I'pynna B59

M E X T OCYJIDAPC CTIBEMHMHTGB A CTAHIATPT

PEAKOSEMEJIBHBIE METAJLJIbI 1 UX OKUCHU

MeToa onpenejieHud TAHTAJIA

Rare-carth metals and their oxides. 238£2(,) :?OT 70
Method of determination of tantalum oSV

MKC 77.120.99
OKCTY 1709

ITocTranoBaeanem I'ocynapcTBennoro komurera CCCP nmo crasgapram ot 19 oktadpa 1979 r. Ne 3989 nara BBenenusn
YCTAHOBJICHA

01.01.81

OrpanvueHre CpoKa JEMCTBHSA CHATO MO HPOTOKOAY Ne 7—95 MeXrocygapCcTBEHHOr0 COBETA MO CTAHIAPTH3AIUM,
meTpoaorad u ceprudukammu (MYC 11-95)

Hacrosgmmii ctaHoapT ycTaHaBiIMBaeT POTOMETpUUECKUN MeTo onpeneaeHus Tantaiaa (ot 2-1072 %
1o 3-107! %) B peaxo3eMeIbHbBIX MeTa/UIaX M UX OKUCIX (KpoMe Liepusi U ero IBYOKUCH).

MeTon OCHOBAH HA 3KCTPAKLIMU PTOPOTAHTATIATA KPUCTAILDIMIECKOTO (PUOJIETOBOTO CMECHIO TOJIIYOJIa
M alleToHa M3 cyab(paTHOTAPTPATHOU CPEObl U IOCIEAVIOIEM U3MEPEHUN ONTUYECKON TNIOTHOCTU DKCT-
pakTa. CoaepxXaHue TaHTajla HaXOOsAT 110 IpagyupoBOUYHOMY I'paduxy.

1. OBIHINME TPEBOBAHMNA
1.1. Obmue TpedboBanug K Metoay aHaiusza — 1o ['OCT 23862.0 — 79.

2. AIIITAPATYPA, PEAKTHUBbBI U PACTBOPbDI

DoToaaekTpokoaopuMeTp PHK-56, criekrpodoTOMETp MM aHAJIOTUYHLINA IIPUOOD.

[1eup My(desrbHASI ¢ TEPMOPETYIIITOPOM, O0eCIIeUMBaOIIIM TeMIileparypy go 800 “C.

[ tnTka snexrpuyeckas.

[{uIrHAPEI KBAPLEBLIE C IPUTEPTHIMU TTPOOKAMU BMECTUMOCTBHIO 80 cM>.

[TpoBUPKU CTEKIISTHHBIE C TIPUTEPTBEIMU TIPOOKAMU BMECTUMOCTBIO 15 cM?.

[Iumierkn 13 nojansTUIICHA.

Kon6sr Mmepusie BMectuMocThio 100, 200 cm?.

BopoHk11 KOHUYECKUE.

Crakanbl BMecTuMocThio 100, 250 oM.

Turnu kBapueBsle BMecTUMOCTBIO 40—80 cM?.

[TUIIeTKN CTEKIISSTHHBIE BMECTUMOCTBIO 1, 5 1 10 cM’.

Crexiia 4acoBbIE.

Kucnora congaag o 'OCT 3118—77, x. 4., paszbasiaenHas 1:1 1 pactBop ¢ MaccoBon monei 1 %.

TanHuH (cBeTIBLII) pacTBOpbI ¢ KoHUeHTpauueil 100 m 5 r/aM> B pacTBOpe COJISHOM KUCIOTHI C
MaccoBoii joiieil 1 %.

XKenarun nmumiesoi o ['OCT 11293—89.

Kuciora ceprag no T'OCT 4204—77, x. 4., 5 MOJIL/IM> PacTBop.

Harpuit nupoceprokucinii no HT, 4. x. a., pactBop ¢ KoHueHTpauunen 40 r/mm>.

AMMOHUHN BuHHOKMCHBI 1o HTI, pactBopsl ¢ koHueHTpauuein 100 u 40 r/mm°.

Ammvuak BoaHbId 1o ['OCT 3760—79, X.4., KOHLIEHTPUPOBAHHLIN 1 pa3dasieHHbIn 1 : 9.

PactBOp w1d pasbasiaeHus: 10 I IIUPOCEPHOKMUCIOrO HATPUM, IIPOKAJICHHOI'O OO0 VIAJICHUS II1apOB

HN3nanMe opuIEaAIbHOE IlepeneyaTka BOCHpeEmeHA

H3zdanue ¢ Hzmenenuamu Ne 1, 2, ymeepxucoennoimu 6 anpeae 1985 e., mae 1990 2. (HYC 7—&5, §—90).
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I'oCT 23862.30—79 C. 2

CEPHON KMCIOTBI, pacTBOpAI0T B 200 cM? ropgauero pacrsopa BUHHOKUACIOro aMMoHud (100 r/om?), npuim-
BAIOT 5 CM> KOHLIEHTPUPOBAHHOTO ammuaka, 100 cM? Boasl, 45 cM? 5 MOJIb/IM> CEpHOM KUCIIOTHI U Pa3baBiIs-

IOT PACTBOP B MEPHOH Kos16e BMecTuMOCThIO 500 cM? Bomoi mo merku (pH pacrsopa pasen 1—1,3).
Tonyorx o 'OCT 5789—78.
AuietoH o ['OCT 2603—79.

Kpucraummueckuil (proIeTOBLIN, BOAHBIA PACTBOP ¢ KOHLUEHTPALMEN 2 I/IM>, TOLEH K YIIOTpeoIe-
HUIO Yepe3 AeHD I10CIIE IIPUTOTOBICHNI. MOXHO XpaHUTD UINTEIILHOE BPEMS B 3aTEMHEHHOM MECTE.

Harpuit ¢ropuctsiit o TOCT 4463—76, 4. 1. a., pacTBOp ¢ KOHUeHTpaumen 50 r/oM> (HAChIILEH-
HBIN): 25 T HTOPUCTOrO HATPUA TIIATEILHO nepeMenBaioT ¢ 500 cMm® ropgueit Boasl. PactBop ¢ octatkom
[IEPEBOIAT B IIOJIUATIIEHOBYIO DAHKY M OCTABJISIIOT HA HOUb. OTCTOSIBIIIUIUCS IIPO3PAYHBINA PACTBOD CIINBA-
10T B APYIVIO IIOJIUATWICHOBYIO DAHKY.

TauTana IITUOKUCH ¢ MACCOBOM HOJEN OCHOBHOTO BelllecTBa He MeHee 99.5 %.

CraHmapTHBIA PACTBOP TAHTANIA (3al1acHOM), comepxammii 0,5 Mr/cM? TaHTAJIA: HABECKY IITUOKUCU
tanTaiza maccoi 0,061 T cruasisior ¢ 2 T nupocepHokuciaoro Harpud. K maBy nobasisor 40 cM? ropsadero
pacTBOpa BUHHOKUCIOTO aMMOoHUA (100 1/1M°) ¥ KAIATAT 1IpU TIOMELLIMBAHMA 10 PACTBOPEHMS, H00ABIISAH
nocreneHHo 10 cMm? amMuaxa, pazbasieHHOTo 1 : 9. PacTBOp IIEPEeBOIAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO
100 cm? 1 DoBOIAT OOBEM PACTBOPA BOHOM HO METKM.

PactBop TanTana (padounit), copepxammii 10 MKr/cMm? TaHTasa, rOTOBAT Pa3OaBIEHUEM CTAHIAPT-
HOTO 3aIIaCHOTI'O PACTBOPA TAHTAJIa PACTBOPOM LI pasdaBieHUI B S0 pas. 1 oeH B TeueHUe 2—3 CyT 1IOCIIE
[IPUTOTOBJICHUA.

Pazn. 2. (M3menennas penakous, M3m. Ne 2).

3. IPOBEJEHUE AHAJIU3A

3.1. HaBecky aHamm3mpyeMoun mpobbl Maccol 1—2 r (B 3aBUCUMOCTH OT COACPXaHMUI TAHTAIA)
pacTBOPSIOT B 20 cM? COJISHOM KMCJIOTEI, pa3dasneHHon 1 : 1.

PactBop pasbasisaior 1o ~100 cM? Bomoil (moryckaeTcsd HEOOIBLIIONA OCALOK), HArPEBAIOT 3—5 MUH.

3areM IpWIMBAOT 1Ipy ioMemmsadun 10 cM? pactBopa TaHHUHA ¢ KoHUeHTpauuei 100 r/oM? |, crakaH
HAKPBIBAIOT YACOBBLIM CTEKJIOM, HATPEBAIOT HO KUNEHUSA U KATETAT 15—20 muH, nomuepxusasd 110 cm?
nobasiaeHueM HArpeToi Boasl. [1o oxtaxaeHun npuwimsaioT 10 cM? pacTBOpa XEJTATUHEBL U PACTBOP C OCAJI-
KOM OCTABJILIOT CTOATH HE MEHEE 4yeM Ha 2—3 4.

Ocanok oT(hWILTPOBLIBAIOT U HECKOJIBLKO PA3 IIPOMBIBAIOT PACTBOPOM TAHHMHA C KOHLIEHTPALIMEN 5 I/mM>.
DIBTP ¢ 0CAAKOM ITOMEIIAIT B KBAPLIEBBIN TUTE/Ib, CYILIAT, CKUTAOT, IIPOKAJIMBAIOT B MY(PEJIbHON I1eUH
1pu 00 "C U CIUIABILIOT ¢ 2 T IIMPOCEPHOKMCIIOTNO HATPUA IO IIOJIYUECHUS OIHOPOIHOTO ILIABA.

[Tocne oxIIaXIeHUs IUIAB BBIMEIAYMBAIOT 20 CM? TOpSAYEro PAcTBOPA BMHHOKUCIOIO AMMOHUS C
koHueHTpauuein 100 r/om? ¢ mobasienuem 10 cM? amMuaka, pasoasiieHHoro 1 : 9.

PactBop (06beM 50—70 cM?) HArpesaroT, IIOMEIINBAS, KUIIMTAT HECKOJIBKO MUHYT U 110 OXJIAXKIIE-
HUU TIEPEBOIAT B MEPHYIO KO0y BMecTumocThio 200 cv?. [pmwmBator 20 cM? pacTBOpa BUHHOKUCIIOTO
aMMOHMA ¢ KoHUeHTpamein 100 r/om?, 50 cM? pacTBOpa IMPOCEPHOKMCIIONO HATPUA M JOBOIAT OOBEM
pacTBOpa BOOOU OO METKMU.

Ot6upator 1 cM® pacTBOpa, NEPEHOCHT B KBAPLIEBLIMA LIMIVMHIP C IIPUTEPTON IIPOOKOIM M PA30ABISIOT
no 10 cm® pacrBopom mwrd pasbasnenus, pH pacrsopa moikeH 6b6Th paBeH 1—1.3. Ecim pH pacrsopa
UMeEET APYroe 3HAYEHUE, TO €0 JOBOLAT A0 HYXHOW BEJIMYMHBLI JOOABIEHUEM 110 KAIUIAM 5 MOJb/IM-
cepHOil kMCaoTHl WM ammuaka (1 : 9). K monyyeHHOMY pacTBOpPY NPWIMBAOT 9 cM® Toinyona, 1 cm’
aLeToHa, 2 cM> pactsopa GTopucTOoro HATpus (IIOJIMSTWIEHOBOHN IMIIETKON) U 1 ¢M? pacTBOpa KpUCTAJI-
mmaeckoro (puogaeToBoro. HMinHap 3aKpeIBaOT IIPOOKON U copepkuMoe sKeTparupyioT 1 MmuH. Ilocie oT-
CTAUBAHUA B TeUeHUE | MUH OTOMPAIOT UTIETKOUN C TIOPIITHEM WJIX TPYILEN 7 CM> SKCTPAKTA U IIEPEHOCHT
B CYXVIO IIPOOUPKY C IIPUTEPTON MIPOOKONM, B KOTOPYIO IIPEABAPUTEILHO BBEIEHO TOYHO 3 CM- ALIETOHA,
IepeMeIBaloT. ONTUYECKYIO INIOTHOCTD U3MEPSIOT 1IpU A . g 390 HM B KIOBETE C TOJIIIMHOMN ITOTJIOIIA-
IOILIETO CBET ¢i10os 20 MM. B xayecTBe pacTBOpa CPABHEHUS IIPUMEHSIIOT BOLY.

OIHOBPEMEHHO UepPe3 BCE CTAAMU aHAIN3A IIPOBOIAT KOHTPOJILHBIA OIILIT HA PeakKTUBLI. OIITUYeCcKad
IUIOTHOCTD PACTBOPA KOHTPOJILHOI'O OIIbITa HE HOJDKHA IIpeBbIIAThL (0,04, B IIPOTUBHOM CIYy4aAe 3aMEHMIIOT
PEAKTUBBI. 3HAYCHUE OIITUYECKON IUIOTHOCTU KOHTPOJILHOI'O OIILITA BBIUWUTAIOT U3 3HAYCHUS OIITUYECCKOU
IUTOTHOCTU MCIIBITYEMOTO pacTBopa. Maccy TaHTaja HaxXoOsT 110 TPATyupOBOYHOMY IpapUKy.

(U3menennan penakousa, M3m. Ne 1, 2).
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3.2. IlocTpoenue rpaayupoBoYHOro rpaguka

B xBapueBble IMUIMHAOPEI ¢ IIpUTepTON IIpodKoi BBoOaT (0,10; 0,30; 0,50; 0,70; 0,90; 1,10: 1,30; 1,50 cm?
pacTBOpa TaHTana (comepxaiero 10 Mkr/cM® TaHTasa) 1 pazoasissoT o 10 cv® pacTBopoM U1 pa3daBiie-
Hud ¢ pH pacrsopa, pasabiM 1—1,3. IIpmwmBaror 9 ¢M’ Tonyosa, 1 cM® anteToHa, 2 ¢cM’ pTOpUCTOrO HATPUS
1 1 cM’ pacTBOpa KpUCTAILINYECKOTO (pro1eTOBOro. LIMIMHAP 3aKpPhIBAIOT IIPOOKON U COLAEPKUMOE SKCTPA-
rupyioT 1 MmuH. Ilocie orcranBaHusg B teueHe 1 MUH OTOMPAIOT CYXOU IIUIIETKON € IIOPIIHEM WA IPYILIEU
7 CM’ DKCTpaKTa M IIEPEHOCIT B CYXVIO IIPOOUPKY C IIPUTEPTON IIPOOKOI, B KOTOPYIO IIPEABAPUTEIHHO
BBeOCHO 3 c¢M’ aneToHa. ComepXXuMoe IIPOOUPKU TIEPEMEIINBAIOT U IIEPEBOIIT B KIOBETY C TOJIIWHONM
rnorjomammero cser ¢iaos 20 MM, ONTHYECKYIO IUIOTHOCTD U3MEPSIOT 1IpU A g 590 HM.

B omvH 13 IMImHAPOB BBOIAT BCE PEAKTUBLI, 3a UCKIIIOUEHNEM TaHTalIa (HyJIeBor pacTBop). ONTH-
yecKas IDIOTHOCTDL HYJIEBOI'O PAcTBOpPA HE MOJDKHA IIpeBbIaTh (0,03, B IIPOTUBHOM CIIy4ae MEHSIIOT ITOCYIY
I PEAKTUBBI. 3HAYCHUE OIITUYECKOMN IUIOTHOCTU HYJIEBOTO PACTBOPA BhIUUTAIOT U3 OIITUYECKUX ILIOTHO-
CTEU CTAHIAPTHBIX pACTBOPOB. M3MepeHMe IIpOBOIAT IIATh Pa3 U3 HOBBIX IIOPILIUIA PacTBOPA.

[Io moixy4yeHHBIM DAHHBIM CTPOST I'PALYUPOBOUHBINA TI'paduK, HAHOCS Ha OCH OpAMHAT 3HAYCHUS
OIITUYECKON IUIOTHOCTH PACTBOpPA, a HA OCHU abcuucc — Maccy TaHTanza. OTaellbHble TOYKM Ipadpuka
IIPOBEPSAIOTCS HE PEXE OJIHOTO Pa3a B MECHILL.

(U3menennan penakuusa, Msm. Ne 2).

4. ObPABOTKA PE3YJIIbTATOB

4.1. MaccosBy1o gomo TaHTaila (X) B IIPOLEHTAX BbIYMCIISIOT 110 POPMYIIE

X:%-z-m-{,

e m, — Macca TaHTajla, HallleHHas 110 TPagynpOBOYHOMY IpaUKy, MKT;
M — Macca HaBEeCKU aHAJIU3UPYEMOMU IIPOOBI, T.
4.2. PacxoXImeHnd pe3yIbTaTOB ABYX IapA/UICIbHBIX OIIPEISICHUN WIN PE3YIILTATOB ABYX AHAJIM30B HE
IOJKHBI IIPEBBIIIATh 3HAYCHUN HOITYCKAEMBIX PACXOKICHUN, YKA3aHHbBIX B TaOJIULIE.

MaccoBas nmonst TaHTana, % Hlomyekaemoe MaccoBad mong TaHTana, % Homyckaemoe
pacxoxiacHue, % pacxoxXiaeHue, %
2+ 1072 51073 1+107! 2+ 1072
41072 1+1072 2+107! 4+ 1072
8+ 1072 21077 3:1071 61072
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