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3 IlocrtaHnoBnenuem ['ocymapcTBeHHOro Komurera Poccuiickoit MDenepaiy Mo cTaHAApPTU3ALUU U
MeTpoJiorun ot 11 ceraTadps 2002 r. Ne 331-ct mexrocymapctBeHHBIN ctangapT 'OCT 12358—2002
BBEICH B IeICTBME HEIMOCPEICTBEHHO B KayeCcTBE TOCyIapCTBeHHOTo craHmapra Poccuiickoit demepa-

ovu ¢ 1 mas 2003 1.

4 B3AMEH TOCT 12358—82

© MUIIK H3zparenscTtBo ctaHmapTon, 2002

Hactogmmit cTangapT He MOXET OBITh MOJHOCTBIO WJIM YaCTHYHO BOCIIPOU3BENEH, TUPAXKMPOBAH U
pacIpocTpaHeH B KayecTBe OUIIMATBLHOTO M3IaHus Ha Tepputopun Poccuiickoit Menepanum 6e3 paspe-

weHus I'occranpapra Poccum
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M EXTOCYITIAPCT BEHH B CTAHIDAPT

CTAJIN JIETUPOBAHHBIE 1 BBICOKOJIETTPOBAHHBIE

MeTtoapi onpeaeeHuss MbIIIbAKA

Alloyed and highalloyed steels.
Methods for determination of arsenic

Mara sBegenns 2003—05—01

1 OOnacTh npuMeHeHust

Hactosiuii ctaHaapT ycTaHaBAMBAeT HEIJIAMEHHbI aTOMHO-a0COPOLIMOHHBIN (TP MaccoBOM JoJie
Mbiibsika ot 0,0002 % no 0,01 %), doroMeTpudecKuii (Ipy MacCoBoii nose Mbliibsika ot 0,002 % 1o 0,2 %)
1 TIOTEHLMOMETPUYECKUIA (mpy MaccoBoi gosie Mbimbsgka or 0,05 % mo 0,2 %) Merompl OIpeneaeHust
MBIIIBSIKA B JIETUPOBAHHBIX Y BHICOKOJIETUPOBAHHBIX CTAJISIX.

2 HopmatuBHBIE CCHLIKH

B HacTosI1IeM cTaHgapTe MCITOJb30BAHbI CCHUIKM Ha CJIEIYIOIINE CTaAHAAPThI:

rocr
rocr
rocr
rocr
rocr
rocr
rocr
rocr
rocr
rocr
rocrt
rocrt
rocrt
rocrt
rocr
rocr
rocr
rocr
rocr
YCIIOBUSA
rocr
rocr
rocr
rocrt
rocr
rocrt

859—2001
197377
3118—77
3760—79
3765—78
4160—74
4204—77
4328—77
4457—74
4461—77
5456—79
5817—=77
5841—-74
5962—67*
6552—80
9949—76
10157—79
11125—84
14204—69

14261—77
14262—78
18300—87
19522—74
24147—80
28473—90

Mens. Mapku
AHTUIPUI MBIIIBSIKOBUCTBIN. TeXHUYeCKNE YCIOBUS
Kucnora consnas. Texnudeckue ycaoBuUs
AmMUak BOmHBIN. TexHUYECKME YCIOBUS
AMMOHMI MOIMOAEHOBOKUCBIN. TeXHUUeCKHe YCIOBUSI
Kanuit 6pomuctsiit. TexHuyeckre ycIoBUS
Kucnora cepHas. TexHuueckue yciaoBus
Hatpus ruapookuck. TexHuyeckue ycaoBus
Kanuit 6pomMmHOBaTOKMCABIA. TexXHUYECKHE YCIOBUS
Kucnora azorHas. TexHuueckue ycioBUsI
I'mppokcunamuna runpoxiopua. TexHUUecKre yCIOBUS
Kucnora Bunnasa. TexHuueckue yCioBUs
I'mppa3uH cepHOKUCIbII
Coupt 3TWIOBBII PeKTU(UKOBAHHBIN. TeXHUYecKue yCIOBUS
Kucnora oprodochopnas. TexHnyeckue ycIoBUs
Kcunon kameHHOYTobHbIA. TexHUYeCKue yCIOBUS
ApProH razoo0pasHblii U XUAKU. TexHuYecKue yCaoBUs
Kucnora azotHast 0co60it YMCTOThI. TeXHUYECKUE YCIOBUS
[Tpubop mist oTAesieHUsT MbILIbSIKA B CTAIsIX, YYyIyHax W cIlaBax. TexHuuyeckue

Kucnota consiHas oco60it YUCTOThI. TexHUYecKue yCcaoBuUsI

Kucnora cepHast 0co60ii YMCTOTHL. TexHUYeCcKHe YCIOBUs

COupT 3TUIOBBIN PeKTU(DUKOBAHHBINA TeXHUYECKMI. TeXHnyecKue yCIOBUS
AMMOHMI POSAHUCTBIN TEXHUUECKUI. TeXHNYeCcKre yCIOBUS

AMMMaK BOIHBIM 0CO00I YMCTOTHI. TeXHUUEeCKUE YCIOBUS

YyryH, cTanab, (heppocIliaBhl, XpoM, MapraHel MeTaummdeckue. Oo1ue TpedoBa-

HUA K METOJaM aHa/Iu3a

* Ha repputopun Poccuiickoit @enepaunn aeiicteyer TOCT P 51652—2000.

W3nanue odunuanbHoe
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3 OO0mmue TpedOBaHHUS

Ooure TpedboBaHusg K MeTogaM aHanuza — no FOCT 28473.

4 HennamMeHHbIi aATOMHO-a0COPOIMOHHBIIA METO/| ONpeieJieHus] MbIIIbsKA

4.1 CymHocTth MeTOAA

Meton OCHOBaH Ha M3MEPEHWM 3HAYECHUs IOTJIOMICHUs PEe30HAHCHOTO M3IyYEeHHUS CBOOOTHBIMU
aToMaMM MBIIIbIKA TP UTMHE BOMHBI 193,7 HM, 00pasylolIMMHCS IIpM BBEACHUM aHAIM3UPYEMOTO
pacTBopa B rpaduTOBYIO IEYb.

MEIIBSIK TIPEIBAPUTEIBLHO OTIEISIOT OUCTUUISILIMEH OT OCHOBHBIX KOMIIOHEHTOB CTajdl B BHIE
TPEXXJIOPUCTOTO MBIIIBSIKA M3 COJITHOKMCIOTO PAacTBOpa B MPHUCYTCTBMU CEPHOKHWCIOTO THOpaswHa M
OPOMUCTOrO Kaius WIM OCAXICHHEM THOALETAMUAOM B Buie cyibbuaa B 0,5 MoIb/IM3 CEpPHOKHUCIOM
pacTBOpe B IMPUCYTCTBUM KOJUIEKTOpPA CYIbduma Meau 1 BUHHOW KUCIOTH B Ka4eCTBE KOMIUIEKCOOOpa3y-
IOILIETO BEIlEeCTBA.

4.2 Anmapartypa, peaKTHBbBI, PACTBOPbI

ATOMHO-a0COPOLIMOHHBIN CIEKTPOGOTOMETP CO BCEMU MPUHAIIEKHOCTIMU, CHAOXKEHHBIN IpauTo-
BBIM aTOMHU3aTOPOM.

Jlamna st onpeiesieHusT MbILIbsIKA.

MUKpONUIETKN BMeCTUMOCTBIO 20 1 50 MKmMS.

AproH Bbicokoit unctoTsl o 'OCT 10157 u cMmech aproHa ¢ 5 % Bomopona.

Anmapat ns otaeneHust Mblbsaka 1o T'OCT 14204 wnu 1100010 Apyroro TUIIA.

Kucnora constnag mo 'OCT 3118 wmu 'OCT 14261 u pas6asienHas 1:1.

Kucnora azornHag mo I'OCT 4461 v 'OCT 11125 u pa3z6asnenHas 1:1.

Kucnora cepnas no F'OCT 4204 wmu TOCT 14262, pas6asnenHas 1:1 1 pacTtBop 2,5 MOJb/IM3.

Kucnora oprodochopnasa nmo 'OCT 6552 u pasdasieHHas 1:1.

CMech ConstHO# 1 a30THO# kucioT (3:1): k 150 cM3 comstHO# KucaoTsl no6asisor 50 cM a30THOI
KHCJIOTBI M TIEPEMEIITNBAIOT; TOTOBSIT HEITOCPEICTBEHHO TIepe IPUMEHEHEM.

CMech COJISTHO M a30THOI KUCTIOT, pasz6asiaenHast (1:1): k 150 cM3 constHOi KUCIOTHI 106aBisioT 50 cm3
a30THOM KMcoThl, 200 cM3 BOABI 1 TEPEMELMBAIOT; TOTOBSAT HEMOCPEACTBEHHO Mepe]] PMMEHEHHEM.

Kucnora BunHas o TOCT 5817, pactsop 500 r/am3.

Ammmak BogHbli Mo 'OCT 3760 wm TOCT 24147.

I'mopoxcunamun rugpoxiopun mo N'OCT 5456.

AmMoHnwmit poganuctsiit mo TOCT 19522, pactsop 50 r/am3.

Kamuit 6pomuctsriit mo F'OCT 4160.

Harpus ruapokcus no FOCT 4328, pactsop 50 r/cm3.

I'mppasun cepHokucnbiit o 'OCT 5841.

Kcnmon o T'OCT 9949.

TuoaneTaMu1, NepeKpUCTALIM30BAHHBINA B Kcuone, pacTsop 20 r/ams.

IMepekpuctaum3sanust Thoaueramuaa: 30 r THoauetamuaa pactBopsiioT B 100 cM3 kcwnona mpu
85—90 °C npu nepememiMBaHuu. BepxHuii cioii pacTBOpa OCTOPOXHO CJIMBAIOT B CyXOM CTakaH BMECTU-
MocTbio 600—800 cm3. B crakaH ¢ octaTkoMm mpu6asmsitoT 100 cM3 KCuIona M CHOBA PACTBOPSIOT MPU
85—90 °C. BepxHuii cj10it pacTBOpa THOAalleTaMUIa CIMBAIOT B TOT e CTaKaH BMECTUMOCTBI0 600—800 cm3.
Omnepanuo npoBomiaT 4—5 pa3. OcraTokK BhIOpachIBarOT. [1oydeHHBIM pacTBOpP OXJIaXAAlOT B IPOTOYHOMN
Bozie. BrimaBuive KpucTalibl TUOALIETaMUIa OTGWIBTPOBBIBAIOT Ha BOPOHKY BroxHepa ¢ AByMsI buiibTpamMu
«benas jgeHTa». Kpucrauibl mpoMbiBaloT 2—3 pa3a KCWIOJIOM, BBICYIIIMBAIOT Ha BO3MyXe.

Menp mapku M006k o TOCT 859.

Menp asorHokucnast, pactsop 0,01 r/cm3: 1 r Memu pacTBOpsIOT Mpu HarpeBaHuu B 15—20 cm3
a30THOM KucaoThl (1:1). PacTBOp KMIIATST 10 yAaJeHUST OKCUAOB a30Ta, OXJIaKAAI0T, pa30aBisiioT BOAOH A0
100 cM3 ¥ TIepeMeIMBaIoT.

XKene3o MeTaymmyeckoe, oc.4., KapOOHWIBLHOE.

YHuBepcanbpHasg MHOAUKaTopHast oymara, pH 1—10.

AHTUIPUI MBIIIBIKOBUCTHINA MapKu «padpuHupoBaHHbIii» 1o TOCT 1973.

Harpwuii MplnbskoBrCTOKUCHBIN 0pTO (NasAsO; - H,)0).

CraHaapTHbIE PACTBOPHI MBILIbSIKA.

PactBop A: 0,132 I MBILIBLSKOBMCTOTO aHTMIPHIA PACTBOPSIOT B 5 M3 pacTBOpa M’MAPOKCHAA HATPHUS,
pas6aBisiorT Bomoit 1o 200 cM3 M mpubaBIAOT cepHylo kucaoTy (1:1) g0 HeifTpanbHOIl peaklMu MO
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VHUBEpPCATbHOI MHIMKATOPHOI Oymare. PacTBOp MepeHOCAT B MEPHYIO KOJOYy BMECTUMOCTbIO 1 M3,
JIOJIMBAIOT 10 METKM BOJOM U MepeMEIINBaOT.

[TpuroroBneHue cTaHIApPTHOTO PACTBOPA M3 MbIIILIKOBUCTOKUCIOrO HaTpust opTo: 0,2801 T MbILLIbSI-
KOBHCTOKMCJIOTO HATpHs opTo pacTBopsiioT B 200 cM3 Bombl, mpubaBiastioT cepHyto kuciory (1:1) mo
HEeHTpaIbHOUN peaklUu MO YHUBEpPCAIbHONW MHAMKATOPHOI Oymare. PacTBoOp mepeHOCST B MEPHYIO KOJIOY
BMECTUMOCTBIO | IM3, TOMMBAIOT 1O METKH BOIOI U MepeMeLIBAaoT.

1 cm3 cranmaptHoro pactBopa A comepxkut 0,0001 T MBIIBSIKA.

PactBop B: 10 cM? craHmapTHOTO pacTBopa A MOMEIIAIOT B MEPHYIO KOJIOY BMeCTUMOCTbI0 100 cM3,
JIOJIVMBAIOT JI0 METKM BOJOM U MepeMelINBaOT.

1 cm3 cranmaptHoro pacteopa b comepxut 0,00001 T MBIIIBSIKA.

PactBop B: 10 cm3 cranmapTHOTro pactBopa b moMeiaoT B MepHYIO KOOy BMecTUMOCTbio 100 cM3,
JIOJIVBAIOT 10 METKU BOJOU U MEePEeMEIINBAIOT; TOTOBIT HEIOCPEICTBEHHO Mepel MPUMEHEHUEM.

1 cm3 cranmaptHoro pacteopa B comepskut 0,000001 T MBIIIBSIKA.

4.3 Ilposenenne aHaam3a

4.3.1 IlpuroroBjieHHE UCIIBITYEMOIO pacTBOpa

4.3.1.1 OtaeneHue MBIIbSIKA TUCTUUISILIMEN B BUOE TPEXXJIOPUCTOTO MBIIIbIKA

BsBeluBaoT HaBecKy MpoObl B COOTBETCTBUU ¢ Tabauuei 1. Pe3yabTaThl B3BEIIMBAHUSI B rpaMMax
3aIMCHIBAIOT ¢ TOUHOCTHIO A0 YETBEPTOro JeCITUYHOrO 3HakKa. HaBecky momMelalor B cTakaH (WM KOJ0Y)
BMecTUMOCTbIO 250—300 cMm?, mpunusaioT 30 cM3 cMecu comstHOI 1 a30THOI kucioT (3:1), 20 cm3 cepHoit
kucnotsl (1:1) u 10 cm3 oprodocdopHoit kucnoTsr (1:1).

Tao6numa 1

Maccogast o551 Mblibsika, % Macca HaBecKH, I AJIMKBOTHAs YacTh PACTBOPA, MKAM>
Ot 0,0002 mo 0,001 BxrOU. 0,5 50
Cs. 0,001 » 0,002 » 0,25 50
> 0,002 » 0,005 » 0,1 50
» 0,005 » 0,01 » 0,1 20

5

CrakaH (MM KoJIOY) HaKpbIBAalOT YacOBbIM CTEKJIOM M PacTBOPSIIOT HaBECKy IMpPU YMEPEeHHOM
HarpeBaHuu. YacoBoe CTEKJIO OINOJACKMBAIOT HEOOIBIIUM KOJIMYECTBOM BOJbI U BBIITAPUBAIOT PACTBOP A0
Hayaja BBIIEJIECHHS MApOB CEPHOI KUCIOTHL. [locie oXIaKIeHUs] OCTOPOXXHO 106aBistioT 30 cM? comstHOlt
kucaoThl (1:1) 1 mepeHocsaT pacTBOp B KOJOy IJIs1 OTaeleHus Mbllibsika. K pactBopy mobasmistior 0,5 T
6pommcToro Kaius, 0,5 T CEepHOKMCIIOTO THApPa3WHA M MEUICHHO TUCTUUTMPYIOT TPEXXJIIOPUCTHIN MBILIBSIK
B armapare mis guctuiuisunuy npu 110—120 °C B konboHarpeBatese. JUCTUILIST cOOMpPalOT B CTaKaH-TIPH-
eMHUK BMecTUMOCTbI0 100 cM3, comepskammuit 10 cm3 Bombl. JUCTWUISALINIO MPOAOJIKAIOT O TeX MOp, TOKa
B IPUEMHUK HE MepenaeT 2/3 nepBoHayanbHOro oobeMa. K muctumnary mpubasisior 10 cm3 asoTHoi
KWCJIOTBHI.

4.3.1.2 OrtneneHue MBIIIbSIKA OCAaXISHUEM B BUIE CYJIb(PUOAa THOALETAMUIOM

B3BemmBaioT HaBeCKYy MpOObI B COOTBETCTBUM ¢ TaOimiel 1. Pe3ynbrarel B3BeIIMBAHUS B TpaMMax
3aMMCBHIBAIOT C TOYHOCTBIO IO YETBEPTOTO JEeCATUYHOro 3Haka. HaBecKy momeialoT B cTakaH (1A KOJIOY)
BMecTUMOCTBIO 250—300 cM3, mpummBaior 30 cM3 cMecH COJSIHOM M a30THOIM kucaoT (3:1), HAKPHIBAIOT
crakaH (MM KoJIOY) YacCOBBIM CTEKJIOM M PAaCcTBOPSIOT HABECKY TPY YMEPEHHOM HarpeBaHHMH, OXJIAXKIAIoT,
CHMMAIOT 4acOBOE CTEKJIO, OIOJIOCHYB €ro HeOOJBILIMM KOJMUecTBOM Boxbl. [lpuimBaioT 20 cM® cepHoit
kucaoThl (1:1) U BbIMapuBalOT PacTBOP 10 Hayasla BbIIEJIEHUS MApOB CEPHON KUCIOTHI, oxyaxnawT. Coiu
pacTBopsiioT B 40—50 cM3 BOABI MPY HArpeBaHUM, MPUIKMBAIOT 10 cM3 pacTBOpa BUHHOI KMCJIOTBI, PACTBOP
HarpeBaloT B TeyeHue 5—10 MuH, oxiaxpaaroT, noOaBisoT aMMmuaka Ao pH 8—9 mo yHuBepcaibHOMY
WHAMKATOPY U HAarpeBaroT pacTBop B TeueHue 15—20 muH npu 90—95 °C 10 moHOro pacTBOpeHuUs ocajaka
BOJIb(PAMOBOI KHUCJOTHI, oxgaxnalT. K pactBopy mnpuimBaloT cepHoit kuciaotel (1:1) mo pH 2 mo
VHUBEpCAIbHOI MHANKATOPHOI1 6ymare u 10 cM3 B M36BITOK, JOMMBAIOT pacTBop 10 180 cM3 u HarpesaroT
no xkureHus. OCTOPOXHO MO0aBISIIOT 2—5 T TMAPOKCWIAMMHA THUAPOXJIOPUIA M KUIISITIT PacTBOp OO
TMIOJIHOTO BOCCTAHOBJICHMS XeJie3a (M0 peakliny ¢ pOOaHUCTBIM aMMoHueM). [Tpubasisior 10 cm? pacTBopa
THoaletaMuaa, 1 cM3 pacTBOpa a30THOKMCIION MeIH, BBLIEPXKUBAIOT PACTBOP C BHIMABIIUM OCAIKOM
cynbhuIoB B TeueHre 10—15 MUH Ha TEIUIOM MecTe IUIUTHI, MpUOaBsiioT ewe 10 cM3 pacTBopa THoalle-
Tamuaa, octaBisiioT cTosATh Tpu 85—90 °C 30—40 muH u oxnaxaaroT. Yepes 4—18 4y ocanok cyabpuaoB
OThUILTPOBBIBAIOT Ha ABa (UIbTpa «Oeiasl JIeHTa», IIPOMBIBAIOT 6—7 pa3 XOJIOMHOM Bomoi. PuibrpaT
oTOpacbiBaioT. Ocanok Ha (uibTpe pacTBopsiioT B 30—40 cm® (mopumsiMu no 10 cM3) ropsueit cMecn
COJISTHOM 1 a30THOM KUCJIOT, pazdaBieHHoi (1:1), 1 mpoMbIBaloT hUILTpP ropsiueit Bogoit 3—4 pasa, codupast
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GUIBTpaT U NMPOMBIBHEIE BOIBI B CTakKaH (MJIM KOJOY), B KOTOPOM IPOBOIUIIOCH ocaxkaeHune. DuibTp
OTOpPaChIBAIOT.

4.3.2 CreKTpoMeTpu4ecKoe U3MepeHue

HcnpiTyeMBlil pacTBOpP, IPUTOTOBIEHHBIN 110 4.3.1.1 win 4.3.1.2, BeimapuBaioT gocyxa. Coiau pacTBoO-
PSIIOT TIPU HarpeBaHWU B 5 cM3 a30THOI KucaoThl (1:1), HaKpbIBasi cTakaH (WM KOJIOY) YaCOBBIM CTEKJIOM
M OXJIaXIAIOT. PacTBOp MepeHocsAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO 25 M3, JOIMBAIOT BOIOM IO METKU U
nepeMermBaoT. OTOMPAIOT MUKPOIMIIETKON aTMKBOTHYIO YacTh pacTBOpa, paBHYI0 20—50 Mkam? (Tabmu-
na 1), BBOAST B rpacuTOBYIO Ieyb U (UKCUPYIOT 3HAUYE€HUE IOMJIOUIEHUSI PE30HAHCHOTO WM3JIy4YeHMUsI
CBOOOIHBIMU aTOMaMU MbILIbsIKA MPpU AIMHE BoJHbI 193,7 HM. [ uaMepeHus oTOUpaloT He MEHee Tpex
AJTMKBOTHBIX yacTell pacTBopa. Ileub MpoXXuUraloT Mpyu MaKCMMaJIbHOM TeMIepaType B TeueHue S C.

Maccy MbllIbsIKa HaXO[sT MO IPagyrupoOBOYHOMY I'paduKy ¢ y4ETOM MOMPaBKK KOHTPOJBHOTIO OMbITA.

4.3.3 TlomroroBka mpudopa K M3MEpEeHUIO

BxiroueHue npubopa, HacTpoilKy crieKTpodoTOMeTpa Ha PE30HAHCHOE M3y4YeHUe, PEeryJiupoBKY
Osioka ympaBjieHusi, 6JJoKa aBTOMAaTU3alMK TTPOBOJST COIJIACHO MHCTPYKIMU, TIpuiaraeMoi K npubopy.

YcioBus onpeneaeHUsT MBIIIbSIKa:

aHanmTrdeckas TuHuA (A) — 193,7 HM;

creKTpayibHas upuHa wead — 0,7 HM;

BpeMs BoicylnmBaHus nipu 145 °C — 15 ¢;

Bpems1 paznoxeHust mpu 900 °C — 12 c;

BpeMs aromu3anuu mpu 2250 °C — 5 ¢;

peXXUM MHEPTHOIrO raza — MUHUMAJIbHBINA C OTKIIOYEHWEM Ha CTaAuy aBTOMU3ALUMU.

4.3.4 TlocTpoeHue rpagyrupoBOYHOrO rpaduka

B crakaHbl (WM Kon6bl) BMeCTUMOCTBIO 250—300 cM? moMelIaloT HaBecK! KapOOHMIBHOTO Xeje3a

B KOJMYECTBE, COOTBETCTBYIOLIEM Macc€ HaBeCKM MpoObl (Tabmuua 1), U OTMEpeHHbIE KOJIMYeCcTBa
CTaHIApTHOIO pacTBopa B MblbsaKa (Tabmuna 2).

Taonuma 2
MaccoBast 10751 MblllbsiKa, % O6BeM CTaHIAPTHOTO pacTBopa B MbIIbAKa, cM>
Ot 0,0002 mo 0,005 BKITIOY. 0,00; 1,00; 2,00; 3,00; 4,00; 5,00
Cs. 0,005 » 0,01 » 0,00; 2,00; 4,00; 6,00; 8,00; 10,00

Bo Bce crakaHBl MPWIMBAIOT KUCIOTHI, KaK TIPU PAaCTBOPEHMM TPOOBLI, W Jajiee IOCTYMHAlOT, KakK
yKazaHo B 4.3.1—4.3.3.

M3 3Ha9eHNs ONTUYECKOM TUIOTHOCTH aHAIM3UPYEMBIX paCTBOPOB BHIUMUTAIOT 3HAYEHWE ONTHYECKOM
IUTOTHOCTH PACTBOpa KOHTPOJBHOTO ombITa. [lo HalWIeHHBIM 3HAYEHUSM ONTUYECKOM IUIOTHOCTU W
COOTBETCTBYIOLIMM MM MaccaM MBIIIBSIKA CTPOSIT TPagyUPOBOYHBIN TpaduK.

5 ®oromerpuyecKHii METO ONpeaeIeHHs MbIIIbIKA

5.1 CymmHocTb MeToaa

MeTton ocHOBaH Ha 0Opa30BaHUM CUHETO MBIIIbSIKOBO-MOJUOJEHOBOIO KOMILIEKCA B pe3yJIbTaTe
B3aMMOJECHCTBUS TISITUBAJIEHTHOTO MBILIBSIKA ¢ MOJMOACHOBOKUCIBIM aMMOHUEM B MPUCYTCTBUU BOCCTa-
HOBUTEJISI — CEPHOKMCIIOrO TMapa3uHa WIM aCKOPOMHOBON KUCJIOTHI.

MBIIBIK TIpeABAPUTESIBHO OTAEJSIOT OT OCHOBHBIX KOMIIOHEHTOB CTalu AUCTWIISILUEN B BUIE
TPEXXJIOPUCTOTO MBbIIIbSIKA U3 COJSIHOKMCIOTO PACcTBOpa B MPUCYTCTBUM CEPHOKMWCIOrO TMApashHa U
OPOMIUCTOTO Kajusl WIM OCAXIEHHUEM THOALETAMMAOM B BHAe cyibduaa B 0,5 Moiab/IM3 CepHOKHCIOM
pacTBOpe B MPUCYTCTBUMU KOJUIEKTOpa CyJIb(uaa Mead U BUHHOM KMCJIOTHI B KAUeCTBe KOMILIEKCOO0pasy-
IOIIIETO BElleCTBA.

5.2 Ammapatypa, peakTHBbI, PACTBOPBI

CrexrpodoTomMeTp Win (OTORJEKTPOKOJIOPUMETP CO BCEMU MPUHAIJICKHOCTSIMMU.

Kucnora xJopHasi, X.4., INIOTHOCTBIO 1,51 r/cM3, unm u.m.a., mioTHocThio 1,22 r/cm3.

Crmapt stmmossnid mo 'OCT 5962 wm T'OCT 18300.

AMMoHUM MoubaeHoBokuUCbINA o 'OCT 3765, mepeKpUCcTalLIM30BaHHBIN U3 CITMPTOBOIO pacTBOPA.

INepekpucranauzaunsi MOJIMOAEHOBOKHCIOrO aMMOHUs: 250 I MOIMOIeHOBOKKUCIOTO aMMOHUSI pac-
tBOpsttoT B 400 cM3 Bomsl ipu 70—80 °C. Topstumit pacTBOp GWIBTPYIOT Yepe3 GUIBTP «CHUHSS JIEHTa» B
cTakaH, comepxatuii 300 cm3 3THI0BOro cupTa. PacTBOp OX/1aXKAAIOT U BBIAEPXUBAIOT B IPOTOYHOI BOZIE
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B TeueHue 1 4. BeimaBiime KprucTasuibl oT(GIILTPOBBIBAIOT Ha BOPOHKY BloxHepa ¢ pmibTpoM «Oesiast IeHTa».
KpucTamsl MpoMBIBalOT 2—3 pa3a STHIOBBIM CUPTOM TopuusiMu 1o 20—30 cM3 M BBICYIIMBAIOT Ha
BO3IyXeE.

AMMOHMIT MOTMOIEHOBOKUCIBIH, pacTBop 10 r/0M3 B cepHOil KucioTe 2,5 MOJb/IM3.

I'MapasuH cepHOKUCIBIN, pacTBop 1,5 r/am3.

Monu6aaTo-TUAPa3nHOBAs PeaKLMOHHASI CMECh: B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO | M3 MPUIMBAIOT
100 cM3 pacTBOpa MOIMOIEHOBOKUCIOTO aMMOHUSI, pa30aBIsIIOT Bomoil 10 oobema 900 cMm3, moGaBIsIOT
10 cM3 pacTBOpa CEPHOKMCIIOTO TMAPa3KMHa, JOJMBAIOT BOJOM 10 METKM M MePeMEIlBAIOT; PeaKLIMOHHYIO
CMeCh TOTOBST B JIeHb IPUMEHEHUSI.

XJIOpHOMOIMOIATHEII PeakTUB: 5 T MOTMOAEHOBOKUCIOTO aMMOHHSI pacTBOPsTIoT B 100 cM3 BoIbl Ipu
HArpeBaHUN, OXJIAKIAIOT. 3aTeM B MEPHYIO KOOy BMecTUMOCThI0 1 M mpumuBatot 500 cm3 Boasl, 280 cm3
XJIOPHOM KMCIOTHI 4..a. Wiy 230 cM3 XJI0pHO# KUCTOTHI X.4. M MOCTENEHHO TPU TepeMeLINBAHUN BBOJIAT
pacTBOP MOJIMOIEHOBOKHCIIOTO aMMOHMS. PacTBOp MOIMBAIOT BOMOM 0 METKU U TTEPEMEITNBAIOT; TOTOBSIT
B IeHb TIPUMEHEHS.

Kucnota ackop61HOBasi, pacTBOp 5 I/AM3; FOTOBAT B J€Hb MIPMMEHEHMSI.

OcranbHble peaKTUBbI, arlnaparypa U pacTBOpbl — 1o 4.2.

5.3 IIpoBenenue aHajm3a

5.3.1 IlpuroroBieHHE UCHBITYEMOIO pacTBOpa

B3BeumBaroT HaBecKy MpoObl B COOTBETCTBUM C Tabauiieil 3. Pe3ynbraThl B3BELIMBAHUS B IpaMMax
3aMMChIBAIOT C TOYHOCTBIO 0 YETBEPTOro JeCATUYHOro 3Haka. HaBecky momenialor B cTakaH (Mu KoJoy)
BMeCTUMOCTBIO 250—300 cm3.

Tao6numa 3

3 O0BeM aIMKBOTHOM YacTU

MaccoBast 10/ MbILIbgKa, % Macca HaBecku, T Pas6aBnenue, cm 3
pactBopa, cM

Ot 0,002 oo 0,005 BxiTIOY. 1 — —
Cs. 0,005 » 0,01 » 0,5

» 0,01 » 0,02 » 0,2

» 0,02 » 0,05 » 0,2 50 25
» 0,05 » 0,10 » 0,2 10
» 0,10 » 0,20 » 0,2

Hanee mocrymnaror, Kak yKazaHo B 4.3.1, 4.3.1.1, 4.3.1.2, oTnesist MBIIIBSIK OT OCHOBHBIX KOMIIOHEHTOB
CTaJIM B BUZE CYIbdUIA TUOALETAMUIOM WIX AUCTUIUISLIUCH.

VICTIbITYeMBlii pacTBOP, TIPUTOTOBIEHHBIH 110 4.3.1.1 v 4.3.1.2, BeimapuBaior 10 oobema 30—40 cm3.

[Mpu maccoBoii nosne Mblbsika ot 0,02 % no 0,2 % pacTBOp MepeHoCAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOC-
TI0 50 CcM3, DONMBAIOT IO METKM BOIOI M MepeMEIMBAIOT. AMMKBOTHYIO 4acTb pacTBopa 25—5 cm3
(Tabauua 3) MoMelaoT B cTakaH BMecTUMOCThio 100 cv3.

K pacTBOpy 106aBisiOT 2 cM3 XJIOpPHOI KMCIOTHI U BBINAPUBAIOT N0 MOSBJIEHMs MapoB XJIOPHOM
KWCJIOTBI.

IIpenynpexxaenue: Heb3sl JOMyCKaTh KOHTAKTa MapoB XJOPHON KUCIOThI C OPraHUYECKUMU MaTepu-
ajamMy, aMMHaKOM M TIapaMH a30TUCTOIN KHUCIIOTHI.

CTeHKM CTaKaHa OMNoJIaCKUBAIOT BOJON M MOBTOPSIIOT BhIMAPUBAHME A0 MAapOB XJIOPHON KUCIOTHI.

5.3.2 CnekTpo¢oToMETpUIECKOE U3MEPEHIE

5.3.2.1 OmpeneneHre MBIIBSIKA C MOIMOIATO-TUAPAZMHOBOI PEaKIIMOHHONA CMEChIO

K octatky, noiydeHHomy 1o 5.3.1, mpuimsaior 20 cM? MOIMGIATO-IMAPA3MHOBOI PeaKLIMOHHOM
CMeCH, CTaKaH HaKpbIBAIOT YACOBBIM CTEKJIOM M HarpeBaloT Ha KuIsleil BoasHol 6aHe 10 muH. PacTBop
OXJIAXKIAIOT, TIEPEHOCAT B MEPHYIO KOonOy BMecTMMOCTbIO 50 cM3. CTEHKM CTakaHa M 4acOBOE CTEKIIO
OIOJIACKUBAIOT MOJIMUOAATO-TUAPA3UHOBON pEaKIIMOHHON CMEChIO, CONEPXKMMOE MEPHOI KOJIObI TOJIUBAIOT
JI0 METKU 3TOM K€ PeakIMOHHO! CMEChIO U MEepPeMeIInBaloT.

Yepes 30 MUH U3MEPSIIOT ONITUYECKYIO IDIOTHOCTh OKPAILIEHHOTO pacTBOpPa Ha CEKTPO(POTOMETpE IIpU
JnnvHe BOJHBI 840 HM wiav Ha (POTO3IEKTPOKOJIOpHUMETpe B obacTtu cBeronoriomeHus ot 750 mo 900 HM.
TonlKHY MOTOIIAIOLIErO CBET €101 BHIOMPAIOT TAKUM 00pa3oM, YTOOBI MOJIYYUTh ONTUMAIbHOE 3HAUeHKe
ONTUYECKOUN TUIOTHOCTH.

B xauecTBe pacTBOpa CpaBHEHUS MCITOJIB3YIOT BOMY.

Maccy MblIIIbsIKa HaX0sT MO IPagyrupoOBOYHOMY I'padUKy ¢ y4ETOM MOMPaBKM KOHTPOJbHOTO OIbITA.
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5.3.2.2 OmnpepaeneHne MBIIBSIKA C XJIOPHOMOJIMOAATHBIM PEAKTUBOM

K ocrarky, momydyeHHoMy 1o 5.3.1, mpwimBator 20 cM3 XJIOPHOMOJIMOIATHOTO peakTwBa, 1 cm3
pacTBOpa CepHOKMCIOro rmapasviHa wiv 1 cM® pacTBopa acKOpOMHOBOI KHCJIOTHI, MEepeMelIuBaloT U
HarpeBaloT PacTBOP Ha KUIIsILEH BoAsiHON O6aHe B TedyeHMe 10—15 muH. PacTBop oxiaxnaroT, mepeHoCcsT
B MepHYyIO KOJOYy BMECTUMOCTBIO 50 cM3, N0JMBAIOT 10 METKM XJIOPHOMOIMONATHBIM PEAKTUBOM U
repeMellnBaloT.

ONTUYECKYIO IMJIOTHOCTh OKPAILIEHHOTO pacTBOpa U3MEPSIOT Ha CIeKTPOhOTOMETPE MPU JUTMHE BOJIHbI
840 HM uaM Ha (HOTOBIEKTPOKOJOPUMETPE B 00JacTH cBeTonponyckaHus ot 750 1o 900 HM.

TomuuHy IIOIJIOIIAIOIIETO CBET CJI0SI KIOBETHI BHIOMPAIOT TAKMM OOpa3oM, YTOOBI MOIYYUTh OMNTH-
MajibHO€ 3HauYeHUe ONTUYECKOM MJIOTHOCTH.

B xauecTBe pacTBOpa CpaBHEHUS MCITOJIB3YIOT BOMY.

Maccy MblIlIbsIKa HaXO[sT MO IPagyupoOBOYHOMY I'paduKy ¢ y4ETOM MOMPaBKK KOHTPOJBHOTO OMbITA.

5.3.3 IlocTpoeHue rpamypoBOYHOTO Ipaduka

B crakaHbl (WM Kon6bl) BMeCTUMOCTBIO 250—300 cM? moMelLIaloT HaBecK! KapOOHMIBHOTO Xeje3a
B KOJIMYECTBE, COOTBETCTBYIOILEM MacCe HaBeCKHU IpoOBI (Tabiuiia 3) M OTMEPEHHbIE KOJIMYECTBA CTaH-
JIapTHOTO pacTBOpa MEIIbsAKA A i b (tabiauna 4).

Taonauuma 4

MaccoBast 1onst MbIlIbsIKa, %

Haumenosanue CTaHAApTHOI'O
pacTBOpa MbILIbIKa

O6GbeM CTaHIAPTHOTO PacTBOpa, cM>

Ot 0,002 mo 0,02 BxiTIOY. PactBop b 0,00; 1,00; 2,00; 3,00; 4,00; 5,00
Cs. 0,02 » 0,05 » To xe 0,00; 2,00; 4,00; 6,00; 8,00; 10,00
» 0,05 » 0,10 » PactBop A 0,00; 0,50; 1,00; 1,50; 2,00; 2,50
» 0,10 » 0,20 » To xe 0,00; 1,00; 2,00; 3,00; 4,00; 5,00

Bo Bce crakaHbl MPWIMBAIOT KUCJIOTHI, KaK MPU PacTBOPEHUM MPOOBI, W Aajiee MOCTYMaroT, Kak
yKazaHo B 5.3.1 m 5.3.2.

M3 3HaueHus1 ONTUYECKOM TJIOTHOCTU aHATU3UPYEMbBIX PACTBOPOB BHIUMUTAIOT 3HAYEHME ONTUYECKOMN
IUIOTHOCTU PACTBOpa KOHTPOJbHOro omnbiTa. [lo HalIeHHBIM 3HAYEHUSIM ONTUYECKOW TUIOTHOCTU U
COOTBETCTBYIOLIMM MM MaccaM MBbIIIbsIKA CTPOSIT IPadyupPOBOYHbBIN rpacuk.

6 HOTeHHI/IOMeTpI/I‘leCKI/Iﬁ METOA ompeacjacHusl MbIIIbsKaA

6.1 CymmnocTh MeTOIA

MeTon ocHOBaH Ha MOTEHLIMOMETPUYECKOM TUTPOBaHMUM MbIlibska (111) pactBopom OpoMHOBaTOKMC-
JIOTO Kajusg J0 TOJNydeHUS cKadka IMOTeHLMana. MBIIbIK MPeIBapUTEIbHO OTICISIOT OT OCHOBHBIX
KOMIIOHEHTOB CTaJIl JUCTWUISLIME B BUIE TPEXXJIOPUCTOTO MBIIILIKA U3 COJSTHOKHMCIIOTO pacTBOpa B
MPUCYTCTBUU OPOMUCTOrO Kallusl Y CEPHOKUCIOTO THIpA3UHAa.

6.2 Ammapartypa, peakTHBBI H PACTBOPBI

YcTaHoBKa 11 MOTEHLIMOMETPUUECKOTO TUTPOBAHUS:

rmapa 3JeKTPOJ0B — MHAWKATOPHBIN MJIATUHOBBIN 1 3JIEKTPOJ CPaBHEHUSI KAJTOMEIbHbBIN MU BOJIb(D-
PaMOBBIiA;

MAarHUTHAasI WJIM MeXaHWJecKasl MeIlaJika;

MWUIMBOJBTMETP MOCTOSIHHOTO ToKa Wi pH-MeTp, Mo3Bojsiolne 4YeTKO (PUKCUPOBATh CKAuOK
MOTeHLIMajJa B KOHeUYHOI Touke. IIpy HeoOXoauMOCTH K MpUOOpPY MOCIeI0BaTeIbHO MOAKIIIOUYAIOT Tepe-
MEHHOE COMpPOTUBJIEHNE, MO3BOJISIIOlIee MPOBOAUTL UBMEPEHUE B TIpeesiax LIKaJlbl Tpudopa.

Kamuit 6pomHoBatokucislit mo 'OCT 4457, pactBop koHueHTpaumu 0,01 momb/mm3: 0,2783 T
MPeIBAPUTENHLHO ITIePEeKPUCTAUIM30BAHHOIO M3 BOJHOIO pacTBopa M BeicymieHHoro Ipu 150—180 °C
GPOMHOBATOKHCIIOTO Kaus pacTBopsiioT B 100—120 cM3 Bombl, MepenBaioT B MEPHYIO KOJIOY BMECTHMOC-
Thi0 | AM3, HONMBAIOT IO METKM BONOW M TepeMellnBaioT. JlomyckaeTcsi PUrOTOBIEHUE pacTBOpa U3
(dukcaHana. MaccoBasi KOHLIEHTPALMS pacTBopa GpoMHoBaToKucaoro Kamus C (r/cM> MBIIIBSIKA) COCTAB-
aster 0,0003746.

OcralibHbIE peaKTUBBI, aflaparypa U pacTBOpbl — T10 4.2.

6.3 IlpoBenenne aHamM3a

6.3.1 IlpuroroBieHKe UCIBITYEMOIO PaCTBOPa

BsBelmBaioT HaBecKy MpoObI Maccoil 2 T M pe3ysibTaThl B3BELIMBAHUS B rpaMMax 3allMChIBAIOT C
TOYHOCTBIO IO YETBEPTOro 3HaKa.
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HaBecky MOMelaloT B cTakaH (WaM Kojiby) BMecTUMocThbio 600 cm3, mpuiumsaior 60 cm3 cmecu
constHOi M a3zoTHoit kuenoT (3:1) u 25—30 cm?® cepHoit KucinoTsl. Ecam cTamb comepXuT Boiabdpam,
no6asstior 30 cM3 oprodocdopHoit kucaots (1:1). CrakaH (MM Koaby) HAKPBIBAIOT YACOBBIM CTEKIIOM U
MIPOBOIIT PAaCTBOPEHNE BHAYAJIe IPY KOMHATHOM TeMIlepaType, a 3aTeM YMEPEeHHO HarpeBaroT IO ITOJTHOTO
pacTBOpPEeHUST HABECKM.

YacoBoe CTEKJIO OMOJAaCKMUBAIOT HEOOIbIIMM KOJMYECTBOM BOMBI M BHIMIAPMBAIOT PACTBOP 0 Hayaaa
BBIIEJIEHUS TIapOB CepHOM KUCIOThL. Coaep:KruMoe cTakaHa (MM KOJIOBI) OXJIaXKIAaloT, OCTOPOXHO J0OaB-
ot 100 cm? comstHO# KucnoTel (1:1) M KONMYECTBEHHO IEPEeHOCAT PacTBOp B KOJOy ammapaTa s
OTIeNeHMs] MBILIbsKa BMecTUMOCThI0 250 cm3. K pactBopy moGaBmsitor 1 T GpOMHCTOro Kamus, 3 T
CEPHOKMCJIOTO THApa3WHa M MEIJICHHO MUCTHIIMPYIOT TPEXXJIOPUCTHIN MBIIIBSIK, HAarpeBas pacTBOp IpU
110—120 °C. JuCcTWUIAT COOUPAIOT B CTAKAH-NIPUEMHUK BMecTUMOCThIO 400 cM3, comepskammit 40 cm3
BOAbl. JUCTUISILIMIO MPOAOJIKAIOT MO TeX IOp, MoKa B MPUEMHUK He mepeiner 2/3 MepBOHAYATILHOTO
o0beMa pacTBoOpa.

6.3.2 Turpumerpuyeckas mporeaypa

CrakaH ¢ IUCTWLIATOM TOMEIIAIOT B MPHOOP IS MOTEHIIMOMETPUYECKOTO TUTPOBAHUS, OMYCKAIOT
MEIIAJIKy W 3JEKTPOAbI ¥, BKIIOYMB MEIIAJIKy, IIepeMellnBaloT pacTBop B TeueHue 0,5—1 muH. 3atem, He
BBIKJTIOUAST MEIIAJIKy, PacTBOp TUTPYIOT, MOOABISIS IO KaIlIIM PAacTBOP OPOMHOBATOKMCIIOTO KalMs W3
MHKPOOIOPETKH IO TTOJTydeHHUsT CKadyKa IMOTeHIIraa.

7 OOpaboTKa pe3yJbTaTOB

7.1 MaccoByio momo Mbliibsgka X, %, BBIYUCISIOT 110 (GOpMYyJIaMm:
MPY ONPEACTEHUN MBIIIbSIKA HETJITAMEHHBIM aTOMHO-a0COPOIIMOHHBIM U (POTOMETPUYECKMM METOAAMU
X= m100 , )
m
IJe m — Macca MbllbsIKa, HaJeHHAs! IO TPagyvpOBOYHOMY IpaduKy, T;
m; — Macca HaBeCKU CTaJll, T;
MPU ONpeNeSIEHUU MbIIIbsIKa MOTEHLIMOMETPUUECKUM METOJI0M

X= (V—V)C100 )
m b

rae V' — o6beM pacTBopa 6pPOMHOBATOKUCIIOTO KaIUsl, U3PACXOJ0BAaHHOIO HA TATPOBAHKE AHATU3UPYEMOTO
pacTBopa, cM3;
V| — 00beM pacTBopa OPOMHOBATOKMCIIOTO KalWs, U3PACXOLOBAHHOIO Ha TUTPOBAHMUE PAaCTBOpPAa KOH-
TPOJILHOTO OIIBITA, CMS;
C — MaccoBasl KOHILIEHTpALMsl pacTBOpPAa OPOMHOBATOKMCIIOTO KajIMsl C MOJISIPDHON KOHLIEHTpaLMeil
skBuBaieHTa 0,01 Moab/aM3, r/cM3 MBIILIBSKA;
m — Macca HaBeCKH CTaH, T.
7.2 HopMaTHBbI ONEPaTUBHOIO KOHTPOJISI CXOAMMOCTHU, BOCIIPOM3BOAMMOCTH M TOYHOCTH OIpe/esie-
HUSI MAacCOBOi OJIM MBILIBSIKA MTPUBEAEHBI B TabIHLE 3.

Ta6nuoma 5

IIpenenbHas Hopmatus HopmaTus HopmaTus omnepa- Hopmatus
MaccoBast 107151 MBILIbAKA MOTpeLIHOCTh OMNEepaTUBHOIO | OMEPaTMBHOIO | TUBHOTO KOHTPOJSI | OMNEpaTMBHOTIO
pe3ysbTaToOB KOHTPOJIst KOHTpOJISt BOCIIPOM3BOIMMOC- KOHTPOJISK
aHaymM3a A CXOIUMOCTH d2 CXOAMMOCTHU d3 ™ dK TOYHOCTH &
Ot 0,0002 mo 0,0005 BxitOY. 0,00016 0,00017 0,00020 0,00020 0,00010
Cs. 0,0005 » 0,001 » 0,0004 0,0004 0,0005 0,0005 0,0003
» 0,001 » 0,002 » 0,0008 0,0008 0,0010 0,0010 0,0005
» 0,002 » 0,005 » 0,0012 0,0012 0,0015 0,0015 0,008
» 0,005 » 0,01 » 0,0024 0,0025 0,0030 0,0030 0,0016
» 0,01 » 0,02 » 0,004 0,004 0,005 0,005 0,003
» 0,02 » 0,05 » 0,006 0,006 0,007 0,007 0,004
» 0,05 » 0,1 » 0,010 0,010 0,012 0,012 0,006
» 0,1 » 0,2 » 0,016 0,017 0,020 0,020 0,010
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HopmatuBbl omepaTUBHOTO KOHTPOJISI CXOOMMOCTH W HOPMATHBBI KOHTPOJIST BOCIIPOM3BOIMMOCTHU
paccyuTaHbl IpU AOBEPUTENBHOM BepositHocTu P = 0,95. HopMaTUBBI OIepaTUBHOTO KOHTPOJISI TOYHOCTU
paccyudTaHbl IpU YPOBHE MOBEPUTENILHON BeposiTHOocTH P = (,85.

AJITOPUTMBI ONEPATUBHOIO KOHTPOJISI MOIPEIIHOCTY U3MEPEHUI 1 NMePUOAUYHOCTh €ro MpOoBeAeHUS
— no 'OCT 28473.
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