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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт устанавливает полярографический (при 
массовой доле олова от 0,002 до 0,005 %) и флотационно-фото­
метрический (при массовой доле олова от 0,001 до 0,005 %) мето­
ды определения олова в металлическом хроме.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЙ

1.1. Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 
13020.0—75.

1.2. Лабораторная проба должна быть приготовлена в виде{ 
стружки толщиной нс более 0,5 мм по ГОСТ 23916—79.

2. ПОЛЯРОГРАФИЧЕСКИЙ МЕТОД

2.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на полирографированкн олова в растворе соля­

ной кислоты при потенциале пика минус 0,48 В относительно 
ртутного анода. Олово предварительно отделяют тионалидом.

'2.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Полярографы переменнотоковый или осциллографический лю­

бого типа со всеми принадлежностями.
Баллон с аргоном, азотом или водородом, нс содержащим кис­

лорода.

Издание официальное

★
Перепечатка воспрещена

75

расчет ветровых нагрузок

https://meganorm.ru/list2/63823-0.htm
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Кислота соляная по ГОСТ 14261—77 или по ГОСТ 3118—77 и 
разбавленная 1:1.

Кислота азотная по ГОСТ 11125—78 или по ГОСТ 4461—77.
Кислота серная по ГОСТ 14262—78 или по ГОСТ 4204—77 и 

разбавленная 1:3 и 1:4.
Кислота аскорбиновая по ГОСТ 4815—76.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79.
Аммоний надссрнокнслый по ГОСТ 20478—75, 25 %-ный раст­

вор.
Водорода перекись по ГОСТ 177—77.
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277—75, 0,1 %-ный раствор.
Гидрокснламин сернокислый по ГОСТ 5456—79.
Спирт этиловый ректификованный по ГОСТ 5962—67.
Т иона л ид, 1 %-ный спиртовой раствор.
Квасцы алюмокалиевые по ГОСТ 4329—77, 1 %-ньгй раствор.
Железо, восстановленное водородом.
Индикатор универсальный, бумага.
Олово металлическое.
Стандартные растворы олова:
раствор А: 0,1000 г олова растворяют в 20 см3 серной кислоты 

при нагревании. Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 
1 дм3 серной кислотой (1:4), охлаждают, доливают до метки этим 
же раствором и перемешивают.

Массовая концентрация олова в растворе Л равна 0,0001 г/см3;
раствор Б: 10 см5 раствора А переносят в колбу вместимостью 

100 см3 и доливают до метки серной кислотой (1:4).
Массовая концентрация олова в растворе Б равна 0,00001 г/см3.
Раствор готовят в день применения.
2.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.3.1. Навеску пробы массой 1.0 г помещают в колбу вмести­

мостью 500 см3, приливают 50 см5 серной кислоты (1:3), колбу 
накрывают часовым стеклом и нагревают содержимое колбы до 
растворения навески. Раствор охлаждают, приливают 200 см3 во­
ды, прибавляют 2 г сернокислого гидроксиламина и 40 см3 спир­
тового раствора тионалнда. Растворы в колбе взбалтывают в тече­
ние 2—3 мин. Выпавший творожистый осадок через 2 ч отфильтро­
вывают на фильтр средней плотности и промывают 8—10 раз хо­
лодной водой. Осадок смывают в колбу, где проводилось осажде­
ние, приливают 50 см3 азотной кислоты, нагревают до растворения 
осадка, приливают 5 см3 серной кислоты и выпаривают раствор до 
появления паров серной кислоты. После этого прибавляют по кап­
лям перекись водорода до полного просветления раствора. Затем 
к раствору приливают 10 см3 азотной кислоты, 150—200 см3 воды, 
5 см3 азотнокислого серебра и 20 см3 надсернокнелого аммония. 
Раствор кипятят в течение 10—15 мин, охлаждают, приливают
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■60—70 см3 волы, 5 см5 алюмокалиевых квасцов и аммиак до 
pH 8 -9 .

Раствор с выпавшим осадком гидроокисей металлов нагревают 
в течение 5 мин, затем отфильтровывают осадок на фильтр сред­
ней плотности и промывают 4—5 раз горячей водой, фильтрат 
отбрасывают.

Осадок растворяют на фильтре 10—15 см3 раствора горячей 
соляной кислоты. Фильтр промывают той же соляной кислотой 
порциями по 2—3 см3. Раствор переносят в мерную колбу вмести­
мостью 25 см3, доливают до метки раствором соляной кислоты, пе­
ремешивают и переливают в сухой стакан. Прибавляют 0,3—0,5 г 
аскорбиновой кислоты или железа, восстановленного водородом. 
Раствор оставляют до полного обесцвечивания, периодически 
взбалтывая. При применении железа избыток его отфильтровыва­
ют на фильтр, содержащий несколько крупинок металлического 
железа, при применении аскорбиновой кислоты — через раствор в 
течение 5 мин пропускают аргон (азот или водород). Раствор пе­
реливают в электролизер и полярографнруют при потенциале пика 
минус 0,48 В относительно анодной ртути.

2.3.2. Содержание олова в испытуемом растворе определяют 
либо методом сравнения со стандартным раствором сернокислого 
олова, либо методом градуировочного графика, либо методом до­
бавок.

2.3.2.1. При применении метода сравнения в зависимости от 
массовой доли олова в испытуемом растворе определяют соответ­
ствующий объем стандартного раствора Б. Отобранный объем 
стандартного раствора помещают в колбу вместимостью 500 см*, 
приливают 50 см3 серной кислоты (1:3) и далее анализ проводят, 
как указано в п. 2.3.1.

2.3.2.2. При применении метода градуировочного графика в 
семь колб из восьми вместимостью 500 см3 каждая помещают 
0,25; 0,6; 1.0; 2,0; 3,0; 4.0 и 5,0 см3 стандартного раствора Б. что 
соответствует 0,0000025; 0,000005; 0,00001; 0,00002; 0,00003; 
0.00004 и 0,0000ч5 г олова. Восьмая колба, не содержащая стан­
дартного раствора Б, служит для проведения контрольного опыта 
на содержание олова в реактивах. В каждую из восьми колб при­
ливают по 50 см3 серной кислоты (1:3) и далее анализ проводят, 

• как указано в п. 2.3.1.
2.3.2.3. При применении метода добавок к навеске пробы до­

бавляю т такое количество стандартного раствора олова, чтобы
высота пика, полученного при полярографмрованки раствора про­

б ы  с добавкой стандартного раствора, составляла не более двух­
кратной высоты пика, полученного при полярографировании раст- 

.вора пробы.
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Далее анализ проводят, как указано в п. 2.3.1.
2.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
2.4.1. Массовую долю олова (X) в процентах в зависимости ог 

метода определения его в растворе пробы вычисляют по форму­
лам:

Для метода сравнения

x - J f t r - m ,

где Л — высота пика, полученного при полярографнровании раст­
вора пробы, мм;

т ,  — масса олова в стандартном растворе, взятом для поляро- 
графирования, г;

ftt —-высота пика, полученного при полярографнровании стан­
дартного раствора, мм; 

т — масса навески, г.
Для метода градуировочного графика

X.  = ^ .1 0 0 ,1 т

где т 2— масса олова в растворе пробы, найденная по градуиро­
вочному графику, г; 

т — масса навески, г.
Для метода добавок

A'/rij
(А, V - 100,

где Л — высота пика, полученного при полярографнровании раст­
вора пробы без добавки стандартного раствора, мм;

/п3— масса олова, добавленного к навеске пробы, г;
Л2—-высота пика, полученного при полярографнровании раст­

вора пробы с добавкой стандартного раствора, мм; 
т — масса навески, г.

2.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­
раллельных определений не должны превышать значений, указан­
ных в таблице.

Массовая л*>ля олова, % Л&голютвис aonycKteuw* рихожмяяя, х

От 0.0002 до 0,0005 оключ. 0.0002
Св. 0.0005 > 0.00! » 0,0005
> 0,001 > 0,002 » 0,001
> 0,002 * 0.005 » 0,002.
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3. ФЛОТАЦИОННО-ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД

3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на флотации красного комплексного соединения 

олова (IV) с галленном из водных растворов при pH 1,4 и после­
дующем растворении осадка в смеси бензола или толуола и эти­
лового спирта. Олово предварительно отделяют от хрома окисле­
нием последнего до хрома (VI) надсернокислым аммонием и осаж­
дением гидроокисей металлов аммиаком.

Оптическую плотность комплекса измеряют на спектрофотомет­
ре при длине волны 490 нм или фотоэлектроколоримстрс в области 
светопропусканин от 490 до 530 нм.

3.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Спектрофотометр или фотоэлектроколориметр.
РН-метр.
Кислота серная по ГОСТ 14262—78 или по ГОСТ 4204—77, 20 

и 7 %-ный растворы и разбавленная 1:3 и 1:4.
Кислота азотная по ГОСТ 11125—78 или по ГОСТ 4461—77.
Кислота соляная по ГОСТ 14261—77 или по ГОСТ 3118—77 н 

разбавленная 1:3.
Кислота винная по ГОСТ 5817—77.
Кислота аскорбиновая по ГОСТ 4815—76.
Смесь кислот винной и аскорбиновой, свежеприготовленная: по 

5  г каждой кислоты растворяют в 20—30 см3 воды, переводят в 
мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают водой до метки и 
перемешивают.

Аммиак водный по ГОСТ 3760— 79 и разбавленный 1:100.
Галлеин (пирогаллофталеин), 0.1 %-ный спиртовой раствор: 

0,1 г галленна помещают в стакан вместимостью 100 см3 и расти­
рают стеклянной палочкой с 0,5 см3 соляной кислоты, затем при­
ливают 50 см3 этилового спирта и оставляют на сутки. Затем раст­
вор фильтруют через быстрофильтрующнй фильтр в мерную кол­
бу вместимостью 100 см3, промывают фильтр несколько раз спир­
том и фильтр отбрасывают. Раствор доливают спиртом до метки 
и перемешивают.

Спирт этиловый ректификованный по ГОСТ 5962—67.
Толуол по ГОСТ 5789- 78.
Бензол по ГОСТ 5955—75.
Перекись водорода по ГОСТ 177—79.
Железо (III) сернокислое 9-водное по ГОСТ 9485—74, раствор 

массовой концентрацией железа 10 мг/см3: 50 г сернокислого же­
леза растворяют при слабом нагревании в 500 см3 воды, содержа­
щей 5 см3 серной кислоты, фильтруют и разбавляют водой до 
1 дм3 и перемешивают.

Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277—75, 0,25 %-ный раствор.
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Аммоний надссрнокислый по ГОСТ 20478—75, 25 %-ныА. 
раствор.

Олово металлическое.
Стандартные растворы олова:
раствор А: 0,1000 г металлического олова растворяют в 20 см* 

серной кислоты при нагревании. Раствор переносят в мерную- 
колбу вместимостью 1 дм3 серной кислотой (1:4), охлаждают, до­
ливают до метки этим же раствором и перемешивают.

Массовая концентрация олова в растворе А равна 0,0001 г/см*;.
раствор Б: 10 см3 стандартного раствора А переносят в мерную 

колбу вместимостью 100 см3 и доливают до метки серной кисло­
той (1:4).

Массовая концентрация олова в растворе D равна 0.00001 г/см*,
3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3.3.1. Навеску пробы массой 1,0 г помешают в коническую колбу 

вместимостью 500 см* и растворяют в 20 см3 серной кислоты * 
(1:3). После растворения навески раствор окисляют азотной кисло­
той, приливают 2 см3 раствора сернокислого железа и выпарива­
ют до начала выделения паров серной кислоты. Соли растворяют 
при нагревании в 50 см* воды, разбавляют водой до 300 см3, при­
ливают 25 см3 азотнокислого серебра, 100 см3 надсернокислого- 
аммония и окисляют хром при умеренном нагревании. Избыток 
надсернокислого аммония разрушают кипяченном раствора. Затеи 
приливают аммиак до выпадения осадка и 10 см3 в избыток, нагре­
вают и оставляют на 15—20 мин в теплом месте для коагуляции.- 
осадка, который фильтруют через быстрофкльтруюший фильтр, 
промывают 4—5 раз горячим раствором аммиака (1:100). Фильт­
рат отбрасывают. Осадок растворяют в 20 см3 серной кислоты 
(1:4), собирая раствор в колбу, в которой проводилось осаждение 
гидроокисей металлов, приливают 15 см3 азотнокислого серебра, 
50 см3 надсернокислого аммония и проводят окисление оставше­
гося хрома и осаждение гидроокисей металлов аммиаком, как ука­
зано выше.

Осадок с фильтра смывают горячей водой в колбу, где велось, 
осаждение гидроокисей металлов. Фильтр обмывают" 10 см3 раст­
вора соляной кислоты н вновь водой. Приливают 1 см3 перекиси 
водорода и выпаривают при умеренном нагревании до 40 см3, за­
тем охлаждают, переносят в мерную колбу вместимостью 50 см3, 
доливают до метки водой и перемешивают.

Аликвотную часть раствора 25 см3 помещают в стакан вмести­
мостью 100 см3, приливают 4 см3 смеси кислот, перемешивают и 1 
выдерживают 1—2 мин. Затем приливают 2 см3 спиртового раст­
вора галлеина, объем доводят водой до 50 см3 и устанавливают 
pH 1.4 на pH-метре, приливая раствор аммиака. Содержимое 
стакана переносят в делительную воронку вместимостью 1С0 см3, 
небольшим количеством воды, дают постоять в течение 30 мин,.
50
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-приливают 10 см3 бензола или толуола и встряхивают раствор 
2 мин.

После разделения фаз водную фазу отбрасывают. К органи­
ческой фазе приливают 7см3 этилового спирта и, перемешивая, 
растворяют осадок в делительной воронке. Из делительной воронки 
раствор переносят в мерную колбу вместимостью 25 см3. Стенки 
воронки обмывают этиловым спиртом, им же доливают колбу до 
метки и перемешивают. Оптическую плотность измеряют на спек­
трофотометре при длине волны 490 им или на фотоэлектроколори- 
•ыетре в области свстопропускания от 490 до 530 нм.

Раствором сравнения служит смесь бензола или толуола с эти- 
.ловым спиртом в соотношении 2:3.

Массу олова находят но градуировочному графику после вычи­
тания значения оптической плотности раствора контрольного опыта 
из значения оптической плотности раствора пробы или методом 
•сравнения по стандартным образцам металлического хрома близ­
ким по составу к анализируемому металлическому хрому и прове­
денным через все стадии анализа.

3.3.2. Построение градуировочного графика
В шесть колб вместимостью по 500 см3 помешают по 20 см3 

•серной кислоты (1:3), по 5 см3 азотной кислоты и нагревают. К 
нагретому раствору приливают по 2 см3 раствора сернокислого 

.железа. К содержимому пяти колб из шести приливают соответст­
венно 1,0: 2,0: 3,0: 4.0 и 5,0 см3 стандартного раствора Б, что со­
ответствует 0,00001; 0,00002; 0,00003; 0,00004 и 0,00005 г олова.

Шестая колба, не содержащая стандартного раствора Б, слу­
жит для проведения контрольного опыта на содержание олова в 
реактивах. Растворы выпаривают до начала выделения паров сер­
ной кислоты. Далее анализ ведут, как указано в п. 3.3.1.

По полученным значениям оптических плотностей и соответст­
вующему нм содержанию олова строят градуировочный график.

3.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
3.4.1. Массовую долю олова (X) в процентах, определенную 

хетсдом градуировочного графика, вычисляют по формуле
. .  IT!, • 100
А— V -  »

где т ,  — масса олова, найденная по градуировочному графику, г; 
м — масса навески, г.

3.4.2. Массовую долю олова (Х |) в процентах, определенную 
методом сравнения, вычисляют по формуле

у  С ( Р - Р , )

* 1 Р г-Р , •
где С — массовая доля олова в стандартном образце, %;

D — оптическая плотность анализируемого раствора метал­
лического хрома;
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D ,— оптическая плотность раствора стандартного образца; 
f)t —  оптическая плотность раствора контрольного опыта.

3.4.3. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па 
раллельных определений не должны превышать значений, указан 
ных в таблице.
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Изменение Л  I ГОСТ 13020.15—85 Хром металлический. Методы определения 
•лока ,
Постановлением Государственного комитета СССР по стандартам от 15.10.85 

/4  3087 срок я «едения установлен
с 01 07 87

На обложке и первой странице под обозначением стандарта указать обоз­
начение: <СТ СЭВ 5281—85). ■

Вводную часть изложить в «свой редакции: «Настоящий стандарт устанав­
ливает полярографический (при массовой дате олова от 0,0002 до 0.006 %), фле- 
1ацнонно-фотометрический с i аллейном и фотометрический с фенилфдуороном 
(При массовой доле олова от 0,001 до 0,005% ) методы определения олова а 
металлическом хроме

Стандарт полностью соответствует СТ СЭВ 5281—85»
Пункт 2 1 после слов «ртутного анода» дополнить словами: «или насыщен­

ного каломельного электрода».
Пункт 2.2. Заменить слова: «Железо, восстановленное водородом» на «Ж е­

лезо металлическое, нс содержащее олово»;
дополнить абзацами (после пятнадцатого):
«Медь (III сернокислая 5-ВОАная по ГОСТ 4165—78, раствор 10 г/дм5.
Натрий хлористый по ГОСТ 4233—77»;
заменить ссылку: ГОСТ 11125—78 на ГОСТ 11125—84;
исключить ссылку: ГОСТ 4815-76,
Пункт 2.3.1. Первый абзац после слов «2 г сернокислого гидроксиламииа» 

дополнить словами: «I см* раствора сернокислой меди»;
последний абзац изложить в новой редакции: «Осадок растворяют на фильт­

ре 10—15 см3 раствора горячей соляной кислоты. Фильтр промывают той же 
СОЛЯНОЙ КИСЛОТОЙ Порциями по 2—3 см3».

Раздел 2 дополнить пунктами — 2.3.1.1. 2.3.1 2: *2.3 1.1. При полярографк- 
рованих относительного ртутного анода раствор переносят в мерную колбу вме­
стимостью 25 см’, доливают до метки раствором соляной кислоты, перемешива­
ют и переливают в стакан. Прибавляют 0,1—0.2 г аскорбиновой кислоты иди 
металлического железа. Раствор оставляют до паяного обесцвечивания, перио­
дически взбалтывая. При применении железа, избыток его отфильтровывают на 
фильтр, содержащий несколько крупинок металлического железа, при примене­
нии аскорбиновой кислоты — через раствор в течение 5 мин пропускают аргон 
(азот или водород). Раствор переливают в мехтрол«Дер и подярографируют прк 
потенциале пика от минус 0.48 В относительно анодной ртути.

2.3.1.2. При волярографкроваиин относительно насыщенного каломельного 
электрода раствор переносят в мерную катбу вместимостью 25 см’, прибавляют 
0,2 г хлористого натрия, перемешивают до его растворения, доливают до метки 
раствором соляной кислоты и перемешивают. Раствор переносят в стакан и про­
пускают через него в течение 5 мин аргон (азот, водород), переносят в электро­
лизер и подярографируют при потенциале пика минус 0.48 В относительно к а ­
ломельного электрода».

Пункт 2.3.2. Заменить слово: «Содержание» на «Массовую датю»,
Пункт 3.2. Третий абзац изложить в новой редакции: «Кислота серная осо­

бой чистоты по ГОСТ 14262—78 или по ГОСТ 4204—77 и разбавленная 1:3 н 
1:4».

пятый абзац дополнить словами: «и раствор с молярной концентрацией 
<42 моль/дм1»;

после слов «Раствор доливают спиртом до метки и перемешивают» допол­
нить абзацами: «При необходимости раствор галлсина очищают: в делительную 
воронку вместимостью 2 дм3 приливают 250 см3 раствора хлористого калия. 
323 см’ раствора соляной кислоты, 0.2 моль/дм*. 427 см’ воды и перемешивают. 
Затем в делительную воронку вливают 100 см3 раствора галлеина и 80 см5 бен-

(Продолжение см. с. 6-Т)



-  • • • .  (Продолжение изменения к  ГОСТ I3020.1S—86]
лояа. Смесь встряхивают в течение б мин. Органическую фазу, содержащую про­
дукты окисления -галлеина. отбрасывают. К  раствору вновь приливают 80 см 
бензола и встряхивают. Органическую фазу отбрасывают. Экстракцию с бензо­
лом повторяют до обесцвечивания бензольного экстракта. Водную фазу, содер­
жащую 1 г/аи» галлеина. переливают в склянку в хранят в темном месте не

^ ° ЛСКалнйТЧхлористый 2-водиый по ГОСТ 4161—77, раствор с молярной конце*-.

* ^ -аам сн и гь  ссылки; ГОСТ 11125—78 на ГОСТ 11125—84, ГОСТ 177—79 на
ГОСТ 177-77 . * ~  „  .  ,  ___

Пункт 3.3.1, Третий абзац. Заменить слова: «Затем приливают 2 см3 спирто­
вого раствора галлсииа» на «Затем приливают 2 см» спиртового раствора или 
20 см» водного раствора (очищенного) галлеина». ■

Стандарт дополнить разделом — 4: • • ■ •
«4. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД

4.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан иа образовании оранжево-красного комплексного соедвнеияш 

олова (IV) с фенилфлуороном, стабилизируемого желатином в растворе сер- 
«ой кислоты с  .молярной концентрацией 0,5—0,65 моль/дм*.

Оптическую плотность комплекса измеряют,на спектрофотометре при длине 
волны 510 им или фотомектроколорикетре в области свстопропусканив .07 480 
до 530 нм. Or мешающих элементов олово отделяют тиоиалидом в присутствен 
коллектора — меди с последующим осаждением гидроксидов металлов аымка- , 
ком.

4.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  к р а с т в о р ы  ....
Спектрофотометр или фогозлектроколориметр со всеми ПР "  
Кислота серией особой чистоты по ГОСТ 14262—78 или по ГОСТ 4204—77 ■

разбавленная 1:1, 1:3, 1:4 и 1:50. '    _. • г п г т  „ s i  г»
Кислота..азотная особой чистоты по ГОСТ Л 125—84 ван во ГОСТ 4461—77

« разбавлеимая 1:3. . , ч __ _ • *
Кислота аскорбиновая, раствор 50 г/дм», свежеприготовленный.
Аммиак водный по ГОСТ 3 7 6 0 -7 9  к разбавленный 1:50.
Медь (II) сернокислая 5 водная по, ГОСТ 4165—78, м етеор  10 г/дм • г 
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 18300—72.
Тконачид. спиртовой раствор 10 г/дм». ,  , . "

■ Водорода перекись по ГОСТ 10029—76.
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277-^-75. раствор 1 г/дм .

- Аммоний надсериоккслий по ГОСТ 20478—75. свежеприготовленный раствор

Железо (III)-Сернокислое 9 водное по ГОСТ 948$—74. раствор Ю-б/дм». 
Гидразин сернокислый по ГОСТ 5841-74 . свежеприготовленный раствор

20 V/дм^
Кялий марганцовокислый по ГОСТ 20490—75. раствор 10 г/дм*.

. Желатин по ГОСТ 2305*—7& свежеприготовленный раствор 10 г/дм». 
Индикаторная бумага- Конго. * ' ' 1
Индикатор универсальный, бумага.
Эфир этиловый уксусной кислоты. •' ___ ..  _ ____
Фенилфлч'ором. спиртовой раствор 0.3 г/дм»: 0.03 г  феяялфлуовона раство­

ряют па водяной бакс в 2 0 -3 0  см» теплого спирта, содержащего 1 см» серао* 
иж-лоты (1:1) н охлаждают. Переносят в мерную колбу вместимостью 100 см . 
доливают спиртом до метки н перемешивают. Хранят в темпом месте.

При необходимости ф еямфлуорон перекрисгаллюовывают:
2 г фенилфлуороиа помещают в коническую колбу вместимостью 25U с м , 

приливают 50 см» эфира. 15 см» серной кислоты и тщательно перемешивают. Не 
охлаж дая, к  раствору приливают 150 см* воды. Выпавший осадок ^фильгровы 
вают под вакуумом на плотный фильтр, помещенный в . воронку Бюхнера, не-

(Продолженнг см. с. €5)



(Продолжение изменения к ГОСТ 13020 16—85)

% = S 3 » - - = й Щ * й « г
Стандартные растворы олова

аСсМт " т а 0ГО1РаС7в°Ра А о д ер ж и т  0.000! г олова. П€ремешввают- 
с т и м о с п Л ю  J 5 ° UCM.  стандартного раствора А переносит в мерную колбу пме- 
спмостью  100 СМ' и доливают до метки раствором серной кислоты (I 41 У
ne-pei £ £ £ S L m  Р#СПЮРа Б С0ДСРЖ"Г 0 00001 г оловаСТ а с А 4,готовят

4.2. П р о в е д е н и е  а н а л и з а

< ™ « у  j s a r s s ?

терние 2 - 3  мин L ? .m rL a Pal TB0P* тиоипалияв Раствор « колбе взбалтывают и течение г  3 мин. Выпавший творожистый осадок через 2 ч отфильтровывают на 
фильтр средней плотности и промывают 8 - 1 0  раз холодной водой Р *
вают 10 ^ Сс« 1Ваг ^ иГ*.К0ЛбУ' ” КОГОроА " Р о д и л о с ь  осаждение. Фильтр обмы- 

5 с“  гоРя,|его раствора азотной кислоты, затем горячей водой при- 
2 2 5 ?  апте«“ ?НЛ 1  В° ЯЫ/  содержимому казбы Приливают 50 см» азотной
пааов серной кигто-m r" 0* ^ ^ 0™  ( * "  выпаРИВаЮг раствор до появленияпаров серной кислоты. Во время выделения паров серной кислоты прибавляют

перекись водорода до полного просветления раствора. Затем к раст­
вору приливают 10 см3 азотной кислоты. 150-200 см3 воды. 5 см* Раствора азот- 
нохнелого серебра. 20 см3 иадссрнокнслого аммонии и раствор кипятят влечение 
Ю - !5 мни. Раствор о саж д аю т  до 6 0 - 7 0 X . приливают 2 см3 раСтпоРа сеои^
Раствоо Т Х Л  аимиак до рН 8~ '9 <по универе а-тьной индикаторной бумаге).

аствор с осадком оставляют стоять в теплом месте в течение 10—15 мин за 
оаз осадок ня Фильтр средней плотности н промывают 5—6
раз горячим раствором аммиака. Фильтрат отбрасывают.

Осадок на фильтре растворяют в 5 см3 горячей серной кислоты (1:3) в кол-
П - К ™ . '  Фильтр пР°иыва*°т 4 - 5  раз горячей серной к и * з З  
(Г 50). собирая промывные води в ту же колбу Колбу, в которой велось осаж-

6 - 7  СМ* ссрн0й ^ Моты <1:3) « присоединяют к основному фильтрату. Объем раствора должен быть не более 50 см*.’
HWЛ л в * ;  UPL  *,acconoft д®?е олова « « ю  0.003 % раствор переносят в мер- 

б> вместнм<^ ю 100 см3, доливают водой до мегхн. перемешивают. В 
колбу вместимостью 100 см» отбирают аликвотную часть 50 см3.

Весь подученный по п. 4.2.1, или его аликвотную часть, по-
пв п А2ЛЛ‘ нейтрализуют аммиаком до pH 4 - 5  (по бумаге Конго). 

Затем при перемешивании добавляют 6 см> серной кислоты (1:1), 4 см3 раствора 
Г Г ^ ° ? К2 Л0Г0 К8лия Чср”  5 “ ин добавляют 2 СМ3 раствора рскорбиковой- 
P a c i n ’ 2 ™’ <£?'™ 0ра желаткна- 20 см» спирта. 5 см» раствора фсиилфлуоронв 
Раствор переливают в мерную колбу вместимостью 100 см», доводят" объем 
раствора водой до метки и перемешивают.

Через МИН иям*ряют оптическую плотность ва спектрофотометре при
от 480 до 530 им° НМ НЛ"  <>,О70’лектр0К0Лпрк‘‘е7Рс в области светопро.пускання 

Раствором сравнения елуж яг спирт.

(Продолжение см. с G6)
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(Продолжение изменения к ГОСТ 13020.15—85)
Массу олова находят по градуировочному графику после вычитания -значе­

ния оптической плотности раствора контрольного опыта нз значения оптической 
плотности раствора пробы или методом сравнения со стандартным образцом 
металлического хрома, проведенным через весь ход анализа.

4.2.3. Построение градуировочного .-рафика
В шесть из семи колб вместимостью 500 см* приливают 0.5; 1.0; 1,5; 2,0; 

2,5 н 3,0 см» стандартного раствора В, что соответствует 0,000005; 0,00001; 
0,000015; 0,00002; 0,000025 и 0.00003 г олова. В семь колб приливают по 40 см* 
серной кислоты (1:3), колбы накрывают часовым стеклом н нагревают, не вы­
паривая. . '  •

Раствор седьмой колбы, нс содержащий стандартного раствора олова, слу­
жит для проведения контрольного опыта при построении градуировочного гра­
фика.

Растворы охлаждают, приливают по 100 см» воды, по 100 см* раствора сер­
нокислого гидразина, no I см» раствора сернокислой меди н по 40 см* раствора 
тионалида. Далее анализ проводят как указано в пп. 4.2.1 и 4.2.2.

По подученным значениям оптической плотности растворов и соответствую­
щим ни содержаниям олова строят градуировочный график.

4.3. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
4,3.1. Массовую долю олова (X) п процентах, определенную методом граду­

ировочного графика, вычисляют по формуле

где пи — масса олова, найденная по градуировочному графику, г;
m — масса навески пробы или касса, соответствующая аликвотной частя 

раствора пробы, г.
43.2. Массовую долю олова (X,)  о процентах, определенную методом срав­

нения, вычисляют по формуле

у с(о-е«)
л ,=  о , - о ,  •

где С — массовая доля олова в стандартном образце, %;
-  D — оптическая плотность анализируемого раствора металлического хрома; 

D | — оптическая плотность раствора стандартного образца;
Di — оптическая плотность раствора контрольного опыта.
4.3.3. Абсолютные расхождения результатов параллельных определений не 

должны превышать допускаемых значений, указанных в таблице».
(ИУС JA 1 1987 г.)
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