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M EXTOCYITAPCTUBEHH B # CTAHIDAPT

®EPPOCWINIINN
Mertoapl onpeaeeHNs A TIOMAHKS

Ferrosilicon. Methods for determination of aluminium

Hara sBegenns 2002—07—01

1 Ob6nacTh npuMeHeHUst

Hactosimuii cranmapT ycTaHaBiIMBaeT METOIbI ONpeAcsieHUsT aTlOMUHMS B (DEppOCUIMIIMU: aTOMHO-
abCcopOLMOHHBII (Ipy MaccoBoii mose amoMuHus ot 0,05 % mo 5 %), doToMerpuueckuii (IIpu MacCOBOi
none amoMunust ot 0,02 % no 0,05 %) n KOMILIEKCOHOMETPUYESCKUI (IIPU MACCOBOM J0JI€ aTIOMUHMS OT
0,5% no 5 %).

Horryckaercs orpeneicHe aTlOMIHUS 110 METOANKE, TIPUBEACHHON B TIPUJIOKEHUN A.

2 HopmatuBHBIE CCHLIKH

B HacTosI1IIeM cTaHgapTe MCITOJIB30BAHbI CCHUIKM Ha CJIEIYIOIINE CTAHAAPTHI:

I'OCT 61—75 Kucnora ykcycHast. TexHU4YeCKME YCIOBUS

T'OCT 199—78 Hatpuii yKCyCHOKUCIbBIN 3-BOAHBIN. TeXHUUECKUE YCIOBUS

I'OCT 3117—78 AMMOHMI YKCYCHOKMCIIBINI. TeXHUYECKHE YCIOBUS

I'OCT 3118—77 Kwucnora congHast. TexHudeckre yCiaoBUsS

I'OCT 3760—79 Ammwnak BomHbIi. TeXHWYECKUE YCIOBUS

I'OCT 4204—77 Kwucnora cepHasg. TexHn4YecKue yCJIOBUS

I'OCT 4221—76 Kanuii yriaekuciaslii. TeXHudeckue yCaoBUSs

I'OCT 4233—77 Harpuii xjaopucthiii. TexHuyeckue yCIoBUs

I'OCT 4328—77 Harpus rugpookuch. TexHuueckue yCIoBUS

I'OCT 4461—77 Kucnora azorHas. TeXHUYeCKHUE YCITOBUS

I'OCT 4463—76 Harpwuit propucteiii. TexHUYeCKHE YCIOBUS

I'OCT 5823—78 IIMHK yKCYCHOKMCJIBIA 2-BOAHBINA. TeXHUYeCKne yCIOBUS

I'OCT 5962—67* CrmpT 3TWIOBBIA peKTU(PUKOBAHHBIN. TeXHNYeCKNe YCIOBUS

I'OCT 7172—76 Kanuii mupocepHOKUCIIbIA

I'OCT 9656—75 Kucnora 6opHas. TexHU4ecKue yCITOBHS

TI'OCT 10484—78 Kucnora ¢proprcroBogoponHas. TexHnyeckue yCcaoBUs

I'OCT 10652—73 Comnp nuHarpueBasd sTmwieHauaMuH-N, N, N’,N’-TeTpayKcyCcHOI KUCIIOThI 2-BOI-
Has (TpuiioH B)

I'OCT 18300—87 CrnupT 3TWIOBBINA peKTU(PUKOBAHHBIN TeXHUYeCKUi. TeXHUUeCcKne yCIOBUS

I'OCT 24991—81 ®eppoxpoM, GHeppOCHINKOXPOM, (peppocHnLnii, GpeppocuTnKoMaprael, dep-
poMapraHell. MeToabl 0TO00pa U MOATOTOBKHU MPOO JJIsI XUMUUECKOT0 U (DU3UKO-XUMUYECKOTO aHAIN30B

I'OCT 28473—90 YyryH, ctanb, (peppoCILIaBbl, XpOM, MapraHell MeTauimdeckue. O01mne TpedoBa-
HUSI K METOJaM aHaju3a

3 OOmmue TpedOBaHHUS
3.1 O6mme TpeboBaHus K MeTonaM aHainm3a — 1o I'OCT 28473.

3.2 JlabopatopHas npoba HOKHA OBITh MPUTOTOBJIEHA B BHUE ITOPOIIKA MAaKCUMAJIbHBIM Pa3MepoOM
gactulr 0,16 mm o T'OCT 24991.

*Ha teppuropuu Poccuiickoit ®eneparuu neiicreyer TOCT P 51652—2000.

W3nanue odunmanbHoe
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4 ATOMHO-a0COpPOLIMOHHBIN MeTOx

4.1 CyuHocTh MeTOIA

MeTon ocHOBaH Ha M3MEPEHUM aTOMHOI aOCOpOLMM aIIOMUHUS B TUIAMEHHU 3aKHUCh a30Ta-alleTUJIeH
npu aavHe BojHbI 309,3 HM. ATOMU3AILMIO TIPOBOISIT U3 COJISTHOKHUCIIBIX PACTBOPOB.

4.2 Anmaparypa, peakTHBbI H PACTBOPBI

ATOMHO-a0COPOLIMOHHBIN CIIEKTPOMETP CO BCEMU MPUHAIIEKHOCTIMU.

Kuciora aszorHas mo I'OCT 4461.

Kucnora ¢ropucroBomoponnas no 'OCT 10484

Kucnora xJopHasi INIOTHOCTBIO 1,5 T/cMm3.

Kwucnora comgnasg mo 'OCT 3118 u pactBopsr 1:1, 1:50.

XKene3o Metauinyeckoe.

PactBop xene3a 20 r/mm3: 20 T Keje3a pacTBOPSIIOT MPU HarpeBaHUM B 40 cM3 coJSHON KUCIOTHI,
NPWIMBAIOT 5 cM3 a30THOM KUCJIOTBI, paCTBOP KUTMATAT A0 YAAJTEHUsI OKCUIOB a30Ta. OXJIakIeHHbI PACTBOP
MEPEeHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO 1 M3, IONMBAIOT 10 METKU BOJOI M MepeMellBalorT.

Kammit yrmekucienii mo F'OCT 4221.

Kwucnora 6opHast o T'OCT 9656.

CMech Ui CIJIaBAeHMS: 3 YacTH YIJIEKUCIOro Kajus, MpeaBapuTesIbHO pacTepToro B dapdopoBoii
CTYIIKE, CMEIIMBAIOT C 1 YacThlo OOPHOI KUCIOTHI U TIIATEIbHO MepeMEeIMBAIOT.

ATIOMUHWIA METAJUIMYECKUNA.

CraHaapTHbIE PaCTBOPHI ATIOMUHMUSI.

PactBop A: 1,0000 T aTOMUHMS pacTBOPSIOT MPU HarpeBaHUM B 50 cM3 pacTBOpA COMSTHOM KMCIIOTBI
(1:1) c nobaBneHueM 4—5 Karnejlb a30THOW KUCIOTHI. PACTBOp KUTISTAT 10 yaajleHusl OKCUAOoB a3oTta. ITocie
OXJIAXJIEHUsI PacTBOP TEPEHOCIT B MEPHYIO KOJIGY BMECTUMOCTbIO 1 AM3, NOonMBalOT BOMON 1O METKU U
repeMellnBaloT.

MaccoBasi KOHLIEHTpalMsl alloMUHUs B pacTBope A pasHa 0,001 r/cm3.

Pacteop B: 10,0 cM3 pacTBopa A mMoMmelnaloT B MEPHYIO Koiby BMecTUMOCTbio 100 cM3, nomuBaioT
BOJIOI 1O METKU U TMepeMelInBaloT.

MaccoBasi KOHLEHTpalMs aTloMUHUs B pacTBope b paBHa 0,0001 r/cm3.

4.3 IIpoBenenne anaim3a

4.3.1 Hasecky nmpo0Obl, 0TOOpaHHYIO COINIACHO Tabimiie 1, momeiaoT B (hTOPOILIACTOBBINA CTaKaH WX
YalIKy U3 IIATUHBI WK CTEKJIOYIepoaa, mpuinBaioT 10 cM3 hToprCTOBOAOPOIHOI KUCIOTHI, TPUGABIISIOT
OCTOPOXXHO TI0 KATUISIM a30THYIO KUCJIOTY JO MpEKpAlLleHus] OYpHOI peakuuy U 5 cM3 B U3GBITOK. 3aTeM
npuwnBaioT 10 cM? XJI0pHOI KMCIOTH ¥ BBIAPUBAIOT Aocyxa. Colu pacTBOPSIIOT IIPU HATPEBAHUU B 5 cM>
cossiHOit Kucaothl ¥ 20 cM3 Boabl. PacTBOp (DUIBLTPYIOT uepe3 MIOTHBIA (DUIBTP U OCaZoK Ha (DUILTPE
MPOMBIBAIOT 5 — 7 pa3 ropsyeil BOIOM.

@UILTP ¢ OCATKOM ITOMEIIAIOT B TUIATUHOBBIN THUTEJIb, BBICYIIMBAIOT, O30JIAIOT U MPOKAIMBAIOT IIPU
temreparype 600 — 700 °C mo mosiHOro BeiropaHust yriepoaa. K ocrarky mpubapissioT 1 © cMecu it
CIUTaBJCHUSI U CIUIaBJsSIIOT npu Temmneparype 950 — 1000 °C B teueHue 5 — 10 MuH. Turenb oxjiaxmaalor,
I1aB BbillenaunBaioT B 10 cM3 pacTBopa consiHoi KucaoThl (1:50) 1 0GbeAMHSIOT ¢ (PUIBTPATOM, KOTOPbIit
MpeIBapUTEILHO BHIMAPUBAIOT 10 oobeMa 20 — 30 cm3.

OObeIMHEHHBIM PacTBOpP IIEPEHOCAT B MEPHYIO KOJOy (corimacHo Tabiuie 1) monamBaloT BOOOK OO
METKHU 1 TIepeMeITNBaroT.

Tao6numa 1

M PazbaBnenue Macca amomunust B | CTaHZapTHBIN
accoBast 10JIsI Macca HaBecKH O0BeM CTaHAAPTHOTO
amomMunus, % MpoOkI, T pacTBopa aTOMM3NPYEMOM PacTBop pacTBopa, cM
’ ’ npoobI, CM pacTtBope, Mr AUTIOMUHUS ’
Ot 0,02 mo 0,1 BxiIOU. 0,5 50 0,1—0,5 b 1,0—-5,0
Cs.0,1 » 0,5 » 0,5 100 0,5—2,5 b 5,0—25,0
» 0,5 » 1 » 0,2 100 1—2 b 10,0—20,0
» 1 » 5 » 0,1 100 1-5 A 1,0—5,0
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ATOMHYI0 a0COpPOLINIO ATIOMUHMS U3MEPSIOT IIapalIe]IbHO B paCTBOPaX MPOOKI, KOHTPOJILHOTO OIKITA,
pacTBOpax I ITIOCTPOSHUS TpagynpOBOYHOTO TpadmKa, pacTBOpPEe CTaAaHAAPTHOTO 00pa3iia IMpH IJIMHE BOJTHBI
309,3 HM B IJIaMeHU 3aKUCh a30Ta-aleTUIICH.

4.3.2 Tlocse BBlYMTaHUS 3HAUYEHUST aTOMHOI a0COpPOIIMU pacTBOpa KOHTPOJIBHOTI'O OIbITA U3 3HAYEHMUST
pacTBopa IMpoObl HaXOMAT MAacCOBYIO NOJIO allOMMHUS B MpobOe METOAOM CPaBHEHUsI CO CTaHAAPTHBIM
00pa3IoM ¢ XUMUIECKIM COCTABOM, COOTBETCTBYIOIINM TPeOOBAaHMSIM HACTOSIIETO CTaHAapTa, WIM METO-
JIOM TPagyrMpOBOYHOIO rpa¢uka, Wil METOIOM I100aBOK.

[Ipn mpyMeHEeHNN MeToma CpaBHEHMST HAaBECKy CTaHIAPTHOTO 0Opaslia MPOBOMAT Yepe3 BCe CTaauu
aHajaM3a, Kak yka3aHo B 4.3.1.

ITpu npuMeHeHUr MeToAa IPadlyMpOBOYHOrO rpaduka B psiJi CTAKaHOB MTOMENIAIOT PacTBOP XkeJie3a B
KOJINYECTBE, COOTBETCTBYIOLIEM €ro COJAEPXKaHUIO B MPOOe, CTAHIAPTHBIA PacTBOpP aJIOMUHUS, COTJIACHO
tabnuue 1. B onuH cTakaH cTaHAAPTHBIA pacTBOP allOMUHMS He momenjaloT. Bo Bce cTakaHbl MOMEIAIOT
no 10 cM3 XJIOpHO#1 KUCIOTH U 1ajee TOCTYIAIOT, KaK yKa3aHo B 4.3.1.

I'pamynpoBOYHBIN TpadWK CTPOAT MO pe3yiabTaTaM, ITOJIYYEHHBIM II0CJie BBIYMTAHMS 3HAYCHMS
abcopObuMKM pacTBOpa, HE CoOHepKalllero CTaHAAPTHBIA PAcTBOp aJIOMUHUS, U3 3HAYEHMN abcopOLuu
pPacTBOPOB, COAEPXKAIMX CTAHIAPTHBIA pacTBOP, M COOTBETCTBYIOIIMM UM MaccaM aJlOMUHUSL.

IIpu nmpuMeHeHnM MeToma 0OABOK K HAaBECKE MPOObI TOOABISIOT TaAKOE KOJIMYECTBO CTaHAAPTHOIO
pacTBopa alIOMUHUsSI, YTOObI 3HaUYeHUE abcopOLMU pacTBOpa MpoObl C J00ABIEHUEM CTaHAAPTHOTO
pacTBopa alIOMUHUSI COCTAaBIISIO He Oosiee NBYXKPAaTHOTO 3HA4YeHHUs aObCOpOLMM pacTBopa IIPOOBI U
HaXOOWJIOCh B JIMHEWHOM IMAITa3oHe TpamyrpoBOYHOrO rpaduka. Jlamee aHaan3 MpoBOIST, KaK YKa3aHO B
4.3.1.

4.4 OOpaboTKa pe3yabTATOB

4.4.1 MaccoByo mono amoMuHus X, %, oIlpeneisieMyld METOIOM CpaBHEHMS, BBIYUCISIOT I10
dopmyne

_ A (D— D) )

* D2_D1 ’

rae A — aTTecToBaHHOE 3HAUEHHME MACCOBOIL JIOJTV aJTIOMUHUS B CTaHIapTHOM obpasie, %;
D — 3HayeHMe aTOMHOI abcopOIMM pacTBOpa IPOOHI;
D — 3HaueHue aTOMHOM abcopOLMU pacTBOPa KOHTPOJIBHOTO OIBITA;
D, — 3HaueHue aTOMHOM abcopOLMU pacTBOPa CTaHAAPTHOIO obpasua.

4.4.2 MaccoByo nomo amoMuHust X|, %, onpenensieMyld METOIOM TIpalyMpOBOYHOro rpacduka,
BBIYMCIISIOT IO (popMyJie

X =21 100, )

e m;— Macca aJlOMUHMS, HallleHHas 110 TPaIyMpOBOYHOMY IpaduKy, T;
m — Macca HaBeCKH TpOOHI, T.

4.4.3 MaccoBylo 100 aTloMUHUs X5, %, onpesiesieMyto METOIOM 100aBOK, BEIYMCIISIOT IO (hopmyJie

my (D — D))

m D= Dy (3)
By Dm0

X2 =
TOe m, — Macca aJIIOMHUHMS CTaHIAPTHOIO PacTBOpa, NOOABIEHHAS K IIPOOE, T;
D — 3HaueHme aTOMHON aOcoOpOLMU pacTBopa IIPOOBI Oe3 mo0aBIeHUSI CTAaHIAPTHOIO pacTBOpa
AJIIOMUHUS;
D, — 3HaueHue aTOMHOH abCcOPOLUU PACTBOPAa KOHTPOJILHOTO OIIBITA;
D; — 3HayeHne aTOMHOR aOcopOLMM pacTBOpa IIPOOBI C HOOABJIEHUWEM CTaHAAPTHOIO PacTBOPA
ATTIOMUHUS;
m — Macca HaBeCKU TpoOBblI, T.

4.4.4 HopMbl TOUHOCTH X1 HOPMATUBBI KOHTPOJISI TOUHOCTH OIIPENeJICHUS MAaCCOBOM JOIM aTIOMUHUS
NPUBENEHBI B TAOIMLIE 2.
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Tab6numa 2
B nmponenrax

IMorpemi- JlommyckaemMoe pacxoxXIeHue
HOCTb pe-
MaccoBast 10151 ALOMUHUS 3yJib- NIBYX CPEeIHUX NIBYX Tpex pe3yJIbTaTOB aHAJIN3A
TaTtoB pe3yibTaTOB aHAJIM3a, | MapajUleJbHbIX | Mapa/UleJIbHBIX | CTaHIApTHOIo odpaslia
aHajm3a BBITTIOJTHEHHBIX B oIpeleJIieHUI | ompeaeIeHuin 1 aTTeCTOBAHHOTO
A PasIUYHbIX YCIOBHUSIX, d, d, dy 3HAYCHMS O
Ot 0,02 no 0,05 BkiIOU. 0,009 0,011 0,009 0,011 0,006
Cs. 0,05 » 0,1 » 0,017 0,021 0,017 0,021 0,011
» 0,1 » 0,2 » 0,03 0,04 0,03 0,04 0,02
» 0,2 » 0,5 » 0,05 0,06 0,05 0,06 0,03
» 0,5 » 1,0 » 0,06 0,08 0,07 0,08 0,04
» 1,0 » 2,0 » 0,09 0,11 0,09 0,11 0,06
» 2,0 » 5,0 » 0,14 0,18 0,15 0,18 0,09

5 ®oromerpuyecKuii METO

5.1 Cymmnoctb MeToaa

Meton ocHOBaH Ha 00pa30BaHMM KOMITIEKCHOTO COEAMHEHUS ATIOMUHUS C ATIOMUHOHOM W M3Me-
PEHUU €TO ONTUYECKON TUIOTHOCTH.

Meluawoliee BIUSIHUE TPEXBAJICHTHOIO Kejie3a YCTPaHSIOT BOCCTAHOBJEHUEM €ro ackopOMHOBOM
KHUCJIOTOM.

5.2 Anmapartypa, peakTHUBBI U PACTBOPbI

CrnekrpodoroMmeTp win (HOTOIIEKTPOKOIOPUMETD.

Kwucnora aszornas mo 'OCT 4461 u pacrsop 1:1.

Kucnora ¢propucroBomopongnas mo 'OCT 10484.

Kucnora cepnas mo 'OCT 4204, pactsop 1:1.

Kwucnora comgnasg mo 'OCT 3118 u pactBopsr 1:1, 1:4 u 1:100.

Kwucnora ykcycnas o 'OCT 61.

Kucsora ackop61HOBasl, CBEXXENPUTOTOBIEHHBII pacTBop 20 1/mM3.

Kanmit mupocepHokucnbiit mo 'OCT 7172.

Ammmuaxk BogHbiin mo 'OCT 3760, pacrop 1:1.

Harpnit ykeycnokucasiii mo F'OCT 199.

BydepHslit pactsop ¢ pH 4,7: 6,8 I yKCyCHOKUCIOro HaTpysi pacTBopsiioT B 100 cM3 BoIbl, 106aBISIOT
3 cM3 yKCYCHOI1 KMCIIOTBI, pa36aBiIsiioT Bojaoii 10 1 aM3 U mepeMelnBalor.

XKene3o Metauinyeckoe.

PactBop xenesa 10 r/aM3: 5 T MeTaIMuecKoro xenesa pacTBopsioT B 100 cm3 pacTBopa a30THOI
KUCIOTHL. OXJTaXAAI0T U PACTBOP IIEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIGY BMECTUMOCTBI0 500 cM3, TOMUBAIOT 10 METKI
BOJOM U MEpEeMEIINBAIOT.

AJIOMMHOH, pacTBOp 1 I/IM3, TOTOBAT 3a CYTKU JO IPUMEHEHUS U XpaHST He Gomee 10 cyT.

ATIOMUHWIA METAJUIMYECKUNA.

Crangapthbiii pactBop amoMuHus: 0,1000 T MeTauIMYeCcKOTo aJlOMUHMSI pacTBOPSIIOT IIPU HarpeBa-
Hun B 20 cM® pactBopa cosstHOi kucaoTsl (1:1) ¢ mo6aBneHneM 4—5 Kamenb a30THON KHUCIOTHL 3aTeM
no6apisior 10 cM3 pacTBopa cepHOit KMCIOTHI M BBITAPMBAIOT JI0 BbIEIEHUS MApOB cepHOit KUcaoThl. Conn
pacTBopstioT B 50 cM? Bombl Mpy HarpeBaHuu. Ilocie oXIaxaeHUsl pacTBOP MEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY
BMECTUMOCTBIO | M3, IOMMBAIOT BOIOI 10 METKM M MEePEMEINBAIOT.

MaccoBasi KOHLEHTpalMs aTlOMUHUS B pacTBope pasHa 0,0001 r/cm3.

5.3 IIpoBenenne aHajm3a

5.3.1 HaBecky mpoObI, OTOOpaHHYIO COTIJIaCHO TaOjuile 3, IOMEILIAIOT B CTEKJIOYIVIEPOAHYIO WA
IIATMHOBYIO YAIIKY, TPWIKBaoT 10 cM3 (pTOPUCTOBOIOPOIHOI KUCIOTBI, OCTOPOXKHO 0 KAIlIM J106aB-
JISIOT a30THYIO KUCJIOTY JI0 peKpalleHus 6YpHOil peakuuu 1 5 cM3 B u36bITok. [Tpummpaiotr 5 cM3 pacTsopa
CEPHOM KMCJIOTHI ¥ BHITIAPMBAIOT IO BBIACIICHUS TTApOB cepHOIM KUCIOTHI. [1oce oxmaxkmeHusT CTeHKY YalllKy
OOMBIBAIOT BOJOM M BBINAPUBAIOT PACTBOP AOCyXa (IO MOJHOTIO yAaJeHUs IIapoB CEPHOM KMCJIOTHI).

Mocie oxJaxAeHUs B yalIKy mpuinBaioT 20 cM3 pacTBopa comstHoit kuciotsl (1:1), 10 cM3 ropsueii
BOJIbl I PACTBOPSIIOT COJIM MPU HarpeBaHUU.

4
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Tao6nuoma 3

MaccoBast 10ys anoMuHusi, % Macca HaBecku npoobl, T Pas6apnerne pac}TBopa Obrem bactsopa 3
poobl, cM ACKOPOMHOBOI KUCIIOTbI, CM

Ot 0,02 mo 0,05 BxITIOY. 0,5 50 5

Cs. 0,05 » 0,1 » 0,2 50 2

» 0,1 » 03 » 0,1 50 2

» 0,3 » 0,5 » 0,1 100 2

PactBOp MibTpyIOT Yepe3 IUIOTHBIN (DUIBTP B MPUCYTCTBMM HEOOIBILIOr0 KOJUYECTBA 0€330JIbHOM
bunpTpobyMaxkHoit Macchl. OcamoK KOJIMYECTBEHHO IEPEHOCAT Ha (UIBTP W IPOMBIBAIOT €ro 5—6 pa3
TOPSTYMM PacTBOPOM coJjistHOM KucaoTel (1:100), cobupast ¢puiabTpaT U IPOMBIBHEIE BOALI B KOHMYECKYIO
KOJIGY BMECTUMOCTBIO 250 cM3.

@OWIBTP ¢ 0CAIKOM ITOMEIIAIOT B TJIATMHOBBIN TUTEJTb, BEICYIIIMBAIOT, O30JISIIOT W MPOKAJIMBAIOT TIPU
temnepatype 700 — 800 °C mo mosiHOro BBITOpaHMs ymiepoma. OcCTaToK B THUIVIE IOIUIABISIOT C 2 T
npocynbdara Kanusi npu Temmepatype 700 — 750 °C. IlnaB oxIaxmaioT U BblenaunBaioT B 50 cm3
ropsiueii Boawl. PacTBop ¢GMIBTPYIOT Yepe3 (UIBTP CpeaHeidl IIOTHOCTH, (DMJIBTP IPOMBIBAIOT 5—6 pa3
ropstueii Bomoi, cobmpas GUIbTpaT U MPOMBIBHBIE BOIBI B KOHMYECKYIO KOJIOy, B KOTOPOI HAXOIMTCS
OCHOBHOI pacTBOp.

PacTtBOp BbIMapuBaioT 10 0obeMa 20 — 30 cM3, 0XJI1aKIAIOT, IEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOC-
THIO COTJIaCHO Tabsulie 3, JOJMBAIOT JO METKW BOAOW M MEpeMelInBaloT.

5.3.2 B mBe MepHble KOJObI BMECTMMOCTbIO To 100 cM3 OTOMpaloT alMKBOTHBIE YacTH PacTBOPA,
paBHble 5,0 cM3, MPUIMBAIOT PACTBOP ACKOPOGMHOBOI KHMCIOTBI COMIACHO TaGulle 3 M TepeMelInBaloT.
Jo6apnstior o 10 cM3 BoABI M HEWTPAIM3YIOT PACTBOPOM aMMMAKa 0 CUPEHEBOTO WM CBETI0-KOPHUHE-
BOTO 1IB€Ta pacTBopa (WIM KOHTPOJb BeayT Ha pH-meTpe mo pH 4,7). 3arem nipu0OaBIIsSiIOT IO KaIUISIM P
MIOCTOSIHHOM TIepPEeMEIINBAHUY PaCTBOP COJSIHOM KUcoThl (1:4) mo obecuBeunBaHust pacTBopa, mo 30 cm>
6ydepHoro pactBopa, 1o 20 cM3 BOABI U IepeMeLINBaloT. B omHy 13 MepHBIX K016 mpuiuBawoT 2,0 cm3
pacTBopa alloOMUHOHA, 00€ KOJI0bI JOJUBAIOT 10 METKU Oy(EepHBIM PAaCTBOPOM M MEPEMEIINBAIOT.

OnTuyecKyro INIOTHOCTh pacTBOpa n3MepsioT yepe3 40 MuH Ha crieKTpoOTOMETpe MPH JUIMHE BOJTHEI
530 HM MM (HOTOIIEKTPOKOJIOPUMETPE B OOIACTH CBETOIMPOITyCKaHus oT 510 1o 560 HM.

B xauectBe pacTBopa cpaBHEHUsI TIPUMEHSIIOT BTOPYIO aJIMKBOTHYIO YacTh pacTBOpa ¢ no0aBIIeHHEM
BCEX PEaKTHBOB, 32 MCKITIOUEHNEM pacTBOpa aTlOMHMHOHA.

IMoce BeMUTAHMS 3HAYEHMS ONTUYECKON TIOTHOCTH PAacTBOpa KOHTPOJILHOTO OITBITA M3 3HAYCHMS
OINTUYECKOU TUIOTHOCTM pacTBOpa MPOObI HAXOASIT MAacCOBYIO JOJIIO alOMUHMSI METOJOM CPaBHEHUS CO
CTaHJAPTHBIM 00Pa3LIOM C XMMUYECKUM COCTAaBOM, COOTBETCTBYIOIIMM TPEOOBAHUSIM HACTOSIIIETO CTaHIap-
Ta, WX METOJOM IpalyrupOBOYHOro rpaduka.

5.3.3 IlocTpoeHue rpasydpoBOYHOTO IpadrKa

B MSITh M3 LIECTH CTEKIIOYIIIEPOAHBIX WM TUIATMHOBBIX Yalrek nomewanot 1,0; 1,5; 2,0; 2,5 u 3,0 cm3
CTaHJAPTHOIO pacTBOpa allfoMUHMSA, 4To cooTBercTByeT 0,00010; 0,00015; 0,00020; 0,00025 1 0,00030 r
amoMuHus. Bo Bce yaniku momMenaloT pacTBOP Kejie3a B KOJIMYECTBE, COOTBETCTBYIOIIEM €TI0 COAEPKaHUIO
B 1poGe, mo 10 cM3 GTOPUCTOBOIOPONIHOI KUCTOTHI, 5 cM3 a30THOI KUCIOTHI, 5 cM3 pacTBOpa cepHOit
KHCJIOTBl M BBITIAPUBAIOT MO BBIAEICHUS TAPOB CEPHOM KMCIOTHL. [locie oxmakmeHWs CTeHKU dallek
OOMBIBAIOT BOIOM U BBINIAPMBAIOT PACTBOPHI 1OCYXa (0 MOJHOTO YAAJIEHUs IapoB cepHOil KucyoThl). [Tocie
OXJIAXKIEHUS B YalIKy TprimBaioT mo 20 cM3 pacTBopa comstHoit kuciotsl (1:1), 10 cM3 ropsiueit Bompl u
PacTBODSIIOT COJMM TIPY HATPEeBAHMU. PacTBOPBI MEPEHOCST B MEpHBbIE KOJIOBI BMECTUMOCTbIO 50 cM3,
JOJIMBAIOT IO METKM BOHOW M ITepeMEeIlNBAIOT.

W3 Kaxmoil Konbbl OTOMPAIOT ATMKBOTHYIO 4YacTb PAcTBOpa, paBHYIO 5,0 ¢M3, B MEpHYIO KOJIOY
BMecTUMOCTBIO 100 cM3, mpumBaoT 2 ¢M3 pacTBOpa acCKOPOMHOBOI KHCIOTHI M Jajiee MOCTYMAoT, KaK
yKazaHo B 5.3.2.

B xauecTBe pacTBopa CpaBHEHMSI IPUMEHSIOT pacTBOp, HE COAEpKAIIWi CTAaHZAPTHOTO PacTBOpa
ATIOMHUHUS.

ITo mosiyyeHHBIM 3HAYEHUSIM ONTUYECKHUX TUIOTHOCTEN PacTBOPOB M COOTBETCTBYIOIIMM UM MaccaM
ATIOMMHUS CTPOSIT TPaLyMPOBOYHBIN I'paduk.

5.4 O6paboTka pe3yabTaToB

5.4.1 MaccoByo fomo amomMuHus Xz, %, onpeienseMyl0o METOIOM CPaBHEHMsI, BBIYUCISIOT TI0
dopmyne
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Yo — A (D— D)) C))
37 T npn __n >
D, =D,
A
rme A — arTecTOBaHHOE 3HAYEHME MACcCOBOM MOJIM aTIOMUHUS B CTaHIApTHOM obpasie, %;
D — 3HaYeHMe ONTUYECKOM IUIOTHOCTH pacTBOpa IIPOOHIL;
D| — 3HaueHUe ONTUYECKOM TUIOTHOCTU PACTBOPA KOHTPOJILHOTO OIBITA;
D, — 3HaueHue ONTUYECKOI TUIOTHOCTU PacTBOPa CTAHAAPTHOIO oOpasua.
5.4.2 MaccoByo nomo amoMuHus X, %, ONpenessseMyl0 METOIOM TIPalyupoBOYHOro rpaduka,
BBIYMCIISIIOT IO (hopMmyJie

X, =21 100 ©)
m b

[e m; — Macca aJIOMHMHM, HAliIeHHasl 110 TPafyrupoOBOYHOMY rpaduKy, T;
m — Macca HaBeCKHU IPOOBI WJIM Macca HaBECKM, COOTBETCTBYIOIIAS aJMKBOTHOI YacTH pacTBOpa
poOkI, T.
5.4.3 HopMbl TOUHOCTH M HOPMATUBBI KOHTPOJISI TOYHOCTH OIpeneeHs MacCOBOM JOJIU aTIOMUHMS
MpUBEAEHBI B TAOIMIIE 2.

6 KommiekcoHoMeTpUYeCKHii MeTOJ

6.1 CymHocTh MeTOna

Meton ocHOBaH Ha OOpa3OBaHUM KOMILJIEKCHOIO COEIMHEHUS] aJIOMWHMSI C HATPUEBOH COJIbIO
STUJIEHAMAMUHTETPAYKCYCHOM KMCIIOTHI (TpUJIOHOM B) ¢ mocieayonmMm pa3pylieHueM 3TOro COeNMHEHMS
dToprmom HaTpusl. DKBUBAJIEHTHOE KOJMYECTBO BBIICIMBIIETOCS TPHIIOHA b TUTPYIOT pacTBopoM areTara
IMHKA B TIPUCYTCTBUM MHOWKATOPAa KCWJICHOJIOBOTO OopaHxkeBoro. OT MeIIalonx 3JIEMEHTOB aJTFOMUHUM
OTIEJISTIOT THAPOKCUIOM HATPUS.

6.2 PeakTuBbBI H PACTBOPBI

Kwucnora comgnasg mo 'OCT 3118 u pactBopsr 1:1, 1:10 m 1:100.

Kwucnora asornas mo 'OCT 4461.

Kucnora cepnas mo 'OCT 4204, pactsop 1:1.

Kucnora ¢propucroBomopongnast mo 'OCT 10484.

Kwucnora 6opHast o T'OCT 9656.

Kwucnora ykcycnas o 'OCT 61.

Ammuak BoaHbiii mo 'OCT 3760.

Kanmit mupocepHokucnbiit o 'OCT 7172.

Kene3o MeTayumyeckoe.

Harpus ruapooxuck mo FTOCT 4328, pactsop 250 r/am3. PacTBop XpaHAT B Mocy/e U3 MOJUITUIEHA.

AmMonmii ykcycHokucaslii mo 'OCT 3117.

Conp nuHatpuenas stuiaeHauaMuH-N, N, N’ N’-TeTpayKCyCHOM KHUCJIOTHI, 2-BogHas (TpwioH b) mo
T'OCT 10652, pactsop 0,025 monb/am3: 9,31 r tpusiona b pacteopsitor B 300 cm3 Bozbl. PacTBop duibTpyioT
B MEPHYIO KOJIOY BMecTUMOCTbI0 1 aM3. OUIBTp MPOMBIBAIOT 2—3 pasa BOHOi M oTOpackhBaloT. PacTBop
JIOJIMBAIOT IO METKM BOHOW M ITepeMEeINBAIOT.

Harpmii xsmopucteiii mo T'OCT 4233.

Harpuit dropuctsiit mo TOCT 4463, pactsop 35 r/am3. PacTBOp XpaHST B MOCYyAe U3 MOJIUATHICHA.

Bydepnslit pactsop (pH 5,5 — 5,8): 500 I yKCYCHOKHMCIOTO aMMOHMSI pacTBOPSIIOT B | AM3 BOMIbI,
no6apisior 30 cM? YKCyCHOI KUCIOTBI U NepeMeLInBaloT (KOHTpoib o pH-MeTpy).

Crupr stmioBbiid pektudnkoBadHblii mo F'OCT 5962 wnu o TOCT 18300.

®deHondTANENH, UHINKATOP, CIMPTOBOI pacTBop 10 r/mm3.

KcuneHonoBbIi opaHXeBblil, THAMKATOP.

CwMech uHaukatopHas: 0,1 © KCHJIEHOJOBOTO OPaHXEBOro pacTUparoT B cTyrnke ¢ 10 r xjopuctoro
HaTpusl.

AJTIOMUHUI METAUIMYECKHIA.

CraHgapTHbI pacTBop amoMuHus: 1,0000 T aTOMMHUSI PacTBOPSIIOT TpH HarpeBaHuM B 50 cm3
pacTBopa coiisiHOM KucaoThl (1:1) ¢ moGaBieHneM 4—5 Kamejab a30THOM KMCJIOTHL. PacTBOp KMUIIATIT HO
yIaJTeHs OKCUIOB a30Ta. [1ocie oXJIaxkaeHNs pacTBOP MEPEHOCST B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO 1 M3,
JOJIMBAIOT IO METKM BOIOW M ITepeMeIlNBAIOT.

MaccoBasi KOHLIEHTpaLUs aIIOMUHNS B pactBope paBHa 0,001 r/cm3.
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[InHK MeTamMuecKWii MU MUHK YKCYCHOKMCBINA 2-BogHbii o 'OCT 5823.

PactBop umHka: 1,63 r uuHKa pactBopsioT B 20 cM3 pacTBopa cosstHoit kucaotsl (1:1) ¢ noGaBieHreM
2—4 Karejb a30THOI KUCJIOThI M BbINIApMBAIOT PAaCTBOP A0 CUPOMOOOPA3ZHOI0 COCTOSIHUS. 3aTeM MpubaB-
asiot 100 cM3 BObI, HarpeBaloOT A0 TOJHOIO PacTBOPeHUs cojeil M oxiaxaaloT. Ilpubasnsior 25 cm3
6ydepHOro pacTBopa, MepeHOCsAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTbIO 1 IM3, M0MBAIOT BOOI 10 METKM U
repeMellnBaloT.

Wmu: 5,47 r YKCYCHOKMCIIOTO LIMHKA pacTBOpsiioT B 500 cM3 Bombl, mpubassior 25 cm? GydepHoro
pacTBopa. PacTBop mepeHocAT B MEpPHYIO KOOy BMECTUMOCTBIO 1 IM3, MOAMBAIOT 1O METKM BOMOH U
ITepeMeIlnBaIOT.

MaccoBylo KOHIIEHTpAlLMIO pacTBOpa IIMHKA YCTAaHABIMBAIOT IO CTAHIAPTHOMY 00pasIly ¢ XUMUYeC-
KWM COCTaBOM, COOTBETCTBYIOILLIMM TPeOOBAaHUSAM HACTOSILErO CTaHAApTA, IPOBEJEHHOMY Uyepe3 Bce CTaauu
aHanu3a 1o 4.3, Win 1o CTaHJAPTHOMY PAacTBOPY aJIIOMUHMUSI.

J17151 5TOro B KOHMYECKYIO KOJIGY BMECTMMOCTBIO 250 ¢M3 MOMEIIAIOT HABECKY MeTa/TMUEeCKOro Xene3a
1 CTaHIApPTHBINA paCTBOP AIIOMUHUS B KOJIMYECTBAX, COOTBETCTBYIOLIMX COACPKAHMIO XKejle3a U aTlOMUHMS
B aHaIM3UpyeMoil mpobe, mpuwimBaioT 30 cM3 pacTBopa constHOi kucaoTsl (1:1) M pacTBOPSIOT Tpu
HArpeBaHMU. 3aTeM J06aBISIOT 3—4 Karm a30THON KUCIOTH M KUIATAT 2—3 MuH. Jo6asmsior 30 cm3
BOIBI, 2 T OOPHOI KUCIIOTHI U TOPSYUIA pacTBOpP HEHTPAIM3YIOT paCTBOPOM THUAPOKCHUAA HATPHUsI IO Hadyaia
BBITTAJICHUST TUAPOKCUAOB XeJie3a, IOCIe Yero TOHKOM CTpyeil IpHu TepeMellMBaHWM IIePEeIMBaAlOT BO
(DTOPOILIACTOBBII WM KBapILEBBIil CTAaKaH BMecTUMOCTbIo 400 cM3, B KoTopoM HaxoauTcst 50 cm> ropsiuero
pacTBOpa TMAPOKCUAA HATPUSl, KUTISTAT 3—4 MUH U OXJIaXAAlOT.

PacTBOp ¢ 0CanKOM MEPEHOCST B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO 250 cM3, TOMMBAIOT BOIOI IO METKU
U IepeMelnnBaioT. PacTBop (UIBTPYIOT uepe3 Cyxoil (WIBTP CpelHell IUIOTHOCTU B CyXyIO KOJIOy u
OTOpachIBAIOT TTepBhIe MOopLUK (uibTpaTa. Jlasee mMocTynaoT, Kak yKasaHo B 6.3.

MaccoBylo KOHLEHTpaLMIo pacTBopa LuHka C, I/cM3, onpenesseMylo 10 CTaHIAPTHOMY PacTBOPY
AJTIOMMHUS, BBIYUCIISIIOT TIO (hopMyIie

ms 6)

C=v—v

Te m; — Macca allOMUHUS CTAHIAPTHOTO PAcTBOPA, B3ATasl ISl TUTPOBAHMUS, T;
V — 00beM pacTBOpa LIMHKA, MU3PACXOJOBAHHBIN TIPY BTOPOM TUTPOBAHUY CTAHIAPTHOTO PACcTBOPA,
cM3;
V| — 00beM pacTBOpa LIMHKA, M3PACXOIOBAHHBI MPU BTOPOM TMUTPOBAHMM PACTBOPA KOHTPOJILHOTO
OTIBITA, CMS.
MaccoBylo KOHLEHTPALMIO pacTBopa LMHKAa C, T/cMS3, ONpenesiseMyl0 METOJOM CpPaBHEHUS CO
CTaHIAPTHBIM OOPA3LIOM, BBIUMCISIOT 110 (hopMyIie

_ Am (7)
¢ (V5 — V100 °

rae A— arTTecToBaHHOE 3HAUEHME MACCOBOIL JIOJIA aJIIOMMHUSI B CTAHIAPTHOM obpaslie, %;
m — Macca HaBeCKU IIPOOHI;
V5 — 00beM pacTBOpa LIMHKA, U3PACXOLOBAHHBIN IPU BTOPOM TUTPOBAHUU PACTBOPA CTAHAAPTHOTO
ob6pasia, cm3;
Vi — o00beM pacTBOpa LIMHKA, U3PACXONOBAHHBII MPU BTOPOM TUTPOBAHMM PACTBOPA KOHTPOJIBHOIO
OTTBITA, CMS.

6.3 IlpoBenenue anaausa

Hagecky mipo0bI Mmaccoii 0,5 T ToMeIaoT B INIATUHOBYIO WIM CTEKJIOYIJIEPOAHYIO YallKy, IPUIUBAIOT
10 cM3 PTOPUCTOBOIOPOTHOI KUCIOTHI, 3aTEM OCTOPOXKHO IO KATUISIM TPHOABIISIOT a30THYIO KHUCIOTY I0
npeKpalleHus OypHOil peakLuu U 5 cM> B U30bITOK. 3aTeM npubasisioT 10 cM3 pacTBopa cepHOil KUCTOThI
1 BBIMAPUBAIOT 10 BBIIEJICHUS T'YCTBIX MApOB CEPHON KUCIOTHI, OXJIAXAAIOT, OOMBIBAIOT CTEHKM YalllKu
BOJIOI M CHOBA BBIMAPMBAIOT JO T'YCThIX MApOB CEPHOI KUCIOTHI, KOTOPHIM JNAIOT BBIACISTHCS B TEUEHUE
5 MUH.

IMocne oxyIaxmeHus B yamky npuimsaioT 20 cM? pactBopa comstHoit kucaots! (1:1), 30 cM3 ropstueit
BOIBI U PACTBOPSIIOT COJIM TIPU HarpeBaHWU. PacTBOp MIBTPYIOT Yepe3 TIOTHBIN (IIIBTP B MPUCYTCTBUN
HEeOOJIBIIOr0 KOJIMYECTBa 0€330/IbHOI (PUIBTPOOYMAaXKHOI MAaCCHI.

OcamoK KOJIMYECTBEHHO IEePEHOCST Ha (UILTP M IPOMBIBAIOT €ro 5—6 pa3 ropsyrM pacTBOPOM
constHoi kuciaoThl (1:100), cobupast puabTpaT U MPOMBIBHBIE BOABI B KOHUUYECKYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO

7
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250 cM3, GUIBTP C OCAaZKOM IOMELIAIOT B IIATMHOBBIN TUIesb, BBICYLIMBAIOT, O30JISIIOT U MPOKAIMBAIOT
npu temneparype 700 — 800 °C mo momHOro BeiropaHus yriepoga. OcamokK B THUIJIC OOIUIABISIOT C 2 T
nupocynbdara Kanusa npu temieparype 700 — 750 °C.

IM1aB OXJIaXIAI0T, BhIlLEIaYMBaIOT B 50 cM3 pacTBopa cosstHoit KucaoTsl (1:10) 1 pacTBop npucoeu-
HSIOT K (pUIbTpATy.

K 06beIMHEHHOMY pacTBOpY J06aBIISIOT 2 I GOPHOIA KUCIOTHI M BBIApMBAIOT ero 10 oobema 100 cm3.

PacTBOp HelTpanu3yoT pacTBOPOM I'MAPOKCHUAA HATPHUS IO Hayajla BbIMAaACHUs TMAPOKCHUAA XKeje3a,
Moc/ie Yero TOHKOM CTPYHKOM, MpM TepeMelInBaHUU, MepeHOCAT B CTaKaH BMecTMMocTbio 400 cm3, B
KOTOpoM HaxozsTcsl 40 cM3 ropsiyero pacTBopa r'MAPOKCHAA HATPMS, KUTATAT 3—4 MUH U OXJIaXAaloT.

PacTBOp ¢ 0CaIKOM MEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO 250 cM3 TOMMBAIOT BOOI 10 METKU
1 nepeMernBaoT. OTOWIBTPOBBIBAIOT Yepe3 CyXoi (DWIBTP CpelHeil IUIOTHOCTH B CYXYIO KOJIOy, OTOpa-
CBIBasl TIepBBIC TTOPIIK (PUIIBTpaTa.

AnuksoTHyI0 4acth 200 cM3 (IIpu MaccoBoil moje amoMuHus 10 2 %) wam 100 cM3 (mpu MaccoBoit
Jojie aTOMUHMS CB. 2 %) MOMELIAIOT B KOHMYECKYIO KOJOY BMecTUMOcThbio 500 cM3, mpuimsaioT u3
oropetku 30,0 cM3 pacTBopa TpuioHa b 1 HeNTpaInu3yIoT pacTBOPOM COSTHO# KMCaOTHI (1:1) B mprcyTCTBUN
(deHondTanenHa 10 MCYe3HOBEHUS] MaIMHOBON okpacku. K pacTopy mpuiumsaioT 15 cm3 GydepHoro
pacTBoOpa, HarpeBaroT A0 KUIEHUs U KUMSTAT 2—3 MUH.

PactBop oxytaxxnaioT U U30OBITOK TPUJIOHA b OTTUTPOBBIBAIOT PACTBOPOM IIMHKA B MPUCYTCTBUU
0,05 — 0,1 r ”HOAMKATOPHOU cMecH 10 Mepexoia XKeJTOM OKpacKu pacTBoOpa B MaJIMHOBO-KPAaCHYI0. 3aTeM
npubasisior 30 cM? pacTBopa GTOPUCTOrO HATPUSI, KUTSITAT 2—3 MUH, OXJIAXIAIOT U TUTPYIOT BBIIEIUB-
mmiicsa TpuiaoH b pactBopom nmHKa B npucyTtctBum 0,05 T JOMOMHUTEIRHO 100aBISHHON MHANKATOPHOM
CMecH IO TIepexo/a XKeJITOM OKpacK! B MaJIMHOBO-KPACHYIO.

7 OO0paboTKa pe3yJbTaTOB

7.1 Maccosyo nomo amomMuHust Xs, %, BBIYUCIAIOT 110 (popmyiie
m

X; ®)

100,
rie C — MaccoBasi KOHLIEHTpaLUs pacTBOpa LIMHKa, I/cMm3;

V3 — o00beM pacTBOpa LMHKA, U3PACXOLOBAHHBIN P BTOPOM TUTPOBAHUM PAacTBOpA IIPOOHL, cM3;

V1 — o0BeM pacTBOpa LIMHKA, U3PACXONOBAHHBIN MPU BTOPOM TUTPOBAHMM PACTBOPA KOHTPOJIBHOIO

OTTBITA, CM3;
m — Macca HaBeCKHU IPOObI, COOTBETCTBYIONIASA AIMKBOTHOM YacTH PacTBOpa IMPOOHI, T.
7.2 HopMBI TOYHOCTH ¥ HOPMATUBEI KOHTPOJISI TOUHOCTH OIIpPENe/ICHUSI MaCCOBOM TOJIM aTIOMUHMS

MPUBEAEHBI B TAOIMIIE 2.
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IIPUJIOKEHHUE A
(pexomerndyemoe)

®eppocuimimii. OnpenesieHne coaepKAHUA ATOMAHUS.
CrnekrpodoToMeTpruuecKnii MeTo IIaMeHHoi aTtomuoii adcopoumm (MUCO 4137—79)

A.1 Ha3nayeHue # 00JaCTh NPUMEHEHHS

Hacrosiumii craHaapT ycTaHaBAMBAaeT METOJ OMpeAeSeHUs COAePXKAHUs aTlOMUHUS B (PEPPOCUIULIMM C TTOMO-
IIBIO CTIEKTPO(MOTOMETPUH TIIIAMEHHON aTOMHOM abCOpPOIUH.
Mertoa npuMeHUM K Mapkam deppocrnius ¢ copepxkanvem amomunus 0,05 % — 5 %.

A.2 CymnocTtb MeTOIA

PacTBopeHMe HaBeCKM B a30THOI, (PTOPUCTOBOAOPOIHOM M XJIOPHOM KHUCIIOTax. BblTapuMBaHMe pacTBOpa 10
BBIIEJIEHUS TTAPOB XJIOPHOM KUCIOTHL. OTnejeHre M JOTUIaBJIeHNE OCTaTKa CO CMEChI0 KapOoHara HATpHUs W OOPHOM
KUCJIOTHI; BhIILIETaYMBaHUE TIJlaBa B OCHOBHOM pacTBope. PacrbuieHre pacTBOpa B MJIAMEHM 3aKUCh a30Ta-alleTUIeH U
MPSIMOE OTpeeeHNe COMEPXKAHUS aTIOMUHUS CIIEKTPOGOTOMETPUYECKUM METOIOM abCOPOLIMM 1O JIMHUU TOTIIOLIE-
Hus 309,3 HM, M3JTy4aeMoil JJAMIIOi C aTIOMUHUEBBIM MOJIBIM KaTOAOM.

A.3 Peaktusbl

B xozie aHanu3a UCNONB3YIOT PEAKTUBbI U TUCTUJIMPOBAHHYIO BOMY WJIM BOMY SKBUBAJIEHTHOM UUCTOTHI.

A.3.1 Kapb6onar HaTpus 0e3BOIHBIIL.

A.3.2 Kucnora asotHast, p = 1,40 r/cM3, mpubausuteabHo 68 %-Hblil (M/M) pacTBoD.

A.3.3 Kucnora ¢ropucrosomopontas, p = 1,16 r/cm3, npubausureabHo 48 %-Hblii (M/M) pacTBop.

A.3.4 Kucnora xinopHas, p = 1,68 r/cm?, npubiausurenso 10 %-Hblii (M/M) pacTBop.

A.3.5 Kucnora consinas, p = 1,19 r/cm?, npubiausutensro 38 %-Hblit (M/M) pacTBop.

A.3.6 Kucrora comnsiHasl, pacTBop, pasbasieHHbIN 1:9. CMmemmBaioT 1 06beM pacTBopa COJISTHOM KUCITOTHI (A.3.5)
¢ 9 obbeMaMU BOIBI U TIEPEMEIIBAIOT.

A.3.7 Kucnora 6opHasi, KprcTaIndecKasl.

A.3.8 XKeneso, pactsop Ne 1, comepxxainmii 10 r xesesa B 1 am>: B3geimBatot 10 r yiCTOrO XKejesa, He COAEPXKAIIETO
ATIOMUHMIA, ¢ morpelHocThbIo 10 0,001 T, MOMEIAOT B XMMUYECKUIA CTaKaH BMECTUMOCTHIO 600 cM? 1 pactopsior B 50 cm?
pacTBopa CoJIsIHOM KUCTOTHI (A.3.5). OCTOpOXKHO HAarpeBaloT A0 MOJIHOro pacTBopeHus. ConepxkuMoe CTakaHa MepevBaloT
B MEPHYIO KOOy BMeCTMMOCTBIO 1000 cM3, TOMMBAIOT 10 METKM BOIOM M MEPEMEIIMBAIOT.

A.3.9 XKeneso, pacrsop Ne 2, comepxkawuii 10 T xenesa B 1 1mM>: B3BEIIMBAIOT 5 T YMCTOTO XeJe3a, HE COOEp-
KALETO ATIOMUHUMN, ¢ morpemHoctsio 1o 0,001 T, moMelmamT B XMMUYECKU CTakaH BMeCTHMOCTbIO 600 cM? u
PacTBOPAIOT B 25 cM> pacTBOpa CONAHOM KUCIOTH (A.3.5). CTakaH OCTOPOXHO ITOJOTPEBAIOT IO ITOJHOTO PACTBOPEHUS
HABECKU U J00aBJIOT 25 CM> pacTBopa XJIOpPHOI KUCIOTH (A.3.4). HarpeBaior 10 NMOABICHHs OEJIBIX XJIIOPHBIX MTAPOB.
PactBop oxyaxmaroT U n06aBisaoT 50 cM? comstHOM KMCIOTHL (A.3.5), XIyT, ITOKa OH HE CTAHET CBETIBIM, 3aTeM
pobasnsior 50 cm® Bogwl. TTorpyXaroT B 3TOT pacTBOP IUIATMHOBLIM THUIENb, B KOTOPOM MpEIBAPUTENLHO ObLIA
pacmiaBieHa B mydenbHoi neun npu temmeparype 1000 °C cmech: 5 T kap6onata Hatpust (A.3.1)u 2,5 r GopHOI
kuciotTel (A.3.7). CTakaH OCTOPOXKXHO IIOJOrPEeBalOT OO IOJHOIO PacTBOPEHHUS IIIaBa B TUIVIE. BRIHMMAIOT TUTEIb U
THIATEJILHO TPOMBIBAIOT €ro, coOMpasi TPOMBIBHBIE BOABI B CTaKaH. PacTBOp OXJIaXmaroT, MEpesIMBalOT COACPKUMOE
CTaKaHa B MEPHYIO KOJIOYy BMECTUMOCTBIO 500 ¢M>, ZOIMBAIOT IO METKM BOAOW M IEPEMELINBAIOT.

A.3.10 PacTBOp, MCIONb3YEMBIIl TSI MOCTPOEHUS TPAAYUPOBOUYHBIX rpadKoB (pacTBop ¢OHA): B XMMUYECKUI
crakaH BBouAaT 30 cM? pactBopa cossgHo KucaoThl (A.3.5), 15 cM3 pactBopa x0pHOi KUCIOTHI (A.3.4) u 50 cM3 BOmbIL.
ITorpyxatoT B 3TOT pacTBOp IMJIATUHOBBIN TUTE/b, B KOTOPOM IpenBapuTebHO B MydenbHoii neuu ripu 1000 °C 6bi1a
paciuiaBjieHa cMech: 5 T kapooHaTa HaTpust (A.3.1) u 2,5 r 6opHoi KucaoThl (A.3.7). CrakaH OCTOPOXHO HarpeBaloT
JIO TIOJTHOTO PACTBOPEHUS IIaBa B TUIJIE, BBIHUMAIOT €0 M TUIATEIbHO MPOMBIBAIOT, COOMpPasi MPOMBIBHbIE BOJAbI B
XMMMYECKUI cTakaH. PacTBOp OXJ1aX1a10T, EPENNBAIOT COAEPKUMOE CTAKAHA B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO 200 cM?,
JIOJIUBAIOT IO METKHW BOAOW U TMepeMEIINBalOT.

A.3.11 AMOMHUHMIA, STAJIOHHBINA pacTBOp, comepxammii 1 r amomuHng B 1 M. B3pemmBaror 1 T amoMuHUS
yucrotoir 99,99 % ¢ morpewHoctbio 10 0,001 r, mMOMEWIAIOT B XMMUYECKMH CTakaH BMecTMMOCTbio 600 cM® u
pactBopsoT B 30 cM? pacTBopa cossiHOM KHCIOTH (A.3.5). TlepenrBaloT pacTBOp B MEPHYIO KOJIOY BMECTHMOCTBIO
1000 cM?, mOMMBAIOT IO METKM BOION M MEPEMELINBAIOT.

A.4 Obopynosanue

A.4.1 TInaTMHOBbIE TUIIM BMECTUMOCTBIO NMPUOIMU3UTEILHO 40 cM3.

A.4.2 Xummaeckuii TedmoHoBeil ctakad (PTFE) cooTBeTcTBYyIOIICH BMECTUMOCTH.

A.4.3 CnekrpodoToMeTp aTOMHOI abcopOIMM, CHAOXKEHHBIA TOpPEJIKOM, KOTOpasl IMUTAeTCs 3aKMUChI0 a30Ta U
alleTUJIeHa.

A.4.4 Jlamna c MoOJbIM QTIOMUHUEBBIM KaTOJOM.

A.5 TIpobGa

Ot60p u noaroroska npod — no 'OCT 24991.
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A.6 Xon anaamusa

INPEAYIIPEXIEHWE: Ilapbl XJIOpHOW KMCJIOTHI MOTYT B MPUCYTCTBMM aMMHUaKa WX JIOObIX OpraHMYeCKUX
BEIECTB MOCTYKUTh MPUYNHON B3phIBa.

A.6.1 HaBecka

Bepyt HaBecky maccoii (1 + 0,001) r.

A.6.2 XoJocToii onbIT

ITpoBomAT XOJIOCTOI OMBIT MAPaUIETIBLHO, CIIEAYS TOMY XK€ XOIy aHajiu3a W UCITOJIB3YS Te XKe KOJMYECTBA BCEX
PEaKTUBOB, YTO U [UIS ONpENeJIeHNs, HO BO Bcex ciydaax nodasnsior 50 cm? pacteopa xeiesa Ne 1 (A.3.8).

A.6.3 Onpenenenne

A.6.3.1 TIpuroroBjeHKE OMBITHOIO PacTBOpa

Hasecky (A.6.1) momemiaoT B xumuueckuii ctakad u3 PTFE (monuterpadTopatiieH) (A.4.2) BMECTUMOCTBIO
100 cM? u mob6asisior 10 cM? pacTBopa a30THOIM KUCIOTHL (A.3.2). OCTOPOXHO, HEOOIBIIUMY ITOPLUUAMU TOOABIISAIOT
10 cM?® pactBOpa (TOPHUCTOBOZOPOOHON KHUCIOTH (A.3.3), NOCTOSHHO IOMENIMBas. PacTBOpeHWE MpPOBONAT IpU
KOMHATHO# TeMmIiepatype A0 MpekpallleHus: OypHOro BblAEIeHUs rasa.

Ecim comepxaHue KPeMHUS B IIPOOE PaBHO WM 0ojblie 65 %, K MOIy4EHHOMY pacTBOpPY H00aBIsoT 30 cM>
pactBopa xesne3a Ne 1 (A.3.8). Bo Bcex cmyuasx qo0aBnsiioT 5 cM? pactBopa xjopHO#M KUCaoTel (A.3.4). Xumudeckuit
CTaKaH MOMELIAIOT Ha 2JIEKTPUYECKYIO TIMTKY, OTPEryJMpoBaHHYIO Ha Temrepatypy He Bbiiie 350 °C, HarpesaloT a0
BBIJICJICHUST OOMJTLHBIX GEJIBIX ITapOB XJIOPHOM KMCIOTHI, a 3aTeM OXJIAKIAIoT.

B crakaH, B KOTOpPOM IIPOXOAWJIA peaklms, H00aBIsatoT 30 cM> cosIHONW KUCIOTH (A.3.6) M HArpeBarmoT IO
pactBopeHus coseil. Ocagok GUILTPYIOT Yepe3 IIOTHBIN (puabTp, codrpast GUIBTPAT B XUMUYECKUI CTaKaH BMECTH-
MocTbio 250 cM3. Ocanok U GuisTp mpombiBaoT 100 cM? ropadei Boobl 4JIsl YCTPAHEHUS CIIENOB XJIOPHOM KUCJIOTEHL, a
3aTeM ITOMEIIA0T (PUIBTP B IUIATMHOBBINA TUTelb (A.4.1) 1 ITogBepraloT 030JeHUI0O B My(eIbHON ITeYn IIPpU HU3KOM
TeMmneparype, 3areM npokanauaoT rnpu 1000 °C B TeueHue 15 MMH M OXJIaXXIalOT B 3KCUKATOpeE.

B oxnaxxmeHHbIi TUTEb 100aBIsaoT 1 T Kapoonara Hatpus (A.3.1) u 0,500 T 6opHoii KncaoThI (A.3.7), HarpeBaroT
B TeueHHe 15 MUH Ha 3JIeKTprIecKol minuTke mmpu temmnepatype 250 °C, a 3areMm Ha 15 MMH ITIOMeIIaoT B My(eIbHYIO
neub mipu Temmepatype 1000 °C.

Turenb oxjaxmnaroT, 3aTeM IMOMEIAIOT B XUMUUECKUIT CTaKaH, B KOTOPOM HaXOMUTCS (PMIIBTPAT OT OCcTaTKa Mmociie
PacTBOPEHUS B KUCIOTE, HOOABISIOT 15 ¢M3 pacTBOpa COMSHON KUCIOTHI (A.3.5) 1 OCTOPOXHO HArpeBaloT 10 MOJIHOTO
pacTBopeHus MaBa. Tureab BBIHUMAIOT U3 XMMUYECKOTO CTaKaHa, TIIATeJIbHO MPOMBIBAIOT, COOMPAsi MPOMbIBHbIE BOJIbI
B XMMUYECKHWIi CTaKaH, ¥ BHITIAPUBAIOT PACTBOP IMPU YMEPEHHOM HarpeBaHWUU 10 TOJYYeHUST 00beMa MPUOIU3UTEIEHO
60 cm3.

PacTBop OXJIaXIAIOT, TIEPEUBAIOT COAEPKMUMOE XMMUUECKOTO CTAKAHA B MEPHYIO KOJIOY BMeCTUMOCTEIO 100 cM?,
JIOJIUBAIOT IO METKHW BOAOMW M TepeMelnBaloT. PacTBOp A TOTOB K MPUMEHEHUIO.

A.6.3.1.1 Cogepxanue amroMuHus MeHee 0,5 % (M/M): IPOBOAST U3MEpEHHE, ONMMCaHHOe B A.6.3.2, ¢ HCITOJb-
30BaHMEM pacTBopa A.

A.6.3.1.2 Conepxanue amomunus ot 0,50 % no 1,25 % (m/m): 20 cM? pacTBopa A MOMELIAIOT B MEPHYIO KOJIOY
BMECTUMOCTBIO 50 ¢M? M ¢ TIOMOILBIO GIOpeTKH TpuanBaioT 24 cM3 pactsopa xeieza Ne 2 (A.3.9), a 3aTeM JOIMBAIOT
10 METKU BOJIOW M mepeMeninBaloT. PactBop b roToB K mpumMeHeHU10.

ITpoBomaT M3MepeHne, onucaHHoe B A.6.3.2, ¢ uCIonb30oBaHMeEM pactBopa b.

A.6.3.1.3 Conepxanue amomunust ot 1,25 % no 5 % (M/M): 5 cMm® pacTBopa A MOMELIAIOT B MEPHYIO KOJIOY
BMeCTUMOCTBIO 50 cM3 1 ¢ TIoMolnkIo GlopeTku mpuanBaioT 30 cM3 pactBopa xeieza No 2 (A.3.9), a 3aTeM JOIMBAIOT
BONIOI 10 METKU U TiepeMelnnBaioT. PactBop B rotoB Kk mpuMeHeHUIO.

IIpoBomsaT M3MepeHust, onucaHHbie B A.6.3.2, ¢ UCIIOIb30BaHWEM pacTBopa B.

I[Ipumevanue — B 3aBUCHMMOCTH OT MCIIOJIB3yeMOTO MpuOOpa pa3baBiIeHME pacTBOpa MOXET OBITH OoJjee
3HAUYUTETbHBIM.

A.6.3.2 CrekTpodoTOMETpUUECKIE U3MEPEHUSI: CTAaBIT CIIEKTPOMOTOMETP aTOMHOI abcopouuu (A.4.3) u nammy
C MOJIBIM AJTIOMUHUEBBIM KaTonoM (A.4.4) 1oj HanpsiKeHue Tak, YTOObI K Haualy OfbITa rapaHTUPOBATh X CTAOWJIbHbIE
MoKa3zaHMsl. YCTaHaBIMBAIOT JUIMHY BOJHBI Ha 309,3 HM. PerynupyloT naBieHue 3akucu a3oTa M aleTWieHa Mo
XapaKTEePUCTUKAM TopesiKU. [1oJy4aroT onTUMaIbHbII CUTHAJ, UCTIOJB3YsI PACTBOP aTIOMUHMS U3BECTHOM KOHIIEHTpa-
LIMM, KOTOpasi MEHSIETCSl B 3aBUCMMOCTH OT Mpubopa, 100MBasCh MAKCUMaJIbHOM UYBCTBUTEJILHOCTH U CTAOUJIbHOCTH.

IIpenBapuTesIbHO CKOPPEKTUPOBAB HYJb MPUOOpPa MO OTHOIIEHUIO K PAacCTBOPY XOJIOCTOIO OIbITa PEAKTUBOB
IpaTyMpOBOYHOM KpUBOU (A.6.4), MI3MEPSIOT CIIOCOOHOCTD TIOTJIONICHUS aTOMHOTO M3JYyYeHUST OMBITHOTO pacTBOpa —
A.6.3.1.1, A.6.3.1.2 m A.6.3.1.3.

CTposT rpaayupoBOYHYIO KpUBYIO (A.6.4) 11 KaXIoW CepuM M3MEPEHUIA.

[IpuMeyaHUe — ATIOMUHUI YaCTHYHO MOHM3MPOBAH B TUITAMEHU 3aKUCh a30Ta-alleTWIeH. 2Kee3o meiicT-
BYyeT Kak OydepHBbIi MOHU3UPYIOIINI PACTBODP U, CIIENOBATEIbHO, YCUJIUBAET CUTHAT AJIIOMUHMSI.

OnbIThI [TOKA3aJIM, YTO P 3TUX YCJIOBUSIX YCUJIEHME SIBISIETCS CTAOMJIBHBIM ISl COMEPKAHMS XKejle3a OT 3 [0
10 r Ha JUTp.

A.6.4 TlocTpoeHue rpamxynpoBOYHON KPHBO

B BoceMb MepHBIX KoJIO BMecTUMOCThIO 100 cM?® momenraror o 50 cm3 pactBopa xenmesa Ne 2 (A.3.9) u o 20 cm3
pactBopa doHa (A.3.10) m1s oTydeHUsT paboyrX yCIOBUIA aHAIN3a, 3aTeM T00ABIISTIOT STAJIOHHBIN PACTBOD ATIOMUHMS
(A.3.11) B oObeMax, yKa3zaHHBIX B Tabauie A.l.
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Taonuma A.l
N CozepxaHue aJlOMUHMS B COOTBETCTBYIOLIEN HaBecke, %
DTaJOHHBIIA PaCTBOD COOTBETCTBYIOILAL
amomunus (A.3.11), cM? | Macca amOMUHUS, MT
PactBop A, 11/100 cM> | PactBop B, 1 /250 cM? | PacTBop B 1 1/1000 cMm?

0* 0 0 0 0
0,50 0,5 0,05 0,125 0,50
1,00 1,0 0,010 0,25 1,00
2,00 2,0 0,020 0,50 2,00
2,50 2,5 0,025 0,625 2,50
3,00 3,0 0,030 0,75 3,00
4,00 4,0 0,040 1,00 4,00
5,00 5,0 0,050 1,25 5,00

* X0JIOCTOI ONBIT PEaKTHBOB [UTSI TTIOCTPOCHUST TPALyUPOBOYHOM KPUBOIA.

PacTBopBI 1OMMBAIOT O METKM BOIOM, TIEPEMEIINBAIOT, a 3aTeM ITPOBOASIT U3MEPEHUS TMOTJIOIIEHUST aTOMHOTO
M3JIyYeHUs U3 KOHTPOJIBHBIX PACTBOPOB, OMMCAHHBIX B A.6.3.2.

CTposT TpagynpoBOYHYIO KPUBYIO, HAHOCS Ha OCh aOCIIMCC TTPOIICHTHOE COIepKaHue allOMUHUS B (DeppoCHiIn-
1IMM, a HA OCb OPAMHAT — COOTBETCTBYIOIIME 3HAYEHUs MOTJIOIIEHHUSI aTOMHOTO U3JTy4EHHMUSI.

A.7 O0padoTKa pe3yJbTaToB

PaccunThIBalOT 1O TPagyHpPOBOYHON KPUBOI IPOLIEHTHOE COAEPXKAHME ATIOMUHKS B (DEPPOCHINILINN, COOTBET-
CTBYIOIIIEC M3MEPEHHOM MOMTOINAIOIICH CITIOCOOHOCTH.

A.8 TIporokos ucnbITAHUS

ITpoTOKOI HOJIKEH COMEPKATh:

- CCBIIKY Ha MCIOJIb30BaHHBIN METO/;

- pe3yJbTaThl U (POPMY UX BBIPAKECHMS;

- 0COOEHHOCTH, BBISIBJICHHBIC B XOJIC OITBITA;

- Oomepaluu, He MPEeAyCMOTPEHHBIE HACTOSIINM CTaHAaPTOM WMJIM PacCMaTpUMBaeMble KaK HeOOs3aTeIbHbIE.

11
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