCIOrO THApa3uHa, 0,5 r 6pOMHCTOro KaJiusi H Mel-
JIEHHO OTTOHSIIOT TPeXXJOPUCTHIH MBIIUbSAK, HArPeBasi PacTBOp He BHIILE
120 °C. Orronky mpomoJXKalT A0 TEX IOP, IOKa B NPHEMHMK He Ile-
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C. 5 TOCT 22536.6—88

peiifer 2/; mepBOHayaJbHOrO oGbeMa pacTBopa. UCTHIAAT COGHpPAIOT
B cTakaH BMecTuMOCThI0 100 cM83, B KOTOpHIH IIpeiBaPHTENBHO TOMEIa-
1or 10 cM3 Boabl. JAMCTHANAT MEPEBOJAT B MEPHYIO KOJOYy BMECTHMOC-
Thi0 100 cM3, HOBOAST BOAOH A0 MeTKH M nepeMmemubaioT. OtGupanT
20 cm® pacTBOpa, IOMEWLAIOT B CTaKaH BMeCTHMOCTbIO 100 cM3, mpuim-
BaioT 10 c¢M® a30THOH KUCJOTHI, DAcTBOP BHIIAPHBAIOT AOCyXa H BH-
JepXHuBaioT cyxoil ocratok 40—60 muH mpu 120—130 °C. [locae ox-
JaxkJeHHs K COAepXHMMOMY cTakaHa nmpujuBanT 20 cm3 monubaartHo-
rHApPa3uHOBOro pacrBopa. CTakaH HAaKPHIBAIOT CTEKJIOM H MOMEINAOT
Ha KMIANLYIO BOAAHY0 6aHio Ha 10 muu. PacTBop oxsaxaawot 1o 20°C,
mepesiuBaloT B MEPHYIO KO0y BMECTHMOCTbIO 50 cM3, 10MHBAIOT 10 MET-
KH TeM K¢ MOJH6GIaTHO-THAPA3HHOBLIM PACTBOPOM H IePEeMEUIHBAOT.

OnTuyeckyio MJIOTHOCTh PacTBOPOB H3MepsIOT yepe3 30 MUH Ha cre-
KTpodoToMeTpe NpH AJHHE BOJHL 840 HM MJM Ha (POTO3JEKTPOKOJIO-
puMeTpe co CBETOQUILTPOM, HMEIOIEM MaKCHMYM NMPONYCKaHUS B MH-
TepBaje AauH BoJH 650—710 M uan 710—900 um. B xauectBe pact-
BOpa CpaBHEHHS HCHOJB3YIOT BOAYy. OZHOBDEMEHHO  C BHIIOJHEHHEM
aHa/Ju3a MPOBOJSAT KOHTPOJIbHBIA OIEIT Ha 3arpAsHeHHe PEaKTHBOB.

OKHucJieHNe MBIUIbSKA MOXHO NMPOBOAUTHL NMEPMAHTaHATOM  KaJus.
Jas1 3TOro AMCTHJIAT NEPEBOJSAT B MeDHYIO K016y  BMECTHMOCTBIO
100 cm®, npubaBasioT ABe Kanau (eHoJ¢TasenHa M HEATPAJH3YIOT
PACTBODOM T'MAPOKCHIA HATPHS C MAaccoBOH KoHleHTpanue# 400 r/am®
JI0 MOSIBJIEHHST YCTOHYHBOA MAaJIMHOBOH OKpacku. 3aTeM MPHJIHBAIOT MO
KaljsiM cepHyo KHeqaoty (1:4) 10 HCuesHOBEHHS] OKPACKM ¥ TPH Kaljw
B H306bITOK. PacTBOp oxJaxaawT, AOJHBAIOT BOAOH A0 METKH H Iepe-
MEIIUBAOT.

B MmepHyI0 K0JAGy BMecTHMOCTbIO 50 cM® NMOMEIAIOT aJHKBOTHYIC
qyacth pacrsopa 20 cM3, mpubaBJsAOT MO KanjiAM NPH NepeMeIlHBaAHHKE
pacTBOp MapraHIIOBOKHCJOrO KaJiisi A0 ITOABJEHHA YCTOHUMBOH B Te-
yenue 1 Mun oxpacku. [IpunuBator 15 cm® Boawl, 5 c¢cM® pacrBopa MO-
Ju6AeHOBOKUCJIOTO aMMOHHSI B cepHOil KucJjaore, 2 cm® pactBopa ac-
KOpGHHOBOH KHCJOTH HJH pacTBopa ruapasuna. Comepumoe KOJOBE
epeMenIvBal0T M HArpeBalOT Ha KUnslled BoAsiHOH OaHe B TeueHHe
15 mun.

PacTBOp 0X/M1aX1al0T, AOJMBAIOT A0 METKH BOAOR M NepeMellHBa-
IOT.

OnTu4ecKyo TIOTHOCTb PACTBOPA U3MEDSIOT KaK NPUBELEHO BHIIE.
U3 3HaueHus ONTHYECKOH MJIOTHOCTH aHAJH3HPYEMOrO PacTBOPA BHIYH-
TAIOT 3HAYEHHE ONMTHYECKOH MJOTHOCTH PACTBOPA KOHTPOJILHOTO OINBITA.

Maccy MblIbsika Haxo#AT NO I'PaAyHPOBOYHOMY rpaduky HJAH Me-
TOAOM CPaBHEHHsI CO CTaHJIaPTHEIM 06pasloM, GJH3KHM IO COCTaBy K
aHaau3upyeMoil npobe M IPOBEAEHHBIM Yepe3 BCe CTAAMH aHAJH3a.

2.3.3. IIpedsapuresvroe ordesenue mulioaka ocascOeHuem 6 sude
cynvgpuda.

ITocne pacTBOpeHHS HaBecKH YacOBOe CTEKJIO OOMBIBAIOT He(O0JIb-
IIHM KOJIHYECTBOM BOJAHI, mpunuBaloT 20 cm® cepHofi kucaorel (1:1) m
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FOCT 22536.6—88 C. 6

BHIIApHBAIOT KO HayaJsa BEIEJEHHs apoB cepHO# kucjaorH. Conepxu-
MOE CTaKaHa WJM KOJOH oxJjaxpait, aobasasior 40—50 cm® Boawm,
PACTBOPSIOT COJIM NIpM HarpeBaHud, npuauBaior 10 cm® pacTBopa BHH-
HOH KHCJIOTH M HarpeBaloT 5—10 MHH. 3aTeM HPHJHBAlOT AMMHAK 1O
pH 8—9 no unaukatopHo#d OyMare W HarpeBalotr B TeyeHHe  15—20
muH npa 90—95 °C po noaHoro pacrBopenus ocaaka. [locae oxaaxpe-
HHsl K pacTtBopy npubapasior cepHyio kucaory (1:1), po pH 2 no un-
pukatopHo#l Oymare u 10 c¢cm® B H3OBITOK, HOJMBAlOT PacTBOP BOJAOR
Jo 180 cm® u HarpeBaroT Ao xuneHus. OcTopoxHO A0GaBAAIT 2—5 F
THAPOKCHAAMHHA THAPOXJNOPUAA U KUNATAT PAcTsop A0 HOJMHOrO BOC-
CTaHOBJIEHHUsST XkeJjie3a (IO peaklUMH C POJAHHCTBIM aMMOHHeM). Ilph-
6aeasror 10 c¢m® pacTBOopa THOaueTaMuAa, 1| ¢M® pacTBOpa a30THOKHC-
JI0 MEJH, BBIIEDHKHBAIOT PACTBOP C BLIIABIUIHM OCAKOM CynbdHIOB B
teuenne 10—15 Mun Ha Tenuiol maurte, 3ateM npubaasior eme 10 cum3
pacTtBopa THoaueTamuaa, BeigepxusaT 30—40 mua npu 85—90 °C n
OXJIaXKJAI0T. '

Uepes 4 4 ocaok cynbGQuaos OTQUNLTPOBHBAIOT HA ABA (HABTPA
«Geqas JeHTa», NPOMHBIBAIOT 6—7 pa3 BOJOH, PACTBOPSIOT CYJbGHAKL
Ha ¢uabrpe B 30—40 cm® ropsiueli cMecH COJSHOH U a30THOH KHCJOT
(1:1) nopumsamu mo 10 cM® u NPOMBIBAIOT OCTATOK Ha ¢GUAbTpPe 3—4
pasa ropsiueél BoJoil, cobupasi GUJIbTPAT H HPOMBIBHbEIE BOJB B CTaKaH,
B KOTOPOM IIPOBOJMJIOCH OcaxkjeHHe. PHJIbTP 0TOpacHBaIOT.

PactBop ymapusawoT a0 o6bema 80—90 cM?, mepeHOCST B MepHYIO
K00y BMecTuMOCThi0 100 cM3, TOBOAST BONOH 10 METKH H NepeMemn:
BaloT. OTGUpAIOT aJHKBOTHYIO YacTb pacTBopa 20 cM® M moMemalmoT B
crakaH BMectumocTbio 100 cm3, pacrBop ynapusaloT ao o6bema 3—56
cM®, 106aBASIOT 2 cM® XJIOPHOHM KUCJOTH H BHIIAPHBAIOT A0 NOSBJIEHHA
napoB XJOpPHOH KHCJOTH, CTaKaH ¢ pacTBOPOM OXJaxKAaloT, oOMbIBa-
IOT CTEHKH CTaKaHa BOJOH M MOBTOPSIIOT BHIIAPHBAHHE JO IOABJCHHS
HapOB XJIOPHOH KHCJOTH.

[Tocne oxJaaXAeHHS K COAEPMUMOMY crakaHa npubasasior 20 o’
MOJHGIATHO-THAPA3HHOBOIO PACTBOpA H jlajiee MOCTYNAIOT KaK NMpHBe-
JeHo B nm. 2.3.2.

2.3.4. IlocTpoenue epadyuposounoeo epagura

B urects crakaHoB BMecTHMOCThIO 100 cM® (mpu mpoBeieHHH OKHC-
JIEHUs] MBILIBLSIKA a30THOH KHCJOTBI) HJIH B IIECTh MEPHBIX K0J6 BMec-
TuMocTbio 50 cM?® (IpH HPOBEJEHNN OKHCJAEHHS MBIIIbsKa lepMaHTraHa-
TOM XaJiufl UJAM NPH NpPOBEAEHHH aHakmusa no n. 2.3.3) nomMemalor 13
2; 3; 4; 5; 6 cm® craHZapTHOrO  pactBopa b, UYTO  COOTBETCTBYeT:
0,00001; 0,00002; 0,00003; 0,00004; 0,00005; 0,00006 r MbIUBAKA.
CenpMol cTakaH (uju MepHas Koada), B KOTOpHI n06aBJsIOT Bce pe-
aKTHBbI, KpOMe CTaHZAPTHOrO pPacTBOPA MBILIBIKA, CJAYNKHT JJIs NpOBE-
LeHHs KOHTPOJBHOTO ONBITA.

Ilpu npoBeZeHHH OKHCJEHHSI MHILIbSKA a30THOH KHCJIOTOH BO Bce
crakanbl npunuBaloT 10 cM® a30THON KHCJAOTH, pacTBOP BHINAPHBAIOT
JocyxXa ¥ BHIAEPIKUBAOT cyxo#l octaTok 40—60 mun npu 120—130 °C.
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C. 7 TOCT 22536.6—88

Tlocne oxsaxkAeHHsi K COLepXHUMOMY cTakaHa npuJusator 20 cM® mo-
JH6AaTHO-THPA3HHOBOrO pactBopa. CTakaH HAaKPHIBAlOT CTEKJOM H IO-
MeillaloT Ha KUMSIYyIo BoAsHyW GaHio Ha 10 muu. PacTBOp OoxJaxnaalor
o 20 °C, mepesuBalOT B MEPHYIO K06y BMecTHMOCThio 50 cM3, nosu-
BaIOT 10 METKH TeM K€ MOJHOJaTHO-TUAPA3HHOBHIM PacTBOPOM U Iie-
peMenMBaloT.

IIpH npoBedeHNH OKHCJIEHHS MBIIIbSKA N€pMaHraHATOM KaJjHig B
KaXJay1o MepHylo Koaby BmecTHMOocTbI0 50 cMm® npubaBJSIOT MO Kal-
JIAM pPacTBOP MapraHiOBOKHCJIOrO KaJus /10 NMOsIBJEHHS YCTOHUMBOH B
TedeHHe | MWH OKpackd, NpUJIUBAIOT BoAy a0 oObema 40 cm3, 5 cm3
pacTBopa MOJIHGIEHOBOKHCJIOIO 2MMOHHS B CepHOH KucaoTe, 2 cm®
pacTBopa ackOpOHHOBOH KHCJOTHL HMJIH pPacTBOpa THApPA3HHA, HepeMe-
IIHBasi PacTBOp mocse npubasJieHHs KaKAoro peaktHra. Coaepxumoe
KoJIGBl MEpEeMEIUBAIOT U HATPEBAalOT Ha Kunsulefl BoAsHOA GaHe B Te-
yeHHe 15 MHH, OXJIaXKAalOT, JOJMBAIOT O METKH BOJOH U llepeMelIH-
BamoT. [1pu nposenenunt ananusa no n. 2.3.3 BO Bce CTAKAHBI IPHIUBAIOT
2 cM?® XJIOpHO# KHCJOTH M BHIIAPHBAIOT JO IOSBJEHUS NapOB XJIOPHOH
kucaoTe. CTakaH ¢ pacTBOPOM OXJa)KAaloT, 06JHBAIOT CTEHKH CTaKaHa
BOJOH ¥ NMOBTOPSIOT BHIAPHBaHHE A0 NMOSIBJEHHUS NMapoOB XJOPHOH KHC-
Jotel. Ilocsie oxJlaxKaeHUs K COAEPKHMOMY  cTakaHa  NpHGABJASIOT
20 cm® moambparo-rugpasuHoBoro pactsopa. CraxaH HakphLIBalOT CTe-
KJOM M MOMeIIAlOT Ha KHIsWylo BoAfHyH GaHio Ha 10 mMuH. PactBop
oxsaxpator g0 20 °C, mepesuBaoT B MepHyI0 KOJO6Yy  BMECTHMOCTBIO
50 cm3, 10JHMBAIOT KO METKH TeM e MOJHGAaTHO-rHAPA3HHOBBLIM PacT-
BOPOM H NlepeMelInBaloT. :

OnTHYecKyl0 NJOTHOCTL PacTBOpa H3MEpPSIOT Kak IIPUBEAEHO B
n 232,

[To HaliieHHBIM 3HAYEHHSAM ONTHYECKOH NJOTHOCTH M COOTBETCTBY-
IOIIYM HM 3HAUEHHSIM MacChl MBIIIbSIKA CTPOSIT TPajyHPOBOUHEIH rpa-
¢uk. Jlonyckaercss mocTpoeHyue IPaAyHPOBOYHOTO rpadnka B KOOPAH-
HaTax: onTHYecKas IJIOTHOCTb — MAaccoBasi A0JSA MBILILAKA.

24. O6pa6oTKa pe3yJbTAaTOB

2.4.1. MaccoByw 100 MBIIbSKa (X) B NpPOLEHTaX BHIUUC/ISIOT MO
dopmyse

my - 100
X= 2
m
rie m; — macca MbIIbsKa B aHaNMu3HpyeMofi npobe, maileHHas mo
rpaJyMpoBOYHOMY TrpadHky, T;
m — Macca HaBecKH HpOﬁbI, COOTBeTCTBy}OIL[aH aJJUKBOTHOH 4Yac-

TH, T.

2.4.2. HopMBbl TOUHOCTH ¥ HOPMATHBH KOHTPOJSI TOYHOCTH OIIpefe-
JIEHHSI MACCOBOH JOJH MBIIIbSKA NpHBeJeHH B TabJ. 1.

2.4.3. Mero] NpUMEHSIOT NPH Pa3HOIJIaCHSAX B OIlEHKE  KauecTBa
YrJepoAuCTOH CTANH U HeJerupoOBaHHOIO YYryHa.
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3. NOTEHILHOMETPHYECKH Y METOJ], ONNPENEMEHUS MbBIIIbAKA

31. CymHocTp MeTOJn4

Metoa ocHOBAH HA NOTEHIHOMETPHYECKOM TUTPOBAHHH MbIUIBSAKA
(111) pacTBOpoM GPOMHOBATOKHCJOTO Kajusi 0 TMOJy4eHHs! CKauKa Jio-
TeHuHaga. MBUIbSIK NPEABAPHTENbHO OTARJSAIOT  OT COMYTCTBYIOIIHX
3JIeMEHTOB OTIFOHKOH B BH/I€ TPEXXJIOPHCTOrO MLIIIbAKA M3 COJSIHOKHC-
JIOTO PacTBOpa B NMPHCYTCTBMM OPOMUCTOrO Kadusi ¥ CEPHOKHMCJIOrQ
THApAa3NHa, '

32. Annmapatypa U peaKTHBH

Annapat aas aucTuaaanud Mbiubaka no IOCT 14204—69  uan
JApYrofi KOHCTPYKILHUH.

YcraHoBKa 151 NOTEHIHOMETPUYECKOTO THTPOBAHHUS:

mapa 3JeKTPOAOB: UHAHKATODHGLIN MJATHHOBBIA H 3JEKTPOIL CpaB-
HEHMsT — KaJOMEeJbHbIH; <

MarHuTHAs HJIH MeXaHHYecKas MellaJKa; ’ '

MUJUIHBOJBLTMETD MOCTOSIHHOro Toka Hau pH-Merp, nospossoiiue
4eTKO GUKCHPOBATH CKAYOK NOTEHIHANA B KOHEYHOH TOUKE.

Tlpn HeobxopumocTi K mpubopy nocjej0BaTelbHO  NOAKJIIOYAIOT
nepeMeHHOE CONIPOTHUBJIEHHE, TO3BOJISIONIEE IIPOBOJUTL H3MEPEHHe B
npefesax mwkaasl npubopa.

Kucsora coasinast no T'OCT 3118—77 unu no ['OCT 14261—77 u
pazbaBnenHas 1:1.

Kucsora asoriaa no FOCT 4461 —77 unu mo FOCT 11125—84.

Cmech cOIAHON M a3oTHOR Kucaor (3:1), roToBaT nepej npuMene-
HUEM.

Kucsora cepuas no I'OCT 4204—77.

Kanuit 6pomuctaiit mo FOCT 4160—74.

Tunpasun ceprorucaniii no FOCT 5841—74.

Kaauii 6pomHoBarokucaslii 1o FOCT 4457—74, pacTBop ¢ MOJsp-
HOR KouleHTpauuei sxsuBaaenta 0,01 Moab/aM3 roToBAT CAEAYIOIHM
obpazoM: 00,2783 r npeABapUTE]bHO NEPEKPUCTA/INZOBAHHOIO H3 BOJ-
HOro pactBopa M BuicywenHoro npu 150—180 °C GpoMHOBaTOKHCIOTO
KaJjus pactBopsiior B 100-—120 c¢M® BoABI, epesHBAIOT B MEPHYIO KOJ-
6y BMecTuMOCTbIO | AM3, MOMHBAIOT IO METKH BOAOH M IepeMelIuBaloT.
Jonyckaercs mnpuroToBJeHue pactBopa #3 (puKcaHaja.  Maccosas
koHueHtpanust (I) pactBopa 6pOMHOBATOKHCJ/IONO KaJisl, BhIpaXeHHas
B I MBIIbsIKa Ha | cm® pacrtBopa, cocrasasier 0,0003746. Maccosymo
KOHUEHTPAUHI0 pacTBOpa OPOMHOBATOKHCHOTO kanusa (7) mposepsior
IO PAcTBOPY THOCYJb(hAaTa HATPHS, MBIIbAKOBACTOMY aHTMAPHAY HJH
craHgapTHoMy o6pasuy, GJH3KOMY IO COCTaBy H MAacCOBOH J0Je MBI~
WbSKA K aBaJn3UpyeMoi npode.

33. IlpoBenenue aHaausa

HaBecky cTaJju WM YyryHa Maccoii 3 I' HOMElaloT B cTaKaH HJX
kKoaGy BMectuMocThio 600 cm3, npuauBaior 60 cm® cMecu coNstHOR H
asorsol xucaor u 25—30 cm? ceproit xucaors. CrakaH WAH KOAOy Ha-
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KDHIBAIOT YacOBLIM CTEKJOM H INPOBOJAT PACTBODEHHe BHauaJe INpH
KOMHATHOH TeMIepaType, a 3aTeéM IPH yMeDeHHOM HarpeBaHHH 1O MOJ-
HOIO pacTBOPEHUS HABECKH.

YacoBoe CTeKJO ONOJACKHBAIOT HEGOJBUIUM KOJHYECTBOM BOJB H
BHIIAPUBAIOT PACTBOP [0 HayaJjla BBIJEJEHHS NTapOB CEPHOH KHCJOTHL.
Comep:xxuMoe cTaKaHa OXJ/aXK/[AlOT, OCTOPOXKHO npuaumsaior 100 cm3
COJsTHOA KHCJIOTH (1:1), M KOJiHYeCTBEHHO MEPEHOCSAT PacTBOP B KOJIGY
JJA AHCTHIIISILMM BMecTHMOCTbI0 250 cM®. Ilpu HoBBILIEHHOM cojep-
XKaHuu rpaduTa cjeayeT NpPHMEHSTb KoJ0y BMecTuMOcThIO 500 cmd,
TaK Kak MPH AUCTHJUIAIMH IPOMCXOAUT BCIIEHHBaHHE pPacTBOpa.

B kon6y po6aBasitor 1 r GpOMUCTOro KaJusi, 3 I CEPHOKHCJIOTO THJ-
PasHHa M MeIJEHHO OTIOHAKT TPEXXJAODHCTHIH MBIMIbAK, HarpeBas
pacTBop He Bhine 120 °C.

flucTunnar co6upaioT B cTakaH BMecTHMOCTbIO 400 cM3, B KOTOPHI
npeasapurenbio nomewamT 40 cm?® BoAbl. OTroHKy NpOAOJIKAIOT A0
vex Nop, MoKa B NMPHEMHHMK He mepeiifeT 2/; nepBOHAyaJLHOro o6beMa
pacTsopa.

CrakaH ¢ IHCTH/JISITOM NOMEILAIOT B NPUGOP AJS MOTEHIHOMETPH-~
9eCKOro THTPOBAHHSA, OHNYCKAIOT MENIAJKy M 3JIEKTPOABl H, BKJIOYHB
MeIlaJiKy, HepeMelINBaloT pacTBOp B TeueHue 0,5—1 muH. 3aTem, He
BBIKJIIOYAs] MeWAJKy, THTPYIOT PacTBOpP, A06aBJsisa N0 KalJisaM H3 MHK-
poGiopeTKH GpOMHOBATOKHCJBIL KasMil MO NOJy4YEeHHs] CKauyKa MOTEeH-
HHaJa.

34. O6pafoTka pe3yJbTaTOB

3.4.1. MaccoByio 10J110 MEIIbsKA (X|) B NPOLEHTAX BBIUUCIAIOT 1O
dopmyae

X==V):T g,
m
rze V — ob6bem pacTBOpa GDOMHOBATOKHMCJOrO KaJsHs, H3PACXOAOBaH-
HBIA Ha THTPOBaHHe aHAJH3HPYEMOro pacTBopa, cM3;
V,— o6bem pacTBopa GPOMHOBATOKHCJIOrO KaJHs, H3DACXOAOBaH-
HbIf Ha TUTPOBaHHE PacTBOPA KOHTPOJLHOIO OMBITA, CM3;

T — wmaccoBasl KOHUEHTPALUsI pacTBOpa GPOMHOBATOKHCJIONO Ka-
JIHSl ¢ MOJISIDHOH KOHUeHTpanuel skpuBasenta 0,01 mMosn/am3,
BbIDaXKeHHas1 B I MbllbsiKa Ha 1 cM® pacTBopa;

M — Macca HaBeCKH.

3.4.2. HopMBl TOYHOCTH U HOPMAaTHBBHl KOHTPOJSI TOUHOCTH OIpeje-
JIEHHS] MacCOBOH JOJH MBIIIbSKA TPHUBEJEHH B TabJ, 1.
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