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Metallic manganese. Methods for the determination

МАРГАНЕЦ МЕТАЛЛИЧЕСКИЙ 
Методы определения содержания меди

of copper content

ГОСТ
1 6 6 9 8 . 9 — 71  *

Постяиояленисм Госуларстясиного комитета стандартен С.ояега Министров 
СССР от 17/11 1971 г. .*6 260 срок введения установлен

Настоящий стандарт распространяется на металлический мар­
ганец и устанавливает фотоколориметрнческий метод определения 
содержания меди (при содержании меди от 0,0005 до 0,10%) и 
объемный йодометрический метод определения содержания меди 
(при содержании меди от 1.0 до 4,0%).

1.1. Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 
16698.0-71.

2. ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИП МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
СОДЕРЖАНИЯ МЕДИ

2.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основам на образовании в аммиачной среде при pH 9 

окрашенного в бурый цвет комплексного соединения меди с диэ- 
тилдитиокарбаматом натрия. От всех мешающих элементов медь 
предварительно отделяют в слабокислом растворе осаждением 
серноватнстокислым натрием. По интенсивности окраски комплек­
са находят содержание меди.

2.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Фотоэлектроиолорнметр ФЭК-М или другого типа.
Кислота серная по ГОСТ -1204—66 и разбавленная 1:1 и 1 :5 .
Кислота азотная по ГОСТ 4461—67 и разбавленная 1:1.
Кислота фтористоводородная (плавиковая кислота) по ГОСТ 

10484—63.
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Стр. 2 ГОСТ 1S69B 9-71

Аммиак водный по ГОСТ 3760—64.
Натрий серноватистокислый (тиосульфат натрия) по ГОСТ

4215—66. 20%-ный раствор.
Дизтнлдитнокарбамат натрия по ГОСТ 8864—71. 0,5%-ный 

водный раствор.
Натрий пнрофосфорнокислый по ГОСТ 342 -  66, 10%-ный раст­

вор
Желатина пищевая по ГОСТ 11293—65. раствор 5 г/л. свеже­

приготовленный.
Стандартный раствор меди; готовят следующим образом: 0.1 г 

электролитной меди по ГОСТ 1124—41 растворяют в 10 мл раз­
бавленной I : I азотной кислоты, прибавляют 10 мл разбавленной
1 : 1 серной кислоты и выпаривают раствор до появления паров 
серного ангидрида. Соли растворяют в воде, раствор переносят в 
мерную колбу вместимостью 1 л, охлаждают, доливают водой до 
метки и перемешивают.

! мл раствора содержит 0.0001 г меди.
2.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2 3.1. При содержании меди от 0,0005 до 0/102%
Навеску металлического мапганиз 10 г помещают в стакан 

вместимостью 500 —600 мл и накрывают часовым стеклом. Слегка 
приоткрыв часовое стекло, приливают небольшими порциями (во 
избежание разбрызгивания) 150 мл разбавленной 1 :5  серной кис­
лоты. После прекращения бурной реакции содержимое стакана 
умеренно нагревают для окончательного растворения всей навес­
ки. затем разбавляют горячей водой до 250—300 мл, прибавляют 
25 мл горячего 20%-ного раствора серноватистокислого натрия и 
кипятят до полной коагуляции осадка сернистой меди и серы (до 
просветления раствора).

Раствор с осадком оставляют на 5—10 мин. а затем фильтру­
ют через фильтр «белая лента» и промывают 6—8 раз горячей во­
дой. Фильтр с осадком помещают в фарфоровый тигель № 3, вы­
сушивают. озоляют и прокаливают при 500—600СС в течение 30— 
40 мин. После охлаждения осадок в тигле растворяют при уме­
ренном нагревании в 5 —6 мл разбавленной 1 : 1 азотной кислоты и
2 .мл разбавленной I : 1 серной кислоты, после чего выпаривают 
до выделения паров серного ангидрида, охлаждают, обмывают 
стенки тигля водой и повторяют выпаривание. Содержимое тигля 
разбавляют 10—12 мл воды и фильтруют в мерную колбу вмес­
тимостью 100 мл. Фильтр и тигель промывают 5-^6 раз неболь­
шими порциями воды, после чего фильтр отбрасывают. Фильтрат 
доливают до метки водой и тщательно перемешивают.

Отбирают пипеткой 50 мл полученного раствора, помещают и 
мерную колбу вместимостью 100 -ил, прибавляют 20 мл 10%-ного 
раствора пирофосфорнокислого натрия. 10 мл водного раствора 
аммиака. 10 мл 0.5%-ного раствора желатины и 10 мл 0,5%-ного
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ГОСТ I669S.9—71 С TV 3

раствора лиэтилдитнокарбамата натрия. После добавления каж­
дого реактива раствор хорошо перемешивают. Содержимое колбы 
доливают водой до метки и снова тщательно перемешивают.

Оптическую плотность раствора измеряют на фотоколорнметре 
с синим светофильтром (область светопропускання 435—455 ммк) 
в кювете с толщиной слоя 50 м.ч. В качестве раствора сравнения 
применяют воду. Одновременно проводят контрольный опыт на 
содержание меди в реактивах.

По найденному значению оптической плотности анализируемо­
го раствора с учетом поправки контрольного опыта находят со­
держание меди по калибровочному графику.

2.3.2. При содержании меди от 0/Ю2 до 0,10%
Навеску металлического марганца 2 г помещают в стакан 

вместимостью 250—300 мл и приливают 40—50 мл разбавленной 
1 :5  серной кислоты. Стакан накрывают часовым стеклом и наг­
ревают до растворения навески, затем, слегка сдвинув часовое 
стекло, осторожно по каплям прибавляют концентрированную 
азотную кислоту до прекращения вспенивания раствора и еще в 
избыток 3—5 мл. Окисленный раствор нагревают до удаления 
окислов азота, а затем выпаривают до обильного выделения па­
ров серного ангидрида. Содержимое стакана охлаждают, прили­
вают 150—200 мл воды. 20 мл разбавленной I : 1 серной кислоты 
и нагревают до полного растворения солей. Нерастворимый оса­
док отфильтровывают на фильтр «белая лента* и промывают оса­
док на фильтре и стакан 5—6 раз горячей водой, собирая фильт­
рат и промывные воды в стакан вместимостью 500—600 мл. Раст­
вор разбавляют горячей водой до 250—300 мл, прибавляют 25 мл 
20%-ного горячего раствора серковатистокнслого натрия и кипя­
тят до полной коагуляции осадка сернистой меди и серы (до прос­
ветления раствора). Затем раствор с осадком оставляют на 5—10 
мин, после чего фильтруют через фильтр «белая лента» и промы­
вают 6—8 раз горячей водой. Фильтр с осадком помешают в фар­
форовый тигель ,Nr? 3. высушивают, озоляют и прокаливают при 
500—600°С в течение 30—40 мин.

После охлаждения осадок в тигле растворяют при умеренном 
нагревании в 5—6 мл разбавленной 1 : 1 азотной кислоты и 2 .ил 
разбавленной серной кислоты, а затем выпаривают до выделения 
паров серного ангидрида, охлаждают, обмывают стенки тигля во­
дой и повторяют выпаривание. Содержимое тигля разбавляют 
10—12 мл воды и фильтруют в мерную колбу вместимостью 100 
.ил. Фильтр и тигель промывают 5—6 раз небольшими порциями 
воды, после чего фильтр отбрасывают. Фильтрат доливают до мет­
ки водой и тщательно перемешивают.

Отбирают пипеткой аликвотную часть раствора 50 .«л т р и  со­
держании меди от 0.002 до 0.01%), 25 мл (при содержании меди 
свыше 0.01 до 0,05%) и 10 мл (при содержании меди свыше 0.05
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Стр. 4 ГОСТ 16698.9—71

до 0,10%). помещают в мерную колбу вместимостью 100 мл и 
разбавляют водой до 40 мл. Затем к раствору приливают 20 .и.: 
10%-кого раствора пирофосфорнокцелого натрия. 10 мл водного 
раствора аммиака, 10 мл 0.5 %-ного раствора желатины и 10 мл 
0,5%-ного раствора диэтилдитиокарбамата натрия. После добав­
ления каждого реактива раствор хорошо перемешивают. Содер­
жимое колбы доливают водой до метки и снова перемешивают.

Оптическую плотность раствора измеряют на фото электроко­
лориметре в кювете с толщиной слоя 50 мм. При содержании ме­
ди до 0.01% пользуются синим светофильтром (область свегояро- 
пускания 43Г> 455 ммк), а при содержании меди свыше 0.01% — 
зеленым светофильтром (область светопропускания 480--520 
лшк).

В качестве раствора сравнения применяют воду.
По найденному значению оптической плотности анализируемо­

го раствора с учетом поправки контрольного опыта находят со­
держание меди по калибровочному графику.

2.3.3. Построение калибровочного графика для определения 
содержания меди от 0.0005 до 0/)1%

В пять мерных колб вместимостью по 100 мл наливают из мик- 
робюреткн 0.2; 0.4; 0,6; 0.8 и I мл стандартного раствора меди, 
что соответствует 0,02; 0.04; 0.06; О.ОЬ и 0.1 мг меди. В шестую 
колбу стандартный раствор меди не добавляют, она служит для 
определения поправки на содержание меди в реактивах. В каж­
дую колбе прибавляют по I мл разбавленной 1 : 1 серной кисло­
ты. по 40'‘мл воды, по 20 мл 10%-ного раствора пнрофосфорно- 
кислого натрия, по 10 мл водного раствора аммиака, по 10 мл 
0.5%-ного раствора желатины и по 10 мл 0,5%-ного раствора диз- 
тилдитиокарбаыата натрия. После прибавления каждого реактива 
растворы перемешивают Содержимое колб доливают водой до 
метки и вновь хорошо перемешивают.

Оптическую плотность растворов измеряют на фотоэлектроко- 
лорнметре с синям светофильтром (область светопропускания 
435 -455 ммк) в кювете с толщиной слоя 50 мм.

В качестве раствора сравнения применяют воду.
По найденным значениям оптической плотности растворов с 

учетом поправки на загрязнение реактивов и соответствующим 
концентрациям меди строят калибровочный график.

2.3.4. Построение калибровочного графика для определения 
содержания меди от 0,01 до 0,1%

В пять мерных колб вместимостью по 100 мл наливают 0,5; 
1.0; 1.5; 2,0 и 2,5 мл стандартного раствора меди, что соответству­
ет 0,05; 0,10; 0,15; 0.20 и 0,25 мг меди В шестую колбу стандарт­
ный раствор меди не добавляют, она служит для определения поп­
равки на содержание меди в реактивах. В каждую колбу прибав-
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ГОСТ 1669,4 9 -71  Стр. 3

ляют по 1 мл разбавленной I : 1 серной кислоты, по 40 мл воды, 
по 20 мл 10%-ного раствора пирофосфориокислого натрия, по 10 
мл водного раствора аммиака, по 10 мл раствора желатины и по 
10 л.* раствора диэтилдитнокарбамага натрия. После прибавле­
ния каждого реактива содержимое колб перемешивают, долива­
ют водой до метки и снова хорошо перемешивают. Оптическую 
плотность растворов измеряют на фотоколориметре с зеленым 
светофильтром (область светопропускапия 480 -520 ммк) в кю­
вете с толщиной слоя 50 мм. В качестве раствора сравнения при­
меняют воду.

По найденным значениям оптической плотности растворов с 
учетом поправки на загрязнение реактивов и соответствующих! 
концентрациям меди строят калибровочный график.

2.4 П о д с ч е т  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а
2.4.1. Содержание меди в металлическом марганце (X) в про­

центах вычисляют по формуле:
у * 10и 
л  G • H.0U •

где:
d — количество меди, найденное по калибровочному графику, 

в мг\
G — навеска, соответствующая аликвотной части раствора.

в г.
2.4.2. Допускаемые расхождения между крайними результата­

ми анализа не должны превышать величин, указанных в таблице.

мели п Ч
Дипуск-лемис рмхожде- 
пия'миау ирмкими ре-
>y.lbtJ*4UH .II.-.VI IJ М 1

■ Гц. •.

Ох 0.0005 до 0.001 0.0003

Со. 0.001 » 0.0025 0.0006

» 0.0025 > 0.005 0.0012

> 0.005 » 0.01 0,002

»  0,01 * 0.05 0,00-1

» 0.05 » 0.10 0.006

3 ОБЪЕМНЫЙ ЙОДОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
СОДЕРЖАНИЯ МЕДИ

3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на восстановлении двухвалентной меди до од­

новалентной йодидом калия в слабокислом растворе; выделив­
шийся при этом йод оттнтровывают серноватистокислым натри-
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Crp 6 ГОСТ 16698.9—71

ем. От всех мешающих элементов медь предварительно отделяют 
осаждением серноватнстокислым натрием.

3.2. Р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Кислота серная по ГОСТ 4204—66 и разбавленная 1:1  и 1:5.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—67 н разбавленная 1:1.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—04 и разбавленный 1:1.
Кислота уксусная по ГОСТ 61—69.
Калий йодистый по ГОСТ 4232—65.
Натрий серноватистокислый (тиосульфат натрия) по ГОСТ 

4215—66. 30%-ный раствор и титрованный раствор. Титрованный 
раствор готовят следующим образом: 12,4 г серноватистокислого 
натрия растворяют в 1 л свеженрокипячеккой води и устанавли­
вают титр через 2—3 дня. Раствор хранят в склянке из темного 
стекла.

Крахмал растворимый по ГОСТ 10163—62, 1%-ный раствор, 
готовят следующим образом: 1 г крахмала размешивают с 20 мл 
воды, вливают в колбу, содержащую 80 мл горячей волы, нагре­
вают и кипятят 1 мин.

Медь э..ектролнтическая высокой чистоты

Установка титра 0.05 н раствора серноватистокислого натри л 
по дву хромовокислому калию

Навеску I г перекрнсталлизоваиного дву.хромовокислого калия, 
предварительно высушенного при 180— 200°С, растворяют ь 150 
мл воды. Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 500 мл. 
разбавляют водой до метки и перемешивают. Затем отбирают пи­
петкой три аликвотные части раствора по 25 мл (навеска 0,05 с) 
в колбы вместимостью по 300 мл каждая, прибавляют по 2 г 
йодистого калия, перемешивают до растворения, прибавляют по 
10 мл разбавленной 1: I соляной кислоты и. закрыв притертой 
пробкой, оставляют на 2—3 мин, после чего разбавляют водой до 
200 мл и титруют выделившийся йод раствором серноватнстокис- 
лото натрия до перехода бурого цвета раствора в желто-зеленый. 
После этого приливают по 2 мл раствора крахмала и продолжают 
титровать до перехода синей окраски раствора в светло-зеленую.

Титр раствора серноватистокислого натрия (Т), выраженный в 
е/мл меди, вычисляют по формуле:

~  G ■ 1.2X6Г - --------------  ,v
где:

у — количество раствора серноватистокислого натрия, израс* 
ходованное на титрование двухромовокнелого калия, в мл; 

1,2965 — коэффициент пересчета двухромовокнелого калия на 
медь;

G — павеска двухромовокислого калия в г.
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ГОСТ 1669S.9—71 Стр. 7

Установка титра 0J35 н раствора серноватистокислого натрия 
по электролитической меди

Навеску электролитической меди 0-2 г растворяют при нагре­
вании в 20 мл разбавленной азотной кислоты, добавляют 10 мл 
разбавленной 1 :1 серной кислоты и выпаривают раствор до появ­
ления паров серной кислоты, после чего охлаждают, обмывают 
стенки стакана водой и продолжают выпаривание до обильного 
выделения паров серной кислоты. Соли растворяют в 100 мл во­
ды, раствор переносят в мерную колбу вместимостью 250 мл. ох­
лаждают. доливают водой до метки п перемешивают.

Отбирают пипеткой три аликвотные части раствора по 50 мл, 
помешают в колбы вместимостью по 500 мл, прибавляют по 2 г 
йодистою калия, перемешивают до растворения, добавляют по 
10 мл разбавленной 1: 1 соляной кислоты, закрывают притертой 
пробкой и оставляют на 2 3 мии.

Содержимое колб разбавляют водой до 200 мл и титруют вы­
делившийся йод раствором серноватистокислого натрия до перехо­
да бурого цвета раствора в светло-желтый, затем приливают по 
2 м.г раствора крахмала и продолжают титровать до полного ис­
чезновения синей окраски (раствор с присутствующим в нем 
осадком становится светлого, слегка кремовою цвета).

Титр раствора серноватистокислого натрия (Т) выраженный в 
г/мл меди, вычисляют по формуле:

где:
G — навеска электролитической меди в г;
v — количество раствора серноватистокислою натрия, израс­

ходованное на титрование, и мл;
С - содержание меди в электролитической меди n %.
3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
Навеску металлического марганца 2 г {при содержании меди 

от 1.0 до 2,0%) и I г (при содержанки меди свыше 2.0 до 4.0%) 
помешают в стакан вместимостью 250 -300 мл и приливают 40 — 
50 мл разбавленной 1 :о  серной кислоты. Стакан накрывают ча­
совым стеклом и нагревают до растворения навески. Затем, слег­
ка сдвинув часовое стекло, осторожно по каплям приливают кон­
центрированную азотную кислоту до прекращения вспенивания 
раствора и еще в избыток 3—5 мл.

Раствор нагревают до удаления окислов азота, а затем выпа­
ривают до обильного выделения паров серною ангидрида. Содер­
жимое стакана охлаждают, приливаю! 200 мл воды, 20 мл разбав­
ленной I I серной кислоты и нагревают до полною растворения 
солей Нерастворимый осадок отфильтровывают на фильтр «белая 
лента» и промывают осадок на фильтре и стакан 5- 6 раз гори-
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чей водой, собирая фильтрат и промывные воды в стакан вмести­
мостью 500—600 .мл. Затем раствор нагревают до кипения, при­
бавляют 25 мл горячею раствора серноватнстокнслого натрия и 
кипятят до полной коагуляции осадка сернистой меди и серы (до 
просветления раствора).

Раствор с осадком оставляют на 5—10 мин, а затем фильтруют 
через фильтр «белая лента» и промывают 6—8 раз горячей водой. 
Фильтр с осадком помещают в фарфоровый тигель JV? 3. высуши­
вают, озоляют и прокаливают при 500—600СС в течение 30—40 
мин- Прокаленный осадок после охлаждения переносят в плоско­
донную колбу вместимостью 250 мл с широким коротким горлом 
н растворяют в 7 мл концентрированной азотной кислоты. Если 
часть осадка трудно отделяется от тигля, то в тигель прибавляют 
5 мл концентрированной азотной кислоты и нагревают несколько 
минут.

После растворения всей окиси меди раствор сливают в стакан 
с основной массой осадка и промывают тигель минимальным коли­
чеством воды. Колбу нагревают на песчаной бане до полного 
растворения осадка окиси меди, затем в нее прибавляют 3 мл 
бромной воды и осторожно выпаривают раствор сперва на песча­
ной. а затем на водяной бане до сиропообразного состояния. Со­
держимое колбы охлаждают, приливают 10 мл воды и нагревают 
Если при этом соли полностью не растворяются, то постепенно, по 
каплям, вводят разбавленную 1 :4 азотную кислоту до полного 
растворения солей. Далее нейтрализуют кислоту разбавленным 
аммиаком, прибавляя его по каплям до начала выпаденля осадка 
гидрата окиси меди. Если при нейтрализации аммиаком раствор 
приобретает интенсивную синю» окраску, то пробу нагревают на 
водяной бане до полного разложения аммиачного комплекса меди 
и образования гидроокиси меди.

Осадок гидроокиси меди растворяют, добавляя уксусную кис­
лоту по каплям, и в избыток 2—3 мл. нагревают до просветления 
раствора (о течение 1—2 мин), разбавляют водой до 50— 60 мл 
и охлаждают. К раствору прибавляют 2 г йодистого калия, пере­
мешивают до растворения и титруют выделившийся йод раствором 
серноватистокислого натрия до перехода бурого цвета раствора в 
светло-желтый, затем прибавляют 2 мл раствора крахмала и про­
должают титрование до исчезновения синей окраски раствора.

3.4. П о д с ч е т  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а
3.4.1. Содержание меди в металлическом марганце (X ) н про­

центах вычисляют но формуле:
v  Т  • V ■ 100Л ~~ ------Q------- ,

где:
Т — титр раствора серноватнстокнслого натрия, выраженный 

в г/мл меди;
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V — объем раствора серноватистокислого натрия, 
ванный на титрование, в мл\

G — навеска в г.
3.4.2. Допускаемые расхождения между крайними 

ми анализа не должны превышать 0,1 абс. %.

израсходо-

результата-



Изменение 76 1 ГОСТ 16698.9 — 71 Марганец металлические. Методы опреде­
ления содержания меди
Постановлением Государственного комитета СССР по стандартам от 23.05.84 
Л  1703 срок введения установлен

Иод наименованием стандарта проставить код: ОКСТУ 0809.
Наименование стандарта изложить в повой редакции: «Марганец метал­

лический н марганец металлический азотированный. Методы определения меди
Metallic manganese and nitrated manganese. Methods for the determination 

of о  г».
дву» часть изложить в новой редакции: «Настоящий стандарт уста­

навливает фотометрический и атомно-абсорбционный методы определения ме­
ди при массовой' доле меди в металлическом марганце и металлическом азо­
тированном марганце от 0,00$ до 0.06 %>.

По всему тексту стандарта заменить единицы измерения,- мл иа см*, 
л  на дм1.

Пункт 1.1. Заменить ссылку: ГОСТ 16698.0-71 на ГОСТ 13020.0-75;
Раздел I дополнить пунктом — 1 2: «1.2. Лабораторная проба должна 

быть приготовлена в виде тонкого порошка с размером частиц, проходящих 
через сито с сеткой Л'т 016 по ГОСТ 6613—73».

Раздел 2. Наименование изложить в новой редакции: «2. Фотометрический 
метод*.

Пункт 2.2. Второй абзац изложить в новой редакции? «Спектрофотометр 
ели фотоалскгроколориметр»;
, седьмой абзац. Заменить слова: «20%-ный раствор* иа «раствор с массо­
вой долей 20 %»; восьмой абзац. Заменить слова: «0.5 %-иый водный раствор» 

«а «водный раствор с массовой долей 0,5 %*;
девятый абзац. Заменить слова: «10%-ныЦ раствор» па «раствор с мас­

совой долей 10%»;

с 01.12.84

■* 3«к. г?75
(Продолжение см. стр. 66) 
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{Продолжение изменения к ГОСТ 16698.9—7!)
одиннадцатый абзац. Заменить слова: «0.1 г электролитной меди по 

ГОСТ 1124—41» на «0.1 г меди по ГОСТ 859-78»;
заменять ссылки: ГОСТ 4204—66 на ГОСТ 4204—77. ГОСТ 4481—67 на 

ГОСТ 4461—77, ГОСТ 10484-63 на ГОСТ 10484-78. ГОСТ 3760-64 ка ГОСТ 
3760—79. ГОСТ 342-66 на ГОСТ 342—77. ГОСТ 11293-65 на ГОСТ 11293 -7 8 , 
ГОСТ 8864-58 на ГОСТ 8864-71;

исключить слова: «по ГОСТ 4215- 66».
Пункт 2.3.1 исключить.
Луикт 23.2. Наименование исключить;
четвертый абзац. Заменить значение: «от 0,002» на «от 0.005»; 
исключить слова: «и 10 мл (при содержании меди свыше 0,05 до 0.10%)»; 
пятый абзац изложить п новой редакции: «Оптическую плотность раствора 

намеряют на спектрофотометре при длине волны 453 нм или фотозлектроколо- 
риметре в диапазоне длин волн от 400 до 480 им»;

послсдвнй абзац. Заменить слово: «калибровочному» на «градуировоч­
ному».

Пункт 23.3 исключить.
Пункт1 2.3,4. Наименование пункта. Исключить слова: «для определения 

содержания меди от 0,01 до О,! %*ц
второй абзац. Заменить слова: «Оптическую плотность растоороз изме­

ряют на фотоколоримстрс с зеленым светофильтром (область светопропуска- 
имя 480—520 ммк)в кювете с толщиной слоя 50 мм. D качестве раствора 
сравнения применяют воду» на «Далее анализ проводят, как указано в п. 2.3.2». 

Пункт 2.4.1. Формулу и экспликацию изложить в новой редакции:

где mi — масса меди, найденная по градуировочному графику, г; 
m — масса навески, г.

(Продолжение см. стр. 67)
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(Продолжение изменения к ГОСТ 16698.9—71) 
Пункт ? 4.2, Таблицу изложить и новой редакции:

Массив** додв ч е зя , тх Абсолютные холусчсмы с р*схож;и*1и ,  к

О т  0.006 д о  0.01 0.004
С о , 0.01, » 0,02 0.007

»  0,02 > 0,05 0.010
Раздел 3 исключить
Стандарт дополнить разделом — 4:
<4. Атомно-абсорбционный метод
4 1. С у щ н о с т ь  м е т о л а
.Метод основа# на раствореииа навески в хлорной н фтористоводородной 

кислотах, распылении раствора в пламя воздух-ацетилен и измерении атом­
ной абсорбции меди при длине волны 324.7 им.

4.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Спектрометр атомно-абсорбционный пламенный любого типа с источником 

излучения для меди
Баллон с ацетиленом.
Ацетилен газообразный по ГОСТ 5457—76.
Компрессор .♦обеспечивающий подачу сжатого воздуха; баллон со сжатым 

воздухом или сжатый воздух из воздухопровода.
Кислота соляная но ГОСТ 3118—77 и раствор 1:1
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77, раствор Г.!.
Кислота фтористоводородная но ГОСТ [•0484 —78.
Кислота хлорная плотностью 1,53 или 1.67 г/см*.

* Марганец металлический по ГОСТ 6008—82.
Мель по ГОСТ 859-78.
Стандартные растворы меди.
Раствор А; готовят следующим образом: 0,1 г мели растворяют при наг­

ревании в 25 ем* раствора азотной кислоты, охлаждают, переносят в мерную 
колбу вместимостью 1 дм*, доводят до метки водой и перемешивают.

Массовая концентрация меди в растворе А равна 0.0001 г/см*.
Раствор Б. готовят следующим образом: ICO см1 раствора А помещают 

в мерную колбу вместимостью 1 дм \ доводят до метки водой и перемеши­
вают.

Массовая концентрация меди в растворе Б равна 0.00001 г/см*.
4 3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
4.3.1 Навеску металлического марганца или металлического азотирован­

ного марганца массой 0.5 г помешают в платиновую или сгеклоуглероднстую

(Продолжение см. стр. 68)



(Продо.акение изменения к ГОСТ 16698 9—71 ?  
чашку, добавляют 1Q см» фтористоводородной и 10 см3 хлорной кислот раст­
воряют при нагревании н упаривают до удаления паров хлорной кислоты. 
Стенхн чашки обмывают водой н выпаривают досуха. В охлажденную чашку 
прибавляют _10 см» соляной кислоты, нагревают до растворения солей, затем1 
прибавляют 50—00 см воды, переводят » мерную колбу вместимостью 250 см». 
охлаждают, доводят до метки водой и перемешивают. ^

Через весь ход анализа проводят контрольный опыт.
Распыляют раствор контрольного опыта и раствор анализируемой пробы1 

в пламя воздух-ацетилен до получения стабильных показаний для каждого 
раствора. Перед распылением каждого раствора распыляют воду для промы- 
ваиия системы и проверки нулевой точки. Измеряют атомную абсопбцию 
при длине волны 324,7 нм. у

Подле вычитания значения атомной абсорбции раствора контрольного- 
опыта из значения атомной абсорбции раствора анализируемой пробы нахо­
дят массовую концентрацию меди в растворе анализируемой пробы по гра­
дуировочному графику.

•1.3,2 Для построения градуировочного графика в пять кз шести плати­
новых или стекдоуглеродистых чашек прилипают 2.5; 5.0; 10.0; 15,0; 25.0 см» 
стандартного раствора Б, что соответствует 0,000025; 0.00005; 0,00010; 0,00015; 
0,00025 г меди. Шестая чашка, не содержащая стандартный раствор, служит 
для проведения контрольного опыта Затем п каждую чашку помешают на­
веску металлического марганца массой 0,5 г, по 10 см» фтористоводородной 
и по 10 см» хлорной кислот. Далее анализ проводят, как ухазамо в л. 4.3.1.

Градуировочный график строят по результатам, полученным после вычи­
тания значения абсорбции раствора, не содержащего стандартный раствор 
меди, из значений абсорбции растворов, содержащих стандартный раствор, 
и соответствующим им массовым концентрациям меди.

4.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
■4.4.1. Массовую долю меди (Я) а процентах вычисляют по формуле

пае С — массовая концентрации меди в оастзоре анализируемой пробы, най­
денная по градуировочному графику, г/см»; 

v — общий объем раствора, см»; 
т — масса навески, г.
4.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов параллельны* 

определений не должны превышать значений, указанных в табликв 
(см. п. 2.4.2)».

(МУС .'А 9 1954 г.)



Иэмснеиие Лк. 2 ГОСТ 1Н6Я8.9—71 iMapraneu металлический и мартаиеи метал­
лический азотированный. Методы определение меди
Утверждено и введено в действие Постановлением Государственною комитета 
СССР по управлению качеством продукции и стандартам от 28.09.89 .М 2979

Дата введения 01.07.90

Раздел 1 Заменить ссылки: ГОСТ 13020 0 75 на ГОСТ 27349 -87. ГОСТ 
6613 -73 на ГОСТ 6613 86.

Пункт 2.2. Десятый абзац изложить н пинии |м-ликики. «Желатин пищевой 
по Г(к;т 11293 78. свежеприготтитлемным раствор с массовой концентрацией
5 г дм8*.

Пункт 2.3 4 Наименование Заменить слово «калибровочного» на «градуи­
ровочного»:

заменить значения «0.05; 0.10. 0.15, 0.20 и 0.25 мг* на «0.00005; 0.0001; 
0.00013; 0,0002 и 0.00025 г»;

исключить слово: «10 % ноги»:
последним абзац изложить и ионом редакции; «По полученным значениям оп­

тических плотностей и соответствующим нм массам никелн строят градуировоч­
ный график»

Пункт 2.4. Наименование изложить в новой редакции: «2.4. О б р а б о т к а  
результатов».

Пункт 2.4.2 изложить в новой редакции «2 4 2. Нормы точности н нормати­
вы контроля точности определения массовой доли меди приведены в таблице.

(Продолжение <м с. 9Я)

4 Зак. 2238 97



(Продолжение изменения к ГОСТ 16698.9—71)
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значений i

О т  0 .0 0 5  д о  0.01  в  к л ю ч . 0 ,0 0 3 0 .0 2 4 0 .0 0 3 0 .0 0 4 0 .0 0 2
С и  (1.01 » 0 .0 2  » 0 ,0 0 0 0 .0 0 7 0 .0 0 6 0 .0 0 7 0 .0 0 4

» 0 ,0 2  » 0 .0 5  » 0 ,0 1 0.01 0 ,0 1 0 ,0 1 0 .0 0 5

Пункт 4.82. Второй гбтаи. Заменить слова, «массовым концентрациям ме­
ди» на «массам меди*

Пункт 4.4.2 изложить в новой редакции: «4 4 2 Нормы точности и нормати­
вы контроля точности определения массовой доли меди приведены в таблице».

(МУС № I 1990 г.)
ГОСТ 16698.9-71
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