YAK 622.349.21 : 546.185—31.06 : 006.354 fpynna A3¢%

FOCYNOAPCTBEHHLBHA CTAHAAPT COK3A CcCP

BOKCHT roct
MoToMeTpHUECHHI MeToj onpepeneHnn
oxcupa cocopa (V) 14657.6—83
Bauxite. Photometric method for the —
determination of phosphorus oxide (V) (CT C3B 3906—82)
OKCTY 1711

CpoK pgencTsus ¢ 01.07.84
Ao 01.01.94

Hacrosmu# crasfaprt ycraHaBiauBaeT (OTOMETPUUCCKHUM METOJ Oll-
peneneHusi okcuna ¢ocpopa (V) B G0OKCHTaxX IpPH MacCOBOH joJie OT
0,05 no 0,5%. Meroa OCHOBaH Ha DPa3sJjIOKeHUH GOKCHTAa CMEChIO KHC-
JIOT HJIH CIEKaHMs C YIJIEKHCJIBIM HATpHEM, YAAJeHHH JHOKCHAA KpeM-
HHs ¢GuabTpalued, NOJyYeHUH MOJHOLEHOBOH CHHH H H3MeDeHHH OIl-
THUYECKOH MJIOTHOCTH pacTBOpa NpH AJKuHE BOJAHLI 720 HM. )KenaTuH,
eCJIH OH IPHUCYTCTBYeT B pacTBope, NpeJBapHUTENbHO OKHCASAIOT nepe-

KHCbIO BOAOPOAA.
(U3mMenenHasa pepaxkuusa, Ham. Ne 1),

1. OBLULHE TPEBOBAHMA

1.1. O6uue TpeboBanus Kk Meroay ananusza—rio [OCT 14657.0—78.

2. AMTNAPATYPA, MATEPHUANDI, PEAKTMBbLI 1 PACTBOPL!

dorosnekrpokonopumerp tunos OIK-60, KOK uau cnexkrpodo-
ToMerp tunos CO-26, CD-16 uau aHanoruuusle.
Becn sna6oparopubie mo I'OCT 24104—80 2-ro u 4-ro xsaccos

TOYHOCTH.
DaekrTponeyb MydeabHass ¢ TepMOpPeryJsTopoM, o6eCneuHBajolHM

Temneparypy Harpea 1100°C.
OuabTpet 6yMaxkHbele 06e330seHHbIe «6eas JIeHTa».
Kucnora azorsas no FOCT 4461—77.
Kucaora consinas no F'OCT 3118—77 u pacrBop 1:1.

H3ganme opuumansHoe
Hacroautui cranpapr He MoXXer ObiTh MOAHOCTHIO HAM YACTHUHO BOCHPOM3BEACH,
THPAXKHPOBAH M pacnpocTpaHeH Oe3 paspewenns ['occranpapra CCCP
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Kucaora ceprass no T'OCT 4204—77 u pacreopel 3:1, 1:1 1:4 n
MOJISIDHOH KOHLLEHTPALHUH 3KBHBaJeHTa 4 MoJbL/am3.

Kucnora ¢propucrosogopontas (nnasukoBasi) no 'OCT 10484—78.

Ammuax soansiit no 'OCT 3760—79, pactpop 1:1.

Harpuii yraekucawiii 6e3poguniii no 'OCT 83—79.

Kanuit nupoceproxkucanii no 'OCT 7172—76.

AMmMonuii MoaubmeHoBokucanti no TI'OCT 3765—78, Boagublif
pacTBop ¢ maccoBol gonei 6,25% wu pactBop ¢ maccoBoit poaeit 0,7%
B pacTBOpe CEpHOH KHUCJOTHI MOJISIpDHOH KOHLIEHTPAlHH 3KBHBAJIEHTA
4 moan/am3.

Kanu#i BHHHOKHCJBIH KHCJBLL.

CypbMEI OKHCb.

Kanuii cyppbMsIHOBUHHOKHC/IELT, PacTBOp ¢ MaccoBoi aouaei 0,35%.
[Ipu oTCyTCTBHH peareHTa ero roToBsAT cjaenylomum obpasom: 28,2 r
KHCJIOTO BHHHOKHCJIOTO KaJiHsl DacTBOPSIOT NpH Kunsiyedun B 600 cm?3
BOAbI, A00aBasiioT HeOoNbWHMH nOpUHsAMH 14,6 r okucH cypbMbl. IlpH
NOJIyYeHHH Henpo3payHOrc pacrBopa ero oTdHabTpOBHIBalOT. PacTsop
oxJsaxnaior 10 Temnepatypbl 0—5°C M BHAEPXKHBAIOT NPH 3TOH TEM-
neparype B TeyeHHe 2—3 4. 3areM IOJy4YeHHble KPHCTAJAJbl (PHJALT-
PYIOT yepe3 NJOTHHIH CTEeKJSHHBIH (DUJABTDP M BHICYUIHBAIOT IIPH TEM-
nepartype 100°C.

Kucnora cyapamunoBasi, pacTBop ¢ MaccoBoli mouseit 109%.

Cmecbh peakuuoHHas: 144 cM3 CepHOH KHCJOTH OCTOPOXKHO BJHBa-
10T B 300 cM® Boanl. Ilocne oxnakpeHHsi K pactBopy A0GaBJsIIOT
100 cm3 pacrsopa cyabdamuHOBOH KHCJOTH, 200 CM3 pacrBOpa MO-
JUOIEHOBOKHCJOrO aMMOHHA ¢ MaccoBoll goJaeit 6,25% wu 100 cm®
pacTBopa CyPbMSIHOBHHHOKHCJOIO KaJHs. PacTtBop oxna)aawor, 10-
auBatot Bojgoi nmo 1000 cm® u nepemeuinBaioT. PacTBop XpaHaAT B
TEMHOH nocyne.

Kuciora ackopbuHOBast muiiesas, pacTBOp ¢ MaccoBoii poaei 109%.

PacTtsop roroBsiT nepex npuMeHEHHEM.

Kaanii dochoprokucasit onnosamemienuni no I'OCT 4198—75.

Bonopona nepekuch no I'OCT 10929—76.

Keacubl xe/je30aMMOHHEHble, pacTBOP TOTOBAT CJEAYIOILHM
o6pa3oM: § r KBacUOB pacTBOPSAIOT B BOAe, mpuauBaior 10 cm® cep-
HOH KHCJOTH, pa3baBJjeHHol 1:1 W BoaH no o6bema 100 cm3.

CrangaprHrie pactBopbl okcuga docdopa (V):

pacreop A. 0,1917 r oxHo3amelleHHOro GochHOPHOKHCIIONO KaJud,
npeABapUTeJbHO BLICYIIEHHOTO B 3KCHKAaTope, pacTBODSIOT B BOJAE,
pacTBoOp IepeHOCAT B MepHy Koj0y BMecTHMocThio 1000 cMm3, no6as-
asiioT 1 ¢cM® cepHOH KHCJIOTHI, HOJIHBAIOT BOJOH HO METKH H nepeme-
IHBAIOT.

PacTBop XxpaHAT B MOJH3THIEHOBOH mocyne. 1 ¢cM® pacteBopa A co-
Aepxut 0,1 mMr okcuna dochopa (V).
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PactBop B. 10 cm® pactBopa A nepeHocsiT B MepHYIO K0J6y BMeC-
tuMocTbio 100 cMm3, ponHBalOT BOJAOH A0 METKH M IlepeMeliHBaloT.

Pactsop b roroesat mepen npumenenneMm. 1 cm® pacrsopa b co-
aepxut 0,01 mr okcuga docdopa (V).

(HU3meHennas pegaxkuusi, Ham. Ne 1).

3. NPOBEQEHUE AHAJIM3A

3.1. Ilpu ananusde «MArKux» OOKCUTOB (ColepxKaluux THOOCHT H
6emut) npoby Mmaccoit 1 r pactBOpsAIOT B CTaKaHe BMECTHMOCTbLIO
400 cm3 B cmecu 10 cM® couasiHoli, 10 cM?® asorHO# KucJaoT U 15 cm?®
pactsopa cepHoit xucjorel 3:1. PactBop BhnapHuBaloT pocyxa. ITocae
oxJaxXAeHHs K octaTky poCasasior 200 cm® Boasl H 20 cM® pacTBOpa
CepHOH KHCJOTH 3:1, 3aTeM HarpesalOT ero A0 NOJHOIO pacTBOpPEHHA
coJied.

3.2. Ilpu aHanu3e «TBepABIX» GOKCHTOB (COAepKalLUHX JHACIOP)
npo0y Maccou 1 r noMellalOT B NJATHHOBHH THIeJb, XOpPOLIO IepeMe-
IIKHBAIOT ¢ 3 I' YIrJAEKHCJOr0 HATPHs M CIHJABJSIIOT NpU TeMoepary-
pe 1100°C B Teuenue 20 muH. Ilocse oxaaxkaeHHs THreJb C IJIABOM
NMoMellalT B CTakaH BMecTHMOCTbIO 400 cMm?, no6aBiasiioT NPHMEPHO
100 cm® Bogwl, 30—35 cM® pacTBopa COJISTHOH KHCJOTHL 1:1, HAKPEIBAIOT
YaCOBBIM CTEKJIOM M HarpeBalT Ha necyaHo# Oane. [locse Bhiuesa-
YHMBAHHS COLEPIKHMOrO THIJISI €0 BHIHHMAIOT K3 CTakaHa M omoJac-
KuBaoT BoaoH. K moayuyeHHoMy pactBopy noGaBasior 10 cm2? pact-
BOpa cepHOH KucaoThl l:1 ¥ BBInapuBalT AO NOABJEHHs MapoB cep-
HOH KHCJOTH H eule B TeueHue 20 MuH. Ilocae oxaaxkjaeHus X ocrat-
Ky npubasasior 200 cm® Boab, 20 cMm® pacTBOpa CepHOH KHCJOTH
3:1 u HarpeBalOT A0 MOJHOTO PAaCTBOPEHHUS COJIeH.

3.3. Ilocse Toro Kak pacTBOp, MOJYYEHHBIH corjacHo mI. 3.1 uau
3.2, cradHeT Npo3payHBEIM, ero (QHJABTPYIOT 4epe3 (HJIbTp «besasi JeH-
Tay», cobupast ¢uAbTpaT B MepHyK KoJa0Oy BMecTHMOCTbIO 500 cm3.
Ocanox npoMblBalOT ropsivell BOAOH A0 INpeKpallleHHs peakUHuH Ha
cyabdar-uonbl. PUALTP C 0CaAKOM IIOMEWlalOT B IJIATHHOBBIH THIeb,
BBLICYUIHMBAIOT, 030JIIIOT, 3aTE€M OCTATOK NPOKAJAHBAIOT IIPH TeMIepary-
pe 900°C B Teuenue 10 MuH. K ocraTky mocje oxJaxKaeHust 106aBJisi-
10T 3—4 KanJH pacTBopa cepHo# Kucaotsl 1:1, 5 ¢M® pacrtBopa ¢ro-
PHCTOBOJODPOLHOH KHCJOThHl, OCTOPOXKHO BHIMAPHBAIOT AOCYXa H CHOBA
npokaJubarot. [Tocse oxynaxaeHHs OCTAaTOK CHJaBJsOT ¢ | r nmupocep-
HOKHCJIOrO KaJiHusl, 3aTeM BHLIEJAYUBAIOT PACTBOPOM CEPHOH KHCJIOTHI
1:4, oxnaxknaioT 1 06BEAHHAIOT C HCXOAHBIM PacTBOPOM. MepHYyI0O KOJI-
Oy A0JUMBAIOT BOAOH A0 METKH H NepeMEelUHBAIOT COAEPXKHUMOe KOJOHI.

B MepHnyo koaby BmectumocTbio 100 cM® oT6UpalOT aJHMKBOTHYIO
yacTbh pactBopa ob6beMom 20 cM® npH coAepxkaHHUU OKcHia ¢docdopa
(V) mo 0,2% wunu 10 cm® — npu conpepxkanuu okcuiga ¢docthopa (V)
ceoite 0,2%. AsnukBorHY10 yacTh 06beMoM 10 ¢cM® pa36aBiasioT BOAOH
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Jo 20 cm3, K pactBopy n06aBssSIlOT pacTBOp aMMiakKa A0 Havyaja BHI-
nanenusi ocagka (pH 5—6), 6uictpo pasbasasiior BoAoH A0 o06beMa
npumepHo 80 cm®. M3 Gioperku nobaBasiior 4 cM® peakULHOHHOH cMe-
CH, BCTPsXHUBAIOT, Jo0aBasior 1 ¢M? pacTBopa acKopOHHOBOI KHCJOTHI,
JIOJHBAIOT BOAOH A0 MeTKH W nepemewBaloT. ONTHYECKYIO NMJIOTHOCTb
aHaJK3HPYyEeMOro pacTBOpa H3MepsioT yepe3 15 MHH Ha PoTO3JIEKTPO-
KOJIODHMETpe HJH cleKTpodOoTOMeTpe, YUHTBIBAA, YTO MAKCHMYM CBe-
TOIOIJIOUIEHHSI PACTBOPOB COOTBETCTBYET AJIMHE BoJiHbl 720 HM. Pact-
BOPOM CPaBHEHHS CJYMHUT PACTBOP KOHTPOJBHOIO ONLITA.

3.4. TlpuMeHsIIOT TakKxe PacTBOpP, NOJYyYEHHBIH MocJe onpefeseHHs
JHOKCHIAA KpeMHHsl rpaBuMeTphHueckKuM MetonoM no OCT 14657.2—78.
M3 atoro pacrBopa oTOHpalOT aJHKBOTHYIO yacTbh 5—20 c¢M® B 3aBH-
CHMOCTH OT cozep:kaHus ¢ocdopa, noMeulaioT B KOHHUYCCKYIO KOJOY
BMecTHMOCThIO 150 cm3, no6aBasior 1 cM?® pacTBopa nepekHCH BOJAO-
poaa, pa3baBasoT BoAoH 10 o6beMa 35—40 cM?, HaKpbLIBAIOT YaCOBbLIM
crekygoM u KHNATAT 20—30 Mun. IloaydeHHBIH pacTBOpD OXJaXAaloT,
nepejuBaloT B MepHYI0 KoJ0y BMecTtHMOCTbI0O 100 cM3, HeliTpanusyior
aMMHakoM o GyMare KOHrO A0 Nepexoj/ia OKPacKH B KpDaCHBIH 1BeT,
NpHANBAIOT NpH nepemelunBaHun 10 cm?® Mosnubaara aMMOHHS C Mac-
cocoit pouseit 0,7%, 5 cM® pacTBopa acKOpOMHOBOH KHCJOTHI, BOAY MO
ob6bema 80—90 cm?, 1 cM® pacTBopa CYypbMSIHOBHHHOKHCJOrO KaJius,
JOJIHBAIOT BOAOH A0 MeTKH H nepeMemiuBaioT. ONTHYECKYIO MJIOTHOCTb
aHaJH3HPYEeMOro pacTBopa HU3MepsIoT yepe3 15 MHH Ha cnekTpogoro-
MeTpe HJU (POTO3/NEeKTPOKOJOpHMETPe, YUHTLIBASA, YTO MAKCHMYM CBe-
TONOTJIOLIEHUs PAacTBOPOB COOTBETCTBYeT AJHHe BOJHbL 720 HM. PacT-
BOPOM CpaBHEHHS CJAYXHUT PacTBOP KOHTPOJILHOTO OIbITA.

Jns 3TOro ajJHKBOTHYIO YacTb PacTBOPa KOHTPOJLHOrO ONbITa, MO-
JIYYEHHOrO IocJjie OnpejeseHHs] JHOKCHAA KPeMHHSI TPaBHMETPHYCCKHM
merogoM no I'OCT 14657.2—78, nmoMewaloT B KOHHYECKYIO KoJsOy
BMecTuMOCTbIO 150 cMm3, npuausaoT 1 cM® Kesne30aMMOHHHAHBIX KBac-

uoB, 1 ¢M3 mepekHCH BOJOpOJAA M JaJjee BeAYT aHaJ/ i3, KaK YKa3aHo
BhIlle.

3.5. las1 nmocTpoeHusl rpaAyHpOBOYHOr0O rpaHKa B 1IECTb H3 CeMH
MepHbIX KoJs6 BMecTHMOCTbIO no 100 cm?® kaxpas orbuparnrt 1,0; 2,0;
4,0; 6,0; 8,0 u 10,0 cm® cranzapTHOro pacrsopa b, 4TO COOTBETCTBYET
0,01; 0,02; 0,04; 0,06; 0,08 u 0,10 mMr oxcuma Qochopa (V). B cenp-
MYIO KoJ0y CTaHAapTHHH pacTBOp He gobasasior. Ilasee mocrymnaior,
Kak yka3aHo B n. 3.3 uau 3.4, HCHOJb3ysl B KayeCTBe pacTBOpa Cpas-
HeHHsi pPacTBOp, He COAepKalluil cTaHzapTHoro pacrtsopa. [lo moay-

YeHHBbIM 3HAYEeHHSM ONTHYECKHX IJIOTHOCTEH H COOTBETCTBYIOIUHM HM
comepxaHusM oOKcupa ¢ocpopa (V) crposiT rpajyHpoBOYHBIH rpa-

$HK.

3.2—3.5. (HM3meHeunasn pepakuus, U3am. Ne 1).
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4. OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

4.1. Maccosylo poaio okcuzga ¢ochopa (V) (X) B npoueHrax BH-
YHCJSAIOT N0 popmyae

X= —”-;;— .100,

rae m; — Mmacca oxcuaa ¢ocpopa (V), HaiiieHHas 10 rpaiyHpoBOY-
HOMY IpacgHKy, I,
m — Macca npoObl aJUKBOTHOI YacTHU QuabTpara, r.
4.2. PacxoxpaeHuss MeXAy pe3yabTaTaMH NapaJijesbHBIX olpeje-
JIeHHH He NOJIKHLI NpeBHIAaTh 3HA4YeHU, YKa3aHHLEIX B TabJHle.

HonyckaeMoe pacxomxjaeHHe, % (aGe.)
MaccoBast nois oKcHpa (oboc-
dopa (V) B Goxcure, % CXOAUMOCTH BOCIIDOH3BOAHMOCTH
Ot 0,05 zo 0,10 BxJOU. 0,02 0,03
» 0,10 » 0,30 » 0,04 0,06
» 030 » 0,50 » 0,06 0,09
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