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MEXTOCYAAPCTUBEHH HBLDH#A CTAHZIZAPT

PIOCbI CBAPOYHBIE INJIABJIEHBIE
Meronst onpeneesns oKcHUIa HUPKORMs

Melted welding fluxes.
Methods of zirconium oxide determination

IlaTta BBenenns 2000—01—01

1 Obxacth npuMeHeHHs

Hacrosuuii cranaapr ycrasasnvsaeT (GOTOMESTPHYECKHI METON OTIpeie/ieHHsl OKCUIA MPKOHUS TPH

cofepxanu# ot 0,5 10 5 % ¥ THTPHMETPHYECKUIT KOMIVIEKCOHOMETPHYECKHIM METOJ OTipelieIeHus] OKCHIA
LMPKOHUA TIPH cofiepxXauuu ot 3,0 no 25 %

2 HopmaTtuBnbie CCHLIKH

B HacTosueM cTaHOAapTe MCTICb30BAHB! CCHUIKU Ha CNIAYIONIHE CTAHNAPTLL:

T'OCT 3118—77 Kucnora constnag. Texuudyeckue yeaoBus

FOCT 3760—79 AMMuak BoaHbLA. TexHUYeCKUE YCIOBHS

T'OCT 3773—72 AMMcHHIT XIOpUCTHIi. TeXHHUYeCKHe YCIOBHS

T'OCT 4204—77 Kucnora cepHasd. TeXHHY9ECKHE YCIOBHS

TOCT 4328—77 Harpusa ruapookuch. TeXHHUeCKHe YCIOBUS

['OCT 4461—77 Kucnora azorHag. TexHUYeCKME YCAOBUA

FOCT 5456—79 TI'uppoxcunamuHa ruapoxinopun. TexHudecKde YCIOBUSA

TOCT 10652—73 Conb nunatpuesas sruieHanamud-N, N, N’, N'-TeTpayKcycHOM KHCIOTH 2-BOA-
Has (Tpwior B)

TOCT 18300—87 Cnmpr aTHWIOBHIT peKTHhNKOBAHHBINA TEXHHYECKUI. TexXHNUecKHe ycaoBus

T'OCT 22974.0—96 @miockl cBapo4Hble wanieHble OOLIMe TPeGOBAHMA K METOAaM aHAIU3a

T'OCT 22974.1—96 @mockl cBapoyuHble JiapicHbe. MeToasl pasnoxenus ¢ocoB

I'OCT 22974.4—96 ®moce! cBapouHble IUIARICHbe. MeTol onpeeieHHs! OKCHAA AIIOMHUHUS

TOCT 22974.9—96 ®mocs! cBapodHble IUIaBIeHbie. MeToabl onpeaeaeHUs okcuaa Turana (IV)

3 OO6ume TpedoBaHus

O6umme TpeboBanms K MetonaM a”anusa — no TOCT 22974.0.

4 ®doToMeTpHYECKHII METO ONpeie/IeHHsT OKCHIA UPKOHHS

4.1 CymsocTs MeTOz2
MeToa ocHOBaH Ha 06pasoBaHUM KOMIVIEKCHOTO coefHHEHUS IMpKoHUs ¢ apceHaso [1I, okpameH-

HOTO B CHHMIA iBeT. ONITHYECKYIO TVIOTHOCTh OKPALICHHOTO PACTBOPA U3MEPSIOT NPY ATMHE BOIHE 665 HM
(xpacHbzi cBeTOGWILTD).

Wzpanne oprunAILHOE
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4.2 Annapatypa, peaKTHBbI H PacTBOPbI

CnekrtpodoToMeTp WK QOTONEKTPOKOIOPUMETD.

Kucnora aszornas no TOCT 4461.

Kucnora cepnast o T'OCT 4204, paz6asnernas 1 : 4, 1: 10.

Kucnora cominast no TOCT 3118, pas6asnennas 1 : 1, 1 : 5, ¢ MONsSIpHO# KOHIIEHTpaLlieH 3KBHBa-
NeHTa 2 Momb/mm3,

Ammmax Bogubeii no TOCT 3760.

Ammonuii xopucthlii o TOCT 3773, pacTsop MaccoBoit koHUeHTpauuu 0,2 t/cM? 1 0,03 r/cm3.
Tunpoxcunamuna ruapoxiopun no FOCT 5456, pacTBop MaccoBoil KoHUeHTpauuH 0,2 r/cmd,
Croupt 3THNOBEIN pekTHdHKoBaHHBI TexHmdeckuit no TOCT 18300.

MeTunoBuiil KpacHEIH (MHAUKATOP), CIIMPTOBKIM PACTBOP MaccoBoii KoHlenTpauu 0,001 r/em’.
Apcenaso 111, pactsop Maccosoit konuenrpauny 0,001 r/cm3: 0,1 r apcenaso 11 pacTBopsior B Boe,

noGasnsitor 15 em? consmoit kucnoTs (1 : 5), mepeHocar B MEpHyIo Konby MecTMocTsio 100 oM 1 Boacit
JOBOIAT IO METKH.

CraHgapTHbIE PaCTBOPHI OKCHAA LIAPKOHMS.

PacTsop A: 2,77 r LMPKOHUS XJIOPOKCcHIa 8-BOMHOTO PacTBOPAIOT B BoAiE, Nobasismior 70 cm? consiHoi
KHCJIOTHI, I0JIMBAIOT B MepHo# Konbe no 1000 cM? Bogoil M nepeMemnBaior. PacTBop A MMeeT MaccoBYIO
KOHLIEHTpauIo oKcyaos nupkorus 0,001 r/cm’.

ITpoBepsIOT MacCOBYI0 KOHIEHTPALMIC CTAHAAPTHOIO pactBopa A: 25 cMm® pacTsopa moMemaior B
CTaKaH BMECTHMOCTBIO 250—300 cM? n npoBOAST ocaXAeHne THAPOKCHIA IIMPKOHM aMMHUaKoM. PacTtsop
€ OCaIkoM OCTaBISIOT Ha 20—25 MHH, 3aTeM ocanoK OTHUIBTPOBEIBAIOT Ha HILTP «benmasi JeHTa» U
NIPOMBIBAIOT 4—5 pa3 pacTBOPOM XTOPUCTOTO aMMOHMs MaccoBoii konuentpawnu 0,03 r/cm’.

QPUIETP ¢ OCATKOM NOMEILAIOT B MPOKAICHHBIH 10 NMOCTOSHHOI Macchl bapdopoBLIil WiK IIATUHO-
BbI TUTENb, BRICYLIMBAIOT, O30/UIIOT U IIPOKAIUBAIOT NpH TeMnepatype 1000—1050 °C mo nocrogHHOM
Macchl. OMHOBPEMEHHO TIPOBOASIT KOHTPOJILHBIN OIBLIT Ha 3aTpsi3HeHHe peakTHBoB. MaccoByl0 KOHLUEHT-
PauHIo pacTBopa oKcuaa UMPKOHHUs C, T/cM3, BEIMUC/ISIOT IIo dopMyrie

Cz(ml——mz);/(m3—m4)’ (])

The /1y — Macca THIVIS C OCaiKOM OKCHIa I[MPKOHHS, T;
m, — Macca TUIL 6e3 ocagka OKCHAa UMPKOHMSL, T;
m; — Macca TUIA C OCaKOM B KOHTPONILHOM OIIBITE, T;
m, — Macca TURIS 6e3 ocaflka B KOHTPOJBLHOM OIThITE, T:
¥V — obbeM pacTBOpa A, B34TOro Ui aHAIN3A, CMS.

Pactsop B: 10 cM? pacTBopa A nepeHocsT B MepHyIo Konby sMectuMocTsio 1000 eM3, noBOAST BOOH
JI0 METKH ¥ NepeMetBalor. PacTop B MMeeT MaccoBYIO KOHIEHTPALMIO oKeuaa Iupkorns 0,00001 r/cm?.

“4.3 TlpoBezenne aHanM3a

Mocne pasnoxenns ¢moca no FOCT 22974.1 anMKBOTHYI0 YacTs pactBopa 20—50 cM? moMemaior
B CTAKaH BMECTHMOCTLIO 300—400 cM3 (ecnu pasnoxenye HABECKM NPOM3BOAWIOCH TUIaBIeHHEM), No0as-
mMOT 3—5 cM? KOHUEHTPUPOBAHHON a30THON KHCAOTHI ¥ OCTOpPOXHO nprimsaioT 10 cM3 KOHueHTpUpo-
BRHHOUM CEpHOH KMCAOTHL. PacTsop ymapMBajoT N0 TYCTHIX NapoB cepHoM Kucnorhl. CTakaH ¢ pacTBOPOM
OXJIAXIAIOT, XOpolllo OOMBLIBAIOT CTEHKM CTakaHa BOIOM ¥ BbIMApUBaHWE IOBTOPSIOT. 3aTeM pDacTBOp
oxaxaaioT, npuausalor 20 cM? constHo# xucnoret (1 : 1), 10 cM? BoABI M HArpeBaloOT JO MOJHOTO PacTBO-
peHus cepHOKHMCIBIX coseit. K pactsopy mpummBaior 20 cM? pacTBopa XI0pHCTOrO aMMOHMS MaccOBO#M
xoHuenTpanun 0,2 r/cM?, marpesaior go 70—80 °C, po6apnaor 2—3 KarmM MeTHNOBOro KpacHOTO U
PACTBOP aMMUAKa O U3MEHEHHS LiBeTa UHIMKATOPa. [1715 BEiIeNeH sl OCaiKa PACTBOP HATPEBAIOT 3—5 MUH,
He AoBos ao kKunieHws. Ocalok oThuiIsTpoBLIBalOT Ha GWILTp «Benas jeHTa», NPOMBIBAOT 2—4 pasa
Topstyel BofoM. OcaqoK MOJMYTOPHBIX OKCHAOB CMBIBAIOT ¢ (WILTpa ropsyeit CoNsAHOM KHUCIOTOH c
MOJISIPHOM KOHLEHTpAaUeH SKBUBAICHTA 2 MOJIB/OM? B CTakaH, B KOTOPOM TPOM3BOAMACCH OCAXICHHUE.
PacTBop HarpeBaloT 10 NOMHOIO PACTEOPEHHS OCAlIKA, NIEPEHOCAT B MEPHYIO KOGy BMecTUMOocThIo 500 cm3
1 JOBOISAT A0 METKH PACTBOPOM COJIAHOM KMCTIOTHI 2 MOJb/IAM?,

OT6MpalT AIMKBOTHYIO YacTh pacrsopa 0,5—5,0 ¢cM® (B 3aBHCHMMOCTH OT MaccoBOM NONM OKCHIA
IMPKOR#S BO Pimoce) B MepHYIO konby BMccTUMOCThIO 50 cM?, mpubasnsmor 10 ¢M® pacTBopa comstHOR
KMcaoTh! 2 Mons/aM3, 0,5 cM? pacTBopa rHIpOKCHIAMMHA COJISTHOKMCIONO, HarpeBaloT K0 KumneHusd. Pac-
TBOp B Konbe oxnaxaaioT, rpubasngior u3 Groperku 1 cm? pactBopa apcenaso III, mosopst mo meTkm
PACTBOPOM COJISIHOM KUCTOTHI 2 MoNb/IM? . OMTHYECKYIO IVIOTHOCT M3MEPSIOT Ha CIEKTPodOTOMETPE NPH
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IUIMEE BOMHEBI 665 HM Ha (OTO1EKTPOKONOPHUMETPE ¢ KpacHLIM cBeToIILTPoM. B kadecTse pacreopa
CPABHCHHUS HCIIOJIB3YIOT pacTBOp KOHTPONLHOTO OMbITa, NPOBEACHHBIN Yepe3 BCce cTaquy aHaausa. Maccy
OKCHJia HUPKOHHS B IPAMMaXx HaxOOSIT 10 TPalyupOBOYHOMY IrpaduKy.

4.4 TlecTpoeHne IrpayMpoBOYHOTO rpadHKa

B neBsith MepHLIX KOG BMECTUMOCTBIO 50 cM? IOCACAOBATELHO BHOCAT M3 MUKpo6ioperku 0,3; 0,5;
0,7; 0,9; 1,1; 1,3; 1,5; 1,7 n 1,9 c¢M? crannapruoro pacrsopa B, wro coorserctsyer 0,000003; 0,000005;
0,000007; 0,000009; 0,000011; 0,000013; 0,000015; 0,000017; 0,000019 r AMoKCHIA LMPKOHHS, B NECATYIO
Konby BHOCAT 2—3 cM? pacTBOpa COJAHOM KucnoThl 2 Moib/nM3. 3arem npwinsaoT no 10 cm® consgoll
KMCJIOTHI 2 MOJIB/IIM? M Aasiee aHaTN3 BeayT No 4.3. PacTBopoM CpaBHEHHS CITYXKUT PacTBOp Ge3 cTaHzapT-
HOIO PacTBOpa OKCHUIA LUPKOHMS.

4.5 O6paGoTKa pe3yIbTATOB

4.5.1 Maccogyio romo OKCUlla ULHPKOHHA X, %, BRMUCAAIOT No GopMyie

m
X=".100, )
my
Ioe m — Macca oKCHia UPKOHW, HallicHHas 1O TPagyupoBOYHOMY rpaduKy, T;
my — Macca HaBecKM ¢uioca, COOTBETCTBYIONIAs aTMKBOTHOH YacTH pacTBopa, T.

4.5.2 HopMbl TOYHOCTH M HOPMATHBBI KOHTPOJIsi TOYHOCTH ONPENENECHHS MACCOBOW NONM OKCHAA
[INPKOHMS NpUBEACHE! B Tabymue 1.

Tadonumupa 1
B npouenTax

r —
! ! Homnyckaemoe pacxoXaeHue
MaccoBasi 101 OKCHAa UAPKOHAS A 8
1 dK d‘], d3
Or 0,5 nmo 1 BKDOY. 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 TurpuMeTpUuecKHA KOMILIEKCOHOMETPHYECKHA MeTo1, onpeeleHust
OKCHII2 UHPKOHMsA

5.1 CymHocTh MeTo[a

Meroz ocHOBaH Ha TUTPOBAHMM WOHOB LimpkoHus (IV) TpwionoM b B mpucyrcTsMm uaaukaTopa
KCWIeHONoBoTO opanxceporo npu 80—90 “C. Haymuwe B pactBope Ao 30 Mr amOMMHUS, THTaHa, 40 10 Mr
Kele3a onpeaeSicHUI0 IMPKOHUST He MellacT.

5.2 PeakTHBBI M PacTBOPbI

Kwucnora azornas mo F'OCT 4461.

Kwucnora cepnast no I'OCT 4204, paz6asnennas 1 : 1.

Kucnora constnast no I'OCT 3118, paz6asnennas 1 : 1.

Ammuak BopHbiil o TOCT 3760.

Hatpusa ruapoxcnn no TOCT 4328, pactsoph MaccoBoii xoHueRTpauyn 0,2 t/em3 1 0,01 r/es?.

T'unpoxcunamuna ruapoxnopun mo F'OCT 5456, pactsop MaccoBoi KonuenTpaun 0,1 r/em3.

KcHIeHONOBRI OpaHXeBLI (MHIHKATOp), pACTBOP MaccoBoii KoHueHTpatuy 0,002 r/cm?.

Coms nuHatpuenas stuiennamMui-N, N, N, N’ -reTpaykcycHow KucioTh! 2-ponnast (Tpuiios b) no
TOCT 10652, pacTBop ¢ KOHUeHTpalmel skBusanenta 0,05 Moms/aM3: 9,30 r Tpwiona B pacTsopsior B
300 cM? BoMbI, IEPEHACHT B MEPHYIO KoBy BMecTUMOocTbio 1000 cM? ¥ pasbaBsioT BOXOW 4O METKH.

CTaHaapTHEIA pacTBOP OKCHAA LIMPKOHUS TOTOBSIT 1o 4.2.

CraHgapTHBIR pacTBOp oKcuaa amoMunus rotossT no NOCT 22974.4.
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CragnapTHbiit pacTBop okeuna turaHa (1V) rotossar no FOCT 22974 9.

MaccoRyIo KOHUEHTPALMIO TpWIOHA B, BBIpaXeHHYIO B r/cM? OKcHa HHPKOHMS, YCTAHARIUBAIOT 1O
CTAHIAPTHOMY DAcTBOpY OKCHMAA LMDKOHHMS: B TPH KOHMYecKue Koiabbi BMecTHMocTsio 250—300 cm?
otoupator mo 10 cM? CTAHNAPTHOIO pacTBOpa A OKCcHIa UMPKOHUS M IMKBOTHBIE YACT¥ CTAaHIAPTHBIX
PACTBOPOB OKCHIA AOMUHUS ¥ OKcuza ThTaHa (IV) B 3aBUCHMOCTM GT HX MaccoBOH f0JM B ipobe. PacTBop
pasz6asisnior Ao 100—110 cM? ¥ ocaxnaoT UWMPKOHUH PACTBOPOM THAPOKCHAA HATPUS MaccOBOH KOHLEHT-
pauym 0,2 T/cM3 0 Havana BLNAneHusi THIPOKCHAA IIMPKOHHS, aB M30OLITOX rMIpOKcHIa HaTpus 15 e,
PactBOp ¢ 0CcagKoM JOBOIST A0 KUIIEHUA U KMIIATAT 3—5 MHUH.

OcafoK ruipoKciga HUPKOHNS oThHISTPOBLIBAIOT Ha GUALTP «Oejiast JIeHTa», IpoMBIBaloT 3—4 pasa
TOPSMMM PacTBOPOM I'MAPOKCHIA HATPUs MaccoBoii KoruenTpanuu 0,01 r/cM? ¥ 3 —4 pasa ropsueit Boaoii.
Ocapok ragpokcHaa ¢ ¢bwibTpa CMBIBAIOT B TY Xe KOOy, TA¢ TPOM3BOAWIOCH OCaXmeHue, GwisTp
nipoMeiBator 56 cM? Topsyeit consHoit kucaotel (1 ;1) (o6wmit o6beM Boasl M Kucaorht 70—80 cm3).
Pac1BOp B K0/16€ HATPEBAIOT A0 KMITCHUS, TIPUAKMBAIOT 5 cM3 pacTBOpa COMSHOKUCNONo I'MApoKcHIaMuHa,
B KHISIMI PACTBOP OCTOPOXHO NPM NOMEWIMBaHKM NpuiuBalor 20 cM® pacTBopa MMAPOKCHIA HATpHS
MaccoBoit koHuUeHTpalmu 0,2 r/cM?, WecTh Kanchb pactTBopa KCHIEHONOBOTG OpPAHKEBOre M TUTPYIOT
pPacTBOpPOM TPWIOHA B X0 mepexona OKpacK! pacTBOpa U3 MAIMHOBOM B XEHATYIO.

MaccoBylo KoHueHTpaumio TpunoHa b C, r/cM? okenia UPKOHMS, BLIYHCAAIOT Tio ¢opMyJie

C-= % , 3
rOC /m — Macca HABeCKH, COOTBETCTBYIOUIAS WIMKBOTHOM Y4CTH pacTsopa, T,
V — ofbem pacrpopa TpwioHa B, 3aTpaucHHOTO HA THTPOBaHUE, CM3.

5.3 IlpoBemenue anaim3a

Tlocne pasmoxenns ¢aioca no FOCT 22974.1 50 cM? pacTBOpa NMOMEINAIOT B CTAaKaH BMECTHMOCTBIO
300—400 cm? (ecrm pasfioxXeHue HABECKY NPOBOAWIOCH IIABIEHHEM), IPIIMBAIOT 5 cM3 a30THOH KHCHIO-
TBI, OCTOPOXHO NPU:THRAIOT 10 cM? KOHLEHTPHUPOBAHHOM CEPHOM KHCJIOTHI H BHITAPHUBAIOT O TYCTHIX NapoB
cepHoii Kucnotbl. CTakaH OXJIaXaloT, OOMBLIBAIOT CTCHKM CTaKaHa BOLOHM U BBINAPUBAHUE IOBTOPSIOT.
CraxaH oxXJIaXaaoT, ToOapnsmoT oy 4o 100 cM? M ocakmaloT rMAPOXCHALI PACTBOPOM I'MAPOKCHIA HATPUS
MaccoBoit KoHueHTpaimu 0,2 t/cM? o Havana BhiNageHus THAPOKCHAA UHPKOHUS, 1aB U36BITOK THIPOK-
cuzga Hatpus 15 cm?. PacTBop ¢ 0cafkoM IOBOOST 4O KMIEHHSA H KUIIATAT 3—5 MUH.

Brimapumii ocanok ruapokeuioB GuIbTPYIOT Ha GUALTP «Oenas NCHTa», NPOMLIBAIOT 3—4 pasa
TOPAYMM PACTBOPOM I'MAPOKCHIR HaTpusl MaccoBoii KoHleHTpauuu 0,01 r/em® u 3—4 pasa ropstaeii Bopoi.
Ocaox ¢ GuILTpa CMBIBAIOT B CTaKaH, B KOTOPOM NPOM3BOANIOCE ocaxaeHue, GUILTp MpoMbiBatoT 50 M3
ropsiued constHON kKuieaoTsi (1 @ 1) ¥ HecKoNbKO pa3 BONOM,

PacTBop HarpeBalT OO NOTHOTO PACTBOPEHUS OCANKA, MAOBOIST AC KHACHHS, TNPWIMBAIOT 5 cM’
PACTBOPA COJISTHOKHCIIOTO IMMOPOKCHIAMHHA, a 3aTeM Nipubaisior (nopimsmMu) 20 ¢cM3 pacTBopa I'MApOK-
CHla HaTPHsl MaccoBO# KoHUenTpaiuu 0,2 r/cM?, TPUIMBAIOT IIECTh KaNlels pacTBOpa KCHNEHOIOBOTO
OpPaHXeBOTo M THTPYIOT PAcTBOPOM TPHIOHa b 110 mepexona okpackM pacTBOpa M3 MaJIMHOBOM B XeJTYiO.

5.4 O0paGoTKa pe3y/IbTaToOR

5.4.1 Maccosyio 10110 oxcuaa uupkodnsa X, %, BeMUcsior no Gopmyie

x=L5 10, @)
rae ¥V — obueM TpunOHa B, M3pacxonoBaHHOTO Ha TUTpOBaHUE, CMS;
C — Maccopasd KOHLEHTPaUMsT PACTEOpa TPUIOHA B, BhipaXeHHasd B I/CM3 OKCHIA LIMPKOHMUS;
m — Macca HaBecky $.1i0ca, COOTBETCTRYIOMIAS AJIMKBOTHOM YacTH pacTBopa, T.

5.4.2 HopMbl TOYHOCTH M HOPMATHRLI KOHTPOJISI TOYHGCTH OIpEeHCHeHHA MACCOBOM [IOJIM OKCcHAa
UMPKOHHUS NpPUBEACHE! B Tatinte 1.
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Krmouesbic cnopa: ¢dumoc, MeTol ompede/eHus, OKUCH UMPKOHUS, pacTBOP, METON aHAM3a, IPOBCACHHE
aHain3a, HOPMbl TOYHOCTH
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