Cpynna B59
MEXTOCYJIAAPCTDBEHHEB R CTAHJQAPT

PEJKO3EMEJIIBHBIE METAJJIBI 1 UX OKUCHU

MeTon onpenesieHHs KpeMHHS TOCT

Rare-earth metals and their oxides. 23862.33—79
Method of determination of silicon

MKC 77.120.99

IMocranosnennem Focynapcreennoro komureta CCCP no cranpapram ot 19 oktadpa 1979 r. Ne 3989 nara sBesenus
YCTAHOBJICHA

01.01.81
Orpaamienne CpoKa AeiicTBHA CHATO MO MpoToroidy Ne 7—95 MeXrocynapcTBeHHOTO COBETA MO CTAHAAPTH3AIMM,
meTposorad i ceprupukauun (MYC 11-95)

HacToamuii cTaHmapT ycTaHaBIuBaeT (hOTOMETPUIECKII METO OIIpeAeIeHnst KpeMHus (ot 2:1074 %
10 2:1072 %) B pemKo3eMEeNIbHBIX METAIUIAX M UX OKHCAX (KpOME ABYOKWCH LIEpHsL).

MeTon ocHOBaH Ha OTTOHKE KpeMHUsI B BuAe (GrTopuma, o6pa3oBaHUM BOCCTAHOBJIEHHON (HOPMEI
KPEeMHEMOINOIeHOBOT€TE POITOIMKHCIIOTEI ¢ IIOCIICAYIOIIM N3MEPEHNEM ONITHYECKOI IUIOTHOCTH PACTBO-
pa Ha HOTORIEKTPOKOIOPUMETPE.

1. OBIIIUE TPEBOBAHUA
1.1. O6mue TpeGoBanus K MeToay aHamusa — 1o TOCT 23862.0 — 79.
2. AITITAPATYPA, PEAKTHBBI 1 PACTBOPBI

®oroanekrpokonopumerp DOK-56 mim aHATOTMYHEINA.

BaHOYKY [TOIMATUIEHOBEIE BMeCTUMOCTRIO 50 1 100 eM3.

Kon6rr MepHEIE.

IMwinHIpE GTOPOIUIACTOBEIE ¢ HABMHYMBAOIIMMUCS KPBIIIKAMY, TUAMETD LIWWIMHAPA 55 MM, BBICO-
Ta 60 MM.

IureTKa IONMUSTIIEHOBAS C TEIEHNSIMI, BMECTUMOCTBIO 5 CM3,

[Teur MydenbHas ¢ TEPMOPETYISITOPOM, 00ECIIeUNBAOIINM TeMIlepaTypy xo 900—950 °C.

IITxad CyNMUIBHEIN ¢ TEPMOPETYIISTOPOM, OGECIIEeYNBAIOIINM TeMIepaTypy 1o 110—120 °C.

Kucnora dpropucrosomopomuas o 'OCT 10484—78, oc. u. 21—35.

Kuctora x10pHas, X.4., 56%-HEI1 pacTBOp.

Kuciora azotHas oco6oit unctots: o TOCT 11125—84; 2 monb/oM3 pacTBop.

Kucnota consHas oco6oit unctorsr mo 'OCT 14261—77, pas6asnenHas 1 : 1.

Kucnota 6opHas, oc. 4. 14—3, HaCBIIIIEHHLIA pacTBOP.

Kucinora ackop6uHOBas, pacTBop ¢ KoHUeHTpauueil 10 r/am3 (CBeXeIpUIOTOBIEHHLIIH).

AmmoHut MomubaenoBokucbii 1o I'OCT 3765—78, X. 4., HOIOJHUTEIBHO TIEPEKPUCTALIN30BAH-
HBI, pacTBOp ¢ KOHLeHTpauuen 50 r/mv3.

Hatpusg rugpooxucs o 'OCT 4328—77, X. 4., CIUPTOBOM 1 BOTHEIY PaCTBOPHI C KOHIIEHTpAIIUei
40 r/mm3.

CrmpT 3TWIOBHIN pekTuduKoBaHHBIN Texaumaeckuii o [OCT 18300—87, Bricmiero copra, JOION-
HUTEJILHO JBAaXKIBI TIEPETHAHHBIN B KBaplIeBOM allllapare.

Kammit-narpuin yrexucisiin mo FOCT 4332—76.

N3nanne opunmansuoe IMepeneuaTka Bocopemena

Hzdanue ¢ Hamenenuamu Ne 1, 2, ymeepucoennvimu ¢ anpene 1985 2., mae 1990 2. (UYC 7—85, 8—90).
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I'OCT 23862.33—79 C. 2

Kpemuus asyokucs mo T'OCT 9428—73.

Boma nerouunzosannas.

CraHmapTHBI pacTBOp KpeMHMS (3amacHoi), coxepxkamuii 0,2 mr/cm® kpemuust: 0,2139 1 aByokucu
KPEeMHUS ITOMEIIAIOT B INIATUHOBYIO YALLIKY, IIPUOABISIOT 3—4 T YITICKHUCIOTO KalnsI-HaTPUS U CIUIABIISIOT
B MydempHON TIeun mpu 900—950 °C mo momydeHMs IIpO3pavHOro IuiaBa. I11aB BBIIEIAYMBAIOT BOMOI,
pacTBOP TIEPEBOIAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTLIO 500 cM?, moBomsT 06beM BOIOI /10 METKH U TIepeMe-
LINBAIOT, XPAHST B IOJIUSTIICHOBON TIOCYIE.

PactBop kpemuus (pabounii), comepxammii 10 Mxr/cM® KpeMHUsI; TOTOBSIT B JeHb YIIOTpeGIeHus
pa3baBIeHMEM CTAHIAPTHOTO pacTBopa Bomoul B 20 pas.

Pasn. 2. (U3menennas penakmus, Wam. Ne 1, 2).

3. MIPOBEJEHUE AHAJIN3A

3.1. B kperuky ¢TOpOmIacTOBOrO UIINMHAPA IIOMEIIAIOT 1 ¢M? CLIMPTOBOTO PACTBOPA THAPOOKUCH
HATPUsI, PACIIPENESIsist €r0 POBHBIM CJIOEM, M BBICYIIMBAIOT B CyIIMIbHOM Iukady mpu 50—60 °C.
B mumunanp nmomemaror HaBecky okmcu P3M maccoii 1 1, mo6asnswoT 2 ¢cM® Boabl, 12 cM® XJIOpHOIi
KHUCIIOTEI, 2 ¢M® (GTOPUCTOBOXOPOXHON KUCIOTHI, OCTOPOXKHO IEePEeMEIINBAIOT, Cpa3y Xe 3aKphIBAIOT
LWIMHAP KPBIIIKON C THAPOOKUCHIO HATPUS U BBIAEPKUBAIOT B CYIIWIbHOM 1ikady npu 110—120 °C B
TeyeHUe 2 4. 3aTeM IWJINHIAP BEIHUMAIOT U3 IIKada, OCTOPOXHO CHUMAIOT KPBIIIKY, YTOOBI He OBLIO
COIIPUKOCHOBEHUS KUCIOT C TUAPOOKNCHIO HATPUSI.

(A3menennas penakmusa, U3zm. Ne 1).

3.2. Ilpu ompemeeHU MAaccCOBOM JOMM KpeMHHUs oT 2- 10 mo 2- 102 %, comepXuMoe KPBIIIKA
TIEPEHOCIT B MOTUATIWIEHOBYIO OaHKy BMecTUMOCTbIO 50 cM® ¢ pacTtBopoM GopHoIi kKuciorsl (12 cm),
BBOJAT 2 CM® pacTBOpa a30THOMU KUCIOTHI, 7 ¢M> BOAHI, 2,5 cM® pacTBOpa MOJTMGIEHOBOKVICIIOTO AMMOHWS.
Yepes 15 mua npwmsaioT 12 cM? pacTBOpa CONSHON KUCIOTBI, 5 ¢cM® pacTBOpa aCKOPOMHOBOM KUCIIOTHI,
BolIepxkuBatoT B TeueHue 20—30 muH. [loydeHHBINH pacTBOP IIEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO
50 cM?, pa3baBIIAIOT BOIOM A0 METKH, IIEPEMEIIMBAIOT M U3MEPSIOT ONITHUYECKYIO TUIOTHOCTh PAacTBOpa Ha
(orosnexTpoxoropumerpe pu A g 815 HM B KIOBETE C TOJIIMHON IIOMIOINAIOMIETO CBeT cioa 50 mm. B
Ka4yecTBe pacTBOpA CPaBHEHMS IIPUMEHSIOT BOAY.

OmMHOBPEMEHHO € aHAJIM30M IIPOOGHI MPOBOAST YEPE3 BCE CTAAMM aHAIM3a KOHTPOJILHBIN OINBIT Ha
pPeaKTUBEL. 3HAYEHME OIITHYECKOI IUTOTHOCTH PAacTBOpPAa KOHTPOJIBLHOIO OIBITA He JOJIKHO MpeBhIaTh 0,15,
B IIPOTUBHOM CJIydae 3aMEHSIOT PEAKTHBEIL.

3HaYeHNE ONITHYECKON IUIOTHOCTH KOHTPOJIBHOTO OIBITA BEYUCIISIOT M3 3HAYEHMST ONITMYECKOM ILIOT-
HOCTHU UCITBITYEMOTO pacTBopa. KolmdecTBo KpeMHMS OIIPENEIISIIOT 110 TPaTypOBOYHOMY IpaduKy.

3.3. IIpu onpenenenun MaccoBoi moiau kpemuus ot 2H1072 % mo 3 - 1072 %, comepKumMoe KPBIIIKKA
MEPEHOCIT B IOJM3TIWIEHOBYIO 6aHOUKY BMecTUMOCThIO 100 cM? ¢ pacTBOpoM GOpHOIT KMCIOTH (25 cM?).
3areM BBOmAT 1 CM® BOXHOTO pacTBOpa TMAPOOKMCHU HATpus, 4 cM? pacTBopa a30THO#M KucioThl, 20 cm?
BOIBI, 5 cM® pacTBOpa MOIMGIEHOBOKICIOro aMMoHus. Yepes 15 MuH npmiuBaior 25 cM® pacTBOpa cos-
Ho KUcIoTH, 10 cM? pacTBopa ackopOMHOBOI KUCIOThL. Uepes 20—30 MUH TOJTyde HHBIM PacTBOP 1IEPEBO-
IS9T B MEPHYIO KOOy BMecTMOCThIO 100 cM?, HOBOAAT 0GBEM BOMOM JO METKHU, IIEPEMENTUBAIOT U U3MeE-
PAIOT OITHYECKYIO IUIOTHOCTL PACTBOPA Ha (DOTO3NEKTPOKOIIOPUMETpE TIpU A _g815 HM B KIOBETe C TOJ-
IIMHOM norromaniero c¢ser ¢iosa 10 MMm. B kayecTBe cpaBHEHUS IIPUMEHSIOT BOIY.

OIHOBPEMEHHO C aHAJIM30M ITPOOBI MPOBOIAT YePe3 BCE CTAMMM AHANN3a KOHTPOJIHHEIN OIBIT HA Peak-
THUBBL. 3HAYEHUE ONTHUYECKON IUIOTHOCTH PAacTBOpa KOHTPOJILHOIO OIBITA He MOJDKHO IipeBbimarh 0,03, B
MIPOTUBHOM CJIy4ae 3aMEHSIOT PEAKTUBbI. 3HaYeHNe OIITUIECKON IITOTHOCTH KOHTPOJIHHOTO OTTBITA BEIIHATA-
0T U3 3HAYECHUS ONTHYECKON IUTOTHOCTU MUCHBITYeMOro pactBopa. KoimuecTBo KpeMHUS ONPENENSIIoT 110
TPagyMpOBOYHOMY IpauKy.

3.2, 3.3. (Asmenennas penakuus, U3zm. Ne 2).

3.4. IlocTpoenne rpaxydpoBoOYHOro rpaduka

3.4.1. B oimsTIIEHOBBIE GaHOYKH BMecTUMOCTEIO 50 ¢M® BBoAgT 1o 0,20; 0,40; 0,80; 1,20; 1,60;
2,00 cm® pacrBopa kpemuusi (comepxkaiuero 10 mxr/cm® kpemHwst), npwimsaioT 12 cm® pactBopa 60pHOM
KUCHOTHI, 1 ¢cM® BOAHOIO pacTBopa IMIPOOKMCH HATPHS, 2 ¢M® a30THOM KMCIOTHI, 7 ¢M> BoObI, 2,5 cM?
pacTBopa MOJIMOAEHOBOKUCIIOTO aMMoHus. Yepes 15 Mun B 6aHOUKY IipwimBaioT 12 ¢cM? pacTBopa COJISTHOI
KUCIIOTHL ¥ 5 ¢M® pacTBOpa acKopOuHOBOI1 KMcioThl. Yepes 20—30 MUH HOJIydeHHBIE PACTBODBI IIEPEBOIST
B MEpHBbIE KOJIOBI BMECTUMOCTBIO 50 cM?, 06BeM pacTBOpa TOBOISAT BOAOM A0 METKU U II€PEMEILINBAIOT.
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C. 3TOCT 23862.33—79

OnTryecKylo IUIOTHOCTb PAacTBOPOB M3MEPSIOT Ha (hOTOJIEKTPOKOIOpUMETpe Ipu A . g815 HM B
KIOBETE C TOJNIIMHOI MOIIOIIAIOIIETO cBeT cog 50 MM. B KagecTBe pacTBOpa CpaBHEHMS MUCIIOIL3YIOT BOLY.

3.4.2. B momusTiieHoBBIe 6aHouKH BMecTuMocTRi0 100 cm? BBOmaT o 0,10; 0,25; 0,50; 0,75; 1,00; 1,25;
1,50 cM® cra”HmapTHOro pacTBopa KpeMums (cogepxairero 0,2 Mr/cM® KpeMHMS), IPWIKBAKOT 25 cM® pacTBOpa
GOpPHOI KMCIOTH, 2 ¢M® BOJHOIO PAacTBOPA THAPOOKHUCH HATpHs, 4 cM> pacTBOpa a30THOM KUCIIOTHI, JOBOIST
00BeM Bomoii 1o 50 cM3, MPIIUBAIOT 5 ¢M® pacTBOpa MOMMOIEHOBOKHCIIOTO aMMoHus. Yepes 15 MuH nipminBa-
10T 25 cM® pacTBOpa conssHOM KUcIoTel, 10 cM® pacTBOopa ackop6uHOBOM KuCIOTH. Yepes 20—30 MuH
TIOJYYEeHHEIE PACTBOPEI IIEPEBOAAT B MEpPHLIE KOJIOLI BMecTUMOCTBIO 100 cM3, HOBOIAT 0OBEM IO METKU
BOIOI ¥ IepeMelInBaioT. ONTUYECKYIO IUIOTHOCTb PACTBOPOB M3MEPSIOT Ha (POTOANIEKTPOKOIOPIMETPE
mpu A_, g815 HM B KI0BETe ¢ TONIIMHOH IOIIOIIAIIETo ¢BeT ¢1og 10 Mm. B kauecTBe pacTsBopa cpaBHEHMS
TIPUMEHSIOT BOMIY.

3.4.1, 3.4.2. (U3menennas penakousi, Wzm. Ne 2).

3.4.3. TTo moy4eHHEIM 3HAYEHUSM ONTUYECKOM ITIOTHOCTU CTPOST TPamTyupOBOYHEIe rpadmku, Ha-
HOCS Ha OCH OPIWHAT 3HAUYE€HME OITUYECKON IUTOTHOCTHM PacTBOpa M Ha ocu abcLucce — Maccy KpeMHUs.

4. OBPABOTKA PE3VJ/IBTATOB

4.1. MaccoByio momo kxpeMHus (X) B IPOIIEHTaX BEIUUCIIIIOT TI0 (hopMyITe
X =110,
m

Toe m — Macca KpeMHWS, HAAeHHAs 110 IPamLyipOBOYHOMY IpaduKy, MKT;
m;— Macca HaBeCKU aHaJU3UPyeMOM IPoOEI, T.
3a pe3yIpTaT aHATU3a TPUHUMAIOT cpeaHeapudMeTHIecKoe 3HAUeHNe PE3YTBTATOB ABYX IIapajUieiib-
HBIX OIIPEHEICHUM.
4.2. PacxoxXmeHUs Pe3yIbTaTOB ABYX I1aPa/UIEIBHBIX ONIPEAETIEHNN VIIA PE3YIBTATOB IBYX AHAIIM30B HE
JIOJDKHBI IIPEBBIIIATD 3HAYEHUH TOTYCKAeMBIX PACXOXICHUN, YKa3aHHBIX B TAOIULE.

MaccoBast mons KpeMHus, % JlomyckaeMoe pacxoxneHue, %
2i- 104 24 104
2§+ 10-3 5-104
3. 102 5-10-3
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