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SEPPOHHOBHHA
MeTon onpeneieHHs aNIOMUHHASA roct
Ferroniobium. Method for determination 15933.7—90

ol aluminium

OKCTY 03 09

Cpok peficTeua c 01.07.91
no 01.07.2¢01

HacTosuuii cTaHzapT ycTaHaBAMBaeT KOMIJIEKCOHOMETPHYECKH!
MeTOJ ollpefesIeHHs aJIOMHHHS B (eppPOoHHOOHM IIPH MaccoBoOi poge
ero ot 0,5 10 7%.

Metoa ocHoBaH Ha 06pa30BaHMH KOMILJIEKCHOTO COeJHHEHHS aJio-
MHHHMS C JHHaTPHeBOH COJIbIO 3THJEHAHAMHHTETPayKCYCHOH KHCJOTHI
(Tpuanonom B) u ob6paTHOM THTPOBaHHH H3GHTKa TpHJOHAa B pactso-
poM LHHKA B NPUCYTCTBHH HHAUKATOPA KCHJIEHOJIOBOTO OpaHXKEBOro.
AMIOMHHHH OTHEJSIOT OT MeLIAloUHX 3JeMEHTOB CIJIaBJeHHEM C Te-
POKCHAOM HAaTpHS C NOCJeJYIOIIHM BhILEJAaYHBAHHEM MJ1aBa PacTBO-
POM XJIODHCTOTO HaTpHS.

1. OBIUHE TPEGOBAHHA

1.1. O6mue TpeGoBaHusg K Meroldy aHaansa—no ['OCT 28473.
1.2. Jla6oparopHass npoGa JoakHa OBITb NpPHTOTOBJEHA B BHAE
NOpOLLIKa ¢ MaKCHMaJbHHM pa3MepoM uactHi 0,08 MM no TOCT 20515.

2. PEAKTHBbBI H PACTBOPHBI

Hatpus mepokcaz.

Hartpu# yraexucawii no TOCT 83.

Hartpuit xaopuctuit no 'OCT 4233 u HachileHHBI pacTBOp.
Kucaora asornas no OCT 4461.

Kucnora consinas no 'OCT 3118, pas6apnennas | :1.
Ammonwit ykcycHokucasit no FOCT 3117,

Kncaora ykcycnas aepsnas no FOCT 61.

Hananme odaumarnnoe MepenenaTa BOCHpeInena

*
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C. 2 TOCT 15933.7—90

Bydepusiit pactBop pH 5,5—5,8: 500 r yKCyCHOKHCJIOrO aMMOHHS
pactBopsioT B 1 am® Bojbl, nobaBasioT 30 c¢M® yKCyCHOH KHCJOTH H
nepemeiinBalT (KoHTpoJb 1o pH-MeTpy).

Crupt THN0BEI pekTHOUKOBaHHBIH TexHuueckuil o [OCT 18300
HJIH COHPT 3THJOBHI pektuduroaunbil no ['OCT 5962.

QeHoadraseds, CHHPTOBOIl pacTBOpP ¢ MAaccoBoH KOHIEHTpauHei
1 r/am’,

KcuaeHosoBuIll OpaHXeBbiil,

Cwmech unaukaropuasi: 0,1 I KCHJIEHOJOBOIO OPAHXKEBOTO pacTHpa-
10T B cTynKe ¢ 10 © XJIOpPHCTOrO HATPHA.

Kenezo kKap6oHHIbHOE.

Harpus ruapookuce no ['OCT 4328, pactsop ¢ MaccoBofi KOH-
ueHTpauxeit 250 r/aM3; pacTBOp XpaHAT B MOJHUITHJIECHOBOH IOCYHE.

AMOMEHEI MeTaJJIHYeCKHil,

Cranaaprtablfi pactBop antoMuHus: 1,0000 r amioMHHHS pacTBOpS-
10T 0pH HarpeBaHud B H0 c¢M® pacTBOpa COJNAHOH KHCJOTH ¢ nobGasie-
Huem 4—5 KaneAb a30THOH KHCAOTH. PacTBOp KHUNATAT A0 YAAJAEHUS
okcios asora. Ilocie oxJaxAeHdsi PAcTBODP NEPEHOCSIT B MEPHYIO
Koa0y BMecTHMOCTbIO | AM®, fOJMBAIOT A0 METKIl BOAOH M Nepeme-
MIHBAIOT.

Maccopas KOHIEHTpPaUUs aJIOMHHEUS B pacTBope pasua 0,001 r/em?.

Luuk ykcycHokucawit 2-sognmiii no I'OCT 5823, pactsop ¢ Mmo-
JAsipHoll KonueHTpauueit 0,025 monb/aM3: 5,49 I YKCYCHOKHCJIOrO LHH-
ka pactBopsitor B 500 cm® Boawl, nmpuGaBasior 25 cMm® GygpepHoro pac-
TBOPa. PacTBOp meperocAT B MepHYI0 Koaly BMecTHMOCTbio 1 aM3,
HOAUBAIOT 10 METKH BOAOH M NepeMellHBaloT.

Cosnp nuHaTpueBasi sTHaenfnaMud — N, N, N’, N’-tretpaykcycHol
Kmca0TH, 2-Boguas (tpuaon B) mo I'OCT 10652, pactBop ¢ MoJsp-
Ho#t KouUeHTpauueil 0,025 mosb/um®: 9,31 r Tpuiaona B pactBopsioT
B 300 cM® Boanl. PacTBop HABTPYIOT B MEpHYWO KOJOy BMECTH-
Mocteio 1 Am®. ®uapTp mpomeiBaloT 2—3 pa3a BofoH H oTOpachiBa-
toT. PacTBOp A0JIHBAIOT X0 METKH BOJON H NMepeMeLINBAIOT.

MaccoByio KOHUEHTPALHIO pacTBopa TPHAOHA B, BHpaxeHHyIO B
r/cM® aJIOMHBHs,, YCTaHaBJHBAOT MO CTaHAapTHOMY ob6pasuy, Gimn3-
KOMY [0 COCTaBy K aHalu3HpyeMoi npobe W NpOBeleHHOMY uepes
BCe CTaJHM aHalu3a, WIAH 10 CTaHAAPTHOMY pacTBOPY aliOMHHHA,
HpPOBeIeHHOMY uepe3 BCce CTaJHH aHaJH3a.

st 9TOr0 B KOHHYECKYI0 KoJIOy BMecTHMOCThio 250 cMm® mnowme-
IMa0T l1aBecKy KapOOHHJBLHOTO KeJe3a W CTAHAADTHHIA PAcTBOp aJio-
MUHASL B KOJIHYECTBaX, COOTBETCTBYIOLUIMX COJNEPKAHHIO JKeJe3a M
ATIOMIHHWG B aHasiM3upyeMoll 1mpobe, mpuauBaioT 50 cM® pacrtBopa
COTAHON KHCJOTH, DACTBOPAIOT NP HATpPeBAaHHH, 3aTeM JHO0aBJSIOT
3—4 xanam a30THOH KHCJOTH U KHOATSAT 2—3 MHH. 3aTeM pacTBOp
oxJaiknawnt ¥ goGasasor 106 c¢v? Boxsl. PacTBop HeiiTpanusyioT
PICIBOPOM TIJPOKCHIA HATPHS 0O HAuaja BHTAAEHHS THAPNKCIAA
axkeress. [lecue wero paciBop TOUKOM cTPyCil, NpeMCIINBaAsg, Nepe.il-
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rocCT 15933.7—90 C. 3

BalOT B KBapLeBblH HJH (TOPNJIACTOBHIA CTakaH BMeCTHMOCTbio 400—
500 cm3, B KotopoM Haxoautcsi 40 cM® ropsivero pacTBopa TMAPOKCH-
Ja HaTpUsi, KHISTAT 3—4 MHH H OXJIaXKJAAIOT.

PacTBop ¢ ocazkoM NepeHOCAT B MepHYI0 K040y BMECTHMOCTBIO
250 cm®, pa3baBasiOT BOAOH KO METKH H NepeMemuBaioT. PacTsop
¢uabTpyloT yepe3 cyxoil GuABTDP B CYXyI KoaOy H oTOpachiBalOT nep-
Bble MOpIHH ¢uabTpaTa. [ajee mocTynaior, xak ykasaHo B I 3.2.

Maccosyo koHuenrpauuio (C) pacrtBopa Tpuiona B, Bhipaxken-
HYIO B I/cM® aJIOMHHHS, BHIUHCIASIOT 110 GopMyie

C=—"1_,
V—Vi-K
rae m — macca aJIOMHHHS, COOTBETCTBYIOIIAsi aJHKBOTHOH uacTh
CTaHJapTHOFO pacTBopa, I;
V —ob6bem pactBopa TpuaoHa B, no6GaBiieHHHIi K aHaJH3EPY-
eMOMY pacTBOpy, CM3;
Vi—ob6beM pacTBOpa YKCYCHOKHCJOrO UHHKA, H3PacXOAOBaH-
HHIH Ha THTPOBaHHe H30bITKa TpuJoHa B, cw3;
K — cooTHOLIeHHe pacTBOPOB TPHJOHA B H ykcycHokHcaoro
LHHKAa.

Jns ycTaHOBKH COOTHOLIEHHS PacTBOPOB TPHJAOHA B M ykeycHo-
KHCJIOrO LMHKA OTOHpPAlOT aJHKBOTHYIO YaCTb KOHTPOJIBHOIO OMNbITA
200,0 cM3, momemaloT B KOHHYecKylo Kojby BMecTHMOCTbio 500 cMm?,
npunuBaloT u3 Ooperku 30,0 cm® pactBopa TpHioHa DB M HeuTpa.1H-
3YI0T H3OBITOK THAPOKCHIA HATpHA B IPHCYTCTBHH 2—3 Kamelb (e-
HOJQTaNenHa pPacTBOPOM COJSHOH KHCJOTHl J0 HCYE3HOBEHHS Ma.IH-
HOBOH OKpackH pacTBopa. 3aTeM npHaxBaloT 15 cm® Gydepnoro pac-
TBOpa H HarpemawoT 10 KuneHus. [locsie uero oxsaxpaioT, npubas-
asioT 50—100 Mr uHauKatopHOH cMecH M H3OLITOK 1puJoHAa B o1THT-
POBHIBAIOT PAaCcTBOPOM YKCYCHOKHCJIOTO LHHKa J0 Tepexoja KeaToli
OKpacK# pacTBopa B KpacHo-MaauHoByl. COOTHOIIeHHe pacTBO;OB
TPHJOHAZ D H YKCYCHOKHCJIOrO NIHMHKA BHIYHCJAAIOT Ho (hopMmyJe

K:

vy’
rge V —obbeM pacTBopa TpHJoHa B, nobaBjeHHBIH B pACTBOD KOK-
TPOJILHOI'O ONBITA, CM?;
Vi—o06beM pacTBOpa YKCYCHOKHCJIOrO IHHKA, H3PaCXOA0BAH-
Hbli Ha TUTPOBaHHe H3GHITKAa TPHJIOHa b B KOHTpo/BbHOM
onwiTe, cM3,

3. NPOBEJEHHE AHAJIU3A

3.1. HaBecky npo6b, ortoGpaHHy0 corjacHo Taba. 1, moMemaror
B KeJe3Hblll Turejb, mpubasisior 5—6 r mepokcupa HaTpus, 1—2 r
HaTpHsl YIJEKHCJIOro, NepeMellHBaloT CTEeK/ISHHOH NaJIouyKOH, 3achinma-
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C. 4 IT'OCT 15933.7—90

10T CBEePXy HeGOJbIIMM KOJHYECTBOM NEPOKCHJA HATPHUS M CIVIABASA-
10T ipu TeMnepatype 650—700°C.

TaGanma 1

MaccoBas Roas amoMBHHS, % Macca HaBeckX, T
Or 0,5 10 2 BKJIOY 1,0
Ce. 2 » 4 » 0,5
» 4 » 7 » 0,25

OxnaxcAeHHbl# 1naaB  BblllejgaydBaloT B 100 cM® HachllileHHOIO
pacTBopa XJIODHCTOrO HATPHs B CTaKaHe H3 ¢ropmiacTa BMeCTH-
mocThio 300—400 cM?, 3ateM THre/lb BHIHUMAIOT M3 CTaKaHa U OGMBI-
BaoT ero BoAo#. CTakaH CTaBAT HA IVIHTY H KHISATAT A0 Pa3pylieHHA
nepoxcraa Hatpus. [loclle oxnma)K[eHHs pacTBOp NepeHOCAT B Mep-
HyI0 Koaby BMecTHMOCTbIO 250 cM®, HoJHBAOT A0 METKH BOJAOH H me-
perieltnBaloT. PacTBop ¢HUABTPYIOT depe3 cyXoil (GHABTP B CyXYIO
10J0y. [lepBble nopuuu dHABTpaTa OTOPACHIBAIOT.

3.2. AnukBoTHYI0 yacth pactBopa 200,0 cm® moMeiiaroT B KOHH-
yeckylo KoanbGy BMectHMmocThio 500 cm3, npHiauBaloT U3 GIOPETKH
30,0 cM® pacrBopa TpuioHa B W HefiTpa/HM3ylOT pacTBOPOM COJSIHOH
KHCJIOTHl B NPUCYTCTBHH ¢eHoNPpTaleHHa N0 HCYE3HOBEHHS MaJIHHO-
tofl okpacku. K pacrBopy npubaasior 15 cm® Gydepnoro pactBopa
H HArpeBalOT JO KHMEeHHs. 3aTeM DacTBOP OXJaXKAAWT W NPHGABJIA-
101 50—100 mMr mHAHMKAaTOpHOH cMecH. M36biToK TpHioHa B OTTHTpO-
BBIBAIOT PAaCTBOPOM YKCYCHOKHCJOTO IMHKa JO fepexofa XKeJToH ok-
packd pacTBopa B KpacHO-MaJHHOBYIO.

4, OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

4.1. MaccoBylo nogio amoMuHHsl (X) B NpoUEHTaxX BBHIYHCASIOT MO
dhopmyae
y— (V=V1:K) C-100
m

rage C — MaccoBasi KOHUEHTPauUMs pacTBopa TpujaoHa D, sbipaked-

Has B r/cM® ajlloMHHHS,

V —o6beM pactBopa TpujaoHa B, mo6aBjeHHBIt K pacTBopy
npobul, cM3;

V) —o0beM pacTBopa YKCYCHOKHCJIOrO LHHKA, H3pacxoAoBaH-
HbIl Ha THTPOBaHHe u3OLITKA TpHJIOHA B, cM?;

K — cooTHoOllleHHe pacTBOPOB TPHJIOHA B M yKcycHOKHCJOro
IHHKA;

m — Macca HaBecKH, COOTBETCTBYIOIIas aJHKBOTHOH 4acTH pa-
cTBOpa MpoOHI, T.
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FOCT 15933.7—90 C. 5

1.2, HopMbl TOYHOCTH M HOPMATHUBB KOHTPOJIS TOYHOCTH ONpeAe-
JIEHHUS MACCOBOH 0/ aJIOMHHHSA NpHBedeHbl B TabJ. 2.

TaG6auga 2

Jonyckaembe pacxoxKAeBHA, %

ITorpem-
HOCTD pe3ynbLTaToB
MaccoBad RoJas pe3yib- pesynn- | ABYX ma- | Tpex na- aHaAH3a CTaH-
AMIOMHUHHESA, % TAaTOB TaTOB baijedb- | paanedb- [ paprhoro o6-
aHaJK3a, ABYX HBIX Oll- | HBIX ON- | pagpg or arrec-
% aHaauzos | PeAe]e- peaene- TOBAHHOTO
HHH HH}A 3HAYEeHNH
Or 0,5 no 1,0 BrmOY 0.05 0,06 0,05 0,06 0,03
Cs 10 » 2 > 0,07 0,09 0,08 0,09 0,05
» ? » 5 » 0.11 0,14 0.12 0,14 0,07
» 5 » 7 » 0,16 0,20 0,17 0,20 0,11
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C. 6 T'OCT 15933.7—90

MWHPOPMAILTMOHHDIE NAHHbBIE
1. PABPABOTAH U BHECEH Munucrepcrsom meraaaypruu CCCP

PA3PABOTYHKH

B. . Mu3nn, T. A, Mleppuasea, C. U. Axmanaes, B. II. Tay-
xoBa, I'. H. I'ycesa

2. YTBEP)KXAEH U BBEALEH B JAEMCTBHE HocraHoBiacHHEM
TFocynapcrBenHoro komurera CCCP no ynpas/ieHHI0 KauyecTBOM
APOAYKUHH H cTaHaapram ot 30.03.90 Ne 791

3. Cpox nepsoii nposepxu — I k8. 2000 r.
IlepHoauuHOCTL NPOBEPKH — 5 Jer

4. B3AMEH rocCT 15933.7—70

5. CCbIICYHbIE HOPMATUBHO-TEXHUYECKHE JOKYMEH-
Thl

O6osnauerne HTI, Ha KoTOpbIft
naHa ccg,,m P Homep nynkra, paszena

T'OCT 6175
FOCT 83—79
IrOCT 3117—77
TOCT 3118—77
I'OCT 4233—77
TOCT 4328—77
I'OCT 4461—77
I'OCT 5962—79
I'OCT 1830087
rOCT 20515—75
FOCT 28473—90
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