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Methods for the determination of silicon

OKCTY 0809

Hara seenenns 01.01.78

HacToswumit CTaHAApT YCTAHABAMBAET METOLBI OTIPENEEHS KPEMHUS B deppomaprauie:
¢doToMETPHYECKUI — MPU MaccoBoit gosie Kpemuust oT 0,1 no 4,0 %:
TPaBUMETPHYECKHI — NPU MaccoBoi Joste Kpemuus ot 0,5 go 10,0 %.

(U3menennas penakuus, Mam. Ne 1).

1. OBIIINE TPEBOBAHUA

1.1. O6ume TpeGoBaHMA K MeTOAaM aHanu3a — o [OCT 28473.
1.2. Ot6op mpo6 nposonat o F'OCT 24991 co caemyioumM TOMOTHEHUEM.

1.2.1. IIpoGa momkHa GBITh IPUTOTOBIEHA B BUAE TOHKOTO ITOPOUIKA C pasMepoM 4acTHII, IIPOXOIs-
KX yepes curto ¢ cetkoi Ne 016 mo 'OCT 6613.

A. TpasuMeTpraeckuii MeTon
CYIITHOCTBb METOJA

MeTox ocHOBAH Ha PacTBOPEHHH HABECKU (GeppOMAapraHiia B CMeCH a30THOH U CEPHOU KUCHIOT,
BBIICJICHMA KPEMHHEBOH KMC/IOTBI M3 CEPHOKMCIIOTO PACTBOPA ITYTeM BBIIAPUBAHMS 1O [TOSBIEHUS [TApOB
CEPHOM KMCOTHI C [TOCEYIOIMM ONpe/Ie/IeHMEM PA3HUIIBI MEXIY Maccoii ocanxa o o6paboTku $propuc-
TOBONOPOIHOM KMCITOTOR M MACCOHM OCTAaTKa ITocsIe 06paGoTKU GTOPHUCTOBONOPOIHOM KUCTIOTOM.

(Bsenen nonommrensto, Mam. Ne 1).

2. AIIIIAPATYPA, PEAKTHBBI 1 PACTBOPBI

Kucnora azotHas o FOCT 4461.

Kucnora conmsiras mo TOCT 3118 u pas6apnenHas 2:98.

Kucrora cepuas no F'OCT 4204 u pas6asnennas 1:1.

Kucnora dropucrosonoponnas mo 'OCT 10484.

[leus MyderpHast M0GOro THIIA C TeMIIEPaTypoit Harpesa o 1100 °C.

CMech a30THO H CEpHOM KUCIIOT; FOTOBAT CIEAYIOLINM 06pa3oM: K 660 cM3 Boxs! npuiuBaioT 160 cm3
cepHo# kucaoTel. [locne oxnaxxmeHus pactBopa nobasnssor 180 cM3 a30THON KMCIOTH U [epeMeUIHBAIOT.

(M3menennas penaxkoma, Mam. Ne 1). :

3. IPOBETJEHHUE AHAJIA3A

3.1. Hasecky deppomapranua Maccoit 1 r (IIpu MaccoBoit mone KpeMHHUA 10 2 %) u 0,5 r (upu
MacCCOBOH I0JIE KPeMHHUS CBBILIE 2 %) MOMELIAIOT B CTAKAH BMECTUMOCTBIO 400 cM3 U pacTBOpsioT B 50 M3
CMECH a30THOM U CEPHON KHUCIIOT. PacTBOp BBINAPUBAIOT A0 MOSBAEHHSA 12POB CEPHOM KUCIOTHI, KOTOPHIM
IAIOT BBIAENATECS 3—4 MUH.

Hananu; odpumHaTLHOE ITepeneuaTka Bocnpemena
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ITocne oxnaxnenust comm pactsopsiior B 100 ca? Boael. K pacrBopy npunuBaioT 5 oM} colsHOH
KHCJIOTBl M HArpeBaloT pacTBOpP N0 MONHOTO PAacTBOPEHHs coieif. PacTBop bUTBTPYIOT 4epes GuibTp
CpemHEH [UIOTHOCTH, COAEPXKAILMH HeGOMbIIOE KOMHYECTRO braBTPOOYMaXHOM! Macchl.

Ocanok Ha GIBTPE MPOMBIBAIOT BHAYANE 5—7 pa3 TerUtoi cONsTHON KHCITIOTOM, pa3basneHHok 2:98,
satem 8—10 pas Terwtoit Bomoit. OHIBTp ¢ OcanKoM COXPaHsIOT.

DuUbTPaT NPOBEPSIOT HA MOJHOTY BbIIETEHHORHN KPEMHMEBOH KHMCAOTHL. [t 3TOrO B pacTBoOp MpH-
MMBAIOT 5 CM? CEPHOM KUCTOTHI U CHOBA BHUIAPHBAIOT IO BBIIENEHMS NapoB cepHoit xucioTel. PacTBop
OXNaXAaT, npunusaoT 100 cM3 BOgBI, HarpeBaOT 4O MONHOrO PaCTBOPEHUSA CONEH, OTOUILTPOBEIBAIOT
BO3MOXHO BBUIENUBIIKACS OCANOK KPEMHUEBOH KMCIOThl M IPOMBIBAIOT, KAK YKA3AHO BbIILE.

OUABTPEI C 0CATKAMU KPEMHHMEBOMH KHCIOTHI OB BEAUHSIOT, MTOMEIIAICT B [UTATHHOBBIN THTE/Ib, CYLUAT,
OCTOpPOXHO O030JAI0T ¥ MpokanuBaioT 40 mun npyu 1000+£20 °C. Tocie oXTAXIEHUS B THUTEND C 0CamKoM
HO0ABISIIOT YEThIPE KAIUTH CEPHOM KUCIOTHI, pa3baBieHHOM 1:1, Cywrat u npoxanausaiot opu 1000+20 °C
IO MOCTOSAHHOM Macchl ocamka.

OxaxneHHbIA TUIeb ¢ OCANKOM B3BEUIMBAIOT, NOBABIAIOT 3—5 Kameis BOABI, 3—4 xammnu cepHoi
KUC/OThI, pa3basneHHoi 1:1, 3—4 cM3 GTOPHUCTOBONOPONHON KHCTOTHI U COIEPXKHMOE TUTIST OCTOPOXHO
BBITIAPUBAIOT X0 IIOMIHOTO YNANEHUS CepHO KUcAOThL. CyXoil ocTatok NMPOKANKBAOT 15—20 MuH mnipu
1000+20 °C 1o mOCTOSHHOM MAcChl OCTAaTKa, OXIAXIAT H B3BEUIHBAIOT.

(Asmenennan penaxkuus, Mam. Ne 1, 2).

4. OBPABOTKA PE3VJILETATOB

4.1. Maccosywo momo kpemHust (X) B NPOLEHTaX BBIYUCIAIOT 110 Popmyiie
_(m-m)~(my—my) 0,4674. 100
my

X

b}

TI€ m — Macca TUINIA C OCAOKOM IBYOKHMCH KPEMHHSA [0 06paGoTKy bTOPUCTOBONOPONHOM KHCIIOTOIH, T;
m; — Macca TUIJIA C OCTAaTKOM JBYOKHCH KPEeMHUSA rocie o6paboTku ¢TOPUCTOBOXOPOIHOM KUCIIOTOI, T;
/My — MAcCa THIJIL € OCAAKOM KOHTPOJIBHOIO OIIBITa 1O 06paboTKi HTOPHUCTOBONOPOTHON KUCOTOi, T;
M3 — Macca THIJIA C OCTATKOM KOHTPOJIBHOIO OIBITA Ioce 06paboTku (TOPHUCTOBOIOPOIHOM KHCIOTOH, T;
m, — Macca HaBeCKH, T;

0,4674 — Ko3bduLMEHT MepecyeTa ABYOKUCH KPEMHUS Ha KPEMHMIL.

4.2. HopMBl TOYHOCTH M HOPMATHBBEI KOHTDOIS TOYHOCTH OIpelNeIeHHsI MAacCOBOH NONMH KpeMHMSA
[pUBEIECHEL B TaO/IHIIE.

HopMbl TOYHOCTH M HOPMATHBEI KOHTpOA ToYHoCTH, %
Pacxoxaerue
Maccosas nonst xpem- pe3ybTaToB
Hust, % ITorpeumocts Pacxoxoenue PacxoxaeHue asyx | Pacxoxaexue Tpex aHamM3a
Pe3Y/LTATOB PE3y/IbTaTOB ABYX NapalUIeITbHBIX NapaUTeTbHbX CTRHOAPTHOIO
aHaM3a A aHA/M30B d, onpeaenexHuit d, onpexeneHuit d, ofpasua or
aTTeCTOBAHHOIO
3HaYeHHUA §
Or 0,! no 0,2 sxmou. 0,018 0,022 0,018 0,022 0,012
Cs.0,2 » 0,5 » 0,03 0,04 0,03 0,04 0,02
» 0,5 » 1,0 » 0,04 0,05 0,04 0,05 0,03
» 1,0 » 2,0 » 0,06 0,07 0,06 0,07 0,04
» 2,0 » 50 » 0,09 0,11 0,09 0,11 0,06
» 50 » 10,0 » 0,15 0,20 0,15 0,20 0,10

4.1, 4.2. (M3Menennan penakmus, Ham. Ne 2).
B. @otomerpHaecKmii MeTox
5. CYIIHOCTh METOJIA
MeTon ocHOBaH Ha pa3nOXeHHH HABECKH U 06Pa3sOBaHUM XenTol KpeMHeMOoNHUGIeHOBOH reTepoIo-

nuxucnotsi (rpu pH 1,60—1,65) ¢ nocrexyowmM BOCCTAHOBIEHUEM ee CMECBIO acKOpOMHOBOM U JIUMOH-
HOM KHCNOT MO MONMHUOGLEHOBOM CHHM U M3MEDCHWH ONTHYECKOH TIUIOTHOCTH pacTBOpa Ha
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CIIEKTPOQOTOMETPE MPH MTHHE BOIHEI 830 HM 1wy ¢orosnexTpoKoTOpUMETPE B AMANA3OHE LTHK BOJH OT
640 mo 900 HM.

(Bsenen ponomamrensrno, Mam. Ne 1).
6. AIINIAPATYPA, PEAKTUBBI B PACTBOPE]

CriexrpodoromeTp mn oTO31eKTPOKONMOPUMETD CO BCEMM MPHHAITERHOCTAMY,

ITeys MydenvHas mobGoro Tumna ¢ TeMIlepaTypoit Harpesa xo 1100 °C.

Kucnota conanas mo FOCT 3118 u PacTBOp C MONSIPHOM KOHILIEHTPALUE 3KBUBAEHTA 3 MOIB/IM3.

Kucnora ackop6unosas.

Kycnora numonnas mo TOCT 3652.

Kucnora 6opuas mo I'OCT 9656.

CMech BOCCTaHOBUTENBHAS CBEXENPUIOTORIEHHAS: | T aCKOpOHHOBOM KUCITOTHL M 5 T JIMMOHHOMN
KHCIIOTHI pacTBopsitloT B 100 cMm3 Bomsl.

Kamit mapraunosokucsiit mo FOCT 20490, pactsop ¢ maccosoit gorneit 0,2 %.

AMMOHUH MOnUGIEHOBOKUCABIH 1o TOCT 3765, cBeXepUTOTORIEHHBII PacTBOp C MaccoBoOi goyeit
5%.

Harpuit yrnexucnerit 6e3ponusiii no TOCT 83 u pacTBOp C MaccoBoi goneit 1 %.

Kanuit-natpuit yrnekucasnt no FOCT 4332,

Bonopona nepexucs no TOCT 10929, pacTBop ¢ MaccoBoii goneit 30 %.

CMech It CruTaBneHus: KU -HATPHI YTIEKUCIIBIA CMELIMBAIOT C GOpHO# KUCIO0TOM B COOTHOLIE-
Huy 2:1.

Kpemuus gsyoxmcs mo FOCT 9428.

CraHnapTHble pacTBOPhI KPEMHHUS: :

PactBop A: 0,215 r gByokucu KPEMHMA CIUIAB/AIOT B IUTATUHOBOM THIJIE € 2,5 T YTIEKHCIIOTO HATpHUA
npu temnepatype 1000—1100 °C. Ilnas BbUENaYMBAIOT B PAacTBOpE YIMEKMCIOTO HATPUSA, PACTBOD Iiepe-
HOCAT B MEPHYIO KoJIOY BMECTHMOCTBIO | aM3, NOMMBAIOT MO MeTKH PacCTBOPOM YITIEKHCIIOTO HATDHS W
TePEMEIMBAIOT. PacTBOp XpaHAT B MOMMSTUNEHOBON Mocyze.

MaccoBast KOHUEHTPALMA KpeMHKS B pactBope A pasHa 0,0001 r/cMm3.

MaccoByro KoHUEHTpaLHMIO PaCTBOpPA YCTAHARTHBAIOT TPaBUMETPUYECKUM METOLOM: COMSTHOKHCIOT-
HBIM, XJIOPHOKHUC/IOTHBIM HJIM CEPHOKHMCIOTHBIM C ABOMHBIM BBITADWBAHMEM.

Pacteop B: 10 cM3 pactBopa A momeniaor B MEpHYI0 Konby BMecTHMocTsio 100 cM3, monusaior no
METKU BOJOH W MMEPEMEIIUBAIOT, TOTOBAT I1epe] NIPHUMEHEHHEM.

MaccoBas koHIeHTpauMsI KpeMHHS B pacteope b paBra 0,00001 r/cm3.

(Uamenennas penaxkmms, Mam. Ne 1, 2).

7. IPOBEIJEHUE AHAJIU3A

7.1. Hasecky deppomapranua maccoit 0,5 r TIpy MaccoBoit nore kpemuus ot 0,1 no 0,8 %, 0,2 r pu
MaccoBo# qose kpemuus cB. 0,8 10 2,0 % u 0,11 TIpH MaccoBo#t none KkpeMHms cB. 2,0 1o 4,0 % rnomemaoT
B IUTATHHOBBIA THIENb U CMELIMBAIOT C 2,5 I CMECH IS CILIABNEHUS. THreis HAKPBIBAIOT IUTATHHOBOLL
KDPBIIKOH U CIUIABISIOT B Mydene pu Temneparype 900—950 °C B Teqenue 10 Mun. OXTaXIeHHbE THIEND
TIOMEIAIOT B NOJIM3TWICHOBbIA CTakaH, npuikBawoT 80 cM3 ropsgero PacTBOpa COJITHOM KHMCIOTHI U
HArpeBalOT Ha BONSHOM GaHe N0 pacTBOPEHHU IU1aBa. TUTeNh YIAISIOT U3 CTAKAHA U OOMBIBAIOT €0 BONOIL.
i paspyiuenust ABYyOKMCH Mapradua NPUOABJIAIOT HECKOJIBKO KATIeNTh NEPeKUCH BOIOpPOJA H 3HEPTHIHO
NepeMeBaloT. MI36BITOK NepeKCH BOSOPONA CBA3BIBAIOT HECKOJbKUMMI KaIUIIMM pacTBOpa MapraHiio-
BOKMCI0r0 Kamisd. CoaepxuMoe CTaKaHa OXTAXIALOT, TMIEPEBOAST B MEPHYIO KOGy BMECTUMOCTBIO 250 cM3,
AOMHBAIOT IO METKM BOMOM W I1€pEMELIMBAIOT.

AJIMKXBOTHYIO 9aCTh pacTBOpa 5 CM3 MOMEINAIOT B MEPHYI0 Konby BMecTuMocTIo 100 cM3, mpruBaior
50 cM3 Bogsl 1 5 cM3 PacTBopa MOMHGAEHOBOKMCIIOr0 aMMOHMS, MIEPEMEIIMBAIOT U yepe3 10 MUH mpraK-
BAJOT 5 CM3 BOCCTAHOBHTENBHON CMECH M LOBOIAT 10 METKH BOLOH.

Yepes 40 MUH H3MEPSIOT ONTHYECKYIO IUIOTHOCTD PacTBOpA HA CMEKTPODOTOMETPE MpPH ITHHE BOTHBI
830 HM W PoTO3/IEKTPOKONOPHMETPE B NMAMA30HE UTHH BONH OT 640 o 900 HM.

B KavecTBe pacTBOpa CpaBHEHWS IPUMEHSIOT BOLY.

ITocne BEMHMTAHHS 3HAYEHUS ONTHYECKOM ILIOTHOCTH PacTBOpPa KOHTPOJLHOTO OITLITA U3 3HAYEHUS
OITHYECKOH TUIOTHOCTH PacTBOpa aHANTU3UPYEMON Po6bl HAXOLAT Maccy KpeMHHA 110 IpaTyHpOBOYHOMY
rpaduxy.

(M3menennas penaxmus, Ham. Ne 1, 2).

7.2. JInst OCTPOEHUS [PAXyUpPOBOYHOTO rpaduka B BOCEMB H3 NEBSTH MEPHBIX KOG BMECTHMOCTBIO
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100 cM? nomemaior 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0, 6,0; 7,0; 8,0 cm3 cranmaprroro pacrsopa b, 4To cooTBeTCTBYET
0,00001, 0,00002, 0,00003, 0,00004, 0,00005, 0,00006, 0,00007 u 0,00008 r KPEMHHUA.

B nessaTyio xonby craHmaprHoro PacTBOpa He NpUIMBAOT. Bo Bce k0a6bI MpHIMBAIOT MO 1,6 cm3
PacTBOpa COLTHOM KUCAOTEL, o 50 cM3 Bogst U 1o 5 cm3 MOTHOAEHOBOKMCIIOTO aMMOHHA, [I€PEMELTUBAIOT
1 9epe3 10 MMH NPUIMBAIOT 5 CM3 BOCCTAHOBHTETBHON CMECH, OBOMAT IO MeTKU Bomod. Yepes 40 munu
MSMEDAIOT ONTHIECKYIO IUIOTHOCTh PAaCTBOPA, KaK YKa3aHo B 1. 7.1.

B KaYecTBe pacTBOPA CPABHEHHA HCIIOB3YIOT PAcTBOP ACBATOH KONGBI, He CONEpPXALIEH CTAHIAPTHBIH
pacteop b.

I[lo momyYeHHBIM 3HAYEHUMAM ONTHYECKUX [UIOTHOCTEH K COOTBETCTBYIOLUMM MM MaccaM KpeMHHS

CTPOST IPATYHPOBOYHEIM rpadux.
(Beenen ponomamrensno, Ham. Ne 1).

8. OBPABOTKA PE3YJILTATOB

8.1. MaccoByo nomo kpemuust (X) B TMPOLIEHTAX BEIYKMCIIIIOT 110 dhopMyste
=2 100,
m

A€ m; — Macca KpeMHUs, HallleHHast 10 [PalyHPOBOYHOMY rpaduky, r;

M — Macca HaBeCKH, COOTBETCTBYIOLIAS ATMKBOTHOM YaCTH pacTBopa, T.

(Beenen nonommmrensno, Wam. Ne 1).

8.2. HopMBI TOYHOCTH U HOPMATHBBI KOHTPO/IA TOYHOCTH OMpPENENeHUS MACCOBOM LOMYU KpeMHUS
TIpUBENeHH B TaGruLe.

(M3amenennas penaxknma, Mam. Ne 1, 2).
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