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Methods for the deternunation of stlicon

OKCTY 0809

Tara seenennd 01.01.78

Hacrosguumit cTaHmapT yCTaHABAMBAET METOMBI OMNpeacseHUsT KpeMHHUA B (peppoMapraHIlie:
dboTOMEeTpUYECKHUIT — TIPpU MaccoBO# nosie xpemuus ot 0,1 no 4,0 %;
[paBUMETPUYECKHMIT — NpU MaccoBo moje xkpeMHus ot 0,5 mo 10,0 %.

(U3menennas penaxuus, M3m. Ne 1).

1. OBIIIME TPEBOBAHHUA

1.1. O6ume TpeboBanus K MeTonaM aHanu3a — 1o [OCT 28473.
1.2. Otdop mpo6 nposondar o ['OCT 24991 co cnenyolMM ZOMOMHEHUEM.

1.2.1. IIpoba mo/okHa OBITH MPUTOTOBIEHA B BHAE TOHKOIO MOPOIIKA C pa3MepoOM YaCTHIIl, IPOXOIs-
X yepes curto ¢ cetkoi Ne 016 mo 'OCT 6613.

A. I'paBuMeTpUIEeCKHIA MeTON

CYIIHOCTBb METOJA

MeTox oCHOBAH Ha pPAacTBOPEHHM HaBEeCKH (deppOMapraHila B CMECH a30THOW U CEPHOM KUCJIOT,
BLUIEJIEHHH KPEMHHEBON KHUCIOTHI U3 CEPHOKHUCIIOTO pacTBopa ITyTeEM BhIIApUBAaHMs OO [TOSBJIEHHA [1apOB
CEPHOI KMCAOTHI C IMOCIeIYIOLLHM OIIpeaAcIeHHEM PAa3HMLBI MeXIY Maccolt ocaaka no odpaborku ¢gropuc-
TOBOJOPOIHON KMCIOTOM M MaccoOU ocTtarka Imocje obpadoTku PTOPUCTOBOLOPOIHON KUCIIOTOI.

(BBenen pomommmTensno, Mam. Ne 1).

2. AIITTAPATYPA, PEAKTHUBbL]I 1 PACTBOPBI

Kuicrora azotHast o I'OCT 4461.

Kucnota consHasa o ['OCT 3118 u pazbasnexnHas 2:98.

Kucnota cepuast mo ['OCT 4204 u pasbasnerHas 1:1.

Kucnota ¢ropucrosomopontan no ['OCT 10484,

[Teur MydensHast m00oro TuIIa ¢ TeMreparypoit Harpesa go 1100 °C.

CMech a30THOH U CEPHOLT KMCJIOT, FOTOBAT CJIEQYIOLIMM 00pa3zoM: K 660 cMm3 Boas! mpuwiusaroT 160 cM3

cepHoit xuciaoTel. Ilocne oxaxnenus pactsopa nodasinsor 180 cM? a30THON KMCIOTH ¥ NepeMelUBaIOT.
(U3menennan penakoms, Mam. Ne 1).

3. IPOBEJEHHE AHAJIN3A

3.1. Hasecky deppomapraxiia Maccot 1 r (mpu4 MaccoBoH mone KpeMHHS 1m0 2 %) ¥ 0,5 r (nipu
MAaCCOBOH JoJie KpeMHMS CBBIIUE 2 %) IMOoMelIaloT B cTakaH BMecTUMOCTRIO 400 cM3 ¥ pacTBopsioT B S0 cm?

CMECH a30THOK W cepHOH KucnoT. PacTBOpP BBINMAPUBAIOT 0 MOABICHUS I1APOB CEPHON KUCIOTHI, KOTODPHIM
JAXOT BbLASCNIUTHCS 3—4 MUH.

Hznanns( obumHaBHOE [IepenegwaTka BOCHpemeHa
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[Tocne oxnaxmenust comu pacteopAoT B 100 cM3 Bomsi. K pacTBopy mpuwnusarorT 5 cm? constHo
KHCJIOTBI U HArpesaloT pacTBOpP OO ITOJIHOIO pacTBOpPeHHMS coseil. PacTtBop pUIBTPYIOT uyepes GWIbTp
CPEOHEN [UIOTHOCTH, COAEpPXKALHHA HEeOOMbUIOE KOMHYECTBO GHNBTPOOYMAXHOHR MacCHhI.

Ocanok Ha ¢pWIbTpe MPOMBIBAIOT BHaYAIe 5—7 pa3 TETUTOH CONAHOM KMCIOTOM, pa3basaeHHOM 2:98,
3ateM 8—10 pa3 Terutoit Bomoi. PHIBTP ¢ 0CAAKOM COXpaHSIOT.

OUiabTpaT nMpoBepsIOT Ha MOJHOTY BBIIEIECHHON KpeMHUEBO# KMCAOThI. 11 3TOro B pacTBop IpH-
JIMBAIOT 5 CM3 CepHOW KUCJIOTBI U CHOBA BBITAPHMBAIOT IO BbIAEJEHUS NMApOB CepHOUM KMcioThl. PactBop
oxnaxaawT, npuwisaoT 100 cM? BOOBI, HArPEBAIOT 4O IOJHOTO PACTBOPEHUS conel, OTHILTPOBEIBAIOT
BO3MOXHO BhUICIHUBIUUMNCST OCAOK KPEMHUEBOH KHCIOTHI U [TPOMBIBAIOT, KAK YKA3aHO BhILIE.

DUNLTPHI C 0CATKAMY KPEMHHEBOM KUCIOThI OOBbeAUHAIOT, NMOMEUIAICT B IUIATUHOBBIN TUTE/Nb, CYLUAT,
OCTOPOXHO 030J410T Y IpokKaauBaioT 40 MuH npu 1000120 °C. [Tocae oxnmaxneHHUss B THIeab ¢ 0CAOKOM

HO0ABISIOT YEThIpE KaIUTH CEpPHOM KUCIOTHI, pasbasieHHOH 1:1, cywar u npoxkamusaiotr nmpy 1000+20 °C

IO NOCTOSSHHOY MaccChi OcagKa.

OxTaXneHHbBIA TUTEJTh C OCANKOM B3BELUIMBAIOT, JOOABIAIOT 3—3J Kamnejab BoAbl, 3—4 KaIid CEpHOH
KUCNOThI, pazbasneHHok 1:1, 3—4 cM3 OTOPUCTOBOZOPOAHON KUCIOTHI U COAEPKUMOE THIIS OCTOPOXHO
BBITAPUBAIOT A0 MOJHOro YHAUICHUS CepHOM KHUCAOTHL. CyXo#d ocTatokK mnpokanuBaroT 15—20 MUH nipu
1000+20 °C go MoCTOAHHONW MACCHI OCTATKA, OXJIAKOAIOT W B3IBEUIUBAOT.

(M3menennas penaknusa, Him. Ne 1, 2).

4. ObPABOTKA PE3YJIBTATOB

4.1. MaccoBywo gomto KpeMHHA (X) B MPOLEHTAaX BEYHUCISIOT 10 PopMYyIle

¥ = (m-m)—-(m,—-m;) 0,4674. 100

m,

rae m — Macca TUIJIA ¢ OCaAKOM [IBYOKHUCH KPEMHHUS A0 0OpaGoTKku PTOPUCTOBONOPOIHON KHCIOTOM, T
m; — Macca TUTJI ¢ OCTATKOM JBYOKMUCH KpeMHHA ocie 06paloTki PropruCTOBOOOPCOIHOW KUCHOTON, T;
m, — MAacca TUTJIS C OCaAKOM KOHTPOJIBHOIO OI1bITa X0 00paboTKH (PTOPUCTOBOLOPOIHON KHUCIOTOM, I;
m; — Macca THIJIA C OCTATKOM KOHTPOJILHOIO OITbITa T1ocsie oOpaboTKu HTOPHCTOBCIOPOIHOM KHMCIOTOMH, T;
m, — Macca HaBeCKH, T;

0,4674 — Ko3dbIHUMEHT epecyeTa ABYOKUCH KpeMHHS Ha KPeMHMIA.

4.2. HopMBI TOYHOCTH ¥ HOPMATHUBLI KOHTPOJIA TOYHOCTHU OIIpeaeeHUsT MAacCOBOH HOJH KpeMHHUA
[TPUBEICHEI B TaAOIUIIE.

i HopMbI TOYHOCTH W HOPMATHBBEI KOHTPONA TOYHOCTH, %

Pacxoxzerue
Maccosas 1013 KpeM- DE3YJITATOB
HHsA, % IlorpeumocTs Pacxoxnexue PacxoxneHue npyx | PacxoxaeHue tpex aHaymM3a
pe3y/ILTaTOB pPE3yNIbTaTOB ABYX NapaUiebHbIX Mapanie/mbHbX CTaHAAPTHOIO
aHaM3a A aHaJTM30B d, oTpeae/ieHHH d, onpeneNneHHH d; | obpa3ua ot
aTTeCTOBAHHOIO
3HaYCHHA B
Ot 0,1 no 0,2 sxmou. 0,018 0,022 0,018 0,022 0,012
Ce.0,2 » 0,5 » 0,03 0,04 0,03 0,04 0,02
» 0,5 » 1,0 » 0,04 0,05 0,04 0,05 0,03
> 1,0 » 2,0 » 0,06 0,07 0,06 0,07 0,04
» 20 » 50 » 0,09 0,11 0,09 0,11 0,06
» 5,0 » 10,0 » 0,13 0,20 0,15 0,20 0,10

4.1, 4.2. (M3Menennas penakmua, Mism. Ne 2).

b. PoToMeTpHIECKHH MeETON

5. CYIHHOCTDHb METOJIA

MeTon oCHOBAH Ha pa3IoKEHHH HaBECKM M 0O6pa3oBaHUM XeNToi KpeMHEMOTUOIeHOBOA reTeporio-
nuxucnotsl (rpu pH 1,60—1,65) ¢ nocnexyoiiM BOCCTAHOBIIEHUEM €€ CMEChI0 aCKOPOUHOBON M TIUMOH-
HOA KHCIOT OO MOJMUOAEHOBOH CHHM W M3MEPEHHMHU OITUYECKOM IUIOTHOCTH pAacTBOpa Ha
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CTIEKTPOQOTOMETPE NPK [UTKMHE BOJMHBI 8§30 HM WM (DOTO3NEKTPOKOJIOPUMETPE B AUAINA30HE LIMH BOJH OT
640 no 900 am.

(Beenen ponommmrennro, Mam. Ne 1).
6. AIIIIAPATYPA, PEAKTUBbBI U PACTBOPBI

CnekrpodoToMeTp WK POTOINEKTPOKOAOPUMETD CO BCEMH MPUHAMLIEKHOCTAMU.

[Teys MydenbHag moboro Tdna ¢ reMrneparypoi Harpesa no 1100 °C.

Kucnora considas rto 'OCT 3118 u pactBop ¢ MOMSIpHO#M KOHLIEHTpalueil SKBHBATIEHTa 3 MOIL/aAM3.
Kucnora ackopOuHOBAS.

Kucnora mumorHas mo I'OCT 3652.

Kucnota 6opHas o FOCT 9656.

CMech BOCCTAHOBUTEIBHASL CBEXEMPUIOTORIEHHAA: 1 I' aCKOPOUHOBON KWUCIOTBL U S T TUMOHHOM
KUcIoThl pacTtBopsiioT B 100 cMm3 BoasL.

Kamit maprannosokucastit mo 'OCT 20490, pactsop ¢ Maccoroit goneit 0,2 %.

AMMOHUNA MonubaeHoBoKUCABINA 10 [OCT 3765, cBeXempHroTOBAEHHEIH PACTBOP C MACCOBOM JOJIEH
> %.

Harpuit yrnexucnuiit 6e3BogHbIA 110 [OCT 83 u pacTBOp ¢ Maccoro# moneit | %.

Kanuit-"atpuit yriaekucaed o ['OCT 4332,

Bonopona nepexuces no I'OCT 10929, pactBop ¢ Maccooii gonei 30 %.

CMecCh U1 CIUTARNICHMSA: KATUN-HATPUMH YTJIEKUC/IbIA CMEIIUBAIOT ¢ DOpPHOM KMCJOTON B COOTHOLIE-
HAH 2:1.

Kpemuusg asyoxkuch nmo 'OCT 9428.
CTaHmapTHbIE PACTBOPBI KPEMHHUS:

PactBop A: 0,215 r ABYOKMCH KpEMHUA CIUIABISIOT B [UTATUHOBOM THUIJIE € 2,5 T YIJIEKHUCIOr0 HATPUS
npu teMmneparype 1000—1100 °C. I1nas BeIUEAAYMBAIOT B PACTBOPE YITIEKMC/IIOINO HATPHUSA, PACTBOD Iepe-
HOCAT B MEPHYIO KOOy BMECTHMOCTBHIO 1 AM3, HOMMBAIOT MO METKH PACTBOPOM YITIEKHCJIOro HATpHUA H
epeMeinBaioT. PacTBOp XpaHaT B TOMUSITUNEHOBOK [IOCYIE.

MaccoBas KoHIIeHTpalMa KpeMHUs B pactBope A pasHa 0,0001 r/cm?.

MaccoByio KOHUEHTPALMIO PACTBOpA YCTAHABIUBAIOT IPABUMETPUYECKUM METOLOM: COJITHOKUCHOT-
HBIM, XJIOPHOKHMCJIOTHBIM HIH CEPHOKHUCMAOTHBIM C IBOWHBIM BBRIITADWBAHHUEM.

PactBop b: 10 cM3 pacTBopa A mMoMelaoT B MEPHYIO Koaby BMecTuMocThio 100 cM?, nonusaloT oo
METKA BOJOK W MepeMEUIUBaIiOT, POTOBAT epes NMpUMEHEHUEM.

MaccoBast KoHIIeHTpauusl KpeMHus B pacteope b paBHa 0,00001 r/cm3.

(U3Menennasa penakuma, Mam. Ne 1, 2).

7. IPOBEJEHMUE AHAJIN3A

7.1. Hasecky deppomapranua maccout 0,5 r ripu MaccoBoit none kpeMuuda ot 0,1 mo 0,8 %, 0,2 r ipu
MaccoBoit foyte kpeMHuA ¢B. 0,8 10 2,0 % u 0,1 r npu MaccoBoyt gone kpeMHust cB. 2,0 1o 4,0 % momMewaloT
B IUIATUHOBBIA THUIEMh H CMELIMBAIOT C 2,5 I CMECH IS CIUIABJACHUA. TUIeb HAKPBIBAIOT IUTAaTHHOBOIM
KPLIIUKOM U CILIABILIOT B Mydelte ripu TeMIepatype 900—950 °C B Tevenue 10 Mmun. Oxnaxxae HHBIH TUTEND
MOMELIAIOT B TIONMITIIEHOBBIY cTakaH, npwiusaoT 80 cM? ropsgero pacrsopa COJSTHOM KMCHOTHI U
HArpeBaloT Ha BONSTHOM 6aHe Do pacTBOpPEeHMS TU1aBa. THIEADb YIAIOT H3 CTaKaHa U OOMBIBAIOT ero BOMOH.
g paspyllleHHsT IBYOKMCH MapraHua IpUOaBIsIOT HECKOABKO KaImedb MEepPeKHCH BOLOpOAa H SHEPIHIHO
nepeMeInBaOT. M306BITOK nepeKucH BOIOpPOAA CBA3BIBAIOT HECKOJBKMMH KAIUIAMM pacTBOpa MapraHIo-

BOKHCIOTO Kaumnsd. ComepxXyMoe CTaKaHa OXyTaXIAIOT, NEpeBOASIT B MEPHYIO KO0y BMeCTHMOCTBIO 250 cM3,
OOJTUBAXOT JO METKH BOXOM U IIepeEMELIUBAIOT.

AJIMKBOTHYIO 9aCTh pacTBopa 5 cM? IIOMELIAIOT B MEpHYI0 Konby BMecTuMocThio 100 cM3, mprtuBaroT
50 cM? Bombl U 5 cM’ pacTBOpa MONMHMOAEHOBOKUC/IOIO AMMOHHUS, IIEPEMELIMBAIOT M yeped 10 MUH mpuIH-
BAIOT 5 CM’ BOCCTAHOBHUTEJbHON CMECH H IOBOIAT JO METKM BOILOM.

Yepes 40 MKH H3MEPSTIOT ONTHYECKYIO IUTOTHOCTDb PACTBOPA HA CIIEKTPOMOTOMETPE NMPHU IUTHHE BOJTHbI
830 HM WM QOTOINEKTPOKOJIIODHMETPE B HHama3oHe JIMH BoJXH oT 640 mo 900 umM.

B xayecTBe pacTBopa cpaBHEHHUS [IPUMEHSIOT BOLY.

ITocne BEIMUTAHHUA 3HAYEHUS ONTHYECKOM IUIOTHOCTH PacTBOpa KOHTPOJBHOIO OITbITA U3 3HAYEHUA
OITTHYECKON IUIOTHOCTH PACTBOpa aHATH3UPYEMOM ITpo0OBI HAXOOAT MACCy KPEMHHUA I10 IpayUPOBOYHOMY
rpaduKy.

(M3menennan penaxmua, H3m, Ne 1, 2).

7.2. Ons nmocTpoeHUs rpalyMpoBOYHOrO rpaduka B BOCEMb U3 JEBSITU MEPHBIX KO0 BMECTHMOCTBIO



C. 4 T'OCT 21876.4—76

100 cMm? nomewator 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0; 7,0; 8,0 cM3 ctaHOapTHoro pacrsopa b, 4TO COOTBETCTBYET
0,00001, 0,00002, 0,00003, 0,00004, 0,00005, 0,00006, 0,00007 1 0,00008 r xpemHus.

B mepsityi0 K00y CTaHZAPTHOrO pacTBopa He mpwiuBalT. Bo Bce xon6el nmpwimsaior no 1,6 cm3
pacTBOPa CONSHOM KUCNOTHI, [10 50 cM? Bofsl ¥ 1O 5 cM3 MOMUGAEROBOKMCIOro aMMOHUSA, [IEPEMELIUBAIOT
1 g9epe3 10 MUH npuAuBAOT 5 CM3 BOCCTAaHOBUTE/IBHOW CMECH, JOBOAAT NO METKHU Bomoi. Yepes 40 MuH
U3MEPSIOT ONTHYIECKYIO IUIOTHOCTEh pacTBOpa, KaK yKazado B 1. 7.1.

B xadecTBe pacTBOpa CpaBHEHHUS UCITOMB3YIOT pACTBOP AEBSATON KONOBI, He coaepxKalllei cTaHaapTHBIHA
pacTBop b.

[1o momyyeHHBIM 3HAYEHUAM OIITHYECKMX IUIOTHOCTEH ¥ COOTBETCTBYIOLIMM MM MaccaM KpeMHUA

CTPOSIT TPaOYUPOBOYHBIN paduK.
(Beenen ponommrennno, Ham. Ne 1).

8. ObPABOTKA PE3YJILTATOB

8.1. MaccoByto nmomo kpemHust (X) B MpoUEHTAX BBIYUCASIOT 10 dhopMmyrie

="1.100,
m

rAe m; — Macca KpeMHHUH, HajiaeHHasa 10 rPafyupoOBOYHOMY rpaduKy, I

m — Macca HaBeCKH, COOTBETCTBYIOILAA ANMKBOTHOM YaCTU pacTBOpA, T.

(Benen nonosmurensno, M3m. Ne 1).

8.2. HopMBl TOYHOCTH M HOPMATHUBEI KOHTPOJISI TOYHOCTHU OIlpedesIeHUsS MAaCCOBOM IONU KpeMHHA
[IPUBENCHBI B TaOULLe.

(HUamenennasa pepaxkoma, Mam. Ne 1, 2).
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HHPOPMAIIMOHHBIE JAHHBIE
1. PABPABOTAH 1 BHECEH Muuucrepcrsom geproit merawtypruu CCCP

PASPABOTYHU KU
A.H. Mopo3sos, B.JI. 3yesa, I1.D. Aradouon

2. YITBEPXIEH U BBEIEH B JEUCTBUE ITocranosaerem Tocynapcreennoro komatera CCCP no
crauaapraMm ot 24.05.76 Ne 1263

3. B3BAMEH I'OCT 13091.5—67

4. Craugapt nosmocrteio yaudumuposad ¢ BJC 7512—69
5. CCBIIIOYHBIE HOPMATUBHO-TEXHHYECKAEL JOKYMEHTDI
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O6os3Hauenre HTII, Ha KOTOpPBIA gaHa CCEUTKA Homep myHxTa, noanyHkKra
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6. OrpanygeHHne CpoKa AeHCTBHA CHATO N0 OpoTokoxy Ne 4—93 Mexrocynapcrsennoro Cosera mo cTaH-
JapTH3AIMAA, MeTpoJiorHHd ¥ cepTrdaxaman (UYC 4—94)

7. B3TAHHUE (aopeas 2000 r.) ¢ Uamenennamu Ne 1, 2, yreepxaesuniMi B anpene 1984 r., mapre 1989 r.
(MYC 8—84, 6—89)
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