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M E XTI OCYIAPCTBEU HHUBMH CTAHIAPT

BABBUTBI KAJTBITUEBBIE

Meron aroMHO0-20COpPOHONHOr0 CHIEKTPANLHOIO AHAIW3A TOCT

Lead-calcium bearing alloys. 9519.3-—-77
Method of atomic-absorbing spectral analysis

OKCTY 1709

Jdara ssenerna 01.01.78

Hacroq1ui cTagaapT yCTaHaBJIUBAaeT METOL AaTOMHO-a0COpOIIHOHHOIO CHEKTPAJILHOIO aHAIN3a KaJlb-
LIMeBbIX 6A0O0OUTOB.

MeTton ocHOBaH Ha HM3MEPEHUM CIEKTPOB IMOIVIOLUEHMS MpPH BBeJEHUM B IUIAMsI IPAAYMPOBOYHBIX
PacTBOPOB M pacTBOPOB aHAIU3MUPYEMBIX TTPOO.

MeTton ycTaHaBJIMBaET onpelesieHue IpuMeceii ¥ OCHOBHBIX KOMIIOHEHTOB KalbIIHEBbIX Oa00OUTOB B
AUAIIa30HE MACCOBBIX noJyel, %:

Kanpust — ot 0,1 no 1,2;

Harpusa — ot 0,1 no 1,2;

naka — ot 0,001 mo 0,06.
(U3menennas pesakuua, M3m. Ne 2).

1. OBIIIUME TPEBOBAHNS

1.1. Ob0mue TpedboBaHus K MeTOLy aHaim3a U TpedoBaHus 6esonacHoctyu — no I'OCT 9519.0.
Pazn. 1. (M3menennas penaxkuusa, Uam. Ne 1).

2. AIIITAPATYPA U PEAKTUBDI

CriektpodoTOMETP aTOMHO-a0COPOLIMOHHBIH.

KoMiipeccop BO3OYyIIHEIA, obecTieunBaloOui JaBIeHUe Bo3ayxa 1,5—2 ar.
Becrl ananuTHyeckue tmna AJ1B-200.
BajstoHBI ¢ alleTWIEHOM.

HcToyHHKY pe30HaHCHOIO U3NMYYCHHSA . JIAMITBHI CIICKTPAJIbHBIE € IIOJIBIM KATOAOM M3 KaJbIM, TaMIIbI
BbICOKOKa4YeCTBECHHBIC, 00ECITeYnBAIOIIIE SMUCCHIO HATPHUS M 1IIUMHKA.

AzotHast kuciorta o 'OCT 4461, paszbasnernas 1:3 u 1:1.

Csunna okucs 1o HJI.

Kanpu yonekuennid mo ['OCT 4530.

Hatpuii x1opucteii mo N'OCT 4233.

Hunk Metaumaeckuii mo F'OCT 3640 mapxu L0.

Bona jquctriuIMpoBaHHasl.

THoBLIE PACTBOPHI CBUHIIA.

PactBOop A; roToBAT clenyiclMM oOpa3oM: 5 T OKHCU CBHHIIA PAacTBOPSIOT 0e3 HarpeBaHus B 40—
50 c¢M3 a30THOM KWCIIOTHI, pa3dasieHHOM 1:3. PacTBop nepeHocsaT B MEPHYIO KoJI0y BMecTHMOocThIo 200 cM3,
NOJINBAIOT BOIOM JO METKH Y TIMATEJNIBHO NEepeMelIMBaloT.

PactBop b, rotoBsiT cienyiomiuM obpasoM: 20 r OKMCH CBHMHIIA pacTBOpSIIOT Oe3 HarpeBaHUs B
60—80 cM3 azoTHOU KucHOTHl, pa3ddaBieHHo# 1:3. PactBop mnepeHoCAT B MEepHYIO KOJIOY BMECTHUMOCTBIO
250 cM3, MoNuBAIOT BOAOH IO METKH M TIUATEJIbHO MEPEMELLIMBAIOT.

THIOBBIC PACTBOPHI KAJIbIIHA.

M2nanme dmlm ' ' ' | | ' IlepeneyaTka BOCHpEHICHA
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PactBop A4; roToBAT ciaenywomuM obpazoM: 0,625 r yriaexucioro KaiblUsa, BhICYIIIEHHOIO 0 ITOCTO-
SSHHOM MAaccChl, pACTBOPSIOT B a30THOM KMCIOTe, pazbarieHHo 1:1. PacTBop nepeHocsit B MEPHYIO KOJIOY
BMECTUMOCTBIO 250 cM?, monuBaOT BOJOM MO METKU U TLIATEJIBHO NEPEMEILMBAIOT.

1 cM3 pactBopa A comepxur 1,0 Mr KaabIus.

PacTBop b, rorossT pasbasnenuem B 10 pa3 pactsopa A.

1 cm3 pactBopa b comepxwut 0,1 Mr Kambrus.

THUINORBBIE PACTBOPDI HATPUSL.

PactBOp A; rorosar cneayommM obpazoM: 1,271 r XIOpAUCTOro HaTpUs1, BHICYILIEHHOT'O OO ITOCTOSSHHON
MACCBI, PACTBOPSIOT B Boxe. PacTBop nepeHocsT B MeEpHYIO K0JIOYy BMecTUMOCTRIO S00 cM?, JoIMBAIOT BONOMH
JJO METKHM M THIATEJIbHO IepEeMEIIHUBAalOT.

1 cm3 pacTtBopa A conepxwur 1,0 Mr HaTpusl.

Pacteop b; rotoBar pazbasieHueM B 10 pa3 pacteopa A.

1 cM3 pactBopa b comepxwur 0,1 MT HaTpus.

THIoBbIe pacTBOPHI LIMHKA.

PactBop A; roroear cienyiolidM obpasoMm: (0,5 ©r METALIMYECKOIO LMHKA PacTBOPAIOT B a30THOU
KUCNOTe, pa3bapieHHOU 1:1, repeHoCAT B MepHYI0 KoaOy BmecTUMOCThIO 500 cM3, NOJUBAIOT 4O METKU
BOJAOMW U TIHIATE/BHO ITEepEMEILINBaIOT.

1 cM3 pacTBopa A comepxurt 1,0 M LMHKa.

Pactop b; rotoBsT pasdbasnenueM B 10 pas pactsopa A.

1 cM3 pactBopa b comepxwut 0,1 Mr MHKa.

3. IIOAT'OTOBKA K AHAJIN3Y

3.1. JIns aHanu3a KIbliieBhIX 02a00UTOB rOTOBSIT ABE CEPUHU I'PalyMPOBOYHBIX pacTBopoB. Colepxa-
HUE onpenenasieMbiX IIpUMecel B cEpUM JO/DKHO COOTBETCTBOBATh MHTEPBANY COJECPXKAHUM 3TUX TIPUMECEH
B aHAIU3UPYEMBIX Npobax.

3.2. IlepByio cepuI0 rpaXyMpOBOYHBIX PACTBOPOB IJISI ONpele/eHUd KaJbLUd W HATPUS TOTOBSAT B
COOTBETCTBHHU ¢ Tadi. 1.

Tadanuua 1

_ T i e i e — Pl e g gl el -

AJIMKBOTHasl YacTh THITOBOIO pacTBopa, cM°
l r Concpxaﬂ (&
Homep rpaaynpoBoyHOro pacrsopa 37IEMEHTOB,
ff'{m ::Bmmar mxanbm ) HaTpHs % 110 Macce
A A b A
1 20 | — — — | — 0
2 20 — 10 — 10 0,2
3 20 — 20 — 20 0.4
4 20 — 30 e 30 0,6
S 20 4 — 4 — 0,8
6 | 20 d — S — 1,0
7 20 6 — 6 — 1,2
8 | 20 | 7 — 7 — 1,4

3.3. Bropylo cepuio rpaayHpOBOYHEIX pACTBOPOB JUISA ONIpeacicHUS IIMHKA FOTOBAAT B COOTBETCTBUH
¢ Tabi. 2.

Tadbnumua 2

i will L e I - P i r-ulier

ANMXBOTHAs YacTh TUIIOBOTO pacTBOpa, CM>

Homep rpamyHpoBOYHOro pac- o T s ConepxaHHe 31eMEHTOB, %
TBOpa 1o Macce
OKMCH CBHHIIA b nuHka b

1 25 — 0

2 23 1 0,005

3 25 2 0,01

4 25 4 0,02

S 25 8 0,04

6 25 12 * 0,06

7 23 | 16 0,07
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3.4. ANMKBOTHBIE Y4CTH THUIIOBBIX PACTBOPOB TIEPBOM CEPUM IEPEHOCHAT B MEPHbIE KOJIOBI BMECTH-
MocThIO 250 cM?, BTropoi cepuu — BMecTUMOCTBIO 100 cm3, BBoaaT o 10 cM3 asoTHOM KucIOTHI, pa3bas-
neHHOM 1:3, noauBaioT BOAOM 10 METKM M TLIATEJHHO MEpEeMEIIMBAIOT.

3.5. JIns omnipenesieHUst HATpUA M KAJIbLUMA HapecKy Ipo6bl 0,5 T, B3BEIIEHHYIO C MOTPEIIHOCTBIO HE
oonee 0,0002 r, pacTtBopstior 6e3 HarpeBaHus B 30—40 cM3 a30THOI KUCJIOTEI, pa3baBieHHOMH 1:3.

PacTBOp nepeHocAT B MepHY1I0 KoJIby BMectuMocThio 250 cM3, HOJMBAIOT 10 METKM BOIOU M TIIA-
TEJIBHO IIEPEMEIIIMBAIOT.

3.6. Ins onpenelicHUs1 LIMHKA HaBecKy MpobsI 2 r, B3BelIeHHYIO ¢ norpemHocTsio 0,0002 r, pactso-
psitoT 6e3 HarpeBaHua B 40—50 cM3 asoTHOM KHMCAOTHI, pa3baBieHHOI 1:3.

PacTBop nepeHocsiT B MepHYI0O KoJnOy BMectTuMocThio 100 cM3, mosuBaloT Bogoil A0 METKY M TIUA-
TEJIbHO NepeMeEIIUBaIoOT.

4. IIPOBEJEHHUE AHAJIN3A

4.1. Ha MoHoxpoMaTtope aTOMHO-abCOpPOILIMOHHOIO CNEKTpodoTOMETpa BBIBONST AHAIHMTHUYECKYIO
JHHUIO OIIPEHEIIEMOro 3JIEMEHTA, BKIIIOYAIOT JIAMILY C ITOJILIM KaTOOOM, U3IYYAIOIYIO CIIEKTP COOTBETCT-
BYIOILIEIO AJIEMEHTA, M YCTAHABJIUBAIOT LIUPHHY LIEJIA MOHOXpOMAaTopa.

4.2. YcnoBuA uU3MEpeHUS onpeleisieMbIX 3JIEMEHTOB IIpUBeaeHbI B Tabu. 3.

Tadébnuuma 3

S

YcnoBue n3MepeHns WISk OrpeAcsICHUs

[Tapamerp — ey N
KaIbLIAA
HIupuna e, MM 0,015
CHJ1a ToKA B LIITH BHICOKOYACTOTHOTIO reHe-
paropa, MA — 80 | 140
CHna Toka B LISTIM ITMTAHUS JTaAMITHI C TIOJIBIM |
KaToIOM M3 KaJIbLIMs, MA 12 I — —
AHaIUTHYECKHE TUHUHM, HM 4227 589,5 213,8

4.3. I'panyupoBOYHBIE PAaCTBOPHI M PacTBOPHI P00 IMOCIEeHOBATENLHO PACIIBUISIOT B IUIAMS, perv-
CTPUPYS BEIUYMHBI POTOTOKA HA U3MEPUTENBHOM IIPUOOPE 10 M MocAe pacIbUICHUSI, HAXOIAT €ro CpelHee
3HaYeHHUE Jy, a TaKXKe cpeaHee 3HaYeHUe (POTOTOKA BO BpeMs pachbUieHHs J..

4.4. JIns Kaxmoro pacTBopa M3MEpPEHUS IIPOU3BOASAT TPH pasa.

4.5. Ilo u3MepeHHBEIM BeaMYUHAM (POTOTOKA BBMHMCIAIOT 3HAYEHUA ONTHYECKOM IutoTHocTH (D) nmo

popMmye
I
D=lg7=lgh-lg]

H HaXOOAT CPEAHHUE 3HAYCHUA OIITUYECCKOM IUIOTHOCTH ITO INMAapAJJICAbHBIM U3MEPEHUAM U KaKAOI0o I-ro
pactBopa D,

I'panyrpoBOYHBII rpaduK CTPOSAT MO pe3yjbTaTaM M3MEPEHUS TPaIyHpPOBOYHLIX PaCTBOPOB, OTKIIA-
IbIBasi HA OCM OpAMHAT 3HavYeHUs1 D;, a Ha ocH abcumcc — 3HAaYeHUSA KOHIEHTpALMi OIpeaeNsieMOoro
anemeHTa C;.

JList ipaMosiHetHOro yyacTka rpayupoBoYHOro rpaduka, nmpoxoasiuero 9epe3 Ha4yalo KOOpAUHAT,
KOHLIEHTPALMIO oItpeaessieMoro JieMeHTa B 11pode (C) B MpOLIEHTaxX BLIYUCISIOT 1o dopMyne

=D
K‘!

rone K — TaHreHC yIia HaKJIOHA rpayHpoOBOYHOIO rpadukKa, BEIMUCISEMOro METOIOM HaMMEHbIIMX KBaI-
paToB 1o dopmyne

sD.
k=220
5C

i
rae C; — KOHLEHTpAlHsl ONpeaesAeMOro 3JIeMEHTA B i-OM CTaHIApPTHOM oOpasle NpeApUsTHS.
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Jns MHTepBaia KOHUEHTPAIHI ¢ HeJIWHEeHHON 3asucuMOcThi0 D = {(c) pexoMeHayercss CTPOUTH
rpafyHPOBOUHEBIE I'padUKy B KoopruHarax IgD—I1gC.

4.6. KoHTposis NONOXeHNA TPasyHPOBOYHOTrS 1padviKa NPOBOIAT IC CTAHEAPTHERM 00paslaM Iepu-
ogduecky. CMeineHue rpalyuposodHore rpaduka cautaT JOYCTHMBIM TP BRIIICITHEHKYU YCI{OBUSA

B2 7, g dﬂm
LX-—“ aﬂi =2 0‘,‘; 00 ’

rie X — pes3ynbTaT aHanusa, %;
X, — MaccoBast oJisl, TIpUBeNEHHAS B CBUACTENLCTBE Ha CTaHOAPTHEM o0pasecw Npeinpasatus, %;
d,.. ~— JOMYCKaeMo¢ PACXOX/ICHUE, VKasanHoe B 1aba. 4, %
X — 3HAUEeHHES ATTECTYeMGH XapaKTepUCTHKU, %.
4.5, 4.6. (Bregennl nonoanprennno, M3m. Ne 2).

5. OBPABOTKA PEZVIIBLTATOB

5.1. (Mckmoden, Hism. Ne 2).

5.2. 3a pe3yNbTaT aHANM34 NPUHHMAIOT CPEIHEE apM(MMETUICCKOE PE3yabTaTOB TPEeX MapaliCJIbHAIX
onpeaencHai. JloImycKaeMbIe pacXoXaeHuUsI MexAy Hanbdojee pavindaioiluMHCa JaHHBIMU IPH ZOBEPH-
TeJbHOH BeposATHOCTH P = 0,95 He no/oxHbl NpeBBIIUATh REAHUMH, YKa3aHHBIX B TaOl. 4.

YxcnoBele 3HaAaYEHUS PE3YAbTATOB aHAIM3A NOIKHBI OKAKYMBATbCs TAQPOM TOTO Xe pa3psja, YTo U

COOTECTCTBYIOHIME HOPMUDYEMLIE TTOK33ATCIN XUMHUYCCKOTIC (OCCTABA, 2d4/ialLIC B CTAHOAPTAX Hd MAPKX
CIDIABOB.

Tadbauua 4

—py il - W

OrHocHTeIbHOE JOIYCKASMOE
OnpvenensieMbIi 3JIEMEHT arnasoH MacCOBRi er. % ) N
peeNsieMBlii 51 Jluar accOBBIX JioNei, % pacxoxueHve, %

Kanbumi 0,1 1,2 2
Hatpuii 0,1—1,2 2
HyHk 0,001—0,06 10

(M3menennas penaxoms, Usm. Ne 1, 2).

5.3. BocupoussoauMoctb pesynb'ra'ros aHAIN3a OMHOH M Tol Xe npodsl (X; » X)), BHINOTHEHHBIX B
pPa3HOE BpeMsi, B Pa3HBIX JIaOOpaATOPUSX IT0 JAHHOM ME’:TO,[{HKB NOJDKHDI YIOBAETBODATH VCIOBHIO

le_-XZ‘ t 3 100 X:
rne d,., — JAOITyCKaeMoe pacxoxreHue B %, ykasaHuoe B 1adi. 4, %.
J.4. B ciyyae momajaHus pe3ysisTaTa aHATK3a B KPUTHYECKYIO 00J1aCTh ITOJISE AONYCKA HA CoAepXaHHe

-
3JIEMEHTA B CIUIABE 3a/IaHHOM MapKu o * 100

I'OCT 1209), npoby aHaiu3upylor xumndeckuMu MetonaMu o I'OCT 1219.1—-T"OCT 1219.8.
3.3, 5.4. (Beenenn! nonoaumreasto, Mim. Ne 2).

TdBE [0
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