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M E X T OCYIDIAPCTI BEUHU HUBMU CTAHIAPT

CEJIEH TEXHUYECKNH TOCT
MeTtoapl onpeneIeHAs cepsl 20996.2—82*
Selenium. Methods of sulphur determination BiameR

I'OCT 20996.2—75
OKCTY 1709

ITocranosiaemnem I'ocynapcrsemnoro xommrera CCCP mo crampapram or 22 wonsa 1982 r. Ne 2481 nata BBenenas
YCTaHOBIEHA

01.07.83

OrpasudenMe CpOKa HeHCTBEA CHATO MO ppoTokoay Ne 7—95 Mexrocynapcreennoro CoBera m0 CTAHJAPTH3AINAM,
meTpojornd K ceprHdrxammn (UYC 11-95)

Hacrosmmit craHnapr yCTaHABAUMBAET (POTOTYPOHMOAUMETPHYIECKUN U THUTPHUMETPHYECKHN METORBI
onpefencHus cepsl (Ipu MaccoBoik poie cepsl 0,002—0,6%).

(A3menennas pepaxmas, Ham. Ne 1).

1. ObIIHUE TPEBOBAHHMA

1.1. O61me TpebGoBaHMA K MeTonaMm aHamm3a — o [OCT 20996.0—82.

2. DOTOTYPEHIUMETPUIYECKAI METO/I OOPEIEIEHHMA CEPEHL

21.CYyurIHOCTL METOLXA

MeTton ocHOBaH Ha 0OOpa3oBaHHM CYCIIEH3UM CEPHOKMCIOro Hapus InpH B3aUMONEHCTBHU MOHOB

6apus c cynpdar-uoHAMH K H3MEpEeHHH UHTEHCHBHOCTH ITOMYTHEHHS pacTBopa. B KayecTBe cTaGiuin3aTopa
CYCNEH3MH HCIIONB3YIOT IMMLICPHH.

22.AnnapaTtTypa, pPeakKTHBB M PacTBOPH

DoTO3IEKTPOKOIOPHMETD.

Bapwuit xnmopuctsit mo I'OCT 4108—72, pacteop 100 r/am>.

Tmuepyus mo 'OCT 6259—75, pacteop 100 r/mM>.

Kamtit cepHoxkucnbit o I'OCT 4145—74, nepeKpUCTa/LTM30BAHHBIN.

CraHnoapTHbIE PACTBOPHI CEPHOKUCIIOTO KaJlus.

Pactsop A: HaBecky comu Maccoit 0,0544 r pactBopsior B 50—60 cM? BOmBI, MEPEHOCAT B MEPHYIO
xonby BMecTUMOCTEIO 100 cM3, TOMHWBAIOT BOAOH 4O METKM U IT€pEMEILIHBAIOT.

1 cm3 pactBopa A comepxwHr 0,1 MT cepel.

Pacteop B: aymxBotHyio 4acTe 10 cM? pacTBopa A mepeHOCST B MEPHVIO KOA6Y BMECTHMOCTHIO
100 cM3, monuBaroT BODOM 40 METKH Y II€peMeLIHBAIOT.

1 cM3 pactBopa b comepxut 0,01 Mr ceprl. PacTBop ycToMYMB B TeyeHHe 2 CYT.
Kucnora azorsast no T'OCT 4461—77.

Kucnora consgHas mo 'OCT 3118—77 u pazbasinerHas 1:1.
Hatpuit yrnexkucasnt mo 'OCT 83—79, pacteop 100 r/mm°.
(A3menennas penakmas, Aam. Ne 1).
HA3parme odruEmace [Tepenesarxa socupeniena

x
* W3danue (mau 2000 2.) ¢ Hamernernuem Ne 1, ymeepxucdennom 6 dexabpe 1987 2. (HYC 3—86)
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23.IlpoBengeHuue aHanusia

2.3.1. HaBecky cenena Maccoit 0,5—4 r (B 3aBUCHUMOCTU OT MaCCOBOI KO CEPbhI) [TOMEILAIOT B CTAKAH
BMecTMOCTbIO 100—200 cM3, nmpwiusator 1 cM? pactBopa yrnekucnoro HaTpua ¥ 20—25 cm? asorHo
K1CoThl. CTakaH HaKpPBIBAIOT 92COBBIM CTEKJIOM (CTEKNAHHOMN IUTACTHHKON) M OCTaBJIAIOT 6€3 HarpeBaHUA
10 TIpeKpalleHus O0ypHoi peakiuu B TedeHHe 40—350 MuH. 3ateM KHIIATAT OO0 YOAJIEHHS OKMCJIOB a30Ta,
CHHMAIOT CTeKIO (IUIACTHHKY), 0OMBIBAIOT Hal CTAKAHOM 1 pacTBOP OCTOPOXHO BHITIAPHBAIOT J0OCYXA.

K cyxomy octrarky npubanisior 1—2 cMm? comstHoM xuciaotel, 10—15 cM? Boabl ¥ HarpeBaloOT pacTBOP
4O KMIIeHUS. BblaepXMBaoT NMOMyIeHHEN pacTBoOp B Tedenue | 9.

PactBOp MOMENI3AIOT B MepHYIO Kojaby BMecTUMOCTBIO 50 cM?, pa30aRndi0oT BOKOW JO METKM H
[IepeMELUMBAOT. ECMH €CTh 0CamoK, pacTBOp GUALTPYIOT depe3 QUIbLTp CpedHel IUIOTHOCTH, B KOHVYC
KOTOPOIO BJIOXKEHO HEMHOro QIbTPOOYMAXHON MACCHI.

AJTMKBOTHYIO 4acTh pacTBopa 2—10 cM? (11H Bech 06beM B 3aBUCHMOCTH OT MAacCOBOM HOMH CEpBbI.
B 3TOM cilyyae pacTBOp yrapuBaioT X0 oobeMa 10—15 cM’ H mocie oxaxaeHHsa NOMEIAIOT B MEPHYIO
KOJI6Yy BMECTHMOCTHIO 25 cM?) IMOMeLIaloT B MEPHYIO KOJOY BMECTUMOCTBIO 25 cM?, npubasndior 0,5—
1,0 eM? comsroit xmcimorsr (1:1), 10 ¢cM? pactBopa raMuepHHA W IepeMELIMBAIOT. 3aTeéM IIPWIMBAIOT
3—3.5 cM3 xtopHcToro 6apus, JOJMMBAIOT BOAOH 0 METKHM H CHOBA ItepeMewnnBaior. Yepes 40 MUH cHOBA
pacTBOp IEPEMELUINBAIOT M U3MEPAIOT ONTHYECKYIO ITUIOTHOCTB pacTBopa Ha (POTO3/1eKTPOKONOpPHMETPE,
[MpUMMEeHAS CBETOQWIBTD ¢ MAaKCHMYMOM CBETOMPOITYCKAHWSA IPH UTHHE BONHBI 326 HM M KIOBETY C
TOJMIUMHON nornowampiero ciuos 30 MM.

B xagecTBe pacTBOpa CpaBHEHHS HMCIIONB3YIOT BOLY.

Maccy ceprl B aHUTH3IHPYEMOM PAaCTBOPE HAXOOST 10 IPALyHpOBOYHOMY IpaduxKy.

2.3.2. ITocmpoenue 2padyupogourozo 2paguxa

B BoceMb MepHBIX KONO BMECTHMOCTEIO To 25 cM? momewator 0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0 cMm’
CTaHOapTHoro pactBopa b, wto cootserctByetr O; 0,005; 0,01; 0,02; 0,03; 0,04; 0,05; 0,06 Mr cepsl.
Iob6apnsuor B Xaxayio konby no 0,5—1 cm? constroit xucaorsl (1:1), Boasr no 10 ecMm3, 10 cm3 pacTtsopa
rMUllepUHa U [TepeMeIIHBaioT. 3ateM MpHIMBaioT 3—3,5 cM? xmopucroro 6apys 1 ganee aHAIHW3 NPOBOIAT,
KaK yKa3aHo B I1. 2.3.1.

2.3.1, 2.3.2. (M3menennan pexakmuasa, Him. Ne 1).

24. O6bpaboTKa pe3ynapTaToB

2.4.1. MaccoByro monato cepol (X) B MpOLIEHTAX BBIYUCIAIOT 10 popMyne

(m, - m,) V100

X= m V, 1000 °

rae m; — Macca cephl B pACTBOpE aHAMM3UpyeMOoH npoOkl, HaliieHHas 110 IPaTyHpOBOYHOMY rpadHKy, MT;
m, — Macca Cephl B pacTBOpE KOHTPOJIBHOIO OIThITa, HAaHIEeHHAas M0 IpalyYHUPOBOYHOMY I'padHKY, MT;
¥V — o6beM HCIBITYEMOrO pacTBOpA B MEPHO#M Konbe, cM°
m — MAacca HaBeCKM CeJieHa, T;
¥, — 06BeM ATMKBOTHOI YACTH PacTBOpA, CM.
2.4.2. PacXoXOCHUA pe3ynbTaToB ABYX NApaJUIENBHBLIX OMpEeNeNeHWHW U ABYX aHATU3OB HE HOJDKHBI
NPeBBIIATL 3HAUSHUMH, IPUBEACHHBIX B TAONHUIIE.

-
>

ABCOIMIOTHOE AOMYCTHMOE pacXoXIcHUe, %, pe3ybTaToB

MaccoBast xond cepsl, %

fApATNETLHRD O S TIQJIYdEHHBIX B TaOOpaTOPHAX pajHbIX

NpeIIpUSTHH
Or 0,002 mo 0,005 sxmou. 0,001 0,002
Cs. 0,005 » 0,010 » 0,002 0,004
» 0,010 » 0,030 » 0,005 0,010
» 0,03 » 0,06 » 0,01 0,02
» 0,06 » 0,10 » 0,02 0,04
» 0,10 » 0,30 » 0,05 0,08
» 0,30 » 0,60 » 0,08 0,14

2.4.1, 2.4.2. (M3menennan penaxous, A3aM. Ne 1).
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3. TATPUMETPUTYECKAN METOJ ONPEJNEIIEHNS CEPBI

3.1.CymHocTs MeTOpgA

MeTon OCHOBaH Ha OCAXIECHUM Cepbl B BHIE cynab(paT-HOHA PACTBOPOM XJIOPUCTOro Gapus, pacTso-
pEHUHM IOJYYEHHOrO OC3aAKa B aMMHAYHOM pacTBOpe TPWIOHR b M THUTPOBaHWHM M3OBITKA TOCHETHEIO
XJIOPUCTBIM MAariveM B MPUCYTCTBMHM 3IPUOXpOM YepHoro 1 Kaxk MHAMKATOpA.

32.PeaxTHABB U PACTBOPH

Kucnota azotrHas o [OCT 4461-—-77.

Kucnora consHaga o ['OCT 3118—-77.

Bapuit xmopuctert o [OCT 4108—72, pacteop 100 r/omM>.

Cone npuHarpuenast sTwieHoMaMuH-N, N, N’, N’-teTpaykKCcycHOW KMCNOTHI, 2-BoxHas, (TpwIoH B)
nmo [OCT 10652—73; 0,025 M pactBop: 9,305 r conu pactsopsitor B 500—600 cM’ ropstyeit Bogsl. 3aTeM
(QUNBTPYIOT YEPE3 HEIUTOTHBIN QHILTD, OXIAXIAIOT M IIEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMecTMOCThIO 1000 cMm?3,
OOMHBAIOT BOOOH IO METKH U IEpEMEIUIHBAIOT.

YcraHoBKka THTpa pacTtBOopa TpwioHa b: HaBecKy MeTtaurmyeckoro IHHKa Maccoit 0,04 r
[TOMEILAIOT B KOHHYECKYIO KOOy BMecTUMOCThIO 250—300 cM?, moBaramior S—6 cM? COMAHON KUCNIOTHI,

BRIIIAPHMBAIOT N0 BJAXHOro cocTtossHud, npwiuBaioT 100—120 cM’ Bomel W HarpesawT [0 Hayana
KUITeHUs pacTBopa.

Oxnaxnaior, npubasasior 15—20 cMm’ OydepHoro pacTtBopa, Ha KOHYHMKE ILIIATENAd 3DUOXPOM

yepHoro 1T H TUTPYIOT pacTBOPOM TPHJIOHA b o nepexona oKpacku pacTBopa B PUONETOBO-KPACHBIH 1IBET.
TuTp paccaUTBIBAIOT 110 hOopMye

m 32,04
T= V.65,34"°

rne m — Macca LWHKA, T

V — obbeM pacTBopa TpWIOHA B, U3pacXoMOBaHHBIA HA TUTPOBAHUE, CM".
[Imax o 'OCT 3640—94.

Ammuak Boguslit no N'OCT 3760—79.
AMMmounit ximopucteii no 'OCT 3773—-72.

bydepueit pactBop ¢ pH 9-—9,5: HaBecky ximopucroro aMMOHHS MaccoH 54 T pacTBODAIOT B
100—150 cM? Bomel, mpwinBaioT 350 cM? ammuaka, nonusaroT Bonoi go 1000 cM? u nmepeMeluuBalor.

Marnuit xitopucteiit 6-Bogssbl mo F'OCT 4209—77, 0,025 M pactsop.

Hatpuit xitopucrtenit no I'OCT 4233—-77.

DpHOXpOM YepHBIN T, HHIKUKATOP: CMEIIMUBAIOT C XJIOPHUCTBIM HAaTpHEM B cooTHolueHuy 1:100.

MeTunoBeIlt KpacHslii, pactsop 1 r/aM3 B criupre.

CrnpT 3THNOBBI peKTHOHKOBaHHB TexHudeckuit mo [OCT 18300—87.

(M3medennan peaakmas, H3m. Ne 1).

33.IlpoBengeHHe aHaalu3a

3.3.1. Hasecky cenexa Maccoil 1—3 r (B 3aBUCHMOCTH OT MaCCOBOM JOJIM cephl) ITOMEILIAIOT B CTAKAH
BMecTHMOCTRIO 250—300 cM3, npwrimsaror 10—20 cM’ a30THON KHCIOTHI, HAKPHIBAIOT YaCOBBIM CTEKJIOM
(CTeKIAHHOM TUTACTUHKON) U OCTABJLIIOT 63 HArpeBaHus OO rpeKpailleHuss OypHOH peaKilMyU BBIIEICHUS
OKHCJIOB a30Ta. 3aTeM KUIBITAT 00 YHAISHHSA OKMCIOB A30T4d, CHUMAIOT CTeKO (IUIACTHHKY), OOMBIBAIOT
HaX CTAKAaHOM U ITOJYYCHHBI{ PAaCTBOP BHIOIAPHUBAIOT XOCYXA.

K cyxoMy ocrtarky nputasngior 3—35 oM’ azotHo#t xucnorsl, 80—100 cM3 Bomsl M HArpesaioT [0
xunenus. obasnaor 15—20 cM? pacrBopa xnopucroro Hapus, xurstsT 8—10 MUH ¥ OCTABISIOT [UIA
KOAryNnAuMy ocagka oT 1 go 6 4 (B 3aBHCHMOCTY OT MACCOBOM JOJIH Cephl).

OTOUNBTPOBRIBAIOT OCANOK Y€pe3 IUIOTHHOY (PUIBTP M MPOMEBIBAIOT ero 5—6 pa3 Bogoit. 3ateMm
CMBIBAIOT OCAAOK B KOJOy, B KOTOpPOH Bemd ocaxmeHue, mpuruBaior 80—100 cM’ Bomsl, npHOaBIsiOT
10—25 cMm? (B 3aBUCHMOCTH OT KOJIMYECTBA Cephl B aHAMM3HPYEMOM pacTBOpE) pacTBOpa TPHIOHA b u
5—7 eM?® ammuaxa. HarpesaloT Ko pacTBOpeHMst ocanxa. Ilocie oxnaxmeHus nobapmsior 20—25 cm?
OydepHOro pacTBopa, Ha KOHYHMKE LUITIATENS IpUOXPOM YepHoro T ¥ nepeMewuusaioT. [1o KaruisaMm nmpubas-

JISTIOT METWIOBOTO KpACHOTO OO IIepexoJa OKpPAacKW pacTBOpa M3 CHHEeM B 3€JIeHYI0. 3aTeM TUTPYIOT
XJIOPUCTBIM MarHueM OO HU3MEHEHHsI LIBETa PacTBOPa B QHONETOBO-KPACHBIH.
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34.0O6paboTKa pe3ynpbTaToOB
3.4.1. MaccoByio nomo cepsl (X|) B MpOLIEHTAX BBIYUCIAIOT 10 dopMyIte
(V-V,-K)- T- 100
X =—,
m
rne V — obpeM foBaBIeHHOro pacTBopa TpHIOHA B, cM>;
V) — 006BeM pacTBopa XJIOpHUCTOTO MarHHs, H3pacxofOBAHHOIO Ha TUTPOBAHHE H3OBITKA TPWIO-
Ha B, cMm”’;
K — cooTHOLIEHHE MOJISAPHBIX PACTBOPOB TPUIOHA B M X/IOpHCTOro MardHus: ot6upaiotr 10—25 oM’
pacTBOpa TpWIOH2 B W mOMelaoT B KOHWYECKYIO Konby BMecTuMocThio 250—300 cM?, pastas-
nsoT Bomolt mo 100 cM’, npubasmstior 20—25 cm® 6ydbepHOro pacTBopa ¥ Ha KOHYMKE LITIATENA
3pHOXpoM YepHoro T. 3areM B NOJY4eHHBIM PacTBOp MpUOABITIOT MO KaIUIIM METWIOBOTO

KpaCHOI'0 A0 [1epexola OKpPacKH pacTBopa M3 CUHEH B 3€JE€HYIO H TUTPYIOT XJIOPDUCTBIM MAarHueM
IO U3MeHeHUs 1[BeTa B PHOJIETOBO-KPAaCHBIH.

KospoduumeHT paccuruThIBAIOT 10 GOpMYye
V

T — TUTp pacTBOpa TpWwIoHa b 1o cepe, r/cM’;
m — Macca HaBECKH CeJIeHa, T.

3.4.2. AGCOMIOTHBIE OOITYCKAEMBIE PACXOXIEHUS KpPafHUX pe3yNbTATOB aHAIH3a HE JOJUKHBI TIpEBhI-
IIaTh 3HaYeHHW M, YKa3aHHBIX B TaOIHIIE.
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