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Selenium.
Method of aluminium determination

OKCTY 1709

[Tocranonnennem I'ocymapcrBenroro komutera CCCP nmo cranzapram ot 22 monsa 1982 r. Ne 2481 nara Bmenennsn
yCTAHOBJIEHA

01.07.83

OrpannyeHHe cpoka JeHCTBHA cHATO MO nporokoay Ne 7—95 MexrocyarapcrBenHoro Copera no CTAHAADPTH3AIMH,
metpoJiornd H cepripukamuu (MYC 11—-95)

Hacrostimii ctaHmapt ycTaHaBIMBaeT (POTOMETPMYECKME METOMbI OnpeleseHUs alIOMUHMS (IIpU
maccoBoit none amoMuuus 0,002—0,06 %).
(A3menennan penakumus, Usm. Ne 1).

1. OBIIIME TPEBOBAHUS
1.1. Obune TpeboBaHust K MeTony aHaim3a — o 'OCT 20996.0—82.

2a. METO/J C IPUMEHEHUEM ATIOMHHOHA

2a.1. CyurHocThr MeTOa
MeTon ocHOBaH Ha peaklluy o0pa3oBaHUsI OKpalllEHHOro COeANHEeHUsI HOHOB AJTIOMUHUSA C aTIOMU-
HOHOM nipu pH 4,5—4,8 1nocie npeaBapuTeIbHOIO OTAEACHUS CEJeHa BhIIapUBaHUEM C OPOMHCTOBOILO-

PONHOM KMCJIOTOM U MOCHenyiollleM H3MepeHUU OITHYECKOM IUIOTHOCTM PAacTBOpAa IPU UIMHE BOJIHEI
530 M.

Pazgn. 2a. (Beenen gomosmmreabno, M3m. Ne 1).

2. AIIIIAPATYPA, PEAKTUBbBI, PACTBOPLI

MoToxoopUMeETp.

Kucnora azotHas o ['OCT 4461—77 u pazbasinennas 1:1.
Kucnora consnas mo I'OCT 3118—77 u pazbasnennas 1:1.
Kwuciora ykcycHast mo 'OCT 61—75 u pactBop 0,2 Mosb/om3.
Kucnora ackopOuHOBasi, CBEXENPUTOTOBIEHHEBIN pactBop 20 r/am>.
Kucnora 6eH3oiHasa Texuudeckas o 'OCT 6413—-77.

AMMoHWH yKkcycHokucaei o 'OCT 3117—78.

Crnupt 3THIOBBINA peKTU(PUKOBAHHBIA TexHUYeckuit no I'OCT 18300—87.
AJIIOMUHOH.

Ammuak BoaHbiit mo 'OCT 3760—79.

Xenatun rmuiesoii nmo 'OCT 11293—89.

Amomunuit o 'OCT 11069—74.

HN3nanne opunuaibHoe Iepeneuarka BocnpenieHa

¢
* H3danue (urone 2000 2.) ¢ Hamenenuem Ne 1, ymeepucoennoim 8 dexabpe 1987 e. (MY C 3—86)
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CTaHapTHBIE PACTBOPHI AJIIIOMUHHNSL:

PactBop A: HaBecky aymoMuHusa Maccoil 0,1 r pactsopsiior B 10—15 cM? conssHoi kucnothl (1:1),
[MEPEHOCAT ITOJYYEeHHBIH PacTBOp B MEPHYIO KOJIOY BMecTHMOCTRIO 1000 cm?, monuBaioT Bomoi 10 METKU
U IepeMelLNBalOT.

1 cM3 pactBopa A comepxur 0,1 Mr aTlOMUHUS.

Pacteop B: aymksotHyio yacts 10 cM? pactBopa A mnepeHOCAT B MEPDHYIO KO0J0Y BMECTHMOCTBIO
100 cM?, momMBaOT BOAOK HO METKM M IepeMEIIUBAIOT.

1 cM> pactBopa B comepxurt 0,01 Mr aToMUHUA.

CocTaBHOH aJIlOMUHOHOBBIN OydepHBIit pacTBOp: HABECKY aMMOHMSI YKCYCHOKHMCJIOro Maccout 125
[IOMELIAIOT B MEPHYIO KoJIOy BMecTuMocThI0 S00 cm3, nobasmstior 200—250 cm? Bonbl, 15—20 cM? ykeye-
HOM KMCJIOTHI, [IEPEMELIIMBAIOT M ITpoBepAIOT 3HaYeHUe pH Ha pH-MeTpe. B otaensHoM riocyae pacTBOpsIOT
0,25 r ajitfoMMHOHA B 15 cM? BOIBI U NEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY, B KOTOPOil TOTOBIWIM YKCYCHOKMCJIBIH
pacTBOp. TakKe OTAENBHO pacTBOPSIOT S I OEH30MHOM KMCJIOTHI B 25 ¢M? CIIMpPTA, NMEPEHOCST €ro B TY Xe€
MEPHYIO KOJIOY U nepeMelinpalor. CMech pa30aBisiioT BOAOK O METKU U TNEPEMEILIUBAIOT.

B crakan BMectumoctsio 100 cMm? noMentaior 2,5 r xxenatuHa, npubasisior 70—80 cM> Boabl M yepes
yac HarpesaloT N0 pacTBOpeHUs XejaTuHa. Jopsyuil pacTBop BAMBAIOT B cTakaH co 150 cMm? Bomwl M
repeMelliuBaoT. [Tocae oxnaxneHust paCTBOP CMELINBaIOT C YKCYCHOKUCIBIM pacTBOPOM (B MEPHOH Ko0J10€)
B crakaHe BMecTUMocThio 1000 cM?.

[puwiusaoT Boasl Ko obwema 950 cM> u ycraHasnuBaloT pH pactBopa amMMuakoM (1:1) B mpenenax
4,5—4,8 (110 uHAUKaTopHOU 6ymare winu Ha pH-Merpe). PacTtBop nepeMellinBaOT U IIEPEHOCAT B MEPHYIO
konby BMecTuMocThio 1000 cM3, ox1axaaloT, JONMBAIOT BOIOM N0 METKU U IepeMellnBaioT. PujbTpyioT

IOJIYYCHHBIA pacTBOP Yepe3 JBOMHOM IUIOTHBIN (PUIBTP, cOOMpast PHIbTPAT B CKIISIHKY U3 TEMHOTO CTEKJIa
C nmpureptToit npodkoit. Ilpo3payHblit pacTBOp XPaHAT B TEMHOM MECTE.

Kucnora 6pomucro-sogoponHas rmo 'OCT 2062—77.
Kucnora ™mornukonenasi, 10 %-Hbili pacTBop.
Pasn. 2. (MUsmenennas pexakumsa, M3m. Ne 1).

3. IPOBEAEHHUE AHAJIU3A

3.1. Hasecky cejleHa B 3aBUCHMOCTH OT MAaccOBOW JoJMM aliOMUHUS (Tabdj. 1) moMeuiaoT B crakaH
BMecTUMOCTRIO 250—300 cM3, npunusaoT 15—30 ¢cM? a30THOM KMCJIOTBI, HAKPBHIBAIOT YACOBBIM CTEKJIOM
(CTeKJISHHOM ITIACTUMHKOM) M BBUICPXHUBAIOT 6€3 HAarpeBaHus OO0 MPeKpalieHUsI OypHOU peaxkiiuy BblIelie-
HHSI OKHUCJIIOB a30Ta.

Tabnuua 1

MaccoBas aonas amoMuHua, % Hapecka npobsl, 1 MepHasa xonba, cM? AJIMKBOTHAS YACTh, oM’
OT ____ 000 * _ | _ e s 0 _ N S 0 m———e——
Cn. 0,005 » 0,02 » | 100 20

» 002 » 006 » 0,5 100 10

Crexiio (IMNacTHHKY) CHMUMAIOT, OOMBIBAIOT BOAOM Hal CTAaKaHOM M HAarpeBaloT pacTBOP A0 PACTBO-
pPEHUS HABECKM M BbITapuBaroT gocyxa. [Ipuaupaior 8—10 cM’ a30THOM KUCIOTH U CHOBA BBIITAPHUBAIOT
mocyxa. BeimapuBaHue ¢ 5—7 ¢M> a30THOM KMCJIOTHI [IOBTOPSIOT JBa pasa.

K cyxoMy ocrarky NpWwiIMBalOT 2—3 CM? COJISIHOM KMCJIOTHI, BBIIAPHUBAIOT NOCYXa, MPWUIMBAIOT
2—3 cM® GpOMUCTOBOILOPOAHON KUCIOTHI ¥ BHOBb BHIIIAPUBAIOT locyxa. BrirtapusaHue ¢ 6poMUCTOBONO-
PONHOM KHCJIOTOM IOBTOPSAIOT. 3aTeM K CYXOMY OCTATKY NPHIMBAIOT 2-—3 cM’ COJITHON KMCJIOTHI,
BHIITAPUBAIOT JOCyXa. BhINapMBaHue C COMSIHOM KHMCJIOTOM MOBTOPSIOT OBa pa3a. YJajJeHUE ABYOKUCH
CelieHa HOoIycKaeTcsl NpOoBOAUTh HArpeBaHWeM Ha 1uidTe npH teMireparype 280—290 °C, kak onuMcaHo B
IF'OCT 20996.4—82.

[Tpunusaior 2—3 cMm? conaHoit kucnorel, 25—30 cMm? BoIBI M HAarpeBaloT IO pPacTBOPEHHS COJNEH.
[Tocite oxJlaxaeHUs TIEPEHOCAT PACTBOP B MEPHYIO KonOy BMecTHMOoCThbIO 100 cM3, pa3basigior Bogoit 1o
METKM U TTepeEMELINBAIOT.

M3 MepHOH KonObl OoTOMpPAIOT AJIMKBOTHYIO YacTh pacTBOpa cornacHo Tabi. 1 U nepeHocsT e¢e B
MepHYI0 KoJIOY BMecTuMOCTRIO 100 cM?. K pacTBopy 1006aBISIOT 10 KAIUIIM aCKOPOHMHOBYIO KUCIIOTY HIN
1—2 xaruv pacTBopa TUOIMTMKOEBOM KHCHOTHI JUISI BOCCTAHOBJIEHUSA U CBA3BIBAHUS XeJe3a B beclBETHLIN
KOMIUIEKC, IPU ITOM OOJIBIION U30BRITOK KUCIIOTHI HeXelaTeeH. Ecan aHaIM3UpyeMBIiA pacTBop OecriBeT-
HBIA, TO nodasistioT 1 Karnmo KUCIOTHI.
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K pactBopy B MepHOH Kojibe npuiuBawT 15—17 cMm? OydepHOro aIlOMHHOHOBOIO pacTBOPA,
HarpeBaroT Ha BOAsAAHOM OaHe He Dosiee 5 MUH N0 OOpa30BaHUA <«JIIOMUHHUEBOro jaka». OXJaxnarwor,
IOJUBAIOT BOAOM 0 METKU M IEepeMeEILUBAlOT. Yepes 15 MUH U3MepPSIOT BEJIMYUHY OITTUYECKONU IUTOTHOCTHU
pacTBopa Ha GOTONEKTPOKOJIOPUMETPE, IIPUMEHSISI CBETOQUIBTP C MAKCUMYMOM CBETOIIPOITYCKAHUS TIPH
uiHe BOJMHBL S30—535 HM ¥ KIOBeTy ¢ ToNuMHON romtouiawouiero ciost 20 wiu 30 mMm.

B kaudecTBe pacTBOpa CpaBHEHUS UCIIOJNb3YIOT pACTBOP KOHTPOJIBHOIO OINBITA.

Maccy altOMMHUS HAXOJAT 10 IPAAYMPOBOYHOMY FpadpUKYy.

32. [TocTpoeHue rpagyHpPOBOYHOToO rpadpuka

B BoceMb MepHBIX K016 BMecTMOCThIO 1o 100 M3 momentaror 0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 u 7,0 cm?
cra”HgapTHoro pactsopa b, yro coorBercrayeT O; 0,005; 0,01; 0,02; 0,03; 0,04; 0,05 u 0,07 Mr amoMuHuA,
nosmBaioT Bojaoi xo 10 cMm?, mpubabirstior 1—2 Karim ackOpOMHOBOM KMCHIOTBI WM THUOITMKOJIEBOM
KHMCJOThI U JAJIEE MOCTYNAIOT, KaK YKa3aHo B II. 3.1.

3.1, 3.2. (U3menennas pegakuus, U3m. Ne 1).

4. OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

4.1. Maccosyio Hoi1o amtoMUHHUS (X) B IIpolieHTAX BBIMUCIISIIOT 10 opMyJie
~ m, 100 - 100

m V1000 °

rae m; — KOJUYECTBO AJIIOMUHUS, HAIEHHOE 110 rpafypOBOYHOMY I'paduKy, MT;
V' — o0BpeM aJIMKBOTHOH YacTH pacTBopa, CM>;
m — Macca HaBeCKM ceJeHa, T.

4.2. PacxoxneHUsI pe3yJIbTATOB JBYX ITApaJIeJbHbBIX OMpPEIcIeHUN M IBYX aHATU30B HE HOJDKHEI
IPEBLINIATE BEJINYUH, IIPUBEACHHLIX B Tala. 2.

Tadbnuua 2

L A

ADCOOTHOE HONYCTUMOE pacxoxiaeHue, %, pe3y/IbTaToB

MaccoBag ool aliOMAHUA, % l
IMOJYYEHHBIX B 1a00paTOpHSIX pasHbIX

napaule/IbHbIX ONpeneieHUu! penp b
YTy —— S VN U, U o0
Cs. 0,005 » 0,010 » 0,002 0,004
» 0,010 » 0,030 » 0,004 0,006
» 0,03 » 0,06 » 0,01 0,02

(U3menennas penakumsa, Msm. Ne 1).

S. METOA C IIPUMEHEHUEM XPOMA3YPOJIA

5.1. CymiHocTh MeToOOA

Meton oCHOBaH Ha peakiiuyi oOpa30BaHUsI OKpallleHHOro KOMIUIEKCa MOHOB aJIIOMUHUS C XpoMa3y-
poioM nipy pH 5,7—5,8 B NIpUCYTCTBUM THOIJIMKOJEBOM KUCJOTHL IS MACKMPOBAHHUSA HOHOB Xeje3a U
MEAN U MOCHENYIOLUEM U3IMEPEHUM ONTUYECKOMN IUIOTHOCTH INPU JJIMHE BOJIHBI 545 HM.

5.2. AinmapaTtypa, peaKTUBBl, pACTBODPBHI

CrnexrpodoToMeTp J1I000ro THIIA WIH CIIEKTPOKOJAOPUMETP «CreKoJ».

pH-MeTp.

Kucinorta aszotHast no 'OCT 4461—77.

Kucinora consiHast o 'OCT 3118—77, pactBopn! 1:1 u 0,1 Moab/aM3, NPpUTOTOBIEHHBI U3 CTAH-
IapT-TUTpA.

Kucnora Tuornukonesast, 4 %-Hbulil BOAHLIN pacTBOp (11O o0neMy).

Hatpuit ykcycHoxkucapifi o J'OCT 199—78.

Kucnora ykcycHass mo I'OCT 61-—75.

AneratHbelit 6ydepunif pactBop ¢ pH 5,8—6.0: HaBecKy YKCYCHOKMCIOrOo HaTpUsl Maccoil 75 T
pactBopstioT B 150 cm3 Boxwl, nmpwiusalor 1,5 cM? ykcycHoi kucnotsl (rwrotHocTeio 1,07) v pasbasnsior
Boxoit no ooreMa 250 cm?. Konrponmupyror sHaveHue pH za pH-merpe.

Xpomaszypon S, BogHo-crimproBoit pactsop 0,02 r/mm3; pactBopsiior 0,2 r xpomasypona B 30 cm3
BOIBI, NPHIMBAIOT 25 ¢M? 3TWIOBOro CrupTa ¥ pasbaBistioT Bomoil 10 oobeMa 100 cm3. Ecau pactBOp

MYTHBIH, €ro pUIBTPYIOT.
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®enondraneud 1o TY 6-09-5360—87, criuproBoit pactsop 0,01 r/mm>.

Kanust runpookucs mo 'OCT 24363—80, pactsop 0,8 r/om3.

Cnupr 3THJIOBBIA peKTUDHKOBaHHBINH TexHuueckuil o [OCT 18300—87.

AmoMunui nnepsudaHbIi o 'OCT 11069—74.

CraHaapTHBIE PACTBOPHI AJTIOMUHHUSA 1O 1I. 2.2.

3.3. IlpoBenenuue a"Hanu3sa

5.3.1. Hasecky ceneHa Maccod B 3aBUCHMMOCTH OT MAacCOBOH NOMN AMIOMUHHUSA (Tabja. 3) nMoMelanT
B CTaKaH BMecTUMOCTBIO 250 cM?, mpwiuBaior 15—20 ¢M3 a30THOI KMCIOTEI, 3aKPBIBAIOT CTAKAH IIOKPOB-
HbIM CTEKJIOM W BbUIEPXMBAIOT 0€3 HarpeBaHUs 0O MpeKpamieHuss OypHOU peakilMu BBIICIECHUS OKUCIIOB
azora. CTeKiio CHUMAIOT, 0OMBIBAIOT €r0 BOJOWM Had CTAKAHOM W pAaCTBOP BhITAPHBAIOT IPU HarpeBaHUHU

HocyXa.

Tadnuua 3

— i — i, — . ik ik e i

MaccoBas fons amoMuBEus, % | Macca HaBeck#, T BMecTAMOCTD MSP HOM ANMKXBOTHAsI YacTh, CM®
KOJXOBI, CM
Or 0,002 no 0,005 Bximovu. 2.0 100 20
Cs. 0,005 no 0,01 BxIOY. | 2.0 100 10
Cs. 0,01 mo 0,06 BKIIOV. 1,0 100 | 5

IMpwiubalor emte 7—10 cM? a30THOM KUCJIOTHI M CHOBA BBHIITAPUBAIOT JOCYXA.

K cyxoMy ocTaTKy NpMinBaioT 3—5 cM?3 CoJITHOM KUCHOTHE, 3—5 ¢cM3 GpOMMCTOBOIOPOAHOM KUCIOTHI
M BhInapuBaioT gocyxa. CHoBa NPWIMBAIOT MO 3—5 cM3 coidHOM M OpOMHUCTOBOZOPOAHON KUCJIOT H
BBITIAPUBAHUE JIOCYXa IOBTOPSIOT. 3areM A06aBiadiorT S5 cM® coisHoit kuciorel, 25—30 cM? Bombl M
HAarpeBalT pacTBOP 10 pacTBopeHUs cosel. [Tocie oxnmaxaeHus IToMEaoT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOC-
1e10 100 cM3, pa3baBiIAIOT BOAOM O METKU U NepeMeLINBAIOT.

OTOMpaloT AIMKBOTHYIO 4YaCTh pacTrBopa corjacHo Tabu. 3 M TOMEUIAI0OT €€ B MEPHYIO KOJOy
BMecTuMocThio 100 cM?, paszbasisaior Boxo# mo obbema 25 cm?. K pacrsopy npuwnusaior 1—2 xaruu
dbeHondTaNeHA U HEHTPAITUIYIOT PACTBOPOM TF'MAPOOKMUCY KU A0 IOSBJIEHUS MAJIMHOBOIO OKpalllBa-
HUS pacTBOpa, 3aTeEM HOOABJISIIOT ITO KAIUIAM pacTBOP colsTHOM KucinoThl 0,1 Mois/mM?3 1o obecriBeUnBaHUSA
u eute 5 cM3. IIpwiusaror 0,3 cM3 pacTBopa THOIVIMKONEBOM KHCIOTHI, IIEPEMEILIHMBAIOT.

Yepes 5 MUH pa30aBisioT Bojoi mo odvema 50 cm3, mobasisior 1 cM? pacTBopa Xpomasyposa S,
10 cM> criupra, 5 cM? anerarHoro 6ydgepHoro pactsopa, pa3oasifgiOT BOAOI A0 METKU M ITepeMellBaloT.

Yepes 15 MUH U3MepSIOT BeJMUYMHY OINTUYECKOM TDIOTHOCTU pacTBopa Ha crnekrpodoToMerpe WIH
crieKkTpoKoJiopuMeTpe «CreKos» Ipy JUIMHE BOJHBI 345 HM B KioBeTe ¢ ToluuHoOK cios 10 MM. B KayecTse
pPaCTBOPA CPABHECHMS UCII0JIb3YIOT PACTBOP KOHTPOJBHOI'O OIIBITa, IPOBEAECHHDBIN YEpE3 BCE CTANUM aHAIN3A
U comepxamuii 1 cM? xpoMasypona.

Maccy aIOMUHUS ONPEAE/SIIOT 110 FPagyupPOBOYHOMY IpadUKy.

5.3.2. Ilocmpoenue epadyupoeourozo epaguxa

B pan MmepHbIXx Kon® BMectumocthio 100 cm? momemtaror 0; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2.5; 3,0 cm?
cranpaprdoro pactsopa b, uyro coorBerctByet 0; 0,005; 0,01; 0,015; 0,020; 0,025; 0,03 Mr aymoMuHus.
Pa3baBasior Boxoit no oonema 15 cMm?, npubasngior 1—2 karum deHoadraienHa U Jajnee IIPoIOIKAIOT
aHanu3, Kak ykasaHo B 1. 3.3.1. Ilo roayyeHHBIM JAaHHBIM CTPOST I'PALYHPOBOYHEBIN rpaduk.

534, O6bpaboTKa pe3yJIbTaTOB

5.4.1. Maccosyio gomo anioMUHUS (X) B IIPOLIEHTAX BbIMUCIHIIOT 110 dopMyie

m, V100
m V, 1000’

rae m, — Macca afIOMUHUA, HalIeHHas 110 rpalyupoBOYHOMY IrpadpyKy, MT,;
V — BMECTUMOCTH MEPHOM KOJIOBI, CM?;
V, — o6beM aIMKBOTHOM YACTU pacTBoOpa, CM>;
m — Macca HaBeCKH ceJieHaA, T.
3.4.2. PacxoXmeHHUsI MeXIy pe3yJbTATAMM IBYX MapaJUICJBHBIX OIIPEACieHHH U NBYX AHAJIU30B He
IOJDKHBI TIPEBLILIATD BEJIWYUH, NIPUBEACHHBIX B Ta0J1. 2.
5.4.3. Ilpu pasHoryacHsiXx B OLIEHKE MaccoBOM JOJIM AJTIOMUHHUS IIPMMEHSIOT METOJ ¢ AJIIOMUHOHOM
(pasm. 2).
Pasznen 5. (Beenen nonoanureanno, Yam. Ne 1).
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