I'pynna B59

MEXTOCYIAPCTEBEHHEBH CTAHIADAPT

PEAKO3EMEJIBHBIE METAJLJIBI 1 UX OKUCH

Mertoa onpeleneHds TAHTAIA
Ra rth metal d thei id rocT
re-earth metals and their oxides.
Method of determination of tantalum 23862.30—79

MKC 77.120.99
OKCTY 1709

Iocranosiennem Tocynapcteennoro komareta CCCP mo craspapram ot 19 okTa0ps 1979 r. Ne 3989 narta sBenenns
YCTAHOBJIEHA

01.01.81
Orpannyenne cpoka AedCTBHA CHATO N0 NPOTOKOdYy Ne 7—95 MeXrocyJapCcTBeHHOr0 COBETA MO CTAHAAPTH3ANMM,
Mmetposiorad u ceprudpukanun (MYC 11-95)

Hacrosmmii crangapT ycraHaBiInBaeT (OTOMETPUYECKHAM MeTOH, onpeaeaeHus TaHTtana (ot 2:1072 %
1m0 3-1071 %) B pemKo3eMeIbHBIX METAUIAX U MX OKUCIX (KPOME Liepusl U €ro ABYOKWCH).

MeTom OCHOBAH Ha 9KCTPAKLINK (hTOPOTAHTAIATA KPUCTAIUIMIECKOTO (PHOJIETOBOTO CMECHIO TONTyoJIa
M aleToHa U3 CyIb(MaTHOTAPTPATHON CPEIbl U IIOCIEAYIONIEM N3MEPEHUM OIITUIECKOM IIOTHOCTU 3KCT-
pakra. CojepxaHue TaHTaIa HaXOIT 110 TPALyHPOBOYHOMY IpaduKy.

1. OBIITUE TPEBOBAHU S
1.1. O6mme TpeboBanns K MeTony aHammsa — 1o TOCT 23862.0 — 79.
2. AITITAPATYPA, PEAKTUBBI U PACTBOPBI

®otoanexrpoxomopumerp @DK-56, criekrpodoToMeTp WIM aHAIOTMIHLIA IpUGOD.

ITeur MydeapHas ¢ TEPMOPETYISTOPOM, 0bGeCIIeunBaOIIMM TeMItepaTypy xo 800 °C.

Ilmutka snexTpudeckas.

ITWIMHAPEL KBapLEeBble ¢ IIPUTEPTHIMU IIPO6KAMU BMeCTUMOCTBIO 80 cm3.

Ipo6UpPKU CTEKISHHEBIE ¢ IPUTEPTHIMA IIPOBKAMHI BMECTUMOCTDIO 15 cM3.

IIunieTky M3 MOJIMATUIIEHA.

Kon6rr MepHBIe BMecTiMocTEIo 100, 200 cm3.

BopoHnku xoHMuYeckue.

Crakassl BMectumocTtbio 100, 250 cm3.

Tumm KBapLeBble BMecTUMOCTEIO 40—80 cM3.

TIumneTKky CTeKIISIHHBIE BMECTUMOCTHIO 1, 5 11 10 cMm3.

Crexia 4acoBbIe.

Kucnora comsrast mo TOCT 3118—77, x. 4., pas6asienHas 1:1 1 pacTBop ¢ MaccoBoii pojeii 1 %.

TaHHUH (CBETIBIA) pacTBOpHl ¢ KoHUeHTpamueil 100 u 5 r/mM3 B pacTBOpe COJSIHOM KHCTIOTHI €
MaccoBoii moieii 1 %.

Kenarun numesoit mo 'OCT 11293—89.

Kucnora cepnast mo TOCT 4204—77, x. 4., 5 MoJb/aM> pacTBop.

Harpuii mupoceproxucinii no HTJ, 4. 4. a., pacTBop ¢ KoHueHTpaiumeii 40 r/mv3.

AMMoHuil BUHHOKMCIEIHA 110 HT/I, pacTBophl ¢ KoHueHTparmei 100 1 40 r/mv3.

Ammvuax Bomasi 110 TOCT 3760—79, X.4., KOHIIEHTPUPOBAHHBIA U pa30aBieHHbI 1 : 9.

PactBop mnsa pas6asmenus: 10 T MMPOCEPHOKUCIIOTO HATPWS, MPOKAJICHHOTO OO yHAJEHUS IIapoB

U3panme opunmaisaoe IlepeneyaTka BocHpemena

H3zoanue c Usmenenusmu Ne 1, 2, ymeepxucoennvimu 6 anpene 1985 2., mae 1990 2. (HYC 7—85, §—90).
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rOCT 23862.30—79 C. 2

CepHOIi KUCIIOTHI, pactBopsiioT B 200 cM? ropsyero pacrsopa BUHHOKucoro ammonus (100 r/mm?), npwm-
BAIOT 5 CM> KOHIIEHTPUPOBAHHOTO aMMuaka, 100 cM? Bogpr, 45 cM3 5 MoIb/M> CEPHOI KNCIIOTHI 1 pa3baBIIsi-
10T PacTBOP B MEPHOH KoJIbe BMecTUMOCTBIO 500 cM3 Bomoii 1o metku (pH pacrsopa pasen 1—1,3).

Tonyon no T'OCT 5789—78.

Auteron o 'OCT 2603—79.

Kpucrawmmaeckuii hproneToBblil, BOIHLL pacTBOp ¢ KOHIIEHTpauue 2 r/aM3, TogeH K yrorpebie-
HUIO Yepe3 IeHb MOCe IPUTOTOBIEHNST. MOXHO XPaHWUTh [UINTEIHHOE BPEMS B 3aTEMHEHHOM MECTE.

Harpwii dropuctsiii o TOCT 4463—76, 4. &. a., pacTBop ¢ KoHUeHTpauuei 50 r/mM> (HacwmeH-
HBIi): 25 I TOpMCTOro HaTpys TIIATENbHO NepeMelnBaioT ¢ 500 cm? ropsmeit Bomsl. PacTBop ¢ ocTaTKOM
TIEPEBOIAT B TIOTMATIUIEHOBYIO OAHKY M OCTABJISIIOT HAa HOYb. OTCTOSIBIIMIACS IIPO3PAYHBII PACTBOD CIMBA-
10T B IPYTYIO TIOJIMATWICHOBYIO OaHKY.

TaHTana MITHOKUCH C MAacCOBOI HOJIell OCHOBHOTO BelecTBa He MeHee 99,5 %.

CraHmapTHBIA pacTBOp TaHTaja (3amacHoil), conepxammii 0,5 Mr/cM? TaHTAIA: HABECKY NATMOKUCH
TaHTana Maccoii 0,061 T ciuasisoT ¢ 2 T MHupocepHoKucioro Hatpus. K mrasy go6asmsmor 40 cm> ropsmaero
pacTBOpa BUHHOKMCIIOTO aMmMoHus (100 r/mM3) ¥ KUTIATAT IIPY IIOMEIMBAHIH IO PACTBOPEHUS, JO6ABIISIS
noctenenHo 10 cm3 aMmuaxa, pas6asieHHoro 1 : 9. PacTBop I1epeBOIST B MEPHYIO KOJIGY BMECTUMOCTBIO
100 cM3 1 moBoAAT 06HEM pacTBOpa BOIOIT IO METKI.

PacrBop Tanrana (pabounii), comepxammii 10 MKT/cM3 TaHTaa, TOTOBSIT pa3baBiIeHUEM CTAHAAPT-
HOTO 3aIIaCHOTO PacTBOpPa TaHTajJIa pPacTBOPOM s pa3basieHusa B 50 pa3. ['omeH B TedeHmre 2—3 CyT IIOCIIE
TIPUTOTOBJIEHUSI.

Pazn. 2. (M3menennas penakuus, W3m. Ne 2).

3. MPOBEJEHUE AHAJIN3A

3.1. HaBecky aHaim3upyeMoii nmpoObl Maccoii 1—2 r (B 3aBUCMMOCTH OT COAEp:KaHUS TaHTaa)
pacTBopsioT B 20 cM> COISHOI KHCIOTH, pa36asieHHoit 1 : 1.

PactBop pas6asistior mo ~100 cM? Bomoii (momycKaeTcss HEGONBIION 0caoK), HAPEBAIOT 3—5 MUH.

3areM [IPWIMBAIOT IIpU IoMemBaHuu 10 cM3 pacTBopa TaHHMHA ¢ KoHUeHTpameit 100 r/mm? | crakaH
HAKPHIBAIOT YACOBBIM CTEKIIOM, HATPEBAIOT OO KWIECHWS M KMIATAT 15—20 MuH, mommepxmbas 110 cm3
no6aBIeHreM HArpeTol Boabl. 1o oxmaxaenun npwmmsaoT 10 cM? pacTBopa XKeJIaTHHLI ¥ pacTBOP C Ocajl-
KOM OCTABIIAIOT CTOSITh HE MEHee YeM Ha 2—3 u.

Ocaniox oTGUILTPOBLIBAIOT ¥ HECKOILKO Pas3 IPOMBIBAIOT PACTBOPOM TAHHMHA ¢ KOHLIEHTpaIue 5 /.
OWILTP ¢ 0CAAKOM IIOMEIIAIOT B KBAPLEBBIA TUIeIb, CYIIAT, CXUTAIOT, IIPOKAIMBAIOT B My(EIbHOM I1eun
npu 800 °C ¥ cIaBiIIIoT ¢ 2 T MMPOCEPHOKICIOTO HATPUS A0 TOTyJeHUs] OMHOPOMXHOTO IIaBa.

IMocne oxmaxmeHWs IUIaB BbIedaunBaioT 20 ¢M> ropsyero pacTBopa BUHHOKMCIOIO aMMOHUS C
KoHUeHTpauuein 100 r/ov3 ¢ mobasrerurem 10 cm? ammmaka, pas6asieHHOTO 1 : 9.

PactBop (06meM 50—70 cM3) HarpeBaioT, IIOMELIUBAS, KUIATAT HECKOIBKO MUHYT M 110 OXJIAXIE-
HUU TIEPEBOIST B MepHYI0 Koaby BMecTuMocThio 200 cm3. IpummmBaroT 20 cM® pacTBopa BUHHOKHCIIOTO
aMMOHMS ¢ KoHLeHTpauuein 100 r/mv3, 50 cM? pacTBOpa NMPOCEPHOKUCIIONO HATPUS M AOBOIAT O6BEM
PacTBOpa BOJIOM HO METKMU.

Ot6uparor 1 cM? pacTBOpa, IEPEHOCAT B KBAPLEBBIA LIMHAP ¢ TIPUTEPTON IIPOOKOI 1 pasbaBIsgioT
1o 10 cm® pactBopoM mia pasz6asieHus, pH pacrtsopa mommkeH 6bITh paseH 1—1,3. Eciu pH pacrsopa
HMEET JIpyroe 3HA4YeHHE, TO €T0 JOBOIST A0 HYXHOH BeIMYMHBI JOGABICHNMEM IO KAILIAM 5 MOJIL/IM>
cepHoil xucioTel Wi ammuaka (1 : 9). K monydeHHOMY pacTBOpy IpwimBaroT 9 cM? Tomyoma, 1 cm3
alleToHa, 2 ¢M> pacTBopa (PTOPUCTOTO HATpHs (IIOIU3THIEHOBOM TMIIETKOH) 1 1 cM> pacTBOpa KpucTam-
smueckoro dhuoneToBoro. LIMIMHIp 3aKpbIBAIOT NPOOKON U cogepkuMoe akcTparupytor 1 muH. Ilocie or-
CTaMBAHUS B TeUeHUe | MIUH OTOMPAIOT IIUIIETKOI ¢ TIOPIIHEM WUIH IPYIIeil 7 cM3 3KCTPaKTa U IIEPEHOCAT
B CYXYIO IIPOBGUPKY ¢ TIPUTEPTON TIPOOKOI, B KOTOPYIO TIPEABAPUTEILHO BBEIEHO TOYHO 3 cM? alleToHa,
nepeMemBaoT. ONTUYECKYIO ITIOTHOCTD U3MEPAIOT IpU A . g 590 HM B KIOBETE C TOJIIMHOMN IIOLJIONIA-
romero cBeT ciosg 20 MM. B xadgecTBe pacTBopa cpaBHEHMS IIPUMEHSIOT BOLIY.

OmHOBpPeMEHHO Yepe3 Bee CTAIUM aHAIN3a IIPOBOIAT KOHTPOILHEIN OITHIT HAa peakKTUBBL. OnTUYecKas
IJIOTHOCTB PAacTBOPa KOHTPOJILHOIO OIEBITA HE MOJKHA IIpeBHILATE (0,04, B IPOTUBHOM CiIydae 3aMEHSIOT
peakTUBEL. 3HaYeHME ONITUYECKON TDIOTHOCTH KOHTPOJIBHOTO OIIBITA BEIYUTAIOT W3 3HAYEHUS OIITUIECKOM
IJTIOTHOCTH MCIIBITYEMOTO pacTBopa. Maccy TaHTajla HaXxOISIT 10 TPafyupOBOYHOMY I'paduKy.

(A3menennas pemnakmusa, W3m. Ne 1, 2).
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3.2. ITocrpoenne rpaxynpoBoyHoro rpaduka

B xBapleBhle WIMHAPHI ¢ IPATEPTON pobkoit sBomst 0,10; 0,30; 0,50; 0,70; 0,90; 1,10; 1,30; 1,50 cm?
pactBopa TaHTana (comepxaurero 10 Mxr/cM® TaHTaa) U pasbasisnor 1o 10 cm® pacTBopom s pasbaBie-
aus ¢ pH pactBopa, pasueiM 1—1,3. IIpnusator 9 cm® Toayona, 1 cm® amerona, 2 cm® GTOPUCTOroO HATPUSA
u 1 cM® pacTBOpa KpUCTALINYECKOTO (hUoIeToBOTO. [IYUIMHIP 3aKPHIBAIOT IPOOKOM U COAEPKUMOE IKCTpa-
rupyioT 1 muH. ITocsie orcrauBaHus B TedeHUE 1 MUH OTOMPAIOT CYXOM IIUIIETKOM C TIOPILIHEM WU TPYIIEH
7 cM3 3KCTpakTa U TEPEHOCAT B CYXYI0 IPOOHMPKY ¢ IPUTEPTOH IMPOOKOI, B KOTOPYIO IpPeaBApUTEIHHO
pBegeHo 3 cM? aueroHa. ComepXuMoe NMPOOMPKY TIEPEMENINBAIOT M TIEPEBOIAT B KIOBETY C TOJNIIIMHOMN
TIOITIOILAIOMIETO CBET €104 20 MM. ONITUYECKYIO IUIOTHOCTL U3MEPSIOT Ipu A, g 590 HM.

B omuH M3 LWJIMHAPOB BBOAST BCE PEAKTUBEI, 32 UCKIIIOYEHUEM TaHTaja (HyJIeBod pacTtBop). OnTu-
YyecKasl TUTOTHOCTDb HYJIEBOTO PACTBOPA He Jo/DKHA TpeBbmarh (0,03, B MpOTUBHOM cIIy9ae MEHSIOT TIOCYAY
WIY peaKTUBBL. 3HAYEHNE ONITUIECKOI IUTOTHOCTY HYJIEBOI'O PACTBOPA BEIYUTAIOT U3 ONTUYECKUX IJIOTHO-
CTeil CTaHZAPTHBIX PpacTBOPOB. M3MepeHte IIPOBOIST IISITh PAa3 M3 HOBBIX HOPIUIA PACTBOPA.

Ilo moyyeHHBIM HAHHBIM CTPOSIT TPAXYyMPOBOYHBIN rpaduK, HAHOCS HA OCH OPIMHAT 3HAYCHUS
ONITMYECKOM TUIOTHOCTH PAacTBOpPa, a Ha OCH abciuce — Maccy TaHTana. OToenbHble TOYKM Tpadumka
MPOBEPSIIOTCS. HE PEXe OJHOIO pa3a B MECHILL.

(Asmenennan penakmus, Uzm. Ne 2).

4. OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

4.1. MaccoBymo nomo TaHTala (X) B IIPOLIEHTaX BEMUUCIAIOT 10 hopmyite
x="12.102,
m

TOe m, — Macca TaHTala, HAWIEeHHAs 10 TpaTylpoOBOYHOMY IpadHKy, MKT;
m — Macca HaBECKW aHAJIIM3UPYEMOIA TIPOOHI, T.
4.2. PacxoxaeHus pe3yIbTaTOB ABYX TapayljIeIbHBIX ONPEACSIEHUI WA PE3YILTATOB ABYX aHAIM30B HE
IOJDKHEI IIPEBBIIIATE 3HAYEHUI JOTTYCKAEMBIX PACXOXKICHUI, YKa3aHHbIX B TAOIHUIIE.

Maccosas mons tanTana, % HAomycxaemoe MaccoBas fons TaHTana, % Homycxaemoe
pacxoxmenue, % pacxoxzaeHue, %
2:1072 5:1073 1-107! 2-1072
41072 1:1072 21071 41072
8:1072 2:1072 3-1071 61072
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