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Technical tellurium. Methods for determination of selenium

BaameH
TOCT 9816.2-—74

OKCTY 1709

Nocraucerenwem TocypapcernenHoro xomurera CCCP no crarnaptam or 27 MIOuT

1984 r. N2 2149 cpoK gescTBMN yCraHOBREeH
¢ 01.07.85

ac 01.07.90

Hecobmogenne cTanfapTa npeciepyercs NO 3aHOHY

Hacrosmuunii cranjapr ycraHaBausaeT METOABI ONpeJeJeHHs] Mac-
COBOM JOJIH ceJeHa B TEXHHYECKOM TeJJiype: 3KCTPAKIUOHHO-POTOMET-
puyeckuid B nuanasone KoHueHtpauu# ot 0,000 no 0,2%; TuTpumer-
pUuecKH B AHanasoHe KoHueHTpauui ot 0,2 no 2%.

1. OBLULME TPEFOBAHMUS

I.1. O6ute rT1peboBanusi K Metoaam avaausa — no [OCT
9816.0-—84.

2, QHCTPAKLUMOHHO-DOTOMETPUUECKUU METO[

2.1, CymnocThr MeTOAa

Meton ocHOBaH Ha B3auMOAeHCTBHH OpPTOQEHHJEeHAHAMHHA C Ce-
JeHutHoHaMu B ciaadorucaou cpere npu pH 0—2.5. Kommaeke sxer-
parupyercss 0OeH3og0M. MaKCHMyM CBETONOIVIOIIEHUSI OKPalUeHHOrO
coeMHeHUsA HAOJOAACTCS NPU AJHHe BOJHBI 310-—330 M. Has cBs-
3bIBaHus KceJsesza caeayer A00aBUTL PochOpHYIO KHCJAOTY, BUCMYTa —
Tpuiiod b. Ecaum teanyp ne cogep:xur BHCMyTa, TpuJaoHa D He mobas-

JSIOT.
22, Anmapatrypa, peakKTHBL, PacTBOpH

Crnekrpodoromerp uaun  ¢ortosnekrpokogopumerp no  [OCT
12083—78 ¢ auanas3oHoM u3MepeHu# ot 3195 mgo 360 HM, HorpeliHo-

CThIO He 6oJee 10 uMm.

U3paHne oPsiimanbHoe Mepeneuatka BocnpelieHa
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rocCT 9816.2—84 Crp. 2

Kucaora aszotnas nmo 'OCT 4461—77.

Kucdaora consinasg nmo I'OCT 3118—77.

Kucaora oprodochopuas no 'OCT 10678—76.

Kucaora mypasbuHas no 'OCT 5848—73.

Avmmvuaxk soanbii mo 'OCT 3760—79.

Kucaora gumondaa no 'OCT 3652—69, pactrop 400 r/pwms,

benzoa no 'OCT 5955—75.

Coab auHatpueBas 3tuiaenaunaMui-N, N, N/, N’'-rerpaykcycho#
KUCJao0Thl, 2-BogHasi (tpuaon b) mno TOCT 10652—73, pacteop
0,1 nmoan/ams.

OprodenunenanamMmul, nHAHKaTop, pacteop 10 r/ame.

YHuBepcaJbHasi MHAHKAaTOpHAas GyMmara.

Ceqaen no 'OCT 5455-—74.

PacTBophl cesena.

PacTBop A: HaBecky ceJeHa Maccoit 0,05 r moMellalOT B CTakaH
BMecTHMOCTbIO 100--200 cm3, npuauBawr 10 cM® COJNSAHOH KHCJOTHL,
5—7 Kameab a30THOH KHCJOTBI W HarperRalT Ha BOJASHOI OaHe KO
[TOJHOTO PacTBOPeHHd cedseHa. 3ateM npuiauBaiT 20 c¢M® BOAB H IIO-
MellalT IOJYUCHHBIH PAacTBOP B  MepHYIO KOJOY BMECTHMOCTBLIO
000 cm3, nmpubapasiior 15 cM® CONAHOH KHCJAOTHI, pa30aBisiiOT BOAOH
JIO MeTKH U NepeMellHBalorT.

[ cm® pactBopa A coxepsxkut 0,1 Mr ceJsena.

PactBop b: anukBoTHyl yacTh pacTBopa O CM° NMOMELLAOT B Mep-
HYI0 KOJOy BMecTHMOCTbI0O D00 cM®, nobaBasiior O cM® COJIIHOH KIC-
JOTBI, pa30asJasitoT BOJAOH A0 METKH U NepeMelInBaloT.

[ cm® pactBopa b cogepxur 0,01 Mr cencha.

2.3. IlpoBenenne aHaausa

2.3.1. HaBecky tensnypa wmaccoéni 0,0—1 r mnomeularor B CTakaH
BMecTHMOCTbI 100-—200 c¢m3, npuausaror 10—15 cM® cosgHOH KHC-
JOTHI, 2—3 cM® a30THOH KHCJOTHI, 3aKPBIBAIOT CTAKAH IIOKPOBHEIM
CTEKJOM H OCTOPOXKHO HarpeBalT 10 VIaJeHHs OKHCJAOB a30Ta.

CTekJ0 CO CTAaKaHa CHHMalT, oOMBIBAIOT ero BOJAOM HaJ CTakKa-
HOM, TNOMCUIAKT NOJYUYEHHBIM PAacCTBOP B MEPHYID KOJOY BMECTHMO-
ctbro 00—200 cm® (B 3aBUCMMOCTH OT MAcCCOBOH JOJH ceJieHa), pas-
6aBJSIOT BOJOH 10 MeTKM M TnepeMmenidBaior. LEcaum maccoBast jponsd
cesiena (0,001—0,005%, To ciexyer HCIONBL30BAaThb BeCh pPacTBOP.

OT16upalor aJUKBOTHVIO 4acTb pactBopa 5—10 cM3 u nomMemarwT
ee B crakad (xouby) BMectuMmocTbio 100—150 cwm3. IlpuauBaiort BO-
av ao obbema 30—35 cm3, nobamasitor 10 cm3 pacrBopa JHMOHHOH
KUCJAOTH, | ¢M® MypaBbHHOH KHCJOTHI, O cM? (HOCHOPHOH KHCJAOTH U
0,5 cM® pacTBopa TpusaoHa b ¥ mepeMmeuinBalOT. YCTaHaBJAHBAIOT 3HA-
qeHue pH 1—1,5 mo yHuBepcasbHOW HHAUKATOPHOH 'Oymare, no0aB-
Jssi aMMHak. 3dateMm npHOaBJsIIOT 3 CM® pacTBopa OPTOGEHHJIEHIHA-
MHHA H OCTaBJASIOT Ha 15—20 MuH.

[lonyyeHHBIH pacTBOp NOMELLAIOT B AeJHTeJbHYIO BOPOHKY BMe-
ctUMoCThi0 100—150 cMm3, npuauBarT 5 cM® 6eH30Jaa U 3KCTPATUPVIOT
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Crp. 3 FTOCT 9816.2—84

B TeyeHHe (2%0,]1) MHH. DKCTPAKT CJAUBAIOT B CYXYiI0 NPOOHPKY H H3-
MepSIOT BeJHYHHY ONTHYECKOW IVIOTHOCTH pacTBopa Ha crneKTpodo-
TOMETpe WJH (POTOINEKTPOKOJOPUMETpPEe, TMNPUMEHsAsT CBeTOGHJILTD C

00JIaCTLIO CBETONPONYCKAHUA HNPH AJHHEe BOJHB 335 HM H KIOBETY C
TOJIUHHOH morJolnawilgero cjiaosga 10 mwu.

PactBopom cpaBHeHus cayxXut 6eH3os. Maccy ceseHa onpeneds-
IOT MO TPaayupPOBOYHOMY IpaHuKy.

2.3.2. llns mocTpoeHus: rpaiyupoOBOYHOro rpadyika B IIECTh H3 ce-
MU ¢TaKaHoB (K0J0) BMecTumoOCTblo 1Mo 100— 150 cm?® nomemialor co-

oTBeTcTBeHHO 1, 2, 3, 4, 7 u 15 cm?® pacrBopa b u magee mocrymawT
KakK yKas3aHo B II. 2.3.1.

24, O6paborka pe3yJabTaToOBRB
2.4.1. MaccoByio nogio ceideHa (X) B NpolleHTaxX BBIYHCJASIOT 0O
dhopmyJe
ml' V']OO
m-V,;-1000 °

-

rjae m; —mMacca ceJjeHa, HaWJeHHas IO TPAAYUPOBOUHOMY rpadHKy,
MT;
V — obbpem pacrBOopa B MeEpPHOH K0J6e, CM®;
Vi — 00beM aJIMKBOTHOH YacTH pacTBOpa, CMS3;
m — Macca HaBEeCKH TeJJIypa, T.
2.4.2. AbBcoqoTHbIe AOMYyCKaeMble PACXOXKJEHHS pe3yJabTaTOB IBYX

napajJesjbHbIX ONpefeJeHuii NpH JAoBepHTeNbHOH BepositHocTH 0,95
He J0JI2KHbBI TIPeBbIIIAThL BeJIMUHUH, NIPHBEAEHHHIX B TalJulLe.

ABOCONOTHRIE JONYCKaeMble

MaccoBan moast ceneHa, % pacxoxaeHus, %

Ot 0,005 1o 0,01 BKAMOU, 0,001
Cs. 0,01 o 0,03 BK.IIOU. 0,003
» 0,03 » 0,00 » 0,007
» 0,06 » 0,15 » 0,02
» 0,15 » 0,3 » 0,06
» (0,3 » 1,0 » 0,1

» 1,0 014

3. TMTPMMETPMMECKMM METO[

3.1, CyumHocThr ME€TON A

MeToL OCHOBAaH Ha PEAKUHH MeXIY CEJEHHTOM H THOCYJAb(AaTOM C
o6pa3oBaHHeM CeJeHIeHTaTHOHAaTa H TeTpaTHoHATa B INPHCYTCTBHH
n3bbiTKa THOCYyJab(parta. OnpepeneHue ceJleHa — HOZOMETPHUECKHM
THTPOBaHUEM.

3.2. PeakTHUuBH, pPacTBODH

Kucaora asotHas no 'OCT 4461—77.

1



roCT 9816.2—84 Crp. 4

Kucaora congHag no 'OCT 3118—77 u pas6asaendag 1:1, 1:9.

Kucaora cepuasi no 'OCT 4204—77 u pasbaBaeHunas 1 : 1.

Hatpusi ruapookuce no I'OCT 4328—77, pacreop 200 r/am3.

Kanuit #ioguctoit mo 'OCT 4232-—74, pactBop 50 r/amée.

Kpaxman pacrropumnii no I'OCT 10163—76, pactBop 5 r/ams,

Cegen no 'OCT 54556—74.

Denoadpraaenu mo [OCT 5850—72, pactBop B cuupte 1 r/ams.

Crnuprt 3THJOBBIH peKTH(UKOBaHHBIH TexuHuuyeckuii no T'OCT
18300—72.

'vaporcusmaMuua THAPOXJOPHUA (CONSAHOKHUCABIH THAPOKCHIAMHUH)
no N'OCT 5456—79.

Mouesuna no 'OCT 6691—77.

Harpuii cepHOBaTUCTOKUCABIK (THOCYAbdar natpus) mo CT CIB
223—75, pactop 0,05 mMogap/aM°®: HaBeCKy coJu Maccol 12,5 r pac-
TBOpsIOT B 1000 cM® BOAB M OTQHUJILTPOBHIBAIOT B CKJISHKY H3 TeM-

HOro Cteksa. Yepes 5—6 cyT ycTaHaBAUBAIOT MAaCCOBYIO KOHIIEHT-
paluio pacTBOpa.

Y CTAHOBACHUE MACCOBOL KOHYEHTPAYUL paACTEOPA
TUOCYALDATA HATPUSA

Hagecky cedsiena maccoi 0,1 © nomemamr B KOHHYECKVYIO KOJIOY
sMecTuMOCTbIO 200—300 cwm3, mpubapasior 10—12 cm3 coJstHOH KuC-

JOTBl, | cM® a30THOH KHUCJOTHI, 3aKPHIBAIOT KOJOY MOKPOBHBIM CTEKJIOM
n caabo HarpeBalwT A0 PacCTBOPEHUS HABECKU. 3aTeM CTeKJO CHH-
MalT, OOMBIBAIOT ero BOJAOH HAal KOJOOH, HPHJAHBAIOT B KoJAOy 80—
100 cMm® ropsiveit BoABl, n00aBAAOT 4—4,5 I' MOYECBUHH M IlepeMe-
LIKBAIOT.

Uepes 10—20 MuUH pacTBOp OXJIAXKIAOT B NPOTOYHON BOJAE U HEUT-
DAJN3VIOT MO (eHOoJDTaAJeHHY PACTBOPOM THADOOKHCH HATPHS 10O
reJioyHol peakuuu. K pacrBopy npuausamT 20—25 cMm?  pacrtopa
cepHoit KucdsoTel (1 :1) w oxvaxzxawT. 3aTéM NOJYYEHHBLIH pPacTBOP
THTPYVIOT DPAaCTBOPOM TUOCYJb(aTa HATPUHA, A00ABJSIIOT €ro mnpu mnepe-
MellIUBAaHHH, HOCTEeHHO, HeGOAbIIUMH MopuusaMu g0 21—23 cmi. Tloc-
Jie 3TOTO K PacTBOpY MNpuAHBAOT 2—3 cM® pacTBopa HOMHUCTOTO Ka-
JHsg, 2—3 cM® pacTBopa KpaxmaJjia ¥ NpPOAOJXKAIT TUTPOBaHHe (U3
MHKDPOOIODETKH) BBIASJUBUIENOCT HORA PACTBOPOM THOCYJAb(Mara Hart-
DHS 10 HCUE3HOBEHHS CHHEH OKPacKH pacrsopa.

MaccoByio xOHHEeHTpaUH pacTtBopa Tuocyiabpata nHatpusa (7T),
r/cM® 1O ceJieHY, BHIUHCASIOT N0 (popMyJe

e M — Macca HAaBEeCKH CeJieHa, T;

V' — o6beM pactBOpa THOCY.b(AaTa HATPHSA, H3PACXOJIOBAHHBLIN HA
THTPOBAHHE, CM3.
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Crp. 5 TOCT 9816.2—84

3.3. [IpoBenenne anaanusza

Hasecky teanypa maccoii | r noMmMemiaror B KOHHYECKYIO KOJOY
BMecTHMOCTbI0 250-—300 cm®, moGasasior 20 cMm® COMSAHON KHCJAOTHI H
2 CM° a30THOH KHUCJAOTHI, 3aKPBIBAIOT MOKPOBHLIM CTEKJOM H c¢Jalbo
HArpeBaloT 10 PaCTBOPEHHS HABECKH, 3aTeM CTEKJO CHUMAIOT, OOMBI-
BalOT €ro HajJ KOJOOH H OCTOPOXKHO BBEIIIAPHBAKIOT PACTBOP HA TEMNJOM
MecTe IVIUTBl A0 MNOJYYeHHS BJAXKHOro ocraTka (Jyullle Ha BOASIHOH
OaHe).

3atem npuaupaior 20—25 cMm3 coasiHo# KucJoTel U 60—80 cMm? BO-
Ibl, 100aBJsAIOT HEMHOroO GuiabTpoOyYMa>KHOH MacChl, 2—2,5 r ruapo-
KCHJaMHHa U nepeMeuiuBalor. OcTaBagiorT Ha 2—3 Y Ha TEMJIOM MECTe
JINTHL 10 KOoaryJisiiuyd ocajaKa.

Ocaaok OThOUALTPOBLIBAIOT 4depe3d (HJALTP CPeAHEHd INJOTHOCTH, B
KOHY¢ KOTODOrO BJIOXK€HO HEeMHOro (puAbTPOOYMAaXKHOH MAaCCHI, IIPOMBI-
BalOT 2—3 pasa ropsAYyuM PacTBOPOM coOJISHOH kucaoTh (1:9), a 3a-
TeM 6—38 pa3 ropsiyei BOJAOI.

Ocanox ceineHa BMecTe ¢ (QUALTPOM NEPEHOCAT B KoJa0y, B KOTO-
pOH NMPOBOAUAN OcaxKaeHHe, npubasasiior 150—20 cMm® consiHOH KHCJHO-
Tl H | CM° a30THOH KHCJOTHI U HATPeBAIOT HA BOASHOH OaHe N0 pa-
CTBOpeHHd ocajka. K mosyyeHHoMy pactBopy npuaupamor 80—100cm®
ropsiued Bojbl, 106aBJAsIIOT 4—4,5 I MOUEBHHBl U JaJgee IPOJA0JKAIOT,
KaK YKa3aHo B II. 3.2 NpHd YCTAHOBJCHHH MAaCCOBOH KOHUEHTpalHUu pac-
TBOpa THOCYJ/Ib(aTa HATPUI.

34. O6paborKa pe3yJbLTaTOB

3.4.1. MaccoByw jgoJio cejeHa (X;) B NpoueHTAX BLIYUCASIOT IO

dbopmyJe
V.T-100
mn

rae V — o6beMm pacTBopa THOCYJb(ara HAaTpUsd, H3PACXOJA0OBAHHLIH HAa
TUTPOBAaHHE, CM?;

T — MaccoBasi KOHLEHTpalusA pacrBopa THOCYJb(paTa HaTpHsd,

r/cM?® ceJeHa;

m — Macca HaBeCKH Tesypa, T.

3.4.2. AGCoNI0OTHOE JA0IYyCKaeMoe pacxXxoxKjeHHe pe3yJbTaTOB [BYX
napaJjeJbHbiX ONpeneJeHUHA NMPH A0BepHTeJbHOH BeposTHoCcTH 0,90 He
IOJI2KHO IIpEeBLIIIATh BeJHUYUH, NPHBEACHHBIX B TaOJHIe.

3.4.3. Ilpu pasHorJiacusix B OLEHKe KayecTBa TeJJypa NPHMEHSIOT
3KCTPAKIHOHHO-(POTOMETPUYECKHUN METOM.
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I'pynna B59

Usmenenue Ne 1 TOCT 9816.2—84 Teanyp texumueckuit, Metoasnl onpepnescHusa ce-
JI€HA

[locranosnennem IocyaapcrBennoro komurera CCCP no cranpapram or 14.05.86
Ne 1229 cpoxk BBeaeHHA YCTAHOBJIEH
¢ 01.11.86

Hyukr 2.1 nocae caoBa «GeH30J0M» AOMOJHUTh CJACBAMH: <HJAH  TOJAYOJOM>»
[Myukr 2.2 [IlepsBuifi, ab3am H3JM0XKHTL B HOBOH penakuuH: «CnekrpodoroMerp

tana CP-4A, wan CP-26, uaH Apyroro THUna»;
AORNOJMHHTD ab3aueM (mocse nepsBoro):

(II1podoaocenue cm. ¢ 54)
53



(Ilpodoarmcenue usmenernuss k F'OCT 9816.2—84

«Toayon no TOCT 5789—78, nepernanHbifi»;

nocae cJjaosB «pactBop 10 r/amM®» JAONOJMHUTRE CJAQBOM  «CBeXelpPHCOTOBJACHHKIA®

[Tyukr 231 TlepBbiii aG3all., 3ameHuTh 3Hadenud 0,5—1 r nva 0,5 r;

TpeTuit al3an, 3aMenurb cjgosa «llpuausaror BoAy 40 obbema 30—35 cm?
ro6apasior 10 ¢M® pacrBopa JHMMOHHON KHCJOTH, 1 ¢M? MYPABbHHOH KHCJAOTH® Ha
«K anunBOTHOH uYacTH npuausaiot 10 cM® CBEXENnpPHUroTOBJEHHOTO  pacTBOpa M

MOHHOH KHCJAOTH, pa3faBJsioT Boloit Ao ob6bema 30—35 cwm?, nobasasior 1 oM™
MYPABbHHOH KHCJOTLI»,

yeTsepToil aG3an nocde caoB «5 cM® 6GeH3oaa» HONOJNHHThE  CJAOBAMHD  <«HJIH
TOJYOJId»,

(I1podoaxenue cm c¢. 55
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({Ipodoancenue usmenenun K F'OCT 9816.2—84)

3aME€HHTL (¢JI0BA. <«BeJHYMHY OITHYECKOH MJOTHOCTH pacrsBopa Ha CHEKTPoPoO-
TOMETpe HJaH (QOTO3VIEKTPOKOJIODHMETPe, NPHMeHfAd CBeTOQHJALTp ¢ 006JacThi0 CBe-
TONPONYCKandsi OpU AJAHHe BOJHB 330 HM H KiOBeTy C TOJUIHHOH [OOrJoliamiiero

(I1podoaxcenue cm. ¢. 56)



(ITpodorscernue usmenenus K F'OCT 9816.2—84)

cj10q2 10 MM» Ha <«ONTHYECKYIO [IJIOTHOCTb Ha CHeKTpodoToMerpe NpH AJHHE BOJ-
Hol 335 HM B KIOBeTe ¢ TOJUMHOH cqos 10 MM. PacTBopoM CpPaBHEHHSt CJYXKHT
6€H30J HUJH TOJYOJ».

(UYC Ne 8 1986 r.)



Usmenenue Ne 2 T'OCT 9816.2—84 Teanyp rexuuyeckni, Metonnl onpepeneHHs ce-
AeHa

YreepxaeHo u ppefeno B aencrsue Ilocranopiaennem TocynapcrBeHHOro KOMHTETA
CCCP no ynpasjenMio KayecTsoM Npoaykuuu W crangapram or 20.12.89 Ne 3908

JHarta spenennsn 01.07.90

[Mynkr 2.2. Uckmouuth ceulaky: «no I'OCT 5455—74».
[Myukr 2.3.1. Tperuit a63au. 3amenutr sHaueHue: 0,5 cm3 na 0,0—1,0 cm3;

gyeTBepThifi ab3al. 3aMeHHTh 3HayeHue: 330 HM Ha 315 HM.

[yuxrot 2.4.2, 3.4.2 u3JI0OXHTH B HOBOH pepakuuu: «Passocts HauboJsbluero H
HaHMCHLIICIO pe3yJ/ibTaTOB ABYX MNapaJJeJbHHX OHpeAeJIeHHH MNPU  JTOBEPHTECJbHON
BeposiTiiocTit P=0,95 He poJXKHa npeBHIIATL 3HAUEHHs1 abCOJIOTHOrO AONYCKAaeMOro
PacXoXACHIHs, IPHBCJACHIOrO B TabJJAHICY.

[lynkr 3.2. Hckmounuts ccwnku: «no [OCT 5455—74», «no T'OCT 5850—72»,
«no CT CIB 223—75».

(MYC Ne 3 1990 r.)



