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Настоящий а тте с та т  на методику выполнения измерений массовой 
доли ыарганиа распространяется на углеродистые стали и устанавлива
ет титриметричесиий метод определения массовой доли марганца в диа
пазоне от 0 ,1 0  до 2 ,0  %.

lie тодина предназначена для контроля исходных материалов,техно
логических процессов и готовой  продукции.

I .  ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1 .1 .  Общие требования и методам анализа по ГОСТ 2 2 5 3 6 .0 -8 7 .
1 .2 .  О тбор,подготовку и хранение проб проводят в соответствии  

с ГОСТ 7565-81.
1 .3 .  Определение массовой доли марганца в углеродистой стали 

проводят в двух параллельных навесках .
В тех же усл ови ях,что  и пробы,проводят не реже одного раза 

в смену анализ двух навесок стандартного  образца материала с химичес
ким составом,соответствующим требованиям настоящего аттестата  на ме
тодику определения массовой доли марганца.

Массовая доля марганца в стандартном образце и анализируемой 
пробе не должна отличаться более чем в два раза .Д опускается  получать 
большие количества анализируемого компонента путем употребления раз
ных по величине навесок анализируемого компонента в стандартном образце 
и проберс,если содержание отличается не более чем в три раза .

Тип стандартного овразпа для контроля правильности устанавли
вает начальник химической лаборатории.

1 Л .  За окончательный результат анализа принимается среднее 
арифметическое результатов двух параллельных измерений при выполне
нии следующих требований к точности результатов :

расхождение между результатами двух параллельных измерений не 
должно превышать Ееличин,допускаемых для доверительной вероятности  
0 ,9 5  расхождений,приведенных е т а б л и ц

воспроизведенная в стандартном образце массовая доля марганпа 
( среднее арифметическое ДЕух параллельных результатов анализа) не 
должна отличаться от аттестованной более,чем на половину допускаемых 
расхождений,приведенных в таблице.
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Массовая доля маогаииа. % Абсолютные допускаемые оасхождевия.% .
От 0 ,1 0 до 020 включ. 0 ,0 10
Се 0 ,2 0 » 0 ,4 0  "• 0 ,0 20
и 0 ,4 0 " 1 ,00 0 ,0 3 0
" 1 ,00 И 2 ,0 0 0 ,0 40

1 .5 .  При невыполнении одного из требований,указанных в п .1 .4 .  
проводят повторные измерения массовой доли марганца.

Если при повторных измерениях требования к точности результатов  
не Еьтоляются,результаты  анализа признают неверными,измерения прекра
щают до выявления и устранения- причин,вызвавших нарушение нормального 
хода анализа.

2 . ыЕТОД ИЗМЕРЕНИЙ

Измерение массовой доли марганца в углеродистой стали  основано 
на окислении двухвалентного марганца до семивалентного надсернокислым 
аммонием в присутствии кобальто-м едного катализатора в сернокислой 
среде. Образовавшаяся марганцовая кислота  ф иолетово-красного цвета 
восстанавливается при титровании сеноваТ|дстокмслыи натрием. Коней 
титрования определяется по полному обесцвечиванию раствора.

3 . СРЕДСТВА ИЗМЕРЕН ИЙ, ВСПОМОГАТЕЛЬНЫЕ УСТРОЙСТВА, 
РЕАКТИВЫ

3 .1 .  Весы аналитические с разновесами.
3 .2 .  Приборы мерные лабораторные стеклянны е.Бю ретки ,пипетни по 

ГОСТ 20292-74 .
3 .3 .  Посуда мерная лабораторная стеклянная.Ц илиндры ,мензурки , 

колбы по ГОСТ I 77 0 -7 4 .
3 .4 .  Вода дистиллированная по ГОСТ 67 09 -72 .
3 .5 .  Кислота серная по ГОСТ 4 2 0 4 -7 7 , раствор 1 :4 .
3 .6 .  Кислота азотная по ГОСТ 4 4 6 1 -7 7 .
3 .7 .  Кислота ортофосфорная по ГОСТ 65 52 -80 .
3 .3 .  Аммоний надсернокислый( персульфат аммония) по 

ГОСТ 20478-75 , раствор с массовой концентрацией 120 г /д м 3 .

3 .9 .  Кобальт азотнокислы й, 6 -  водный по ГОСТ 4 5 28 -78 .

4 4



3.10. Медь сернокислая, 5-еоднэя (медный купорос) по 
ГОСТ 4163-78 .

3.1 1 . Натрий серноЕатистокислый (тиосульфат) по СТ СЭВ 223-75, 
растЕор с массовой концентрацией 6 г/ды3.

4 . дАГОРЙТл ОПЕРАЦИЙ ПО ПОДГОТОВКЕ РАСТВОРОВ 
К АНАЛИЗУ

4 .1 .  Сыесь кисл от : к 800 сы3 боды приливают при перемешива
нии 200см3 серной кислоты и 80 см3 ортофосфорной кис лоты,переме
шивают и охлаждают.

4 .2 .  Натрий серноЕатистокислый (-тиосульфат) стандартный раст

вор: 0 ,6  г серноЕатистокислого натрия и 0 ,2  г азотистокислого 

натрия растворяют в 1000 сы3 воды,перемешивают, классовую концентра

цию (Т) раствора тиосульфата натрия устанавливают по стандартному 

образцу,близиому по химическому составу и содержанию марганца е 
анализируемой пробе и проведенному через все стадии анализа, массо

вую концентрацию раствора тиосульфата натрия (Т),Еырэженную в грам

мах марганца на I см3 раствора и вычисляют по'формуле:

Т 7 - & ‘ т ’
' -  ЪГ МО '

где & -  массовая доля марганца е стандартном образце, %;
/П- масса наЕески стандартного  образна, г ;
2Г- объем раствора тиосульфата натрия,израсходованный на 

титрование, см3 .

4 .3 .  Кобальто-медный ка тал и за то р : 5 г  азотнокислого  кобальта 
и 20 г  сернокислой меди растворяют отдельно в небольшом кол ичестве  
воды,после растЕсреиия переводят в мерную колбу вместимостью 100 см3 , 
доводят до метки в одой,перемешивают.

5 .  АЛГОРИТМ ВЫПОЛНЕНИЯ ИЗМЕРЕНИЙ

ИаЕеску углеродистой стали 0 ,2  г  помещают в коническую  колбу 
вместимостью 250 см3 ,растворяю т е 20 см3 смеси ки сл о т . По окончании 
растворения добавляют по каплям азотную кислоту до полного окисле
ния и кип ятят  до удаления окислов а зо та .

Добавляют 100 сы3 горячей воды и I  сы3 кобальто-медного ка 
тализатора , нагревают до кипения и прибавляют 40 см3 персульфата

аммония.Раствор нагревают до полного окисления марганца (появление
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ыалиноЕОй окраски) и кипятят IO - I3  минут до полного разрушения персуль
фата аммония.

Раствор охлаждают е проточной воде до комнатной температуры и 
титруют раствором тиосульфата до исчезновения малиновой окраски .

6 . ПОСТРОЕНА ГРАДУИРОВОЧНЫХ ГРАФИКОВ

Навески стандартных образцов с химическим с остевом,соответствую 
щим требованиям настоящего аттестата ,проьод ят через все стадии анализа.

Градуировочиый график строят не менее чем по пяти точкам ,равно
мерно распределяя их по всему диапазону определяемой массовой доли 
марганца.

Проверну градуировочного графина осуществляют ве реже одного 
раза в смену.

При наличии в лаборатории стандартный: образцов в достаточном ко
личестве, градуировочный график можно не строить и расчет результатов 
вести по методу сравнения со стандартными образцами.

7 . ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

массовую долю марганца (X ) в процентах находят по градуировочному 
графику или вычисляют по формуле:

у  т г ^ / м  (d)
л  ~ / / ^  ✓

где Т -массовая концентрация раствора тиосульфата натрия, выдер
жанная в г  марганца на I  см3 раствора
о бьем раствора тиосульфата натрия,израсходованный на титро
вание, см3

/М,- масса навески , г

Так как массовая концентрация раствора тиосульфата натрия устанав
ливается по стандартному образцу, массовую долю марганца (X ) в процентах, 
можно вычислить по формуле:

л-  ^  ,
где Я - массовая доля марганца в стандартном образце, %

объем раствора тиосульфата натрия,израсходованный на 
титрование навески пробы, см3 

^ -  объем раствора тиосульфата натрий,израсходованный на 
титрование навески стандартного образца, см3
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3. ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРОВ 
( ЛАБОРАНТОВ)

К выполнению измерений массовой доли марганца и обработке 
результатов анализа могут быть допущены лаборанты 4-5 разрядов 
согласно единому тарифно-квалификационному справочнику.

9 . ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ ТРУДА

При выполнении измерений массовой доли марганца в углеродис
тых сталях должны выполняться требования,которые установлены ин
струкцией по технике безопасности-при работе в химической лабо
ратории,утвержденной главным инженером предприятия.
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-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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Придаете
Перепет норматквио-техтчестх документов, 

разработанных АООТ "ВНИИПТхямнефтеаппаратурн" ■
подаежащях снятию ограничения сроке действия

ГОСТ 16098-60 V РТМ 26-378-81 ТУ I4-3-I074-82
ГОСТ 19664-74 РТМ 26-381-81 ТУ 26-0303-1532-84
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ТУ 26-17-047-88 УРДМ 929-12-90

4 - ^  ^ ^-РТ М  26-44-82 ТУ 26-246-83 УРДМ 929-13-93
%  * * * * * *  -РТМ 26-123-73 ТУ 26-37-80 у/РДМ 929-14-93

26-160-73 ГОСТ 26421-85 VPAM 929-15-90
V  РТМ 26-168-81 ОСТ 25-02-1015-85 VPAM 929-16-93

РТМ 26-225-75 РД РТМ 25-339-79 УРДМ 929-17-93
РТМ 26-298-78 РТМ 26-02-83-87 И»ДМ 929-18-93
РТМ 26-303-78 ТУ I4-I-9I4-74 VPJW 929-19-93
РТМ 26-17-012-83 ТУ 14-1-2404-78 УРДМ 929-20-93

\1 РТМ 26-362-80 ТУ 14-1-2405-78 V  РДМ 929-21-90
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