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MEXTOCYIAAPCTBEHHUBGH CTAHIAPT
ATIOMUAHUIA TOCT
Meroapl Onpeaeenns MAPranna 12697.3—77
Aliminium. Bzamen
Methods for determination of manganese TOCT 12699—67

MKC 77.120.10 B YaCTH pa3z. 2

OKCTY 1709

ITocranoenenmem I'ocynapcreennoro komurera CCCP no cranzapram ot 18.11.80 Ne 5881 nara BBeaenms ycTaHoB-

JeHa
01.01.79

Orpannuenne Cpoka AelCTBHA CHATO WO mMPOTOKOay Ne 3—93 MeXrocyJapCTBEHHOTO COBETA MO CTAHAAPTH3AIMH,
Merposornd u ceprupukammn (MYC 5-6—93)

Hacrosaumii crangapt ycTaHaBIMBAE€T METOABI ONPENSICHN MapTraHila B ATIOMUHHUM: (POTOMETPHYECKUIA
npu Maccosoii mose ot 0,001 1o 0,015 % u atoMHO-aOGCcOpOLIMOHHEIH Ipu MaccoBoii nose ot 0,005 no 0,015 %.
(A3menennas penaxmus, Msm. Ne 3, 4).

1. OBIIIME TPEBOBAHUSA

1.1. O6iume Tpe6oBanua K MeToay aHanusza — o TOCT 12697.1—77 u TOCT 25086—87.
(N3venennas penaxkums, M3m. Ne 4),

A. ®oTomMeTpHyecKHii METON

CyllHOCTh METOHA COCTOMT B OKMCJAEHMM Mapraiila B KHCION Cpeie A0 CEMHMBAJICHTHOIO
COCTOSIHHSL C TIOMOIIBIO TIEPHONATA KAIMA WIH HATpUA U POTOMETPHPOBAHMH OKPACKH MAPTAaHIIOBOM KMCJIOTHI
npu A= 528 HM.

(U3menennas penakuus, M3m. Ne 3).

2. AIITTAPATYPA, PEAKTHBBI U PACTBOPBI

®orosnekrpokonopumerp THOB PIK-56M, ®PDK-60, KOK wm ciekrpodoromerp tumos CP-16,
C®-26, wim aHAIOTHIHOTO THIIA.

Becw na6oparopaeie mo 'OCT 24104—88* 2-ro kjiacca TOYHOCTH C MOTPEUTHOCTHIO B3BEITHBAHHS
0,0002 r.

Kucnora cepras mo FOCT 4204—77 v paz6asneHHas 1 : 1.

Kucnora azotnast no TOCT 4461—77.

Kucnora oprodoctopuas o FT'OCT 6552—80, pastapnernas 1 : 1.

Bonopona nepokcun mo F'OCT 10929—76.

Hatpust ruapokcua o F'OCT 4328—77, pactBop ¢ MaccoBoii aoseii 20 % XpaHAT B MOJTMITHICHOBOM
Mocyje.

CMech KHCIIOT; TOTOBIT CJEAYIOIUIUM 00pa3oM: K 525 cM® BOAH MPHIMBAIOT TIPH MEpEMEIITMBAHUH
100 cM? KOHLEHTPHUPOBAHHOM CEPHOIM KHCIOTHI H 250 ¢M® KOHIIEHTPHPOBAHHOM a30THOM KHCJIOTHL.

* C 1 monsa 2002 r. BeeaeH B neiictere FOCT 24104—2001.

Hznanme odpuumansuoe IlepeneuaTka BOCHpeniena

H3zoanue ¢ Hamenenuamu Ne 1, 2, 3, 4, ymeepocoennvimu 6 nosabpe 1981 2., nosbpe 1985 2., mae 1987 2., mae 1988 e.
(HYC 1-82, 2—86, —87, 8—88).
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I'OCT 12697.3—77 C. 2

Kanmit iilogHOKMCIBIN (MepruonaT) Wik HaTpuii HOMHOKMCIIBIH, CBEXXEIPUTOTOBIEHHBIN pacTBOP C Mac-
CoBo#t moneit 5 %.

5 r mepuomaTa Kajius WIM HATPHS PACTBOPSIOT B BOJE MPH HArpeBaHUM, 100aBAAIOT 20 cM3 a30THOI
KUCIIOTH ¥ IOBOIAT 00beM Bomoii 1o 100 cm?,

Borna 6e3 BoccTaHOBUTEIEH ; TOTOBAT ClIeAyIOImM o6pa3oM: K 1000 cM3 aucTHIMPOBaHHOM BOAEI 100aB-
JIAIOT 5 ¢M3 CEPHOM KUCIOTHI, pa3taBieHHOM 1:1, HArpeBaloT 10 KMIIEHHS, 100aBILIOT HECKOJIBKO KPHCTAJI-
JIOB HIOIHOKUCIIOTO KaJTWs WJIM HATPUS M KUTIAATAT B TeueHue 10 MUH.

Kammit maprantiosokucieiii mo FOCT 20490—75.

PacTBOpH MapraHiia CTaHIaPTHEIE.

Harpuii CepHUCTOKMCIIBIIA.

Hartpwuit azotucrokucnerii mo FTOCT 4197—74, pactop 20 r/mM>.

Mapranel MeTa/UTHUECKHiA, TIPeIBAPHTEILHO OYMILAIOT CASAYIOIIMM 00pPa30oM: HECKOJIEKO IPAMMOB Me-
TajIia MOMELIAIOT B CTaKaH BMECTUMOCTBIO 250 cM?, mobasisaioT okono 80 ¢cM® cepHOI KMCIOTEI, pa30aBieH-
Hoii 1 : 1, u 100 cM® BOmBL, MEPEMEIINBAIOT U Y€PE3 HECKOJIBKO MUHYT CJIMBAIOT PACTBOP.

MeTanm nmpoMBIBAIOT IBa pas3a BOMOM, 3aTeM alleTOHOM, CYIIAT B CyIIMIbHOM mkady mpu 100 °C B
T€UCHHE 2 MUH U OXJIAXIAI0T B 9KCUKATOPE.

PacTBOp A; TOTOBAT cremyiomumM obpaszom: 00,2877 r MapraHIIOBOKMCIIOTO KaJIMS PACTBOPSIOT B BOIE,
noGaBisioT 20 cM® CepHOIM KMCIIOTHI, pa3daBieHHoM 1:1, HarpeBaloT, JOGABIAIOT MO KAIUIAM PaCcTBOP MEPOK-
CHIa BOIOPOAA WIH HECKOJIBKO KPHCTAIOB CEPHHUCTOKHMCIOrO HATPHS 10 00ECLIBEUMBAHHS M BBINAPHUBAIOT
PAacTBOP 10 BHIIEICHHS MAPOB CEPHOM KUCIOTHL. OCTATOK IMOC/IE OXIAKICHNS PACTBOPIIOT B BOAE U MEPEHOCAT
pacTBOp B MEpPHYIO KOnOy BMecTUMOCTBIO 1000 cM?, mOoMMBAIOT 1O METKH BOAOM M MepeMEIIMBAIOT WJIH
0,1000 r MapraHiia pacTBOPSIIOT B CTaKaHe BMECTHMOCTBIO 600 ¢M? oz 4acoBBIM CTEKJIOM B 20 ¢M® KOHIIEHT-
PUPOBAaHHO CEPHOIM KUCTOTH ¢ mobGaBieHreM 100 cM® Bomsl. PacTBOp KMIIATAT HECKOJIBKO MMHYT, OXJIaXIa-
10T, TIEPEHOCAT B MEPHYIO KOJIOY BMeCTUMOCTRIO 1000 ¢M?, HONMMBAIOT IO METKH BOAOH U MEePEeMEIIMBAIOT.

1 cm?® pactBOpa A comepxwut 0,1 mr maprania (Mn).

Pacteop B; rotoBaT mepen ymoTpeOlieHHMEM —CHAEAYIOLIHM OOpa3oM: OTOMpAIOT mumeTkoi 50 cm?
pacTtBopa A B MEPHYIO KOOy BMECTUMOCTHIO 500 ¢M3, HONMMBAIOT BONOI 1O METKH M TIePeMELLIMBAIOT.

1 cm3 pactBopa b comepxur 0,01 Mr Mapranua (Mn).

Mapranel MeTaUTMYECKHI B BUIE CTPYXKH.

Aueron o 'OCT 2603—79.

(A3menennan pegakmus, Mam. Ne 1, 3, 4).

3. TIPOBEJEHHE AHAJIU3A

3.1. HaBecky amoMuHHS Maccoil 1 T moMeIIaloT B KOHHYECKYIO KOOy BMECTHMOCTBIO 250 cM® u
npuwinBaioT 20 ¢cM? pacTBopa ruapokcuna Hatpus. ITocne okoHuaHusa OypHOI peakiimu OOMBIBAIOT CTCHKH
KOJIOBI BOIOI M HATPEBAIOT 0 PACTBOPEHH HaBeCKH. K oxaxxneHHOMY pacTBOpy ao0asnsioT 30 cM® BOIHL, M,
niepeMenmBas, nprmBaloT 40 cM® cMecH Kuenot. CTEHKU KOJIOB OOMBIBAIOT BOMOM M HATPEBAIOT A0 TIOTHOTO
PacTBOPEHMS TUIPOKCUIIA ATIOMUHHUA U MIOMyYeHUs MPO3PavyHoOro pacTeopa. K ropsiaeMy pacTBopy NpuIMBaloT
3 cM3 opTodhochopHOI KMCIOTHI, HATPEBAIOT A0 KMIIEHHA H NpubaeismoT 10 cM® pacTBopa nepuonaTa Kajius
WY HATpHs, KUMATAT 5 MUH IO TOSIBJICHHS PO30BOI OKPAaCKM, 3aTEM BHIIEPXUBAIOT 3() MUH MpH TeMIIepa-
Type, OJIM3KOM K TeMITepaType KUICHHS , MOAIepXuBasi 00beM pacTBopa oKojo 50 cm?.

OKpallleHHBIIT pACTBOP MEPEHOCIT B MEPHYIO KOJIOY BMECTUMOCTHIO 50 M3, IIpeIBAPUTEIHEHO OOMBITYIO
BOJIO¥, HE coepKallleil BOCCTAHOBUTENECH, M pa30aBiIAlOT 4O METKH TAKOM Xe Bomoi. PacTBOpoM cpaBHEHMST
CITy>kuT Bona. ONTHYECKYIO INIOTHOCTh HCITBITYEMOTO PAacTBOPa U3MEPSIOT HAa (DOTOJICKTPOKOJIOPUMETPE HITH
Ha cneKTpooTOMETPE, YIMTHIBAS, YTO MAKCMMYM CBETOTOINIOLLICHHS PACTBOPOB COOTBETCTBYET IIMHE BOJIHEBI
528 aM. B ipHCYTCTBHH OKpallleHHBIX HOHOB TIOCJIE H3MEPEHUS ONTHYESCKOM TNIOTHOCTH PaCTBOPA MapraHIIe-
BYIO KUCJIOTY paspyllialoT IByMS KalIAMH pacTBOpAa a30THCTOKMCJIOTO HATPHUSA M TOBTOPSIIOT U3MEPEHUE
ONTHYECKOM TIOTHOCTH. Pa3HMIIa MeXITy TBYMSI MOTyYEHHBIMHM 3HAYEHHMSIMM COOTBETCTBYET ONITHYECKOMM TJIOT-
HOCTH JeHCTBUTEIBHOM MAaCcChl MApraHiia B MpooGe.

OnHOBpEMEHHO TIPOBOIAT KOHTPOJBHBIN OMBIT, AJIA 3TOTO 15 CM? CMECH KHMCIIOT BHINApMBAIOT 0CYXA.
K ocratky npuiuBaioT HEOOJIBIIOE KOJTUUSCTBO ropsdeil BOMBL, 25 ¢cM® cMecH KHCHIOT 1 HarpesaloT. [Tocie
3T0r0 NMPIWIMBaIoT 20 ¢cM* pacTBOpa TMAPOKCHIA HATPUS, 3 cM? OpTO(hOCHOPHOI KHUCIIOTH U IIPOBOIAT AHAIN3,
KaK yKa3aHO BHIIIIE.
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C.3TOCT 12697.3—77

Maccy MapraHua onpenesnsiorT 1o rpaayupoBOYHOMY TpaduKy, yIMTBIBas MOMPABKY KOHTPOIBGHOTO
OIBITA.

(A3venennas penakums, W3m. Ne 1, 3, 4).

32. TIocTpOeHHEe TPALYHUPOBOUYHOTO rpadukKka

B xoHMYeCKHE KONGBI BMECTHMOCTBIO 1O 250 ¢M® mpuiamuBaloT u3 Mukpobiopetku 0; 1; 2; 4; 6; 8; 10; 12;
15 u 18 cm® pactBopa B, uto coorserctyer 0; 0,01; 0,02; 0,04; 0,06; 0,08; 0,10; 0,12; 0,15 u 0,18 mr
MapraHia. B kaxnyio kondy modasisior mo 20 cM® cMecH KucioT, 3 cm? oprodochopHOI KUCIOTH U Jajiee
TMOCTYIAIOT, KaK YKa3aHo B I1. 3.1. PacTBOpoM CpaBHEHHS CIIyXXHMT PACTBOP, B KOTOPBII MapraHeil He 100aB-
JISTICAL.

ITo moMydeHHBIM 3HAYEHHSIM ONTHYCCKHMX TVIOTHOCTEH PaCTBOPOB M M3BECTHBIM MAaccaM MapraHua
CTPOSIT TPaTyMPOBOYHBII rpaduk.

(A3venennas penaxuus, Uzm. Ne 1, 4).

4. OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

4.1. MaccoBy1o nomo Mapradiia (X)) B MPOLIEHTaX BBIMUCIAIOT 1O hopmMysie

_ (m —my)-100
T m-1000

’

e m, — Macca MapraHua B pacTBOpe NPOoOBI, HAHIEHHAA MO rPafyHPOBOYHOMY IPaduKYy, MT;
m, — Macca Mapraiia B paCTBOPe KOHTPOJILHOTO ONBITA, HANIEHHAA MO TPaTyupOBOYHOMY IpadUKy, MT;
m — Macca HaBeCKH, T.
(A3venennasn pegakumsi, M3m. Ne 3).
4.2. JlomycKaemble pacXOKIEHHS Pe3yJIbTaTOB MapaJUIeIbHBIX ONMpeNeieHHil He JOMKHBI MPEBBIIATH
3HAYCHUI, YKa3aHHBIX B TAOAMLE.

JomyckaeMoe pacxoxuenue, %
MaccoBasa mong mapranua, %
CXOOMMOCTH, OTH. BOCIPOU3BOJMMOCTH, OTH.
Ot 0,001 mo 0,003 Bxmou. 30 45
Cs. 0,003 » 0,008 » 20 30
» 0,008 » 0,0015 » 15 25

(Asmenennas pexaxmus, Usm. Ne 3, 4),

B. AtomMHO-a0copOumonNHbIi MeTON

CyIHOCTh METOIA COCTOMT B PACTBOPEHHH MPOOH ATIOMUHHS B COJITHOM KHUCIOTE B MPHCYTICTBHH
TIEPOKCHJIA BOAOPONA M TIOCIICAYIOIEM H3MEPEHHH aTOMHO#M abCOpOLIMM MapraHLia MPU JJIMHE BOJIHH 279,5 HM
B IUIAMEHH alICTHICH-BO3/IYX.

5. ATITIAPATYPA, PEAKTUBBI 1 PACTBOPBI

ATOMHO-a0COPOIMOHHEIIH CIEKTPOGHOTOMETP CO BCEMH NMPUHAIEXHOCTAMH M C MCTOYHMKOM H3Ty4eHHS
IS MapraHiia.

AuetnieH B 6aytoHax TexHudeckuii mo F'OCT 5457—75.

Kucnora comanas mo 'OCT 3118—77, paz0asmennas 1 : 1.

Kucnora cepuas mo F'OCT 4204—77, paz6asnernnas 1 : 1.

Harpwii ceprmcTokucnbiit mo HI.

Bonopona nepokcug o F'OCT 10929—76.

Aneron o 'OCT 2603—79.

Huxems peyxnopuctsii (NiCl, + 6H,0) no TOCT 4038—79, pactsop 2 r/omM’.
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IrocCT 12697.3—77C. 4

AJIOMHHHIT B BUZIE CTPYXKH C MacCOBO# nojieit Mapranua He 6onee 0,001 %. I1pu HeoOxonuMocTu
CTPYXKY Tiepes yHoTpeOIeHHeM MPOMBIBAIOT alleTOHOM, BRICYILIMBAIOT B CYLUMJTGHOM IIKA(Dy MpU TEMITepaTy-
pe 100 °C B TeueHHE 2—3 MMH H OXJIAXIAIOT B 9KCHKATOPE.

PactBop amomunus 20 r/am>: 10 r amioMHHKA MTOMELIAIOT B CTAKaH BMECTUMOCTHIO 600 cM?, mpunuBa-
10T 300 cM® pacTBOpa COMTHOM KMCIOTEI H PACTBOPMIOT NPH HarpeBaHuM, 100awiss 1 ¢cM3 pacTBOpa ABYXJIOPH-
CTOrO HHUKENIA. PacTBOp OX/aXHaloT, MEPEHOCAT B MEPHYIO K00y BMeCcTUMOCTBIO 500 cM®; TOAMBaloOT 10
METKU BOAOW Y MEPEMELIUBAIOT.

Maprasel MeTaUTMYSCKHIL B BUAE CTPYXKKH.

Eciu noBepxHOCTh MeTajllla TIOKPHITA OKCHIHOM IIEHKO#M, TO €e OUMLIAIOT, KaK YKa3aHO B pa3n. 2.

Kamuit mapraruoBokucsiit mo 'OCT 20490—75.

CraHnapTHEIE PaCTBOPH MapraHIa.

PactBOop A — 10 pasm. 2.

PactBop B: 250 cM® pacTBOpa A mEepeHOCAT B MEPHYIO KOOy BMeCTHMOCTBIO 500 cM®, 1onuBaloT 1o
METKU BOIOI U TiepeMelunBaloT. [0TOBST mepen yrnoTpebieHueM.

1 cm® pactBopa b comepxut 0,05 Mr Mapraniia.

6. IPOBEJEHIE AHAJTM3A

6.1. HaBecky mpoGel Maccoii 1,0 r moMemanT B CTakaH BMeCTUMOCThIO 250 cM®, mpumuBaiot 30 cM®
pacTBOpa COJISTHOM KUCJIOTEI, MTPH HEOOXOIMMOCTH I YCKOPEHHS pacTBOpeHus otasmsnoT 0,5 cM? pacTBopa
IBYXJIOPUCTOTO HUKeJA, CTakaH HaKpHBAIOT YaCOBEIM CTEKJIOM, Ilocre mpekpanieHus OypHO# peaKuyu pa-
CTBOP OCTOPOXKHO HATPEBAIOT M TOGABIIAIOT HECKOJIBKO KAITeIb PacTBOPA MepoKCcHaa Boxoporna. Ilocne pacTBo-
peHus U30BITOK MEPOKCHUIA BOIOPOIA YIAISIOT KUTITICHHEM, YACOBOE CTEKJIO M CTEHKM CTaKaHa OMOJIaCKUBa-
10T TOpSYei BOJOW.

IMonyyeHHsI pacTBOP, MPU HEOGXOOUMOCTH, YIIAPUBAIOT, OXJIAXKIAIOT, MIEPEHOCIT B MEPHYIO KONOY
BMeCTUMOCTEIO 100 ¢M3, MOMBAIOT O METKH BOAOH U IMEPEMEIIHBAIOT.

PacTBOp KOHTPONIEHOTO OTBITA TOTOBAT COMIACHO II. 6.1, MCITONB3ys BMECTO HABECKH MPOGHI HABECKY
ATIOMUHHUSA, ¢ CoAepKaHueM Maprania He 6onee 0,001 %.

H3Meps1oT aTOMHYI0 abCOPOIINI0 MApraHIia B pacTBOPE TIPOOHI, B PACTBOPE KOHTPOJBHOTO ONBITA U B
PacTBOpax Wi MOCTPOSHUA IPaLyHPOBOYHOrO rpadyKa MpH IIMHE BOJIHBI 279,5 HM B IJIAMEHH aLICTHJICH-
BO3IyX. KOHIIEHTpallnio Mapratiia B pacTBope MpoOHl M B pACTBOPE KOHTPOJIBLHOTO OMBITA OMPEAEAIOT IO
TpanyupOBOYHOMY IpaduKy.

6.2. I mMOCTPOEHHUS TPAfyMPOBOYHOIO rpa)MKa B MATh MEPHBIX KOG BMeCTUMOCTHIO Mo 100 cm?
otMmepsoT 1o 50 ¢cM3 pacTBOpa aTIOMHHHSA, 3aTeM B 4eThipe w3 Hux npwmsaiot 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 cm®
cTaHmapTHOro pacteopa b, uto cooreercrryer 0,05, 0,10, 0,15, 0,20 Mr mapraHua.

PacTBOpH B KO/I0aX JOMMBAIOT IO METKH BOMOM, MEPEMEIIHBAIOT H U3MEPSIOT aTOMHYIO aGCOpOLIMIO
Maprasiia, Kak yKa3aHo B 1L, 6.1.

M3 mojyyeHHBIX 3HAYEHHI aTOMHOI a0COPOLMM PACTBOPOB, COAEPXKAIUMX CTAHIAPTHBINH pacTBOp,
BEIUMTAIOT 3HAYCHUE aTOMHOM a0COpOIMM pacTBOpa, HE COMEPKAMIETO CTAHIAPTHOTO PacTBOPAa, U MO MOy~
YEHHBIM 3HAYeHHUSIM aTOMHO#M a0COPOLIMU M COOTBETCTBYIOIIMM MM MaccaM MapraHua CTpOAT IPaTyMpPOBOYHBI
rpaduk.

7. OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

7.1. Maccosyio nojo Mapranua (X)) B mpoLIEHTax BEIMHCIIAIOT 1O popMyie

_(m—m,)-100
! m-1000

L]

e m, — Macca MapraHia B pacTBope mpoOkl, HAMICHHAS 10 IPAAyUPOBOYHOMY IPadHKy, MT;
m, — Macca MapraHua B pacTBOpe KOHTPOJIBHOTO OIBITA, HAWACHHAS IO IPalyHPOBOYHOMY IPadHKYy, Mr;
m — Macca HaBeCKM NMpoOHI, T.
7.2. PacxoxmeHHs pe3ylbTaTOB MApaJUICIBHBIX ONPEICACHUI He JODKHBI MPEBHILIATh 3HAYSHHI, YKa-
3aHHBIX B TA0IHIIE.
Pasn. b. (Beenen nonosmuresnno, Usm. Ne 3).

» 15



k F'OCT 12697.3— 77 Amomunmit. MeToas onpeaencnng mapranua ey, Wsaa-
nie (wons 1999 r) ¢ Mamenemmsmn Ne 1, 2, 3, 4 v cOOpuHK «AHOMHITHIL

MeTodul XHMHaeckoro avanuzas. Wiganne 2002 r. |

B kaxom MecTe

Haneuatano

HonxkHO BEITE

llcppas crpasunaa
cTanaaptd. Jara ssc-
AeHua

18.11.80 Na 5881

(UYC Ne 120051.)

27.09.77 Ne 2315
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