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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

СЕЛИТРА АММИАЧНАЯ И УДОБРЕНИЯ НА ЕЕ ОСНОВЕ 

Мотод определения горючих органических веществ

Ammonium nitrate and fertilizers on its base. Method for determination of combustible organic ingredients

Дата введения — 2017—08—01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод определения содержания горючих органических ве­
ществ в аммиачной селитре и удобрениях с высоким содержанием азота (далее — удобрениях).

2 Нормативные ссы лки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударственные
стандарты:

ГОСТ 2 Селитра аммиачная. Технические условия
ГОСТ 1277 Реактивы. Серебро азотнокислое. Технические условия
ГОСТ 3118 Реактивы. Кислота соляная. Технические условия
ГОСТ 3776 Реактивы. Хрома (VI) оксид. Технические условия
ГОСТ 4107 Реактивы. Бария гидроокись 8-водная. Технические условия
ГОСТ 4204 Реактивы. Кислота серная. Технические условия
ГОСТ 4328 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические условия
ГОСТ 6709 Вода дистиллированная. Технические условия
ГОСТ 9179 Известь строительная. Технические условия
ГОСТ 21560.0 Удобрения минеральные. Методы отбора и подготовки проб 
ГОСТ 24104 Весы лабораторные. Общие технические требования1*
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и

размеры
ГОСТ 25794.1 Реактивы. Метод приготовления титрованных растворов для кислотно-основного 

титрования
ГОСТ 27025 Реактивы. Общие указания по проведению испытаний
П р и м е ч а н и е  — При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылоч­

ных стандартов и классификаторов на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандарти­
зации. метрологии и сертификации (www.easc.by) или по указателям национальных стандартов, издаваемым в 
государствах, указанных в предисловии, или на официальных сайгах соответствующих национальных органов по 
стандартизации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий 
на текущий момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который 
дана датированная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия

1> В Российской Федерации действует ГОСТ Р 53228— 2008 «Весы неавтоматического действия. Часть 1. 
Метрологические и технические требования. Испытания».

Издание официальное

1
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настоящего стандарта в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затра­
гивающее положение, на которое дана ссыпка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если 
ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не 
затрагивающей эту ссылку.

3 Сущ ность метода

Из пробы удаляют диоксид углерода, образованный неорганическими наполнителями, при по­
мощи избытка кислоты. Органические соединения окисляют при помощи хромовой смеси и серной 
кислоты. Образовавшийся диоксид углерода поглощают раствором гидроксида бария. Образовавший­
ся осадок растворяют в растворе соляной кислоты и подвергают обратному титрованию раствором 
гидроксида натрия.

4 Отбор и подготовка проб

4.1 Отбор и подготовка проб для анализа — по ГОСТ 21560.0 с дополнениями для аммиачной 
селитры по ГОСТ 2.

4.2 Общие указания по проведению испытаний — по ГОСТ 27025.
4.3 Допускается применение других средств измерений с метрологическими характеристиками и 

оборудования с техническими характеристиками не хуже, а также реактивов по качеству не ниже ука­
занных в настоящем стандарте.

5 Оборудование, реактивы  и растворы

5.1 Реактивы

Вода дистиллированная по ГОСТ 6709, недавно прокипяченная для удаления диоксида углерода.
Хрома (VI) оксид по ГОСТ 3776, ч. д. а.
Кислота серная по ГОСТ 4204, ч. д. а., раствор массовой долей 60 %.
Гидроксид бария по ГОСТ 4107, ч.д.а., раствор молярной концентрации с (ВаОН) = 0,05 моль/дм3.
Кислота соляная по ГОСТ 3118. ч. д. а., раствор молярной концентрации с (HCI) = 0.1 моль/дм3.
Гидроокись натрия по ГОСТ 4328, ч. д. а.
Бромфеноловый синий, раствор 0,4 г на 1 л воды.
Фенолфталеин, раствор 2 г на 1 дм3 в растворе этанола (60 % по объему).
Известь гидратная (гашеная) по ГОСТ 9179 с размером частиц приблизительно от 1,0 до 1.5 мм.

5.2 Оборудование

Стандартное лабораторное оборудование:
Весы лабораторные высокого класса точности (II) с наибольшим пределом взвешивания 200 г по 

ГОСТ 24104.
Горелка газовая или электронагреватель, обеспечивающие регулирование скорости нагрева.
Тигли фильтровальные с поверхностью из прокаленного стекла вместимостью 15 см3, диаметром 

основания 20 мм. высотой 50 мм. с диаметром пор от 5 до 15 мкм.
Стакан В-1—600 ТС ГОСТ 25336.
Источник азота давлением 5-6 мм рт. ст.
Установка для поглощения, собранная в соответствии с рисунком 1, при возможности с использо­

ванием сферических пришлифованных стыков, включающая следующие элементы:
- поглотительную колбу высотой 200 мм, диаметром 30 мм. наполненную раствором гидратной 

(гашеной) извести, удерживаемую стеклопластиковым зажимом:
- колбу КГУ-2—2—500—29/32 ТС по ГОСТ 25336 или другую круглодонную колбу с двумя горло­

винами. расположенными под углом, вместимостью 500 см3;
- перегонную колонку Вигре высотой 150 мм;
- холодильник ХПТ-2—400—29/32 ХС по ГОСТ 25336;
- склянку для промывки газов (бутылка Дрекслера). выступающую в роли ловушки для избытка 

кислоты при дистилляции;

2
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- ледяную ванну для охлаждения склянки для промывки газов;
- две поглотительные склянки диаметром от 32 до 35 мм и соединительный элемент с фильтром 

из пористого стекла низкой пористости длиной 10 мм;
- всасывающий насос и устройство управления всасывания, включающее Т-образную деталь из 

стекла, вставленную в круг, свободное плечо которого связано с тонкой капиллярной трубкой при по­
мощи короткой резиновой трубки с винтовым зажимом.

П р и м е ч а н и е  — Применение кипящей хромовой кислоты в аппаратах со сниженным давлением являет­
ся опасной операцией и требует соответствующих мер предосторожности.

f  — поглотительная колба, заполненная раствором  гаш еной извести; 2 -- круглодонная колба; 3 —  перегонная колонка Вигре: 
4 — холодильник с прямой трубкой; 5 - -  склянка для пром ы вки тазов; б — ледяная баня. 7 — поглотительные склянки.

В —  устройство управления всасывания

Рисунок 1 — Схема установки для поглощения

6 Подготовка к проведению  определения

6.1 Приготовление растворов

6.1.1 Раствор серной кислоты (процентное объемноо содержание 60 %): наливают 360 см3 дис­
тиллированной воды в стакан вместимостью 1 дм3, осторожно добавляют 640 см3 серной кислоты (5.3).

6.1.2 Раствор нитрата серебра концентрацией 0,1 моль/дм3

Раствор готовят при помощи растворения в 1 дм3 деминерализованной воды. 17 г азотнокислого 
серебра ч. д. а. по ГОСТ 1277.
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6.1.3 Гидроксид бария раствор молярной концентрации с (ВаОН) = 0,05 моль/дм3
Взвешивают 15 г 8-водной гидроокиси бария, ч. д. а., по ГОСТ 4107 и полностью растворяют в го­

рячей воде. Оставляют охлаждаться и затем переносят в колбу вместимостью 1 дм3. Доводят до метки 
водой и перемешивают. Фильтруют через гофрированную фильтровальную бумагу.

6.1.4 Раствор гидроокиси натрия концентрацией 0,1 моль/дм3
Раствор гидроокиси натрия концентрацией 0.1 моль/дм3 готовят по ГОСТ 25794.1.

7 Проведение определения

7.1 Удаление карбонатов

Взвешивают (10.000 ± 0.001) г отобранной пробы удобрения. Помещают пробу в круглодонную 
колбу и добавляют 100 см3 раствора серной кислоты массовой долей 60 %. В течение приблизительно 
10 мин растворяют пробу при комнатной температуре.

Собирают установку для поглощения в соответствии с рисунком 1, присоединяют один конец по­
глотительной колбы ( 1) к источнику азота при помощи обратного клапана, другой конец подающей труб­
ки — к круглодонной колбе (2). Устанавливают перегонную колонку Вигре (3) и холодильник (4) с систе­
мой подачи воды. Регулируют подачу азота таким образом, чтобы обеспечить умеренный поток сквозь 
раствор, доводят раствор до кипения и продолжают нагревать в течение 2 мин. По истечении данного 
времени не должно быть бурного выделения газов. Если наблюдается бурное выделение газов, про­
должают нагревание еще 30 мин. Оставляют раствор охлаждаться не менее чем на 20 мин, продолжая 
пропускать сквозь него азот.

Затем полностью собирают установку для поглощения, как указано на рисунке 1. соединяя холо­
дильник со склянкой для промывки газов (5) и поглотительными склянками (7). Необходимо продолжать 
пропускание азота сквозь раствор при сборке установки для поглощения. Быстро вводят 50 см3 раство­
ра гидроксида бария в каждую из поглотительных склянок.

Продолжают пропускать поток азота еще приблизительно 10 мин. Раствор в поглотительных 
склянках должен оставаться прозрачным. Если этого не произошло, процесс удаления карбонатов дол­
жен быть повторен.

7.2 Окисление и адсорбция

Вынимают трубку подачи к аппарату азота, быстро вносят 20 г оксида хрома (IV) и 6 см3 раствора 
нитрата серебра, используют боковую горловину круглодонной колбы (2). Подсоединяют установку для 
поглощения к устройству управления всасывания (8) и настраивают поток азота таким образом, чтобы 
через поглотительные склянки и фильтр из пористого стекла проходил устойчивый поток газа.

Нагревают круглодонную колбу (2) до закипания жидкости и поддерживают кипение в течение 
полутора часов1 >. При необходимости регулируют всасывающий насос при помощи соответствующе­
го вентиля, чтобы контролировать поток азота, так как осажденный во время определения карбонат 
кальция может блокировать фильтр из пористого стекла. Операция считается успешной, если раствор 
гидроксида бария в поглотительной склянке (7) остается прозрачным. В противном случае повторяют 
операцию. Прекращают нагревание и разбирают установку. Промывают снаружи и внутри дистиллиро­
ванной водой соединительные элементы для поглотительных склянок, чтобы смыть гидроксид бария, 
сливая воду в соответствующие поглотительные склянки. Помещают соединительные элементы один 
за другим в стакане вместимостью 600 см3, который затем будет использован для определения содер­
жания горючих органических веществ.

Быстро проводят фильтрование под вакуумом содержимого, сначала второй поглотительной кол­
бы, затем первой, используя тигель из пористого стекла. Собирают осадок, промывая поглотительные 
склянки деминерализованной водой, и этой же водой, примерно 50 см3, промывают тигель. Помещают 
тигель в стакан вместимостью 600 см3 и добавляют примерно 100 см3 дистиллированной воды, не­
давно прокипяченной, для удаления диоксида углерода. Наливают 50 см3 кипяченой воды в каждую из 
поглотительных склянок и пропускают азот через соединительные элементы в течение 5 мин. Соеди­
няют воду с водой в стакане. Повторяют операцию один раз. чтобы обеспечить хорошее промывание 
соединительных элементов.

11 Полтора часа — это время, достаточное для большинства реакций органических соединений в присут­
ствии азотнокислого серебра в качестве катализатора.
4
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7.3 Определение содержания карбонатов, полученных из органических веществ

Добавляют пять капель фенолфталеина к содержимому стакана. Раствор должен приобрести 
красный цвет. По капле добавляют соляную кислоту до исчезновения розовой окраски. Тщательно пе­
ремешивают раствор, чтобы убедиться в том. что розовая окраска не появляется вновь. Добавляют 
пять капель бромфенолового синего и титруют раствором соляной кислоты до появления желтого цве­
та. Добавляют дополнительно 10 см3 соляной кислоты.

Нагревают раствор до температуры кипения и кипятят не более 1 мин. Проверяют, чтобы в жид­
кости не было никакого осадка.

Раствор охлаждают и проводят обратное титрование раствором гидроксида натрия.

7.4 Холостой опыт

7.4.1 Проводят холостой опыт, следуя такой же методике и используя то же количество реагентов.

8 Обработка результатов

Массовую долю горючих органических веществ С. %. в пересчете на углерод вычисляют по фор­
муле

С = 0.06-——— . 
Е

( 1)

где У, — общий объем соляной кислоты, добавленной после изменения цвета фенолфталеина, см3;
V2 — объем раствора гидроксида натрия, использованного при обратном титровании, см3;
Е — масса пробы, г;
0.06 — коэффициент пересчета на процентное содержание в пересчете на углерод.
За результат определения массовой доли горючих органических веществ в пересчете на углерод 

принимают среднеарифметическое значение результатов двух параллельных определений, абсолют­
ное расхождение между которыми не превышает предел повторяемости г = 0.05 при доверительной 
вероятности Р = 0.95.

9 Протокол испытаний

Протокол испытаний должен содержать следующую информацию;
- полная идентификация образца;
- результат проведенных определений;
- дата отбора проб и процедура отбора проб (если известно);
- дата проведения анализа;
- все детали проводимого определения, не описанные в настоящем стандарте или предлагаемые 

дополнительно, а также детали любых происшествий во время проведения анализа, которые могут по­
влиять на результат.
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