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РЕФЕРАТ


У роботі 101 сторінка, 17 таблиць, 16 рисунків, було використано 
51 літературне джерело, із них 20 іноземною мовою.
Об’єктом дослідження є боксит гвінейський родовища Кіндії, боксит гайанський родовища Ароями.
Предмет дослідження – результати вимірювання вмісту алюміній оксиду, силіцій (IV) оксиду, титан (IV) оксиду, хром (III) оксиду, манган (II) оксиду, ванадій (V) оксиду, галій (III) оксиду, магній оксиду, кальцій оксиду, фосфор
(V) оксиду, втрати маси при прожарюванні за температури 1100±20 0С.
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Методи досліджень та апаратура – гравіметрія, комплексонометрія, фотометрія, ваги лабораторні електронні «SARTORIUS», спектрофотометр HELIOS OMEGA, колориметр фотоелектричний КФК-3, атомно-абсорбційні спектрометри Contra AA 300 та Hitachi 180-80.
Розроблені Державні стандартні зразки України призначені для метрологічної атестації методик виконання вимірювань вмісту компонентів в бокситах гвінейських та гайанських, контролю похибки методик виконання вимірювань та проведення повірки, калібрування засобів вимірювальної техніки.
БОКСИТ ГВІНЕЙСЬКИЙ, БОКСИТ ГАЙАНСЬКИЙ, ХІМІЧНИЙ АНАЛІЗ, МЕТРОЛОГІЧНІ ХАРАКТЕРИСТИКИ СТАНДАРТНОГО ЗРАЗКА СКЛАДУ БОКСИТУ, АТОМНО-АБСОРБЦІЙНИЙ СПЕКТРОФОТОМЕТР, ГРАВІМЕТРИЧНИЙ АНАЛІЗ, ФОТОМЕТРІЯ, КОМПЛЕКСОНОМЕТРІЯ, АЛЮМІНІЙ ОКСИД

ABSTRACT


The work contains 101 pages, 17 tables, 16 figures, it was used 51 literary sources, of which 20 are in a foreign language.
The object of the study is Guinean bauxite from the Kindiya deposit, Guyanese bauxite from the Aroyama deposit.
The subject of the study is the results of measuring the content of aluminum oxide, silicon (IV) oxide, titanium (IV) oxide, chromium (III) oxide, manganese (II) oxide, vanadium (V) oxide, gallium (III) oxide, magnesium oxide, calcium oxide, phosphorus (V) oxide, mass loss during calcination at a temperature of 1100±20°С.
The purpose of the work is the development, production and metrological certification of state standard samples of the composition of bauxite from the Guinean deposit of Kindia and bauxite from the Guyanese deposit of Aroyama for chemical analysis.
Research methods and equipment: gravimetry, complexometry, photometry, SARTORIUS electronic laboratory scales, HELIOS OMEGA spectrophotometer, KFK-3 photoelectric colorimeter, Contra AA 300 atomic absorption spectrometers and 180-80 Hitachi.
State standard samples of Ukraine have been developed and are intended for metrological certification of methods for measuring the content of components in Guinean and Guyanese bauxites, monitoring the error of measurement methods and conducting verification and calibration of measuring equipment.
GUINEAN BAUXITE, GAYAN BAUXITE, CHEMICAL ANALYSIS, METROLOGICAL CHARACTERISTICS OF THE STANDARD SAMPLE OF BAUXITE COMPOSITION, ATOMIC-ABSORPTION SPECTROPHOTOMETER, GRAVIMETRIC ANALYSIS, PHOTOMETRY, COMPLEXONOMETRY, ALUMINUM OXIDE
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ВСТУП


Галузь застосування стандартних зразків (СЗ) складу бокситу ‒ аналітичний контроль хімічного складу бокситів у кольоровій металургії із застосуванням хімічного методу аналізу.
Розробка стандартних зразків включає створення відомих задокументованих зразків матеріалів для використання в аналізі, випробуваннях та інших дослідженнях. Цей процес вимагає встановлення точних хімічних складів, фізичних властивостей і параметрів якості для забезпечення консистентності та порівняння між зразками.
Ключові етапи розробки стандартних зразків включають вибір вихідних матеріалів, стандартизацію процесу виготовлення, валідацію та оцінку стабільності зразків. Важливою частиною цього процесу є також документація, яка включає в себе методи виготовлення, вимірювання, зберігання та використання стандартних зразків.
Боксит – тип руди, що в основному складається з глин і мінералів, таких як: гіббсит, алюмогетит, гематит, каолініт, рутил, анатаз, альфа-кварц, діаспор, боеміт, гібсоніт та ін. Головний компонент бокситів – Al2O3, який зазвичай становить близько 45-60% маси бокситів. Крім того, вони можуть містити домішки інших оксидів, таких як: SiO2, Fe2O3, TiO2, CaO та інших. Вміст кожного компоненту може варіюватися, що впливає на якість та галузь використання бокситів. Крім того, домішки можуть впливати на технологію обробки та очищення руди перед використанням її у промисловості.
Боксити використовуються в різних галузях, включаючи виробництво алюмінію та алюмінієвих сплавів, глинозему, вогнетривів, кераміки, скла, 
у авіаційній промисловості, будівництві та ін.
Бокситові родовища поширені у багатьох країнах, включаючи Австралію, Гвінею, Бразилію та інші. Точний склад бокситів може варіюватися в залежності від місця видобутку та інших факторів.
Актуальність у вивченні бокситів полягає в їх важливості як джерела алюмінію. Дослідження в області бокситів спрямовані на оптимізацію методів видобутку, розробку більш ефективних технологій очищення та обробки руди, а також на зменшення негативного впливу видобутку бокситів на навколишнє середовище. Крім того, вивчення бокситів важливе для розуміння геологічних процесів та розвитку нових методів їх відкриття та оцінки.
Для визначення основних компонентів бокситів, що наведені вище, використовуються різноманітні методики аналізу, зокрема:
1. Рентгенофлуоресцентний аналіз (XRF) ‒ метод дозволяє визначити хімічний склад руди за допомогою рентгенівської флуоресценції, що виникає під впливом рентгенівського випромінювання.
2. Рентгенофазовий аналіз (XRD) ‒ метод, що використовується для визначення кристалічної структури руди та ідентифікації мінералів за їх дифракційними властивостями.
3. Інфрачервона спектроскопія (IR) ‒ метод, що дозволяє визначити функціональні групи та хімічні зв’язки в молекулах, що складають руду.
4. Гравіметричний аналіз ‒ метод, що базується на вимірюванні маси осаду після хімічної обробки руди.
5. Хімічний аналіз включає в себе різні методи визначення концентрації окремих хімічних елементів у руді, такі як титрування, спектрофотометрія та іонометрія.
Окрім цього, аналіз вивчення бокситів може включати декілька аспектів:
1) оцінка вмісту основних компонентів; це може бути важливим для виробництва алюмінію та інших продуктів, де використовуються боксити;
2) дослідження фізичних властивостей бокситів, таких як твердість, пористість, кристалічна структура, що може впливати на їхню обробку та використання у промисловості;
3) аналіз умов утворення бокситів, географічного розподілу родовищ, глибини залягання тощо; це може допомогти в плануванні видобутку та розробці нових родовищ;
4) оцінку впливу видобутку та переробки бокситів на навколишнє середовище, включаючи забруднення ґрунту, води та повітря;
5) дослідження та оптимізація технологій видобутку, очищення та обробки бокситів з метою зменшення витрат та покращення ефективності процесу.
Метою кваліфікаційної роботи є: розробка, виготовлення та метрологічна атестація державних стандартних зразків складу бокситу гвінейського родовища Кіндії та бокситу гайанського родовища Ароями для хімічного аналізу.
[bookmark: _Hlk183713044]Для досягнення поставленої мети необхідно виконати такі завдання:
1) проаналізувати вимоги до вихідного матеріалу стандартних зразків (СЗ), їх процедуру виготовлення матеріалів, порядок розроблення та їх атестації; 
2) провести дослідження однорідності матеріалу СЗ; 
3) провести хімічний аналіз матеріалів СЗ, що розробляються, використовуючи повірені засоби вимірювальної техніки, застосовуючи сучасне аналітичне обладнання;
4) установити метрологічні характеристики (атестовані значення та абсолютні похибки атестованих значень) СЗ складу бокситу на Al2O3, SiO2, TiO2, Cr2O3, MnO, V2O5, Ga2O3, MgO, CaO, P2O5, втрати маси при прожарюванні (в.п.п.) за температури 1100±20 0С.
Об’єктом дослідження є боксит гвінейський родовища Кіндії, боксит гайанський родовища Ароями.
Предметом дослідження є результати вимірювання вмісту Al2O3, SiO2, TiO2, Cr2O3, MnO, V2O5, Ga2O3, MgO, CaO, P2O5, втрати маси при прожарюванні (в.п.п.) за температури 1100±20 0С.
Методи дослідження – гравіметричний, комплексонометричний, фотометричний, атомно-абсорбційний.
Актуальність роботи полягає у забезпеченні якості та надійності продукції за допомогою стандартних зразків. Виготовлення стандартних зразків допомагає підтримувати високі стандарти виробництва, відповідність законодавству та вимогам споживачів, допомагає у вимірюванні, контролі правильності результатів аналізу та впровадженні нових технологій та процесів.
Наукова новизна та значення результатів наукового дослідження обумовлені тим, що автор брав участь у розробленні, виготовленні та метрологічній атестації державних стандартних зразків складу бокситу гвінейського родовища Кіндії та бокситу гайанського родовища Ароями для хімічного аналізу, що будуть впроваджені на підприємствах металургічної галузі для аналітичного контролю хімічного складу бокситів, як вихідної сировини для виробництва алюмінію, що мають бути забезпечені державними стандартними зразками складу бокситу. 
Стандартні зразки в системі забезпечення єдності вимірювань необхідні для: виконання метрологічної атестації методик виконання вимірювань; контролю похибки методик виконання вимірювань; проведення повірки; калібрування засобів вимірювальної техніки.
За матеріалами досліджень кваліфікаційної роботи магістра опубліковано 1 тези: Криворучко Д.Є., Генчева В.І. Виготовлення та атестація стандартних зразків бокситу для хімічного аналізу. II Міжнародна науково-практична конференція «Актуальні проблеми хімії та хімічної технології». Україна, Київ, НУХТ 2024. 21.11-22.11.2024 р. С. 32-33.












1 ОГЛЯД НАУКОВОЇ ЛІТЕРАТУРИ
1.1 Хімічний склад та структура бокситів


Боксит – агрегат мінералів, осадова порода, до складу якої входять діаспор, алюмогель, беміт, гібсид, гідроксиди Fe, глинисті мінерали та кварц. Боксити містять: Al2O3 (46,5-53,82%), SiO2 (0,89-3,5%), Fe2O3 (14,87-16,40%), TiO2 
(1,68-1,79%) [1].
Колір бокситу – цегляно-червоний, бурий, жовтий, коричневий або білий, сірий, чорний. Щільність − 2,4-3,5. Твердість − 2-4. Використовується як алюмінієва руда [2].
Осадова порода, вперше виявлена фр. геологом П’єром Бертом на початку 1800-х р., є основним у світі джерелом алюмінію та галію. Гвінея та Мозамбік входять до четвірки найбільших країн-експортерів бокситів в Африці [3].
Боксити мають кам’янистий вигляд, матовий блиск, землисту будову, пористу структуру, подібні до глини, м’який або середньої твердості, на відміну від глини, не створює пластичної маси із водою. Мають елювіальне або карстове походження, що було сформоване шляхом вилуговування Si з порід алюмосилікату. В Україні джерело бокситів є на Закарпатті та Приазов’ї [4]. Зовнішній вигляд бокситу відображено на рис. 1.1.
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Рисунок 1.1 − Зовнішній вигляд бокситу

Серед континентальних відкладень боксити вкладаються шарами. 
Боксит є головною рудою для одержання Al, що являє собою легкий метал, який використовується для отримання дюралюмінію та покриття деталей тонким шаром Al для надання їм більшої стійкості до температури. Сплави Al із Cu, Mg, Si є найціннішими матеріалами для міцних конструкцій. Сплав Al з Be використовується в медицині (для виготовлення рентгенівськіх трубок).
Боксит використовують для отримання електрокорунду (абразивна промисловість), для виготовлення цементів з глинозему, у виробництві лако-фарбових матеріалів та для нафтової очистки [5].
Алюміній (Al) − найпоширеніший метал у земній корі (більше 7% за вагою); третій за поширеністю елементом після Si та O. Алюміній активний метал та зустрічається в окисненій формі, з якої існує близько 250 різних мінералів. Боксити є економічно вигідними концентраціями алюмінію, що утворилися в результаті вивітрювання багатих на алюмосилікати материнських порід [6, 7].
Боксит є основною алюмінієвою рудою для комерційного виробництва металевого алюмінію. Боксит очищується у глинозем, який потім переплавляється у первинний алюміній. Боксит − гетерогенна руда, що складається переважно з алюмінієвих мінералів. Він також містить варіантну кількість кремнезему, рідких оксидів та інших домішок. Середній доступний вміст алюмінію оксиду коливається від 31% до 52%, а вміст Al від 16% до 27%. Боксит є також основним джерелом постачання галію. Галій включено до списку критичної сировини для Євросоюзу [8].
Al (порядковий номер 13) легкий, сріблясто-сірий, відносно м’який (твердість 2.75 за шкалою Мооса) метал, який є провідником тепла та електрики. Висока пластичність алюмінію та низька температура плавлення 660 0C роблять його дуже зручним і універсальним. Алюміній складається з 7 основних груп деформованих сплавів із різними властивостями. Завдяки додаванню до Al таких елементів, як Zn і Cu, і за допомогою спеціальних технологій обробки алюмінієві сплави, що піддаються термічній обробці, можуть бути такими ж міцними, якщо не міцнішими, ніж звичайна сталь. Al є високостійким до корозії; нетоксичний і має певні відбиваючі властивості.
За даними Геологічної служби Сполучених Штатів, світові ресурси бокситів оцінюються в порядку 55-75 млрд. тон, з яких 32% знаходяться в Африці, 23% в Океанії, 21% в Південній Америці та Карибському басейні, 18% в Азії та 6% в решті світу. 90% світових запасів бокситів зосереджено в тропічних і субтропічних регіонах: в Гвінеї (24%); Австралії (20%); В’єтнам (12%); Бразилія (9%); Ямайка (7%) [9].
У процесі бокситізації можуть утворюватися аутигенні мінерали, що містять рідкісноземельні елементи (РЗЕ), найбільш поширеним з яких є гідроксилбастнезит, що містить Nd [10].
Рухомість, утримання, фракціонування РЗЕ в місцях народження боксів залежать від фізико-хімічних властивостей РЗЕ під час хімічного вивітрювання у вологому тропічному і субтропічному кліматі та є функцією безлічі змінних [11].
Бокситові руди зазнавали помірної та сильної латеризації внаслідок дезалізнення у навколишньому середовищі. Вони класифікуються на чотири групи: латеритні, феритні, каолінітові, бокситові. Вважається, що латеритний матеріал, який спочатку утворився в навколишньому середовищі, заповнив порожнини та пори карстових вапняків та осадових одиниць у вигляді явищ поверхневого перенесення [12].
Загальна світова потужність виробництва бокситів і руд, альтернативних бокситам, нині становить приблизно 133 млн. метричних тон на рік. Поточна загальна світова потужність із виробництва глинозему становить близько 
51 млн. метричних тон на рік; майже 4 млн. метричних тон для неметалічних спеціальних застосувань [13].
Шкідливі домішки у глиноземному виробництві (за способом Байєра): SiO2, різноманітні сполуки Fe, карбонати та інші органічні речовини з сировини. Вміст SiO2 у бокситах може варіюватися від 1,0% до 25%. Чим менший вміст сіліцію діоксиду, тим якісніші боксити (силіційний модуль  це відношення концентрацій Al2O3 та SiO2 за масою) [14].
Основними видами бокситів є тригідрат, гіббсит (Al2O3 · 3H2О) і моногідрати, беміт і діаспор (Al2O3 · H2О). Тригідратний боксит має кращу вищу розчинність у їдких розчинах і нижчих тисках, температурах, необхідних для рафінування глинозему.
Боксити з низьким вмістом Fe можуть використовуватися в хімічній промисловості. Обпалені боксити, одержані нагріванням бокситів при високій температурі використовуються вогнетривкою промисловістю для виготовлення проміжних абразивних виробів.
Більша частина бокситів використовується для виробництва глинозему, а також в абразивній, вогнетривкій та хімічній промисловості; для виробництва Al2(SO4)3 та інших хімікатів для очищення води і для паперової промисловості; а також для цементів, каталізаторів, флюсів.
Глинозем в основному використовується для виробництва алюмінію, але кальцинованого глинозем також використовують в абразивній, вогнетривкій і скляній промисловості; для виробництва алюмінієвих хімікатів і антипіренів; в трубчастій формі для кераміки та вогнетривів, а також як активований глинозем, який використовується для зневоднення рідин і газів у хімічній і нафтовій промисловості [15].
Боксит є основною алюмінієвою рудою, а також важливим джерелом Ga, Sc та РЗЕ. Боксит в основному складається з Al(OH)3, Fe(OH)2, Fe2O3 та TiO2, а також кількох силікатних (тобто глинистих) мінералів. Al(OH)3 в основному складаються з гіббсита [Al(OH)3], беміту [γ-AlO(OH)] та діаспора [α-AlO(OH)). Fe міститься в гематиті (Fe2O3) та гетиті [FeO(OH)]. На даний момент існують латеритні і карстові боксити. Карстифіковані породи, що характеризуються гарним дренажем, сприяли ефективному вилуговування вищележачого кремністо-уламкового матеріалу та сприяли утворенню бокситів [16].
Карстові боксити можуть бути корисними обмеженнями для вивчення палеоклімату. Глинисті мінерали та оксигідроксиди в бокситах можуть реєструвати кліматичні зміни.
Поклади карстових бокситів можуть бути вихідним матеріалом для збагаченого РЗЕ червоного шламу, що є продуктом процесу Байєра. «Критичні» метали, такі як: Cr, Co, Ni, Ga, Nb і РЗЕ, зазвичай концентруються в карстових бокситах [17].
Рудні тіла бокситів складаються з багатого бокситового горизонту (характеризується асоціацією діаспор-ілліт-анатаз) і базального залізобагатого горизонту (діаспор-гетит-гематит-ілліт-анатаз), затиснутих між вище лежачим глинистим шаром (ілліт-діаспораг-шаром (ілліт-діаспор-мікроклін-гетит). Геохімічні дослідження показують, що Rb, Cs, Ba, Cu, Zn збіднені, тоді як: B, Ga, Bi, V, Sc, Zr, Hf, Nb, Ta, W, U та Th збагачені бокситовими горизонтами. У високо збагачений бокситовими рудами і глинами та позитивно пов’язаний з SiO2, вказуючи на те, що в основному міститься в глинистих компонентах, наприклад, переважно ілітах, які вважаються сумішшю аутигенних мінералів, перетворених з каолінітів у процесі діагніт, і незмінених детритних мінералів. Розрахунки зміни маси показують, що Hf, Zr, Nb, Ta, U, Th, Sc, Cr та Ga стабільні щодо TiO2 У процесі бокситизації ці елементи переважно пов’язані із анатазом та діаспорами [18].
Гайянські боксити − найякісніші у світі (вміст алюмінієвих оксидів та низький вміст домішок). Гвінейські боксити є важливими у світовому ринку і мають великий потенціал для експорту. У Гвінейській Республіці знаходяться найбільші запаси бокситів у світі, які оцінюються приблизно в 40 млрд. тон [19].
Аналіз карстових бокситів, навіть нерентабельних родовищ бокситів, може дати корисну інформацію про розподіл критичних елементів, оскільки такі боксити є аналогами економічно більш життєздатних родовищ бокситів [20].
Галузь переробки бокситів до сих пір не змогла знайти екологічне та комерційне життєздатне рішення для утилізації та повторного використання залишків бокситів. Утікання ставку із червоним шламом на нафтоперероблювальному заводі ALUNORTE компанії HYDRO у Бразилії, 
у результаті якої шлам потрапив у навколишнє середовище у 2018 р., 
є прикладом того, як ставки із червоним шламом можуть негативно впливати на навколишнє середовище [21, 22].


1.2 Технологія виробництва глинозему з бокситів та цикл одержання алюмінію


Al2O3 у рудах знаходиться як мінерал. Види подібних мінералів: корунд – 100% Al2O3; діаспор або беміт – Al2O3·H2O – 85% Al2O3; гібсит (гідраргіліт) – Al2O3·3H2O – 65,4% Al2O3; нефелін – (NaxKy)O·Al2O3·2SiO2 – 32-36% Al2O3; алуніт – (NaxKy)SO4·Al2(SO4)3·4Al(OH)3 – 37-39% Al2O3; каолініт – Al2O3·2SiO2· ·2H2O – 39,5% Al2O3; кіаніт або силіманіт – Al2O3·nSiO2 – 63,2% Al2O3.
Найзручнішим та економічно обґрунтованим способом одержання Al 
є засіб електролізу глинозему, що має бути розчиненим у плаві Na3AlF6. 
На рис. 1.2 вказана схема отримання Al за допомогою цього методу.
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Рисунок 1.2 − Схема отримання Al електролітичним способом

Перша стадія отримання Al – це виробництво глинозему з руди. Технологія отримання глинозему з бокситу К.І. Байєра − “мокрий” засіб рудного збагачення.
Під час рудного збагачення вилучаються шкідливі домішки (з Al це робити набагато важче, аніж з глинозему). 
Байєровський спосіб засновується на реакціях між Al(OH)3 та NaOH: 

Al(OH)3 + NaOH  NaAlO2 + 2H2O

У процесі нагріву бокситу в концентрованому лузі, Al2O3 переходить у розчин у вигляді NaAlO2. Далі при розбавленні та різкому охолодженні NaAlO2 наступає гідроліз та Al(OH)3 випадає в осад. У автоклав додають розчин NaOH нагрітий до 100-200 0С (рис. 1.3).
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Рисунок 1.3 − Автоклав вилуговування бокситів 
(1 – труба для виходу пульпи, 2 – барботер, 3 – патрубок для підводу пари)

Після реакції у автоклаві отримують алюмінатну пульпу та нерозчинний осад Fe2O3 (червоний шлам). Для відділення шлам відстоюють, фільтрують та промивають.
Далі гідролізують розчин алюмінату (постійно перемішуючи за допомогою барботажу повітря), він розкладається та утворюється глинозем у вигляді осаду.
Осад Al(OH)3 відфільтровують, промивають, сушать. Далі осад нагрівають (1200 0С) та Al(OH)3 перетворюється в α-Al2O3.
Спосіб Байєра не застосовується для бокситів із великим вмістом SiO2 (він взаємодіє із Al(OH)3 та утворюється силікат, що може реагувати з алюмінатом 
з утворенням нерозчинних алюмосилікатів):

SiO2 + 2NaOH = Na2SiO3 + H2O
2NaAlO2 + 2Na2SiO3 + 4H2O = Na2Al2Si2O8 · 2H2O + 4NaOH

У складі бокситів є CaCO3 та MgCO3, що при розчиненні у автоклаві утворюють кальциновану соду (також утворюється в процесі бабротажу при взаємодії NaOH з CO2 повітря):

CaCO3 + 2NaOH = Ca(OH)2 + Na2CO3

Кристали соди у вигляді моногідрату (Na2CO3·H2O) відділяють та нагрівають із вапняним молоком, що дозволяє утворюватися лугу, який повертається у цикл:

Na2CO3 + Ca(OH)2 = 2NaOH + CaCO3↓

Реагентом у процесі переведення Al2O3 з бокситу у розчинний натрію алюмінат є натрій карбонат, що менш токсичний та дешевший за NaOH. Боксит нагрівають із Na2CO3 до 1200 0С. Na2CO3 реагує із SiO2 та Al2O3: 

Al2O3 + Na2CO3 = 2NaAlO2 + CO2↑
SiO2 + Na2CO3 = Na2SiO3 + CO2↑

Na2CO3 використовується для утворення натрію алюмінату, а вапно для утворення кальцій силікату. Шихту із бокситу, соди та вапняку нагрівають до 1200 0С і одержують спек.
При вилуговуванні водою NaAlO2 залишається у розчині, а кальцій силікат − в осаді.
Електроліз глинозему роблять у ванні (рис. 1.4), подина й стіни якої викладені плитами та блоками Карбону. Ванни заповнюють кріолітовим розчином. У розплав вводять анод з Карбону. При 900-1000 0С розчинений в електроліті глинозем дисоціює на:
Al2O3 ↔ 2Al3+ + 3O2-
[image: Илюстрации в диплом - 0002]

Рисунок 1.4 − Схема ванни для виготовлення алюмінію: 
1 – шини для підведення струму; 2 – аноди; 3, 10 – струмопідводи; 
4 – глинозем; 5 – шар затверділого електроліту; 6 – кожух; 7 – футерівка 
з шамоту; 8 – бічні вугільні блоки; 9 – вуглецеві катодні блоки

На подині ванни (катод), іони Al3+ відновлюються до металу:

2Al3+ + 6e = 2Al

Al збирається на подині. На аноді іони О2 розряджаються, окиснюючи анод до СО і СО2. На катоді, в процесі електролізу, виділяються Fe та Si.
Al зливають із ванни із допомогою вакуумного ковша (рис. 1.5) [23, 24].

[image: Илюстрации в диплом - 0003]

Рисунок 1.5 – Вакуумний ківш для вилучення алюмінію з електролітичної ванни: 1 – футерований ківш, 2 – носик для зливу, 3 – патрубок для вакуумного насосу, 4 – люк, 5 – кришка, 6 – патрубок для збирання металу 
з електролізеру




2 МАТЕРІАЛИ ТА МЕТОДИ ДОСЛІДЖЕННЯ
2.1 Об’єкти дослідження


Об’єктом дослідження є боксит гвінейський родовища Кіндії, боксит гайанський родовища Ароями.


2.2 Mетодика визначення вмісту SiO2 та втрати маси при прожарюванні гравіметричним методом
2.2.1 Aналіз вмісту SiO2 у бокситах


Аналіз SiO2 у бокситах проводять комбінованим гравіметричним та фотометричним методом (при масовій частці (м.ч.) SiO2 від 1% до 25%) за методикою визначення вмісту SiO2 у бокситах [25].
Гравіметричне визначення SiO2 засноване на виділенні H2SiO3 із розчину HCl після розкладання бокситу і визначення SiO2 по різниці мас до і після обробки HF.
Проведення аналізу: наважку бокситу масою 1 г поміщають у платиновий тигель, ретельно змішують із 3 г суміші для сплавлення (Na2CO3 та Na2B4O7·10H2O у співвідношенні 6:1 (по масі)) і сплавляють у муфельній печі при t=950 0С 20 хв.
Після охолодження тигель із плавом поміщають у склянку місткістю 
250 см3, доливають 30-35 см3 розчину HCl 1:1 та нагрівають до розкладання плаву. Потім тигель виймають зі склянки, обмивають водою і вміст склянки випарюють на піщаній бані до вологих солей.
Склянку з вологими солями знімають з бані, доливають, перемішуючи 
2 см3 HCl, 5 см3 2%-ого розчину желатину, витримують розчин 5 хв. Додають 
70-80 см3 гарячої води, перемішують, нагрівають, не доводячи до кипіння, до повного розчинення солей і через 2-3 хв. розчин фільтрують через нещільний фільтр. Стінки склянки обмивають водою і осад промивають на фільтрі 3-4 рази гарячим розчином HCl 1:49 та 6-7 разів гарячою водою. Фільтрат та промивні води збирають у мірну колбу місткістю 500 см3. Фільтр з осадом поміщають у платиновий тигель, озолюють при температурі 500 0С і прожарюють при 
t=1000 0С 40 хв., потім охолоджують в ексикаторі та зважують. Прожарювання та зважування повторюють до отримання постійної маси.
Осад SiO2 в тиглі змочують кількома краплями води, додають 2-3 краплі H2SO4, 5-6 см3 HF і випарюють на піщаній бані насухо. Залишок прожарюють при t не нижче 950 0С 10 хв., охолоджують в ексикаторі та зважують.
Залишок після визначення SiO2 сплавляють із 1 г суміші для сплавлення (Na2CO3 і Na2B4O7·10H2O у співвідношенні 3:1 (за масою)) при t=1000 0С 
10 хв.
Плав після охолодження розчиняють у гарячій воді, підкисленій кількома краплями HCl. Розчин приєднують до фільтрату та промивних вод, отриманих після відділення H2SiO3, доводять об’єм розчину в мірній колбі місткістю 500 см3 до мітки водою, перемішують і зберігають для визначення Al2O3, TiO2, Ga2O3, MgO, CaO. Паралельно із аналізом проводять контрольний дослід.
Від розчину після визначення SiO2 гравіметричним методом відбирають аліквотну частину 10-20 см3, поміщають у конічну колбу місткістю 150 см3, розбавляють водою до 30 см3. Додають 2 см3 розчину FeCl3, 5 см3 H2O2, нагрівають до кипіння та кип’ятять 10 хв. Після охолодження розчин переводять у пластмасову склянку місткістю 150 см3, додають 1 краплю фенолфталеїну, нейтралізують розчином NaOH і додають 4 см3 надлишку. Нагрівають на водяній бані за t=70 0С впродовж 15 хв. і охолоджують. Нейтралізують розчином H2SO4 1:9. Додають 7 см3 розчину H2SO4 1:39.
За допомогою розчину NaOH або розчину H2SO4 встановлюють рН розчину, що дорівнює 0,9-1,4 (контроль за допомогою рН-метру). Розчин переводять у мірну колбу місткістю 100 см3, додають 5 см3 
(NH4)6Mo7O24 · 4H2O, ретельно перемішують і залишають на 10 хв. При перемішуванні доливають 25 см3 розчину H2SO4 з молярною концентрацією еквівалента 8 моль/дм3 обмиваючи нею стінки колби, через 2-3 хв. додають 
10 см3 C6H8O6, доливають до мітки водою і перемішують. Оптичну щільність випробовуваного розчину вимірюють через 30 хв. на фотоелектроколориметрі або спектрофотометрі, враховуючи, що максимум світлопоглинання розчинів відповідає довжині хвилі 815 нм. Розчином порівняння є вода. Одночасно проводять контрольний дослід. За оптичною густиною випробуваного розчину з урахуванням контрольного досліду визначають масову частку SiO2 за градуювальним графіком.
У шість пластмасових склянок місткістю 150 см3 відбирають піпеткою аліквотні частини 0; 5,0; 10,0; 15,0; 20,0 та 25,0 см3 стандартного розчину з вмістом 0,000004 г SiO2 та 25, 20, 15, 10, 5 та 0 см3 розчину-фону (готується як типовий, без додавання SiO2).
У кожну колбу додають 1 краплю фенолфталеїну (рис. 2.1), нейтралізують розчином H2SO4 (1:9), додають 7 см3 розчину H2SO4 (1:39) і далі за ходом аналізу.
Розчином порівняння служить розчин, що не містить SiO2. 
За отриманими значеннями оптичних щільностей та відомих мас SiO2 будують градуювальний графік.

	[image: ]



Рисунок 2.1 – Фенолфталеїн ((4,4'-діоксифталофенон або 
3,3-біс-(4-гідроксифенілфталід)

Розбіжності результатів паралельних визначень і результатів аналізу, що допускаються, не повинні перевищувати значень: збіжності – 0,2%, відтворюваності – 0,3%.

Масову частку SiO2 (X, %) обчислюють за формулою 2.1:



[bookmark: _Hlk172730743]де m1 ‒ маса тиглю з осадом до обробки HF та H2SO4, г; m2 ‒ маса тиглю з осадом після обробки HF та H2SO4, г; m3 ‒ маса тиглю з осадом контрольного досліду до обробки HF та H2SO4, г; m4 ‒ маса тиглю з осадом контрольного досліду після обробки HF та H2SO4, г; m5 ‒ маса SiO2, знайдена за градуювальним графіком, г; V ‒ загальний об’єм розчину, см3; V1 – об’єм аліквотної частини розчину, см3; m ‒ маса наважки бокситу, г


2.2.2 Аналіз вмісту втрати маси при прожарюванні у бокситах


Аналіз втрати маси при прожарюванні (в.п.п.) у бокситах визначають гравіметричним методом за методикою визначення вмысту в.п.п. у бокситах [26] при м.ч. в.п.п. від 10% до 30%. Метод заснований на прожарюванні попередньо висушеної наважки бокситу при t=1100 0С до постійної маси.
У попередньо прожарений 15 хв. при t=1100+20 0С та охолоджений в ексикаторі зважений платиновий тигель поміщають наважку бокситу 
масою 1 г.
Тигель з наважкою поміщають у муфельну піч, нагріту не вище 100 0С, потім підвищують температуру печі до 1100+20 0С і прожарюють вміст тиглю 
1 год. Тигель із залишком охолоджують в ексикаторі та зважують. Повторні прожарювання проводять протягом 30 хв. до отримання постійної ваги. Маса вважається постійною, якщо різниця результатів двох наступних зважувань не перевищує 0,0005 г.
Масову частку втрати маси при прожарюванні (X, %), обчислюють за такою формулою:



де m1 ‒ маса тиглю з наважкою до прожарювання, г; m2 ‒ маса тиглю 
з наважкою після прожарювання, г; m ‒ маса наважки бокситу, г

Розбіжності результатів паралельних визначень і результатів аналізу, що допускаються, не повинні перевищувати значень: збіжності – 0,3%, відтворюваності – 0,4%.


2.3 Методика визначення вмісту Al2O3 за допомогою комплексонометричного титрування


Визначення Al2O3 проводиться за методикою визначення вмісту Al2O3 в бокситах [27] при масовій частці Al2O3 у бокситах від 30% до 60% методом комплексонометричного титрування (зворотнє титрування надлишку трилону Б Zn(NO3)2 з використанням індикатору ксиленолового помаранчевого). TiO2 та Fe2O3 відокремлюють від Al2O3 у вигляді гідроксидів, масова частка CaO не перевищує 5%.
З розчину після відокремлення SiO2 [25] відбирають HNO3 і нагрівають до кипіння. Додають 50 см3 розчину трилону Б (рис. 2.2) та кип’ятять 1-3 хв., обережно додають 50 см3 NaOH, нагрівають розчин, не доводячи до кипіння (до коагуляції осаду Fe(OH)2, Fe(OH)3, Ti(OH)4).
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Рисунок 2.2 – Динатрієва сіль етилендіамінотетраоцтвої кислоти 
(комплексон-III, трилон Б, хелатон III)
Розчин охолоджують, розводять водою до відмітки та перемішують.
Отриманий розчин відфільтровують через сухий фільтр у сухий стакан чи колбу, відкинувши перші порції фільтрату. Відбирають 100 см3 лужного розчину у конічну колбу місткістю 500 см3, нагрівають, додають 3-4 краплі ксиленолового помаранчевого та нейтралізують розчин розчином HCl 1:1, додаючи її по краплях до переходу кольору розчину у жовтий.
Після нейтралізації до розчину додають 20 см3 ацетатного буферного розчину, кип’ятять 2-3 хв., охолоджують, додають ще 3-4 краплі розчину ксиленового помаранчевого та надлишок трилону Б відтитровують розчином Zn(NO3)2 до зміни забарвлення розчину з жовтого в рожеве (перше титрування).
Додають до розчину 30 см3 насиченого розчину NaF, кип’ятять 3 хв. та охолоджують. Звільнений NaF трилон Б відтитровують 0,05 моль/дм3 розчином Zn(NO3)2 у присутності декількох крапель ксиленового помаранчевого до переходу забарвлення з жовтого в рожеве (друге титрування).
Масову частку Al2O3 (Х, %), обчислюють за формулою:



де V ‒ об'єм 0,05 моль/дм3 розчину Zn(NO3)2, витраченого на друге титрування; К1 ‒ поправочний коефіцієнт 0,05 моль/ дм3 розчину Zn(NO3)2; 0,00255 ‒ масова концентрація (титр) 0,05 моль/дм3 розчину Zn(NO3)2, виражена в грамах Al2O3, г/см3; V2 ‒ загальний об’єм розчину, см3; V3 ‒ обсяг мірної колби, в якій проводять відділення заліза і титану, см3; V4 – об’єм аліквотної частини розчину, що відбирається для відділення TiO2 та Fe2O3, см3; Al2O3, см3; m ‒ маса наважки бокситу

Розбіжності результатів паралельних визначень, що допускаються, не повинні перевищувати 0,5%, а результатів аналізу ‒ 0,8%.


2.4 Методика визначення вмісту P2O5, TiO2, Cr2O3, V2O5 та MnO фотометричним методом
2.4.1 Аналіз вмісту P2O5 у бокситах


Аналіз вмісту P2O5 у бокситах проводять фотометричним методом (при м.ч. від 0,025% до 1%) за методикою визначення вмісту P2O5 у бокситах [28].
Метод заснований на розкладанні бокситу сплавленням із Na2CO3, видаленням SiO2 фільтруванням, утворенням молібденової сині та вимірюванням оптичної щільності розчину при довжині хвилі 720 нм. Желатин, якщо він є у розчині, попередньо окиснюють H2O2.
Пробу масою 1 г поміщають платиновий тигель, добре перемішують із 3 г Na2CO3 і сплавляють при t=1100 0С 20 хв. Після охолодження тигель з плавом поміщають у склянку місткістю 400 см3, додають приблизно 100 см3 води, 
30-35 см3 розчину HCl 1:1, накривають годинниковим склом і нагрівають на піщаній бані. Після вилуговування вмісту тиглю його виймають зі склянки та ополіскують водою. До отриманого розчину додають 10 см3 розчину H2SO4 1:1 і випарюють до появи її парів та ще 20 хв. Після охолодження до залишку додають 200 см3 води, 20 см3 розчину H2SO4 (3:1) та нагрівають до повного розчинення солей. Після того, як розчин стане прозорим, його фільтрують через фільтр «біла стрічка», збираючи фільтрат у мірну колбу місткістю 500 см3. Осад промивають 6-7 разів гарячою водою. Фільтр з осадом поміщають у платиновий тигель, висушують, озолюють, потім залишок прожарюють при температурі 900 0С 
10 хв. До залишку після охолодження додають 3-4 краплі розчину H2SO4 (1:1), 
5 см3 розчину HF, обережно випарюють насухо і знову прожарюють. Після охолодження залишок сплавляють із 1 г K2S2O7, потім вилуговують розчином H2SO4 (1:4), охолоджують і об’єднують з вихідним розчином.
Мірну колбу доливають водою до мітки та перемішують вміст колби. 
У мірну колбу місткістю 100 см3 відбирають аліквотну частину розчину об’ємом 20 см3. До розчину додають розчин NH4OH до початку випадання осаду 
(pH=5-6), швидко розбавляють водою до об’єму приблизно 80 см3. З бюретки додають 4 см3 реакційної суміші (144 см3 H2SO4 обережно вливають у 300 см3 води). Після охолодження до розчину додають 100 см3 розчину NH2SO3H, 
200 см3 розчину (NH4)6Mo7O24·4H2O з масовою часткою 6,25% та 100 см3 розчину K(SbO)C4Н4O6·0,5H2O. Розчин охолоджують, доливають водою до 1000 см3 і перемішують, перемішують, додають 1 см3 розчину C6H8O6 з масовою часткою 10%, доливають водою до мітки і перемішують. Оптичну щільність аналізованого розчину вимірюють через 15 хв. на фотоелектроколориметр або спектрофотометр, враховуючи, що максимум світлопоглинання розчинів відповідає довжині хвилі 720 нм. Розчином порівняння є розчин контрольного досліду. За оптичною густиною випробуваного розчину визначають масу P2O5.
Для побудови градуювального графіка у 7 мірних колб місткістю 
по 100 см3 кожна відбирають 0; 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 та 10,0 см3 типового розчину, що відповідає 0; 0,00001; 0,00002; 0,00004; 0,00006; 0,00008; 
0,00010 г P2O5. Далі додають реактиви по ходу аналізу, використовуючи як розчин порівняння розчин, що не містить стандартного розчину P2O5. За отриманими значеннями оптичних густин і відповідним їм мас P2O5 будують градуювальний графік.
Масову частку P2O5 (X, %) обчислюють за формулою 2.4:



де m1 ‒ маса P2O5, що знайдена за градуювальним графіком, г; V1 ‒ об’єм аліквотної частини розчину, см3; V ‒ загальний об’єм розчину, см3; m ‒ маса наважки бокситу, г

Розбіжності результатів паралельних визначень і результатів аналізу, що допускаються, не повинні перевищувати значень: збіжності – 0,02%, відтворюваності – 0,03%.


2.4.2 Аналіз вмісту TiO2 у бокситах


Аналіз вмісту TiO2 в бокситах проводять фотометричним методом з діантипірилметаном (при м.ч. від 0,5% до 5%) за методикою визначення TiO2 у бокситах [29]. Метод заснований на утворенні в кислому середовищі забарвленого в жовтий колір комплексної сполуки TiO2 з діантіпірілметаном. Fe (III) відновлюють C6H8O6.
З розчину після відокремлення SiO2 [25], відбирають піпеткою 5 см3 і поміщають в мірну колбу місткістю 100 см3, додають 10 см3 розчину H2SO4 (1:6), 5 см3 розчину C6H8O6, дві краплі розчину сульфатного діантипірилметану (C23H24N4O2), доливають розчином H2SO4 (1:6) до мітки і перемішують. Через 1 год. вимірюють оптичну щільність розчину на фотоелектроколориметрі або спектрофотометрі, враховуючи, що максимум світлопоглинання розчинів відповідає довжині хвилі 385 нм. Розчином порівняння є вода. Паралельно із аналізом проводять контрольний дослід. 
За оптичною густиною випробуваного розчину з урахуванням контрольного досліду знаходять масу TiO2 за градуювальним графіком. Для побудови градуювального графіку в мірні колби місткістю по 100 см3 доливають 0; 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0; 10,0 см3 стандартного розчину, що відповідає 0; 0,00005; 0,0001; 0,0002; 0,0003; 0,0004; 0,0005 г TiO2, додають по 10 см3 розчину H2SO4 (1:6) по 5 см3 розчину C6H8O6 і далі за ходом аналізу. За отриманими значеннями оптичних щільностей розчинів та відомих мас TiO2 будують градуювальний графік.
Розбіжності результатів паралельних визначень і результатів аналізу, що допускаються, не повинні перевищувати значень: збіжності – 0,1%, відтворюваності – 0,3%.



Масову частку TiO2 (X, %) обчислюють за формулою:



де m1 ‒ маса TiO2, знайдена за градуювальним графіком, г; 
V ‒ загальний об’єм розчину, см3; V1 ‒ об’єм аліквотної частини розчину, см3; 
m ‒ маса наважки бокситу, г


2.4.3 Аналіз вмісту Cr2O3 у бокситах


Аналіз вмісту Cr2O3 в бокситах проводять фотометричним методом (при м.ч. від 0,003% до 0,5%) за методикою аналізу вмісту Cr2O3 у бокситах [30].
Метод заснований на окиснені хрому до розчинного хромату сплавленням із сумішшю Na2CO3 та NaNO3 і наступним фотометричним визначенням з дифенілкарбазидом (C13H14N4O) (рис. 2.3).

	[image: ]



Рисунок 2.3 − 1,5-Дифенілкарбогідразид

Наважку бокситу масою 0,5 г ретельно перемішують у платиновому тиглі з 2,5 г Na2CO3 і 0,1 г NaNO3 і сплавляють при t=950 0С 20-30 хв. Щоб уникнути розбризкування, пробу з плавнем попередньо витримують кілька хвилин при t=600 0С.
Після сплавлення проби плав охолоджують, зовнішні стінки тигля обмивають водою, поміщають тигель у склянку, у яку прилито 80 см3 води, додають 1 см3 C2H5OH і нагрівають на піщаній бані до повного вилуговування плаву. Потім тигель виймають із склянки та обмивають його гарячою водою. Розчин з осадом переливають у мірну колбу місткістю 100 см3, охолоджують, доливають водою до мітки, перемішують і фільтрують через складчастий фільтр «синя стрічка» у суху колбу, відкидаючи перші порції фільтрату. З фільтрату відбирають дві однакові аліквотні частини розчину по 1-25 см3 у конічні колби місткістю по 150 см3.
До розчину в одній з колб додають 2 краплі метилового помаранчевого і титрують розчином H2SO4 до зміни забарвлення розчину з жовтого в рожеве. До розчину в іншій колбі доливають розчин H2SO4 в кількості, яка пішла на титрування такої ж аліквотної частини розчину і ще 2,5 см3. Потім доливають води до об’єму 40 см3 розчину KMnO4, до появи рожевого забарвлення розчину і нагрівають, не доводячи до кипіння, 15 хв., додаючи у разі зникнення забарвлення 1-2 краплі розчину KMnO4. Потім гарячий розчин додають по краплях C2H5OH майже до знебарвлення рожевого забарвлення розчину.
Після додавання кожної краплі C2H5OH вичікують кілька с. Необхідно уникати надлишку відновника. Після охолодження розчин переводять у мірну колбу місткістю 50 см3, попередньо промиту водою, що не містить відновників, доливають 2 см3 C13H14N4O, доливають водою до мітки і перемішують. Через 
10 хв. вимірюють оптичну щільність розчину на фотоелектроколориметрі або спектрофотометрі, враховуючи, що максимум світлопоглинання розчинів відповідає довжині хвилі 546 нм. Розчином порівняння є вода. Одночасно у тих самих умовах проводять контрольний дослід.
За значенням оптичної щільності випробуваного розчину з урахуванням контрольного досліду визначають масу Cr2O3 за градуювальним графіком.
Для побудови градуювального графіка у мірні колби місткістю 50 см3 кожна відбирають із мікробюретки 0; 2; 4; 6; 8; 10; 12,5 см3 типового розчину, що відповідає 0; 0,000004; 0,000008; 0,000012; 0,000016; 0,000020; 0,000025 г Cr2O3. Доливають 2,5 см3 розчину H2SO4, розбавляють водою до 30 см3, доливають розчин KMnO4  до появи рожевого забарвлення розчину, нагрівають до кипіння і далі продовжують за ходом аналізу. Розчином порівняння служить розчин, у який Cr2O3 не додавали. За отриманими значеннями оптичної щільності розчинів і відомих мас Cr2O3 будують градуювальний графік. 
Масову частку Cr2O3, X, % обчислюють за формулою:



де m1 ‒ маса Cr2O3, знайдена за градуювальним графіком, г; V ‒ загальний об'єм розчину, см3; V1 ‒ аліквотна частина розчину, см3; 
m ‒ маса наважки бокситу, г

Розбіжності результатів паралельних визначень і результатів аналізу, що допускаються, не повинні перевищувати значень: збіжності – 0,004%, відтворюваності – 0,006%.


2.4.4 Aналіз вмісту V2O5 у бокситах


Аналіз вмісту V2O5 у бокситах проводять фотометричним методом з БФГА (N-бензоїл-N-фенілгідроксиламіном) при м.ч. V2O5 від 0,005% до 0,5 % за методикою аналізу вмісту V2O5 у бокситах [31].
Метод заснований на утворенні в H2SO4 розчині забарвленого у фіолетовий колір комплексної сполуки V2O5 з БФГА, яке екстрагують CHCl3.
У ділильну воронку місткістю 250 см3 відбирають піпеткою залежно від масової частки V2O5 2-50 см3 розчину [25], і обережно по краплях нейтралізують розчин розчином H2SO4 (1:1) у присутності паперу конго. До розчину доливають 17,0 см3 розчину H2SO4  (1:1), води до об’єму 70 см3 і для окиснення V2O5 по краплях розчин KMnO4 до стійкого рожевого забарвлення. Через 5 хв. у ділильну лійку доливають 10 см3 розчину N-бензоїл-N-фенілгідроксиламіну (рис. 2.4), потім 32 см3 HCl, що доливають безпосередньо перед екстракцією кольорового комплексу. 
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Рисунок 2.4 − N-бензоїл-N-фенілгідроксиламін

Реактив та HCl доливають спочатку тільки у один розчин і потім відразу екстрагують.
Розчин струшують 1 хв. та після поділу фаз зливають хлороформну фазу у суху мірну колбу місткістю 50 см3, не допускаючи попадання водної фази. Екстрагування повторюють з 10 см3 хлороформу, зливаючи CHCl3 фазу у ту ж мірну колбу. Екстракт у мірній колбі доливають до мітки CHCl3, перемішують. Якщо в пробі міститься Cr2O3 у кількості, що перевищує вміст V2O5 в 10 разів, що помітно по коричневому фарбуванню хлороформних екстрактів, то перед окисненням V2O5 відновлюють у середовищі H2SO4, приливаючи 0,5 см3 H2O2. 
Оптичну щільність розчину вимірюють на фотоелектроколориметрі або спектрофотометрі, враховуючи, що максимум світлопоглинання розчинів відповідає довжині хвилі 526 нм.
Розчином порівняння є CHCl3. Одночасно через усі стадії аналізу проводять контрольний дослід. За оптичною щільністю випробуваного розчину з урахуванням контрольного досвіду визначають масу V2O5 за градуювальним графіком. Для побудови градуювального графіку в ділильні воронки місткістю по 250 см3 кожна з мікробюретки доливають 0; 1,0;  2,0;  3,0; 4,0; 5,0 см3 типового розчину, що відповідає 0; 0,00001; 0,00002; 0,00003; 0,00004; 0,00005 г V2O5. 
У кожну ділильну лійку доливають по 17,0 см3 розчину H2SO4 1:1, води до об'єму 70 см3 і далі продовжують за ходом аналізу. Розчином порівняння служить розчин, у який V2O5 не додавали. За отриманою оптичною щільністю розчинів і відомими масами V2O5 будують градуювальний графік. 


Масову частку V2O5 (X, %), обчислюють за формулою:



де m ‒ маса V2O5 знайдена за градуювальним графіком, г; V ‒ загальний об’єм розчину, см3; V1 ‒ об’єм аліквотної частини розчину, см3; m ‒ маса наважки бокситу, г

Розбіжності результатів паралельних визначень і результатів аналізу, що допускаються, не повинні перевищувати значень: збіжності – 0,01%, відтворюваності – 0,02%.


2.4.5 Aналіз вмісту MnO у бокситах


Аналіз вмісту MnO у бокситах проводять фотометричним методом 
(при м.ч. від 0,1% до 0,5%) за методикою аналізу вмісту MnO у бокситах [32].
Метод заснований на окисненні KIO4 до HMnO4 в кислому середовищі при нагріванні. Вплив Fe усувають H3PO4.
Наважку бокситу масою 0,1-0,2 г поміщають у платинову чашку, доливають 2 см3 розчину H2SO4, 5 см3 HF та випарюють на піщаній бані до вологих солей. Доливають ще раз 5 см3 HF та випарюють насухо. Після охолодження додають 3 г K2S2O7 та сплавляють при t=950 0С до отримання прозорого плаву.
Плав охолоджують, змочують 10 см3 розчину H2SO4, нагрівають і переносять вміст чашки в конічну колбу місткістю 150 см3, чашку змивають 
3-4 рази водою, доливають води до об’єму приблизно 35 см3 і розчиняють при нагріванні. До гарячого розчину доливають 2 см3 HNO3, 3 см3 розчину H3PO4, 
10 см3 розчину KI, кип’ятять до появи рожевого забарвлення, потім витримують 30 хв. при температурі, близької до кипіння, підтримуючи об’єм розчину близько 40 см3. Після охолодження розчин переливають у мірну колбу місткістю 50 см3, попередньо обмиту водою, що не містить відновників, доливають такою ж водою до мітки і перемішують. Розчином порівняння є вода.
Оптичну щільність розчину вимірюють на фотоелектроколориметрі або спектрофотометрі, враховуючи, що максимум світлопоглинання розчинів відповідає довжині хвилі 528 нм. Одночасно через усі стадії аналізу проводять контрольний дослід. За оптичною щільністю випробуваного розчину з урахуванням контрольного досліду визначають масу MnO за градуювальним графіком.
Для побудови градуювального графіку у конічні колби місткістю 150 см3 кожна доливають з мікробюретки 0; 2,0; 4,0; 6,0 см3 типового розчину 0,00001 та 1,0; 3,0; 5,0 см3 типового розчину 0,0001, що відповідає 0; 0,00002; 0,00004; 0,00006; 0,0001; 0,0003; 0,0005 г MnO.
У всі колби доливають по 10 см3 розчину H2SO4, води до об’єму 35 см3, 
2 см3 HNO3, 3 см3 розчину H3PO4, 10 см3 розчину KIO4 і далі по ходу аналізу. За оптичною щільністю аналізованого розчину та відомих мас MnO будують градуювальний графік. 
Масову частку MnO (X, %), обчислюють за формулою:



де m1 ‒ маса MnO, знайдена за градуювальним графіком, г; m ‒ маса наважки бокситу, г

Розбіжності результатів паралельних визначень і результатів аналізу, що допускаються, не повинні перевищувати значень: збіжності – 0,005%, відтворюваності – 0,008%.



2.5 Методика визначення вмісту Ga2O3, MgO та CaO за допомогою атомної абсорбції
2.5.1 Аналіз вмісту Ga2O3 у бокситах


Аналіз Ga2O3 у бокситах проводять атомно-абсорбційним методом 
(при м.ч. Ga2O3 від 0,01% до 0,05%) за методикою аналізу вмісту Ga2O3 у бокситах [33].
Метод заснований на розкладанні проби сплавленням з Na2CO3 і Na2B4O7·10H2O (6:1 за масою), вилуговуванні плаву у HCl та вимірюванні атомної абсорбції Ga в окислювальному полум’ї N2O-C2H2 при довжині хвилі 294,4 нм.
Наважку бокситу масою 1 г поміщають платиновий тигель, ретельно змішують із 3 г суміші для сплавлення і далі розкладання бокситу, вилуговування плаву, обробку і приплавлення залишку, а також ведення контрольного досліду (додаючи в мірну колбу місткістю 200 см3 125 см3 розчину Al (1,0 г Al поміщають у склянку місткістю 400 см3, додають 50 см3 розчину HCl та 1-2 краплі розчину NiCl2. Після закінчення бурхливої реакції розчин нагрівають до повного розчинення Al, охолоджують і переносять у мірну колбу місткістю 500 см3, доливають водою до мітки і перемішують).
Вимірюють атомну абсорбцію Ga в розчині проби паралельно з розчинами для побудови градуювального графіка і контрольного досліду в окислювальному полум’ї N2O-C2H2 при довжині хвилі 294,4 нм. Масу Ga2O3 в розчині проби знаходять за градуювальним графіком, враховуючи поправку контрольного досліду. 
Для побудови градуювального графіка в 7 мірних колб місткістю 100 см3 кожна відбирають по 50 см3 розчину Al, по 40 см3 розчину-фону (30 г суміші для сплаву поміщають у склянку місткістю 600 см3, змочують водою і обережно порціями додають 200 см3 розчину HCl. Після розчинення переносять у мірну колбу місткістю 1000 см3) 1,0; 1,5; 2,0; 2,5; 3,0; 4,0; 5,0 см3 типового розчину, що відповідає 0,0; 0,0000004; 0,0000006; 0,0000008; 0,0000010; 0,0000012; 0,0000016; 0,0000020 г/см3 Ga2O3. Колби доливають водою до мітки та перемішують. Зі значень атомної абсорбції розчинів для побудови градуювального графіка віднімають значення атомної абсорбції розчину, що не містить стандартний розчин Ga2O3, і за отриманими значеннями і відповідним їм масовим концентраціям Ga2O3 будують градуювальний графік.
Масову частку Ga2O3 (X, %), обчислюють за формулою:



де C ‒ масова концентрація Ga2O3 в розчині проби, знайдена за градуювальним графіком, г/см3; V ‒ обсяг розчину проби, см3; m ‒ маса наважки бокситу, г

Розбіжності результатів паралельних визначень і результатів аналізу, що допускаються, не повинні перевищувати значень: збіжності – 0,005%, відтворюваності – 0,008%.


2.5.2 Аналіз вмісту MgO та CaO у бокситах


Аналіз MgO та CaO у бокситах проводять атомно-абсорбційним методом (при м.ч. CaO від 0,25% до 3% та MgO від 0,05% до 1%) за методикою аналізу вмісту MgO та CaO у бокситах [34].
Метод заснований на розкладанні проби сплавленням з Na2CO3 і Na2B4O7·10H2O, вилуговуванні плаву в HCl та вимірюванні атомної абсорбції Ca в полум’ї N2O˗C2H2 при довжині хвилі 422,7 нм, а Mg в полум’ї повітря ‒ C2H2 при довжині хвилі 285,2 нм.
Визначення масової частки CaO та MgO за допомогою градуювального графіка. З розчину після відокремлення SiO2 [25], відбирають аліквотну частину розчину 20 см3, поміщають у мірну колбу місткістю 100 см3, доливають водою до мітки і перемішують. Одночасно проводять контрольний дослід. Для цього відбирають 20 см3 розчину контрольного досліду, поміщають в мірну колбу місткістю 100 см3, додають 5 см3 розчину Al, доливають водою до мітки і перемішують. Для визначення MgO отриманий розчин розпорошують в полум’ї повітря ‒ C2H2 спектрометра і вимірюють абсорбцію при довжині хвилі 285,2 нм. Для визначення CaO отриманий розчин розпорошують в полум’я N2O˗C2H2 і вимірюють абсорбцію при довжині хвилі 422,7 нм. Розчин контрольного досліду розпорошують у повітряно-C2H2 полум’я та вимірюють абсорбцію при довжині хвилі 285,2 нм і в полум’я N2O˗C2H2, вимірюють абсорбцію при довжині хвилі 422,7 нм.
Масову частку CaO та MgO визначають за градуювальним графіком з урахуванням контрольного досліду.
Для побудови градуювального графіка мірні колби місткістю 200 см3 доливають з бюретки: 0; 1,0; 2,0; 4,0; 10,0 та 15,0 см3 стандартного розчину, що містить 0,00004 г MgO, що відповідає 0; 0,0000002; 0,0000004; 0,0000008; 0,000002; 0,000003 г/см3 MgO. У ті ж самі колби послідовно доливають 0; 5,0; 10,0; 25,0 см3 стандартного розчину вмісту 0,00004 г CaO та 4,0; 6,0 см3 стандартного розчину, що містить 0,0004 г CaO, що відповідає 0; 0,000001; 0,000002; 0,000005; 0,000008; 0,000012 г/см3 CaO.
У кожну колбу додають по 50 см3 розчину-фону (у склянку місткістю 
400 см3 поміщають 4,10 г Na2CO3, 0,7 г Na2B4O7·10H2O і 1,60 г K2S2O7, розчиняють у воді, підкисленій кількома краплями HCl, переводять у мірну колбу місткістю 1000 см3, доливають водою до мітки і перемішують, по 10 см3 розчину Al (1 г Al поміщають у склянку місткістю 400 см3, обережно додають 50 см3 розчину HCl, 1-2 краплі Hg). Розчиняють при необхідності підігріваючи на пісочній бані. Отриманий розчин переносять у мірну колбу місткістю 500 см3, доливають водою до мітки і перемішують і по 10 см3 розчину HCl, доливають водою до мітки і перемішують. Вимірюють атомну абсорбцію Ca та Mg в розчинах для побудови градуювального графіка безпосередньо до та після вимірювання атомної абсорбції Ca та Mg в розчині проби. Зі значень атомної абсорбції розчинів для побудови градуювального графіка віднімають значення атомної абсорбції розчину, що не містить стандартні розчини Ca та Mg, і за отриманими значеннями і відповідними їм масами CaO або MgO будують градуювальні графіки.
Масову частку CaO або MgO (X, %), при визначенні за допомогою градуювального графіка обчислюють за формулою:



де С ‒ масова концентрація CaO або MgO  в розчині проби, знайдена за градуювальним графіком см3; V1 ‒ об’єм розчину проби, в якому проводиться вимірювання атомної абсорбції, см3; V ‒ загальний об’єм розчину, см3; m ‒ маса наважки бокситу, г; V2 ‒ об’єм аліквотної частини розчину, см3

Розбіжності результатів паралельних визначень і результатів аналізу, що допускаються, не повинні перевищувати значень: збіжності – 0,02%, відтворюваності – 0,03%.


2.6 Використання стандартних зразків у роботі хіміка 


Використання стандартних зразків у роботі хіміка є важливим аспектом для отримання точних і надійних результатів.
Стандартні зразки (СЗ) − речовини відомого складу або концентрації, які використовуються для калібрування аналітичного обладнання, перевірки точності методів аналізу та встановлення контрольних показників.
Основні цілі використання стандартних зразків:
1) калібрування обладнання: стандартні зразки використовують для налаштування та калібрування таких приладів, як спектрофотометри, хроматографи, тощо, щоб забезпечити точність вимірювань;
2) контроль якості: порівняння результатів аналізу з результатами для стандартного зразка дозволяє перевірити, чи правильно працює метод або обладнання;
3) підтвердження концентрації: стандартні зразки із відомими концентраціями використовують для побудови калібрувальних графіків, які допомагають визначити концентрацію досліджуваних речовин у невідомих зразках;
4) перевірка відтворюваності: використання одного і того ж стандартного зразка для декількох вимірювань дозволяє перевірити, наскільки повторювані результати, і оцінити точність методу.
Атестацію проводять у декількох високоавторитетних лабораторіях з використанням різних методів. Аналіз виконують аналітики вищої кваліфікації [35].
СЗ дозволяють усунути похибки, пов’язані з розбіжністю в умовах проведення аналізу, в аналітичному обладнанні і т.п.
Міжнародний стандартний зразок (International standard) – первинний стандартний зразок, розроблений для забезпечення можливості вираження результатів кількісних біологічних або імунологічних випробувань однаковим способом у всьому світі. Присвоєне йому значення виражають у Міжнародних одиницях (МО, IU) або інших підхожих одиницях [36]. 
Для атестації СЗ може бути використана низка аналітичних методів, включно з: спектрометрією ядерного магнітного резонансу; мас-спектрометрією; спектрофотометрією в інфрачервоному діапазоні; елементним аналізом.
Лабораторія повинна мати процедуру для моніторингу достовірності результатів. Дані результатів повинні бути записані таким чином, щоб тенденції можна було виявляти, та, по можливості, для аналізу результатів повинні застосовуватися статистичні методи [37].
Правильність (trueness) – ступінь наближення середнього значення, одержаного на основі серії паралельних вимірювань, до опорного значення вимірюваної величини. Висока правильність результатів означає малу систематичну похибку. Кількісною характеристикою правильності є значення систематичної похибки. Основними способами оцінки правильності є: аналіз атестованих стандартних зразків (за наявності); оцінка ступеню повернення (recovery, «введено-знайдено»); використання незалежного методу; участь у програмах перевірки кваліфікації. 
Робочий еталон − еталон, який використовується для регулярних калібрувань або повірки засобів вимірювальної техніки [38].
[bookmark: o12]Стандартні зразки − речовини порівняння з точно встановленими характеристиками, необхідними для використання в якості стандартів при певних видах аналізу певних об’єктів, наприклад, кількісного визначення, ідентифікації чи випробування на чистоту лікарських засобів. 
[bookmark: o13]Первинні стандартні зразки − широко визнані речовини порівняння з певними характеристиками в межах встановлених вимог, що мають  офіційний статус і значення яких встановлюються без порівняння з іншими речовинами.
[bookmark: o14]Вторинні стандартні зразки − це речовини порівняння, характеристики яких встановлюються та/або калібруються шляхом порівняння з первинними стандартними зразками. Ступінь визначення параметрів і тестування вторинних стандартних зразків може бути менш докладним, ніж для первинних стандартних зразків.
[bookmark: o15][bookmark: o21]Робочі СЗ (РСЗ) − окрема серія матеріалу, для якої встановлені якість і чистота шляхом порівняння з офіційними СЗ. Специфіка використання РСЗ полягає в тому, що вони атестуються за офіційними СЗ, зазначеними у відповідних нормативних документах, у межах підприємства і використовуються відповідно до  внутрішньої системи якості підприємства  або уповноваженої лабораторії [39].


2.7 Статистична обробка експериментальних даних


Правильність виконання вимірювань вмісту компонентів у стандартному зразку (СЗ) складу бокситу гвінейського родовища Кіндії та СЗ складу бокситу гайанського родовища Ароями визначали за допомогою Державного стандартного зразку ДСЗ 729 бокситу із масовою часткою Al2O3 55,4±0,1%; ДСЗ 730 бокситу із масовою часткою Al2O3 48,6±0,1%; ДСЗУ 123.38, ДСЗУ 123.39 складу бокситів; ДСЗУ 3-204 складу концентрату дистен-силіманітового з масовою часткою Al2O3 58,9±0,1%; ДСЗ 358, ДСЗ 3026, ДСЗ 3027, ДСЗ 3028 складу руди бокситової.
Результати вимірювань, які одержані у лабораторіях, перевірені з точки зору правильності визначення складу СЗ.
Статистичну обробку середніх результатів аналізу для визначення значень атестованих характеристик і похибки атестаційного аналізу виконували відповідно до розділу 5 [40].
Для обробки результатів атестаційного аналізу в якості вихідних даних вибирали незалежний середній результат вимірювань від кожної лабораторії для кожної МВВ.
Незалежні середні результати аналізу для кожного компонента упорядковували згідно зростання в ряд:

                              X(1) ≤ X(2)≤ ,…, ≤ X(i) ≤ ,…, ≤ X(N)                                           (2.11)

де і ‒ номер результату в упорядкованому ряду; N ‒ загальна кількість результатів атестації
Далі розраховували: 
1) медіану результатів X:



2) абсолютні відхилення результатів вимірювань від медіани d0i:



3) медіану абсолютних ненульових відхилень MAD0:

                                                    MAD0 = med{d0ἰ}                                              (2.14)

де med{d0ἰ}розраховували за формулою, яка аналогічна формулі 2.12, у залежності від числа ненульових значень d0ἰ.
4) величину критичного відхилення результатів від медіани Ск:
                                                    Cк=3×MAD0                                                        (2.15)

Якщо всі значення , для визначеної атестованої характеристики менші Ск, то за атестоване значення СЗ Ȃ приймали середнє арифметичне значення ряду 2.11, яке розраховане за формулою:



Для оцінки середнього квадратичного відхилення середніх результатів аналізу SȂ розраховували:
1) абсолютні відхилення результатів dlі, від середнього арифметичного:



2) медіану абсолютних ненульових відхилень MAD1

                                                      MAD1 = med{dlἰ},                                                         (2.18)

де med{dlἰ} ‒ у залежності від числа ненульових значень dlἰ розраховували за формулою, яка аналогічна 2.12.
Для кожної атестованої характеристики розраховували середньоквадратичне відхилення SȂ:

                                                        SȂ =l,48×MAD1                                             (2.19)

Характеристику похибки атестації ΔȂ оцінювали за формулою:



де  ‒ квантиль розподілу Стьюдента зі степенем свободи f = (N-1). 
Значення коефіцієнта  наведені в додатку Б [40].
Якщо для визначеної характеристики значення , були більше Ск, то за атестоване значення СЗ Ȃ приймали середнє зважене ряду 2.11, яке розраховано за формулою:

                                                                                          (2.21)

де W ‒ сума вагових коефіцієнтів wi.
Вагові коефіцієнти розраховували таким чином:
1) для кожного результату Х(i) визначали нормовані відхилення від медіани Ui, за формулою:

                                                       Ui=d0i/(5,2×MAD0)                                        (2.22)

де величини d0i, та MAD0 були розраховані за формулами (2.13) і (2.14);

2) вагові коефіцієнти wi у залежності від значень Ui визначали за формулою:


Для оцінки середнього квадратичного відхилення результатів міжлабораторної атестації SÂ розраховували:
1) абсолютні відхилення результатів вимірювань від середньозваженого d2ⅈ, за формулою:



2) медіану абсолютних ненульових відхилень MAD2 за формулою:

                                                     MAD2 = med{d2ὶ}                                                           (2.25)

де величини med{d2ὶ} у залежності від числа ненульових відхилень d2ὶ обчислюють за формулою, яка аналогічна формулі 2.12.

Середньоквадратичне відхилення SÂ визначили за формулою:

                                                         SȂ =l,48×MAD2                                               (2.26)

Характеристику похибки атестації ΔȂ оцінювали за формулою:



де f=К-1; К ‒ кількість відмінних від нуля коефіцієнтів wi значення коефіцієнта Bf визначали за таблицею Б1 додатка Б [40].
Результати встановлення MAD0, Ck, MAD1, MAD2, SȂ атестованих характеристик СЗ бокситів наведені в табл. 2.1.
Похибку атестованих значень СЗ Δат розраховують за формулою:

                                                Δат = √ ∆2Â + 4 × S2н                                                  (2.28)






Таблиця 2.1 ‒ Результати встановлення атестованих характеристик
	Метрологічна характеристика СЗ – м.ч. компоненту
	MAD0
	Ck
	MAD1
	MAD2
	SȂ

	1
	2
	3
	4
	5
	6

	Боксит гвінейський родовища Кіндії

	в.п.п.
	0,18
	0,55
	‒
	0,14
	0,21

	SiO2
	0,15
	0,45
	0,15
	‒
	0,22

	Al2O3
	0,46
	1,38
	‒
	0,38
	0,56

	TiO2
	0,09
	0,26
	‒
	0,08
	0,12

	P2O5
	0,004
	0,011
	‒
	0,004
	0,006

	CaO
	0,030
	0,090
	‒
	0,031
	0,046

	MgO
	0,008
	0,024
	‒
	0,008
	0,012

	Ga2O3
	0,001
	0,004
	‒
	0,0009
	0,0014

	Cr2O3
	0,01
	0,04
	‒
	0,010
	0,015

	V2O5
	0,004
	0,011
	‒
	0,004
	0,005

	MnO
	0,002
	0,006
	0,002
	‒
	0,003

	Боксит гайанський родовища Ароями

	в.п.п.
	0,14
	0,43
	‒
	0,15
	0,22

	SiO2
	0,19
	0,57
	‒
	0,19
	0,28

	Al2O3
	0,26
	0,48
	‒
	0,25
	0,37

	TiO2
	0,07
	0,2
	‒
	0,067
	0,099

	P2O5
	0,004
	0,012
	‒
	0,0035
	0,0053

	CaO
	0,016
	0,048
	‒
	0,013
	0,019

	MgO
	0,014
	0,041
	‒
	0,011
	0,017

	Ga2O3
	0,001
	0,003
	‒
	0,0011
	0,0017

	Cr2O3
	0,004
	0,012
	‒
	0,0048
	0,0071

	V2O5
	0,004
	0,013
	‒
	0,0033
	0,0049

	MnO
	0,002
	0,006
	‒
	0,0025
	0,0037



При атестації СЗ були встановлені наступні метрологічні характеристики стандартних зразків складу бокситу гвінейського родовища Кіндії та СЗ складу бокситу гайанського родовища Ароями:
‒ значення атестованої характеристики Â,
‒ похибка атестаційного аналізу ΔȂ,
‒ начення характеристики однорідності SH,
‒ абсолютна похибка атестованих значень стандартного зразка Δат.
Результати розрахунку вищевказаних характеристик наведені 
в розділі 3.





















[bookmark: _Hlk152269502]3 ЕКСПЕРИМЕНТАЛЬНА ЧАСТИНА
3.1 Розроблення технічного завдання на розробку та виготовлення стандартних зразків складу бокситу для хімічного аналізу


Технічне завдання на виготовлення стандартних зразків складу бокситу гвінейського родовища Кіндії та бокситу гайанського родовища Ароями для хімічного аналізу розроблено відповідно до вимог нормативної документації [41].
У технічному завданні наведено: характеристики хімічного складу, які атестуються; вимоги до вихідного матеріалу СЗ; процедуру виготовлення матеріалів СЗ; порядок розроблення та атестації СЗ (дослідження однорідності, установлення метрологічних характеристик).
Характеристики, які атестуються: масова частка компонентів: Al2O3, SiO2, TiO2, Cr2O3, MnO, V2O5, Ga2O3, MgO, CaO, P2O5, в.п.п. за t=1100±20 0С у відсотках (%) в СЗ складу бокситу гвінейського родовища Кіндії та СЗ складу бокситу гайанського родовища Ароями.
Аналіз СЗ, що розробляються, виконують із застосуванням сучасного аналітичного обладнання. Визначення значень атестованих компонентів СЗ виконують з використанням повірених засобів вимірювальної техніки.
Найменування стандартних зразків, що розробляються:
‒ стандартний зразок складу бокситу гвінейського родовища Кіндії для хімічного аналізу;
‒ стандартний зразок складу бокситу гайанського родовища Ароями для хімічного аналізу.
Галузь застосування: кольорова металургія, виробництво металургійного та неметалургійного глинозему; метрологічне забезпечення аналітичного контролю хімічного складу бокситів, як основної сировини у виробництві глинозему.
Діапазон атестованих значень СЗ та похибки їх визначень за довірчої ймовірності 0,95 мають відповідати даним, які наведені в табл. 3.1.

Таблиця 3.1 ‒ Найменування і діапазони допустимих значень атестованих характеристик СЗ для хімічного аналізу
	Характеристика, яку атестують ‒ м.ч. компоненту, %
	[bookmark: _Hlk183966660]Межі діапазонів 
допустимих значень атестованих характеристик, %
	Межові значення допустимої абсолютної похибки атестованих характеристик, %

	
	[bookmark: _Hlk183966837]СЗ бокситу гвінейского Кіндії
	[bookmark: _Hlk183966859]СЗ бокситу гайанского Ароями
	СЗ бокситу гвінейского Кіндії
	СЗ бокситу гайанского Ароями

	в.п.п.
	20,00-30,00
	20,00-30,00
	0,15
	0,15

	[bookmark: _Hlk183966824]SiO2
	2,00-5,00
	3,00-9,00
	0,14
	0,19

	Al2O3
	40,0-50,0
	50,0-60,0
	0,3
	0,3

	TiO2
	1,00-3,00
	1,00-3,00
	0,07
	0,07

	P2O5
	0,050-0,100
	0,050-0,100
	0,011
	0,011

	CaO
	0,10-0,20
	0,10-0,20
	0,03
	0,03

	MgO
	0,050-0,150
	0,050-0,150
	0,016
	0,016

	Ga2O3
	0,005-0,010
	0,010-0,030
	0,002
	0,003

	Cr2O3
	0,20-0,50
	0,010-0,100
	0,02
	0,003

	V2O5
	0,030-0,100
	0,030-0,100
	0,011
	0,011

	MnO
	0,010-0,500
	0,010-0,500
	0,003
	0,003



Розробник: ДП «ДНДП Інститут титану» ‒ Центр державної служби стандартних зразків первинної металургії кольорових рідкісних металів, напівпровідникових та вуглеграфітових матеріалів.
Розроблення стандартних зразків виконується у відповідності з тематичним планом «ДНДП Інституту титану», тема IT-12-13/4.
Планується розробити державні стандартні зразки складу бокситу гвінейського Кіндії та бокситу гайанського Ароями для хімічного аналізу.
Найближчими аналогами стандартних зразків складу бокситів для хімічного аналізу, є стандартний зразок складу гвінейського бокситу ДСЗУ 123.39 і стандартний зразок складу гайанського бокситу ДСЗУ 123.38, які були випущені в 2003 р. При розробленні нових типів ДСЗУ складу бокситів планують атестувати хімічний склад бокситів із родовищ, з яких на даний час поступає рудна сировина на ТОВ «МГЗ» для виробництва глинозему.
Стандартні зразки складу бокситів для хімічного аналізу призначені для метрологічної атестації методик виконання вимірювань (МВВ); для контролю похибок МВВ при визначенні хімічного складу бокситів; для калібрування (градуювання) засобів вимірювальної техніки (ЗВТ).
В результаті виконання роботи будуть розроблені і виготовлені два стандартні зразки складу бокситів для хімічного аналізу відповідно до вимог нормативних документів [25-34, 41, 42, 43].
Перед виконанням вимірювань параметрів хімічного складу, проби бокситів висушують за t=105±2 0С до постійної маси, охолоджують в ексикаторі до температури навколишнього середовища і беруть наважку проби для виконання аналізу.
З досвіду попереднього випуску СЗ складу бокситів (ДСЗУ 123.38, ДСЗУ 123.39) встановлено, що хімічний склад бокситів стабільний на протязі більше 10 років, тому дослідження стабільності матеріалів стандартних зразків на стадії розроблення не передбачається. Передбачуваний термін придатності стандартних зразків складу бокситів – 10 років.
Однорідність розподілу компонентів, що їх атестують у виготовлених матеріалах стандартних зразків, має бути досліджена відповідно до вимог [44]. Маси найменших представницьких проб (наважки) СЗ складу гвінейського Кіндії і СЗ складу гайанського Ароями бокситів для компонентів, що визначають, наведені в табл. 3.2.
Матеріал складу бокситів для виготовлення стандартних зразків має бути відібраний відповідно до вимог нормативної документації [42, 45].
Маса відібраного матеріалу для розроблення СЗ складу бокситів для хімічного аналізу має складати по 70 кг кожного типу СЗ.
Вихідний матеріал для виготовлення СЗ складу бокситів відбирають на ТОВ «Миколаївський глиноземний завод» від двох різних партій бокситів і подрібнюють до середнього розміру частинок (1-2 мм).

Таблиця 3.2 ‒ Маси найменших представницьких проб (наважки) 
СЗ гвінейського Кіндії та гайанського Ароями бокситів
	Характеристика, яку атестують ‒ 
м.ч. компоненту, %
	Найменша представницька проба (наважка) СЗ складу бокситів, г

	в.п.п.
	1,0

	SiO2
	1,0

	Al2O3
	1,0

	TiO2
	1,0

	P2O5
	1,0

	CaO
	2,0

	MgO
	2,0

	Ga2O3
	1,0

	Cr2O3
	0,5

	V2O5
	0,5

	MnO
	0,2



Дослідження однорідності розподілу атестованих компонентів у виготовлених матеріалах СЗ складу бокситу гвінейського Кіндії і бокситу гайанського Ароями досліджують за методиками виконання вимірювань [25-34].
Дослідження однорідності виконують фотометричними, атомно-абсорбційними, титрометричними, гравіметричними методами аналізу. 
При виконанні дослідження однорідності матеріалів стандартних зразків складу бокситу гвінейського Кіндії і бокситу гвінейського Ароями використані наступні засоби вимірювальної техніки: спектрофотометр «Helios Omega UV-VIS», фотоелектроколориметр концентраційний «КФК-2», спектрофотометр атомної адсорбції Analytic Jena «ContrAA-300», «Хітачі» з полум’яним режимом атомізації.
Повірку засобів вимірювальної техніки проводить щорічно Запорізька філія ДП «ДНІПРОСТАНДАРТМЕТРОЛОГІЯ».
Результати досліджень однорідності матеріалів стандартних зразків мають бути оброблені за програмою однофакторного дисперсійного аналізу за [44] і встановлена похибка від неоднорідності матеріалів для кожної характеристики, що атестується.
Характеристика похибки від неоднорідності матеріалів СЗ буде врахована при встановленні похибки атестованого вмісту компонентів в стандартних зразках складу бокситів.


3.2 Виготовлення матеріалів стандартних зразків


Вихідні матеріали бокситів гвінейського родовища Кіндії та гайанського родовища Ароями для виготовлення стандартних зразків були відібрані на ТОВ «МГЗ» масою по 120 кг кожного типу.
Матеріали бокситів відібрали згідно вимог нормативної документації [45]. Матеріал бокситу кожного типу СЗ відбирали від однієї партії. Відібрані матеріали бокситів були подрібнені до розміру частинок (1-2) мм і висушені 
за t=105±2 0С до сталої маси.
Для виготовлення СЗ висушені матеріали бокситів подрібнювали на лабораторному ударному мікроподрібнювачі Frisch Pulverisette 16: номінальне завантаження матеріалу бокситів 100 г, частота обертання дисків 1100 об/хв., частота обертання шнека подачі проби 10 об/хв., витрата повітря 8-9 л/хв., час подрібнення 5-10 хв. При подрібнені матеріал бокситу перемішували за допомогою мішалки, частота обертання мішалки 2-5 об/хв. Матеріали бокситів були подрібнені до крупності менше 0,09 мм. Приблизно 90% матеріалу проходить через сітку 0,063 мм.
Після подрібнення матеріали бокситів були усереднені перемішуванням на обертальному електромеханічному пристрої.
Виготовлені матеріали СЗ складу бокситів були розфасовані масою 
по 100 г в скляні ємності місткістю 120 см3 і щільно закриті.
Для атестації підготовлено два стандартних зразки: складу бокситу гвінейського родовища Кіндїі та складу бокситу гайанського родовища Ароями.


3.3 Дослідження на однорідність матеріалів розроблених стандартних зразків


Дослідження розподілу вмісту компонентів в матеріалі СЗ та оцінку характеристики однорідності розроблених СЗ для компонентів, що атестують, виконано відповідно до розділу 5 документа [44].
Вміст компонентів в матеріалах СЗ бокситів для визначення характеристики однорідності їх хімічного складу визначали такими методами аналізу: вміст Al2O3 комплексонометричним титрометричним методом [27]; вміст SiO2 гравіметричним та фотометричним методом [25]; вміст TiO2 фотометричним із діантипирилметаном методом [29]; вміст Cr2O3 фотометричним методом із діфенілкарбазидом [30]; вміст MnO фотометричним методом із калію перйодатом [32];  вміст V2O5 фотометричним методом із БФГА [31]; вміст Ga2O3 атомно-абсорбційним методом [33];  вміст MgO та CaO атомно-абсорбційним методом [34]; вміст P2O5 фотометричним методом по відновленому фосфорно-молібденовому комплексу[28]; вміст в.п.п. за температури (1100±20) 0С гравіметричним методом [26]; вміст вологи гравіметричним методом [43]. 
Відбір проб для дослідження однорідності проводили методом випадкової вибірки від всієї маси матеріалу стандартного зразка. Кількість відібраних проб (N) та число паралельних вимірювань (J) визначали згідно з таблицею пункту 5.1 [44]. Залежно від значення співвідношення Q, що розраховували за формулою 3.1.
Для оцінки однорідності вмісту атестованих компонентів відповідно значенню Q та для п’яти (J=4) паралельних вимірювань було відібрано по 25 проб кожного матеріалу СЗ.

                                                            Q = ΔД/SΔ                                                              (3.1)

де SΔ ‒ cереднє квадратичне відхилення випадкової похибки вимірювань; ΔД ‒ допустиме значення похибки СЗ відповідно до ТЗ

Для кожного компонента, що атестується, одержано по 100 результатів вимірювань. Значення коефіцієнта Q наведені в табл. 3.3.

Таблиця 3.3 ‒ Оцінка параметрів відповідно до [44] для матеріалу СЗ складу бокситу
	Харак-теристика, яку атестують
	Діапазон значень,%
	[bookmark: _Hlk183967512]Допустиме значення похибки СЗ відповідно 
до ТЗ, %
	[bookmark: _Hlk183967580]Середнє квадратичне відхилення випадкової похибки вимірювань, %
	[bookmark: _Hlk183967601]Кое-фі-
ці-
єнт Q

	1
	2
	3
	4
	5

	СЗ складу бокситу гвінейського родовища Кіндії

	в.п.п.
	20,00-30,00
	0,15
	0,14
	1,1

	SiO2
	2,00-5,00
	0,14
	0,11
	1,3

	[bookmark: _Hlk183967460]Al2O3
	[bookmark: _Hlk183967493]40,0-50,0
	0,3
	0,29
	1,0

	TiO2
	1,00-3,00
	0,07
	0,07
	1,0

	P2O5
	0,050-0,100
	0,011
	0,011
	1,0

	CaO
	0,10-0,20
	0,03
	0,03
	1,0

	MgO
	0,050-0,150
	0,014
	0,011
	1,3

	Ga2O3
	0,005-0,010
	0,002
	0,0011
	1,8


Продовження таблиці 3.3
	1
	2
	3
	4
	5

	Cr2O3
	0,20-0,50
	0,02
	0,014
	1,4

	V2O5
	0,030-0,100
	0,0011
	0,0011
	1,0

	MnO
	0,010-0,500
	0,003
	0,0029
	1,0

	СЗ складу бокситу гвінейського родовища Ароями

	в.п.п.
	20,00-30,00
	0,15
	0,14
	1,1

	SiO2
	3,00-10,00
	0,19
	0,11
	1,7

	Al2O3
	50,0-60,0
	0,3
	0,29
	1,0

	TiO2
	1,00-3,00
	0,07
	0,07
	1,0

	P2O5
	0,050-0,100
	0,011
	0,01
	1,1

	CaO
	0,10-0,20
	0,03
	0,03
	1,0

	MgO
	0,050-0,150
	0,016
	0,011
	1,6

	Ga2O3
	0,010-0,030
	0,003
	0,0014
	2,1

	Cr2O3
	0,010-0,100
	0,003
	0,0018
	1,7

	V2O5
	0,030-0,100
	0,011
	0,011
	1,0

	MnO
	0,010-0,500
	0,003
	0,0029
	1,0



Статистичну обробку результатів вимірювань проводили відповідно 
до р. 5.4 [44].
За результатами виконаних вимірювань (наведені у розділі 3.4) розраховували:
‒ середнє арифметичне значення J паралельних визначень для кожної n-ної проби:

‒ середнє арифметичне значення всіх NJ результатів Xnj:

‒ суми квадратів SSе и середні квадрати відхилень результатів усередині проб : 



                                              SSе = SSе / N(J ˗ 1)                                                      (3.5)

‒ суми квадратів SSн і середні квадрати відхилень між пробами SSн :



                                                     SSн = SSн / N(J ˗ 1)                                                 (3.7)

Характеристику однорідності матеріалу стандартного зразка за умови
SSH > SSе оцінювали за формулою:

                                                SH  = √ (SSH ˗ SSе) × (Mo/M)/ J                                (3.8)

де Мо ‒ маса проби під час проведення одиничного вимірювання, 
М ‒ найменша представницька проба (маса наважки згідно з МВВ). Мо = M.

Якщо SSH ≤ SSе то вважають:

                                             SH = (1/3) × √ SSе (Mo/M)                                                    (3.9)

Результати розрахунку характеристики однорідності Sн СЗ складу бокситу гвінейського родовища Кіндії та СЗ складу бокситу гайанського родовища Ароями наведені в табл. 3.4.
Отримані дані розрахунку Sн для атестованих характеристик показали, що значення характеристики однорідності складає менше ⅓ d, де d ‒ допустима розбіжність результатів паралельних вимірювань відповідно до МВВ.
3.4 Атестація стандартних зразків складу бокситу на вміст компонентів


Атестацію стандартних зразків передбачено здійснити методом міжлабораторної атестації (табл. 3.4).

Таблиця 3.4 ‒ Результати розрахунку характеристики однорідності СЗ складу бокситів (n=25; Р = 0,95)
	Компонент
	X
	SSе
	SSн
	SSе
	SSн
	Sн

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7

	СЗ складу бокситу гвінейського родовища Кіндії

	в.п.п.
	24,20
	0,505
	0,018
	0,007
	0,0007
	0,027

	SiO2
	3,30
	0,408
	0,017
	0,005
	0,001
	0,025

	Al2O3
	42,36
	1,802
	0,281
	0,024
	0,012
	0,052

	TiO2
	2,12
	0,126
	0,007
	0,002
	0,0003
	0,014

	P2O5
	0,090
	0,001
	0,00005
	1,25Е-05
	2,04Е-06
	0,001

	CaO
	0,13
	4,2Е-03
	4,3Е-03
	5,6Е-05
	1,8Е-04
	0,01

	MgO
	0,046
	7,5Е-04
	5,1Е-04
	1,0Е-05
	2,1Е-05
	0,002

	Ga2O3
	0,0088
	1,9Е-04
	5,3Е-05
	2,6Е-06
	2,2Е-06
	0,0005

	Cr2O3
	0,21
	0,078
	0,010
	0,001
	0,0004
	0,011

	V2O5
	0,072
	0,001
	0,00007
	0,00002
	3,01Е-06
	0,001

	MnO
	0,022
	0,001
	6,43Е-05
	0,00001
	2,68Е-06
	0,001

	СЗ складу бокситу гвінейського родовища Ароями

	в.п.п.
	29,42
	0,381
	0,018
	0,005
	0,0007
	0,024

	SiO2
	8,53
	0,137
	0,052
	0,002
	0,002
	0,009

	Al2O3
	57,16
	9,425
	2,831
	0,126
	0,118
	0,118

	TiO2
	2,48
	0,104
	0,019
	0,001
	0,001
	0,012

	P2O5
	0,072
	0,004
	0,0003
	0,00005
	1,06Е-05
	0,0024

	CaO
	0,12
	1,1Е-02
	5,5Е-03
	1,4Е-04
	2,ЗЕ-04
	0,005

	MgO
	0,074
	4,2Е-04
	7,6Е-04
	5,6Е-06
	3,2Е-05
	0,003


Продовження таблиці 3.4
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7

	Ga2O3
	0,0118
	7,88Е-04
	1,88Е-04
	1,05Е-05
	7,83Е-06
	0,0011

	Cr2O3
	0,036
	0,001
	0,0002
	1,23Е-05
	7,77Е-06
	0,0012

	V2O5
	0,044
	0,001
	4,01Е-04
	1,30Е-05
	1,67Е-05
	0,001

	MnO
	0,0080
	8,92Е-05
	1,80Е-05
	1,19Е-06
	7,49Е-07
	0,0004



Атестаційні вимірювання характеристик хімічного складу СЗ здійснювалися із застосуванням наступних методик: вміст Al2O3 комплексонометричним титрометричним методом [27]; вміст SiO2 гравіметричним та фотометричним методом [25]; вміст TiO2 фотометричним із діантипирилметаном методом [29]; вміст Cr2O3 фотометричним методом із діфенілкарбазидом [30]; вміст MnO фотометричним методом із калію перйодатом [32]; вміст V2O5 фотометричним методом із БФГА [31]; вміст Ga2O3 атомно-абсорбційним методом [33]; вміст MgO та CaO атомно-абсорбційним методом [39]; вміст P2O5 фотометричним методом по відновленому фосфорно-молібденовому комплексу [33]; вміст в.п.п. за температури (1100±20)°С гравіметричним методом [26]; вміст вологи гравіметричним методом [43].
Вимірювання вмісту Al2O3 комплексонометричним титрометричним методом зображено на рис. 3.1.
[image: ]




[image: 1712316483946][image: 1712316483959]

Рисунок 3.1 – Комплексонометричне титрування Al2O3 
(зліва – відтитрований розчин)

Вимірювання вмісту SiO2 гравіметричним методом (висадження та отримання прокаленого осаду) зображено на рис. 3.2 та рис. 3.3.

[image: 1712316483969]

Рисунок 3.2 – Гравіметричний метод визначення SiO2 (висадження)

SiO₂ + 4 HF → SiF₄ + 2 H₂O
16 MnO + 5 KIO4 + 8 H2SO4 → 8 HMnO4 + 8 MnSO4 + 5 KI + 4 H2O
12 (NH4)6Mo7O24 + 7 (NH4)H2PO4 +58 HNO3 → 
→ 7 (NH4)3[PMo12O40] + 58 NH4NO3+36H2O

[image: 1712316483981]

Рисунок 3.3 – Гравіметричний метод визначення SiO2 (прокалений осад)

Вимірювання вмісту P2O5 фотометричним методом по відновленому фосфорно-молібденовому комплексу зображено на рис. 3.4.

[image: 1712316483990]

Рисунок 3.4 – Фотометричний метод визначення P2O5 
(побудова графіку)

Вимірювання вмісту Ga2O3, MgO та CaO проводилося на атомно-абсорбційному спектрофотометрі ContrAA300, який зображено на рис. 3.5.
[image: contra%20300AA]

Рисунок 3.5 – Атомно-абсорбційний спектрофотометр ContrAA300

Спектрофотометр Helios Omega, на якому здійснювалося визначення TiO2, Cr2O3, MnO, V2O5, P2O5 зображено на рис. 3.6.

[image: Рисунок2]

Рисунок 3.6 – Спектрофотометр Helios Omega

При виконанні міжлабораторних атестаційних вимірювань вмісту компонентів в матеріалі СЗ складу бокситів абсолютні розбіжності результатів паралельних вимірювань dcx і результатів аналізу Dвс, згідно із чинними нормативними документами [25-34, 42, 43], що допускаються, при довірчій імовірності Р = 0,95 наведені в табл. 3.5.
Таблиця 3.5 ‒ Нормативні вимоги dcx і Dвс МВВ вмісту компонентів 
у бокситах
	Характеристика, 
що атестується, масова частка
	Діапазон вимірювань, %
	Абсолютні розбіжності результатів вимірювань, %

	
	
	[bookmark: _Hlk183968056]dcx
	[bookmark: _Hlk183968064]Dвс

	1
	2
	3
	4

	[bookmark: _Hlk183967866]СЗ складу бокситу гвінейського родовища Кіндії

	в.п.п.
	20,0-30,0
	0,3
	0,4

	SiO2
	2,0-5,0
	0,2
	0,3

	Al2O3
	30,0-60,0
	0,5
	0,8

	TiO2
	1,0-3,0
	0,1
	0,2

	P2O5
	0,05-0,10
	0,02
	0,03

	CaO
	0,10-0,20
	0,04
	0,06

	MgO
	0,05-0,10
	0,02
	0,03

	Ga2O3
	0,005-0,010
	0,002
	0,003

	Cr2O3
	0,20-0,50
	0,03
	0,04

	V2O5
	0,005 -0,010
	0,002
	0,003

	MnO
	0,010-0,50
	0,005
	0,008

	[bookmark: _Hlk183967884]СЗ складу бокситу гвінейського родовища Ароями

	в.п.п.
	20,0-30,0
	0,3
	0,4

	SiO2
	3,0-10,0
	0,3
	0,4

	Al2O3
	50,0-60,0
	0,5
	0,8

	TiO2
	1,0-3,0
	0,1
	0,2

	P2O5
	0,05-0,10
	0,02
	0,03

	CaO
	0,10-0,20
	0,04
	0,06

	MgO
	0,05-0,10
	0,02
	0,03

	Ga2O3
	0,010-0,030
	0,005
	0,008

	Cr2O3
	0,010-0,100
	0,004
	0,006

	V2O5
	0,005 -0,10
	0,002
	0,003

	MnO
	0,010-0,50
	0,005
	0,008


Здійснення міжлабораторної атестації СЗ має відповідати вимогам чинного нормативного документу [41] і включати наступні етапи досліджень:
1) дослідження і оцінку однорідності матеріалів СЗ в об’ємі вимог [44];
2) виконання міжлабораторного атестаційного аналізу відповідно до вимог [40] і аналіз результатів міжлабораторної атестації;
3) встановлення метрологічних характеристик стандартних зразків складу бокситів для хімічного аналізу.
Міжлабораторна атестація матеріалів стандартних зразків складу бокситів має бути проведена відповідно до вимог чинного нормативного документу [41] та [40].
Міжлабораторний атестаційний аналіз матеріалів СЗ має бути виконаний в атестованих вимірювальних лабораторіях підприємств і організацій, які мають досвід встановлення хімічного складу бокситів.
Засоби вимірювальної техніки, які використовують при виконанні міжлабораторного атестаційного аналізу, мають бути повірені у відповідності з чинними нормативними документами.
До виконання атестаційних вимірювань в лабораторіях допускають персонал з кваліфікацією лаборанта хімічного аналізу не нижче четвертого розряду і стажем роботи не менше п’яти років.
Лабораторії, що беруть участь у виконанні міжлабораторного атестаційного аналізу, мають надати не менше п’яти результатів вимірювань одним методом вмісту кожного атестованого компоненту. Вимоги до виконання міжлабораторного атестаційного аналізу і форма для надання його результатів будуть надані кожному учаснику атестаційного аналізу.
Результати міжлабораторного атестаційного аналізу, що отримані від кожної лабораторії, мають бути розглянуті з погляду правильності виконання вимірювань відповідно до чинної НД.
Статистичну обробку результатів міжлабораторного атестаційного аналізу виконують за [40].
В якості додаткової характеристики хімічного складу СЗ розрахували вміст вологи гравіметричним методом [43]; м.ч. вологи в стандартному зразку складу бокситу гвінейському, родовища Кіндії складає 0,84±0,14%; м.ч. вологи в стандартному зразку складу бокситу гайанському родовища Ароями складає 0,50 ± 0,02%.
Метрологічні характеристики матеріалів стандартних зразків складу бокситів гвінейського Кіндії і бокситу гайанського Ароями для кожної характеристики, що атестують, встановлюють згідно з [40] з урахуванням похибки від неоднорідності, значення якої встановлено за [44].
При роботі з матеріалами стандартних зразків складу бокситів спеціальних вимог безпеки не пред’являють. Роботи по розробці, виготовленню і дослідженню матеріалів стандартних зразків складу бокситів виконують в установленому порядку за дотримання загальних правил гігієни праці.
Тара для пакування стандартних зразків ‒ скляна ємкість місткістю 120 см3 з прокладкою і кришкою, що закручується.
Матеріал стандартного зразка складу бокситів має бути розфасований по 100 г в скляну ємність і щільно закритий.
У транспортній тарі має знаходитися один екземпляр СЗ.
На кожній ємкості має бути етикетка з номером екземпляра стандартного зразка.
На етикетці має бути вказано: найменування організації-розробника ДСЗУ; найменування ДСЗУ; реєстраційний номер ДСЗУ за державним реєстром ЗВТ; дата випуску, номер партії та термін придатності екземпляра ДСЗУ.
Кожен екземпляр СЗ супроводжують паспортом і етикеткою, оформленими згідно з нормативними актами [41].
При транспортуванні стандартного зразка в упаковці необхідно дотримуватися бережності, щоб уникнути пошкодження пакування зразка та потрапляння до нього вологи або пилу чи бруду.
Стандартний зразок слід зберігати у сухому чистому приміщенні за кімнатної температури 20±5 0С у щільно закритій тарі.
Обсяг випуску стандартного зразка кожного типу ‒ 200 екземплярів.
Передбачуваний обсяг випуску має забезпечити підприємства глиноземного виробництва України екземплярами стандартних зразків 
на 10 років.


3.5 Обробка та інтерпретація результатів


У табл. 3.6 представлені остаточні результати визначення компонентів у СЗ складу бокситу гвінейського родовища Кіндії та бокситу гайанського родовища Ароями. Визначення проводились у 25-и пробах СЗ по 4 паралельних визначення з кожної з 25-и проб.




Таблиця 3.6 ‒ Результати встановлення атестованих характеристик
	Метрологічна характеристика СЗ – м.ч. компоненту
	[bookmark: _Hlk183968815]Значення атестованої характеристики Â, %
	[bookmark: _Hlk183968851]Похибка атестаційного аналізу ΔȂ, %
	[bookmark: _Hlk183968889]Характе-ристика однорід-ності, SH, %
	[bookmark: _Hlk183968916]Похибка стан-
дартного зразка Δат,  %

	1
	2
	3
	4
	5

	Боксит гвінейський родовища Кіндії

	в.п.п.
	23,99
	0,13
	0,03
	0,14

	SiO2
	3,36
	0,12
	0,02
	0,13

	Al2O3
	[bookmark: _Hlk183968798]42,8
	0,30
	0,05
	0,30

	TiO2
	2,15
	0,06
	0,0137
	0,07

	P2O5
	0,086
	0,004
	0,0012
	0,004

	CaO
	0,13
	0,03
	0,006
	0,03

	MgO
	0,046
	0,011
	0,002
	0,012

	Ga2O3
	0,009
	0,002
	0,0005
	0,002

	Продовження таблиці 3.6

	1
	2
	3
	4
	5

	Cr2O3
	0,22
	0,01
	0,0108
	0,02

	V2O5
	0,071
	0,004
	0,0013
	0,005

	MnO
	0,023
	0,002
	0,001
	0,003

	Боксит гайанський родовища Ароями

	в.п.п.
	29,36
	0,14
	0,02
	0,15

	SiO2
	8,73
	0,16
	0,009
	0,16

	Al2O3
	57,4
	0,20
	0,12
	0,3

	TiO2
	2,51
	0,06
	0,012
	0,06

	P2O5
	0,073
	0,004
	0,002
	0,006

	CaO
	0,12
	0,01
	0,005
	0,02

	MgO
	0,075
	0,016
	0,003
	0,016

	Ga2O3
	0,013
	0,001
	0,001
	0,003

	Cr2O3
	0,035
	0,005
	0,0012
	0,005

	V2O5
	0,044
	0,004
	0,001
	0,004

	MnO
	0,009
	0,002
	0,0004
	0,002



Масив результатів хімічного аналізу компонентів, отриманий у ході атестації стандартних зразків складу бокситу гвінейського родовища Кіндії і бокситу гайанського родовища Ароями, представлений у додатках А.1-А.10.









4 ОХОРОНА ПРАЦІ ТА БЕЗПЕКА В НАДЗВИЧАЙНИХ СИТУАЦІЯХ


Дослідження проводилось в хімічній лабораторії ДП ДНДП «Інститут титану», що відповідає ДСТУ EN ISO/IEC 17025 [46]. Правила охорони праці під час роботи у хімічних лабораторіях регламентовані НПАОП 73.1-1.11-12 [47].
У роботі були задіяні наступні небезпечні промислові фактори: підвищена температура поверхні обладнання, матеріалів; рухомі частини виробничого обладнання; електричний струм; хімічні реагенти; пожежні та вибухові речовини; гострі краї лабораторного посуду.
Згідно із правилами та нормами, що діють на підприємстві, для роботи з кислотами, лугами та іншими агресивними речовинами, допускаються особи, які: досягли 18 років; пройшли медичний огляд відповідно до чинного законодавства і не мають медичних протипоказань для виконання даного виду робіт; пройшли навчання та інструктаж з охорони праці, в тому числі на роботах підвищеної небезпеки.
Особливості роботи з кислотами, лугами та іншими їдкими речовинами:
− HCl та її розчини (викликає опіки дихальних шляхів, очей, шкіри; пари HCl мають токсичну дію);
− H2SO4 та її розчини (належать до групи сильнодіючих отруйних речовин, пари мають токсичну дію, викликають опіки дихальних шляхів, очей, шкіри);
− NaOH та її розчини (міцний луг, викликає опіки дихальних шляхів, очей, шкіри; пари мають токсичну дію);
При роботі з кислотами, лугами та іншими корозійними речовинами персонал повинен використовувати санітарний одяг, спеціальні чоботи, засоби індивідуального захисту: халат; фартух з прогумованим нагрудником; гумові чоботи; гумові рукавички; протигаз, фільтр або респіратор з антиацидним патроном; захисні окуляри з гумовим обідком.
Забороняється працювати з корозійними речовинами в дефектних засобах захисту або при їх відсутності.
Перед початком робіт необхідно запустити вентиляційну систему на 30 хв. у всіх приміщеннях лабораторії.
Хімічний аналіз і дослідження повинні проводитися відповідно до затвердженої методології та у відповідних умовах (у приміщені лабораторії та допоміжних приміщеннях метеорологічні умови (температура, відносна вологість та швидкість руху повітря) повинні відповідати вимогам ДСН 3.3.6.042 [48]). 
Застосування рідин через рот забороняється, а піпетка експлуатується за допомогою спеціального пристрою (груша або дозатор).
Перед початком роботи з кислотами, лугами та іншими агресивними речовинами персонал повинен:
· перевірити наявність і придатність засобів протипожежного та індивідуального захисту, лабораторного обладнання, вимірювальних та контрольних приладів, теплоізоляцію гарячих поверхонь, наявність припливно-витяжного вентиляційного обладнання;
· перевірити справність засобів індивідуального захисту і надіти їх;
· перевірити освітлення робочого місця (природне та штучне освітлення у приміщені лабораторії має відповідати діючим вимогам ДСТУ EN 12665 [49], у лабораторії повинні бути вжиті заходи щодо максимального використання природного освітлення);
· перевірити роботу вентиляції робочого місця (вентиляція у лабораторії повинна відповідати вимогам ДСТУ EN 15423 [50]);
· перевірити наявність написів і маркування на судинах для зберігання лугів, кислот та інших їдких речовин;
· перевірити цілісність посуду, в якому є кислота або луг і предмети, з якими потрібно працювати;
· перевірити наявність першої медичної допомоги, а також харчової соди NaHCO3 (5%-й розчин), лимонної (5%-й розчин) та борної кислоти 
(5%-й розчин);
· підготувати і розмістити поблизу місця проведення робіт на час їх проведення: пісок, інвентар, розчини для нейтралізації кислот або лугів, а також ємність з водою.
У разі виявлення дефектів в засобах індивідуального захисту, відсутності засобів першої медичної допомоги та засобів нейтралізації кислот або лугів, дефектної вентиляції, виявлення поламаного посуду, контейнерів і т.д. слід повідомити керівника і не приступати до робіт до виправлення виявлених недоліків.
При роботі з кислотами, лугами та іншими агресивними речовинами персонал повинен:
− виконувати тільки призначені роботи відповідно до інструкції процесу; не допускати до роботи сторонніх осіб;
− працювати тільки при включеній вентиляції;
− дотримуватися вимог безпеки при приготуванні розчинів кислот та лугів; працювати з розчинами тільки в засобах індивідуального захисту;
− при приготуванні кислотних розчинів необхідно тонким струменем виливати кислоту у воду уздовж стінки посудини, при безперервному перемішуванні;
− при приготуванні розчинів лугу необхідно взяти невелику кількість лугу шпателем і розчинити в водяній посудині, ретельно перемішавши з водою, посудина повинна мати широке горло; заборонено брати шматочки лугу вручну;
− забороняється заливати концентровані розчини в раковину або каналізацію, їх необхідно розбавляти водою, нейтралізувати і тільки потім зливати в каналізацію або спеціально відведене місце;
− забороняється заливати концентровані кислоти до концентрованих лугів (або навпаки), їх необхідно розводити водою для нейтралізації.
− посудини для зберігання кислот і лугів повинні бути чітко підписані і промарковані;
− кислоти і луги повинні зберігатися на нижніх полицях шаф окремо від реагентів;
 − забороняється зберігати кислоти і луги разом з легкозаймистими рідинами і легкозаймистими речовинами;
− посуд з розчинів кислот і лугів слід промити водою, обробити нейтралізуючим розчином і ретельно вимити, щоб уникнути опіків рук слід працювати в гумових рукавичках.
− коли кислота або її розчини потрапляють на підлогу, необхідно засипати місце потрапляння піском, потім замочений пісок знімають совком і щіткою і обробляють це місце харчовою содою, потім замочену соду необхідно промити великою кількістю води, потім витерти насухо.
− якщо луг або його розчини потрапляють на підлогу, потрібно засипати піском, потім пісок видалити совком та щіткою і залити ділянку 5%-им розчином лимонної або борної кислоти, промити великою кількістю води, потім просушити.
Після закінчення робіт з кислотами, лугами та іншими корозійними речовинами персонал зобов'язаний: перевірити і очистити робоче місце; заборонено залишати обладнання і посуд, забруднені розчинами кислот або лугів необробленими; обладнання, інструменти, аксесуари, одяг необхідно помістіти в спеціально відведену зону зберігання; ретельно вимити руки.
При пожежі необхідно: відключити обладнання; вжити заходів щодо гасіння пожежі наявними протипожежними засобами; негайно повідомити службу з надзвичайних ситуацій за телефоном 101; у разі подальшого поширення вогню вжити заходів щодо евакуації особового складу та майна відповідно до схем евакуації та планів на виробничих ділянках; у разі короткого замикання або електричних замикань на електричний апарат необхідно припинити роботу, відключити обладнання, повідомити черговому електрику.
Про всі аварії повинні бути повідомлені керівнику. 
Правила експлуатації комп’ютера у лабораторії:
1) спина була рівна, не повинно бути її прогинання;
2) кімнати необхідно провітрювати тричі на день, бо при надлишку вуглекислого газу може виникнути головний біль та надмірна стомлюваність;
3) необхідно робити перерву у роботі на 5 хв. кожні 30-40 хв.;
4) монітор необхідно встановити на відстані 70˗80 см від обличчя. Правильне розташування прибору вказане на рис. 4.1:
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Рисунок 4.1 − Розташування комп’ютера

5) необхідно проводити часте моргання для зволоження рогівки та зняття напруження;
6) розташування принтера на столі повинно забезпечити гарну видимість екрана, зручність ручного управління пристроєм вводу-виводу в діапазоні поля двигуна: від 0,9 до 1,3 м висотою, глибиною 0,04˗0,05 м. Вібраційні килимки повинні бути розміщені під матричними принтерами, щоб зменшити вібрацію та шум;
7) конструкція робочого столу повинна забезпечувати оптимальне розміщення обладнання, на робочій поверхні; врахочуючи кількість, розмір, особливості конструкції;
9) у кімнатах з комп’ютерами повинні бути аптечки;
10) крім цієї інструкції користувач комп'ютера повинен дотримуватися вимог інструкції щодо безпечної експлуатації комп'ютера від виробника [51].







ВИСНОВКИ

1) Проаналізовано вимоги до вихідного матеріалу СЗ: наприклад для SiO2, межі діапазонів допустимих значень атестованих характеристик, %, що лежить в діапазоні від 2,00-5,00% СЗ бокситу гвінейского Кіндії та 3,00-9,00% СЗ бокситу гайанского Ароями з межовим значенням допустимої абсолютної похибки атестованих характеристик 0,14% та 0,19% відповідно; процедуру їх виготовлення, порядок розроблення та атестації.
2)  Проведено дослідження однорідності матеріалу СЗ, розробку, виготовлення та метрологічну атестацію стандартних зразків складу бокситу гвінейського родовища Кіндії та бокситу гайанського родовища Ароями для хімічного аналізу, а також проведено дослідження однорідності матеріалу СЗ, використовуючи повірені засоби вимірювальної техніки та застосовуючи сучасне аналітичне обладнання. Наприклад, для Al2O3: діапазон значень становить 40,0-50,0%; допустиме значення похибки СЗ відповідно до ТЗ 0,3%; середнє квадратичне відхилення випадкової похибки вимірювань 0,29%; коефіцієнт Q 1,0.
3)  Проведено хімічний аналіз матеріалів СЗ, що розробляються, використовуючи повірені засоби вимірювальної техніки, застосовуючи сучасне аналітичне обладнання. Наприклад, масова частка MgO СЗ складу бокситу гвінейського родовища Кіндії та СЗ складу бокситу гвінейського родовища Ароями була в діапазоні вимірювань 0,05-0,1% з однаковими абсолютними розбіжностям результатів вимірювань відповідно dcx 0,02% та Dвс 0,03%.
4)  Встановлено метрологічні характеристики (атестовані значення та абсолютні похибки атестованих значень) СЗ складу бокситу на вміст Al2O3, SiO2, TiO2, Cr2O3, MnO, V2O5, Ga2O3, MgO, CaO, P2O5, в.п.п. за температури 
1100±20 0С гравіметричним, атомно-абсорбційним, комплексонометричним та фотометричним методами аналізу. Наприклад, для Al2O3 значення атестованої характеристики Â складає 42,8%; похибка атестаційного аналізу ΔȂ 0,3%; характеристика однорідності, SH 0,05% та похибка стандартного зразка Δат 0,3%.
ПРАКТИЧНІ РЕКОМЕНДАЦІЇ


Підприємствам, що займаються переробкою глинозему та бокситів для роботи потрібно мати набір стандартних зразків (СЗ) складу бокситу для забезпечення аналітичного контролю хімічного складу бокситів у кольоровій металургії із застосуванням гравіметричного, титриметричного, комплексонометричного, спектрофотометричного та атомно-абсорбційного методів аналізу.
СЗ забезпечують якість та надійність продукції. Виготовлення стандартних зразків допомагає підтримувати високі стандарти виробництва, відповідність законодавству та вимогам споживачів, допомагає у вимірюванні, контролі правильності результатів аналізу та впровадженні нових технологій та процесів. 
Стандартні зразки в системі забезпечення єдності вимірювань необхідні для: виконання метрологічної атестації методик виконання вимірювань (МВВ); контролю похибки МВВ; проведення повірки; калібрування засобів вимірювальної техніки.
Розроблені СЗ складу бокситу гвінейського родовища Кіндії та бокситу гайанського родовища Ароями для хімічного аналізу можуть бути впроваджені на підприємствах металургічної галузі, що мають бути забезпечені державними стандартними зразками складу бокситу, для аналітичного контролю хімічного складу бокситів, як вихідної сировини для виробництва алюмінію.
Результати експериментальних досліджень роботи можуть бути використані в освітньому процесі при викладанні навчальних дисциплін: «Метрологія та стандартизація», «Великий практикум з аналітичної хімії».
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ДОДАТОК А.1


Таблиця А.1 – Результати вимірювання вмісту Al2O3, % в матеріалі СЗ складу бокситів 
	№
	Боксит гвинейський
родовища Кіндії
	Боксит гайанський
родовища Ароями

	
	1
	2
	3
	4
	Xn
	1
	2
	3
	4
	Xn

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	1
	41,98
	42,32
	42,70
	42,40
	42,35
	57,05
	57,08
	57,06
	57,20
	57,10

	2
	42,35
	42,28
	41,99
	42,41
	42,26
	57,11
	57,09
	57,10
	57,07
	57,09

	3
	42,33
	42,70
	42,39
	42,35
	42,44
	57,04
	57,05
	57,05
	57,22
	57,09

	4
	42,42
	42,44
	42,00
	42,36
	42,31
	57,02
	57,10
	57,08
	57,08
	57,07

	5
	42,45
	42,54
	42,15
	42,25
	42,35
	57,05
	57,16
	57,07
	57,08
	57,09

	6
	42,40
	42,39
	42,36
	42,38
	42,38
	57,10
	57,04
	57,04
	57,06
	57,06

	7
	41,99
	42,45
	42,60
	42,40
	42,36
	57,12
	57,50
	57,10
	57,14
	57,22

	8
	42,42
	42,40
	42,35
	42,37
	42,39
	57,02
	56,50
	57,80
	57,07
	57,10

	9
	42,19
	42,44
	42,41
	42,39
	42,36
	57,14
	57,05
	58,40
	57,38
	57,49

	10
	42,33
	42,41
	42,39
	42,46
	42,40
	57,04
	56,23
	57,50
	57,01
	56,95

	11
	42,32
	42,47
	41,98
	42,22
	42,25
	57,10
	58,80
	57,04
	57,22
	57,54

	12
	42,41
	42,70
	42,33
	42,39
	42,46
	57,50
	57,07
	57,30
	57,23
	57,28

	13
	41,99
	42,47
	42,62
	42,25
	42,33
	57,02
	56,60
	57,04
	57,10
	56,94

	14
	42,38
	42,36
	42,37
	42,39
	42,38
	57,00
	57,16
	57,08
	57,06
	57,08

	15
	42,33
	42,42
	42,40
	42,37
	42,38
	57,05
	57,09
	57,12
	57,09
	57,09

	16
	42,46
	42,25
	42,38
	42,38
	42,37
	57,94
	56,60
	57,11
	57,12
	57,19

	17
	42,45
	42,44
	42,34
	42,35
	42,40
	57,04
	57,02
	57,08
	57,09
	57,06

	18
	42,36
	42,39
	41,96
	42,44
	42,29
	57,20
	57,12
	57,15
	57,16
	57,16

	19
	42,37
	42,60
	42,47
	42,33
	42,44
	57,08
	58,20
	57,16
	57,04
	57,37

	20
	42,35
	42,39
	42,37
	42,37
	42,37
	57,21
	56,24
	57,05
	57,05
	56,89



Продовження таблиці А.1
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	21
	42,39
	42,35
	42,54
	42,32
	42,40
	57,13
	57,15
	58,02
	57,07
	57,34

	22
	42,34
	42,30
	42,46
	42,43
	42,38
	57,50
	57,50
	57,40
	57,09
	57,37

	23
	42,36
	42,35
	42,44
	42,41
	42,39
	57,19
	58,12
	57,12
	57,14
	57,39

	24
	42,32
	42,48
	42,38
	42,23
	42,35
	57,05
	57,04
	57,07
	57,07
	57,06

	25
	41,98
	42,33
	42,40
	42,39
	42,28
	57,17
	56,70
	57,15
	57,11
	57,03
























ДОДАТОК А.2


Таблиця А.2 – Результати вимірювання вмісту SiO2, % в матеріалі СЗ складу бокситів 
	№
	Боксит гвинейський 
родовища Кіндії
	Боксит гайанський 
родовища Ароями

	
	1
	2
	3
	4
	Xn
	1
	2
	3
	4
	Xn

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	1
	3,15
	3,29
	3,39
	3,33
	3,29
	8,50
	8,51
	8,55
	8,53
	8,52

	2
	3,25
	3,34
	3,24
	3,39
	3,31
	8,45
	8,49
	8,56
	8,56
	8,52

	3
	3,38
	3,29
	3,28
	3,27
	3,31
	8,49
	8,45
	8,55
	8,55
	8,51

	4
	3,40
	3,25
	3,27
	3,41
	3,33
	8,60
	8,50
	8,45
	8,50
	8,51

	5
	3,31
	3,35
	3,27
	3,29
	3,31
	8,50
	8,55
	8,65
	8,50
	8,50

	6
	3,29
	3,29
	3,29
	3,40
	3,32
	8,65
	8,61
	8,58
	8,58
	8,61

	7
	3,17
	3,36
	3,30
	3,38
	3,30
	8,41
	8,56
	8,57
	8,55
	8,52

	8
	3,26
	3,34
	3,42
	3,18
	3,30
	8,55
	8,49
	8,51
	8,53
	8,52

	9
	3,41
	3,25
	3,27
	3,30
	3,31
	8,65
	8,57
	8,56
	8,50
	8,57

	10
	3,32
	3,36
	3,19
	3,42
	3,32
	8,52
	8,51
	8,51
	8,56
	8,53

	11
	3,23
	3,28
	3,40
	3,30
	3,30
	8,54
	8,53
	8,58
	8,59
	8,56

	12
	3,40
	3,25
	3,33
	3,25
	3,31
	8,49
	8,52
	8,52
	8,50
	8,51

	13
	3,26
	3,27
	3,39
	3,35
	3,32
	8,56
	8,55
	8,50
	8,51
	8,53

	14
	3,31
	3,29
	3,26
	3,28
	3,29
	8,51
	8,57
	8,55
	8,50
	8,53

	15
	3,29
	3,29
	3,28
	3,34
	3,30
	8,50
	8,55
	8,52
	8,51
	8,52

	16
	3,29
	3,35
	3,28
	3,27
	3,30
	8,48
	8,48
	8,52
	8,56
	8,51

	17
	3,18
	3,32
	3,29
	3,35
	3,29
	8,49
	8,49
	8,52
	8,57
	8,52

	18
	3,33
	3,31
	3,35
	3,25
	3,31
	8,47
	8,53
	8,55
	8,49
	8,51

	19
	3,22
	3,25
	3,41
	3,23
	3,28
	8,52
	8,54
	8,53
	8,47
	8,52

	20
	3,14
	3,34
	3,35
	3,33
	3,29
	8,48
	8,53
	8,54
	8,56
	8,53


	
Продовження таблиці А.2
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	21
	3,26
	3,28
	3,27
	3,38
	3,30
	8,46
	8,54
	8,50
	8,51
	8,50

	22
	3,27
	3,28
	3,40
	3,23
	3,30
	8,50
	8,48
	8,54
	8,50
	8,51

	23
	3,18
	3,15
	3,39
	3,39
	3,28
	8,48
	8,58
	8,50
	8,48
	8,51

	24
	3,24
	3,25
	3,30
	3,38
	3,29
	8,59
	8,50
	8,51
	8,50
	8,53

	25
	3,32
	3,31
	3,27
	3,29
	3,30
	8,52
	8,51
	8,53
	8,53
	8,52
























ДОДАТОК А.3


Таблиця А.3 – Результати вимірювання вмісту TiO2, % в матеріалі СЗ складу бокситів
	№
	Боксит гвинейський родовища Кіндії
	Боксит гайанський родовища Ароями

	
	1
	2
	3
	4
	Xn
	1
	2
	3
	4
	Xn

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	1
	2,10
	2,15
	2,08
	2,15
	2,12
	2,44
	2,47
	2,51
	2,49
	2,48

	2
	2,16
	2,09
	2,17
	2,01
	2,11
	2,50
	2,55
	2,44
	2,48
	2,49

	3
	2,04
	2,06
	2,18
	2,14
	2,11
	2,45
	2,49
	2,41
	2,45
	2,45

	4
	2,18
	2,12
	2,14
	2,09
	2,13
	2,53
	2,51
	2,47
	2,46
	2,49

	5
	2,07
	2,08
	2,16
	2,14
	2,11
	2,48
	2,44
	2,51
	2,50
	2,48

	6
	2,13
	2,13
	2,09
	2,18
	2,13
	2,44
	2,43
	2,52
	2,50
	2,47

	7
	2,09
	2,08
	2,12
	2,15
	2,11
	2,48
	2,44
	2,45
	2,53
	2,48

	8
	2,10
	2,11
	2,13
	2,14
	2,12
	2,55
	2,51
	2,50
	2,41
	2,49

	9
	2,17
	2,07
	2,15
	2,07
	2,12
	2,42
	2,45
	2,49
	2,49
	2,46

	10
	2,15
	2,10
	2,10
	2,12
	2,12
	2,47
	2,43
	2,53
	2,51
	2,49

	11
	2,19
	2,11
	2,12
	2,06
	2,12
	2,49
	2,50
	2,42
	2,54
	2,49

	12
	2,08
	2,09
	2,15
	2,12
	2,11
	2,43
	2,42
	2,49
	2,53
	2,47

	13
	2,17
	2,15
	2,15
	2,06
	2,13
	2,50
	2,51
	2,47
	2,49
	2,49

	14
	2,08
	2,07
	2,17
	2,14
	2,12
	2,45
	2,47
	2,46
	2,55
	2,48

	15
	2,10
	2,15
	2,10
	2,17
	2,13
	2,49
	2,41
	2,46
	2,46
	2,46

	16
	2,17
	2,14
	2,14
	2,07
	2,13
	2,44
	2,49
	2,52
	2,48
	2,48

	17
	2,12
	2,10
	2,13
	2,14
	2,12
	2,56
	2,46
	2,49
	2,51
	2,51

	18
	2,13
	2,18
	2,10
	2,08
	2,12
	2,44
	2,49
	2,50
	2,48
	2,48

	19
	2,15
	2,14
	2,12
	2,11
	2,13
	2,47
	2,48
	2,53
	2,50
	2,50

	20
	2,07
	2,17
	2,14
	2,13
	2,13
	2,52
	2,45
	2,44
	2,45
	2,47



Продовження таблиці А.3
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	21
	2,10
	2,11
	2,15
	2,15
	2,13
	2,54
	2,51
	2,50
	2,48
	2,51

	22
	2,08
	2,09
	2,15
	2,17
	2,12
	2,47
	2,49
	2,44
	2,51
	2,48

	23
	2,10
	2,12
	2,15
	2,16
	2,13
	2,45
	2,48
	2,49
	2,50
	2,48

	24
	2,09
	2,08
	2,14
	2,16
	2,12
	2,55
	2,45
	2,44
	2,51
	2,49

	25
	2,11
	2,14
	2,13
	2,15
	2,13
	2,52
	2,47
	2,49
	2,50
	2,50
























ДОДАТОК А.4


Таблиця А.4 – Результати вимірювання вмісту Cr2O3, % в матеріалі СЗ складу бокситів 
	№
	Боксит гвинейський родовища Кіндії
	Боксит гайанський родовища Ароями

	
	1
	2
	3
	4
	Xn
	1
	2
	3
	4
	Xn

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	1
	0,17
	0,19
	0,23
	0,24
	0,21
	0,035
	0,039
	0,045
	0,040
	0,040

	2
	0,22
	0,21
	0,21
	0,24
	0,22
	0,030
	0,034
	0,038
	0,033
	0,034

	3
	0,23
	0,21
	0,19
	0,20
	0,21
	0,033
	0,039
	0,035
	0,032
	0,035

	4
	0,19
	0,23
	0,19
	0,24
	0,21
	0,036
	0,030
	0,040
	0,039
	0,036

	5
	0,20
	0,21
	0,22
	0,24
	0,22
	0,040
	0,035
	0,034
	0,037
	0,037

	6
	0,18
	0,24
	0,19
	0,23
	0,21
	0,041
	0,034
	0,036
	0,033
	0,036

	7
	0,21
	0,02
	0,22
	0,23
	0,17
	0,039
	0,032
	0,035
	0,040
	0,037

	8
	0,18
	0,21
	0,23
	0,23
	0,21
	0,039
	0,037
	0,036
	0,034
	0,037

	9
	0,17
	0,24
	0,23
	0,21
	0,21
	0,036
	0,040
	0,039
	0,041
	0,039

	10
	0,21
	0,23
	0,22
	0,22
	0,22
	0,035
	0,036
	0,034
	0,039
	0,036

	11
	0,24
	0,21
	0,20
	0,20
	0,21
	0,042
	0,031
	0,033
	0,039
	0,036

	12
	0,19
	0,19
	0,23
	0,21
	0,21
	0,035
	0,045
	0,031
	0,032
	0,036

	13
	0,17
	0,23
	0,20
	0,24
	0,21
	0,037
	0,036
	0,042
	0,039
	0,039

	14
	0,23
	0,24
	0,20
	0,19
	0,22
	0,033
	0,030
	0,042
	0,037
	0,036

	15
	0,24
	0,18
	0,20
	0,26
	0,22
	0,039
	0,033
	0,035
	0,035
	0,036

	16
	0,23
	0,22
	0,24
	0,23
	0,23
	0,037
	0,036
	0,034
	0,033
	0,035

	17
	0,21
	0,22
	0,18
	0,23
	0,21
	0,042
	0,032
	0,037
	0,035
	0,037

	18
	0,22
	0,24
	0,18
	0,24
	0,22
	0,034
	0,038
	0,038
	0,045
	0,039

	19
	0,23
	0,18
	0,25
	0,20
	0,22
	0,035
	0,039
	0,032
	0,037
	0,036

	20
	0,17
	0,26
	0,20
	0,21
	0,21
	0,038
	0,035
	0,033
	0,038
	0,036



Продовження таблиці А.4
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	21
	0,19
	0,22
	0,21
	0,26
	0,22
	0,032
	0,039
	0,037
	0,035
	0,036

	22
	0,21
	0,21
	0,19
	0,23
	0,21
	0,040
	0,035
	0,035
	0,038
	0,037

	23
	0,19
	0,23
	0,21
	0,21
	0,21
	0,042
	0,034
	0,037
	0,039
	0,038

	24
	0,20
	0,22
	0,24
	0,20
	0,22
	0,039
	0,036
	0,036
	0,032
	0,036

	25
	0,19
	0,23
	0,27
	0,17
	0,22
	0,035
	0,040
	0,036
	0,037
	0,037
























ДОДАТОК А.5


Таблиця А.5 – Результати вимірювання вмісту MnO, % в матеріалі СЗ складу бокситів 
	№
	Боксит гвинейський родовища Кіндії
	Боксит гайанський родовища Ароями

	
	1
	2
	3
	4
	Xn
	1
	2
	3
	4
	Xn

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	1
	0,026
	0,022
	0,020
	0,024
	0,023
	0,0100
	0,0085
	0,0077
	0,0079
	0,0085

	2
	0,018
	0,024
	0,019
	0,025
	0,022
	0,0077
	0,0082
	0,0075
	0,0079
	0,0078

	3
	0,023
	0,023
	0,020
	0,017
	0,021
	0,0090
	0,0070
	0,0088
	0,0080
	0,0082

	4
	0,020
	0,021
	0,024
	0,021
	0,022
	0,0078
	0,0081
	0,0085
	0,0079
	0,0081

	5
	0,017
	0,027
	0,017
	0,021
	0,021
	0,0093
	0,0094
	0,0075
	0,0081
	0,0086

	6
	0,023
	0,021
	0,025
	0,018
	0,022
	0,0076
	0,0084
	0,0071
	0,0078
	0,0077

	7
	0,024
	0,023
	0,019
	0,021
	0,022
	0,0074
	0,0071
	0,0093
	0,0077
	0,0079

	8
	0,021
	0,021
	0,023
	0,024
	0,022
	0,0072
	0,0090
	0,0060
	0,0077
	0,0075

	9
	0,017
	0,019
	0,019
	0,027
	0,021
	0,0080
	0,0110
	0,0073
	0,0095
	0,0090

	10
	0,022
	0,024
	0,020
	0,020
	0,022
	0,0077
	0,0074
	0,0075
	0,0070
	0,0074

	11
	0,017
	0,019
	0,026
	0,023
	0,021
	0,0079
	0,0075
	0,0073
	0,0077
	0,0076

	12
	0,023
	0,023
	0,021
	0,02
	0,022
	0,0074
	0,0100
	0,0061
	0,0071
	0,0077

	13
	0,018
	0,019
	0,024
	0,026
	0,022
	0,0095
	0,0075
	0,0071
	0,0078
	0,0080

	14
	0,024
	0,023
	0,023
	0,019
	0,022
	0,0075
	0,0096
	0,0072
	0,0100
	0,0086

	15
	0,025
	0,021
	0,021
	0,023
	0,023
	0,0080
	0,0079
	0,0083
	0,0073
	0,0079

	16
	0,024
	0,023
	0,021
	0,022
	0,023
	0,0120
	0,0075
	0,0077
	0,0079
	0,0088

	17
	0,021
	0,021
	0,024
	0,023
	0,022
	0,0073
	0,0074
	0,0110
	0,0081
	0,0085

	18
	0,022
	0,025
	0,023
	0,019
	0,022
	0,0079
	0,0082
	0,0071
	0,0072
	0,0076

	19
	0,019
	0,023
	0,024
	0,018
	0,021
	0,0083
	0,0075
	0,0071
	0,0078
	0,0077

	20
	0,024
	0,021
	0,023
	0,019
	0,022
	0,0071
	0,0062
	0,0100
	0,0076
	0,0077



Продовження таблиці А.5
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	21
	0,024
	0,021
	0,023
	0,023
	0,023
	0,0074
	0,0093
	0,0079
	0,0077
	0,0081

	22
	0,022
	0,021
	0,024
	0,025
	0,023
	0,0075
	0,0089
	0,0074
	0,0078
	0,0079

	23
	0,019
	0,023
	0,023
	0,024
	0,022
	0,0074
	0,0100
	0,0091
	0,0076
	0,0085

	24
	0,023
	0,021
	0,021
	0,024
	0,022
	0,0077
	0,0068
	0,0094
	0,0073
	0,0078

	25
	0,017
	0,028
	0,022
	0,021
	0,022
	0,0083
	0,0073
	0,0077
	0,0075
	0,0077
























ДОДАТОК А.6


Таблиця А.6 – Результати вимірювання вмісту V2O5, % в матеріалі СЗ складу бокситів 
	№
	Боксит гвинейський родовища Кіндії
	Боксит гайанський родовища Ароями

	
	1
	2
	3
	4
	Xn
	1
	2
	3
	4
	Xn

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	1
	0,067
	0,069
	0,072
	0,075
	0,071
	0,045
	0,042
	0,043
	0,044
	0,044

	2
	0,073
	0,072
	0,075
	0,067
	0,072
	0,042
	0,045
	0,046
	0,042
	0,044

	3
	0,069
	0,071
	0,075
	0,069
	0,071
	0,044
	0,045
	0,042
	0,044
	0,044

	4
	0,068
	0,067
	0,074
	0,077
	0,072
	0,044
	0,042
	0,046
	0,044
	0,044

	5
	0,071
	0,074
	0,076
	0,070
	0,073
	0,041
	0,052
	0,046
	0,044
	0,046

	6
	0,072
	0,067
	0,069
	0,075
	0,071
	0,045
	0,044
	0,044
	0,043
	0,044

	7
	0,066
	0,069
	0,076
	0,077
	0,072
	0,045
	0,045
	0,042
	0,044
	0,044

	8
	0,078
	0,067
	0,066
	0,071
	0,071
	0,041
	0,048
	0,045
	0,042
	0,044

	9
	0,078
	0,077
	0,069
	0,069
	0,073
	0,043
	0,052
	0,043
	0,043
	0,045

	10
	0,073
	0,069
	0,068
	0,077
	0,072
	0,043
	0,042
	0,060
	0,043
	0,047

	11
	0,072
	0,072
	0,074
	0,069
	0,072
	0,044
	0,050
	0,043
	0,041
	0,045

	12
	0,069
	0,077
	0,072
	0,073
	0,073
	0,043
	0,035
	0,043
	0,046
	0,042

	13
	0,071
	0,072
	0,072
	0,073
	0,072
	0,044
	0,042
	0,043
	0,045
	0,044

	14
	0,068
	0,066
	0,078
	0,074
	0,072
	0,041
	0,046
	0,043
	0,044
	0,044

	15
	0,077
	0,070
	0,074
	0,066
	0,072
	0,045
	0,042
	0,041
	0,046
	0,044

	16
	0,067
	0,069
	0,074
	0,072
	0,071
	0,042
	0,046
	0,043
	0,040
	0,043

	17
	0,074
	0,076
	0,066
	0,073
	0,072
	0,041
	0,044
	0,043
	0,044
	0,043

	18
	0,074
	0,069
	0,066
	0,078
	0,072
	0,043
	0,045
	0,043
	0,043
	0,044

	19
	0,067
	0,069
	0,075
	0,074
	0,071
	0,048
	0,054
	0,040
	0,050
	0,048

	20
	0,076
	0,074
	0,070
	0,076
	0,074
	0,050
	0,061
	0,048
	0,045
	0,051



Продовження таблиці А.6
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	21
	0,067
	0,069
	0,076
	0,074
	0,072
	0,042
	0,042
	0,043
	0,044
	0,043

	22
	0,073
	0,071
	0,068
	0,070
	0,071
	0,042
	0,045
	0,043
	0,043
	0,043

	23
	0,067
	0,066
	0,077
	0,075
	0,071
	0,043
	0,046
	0,052
	0,044
	0,046

	24
	0,074
	0,072
	0,076
	0,066
	0,072
	0,043
	0,045
	0,034
	0,043
	0,041

	25
	0,072
	0,074
	0,068
	0,070
	0,071
	0,045
	0,044
	0,043
	0,044
	0,044
























ДОДАТОК А.7


Таблиця А.7 – Результати вимірювання вмісту Ga2O3, % в матеріалі СЗ складу бокситів
	№
	Боксит гвинейський родовища Кіндії
	Боксит гайанський родовища Ароями

	
	1
	2
	3
	4
	Xn
	1
	2
	3
	4
	Xn

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	1
	0,0090
	0,0082
	0,0080
	0,0110
	0,009
	0,011
	0,011
	0,013
	0,013
	0,012

	2
	0,0080
	0,0080
	0,0090
	0,0085
	0,008
	0,010
	0,010
	0,012
	0,011
	0,011

	3
	0,0110
	0,0078
	0,0083
	0,0084
	0,009
	0,009
	0,010
	0,013
	0,013
	0,011

	4
	0,0130
	0,0090
	0,0078
	0,0085
	0,010
	0,010
	0,011
	0,011
	0,014
	0,012

	5
	0,0067
	0,0084
	0,0120
	0,0069
	0,009
	0,012
	0,009
	0,011
	0,011
	0,011

	6
	0,0080
	0,0088
	0,0075
	0,0072
	0,008
	0,010
	0,011
	0,011
	0,012
	0,011

	7
	0,0082
	0,0077
	0,0100
	0,0081
	0,009
	0,012
	0,012
	0,011
	0,011
	0,012

	8
	0,0091
	0,0083
	0,0087
	0,0120
	0,010
	0,010
	0,012
	0,014
	0,011
	0,012

	9
	0,0088
	0,0100
	0,0068
	0,0077
	0,008
	0,011
	0,013
	0,009
	0,013
	0,012

	10
	0,0090
	0,0069
	0,0079
	0,0086
	0,008
	0,012
	0,013
	0,009
	0,011
	0,011

	11
	0,0076
	0,0130
	0,0087
	0,0110
	0,010
	0,012
	0,012
	0,013
	0,011
	0,012

	12
	0,0088
	0,0080
	0,0090
	0,0100
	0,009
	0,014
	0,011
	0,011
	0,012
	0,012

	13
	0,0065
	0,0085
	0,0090
	0,0074
	0,008
	0,013
	0,012
	0,012
	0,011
	0,012

	14
	0,0089
	0,0077
	0,0087
	0,0082
	0,008
	0,009
	0,040
	0,010
	0,014
	0,018

	15
	0,0081
	0,0110
	0,0068
	0,0085
	0,009
	0,011
	0,011
	0,012
	0,013
	0,012

	16
	0,0110
	0,0087
	0,0110
	0,0130
	0,011
	0,012
	0,012
	0,014
	0,009
	0,012

	17
	0,0077
	0,0076
	0,0084
	0,0110
	0,009
	0,011
	0,011
	0,012
	0,012
	0,012

	18
	0,0076
	0,0075
	0,0110
	0,0090
	0,009
	0,013
	0,010
	0,010
	0,012
	0,011

	19
	0,0084
	0,0077
	0,0081
	0,0083
	0,008
	0,014
	0,011
	0,009
	0,012
	0,012

	20
	0,0065
	0,0130
	0,0069
	0,0079
	0,009
	0,011
	0,010
	0,012
	0,013
	0,012



Продовження таблиці А.7
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	21
	0,0090
	0,0079
	0,0100
	0,0110
	0,009
	0,013
	0,013
	0,011
	0,011
	0,012

	22
	0,0090
	0,0110
	0,0090
	0,0078
	0,009
	0,014
	0,009
	0,010
	0,012
	0,011

	23
	0,0080
	0,0077
	0,0087
	0,0070
	0,008
	0,010
	0,012
	0,011
	0,013
	0,012

	24
	0,0070
	0,0120
	0,0110
	0,0088
	0,010
	0,013
	0,012
	0,012
	0,013
	0,013

	25
	0,0084
	0,0078
	0,0120
	0,0080
	0,009
	0,011
	0,011
	0,013
	0,013
	0,012
























ДОДАТОК А.8


Таблиця А.8 – Результати вимірювання вмісту MgO, % в матеріалі СЗ складу бокситів 
	№
	Боксит гвинейський родовища Кіндії
	Боксит гайанський родовища Ароями

	
	1
	2
	3
	4
	Xn
	1
	2
	3
	4
	Xn

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	1
	0,047
	0,046
	0,042
	0,044
	0,045
	0,076
	0,073
	0,065
	0,072
	0,071

	2
	0,049
	0,047
	0,043
	0,043
	0,046
	0,075
	0,076
	0,073
	0,072
	0,074

	3
	0,042
	0,043
	0,050
	0,044
	0,045
	0,074
	0,074
	0,072
	0,073
	0,073

	4
	0,054
	0,056
	0,052
	0,050
	0,053
	0,077
	0,078
	0,075
	0,075
	0,076

	5
	0,044
	0,046
	0,047
	0,048
	0,046
	0,075
	0,074
	0,078
	0,074
	0,075

	6
	0,041
	0,043
	0,048
	0,047
	0,045
	0,073
	0,074
	0,073
	0,073
	0,073

	7
	0,049
	0,046
	0,044
	0,043
	0,046
	0,066
	0,064
	0,065
	0,060
	0,064

	8
	0,045
	0,047
	0,047
	0,043
	0,046
	0,077
	0,076
	0,075
	0,074
	0,075

	9
	0,043
	0,041
	0,050
	0,048
	0,046
	0,073
	0,073
	0,074
	0,074
	0,073

	10
	0,048
	0,050
	0,042
	0,046
	0,047
	0,073
	0,074
	0,075
	0,077
	0,075

	11
	0,050
	0,050
	0,054
	0,049
	0,051
	0,077
	0,075
	0,073
	0,074
	0,074

	12
	0,041
	0,043
	0,051
	0,049
	0,046
	0,078
	0,076
	0,076
	0,077
	0,076

	13
	0,049
	0,045
	0,042
	0,048
	0,046
	0,072
	0,074
	0,073
	0,079
	0,074

	14
	0,044
	0,046
	0,044
	0,049
	0,046
	0,077
	0,074
	0,074
	0,072
	0,074

	15
	0,047
	0,046
	0,050
	0,050
	0,048
	0,078
	0,078
	0,075
	0,075
	0,076

	16
	0,044
	0,041
	0,051
	0,040
	0,044
	0,073
	0,075
	0,064
	0,075
	0,072

	17
	0,042
	0,052
	0,041
	0,047
	0,046
	0,077
	0,077
	0,077
	0,076
	0,077

	18
	0,048
	0,044
	0,044
	0,045
	0,045
	0,074
	0,074
	0,074
	0,075
	0,074

	19
	0,042
	0,043
	0,050
	0,047
	0,046
	0,076
	0,075
	0,074
	0,075
	0,075

	20
	0,045
	0,046
	0,046
	0,049
	0,047
	0,073
	0,079
	0,073
	0,073
	0,074



Продовження таблиці А.8
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	21
	0,042
	0,041
	0,045
	0,041
	0,042
	0,076
	0,076
	0,074
	0,074
	0,075

	22
	0,049
	0,048
	0,055
	0,050
	0,051
	0,080
	0,084
	0,073
	0,086
	0,081

	23
	0,042
	0,043
	0,040
	0,049
	0,044
	0,073
	0,073
	0,076
	0,075
	0,074

	24
	0,050
	0,044
	0,044
	0,049
	0,047
	0,076
	0,074
	0,074
	0,076
	0,075

	25
	0,045
	0,045
	0,047
	0,047
	0,046
	0,074
	0,076
	0,075
	0,075
	0,075
























ДОДАТОК А.9


Таблиця А.9 – Результати вимірювання вмісту CaO, % в матеріалі СЗ складу бокситів 
	№
	Боксит гвинейський родовища Кіндії
	Боксит гайанський родовища Ароями

	
	1
	2
	3
	4
	Xn
	1
	2
	3
	4
	Xn

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	1
	0,13
	0,13
	0,13
	0,13
	0,130
	0,12
	0,10
	0,11
	0,11
	0,11

	2
	0,14
	0,13
	0,12
	0,14
	0,131
	0,13
	0,13
	0,11
	0,12
	0,12

	3
	0,13
	0,13
	0,13
	0,13
	0,130
	0,10
	0,11
	0,13
	0,11
	0,11

	4
	0,13
	0,14
	0,13
	0,13
	0,131
	0,12
	0,13
	0,11
	0,10
	0,12

	5
	0,13
	0,13
	0,13
	0,13
	0,129
	0,12
	0,14
	0,13
	0,11
	0,13

	6
	0,13
	0,14
	0,13
	0,13
	0,129
	0,10
	0,10
	0,11
	0,11
	0,11

	7
	0,13
	0,14
	0,13
	0,13
	0,130
	0,10
	0,10
	0,10
	0,11
	0,10

	8
	0,13
	0,13
	0,13
	0,13
	0,131
	0,11
	0,14
	0,14
	0,10
	0,12

	9
	0,14
	0,13
	0,13
	0,13
	0,131
	0,10
	0,12
	0,14
	0,11
	0,12

	10
	0,13
	0,13
	0,10
	0,13
	0,122
	0,10
	0,10
	0,12
	0,14
	0,12

	11
	0,14
	0,13
	0,13
	0,13
	0,131
	0,10
	0,10
	0,11
	0,11
	0,11

	12
	0,14
	0,13
	0,13
	0,12
	0,131
	0,10
	0,13
	0,10
	0,12
	0,11

	13
	0,13
	0,13
	0,14
	0,13
	0,130
	0,11
	0,10
	0,11
	0,11
	0,11

	14
	0,13
	0,13
	0,13
	0,13
	0,131
	0,12
	0,12
	0,13
	0,10
	0,12

	15
	0,12
	0,13
	0,14
	0,13
	0,130
	0,12
	0,14
	0,13
	0,12
	0,13

	16
	0,15
	0,13
	0,15
	0,13
	0,140
	0,11
	0,10
	0,11
	0,12
	0,11

	17
	0,13
	0,13
	0,13
	0,13
	0,130
	0,13
	0,10
	0,13
	0,11
	0,12

	18
	0,13
	0,14
	0,14
	0,12
	0,131
	0,10
	0,13
	0,12
	0,11
	0,12

	19
	0,13
	0,13
	0,13
	0,14
	0,130
	0,12
	0,13
	0,11
	0,11
	0,12

	20
	0,14
	0,13
	0,12
	0,13
	0,130
	0,13
	0,12
	0,13
	0,12
	0,13



Продовження таблиці А.9
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	21
	0,14
	0,13
	0,13
	0,13
	0,130
	0,11
	0,10
	0,11
	0,11
	0,11

	22
	0,12
	0,10
	0,11
	0,12
	0,113
	0,10
	0,14
	0,11
	0,10
	0,11

	23
	0,13
	0,14
	0,13
	0,16
	0,139
	0,12
	0,14
	0,12
	0,11
	0,12

	24
	0,10
	0,12
	0,10
	0,11
	0,108
	0,13
	0,12
	0,14
	0,13
	0,13

	25
	0,13
	0,13
	0,10
	0,13
	0,122
	0,10
	0,10
	0,12
	0,11
	0,11
























ДОДАТОК А.10


Таблиця А.10 – Результати вимірювання вмісту P2O5, % в матеріалі СЗ складу бокситів 
	№
	Боксит гвинейський родовища Кіндії
	Боксит гайанський родовища Ароями

	
	1
	2
	3
	4
	Xn
	1
	2
	3
	4
	Xn

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	1
	0,091
	0,093
	0,085
	0,086
	0,089
	0,062
	0,070
	0,074
	0,065
	0,068

	2
	0,086
	0,089
	0,094
	0,091
	0,090
	0,077
	0,064
	0,067
	0,074
	0,071

	3
	0,090
	0,088
	0,087
	0,092
	0,089
	0,063
	0,066
	0,078
	0,077
	0,071

	4
	0,093
	0,090
	0,094
	0,088
	0,091
	0,077
	0,076
	0,061
	0,080
	0,074

	5
	0,091
	0,090
	0,095
	0,088
	0,091
	0,078
	0,075
	0,065
	0,068
	0,072

	6
	0,087
	0,093
	0,096
	0,087
	0,091
	0,068
	0,074
	0,076
	0,079
	0,074

	7
	0,086
	0,085
	0,096
	0,091
	0,090
	0,072
	0,078
	0,081
	0,064
	0,074

	8
	0,096
	0,087
	0,086
	0,095
	0,091
	0,077
	0,074
	0,064
	0,069
	0,071

	9
	0,095
	0,087
	0,089
	0,092
	0,091
	0,068
	0,066
	0,078
	0,079
	0,073

	10
	0,089
	0,088
	0,093
	0,091
	0,090
	0,067
	0,065
	0,079
	0,082
	0,073

	11
	0,087
	0,092
	0,089
	0,092
	0,090
	0,064
	0,069
	0,077
	0,077
	0,072

	12
	0,091
	0,089
	0,088
	0,093
	0,090
	0,079
	0,081
	0,067
	0,066
	0,073

	13
	0,093
	0,091
	0,092
	0,088
	0,091
	0,082
	0,067
	0,078
	0,061
	0,072

	14
	0,085
	0,089
	0,095
	0,092
	0,090
	0,081
	0,081
	0,064
	0,068
	0,074

	15
	0,088
	0,087
	0,093
	0,091
	0,090
	0,065
	0,077
	0,068
	0,081
	0,073

	16
	0,087
	0,095
	0,088
	0,090
	0,090
	0,075
	0,077
	0,062
	0,065
	0,070

	17
	0,089
	0,091
	0,092
	0,089
	0,090
	0,078
	0,065
	0,062
	0,082
	0,072

	18
	0,086
	0,095
	0,093
	0,088
	0,091
	0,066
	0,076
	0,066
	0,078
	0,072

	19
	0,095
	0,091
	0,087
	0,086
	0,090
	0,083
	0,077
	0,078
	0,062
	0,075

	20
	0,086
	0,089
	0,093
	0,093
	0,090
	0,077
	0,078
	0,068
	0,067
	0,073



Продовження таблиці А.10
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	21
	0,088
	0,094
	0,095
	0,087
	0,091
	0,065
	0,069
	0,067
	0,079
	0,070

	22
	0,093
	0,094
	0,087
	0,089
	0,091
	0,078
	0,079
	0,066
	0,063
	0,072

	23
	0,088
	0,086
	0,096
	0,092
	0,091
	0,068
	0,075
	0,077
	0,062
	0,071

	24
	0,090
	0,091
	0,087
	0,089
	0,089
	0,081
	0,078
	0,069
	0,067
	0,074

	25
	0,094
	0,090
	0,090
	0,094
	0,092
	0,065
	0,068
	0,075
	0,080
	0,072



99


Декларація
академічної доброчесності
здобувача ступеня вищої освіти ЗНУ

Я, Криворучко Дар’я Євгеніївна, студентка 2 курсу, форми навчання денної, факультету біологічного, спеціальність Хімія, адреса електронної пошти: dadakrivoruchko@gmail.com,

− підтверджую, що написана мною кваліфікаційна робота на тему «Виготовлення та атестація стандартних зразків бокситу для хімічного аналізу» відповідає вимогам академічної доброчесності та не містить порушень, що визначені у ст. 42 Закону України «Про освіту», зі змістом яких ознайомлена;
− заявляю, що надана мною для перевірки електронна версія роботи є ідентичною її друкованій версії;

згодна на перевірку моєї роботи на відповідність критеріям академічної доброчесності у будь-який спосіб, у тому числі за допомогою інтернет-системи, а також на архівування моєї роботи в базі даних цієї системи.
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