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MeTtonp! onpeneneHHa KpeMHHSA TOCT
Ferromanganese. 21876.4—76

Methods for the determination of silicon

OKCTYVY 0809

Hara ssenenna 01.01.78

HacTosmumit cTaHoapT ycTaHABIMBAET METOABI ONpeaeeHUsI KpeMHUA B (eppoMapraHIe:
oToMeTpUuECKUH! — Npu MaccoBolt gone xpemtuus ot 0,1 no 4,0 %,;
rPaBUMETPUYECKHI — IIpK MaccoBoit Jone xpemuus ot 0,5 go 10,0 %.

(A3menennan penaknus, Fam. Ne 1).

1. OBIOUE TPEBOBAHMSA

1.1. O6ume TpeGosaHus K MeTodam aHanu3a — 1o [OCT 28473.

1.2. Ot6op mpo6 mposomat o FOCT 24991 co crexyommm QOMOMHEHHEM.

1.2.1. Ilpo6a mo/okHa GbITh MPUTOTORIEHA B BUIE TOHKOIO IIOPOUIKA C Pa3MepoM YacTHIl, POXo/Isi-
wMx yepes cuto c cetkoit Ne 016 mo I'OCT 6613.

A. TpasaMeTpHIeCKHil MeTon
CYIITHOCTb METOJA

MeTon ocHOBaH Ha pacTBOPEHHMHM HaBecKH ¢deppoMapraHila B CMECH a30THOW U CEpHOM KHCIOT,
BBUIEJICHUH KPEMHHEBOH KUCIOTH M3 CEPHOKKCIIOTG PACTBOpPA ITyTeM BBIIAPWBAHMS AO ITOSBICHMA NapoB
CepHO KICAOTHI C ITOCHEIYIOILNM ONpeae/eHeM Pa3HMIIBI MeXIY Maccoi ocanka no o6paborku ¢ropHc-
TOBOZOPOIHOMN KHCIOTOM M Maccoit ocTaTKa Imocje o6paboTKH GropHCTOBOIOPOIHON KUCIOTOH.

(Beenen gonmommmrensuo, Mam. Ne 1).

2. ATITIAPATYPA, PEAKTHBBI 1 PACTBOPBI

Kucrora azornas no TOCT 4461.

Kucnora conanas no 'OCT 3118 u pasGasnenHas 2:98.

Kucnora ceprast no F'OCT 4204 u pas6asnennas 1:1.

Kucnota ¢propucrosogoporras no F'OCT 10484.

Ileus MydenbHas moboro THIIAa ¢ TeMmIieparypoit Harpepa go 1100 °C.

CMech a30THO# B cepHO#t KUCJIOT; FOTOBSAT clieytoluM o6pasoM: K 660 cM3 Boxsl mpwimsatoT 160 cm3
cepHot KMcIoTH. Ilocne oxnaxnenus pacTeopa nobasusor 180 cM3 a30THOM KWCKOTHI K MEPEMELIMBAIOT.

(M3menennas penakmma, Mam. Ne 1),

3. IIPOBEJEHHUE AHAJIM3A

3.1. HaBecky ¢eppomapranua Maccoil 1 r (mpu maccoBolt mome xpeMHHs no 2 %) u 0,5 r (npum
MacCoBoM o/le KpeMHMS CBbILe 2 %) MOMELIAIOT B CTaKaH BMecTUMOCTHi0 400 cM3 1 pacTBopsuoT B 50 cm3
CMECH a30THOM ¥ CepHOit KucnoT. PacTBOp BHINApUBAIOT IO TIOABAEHWSI [1APOB CEPHOW KUCMOTH, KOTOPBIM
HAIOT BbUIEAUTECS 3—4 MMH.

H:waxm; odmuamHEOe ITepenewaTka Bocmpemena
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Tocne oxnaxaenust comu pactsopsitoT B 100 em? soasl. X pacTBopy mpunusaroT S cm? comaxoit
KHCJIOTBl W HACpeBalOT pacTBOD A0 IIOJHOTO PacTBOpeHHs coneil. PacTBop (punsTpyioT yepes GUABTD
CPenHEH UIOTHOCTH, COAEpKALLUI HeOOMbIUIOE KOMHYECTBO QHIBTPOOYMAXKHOH MacChl.

Ocanok Ha GUIBTPe MPOMBIBAIOT BHAYate 5—7 pa3 TEeIUIoi CONSHON KUCIOoTOM, pasbasaeHHoMi 2:98,
3atem 8—10 pa3 Terwtoit Bomoit. PHIBTP ¢ OCAAKOM COXPaHTIOT.

OuibTpaT MpOBEPSIIOT HA MONHOTY BBIIENCHHOM KPEMHUEBOM KucAOTH. [JJta 3TOro B pacTBop IpH-
JIUBAIOT 5 CM3 CepHO KUCIOTHI U CHOBA BBITApUBAIOT 0O BhIAEAEHMS MMAPOB CepHOiMl kucnoTel. Pactsop
oxnaxpmaT, npunusaioT 100 cM? BOOBI, HArPEBAIOT 4O TMOMHOIO PACTBOPEHUA COJNEH, OTHMIBTPOBLIBAIOT
BO3MOXHO BBUICNHUBIUHHACST OCaTOK KPEMHUEBOH KUCIOTHl U MPOMBIBAIOT, KAK YKA3aHO BbIIUE.

OUIBTPHI C 0OCATKAMM KPEMHHEBOM KUCIOTHI OOBEAUHSIOT, TOMEIAICT B [UIATHHOBLIN TUTE/Ib, CYLIAT,
OCTOPOXHO O30JIAI0T M NpokamuBaoT 40 Muu npd 1000+20 °C. IMTocne oxmaxgeHHss B TUreAb ¢ OCATKOM
[00aBNSIOT YeThipe KalUTK CEpHOM KUCIoThl, pasbaBneHHol 1:1, cymar u npoxamusaior mpu 1000£20 °C
JIO NOCTOAHHOM MAacchl ocagka.

OxJTaXNEHHBIN TUTETh C OCAIKOM B3BEIIMBAIOT, JOOABNSIOT 3—S5 Kamesb BOABI, 3—4 KAILTH CEpHOM
KMCoThl, pazbaenenHo 1:1, 3—4 cM3 HTOPHCTOBOROPONHON KHCIOTHl U COAEPKHUMOE TUTMS OCTOPOXNHO
BEITAPUBAIOT A0 TIOMHOTO yXaneHHs cepHod kucaotsl. Cyxoit octarok npokanupaioT 15—20 MUH npu
1000420 °C o NOCTOSHHON MACCHI OCTaTKa, OXJIAXKIAT W B3BEUIMBAIOT.

(Mamenennas pepakous, Msm. Ne 1, 2).

4. OBPABOTKA PE3YJIBTATOB

4.1. Maccosyio om0 KpeMHus (X) B NPOLIEHTAaX BEMUCASAIOT ITo dopmyne

X= (m-m) - (my~-m;) 0,4674.100
my

3

roe m — Macca THUIJIA C OCaJKOM JBYOKHCH KpeMHUS X0 06paGoTku GTOPHUCTOBOAOPONHOW KMCIIOTOM, T
m; — Macca TUIJISL C OCTaTKOM JBYOKMCH KpeMHUS rtocie 06paGoTku (ropucTOBOROPORHOM KUCHOTOH, T;
m, — Macca TUIJIAL C OCATKOM KOHTPOJIBHOIO OIIBITa K0 06paboTky (TOPHCTOBONOPOIHON KUCIOTOH, I;
m; — Macca TUIJIA C OCTAaTKOM KOHTPOJBHOTO OIIbITa JIocje 00paboTky PTopHCTOBCIOPORHOM KHCIOTOH, T;
m, — Macca HaBecKH, T;

0,4674 — x03dDHUIMEHT MepecyeTa ABYOKUCH KPEeMHUS Ha KpeMHMIL.

4.2. HopMsl TOYHOCTH ¥ HOPMATHBEI KOHTPOJSA TOYHOCTH OMpeAe/SeHUS MAcCOBOM HOMH KpeMHHMA
[MpUBedeHEl B TabnuIe.

HopMBbl TOYHOCTH ¥ HOPMATHBLI KOHTPO/SL TOYHOCTH, %
Pacxoxaerue
Maccosas nosns KpeM- Pe3yJIBTaTOB
Hus, % TMorpeumocts Pacxoxnenue PacxoxaeHne nsyx | Pacxoxaenwe Tpex aHamM3a
Pesy/ILTaToB Pe3y/bTaToB ABYX NapalUTIeIbHAIX MapajuTebHBX CTaHIapPTHOIO
aHaTM3a A 2HAMH3OB d, onpeaencHuit d, onpeneneHyi dy obpasua ot
ATTECTOBAHHOMO
3HaYeHHA &
Ot 0,! po 0,2 sxmouy. 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
» 5,0 » 10,0 » 0,15 0,20 0,15 0,20 0,10

4.1, 4.2. (MaMenennas penakmas, Miam. Ne 2).
B. ®oTomMerpHuecKmii MeTOD
5. CYITHOCTh METOJA
Meron ocHOBaH Ha Pa3lIOXEHUH HABECKH U 0Opa3oBaHHM XeNToit KpeMHEMOMHUOIEeHOBOM [eTeporto-

sukucnotsl (ripu pH 1,60—1,65) ¢ nocnexyiomMM BOCCTAHOBIEHUEM €€ CMEChIO ACKOPOHHOBOH M IMMOH-
HOM KHCNOT XO MOJHMOREHOBOM CHHM W W3MEPEHHMH OITHYECKOH IUIOTHOCTH pacTBopa Ha
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gnex‘rpocborome‘rpe npy JikHe BosiHbl 830 HM WiM (OTOINEKTPOKONOPUMETPE B AMAMA30HE AIHH BOMH OT
40 o 900 um.

(Bsenen nononanrensno, Ham. Ne 1),
6. AIITIAPATYPA, PEAKTUBBI 1 PACTBOPBI

CnekrpodoToMeTp wiK POTONEKTPOKOMOPUMETD CO BCEMH MPUHAILIEXHOCTAMU.

ITeas MydenpHast moGoro TuIa ¢ TeMmeparypoit Harpesa 1o 1100 °C.

Kucnora constaast mo 'OCT 3118 u pacTBop ¢ MOAAPHOi KOHLIEHTPaUUE SKBHBATEHTa 3 MO/TB/IM3,

Kucnora ackopGHHOBas.

Kucnora mumonHas mo TOCT 3652.

Kucnora 6opHas nio FOCT 9656.

CMech BOCCTAHOBUTENBHASL CBEXENPUTOTOBNEHHAA: | T acKOpOHHOBOM KMCHOTHL K 5 ' MUMOHHOR
KUCTOThI pacTBopsitoT B 100 cM3 BOZEI.

Kamit mapranmosoxucieiit mo F'OCT 20490, pactBop ¢ mMaccoBoit goneitr 0,2 %.

AMMoHui monubaeHoBokucaslit 1o TOCT 3765, cBeXerpuroTORJIEHHEI PACTBOP C MacCOBOI AoJeiH
5%.

Hatpuit yrekuenniit 6e3soguniit no I'OCT 83 u pacrBop ¢ MaccoBoit noneit 1 %.

Kannit-Hatpuit yrnekucnntt mo F'OCT 4332,

Bopoposaa nepekuch no 'OCT 10929, pacrsop ¢ maccoBoii goneit 30 %.

CMech Uts CIUTABIEHUMSA: KUTUIT-HATPUM YTIEKUCIIBIA CMEIIMBAIOT ¢ GOPHOM KMCIOTOM B COOTHOLIE-
HuH 2:1.

Kpemuus geyoxucs o FOCT 9428.

CraHgapTHbIe PACTBOPHL KPEMHHS:

PactBop A: 0,215 r AByOK¥CH KpEeMHUA CILTABISIOT B IUIATUHOBOM THUIJIE C 2,5 T YIIEKHCIOTO HaTpUS
pu temnepatype 1000—1100 °C. InaB BBIIENAYMBAIOT B PaCTBOpE YITIEKMCIOIO HATPHUS, paCTBOD Iepe-
HOCAT B MEPHYIO KoaOy BMECTHMOCTHIO 1 AM3, HONMBAIOT OO METKHM pPacTBOPOM YITIEKHCIOro HAaTpHi H
repeMelrBaloT. PacTBOp XpaHsT B MOMUSTWICHOBOX Mocyne.

MaccoBag XOHUEHTPALUA KpeMHUS B pacTtBope A pasHa 0,0001 r/cm3.

MaccoByi0 KOHIIEHTPALMIO PACTBOPA YCTAHABIUBAIOT IPaBUMETPHIECKHUM METOMOM: COJISTHOKHCIOT-
HBIM, XJIOPHOKHC/IOTHHIM HIH CEPHOKHUC/IOTHBIM C ABOMHBIM BBITADWBAHHEM.

PactBop B: 10 cM? pacTBOpa A moMewIaoT B MEpHYIO KonBy BMecTHMocThi0 100 cM3, nommsalior mo
METKA BOJOK W TepeMEIHBAaIOT, FOTOBAT Nepe NMPUMEHEHHEM.

MaccoBas KoHIIeHTpauusi KpeMHHs B pactBope b pasua 0,00001 r/cm3.

(A3Menenpan penakuns, Uam. Ne 1, 2).

7. IPOBEIEHME AHAJIA3A

7.1. Hasecky deppomapranua Maccoit 0,5 r npu Maccosoit gone kpemuus ot 0,1 10 0,8 %, 0,2 r mpu
MaccoBoit fore kpemHus cB. 0,8 10 2,0 % u 0,1 r ipu MaccoBo# fone kpemHus cB. 2,0 1o 4,0 % nomelaoT
B IUIATHHOBBIA THIeNAb M CMEUIMBAIOT C 2,5 T CMECH ANA CIUIABNEHMs. THIeIb HAKPBIBAIOT IUIATHHOBOIX
KPBOUKOH | CILTABILTIOT B Mydeste npu Temireparype 900—950 °C B Tewenue 10 Mun. OxnaxneHHbHt THIEND
TOMEIAIOT B TIONUITHICHOBLN! cTaxkax, nmpwrmBawoT 80 cm3 ropsgero pacTBOpa COMSHON KMCIOTHI U
HAIpeBaloT Ha BOASHOH 6aHe 0 pacTBOpEHUA IU1aBa. THIeNb YIALAIOT H3 CTAKAHA M 06MBIBAIOT €ro BOXOMH.
Hns paspyiieHus JBYOKMCH MapraHua IpUOaBiIAIOT HECKOIBKO Karle b EPEKNCH BOIOPOAA K IHEPIHIHO
nepeMeKBaoT. M3GBITOK MEpeKUCH BOXOPOA CBS3BIBAIOT HECKOMBKMMH KAILIIMM PACTBOp4 MApraHIo-
BOKMCoro xamisa. ConepXumMoe CTaKaHa OXJIAKIAIOT, [IEPEBOOSAT B MEPHYIO KONOy BMECTUMOCTBIO 250 cM3,
JLOJIHBAIOT O METKH BOXOMN U IePeMELIMBAIOT.

AJIMKBOTHYIO 9acTh pacTBOpa 5 CM3 [TOMELUAIOT B MEPHYIO Konby BMecTUMOCTBIO 100 cM3, MpITHBalOT
50 cM3 Boxsl U 5 cM3 pacTBopa MONHGACHOBOKKCIIOTO aMMOHKSA, TIEpEMELIMBAIOT U Yepe3 10 MUH mpuiH-
BAIOT 5 CM? BOCCTAHOBHUTE/BHON CMECH M HOBOLAT X0 METKH BONOM.

Yepes 40 MMH ¥3MEPSIOT ONTIYECKYIO IUIOTHOCTh PACTBOPA Ha CHeKTPOHOTOMETPE MpH JUTHHE BOJTHBI
830 M W HOTOINEKTPOKONIOPUMETPE B IMAMA30He MIMH BoxH oT 640 mo 900 um.

B KavecTBe pacTBOpa CpaBHEHUs IPUMEHSIOT BOLY.

ITocne BEIMHTAaHUSA 3HAYEHUS ONTHYECKOMN IUIOTHOCTH PAacTBOPa KOHTPOJLHOTO OITBITA M3 3HAYEHMS
ONTHYECKOH TUIOTHOCTH PacTBOpa aHATH3UPYeMOit MPo6BI HAXOMAT MACCY KPEMHMUA 10 IPafyHPOBOTHOMY
rpaduKy.

(A3menennas penaxmus, Ham. Ne 1, 2).

7.2. Jns nocTpoeHUs rPafyHpoOBOYHOTO Ipaduka B BOCEMB H3 AEBATH MEPHBIX KOG BMECTHMOCTBIO
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100 cm3 momemtator 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0; 7,0; 8,0 cM3 craHmaprHoro pacrsopa B, 4TO COOTBETCTBYET
0,00001, 0,00002, 0,00003, 0,00004, 0,00005, 0,00006, 0,00007 u 0,00008 r kpeMHus.

B messTyi0 K00y CTaHEAPTHOrO pacTBOpa He MPWIKBAOT. Bo Bce ko0n6bl npuimsaior no 1,6 cm3
pacTBOpa CONSHOM KMCMOTHI, Mo 50 cM? Bomsl U MO 5 cM? MONUGISHOBOKMCIOrO aMMOHUS, TTEpEMELUMBAIOT
¥ 9epe3 10 MMH MPUIMBAIOT 5 cM? BOCCTAaHOBHMTENBHON! CMECH, JOBOMAT HO MeTKH Bomoil. Yepes 40 muH
HM3MEPSIOT OITHYECKYIO IUIOTHOCTh PacTBOPA, KaK yKasaHo B I1. 7.1.

B xavecTBe pacTBOpAa CPABHEHHA UCIIONB3YIOT PACTBOP ACBATOM KONORI, He coaepXalleit cTaHAapTHBIA
pactsop b.

Ilo nomyYeHHBIM 3HAYCHUSAM ONTHYECKMX [UIOTHOCTEH ¥ COOTBETCTBYIOWMM MM MaccaM KpeMHHA
CTpOSIT TPAXYHPOBOYHEI! rpaduK.

(Beenen ponomuarensno, Mam. Ne 1).

8. OBPABOTKA PE3VYJIBTATOB

8.1. Maccosyto nomo kpeMHUS (X) B MPOLUEHTAX BEMMUCIAIOT 110 dopMmyrne
=" 100,
m

TAe m; — Macca KpeMHMsI, HalileHHas 10 rpaxyvpoBogHoMy rpaduky, r;

m — Macca HaBeCKH, COOTBETCTBYIOLAs] AMHKBOTHOM JaCTH pacTeopa, T.

(Beenen nonomurensuo, Ham, Ne 1).

8.2. HopMBI TOYHOCTH M HOPMATHBb! KOHTPOJSA TOYHOCTH OINpEHeeHUS MACCOBOH RONU KpeMHHA
NIpHBENCeHE! B TabuLLe.

(Aamenennan pepaxomus, Mam. Ne 1, 2).
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