IOCT 14250.13—85

MEXTOCYIAPCTBEHHBH CTAHIAPT

B3 9—98

PEPPOTUTAH

METO/1bI OIIPEAEIEHUS MAPTAHIIA

H3nanrse opHOHATBREOE

1]

TN SO N S |
M R T AY A 14 v, ~
Piovugy rexrineenag

o lINOTT A

HIIK U3JATEINBCTBO CTAHIAPTOB
Mocksa



VK 669.15 —295—198 : 564.711.06 : 006.354 I'pynna B19

M EXTOCYAAPCTHBEHHDBH CTAHIXAPT

DEPPOTUTAH TOCT

MeTozbt onpeaenenHs MapraHua 14250.13—85

Ferrotitanium.
Methods of manganese determination

OKCTY 0809
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HacTosmMi craHaapT YCTaHARMMBAET METOABI OMNpeaeicHUss MapraHua B ¢eppoTUTAHE:
oToMeTpHYECKH I — TPH MaccoBoii fone Mapradua ot 0,05 no 2,0 %;
TUTPUMETPHYECKHIA — NMPU MaccoBoii fone Mapradua ot 0,5 go 2,0 %;
ATOMHO-a6CcOp6LHOHHBII — IpH MAaccoBo# Aone MapraHua ot 0,1 Ao 2,0 %.

Cranaapr nonHocTbio cootBerctByeT CT CIB 4529.

1. OBILIHUE TPEBOBAHHSA

1.1. Obume TpebopaHus Kk MetoaaM aHanu3za — no [OCT 28473.
1.2. JlabopaTopHast npoba 1omKHa 6bITh NPUIOTORNIEHA B BUAE TOHKOIO NOPOLUKA C pa3MEPOM YacTHll,
npoxoaalmx vepe3 cuto ¢ cetkod Ne 016 no 'OCT 6613.

2. ®OTOMETPHYECKHUH METO/

21. CymHocTy MeTORa

Merton ocHOBaH Ha OKMCIeHHMM HOHOB MapraHua (II) B cepHOKHMCNON cpene HORHOKMCIBLIM KaeM A0
MAapraHUeBOH KHUCJIOThI H H3MEPEHHUH ONTHYECKOH TUIOTHOCTH OKPALIEHHOIO PAacTBOpPa Ha CIIEKTPO¢oTOMETpE
NPH [UTHHE BOJAHBI 545 HM WIHM GHOTO3NEKTPOKOJIOPUMETpe B 00JacTH cBeTonporyckanusa 510—560 HM.

22. Annapatypa, peakKTHUBB M PacTBOPHI

CnekTtpoMeTp WIH (HOTOINEKTPOKOJIOPUMETP CO BCEMH NMPUHALNEXKHOCTAMH.

Kucnora consinas no 'OCT 3118.

Kucnora cepnas no 'OCT 4204 u pazbapneHHas 1 : 4.

Kucnora azorHas no 'OCT 4461 u pazbarncHHas 1 : 1.

Kucnora ¢ropucrosonopoanas no FrOCT 10484.

Kanuii toAHOKMCIIBIH (MeTa), pacTBOp C MacCoBOM KOHUeHTpauuei 50 r/om3:

50 r HONHOKMCJIOTO Kalius pacTBopsiioT B 800 cM3 pacTBOpa a30THOMN KMCJIOTHI, PacTBOP OXJIAXIAIOT,
NOJMBAIOT Bonoi fo 1 amM3 M nepeMewUBalOT.

Bonopona nepekuck no FOCT 10929, pacTBop ¢ MaccoBoii KOHUeHTpauHeit 300 r/am3.

XKeneso merannyeckoe.

Mapranen MeraruIHYeCKHH.

Kanuit mapranuosoxkucislii no N'OCT 20490.

CraHaapTHble pacTBOPBI MAPTAHLIA:

PactBop A: 1,0000 r MapraHua pacTBOpSIIOT NpU HarpeBaHuH B 30 cM3 pacTBOpa a30THOM KMCJIOTHI.
Mpunusator 10 cM? cepHoli KMCNIOTH ¥ BBIMAPUBAIOT IO NapoB cepHoi KuchoThl. Conu pacTBOpSIIOT B
100 cM3 Boabl, pacTBOp NEPEBOIAT B MEPHYIO KOGy BMECTHMOCTBIO 1 M3, OX1aXAAIOT, AOMHBAIOT 0 METKH
BOAOH ¥ nepeMellnBaIOT

win 2,8779 r MapraHUOBOKMCJIOTO* KalHsl, IPH HEOOXOAMMOCTH NMEPEKPUCTAUTM3OBAHHOIO H BHICY-~
LIEHHOTO Ha BO3/yXe, MOMELLAIOT B CTaKaH BMecTUMOCTEIO 250 cM3, npwmBalor 20 cM3 pacTBopa cepHO#

Hananne odpunuansroe IlepeneyaTka Bocmpemena
* © HsnarenscTBO cTaHOapToB, 1985

© HUIIK H3parenscTBo crannaptos, 1999

IMepen3nanne ¢ UamMeHeHUAMHU
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KHCJIOTH TIO KAIUIAM TIPH TNEpeMELIHBAaHHH, MPHOABIAIOT pacTBOP NMEPCKMCHM BOAOPOAA MM COJIIHYIO
KHMC/IOTY o obeclBeYMBaHMs pacTBopa. PacTBOp BbINapHBAlOT 4O Havala KpHCTALIH3ALMA. Octarok
pactsopsiioT B 20—30 cM3 BOJIBI, OX/IAXIAIOT, IEPEBOASAT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTBIO 1 am3, nonusalor
BONOH MO METKM M TIEPCMEILHBAIOT.

1 cM3 pactsopa A conepxut 0,001 r MapraHa.

Pactsop B: 10,0 cM3 cranzapTHOTO pacTBopa A NEpeBOAAT B MEPHYIO konby BMecTHMOCTBIO 100 cM3,
MOJIMBAIOT A0 METKH BOAOH H IEPEMEILHBAIOT.

1 cM3 pacteopa b conepxmur 0,0001 r Mapradua.

(A3menennas penakous, Mam. Ne 1).

"23. IpoBenenue aHanusa
2.3.1. Maccy HaBeckH $HeppOTHTAHA ¥ AJIMKBOTHYIO YacTh aHAJIM3UPYEMOTO pacTBOpa B 3aBUCHMOCTH

OT MaccoBOil JOJH MapraHlia onpeaessnoT 1o Tabn. 1.
Tabnuua 1

MaccoBasi IO/ Maprauna, % Macca HaBeckM $eppoTHTaHa, T O6beM ATHKBOTHON YacTH pacTBOpa, oM
Or 0,05 no 0,5 Bwmo4. 1,0 50
Cs.0,5 » 20 » : 0,5 25

HasecKy ¢eppOTHTaHA PacTBOPSIIOT B 3aBHCHMMOCTH OT MaccOBOH 107 KPEMHHUs! B IIpOOE ONHMM H3
IBYX CIIOCODOB.

Cnocob 1. IIpu MaccoBoii fone KpeMHust 10 5 % HaBecKy ¢eppoTHTaHa NOMEILIAIOT B KOHHYECKYIO
Konby BMecTHMOCThIO 250 cM3, npuiuBaior 50 cM> pacTBOpa CEpHOI KMCJIOTBI M HarpeBaloT 0 TOJIHOTO
PacTBOpEHMs] HaBeCKH. 3aTeM NPHWIMBAIOT MO KarwisM 1—2 cM3 a30THO# KHMCJIOTHI U BBINApUBAIOT COAEP-
XHMoe Konbbi 10 mapoB cepHoi Kucnorsl. Ilocne 3Toro comepxumoe Konbbi OXIRKAAIOT, TPHIHBAIOT
50—60 cM3 BOABI M HAIPEBAIOT 4O TIOHOTO PacTBOPEHMS CONEH. :

Cnocob 2. TIpu MaccoBoii osie KpeMHHS CBbIlIE 5 % HaBecKy ¢eppoTHTaHA OMELIAKOT B IVIATHHO-
BYIO YallIKy, CMA9MBAIOT BOJIOH, NPWIMBAIOT 5—8 cM? pacTBopa HTOPHCTOBOAOPONXHON KHCIIOTEI M HeGoMb-
[IMMH TOPUMSMH 5 cM? a30THOM XMcNOTEL. YalKy ¢ pacTBOPOM HArpeBaloT N0 NOJHOIO pacTBOPEHHS
HABECKH. 3aTeM NpWIKBAT 50 cM? pacTBOpa cepHOH KUC/IOTHI M BbINIapHBAIOT 0 NAPOB CEPHOH KHMCTIOTHI.
ConepXuMoe YallIKH OXJIAXAAIoT, NpWIHBAMT 50—60 cM? BoAbl M HArpeBalOT OO TMOJIHOTO PacTBOPEHHS
conel.

TonydeHHBIH OAHMM K3 YKA3aHHBIX CIIOCOOOB OXJIAXNEHHBIA pacTBOp NEPEBOAAT B MEPHYIO Konby
BMECTHMOCTBIO 250 cM3, JOBONAT OO METKH BONOH M NepeMelmpaloT. [Ipy Heo6XoaMMOCTH pacTBOp
GWIETPYIOT B CYXyl0 KOGy depe3 cyxoi GUIBTp cpeaHeil IUIOTHOCTH, oTOpachiBass NepBble NOPLIHH
dwirTparta.

B mBe KOHMYecKHe KONGBI BMECTHMOCTHIO TMO 250 cM3 oT6MpaloT alMKBOTHBIE YacTH PacTBopa,
BhIGpaHHbIE N0 Tabn. 1, pasbasmsnior Boaoi o obbeMa 50 cm3, mpwmiBalor no 25 cM3 pacTBopa cepHoi
KucnoThl. B ‘mepsyio xon6y mpu6asmmor 10 cM3 pactopa HomHokucioro Kamus. ColepXuMmoe Koib
HATPEBalOT N0 KMIICHHS, KMIATAT 1 MHH M BBUICpXHMBAOT B TeueHue 40—50 MHMH npu Temnepatype
80—90 °C. 3aTeM pacTBOpHI OXJIAXIAIOT, IEPEBOASAT B MEPHEIE KOJIGBI BMecTMMOCTbIO 100 cM3, nosoasT no
METKM BOJOM H IepeMelIMBaloT. PacTBop BTOpoii Kon6bl CIYXHT pacTBOPOM CpPaBHCHHS.

ONTHYECKYIO IUIOTHOCTh PacTBOPAa H3MEPSIOT Ha crieKTpodoToMeTpe NpH JUTMHE BOJMHBI 545 HM WIH
($OTONEKTPOKOIOPAMETPE B 06J1aCTH CBeTONponycKaHus 510—560 HM.

ITocne BLIMMTAHMS 3HAYEHHS ONTHYECKON IVIOTHOCTH PacTBOPAa KOHTPOJILHOIO OIbITa U3 3HAYCHMA
OIITHYECKO# TVIOTHOCTH aHATIH3UPYEMOTO PACTBOPA HAXOMSAT MACCY MapraHlia 1o rpalyHpOBOYHOMY rpadHKy.

2.3.2. JIna nocTpoeHHs1 rpalyHpoBOYHOTO rpadHka B KOGy BMECTHMOCTBIO 250 cm3 nomeaor 1 1
XeJiesa, IPWIMBAOT 50 cM3 pacTBopa cepHOM KHCJOTHI M HAarpeBaloT O PacTBOpPeHMs Xenesa. Pacteop
OKHCIIAIIOT, NIpHOABIISASA 1O KAIuisaM 1—2 cM> a30THO# KHUCJIOTHI, KHIITAT N0 YOAleHHs OKHUCJIOB a30Ta M
OX/IaXnaioT. PacTBop nepeBomsAT B MEpHYIO K00y BMecTHMOCTBbIO 100 CM3, JONMBAIOT IO METKH BOMOI M
nepeMelMBaloT.

B BoceMb KOHHYECKHX KOJI6 BMECTHMOCTBIO o 250 cM3 nomelnalor no 10 cM3 nosydeHHOro pacTBopa.
B ceMb xon6 no6asnsuor nociegosarensso 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0; 10,0 u 12,0 cM3 crannaptHoro pacteopa b,
910 coorsercTeyer 0,0001; 0,0002; 0,0004; 0,0006; 0,0008; 0,001 u 0,012 r Mapranua. Pactsop BochMON
KoJIOH, He CoIepXalluii CTAHIAPTHOTO pacTBOpPa, CIIYXHT PacTBOPOM CpaBHCHHA.

PacTBophl B Koui6ax KO/MHMBAIOT BOJIO#H [0 06beMa 50 cM3, nanee mocTynaloT Kak yKasaHo B m. 2.3.1.

ITo nony4eHHbIM 3HAYCHHUAM ONTHYECKMX TUIOTHOCTEH M COOTBETCTBYIOIUMM HM MacCOBLIM AOJIAM
MapraHIla CTPOST TPalyHpOBOYHbIH rpaduk.
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24. O6paboTKa pe3yabTaToB
2.4.1. MaccoByo nomo MapraHua (Mn) B npoleHTax BbMHCASIOT N0 dopMyJie
m n
Mn = —! . 100,
m
rae m; — Macca MapraHua, HaiaeHHast 1o rpaiyMpoBOYHOMY rpadHKy, T;
m, — Macca HaBECKH, COOTBETCTBYIOUIAsi aJIMKBOTHOH YaCTH aHAJIM3HPYEMOTo pacTBopa, T.

2.4.2. HopMbl TOYHOCTH M HOPMATHUBBI KOHTPOJISI TOYHOCTH M3MEPCHHMS MAacCOBOW NOJIM MapraHia
TIipUBeacHbl B Tab. 2.

Ta6bnuua 2
HomyckaeMoe pacxoxaeHue, %
INorpeutHocrs ABYX CpeHHX pesy/bTaTa
h&:::::ﬁam;fgﬂ pe3ynbpTaToB Pe3yJIbTaToB ABYX TPEX aHaIH3a CTaHJapT-
’ aHanu3a, % aHATH30B, BHIMOJI- NapavieSIbHbIX napajule;IbHbIX Horo obpasilia H
HEHHBIX B Pa3IHy- onpeneNeHHit onpeneeHUH aTTeCTOBaHHOTO
HBIX YCJIOBHAX 3Ha4eHHA
Ot 0,05 no 0,1 BxmoY. 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 » 0,5 » 0,03 0,04 0,03 0,04 0,02
» 0,5 » 10 » 0,04 0,05 0,04 0,05 0,03
» 1,0 » 20 » 0,06 0,07 0,06 0,07 0,04

(U3menennas penaxuus, Ham. Ne 1).

3. TATPUMETPHYECKHUHA METOJ

31. Onpenenenune MapraHua B ¢GeppoTHTaHe, coaepxalieM o 1%
XpoMma

3.1.1. Cywnocmb memoda :

MeToz1 OCHOBAH Ha OKMCJieHMH HOHOB Mapranua (II) HaJCEpHOKHUCJIIIM aMMOHHKEM [0 MapraHleBoit
KHCJIOTBI B NPHCYTCTBHM a30THOKHMCJIOTO cepebpa M nocieRyioleM THTPOBAHHMH €€ PacTBOPOM apCeHHT-
HUTPHTA HATpHS.

3.1.2. Peaxmuswe u pacmeopui

Kucnora azornast no TOCT 4461 u paz6asneHBas 1 : 1.

Kucnora ceprast no F'OCT 4204 u pas6apneHHas 1 : 4.

Kucnora ¢ropucroponoponnas no 'OCT 10484.

ByMara HHAMKaTOpHasi YHHBEpCalibHas.

AMMoHMH HancepHOKHCbIH e TOCT 20478, cBeXenpHIroTORNEHHEIA pacTBOP C MACCOBOM KOHLICHT-
paumeii 200 r/am3.

Cepe6po asoTHOKHC10€ o TOCT 1277, pacTBop ¢ MaccoBoii KoHLeHTpauueit 5 r/am3.

Harpuit xnopucrniii no FOCT 4233, pacTBop ¢ MaccoBoii KOHUeHTpaLmei 2 r/mm3.

MBILIBAKA TPEXOKHCH.

Harpuii yrnexucnstit no FOCT 83. »

Harpust runpooxyce no F'OCT 4328, pacTBop ¢ MaccoBoil KoHuenrTpaumeit 15 r/nM3. TotoBsT H
XPaHSAT B NOJU3THWICHOBOH Mocyne.

Harpuit asotucrokuciasni no FOCT 4197.

XKenezo Merajumyeckoe.

Bonopoaa nepexucey no F'OCT 10929, pacTeop ¢ MaccoBoil KoHueHTpaumei 300 r/mm3.

Kanuii MapranuoBokucisii no F'OCT 20490.

Mapraseu MeTaJuTMYeCKHiA.

CranaaprHeiil pactBop MapraHua: 1,0000 r MapraHua pacTBOPSIOT IIpH HarpeBaHuH B 30 cM3 pacTBOpa
a30THOW KHCJIOTHI, npubarmsuor 10 cM3 cepHoit xucnoTH, BBINIAPHBAIOT 0O TIAPOB CEPHOI KMCIOTH H
oxnaxaator. Conu pactsopsaioT B 100 cM3 Bozbl, pacTBOp NEepeBOISsT B MEPHYIO K06y BMECTHUMOCTBIO 1 M3,
OXJIAXIAIOT, AOIMBAIOT 10 METKH BOJOH M NepeMEIIHBAIOT;

wix 2,8779 r MapraHIOBOKHMCIIONO KANTMsl, IPH HEOGXOAMMOCTH NEepEeKPUCTAIUIH30BAHHOTO H BLICY-
LICHHOTO Ha BO3JyXe, MOMELIAIOT B CTaKAaH BMECTHMOCTHIO 250 cM3, npummsalor 20 cM3 pacTBopa cepHOil
KHCJIOTBI 10 KAIUIAM IIPH NEpeMEIIMBAH HH, TIPWIKHBAIOT PaCTBOP MEPEKUCH BOXOPOA HITH COJIAHYIO KMCIIOTY
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10 obeclBeYHBaHUs pacTBopa. PacTBOp BLINApHBAIOT 10 Hayasla KPUCTAUTH3AUMH. OCTATOK pacTBOPSIOT B
20—30 cM3 BoABI, OXJIAXIAIOT, TIEPEBOMST B MEPHYIO KOJIGY BMECTHMOCTBIO 1 AM3, NOMMBAIOT Bomo# [0
METKHM M NlepeMellIMBaloT.

1 cM3 cranmaprHOTO pacTBopa comepxut 0,001 r MapraHua.

Harpusa apceHUT-HUTPHUT, pacTBop: 0,75 I TPEXOKHMCH MBILUBLSAKA NIOMENIAIOT B CTAKAH BMECTUMOCTLIO
400—600 cM3, conepxaumit 25 cM3 ropsiYero pacTBopa rHAPOOKUCH HATPHsl M PacTBOPSIOT NIPH Harpesa-
HuH. PactBop pas6aistior Bono#t 1o 120—130 cM3 u oxnaxnator. K pacTopy npu6aBisioT pacTBop cepHOi
xucnorsl 1o pH 7 ¥ npwmBaloT ee u36brok 2—3 cM3. 3aTeM npuGaBRNAIOT yIeKUCabI HaTpuit oo pH 7.
pH pactBOpa ycraHaBIMBAIOT 10 YHHBEPCAIbHON HHAMKATOPHON 6yMare.

B nony4eHHOM pacTBope pacTBopsiioT 0,85 T a30THCTOKHCNIOrO HATpHs, pa36aBistioT Boaoi 1o 1 qm3
H IepeMEIHBAaIoT. J

MaccoBylo KOHLIEHTPalHIO pacTBOpa apCEeHUT-HUTPUTA HATPMs YCTAHARIMBAIOT CIENYIOLIMM obpa-
30M: B TPH KOJOBI BMECTHMOCTBIO Mo 250 cM3 moMelualoT HaBeCKy XeJle3a, COOTBETCTBYIOLIYIO Macce
HaBeCKH GeppOTHTaHa, ¥ CTAHAApPTHBIN PacTBOp MapraHlia B KOJHYECTBE, COOTBETCTBYIOILEM €0 Colep-
XaHWIO B HaBecke (eppoTuTana. IIpwimBaior 50 cM3 pacTBopa CepHOM KHCIOTBI M PacTBOPSIOT npH
HarpeBaHMH. Jlaniee MOCTYHAlOT KaK yKa3aHo B In. 3.1.3.

MaccoByio KOHLEHTpaLMIO PacTBOPa apCEHUT-HUTpHTa Hatpust (), BHIPOXEHHYIO B I/cM3 MapraHua,
BRIYHMCIISTIOT 110 opMyIie

r=" @
V
Iae m; — Macca MapraHlia B aTHKBOTHOH YacCTH CTaHAApPTHOTIO pacTBOpa, T;

V — obveM pacTBOpa apceHMT-HHTPHTA HATpPHsi, H3PacXOIOBAHHLIA Ha TUTPOBaHMe, cM>.

(M3menennas penakmms, Mam. Ne 1). '

3.1.3. Ilposedenue anasuza

Maccy HaBecku ¢eppoTHTaHA B 3aBUCHMOCTH OT MAaccOBOJ JOJIM MapraHla oMNpeAensioT 1o Tab. 3.

Hasecky ¢eppoTuTana pacTBopsioT B 3aBHCH-

Ta6auua 3 yoery or maccosoii JONU XpeMHHs B npobe OXHHUM

Maccopad oS Maprannma, % Macca HaBecku, r H3 [IByX CIIOCOGOB. .
~ Cnocod 1. Ilpu MaccoBoit fone KpeMHMs A0
Or 0,5 no 1,0 Bxmoq. 05 * 5 % naBecKy (eppoTHTaHa NOMELLAIOT B KOHHYECKYIO
Cs. 1,0 »20 » 0,25 Konby BMecTHMOCTBIO 250 cM3, npwimbalor 40 cm3

PacTBOpa CEpHOH KHUCJIOTbI M HarpeBaloT IO pacTBO-
peHMs HaBecKH. 3aTeM NpPWIHBAIOT 1—2 cM? a30THOM KHMCIIOTHI, BHINIAPHBAIOT IO NapoB CEpHOMH KHCIOTHI
4 oxnaxnaior. [IpuGamnsior 50—60 cM3 BobI M HAarpeBaloT IO PACTBOPEHHs CONEA.

Croco6 2. TIpu MaccoBoii one KpeMHHs cBpIle 5 % HaBecKy (peppoTHTaHa MOMELIAIOT B IUIATHHO-
BYIO YallIKy, CMA9HBAIOT BONIOH, MPWIMBAIOT 5—8 cM3 pacTBopa HTOPHCTOBOAOPONHON KHUCIOTbI M HEBOMb-
IHMH TOpIMsAMH 5 cM? a30THOM KMcnoThl. YalKy ¢ pacTBOPOM HArpeBaloT 0 pacTBOpeHHsl HaBeCKH,
3ateM NpwmBaloT 50 cM3 pacTBOpa CepHON KHCIOTH M BHINIAPHBAIOT [0 napos cepHo#t kucnorsr. Conep-
XHMOE JallKH OXTaXIaloT, MPUIMBAIOT 50—60 cM3 BoMIbl, HArPEBAIOT 0 PaCTBOPEHHUS conell U nepeBoasT
PacTBOp B KOHMYECKYIO KOJIOy BMecTHMOcThIO 250 cM3,

HomygeHHbBIA OXHKM H3 YKA3AHHBIX CIOCOGOB PacTBOp pas6GarAioT Bonoii 10 150 cm3, npwinsaior 10 cm3
PacTsopa a3oTHOKMCIIOTO cepebpa, 20 cM3 pacTBOpa HaICEPHOKHCIONO aMMOHUS, HarpeBaloT 4O KMIIEHMS U
BRUICPXUBAIOT NpH Temnepartype 40—50 °C no npekpallieHHs BblIeIeHHs! My3bIPLKOB KHCJIOPOZA.

3aTeM pacTBOP OXJIAXNAIOT 10 KOMHATHOM TeMIIEpaTyphl, MpwikBaoT 10 cm3 pacTBOpa XJIOPHCTOTO
HaTpHsl ¥ THTPYIOT PaCTBOPOM apCEHHT-HUTPHTA HATPHA JO MCUE3HOBEHMS! MaJMHOBOM OKPacKH.

3.1.4. Ob6pabomka pesysvmamos

3.1.4.1. Maccosyio nomo MapraHua (Mn) B NIpoLeHTax BLMHCISIOT 110 dopmyne

Vy—Vy) T
—— .

Mn = 100, @)
me T— MaccoBasi KOHLCHTpAlLIMsl PacTBOPAa apCEeHHT-HUTPHTA HaTpus, I/cM’;
V1 — o6beM pacTBOpa apceHHT-HHTPHTA HATHSI, H3PACXONOBAHHBIH HAa THTPOBAHHE aHATHIMPYEMOTO
pacTBOpa, I}
¥V, — obbeM pacTBOpa apceHMT-HHTDHTA, H3PACXONOBAHHEI Ha THTPOBAaHHE pacTBOpa KOHTPOJIBHOTO
ONbITA, T;
m— Macca Ha.BeCKﬂ, T.
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3.1.4.2. HopMbl TOYHOCTH ¥ HOPMATHBbI KOHTPOJIsl TOYHOCTH HIMEPCHHUA MaccoBOil JOJY MapraHua

npuBeneHsl B Tabn. 2.

(Mi3ameHennas penakuus, Mam. Ne 1). ’

32. OnpencneHue MapraHua B GeppoTHTaHe, cogepxameM cBome 1%
XpoMa

3.2.1. Cywnocms memoda 5

MeToa OCHOBaH Ha OKHMC/eHMH MoHOoB Mapranua (II) HancepHOKMCIBIM aMMOHMEM 110 MapraHueBoH
KMC/IOTHI B TIPHCYTCTBMH a30THOKHCJIOTO cepebpa U MOC/CAYIOWEM TUTPOBAHKU €8 pacTBOpPOM apCEHHT-
HMTPHMTA HaTpus. Melajolme OnpeaecHHIO MapraHia 3/IEMEHTRI OCAXIAIOT OKMCBIO LIMHKA.

3.2.2. Peaxmuebt u pacmeopbt

Ammuax BoaHbiit o TOCT 3760.

Kucnora cepHas no FTOCT 4204 u pas6aBneHHas 1 : 4.

Kucnora asothas no FOCT 4461.

Kucnorta oprodocchoptas no F'OCT 6552.

Kucnora dropucroonopontas no FOCT 10484.

Cepe6po asotHokucnoe no FOCT 1277, pacTBop ¢ MaccoBoH KOHLIEHTpauwmei 5 r/amM3.

AMMoHHRit HancepHokucbrit 1o FTOCT 20478, cBeXXENPUTOTORNIEHHBbIH pacTBOP € MaccoBOM KOHLEHT-
pauueit 200 r/am3.

Linnka okuch no TOCT 10262, cycrieH3usi, pacTBop C MaccoBOi KOHLeHTpauuei 150 r/mm3: 75 T
OKHUCH LIMHKA NoMellaloT B ¢apdopoByIo CTYTIKY, NPHINBAIOT ropsided BOAbI ¥ paCTHPAIOT NMECTHKOM, 3aTeM
NPUIKBAIOT Bodsl Ao obbeMa 500 cM3. ToToBAT nepesi MpUMEHEHHEM.

HaTpHsi apceHHT-HUTPHT, pacTBOp: ToToBAT no n. 3.1.2. Jlanee nocTynaloT KaK yKasaHo I. 3.2.3.

CMech KHMCJIOT: K 550 cM3 BoAbl TMpH HENpepHIBHOM NEepeMeLIMBaHUN NpWiHBaloT 90 cM3 cepHOI
KHCHOThI, oxnaxaaior, npwinsapot 100 cM? oprodocdopHO KMCIOTHI, IEpeMELIMBAIOT, NPUIMBAIOT
260 cM? a30THOM KHMCJIOTHI ¥ BHOBb NepeMELIHBAIOT.

Hartpuit x1opucTslit to TOCT 4233, pacTBop ¢ MaccoBoit KonueHTpauue# 20 r/oM3.

(M3menennan penakums, Mam. Ne 1). :

3.2.3. IIpogedenue anaausa

Maccy HaBecKH (eppOTHTAHA B 3aBUCHMOCTH OT MAcCOBOIi 10JIM MapraHlia ONpeAessIioT o Tabun. 4.

e HaBecky ¢depporuTaHa pacTBOpPSIIOT B 3aBHCH-
Ta6nuua 4 MOCTH OT MacCoBOil JOJNH KPeMHHs B rnpobe OINHHM

M3 ABYX cnocoboB.
MaccoBas 1011 Mapraula, % Macca HaBecku Cuoco6 1. TIpu MaccoBoii mone KpeMHUs 10 5 %
(beppoTHTata, T HaBecKy (eppoTHTaHa TNOMEINAIOT B KOHHMYECKYIO
Or 0,5 no 1,0 Bx1I04. 1,0 konby BMecTHMOcThIo 250 cM?, mpwimBalor 50 cm3
Cs. 1,0 » 20 » 0,5 pacTBOpa CEpHOM KMCIIOTBI M HArpeBaloT JO pacTBO-

PeHHs HaBeCcKH. 3aTeM NpUIMBAIOT 1—2 cM3 a3oTHOIM
KHUCJIOTH M BBIAPHBAIOT OO NapoB CEpHOM KMcIoTh. OxnaxnaloT, npwinsaior 50—60 cM3 BoAE M
HArpeBaloT 0 PacTBOpPEeHHUs coJei.

Cnoco6 2. Tlpu MaccoBoit none KpeMHHs cBbllie 5 % HaBecKy ¢eppOTHTaHa NMOMEILAIOT B IVIaTHHO-
BYIO YallIKy, CMaYMBaIOT BOAOH, NPWIMBAIOT 5—8 cM? pacTBopa pTOPHCTOBONOPONHON KHMCJIOTHI H 5 cm3
a30THO# KHcNoTHl. YallKy ¢ pacTBOPOM HATpPEBAIOT N0 PACTBOPEHHs] HaBeCKM. 3aTeM mpuiMBaior 50 cM3
PacTBOpa CEPHOM KMCJIOTHl M BHIMAPHBAIOT A0 MapoB cepHOl kUcaoTh. ColepXuUMoe YalKH OXJIaXIAloT,
npwinBaioT 50—60 cM? Boabl M HArpeBalOT A0 PAacTBOPEHHs coJeil.

IMonyyeHHbI OMHHM M3 YKA3aHHBIX CIIOCOOOB pacTBOP MEPEBOAAT B MEPHYIO KosI6y BMECTHMOCTHIO
250 cM3, npuIKMBAIOT aMMHMaK A0 KpacHo-6ypoii oKpacku pactBopa. [Ipu nosiBieHHH ocaika rHApoOKHcei
NPWIKBAKOT IO KAIUIAIM PacTBOP CEPHOM KMCJIOTHI A0 PaCTBOPEHMS OCallKa.

K pacTsopy npu6aBnsioT HeGONBIIMMH NOPLHAMH CYCTIEH3HIO OKMCH 1IMHKA 10 06pa3oBaHHs Ha AHE
Konbbl Genoro ocanka. CoaepXuMoe Konbbl OX1aXAAlOT, JOJIUBAIOT 1O METKM BOHOM, NepeMEUIMBAIOT U
[AKOT ocalKy OTCToAThes. PacTBop GMALTPYIOT Yepe3 cyxoil GHALTP CpelHEH IUIOTHOCTH B CYXYIO KoJGy
BMECTHMOCTBIO 250 cM3, mepBble nopuMy GUWIbTpaTa oTOGpachiBalOT, 3aTeM oréupalor 100 cM? dunsTpara
B KOHHMYecKylo Konby BMecTuMocTbio 250 cM3, npwmmpalor 40 cM3 cMecu xucnor, 10 cM? pacrtsopa
A30THOKMCJIOTO cepebpa, 20 cM3 pacTBOpa HAJCEPHOKHMCIIONO aMMOHHSI, HArpeBaloT 10 KUIEHUs U BRUEp-
XHBaloT IpU TeMneparype 40—50 °C no npexpallieHHs BhiZeNCHHs MY3bIPHKOB KHCIOpOAa. 3aTeM pacTBOp
OXJIAXIAIOT 0 KOMHATHOM TeMIlepaTyphl, NpwinBaloT 10 cM? pacTBopa XJIOPHCTOrO HAaTpHMs M THTPYIOT
PacTBOpPOM apCEHHMT-HUTPHTA HaTPHA RO HCYE3HOBEHHST MAJIHHOBOM OKPAacKH.
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3.2.4. Obpabomxa pezyabmamos

3.2.4.1. Maccosnyio qomo Mapradua (Mn) B npolieHTaX BLMHC/IIIOT, KaK yKa3aHo B 1. 3.1.4.1.

3.2.4.2. HopMBI TOYHOCTH ¥ HOPMaTHBBEI KOHTPOJS TOYHOCTH H3MEPEHHs MaccOBOH ROMM MapraHia
NpHBeAeHHI B Tabn. 2.

(MaMenennas pepaknua, Mam. Ne 1).

4. ATOMHO-ABCOPELIMOHHBIA METOJ

41. CyYmHocTh MeToOa

Merox OCHOBaH Ha pacTBOPEHHHM NpoObI B CEpHON M a30THOM KMCJIOTaX, pacIbUIEHHH PacTBOpa B
wiaMs BO3OyX — alleTWICH M M3MEpPeHHMHM aToMHOH abcopOLMU MapraHia npH UIHHe BOJHB 279,5 wim
403,1 BM.

42. AnnmapaTypa, P6akKTHBLE H PacTBOPpHI

CnekrpodoTroMeTp aTOMHO-26COPOLIMOHHDBIN CO BCEMH MPHHAIEXHOCTAMH.

Kucnaora consinas no 'OCT 3118 u pas6aenennad 1 : 1.

Kucnora azorsas no 'OCT 4461.

Kucnora cepnag no F'OCT 4204, paz6arnennas 1 : 4.

Kucnora ¢ropucroponopontas no 'OCT 10484,

XKeneso tpexxnopucroe o 'OCT 4147.

XKene3zo METAVIHYECKOE,

PacrBop xenesa: 12,5 r MeTayiMyeckoro xenesa win 60,5 T TPEXXJIOPHCTOrO XeJie3a pacTBOPSIOT B
100 cM? pacTBOpa CONMSIHOM KHMCNIOTHl M OKHCIIFIOT 4—6 KATUISIMM a30THOM KHMCJIOTBI. PacTBOp oxnaxnaior,
NIEPEHOCST B MEPHYIO KOJIGY BMECTHMOCTBIO 500 cM3, JOMMBAIOT IO METKM BOJOM M MEpPEMELIHBAIOT.

1 cM? pacTBopa conepxur 0,025 r xenesa.

TuTan MeTanIMdeckHii.

PactBop THTaHa: 12,5 r THTAaHa PacTBOPSIOT NPH HarpeBaHuM B 250 cM? pacTBOpa CONMAHOMN KHMCJIOTHI.
PacTBOp oxnaxzmalior, IEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOy BMecTHMOCTbIO 500 cM?, mo/mBaloT 10 MeTKM Bomoii M
nepeMeInBaloT. ’

1 cm3 pactBopa comepxur 0,025 r TMTaHa.

Maprasen MeTa/UTHYECKHIA. *

CraHaapTHbie pacTBOPEI MapraHIa.

PactBop A: 0,5000 r MapraHua pacTBOpPSIOT NpH HarpeBaHHM B 25 cM? conmstnoit kucnorsl. [Mocne
OXJIAXICHHUS pPacTBOP NMEPEHOCAT B MEPHYIO Konby BMecTHMOCTBIO 500 cM3, AoMMBaIOT BOAO# A0 METKH H
nepeMeNHBaloT.

1 cM? pactBopa A coaepxur 0,001 r MapraHHa.

Pactsop B: 10,0 cM? pacTBopa A nepeHocsT B MEpHYIO Konby BMecTHMOocThio 100 cM3, monuBaior oo
METKH BOIOH M NepeMelIHBAIOT.

1 cM? pactsopa B conepxur 0,0001 r MapraHua.

43 IlpoBenenne aHalHu3a

4.3.1. Hasecky deppoTHTaHa Maccoii 0,2 I pacTBOPSIOT B 3aBUCHMMOCTH OT MAacCOBO# JIO/H KPEMHHS
B NpoGe OMHHM H3 IBYX CrIOCOGOB.

Cnocob 1. TIpu MaccoBol fone KpeMHHs 0 5 % HaBecKy (eppoTHTaHa NOMELIAIOT B KOHHYECKYIO
Kon6y sMecTHMOcTEIO 100 cM?, mpwHBalor 20 cM3 pacTBOpa CepHOl KHMCIIOTHI M HAIPEBaloT 10 PacTBOPeHHs
1po6Bl, 3aTeM OKMCISIOT pacTBOp 1—2 cM? a30THOM KMCIOTDI, IipWIMBaeMOii 11O KATUISM.

Cnocob 2. IIpu MaccoBoit Josie KpeMHHS CBhIlIE 5 % HaBecKy (eppOTHTaHA MOMELIAIOT B IUIATHHO-
BYIO 9allIKy, CMaYMBAIOT BOJOH, NPWIMBAIOT 5 cM3 pacTBOpa HTOPHCTOBOPOAHON KHMCJIOTHI M HeGOMBILMMHU
nopuMsmMu 2 cM? asotHoi kucnorsl Ilocne mpekpallieHHs GypHON peaKuUMH pacTBOp Harpesalr A0
PacTBOpeHMs NpobEl, 3aTeM NPHWIMBAIOT 20 cM? pacTBOpa CEPHOM KHMCIIOTBI.

Pacteop, nonydennsiit cnoco6oM 1 WM 2, BHINapHBAIOT A0 TNAPOB CEPHON KHMCIOTI, OXJIAXOAIOT,
npuwMBaloT 40 cM? BOABI H HATPEBAIOT 10 PacTBOPEHHUS coleii. OX/IaXAeHHBIH pacTBOp TIEPEHOCST B MEPHYIO
kon6y BMecruMocTEIO 100 cM?, nomBatoT 10 MeTKM Bonoik ¥ nepemelinBaior. [Tpu Heo6xoxuMmocTH pacTBop
OWISTPYIOT Yepes cyxoii GWILTP CpeliHeil IUIOTHOCTH B CyXOil CTaKaH, OTGpachiBast nepBbie TOPLUM
dunrrpara.

4.3.2. Jina nocTpoeHMs rPalyHpOBOYHOTO IrpadHKa B MECTh KOHHYECKHX KOG BMECTHMOCTHIO 11O
100 cM* HamuBalor no 0,8 cM? pactBopa Xenesa ¥ no 0,8 cM? pacTBopa TMTaHa Ha Kaxamie 10 % ux
COllepXaHHs B HaBecKe eppoTHTaHa M o 20 cM? pacTBOpa CEpHOI KMCJIOTBI.
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Tlpu MaccoBoit Aone MapraHua no 0,5 % B naATe KoHMYecKux kon6 Hammsalor 1,0; 2,5; 5,0; 7,5 1
10,0 cM? cTanmaprHoro pacteopa b, yto coorsercrsyer 0,00010; 0,00025; 0,00050; 0,00075 u 0,00100 r
MapraHua.

[Mpu maccosoit none MapraHua cebiie 0,5 % B nare KoHMYEeCKHMX Kono Hamueaior 1,0; 2,0; 3,0; 4,0
n 4,5 cM? cTaHaapTHOro pacTsopa A, 4to coorBercTayer 0,0010; 0,0020; 0,0030; 0,0040 1 0,0045 r Maprauua.

Bce pacTBopbl BHIMApHBAIOT JO MapoB CEPHOM KHMCNOTHI, OXJIaXAaloT, NPHWIMBAIOT No 40 cM? Boasl U
HarpeBaloT A0 pacTBOpeHHs coned. OxnaXaeHHbie pacTBOPhI IEPeHOCAT B MEPHbIE KOJIObI BMECTHMOCTBIO
no 100 cM3, JOHMBAIOT 10 METKH BONO# M NEPEMELIINBAIOT.

4.3.3. AtomMHy10 abcopbuuio Mapraiiia M3MepsiioT B aHaAJIH3MPYEeMOM pacTBOpe, pacTBOpE KOH-
TPONIBHOTO ONbITA M B PAcTBOPax ANl MOCTPOEHMS! TPadyHMPOBOYHOro rpadMka NpH UVIMHE BOJHBI
279,5 HM nipH cofiepxXaHuM Mapradua jo 0,5 % wiu 403,1 HM npu conepXaHWH MapraHua cB. 0,5 % B
NJIaMeHHW BO3AYX — alleTHJIEH.

I'panyupoBoYHBIH rpaduK CTPOAT MO pe3yNsTaTaM, TNOJYYEHHBIM MOcJ€e BBIYMTAHHSA 3HAYECHHS
abcopbuuM pacTBOpa, He COAEpPXaleTo CTAHAAPTHOTO pacTBOpa MapraHlla, M3 3HadeHMil aToMHoil
abcopbLUuM pacTBOPOB, coiepXalllHX CTAHAAPTHBIN pacTBOp, H COOTBETCTBYIOLUMM MM MacCOBLIM JONSIM
MapraHia.

[locne BLMMTaHMSA 3HaYCHMS aTOMHOH aGcopOUMM PacTBOpa KOHTPOJBLHOIO OIIKITA M3 3HAYEHUS
aTOMHOHM abcop6LMH aHaJIM3UPYEMOIO pacTBOpa HaXONST KOHLEHTpPAlMIO MapraHila B pacTBOpe IO
TPagyHpOBOYHOMY rpaduKy.

44. O6paboTKa pe3ynbTaTOB

4.4.1. MaccoByio nomo MapraHua (Mn) B NpoLieHTax BLNHUCASIOT No GopMyne

c.v,
m

rie C — KOHLEHTPAlLMsA MapraHlia B aHATH3HPYEMOM PacTBOpe, HaiiieHHas 110 IPaXyMpoBOYHOMY TpacdH-
Ky, I/cM3;
V3 — obbeM aHaNM3HpyeMOro pacTBopa, CM3;
m — Macca HaBecK#, I. :
4.4.2. Hopmbl TOYHOCTH ¥ HOpMaTHBBI KOHTpPOJSI TOYHOCTH HM3MEPEeHMSI MAccOBOM HOMM Maprasiia
NpHUBEAEHDI B Tabn. 2.
(N3menennas penakous, M3m. Ne 1).

Mn = “

- 100,
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