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TOCYRBAPCTBEHHBHN CTAHABAPT COK3A CCP

KOHLEHTPATbHI MEOHGLIE
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Copper concentrates.
Method for determination of antimony

BiameH
FrOCT 15934.15—70
OKCTY 1733

NMocranoBnennem FocypapcrsedHoro komutera CCCP no crangapram ot 30 anpens
1980 r. N2 19381 ¢cpOK BBeACHMSA YCTAHOBNECH
¢ 01.07.31
Mpoeepen B 1985 r. MNocranosneHnem loccranpapra Ne 1074 or 15.04.85 cpok
AeMcTBus npoaneH

ao 01.07.96

HecobniopeHne crangapra npecnegyercs No 3aKOHY

Hactoguwuil cranaapr pacnpocrpaHsieTcs Ha MeAHbIE KOHLEHTPATH

BCeX MapoK M YyCTaHaBJAHBaeT (POTOKOJOPUMETPHYECKHH METOJ Ollpe-
JeJeHusA maccoBod goau cypsMbl ot 0,003 go 0,8 9.

Mapnaune ohuuManbHOE [lepeneuarka BocnpeUieHa

* Hepeusdanue (anpeav 1985 2.) ¢ Hamenenuem Ne 1,
yreepocdentoim 8 anpeae 1985 2. ITocr. Ne 1068 or 15.04.85

(HYC 7—85)
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Cp. 2 FOCT 15934.15—80

Meton ocHOBaH Ha o0Opa3oBaHHH OKpPAIHEHHOTO COCIUNHEHUST aHHO-
Ha CypbMbl (V) ¢ GHONETOBHM KPHCTAJNJHYECKHM IIOC/T€ OKHCIECHUS
CYpPbMBbI NePEKHChIO BOAOPOAA.

1. OBLLIME TPEBOBARMA

[.1. O6wmue tTpeboBanusa K MeTody anaauza — 1o CT CIB 314—76
1.2. TpeboBanua 06e300aCHOCTH NPH BLINOJHEHHH  aH4JH30B — IO

['OCT 2082.0—81 u I'OCT 26100—84.
(BBepen ponoanuresnHo, Ham. M 1}).

2. ANMAPATYPA, PEAKTHMEBI 1 PACTBOPB!

DOTO3/EKTPOKOJOPUMETD.

Kucaora asotHaa no 'OCT 4461—77, pasbasaecudasa 1:1 u 1:10.

Kucaora cepnas no 'OCT 4204—77, paz6asaennas 1:1, 1:9 u 3:97.

Kiucaora consanas no 'OCT 3118—77.

I'napokcuiamun coasinokucasii no [OCT 05456—79, pactsop
10 r/nm3.

XKenezo (III) aszoruokucaoe 9-soamoe mo I'OCT 4111—74, pacrt-
Bop 70 r/om?.

Kpucrannauueckuii ¢puosetoBnti, pactsop 0,2 r/ams.

Meap no T'OCT 859—78 mapku re nuxe MO.

PactBop asornokucjaod meau: 10 r mMeaum pacTBOPHAIOT B a30THOW
KHCJAOTE. PacTBOp KHOSITAT A0 IOJNHOTO YVAaJeHHS OKHUCJIOB a30oTa, 3a-
TEM OXJIaKAaloT, IEPEAUBAIOT B MEPHYIO KO0y BMecTUMOCThIO 1000 M
U lepeMeilinBalorT. 1 cM® pacteBopa coaepkuT 10 Mr menu.

HaTtpuii ceprokuciibiii 6e3sonuanii no I OCT 4166—76.

Tonyoa no 'OCT 5789—78, neperHaHHbIA.

Bonopona nepekucs no 'OCT 10929—76, pacrsop 1:10.

Cypbma o 'OCT 1089—73.

CTanaapTHBIE PACTBOPHI CYPbMBL;

pactBop A: 0,1000 r cyppMBI  TNOMeEIalOT B KOHHUYECKYIO K0JOY
BMeCTUMOCTBIO 200 ¢cM® U pacTBOpSIOT npH HarpeBanuu B 20 cM® cep-
HOH KHUCJOTHI. PacTBop OXJaxKaaioT, OCTOPOXKHO pPa3baBJIfgOT BOHOF
Ao 150 cm3, cHOBa OXJaXAaloT, NepeJuBal0OT B MEPHYIO K00y BMECTH-
mMoctbhio 1000 cm®, nonuBaioT 10 MeTKH pa3baBJiaeHHod 1:9 cepHo#l KH-
CNOTON u nmepeMeltuBalor. 1 c¢m?® pactBopa A cozep:xut 0,1 Mr cypbMBbI;

pactBop b: or6uparwr nunerkon 10 cm3 pacTBOpa A B MEPHVIO KOJI-
Oy Bmectumoctbio 100 cm3, monuBaroT m0 Merku pasbaBiaennon 1:9
CePHOH  KHCJOTOA M mepeMemruBaioT. I c¢m3 pactBopa b comepKur
0,01 Mr cypbMmHI;

pactBop B: orbuparor nunerkoir 20 cm3 pactBopa b B MepHYIO KOJI-
Oy BmectumocThio 100 cM3, nonuBaioT 1o MeTKH pa3baBiieHnol 1:9 cep-
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HOU KHCJAOTOH M nepeMellHB3OT (pacTBOP rOTOBAT B J€Hb NpHMEHE-
nus). 1 cm® pacrBopa B coaepxur 0,002 Mr cypbMHL.
(U3meHeHHaa pepaknusa, Ham. Ne 1).

3. MPOBEREHUE AHAJIM3A

3.1. Macca HaBeCKH MEIHOTO KOHUEHTPaTa, BMECTUMOCTb MEPHO
KO0J0B, 06beM 3KCTpAareHTa U pasMep KIOBeTHl (B 3aBUCHMOCTH OT CO-
JepKaHUsA CYPbMbl B KOHHEHTpaTe ) yKa3aHul B Ta0JI. 1.

Tabaupa l
Macea BMmecTeMocTh |OObeM 3KCTPA | Kopeta ¢ TOJILLH-
Maccopaa goas Cypembl, HaBeCKH, T Megﬂoﬁ KOA- | reHra (Toayo-| uoi caos, cM3
I , CM® aa), cm?

Or 0,003 no 4,016 0.5 107 20 30
Cs. 0,016 » 0,05 0,5 102 30 10
» 0,06 » 0,14 0,5 250 30 1.0
» 0,14 » 03 0,25 250 30 10
» 0,3  » 0,8 0,25 50 J 30 10

3.2. HaBecky KoHlleHTpaTa  NOMellaloT B KOJOy BMECTHMOCTBK
250 cMm3, cmMauuBaloT Bono#, podaBasioT 15—30 cM3® a30THOHN KUCJOTHI,
HAaKPBIBAlOT KOJIOY 4acCOBHIM CTEKJOM H HarpeBamwT OO0 INOJHOIO yjaa-
JeHUs OKHUCJOB a30Ta. 3aTeM CHHMAIOT CTEKJO, OOMBLIBAIOT e€ro Hax
KOJO0OH H BeIMapuBaioT A0 o—7 cM3. Ecan obpasyercs KopoJek cephl,

TO PacTBOP HECKOJIBKO pa3 o6pabaThiBalOT a30THOU KHCJAOTOH A0 MOJI-
HOI'O OKHCJIEHUS CepHl.

K oxsnaxaeHHoMy pacTsopy npubasaswoT 15 ¢m3 pasbasaenHoi 1:1
CePHOH KHUCJOTHI, 3aT€M €ro BHINAPUBAKOT A0 NOABJEHHS TYCTHIX TMa-
poB cepuo# KucjaoTul. [locae 3Toro Koaly oxXJaKAaloT, CTEHKH KOJOHI
OOMEIBAIOT BOJAOM M CHOBA BHIIApPUBAIOT PacTBOP A0 IOJYyYEHHS BJaXK-
HbIX coJied. OCTarok oxaaxAaawT, npunuBaroT Kk Hemy 30—50 cm3 co-
JSTHOW KHUCJIOTBI, HATrpeBalOT J0 KHIEHHUS H OCTaBALKT Ha 5—10 MHH
npu 40—50 °C 3arteM pacTBOp 0XJaxKAaloT, NEPEJHBAIOT B MEPHVIO
KOJIOY BMECTUMOCTbIO, VKAa3aHHOH B TabJ. 1, HOJHUBAIOT COJMSAHOH KHC-
JIOTOH J1O METKH M IIepPEeMelINBaloT.

OTOupaloT NUNIeTKOH aJUKBOTHYIO 4acTh pacTtBopa 10 cM?® B cTrakan
BMectHMocTeio 100 cm3, npuausaroT 3 cM3 BOABI W NpubaBAgIOT NPH
nepemerauBanun 10 kanejp pacTBopa INepeKHCH  BoJaopojaa. Hepea
] Mun J006aBasOT TPU KalJH PacTBOPa COJISHOKHCJOrO THAPOKCHJIA-
MHHA, Nepe/iiBaOT PacTBOP B AEJUTEJNBHYIO BOPOHKY BMECTHMOCTHIO
150 cm® u pazbaBiasioT BoJoH no 75 cM3. K pacTBopy B JAeJHTENLHOM
BOPOHKE NpUOaBJAAIOT NpU nepemeuiuBaHuu 20 Kaneap KPUCTAJAHYEC-
KOTo (hbHOJIETOBOIO, 3aT€éM OTMEpPEHHBIA GIOpETKOH TOJNYOJ B KOJHUECT-

]
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Be, VKA3aHHOM R TabJ. 1, H BCTPAXUBAIOT COAEPIKHUMOE BOPOHKH B Te-
gyeHue | MHH.

llocae paccioenus *KUJIKOCTEH TOJAYOJBHBIM PAacTBOP  OTHEJISIOT,
00€3B0KHBAKT €ro ¢ OOMOUWBID | © CepHOKHCIOrO HATPHA U H3MepH-
I0T OINTHUYECKYIO IJIOTHOCTb 3KCTDpaKTa Ha ((HOTO3NEKTPOKOJOPUMET]E,
IpuMeHas: c¢BeToOHAbLTD ¢ 00gacTbio cBeTonponyckanusa 610—620 Hwv
U KIOBETYy ¢ ONTHMAaJIbHOH TOJWHHOH MOTJAQIIAUlero CBer CJodA pa-
CTBOpAa, YKa3aHHOHU B TabJ. 1.

PacTBOpOM cpaBHEHHA CJAYXKHT PACTBOD KOHTPOJLHOrO  OMNbBITA,
[IPOBEAEHHBIH yepe3 BCe CTAAUH aHaAU3a.

CogepKaHue CYpbMBl B MUJJIMrpaMMax  yCTaHaBJAUBAIOT [0 rpa-
IYHPOBOYHOMY I'paukKy.

(U3meneunas pepakuusa, Usm. Ne 1).

3.3. Js nocTpoeHUs] TPpaiyHpPOBOUHOro rpa¢guka mpH  MacCCOBOH
JoJie cypbMBl oT 0,004 no 0,016 % B naATh CTaKaHOB BMECTHMOCTHIO HO
100 cm® naJsuBamoT mo 2 cMm® pacTBOpa a30THOKHCAOH Menad, mo 2 cm?
pacTBopa a30THOKHCJOro xKeJjeda, nmo 3 c¢Mm® pasbasaennoit 1:1 cep-
HOH KUCJOTHI M BHINNAPHBAIOT PacTBOp A0 INOABJEHHS CYCTHIX NIAPOB
cepHOit KucJaoTh. CTakKaHbl C COAEPKUMBIM  OXJAYKAAIOT M HAJAUBAIOT
B HUX MHUKPOOIOpPETKOH cOoOoTBeTCTBeHHO 1, 2, 3, 4 u 5 cM® CcTaHAapT-
HOTO pacTBopa B.

PacTBOophl BEIIAPHBAIOT IIOUTH A0CYyXa, OXJAaXKAAI0T, IPUJIUBAIOT 110
10 cM3 conguoN KUCAOTH, HArpeBawT A0 KUNEHUS U OCTABJAANIOT HA
5>— 10 mun npu 40—50 °C. 3aTtem pacTBOPH CHOBA OXJIAXKAAKT, MPHU-
TUBAT Mo 3 cM® BOJBI, NpUDABJAAIOT NpU nepemeurnBanuu 10 Kaneab
paCTBOPA CEPHOKUCJOTO HEepHs H jaJjiee aHAJAU3  INPOJAOJKAIOT, Kak
YKa3aHo B II. 3.2.

B kauecTBe pacTBOpa CPABHEHUS IIPHMEHSIOT TOJIYOJI.

3.4. [lnss mnoctpoeHHss TpaAyHPOBOYHOro rpaduka nNpu MacCOBOMH
noJe cypbMpl cBoilie 0,016 % B mectb CTaKaHOB BMECTHUMOCTHIO MO
100 cm® maauBawoT no 2 cM® a30THOKHCJOrO pacteopa Mead no 2 cmd
pacTBOPa a30THOKHCJIOTO KeJie3a, 1o 3 ¢m® pazbaBiaeHHoi 1:1 cepHou
KHCJOTBl U BBINAPHBAIOT 0 IOSIBJEHHUH T'YCTHIX MapOB CEPHOH KHCJO-
Thl. CTaKaHbl ¢ COAEPKUMBIM OXJaxKAAI0T U HAJHUBAIOT B HUX MHKPO-
boperkou 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5; 3,0 cm® pactsopa b.

PacTBopel BHIIAPHBAIOT A0 MOJYYEHHUS BJAAXKHBIX COJeidl, NPUJIUBA-
10T o 10 cm® coNMgHOH KHCAOTHI, HATPEBAIOT A0 KHIEHHA H OCTaBJAAIOT
#a 5—10 mun npu 40—50 °C.

[Tocne atoro pacTBOpPH CHOBa OXJaXAAIOT, NPHJAHBAIOT IO 3 cM3
BOAB, NpubaBiAlOT NpH nepeMmemuBanun no 10 xanmenr pacrtBopa
CePHOKHCJIOTO LEePHs H Jajiee aHaJdu3 NPOoNOJAXKalOT, KAK yKa3aHO B
n. 3.2, ¢ nposefecHneM sKerpakuuu 30 cm® Togayosia ¥ HOTOMETPUPO-
BAHUHU B KIOBETe C ONTUMAJAbBHOU TOJIIUHOH MOTJIOIAOUIEr0 CBET CJOA
pacreopa 10 mMm.

B xayecTBe pacrBopa CpaBHEHHUA PUMEHSIOT TOJYOJI.
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4. OBPABOTKA PE3YNLTATOB

4.1. MaccoByio 10J10 CypbME (X ) B INPOLEHTAX BLIYUCAKIOT MG
popmyJe

a m,-V-100
AT Vl-ﬁ'I-IOOU ?
rae mp;— Macca CypbVibl, HalJeHHAad MO  TPAAYHPOBOYHOMY TrpagdHu-

KY, MT;
V — o6beM MepHOH KOJIOBI, cM?;
Vi, — o6beM aJHKBOTHOH YacTH pacTBopa, CM3;
m — Macca HaBeCKU KOHIeHTpaTa, I.
4.2. PacxoxaeHue MeXAy pe3yJbTaTaMH JABYX NapasieNbHBIX OH-

peaeseHUH NPH JOBepHTeJbHOH BeposaTHOCTH P=0,95 He J0JKHO mpe-
BblIIaTh BEJUUHHBI, IPHBEIEHHON B TabJa. 2.

Tadbanua 2

| A6comioTHoe A GCoJIIOTHOE
MaccoBaa ponsa CypbMmbl, % | ﬁiﬁggﬁ:;ﬁ:’ MaccoBas J104s1 CypbMbl, pﬁgggﬁ:{;ﬁ&;{ﬂ?
% %
Or 0,003 mo 0,006 0,001 Cs. 0,05 no 0, 1,01
Cs. 0,006 » 0,012 0,002 » 0,1 » 0,015
» 0,012 » 0,024 0.004 » 0,2 » 0,018
» 0,024 » 0,05 0,000 » 04 » 0,02

4.3. KOHTpOJb NPaBHJIBHOCTH PE3YJAbTATOB aHAJH3a OCYLIECTBJAAIOT
MeTo oM Z06aBoK B cooTBeTCTBHH ¢ 'OCT 25(86—81 He pexe OAHOTG

pasa B IOJArQAA.

(BBepeH ponoaHurenbho, Ham. Ne 1).



