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FTOCYAAPCTBEHHBH CTAHAAPT COKW3A CcCP
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BOKCHT rocr
doToMeTpHUECHHNH MeTo onpegeNieHHs
okcupa dochopa (V) 14657.6—83
Bauxite. Photometric method for the —_
determination of phosphorus oxide (V) (CT C3B 3906—82)
OKCTY 1711

Cpok pgeMcTens c 01.07.84
Ao 01.01.94

Hacroamuit crangapt ycranaBauBaer GOTOMETPHYECKHH METOA on-
penenennus oxcuaa docdopa (V) B GOKCHTax NpPH MaccoBoH noJje OT
0,05 no 0,5%. Merox OCHOBAH Ha pa3JIOXKeHHH OGOKCHTA CMECBIO KHC-
JIOT HJIH CIEKAHMs C YIJEKHCJEIM HAaTpHEM, YNaJleHHH JHOKCHAA KpeM-
HUsA ¢GuabTpauuel, noJy4eHuH MOJHOLEHOBOH CHHH M H3MEPEHHH OIl-
THYECKOH IJIOTHOCTH pacTBOpa NpH AJuHe Bojaubl 720 HM. )Kenatusd,
€CJIH OH NIPHCYTCTBYET B pacTBOpe, HpeJBapHTENbHO OKHCJAIOT nepe-
KHCbIO BOJOPOAA.

(UsMenenHas pepakuus, H3m. Ne 1),

1. OBLUME TPEBOBAHMA

1.1. O6uwue Tpe6oBanus K Meroay ananuza—no 'OCT 14657.0—78.

2. ATIMAPATYPA, MATEPUAJILI, PEAKTMBbI U PACTBOPD!

®ortoanekrpokonopumerp tunoe OIK-60, KOK unu cnekrpodo-
ToMmerp tunos CO-26, CD-16 uau ananoruunsle.

Becu sn1aGoparoprrie mo I'OCT 24104—80 2-ro u 4-ro xmaccos
TOYHOCTH.

DuekTponeyb MydesabHasi C TepMOPEryJasaTopoM, 06eCleuuBaioliuM
Temnepatypy Harpesa 1100°C.

DunbTpel 6yMaxkKHble 06e330J1eHHble «Genas JIeHTay,

Kucnora azorHas no F'OCT 4461—77.

Kucaora consunas no 'OCT 3118—77 u pacrsop 1:1.

H3gaHKe othuumansHoe

Hacrosutkit cranpapr He MOXeT ObiThb MOAHOCTHIO HAM YACTHYHO BOCIPOH3BEAEH,
THPAIKHPOBAH M pacnpocTpaHeH Ges paspewenns 'occranpapra CCCP
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Kucnora ceprast no TOCT 4204—77 u pacrsopu 3:1, 1:1 114 n
MOJISIDHOH KOHLEHTPALMH SKBHBAJEHTa 4 MOJIL/AM?3.

Kucaora ¢propucrosogopoanas (naasukosas) no FOCT 10484—78.

Ammuax soansbiii no TOCT 3760—79, pacteop 1:1.

Hartpuit yraexucanil 6e3soauniii no TOCT 83—79.

Kauauit nupoceprokucanii no F'OCT 7172—76.

AmMonuii moaubmenoBokucawii 1no TI'OCT 3765—78, Boaumit
pactBop ¢ maccoBoll aoueit 6,25% u pactBop ¢ maccosoit noneit 0,7%
B PAaCTBOpE CepHOH KHMCJOTH MOJISIPHON KOHIEHTPALHH SKBHBAJEHTa
4 Mosb/nM3.

Kanuit BHHHOKHCJBIY KUCJBIIL,

CypbMBl OKHCb.

Kauuii cypbMsSHOBHHHOKHC/IELE, PAacTBOp ¢ MaccoBoil poaeit 0,35%.
IIpu oTcyTCTBHM peareHTa ero roToBAT CiaeiylomuM obGpasom: 28,2 r
KHCJIOTO BHHHOKHMCJIOT'O KaJiisi PacTBOPSIOT NpPH KunsiyeHun B 600 cm?®
BOJH, R06aBasiorT HeGoabwuMe nopuusamu 14,6 r okucu cypbMmbl. Ilpu
NOJIyYeHHH Henpo3payHOro pacTBopa ero oThHAbTPOBHIBAIOT. PacTsop
oxJaxjalor o temneparypsl 0—5°C 1 BBIAEDKHBAIOT NPH 3TOH TEM-
neparype B TeueHHe 2—3 4. 3aTeM NOJIyYeHHBIe KDHCTAJJIBI (PHJABT-
PYIOT uyepe3 IJIOTHHIH CTEK/ISHHBIA (QUJBTD H BHICYLIHBAIOT IPH TEM-
neparype 100°C.

Kucsnora cynpbaMuHoBasi, pacTBOp ¢ MmaccoBoli noJeir 109%.

CMmech peakuuoHHas:: 144 cM® cepHO#l KHCJOTH OCTOPOXHO BJIKBA-
1or B 300 cM?® Boawl. Ilocie oxJaHeHHS K pacTBOpPY R0GaBJSIOT
100 cm® pactBopa cyabdaMHHOBOH KHCJOTH, 200 cM3 pacTBopa MoO-
JH6IEHOBOKHCJIOrO aMMOHHsS ¢ MaccoBoit moaeir 6,25% u 100 cm®
pacTBopa CypbMSIHOBHHHOKHCJIOrO KaJjHd. PacTBop oxsaxkaaior, KO-
ausaior Bogo#t mo 1000 cM3 u nepemewHBaloT. PacTBop xpaHsT B
TEeMHOH nocyne.

Kucsora ackop6uHOBast nuleBas, pacTBop ¢ MaccoBoi posei 10%.

PacTBOp roTOBAT nepej NpUMeHEHHEM.

Kaan#i ¢dochoprokucarii onnosamemennsii no FOCT 4198—765.

Boznopozna nepekuch no 'OCT 10929—76.

Kpacubl 2xeje30aMMOHHHHBIE, pAacTBOD TOTOBAT CJEAYIOLUHM
ob6pas3oM: 5 r KBAacUOB pPacTBOPSAIOT B BOAe, npuausaior 10 cm® cep-
HOM KHCJIOTHI, pas6aBJeHHoll 1:1 u Boam a0 o6bemMa 100 cm3.

CraHpapTHEIe pacTBophl oKcuaa docdopa (V):

pacrsop A. 0,1917 r oxHo3aMellleHHOrO (HOCHOPHOKUCIOTO KaJus,
npefBapHTENbHO BEICYLIEHHOTO B 3KCHKAaTOpDe, pacTBOPSIOT B BOJE,
pacTBOp NepeHoCAT B MepHYIo KoJsiby BMecTHMocTbio 1000 cMm3, nobas-
as10T 1 cM3 cepHOH KHCJOTHI, MOJHBAIOT BOAOH N0 METKH M NepeMe-
WHBAIOT.

PacTBop XpaHAT B NOJH3THJEHOBOK mocyne. 1 cM® pactBopa A co-
nepxut 0,1 Mr okcnaa docoopa (V).
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PacrBop B. 10 cm® pacTtBopa A nepeHocsiT B MepHylo KoJiGy BMecC-
tuMocThi0 100 cM3, NOJMHBAIOT BOJOH A0 METKH H INepeMellHBaloT.

Pacteop B roroear nepex npumeHeHuem. 1 cm3 pacrsopa b co-
Jepxut 0,01 mMr okcuaa doctpopa (V).

(HU3menennan pepakuus, Mam. Ne 1).

3. NPOBEJEHUE AHAJIM3A

3.1. Ilpu ananusde «MArkux» GOKCHUTOB (conep:Kallux THOGCHT H
6emur) npoby maccol 1 r pacrBOpAIT B CTaKaHe BMECTHMOCTBIO
400 cm?® B cmecu 10 cm® coasino#i, 10 ¢M?® asorHoii KucJjor H 15 cm3
pactsopa cephHoit Kucjorhl 3:1. PactBop BeinapuBalor pocyxa. Ilocae
OXJaXKAEHHS K ocTaTKy AoGasasior 200 cM® Boan u 20 cM3 pacTtBOpa
cepHO#l KucaoTH 3:1, 3areM HarpeBalOT €ro A0 HOJHOTO PAaCTBOPEHHA
coJieil.

3.2. Ilpu aHanu3e «TBEepPABIX» GOKCHTOB (COAEpKALLHX AHACIIOP)
npo6y maccoit 1 r nomemaior B IJIaTHHOBHH THIeJb, XOPOIIO IepeMe-
IIHBAIOT € 3 I YIJEKHCJOrO HATpPHs M CIJABJSIOT IIpH TeMiepary-
pe 1100°C B Teyenne 20 muH. Ilocje oxJaxKAeHHs THresb C NJABOM
NOMELIAlOT B CTakaH BMmecTHMOCTbIO 400 cM3, 106aBisioT NpHMepHO
100 cm® Boawl, 30—35 cM® pacTBopa coJisHOH KHCJOTH 1:1, HaKpHIBAIOT
YaCOBBIM CTEKJIOM M HarpeBaloT Ha NecuaHoli Oane. Ilocse BHulena-
YUBAHHUS COLEDIKHMOILO THIJIAA €ro BRIHHMAIOT M3 CTakKaHa H olloJac-
kuBaiorT BoAoH. K mosnyueHHoMy pactBopy noGasasior 10 c¢cM® pact-
BOpAa cepHOH KHCAOTH 1:1 M BHImapuBalOT A0 NOSBJEHHA NapoB cep-
HOH KuCJOTH H elle B TedeHHe 20 muH. Ilocne oxsakjeHHsI K OCTaT-
Ky mnpubasasior 200 cm® Boanl, 20 cm® pacTBOpa CepHOH KHCJOTH
3:1 u HarpeBalOT A0 MNOJHOTO PACTBOPEHHS COJENl.

3.3. Ilocse rToro xak pacTBop, NOJYYCHHBIH corsacHo . 3.1 uau
3.2, craHer npo3payHbIM, e€ro (QHJALTPYIOT Yepe3 (UALTP «besasi JieH-
Ta», cobupas QuUALTPAT B MepHYyK Kojaby BMecTHMOCTBIO 500 cM3.
Ocazok npoMBIBAIOT rOpsivyell BOAOH A0 INpeKpallieHHsT peaKUHH Ha
Cyabdar-uoHbl. PHALTDP € OCAJKOM IIOMELAIOT B IJIATHHOBBIH THIeJb,
BBICYLINBAIOT, 030J4I0T, 3aT€M OCTATOK NPOKAJHBAIOT IPH TeMIEparty-
pe 900°C B reuenue 10 MuH. K ocraTky mocJse oxjaxkaeHHs no6aBisi-
10T 3—4 Kamsu pactBopa cepHo#l KucJothl 1:1, 5 cM® pacrBopa ¢dro-
PHCTOBOAOPOLHOH KHCJIOTHI, OCTOPOXKHO BHINApHBAaIOT JOCYyXa U CHOBa
npoxkaauBaiT. [locjle oxJaxAeHHs OCTATOK CIJaBJAsAIOT ¢ | I mupocep-
HOKHCJIOrO KaJlHs, 3aTeM BHIIEJAYHBAIOT PACTBOPOM CEPHOH KHCJOTHI
1:4, oxnaxknaloT 1 06beJHHAIOT C HCXOAHBIM pPacTBOPOM. MepHYIO KOJI-
0Oy [40/aMBalOT BOAOH 1O METKH H IlepeMellHBaIOT COAEPKHMOE KOJGHI.

B Mepuyo koanby BMectumocTbio 100 cM3 oTGUPAIOT aJHKBOTHYIO
qyacTb pactBopa o6beMoM 20 cM? npH cojepuaHHH okcuaa ¢ochopa
(V) no 0,2% wunu 10 cM® — npu cojepkaHHu oKcuia ¢dochopa (V)
cebiute 0,2%. AnukBorHy10 yacTb o6beMoM 10 cM® pa3GaBasiioT BOAOR
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2o 20 cm3. K pacrBopy n06aBasiiOT pacTBOp aMMHaKa A0 Hayaja BHI-
napenus ocagka (pH 5—6), Ouictpo pasbaBasiioT BOAOKH A0 o6beMa
npumepHo 80 cm3. M3 Gioperku no6aBusiior 4 cM® peakiHOHHOH cMe-
CH, BCTPSIXUBAIOT, 106aBAsiOT | ¢M3 pacTBopa acKOpGHHOBOMH KHCJOTHI,
JOJIMBAIOT BOJAOM JO MeTKH M nepeMmewnBaioT. ONTHYECKYIO MJIOTHOCTD
aHaJM3UPYyeMOro pacTBOpa H3MepsioT yepe3 15 MuH Ha ¢oTO3/MEKTPO-
KOJIOpUMETpE MJH cnekTpodoToMeTpe, YUHTHIBAS, YTO MAKCHMYM CBe-
TONOIJIOUEHHS] PACTBOPOB COOTBETCTBYET AJIMHE BosiHbl 720 HM. Pact-
BOPOM CDaBHEHHs CJYXUT PacTBOP KOHTPOJBHOIO ONLITA.

3.4. TIpuMeHSIIOT TaKXe pacTBOpP, NOJYYEHHbIH Nocje onpeneseHus
JMOKCHAA KpeMHUsl rpaBHMeTpHuecKuM MetonoM nmo ['OCT 14657.2—78.
Hs storo pactsopa OTGHPAIOT aJHKBOTHYIO yacTh 5—20 cm3 B 3aBH-
CHMOCTH OT CoAepXKaHHusl ¢(ocdopa, noMeLlaioT B KOHHYECKYIO KOJOY
BMecTuMocCTbio 150 cMm3®, po6aBasior 1 cM3 pacTBOpa nepekHCH BOAO-
poaa, pa3baBasioT BoAoi 10 o6beMa 35—40 cM?, HaKpPLIBAIOT YaCOBLIM
crexsoM u Kunatat 20—30 muH. IlosyueHHBIH pacTBOp OXJAaXAAIoOT,
nepeJHBaioT B MepHYIO Koyi6y BMecTHMocTbio 100 cM3, HelTpaausyioT
aMMHaKoM 1o GyMare KOHrO A0 Iepexofia OKPackH B KDAaCHBI LBET,
NpUJIIBAIOT NpH NepeMelunBaHun 10 cM® MonuGAara aMMOHHS € Mac-
cocoit poseit 0,7%, 5 cM3 pacTBopa acKOPGHHOBOII KHCJIOTHI, BOAY 10
o6bema 80—90 cm?3, 1 cM3 pacTBOpa CypbMSHOBHHHOKHCJIOIO KaJjiusd,
JOJNIHBAIOT BOJOH A0 METKH H NepeMelunBaioT. ONTHYECKYIO NJIOTHOCTD
aHaJH3HPyeMOro pacTBopa M3MepsIoT yepe3 15 MHH Ha cnekTpodoTo-
MeTpe HJaH (HOTO3/NEKTPOKOJOPHMETPEe, YUHTLIBAS, YTO MAKCHMYM CBe-
TOMNOTIJIOIEH!US] PaCTBOPOB COOTBETCTBYET AJIHHe BOJHHI 720 HM. Pact-
BOPOM CpaBHEHHS CJYXKHUT PacTBOP KOHTPOJIbHOIO OMBITA.

Jnst 3TOro aJIHKBOTHYIO YacTb PacTBOPa KOHTPOJBLHOrO ONBITA, MO-
JIyYEGHHOTO IlocJie ONpeAeeH sl AHOKCHIA KPEMHHSI TPaBHMETPHYCCKHM
merogom nmo I'OCT 14657.2—78, nomelualor B KOHHYECKYIO KOJGY
BMecTHMOCTbIO 150 cm?, mpuanBalor 1 cM® Kesne30aMMOHHMAHBIX KBac-
0B, 1 cM3® mepekHCH BOJOpPOJA H Hajiee BeJAYT aHaJl3, KaK YKa3aHO
BbILLE.

3.5. 1151 mocTpoeHHs TpaAyHpOBOYHOro rpaduka B L1eCTb H3 CeMH
MepHbIX KoJ6 BMectumocTbio mo 100 cM® kaxpas orbupant 1,0; 2,0;
4,0; 6,0; 8,0 u 10,0 cm® crangaptHoro pacrsopa B, YTO COOTBETCTBYET
0,01; 0,02; 0,04; 0,06; 0,08 u 0,10 mr oxcuga ¢ocdopa (V). B ceanb-
Myio Koaby cTaHAapTHHIH pacTBop He JoGaBasiior. [ajee mocrynaior,
KaKk ykasaHo B Il. 3.3 uau 3.4, HCO/Ib3ysi B KayeCTBe pacTBOpa CpaB-
HeHHsl pacTBOp, He COAepxKalluil cTaHZapTHOro pacrtBopa. [lo moay-
YeHHBIM 3HaYeHHSIM ONTHYECKHX NJOTHOCTEH M COOTBETCTBYIOIUHM HM
coiepxaHuaAM OKcHaa docdopa (V) crpost rpaiyHpoBOYHHIA rpa-

PHK.
3.2—3.5. (HM3menennas penaxkuus, U3m. Ne 1).
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4. OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

4.1. Maccosyio ponio okcuna ¢ochopa (V) (X) B npoueHrax BH-
YUCJSIOT 110 Gopmyae

X= "1 .100,

rge m; — Macca okcuaa ¢ocpopa (V), waiiieHHas 1o rpaiyHpoBod-
HOMY IpagHKy, T;
m — macca npo6hnl aJUKBOTHOH 4acTH QuabTpaTa, I.
4.2, PacxoxJaeHHs] MeXAY pe3yJbTaTaMH INapajijieibHBIX onpeje-
JIeHUIl He JOJIKHBI TpEBLILATh 3HAUEHHIl, YKa3aHHLIX B TabJHue,

HonyckaeMoe pacxoxpaeHHe, % (a6ce.)
MaccoBast [0J51 OKCHAa '()boc-
dopa (V) B Gokcire, % CXOAUMOCTH BOCTIPOH3BOAHMOCTH
Ot 0,05 zo 0,10 Bxaou. 0,02 0,03
» 0,10 » 0,30 » 0,04 0,06
» 030 » 0,50 » 0,06 0,09
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Ne 4937
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