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Н астоящ ий  аттеста т  расп ростран яется  на углеродисты е стали  и  

нелегированные чугуны  и  устанавливает титриметрический метод, опре­

делен и е  марганца в  диапазоне от  О,ГО % до  3 ,0  %.

М етодика предназначена д л я  кон троля  исходных м атериалов и  кон­

т р о л я  техн ологи чески х  процессов*

I .  ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1 . 1 . Общие требования к методам  анализа по ГОСТ 22536 .С Ь87 .

I *2 *  О тбор, п од готовк у  и хранение проб проводят в  соотв етстви и  
с  ГОСТ 7565-81 *

1 .3 .  Определение м ассовой  доли  марганца в у глер оди стой  с та ли  

и нелегированном  чугун е  проводят в  двух  параллельны х н а в еск а х . 

Случайная погреш ность взвешивания — 0 ,0 0 0 2 .

В тех^услови ях  ,ч то  и  пробы, проводят не реже одного  р а за  в  

смену анализ двух  навесок стандартного  образца м атериала с  химическим 

состав ом , соответствующим требованиям настоящ его а т т е с т а т а  на методи­

к у  определения м ассовой  доли  м арганца.

М ассовая д о л я  м арганца в  стандартном образце и  анализируемой 

пробе не должна отли ч аться  б о л е е  чем в два  р а за * Д оп уск ается  по­

л у ч а ть  большие количества  анализируем ого компонента путем  уп о тр ебле ­

ния разных по величине навесок  анализируем ого м атериала  и  стандартного  

образц а , е сли  содержание анализируем ого компонента в  стандартном 

образце и  в  пробах о тли ч ается  не бо лее  чем в три р а з а .

Тип стандартного образц а  д л я  кон троля  правильности устан авливает 

начальник химической лаборатории*

1 *4 .  За окончательный р е з у л ь т а т  анализа  принимается среднее 

арифметическое р е зу л ь т а т о в  дв ух  параллельны х измерений при выпол­

нении следующих требований и точности  р е зу л ь т а т о в :
-  расхождение между р езульта там и  двух  параллельны х измерений

не должно превышать величин ,допускаемых д л я  доверительной  вероятности  

0 ,9 5  расхождений,приведенных в  т а б л и ц ;
— воспроизведенная в  стандартном образце м ассовая  д о л я  марганца 

( среднее арифметическое двух  параллельны х р е зу л ьта то в  анали за  J не 

должна отли ч аться  от аттестованной  б о л е е ,ч ем  на половину величины 

допускаемых расхож дений,приведенных в  т а б л и ц .
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Т а бли ц а  I

М ассовая д о л я  м арганца, % А бсолю тна допускаемые расхож дения, %

Ос 0 ,Г 0  до 0 ,2 0 0,03 0

С в .0 ,2 0  «  0 ,4 0 0 ,020

“  0 ,4 0  м 1 ,0 0 0 ,030

"  1 ,0 0  й 2 ,0 0 0 ,040
"  2 ,0 0  “  3 ,0 0 0 ,050

1 * 5 *  При невыполнении одного  и з  требований , указанных в  г .1 . 4 .  про­
водят повторные измерения м ассовой  доли м арганца. Е сли  при- повторных

измерениях требования к точн ости  р е зу л ьта то в  не в ы п о лн я ю т ся ,!»зуд ь - 

таты  анализа  признают неверными .изм ерения прекращают до  выявления и  

устранения причин, вызвавших нарушение нормального х о д а  а н а ли за .

2 .  МЕТОД ИЗМЕРЕНИЙ

Намерение м ассовой  доли  м арганца в у глер оди стой  стали и  нелеги ро­

ванном чугун е  след ует  выполнять титрометрическим м етодом , который

основан на окислении двухвален тн ого  м арганца в  сернокислом  растворе д о  
сем ивалентного надсернокислым аммонием в  присутствии азотн окислого  

сер ебр а  .Образовавш аяся м арганцовая  к и слота * окрашивающая р аствор  в  

характерны*/фиолетово-красный ц в е т , в осстан авли вается  сернаватистокислым 
натрием .

3 .  СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ВШСМОГАТЕДЬВДВ 

УСТРОЙСТВА, РЕАКТИВЫ

3 .1 .  Весы аналитические с  разновесам и .

3 .2 .  Приборы мерные лабораторные стеклянны е, бюретки по 

ГОСТ 20292-74 .

3 .3 .  П осуда мерная лабораторн ая  стеклянная,цилиндры ,мензурки, 

колбы по ГОСТ 177 0 -7 4 .

3 .4 .  Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72.

3 .5 .  К и слота  серн ая  по ГОСТ 420 4 -7 7 .
3 .6 .  К и слота  а зотн ая  по ГОСТ 4461 -77 . Z6



3 .7 .  К ислота  ортофосфорная по Р О С Т  6552-80.

3 .8 .  Серебро а зотн окислое по ГОСТ 1277 -75 , раствор  с  м ассовой  

д о л ей  0 ,5
3 .9 .  Аммоний надсернокислый / 'персульфату по ГОСТ 2 0 4 7 8 -75 , раствор  

с  массовой д о л ей  12

4 . АЛГОРИТМ ОПЕРАЦИЙ ПО ПОДГОТОВКЕ 

РАСТВОРОВ К АНАЛИЗУ

4 .1 .  Смесь ки слот го то в я т  следующим образом : к 845 см3 воды при­

ливают при перемешивании 120 см3 серной кислоты , 15 см3 а зотн ой  ки сло­

ты , 20 сма  ортофосфорной кислоты , перемешивают и охлаящают.

4 .2 .  Натрий серноватистокислы й /Тиосульф ату, титрованный раствор  

готов я т  следующим образом : 0 ,6  г  серн оватистокислого  натрия и  0 ,2  г  

а зотн ок и слого  натрия растворяют в  100 ом3 воды, переводят в  мерную

к о л б у  ш естим остью  I  л ,  доводят д о  м етки  водой и перемешивают.

Титр  раствора тиосульф ата натрия устанавливают по стандартному 

образц у б л и зк о м у  по химическому со ста в у  и содержанию марганца к  анали­

зируемой пробе и  проведенному ч е р е з  все  стадии ан а ли за .

Ти тр  раствора тиосульф ата  натрия (ч ) , выраженный в  граммах вы чис­

ляют по ф ормуле:

Т 7 _ € •  т

гд е  б  -  м ассовая  д о ля  марганца в  стандартном о б р а зц е ,

Ж  -  м асса  навески стандартного  образц а , г ;

объем раствора  ти осульф ата  натрия израсходованны й на 
титрование, см3  .

5 . АЛГОРИТМ ВЫПОЛНЕНИЯ ИЗМЕРЕНИЙ

Н авеску у глер оди стой  стали  или  ч у гу н а  от 0 ,2  г  до  0 ,5  г ,  в  зависи­

м ости  от м ассовой  доли  м арганца, у т а б л .2 /  помещают в коническую к о лб у  

ш естим остью  250 см3 и. растворяют в  40 см3 смеси при умеренном н атр ев а - 

вании.По окончании растворения кипятят 2 -3  мин д л я  удаления оки слов  

а зо т а .
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При. анализе ч у гун а  осадок графита и кремниевой кислоты  отфильтровывают 

и  промывают гор яч ей  водой , разбавляют водой до  100-130 см^ приливают 

5 см3 раствора а зотн ок и слогоов р ебр а , 30 см3 раствора персульф ата аммо­

ния,нагревают до  кипения и выдерживают в  теплом  м есте до прекращения 

выделения пузырьков к и слорода . Б ^аствор  охлаждают в  проточной воде д о  

комнатной температуры и титрую т раствором тиосульф ата натрия ,
приливая е го  с постянной скоростью  до  полн ого  исчезновения розовой  

окраски .

Таблица 2

М ассовая д о ля  м арганца, % Масса навески ста ли , %

От 0 ,1 0 ДО 0 ,5 0 0 ,5
Св. 0 ,5 и 1 ,0 0 ,2

"  1 ,0 V 3 ,0 0 ,1

6 . ОБРАБОТКА РЕЗМЬТАТОВ

Массовую долю м арганца Д /  в  процентах вычисляют по ф ормуле: 

у  Г '
*  *  / п ,  '

г д е : Т -  ти тр  раствора  ти осульф ата  натрия , выраженный в  г  м арганца;

объем раствора  ти осульф ата  натрия, см3 ;

№  -  м асса  навески , г .

7 .  ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ

о п е р а т о р о в  /Ла б о р а н т о ^

К выполнению измерений м ассовой  доли  марганца и  обработке р е з у л ь ­

т а т о в  анализа  м огут быть допущены лаборанты  4 -5  разрядов  со гл а с н о  единому 

тарифно-квалификадцонному справочнику.
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8. ТРЕБОВАНИЯ ТЕХНИКИ БЕЗОПАСНОСТИ

При выполнении измерений массовой доли  марганца в  углеродистой 

ехали  и нелегарованном чу гуне доданы выполняться требования,которые 
установлены инструкцией по технике безопасности при работе в  химичес­
кой лаборатории,утвержденной главн ш  инженерш предприятия*
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C6H. 24 2008 15:00 PI

КОМИТЕТ 
Российской Федерация

no
1 2 5 0 4 7 , Москва,

1'Я Тмрсхая-Ямская .уд., 1,3 
Два телеграмм: М 7  

Два телетайпа: ЛУЧ 207279
1 3 , г / / г -2-37.3
наЮ— -

руководителям организаций 
(По списку)

-1 г° снятии ограничения срок» 
действия отраслевых документов 
по стандартизации

Управление по развитию химического и нефтяного машиностроения ут­
вердило перечни отраслевых стандартов и руководящих технических мате­
риалов, с которых снимается ограничение срока действия.

Данное решение продиктовано необходимостью сохранения действующим 
фонда документов по стандартизации отраслевого уровня, яе утративших 
своей технической актуальности, а такие приведения их в соответствие с 
требованиями Г0СТ1.4-93, который не устанавливает для таких документов 
ограничения срока действия.

В целях поддержания современного научно-технического уровня доку­
ментов указанных в перечнях и информирования предприятий о снятии ог­
раничения их срока действия ОБЯЗЮАЮ:

1.Разработчиков указанных документов (держателей подлинников), по 
мере яебходимооти осуществлять их проверку с целью внесения в них из­
менений, переиздания или отмены в установленном порядке, учитывая при 
этом современный уровень развития техники, предложения пользователей 
этими документами и потребителей продукции.

В. Головной организации отрасли по стандартизации АО "НИИХяммаи" 
представить в вывестоящую организации по стандартизации информацию о 
снятии ограничения срока действия с отраслевых стандартов, указанных в 
перечне;

3. Ведущим организациям по стандартизации в соответствии со своей 
специализацией информировать предприятия о снятии ограничения срока 
действия документов, указанных в перечнях.

Приложение. 1.Перечень отраслевых стандартов.
2. Перечень руководящих технических материалов.

Начальник Управления по развитию 
химического и нефтяного машиностроения В.Н.Бондарев

Исп. Сарычев С. А. 
IT.209-86-64
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