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Methods for the determination of manganese 19863.7—91
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Jata spepenua 01,0792

Hacrosiiquit crangapr ycraHasausaer ¢oToMerpuueckdit (ipu mac-
coofi poae or 0,02 10 2,5% ) u atomHO-abcopOUNOHHLIH (IpH Macco-
Boi goJae or 0,01 o 2,6%) Meroan onpenejieHUss Mapranua.

1. OBIIUE TPEBOBAHHUA

1.1. O6mue TtpeGosaHus K Meroiam auanuda— no ['OCT 25086
¢ JIONOJHEHHEM.
. 1.1.1. 3a pesysabrat ananusza INPUHUMAKIOT CcpeaHee apHpMeTHue-
CKO€ PE3YJIbTAaTOB JABYX IlapaJlJIeJbHBIX OlIPEeNe/CHHH.

2. DOTOMETPHUYECKHUN METOJ ONPEAEJEHUSI MAPTAHUA

2.1. CymHocTbh MeTO 12

MeTo/ OoCHOBaH Ha pacTBOpeHUHU Npobbl B cepHO KHCJOTE, OKHCJ/e-
HUM MapraHlla J0 CeMHBaJeHTHOTO HONHOKUCJABLIM KajueM U H3Mepe-
HUHM ONTHYECKO¥ MJOTHOCTH pacTBOpa INPH JJHHE BOJHBLI 525 HM,

22. Annaparypa, peakKTHBH H PACTBODH

Crnexrpodoromerp HAH HOTOIIEKTPOKOMOPUMETP.

IIxad cymwHabHBIE ¢ TEPMOPETrYAATOPOM.

Bojaa, ounuiennas or BeulecTB-BoccraHoputesei: X 1000 cm® poanl
npuiausaior 10 cm® pactBopa cepHoil kKucaotw 1 : 1, nepememiupaior,
HarpeBawT po KumneHus, pobasiasioT 0,2—0,3 r HOAHOKHCAOTG KaJjius,
KHOATAT B TeueHue 10 MUH U OXJIaKAAIOT 40 KOMHATHOH TeMneparyphl.

Kucnora ceprass mo 'OCT 4204 naotnocreio [,84 r/eM3 u pactso-
por 1:1, 1:35.

Kucnora asornasi no 'OCT 4461 naotnocrsio 1,35—1,40 rjem® u
pacrteop 1: 4.

Hipanue oduunansHoe

HacTosmHi CTAHAAPT He MOMKET ObiTh MOJAHOCTHI0 HJAH YaCTHYHO BOCIIPOHU3BEJEH,
THPAXKHPOBAH W pacnpoctpaven Oe3 paspewenus T'occrangapra CCCP
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ntarot 520 cM® BOABI, 0cTOPOXKKHO, nopHusimu no 10 cM® npu nepemeinn-
BAaHUM CTCKJAAHHOH majouxkoil npuausawoT 100 cm® cepHofi KHCAOTH U
250 cm3 a30THOH KHUCJAOTH, PAaCTBOP OXJIAXKAAKT A0 KOMHATHOH TeM-
nepatypbl M NepeMeltBaloT.

Aueron no TOCT 2603. .

Kaauit fiognokuceasii, pacteop 50 r/am3: 25 r kKaaust HOLHOKHCJIOTO
NOMeILalOT B KOHHYecKylo Koaby BMmectumocTbio 500 cM?, npuauBawor
400 cm3 pactBopa a30THOH KHCJOTHI, HarpeBaloT A0 PacTBOPEeHHS HO-
HOKHCJIOTO KaJjldd, ‘0XJa)KAalT J0 KOMHATHOH TeMmliepaTyphl, mepeHo-
CAT pacTBOp B MepHyH Koaby BMmecTumoctbio 500 cm®, gonuBaimoT pac-
TBOPOM a30THOM KMCJAOTH A0 METKH W NepeMeliuBaioT. Pactsop roro-

~ BAT nepeld ynorpebaeHuem.

Hatpuit asorucrokucaniit mo 'OCT 4197, pacreop 40 r/am®, rorto-
BSAT neped ynorpebiaeHueM.

Harpnii cepuucrokucant no JOCT 195.

Mapranen merannuyeckuin no 'OCT 6008 mapru Mp0O.

Ecau noBepxHOCTh MeTaJqJHMUECKOI0 MapraHila IOKDPBIT4 OKHCHOMH
IJICHKOH, 10 ee ouHwlawT. [Jdas storo 2-—3 r MapraHua noMeplalor 3
crakaH BMecTuMocTbio 250 cm?, npuaunBapT 100 cM® Bogbl, 60 cm? cMme-
CH KHCJIOT H HeCKOJbKO pa3 nepeMemHBawT. HYepes 3—5 MHUH, Koraa
NOBEPXHOCTL MeTaJssa cTaHer GJecTdAuleH, pacTBOp CAMBAWOT, CTPYIKKY
IPOMBIBAKOT BOAOH, ABaXAbi IPOMBIBAIOT alETOHOM, BBICYIIWBAIOT B
cyliuabHOM wikady npu temneparype 100—105°C B Teuenue 23 Mun
H OXJIAXK/IAI0T B 9KCHKATOpe [0 KOMHATHOI TEMOEpaTyphl.

. CranaaprHblfl pacTBOp Maprasua

| ] v Maprasua noMeunlaoT B BLICOKHHA cTakaH BMecTHMOCThIO 400 cM3,

npuausaot 45—50 cm?® Boab u 20 cm® pacrBopa cepro#l KHcaoTH 1 : 1,

‘HAKPHIBAXOT YACOBLIM CTEKJOM H DAacTBOPSIOT HNPH HarpeBaHuHu. Pac-
TBOP OCTOPOXKHO KUHSITAT B Te€UeHHe 2—3 MHH, OXJaXaaloT O KOMHAT-
Holl Temneparypbl. CTeKJI0 OMOJACKMBAIOT BOAOH Haj CTAKaHOM, B KO-
TOPOM pAacTBOPsJIH Mapraneil. PacTtBop nepenocsitr B MepHyI0 Koaly
BMecTHMOCTBIO 1000 ¢M3, nosuBaloT BONOH 110 METKH M NEPEMCILHBAIOT.

| cM® craHjaaprHoro pacrsopa cofepxur 0,001 r mapranua.

Kanuii maprannosokueanid no FOCT 20490,

Honyckaercst IPUroTOBJAEHHE PacTBOpa APYTHUM CLIOCOGOM:

2,8776 r MapraHlOBOKHUCJIOrO Kajius MOMEILAIOT B BBLICOKHWH CTaKaH
sMecrumoctbio 400 cm3, mpunuBalor 200 cm® Boaw, 20 cm® pacrtBopa
CepHOH KHCAOTH 1: 1 n pacTBOpAOT Npu HarpeBanuu. K pacrsopy jo-
6aBJSAIOT HECKOJbKO KPHCTAJJIOB CEPHUCTOKHUCJIOrO Harpus 10 obec-
LBEYHBAHHsA pacTBOpa, H3OBITOK BOCCTAHOBUTENS] YIAASIOT OCTOPOK-
HBIM KHIISlUEHHeM B TeueHHe D—O0 MUH.

PacTBop 0X/12/1310T 10 KOMHATHOH TeMNepaTyphl, HEpPeHOCHAT B
MepHVIO Koaly BMecTuMoctbio 1000 cM®, foauBaloT BOAOH A0 METKH U
e peMenIHRAIOT,

1 cm® crampaprHoro pacrBopa coiepxur 0,001 r maprauua.
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4.0, H1punCcidiidint diRlddlod
2.3.1. Hapecky npo6nl Maccoit corsiacHo TafJa. | nomemiawT B Ko-
HUYECKYI0 KoJa6y BMectuMocthio 250 cm®, npunuaior 80 cm® pacrso-

pa cepHOI"i KUCJaoThi 1 :3 U pPacTBOpAIOT IIPH HAarpeBaHHH.
TaGaunal

MaccoBast posas MapraHua, % Macca HaseckH MOpoful, ©

Ot 0,02 mo 0,2 BkJI0OU, 1
Cs. 02 » 0,8 » 0,2
» 08 » 25 » 0,1

B pacrBop no6aBasiioT Mo KanJasm a3oTHYK KHCJIOTY A0 UCYe3HOBe-
HUsL (pHOJIETOBOH OKpacKu WU KuUNATAT 3 MuH. CTeHKH KOJGH OOGMBIBa-
o1 26—30 cM® Boambl, mpuauBawT 25 cM? pacrBopa HOAHOKHC/IOrO Ka-
Jusi 1 Kunarsat B teuenure 10 mun. PacrBop oxsaxnawT 40 KOMHAT-
HOII TeMIlepaTyphl, MepeHocsaT B MEPHYIO K00y BMecTHMOCThiO 250 cm?,
npeABapHTEAbHO ONOJOCHYB K0JIOYy BOJAOH, HE cojepiKalledl BOCCTaHOBH-
TeJel, 3TONR XKe BOJOH J0AMBAIOT 10 METKH H NepeMeliHBalor.

2.3.2. OnTHYecKyo NJOTHOCTh PACTBOPAa M3MepPSAIOT NPpU AJHHE BOJ-
Hot 525 HM B KIOBeTe ¢ TOJIIHHOH (oToMeTpHpyeMoro ciosi 20 MM.

2.3.3. PacTtBopoM cCpaBHEHUs CJAYKHT KOMIEHCHPYIOLIHH pacTBop,
AJIs IPUrQTOBJIEHHS KoToporo K 26—30 cm® pacrRopa, HOArOTOBJEHHO-
ro JAJs H3MEeDEHHSI ONTUYECKOH NJOTHOCTH, A00aBASIOT 2—3 Kanad
pacTBopa a30THCTOKUCJOro HAaTpusa o obecuBeudBaHus pactBopa. as
KaxK10i cepHH Npolb HCHOJAB3YIOT COOTBETCTBYIOIIUH elf KOMIIEHCUPYIO-
LU pPacTBoOp.

MaccoByio 10110 MapraHila BBIUHCJSIOT MO IPajyHPOBOYHOMY rpa-
¢uxy. -

2.3.4. Hocrpoenue epadyuposounozo 2papura

B mecrp u3 ceMH KOHMUYECKHX KOJG6 BMecTHMOCThIO 1o 250 cm?® or-
MepsioT U3 Mmukpobioperku 0,2; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2,6 cm® crangapruo-
ro pacTBopa Mapranma, uro cooreercrByer 0,0002; 0,0005; 0,001;
0,0015; 0,002; 0,0025 r wmaprania, npuauBaior no 80 cm® pacTBopa
cepHOil KHcaOTH 1 :3 u apagee npogoaxawT no ni. 2.3.1 u 2.3.2.

PacTBopoM cpaBHEHHUS CJAYXKUT PACTBOP, B KOTOPHIH HE BBEIEeH Map-
raHeu.

[lo nosnydueHHBLIM 3HAYeHUAM ONTHYECKOH NJOTHOCTH PAacTBOPOB H
COOTBETCTBYIOIUM HM MaccaM MapraHia cTposiT TpaayHPOBOUH LI
rpaduxk.

24. O6paboTKa pe3yAbTATOB

2.4.1. MaccoByio nomwo Mapranua (X) B npoueHTax BHUHUCAAIOT MO
popmyJe

e

X=—"_.100, (1)

m

54



Lgc 7L/ Mdalld Mdpldanlld b pdllbOpt 11poUbl, OddiAChHDan LU 1'pdilyhn-
pPOBOYHOMY rpaguky, r;
nm; — Macca npo6sl B aJJUKBOTHOH YacTH pacTBopa, T.
2.4.2. Pacxox/eHUsA pe3yJbTaTOB He JAOJKHBl NpPeBBIIATh 3Haye-
HUH, YVKa3aHHBIX B TabJa. 2.

Tadtauma 2

AGconoTHOe aonyckaeMmoe pacxoxjiacHue, %
Maccosas mona Mapranna, % Pe3yJbTAaTOB Mapajlie/bHEIX Pe3yJbTaTOR
onpepeneHuii aHaJdH3a
Ot ,020 10 0,100 sxaIOU. 0,006 0,010
Ce. 0,10 » 025 » 0,01 0,02
» 0,26 » 0,50 » 0,02 0,03
» 050 » 1,00 » 0,04 0,06
»> 1,00 » 250 » 0,06 0,08

3. ATOMHO-ABCOPBUHOHHbBIAH METOJA ONPEAEJEHUST MAPrAHLOA

3.1. CymHOoCcTr MeTOHA

Meton ocHOBaH Ha pacTBOpPeHHH NpoObi B coAsAHOH H GOpogTOpH-
CTOBO/IOPOAHON KHUCJOTAX M H3MepeHUH aToMHOK abCopOLHM MapraHia
[IpU AJHHE BOJHB 279,50 HM B nsiaMeHd aueTHJaeH — BO3AYX.

32. AnnmapaTtypa, peakKTUBH U P2aCTBOPH

CrnekrpodoTtoMerp aTOMHO- aGCOpﬁL[HOHHbIM C HCTOUHHKOM H3JyuYe-
HMA 75 Mapradua, :

Auernnen o TOCT 5457.

Kucnora coashas no 'OCT 3118 nnornocteio 1,19 r/cm?, pactso-
pot 2:1u1:1.

Kuenora asortHas 1o TOET 4461 nuortnocrsio 1,35—--1,40 r/cm3 u
pacteop 1 : 1.

Kucaora 6opunas no 'OCT 9656.

Kucaora dropucrorojopoinas no F'OCT 10484,

Kuciora 6opodropiictoBogopoiHada: K 280 cm® (DTOPHCTOBOLOPOA-
HOH KHcJIoTHI ipH Temnepatype (10+2)°C pobasasor iopuuamu 130 ¢
OOPHOM KHCJAOTHl M MepeMeuidBaloT. PeaKTHB roTOBAT U XpaHaT B I0-
JIUSTUICHOBOU IOCYIe.

Turan rybuatntii no 'OCT 17746 mapku TT'-100.

Pacreop Tturana 10 r/am3: | r TuTana noMewlalOT B KOHHUYCCKYIO
K046y BMectuMocTbio 250 cm®, nofasasitor 80 cm® pacTBOpa coJIsTHOR
Kuesaoth 2: 1, 4 ¢m® GopodpTOPHCTOBOAOPOAHONH KHCJAOTH M pacTBops-
IOT NpH yMmepeHHom Harpesanuu. [locsne pacrBopenus rHasecku nobas-
JSH0T ABaAlaTh Kaneab a30THOH KHUCJAOTBl M KHISATAT PacTBOp B Te-
yerie | MHH. PacTBop oX/naxKaawT J10 KOMHATHOH TemliepaTvphbl, ne-

PEHOCAT B MepHYIO KoaOy BMmectumocthio 100 eM3, poauBaiot Bojo#l 10
MCTsH I IEPEMEUIHBAIOT.
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Maprahnen MeTaMaHdYeCKHd no 1 UL 1 bUUS MapkKH MpUU.

CraHzapTHble pacTBOpH Mapratia

PacrBop A: 0,5 r MeTa/JInyecKoro MapraHia loMellalT B KOHHYe-
cKyio Koqby Bmectumoctbio 100 cm3, nobasasior 30 cm® pacTtBopa asor-
HOH KHCJOTBH NpH ymMepeHHoM HarpeBaHuu. [locse pacrBopenus Ha-
BECKH DacTBOP [ABa/bi BHIAPHBAKOT ¢ Boxol 1o obvema 10 cm3 naa
ylaJdeHUusl OKHCJAOB a30oTa. PacTBop oxJlaxaanT 10 KOMHATHOH TeMile-
paryphl, NepeBoasST B MepHyI0 Kosaby BMecTuMmocTbio 500 cm3, nonuBa-
IOT BOAOH 10 METKH U llIepeMelIuBalor.

I ¢m® pacrBopa A coaepxur 0,001 r maprasia.

PacrBop B: 10 cm3 pacrBopa A mepeHocsiT B MepPHYIO K006y  BMec-
tumocTbio 100 cM3, noauBalOT BOACH 1O METKH M HepeMeluHBaloT.

1 c¢m® pacrBopa b coaepxut 0,0001 r maprasua.

Pacteop B: 10 cM® pacrBopa b nepeHocsir B MepHyK Kos0y BMec-
THMOCTBIO 10 cM3, JOJUMBAIOT BOAOH 4O METKU U IepeMEell’Balor.

1 cm® pacrBopa B coupepxut 0,00001 r mapranua.

3.3. IlpoBegeHue aHasusa

3.3.1. HaBecky npo6n maccoll corsacHo TabJ. 3 NOMELIAIT B KO-
HHUYCCKYI0 Koa0y Bmectumocthio 100 cm®, npuamsator 20 cM® pactBopa
confaHof kucaoth 2:1, 1 cM® 60podTOPHCTOBOAOPOAHON KHCJAOTLE I

pacTBOPSIOT NPH YMEPEHHOM HarpeBaHHH.
Tatauma 3

MaccoBana noas Mapranuga, 9% Macca Haseck# npoObi, T
Ot 0,01 no 0,10 BwJIIOY, 0,5 e
Ce. 0,10 » 0,75 » 025 _—

» 0,75 » 2,5 » 7 //,_,/U,’f

JOTHl H K#IATAT pacTBop B TeueHuwe | MHUH. PacTBop oxaakaamT A0
KOMHapOH TEMIIepaTyphl, NepeHoCAT B MepPHYI KOJOy BMeCTHMOCTLIO
25D/€M3, po0aBad0T 5 cM® pacTBOpa COJISIHOM KHcJjoThi 1: 1, goaupa-
2T BOJOH 10 METKH H IepeMelllHBalorT.

3.3.2. PacTBOp KOHTPOJIBHOTO OMBEITA TOTOBAT — 0o 1. 3.3.1.

3.3.3. IlocTpoernue epadyuposouroeo epagpura

3.3.3.1. Ilpu maccoBoii moae mapranua or 0,01 zo 0,1% B cemb
MepHBIX Koub BMecTuMocThio o 100 ¢m® npunupaior mo 20 ¢M® pactso-
pa Tdrana, B mccTh H3 HUX orMmepsior 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0; 10,0 cm3
cTaHgaprHoro pactsopa B, uro cootrBerctByer 0,00001; 0,00002;
0,00004; 0,00006; 0,00008; 0,0001 r maprasua.

3.3.3.2. Ilpn maccoBoit nose mapranuna or 0,1 no 0,75% B nsith
MEpHBIX Koa6 BMecTuMocThio o 100 cM® npuaunsaior no 10 cm® pactso-
pa THTaHa, B ueTbipe U3 nux ormepstor 1,0; 2,5; 5,0; 7,5 em® cranaapr-
HOTO pactBopa B, uto coorBerctByer 0,0001; 0,00025; 0,0005; 0,00075 r
Mapraiia.
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3.3.3.3. Ilpu maccoBofi aose mapranua ceoiie 0,75 10 2,5% B cemb
MepDHBIX Koaf BMecTuMocThio no 100 cm3 npuausator no 4 c¢M® pacrso-
pa THTaHa, B lUlecTh M3 HHX oTMmepsior 3,0; 5,0; 7,0; 9,0; 11,0, 12,0 cm3
cra”HaapTHoro pacteBopa b, uro coorBerctByer 0,0003; 0,0005; 0,0007;
0,0009; 0,0011; 0,0012 r maprasniia.

3.3.4. K pacrBopam B Kosabax (cm. nm. 3.3.3.1, 3.3.3.2, 3.3.3.3) A0-
GaBustiroT no 2 cMm® pactBopa cogsHOW KHcsoTH 1@ 1, AogaHBaiOT BOAOH
JIO MCTKH H IepeMellHBaloT.

3.3.5. PactBop npo6bl, pacTBOp KOHTPOJBHOIO ONBITA M PacTBOPHI
21 [IOCTPOEHHUS TPAAYHPOBOYHOTO rpadrka paclblISiOT B IJaMs ale-
THJCH — BO3AyX (OKHUCJAHTE/NbHOE) H H3MEepPAIT aTOMHY0 adcopOLHIo
MapraHua npd AJuHe BOJHBI 279,5 HM.

3.3.6. Ilo nosyueHHLIM 3HAUEHUSIM ATOMHOH alcopOILHM H COOTBET-
CTBYIOUIUM HM MAcCCOBBIM KOHHEHTPauMusIM Mapranmna CTposT I'paiyH-
poBOUHBI rpaduK B KOODJAMHATAX «3HaueHHe AaTOMHOIO TorJolle-
HUsl — MaccoBast KOHUEHTpalust MapraHia, r/cm3s,

MaccoBylo KOHICHTPALLMIO MapraHila B pacTtBope IpodObl U pacTBO-
pe KOHTDOJIBHOIO ONBbITA ONpeAe/sioT 10 IPaiyHpPOBCUHOMY Fpaduky.

3.4. O6paboTka pe3yJbTaTOB

3.4.1. Maccosywo nouaio mapradua (X;) B HPOLEHTAX BbIYHCIAIOT
1o opmyJae

(C1“—C‘2) -V
m

xY] == ’ 100, (2)
rie C; — maccoBast KOHLEHTpalus Mapraiua B pactBope npo6ul, Hail-
JleHHasl 110 TPaiyHpoOBOYHOMY rpaduky, r/cms;

Cy — MaccoBas KOHLEHTpaUUsf Mapranna B PacTBOPE KOHTDPOJb-
HOTO ONBTa, HafileHHass MO TIpPajiyHPOBOYHOMY rpa(uKy,
r/cm?;

V' — o0beM pactBopa npobnl, cm?;

m -— Macca HasecKH 1po6wl, T.

3.4.2. PacxoxkneHus pe3yabTaTOB He JAOJ/KHB NPEBLINATH 3Haue-
HUH, YKa3aHHBIX B TabJ. 4.

TaG6auia 4

AGcoM0THOe JolycKaeMoe pacXoxKpeHHe, %
Maccosasn nons mapranua, % Pe3yJabTaToB NapasaedbHBIX Pe3yAbTaTOB
onpegeneqHuii aHaJaH3a
Ot 0,010 mo 0,025 Bkawuy. 0,002 0,003
Cs. 0,025 » 0,050 » 0,005 0,007
» 0,050 » 0,100 » 0,007 0,010
» 0,10 » 0,20 » 0,01 0,02
» 0,20 » 0,40 » 0,02 0,03
» 0,40 » 0,80 » 0,04 0,05
> 080 » 1,50 » 0,06 0,08
» 1,50 » 2,50 » 0,08 0,10

o7



HHPOPMALHOHHDbIE JAHHDbILE

. PABPABOTAH U BHECEH MuHuctepcTBOM aBHALMOHHOH npo-
mbiuisieHHocth CCCP

PASPABOTYHUKH

B. I'. laBuigoB, A-p TexH. Hayk; B. A. MowKuH, KaHi. TeXH. HAYK;
' U. ®puaman, xaua. texd, Hayk; JI. A. Tenakosa; M. H. Tep-
Josa, KaujJ. xuM. Hayk; JI. B. Auronenko; O. JI. Cxopckas, xani.
XHUM. Hayk

. YTBEP)KAEH U BBEJIEH B IEHWCTBUE Ilocrasoraeknem
FocynapcreenHoro xomutera CCCP mno ynpasieHHIO KaueCTBOM
NpOAYKLUHH M cTaHAapram ot 05.05.91 Ne 625

. MNepuoandHOCTL HPOBEPKH — O JeT
. BBAMEH TOCT 19863.7—80

. CCbITIOYHbBIE HOPMATHUBHO-TEXHHYECKHE JOKYMEH-
Thbl

O6o3Hauende HTM, " o
Ha KOTOpPbLIA [JaHa ccblIka oMeD HYHKTE

IrOCT 195—77

T'OCT 2603—79
IoCT 311877
['OCT 4197—74
TFOCT 4204—77
IFOCT 446177
IFOCT 5457—75
I'OCT 600882
'OCT 6656—75
FOCT 10484—78
'OCT 17746--79
FOCT 20490—75
IroCT 25086—87

0 3.2
© 3.2

— 19 00 U3 00 19 00 N N0 RO L0 K 1D
— NSRS B DB B B D RO RO BD

58




