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Metallic manganese and nitrated metallic manganese.
Method for determination of calcium and magnesium

OKCTYVY 0809

IToctanosnenuem TocymapcrBennoro KoMHrera CCCP mo crangapram ot 17 mas 1984 r. Ne 1647 nara Beeaenus
ycTaHoBJIeHA

01.07,85
OrpannyeHHe CpPoKa JeACTBHA CHATO Mo NpoTokoay Ne 2—92 MexrocyaapcrsenHoro CoBera mo cTaHIapTH3aLMH,
Merpoaored M ceprudukaunun (UYC 2-93)

Hacrosiuumit cTaHAapT ycTaHaB/IMBAeT AaTOMHO-a0COPOLIMOHHBINA METO OMpele/IeHUS KAIBLIMS M MarHUsI
MPH UX MAaCCOBO# [0Ji€ B METANIMYECKOM MapraHue U METAUIMYECKOM a30TUpOBaHHOM MapraHue ot 0,10 1o
0,70 % xaxmoro.

Merox 0CHOBaH Ha PaCTBOPEHMH HABECKU B XJIOPHOM U (DTOPUCTO-BOAOPOAHOM KUCAOTAX, PACblIeHUH
pacTBOpa B IJIAMEHH BO3yX-aLETHIIEH WU 3aKUCh a30Ta-aLETH/IEH U U3MEPEHUH aTOMHOM abCopOLIMK Kallb-
LMl TIPU JJIMHE BOJIHBL 422,7 HM, MATHUA NIPY JIMHE BOJHEL 285,2 HM.

1. OBIIIME TPEBOBAHUA

1.1. O6uire TpeboBaHus K MeTofam aHanu3a — 1o FT'OCT 28473—90.

1.2. JlabopatopHas npoGa A0JKHa GbITb PUTOTOBIEHA B BUE TOHKOTO MOPOLLKA Pa3MEPOM YaCTULL,
TIPOXOASALIMX Hepe3 cuTo ¢ ceTkoit Ne 016 no 'OCT 6613—86.

1.1, 1.2. (M3menennas pegakmus, A3m. Ne 1).

2. AITTITAPATYPA, PEAKTHBBI 1 PACTBOPBI

CnexkTpodhoToMeTp aTOMHO-a6COPOLIMOHHBIA CO BCEMH NMPUHAMIEXKHOCTSIMH U C HCTOYHUKOM MU3JTyde-
HUST AJ151 KQJIbLIMST U MArHusl.

bannon ¢ razoobpasnsiM ateTinerHoM no F'OCT 5457—75.

3akuch a30Ta ra3oobpa3Hasi.

Komrmpeccop, obecrneunBaoniMii ogayy CXaToro BO3ayxa, WiM OAJUIOH CO CXKAaTBHIM BO3AYXOM, WIH
CXaTbIit BO3AYX U3 BO3AYXOTIPOBO/A.

Boga nevoHU3MpOBaHHAs WM OMOUCTHIUIST JUTSI IPUTOTOBJCHUS BOAHBIX PACTBOPOB U IPOBEACHUS
aHaM3a.

Bony oyrlUaIOT HA HOHOOOMEHHBIX CMOJIaX — CHIBHOKHUCIIOTHOM KaTUOHUTE U CWIBHOOCHOBHOM aHHO-
HUTE CO CJIOEM CMOJbI BblcoTOi 200 MM, auameTpoM 25 MM, IPOITYyCKas Yepe3 KOJIOHKH CO CKOPOCTHIO
7—10 cm?/MuH.

W3nanue odunuanpHoe IlepeneyaTka BocnpemeHa
*

* [Tepeusdanue (uwav 1999 e.) ¢ Hamenenuem Ne 1, ymeepyucdennvim ¢ cenmstpe 1989 . (HYC 1—90).
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Kucnota consHas no 'OCT 3118—77, pacteop 1: 1.

Kwucnota xiopHas niotHoctsio 1,53 iy 1,67 r/em?,

Kucnora ¢propucroBonopoaHast no T'OCT 10484-—78.

AMMoOHUIT waBenesokucnsitt no 'OCT 5712—78, pacTBopbl ¢ MaccoBoii noneit 0,1 u 4 %.

WM HauKaTop METUIIOBBIN OPAHXEBLIN, BOAHBIH pacTBOP ¢ MaccoBoit noneit 0,1 %.

Ammuak Boauslit o F'OCT 3760—79, pacTBop ¢ Maccosoit noneit 25 %.

JlaHTaH a30THOKMCBIN, pacTBOP C MaccoBoOU aoseit 5 %.

Kanuit xsmopucteiit o F'OCT 4234—77, pactBop ¢ MaccoBoii aoneit 5 %.

Mapranen Metayuuueckuii mo FOCT 6008—90.

Amomunnii Metasnueckuit no I'OCT 11069—74, pactop: 0,1 r anmomunust pacrBopsioT B 30 cm®
pacTBopa COMSIHOM KMCJIOTHI TPH c/1aboM HarpeBaHMU. TTocne NMOTHOTO pacTBOPEeHNS ATIOMMHUS PacTBOP MNepe-
HOCST B MEPHYIO KOOy BMECTUMOCTBIO 1 AM®, TOMIMBAIOT 0 METKH BOAOM U TIEPEMELLIMBAIOT.

Kanbuus okucs no FOCT 8677—76, npeasapuTenbHO NpoKaieHHas npyu Temmnepatype 600—650 °C no
TIOCTOSIHHOM Macchl, CTaHIapTHLIE PACTBOPLI.

PactBop A: 0,6996 r OKKCH KaJIbLIMst CMaYHBAIOT BOXOi1, 1o6GasnaoT 10 cM? pacTBopa CONAHOM KUCIO-
Thl, HArPEBAKOT RO IMOJIHOTO PACTBOPEHUSA, EPEHOCAT B MEPHYIO K010y BMecTUMOCThIO 500 cMm?, nonuBaioT
BOJOH A0 METKHU Y MEPEMELINBAIOT.

MaccoBasi KOHLEHTpalMst KaibLUus B pactBope A pasHa 0,001 r/cm?,

MaccoByI0 KOHLIEHTPALIMIO PACTBOPA OKUCH KaJIbLIM YCTAHABIMBAIOT PaBUMETPUYIECKUM MeToaoM. Jlst
3TOr0 TPU AIMKBOTHBIE YacTH pacTBopa mno 20 cM® Kaxaas MOMELLAIOT B CTAKAHBI BMECTUMOCTBIO 250 cM?,
npuGasnsior 100 cm? ropsiueit Bomsl, 50 cM® pacTBOpa 111aBeIEBOKKUCION0 aMMOHHSI C MaccoBOit Aoneit 4 % u
OCTaBJIAIOT PACTBOP C BLINIABIUMM OCAIKOM ILIaBeJIEBOKUCIIONO KAIbLUA B TEIIOM MecTe Ha 10—15 muH. 3atem
npuOaBsaIoT 2— 3 Karjiy MeTWIOBOTO OPaHXEeBOTO; HEHTPANU3YIOT BOAHLIM PACTBOPOM aMMHAKa 10 U3MEHe-
HUSI OKPacKM MHAWKATopa M noGasnsior 1 cM® B U36bITOK. PacTBOp ¢ ocankoM KUnATAT 1—2 MUH U yepes
15—18 4 ocanok oTdHAbTPOBLIBAIOT Ha MIOTHBIN (HUNLTD, 3aTeM NPOMBIBAIOT OCanoK 6—8 pa3 pacTBOpPOM
11aBeJIEBOKUC/IOr0 aMMOHMS ¢ MaccoBoit poneii 0,1 %.

OUnbLTP € 0CAAKOM MMOMEUIAIOT B PEABAPUTENIBHO MPOKAIEHHBIIA U B3BELUEHHBI TUIATMHOBbBIN TUIENb,
BBLICYLUIMBAIOT, 030/I51I0T Y NpoKainBaioT pH Temneparype oT 1000 mo 1100 °C go nocTossHHO# Maccet. Turens
C OCAIKOM OXJIaXIAl0T B 9KCHKATOPE U B3BELINBAIOT.

OnHOBpPEMEHHO NPOBOSAT KOHTPONBHbII OMBIT.

MaccoByi0 KOHLUEHTpaLHI0 pacTBopa OKMCH Kanbiius (C), BBIpAXXEHHYIO B I/CM? KaJIbLIWs1, BLIUUCTISIIOT
no popmyiie

C= [(m—m)—(my —m3)] 0,7147
V )

TOe m — MAacca THIJIS C 0CaJIKOM OKUCH Kanblius, T;
m, — Macca MycToro THIJI, T;
m, — Macca TUIIA ¢ 0CaIKOM KOHTPOJLHOTO ONbITa, T;
m, — Macca IyCTOro THIVIsi, B KOTOPOM HAaXOAWTCS OCANOK KOHTPOJIBHOTO ONbITa, T,
V — 06beM pacTBOPa OKUCH KabLUA, B3AThIil LIS yCTAHOBJICHUSI MACCOBOM KOHIIEHTPALIMK, CM?;
0,7147— xo3bdUUNEHT nepecyeTa OKUCH KaTbLMs Ha KaJlbLIMH.

PactBop B: 100 cM® cTraHmapTHOro pacTBOpa A MOMELUAIOT B MEPHYIO KONOY BMeCTUMOCTbIO 1 AM3,
JOJIMBAIOT IO METKH BOJIOI 1 TIEpeMEILUBAIOT.

MaccoBasi KOHLIEHTpaLus KaJublus B pacTBope b pasHa 0,0001 r/cm?,

Marnwuii metannnyeckuii no FOCT 804—93, cranmaptHeiit pactop: 0,1 r marHus pactsopsioT B 40 cm?
pacTBopa CONSIHOM KHCJIOThI [IPU HArpeBaHWM. PacTBOp 0x1aXaaloT, NIEPEHOCST B MEPHYIO KONOY BMECTUMO-
CTbio 1 AM?, IONUBAIOT BOJIOH 10 METKH H NMEPEMEIUNBAIOT.

Maccosas KOHUEHTpaLMs MarHus B pactBope pasHa 0,0001 r/cM>.

(A3menennas pezakuusi, Ham. Ne 1),
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3. NTPOBEJAEHME AHAJIN3A

3.1. HaBecky META/UIMYECKOTO MapraHLa Wil MeTaJUIM4eCcKOoro a30THpOBaHHOTO Maprakua Maccoi 0,25 r
MOMEILAIOT B TJIATUHOBYIO WJIM CTEKJIOYITIEPOAUCTYIO YaliKy, mo6asnstiot 10 cm® dpTopycToBOaOpOaHON 1
10 cM? X10pHOI#t KUCOTBI, PACTBOPSIIOT MPU HArpeBaHMM W BbINAPUBAIOT A0 YAAIEHHs MapoB XJIOPHOM KUC/IO-
Tbl. CTEHKM YalIKy OOMBIBAIOT BOAOI W BbINMApUBAIOT A0CYXa. B oxnaxaeHHY0 yaluky npubaensaior 5 cm?
COJISTHO#M KMCNOThI, HArPEBaIOT 0 PACTBOPEHMS cojieit, 3aTeM npnbapnsiorT S0—60 cM? BOxbI M NMepeBoOaAT
CONEPXXUMOE YaLKU B MEPHYIO KOJNIOY BMECTUMOCTbIO 250 cM’, OoXJlaXXaaloT, HOBOOAT A0 METKU BONOMH M
NepeMELLIMBAIOT.

ANnMKBOTHYIO YacTbh 20 cM® moMeuaioT B MepHyIo Konby BmecTumocTblo 100 cM®, npubasasior 4 cm?
COJISTHOM KMCJIOTHI, 1 cM? pacTBOpa a30THOKUCIOrO JJAHTaHA UK 1 cM? XJIOpHCTOro Kajius U A0JMBAIOT IO
METKV BOJOi.

Yepes Bech X0/ AHANKM3A NPOBOIST KOHTPOJIbHBIN OIBIT.

PacrbuiSloT pacTBOp KOHTPOJILHOTO ONbITA M PACcTBOP aHAJIM3UPYEMOM MpPOGHI B IuIaMEHU BO3IYyX-
aLETHUIIEH MM 3aKUCh a30TA-alieTHIICH B NOPSIIKE YBEAUYeHMst abcopOLm N0 NojiyyeHUst CTabUAbHBIX NOXa-
3aHUi JUIs Kaxaoro pacteopa. I[lepen pacnpineHUeM KaXAoro pacTsopa pacibUIsSIOT BOAY JJIsi IPOMbIBAHMS
CHUCTEMBbI U MIPOBEPKH HyNeBOM TOUKH. M3mMepsItoT aTOMHYI0 abCOPOLMIO KanbLMs NIPH JUIMHE BOJIHBI 422,7 HM
Y MarHus Npu JUINHE BONHBI 285,2 HM.

TTocne BbIYMTAHUSI 3HAYEHMSI ATOMHO#I a0COPOLMU PacTBOPAa KOHTPOJILHOIO OTbITA U3 3HAYCHUS aTOM-~
Ho¥ abcopOuMM pacTBOpa aHAJIM3UPYEMOI POOLI HAXOAST MACCOBYIO KOHLIGHTPALIMIO KANbLHsI WJIM MarHusl B
pacTBOpE aHAIU3VPYEMOI NPOOKI MO rPafyMPOBOYHOMY rpaduky.

32.ITocTpoenue rpagyupoBoyHororpaduka

[Mpu onpeaeseHUH B IAMEHHW BO3yX-alleTHIIEH B BOCEMb M3 AEBATH MJIATUHOBBIX WK CTEKJIOYIIEPO-
JUCTHIX JallleK MPURMBAIOT U3 MuUkpoblopetkn unu nunerku 0,25; 0,50; 0,75; 1,00; 1,25; 1,50; 1,75 u
2,00 cm? cranpapTHOro pactsopa b KajibLiMs ¥ CTaHAAPTHOTO pacTBOpa MarHusl, 4to coorBeTcTBYeT 0,000025;
0,000050; 0,000075; 0,00010; 0,000125; 0,000150; 0,000175 1 0,00020 r xansuusa (Maraust). JleBsaras yaiuka,
HE COAepXKallasl CTAHAAPTHBIE PACTBOPSI, CIYXHUT /IS TPOBEAECHHMA KOHTPOJIBHOIO OMbITa. 3aTEM B KAXAYIO
YallKy MOMEILAl0T HABECKY METAJUIMYECKOTo MapraHua Maccoii 0,25 r, npubasnsioT no 1,4 cmM? pacrBopa
anioMuHust, npubasnsior 10 cm® proprucroBonoponHoi U 10 cM? XJIOPHOIM KHCIIOTI, pACTBOPSIOT MPU Harpe-
BaHUM U YIIAapUBAIOT COMEPXKUMOE YALLUKH IO YAAIEHHS NapoB XJIOpHOM KHUCIOThI. CTEHKH YaliKi OOMbIBAIOT
BOIOM M BhIMApUBAIOT mocyxa. B oxnaxaeHHyio yawKy npubasisiioT 8 cM® pacTBoOpa CONSIHONW KMCIIOTH U
HArpeBaloT A0 PACTBOPEHHUs coJleit, 3aTeM npubapsiotT 50—60 cm® Boabl, 1 cM® a30THOKHUCIIOrO JIAHTAHA WK
1 cM? XJ10pMCTOTO Kajivs, NMEPENUBAIOT B MEPHYIO KOOy BMecTUMOCThIO 100 cM?, oxytaxnaloT, JOBOAAT AO
METKH BOJIOH U NEPEMELINBAIOT.

[Tpu onpeneneHum B IaMEHU 3aKMCh a30Ta-alleTUJIEH B BOCEMb U3 IEBATH MEPHBIX KOJIO BMECTUMOC-
To10 100 cM3 npubaBnsior U3 MukpodopeTky unu nunetky 0,25; 0,50; 0,75; 1,00; 1,25; 1,50; 1,75 n 2,00 cm?
CTAHAAPTHOrO pacTBopa b KanblMs ¥ CTaHHAPTHOro pacTBoOpa MarHus, uto coorsercrayeT 0,000025; 0,000050;
0,000075; 0,00010; 0,000125; 0,000150; 0,000175 u 0,00020 r xanbuust (Maraus). Hdessaras Konba, He
coliepKalliasi CTaHAapTHbIE PACTBOPHI, CAYXHUT ISl POBEACHUSI KOHTPOJILHOTO OIbITA.

M3mepeHune abcopOLMK NMOJydEHHBIX pACTBOPOB NMPOBOJSIT, KaK YKa3aHo B 1. 3.1.

I'panyupoBoyHblii rpadMK CTPOSIT MO pe3yIbTaTaM U3MEPEHHIA, TTOJlyYEHHBIM MOC/e BbIYMTAHHUS 3HAYE-
HUA abcopOLMKU pacTBOpa, HE COAEPXKAlEro CTAHJAPTHBIA PAacCTBOP KajbLWsl MIW MarHusi, U3 3Ha4eHWi
abcopOLMKU PACTBOPOB, COAEPXKALUMX CTAHAAPTHLIN PACTBOP, M COOTBETCTBYIOLUMM MM MAcCaM KaltbLMs MU
MarHusl.

(N3menennas pepakmusa, M3m. Ne 1).

4. OBPABOTKA PE3YJIBTATOB
4.1. Maccosyio nonto Kansuus (Maruusi) (X) B poLeHTax BbIYUCASIOT 1O popmyie

x=59Y 100,
m

rae C, — MaccoBast KOHUEHTpaLMsi KallbLMsi (Markus) B pacTBOpe aHaJIM3MPYeMoii Mpo6kl, HaiaeHHas no
rpaayMpoBoYHOMY rpaduky, r/cm;
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V — o6beM pacTBOpa, UCTOJb3yeMblit 1Sl U3MepeHust abcopbumm, cm’;
m — Macca HaBeCKH B pacTBOpE, UCIOJIb3YyEMOM JUIsi U3MEpeHUH abcopOLmu, T.
4.2. HopMbI TOYHOCTH U HOPMATHUBBI KOHTPOJIst TOUHOCTH OTIPEAEIEHMsI MAaCCOBOM JONMM KanbLKsl (Mar-
HUA) IipuBeAeHb! B TabAHLE.

Maccosas gons [MorpewHocTs JonyckaeMoe pacxoxiaeHue, %
Kajbuusi (Marnus), % pe3ynbTaToB
aHanu3a A, % ABYX CPCAHUX ABYX mapai- ABYX mapa- pe3yJIBTaTOB
Pe3yJIbTaTOB NeNbHBIX JeNbHbIX aHaIM3a CTaH#apT-
aHaiuaa, BRIMOM- ) gppenenennit d, | onpenenenuit d, Horo obpasua u
HEHHBIX B pasnuy- ATTECTOBAHHOLO
HBIX YCIOBHAX, d, AHAYCHUs &
Ot 0,1 o 0,2 BTIOU. 0,02 0,02 0,02 0,02 0,01
Cs.0,2 » 0,5 » 0,03 0,03 0,02 0,03 0,02
» 0,5 » 0,7 » 0,04 0,05 0,04 0,05 0,02

(A3menennas penakuusa, Uzm. Ne 1),
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