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FrOCYRAPCTBEHHBHW CTAHAAPT COHO3A CCP

TEJULYP TEXHUMUYECKMM rOCT
MeTogm onpepeneHua cepsl 9816.3—-84

Technical tellurium. Methods for determination of sulphur

B3ameH
FOCT 9816.3—74

OKCTY 1709

MocranoBnernem l'ocy.qapcrnénnoro Komureta CCCP no craHpapram ot 27 MioHA
1984 r. N2 2149 cpok AelicTBMS yCTAHOBNEH
¢ 01.07.85

ao 01.07.90

Hecobniogenwe crangapra npecnenyercs No 3aKOHY

Hacrosimuu#i crangaprt ycraHasiauBaeT (OTOTYpOHAHMETPHUECKHI
MeToJ omnpejejeHuss cepbl (mpu MmMaccoBod nosne cepwel ot 0,001 no
0,1%) u rpaBumeTpuHYecKHH MeTOJ] ONpeleseHHs cephl (nIpu Macco-
Bo# pose cepwl or 0,1 1o 0,6%) B TexHuuecKOM Teaiype.

1. OBLLLIME TPESOBAHMS

1.1. OGmue TpeGoBaHusd K METOAAM ananuza —mno ['OCT
9816.0—84.

2. DOTOTYPBUAMMETPUUECKUNA METOJ

Merton ocHoBaH Ha 06pa30BaHHMH CYCIEH3HH CEPHOKHCJIOTo Oapus
OpH B3aHMOJCHCTBHH HOHOB 6apHusi ¢ cyJbarT-HOHAMH H H3MEPEeHHH
HHTEeHCHBHOCTH TOMYTHeHHs pacTBopa. B xauectBe crabusansartopa
CYCHeH3UH UCHOJb3YeTCst TIHIEPHH.

21. Annapatypa, peakKTHBEH, PAacTBODH

Cnektpotdoromerp uam  dorosnekrpokonopumerp no TOCT
12083—78 ¢ pguanasonom m3mepenuit or 300 go 360 M, norpeuHo-
ctbio = 10 nmM.

bapuit xaopucteiii no 'OCT 4108—72, pacteop 100 r/am3.

Timunepun no FOCT 6259—76.

Kanuit ceprokucamit no I'OCT 4145—74, nepekpHCTaNIH30BaH-
HBIH.

PactBopsl cepHOKHCIIOTO KaJsus.

M3pnaHne odmumanbHoe L fMepeneyatka Bocrpelwjera

*
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Crp. 2 TOCT 9816.3—84

Pacteop A: maBecky coau maccoit 0,0544 r pactsopsioT B 50—
60 cM® BOABI, MOMEINAIOT B MEPHYIO KOJ6Y BMecTHMOCTbio 100 cmS3,
pas6aBadAOT BOAOH IO METKH H lIepeMellHBAOT.

1 cm?® pacrBopa A comepxur 0,1 Mmr cepsl.

Pacrpop b: amukBorHyio uacts 10 cM3 pactBopa A mnomemaior B
MepHyIo Koaby BMectumocTthio 100 cMm®, pasGaBasioT BOLOH N0 METKH
H TepeMelInBarorT,

1 em® pactBopa B comepxur 0,01 mr cepel. PactBop b ycroiiuus B
TeueHHEe 2 CYT.

Kucaora asornas no FOCT 4461—77.

Kucnora consnas no F'OCT 3118—77 u pasGasiennas 1: 1.

Harpuit yrmexucnnit  6essoaunit mo ['OCT 83—79, pacrsop
100 r/nm3,

22, Ilposenenue anmaaunsa

2.2.1. Hagecky Tennypa macco#t 0,1—4 r (B 3aBHCHMOCTH OT Mac-
COBOH J0MH cephl) NOMENIAIOT B CTakaH (Kojaby) BMECTHMOCTbIO
100—200 cm?®, npuausator 1—2 cm® pacTBOpa YIVIEKHCIOrO HATPHS H
20—25 cm?® asornoit xuegaorsl. Crakad HAKPLIBAIOT NMOKPOBHHIM CTeK-
JIOM M OCTaBJA0T 0e3 HarpeBaHHs IO NpeKpalleHuss GYPHOH peaKUHH
B Teuenue O5—10 mun. 3aTeM KUOATAT A0 VAAJEHHs OKHCJIOB a30Ta,
CHHMAIOT CTeKJ0, OOMBIBAlOT €ro BOJOH Hajg crakaHoM (koaGoi#l) u
PacTBOP OCTOPOXKHO BBIMAPUBAIOT A0CYXA.

K cyxomy ocratky npubasasior 1—2 cvm® consiHoft KUCAOThI, 10—
15 cM® BOABl H HAIPEBAIOT PACTBOP [0 KHUIEHHS. BhiepxuBaioT noy-
YeHHBIH pacTBOp B Teuenue 1—1,5 y.

Ocanok oT¢UABTPOBHBAIOT uyepe3 GHJALTP CPelHeH NJIOTHOCTH, B
KOHYC KOTOPOrO BJIOXKCHO HEMHOrO (GUALTPOOYMAaXKHON MAacCCHl, H HpPO-
MbIBalOT 5—6 pa3 BoAoH. @PHAbLTPAT NOMEIIAIOT B MEPHYIO KOJAGY
BMeCTHMOCTbIO 50 cM®, pa3GaBJsOT BOZOH JO METKH U IepeMeliH-
BaloT. PUIBTP ¢ 0CaTKOM OTGPACHBAIOT.

AnuxsotHylo yactb pactBopa 1—10 cm® (mau Bech pactBop B 3a-
BHCHMOCTH OT MACCOBOH MAOJNH CEPHI) NOMEWAIoT B MEPHVIO KOJIOY
BMeCTHMOCTbIO 25 M3, npubasasior 0,5—1 cM® pacTBopa cossino# KHC-
gotel (1:1), 10 cm® riauneprHa W mepeMenMBaioT. 3aTeM NPHINBAIOT
3—3,5 cm® pacrBopa xJopucroro Gapus, pas6GaBasOT BOJOH 10 MeT-
kKu u nepemewnBanT. Yepes 30—40 MHH CHOBa pacTBOp nepeMeuld-
BAIOT N M3MEPAIT ONTHYECKYIO IJIOTHOCTh PACTBOpPA Ha (OTOIJIEK-
TPOKOJIODHMETPE HJH CHEKTPOYOTOMETDPe, MPHMEHS CBeTOPHALTD ¢
MaKCHMYMOM CBETONPONYCKAHUS HPH AJHHe BOJHH 326 HM u KiOBery
¢ TOJILIHHOH moTJoltamniero cios 50 HM.

B xauectpe pacTBOpa CpaBHEHHsi HCIOJb3YIOT PAacTBOP KOHTPOJIDL-
HOI'O OMNBITA.

Maccy cephl onpelessioT MO TPAaLYHPOBOYHOMY rpadUKy.

222, [lag nocTpoeHuWs TpagyHpOBOUHOTO Tpaduka B IIeCTb U3
CeMH MepHHIX KoJ6 BMecTHMOCThIO mo 25 cm?® momemaror 0,5; 1; 2; 3:
4 u 6 cm® pacrBopa B. Hob6asaswor B xaxayw koiaby no 0,5—1 cm®
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rocr 9816.3—84 Cp. 3

pactBopa coasuHoli kucaotel (1:1), Boam no 10 cm3, 10 cM® raume-
pHHA M mOepeMellHBalT. 3arem mpuiauBalT 3—3,5 <M® pacTBopa
xJopuetoro Gapusi, pa3baBisioT BOAOH N0 METKH M HepeMelIHBaloT.
Yepez 30—40 MMH H3MEpSIOT ONTHUYECKYIO IJIOTHOCTbL PacTBOpA.

23. O6pa6oTKa pe3yJabTaToOB

2.3.1. Maccosyo goJio cepel (X) B NpOLEHTaX BHYHC/ISAIOT IO (op-
MyJae
my- V-100
m-V,-1000 ’

rae m; — Macca cephl, HalleHHas MO TPajyHpPOBOUHOMY TrpadHKky,
MT;

V — ofbeM pacTBOpa B MepHOH Kojabe, cM?;

V) — 06beM aJHKBOTHOH 4aCTH pacTBopa, cM?;

m — Macca HaBeCKU Telaypa, T.

2.3.2. AGconmoTHble OMYCKaeMble PaCXOXKAEHHs Pe3yabTaToB ABYX

napaJJeJbHLIX ONpeleJeHdil npH LoBepuTeabHOl BeposTHOocTH 0,95 He
JOJKHBI IPEBHIIATh BEJHYMH, IIPUBEJEeHHbIX B TabJHIE.

MaccoBast gonst cepsl, % Aﬁcogfcg(ﬂob;:)ég%’“ozeMble
Ot 0,001 mo 0,003 BkJIOu. 0,0007
Ca. 0,003 » 0,006 » 0,001
s 0,006 » 0,015 » 0,002
> 0,015 » 0,03 » 0,005
» 0,03 » 0,06 » 0,01
» 0,06 » 0,5 > 0,02
»> 0,15 » 0,3 » 0,05
» 0,3 » 06 » 0,08

3. TPABUMETPHUYECKMA METON

Metoa oCcHOBaH Ha BHEJEHHH CePHl B BHIe CyJb(aT-HOHOB pac-
TBOPOM a30THOKHCJOrO 6apusl W B3BelUMBAHHH IIOJYYEHHOTO OCajKa.
IlpegBapuTeNbHO CEPY CJAEAYET OTAENHUThb OT MEIIAIoIHX 3JEeMEHTOB
sKCTpakuuell cmecnio TpuOYTHIAPOCHaTa ¢ UYETHIPEXXJOPDHCTHIM yIJe-
ponom.

3.1. PeakTuBh, PacTBODH

Kuenora consinag no FOCT 3118—77.

Kucnora azorsas no FOCT 4461-—77.

Ammuak sopauit mo F'OCT 3760—79.

Harpuit xsopucrbit no TOCT 4233—77 u pacreop 0,1 moab/am3,
TPUTOTOBJGHHHH H3 (PHKCAHANA COJMH HJH CACAYIOLIEM 0:0pasoM: mpel-
BapuTeJabHO BhicylreHHy0 npu 120° C no NoCTOSIHHOR Maccel HaBeCKY
contu 5,8440 r pactopsitor B 100—150 cm® Boabl, pacTBOp mOMeLIAOT
B MepHYI0O KoJ6y BMectumocthio 1000 cm3, pasbasasior Bomodl A0
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Crp. 4 TOCT 9816.3—84

MeTKH H mnepeMeliHBaiOT. XpaHAT PacTBOp B CKIsSHKE C NPUTEPTOM
npoOKoH. ‘

Bapuii asornoxucaeii mo FOCT 3777—76, HachleHHBIH pacTBOp:
HaBecKy Maccoil 34,2 r pactBopsitor npu Kumenud B 100 cm® BOAB H
OXJIaXKAAI0T. ,

Yerbipexxaopucthlil yriaepon no TOCT 20288—74.

Tpubyrundocdar.

Cmech TpubyTniadocdara ¢ YeTHIPEXXJIOPUCTHIM YIJIEPOJOM B CO-
OTHOWeEHHH 3 : 7.

Metusnoseiit opanxesniit no FOCT 10816—64, pactsop 0,01 r/ams.

Cepebpo azornokucaoe no I'OCT 1277—75, pacrsop 0,1 r/ams.

32 IlpoBenmenue aHaausa

Hagecky Tennypa maccoii 1 r nomMemamoT B KOHHYECKYIO KOJAGY
BMectuMocTblo 100—200 cm?, nmpuausawr 2—3 cM® a30THOH KHCJIO-
Tol 1 5—6 cm® cossHo#l kuca0TEl, foGaBasior 0,2 T XJOPHCTOrO HAaT-
pusi ¥ HarpeBalOT HA BOASAHOH GaHe A0 MOJYyYeHHs HeGOJLLIOTO 06b-
eMa. 3areM NPHAMBAOT 5—6 CM3 COJSIHON KMC/JOTH M BHLIAPHBAIOT
Jocyxa.

K cyxomy ocraTky noGaBasior 10 cM® cosHOM KHCIOTH H HATrpe-
BAIOT 0 DACTBOPEHHS coJeH, NOJYYeHHBIH pacTBOp OXJAAXKAAT
NMOMELAT B JEJHTEJbHYK) BODOHKY BMecTHMOCThI0 50 cm3, pob6as-
asioT 25 cm® cmecH TpuOyTHI(dOCchaTa ¢ YETHIPEXXJIOPUCTHIM  yIJC-
pPOIOM M IKCTPArupyior B teuenue (60=5) c.

ITocne paccaoennst xkuaxocreli oprannyeckyio ¢asy oT6pachBaloT,
a K COJNSIHOKHCJIOMY pacTBOpPy MNpuJHBAIOT 25 cM® cMmecH TpuGYTHJ-
ocdara ¢ YeTHIPEXXJIOPHCTHIM YIVIEPOAOM M MOBTOPAIOT 3KCTPAK-
LU0,

Co/ITHOKUCTOTHEIH DPACTBOpP MEPEJAHBAOT B KOHHYECKYI  KOJAGY
(craxkan) BmecTnMocTbio 250—300 cM® u BRImapuBaloT Jocyxa. 3a-
TeM INPHJIHBAIOT 2—3 c¢M® aszoTHOH Kucjaorte, 100—120 cm3® Bogwl,
5—7 cM3 pacTBOpa XJIOPHCTOrO HATpusa. JIJs HOJHON  KOATYJSILHH
0cajlka pacTBOP OCTABJSIOT HA HOUb.

Ocaox xmopHCTOrO cepe6pa OTGUABTPOBHIBAIOT —Yepe3 GHIABTP
CpelHedl MJIOTHOCTH M MPOMEIBAIOT 3—4 pasa ropsuell Bogol. ®uabTp
€ 0CagKoM OTOpachBAIOT.

®OuabTpaT HEHTPAJM3YIOT AMMHAKOM B TNIPHUCYTCTBHH METHJIOBOTO
OpaHXKeBoro, nNpubassitor 3—>5 cM® a30THOH KHCJAOTH, 8—10 cM3 Ha-
CBILIEHHOTO PacTBOPa 430THOKHCJOrO OapHs M OCTaBJSIOT AJsl KOa-
TYJSLHH OCajKa 10 CJAeAYIOIIEro AHsI.

Ocanok OTQHJIBLTPOBHBAIOT uepe3 ABOAHOR NAOTHBIE GHALTP, B
KOHYC KOTOPOTO BJIOXKEHO HEeMHOTO (PHABTPOOYMaKHOH Macchl, H IIpo-
mbiBaloT 10—12 pas ropsiuelt BoAOH (X0 OTPHUATENBHOJ peaKluH Ha
XJIOP-HOH € PacTBOPOM a30THOKHCJIOTO cepebpa).

®OuabTp € 0CaJKOM NOMELIAKT B INIPEABAPHUTENBHO NPOKaJdeHHDIH
U B3BelleHHBIH (apdopoBLIl THIesAb, BBHICYIIHBAIOT, O30JI0T H MpPO-
kanuBawoT npu 900—950° C B reuenne 1—1,5 u.
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TOCT 9816.3—84 Cp. 5

Turean ¢ 0cagkoM NOMELIAIOT B 3KCHKATOP M HOCJe OXJaXKIeHHS
B3BeuinBatoT. [IpokajuBaHHe W B3BEUIWBAHHE THUIVIS C OCAaJKOM IOB-
TOPSIIOT A0 NOJYYeHHs NMOCTOSTHHOH Macchl.

33. O6pa6oTka pe3yabLTaTOB

3.3.1. MaccoByo foJ10 cepbl (X) B IpOUEHTAX BLIYHCJAAIOT IO
dopmyae

X — my+0,1373-100 ’

m

rae m; — macca ocafka cyabpara Gapus, T;
0,1373 — ¢axrop mepecuera Maccel cyabdaTa 6apus Ha cepy;
fn — Macca HaBeCKH TeJaypa, T.

3.3.2. A6coaoTHble A0NycKaeMble PACXOXACHHUS pe3y/JbTaTOB ABYX
napaJJie/bHbIX OlipefeJeHnli NpH J0BepHuTebHON BepoaTHocTH 0,95 He
JOJIKHO NpPEeBBIIIATH BeJHYHH, IPHBEJCHHBIX B TabJulle.

3.3.3. Ilpu passoriacusix B OHEHKe KadecTBa TeJaypa IPHMeHSIOT
oToTypOuAHMETPUUECKHH METOL.



Hamenenne N 1 TFOCT 9816.3—84 Teanyp 'rex'Huqeqxuﬁ. Meroani  onpepenenus
«cephl

fMocranosiaennem TlocyrapcTBeHHOro KOMHTETA CCCP nmo craupapram or 14.05.86
Ne 1229 cpox BBeleHHS yCTaHOBJAeH

¢ 01.11.86

IMyukr 2.1. Ilepsbifi aG3auy H3JOKHTD B HOBOA peaakuuu: <«POTO3JEKTPOKO-
Jiopumetp ThHna  PIK-56M, nan KOK-2, nau cnekrpoxosopumerp tuna «Chexous;

TpeTufi ab3al NONOJHHTB CJI0BaMu: «pactBop 100 r/amds;

4eTnepThid of3all HOC/Ae CJOBAa <«NePEKPUCTAJNJIM30BAHHBIH» AONOJHHTb CJOBA-
MH: «k 100 r cepHokHcaoro Kagausi npuausaior 1000 cM® Boabl ¥ pacTBOPSOT Ha-
BECKY NpH HarpeBanuH. HepacTBopuBIIMiiCA OCTAaTOK (HJIBLTPYIOT H3 TOpsiYero pact-
BOpa Ha (UJABTPYIOLIMA THresb (MM BOPOHKY DBroxsepa), 3atem ero oripacuiBa-
%0T. QuabTpar BbIIADHBAKT GO MOSBJEHHs KPHCTawioB M oxJaxjawr. OG6paso-
BaBIIHECST KPHCTaMIL (QHJABTPYIOT Ha GHABTPYIOWHA THreas (MJd BOpOHKY brox-
4lepa), 3atem nepeHocAT B (apdopoByK YalIKy H CylWlaT npu Temneparype 70—
100°C B tedenne 1—1,5 u. Yamky c xpucTasiaMHd OXJa)kZalOT H MOBTOPSIOT nNe-
peKpHcTaaausalumo. [lojydeRHbie KDHCTAMbl COJMH TNOCJe BTOPOH NepeKpHCTauIH-
3allHH CyIIaT NPH KOMHATHOH TeMmmeparype».

Ilynkr 2.2.1 usaoxkutb B HOBOH penaxuun: «2.2.1. Hasecky rtessypa Maccoft
9,1—0,5 r nomeuwaior B crtakad (kKo.0y) BMectumocteio [00-—200 cm®, npuausaior
1—% cm® pacrBopa yriekucaoro Hatpus u 10-—15 cM® azotnoft kucaotsl. Craxan

' (Tpodoaxcenue cx. . 55)
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(IIpodossenue usmenenun k TOCT 9816.3—84)

{kon6y) HAaKPHBAIOT MOKPOBHHM CTEKJOM H OCTaBJSIOT §e3 HarpeBaHHs OO BJAAX-
HOro ocrtatka. CHHMAOT CTEKAO, OOMBEIBAIOT €ro Bou.oﬁ Haj crakaHoM (koa6oit)
4 BHIIAPHBAIOT PACTBOP JOCYyXa.

K cyxomy ocratky npuausaior 4—4.,5 CM3 COJIIHOR KHCJOTH, 5—7 cM® BOAH
H HArpeBaloT A0 PacTBOPEHHA coJeH. 3aTeM BbIAEPKHBAIOT pacTBOp B  TEMJAOM
MecTe IJHTH B TedyeHHe 1—1,56 4. .

IMTocne oXsakKeHHA DAcTBOP NOMELIAT B  MEPHYIO Ko.nﬁy 'BMECTHMOCTBIO
25 cm?, nmoGaBasior } cm® pacTsopa coasHof Kucaote (1:1), 10 cu® pacTtBopa
[JIHUepHHA W ‘nepeMellnBaloT. 3areM npuaueawr 3—3,5 eM? pacmopa XJIOPHCTOTO
6apHs, pa36aB/sOT BOAOA A0 METKH H IepeMellHBaioT.

Uepes 30—40 MHH CHOBA PAacTBOp NeEpPeMENIHBAIOT H H3MEPSIOT ONTHYECKYIO
IVIOTHOCTb, Ha (POTO3AEKTPOKONODHMETPE, HPHUMEHSA CBETOGHABTP C MAKCHMYMOM
CBETONpPONYCKaHHA NpH [AJHHe BOJHBI 364 HM M KIOBETy.C. TOJUIHHOH ciaof 50 M.
PactBopoM cpaBHEHHS CJyXKHT BORA.

Maccy cepH OMpeessior N0 IPaiyHpOBOYHOMY TpaduKy>».

IMynxr 2.2.2. 3aMennts caoBa u 3uauenue: «05; 1; 2; 3; 4 u 6 cM3 pacrso-
pa B» Ha «0,5; 2; 4; 6 u 8 cm3 craumapTHoro pactBopa B, 1 cM® cramgapTroro
pactsopa A»; 05—1 cM? Ha 3,5—4 cm?; «BOLBI O 10 cm®» Ha «BOAB A0 O6DBEMa
10 cM3»;

focjie CJIOB <IJIOTHOCTb PAacTBOPa» J[ONOJIHHTE CJIOBAMH: <OTHOCHTEJIBHO BO-
AHS.

(UYC Ne 8 1986 1)



Uamenenune Ne 2 TOCT 9816.3—84 Teanyp rexuunyeckuid. MeToAnl onpeaeseHus cepbl

VYreepkneno u seeneHo B aeiictsue IlocraHosnenuneM [0CyRapcTBEHHOr0 KOMHTETA
CCCP no ynpaB/icHMI0 KayecTBOM MpPOAYKuuH u crangapram or 20.12.89 Ne 3908

Jara seenenus 01.07.90

Mynkta 2.3.2, 3.3.3. Ieppufi a63al H3/0XKUTH B HOBOH pepakuuu: «PasHoctb

~ HauGosibliero W HaHMEHbLIEro Pe3yJbTaTOB ABYX Mapajuie/bHbIX ONpelesieHUd MpH "

JoBepuTe bHOR BepositHoctH P=0,95 ne moJxHa Ilp(’.'BbllﬂaTbAB}{aquHﬁ a6CcoMOTHHIX

AONycKaeMblX PACXOXK/EHHil, NpHBeJeHHBIX B Ta0JHUEY.
IMynxt 3.1. Mckmounts cebliky: «no FOCT 10816—64».

(UYC Ne 3 1990 r)



