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FrOCYINAPCTBEHHBH CTAHIOLAPT COI3A CCP
A

PYIbl MAPIFAHLLEBBIE, KOHILEHTPATHI H rocrt
ATJIOMEPATHI 99779.10—90

MeToanl onpenesieHHsT OKHCH aNiOMHHHA

(UCO 4295—88:

Manganese ores, concentrates and agglomerates. UCO 5889—83:
Methods for determination aluminium CT C3B '
QKCTY 0730 4522—84)

Cpok penicreus ¢ 01.07.91

Hacroawuit craugapt pacnpocrpansercd Ha MapraHueBble Pyabl,
KOHUEHTpAThl H arjioMepaThl M YCTAaHaBJHBaeT METOAB OlpeXeseHHsA
OKHCH AJIOMHUHHS

poTomMeTpuyecKuii — npu maccosoii goje ot 0,1 1o 3 Y%

KOMIIJIEKCOHOMETPHUUECKHHI — NpH MaccoBor goJje ot 1 no 8 %;

AaTOMHO-a6copOUUOHHBIH — npH maccoBod aoJqe or 0,1 mo 8 Y%, a
TaKXe METOJAbl ONpeaeeHus] aJIOMHHHSA M0 MeXAYHAaPOJAHBIM cTaHAAap-
tam MCO 4295—88 u MCO 5889—83 (cM. mNpHAOKEHHE HACTOSILIErO
cragaapra u npuaoxenue 2 'OCT 22772.9).

1. OBIIUE TPEBOBAHHUA

1.1. O0ume tpeboBaHuss K MerogaM anajuza — no [OCT 22772.0.

1.2. OT60p 1po6 — no I'OCT 16598.
1.3. ¥caoBusi obecneyeHust TOUHOCTH Pe3yJbTaTOB aHAJN3Aa — B CO-

oTtBercTBUU ¢ 1. 1.3 TOCT 22772.8.

2. POTOMETPUHYECKHUHN METO]

2.1. Metoa ocHoBaH Ha o0pa3oBaHHH OKPAIIEHHOr0 COEAHHEHHSA
ajJloOMHHHA ¢ Xxpomasypoaom C B auneratHoM OydpepHom pacrsope (ph
oT 5,8 10 6,7) B IPUCYTCTBHUH NOJHBUHHUJIOBOrO COIHPTA H MOCJEAYIOLIEM
H3MEPEeHHH ONTHYECKOH IJOTHOCTH IpH AJauHe BOJHH 0610—620 M.

JKeJse3o, XpoMm, THTAH H APYTrHe 3JEMEHTH OTAENSIOT THAPOOKHUCHIO
HAaTPHUA B IPUCYTCTBHH XJOPUCTOrO IIUHKA H OOPHOHN KHUCJIOTHI.

2.2. Annaparypa, peakTHBB H PacTBOPbI

CrHekTpopoToMeTp HJIH (POTOIJNEKTPOKAJOPUMETP.

pH-MeTp.

Hanauue otuijnaabHoe Ilepeneyarka BocmpemeHa
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C.2TFOCT 22772.10—90

[Teur MydenbHass ¢ TepMOPEry/JasaTOpoM, obecneyHBamIlasg TeMIe-
patypy Harpesa He MeHee 1000 °C.

Turaun naatusossle no F'OCT 6563.

Amomunuit nepsuunbiii no FOCT 11069.

Mapranen Mmeranauueckuii mo 'OCT 6008.

JKeneso kap6ouuabrHoe (99,99 %).

Ammonni ykeycuokucani nmo F'OCT 3117.

Hatpuit yraekucautii, 6espoausiit no F'OCT &3

Harpuit ykeycHokucabli, Tpexpoaubiit no 'OCT 199.

Kucaora 6opuas no FOCT 9656.

Kucnora azorHas no I'OCT 4461 u paz6asisieHHas 1:1.

Kucnora cepHas o 'OCT 4204, pas6asaennas 1:1.

Kucnora coasiHag no 'OCT 3118 u pasbasaennas 1:1, 1:4 u 1:19.

Kucaora ¢ropucrosonopoanas mo 'OCT 10484.

[appokcunamuna ruapoxiopug no I'OCT 5456, pactBop 100 r/ams,
CBEXEIPUTrOoTOBJIEHHBIH.

Hartpus ruapookuch no FOCT 4328, pacrsopu 460, 200 u 50 r/am3,
PacTtBopHl XpaHAT B MIOJUITHIECHOBOK NOCYAE.

Kucnora ackop6uHoBasi, pactBop 50 r/aM3, cBexenpHroToBJeHHHH.

Kucnora ykeycuasa nmo T'OCT 61.

Mouesnna o I'OCT 6691.

Cnupt NOJHBHHUJOBBHIH, pactBop 40 r/aM3; 4 r nNOJHBHHHJIOBOrC
cnupra pacrBopsitor npd HarpeBanuu B 100 cm3 Boabl. PacrBop oxsax-
JAI0T U PUABTPVYIOT.

Cnupt 3Tus0BHH peKTHUKoBaHHKH TexHH4YeckHil no ['OCT 18300.

Huuk xaopucreiit mo 'OCT 4529, pacreop: 104,6 T xJopHcTOrO
IIHHKA PacTBOPSIIOT B BoJe, npubaBasaioT 10 ¢cM® coNsiHOI KHCJOTHI, paa3-
0aBJad10T BOJOH A0 oObeMa 1 AMS U nepeMelIHBaloOT.

Hukeasr aByxJgopucrtoiii, 6-Boaubiit no I'OCT 4038, pacrtBop
20 r/ams3.

Xpomasypoa C, pacrBop 1 r/am3: 1 r xpomasyposia C pacrBopsior
B O ¢cM® a30THOH KUCJOTH, pazbapieHHoir 1:1, mnpubasasror 500 cm3
sTuao0Boro cnupra, 200 cM3 Boau u nepemeumnBalor. PacrBopsior 0,75 ¢
MouyeBHHB B 50 cM3 Boabl, OObeagHHSIOT NOJYYEHHBIE PAaCTBOPHI, Mepe-
BOAST B MepHY10 Konby BMecTuMocThio 1000 cMm3, noBoAsST 10 METKH BO-
AOH H nepeMewmuBawpT. PacTrBop npurogeH K ynorpebjieHHI0 B TeUeHHe
ABYX HeJeJb.

bypepnnii pacrBop (pH—7,0): 274 r yKCYCHOKHCJOrO0 aMMOHHSA
pactBopsiioT B 400 c¢m? Boabl, 109 r yKCyCHOKHMCAOrO HATpHs pacTBOpA-
10T B 200 cMm3 Boawl, PacrBophl obbenunsiior, GHABTPYIOT, pa3zdaBasIOT
Bogoii 1o oO0bema 950 cM? u nepememuBaior. Hosoasit pH pactBopa
no 7,0, npubaBJsiga yKCYCHYIO KUCJIOTY HJAH PAacTBOp FHAPOOKHCH HATPHS
(200 r/am3), pasbaasior BoAo# Ao obbeMa | aM® M mepeMelIMBAIOT.

CrangapTHblii pactBop anaioMuHus: 0,5292 ajqioMHHHS pPacTBOPHAIOT
npH HarpeBaHuu B 50 cM® pacTBOpa COJISIHOH KHCJOTH, pa3faBjeHHOH
1:1, npubaBJisgoT HECKOJNBKO KaleJsb a30THOA KHCJOTH 10 NpeKpauieHus
BCIIEHUBAHUSI pacTBOpa U KHIATAT N0 YAaJeHHd OKHCJ0B asora. [lasa
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NrocTt 22772.10—90C. 3

YOKOPEHHSI pacTBOPEHHS aJIIOMHUHHS B COJSIHOH KHCJ0Te pasiiokKeHHe:
BeyT B NPUCYTCTBHU IMJATHHOBOH cCliUpaJju HAM 1 cM?® pacrBopa XJio-
PHCTOTO HHUKeJIsI, KaK KaTaJau3aTopoB. Oxyax IeHHBIH pacTBOp NEPEHOCAT
B MepHYI0 KoJiby BMecTuMOCTbIO 1000 cM3, n1oBOAAT BOJOH JO METKH H
nepeMeLIuBaloT.

| cM3 crangaprtHoro pacrtBopa coaepxut 0,001 r okucu anlOMHUHUS.

2.3. IlpoBeneHHe aHaaM3a

2.3.1. Macca HaBeCKH B 3aBHCHMOCTH OT COJAepXKAHHS OKHCH aJiio-
MHHHSA yKa3aHa B TabJ. l.

Tabauuma 1}

Maccosast noas OKUCH aJdIOMHHUSA, ° Macca napeckn, T
Or 0,1 go 0,2 Bkmou. I 1,0
Cs. 02>» 06 » 0,5
» 06 » 156 » 0,2
» 1,5 » 31,0 » [ 0,1

Hagecky nomelnamor B crakan BMecTHMocThio 250—300 cm3, cMauu-
BaoT BoaoH, npubasisaior 10—20 cM® co/igHOH KHCJAOTBHl H PACTBOPSIOT
npu HarpeBaHuH, llpubaBasitor 1 cM® a30THOH KHCJAOTBI, KHOATAT JO
yAaJleHHs1 OKHCJOB a30Ta H BblIapuBawT pacTBop JAocyxa. Ocratok
pactBopsior B 10 ¢M3 CcoNsiHOH KHCJOTH IPH HAarpeBaHHH, NpHOABJASIIOT
40 cM® ropsiuefi BOAH, 1 cM® pacTBopa COJITHOKHCJIOIO I'HAPOKCHJIAMH-
Ha, HarpeBaloT A0 KHNEHHS U (PUIBTPYIOT PACTBOD Yepe3 PHUALTP cpel-
Hel IJIOTHOCTH, CojepxXamHH (uabTpoOyMmaxkKHyw Maccy. OCTaTok Ha
GHuIBTPEe NPOMEIBAIOT 4—5 pa3 pPacTBOPOM COJNSHOH KHCJOTH, pa3faB-
aeHHon 1:19, n 3—4 pasa ropsueit Bogoi. PuasTpar coXpaHsoOT B Ka-
YeCTBE OCHOBHOrO pacTBopa.

2.3.2, DuabTp ¢ OCTATKOM NOMEIUIAIOT B IJIATHHOBLIH TUTeJb, BHCY-
IIKBAIOT, O30JSIOT H IPOKAaJAHBAIOT NpH TeMneparype 600—700°C, Tu-
rejib OXJaxXAalT, CMAayHBAlOT OCTATOK HECKOJMIBKHMH KalJSIMH BOJHI,
npubaBignT 2—4 KalJii pacTBOpa CepHOH KHCJOTH, pa30aBJeHHOMH
1:1, m 5—7 cM?® pactBopa (GTOPHUCTOBOAOPOIHOH KHUCJOTHI, BHIIADHBAIOT
Jlo MOJIHOrO YAaJieHHs NMapoB CepPHOro aHTHApHAA H NPOKaJUBAIOT IpH
TeMneparype o00—600°C B Teuenne 1—2 mus. OctraTok B THIVIE CIlJIaB-
JS10T ¢ 1 T 'yraeKHeJaoro HaTpusa B My(deJbHOH Neud npu TeMmieparype
950—1000°C. I'locse oxaaxaenus naaB BoulenayuBawt B 20 cm3 pacrt-
BOpa COJITHONH KHCJAOTHl, pa3baBjieHHOH 1:4, npH HarpeBaHHH H INpHCOe-
NUHAIOT K OCHOBHOMY pacTBOpY.

2.3.3. OcHoBHO# pacTBOp BHnapupaior 1o o6wpema 20—30 cM3, npH-
6aBasgl0OT 9 cM3 pacrBopa XJOPHCTOro LIHHKA, 1| r GOpHOJ KHCJAOTH R
HarpeBaloT A0 KHIEHHS., 'OpsYHil pacTBOp OCTOPOXKHO NMPH NMEpEMElIH-
BaHHU BJHBAIOT B KBAPLEBYIO KOJIOY HJIH MOJHITHIEHOBH CTAKaH BMe-
ctuMoctbio 200—250 cm®, comepxkamue 30 ¢cM3 pacTBopa THAPOOKHCH.
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C. 4 TOCT 22772.10—90

natpus (460 r/am3). PacrBop TiaTeNbHO NMEPEMELIHBAIOT B TEUEHHE
2—3 MHH, OXJaXIaIOT H NEPEBOLST B MepPHYI0 Koa6y BMECTHMOCTHIO
250 cM°, pa3baBadgIOT A0 METKH BOAOH H NepeMeUIHBAJOT.

l'Ioc.ne OTCTAHBaHHUs OCaJKa pacTBOp OQHJBTPYIOT Uepe3 CyXOoH
(OUJBTP CPEAHEH IVIOTHOCTH B KBApLEBLIH HJH NOJHUITHJIEHOBHIH CTa-
KaH, or6packiBas nepBble NOPUHHN QHUJbTPATA.

9.3.4. AJIHKBOTHyfo yacth o6beMoM 5 ¢cMd noMenialT B CTaKaH BMe-
cTHMocThio 50 cM®, copepxamui 2 cM® pacTBopa COJISTHOH KHCJOTHI,
pas6asaennoit 1:1, 0 15 cM3 Boanl (pH pacrsopa He Gosee 1). Ilpu-
6aBasiior 1 ¢cm3 pac:TBopa acKOpOUHOBOK KHCJAOTH, Yepe3 & MUH ycTa-
HaBauBawT pH pacrBopa 1,5, 106aBidAsa 10 KanaAM pacTBOpP FHAPOOKH-
cu Hatpust (50 r/oMm3) HAH pacTBOpP COJMSHOH KHCJIOTH, pa3GaB/eHHOH
1:4.

3uauenue pH kourpoaunpyior nno pH-Merpy.

PacTBOp nepeBOAST B MEPHYIO K06y BMecTHMocTbio 100 em®, npH-
GaBasiioT npu nepememuBanun 10 cM3 pacrBopa xpoMasypoaa C, 5 cMm?®
pacTBopa NOJHBHHUJIOBOrO cnupta H 20 ¢cM3 6ydepHoro pactBopa, Pas-
6aBJSAIOT BOJAOH RO METKH H TUIaTeJbHO nepeMmelHBaior. ONTHUECKYVIO
AOTHOCTh PAcTBOPaA U3MepPHAIT Yepe3 1 U HA chnekTpopoTOMETPE HIH
doTo3NeKTpOKaJOpUMETpe NMPU ANUHE BOJHB 610—620 HM, HCHOAbL3YA
B KayeCTBE pacTBopa CPAaBHEHHS BOAY.

2.3.5. lng BHeceHHs TONPABKH HA COAEpPXKaHHE AJIOMHHHUSA B pPeax-
THBAX 4Yepe3 Bce CTAaMH aHaJaH3a TIPOBOAST KOHTPOJBLHBIHM ONHT.

Ilo HalijeHHOMY 3HAUEHHIO ONTHYECKOH NJIOTHOCTH aHANU3HPyeMO-
ro pacrBopa 3a BHUETOM OITHYECKOH MJIOTHOCTH PAacCTBOPA KOHTPOJb-
HOro OnbiTa HAaXOASAT MAcCy OKHCH AQJIIOMHUHHA 10 TPagyHPOBOYHOMY
rpadHKy.

2.3.6. Oas nocrpoeHus rpaiyapoBOYHOro rpaHka B lIecTbh CTaKa-
HoB BMecCTHMOCThIO no 250—300 cM3 noMeularoT HaBeCKH Maprasna U
2KeJjie3a B KOJIMYeCcTBaX, COOTBETCTBYIOUIHX COAEPXKAHHIO 3THX 3JIEMEH-
TOB B HaBecKke npobul. B nsare crakaHoB npuausator 0,9; 1,0; 2,0; 3,0;
4,0 ¢cM3 CTaHAAaPTHOTO pacrBopa aNIOMHHHUSA, yTo coorBercrByer (,0005;
0,001; 0,002; 0,003; 0,004 r oxucu anroMHHUA, Bo Bce cTakaHul npHbaB-
aswr 1o 10—20 cM3 consaHoi KHCJAOTH H AaJee MOCTYNAaKT, KaK YKas3a-
Ho B nil. 2.3.1—2.3.4.

PactBop uiecToro crakaha, He coAepiKalluii cTaHAApPTHOIO PacTBO-
pa aJIOMHHHA, CJAYXKHUT PACTBOPOM KOHTPOJIBHOIO OMEITA JAJA IOCTPOE-
HUA I'PagyHpPoOBOYHOro rpaduka.

Ilo naiiieHHEIM 3HAUYE€HUSAM ONTHYECKOH IJIOTHOCTH PacTBOPOB AJIA
IpaayuPOBOYHOTro rpapuka 3a BBHIYETOM 3HAYEHHS ONTHYECKOH MJIOTHO-
CTH PacTBOpPa KOHTPOJBLHOTO OIBITA H COOTBETCTBYIOLIHM HM colep:Ka-
HUAM OKHCH &JIOMHHHS CTPOAT I'PAAYHPOBOUYHBIH rpapHK.

2.4. O0paboTKka pe3yabTaToOB
2.4.1. MaccoBywo A0NI0 OKHCH anioMuHHA (X a1,0, ) B NpOIEHTaX
BHIYHCAAOT 1o hopMmyne
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IrocCT 22772.10—90C. 5

XAIEO::,; = ml.K - 100

m J
rape m; — Macca OKHCH aJIOMHHHS B pacrBope, HaHJAEHHAA MO rpaay-
HPOBOYHOMY rpaduKy, r;
m — Macca HaBeCKH, COOTBETCTBYIOIIAS aJIUKBOTHOH YacTH aHa-
JIN3UPYEMOro pacTBopa, r;
K — xosdpdunueHT nepecuera coAepKAHHUS OKHCH AJIOMHHHA Ha
colepKaHHe ee B CYXOM MaTepHaJie, BLIUHCJIEHHHH 110 ¢op-
MyJie
100
Ke= ———n—
100—W,
rne W, — MaccoBasi A0Ji1 THI'POCKOITHYECKOH BJIarH B aHaJHU3Hpye-

Moit npobe, onpeaensiemas no [OCT 22772.1, 9%.
2.4.2. HopMbl TOUHOCTH H HOPMATHBH KOHTPOJISI TOUHOCTH OIpeleJae-
HHA OKHCH aJIOMHHHUS YKa3aHH B TabJa. 2.

Tabanunua 2

Maccopas A0oJ8% OKHUCH

aOMUHUSA A l dy l ds l d, l 0
I |

Ot 0,1 10 0,2 BKJIOY. 0,024 0,030 0,025 | 0,030 0,016
Cs.02» 05 » 0,03 | 0,04 0,03 0,04 0,02
» 0/5» 1,0 > 0,04 0,06 0,04 0,05 0,03
» 1,0 » 2 » 0,08 0,10 0,08 0,10 0,05
» 2 »5 » 0,16 0,20 0,17 0,20 0,10
» 5 » 8 » 0,24 0,30 0,25 0,30 0,16

3. KOMNNNEKCOHOMETPHYECKHHA METOJ

3.1. Meton ocHoBan Ha 06pa3soBaHHM  KOMIIJIEKCHOTO COe€AHHEHHS
aJIIOMHHHS ¢ TPHJIOHOM D B KHC/IOK cpele, THTPOBAHHH H3OGHTKA TPH-
JJOHa b pacTBOpOM YKCYCHOKHCJIOTO LHMHKA, pa3pyWI€eHHH KOMIIJIEKCOHA-
Ta aJIOMHHUS (PTOPUIOM HATPHUS H IOCJAEAYIOUIEM THTPOBAHHUH OCBOOO-
AUBLIETOCs TPHJAOHA DB YKCYCHOKHCJBRM IIHHKOM B NPHCYTCTBHH KCHJIE-
HOJIOBOTO OpaHKeBoro. AJVIIOMHHHIl OTHAENSIOT OT KaJblHs, MAarHug &
MapraHia OcaxKAeHHEeM ypPOTPOIHHOM BMECTe C XKeJe30M, XpOMOM, TH-
TaHOM, KOTOpPHE 3aTeM OTHEJAIOT OCaXKJACHHEM THIAPOOKHCHIO HATPHH.

3.2. Annapartypa, peakTWBH H PacTBOpH

Ileur MydennHas ¢ TepMoperyJaaTopoM, obecneunBaroulas TeMnepa-
TYpy HarpeBa He MeHee 1000 °C.

Turan naatuHosHe o 'OCT 6563.

AnoMunuit nepsuusnit o F'OCT 11069.

Mapranen merajuanueckuit no FOCT 6008.

Jene3o kap6ouuabroe (99,99 %).

Kanun xaopucruiit no 'OCT 4234.
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C.6I'OCT 22772.10—90

Hatpuit yraekuennit 6e3soaunin no 'OCT 83.

Harpuii ykcycuokucani Tpexsoguniit mo FOCT 199.

Kucnora consuas no 'OCT 3118 u pas6asaennas 1:1; 1:4; 1:19.

Kucaora asotnas no OCT 4461.

Kucaora cepuas no 'OCT 4204, paz6asaennas 1:1.

Kucsora ¢ropucropogopogras mo 'OCT 10484,

Kucaora ykeycnas mo ['OCT 61.

AmmHuak poauniii no 'OCT 3760.

Amwmonuii xaopucthit no 'OCT 3773, pacreop 250 r/ams.

Hukenb nByxaopHcTHii 6-Bonunij mo I'OCT 4038, pacreop 20 rfnm3.

ekcamerusenterpamMud (yporponun), pacreopu 250 u 50 r/ams.

Harpus ruapooxuce no F'OCT 4328, pactsopu 460 r/agm°. PactBop
XPaHAT B MOJUITHJIEHOBOH IOCYAE.

Bydepuuit pacrsop (pH 5,7-5,8) :°300 r yKCyCHOKHCJOrO HaTpHA
pacTBOPAIOT B BoJe, npubaBiasior 6 c¢M® yKCYyCHOH KHCJOTH, AOBOISAT
BOAOH A0 oObeMa 1 AM® U nepeMelnIHBaloT.

Linax yxcycHokucani#t, 2-oaubit no T'OCT 5823, pacrBop
0,025 Moab/am®; 5,5 T YKCYCHOKHCIOrO IlHHKa pacrBopsioT B 100 cm3
BOJHl, IPHOABASIOT O ¢M® YKCYCHOH KHCJOTH, pa30aBasioT BOAOA 10O
obbema | aAM3 u nmepememiHBalT. MaccoByK KOHIUEHTPALHIO pacTBopa
VKCYCHOKHCJIOTO IHHKA YCTaHABJIHBAIOT MO CTAHZAPTHOMY PpacTBOpPY
anioMHHHA, B crakan BMmectuMoctbio 300—400 c¢Mm3 momelrarT CTaH-
JAapTHHH pacTBOp aJIOMHHHS, HABECKH METAJNJIHUECKOro MapraHia H
KapOOHHW/IbHOrO 2Ke€Jjlesa B KOJHYECTBAX, COOTBETCTBYIOLHUX COJepKa-
HUIO HX B HaBecke npoObl, [lasee aHasMu3 BeAyT, KAK VYKa3daHO B
nn. 3.3.1—3.3.5.

PacTBOp KOHTPOJBHOIO ONbBITa TOTOBAT 0€3 BBEAEHHSA CTAHAAPTHOIO
pacTBopa aJIOMHHHS.

MaccoByio KoHUeHTpaUHIO (€) pPacTBOPa YKCYCHOKHCJOrO LIMHKA B
rpaMMax OKHCH aJIOMHHHA Ha KYOHYECKHH CAHTHMETP BHIYHCJIAIOT MO

dbopMyIe

. nm
= vv; >
TAe m — Macca OKHCH aJIOMHUHHS B aJIUKBOTe CTAHAAPTHOr'O PacTBO-
pa aJlOMHHHA, T;
V — obObeM pacTBopa YKCYCHOKHCJOrO IIHHKA, H3PaCcXOJOBAHHKIN
Ha BTOPOe THTPOBAaHHWE CTAHAAapTHOrO pacTBOpa aJIOMHHHS,
cM3:;
Vi — o6pem pacTtBopa YKCYCHOKHCJIOrO I(HHKA, H3paCX0A0BaHHKIH

Ha BTOpPOe THTPOBAaHHEe pacTBOpa KOHTPOJBHOI'O ONKTA, CMS3.

JuHarpueBas coap stunenanamud-N,N,N’,N’-rerpaykcycHolt KHc-
Joth (Tpuson B) 2-soxnas mo TOCT 10652, pacrsop 0,025 mMoab/am3:
9,3 r Tpusona b noMemaT B crakad BMecTHMocThio 250—300 em® w
pacrBopsitor npu HarpeBanuy B 100 cM? Boanl, PacTBop OUABLTPYIOT Ue-
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rocTt 22772 10—90C 7

pe3 QHALTP CpPedHEH IJIOTHOCTH B MEpPHYI0O KO0JA0y  BMECTHMOCThIO
1000 ¢m®, moBOASAT BOAOH KO METKH H [lepeMeLIHBAIOT.

Hatpuii ¢propucrhit mo 'OCT 4463, nacHieHHnit pactBop. Pacr-
BOP XPaHAT B MOJHITHIECHOBOH TIOCYAE.

CraHaaprHuii pactBop aJgioMuHusa: 1,0584 r aniomMHHHS pacTBOpS-
10T B 50 ¢M3 pacTBOopa COMAHON KHCJIOTH, pa36aBieHHoH 1:1, npubas-
JAAI0T HECKOJBKO Kanejb a30THOW KHCAOTH A0 NpeKpalleHUs BCNeHHBa-
HHSI pacTBOpPa U KHMATAT A0 YAaJeHHA OKHCJAOB asoTra. Ilas ycKopeHHst
pacTBOpEHHe AaJIOMHHUS BE€AYT B MNPHCYTCTBHU INIATHHOBOHM CNHpaJHu
uian 1 cm® pacrBopa XJOpHUCTOro HHKeNsT Kag KaTaausatopon. Oxjiax-
AE€HHHI1 pacTBOpP nepeBoJsAT B MepHy0 Koaby BMmectuMocTbeio 1000 cm3,
HOBOAAT pPacTBOP BOJOH IO METKH H NepeMeluHBaIoT.

! ¢M3 crangaprroro pacrsopa cozepxur 0,002 r oxucu anoMHHHS.

F'uapokcunamuna rugpoxaopua no I'OCT 5456, pacreop 100 rfam°,
CBEXKeEelNPUTOTOBJEHHBIH.

KcH/1eHONO0BH OpaHKeBHi, HHAUKATOP, CMECh ¢ XJIODACTHM KaJiH-
eM B cooTHoutenun 1:100.

MerunoBallt OpaHXeBHit  (mapa-geMeTHJIaMHHOa3006eH30J/cyabdo-
KHCJABI HaTpUl), HHAUKATOD, pacTtBop 1 r/ams.

bymara yHuBepcanbHas HHAUKATOPHAA.

3.3. IIpoBeneHHe aHaJH3a

3.3.1. Macca HaBeckn H o6beM aJHKBOTHOH Y4CTH B 3aBHCHMOCTH OT
COJEPXKaHUsl OKHCH aJIOMUHMS yKa3aubl B TabJ. 3.

Tabaunga 3

F
Maccosas 10ad OKHCH | N o Odber aTHKBOTHOT
aJIEOMHHHﬂ, ﬂ.ﬁ MaLLﬂ H&iﬁﬂh“, 1 ‘-lﬂff”, CMJ
]
Ot 1 o 3 BKJIOY. 1 | 100
CB. 3 » 5 » 0.5 100
> 5> 8 » 0,5 50

HaBecky nomeumtarnT B ctakaH BMecTtuMocthio 200 cMm3, cMauHuBaioT
BOAOH U pacTBOPAKT B 10—20 ¢M3 consiHOM KHCJOTHI IIPH HarpeBaHHH.
llocae pasnoxeHus HaBecKd npubapiasiior 1—2 ¢M® a30THOH KHCJOTHI,
KHIATAT A0 YAaJEHHsl OKHCJIOB a30Ta U BHIDAPUBAIOT Aocyxa. [Ipuau-
BaloT 10 cM3 co/siHON KHCJIOTH H BHOBb BHnapuBair apocyxa. Couu
pacTBOpsalOoT B 10 ¢M?3 CONIAHOH KHCAOTH MPH HarpeBaHul, nprHOaBJAIOT
40 cm? ropsuvei BOAB U QUABTPYIOT uepe3 DHABLTP cpefHeli NJIOTHOCTH,
YIIJIOTHEHHHH (QHJIbTPOOYMaxHoi Maccod. Ocratoxk Ha ¢dUAbTpe Mpo-
MBIBAIOT 4—5 pas pacTBOPOM cOJSHOH KHCJAOTH, pasbasiaenHon 1:19,
3aTEM TOpPsiveH BOAOM N0 HCUE3HOBEHHUs KEJATOM OKpackH  (PHJAbTPA.
OuabTpar coxpaHsiiOT B Ka4ecTBe OCHOBHOI'O pPacTBOPA.

3.3.2. PuabTp ¢ OCTAaTKOM HOMeENAOT B IJIATHHOBHIH THre/b, BHICY-
LINBAIOT, 030JI10T H NPOKaJaHBaloT npu teMneparype 600-—700°C. Tu-
rejib OXJaXKAAI0T, CMauUBalOT OCTATOK HECKOJBKUMH KailJiiMH BOJBI,
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npu6aBasioT 2—4 Kamiu pacTBOpPa CEPHOHl KHCJOTH, pa3baB/ieHHOH
1:1 u 5—7 cM3 pacrBopa PpTOPHCTOBOAOPOAHON KHCJOTH, BHIIAPHBAIOT
[0 MOJHOro yiaJieHMsi MapoB CEPHOro aHrHAPUAA H MPOKAJHBAIOT MPH
remneparype 500—600 °C B Teuerue 1—2 muH, O¢TaTOK B THIJIE CIJIAB-
JAIOT ¢ 1 r yriekucjaoro HaTpus B My(QeJbHOH NMeYH MPH TEMIEepaTtype
950—1000 °C.

OxJaxXAeHHBIH THreJb ¢ IJJaBOM [IOMELIaI0T B CTAKaH BMECTHMOC-
1o 200 cm®, npubasasiior 20 cM® pacTBopa COJAHOH KMCJIOTHI, pas-
6aBaenHoi 1:4, 0,0 c¢M® pacTBOpa CONSTHOKHC/IOTO THAPOKCHJIAMHHA H
pacTBOPSIOT IIJIAB IPH HarpeBaHHH. PacTBOP KUNATAT ¥ NPUCOECAHUHSAIOT
K OCHOBHOMY PacTBOpY.

3.3.3. OcHoBHOI pacTBOp BuimapuBalor Ao o6pema 100 cm3, HehTpa-
JIM3yi0oT pactBopoM aMMHaka a0 pH 2—3 no yHuBepcanbHOH HHAMKA-
TopHO# Oymare. 3arem npubasasior 20 ¢cM® pacTBOpa XJOPUCTOTO aM-
MOHHsI, TepeMeIUHBAIOT H MeAJeHHO, N0 KanasaMm, npubasiaswor 20 cM?
pactBopa yporponuHa (250 r/aM°). PacTBop Harpesaior A0 TeMmiepa-
Typh 70—80 °C H BHIAEPXKHUBAIOT NPH YKA3aHHOH TeMIlepaType B Teuye-
gue 10 mun. BoigenuBirniics ocaflok OTPHALTPOBHIBAIOT HA (HIBTP
cpeaHel naoTHocTH, [IpoMEIBaoT 2-—3 pa3a CTeHKH crakaHa H 4—6 pas3
OCaJoK Ha (pHJAbTpe TEeNJABIM pactBopoM yporponuHa (00 r/am3). Oca-
JOK c (bUsabTpa CMHIBAIOT ropsueil BOJAOH B CTaKaH, rjge IPOBOAHJIOCH
OCaXK/JAEHHe, OCTABIUHACA HA PHABTPe 0caA0K pactBopaior B 40—5o0 cm3
pacTBopa COJISIHOR KHCJIOTHI, pasbasjaeHHo# l:1, cobupas ¢uabrTpar B
TOT 2Ke cTtakaH. Puabtp npomuBalor 10—12 pas ropsuein BoAoOii.

3.3.4. PacrBop Boinapupaior Ao ob6beMa 100 cm3, He#ATpaausylor
PpacTBOpOM THIAPOOKHCH HATPpHs A0 HayaJjJia BHIIAaJe€HHs] THAPOOKHCEHY H
npubasasior 20 cm® B U36BITOK, XOPOIIO NepeMEeLIHBAlOT, HAarpeBaloT
00 KHMIEHUS1 U KHOATAT B TedyeHHe | MHH. PactBop oxsaaxknaair, nepe-
BOASIT ¢ OCALAKOM B MEpPHYI0O Koab0y BMecTHMOCTbIo 250 ¢M3, HOBOASIT
JO0 METKH BOAOH u nepeMemuBaloT. llocae orcranBanus ocajgka pactBop
GHIBTPYIOT YEpPE3 CYXOH MIOTHBIH QUABTP B CyXyI0o KOGy, oTOpachkiBas
IepBbi€ NMOPIUHH QPUABTPATA.

3.3.9. ANIMKBOTHYIO 4acTh pacTBopa corJacHo TabJj. 3 MoMellaoT B
KOHHUYECKYI0 K0JIOy BMeCTHMOCTbIO 200 ¢M3, pa30aBasAOT, ecau HeobXxo-
AuMo, Ao obbeMa 100 cM®, HEHTPANH3YIOT PacTBOPOM COJIAHOH KHCJO-
Thl, pa3baByeHHoi 1:1, B npUcyTcTBUH 2—3 XameJb PacTBOpPa METHJIO-
BOT'0 OPaHXeBOro u npuobasgasawr 3 ¢cM3 B U3bHTOK. [Ipubasisior us 61o-
petkyu 20 ¢cM3 pactBopa TpuUJoHa Db, HarpeBaior A0 KHIEHHS, KUMNATAT B
TeueHHe ]| MHH U MEeAJNEHHO HEHTPaJNIU3YIOT PACTBOPOM aMMHAaKa B IPH-
CYTCTBHH METHJIOBOI'O OPAHIKEBOTO A0 Iepexoja OKPacKH pacrBopa B
Kearo-opauxenyw. Ilpubasaswor 20 cM3 6ydbepHoro pacTsopa, oxJax-
JAKT 10 KOMHATHOK TeMIlepaTtypbl U THTPYIOT H30BITOK pacTBOpPA TPH-
Joda b pactBopoM ykcycHokHcesoro I1HHKa B npucyrerBuu 0,030—
—0,040 r cMecH KCHJIEHOJOBOrO OPAHXKEBOTO A0 Tepexola OKpPacKH
pacrtBopa U3 XKeJTOH B MAJHHOBO-KPaCHYIO.
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K pacreopy npubasasior 30 cM3 pacTBopa (PTOPHCTOro HaTPHA W
BHOBb KHUIIATAT pacTBop B TeueHHe 2 MHH. llociie oxnaxaeHHs K pact-
sopy npubasasor 0,030—0,040 r cMecH KCHIEHOJNOBOIO OPaHKEBOIo
# THTPYIOT OCBOOGOLHBIUHICS TPHJIOH D pacTtBopoM yKCYCHOKHCJIOrO
pHHKa A0 TepexoAa OKPACKH pacTBOpa H3 KeJATOM B MaJIHHOBO-Kpac-
HYIO.

3.3.6. 11 BHeceHHs MONPABKH Ha cOAepKaHHe OKHCH aJIOMHHHA B
DeaKTHBAaX uepe3 Bce CTaAuH aHAJIH3a NPOBOAAT KOHTPOJIbHHH OIIBIT.

3.4, O0padoTKa pe3yJbTATOB

3.4.1. MaccoByio A0/10 OKHCH aniOMUHUST (X a1,0,) B NMPOUEHTAxX BHI-
YUCJJAAIOT 10 POopMYyJe
(Vo —=V3)-¢-K
my ?
rie Vo — ob6beM pacTBOpa YyKCYCHOKHCJOrO IHHKA, H3PacXOAOBaH-

Hbii{ HA BTOpOE THTpOBaHHe, cM?;

Vs — o0beM pacTBOpa YKCYCHOKHCJIOTO ILIMHKA, H3PaCXOA0BaH-
HEI{ 11a BTOPOE€ THTPOBAHHE PAacTBOpPa KOHTPOJIBHOI'O ONbITA,
cMS:

¢ — MaccoBasi KOHUEHTpALHs pPacTBopa YKCYCHOKHCJIOIO I HHKA
0 OKUCH aJIOMHHHUS, I/cMm3:

XAI,O;; —

m — Macca HaBeCKH, COOTBETCTBYyIOIlAsI aJIMKBOTHOH YacCTH pacrT-
BOpa npoOH, T;
K — xoapduuueHT nepecuera COAepKaHHA OKMCH ANIOMHHHS HA
COAepxKaHHe €€ B CYXOM MaTtepuaJe, BEIUHCAECHHBIH O (op-
MYyJI€e
100
K= ————,
100 —-W,
tae W, — MaccoBasi 10451 THTPOCKOIHUECKOH BJIarH B aHaJIH3HpYe-

MOH npobe, onpenensemas no FOCT 22772.1, %.
3.4.2. HOpMH TOYHOCTH H HOPMATHBH KOHTPOJSI TOYHOCTH OIpejele-
HHsI OKHCH aJIIOMHHHS — B COOTBETCTBHUH ¢ 1. 2.4.2.

4. ATOMHO-ABCOPBLLHOHHbBIA METO/1

4.1. Meron ocHOBAaH Ha H3MEPEHHH ATOMHOI'O IOTJIOHIEHHS aJIOMH-
HHS B [IJIAMEHH 3aKHChb a30Ta-—alleTHJ/eH IpH AJuHe BoJuHH 309,3 HM.

IIpoby pasnaraiooT pacTBODEHHEM B COJISIHOH KHCJAOTE C OKHCJIEHHEM
a30THOHN KHCJOTOH H MOCJEAYIOUIHM AOINIaBJEHHEM HEPACTBOPHMOTrO OC-
TaTKa CO CMEChIO YIVIEKHCJIOIO KaJdHA H OOPHOHA KHUCJIOTHI.

4.2. Annapatypa, peakTHBbl H PACTBOPbI

CnexkTpodoToMeTp aTOMHO-aO6COPOIHOHHBINA ¢ HCTOYHHKOM H3Jyue-

HHS OJ5 aJIOMUHHS.
[leup MydenbHas ¢ TepMoperyqasTopoM, obecrmeuynBalilas TeMmnepas-

Typy HarpeBa He MeHee 1000 °C.
Turau naatunosble o 'OCT 6563.
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AueTHAEeH pacTBOPeHHB#i H raszoo6pasHuii TexHuueekni mo I'OCT

9457.

3aKHch a30Ta raszoobpasHad.

Kanwuit yraekacaniit mo F'OCT 4221.

Kucaora 6opHas no 'OCT 9656.

CMech AJ§ CIJIABJEHUS: CMech YIVIEKHCJIOTO Kaauss U OOpHOH KHC~
JIOThl B COOTHOIIEHHUH 3:1.

JKeneso kap6ouuabroe (99,99 % ).

Maprasen meraanuueckuit mo F'OCT 6008.

Amomunui nepsuydni no F'OCT 11069 (une mernee 99,95 % ).

Kucnora consinag nmo 'OCT 3118 u pasbamaennas 1:1, 1:4, 1:19.

Kucnora aszornas mo 'OCT 4461.

Kucaora ¢ropucrosopoponnas nmo 'OCT 10484,

Kucaora cepuas no I'OCT 4204, pas6assennas 1:1.

Huxens nsyxaopucthiii, 6-poanbit nmo ['OCT 4038, pacreop
20 r/mmS.

CrapaapTHHE pacTBOPH AJIOMHHHA:

pactBop A. 1,0584 r a/qiOMHHHS PacTBOPSIOT IIPH  HarpeBaHHd B
50 cM3 pacTBOpa COJISTHOH KHCJAOTH, pa3baBieHHOH 1:1, npu6aBaAlOT
HECKOJIbKO KameJb a30THOM KHCJOTH, MPOAOJNIKAIOT HarpeBaHue [0
NpeKpallleHHss BCIIEHHBAHUSI pacTBOPa U YAaJeHHss OKHCJAOB a30Ta.
I/ YCKOPEHHS PACTBOPEHHsI AJIOMHHHSI B COJISTHOH KHCJOTE pasJoxe-
HHe BeAyT B NPHCYTCTBHU IJIATHHOBOM cIHpaJH Mau 1 cM® pacrtBopa
XJIOPHCTOrO0 HHKeJs Kak KaTaausatopoB. OxJlaxaaloT pacTBop, nepe-
JUBAIOT B MepHYI0 KoJa6y BMectuMocTbio 1000 ¢m3, noBOASIT A0 METKH
BOJAOH M nepeMemuBaior. 1 cM® pacrBopa A coaepxut 0,002 r okucu
aJIIOMHHHS ;

pactBop b. 100 cM3 pacrBopa A noMmellarT B MeEPHYIO KoJa0y BMecC-
tuMocTtbio 1000 ¢cM°, mOoAMBAIOT A0 METKH BOJAOH M MNepeMeUIHBaIoT.
1 em3 pacrBopa b comepxkur 0,0002 r okucH aJIOMHHHS.

DoHOBHI pacTtBop: 12,0 r Mapradua u 1,25 r XKesaesa pacTBOpPSIOT
B cTakaHe BMectumoctbio 1,5 AM3 B 625 cM?® pacTBopa COJSTHOH KHCJO-
Thl, pasbaBnenHond 1:1, u 25 cM® a30THOH KHUCJAOTH IPH HarpeBaHHH,
KHIATAT PAacTBOp A0 IOJAHOro yAaJieHHsI OKHe/aAoB asora. do6aBasor
18,75 r yriekucaoro kKaJjausgs u 6,20 r 60PHOH KHCJOThHI, NpEeABAPHUTE/Ib-
HO PacTBOPEHHBIX B BoAe. PacTBop 0oxJaxaaioT, NepeBOIAT B MEPHYIO

K010y BMecTuMocTbio 1 aAm3 pa3baBasdoT 40O METKH BOJOH H IepeMe-
IHIHBAIOT.

4.3. IlpoBegeHue aHaJu3a

4.3.1. HaBecky maccoit 1 r 1oMemawT B C¢TakaH BMeCTHMOCTbIO
200—300 cm3, cMayuBalT BOAOH H PACTBOPSIOT nNPH HarpeBaHUH B
20 cM® pacTBopa COJSIHOH KHCJA0THI, pasbasBijenHoit 1:1. Ilocae pasno-
’K€HHA 11aBeCKU NPUOABJIAOT 2 ¢cM® a30THOH KHCJOTH, KHNSTSAT A0 yaa-
JIEHHs1 OKHCJIOB a30Ta U BHIIApUBAIOT Jocyxa. Coax pacTBOPAKOT B
10 cM® coIfHOM KMCNOTH NpPH HarpeBaHHM, upudasasior 40 cm3 rops-
YeH BOABI H (PHJALTPYIOT Uepe3 (UALTP cpeAHEH IJOTHOCTH, COAEepIKa-
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wiHi buasTpobymaxkuyio Maccy. Ocratok Ha QHABTPE  NPOMBIBAIOT
4—5 pas pacTBOPOM COJIIHOi KHCAOTH, paz6aBnenHoi 1:19, sarem ro-
psideli BONO# A0 HCYUE3HOBEHHS XENTOH OKPACKH (PHIBTPA. OuasTpar
COXPAaHAIOT B Ka4ecTBe OCHOBHOT'O pacTBopa.

4.3.2. DuapTp ¢ OCTATKOM IIOMELIAIOT B MJATHHOBHK THr€Jb, BHCY-
LIHBAIOT, O30JI0T H NpokaJuBaloT npu Ttemneparype 600—700 °C.
Tureap OXAaxZaoT, CMAYKBAIOT OCTATOK HECKOJBKHMH KanJjaMH BOJHI,
npu6aBaAsioT 2—4 KanaH pacTBopa CEPHOR KHCJIOTH, pa3baB/eHHOH
1:1, u 5—7 cm? pacrBopa $TOPUCTOBOLOPOXHOH KHCJAOTH, BHIIAPUBAIOT
ROCYXa M NMPOKaJHBaiOT octatok npu temueparype 400—500 °C B Teye-
Hue 1—2 Muu. OcTaTtok B THIJIE CIJIABJSAIOT ¢ 1 © cMecH A4ad cljiaBJie-
pus B MydeanHoit meud npu temneparype 950—1050 °C. Oxnaxpes-
HBI THreJb ¢ IIJIABOM IIOMEIIAIOT B crakaH BMmecTHMOcTbio 200 cm?,
npubGapasior 20 c¢M® pacTBopa coasiHOf KHCAOTH, pa3basneHHont 1:4,
H PacTBOPAIOT NJAB NPH HarpeBaHuH. IlonydeHHH#A pacTBOp INPHCOEHH-
HAIOT K OCHOBHOMY pactrBopy. IIpu HeoOxoauMOCTH pacTBop PHIABTPY-
10T uepe3 (PHUIABLTDP CPeAHEeH NJIOTHOCTH, YIJOTHEHHKHH (QUABTPOOYMAK-
HOH MacCcOM, NpEABAPHUTEJbHO NPOMBITHH PacTBOPOM COJAHOH KHCJIO-
THI, paszbasaenHoit 1:19, u Boxo#t. [lpoMmeiBaOT ocratok Ha ¢uabTpe
3—0 pa3 pacTBOPOM COJISIHOH KHCJAOTH, pazbaBaenHol 1:19, u 3—4 pa-
34 BOJIOH.

OCHOBHO# pacTBOpP, KOTOPHI IIpH HeoOXOLHMOCTH BHIIIApHBAIOT, IIe-
PEBOAAT B MepHYIO KoJOy BMecTuMocthio 100 cM3, nosoasiT BOAOH A0
METKH H IepeMelIHBaIoT.

4.3.3. B mepuyw kos6y BMectuMocTbio 100 cm® oT6GHpalOT ajHKBOT-
HYIO YacTh OCHOBHOI'O pacTBOpa W pacTBOp OHA B COOTBETCTBHH C
Taba. 4, pa3baBiasiioT BOAOH A0 METKH U NEPEMELIHBAIOT.

Tabaumwa 4

Maccosag RoaAR OKHCH O0DbeM aAMKBOYHON YaCTH, O6bem pacTsopa Ppoua,
ANIOMUHUA, °, CcM3 cmd
P
Or 0,1 no 2,5 BkJmou. Beck pactBOp 0
Cs. 25» 5  » 50 | 20
» 5 » 8 » 25 30

ITocne nporpesa ropenku B teueHuHe 10 MHH ¥ noJsyueHHs cTabHJIb-
HbIX NOKas3aHH¥ PacTBOP BBOAAT B IJaMf 3aKHCh a30Ta—aleTH/IEH
ATOMHO-a0cOpOLHOHHOIO CcIEeKTpopoTOMeTpa H H3MepsiloT abcopObiuio
AJIOMUHUSA npu AJauHe BoaHbl 309,3 HM.

AGcopbuuio KaxKAOro pacTBOpa H3MEPAIOT He MeHee JIBYX Pas H JAJ
pacuyera O6epyT cpeaHee apH(pMETHUECKOE M3 NMOJYYEHHBIX 3HAUEHHH.

Ilpu cMeHe pacTBOPOB CHCTEMY pAacCIbIJIEHHS INPOMBIBAIOT BOJMOH MO
IIOJIY4E€HUS HYJEBOTO nMoKa3aHus npubopa.

4.3.4. [lng npUrOTOBJIEHUST PACTBOPA KOHTPOJLHOTO OIbiTa HABECKY
Mmaccolt 0,05 r KapOoHuabHOro ¥*ejsesza H 0,5 r mMapraHua momelialor
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B CTakaH BMecTHMocThio 200—300 cm3, npubaBasior 20 cM® consHORB
KMCJAOTH, pasfaBjenHoi l:1, U aHaaH3 pacTBopa KOHTPOJBHOI'O ONKTa
MPOBOASIT Yepe3 BCE CTAAHU aHaJH3a.

[lo HafjleHHOMY 3HAYEeHHI0 ATOMHOHX aGCOPOLUHH aHAJHIHPYEMOrO
pacTBOpa 3a BhlueTOM ab6copOuHH pacTBOpa KOHTPOJABHOTO ONHTA Ha-
XOAAT cOJAepKaHKe aJIOMHHHS 110 IPAAyHPOBOYHOMY IpadHKy.

4.3.5. [Ins nocrpoeHus rpaiyMpoBOYHOro rpauka B IATb H3 LIECTR
MepHBIX Kou0 BMectuMocThio 1o 100 ¢M® npu coaepXKaHHH OKHMCH aJjiio-
muus ot 0,1 mo 0,5 9% otb6uparr 5; 10; 20; 25 ecM® crangapTHOro
pactBopa B, uto coorBercrByer 0,001; 0,002; 0,003; 0,004; 0,005 r oxn-
CH QJIOMHHHSA, IIPH COAEPXKAHHH OKHCH ajioMHuHus cBoiue 0,5 % or6H-
pator 2,5: 5,0; 7,5; 10,0; 12,5 ¢cM3 crangapTHoro pacrsopa A, 94to COOT~
serctByer 0,005; 0,010; 0,015; 0,020; 0,025 r oKHCH aJIIOMHHHS.

Bo Bce xos6H npubasasior no 40 cM® ¢doHOBOro pacreopa, ZOBO-
AAT PAcTBOpPHI A0 METKH BOJOH, MEPEMEUIHBAIOT H H3MEPSIOT aTOMHYIO
abcopOuHio, KaK yKasaHo B 1. 4.3.3. PactBop wectofi K0a6nl, He conep-
KAl CTAaHAAPTHOrO pacrBopa aJIOMHHHSA, CAYXKHT PacTBOPOM KOHT-
POJILHOT'O ONbITa AJA rpaayupOBOYHOro rpafgHka.

[lo Ha#iAeHHRHM 3HAYEHHAM aO6COpPOLHM PACTBOPOB 3a BHIYEeTOM 3Ha-
yeHHs abcopOLHH PacTBOpa KOHTPOJNBHOIO ONKTA H COOTBETCTBYIOLUIHM
MM CONEPXaHHWAM OKHCH aJIOMHHHS CTPOSAT I'PpaiyUPoOBOUHHIY rpaduK.

IlpuMevanun:

1. Ilockoapky AuanasoH JHHEHHOCTH IrpagyHpPOBOYHOIO rpaHKa 3aBHCHT OT UYBs
CTBHTEJbHOCTH NPHMEHsieMoro npubopa, To perfiaMeHTHPOBAaHHHE AHanasoHH COAep-
AKaHMH OKHCH aJIIOMMHHS B aHAaJU3UpPYeMHX pactBopax (m. 4.3.3) W pacTBopax AJask
NOCTPOEHHS TPAAyHPOBOYHBIX IPAPHKOB ABJAAIOTCHA PEKOMEHAYEMBIMH,

2. PacTBOpH MOryT OLITh HCMOJIL30OBAHH AJA ONpPeNeeHUf aTOMHO-a6COpPOLHOH-
HbIM METOAOM MeAH, CBHHLA W IHHKA.

4.4. O6paboTKa pe3yJabTATOB

O6pabBorky pe3yJbTAaTOB aHAaJM3a IIPOBOAST B COOTBETCTBHH O
nn. 2.4.1, 2.4.2.

TPHJICO)KEHHAE
Pexonenoyemnoe*

GOTOMETPUUYECKHUN U TPABUMETPUYECKUN METO bl
ONMPEJEJEHUSA AJJIOMHHHAA (UCO 4295—88)

1. Hasnauenne u o64acTh NPHMEHCHHS

Hacrosmuit MEXAYHAPOAHKMR CTAaHAAPT YCTAHABJIMBAET METOALl ONpEAENeHHS CO-
AepXaHusg aJIOMHHHSA:

poToMETpHUECKN! — TpH COAEpXKAHUHM anmoMuHHA oT 0,1 70 1,59% (m/m);

FPAaBHMETPDHYECKHH —— IIPH COAEPKAHHH ajIOMHHHA cBhite 1,5 % (m/m).

* HMcnoJsbsyeTca npu 3KCHOPTHO-UMIIOPTHHIX NMOCTAaBKaXx,
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2., Comakn

UCO 4296/1—84. Pyam mapraHuesnle, O160p npo6, HUacts 1. Or6op exHHHYHOR
npobu.
’ HCO 4296/2—83. Pyau mapranuesne, O16op npo6. Yacts 2. IloaroroBka npao,
HNCO 4297—78. Pynu ¥ KOHUEHTpaTH MapraHuepHe, MeTOAH XHMHYECKOro aHQas

au3a, O6uHe rpebosaHuq,

3. PoToMeTpHYECKHHA METOA

3.1, CymwiHocTh METOJAA
PacTBOopeHHe HaBeCKH B COJAHON M a30THOM KHciaoTax. JlBofHoe ynapHBaHHe

pacTsBopa C COJMSgHOH KHCJ0TOH Aocyxa., PacTBOpeHHE CyXOoro OcTaTka B COJISHOH KHCe
JoTe ¢ n00aBJeHHEM pacTBOpa COJSHOKHCJOI0 THAPOKCHNaMHHA, OraesieHHe HEpacT-
BODHMOrQ0 OCTaTKa (UJbTPOBAHHEM H COXpaHeHHe (PHJIbTpaTa B KayecTBe OCHOBHOI'O
pacTBopa.

IIpokaauBanue octaTka U 06paboTka ero CepHOH H (PTOPHCTOBOAOPOAHOH KHCJIO-
Tamd. CruiaBjaeHue NPOKAJEHHOro OCTaTKa C YIVIEKHCIHM HatpueM. Pacrsopenue nJia-
Ba B COJAHON KHCJIOTe H O6belHHEeHHe MNOJYUEHHOrO pacTBopa ¢ OCHOBHBIM PacTBOPOM.

OTneneHue Xxesesa OT aNIOMHHHSA OCAXAEHHEM €ro pacTBOPOM FHIAPOOKHCH KaJHS
B NIPHCYTCTBHH XJIOPHCTOrO LIHHKA M OOPHON KHCJIOTH,

doToMeTpHUecKoe ONpeaeseHHe ¢ XpOoMasypoJOM-S B NPHCYTCTBHU TOJMHBHHHIO-
BOT'O CIHPTA H acKOPOHHOBOH KHCJOTH,

3.2. Peaxuumu
Meton OocHOBAH Ha peakuHUH B3aUMOAEHCTBHUA AJNIOMHHMS C XpPOMAasypoJoM-§ B

NPUCYTCTBHH NOJHBHHHJIOBOIO CHHpPTA B aueratHoM Oydepuom pactBope (pH 6—7)
c o0pasoBaHHeM OKpALICHHOI0 KOMILIEKCA AaJIOMHHHA C XpPOMa3ypoJiOM-S B MOJEKY-
JApHOM OTHoiuennd 1:3, Bausiuue xegnesa (l1l) ycTrpansercs ocaxpenueM ero 1e-
JIOUHOOOpATHOH CMeCblO, UYTO MNpEeAOTBpauwiaeT COpPOUHIO AJNIOMHHHA OCAAKOM THAPO=
OKHCH XeJiesa,

3.3. PeakTusHh

B xome aHajnsa HCHOJLSYIOT DEAKTHBH TOJbKO ONpefie/]IeHHOH aHaJHUTHUeCKOR
KBAJIKPHKALUHY U JUCTHNJIHPOBAHHYIO HJIH 5KBHBAJIEHTHYIO €d 1O YHCTOTE BOAY.

3.3.1. AMmoHunt ykcycHokucanii (CH3sCOONH,).

3.3.2. Kucaora G6opHad.

3.3.3. Hatpufi TerpabopHokucanii, 6espogunit (Na;B,0,).

3.3.4. HaTpui#t yraekuciniil, 6e3BOAHHI.

3.3.5. Hatpuit ykcycHokueanft, 3-x sogunit (CH3;COONa-3H0).

3.3.6. CMech aaa cnylaBieHUs: TPH YACTH yrJekucjaoro Hatpua (m. 3.3.4) H onHa
yacTh TeTpabopHokucaoro Hatpua ( m. 3.3.3).

3.3.7. bydepuuit pacrsop, pH 6—7.

PactBopsator 274 r ykcycHokucsaoro ammonua (m, 3.3.1) B 400 cm?® Boau. Pact-
Bopsior 109 r ykcycHokucaoro Hatpusa (1. 3.3.5) B 250 cm3 Boabl. (OO0beAHHAIOT
pacTBopH, pa3bapasaoT Boao#t A0 1 AM? H nepeMeIHBaIoOT,

3.3.8. I'mppokcunamun consuoxucauf (NH,OH-HCI), pacmBop 100 r/am>.

3.3.9. Kanua ruapookuch, He coaepxamias ajaloMHHUsA, pacTBop 470 rfam3,

3.3.10, Kaaus ru4apooKych, He cofepXKalias aJlioMHHHA, pacTBop 50 r/mm3.

3.3.11. Kucaora ackop6unoBass (CeHsOg), pacTBop 50 r/am3, PacTBOp roToBaT
HeMOCNEACTBEHHO nepex ynoTpebaeHHeM.

3.3.12. Kucaora asoruasn, p 1,40 r/cm3,

3.3.13. Kucaora asornas, p 1,40 r/cm3, pasGaBnenHas 141,

3.3.14. Kucaora consnas, p 1,19 r/ems.

3.3.15. Kucnora consnag, p 1,19 rfcm®, pasbasanenna 14-1.

3.3.16. Kucaora consuas, p 1,19 r/cm®, pas6aBnensas 1+ 50.

3.3.17. Kucaora cepuas, p 1,84 rfcm3, pazbapnennas 141,

3.3.18. Kucnora ¢topucroBogoponnas, 1,14 rfcm®, pactsop 40 % (m/m).
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3.3.19. Cnupr NONHBHHHJIOBHHA [_CH2CH(Oﬁ)CH2CH(OH)]—n, pacTBop
40 r/ame.

PacrBopsior 4 r noauBuHHJoBoro cnHpra B 100 cM3 Boaw npu HarpeBaHHH, Ox-
JaXAal0T pacTBOp U GUALTPYIOT. PacTBOp roTOBAT nepel ynoTpebJeHHneM,

3.3.20. Xpomasypoua-S, pactsop 1 rfam3,

PactBopsawr 1 r xpomasypoaa-S B 6 cM® asorHon k#HcaoTe (m. 3.3.13), mobas-
aswr 500 cm® atuaoBoroe cnupta (m 3.3.22) m 200 cm? BoaH, nepmewusaiT, Ilepe-
BOLAT PAacTBOpP B MEpHYI0 Koaly BMeCTHMOCTbIO | aM3, pasbGaBiasioT BOAOH A0 MeT-
K U nepeMelnBalor.

PacTBop rojseH kK ynotpebieHuio B TeueHde 14 aueil.

3.3.21. Lluuk xnopucthii, pactsop 104,6 r/am3,

Pactsopsitor 104,6 r xsopHcTOoro mHHKa B Boge ¢ xHoGamjaeHueMm 10 cm?® coJs-
HOH KHeaoTh (m, 3.3.14), pasbamasior Boao# Ao 1 AM3 H nepeMeulIHBaloT.

3.3.22. Cniupt atunosuifi {C.H;OH).

3.3.23. Amomunn#i, craiaapraeiit pactsop 0,1 r/amé,

Pacteopator 0,1000 r MeTananudeckoro amoMuuua (99,95 %) B xuMHUEeCKOM CTa-
Kane BMecTuMocTtblio 250 cM® B 25 cM® consHoft kucaoTH (m. 3.3.15) npm Harpesa-
HuH, Brinapusaror pacTBop n0 BJAaXHHX cogeill. Jo6aBasioT 5 ¢cM? COJAHOH KHCJIO-
Tl (. 3.3.15), OOMHBAIOT CTEHKH CTaKaHa BOJAOR K HArpeBaioT pacTBOp AO PacTBO-
penus conelt, PacTBop 0x/1aXAal0T, NEepeBOAAT B MEPHYI0 KoJ0y BMECTHMOCTHIO
1000 cM3, pas36aBasioT 40 METKH BOAOH H  mepeMeliHBaioT, 1 cM® cTaHAApPTHOrO
pactBopa cogepxHuT 0,1 M aJIOMHHHS.

3.3.24. Amomunufi, craggaptanit pacrsop 0,01 r/ams.

10 cM?® cranpapTHoro pacrBopa aJjioMHHHA (0. 3.3.23) oT6upaioT NUOETKOH H
[IOMeWwaloT B MepHYI Koaly BMecTHMOCTbio 100 cM?®, pasbaBasioT X0 METKH BOAOM
H nepeMellHBaIloT.

1 cM? cTanzapTHOro pacTBopa coxepkKHuT 0,01 Mr aJIOMUHUSA.

3.3.25. )Kese3o, cTanpapTHui pacTBop 1 r/mms,

PactBopsitor 1 r Merannmueckoro xenesa (99,95 %) B xuMHyecKOM CTAKaHe
BMecTHMOCThI0 200 cM3 B 15 cm3 consiHoi kucqoTel (1. 3.3.14) mpH HarpesaHHH.
Jo6asastor 3—5 cm¥ a3oTHolt Kucaotuw (m, 3.3.12) M KHDATAT PacTBOP AO MOJHOro
VAaaJeHHs] OKHCJOB asora. PacTBop oxvya)naioT, nmepeBoiAT B MepHy10 KoJji0y BMecC-
TuMocTbio 1000 cm3, pa3baBiasAaioT BOAOH N0 METKH H NEepEMEIHBAIOT.

1 cM? cTaHZapTHOrO pacTBoOpa COAEPKHUT 1 Mr xKejesa,

34, AnnaparTtypa

O6nluHoe maGopaTopHoe 060pYyAOBaAHHE

3.4.1. CnekrpodoroMerp HIH (POTOKAJOPHUMETD.

35. OT60op W moaroTroska npob

Or6op npo6 MapraHueBHX pyn nposoasaT B coorsercTBud ¢ MCO 4296/1, nox-
roTOBKY npo6 — B cooTBeTcTBHH ¢ UCO 4296/2.

36 BoinonHeHHe onmpeneneHusn

3.6.1. Hucio onpedesrernuil

Has xaxjgoro obpasua pyAabl aHaJ/U3 MPOBOASAT B ABYX HE3aBHCHMBIX OIIpeje-
JEHHUAX BO3AYILIHO-CYXOH NMpoOHI,

3.6.2. Hasecka npobuot

Bapemnpator | r ananusupyemoii npoGbl M HOMeEIAKOT €e B XHMHYECKHH CTaKaH
BMecTUMOCTbI0 [00 nau 250 cm?,

3.6.3. Onpedenrenue

3.6.3.1. Pa3noxeHHe HaBeCKH

B xumuueckuii ctakad c Haseckoli (n. 3.6.2) nob6aBasior 10— 20 cM® coasHo#t
kucaoTel (0, 3.3.14) u pacTBOpAIOT HaBecKy npo6ul npu HarpesaHuH, JoGasaslor
1 cm® asorHoit kucyoTel (m. 3.3.12), KHMATAT pacTBOp M BHNApHBalOT Aocyxa, CyxoH
OCTaTOK YBJAXHAKT 10 cM® coasaHOoM kucJOoTH (nm, 3.3.14) ¥ BHOBb YIIapUBAKT AO-
cyxa, Ilopropsior BHmapuBanue ¢ 10 cMm® coasiHo#t KHcJAOTH, Cyxofl ocTaroK pacr-
BOpsAIOT B 0—10 cM3 consHolt kucaoTw (n. 3.3.14) nmpm HarpeBaHHH B TEUEHHE 3—2I
muH, aobasadior 30—40 cm® ropsuedt Boan u 1 cM® pacTBOpa COJSHOKHCJOrO THA-
pOKcHJaaMHHA (0. 3.3.8) H HArpeBalOT A0 KUIIEHHHA,

&



rocCT 22772.10—90 C. IS

OT¢uAbTPOBHBAIT HEPACTBOPHMHN OCTATOK HA (UILTD cpeaHell  NJIOTHOCTA,
colepXKawui HeGoabuioe KOJHYECTBO GHABTPOOYMaxkHOH Macchl, NMpoMbiBalOT 4—5
pa3 coaaHol Kucjgotofi (m. 3.3.16) u 6—8 pa3 ropsued Bojoil. PUALTPAT COXpaHSK~
10T B KauecTBe OCHOBHOIO pacTBoOpa,

3.6.3.2. O6paborka ocrarka

QUALTD C OCTATKOM IE€PEHOCAT B IVIATHHOBHH THI€/b, BLICYIUHBAIOT ¥ NPOKaARe
BalOT npu Temneparype 500—600°C, Turegqp 0oxnaxKAal0T, YBJAAXKHSIIOT OCTATOK 2—
—3 KanaaMmH BOAb, no6aBasior 1—2 Kamam cepHo#t  Kucaotel (nm. 3.3.17) u 8—
—10 cm?® ¢ropucTroBoAopoatoit KucaoTui (. 3.3.18) u BHmapuBalotT gocyxa. Ilpo-
KaJHBAalOT THreJab, ¢ ocraTkom npu rtemnepatype 400—500°C, oxnaxpator, xobape
asior B THreab 0,5—1,0 r yraexkucaoro Hatpusti (n. 3.3.4) W Cn/aBJiAOT NPH TEMIEw
patype 1100°C B Teuvenne 15 mun. Ecau npoba TpyaHO pacTBOpHMa, HOMIABNRCHHE
HEPaCTBOPHMOro ocTatka BeAYT ¢ 1 r cMecu anasa cnaaejedus (0. 3.36) npr Tolk
Ke TenMneparype.

Turenr ¢ NAaBoM NOMEILAOT B CTaKaH BMeECTHUMOCTLIO 250 cM3, gpobasasor
10 c¢m3 ropsiyeit conssHolt Xucaorw (1, 3.3.15), 20 cm® Boaw u 0,9 ¢M® pacTBopa CO~
JaHok#ucaoro rugpokcunamuua (m. 3.3.8). llocne pacTrBOpenuMss nJyiaBa THIENb YAaAA-
I0T H3 CTaKaHa, omojacknpas ero poaod. PacTBOp KUNATAT B TeueHHe 3-—5 MHH AAN
yAaJeHHss ABYOKHCH YrJjepoja H pasjoxkeHus amomuHarta. [loayueHHBIH pacTaOpy
NPHCOEAUHAIOT X OCHOBHOMY PacTBODY.

3.6.3.3. MoAroToBxa pacreopa ajas GoTOMETPHUECKOTO H3MEPEHUNA

O6venunedHnt pactsop (m. 3.6.3.2) BmnapuBawT 10 o06beMa 50—63 cm®, pos
G6aBasiior 5 ¢M® pactBopa xJsopuctoro uMHKa (n. 3.3.21) u 1 r GOpHOII  KHC/JAOTHE
(m. 3.3.2). PacTBop HarpeBamT 10 KHIIEHHWS H OCTOPOXKHO, NPH NOCTOSAHHOM IepeMes
IIIHBAHHH, BJHMBAKT €ro B KBapueabll XHMHYECKHH cTakaH, cojepxawmuii 30 cm3 pa-
CTBOpa THADOOKHCH KaJjHs (m. 3.3.9). PactBop nepemeiinBaldT B TeyeHHe 3 MHH €
MOMOILbI0O MAarHUTHOM MEWAJKH, OXNaXAaloT, NEePeNHBAKT B MEpPHYI0 KOJOY BMECTH-
MocTbio 900 cM®, nosuBapT BOAOH A0 METKH M MepeMelIHBaioT. [locje OTCTauBaHAM
OocajKa pacTBOP (UABTPYIOT 4vepe3 [BOIHOH (UABTDP cpeaHell MAOTHOCTH B KBapue
BHI XHMHYECKHH CTaKaH, oTOpacbiBas nepBble NOPLUUU PHALTPATA

Hast onpeaeneHHs HCIOAL3YIOT IMOJYYEHHBIH pAacTBOP HWIAH TPOBORXAT JOMOJHH-
TeJbHOE pa3baBjeHde PAcTBOpPA B 3aBHCHMOCTH OT OXHIAEMOre COAEDXAHHR AJI0-
MHHUS B COOTBETCTBHH ¢ TabJ, 5.

Tabaouuna 3
[Tpeanoaaraemoe A nnksora Pa3faBaeHHe Anuknora CoxepiaHHe aJIOMH~
COAEPHAHHE AJIOMH- pacrsopa I, TR pacTeopa II, HUS B AJAUKBOTE
HUA, % (m/m) cM3 ’ cM? pacTBopa, Mr
{
Or 0,1 mo 0,3 Si — — Or 0,010 xo 0,030
» 0,3 » 05 100 250 D » 0,012 » 0,020
> 05 » 15 50 250 5 | » 0,010 » 0,030

AJHKBOTY gacmopa 5 c¢cMm? noMelalT B CTakaA BMECTHMOCThio S50 cM3, coaep-
kauruii 1,5 cM? coagnofi kucaoTHl {(m 3.3.15) u 15 cm? Boawl. [JobaBasgwor 1 cMm®
pacTBopa ackopbunoBod kucaoTel (n, 3.3.11), uepes 5 MuH ycranasausaior pH
pactBopa 1,5, no6asasas mo kKanasm pacTBop rHApookucH Kaausi (m, 3.3.10) mmu co-
asaHo# Kucaorel (n, 3.3.15). Konrtpoabn Beayr no pH-merpy. IlepesnuBaior pacTsBop
B MepHyl0 koaby BMecTumoctbio 100 cm®, npususalor 10 cm® pactBopa Xpomasypo-
Ja-S (n. 3.3.20) npu nepeMeuwlHBaHHH, O CM® pacT3Opa MOJHRHHHJAOBOTO CIHUPTS
(n. 3.3.19) u 20 cm3® 6ydepnoro pactBopa (m. 3.3.7), HOJMBAIOT BOAOR IO METKH W
lepeMELINBALOT.

3.6.3.4. doroMerpHuecKOe HIMepEeHHE

OnTHueckylo NJAOTHOCTh AHAJU3HPYEMOrO pacTBopa H3MepsiiT uyepes 60 MUH Ha
CnekTpogoroMeTpe HWIE (POTOKAJOPHMETPe B KIOBeTe C TOJUWHMHOK BOIJOllaloueras

35
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cnox 10 MM npu gause soaHH 610—620 HM, HchmoJab3ys B KawecTBe pacTBOpa cpaB-
HEHHA BOJRY.

3.6.3.5. KourpoabHu#i onbIT

Uepes Bce cTagHH aHaJH3a NPOBOAAT KOHTPOJbLHBIH ONBT C A0GABJIEHHEM CTaH-

RApTHOrO pacTBopa Xeas3a (m. 3.3.25) B KOJHYECTBE, COOTBETCTBYIOUIEM COJEDIKaHHIO
JReje3a B aHaJH3upyemoii npobe,

3.6.3.6. Hlocrpoenne rpaayupoBodHoro rpaduka
B cemb crakanoB BMecTHMOCTbI0O 100 cMm3, copepxawux 5 cM® pacrBopa KOHT-
oJbHoro omnuita, 1,5 cM?® consaHo#t xXucamoTH (m. 3.3.15) u 15 cM® BOAH, C MOMOIILIO
jopetku BeoaAT 0,0; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5; 3,0 u 3,5 cM® craHgapTHOro pacTeopa ano-
muug (n. 3.3.24), uto coorBercrByer 0,0; 0,010; 0,015: 0,020; 0,0256; 0,030;
0,035 mr amomurus, Ilo6asasior 1 cM3® ackopGunoBofi KucjaoTH (n, 3.3.11), nepeme-
IMHBAIOT H yepe3 5 MHUH YycTaHasauBawT pH pacrsopa 1,5 nHa pH-merpe, aoGasasas
110 KAIJIAM PACTBOp THAPOOKHCH KauHsa (m. 3.3.10) uau coaauoft kucaote (m. 3.3.15).
IlepennBaloT pacTBOpH B MepHHE KOJIGH BMecTHMOCTbIO 100 cM3, X KaXOoMy pacT-
80py A00aBAAIOT NpH NEepeMeIIHBAHWUK pacTBOp Xxpomasyposa-S (m. 3.3.20), 5 cm3
monuBHHHNoBOro cmupra (m 3.3.19) m 20 cm® Gydepuoro pactBopa (m. 3.3.7), no-
JAHBAOT BOJOH A0 METKH U NnepeMellHBalor.

Uepes 60 MHH H3MepAIOT ONTHYECKYIO INIOTHOCTb DAacTBOPOB, KaK YKAa3aHO B
" 36.34.

Crpoar TpagyHpoBOUYHH rpaduk no HailleHHbIM 3HAYEHHAM ONTHYECKOH NJOT-
HOCTH (332 BLIYETOM ONTHYECKOM IVIOTHOCTH PacTsBOpa, He COAEpXKAlero aJIOMHHHI)
M COTBETCTBYIOLIHM HM COAEPXKAHHAM AJIOMHHHSA,

37. BHpaxeHnne pe3yJdbTaTOB

3.7.1. Pacuer coO0epracanus QiOMURUSR

Ilo unaiimenHoMy 3HAuYeHUI0 ONTMYECKOH MJOTHOCTH HCCJAEAYEMOro DacTBopa 3a
BHUYETOM BEJAWYHHB ONTHYECKOH NJIOTHOCTH KOHTPOJBLHOIO ONBITA HAXOAAT COAEpKa-
BHE AJIOMHHHSA 110 rpaAyHpoBoYHOMY rpaduky (m. 3.6.3.6).

Conepzxanue amomunusa (X A () B mpoueHtax (m/m) BBIYHCAAIT N0 PopMmyne

m, - 100 m,
Xp1= 000 K= o Ko

rAe /m; — Macca aJgIOMHHUA B AaJHKBOTE AaHAJIH3HPYEMOro pacTBopa, HaHAeHHasdA Mo
TPaAYHUpPOBOYHOMY IrpadHKy, Mr;
my — Macca HaBeCKH rpoObl, COOTBETCTBYIOLIAS aJHKBOTE aHaJH3UpyeMoro pa-
«TBOpa, T;
K — xospdHuHeHT nepecueTa comepxKaHHA aJIOMHHHA HaA COAepIKaHHWe €ro B
CYXOM MaTepHaJe,

3.7.2, HonyckaeMHe pacxOXAeHHs MEXAY pe3yJbTaTaMH NapaJuieJbHRX oOmnpe-
FEEJeHHi He JOJXKHH NPEBHIIATh 3HAYeHHH, YKaszaHHEIX B TabJa. 6.

Ta6auuma 6

JlonycKaeMuie PAaCcXOoXIeHHA

Coxepikcanye anxioMUHUS, 9%

(m/m) Tpu napanaeabHbix onpele- { JiBa napanjeibHbX Oonpexe-
JeHHR, % (m/m) AeHHA, % (mjm)
Ot 0,10 go 0,20 0,025 0,02
» 0,20 » 0,50 0,04 0,03
» 0,50 » 1,00 0,08 0,07
»> 10 » 15 0,10 0,08
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4. 'paBAMeTpHUECKHA OKCHXHHOAHHOBLIA METOR

41, CymHoOCTbL MeTOJXa

PacTBopeHHe HaBECKH B COJAHOH KHCJOTE ¥  BHIIapHBaHHE pacTBOpa ROCYXa;
PacTBopeHHe CYXoro OCTaTKa B COJIIHON KHCJIOTe M OTAeJeHHe ocaiKa xpemuHeBol
KHCJIOTH (HAbTpOBAHHEM, cOXpaneHHe (QHJAbTpaTa B KaueCcTBE OCHOBHOTO PacTBOPS,

[IpoxaauBanne ocratka H o6paGorka ero cepHoft H ¢ropucropopopoanolk
KacaoraMd, CnaapjeBHe NPOKAJEeHHOro OCTATKAa C  YIJEKHCJIHM HaTtpres, Pae=
CTBOPEHHE IJIaBa B COMSHON KHCAOTEe H OObeAMHEHHe NOJYYEHHOro pacTsBopa ¢ oc=
NOBHHM pPacCTBOPOM.

Ocaxnenne anlOMHHHSI PacTBOPOM oOJHO3SaMelueHHoro ¢ocpara aMMOHHUA B YK«
CYCHOR cpele B NPHCYTCTBHH THOCYAb(dara HarpHa. PHALTPOBAHHE pAacTBOpa B
CIJIaBJIEHHE 0CAAKa ¢ YIVIEKHCJKIM HATPHEM NOCJEe NPOKaJUBAHHUS,

PacTeopeHue miapa B ropsiueil Boje H oTQUIBTPOBLIBAHHE HEPACTROPHMOrO OCTAaT»
ka, QOcaxpenue anioMHHHs B uabTpare 8-OKCUXUHOJHUHOM B MPHUCYTCTBHH YKCYCHQe
KHcaoro aMMoHHd, DuapTpoBadue ocaaka, O30geHHe H NPOKANHBAHHE [0 INOCTOAH»
HOH MAaccHl.

42, Peaxuumn

MeTton OCHOBAH HA pPEAKUHH OCAXKJEHHA AaJIOMUHUS OKCHXHHOJHHOM IIOCHE (T
AeJeHHss ero oT OGOJMbIIHHCTBA CONYTCTBYIOLIMX 3JE€MEHTOB B BHAe (octopHoKHcIOR
€OJIN B YKCYCHOKHCJIOR Cpefe B NPHCYTCTBHH THOCYAbdATa HATpHUA.

43, PeakTHBH

B xonme anasHsa HCIOJAL3SYIOT PEAKTHBH TOJbKO ONpeAeNeHHOH anaaurudeckolk
KBaJHDHUKALHHE H AHCTHAJNHPOBAHHYIO HJHM SKBHBAJIEHTHYJO eff MO 4YHCTOTE BOAY.

4.3.1. Harpuft rerpaGopHokHcaufl, Gespoauuit (Na:B,0-).

4.3.2. HaTpuit yraexucabil, 6e3BOIHLH.

4.3.3. CMecp gna CnaAaBAEHHA: TPH 4dacTH yraekucaoro rRarpus (n. 4.3.2) n oxms
YacTb TeTpabOpHOKHCAOro HaTtpua (n. 4.3.1).

4.3.4. Kucnora maseneBas (HyC0,).

4.3.5, AMMmuak, p 0,91 rfem®,

4.3.6. AMMoHHH a30THOKHCAHI, pacTBop 20 r/am3.

20 r asoTHOKHCJOro aMMOHHA pacTBopsaloT B 1000 cMm® ropsaueit Boaw:. JloGame
JAIOT pacTBop aMMHaka (n. 4.3.5) 00 Tex nop, moka oOKpacka HHIHKATOPA METHRIEOe
ROTO KpacHoro (m. 4.3.21) He CTaHeT XXeNTOoM,

4.§.7. AmMonnit ykeycHokueanii (CHxCOONH,), pactsop 200 r/nm3,

43.8, Ammonuii ¢ocdhopHorucabii, oaxosamemenuuit [(NH,):HPO:]. pacrsop
100 r/om3.

4.3.9. Kucaora asornas, p 1,40 rfcm?,

4.3.10. Kucaora consinas, p 1,19 rfems,

4.3.11. Kucaora coasunas, p 1,19 r/cM3, pasbasaennas 1-4.

4.3.12. Kucaora conanas, p 1,19 rfem3, pas6asnennas 1450,
4.3.13. Kucaora cepuas, p 1,84 r/cm3, pas6apnenuast 141.
4.3.14. Kucaora ¢ropucrosogopoanas, p 1,14 r/cm3, 40 %-uwit pactsop (m/m}.
4.3.1
3.1

5. Kucaora ykcycnas, gegsaHas, p 1,05 r/fems,
4.3.16. Kucaora yxeycnad, o 1,05 r/cm®, pas6asnennas 14-1.

4.3.17. Harpui#t yraekucanlit, pactsop 10 r/ams.

4 3.18. Hatpuit cepHoBatvcTORKMCAWH (THOcyabdar), 5-oanbil (Na,S,03-0HOF,
pacteop 50 r/am3.

4.3.19. 8-oxcuxnnoann (CoH,;OH), pactBop 50 r/am3,

Pacteopsator 50 r 8-okcuxunoamna B 100 cm?® ykcycmoli guchoTh (n. 4.3.16),
no6asasior 900 cm3 Boan, HarpeBatrT no 60°C aaA NOJMHOrO PACTBOPEHHS, OXJaXKe
BAIOT U QHIALTPYIOT.

4.3.20. Cnupr sruaosnii (C,HsOH).

4.3.21. MeTHa0BHH KpacHRIH, BHAKKATOpP, CIHPTOBLIE pactBop | r/am3

44, OT60p U NOATrOoTOBKa npobd
Ot60p npo6 MaprauueBbx pya nposoasaT B coorBerctBuu ¢ MCO 4296/, nmome
rotoBky npob6 — B coorBeTcTBHM ¢ CO 4296/2,

Y |
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45, BunoJgneHue onpeneyeHHs

45.1. Qucro onpedesenuil

JJas kaxgoro ob6pasna pyabl aHaJAH3 NPOBOAAT B ABYX HE3aBHCHMBIX Ofnpeaese-
HHAX BO3AVIIHO-CYXOH npoObhl.

4 5.9, KOHTpOAbHbIL ONbBLT

KOHTPONLHLIH ONBIT NPOBOAAT yepe3 Bce CTAQUH aHaJH3a.

4.5.3. Hasecka npobet

BapemuBawr 0,5—1 r ananusupyemMoin npobel B XHMHYECKHMA CTAKaH BMECTH-
mocteio 100 nau 250 cm3,

4.5.4. Onpederenue

45.4.1. Pasnoxenne HasecKH

B xHMHYecKHA CTakaH c HaBeckoi (n. 4.4.1) molGasasior 10—20 cM?® consanof
wucaoTH (1. 4.3.10) n pactsopsior npu HarpesaHuHHd. IloGasasior 1 cM® asoTHOMK
xucjaoTH (n. 4.3.9), kunatar pacTBop M BHnDapupaloT ero jgocyxa. Cyxo#i ocTrarok
yBaaxuaiorT 10 cM® coasHoit kdcaotThl (m, 4.3.10) 4 BHOapHBalT CcHOBA JOCYyXd.
{IosropsiroT BoinapuBaHue ¢ 10 cM3 coasiHOf kMcaore (n. 4.3.10). ITpuausaior 10—
—15 cm?® counaHoll xucaorh (m. 4.3.10) X cyxoMy ocTaTKy, HarpesalT B TeuyeHUe
3—5 muH, npuanBaior 30—40 cm? ropsivell BOAH H HarpeBalOT X0 KHIOEHHA,

OTpunbTPOBEIBAIOT HEPACTBOPUMHIE OCTAaTOK Ha (HABTP CcpeAHEA NIOTHOCTH,
cojlepxaling HeGoJbLUIOE KoaHYecTBO (PHIALTpOOYMAaKHOH MaccH, IMpOMHBAKT J3—4
pasa ropsiueil cosasHol kucaoroh (m, 4.3.12) u 6—8 pas ropsuefs Bomoli, CoxpaHs-
BOT QUHALTPAT B Ka4eCTBe OCHOBHOI'O PacTBOPA,

4.5.4.2, O6paboTka ocratka

PDUIBTP € OCTATKOM NEpPeHOCAT B IJIATHHOBBIA THreJb, BLHICYIIHBAIOT H TpPOKa-
nasaT npu Temneparype 500-—600°C, Tureap oxaaxaawT, VYBAAXKHAIT OCTATOK
2—3 KanjagaMu BoAbl, npubasasior 2—3 KamaH cepHoli Kuceaote (i, 4.3.13) H 8—
—10 cm® dropucToBOAOpOLHON KucaoTH (m. 4.3.14) u smmapusaloT aocyxa, IIpoka-
JIEBAIOT TUTreJb C OCTaTKoM Ipu TeMmneparype 400—500°C, oxnaxaawot, A06ABJASIOT
B THreas | r yraekuchaoro Hatpus (n. 4.3.2) W cnaasasioT npe Temneparype 1100 °C

8 TeueHue 15 MHH, Ecau mpoba TpyaHo pacTBOpHMa, JOMJaBJEHHE HEPAacCTBOPHMOIO
OCTaTKa [APOBOAAT ¢ 1 I' cMecH AJa chiasaeHud (n. 4.3.3) npH TOit XKe TeMmneparype.

Tureas ¢ nJaBoOM IOMENAIOT B CTAKaH BMecTHMOCTbLIO 250 cMm3, no6asJsior
80—60 cM?® consaHolt KucaoTe (m. 4.3.11) ¥ HarpesaloT /N0 MNOJHOrO pPaCTBOPEHHS
waapd, Turenb ynansor u3 crakaHa, ONOJAacKHBas ero BOAOH, H MOJYYEHHKHA pacT-
BOP NMPHCOEAHHAIOT K OCHOBHOMY PacTBOPY.

4.5.4.3. OtleNieHHe AJNIOMHHHSA OT CONMYTCTBYIOMIUX KOMMNOHEHTOR

K o0benuHeHHOMY pacTBOpY NpuauBaioT 20 cm® pacTBopa OQHO3aMEIIEHHOTO
dochopHokucaoro ammonusa (m. 4.3.8), 4—5 Kanesbp pacTBopa METHJIOBOTO KPAacHOro
(n. 43.21) u pacrBop ammuaka (m 4.3.5) Ao HaMeHeHUs uBera uHAMKaropa. Ilpu
STOM pacTBOD MYTHEET BCJE/JICTBHE BHEJEHHSA ocajKa.

K pactBopy npuauBaioT 4 cMm? coadaHoé kucjoTH (m. 4.3.10), mepeMelmInBalT Ao
pAacCTBOpPEHHA OCaZKa H JAONHBAIOT Tenjol BOAOH o ob6wvema 300—400 cm3, Ecau
PacTBODp OCTAETCS MYTHHIM, OCTOPOXHO, MO KanaaM, A00aBJASIOT COJAHYIO KHCJOTY
(n. 4.3:10), nepememmnBag pacTtsop mocsae A06aBjeHHsA KaXKAOH KamjH, A0 NOJHOrO
PACTBOpEHHUsI 0CajKa, 3aTeM nocaefoBaTeJbHo jgobasasior 60 cM® pacrBopa THO-
cyabdara Hatpus (m. 4.3.18), 25 cm?® yKcycHo#rt kucaorm (nm. 4.3.16), 15 cm® pacrt-
BOPa YKCYCHOKHCJOro aMMoHus (n. 4.3.7) ¥ KunaTaTt pacTtBop B TeyeHHe 10—I15 muH
AJist KoaryJslidu cephl H npocBerseHHsy pactBopa. OTPHUALTPOBLIBAIOT O0OCAJ0K HA
$uALTp CpenHell IJIOTHOCTH, cojaepxXKauidii HeGoJblUIoe KOJHYecTBO (PUALTPOOYMAXK-
Hoit Macchl, [IpoMeiBaloT cTakad H ¢uapTp 6—8 pas ropaydM pacTBOpPOM a30THOKHC-
Joro ammouusa (m, 4.3.6).

QuabTp ¢ 0CAJKOM NMOMEIAIOT B NJATHHOBLIN THreAb, BHICYUIHBAIOT H NPOKAJHBA-
T npr teMmneparype 500—600 °C.

Ilocae oxaaxkaenus THraA pobabiagioT 3—4 © yriaekucjaoro Harpus (i, 4.3.2) wH
CIJIABASIOT IIPU Temnepartype 950—1000 °C.

Ilnas BHimenaunsawwT B 50—60 cM® ropsueill BOAM, THreab O0OMHBAIOT BOROH H
KHIITAT pacTBop B TeueHHe 10—I15 MuH. Ecau pacTtsop nmpH 3TOM OKpallHBAeTCd B

S8
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3eJieHbd UBET, nobasaaT 1—2 kanau stHaoBoro cnupra (m. 4.3.20) ¥ BHOBbL KHNA-
TAT A0 obecuBeyHBaHHsA pacTBopa, Ocagok OTQHALTPOBHBAIOT, NMPOMBIBAIOT €ro 5—
6 pas ropAYMM pacTBOPOM YrIVieKHcaoro Hatpus (m. 4.3.17) u oT6pacHBaioT.

454.4. OcaxpieHHe aMOMHHNSA

K ¢unaerpary n06aBasior 4—5 kanenb MeTwsoBoro kpacHoro (m. 4.3.21), coasi-
Hyo Kucnoty (m. 4.3.11) no HW3MeHneHus uBera uHaukaropa M 30 cMm® pacTBopa 8-0k-
cuxuHoauna (m. 4.3.19). 3artem npuauBaior 50 cM® pacTBOpa YKCYCHOKHCJOrO aMMO-
ausa (m. 4.3.7), nonusaioT BOROH A0 250 cM3, HarpeBalwT pacTBop Ao 60—70°C
OCTaBJAIOT Ha |—2 9 gasA Koaryasueu ocagka, ECaH ocafoK OKCHXHMHOJATA aJio-
MHUHHS He KOaryJaHpyer, no0aBJsiloT HEeCKOJbKO Kamejb pacTBopa aMMuaka (m. 4.3.5).

OT¢uAbTPOBHIBAIOT OCAAOK HAa MVIOTHHH (HUALTP, COAEPIKALIHA HEGOJBIIOE KOJH-
yecTBO (HABTPOOYMAaXKHOA MACCH, H NMPOMBIBAIOT €ro TEeIoH BOAOH A0 ofecuBeyH-
BaHHUS NPOMHBHHX BOJ.

4.5.4.5. Tipokaausanue ocajnka
DUALTP ¢ OCAAKOM MOMEIIANT BO B3BEUIEHHHIH MJATHHOBHIH THreMb, CBEPXY MNO-

KPHBAIOT €ro CJOEM IIaBeJEBOH KHCJOTH AJS NPeNOTBPALIEHUA YJAETYUHBAHHS OKCH-
XHHOJISITA ANIOMHHHSA, BHICYIIMBAIOT, TIATEJNbHO O30JAKT NpU Temneparype 450—
—500 °C u npokanusalT npu Temneparype 1100—1150°C g0 NOCTOAHHOK MacCHI.
THresan ¢ 0CakOM OXJIAaXKZAIOT B 3KCHKATOpPE M B3BEIIHBAIOT,
46, BHpaxXeHHe pe3ayaAbTaToOB
46.1. Pacuer colepianus QAtOMUNUA
CoaepxkanHe anoMHHHs (X 5, ) B NpoueHTax BHUYHCAAIT o popMyse

(mg—m,)-0,5293. 100 (ma—my)-52,93
XA1= ‘“""‘__IE'B_"—"-"'""““"_ -K:—' 'nlb—-—-————- .K’

rAe m3 — Macca ocajka OKHCH aNIOMHHHSA, T}

my — Macca ocajlka OKHCH AJIOMHHHS KOHTPOJABLHOIO ONHTA, I}

ms — Macca HaBecKH HpoOH, Iy
0,5293 — xo3ddruHeHT nepecueTa OKHCH AJIOMHHHA HA aJIOMUHHIY:

K — ko3a¢pduiveHT nepecueTa COAEPKAHHA AJIOMHHHS Ha conepXKaHHE €ro B

CYXOM MartepuaJe.

4.6.2. JlonyckaeMmble pacxoXieHHs MEXKAY pe3yJabTaTaMH NapajielbHHX OIpe-

JeJIeHN He AOJKHH NpPEBHINATh 3HAUYEHKH, YKasaHHHX B TabJ. 7.

Tabaupna 7

JJonyckaeMbie PacXQxIeHHSA

CorepxaHne anlOMUHUA, %

(m/m) Tpu napaiieabHbX omlpege- | [B& nmapaaneabHHX onpege-
neHust, % (m/m) nenus, % (mlm)
Or 1,5 o 4,0 0,15 0,13

59



C.20 IOCT 22772.10—90

HH®POPMALHOHHDBIE JAHHDIE
1. PABPABOTAH U BHECEH MunucrepctsoM meraaayprun CCCP

PABPABOTYHKH

U. M. KysbMmuH, JI. B. KamaeBa (pyxkoBoanteab TeMmn), H. A. 30-
ounna, H. H. lllaBkyHoBa

2. VTBEP)KAEH U BBEAEH B AEACTBMUE IlocTranosaenuem I'o-
cynapcrseHdoro koMurera CCCP no ynpaBieHHI0 KayecTBOM MNPoO-
AYKUHMH ¥ cTanaapram ot 19.07.90 Ne 2218

3. Cpox nepBoit npoBepkH — 1994 r.
[lepnoaHyHOCTh NPOBEPKH — S NET

4. Cranpaprt noaHocTeio coorBercTByer CT CIB 452284

5. Cranpapr coorBercrByer UCO 5889—83 B yacTn aroMHO-a6copOLM-
oHHoro meroaa H UCO 4295—88 B uactu (poToMeTpHUECKOTO METO-

na
6. Bzamen 'OCT 22772.10—85

7. CCbIJIOYHDbIE HOPMATUBHO-TEXHUYECKHE HOKY-
MEHTDI

O6oanauenve HTM,
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" comka A gy
I
I'OCT 61—75 2.2; 3.2 FOCT 6008-—82 292 3.2 479
'OCT 83—79 2.2; 3.2 | 'OCT 6563—75 22, 3.2, 4.2
I'OCT 19978 2.2: 3.2 I'OCT 6691—77 29
'OCT 311778 2.2 TOCT 2656—75 2.2, 4.2
OCT 3118—77 2.2, 3.2; 4.2 | TOCT 10484—78 2.2, 3.2, 4.2
I'OCT 3760—79 3.2 'OCT 10652—73 3.2
IFOCT 3773—72 3.2 IF'OCT 11069—74 2.2; 3.2; 4.2
FOCT 4038—79 2.2, 3.2; 4.9 I'OCT 16598—80 | 1.9
IF'OCT 4204—77 2.2, 3.2; 4.2 FOCT 18300—87 2.2
I'OCT 4221—76 4.2 I'OCT 22772.0—77 1.1
T'OCT 4234—77 3.2 W TOCT 22772.1—77 24.1; 34.1; 441
TOCT 4328—77 2.2, 3.2 I'OCT 22772.8—90 1.3
I'OCT 4461—77 | 2.2, 3.2, 4.2 t TOCT 22772.9—90 l BroaHag 4acrth
T'OCT 452978 2.2 NCO 4296/1-—84 Ilpunoxenue
'OCT 5456—79 2.2, 3.2 UCO 4296/2—83 ITpunoxenue
I'OCT b457—-75 4.2 | NCO 4297—78 ITpunoxkenue
TOCT 5823—78 3.2 :
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