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MEXTIOCYJIAPCTBEHHB M CTAHJIAPT

MAPTAHEH METAJUIMYECKUIN ¥ MAPTAHEL] ASOTHPOBAHHBI

Mertonn onpeaeiesns KpeMHus

Metallic manganese and nitrated manganese.
Methods for determination of silicon

IaTa sBeseHus 1995—07—01

1 HASHAYEHME ¥ OBJIACTb IIPHMEHEHUS

HacTogumii craHAapT ycTaHaBIMBaeT METONbI ONpeNeICHUS KPeMHUS
B METAJLIMYEeCKOM M a30TMPOBAHHOM MapraHle: (hoToMeTpH4ecKuil IpH
MaccoBoit gone ero or 0,1 1o 2,5 % u rpaBUMeTpUYeCKUil IPU MaccOBOH
none ero ot 0,5 1o 2,5 %.

2 HOPMATHBHBIE CCBIJIKH

B HacTos11eM cTaHAapTe UCIIONB30BAHEI CCHUIKU Ha CleAYIOLUNE CTaH-
NapTHL
I'OCT 83—79 Hartpwuii yraexuchaeiii. TexHuyeckue ycaoBUA

TOCT 3118—77 Kucnora congsas. TexHuuyeckue ycaIoBHI

I'OCT 3652—69 Kucnora 1uMoHHasd MoHoruapar u 6esBomHas. Tex-
HUYECKHE YCIOBHA

T'OCT 3765—78 AMMOHMIT MOTHOIEHOBOKUCIIEIN. TeXHUIeCKHE YCIIO-
BUSA

FOCT 4144—79 Kanuii asotHokucaui. Texumdeckue ycaoBns

I'OCT 4197—74 Harpuii a3oTicTOKHCARIN. TexHmdecKue ycaoBUs

I'OCT 4204—77 Kucnora cepHad. TexHuyeckue yclIoBUA

T'OCT 4332—-76 Kanwmit yraekuciabiii — Hatpuii yraexuciusiit. Texuu-
YecKue YCIOBHUS

TOCT 4461—77 Kucnota azotHasi. Texsuyeckue ycaoBus

Hsnanne opuuMansHoe
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TI'OCT 9428—73 Kpemuuii (IV) okcun. TexHudeckue ycnoBus

I'OCT 9656—75 Kucnota 6opHas. Texuudeckue ycaoBus

T'OCT 10484—78 Kucnota dropucToBonopoaHasd. TexHudyeckue ycio-
BHUA

T'OCT 10929—76 Bonopona nepokcua. Texuudeckue yCIOBUS

I'OCT 18704—78 Kucxnora 6opHas. Texuudeckue ycIoBUs

TI'OCT 20490—75 Kanuii MapraHiioBOKMCIbIA. TexHudeckye ycrIoBus

T'OCT 26999—86 MapraHell MeTA/UIM4eCKHii M MapraHell a30THPOBaH-
Hbi. MeTomsl oT60pa ¥ NOATOTOBKU Mpo6 Wis XUMHYecKoro U ¢pusmko-
XMMMYECKOTO aHATU30B.

T'OCT 28473—90 YyryH, crams, deppocIiaBhl, XpoM, MapraHell Me-
Tamdeckye. O6Le Tpe6oBaHUA K METONaM aHaIN3a

3 OBIIIME TPEBOBAHMA

3.1 O6ime TpeGoBaHMA K MeTogaM aHanmm3a — 1o TOCT 28473.
3.2 JIa6opaTopHas npo6a Ko/XHa OLITh IIPUTOTOBJIEHA B BUIE IIOPOIIKa
¢ MaKCHMAaIbHBIM pa3MepoM 4dactuil 0,16 MM o TOCT 26999.

4 ®OTOMETPHMECKHUI METOJ]

41CymwlHOCTh METOL A

MeTon ocHoBaH Ha Npeo6pa3oBaHMHU XeJITOH KpeMHeMOonubaeHOBOH
TeTepOTIOJIMKNMCIIOTH € MOCHEeIyIOLMM BOCCTAHOBJIEHHEM ee acKOpOMHO-
BOM KMCJIOTOH IO KOMILUIEKCHOTO COeQHWHEHMs, OKPAllleHHOTO B CHHMIA
I{BeT, U M3MEPECHUH €TI0 ONTUIECKON ITIOTHOCTH.

42 Annmaparypa, peaKTHBHN H PacTBODH

CrnextpodoToMeTp WM (HOTONMEKTPOKOIOPUMETP.

Kucnora 6opnas mo F'OCT 9656 wimn o T'OCT 18704.

Kucnorta conssag no I'OCT 3118, pactBop 3 Monb/am3.

Kucnora ackoponHoBas.

Kucnora numonHasa no 'OCT 3652.

Kanuii yrnekuciarniii — HaTpmit yraekucianni no F'OCT 4332.

Hatpus nepekuce.

AmMmoHu# MonnbaeHoBo-kucanii no F'OCT 3765 (nepexpucraiinso-
BaHHHIN ), pacTBOp 50 r/mM3.

BoccTaHOBHTENbHAA CMECh, CBEXENPUTOTOBNIEHHad: 1 T acKopOHHO-
BOM KMCJIOTH M 5 T JMMOHHO#M KHCJOTH pacTBopsioT B 100 cM3 BoxH.
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Bonopona nepokcua no 'OCT 10929.

Kamuii mapraniioBo-kucisii mo FOCT 20490, pactsop 1,5 r/om?3.

Harpwii yraekucasii no TOCT 83 u pacteop 10 r/mm3.

Kpemuns ayoxuch o 'OCT 9428 vnm Hatpuit XxpeMHebTOPUCTBIIA.

CraHnapTHbIE PaCTBOPEI KPEMHMS

PactBop A: 0,22 1 IpoKaieHHOM ABYOKHCH KpEMHHUS CILIABJIAIOT B ILIa-
THHOBOM THIJIe C 2,5 T KalNs—HATpUA YIJEKHCIOro NMpU TeMIeparype
800—850 °C B Teuenne 10 MMH M BRHILLEIAYMBAIOT IJIaB PaCTBOPOM YIJIE-
KHCJIOrO HaTpus. PacTBOp NepeHOCAT B MEPHYIO KOJI0Y BMECTHMOCTBHIO
1 1M3, RONMBAIOT A0 METKHM PACTBOPOM YTJIEKHCIIOTO HATPHS ¥ TiepeMeLIu -
BalOT. XpaHAT B NOCYAE U3 MOMUITUICHA.

MaccoBasd KOHLIEHTpalMs KpEMHHS B PacTBOpe A paBHa IPHMEPHO
0,0001 r/cms.

MaccoByio KOHIIEHTpALIUIO KPEMHHS B PacTBOpE YCTAaHABJIMBAIOT rpa-
BHMETPUYECKUMH METOIAMH: XJIOPHO-KUCIOTHBIM MJIH CEPHO-KHCIOTHBIM
C IBOMHLIM BHINIApHBaHNEM.

PactBop B: 10,0 cM? pacTBOpa A mOMeIUalT B MEPHYIO KON0Y BMECTH-
MocTbio 100 cM3, HOMUBAIOT A0 METKH PAacCTBOPOM YTJIEKHMCJIOrO HATPHA M
e peMellMBaIOT; TOTOBAT Iepel TpUMEHEHHEM.

MaccoBasi KOHLICHTpalUUsl KPeMHHS B pacTBOope b paBHa IpMMEpHO
0,00001 r/cM3.

Unu

PactBop A: 1,6738 r XpeMHedTOPHUCTOrO HATPUs PaCTBOPAIOT B Tedao-
HOBOM CTakaHe B Boze 0e3 HarpeBaHus, MepeHOCAT B MEPHYIO KOIOY BMe-
CTHMOCTBIO 1 M3, TONMBAIOT BOOOH IO METKH U NepeMELMBAIOT; TOTOBAT
nepe] IpUMeHEHHEM.

PacTBOp XpaHAT B NMOJIM3THICHOBOM ITOCYIE.

MaccoBasi KOHLIEHTpalysd KpeMHHS B pacTBope A paBHa 0,00025 r/cm3.

Pactsop B: 20,0 cM3? pacTBopa A nepeHOCST B MEPHYIO KON0Y BMeCTH -
MocThio 500 cM3, DONMBAIOT BONOK OO METKM U IepeMelUMBAiOT.

MaccoBad  KOHLEeHTpaUMd KpeMHMS B pacTBope b pasHa
0,00001 r/cMs3,

43 IlpoBeneHHe aHAJTH3a

4.3.1 HaBecky npo6rl Maccoit 0.5 T (npu MaccoBoii Josne KpeMHHsA OT
0,1 1o 0,8 %) win 0,2 r (npu MaccoBo¥ aone KpeMHus cB. 0,8 1o 2,0%),
wiu 0,1 r (mpu Maccopoii mone KpemHus cB. 2,0 1o 2,5 %) nomeuaot B
MJATHHOBBIN TUIENb, CMEIIMBAIOT C 2,5 T CMeCH [UIs CIIJIaBIeHUS M CILIaB-
NS0T B MyenbHOM reyu npu Temmepatype 900—950°C B Tevenue 10 MuH.
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Wnu:

Hasecxy npo6r1 Maccoii 0,5 r (mpu MaccoBoit noie XpemHusd ot 0,1 1o
0,8 %) nmm 0,2 T (npu MaccoBoit noie cB. 0,8 no 2,0 %), unu 0,1 r (npu
MaccoBO# J1o7le KpeMHUA cB. 2,0 1o 2,5 %) moMellaloT B CTEKIOYTIIe poIu-
CTBIN TUTENb, IPUOABAMIOT 1 T KaIUg — HATpUs YTJIEKHMCIOIC ! 2 T IIepoK-
CHIa HATpH, TIEpeMELLIMBAIOT ¥ CIVIaBJSIOT B My(eIbHOH MeYu IpH TeM-
neparype 560—580 °C B Tedenue 10 MuH.

4.3.2 OxutaxneHHBIH TUTETb C IUIABOM, TOJIY4eHHBIM 1o 4.3.1, mome-
1IAI0T B ITOJUSTUICHOBEIH CTaKaH, MpuinBaloT 80 cM3 ropsiyero pacteopa
COJNSHON KMCIIOTHl M HarpeBaloT Ha BOASHOI OaHe IO pacTBOpPeHUS IIaBa.
Turens yoansioT U3 cTakaHa M OOMBIBAIOT Bonoi. s paspylleHusa nsy-
OKHMCHM MapraHiia MpHOaBJIsSIOT HECKOJBKO KareJb pacTBopa IEepOKCHAA
BOIOpOIAa M 3HEPrUYHO NepeMelBaloT. M30BITOK MmepoKcHIa Booopona
CBS3BIBAIOT HECKOJNBKMMHU KallIIMU pacTBopa MapraHllOBO-KUCJIOTO Ka-
nus. ComepXuMoe cTaKaHa OXJIaXIaloT, NepeHOCAT B MEPHYIO KOOy BMe-
cTHMOCTBIO 250 cM3, JOMMBAIOT BOMOM IO METKU W MepeMellMBaIOT.

AJIMKBOTHYIO YacTh pacTBopa 5,0 cM3 MoMellaloT B MEPHYIO K06y BMe-
ctuMocThio 100 cm?, mpunuBaroT 50 cM3 Bomsl u 5,0 cM3 pacTBOpa MOIMG-
IE€HOBO-KMCJIOTO aMMOHMS, MepeMeLIMBaIOT U Yepe3 10 MUH NpHUIMBaOT
5,0 cM3 BOCCTAaHOBUTENBHOM CMeCH, a 3aTeM NOJIMBAIOT BONOM N0 METKM M
nepeMelBaioT. Yepe3 20 MUH U3MEPSAIOT ONTUYECKYIO IVIOTHOCTh aHATH -
3UpPYEeMOro pacTBOPa Ha CIIeKTpodoTOoMeTpe IpH IIMHE BOJHBI 830 HM
WM Ha (OTO3JEK | pOKONOPUMETPE B OUANa3cHe IUIMH BOJH OT 640 1o
900 HM. B KadecTBe pacTBOpa CpaBHEHHA MPUMEHAIOT BOLY.

IMoce BHIYMTAHUA 3HAYEHHUSA ONTUYECKOM IVIOTHOCTH PacTBOpa KOHT-
POJILHOTO OMBITA U3 3HaYeHMsI ONTUYECKON IIOTHOCTH pacTBoOpa IpoOnl
HaxooAT MacCy KpeMHHS IO TPa@yHMpOBOYHOMY IpadMKy WIH METONOM
CpPaBHEHMS CO CTAHAAPTHBIM OOpPa3LOM C XMMHYECKMM COCTABOM, COOT-
BETCTBYIOLMM TpeGOBaHMAM HACTOSALLETO CTaHAApTa, ¥ NMPOBENCHHBIM Ye-
pe3 Bce CTauy aHaIH3a.

4.3.3 ITocmpoenue 2padyupo8ouHoeo zpaguxa

B BoceMb MepHBIX K016 BMecTMOocTbio 100 cm3 ot6uparor 1,0; 2,0; 3,0;
4,0; 5,0; 6,0; 7,0 u 8,0 cM3 cranmapTHOrO pacTBopa b, YTo COOTBETCTBYET
0,00001; 0,00002; 0,00003; 0,00004; 0,00005; 0,00006; 0,00007 u 0,00008 r
KpeMHHA. B neBsaTyio Konly cTaHAApTHHI pacTBOP HE BBOJMAT.

Bo Bce xon0b1 npuanBaioT o 1,5 cM3 pacTBOpa CONSIHOW KHUCIOTHI,
50 cM3 Bompl, 5,0 cM3 pacTBOpa MOIUGAEHOBO-KUCIOTO aMMOHHS, ITepeMe-
LUMBAIOT ¥ Yepe3 10 MMH npuianBaioT 5,0 cM3 BOCCTAHOBUTEILHONH cMecH,
3aTeM JONMBAIOT Bomoil no MeTKu. Yepes 20 MUH U3MePSAIOT ONITHYECKYIO

4



TOCT 16698.5—93

TLIOTHOCTD, KaK YKas3aHo B 1. 4.3.1. PacTBopoM cpaBHeHM 1 CIYXIT PacTBOp,
HE cofepXaumii CTAaHAApTHOTO pacTBOPa KPeMHMA.

[To nony4yeHHBIM 3HaYEHMAM ONTHYECKUX MIOTHOCTEH M COOTBETCTBY-
JOLIMM MM MaccaM KpeMHHs CTPOAT FPaiyMpOBOYHBIN rpaduk.

44 O6paboTrKka pe3yaAbTaToOB

4.4.1 MaccoByw pomo kpemHus X, %, onpenenasieMyio 1o rpanyupo-
BOYHOMY I'padiKy, BEIYUCAAIOT IO GopMyne

X =100,

m

)

roe m; — Macca KpeMHHUsl, HaliieHHas 110 TpagylpoBOYHOMY rpaduKy, T;
m — Macca HaBecKH, COOTBETCTBYIOLIAsA aAJMKBOTHOHN YacTH pacTBopa
npobHI, T.
4.4.2 HopMbI TOYHOCTH M HOPMATHBH! KOHTPOJS TOYHOCTH OIpeleICHUA
MaccoBOH oM KpeMHMs NpuBedeHsbl B Tabmuue 1.
4.4.3 MaccoByo gomo KpeMHUS X|, %, oNllpemeisdeMyl0 METOOOM
CpaBHEHHS, BEIMHCIIAIOT 1o (hopMyTe

A- (D~ D))
Xlz_____l_’
Dz"Dl

@

A
TIe A — aTTeCTOBAHHOE 3HaueHMe MacCOBOM 10/ KpEMHHS B CTAHAAPTHOM
obpasue, %,
D — onTuyeckas IIOTHOCTH PacTBOpa NPOOHE;
D, — onTuyeckas IJIOTHOCTL PacTBOpPa KOHTPOJBHOTO OMLITA;
D, — onTiyeckas IIOTHOCTb PacTBOpa CTaHAAPTHOro ofpaslia.

Ta6auua 1 — HopMBI TOYHOCTH M HOPMAaTHBHL KOHTPOIA TOYHOCTH

TonycKaeMue PacxoXneHus, %
TBYX CpeqHUX pPeIyILTaToB
Maccosas o5 TorpeltHOCT, |~ ey raron JBYX Ha- Tpex na- aHaTH3a CTaH-
Naprana o peayNsTaToB aHaTH3a, Bbl- pATIeTBHEIX PATICBREX JAPTHOTO
’ aH‘a.'xgaa ToTHeHHHX B | ONpelene- | oNpenere- ofpadtia ¥ at-
4,7 PAATHYHBIX Buit & nult d TeCTOBaHHOTO
yenoBuax dy 3HaYEHHA §
Ot 0,1 10 0,2 BKTIOY. 0,02 0,03 o 0,03 0,01
CB.0,2»0,5 » 0,04 0,04 o 0,04 0,02
» 0,5»1,0 » 0,05 0,06 005 0,06 0,03
» 1,0» 2,5 » 0,07 0,09 008 0,09 0,05
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5 TPABUMETPUYECKHMII METO/,

50 CymHOCTDL MeTOA

MeTon ocHOBaH Ha BbIIeIEHHH U3 XJIOPHO-KMCJIOTO PacTBOpa KpeMHUS
B BUZC KPEMHUEBOH KHCJIOTHI, TPOKATHUBAaHHIH €€ 0 AUOKCHIA KPEMHMS U
ynajieHuH B Buze TeTpadTopuaa KpeMHHS.

S52AnmapaTypa, peakKTHUBH M PACTBOPH

Kucnota consmas no I'OCT 3118 u pactsop 1:1, 1:50.

Kucnora x1opHas miotHocTsio 1,5 1/cM3.

Kwucnora azotras o 'OCT 4461.

Kucnora ¢ropucroBogopontas rio TOCT 10484.

Kucnora cepHasg mo I'OCT 4204, pactsop 1:1.

Kanuii azotHo-kucaent mo FOCT 4144, pacteop 100 r/mm?.

Harpuii azotucto-kucnsiit mo 'OCT 4197, pacteop 100 r/mm3.

53I1lpoBeneHue aHanmaa

Hagecky npo6sl Maccoit 2 r (Ipy MaccoBoi none kpemHus oT 0,5 mo
1,0 %) mnu 1 r (mpu MaccoBo#i nose XpeMums cB. 1,0 1o 2,5 %) nomeaior
B cTakaH BMectuMOocThio 400 cM? 1 pactBOpsioT B 15—30 cM3 pactBOpa
constHoM KucnoThl (1:1) M 5 cM3 a30THOM KMCJIOTH IIPH HarpeBaHHM.

ITocne pacTBOpeHUs HaBeCKHM CHHMAIOT CO CTaKaHa 4acoBOE CTEKJIO,
npu6aBaAIoT K pacTBopy 20—30 cM3 XJIOpHOH KMCJIOTH M BHIIAPUBAIOT IO
TIOSIBJICHUA T'YCTHIX NIApOB XJOPHOM KucaoThl. CTakaH HaKphIBaIOT 4aco-
BBLIM CTEKJIOM M HarpeBaioT pacTBop B TeueHMe 15—20 muH TakuM obpa-
30M, YTOOBI XJIOpHAasA KMCJIOTa KOHICHCHPOBAllach Ha YaCOBOM CTeKJIe U B
BEPXHEH) YacTH CTEHOK CTaKaHa, a 3aTeM CTeKana B pacTBOP aHAJIM3UpYye-
MoOi#i TIpOOEL.

Tlocne oxnaxneHns no6aBisAIOT B cTakaH 10 cM? CONSHON KHCJOTHI,
MepeMeLlMBaIOT, HAarpeBaloT, N00aBASIOT 1O KalisM pacTBOp HUTpUTA Ka-
NS WIM HaTpus IO NMPOCBETIeHUs pacTBopa, 3areM moGasnsor 150 cm3
ropsiyeii BOIbI ¥ HarpeBaloT IO IOJHOTO pacTBOpeHMs coneit. Ocamgok oT-
GUILTPOBHIBAIOT HA 0€330bHBIN GUIBTP cpeHeH INIOTHOCTH ¢ nobaBie-
HHeM QHIBTPOOYMAXHOM Macchl, TIPOMBIBAIOT CHavyana 5—6 pa3 ropayuM
pacTBOpoM cojigHoi kucnoThl (1:50), a 3ateM 4—35 pa3 ropsueii Bojoit.

@uiabTp ¢ ocamkoM coxpaHsioT. OUiIbTpaT 1 NPOMBIBHYIO XUIKOCTb
co0HpaloT B cTaKaH ¥ BHINTapHBaloOT O NOSABIEHMS I1apoB XJIOPHOM KICIO-
THI, @ 3aTeM HarpeBaloT B TeyeHHe 20 MMH, najee IPOBOMAT Bce onepauyy,
KaK yKa3aHO BBILLE.

O6a puibTpa ¢ ocagkoM MOMEIAIOT B IVIATUHOBBIM THUIeIb, BHICYIUN -
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BAIOT, O30JII0T M MPOKAIMBAIOT ocanok B TedeHue 40 MUH B MydenabHOM
reun nipu Temmeparype (1000+25) °C. Turenn ¢ ocagxoM oxiaXnaloT B
3KCHKATOpe M B3BelIWBAIOT. JCcaloK CMAaUYMBAIOT HECKONBKUMY KarlisiMu
BOABI, J00aBAAIOT 3—5 Kameiab pacTBopa CepHOH KHCIOTHI M 5 cM3
¢TOpHUCTOBOAOPOXHON KHCIOTHI.

ConiepXMoe TUIJIA BHIIApUBAIOT AOCYXa, a 3aTeM NPOKAIHMBAIOT NpPH
Temmepatype (1000125) °C B Teuenue 20 MuH. Turenb ¢ ocTaTkKOM OXJaX-
NAIOT B 3KCHKATOPE ¥ B3BELINBAIOT.

5406paboTka pe3yabTaToB

5.4.1 MaccoBylo 10110 KpeMHUA X,, %, BRIYHCAAIOT TTo dhopMyIie

_ [om - my) - (m, - m,)]-0,4674

m

X, 100, (3)

e m; — Macca TMIJIA € OCagKOM IMOKCHAA KpeMHMs 10 00paboTku
hTOpHUCTOBONOPONHOM KUCIOTOH, T;
N, — Macca THIJIS C OCTaTKOM Toclie 06paboTku roprcToBOOIOPOTHOM
KMCJIOTOH, T}
m; — Macca TUIJIS € OCAIKOM KOHTPOJIBLHOIO OIbITa 10 06paboTKu
b TopHCTOBONOPOAHONW KUCIOTOM, T,
m, — Macca TUTJIS C OCTaTKOM KOHTPOJIBHOIO OMbITA MOcje 06paboTKH
$TOpPHCTOBOAOPOIHON KUCIOTOI, T;
0,4674 — xoadbdMLKEHT epecyeTa AMOKCHIA KPEMHHS HA KPEMHUI;
m — Macca HaBeCcKU TIPOOHI, T.
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