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Настоящий аттеста т  р асп ростран яется  на легированные и вы соколеги­

рованные стали  и  устанавливает фотометрический м етод определения молиб­

д е н а  в диапазоне от 0 ,0 5 0  до  1 0 ,0  %*
Методика предназначена д л я  кон троля  исходных м атериалов , техн оло ­

гических  процессов  и готов о й  продукции.

Г. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1 .1 .  О бщ ие требования к методам анали за  по ГОСТ 28473-90 .

1 .2 .  О тбор ,п одготовку  и хранание проб проводят в  соответствии  с 

ГОСТ 7565-81 .
1 * 3 .  Определение м ассовой  доли  м олибдена в у глер од и стой ,леги р ов ан ­

ной и высоколегированной стали проводят в  дв ух  параллельны х н ав есках .

В т е х  усло в и я х ,ч то  и  пробы ,проводят не реже одного  р а за  в  смену 

анали з двух  навесок стандартного образца м атериала с  химическим соста ­

вом , соответствующим требованиям настоящ его а тт е ста т а  на м етодику опре­

д е л ен и я  м ассовой  доли м олибдена.

М ассовая д о л я  м олибдена в  стандартном образце и в  анализируемой 

пробе не должна отли ч аться  б олее  ,чем  в  д в а  р а за . Д оп ускается  п олучать  
большие количества  анализируем ого компонента путем употребления  разных 

по величине навесок анализируем ого м атериала  и стандартного образц а , 

е с л и  содержание анализируемого компонента в  стандартном образце и в 

пробах о тли ч ается  не б о л е е  чем в три р а за .
Тип стандартного образца д л я  кон троля  правильности устанавливает 

начальник химической лаборатори и .
1 .4 .  За окончательный р е зу л ьта т  анализа  принимается среднее ариф­

м етическое р е зу льта то в  параллельны х измерений при выполнении следую­

щих требований к  точности  р е з у л ь т а т о в :

-  расхождение между результатам и  дв ух  параллельны х измерений не 

должно превышать величин,допускаемых д л я  доверительной  вероятности  

0 ,9 5  расхождений,приведенных в  т а б л .1 ;
-  воспроизведенная в  стандартном образце м ассовая д о л я  м олибдена 

(  среднее арифметическое двух  параллельны х р е зу л ьта то в  анали зу/  не 

долж на отли ч аться  от аттестованной  бо лее  чем на половину величины 

допускаемых расхождений,приведенных в т а б л .1 .



Т абли ц а  I

М ассовая д о л я  м оли бден а , % Абсолютные допускаемые расхож дения , .%

от 0 ,0 5 0 ДО 0 ,1 0 0 ,0 2

СВ 0 ,1 0 и 0 ,2 5 0 ,0 3
и 0 ,2 5 и 0 ,6 0 0 ,0 4
и 0 ,6 0 II 1 ,0 0 0 ,0 5
и 1 ,0 0 м 2 ,0 0 0 ,0 7
«1 2 ,0 0 II 5 ,0 0 0 ,1 0
II 5 ,0 0 II 1 0 ,0 0 0 ,2 0

1 .5 .  При невыполнении одн ого  и з  требований ,указанны х в  п .1  Л , 
проводят повторные и зм ерения  м ассов ой  д о ли  м оли бден а . Е сли  при повторных 

изм ерениях требовани я  к  точн ости  р е з у л ь т а т о в  не вы полняю тся ,результаты  

ан а ли за  признают неверными,изм ерения прекращаютдо до  вы явления и  у стр а ­

нения причин,вызвавших нарушение норм ального  хо д а  ан а ли за .

Z. МЕТОД ИЗМЕРЕНИЙ

Измерение м ассовой  доли  м оли бден а  с л е д у е т  выполняеь ф отом етричес­

ким м етодом ,которы й основан  на образовании  окрашенного в  оранж ево-ж ел­

тый цвет ком плексного  соединения пяти вален тн ого  м олибдена с роданистыми 

солям и в  сернокислой  с р е д е . В осстан овление  ш естивалентного м оли бден а  

пр ои зводи тся  тиомочевиной в  п рисутствии  ионов  меди в  кач еств е  к а та ли за то р а  

Тр ехв ален тн ое  ж елезо  ( в  присутствии  тиом очевины /восстанавливатся  до  

д в у х в а ле н т н о го , к оторое  не о б р а зу ет  с  роданидами окрашенных соединений . 

Вольфрам до  0 ,0 0 5  г ,в а н а д и й  до  0 ,0 0 2  г  в  конечном объеме не мешают 

определению  м оли бден а . Наличие ванадия свыше 0 ,002  г  компенсируют в в ед е­

нием та к о го  же к о ли ч еств а  в  р аств ор  сравнения.

Образующийся ком плекс имеет максимум светопоглощ ения 

при длине волн  от 440 до  470 нм . Ч ув ств и т ель н о ст ь  м етода  соста в ля ет  
0 ,00001  г  в  100  см3 р а ст в о р а . И н тен си в н ость  окрашивания пропорциональна 

м ассов ой  д о л е  м оли бден а .

3 .  СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ,ВСПШОГАТЕДЬНЫЕ УСТРОЙСТВА,

РЕАКТИВЫ

3 .1 .  Весы лабораторны е общ его н азн ачени я .
3 .2 .  Ф отоэлектроколори м етр  или  спектроф отометр со  всеми принад -

деж н оо тяш



3 3 .  Приборы мерные лабораторны е стеклянны е. Б йретки ,пипетки  по 

ГОСТ 2 0292 -74 .

3 .4 .  П осуда  м ерная лаб о р а то р и я  стек ля н н ая . Цилиндры ,мензурки, 

колбы  по ГОСТ 1 7 7 0 -7 4 .

3 .5 .  Вода дистиллированная по ГОСТ 6 7 0 9 -72 .

3 . 6 .  К и слота  сер н ая  по 1>ОСТ 4 2 0 4 -7 7 , ра збав лен н ая  1 : 4 .

3 .7 .  К и слота  а зо тн а я  по ГОСТ 4 4 6 1 -7 7 .

3 .8 .  К и слота  с о ля н а я  по ГОСТ 3 1 1 8 -7 7 .

3 .9 .  Смесь к и с ло т .

3 .1 0 .  Медь сер н ок и слая  по ГОСТ 4 1 6 5 -7 8 , р аствор  с  м ассовой  концен­

трацией  10  г/дм 3 .

3 .1 1 .  Аммоний лимоннокислый по ГОСТ 9 2 6 4 -79 , р аств ор  с м ассовой  

концентрацией 300 г/дм 3 .

3 .1 2 .  Тиомочевина по ГОСТ 6 3 4 4 -7 3 , свеж еприготовленный р а ств о р , 

с  м ассовой  концентрацией 50 г/ д а ® .
3 .1 3 .  Калий  или  аммоний роданистый по ГОСТ 4 1 3 9 -7 5 , р аств ор  с 

м ассовой  концентрацией 500 т/т3.

4 .  АЛГОРИТМ (ШЕРАЩЙ ПО ПОДГОТОВКЕ 

РАСТВОРА К АНАЛИЗУ

Смесь к и слот  го т о в я т  следующим обр азом : 400 см3 серной  кислоты  

осторож но вливают в  1450 см3 воды и  прибавляют 100  см3 солян ой  ки слоты .

5 . АЛГОРИТМ ВЫПОЛНЕНИЯ ИЗМЕРЕНИЙ

Н авеску стали  м ассой  от 0 ,1  до  0 ,2  г  в зависимости доли м оли бден а , 

(  т а б л  .2J  помещают в  коническую  к о л б у  вместимостью  250 см3 . Растворен и е  

ведут щремя способам и :

Табли ц а  2

М ассовая  д о л я  м олиб­ М асса  н а в еск и , Аликвотная ч а сть Кю вета ,Ш
д е н а , % г р а ств о р а , см3

От 0 ,0 5  до  0 ,2 5 0 ,2 20 50

С в ,  0 ,2 5  ”  1 ,0 0 0 ,2 1 0 20

"  1 ,0 0  “  5 ,0 0 0 ,1 5 ,0 20

"  5 ,0 0  “ 1 0 ,0 0 0 ,1 2 ,0 20

/0 7



сп о со б  X . Н ^авеску слаболеги р ов ан н ай  стали  растворяют в  40  см3 

серной к и слоты ,р азбавлен н ой  1 :4  при н агр евани и . П осле п олн ого  р а ст в о ­

рения  прибавляют по каплям азотную  к и с ло т у  до  прекращения вспенивания . 

В ^аствор  выпаривают до  появления  паров серной  к и слоты . П осле  охлаж дения 

ополаскивают стенки  колбы  водой  и повторяют выпаривание. Выпаривание 

с л е д у е т  в ести  осторож но во  избеж ание выпадания нерастворимых основных 
солейу

способ  П . Н авеску  леги р ован н ой  и вы соколегированной стали  р а ств о ­

ряют в 40  см3 серной  ки слоты , разбавлен н ой  1 :4  при нагревании .При со д ер ­

жании вольфрама в  ста ли  д л я  ускорен ия  прибавляют 10  см3 солян ой  к и сло ­

ты плотностью  1 ,1 9  г/ см 3^

Е сли  на  дне колбы  и м еется  зн ач и тельн ое  к оли чество  неразлож ивпш хся 

кар би дов ,р аств ор  выпаривают д о  паров серной  ки слоты , охлаждают, осторож ­

но приливают от  20  до  30 см3 воды, растворяют соли  при нагревании ж 
т о л ь к о  п осле  э т о го  окисляют а зотн ой  к и сло т о й , затем  врорично нагреваю т 

д о  паров серной ки слоты .

сп особ  Ш. Стали и сплавы  слож ного с о ста в а  растворяют в  30 см3 со ­

лян ой  кислоты  и  10  см3 а зотн ой  ки слоты , после  растворения охлаждают, 

прибавляют в  р аствор  20 см3 серной  ки слоты , разбавленн ой  1 : 1 , и  выпари­

вают дважды до  паров серной  кислоты  .Выпаривание след ует  проводить о с т о ­

р о ж н о г о  избежание ш п зр р ш я  труднорастворимы х со л ей  хр ом а .

П осле  окончания р астворен и я , р аств ор  охлаждают, выпавшие соли  р ас ­

творяют в  3 0 4 0  сма  воды при н агр евани и . Охлаждают р а ств ор ,п ер ев од я т  в  

мерную к о л б у  вместимостью  100  см3 , доводят до  м етки  водой  и перемешивают.

Аликвотную  ч а с т ь  р аств ор а  от  2 д о  20  см3 ^ т а б л .2  J , п ер ен осят  в  

мерную к о л б у  вместимостью  100  см3 , приливают 35 см3 ш е е й  к и с л о т , I  см3 

р аств ор а  серн окислой  м еди , 10  см3 р аств ор а  тиомочевины и выдерживают 

5 м инут . Приливают 2 см3, р аств ор а  р од ан и стого  к али я  (шж  р од ан и сто го  

аммони^/, доводят д о  м етки  водой , перемешивают. Д ля  п олн ого  в о с с т а ­

новления  ж елеза  и  р азви ти я  окраски выдерживают растворы  от  45  д о  

60 м инут .
Оптическую п ло т н о сть  измеряют на  ф отоколориметре со  светоф ильтром , 

имеющим о б л а с т ь  пропускания в  ин тервале  длин волн  от 440 д о  470  нм , 

в  кювете с толщиной с л о я  2 0  мм о тн оси тельн о  раств ор а  сравнения.

В кач еств е  раствора сравнения использую т вторую аликвотную  ч а с т ь  

анализируем ого  раствора ,п ри готовлен н ую  в  т е х  же усло в и я х , б е з  д о б а в л е ­

ния р аствор а  р од ан и стого  к а ли я .



6 . ПОСТРОЕНИЕ ГРАДУИРОВОЧНОГО ГРАФИКА

Навески стандартных образцов с химическим составом,соответствую щ им 

требованиям настоящ его а тт естата ,п р ов од ят  ч ер ез  все стадии ан али за .

Градуировочный график строят не менее чем по пяти точкам ,равно­

мерно распределяя их по всем у диапазону определяемой м ассовой  доли  
м олибдена.

Проверку градуировочного графика осуществляют не реже одного  р а за  

в смену по одному или нескольким образцам ста ли .

7 . ОБРАБОТКА РЕЗЖЬТАТОВ

гд е

Массовую долю м олибдена Д /  в  процентах вычисляют по ф ормуле:

-  м асса  м олибдена в  анализируемой пробе,найденная по гр а ­

дуировочному граф ику, г ;

-  м асса  м олибдена в  контрольном  опы те,найденная по градуи ­

ровочному граф ику, г ;
*?£ -  м асса  навески стали ,соответствую щ ая аликвотной ч асти  

раствора , г .

8 *  ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРОВ 

/ЙАБОРАНТОУ

К выполнению измерений м ассовой  доли  м олибдена и обработке р е з у л ь ­

татов  анализа  м огут  быть допущены лаборанты  4 -5  разрядов со гла сн о  едино­

м у тарифно-квалификационному справочнику.

9 . ТРЕБОВАНИЯ ТЕХНИКИ БЕЗОПАСНОСТИ

При выполнении измерений м ассовой  доли  м олибдена в легированной  

и  высоколегированной стали  должны вы полняться требования,которы е уста ­
новлены инструкцией по технике безоп асн ости  при работе в  химической 

лаборатории .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
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