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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на безводный фторис­
тый водород, используемый для получения фторсодержащих реак­
тивов н особо чистых веществ, некоторых органических продуктов, 
хладонов. для применения в органическом и неорганическом син­
тезе и для других целей.

Безводный фтористый водород —  прозрачная жидкость с рез­
ким раздражающим запахом, дымящая на воздухе.

Формула НК.
Молекулярная масса (по международным атомным массам 

1985 г.) 20.006.
Температура кипения 19,5°С.

I I. Безводный фтористый водород должен быть изготовлен п 
соответствии с требованиями настоящего стандарта по технологи­
ческому регламенту, утвержденному в установленном порядке.

1.2. Х а р а к т е р и с т и к и
1.2.1. В зависимости от назначения безводный фтористый водо­

род выпускают двух марок: А к Б.
Безводный фтористый водород марки А применяют для полу­

чения фторсодержашнх реактивов н особо чистых веществ, неко­
торых органических продуктов.

I. ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ

Издание официальное 

★

Перепечатка коепрешена

@  Издательство стандартов, 1989
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Безводный фтористый водород марки Б применяют для получе­
ния хладонов. в органическом и неорганическом синтезе и для 
других целен.

1.2.2. По физико химическим показателям безводный фторис­
тый водород должен соответствовать нормам, указанным п 
табл. I.

Таблица !
Норма ДМ марки

Нммеяомлие показателя А Б
ОКП

И 1 МУ 0120 Оки
si 1 ш  его

1. Массовая доля фтористого водорода. %, нс
менее 99,95 99.90

2. Массовая доля воды. %. нс более
3. Массовая доля восстановителей в пересчете

0.03 0.06
на сернистый газ. %, не более 0,007 0.015

4, Массовая доля серной кислоты. %. нс более
5. Массовая доля хрсмнефтористоводородной

0.005 0.020
кислоты, вс более о.ою 0.020

1.2.3. Требования безопасности
1.2.3.1. Безводный фтористый водород пожаровзрывобезопа­

сен, относится к группе негорючих веществ но ГОСТ 12.1.044, ток­
сичен, обладает остронаправленным действием, гигроскопичен, па 
воздухе сильно дымит, обладает способностью к кумуляции.

1.2.3.2. Предельно допустимая концентрация паров фтористого 
водорода в воздухе рабочей зоны —  0,5/0,1 мг/м* (максимальная/ 
среднесменная) в пересчете на фтор.

Класс опасности —  2 (вещества высокоопасныс) по ГОСТ 
12.1.007.

1.2.3.3. Пары фтористого водорода вызывают сильное раздра­
жение верхних дыхательных путей. При попадании на кожу вызы­
вает болезненные, долго не заживающие ожоги.

1.2.3.4. При работе с безводным фтористым водородом, а так­
же при промывке и обработке оборудования и тары из-под него ра­
ботающие должны применять суконную специальную одежду по 
ГОСТ 12.4.036, резиновые сапоги по ГОСТ 5375, прорезиненные 
фартуки по ГОСТ 12.4.029 или нластикатовые фартуки и нарукав­
ники. резиновые перчатки по ГОСТ 20010, защитные щитки но 
ГОСТ 12.4.023, противогазы с коробкой марки БКФ по ГОСТ 
12.4.121.

1.2.3.5. Помещении, в которых проводят работы с безводным 
фтористым водородом, должны быть снабжены приточно-вытяжной 
вентиляцией и местной вентиляцией, соответствующей требовали-
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ям I ОСТ 12.4.021, обеспечивающей состояние воздушной среди в 
соответствии с ГОСТ 12.1.005.

1.2.3.6. Содержание фтористого водорода в воздухе рабочей зо­
ны определяют по методике, утвержденной Минздравом СССР.

Содержание фтористого водорода в атмосферном воздухе опре­
деляют в соответствии! с методиками по 'контролю загрязнения 
атмосферы Государственного комитета СССР по гидрометеороло­
гии и .Минздрава СССР.

1.2.3.7. Периодичность санитарно-химического контроля возду­
ха рабочей зоны устанавливается органами санитарно-эпидемиоло­
гической службы. Контроль воздуха —  по ГОСТ 12.1.005.

1.2.4. Охрана природы
1.2.4.1. Защита окружающей среды при производстве безвод­

ного фтористого водорода должна быть обеспечена герметизацией 
технологического оборудования и транспортной тары, устройством 
вентиляционных отсосов в местах возможных выделений продукта 
с их нейтрализацией, утилизацией отходов, установлением допус­
тимых вредных выбросов для каждого источника загрязнения со­
гласно требованиям ГОСТ 17.2.3.02, обработкой загрязненных 
сточных вод на специальных очистных сооружениях.

1.2 4.2. Отходы производства безводного фтористого водорода—  
фторгипс —  нейтрализуют известняковой мукой или другими ма­
териалами, содержащими окись кальция, или известковым моло­
ком в соответствии с документацией, утвержденной в установлен­
ном порядке.

1.2.4.3. Эксплуатация и обслуживание установок очистки газа 
—  в соответствии с правилами по гкоптролю за работой газоочист­
ных и пылеулавливающих установок, утвержденными в установ­
ленном порядке.

1.3. М а р к и р о в к а
1.3.1. Транспортная маркировка —  по ГОСТ 14192 с нанесени­

ем основных, дополнительных, информационных надписей с указа­
нием манипуляционных знаков «Боится сырости» (на контейнеры 
и баллоны) н «Герметичная упаковка», с обозначением знака опас­
ности груза по ГОСТ 19433 (класс 6, подкласс 6.1, шифр группы 
6141).

На цистерне желтой несмываемой краской наносят надпись 
«Опасно. Водород фтористый безводный».

1.3.2. К баллонам и контейнерам с продуктом прикрепляют яр­
лыки из фанеры или картона в полиэтиленовом мешочке с указа­
нием:

наименования предприятия-изготовителя к его товарного знака;
наименования продукта, его марки;
номера партии;
номера баллона или контейнера;
массы брутто н нетто;
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лаги изготовления;
обозначения настоящего стандарта.

. 1.4. У п а к о в к а
1.4.1. Безводный фтористый водород заливают в стальные бал­

лоны по ГОСТ 949 вместимостью 40 и 50 дм1, рассчитанные на 
давление 10 и 15 МПа, и контейнеры вместимостью 800 дм* из 
стали 09Г2С— 9 но ГОСТ 5520. соответствующие правилам устрой­
ства и безопасной эксплуатации сосудов, работающих под давле 
мнем, утвержденным Госгортехнадзором СССР, а также в желез­
нодорожные цистерны и возвратные баллоны и контейнеры. Бал­
лоны и контейнеры заполняют продуктом не более чем на 80 %.

1.4.2. Возвратные баллоны н контейнеры должны иметь избы­
точное давление не менее 0.02 -МПа.

Колпаки возвратных емкостей должны быть опломбированы по­
требителем.

1.4.3. После заполнения баллонов и контейнеров продуктом на 
выходные штуцеры вентилей надевают глухие гайки, на запорные 
вентили —  предохранительные колпакн. которые должны быть оп­
ломбированы.

2. ПРИЕМКА

2.1. Безводный фтористый водород принимают партиями. Пар­
тией считают не более 50 т однородного по показателям качества 
безводного фтористого водорода, сопровождаемого одним докумен­
том о качестве.

Документ о качестве должен содержать;
наименование предприятия изготовителя и его товарный знак; 
наименование и марку продукта; 
номер цистерны; 
номер партии;
количество единиц продукции партии (для баллонов и контей­

неров);
массу нетто;
дату изготовления;
результаты проведенных анализов;
обозначение настоящего стандарта.
При транспортировании безводного фтористого водорода в же­

лезнодорожных цистернах за партию принимают каждую цистерну.
2.2. Для контроля качества безводного фтористого водорода 

пробы отбирают от каждой цистерны или контейнера, при транс­
портировании в баллонах —  от 5 % баллонов, но нс менее чем от 
двух, если партия состоит менее чем из 100 единиц продукции.
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Допускается у изготовителя отбирать пробы из хранилища до 
заполнения железнодорожных цистерн и контейнеров. При ста­
бильном технологическом режиме и гарантированном но всем по­
казателям качества продукте допускается вносить в документ 
о качестве результаты одного определения каждого показателя.

2.3. При получении неудовлетворительных результатов анализа 
хотя бы по одному из показателей проводят повторный анализ 
проб, отобранных от удвоенного количества контейнеров и балло­
нов той же партии продукции. Результаты повторного анализа рас­
пространяются на всю партию.

3. МЕТОДЫ АНАЛИЗА

3.1. О т б о р  п р о б
3.1.1. Аппаратура, материалы
Установка дли отбора проб:
баллон из нержавеющей стали по ГОСТ 949 вместимостью 1 

или 1.3 дм5, снабженный вентилем тонкой регулировки (черт. I) . 
или пробоотборник из нержавеющей стали 12.Х 18 Н 1 ОТ проточного 
типа вместимостью 1,0 дм5, снабженный двумя штуцерами и двумя 
вентилями запорного типа (черт. 2 );

вентиль угловой цапковый 15НЖ 13 бк или вентиль цапковый 
15С 12м;

вентиль тонкой регулировки (черт. 3), изготовленный из нер­
жавеющей стали 12Х18Н10Т по ГОСТ 5632.

Насос вакуумный, обеспечивающий остаточное давление 600 Па.
Секундомер СОГ1пр но ГОСТ 5072.
Весы лабораторные общего назначения по ГОСТ 24104 4-го 

класса точности с наибольшим пределом взвешивания 2000 г.
Сосуд с крышкой для растворения (черт. 4 и черт. 5 ), изготов­

ленный из фторопласта-4 по ГОСТ 10007 или из полиэтилена по 
ГОСТ 16337. диаметром от 60 до 66 мм. высотой от 185 до 200 мм. 
имеющий выступ на высоте от 75 до 120 мм от дна сосуда.

Диск перфорированный, изготовленный из полиэтилена по 
ГОСТ 16337 или фторопласта-4 по ГОСТ 10007, толщиной от 1 до 
1.5 мм. помещенный на выступах сосуда для растворения.

Ниппель из медной трубки, из трубки Ф4Д по ГОСТ 22056 или 
из полиэтиленовой по ГОСТ 18599 с коническим наконечником и 
накидной гайкой под вентиль баллона.

Трубки соединительные из стали марки I2XI8H10T по ГОСТ 
9941 диаметром 6, 20, 25 мм

Прокладки из фторопласта-4 по ГОСТ 10007.
Заглушки из стали марки X18HI0T любого типа.
Трубки из полиэтилена по ГОСТ 18599 диаметром 8 мм и дли­

ной 150 мм.
Лед. приготовленный из дистиллированной воды по ГОСТ 6709.

2 Зак. 149
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3.1.2. Проведение отбора проб
Точечную пробу продукта массой I кг отбирают из емкостей в 

захоложенный вакуумированный баллон (см. черт. 1) или с линии 
циркуляции в пробоотборник проточного типа (см черт. 2), под­
готовленные в соответствии с требованиями приложения.

Установка для отбора проб Установка проточ­
ного типа для 

отбора проб

I, 1, t  — пелтшли сап-
I  3 пептида цлпковие; ■ —  пемтедь тонкой p<fy.ni- косые; ? . i  — пентила

pcjj.ii 4, 6 соединительные трубки. 5 -  баллон углопые цтпкопие; 4
пробоотборник проточ

Черт. I и<ио типа

Черт. 2

Один конец вентиля 2 баллона соединяют с вентилем 3 и труб­
кой 4, другой с помощью трубки б — с вентилем I емкости с без­
водным фтористым водородом.
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Вентиль тонкой регулировки

Черт. Э

При закрытом вентиле 2 на баллоне открывают вентили /  и 3 
так, чтобы жидкий фтористый водород мог проходить в систему 
дегазации в течение 1— 2 мин. Закрывают вентиль 3 и открывают 
вентиль 2 на баллоне. Наполнение ведут в течение 3 мин. Затем 
закрывают вентиль на баллоне и вентиль /  на емкости с фторис­
тым водородом. Открывают вентиль 3. После дегазации фтористо­
го водорода из всех соединительных частей (трубок 4, 6 и венти­
ля 3) последние отсоединяют и на концы вентиля баллона ставят 
заглушки.

К баллону или пробоотборнику с пробой прилагают сопроводи­
тельный документ с указанием: 

наименования продукта; 
номера партии (емкости-хранилища); 
даты отбора пробы; 
фамилии пробоотборщика.
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Пробы продукта в пробоотборник проточного типа отбирают 
следующим образом. Открывают вентили 2, 3. 5. в. закрывают 
вентиль /  н включают насос. Безводный фтористый водород цир­
кулирует в течение 20— 30 мин. После этого насос отключают, за 
крывают вентили 2, 3, 5, 6, отсоединяют пробоотборник и ставят 
заглушки на вентили пробоотборника.

3.1.3. Растворение пробы
Сосуд для растворения, предварительно высушенный, взвеши­

вают вместе с диском, подающей трубкой и .крышкой. Затем уда­
ляют крышку, диск и подающую трубку. В сосуд вносят 60 г льда, 
предварительно раздробленного на кусочки размером до 15 мм. 
и устанавливают перфорированный диск. Вводят подающую труб­
ку в центральное отверстие диска и поверх него укладывают еще 
60 г льда. Закрывают сосуд, обтирают его внешнюю сторону и 
снова взвешивают. Снимают заглушку с вентиля баллона, подсое­
диняют к нему ниппель с коническим наконечником и устанавлива­
ют баллон в горизонтальном положении. Затем, сняв крышку с 
сосуда, присоединяют подающую трубку к ниппелю, при этом ниж­
ний конец подающей трубки должен находиться ниже уровня пер­
форированного диска (см. черт. 4). Далее осторожно открывают 
вентиль баллона и вводят в сосуд по каплям (на слух) (30± 5) г

Установка для растворения пробы
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фтористого водорода. Закрывают вентиль баллона, отсоединяют 
подающую трубку, опускают ее в сосуд и закрывают его крышкой. 
Снимают ниппель с вентиля баллона, ставят заглушку. Сосуд взве­
шивают ‘И выдерживают при температуре окружающей среды, пе­
риодически перемешивая, до распюренчтн льда.

При использовании пробоотборника проточного типа (см. черт. 
5) пробу растворяют аналогично, но при этом после снятия за­
глушки с запорного вентиля 2 подсоединяют вентиль тонкой регу­
лировки /, ниппель V и открывают сначала вентиль 2, затем осто­
рожно вентиль /.

Установка для раство­
рения пробы с проточ­
ным пробоотборником

I  — вешняк тонной регу­
лировки: 1 — вентяль ц»и- 
ковый. 3 — ниппель: 1 — 
трубка аолмаундеиоыя или 
фгороаласговав; S — со­
суд лля рвс>йор*яив про­
бы; f  — перфорированный 

лаеж
Черт. 5
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Если конструкция запорного вентиля 2 позволяет отбирать про­
бу с требуемой точностью, то допускается заполнять сосуд для ра­
створения без подсоединения вентиля тонкой регулировки.

3.1.4. Обработка результатов
Массу фтористого водорода (М ) в I г раствора А в граммах 

вычисляют по формуле

( 1 )

где m —  масса введенного фтористого водорода, г;
— масса льда. г.

3.2. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  ф т о р и с т о г о  
в о д о р о д а

Массовую долю фтористого водорода (X) в процентах вычис­
ляют по формуле

х — 100 - ( Х ^ Х . + Х . + Х * ) ,  (2)

где —  массовая доля воды, %, определяемая в соответствии с 
п. 3.3;

Xj  —  массовая доля сернистого газа, %, определяемая в соот­
ветствии с п. 3.4;

Ха —  массовая доля серной кислоты, %, определяемая в со­
ответствии с п. 3.5;

Хл —  массовая доля кремнефтористоводородной кислоты, %, 
определяемая в соответствии с п. 3.6.

За результат анализа принимают среднее арифметическое ре­
зультатов двух параллельных определений, абсолютное расхожде­
ние между которыми не превышает допускаемое расхождение, 
равное 0,01 %. Допускаемая абсолютная суммарная погрешность 
результата анализа ±0.005 % при доверительной вероятности 0,95.

3.3. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  в о д ы
Метод определения —  кондуктометрический.
Предел обнаружения —  0.01 %.
3.3.1. Аппаратура, реактивы и растворы
Ячейка электролитическая (черт. 6).
Кондуктометр по ГОСТ 22171 типов ММ 34— 64, К 1— 4, «Им­

пульс», КЛ-1— 2 или автоматический класса точности 4.0.
Термометр ТЛ-4 4— Б 2 по ГОСТ 27544.
Калий хлористый по ГОСТ 4234, раствор концентрации с 

(КС1) =0,01 моль/дм* (0,01 и).
Вода дистиллированная но ГОСТ 6709.
Спирт этиловый ректификованный технический но ГОСТ 18300 

высшего сорта.
3.3.2. Подготовка к анализу
3.3.2.1. У с т р о й с т в о  э л е к т р о л и т и ч е с к о й  я ч е й к и
Электролитическая ячейка представляет собой полый цилиндр 

из фторопласта-4 внутренним диаметром 10 мм. В цилиндр на
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расстоянии 120 ям вмонтированы два электрода из гладкой плати­
новой проволоки по ГОСТ 18389 диаметром 1.0— 1,2 мм.

Цилиндр заключен в стальную обечайку из стали СтЗ. а сверху 
и снизу имеется система трубок из стали марки Х18Н9Т (л, б, в). 

Электролитическая ячейка

18 19

а — трубка для в»'’да продукта в  ячейку; б — грубя» для ичхола гам : 
в —  трубка дли соорожиения ячейки: I . 10. И . I ) .  1Л —  гайки: t  -- ииа- 
ги»: } ,  13. 19 — наплела: (  — штуцер; i  — икдадыш: (  — корпус; Т. И  —  
ртулкя; « . 16 — Труби; »  -  алсктроаы. /5 — контакт I f  —  гаПка для

крешвеиял оситжля Dv “ J  и »
Черт. 6

Допускается использовать электролитические ячейки других 
конструкций, однако электроды должны быть изготовлены из глад­
кой платиновой проволоки по ГОСТ 18389. Оптимальное значение 
постоянной ячейки должно составлять 5— 9 см-1 (0,05— 0,09 м "1).
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3.3.2.2. О п р е д е л е н и е  п о с т о я н н о й  э л е к т р о л и т и ­
ч е с к о й  я ч е йк и

Электролитическую ячейку тщательно высушивают в токе су- 
лого теплого воздуха, затеи 2— 3 раза ополаскивают раствором 
хлористого калия и заполняют раствором хлористого калия.

Электроды ячейки подсоединяют к клеммам кондуктометра и 
измеряют сопротивление раствора в омах или проводимость раст­
вора в сименсах (в зависимости от типа кондуктометра). Измере­
ние повторяют не менее пяти раз до получения постоянного значе­
ния определяемых показателей. Измеряют температуру раствора 
хлористого калия и определяют удельную электрическую проводи­
мость по табл. 2.

Таблица 2

Т е м п е р а т у р а  р а с т в о р а  х л о р и сто го  
к а л и я . 'С

У д ел и н ая э л е к т р и ч е ск а я  п р о ао д к ч о сть  
р а с т в о р а  х л о р и с т о ю  к ал и я к о н ц ен тр а .- !*»  

0.01 ИОЛЬ/Д»1 10.01 » ) .  С м /см  ( О / а р

15 0 .0 0 1 1 4 7  ( 0 .1 1 4 7 1
16 0 ,0 0 1 1 7 3  ( 0 .1 1 7 3 )
1 7 0 . 0 0 1 1 9 9  ( 0 .1 1 9 9 )
1 в 0 . 0 0 1 2 2 5  ( 0 ,1 2 2 5 1
1 9 О .0 :> 1 2 5 ! ( 0 .1 2 5 1 1
2 0 0 ,0 0 1 2 7 8  ( 0 .1 2 7 8 1
21 0 ,0 0 1 3 0 5  ( 0 .1 3 0 5 )
2 2 0 ,0 0 1 3 3 2  ( 0 ,1 3 3 2 )
2 3 0 .0 0 1 3 5 9  ( 0 .1 3 5 9 )
2 4 0 .0 0 1 3 8 6  ( 0 .1 3 8 6 )
2 5 0 ,0 0 1 4 1 3  ( 0 .1 4 1 3 1
2 6 0 .0 0 1 4 4 1  ( 0 .1 4 4 1 )
2 7 0 .0 0 I 4 G 8  ( 0 .1 4 6 8 )
2 8 0 . 0 0 1 4 %  ( 0 .1 4 9 6 )
2 9 0  0 0 1 5 2 4  ( 0 .1 5 2 4 )

3 0 0 . 0 0 1 5 5 2  ( 0 .1 5 5 2 1

Постоянную электролитической ячейки (К)  в сантиметрах в 
минус первой степени (метрах в минус первой степени) вычисля­
ют по формуле

К—*ца ‘ R, ( 3 )

где *кс1—  удельная электрическая проводимость раствора хло­
ристого калия концентрации с (КС1)=0,01 моль/дм3 
(0,01 н) при данной температуре, См/см (См/м);

/? —  сопротивление ячейки. Ом.
Периодичность проверки постоянной электролитической ячей­

ки —  не реже одного раза в три месяца.
3.3.3. Проведение анализа
Электролитическую ячейку тщательно промывают водой и вы­

сушивают в сушильном шкафу при \емпературс 100— 105°С в те-
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ченне 3 ч или промывают этиловым спиртом и высушивают в токе 
сухого воздуха в течение 1 ч, затем присоединяют к баллону или 
пробоотборнику проточного типа с пробой безводного фтористого 
водорода при температуре не выше 19 °С.

Осторожно открывают вентиль тонкой регулировки и промыва­
ют ячейку двумя объемами жидкого фтористого водорода. Ячей­
ку заполняют фтористым водородом медленно во избежание задер­
живания пузырьков газа на ее стенках.

Электроды ячейки подсоединяют к клеммам кондуктометра н 
измеряют сопротивление (# |)  или проводимость (/>) в зависимос­
ти от типа применяемого кондуктометра. Заполнение ячейки н из­
мерение повторяют не менее пяти раз до получения постоянного 
значения сопротивления или проводимости ячейки.

3.3.4. Обработка результатов
3.3.4.1. Удельную электрическую проводимость фтористого во­

дорода (хм г) в сименсах на сантиметр (в сименсах на метр) вычис­
ляют по формуле

V

хнр = л Г  " л“  5
где К —  постоянная ячейки, см~* (М ') ;

R 1 —  сопротивление ячейки с фтористым водородом. Ом;
}) —  проводимость ячейки с фтористым водородом, Ом‘ :.

3.3.4.2. Массовую долю воды (Х|) в процентах определяют но 
градуировочному графику (черт. 7) или вычисляют но формуле

Х ,~ 8 ,0 *ц р -0 ,0 0 3 , (6)

выражающей линейную зависимость между массовой долей воды 
в процентах и удельной электрической проводимостью в сименсах 
на метр и действительной при удельной электрической проводимо­
сти более 0.1 G2 и менее 1,288 См/м.

За результат анализа принимают среднее арифметическое ре­
зультатов двух параллельных определений, относительное расхож­
дение между которыми не превышает допускаемое расхождение, 
равное 20 %. Допускаехгая относительная суммарная погрешность 
результата анализа ± 1 0 %  при доверительной вероятности 0,95.

$.4. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  в о с с т а н о в и ­
т е л е й  в п е р е с ч е т е  на  с е р н и с т ы й  г а з

Метод анализа —  титриметрическнй.
Предел обнаружения —  0,001 %.
3.4.1. Аппаратура, реактивы и растворы
Весы лабораторные общего назначения по ГОСТ 24101 4-го 

класса точности с наибольшим пределом взвешивания 500 г.
Бюретка 1 - 2 - 5  и 1 - 2 - 1 0  по ГОСТ 20292.
Пипетка 1— 1— 1, 1 - 1 - 5 .  1 -1 - 1 0 0  по ГОСТ 20292.
Цилиндр 1 -1 0 0  по ГОСТ 1770.
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I радуяровочный график для определения 
массовой доли воды

Сч/м

Пипетки полиэтиленовые или фторопластовые вместимостью
25 см».

Склянка полиэтиленовая вместимостью 250 см*.
Йод по ГОСТ 4159. свежеприготовленный раствор концентрации 

с С 1г <Ь) = 0 ,0 ! моль/дм3 (0,01 н) или такой же раствор, приготов­
ленный из фнксанала; готовят разбавлением раствора концентра­
ции с ( :/ j  J2) =0 .1  моль/дм» (0,! и) в 10 раз.

Крахмал растворимый по ГОСТ 10163. свежеприготовленный 
раствор с массовой долей 0.5 %.

Натрий серноватистокислый (тиосульфат натрия) по ГОСТ 
27068. свежеприготовленный раствор концентрации с (Na2S20 y  
•5 Н2О )= 0 ,01  моль/дм3 (0,01 н) или такой же раствор, приготов­
ленный из фиксанала; готовят разбавлением раствора концентра­
ции с (Na?S20 y5 H 20 )  =0 ,1  моль/дм3 (0,1 и) в 10 раз.

Калий йодистый по ГОСТ 4232, свежеприготовленный раствор 
с массовой долей 10 %.

Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
3.4.2. Проведение анализа
В полиэтиленовую склянку вносят 100 см3 охлажденной до тем­

пературы не выше 10 °С воды. 1 см3 раствора йодистого калия, 
5 см* раствора йода и взвешивают. Затем вводят (25.00dt2.50) г ра­
створа А.
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Раствор в склянке титруют при постоянном перемешивании ра­
створом серноватистокцелого натрия до слабо-жслтог^окрашива- 
ния, после чего к нему прибавляют 3— 5 капель раствора крахма­
ла, перемешивают и титруют раствором серноватистокислого нат­
рия до исчезновения синей окраски. Параллельно проводят конт­
рольный опыт в тех же условиях и с тем же количеством реакти­
вов, но без анализируемого продукта. Вместо анализируемого про­
дукта и контрольную пробу вводят эквивалентное количество во­
ды.

3.4.3. Обработка результатов
Массовую долю восстановителей в пересчете на сернистый газ 

(А'з) в процентах вычисляют по формуле

, (7)* Ai m ’ '  '

где V, —  объем раствора серноватистокислого натрия концентра 
ции точно 0,01 моль/дм3 (0.01 н), израсходованный на 
титрование анализируемого раствора, см3;

Vi —  объем раствора серноватистокислого натрия концентра­
ции точно 0,01 моль/дм3 (0,01 н), израсходованный на 
титрование раствора контрольного опыта, см};

0,00032 —  масса сернистого газа, соответствующая I см3 раствора 
серноватистокнслого натрия концентрации точно 
0,01 моль/дм3, г;

А4 —  масса фтористого водорода в 1 г раствора А, г;
m —  масса навески раствора А. г.

За результат анализа принимают среднее арифметическое ре­
зультатов двух параллельных определений, относительное расхож­
дение между которыми не превышает допускаемое расхождение, 
равное 20%.  Допускаемая относительная суммарная погрешность 
результата анализа ± 1 0 %  при доверительной вероятности 0,95.

3.5. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  с е р н о й  к и с ­
л о т ы

Метод определения —  фотоэлектроколориметрнческий.
Предел обнаружения —  0,002 %
3.5.1. Аппаратура, реактивы, растворы
Фотоэлектроколорнметр типа ФЭК-56 по ГОСТ 12083.
Весы лабораторные общего назначения но ГОСТ 24104 4-го 

класса точности с наибольшим пределом взвешивания 500 г.
Бюретка 1— 2— 50— 0,1 по ГОСТ 20292.
Бюкс из фторопласта-4 с крышкой.
Цилиндр 1— 500 по ГОСТ 1770.
Стакан В-1— 500 ТХС по ГОСТ 25336.
Колба Ки-1 но ГОСТ 25336.
Пипетка 1— 1— 1, 1 - 1 - 5  и 1 —  1 — 10 по ГОСТ 20292.
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Колбы мерные 2— 50— 2. 2 - 1 0 0 — 2 и 2— 1000— 2 по ГОСТ 
1770.

Натри<гуглекислый безводным по ГОСТ 83. раствор с массо- 
рой долей 5 %.

Натрий сернокислый по ГОСТ 4166, свежеприготовленный об­
разцовый раствор массовой концентрации 0.1 мг/см3 (в пересчете 
на серную кислоту).

Варин хлористый но ГОСТ 4108, раствор концентрации с 
(Уа ВаС12) =  1 моль/дм* (1 н).

Кислота борная по ГОСТ 9656, раствор с массовой долей 3% .
Кислота соляная но ГОСТ 3118, концентрированная н разбав­

ленная 1:3.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Натрий хлористый по ГОСТ 4233.
Глицерин по ГОСТ 6259.
3.5.2. Подготовка к анализу
3.5.2.1. П р и г о т о в л е н и е  о б р а з ц о в о г о  р а с т в о р а  

с е р н о к и с л о г о  н а т р и я
1.448 г безводного сернокислого натрия, предварительно высу­

шенного до постоянной массы при температуре от 100 до 105°С. 
взвешивают в бюксе н растворяют в (40±10) см3 дистиллирован­
ной воды. Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 1 д.м3 
и доводят его объем дистиллированной водой до метки. 10 см8 по­
лученного раствора вносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 
и доводят его объем дистиллированной водой до метки. I см3 об­
разцового раствора сернокислого натрия соответствует 0,1 мг 
серной кислоты.

3.5.2.2. П р и г о т о в л е н и е  о с а ж д а ю щ е г о  р а с т в о р а
Б 500 см3 воды растворяют 120 г хлористого натрия, 50 г хло­

ристого бария, приливают 500 см3 глицерина, перемешивают и че­
рез сутки фильтруют.

3.5.2.3- П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а
В мерные колбы вместимостью по 50 см3 наливают 0,0; 0,5; 

1.0; 1,5; 2.0; 3,0; 4,0; 5,0 см3 образцового раствора сернокислого 
натрия, приливают I см3 раствора соляной кислоты (1:3), I см3 
раствора борной кислоты, доводят объем раствора дистиллирован­
ной водой до 34 см3 и перемешивают. Затем приливают 10 см3 
осаждающего раствора, доводят объем раствора до метки дистил­
лированной водой, тщательно перемешивают в течение 1 мин, че­
рез 5 мин вновь перемешивают и измеряют оптическую плотность 
растворов на фотозлектроколорнмегре в кюветах с толщиной по­
глощающего свет слоя 50 мм с синим светофильтром при длине 
волны X, равной 380— 420 нм, относительно раствора сравнения.

В качестве раствора сравнения применяют раствор, содержа­
щий все реактивы, за исключением образцового раствора серноки­
слого натрия. На основе полученных данных строят градуировоч-
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ный график, откладывая на оси ординат оптическую плотность 
(0 ) ,  а на оси абсцисс —  массу серной кислоты в миллиграммах. 
Для каждой точки графика проводят не менее трех параллельных 
определений.

Периодичность проверки градуировочного графика —  не реже 
одного раза в три месяца. Для проверки готовят не менее трех ра­
створов.

3.5.3. Проведение анализа
(10.00±1,00) г (от 9 до 10 см3) раствора А взвешивают в бюк- 

се из фторопласта-4 с крышкой, переносят в платиновую чашку, 
в которую предварительно налито 10 см3 дистиллированной воды 
и 1 см3 раствора углекислого натрия. Содержимое платиновой чаш­
ки перемешивают и выпаривают досуха на водяной бане, после че­
го приливают к сухому остатку 5 см3 концентрированной соляной 
кислоты и повторяют выпаривание. Обработку концентрирован­
ной соляной кислотой повторяют еще два раза. Затем сухой оста­
ток растворяют в 1 см3 соляной кислоты (1:3), прибавляют 1 см3 
раствора борной кислоты и 8— 10 см3 дистиллированной воды. Ра­
створ количественно переносят в мерную колбу вместимостью 
50 см3 и дистиллированной водой доводят общий объем раствора 
до 34 см3, приливают 10 см3 осаждающего раствора, дистиллиро­
ванной водой доводят объем до метки, тщательно перемешивают в 
течение I мин. через 5 мин вновь перемешивают и изме­
ряют оптическую плотность раствора относительно раствора 
сравнения. В качестве раствора сравнения применяют раствор, со­
держащий те же реактивы, но вместо раствора А берут 10 см3 дис­
тиллированной воды.

Массу серной кислоты ( т * ) в миллиграммах определяют по 
градуировочному графику или математическому выражению гра­
дуировочного графика.

3.5.4. Обработка результатов
Массовую долю серной кислоты (Я3) в процентах вычисляют 

но формуле
v  ,Л1

лГ^ГТо- ( 8 )

где m 1 —  масса серной кислоты, найденная по градуировочному 
графику, мг;

М — масса фтористого водорода в 1 г раствора А, г; 
m —  масса навески раствора А, г.

За результат анализа принимают среднее арифметическое ре­
зультатов двух параллельных определений, относительное расхож­
дение между которыми не превышает допускаемое расхождение, 
равное 20 %. Относительная суммарная погрешность результата 
анализа ± 1 0 %  при доверительной вероятности 0,95.

З.б. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  к р е м н е ф т о ­
р и  с т  о в о д о р о д  ио  А к и с л о т ы
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Метод определения —  фотоэлектроколорнметрнческнй.
Предел обнаружения 0.003 %.
3.6.1. Аппаратура, реактивы и растворы 
Фогоэлектроколоримегр типа ФЭК-56 по ГОСТ 12083.

‘ Весы лабораторные общего назначения по ГОСТ 24104 4-го 
класса точности с наибольшим пределом взвешивания 500 г.

Колба мерная 2— 100— 2 н 2— 1000— 2 по ГОСТ 1770.
Бюкс из фторопласта-4 с завинчивающейся крышкой.
Пипетки 1— 1— 2. 1 —  1— 5, 1 - 1 - 1 0  и 1 —  1— 25 по ГОСТ 20292. 

Чашка платиновая по ГОСТ 6563.
Аммоний молибденовокислый по ГОСТ 3765, раствор с массо­

вой долей 10 %.
Глицерин по ГОСТ 6259, водный раствор с массовой долей

20%.
Соль закиси железа и аммония двойная сернокислая (Соль Мо­

ра) по ГОСТ 4208. раствор с массовой долей 5 % в растворе сер­
ной кислоты концентрации с ('/? H2S 04) =  4 моль/дм3 (4 н). Ра­
створ хранят в склянке из темного стекла.

Калий хлористый по ГОСТ 4234, раствор с массовой долей
10%.

Кислота борная по ГОСТ 9656, насыщенный раствор.
Кислота серная по ГОСТ 4204. растворы концентраций с 

(V i H*SO«) =  2,4 моль/дм3 (2,4 н), 8 моль/дм3 (8 н) и концентри­
рованная.

Кислота щавелевая по ГОСТ 22180, раствор с массовой долей
Ю % .

Натрий кремнекислый, образцовый раствор массовой концент­
рации 0,1 мг/см3 (в пересчете на кремнефтористоводородную кис­
лоту).

Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
3.6.2. Подготовка к анализу
3.6.2.1. П р и г о т о в  л е ни е  о б р а з ц о в о г о  р а с т в о р а

к р е м н е к и с л о г о  н а т р и я
1,972 г кремнекислого натрия растворяют в 50 см3 дистиллиро­

ванной воды, переносят раствор в мерную колбу вместимостью 
1 дм3 и дистиллированной водой доводят объем раствора до метки. 
10 см3 полученного раствора переносят в мерную колбу вместимо­
стью 100 см3 и дистиллированной водой доводят объем раствора до 
метки. 1 см3 полученного образцового раствора кремнекислого на­
трия соответствует 0.1 мг кремнефтористоводородной кислоты.

Полученный раствор хранят в полиэтиленовой склянке. Срок 
хранения раствора концентрации I мг/см3 —  не более 3 мес. Раст­
вор концентрации 0,1 мг/см3 применяют свежеприготовленным.

3.6.2.2. П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  
В мерные колбы вместимостью по 100 см3 вносят 0,0; 0,20; 0,50;

1,00; 1,50; 2,00; 2,50; 3,00; 4,00 см3 образцового раствора кремне-
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кислого нзтрия. затем приливают 2 см3 раствора хлористого ка­
лия, 5 см1 раствора глицерина, 10 см3 раствора борной кислоты 
и доводят объем раствора водой до 50 см3. После этого приливают
4 см3 раствора серкой кислоты концентрации с ( '/г  H?S04) «= 
- 2  моль/дм3 (2 и), 5 см3 раствора молнбденовокислого аммо­
ния. перемешивают и оставляют на 10- 15 мин, затем приливают
5 см3 раствора щавелевой кислоты, 25 см3 раствора серной кисло­
ты концентрации с (*/г H jS0 4) = 8  моль/дм3 (8 н), перемешивают, 
через 1— 2 мин прибавляют 10 см3 раствора соли Мора, перемеши­
вают, дистиллированной водой_доводят объем раствора до метки и 
снова перемешивают. Через 15 мни измеряют оптическую плот­
ность растворов на фотоэлектроколориметре в кюветах с толщиной 
поглощающего свет слоя 30 мм с красным светофильтром при дли­
не волны а. равной 630—  750 нм относительно раствора сравнения. 
В качестве раствора сравнения применяют раствор, содержащий 
все реактивы, за исключением образцового раствора кремния.

Па основе полученных данных строят градуировочный график, 
откладывая на оси ординат оптическую плотность { /) ) ,  на оси 
абсцисс —  массу кремнефтористоводородной кислоты в милли­
граммах. Для каждой точки графика проводят не меиее трех па­
раллельных определений. Периодичность проверки градуировоч­
ного графика —  не реже одного раза в три месяца. Для проверки 

готовят не менее трех растворов.
3.6.3. Проведение анализа
(5,00±0,50) г (от 4,5 до 5,5 см3) раствора А, взвешенного в бюк- 

се из фторопласта-4 с крышкой, переносят в платиновую чашку, 
в которую предварительно налито 2 см3 раствора хлористого ка­
лия и 5 см3 раствора глицерина. Содержимое платиновой чашки 
тщательно перемешивают и выпаривают из водяной бане прибли­
зительно до 1 см3, затем прибавляют 10 см3 раствора борной кисло­
ты и раствор количественно переносят в мерную колбу вместимо­
стью 100 см3. В колбу добавляют 4 см3 раствора серной кислоты 
концентрации с ('/г HjSO<) =  2 моль/дм3 (2 н.), перемешивают, 
приливают 5 см3 раствора молнбденовокислого аммония, снова пе­
ремешивают и оставляют на 10— 15 мин.

Затем приливают 5 см3 раствора щавелевой кислоты, 25 см3 ра­
створа серной кислоты концентрации с ( ‘ /г H2S 0 4) =  8 моль/дм* 
(8 н.). перемешивают, через 1— 2 мин добавляют 10 ом3 раство­
ра соли Мора, снова перемешивают и дистиллированной водой до­
водят объем раствора до метки. Через 15 мин измеряют оптиче­
скую плотность раствора относительно раствора сравнения. В ка­
честве раствора сравнения применяют раствор, содержащий те же 
реактивы, но вместо раствора А берут 5 см3 дистиллированной во­
ды. Массу кремнефтористоводородной кислоты (/л,) в миллиграм­
мах определяют по градуировочному графику или математиче­
скому выражению градуировочного графика.
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3.6.4. Обработка результатов
.Массовую долю кремнефторнстоводородной кислоты (Х«) в 

процентах вычисляют по формуле

M in- Ю (9)

где т ,  — масса кремнефторнстоводородной кислоты, найденная 
по градуировочному графику, мг;

М —  масса фтористого водорода в 1 г раствора А, г; 
m —  масса навески раствора А, г.

За результат анализа принимают среднее арифметическое ре­
зультатов двух параллельных определений, относительное расхож­
дение между которыми не превышает допускаемое расхождение, 
равное 20%.  Относительная суммарная погрешность результата 
анализа ± 1 0  % при доверительной вероятности 0,95.

3.7. Допускается применение других средств измерения (прибо­
ров, мерной посуди) с метрологическими характеристиками и обо­
рудования с техническими характеристиками не ниже указанных.

4 ТРАНСПОРТИРОВАНИЕ И ХРАНЕНИЕ

4.1. Безводный фтористый водород транспортируют в железно­
дорожных цистернах отправителя из стали 09Г2С-12 по ГОСТ 5520, 
рассчитанных на давление до 1,5 .МПа и температуру от минус 50 
до плюс 50 °С, соответствующих Правилам устройства и безопас­
ной эксплуатации сосудов, работающих под давлением, утверж­
денным Госгортехнадзором СССР.

4.2. Степень (уровень) заполнения цистерн рассчитывают с уче­
том полного использования их вместимости и объемного расшире­
ния продукта при возможном перепаде температур в пути следо­
вания.

4.3. После наполнения цистерны безводным фтористым водоро­
дом запорный вентиль и предохранительный колпак должны быть 
опломбированы.

4.4. Возвратные цистерны должны иметь избыточное давление 
не менее 0,02 МПа.

4.5. Контейнеры и баллоны с безводным фтористым водородом 
транспортируют повагоннымн отправками в крытых вагонах же­
лезнодорожным транспортом или мелкими отправками автомобиль­
ным транспортом в соответствии с правилами перевозок грузов, 
действующими на транспорте данного вида.

4.6. Контейнеры к баллоны, заполненные безводным фтористым 
водородом, хранят в крытых складских помещениях в соответст­
вии с требованиями санитарных правил для складов с сильнодей­
ствующими ядовитыми веществами.
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5 ГАРАНТИИ ИЗГОТОВИТЕЛЯ

5.1. Изготовитель гарантирует соответствие безводного фторис­
того водорода требованиям настоящего стандарта при соблюдении 
условий транспортирования н хранения.

5.2. Гарантийный срок хранения безводного фтористого воло 
рода —  5 лет со дня изготовления.

п р и л о ж е н и е

Обязательны'

ПОДГОТОВКА БАЛЛОНА ДЛЯ ОТБОРА ПРОБЫ

Подготовка баллона дли отбора пробы заключается в следующем. Удаляю! 
остатки продукта, для чего закрывают один конец вентиля баллона заглушкой, 
другой соединяют с системой дегазации (см. черт. 1|, открывают вентиль на бал­
лоне и выпускают фтористый водород.

После полного удаления фтористого водорода из баллона закрывают вен­
тиль. снимают заглушку и отсоединяют- трубку от системы дегазации н баллона 
Концы вентиля промывают водой. Затем открывают вентиль на баллоне так. 
чтобы вода смогла попасть внутрь баллона. Поворачивая, опорожняют баллон. 
Вес его внешние части тщательно промывают водой

Хорошо промытый баллон сушат при температуре 110°С о течение 8 12 ч. 
Допускается вентиль и баллон сушить раздельно. Высушенные баллоны хранят 
в специально отведенном месте.

Перед отбором пробы высушенный баллон с помощью вакуумного насоса 
вакуумируюг до остаточного давления 26.6 кГ1а. закрыиают вентиль на баллоне 
и баллон охлаждают до температуры ниже 1 5 Х .

ПОДГОТОВКА ПРОБООТБОРНИКА ПРОТОЧНОГО ТИПА  
К ОТБОРУ ПРОБЫ

Открывают оба вентиля пробоотборника проточного типа (см. черт. 2). уда­
ляют остатки продукта и продувают сжатым очищенным и осушенным воздухом 
в течение 0,5— 1 я. После этого вентили закрывают. Раз в месяц проводят про­
филактический осмотр.
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3. Срок первой проверки —  1993 г.
Периодичность проверки —  5 лет

4. Стандарт соответствует международным стандартам И СО 
3137— 74 в части отбора проб, ИСО 3701— 76 в части определе­
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3702— 76 в части определения массовой доли восстановителей в 
пересчете на сернистый газ, ИСО 3700— 80 в части определения 
массовой доли воды.

5. Взамен ГОСТ 14022-78.

6. ССЫЛОЧНЫЕ НОРМАТИВНО-ТЕХНИЧЕСКИЕ ДОКУ­
МЕНТЫ

Обогмвчоик- H ГД. в.) 
когоикП д»иа icu-w* Номер иу«ктх ОСоятичеиие ИТД. ия 

котоеы* дай» мылка Номер пункт а

ГОСТ 12.1 005-76 1.2.3.5. ГОСТ 4159 -79 « 3.4.1
1.2.3.7 ГОСТ 4166—76 35.1

ГОСТ 12.1 0 07-76 1.2.3.2 ГОСТ 4204-77 3.6.1
ГОСТ 12 I 044-84 1.2 3.1 ГОСТ 4208-72 3,6.1
ГОСТ 12.4.021 - 7 5 1.2.3.5 ГОСТ 4232-74 3.4.1
ГОСТ 12.4.023 414 1.2.3.4 ГОСТ 4233—77 3.5.1
ГОСТ 12.4.029-76 1.2.3 4 ГОСТ 4234 -  77 3,3.1. 3.6.1
ГОСТ 12.4 016— 78 1,2.3 4 ГОСТ 5072—79 3.1.1
ГОСТ ! 2.4.121-83 1.2.3.4 ГОСТ 5375-79 1.2.3.4
ГОСТ 17.2.3.02-78 1.2.4.1 ГОСТ 5520-79 4.1
ГОСТ 8 3 -7 9 3.5.1 ГОСТ 5632-72 3.1.1

ГОСТ 6259-75 3.5.1. 3.6.1
ГОСТ 9 49-73 1.4.1. 3.1.1 ГОСТ 6563-75 3.6.1
ГОСТ 1770-74 3.4.1, 3.5.1 ГОСТ 6709-72 3.1.1, 3.3 1

. 3.6.1 3.4.1. 3.5.1.
ГОСТ 3118 77 3.5.1 3.6.1
ГОСТ 3765-78 3.6.1 ГОСТ 9656-75 3.5.1, 3.6.1
ГОСТ 4 J 0 8 -7 2 3.5.1 ГОСТ 9941-81 3.1.1
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Продолжение

CNSrmuecime НГД. ва 
которой вала ссылка Номер пункта Обсовачеаие НТД. на 

который дана ссылка Номер пункта

ГОСТ 10007-80 3.1 1 ГОСТ 20010-74 1 2 3.4
ГОСТ 10163-76 3.4.1 Г ОСТ 20292-74 3.4.1. 3.5.1
ГОСТ 12083-78 3.5.1. 3.6.1 3.61
ГОСТ 14192— 77 1.3.1 ГОСТ 22056—  76 3.1.1
ГОСТ 16337-77 3.1.1 ГОСТ 22171-83 3.3.1
ГОСТ 18300 — 87 3.3.1 ГОСТ 22180-76 3.6.1
ГОСТ 18389-73 3.3.2.1 ГОСТ 24104-80 3.1.1. 3,4.1
ГОСТ 18599— 83 3.1.1 3 5  1. 3.6.1
ГОСТ 19433-81 1.3.1 ГОСТ 25336-82  

ГОСТ 27068-86  
ГОСТ 27544-87

35.1
3.4.1 
35.1
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