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®OTOKOJOPUMETPUYECKHUHK METO ONPEAEJIEHHS
CJEONOB AJIIOMUHHUS B OJIOBE BbICOKOW YMUCTOTbI
C 3PUOXPOMUHUAHHHOM

(Hpe,‘lCTaBﬂeHa HAay4YHbIM CEMHHAPOM 'XHMHKO-TEXHOJOTHYECKOT O (paKym)TeTa)

M3 nurepatypbl M3BECTHBI pabOThl psija 3apyOeKHBIX HCC/Ie10BaTeaei
M0 NMPUMEHEHHIO 3PHOXPOMILMaHMHA AJ51 KOJOPHMETPHYECKOTO ONpeesenus
AJIOMHHHS B TOPHBIX MOPOJAxX, Keae3HbIX pyaax, HeMeHTaX, CTaJaH, Mel-
HBIX M IHHKOBBIX cnjaBax npu copepxkaunnn ero ot 30 go 0,024 npo-
nenra [1—6].

Bopaublil  pacTBOp 3pHOXPOMILMAHHHA HMEeT OpaHzKeBO-KEeJATYI0 OKpa-
cky. C nosbiienneM pH pacrBopa ero okpacka HepexoauT B CHHe-(QHOJIETO-
Byto. C ajiOMHHHEM B NPUCYTCTBHH aMMHauHO-alleTatHoro 6ydepa oH 00-
pa3yer pacTBOPHMBIH B BOJe KOMIJIEKC KpacHo-(uogeToBoro nsera. Me-
HIAI0T ONpEeJIeJEeHHI0 aJIOMHHHSI KAaTHOHLI TPeXBaJeHTHOro Kesesa.

Pasiuunbie aBTOpbl pPEKOMEHAYIOT pasHblil cocTaB Oy(hepHOil CcMecH,
Pa3HUHYI0 KOHLUEHTPALMIO peaKkTHBAa U CIOCOObLI ero npurotosjeHusi. Her
eMHOr0 MHeHHs- 00 ontumajbHoMm pH pacrBopa, HEOOGXOAMMOM  CBETO-
(uaBbTPE W BPEMEHH BbIAEPKHUBAHHg pPacTBOpa Nepej KOJOPHUMETPHPOBa-
HHeM. B JmTepartype Her AaHHBIX O MAKCHMAaJbHOW UYBCTBHTEJbHOCTH Me-
TOJAA, €ro TOYHOCTH M BOCHPOHU3BOAMUMOCTH TNPU ONPEJEJECHHUH MHKPOKOJIH-
UeCTB aJIIOMHHHS, HEJOCTATOYHO MAAHHBLIX O CHEeKTPaJbHbIX XapaKTepHCTH-
Kax caMOro peakTHBa M ero KOMIJIEKCa ¢ aJIOMHHHEM.

Hamu nsydensl ycaoBusi NpHMeHeHHs 3pHOXpOMIMAHUHA LJad (POTOKO-
JIOPUMETPHUECKOTO ONpeaeJeHns CAe0B aJlOMHHHS B OJIOBE BBICOKOI uH-
CTOTBI, YYBCTBUTEJIbHOCTb, TOUHOCTH H BOCIPOH3BOAMMOCTb MeToJda. B pe-
3yJIbTATe MPOBEJCHHBIX ONBITOB Mbl YCTAHOBHAM, 4To 0,075 9% -HBIIT BOIHBIIL
pacTBOp 3pPHOXPOMIHAHMHA JOCTATOYHO YCTOHYHB JMIIb HpH NpHOaBJIeHHH
K HEMY & 2 XJOPHCTOrO HaTpus, 5 e a3oTHOKHcaoro Hatpus u 0,4 ma KoH-
IIleHTPHPOBAHHON a30THOI KHCJAOTBH Ha Kax/abie 200 ma pacTBopa peakTuBa,
Kak 3To pexkoMenayer XuJ/j (4] B 0JHOH U3 nocaeJHUX paboT NO IPUHOXPOM-
HuanuHy. MaxkcuMyM ONTHYECKOH NJOTHOCTH KOMIJeKkca HaO0JI01aeTcs Ha
®IK-H-57 npu 3eneHoM cBeTOQHIAbTPE ¢ MAKCHMYMOM HPOMNYCKaHMS
B 535 mu. Ontumanbnbiii pH pactBopa sexut B npenenax 6,2—6,6 (puc. 1).
Hau6oablwass HHTEHCHBHOCTbh OKPACKH KOMILIEKCA aJIOMHHUSI JIOCTHTAeTcs
yepe3 d—7 MHUHYT 1OCJe CAHBAHHS PeaKTHBOB U coxpaHsiercss oknio 30 Mu-
HYT, 3aTeM IOCTENeHHO YyMeHbLIaeTcs.

OKCNMepHUMeHTabHO NPOBEPUB P/l BO3MOKHBIX BapHAHTOB XHMHUECKOIT
NOArOTOBKH NMPOoObl aHAJH3HPYEMOTo 0J10Ba BBICOKOH YHCTOTHI K (DOTOKOJC-
PHMETPHYECKOMY ONpE/AeNeHHI0 B HeM CJeJ0B aJIOMHHHS C 3PHOXPOMIIHA-
HHHOM, Mbl B KOHIE KOHIOB NPHIIIH K METOJHKE, NO3BOJSIOLIe]l YBepeHHO
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onpeaeauts 0,1 mxe u menee touno 0,05 mke aJOMHHHS, UYTO COCTABJSAET
IpH rpaMMOBOiHl HaBecke anaausupyemoro ogaosa 110 ~°—510-% npo-
HEHTOB.
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Puc. 1. 3aBucumMoctb ONTHYECKOH TJIOTHOCTH pa-
CTBOPOB 39PDHMOXPOMUMAHUHA M €ro KOMILIeKca ¢
amomuuuem ot pH pacrBopa: 1 -— spuoxpomiua-
HUH H €ro KOMILIEKC C aJlOMHHHEM; 2 — 3PHOXPOM-
HHAHUH; 3 — KOMIVIEKC aJIOMHHHUSI C 3PHOXPOMIIHA-

HUHOM.

KioBeta 3 cm, pactBop cpaBHEHHS — GUIHCTHII-

JISIT, CBETOQHUJLTP C MAaKCHMYMOM MPONYCKaHHS B
535 mu.

PaspaGoTanublii HAMH METOJ/l OCHOBAHN Ha Pa3JIOKEHHH HABECKH aHaJH-
3HPYEMOI'0 0JIOBa CMEChIO COJIAHOH KHCJIOTbI, GPOMHCTOBOJAOPOAHON KHCJI0-
Tel U OpoMa, yjJa/JeHHH O0JI0BA TPEXKPATHBIM BbilapHBAHHEM pacTBOpA
C COJISIHOH KHCJIOTOMH mpH TeMnepartype, ne npessimaiouieit 80—90°C, pacr-
BOPEHHH CYXOT0O OCTAaTKa B BO3MOKHO MaJ/JOM KOJHYECTBE COJISIHOH KHCJOTHI,
nepeBe/lecHHH PacTBOPEHHOrO ocTaTKa B 25 MA MepHYIO KoJOOUKY aMMHauy-
HO-aueTaTHoH Oy(epHONl cMecblo, YCTPaHEHHH MELIAIIIero BJAHSIHUS TPex-
BaJIEHTHOTO 2KeJie3a BOCCTAHOBJEHHEM €ro acKopOMHOBOH KHCJIOTOM, noba-
Biaennu 0,075%-Horo pacTBOpa 3pHOXpOMIHAHHHA, JOBEACHHH 00beMa J10
25 ma 1 HOTOMETPHPOBAHHH OOPA3YIOUIETOCH KOMIJIGKCA aJIOMHHHS 110CJe
CeMHUMHHYTHOH BBIAEPIKKH Ha QoTokodopumerpe-Hedesomerpe OPIK-H-57
IpH 3eJeHOM CBeTC(HABTPe ¢ MAKCHMYMOM IpONnycKaHHs B 535 mypu.

Pasnoxenne naBeckn u yjajenue ojoa jaautcest 3,5—4 wyaca, oro-
meTpuyeckoe okondanue 30—40 munyr. OmmubKa OnpeacseHHsi He TNPEBbI-
maet -+ 10—159% oTHOCHTeJbHBIX.

CosisiHas Kuc/a10Ta, GPOMHCTOBOAOPOJAHAS KHCJIOTA H OPOM OYHILAKOT-
Csl OT CJe/loB aMIOMHHIsSE W JPYTHX METaJJOB TPEX-YeTBIPEXKPATHOH mepe-
FOHKOHl B KBAapUeBOM IIePerOHHOM amnmnapare. AMMHauHO-alleTaATHBI OY-
(epuptit pactsop ¢ pH 8,3 roroBurcst cmewentem 460 ma AByHOPMasibHOTO
pacTtBopa YKCYCHO#H KHeaoThl ¢ 540 ma JABYHOPMAJBHOTO pacTBopa amMMmua-
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Ka. PacTBop YKCYCHOIl KHCJOTBI MOJYy4YalOT M3 JIeASHOH KHCJOTHI MapKH
«X4», PpacTBOp aMMHaKa— H3 KOHIEHTPHPOBAHHOrO aMMHaKa MapkKH
«uda». b5Y-HbII BOJAHBII pPacTBOpP AacKOPOMHOBOH KHCJOTHI TOTOBHUTCH
B JeHb ynoTpeG/eHHs PacTBOPEHHEM O & acKOpOMHOBOH KHCJIOTHI MapKH
«yda» B 100 ma Boabl. HcexoaHwblili cTamgapTHbil pacTBOD aJIOMHHHA
¢ 1000 mke amoMunust B 1 ma roToBUTCs M3 cyJabdara ajiOMHHHS 0co00il
yuctoThl (kKJaacca A, 3aBoga «Kpacuwiit xumuk», BTY Ne 3—334—60).
Tutp pactBopa ycTaHaBJAHBAIOT BecOBbIM nyTeMm. PabGoune cranaaptHee pa-
cTBopbl ¢ cojepxanueM 1 mke u 0,1 mxe aniomMuuusi B 1 ma roToBsITCA
B JleHb ynoTpebJeHus pasbaB/eHHEM HCXOAHOTO CTaHAApTHOrO pacTBopa
BOJIOH, MoJAKHCJAeHHOH 0,5 M4 HeperHaHHoil COJSHON KHCJIOTBL Ha 1 JHTP.
Bce pacTBopbl TOTOBSATCS Ha JABax/bl NnepernaHHoil Boje M XpaHSTCS B MO-
JIMATHJIEHOBOH TOCY i€,

IMocTpocHue KaauGpPOBOYHOro rpaduka

B psax MepHBIX KOJI0OYEK €MKOCTbIO 25 ma  BHOcUTCH 1o 8—10 ma
amMMuayHo-aneratnoro oOydepa c pH 8,3, no 6 kaneab coJsiHONl KHCJIOTHI
(1:4), no 0,5 ma 5% -HOro CBEXKENPUroTOBJIEHHOTO pacTBOpa acKopOHHOBOI
KHCJIOTBL M TpeOyeMmblil 00beM pabouero cTaHAapTHOTO pacTBopa W3 pacue-
Ta o0Llero cofepzkanus amoMuuus B npotax s 0,00; 0,05; 0,10; 0,30; 0,50;

D D

050} kot 050
0451 {045
040 {040
035} 1035
030 {030
025 1025
020 020
015 1015
040 . ; 010

02 04 06 08 40 42 44 16 Afmxr

Puc. 2. KamuGposounblil rpadguk ans (OTOKOJO-

PUMETPHYECKOTO ONpeflesleHUs]  aJIOMUHHS C 3PHO-
, XPOMIHAHHHOM.

KioBera — 3 cm, pacTBOp — GUAMCTHIISIT, CBe-

TOQUILTD ¢ MAKCUMYMOM IpONycKaHuss B 535 my.

0,70; 1,00; 1,30; 1,50 mxe. Ilocne nepememuBanusi mo6asasior no:0,5 ma
0,075% -noro pacrBopa pHOXpPOMIHAHHHA U aMMHAUHO-alleTaTHOrO Gydep-
HOTO pacTBopa A0 METKH, TIHIATEeJbHO MepeMelInBaloT ¢ uepe3 7 MHHYT H3-
MepsIOT ONTHMHYECKHEe IJICTHOCTH PAcTBOPOB B 3 cM KioBeTaX Ha (POTOKO-
Jgopupe-vedenomerpe OIK-H-57 npu 3seeHom cBeTopuAbTpe ¢ MaKCHMY-
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MOM Tponyckanus B 535 mpu. PacTBOpoM cpaBHEHHS CJOYKHT OHIMCTHJIIST.
pH pactsopos mepex ¢oromeTpupoBanneM npuMepHo paped 6,2. B nammx
OMBITax Mbl BPEMsI OT BpeMenu ero xoHTpoauposasn Ha pH-merpe. Ha
pHC. 2 NPHBEAEH IMOJYUYEHHBI HaMIt KaJaiGpOBOUYHBII TpaHuK.

[ToaroroBka npod onoBa K aHaau3y

OJ/I0BO BBICOKOII UHCTOTHI NpH 0TGOpe 1pod A0AKHO ObIThb 3aUlHILEHO
OT TaJbliep PYK TOHKOIl MOJHITHJIEHOBOH mnaeHkoi. [Jdas yno6erBa orbopa
npoObl H YCKOPEHHs pacTBOpPEHHs] HABeCKH, aHAMM3HpYyeMOe 0J0BO IepPeBO-
JAT B TOHKHE JUCTOUKH. J{/is 9TOro B BRICOKHIT CyXOi (apgoposblil cTakaH,
BBIMBITBIH XPOMOBOII CMeCblOo, BOJOH, OUHIIEHHOH COJISIHOH KHCJAOTON 1
BHOBb BOJ0H, nmoMeulaercs o—10 e oj0oBa i cTakaH HarpeBaeTcss Ha 3JeK-
TPONJIUTKE HECKOJDbKO BbIIE TeMIEPATYPhl MJIABJCHHs 0J0BA. PacnsaBaen-
HO€ O0JI0BO BBIIUBAIOT ¢ 20-CAaHTHUMETPOBOH BLICOTHI MO KAIJISM Ha YHCTVIO
Oesylo Ty1a3ypoBaHHYIO NJAHTKY. Ecau 0/0BO He CJAMIIKOM Meperpero, TO
IPH 3TOM IIOJYYAIOTCsl TOHKHE JIMCTOUKHM Toauuuoil ot 0,1 no 0,2 mm wu
cpeAHHM BecoM B | e.

OTto6pannyo npoOy 0JOBa Ha YacoBOM cTekJae 00pabaThiBAIOT JIBYMA
KamJIgMH COJNAHOH KHMCJAOThl, OTMBIBAIOT OWJIHCTHJASITOM, CYHIAT CYIIHJAbHOM
JIAMIIOH Ha CTOJHKEe, NOKPLITOM Te(I0HOM, B SlllHKe M3 OprcrekJga M B3Be-
UIHBAIOT HA aHAJMTHYECKHX Becax. B3BelleHHYIO npo0y CTanKUBAIOT B KBap-
IEeBbIl CTAKAHYUK AJI5 PA3JOKEHHS M B3BEUIHBAIOT YacoBoe CTeKjao. [1o
pasHOCTH Beca YacOBOIrO CTEKJaa C OJOBOM H IIYCTOTO CTeKJa V3HAIT Bec
HaBECKH 0Ji0Ba.

XoJ[ aHanusa

K naBecke 0JI0Ba B KBAaplueBOM CTaKaHUYHKE, IOKPBLITOM YaCOBBIM CTEK-
JIOM H IOTPYKEHHOM HAIMOJOBHHY B XOJOAHYIO BOAY, 100aBJASIOT 2 MA KOH-
IIEHTPUPOBAHHON COJIIHOH KHMCJIOTHI, 2,5 M4 GPOMHCTOBOJOPOAHOH KHCIOTH
M MO KanjasM OCTOPOXKHO ToJ uacoBoe cTexao 1,0—2 wma 6poma. Ilocae
npexkpauiennss OGypHOH peaklUd uYacoBOe CTEKJO CHHMaeTcss, OOMBIBaeTcs
I CTaKaHYMK CTaBSAT IO/ BBIMAPHUTENbHYIO JaMNy Ha CTOJNMK, HOKPBITHI
TeJOHOM, IS JaJbHeillllero pasyoKeHHsg HaBeCKH M yJdaJeHHs 0J/0Ba.
Pactsop BbIl’IapHBaIOT JI0 4yTb BJAaKHOro ocTtatka, npobasasior 1 ma conad-
HOIl KHCJOTHI :1) W BbBImapuBalOT A0 CYXOTO OCTaTKa NpH TeMIeparype
80—90°C, J_LoéasnmoT emte 0,5 M4 CcOASHONH KHCJOTBI M elle pa3 BblMapu-
BalOT J0CyXa.

Cyxoll ocTaToK pacTBOPSAIOT B 6 Kamisix coJasHoil Kucaotsl (1:4)
NepeBOAsIT aMMHAuHO-aleTaTHOl OydepHOH cMmechbio B 25 mA  MEpPHYIO
Ko160uKky. JloGaBasior 0,5 ma CBEKENPHTOTOBJAEHHOIO &Y% -HOTO BOAHOIO
paCTBopa acKOpOMHOBOI KHCJOTHI, IepeMelinBaioT, nob6asasior 0,5 ma
0,075% -Horo pacTBOopa 3pHOXPOMIIMAHHHA W aMMHAYHO-aleTaTHOro GOV-
(depHoro pactBopa A0 MeTKH. TumiateqbHO nepeMelnBaIOT U yepe3 7 MUHVT
H3MepPSIOT ONTHYECKYIO IJIOTHOCTb pacTBopa Ha (OTOKoJOpHMETpe-Hede-
aoMetrpe PIK-H-57 B 3 cm KioBeTax npH 3ejieHOM CBETOQUJIBTPE C MakCH-
MyMOM nponyckanuss B 935 mu. PacTtBopoM cpaBHEeHHSI CAYKHUT OHIHCTHJI-
aar. pH-pacrBopa npumepHo pasen 6,2.

Ilycrast npo6a npoBOAMTCS Uepe3 BCE CTAAHH pPasjiOKeHHsi HABECKH M
(hoToMeTpUpPYeTCsT B aHAJOTHUHBIX YCJAOBHAX. OT ONTHYECKOH IJIOTHOCTH
pacrBopa OTHUMAIOT ONTHYECKYIO IIOTHOCTb IIYCTOIl NMpoOBI H 10 KaJauGpo-
BOUHOMY rpadHKy OnpeiensioT COAeprKaHHe aJIOMHHHUS,

TounocTs ¥ BOCIPOH3BOAHMOCTL METOJAa HAMU MPOBEPEHBI HA YHCTBIX
COJMAX aJIOMHHHS, MPOBEJEHHBIX Yepe3 Bce CcTagnH oOpaGOTKH 0J0Ba, Ha
cMmecax cosied W 00pasiiax o0JioBa BBICOKOH 4HCTOTHL. HacTh 110J1ydyeHHbIX
JLaHHBIX NpUBOAUTCS B Taba. 1 u 2. -
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Taé6a ﬁual

[ipoBepka TOYHOCTH MeTOAa

Bzaro anwomu- Haiineno amiomunus, |A6coniotHas owubka, | OTHocHTenbHAs omubKa,
HUS, MK2 MK2 MK2 %
0,30 0,34 40,04 +13,3
0,60 0,62 -+0,02 -+ 3,33
1,00 1,00 0,00 0,00
1,30 1,28 —0,02 — 1,58
2,00 1,86 —0,14 — 7,00
1,00 0,89 —0,11 —11,0
0,50 0,47 —0,03 — 6,00

Tabaumnma 2

Pe3yabTarbl mapaliesbHbIX CNpejesNeHuil AJIOMUHHMS B 0JIOBE BBICOKOH YHMCTOTHI

Ne Haiizeno anomu- Cpennee 3nauenue, | OTKAOHEHHE OT cpen-
# 1po6 Hug, % % Hero, %
30T iy )
16 3,7-10° 3,2.10°° 1.15,6
R 1551 e 5,0
7.5 1052 i 6
30 7,2:107° 7.75: 1053 el
3107 Yotel T B g
8,0-107° 3 xg
‘ BriBO I BI

Paspa6oTan BBICOKOUYBCTBHTE/IbHBIH (OTOKOJOPHUMETPHUECKHI MeTOl
OnpeJeeHUst CJ1eJ0B aJIOMHHHUS C 3PHOXPOMUHAHHHOM. UyBCTBUTEJIBHOCTH
mertoga 1:10-°>—510799%. IlpoaosKHTeNbHOCTb omnpejpescHus 4—5 ua-
coB. Omuobka He npesbimiaer 10—15% OTHOCHTEJNbHBIX.
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