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3 ITocranosnennem Komurera Poccmiickoii Menepaman no CTAHJAPTH3A-
IHH, METPOJIOTHH H cepTrpuKanmn ot 28.11.94 Ne 290 mexrocyaapcr-
Bennbiil ctangapt 'OCT 16698.5—93 Mapranen MeraiimuecKuii i
MapraHen a30THpOBaHHBIE. MeTonm onpeleneHus KpeMRHS BBeIEH B

HeliCTBHE HENOCPECTBEHHO B KAa4eCTBE [OCYJAPCTBEHHOr0 CTAHAAPTa
Poccniickoii @enepanun ¢ 01.07.95
4 Bzamen I'OCT 16698.5—71

© H3sparennctBO cTaHmapros, 1995

Hacrosmuii CTaHIapT He MOXeT GBITb NOJHOCTHIO WIM JACTHIHO BOCHPOH3BENEH,
THPAXKHPOBAH H PACIPOCTPAHEH B KA9eCTBE OPHUMANBHOIO M3NAHHS HA TEPPHTOPHH
Poccmiickoit  Penepaunnn Ge3 paspemennn Toccrannapra Poccun
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MEXTOCYIAPCTBEHHB W CTAHJIAPT

MAPTAHEH METAJUIMYECKUI ¥ MAPTAHEL A3OTUPOBAHHBIN

Meroas! onpefenennst KpeMHUs

Metallic manganese and nitrated manganese.
Methods for determination of silicon

IlaTta sBegeHus 1995—07—01
1 HASHAYEHHME ¥ OBJIACTH IPHUMEHEHUSH

HacTodmmii craHnapT yCTaHABIMBAeT METONbI ONpeNc/iCHUS KpeMHMS
B METANIMYECKOM M a30TMPOBAHHOM MapraHle: (hoToMeTpUYeCKHM IIpH
MaccoBoii fone ero ot 0,1 10 2,5 % u rpaBIMeTpUYeCKMIi TIPU MacCOBOI
none ero ot 0,5 1o 2,5 %.

2 HOPMATUBHBIE CCBHIJIKU

B HacTosllEM CTaHIAPTEe UCIIONB30BAHBI CCHUIKH Ha CIEAYIOLINE CTaH-
HApTHL

I'OCT 83—79 Hatpuii yrnekucabrii. TexduyecKue ycIoBUd .

T'OCT 3118—77 Kucaora congHad. TexHuuecKkue yciIoBUI

I'OCT 3632—69 Kucnora JMMOHHas MOHOruapar U 6espomHas. Tex-
HUYECKME YCIOBHUSA

['OCT 3765—78 AMMOHUI MOTHOICHOBOKMCBI. TexHNYeCKHE YCIIO-
BUA

FOCT 4144—79 Kammii azotHoKucwii. Texuudeckyie ycroBng

T'OCT 4197—74 Harpuii a3otTHcTOKUCABIN. TexHH9eCKHe YCIOBUA

I'OCT 4204—77 Kucnora cephasd. TexHudeckue ycaIoBUI

T'OCT 433276 Kanuit yraexuciaeld — HaTpui yraekucislil. Texuu-
YecKHe YCIOBHSA

TOCT 4461—77 Kucnora asordas. TexsumvecKue ycIoBys

H3nanne odrumansHoe
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I'OCT 9428—73 Kpemnmit (IV) okeng. Texundeckue ycaoBus

T'OCT 9656-—75 Kucnora 6opHad. TexHudeckue ycaoBHs

TI'OCT 10484—78 Kucaora dbropucroBonopoasad. TexHuyeckue yciao-
BHSA

I'OCT 10929—76 Bomopona nepokcHl. TexHHIecKHe YCIOBUS

I'OCT 18704—78 Kucnora 6opHas. TexHudeckue ycaoBHs

I'OCT 20490—75 Kanuit MapraHitoBokucabii. Texuudyeckue ycioBus

I'OCT 26999—86 MapraHen MeTA/UTM4eCKHIA H MapraHell a30THpPOBaH-
HbIi. MeTonrl oT160pa ¥ NTOATOTOBKH TIpo6 IS XMMHYECKOTO U (HH3UKO-
XUMHYECKOTIO aHATH30B.

T'OCT 28473—90 Yyryn, ctans, deppocliaBhl, XpoM, MapraHel| Me-
TauMdeckie. Ob1uMe Tpe6GoBaHMA K MeTOIaM aHaIM3a

3 OBIIIME TPEBOBAHHUA

3.1 O61uue TpeboBaHna K MeTonaM aHanmsa — mo 'OCT 28473.
3.2 JlaboparopHa# npoba qoaxHa OHITH IPHTOTOBIEHA B BIIE NTOPOLLIKA
¢ MakCHMMaTbHBIM pasMepoM dacturl 0,16 MM o TOCT 26999.

4 ®OTOMETPUYECKHH METOJ,

41CymHOCTL MeTO A

MeTon ocHoBaH Ha npeoGpa3oBaHMM XeJITol KpeMHeMOoan6aeHoBoi
TeTEPOTTOMUKHUCIOTH € MOCHEHYIOLUM BOCCTAHOBJIEHHEM €€ acKOpOGHHO-
BOJ KUCJIOTOH IO KOMILIEKCHOTO COSOMHEHHS, OKpAILICHHOIO B CHMHUH
LIBET, U U3MEPEHHUH €T0 ONTHYECKOM IUIOTHOCTH.

42 Annmaparypa, peakKTHBH H PacTBOpPH

CrniektpodoTroMeTp MM HOTONEKTPOKOIOPUMETP.

Kicnora 6opnas no FOCT 9656 unu no T'OCT 18704.

Kucnota consnag no FOCT 3118, pactBop 3 Monb/mM3.

Kucnora ackopbunoBas.

Kucnora numonnaa no I'OCT 3652.

Kanuii yrnekucnnsiii — Hatpmit yraexkucisiii no TOCT 4332.

Hatpusa nepekuce.

AMMoHU# Monub6aeHoBo-kucaeil o FOCT 3765 (mepexpuctaninzo-
BaHHBI), pactBOp 50 r/mM3.

BoccTaHOBUTEIbHAs cMeCh, CBEXETPUTOTOBNIEHHad: 1 T acKop6HHO-
BOY XMCJIOTHI U 5 T TMMOHHOM KHMCJOTH pacTBopAioT B 100 cM3 BOOH.
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Boxopona nepokcua o F'OCT 10929.

Kamuiit Mmapraniobo-kucisiid o T'OCT 20490, pactBop 1,5 r/am3.

Harpuii yrnekucastii no FOCT 83 u pactBop 10 r/mM3. ’

Kpemans msyoxuck no I'OCT 9428 wiam Harpuii KpeMHePTOPUCTHII.

CraHmapTHBIe PACTBOPHI KPeMHUS

PactBop A: 0,22 1 npokaleHHOH OBYOKHCH KPEMHH CILIABIAIOT B ILIa-
THUHOBOM THTJIE € 2,5 T KaIMg—HATpUA YIJIEKUCIOro MpU TeMIlepaType
800—850 °C B Teuenne 10 MMH M BHIILETAYMBAIOT 1IJIaB PacTBOPOM YrJIe-
KHCJIOTO HaTpHs. PacTBop mepeHOCST B MEPHYIO KO0y BMECTHMOCTBIO
1 M3, HOMMBAIOT JO METKH PACTBOPOM YIJIEKVMCIOTO HATPHS M NepeMeiii-
BAIOT. XpPaHAT B MOCYAE U3 TIONUAITUIIEHA.

MaccoBasg KOHIIeHTpalldsl KpeMHHS B pacTBope A paBHa IIPUMEPHO
0,0001 r/cM3.

MaccoByoo KOHIEHTPAlIMIO KPeMHHSA B PAaCTBOPE YCTaHaBJII/IBaIOT rpa-
BUMETPUYECKUMH METONAMM: XJIOPHO-KUCIOTHEIM HJIH CePHO-KUCIOTHBIM
C IBOMHLIM BHITIApMBAHHEM.

Pacteop B: 10,0 cM3 pacTBOpa A IOMeLAIOT B MEPHYIO KONOY BMECTH -
MocThio 100 cM3, MOMUBAIOT 10 METKH PACTBOPOM YTIEKHCIOTO Hannsl u
fIepeMellMBalOT; FOTOBAT Iepell IIPUMEHeHUEM.

MaccoBasg KOHLEHTpallM KpeMHHS B pacTBope b paBHa IpHMepHO
0,00001 r/cm3.

U

Pactsop A: 1,6738 r xpeMHedTOPUCTOro HATPHA PacTBOPAKOT B Tedno-
HOBOM CTaKaHe B Bofie 0e3 HarpeBaHHs, IePeHOCIT B MEPHYIO KOIOY BMe~
CTHMOCTBIO 1 M3, TONMWBAIOT BOJOH O METKM M NepPeMELTUBAIOT; TOTOBST
rnepen MpUMeHEHHEM,

PacTBOp XpaHAT B MOIM3THICHOBOM TOCYyIe.

MaccoBas KOHLIEHTpalHs KpeMHHS B pacTBope A pasHa 0,00025 r/cm3.

Pacteop B: 20,0 cM? pacTBopa A nepeHOCST B MEPHYIO KOOy BMECTH -
MocThio 500 cM?, JONMBAIOT BONOH IO METKM M Ile peMeIUNBAIOT.

MaccoBags  KOHHeHTpalMd KpeMHHUS B pacTBope b  paBHa
0,00001 r/cm3,

43 [IpoBeneHHe aHAaNlH3a

4.3.1 HaBecky nipo6nl Maccolt 0.5 T (mpy MaccoBo# mone KpeMHHS OT
0,1 1o 0,8 %) uin 0,2 r (mpn MaccoBol gone KpeMuud cB. 0,8 1o 2,0%),
win 0,1 r (mpu MaccoBoli moie xpemuus cB. 2,0 1o 2,5 %) nomeualoT B
TIATUHOBKIH TUTedb, CMEIIMBAKOT ¢ 2,5 T CMeCH 1M CIIJIaB/IcHUS U CILIaB-
10T B MydenabHoI meyu npu TeMnepatype 900—950°C B Teyenue 10 MuH.
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W

Hagecky npo6r1 Maccoi 0,5 r (mpu MaccoBoit none KpemHud ot 0,1 no
0,8 %) unu 0,2 T (npn MaccoBoit none cB. 0,8 no 2,0 %), unu 0,1 r (11pu
MaccoBOi foje KpeMHus cB. 2,0 1o 2,5 %) NoMellIaloT B CTEKIOYIIE pOIy-
CTBIi THTeNIb, IPHOABIAIOT 1 T KausA — HAaTPUs YIVIEKUCIOIC U 2 T IIEPOK-
cMIa HaTpus, MIEPEMELLMBAIOT U CILIABISIOT B MyGeIbHOM MEYH NPH TeM-
nepatype 560—580 °C B Teyenue 10 MuH.

4.3.2 OxjaxneHHLI TATENh ¢ IL1aBOM, TOJMydeHHBIM 1o 4.3.1, noMe-
1IAJOT B OXNATAICHOBLINA CTaKaH, NpHIMBaloT 80 cM? ropAYero pacTsopa
CONSIHON KUCIOTE K HaIpeBalOT Ha BOJIHON 6aHe 10 pacTBOPEHHMA ILIaBa.
Turens yoaasioT U3 cTakaHa M oOMBIBAIOT BoHoi. [lnda paspylleHus nBy-
OKWMCHM MapraHlia IIpHOaBIsSIOT HECKOJBKO KaleJb pacTBOpa MEpPOKCHIA
BOIOpOIAa M 3HEPIrMYHO mepeMelBaloT. M30HITOK mepokcuaa Bonopona
CBS3SHIBAIOT HECKOJIBKMMM KaIUIIMH pPacTBOPa MapraHI[OBO-KHCJIOTO Ka-
nus. ComepXuMoe CTaKaHa OXJIaXIaloT, IepeHOCAT B MEPHYIO KO0y BMe-
CcTHMOCTBIO 250 ¢M3, JOMUBAIOT BOAOHA 4O METKU M IE€PEeMEIIMBAIOT.

AJIMKBOTHYIO YacTb pacTBopa 5,0 cM3 IOMEILAI0T B MEPHYIO KOOy BMe-
ctiMocThio 100 cM3, mpuauBaroT 50 cM3 Bomsl H 5,0 cM3 pacTBOpa MOIMG-
IeHOBO-KUCIOIO aMMOHMS, NepeMellnBaloT U depe3 10 MUH IIpUINBAIOT
5,0 cM? BOCCTAHOBUTENIBLHOHM CMeCH, a 3aTeM NOJMBAIOT BOLOM 10 METKH H
nepeMeliBaioT. Yepes 20 MUH U3MEPAIOT ONITHYECKYIO IJIOTHOCTh aHANU -
3MpYyeMoro pacTBopa Ha criekKTpodoToMeTpe TIpU IJIMHE BOAHBI 830 HM
iy Ha OoTO3MIeK | pOKONOpUMETPe B IMallasoHe IUIMH BOJH oT 640 1o
900 HM. B xadecTBe pacTBOpa cpaBHEHMs NMPUMEHAIOT BONY.

[MocJie BEMUTAHUA 3HAYEHHS ONTHYeCKON IJIOTHOCTH PacTBOPa KOHT-
POJILHOTO ONBITA M3 3HAYeHHs ONTUYECKON IJIOTHOCTH PacTBOpa MPoOEl
HAXOOAT Maccy KpeMHHA IO TPaXyHpPOBOYHOMY IpadUKy MJIM METOAOM
CPaBHEHMS CO CTAaHIApPTHHIM O6pPa3OM C XUMHYECKMM COCTABOM, COOT-
BETCTBYIOLUMM TpeGOBaHMAM HACTOSLLETO CTAaHAApTa, M TMPOBeNeHHBIM Ye-
pe3 Bce cTaqiy aHAIM3a.

4.3.3 ITocmpoenue 2padyupogounoeo epaguxa

B BoceMb MepHBIX K06 BMecTMMocThio 100 cMm? ot6upator 1,0; 2,0; 3,0;
4,0; 5,0; 6,0; 7,0 u 8,0 cM3 cTanmapTHoro pactsopa b, 4ro cooTBEeTCTBYET
0,00001; 0,00002; 0,00003; 0,00004; 0,00005; 0,00006; 0,00007 1 0,00008 r
KpeMHHA. B neBsry1o Xon0y cTaHIApTHHIA PacTBOP HE BBOJMAT.

Bo Bce KOn6bl TMPUIMBAIOT IO 1,5 cM3 pacTBOpa CONAHON KUCIOTHI,
50 cM3 Bompl, 5,0 cM3 pacTBOpa MOMUOAEHOBO-KHCIOTO aMMOHU S, IepeMe-
JUMBAIOT ¥ depe3 10 MUH npwinBaioT 5,0 cM3 BOCCTAHOBUTENBHON CMecH,
3aTeM MOAUBAIOT Boxoit 1o MeTku. Yepes 20 MMH U3MePAIOT ONTHYECKYIO
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TJIOTHOCTD, KaK YKa3aHo B 1. 4.3.1. PacTtBopoM cpaBHeHMS CIyXUT PacTBOpP,
He colepXalluuil CTaHOAPTHOTO PacTBOPa KPeMHMS.

ITo nonyyeHHBIM 3HaYCHUSIM ONITIYECKUX TJIOTHOCTEM M COOTBETCTBY- |
IOIIMM ¥IM MaccaM KpeMHUA CTPOAT rpaiyMpoBOYHBDA rpaduk.

44 O6paboTKa Pe3yaAbLTATOB

4.4.1 Maccoyo pomo KpeMuusa X, %, onpefesigeMyio IO Ipagynpo-
BOYHOMY rpaduKy, BHIYHCASIOT 1o dopMmyne

X =2.100, Y
m .

roe m; — Macca KpeMHUs1, HaliieHHasd T10 I'PpagyrpoBOYHOMY rpaduKy, T;
m — Macca HaBeCKHU, COOTBETCTBYIOLAsA ATMKBOTHOM YacTH pacTBOpa
1pobH, T.
4.4.2 HopMbi TOYHOCTH M HOPMATHBHI KOHTPOJIA TOYHOCTH ONpeleIeHuA
MAaccOBOM IOJIM KpeMHMs NpUBeIcHbI B Tabauue 1.
4.4.3 MaccoBylo gomo kpeMHuA X;, %, omnpeeasacMyl0 METOIOM
CpaBHEHHS, BEIMHCIAIOT o dopMyae

A
A-(D-D,)
X, = —, )
D, - D,
A e
roe A — aTTeCTOBaHHOE 3HaUYeHNE MACCOBOM I0JIM KPEMHHS B CTAHAAPTHOM
obpasue, %,
D — onTuyeckas NJIOTHOCTL PacTBOpa NPOOEHE;
D, — onTyyeckas IIOTHOCTL PacTBOPa KOHTPOIBHOTO ONBITA,
D, — omrtiyeckasi TWIOTHOCTL PacTBOpa CTaHAapTHOTO ofpasia.

Tabauua 1 — HopMBl TOYHOCTH M HOPMAaTHUBBl KOHTPOILS TOUHOCTH

HonvexkaeMule pacxoxieHus, %
TBYX CPETHHX peaynsTaToB
Maccosas 1oms Horpentstocts |~ sy raron JBYX Nla- Tpex na- awamsa cran-
Mapranma, % PESYISTATOR | ayamusa, Bat- | PATICTBHEIN | PRVIGTBRBX apTHOTO
’ anama NOTHEHHHX B | Onpemene- | ompelene- ofpacua ¥ a1-
4, 70 PaTTHYHBIX Hull &y x4 1€CTOBAHHOTO
YENoBMAX dy 3HAYEHHA §
01 0,1 710 0,2 BKIIOY. 0,02 0,03 om 0,03 0,01
CB.02»05 » 0.04 0,04 oo 0,04 0,02
> 05510 » 0,05 0,06 005 0,06 0,03
» 1,0» 2.5 » 0,07 0,09 0® 0,09 0,05
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5 TPABUMETPUYECKHMT METOJT

S1CymHOCTbL MeTONA

MeTon 0CHOBAH Ha BEUIEIEHUH M3 XJIOPHO-KUCIIOTO PacTBOPa KpeMHHUS
B BUAE KPeMHUEBOM KUCJIOTHL, IPOKAIMBAHUH €€ 10 TUOKCHIA KpeMHU S U
yIajJeHuH B BuAe TeTpadTOpHIa KPeMHHUA.

52Anmapatypa, peakKTUBH M PAaCTBOPH

Kucnota congnas o T'OCT 3118 u pactsop 1:1, 1:30.

Kucnora xiopHas miotHocThIo 1,5 1/cM3.

Kuciaota asotnas no TOCT 4461.

Kucnora ¢ropuctoBonoponnas nio 'OCT 10484,

Kuciora ceprasg o I'OCT 4204, pactsop 1:1.

Kammit asorHo-xucinsni no TOCT 4144, pacteop 100 r/mm3.

Harpuii asotucto-kucibiit mo FOCT 4197, pactop 100 r/am3.

531IpoBeacHHe aHalu3a

Hagecky npo6bl Maccoii 2 r (Ipu MaccoBoit none KpeMHus ot 0,5 1o
1,0 %) unu 1 r (mpn MaccoBoit none kpeMHus cB. 1,0 no 2,5 %) nomewaiot
B ctakaH BMecTMMocTbio 400 cM3 u pacTtBOpsioT B 15—30 cM? pacTBOpa
congHoi xucnorhl (1:1) 1 5 cM3 a30THOI KMCIOTH IIPH HAarpeBaHUH.

TTocne pacTBOpeHMs HaBeCKM CHHUMAIOT CO CTaKaHa 4acoOBOE CTEKJIO,
NpuGaBAMIOT K pacTBopy 20—30 cM3 XJIOpHOH KMCJIOTH M BHIIAPUBAIOT 1O
MOSBJIEHHA TYCTHIX TAPOB XJMOPHOM KMCaoThl. CTakaH HaKphIBalOT 4aco-
BBIM CTEKJIOM M HarpeBaloT pacTBOp B TeueHue 15—20 MuH TakuM obpa-
30M, YTOOBI XJIOpHAsA KMCJIOTAa KOHACHCHPOBAIAch Ha YaCOBOM CTeKJIe U B
BepXHeM YacTH CTEHOK CTaKaHa, a 3aTeM CTeKajla B PacTBOp aHaIM3Upye-
MO NpOOHI.

Tlocne oxnaxnaeHus no6aBiaAoT B cTakaH 10 cM3 cONSHON KMCJOTHI,
repeMellINBaIOT, HArpeBaloT, JOOABMIIOT O KaruifAM pacTBOp HUTPHTA Ka-
NUs WIM HaTpus IO NpPOCBETIEHMs pacTBopa, 3aTeM No6aBismoT 150 cm3
ropsadeii BOIbl ¥ HarpeBaioT 10 MOJHOTO pacTBOpeHus conei. Ocanok oT-
GUILTPOBLIBAIOT Ha Ge330bHbIM GUIBTP CpeXHel IVIOTHOCTH ¢ nobaBie-
HHeM GUIBTPOOYMaXHOM MAcChl, TPOMBIBAIOT CHaYaia 5—6 pa3 ropa4uM
pacTBopoM colgHol kucioTh (1:50), a 3aTeM 4—5 pa3 ropsdeil BoIoOH.

®uiaeTp ¢ ocamkoM coxpaHsioT. OuiabTpar ¥ IPOMBIBHYIO XHMIKOCTD
co6GHMpalOT B CTaKaH M BHINAPUBAIOT 10 NMOSBICHUS NApPOB XJIOPHOM KMCIO-
THI, @ 3aTeM HarpeBaloT B TeyeHue 20 MUH, Jajee IPOBONAT BCE ONepauuy,
KaK VKa3aHo BBILLE.

06a dpuIbTpa ¢ 0CaTKOM MOMELIAIOT B IIJIATHHOBBIM TUreNb, BBHICYILN-
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BalOT, 030/II0T U NMPOKATMBAIOT 0caqoK B TeueHHe 40 MUH B MydeabHOMI
neyn 1pu Temreparype (1000£25) °C. Turean ¢ ocagkoM oxI1aXAaloT B
3KCHKATOpPe U B3BeIIMBAIOT. OcaioK cMaYMBaIOT HECKONBLKMMH KaIiaMu
BoIbl, JO6aBAAIT 3—35 Kamedab pacTBOpa CEPHOH KMCIOTH M 5 cM?
bTOPUCTOBOMOPOXHOM KMCIOTEL.

ConepxuMoe TUTJI BHIIAPMBAIOT AOCYXa, & 3aTeM HMPOKANMBAIOT IIPH
temneparype (10001+25) °C B Teuenue 20 MuH. THrens ¢ ocTaTKOM OXJlaX-
JAI0T B 9KCHKATOPE U B3BCLIMBAKOT.

5406paboTKa pe3yi1bTaTOB

5.4.1 MaccoBylo om0 KpeMHUS X,, %, BBIMHCIAIOT 10 hopMyJie

{(m, - m,) - (m, — m,)]-0,4674 )

m

X, = 100, (€

TIe m; — Macca TUIJII C OCAfKOM IMOKCHIA KpeMHMI Jo o0paboTku
(hTOPUCTOBOIOPOXHON KMCIOTOM, T;
n, — Macca TUIIIA ¢ OCTaTKOM riociie 06paboTku GropHcTOBOIOPOIHOI
KUCJIOTOH, T;
m; — Macca TUIJISL ¢ OCaIKOM KOHTPOJIBHOIO OIMHITA 10 00paboTku
$TOPUCTOBOLOPOAHOM KMCJIOTOM, T
m, — Macca TUTJA C OCTAaTKOM KOHTPOJILHOTO OMbITA Mocie 06paboTku
(hTOpPHCTOBONOPONXHOM KHICIOTOH, T;
0,4674 — xoabduINEeHT NepecyeTa QMOKCHJA KPEMHMA HA KpeMHMIA;
m — Macca HaBeCKH TIpoOHI, T.
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