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Reagents. Method for determination of silica impurity
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OKCTY 2609

Jara ssenenns 01.07.75

Hacrosaumii cTaHgapT pacnpoCTpaHIeTCa Ha XHMHYECKHE PEAaKTHBEI H YCTAHABIMBACT METOI, OIIPE-
JeJICHHS. IPUMECH KPEMHEKHMCIOTH B HEOKPAUICHHBIX PACTBOPAX PEAKTHBOB MO OKPACKE MOJIMOIEHOBOM
CHHU:

C MpUMEHEHHEM B KAUeCTBE BOCCTAHOBMTEIISI IBOMHON CEPHOKHUCIION COJIM 3aKMCH Xeje3a U aMMO-
Hus (cons Mopa) — cmocob 1;

C MPUMEHEHHEM B KAUeCTBE BOCCTAHOBHTEJISI METOIA — CIOCO0 2;

C MPUMEHEHHEM B KaueCTBE BOCCTAHOBHUTENS 2-BonHOro xyopuaa onosa (II), mocne skcTpakuuu B
OPraHUYecKylo ¢azy — crnocob 3;

C MPUMEHEHNEM B KAUeCTBE BOCCTAHOBUTENS 2-BomHOTO Xjiopuna onosa (II) — crmoco6 4.

CraHmapT He pacIpOCTPAHICTC HA COCIMHCHUS KPeMHMS, cepeOpa u HTOPHIOB.

(M3venennas pegakmusi, U3m. Ne 1, 2, 3).

1a. OBIIIUE YKAZAHUA

la.1. O6ume ykazanusa U TpeGoBaHUA K MeTogaM aHaiu3a — mo F'OCT 27025 u TOCT 10671.0.

IIpu B3BEHIMBAHUM MMPUMEHSIOT JIAOOPATOPHbIE BeChl 00LIEro HazHaueHus Tunos BJIP-200r u BJID-
200r uwmu BJIKT-500r-M.

}:[OHYCKaeTCSI NPpUMCHCHUC IPYTUX CPCACTB U3MCPCHHA ¢ MCTPOJOTHYCCKUMH XapaKTCPHUCTHKAMH H
06opy,11013aH1/151 C TCXHUYCCKMMH XapaKTCPUCTHKAMH HE XYXKC, a TAKKEC PCAKTUBOB MO KAYCCTBY HC HUXKC
YKa3aHHBIX B HACTOSILIIEM CTaHIapTe.

(Asmenennan penakmus, Mam. Ne 2, 3).

la.2. Macca HaBeCKM aHAJIM3UPYEMOrO peakTHBa, MPOBEACHHE NMpeIBAPUTETEHOM 06paboTKH ee, Macca
KPEMHEKHCJIOTBL B PACTBOPaX CPaBHEHHS, COOTBETCTRYIOLIAS HOPME, TO/KHBI OBITh YKa3aHBI B HOPMATHB-
HO-TEXHUUYECKOM JOKYMEHTALIMM HA aHAJIM3UPYEMBII PEAKTHUB.

(A3menennan penakmus, Mam. Ne 2).

1a.3. Macca KpeMHEKUCIOTH B HABECKE aHATM3UPYEMOTO PEAKTHBA JOJKHA OBITh:

0,005—0,050 Mr mpu onpeneneHuu Mo crocoody 1;

0,010—0,100 Mr mpu ompeneseHHH O CIocooy 2;

0,010—0,050 Mr mpu onpeneicHUH MO CIOCOOY 3.

(A3menennan penakmusi, Msm. Ne 1, 2, 3).

la.4. Macca nmpuMecu pochaTos B HaBeCKe aHATM3UPYEMOTO PEAKTHBA HE JOJDKHA npeBbuarh 0,5 Mr.

(A3menennan penakmus, Msm. Ne 2).

1a.5. HaBecKy aHAIU3HUPYEMOTO PEaKTHBA, a TAKXKE HABECKHM PEAKTHBOB IS IPHUTOTOBJICHUS PaCTBO-
pPOB, MPUMEHSEMBIX TPU OMPEACIEHHH, B3BEIIMBAIOT C MOrpelIHOCThIO He Oomee 0,01 T.

1a.6. ITpu mpoBeAeHUH OTpeaeIeHHI MOCie T0GaBIeHHA KaXIOTO peaKTHBA PaCTBOPHI MEPEMeELLIHBA-
0T.

la.5, 1a.6. (Beenenst gonosmuTensno, Mam. Ne 1),

WN3nanne odymmansHoe TlepeneyaTka BOCHpeMEHa
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C. 2TOCT 10671.1—74

1a.7. IlpuMeHAeMBIii CIOCOO U HEOOXOOUMBIE YCJIOBUSA ONpeAeNAeHUA MPEIyCMAaTPUBAIOT B HOPMATHB-
HO-TEXHUUYECKON JOKYMEHTAIMM HAa aHAJIU3UPYEMBIl pEaKTHB.

(N3menennas penakums, Usm. Ne 2).

1a.8. ®oTOMETPUUYECKHE ONPEAENCHHUS MPOBOIAT Ha (HOTORNIEKTPOKONIOPUMETPAX WIH CIEKTPOGhOTO-
METPax MPU COOTBETCTBYIOIINX JIMHAX BOMH. [Ipu pa3sHOrIacuax B OLEHKE MAaCCOBOI OIM KPEMHEKHUCIOTH
onpeneaeHue MPOBOIAT Ha crieKTpodoToMeTpe.

1a.9. Eciu nmpu pacTBOPEHHH MITH PAFTOKEHUHM HABECKH aHAJIM3UPYEMOTO PEaKTHBA MPUMEHSIOT pe-
aKTUBBI, B COCTaB KOTOPBIX BXOAMT MPUMECh KPEMHEKHUCJIOTHI, TO BBOOST MOMPAaBKy, YCTAaHABIMBAEMYIO
KOHTPOJBbHBIM OIIBITOM.

1a.8, 1a.9. (M3menennas pexaxmaa, Mam. Ne 1, 2).

1a.10. ITpu xpaHEeHUH PACTBOPOB PEAKTHBOB (€CIM HET YKa3aHMI1 00 OrpaHHYEHHH CPOKOB XPaHEHHS
HX) MPU MOMYTHEHHM, OOPA30BAHUY XJIOMBEB WIM OCAaIKOB PAaCTBOP 3aMEHAIOT CBEXKEMPUTOTOBICHHBIM.

(Beenen nonosmurenno, M3m. Ne 1).

la.11. OnpeneneHre MPUMECH KPEMHEKHCIOTH HEOOXOMHMO MPOBOAUTH B MOMEIIEHHH, H30JIMPO-
BAHHOM OT MOMEUICHUI, B KOTOPHIX padOTaIOT ¢ KMCIOTAMU U JIETKONECTYYMMH COJIAMM, COIEepXKAllIMMH
COOTBETCTBYIOLLIUE AHUOHHI.

(A3menennas pegakmus, M3m. Ne 2).

1a.12. TIpu BU3yaJIbHOM ONpPEACIICHHH, KpOMe crocoba 4, TOTOBAT TpH pacTBopa cpaBHeHHA. B mep-
BOM PacTBOPE Macca MPUMECH KPEMHEKHUCIIOTH COOTBETCTBYET HOPME, BO BTOPOM COCTaBsieT 0,5 HOPMBI,
B TpeTheM — 2 HOpMHI. Ecii Macca KpeMHEKHCIIOTH B pacTBOpax cpaBHeHHd (0,5 HOPMBI WIH 2 HOPMBI) He
YKJIaIBIBAETCSl B MPEACTBI, YCTAHOBICHHBIE B M. 1a.3, TO IUIsi MUHMMAJIbHOH HOPMBI HE TOTOBSIT BTOPOit
pacTBOp, M MAKCUMAJIBHOW — TPETHIA.

(N3menennas penakuusa, Uzm. Ne 3).

1. AIITIAPATYPA, PEAKTUBBI 1 PACTBOPBI

CnektpodoroMeTp Wi POTOJIEKTPOKOJIOPUMETP TIOOOTO THIIA.

Honomep yHUBEpcambHbIiT DB-74 wiu apyroit mpu6op ¢ aHAJIOTHYHBIMH METPOIOTHYECKMMH XapaK-
TEpHCTHKAMH.

Broperka BMecTMOcThIO 10 cM3 ¢ ueHoit nenenus 0,05 cm3.

Bopouka BI-1(2)—100 wiu BI-3—100 XC mo T'OCT 25336.

Kon6er 2—25(50)—2, 2—100—2, 2—1000—2 no I'OCT 1770.

Kon6a Ku-2—50(100)—22(34) nmo I'OCT 25336.

IMunerku BMecTuMocThIO 1(2), 5(10), 20 u 25 cM?.

Humunnp 2(4)—50(25)—2 no T'OCT 1770.

AMMMaK BOTHEIHM, pacTBOP ¢ MaccoBOil moneil 25 %, He comepXamMil YIJIEKUCIOTH; TOTOBAT IO
TI'OCT 4517. JomyckaeTcs MpUMEHSATh aMMHAK BOIHBII 0c000ii uncToTel mo F'OCT 24147, oc. 4. 25—35.

Ammonwuit rerrramoauonat (VI) 4-BogHblil s akKpwIOHHTpHIA (AMMOHMIT MOJTHOICHOBOKHCIIBIIA)
WK aMMOHUI MonOneHoBOKUCbIN Mo TOCT 3765, X. 4., pacTBOp B CEPHOI KMCJIOTE ¢ MACCOBOM f0I€ei
5 % (rotoBsar o I'OCT 4517) u pacTBOp ¢ MaccoBoii noneii 2 %.

Bydepusiii pacteop ¢ pH (1,210,2) roroar ciaeayiommmum oOpasom: 1,86 r xaopucToro kamms u
6,2 ¢cM3 KOHLIEHTPHPOBAHHOM COMSHON KMCIOTH MOMELAIOT B MEPHYIO KO0y BMECTHMOCTHIO 1 aM3, pa-
CTBOPSIOT B BOZE, IOBOIAT OOBEM PaCTBOPA BOMOI 10 METKH H nepemeluBaioT. Konrpons pH npoBogsrt Ha
YHHBEPCATBHOM HOHOMEDE.

Bona mucrwmposannas mo F'OCT 6709.

I'mauepun mo F'OCT 6259.

Kanuit mucynbpuT (Kamuil CEpHHCTOKHUCIIBINA TTHPO).

Kanmuit xmopucterii mo TOCT 4234,

Kucnora cepras mo TOCT 4204, pacTBoph ¢ MaccoBoii nojeii 5, 20 u 40 %; rotoear nmo 'OCT 4517.

Kucnota comsguag mo 'OCT 3118, koHLeHTpUpOBaHHAA M PacTBOp ¢ MaccoBoii noneit 0,4 %.

Kucmnora miasenesaa mo FOCT 22180, pactBop ¢ MaccoBoii noneit 6 %.

Metanon-an mo TOCT 6995.

Merton (4-metwiamuaodeHon cyiansdar) mo FOCT 25664,

Ososo (IT) xopun 2-BogHOE, PacTBOP MOAAPHOM KoHueHTpauuu 0,01 MOJb/IM3; TOTOBAT CIELYIO-
M obpasom: 0,30 r 2-Bomroro xjaopuza onosa (II) pacteopsior B 100 cM> mMuepuHa.
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I'OCT 10671.1—-74 C. 3

n-Hurpodenos, pactsop ¢ maccosoit poneit 0,2 %; rorosar mo F'OCT 4919.1.

TTeHTaMeTOKCUKPACHBIi, HHIMKATOP, PACTBOP B METAHOJIE ¢ MaccoBoi noneit 0,1 % wnu TponeonuH
00, MHOUKaTOp, pacTBOp ¢ Maccosoil moneit 0,04 %.

Pacteop, comepxaummii SiO,; rotoar no I'OCT 4212. CooTBeTCTBYIOLIMM DPa30aBieHHUEM TOTOBAT
pacTteop, conepxaumii 0,01 mr SiO, B 1 cm3. Paz6aBieHHBI PaCTBODP IIPHUMEHSIOT CBEXKETIPHIOTOBICHHBIM.

PeaktuB A roTomAT ciaemyommM obpazoM: 5,00 T MOMMOIEHOBOKHMCIOIO aMMOHHMS PaCTBOPSIOT B
100 cM3 pacTBOpa CEpHOIl KUCIOTBI C MAaccOBOil Aoseit 5 % B MepHOIl Konbe BMecTMOcThio 100 cM® U
nepeMelnBaioT. Pactsop romeH B TeueHue 4 CyT.

Peaktus B rotosar cienyoumm oopasom: 0,20 r meTona pactsopsioT B 80 cM? BOLBI B MEPHOM K0J10€
BMecTUMOCTBIO 100 cM?, nmpubasnsior 20,00 r mucynsdura Kamus, oGbeM PacTBOPa DOBOAAT BOLOM IO
METKH ¥ TIepEeMELINBaOT. PacTBOp romeH B TeueHHe 4 CyT.

Conp 3aKUCH Keje3a M aMMOHUS JIBOWMHAs CepHOKUCas (Coiab Mopa), pacTBOp ¢ MacCoOBOM H0JIei
10 % B cepHoii kucnote; rorosar no F'OCT 4517.

Byranosn-1 mo 'OCT 6006 wnu crimpt n3o6yrumnossiii o TOCT 6016.

CrupT 3TWIOBHII pekTHdhUKOBaHHBI TexHnuyeckuii mo F'OCT 18300, BeICIMiI COPT.

(A3menennas penakmus, Mzm. Ne 1, 2, 3).

2. OITPEAEJIEHHE I10 CIIOCOBY 1

2.1a. ®oTomMeTpHUECKOE ONpEHeIeHIE

(Beenen nonosmurensho, M3m. Ne 2),

2.1. IlocTpoenue rpaxyMpoBOYHOro rpaduka

TOTOBAT pacTBOPHI cpaBHeHU. [t 3TOr0 B MEpHBIE KOJIOBI BMECTUMOCTHIO 50 cM? Kaxad moMenia-
0T pacTBOPHL, coaepxaue 0,005; 0,010; 0,020; 0,030; 0,040 1 0,050 mr SiO,, 10BOAAT 06LEMBI PACTBOPOB
BonoH A0 20 cM? UM MepeMelIuBaloT.

OmHOBPEMEHHO TOTOBAT KOHTPOMBHEI PacTBOp, He comepxammii Si0,.

B xaxmeiii pactsop npubasamoT 0,5 cM? pacTBopa cepHOI KHMCIIOTHE ¢ MaccoBoii moneii 20 %, 1 cm3
pacTBopa MOMMOAEHOBOKHUCIIOTO aMMOHUS ¢ MAacCcoBOil onieit 5 % wu nepeMemmsaior. Yepes 10 MUH mpu-
Gasnaior 1 cM? pacTBOpa maBeneBol KucaoThl, 0,5 cM® pacTBopa comu Mopa, nmepeMenMBasg pacTBOPBI
1ocjae NpubaBIeHUA KaXIOTO peaKTUBa, JOBOAAT OObEMBI PACTBOPOB BOAOM IO METKH M NMEPEMELLHBAIOT.

OnTHYecKy0 IJIOTHOCTh PACTBOPOB CPABHEHHUS M3MEPSIIOT HA (DOTOUIEKTPOKOIOPUMETPE MO OTHO-
IIEHUIO K KOHTPOJIBEHOMY PacTBOPY MPH IIHHE BOAHHI 650—670 HM MM Ha CIEKTPO(GOTOMETPE TMPH ITHHE
BOJIHBI 810 HM, B KIOBETaX C TOJIIMHOMN MOTIOIIAIOMIETO CBET CIOA 50 MM.

ITo moyJdeHHBIM JAaHHHEIM CTPOSIT TPALyMPOBOUYHBIN IrpadHK.

2.2, IIpoBenenne HCHLITAHUS

20 cM? HEUTPATBHOTO aHATU3UPYEMOTO PacTBOpa (B Cllydae HEOOXOAUMOCTH HENTpAIM3allMi aHAJIH-
3UPYEMOT0 PacTBOpa MPUMEHSIOT PACTBOP CEPHOI KHUCIIOTHI ¢ MaccoBoii noneit 20 % wim pacTBOp aMMHU-
aKa B MIPUCYTCTBUM 1—2 Kamenb pacTBOpa #-HUTPOMEHOJIA) MOMEIIAIOT MUIETKOM B MEPHYIO KOJIOY BMe-
cTuMocTteio 50 cM3, mpubasngior 0,5 cM? pacTBOpa CepHOIT KMCIOTH ¢ MaccoBoit moneit 20 %, 1 cm?
pacTBOpa MOMMOIEHOBOKHCIIOTO aMMOHHS ¢ MAaccoBO# nojieit 5 % u nepememmpaior. Yepes 10 MUH mpH-
Gasnaior 1 cM? pacTBOpa LIaBeneBol KUCAOTH U 0,5 cM? pacTBOpa comm Mopa, mepeMeliMBas pacTBOp
TOCJTe IPUGABIEHUS KAXKIOTO peakKTUBa, 3aT€M JOBOIAT OOBEM PACTBOPA BOAOM 10 METKH M CHOBA TiepeMe-
IIHBAIOT.

OnTHYecKy0 TIOTHOCTh aHATU3UPYEMOTrO PAacTBOPa U3MEPSIOT MO OTHOIICHUIO K KOHTPOJBHOMY
pPacTBOpY, NMPUTOTOBJICHHOMY OTHOBPEMEHHO TaK Xe€, KaK IIPH IOCTPOCHHH TIPAIyHPOBOYHOTO rpadmka.
IMo nony4eHHOMY 3HAYEHHIO ONTHYECKOM IIOTHOCTH, MOJB3YACh rpadpPMKOM, HaxoAsaT Maccy SiO, B aHa-
JIU3UPYEMOM PEaKTHBE B MWLIUTpaMMaXx.

Okpacka ycToiunBa B T€UEHHE IIIECTH YACOB.

2.1, 2.2. (M3menennas pepaxmusi, M3m. Ne 1, 2).

2.3. AGCOJTIOTHHIE JOITYCKAEMbIE PACXOXICHHS MEXKIY Pe3yJbTaTaMM IBYX MApaIeIbHEIX OMpeaesie-
Huit (d) ¥ gomyckaeMasi OTHOCHTEIBHAA CyMMapHasi MOTPEIIHOCTh (A) IIPH JOBEPUTEILHON BEPOATHOCTH
P =10,95 npuBeneHs! B 10, 1.
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C. 4TOCT 10671.1—74

Ta6nummal

HaiizeHHas Macca KPEMHEKHCIOTBbI, MT d, mr A, %
Or 0,005 10 0,010 Bxynou. 0,002 +30
Cs. 0,010 » 0,030 » 0,003 *15
» 0,030 » 0,050 » 0,004 *10

2.4. Busyanbuoe onpenesieHne

Bu3zyanbHOE OTNpENeiCHUE MPOBOAAT B UWIHHIAPAX C MPUILIM(MDOBAHHBIMM MPOOKAMU MM KOHHYEC-
CKHX KOJI0aX ¢ METKaMH.

Ilpy BU3yaBHOM OMpEAC/ICHUH aHAIM3UPYEMBIH pacTBOP CPAaBHHMBAIOT C PACTBOPAMHM CPaBHEHHS,
TIPUTOTOBJIEHHBIMH OTHOBPEMEHHO ¢ aHANM3UpyeMbIM 110 11. 1a.12. Ipu 3TOM HabmomaeMas OKpacka aHa-
JIM3UPYEMOTO PacTBOPA IOKHA OBITh HE MHTEHCUBHEE OKPACKH pacTBOpa CPaBHEHMS, CONEPXKAIIETO B TOM
Xe 00beMe MacCy KPEMHEKHMCIOTH B MWUIMTPAMMAaXx, COOTBETCTBYIOIYIO YCTAHOBJIEHHON B HOPMAaTHMBHO-
TEXHHYECKOM TOKYMEHTALMH HOPME HAa aHAIM3UPYEMBIA PEaKTHB, H T€ X€ KOJIMYECTBA PEAKTHBOB, YTO
npu HGOTOMETPUUECKOM OTPEACTCHUH.

2.3, 2.4. (U3menennas penakius, Usm. Ne 2).

3. OITPEAEJIEHHME 110 CITOCOBY 2

3.1a. ®oromeTpHuECKOe ONpeneIcHne

(Beenen pononnurebHo, M3m, Ne 2),

3.1. TlocTpoenne rpagydpoBOYHOro rpaduka

ToToBAT pacTBOPHI CPaBHEHUS. [IJIsl 5TOr0 B MEPHBIE KOJIObI BMECTUMOCTBIO 25 CM3 KaX/1as TOMEIIAIOT
pactopsl, conepxaume 0,010; 0,020; 0,050; 0,075 1 0,100 mr SiO,, 10BOAAT 0GBEMBI PACTBOPOB 10 15 cM3
U TIePEMELINBAIOT.

OnHOBPEMEHHO TOTOBAT KOHTPOJIBHEL pacTBOp, He comepxamiuii Si0,.

B xaxneiii  pactsop npubasmsor 1 cM? peaktusa A u nepeMemnsaoT. Yepes 10 MuH npubapasior
1 cM® pacTBOpa 1aBeneBoi KMCHOTH, 1 cM? peaktuBa B, mepeMelmBast pacTBOPH MOCHE MPHOABICHUI
KaXJIOTO PeakTHBa, TOBOAST OOBEM PAaCTBOPA BOLOW MO METKM M MOMelaioT Ha 20 MUH B BOASHYIO 0aHIO
¢ Temmeparypoit (6012) °C, 3aTeM OXIaXmaloT 40 KOMHATHOW TeMIepaTyphl.

OnNTHYECKYIO0 TIOTHOCTH PACTBOPOB CPABHEHUSA U3MEPSIOT HAa (HOTO3JIEKTPOKOIOPUMETPE MO OTHO-
LICHUIO K KOHTPOJIBHOMY PacTBOPY NMPH ITHHE BOJIHEL 650—700 HM Min Ha CrieKTpo()OTOMETPE TPH ITHHE
BOosHBI 8§10 HM B KIOBeTax ¢ TOMIWHON MOTJIOLIAIONIETO CBET ¢Iost 10 Mm.

ITo monydyeHHBIM TAHHBEIM CTPOSIT TPaLyUPOBOUHBIN rpaduk.

3.2. TIpoBeneHne HCIBITAHUS

15 cM3 HEHTPaIBHOTO aHATM3MPYEMOTO PacTBOPA (B CIyuae HEOOXOMMMOCTH HEHTPATM3aMU AHAJIH-
3UPYeMOTO pacTBOpa MPUMEHSIOT PaCTBOP CEPHOM (CONMAHOM) KUCIOTHI ¢ MaccoBOi moneit 20 % wau
pacTBOp aMMHUaka B TIPUCYTCTBUU 1—2 Karejb pacTBOpa A-HUTPOGEHOIa WK MO JJAKMYCOBOI Oymare)
MOMEIIAIOT IHMIETKOH B MEPHYIO KOOy BMECTHMOCTEIO 25 cM?, mpubasasior 1 cm? peakTusa A M nepeme-
mmBaT. Yepes 10 MuH npubasaaior 1 cM3 pacTBopa MIaBeaeBoil KUCIOTH U 1 cM> peaktuBa b, mepemernn-
Bast paCTBOP TOCHE MPUOABTCHUS KaXIOTO PEaKTHBA, 3aTeM MOBOIAT 00BhEM PACTBOPA BOMOI IO METKU U
noMeaT Ha 20 MMH B BOAAHYIO 6aHIO ¢ TeMmeparypoii (6012) °C, mocie 4ero oxJIaxmaoT 10 KOMHAT-
HOM TeMIIepaTyphl.

OnTHYecKy0 TWIOTHOCTh aHATM3UPYEMOTO PACcTBOPa M3MEPSIOT MO OTHOIIEHHUIO K KOHTPOJBHOMY
pacTBOpyY, NMPUTOTOBIEHHOMY OTHOBPEMEHHO TaK Xe, KaK IpU MOCTPOSHUHU TPALyMPOBOYHOTO rpaduka.
Ilo momy4eHHOH ONMTUYECKOM IUIOTHOCTH, IONB3YACh IpaUKOM, HaxomaT maccy SiO, B aHaIM3MPYyeMOM
pEeaKTHBE B MUJUTUTPAMMAX.

3.1, 3.2. (U3menennan pemakmus, M3m. Ne 1, 2).

3.3. AGCOMOTHEIE TOMYCKAEMEIE PaCXOXICHUA MEXIY Pe3yAbTaTaMH IBYX MAPALIEIBHBIX ONPEaeie-
Huit (d) ¥ gomyckaeMas OTHOCUTENBHAA CYMMApPHAs MOTPEIIHOCT (A) MPH JOBEPUTEILHOM BEPOATHOCTH
P=10,95 npuseneHs! B 1301 2.
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rocCT 10671.1-74 C. 5

Tabnuuma?2

Haiinennast Macca KpeMHEKUCHIOTHI, MT d, Mr A, %
Ot 0,010 o 0,030 Bmou. 0,005 125
Cs. 0,030 » 0,100 » 0,010 *10

3.4. BuzyaibHoe onpenelienae

BusyansHoe onpeneneHre NpOBOIAT B UMJAMHAPAX ¢ NMPUITHGOBAHHBIMM NMPOOKAMM WIM KOHUYE-
CKHMX KOJIOAX C METKAMHU.

IIpn BU3yasibHOM ONPEACICHUM AHAIM3UPYEMBbI PACTBOP CPABHUBAIOT C PACTBOPAMM CPAaBHECHMSI,
IIPUTOTORJICHHBIMH OMHOBPEMEHHO ¢ aHAIM3HPYeMBIM 1O 1. 1a.12. ITpu 3TOM HabmomaeMas oKpacka aHa-
JIM3UPYEMOTO pacTBOpa JOJIKHA OBITh HE HHTEHCHBHEE OKPACKM PACTBOPA CPaBHEHUS, CONEPKALIETO B TOM
Xe 00BbeMe MacCy KPEMHEKHUCIOTH B MIJIIUTPAaMMaX, COOTBETCTBYIOILYIO YCTAHOBICHHOM B HOPMATHBHO-
TEXHMYECKOM JOKYMEHTAUUHU HOPME Ha aHAJU3MPYEeMBblii PEakTHB, U T€ X€ KOJNUYECTBA PEaKTUBOB, UTO
npu GOTOMETPHIECKOM OTMPEICICHUH.

3.3, 3.4. (U3menennasn penaxuus, M3m. Ne 2).

4. OITPEAEIEHHE 11O CITOCOBY 3

4.1. TTocTpoeHne rpagyMpoOBOYHOro rpaduxa

T'oToBAT pacTBOPHI CpaBHEHUA. 111 3TOrO B AC/MTENbHBIE BODOHKH MOMELIAIOT PACTBOPHI, CoaepXka-
mme 0,010; 0,025; 0,050 mr SiO, (pH 8—9). OnHOBpPEMEHHO rOTOBAT KOHTPOJIbHEII PacTBOp, HE colepxa-
mmii SiO,. B KaXapIi pacTBOp NPHOABIAIOT 3 GIOPETKH PacTBOP COMAHOM Kucaorel 10 pH 1,4 (Heobxonm-
MBI 00BEM PACTBOPA COJITHOM KUCIOTHI ONMPEAENIIIOT B OTAEABHOM NMPoGe aHATM3HPYEMOTO PacTBOPA THT-
POBaHMEM PACTBOPOM COJISTHOM KHCIOTH B MPUCYTCTBHM 1—2 Kamenb pacTBOpa NMEHTAMETOKCHKPACHOTO
w TponeonnHa 00) U JOBOIAT OGBEM PacTBOPOB BOAOI 10 35 cM? (pacuer H06aBAIEMOrO 06BEMA BOIBI
MPOBOIAT MO pasHOCTH). Jlasiee ¢ KaXIbIM PACTBOPOM MOCTYNAIOT CACAYIONIAM 00pa30M: MPHOABJISIOT 5 cM3
6ydepHOro pacTBOpa, 2 CM> pacTBOpPa MOJIMGIEHOBOKUCIOIO aMMOHHSI ¢ MACCOBOM AoNeH 2 % M mepemMe-
muBaoT. Yepes 15 mun npubasmsnoT 10 cM? pacTBOpa CepHOIM KUCIOTHI ¢ MACCOBOI noneit 40 %, nepeme-
LIMBAIOT, Mpudassaior 10 cm? GyraHoONa-1 MM N300y THIIOBOTO CIIMPTA, MHTEHCUBHO BCTPAXMBAIOT B TEde-
Hue | MUH M BBIIEPXUBAIOT B TEYCHHE 2 MHH ISt pacCiIoeHus. BOMHBIN CI0# CIMBAIOT B APYIVIO ACUTEIb-
HYIO BOPOHKY M BHOBb SKCTParupyior 5 ¢cm? 6yraHona-1 wam n3obyruinosoro cnupTa. BomHblii cioii cHoBa
CJIMBAIOT, 3 OPraHUYECKHE CJIOU OOBEAMHSIOT M BBIACPXUBAIOT B TECUCHUE 5 MUH IS paccnoeHusi. BomHbri
CJIOH C/IMBAIOT, 4 OPTraHMYECKMIA TIOMEILAIOT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO 25 ¢M3, JIe/TMTEbHYIO BOPOH-
KY IBaXABl MPOMBIBAIOT MHHHMAJIBHBIM OGBbeMOM OyraHOJa-1 WM METaHONA, CAMBAS B TY X€ MEPHYIO
kon6y. K cogepXxuMomy MepHOIi KOJGH NMPUGABIAIOT 4 CM3 pacTBOpa CEPHOI KMCIOTBI ¢ MACCOBOM J0NIEi
40 % w nBe Karum pacTBopa 2-BoaHoOro xjopuua ojniosa (II), mepeMenmuBas pacTBOp MOCJie MPHOABIEHHU
KaXIOoro peakTHBa. 3aTeM HOBOIAT 00bEM PacTBOpa OyTaHOIOM-1 HJIM METAHOJIOM IO METKH H TiepeMELLH-
BaIOT.

ONTHYECKYIO IIOTHOCTh PACTBOPOB CPABHEHUS U3MEPSIOT MO OTHOIICHHUIO K KOHTPOJBHOMY PAaCTBO-
py Ha cneKTpodoToMETpe TPH MAKCUMAJIBHOH AJIMHE BOJHH 730 HM B KIOBETaX C TOJIUMHOM MOIJIOLIAIO-
mero ceet cnos 10 mm.

ITo noJyYeHHBIM TAaHHBIM CTPOAT FPAlyHMPOBOYHBII rpaduK.

(Asmenennan penakmus, Msm. Ne 1, 2, 3).

4.2. TIposenenne ucnbITAHAA

CnabouerouHoi aHamu3upyeMblii pacteop (pH 8—9) nmoMemamoT B AeHTENBHYIO BOPOHKY, MpPH-
GaBIAIOT U3 GIOPETKH PacTBOpP CONMAHOM KMCHOTH A0 pH 1,4 (HeoOGxomuMElit 0GbeM pacTBOpa CONMAHOI
KHMCJIOTHI OMPEIESIOT B OTACABHON MPoGe aHAIM3UPYEMOTO PacTBOPa TUTPOBAHHEM PACTBOPOM COJITHO#M
KHCJIOTHI B MPUCYTCTBHH 1—2 Kamesb pacTBOpa MEHTAMETOKCHKPACHOTO WIH TpomneoymHa 00), ToBomdaT
06BbeM pacTBoOpa Bojo# 10 35 cM? (pacueT N06aBageMOro 06beMa BOABI MPOBOIAT MO Pa3HOCTH), MPUOGABIA-
10T 5 cM3 6y(epHOTO pacTBOpa, 2 CM> pacTBOpa MOMUOIEHOBOKHCIIOTO AMMOHHMSA C MaccoBoii Jonei 2 % u
nepemenmpalor. Yepes 15 mun npubaensior 10 cM? pacTBopa cepHOl KMCIOTH ¢ MaccoBoii aoeit 40 %,
nepeMeImBaloT, npubasisior 10 cM3 6yTaHona-1 WM H306YTHIOBOTO CITMPTA, HHTEHCUBHO BCTPSIXUBAIOT
B TeYeHHME | MHH M BBIICPXMBAIOT B TEUCHHE 2 MUH A pacciaoeHusi. BOOHBIN Ci10il CMBaIOT B APYIyio
JEUTENBHYI0 BOPOHKY W BHOBbB 3KCTParupyloT 5 ¢cM3 GyraHoma-1 wiu m306yTHIOBOTO crivpTa. BomIHBI
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CJIOM CHOBA CIMBAIOT, 2 OPTAHUUYECKHE CJION OOBSTUHSAIOT M BBHIIEPXKUBAIOT B TEUCHUE 5 MUH IJI pacCio-
eHmsi. BOmHBI CiT0i1 CMBAIOT, a OPraHWYECKUiT — MOMENIAIOT B MEPHYIO KO0y BMECTHMOCTBIO 25 cM°.
JleauTeNbHYI0 BOPOHKY IBAXABI MPOMBIBAIOT MUHUMAJIEHBIM 00beMOM OyTaHOMa- 1 Uu MeTaHOJIa, CIUBas
B Ty Xe MepHyI0 Konby. K comepXumMoMy MepHOii K006l MPUGABISIOT 4 cM> pacTBOPa CEPHOM KHCIIOTHI C
MaccoBoil noseii 40 % w mBe Kamm pacrBopa 2-sogHoro xiopuma omosa (II), mepeMelnBast pacTBOp
TOCJIe TIPUOABIEHUS KaXIOTO PeakTHBA. 3aTeM TOBOIAT 00BEM pacTBopa OYTaHOJIOM- 1 WM METAHOJIOM IO
METKM M TiepeMeinuBatoT. [1pu Hatuuum sMyabCcuu TIpUOABISIOT HECKOIBKO KaIelb STUJIOBOTO CITUPTA.

OnTHYECKYIO TIOTHOCTh aHAJIM3UPYEMOTO PacTBOPa M3MEPSIOT MO OTHOLISHUIO K KOHTPOJBHOMY
PACTBOPY, NMPUTOTOBICHHOMY OZHOBPEMEHHO TaK Xe€, KaK IpPH IMOCTPOSHUU TPAIyHMPOBOYHOIO TrpacduKa.
INo mosyyeHHOMY 3HAYEHHIO ONTUYECKOH TUIOTHOCTH, MOJIb3yACh rpadpukoM, HaxonaT mMaccy SiO, B aHa-
JIN3UPYEMOM PEaKTHBE B MIJUINTPAMMAX.

(A3venennas penakumsi, M3m. Ne 1, 2).

4.3. AGCOMIOTHBIC MTOMYCKAEMBIe PACXOXKICHUS MEXIY pPe3ylabTaTaMM MBYX MapaJUICAbHBIX OTpeaeyie-
HMii (d) U momycKaeMasa OTHOCUTENIbHAA CyMMapHas TOTPEITHOCTH (A) TIPH TOBEPUTENBHOM BEPOATHOCTH
P= 10,95 mpuseneHs! B 101 3.

Tabnuuma3l

HaiinenHas mMacca KpeMHEKUCIOTHI, MT d, mMr A, %
Ot 0,010 10 0,015 BxIMIOU. 0,003 +80
Cs. 0,015 » 0,025 » 0,003 +30
» 0,025 » 0,050 » 0,003 +20

(M3menennas penakuusi, M3m. Ne 1, 2, 3).
5. OITPEAEIIEHME 11O CITIOCOBY 4

(MCO 6353-1—82 PeakTuBBI 1J151 XUMHYECKOTO aHamu3a. Yactp 1. OG1ine MeTONBI HCIBITAHMIA)

5.1. O0mue MeTOIB MCIBLITANMIA

5.2. Kpemuexuciora

H3BecTHBII 00bEM AHAIM3UPYEMOTO PAacTBOpa CMELIMBAIOT ¢ 4,5 cM? pacTBOpa CEepHO# KHCIOTH C
MaccoBoil goneil 5 % u 1 cM? pacTBOpa MOIMOAEHOBOKUCIOrO aMMOHHS ¢ MaccoBoii noneit 10 %. Yepes
5 MMH J00ABIAIOT 5 ¢M3 pacTBOpa LIABENIEBOM KMCIOTBI C MACCOBOI 10Mei 5 % u ewle yepes 5 MMH J100aB-
ot 0,2 cM® COMIHOKUCIOro pacTBopa 2-pogHoro xiopuaa onosa (II) ¢ Maccosoit noneit 2 %. CpaBHu-
BalOT MHTEHCUBHOCTH CHHEM OKPAaCKH MOMYUYSHHOTO PacTBOPa ¢ MHHTEHCUBHOCTHIO OKPAaCKH PacTBOpa, Mo-
JIYIEHHOTO IPH AHAJIOTHYHOI 00pabOTKe COOTBETCTBYIOIICTO PACTBOPA CPABHECHUS, COACPXAIIETO KPEM-
HEKHUCIOTY.

5.3. PacTBOpBI, HCIIQ/Ib3yeMble IPH HCMBLITAHASX

Jia IpUroTOB/IEHUST PACTBOPOB UCTIOJNB3YIOT JUCTHUTMPOBAHHYIO WIH JEMHHEPAIM30BAHHYIO BOMY.

5.3.1. OcHoeroii pacmeop cpasHeHus

PactBOp, comepxaiuii KpeMHEKUCIOTY, TOTOBAT clieayiommmM o6paszom: 1,00 T KpeMHHEBO# KHCIIO-
TBI, MpokaseHHOW mpu 900 °C, pacTBOp4I0T B 8 cM® pacTBOpa IMIPOOKMCH HATPHS ¢ MACcCOBOM NOMei
27 %, epeHOCAT B MEPHYIO KOGy BMECTUMOCTBIO 1000 cM?, pa3basisiioT BOIOH A0 METKHM M MepeMelln-
BaIoOT.

1 cm? pactBopa conepxur 0,001 r SiO,.

5.3.2. Pasbaenentvie pacmeopvi CPagHeHUs

Paz6asnennsie pactBopel cpaBHeHUs I, I u 111 roTOBAT HEMOCPENCTBEHHO Mepel MCITONB30BAaHHEM
yTeM pa3daBiieHUss OCHOBHOTO pacTBOpa cpaBHeHM (T1. 4.1.1) B MEpHBIX KOJIGaX COOTBETCTBYIONIEH BME-
CTUMOCTH, TIPHYEM TOYHOE COOTHOILEHHWE O00BEMOB HOKHO coctapiaTth 1/10, 1/100 u 1/1000 coorBeT-
CTBEHHO.

Pasn. 5. (Beenen nonommresnno, M3m. Ne 3).

ITPHJIOKEHHUE. (Mcknmwoueno, Mzm, Ne 2),
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