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Methods for the determination of manganese
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[ata BeegeHns 01.07.92

HacTosAwmm cTaHhapT ycTaHaBnnBaeT (HOTOMETPUYECKMIA (NpW Mac-
coBoii gone ot 0,02 go 2,5%) u aToMHO-abCopPOLUMOHHBIA (Mpu macco-
Boii gone ot 0,01 fo 2,5%) MeToAbl ONpeAeneHns MapraHua.

I OBWME TPEBOBAHUNA

11. O6wue TpeboBaHMA K MeTogam aHanusa—no FOCT 25086
C [OMNOSTHEHMEM.

111 3a pesynbTar aHausa MPUHUMAKOT CPegHee apudmeTmye-
CKOe pe3ynbTaToB ABYX MapaniefibHblX OonpefeneHunn.

2. ®OTOMETPUYECKUIM METOA OMPEAENEHUA MAPIAHLA

21 CywHoCcTb MeTOfja

MeTog, OCHOBaH Ha PacTBOPeHWM Npobbl B CEPHON KMCMOTe, OKucne-
HUM MapraHua [0 CEMUWBANEHTHOr0 WMOAHOKWCILIM KaslemM W M3Mepe-
HUM OMTUYECKOW MMOTHOCTW PacTBopa Mpu A/UHE BOAHbI 525 HM.

22. AnnapaTtypa, peakTuBbl WU pacTBOpPbI

CnekTpothoTOMETP WM (HOro31CKrpoOKONOPKMETP.

LLIKadh CyLUMNbHBIA C TEPMOPEryNATOPOM.

Bopga, oumwieHHas OT BeLleCTB-BOCCTaHoBMUTENen: K 1000 cv™ Bogpl
npunueaioT 10 cm3 pacTBOpa CepHO kucnoTebl 1:1, mepeMellnBaroT,
HarpesatoT 0 KuneHun, aob6asnstoT 0,2—0,3 r HOLHOKUCIOFO Kanus,
KUNATAT B TeyeHne 10 MUH M OXNaXaloT [0 KOMHATHOW TeMmepaTypbl.

Iim{nolagcepHaﬂ no MOCT 1201 nnoTHocTbio 1.84 r/cb* n pacTso-
pel 1:1, 1:3.

Kuncnota asotHas no MOCT 4461 nnotHocTbto 1,35—1,40 r/cm™* n
pacteop 1:4.

M3paHne oduumanbHoe

HacToawwnii ctaHAapT He MOXeT 6biTb HO.LIOCTbIM WAW YaCTUMKO BOCMPOW3BEEH,
TUpPaXWpoBaH W pacnpocTpaHeH 6e3 paspeleHun [occtaHgapta CCCP
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CMeCb KWUCMOT: B KOHWYECKYHO KONby BMecTUMOCTbiO 1 am1 nome-
warot 520 cm3 BOAbI, OCTOPOXHO, nopuuamu Ho 10 cM1 npu nepemeLun-
BaHWM CTEK/SHHON Masoykoil npunnearoT 100 cM3 CepHOW KWUCIOThbl ©
250 cm3 a30THOW KMCNOTbI, pacTBOP OXNaXAalT [0 KOMHATHOW TeM-
nepartypbl ¥ nepeMeLLuBatoT.

AueToH no MOCT 2603.

Kanuin nogHokuenblin, pacteop 50 r/am3: 25 r Kanus KWOAHOKMCNOMO
NoMeLLatoT B KOHWYECKYID Kooy BMeCTUMOCTbO 500 cm3 npunvsaroT
400 cm3 pacTBOpa a30THOM KWCNOTbl, HarpeBardT [0 PacTBOPeHMs Woa-
MOKHENIOr0 Kanus, OXNaxAarT L0 KOMHATHOW TemmepaTypbl, MepeHo-
CAT pacTBOP B MepHy Konby BmMecTuMocTbio 500 cm3, gonmBatoT pac-
TBOPOM @a30THOW KWUCMOTbI 40" METKM U MepeMeLLnBatoT. PacTBop roTo-
BAT nepef_ynoTpetneHvem.

Hatpuii a3oTucTokkenblit no FOCT 4197, pacteop 40 r/gm3, roTo-
BAT nepef, ynotpebneHviem.

HaTpuii cepHHcTokMcnbIi no TOCT 195.

MapraHey, meTtananyeckuii no FOCT 6008 mapku MpOO.

Ecnn nNoBepxHOCTb METa//IMY4eckoro MapraHua MoKpbITa OKUCHOM
M1eHKON, TO ee oumwaroT. s aToro 2—3 r MapraHua MomeLlatoT 3
cTakaH BMecTMMOCTbiO 250 cm3 npuamsatoT 100 cm3 Bonbl, 60 cm3 cme-
CW KUCNOT H HeCKONIbKO pa3 nepemelumnsatoT. Yepes 3—5 MUH, Korga
MOBEPXHOCTb MeTanna CTaHeT BrecTALleil, pacTBOP CAMBAIOT, CTPYXKKY
NPOMbIBAIOT BOLOW, ABaXAbl MPOMbIBAIOT aLUETOHOM, BbICYLUMBAKOT &
CylnnbHOM LWKady npu Temnepatype 100—105°C B TeyeHne 2—3 MWH
M OXNaXAalT B 3KCMKaTOpe [0 KOMHATHOW TemnepaTypsbl.

CTaHfapTHbIV pacTBop MapraHua

1 I .MapraHua noMmeLlaloT B BbICOKWIA cTakaH BMeCTMMOCTbI0 400
npunveatoT 45—50 cm3 Bogbl 1 20 cmM3 pacTBopa CepHoi Kucnotel 1: 1,
HaKpbIBAOT YacoBbIM CTEK/IOM W PacTBOPAKOT MpW HarpesaHuu. Pac-
TBOP OCTOPOXHO KUNATAT B TeuyeHue 2—3 MUH, OXNaXAatoT 40 KOMHaT-
HOVi TemnepaTypbl. CTEK/I0 OMOMACKMBAIOT BOAOW Haf CTakaHOM, B KO-
TOPOM PacTBOPSAM MapraHel,. PacTBOp MNepPeHOCAT B MepPHYyt Konoby
BMecTUMOCTbi0 1000 cM3, JONMBAOT BOAOW [0 METKU W NMEpPeMeLMBaroT.

1 cm3 cTaHgapTHOro pactsopa cogepxut 0,001 r mapraHua.

KanuH mapraHyosokucablidi no TOCT 20190.

[JlonyckaeTca npuroTosfieHne pacTsopa Apyrum Crnoco6om:

2.8776 T MapraHUOBOKMC/IONO Ka/iMsi MOMELLAOT B BbICOKMIA CTakaH
BMecTumocTbio 400 cm3, npunmsatoT 200 cm3 Bogbl. 20 cm3 pacTeopa
cepHoli Kncnotbl 1: 1 1 pacTBOPAKT MpW HarpeBaHuu. K pacTeopy Ao-
6aBNAT HECKONbKO KPWUCTANNIOB CePHUCTOKMCNONO Hatpusa [0 obec-
LiBEYMBAHNA pacTBOpa, W36bITOK BOCCTAHOBUTENS YAANnAtOT OCTOPOX-
HbIM KUMAYEHVEM B TeyeHWe 5—6 MUH.

PacTBop oxnaxpgalT 40 KOMHATHOW Temmepatypbl, MepeHocUT B
MepHYI0 Konby BMecTUMOCTbio 1000 cM3 fOMMBalOT BOLON LO METKU U
nepemeLLMBatoT.

1 cm3 cTaHfapTHOro pactsopa cofepxut 0,001 r mapraHua.

S3

cm3
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23. MpoBegeHne aHanMsa
2.3.1. HaBecky npo6bl Maccoii cornacHo Tabn. 1 nmomewialoT B Ko-
HWYeCKylo Konby BmecTumocTblo 250 cm*, npunmBaroT 80 cM3 pacTBo-

pa CepHOi K1cnoTbl 1:3 W PacTBOPAIOT MPU HarpeBaHUM.
Tabnuuya |

MaccTuH paona mapraHua. % Macca Haacckk npo6bl. I

or 0.02 fI0 0.2 pK.1104. 1
Cs. 02 > 08 » 0.2
> 0.8 » 25 » 0.1

B pacTBop f06aBNAOT HO KanisMm asoTHYH KWUCNOTY [0 MUCYe3HOBe-
HWS (MONETOBON OKPackm U KMMATAT 3 MUH. CTeHKU Konbbl 06MblBa-
tor 25—30 cM* BoAbl, NpuanMBaloT 25 cM* pacTBOpa MOAHOKMCAOrO Ka-
A WM KANATAT B TeyeHne 10 MHW. PacTBOp OX/aXAalT O KOMHaT-
HOV TemnepaTypbl, NEPEHOCAT B MEPHYH KONBY BMECTUMOCTbHO 250 cv*,
npesBapuTeNbHO OMOOCHYB KOGy BOAON, He cofepXKalleid BOCCTaHOBU-
Tenew, 3TOl e BOAON [0MMBAlOT A0 METKM W MepeMeLLMBatOT.

2.3.2. ONTMYeCKYHO MIOTHOCTb pacTeBopa W3MEPSAT Npu AJnMHe BON-
Hbl 525 HM B KHOBETE C TO/LMHON (DOTOMETPHPYEMOro cnosi 20 MM.

2.3.3. PacTBOpPOM CpaBHEHWA CAYXWUT KOMMEHCUPYHOLWMIA pacTBop,
LNA NpUroToB/eHUs KOToporo K 25—30 cm* pacTBopa, NOAroTOBNEHHO-
ro 4ns W3MepeHus ONTUYECKOW NAOTHOCTW, f06aBnsAT 2—3 Kanau
pacTBopa a30TMCTOKLENOro HaTpus A0 obecuBeunBaHus pacteopa. [ns
KaXfl0i cepun Npo6 MCMoMb3yloT COOTBETCTBYIOWNIA €/i KOMMEHCUPYHO-
LM pacTBop.

" MaccoByto [ONt0 MapraHua BbIYMCAAKT N0 rpasyvpoBOYHOMY rpa-
UKy.

2.3.4. TocTpoeHue rpagympoBOYHOIO rpaduka

B WwecTb M3 CeMU KOHMYECKMX KONG BMECTMMOCTbO no 250 cm* oT-
MepsatoT 13 MuKpobropeTkn 0.2; 0.5; 1,0; 1,5: 2,0; 2.5 cM* cTaHAapTHO-
ro pacrteopa MapraHua, 4rto cootsetcteyeT 0,0002; 0,0005; 0,001,
0,0015; 0,002; 0,0025 r mapraHua, npuamsatoT no 80 cm* pacTeopa
cepHoii kucnoTol | ;3 1 ganee npogomkaroT no nn. 2.3.1 n 2.3.2.

PacTBOpPOM CpaBHEHWS CNYXMWT PacTBOp, B KOTOPbIA He BBEAEH Map-
raHedl.

Mo MOMyYeHHbIM 3HAYEHWAM OMTMYECKOW MNIOTHOCTM PacTBOPOB U
COOTBETCTBYIOLLMM MM MaccaMm MapraHua CTposT rpagyvpoooymblii
rpaguk.

24. O6paboTKa pe3ynbTaToB

2 4 1 MaccoByto fono MapraHua (X) B npoueHTax BbIYUCASAKOT MO

thopmyne
X 100 0)
A



FOCT 19863.7-91 C A

roe T — Macca MapraHua B pacTBope Mpo6bl, HaliieHHas Ho rpagyu-
POBOYHOMY rpadinKy, T;
/n, — macca npobbl B aNMKBOTHOW 4acTu pacTBopa, T.

2.4.2. PacxoxaeHna pe3ynbTaTtoB He [LO/DKHbI MpeBblllaTh 3Haue-
HWiA, yKa3aHHbIX B Tabn. 2.

Tabnuuya 2
AGBCOMIOTHOE J0MYCKAaeMoe PacxoxaeHue. %

MaccoBas fons mapraHua, %

pe3ynbTaToB napaifienbHbIX pesynbTaros
onpegeneHus anagsbl
Ot 0,020 go 0,100 B:</K>u. 0,006 0.010
Cu. 0,10 > 0,25 > 0,01 0,02
>0.25 > 0.50 > 0.02 0.03
» 0.50 » JOO * 0,04 0.05
* 1.00 > 2,60 > 0.06 0.03

3. ATOMHO-ABCOPELUMOMHBIA METOJ OMPEAENEHWNA MAPrAHLA

31 CywHoCcTb MeTOpAa

MeToZ OCHOBaH Ha pacTBOpeHUM Mpobbl B CONAHOM M 6GopodTopu-
CroBOJOPOAHONM KMCMOTax M M3MEPEHUM aTOMHOI abcopbumm mapraHua
npu 47VHe BOJHbI 279,5 HM B niaMeHu aueTufieH - BO3LyX.

3.2. AnnapaTtypa, peakTWBbl U pacTBOpbLI

CnekTpo)oTOMETP aTOMHO-a6COPOLMOHHBINA C WCTOYHUKOM W3nyYe-
HUS ON8 Mapradua.

AuetnneH Ho TOCT 5457.

Kucnota consHasg no MOCT 3118 nnotHocTblo 1.19 r/cm3, pacTBo-
pol 2:1n1:1

Kwncnota asoTHas no FOCT 4461 nnoTtHoctbio 1,35-1,40 ricm* wu
pacteop 1:1.

Kwucnota 6opHas no MOCT 9656.

Kucnota thtopuctosogopogHas no TOCT 10481.

Kucnota 6opogTopucToBofopogHas: K 280 cm3 pTOpUCTOBOAOPOS-
Hol KucnoTbl Npu Temnepatype (10*2)®C pgobasnsAwT nopuusamm 130 1
6OpHOI KMCNOTbI U NepemeLLnBaloT. PeakTUB FOTOBAT H XPaHAT B Mo-
N3TUEHOBOW nocyfe.

TutaH ry6uatbii no FOCT 17716 mapku TI-100.

PactBop TutaHa 10 r/gm3 1 T TWTaHa MNOMELAT H KOHUYECKYH
Konby BmecTuMOCTblO 250 cm3, fobaBnAoT 80 cm3 pacTBOpa COMSHON
Kncnotbl 2: 1, 4 cm3 60pothTOPHCTONOAOPOAHOA KUCOTbI U pacTBOpPS-
10T NPV YMEPEHHOM HarpeBaHWu. [locne pacTBOpeHWUs Hasecku fo6aB-
NAT ABaALaTb Kanenb a30THOW KMCNOTbl U KUMSTAT pacTBop B Te-
yeHre | MUWH. PacTBOp OxnaxpjawT A0 KOMHATHOW TeMnepaTypbl, Me-

PEHOCAT B MepHYl0 Konby BMecTUMOCTbio 100 cM3, 4oNMBatOT BOAOW A0
METKM H NepemeLLuBatoT.
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Mapraney, metannuyecknin no FOCT 6008 mapku MpQOO.

CTaHfapTHble pacTBOpbl MapraHua

PactBop /1: 0,5 r meTaniMyeckoro mMapraHua NoMeLaloT U KoHWUYe-
CKyt Konby BmectumocTbio 100 cm3 gobasnsatoT 30 cm3 pacTBopa as3oT-
HOM KMCNOTbl NpPW YMEPEHHOM HarpeBaHuu. [locne pacTBOpPeHMS Ha-
BECKW pacTBOp ABaX[bl BbiNapuealT ¢ Bogoi OO obbema 10 cm3 ans
yfaneHns OKUCMOB a30Ta. PacTBOp OXnaXAalT A0 KOMHATHON Temne-
paTypbl. NepeBOAsT B MepHYt Konby BMecTMMOCTbio 500 cm3 gonusa-
0T BOZION 40 METKM W MEepeMeLLVBatoT.

1 cm3 pactBopa A cogepxut 0.001 r mapraHua.

Pacteop B: 10 cm3 pacTBopa A MepeHOCAT B MepHyH Konby BMec-
TuMocTbto 100 cM3, f0NMBalOT BOAOM A0 METKM W MepeMelLunBatoT.

1 cm3 pactBopa b cogepxut 0,0001 r mapraHua.

PactBop B: 10 cm3 pacTBopa b mepeHocAT B MepHyt Konby BMec-
TMmMocTblo 10 cM3, fonMBaKOT BOAOM [0 METKM U MepeMeLLMBatoT.

1 cm3 pacteopa B cogepxut 0,00001 r mapraHua.

3 3. MpoBepgeHne aHanusa

3.3.1. HaBecky npo6bl Maccoii cornacHo Tabn. 3 nomewiarT B KO-
HUYECKYIO Koy BMECTUMOCTbIO 100 cm3, npunmsaoT 20 cM3 pacTeopa
CONsHOW KmcnoTbl 2:1, 1 cm3 60pothTOpUCTOBOLOPOAHOM KucnoTbl I
pacTBOPAIOT MPU YMEPEHHOM HarpeBaHWu.

Ta6bnunua 3
Maccosas fionst miprasLp, % Macen HaBecwn Mpoiibl
or 0,01 A0 0,10 Bk/MOY. 0.5
Cs. 0,10 » 0,75 » 0,25
a 0,75 > 25 > 0.1

Mocne pacTBopeHus npobbl A06aBAAT 5--10 Kanenb a3oTHOM Kuc-
NOTbl U KUMATAT pacTBOp B TeyeHue 1 MuH. PacTBop oxnaxpgawT fo
KOMHAT/IOH TeMMepaTypbl, MEPeHOCAT B MEPHYIO KOGy BMECTUMOCTbIO
250 %vp,oﬁasnmm 5 cmM3 pacteopa conaHow kucnotel 1: 1, gonvBa-
0T BOJON [0 METKU W HCPemeLumnaor.

33.2 PacTBOp KOHTPO/ILHOrO OMbITa roTOBAT— Mo WU. 3.3.1.

3.3.3. TlocTpoeHne rpagynpoBOYHOro rpadgmka

3.33.L Mpu maccosoi gone mapraHuya ot 0,01 go 0,1% B cemb
MepHbIX K06 BMeCTUMOCTbO no 100 cm3 npunHHator no 20 cm3 pacTBo-
pa TuTaHa, B LecTb U3 HUX oTmepsaloT 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0; 10,0 cm3
CTaHgapTHoro pacteopa B, uto cootsetctByer 0,00001; 0,00002;
0,00004; 0,00006; 0,00008; 0,0001 r mapraHua.

33.3.2. Mpn maccosoii fone mapraHua ot 01 go 0,75% B nATb
MepHbIX Kon6 BMecTuMocTbio no 100 cm3 npunmusatoT no 10 cm3 pacno-
pa TuUTaHa, W YeTbipe u3 HUX oTmepsaoT 1.0: 2,5; 5.0; 7.5 cm8cTaHgapT-
Horo pactsopa b, yto cooTsetctsyet 0,0001; 0,00025; 0,0005: 0,00075 r
MapraHua.
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3.3.3.3, Mpu maccoBoii gone mapraHua cabiwe 0.75 go 2,5% n cemb
MepHbIX Konb6 BMeCTUMOCTbi0 no 100 cm3 npuamsatoT no 4 cm3 pacTeo-
pa TUTaHa, B LWeCTb U3 HKUX oTmepsaT 3,0; .5.0; 7,0; 9,0; 11,0, 12.0 cm3
CcTaHgapTHoro pacteopa b, uto cootsetcTsyet 0,0003; 0,0005; 0,0007;
0,0009; 0,0011; 0,0012 r mapraHua.

3.3.4. K pacteBopam B kon6ax (cm. mH 3.3.3.1, 3.33.2, 3.3.3.3) po-
6aBnAlT N0 2 cM3 pacTBoOpa COMSAHOW KWcnoTbl 1: 1, fOnMBatOT BOZON
[0 METKW W MepemeLLvBaroT.

3.3.5. PactBop mpo6bl, pacTBOP KOHTPONLHOrO OMbITa M PacTBOpbI
0N NOCTPOEHWS rPagyvpoBOYHOrO rpauka pacnbinsatoT B Niams ate-
TUNEeH — BO3AYX (OKMUCAMTENbHOE) W W3MEPSAIOT aTOMHYK abcopbuuio
MapraHu,a npu AnnHe BOMHBLI 279,5 HM.

3.3.6. Mo nony4yeHHbIM 3Ha4YeHWSM aTOMHOW abcopbuum n COOTBET-
CTBYHOLMM MM MAacCOBbIM KOHLIEHTpaLuAM MapraHua CTPoAT rpagyu-
POBOYHLIA rpadMK B KOOpAMHATax «3HayeHWe aTOMHOro Mor/oLe-
HUS — MaccoBas KOHLeHTpauus maprasua, r/cm5.

.MaccoByto KOHLEHTpaLUuio mMapraHua B pacTBope npobbl 1 pacTBo-
pe KOHTPONLHOrO OMbiTa OMNPefeNatoT No rpagyvpoBoYHOMY rpagnky.

34. ObpaboTKka pe3ynbTaToB

34.1 MaccoByto gono MapraHua (X|) B npoueHTax BbIYUCAAIOT
no topmyne

X, <@ —*):2- 100, @

raoe C\ — maccoBas KOHLEHTpauus MapraHua B pacTBOpe mpobbl, Haii-
[leHHas HO rpagyvpoBOYHOMY Tpaguky, ricm3;

Cr— maccoBas KOHLEHTpauus mapraHua B pacTBOPe KOHTPO/b-
HOro OnbITa, HalifeHHas MO rpagyvpoBOYHOMY TpaduKy,
r/cm3;

V — o6bem pacTBopa I'Ip06bl cM3;
T — Mmacca HaBeCKu npobbl, T
3.4.2. PacxoXgeHnsa pesynbTatoB He [LO/DKHblI MPEeBbllaTb 3Haye-
HWI, yKa3aHHbIX B Tabn. 4.

Tab6bnuya 4
ABCoNMtoTHOE MoYTCnacK»: pacxoxpeHue. \
MaccoBas fonm MapraHua. % pesynbTaT»* 1Kdhaar«. 1b*nx pro3'IbTaro»
onpegeneHni aHanusa
Or 0.010 go 0,025 bK/IHOH. 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
* 020 > 0.40 » 0,02 0.03
» 0,40 > 0.80 w 0.04 0,05
> 0.80 » 150 » 00G 0.08
> 150 » 250 0.08 0,10
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