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M E X T OCVY I APUC CT BEHH DB H CTAHIATPT

OEPPOTHUTAH roct
MeToapt onpeenieHHss MAPraHua 14250.13—85

Ferrotitanium.
Methods of manganese determunation

OKCTY 0809

J1aTa BBeneunns 01.07.86

HacToswMy cTannapT yCTaHARIUBAET METObl OonpeaeleHUss MapraHua B (heppoTHTAHeE:
$hoToOMETpUYECKHH — NMPH MaccoBO# Aone MapraHua ot 0,05 no 2,0 %;
TUTPpUMETPUUYECKHH — TNPHU MaccoBO# aone Mapradua ot 0,5 po 2,0 %;
ATOMHO-a0COpOLIHOHHBIA — MMPH MAcCOBOH anose MapraHiua ot 0,1 no 2,0 %.

Cranaapt noiaHocTbhio cootBeTcTBYEeT CT CHOB 4529.

1. ObIIME TPEBOBAHMHUA

1.1. Obume TpeboBaHUA K MeTogaM aHanu3a — no ['OCT 28473.
1.2. JIabopaTopHasi npoba 10/DKHA ObITL NPUIOTOBICHA B BUAE TOHKOTO NOPOLUKA C pa3MePOM YacTHL,
npoxonswux yepe3 cuto ¢ ceTkon Ne 016 no 'OCT 6613.

2. DOTOMETPUHYECKHHN METO/

2.1. CymHocTy MeTOOa

Meron ocHOBAaH Ha okuUciaeHUM HMOHOB MapraHua (II) B cepHokMcion cpene HOAHOKUCIBLIM KATHEM IO
MAapraHUEeBOH KMCJIOThl H H3MEPEHHH ONTHYECKOH TUIOTHOCTH OKPALIEHHOIO pacTBOpA Ha CNEKTPPOTOMETpE
NpH IIHHE BOMHbI 345 HM WIH POTO3IEKTPOKOJIOPHUMETPE B 001acTH cBeTonponyckaHus 510—560 HM.

2.2. AnnapaTtypa, pPeakKTHBbB H pPacTBOPbI

CnexrpoMetrp WM HOTO3NEKTPOKOJIOPUMETP CO BCEMH NMPHHALIEXHOCTAMH.
Kuncnora consstHas no 'OCT 3118.

Kucnora cepHas no 'OCT 4204 u pazbasneHHas 1 : 4.

Kucnora azorHast no ['OCT 4461 u pazbarnecHHast 1 : 1.

Kucnora ¢propucrosonopoatHas no 'OCT 10484.

Kanuit HoaHokMcabiii (MeTa), pacTBOp ¢ MAacCOBOM KOHLUEHTpauuen 50 r/mm3:

50 r HOAHOKHUCNOrO Kaius pacTBopsioT B 800 cM? pacTBopa a30THOM KMCJIOTHI, pacTBOP OXJIaXIaloT,
NIOJIMBAIOT BOAOM A0 1 AM3 M nepeMeLIHBaloT.

Bonopona nepexuch no F'OCT 10929, pacTBop ¢ MaccoBoii KOHLEHTpalHei 300 r/am3.
Kene3o Merannuyeckoe.

MapraHeill METaJUIHYECKHH.

Kanuit maprannosokucasiid no 'OCT 20490.

CTaHaapTHbBIE pacTBOPbl MapraHua:

Pacrop A: 1,0000 r MapraHLia pacTBOpPSIIOT NpH HarpeBaHuH B 30 cM3 pacTBOpa a30THOM KHCIIOTHI.
[MpunuBator 10 cM? cepHoii KKCAOTH ¥ BLIMApPUBAlOT A0 NMApoB cepHOM KMcIoThl. Conu pPacTBOPSIOT B
100 cM’ Boabl, pacTBOp NEpeBOAAT B MEPHYIO KONGY BMECTUMOCTBIO 1 M3, 0XN1aXAaloT, OMMBAIOT 10 METKH
BOOOH U nepeMelIUBaIOT

WIH 2,8779 r MapraHUIOBOKMCJIONO' KAlKsl, NTPH HEOOXOAHMOCTH NEPeKPHCTA/UTU30BAHHOIO M BBICY-
UIEHHOTO Ha BO3/lyXe, NOMEWIAIOT B CTAKAH BMeCTHMOCTLIO 250 cM3, mpummBalor 20 cM> pacTBopa cepHO#
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KHMCJIOTHI 1O KAIUIIM TIPH IepeMCEIUIHBAHKH, NMPHOABIAIOT pacTBOP NEPEKHUCH BOAOpoAa WIH COJSHYIO
KHMCJIOTYy 00 o6eclBEeYHBaHHMS pacTBopa. PacTBop BbINapHBalOT A0 Havyasa KpHCcTAUTH3auMH. OcTaTok
pacTBOPAIOT B 20— 30 cM3 BOMIBI, OXIAXNAIOT, IEPEBOAST B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTEIO 1 M3, HONHBAIOT
BOJOH IO METKM M IICpeMeIINBaIOT.

1 cM3 pacTBopa A copepxur 0,001 r MapraHua.

PactBop B: 10,0 cM3 cranzapTHOro pacteopa A NMEpeBOAAT B MEPHYIO K06y BMecTUMOCTBIO 100 cM?,
OOJHUBAIOT JO METKH BOIOH H IICpEeMEUIMBAIOT.

1 cM3 pactBopa B conepxwur 0,0001 r Mapranua.

(U3menennas penakuusa, H3M. Ne 1).

2.3. [IpoBenenue aHanusa

2.3.1. Maccy HaBecku peppoTHTAHA U AJIMKBOTHYIO YaCTbh AaHAJIH3UPYEMOTIO pacTBOpa B 3aBUCHMOCTH

OT MAcCOBOH JOJIH Mapradlia onpeaeysnor 1o 1aon. 1.
Tadbanuna 1

T_

MaccoBas 0Jifi Mapraina, % Macca HaBecKH (QeppOTHTaHa, T O6beM UTHKBOTHOMN YacTH pacTBOpa, CM>
- Or 0,05 o 0,5 Bxmov. 1,0 50
CB.05 » 20 » 0,5 25

Hagecky ¢pepporuTaHa pacTBOPSIOT B 3aBHCHMOCTH OT MacCOBOH NOJIH KPEMHHA B NpoOe OOHUM U3
IIBYX CIIOCOOOB.

Cnocob 1. Ilpu MaccoBoOH n0Je KpeMHHA 00 5 % HaBecKy PeppoTHTAHA NOMEIUAIOT B KOHHYECKYIO
KoNby BMecTUMOCTBIO 250 cM?, npuiauBalor 50 ¢cM> pacTBOpa CEpHOM KHMCIOTHI M HArpeBaloT KO MOJIHOTO
PacTBOPEHHS] HaBECKH. 3aTeM NPHWIMBAIOT MO KAIUISIM 1—2 cM> a30THOM KMCJIOTHI U BHINAPUBAIOT CONEP-
XHMoe KoaObl 10 nMapoB cepHoH kxucaorbl. Ilocne 3Toro comepxymoe Konbbl OXIaXAAIOT, TPWIHBAIOT
50—60 cM3 BOOBI M HArpPeBAIOT 4O TMOJIHOIO PAaCTBOPEHMSA COJIEH.

Cnocob 2. [Ipu MaccoBoii nosie KpeMHHS cBbllie 5 % HaBecKy deppoTHTAaHa NOMELIAKOT B IVIATHHO-
BYIO YallIKy, CMa9YMBalOT BOOMH, NMPHWIMBAIOT 5—8 c¢M> pacTBOpa PTOPHCTOBOAOPOMHON KMCIOTH U HEOOb-
IIMMH TIOPLHMAMH 5 cM? a30THOM KMCIOTH. YallIKy ¢ pacTBOpOM HArpeBaioT OO IOJHOIO pacTBOPEHHS
HaBeCKH. 3areM NpWiHMBaloT 50 cM’ pacTBOpa cepHOM KHCJIOTEI H BLIIapHBAIOT 0 NAapOB CEPHOM KHUCIIOTRI.
ConepxuMoe YallIKi OXJIAXAAl0T, NpWIHBAaMT 50—60 cM3 Boobl M HArpeBaloT 0O IOJIHOTO PacTBOPEHUS
COJICH.

[Iony4eHHEIH OMHHUM M3 YKa3aHHBIX CIIOCOOOB OX/AXACHHBIH pacTBOpP NMEPEBOAAT B MEPHYIO KOOy
BMECTHMOCTBIO 250 c¢M?, NOBONSAT A0 METKM BOMOM M NepeMelMBaloT. [IpM HeoGXONMMOCTH pPacTBOP
QWILTPYIOT B CYXyI0 KOJOy 4Yepe3 cyxOoH QUILTP CpelHEeH IUIOTHOCTH, OoTOpachiBass NEpBble ITOPLIMM
duisTpaTta.

B nBe xoHMYecKHe KOJOBI BMECTHMOCTBIO 1O 250 cM> oTOMpaloT aJMKBOTHBIE YacTH PacTBOpa,
BeIOpaHHBIE MO Tabn. 1, pasbasnsior Bomoit no oobeMa 50 cM3, mpwmBalor no 25 cM3 pacTBopa cepHOI
xucnorel. B nepsyio xonby npubarnmor 10 cM? pactBopa iomHokucioro Kamus. Coaepxumoe Konb
HarpeBaloT A0 KHIICHHS, KMIIITAT 1 MHH M BbiIepXMBAOT B TeueHue 40—50 MHMH npH TeMnepatype
80—90 °C. 3aTeM pacTBOpPH OXJIAXAA4I0T, NEPEBOAAT B MEpHBIE K0/16b1 BMecTHMOcTbIO 100 cM3, noBoasT o
METKHM BOJOH M NepeMelUuMBaloT. PacTBOp BTOpOH KOJIOBI COYXHMT pacTBOPOM CPABHEHHMS.

OnTHYyecKkylo IIOTHOCTb pacTBOpa H3MEPSIOT Ha cnieKTpodOoToOMETpe NMPH JUTHHE BOJHBI 545 HM WiH
DOTOINECKTPOKOJIOPHUMETPE B 00J1aCTH cBeTonponyckaHusa 510—560 uM.

[locne BHIMMTAaHUSA 3HAYEHHS ONTHYECKON IUVIOTHOCTH PacTBOpa KOHTPOJLHOIO ONBITA M3 3HAYCHUSA
ONTHYECKOH IJIOTHOCTH aHAIM3UPYEMOIO pacTBOpa HAXONSAT MAacCy MapraHla o rpayHpoBOYHOMY IrpadHKy.

2.3.2. JIna nocTpoeHMs I'payHpPOBOYHOIO rpaduxa B Kon6y BMecTHMOCTBIO 250 cM3 momewalor 1 r
XeJesa, NpaMBaloT 50 cM? pacTBOpa cepHOM KHMCOTH M HarpeBaloT 0 pacTBOpPEHUS Xene3a. PactBop
OKHCJISIIOT, NIpHOAaR/IAs Mo KamiaM 1—2 cM? a30THOM KHMC/IOTHI, KMIISITAT A0 YIAlIeHMs OKMCJIOB a30Ta M
oxJ1aXnaloT. PacTBop nepeBomsT B MepHyI0 Koaby BMecTHMOCTBIO 100 cM3, ZOMMBAIOT 1O METKH BOROH M
NepEeMEIIHBAIOT.

B BoceMb KOHHYECKHX KOJI6 BMECTUMOCTHIO 1o 250 cM3 noMelnalor no 10 cM3 nonyyeHHOro pacTBopa.
B ceM» k0116 nobarnsnor nocaenosarensHo 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0; 10,0 u 12,0 cM3 cranpapTHOoro pactsopa b,
gro coorsercreyer 0,0001; 0,0002; 0,0004; 0,0006; 0,0008; 0,001 u 0,012 r MapraHua. PactBop BochMOIA
KOJIOBI, HE coaepXalMi CTAHIAPTHOTO PacTBOPa, CIYXHUT PACTBOPOM CPaBHEHHS.

PacTBophl B kos16ax JoMMBaloT Bofoit 10 o6beMa 50 cM3, nanee mocTynalor Kax ykasalo B nn. 2.3.1.

Ilo nony4eHHBIM 3HAYEHMSM ONTHYECKHX TUIOTHOCTEH M COOTBETCTBYIOLUMM MM MAacCOBBIM JOJLAM

MapraHiia CTposiT rpalyMpOBOYHbIN rpadHK.



24. O6bpadboTKa pe3ynpTaToOB
2.4.1. Maccosylo gomo MapraHua (Mn) B npolLeHTax BbMHUCISIOT 110 popMyJie

rae m; — Macca MapraHua, HaileHHast o rpalyHpoBOYHOMY rpaduky, T,

m

Mn =

m 5

- 100,

rocCrt 14250.13—85C. 3

(1)

m, — Macca HaBeCKH, COOTBETCTBYIOHIAs! AJIMKBOTHOH YacTH aHAJIN3HPyeMOro pacTsopa, T.
2.4.2. HopMbl TOUHOCTH M HOpPMATHUBBLI KOHTPOJISI TOYHOCTH U3MEPECHHUS MacCOBOH JOJIM MapraHlia

NpUBEACHB] B TA0J1. 2.

Tabnuira 2

HomyckaeMoe pacxoxaeume, %
MaccoBasi ToJis [lorpeutHocTs IBYX CpelHHX pe3y/bTaTa
Mapranua, % pPE3yIbTaTOB pe3y1bTaTOB ABYX Tpex aHaITH3a CTaHIApT-
aHanmM3a, % AHATH30B, BRINON- | MapaUIeTbHIX NMapaJUTeSTbHbIX HOTO Ofpasia u
HeHHBIX B pa3ljIHy- onpeneneHUu onpenelcHHH aTTeCTOBAHHOIO
HhIX YCJIOBHAX 3Ha4eHHKA
Ot 0,05 no 0,1 BxiMIOY. 0,02 0,02 0,02 0,02 0,01
Cs. 0,1 » 0,2 » 0,02 0,03 0,02 0,03 0,01
» 0,2 » 05 » 0,03 0,04 0,03 0,04 0,02
» 0,5 » 1,0 » 0,04 0,05 0,04 0,05 0,03
» 1,0 » 20 » 0,06 0,07 0,06 0,07 0,04

(U3menennan penaxumnsa, M3m. Ne 1).

3. THATPUMMETPUYECKHHA METOJ1

3.1. Onpenenenue
XpoMa

3.1.1. Cywrocmov memoda

MeTtoa oCHOBaH Ha OKHCJIEHHH HOHOB MapraHua (II) HaacepHokHc/IBIM aMMOHHEM O MapraHilieBoi
KHMCJIOTBI B IPUCYTCTBHH A30THOKHCJOIO cepedpa M nociaeayiollieM THTPOBAHUH €€ pacTBOPOM apCeHMT-
HUTPHTA HATpHA.

3.1.2. Peaxmuew u pacmeop:

Kucnora azorHass no OCT 4461 u pazbanrieHHas 1 : 1.

Kucnora cepras no 'OCT 4204 u pasbaBneHHas 1 : 4.

Kucnora ¢roprcrosoaoponnasi no IOCT 10484,

bymMara MHAMKaTOpHas YHHBepcalbHasl.

AMMOHHH HancepHOKHCbIN no ['OCT 20478, cBexxenpHroToBlIeHHBIA pacTBOP C MACCOBOM KOHLIEHT-
pauuen 200 r/om3.

Cepebpo aszoTHokmcnoe no T'OCT 1277, pacTBop ¢ MacCOBOM KOHLEHTpalMeil 5 r/mM3.

Harpuii xnopuctiiit no 'OCT 4233, pactBop ¢ MaccoBoii KOHLEeHTpauuei 2 r/am3.

MbillbsIKa TPEXOKHCD.

Harpun yrnexucneiin no F'OCT 83.

Harpus ruapooxychk no FOCT 4328, pacTsBop ¢ MaccoBod KoHueHTpaime#n 15 r/nm3. TotomsT M
XpPaHAT B MOJU3THICHOBOM MOCyae.

Hatpuit azotucroxkucasni no 'OCT 4197.

Xenezo MeTasumMieckoe.

Bonopona nepexmcy no 'OCT 10929, pacTBop ¢ MaccoBoit KoHLeHTpauHeit 300 r/oM3.

Kanuit Mmapranuosokucasni no 'OCT 20490.

MapraHell MeTaJUTMYECKHH.

CranaapTHbii pacTBop MapraHua: 1,0000 r Mapranua pacTBOpSIOT NpH HarpeBaHuM B 30 cM3 pacTBOpa
a30THOM KMCJOTHI, Npubarmsiior 10 cM3 cepHOM KMCNOTHI, BBHINIAPHBAIOT 4O NMApOB CEPHOM KHMCJIOTH M

oxyaxnalor. Conu pactBopsiior B 100 cM? BozIbl, pacTBOp NEpEBOAST B MEPHYIO KOJIGY BMECTHMOCTBIO 1 M3,
OXJIAXIAIOT, ROJHBAIOT 10 METKH BOAOH M NEpEeMEUIHBAIOT,

WiH 2,8779 r MapraHlOBOKMCJIOrO KaJiMsi, NIPH HeOOXOMMMOCTH NEepeKPUCTAUIH3OBAHHOIO M BhICY-
IUCHHOIO Ha BO3AyXe, MOMEILAIOT B CTAKAH BMeCTHMOCThIO 250 cM?, npwmBalor 20 cM3 pacTBopa cepHoi
KHMCJIOTBI IO KAIUISIM IIPH NepeMeLIMBAHUH, IPWINBAIOT PacTBOP NePEKHCH BOAOPOIA WIH CONAHYIO KHCIIOTY

MapraHua B ¢eppoOTHTaHe, coaepXalleM 10 1%
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1o obeclLBeYUBAHHUA pacTBOopa. PacTBOp BLINApPHBAIOT A0 Hayala KpUcTaUTH3aUMH. OCTaTOK pacTBOPSIOT B
20—30 cM3 BoABI, OXJIAXAAIOT, MEPEBOAAT B MEPHYIO KOJOY BMECTUMOCTHIO 1 OM3, IOMUBAIOT BOAOM AO
METKH H NepeMellIUBAalOT.

1 ¢cM3 craHzmapTHoro pacteopa coaepxt 0,001 r MapraHua.

Harpusi apceHUT-HUTPHT, pacTBop: 0,75 I TPEXOKHCH MbILIbSIKA NIOMELIAIOT B CTAKAH BMECTHMOCTBIO
400—600 cM3, conepxammil 25 cM3 ropsiYero pacTsopa THAPOOKHMCH HAaTPHsl M PaCTBOPSIOT NPH Harpesa-
uuu. PacTBop pasbamisior Bonoii 10 120—130 cM? u oxtaxaaior. K pacTBopy npH6GaRiIsiioT pacTBOp CEpHOM
KHcoTh B0 pH 7 ¥ nmpwmMBaloT ee W36bITOK 2—3 cM3. 3aTeM npubGaBIAIOT YIieKUCabli HaTpuit 1o pH 7.
pH pacTBOpa ycTaHABIMBAIOT 110 YHHBEPCATLPHON HHIMKATOPHOH OyMare.

B nonyueHHOM pacTBope pacTBopsior 0,85 r a30THCTOKMC/IOrO HaTpHs, pa3baBidioT Bonoi ao 1 am?
H NepeMeLIHBAaIOT.

MaccoByl0 KOHHEHTPALHIO pacTBOpa apCEHUT-HUTPHUTA HATPMsl YCTAHARIHMBAKT CIESAYIOLIUM OOpa-
30M: B TPH KOJIOBI BMECTHMOCTBIO Mo 250 cM? MOMEMIAIOT HABECKY Xeje3a, COOTBETCTBYIOLIYIO MAacce
HaBecKH (beppoTHTAHA, H CTAHAAPTHLIM pacTBOP MapraHlia B KOJHWYECTBE, COOTBETCTBYIOLLEM €ro coaep-
XAHUIO B HaBecKe (pepporHTana. Ilpwiusaior 50 cM? pacTBOopa CEpHOM KHMCIOTbI M PacTBOPSIIOT IIPH
HarpeBaHHuH. Jlasnee nmocTynaioT KakK ykaszaHo B 1. 3.1.3.

MaccoBYIO KOHIIEHTPALMIO PACTBOPa apCEHUT-HUTpHTA HaTpus (7), BEIpAXEHHVIO B I/CM> MapraHlia,
BBEIYMCJISIIOT IO popMyTe

m , (2)
7R
rae m; — Macca MapraHlia B alTHKBOTHOHM 4YaCTH CTaHIApTHOIoO pacTBopa, T;
V — obbeM pacTBOpa apCeHUT-HHTPHTA HaTpHsl, H3pacXOJOBAHHLI Ha TUTpPOBaHME, CM>.
(M3meHennas pemaknmsa, M3m. Ne 1).
3.1.3. Ilposedenue anaruza
Maccy HaBecKH GeppOTHTaHA B 3aBHCHMOCTH OT MAacCOBOM ROJIM MapraHua onpeaessior no 1abin. 3.

HaBecky deppoTHTaHa pacTBOPSIOT B 3aBHCH-
Tabanua 3 yoery or MaccoBoil gonM XpeMHusI B Npobe
\ € pobe OXHHUM

T =

L . i el L

MaccoBad fo/IS MapraHiia, % Macca HaBecKH, T M3 IBYX CTIOCOOOB. 5

Cnocod 1. IIpu MaccoBol none KpeMHHUS OO
Or 0,5 no 1,0 Bxmo. 0,5 5 % HaBecKy GeppoTHTaHa NOMELLAIOT B KOHHYECKYIO
Cp. 1,0 » 20 » | 0,25

Xonoy BMecTUMocTbIO 250 cM3, npunusaior 40 cm3
pacTBOpa CEpPHOHM KHMCJIOTBHI H HaArpeBaloT OO0 pacTBO-
peHMs HaBecKH. 3aTeM NMpWIHBAOT 1—2 ¢M> a30THOM KMCJIOTHI, BHIMAPHMBAIOT 1O MApOB CEPHOH KHCJIOTHI
H oxnaxnaior. [IpuGannsior 50—60 cM> Boabl M HarpeBaloT 4O PACTBOPEHHUS COJIEH.

Cnocob 2. Ilpu MaccoBo# none KpeMHHUs cBpIlIE 5 % HaBeCKy peppoTHTaHa NMOMELIAIOT B IU1aTHHO-
BYIO YallIKy, CMAYMBAaIOT BOAOM, NMPHIHBAIOT 5—8 cM? pacTBOpa (PTOPHUCTOBOLAOPONHON KHMCNIOTHI H HEGOMD-
MMM TIOpLIMAMH 5 cM3 a3oTHoM KMcioThl. YalKy ¢ pacTBOpOM HarpeBaloT 4O PacTBOPSHMS HaBeCKH,
3aTeM NpWIHBAIOT 50 cM> pacTBOpa CepHOM KMCJIOTH M BBIMAPHBAIOT IO NMapoB cepHoi kucaorsl. Comep-
XHMMO€ YaIlK¥ OX/1aXOAloT, MPHWIKMBAIOT 50—60 cM> BobI, HArpeBaloT 10 PacTBOPEeHHUS colell ¥ NepeBoasT
PacTBOp B KOHHYECKYIO KOJIOY BMECTHMOCTHIO 250 cM3.

[TonydeHHbI OHMM H3 YKa3aHHEBIX CIIOCOGOB pacTBOp pa3baristior Boaoit no 150 cM3, npwimsaior 10 cm3
pacTBopa a30THOKMC/IOro cepebpa, 20 cM? pacTBopa HaICEPHOKMC/IOTO aMMOHMS, HAIPEBAIOT A0 KMIIEHHUS W
BhIIepXHBaioT NpH Temniepatype 40—350 °C no npexpallieHHs BblICJIEHHUS ITY3bIPBKOB KHCJIOPO/A.

3aTeM pacTBOp OXJIAXIAIOT 4O KOMHATHOM TeMrnepaTyphl, NpwiKBaioT 10 cM? pacTBopa XJIOpHCTOrO
HaTPHA U THTPYIOT PAaCTBOPOM ApCEHHUT-HHUTPHTA HATpHs OO MCUE3HOBEHHMS MaJIMHOBOM OKPAaCKHM.

3.1.4. O6pabomxa pe3ysbmamose

3.1.4.1. Maccogyio gomio MapraHua (Mn) B npolieHTax BEMHCAIOT o popMyie

V, — V,)-T
Mn = h = ¥2) - T 100, (3)

m

rme T— Maccopass KOHLICHTpallsl pacTBOpa apCEHHUT-HHTPHUTA HATpHs, I/cM3;
V] — o0bbeM pacTBOpa apCEHUT-HHUTPUTA HAaTpHs, H3pacXoNOBaHHbI Ha TUTPOBAHHE aHATM3UPYEMOTO
pPacTBOpAa, T,
V, — obbeM pacTBOpa apceHMT-HHUTPHTA, H3PAaCXOAOBAaHHbIH Ha TUTPOBaHHE PacTBOpa KOHTPOJIBLHOIO
OIILITA, T;
m — Macca HaBECKM, T.
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3.1.4.2. HopMBI TOYHOCTH ¥ HOPMATHBbI KOHTPOIA TOYHOCTH H3MEPCHUA MaccoBoOM NOJIM MapraHua

npUBeaeHb! B Tab. 2.
(U3menennas penakuus, Uam. Ne 1).
32. OnpencrncHue MapraHuya B GpeppoTHTaHe, COAECPXAallEeM CBbHIIIC 1 %
XpoMa
3.2.1. Cywrocms memooda )
MeToa OCHOBAH Ha OKMCJIEeHUH HoHOB MapraHua (1I) HaacepHOKMC/IBIM aMMOHHEM 10 MAPraHUCBOH

KUCJIOTHI B TIPMCYTCTBMM a30THOKMCJIOro cepebpa ¥ mocieaylouieM TUTPOBAaHHM €€ paCTBOpPOM apCCHHT-
HMTPUTA HATpHs. Mellaloliye onpeie/icHHIO MapraHLa 371€MEHTbl OCAXAAI0T OKMCBIO LIMHKA.

3.2.2. Peaxmuevt u pacmeopb!

AmMmuak BoaHbii o FOCT 3760.

Kucnora cepnast no F'OCT 4204 u pasbanneHHas 1 : 4.

Kucnora azorHas no 'OCT 4461.

Kucnora oprodocdopHasa no N'OCT 6552.

Kucnora dropucroponopoanasi no F'OCT 10484.

Cepebpo azotHokucioe no 'OCT 1277, pacTBop ¢ MacCOBOH KOHUEHTpaLHEH 3 r/oM>.

AMMoHUIt HagcepHokHeabid o FOCT 20478, cBeXenpUIoTORIEHHBIN pacTBOP C MaCCOBOH KOHLICHT-
pauueii 200 r/am>.

Linnka oxuch no FOCT 10262, cycrneH3usi, pacTBOpP € MaccoBoi KOHuUeHTpauue# 150 r/am>: 75 r
OKHMCH LHMHKA noMellaloT B dapdopoByIO CTYTIKY, MPHUJIUBAKOT ropssieH BoAbl H paCTHPAIOT NNECTHKOM, 3aTEM
MPUIKBAIOT BoAbl A0 o6beMa 500 cM3. ToTOBAT nepen NMPpUMEHEHHEM.

Harpusa apceHUT-HUTPHUT, pacTBop: roToBsr Mo 1. 3.1.2. Janee nmoctynalor Kak yka3aHo . 3.2.3.

Cmech kucqoT: X 550 cM3 Boabl MPHM HENpepblBHOM NEpeMElIMBAaHMM npWiMBaloT 90 cM? cepHoi
KMCNOThI, oxnaxaaiwoT, npwinsaoT 100 cM? oprodpocdopHOH KHMCIOTBHI, IEepeMEUIMBAIOT, NMPHIMBAIOT
260 cM> a30THOH KMCJIOTHI U BHOBB NepeMelHNBAOT.

Harpuit xiopuctslii no TOCT 4233, pacTsop ¢ MaccoBoil KOHLeHTpauuein 20 r/om3.

(U3menennan penakuusi, M3am. Ne 1).

3.2.3. Ilposedenue anasusa

Maccy HaBeckH deppoTUTAHA B 3aBHCHMMOCTH OT MAacCOBOH I0OJIM MapraHlia onpenensior no 1aoin. 4.

HaBecky ¢eppoTHTAaHa pacTBOPSAIOT B 3aBHCH-
Ta6iuua 4 MOCTH OT MacCOBOH OJIH KpeMHHs B Nnpobe ONHHM
M3 ABYX CIIOCOOOB.

MaccoBas fosa Mapraliua, % gd:cc;;::z;m: Cunocob 1. HpH MAacCOBOH A0Ji€ KPpEMHHA OO 5%
PP ’ HaBeCKy (eppOTHTAHA IOMEIIAIOT B KOHHYECKYIO

Or 0,5 no 1,0 B0, 1,0 KoJ0y BMecTHMocTbiO 250 cm3, nmpwimsalor 50 cm3
Cs. 1,0 » 2,0 » 0,5 PacTBOpa CEPHOM KMCJIOTHI M HAarpeBaloT 0 PacTBO-

peHMs HaBeCKH. 3aTeM npwinBaloTr 1—2 cM3? a30THOM
KMCJIOThl M BbINMAPHBAKT A0 NApoB cepHOM kucnoTbl. Oxnaxpalor, npwinbaior 50—60 cM3 Boabnl m
HAIrpeBaloT N0 PACTBOPECHUSA COJIEH.

Cnoco6 2. Ilpu MaccoBol nosie KpeMHHS cBbllie 5 % HaBecKy ¢eppOTUTAHA NOMEILAIOT B IUVIATHHO-~
BYIO YallIKy, CMauMBalOT BOAOH, MpHIMBaIOT 5—8 c¢M? pacTBOopa HTOPHCTOBOXOPOAHOM KMCJIOTH M 5 cM3
a30THOM KMCNOTBl. YalllKy ¢ pacTBOpPOM HarpeBaloOT [0 PacTBOPEHHsS HaBeCKHM. 3aTeM NpuiuBaloT 50 cM3
pacTBOpa CEpPHOH KHMCJIOTHI M BHINAPHBAIOT A0 NapoOB cepHOM KHCAOTH. CoaepXHUMOe YallIKH OXJIaXIaloT,
npuanBaloT 50—60 cM? Boabl M HarpeBaioT A0 PpacTBOPEHHUS COJNEIA.

[loyyeHHbIH OAHMM M3 YKa3aHHBIX CIIOCOOOB pacTBOP NEPEBOAAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTHMOCTDBIO
250 cM’, NpWIMBAIOT aMMHaK O KpacHo-6ypoil oKpacKu pacTBopa. [IpH nosiBieHHH ocanxa rHapooKuMceii
NPHUJIKBAIOT MO KAIUIAM PacTBOpP CEPHOM KMCJIOTHI A0 paCTBOPESHHS ocalkKa.

K pacTBopy npubapnsiior HeOONbIIKMH MOPLMAMH CYCIEH3HIO OKMCH LIMHKA 00 06pa3oBaHMs Ha JHE
KoJIObl Oenoro ocanka. ConepxuMoe Konbbl OXJ1aXAAKOT, NOJHMBAIOT A0 METKM BONOMH, NEpeMEIIMBAIOT H
[AlOT OcadKy OTCTOATLCA. PacTBop pmabTpyloT yepes cyxoii GHALTP CpelHEN TUIOTHOCTH B CYXYIO KOJOY
BMECTUMOCTBIO 250 cM?, nepBble nopuny ¢pUIbTpaTa OTOpachIBalOT, 3aTeM oT6Hpaior 100 cM3 ¢dunsTparTa
B KOHMYeCKyl0 KonOy BMecTHMocTbio 250 cm’, mpwamsaior 40 cM? cMmecu xucnor, 10 cMm3 pacTBOpa
a30THOKMCJIoro cepebpa, 20 cM’ pacTBopa HaACEPHOKHCIIONO aMMOHHS, HArpeBaloT 10 KUIMEHK U BhIACP-
XKHBAIOT NnpH TeMniepatype 40—50 "C no npekpalueHHs BbiACICHUSA My3bIPbKOB KHCIOpo/a. 3aTeM pacTBOP
OX/IAXMAAIOT 10 KOMHaTHOM TeMIeparypbl, npuwiusaloT 10 cM? pacTBopa XJIOPHCTOrO HAaTPHS M THMTPYIOT
pacTBOPOM apC€HUT-HUTPHTA HATPHUA A0 HCYEC3IHOBEHHsI MAJIMHOBOH OKPACKMH.
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3.2.4. Ob6pabomka pe3yabmamoeé

3.2.4.1. Maccosyio qomio Mapralua (Mn) B npolieHTaX BBIMUCIISAIOT, KAK yKa3aHo B I. 3.1.4.1.

3.2.4.2. HopMBI TOYHOCTH H HOPMAaTHBLI KOHTPOJISI TOYHOCTH H3MEPCHHsI MAacCOBOH AOJIM MapraHua
IpUBEICHBI B Tab. 2.

(U3Mmenennas penaknusa, U3m. Ne 1).

4. ATOMHO-ABCOPBHMOHHBIN METO/

4.1. CYmHOCTb METOAA
MeTrox OCHOBAH Ha PacCTBOpPEHHH ITpoOBI B CEpHOH M a30THOH KMCJIOTaX, pacNbUIEHHHM pacTBOpa B
IUIaMsl BO3OYX — allCTWICH M M3MEPECHUM aTOMHOH abcopObuMM MapraHua npu UIMHE BOJHBLI 2795 WiH

403,1 BM.
42. AnnmapatTypa, pCakKTHBbB U pPAaCTBOPHI
CnexrpodoToMeTp aTOMHO-a0COPOLIMOHHLIN CO BCEMH NPUHAICXHOCTSIMM.

Kucnora consHas no I'OCT 3118 u pa3barineHHas 1 : 1.
Kucnora azorHas no I'OCT 4461.

Kucnora cepnag no 'OCT 4204, pazbarineHHas 1 : 4.

Kucnora ¢ropucrosonoponnas no 'OCT 10484.

Xeneszo tpexxnopucroe o 'OCT 4147.

XKene3zo MeTaVIMYECKOE.

PactBop Xene3a: 12,5 r MeTalUIMYECKOro Xeje3a WiM 60,5 I TpexUIoOpHCTOro Xeve3a pacTBOPSIOT B
100 cM? pacTBOpa COJISTHOM KHMCJIOTHI M OKMCIAIOT 4—6 KAIUISIMH a30THOM KHMc/IoThl. PacTBop oxaxnalor,
NEPEeHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMecTHMOCTHIO 500 cM3, IOMHMBAIOT 10 METKH BONOM H NepeMELIMBAIOT.

1 cM? pacTBOpa conepxwur 0,025 r Xene3a.

THTAaH METAJUIMYECKHUH.

PactBop THTaHa: 12,5 r THTaHa PacTBOPAIOT NMPH HarpeBaHHM B 250 cM’ pacTBOpa CONSTHOM KMCJIOTHL.
PacTBOp oxXy1aXzaloT, IIEpeHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMecTHMOCTbIO 500 cM>, AOMMBAIOT 00 METKU BOIOM M
repeMEIINBAIOT.

1 cM> pacTBOpa conepxwur 0,025 r THTaHa.

Mapraren MeTa/UTHYECKHH.

CradnaprHblie pacTBOpHI MapraHlia.

PactBop A: 0,5000 r MapraHua pacTBOpPSIOT NPH HarpeBaHMM B 25 cM3 constHo#M kucnorsl. [Tocne
OXJIAXICHHUS PacTBOP MEPEHOCAT B MEPHYIO KOOy BMeCTHMOCTBIO 500 cM3, JOMMBAIOT BOAOM 10 METKHU H
nepeMeNMBalOT.

1 cM3 pacTBOopa A comepxut 0,001 r MapraHHa.

PactBop B: 10,0 cM? pacTBopa A nEpeHOCST B MEPHYIO KOOy BMecTHMOCThIO 100 cM3, HONHBAIOT A0
METKH BOIOH H NepeMEUIHBAIOT.

1 cM3? pactBopa b copepxur 0,0001 r Mapranua.

4.3. [IpoBenenne aHanus3a

4.3.1. HaBsecky depporurana Maccoi 0,2 r pacTBopsiioOT B 3aBUCHMOCTH OT MacCOBOM NOJM KpeMHHUA
B Npobe ONHMM M3 ABYX CIIOCOOOB.

Cnocob 1. TIpu MaccoBoM aojie KpeMHHA 00 5 % HaBecKy (heppOTHTaHA NOMELIAIOT B KOHHYECKYIO
Kos6y BMecTHMocThIO 100 cM?, npunuBaloT 20 cM? pacTBOpa cepHO# KMCIOTHI M HAarpeBaloT 10 paCTBOPECHHUSA
IpoOLl, 3aTeM OKMC/AIOT pacTBop 1—2 cM? a30THOM KMCJIOTBI, IIPWIMBAEMOM NO KATUISIM.

Crnocob 2. IIpu MaccoBoit nose KpeMHHs CBhIIE 5 % HaBecKy deppOTHTaHA NMOMEWIAIOT B IVIATHHO-
BYIO YalKy, CMAYHMBAIOT BOAOH, MPWIMBAIOT 5 cM? pacTBOpa GTOPHUCTOBOPOAHOM KHCIOTHI H HECONbILIMMM
nopuMsaMH 2 cM’ a30THOM Kucnorel. Ilocne npekpallieHHs OypHOH peakKuMH pacTBOp HarpeBaloT Ao
pacTBOpeHMs NpoObl, 3aTeM NpHIMBAIOT 20 cM? pacTBOpa CEPHOI KUCJIOTHI.

PacrBop, mosydeHHbIH crioco6oM 1 WiM 2, BRIMAPHBAIOT A0 NMAPOB CEPHOM KHUCJOTH, OXJIAXAAIOT,
npwmBaloT 40 cM? BOAbI H HArPeBAIOT A0 PACTBOPEHMS cosei. OXIaXAeHHbI pacTBOP NIEPEHOCAT B MEPHYIO
xos6y BMecTuMocThIO 100 cM?, nomMBaloT B0 MeTKH Bonoit ¥ NepeMeluuBaloT. [IpH Heo6XoAUMOCTH pacTBOp
QIWIBTPYIOT depe3 CyXxoM GWILTp cpelHeH IUVIOTHOCTH B CYXO# cTakaH, orbpachiBast nepBble NOPLIMH
duneTpara.

4.3.2. Ina nocTpoeHMUsI IPanyHPOBOYHOIO rpaduka B 1IECTh KOHUYECKMX KONG BMECTMMOCTBHIO IO
100 cM® mamupalor no 0,8 cM3 pacrBopa Xenesa u 1o 0,8 cM3 pacTBopa TMTaHa Ha Kaxanle 10 % ux
coicpXaHHuA B HaBecke peppoTHTaHa ¥ no 20 cM? pacTBOpa CEpHOI KUCJIOTHI.
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[Ipy MaccoBoit gose MapraHua go 0,5 % B nsitb KOHHYeCKMX konb HaimuBalor 1,0; 2,5; 5,0; 7,5 H
10,0 cM? ctanmapTHoro pactBopa b, yuro coorsercrpyer 0,00010; 0,00025; 0,00050; 0,00075 n 0,00100 r
MapraHua.

[Tpu Maccoso# none Maprasua ceoiiie 0,5 % B naTh KoHMUYecKHMX Kond Hamupalor 1,0; 2,0; 3,0; 4,0
1 4,5 cM? cTaHaapTHOro pacteopa A, 4ro coorBerctryer (,0010; 0,0020; 0,0030; 0,0040 1 0,0045 r Mmapranua.

Bce pacTBopbl BBIMAPHBAIOT O MapoB CEPHOH KUCOTHI, OXJIAaXAAlOT, NPWIMBAIOT no 40 cM? Boabl
HArpeBaloT A0 PacTBOPEHUA coNei. OXnaXaeHHbIC paCcTBOPDI NEPSCHOCAT B MEPHBIC KOJIOBI BMECTHMOCTLIO
no 100 cM3, JOMUBAIOT 1O METKHM BOONOM U NEpeMELLMBAIOT.

4.3.3. AToMHY1I0 aOCOpOLMIO MapraHiia M3MepsiloT B aHAIH3MPYEMOM pacTBOpE, pPacTBOpPE KOH-
TPONLHOTO OMNBLITA M B pacTBOpax AJI NMOCTPOCHUSA TpaayHMpPOBOYHOro rpadMka NnpH AJNHMHE BOJIHBI
279,5 HM nipM coaepXaHMHU MapradHua ao 0,5 % wiu 403,1 HM npH coaepxaHUM MapraHua cB. 0,5 % B
NJaMeHHU BO3AYyX — alleTHJICH.

[ panyMpOoBOUYHBIH I'papUK CTPOAT MO pe3yAbTaTaM, NOJYYECHHBIM MOCJE€ BHIYMTAHHUS 3HAYEHHUS
abcopOLMHK pacTBOpa, HE COAEPXKAMIETO CTAHAAPTHOrO pacTBOpa MapraHlila, M3 3HadeHMHM aTOMHOM
abcopOLHMH pacTBOPOB, coAepXaLIUX CTAHAAPTHLIH pacTBOpP, H COOTBETCTBYIOILMM UM MACCOBbBIM JOJMAM
MapraHua.

[locne BbMHMTAHUA 3HAYEHUS ATOMHOH a0COpOUMH pacTBOpa KOHTPOJILHOIO OITA U3 3HAYECHUS
aTOMHOH abcopObuMH aHaJIM3UPYEMOIO pacTBOpa HAXOMAT KOHLEHTpAlHIO MapraHula B pacTBOpe IO
rpalyHpoBOYHOMY IrpaduKy.

44. ObpaboTKa pe3ynbTaToOB

4.4.1. Maccosyio nomo MapraHua (Mn) B npolieHTax BLMUCAAIOT 1o popMyne

c.v,
Mn = . 100,

m

(4)

rne C — KOHLEHTpallMsi MapraHua B aHaAIM3HPYEeMOM pacTBOpe, HalieHHas 10 rpaxyHpoBOYHOMY IpadH-
3.
Ky, I/cM’;
V; — obbeM aHaNIHM3HpyeMOro pacTBoOpa, CM3;
m — Macca HaBeCKH, T.
4.4.2. HopMbl TOYHOCTH U HOPMATHBBI KOHTPOJISi TOYHOCTH M3MEPEHMS MAcCCOBOM JOMM MapraHlia
IIpUBEREHb! B Ta01. 2.

(U3menennan penakomusa, Usm. Ne 1).
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HMHPOPOPMALHOHHBIE JAHHDIE

1. PASBPABOTAH U BHECEH MunaucrepctBomM MeTasutyprud CCCP
PASPABOTYUKH

[.U. Kannanos, U.K. Maiibopona, [1.M. I'epamenxo, H.!. J/IurBunenko, A.B. Llesuna, T.H. I'ypee-
Ba, B.A. [Dxurypaa

2. YTBEPXJIEH U BBE/IEH B JTEMCTBME IlocranorinenneM I'ocynapcrsernoro Komurera CCCP no
craEzapraM ot 26.04.85 Ne 1251

3. BBEIEH BIIEPBBIE
4. Cranpapr noasoctbio coorsercryer CT COB 4529—84
5. CCBbUIOYHBIE HOPMATUBHO-TEXHHYECKHE NJOKYMEHTbDI

———— e . -

O6o3navyeHre HT]I1, Ha XoTopwit JaHa CCHUIKA HoMmep nyHkTa
NOCT 83—79 3.1.2

IrocCT 1277—75 3.1.2, 3.2.2

I'OCT 3118-—-77 2.2, 4.2

[OCT 3760—79 3.2.2

['OCT 4147—74 4.2

I'OoCT 4197—74 3.1.2

I'OCT 420477 2.2, 3.1.2, 3.2.2, 4.2
I'OCT 4233—-77 3.1.2, 3.2.2

'OCT 4328—77 3.1.2

['OCT 446177 2.2,3.1.2,322,42
I'OCT 6552—80 3.2.2

I'OCT 6613—86 1.2

['OCT 10262—73 3.2.2

TOCT 10484—78 2.2, 3.1.2, 3.2.2, 4.2
I'OCT 10929—76 2.2, 3.1.2

['OCT 20478—75 3.1.2, 3.2.2

['OCT 2049075 2.2, 3.1.2

I'OCT 28473—90 1.1

CT COB 4529—84 BBoaHad 9acThb

6. OrpaEndenHe cpoKa NeHCTBHA CHATO No nporokody Ne 5—94 Mexrocyaapcrsednoro Cosera no cranaap-
TH3AIHH, MeTpo/iIoTHH H cepThoukanHn (MYC 11—-12-94)

7. NIEPEU3JAHMUE (nexabps 1998 r.) ¢ U3amenennem Ne 1, yrsepxkaennsiM B HostOpe 1990 r. (MYC 1-91)
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