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4. BBAMEH I'OCT 851.2—87

© UIIK HznarenscTBO cTaHAapTOB, 1996

Hactosgimmii craHnapT He MOXeT OBITh MOJIHOCTHIO WM YACTUYHO
BOCIIPOM3BeIeH, THPAXKHPOBAH U PACIPOCTPAHEH B KAYECTBE
odHIMaTbHOIO H3NaHUs Ha TeppuTopHH Poccuiickoii Penepauyin
6e3 paspeumieHus I'occrannapra Poccuu
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MEXTOCYJIAPCTBEHHBI M CTAHXAPT

MATHHUM NEPBAYHbBIA
Mertoam onpeieleHHA KpeMHAS

Primary magnesium.
Methods for determination of silicon

OKCTY 1709 OKC 77.100

HMata seeaenas 1997—01—01

HacTosmuii cTaHOapT ycTaHaBIMBaeT (POTOMETPHIYECKIE METOMNI OI-
peneneHus] KpeMHUA (pu MaccoBod pone kpeMHus or 0,002 % mo
0,060 %) B nepBUYHOM MarHyH.

1. OBIIUE TPEBOBAHUA

1.1. O6iue TpeGoBanus K MeTonaM aHamusza — no T'OCT 25086.

1.2. MaccoByio OO0 KpeMHUS ONpeNesisioT B3 ABYX MapaJlIeabHbIX
HaBeCOK.

1.3. Ilpu nocTpoeHUH rpagypOBOYHOTO TpaduKa KaXAyI0 TOYKY CTPOST
o cpeaHeMy apUPMETUYECKOMY Pe3y/IbTaTy TpeX OINpeAcsIeHU ONTH-
4YeCKOM TIOTHOCTH.

1.4. [Ipu obopMneHUH pe3yabTaTOB AHAIU3A AEAlOT CChUIKY Ha JaH-
HEBIH CTAaHOApT, YKAa3bIBAIOT METOI OIpECTCHHS, a TAKXe METO] U pe-
3yJBTAThl KOHTPOJISI TOYHOCTH.

2. ®OTOMETPUYECKMI METOJ OIPEJNEIEHUS KPEMHMS
(ITPM. MACCOBOM NOJIE KPEMHHUA OT 0,002 % JO 0,020 %)

2.1. CymHOCTh METOAA

Merton ocHOBaH Ha 06pa30BaHMHU OKPAlIECHHOTO B CHHMHA LIBET BOCCTa-
HOBJIEHHOTO KPEMHMUIi-MONMOAEHOBOTO KOMIUIEKCHOTO COEIMHEHUS C
TIocaeAYIOLMM U3MEPEHNEM OTITUYECKOHN MJIOTHOCTH PacTBOpA.

M3nanne odunnaibHoe

1 16



rOoCT 851.2—93

2.2. Almaparypa, peaKTHBEI H pacTBODbI

CriekrpodoTomeTp WU KonopumMeTp GOTOANEKTPUUECKHIA.

Honomerp unm pH-MeTp.

Kucnora cepuas — mo I'OCT 4204, paz6asnennas 1:1, 1:3, 1:240 u
PacTBOp ¢ MOJIPHOHM KOHIEeHTpalieil 1 Mosb/amM>.

AmmMonnii MomubaeHoBokucbIil — 1o TOCT 3765 nepekpucTajuIuzo-
BaHHBIH, pacTBOp ¢ MaccoBo¥ KoHIeHTpauuei 100 r/amM°, XpaHsT B mo-
JMA3TWICHOBOM Hocyze.

AmMonwmii HaficepHOKucbIii — 1o TOCT 20478, cBeXeIpUIOTOBNCH-
HBIHA PacTBOP ¢ MacCOBOM KOHUeHTpalen 50 r/mm>.

Kucnora ackop6unoras no I'ocynapcrseHnoi papmakonee X, cBexe-
TIPUTOTORNEHHBII PAaCTBOP C MAacCOBOM KOHUeHTpatweit 50 r/mM3.

Harpuit yrnexucasiii — no TOCT 83.

Ammuaxk BogHbI — no 'OCT 3760, pas6asnennsiii 1:1.

Marnuii ceprokuciblii 7-BonHelit — mo T'OCT 4523, pacTBop ¢ Mac-
COBOM KOHLEeHTpauue# 250 r/om3.

Kpemuusa asyokuck — no 'OCT 9428, npenBapuTeabHO MpOKANEH-
Has mpu Temmepatype 1273 K.

TocynapcTBeHHbIE cTaHIApTHBIE OOpaslibl, M3TOTOBJICHHBIE B COOT-
sercTBuu ¢ [OCT 8.315.

CraHzapTHbIEe paCTBOPHI KPEMHHS:

PactBOp A: 0,214 r IMOKCHAA KPEMHHS CIUVIAB/IAIOT B IVIATHHOBOM THIVIE
¢ 5 r ymexkucnoro HaTpus npH remneparype 1273 K B Teuenue 30 MuH.
IInas pacTBOpsIIOT B BoAe NpPH HArpeBaHMM B IJIATMHOBOHM YallKe.
PacTBop ox/1aXX1a10T 10 KOMHATHOM TeMIepaTyphl, GUIBTPYIOT B MEPHYIO
Konby BMecTHMocThIO 1000 cM?, HONMMBAIOT BOAOM N0 METKM M IepeMe-
LIMBAIOT; TOIEH K NMPUMECHEHHIO B Te9eHHE 6 Mec.

PacTBOp XpaHAT B NONMSTWIEHOBOH NOCY/E C IJIOTHO 3aKphIBAIOIIEH-
¢4 TIONNA3TUIICHOBOM KPHIIIIKOM.

1 cM? pacTtBOpa A conepxur 0,1 Mr KpeMHHS.

Pacteop B: 10 cM® pacTBOpa A moMelnaioT B MEpHYIO KOJ6y BMeCTH-
MocTbio 100 cM®, moNMBaloT BOAOH A0 METKH M TIEpEMELIHBAIOT, TOTOBSAT
nepe IpUMEHEHUEM.

1 cm? pactBopa b cogepxut 0,01 Mr KpeMHHs1.

2.3. [IpoBeneHue aHaIH3a

2.3.1. HaBecky Maccoii 0,5 r noMemalor B CTaKaH BMECTUMOCTBIO
100 cM®, HAKPBIBAIOT YaCOBBIM CTEKIIOM, JOGar/sioT 20 cM? pacTBOpa Hajl-
cepHOoKHcnoro aMMoHusl. Yepes 10 MUH Tiocrie TipekpalleHust 6ypHOM
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peakuuu nobasnsiior 5 cM® pactBopa cepHoit kucinothl (1:3). Kucnorty
IOJIMBAIOT MeMIeHHO (NpU TmepeMelldBaHHH) HeGONbIIHMH MOPLHSIMH
(mo 0,5 cM3).

ITocne pacTBOpeHHsI HABECKH CTEHKH cTakaHa MoloT 5—10 ¢cM? BoabI 1
CTaBAT Ha KHIILIYIO BOAAHYIO 6aHIO Ha 30 MHH. 3aTeM pacTBOp OXJIaX-
JAJOT 0 KOMHATHOM TeMIIepaTyphl, JOJMBAIOT BoXoH 1o oobeMa 50 cMm? u
ycranasnusaoT pH (1,4 + 0,1) ¢ noMolpio pacTBopa CEpHOI KMCIOTH
¢ MOJSIpHOH KOHUEHTpauued 1 Mons/gM*® HIH pacTBOopa aMMHakKa
(pH pacTBOpa KOHTPOIUPYIOT HOHOMETPOM).

PacTBOp nmepeHocAT B MEpHYIO K00y BMecTMMOcThIO 100 cM?, cTeHKM
cTakaHa cMpiBaloT 10 cM® Bozsl, 106aBysg 5 cM? pacTBopa MOTHOIEHOBO-
KHCJIOTO aMMOHHS M depe3 15 MuH — 10 cM® pacTBOpa cCepHOM KHCIIO-
T8I (1:1). Yepes 15 MuH noGapnsior 5 cM® pacTBOpa acCKOpOHHOBOM KHC-
JIOTHI ¥ JOJIMBAIOT K0 MeTKU Bofoi. ITocne npubaBneHus KaXaoro peak-
THBa pacTBop NepeMelnmBaloT. Uepe3 20 MHH HU3MEPSIOT ONTHYECKYIO
TJIOTHOCTh pacTBOpa NpH AnuHe BoiaHbl 8§10 HM Ha cnekrpodoToMeTpe
w ot 630 uM xo 750 BM Ha doTo3NeKTpUIecKOM KonopuMerpe. Pactso-
POM CpaBHEHUSI CIIYXHT pacTBOP KOHTPOJILHOTO OITBITA.

Oxpacka KOMIUIEKCHOTO COEIHHEeHUS YCTOHYNBA B TeyeHue 1 4.

2.3.2. JIns npUroTOBNIEHMSI PACTBOPA KOHTPOJILHOTO OITBITa B MEPHYIO
xonoy BMectuMocThio 100 cM® moMearor 50 cM? pacTBopa cepHOI Kuc-
nots! (1:240), 5 cM® pacTBopa MONMGAEHOBOKHUCIIOTO aMMOHHMSA H JaJiee
TIOCTYNAIOT, KaK yKa3aHo B 1. 2.3.1.

2.3.3. TTocTpoeHue rpanyupoBOYHOTO rpaduka

IIns nocTpoeHNst TpagyHpPOBOYHOro rpaduKa B IEBATh CTAKaHOB
BMecTMocThio 100 cM® momelalor no 20 cM® pacTBOpa CEpHOKHUCIIOTO
MarHusi, B BoceMb H3 HHX npubasisgior 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 6,0; 8,0;
10,0 cM® cranmapTHoro pacteopa b, yro cootercTryeT 0,005; 0,010; 0,020;
0,030; 0,040; 0,060; 0,080; 0,100 Mr xpeMHus1. PacTBOp AEBATOTO CTaKaHa
SIBJISIETCS PACTBOPOM KOHTPOJILHOTO OITHITA.

[IpuGarnsaioT Bo Bce cTakaHbl no 50 cM® pacTBOpa cepHOM KHCJIOTEHI
(1:240), ycranapmusaroor pH (1,4 £ 0,1) ¢ noMoipio pacTBopa cepHOMH
KHUCIIOTHI, C MOJISIPHOH KOHUeHTpauuen 1 Moib/OM* WM pacTBOpa aM-
MHaKa, pacTBOPHI IIEPEBOAST B MEpHEIE KONOBI BMecTUMOCTEIO 100 cM?,
CMbiBast CTeHKU cTakaHa 10 cM® Boabl, 406aBiIgIOT Mo 5 ¢M? pacTBopa
MOMUONEHOBOKICIIOr0 aMMOHUSI M JaJiee MOCTYIIAOT, KaK YKasaHo B
m. 2.3.1.

PacTBOpOM CpaBHEHHSsI CITy>KUT PAacTBOP KOHTPOJIBHOTO OIBITA.
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ITo monmy4eHHBIM 3HAYEHMSI\! OTITHYECKOM IJIOTHOCTH CTPOST IPafyH-
POBOYHLIN rpaduk B cooTBeTC 111111 ¢ 'OCT 25086.

2.4. O6paboTKa pe3yabTATOB aHAIM3A

2.4.1. MaccoByo nomo kpeMHHUsI (X) B HPOLEHTAaX BEIYMCISIOT TIO
dbopmyne

m, -100

m

X:

, 1

e m, — Macca KpeMHUs B pacTBOpe NPoOkI, HalileHHasd [0 TpanyHMpo-
BOYHOMY rpadHuKy, T;

m — Macca HaBecKH, T.

2.4.2. HopMBI TOYHOCTH pe3yabTaTOB aHATIH3a

3Ba4yeHus] XapaKTepUCTHK NIOTPELIHOCTH ONPeieICHUI: NOTTyCcKaeMble
PacXoXNeHHs pe3yJIbTaTOB NapajUle/bHBIX onpesencHul (d, — noKasa-
TesIb CXONMMOCTH) U pe3y/IbTATOB aHaJIM3a ONHOM M TOH Xe NpOoOHI,
TIOJy9eHHBIX B ABYX 1a60PAaTOPHUAX MM B OHOM, HO B Pa3TMYHBIX YCIIOBH-
ax (D — nokasaTeis BOCIIPOM3BOAMMOCTH ), 1 TPAHULIEI HOTPELTHOCTH OM~
peleneHuit (A — nokasaTelb TOYHOCTH) IPH JOBEPHTENILHON BEPOSTHOCTH
P = 0,95 yxazansl B Tabmauue 1.

Ta6nunma 1

XapaxTepiCTHKa ITOTPEIHOCTH OfpefieNeHuit, %

Maccopast xonst KpeMHus, %
d, D A

Ot 0,002 go 0,005 Bxmoy. 0,001 0,0015 0,0012
Cs. 0,005 » 0,010 » 0,002 0,0030 0,0020
» 0,010 » 0,020 » 0,003 0,0050 0,0040

2.4.3. KoHTpOJIb TOYHOCTH pe3y/IbTaTOB aHAJIU3a

KoHTpons TOYHOCTH pe3y/IsTaATOB aHAI3a IIPOBOAST 110 ToCyAapCTBEH-
HOMY cTaHAApTHOMY obpasiry B coorBeTcTBrd ¢ [TOCT 25086.

IomyckaeTcst IIpOBOAUTh KOHTPOJb TOYHOCTH 110 METORY NOGABOK B
coorBercTBud ¢ I'OCT 25086. oGaBkaMH SsIBIS€TCS CTaHOAPTHBIN
pactsop b.
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3. ®OTOMETPHYECKHI METOJ ONPEAEIEHUA KPEMHUAA
(TP MACCOBOJ JIOJIE OT 0,005 % 4O 0,060 %)

3.1. CyurHocTs MeTona

Meton ocHOBaH Ha 0Opa30BaHNM OKPAILIEHHOTO B XENTHIA LIBET KPEM-
HHI-MONMMO6ACHOBOIO KOMIUIEKCHOTO COEAHHEHMS C MTOCIEAYIOIIUM H3-
MepeHHeM ONTUYECKOH IIIOTHOCTH PacTBOpa.

3.2. Anmaparypa, peakTHBHl U PaCTBOPBI

CrnextpodoToMeTp WK KoJIopuMeTp GOTORNEKTPUIECKUN.

Kucnora cepras — o TOCT 4204, pas6asnenHas 1:4.

AMMoHwmi# MonubneHoBoxucelii — o I'OCT 3765, nepexpucTainu-
30BaHHBIN, pacTBOp ¢ Maccopoi KoHueHTpauuei 100 r/m\f, xpaHaT B
TIONUATUIEHOBOM TOCyIe.

AMMOHMI HagcepHoxucbii — no TOCT 20478.

Maruwuit cepHoxucabii — 7-pogHerii — mo T'OCT 4523, pactBop ¢
MaccoBo¥ KoHIeHTpalueit 250 r/mM>.

TocynapcTBeHHBIE CTaHOAPTHBIE O6Pa3libl, HU3TOTOBIEHHBIE B COOT-
BercTBuu ¢ TOCT 8.315.

CraHIapTHbIE paCTBOPHI KPEMHMS:

PacTBOp A: roTOBST 110 1I. 2.2.

PactBop B. 50 cM? pacTBOpa A mOMELIAIOT B MEPHYIO KOJIOY BMeCTH-
MocThio 100 cM?, TOMUBAIOT BOMOM 10 METKH H II€pEMEIIUBAIOT; TOTOBAT
Tiepesi IpUMeHEHUEM.

1 cM? pactBopa b conepxur 0,05 Mr KpeMHHS.

3.3. TIpoBeneHue aHaNN3a

3.3.1. HaBecky Maccoif 0,5 r moMeialoT B CTaKaH BMECTHMOCTDIO
200 cM?, noGaBisHOT 25 cM® BOIBI, CTAKAH MTOMEINAIOT B XOJIOAHYIO BOAY U
no6asnsior HebonpuMu nopuusamu (mo 0,5 cm®) 7,5 cM® pacTBopa cep-
Ho¥t xucnothl (1:4). ITocie momHOro pacTBOpeHUss HaBeCKU AOOABISIOT
1 cm?® pacTBopa cepHoli xucnoTsl (1:4) u 0,1 I HaZCepHOKUCIIOTO AMMO-
Hus. Yepes 10 MUH cofepXuUMoe cTaKaHa MEPSBOISIT B MEPHYIO KOJIOY
BMecTUMOCTBIO 100 cM®, 06GaRIAI0T 5 cM® pacTBOpa MOTHOIE HOBOKHCIIOTO
aMMOHHS, JOJIUBAIOT BOIOM 10 METKY M NepeMeimuBaioT. Yepes 15 Mun
HM3MEPSIIOT ONTHYECKYIO INIOTHOCTh PACTBOpA TIPH IVIMHE BOJHBI 400 HM.
PacTBOpOM cpaBHEHMSI CITYKHUT PACTBOP KOHTPOJILHOTO OTIBITA.

OKkpacka KOMIUIEKCHOTO COSAMHEHUS YCTONYMBA B TeueHue 1 4.

3.3.2. 1ng IpUTOTOBJICHHSI PaCTBOPa KOHTPOJIBHOTO ONbITA B MEPHYIO
kon6y BMecTHMOcThIO 100 cM® HanuBaloT 25 cM® Boasl, AoGaBisiioT 1 cM®
pacTBopa cepHO# KucnoTsl (1:4), 0,1 T HANCEepHOKUCIIOTO aMMOHHUS U Yepe3
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10 MuH — 5 cM? pacTBOpa \iONHMOIEHOBOKMCIOr0 aMMoHMsL. asee nocty-
MaloT, KakK yka3aHo Bm. 3 3 1.

3.3.3. IToctpoenue rpanyupoBo4Horo rpacpuka

Inst mocTpoeHUs TpagyMpoBoYHOTO rpadHKa B ceMb M3 BOCBMH Mep-
HHIX K0os16 BMectMocThio 100 cM? momemaror 0,5, 1,0, 2,0, 3,0, 4,0, 5,0,
6,0 cM® craggapTHoro pacreopa b, uro coorsercrayer 0,025, 0,050, 0,100,
0,150, 0,200; 0,250; 0,300 Mr XpeMHHUS.

PactBop BochMOit KONGHI SIBISIETCS PACTBOPOM KOHTPOJIBHOTO OIIBITA.

Bo Bce xon6r1 mpubapnsaioT 1 cM® pactBopa cepHoil kuciotsl (1.4),
20 cM? pacTBOpa CEpHOKMCIIOTO MaTHHUS, 5 cM? pacTBopa MOJIMOIe HOBOKHC-
JIoTOo aMMOHHSA Y Jlajiee IIOCTYNAloT, KaK yka3aHo B . 3.3.1.

ITo monmyyeHHBIM 3HaYEHUSIM ONITHYECKOH TUIOTHOCTH CTPOSI1 pagyu-
poBouHbIN rpadux B cootBeTcTBUU ¢ [TOCT 25086.

3.4. O6paboTKa pe3yIbTATOB aHAIH3a

3.4.1. Maccosyio pomo KpeMHHUS (X) B IpOleHTaX BHIYUCISIOT IO
dopmyne

X = 100 , @)

m

IIe m, — Macca KpeMHHs B pacTBOpe Mpo6hl, HaleHHas: 110 TPalyupo-
BOYHOMY rpaduKy, T,

m — Macca HaBeckKH, T.

3.4.2. HopMbl TOYHOCTH Pe3yIbTaTOB aHAJIN3a

3HayeHUs XapaKTePHCTUK IIOTPELTHOCTH OTpeAeICHUI AOIycKaeMbie
PACXOXICHHsl Pe3yNbTaToOB Mapajlie/ibHbIX ONpe/ieeHuit (d, — rnokasa-
TEJIb CXONMMOCTH) M PE3YABTATOB aHANU3A IJI1 ONHOM M TOM Xe NpoOBI,
TIOJTyYeHHBIE B ABYX J1a00PaTOPHUSIX UM B ONHOM, HO B Pa3/IMYHBIX YCIIOBU-
ax (D — noKasaTtesb BOCIIPOM3BOAUMOCTH), ¥ TPAHHULIBI IIOTPEIIHOCTH OIl-
penesieHmii (A — TOKA3aTeNlb TOYHOCTH ) MPH HOBEPUTEIILHOM BEPOSITHOCTH
P = 0,95 ykazaHs! B Tabnuile 2

Ta6auma 2

XapaKTepHCTHKA TOTPEIIHOCTH OTpefeeHnlt %

MaccoBas fons KpeMHus, %

d D A
Ot 0,005 go 0,015 Bxyioy 0,002 0,003 0,002
Cs 0,015 » 0,060 » 0,003 0,005 0,004
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3.4.3 KoHTpoNb TOYHOCTH PE3YIHTATOB aHAIM3a

KOHTpOoJIb TOTHOCTH PE3Y/IbTaTOR aHAIM3a TIPOBOAST N0 TOCYAApPCTBEH-
HOMY CTaHAapTHOMY obOpasuy B coorBeTcTBHM ¢ OCT 25086.

MomycxaeTcss IPOBOAUTL KOHTPOIb TOYHOCTH IO MeTOAY HOOABOK B
cootsercTeuu ¢ FOCT 25086.

Io6GaBkaMi sABJIgeTCss CTAaHAAPTHEI# pacTBop b.

NHO®OPMAITMOHHBIE JAHHBIE
CCBIIOYHBIE HOPMATUBHO-TEXHUYECKHUE JOKYMEHTbDI

O6o3Hauerne HT/l, Ha KOTOpHI JlaHa CCRUTKA HoMep nyHkTa, noanyHKTa

TOCT 8.315—91 22;32

TOCT 83-79 22

T'OCT 3760—79 22

T'OCT 3765—78 2.2;3.2

TOCT 4204—77 22;3.2

TOCT 4523-77 22;32

TOCT 942873 22

TOCT 2047875 22;32

T'OCT 25086—87 1.1;2.3.3; 2.4.3; 3.3.3; 3.4.3
TocynapcTeeHHas (apMaxones X 2.2
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