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FTOCYLAPCTBEHHbLIN CTAHOAPT CO3A CCP

KPEMHUIA KPUCTANTTUYECKIIA

rocCT
19014.4—3*

OTmeH
FOCT 2178—54
A vactm paag. VI

MeTog onpeaeneHus TutaHa

Crystal silicon.
Method of titanium determination

OKCTY 1709

MoctaHoBNeHVeM [OcyfapCTBEHHOro KomuTeta ctaHgaptoB Cosata Munuctpos CCCP
ot 23 mona 1973 r. ? 1804 cpoK BBeAEHWSA YyCTaHOB/IEH
¢ 010175

MpoBepeH s 1984 r. MoctraHoBneHvem locctaHgapta ot 15 asrycta 1984 r. He 2874
CPOK [eicTBUA NpoAJieH
fo 01.01.90

HecobntogeHvie cTaHfapTa npecnefyetcs No 3akoHy

HacToawwmii cTaHaapT ycTaHaBnMBaeT POTOKONOPUMETPHYECKUI Me-
TOZ4 onpegeneHnss TutaHa (NpyM maccoBoi gone TuTaHa oT 0.1 go 0.4%)
B KPUCT&/I/IMYECKOM KPEMHWUW.

MeTog ocHOBaH Ma 06pa3oBaHMM >KENTOro KOMMJekca TuTaHa C
OMaHTHAHPUAMETaHOM B KWCMOW Cpede, MHTEHCMBHOCTb OKPacku KOTO-
poro noauvHseTcs 3akoHy byrepa-/la.m6epTta-Bcpa.

MelatolLlee B/VAHWE TPEXBASIEHTHOrO Xesie3a YCTpaHsaeTcA BOC-
CTaHOB/MIEHNEM €ro acKopOMHOBOW KMCAOTOM B NPUCYTCTBMU KaTanumsa-
Topa — CEpPHOKWMCON Meau.

1. OBLUWE TPEEOBAHUA
1.I. Obuwume TpeboBaHUA K MeTogy aHanuza —no FOCT 19014.0 -73.
2. AMMNAPATYPA, PEAKTVBbI I PACTBOPSI

DOTOKOIOPHMET? WM CMEKTPOGOTOMETP.

OvaHTunupuameTaH, pacTBop C MaccoBoi foneit 5% B | n, pacTBo-
pe CONSIHOW KUCNOTbI.

AckopbuHoBas Kucnota (ButamuH C), CBEXENPUrOTOB/EHHbIN pac-
TBOP C MaccoBoW goneii 2%.

Megb cepHokucnas no FOCT 4165—78. pacTBOp C MaccoBoi goneii
5%.

WNspanus oduumnanbHoe MNsapencys3Ha BocnpelieHa

« MepeuspaHue (HaaC/pb 1985 r.) C WM3MeHeHMAMU ne /, 2, yTBep>KAEHHbIMU O
none 1979 r., asrycTe 1984 r. (MYC 8 - 79. 11-84)
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Op. 2 TOCT 19014.4—73

Kanun nupocepHokucabiii no FOCT 7172—76

Kucnota cepHass mo FOCT 4204 -77, pasbaBneHHas 1:1, 1:2 H 1:19.

Kucnota consHaa no FOCT 3118—77, pas6baBneHHas 1:1.

TwuTaHa [BYOKUCb.

CTaHpapTHbIA pacTBOp TWTaHa.

PactBop A: rotoBsT cnegytowmm obpasom: 0,1670 r npokaseHHown
npn 600 -700°C gByokucu TuTaHa cnnasnsaT npn 900—950°C ¢ asag-
LaTUKPaTHbIM KO/IMYECTBOM MUPOCEPHOKMCNOr0 Kanius. Mnae Bblllena-
yuBaloT Npy HarpeBaHuy 100 cM* cepHOW KWCNOTbl, pasbasneHHol 1:1,
H MepeBOAAT PacTBOP B MepHYK Kosiby BMecTMMOCTbo 1000 cm1l 3atem
npunueatoT 10 cml cepHOW KucnoTbl, pasbaBneHHoli 1:1, ponuBaroT
[0 METKV BOAON M nepemelumsatoT. 1 cmlpactBopa A cogepxut 0,1 mr
TUTaHa.

Ecnn pacTBop MOMy4Mics MyTHbIA, ero uabTPYOT 1 onpeaensitoT
MacCoBYIO [l0/110 TUTaHa B PUIbTPaTe BECOBLIM METOLOM.

LOna atoro otéupatoT 100 200 cm3 unbTpata B CTakaH BMeCTU-
MocTbto 300 cM3, HarpeBaloT M OcaxjaloT TUTaH, f06aBNsAs aMMuak o
nosiB/IEHNA 3anaxa. 3aTeM pacTBOp HarpesalT [0 Koarynsumu ocapg-
Ka, PUNLTPYT U NPOMbIBAKOT BOAZOM ¢ ammuakom 9—10 pas3. dunbTp
C 0CaZKOM MOMELLAT B MPOKa/IeHHbIi U B3BeLLEHHbIN (apthopoBbIli
WM KBapLUEeBbIA TWrenb, 0301510T, MPOKa/IMBAOT U B3BELUMBAIOT oOcCa-
[OK OBYOKMCU TUTaHa.

PactBop bB; rotoBAT nepej nNpuUMeHeHWEM Cnefylowmnm obpasom:
25 cmlpacTtBopa A nomeLlaloT B MepHYH Kooy BMecTUMOCTbo 250 cm3
H JONMBAKOT LO METKM CEPHOW KWCIOTOM, pasbaBneHHOW 1:19.

B Tom cnyuyae, ecnu pactBop A npo3payHbli 1 cogepxut 01 mr
TuTaHa B 1cm3 B 1 cm3 pacteopa b cogepxxkutca 0,01 mr tutaHa. Ecnn
)Ke B pacTBope A maccoBas [0ns TUTaHa onpefensisiacb BeCOBbIM MeTO-
[OM, TO MaccoBas [onA TUTaHa B pacTBope b onpefensieTcs B COOTBET-
CTBUM C pe3yfibTaTOM BECOBOr0 MeToda W O6yAeT HeCKO/IbKO HWXKe, YeMm
0.01 mr/cm3.

3. MPOBEAEHVE AHAJ/IU3A

3.1 [nsa nposegeHnsa aHanMs3a UCNONb3YIOT PacTBOP, MPUroTOB/IEH-
HbIi, Kak yKasaHo B n. 3.1 MTOCT 19014.1—73.

Ecnn MCXOfHbIV pacTBOP MOMYYMICA MYyTHbIM, 4acTb ero oT(wib-
TPOBLIBAIOT Yepe3 Cyxoi (mabTp cpefHeii MAOTHOCTU B CyXYH KOHWUYe-
CKYyH0 Konby, oT6pacbiBas nepsble nopuun uabTpaTa.

B 3aBMCMMOCTM OT MaccoBOW [oNW ruTaHa oT6uparT 5—10 cm*
tunbTpaTa (ecnu pacTBOp Mpo3payvHbIA, 0TOMpPatOT a/IMKBOTHYK 4acTb
HemnocpeACTBEHHO M3 MEPHOM KOMbbl BMECTUMOCTbIO 250 CM3) B MEPHYHO
Konby BMecTMMocTbiO 100 cm3, paszbaBnsT Bogon o 50 cm3, 3aTem
NPUANBAIOT MpY NepemelInBaHUKN 15 cM3 CepHOl KMCNOTLI, pasbasieH-
Hoi 1:1, 5 cM3 pacTBOpa acKOpOUHOBOWM KMCNOTbI, fiBE Karnaum pacTBopa
CEPHOKUC/ION MeAu K OXNaXKAalT L0 KOMHATHOM TemnepaTypbl. Yepes

14



FOCT 19014U—73 Cip. 3

3—4 muH npuavsatoT 10 cmM3 pacTBopa AWAHTHMHPWAMETaHa, [0/u-
BalOT [0 MeTKM BOAOW W nepemelumBatoT. Yepes 30 MWUH M3MepsAIOT
OMNTUYECKYI MMIOTHOCTb pacTBopa Ha (POTO3NEKTPOKONOpHMEeTpe (06-
nacTb cBeTonponyckaHHA 400 HM). PacTBOPOM CpPaBHEHWS  CAYXMWT
BOfJa.

OfHOBpPEMEHHO Yepe3 BCe CTaAMM aHasnm3a MPOBOAAT KOHTPO/bHbIN
ONbIT Ha 3arpsA3HeHne pPeakTUBOB.

MaccoByto 0110 TUTaHa HaxofAT Mo rpagyupoBOYHOMY rpaduKy.

3.2. TlocTpoeHme rpafyMpoBOYHOro rpadmka

B cemMb MepHbIX K016 BMecTUMOCTblO no 100 cv* npunusatot 0; 1.0;
2.0; 4.0: GO; 8.0; 12.0 cm3 cTaHfapTHOO pacTBopa b. [do6aBnsioT no
2 cM3 CONSAHOM KWCNOTbl, pasbaBneHHon 1:1, pa3baBnAwT BOAOWA [0
50 cm3 3aTeM BO BCe KO/6bl nMpuavBatoT Mo 10 cM3 CepHO KUCIOTbI,
pasbaBfeHHon 1:2, n ganee aHanv3 MPOBOAAT, KakK ykasaHo B n. 3.1.

Ho nosyyeHHbIM 3HAaYEHMSAM ONTUYECKUX MIOTHOCTE U M3BECTHBIM
COAepXXaHMWsIM TUTaHa H pacTBopax CTPOST rpagyvMpoBOYHbIN TFpaduK.

4. TMOACYET PE3Y/NIbTATOB AHAJ/IN3A

4.1. MaccoByto fonto TuTaHa (X) B MpoueHTax BbIUMCAAIOT Mo gop-
myne
mV -\ 1x)
T, V,*100) *

rge m-— KOMMYeCcTBO TUTaHa, HalfeHHOe Mo rpagyvpoBOYHOMY rpa-
UKy, Mr;

V — 06BEM MCXO[HOr0 pacteopa, cm3;

Vi — aIMKBOTHas YacTb pacTBopa, cM3;

T 1— HaBeCKa KpemMHwus, T.

4.2. Jlonyckaemble pacxoXAeHUs MeXAy KpanHumy pesynbTaTamu
aHanmMsa He A0/KHbI npeBblwaTtb 0.02 abc. % npu MaccoBoW gosne Tu-
TaHa oT 0,1 go 0.4%.

*,
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M3ameHeHre ik 3 TOCT 19014.4—73 KpemmuiA KpucTasiiMdeckuidi. MeTog onpeaeneHmst
TUTaHa

YTBEPXIEHO U BBELEHO B _}EleVICTBI/Ie NocTaHoBMeHVEM ["OCYJapCTBEHHON0  KOMUTETA
CCCP no craHgaptam oT 27.06.89 M 2091

Jata BBegeHnsa 01.01.90

HanmeHoBaHne  cTaHgapTta. 3amMeHWTb  cnoBo: «MeTog» Ha  «MeTogbiy,
m«Method» Ha «Methods».

BBOAHYIO YaCTb W3NOXWTb B HOBOW pefakuumn: «HacToswWwmMin cTaHAapT ycTaHas-
NnBaeT (POTOMETPUYECKUA U aTOMHO-abCOPOLMOHHBIA MeToAbl onpefenieHns TuTaHa
<npH maccosoii gone oT 0,10 go 0,40 %) B KPUCTaINNYECKOM KPEMHU.

CraHfapT LOMONHWUTL pasfenom — la:

«la. POTOMETPUYECKUIA METO/

CyllHOCTb MeTofa COCTOMT B 06pPa30BaHWW XENTOro KOMMJeKca TUTaHa C [HaH-
TUNUPHAMETAHOM B CEPHOKWCIION cpefie U U3MEPEHUU ONTUYECKO NNOTHOCTW pacTBopa
npu AnvHe BOMHbI 385 HM.

Meluarolee B/MsHYE TPEXBA/IBHTHOMO )Ke/e3a YCTPAHSIETC BOCCTaHOB/IEHVEM €ro
aCKOpPOUHOBOM KWCMOTON B MPUCYTCTBUM  KaTa/n3aTopa—CepHOKUCION Meau.

Pasgen 2. MepBblil ab3al, M3NOXWTb B HOBOW pefakuun: «POTO3NeKTPOKONBPU—
MeTp Tuna ®3K 56M, ®3K-60, K®K wwm cnektpogpotomerp Tuna CP-26, OP-16-
WU aHaI0rNYHbIe»;

BTOpPO af3al. 3amMeHUTb 3HauveHue: «l W. pPacTBOpe» Ha «pacTBoOp C MONSPHOMN
KOHUeHTpaumed 1 mMonb/gm3»;

TPeTWin ab3au. McknounTb cnosa: «(BUTaMuUH C)»;

OMONHWUTL abs3auem (nocne BOCbMOro): «TuTaH — MeTannmueckmidi no  [OCT
198(1%—74»;

[lecATbI ab3ay. 3ameHUTb 3HadeHue: 10 Ha 100; mocnie c/ioBa «MepeMeLLMBAOT»

—A0NoNHNTL cnoamun: «aim 0,1000 r meTasIMyeckoro TutaHa prrrangnuy. B Hi wl
CepHOVi  KMCNOTbI, pa3basneHHoi 1:2, nocie pacTBOPEHWUS OKWUC/ISOT a30THOW Kumcno-
TOW, fo6aBnsemMoi no Karnam. PacTBOp BbIMNapuMBaloT O MapoB CEPHOr0 aHruapuaa,
pacTBOpAtOT B Boge, Ao6aBnAwT 100 cm3 pacTBopa CepHoi KucnoTbl 1:1, nepeHocsT
B MEpHy0 Konby BmecTumocTblo 1000 cm3, cogepxkawyto 100 cml pacTeBopa CepHOi
KUCNOTbI, pa3basneHHoi 1:1, fonvBalOT A0 METKM BOZOW H MepeMeLumBatoT»;

OAMHHaAUATLIV, [ABeHaAuaTblid, YeTbipHAAUATbIA ab3albl WCKAHYATD;

[OMONHUTL cnoBamu (nocne  TpuHaguaToro): «l cm3 pactBopa b cogepxut
0,01 mr TutaHa».

Myukt 3.1. Brtopoli ab63ay. 3aMeHWTb CM0OBa: «CPEAHEN MMOTHOCTU» Ha «CUHAS
NeHTay;

TpeTuii ab3al. 3ameHMTb cnoBa: «(06/1acTb cBeTonponyckaHHn 400 HM)» Ha
UMW CMEKTPOGOTOMETPE, Y4UUTbIBas, YTO MaKCMMYM CBETOMOI/IOLWEHUS  PacTBOPOB
COOTBETCTBYET [A/IMHE BO/HbI 385 HM»;

NATbIA ab63al, M3MN0XWTb B HOBOM pegakuun: «Mo 3HAYeHWK OMTMYECKOW MnoT-
HOCTW WCMbITYEMOro pacTBopa C Y4Y4eTOM  KOHTPO/ILHOTO OMbiTa OMpPejenstT Maccy
TUTaHa No rpagyvpoBOYHOMY TpauUKy».

MyHkT 3.2. BTopoit ab3ay, nocne cnoB «pactsopa B» [ONOMHWUTL CNOBaMW: «4TO
cooteetcteyeT 0; 0,01; 0,02; 0,04; 0.06; 0,08; 0,12 Mr TUTaHa»;

[0oNoMHNTL absauemM (rnocne BTOPOro): «PacTBOPOM CpaBHEHUS CAYXWUT PacTBop,
B KOTOpbIA TUTaH He [06aBnAnca»;

TpeTuii absaly. 3aMeHWUTb CNOBa: «COAEPKAHMSAM» Ha «Maccamy.



Pasgen 4. HammeHoBaHWe WM3MOXWUTb B HOBOWN pefakummn: «4. O6paboTKa pesyfib-
TaTOB».

MyHKT 4.1. SKcnaMKauus. 3aMeHUTb CoBa: «KOMWYECTBO» Ha «Macca», «HalifeH-
HOE» Ha «HaifeHHas», «a/IMKBOTHasA YacTb* Ha «00bEM aMKBOTHOWM 4acTu», «HaBECKa»
«a «Macca HaBeCKu».

MYHKT 4.2 W3N0XWUTb B HOBOW pefakuun: «4.2. [lonycKaemble PacxXoXdeHus pe-
3yNbTaToOB MapaenbHbiX OMpefeneHnin He [O/DKHbI MPeBbIlaTh 3HayeHun, npuBse-
[EHHbIX B Tabnuue.

Maccoma [0S TKTaKa, % Aonyckaemele pac-  flonyckaembie pac-
! XO0X AEHNA CXOXWU- X0X eHnsa BoCcnpo-
mocTun, % nssogumocTu, %
Ot 0,10 go 0,40 BK/tOU. 0,02 0,03

MeTof MCNOMb3ylT MPU pasHOrNacksX B OLEHKE KauyecTBa KPEMHUS KPUCTaIH-
SIECKOr0».

CraHpapT ZOMNoMHWTL pasgenamm — 5—=8;

«5. ATOMHO-a6COPOLIMOHHBIA MeToq,

CyLIHOCTb MeTOfa COCTOMT B M3MEPEHWM aTOMHOW abcopbuum TUTaHa Mpu AaunHe
BO/IHbI 365,4 HM B NiameHWN 3aKUCb a30Ta-aleTH/eH.

B. AnnapaTypa, peakTvBbl M PacTBOPbI

ATOMHO-a6COpPOLMOHHbIA  CNeKTPOOTOMETP CO BCEMU MPUHAANEXHOCTAMU TuNa
«Meprar-~AbIMp», «CaTypH» HM aHa/IoMM4HbIA. _ — »>m ...

Namna ¢ nombiM KaTo4oMm NS TUTaHa.

AUEeTUNEH B 6annoHax TexHudecknid no MFOCT 5457—75.

3akucb asoTa B OafinoHax MeauLMHCKas.

Kucnota consHas no FOCT 3116—77, pasbasneHHas 1:1.

Hatpuii yrnekucnbiii no TOCT 63—79.
4OO°|E3|anMI7I TeTpabopHokucnblii 10-BogHbIi no TOCT 4199—76, 06e3BOXKEHHbIA Npu

CMeCb N5 CnfaBfeHWs: CMELUMBAKOT HaTPUI YINEeKUCNbIA U HaTpuiA TeTpabopHO-
KHCMbIA B COOTHOLWIEHMM 6:1 (Mo macce).

TwTaH metannudeckmini no MOCT 19807—74.

CTaHgapTHbIA pacTBOp TuTaHa: 0,5000 r TMTaHa MOMeLlalOT B CTaKaH BMECTU-
mocTbto 400 cml, He6oMbLUMMKM NopuUMAMK A06aBnsSKOT 50 cM1 CONSIHOM KMCNOTbI, pas-
6aBneHHoin 1:1. PacTBOp HarpeBarOT A0 MO/HOrO PacTBOpPeHWs TwWTaHa. lMocne oxnax-
[eHNs pacTBOp MNepeHOCAT B MepHYK Konby BmecTumocTbio 500 cv*  copepyKallyto
100 cm* consHOi KWCNoThbl, pasbaBneHHol 1.1, gonvBatOT 40 METKWM BOAOW W Mnepeme-
LUMBAIOT.

1 cml pacteopa cogepxut 0,001 r TuTaHa.

PacTtBop-(poH: 160 r cMecu ANif Cn/aBieHWs MOMELLAT B CTakaH BMeCTUMOCTbIO
1000 cm3 cmaumBatOT BOJOA W OCTOPOXXHO  HEBOMbLUMMK  NOPUMAMW NPUIMBAKOT
700 cv* consHoi KucnoTebl, pasdaBneHHol 1:1. lMocne MnpekpalleHWsi BblgeneHus yrne-
KMCNOro rasa, pacTBOp NepeBoAsT B MepHyto Konby smecTumocTbio 1000 cm3 gonu-
BAlOT 40 METKW BOLOW H MepemMeLLMBatoT.




7. lNpoBefeHWe Wannm

7.1. Ans npoBefgHVs aHanM3a WCMOMb3YHT PacTBOP, MPUIOTOBMEHHbIN, KaK YKa-
3aHo B n. 7.1 TOCT !9014>1—73

B nony4yeHHbIX pacTBopax MNpo6, pacTBOpe KOHTPOSLHOrO OMbiTa M B pacTBopax
ANS MOCTPOEHMA TpadyvpoBOYHOrO rpaduka M3MepsOT 3HaueHWe aTOMHOW abcopbuum
TWTaHa Mpu A4JiMHe BO/MHbI 365,4 HM B MaMeHH 3aKWCb a30Ta-aleTH/IEH.

Maccy TuTaHa B pacTBOpe MpoGbl ¥ B PacTBOPE KOHTPO/IbHOTO OMbiTa Onpeaens-
0T MO rpafyvMpoBOYHOMY rpadKy, KOTOpbIA CTPOAT MpU KaXAoi cbemke. OfHoBpe-
MEHHO 4epe3 BCe CTafuu aHanun3a MNpPOBOAAT KOHTPO/IbHBIA OMbiT.

72. TlocTpoeHMe rpagyuMpoBOYHOrOo rpaguka

B wwecTb MepHbIX konb6 BMecTMMOCTbO 250 cm* mpuamsatoT no 50 cm5 pacTeopa-
(oHa. 3atem BBogdAt 0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0; 10,0 cM CTaHZapTHOrO pacTBopa, YTO CO-
orsetcreyet 0; 0.002; 0,004; 0,006; 0,008; 0,010 r TutaHa. PacTBOpbl LONMBAKOT BO-
[0/ [0 MeTKW, NepeMeLIMBalOT M U3MepsT abcopbumio pacTBOPOB, Kak YykasaHO B
n 7.1

Mo nonyYeHHbIM 3HAYeHUsM aTOMHOM abcopbuun K COOTBETCTBYHOLMM WM Mac-
cam TWTaHa CTPOAT rpagyvpoBOYHbIf FpaguK.

8. ObpaboTKa pe3y/nbTaToB

8.1. MaccoByto fgonto TuTaHa (X,) B MpPOLEHTaX BbIYMCAAOT MO (popmyne
(T,—T,) *100
T bl
roe T, —wmacca TuTaHa B pacTBOpe NpoObl, HaigeHHas Mo rpafyvMpoOBOYHOMY rpa-
uky, T;
T3— Macca TWTaHa B pacTBOPe KOHTPONLHOrO OfMbITa, HalifeHHas Mo rpagyHpo-
- BOYHOMY rpadwmky, r; e —
T — Macca HaBecKu Mpobel, T.

8.2. [lonyckaemble pacXOX[eHWs pe3y/nbTaToB MNapasifieNbHbIX — OMNpeaeneHuin He
AO/MKHbI MNPEBbILLIATL 3HAYEHUIA, MPUBELEHHbIX B TabnuLe».

(MYC Ne 11 1989 r.)
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