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Настоящий аттестат распространяется на сталь легированную и 
высоколегированную и устанавливает фотометрический метод определения 
циркония в диапазоне от 0,01 до I  %,

Методика предназначена для контроля исходных материалов, техноло­
гических процессов и готовой продукции.

I .  ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

I . I .  Общие требования к методам анализа по ГОСТ 28473-90.
Х .2 . Отбор,подготовку и хранение проб проводят в  соответствии 

с ГОСТ 7565-61.
1 .3 . Определение м а ссов ой  доли циркония в стали легированной 

ивысоколегированной проводят в двух параллельных навесках.
Б тех же условиях,что и пробы, проводят не реже одного раза в смену 

анализ двух навесок стандартного образца материала с химическим соста­
вом, соответствующим требованиям настоящего аттестата на.методику опре­
деления массовой доли циркония.

Массовая доля циркония в стандартном образце и анализируемой 
пробе не должна отличаться более чем в два раза. Допускается получать 
большие количества анализируемого компонента путем употребления раз­
ных по величине навесок анализируемого материала и стандартного образ­
ца, если содержание анализируемого компонента н стандартной образце 
и в пробах отличатся не более чем в три раза.

Тип стандартного образца для контроля правильности устанавливает 
начальник химической лаборатории.

1 .4 .  За окончательный результат анализа принимается среднее ариф­
метическое результатов двух параллельных измерений при выполнении сле­
дующих требований к точности результатов:

-  расхождение между результатами двух параллельных измерений не 
должно превышать величин,допускаемых для доверительной вероятности 
0 ,95  расхождений, приведенных в та бд .1 ;

— воспроизведенная в стандартном образце массовая доля циркония 
(  среднее арифметическое двух параллельных результатов анализу/ не 
должна отличаться от аттестованной более,чем на половину величины 
допускаемых расхождений,приведенных в табл .1 .
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Таблица I

Массовая доля шгокония. %
Абсолютные допускаемые расхождения, <f9

От о.сп до 0,02 0,005
t iз. 0,02 ” 0,05 0,007

0,05 * 0.10 0,010
tt 0,10 * 0,20 0,015
" 0,20 м 0,40 0,025
м 0,40 " 1 ,00 0,04

1 .5 . При невыполнении одного из требований, указанных в п.1.4^ 
проводят повторные измерения массовой доли циркония.

Если при повторных измерениях требования к точности результатов 
не выполняются,результаты анализа признают неверными,измерения пре­
кращают до выявления и устранения причин,вызвавших нарушение нормаль­
ного хода анализа.

2 . МЕТОД ИШЕМИЙ

Измерение массовой доли циркония в стали легированной и высоко­
легированной следует выполнять фотометрическим методом,который осно­
ван на образовании цветной реакции циркония с арсеназо Ш. Определение 
циркония проводят на фоне всех компонентов стали в растворе 2Н соля­
ной кислоты после восстановления трехвалентного железа гид рок сил амином. 
Интенсивность окрашивания пропорциональна массовой доле циркония. 
Чувствительность метода 0,000005 г  циркония в 50 см3 раствора.

При растворении навески стали существенное значение имеет выбор 
окислителя. Более надежным является пергвдроль,которая легко разрушает­
ся  при кипячении.Упаривание раствора досуха приводит к потере циркония 
в результате его гидролиза.

Для устранения влияния хрома,никеля,титана фотометрирование прово­
дят против такого же раствора,содержащего трилон Б .маскирующий цирконий.

3 . СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ .ВСПОМОГАТЕЛЬНЫЕ УСТРОЙСТВА,
РЕАКТИВЫ

3 .1 . Весы лабораторные общего назначения.
3 .2 . Фотоэлектроколориметр или светофильтр со всеми принадлеж­

ностями.
3 .3 . Приборы мерные лабораторные стеклянные .Бюретки,пипетки по 

ГОСТ 20292-74. JO Q



3 .4 . Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры,мензурки, 
колбы по ГОСТ 1770-74.

3 .5 . Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72.
3*6* Кислота соляная по ГОСТ 31X8-77, разбавленная 1 :1  и раствор*?

Пергвдроль по ГОСТ 10929-76.
3 .8 . Гидроксил амин солянокислый по ГОСТ 5456-79 или гидроксил амин 

сернокислый по ГОСТ 7298-79, раствор с массовой концентрацией 100 г/дм 3.
3 .9 . Арсеназо Ш по ТУ 6-09-4151-75, раствор с массовой концентра­

цией I  г/дм3.
3 .1 0 . Трилон Б по ГОСТ Г0652-73, раствор с молярной концентрацией 

эквивалента 0,1 моль/ дм3.

4 . АЛГОРИТМ ОПЕРАШЙ ПО ПОДГОТОВКЕ 
РАСТВОР СВ К АНАЛИЗУ

Соляная кислота, раствор с молярной концентрацией эквивалента 
2 моль/дм3: к 1000 сма воды осторожно при непрерывном перемешивании 
приливают 170 см3 соляной кислоты плотностью 1 ,19 г /см а.

5 . АЛГОРИТМ ВЫПОЛЕНШЯ ИЗМЕРЕНИЙ

Навеску стали легированной или высоколегированной массой от 0,25 
до t ) ,r  г  в зависимости от массовой доли циркония /табл .2 /  помещают в 
ксМ£У вместимостью 100 см3 , приливают 30 см3 соляной кислоты,разбавленной 
1 :1 ,  и растворяют при нагревании.

Таблица 2

массовая доля штжония. % i масса навески, г _______________ ____

0т. 0,01 до ОД 0,25
6в,0Д  " 1 ,0  j ОД

После растворения прибавляют по каплям от I  до 2 см пергидроля 
для окисления карбидов и кипятят до ее разрушения. Раствор охлаждают, 
переносят в мерную колбу шестимостью 100 смэ , доводят до метки рас­
твором 2И соляной<<к^лёты>%^^ре&пивают. При наличии в растворе графи­
та его отфильровывают через фильтр средней плотности в сухую колбу или

стакан,первые порции отбрасывают.



Отбирают аликвотную часть раствора 10 см3 и переносят ее в мер­
ную колбу вместимостью 50 см3 , приливают 10 см3 води, 2 см3 раствора
гидроксил амина и нагревают до кипения для перевода циркония в однород­
ную форму ионов и восстановления жедезаЛ Раствор охлаждают, добавляют 
20 см3 раствора соляной кислоть^'Х^см3"арсеназо Ш, доводят до метки 
той же кислотой и перемешивают.

Оптическую плотность измеряют на спектрофотометре при длине волны 
650 нм в кювете с толщиной слоя 30 мм.

Б качестве раствора сравнения используют вторую аликвотную часть 
анализируемого раствора,приготовленного в тех же условиях и содержащего 
Ж сма раствора трилона Б для связывания даркония. Раствор трилона Б 
приливают перед добавлением арсеназо Ш.

6. ПОСТРОЕНИЕ ГРАДУИРОВОЧНЫХ ГРАФИКОВ

Навески стандартных образцов е химическим составом,соответствующим 
требованиям настоящего аттестата,проводят через все стадии анализа.

Градуировочный график строят не менее,чем по пяти точкам,равномер­
но распределяя их по всему диапазону определяемой массовой доли вдркония.

Проверку градуировочного графика осуществляют не реже одного раза 
в смену.

7 . ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

где:

Массовую долю вдркония /  X )  в процентах вычисляют по формуле:

X
fW, -/ггг)

/ К /А Р;

масса циркония в аликвотной части анализируемой пробы, 
найденная по градуировочному графику, г ;

-  масса циркония в контрольном опыте, найденная по градуи­
ровочному графику, г ;

W V - масса навески стали,соответствующая аликвотной части ана­
лизируемого раствора,г.

8 . ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРОВ 
(  ЛАБОРАНТОВ J

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



9 .  ТРЕБОВАНИЯ ТЕХНИКИ БЕЗОПАСНОСТИ

При выполнении измерений м ассовой  доли циркония в  стали легиро­

ванной и высоколегированной должны выполняться требования,которы е уста ­
новлены инструкцией по технике безоп асн ости  при работе в  химической

лаборатории,утвервденной 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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