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Постановлением Государственного комитета СССР по стандартам от 11 мая 
1979 г. Й9 169$ срок действия установлен

с 01Л1. 19В1 Г. 

до 01.0-1. 1986 г.

Несоблюдение стандарта преследуется по закону ,
w  s f ,  у  r a p t *  -гО

Настоящий стандарт распространяется на пятнокись ниобия н 
устанавливает спектральные методы определения массовой доли 
окиси алюминия, окиси кальция, окиси железа, двуокиси кремния, 
двуокиси титана.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1 1 Обшис требования — по ГОСТ 18184 0—79

2. ОПРЕДЕЛЕНИЕ МАССОВОЙ ДОЛИ ОКИСЕЙ АЛЮМИНИЯ.
КАЛЬЦИЯ И ЖЕЛЕЗА, ДВУОКИСЕЙ КРЕМНИЯ И ТИТАНА 

(прч массовой доле окисей алюминия н кальция, 
двуокисей кремния и титана от 0,03 до 0,2^, 

окиси железа от 0,03 до 0,4%)

2.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на заннсимости интенсивности спектральной ли­

нии алюминия, кальция, железа, кремния или титана от содержа­
ния окислов этих элементов и пробе пягиокиси ниобия при возбуж­
дении спектра этих элементов в конденсированной искре.

2.2. А п п а р а т у р а ,  м а т е р и а л ы  и р е а к т и в ы  
Спектрограф дифракционный типа ДФС-8, с решеткой

1200 штр/мм (комплектная установка с универсальным штативом) 
или другой аналогичный прибор.

Генератор искровой типа ИГ-3.
Микрофотометр типа МФ-2 или другой аналогичный прибор. 

Издание официально* Перепечатка воспрещая»
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Стр. 2 ГОСТ 18184.5— 79

Весы аналитические.
Весы торсионные типа ВТ-500 или весы аналогичного типа.
Станок для заточки графитовых электродов.
Пресс масляный с разъемной стальной пресс-формой для прес­

сования таблеток диаметром 9 мм и толщиной 1—1,5 мм под дав­
лением 98- Ю7 Г1а (10 т/см*).

Лампа инфракрасная ИКЗ-500 с регулятором напряжения типа 
Р110-250—0,5 или регулятором аналогичного типа.

Ступка с пестиком ниобневые.
Ступка с пестиком плексигласовые.
Электроды графитовые марки ОС. Ч 7—4, диаметром б мм, 

заточенные по торцу на полусферу.
Держатели таблеток — подставки медные диаметром 12 мм, 

длиной 50 мм, с ножкой диаметром 6 мм, длиной 50 мм; в рабочем 
торце держателя должно быть углубление с бортиком высотой 
0.8 мм для помещения таблетки.

Фотопластинки спектрографические размером 9X12 см, типа I 
или фотопластинки аналогичного типа, обеспечивающие нормаль­
ные почернения аналитических линий.

Ниобия пятиокись спектралыю-чнстая.
Кремния двуокись по ГОСТ 9428—73, ч. д. а.
Титана двуокись по ГОСТ 9808—75, х. ч.
Железа окись по ГОСТ 4173—77, ч. д. а.
Алюминия окись, х. ч.
Кальция окись по ГОСТ 8677—76. х. ч.
Порошок медный но ГОСТ 4960—75, х. ч., проверенный на от­

сутствие определяемых примесей по п. 2.5.3.
Спнрг этиловый ректификованный технический по ГОСТ

1 азоо—72.
Полиэтиленовые банки с крышками из полиэтилена.
Бокс из органического стекла для подготовки проб и образцов

сравнения.
Проявитель по ГОСТ 10691.1—73.
Фиксаж; готовят следующим образом: 300 г серноватистокнс- 

лого натрия по С1 СЭВ 223—75 и 20 г хлористого аммония то 
ГОСТ 3<73—72 растворяют в 700 и 200 мл воды соответственно, 
сливают полученные растворы вместе и доводят водой их общий 
объем до 1 л.

2.3. П о д г о т о в к а  к а н а л и з у
2.3.1. Приготовление образцов сравнения
Основной образец пятиокясн ниобия, содержащий 2% окисей 

алюминия и кальция, двуокисей кремния и титана и 4% окиси же­
леза (в расчете на содержание соответствующего окисла в смеси 
окислов) готовят следующим образом: 4,4000 г пятиокиси ниобия 
смешивают с 0,1000 г окиси алюминия, 0,1000 г окиси кальция, 
0,1000 г двуокиси кремния. 0,1000 г двуокиси титана и 0,2000 г
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ГОСТ f l f M J —79 Стр. 3

окиси железа, смесь перетирают » ниобневой ступке под слоем 
спирта в течение 1,5—2 ч. Перетертую смесь сушат под инфракрас- 
■ной лампой до постоянной массы.

Из основного образца готовят пять образцов сравнения после­
довательным разбавлением пятиокнсыо ниобия.

Массовая доля каждой из определяемых примесей в образцах 
сравнения в процентах {о расчете на содержание окислов в смеси 
окислов) и вводимые в смесь навески пятиокиси ниобия и разбав­
ляемого образца указаны в табл. 1.

Т а  Г> л и ч а ’

О б ш и а ч с я и с  
о б е * ' » а  С р а в н е ­

н и и

.М а с с о н а *  д о л я
м » и « о  i  Л *> Ч  II -  
МНЯ И

д а т о к ч е ^ й  а р ш ­
и н а  и  т а т й и а .

М а с с о м * *  j o x t  
о к и с и  ж г л е ю .

М а с с а в в к г е о г .  г

И И И вИ *
ПЙГИОКИГИ

р о * б т . ’ |И '.к а г о  о б ­
р а з ц а  ( »  ca*i»6 * >х 

; к я » и о  е г о  о б о з ­
н а ч и т е )

О С ! 0 . 2 0 . 4 1 . N 0 0 0 0 . 2 0 0 0  ( О О С )

О С * 0 . 1 0 . 2 1 . 0 ! > И 1 1 . 0 0 0 0  | О С 1 )

осз 0 . 0 5 0 . 1 1 . 0 0 0 0 1 . « 0 0 0  ( О С 2 |

О С 4 0 . 0 2 5 О . 0 5 ] .Н И Х » 1 , 0 0 0 0  ( О С Т )

о сь 0 . 0 1 2 5 0 . 0 2 5 1 . 0 <ХХ) 1 , 0 0 0 0  < О С 4 »

Каждую смесь перетирают в плексигласовой ступке под слоем 
спирта в течение 1,5—2 ч и сушат под инфракрасной лампой.

Образцы сравнения хранят в полиэтиленовых банках с крыш­
ками из полиэтилена.

2.4. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
0,1 г пятиокиси ниобия перемешивают шпателем на кальке с 

0.4 г медного порошка. Смесь загружают в пресс-форму и при 
помощи масляного пресса прессуют в таблетку диаметром 9 мм 
лсд давлением 98-107 Па (10 т/см2) Таким же образом готовят по 
одной таблетке из каждого образца сравнения.

Для фотографирования спектра таблетку кладут на медную 
подставку и устанавливают последнюю в нижний зажим штатива 
в качестве нижнего электрода.

Верхним электродом служит графитовый электрод, заточенный 
на полусферу. Подставку с таблеткой н верхний электрод устанав­
ливают так, чтобы верхняя плоскость таблетки была наклонена 
в сторону спектрографа на небольшой угол (10®) к оптической оси 
спектрографа для предотвращения экранирования излучения искры 
передней кромкой таблетки. Между' электродами зажигают кон­
денсированную искру от генератора ИГ-3, работающего по схеме 
Райского (сложный вариант) при следующих условиях разряда: 
емкость — 0,01 мкФ, самоиндукция 0,15 мГ, сила тока в первич­
ной цепи — ЗА. напряжение (первичное) 220 В. расстояние между 
электродами во вспомогательном промежутке 2,5 мм, расстояние
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Стр. 4 ГОСТ 18184.5—T9

в аналитическом промежутке 2 мм. Время предварительного обыск- 
рнвания 60 с.

Спектры проб и образцов сравнения фотографируют спектро­
графом ДФС-8 с решеткой 1200 штр/мм, с трехлинзовой системой 
освещения щели без промежуточной диаграммы, экспозиция 2 мин.

При определении окиси железа и двуокиси кремния и титана 
индекс шкалы длин ноли спектрографа устанавливают так, что­
бы участок спектра вблизи 290,0 нм оказался в середине спектро­
граммы.

Спектры каждой пробы и каждого образца сравнения фотогра­
фируют по три раза, делая перерыв между двумя последователь­
ными экспозициями но 2 мин во избежание перегрева таблетки.

При определении окисей алюминия и кальция повторяют все 
те же операции, но спектр фотографируют на вторую пластинку в 
области 300—430 им. Для этого индекс шкалы длин волн спектро­
графа устанавливают так, чтобы участок спектра вблизи 390,0 нм 
оказался в середине спектрограммы. При одновременном опреде­
лении алюминия и кальция аналитическая линия Са 396,84 нм мо­
жет оказаться в области ненормальных почернений. Поэтому це­
лесообразно фотографировать спектр через трехступенчатый осла­
битель. При фотометрнрованин в этом случае измеряют почернения 
5  линии Са 396,847 нм в той ступени спектра, где они окажутся 
нормальными (S = 0,30—1,50).

2.5 О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
2.5.1. В каждой из полученных спектрограмм фотометрирова- 

нием находят почернение аналитической линии определяемых при­
месей SJH и линии элемента сравнения (ниобия) S cp (см. табл. 2) 
и вычисляют разности почернений A S = S aH — S cp. По трем значе­
ниям ASi; ASr, ASS) полученным по трем спектрограммам, сня­
тым для каждого образца, находят среднее арифметическое зна­
чение

AS = -~ (A $I+A S1+ASa).

Т а б л и ц а  2

Определяемая
г.риммь

ЛИЛЛНГИ‘|0СК»1| JHNMI ОПр«1<-
диемото

Аналитическая линия 
я л < ч (итп cpatatiitfs

Э.имгнт ЛЛИ*1 (ОЛИМ, им Элемент Д.1ИКЛ в о л  ни, нм

Окись алюминия А л ю м и н и й 396,153 Ниобий 397,252
Окись кальция Кальций 396,847 - То же 397,252
Окись железа Железо 269.837 • 260.373
Двуокись кремния Кремний 288,159 288,662
Двуокись титана Титан 307,8(56 • 308.602

т е



ГОСТ 1S184J—7* Стр. 5

По результатам фотомстрирования спектров образцов сравне­
ния строят градуировочные графики в координатах lgC — AS, где 
1g С — логарифм массовой доли окисла определяемого элемента 
и образце сравнения. Массовую долю окисей алюминия, кальция, 
железа, двуокисей кремния и титана в пробе пятиокиси ниобия на­
ходят по результатам фотомстрирования спектров пробы при по­
мощи градуировочного графика.

За результат анализа принимают среднее арифметическое трех 
параллельных определении, допускаемые расхождения между наи­
большим и наименьшим результатами и результатами двух анали­
зов не должны превышать величины, указанных в табл. 3, при до­
верительной вероятности 0,90.

Т а б л и ц а  3

опрмиммаапрвмкь Массом* ходя, к

Допускаемые расхождения. н

мету наивол вшим и иапмевыпим я» ре­
зультате» грех па­раллельных опреде­

лений

мамду большим и меньшим и» резуль­татов дву* анали­зов

0.03 0.007 0.005
Алюминия 0.05 0.010 0.007
окись 0.10 0,020 0,013

0.20 0,040 0,026

0.03 0.007 0.005
Кальция 0,05 0.010 0,007
окись 0.10 0.020 0.013

0.20 0.010 0.026
0.03 0.007 0.005

Железа 0.05 0.010 0.007
ОКИС I. 0.10 0.020 о.о:з

0,15 0.030 0,020
0,40 0.060 0.053

0.03 0.007 0.005
Кромин* 0,05 0.010 0,007
двуокись 0,10 0,020 0,013

0,20 0.040 0,026
0,03 0,007 0.005

Титана 0,05 0,010 0,007
двуокись 0.10 0,020 0.013

0,20 0.010 0,026

2.5.2. Для контроля правильности результатов анализа из серии 
проанализированных проб выбирают такую пробу, в которой най­
денные массовые доли окисей алюминия, кальция, железа и дву­
окисей кремния и титана составляют по 0,05%. К 0,75 г пробы до-
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Стр. 6 ГОСТ ЦШ.5—7*

бавляют 0,25 г первого образца сравнения (см. п. 2.3.1). Смесь 
тщательно перетирают в плексигласовой ступке под слоем спирта, 
сушат под инфракрасной лампой и анализируют по пп. 2.4—2.5.

Анализы серин проб правильны, когда о полученной смеси 
пробы с добавкой, за вычетом 3/4 первоначально найденной мас­
совой доли примеси в пробе, найдено среднее значение 0.05± 
=0.008% окисей алюминия или кальция, двуокисей кремния пли 
титана н 0.1—0.012% окиси железа.

Если полученный результат выходит за указанные пределы, 
то контроль правильности результатов анализа повторяют, увели­
чивая число параллельных определений до шести. В смеси пробы 
с добавкой, за вычетом */« первоначально найденной массовой до­
ли примеси в пробе, должно быть найдено среднее значение в пре­
делах 0,05± 0,006% для окисей алюминия, кальция, двуокисей 
кремния, титана и 0,1 ±0,009% для окиси железа.

2.5.3 Для проверки значения контрольного опыта перемешива­
ют шпателем на кальке 0,1 г пятнокиси ниобия и 0,4 г медного по­
рошка. взятых из тех же партий пятиокиси ниобия и медного по­
рошка, которые использовались при анализе по пп. 2.3—2.4. Затем 
прессуют таблетку и фотографируют спектры по п. 2.4. В получен­
ных спектрограммах фотометрированием находят почернения ана­
литических линии алюминия, кальция, железа, кремния и гитана 
и фон спектрограммы рядом с каждой из линий (см. табл. 2). 
Разность почернений 5 .,-*—S* не должна превышать 0,02 едини­
цы почернения.

3. ОПРЕДЕЛЕНИЕ МАССОВОЙ ДОЛИ ОКИСЕЙ АЛЮМИНИЯ,
КАЛЬЦИЯ И ЖЕЛЕЗА, ДВУОКИСЕЙ КРЕМНИЯ И ТИТАНА 
(при массовой доле окисей «люммммя и кальция от 0,05 

до 0 ,5% , окиси ж елеза  от 0.01 до  0.5% к  Двуокисей 
кремния и титана от 0.01 до  0 ,5 % |

3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на зависимости интенсивности спектральной ли­

нии алюминия, кальция, железа, кремния и титана от содержания 
окислов этих элементов в пробе пятиокиси ниобия при возбужде­
нии спектра этих элементов в дуге постоянного тока.

3.2. А п п а р а т у р а ,  м а т е р и а л ы  и р е а к т и в ы
Спектрограф кварцевый типа ИСП-30 (комплектная установка

с универсальным штативом) или другой аналогичный прибор.
Источник постоянного тока, обеспечивающий напряжение «е ме­

нее 260 В и силу тока не менее 20А.
Генератор дуговой типа ДГ-2 или аналогичный генератор для 

зажигания дуги постоянного тока.
Печь муфельная с терморегулятором на температуру 800—850°С.
Микрофотометр типа МФ-2 или другой аналогичный прибор.
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ГОСТ H IM .»— 7* Crp. 7

Шкаф сушильный.
Лампа инфракрасная ИКЗ-500 с регулятором напряжения типа 

РНО-250—0,5 или регулятором аналогичного типа.
Чашки платиновые JA 4.
Весы аналитические.
Весы торсионные типа ВТ-500 или весы аналогичного типа.
Станок дли заточки графитовых электродов.
Электроды графитовые марки ОС. Ч 7—4 диаметром 6 мм, за­

точенные до диаметра 4 мм (длина заточки J0 мм) с углублением 
в заточенной части диаметром 2,4 мм н глубиной 1,5 мм (нижние).

Электроды графитовые марки ОС. Ч 7—4 диаметром б мм, за­
точенные до диаметра 4 мм на длину 10 мм (верхние)..

Порошок графитовый марки ОС. Ч 7—4.
Ступка с пестиком ниобиевые.
Ступка с пестиком плексигласовые.
Фотопластинки спектрографические типа I, размерам 9 Х 12 см 

или фотопластинки аналогичного тина, обеспечивающие нормаль­
ные почернения аналитических линий.

Ниобия пятиокись спектрально-чистая, проверенная на отсут­
ствие примесей по п. 3.6.

Алюминия окись, х. ч.
Кальция окись по ГОСТ 8677—76, х. ч.
Железа окись по ГОСТ 4173—77, ч. д. а.
Кремния двуокись по ГОСТ 9428—73, ч. д. а.
Титана двуокись по ГОСТ 9808—75, х. ч.
Никеля закись по ГОСТ 17607—72, проверенная на отсутствие 

примесей по п. 3.5.3.
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 

18300-72.
Бокс из органического стекла для подготовки проб и образцов 

сравнения.
Проявитель по ГОСТ 10691.1—73.
Фиксаж; готовят следующим образом: 300 г серноватистокисло­

го натрия по СТ СЭВ 223—75 и 20 г хлористого аммония по ГОСТ 
3773—<72 растворяют в 700 и 200 мл воды соответственно, слива­
ют полученные растворы вместе и доводят водой их общий объем 
до 1 л.

3.3. П о д г о т о в к а  к а н а л и з у
3.3.1. Приготовление образцов сравнения
Основной образец пятиокиси ниобия, содержащий 2% окисей 

алюминия, кальция и железа, двуокисей кремния и титана (в рас­
чете на содержание соответствующего окисла в смеси окислов) го­
товят следующих! образом: 4,5000 г пятиокиси ниобия смешивают 
с 0,1000 г окиси алюминия, 0,1000 г окиси кальция, 0,1000 г окиси 
железа, 0,1000 г двуокиси кремния н 0.1000 г двуокиси титана, 
смесь перетирают в ниобисвой ступке под слоем спирта в тече-
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нне 1,5—2 Ч. Перетертую смесь сушат под инфракрасной лампой 
до постоянной массы. Основной образец сравнения хранят в по­
лиэтиленовой банке с крышкой из полиэтилена.

Из основного образца готовят шесть образцов сравнения пос­
ледовательным разбавлением пятиокнсью ниобия.

Массовая доля каждой из определяемых примесей в образцах 
сравнения в процентах (в расчете на содержание соответствую­
щего окисла в смеси окислов) и вводимые в смесь навески пятн- 
окиси ниобия и разбавляемого образца указаны в табл. 4.

Т а б л и ц а  4

Обозначение 
образца срае- 

ценна

М ассовк деда cancel* 
и к а н и ю , lU b lU H . 

железа и двуокисей 
кремния и титана, ч

Масс» ягаяесох. г

ниобия
пятиохкеи

разбавляемого обры­
ва <■ сковках указа­

но « о  обеэвис- 
мне)

O C I 0 .5 1 .5 0 0 0 0 ,5 0 0 0  (О О С )
0 0 2 0 ,2 1 .2 0 0 0 0 .8 0 0 0  ( O C I )
O C J 0 .1 1 .0000 1 .0 0 0 0  (О С  2 )
О С 4 0 .0 5 1 ,0 0 0 0 1 .0 0 0 0  (О С З )
0 0 5 0 .0 2 1 .2 0 0 0 0 ,8 0 0 0  (О С 4 )
O C ti 0 .0 1 1 .0 0 0 0 1 ,0 0 0 0  (О С 5 )

Каждую смесь перетирают в плексигласовой ступке под слоем 
спирта в течение 1,5—2 ч и сушат под инфракрасной лампой. Об­
разцы сравнения хранят в полиэтиленовых банках с крышками из 
полиэтилена.

3.3.2. Приготовление буферной смеси
Буферную смесь, состоящую из 50% графитового порошка и 

50% закиси никеля (никель — элемент сравнения), готовят сле­
дующим образом: 5,0000 г графитового порошка и 5,0000 г закиси 
никеля перемешивают в ступке под слоем спирта в течение 1 ч и 
суша г иод инфракрасной лампой. Буферную смесь хранят в поли­
этиленовой банке с крышкой из полиэтилена.

34 П р о в е д е н и е  а н а л и з а
100 мг пятиокисн ниобия перетирают в ступке со 100 мг бу­

ферной смеси. Подготовленную пробу набивают в углубления трех 
нижних электродов, предварительно обожженных'в дуге постоян­
ного тока при 10±0,5 А. Электроды попарно (верхний и нижний 
с пробои) устанавливают в элсктрододержатели штатива. Между 
электродами зажигают дугу постоянного тока и фотографируют 
спектры трех нар электродов на спектрографе ИСП-30, пользуясь 
трс.хлинзовой системой освещения щели. Ток дуги поддерживают 
4 ± 0,5 А, межэлектродное расстояние 3 мм. экспозиция 60 с. Те 

же операции выполняют с образцами сравнения, спектры которых 
фотографируют на ту же фотопластинку.
20
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3.5. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
3.5.1. В каждой кз полученных спектрограмм фотометрирова- 

нпем находят почернение аналитической линии примеси SaH и ли­
нии элемента сравнения (никеля) Scp, фона рядом с линией S  ,j, 
(см. табл. 5) и вычисляют разности почернений AS~=S3„-~Scp, 
Д 5»5д+ф —S*. По трем значениям ASi, ASs, ASJ( полученным 
по трем спектрограммам, снятым для каждого образца, находят
среднее арифметическое значение AS =  -^-(AS,-‘ AS*+ AS3).

Таблица 5

Опр<1«Л*СМвА
п р и м е с ь

Ап&.1*т)1'1сская линия 
сюреаеласмого элемент®

Лмалн-П1Ч«к>« линя* элемента 
ердоиегие. фон спектра

Элемент ЛЛМНА
OCU1HM. им Элемент Длина 

fnMHW, *W

Алюминия окись А л ю м и н и й 319.27 Рикель 295.83
Кальция окись Кальций 316.80 Фон 315,82
Железа окись Железо 259.91 Никель 254,00
Кремния дьуо.ись Кремний 251.61 Никель 254.00
Титана двуокись Титан 307.87 Никель 2 5.63

По результатам фотометрирования спектров образцов сравнения 
строят градуировочный график в координатах 1кС--Д5, где IgC— 
логарифм массовой доли окисла определяемого элемента в образце 
сравнения. Массовую долю окисей алюминия, кальция и железа, 
двуокисей кремния и титана в пробе пяткокнеи ниобия находят 
по результатам фотометриронання спектров пробы при помоши 
градуировочного графика.

За результат анализа принимают среднее арифметическое трех 
параллельных определений, допускаемые расхождения между наи­
большим и наименьшим результатами и результатами диух анали­
зов не должны превышать величин, указанных в табл. 6, при до­
верительной вероятности Р = 0,90.

3.5.2. Для контроля правильности результатов из серии проана­
лизированных проб выбирают такую пробу, в которой найденные 
массовые доли, окисей алюминия, кальция, железа и двуокисей 
кремния и титана составляют по 0,05%. К 0,75 г пробы добавля­
ют 0.25 г второго образца сравнения (см. п. 3.3.1). Смесь тщатель­
но перетирают в плексигласовой ступке под слоем спирта, сушат 
под инфракрасной лампой и анализируют по п. 3.4—3.5.

Анализы серии проб правильны, когда в полученной смеси про­
бы с добавкой, за вычетом */« первоначально найденной массовой 
доли примеси в пробе, найдено среднее арифметическое значение 
0,05±0,015% окисей алюминия, кальция и 0,05±0,012% окисей 
железа, двуокисей кремния и титана.
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Если полученный результат выходит за указанные пределы, то 
контроль правильности результатов анализа повторяют, увеличи­
вая число параллельных определений до шести. В смеси пробы с 
добавкой, за вычетом 4/« первоначально найденной массовой доли 
примеси в пробе, должно быть найдено среднее арифметическое 
значение в пределах 0,05±0.012% для окисей алюминия и каль­
ция и 0,05± 0.009% для окиси железа, двуокисей кремния и тита- 
на.

Т а б л и ц а  6

Onp#itj«fwaa
грвметь Массовая юля.

ч

Допускаемые расхожлеяия. к

иаибодгюшм и 
наимеышкм аз ре­
зультате» трех о й -  рзлхтлышх CDpc.U-

между большим и 
метшим мз ре-
S y .lS T f tT O B  д в у х

о п й .1 «ч > Р

0.05 0.02 0 013А’юминн:! 0.10 0,04 0.026ОКИСЬ 0.20 0.07 0.0*6
0,50 0.20 0.13

Кальция
окись

Железа
окись

Кремния
двуокись

0.05
0.10
0.20
0.50

0.01 
0.05 
0.10 
0 .20  
0.50

0.01
0.05
0.10
0.50
0.50

0,020.01
0.07
0.20

0.001
0.015
0.03
0.06
0.15

0.004
0.015
0.03
0,04
0.15

0 013 
0.026 
0ЛЧ6 
0.13

0.003
о.ою
0.020
0.040
0.10

0.003 
О.ОЮ 
0.020 
0 040 
0,10

Титана
диуокись

О 01 
0 05 
0.10 
0.20 
0.50

0.004
0.015
0.03
0,06
0.15

0.003
0.010
0.020
0.040
0.10

3.5.3. Для проверки значения контрольного опыта перемешива­
ют шпателем на кальке 0.1 г пятиокиси ниобия и 0,1 г буферной 
смеси, взятых из тех же партий пятиокиси ниобия и буферной сме­
си, которые использовались при приготовлении основного образ- 
ца и образцов сравнения по п.п. 3.3.1— 3.3.2, а также при анализе 
по п. 3.4. Подготовленную пробу помешают в углубления шесты
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графитовых электродов, предварительно обожженных в дуге пос­
тоянного тока при 10±0,5 Л в течение 5 с, и фотографируют спект­
ры по п. 3.4. В полученных спектрограммах фогометрнрованкем 
находят почернения аналитических линий алюминия, кальция, же­
леза. кремния и титана (см табл. 5) и фон спектрограммы ря­
дом с каждой из линий. Разность почернений 5 ,+ф — не дол­
жна превышать 0.02 единицы почернения.
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Изменение .4  I ГОСТ 18184.5—7в Ниобиа пвтиокнсь. Методы опредеаенма мае- 
совой зола окисей алюминия, кальция и железа, двуокисей аремния и титана

Утверждено и введено а действие Постановлением Государственного комитета 
СССР по управлению качеством 'продукции и стандартам от 30.03.90 Л  759

Дата введения 0 l.ll.90

Пункт 1.1. Заменит* ссылку: ГОСТ 18184.0-79 на ГОСТ 183850-79 
Пункт 2.2. Пятнадцатый абзац изложить в новой редакции: «Кремний (IV) 

<ж:ид по ГОСТ 9428—73. ч. д. а ».
Пункты 2,2, 3 2. Исключить ссылку: ГОСТ 4173—77; заменить ссылки ГОСТ 

18300—72 на ГОСТ 18300-87. ГОСТ 10691.1-73 иа ГОСТ 10691.1-84, ГОСТ 
к , ГОСТ 9808_84

Пункт 2.3.1. Первый абзац дополнить словами: «Расход спирта иа одну 
операцию — 50 см4»;

четвертый абзац дополиить словами: «Расход спирта на одну операцию — 
20 см*».

(Продолжение см. с. 204)



(Продолжение изменения к ГОСТ 18184.5— 79)
Пункт 2.5.1. Таблица 2. Запенить значение: 308.602 на 308.609; 
агорой абзац после слова «логарифм» дополнить словом: «величины».
Пункт 2.5.2 исключить.
Пункт 3.2. Заменить ссылку: СТ СЭВ 223—75 на ГОСТ 27068-86; 
двенадцатый, тринадцатый абзацы. Заменить обозначение- ОС.Ч 7—4 на ОСЧ

7 -3 .
Пункт 3.3,1. Первый абзац дополнить словами. «Расход спирта на операцию

— 50 см*»;
последний абзац дополничь словами: «Расход спирта на одну операцию — 

20 см1».
Пункт 3.3.2 дополнить словами: «Расход спирта на операцию —50 см*». 
Пункт 35.1. Таблица 5. .Графа «Длина волны, км». Заменить значения: 

319.27 на 309.27; 315,80 на 315.89:
второй абзац после слова «логарифм» дополнить словом: «величины». 

(ИУС № 7 1990 г.)
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