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PYIbl MAPTAHUEBBIE, KOHULEHTPATHI H roct
ATJIOMEPATHI 22772.10—90
MeTtoan onpeaeeHHs] OKHCH aJIOMHHAS
(UCO 4295—88;
Manganese ores, concentrates and agglomerates. UCO 5889—83:
Methods for determination aluminium ’
CT C3B
OKCTY 0730 4522—84)

Cpox peficreus ¢ 01.07.91
ao 01.07.2001

Hacrosmuit craugapr pacnpocrpaHsiercs Ha MapraHueBble Pyasl,
KOHUEHTpPAThl H arjoMepaTH H YCTAaHaBAHBAaeT METOAB ONpeleseHH:
OKHCH aJIIOMHHHUS:

(poTomerpuyeckuii — npu Maccooii gose ot 0,1 10 3 %;

KOMILJIEKCOHOMETPHYECKHH — TIpH MaccoBod poJe ot 1 1o 8 %;

aTOMHO-a6copOIHOHHEA — npu MaccoBoit jgoJe or 0,1 o 8 %, a
TaKKe METOAbl ONpejeseHHs] aJIOMHHHS N0 MEXAYHAPOAHLIM CTaHAAp-
tam YICO 4295—88 u MCO 5889—83 (cM. npHJOKeHHE HACTOSILIErO
cranaapra u npujoxenne 2 TOCT 22772.9).

1. OBIUUE TPEBOBAHHSA

1.1. O6uue tpe6oBanus k Merogam anaauza — no [OCT 22772.0.

1.2. Or60p npo6 — no 'OCT 16598.

1.3. YcaoBusi o6ecneyeHus TOYHOCTH Pe3yJabTaTOB aHAJH3a — B CO-
otserctBuu ¢ n. 1.3 TOCT 22772.8.

2. $OTOMETPUYECKHH METOJ

2.1. Metox ocHOBaH Ha 06pPa30BaHHH OKPAIUEHHOTO COEAHHEHHS
anoMuHus ¢ xpomasyposoMm C B aneraTHom Gydepnom pacrBope (pH
ot 5,8 10 6,7) B NIPHCYTCTBUH IIOJUBHHHJIOBOrO CIIHPTA H MOCAeAyIOLIEeM
H3MepeHHH OINTHYECKOH IVIOTHOCTH NPH AJHHe BOJHH 610—620 M.

JKeneso, XxpoM, THTAH H APYrue 3JEMEHTH OTHAEJSIOT THAPOOKHCHIO
HaTpUS B IPUCYTCTBHH XJOPUCTOTO IMHKA H 60PHOH KHCJIOTHI.

2.2. Annapartypa, peaKTHBbI H PacTBOPbI

CnekTpooTOMETp HJIH (POTOIJNEKTPOKATOPHUMETP.

pH-merp.

HU3pnanue ouumaibHoe TlepeneyaTka BoCNpeleHa
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C. 2 FOCT 22772.10—90

INeup MydenbHass ¢ TEPMODEry/asTopoM, obGeclnedHBalomlas TeMile-
patypy HarpeBa He Menee 1000 °C.

Turau naarusossle no FOCT 6563.

Amomunuii nepsuunbi o TOCT 11069.

Maprauen merananyeckuit no 'OCT 6008.

Xeneszo kap6ouuabtoe (99,99 %).

Ammonnit ykeycHokucanii mo 'OCT 3117.

Harpu#i yraekucnnii, 6essoausiit no FOCT 83

Hartpuit ykcycHokucabli, TpexBoaublit mo F'OCT 199.

Kucnora 6opuas no F'OCT 9656.

Kucsora asotrnas no 'OCT 4461 u pas6asaennas 1:1.

Kucnora cepHas o TOCT 4204, pas6apaennas 1:1.

Kucnora consinaa no TOCT 3118 u pas6asnennas 1:1, 1:4 u 1:19.

Kucaora ¢propucroBofopoanas no FOCT 10484,

Tuapokcunamuna ruapoxiaopus no FOCT 5456, pacteop 100 rfome,
CBEXXEMPUrOTOBJEHHBIH.

Harpus runpookucs no ['OCT 4328, pactsopni 460, 200 u 50 r/nme,
PacTBopHl XPaHAT B NTOJH3THIEHOBOK MTOCYAe.

Kuciora ackop6HHOBasi, pactBop 50 r/aAM3, cBexXenpHroTOBJEHHHH.

Kucaora ykeycuas o T'OCT 61.

Mouesuna o F'OCT 6691.

Cnupr NMOMHUBHHHIOBHIH, pactBop 40 r/aM3; 4 r NOJHUBHHHJIOBOrC
cnupra pacrBopsoT npH HarpeBaHud B 100 c¢M® Boabl. PacrBop oxsax-
Na10T B GHIBTPYIOT.

Cnupr 3THIOBBIH pekTHpUkoBaHHbIH TexHHueckuii mo FOCT 18300.

Iuuk xaopucreiit mo T'OCT 4529, pactBop: 104,6 T xJ0pHCTOrO
1IHHKA PacTBOPSIOT B Bole, NPpuOaBasaioT 10 cM® coMsiHOM KHCJIOTH, pas-
6aBasiioT BOAOKH A0 o6beMa 1 AM® H mepeMelInBaIoOT.

Hukeap asyxmaopuctoiii, 6-Boanbit no I'OCT 4038, pacrsop
20 r/mm3.

Xpomasypoa C, pacrBop 1 r/am®: 1 r xpomasypona C pacrsopsior
B 6 cM® a30THOJ KHCJOTH, pas6asieHHoit 1:1, mnpu6aeasior 500 cm?
atuaoBoro cnupra, 200 cm® BoaH u nepeMewnBaior. Pacreopsior 0,75 ¢
MmoueBHHH B 50 ¢M3 BoAbl. OGbeHHSAIOT NOJAYYEHHBIE PACTBOPHI, Iepe-
BOJAT B MepHYIO K0J6y BMecTHMocTbio 1000 cM3, 10BOASAT 10 METKH BO-
J0il H nepeMelIHBaT. PacTBop NMPHroJeH K ynorpe6/ieHHIO B TeUeHHE
JBYX HeJeJb.

Byoepunit pacrsop (pH—7,0): 274 r yKCYCHOKHC/IOTO aMMOHHSA
pacrBopsioT B 400 cm® Boakl, 109 I yKCyCHOKHCIOrO HaTpPHs PacTBOpS-
10T B 250 cM3 Boanl, PacTBopel 06beqHHSAIOT, GUIBTPYIOT, Pa36aBIAOT
BOJo#i o obbema 950 cM® m nepememuBaior. Hosoast pH pacrteopa
10 7,0, npuGaBisisi yKCyCHYIO KHCIOTY HJIH PAcTBOP MHAPOOKHCH HaTpHA
(200 r/am3), pasbasasiior BoAoi A0 o6bemMa | AM® H nepeMelIHBAIOT.

CrangaprtHblii pactBop ajiomuuus: 0,5292 anoMHHHS DPacTBOPSIOT
npH HarpeBanuu B 50 cM® pacTBopa COJSIHOH KHCJIOTH, pa3baBieHHOM
1:1, npu6aBasiiOT HECKOJNBKO KaleJsib a30THOH KHCJOTH A0 NPEKpalleHust
BCIIEHHBAHHSI PACTBOPa M KHIATAT N0 yAaJjleHHS OKHCJ0B asoTa. Jasa
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roCT 22772.10—90C. 3

YOKOPEHHS pAcTBOPEHHSI aJIIOMHHHS B COJISIHOH KHCJIOTE pasioKeHHe
BelyT B NPHUCYTCTBHH MJaTHHOBOH cnupasu WK 1 cM® pacTBopa XJo-
PHCTOTO HHKeJIsI, KaK KaTalH3aTopoB. OxJ1ax AeHHBIH pacTBOP NEPEHOCAT
B MepHyio KoJaGy BMectuMocTbio 1000 cM3, 10BOAAT BOAOH JO METKH H
nepeMelIHBaloT.

1 cm3 crangaprHoro pactBopa cozepxut 0,001 r oKHcH adlOMHHHSA.

2.3. IlpoBenenue anaaM3a

2.3.1. Macca HaBeCKH B 3aBHCHMOCTH OT COJAep»KaHHS OKHCH aJio-
MHHHS yKa3aHa B Ta6Ja. 1.

Ta6anua 1}

MaccoBast 10451 OKHCH aJIOMHHHSA, ° Macca nasecku, T
Ot 0,1 no 0,2 BkJIOY. 1,0
Cs. 02 >» 06 » 0,5
»06>» 15 » 0,2
» 1,6 » 3,0 » 0,1

Hagecky momelawoT B crakad BMecTHMoctbio 250—300 cM3, cMauu-
BaloT BoAOH, npubasisior 10—20 cM® cosiHOM KHCJIOTHI H PacTBOPAIOT
npu HarpeBaHHH, IIpuGaBasitor 1 cM® a30THOM KHCJIOTHI, KHIATST JO
yAajleHHsi OKHCJOB a30Ta M BHIApuBalOT pacTBop Aocyxa. Ocratok
pactBopsioT B 10 ¢M3 COJIsIHO# KHCJIOTH NpH HarpeBaHHH, NPHOaBISIOT
40 cM3 ropsiuejt BoAH, 1 cM® pacTBopa COJITHOKHCJOLO THIPOKCHJIaMH-
Ha, HaTPeBAIOT [0 KHNEHHS H (QHIBTPYIOT PACTBOP Yepe3 GHILTP CPex-
Hell IVIOTHOCTH, colepxaiuit GuabTpobymaxHylo Maccy. Ocrarok Ha
¢uIbTpPe NIPOMHEBAIOT 4—5 pa3 pacTBOPOM COJISIHOM KHCJIOTH, pa36as-
JgeHHou 1:19, u 3—4 pasa ropsueil Bonoi. PHALTPAT COXPAHSAKIT B Ka-
YecTBe OCHOBHOI'O PacTBopa.

2.3.2, OuabTp ¢ OCTATKOM NOMEIIAIOT B NJIATHHOBHIA THre/]b, BHCY-
LIHBAIOT, O30JIFIOT H NPOKAJHBAIOT pu TeMnepartype 600—700°C, Tu-
rejb OXJaxNal0T, CMaYHBAIOT OCTATOK HECKOJbKHMH KamJsIMH BOJHI,
npubaBisiior 2—4 KaIUIH pacTBOpa CepHOH KHCJOTH, pa36aBieHHO
1:1, u 5—7 cM® pacTBOpa (PTOPHCTOBOAOPOLHOMN KHCJIOTH, BHIIAPHBAIOT
Jl0 TOJIHOTO YAAJ/IeHHS! MapoB CePHOTO aHTHApPHAA M NMPOKaJHBAOT MpH
temneparype 500—600°C B Teuenne 1—2 MuH. OcTaToK B THIVIE CIIaB-
asor ¢ 1 T yriekHcjaoro HaTpusi B MydesbHOR Nneud npH TeMmepatype
950—1000 °C. ITocae oxJaaxaeHus njas BhilenaynBaior B 20 cmM® pacT-
BOpa COJITHOM KHCJOTHI, pa36aBJieHHON 1:4, NpH HarpeBaHHH M IpHCOe-
JIHHSAIOT K OCHOBHOMY PacTBOpY.

2.3.3. OcHOBHO#H pacTBOp BHIMapusaior 1o o6bema 20—30 cm3, npH-
6aBasiior 5 c¢cM3 pacTBopa XJOPHCTOro IMHKA, 1| © GOPHOH KHUCAOTH H
HarpeBalT 10 KuneHus, Iopsiyii pacTBOp OCTOPOXKHO HpH NMepeMelH-
BAaHHH BJHMBAIOT B KBapLEBYIO0 KOJOY HJIH NOJHITHIEHOBbIH cTaKaH BMe-
cruMoctbio 200—250 cM®, copepxamue 30 cM3 pacTBOpa IHAPOOKHCH.
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C. 4 TOCT 22772.10—90

narpusa (460 r/am3). PactBop TIIaTeJNbHO MEPEMEIUHBAIOT B TEUEHHE
2-—3 MHH, OXJIAXAAIOT H IIepeBOASIT B MepHylo Kol6y BMECTHMOCTbIO
‘250 cM®, pas6aBasiOT 40 METKH BOJOH H IepeMelIHBAIOT.

Ilocne orcramBaHHs ocajka DacTBOp QHIBTPYIOT Yepe3 Cyxoif
¢uABTD CPeAHEH MJIOTHOCTH B KBApUEBHH HWJIH NOJUITHIEHOBHH cTa-
KaH, oT6packiBas nepaHe NopuHy GUIbTPaTA.

2.3.4. AnukBoTHYI0 4acTh 06beMOM 5 cM? nOMeIaloT B CTAKaH BMe-
cTHMacThi0 50 cM®, comepxamiuit 2 cM® pacTBOpa COJISIHOR KHCJIOTHI,
pas6asnerHoit 1:1, n 15 ¢M® Boxst (pH pacrsopa He Gosee 1). Ilpu-
6aBasior | cM3 pacrBopa acKOPGHHOBOH KHCJOTH, Yepe3 5 MHH ycTa-
HaBauBaot pH pacrBopa 1,5, 106aB/iAs [0 KAMJIAM PacTBOP THAPOOKH-
cn Harpua (50 r/mM®) Wi pacTBOp coJIsiHOR KHMC/IOTH, pa3faB/jeHHOMH
1:4.

3uauenue pH kourpoaupyior no pH-merpy. '

PacTeop nepesoasaT B MepHylo KoJly BMectuMoctbio 100 cm®, mpu-
GaBasior npu nepememyusannu 10 cM® pacreopa xpomasypona C, 5 cm?
pacTBopa noJHBHHUAOBOTO cnupra U 20 cM® 6ydepHoro pacrBopa. Pas-
6aBasoT BOAOH A0 METKH H TIATeJbHO nepeMmeunsaior. Ontuueckyio
NIOTHOCTh PAacTBOPa H3MepsioT uepe3 1 u HA chekTpodOTOMETPE HIH
(hoTO3/JIeKTPOKAJOPUMETPE NPU IJHHE BoaHb 610—620 HM, ucnoabsys
B KaueCTBE PacTBOPA CPaBHEHHS BOAY.

2.3.5. l1s BHeceHus NMONPABKU Ha COJEPXKAaHHE AJNIOMHHHSA B peax-
THBax 4epe3 Bce CTAAMH AHAIM3A TPOBOAAT KOHTPOJBHHI ONHT.

Ilo HaliieHHOMY 3HaYEHHIO ONTHYECKOH NJOTHOCTH aHaJAU3HPyeMo-
T0 PacrTBopa 3a BHUYETOM ONTHYECKOA NMJIOTHOCTH PAacTBOpa KOHTPOJb-
HOTO ONbITA HAXOAAT MAacCy OKHCH aJIIOMHHHA 10 TpafiyHPOBOUYHOMY
rpabduxy.

2.3.6. Ons mocTpoeHHsr rpafyupoBOYHOro rpadHuka B luecTb cTaka-
HoB BMecTHMOCThIO no 250—300 cM3 momemaloT HaBeCcKH MapraHua H
Keje3a B KOJHYECTBAX, COOTBETCTBYIOIIHX COZEPXKAHHIO STHX 3JIEMeH-
TOB B HaBecke npo6ul. B nsate crakaHos npuaumsaior 0,5; 1,0; 2,0; 3,0;
4,0 cM3 cTaHAApPTHOTO PAacTBOpa aJIOMHHHSA, YyTO coorBercTByer 0,0005;
0,001; 0,002; 0,003; 0,004 r oxkucu anoMuuus. Bo Bce crakanul npH6as-
Jgsior no 10—20 cM3 conisiHOj KHCJIOTH H AaJjlee NMOCTYNaloT, KaK yKasa-
Ho B nm. 2.3.1—2.3.4.

PacrBop mecroro crakana, He cojepxalliuii CTaHAAPTHOTO PacCTBO-

pa aJIOMHHHS, CIYXHT PacTBOPOM KOHTPOJBHOTO OMHITA AJf MOCTPOE-
HAA rPajyHpPoOBOYHOro rpadHKa.

Ilo HallieHHHM 3HAYEHHSAM ONTHYECKOH IVIOTHOCTH DacTBOPOB AJS
rpaayHpoBouHoro rpaduka 3a BHIYETOM 3HAY€HHsI ONTHYECKOH ILIOTHO-
CTH pacTBopa KOHTPOJBHOI'Q ONBITa H COOTBETCTBYIOUIHM HM COAEPKa-
HUAM OKHCH aJIOMHHHS CTPOAT I'PaAyHPOBOYHBLE rpaduk.

2.4. O6paGoTKa pesy/abTATOB
2.4.1, MaccoByo 10M0 OKHcH ajnioMuuHus (X a1,0, ) B mpouenrax
BHIYHCAAT N0 dhopmyae
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IroCT 22772.10—90C. 5

X 1,0, == m-K 100,

m
rie m, — Macca OKHCH aJIIOMHHHsI B PacTBOpe, HaHJleHHas 1O Tpafy-
HPOBOYHOMY rpaduxy, r;

m — Macca HaBeCcKH, COOTBETCTBYIOIAsi aJHKBOTHOH 4acTH aHa-
JIR3HPYEMOr0 pacrBopa, r;

K — xo3bdunuenT nepecuera cOAEPKAaHHS OKHCH aJIOMHHHA HA
COAEpXKaHHe ee B CyXOM MaTepHaJe, BbIUHC/IEHHHI 10 ¢op-
myJe

100
K= 100—W, °

rae W, — maccoBasi A0Js TMIPOCKOIHMYECKOH BJard B aHaJH3Hpye-
Moi npoGe, onpeneasiemas mo FOCT 22772.1, %.
2.4.2. HopMBbl TOYHOCTH H HOPMaTHBH KOHTDPOJISI TOUHOCTH ONpeJese-
HHS OKHCH aJIOMUHHS YKa3aHH B Ta6J. 2.

TaGanua 2

Maccosast 104% OKHCH N
ANIOMUHHS A dy dy dk 8

010,1 10 0,2 BxJIIOY. 0,024 0,030 0,025 0,030 0,016
Cs.0,2» 05 » 0,03 0,04 0,03 0,04 0,02
» 05 1,0 » 0,04 0,05 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. KOMIVIEKCOHOMETPHYECKHHA METOJ

3.1. Metog ocHOBaH Ha 00pa3oBaHHH  KOMIIJIEKCHOIO COEJHHEHHS
aJIIOMHHHSA ¢ TPHIOHOM B B KHcJO# cpefie, THTPOBaHHH H36HITKA TPH-
JoHa B pacTBOPOM YKCYCHOKHCJIOTO IHHKA, pa3pyIIEHHH KOMINVIEKCOHa-
Ta aJIOMMHHS QTOPHAOM HATPHs H HOCJEAYIOmEM THTPOBAHUH OCBOGO-
JHUBLIErocst TPHAOHA B YKCYCHOKHCJIRIM LHHKOM B NPHCYTCTBHH KCHJIE-
HOJIOBOTO OPaHXXeBOro. AJNIOMHHHI OTHAENSIOT OT KaJbllHS, MAarHAA &
Maprasina ocax<AeHHeM YPOTPOIIHHOM BMECTe ¢ XKEJ€30M, XPOMOM, TH-
TaHOM, KOTOpPHE 3aTeM OTAEJSIOT OCAaXKAECHHEM [HXDOOKHCHIO HATPHSA.

3.2. Annapatypa, PeaKTMBH H PacTBOPH

IMeus MydenbHas ¢ TepMOPEryJaATOPOM, obecneynBaionias TeMnepa-
Typy HarpeBa He menee 1000 °C.

Turau nnatunosne no FOCT 6563.

Amomunuit nepsuunbi mo 'OCT 11069.

Maprasen merajindecknit no FOCT 6008.

JKeneso kapGoruasvnoe (99,99 %).

Kannit xnopucrwit no FTOCT 4234,
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€. 6TOCT 22772.10—90

Harpuit yraekucnnit 6essoannit no FOCT 83.

Harpuii yrcycrokucasiii TpexBoguniit no FOCT 199.

Kucnora consnas no 'OCT 3118 n pas6aBaennas 1:1; 1:4; 1:19.

Kucnora asornas no TOCT 4461.

Kucaora cepuas no TOCT 4204, pas6aBnennas 1:1.

Kucnora ¢propucrosonopoauas no 'OCT 10484,

Kucnora ykcycnas no T'OCT 61.

Ammuak poausiit mo TOCT 3760.

Ammonui xaopucralit mo FOCT 3773, pactBop 250 r/am3.

Hukens aByxiopucTHil 6-Bonuni no ['OCT 4038, pacrsop 20 rfnms.

T'ekcameruieHTeTpaMuH (ypoTponuH), pacrBopu 250 u 50 r/ams.

Harpusa ruapooxucs mo I'OCT 4328, pacrsopn 460 r/am®. Pacrsop
XpaHsT B NMOJIMITHJIEHOBOM MoCyae.

Bydepuuit pacrsop (pH 5,7-5,8) :°300 r yKCyCHOKHCJIOIO HaTpHs
pacTBOPSAIOT B BOJe, NPHGaBAAIOT 6 cM? yKCycHOH KHCIOTH, AOBOAAT
BOJAOI A0 o6beMa 1 AM3 H MepeMelIHBAIOT.

Iunk  ykcycHokHean#t, 2-somubii mo T'OCT 5823, pacrBop
0,025 Mosb/aM®: 5,5 r yKCYCHOKHCJIOTO LHHKA pactBopsioT B 100 cm?
BOJH, NPHGABIAIOT 5 cM® YKCYCHOH KHCJIOTH, pa3GaBiasioT BOAOH JO
o6bema 1 AM® u nepeMemIHBalOT. MaccoByI0 KOHIEHTPALHIO PAcTBOpa
VKCYCHOKHCJIOTO IIMHKAa YCTaHaBJIHBAIOT MO CTAHAAPTHOMY PacTBODY
amomuuHda. B crakan BmectHMocTbio 300—400 cM3 moMmemialoT CTaH-
JapTHHiH PAacTBOp aJIOMHHHsI, HABECKH METAJ/JIHIECKOTO MapraHna u
KapGOHWJIBLHOrO efne3a B KOJHYECTBAX, COOTBETCTBYIOLIMX COAepKa-
HHIO MX B HaBecke MpoGH. lasee aHaaW3 BeAyT, KK YyKa3aHoO B
nn. 3.3.1—3.3.5.

PacTBOp KOHTPOJIBHOTO ONMBITA TOTOBAT G€3 BBEAEHHS CTaHAAaPTHOrO
pacTBOpa aMOMHHHS.

MaccoByio KOHILEHTPauHI0 (€) PacTBOpa YKCYCHOKHCJIOrO LHHKA B
rpaMMax OKHCH aJIOMHHHA Ha KyOHYeCKHH CaHTHMETD BHIYHCJIAIOT IO

¢dopmyne

c—
TV,

TAe M — Macca OKHCH aJIOMHHHS B aJHKBOTE CTAHAApTHOIO PacTBO-

pa aJlOMHHHA, T;
V — o6bem pacTtBopa YKCYCHOKHCJOrO LIMHKA, H3DACXONOBaHHBIA
Ha BTOpO€ THTPOBaHHE CTAaHAAapPTHOrO pacTBopa aJIOMHHHS,

cM3;

V), — o6pem pacTBopa yKCYCHOKHCJIOrO LHHKA, H3PACXOMOBAHHAIH

Ha BTOPOE THTPOBAaHHE PACTBOPA KOHTPOJBHOTO ONBITa, CMS.

Junarpuesas coap stuiesauamud-N,N,N’,N’-trerpaykcycHoit KHc-
Joru (tpuaon B) 2-soxnas no I'OCT 10652, pactsop 0,025 mMoab/nm3:
9,3 r tpunona B moMemalor B crakan BMecTHMocTbio 250—300 cM®
pacteopsiior npu Harpesanuu B 100 cm® Boas, Pactsop dunbTpyior de-
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rocTt 22772 10—%0C 7

pes Q)mnnp cpelHell MJIOTHOCTH B MEpDHYIO KOJGY  BMECTHMOCTbIO
1000 c¢M®, 1oBOAAT BOAOH A0 METKH H IIEpPEMEIIHBAIOT.

Hanxm dropucraist mo TOCT 4463, nacuinenusii pacrsop. Pacr-
BOP XPaHAT B NMOJHITHIECHOBOH NOCYAE.

Crangaprubt pactBop adioMunus: 1,0584 r anomaHus pacrBops-
1ot B 50 cM® pacTBOpa cOJfHOM KHCJOTH, pa36aBienHoi 1:1, mpubas-
JAI0T HECKOABKO KalleJb a30THOM KHCJAOTH A0 NPEeKpalleHus BCEHHBaA-
HHs PacTBOpPA U KMOATAT A0 YAAJeHHS OKHCJOB asora. Ias YCKOpeHHst
pacTBOpeHHe aJNIOMHHUSL BEAYT B NPHCYTCTBHH IJIATHHOBOM CIHpaJu
unn 1 cM® pacTBopa XJOPHCTOTO HMKEJS Kak KaTanuaaTopos. Oxaax-
JeHHLIi pacTBOp NepeBOAAT B MEPHYIO Koa6y BMecTuMocTbio 1000 cM3,
JOBOAAT PAacTBOD BOAOH X0 METKH H IepEMEIUHBAIOT.

1 cM® cranaaptHoro pacrsopa cozepxkHT 0,002 r oxucu anOMHHHS,

I'nppokcunamuna ruapoxaopua no FOCT 5456 pacreop 100 rfam?®,
CBEXKENPHTOTOBJIEHHHIH.

KcHIeHONMOBH OpaHKeBH i, HHAUKATOP, CMeCh C XJOPHCTHM KaJlH-
eM B cootHoweruu 1:100.

MeTunoBEI OpaHXeBHiI (mapa-geMeTHIaMHHOa306eH30cy abdo-
KMCJHBI HaTpHil), HHAUKATOpP, pacTBOp 1 r/AM3.

Bywmara yHuBepcasbHas HHAWKATOPHAS.

3.3. IIpoBeneHHe aHaJH3A

3.3.1. Macca HaBeckH H 00beM aJIHKBOTHOH YACTH B 3aBHCHMOCTH OT
COLEPIKaHHs OKHCH aJIOMHHHA yKa3anbl B Ta6J. 3.

TaGauna 3

Maccosasi 10451 OKHCH Mace L Odbev aMmKBOTHOT
aMOMHHHST, % acca Haj3CCKH, 1 vacim, cmd
Ot 1 go 3 BkJoOu. 1 100
Cs.3» 5 » 0.5 100
»5>» 8 » 0,5 50

Hasecky nomemiaior B cTakaH BMectuMocTbio 200 cM3, cmauxBaoT
BoJo# u pacTBopsiior B 10—20 cM® co/ifAHO¥ KHC/AOTH NIPH HarpeBaHHH.
Tlocne pasnoxkeHust HaBecky npHbaBasior 1—2 cM® a30THOI KHCJOTHI,
KHOATAT A0 YA2JEHHs OKHCIAOB a30Ta H BHMapuBaioT Aocyxa. [Ipuau-
BatoT 10 cM3 cossiHOfi KHCJIOTH M BHOBb BHmapuBalor pocyxa. Cousu
pacTBopsiioT B 10 cM3 COJIIHOH KHCJOTH NPH HarpeBaHuli, npH6aBjsIOT
40 cM® ropsueit BOAN U QUALTPYIOT Yepe3 QHABTP cpPefHel NAOTHOCTH,
YIJOTHEHHHA GHAbTPpOGYMaxkHoii Maccoii. OcTaTok Ha ¢HuAbTPEe Npo-
MLIBAlOT 4—5 pas pacTBOPOM COJSIHOH KHCJIOTH, pas6asienHonr 1:19,
3aTeM ropsiueli BOJAOH JO HMCUE3HOBEHHsl XKEJTOH OKpacki  (HuabTpa.
@OuabTpat coXpaHsIOT B Ka4eCTBE OCHOBHOI'O PacTBopa.

3.3.2. OuabTp ¢ OCTATKOM NMOMELIAIOT B IVIATHHOBHIH THreJ/b, BRICY-
LIMBAIOT, O30J5I0T H NPOKaJHBaloT npH TeMneparype 600—700°C. Tu-
rejib OXJaXJAalT, CMaYHBAIOT OCTATOK HECKOJbKUMH KallIiMH BOJBI,
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Jpu6aBAsAIOT 2—4 KamJH PacTBOpa CEPHON KHCJAOTH, pasbaBieHHOM
1:1 u 5—7 cM® pactBopa (TOPHCTOBOAOPOAHOM KHCJIOTH, BHIIaPHBAIOT
L0 TOJHOrO yAaJieHHusi IAapoB CEePHOrO aHTHAPHAA H NMPOKAJTHBAIOT MPH
teMrneparype 500—600 °C B Teuenne 1—2 muH, O¢TaToK B THIJIE CIIIAB-
Js10T ¢ 1 r yraekucjoro HarpHsi B My(e/bHOl NeYn NPH TeMIeparype
950—1000 °C.

Oxna;xnem-xbm THreJNb ¢ IJJABOM [OMELIAIT B CTAKaH BMECTHMOC-
Th10 200 cM®, npubapasior 20 cM3 pacTBOpa COJIAHON KMCJIOTH, pas-
GaBaenHoH 1: 4, 0,5 cM® pacTBOpa COJISHOKHCIOTO THADOKCHIAMHHA H
pPacTBOPSAIOT NJAB NPH HArpeBaHHH. PacTBOD KHNATAT U NPHCOEAHHSAIOT
K OCHOBHOMY pacTBOpy.

3.3.3. OcHoBHO! pacTBop BEIIapuBaloT Ao o6beMa 100 cm?, Hefitpa-
JIM3YI0T pacTBopoM amMHuaka o pH 2—3 no yHuBepcanbHON HHAHKA-
TOpHO# Oymare. 3arem npuGasasior 20 cM® pacTBOpa XJOPHCTOTO aM-
MOHHs, NMePEeMeIIHBAIOT H MEAJEHHO, Mo KamasM, npHbasaswor 20 cm?
pacTsopa ypoTponuua (250 r/am’). PacTBop marpesaioT 40 TeMmmepa-
Typn 70—80 °C 1 BHIAEPXKHUBAIOT NPH YKA3aHHOH TeMIEepaType B Teye-
uHe 10 mun. Boigenusmuiica ocafok OTQHIBTPOBHIBAIOT HAa (GHIABTD
cpexaned niaotHoctH. [TpoMeiBator 2—3 pasa creHKH crakaHa # 4—6 pas
©OCafox Ha (QHIbTpe TEMAHM pactBopoM yporponuHa (50 r/am3). Oca-
JOK ¢ QHJIbTPA CMBIBAIOT ropsueil BOJOH B CTaKaH, rfle IIPOBOAHJIOCH
ocaxeHHe, oCTaBIUUica Ha QUIAbTPe 0cadOK pacTBopaior B 40—50 cm3
pacTBopa COJISHOM KHCJIOTH, pasbasaeHHoi 1:1, cobupas duabtpar B
TOT Xe cTakaH. ®uabTp npomuBalor 10—I12 pas ropsyeji BoRoil.

3.3.4. PacrBop Bminapusaior o ob6bema 100 cM3, HefiTpanusylor
PacTBOPOM THIPOOKHCH HATPHs A0 Hayaja BHIIAJEHHsS THAPOOKHUCEH H
npu6aBasior 20 c¢M3 B H36BITOK, XOPOIIO NepeMEeIlHBAIOT, HArpeBaioT
JO KHMEHUs U KHOATAT B TeueHue | MHH. PacrBop oxmaxpaior, nepe-
BOJASAT C OCAAKOM B MepPHYIO K06y BMecTHMOcCTbio 250 cM3, HOBOAAT
J0 METKH BOJOH H nepeMmewmnBaioT. [locse oTcrauBanus ocajlka pactTsop
4unbTpyloT uepes cyxo# MIOTHHIE QHABTP B CyXyio KOJIGY, OT6pachiBast
IiepBhie NOPIHU QHIAbTpATA.

3.3.5. AnHKBOTHYIO 4acTh pacTBopa corJyiacHo Taba. 3 noMemjait B
KOHHYECKYIO KOJIOY BMGCTHMOCTb}O 250 cm3, pa36GaBasAIoOT, €CaH Heo6X0-
AuMo, g0 o6beMa 100 cM®, HeATpasusylOT pacTBOPOM COMAHOH KHCJO-
Thl, pa3basienHoi 1:1, B HpﬂcyTCTBHH 2—3 Kanesab pacTBOpa METHJIO-
BOTO opaHxeBoro ¥ npubasisor 3 ¢cM3 B H36uToK. [IpuGasisior u3 Gio-
petku 20 cM3 pacrBopa TPuJOHA B, HarpeBaior 10 KHNEHHS, KANATSAT B
TeyeHHe | MMH M MeJJEeHHO HEHTPAJIH3YIOT PAcTBOPOM aMMHAaka B IpPH-
CYTCTBHH METHJIOBOIO OPAaHXKEBOTO A0 Nepexoja OKPacKH pacrBopa B
xKearto-opanxkenyio. [Ipubasasior 20 cM?® 6ydepHOro pacTBopa, OXnaxK-
JaloT A0 KOMHAaTHO} TeMIepaTyphl M THTPYIOT H3OLITOK pacTBOpa TpH-
JoHa B pacTBopoM yKkCycHOKMcaoro uMHKa B npHcyrctBuH 0,030—
—0,040 r cmMecu KCHJIEHOJIOBOTO OpaHXKeBOTO A0 Mepexofa OKPacKH
pacTBopa H3 XKeJNTOil B MaIHHOBO-KPaCHYIO.
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K pacreopy npu6asasior 30 cM® pacTBopa (PTOPHCTOro HATPHs H
BHOBbL KHNATAT pacTBOp B TedeHHe 2 MHH. Ilociie oxnaxaeHHs K pact-
Bopy npubasasior 0,030—0,040 r cMecH KCHJEHOJOBOIO OPaHKEBOTO
# THTpyIOT OCBOGOJNHBIIHACs TPHIOH B pacTBopoM yKcycHOKHcoro
UHHKA 10 Tlepexoja OKPAacKH PacTBOpa M3 JKeJTOH B MaJIHHOBO-Kpac-
HYIO.

d 3.3.6. [lnsi BHeceHHs NMONMPABKH Ha COAepKaHHE OKHCH aJIOMHHHS B
peakTHBax uepe3 BCe CTAAMH AHAJHK3a IPOBOAAT KOHTPOJbHHIM OMNBIT.

3.4, O6paboTKa pe3yJabTaToB

3.4.1. MaccoByio A0JI0 OKHCH antoMHHHS (Xa1,0,) B NPOUEHTaX BH-
YUCJAOT 10 PopMyJie
(Va—Vs)-c-K

my, ’

XAl,O, ==

rae V3 — o6beM pacTBOpa YKCYCHOKHCJIOrO IHMHKA3, H3PACcXOAOBaH-
Hblit HA BTOpOE THTpOBaHHe, cM?;

Vs — o6beM pacTBOpa YKCYCHOKHCJOrO LHHKA, H3PacXOA0BaH-
HHl [ia BTODPOE THTPOBaHHE PACTBOPAa KOHTPOJBHOT'O OILITA,
cMs;

¢ — MaccoBasi KOHIEHTpallus pacTBOpa YKCYCHOKHCJIOrO LHHKA
10 OKUCH aJIOMHHHS, I/cM3;

m — Macca HaBeCKH, COOTBETCTBYIOLILAsl aJHKBOTHO} YacTH pacT-
BOpa npolH, T;
K — xosdduuueHT mepecuera coaepKaHHs OKHCH aJIOMHHHS Ha
CoflepKaHHe ee B CYXOM MaTepHaJe, BHIUHCIEHHBIH 1O Hop-
MyJie
100
K= 100—W, °*

tae W, — MaccoBas ROJs TMIDOCKOIHYECKOH BJard B aHaJH3Upye-
Mo# npo6e, onpexensemas no FOCT 22772.1, %.
3.4.2. HopMH TOYHOCTH H HOPMATHBH KOHTPOJISI TOYHOCTH ONpejeie-
#HHs OKHCH aJIIOMHHHSI — B COOTBETCTBHH ¢ 1. 2.4.2,

4, ATOMHO-ABCOPBLLHOHHbIA METOJI

4.1. Merox oCHOBaH Ha M3MEPEHHH aTOMHOrQ MOIVIOMICHHS ANIOMH-
HMs B NJaMEHH 3aKHChb a30Ta-—aleTH/IeH NpH AjiuHe BoaHH 309,3 HM.

ITpoby passaraioT pacTBOpeHHEM B COJITHOH KHCJIOTE C OKHC/IEHHEM
a30THOM KHCJIOTOH ¥ MOCJEAYIOIHM AONIaBJIeHHEM HEPaCTBOPHMOTO OC-
TaTKa CO CMEChIO YIVIEKHCJIOrO KaJJus H 60pHO# KHCJOTHI.

4.2, Annapartypa, peaKTHBb M PacTBOPHI

CnexkTpodoTOMETD aTOMHO-a6COPOLHOHHHE ¢ HCTOYHHKOM H3Jyye-
HHS JJIs aJIIOMHHUS,

Ieur MydenpHas ¢ TepMOpPeryJasiTOpoM, obecneunBallasi Temnepa-
Typy HarpeBa He MeHee 1000 °C.

Turan nnatunossie no 'OCT 6563.
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AuernieH pacTBOPEeHHH# H rasoo6pasHHii Texunueekni mo I'OCT
5457.

3akHch a3ota razoobpasHas.

Kaauit yraexucanii no FOCT 4221.

Kucnora 6opuas no TOCT 9656.

CMech AJ CIVIABJIEHHS: CMEch YIVIEKHCJIOTO Kaausi M GopHOH KHC-
JIOTHl B cOOTHOLIEHHH 3:1.

JKeneso kap6ouuabsoe (99,99 %).

Mapranen Meraaauueckuit no F'OCT 6008.

Amomunnj neppuynbiil mo 'OCT 11069 (He menee 99,95 % ).

Kucnora consinas mo F'OCT 3118 u pas6asnennas 1:1, 1:4, 1:19.

Kucnora asornas no FOCT 4461.

Kucnora ¢propucrosogoponsas mo FOCT 10484,

Kucnora cepuas no FOCT 4204, paz6asnernas 1:1.

Hukenp AByxaopucthit, 6-omumfi  nmo [OCT 4038, pacrsop
20 r/nms.

CraHfapTHHE PacTBOPH aJIOMHHHSA:

pacreop A. 1,0584 r amOMHHHS DPacTBOPSIOT NPH  HarpeBaHHH B
50 cM3 pacTBOpa COJNSTHOH KHCJAOTH, pa36aBjeHHO# 1:1, npuH6aBasioT
HECKOJIbKO KameJb a30THOH KHCJAOTH, NPOJAOJIKAIOT HarpeBaHsHe [0
NpeKpalleHHss BCIIEHHBAHHS PAcCTBOPAa M YAAJE€HHS OKHCJIOB a30Ta.
Jlns yckopeHHst pacTBOPEHHs aJIOMHHHS B COJITHOH KHCJIOTE PasjoxKe-
HMe BelyT B IPHCYTCTBHH ILIaTHHOBOH cmupasu maum 1 cm3 pacrBopa
XJOPHCTOrO HHUKeJNs Kak KaraiauzatopoB. Oxsaxjaior pacrTBop, nmepe-
JHBAIOT B MepHYI0 KoJ6y BMecTHMocThio 1000 cM3, ZOBOAAT AO METKR
BOJOK H nepeMmemuBaioT. 1 cM® pactBopa A comepxur 0,002 r okucu
ANIOMHHHS;

pacreop B. 100 cM3 pacTBopa A moMmeInaioT B MepHYI0 Koa6y BMec-
tumoctbio 1000 cM®, mONMBAIOT A0 METKH BOXOH H fepeMelHBaIoT.
1 cm3 pactBopa b cogepxxur 0,0002 r okHcH aNIOMUHHS.

®oHOBHjI pactBop: 12,5 r Mapranua H 1,25 r xKenesa pacTBOPSIIOT
B cTakane BMecTHMocTbio 1,5 AM3 B 625 cM® pacTBopa COJISHON KHCJIO-
Thl, pa36aBaeHHoi 1:1, H 25 cM® a30THOH KHCJOTH NPH HAarpeBaHUH,
KHIOATAT PAacTBOp AO IIOMHOTO yAaJieHHS OKHCJIOB asora. loGaBasior
18,75 r yriekuc/aoro kaans u 6,25 r GOPHO# KHCJOTH, NpeABapHTEb-
HO PacTBOPEHHLIX B BoAe. PacTBop oxJaxKaaloT, NepeBOAAT B MEPHYIO
K06y BMecTHMOCTbIo 1 AMS3, pa36aBisiloT A0 METKH BOIOH M IHepeMe-
IIXBAIOT.

4.3. MposeneHue aHaauza

4.3.1. HaBecky Maccoii | r 1oMemaroT B CTaKaH BMECTHMOCTLIO
200—300 cm3, cMayuBaloT BOAOH M PACTBOPSAIOT NPH HArPeBaHHH B
20 cm?® pacTBopa cOJISIHOH KHCJOTH, pas6asiennoii 1:1. [Nocie pasao-
JKEHHs 11aBeCKH NpHOaBJISIOT 2 ¢M® a30THON KHCJIOTH, KAMATAT A0 yAa-
JIeHHsI OKHCJIOB a30Ta W BHINApPHBAIOT Jocyxa. Colu pacTBOPSIOT B
10 cM3 consiHON KHCJOTH NpH HarpeBaHuH, upubasasior 40 cm3 rops-
el BOAB H (HJAbTPYIOT 4epe3 (QHABTP cPeAHedl IJIOTHOCTH, COAepiKa-
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wHii GuabTpoGyMaxHylo Maccy. OcraTtok Ha (HIbTpE NPOMHBAOT
4—5 pa3 pacTBOPOM COJIsIHOf KHCJOTH, pasGaBiennon 1:19, satem ro-
psiYefk BONOi [0 HCYESHOBEHHS XeATofl OKpackd ¢uabtpa. Puabrpar
COXPaHAIOT B Ka4YecTBe OCHOBHOIO PacTBopa.

4.3.2. QunbTp c OCTATKOM MNOMENIAIOT B MAATHHOBHA THI€/Ib, BHCY-
{IMBAIOT, 030JAKT H NPOKaJ#BaloT npH TeMneparype 600—700 °C.
Turenp OXAaXAAI0T, CMAYUBAIOT OCTATOK HECKOJBLKHMH KamisMH BOJH,
npuGapasior 2—4 KanaH pacTBOpa CEPHON KHC/IOTH, pasbaBieHHOH
1:1, u 5—7 cm® pacrsopa ¢TOPHCTOBOLOPOAHON KHCJIOTH, BHIAPUBAIOT
ROCyXa H NpPOKAJHMBAIOT OCTATOK Ipu TeMmeparype 400—500 °C B Teve-
Hue 1—2 mun. OcraTok B THIVIE CIIABJSIOT ¢ 1 T cMecH AJs cljiasie-
#us B MydensHOi neun upu temmneparype 950—1050 °C. Oxnaxmen-
HBHIJi THre]b ¢ NJIAaBOM NOMELIAIOT B CTAKaH BMecTHMOCTbio 200 cm?,
npuGasasior 20 cM® pacTBOpa coasiHON KHC/AOTH, pa3bGaBnensofi 1:4,
M PacTBOPAIOT NJ1aB NpH HarpeBaHuH. IlosydueHHH pacTBOp NpHCOeLH-
HAIOT K OCHOBHOMY pacrBopy. IIpu HeoGxoauMocTH pacTBop GOHIBTPY-
10T uepe3 (HUABTP CPelHeH IJIOTHOCTH, YIJIOTHEHHHH (QHABTPOOYMaXK-
Hol Maccod, NMpPEABapHTEJbHO NPOMBITHH PacTBOPOM COJSHON KHCJIO-
Thl, pas6asiennolt 1:19, u Bogod#. IIpoMbiBaOT ocratok Ha duasTpe
-3—>5 pas pacTBOPOM COJISIHO¥ KHCJOTH, pas6aBnerHoi 1:19, u 3—4 pa-
3a BOJO#.

OCHOBHOjI pacTBOpP, KOTOPH IIpH HEOGX0AHMOCTH BblapHBAIOT, Ile-
PeBOAAT B MepHYIO KOGy BMecTuMocTbio 100 cM®, nosonsit Bojo#i Ao
METKH H IepeMeLIHBaIoT.

4.3.3. B mepHyio KosiGy BMectuMocThio 100 cM® oT6HpaloT anuKBOT-
HYI0O 4aCcTb OCHOBHOTO PAacTBOpa H pacTBOp QOHA B COOTBETCTBHH C
Taba. 4, pa3baB/sIOT BOAOH A0 METKH M NeDPEMEIIHBAIOT.

Ta6bauma 4

Maccosas Roas OKHCH ObbemM aAnKBOTHON vacry, O6bem pacTsopa doua,
ANIOMUHUS, °, o cm?
Or 0,1 no 2,5 Bkuiou. Bech pactBOp 0
Cs. 25» & » 50 20
»5 » 8 » 25 30

ITocne nporpesa ropesku B TedeHne 10 MHH M mosyyeHHA cTabHJb-
HBIX [OKA3aHHI PacTBOP BBOAST B MJaMs 3aKHCh a30Ta—aleTH/IEH
ATOMHO-a6cOpOLUHOHBHOrO CIEeKTPodoTOMETPa H H3MepsIoT a6copbumio
AJIOMHHAS NpY AjiuHe BOAHH 309,3 HM.

AGcop6uuio KaxA0ro pacTBOpa H3MepsIOT He MeHee ABYX pa3 H AJs
pacuera 6epyT cpensee apH(pMeETHUECKOE H3 NOJYYEHHBIX 3HAYEHHH.

Ilpu cMeHe pacTBOPOB CHCTEMY DAaCHBIIEHHS IPOMBIBAIOT BOXOi A0
TI0JIyu€HMs1 HyJ1€BOTO MOoKa3aHHs npubopa.

43.4. [lng npuUroTOBJNEHHS PACTBOPA KOHTPOALHOTO ONBITA HABECKY
maccolr 0,05 r KapGoHuJIbHOro Kesesa u 0,5 r MapraHua momemaior
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B crakan BMecTHMocTbio 200—300 cm3, npubaBasior 20 cm® conasHOR
KHCJIOTH, pas6aBienHoi 1:1, 4 aHAJH3 PACTBOPA KOHTPOJLHOrO OMNKITA
MPOBOASIT Yepe3 Bce CTafAUH aHa/aHu3a.

Tlo HafileHHOMY 3HAYEHHI0O ATOMHOX a6CopOLHH aHAJH3HPYEMOro
pacrBopa 3a BHYETOM a6cOpOLHH PAcTBOPA KOHTPOJABHOTO ONBITA HA-
XOAAT COAEPHKaHKe aJIOMHHHS N0 TPalyHPOBOYHOMY FpadHKy.

4.3.5. [lns MOcTPOeHHs: TPALYHPOBOYHOro rpaduka B IATh U3 LIECTR
MepHHIX K0J6 BMecTuMocThbio no 100 c¢M® npu comep:XaHHK OKHUCH aJio-
munusa or 0,1 xo 0,5 % ot6upaor 5; 10; 20; 25 ¢cm® cramngapTHOro
pacreopa B, uto coorsercrayer 0,001; 0,002; 0,003; 0,004; 0,005 r oxu-
CH aJIOMHHHS; NIPH COJAEPIKAHUU OKHCH ajioMuHus cBuime 0,5 % oT6H-
pamwor 2,5; 5,0; 7,5; 10,0; 12,5 cM® crangaprHoro pacrsopa A, 410 cooT-
sercrayer 0,005; 0,010; 0,015; 0,020; 0,025 r okucH anOMHHHS.

Bo Bce xon6n npubasnsior no 40 cM® poHOBOro pacreopa, AOBO-~
AT PAcTBOPH A0 METKH BOAOMH, MepeMElIHBAIOT W M3MEpPSIOT aTOMHYIO
a6cop 6o, KaK ykasaHo B 1. 4.3.3. PacrBop wecroii Kon6H, He coaep-
XKauMi CTaHAAPTHOTO PacTBOpPA AJNIOMHMHHS, CAYXKHT PACTBOPOM KOHT-
POJIBHOI'O ONBITA AJSi TPaAyHPOBOYHOTrO Ipaduka.

ITo HafiieHHBIM 3HaYeHHUAM aGCOPOLHH PACTBOPOB 32 BLIYETOM 3Ha-
yeHHss aGcopOLUHH PACTBOPA KOHTPOJLHOTO OMHITAa H COOTBETCTBYIOLIHM
UM COIEPXAaHWSM OKHCH aJIOMHHHS CTPOSIT FPaAyHPOBOUHHI rpadHK.

INpuMewanusa:

1. TMockonbKy AHANa3oH JHHEHHOCTH IPagyHpOBOYHOro rpaduKa 3aBHCHT OT UyBe
CTBHTEJLHOCTH NPHMEHsieMoro npH6opa, TO PerNaMeHTHPOBaHHHE AMAMa30HH COAep-~
XKaHMi OKMCH aJIIOMHHHSI B aHaJHM3HPYeMHX pacTBopax (m. 4.3.3) u pacTBopax Anas
noc'rgoeﬂm TPajlyHpOBOYHEIX rpaHKOB ABJAIOTCA PEKOMEHAYEMLIMH,

. PacTBOpH MOryT GHITh HCHOJIb3OBAHBL JJIA ONpENENeHUsl ATOMHO-aGCOPOLUOH-
HBLIM METOAOM MeJH, CBHHIA W U HHKA,

4.4. O6paborka pe3yabTaTOB

O6paborky pe3yJbTaTOB aHaJH3a IPOBOAAT B COOTBETCTBHH O
nm. 24.1, 24.2.

TTPHIOXEHHE
Pexomendyemoe*

GOTOMETPUYECKHUA U NrPABUMETPUYECKUNA METOAbI
ONPEJEJEHHUSA AJIOMHHHSA (HCO 4295—88)
1. Hasznavenue n 06AacTh NPHMEHEHHS

Hacrosmwuit MEXAyHAPOAHHA CTaHAAPT YCTAHABJWBAET METOAH ONpPEAENEHHS CO-
AepXKaHHus aNOMHHHS:

doToMeTpuuecKuil — mnpu cofepxauuu amomunns oT 0,1 no 1,5 % (m/m);

rpaBUMEeTPHYECKHIl — NP COAEPIKaHHUH ajioMHHHA cBHe 1,6 % (m/m),

* Hcnoavbayercs npu 3KCHOPTHO-KMIOPTHRIX NMOCTAaBKax,
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2. Ccniaikn
HUCO 4296/1—84. Pyan mapranuessie, Ot6op npo6. Yacts 1. Ot6op epunnuuok

npo6H,
HCO 4296/2—83, Pyan MapraHuesne, Ot6op npo6. Yacts 2. ITozrorosxa npob,
HCO 4297—78. Py H KOHUEHTPATH MapraHueBne, MeTOAH XHMHYECKOIO aHas
ausa, O6uwiue rpeGoBaHus,

3. PotTomeTpHUECKHHA MeTOR

3.1. CymuocTr MeTOAA

PacTBopeHHe HaBeCKH B COJAHON H a30THOH KHcjoTax. JlBofiHoe ynapHBaHue
pacTBopa ¢ COMHOR KHC/JOTOH JAocyxa., PacTBOpeHHe CYXOro ocTaTKa B COJIAHOM KHC-
JoTe ¢ 06aB/eHHEM PacTBOpa COJAHOKHCJOrO rHApoKcunaMuHa, OTAeJeHHe Hepacr-
BOPHMOr0O OCTarka ¢HILTPOBAHHEM H COXpaHeHHe (HAbTPATa B KayecTBE OCHOBHOrO
pacTtsopa.

ITIpokanuBanne ocratka M 06paboTka ero cepHo# H (GHTOPHCTOBOLOPOZHOH KHCJIO-
tTamH, CnuiapJjeHHe NMPOKAaJEHHOro OCTaTKa ¢ YIVIEKHCJHM HaTpheM. PacTsopeHue mia-
Ba B COJISHON KHCJOTe M 06beXMHEHHe TOJYUYEHHOrO PacTBOpPa ¢ OCHOBHBEIM PacTBOPOM.

OTjie/ieHHe Xeie3a OT ANIOMHHHSA OCaXKJAEHHEM €ro pacTBOPOM THAPOOKHCH Kajus
B NPHCYTCTBHH XJIODHCTOrO IMHKA H GOpHON KHCJIOTH,

doTOoMeTpHUECKOE ONpeJeneHHe ¢ XpOoMasypoJoM-S B NPHCYTCTBHH NOAHBHHH/IO-
BOTO CITHDPTa H acKOpGHHOBOH KHCJIOTH.

32, Peaknuu

MeTon ocHOBAaH Ha peaklUWH B3aHMOAEHCTBHS AJIOMHHHA C XPOMasypoJoM-S B
NIPHCYTCTBHH MOJHBHHUJIOBOIO CHHPTa B aueTarHoM OydepHoM pactBope (pH 6—7)
¢ ofpasoBanHeM OKDAUICHHOrO KOMIVIEKCA AJIOMHHHA C XPOMa3ypoaoM-S B MOJIEKY-
aspHom orHouwleHuH 1:3, Buausuue xesnesa (III) ycTpamsercs ocakaendeMm ero ie-
JNIOYHOGOPATHOM CMeChbio, UTO MNpEJOTBpAIAeT COPOLHIO ANIOMHHHA OCAAKOM TKADO«
OKHCH JKXeJsie3a,

33. PeakTusu

B xoxe anajHsa HCHOJLSYIOT PEaKTHBH TOJBKO ONpEAENEHHON aHanuTHYecKOR
KBaNHGHKALUHE H JAHCTWIIHPOBAHHYIO HJH SKBHBAJCHTHYIO €fl IO 4HCTOTE BOAY.

3.3.1. AMmoHu#t ykcycHokucant (CHzCOONH,).

3.3.2. Kucnora Gophas.

3.3.3. Hatpu# terpaGopHoxucanil, Gespoguni (NasB,0;).

3.3.4. Harpuit yriekuc/nifi, 6e3BOXHHIL.

3.3.5. Harpu#i yrcycHokucan#, 3-x sogun#t (CH;COONa-3H:0).

3.3.6. Cmech A4s CNJIaBJEHHA: TPH UACTH YIVIEKHCJOro Hatpua (m. 3.3.4) u oaua
yacTh TeTpabopHokHucyaoro Hatpus ( m. 3.3.3).

3.3.7. Bydepuuii pactsop, pH 6—7.

Pactsopstor 274 © ykcycHokHcsnoro amMonua (m, 3.3.1) B 400 cu? Boge., Pacrt-
popsior 109 r  ykcycHokucaoro HaTtpHa (m. 3.3.56) B 250 cM3 Boan. OGbegHHAIOT
PacTBOPH, pasbaBiasioT BoAof A0 1 AM? ¥ NepeMeIdBaloT,

3.3.8. I'uzpokcunamun coasHokucaufi (NHOH-HCI), pactsop 100 r/ams.

3.39. Kaana rHapooKHCb, He COepKaulasi ajloMuHus, pactsop 470 r/mm3,

3.3.10. Kaaus rupmpoox¥ch, He cofepikamias ajJiOMHHHSA, pacTBop 50 r/mm®.

3.3.11, Kucsiora ackopGuHOBas (CglElaOo), pacteop 50 r/am®. PactBop roroBar
HenoCNEACTBEHHO nepej ynoTpeb/eHueM,

3.3.12. Kucaora asotsas, p 1,40 r/cms3,

3.3.13, Kucaora asotHas, p 1,40 r/cm3, pasGasnennas 141,

3.3.14. Kucqora coasnas, p 1,19 r/cmd,

3.3.15. Kucaora consnas, p 1,19 rfcm?, pasGasnenna 14-1.

3.3.16. Kucnota coasnas, p 1,19 r/cM®, pas6asaensas 1+ 30.

3.3.17. Kucaora cepuas, p 1,84 rfem3, pas6asnennas 141,

3.3.18, Kucnora dropucToBOROpOAHasR, 1,14 rfem3, pactBop 40 % (m/m).
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3.3.19. Cnupr nOJHBHHHJIOBHAA [—CHQCH(OFI)CI-QCH(OH)]—-n, pacTtsop
40 r/am3,

Pacrsopsior 4 r noauBuHHIoBOro cmupra B 100 cM? Boaw mpu HarpeBanuu. Ox-
JaxAaloT pacTBop H GUALTPYIOT, PacTBop roToBAT nmepex ynorpebaeHuemM,

3.3.20. Xpomasypoa-S, pacteop 1 rfams.

PactBopsilor 1 r xpomasypoaa-S B 6 cm® asorHo#i kucaorn (m. 3.3.13), mo6as-
asor 500 cm® stusmoBoro choupra (m. 3.3.22) u 200 cm® Boxm, nepmemuBaioT, ITepe-
BOAAT PACTBOP B MepHyI0 KoaGy BMECTHMOCThIO 1 aM®, pas6aBasioT Bomoft Ao Mer-
KN H NIepeMelnBaloT.

PacTBop rofieH K ynotpe6/eHHuio B TeueHue 14 nHefi.

3.3.21. Lluuk xJopHcTH, pacTBop 104,6 rfams,

Pactsopator 104,6 r xsopHcToro mueEkKa B Boje c foGaeieHnem 10 cm® cous-
HOM KHCAOTH (m. 3.3.14), pa36apasAioT BoAoh A0 1 AM? H nepeMeuIHBaloT.

3.3.22. Cruprt stunoeuii (CgHsOH).

3.3.23. Amomunnii, ctanfapTHHE pacTBop 0,1 r/amé,

Pacteopsior 0,1000 r merannndeckoro amoMunua (99,95 %) B XHMHUECKOM cTa-
KaHe BMecTHMocTeio 250 cM® B 25 cMm® comdHoft kucaorH (m. 3.3,15) mpu Harpesa-
Huu, BunapuBaloT pacTBOop A0 BAaXHHX cogelt, JoGaBiasior 5 cM?® COMAHOH KHCJIO-
7o (0. 3.3.15), OGMHIBAIOT CTEHKH cTaKaHa BOJZOM W HATPEBAOT PacTBOP A0 PacTBo-
penna coneft, PacTBop ox/aXAalOT, MEPeBOAAT B MEPHYI0O KoJ6Y BMECTHMOCTHIO
1000 cM®, pa3baBasiior A0 METKH BoJofi H mnepemelmHBaiT, 1 cM3 cTaHgapTHOro
pacteopa cogepxHut 0,1 Mr anlOMHHHA,

3.3.24. Amomunuli, crangapTHuil pacteop 0,01 r/amé.

10 cM?® craspapTHoro pacrsopa amioMHHHA (n. 3,3.23) oT6HpalOT NMHMETKOA H
NMOMEINAIOT B MepHyI Koa0y BMecTHMocTbio 100 cm®, pasbaBisioT A0 MeTKH Boaol
H IepeMeIlHBalOT.

1 cM3® cTanAaprHoro pacTsopa coaepxHurt 0,01 Mr ajOMHHUS.

3.3.25. JKeseao, crauzapTHuiil pactsop 1 rfams,

Pacreopsitor 1 r MerTannuyeckoro xkenesa (99,95 %) B XHMHUECKOM CTBKaHe
BMectHMocThi0 250 cM® B 15 cM3 coastHON XHCAOTH (m. 3.3.14) mpm HarpesaHuw.
Jo6asasiior 3—5 cM¥ asotHo#t KkucaoTH (m. 3.3.12) u KMIDATAT PacTBOP AO NOJHOroO
yAaJeHHs OKHCJOB a30Ta. PacTBOp OX/1aXKAAlOT, MepeBOAST B MepHYIO KojGy BMec-
THMOocTbio 1000 cM?, pa36aBiisiloT BOAOH N0 METKH U MePEMELIHBAIOT.

1 cM® CTaHZAPTHOrO pacTBOpa COAEPAKHT 1 Mr Xesesa,

34, Anmapartypa

O6bIyHoe nabopaTopHoe 060pyLOBaHHE

3.4.1. CnektpodoToMeTp HIH (OTOKAJOPHMETP.

35. Or60p 4 mMOATOTOBKA HPOG

Or6op npo6 MapraHueBHX pya npoBomaT B coorserctBui ¢ VICO 4296/1, nox-
roTOBKY npo6 — B cooTBeTcTBHE ¢ ICO 4296/2.

36. BonosHeHHne onpegeneHus

36.1. Yucao onpedenenui

Is xaxporo o6pasua pyAbl aHA/IH3 MPOBONAT B ABYX HE3aBHCHMBIX omnpeie-
JeHHAX BO3AYLIHO-CYXO# NMpoGHI,

3.6.2. Hasecka npobe:

Bapemmupaior | r ananusMpyemoii npo6hl M NOMEWIAKT €e B XHMHUYECKHH CTakKaH
BmecTHMOCTs0 100 mnu 250 eM3,

3.6.3. Onpedesenue

3.6.3.1. PasnoxenHe HABECKH

B xumuueckHii cTakaH c Haeecko# (m. 3.6.2) mo6asasior 10— 20 cm® coasHoit
xHcaoTH (1, 3.3.14) W pacTBOpAIOT HaBecKy Npo6nl mpu HarpeBannu., J[loGasasior
1 cm?® a3oTHo#t kucyoTH (m. 3.3.12), KHMATAT pacTBOp M BHIAapHBalOT Aocyxa, Cyxoit
OCTaTOK YBAaXHAT 10 cM® coasHolt KHcJoTH (m. 3.3.14) K BHOBb YymapHBaKT HRO-
cyxa, Ilopropsior BunapuBanue ¢ 10 cm® coasHoR KucaoTH. Cyxofl ocTaTok pact-
BOpsifoT B 5—10 cM3® consinoft kucaotw (m. 3.3.14) npu HarpeBaHHH B Teyenme 3—5
Mmun, aobaeasior 30—40 cm® ropsuelt BoxH H 1 cM3 pacTBOpa COMAAHOKHCAONO T'HA-
poxcuaamuua (u. 3.3.8) u HarpeBaloT A0 KHANEHHA,

54
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OTduAbTPOBHBAIOT HEPACTBOPEMHI OCTATOK Ha qxngbrp cpenteli  NJOTHOCTH,
copepxamii HeOGoabINOE KOJHYECTBO ¢bunbTpOGYMaXKHOH Macchl, nmpoMbiBalT 4—5
pas coasHoit kucaotofi (m. 3.3.16) u 6—8 pas ropaued BOROA. PuabTpPaT COXpaHs-
10T B KauecTBe OCHOBHOTO pacTBOpa,

3.6.3.2. O6pa6orka ocraTka

DUNLTP C OCTATKOM IEPEHOCAT B IVIATHHOBBIA THre/ib, BHCYIUMBAIOT ¥ NPOKadRe
paloT mpu Temnepatype 500—600°C, THresb oxaaxaalnoT, YBIAXKHSIIOT OCTATOK 2—
—3 KamaaMu Bojwl, AoGamasioT 1—2 Kamiu cepHolt  Kucaotd (m. 3.3.17) v 8—
—10 cM® ¢ropucrososopontoft Kucaorul (r. 3.3.18) u Bunapusaiotr pocyxa. Ilpo-
KaJHBAalOT THredb ¢ OCTaTKoM npu teMmnepatype 400—500°C, oxnaxjpator, xoGame
asaor B THreas 0,5—1,0 r yraekucaoro Hatpust (n. 3.3.4) H cnaaBifioT NPH TEMIes
patype 1100°C B Tteuyenne 15 MuH. Ecau mpoba TpyaHo pacTBOp¥Ma, NOMJaBRCHRE
HepacTBOPHMOrG OCTaTKa BeAYT ¢ | r cMecH AAf cniaBidenus (n. 3.36) npr Tolk
Ke TeMneparype.

Turear ¢ NAaBOM NOMEIMAKT B CTaKaH BMecTHMOCTbI0 250 cm?, xoGasasor
10 cm3 ropsiueii coasHofi kucaote (. 3.3.15), 20 cm® Boawm u 0,5 cM® pacTBOpa co-
JAHOKHKCH0r0 rugpokcHaamuua (m. 3.3.8). [locse pacTBopenus mjaBa THreTb yAanfs
JOT M3 CTaKaHa, OMOJACKHBas ero pojiodi. PacTBOp KHMATAT B TeueHHe 3—5 MHH AAW
YAANeHHs [ABYOKHCH YIJIepoja H pasJioXeHHs aymomHHaTa. IlosydesHbiii pacTsopp
NPHCOEAUHAIOT K OCHOBHOMY PacTBOpY.

3.6.3.3. MoaroroBka pacTeopa Aas GOTOMETPHUECKOr0 M3MEpPEHUS

O6bennnenHuit pacrsop (m. 3.6.3.2) sunapuBaloT 10 o6bemMa 50—60 cm?, no-
GaBasloT 5 cM® pacTBopa xaopHcroro umHka (nm. 3.3.21) um 1 r GopHOfi  KHCAOTHR
(n. 3.3.2). PacTBop HarpeBaloT 10 KHIEHHA M OCTOPOMKHO, NPH NOCTOAHHOM IlepeMes
UIMBAHHH, BJIMBAIOT €ro B KBapueablii XHMHYeCKHH cTakaH, coaepxamuft 30 cm3® pa-
cTBOpa THAPOOKHCH KaaHs (m. 3.3.9). PacrBop nepemeilHBalOT B TeyeHHe 3 MHH €
MOMONILIO MarHHUTHOM MEWajKH, OXNaXAalOT, NEPeJHBAIOT B MEPHYI0 KOJ0Y BMECTH-
MocTbio 500 cM3, noMuBaOT BOAOH A0 METKH M nepemeinnsaioT. [locre oTcTauBanAs
ocajaka pacTsop GHALTPYIOT uepes jBofiHOf ¢uAbTp cpeaHedl MIOTHOCTH B KBapug
BHIi XHMHUYECKHH CTaKaH, 0TOpacHBas nepBbie HOPLHM PHIABTPATA

Jast onpemeseHAa HCHONb3YIOT MHOJYYEHHHH pPacTBOP WJIH NPOBORAT AOMONHH=
Te/bHOe pa3bapjenye PAcTBOPa B 3aBHCHMOCTH OT OXHIAEMOro COJAEpXAHMA 30
MHHHS B COOTBETCTBHH C TabJ. 5.

TaGauna 9
Ipeanoaaraemoe Anuxsora Pasbasaenue Anuknora CoaepinaHne ajlOMHe
COZepPXAaHHEe AJIOMH- pacrsopa I, 11, em® pacTtsopa II, HUS B aJAuUKBOTE
HHA, % (m/m) cM? ’ cm? pacTBOpa, Mr
Or 0,1 mo 0,3 5 — — Ot 0,010 no 0,030
»03» 05 100 250 5 » 0,012 » 0,020-
»05» 15 50 250 ' 5 » 0,010 » 0,030

Anuksory ;)ac'rsopa 5 cM® nomemaloT B CTakaf BMeCTHMOCThi0 50 cM3, coaep-
wKawuit 1,5 cM® conanoit xucaore (m. 3.3.15) u 15 cM® Boaw. J[o6aBasior 1 cm®
pacTBopa ackopGuuoBofi xucaothi (m. 3.3.11), uepes 5 muH ycranasausaior pH
pactBopa 1,5, no6aBasis mo Kamism pacTBop ruApookucu gaaus (m. 3.3.10) mau co-
JasHoit kucaoth (n, 3.3.15). Koutpoms Beayr mo pH-merpy. llepeansaior pactsop
B MepHylo xonby BmecTumoctbio 100 cM®, npuausaior 10 cm® pacTBopa XpoMasypo-
aa-S (n. 3.3.20) npu nepememnBaHnH, 5 cM® pacTBopa [MNOJHREHHJAOBOTO CITHPT®

(n. 3.3.19) u 20 cM® GydepHoro pactBopa (0. 3.3.7), AOAHBAIT BOMOR N0 METKH W
NepeMeuInBaoT.

3.6.3.4. doroMerpuueckoe H3IMEpeHHE
OnTHuecKkylo IVIOTHOCTb aHANHSHPYEMOIO PAaCTBOPA H3MEPAIOT uepes 60 MUH Ha
cnexTpogoToMeTpe HIE (HOTOKAJOPHMETPe B KIOBETE C TOJUIHHOK DOrIolialolkerae
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caos 10 MM npr naxse BoqHu 610—620 HM, ucnosbsys B KawecTBe pacTBopa Cpas-
BeHAs BORY.

3.6.3.5. KemrpoapHuil onmiT

Yepes Bee CTaJIHH aHAJH3a DPOBOMAT KOHTPOJIbHBIA ONMHT C R0GaBJEHHEM CTaH-
RapTaoro pacTBopa xensa (n. 3.3.25) B KoJudecTse, COOTBETCTBYIOLIEM COAEPIKAHHIO
amejie3a B aHaJH3HpyeMoit nmpobe,

3.6.3.6. Tloctpoenne rpaayHpoBOMHOr0 rpadguka
B cemb cTakaHoB BMecTHMocTbio 100 cM®, comepxamux 5 cM® pactTsopa KOHT-
oJbHOrO OnbiTa, 1,5 cM® comsHoft KucnoTH (nm, 3.3.15) m 15 cM® Boa, ¢ moMombIo
woperkn Beoaar 0,0; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5; 3,0 u 3,56 cM® craHzapTHOro pacTsopa ajio-
munns (n. 3.3.24), uto cootercrByer 0,0; 0,010; 0,013; 0,020; 0,025; 0,030;
0,035 mr amomunusi, Jo6asnsior 1 cM® ackopGumosofi KucaoTH (n, 3.3.11), mepeme-
mEBalOT H yepes 5 MuH ycTanamauBawT pH pacrsopa 1,5 Ha pH-merpe, mo6Gasasa
0 KawsaM pacTeop rHapookucH Kamus (m. 3.3.10) uanm coasmoft kuciaota (m. 3.3.15).
IlepeansaloT pacTBOpH B MepHHE KOJGH BMecTHMOcTbio 100 cM3, X KaXAOMy pact-
80py A0GaBIAIOT IpPH NepeMEUIHBAHWM PacTBOp XpoMaayposa-S (m. 3.3.20), 5 cm?
monusuuunoBoro cmupra (m. 3.3.19) um 20 cm® Gydepuoro pacrBopa (n. 3.3.7), mo-
JIABAIOT BOJOH 10 METKH H HEDEMEUIHBAIOT,

Yepes 60 MHH H3MEpSIOT ONTHYECKYIO IVIOTHOCTb DacTBOPOB, KaK YKa3aHO B
. 36.34.

Ctposar rpagyHpoBOUYHH rpadHKk mo HaifiieHHbHIM 3HAYEeHHAM ONTHYECKOH mJOoT-
©HOCTH (33 BHIYETOM ONTHUECKOM IVIOTHOCTH PacTBOpa, He COAepXKamero aJioMHHHMA)
H COTBETCTBYIOUIHM UM COACpXKAHHAM AJIOMHHHS,

37. BalpaXeHHEe pe3yJdbLTaToB

3.7.1. Pacuer colepaaKus QAtOMUHUSR

Tlo uaiinennoMy 3HauyeHHI0 ONTHYECKON IJIOTHOCTH HCCJELYEMOro pacTBopa 3a
BHUETOM BEJHUHHB ONTHYECKON INIOTHOCTH KOHTDOJIBHOTO OMBITA HAXOAAT COAEepiKa-
MEBE AJTOMHHHS 110 IPaayHpoBOUHOMY rpaduky (m. 3.6.3.6).

Conepxanue amomunns (X ,,) B nmpouentax (m/m) BuuHCAROT MO PopMyne

m1-100 m1
Xar= T, 1000 K= o0 Ko

TA® M; — M3acca aNIOMHHMS B AJMKBOTE AHAJMH3HPYEMOro pacTBopa, HaljieHHas mo
IpagyHpoBOYHOMY rpad¥Ky, Mr;
my — Macca HaBeCKH MpoGbl, COOTBETCTBYIOLIas AJHKBOTE aHa/H3HPyeMOro pa-
€TBOPa, T;
K — xosbduuneHT nepecueTa COHEpPKAHUA ANIOMHHHS HA COJEpXKAHHE €ro B
CYXOM MarepHaJe.
3.7.2. JlonyckaeMbe pacx0oXAeHHs MEXAYy pesyJabTaTaMH NapaifeJbHHX ompe-
FeNeHUd He JOIKHH NpPEBHIIAaTh 3HayeHu#l, ykazaHHHX B Ta6a. 6.

Ta6auua 6

JlonyckaeMbie PACXOXACHHA
Cozxepxanue azioMuHus, %
(m/m) Tpu napaaneanunix onpefe- | JiBa napanjenbHbelX onpejpe-
AeHHA, % (m/m) aenun, % (mfm)
©r 0,10 g0 0,20 0,025 0.02
» 020 » 0,50 0,04 0,03
» 050 » 1,00 0,08 0.07
»10 » 15 0,10 0,08
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4. 'papHMeTPHIECKHL OKCHXHHONHHOBLI MeTORX

41, CymHocTr MeTOna

PacTaopenHe HaBECKH B COJIAHOR KHcloTe M BHIIapHBaHHE PAacTBOpa ROCYX&,
PacTpopeHHe CyXoro ocraTka B COJIIHOM KHCJOTE M OTHE/EHHE ocajKa Kpeminenol
KHCJIOTH GHAbTPOBAHHEM, COXpaneHHe (QHIALTPaTa B KayecTBe OCHOBHOIO PacTBODS,

IMpoxaauBahne ocraTka u o6paGorka ero cepuoft H ¢ropucToBosoponncik
kucaorams, CnnapjeBHe NPOKAJEHHOIO OCTATKA C YIJEKHCAHM HaTpHemM,
CTBOpEHHE IJaBa B COJMAHOR KHCJOTe ¥ OoGBbeAMHEHHE MOJYYeHHOro pacTBOpa ¢ OC>
MOBHHM pPacTBOPOM.

OcaxpeHne aJIOMHHHA DAaCTBOPOM ofHOsaMemeHHoro dochaTa aMMOHHA B YE-
cycHolt cpexe B NMpPHCYTCTBHH THOCyabdara Harpua. PuUABTPOBaHHEe pacTBOpa B
CNNIaBAEHHE OCAAKa ¢ YIVIEKHC/HM HaTpHEM NOCJIE NPOKaJHBaHHS.

PacTtBopenne njapa B ropsaueil BOAe H OTGHIbTPOBHBAHHE HEPACTROPUMOrO OCTaT»
Ka, Ocampenne anoMHHH B $uavTpare 8-OKCHXUHOJHHOM B NPHCYTCTBHH YKCYCHO=
KHeaoro amMMmoHus, PuabTpoBanne ocanka, OsojeHHe M NPOKAAUBAHHE O MNOCTOSH»
HOlt MaccH,

42, Peaxuun

Meron OCHOBAH Ha DPEaKUMH OCAXK/JEHHA AJIOMHUHHS OKCHXHHOJUHOM IOCJ]e OTe
AeneHHst ero OT GOJBUIMHCTBA CONYTCTBYIOLIHX 3/€MEHTOB B BHie docdoproxucaol
COJIH B YKCYCHOKHCJIOR Cpefie B NIPHCYTCTBHH THOcyabdaTa HaTpHA,

4 PeakTuBH

B xonme aHanusa HCNOJb3YIOT PEAKTHBH TOJBKO ONPENENEHHON aHaauTHIecKoR
KBAMHQUKAIHE H AHCTHJIHPOBAHHYIO WJIH KBHBAJNEHTHYJ0 eff MO 4YHCTOTE BOARY.

4.3.1. Hatpuit terpaBopHokucaufl, Gesonun (Na;B,0;).

4.3.2, Hatpu#t yraexucauift, 6e3BOAHKIL.

4.3.3. CMecp gt criaBAeHHA: TPH 4acTH yriaekucaoro Hatpus (n. 4.3.2) # oxms
yacTbh TeTpabGopHOKHCAOro HaTpHua (m. 4.3.1).

4.3.4, Kucnora wasenesas (HgCy0,).

4,35, Ammuak, p 0,91 rfem?,

4.3.6. AMMOHH a30THOKHCNI, pacTBop 20 r/am®.

20 r asOTHOKHCJOrO aMMOHHS pacTBopsioT B 1000 cM?® ropsuefi Boam. HoGame
JSI0T pacTBOp aMMHaka (m. 4.3.5) X0 Tex mop, MOKa OKpacka HHAHKATOPA METHAOs
ROTO Kgactioro (n. 4.3.21) He cTaHeT XKenTOMH,

4.3.7. AmMonnit ykeycHoxkueanii (CH3COONH,), pactsop 200 r/nm3,

438, Ammonnii docdoproxucabili, oxuozamewennuit [(NH,);HPO,}. pacrsop
100 r/am3,

4.3.9. Kucnora asoruas, p 1,40 rfcm@,

4.3.10. Kucaora consunas, o 1,19 rfems,

4.3.11, Kucaora consinas, p 1,19 r/cM3, pasbasaesnas 14-4.

4.3.12, Kucaora coasnas, p 1,19 rfem?, pas6asnennas 14-50.

4.3.13. Kucaora cepuasn, p 1,84 r/cm3, pas6apnenHas 1+1.

4.3.14. Kucaora dropucrosogoponuas, p 1,14 r/cM?, 40 %-umit pactsop (m/m}).
4.3.15. Kucaora ykcycHas, neassas, p 1,05 rfem3,

4.3.16. Kucaora ykcycuas, p 1,05 r/cm®, pas6asiennas 1+ 1.

4.3.17. Harpuit yraexucan#l, pactBop 10 r/am?.

43.18. Hatpuit cepHopatHcTokucani (Tuocymbdar), 5-sogusiit (NapS$;05-56H:07,
pacteop 50 r/am3,

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

Pacreopsitor 50 r 8-okcnxunonnna B 100 cm3 ykcycmoht xmcaotH (m. 4.3.16),
no6asasior 900 cM? Bouw, HarpeBawoT 10 60°C 1A TONHOrO pacTBOPEHHS, OXJamke
ZaloT ¥ QHABLTPYIOT.

4.3.20. Cnupt stnaosnit (CoH;0H).
4.3.21. MeTnaoBLIE KpacHHH, WHAHKATOD, CIHPTOBLIE pactBop 1 r/am3
44, Or60p U4 noAroTtoBKa npob

Ot6op npo6 MapraHueBbX pyn mpoBoaaT B coorBercTsuy ¢ UCO 4296/1, nome
roToBky npo6 — B coorBercTBHH ¢ HCO 4296/2,
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45, BunmosuneHue onNpefeNeHHus

435.1. Yucro onpedesenuii

Jlns Kaxjaoro o6pasua pyaH aHAJH3 NPOBOAAT B ABYX He3aBHCHMEIX ompeaede-
WHAX BO3JYLIHO-CYXOfi NpoGHI.

45.9. Koxurpoashoili onetr

KoHTPO/IbHLI ONBIT NPOBOASAT Yepes Bce CTARHH aHAMH3A,

4 5.3. Hasecxa npoboi

Bapemupaoor 0,5—1 r ananusnpyemoii npo6bl B XHMHYECKHA CTakaH BMECTH-
mocTbio 100 nan 250 cm®,

454, Onpederenue

4.5.4.1. PasioxeHne HaBecKM

B xumuuecKnd crakai c HaBecKofi (m. 4.4.1) aoGasasior 10—20 cM® coasuoft
wHeaoTH (1. 4.3.10) u pactsopsior npu HarpeBaHHH. IloGaBasior 1 cM® asorHOR
xucqorel (n. 4.3.9), kunaTAT pacTBop M BHnapuBaloT ero gocyxa. Cyxofi ocraTok
yBaaxusor 10 cM® coasgHoi Kucaorh (m. 4.3.10) # BWmapHBAlOT CHOBa JROcyxa.
TlosTopsitor BhinapuBaHue ¢ 10 cM® conaHo#t kKdcaotH (m. 4.3.10). Ilpuamsaior 10—
—15 cm® coaanolt kucaorn (m. 4.3.10) K cyxoMy ocTaTKy, HarpesaioT B TeueHHe
3—b muH, npunuBaler 30—40 cM? ropsayell BOAH H HArpepaloT X0 KHMEHHA,

OT}unbTPOBHIBAIOT HEPACTBOPHMHE OCTaTOK Ha GHILTP CpeAHEA NIOTHOCTH,
cofepxaillnf HeGoJblIOe KOAHYECTBO (PHIALTPOGYMaXKHOH Macchl, mnpoMHBaloT 3—4
pasa ropsiueit consHol kucaotolr (m 4.3.12) m 6—8 pas ropauefs Bomofi, Coxpans-
30T QHABLTPAT B KAUECTBE OCHOBHOTO PacTBOpa,

4.5.4.2, O6pa6oTka ocraTka

QuJIBTP ¢ OCTATKOM NEPEHOCAT B NJIATHHOBHIA THresb, BEICYIIHBAIOT M NPOKa-
nABaloT npH Temnepatype 500-—600°C, Turear oXNaXAawT, YBAAKHAIOT OCTATOK
2—3 xkanaaMu BOAH, nMpHGABIfOT 2—3 KamaH cepHolt KucAOTR (d, 4.3.13) u 8—
—10 cm® PropucroBogoponHoi Kuciorw (m. 4.3.14) M swnapusator gocyxa, Ilpoka-
JIBBAIOT THresb C OCTaTKOM INpu TeMmmepatype 400—500°C, oxnaxjaT, K06aBASIOT
B THrean | r yraexucioro Hatpus (n. 4.3.2) ¥ cmaaBasioT npu Temmeparype 1100°C
B Teuenne 15 muH, Ecau npoba Tpyamo pacTBOpHMa, AOnNAABJEHHE HEPACTBOPHMOTO
octTatka MPoBOAAT ¢ 1 r cMecH s cniasieHud (n. 4.3.3) npH Toit e Temmeparype.

Turear ¢ NJAaBOM IIOMEIAIOT B CTaKaH BMeCTHMOCThIo 250 cm3, nobaBasior
50—60 cm® coasHolt kucaoTs (m. 4.3.11) H HarpeBalOT A0 WOJHOTO PACTBOPEHHS
waaBa, THrenb ynanfioT H3 CTakaHa, ONOJacKHBas €ro BOAOH, H MOJAYYEHHHH pacT-
BOP NMPUCOELHHAIOT K OCHOBHOMY PacTBOPY.

4.5.4.3, OrAeNcHHe AJMIOMHHUSA OT CONYTCTBYIOMIMX KOMMNOHEHTOB

K obvenunenHoMy pacTsopy npuamBaoT 20 cM® pacTBOpa OAHO3aMELIEHHOTO
dochopHokucaoro aMmmonna (n. 4.3.8), 4—5 kamens pacTBOpa METHJOBOrO KpacHOro
. 43.21) u pacreop ammuaxa (m. 4.3.5) X0 HsMeHenus uBera HHAauKartopa. Ilpu
BTOM pacTBOD MYTHEET BCJE/ICTBHE BhIGEJECHHA OCagKa,

K pactBopy mpunuBaioT 4 cM® coifiEofi KHCJOTH (m, 4.3.10), mepeMewmnBaioT KO
pacTBopeHHs OCajKa M JAONHBAOT Tem0H BOROH o o6wemMa 300—400 cm®, Ecau
PacTBOp OCTAeTCS MYTHEIM, OCTOPOXHO, IO KAamIAM, A0OABJSIOT COASHYIO KHCJIOTY
(n. 4.310), nepememmuBasd pacTsop mocje A06aBjeHHA KaXAOH KaljH, X0 INOJHOrO
PacTBOpeHNs oOcajka, 3aTeMm nocaejoBaTensHo jpobaeasior 60 cM® pacrsBopa  THO-
cyabdara Hatpus (m 4.3.18), 25 cm® ykcycuoit kucaors (m. 4.3.16), 15 cm® pacr-
BOpa YKCYCHOKHCJIOTO aMMOHMA (n. 4.3.7) ¥ KuMnaTaT pacTBop B Teuenue 10—I5 MuH
JJst KoaryJsinuu cepsl M npocBerTeHusy pactBopa. OTduibTPOBHBAIOT OCALOK Ha
$uapTp cpenHedl NIOTHOCTH, CofepXauiuii He6OJbUIOE KOJHYECTBO (HILTPOOYMax-
moft Macchl, [TpomuiBalOT cTakad H ¢uapTp 6—8 pas ropsd4HM pacTBOPOM a30THOKHC-
Joro ammonns (m, 4.3.6),

DRALTP ¢ 0CAAKOM MOMELIAIOT B NJAATHHOBLI THre/b, BHICYIIMBAIOT W APOKAJIHBA-
T npn tTemuneparype 500—600 °C.

Ilocne oxnaxkuenus THUrAs A06aBagior 3—4 r yraekHcaoro Hatpua (m. 4.3.2) u
CHNaBASIOT NPH TeMnepartype 950—1000 °C.

Iaas BHmenaurBawT B 50—60 cM® ropsuedl BoAb, THreab OOGMHBAIOT BOROH H
KHIATAT pacTsop B TeweHue 10—15 muu. Ecaum pacTBop npH 3TOM OKpaUIHBAETCA B
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3ejeHHt BT, no6apiaAlT 1—2 Kamau sTHaoBoro cmupra (m. 4.3.20) ¥ BHOBL XHms-
TAT A0 obecypevuBanus pactBopa, Ocazok OT(HABTPOBHBAIT, NPOMBBAIOT €ro 5—
6 pas ropsuum pacTBOpOM YraexkHcjoro Harpus (m. 4.3.17) u ot6pachiBaior,

4.54.4. OcaxieHne aMOMHHNSA

K ¢unprpaty nobasnsior 4—5 Kaneabr MeTHJaoBOro Kpacsoro (m. 4.3.21), coas-
#ylo Kucjioty (m. 4.3.11) no n3MeHeHHs uBera HHAHMkatopa M 30 cM® pacTsopa 8-0k-
cuxuHodnHa (0. 4.3.19), 3atem mpuauBaior 50 cM? pacTBOpa YKCYCHOKHC/OIO aMMo-
aua (n, 4.3.7), nonuBaiotT BoAoRk ao 250 cM3, uarEeBaxoT pactBop mo 60—70°C n
OCTaBJSIOT HAa 1—2 4 AAa KOAryJAuHM ocafka, EcAM 0CaZoK OKCHXHHOJATA aJlio-
MUHHS He KOAryJHpyer, AoGaBAAIOT HECKOJbKO Kame/jb pacTBopa aMMmHaka (m. 4.3.5).

OT¢duIBTPOBHBAIOT 0CAJAO0K Ha NJIOTHHHA (PHALTP, copepkKallHA HEGOJBLIIOE KOJH-
yectso (PuabTpobymaxHOA MaccH, H NMPOMBIBAIOT ero Temnolt Bogol n0 obecupeyH-
BaHHS NPOMHIBHHX BOJ,

4.5.4.5. NMpokanusanmne ocagka

DUIBTp ¢ OC3AKOM TMOMEIAT BO B3BEIEHHHA NJIATHHOBHH THrejb, CBEpPXy HoO-
KDHIBAIOT €r0 CJI0eM LIABEJeBOH KHCJIOTH JJs NPEXOTBPAILEHHS YJIETYYHBAHHA OKCH-
XHHOJIATA AMIOMHHHS, BHCYLIMBAIOT, THIATEJbHO O030JA10T NpH Temnepatype 450—
—500°C u npokanuBaioT npu temmeparype 1100—1150°C xo nmocTosTHHOH MaccHL.
Turess ¢ 0caZKOM 0XJaXAAI0T B SKCHKAaTOpe H B3BELIHBAIOT,

46, BHpaXeHH® pe3yabTaTOB

46.1. Pacuer codepianus GAIOMURUSR

Conepxanue amomiuis (X 4, ) B NponeRTax BHYHCAANT No dopmye

(my—my)-0,5293:100 o (my—ims):52,99

Xar= mg A= mg K,

rae ms; — Macca ocafka OKHCH aJIOMHHHS, T}

my — Macca otajnKa OKHCH aJIIOMMEHS KOHTDOJILHOI'O ONHTA, I}

ms — Macca HaBecKH npobH, r;
0,6293 — xo3bOHIHEAT nepecyeTa OKHCH aJIOMHHHEA Ha aJIOMHHHI;

K — xosatdduuunent mnepecuera COAEPKAHHA AJIOMHHHS Ha COHEPXKAaHHE €ro B

CYXOM MartepHaJe.

4.6.2. IlonyckaeMble pacXOXKJeHHs MeXAY pe3y/abTaTaMH HapaajeibHHX ONpe-

JleJIEHH He QOJVIKHE NMpEeBLIIATh 3HAUYEHHH, YKa3aHHEIX B Ta6J. 7.

Ta6aunma 7

JonyckaeMble PacXoxAeHUs
CoaepxaHue anlOMHHUA, %
(m/m) Tpu napaajiedbHbix onpejge- | Ilpa mapaajenbHLIX onpege-
aeuust, % (m/m) nenust, % (mjlm)
Or 1,5 no 4,0 0,15 0,13
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HHOPOPMALLHOHHBLIE JAHHBIE
1. PABPABOTAH U BHECEH Munucrepcteom Meraaayprun CCCP
PA3PABOTYHUKH

H. M. Kysbmun, JI. B. KamaeBa (pykoBoanteab Temui), H. A. 3o-
6unna, H. H. lllaBkyHoBa

2. YTBEP)KAEH U BBEJAEH B JEACTBUE lMocranosaennem I'o-
cyaapcrsennoro komurera CCCP mo ynpasieHHIo KauecTBoM npo-
AYKUMM U CTangapTam ot 19.07.90 N 2218

3. Cpox nepsoit npoBepku — 1994 r.
TlepHoaHYHOCTL APOBEPKH — 5 J€T

4. CranpapTt noaHoctsio coorsercrsyer CT CIB 4522—84

5. Cranpapt coorBerctByer UCO 5889—83 B wacTn aromno-aGcopGuu-
oHHoro meroga 1 HCO 4295—88 B uacTH (poTOMETPHUECKOTO METO-

na
6. Bzamen 'OCT 22772.10—85

7. CCbIJIOYHDBIE HOPMATHBHO-TEXHUYECKHE  JOKY-
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OGoanauenne HTI,
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Ceplika NPHJOXKEHHs ceplaKa anJIO)KeHHﬂ’
IOCT 61—75 2.2; 3.2 FOCT 6008—82 22, 32, 4.2
T'OCT 83—79 2.2; 3.2 I'OCT 6563—75 22,32, 42
I'OCT 19978 2.2; 3.2 I'OCT 6691—77 29
I'OCT 3117—78 2.2 T'OCT 9656—75 2.2, 42
I'OCT 311877 2.2; 3.2; 4.2 I'OCT 10484—78 2.2, 32 4.2
I'OCT 3760—79 3.2 Ir'OCT 10652—73 3.2
I'OCT 3773—72 3.2 T'OCT 11069—74 22; 3.2; 42
F'OCT 4038—79 2.2, 32; 4.2 I'OCT 16598—80 1.2
TOCT 4204—77 2.2, 32; 42 I'OCT 18300—87 22
I'OCT 4221—76 4.2 T'OCT 22772.0—77 1.1
TI'OCT 4234—77 3.2 I'OCT 22772.1—77 24.1; 34.1; 441
T'OCT 4328—77 22 32 I'OCT 22772.8—90 13
TI'OCT 4461—-77 22 32 42 rOCT 22772.9—90 BBoarag 4acth
I'OCT 452978 2.2 HNCO 4296/1—84 Tpunoxenue
'OCT 5456—79 22, 32 HCO 4296/2—83 Ipunoxenne
T'OCT 545775 42 HUCO 4297—78 Ipunoxenue
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