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MEXTOGCYITIAPCTBEHHTUB CTAHIATPT
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MeToapl onpeaeneHrs CypbMbl rOCT
Non-tin bronze. 15027.9—-77

Methods for the determination of antimony

OKCTY 1709

NlaTa BBenenus 01.01.79

HacTosgmmnii ctangapT ycTaHaBINBAaeT S3KCTPAKITMOHHO-(pOTOMETPHUUCCKII METOA, OIIPCSACICHUS CYPbMbI
C KPUCTAUIMYECKUM (pHoaeTOBBLIM (ITpH MaccoBoil aojie cypbMbl oT 0,001 % no 0,6 %), 3KCTpaKIIMOHHO-
(poTOMETpHUCCKIN METOJ, OIIPCACICHUS CYPbMBI ¢ OPM/JIMAHTOBLIM 3€JACHBIM (IIPH MAacCOBOM JOJIE CYPb-

MBI OT 0,1 % mo 0,65 %) m aToMHO-aO0COPOMOHHBIN METOH ONpelacIeHUI CYpbMBbI (TP MacCOBOM IOJE
cypbMbI OT 0,001 % no 0,05 % u ot 0,05 % no 0,6 %) B Oponzax 6e3onoBgHHBIX o OCT 18175, TOCT 614
u 'OCT 493.

(U3menennasa peaakuusa, U3m. Ne 1).
1. OBIIME TPEBOBAHMUASA

1.1. Oomme TpedboBaHust K MeTogaM aHaauza — o ['OCT 25086 ¢ gomonHeHumeM 10 pasd. |
['OCT 15027.1.

(U3menennasa peaakuusa, U3m. Ne 1).

2. DKCTPAKLIMOHHO-®OTOMETPUUECKUIT METO/I OINPEAEJEHUS
CYPbMbI C KPUCTAJUIMUECKUM ®UOJIETOBbBIM

2.1. Cymnoctb MeToaa

MeTon OCHOBAH Ha AKCTPAKIIWHU MIITUBAJICHTHOU CYPbMBI TOJIYOJIOM B BUAC TeKCAXJIIOPCTHOATA KPUC-
TAJJINYCCKOTO (PUOJICTOBOIO U U3MEPEHUN ONTUYCCKOM INIOTHOCTHU AKCTpPaKTa IIOCJIC BbIACJICHUS CYPbMbL
COOCAXKICHHUEM €€ C ABYOKMCHIO MapraHllia U pacTBOPCHUS OCalKa B COJISIHOMN KUCIIOTE.

2.2. Anmaparypa, peakKTHBbI U1 PACTBOPbI

D OoTORAEKTPOKOIOPUMETP WIN CIIEKTPOoPOTOMETP.

Kucnora dpropucropogopoanas mo 1'OCT 10484.

Kucnora azotHadg o OCT 4461 u pazoasnennada 1:1 u 1:100.

Kucnora constHada o 1'OCT 3118 u paszoasienHada 7:3, 3:1 u 1:1.

Kucnora cepras o 'OCT 4204, pas6asnennad 1:1 u 1:5 u pactsop 0,25 Moab/oMm?.

Avmuaxk BoaHbI o 1'OCT 3760 u paszoasiaeHHbIN 1:1.

Kamit MmaprannoBoxkucisiii o 'OCT 20490, pactsop 10 r/om’.

Mapranen cepHoxucasiii o 'OCT 435, pactop 50 r/mm°.

Onoso asyxiaopuctoe TY 6—09—5384, pactsop 100 /oM’ B consiHOM KucaoTe, pa3dasmennoi 1 : 1.

Harpwuii azorucroxucisiii o 'OCT 4197, pactsop 100 r/mm°.

MouepuHa o 'OCT 6691, HachIlIeHHBIN pacTBOP; TOTOBAT cJcayiolnnuM oopaszoM: 100 T MOYECBUHBI
pacTBop4atoT B 100 cM? ropsyeii BOIBI.

Kpucrammmyeckuii (pruosIeToBEIN, pacTBop 2 T/aM°.

Tonyon mo I'OCT 5789.

Hatpuii cepHoxucasiii 6e3BoaHbi 1o [ OCT 4166.

HN3nanue opunuaisHoe Ilepeneyarka BoCHupenmeHa
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Lepuii (IV) ceproxucielii, pactsop 0,4 r/om> B 0,25 Moab/oM> CepHOM KHCIIOTE.

[iopokcunamuH conssHokucaslii mo 'OCT 5456, pactsop 1 r/om°.

CypoMma o TOCT 1089 mapku Cy00.

PacTBOpBI CYpLMEL.

PactBop A; roToBAT cieayioimM oopaszoM: 0,1 T cypbMbI PacTBOPLIOT NMPU HArpeBaHUU B 50 cM?
KOHLIEHTPUPOBAHHON CEPHOW KHUCJIOTBLI. PACTBOP MEPEHOCIT B MEPHYIO KOJI0Y BMECTUMOCTBIO 1 AM?, TIpu-
aUBAIOT 175 ¢M’ cepHOM KUCIOTEI, pa3basieHHON 1:1, oXIaxmaioT, JOJIUBAIOT BOAOW OO METKH U TIepeMe-
1IN BAIOT.

1 cm? pactBopa comepxut 0,0001 T cypbMbI.

PactBop B; rotosar ciaenyiommm oopaszom: 10 cM> pacTBopa A MOMEIIAIOT B MEPHVIO KOJIOY BMECTH-
MocTbio 100 cm?, mpunmuBaror 70 ¢cM® KOHLEHTPUPOBAHHON COJIIHON KHUCIOTBI, Pas30aBIgIOT OO METKMH
BOJOM U IepeMEIINBAaIOT.

1 cm? pactBopa b comepxut 0,00001 T cypbMBbI.

(U3menennasa peaakousa, U3m. Ne 1).

2.3. IIpoBenenue ananusa

2.3.1. HaBecky OpoH3BI MAccoOW, VKa3zaHHOW B Ta0x. 1, pacTBOPSIOT mpu HarpeBaHuu B 5—10 cm?
A30THOM KMCJIOTBI, pa3dasiieHHOU 1:1, B cTakaHe BMEeCTUMOCTBIO 250 ¢M?, HAKPBITOM YACOBBIM CTEKJIOM.
PacTBOp OXJ1aXKIAIOT, YACOBOE CTEKJIIO OTIOJIACKUBAIOT BoAoM. PacTBop pa3basngioT Bogoi 10 oobema 50 cm?.
[1pu aHanu3e KpeMHUCTOM OpOH3bI HaBecKy civiaBa 0,5 I moMelaloT B IUIATUHOBYIO YalllKy, IIPpHUOaB-
10T 10 eM? a30THOI KUceaoThl, pazbasieHHon 1:1, 2 cM? (hTOpHUCTOBOLOPOIHON KUCAOTEI M HATPEBAIOT A0
pactBopeHUd. Ilocne oxiaxxneHusI CTCHKH 4Yalllkid OOMBIBAIOT HEOOJIbIIINUM KOJIUYSCTBOM BOABI, JOOABISIOT
3 cM? KOHLIEHTPUPOBAHHON CEPHOI KUCJIOTHI W BEIMAPUBAIOT 10 HAYAIA BBIICJICHUA OSJIOr0 AbIMAa CEPHOI
KHUCJIOTBI. Yalky oxi1axkaaioT, OOMbBIBAIOT CTCHKH HEOOJIBIIIHUM KOJIUYSCTBOM BOIbI M TIOBTOPSIOT BLITIAPH-
BaHWE 0O HAYAJIA BBIACJICHUS OSJIOro AbIMAa CEPHOM KUCAOTEI. [locie oxitaxkaeHns pacTBOPSIOT COJIN B 5 cM?
A30THOM KUCJIOTHI, pa3oaBineHHOM 1 : 1, epeBoagT pacTBOP B CTAKAH BMECTUMOCTBIO 250 ¢M® U pa30aBid-
IOT BomoM mo oobema 50 cm’, manee (mu1s1 OOBIMHOM W IJIST KPEMHUCTOW OpPOH3BI) TOJIYYCHHBINA PACTBOP
HEUTPAIN3YIOT aMMHAKOM A0 TTOSBJICHUS OCalKa THAPOOKUCHU MEIHN, HC UCYE3aI0LICTO BO BpeMS IEPEeME-
IMUBAHUA, U H00aBIAIoT muretkor 0,5 ¢cM® a30THON KHCIOTHI, paszbasieHHON 1:1, 3aTeM OOOABILIOT
1 cM? pacTBOpa MAapraHIIOBOKHNCIOTO KAJTUS, CTAKAH HAKPBIBAIOT YACOBLIM CTEKJIOM W PACTBOP HATPEBAIOT
MOYTH [0 KUTIEHU. 3aTeM 100aBadgioT 1 M’ pacTBOpa CEPHOKMUCIIOTO MAPTaHLA U KUNITAT 2 MUH. PacTBop
OCTABIAIOT Ha 1 4, mocie 4ero ocagok OTPWIbTPOBLIBAIOT HA IUIOTHBIN (PUILTP, IIPOMBIBAS CTAKaH U
ocalgokK 4—5 pa3 ropsguem a3oTHOU KHCJIOTOM, pa3daBiacHHOM 1:100, mo mcuye3HOBEHUS OKPACKH a30THO-
KMCJIOU MEIOM.

DuUapTp ¢ O0CagKOM IEPSHOCAT B CTaKaH, B KOTOPOM IIPOBOAMJIOCH OCAaXKACHHUE, IIPUOABIISIOT
10—15 cM’ KOHLUEHTPUPOBAHHON CEpHON KUCAOTEL, 20—25 cM> KOHLIEHTPUPOBAHHOW A30THOM KUCIOTEI U
BBINIAPUBAIOT PACTBOP IO Ha4dajla BBIACJICHUS I'YCTOIO OSI0ro AbIMa CepHOM KUCIOTHI. Eciau pacTtBop oKpa-
IeH, 100aBagdioT eue 5—10 cM’ KOHLUEHTPUPOBAHHONM A30THOI KUCAOTHI W MOBTOPIIOT BEIMAPUBAHUE.
CTakaH oXJIaxKaaroT, CTCHKM CTaKaHa OOMBIBAIOT BOAOW M BBIMIAPUBAIOT PACTBOP A0 MOJIYUYCHUS BIIAKHBIX
coneit. [1ocie oxiaxkaeHns K OCTATKy JOOABISIOT 7 CM> COJISTHOM KUCAOTEI, pa30aBlieHHONU 7:3, U Harpesa-
10T IpU TeMueparype 80—95 "C 1o MoJaHOTro pacTBOpPCHUS cojici. PacTBOp mepeHOCHIT B ACIIUTCIIBHYIO BO-
POHKY BMecTUMOCTBIO 100—150 cM?, OOMEBIBAIOT CTAKAH 3 CM° COJISSHOW KUCJOTEI, pa30asieHHol 7:3, u
NOBOIAT €10 00beM pacTsopa 1o 10 eMm’. [Ipu maccoBoii nosne cypsMel cbiltie 0,01 % pacTBop TiepeHOCHT B
COOTBETCTBYIOIIYIO MEPHYIO KOJIOY (Tabia. 1) M pa30aBisioT 10 METKH COJSTHOM KHMCJIOTOM, pa30aBiIcHHON

7:3.
Taoaxwumimma 1
MaccoBas 109 CYpPbMBI, % Macca HaBeCKH, T OObeM aTMKBOTHOW YaCTH O6BeM pacTBopa, cm?
pacTBopa, cM?

Ot 0,001 mo 0,005 1 Bechb —
Cg. 0,005 » 0,01 0,5 Bech —
> 0,01 » 0,05 1 10 100
> 0,05 » 0,1 1 5 100
» 0,1 » 0,2 0,5 10 250
> 0,2 > 0,4 0,5 5 250
» 0,4 » 0,6 0,2 5 250
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B sTOM ciydae oTOMparoT yKa3zaHHYIO B TabJ. 1 aJIMKBOTHYIO 4YaCTh pacTBOPA B ACJIUTCIbHYIO BOPOHKY
BMECTUMOCTBIO 150 ¢cM® 1 IONMBAIOT COJMYHON KUCIOTOM, pa3basienHol 7:3, mo oobema 10 cm?. Jlobasmig-
10T B JCJIUTEJIbHYIO BOPOHKY 1—2 Kamm pacTBopa ABYXJIOPUCTOTO OJIOBA A0 OOCCLBCUMBAHUS pacTBOpPA,
NepeMELNBAIOT U OCTABIIIOT Ha 1 MuH. 3aTteM moGasiagioT 1 ¢M’® pacTBOpa a30TUCTOKUCIOTO HATPHUA,
BOPOHKY 3aKPBIBAIOT TIPOOKON U BCTPAXUBAIOT 2 MUH. OTKPBLIBAIOT BOPOHKY. Yepes 2 MUH 100aBaaioT 1 cM?
pacTBOpaA MOUYEBHHBI U niepeMeltnBatoT 30 ¢. 3ateM mobangior 68 cM> Boabl, 10 Kaneiab pacTBOpa KPUCTAI-
JTNYECKOTO (pUONETOBOIO, TIEPEMEIIMBAIOT, JOOABIIIOT 25 ¢M> TOIYONIa M 3KCTPArUPYIOT B TeueHue 1| MUH.

[To opyromy BapwaHTy n00aBagi0oT K 10 CM® COMIHOKWCIOTO PacTBOpa B ACJIMTEILHON BOPOHKE
0,5 cm® pactBopa uepus (1V), nepemersaior, dyepe3 1 MUH HOOABISIIOT 1 ¢M® pacTBOpa COMSTHOKHCIIOTO
THIPOKCIWIAMIHA, TIEPEMELLTUBAIOT W CIYCTI MUHYTY D00aBIgioT 60 cM? Boabl. PacTBop riepeMelnBaoT, mpu-
capnaioT 50 cM® Tonyona, 10 kanens KpUCTAUTHYECKOTO (HHONIETOBOTO W AKCTPATUPYIOT B TeueHUe 1 MUH.

[locne pazaencHuda a3 HUIKHUM BOJHBIN CIOM OTOPachbIBAIOT, 4 OPTAHUYCCKHUUN CJIOU MEepPCINBaloT B
CYXOM CTakaH BMecTUMOCTBIO 50 cM?, comepxkarmii 0,2 T 6e3BOOTHOIO CEPHOKUCIIOTO HATPUS.

N3Mepsa1oT OoNTUYECKYIO INIOTHOCTDb MOJAYYSHHOIO 3KCTpaKTa Ha (POTOKOJIOPHUMETPE C KPACHBIM CBEC-
TodpuabTpoM (A = 590—610 HM) B KI0BeTe OJIMHOM 2 CM WM Ha CIICKTPOPOTOMETpPE B KIOBETE AJTUHOM 1 cM
IpHu JyiuHe BoaHbI 610 HM. PacTBopoM cpaBHEHUSI CIVKUT TOTYOI.

I1 puUMCYAdHHC. B Tom CJIydac, CCJIN dHAUIN3 HC 6yz[eT 3dKOHYCH B TCUCHUNUC /[H!, OH MOXCT OBITH IHPCPbaH
ITOCJIC OCAXK/ICHWIA CYPDbLMDBI € /IBYOKHUCBIO MdpldaHIlda WK 1HOCJIC BbLIIIAPUBAHMA PACTBOPA C cepHoﬁ K CJIOTOM.

ColepKaHUe CYpbMbI HAXOOAT MO I'PAayUPOBOYHOMY TpadpUKy.

2.3.2. llocmpoenue epadyuposounoeo epaghuxa

B nenutenbHble BOPOHKU BMecTUMOCThIO mo 150 cm? Beomar 0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 u 5,0 cm’
pacTBopa b W HOMWBAIOT CONMHOM KUCIIOTOW, paszbasneHHON 7:3, mo 10 cM’. Ilpubasnsior 1—2 karum
pacTBOpa ABYXJIOPUCTOTO OJIOBA, MEePeMEIINBAIOT U OCTAaBISIOT HA 1 MHH, Jajiee aHaIU3 BEAVT, KaK yKas3a-
HO B II. 2.3.1.

[1lo HaMAeHHBIM BeJIMYMHAM ONTHUYECKUX IIJIOTHOCTEU PACTBOPOB U COOTBETCTBYIOILIMM MM KOHIICHT-
palrsIM CYPbMBI CTPOST TpagyUpPOBOYHLINA TpadpHK.

2.3.1—2.3.2. (MU3menennas peaakuusi, U3m. Ne 1).

2.4. O0padoTKa pe3yabTaTOB

2.4.1. MaccoBy1o 10110 cypbMbI (X )} B IIPOLICHTAX BBIYHCIIAIOT IO (hopMyie

Y — m-100 ,

|

TAe m — Macca CypbMbl, HAUACHHAY IO TpagyupoOBOYHOMY IpadpUuKy, T;
m, — Macca HaBECKH, COOTBETCTBYIOLIA aTMKBOTHOW YaCTH pacTBoOpa, T.
2.4.2. AOCOIIOTHBIC PACXOXKICHUS PE3YAbTATOB NAPAJUICABbHBIX OIIpeAcACHUN (d — IIoKa3aTeIb CXOOH-
MOCTH ) HE JOJIKHBI IPESBLIIIATh JOITYCKASMbBIX 3HAUCHHUMN, IPUBESACHHBIX B Ta0i. la.

Tadoaxumma la

MaccoBag 07 CypbMBI, % d, % D, % MaccoBag g0J9 CYpbMBbI, % d, % D, %
Ot 0,001 ;o 0,005 BKITIOU. 0,0005 0,001 Cs. 0,05 5o 0,10 0,010 0,02
Cp. 0,005 » 0,01 0,001 0,002 s 0,10 » 0,20 0,020 0,05
> 0,01  » 0,025 0,002 0,005 > 0,20 » 0,65 0,040 0,10
s 0,025 » 0,05 0,004 0,01

(U3menennas pegakuusa, Usm. Ne 2).

2.4.3. AOCONIOTHBIE PACXOXICHUS PEe3yJIbTaTOB aHAJIU3a, MOJYYCHHBIX B ABYX Pa3IMYHBIX JJadbOpaTo-
PUSIX, WIN ABYX PE3yJIbTATOB aHAJIU3a, HOJIYYCHHBIX B OMHOU JIabopaTOpHUH, HO IIPU PA3IMYHBIX YCIOBUSIX
(D — moxazaTeIb BOCIIPOU3BOAMMOCTH ), HC JOKHBI IIPESBLIIIATL 3HAYCHWH, IPUBSACHHBIX B Tab. 1a.

2.4.4. Koumpoae mounocmiu pe3yaomamos anaius3d

KoHTpOoJIb TOYHOCTH Pe3yJIbTATOB aHAJIN3a MPOBOIMIT IO I ocynapCcTBEHHBIM CTaHAAPTHBIM OOpas3laM
O0C30JIOBSHHBIX OpPOH3, ATTECTOBAHHLIM B YCTAHOBJICHHOM IOPAAKE, COIIOCTABICHUEM PE3YIbTATOB, ITOIY-
YCHHBIX (POTOMETPHUYCCKHUM U aTOMHO-a0COPOILIMOHHBIM METOAAMH MJIH METOIOM JO0OAaBOK B COOTBCTCTBUM
c TOCT 25086.

2.4.3, 2.4.4. (Beegenn! aonoanaurenabno, U3m. Ne 2).
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3. DKCTPAKIIMOHHO-®OTOMETPUUYECKUIA METOJ ONIPEAEJEHUS
CYPbMbI C BPUJIJIMAHTOBBIM 3EJEHBIM

3.1. Cymnocrs MeToga

MeTon OCHOBAH Ha AKCTPAKLUU TOJIYOJOM OKPALLICHHOIO B CHMHE-3C€JICHBIM 1IBET I'eKcaxylopcTHoara
OpPUJLIMAHTOBOTO 3€JICHOIO U U3MEPECHUHU OIITUYECKOU IVIOTHOCTH SKCTPAKTA.

MeTon mo3BOILeT OIPEACHITh CYPbMY Ha (POHE BCeX KOMIIOHCHTOB OpPOH3LI 0¢3 UX IIPSABAPUTCIHLHO-
O OTIOCJICHUSI.

3.2. Anmapartypa, peaKTHBbI U PACTBOPbLI

D oTORAEKTPOKOIOPUMETP WIH CIIEKTPOo(POTOMETP.

Kucaora azotHasg o [ OCT 4461, pazoasnennaga 1:1.

Kucnora congnas o 1 OCT 3118, paz6asiacHHag 3:1 u 1:1.

Kucnora cepnag o 1 OCT 4204 u paszbasieHHad 1:5.

Onoso asyxisopuctoe 1o TY 6—09—5384, ceexenpurorosieHHbI pactsop 100 /oM’ B cosnstHOM
KHcJIoTe, pasbasieHHon 1:1.

Harpuit azorucrokucabii mo T'OCT 4197, pactsop 100 r/mm°.

MouesnHa o ' OCT 6691 HackILeHHBIN pacTBOP: TOTOBAIT caeAyiomnM oopazoM: 100 T MOYeBUHBI
pacTBopsaIoT B 100 cM’ ropsyeil BOIHI.

BpuiimMaHTOBEIN 3€7€HBIN, pacTBOp 2 T/oM>.

Tonyon mo I'OCT 5789.
CypbMma o [ OCT 1089 mapku Cy00.

CTtaHoapTHBIC pacTBOPLI CYPbMBI.

PactBop A; rorosar cieayioimM oopasom: 0,05 © cypbMbl paCTBOPLIOT TIPU HATPEBAHUH B 25 cM’
KOHILICHTPUPOBAHHON CEpHOU KUCAOTLI. PacTBOp OXJIaKAa10T, IEPECHOCAT B MEPHYIO KOJI0Y BMECTUMOCTLIO
500 cM?, DOAUBAIOT 4O METKU CEPHOI KUCJIOTOM, pasbaBieHHON 1:5, U mepeMelnBaoT.

1 cm? pactBopa A comepxur 0,0001 T cypbMBEL.

PactBop B; rorosdar cieayooumm oopazoM: 10 cM? pacTBopa A TIEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTH-
MocThio 100 cM?, 1ONMMBAIOT 1O METKH COJIYHON KHUCIOTOW, pa3baBieHHON 3:1, U mepeMelnBaloT.

1 cm? pactBopa b comepxut 0,00001 T cypbMBbI.

PacTBop b roToBSIT B IcHb IPUMCHCHMUSI.

Hatpuit ceprokuciabiii 6e3poaHbiil 1o [OCT 4166.

3.3. IIpoBenenue anaausa

3.3.1. HaBecky 6poH3bl Maccoi 0,1 v pactBopsioT B 10 cM? a30THOI KHUCIIOTHI, pa3baBneHHom 1:1, B
CTaKaHe BMECTUMOCTELIO 250 ¢M’, HAaKpPBITOM YacCOBBIM CTEKJIOM, TpHW HarpeBaHuu. I[locne pacTBOpeHUS
HABECKM YaCOBOE CTEKJIO M CTEHKHU CTAKAHA OTIONIACKUBAIOT BOAOW, JOOABIISIOT 3 CM? KOHLEHTPUPOBAHHOM
CCPHOU KHCJIOTHI M BBLIINAPHUBAKIOT OO IIOMBJICHUS OCIOro AbIMA CEPHOM KUCJIOTHI. OXJ1aJuB pacTBOP,
OOMBIBAIOT CTCHKHM CTaKaHa HEOOJBIINUM KOJIWUYSCTBOM BOALI U MOBTOPSIIOT BhINIapuBaHue. K ocTaTKy IpH-
muBatoT 20 ¢M® CONSHOM KUCJIOTHI, pa3daBieHHON 3:1, pacTBOPSIIOT COMU U MEPEBOLAIT B MEPHYIO KOIOY
BMecTUMOCTBIO 100 ¢M?, mociie 4ero JOMUBAIOT 10 METKH COMSHON KUCIOTOM, paszbasieHHol 3:1, U mepe-
MEIIUBAlOT.

B nenureabHyIO BOPOHKY BMECTUMOCTLIO 150 cM? oTOMPAIOT 5 ¢M° aHATU3UPYEMOTO PACcTBOPA, 100AB-
JMI0T ABE KATUTU PACTBOPA XJIOPUCTOTO OJIOBA, TIEPEMELLNBAIOT W OCTABALIOT HA 1 MuH. 3aTeM BBOAAT 1 cM?
pacTBOpa a30TUCTOKMCIIOTO HATPUS, XOPOIIIO MepPeMEIIUBAIOT U OCTAaBILIOT Ha > MUH. llocie sTtoro nodas-
10T 1 ¢M? pacTBOpa MOUYEBHHBI, TiepeMelnnBatoT 30 ¢ U pa30asiagioT Bonoi g0 50 cM>. 3areM BBoagT 1 cm?
pacTBOpa OPUIMHUAHTOBOIO 3eneHoro, 30 cM® Toiayona W AKCTPATUPYIOT, BCTPIXUBAs B TeyeHHE | MUH.

Ilocne paznesna a3 HIKHUK BOAHBIM CJIOM OTOpPACHIBAIOT, a OpPraHUYCCKHUUM CJIOU IICPCIHUBAIOT
B CYyXOW cTakaH BMecTUMOCTBIO 50 cm?, comepxkammii 0,2 T GE3BOLHOTO CEePHOKMCIIOTO HaTpuid. Uepes
10 MUH HU3MEPSIOT ONTHYECKYIO IIOTHOCTH Ha cleKTpodoToMeTpe MpH AJMHE BoaHBI 640 HM WIM Ha
(poTOMCKTpOKOIOPUMETPE C KpacHbIM cBeTopmiabTpoM HOpH A = 590—610 HM B KroBeTe MIMHON 1 CcM.
PacTBopoM cpaBHEHUS CIYKWUT Toayol. CoaepKaHHWE CypbMbl HAXOOAT IO I'PaayUPOBOYHOMY TpapUKYy.

3.3.2. [locmpoenue epadyupogoutrioco epagura

B nenurenbHble BOPOHKH BMEeCTUMOCTLIO 110 150 cm? Beoagat 0; 0.5; 1,0; 1.5; 2,0; 2.5; 3,0 u 3,5 cM?
pacTBopa b 1 JOAUBAIOT CONIHON KUCIOTON, paszdasiieHHoM 3:1, 1o 5 cm?. [IpubaBiasioT ABe KAIUTA PACTBO-
pa OBYXJIOPUCTOTO OJIOBA, 3aTEM TIEPEeMElIUBAIOT U OocTaBAdIoT Ha 1 MuH. [locie 3toro BBomdaT mo 1 cMm?
pacTBOpa a30TUCTOKMCJIOTO HATPUS U Jajiee aHAJIU3 BeAyT, KaK yKa3aHo B 1I. 3.3.1.
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IrocCTt 15027.9—77 C. 5

[1lo HaliAeHHBIM BeIMYMHAM OITUYECKUX IIJIOTHOCTEU PaAacCTBOPOB U COOTBETCTBYIOIIUM UM COAcpzKa-
HUSM CYPBMBI CTPOSIT TPAaayUPOBOYHBIN I'padUK.

4. ObPABOTKA PE3YJ/IbTATOB

4.1. MaccoByio 10J10 CypbMBI (X ;) B IIPOLIEHTAX BBIYHUCIISIOT 110 (popMyJie

X, = m - 100 |

|

rAe /m — Macca CypbMbl, HaACHHAY IO TPaayupPOBOYHOMY TpadpHUKy, T;
m, — Macca HaBECKM, COOTBETCTBYIOLIAs aITMKBOTHOM YacTU pacTBopa, T.

4.2. AOCOTIOTHBIC PAacXOXICHHUS Pe3yIbTaTOB Mapa/ICAbHbBIX OIIpeacacHU (d — IoKa3aTelab CXOOH-
MOCTH) HE JOJDKHBI MIPEBHIIIATh JOITYCKASMbIX 3HAUYCHWM, IIPUBEACHHBIX B Tao0. la.

(U3menennan peanaknusa, Usm. Ne 2).

4.3. AOCOMIOTHBIE PACXOXICHUS Pe3yJAbTAaTOB aHAJIM3a, IOJYYSCHHBIX B JABYX Pas3IMYHLIX JIabopaTo-
pUSIX WM ABYX PE3yIbTATOB aHAJIN3a, MOJYYCHHbBIX B OJHOU Ja0OpaTOpHUH, HO IPHU Pa3IMYHBIX YCIOBUSIX
(D — moxazaTeib BOCIIPOU3BOAMMOCTH ), HE JOJZKHBI IIPESBLIIIATL 3HAYCHWH, IPUBSACHHELIX B TabJ. 1a.

4.4. KOHTPOJAb TOYHOCTH PE3YJbTATOB AHAIN3A

KOHTpOJIb TOYHOCTH Pe3yIbTAaTOB aHaJAMU3a MpoBOoAAT 1o 1. 2.4 .4.

4.3, 4.4. (Benennl aonojauTeanHo, U3m. Ne 2).

5. ATOMHO-ABCOPBLIMOHHBIV METO/1, OITPEIETTEHAS CYPbMbI
(IPU MACCOBOMU NOJIE CYPBMUBI ot 0,001 % no 0,05 %)

5.1. Cymnocts MeToaa

MeTon ocHOBaH Ha U3MEPEHUH a0COPOIMU CBETa aTOMAMHU CYPbMBbI, OOpa3yIOIIUMHUCH IIPU BBSACHUHA
AHAJIU3UPYEMOTO pacTBopa B IUIaM4 AlICTUICH-BO3AYX IOCJEC MPEABAPUTCIbHOTO BBIACICHUS CYPbMBbI CO-
OCaXJICHUEM €€ C ABYOKMCBHIO MapraHiia.

5.2. Anmapartypa, peaKTHBbI U PACTBOPbLI

ATOMHO-a0COPOIIMOHHBIN CIHEKTPOMETP ¢ UCTOYHUKOM M3JIYUCHUS IJISI CYPLMEL.

Kucnora azorsas o [OCT 4461, paz6asnensas 1:1 u 1,5 Monn/om° pactsop.

Kucnora cepras o 'OCT 4204, pas6asnennad 1:1, 1:4 u pactBop 2,5 Moab/oM>.

Kucnora conguag o 'OCT 3118, pactsop 1 Moab/mMm°.

Kucnora dpropucroogopoanast mo 1'OCT 104384.

Avmuak Bogabeid o [ OCT 3760.

Mapranen azorHoxkucabi mo OCT 6—09—4011, pactBop 20 r/mMm°.

Kamit MmaprannoBoxkucisiii o 'OCT 20490, pactsop 10 r/om’.

Bonopona nepekucey o I'OCT 10929.

CypsMa 110 'OCT 1089 ¢ MaccoBoi nosei cypbMbI He MeHee 99.9 %.

CTtaHoapTHBIC PacTBOPLI CYPbMBI.

PactBop A; roToBdaT caeayionmM oopazom: 0,25 T CypbMBI PACTBOPSIOT TIPU HarpesaHun B 10 cMm?
CEpPHOM KHUCJIOTHI, PACTBOP OXJIAXKIAIOT, TIEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMecTUMOCTEIO 500 ¢cM” U JOIUBAIOT
10 METKH PACTBOPOM 2,5 MOJIL/IM> CEpHOW KUCIIOTEI.

1 cM? pactBopa A comzepxut 0,0005 r cypbMBEL.

PactBop b; rotosat ciaenyiommm oopaszom: 10 cM? pacTBopa A MOMEIIAIOT B MEPHVIO KOJIOY BMECTH-
MocTbIO 100 cM® ¥ JOIMBAIOT 1O METKU PAcTBOPOM 2,5 MOIL/IM? CEpHOW KHUCIOTHI.

1 cM? pactBopa b comepxut 0,00005 T cypbMBbI.

5.3. IIpoBenenue anaaunsa

5.3.1. /lna 6pous ¢ maccosoii doaeil kpemnusg 0o 0,05 %

Hasecky OpoH3bI MAaCCOM 2 T TIOMEILAIOT B CTAKAH BMECTUMOCTBIO 250 ¢cM? U pacTBOPLIOT TIPU HATPE-
BaHuu B 20 cM® a30THOM KUCHOTHI, pasdasienHol 1:1. OKucabl a30Ta YOAJSIOT KUTISYEHUEM U PACTBOP
pPa30aBIgIoOT Bomou 10 oobeMa 50 cM’. JIoBGaBagioT 5 cM? pacTBOpa a30THOKHUCIIOTO MAPraHLa, PacTBOP
HENTPATU3VIOT aMMHAAKOM [0 TMOSBJICHUS OCAOKA THAPOOKUCH MEIN, TO0ABALIOT 18 cM> a30THOM KHUCIIOTHI,
pasbasiennoil 1:1, u Boawl 1o o6beMa 90 cMm>. PacTBop Harpesaror 1o xurnenud, 106asagior 10 cM? pacTBo-
pa MapraHIIOBOKUCJIOro Kaausa U kunarat 2 MuH. Yepes 30 MuH ocanokK oTgpUAbTPOBBIBAIOT HA ILIOTHBIN
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GUIABTP M TIPOMBIBAIOT CTAKAH U OCAmoOK 4—5 pa3 ropssyuM pacTBOpoM 1,5 MoIbL/oM® a30THOW KHUCJIOTEL.
Ocanox ¢ pa3zBepHYTOTro (pMILTPA CMBIBAIOT BOJOM B CTAKAaH, B KOTOPOM IPOBOIUIN OCaKAcHUE, (PUALTP
npoMbIBaOT 10 cM’ Topsdero pacTBopa cepHOU KHCIIOTHI, pa30aBicHHOW 1:4, comepKallero HEeCKOJILKO
KarieJb pacTBOpa IIePeKUCH BOAOPOIA, a 3aTeM BOIOMU.

[IpoMBITBIN (PUIIBTP OTOPACHIBAIOT, 4 PACTBOP BLIIApUBAIOT A0 BAAXKHLIX cojiel. l1locie oxnaxkneHud
106aBIAIOT 8 cM?® pacTBOpa 1 MOIb/IM? COMSTHON KHUCJIOTHI, TIPU MaccoBOi pose cypbMbl 10 0,02 % pacTBop
MIEPEHOCAT B MEPHVIO KOJIOY WU TPALyUPOBOYHVIO TIPOOUPKY BMecTUMOCTLIO 10 cM?, a mpu MaccoBol
nose cypbMbl cBbiltie 0,02 % pacTBOp MEPEHOCIT B MEPHVIO KONOY BMECTHMOCTBLIO 25 ¢M° W JOJNBAIOT A0
METKH PacTBOPOM 1 MOJIb/IM’ CONSTHONM KHUCJIOTEI.

N3Meps10oT aTOMHYIO a0COPOLIMIO CYPbMBI B INDTAMEHM alleTUICH-BO3AVX IIPU AJIMHE BOJIHEI 217,6 nin
231,1 HM mapannesIbHO ¢ TPAaAYUPOBOYHBIMH PACTBOPAMH.

5.3.2. Jlng 6pons, ¢ maccosoil doaetl kpemuusa ceviie 0,05 %

HaBecky OpoH3bI MaccoM 2 I' IMOMEIIAOT B IUIATMHOBYIO YAallIKy U PACTBOPSIOT IIPHU HATPCBAHUU B
20 cM” a30THOM KHUCIIOTHI, paszdasieHHol 1:1, u 2 cM? hropucToBoaAOpOaHON KHCAOThI. [locie pacTBopeHus
noGasigioT 10 cM® cepHOM KHMCIOTHI, paszdasieHHoll 1:1, U pacTBOp BBIMAPUBAIOT 4O TIOABICHUS 6EJI0TO
IBIMA CEPHOM KUCJIOTHI. OCTAaTOK OXJIaXKAalOT, OIIOJACKUBAIOT CTCHKM YalllKid BOAON U BHOBb BBIMIAPUBAIOT
M0 TIOSIBACHUS O€lIoro AbIMa CEpHOM KHUCJIOTBHI. OCTAaTOK OXJAaXKIAalOT, CTCHKM YalllKW OIIOJACKHUBAIOT
20 cM® BOIOBI, HATPEBAIOT PACTBOP, MEPEHOCIT B CTAKAH BMECTUMOCTBLIO 250 cM’, HOJIMBAIOT BOLON IO
oobeMa 50 cMm?, mOGABILIOT 5 ¢M® pacTBOpa A30THOKMWCJIOIO MapraHlia W Jajiee aHAJIN3 TPOBOIAT, KaK
yKa3aHo B1I. 5.3.1.

5.3.3. Ilocmpoenue epadyupoeounoeo epaguxa

B ceMb U3 BOCBMHM CTAaKaHOB BMecTHUMOCTBIO mo 250 cm® momermaror 0.4; 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 u
10,0 cM’ cranmaptHoro pactBopa b. Bo Bce crakanbl 1o6aBagiOT BOALI 10 oobeMa 50 cM?, T0BaABIIOT 1O
5 ¢cM? pacTBOpa A30THOKHUCJIOTO MapTaHLa U Jajiee aHAIU3 TIPOBOAYT, KaK yKa3aHo B 11. 5.3.1. [1o nonyuyeH-
HbIM JAHHBIM CTPOMIAT TPAgyYUPOBOYHDBIN IpapUK.

5.4. O0padoTKa pe3yabTaTOB

5.4.1. MaccoBy1o 105110 cypbMbI (X ,) B IIPOLIEHTAX BRIYHUCIISIOT 110 (POPMYJIE

x, =5 100,
{4
rac C — KOHUCHTpPAaLUW CYPbMBI, HaﬁﬂeHHaﬂ 11O 1paaynpoBoO4HOMY II)(:I(];)PH(Yj F/ CMB;

V' — 00beM KOHEYHOTO PacTBOpa TIPOOLI, CM>;
M — Macca HaBeCKH, T.

5.4.2. AOCONIOTHbBIC pAaCXOXACHUS PE3YIbTATOB MapaLICIbHBIX olpeacIcHU (d — MoKa3aTelIb CXOI1-
MOCTH) HE JOJDKHBI MIPEBHIIATh JOITYCKASMbIX 3HAUYCHWI, TIPUBEACHHBIX B Ta0. la.

(U3menennan peaaknusa, Usm. Ne 2).

5.4.3. AOCONIOTHBIE PACcXOXXKICHHUS Pe3yIbTATOB aHAJIN3a, IMOJYYCHHBIX B ABYX Pa3IMYHBIX Jadopa-
TOPUSIX, WIN ABYX Pe3yJIbTaTOB aHAJIMU3a, MOJYYCHHBIX B OJHOU JabopaTOpUH, HO MPHU PA3INYHDBIX YCIIO-
BUIX (/) — mokaszaTelIb BOCIIPOU3BOJNMOCTH ), HE JOJDKHBI ITPEeBbIIATh 3HAUYCHUU, IPUBEICHHBIX B Ta0J1. 1a.

5.4.4. Konmpoab mounocmu pe3yabmamos aHadAu3a

KOHTpOJIb TOYHOCTH Pe3yIbTAaTOB aHaJAMU3a MpoBOoAAT 1o 1. 2.4 .4.

5.4.3, 5.4.4. (Beeaenn! aonoanureabno, U3m. Ne 2).

6. ATOMHO-ABCOPBLIMOHHbBIY METO/I, OIIPEIEJIEHUS
CYPBMbI (ITPU MACCOBOMU JTOJIE CYPBMDBI ot 0,05 % 1o 0,6 %)

6.1. Cymuoctp MeToaa

MeTon oCHOBaH Ha U3MEPeHUH aOCOPOIIMU CBETa aTOMAMHU CYPbMBI, OOpa3yIOIIUMHICS IIPHU BBSIACHUHA
AHAJIU3UPYCMOTO pacTBOpa B IIaM$ allCTUJICH-BO3IVX.

6.2. Anmaparypa, peaKTHuBbI M1 PACTBOPbDI

ATOMHO-a0COPOIIMOHHBIN CHEKTPOMETP ¢ UCTOYHUKOM M3JIYUYCHUS AJISI CYPLMBL.

Kucnora azorHas no [ OCT 4461.

Kucnora conauag o 'OCT 3118 u pactBops!l 2 1 1 Moab/oM>.

CMech KHWCJ10T, TOTOBAT CJICAVIOLINM OGpElSOMZ O00OBbEM a30THOM KHMCJIOTbI CMEIIWUBAIOT C TPCMA o0Be-
MaMH COJITHOU KMCJIOTHI.
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Kucnora cepHas o 1 OCT 4204.

CyppMma 1o 'OCT 1089 ¢ MaccoBoii nosneii cypbMbI He MeHee 99,9 %.

CTaHoapTHBIA PacTBOP CYPbMbI; TOTOBIT CJeAVIOIIUM obpasoM: 0,25 T cypbMbl pacTBOPSIIOT IIPHU
HarpeBaHUu B 10 cM® CepHOI KHCIOTLI, PACTBOP OXJIAXKIAIOT, Pa30aBISIOT PACTBOPOM 2 MOJIb/IM> CONSTHOMN
KUCJIOTBI, TIEPEHOCIT B MEPHYIO KO0y BMecTUMOCTbIO 500 cM® M mOnAuMBaIOT OO METKH PacTBOPOM
2 MOJIb/IM’ COJSTHOM KUCJIOTHI.

1 em? pactBopa comepxut 0,0005 T cypbMBEL.

6.3. IIpoBenenne anannsa

6.3.1. Hasecky OpoH3bI Maccoi | I TIOMEIIAOT B CTAKAH BMECTUMOCTBLIO 250 ¢cM? U pacTBOPSIOT TIpU
HarpesaHun B 10 cM® cMmecu xucnoT. PacTBop oXnaxKIaroT, IEPEeHOCIT B MEPHVIO KOJIOY BMECTHMOCTDBIO
100 cM® 1 JOIMBAIOT IO METKH PACTBOPOM | MOJIb/IM’ COJISTHON KHUCIOTHI.

N3Meps1oT aTOMHYIO a0COpOLIMI0 CYPbMBbI B INDTAMECHM alleTUICH-BO3AVX IIPU JJIMHE BOJHEI 217,6 nin
231,1 HM mapamiejIbHO ¢ TPaAyUPOBOYHBIMU PACTBOPAMH.

6.3.2. [locmpoenue epadyuposouroeco epaghuxa

B neBaTh U3 gecatu MepHBIX Koid BMecTuMocThIO o 100 eM?® momewator 0,4; 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0
10,0; 12,0 n 14,0 cM® cTaHOAPTHOTO PACTBOPA CYPbMBI M JOJWBAIOT OO METKH 2 MOJbL/IM® PacTBOPOM
COJISHOM KMCJIOTHI.

N3Meps1oT aTOMHYIO abcopOLIMI0 cypbMbI KakK yKa3zaHo B II. 6.3.1. I1lo mony4eHHBIM JaHHBIM CTPOST
TPAIyUPOBOYHBIN I'padpHK.

6.4. O0padoTKa pe3yabTaToB

6.4.1. MaccoByio 1omo cypbMbl (X ;) B IIPOIIEHTaX BBIYHUCIAIOT 110 GOPMYJIE

X, =% 100,
44
rac C — KOHIUICHTpPaLlWAd CYPbMBI, HaﬁﬂeHHaﬂ 11O 1paaynpoBoO4YHOMY I_I)cf’,l(l)I/II{yj r/ CM3;

V' — 00beM KOHEYHOI'O PACTBOPA MPOOEI, CM>;
m — Macca HAaBECKWH, T.

6.4.2. AOGCOTIOTHBIC PACXOXKICHUS PE3YAbTAaTOB MAPALICIbHBIX ONpeacacHNN (d — MoKa3aTeIIb CXOIU -
MOCTH) HE JOJDKHBI MIPEBHIIIATh JOITYCKASMbIX 3HAUYCHWI, TIPUBEACHHBIX B Ta0. la.

(U3menennasa pegakuusa, Usm. Ne 2).

6.4.3. AOCONIOTHBIC PAcXOXOCHUS Pe3yIbTaTOB aHAIM3a, MOJYVYCHHBIX B ABYX Pa3IMYHBLIX JIabopa-
TOPUSX, WIW ABYX Pe3yJIbTaTOB aHAJIM3a, MOJIYYCHHBIX B OJHOU JJAOOpaTOpHUH, HO IIPHU PA3IUYHDBIX YCIIO-
BIIX () — mokaszaTeIb BOCIIPOU3BOJNMOCTH ), HE JOJDKHBI IIPESBbIIIATL 3HAUCHUH, IPUBCICHHBIX B Ta0JI. 1a.

6.4.4. Konmpoae mounocmu pe3yabmamos anaiu3a

KOHTpOJIb TOUHOCTH Pe3yabTATOB aHAJIN3a IPOBOAMIT 110 11. 2.4 .4.

6.4.3, 6.4.4. (Beeaennl nonoanureabno, Msm. Ne 2).
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5. CCbIUIOYHbIE HOPMATUBHO-TEXHUYECKHUE 1OKYMEHTDbI

OobosHaueHnue HI/, Ha Homep pazngena, 1mmyHkKra, Oobo3HaueHue HT /1, Ha Homep pazzgena, mmyHKTa,
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