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M EXTOCYA4APCTBEUHHTUGB R CTAHAOAPT

PEAKO3EMEJ/IbHBIE METAJI/IbI N X OKUCKU

MeTog onpegeneHus TaHTana

L FOCT
Rare-earth metals and their oxides.
Method of determination of tantalum 23862.30-79

MKC 77.120.99
OKCTY 1709

MocTtaHoBneHHOM [ocypapcTBeHHOro komuteta CCCP no ctaHgaptam oT 19 oktabpa 1979 r. Ne 3989 aata BBeaeHWs

yCTaHoB/IeHa
01.01.81

OrpaHuyeHne cpoka AeiCcTBUSA CHATO Mo MpoTokony Jlb 7—9S MexXrocyapCTBeHHOro COBETa MO CTaHAAPTU3aLmu,
MeTponorum 1 ceptudmkauum (MY C 11—95)

HacTosl i cTaHaapT ycTaHaBNMBAeT (hOTOMETpUYECKUin MeTog onpegenenns TaHTana (ot 210 %

80 3-10"%) B pefiKO3eMeNbHbIX MeTaniax u ux oKUcsx (Kpome Lepus n ero ABYOKUCHK).
MeTo/ 0CHOBaH Ha 3KCTpaKuuu (hTopoTaHTanaTa KpUCTanIM4yecKoro (hnoseToBoro CMechbio Toyosna
M aleToHa M3 cynbaTHOTapTPaTHOWM cpefbl M MOCNeAYHOWEM M3MEPEHUN ONTUYECKOW MAOTHOCTM 3KCT-

pakTa. CoAepxaHue TaHTana HaXoAAT N0 rPagyMpoBOUHOMY rpaduky.

1 OBLWWE TPEBOBAHWA
11. O6wue TpeboBaHna K meTogy aHanm3a —no FOCT 23862.0 — 79.
2. ANMNAPATYPA, PEAKTVBbI 1 PACTBOPbI

doToanekTpokonopumetp ®IK-56, cnekTpohoTOMETP MAM aHANOrUYHbIA npubop.
Meyb MydenbHas ¢ TepMOperynaTopomM, obecneymsarowimm Temnepatypy o 800 *C.
MnuTka anekTpuyeckas.

LinnnHapbl KBapuesble ¢ NpUTepTbIMU NPo6KaMu BMeCTUMOCTbIO 80 CM3,
MpobnpKN CTEKNAHHbIE C MPUTEPTLIMK NPo6KaMy BMeCTUMOCTbO 15 cm3.
MuneTkn 13 nonnaTuneHa.

Kon6bl mepHble BMeCcTUMOCTbIO 100. 200 cm3.

BOpPOHKN KOHMYECKMe.

CrtakaHbl BMecTumocTbio 100. 250 cm3.

Turnn keapuesble BMECTUMOCTbIO 40-80 cm3.

MuneTkn cTeKNsaHHble BMeCTUMOCTbO 1, 51 10 cm3.

CTekna yacosble.
Kwncnota consiHas no FOCT 3118—77, x. 4., pasbaateHHas 1:1 u pacTBop ¢ mMaccoBoii gonein 1%

TaHHUH (CBET/bIA) pacTBOpU C KOHUeHTpauueir 100 n 5 r/am3 B pacTBOpe CONSHOW KUCAOThI C
maccoBoii gonein 1 %.

XXenaTuH nuwesoit no TOCT 11293-89.

Kucnota cepHas no TOCT 4204—77. X. 4.. 5 monb/gm3 pacTeop.

HaTpuii nupocepHokucnblii no H'TA, 4. 4. a., pacTBop ¢ KOHUeHTpauuei 40 r/gm3.

AMMOHMNIA BUHHOKMCABLIA o HT/A, pacTBopbl C KOHUeHTpauuner 100 n 40 r/gm3.

AnMMuak BogHbI no FOCT 3760—79, X.4., KOHLEHTPUPOBaHHbI 1 pa3basneHHbIn 1: 9.

PactBop ana pas6asneHus: 10 r NMPOCEPHOKMUCNOr0 HaTpus, NMPOKANIEHHOro 40 yAaneHUs napos

M3naHHC otmupanbHoe MNepeneyaTka BocrpeLLeHa

M3paHve ¢ VemeHeHnamn Ne |, 2, yTBep>KzeHHbIMK B anpene 1985r., mae 1990r. (MYC 7—85. 8—90).
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FOCT 23862.30-79 C. 2

CepHO KncnoTel, pacTBopsAoT B 200 cM3 ropsayero pacTsopa BUHHOKMUCAOro ammoHus (100 r/gm3), npunm-
BalOT 5 CM3 KOHLEHTPMpPOBaHHOTo aMmmuaka. 100 cm3Bogbl, 45 cM35 Monb/AM3 cepHO KNCNOTbI U pa3baBnsi-
10T pacTBOP B MepHOI Konbe BMecTuMOCTb0 500 cm3«tonoli 4o MmeTku (pH pacTBopa paBeH 1—1,3).

Tonyon no FOCT 5789-78.

AueTtoH no F'OCT 2603-79.

Kpuctananyeckuniti ononeToBblli, BOAHLIA PacTBOP C KOHLEHTpauuen 2 r/gm3 rogeH K ynotpebne-
HUIO Yepe3 [ieHb Nocne NPUroToBieHNs. MOXHO XPaHUTb NTENIbHOE BPeMSA B 3aTEMHEHHOM MecTe.

HaTpwuii dpTopucTeii no TOCT 4463—76, 4. 4. a., pacTBOp C KOHUeHTpaumeir 50 r/am3 (HacblLeH-
Hbli1): 25 T HTOPMUCTOro HaTpMs TWaTeNbHO NepemellnBatoT ¢ 500 cM3 ropsyein Bogbl. PacTBop ¢ 0ocTaTKOM
nepeBOAAT B MOMIN3TUNEHOBYIO 6GaHKY M 0CTaaTAT Ha HOYb. OTCTOSABLUMIACA NPO3paYHbIA pacTBOp CAMBa-
10T B ApYryt0 NONNITUNEHOBYIO 6aHKy.

TaHTana NATUOKWUCb C MacCOBOM A0Neil OCHOBHOrMO BellecTBa He MeHee 99.5 %.

CTaHfapTHbI/ pacTBop TaHTana (3amacHoi), cogepxawuii 0,5 Mr/cm3 TaHTana: HaBeCKy MATUOKUCH
TaHTana maccoi 0,061 rcnnaBnstoT ¢ 2 T NMPOCEPHOKUCNOro HaTpusi. K nnasy go6asnstot 40 cm3ropsyero
pacTBopa BUHHOKMUCOro aMmmMoHus (100 r/gm3)  KNATAT NpU NOMELUNBAHMMN 40 PacTBOPEHUSA, f06aBnsas
nocteneHHo K) cm3ammuaka, pazbasneHHoro 1:9. PacTBOp nepeBOAAT B MEPHYIO KOJIBY BMECTUMOCTbIO
100 cm3 1 foBOAST 06bEM pacTBOpa BOAOK A0 METKMU.

PactBop TaHTana (pabouwii), cogepxawmit 10 mkr/cm3 TaHTana, roToBAT pasbaBneHwem cTaHAapT-
HOrO 3aMacHOro pacTBopa TaHTana pacTBOpoM Ans pasbasneHus B 50 pas. [ogeH B TeueHme 2—3 cyT nocne
NpUroToBNEHNS.

Pasg. 2. (M3meHeHHasa pegakumns, M3m. Ne 2).

3. MPOBEAEHWNE AHANN3A

3.1. HaBecky aHanu3aupyemoi npobbl maccoii 1—2 r (B 3aBMCUMOCTM OT COAEPXaHUs TaHTana)
pacTtBopatoT B 20 CM3 CONAHON KMCNOThI, pasbaBneHHon 1:1.

PacTtBop pas6asnstoT go -100 cM3 BOAOM (gonycKaeTca He6ONbLWON 0cafokK), HarpeBatoT 3—5 MUH.

3arem npuameakoT Npu nomewmnsBaHun 10 cM3 pacTBopa TaHHWHA C KOHLeHTpaumein 100 r/gm3, cTakaH
HaKpbIBAKOT 4aCOBbIM CTEK/IOM, HarpesatT A0 KuMeHUa n Kunatat 15—20 muH. nogaepxwusasa O cm'
fob6asneHneM HarpeToii Bogbl. Mo oxnaxaeHun npunueatoT 10 cM3 pacTBopa XenaTuHbl U pacTBOp C 0caj-
KOM OCTaBNAlOT CTOATb He MeHee YeM Ha 2—3 u.

OcafioK 0T(hUNbTPOBBIBAIOT M HECKO/bKO pa3 MPOMbIBalOT PaCTBOPOM TaHHUHa C KOHLeHTpauueld 5 r/gm3.
dunbTp C 0CaLKOM NOMeLLalT B KBapLEBbIA TUTenb, CyLlaTt, CKUratT, NpoKannsarT B MyQebHOR neyn
npu 800 *C 1 cnnaBnfaoT € 2 T MUPOCEPHOKUCIONO HATPUA 4O NONYYEHUS OJHOPOAHOrO Mnasa.

Mocne oxnaxpaeHus nnas BbilwenaynsatoT 20 cM3 ropsyero pacrsopa BMHHOKWCAOrNO aMMOHUA C
KOHUeHTpaumeld 100 r/gm3c gob6asneHnem K) cm3ammuaka, pasbaBneHHoro 1: 9.

Pacteop (06bem 50—70 cm3) HarpeBatloT, MOMeLNBasA, KUNATAT HECKONbKO MUHYT M MO OXNaxge-
HUW NepeBOAAT B MEPHYIO KO0nby BMecTUMOCTbIO 200 cm3. MpunmusatoT 20 cM3 pactsopa BUHHOKWUCIOTO
aMMOHUA € KOHUeHTpauwuei 100 r/gm3, 50 cm3 pacTBOpa MUPOCEPHOKUCAOr0 HaTpUs W AOBOAAT 06bEM
pacTBopa BOfOV A0 METKMU.

OT6umpatoT 1cm3 pacTBopa, NEPEHOCAT B KBAPLEBbLIV LUAWHAPE NpUTepTOi NPo6KOA 1 pa3basnsaT
fo W) cm3 pactBopom ATA pasbaBneHus, pH pactsopa go/mkeH 6biTb paBeH 1—1,3. Ecnn pH pacTBopa
MMeeT Apyroe 3HayeHue, TO €ro LOBOAAT LO HYXXHON BeNuMYMHbI fo6aBneHMeM Mo Kannsm 5 monb/gm3
cepHoOl KucnoTbl unn ammuaka (1 : 9). K nonyyeHHomy pacTBopy npunusaloT 9 cm3 Tonyona, 1 cm3
aleToHa, 2 cM3 pacTBopa (hTOPMCTOro HaTpus (NOAMITUNIEHOBON NuneTkoi) u 1cm3 pacTBopa KpucTan-
nnyeckoro guonetoBoro. LiunnHap 3akpbiBalOT NPO6KOA 1 cogepXXMMoe 3KCTparnpytoT 1 MuH. Mocne oT-
cTavBaHuWs BTeyeHWe 1MuH 0TOMPAIOT MMMETKON C NOPLIHEM UMW TPyLUein 7 cM3 3KCTpaKTa M nmepeHocaT
B CyXyl0 Mpo6upKy ¢ npuTepToii Npo6KOi, B KOTOPYI MpefBapuTeNbHO BBEAEHO TOYHO 3 CM3 aueToHa,
nepemellmBaoT. ONTUYECKYIO NIOTHOCTb U3MEPSAIT Npu g 590 HM B KlOBETe C TONLWMHOW nornowa-
towero cnet cnos 20 Mm. B KauecTBe pacTBopa CpaBHeHWA NMPUMEHSAIOT BOLY.

OAHOBPEMEHHO Yepes BCe CTaauu aHanm3a NPOBOAAT KOHTPO/bHbIWA OMbIT Ha peakTuBbl. ONTHYeckas
NNOTHOCTb PacTBopa KOHTPO/IbHOTO ONbITa He A0/MKHA npeBbiwaTh 0,04, B NPOTUBHOM C/lyyae 3aMeHAIT
peakTVBbl. 3HaYeHWe ONTUYECKOW NAOTHOCTU KOHTPONbHOIO OMbITa BbIYMTAIOT U3 3HAYEHUA ONTUYECKOMN
MJIOTHOCTU WUCNbITYeMOro pactsopa. Maccy TaHTana Haxo4aT no rpagympoBoYHOMY rpaguky.

(N3meHeHHasn pegakuus, Mam. N° 1, 2).
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3.2. TlocTpoeHMe rpagyupoBOYHOrO rpaduka

B KBapueBble LMAMHAPLI C NpuTepTOin Npobkoi BBogsaT 0,10: 0.30: 0,50; 0.70; 0,90; 1,10; 1,30; 1,50cm5
pacTBopa TaHTana (cogepxawero 10 mkr/cm' TaHTana) n pas6asnsatoT go 10 cm1lpactBopom gns pasbasne-
Husa ¢ pH pacTBopa, paBHbiM 1—1,3. MpunusatoT 9 cmitonyona, lcmbaleToHa, 2 cM1pTopucTOoro Hatpus
1 1cm’pacTBopa KpUCTaninyeckoro guonetosoro. LimnnHap 3akpbiBaoT NPO6KOW 1 cogepXumoe akeTpa-
rupytoT 1muH. Mocne oTcTanBaHMs B TeyeHne | MUH OTOGMPAIOT CyXOi MUNETKOW C NOPLUHEM WAW TpYyLUei
7 CM* 3KCTpakTa W MepeHOCAT B CyXyl Npo6upKy C npuTepToii MpobKoW, B KOTOPY npefBapuTe/ibHO
BBeAeHO 3 cMlaueToHa. CoAepxXuMmoe NpPo6UPKM MepemMellnBalOT U NepeBOAAT B KIOBETY C TO/LWMHOW
nornouwarouiero ceet cnos 20 Mm. ONTUYECKYHO MNOTHOCTbL M3MepsatoT npu JT1 A g 590 Hm.

B 0AuH 13 LMNMHAPOB BBOAAT BCe peaKTWBbI, 32 UCKOYEHWeM TaHTana (Hynesoli pactsop). OnTu-
Yyeckas NAOTHOCTb HYNEeBOro pacTBopa He JoMXHa npesbiwats 0,03, B NPOTUBHOM Cnyyae MEHAIOT nocygy
WA peakTUBbl. 3HaYeHne ONTUYECKON MAOTHOCTY HY/NeBOr0 PacTBOPa BbIYUTAIOT U3 ONTUYECKNX MAOTHO-
CTeli CTaHAapTHbIX pacTnopos. M3mepeHne NponoAsaT NATb pa3 U3 HOBbLIX MOPLUIA pacTBopa.

Mo nonyyYeHHbIM JaHHbIM CTPOAT rPagyvpoBOYHBIA rpauK, HAHOCA Ha OCU OpAMHAT 3Ha4YeHus
OMTMYECKOW NAOTHOCTM pacTBopa, a Ha ocu abcuucc — maccy TaHTana. OTgeNbHble TOUKW rpadurka
NpOBEPSAOTCA He pexxe 04HOro pasa B MecsLl.

(M3meHeHHas pegakymsa, M3m. Vs 2).

4. OBPABOTKA PE3Y/IbTATOB

4.1. MaccoByto gonto TaHTana (X) B NPOLEHTax BbIYUCAAIOT No Gopmyse
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roe T{- Mmacca TaHTana, HalifjeHHasi Mo rpafyMpPoBOYHOMY TpaguKy, MKF;
T — macca HaBeckun aHann3nMpyemoi npoobsl, T.
4.2. PacxoX/eHns pe3ynbTaToB BYX napannenbHbiX onpejeneHnii unu pesynbTaToB BYX aHANN30B He
OOMKHbI NPEBbIWATh 3HAYEHUI [OMYCKaeMbIX PaCcX0XAeHWN, YKa3aHHbIX B Tabnuue.

[Jonyckaemoe [Jonyckaemoe
Maccosas fons TaHTana. % pacxoxieHIe. % MaccoBast ol TaHTana, % PaCXOKIEHIE. %
2+10-2 5-10-2 1.10"1 2-10-2
4 «KI2 1-10-2 2-10-' 4-10-2
8+1Q"2 2-10-2 3-10- 6-10-2
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