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BOJIb®PAM
Meroput onpejenenus conepxanng gocdopa rocr
Tungsten. Methods for determination of phosphorus 14339.3—91
OKCTY 1709

Hara BBegenusa 01.01.93

Hacroawnii cTanjapr ycraHaBJAHBAeT (OTOMETPHYECKHE METOMHI
onpejelieHust coaepxanus gocdopa (npu maccoroit poJae docdopa or
0,0002 g0 0,015 %) B mMeraanHyeckoM BoJbdpame, OKCUAe BOJAbpama,
- BOJIbGpPaMOBOfi KHCJIOTe, apaBoJabdpaMaTe aMMOHHUS,

1. OBUIHE TPEBOBAHHSA

Obuie TpeboBanHst K MeTodaM ananausa no [OCT 29103.

2. METOA C NPUMEHEHUEM KCUJAEHOJOBOIO OPAH)XEBOIO
(npu maccoroit nose docdopa or 0,0002 xo 0,01 %)

21.CymwHOCTL METOAA

Merox ocuoBaH Ha ofpa3oBaHUM KOMIJIEKCHOIO COeJHHEHHS ¢oc-
(hOPHOMOMHOAEHOBOH reTepONOJHKHCAOTL ¢ KCHJICHONOBLIM OpaHiKe-
BbIM. KpeMHH{ H MBIUIBSIK KOMILJIEKCHOTO COEIHHEHHS ¢ KCHACHOIOBLIM
OpaHXKeBbhIM B 3THX YCJAOBHAX He 06pa3yior. - -

22 CpencTBa H3MEPEHHH, BCHOMOraTeJbHBE yCT-

poHMcTBa, peaKTHBBE H MaTepHaubh

Becn anasutHueckue s060ro THHA, N03BOJSIOUIME B3BEILHBATL ©
norpemHocTsio He 6ogee 0,0002 r.

My¢eabnas neusn, obecneunBawmias Harpes g0 600—650 °C.

DOT03/1IeKTPOKOJOPHMETP HJIH CIEKTPOGOTOMETD JIOOOIO THMA.

Aaekrponautka 6uitoBas no FTOCT 149109.

Haganue opuunanaptoe :
Hacrosuwmuii cranaapr He Moxer GbiThb “ADAHOCTBIO HAM YACTHYHO BOCMPOH3IBENEH,
THPAXKHPOBAH M pacnpocrpaner Ges paspewenns I'occravpapra CCCP

]



AMMOHHH MOJHOIACHOBOKHCJIBIM IO 1 VL1 o0/D9, NICPERPHCTANIAKIO0-
BaHHBbIA pacTBOp ¢ MaccoBoit goneit 10 %.

70 r coan pactBopsawT B 400 cM3 ropsiueli BoAbl ¥ OTHHABTPOBHIBA-
10T uepe3 MJAOTHHH ¢uAbTp. -K pactBopy aobasasior 250 cM? stujo-
Boro cnupra (pexTtudukara), OCTaBJAKT Ha 1 Y oOTCcTaHBaThCA,.
3aTEM KPHCTaJJbi OTCACHIBAIOT HAa BOPOHKe DloxHepa, NpOMBIBAIOT He-
CKOJIBKO pa3 BOJOH CO COKPTOM H BLICYLIMBAIOT Ha BO3JLyXe.

Amwmonuit docdopuoxucasiii AByzameumennsii no TOCT 3772,

CrangapTHbple PacTBOPH |

Pacrteop A: 0,4260 r ¢ochopHOKHCIOTO ABY3aMEUIEHHOIO aMMOHHUSA
pPacTBOPSIOT B BOJAE, IIEPEHOCSAT B MepHYK Koaby BMECTHMOCTBIO
500 cMm?, pasbaBasiOT BOAOH A0 METKH H NEPEMEILUBAIOT,

1 cM® pactBopa A conpepxkur 0,0002 r dpocdopa.

PactBop Bb: rorosar pasGasaensem | cM® pacrsopa A Bomoil B
MepHO# k0J6e BMectuMocTbio 100 cm?®,

1 ¢M® pacTBopa b conepxur 0,000002 r pocdopa.

K aJHs rupoKcHi, pacTsop ¢ MaccoBoil goJeit 3 u 10 %.

Kanbuuii asotnokucanlit no TOCT 4142, 12 % -nwiit pactsop.

Kucgaora azornas no TOCT 4461, pas6apnennas 1:1.

Kucgora gropucrosonoponuas no TOCT 10484,

KcHaeHoMOBEII OpaHXKeBbi, pacTBop ¢ MaccoBoii joneit 0,1 %
TOTOBAT He MeHee ueM 3a 10 U 0 MCNOJB30BaHHs H NPOBEPSIOT HA
IPUTOJHOCTL K peakinuu o6pasoBaHHs1 KoMILleKca ¢ (hocopHOMOIUO-
ACHOBOIl TeTepokucyaortoi: B 10 cM® anmeroma pgo6asasior 0,1 cm®
(3—4 xanau) pacTBOpa KCHJIEHOJOBOI'O OPAHMXEBOIO C MAaCCOBOH J10-
aeit 0,1 %. Ecau pactBop ocraercs OeCLBETHHIM HJIM HMEETCH cJa-
60-pP030BOe OKpallHBAaHHE — PEAKTHB NIPUrOJeHd JJs aHaju3a, eciH
e okpacka (HO0JeTOBas, PEaKTHB KOMIJeKca ¢ pocdopHoMOaHbIe-
HOBOJ IeTepONOJHKHCJIOTON He 00pa3yerT.

23.1lpoBegenve aHaau3sa

2.3.1. B saBucuMocTH oT MaccoBo#l goau docgopa GepyT HaBeCKH B
cOOTBeTCTBHH ¢ Tabj. 1. ’

Ta6aunna 1

Maccosasn gond docdiopa, % Magcca HAHOCKH, T

Or 0,0002 no 0,0008 Bxaou. 1,0
Cs. 0,0008 » 0,0015 » 0,5
» 0,0015 » 0,004 » 0,2
» 0004 » 0,01 » — 0,1




JIOTH H METaJIJIHYeCKOro BoJibppaMa, mnepeBEAEHHOTO B OKCHJ BOJIb-
¢pama npokanusanuem npu 600—650 °C, nmoMewiaior B cTakaH BMecC-
TuMOocTbi0 200—250 M3, nobasasior 20 cM® pacrTBopa TIHAPOOKCHAA
KaJlua ¢ MaccoBod fodei 10 % u pacTBOpAKT HA anemponane 10
[OJIHOTO pacTBOpeHHd obpasua.

Ilpu anannse MeTaJJIHUECKOTO BoJb(paMa HaBeckH obOpasua (CM.
TabJa. 1) ponyckaercs pacTBopsATh B cMecH (PTOPHCTOBOAOPOLHOH H
asornoii xueaor (I:1). IloayueHnbie pacTBOPHI BHIIAPHBAIOT AOCYXd
Ha 3aKPBITOH TJIHTKE HJAH necuanod 6anHe, nobasasitor 10 cM® Bo#wl u
BHOBb BRITAPUBAIOT aocyxa. 3arteM pobasasiior 20 cm® pactBopa rui-
POKCHAA KaJusa ¢ MaccoBoii poueid 10 % u HarpeBawoT A0 HOJHOIO
pacTBopenus ocanka. Ilocsic oxJaaxXKAeHUs1 10 KOMHATHOH TeMOepary-
pHl pacrBopul pasbasasior sonoil go 100 cM?, noGaBasioT 3 cM® pacTBo-
pPa a30THOKHCJOro KaJabllHsi ¢ MaccoBoH AoJjell 12 9% u ocTaBadlOT Ha
45 mun. 3artem Ao06aBagoT 1 ¢cM® a30THOKHUCJOrO KaJdblLHA H OCTaBAs-
10T Ha 15 MuH. [lajee pacTBopbl (PHABTPYIOT 4Yepes ABOHHOH QUIALTD
«CHHSsE JACHTA» M NPOMLiBaioT 810 pa3 pacTBOPOM THAPOKCHAA Ka-
aus ¢ maccoBoit pogselt 3 %. Ocaloxk ua duasrpe pacrBopsior 10 cm’
ropsigeit a3oTHOM KucJgotel {1:1). PacrBopbl KOJUYECTBEHHO NEpPEHO-
CAT B MepHYyKW KOOy BMectumocTbio 100 ¢M®, pa3baB/sioT MAHCTHJIIN-
poBakHHOH Boaoit po 80 cm?, mobasagior 10 cm® pactBopa MoaudAEHO-
BOKHACJIOTO aMMOHHSA ¢ MaccoBoit poneft 10 % u ocraBastioT pacTBap HA
10 Mun. 3aTeM nHUIETKOH BBOASIT B Koaby O ¢M® pacTBOpa KCHJEHOJO-
BOro opaHKeBoro ¢ MaccoBoil gosefi 0,1 %, poauBawT 10 METKH BO-
JoH H IepeMeLIHBaIOT. PactBopnl ocraBasiior Ha 45 Mum aJas obpaso-
BaHus YCTOHYUBOTO KOMILIeKCHOro coeauHenusi. Ilo ucTeuenum yka-
3aHHOTQ BPEMEHH ONTHUECKYIO MJIOTHOCTb OKpalIeHHOI'o pacTBopa H3-
MEPSIOT Ha (OTOJEKTPOKOJIODHMETPE ¢ 3€JIeHbIM CBETO(QHJIBTPOM
(AnuHa BoJnb 540 HM) B KIOBETe C TOJUIHHOH IOMVIOWAIOUIEro CBET
cjgos 50 MM. B kKauectBe pacTBOpa CPaBHEHWS TPH H3MEPEHHH ONTHuUE-
CKOfi TIJIOTHOCTH HMCNOJbL3YIOT PacTBOP KOHTPOJbHOro ounita. OnHo-
BPEMEHHO NMPOBOAAT TPH KOHTPOJIbHLIX OMEITA Ha ONpejeieHHe COLEp- .
’KaHug Qocopa B peakTHBax. PacTBop co cpeiHHM 3HAYEHHECM OITH:
YECKOH TIOTHOCTH UCIOJIb3YIOT B KayecTBe PACTBOPa CPAaBHEHHA.

Conepxarue dochopa HaxoAsT IO FPALYHPOBOYHOMY TPaAPHUKY.

2.3.3. lna nocrpoeHuss rpajiydpoOBCUYHOrO rpacdHKa B MEPHYIO KOJI-
6y BMectuMocThio 100 cM® mpuausaor ot 0,5 10 5 ¢cM? (¢ uHTEpBaJIOM
0,5 cM®) cTaHaapTHOro pacTBopa ABY3aMelLleHHOro ¢ocOopHOKHCIOTO
amMoHHs (pactBop D), npuausaior 10 cM® azorroi kucaorm (1:1) u
AOJYBAIOT AUCTUIJAMPOBAHHON BOJAOH npuMepso 1o 80 cm?.

3areMm Kk pactBopy pobasusior 10 cM? pacTBOpa MOJHO 1€ HOBOKHCJIO-
ro aMMOHHsg ¢ MaccoBoil aodeii 10 % u ocraBasor na 10 MHH A5
PA3BHTHS OKPacKH obpasylolleiics TreTepONoJHKHCAOTH. Ilocae aTo-
ro nuneTkol A0GaBAfOT 5 cM® pacTBOpa KCHJIECHOJOBOTO OPaHXEBOro
c MaccoBoi goJei 0,1 % u poausawoT g0 MeTKH Bojo#. [losyueHmbrii
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paciBOp HCPCMCIUIHBAIOT H OCTABAAIOT Ha 2o MHH AJIS O0PAsOBAHHS yC-
TOHYHBOIQ OKDAllEHHOrO KOMIJIEKCHOrO coeinHeHus. Ilo HcreueHHH
YKAa3aHHOrO BPEMEHH HU3MEPSIIOT ONTHYECKYIO NJOTHOCTh OKPAaLI€HHOTO
pactBopa Ha (OTO3/JICKTPOKOJOPUMETPe C 3€J€HBIM CBETOHUABTPOM
(aanna Bosuw 540 HM) B KIOBeTe ¢ TOJUIMHOH TOTJAOLIAIOLIEr0 CBET
cjgost 50 mum. B KauecTBe pacTBOpPa CpaBHEHHS MPH HUIMEPEHHU ONTH-
YEeCKOH NJIOTHOCTH HCIOJB3YIOT PACTBOP KOHTPOJIBHOrO ONBITA CO CPEA-
HUM 3HAYCHHEM OMNTHYECKOH IJIOTHOCTH M3 TPex NapanjesbHbiX OIibI-
TOB. [lo wHaljgeHHbIM 3HAYEHHUAM ONTHUYECKHX MJOTHOCTEH PacTBOPOB
Il COOTBETCTBYIOIUMM HM KOHUeHTpauusm dgocdopa CTPOAT IpaiyHpo-
BOYHDLIA rpaduK.

24.06paboTKa pesynb’raTOB

2.4.1, Maccorywo noaw ¢docdopa (X) B mpoueHTax BBHIYUCISIOT 110

<popmyne

m-100
X= S
my
rae m — smacca ¢pocdopa B pactsope npobpl, HalgeHHad 1O IpanyH-
pOBOUHOMY rpad UKy, r;

M| — Macca HaBeckH, T.

2.4.2. AGcoioTHBIE HOMYCKaeMble pacxoxK/JAeHUs pe3yJabTaToB Tpex
mapaJjie/IbHbpIX onpeAesneHH# npu AoBepHTebHOl BepositHocTH P=0,95
He JOJIKHLI NPEeBLILIATL BeJHUHH, NMPHBEJEeHHBIX B TabJa. 2.

Ta6anuyga 2

Maccosas nona Joczdora, ASGCUTOTELIE 10NYCKACMBIC DACXOKLCAHA, %
Ot 0,0002 g0 0,001 sraor | ~0,00008
Cs. 0,001 » 0,003 » 0,0004
» 0,003 » 001 » _ : 0,0008

3. METOJ1 C HPHMEHEHHEM' ACKOPBHHOBOH KHCJIOTHI
H KAJNIHUA CYPBMAHOBHHHOKHNCAOTO
{(npu maccosoii joae ¢ocdopa or 60,0005 no 0,015 %)

31.CymuocThr MeTOAA »

Metoa ocHoBau Ha oGpa3oBanHuH PocPOPHOMOJHOAEHOBOR reTepo-
NOJHKHC/IOTHE H BOCCTAHOBJEHUS ee acKOPOUHOBOH KHCJIOTOH B NMPUCYT-
CTBUM AHTHMOHHWJTApPTpPaTa KaJusl [ocjae OTJeNeHus cboccbopa oT
BOb(pamMa Ha CHAPOKCHIE BEpHILIHS.

32, CpenxacrBa H3MEepPpeHHH, BCIHOMOTATEeJAbHDIE
YCTPOHCTBA, pPeaKTHBL H MATEPHAJD
- Monomep yuusepcaabubiii Tuna 3B-74.

Kucnora cepuas no TOCT 4204, pas6assaesnasn 1:4.

Kucnora consnast no F'OCT 31 18, paszbaBsenHas 1:1.



+piglUn L KUMIECARLUN, ADynalprncbdan  LUJAD 31n41cngnamnn1c1pa-
‘ykcycno#t  kucaorsl no ITOCT 10652 ¢ maccopoit poaeir 100 r/am?; ro-
TOBAT NPU HalpEeBaHHH.

Bepunauf cepnomc.nbm 1 aM® pacTBopa COAepXKUT 1 T Gepuaus.
Pactsopsiior 19,65 r comu B 1 am3 Boawl.

Ammuak Bopuntii no TOCT 3760.

[TpoMbiBnas xuAkocTh: x 500 cm® soaw mpuaubator 30 cM® pacr-
Bopa TpHaona B (100 r/am®), 15 cM® aMMHaka M pasbaBasioT 10
600 cm® Bomo#i. AMmouuit 6pomuctniii mo 'OCT 19275.

Kucnora xJaopras, aiotHocteio 1,32, pad6asnennas 1:1.

Ammouni MonubgenoBokucanft no [OCT 3769, nepekpHcTanan3o-
BaHubld (cM. m. 2.2).

Peaxkunonnas cmechb: 1,74 r Moa1ub1eHOBOKHCAOTO aMMOHHUA pacrt-
BopstotT B 100 ¢M Boabl, npnbasasior 21 cM® CEpHOI KHCJOTHI, OXJaXK-
JamoT 1 goausart o 250 cM® Bono.

Kucaora ackopOuHOBaf, pacTBop Kouuedarpaunei 20 r/am?,

Kanuii cypbMAHOBHHHOKHC/ABIi (aHTHMOHUJITAPTPAT KaJus), pacr-
BOp KOHLEHTpauuen 3 r/am3,

HMuankaropHas Gymara «KOHro».

A TaxxKe CpeiCTBa maMepeHuiH, BCoMoOraTredbHbLie YCTPONHCTBA, pe-
AKTHBBI ¥ MaTepHaJbl, NpHBEJCHHbIE B 1. 2.2,

33.IloaroToBKa npoﬁ K aHaNlHusy :

B saBUCHMOCTH OT MacCoBOH AoaH pochopa GepyT HaBeCKH B CO-
OTBETCTBHH ¢ TabJa. 3.

Tabauma 3

Maccozas nporg docdopa, %. Maccea danecky, 1

Ot 0,0005 zo 0,004 BKJIOY. , 0,4
» 0,0007 » 0,005 » 0,3
' 0,2

0,1

¥

0,001 » 0,007 »
» 0,002 » 0,015 »

3.3.1. Meranauueckuii BoAb(paM PacTBOPSIOT NPH HArpEeBaHUH B
NJIATHHOBOH Yallike B CMeCH O cM® GTOPHCTOBOAOPOAHON M 1 cM® a30T-
Hoit KucaoT. PacTBop ymapuBalwT A0CyXa, NPHJAHBAIOT D cM® BOAB H
CHOBa ymapuBawT pocyxa. Ilpnausaror 10 cM® pacTBopa eakoro xa-
JHS ¥ PACTBOPSIOT NpH HarpeBanHH. CoaepiKHMoOe HAalIKH NePeHOCsT
B CTaKaH.

3.3.2. [TapaBoaprdpamMar aMMOHHS, BOJbOPaMOBYIO KHCJOTY Tepe-
BOAST B OKCHJA BOJbdpama NPOKATHBAHKEM NPH TeMneparype 600—
—650 °C,

3.3.3. HaBecky oxkcuna BOJIbd)pa’VIa PacTBOPSAIOT NPH HarpeBaHHu B
10 ¢M? pacTBOpa eqKOro Kaaus.

34.TlpoBenende aHaamnsa - |

IToayuyeHnHble 1lesOYHBlE PacTBOPH HEHTPaJH3YIOT 0 HHAHKATOP-

7.



HO}t Gymare «kouro» (pH 5) cepuoit xucaoroli (1:4). Tlpuausaror
75 cM® pactsopa TpuJoHa B, 8 cM® pacTBopa cepHOKHcJOrO GepHi-
JIMST B KMIATar 2—3 MuH. B ropsiunit pactBop o6bemom 100—120 cm®
NPHJAXBAIOT  pacTtBop  ammuaka g0 pH 9,5—I10 u croBa xunstTar:
2-—3 Muu. PacrBop 0XJaXAaoT B TMPOTOYHOH BOAe H OTHUJILTPOBLIBA-
0T 0Ca0K Ha QUJIBTP CpeAHEeH HJIOTHOCTH. :

DHUABTP € OCAZKOM NPOMBLIBAIOT 8—10 pPas NPOMBIBHOH KHIKOCTBIO.

Ocaznok Ha duabtpe pactBopsior B 30 cM® consnoil kucaors (1:1).

QuabTpar cOOUPAIOT B cTaKaH BMECTHMOCTLIO 50 cM3*, npuGapas-
10T 3 eM® xJopHoit Kucaorsl (1:1) u ymapHBaloT pacTBOP 10 BLieJe-
HUs OOWJbHBLIX MapOB XJOPHOH KHCJIOTH. COMH  PAacTBOPAIOT MPH Har-
peBaunu B 25 cM® BoAbl. PactBop mepeauBaloT B MEpHYIO KOJGY BMeEC-
THMOCTbIO 50 cm® (ecau pacTBOp ¢ OCaakoMm, TO ero (pUJIbTPYIOT), NPHU-
JHBaIOT 2,5 cM? peakuHOHHON cMecH, 5 cM® acKOpGHHOBOH KHCJIOTHL K
0,5 cM® pactBopa aHTHMOHMATApTpPaTa Kaaud., Ilocie mNpHJAUBaHUS
KazKIOro peakTusa PacTBOpP IEePEMELIHBAIOT,

Onrtuyeckylo NJAOTHOCTL pacTBopa M3MepsioT uepes 10 MuH Ha
cnexTpodoromerpe (anuHa BOAHBI 825 HM) waIH (OTO3TEKTPOKONOPH-
METpe ¢ KpacHoiM cBeTohHaAbTpoM (AJHHA BoJHL 750 HM) B KiOBeTe ¢
TOJUIHHOH 11OTJIOMIAK0ULero cBeT ¢/10s1 H0 MM. \

B kauecTBe pacTBOpa CpaBHEHHs HCIIOJAb3YIOT PACTBOP KOHTPOJIbHO-
I'0 ONBITA CO CPEJHHM 3HAYEHHEM ONTHYECKOH IJIOTHOCTH M3 Tpex ma-
PaJlIeJLHLIX Pe3y/ibTaToB Ha cojepKanue ¢ocdopa B peakTHBAX.

35. llocTpoenue rpagyupoBounororpaguka

B crakasn BMecTUMOCTBIO 50 c¢M® oT6upator ot 1 xo 10 eM? crau-
AapTHOro pacrtsopa docdopa b, npusnubaior 3 cm® pactBopa xJopHOH
kucqorol (1:1). PacTBop BuimapuBaior 10 OOHJIBHBIX NapoB XJ10P-
HOH KHCJOTHL. B oxsaxjeHHblii pacTBop npuiausaior 25 cM® u nepeso-
CAT pacTBOP B MEPHYI KOABY BMECTHMOCTBIO 50 cM3, NPUAHBAIOT
2,5 ¢M® peakUHOHHOH cMecH, b ¢M® pacTBOPa ACKOPGHHOBON KHCJOTH
¥ 0,5 cM® aHTUMOHHATAPTPATA KAJHs W jaJjee NOCTYMAIOT, KAk yKasa-
HO B [IPOBECACHUY aHaJau3a 1. 3.4.

36.06paboTKka pe3syabTaToB

3.6.1. MaccoByio zoso docdhopa (X|) B npoleHTax BHIUHCASIOT 1O
dhopmyne '

_ m-100
vy om0
rie m — macca ¢ocgopa, HaldeHHasi Mo TrpajyHPOBOYHOMY rpadu-
Ky’ L, N . '
M) — Macca HaBeckd oOpasua, r.

. * Ecan coaepxanne Mulwbsika B Npole IpeBhaeT B jApa  pasa coepKaHue
docdopa, o nocae  pacTBOPeHHA THAPOKCHAA GEPHIVIHS B COMAHOKHUCIYIO cpeay
Ao6asusior 0,1 r GPOMHCTOrO aMMOHHMA H ymapHBAalOT xocyxa. CHoBa HpHOaBASIOT
10 ¢cM®  coasHol KHCAOTH mAotHOCTHIO 1,19 r/em® m 0,1 r OpOMHCTOTC AaMMOHHA H
YyNapHBAOT JoCyXa. '

8



G0 L FPdLAUMACHKE PCSYJ/AbTdTOB HapdJ/AJICJ/ADbHBIX ONPEACJICHHU TIDH
noBepuTesbHO#H BepoATHOCTH P=0,95 He HOMXKHO npeBHUIATL 3HaYe-
HHsSl, MpHBELEHHOro B Taba. 4. |

Tabanuna 4

Maccosast go.as doedopa, % ' AGCOIOTHLIE JONYCKAEMEIC pacxomaenns, %
Or 0,0005 zo 0,001 BruOY, . 0,0002
Cs. 0,001 » 0002 5 \ 0,0004
» 0,002 » 0,006 » 0,0005
» 0,006 » 0015 » : , 0,00t
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