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HEJIEFTHPOBAHHDIA roCT
MeToap onpeneneHus KpeMHMS
Carbon sieel and unalloyed cast iron. 22536.4—88
Methods for determination of silicon
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Cpok peiicreua ¢ 01.01.90
no 01.07.95

HecoGmioneHHe cTaHAAPTA NpeCAeLYeTcs N0 3aKOHY

Hacrosimuii craniapt ycTaHaBJHMBaeT TrpaBHMETpHYECKHH  (mpH
MaccoBol jaoJqe xpemuus ot 0,1 no 4,0 %) u oromerpuveckuii (npu
MaccoBoil goJje kKpemuus ot 0,005 no 1,0 %) Meroam  omnpenesieHus
KpeMHHS.

i. OBUWIUE TPEBOBAHHA

I.1. O6mune tpeGoBaHusi K MeronaMm aHajusza — no T'OCT 22536.0
—87.

1.2. Tlorpemnocty pesyabTara aHanausa (IpH JOBEPUTENbHOH Be-
postHoctn P==0,95) He mpeBHIIaeT mnpenesa A, IPUBEJEHHOIO B
TabJj. 1 npy BLIIOJIHEHHH YCJIOBHI:

pacxoxXAeHue MeXKAY pe3yabTaTaMui IBYX (Tpex) napan.neﬂbnmx
H3MepeHHUli He JOJIKHO NpeBLIATh (OPH AOBEPUTENHHOH BEpPOSITHOCTH
P=0,95) znauenus do (ds), npuBegeHHOrO B Taba. 1;

BOCIIPOM3BEeJAeHHOe B CTAaHAAPTHOM ofpasle 3HayeHHe MaccoBOH J0-
JIH KPEMHHUs He J10JIKHO OTJHYaThCsl OT aTTeCTOBAHHOIO 6GoJiee yeM Ha
AoNyckaeMoe (IlpH JOBEpPUTEJIbHOMW BepositHOCTHM P==0,80) 3HaueHue
d, npuBengennoe B Tabu. 1.

Ilpy HeBBLINOJHEHWH OZHOrO U3 BBHILIEYKA3aHHBIX YCJOBHH NPOBO-
JAT MOBTOPHHIC H3MEpPeHHs MAaccOBOH HOJM KpeMHus. Ecan U npH mos-
TOPHBIX H3MEepeHHAX TpeOGOBAaHUSA K TOUHOCTH Pe3yJbTaTOB He BHINOJ-
HAIOTCH, Pe3yJAbTaThl aHaju3a NPU3HAIT HEBEPHBIMHU, U3MEPEHHS Npe-
KpalamoT L0 BHfABJEHHA H yCTPAHEHHs NPHUYHH, BHI3BABIUIUX Hapylle-
HHe HOPMaJbHOIO X0Ja aHaJH3a.

Hsparne odmunannuoe [lepenesarka Bocnpemena
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PacxoxaeHne AByX CpPeAHHX Pe3yJbTaTOB aHaJ/K3a, BHIMOJHEHHBIX
B Da3JIHYHHIX YCJOBUAX (HampHMep, NPH BHYTPHAaGOpaTOPHOM KOHT-
poJie BOCIIPOH3BOJHMOCTH), He AOJKHO NpeBHINATh (NP JOBEPUTE/b-
Ho# BeposATHOCTH P=0,95) 3naueHus d, , npuBeneHHoro B Taba. 1.

Ta6aunmal
JlonycKkaeMble pacxoXxaeHus, %

MaccoBas 4018 KpeMHHA, % A, % dK 4, d 5, %
Ot 0,005 mo 0,010 Bkawou. 0,0022 0,0028 0,0023 0,0028 0,0014
Cs. 0,010 » 0,020 » 0,003 0,004 0,003 0,004 0,002
» 0020 » 0,060 » 0,005 0.006 0,005 0,006 0,003
» 0,060 » 0,10 pS 0,008 0,010 0,008 0,010 0,005
> 0,10 » 02 » 0,014 0,018 0,014 0,018 0,009
> 02 » 05 > 0,022 0,028 0,022 0,028 0,014
» 05 » 1,0 » 0,03 0,04 0,03 0,04 0,02
» 1,0 » 20 > 0,05 0,06 0,05 0,06 0,03
» 20 » 40 » 0,07 0,08 0,07 0,08 0,04

2. TPABUMETPHYECKHUA METOJ ONNPENEJEHUS KPEMHUA

21. CymHocTr MeTOnA

MeToJ OCHOBaH Ha BBHIIGJEHHH KPEMHHS B BHIE IOJHMEPH30BaH-
HOH KPEMHHMEeBOH KHCJOTH H3 KHCJOI'O pacTBOpa, €€ HErHipaTaldd H
B3BEIIMBAHHMH [TOJYUYEHHOr0 NHOKCHAA KPEMHHS.

22. Anmapatypa u DPEeakKTHBH

DJIEKTPONEYb CONMPOTHBJEHUS NabopaTopHasi.

Kucnora coastnast mo FOCT 3118—-77 uau no TOCT 14261—77 u
pas6aBaenHas 1:1 u 1:50.
Kucaora cepnas mo 'OCT 4204—77 u pasGasiennas 1:1, 1:2 wu
1:4.

- Kucaora azotnasi no TOCT 4461-—77 uwau no TOCT 11125—84 u

pasbapnennas 1:2.

Kucnora xnopHasg, 4. 1. a. HJAH X.4.

Kucsaora ¢propucrosogopoanas no FOCT 10484—78.

Avmonnii popanuctaiii no 'OCT 19522—74, pacTBop ¢ MaccoBofl
KouueHTtpariues 50 r/gm3.

Hsnenus texHuyeckue H3 GJArOPOAHHIX METAaJJIOB H CILIABOB IO
I'OCT 6563—75.

23. IlpoBeneHne aHagu3a

2.3.1. HaBecky cTaiu wjid uUyryHa B 3aBHCHMOCTH OT MaccOBOH 1O-
JM KpeMHHUsA (cM. TabJ. 2) NMOMemaloT B CTaKak BMECTHMOCTbIO 250—
—300 cmM® ¥ IPOBOAAT pacTBOpeHHE HABECKH H BhIICJCHHE KPEMHHEBOM
KHCJIOTBI 10 OJAHOMY U3 ONHCAHHBIX HHYXKE METOJOB.
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MaccoBast ONsT KPeMHHSA, % Hapecka ctTadd MJM YyryHa, r

Or 0,1 a0 0,5 BxJOU. 2,0
Ce. 05 » 20 » 1,0
» 20» 40 » 0,5

2.3.2. Ceprorucarorustii merod

B crakaH ¢ HaBecko#l npuauBaioT 15—25 cM® cepHOR  KHCJOTH
{1:4), u HarperaloT [0 WOJHOro pacrBopeHuss Inpobul. Jo6aasior
a30THYI0 KHCJOTY A0 TpPeKpallleHus BCIeHUBanusi pactBopa u 20 cm®
cepHoit kucaotel (1:1). Comepxumoe crakaHa BHII2pPUBAIOT O MOABJE-
Husl GesBIX IIApOB CEPHOH KHCJOTHl, KOTODHIM NAIOT BHAEJUThCA H—8
MHH. 3aTeM CTaKaH CHHMAIOT C IJIUTHI, OX/JaKTAail0T U OCTOPOXKHO MO
CcTeHKaM crakaHa npuauBaioT 10 cm3 consiHOR KHCJOTH, cJerka nepe-
sMemuBas copepxkumoe. Uepes 4—5 mun npuausawr 50—70 cm® rops-
4yeld BOABI, HAKPHIBAIOT CTAaKdH YAaCOBHIM CTEKJIOM H HAarpeBamwT  IIpH
fiepeMeIuBAHNY A0 pacTBopeHHnsa cojiell, Ocagox cpasy xe OThUAbLTPO-
BLIBAIOT Ha QUALTP «OeJast JeHTa» ¢ nobaBiieHHeM HeOOJBLIOrO KOJH-
yecTBa GUALTPOOYMAarKHOH MacChl W NPOMBIBAIOT rOpsAYell CONAHON KH-
caotoft (1:50) mo oTpuiaTesbHOM peaKlUWH MPOMBIBHEIX BOA Ha KeJse30
{npoba ¢ pacTBOPOM DPOLAHUCTOrO aMMOHHs), a 3aTteM 3—b5 pas ropf-
yeld BoAO. PUIBTD C OCAAKOM COXDAHSAIOT.

PuabTpaT BMecTe C NMPOMLIBHBIMH BOJAaMH IE€PEHOCAT B CTaKaH, B
KOTOPOM MPOBO/HJOCH PACTBOPEHHE, U NOMOJHHTENLHO BEIIENAIOT KpeM-
#IHEBYIO KHCJIOTY, IIPOBOAS ONEpauud BEHIIapHBAHHS pacTBOpa # (puIb-
TPOBAHMUA OCAAKA KaK NMPHUBEASHO BLIMIE.

®uabTpbl ¢ OCHOBHHIMH H JOMOJHHTENLHO BBIIEJEHHEIMH OCaJKaMH
TNOMEMAIOT B IJATHHOBBIA THTe/b, BHICYLUINBAIOT, O30JISIOT M IPOKAaJIH-
BaioT npu Temneparype 1000—1100 °C a0 mocTOSHHONK MacCHI.

Turesbp ¢ ocalKOM OXJaXXAaIOT B 3KCHKATOPE U B3BeIIHBAIOT. 3a-
TeM 0Ca/I0K CMAYHBAIOT 3—O KAIlJIIMH BOJBl, NPHJIHBAS €e M0 CTEH-
KaM Turas, npubasasior 3—5 Kaneas cepHofl Kucaotn (1:2) m 3—5
cM?® PTOPUCTOBOLOPOAHON KHUCJOTH. COMepKHMOE THTAS  OCTOPOIKHO,
He JlaBasi KHIETb, BHIIAPDHBAIOT A0 IpeKpalleHUs BhIAeNeHHS OeJsbIX
NapoB CePHOH KMCAOTH. 3aTeM THIe b NPOKAJHBAIOT NIPH TeMIepaTtype
1000—1100 °C 10 MOCTOSIHHOH Macchl, OXJIAXIAKOT B 3KCHKATOPE H
B3BelMBaoT. OJHOBpEMEHHO C BHIIOJHEHHEM aHaJ/ifi3a NPOBOAAT KOH-
TPO/IbHBIA OIBLIT HAa 3arpsA3HeHHE PEeaKTHBOB.

2.3.3. CepHOCONAHOKUCAOTHOLE MeTOO

B crakaH c HaBeckoii npuauBaoT 30—50 cM3 CONTHON KHCJIOTHE
(1:1) u marpeBatoT 10 pacTBOpeHHs NPOGH, 3aTeM A06aBJSIOT MO KAall-
ASAM HeOOJIbIOEe KOJAMYECTBO a30THOH KHUCJOTH [0 NpPeKPameHus Beme-
HHBAHHUS PaCTBOPA H BHINAPHBAIOT PACTBOD AOCYXa.
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(1:1) u HarpeBaloT [0 NOsABJeHHS OeJbIX NapoB CePHOH KHCJOTHI, KO-
TOPBIM HAIOT BBIAEJATbCA B TeueHHe 3—5 MHH. CrakaH CHHUMAKOT  C
IJIKTHL, OXJ2XKAa10T, OCTOPOXKHO MPHAHBAIOT HO CTeHKaM cTakaHa 15cm?®
COJISTHOH KHCJOTHI, CJIerKa NepeMelinBasi COfepxumoe crakana. Cnycrs
1-—2 mud npuauBator 120—130 cm® ropsdeit BOAB U HArpeBamwT [0
pacTBopeHus coJeiil. [lasee npoBoasT aHaJM3 KaK NpHUBeAeHO B I. 2.3.2.

2.3.4. Xa0pHokucaoTHBLE MeTOO

B crakan c HaBecko#t nmpuauBaioT 15—20 cM® a30THOH  KHCJIOTH
(1:2), HakpHIBAIOT CTaKaH CTEKJIOM M HarpeBaloT A0 PACTBOPEHHA IPO-
6bl. Ecain HaBecKa pacrBopsieTcs MJIOXO, caeayer npubabButb 10—15cm®
consHoM Kucaotel. Ilocse pactBopeHusi HaBecku npubasnasot 20—40
cM® XJIOPHOH KHCJIOTH, CHOBA HAKPHIBAIOT CTAKaH CTEKJIOM M BHINAapH-
BAalOT [0 NOABJeHHs (eJblX HapOB XJOPHOH KHCJOTHl, KOTOPHM Jal0T
BHIAeNsATbC B TeueHue 15—20 muH. 3aTeM cTakaH OXJaxIaloT, OCTO-
pOXHO npHanBalT 15~-20 cM® coasiHON KucaoThl, 50—70 cM3 rops-
yed BOABI, CJ€rKa IlepeMellHBasi COAepKUMOe CTaKaHa, U HarpeBaioT
10 pacrtBopenusi coneir mpu 60—70 °C (ue Gosee 4—6 mun). Hance
ITPOBOJASIT aHAJH3 KaK YKa3aHo B I1.2.3.2.

24, O6paboTKa pe3yJabTaTOB

2.4.1. MaccoByw a0 KpeMHHsI (X) B NpPOHEHTaxX BBIYUCJASAKT NG
GopmyJie

X :[ (my—mg)—(mg—m,)]- 0,4674-100
m

TAe m; — Macca TUIJA ¢ OCAZKOM IHOKCHJAA KpeMHHs, T;
My — Macca THIJIg ¢ OCTaTKOM HocJie 00paboTKH (PTOPHCTOBO/O-
POAHOM KHCJIOTOH, T;
M3 — Macca THTJAA € OCaJKOM, NOJy4YeHHBIM B KOHTPOJIBLHOM OMbI-
Te, T,
M4 — MACCA TUTJSI C OCTATKOM, NOJYUYEHHBIM B KOHTPOJBHOM OIbI-
Te nocJse 06pabOTKu PTOPUCTOBOACPOAHOH KHCJOTOH, T
m — Macca HaBecKH NpooHl, T;
0,4674 — KO3 (pHUHEHT nepecyeTa JIHOKCHAA KPEMHUS Ha KpeMHHI.
2.4.2. HOpMEI TOUHOCTH X HOPMATHBBI KOHTPOJISI TOUHOCTH ONpe/e-
JIEHHSI MacCOBOH J0JIM KPEMHHUSA NpusejeHsl B Taba. 1.

H

3. POTOMETPHYECKHHN METOJ ONPEOEJEHHA KPEMHHUA

(mpu MaccoBo#t nose Kpemuus ot 0,01 o 0,05 %)
3.1. CymuHocTs MeToOna
Mertox ocHOoBaH Ha 006pas’OBaHUHM KPeMHEMOJHOZEHOBOTO KOMIMJEK-
ca B cJaBOKHUCJOH cpelie, BOCCTAHOBJEHHH €ro acKopOHHOBOH KHCJIOTOI!
HJIH THOMOYEBHHOH B INPHCYTCTBHM CEPHOKHCJIOH MEAH A0 KpeMHeMo-
Nu61eHOBOH CHHH H H3MEpPEHHUH ONTHYECKOH IIJIOTHOCTH OKpallleHHOro
pacTsopa npH AjauHe BOJHH 810 HM,
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32. AnmapaTtypa U4 pPeaKTHBE

P0T02/1€KTPOKOJOPUMETD HJIH CHEKTPOPOTOMETP.

Kucnora cepnas no 'OCT 4204—77, pas6GaBaennasa 1:3, 1:8.

Harpu#i yraexkucawst 'OCT 83—79.

Kucnora masesneBast mo I'OCT 22180—76, pactBop ¢ MaccoBoit
KoHueHTpauueit 80 r/ams,

Kucaora consrass mo 'OCT 3118—77 u pasbaBaennas 1:3.

Ammonn#i moanu6aenoBokucanit no I'OCT 376578, nepekpucran-
JIH30BAHHBIK M3 CIIHPTA, PACTBOP ¢ MaccoBO# KOoHUeHTpauuen 50 r/am3.

Iepexpucranauzauusi MoAHOIEHOBOKUCJIOrO aMMoHHA: 250 r Mo-
JAuG1eHOBOKHMCJIOr0 aMMOHHS pacTBopsitoT B 400 cm® Boaw mpu 70—
—80 °C. T'opsuuft pacTBOp PUABTPYIOT Uepes (PUJIALTD «CHHAA JeHTa»
B crakal, coxepxamui 300 cM® sTugoBoro cnupra. PactBop oxJaaxaa-
I0T H BBIIEPKHBAIOT B IIPOTOYHOH BOJe B TeueHHe 1 4. BrimaBuiue Kpuc-
TaJlibl OT(QHJIbTPOBHIBAIOT Ha BOPOHKY DBioxHepa ¢ duabTpoM «Genas
JeHta». Kpucrauanbl npoMbiBaloT 2—3 pasa 3THIOBBHIM CIIMPTOM IOp-
uuaMu 1Mo 20—30 cm® B BHICYIIMBAIOT HA BO3IyXe.

CrnupT sTHa0BE I pexTHduKOBaHHBE no TOCT 5962—67 uan TOCT
18300—87.

Xeneso kap6oHuabHOe pagunorexunueckoe mo I'OCT 13610—79.

Kucnora ackop6uHOBas, pacTBOP C MACCOBOH  KOHUEHTpalHel
90 r/nM3, cBeXKeNnpUroTOBJACHHBIH.

Tuomouesuta no 'OCT 6344—73, pacTBOp ¢ MaccoBOi KOHUEHTpa~
nued 100 r/nmd.

Menb ceprokucaas (II) msrusoguas mo 'OCT 4165—78, pacTsop:
C MaccOBOH KOHUeHTpauued 4 r/am® B cepHON KHcJOTE, pa36GaBIeHHOMN
I:3.

Harpsi rugpoxeun no I'OCT 4328—77, pacTBOp ¢ MaccoBoif KOH-
uedTpauuei 100 r/ams.

XKemarun mo TOCT 11293—78, pacTBOp ¢ MaccOBOHl KOHLEHTpa-
uuelt 5—10 r/mms.

Huokenn kpemuna mo TOCT 9428—73, npoxkasnenunft mpu 1000—
—1100 °C.

OcrajbHas anmapaTypa H peakTHBH no i 2.2.

CranpgapTHble pacTBOPH KPEeMHHS

PactBop A: HaBecKy AHOKCHAA KpeMHHs Maccoli 0,2140 r cunapuas-
10T B NJIATHHOBOM THTJIe ¢ 2 r 6€3BOAHOrO yriekucjoro Harpusa. [1iaae
BBHIIEJZIAYHBAIOT B ropsadel Boje, gmobasagior 40 cm3 pacTtBOpa THAPO-
KCHJA HATPHS C MaccoBou KoHmeHTpauueh 100 r/aMm3, nepeBoasiT pacr-
BOD B MepHYIO KOJIOYy BMeCTHMOCTbI0 | AM®,  10JHBAIOT 10 MeTKn
BOAOH H IlepeMelIHBaIOT.

1 cm3 pactBopa conepxur 0,0001 r KpeMuus.

PacrBop B: 50 cm® pacrsopa A moMemwanT B MepHyIo KOGV BMec-
THMOCTBIO 250 cM?, HOMMBAIOT 10 METKH BOAOH U NMepeMelInBaloT.

1 cm® pacteopa B comepxut 0,000020 r kpemHus.

PacTBOpHl XpaHAT B NOJH3TUIEHOBOH MOCYE.
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YCTAaHOBJIEHHE MAacCOBOH KOHIEHTpAIlMH CTaHAApTHOrO - pacrBopa
kpemHus A: 50 cMm® craHZapTHOrO pacTBopa INOMEIAIOT B CTaKaH BMe-
ctamoctbio 200 cm3, mpuauBator 30 cM® cossTHOH KHCJOTHI, BHIIApHBA-
IOT 10 BJaXKHbIX coJseil, 1o6aBuasior 10 cMm® coNsTHOR KHUCJOTHL H BHOBb
BHINAPUBAIOT A0 BJAXKHBIX cojell. CTakaH ¢ 0CaJiKOM OXJaXJAawT 10
50 °C, ao6apasor 10 cm® consHolt kucaorel u 1—2 cM? pacTBopa. xe-
Jatuna. Yepes 1 MuH 106aBasd10T eule 2 ¢cM® XKeJjaTHHA, MepeMelInBa-
10T U JawoT orcrosATees 10 mMun. 3atem jpobasasitor 50 cm®  ropsauyed
BOJABI, mepeMelInBaloT, uepe3 10 MuH 106aBasIOT elle CTOJMbKO XKe rops-
yefl BOABI M CHOBa MepeMEIIHBAIOT, MocJe yero  (UJALTPYIOT Uepes
$HapTp «Benas nenta» ¢ GUILTPOOYMaKHOHK Mmaccof, mpoMeisaloT 8—10
pa3 coasinoii kucJaotoil (1:50), u 4—5 pas ropsiued BOLOH.

dunbpTp ¢ OCaJKOM MOMEINAIT B IJIATHHOBBIH THIeJb M 3aTEM I10-
CcTynaioT, Kak ykasaHo B m. 2.3.2, BKJouass 06paboTKy NOJYYEHHOTO
©OCafiXa JHOKCHIA KPEMHHS QTOPHCTOBOLOPOIHOMH KUCIOTOH.

MaccoByio KOHIEHTPaUMIO CTaHAapTHOro pactsopa KpeMuus (T),
BLIPaXKEHHYIO B T'/cM3, paccuuTHBaOT N0 dopMmyJie

__ [{(my—mg)—(mg—m,)1-0,4674-100

T 7 ,
vae V — of6beM cTaHAapTHOTO pacTBOpPa KPeMHHs, B3ATHH AJs aHa-
Jnu3a, cMm3;
m, — Macca THIJIA ¢ OCaJKOM AHMOKCHAA KPEMHHs, T;

my — Macca THIJIS C OCTaTKOM mocse o0paboTku PTOPHCTOBOAO-
POJHOH KHCJIOTOH, T;
m3; — Macca THTJISA C OCAAKOM, MOJYYEeHHBIM B KOHTPOJIbHOM OIIBI-
T€, T;
my — Macca THIVISI ¢ OCTaTKOM, MOJYYEGHHHIM B KOHTPOJIBHOM OIHI-
Te, nocJyie 06paboTky PTOPUCTOBOLOPOAHOR KHUCIOTOH, T;
m — macca HaBecKH npolHl, T;
0,4674 — xo3dh¢uuMeHT mepecyeTa AHOKCHIA KPeMHHA Ha KpPeMHHH
3.3. IllpoBenenune anHanusa
3.3.1. HaBecky cTanu Uiy 4yryHa B 3aBHCHMOCTH OT MAacCOBOH JOJH
KpeMHHs1 (cM. TabGJja. 3) MOMeulalOT B KOHHYECKYI0 KOJOy BMeCcTHMOC-
Tbi0 100 cM?, mpunupaior 10—15 cM? cepHo#t kucaorw (1:8), u Harpe-
BAaIOT Ha BoAgHOH 6aHe, He JONycKas KHIEHHsS pacTBopa.

Ta6auma 3

MaccoBas fona xpeMHHA, ¥ Hasecka cTaNu HAH YyI'yHa, T AnHKBOTHAA 4HacTh

Ot 0,01 no 0,05 BawOY. | 0,5 10
Cs. 0,05 » 0,10 » 0,3 10
» 010> 05 » 0,2 5
» 05 » 1,0 » 0,1 5
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[Tocne pacrBopeHHsI HaBeCKH HNpuOaB/SIOT MO KaniadAM  a3oTHYIO
KHUC/I0TYy A0 TpeKpalleHus BCIeHHBAaHHMS pPacTBOpa H B H3GBITOK 1—2
kamau. CTeHKH KOJIGB OOMBIBAIOT HEOOJIBIINM KOJHUYECTBOM BOABEI M
pacTBOP MPOJOJIKAIOT HarpesaTh 3—0O MHH, He JONycKas KHNeHHd, 10
yAaJeHHs] OKCHIOB a3oTa. PacTBop  QUALTPYIOT — yepe3 (PHJILTP
«Genas JieHTa» B MepHylo Koily BMecTuMocTbio 100 cm® u nmpoMbiBa-
10T 0cajfoK Ha ¢uJbTpe 3—4 pasa HeGOJBIIUMH MOPUUAMH  roOpsiuel
BOAH, JOJYBAIOT KO METKH BOJOH U NepeMerIHBaloT.

JIBe aJaMKBOTHEIE YacTH pacTBopa (cM. rTaba. 3) noMemamT B Mep-
Hble XOoJ6bl BMecTHMOCThIO 50 c¢M? (IpH MaccoBO# JOJie KPeMHHS OT
0,01 1o 0,05 % wuam 100 cM® (mpm Maccosoii mosie  KpeMHHs OGoJee
0,05 %), B oauy M3 Hux mpuausaior 10 cM® pactBopa  MOJHGAEHOBO-
KHCJIOTO aMMOHHMS, IEPeMeNIMBAIOT ¥ BHIAEPXKHUBAIOT 10 MHE ajd obpa-
30BaHUSA KeJTOH MONHOIEHOBOKPEMHHEBOH IeTepONOJHKHCJIOTH. 3a-
TeM B KOJIOH NPHJIMBAIOT CTPOrO B YKa3aHHOM IHOpSiAKe, IepeMelIH-
Bag nocJe n006aBieHus Kaxjaoro peakrusa: 10 cm® cepHOH KHCJIOTHI
{(1:3), 5 cM® pacTBOpa L1aBe/IeBOH KHCJOTHL, 5 cM® pacTBOpa ackopOu-
HOBOH KHCJOTHI, NOJHBAIOT A0 METKH BOAOH W nepemeluuBaioT. Hepes
30 MHH M3MepAIOT BeJHUHUHY ONTHYECKOH MJOTHOCTH OKPAIUEHHOTO pac-
TBOpa Ha cnekTpodoromerpe npu AJHHe BoJHE 810 uM nam Ha ¢oro-
3JEKTPOKOJOPHMETPE CO CBETO(MHJIBTPOM, HMEIOIIMM MAaKCHUMyM MNpo-
flyckaHus B HHTepBaJje AjuH BoJaH 600—650 HM. B xauecrBe pacTsopa
CpaBHEHUS NPUMEHAIOT BTOPYIO QJHKBOTHYIO YacCThb pacTBopa aHaJH-
3upyeMoll npo6hl, B KOTOpPYI0 A00aBJIeHH BCE€ PEaKTHBBHI 33 HCKJIOUe-
HHEM MOJHONEeHOBOKHCJIOI0 aMMOHHSI.

Jlast BocCTaHOBJSHHS KeJATOH (HOPMEl MOJIMOAEHOBOKPEMHUEBOH re-
TEPONMOJHKUCIOTE MOXHO HCIHOJb30BaThb THOMOYEBHHY B IIPHCYTCTBHH
CepHOKHCJION Meau. B 3ToM cayuyae nocjie BRIAEPKKH pacTBopa B Teue-
Hie 15 Mun B Koa6b npuausawT 10 cm® pacTBOpa cepHOKUCIOH MeH,
fiepeMellIuBaloT, NPUAHBAIOT 5 cM® pacTBopa THOMOYEBHHH, JOJHBAIOT
0 METKH BOAOH u nepeMemupaloT. Uepes 3—5H MUH H3MEPSIOT BeJH-
YRHY OITHYECKOH IJIOTHOCTH Kak NPHBENEHO BHIe, B KauecTse pacr-
BOpa CpPaBHEHHS NMPUMEHSAIOT BTOPYIO aJHKBOTHYIO YacTh pacTBopa aHa-
JH3UpYyeMOil MPOoO6Hl, B KOTOPYIO A00aBJeHH Bce PEAaKTHUBH 3a HCKJMYE-
HHeM MOJHOeHOBOKHCJIO0r0O aMMOHHS.

OnHoBpeMeHHO C BBHINOJHEHHEM AaHaJu3a NPOBOJAT KOHTPOJIbHHIH
OINBIT HA 3ar'psA3HEHNE PeaKTHBOB.

V13 3HaueHHs ONTHYECKOH MJIOTHOCTH aHAJHU3UPYEMOro pacTBopa BhHI-
YHTAIOT 3HAUYEHHE OITHUYECKOH IJOTHOCTH PAacTBOpPa KOHTPOJIHHOIO OIIBI-
Ta.

Maccy KpeMHUSI HaXOJSAT 1O IPaJyHPOBOUYHOMY IpaduUKy HJIH METO-
JOM CpaBHEHMS cO CTaHJApPTHBIM 00pasuoM, OJH3KHUM IO COCTaBy K
aHaJau3HpyeMofi npobe M NPOBEAEHHHIM uUepe3 Bce CTaAHH aHaJu3a.

3.3.2. Ilocrpoerue epadyuposourozo epagpura
ITpu maccosoit gose kpemuus ot 0,01 xo 0,05 %
B ceMp KOHHUeCKHX KO0 BMecTuMOcTbi0 100 cm® nmomemarer 0.5 r
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2; 4; 6; 9; 12; 15 cm® crangapTHoOro pacrsopa b, uTo  cOOTBeTCTByET
0 000040 0, 000080 0,000120; 0,000180; 0, 000240 0,000300 r kpeMHus.
CenpMas koa6a CJIY3KHUT LJIst IPOBELEHUs] KOHTPOJILHOIO OMBITA,

B xon6u npunusator 10—15 cM3 pactBopa cepHo#t kucgaoth (1:8),
1 JaJiee NIPOBOASIT aHaJu3 mo I. 3.3.1.

Ilpu maccosoit pone KpemHus ot 0,05 10 1 %

B cemb XoHMYeckux Ko0Ja6 BMecTuMocThio 100 cm® momemarwt 0,1—
—0,3 r Kap6OHUJLHOIO XKeJje3a B 3aBHCHMOCTH OT HABECKH aHaJIH3H-
pyeMo# npo6el. B miecTb U3 HUX A00aBJAAIOT NOCAeAOBaTeNbHO 1; 3; 5;
7, 10; 12 cm® craraaprHoro pacreopa A, uro coorsercrsyer 0,00010;
0,00030; £,00050; 0,00070; 0,00100; 0,00120 r xkpeMHust. CenpMas KOJ-
Oa cJay:KUT 0JIs1 DIPOBENEHHUS KOHTPOJBHOTO OMBITA.

B kon6u npuausaior 10—15 cM® pactBopa cepHoit kucaorel (1:8)
H JaJiee IPOBOAAT aHaJau3 no 1. 3.3.1.

[lo HalileHHEIM 3HAYEHHSM ONTHYECKOH MNJOTHOCTH H COOTBETCTBY-
IOIIMM MM 3HAYEHHSAM Macchl KPEMHHS CTPOAT TI'PaAyHPOBOUHBIA rpa-
¢ux. Jomyckaercss mocTpoeHHe rpagyHpOBOYHOTO rpaduka B KOOPAH-
HATaX: ONTHYECKas INIOTHOCTb — MAacCoBast 10JIs KPeMHHS.

34. O6paboTKa pe3yJbTaTOB

3.4.1. MaccoBywo noai0 kpeMHHA (X) B NPOUEHTAX BHYUC/AIOT MO

hopmyJte

my - 100
=2 —
m
rae m; — Macca KpeMHHSI B aHaJHM3UpyeMoH npobe, HalfeHHas no rpa-

JyHPOBOYEOMY rpadHuky, r;
m — Macca HaBecKH, I.
3.4.2. HopMBI 1 HOpPMaTHBH KOHTPOJISI TOYHOCTH OHpEJEJEHHs Mac-
COBOH JOJIM KPeMHHs NpUBeLeHH B Tabu. 1.

4. POTOMETPUYECKHH METOJ ONPENEJEHUS KPEMHHUS
B BUAE KPEMHEMOJIMBAEHOBOIO KOMIIJIEKCA
(ITIPH MACCOBOH OOJIE KPEMHHUA 0,005—0,1 %)

4.1. CyumHOCTh MeTOHA

MeTtoa ocHOBaH Ha 00pasoOBaHHH KPEeMHEMOJNHGIEHOBOrO KOMILJIEK-
ca H BOCCTAHOBJIEHHH €ro B0 MoJaubaeHoBoHd cuHu xeqaesom (II), o6-
paszoBaBIIUMCS OPH PACTBOPEHHH HaBeCKH NPOOH B cjaboKucCaOH cpeae
M M3MEPEHHMH ONTHYeCKOH NJOTHOCTH OKPalleHHOro pacTBOpa IpU AJIH-
He BOJHH 810 HM.

42. Annmaparypa H pPeaKTHUBH

Kucaora cepnas no F'OCT 4204—77, paz6asaennan 1:20.

OcrasbHBIE pPeaKTHBH — 10 mm. 2.2 u 3.2.

43. TipoBenpeHue aHaau3a
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.- 4.3.1. HaBecky cTasyd HJH YyryHa B 3aBHCHMOCTH OT MaccoBOH 4O-
au KpeMHus (cM. Taba. 4) noMemarmT B KOHHYECKYIO Koa6y BMecTH-
MocTbio 100 cM3, HAKPHIBAIOT YaCOBBIM CTEKJIOM H PACTBOPSAIOT B 15—
20 cM3 cepuoit KucnoThl (1:20) mpu yMepeHHOM HarpesaHun Ha BOMS-
HOH OaHe.

Ta6auma4
Maccosas IONA KpeMHHus, % Hapecka cTaAd HJIH YyryHa, T AJNMKBOTHAA 4acTh, CM3
Ot 0.005 1o 0,03 Bxawou. 0,50 20
Ce. 003 » 0,10 » 0,25 10

Bo n36e:KaHHH BO3MOXKHOrO OKHUCJEHHs KeJje3a 10 TpeXBaJl€HTHO-
TO NpPH PACTBOPEHHH MPOOH HE CJAeAyeT AONyCKaTh KOHTaKTa C OKHC-
JSIIOLINIMH BemiectBaMu. Ilocse MOJHOTO pacTBOPeHHs HaBECKH pacT-
BOp ObICTPO GHUIABTPYIOT Yepes GQUIBTD «6ejasi JJeHTa» B MepHyIo KOJI-
6y BmectuMocThio 100 cM3, oxzaxkaaloT, AOJUBAIOT A0 METKH BOJOH H
HepeMelHBawT. AnnkBoTHYIO YacTs 10—20 cm® (cM. Taba. 4) nome-
11al0T B MepHYI0 KoaGy BMecTuMocTbio 50 ¢M®, MeIJIEHHO MPHJIHBAIOT
10 cM8 pacTBOpa MOJMGAEHOBOKHCJIOTO aMMOHHA U NepeMEIINBAIOT. Ye-
pe3 3—5 MHH, OCTOPOIKHO IO CTEHKe KOJOH TPHJHBAIOT 10 cm® cep-
Holt kncjotH (1:4), cpasy e JAOJMBAIOT A0 METKH BOJOH M NEpeme-
MIHBAIOT.

Uepes 15—20 MHH U3MEePSIOT BEJIHUMHY ONTHYECKOH MJOTHOCTH pac-
TBOpa Ha CHEKTpodoTOMETpe MpH AMHHE BOJHDI 810 UM uau Ha GOTO-
3JeKTPOKOJOPHMETpE CO CBETO(PHJALTPOM, HMEIOIIMM MaKCHMYM IDO-
nyckauus B uHTepBajse 600—650 um. B kavecTBe pactBopa cpaBHEHHs
TpuMensoT Boay. OJHOBPEMEHHO C BBHINMOJHEHHEM aHaJ/H3a TPOBOAAT
KOHTDPOJIbHBIH ONBIT HA 3arpsi3HEHHE PeaKTHBOB.

M3 3HaueHHWs ONTHYECKOH INJOTHOCTH aHAJH3HPYEeMOro  pacTBOpa
BHUNTAIOT 3HAUCHHE OINTHUECKOH IJOTHOCTH pacTBOpa KOHTPOJBHO-
ro ONbITA.

Maccy KpeMHHs HaxOofsT MO TPaiyuPOBOUHOMY IPaduKy MM Me-
TOAOM CpaBHEHHs €O CTAaHAAPTHBIM 06pasuoM, GJIM3KHM MO COCTABY K
-AaHaau3upyeMolt npo6e ¥ MpoBeleHHBIM Yepe3 BCe CTRAMH aHAJM3A.

4.3.2. [Mocrpoenue epadyuposoyroeo epapura

B ceMb KOHHYecKHX K0J06 BMectumocthio 100 cm® nomemaror no
0,25—0,5 T KapOGOHHJIBLHOIO KeJje3a B 3aBHCUMOCTH OT HABECKH aHa-
JausnapyeMoil npobul. B mecTs ¥3 HUX MPHJIHBAIOT NOCJIEN0BATEJBHO I;
3; 6: 9; 12; 15 cm® cTangapTHOro pacrBopa B, uTO CcOoOTBETCTBYET
0,000020; 0,000060; 0,000120; 0,000180; 0,000240; 0,000300 r kpeMHHS.
B koabe npuinsat no 15—20 cm® cepHoit kucnoTe (1:20) u nanee
BeIyT aHanu3 Kak npuseneso B n. 4.3.1. Cejibmast Konba CIyXHT AAA
fIDUIOTOBJIEHHSI pacTBOPa KOHTPOJLHOrO OMBITA.

To HafifleHHLIM 3HAUCHHSAM ONTHYECKOH NJOTHOCTH H COOTBETCTBY-
LM HM 3HAUEHHSM Macchl KPeMHHS CTPOAT IpaiyHpPOBOYHBIA rpa-
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PHK. LOITYCKA€TCA IIOCTPOCHHE TpaiyHPOBOYHOrO rpaPuka B KOODIH-
HaTax ONTHYeCKas MJIOTHOCTb — MaccoBasi A0S KPEMHHS.

44, O6pa6oTKa pe3yJabTaTOB

4.4.1. MaccoByo nomo (X) KpeMHHS B NIPOLEHTaX BLIYHCJAAIOT MO

bopmy.ie

="1.100
m 2

TAe my — Macca KpeMHHs B aHaJH3HUPyeMOH mpole, HaifieHHass IO
rpajlyHpOBOYHOMY Irpaduky;
m — Macca HaBecKH, T,
4.4.2. HopMH TOYHOCTH H HOPMAaTHBH KOHTPOJISI TOUHOCTH ONpeje-
JIEHHS MacCOBOH J0J1M KPEMHHUS NIPHBEeAEHH B Ta6Ja. 1.
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Ne 3018
3. BBAMEH I'OCT 22536.4—77

4. CCBIIOYHBIE HOPMATHUBHO-TEXHHYECKHE JOKYMEH-
Thl |

O6osnauenue HTI, na HoMmep NMyHKT4, Obosauauenue HT/, Homep nynkTa,
KOTOpWIl flaHa CChlIKa MOANYHKTA HAa KOTOpHH pgaua NOANYHKTA
CChIJIKa

TOCT 9428—73
I'OCT 10484—78
I'OCT 11125—84
: [OCT 11293—78
2,32, 4.2 I'OCT 13610—79
F'OCT 14261—77
I'OCT 18300—87
I'OCT 19522—74
TOCT 22180—76
I'OCT 22536.0—87

IOCT 83—79

TOCT 3118—77
TOCT 37656—78
I'OCT 4165—78
FOCT 4204—77
T'OCT 4328—77
TOCT 446177
T'OCT 5962—67
TOCT 6344—73
I'OCT 6563—75
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