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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на м арганцевы е руды 
и концентраты и устанавл и вает потенциометрический метод оп­
ределения массовой доли общ его м арганца при м ассовой доле 
его в руде или концентрате от 15%  и выше.

М етод основан на реакции окисления двухвалентного  м арган­
ца раствором м арганцовокислого калия до тр ехвалентного в ней­
тральной среде в присутствии пирофосфорнокислого натрия-

Влияние ж елеза, титана, алюминия, хрома и других элементов 
устраняется связы ванием  их в растворимы е пирофосфатные ком­
плексные соединения.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методу анализа —  по ГО С Т  
22772 .0— 77.

2. АППАРАТУРА, РЕАКТИВЫ И РАСТВОРЫ

2 1 . Для проведения анализа применяют: 
весы аналитические с  разновесам и;
печь муфельную с терморегулятором, обеспечиваю щ ую  тем ­

пературу нагрева 1000— 1100°С; 
рН-метр;
потенциометрическую установку для титрования; 
мочевину по ГО С Т  6 6 9 1 — 77;
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ГОСТ 22772.2— 77 Стр. 2

натрии углекислый безводный по ГОСТ 83- -03 и рагтнор кон­
центрации 50 г/л;

натрий фтористый но ГОСТ 4403—70;
ацетон по ГОСТ 2603—71;
кисло!у азотную по ГОСТ 4461—67;
кислоту серную но ГО С Т  4 2 0 4 — 77, разбавленную  1:1;
кислоту соляную  по ГО С Т  3 1 1 8 — 07 и р азбавленную  1:1 и 1:4;
кислоту ф тористоводородную  по ГО С Т  10484— 73;
кислоту хлорную  плотностью  1,51 -г/см3;
натрий пирофосфорнокислыи по ГО С Т  3 4 2 — 77, раствор кон­

центрации 120 г/л. Р аство р  гото вят за 24 ч до применения;
бромтимоловый синий (индикатор) водный раствор концентра­

ции 0,4 г/л ;
бум агу индикаторную  универсальную ; 
м арганец щ авелевокислы й;
м арганец электролитический по ГО С Т  6 0 0 8 — 75, степень чи­

стоты не менее 9 9 ,9 5 % ; 10 г электролитического м арганца пом ещ а­
ют в стакан  вм естим остью  4 0 0  мл, обр аб аты ваю т в течение не­
скольки х минут поверхностны й слой см есью  5 0  мл воды и 5 мл 
азотной кислоты до получения блестящ ей поверхности. М ар ган ец  
промываю т ш есть раз водой, затем  ацетоном и вы суш и ваю т при 
100°С в течение 10 мин;

марганец электролитический, раствор концентрации 1 г/л, при­
готовленный следую щ им образом : 1 г электролитического м ар ган ­
ца помещ ают в ст а к а н  вм естим остью  4 0 0  мл, приливают 20  мл сер ­
ной кислоты, р азбавленной 1:1, и около 100 мл воды. Р аство р  ки­
пятят несколько минут, охл аж д аю т, переносят в мерную колбу 
вм естим остью  1000 мл, доли ваю т водой д о  метки и перем еш ива­
ют. 1 мл р аствор а содерж ит 0,001 г м ар ганц а;

калий м арганцовокислы й по Г О С Т  2 0 4 9 0 — 75, степень чистоты 
не менее 9 9 ,5 % , перекристаллнзованны й следую щ им образом : 
250  г м арганцовокислого калия помещ аю т в стакан  вм естим остью  
1000 мл и приливаю т 800  мл воды , нагретой до 90°С . Р аство р  
фильтрую т под разреж ением  через тигли с фильтрующ ей ст е к ­
лянной пластинкой № 3- О тф ильтрованный раствор быстро о х ­
л аж д аю т в ледяной воде до 10°С при энергичном перемеш ивании 
к д аю т м елкокристаллическом у о сад ку  отстояться . Затем  раствор 
сл и ваю т, переносят кри сталли ческую  м ассу в  ти гель с ф ильтрую ­
щей стеклянной пластинкой № 3  и о тсасы ваю т. П ер екр и сталл и за­
цию повторяют ещ е раз. П олученную  кристаллическую  м ассу  
переносят на стекл о  или в ш ирокую фарфоровую  чаш ку и суш ат 
на во зду хе в  защ ищ енном от света  м есте, предохраняя от пыли. 
К огда кри сталли ческая м асса при раздавливании стеклянной 
палочкой перестает слипаться, ее вы суш и ваю т при 8 0 —  100°С в 
течение 2 — 3 ч в суш ильном ш каф у. Затем  переносят в б ан ку из
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Стр. 3 ГОСТ 22772.2—77

темного с текла с притертой пробкой Очищенный таким образом 
марганцовокислый калий совершенно нсгигросконичсн;

титрованные растворы марганцово-кислого калия:
раствор А концентрации 1,8 г/л, приготовленный следующим 

образом: 1,8 г марганцовокислого калия растворяют в 1 л воды и 
оставляют на 6 еут. Затем сливают через сифон в склянку из тем­
ного стекла;

раствор В, концентрации 0,8 г/л, приготовленный следующим 
образом: 0,8 г марганцовокислого калия растворяют в 1 л воды 
и оставляют на б сут. Затем сливают через сифон в склянку из 
темного стекла.

Титр м арганцовокислого калия по электролитическом у м ар­
ганцу устан авл и ваю т следующ им образом : отбираю т аликвотную  
часть  раствора электролитического м арганца объемом 100 мл 
(для установки титра раствора А ) или 25 мл (дл я  установки  
титра раствора Б ) в стакан  вм естим остью  4 0 0  мл, содерж ащ ий 
100 мл раствора пирофосфорнокислого натрия. Д об авлени ем  р а з­
бавленной 1:4 соляной кислоты или раствора угл еки сл ого  натрия 
устан авл и вает  pH раствора, равную  7 (контролирую т по рН -м ет- 
ру, по универсальной индикаторной бум аге или по индикатору 
бромтимоловому си нем у). Р аство р  доли ваю т водой до объем а 
200  мл !И титрую т соответствую щ им  раствором  м ар ганц овоки сло­
го калия на потенциометрической устан о вке с парой эл ектр о дов: 
платина —  насыщ енный калом ельны й, платина-вольф рам овы й , 
платина-платиновый до м акси м ального ск а ч к а  потенциала- Титр 
раствора м арганцовокислого калия ( Т ) в  гр ам м ах « а  миллилитр 
раствора вы числяю т по ф орм уле

где пг —  м асса навески м ар ган ц а, соответствую щ ая аликвотной 
части р аствор а, г ;

V —  объем р аствор а м арганцовокислого кали я, и зр асходо­
ванны й на ти тровани е раствор а электролитического 
м арганца, мл;

V I —  объем р аствор а м арганцовокислого калия, и зр асхо д о ван ­
ный на титрование раствор а контрольного опы та, мл.

Титр по м арганцовокислом у калию  д л я  тр уднораствори м ы х 
руд устан авл и ваю т следую щ им образом : н аве ск у  перекри стал- 
лизованного м арганцовокислого калия м ассой 0 ,4  г пом ещ аю т в 
стакан  вм естим остью  2 5 0 — 300  мл, приливаю т 3 0 — 40  мл воды  и 
тщ ательно перемеш иваю т. К  р аствор у приливаю т 20 мл соляной 
кислоты, накр ы ваю т ста к а н  часо вы м  стеклом  и нагр еваю т. П о 
окончании реакции стекл о  обм ы ваю т водой над  стакан о м , р а ст ­
вор о хл аж даю т, приливаю т 1— 2 мл азотной кислоты , ГО мл хлор-
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ГОСТ 27.772.2— 77 Стр 4

non к и слоты  и вы париваю ! до появления о б и ль н ы х п а р о в  хлор-  
мой кислоты.

Р аствор  о хл аж даю т, приливают 20 мл солян ой  к и с л о т ы , р а з­
бавленной i:4 , нагр еваю т до нросветлсння и исчезновения р азо­
вой окраски раствор а, татем охлаж даю т и переносят в мерную 
колбу вм естим остью  250  мл, доливаю т водой до метки н перем е­
ш иваю т. О тбираю т пипеткой аликвотную  часть раствора объемом 
25 мл и приливаю т при непрерывном перемешивании в стакан  
вм естим остью  400 мл, содержащ ий 100 мл р аствор а пирофосфор- 
нокислого натрия- Д обавлением  разбавленной 1:4 соляной ки с­
лоты или раствора углеки слого натрия устан авл и ваю т pH р а ст­
вора, равную  7 (контролирую т по pH -метру, по универсальной 
индикаторной бум аге или по индикатору бромтимоловому си не­
м у). Р аство р  доли ваю т водой до объем а 200 мл и титрую т р а ство ­
ром м арганцовокислого калия (раствор Б ) на потенциометричес­
кой устан о вке с парой электродов: платина-насы щ енны й к ал о ­
мельный, платина-вольф рам овы й или платина-платиновы й до 
ск ачка  потенциала.

Титр раствора м арганцовокислого калия (Т) в  гр ам м ах на мил­
лилитр р аствор а вы чи сляю т по ф ормуле

т  /и-0.3476 
1 =  V— Vy ’

где m  —  м асса навески  м арганцовокислого калия, со о тветству ю ­
щая аликвотной части раствора, г ;

V —  объем р аствор а м арганцовокислого калия, и зр асхо д о ван ­
ный на титрование м арганца, мл;

V \— объем  раствора м арганцовокислого калия, и зр асхо д о ­
ванны й на титрование раствора контрольного опы та, мл;

0 ,3476  —  коэффициент пересчета м арганцовокислого калия на 
м арганец.

Титр по м арганцовокислом у калию  для легкор аствор и м ы х руд 
устан авл и ваю т следую щ им  образом : н а веск у  перекри сталли зован- 
ного м арганцовокислого калия массой 0,2 г помещ аю т в стак ан  
вместим остью  200  мл, приливаю т 20 — 25 мл воды и перемеш ивают- 
Затем  приливают 10 мл соляной кислоты, н акр ы ваю т часовы м  
стеклом  и нагр еваю т. По окончании реакции стекл о  обм ы ваю т 
водой над стакан о м , к р аствор у приливают нескол ько  капель 
азотной кислоты и раствор вы париваю т д о суха . К  сухом у р а ство ­
ру приливают 5 мл разбавленной 1:1 соляной кислоты и снова 
раствор вы париваю т д о су ха . Сухой о статок  р аствор яю т в 2 мл 
разбавленной 1:1 соляной кислоты и прибавляю т 10— 15 мл воды- 
Полученный раствор переносят в стакан  вм естим остью  4 0 0  мл, 
содерж ащ ий 100 мл р аствор а пирофосфорнокислого натрия и 
0,5  г мочевины. З атем  титрую т раствором  м арганцовокислого к а ­
лия (раствор А ) , как  ука за н о  для труднорастворим ы х руд.
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Титр м ар ганц овоки слого  калия по щ авел ево ки сл о м у м а р га н ­
цу у ста н а вл и в а ю т следую щ им  о бр азом : н а в е ск у  щ авел ево ки сл о го  
м ар ганц а м ассой 0 ,5  г пом ещ аю т в с т а к а н  вм ести м остью  2 5 0  мл, 
приливаю т 20 мл соляной кислоты  и 2 мл азотной кислоты , р а с­
тво р яю т при нагр евани и  и вы п ар и ваю т д о су х а . К  сухо м у о ст а т к у  
приливаю т 10 мл со ляной  кислоты  и в н о вь  вы п а р и ва ю т д о су х а . 
С ухой о стато к  р аство р я ю т в  40  мл р азб авл ен н о й  1:4 соляной 
ки слоты , переносят р аство р  в м ерную  к о л б у  вм ести м остью  
25 0  мл, д оли ваю т водой до  метки и перем еш и ваю т. О тби р аю т 
ал и квотн ую  ч а с т ь  р аство р а  объем ом  2 5  мл (д л я  уста н о вк и  ти тра 
р аство р а  Б )  или объем ом  100 мл (д л я  у ста н о в к и  ти тра р аство р а  
А ) в ст а к а н  вм ести м остью  4 0 0  мл, содерж ащ ий 100 мл р аство р а  
пироф осф орнокислого натр и я, пр и бавл яю т 0 ,5  г  м очевины  и ти т­
рую т на потенциометрической у ста н о в к е , к а к  у к а з а н о  вы ш е.

Титр р аство р а м ар ган ц овоки слого  кал и я ( Т ) в гр ам м ах на 
миллилитр р аствор а вы чи сл яю т по ф орм уле

т т-0,30694

где т  —  м асса  н авески  щ авел ево ки сл о го  м ар ган ц а , со о т в е т ст в у ю ­
щ ая аликвотной части  р аство р а , г ;

V  —  объем  р аство р а м ар ган ц овоки слого  кал и я , и зр а сх о д о ва н ­
ный на ти тр овани е щ авел ево ки сл о го  м ар ган ц а , мл;

V \— объем  р аство р а  м ар ган ц овоки слого  кал и я, и зр асхо д о ­
ванны й на ти тр овани е р аство р а  контр ольного  о п ы та, м л;

0 ,3 0 6 9 4  —  коэффициент п ересчета щ авел ево ки сл о го  м ар ганц а 
на м арганец .

3. П Р О В Е Д Е Н И Е  А Н А Л И З А

3.1. Д л я  т р у  д н о  р а с т в о р и м ы х  р у д и  к о н ц е н т р а т о в
3 1 .1 .  Н а в еск у  пробы м ассой 0 ,5  г  пом ещ аю т в  ст а к а н  вм ести ­

м остью  2 5 0 — 300  мл, см ач и ваю т нескольким и каплям и воды , при­
б а вл я ю т 20  мл соляной ки слоты , 1— 2 мл азотной кислоты , н а гр е ­
ваю т раствор до уд ал ен и я оки слов азо та  и о хл а ж д а ю т. П р и л и ва­
ют 10 мл хлорной ки слоты  и н агр еваю т сн а ч а л а  ум еренно, затем  
уси ли ваю т н агр еван и е д о  полного р астворени я н авески  и в ы д е л е ­
ния паров хлорной кислоты . Р а ств о р  о хл аж д аю т, п ри ли ваю т 20  
мл соляной кислоты , р азб авлен н ой  1:4, и н а гр ева ю т до  р а ство р е­
ния солен.

3 .1 .2  Н ерастворим ы й о стато к  о тф и л ьтр о вы ваю т па ф ильтр 
средней плотности, содерж ащ ий небольш ое количестве) ф ильтро- 
бумаж ноп массы, и промываю т 10 - 12 раз теплой водой. Ф и л ь ­
тра г со х р а н я ю . (<л-ионной р а ство р ).

Ф ильтр с остатком  пом ещ аю т в платиновый ти гел ь , вы суш и ­
ваю т, озоляю т 1 п р окали ваю т при 50 0  -6 0 0 °С . О ста то к  в ти гле
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смачивают полой, прибавляю т 3 \ капли разбавленной 1:1 сен ­
ной кислоты, 5 — 6 мл фтористоводородной кислотi)i и вы париваю т 
до удаления паров серной кислоты К остатку д о бавл яю т 2 г 
хглски слого натрия и сп лавл яю т при 1000°С в течение 10— 16 мни. 
Тигель с плавом о хл аж д аю т, помещают в стакан  вм естим остью  
250 мл, приливают 10 мл соляной кислоты, 3 0 — 40 мл воды и н а г­
реваю т до растворения плава. Ти гель удал яю т из ст а к а н а  и об­
мываю т водой. Р а ство р  охл аж даю т, присоединяю т к основном у 
раствору. О бъединенны й раствор переносят в мерную колбу 
вм естим остью  250 мл, доли ваю т водой до метки и перемеш иваю т.

3.1 .3  О тбираю т аликвотную  часть  р аствор а 25 мл, помещ аю т 
при перемешивании в стакан  вм естим остью  400  мл, содерж ащ ий 
100 мл раствор а пирофосфорнокислого натрия. П олученный р аст­
вор долж ен бы ть прозрачным. Если образуется о садо к, то необ­
ходимо бр ать меньш ую аликвотную  часть  р аствор а или больш ее 
количество пирофосфорнокислого натрия. У ста н а вл и ва ю т pH р ас­
твора, равную  7, добавлени ем  соляной кислоты, разбавленной 1:4, 
или раствора угл еки сл ого  натрия (контролирую т по p H -метру, 
универсальной индикаторной бум аге или по индикатору бром- 
тимоловому си нем у).

3 1 .4 . Р аство р  доли ваю т водой до  объем а 20 0  мл и титрую т 
раствором м арганцовокислого калия (р аствор  Б ) с  помощью 
потенциометра с парой электродов: платина-платиновы м , плати- 
на-вольф рам овы м  или платина-насы щ енны м  калом ельны м  до 
м аксим ального ск ач к а  потенциала.

3.2. Д л я  л е г к о р а с т в о р и м ы х  р у д  и к о н ц е н т р а т о в
3.2.1. Н авеску  руды или концентрата м ассой 0 ,2  г  помещ аю т 

в стакан  вм естим остью  100 мл, см ачи ваю т нескольким и каплям и 
воды, приливают 5 мл разбавленной 1:1 соляной кислоты  и н а г­
реваю т при слабом  кипении до просветления р аствор а и перехода 
темно-бурой окраски р аствор а в светл о-ж елтую

При необходим ости растворение вед у т  в присутствии 0 ,2  г 
фтористого натрия.

К раствору прибавляю т несколько кап ель азотной кислоты, 
кипятят до удалени я оки слов азота и вы п ариваю т д о су ха .

К  сухом у о ста тк у  приливаю т 2  мл соляной кислоты и вно вь 
раствор вы п ариваю т до вл аж н ы х солей.

3 .2.2. Соли р аствор яю т при нагревании в  2  мл р азбавленной 
1:1 соляной кислоты , приливаю т 10— 15 мл воды  и переносят полу­
ченный раствор в  ст а к а н  вм естим остью  4 0 0  мл, содерж ащ ий 100 
мл раствора пирофосфорнокислого натрия и 0 ,5  г  мочевины- З а ­
тем раствор ти трую т раствором  м арганцовокислого калия (р а ст ­
вор А ), к а к  у к а за н о  в  п. 3 .1 .4 .

13



Стр. 7 ГОСТ 22772.2—77

4. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

4.1 . М ассо вую  долю  м арганца (А") в процентах вы чи сляю т по 
ф орм уле

х _  Г(К-У\)1(Ю /С
т ’

гд е  Т —  титр р аство р а м ар ган ц овоки слого  кали я, вы р аж енны й  в 
гр ам м ах м ар ганц а на миллилитр р аство р а , г/м л ;

V —  объем  р аство р а  м ар ганц овоки слого  кали я, и зр а сх о д о ва н ­
ный на ти тр овани е анали зи руем ого р аство р а , мл;

V i — объем  р аство р а  м ар ганц овоки слого  кал и я, и зр асхо д о ­
ванны й на ти тр овани е р аство р а контрольного опы та, мл;

m  —  м асса  н авески  руды или конц ентрата в аликвотной части  
р а ство р а , г ;

К  —  коэф фициент п ер есчета м ассовой  доли м ар ган ц а на м а с­
со вую  долю  его в  сухом  м атер и ал е (см . Г О С Т
2 2 7 7 2 .0 — 7 7 ) .

4 .2 . Д о п ускаем ы е р асхо ж ден и я м еж ду р езул ьтатам и  д в у х
п ар ал л ел ьн ы х определений при доверительной вероятности
Р  =  0 ,9 5  у к а за н ы  в  табли ц е.

Массовая доля марганца, % Допускаемое расхождение, %

От 15,0 до 30,0 0,25
Св. 30,0 » 50,0 0,30
* 50,0 0,40
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Изменение vVa 1 ГОСТ 22772.2—77 Руды марганцевые и концентраты Метод оп­
ределения содержания марганца (общего)
Утверждено и введено в действие Постановлением Государственного комитета 
СССР по стандартам от 26.05.88 № 1490

Д а т а  введения 01.01.89

Под наименованном стандарта проставить код: О К С ТУ  0730.
Наименование стандарта. Заменить сл ова: «и концентраты» на «концентраты 

и агломераты »; «and concentrates» на «concentrates and agglom erates».
Вводная часть. Первый абзац изложить в новой редакции: «Настоящий ст а н ­

дарт распространяется на марганцевые руды, концентраты и агломераты и у ста ­
навливает потенциометрический метод определения марганца (общ его) при м ас­

совой доле от 10 до 60 % ».
По всем у тексту стандарта заменить единицы: мл на см3, л на дм3.
Раздел  2. Наименование и пункт 2.1 изложить в новой редакции:

«2. Аппаратура, материалы, реактивы и растворы

2.1. Д ля проведения анализа применяют: 
весы  аналитические с разновесами;
печь муфельную с терморегулятором, обеспечивающую температуру нагрева 

1000— 1100 °С; 
рН-метр;
потенциометрическую установку для титрования; 
бум агу индикаторную универсальную ;
натрий углекислый безводный по ГО С Т 8 3 — 79 п раствор концентрации

50 г /дм 3;
натрий фтористый по ГО С Т 4463— 76;
ацетон по ГО С Т 2603— 79;
кислоту азотную по ГО С Т 4461— 77;
кислоту серную по ГО С Т 4204— 77, разбавленную  1:1;
кислоту соляную по ГО С Т  3118— 67, разбавленную  1:1 и 1:4;
кислоту фтористоводородную по ГО С Т 10484— 78;
кислоту хлорную плотностью 1,51 г /см 3;
натрий пирофосфорнокислый по ГО С Т  342— 77, раствор концентрации

120 г /д м 3. Р аствор готовят за 24 ч до применения;
бромтимоловый синий (индикатор) водный раствор концентрации 0 ,4  г /д м 3; 
марганец электролитический по ГО С Т  6008— 75, степень чистоты не менее 

9 9 ,9 % : 10 г электролитического марганца помещают в стакан вместимостью  
4 0 0  см3, обрабаты ваю т в течение нескольких минут поверхностный слой см есью  
5 0  см 3 воды  и 5 см3 азотной кислоты до получения блестящей поверхности. М ар­
ганец промывают ш есть раз водой, затем ацетоном и высуш иваю т при 100 °С в 
течение 10 мин;

марганец электролитический, раствор концентрации 1 г/дм 3, приготовлен­
ный следующим образом: 1 г  электролитического марганца помещают в  стакан  
вм естим остью  400  см3, приливают 20  см3 серной кислоты, разбавленной 1:1, и 
около 100 см3 воды. Раствор кипятят несколько минут, охлаж даю т, переносят в 
мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливаю т водой до метки и перемеши­
ваю т. 1 см3 раствора содержит 0,001 г марганца;

калий марганцовокислый по ГО С Т 204 9 0 — 75, степень чистоты не менее 
9 9 ,5 % , перекристаллизованный следующим образом: 250 г м арганцовокислого 
калия помещают в стакан вместимостью 1000 дм3 и приливают 800  дм 3 воды, 
нагретой до 9 0  °С. Раствор фильтруют под разряжением через тигли с  фильтрую ­
щей стеклянной пластинкой № 3. Отфильтрованный раствор быстро охлаж даю т 
в  ледяной воде до 10 °С при энергичном перемешивании и даю т мелкокристалли­
ческому осадку отстояться. Затем  раствор сливаю т, переносят кристаллическую 
м ассу в тигель с  фильтрующей стеклянной пластинкой №  3 и отсасы ваю т. П ере­
кристаллизацию повторяют еще раз. Полученную кристаллическую  м ассу пере­
носят на стекло или в широкую фарфоровую чаш ку и суш ат на воздухе в защп-

( Продолжение см. с. £>f>)



(Продолжение изменения к ГОСТ 22772.2—-77;

[ценном от света месте предохраняя от пыли. Когда кристаллическая масса при 
раздавливании стеклянной палочкой перестает слипаться, ее высушивают при 
80— 100°С в течение 2—3 ч в сушильном шкафу. Затем переносят в банку из 
темного стекла с притертой пробкой. Очищенный таким образом марганцовокис­
лый калий совершенно негигроскопичен;

титрованный раствор марганцовокислого калия 1,8 г/дм 3, приготовленный 
следующим образом: 1,8 г марганцовокислого калия растворяют в 1 дм3 воды в 
оставляют на 6 сут, затем сливают раствор через сифон в склянку из темного 
стекла.

Массовую концентрацию титрованного раствора марганцовокислого калия 
по электролитическому марганцу устанавливают следующим образом; отбирают 
аликвоту раствора электролитического марганца объемом 100 см3 в стакан вмес­
тимостью 400— 500 см3, содержащий 150 см3 раствора пирофосфорнокислого нат­
рия. Устанавливают pH раствора равную 7, как указано в п. 3.1.3, и титруют 
раствором марганцовокислого калия в соответствии с п. 3.1.4.

Массовую концентрацию (С) титрованного раствора марганцовокислого 
калия в граммах марганца на кубический сантиметр, установленную по электро­
литическому марганцу, вычисляют по формуле

C = ^ L _

где т —  масса навески марганца, соответствующая аликвоте раствора, г;
V —  объем раствора марганцовокислого калия, израсходованный на титро­

вание раствора электролитического марганца, см3;
V1 — объем раствора марганцовокислого калия, израсходованный на титро­

вание раствора контрольного опыта, см3.
Массовую концентрацию титрованного раствора по марганцовокислому ка­

лию устанавливают следующим образом: навеску перекристаллизованного мар­
ганцовокислого калия массой 0 ,2  г помещают в стакан вместимостью 2 00  см3, 
приливают 2 0 —25 см3 воды и перемешивают. Приливают 10 см3 соляной кисло­
ты, накрывают часовым стеклом и нагревают. По окончании реакции стекло об­
мывают водой, к раствору приливают несколько капель азотной кислоты и раст­
вор выпаривают досуха.

К сухому остатку приливают 5  см3 соляной кцслоты и вновь раствор выпари­
вают досуха. Обработку сухого остатка соляной кислотой и выпаривание повто­
ряют еще раз. Сухой остаток растворяют в 2  см3 соляной кислоты, разбавлен­
ной 1:1, и прибавляют 10— 15 см3 воды. Полученный раствор переносят в стакаы 
вместимостью 400 см3, содержащий 150 см3 раствора пирофосфорнокислого нат­
рия. Устанавливают pH раствора равную 7, как указано в  п. 3.1.3, и титруют 
раствором марганцовокислого калия в соответствии с п. 3.1.4.

Массовую концентрацию (С ) титрованного раствора марганцовокислого ка­
лия в граммах марганца на кубический сантиметр, установленную по марганцово­
кислому калию, вычисляют по формуле

л  т - 0 ,3 4 7 6

С= Т = 7 Г -

где т  —  масса навески марганцовокислого калия, г;
V —  объем раствора марганцовокислого калия, израсходованный

ванне марганца, см3;
V| —  объем раствора марганцовокислого калия, израсходованный 

вание раствора контрольного опыта, см3;
0 ,3476 —  коэффициент пересчета марганцовокислого калия на марганец

Массовую концентрацию раствора марганцовокислого калия по стандартно­
му образцу устанавливают следующим образом: берут навеску соответствующе­
го стандартного образца и проводят определение, как указано в п. 3.1 или п. £ .2 .

Массовую концентрацию (С) титрованного раствора марганцовокислого ка-

( П родолж ение см. с. 5 7 )

на титро- 

на титро-
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( / / р о д о л ж е н и е  и з м е н е н и я  к  Г О С Т  22772.2— 77)

,\~ , I раммлх марганци и.- кубический сантиметр, установленного по стандарт* 
Н‘ образцу, вычисляют ш> формуле

А-т
С 100(1/— Г , )  •

г,:с -1 —  массовая доля мартанца в стандартном образце, % , 
т  —  масса навески стандартного образца, г;
V — объем раствора м арганцовокислого калия, израсходованного на тит­

рование раствора стандартного образца, см3;
V — объем раствора марганцовокислого калия, израсходованного на тит­

рование раствора контрольного опыта, см3»
П ункты 3.1, 3.2. Заменить сл ова: «руд и концентратов» на «материалов». 
П ункты 3.1.3, 3.1.4 изложить в новой редакции: «3.1.3. Отбирают аликвоту 

раствора 300 см3, помещают при перемешивании в стакан вместимостью 
4 00— 500 см3, содержащий 150 см3 раствора пирофосфорнокислого натрия. У с­
танавливаю т pH раствора равную  7  добавлением соляной кислоты, разбавленной 
1:4, или раствора углекислого натрия (контролируют по pH -метру универсальной 
индикаторной бум аге или по индикатору бромтимоловому си нем у).

3.1.4. Полученный раствор титрую т раствором марганцовокислого калия а 
-помощью потенциометра с парой электродов: платина-платиновым, платина-волъ- 
•фрамовым или платина-насыщенным каломельным до максимального скачка по­
тенциала».

П ункт 3.2.1. Первый абзац. Зам енить слова: «руды или концентраты» на 
«пробы»;

четвертый абзац дополнить словам и: «выпаривание с соляной кислотой пов­
торяют до просветления раствора».

(Продолжение см. с. S8)

I I l i mi in . }  >'< сипе и м и-нгнич к I UC1 22/ / 2 .2  — / < >

Ч \,.  * И ;.М.КПП, н ноной pc Kikiiim 3 2 2 Cu.m растворяют при нпгр.-
, ' . ' ,1  ■« , м "р.-мб.и: И пг< II 1 I и г  i..-ы приливают !<»- 1-)СМ*н-аы и

|М.|\ЧСПШ,1Й p.icmop Н CI ион Ц\!М !ПМО< :ыо .101!—оОГ) с м \  содержл; 
"|,ц 1Г)0 см ' рас I норн пнрофосфорноык . к л и  п ,ч i j> j 1 я Pact вор ршбавляют по юн 

пппмерно до 250 с и '  и цпем пп;>\нм раствором март аншжокис .101 о калия, как 
. к а юно в и. 3.1. \ л .

Пункты 4 1. 1.2 ш .ю ж т ь  в новой редакции: -4.1. .Массовую долю марганце 
1A N\noo и ) в процентах вычисляют но формуле

С ( \ ' - ~ [ \ ) \ 0 0 - К
•̂ МпоГпц- -  т ’

I дс С  —  массовая концентрация раствора марганцовокислого калия, г/см 3;
V — объем раствора марганцовокислого калия, израсходованный на титро­

вание анализируемого раствора, см3;
V' — объем раствора марганцовокислого калия, израсходованный на титро­

вание раствора контрольного опыта, см3;
п: —  масса навески пробы в аликвотной части раствора, г ;
К —  коэффициент пересчета массовой доли марганца на м ассовую  долю его  

в сухом материале (ГО С Т  22772 .0— 7 7 ).
4.2. Д опускаем ы е расхождения меж ду результатами д ву х  определений при 

доверительной вероятности Р = 0 , 9 5  указаны  в таблице.

Массовая доля марганца, •„ Допускаемое расхождение, ?«

От 10 до 20 0.20
Св. 2 0  до 50 0.3

» 5 0  » 60 0.4

(И УС № 8 1988 г.)
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