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M EXTOCY AdAPCTUBEHHUbLH CTAHIAPT

DJIHOCb] CBAPOYHBIE IJIABTEHDBIE
MeTonbl onpeieJieARa OKCHIA THPKORMA

Melted welding fluxes.
Methods of zirconium oxide determination

Jata Brenenns 2000—01—01

1 O6sxacTh mpuMeHeHHs

Hacrostimii crangapr yctanapnnsaeT GOTOMETPHYCCKII METOA OTIpE/ieNIeHHs OKCHA IINPKOHHUS npu
coepxanuu o1 0,5 1o 5 % ¥ THTPHMETPUUECKUIT KOMIUIEKCOHOMETPMYECKHH METO] OTIpeielieHus] OKCHAA
UMPKOHUA IPH conepxanuu ot 3,0 no 25 %.

2 HopmaTtuBHbBIE CCBLIKH

B HacTosAmIeM cTaHOapTe HCTIC/ib30BAHBI CCBUIKU Ha CASAYIOHING CTAHAAPTHI:

I'OCT 3118—77 Kucnora consinas. TexHudyeckue ycaoBUs

I'OCT 3760—79 AmMuak BouHBLA. TeXHHYECKHE YCIOBHSA

IF'OCT 3773—72 AmMcHuil x1opucThiil. TeXHUYeCKHE YCIOBUS

FOCT 4204—77 Kucnora cepHas. TexnudecKue ycIoBUs

T'OCT 4328—77 Harpus runpookucs. TexHMdecKue ycIOBHS

['OCT 4461—77 Kucnota azotHas. TexHudecKue ycaoBus _

FOCT 5456—79 I'mapoxcunamuua ruapoxnopu. TexXHHYeCKUe YCIOBHS

TOCT 10652—73 Comb nunatpuesasi sruienguamud-N, N, N’, N'-TeTpayKcycHOI KHCIOThI 2-BOJ-
Hast (TpwioH b)

I'OCT 18300—87 Cnupr 3THIOBBIN peKTU(GUKOBAHHBIA TeXHHUeCKUi. TeXHHIeCKHE YCIOBUS

TFOCT 22974.0—96 ®rmockl cBapoyHble ianieHble OBIIHe TPeGOBAHHUS K METONAM aBaIn3a

OCT 22974.1—96 ®moch cBapouHbie IIaBICHbe. MeTompl pasioxkeHus $Iocos

'OCT 22974.4—96 ®mockl cBapousbie IIaBieHbie. MeTos onpeacieH st OKCHIA aTIOMUHUS

TFOCT 22974.9—96 ®mock! cBapodnble IUIaBAcHbIE. METOABI ONpene/eHUs] OKCHIA THTAHA (v

3 Ob6ume TpeboBaHus

Obume TpeboBaHua K MetozaM aHanusa — no TOCT 22974.0.

4 MoToMeTpHYECKHI1 METOL Olpe/ie/ieHHsl OKCHIA LIMPKOHHA

4.1 CymHocTb MeTona
Merox ocHoBaH Ha 06pa3oBaHMM KOMIUIEKCHOTO COETMHEH s LIMPKORMUS ¢ apceHaso I1I, okpameH-

HOTO B CHHMIA iBeT. ONTHYECKYIO TUIOTHOCTh OKPALICHHOIO PACTBOpa N3MEPSIOT NPH [UIMHE BOTHEI 665 HM
(xpacHbl cBETODWILTD).

Mznanne odunnaisnoe
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4.2 Anmapartypa, peaKTHBBI H PacTBOpBI

CrekrpodoroMetp WK GOTOINEKTPOKOTIOPUMETP.

Kucnora azorsas o F'OCT 4461.

Kucnora cepras o ['OCT 4204, pas6apnesHas 1 :4, 1: 10.

Kucnora comstHast no 'OCT 3118, pasbasnensas 1 : 1, 1 : 5, ¢ MOJSIpHO#M KOHIEHTpAaLIMEH 3KBUBa-
JleHTa 2 Monb/mm3,

Ammuax Bogubii no N'OCT 3760.

Avmonuii xtopucthlii o FOCT 3773, pactop MaccoBoi koHueHTpauuu 0,2 r/cm® u 0,03 r/cm.

I'mnpoxcunamuna ruapoxnopua no F'OCT 5456, pactBop MaccoBoil koHuenTpaumy 0,2 r/cm3.

Cnupr srunoBelii pekTHbHKOBaHHb TexHmdeckui no 'OCT 18300.

MerunoBpiii KpacHbIH (MHAMKATOP), CIMPTOBLIN PAcTBOP MaccoBoil KoHueHTpaumu 0,001 r/cm3.

Apcenaso 111, pactsop maccosoil konuenTpaunu 0,001 r/cm®: 0,1 r apcenaso I pactsopsior B Boze,
nobasasior 15 eM? consiHoit kuenotsl (1 : 5), mepeHocar B MepHYIO Konby BMectiMocTsio 100 cM? 1 Bomoi
JOBOOAT 10 METKH.

CraHOapTHbIe pacTBOPHI OKCHIA LIUPKOHUS.

PacTsop A: 2,77 r IMPKOHMSI XJIOPOKCHA 8-BOIHOTO pacTBOPAIOT B Bofie, KoGasmstior 70 cM? constHoi
KHUCJIOTHI, 1OTUBAIOT B MepHO#H Konbe 1o 1000 cM? Bonoii u nepemenmsaior. Pactsop A uMeer MAacCOBYIO
KOHLEHTpaUHIo okcuios uupkouus 0,001 r/cm?.

[IpoBepsAIOT MAaccoByI0 KOHLECHTPALMIO CTAHLAPTHOrO pacTBopa A: 25 cM3 pacTBOpa NOMeIaoT B
CTakaH BMeCTHMOCTBIO 250—300 cM? u HpoBomsT ocaxnenne TMAPOKCHUAA IUPKOHH AMMHAKOM. PacTBop
C OCalKoM OCTaBisOT Ha 2025 Mun, 3aTeM ocalokK oT¢WIBTPOBBIBAIOT Ha QUILTP «Oenas JeHTa» M
NIPOMBIBAIOT 4—5 pa3 pacTBOPOM XJIOPUCTOTO aMMOHUS MAcCOBOW KoHueHTpanuu 0,03 r/cM3.

DQuibTp ¢ 0canKoM NOMEIIAIOT B TPOKATCHHBIH 10 NOCTOSHHON Macch! (hapdopoBLIil WiH TUIATHHO-
BbIil THIeNb, BHICYUIMBAIOT, Q30710T U MIPOKATUBAIOT Npd Temneparype 1000—1050 °C no mocTosHHOM
Macchl. ONHOBPEMEHHO MPOBOAAT KOHTPOIBHBIN OIBLIT Ha 3arpsisHeHMe PeaKTHBOB. MAacCoBYIO KOHLEHT-
paudio pacTBopa oKCHAAa UMPKOHHS C, 1/cM3, BRIYMCISIOT TTo GopMyTe

(m —my) = (my—m,) (1)

C= - :

Toe my — Macca THIVIA ¢ OCaIKOM OKCHIA LMPKOHUS, T,
m, — Macca TUI/sI 63 ocanka OKcHaa UMPKOHMS, T;
my — Macca TUIJIA C OCAOKOM B KOHTPOJIBHOM OIIRITE, T
my — Macca TULIA 0e3 ocallka B KOHTPOJIBHOM OTIbITE, T
V' — obbeM pacTBopa A, B3SITOTO AJIs AHAIN3a, CM3.

Pactsop B: 10 cM? pacTBopa A mepeHocsaT B MepHyIo Konby BMecTuMOocThIo 1000 cM?, noBOAST BoOH
A0 METKH M TlepeMenBaioT. PacTBop b nmeeT MaccoByIo KOHLEHTpaumMIo okeyaa HupKor#us 0,00001 r/cad.

"4.3 Tlpoeenenme ananmsa

Hocne pasnoxenns ¢pmoca no TOCT 22974.1 anvkeoTHyI0 YacTh pactBopa 20—50 cM3 HoMemaoT
B CTaKa# BMeCTUMOCTLIO 300—400 cM3 (ecin pasnoxkenue HaBeCKH NPOM3BOIWIOCE TLaBiIeHUueEM), Jo0as-
IAIOT 3—5 cM? KOHUCHTPUPOBAHHOM a30THON KHCJIOTHI ¥ OCTOPOXHO MpHiMBAioT 10 cm3 KOHLICHTPUPO-
BaHHOH CEPHOH KNMCJIOTHI. PacTsop ynapuBsaloT HO IYCTHIX N1apoB cepHO KucnoThl. CTaKaH ¢ PacTBOPOM
OXNaXNAloT, XOPOWIO OOMBIBAIOT CTEHKM CTAKaHA BOIOWM ¥ BBIMAPUBAHME MOBTOPSIOT. 3aTeM pacTBOp
OXJTAXAafoT, npuamsaior 20 cM? consiHoi Kucnoret (1 : 1), 10 cM? BOIOLI M HATPEBAKOT A0 MOJHOTO pacTBoO-
peHus cepHOKHMCHBIX cosedt. K pactsopy npwmsaior 20 cM? pacTBopa XJIOPHCTOTO aMMOHHUS MAaccOBO¥
konueHTpauuy 0,2 7/cM?, Harpepaior go 70—80 °C, no6arnsior 2—3 Kanm¥ MeTHIOROTO KPacHOIO H
pacTBOp aMMHUAaKa o M3MEHEHHsI UBETa HHIMKATOPa. /{15 BeiieIeHHs! ocafiKa pacTBOD HArpeBaloT 3—5 MHUH,
HE J0BOMsA N0 KumieHMs . OcaloK OTGUIbTPOBLIBAIOT Ha ¢uILTp «Benas JeHTa», MpoMbIBaloT 2—4 pasa
ropstael Bogoil. OcalloK MONYTOPHBIX OKCHAOB CMBIBAIOT C (WILTPA TOpsYeil CONMSHOW KUCIOTOM ¢
MOJISIDHO# KOHLIEHTPallMeil 3KBUBAICHTA 2 MOJIb/IM? B CTAaKaH, B KOTOPOM INPOM3BOAMIOCH OCAKICHHUE.
PacTBOp HArpeBaloT 10 NONHOIO PaCTBOPEHMSA OCAIKA, HEPEHOCIT B MEPHYIO KOGy BMECTUMOCTHIO 500 cM3
4 IOBOIST AO METKU PACTBOPOM COJSTHOM KMCIOTBE 2 MONL/IM3.

OT1OuparoT aIMKBOTHYIO YacTh pacreopa 0,5—5,0 cM3 (B 3aBHCHMMOCTM OT MAccOBOM NN OKCMIA
IMPKOHUSE BO Gmioce) B MEpHYIO Konby BMecTUMOcThic 50 cM3, mpubarismor 10 cmd pacTBopa cOnSHOH
KHMCNoTh 2 Modb/v?, 0,5 ¢M? pactBopa rMApOKCHIAMUHA COTSIHOKMCIIONO, HarpeBaloT 10 KumeHusa. Pac-
TBOP B KOJIOE OXMAXAAOT, NpUGaBIIOT U3 GopeTku 1 cM® pacTBopa apceHaso 111, MOBOAAT [0 METKH
PACTBOPOM COJBTHOM KUCIOTHE 2 Monb/aM?. ONTHYECKYIO IUIOTHOCTh M3MEPSIOT Ba CNeKTpodoToMeTpe IpH
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AMHE BONHBI 665 HM Ha (OTORNEKTPOKOIOPHMETPE C KPACHLIM CBETOQWIbTpOM. B KadecTBe pacTBopa
CPaBHCHHS HCTIOJB3YIOT PACTBOP KOHTPOJLHOTO OIibiTa, NPOBeACHHDIM Yepes Bee cTanuu aHauu3a. Maccy
OKCHJA UMPKOHUS B TPaMMaXx HaXOMAT 110 IPagyupoOBOYHOMY rpaduKy.

4.4 TlocTpoeHne rpayMpoBOYHOIO rpapHKa

B neBsats MepHLIX Kot6 BMecTUMOCTBIO 50 cM? MocteqoBaTeIbHO BROCST U3 MMKpo6iopetku 0,3; 0,5;
0,7, 0,9, 1,1; 1,3; 1,5; 1,7 m 1,9 cm? crangapraoro pactsopa B, wro coortsercriyet 0,000003; 0,000005;
0,000007; 0,000009; 0,000011; 0,000013; 0,000015; 0,000017; 0,000019 r TUoKcHaa LVPKOHUS, B IeCATYIO
KonGy BHOCAT 2—3 cM? pacTBOpa COMSIHOM KMCNOTH 2 MOJB/TM3. 3aTeM TpmiuBaioT no 10 cM® consHol
KHCJIOThI 2 MOML/IM3 1 franiee aHanus senyT no 4.3. Pacteopom CPaBHEHUS CYKMT PacTBop 6e3 craHzapT-
HOTO pacTBOpa OKCHAA LIMPKOHMS.

4.5 ObpaGoTKa pe3yaLTaToR

4.5.1 MaccoByio nomo oKcHzia LHpKoHHs X, %, BRIMUCIAIOT NIo GopMyie

m
= . 100, @
m
Tlie /m — Macca OKCHAA WUPKOH W, HallleHHas 10 IPafyHpOBOYHOMY rpaduKy, T;
ml — Macca HaBeCKH (bmoca, COOTBCTCTBYIOUIAs] AJIUKBOTHOM 4YacTu pacTBoOpa, I.

4.5.2 HopMbl TOYHOCTH M HOPMATHBbI KOHTDONSI TOYHOCTH ONpENENeHUS MACCOBOH JIOMU OKCHA
[INPKOHUsI NPUBEACHE! B Tabmuue 1.

Tadnumua 1

B mponentax

Honyckaemoe pacxoxXueHue
MaccoBasi 1o/ oKCHIa UHPKOHAS A ]
dy d a3
Or 0,5 no 1 Bkimou. 0,07 0,08 0,07 0,08 0,04
Cs. 1 » 2 > 0,09 0,12 0,10 0,12 0,08
» 2 » 5 » 0,15 0,19 0,15 0,19 0,10
> 5 » 10 » 0,21 0,26 0,22 0,27 0,14
» 10 » 25 » 0,30 0,40 0,30 0,40 0,20

5 TutpuMeTpudeckuii KOMILIEKCOHOMETPHYECKHIT METOH ONpeXeieHus
OKCHIIa UMPKONUA

5.1 Cymmocth MeToga

Meron ocHoBaH Ha TUTPOBaHMM MOHOB LupKoHus (IV) TPWIOHOM b B npucyTcTBUM MHAMKaTOpa
KCHJIEHOJI0BOTO opanxkeporo npu 80—90 “C. Hanmume B pactBope 10 30 Mr anfoMHMHusl, THTaHa, 40 10 Mr
XeJIe3a ONpeie/ICHUIO IIMPKOHHWS He MSLIACT.

5.2 PeaKTuBBI U pacTBOpbI

Kucnora azornas no I'OCT 4461.

Kucnora ceprast mo TOCT 4204, pas6apnennas 1 : 1.

Kucnora consmast no F'OCT 3118, pas6asnennaa 1 : 1.

Ammuak somsbiit o 'OCT 3760.

Hatpusa runpoxenn no FTOCT 4328, pacTBophl MaccoBoi KoHueHTpauyu 0,2 r/cm? u 0,01 r/cm3.

lunpoxcunamuna ruapoxiopun no FOCT 5456, pacTBOp MaccoBoM KoHueHTpauuu 0,1 r/cm3,

KcnneHonosblit opanxeBbiil (MHOMKATOP), PACTBOP MACCOBOW KoHueHTpauuy 0,002 r/cm3.

Comb nuHatpuesas stwieHauaMut-N, N, N’, N’ -TeTpayKcycHO#M KHC/IOTbI 2-BOTHast (Tpuson B) no
T'OCT 10652, pacTBop ¢ KOHLEHTpAalueil 3KBUBANEHTA 0,05 momb/aM*: 9,30 T Tpwiona B pacteopsior B
300 cM® BOIbI, IEPEHOCHT B MEPHYIO Konby BMecTHMOocThiO 1000 cM? ¥ pa3baBnsIOT BOXOI 40 METKH.

CrannapTHbIA pacTBOP OKCHAA LUPKOHUS TOTOBST 1o 4.2.

CrannapTHblit pacTBOp OKCHMIZ aMOMHHUS ToToBST 1o TOCT 22974 4.
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CragnapTHbiil pactBop okcuaa turaHa (1V) rotossat no FOCT 22974.9.

MaccoRryio KOHLUEHTPALHUIO TPWIOHA B, BRIpaXeHHYIO B r/cM® OKCHZA LUMPKOHNS, YCTAHARIABAIOT TIO
CTAHIAPTHOMY DACTBOPY OKCHAA LUDKOHUS: B TPU KOHUYECKHE KOJAGBI BMECTHMOCTHIC 250—300 cmd
otbupaiet mo 10 cM? cTaHIapTHOrO pacTBOpa A OKCHIA UMPKOHHMS M AJTMKBOTHBIE YacTH CTaHJAPTHBIX
PA4CTBOPOB OKCHIA AMIOMUHKSA W OKCHa TUTaHa (IV) B 3aBUCMMOCTH OT MX MaccoBOM A0/ B Mpobe. PacTeop
pas6asisnior Ao 100—110 cM? 1 ocaxnaloT UMPKOHUHN PacTBOPOM THIPOKCHAA HATPHS MaccoBON KOHLICHT-
paumu 0,2 r/cM3 10 Havana BhLIMIATeHUs! THIPOKCHAA LUPKOHMS, 1aB M3OBITOK M'MIPOKCHAA HAaTpus 15 cM?.
PacTBop ¢ ocankoM IOBONST [0 KUIIEHUS ¥ KUNSTAT 3—5 MUH.

Ocanck rumpoKcHaa HUPKOHUS OThHITBTPOBLIBAIOT Ha GunpTp «Oenast IeHTa», IPOMBIBAIOT 3—4 pasa
TOPAMM pacTBOPOM THIPOKCHAA HATPUA MaccoBoi KoHuenTpauuy 0,01 r/cm? u 3—4 pasa ropsraeit Bogoil.
Ocanok ruapokcuia ¢ GpuibTpa CMBLIBAIOT B TY Xe Konby, rie MpOM3BOMWIOCH OCaXICHWE, bumTp
NPOMBIBAIOT 50 ¢M? ropsdeil cosstHOM KUCIOTHI (1 : 1) (obmmit o6beM BogbI M KHMCAOTHE 70—80 cM3).
PactBOp B K0/16e HAarpeBaioT 4o KMIEHUS, NPUIMBAIOT 5 cM? PacTBopa CONAHOKMCAOTO MMAPOKCHIAMUHA,
B KUIIALIMA PACTBOP OCTOPOXHO MNpU (OMEWIMBAHKH mpuiMBaioT 20 cm? pacTBOpa IrMOPOKCUIA HATPHS
MaccoBoli KoHueHTpauuu 0,2 r/cM?, (uecTs kanems PAacTBOpa KCMJICHONOBOTG OPAHXKEBOIC W TUTPYIOT
PacTBOPOM TPWIOHA b 10 nepexosa oKpacky pacTBOpa W3 MAJMHOBOH B KEATYIO.

Maccosyto konuerTpaumio Tpunona B C, r/em® oxenaa IINPKOHUS, BLIYHCIISIIOT Tio dopMmye

C= % , (3)
TAE /M — Macca HABECKH, COOTBETCTBYIOWIAs TMKBOTHOM Y4cTH pacTsopa, T;
V' — obvem pactBopa Tpwiona B, 3arpaucunoro Ha TUTPOBaHME, cMS3.

5.3 Tlposegenue anamusa

Tlocne pasnoxenns dnioca o TOCT 22974.1 50 cm? pacTBOpa MOMEIAIOT B CTAKAH BMECTHMOCTRIO
300—400 cM? (ecrm pasnoxeHue HaBeCKH MPOBOAMIIOCH TUTABTICHUEM), TIPIIMBAIOT 5 ¢M3 a3oTHOH Kuclo-
Thl, OCTOPOXHO NPWTHRAIOT 10 ¢M? KOHLEHTPUPOBAHHOM CEPHON KHCAOTHI H BBIMAPHBAIOT JO TYCTHIX IAPOB
CCpPHOH KMCI0ThI. CTAKAH OXMAXAIOT, OGMBIBAIOT CTCHKH CTAKAHA BOLOW U BbIIAPYUBAHYE TOBTOPSIOT.
CraxaH ox1aXnaT, £o6aBnsioT Boay 1o 100 cm3 u OCAXNAIOT THAPOKCHABI PACTBOPOM TMAPOKCHIA HATPHS
MaccoBoi KoHUcHTpauuu 0,2 1/cM? 1o Havaia BeINAazeHUst THOPOKCHIA HMPKOHUS, 1aB N30BITOK THOPOK-
cuzia Hatpusi 15 cM®. PacTBOp ¢ 0caakoM JOBONAT 4O KMIEHUS W KUIIATST 3—5 MMH.

Bohimasmmii ocalok rMapOKCHIoB GunbTpyIoT Ha GuanTp «Henas JICHTa», TIPOMBIBAIOT 3—4 pasza
TOpAYHMM pacTBOPOM I'MIAPOKCHUAA HATPUS MaccoBoi KoHueHTparuu 0,01 r/cM’ u 3—4 pasa ropsiueill Bogoi.
Ocafox ¢ GuIbTpa CMBIBAIOT B CTAKAH, B KOTOPOM NPOU3BOANIIOCE OCaXaeHMe, GUIbTP MPOMBIBAIOT 50 cM3
ropsiiel constHo# kue1otsi (1@ 1) M HecKoibKo pa3 Bomoii.

PactBop HarpeBaioT 10 nonmmoro pactBopeHus OcCajlka, MOBOIAT AO KHIICHUS, OPHIMBAIOT 5 cm3
PAcTBOPa COMSIHOKHUC/IOTO THAPOKCWIAMUHA, A 3aTeM IIPUOARIBIIOT (nopimsimu) 20 cm3 PACTBOpA TMIPOK-
CHla HaTpHsl MAacCOBOH KoHUenTpauuu 0,2 T/cM®, IpUIMBAIOT INeCTh Kamenn pacTBOpa KCHJISHOJIOBOTO
OPaHXKEBOTO H TUTPYIOT PacTBOpoM TpuioHa b 1o mepexona oxpacku PacTBOpa U3 MaJIMHOBOM B XETYIO.

5.4 ObpaGoTKa pe3ynsTaToR

5.4.1 MaccoByio 10110 OKCHIA IIMPKOHMUS X, %, BIHCISIOT TIo dopMyIie

x="YE 190, (4)
m

rae V' — obveM Tpunona B, uapacxonosanHoro na TUTPOBAHHE, CM3;
C — maccopast KOHLEHTPAUMsI PACTBOPA TPMAOHA b, BhipaxeHHas B r/cM? OKCHIA NMPKOHHS;
™M — Macca HABeCKH (.110Ca, COOTBETCTBYIOLIAS ATUKBOTHOM 4acTy pacrsopa, T.

5.4.2 HopMs! TOMHOCTH M HOPMAaTHEBLI KOHTPOJIst TOUHOCTH OIIpeNeIcHUsT MacCoBOi [IONM oKcuaa
UMPKOHUS NIPUBERcHbI B Tabanie 1.
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aHanu3a, HOPMbl TOYHOCTH
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