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Lead concentrates. Determination of aluminium.
Photometric and atomic absorption methods

OKCTY 1725

Jara Beaenns 01.01.80

Hacrosiumii cTaHaapT pacIipocTpaHsieTcd Ha CBUHIIOBbIE KOHLIEHTPATHI BCEX MapoOK M YCTaHABIHBAET
doToMeTpIyecKii U aTOMHO-a0COpOLIMOHHBIA MeTOAb] ONpeeieHHss MACCOBOM A0/M OKCHAA alIOMHHUA
or 0,2 g0 2 %.

Ilpy BOBHUMKHOBEHHMH pa3HOIVIACHH B OLIEHKE KayecTBa CBUHLIOBOIO KOHLEHTPATA IO IOKA3ATeJIiO
colepXaHMs OKCHIa ATIOMHUHHUSA OTIpelelieHHe NPOBOIAT HPOTOMETPHYECKHUM METOLAOM.,

(Mamenennan pegaxuus, Mam. Ne 1).

1. OBIINE TPEBOBAHHUA

i.1. O6umme TpeGoBaHus K MerogaM anamuza — rio [OCT 27329,

(Asmenennas penakuus, M3m. Ne 2).

1.2. PasnoxeHue CBUHLOBOIO KOHIEHTpaTa Uil ONpeJe/ieHUsl OKCHAA AMOMMHUA METOIOM aTOMHO-
a6CcopOILMOHHON CIIEKTPOMETPHH TIPOBOIAT BO TOPOIUIacTOBOM WIHM KBapueBol nocyame. Jns xpaHeHus
CTaHIapTHOIO H IpagyMpPOBOYHBIX PACTBOPOB HCIIOJB3YIOT KBAPLIEBYIO WIH NOTU3TUWICHOBYIO NOCYAY.

1.3. TIpu onpenenernuy oKcuaa aTiOMUHNSA METOIOM aTOMHO-a6CcopOHHMOHHOM CIIEKTPOMETPUH YCTa-
HaBIUBAIOT YCIAOBUS U3MEPEHMS (BBICOTY IUIAMEHHM TOPEJIKU, Ia30BbIH COCTAB IUIAMEHM, IUMPHMHY LIEIH),
TIPY KOTOPBIX AOCTHIAIOTCSI ONTUMATbHEIE NapaMeTpPhl 0 YyBCTBUTCILHOCTH M MPaBWIBHOCTH U COOT-
BETCTBYIOILIETO KOMIIOHEHTA M Tipnbopa.

1.2, 1.3. (BBenens1 pomonuurensio, Mam. Ne 1).

1a. TPEBOBAHHIA BE3OITACHOCTHM

la.1. TpeGoBanus 6e3onacHocT — 1o TOCT 14047.5.
(Beepen nonomumrensio, Mam. Ne 1).

2. ®OTOMETPUIECKH METOJX

Mertoa ocHOBaH Ha 00pasoBaHUM BHYTPMKOMIUIEKCHOTO COCAMHEHMA AMOMMHMS CO CTWILGa30 B ciabo-
VKCYCHOM cpelle 1 H3MEPeHHH ONTHYECKOH TUIOTHOCTH OKPALIEHHOTO PacTBOpa NpH WIMHE BOJHBI 530 HM.

2.1. AnnapaTypa, peakKTHBH ¥ pacTBOpPH

JIng npoBeeHNUsT aHATM3a NIPUMEHSIOT:

cnekrpodotToMeTp WIH (HOTOINCKTPOKGIIOPUMETD;

57IEKTPONeYs MY(DEIbHYIO C TepMOPETYNSTOPOM, 00ecleIHBAIOINY0 TeMIlepaTypy Harpesa 1o 900 °C;

THIJH KEEC3HBIC LITAMIIOBAHHEBIE WIM TOYEYHBIS, HE colicpXallyie XpoM;

Kucnoty cepuyio no FOCT 4204, pactsop ¢ (%H2804) = 0,5 Monp/oM>;

KHCJIOTY aCKOpOMHOBYIO, PacTBOp 5 /oM,
Kucnoty ykeycHywo no IOCT 61, pactsop ¢ (CH,COOH) = 0,2 monn/am?;
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HaTpHit ykcycHokuemeri no TOCT 199, pactsop ¢ (CH;COONa) = 0,2 Mons/am’;

HATpHs TIEPEKHCh;

HaTpus anapuHcynbdoHar, pactsop | r/aM’;

cTHnb6aszo, pacrsop 0,6 r/ma;

aueTaTHBIA GydepHyii pactop ¢ pH 5,4 (nposepsior o pH-MeTpy): 145 cm® pactsopa ¢ (CH;COOH) =
= (0,2 Monb/mM® NOMEWIAIT B MEPHYIO KO/6y BMECTMMOCTHIO 1 AM’ M JOBOAST A0 METKM DPACTBOPOM
YKCYCHOKMCIIOTO HaTpus 0,2 MoJb/aM>,

XBacIpl amioMmoxanuensie o TOCT 4329;

CTAHIAPTHBIN pacTsop amoMurma: 0,0932 r© amioMOKAIMEBLIX KBAaCHOB CIUIAB/AIOT ¢ 3 T MepeKucnu
HaTpUs B XeJe3HOM Turie Inpu teMneparype 650—700 °C. TInap BBIIENAYMBAXOT BOACH. ¢ MOMOIILIO
BOPOHKM TIEPEHOCHT B MEPHYIO Koaby BMecTHMOCTHIO 500 cM’, pa36aBisioT BONOM A0 METKM M XOpOLIO
nepemenMBaoT. OTGWILTPOBLIBAIOT YaCTh PacTBOpa B CYXYIO YHCTYIO Konby.

1 cM® dunsTpaTta conepxur 20 MKT OKHCH aMOMKHMSA.

(A3menennasn peaakums, Hsm. Ne 2).

3. IPOBEAEHHE AHAJIU3A

3.1. HasecKy c¢BHHIIOBOTO KOHUeHTpaTa Maccoii 0,5000 r — npH comepxXaHuM oKCHa aTOMUHHS OT
0,210 0,9 %, wn 0,2000 r — mpu comepxanuy o 0,5 A0 2 % noMelIaloT B XeJe3HbIH THTeNb, TPUOABSIOT
3 r nepexucHu HaTpus, TILATEIBHO MEPEMELIWBAIOT M CIUIABJSIOT B MydenvHo#l neun npu 650—760 °C.
Turens cHadaja CTaBAT Ha Kpaid Mydens 47 yIajleHus Bjard U3 peakTHBOB, 3aTeM IepEHOCST B TOPSYYIO
30HY Mydend. ITocie TOMHOTO pacIUIaRICHUA COOSPXUMOTO TUIVIS eI'0 OCTOPOXHO OXJIAXKIAIOT, MOoTrpyXas
Ha 3/, BHICOTBI B XOJIOIHYIO Boxy. B THTe.Ih C 3aTBEPNEBIINM, HO He BIIOJIHE OCTHIBLIMM NIaBOM NPWIHMBAIOT
HeOOMBHIMMH TIOPUMSAMU BoRy. PasnoxeHue IaBa IpoTekaeT OypHO, ¢ OOMIBHBIM BBIICJACHHEM TApOB,
MMO3TOMY THTeNb HaKphIBAIOT YACOBBIM CTeKJIOM. CONEpXUMOE THUIVISI CMBIBAIOT BOAOH 4Yepe3 BOPOHKY B
MepHYIO Kon6y BMecTHMocThIO 500 cM?, Kyna mpeasapuTensHo Hamuto 200—300 cM’ Boxsl, pas6apisioT 2o
MeTKM BOIOM U XOpOLIO NMepeMellIMBAoT. B YHcTy0 Konby ordMIBTpOBEIBAIOT YacTh pacTBopa, GepyT st
aHAJM33 WIMKBOTHYIO YacTb 5 CM’ M MOMEIUAIOT B MEPHYIO Konby BMecTHMOCTBIO 50 cM°.

[IpummBaloT pactsop ceproit xucnorn 0,5 Monb/mm? no pH 5,4. HeobxonuMoe KOMHYECTBO CepHCi
KHMCJIOThI YCTAHABIMBAIOT CIACOYIOUIMM 0Opa3oM: B OTAEIABHYIO KOJIOY MOMEelAloT ATMKBOTHYIO YacTh pac-
TBOpa 5 eM?, npuGasiAIOT 1 KAaIUIo pacTBOpa alM3apHHCYILMOHATA HATPHS U THTPYIOT PacTBOPOM CepHGH
xucnorsl 0,5 Mosib/AM? o Mepexona OKpacku M3 (HHOMEToBOM B KpacHylo. KonudecTBo cepHOM KMCIOTH,
M3pacXOlOBAaHHOM Ha TUTPOBAHMe, TMPWIMBAIOT K ANWMKBOTHOM YacTH MCCNEAYyeEMOIC pacTBopa. 3areM
npubapmor 0,2 cM® pacTBopa acKopOGHHOBOM KUCHOTH Uil BOCCTAHORICHMS C/IGAOB Xele3a M MEHAH,
nepelieNINX B PacTBOP. 5 cM® pacTBOpa CTWIL6a30, pa3baBISIOT ALIETATHHIM GydepHsIM pacTBOPOM KO
METKH M nepeMeurnsaioT. Yepes 5 MUH U3MEpPSIIOT ONTHYECKYIO IUIOTHOCTh PactTBOpa IPH AJIMHE BOJHBI
530 HM B KIORETaX C ONTHMAJILHON TOJILIMHOH MOMIOIAIOINETO CBET CNOS.

PacTBOpOM CpaBHEHUSI NPH M3MEPEHUW ONTHYECKOM TUIOTHOCTH CIYXMT PacTBOp KOHTPOJILHOTO
OIIBITA, MPOBEACHHOTO Yepe3 BCe CTANHU aHATH3A.

MaccoByio BoJI0 OKCHIa ATIOMHHMSA YCTAHABIIMBAIOT TI0 TPalyMPOBOYHOMY rpaduky.

(Mamenennan penaxuus, Wam. Ne 2).

3.2. JIns TIOCTpOEHMs TpaXyMpOBOYHOIO rpadHKa B MepHBIe KOJ1651 BMecTUMOCThIO 50 cM? orGupaor
nunerkoii 0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 1 5,0 cM? oTdMILTPOBAHHOTO CTAHAAPTHOIO PACTBOPA, YTO COOTBETCTBYET
0; 0,010; 0,020; 0,040; 0,060; 0,080 1 0,100 Mr okxcuaa anoMuHMA. [IprIMBAIOT PacTBOP CEpHOIl KMCIOThI
0,5 mons/nM® no pH 5,4, KOMMYECTBO KOTOPOIt YCTAHABNMBAIOT TUTPOB2HHEM OTIENLHOTO alMKBOTa. Jlanee
TIOCTYMAIOT, KaK yKa3aHo B L. 3.1.

o noxydyeHHbIM 3HAYECHHSIM CIITHYECKHX IJIOTHOCTEH PACTBOPOR M COOTBETCTBYIOLIAM MM colepxXa-
HISIM OKCHIA AIOMUHMS CTPOSIT IPalyypoBOYHbBIY IpaduK.

4. OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

4.1. MaccoByio A0JIO OKCHAa ATIoMUHMS (X) B IPOLIEHTAX BRMHCISIOT 110 dopMyne
__ ;- 50- 100
5m - 1000 °’
rae my; — KOJNMYESCTBO OKCHIA allloOMUHMs B nipoGe, BaltieHHOe N0 rpaly¥pOBOYHOMY IpadHKy, MT;

m — Macca HaBEeCKIf KOHUCHTpaTa, T.

4.2. JonycKaeMoe pacXoXIEeHHE MEXTY Py LTATAMM fIapaJINe/IbHBIX ONpcAene Ut 1 AOIyCKaeMoe
PacxoXneHue MeXny De3ylbTaTaMH aHajv33 Ll ICBEPUTEIbHOH BepostHocTH £ = 0,95 ne mommxwo
TIpeBIDATE BEIMYMHLI, YKa3aHHOM B TRONUUE
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MaccoBasi 0N OKCHAA ATIOMHHHSA

HonyckaeMoe pacxoXIeHHe MeXIy
NapaJUIeSIbHBIMHA ONIPEeHe/ICHHAMM

Honyckaemoe pacXoXIeHHE Mexny
Pe3yNIETaTaMH aHaH3a

Ot 0,2 10 0,5
Cs.0,5 » 2

0,05
0,15

0,08
0,2

(Mamenensas pemakuus, Mam. Ne 2).
5. ATOMHO-ABCOPBLIMOHHbBIH METO/I

Merton ocHOBaH Ha MU3MEPEHUM MOTIOUICHHS JMHUK amoMuHua 309,3 HM npy BBEACHHHM aHAIN3K-
PYeMBIX PacTBOpOB KOHLEHTPATOB M CTAHHAPTHHIX pacTBOPOB B TUIaMsl 3aKHCh a30Ta-aleTWwieH. I1po6nl
CBHHIIOBOTO KOHUEHTPATA NIPEABAPUTEILHO MIEPEBOAAT B PACTBOP KHMCJIOTHBIM Pa3lIOKCHHEM.

5. AumapaTypa, peakKTHUBBH M pacTBOPH

CnextpodoroMeTp aTOMHO-a0COpOUMOHHBIN MI060H MapKyl ¢ MCTOYHUKOM HU3NYYCHHSA JUIT allio-
MUHHS;

BO3MIYX, CXKATHIA ToA AaBienueM 2-10°—6:-10° Ila (5—6 atm);

aleTwieH B SaioHax;

cTakaHbl PTOPOILIACTOBBIE BMECTUMOCTHIO 200 cm?;

xucnory consnyto o ['OCT 3118;

xuciaory asotHyIo 1o 'OCT 4461,

xucnory dropucroBonoponnyio no 'OCT 10484;

Kanmui xnopuctsit o TOCT 4234, pacteop 100 r/mM3;

opoM xunkuid o T'OCT 4109,

amoMuHui epeudHbIi no F'OCT 11069 Mapku He Hinke A 95;

3aKHMCh a30Ta B GaJUloHaX,

CTAHAApPTHBINA pacTBOp amioMuHusA A: 0,529 © amoMHIHA (noaepxnocrb ero JoJDkKHa OHITh 6aecTaiuei,
HEOKHUCNIEHHO1) pacTBOPSIOT TpY HarpeBaHMH B 20—30 cM? consiHOM KICIOTbI, 106ABsAS CONSTHYIO KUCTOTY
M JI0 HECKOJIBKO Kamelb aSO’I‘HOM KHCJIOTHI 10 TIOJIHOTO PaCTBOPEHMUS HABECKH. 3areM pacTBOp ynapuBaior
nocyxa, npwiusaior 30—40 cm® Bonwl, 15 cM® constHOM Kncnm'm HATPEBAIOT JI0 PacTBOPECHHSA conei,
OXJAXNAKT, NIEPEBONSAT B MEPHYIO K06y BMecTMMOcThIo 1000 cM?, HoBOAAT o METKM BOHOI M MepeMe-
IIHBAIOT.

1 cM® pacTBOpa A COEPXUT | MT OKCHMAA ATIOMUHUS;

CTAHJAPTHBIN pacTBOp amioMuuus B: 20 cM? pacTBopa A MOMEILAIOT B MEPHYIO KOJi6y BMECTHMOCTDIO
200 cM?, 1103011511 0 METKHM BOMOil U IiepeMeLIXBaIOT.

1 oM’ pactBopa b comepxut 0,1 Mr OKCHIa ailOMHHHS.

(amenennas pepakuus, Mam. Ne 2).

52. lpoBemeHHe aHANH3A

5.2.1. HaBecky CBHHLIOBOIoO KOHUeHTpaTa Maccoit 1,0000 r noMeliaior Bo pTOPOIUIACTOBRII CTaKaH
BMecTHMOCTBIO 200 eM3, npwmnalorr 30 cM? cMecH coystHOI U dTopHcTOROIOpORHO# Kucor (15:1), 10 cM®
a30THOHM KMCIoThI, 1—2 cM? 6poMa, 3aKphIBAIOT (HTOPOIUIACTOBOM KPHIUIKOH M OCTABIAIOT Ha GOPTHKE
IUIETEI B TedyeHHe 30 MHH, 3aTeM cTakaH CTaBAT Ha IUMTY. OTroHAI0T OpoM M BLIIAPHBAICT nocyxa.
[Mpwmasaior 10 cM? consiHON KHMCIOTH M BHOBB BEIApHBAIoT gocyxa. [ocic 3Toro npumsaior 1o 20 cm?
BOABI M COJITHOM mcncm pacTBopa HArpeBaloT OO PACTBOPEHMS COJEH U MEPEBOJAT B MEPHYIO KOOy
BMeCTHMOCTHI0 200 cM3, noGaanm 6 cM® pacTBopa xnopucToro Kanus. [lapauiesHo POBONAT KOHTPOMb-
HBIA ONBIT.

JIna onpenenenus aIOMMHUS aHANTU3UpYEMble CTAHIAPTHEIE PACTBOPLI PacIibUTSHOT B TLIAMS 3aKUCh
a30Ta-alleTIed M 3MepAIoT NorolieHe JMHuM amoMuaua 309,3 M. Mcnonb3yioT aBa cnocoba m3Me-
PEHHA TOIMIOLICHKA B 3aBUCUMOCTH OT MOZEIN Npubopa.

Ha cniektpodoroMeTpax, HMEIOLMX peXUM paboThl «KOHIEHTpaLiA» paGoTaloT B peXXUMe «KOHLUECHT-
pauus», rpaxyupysl npubop Mo CNHOMY, NBYM WIM TPEM pacTBOpPaM i HOCTPOSHHsS IpaXyHpOBOYHOTO
rpaduka, WIM B peXHMe <«NIOIVIOLICHUE» METONOM «OTpaHMYMBAIOLIMX PACTBOPOB» HIHM MCTOXOM «Tpex
3TawIoHoB». Ha ocTaibHBIX pubopax paboTaloT B peXHUME «TIOIVIOIEHHE» OMHMM U3 NIEPSYHCIIEHHBIX BbIIle
meronos. [Ipy paGoTte B pexxMe «KOHLCHTpaLUsH» ¢ Tabio Npubopa CYUNTHIBAIOT MAaCCOBYIO KOO AIIOMURMS
B MKI/CM>, TIpH HMCTIOJIb30BaHMH PEXHMA «IIOMIOIEHME» paboTaiOT ¢ 3alHCHIO Ha CAMONHINYIHEM NOTEH-
LOMETPe WM CO CHATHEM TIOKa3aHHUs N0 CTPEOYHOMY Wi HHdpoBoMy npubopy. MeToa «orparpumBa-
IOMIMX pacTBOPOB» 3aKIIIONAETCs B MIONYYEHUT OTCHMETOB VIS AHATM3HPYEMOIo pacTBOPa M ABYX PacTBOPOB
AMS NOCTPOCHUS TPAaNyHpOBOYHOTO rpaduKa, OOMHE ¥3 KOTOPHIX JaeT DONbLIMNA, 3 MPYroH — Nenouimi
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OTCYeT N0 CPABHEHMIO C OTCYETOM JAJIi aHANH3MpyeMoTo pacTtBopa. IIpu paGore B pexmMe «TIOTTOICHNE»
MAaCCOBYIO OO ATIOMHUHHS YCTAaHABIMBAIOT 1O IPYAYMPOBOYHOMY rpaduxy.

W3 apaim3upyeMoro pacTBOpa MOXHO TaXKe ONpeNenuTh OKCHAb! KambUMs ¥ Marwus. s storo
HeoBXONMMO 1pH TiepeBeieHUH NPO6El B MepHYIo Koaby Ao6aBuTth B Hee 10 cM? pacTBOpa NaHTaHa.

(Usmenennas pegaxuus, Msm. Ne 2).

5.2.2. Torossit pacTBOpPHI 151 NOCTPOSHUS TPagyHPOBOYHOIO rpaduka, copepxaume 2, 5, 10, 25, 50,
75 1 100 MKT/cM® OKCHIA AMIOMUHUSA: B KAXIYIO M3 CEMH MEPHBIX KoI6 BMeCTHMOCTHIO 200 cM? moMelmaior
IO OHOM M3 aJMKBOTHEIX YacTeid: 4, 10, 20 cM® pactsopa B u 5, 10, 15, 20 cM? pacTsopa A. 3aTem Bo Bce

KONGH 106aBsIoT 1o 15 cM® consHeit K1caoTh M 110 6 cM® pacTBOpa XJIOPUCTOTO KAlus, JOBOAST A0 METKU
BOAOH M IIepeMelINBaloT.

53. O6paborTKa pe3yJabTaToOB

5.3.1. Ecnu uaMepeHHe TIPOBOWIOCEH € 3AMUCHIO HA CAMOMMUIYLIEM MOTSHLHOMETpPE, TO JIMHEHKON
HM3MEPSIOT BHICOTY IIMKOB B MM U CTPOSIT IpalyMpOBOYHbI rpaduk B koopaunarax: C — MaccoBas HoJA
OKCHIA &IIOMUHUS B PACTBOPE B MKT/CM® — L — BBICOTA IIMKOB B MM.

IIpu M3MepeHUH TOIIOLISHYS TUHUY alIOMMHUS 110 CTpeJioYHOMY WiH L poBoMy npubopy rpay-
MpOBOYHLI Ipad¥K CTPOST B KoopauHarax: C — Maccosasi JOJIs OKCHIA AIIOMHHHMS B PaCTBOpe B MKT/cM>
— N — nokazaHusi npuGopa.

5.3.2. MaccoByio 8010 OKCHAa amOMHHUS (X|) B MPOLEHTAX BBIYHCISIOT IO dopmyre

=mom) Vo
Y m-1000 ’

TIe m; — MaccoBas 1o OKCHAA AMIOMHHMS B pacTBope Hpobbl, MKT/cM?;
m, — MaccoBas OIS OKCHAA aAIOMWHMS B DACTEOPE KOHTPOJHHOIO OMbITA, MKT/cM>;

V' — o6beM pacTBopa 1pobhl, cM3;

m — Macca HaBeCKH IpOGEI KOHUEHTPATA, MT;
1000 — xoaddunmeHT nepecyera Mr B MKT.

5.3.3. JormyckaeMoe pacXoXICHUE MeXIY pe3ybTaTaMy Napa/Ule/IbHLIX ONpeAeneHHH i JOMyCKAaeMoe
PAacXoXIeHHE MeXIy pe3yibTaTaMHi aHalu3a NpH AoBepUTENbHOMH BeposiTHoctH P = 0,95 He 10/XHO
TIpeBLILIATD BETHYMHBI, YKA3aHHOU B Tabnuue.

(Usmenennas penakuus, Vam. Ne 2).

Pazn. 5. (Beeaen nononmurensHo, Miam. Ne 1).
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