3B E G T
TOMCKOTI'O OPOEHA TPYJ0OBOI'O KPACHOT'O 3BHAMEHU TTOJIUTEXHUYECKOT O
HMHCTUTYTA umenu C. M. KHPOBA

Tom 128 1965

H. A. MECJIL, A. A. KAIVIMH, M. C. 3AXAPOB, I'. K. ThIYKHHA

PABPABOTKA YCOBEPWHEHCTBOBAHHOHW 9KCINPECCHOH
METOOUKHU ONPEAEJEHUA MUKPOKOHUWEHTPAUUW MEIH

B UHIUU BBICOKOW YUCTOTbI METOAOM AMAJIbITAMHOH
NOJAPOIrPA®HHU C HAKONJIEHHEM

(IlpencraBiena HayyHBIM CeMHHAPOM Kadeapsl (QU3UUECKOIl XHMHH)

Panee [l] namn paspaGoraHa MeTOAMKA oOnpejiesieHdss MHKPOKOHIIEH-
tpauuit meau (10 =5 % — 10 =% ;) B HHAHH BBICOKOH YHCTOTHI METOJIOM
amaJjbramuoil nonsporpaduu 6e3 oTAeNeHHs] OCHOBHON Macch HHAUA. Meto-
JA1MKa coctout B caenylouieM. Habecka 0,2 2 pasMesbueHHOTO HHIAUS PacTBO-
psietcst B 11 N HNOs3, pactBop ynapupaercs JocyXa H TOJYUYEHHBI HHUTpAT
- uHJus pacrBopsdercs B 2 ma ¢onosoro pactBopa 1 M H;3;PO,. Uepes pact-
BOop B Tedenue 10 MUHYT mpoayBaeTcss asoT, NPOBOJUTCSA JeCATHMHUHYTHOE
HaKoIJIeHHe MeJd B PTYTHOH KaIlje W CHUMAeTCA aHOAHAs NOJAsAporpamma
mesd. Tok pacTBOpeHHst perucTpUpyeTcsi radbBaHOMETPOM MpH YYBCTBH-
teabHocTH 1,410 —8 a/mm. JautenbHOCTh aHajdnu3a ABYX Npob MHIHUS U OJl-
HOH XOJIOCTOH 110 3TOH MeTOAMKe cocTaBJjsieT 3—3,0 yaca npu pabore 0JHO-
ro na6opanra. OgHako AJas NPAKTHKH KeJaTeJbHO MMeETh OoJiee 3KCHpec-
cuyio mMeroauky. ITosTomy mamu mccsnenoBa/ach BO3MOXKHOCTb COKpal(EHHS
BpEMEHH aHaJ/Hu3a 3a cyer

a) coKpalleHHsi BpEMEHH NMpOJyBaHHs a30oTa uepe3 pacTBop,

6) cokpalleHHs BpPeMEHH HakoIJIeHWs (mepexoJ Ha G6oJee BBICOKYIO
UYBCTBUTENBHOCTD) .

IIponyBanue azora uepe3 pacTBOp HEOOXOAHMO JJisi YAaJeHUsT KHCJIO-
poja, IPUCYTCTBHE KOTOPOro HCKaxaeT popmy 3yOla MeaH, U /i OTMBIBKH
OT CTeHOK CTaKaHyMKa aAcopOMPOBAHHBIX Ha HHX IIPU BHINAPKE KHCJIOTHI
1IOHOB OINpe/eageMOro MeTasa.

M3 npoBeJeHHbIX HAMH HCCAEJOBAHHI BBIICHEHO, UYTO TPEXMUHYTHOE
IpoJyBaHHe a3oTa 4Yepe3 pacTBOpP AOCTATOYHO /IS YJIOBJAETBOPHTEIBHOIO
B YCJOBHAX aHanusa yAadeHus Kucjaopoaa. 3ybell MeAH B 3TOM cJydae
anajornyen 3yOIy, nosyuyesHomy npu 10-MHHYTHOM NpOJAYBaHIH pacTBOpA
430TOM.

C 1meablo ycTpaHeHHsT BO3MOMKHOTO aACcOPpOHPOBAHMUA Mej Ha CTEeHKax
CTaKaHYMKa H3MCHEHBI YCJOBHA TenJa0BOH o6paboTku npobbl. Temneparypa
pacrBopenns chuxena co 100—150° o 60—50°C u pacrBOp ynapuBaercs
He gocyxa, a jao oobema 0,1—0,2 ma.

B panee paspaGoraHHONl MeTOAHKE HCIOJb30BaHHE (0Jee BbICOKOI
UYBCTBHTEIBHOCTH rajbBaHoOMeTpa (mpejesabHasi YyBCTBUTEJAbHOCTb TaJbBa-
nomerpa 1.10 =% a/um) 3aTpyAHSAOCH HAJAWYUEM OOJIBUIHX OCTATOUHBIX
TOKOB (puc. 1) Ha HCHOMb3yeMBIX paHee| PTYTHLIX 3JEKTPOAaX C MJIaTHHO-
BBIM KOHTAKTOM, YTO OBLIO CBA3AHO C HeJOCTATOUYHBIM aMa/JbraMHUPOBaHHEM
IIOBEPXHOCTH NJIATHHBIL.
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B pabGore [2] paspaborana MeTOAHKA INOJAYYEHHs] PTYTHOTO 3JEKTPOIA
C XOpOIIMM aMajablaMHpOBaHHeM PTYTHOTO KOHTakTa. [IpoBeldeHHBIe uHCCIE-
JIOBAHU# I1I0Ka3aJjH, 4YTO C NPHMEHEHHeM 3/eKTPOoja, MPHUIOTOBJEHHOTO 110
5TOH METOAHKE, MOXKHO ¢ yclexoM paboTaTb HA noasporpade ¢ YYBCTBH-
TeqbHOCTBIO 8,4.10 = a/mm. Ilpu 3TOM npeacTaBJAseTCs BO3MOXHOCTH
yMeHbWIUTL BpeMsl HakomieHus ¢ 10 1o 6 MuHyT.
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Puc. 1. Tloaspo- Puc. 2. [longporpaMmbl ananu3sa
IPaMMBl OCTATOYHO- 06Da31a HHIHSA BBICOKOI YHCTOTH
ro TOKa: a) B3JeKT- : Ha COolep:KaHue B HEM MHKPO-
pox ¢ XOPpoI1o NPUMECH MeNH: a) MOJsIporpam-
aManbraMupOBaHHOM Ma XOJOCTOTO OMbiTa (BbINAPEHO
NOBEPXHOCTBIO IIa- 1,5 M2 a30THOH KHMCIOTH B YHC-
THHBI; 0)- 3J€KTPOJ TOM CTakaHuuke); 6) moasiporpam-
C  HEeNOCTAaTOYHBIM Ma o0pasia HHJIHS; B) HOJSIPO-
aMalbraMHpOBaHHU- rpamma obpasuna HHaus - 106as-
eM IOBEPXHOCTH Ka CTaHIapTHOrO pacTBoOpa Me-
JaTHHOBOIO  KOH- o 0,1 wmxe.

TAKTa.

Ha ocHoBaHuMM NpOBeJEHHBIX HCCJeAOBaHHil HAMHU NpeJaaraercs yco-
BEPIIEHCTBOBAHHAST SKCMPECCHAsT METOJANHKa ONpeaeeHuss MeId B UHIHUH BBI-
COKOH YHCTOTHI.

Meroauka

0,2 2 MeIKOH3MENBUEHHOTO [N pacTBOpsieTCs B NMPOBEPEHHOM Ha UHCTO-
Ty KBapueBoM cTrakaHuuke B 1,5 ma'11 N HNOj; npu ~ 50 + 60°C. Ilocae
pacTtBopeHHs UHAMS pacTBOp vnapusaercs jao 0,1 —0,2 ma u pobasasercd
don 2 ma 1 M HsPO,. Konuenrpanust meaun onpepenasiercss Metoiom jxoba-
BOK CTaHJapTHOTO pacTBOpPa MeJH.

[Tonsiporpamma anaganza o6pasiia MHAHS BBICOKOH YHCTOTBHI HpHBEIEHA
Ha puc. 2. C uenbio OLEHKH BOCIPOM3BOZHMOCTH OINpeeJeHHsT MHKPOKOH-
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LeHTpaltil MeAH IO IpejraraeMoil MeToAHKe OblJH IIPOBEJeHbl aHaJ/H3bl
OJIHOTO 00paslia MHAMS BBICOKOH UHCTOTLI. Pe3y/ibTaTel ONbITOB NMPHUBEAEHBI
B taba. 1. Cremana craTHceTHyecKas oOpaGoTKa NOJYYEHHBIX Pe3yJabTaToB.

Taoauma 1

YcaoBusi onsita: o —IM H; PO, waBecka — 0,2 2, V=2 wua, <,, = 6 mun.,
r, = 0,04 cm, yyBcTB. = 8,4.10—9 a/um

Conepxuanne | OTKiIOHEHHE OT Cpennee
Ne MeIH B HUHIMM | CpelHero apug-| KBaapaTtHyHOe Davasi
ILIL | BBICOKOH 4HCTO-| METHUYECKOro OTKJIOHEHHE g
ol X;X107°% X—Xx; (x—x;)?

1 2,6 0,1 0,01 1. Cpenuee apugmernueckoe
2 2,6 0,1 0,01 H3MepennH

VIS 79,1
3 2,5 0 0 x:__{_i. :__’:2,5.
4 2,6 (.1 0,01 n 31
5 2,8 0,2 0,04 2. Cpejnsisi KBaJapaTHUHAs
6 Y3} 0,2 0,04 OIUOKAa OTJEeAbHBIX
7 2.5 0 0 H3MepenHii

11,95
8 2,6 0.1 0,01 St DR,
9 a2 0,7 0,49 30
10 42 0,3 0,09 3. Hauboapmas Bo3MomnHas
11 2,8 0,3 0,09 omnbKa u3MepeHHii
12 D58 0,3 0,09 A==8c—=1,86,
13 2,5 0 0 4. Cpenusisi KBagpaTHuuas
14 AsY —0,3 0,09 : omubKa B CpeaHem
15 95 0 0 apudmeTuueckas
16 3,0 045 0,25 AR Y
17 20 0,1 0,01 Vn
18 2,4 —0,2 0,04
19 2,8 0,3 0,09
20 3,4 0,9 0,81
21 1,5 =150 1,00
22 2,8 0,3 ; 0,09
23 245 0 0
24 2,4 —0,1 0,01
25 2,6 01 0,01
26 2,8 0,3 0,09
297 117 -0,8 0,64
28 1,8 —0,7 0,49
29 2,8 0,3 0,09
30 LT 0,2 0,04
31 2,6 05t 0,01
=791 S=+1,6 X =—11795

CaejoBaresbHo, cpedHee apudMeTHUECKOe BCeX H3MepeHHil BHIUHMCICHO
¢ omubkoii 4 0,34, 1. e. x=2,540,34.
44



IlpeaesnbHasi uyBCTBUTENbHOCTb Ipepsaraemoil metoAukun 4.10 —6 9.

JnutenbHOCTh aHaan3a Tpex npoG 1o JABe mnapanniea U JBYX XOJo-
CTBIX, TO €CTb BOCbMH CTaKaHUYMKOB, cocTaBJser 6:uacoB npu pabore 0AHOrO
jaabopanta. [InuTebHOCTb KOJMOPUMETPHUECKOH METOAMKH Ompejie/aeHus
MejH, KOTopasi B HACTOsilllee BPeMsl HCIOJAb3YeTCsi Ha 3aBOJAX, COCTARJISAET
6 yacoB npu padore Tpex JabOPaHTOB.
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