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wenust F'occranpapra Poccun

11



I'OCT 9853.10—96

MEXTOCYIXAPCTIBEHHGB N CTAHIAPT

THUTAH I'YBUATHIN
Mertoa ompeneneHus HUOOMA M TAHTANA

Sponge titanium. Method for determination of niobium and tantalum

Jlarta ssenenns 2000—07—01

1 ObaacTb npuMeHenns

Hactosiuguit ctanaapt ycraHasivBaeT GOTOMETPUYECKMIT METON ONpeAeieH1st Huobusi (pH Macco-
Bo¥t pmosie Huobus oT 0,002 % mo 0,01 %) ¥ 3KCTPaKIIMOHHO-DOTOMETPUUYECKUH METOI ONpeneNeHust
TaHTaja (pu MaccoBoii goxe tantana ot 0,001 % mo 0,005 %) B ryGuatom tutaHe no I'OCT 17746.

MeTon OCHOBaH Ha OTACACHUN HHOOMS M TaHTAla OT TUTAHA U COITYTCTBYIOLIMX MpUMeceil IBYKpaT-
HBbIM ocaXJIieHHeM HUOoOMS ¥ TaHTaJa TAHMHOM B COJITHOKHCIION cpelie, MOCIEAYIOLIEM CILIaBIeHUH ocagKa
¢ nmupocyabdaToM Kamus, 06pa3oBaHMM B NPUCYTCTBUM BHHHON KUCJIOTHI OKPAILEHHOTO B KPAaCHBIH LIBET
KOMITJIEKCHOTO COEAMHEHUSI HUOOHST ¢ HUaHGOpMa3aHOM-2 ¢ MOCHEAYIOUM HU3MEPEHHMEM OHNTHYECKOH
TUIOTHOCTH pacTBOpa.

TaHTan onpeensioT yTeM 3KCTPaKUMKU GEH30JI0M KOMILIEKCHOTO COEAMHEHUS TAHTaNa ¢ KpUCTal-
JIMYECKUM (PUOJIETOBBIM U ITOCJIEAYIOLIETO U3MEPEHUs] ONTHYECKON TUIOTHOCTU 3KCTPAKTa.

2 HopmaTnBHbBIC CCHLIKH

B HacrosileM cTraHIapTe MCIONB30BaHbl CCHUTKK Ha CIEAYyIOLMe CTaHIapThl:

T'OCT 8.315—97 TocymapcTBeHHasI CUCTeMa o0ecIieUeHusI eANHCTBa u3MeperHuii. CTaHoapTHbIe 00-
pasusl. OCHOBHbIE MMOJIOXEHUS, TOPSIIOK pa3paboTKH, aTTeCTAlMK, YTBEPXACHUs, PeTUCTPALIMK U [IpUMe-
HEHUS

I'OCT 2603—79 AuetoH. TexHUYECKHE YCIOBUS

I'OCT 4204—77 Kucnota ceprast. TeXHHUYECKUE YCIOBUSI

T'OCT 4461—77 Kucnora asotHad. TexHUYecKue ycIoBUs

T'OCT 4463—76 Hatpuit dropucTslit. TeXHUYECKHE YCITOBUS

T'OCT 5712—78 AMMOHMHA LIaBeNeBOKUCABIHM 1-BonHBIH. TeXHUYECKHE YCIOBHS

T'OCT 5817—77 Kucnora BuHHas. TeXHUYECKUE YCIOBUSI

I'OCT 5955—75 Benzon. Texuuyeckue ycloBUs

TOCT 7172—76 Kanmnit mupocepHOKMUCIBIN

T'OCT 10484—78 Kucnora ¢TopucToBOIOpoaHAsS. TeXHUYECKUE YCIOBUS

I'OCT 10652—73 Conp nunatpuepas stwieHgdaMuH-N, N, N, N'-teTpayKCyCHOM KMCIOTbE 2-BOI-
Has (TpuioH B)

I'OCT 14261—77 Kucnora consgHasg ocoG0i YHCTOTH. TeXHU4YecKue yCIoBHUS

I'OCT 17746—96 Tutan ry6uaTsiii. TexHHYECKUE YCIOBUSA

T'OCT 23780—96 Tutan ry6uarsiit. MeTomsl oT6opa ¥ MOATOTOBKH P06

T'OCT 25086—87 IlseTHble MeTtautbl U ux civraBbl. OGlLMe TpeGOBaHMS K METOAAM aHaNM3a

3 O6mue TpedoBaHUA

3.1 O6ume TpeGoBaHus K MeTomy aHaiusa — no TOCT 25086.
3.2 Or6op u noarorosky rpod nposoxst o 'OCT 23780.
3.3 MaccoByio [0J10 HHOOMS ¥ TaHTaIa ONPEACISIOT M0 IBYM HaBeCKaM.

Mananue opmunanbnoe
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4 CpencTpa u3MEpPeHMii B BCIOMOraTe/IbHbIE YCTPOCTBA

Crnextpodoromerp tuma C®-46 wiu ¢GHoToMETpUYECKHIT KOJOPUMETDP KOHUEHTPALIMOHHBINA THIA
K®K-2, uiu aHanoruyHbIi mpubop.

Kucnora comstvas mo I'OCT 14261, pas6aenennast 1:1, 1:4, 1:9 n 1:49.

Kucnora asornas no I'OCT 4461, p = 1,35—1,40 r/cMm>.

Kucnota cepast mo F'OCT 4204, p = 1,84 r/cm’.

Kucnora ¢ropucrosonopontast no 'OCT 10484.

Kucnora ackopbusosas no l'ocynapcrBeHHoil dapmakonee X.

Kiucnora suxHas no FOCT 5817, pacteop MaccoBsix KonueHTpauuit 200 u 40 r/am>.

Tanun 1o TocynapcTseHHoM dapMmakonee X, pacTBOp MAcCOBBIX KOHLeHTpaimit 30 m 10 r/mmM3,
TocieIHHil FOTOBAT pacTBopeHueM TaHuHa B 1000 cm® pacTBopa consanoit kucnotsl (1:9).

Kanusa nupocynbdar (kanuii nupocepHokucislii) o F'OCT 7172.

Hatpus dropun (Hatpuit dropuctsiit) no FOCT 4463, pacTBop MaccoBoil KoHueHTpauuu S50 r/mm3.

Benson o 'OCT 5955.

AMMOHMSI FMApPOOKCAIaTa MOHOTHApaT (aMMOHUIA 11aBefeBokucbiii) mo ['OCT 5712, pactBop mac-
coBoii KonuenTpaumu 40 r/mm’.

IInandopmasan-2 110 AeiicTBYIOLIEMY HOPMAaTUBHOMY TOKYMEHTY, PACTBOP MacCOBOM KOHLEHTPALIKU
1 r/mm3.

Auteton o 'OCT 2603.

Kpucramnuyeckuit ¢uoNeToBbiil MO AEUCTBYIOIIEMY HOPMATUBHOMY HOKYMEHTY, pacTBOP MacCOBOI
KOHIIEHTpamy 2 r/amM>.

Quiprpbl 00€330/IEHHBIE «KpacHasd JIEeHTa» W «0enas JIeHTa» IO HAEHCTBYIOMIEMY HOPMATHBHOMY
JNOKYMEHTY.

DruneHamamuH-N, N, N’, N'-TeTpayKcycHOM KUCJIOTbI AMHATPUEBOM COJIM AUrHapat (TpuiioH B) mo
TOCT 10652, pacrBop MOJIsIpHO# KoHueHTpaumu 0,025 Mob/mm>.

TocynapcrBeHHble cravaaptHbie o6pasubt no 'OCT 8.315.

CranapTHEIE PAaCTBOPbI HUOOMSI.

Pactop A: 0,3575 r okcuna Huo6ug (V) croiaBisiioT ¢ 7 T nMpocyfibgara Kalus B IJIaTHHOBOM TUL/E
npu Temmeparype (793+25) K. I'ltap pactpopsior B 100 cM® pactBopa BMHHOM KHCIOTBI MaccoBoi
KoHueHTparuu 200 r/0M3, HepeHocAT B MepHY0 Konby BMecTUMOCThIO 500 cM?, HoANBaIOT BONO 10 METKU
U MepeMelMBaloT. ['oleH K NPUMEHEHUIO B TeYeHUE Mecsua.

1 cM® pactBopa A cogepxut 0,0005 r HuoGus.

Pacteop B: 2 cM® pacTBopa A moMewIalOT B MEpPHYI0 KoJfy BMecTUMocTbio 100 cM®, moausaior
pAacTBOPOM BMHHOI KHCIOTH MaccoBoit XoHUeHTpauuu 40 r/am® 10 METKM ¥ HepeMelruBaioT. oToBsr
nepes IpUMEHEeHUEeM.

1 cM3 pacteopa B comepxur 0,00001 r HuoOus.

CraHIapTHBIE PACTBOPbI TaHTAJA.

Pacteop A: 0,1526 r okcuua tantana (V) CIUIaBISIOT ¢ 5—6 r nmupocyibdata Kaausl B IUIATHHOBOM
turie npu Temnepatype (793£25) K. Inap pactopsior B 150 cM® pacTBopa MOHOTHMADATA TMAPOOKCANATA
aMMOHS TIDH HArpeBaHUM, PACTBODP IEPEHOCAT B MEPHYIO Kouby BMeCTHMOCTbioO 250 cM® ¥ aomuBaoT
BOZAOI 10 METKH. PacTBOp rofieH K IPUMEHEHMIO B TEYCHHE ABYX HEIelb.

1 cM? pactBopa A comepxuT 0,0005 r TaHTana.

Pactsop B: 2 cM® pacTBopa A IOMELIAIOT B MEPHYIO KONGY BMECTMMOCTbIO 250 cM>, HOJMBAIOT
pPacTBOpPOM MOHOTMApPATA THAPOOKCAIaTa AMMOHMS 0 METKM M IepeMellrBaloT. [oToBST nepel mpUMeHe-
HUEM.

1 cm® pactBopa B conepaur 0,000004 r TanTana.

5 Tlopsanok mpoBeNeHHs A3MepeHuit

5.1 Hasecky Maccoit 1,0 r moMemanoT B crakaH BMecTuMocTeio 500 cM®, npwmmsaior 100 cm?
pactBopa cosistHoM Kuchothl (1:1). CrakaH HAKpBIBAIOT YAaCOBBIM CTEKJIOM WJIM CTEKISTHHOW BOPOHKOM U
BCLYT PACTBOPEHHUE [PHM YMEPEHHOM HarpeBaHuu. O6beM pacTBOpa MOAACPXKUBAIOT OCTOAHHBIM, TIEPHO-
nuyecku moGasisisi pacTBop coyistHOM Kucnothl (1:1). Tlocne momHOro pacTBOpEeHHUs HABECKH B PAacTBOp
IPUTMBAIOT NIPUMEPHO 1 CM> a30THOM KMCIIOTHI IO 0GECLBEYMBAHMS PACTBOPA M KHMIBITST IO YHAIEHUS
OKCHIOB a3oTa, nocje 4yero Ho6arimssioT 0,5 r ackopOUHOBOR KMCIOTBI M DPAacTBOp pa30aB/sLIOT BOLOU
npumepto o 200 cm. B cTakaH ¢ pacTBopoM momeiaoT GymMaxHyo Maccy, npuansaioT 100 cm? pactBopa
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TaHUHA MaccoBoi KoHueHTparuy 30 r/nM>, cTakaH HaKphIBAalOT YAaCOBBIM CTEKJIOM M KUIATAT pacTBOp B
teyeHue 40—50 MUH, IToCTe Yero pacTBOp OXJIAXAAIOT U OCTABIAIOT HA 7--8 4 i hopMUPOBaHUS OCAIKa.
PacrBop ¢ ocankoM GTbTpyIoT Yepes 6e330JbHEIN GWIBTP CpefHel IUIOTHOCTH «Oenast IeHTa» M 3—4 pasa
MPOMBIBAIOT PACTBOPOM CONSIHOM KHcioThl (1:49). OUALTP ¢ 0CaIKOM MEpeHOCAT B MUIATHHOBYIO YaUIKY,
ITOMELIAIOT €€ B XOJIONHYIO Myde/bHYIO 1medb. Bo BpeMsi HarpeBa nmeyu ocagoK BHICYUIMBAIOT, O30SI0T U
3aTeM IpoKaIuBaoT NpHu TeMnepatype (1303+25) K.

OcafoK OCTOPOXHO MPH OTKIIIOYEHHOM BEHTWISLIMKM BBIHUMAIOT U3 MydenbHON neuu, H00aBasioT
5—6 Karesib cepHOi KUCIOTHI, 5 cM> (PTOPUCTOBONOPOAHOM KHcIoThl. CofepXHMOe B ILIaTHMHOBON HallKe
HarpeBaloT IO BhIIE/IEHUS MapoB CEPHOM KUCIOTHI U Jlajiee YTIApMBAIOT HO COCTOSHMS BJIAXKHOIO OCAjIKa.
K ocTaTKy B yawxe npraMBaioT 5 cM? constHoit kucaotst (1:1) u HarpeBaloT B TEYEHHE HECKOJbKUX MUHYT
[0 PacTBOpeHMs ocaika. PacTBop MEpeHOCST B CTaKaH, B KOTOPOM HPOBOXMIOCH IEPBOE OCAXKIECHHE,
OIONACKUBAIOT YAIIKY HEGObIIMM KOJIMIECTBOM BOIBI, IIPOTUPAIOT €¢ KyCOYKOM GIIBTPOBAILHOM Bymaru,
KOTOpBIA MOMEINAIOT B TOT XK€ CTAKaH, M €lIEe pa3 OIOJACKMBAIOT HEOONBIIMM KOJIMYECTBOM BO/BL.
IIpoMBIBHBIE BOJbI OGBEAMHSIOT B CTAKAHE C OCHOBHBIM pactBopoM. K pactopy npunusator 100—150 cm?
pacTBOpa TAHMHA MAccoBoit KoHLeHTpanmy 10 r/nm3, momeiarot GpuibTpobyMaxHyio Maccy, BHocaT 0,25 T
aCKOpOMHOBOU KUCJIOTbI, HAKPHIBAIOT CTAKAH YAaCOBBIM CTCKJIOM M KUIISITAT pacTBop okoiyo 1 4. CHuMaloT
CTaKaH C SNMEKTPOIIMTKY, PWIMBAIOT K ropsdeMy pactsopy 50—70 cMm? pacTBopa consHoi kucnotsl (1:4),
PacTBOpP OXJIAXHAIOT U OCTABJISIOT Ha 3—4 4.

PacTBop ¢ ocagkoM (UIBTPYIOT 4epe3 IBOHHOI uibTp «bejast JeHTa» W «KpacHasl JIEHTa»,
NTPOMBIBAIOT €ro 3—4 pasa pacTBOpPOM coOJisiHO#M Kucnothl (1:49), mocne 4ero NMOoMemalOT B KBapUEBbIid
TUTEJb.

KBapneBslif THrelb ¢ 0CaAgKOM ITOMELIAIOT B XOJIOAHYIO MydesbHYyI0 neyb. Bo BpeMs HarpeBa Iedu
0CaJ0K BLICYIIMBAIOT, O30JISIOT, & 3aTe€M MPOKAIMBAIOT Mpu TeMieparype (1303+£25) K.

Ocajiok B THIVIE CIUIABJIAIOT ¢ MUpocyibdatom Kanus Maccoit 0,75 r npu temmneparype (793+25) K
B Te4YeHue 3—5 MUH.

Trreib BLIHUMAIOT M3 IIeYHd, OXTAXIAT, fobassior 10 cM® pacTBOpa BUMHHOM KUCIOTBI MacCOBOK
KoHUeHTpauuu 40 r/aM°, HarpeBalOT 10 pACTBOpEHMs IUIABA. PacTBOp NepeHocsiT B MEpHYIO KoJby
BMECTMMOCTBIO 25 CM?, JIOIMBAIOT A0 METKM PACTBOPOM TOIi XK€ BUHHOM KHCIOTHI H TIEPEMELLHBAIOT.

5.2 Jins ompeneneHus HMoOUs anMKBOTHYIO 49acTh pactBopa 10 cm® rioMewaroT B MepHyo Konby
BMecTHMOCTEIO 50 cM®, npmiuBaoT 10 o6beMa 40 cM? pacTBop consHoit kucioTsl (1:9), go6apmsior 0,5 cm3
pacTsopa Tpwiona b, 2 cm® pacTBopa nuaHdopMasaHa-2 i1 HarpesaoT Ao TemnepaTypsi (343+10) K. Criycrs
I5 MHH pacTBOp OXJIAXIAIOT OO KOMHATHOW TeMIIEpaTypsl, HOJHMBAOT IO METKH PAacTBOPOM COJIAHOMR
Kucnotel (1:9) u mepeMelIBaIOT.

OnTHYECKYIO IUIOTHOCTb PAacTBOpA H3MEPSIOT Ha (POTOKOJOPHMETPE MM CIEKTPO(OTOMETPE IIPH
JUIKHE BOJHLI 670 HM (KpacHsli cBeTOQMIBTP 1A GOTOKOIOPUMETPA) B KIOBETE C TOJIUMHON NOMIOIAI0-
mero ciaost 50 MM. B KayecTBe pacTBOpa CpaBHEHMsI HCITONB3YIOT PACTBOP KOHTPOJBHOIO OIIBITA.

5.3 Jlnst onpefesieHMst TAHTAIA ATMKBOTHYIO YacTh PACTBOPA 5 cM> ITIOMEIAIOT B KBAPLIEBYIO IIPOGUPKY
¢ TpuTepToii MpobKoit BMecTHMocThlo 100 cM’. JloBapmsiror muneTkoit 2 M’ pacTBopa bTopyaa Hatpus,
1 cM® pacTBopa KpUcTaLIHyeckoro ¢uonerosoro, 10 cMm? 6eHsona (13 GIOPETKM) ¥ SKCTPATHPYIOT OKpa-
HICHHBI KOMIUTEKC B TeueHue 1 MuH. IToce pasneneHus a3 TOUHO OTMEPEHHBIH 06beM S cM° GEH30IE-
HOTO C/Iosi TTOMELIAIOT B CYXyX MPOGUPKY € IIPUTEPTOil MpobKol, Kyda MpeiBapUTeNbHO BHOCAT 1 cm?
aneToHa, M MepeMelnBaT. ONTHYECKYIO IUIOTHOCTh 3KCTPaKTa M3MEPSIOT Ha (HOTOKOIOPHMETPE I
cnekTpodOTOMETPE IIPH ATMHE BOXHBI 590 HM (opaHXxeBsiit cBeTODWILTD ISt POTOKOJIOPUMETPA) B KIOBETE
¢ TonMHOM nortowatoirero cnost 10 Mm. B kayecTBe pactBopa cpaBHEHMSI UCIIONB3YIOT SKCTPAKT PacTBOPA
KOHTPOJBHOTO ONBITA.

5.4 TlocTpoenue rpagyupoBouHoro rpaguka

5.4.1 JIng nOCTpOCHMS IpalyupoBOYHOTrO rpacuKa Iipy MaccoBoi goje Hruoous ot 0,002 % mo 0,01 %
B LIECThb M3 CEMM MEpHBIX Konb BMectMMocThio 50 cM® momewaror 0,8; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 cM®
cTaHpapTHoro pacrtBopa B Huo6us, uto cootBerctayer 0,000008; 0,000010; 0,000020; 0,000030; 0,000040;
0,000050 r Huobust. Bo Bce ceMb KOO MPUIMBAIOT PACTBOP CONITHOM KucioTsl (1:9) no o6peMa NIpuMepHO
40 cm?, 0,5 cm® pacTsopa TpwioHa B, no6asnsior 2 cm® pacTBopa uuaHdopMasana-2 U najiee MOCTYNAIOT,
Kak yka3aHo B 5.2. B xauecTBe pacTBopa CpaBHEHUS UCIO/IB3YIOT PACTBOP KOHTPOJILHOIO OIMBITA.

5.4.2 Jlnsi mocTpoeHUsT TpagyupoBo4YHoro rpacduka npd Mmaccosoit gone tanrtana ot 0,001 % mo
0,005 % B 1LIECTh U3 CEMU KBAPLEBbIX NPOGMPOK NI 3KCTPAarupoBaHus BMecTuMocTsio 100 cM® momeaor
0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5; 3,0 cM® cranmapTHoro pacteopa b TanTana, uto cootsercTayer 0,000002; 0,000004;
0,000006; 0,000008; 0,000010; 0,000012 r TaHTaxAa.

Bo Bce ceMb NpoGUPOK MPWIKMBAIOT MO 5 cM? pacTBOpa KOHTPOJBHOTO OIBITA, MO 2 cM® PacTBOpa
¢ropuna HaTpus U Aaiee NOCTYNAIOT, Kak yKazaHo B 5.3. B kauecTBe pacTBOpa CpaBHEHMS! UCIIONbL3YIOT
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SKCTPAKT, MOJYYeHHBIH M3 pAcTBOpa B CeNbMOil NpobupKe, HE ConepXKallero CTAHJIAPTHBIM pacTBOp
TaHTana.

5.4.3 Tlo mony4yeHHBIM 3HAYEHUAM ONTUYECKOI IUIOTHOCTH U COOTBETCTBYIOLLIMM MM MAacCaM HUOOMst
(TaHTaNa) CTPOSIT TPaXyMpPOBOYHBIN TpaduUK.

6 OOpaboTka pe3y/ibTaTOB H3MEPEHMit

6.1 Maccosyio nomo HuoOus X, %, BRIYMCISIOT 110 opMyJie

x="Y 100, M
mv,
rae m; — Macca HHMoOuA B pacTBope NpoObl, HallleHHAas! Mo IPaZydpOBOYHOMY IpaduKy, T;
V — obumit o6beM pacTBopa Nmpobbi, cM3;
m — Macca HaBecKH, T;
V| — oObeM alMKBOTHOM YacTH pacTBopa Mpobsl, cM?.

6.2 Maccosyio oo Tautana X, %, BHIUKWC/IAIOT aHAJOIMYHO.

7 HomycTHMasi OrPpemHOCTb H3MEPEHHi

7.1 PacxoxaeHue MeXIy pe3yJbTaTaMU U3MEpPeHUN M PE3yIbTaTaMM aHauv3a (Ipy JOBEPHUTENBHOMR
BepossiTHocTH P = (,95) He HOIKHO NMpeBBIlLATh AOITYCKAeMBIX 3HaYeHU, yKa3aHHBIX B Tabnuuax 1 u 2.

Tabnunuma | B npouenTtax
JlormyckaeMoe pacXoXAeHHe i
OITYCKaeMOCEe pacxoxaeHue Hpencn TIOFPCIIHOCTH
MaccoBas 0151 HUOOHS MEXIY pesyisTaTaMn MESKITY peayTKTATAMN SHATIA u3MepeHuil A
napasUIeNIbHbIX H3MEPEHHH
Or 0,0020 a0 0,0100 BxuTIOU. 0,0007 0,0011 0,0009
Tabnwuwua 2 B npoueHTax
JlomyckacMoe pacxoxaeHue it
OIYCKAEMOE PacXOXAeHHE Mpeaen norpewrocTn
MaccoBast oS TaHTana MeEXIy pe3ybTaTaMi MeXIy bTATAMI AHATHIA HaMepeHmi A
napaUIeibHBIX H3MEPEeHUIH pesy
Ot 0,0010 no 0,0050 Bxmoy. 0,0003 0,0004 0,0003

7.2 KOHTpOJIb TOYHOCTH Pe3yJILTATOB aHAJIU3a MPOBOAMT 10 CTAHAAPTHOMY 00pa3ily B COOTBETCTBUH
¢ I'OCT 25086.

Honyckaercsi IPOBOAUTh KOHTPOJIb TOYHOCTH PE3yJIbTATOB aHANIM3A [0 METOLY H0GABOK B COOTBET-
creuu ¢ TOCT 25086.

JobaBkaMu sIRNISIIOTCS CTaHAAPTHLIE pacTBophl b.

8 TpeboBannsa k KB IApHKAIKA

K BBITIONHEHHUIO aHAIK3a JOMYCKAETCsl XMMHUK-aHATMTHK KBATMDUKALMM He HUXKE 4-ro paspsiaa.
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HIIK UsgatermcrBo cranaapros, 107076, Mocksa, KononesHsnii nep , 14
Ha6pano B Usparenscree Ha [IT9BM
Ouinan UK Usnarensctso craHiaproB — THI “MocKoBekuit nedaTHuk”, 103062, Mocksa, Jlsmis mep , 6
ITnp Ne 080102


https://meganorm.ru/mega_doc/norm/gost-r_gosudarstvennyj-standart/2/gost_r_58467-2019_natsionalnyy_standart_rossiyskoy.html

