YAK 669.45.'75 : 546.24.06 : 006.354 fpynna B59
TOCYAAPCTBEHHDBH® CTAHAAPT COK3A cCcCP

CNNABbl CBUHLLOBO-CYPbMAHHUCTLIE rOCT

Merton onpepeneus rennypa 1293.11-83

Lead-antimony alloys. Method for the determination
of tellurium
BiaameH
rocrt 1293.11—74

OKIIT 17 2532

Mocranosneunem FocypapcreenHoro komutera CCCP no crangapram ot 8 chespans
1983 r. N2 705 cpok pReHCTBMA YCTaHOBREH
c 01.01.84

no 01.01.89

HecoGniogenne craHgapra npecnefyercs No 3aKOHY

Hacrosiuuit crangapt ycraHaBiauBaeT (GpOTOMETPHUCCKHE METOA On-
penenenusi MaccoBoit gouau rtesaypa or 0,005 mo 0,08 % B cBHHHOBO-
CYPBMSAHHCTHIX CIlTIaBaX.

Metoa ocHoBaH Ha 06pa30BAHMH KOMIJIEKCHOIO COCAHHEHHS TeJ-
Jaypa ¢ GyruiapomamMuHom B, H3BJIE€YEHHH 3TOro COeJHHeHHs OeH30JI0M
U M3MEpPEHHH €ro ONTHYEeCKOfl IMJIOoTHOCTH mpH 530 HM. YCTOHYHBOCTD
OKpackH GeH30JIbHOTO KCTPAKTa COeJHHEHHS TeIypd CHABHO 3aBHCHT
OT YHCTOTHL 3KCTpareHTa M IOCYIHL.

1. OSLUME TPEBOBAHMSA

1.1. O6mue TpeboBanns K Meroay anamuza — no I'OCT
R 1293.0—83.
‘\ Q 2. ANMAPATYPA, PEAKTHBbI U PACTBOPb!
Q DOTO3IEKTPOKOJOPUMETP HJH CIEKTPOHOTOMETD.
N Kucnora aszorras no 'OCT 4461—77.

Kucaora cepuas no I'OCT 4204—77, pas6aBnentass 1:1 u 9 n.
pacrsop.

Kucnora coasnas no 'OCT 3118—77 u pasbasaennas 1:1.

Hatpuit Melmbsikosokucantit, 0,5%-Hblit pacTBop.

Menp ceprokucaas no [OCT 4165—78, 5%-Helft pacTBOp.

Mzpanme odmumancHoe Nepeneuatka BocnpeuieHa

* e mm
e, :
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Crp. 2 TOCT 1293.11—83

Hatpuii ¢docpoproBatucTOKHCALA (runogochuT HATpHS) — NO
I'OCT 200—76 mnaun kanuii docpopHoBaTHcTOKHCARA no ['OCT
9768—73, HachILeHHBI pacTBOp B coJsaHOH KHcaoTe (1:1).

Kanuit 6pomucteiit no F'OCT 4160—74 uau "Hatpuft 6POMHUCTHH 1O
F'OCT 4169—76, 1 M pactBop B 9 H. pacTBOpe CepHOH KHCJOTHI.

Bonopona nepexucs no 'OCT 10929—76.

Kucnora Bunnas no FOCT 5817—77, 50%-Hulll pacTBOp.

Bensoa mo I'OCT 5955—75.

Kucnora ackopbunoBasi mo 'OCT 4815—76, 2%-Helil pacTBop.

Aneron mo 'OCT 2603—79.

Byrtunoswlit adup posamuna Bb: 0,056 r peakTHBa pacmopmoT B
200 cM3 9 H. pacTBOpa CepHOH KHCJIOTHL.

3. NOATOTOBKA K AHANM3Y

31. TlpurotoBnaeHHe CTAaHAAPTHHX PpacTBOPOB
Teagypa

Pacteop A: 0,05 r Tennypa pacTBOPSIOT HpyU HArpeBaHHW B CMeCH
10 cM® a30THOH KHCJAOTH H 5—6 Kamesb coagHo# KucJa0TH. Buinapusa-
0T 10 06beMa 2—3 cm®, mpuauBalotr 10 cM3 pacTBopa cepHOH KHCJO-
el (1:1) ¥ BEHIMapuBalOT X0 HauaJa BHIEJNEHUS IAPOB CEPHOH KHCJIO-
Tel. OOMBIBAIOT CTEHKH CTaKaHa BOAOH W CHOBa BHINApHBAlOT, KaK yKa-
3aHO BHINIE, 3aTeM MOBTOPSIOT 3TY onepauuio. [locae oxnaxpeHus no-
6aBJasiior 15 ¢cm® BOZEI, ¢ MOMOUIBID 9 H. pacTBOpa CEpHOH KHCJOTH Ie-
PEeHOCAT pacTBoOp B MepHy Koaly BmectuMoctbio 500 cm?® u AoBoAsT
PAcTBOp AO MeTKH 9 H. PACTBOPOM CepPHOH KHCJOTHI.

1 cm® pacrBopa A cozepxut 0,1 Mr Teaaypa.

PactBop B: 4 cm® pacTBopa A nepeHOCSAT B MepHYI KoJ6y BMe-
ctumocteio 100 cM® u pas3faBasIOT 10 MeTKH 9 H. pacTBOpOM CePHOH
KHCJIOTEL

1 c¢m® pactBopa b comepzKHT 4 MK TeaJaypa.

32. IlpuroToBaenue IM pacTtBopa 6pOMHUCTO-
ro xajgus B 9 H. pacTBOpe CepHOH KHCJIOTH

12 r 6pomucTOro Kajgus pactBopsAT B 40 cM3 BOAH, 10BOAAT 06beM
J0 50 cm® Bogo# u mo 100 cm3 pacrBopom cepHoit Kucaots (1:1). Ilo-
cjle oxnaxjenus po6asasoor 0,5—1 r ackopOHHOBOH KHCAOTH (BHIIIa-
JeHHe O0CajKa CEPHOKHCJOr0 KaJjHsd He MellaeT NPHMEHEHHIO
peaKkTHBa).

3.3. Jlns mocTpoeHHs rpazxynposquoro rpad¥ka B miectb M3 ce-
MU JeJHuTeNbHBIX BOpoHOK otMepuBatoT: 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5 n 3,0 cm?
CTaHZAPTHOrO- pacTBopa b, uUTO COOTBETCTBYET 2, 4, 6, 8, 10 H 12 MKr
TeJTypa.

B cenpMyI0 BOPOHKY CTaHAapTHLIA pacTBop B He BBOAAT.

JoBoasT o6beM ao 6 cm® 9 H. pacTBOPOM CepHON KHCJOTHI, nepe-
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rocCr 1293.11—83 Crp. 3

MeUIMBawT, npubasisiorT no 2 cM® pacrsopa GytHaposamuaa B, mepe-
MewHBawT U Aob6asasaT 15 cm® GeHzona. 3arem HnpHGaBAAIOT 2 cM3
pactBopa OpoMuctoro kaJaus, 1 cM® pacTBopa ackopGHHOBOH KHCJOTHI
M cpasy e 3kcrparupylor B redeHue 30 c. Uepes 5—6 muH noctue
paccioeHust XUAKOCTeH CAMBAIOT Yepe3 KpaH BOAHBIH cjoll U 1—2 cm®
BKCTPAKTa, a 3aTeM Yepe3 BepxHee OTBepcTHe oTauBawT 10 cm® 3kcrT-
pakTa B MepHHIH OUJIHHAD BMecTHMOCThI0 10 cm® OroGpaHHBIf 9KCT-
PaKT MEePeHOCAT B CyXyi0 NPOGHDPKY, OTMEPHBAIOT TeM XKe LHJIHHIPOM
5 cM® aueToHa M GBHICTPO IPHJAHBAIOT €ro K 3KCTPaKTy (mias crabu-
JHU3allMd OKPacKH), Mocje yero nepemewnsaioT. Uepes 10 MuH H3me-
PSIOT ONTHYECKYIO IJOTHOCTb PacTBOpa NpH AJHHe BOJHH 530 HM.

PactBopoM cpaBHeHHsi CJOYXKHT pacTBOp, He COAepXKallui CTaH-
LApTHOrO pacTeopa Teaaypa.

[To mosydeHHBIM 3HAYEHHSM ONTHUYECKON [JIOTHOCTH PACTBOPOB H
COOTBETCTBYIOLUHM HM COZEpPXKaHHAM TeJNypa CTPOSAT TPaiyHPOBOY-
HBEIH rpaduxk.

4. NPOBEAEHUE AHANMU3A

Hasecky cmmaBa maccoét 0,5 r moMelmamoT B KOHHYECKYIO KOJGY
emectuMocToio 100 cm3, pacTBopslT B cmecu 15 cm® pacrBopa asor-
Ho#t kucjorel (1:1) m 1 cM® pactBopa BuHHO# KucaoTH. IIpubasasior
5 cm® pactBopa cepHoit kucaothl (1:1), 30 cM® BoABl H HarpesawT 10
KHIIeHHs1. PacTBOp OXJdaXaloT, JalT IOCTOATh 0Koao | 4 U oThHAbT-
POBLIBAIOT OCAafOK Yepe3 6e330/bHBIN GUABLTD «CHHHS JeHTa» B KOHHYe-
CKYI0 KO0y BMecTHMOCTBIO 250 cm3. IIpOMBIBAIOT OCafOK CEPHOKHCJIO-
ro cBuHHA 4—5 pa3 XOJMOJHOH BoAOH. PacTBOpH BHINIApHBAKT A0 NO-
AIBJeHHS 11apOB CePHOr0 AHTHAPHIA, MOCJIe Yero OXJaxKAaloT, HPHJIH-
BaioT 8—10 karejb MepeKHCH BOJOPOJA H BHOBb HArpeBaioT PacTBOP.
Ecau oxkpacka pacTsopa He Hcuessa, A00aB/sioT elije NEPEKUCH BOAO-
pOoia u NMOBTOPAIOT HarpesaHue. [locie HCUe3HOBEHHS OKPACKH. pacT-
BOD OXJIaXKAaI0T, 0OMBIBAIOT CTCHKH KOJOBI BOJOH M CHOBA HarpeBaioT
[0 TOsIBJICHHs] mapoB CepHoro aHrugpuia. OxJaxaawT, NPUIHBAIOT
100 cm® pacrBopa coasmoit kuciaorsl (1:1), 1 cm® pactBopa cepHo-
kucaoin meay, 0,5 ¢cm® pacTsopa MEIIILSIKOBOKHCJAOIO HATPHs, HEMHOIO
¢uabTpobyMaxkHoit MaccH B HarpesaioT Ao 70—80°C. B ropsunit pacr-
Bop nobasaztor 10 cm® ropsadero pacrsopa runodochura Kaaus HIH
HATpPHA H OCTABJSAIOT A0 CJAELYIOUEro JHA.

OT(huIbTPOBLIBAIOT OCALOK H, He AaBasi €My IOJACOXHYTb, CPasy ke
IPOMBIBAIOT 5—6 pa3 ropsiueidl BoJOH.

ITepeHOCAT BOPOHKY ¢ (HILTPOM Ha K0JaGY, B KOTOPOH IPOBOIHJH
OCaxKJeHHe, PAaCTBOPAIOT 0Ca/J0K Ha (GHAbTPE TOpsideil CMeChbi0 KHCJIOT
(Ha 5 cM® cosnsiHO# KHCJAOTH 100aBJsIOT 5—7 Kanejb asoTHOH) M mpo-
MBIBAIOT 3—4 pa3a HeGOJLLIHM KOJMYECTBOM BOIH (AN PacTBOPEHHSA
Ha O0JHOM (HUJIbTPe ZOCTATOYHO O CM3 CMECH KHCJOT).
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Crp. 4 TOCT 1293.11—83

Koaby oxnaxmaloT, NEpeHoCAT (HABTPAT B MEPHYIO KoJ6y BMe-
CTHMOCTbI0 50 cM?, JOJUBAIOT JO METKH BOZON M NepeMelHBaioT. AJju-
KBOTHYIO YacTb pacTBopa 2—5 cM® (OHa JOJIKHA CcoAepXaTb 2—
10 MKr Tesirypa) MOMENIAOT B CTAKaHYHK BMeCTHMoCTbio 50 cm3, no-
6aBasioT 1,4 cm3 pactBopa cepoft kucaotet (l:1) m HarpesBawT A0
NOSIBJIEHHS MapOoB CEPHOro aHTHAPHAA.

B pacTBOp KOHTPOJILHOrO ONBITA, KOTOPHIH NPOBOAST OXHOBPEMEH-
HO C OCHOBHEIM aHaJu30M, BBOAST 2,8 cM® pacTBOpa CepHOH KHCJIOTHE
(1:1) u manee mo BceMy XOLy aHaJIH3a BBOJAT YABOEHHOE KOJHYECT-
BO PeakTHBOB (/IS HOCJENYIOLIEro 3aNMOJHEHHS ABYX KIOBET).

- CrakaH 0XJ1aXJIamT, OOMEBAIOT CTEHKH CTaKaHa BOXOH, NMPHJHBA-
10T 1 cM® COMSIHOM KHCJIOTHI ¥ CHOBA BEIIAPHBAIOT pacTBOp HO IMOSIB-
JIeHHs NapoB CEPHOr0 aHruApuaa. DTy oNepanuio NoBTopsoT. Ilpn
9TOM NOJIHOCTBIO YAaJsieTcst a3oTHas Kucjora., Onepaunu BhinapuBa-
HUSl CEePHOCOJSIHOKHCJKX PAacTBOPOB ClefyeT BeCTH TOJBKO N0 IIOSB-
JIEHHS] NMePBLIX MapOB CEpHOTO aHTHApPHAA.

" O6beM OoCTaTKa pacTBOpa B CTaKaHUYHKax focjle BblIapUBaHHA
posxed cocraiaats 0,5—0,6 cm®. Ilpn HeobxozmmocTH [0GaBASAIOT
CEepHYIO KHCJOTY 1o Kamiasm xo o6nrema 0,5—0,6 cm3. Pactsop oxaax-
pamoT u gobasistor 1,5 cm® Boxpnl. IlepeHocsT pacTBOp B AeJHTENbHYIO
BOPOHKY BMeCTHMOCTbI0 50 cM3, 06MHIBas cTakaHuuk 4 cm® 9 H. pacr-
BOpa CepHOH KHCJOTH. IIpHJMBAIOT B AeJHTENBHYIO BOPOHKY 2 cM3
pactBopa 6ytuiposaMuHa B, nepeMemuBalor, no6asasior 15 cu® Ged-
30Jia H jJaJjiee MOCTYMAalOT KaK yKa3aHo B I. 3.3.

B kauecTBe pacTBOpa CpaBHEHHsS NPUMEHSIOT PacTBOP KOHTDPOJb-
HOrO ONHTAa. ’

Maccy Teanypa HaxXOJAT MO IPaAyHPOBOYHOMY TpadHKy.

5. OBPABOTKA PE3YNLTATOB

5.1. MaccoByo JnoJaio Teanypa (X) B NmpOLEeHTaX BHIYHCIAAIOT IO
dhopmyae

_ my-Vy
m- V-10000°

rie m;— Macca TeJslypa B aHaJH3HPYeMOM DacTBOpe, HalJeHHAs MO
rpajiyupoOBOYHOMY IPaduHKy, MKT;

Vi-— 06beM HCXOLHOrO pacTBopa cmjaBa, cM3;

m — Macca HaBeCKH CILIaBa, T;

Vy— 06beM aJHKBOTHOM 4acTH pacTBopa, cm3.

5.2, AGcoaoTHHE AONyCKaeMble PACXOXKIEHHS pPe3yJbTATOB Napad-

JIeJIbHEIX ONpeleJeHHil NpH NOBEPHTeJNbHON BeposiTHOCTH P'=0,95 e
JOJIXKHHE NpPEBHIIATh 3HAUEHHH, YKa3aHHHIX B TabJHIe.
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rocCrt 1293.11—83 Crp, 5

Maccosan zoas rteanypa, %

AGCoNIOTHBIE aonycx‘iemue pacxoxaeHHd,

ILO 0,‘005
Or 0,005 no 0,01
Cs. 0,01 » 0,03
> 0,03 » 0,08

0,0007
0,001
0,002
0,004
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Hamenenne M 1 TOCT 1293, ll—ss Cnaasu cnnnnolo-cypmuunc‘rue Meron onpe-
EeAeHHs TeAnypa
Yreepmneno 1 Beegeno B aeficrene Iocranosaennem l‘ocynpcnennoro KOMHTETA
CCCP no cranpaptam or 20.11.87 N 4206

Jara ssepenns 01.07.88

Jawmennts koa: OKII 17 2532 na OKCTY 1709.

Beoanar uacr. Bropol a6aam nocae caoB «530 HM» JNONOAHHTL CIOBAMH <Ha
cnexrpojoromerpe unu B obnacte Ammm Boam 530—5640 HM Ha (HOTO3NEKTPOKOIOPH-
MeTpe».

[Tyuxr 2. [Ipenagnartu® a6aan. Mckmounts ceaaxy: TOCT 4815—-76, ;
Mysxt 3.3, Tperali a6sau nocne sHavenus 530 M HONOAEATL  CJIOBAMH: <Ha

cnexrpo«bomuerpe aaa B obnacry ammm Boan 530—540 um ma dorosiaeKTpOKOIODHE-

MeTpes,

‘ - (HY@ Ne 2 1988 r.)



Hamenenue Ne 2 TOCT 1293.11—83 Cnnassl CBHHIOBO-CYpbMAHHCTBIE. Me-

TOO ONpeneieHHA TeJuiypa

Ipunaro MexrocynapcTseHHbIM COBETOM N0 CTAHAAPTH3ALMH, METPOJOTHH H
ceprudmxaunn (npotoxon Ne 13 or 28.05.98)

3aperncTpuposano Texuudecknm cexperapratom MI'C Ne 2923

3a MPUHATHE U3MEHEHHUA MPOrosOCoBanun:

HaumeHoBaHHe rocynapcrea

HaumeHoBaHMe HaUMOHAIBHOIO
opraHa Mo cTaHIapTH3aUuuH

AsepbaitmxaHckas Pecriybnuka
Pecnybnrika ApmeHus
Pecnybnuka benapych
Pecnybnuka Kazaxcran
Kuipreiackas Pecnybnuka
Poccuiickas Penepauus
Pecriyonmka TamxukucTaH
TypkMeHHCTaH

Pecniybnuka YabekucraH
Ykpanna

BBomHas yacTb. 3aMeHUTD 3HAYEHHE:

AsroccraHgapt

ApMroccraHmapT

Toccranpapt Pecnybnuku benapycs
loccranmapt Pecnybnuku Kazaxcran
Kbipreisctangapt

Foccranaapt Poccuu
TamkukroccraHgapT
[maBrocuncnekumnsa «TypKMeHCTaH-
JIapTiaphl»

Y3roccraHnapt

ToccranmapT YKpauHbl

0,005 na 0,003.

Pasnen 2. Tperuit aG3ail. 3amMeHWTh cnoBa: «9 H. pacTBOp» Ha «pacTBOp

c (*/, H,SO) = 9 monp/aM’»;

nAThIi ab3aw. 3ameHNUTh cnoBa: «0,5%-HbIit pacTBOP» Ha «pacTBOP 5 r/amM»;

wecToii  ab3all. 3aMeHHMTh

50 r/om*s;

cloBa:

«5%-Hblif pacTBOp» Ha «pacTBop

BOCBbMOI1 ab3all. 3aMeHUTh CNOBa: «B 9 H. pacTBOpe CEpHOI KUCTOTHI» Ha «B
pacTBope cepHoi kucnotsl ¢ (‘/3 H,SO,) = 9 Mons/am*;
neBATHIM ab3all. 3aMEHUTD CNIOBO: «TIEPEKKMCh» HA «[TEPOKCHUI»;

OecaThlt  ab3au. 3aMeHHTbL CJIOBa:
500 r/om3»;

«50%-Hblit pacTBOpP» Ha «PacTBOP

ABeHaguaThii ab3au. 3aMeHUTb cropa: «2%-Hbli pacTBOP» Ha «pacTBOp

20 r/oM»;
nocneaHuit a63ail. 3aMeHUTh CNOBa:

«9 H. pacTBOpa CepHOIT KMCNOTHI» Ha

«pacTBopa cepHoit Kucnotsl ¢ ('/, H,80,) = 9 monb/mm*;
nckmounTh ceeik: FOCT 9768—73, TOCT 4169—76.
ITyukt 3.1. IlepBwiit a63au. 3aMeHuTh 3HavyeHwe W cnosa: 0,05 r Ha

0,0500 r; «9 H. pacTBOpa CepHOI KHCIOThI» Ha «pacTBOpa CEPHOM KHCJIOTHI
¢ ('/, H,80,) =9 monb/mm>; «9 H. pacTBOPOM CEPHOM KMCIOThI» Ha «PacTBO-
poM cepHoii kucnotsl ¢ ('/, H,SO,) = 9 monb/am’»;



TpeTuit ab3au. 3ameHMTh croBa: «9 H. PacTBODOM CEpHON KMCHOTbI» Ha
«pacTBopomM cepHoit kucnotsl ¢ ('/, H,SO,) = 9 mMonb/om».

[TynkT 3.2. Haumenopauue. 3ameHuTs CnoBa: < 9 H. pacTBOpE Ceé p-
HO# KMCHOTH» Ha «B PAacTBOpPEe CEDHOH KMCHOTSH
¢ (*/, H,80,) = 9 monb/am*.

ITynkr 3.3. Tperwit ab3au. 3aMeHWUTHh COBa M 3HayeHHe: «4o 6 cm® 9 H.
pacTBOPOM CEPHOM KMCIOThI» Ha «10 6,0 cM® pacTBOpOM CEpHOM KMUCNOTHI
¢ ('/, H,80) = 9 mons/am®; 30 ¢ Ha 1 MuH.

Pa3snen 4. 3amenutsb 3HayeHue u cnosa: 0,5 r Ha 0,5000 r; «cepHOro aHrua-
puaa» Ha «CepHOH KHMCIOThI» (5 pa3); «MepeKUCH BOLOPOAA» HA «[EPOKCHAA
BOZAOpOAa» (2 pasa); «9 H. pacTBOPA CEPHOM KHCIOThI» HA «pacTBOPA CEpPHON
kucnotsl ¢ ('/, H,SO,) = 9 mons/om’s.

TTyHKT 5.2 M3M0XUTE B HOBOW pefakLMu;

«5.2. PacxoxuieHne pesynbTaToB NapajuiebHbIX OnpeaeneHuii d (pa3HocTh
Haubo/IbLIEr0 M HaUMEHBILETO Pe3y/bTaTOB NMapaie/bHEIX OMNpeneneHMit) u
pacxoxaeHHe pe3yJbTaToB aHanu3a D (pa3HOCTh GOMBLIEr0 W MEHBIUIENO pe-
3YABTATOB aHANK3a) NPH SOBEPUTENBHON BepoATHOCTH P = 0,95 He HOMKHEBI
MpeBbILNATE 3HAYeHUI abCOMIOTHBIX JOMYCKAEMBIX PACXOXIEHHH, NMpUBEICH-
HBIX B Tabnuue.

Tpenenshoe Pacxoxnenue | Pacxoxaerme
3HayeHHe PE3yNbTaTOB pe3yabTaToB
Maccosas nons tennypa, % morpelHocTy | MAPAUIENBHBIX | amanuza D,
pesynsTatoB | Onpedenenuit d, %
aHann3a A, % %
Or 0,0030 mo 0,0050 exmoy.| 0,0006 0,0008 0,0008
Cs.0,0050 » 0,010 » 0,0009 0,0012 0,0012
» 0,010 » 0,020 » * 0,002 0,002 0,002
» 0,020 » 0,050 » 0,002 0,003 0,003
» 0,050 » 0,080 » 0,004 0,005 0,005

KOHTpDJlL TOYHOCTH aHa/TM3a OCYIUECTBJISICTCA C MOMOLULID CTaAHOAPTHLIX

06pa3LoB WM IpyrdMu MeTolamu, npeaycMoTpeHHbIMM TOCT 1293.0—83.

[TorpeiuHocTh pe3ynbTaTOB aHanM3a (NMpM AOBEPUTELHOMN BEPOSTHOCTH
P = 0,95) He npeBbILIacT NPENENBbHBIX 3HAYEHMIT A, MPUBEACHHBIX B TabNMuLLe,
NPH BLINONHEHNH CIEAYIOLMX YCIOBHIT: PacXOXKAEHUE PE3YALTATOB Napaeb-
HBIX OTIpEJENCeHNH He NMPEBbILIAET ZONYCKAEMBIX, De3yNbTaThl KOHTPOJS TOY-
HOCTH TIOJIOKHUTEJIbHBIE».

(MYC Ne 7 2001 1.)





