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oEPPOHUOBHA
MeTopn onpene/eHHs ANIOMHHHA rocT
Ferroniobium, Method for determination 15933.7—90

oi aluminium

OKCTY 08 (2

Cpok pe#cTBuA c 01.07.51
ro 01.07.2¢01

Hacrosmuil cTangapr ycTaHaBAUBaeT KOMIIEKCOHOMETPHYECKH!T
METOL oNpelesieHHsl aJIOMUHHS B (eppoHHOOUH NIPH MAacCCOBOH poJe
ero or 0,5 10 7%. -

MeTtoa ocHoBaH Ha 06pa3soBaHWU KOMILJIEKCHOTO CO€JHHEHHST aJlio-
MHHHA C [JHHATPHEBOH COJIBIO ITH/AEHAHAMHHTETPAYKCYCHOH KHCJIOTHI
(rpunonom B) # o6paTHOM THTpoBaHHHM H30BITKa TpHJIOHA b pactso-
pPOM [HHKAa B NPHCYTCTBHH HHAHKATOPa KCHJEHOJOBOTO OPaHIKEBOTO.
AJIIOMHHHH OTHENSIOT OT MeLIalLHX 3JeMEeHTOB CIJaB/JeHHeM ¢ He-
POKCHAOM HATPHA € MOCJEIYIOUIWM BhlIleJayHBAHHEM MJ1dBa PACTBO-
pPOM XJIOPHCTOrQ HaTpHS.

1. OBIUHE TPEBOBAHHA

1.1. O6mmne tpebGoBanud K Mmeroay aHanusa —mno ['OCT 28473.
1.2. Jlabopatopuas npo6a poaxHa OHTb NPHTOTOBJIEHA B BHAE
MopoiKa ¢ MaKCHMaJbHHM pasmepom vacthi 0,08 mm no FTOCT 20515.

2, PEAKTHBbI H PACTBOPBI

Harpha nepokcHz.

Harpuit yraekucastit no TOCT 83.

Hatpuit xaopuctuii no 'OCT 4233 n HachillieHHBIH PacTBOP.
Kucnora asotrHas no [OCT 4461.

Kucaora consuas no FOCT 3118, pasbasaennas 1 :1.
Ammonnit yreycHokucawit no FOCT 3117.

Kncaora ykcycuas aeasnas no TOCT 61.

Hapaume ojpaumarnnoe . nepeﬁeqa-rn BOCHpeInena

*
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byQepHBIH pacTsop piH 0,0—0,06: oUU T YKCYCHOKHC/IOTO aMMOHHA
pacrBopsitoT B 1 am® Boabl, Ao6GaBasioT 30 ¢M® YKCYCHOH KHCJIOTH H
fnepeMelinBawT (KouTtpoab 1o pH-merpy).

Crnupr stunoBbilt pekTuduKoBaHublii Texuuaeckuit no 'OCT 18300
HJH COHPT 3THJOBBIH pekTHdurosaunnid no 'OCT 5962.

denoadrasiedd, COHPTOBOI pPACTBOP ¢ MAacconBoll KOHIEHTpanHeH
1 r/am®,

KcuaeHogMoBu 0paHKesHiil.

CMmech unAukKaropuas: 0,1 r KCHJEHOJOBGIO OpaHMKEBOro pacrupa-
19T B cTyike ¢ 10 r XJ0puCTOro HATpHA.

Xeaeszo KapOOHHIBHOE.

Harpus ruapookucs no ['OCT 4328, pactsop ¢ MaccoBoii KoH-
ueHTpauue 250 r/aM?; pacTBOp XPaHAT B NOJHITHJIEGHOBOH NOCYMIE.

AMOMHHHE MeTaJIJIHYeCKHH,

Crangaptaeii pactBop aJiomuuusa: 1,0000 r amomMuuus pacreopi-
I0T [IpH HarpeBaHHWH B D0 cM® pacTBopa COJAHOH KHCJIOTH ¢ nobapJe-
HiieM 4—5 Kaneab a30THOW KHCAOTHL. PacTBOp KHUNATAT AC yaaJeHU:A
okcuaos asora. llocne oxmaxkiaeHdss pacTBOP MEPEHOCST B MEPHYIO
Kosi0y BMecTHMOCTRK 1 AM®, ROJMBAIOT A0 MeTKI BOAOH M Nepeme-
HIUBAIOT.

Maccopasi KOHIHEHTPALUs aJIOMHHUsA B pacTsope papna 0,001 r/em®.

HuHK yKcycHokHceawit 2-soanbit mo I'OCT 5823, pactsop ¢ Mo-
AsIpHOH KoHueHTpauueit 0,025 moab/am3: 5,49 r yYKCycHOKMCIOro ILHH-
Ka pacrBopsior B 500 cM?® Boawl, nmpubapasior 25 cMm? 6ydepHoro pac-
TBOp2. PacTBOp mnepeHocAT B MepHYK Koaly BMeCcTHMoCTbio 1 aMm3,
AOAWBAIOT 10 MeTKH BOAOH U NepeMelliMBaIoT.

Coab auHaTpueBas 3THAeHAHaMuH — N, N, N/, N’-terpaykcycHo#
KHCJa0TH, 2-BogHast (tpujon B) nmo I'OCT 10652, pactBop ¢ Moasp-
noit konuedrpauued 0,025 monn/am3: 9,31 r Tpuaona B pacrBopsOT
2 300 cm® Boam. Pacteop PuABTPYIOT B MepHYW Koa0y BMeCTH-
MocTeio 1 aM®. @uabTp nmpomblBalOT 2—3 pa3a BoAOH H oTOpacHBA-
10T. PacTBOp AOJHMBAKOT A0 METKH BOJOH H NepeMelIHBaIOT.

MaccoBy KOHUEHTpauH pacTBopa TPuAoHa D, BHpa)KeHHYIO B
r/cM® aJIOMHHH$, YCTaHaBJAMBAIOT NO CTaHAapTHoMy ob6pasuy, 0,H3-
KOMY [0 ¢OCTaBy K aHanuzupyeMmod npole W UpOBeleHHOMY uepes
BCe CTaJHM aHaJu3a, WJAM 10 CTAHAAPTHOMY pacTBOPY aliOMHHHA,
IPOBeJeHHOMY uepe3 BCce CTaJHH aHaJH3a.

JAnsg sToro B KOHHUECKYIO KoJOy BMecTHMocThlo 250 cM3 nome-
IMa0T HaBecky KapOOHHJFBHOTO XKesie3a W CTAHAADPTHHI pacTBOp aJjie-
MHHH% B KOJHYECTBAX, COOTBETCTBYIOUIHX COJEPHKAHUI Keje3a H
AJUOMITHUS B aHaJIHsuDyeMol mpole, npuauBaiT 50 cM® pacTBOpa
COJIAHOI KHCJOTBI, DACTBOPSIOT NPU HATPEBAHWH, 3aTeM JNOO0A4ABJIAIOT
3—4 Kanau a30THOH KHCAOTH ¥ KHOATAT 2—3 MHH. 3aTeM pacTBOP
oxJaxxipawT u gobasndwt 106 cvw® Boawl. PactBop melirpanuzyiorT
PECTBOPOM TIJIDOKCHIA HATPHA A0 Hadajga BHNAAeHHsT TUAPOKCHAA
smerezz. [locae wero pacTBop TOHKON Tpyeli, N2peMellinBasi, nepesai-
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BAJOT B KBApUEBHIH HJH (PTOPNJACTOBBIA CTaKaH BMeCTHMocThio 400—
500 cm® B KoTOpoM HaxoauTcsi 40 cM® ropsiuero pacTBopa rMAPOKCH-
Ja HaTpHs, KHOATAT 3—4 MHH H OXJIaXJaloT.

PacTBop ¢ 0cajKkoM INepeHOCcAT B MePHYK Koy BMECTHMOCTBIO
260 cM3, pasbaBasOT BOMOH KO METKH H nepeMeninBaior. Pactsop
QHJILTPYIOT Yepe3 ¢yXoH (uJAbTP B CYXVK KoJa0y H oTOpachiBaloT mnep-
Bble NOPUMH QuabTpaTa. Jlajee mocTynamT, KakK yKas3aHo B I 3.2.

Maccosyw Konumenutpauuio (C) pactBopa TpHjioHa B, BblpakeH-
HYI0 B r/cM?® aJllOMHHHES, BbIYHCAAIOT N0 opmyae

_ m
Ve VK’

rjge m — Macca 2JIIOMHHHS, COOTBETCTBYIOWIAsi AJUMKBOTHOH YacTH

CTaHJapTHOFO pacTsopa, I;

V —obbem pactBopa TpuHaoHa b, nofaBieHHBIH K aHAJAH3HPY-
eMOMY pacTBoOpy, cM3;

Vi-—o00bem pacrBopa YKCYCHOKHCJOrO LHHKA, H3pacxojoBaH-
HBIH Ha THTpOoBaHHWe HM30bITKAa TpHJOHA B, cnm?;

K — cooTHOlLI€EHHEe pacTBOPOB TPHJAOHA D H yKCYCHOKHCJIOTG
L HHKa,

HJisl yCTaBOBKH COOTHOULIEHHS PacTBOPOB TpuaoHa b H yKecycHo-
KHCJIOTO LMHKA OTOHPAKT aJHKBOTHYIO YacCTb KOHTPOJBHOIO OMNbLITA
200,0 cm?®, nomemlalT B KOHHYeCKylo konly BMecTHMocTbio 500 cm3,
npuausaior u3 Owoperku 30,0 cMm® pacrtBopa TpuJioHa b H HeHlTpa.lH-
3YIOT H30BITOK THAPOKCHAA HATPHS B NPUCYTCTBHH 2—3 Kamneab e-
HoJdTalenHa pPacTBOPOM COJAHOH KHCJAOTHL A0 HCUC3HOBEHHA Ma.lH-
HOBOH OKpacKd pacTBopa. 3aTeM npuauBawT 15 cm® OydepHoro pac-
TBOpa H HarpemaloT Ao kKuneHud. [locje uero oxnaxpaioT, npubas-
asawT 50—100 Mr pHaHKaTOpHOH cMecH H H36bITOK TpHJaoHa b orrur-
POBBIBAIOT PACTBOPOM YKCYCHOKHCJIOTO HHHKAa [0 Nepexoia KeJTol
OKpacKd pactBopa B KpacHo-ManauHoBylo. CoOTHOLIeHHe pacTBO:OB
TPpHJOHAa D H YKCYCHOKHCJOTO LHMHKAa BBIYHCJAIOT 0O (opMyJe

K=

v,
rre V —obbeM pactBopa TpuJaoHa b, nobaBiaeHHBId B pacTBOD KOH-
TPOJBHOIO ONLITA, cM3;
Vi—o00beM pacTBOpa YKCYCHOKHCJOIO LHMHKA, H3PACXOA0BAH-
HblH HAa THTPOBAaHHe H30LITKa TPHJAOHAa b B KOHTPO/bLHOM
OMNbITE, CM®,

3. NPOBEJEHHE AHAJIU3A

3.1. Hapecky npobsl, oTo6paHHyi0o corjacHo TtabJa. 1, nomemaror
B JKeJe3HHil THUreJb, NpUbGaBAAIT o—O6 I NepokcHaa HaTpus, 1—2 r
HaTpHs YTJIEKUCJIOTO, MEePEMElUBAOT CTEKJIAHHOH NaJIOYyKoH, 3achina-
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10T cBepxy He0OoJbLINM KOJHYECTBOM NEPOKCHAA HATPHH H CIIaBASA-
I0T TIipH TeMmnepatype 650—700 °C,

TaGauwuwa 1

MaccoBas goaf anoMHHHA, % Macca HaBeCkNM, I
Or 0,5 a0 2 BKJOUY, 1,0
Ce. 2 » 4 » 0,5
» 4 » 7 » 0,25

OxJsaxcJeHHBIH 1JaB  BbiliejgayusawT B 100 c¢M® HachUIEHHOTO
pacrsopa XJOPHCTOrO HaTpuUs B CTakKaHe U3 dbropnjacra BMeCTH-
mMocTblo 300—400 cM®, 3atemM THreNb BHIHHMAIOT H3 CTaKaHa H OOMBI-
BaloT ero BoAoH. CTakaH CTaBST HA IVIHTY H KUIATAT A0 Pa3pylieHHA
lepokcuaa Hatpud. [lociie oxzaaxaeHuss pacTBOP NEPEHOCAT B Mep-
HY10 Ko/iby BMecTHMOCTbIO 250 ¢M®, 00J#BaOT A0 METKH BOAOH H ne-
penvellHBalT. PacTBOp QHUABTPYIOT depe3 cyxoil GUABTP B CYXYIO
K0a0y. [lepBbie nopuuu QuabTpata oTOpachiBaIOT.

3.2. AnukBoTHY10 yacTe pacrsopa 200,0 c¢m® nomewmaroT B KOHH-
yeckylo KombGy BMecTHMocTbiO 500 cm3, mpuauBaloT u3 GIOpeTKH
30,0 cm® pacrBopa TpuiaoHa b u HefirpanusyloT pacTBOpPOM COJSHOH
KHCJIOTbl B NPUCYTCTBHH (peHoJIpTaNenHa A0 HCYE3HOBEHHH MAaJIMHO-
ot okpacku. K pactBopy npubasaswT 15 cM® Oydepnoro pacrteopa
H HAarpeBalpT JO KHIEHHS. 3aTeM pacTBOD OXJaxKJAaloT H npubasid-
107 50—100 Mr mHaukatopHoli cMecn. M36biToK TpusaoHa B oTTHTpO-
BLIBAIOT PACTBOPOM YKCYCHOKHCJIOTO IHHKA A0 mepexoaa xKeaToH oK-
PACKH pacTBOpa B KpPacHO-MaJIHHOBYIO.

4. ObPABOTKA PE3YJ/IbTATOB

4.1. MaccoByo noaio amoMHHAA (X) B mpoleHTax BBHIYHCASAIOT M0
dhopmy.e

K (V=Vi-K) €100
m

rae C — MaccoBasd KOHUEHTpauus pacTBopa TPUAOHA D, BnipaxKed-

HadA B r/cM® aJlOMHHHUA;

V —obbem pactBopa TpHJAoHA b, nobaBiaeHHBIi K pacrBopy
npobbl, cM3;

Vi — obbeM pacrBOopa YKCYCHOKHCJOrO LHHKA, H3pPacxoA0BaH-
HBIH HAa TUTpOBaHHe u30bITKA TpuJoHA B, cMm?;

K — cooTHollleHHe pacTBOPOB TPHJAOHA D H YKCYCHOKHCJOIO
IHHKA; ,

1 — Macca HaBeCKH, COOTBETCTBYIOLAA aJUKBOTHOH 4acTH pa-
cTBopa npobHl, T.

b
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1.2, HopMbl TOYHOCTH H HOPMATHBBLI KOHTDPOJA TOUHOCTH ONpele-
JIEHHs MacCOBOH JIOJIH aJIOMHHHUSA NpUBeAeHH B TabJl. 2.

Tabauuna 2

IonyckaeMule pacXoxzeHHs, %
FHorpeuw-
HOCTb pPeayabTaTes
Maccosaa poas peiyae- pesyan- | ABYX Ia- : Tpex na- aHaJH3a CTaH-
AJTIOMHHUKA, Y TaToOB TATOB pa/aiedb- pajnenhb- LapTHOro ob-
aHanK3a, ABYX HBIX Oll- | HBIX QM- | nagng o1 aTTec-
% anaiusos | PeAcIe- pejene- TOBAHHOIrO
HUE HHA 3HAEHHH
Or 0,5 1o 1,0 BkaOY 0,05 0,06 0,05 0,06 0,03
Cs. 1.0 » 2 » 0,07 0,09 0,08 0,09 0,06
» 2 » b » 0,11 0,14 .12 014 0,07
» 5 » 7 » 0,16 0,20 0,17 0,20 0,11
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