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Настоящие руководящие технические материалы распростра­
няются на химические и физические метода исследования хим­
состава основных и сварочных материалов, применяемых в хими­
ческом и нефтяном машиностроении (кроме защитных г а з о в ) .

Устанавливают типовые методы исследования материалов, 
имеющих различную основу, методы подсчета результатов и тех­
нику безопасности.

Рекомендуются к применению в ЦЗЛ, как сборник методичес­
ких инструкций по проведению химического и спектрального 
анализа чугунов, сталей и др.м атериалов.
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ШОДОДЯЩЙ ТЕХНИЧЕСКИЙ МАТЕРИАЛ

УСКОРЕННЫЕ И МАРКИРОВОЧНЫЕ МЕТОДЫ ХИМИЧЕСКОГО 
И СПЕКТРАЛЬНОГО АНАЛИЗА ОСНОВНЫХ И СВАРОЧНЫХ 
'МАТЕРИАЛОВ В ХШуЗНШТЕАШАРАТОСТРОЕНИИ

МЕТОДЫ ХИМИЧЕСКОГО АНАЛИЗА ЧУГУНОВ 
И СТАЛЕЙ РД РТМ 2 6 -5 6 2 S O

Настоящий руководящий технический материал распространяет­
ся на методы исследования химсостава материалов,применяемых при 
изготовлении нефтезаводской и химической аппаратуры: чугунов, 
низколегированных и высоколегированных сталей, сварочных прово­
лок, наплавленного металла, а так же металла сварных швов на 
основные маркировочные и легирующие элементы.

Методы анализа элементов, указанные в  приложении, являются 
ускоренными по сравнению с методами рекомендуемыми ГОСТами,пе­
речне ленными на стр .156 .

Допускаемые расхождения результатов анализа не превышают 
величин установленных указанными ГОСТами.

I .  ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ К МЕТОДАМ АНАЛИЗА

1 .1 .  Проба стали для химического и спектрального анализов 
должна быть подготовлена по ГОСТ 7565-73.

Проба чугуна для химического анализа должна быть подготовлена 
по ГОСТ 805-69 и по ГОСТ 4832-72 и иметь однородную и мелкозернис­
тую структуру.

Проба наплавленного электродом металла для химического анали­
за должна быть подготовлена по ГОСТ 9466-75 и ГОСТ 7122-75 .

Пробы для анализа других материалов готовят в  соответствии о 
требованиями ГОСТов на поставку.

1 .2 .  Все применяемые реактивы должны иметь степень чистоты 
"химически чистый" ( х .ч . )  или "особой чистоты" ( ос.ч.).П рименение 
реактивов степени, чистоты "чистый для анализа" ( ч .д .а . )  допуска­
ется  только в  том случае, если промышленность не выпускает реак­
тивов указанной выше степени чистоты.

1 .3 .  Для приготовления растворов и при проведении анализов 
применяют дистиллированную воду по ГОСТ 6709-72.

1 .4 .  В выражении "разбавленная 1 :1 , 1 :2 "  и т .д .  первые цифры 
означают объемные части разбавляемого реактива (например, концент­
рированной кислоты), вторые -  объемные части используемого
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для разбавления растворителя (воды).
1 .5 .  Концентрация растворов выражается в процентах; число 

процентов указывает массовую долю растворенного вещ ества в  грам­
м а х ^  100 г  раствора.

1 .6 .  Анализируемую пробу взвешивают на аналитических весах  
с погрешностью не более 0,0002 г .

1 .7 .  Перед анализом необходимо проверять градуировку приме­
няемой мерной посуды (пипеток, бюреток, мерных колб и п р . ) ,  а 
также термометров.

1 .8 .  При каждой серии определений необходимо проводить не 
менее двух контрольных опытов в условиях анализа для внесения 
в результат определения поправки на загрязнение реактивов.

1 .9 .  При титриметрическом анализе титр раствора устанавли­
вают не менее, чем по трем навескам исходного вещества или стан­
дартного образца.

1 .1 0 . Проведение анализа фотоколориметрическим методом.
1 .1 0 . -I. Аликвотная чаоть раствора и размер кюветы должны 

обеспечить оптимальные условия определения заданного интервала 
концентраций элемента.

1 .1 0 .2 . Массовую долю определяемого элемента в  анализируемой 
пробе находят по градуировочному графику, на оси абсцисс которого 
откладывают массовую долю определяемого элемента в  процентах, а 
на оси ординат -  оптическую плотность раствора окрашенного комп­
лексного соединения. Можно также использовать метод сравнения 
оптической плотности пробы о оптической плотностью стандартного 
раствора определяемого элемента или раствора стандартного образца 
близкого по составу к анализируемой пробе.

1 .1 0 .3 .  Градуировочные графики, построенные по стандартным 
растворам, обязательно проверяют по 1-2 стандартным образцам.

1 .1 0 .4 . Водные растворы реактивов предварительно фильтруют.
1 .1 0 .5 .  Массовую долю элементов при химическом анализе опре­

деляют по трем параллельным навескам, при спектральном анализе
по трем параллельным определениям (по три измерения в  каждом) или 
двум параллельным определениям (по три измерения в  каждом), если 
расхождение при анализе не превышает допускаемых, приведенных в 
соответствующем стандарте. Одновременно в тех же условиях анали­
зируют стандартный образец, химический состав которого соответст­
вует анализируемой пробе, при этом массовая долл контролируемого 
элемента в стандартном образце и в анализируемой пробе не долж-
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ны различаться более чем в два р а за .
Средний результат анализа стандартного образца не должен отли­

чаться от р езул ьтата, указанного в  свидетельстве, более чем на 
половину максимальной величины абсолютных допускаемых расхождений 
для трех параллельных определений.

2 . ОТОНОМШРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ОБЩЕГО УГЛЕРОДА

2 .1 .  Сущность метода
Навеску чугуна или стали сжигают в печи в  токе кислорода при 

температуре от 1200 до 1250°С. Образующийся углекислый г а з  погло­
щается раствором и вызывает повышение кислотности, что в  свою 
очередь приводит к изменению э .д .с .  индикаторной системы рН-метра.

Количество электричества, необходимое для достижения первона­
чального значения pH поглотительного раствора и пропорциональное 
концентрации углерода в пробе, фиксируется специальным кулономет- 
ром -  интегратором тока, показывающим непосредственное количество 
углерода в пробе (в процентах).

2 .2 .  Аппаратура, реактивы и растворы. Экспресо-анализатор 
углерода типа АН-29, АН-160.

Схема экспресс-анализатора углерода типа АН-160 приведена 
ч ерт.1 .

Экспресс-анализатор АН-160 состоит из трубчатой электропечи I ,  [ 
электролитической ячейки 2 , поглотительного раствора 3, стеклянно- | 
го электрода 4 , вспомогательного электрода 5 , рН-метра 6 , регуля­
тора 7, источника генераторного тока 8 ,  катода 9 , анода 10, прони­
цаемой для тока перегородки, I I ,  вспомогательного раствора 12, 
интегратора тока 13.

Баллон с кислородом по ГОСТ 5583-78, снабженный редукционным 
вентилем.

Крючок из низкоуглеродистой жаропрочной -проволоки диаметром 
мм 18-20, длиной мм 750-900, с помощью которого фарфоровые лодочки 
с пробой помещают в трубку для сжигания и извлекают из нее.

Фарфоровые лодочки, прокаленные в токе кислорода при температу­
ре от 1200 до 1250°С , хранят в  эксикаторе. Шлиф крышки эксика-
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тора не следует покрывать смазывающим веществом,
Аскарит,
Поглотительный раствор ; готовят следующим образом: 50г хло­

ристого калия по ГОСТ 4234г-77, 50г хлористого стронция по ГОСТ 
4140-74 помещают в  мерную колбу вместимостью один литр, прибав­
ляют около 500 см3 воды и после растворения разбавляют водой до 
метки.

Вспомогательный раствор ; готовят следующим образом: 50г хло­
ристого калия по ГОСТ 423Ф-77, 50г ферроцианида калия по ГОСТ 
4207-75 и 1 ,0  г ,  буры помещают в  мерную колбу вмеотимоотью один 
литр, прибавляют около 500 см3 воды и после растворения разбавляют 
водой до метки.

Свинец гранулированный; плавень готовят следующим образом: 
гранулы свинца промывают в  ацетоне и высушивают, разбивают или 
раскатывают в тонкие пластинки, все поверхности, с которыми сопри­
касается  свинец, обезжиривают, нарезают мелкие отрезки и еще р а з  
промывают в  ацетоне, сушат и хранят в банке с притертой пробкой 
или боксе.

2 .3 .  Проведение анализа
Прибор подготавливают к работе в соответствии с инструкцией.
Навеску стали масоой 0 ,5 г  переносят в фарфоровую лодочку, 

покрывают равномерным слоем плавня свинца в количестве 1 ,0  г ,  ло­
дочку с помощью крючка вводят по направлению движения кислорода в  
предварительно разогретую до 1250°С в  печи, фарфоровую трубку и 
устанавливают в  центральной, наиболее накаленной части трубки для 
сжигания, которую сразу же закрывают затвором.

Нажатием на кнопку "сброс” устанавливают показание индикатор­
ного цифрового табло на "н уль". После полного сгорания стружки с 
плавнем (2 мин), о чем судят по завершению процосса титрования, 
записывают результат анализа по показанию табло, открывают затвор 
и извлекают лодочку.

В условиях анализа определяют массовую долю углерода в  свинце 
гранулированном (плавне). Для этого в  лодочку помещают навеску 
свинца массой 1 ,0  г ,  сжигают в  печи и полученный результат вычи­
тают из показания каздой пробы.

2 .4 .  Обработка результатов
2 .4 .1 .  Массовая доля углерода в процентах при навеске массой 

0 ,5  г  соответствует показанию цифрового табло прибора с учетом 
контрольной пробы.
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2 *4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
двух параллельных определений не должны превышать значений ука­
занных (в  т а б л .1 ) .

Таблица I

Массовая доля углерода, % ! Абсолютные допускаемые
! расхождения, %

От 0 ,01 ДО 0,02 0,005
Св 0,02 и 0,08 0,010

п 0,08 к 0 ,20 0,020
0,20 и 0 ,50 0,030
0 ,50 « 1 ,0 0,040

и 1 ,0 и 2 ,5  | 0 ,05
и 2 ,5 и 5 ,0 0,10

3. ГАЗОиВЬЕМНЫИ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ УГЛЕРОДА

3 .1 . Сущность метода
Метод основан на сжигании навески стали или чугуна в  токе 

кислорода при температуре от 1200 до 1250°С с последующим поглоще­
нием образовавшегося углекислого га за  раствором едкого калия.

Массовую долю углерода определяют по разности между первона­
чальным объемом газов  и объемом, полученным после поглощения угле­
кислого га за  раствором едкого кали.

3 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Схема установки для определения углерода приведена на ч ер т .2 . 

Установка состоит из следующих элементов: кислородного баллона, 
снабженного редукционным вентилем для регулирования скорости 
поступления кислорода в печь I ;  промывной склянки Тищенко с 20/&- 
ным раствором едкого кали 2 ; промывной склянки Тищенко с серной 
кислотой 3; горизонтальной трубчатой печи 4 с силитовыми нагрева­
телями, обеспечивающей нагрев до температуры не ниже 1250°С; 
шарика-фильтра, заполненного хлопчато-бумажной ватой 7; термопары 
с прибором, обеспечивающим поддержание необходимой температуры 8 ;
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змеевикового холодильника для охлаждения поступающих из печи 
двуокиси углерода с кислородом 9; газоизмерительной бюретки -  
эвдиометра 10, снабженного термометром I I ,  укрепленным в верхней 
расширенной части (в  верхней части эвдиометра имеется пустотелый 
поплавок, поднимающийся при заполнении бюретки жидкостью и запи­
рающий верхнее отверстие); подвижной шкалы 12} прикрепленной к 
узкой части бюретки, при помощи которой измеряют объемы га зо в  
(шкала соответствует только той бюретке, к которой она прилагает­
ся , перенос ее с одной бюретки на другую не допускается); уравни­
тельной склянки 13 для перекачивания газовой смеси из бюретки в 
поглотительный сосуд (в уравнительную склянку наливают воду, от 
5 до 6 капель серной кислоты и несколько капель раствора метило­
вого красного); поглотительного сосуда, наполненного 40$-ным 
раствором едкого калия; фарфоровой неглазурованной трубки 6 , г а ­
зонепроницаемой, длиной мм 750-800, с внутренним диаметром мм 
18-20, концы которой должны выступать из печи не менее чем на 
200 мм с каждой стороны; лодочки фарфоровой 5 неглазурованной 
по ГОСТ 6675-73; крючок из низкоуглеродистой жаропрочной проволо­
ки диаметром мм 3-5, длиной мм 500-600, с помощью которого лодоч­
ку с пробой помещают в трубку для сжигания и извлекают из нее.

Плавни:
Медь (П) окись, порошок по ГОСТ 4469-48.
Ванадий (У) окись, по ТУ 6-09-4093-78.
Свинец гранулированный, по МРТУ 6-09-4030-67.
Железо, цорошок, низкоуглеродистое.
Во всех  веществах, применяемых в качестве плавней, проверяют 

массовую долю в них углерода, которая не должна превышать 0 ,002$ .
3 .3 .  Проведение анализа
Перед началом работы проверяют герметичность аппарата. .Аппа­

рат герметичен, если уровни растворов в  поглотителе и эвдиометре 
не изменяются при закрытых кранах 16 и 15, а кран 17 находится 
в  положении соединения трубки для сжигания о мерной бюреткой.

Навеску обезжиренной стружки стали массой от 0 ,5  до 1 ,0  г  
или 0 ,2  г  чугуна помещают в заранее прокаленную фарфоровую лодоч­
ку, прибавляют от 0 ,5  до 1 ,0  г  плавня и с помощью "крючка" вдви­
гают лодочку в трубку Для сжигания, которая помещена в предвари­
тельно нагретую до температуры не ниже 1250°С трубчатую печь. Ло­
дочку устанавливают в наиболее насаленной части трубки и тот чао 
же закрывают отверстие трубки пробкой о резиновым шлангом.
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По истечении одной минуты (время необходимое для равномерного 
прогрева стружки, плавня и лодочки до температуры п ечи ), в  трубку 
для сжигания начинают подавать кислород со скоростью 4 -5  пузырь­
ков в  секунду.

Одновременно с подачей кислорода трехходовой кран 17 ставят  
в  положение, при котором га зо в а я  смесь киолорода и углекислого 
г а з а  поступает из печи через змеевиковый холодильник в  эвдиометр.

Двухходовой кран 15 полностью перекрыт. Как только эвдиометр 
полностью заполняется газом  и уровень жидкости достигнет нулевого 
деления шкалы, трехходовой кран 17 ставят в  положение,при котором 
г а з  из печи выходит в  атмосферу, а с помощью крана 15 эвдиометр 
соединяют с атмосферой, уравнительной склянкой выравнивают поло­
жение уровней жидкости в  склянке и в  бюретке. Выждав от 15 до 20 
секунд для полного отекания жидкости со  стенок эвдиометра, на 
том же уровне устанавливают нуль подвижной шкалы. Эвдиометр с по­
мощью крана 15 соединяют с поглотительным сосудом для поглощения 
углекислого г а з а  из газовой смеси. Для этого  газовую смесь (кис­
лород с углекислым газом ) с помощью уравнительной склянки перево­
дят в поглотитель, затем обратно в эвдиометр, повторяя эту опера­
цию не менее двух р а з .  Оставшийся г а з  (кислород) переводят в  г а з о ­
измерительную бюретку, разообщают ее с поглотителем краном -  15 , 
который ставят в положение соединения с атмосферой и производят 
замер уровня жидкости, записывают соответствующее деление шкалы. 
Одновременно производят замер температуры и давления атмосферы. 
Наполняют эвдиометр жидкостью из уравнительной склянки, закрывают 
кран -  15 и готовят аппарат для следующего сжигания.

3 .4 .  Обработка результатов
3 .4 .1 ,  Массовую долю углерода (X  ) в  процентах вычисляют по

кислого г а з а  при сжигании навесок анализируемого 
образца и контрольной пробы соответственно;

/< -  поправочный коэффициент на температуру и давление 
по таблицам, прилагаемым к прибору; 

nv -  масса навески образца, г .

формуле

где -  показания шкалы эвдиометра после поглощения угл е-
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3 *4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
трех параллельных определений не должны превышать значений указан­
ных (в  таб л .2 ) .

Таблица 2

Массовая доля углерода,% ! Абсолютные допускаемые
I расхождения,%

От 0 ,0 1  до 0 ,02 0 ,005
Св 0 ,0 2  " 0 ,08 0 ,010
" 0 ,08  " 0 ,20 0 ,020
" 0 ,20  " 0 ,5 0 0 ,030
" 0 ,50  " 1 ,00 ‘ 0 ,040
" 1 ,00  " 2 ,5  | 0 ,05
" 2 ,5  " 5 ,0  | 0 ,10

4 . ОБЪЕМНЫЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ СЕРЫ

4 .1 . Сущность метода
Метод основан на сжигании навески стали или чугуна в  токе 

кислорода при температуре от I20U до 125и°С с поглощением образую­
щейся двуокиси серы водой и титрования сернистой кислоты раствором 
йода или смесью йодноватокислого и йодистого калия в присутствии 
индикатора крахмала.

4 .2 .  Аппаратура, реактивы и растворы
Схема установки для определения серы приведена на ч ер т .З .
Установка для газообъемного определения содержания серы сос­

тоит из следующих элементов: баллона с кислородом I ;  редукционного 
вентиля для регулирования скорости поступления кислорода 2 ; труб­
чатой горизонтальной электропечи 7 , обеспечивающей температуру 
нагрева не ниже 1250°С; газонепроницаемой трубки 9 из неглазуро- 
ванного фарфора, внутренним диаметром мм 18-20 и длиной мм 750- 
900. Концы трубок должны выступать наружу из печи не менее чем на 
200-250 мм. Трубку закрывают с двух концов плотно пригнанными ре­
зиновыми пробками. В отворстия пробок вставляют стеклянные трубки
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диаметром 5 мм, лодочек фарфоровых 6 неглазурованных Л I  и Jfc 2 
по ГОСТ 6675-73, предварительно прокаленных в токе кислорода при 
рабочей температуре; термопары с терморегулятором или гольвано- 
метром 8 ;  шарика, заполненного стеклянной или хлопчатобумажной 
ватой 10, для улавливания окислов железа и д р , ,  образующихся при 
сжигании навески; промывной склянки с серной кислотой 4 , промывной 
склянки с Ш/г-шм раствором едкого калия 3; поглотительного сосуда 
I I ,  внутренним диаметром от 35 до 40 мм и высотой 150 мм, напол­
ненного до половины дистйЪированной водой с крахмалом и несколь­
кими каплями йода, чтобы раствор окрасился в бледно-голубой ц вет. 
Внизу поглотительный сосуд оканчивается стеклянным краном 13, 
необходимым для слива оттитрованного раствора; бюретки 14, распо­
ложенной над поглотительным сосудом; сосуда с раствором для срав­
нения окраски. Плавни -  олово по ГОСТ 546-67, медь металлическая, 
предварительно проверенные в условиях анализа на содержание серы.

Крючок, с помощью которого лодочки с пробой помещают в  фар­
форовую трубку и извлекают из нее, изготовленный и з жаропрочной 
низкоуглеродистой проволоки диаметром мм 3-5 и длиной мм 500-600.

Калия гидрат окиси (едкое кали), 40%-ный раствор .
Кислота серная но ГОСТ 4204-77.
Крахмал растворимый по ГОСТ 10163-76; готовят следующим обра­

зом: 5 г  растворимого крахмала растирают в фарфоровой ступке с 
50 см3 воды и тонкой струйкой вливают в мерную колбу вместимостью 
2 литра, с водой нагретой до кипения, доводят водой до метки, пе­
ремешивают.

Йод кристаллический по ГОСТ 4159-79, титрованный раствор ; г о ­
товят следующим образом: I  г  иода взвешивают в стаканчике с при­
тертой пробкой, пересыпают в колбу с 5 г  йодистого калия по ГОСТ 
4232-74 и 50 см3 воды, после полного растворения иода раствор пе­
реводят в мерную колбу вместимостью 3 литра, доводят до метки во­
дой и перемешивают. Раствор хранят в склянке из темного стекла.

Калий йодистый по ГОСТ 4232-74.
Титр раствора иода устанавливают по стандартным образцам с 

известной массовой долей серы и химическим составом, близким по 
химсоставу к анализируемой пробе. Сжигание навесок стандартных 
образцов проводят в тех же условиях, что и анализ.

Титр раствора (Т ), выраженный в г/см 3 , вычисляют по формуле

Т~- С. ' Уп t
( г г -  гг,)‘ /ео
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где С -  массовая доля серы в  стандартном образце 
уп -  масса навески стандартного об р азц а ,г ; 
у ** -  объем раствора иода, израсходованный на титрование 

стандартного образца, см3 ;
У 7 -  объем раствора иода, израсходованный на титрование 

контрольной пробы, см3 .

4 .3 .  Подготовка аппаратуры
Перед началом работы установку проверяют на герметичность.
В трубке и лодочке для сжигания пробы определяют наличие ле­

тучих (восстановительных вещ еств). Для этого, по достижении в  пе­
чи температуры от 1200 до 1250°С,трубку закрывают с обеих сторон 
пробками, наливают в оба сосуда от НО до I 20 см3 крахмального 
раствора, приливают из бюретки несколько капель титрованного 
раствора иода до появления голубой окраски и, открыв кран, про­
пускают ток кислорода с такой скоростью, чтобы уровень жидкости 
в поглотительном сосуде поднялся на мм 30, 40.

Обесцвечивание раствора в  поглотительном сосуде при пропуска­
нии кислорода в течение нескольких минут свидетельствует о выде­
лении из трубки восстановительных газообразцах веществ,реагирую­
щих с иодом. В любом случае, не прекращая подачи кислорода, при­
ливают к поглотительному раствору титрованный раствор иода до тех 
пор, пока интенсивность окраски растворов в  обоих сосудах не ста­
нет одинаковой. Для проверки правильности работы установки сжи­
гают от 2 до 3 навесок стандартного образца стали или чугуна в  
присутствии плавня, затем сжигают навеску плавня для внесения 
поправки в контрольный опыт.

4 .4 .  Проведение анализа
Навеску стали (чугуна) массой от 0 ,5  до 1 ,0  г  помещают в ло­

дочку, равномерно распределяют по дну и покрывают равномерным 
слоем плавня в количестве от 0 ,5  до 1 ,0  г .  Лодочку с пробой и 
плавнем при помощи крючка помещают в наиболее нагретую часть фар­
форовой трубки и немедленно закрывают трубку резиновой пробкой, 
в  которую вставлена стеклянная трубка для отвода газообразных про­
дуктов сжигания в поглотительный сосуд. Скорость пропускания кис­
лорода составляет 2 ,5  л/мин.

В процессе горения навески наблюдают за изменением окраски 
жидкости в поглотительном сосуде, где происходит поглощение окис­
лов серы. Во время сжигания окраска растворов в  поглотительном 
сосуде должна быть все время близкой к окраске раствора сравнения.
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Для этого к раствору в  поглотительном сосуде по мере уменьшения 
интенсивности окраски добавляют раствор иода до получения одина­
ковой интенсивности окраски в  обоих сосудах. В этом случае титро­
вание считают законченным. Для проверки полноты сгорания навески 
кислород продолжают подавать еще в течение I  минуты. Если интенсив­
ность окраски раствора не уменьшится, определение считают закончен­
ным, если уменьшится -  титрование продолжают. После сжигания пробы 
лодочку вынимают крючком из печи, поглотительный раствор сливают 
из сосуда и промывают сосуд водой.

4 .5 .  Обработка результатов
4 .5 .1 .  Массовую долю серы (X) в процентах вычисляют по формуле

р .  (У г - Ш)-Т- 100

где 2 ^  -  объем раствора иода, израсходованный на титрование 
анализируемого образца, см3;

V7 -  объем раствора иода, израсходованный на титрование 
контрольной пробы; см3 ;

Т  -  титр раствора иода, установленный по стандартным 
образцам и выраженный в  г /см 3 серы;

hn -  масса навески анализируемого образца, г .
4 .5 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

трех параллельных определений не должны превышать значений, ука­
занных (в  т аб л .З ).

Таблица 3

Массовая доля серы,% ! Абсолютные допускаемые
! расхождения,%

От 0,002 до 0 ,004 0,0015
Св 0,004 " 0,0X0 0,0025
м 0,010 " 0,025 0 ,004
t! 0 ,025 " 0,050 |! о , о о б -

И 0,050 " 0 ,10 0,008
If 0,10  " 0 ,25  1 0,012
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5 . ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ШШЕЛЕНШ 
ФОСФОРА В ЧУГУН АХ, УГЛЕРОДИСТЫХ И 
НИЗКОЛЕГИРОВАННЫХ СТАЛЯХ

5 .1 .  Сущность метода
Фотоколориметрический метод определения фосфора основан на 

образовании растворимой комплексной соли фосфорномолибденовой 
гетерополикислоты, окрашивающей раствор в  интенсивный желтый цвет 
с последующим восстановлением молибдена в  комплексе до синего цве­
т а , так называемой молибденовой сини, которая более чувствительна. 
Интенсивность окрашивания при соблюдении определенных условий про­
порциональна массовой доле фосфора. Чувствительность метода сос­
тавляет 0,00001 г  фосфора в  50 см3 раствора. Фотометрирование про­
водят с красным светофильтром, в  основном в солянокислой среде, 
при оптимальной кислотности не выше 0 ,62  Н.

В качестве восстановителя применяют хлористое олово, серно­
кислый гидразин, сернистокислый натрий и др. Введение больших 
количеств восстановителя приводит к уменьшению оптической плотноо- 
ти раствора. Введение молибдата аммония в количествах больших, чем 
это указано в методике, также приводит к изменению диапазона кис­
лотности, в  котором светопоглощенив стабильно.

Влияние небольших количеств кремния и мышьяка устраняют, вос­
станавливая фосфоромолибдат при другом режиме кислотности, чем 
кремнемолибдат или мышьякомолибденовый комплекс. Пятивалентный ва­
надий восстанавливают насыщенным раствором соли Мора.,

Хром окисляют до шестивалентного состояния в сернокислой сре­
де и осаждают фосфор с железом.

5 .2 .  Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа, обес­

печивающие такую же точность измерения.
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77, разбавленная 1 :1 .
Калий марганцевокислый по ГОСТ 20490-75, 4#-ный раствор .
Натрий сернистокислый (сульфит) по ГОСТ 195-77, 20^-ный раст­

вор, не содержащий фосфорнокислых солей.
Аммоний молибденовокислый по ГОСТ 3765-78, 5-^-ный раствор.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, 4Н раствор.
Аммиак водный по ГОСТ 3760-79.
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5 .3 .  Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,3  г  помещают в коническую колбу вмести­

мостью 250 см3 и растворяют в 15 см3 азотной кислоты, разбавленной 
1 :1 .  Раствор кипятят до полного удаления бурых паров. После раст­
ворения навески к кипящему раствору приливают 6 см3 раствора мар­
ганцовокислого калия и кипятят до выпадения осадка перекиси марган­
ца и полного исчезновения фиолетовой окраски. Осадок растворяют в 
3 см3 раствора сернистокислого натрия и кипятят до полного удале­
ния окислов а зо та .

К охлажденному раствору добавляют 40 см3 воды, приливают 
аммиак водный до выпадения нерастворяющегося осадка гидроокиси же­
л еза , который затем растворяют в 4Н соляной кислоте, прибавляя 
последнюю осторожно до полного растворения гидроокисей и избыток 
б см3 . Приливают 12,5см3 раствора сернистокислого натрия, кипятят 
до обесцвечивания раствора и восстановления железа.

После охлаждения раствора приливают 1о см3 4н соляной кислоты, 
переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 , доводят до метки 
водой и перемешивают.

Аликвотную часть раствора 50 см3 помещают в сухую коническую 
колбу, вместимостью IU0 см3 , медленно, при постоянном помешивании 
приливают 4 ,5  см3 раствора молибденовокислого аммония, выдерживают 
10 минут и измеряют оптическую плотность раствора на спектрофото­
метре при длине волны 670нм или на фотоколориметре, со светофильт­
ром, имеющим область пропускания в интервале от 650 до 700нм, в 
кювете с толщиной слоя 30 мм.

В качестве раствора сравнения используют аликвотную часть ана­
лизируемого раствора б ез добавления молибденовокислого аммония.

Через все стадии анализа проводят контрольный опыт на содержа­
ние загрязнений в реактивах.

Результаты анализа вычисляют методом сравнения со стандартным 
образцом, близким по составу и массовой доле фосфора к анализируе­
мой пробе и проведенным через все стадии анализа.

5 .4 . Обработка результатов
5 .4 .1 .  Массовую долю фосфора (X) в процентах по методу сравне­

ния вычисляют по формуле
]/_  С 'Ю г Ю о  

А "

где С  -  массовая доля фосфора в стандартном об разц е,г ;
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%)t -  оптическая плотность анализируемого р аство р а ; 
ĉ )z  -  оптическая плотность стандартного р аство р а;
/ 7 7  -  масса н авески ,г .

5 .4 .2 .  .Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  т а б л .4 ) .

Таблица 4

Массовая доля фосфора,% j Абсолютные допускаемые 
расхождения,/^

До 0 ,0 3 0 ,0 0 3
Св 0 ,0 3  до 0 ,06 0 ,004
" 0 ,0 6  п 0 ,1 0 0*006
" 0 ,1 0  " 0 ,2 0 0 ,010

6. ЭКСТРАКЦИШНО-ФОТОЖГРИЧЕСКИЙ МЕТОД 
ОПРЕДЕЛЕНИЯ ФОСФОРА В ЧУГУН АХ, 
НИЗКОЛЕГИРОВАННЫХ И ВЫСОКОЛЕГИР(БАННЫХ 

СТАЛЯХ

6 .1 .  Сущность метода указана в  п .5 .1 .
Метод основан на экстрагировании желтой формы фосфорномолибде­

новой гетерополикислоты изоамиловым спиртом с последующим во сста­
новлением до молибденовой сини раствором хлористого олова непосред­
ственно в экстракте. При использовании данного варианта не мешают 
мышьяк, кремний, хром, никель. Влияние ванадия устраняют введением 
в раствор насыщенного раствора соли Мора, восстанавливая его при 
этом до 4-х  валетного состояния.

6 .2 .  Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа, обес­

печивающие такую же точность измерения.
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77 и разбавленная 1 :1 .
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77.
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Смесь кислот; готовят следующим образом: 3 объема соляной 
кислоты, плотностью 1 ,1 9  г /с м 3 смешивают с I  объемом азотной кис­
лоты, плотностью 1 ,4  г /с м 3 .

Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490-75 , 4%-ный раство р .
Натрий азотистокислый по ГОСТ 4168-79, 10%-ный раство р .
Аммоний молибденовокислый по ГОСТ 3765-78; готовят  следующим 

образом: 7 ,5  г  аммония молибденовокислого растворяют при нагрева­
нии в 75 см3 воды, охлаждают и добавляют 25 см3 азотной кислоты, 
плотностью 1 ,4  г /с м 3 .

Олово двухлористое по ГОСТ 36-78; готовят следующим образом: 
2 ,4  г  двухлористого олова растворяют в  30 см3 соляной кислота, 
плотностью 1 ,1 9  г /с м 3 , нагретой до кипения. После растворения при­
ливают 70 см3 воды.

Растворы молибденовокислого аммония и двухлористого олова 
должны быть свежеприготовленными.

Спирт изоамиловый по ТУ 6-09-839 .
Соль Мора по ГОСТ 42Ш -72, насыщенный раствор .
6 .3 .  Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,2 5  г  помещают в  коническую колбу, вмес­

тимостью 100 см3 , приливают 20 см3 азотной кислоты, разбавленной 
1 :1 ,  и растворяют при нагревании.

При массовой доли хрома свыше 1%, навеску образца растворяют 
в  15 см3 смеси кислот. Раствор выпаривают до сиропообразного сос­
тояния, приливают 5 см3 азотной кислоты, плотностью 1 ,4  г /с м 3 и 
вновь выпаривают до сиропообразного состояния. При содержании 
вольфрама в образце, операцию выпаривания повторяют дважды. Оста­
ток растворяют в 10 см3 азотной кислоты, плотностью 1 ,4  г /с м 3 , 
нагревают до растворения солей, приливают 10 см3 воды и кипятят 
до удаления окислов а зо т а .

В горячие растворы приливают небольшими порциями марганцово­
кислый калий для окисления фосфора и кипятят до выпадения бурого 
осадка двуокиси марганца. Осадок растворяют в  растворе азоти сто­
кислого натрия, который прибавляют по каплям до полного просветле­
ния раствора и кипятят раствор до удаления окислов а зо т а . После 
охлаждения переносят в  мерную колбу вместимостью 50 см3 , доводят 
до метки водой и перемешивают. Если раствор мутный, фильтруют часть 
раствора через фильтр "белая лен та", первые порции фильтрата отбра­
сывают.

В делительную воронку вместимостью от 100 до 150 см3 последо-
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вательно вводят 2 см3 раствора молибденовокислого аммония, 2 см3 
анализируемого раствора и хорошо встряхивают. Если в  образце 
присутствует ванадий, вводят 3 капли насыщенного раствора соли 
Мора и перемешивают. Из бюретки приливают 3 см3 изоамилового 
спирта и перемешивают в течение одной минуты. Дают раствору 
отстояться (для разделения ф а з) , затем осторожно по стенкам при­
ливают 2 см8 раствора хлористого олова, слегка перемешивают и пос­
ле разделения фаз нижний водный слой отбрасывают. Верхний органи­
ческий слой переносят в  кювету с толщиной слоя 5 мм и измеряют 
оптическую плотность на фотоколориметре, со светофильтром, имею­
щим область пропускания в  интервале длин волн от 650 до 700 нм.

В качестве раствора сравнения используют изоамиловый спирт.
Параллельно с анализом пробы проводят холостой опыт, в  качест­

ве которого используют навеску карбонильного железа, проведенную 
через все стадии анализа.

При обработке результатов величину оптической плотности холос­
того опыта вычитают из величины оптической плотности анализируе­
мого образца.

6 .4 .  Обработка результатов
6 .4 .1 .  Массовую долю фосфора (X) в  процентах, по методу срав­

нения вычисляют по формуле, приведенной в п .5 .4 .1 .
6 .4 .2 .  Абсолютные допускаеш е расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  табл. 4 ) .

7 . ФОТОКОЛОРШШРИЧЕСКИИ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ФОСФОРА И КРМНИЯ В УГЛЕРОДИСТЫХ СТАЛЯХ 
И ЧУГУНАХ

(из одной навески)

7 .1 .  Сущность метода
Сущность метода состоит в  том, что растворение навески прово­

дят в условиях необходимых для определения фосфора и первоначаль­
но создают кислотность (pH ^  0,5Н по серной кислоте), необходи­
мую для образования фосфорно-молибденового комплекса, котррый 
восстанавливают гидроксиламином. После фотометрирования фосфорно-
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молибденового комплекса, в  аликвотной части раствора, его разру­
шают добавлением аммония надсернокислого, создают кислотность 
для образования только кремнемолибденового комплекса, который 
восстанавливают тиомочевиной, в качестве катализатора используют 
медь сернокислую.

7 .2 .  Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа,

обеспечивающие такую же точность измерения.
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77, разбавленная 1 :6 .
Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490-75, 4%-ный раствор .
Аммиак водный по ГОСТ 3760-64, разбавленный 1 :9 .
Гидроксиламин сернокислый по ГОСТ 7296-65, 20%-ный раствор .
Кислота серная по ГОСТ 4207-77.
Медь сернокислая по ГОСТ 4165-78.
Аммоний надсернокислый (персульфат) по ГОСТ 20478-75, 12%- 

ный раствор.
Аммоний молибденовокислый по ГОСТ 3765-78, 5%-ный раствор .
Тиомочевина по ГОСТ 6344-73, 7%-ный раствор.
Нейтрализованный раствор гидроксиламина; готовят следующим 

образом: IU00 см3 аммиака 1 :9  смешивают с 1000 см3 20%-ного раст­
вора гидроксиламина сернокислого.

Аммоний молибденовокислый по ГОСТ 3765-78, раствор готовят 
следующим образом: к 2600 см3 воды приливают 400 см3 серной кйо~ 
лоты, плотностью 1 ,84  г /см 3 , затем не охлаждая жидкости растворяют 
90 г  аммония молибденовокислого.

Смесь меди сернокислой и серной кислоты, готовят следующим 
образом: к 600 см3 воды приливают 235 см3 серной кислоты, плот­
ностью 1 ,84  г/см 3 и 6 ,7  г  меди сернокислой и доводят объем до 
I  л водой.

7 .3 .  Проведение анализа фосфора'
Навеску стали или чугуна массой 0 ,1  г  помещают в коническую 

колбу емкостью 100 см3 и растворяют в 5 см3 азотной кислоты, р а з­
бавленной 1 :6 , при умеренном нагревании. После растворения навес­
ки прибавляют I  см3 калия марганцовокислого, кипятят I  минуту, 
доводят объем до 25 см3 еодой и прибавляют 4 см3 раствора гидро- 
ксиламина до полного просветления раствора, кипятят I  минуту, 
охлаждают и количественно переводят в  мерную колбу емкостью 50см3 . 
При анализе чугунов раствор переводят в  мерную колбу через фильтр. 
Добавляют из бюретки по каплям 3 см3 раствора аммония молибденово-
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кислого при энергичном встряхивании или пипеткой по стеночке 
колбы и затем хорошо перемешивают. Раствор выдерживают 15-20 ми­
нут до полного восстановления фосфорномолибденового комплекса и 
доводят до метки водой.

Сйтическую плотность раствора измеряют на спектрофотометре 
при длине волны 670 нм или на фотоколориметре со светофильтром, 
имеющим область пропускания в интервале от 650 до 700 нм, в  кю­
вете  с толщиной слоя 50 мм (для стали) или 30 мм (для чугуна) 
против воды.

Результаты анализа вычисляют методом сравнения со стандарт­
ным образцом, близким по составу и массовой доле фосфора с ана­
лизируемой пробой и проведенным через все стадии анализа.

7 .4 .  Обработка результатов
7 .4 .1 .  Массовую долю фосфора (X) в  процентах по методу срав­

нения вычисляют по формуле, приведенной в  п .5 .4 .1 .
7 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  т аб л .4) п .5 .4 .2 .

7 .5 .  Проведение анализа кремния
Из мерной колбы емкостью 50 см3 , после определения фосфора, 

отбирают аликвотную часть 5 см3 (в случае чугунов 2 см3 аликвот­
ная часть и 6 см3 воды), помещают в мерную колбу, емкостью 100см3 , 
добавляют 10 см3 вода и 2 -3  капли персульфата до полного освет­
ления раствора, прибавляют 5 см3 5%-ного раствора молибденовокис­
лого аммония, выдерживают 5 мин. Прибавляют 15 см3 смеси меди 
сернокислой с оерной кислотой и 15 см3 раствора тиомочевины, до­
водят водой до метки, перемешивают, выдерживают 15 минут. Изме­
ряют оптическую плотность на спектрофотометре при длине волны 
670нм или на фотоколориметре со светофильтром, имеющим область 
пропускания в.интервале от 650 до 700 нм, в  кювете с толщиной 
слоя 10 мм.

Раотвором сравнения служат все реактивы, проведенные через 
все стадии анализа.

Результаты анализа вычисляют методом сравнения со стандарт­
ным образцом, близким по составу и массовой доле кремния с ана­
лизируемой пробой и проведенным через все стадии анализа.

7 .6 .  Обработка результатов
7 .6 .1 .  Массовую долю кремния (х) в процентах по методу срав­

нения вычисляют по формуле, приведенной в  п .8 .4 .2 .
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7 .6 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  т а б л .5 ) ,  п .8 .4 .3 .

8 .  ФОГОКОЛОРИМЕТРИЧЕСШ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
КРЕМНИЯ В СТАЛЯХ

8 ..I .  Сущность метода
Метод основан на образовании окрашенного в синий цвет комплекс­

ного соединения 1фемния с молибденовокислым аммонием в  сернокислой ; 
среде с применением в качестве восстановителя двойной сернокислой 
соли закиси железа -  аммония (соли Мора). Интенсивность окрашива­
ния пропорциональна содержанию кремния. Чувствительность метода 
0,01)0005 г  в  100 см3 раствора. Кремнемолибденовая кислота устойчи­
ва в широком интервале кислотности вплоть до 5н. Фосфор, присутст­
вующий в растворе в виде фосфорной кислоты дает аналогичное окра­
шенное соединение с молибдатом аммония, влияние которого устраняет­
ся увеличением кислотности.

Важным моментом при определении кремния является растворение 
навески стали. При длительном растворении часть кремниевой кисло­
ты может выделиться в  виде геля и таким образом о казаться  вне сфе­
ры реакции, образования комплексного соединения с молибдатом аммо­
ния.

В высоколегированных сталях для полного переведения 1фемния 
в растворимое состояние проводят щелочную обработку.

8 .2 .  Аппаратура, реактивы и растворы
Спектрофотометр или другие приборы подобного типа, обеспечиваю­

щие такую же точность измерения.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, плотностью 1 ,1 1  г /с м 3; го то­

вят следующим образом: 150 мл соляной кислоты плотностью 1 ,1 9  г /с м 3 
смешивают с 200 см3 воды.

Кислота азотная по ГОСТ 4461-77, плотностью 1 ,2  г /с м 3 , готовят 
следующим образом: 240 см3 азотной кислоты плотностью 1 ,4  г /с м 3 
смешивают с 34U см3 вода.

Кислота серная по ГОСТ 4204-77, разбавленная 1 :3  и 1%-ный 
раствор.
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Аммоний молибденовокислый по ГОСТ 3765-78 , 5$-ный р аство р , 
свежеприготовленный.

Соль Мора по ГОСТ 4208-72, 4^-ный раствор ; готовят следующим 
образом: 40 г  соли Мора растворяют при перемешивании в 500 см8 
воды, содержащей 50 см3 серной кислоты плотностью 1 ,8 2  г /с м 3 , до­
водят объем до I  л и перемешивают. Если раствор 'мутный, его 
отфильтровывают.

Стандартный раствор кремния А; готовят следующим образом; н а- 
веоку массой 0 ,214  г  двуокиси кремния по ГОСТ 9428-73, прокаленную 
при IU00°C до постоянной массы, помещают в  платиновую чашку, при­
ливают 10 см3 2(J%-roto раствора едкого натра и растворяют при 
нагревании. При отсутствии платины, растворение можно проводить в  
полиэтиленовом стакане на водяной бане. Охлажденный раствор пере­
водят в  мерную колбу вместимостью I  л, доводят до метки водой и 
перемешивают.

I  см3 раствора содержит 0,0001 г  кремния.
Раствор Б; готовят следующим образом: 20 см3 раствора А поме­

щают в  мерную колбу вместимостью 50 см3 , доводят до метки водой 
и перемешивают. I  см3 содержит 0,00и04 г  кремния. Разбавленный 
раствор готовят в  день применения.

Раствор А хранят в  полиэтиленовой посуде.
Установка титра стандартного раствора кремния.
50 см3 раствора А и 30 см3 соляной кислоты, разбавленной 1 :4  

выпаривают до состояния влажных солей, затем охлавдают до 50°С , 
добавляют 10 см3 соляной кислоты и I ,  2 см3 0 ,5$-ного раствора же­
латины. Через I  мин добавляют еще 2 см3 желатины и перемешивают.
В течение 10 мин раствор отстаивается. Затем в него добавляют 50ом3 
горячей воды, перемешивают, через 10 мин добавляют еще 50 см3 горя­
чей воды и снова перемешивают, после чего фильтруют через фильтр 
с бумажной массой, промывают от 12 до 15 р аз соляной кислотой, р а з­
бавленной 1 :5 0 , и прокаливают при температуре от 1000 до П 00°С  в 
платиновом тигле в  течение 30 мин.

Тигель с осадком охлаждают в эксикаторе и взвешивают. Затем 
ооадок осторожно смачивают от 3 до 5 каплями воды, приливают ее 
по стенкам тигля, прибавляют от 2 до 3 капель серной кислоты и от 
3 до 5 см3 фтористоводородной киолоты.

Содержимое тигля выпаривают до прекращения выделения белых 
паров оерной кислоты.
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Тигель прокаливают в течение 15; 20 мин в  муфельной печи при 
1000°С , охлаждают в эксикаторе и взвешивают. Параллельно проводят 
контрольный опыт на содержание загрязнений в реактивах.

Титр раствора (Т ), выраженный в граммах кремния, вычисляют по 
формуле

Т -  - t n J ] .W 7 s r
1Г

где /7 7 , ы ?пг

/77, .л » .

1Г

масса тигля с осадком анализируемой пробы до и 
после обработки фтористоводородной кислотой 
соответственно, т ;
масса тигля с осадком контрольного опыта до и 
после обработки фтористоводородной кислотой 
соответственно, г ;
коэффициент пересчета двуокиси кремния на 
кремний;
объем раствора кремния, взятый для установки 
титра, см3.

8 ,3 .  Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,2  г  (при массовой доле кремния до 

0,1%) и 0 ,1  г  (при массовой доле кремния свыше 0,1%) помещают в  
коническую колбу или стакан вместимостью 100 см3 , приливают 15 см3 
соляной и 5 см3 азотной кислот и растворяют при нагревании, не дово{ 
дя до кипения. |

При анализе высоколегированных сталей по окончании растворения ! 
содержимое стакана количественно переносят в  платиновую чашку, в 
которую предварительно помещают 20 см3 20%-ного раствора едкого 
натра, отмеренного полиэтиленовой мензуркой. Щелочную жидкость 
нагревают до кипения для полного перехода кремния в  растворимое 
состояние, нейтрализуют избыток щелочи соляной кислотой, разбавлен­
ной 1 :1  до растворения гидроокисей и от 0 ,5  до 1 ,0  см3 в  избытке 
и переводят в  стакан, где проводилось растворение.

За отсутствием платины, перевелоние кремния в щелочную среду 
можно проводить в  полиэтиленовых стаканах, нагревая их на водяной 
бане.

Охлажденный раствор переводят в мерную колбу, вместимостью 
100 см3 , доводят до метки водой и перемешивают.

Отбирают аликвотную часть 10 см3 (при массовой доле кремния 
до 0,1%) и 5 см3 (при массовой доле кремния свыше 0,1% ), помещают j
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в  мерную колбу вместимостью 100 см3 , приливают 20 см3 1%-ного 
раствора серной кислоты, 10 см3 раствора молибденовокислого аммо­
ния и выдерживают 5 мин для развития желтого кремнемолибденового 
комплекса, прибавляют 20 см3 серной кислоты, разбавленной 1 :3  для 
разрушения фосфорномолибденового комплекса и через 2 -3  мин доводят 
раствором соли Мора до метки и перемешивают.

Оптическую плотность измеряют на спектрофотометре при длине 
волны 670нм или на фотоколориметре со светофильтром, имеющим 
область пропускания в интервале длин волн от 650 до 700нм, в  кюветр 
с толщиной слоя 30 или 5U мм.

В качестве раствора сравнения применяют навеску карбонильного 
железа, проведенную через все стадии анализа.

Массовую долю кремния определяют по градуировочному графику 
или методом сравнения со стандартным образцом, близким по составу 
к анализируемой пробе и проведенным через все стадии анализа.

8 .3 .1 .  Построение градуировочного графика для массовой доли 
кремния от 0 ,02  до 0,1%.

В шесть стаканов вместимостью 100 см3 помещают навеску карбо­
нильного железа, равную анализируемой пробе и 1 ,0 ;  2 ,0 ;  3 ,0 ;  4 ,0 ;  
5 ,0  см3 стандартного раствора кремния Б, что соответствует 0 ,0 2 ; 
0 ,0 4 ; 0 ,0 6 ; 0 ,0 8 ; 0,1% кремния при навеске массой 0 ,2  г  и аликвот­
ной части раствора пробы 10 см3 . Содержимое стакана растворяют в 
15 см3 соляной кислоты плотностью 1 ,11 г /см 3 и 5 см3 азотной кис- ! 
лоты плотностью 1 ,2  г /см 3 при нагревании, не доводя до кипения. 
Далее анализ ведут как указано в п .8 .3 .  :

Шестой стакан служит для приготовления раствора сравнения, ко­
торый проводят через все стадии анализа.

Оптическую плотность измеряют в кюветах с толщиной слоя 50 мм. ,
По полученным значениям оптической плотности растворов строят ! 

градуировочный график.
8 .4 .  Обработка результатов
8 .4 .1 .  Массовую долю кремния от 0 ,02  до 0,1% (навеска массой ' 

0 ,2  г ,  аликвотная часть раствора 1и см3) находят по градуировочно- 1 
МУ графику. j

8 .4 .2 .  Массовую долю кремния (X) от 0 ,1  и выше в процентах по 
методу сравнения вычисляют по формуле

v . g-g>, ■ -foo
*  '  д>л м
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где £  -  массовая доля кремния в стандартном образце , г ;
9>, -  оптическая плотность анализируемого раствора;
9)& -  оптическая плотность стандартного раствора;

-  масса навески,г.

8 *4 .3 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в таб л ,5 ) .

Таблица 5

Масоовая доля кремния,$ ! Абсолютные допускаемые
! расхождения,^

От 0 ,01  до 0,02 1 0,006
Св 0 ,02  " 0 ,05 | 0 ,010
п 0 ,05  м 0,10 j 0 ,015
" 0 ,10  п 0,25 1 0 ,02
" 0,25 " 0 ,50 j 0 ,0 3
" 0 ,50  " 1 ,00 { 0 ,04
" 1 ,00  " 2 ,0 0 : о ,о 7
-  2 ,0  " 4 ,00 0 ,10

9 . ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКМ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
КРЕМНИЯ И ЧУГУНАХ

9 .1 , Сущность метода указана в п ,8 .1 .
9 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Спектрофотометр или другие приборы подобного типа, обеспечивав 

щие такую же точность измерения.
Кислота серная по ГОСТ 4204-77, разбавленная 1 :3  и 5^-ная.
Калий марганцовокислый по ГОСТ 2U490-75, 2% -тй  раствор. 
Пергидроль по ГОСТ Ю 929-76, 3^-ный раствор.
Аммоний молибденовокислый по ГОСТ 3765-ТЬ, 5#-ный раствор, 

свежеприготовленный.
Соль Мора по ГОСТ 4208-72 , 4$-ный раствор; готовят следующим
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образом: 40 г  соли Мора растворяют при перемешивании в  500 см3 
воды, содержащей 50 см3серной кислоты с плотностью „1,82 г /см 3 и 
доводят объем до I  л. Если раствор мутный его отфильтровывают.

Стандартный раствор кремния, приготовление указано в  п .8 .2 .
I  см3 раствора содержит 0,0001 г  кремния.
9 .3 . Проведение анализа
Навеску чугуна массой 0 ,1  г  помещают в коническую колбу вмес­

тимостью 250 см3 , приливают 60 см3 5/^-ного раствора серной кисло­
ты и растворяют при слабом нагревании. По окончании растворения 
в горячий раствор добавляют марганцовокислый калий до образования 
перекиси марганца (бурого ц в е та ) , которую разрушают 3$-ным раст­
вором перекиси водорода, добавляя ее по каплям.

Охлажденный раствор переводят в  мерную колбу, вместимостью 
200 см3 , доводят до метки водой, перемешивают и часть раствора 
отфильтровывают в сухой стакан или колбу. Аликвотную часть 10 см3 
помещают в мерную колбу, вместимостью 100 см3 , приливают 10 см3 
раствора молибденовокислого аммония и выдерживают в течении 5 мин 
для образования комплекса, прибавляют 20 см3 серной кислоты, р а з­
бавленной 1 :3  и через 2 минуты доводят раствором соли Мора до мет­
ки и перемешивают.

Оптическую плотность измеряют на фотоколорийетре со светофильт­
ром, имеющим область пропускания в интервале длин волн от 650 до 
700 нм или на спектрофотометре при длине волны 670 нм в кювете с 
толщиной слоя 10 мм.

В качестве раствора сравнения применяют навеску карбонильного 
железа, проведенную через все стадии анализа.

9 .4 . Обработка результатов
9 .4 .1 .  Массовую долю кремния (а) в процентах по методу сравне­

ния вычисляют по формуле, приведенной в п .8 .4 .2 .
9 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  таб л .5 ) .
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10. объемный персульфатно-серебряный метод 
ОПРЕДЕЛЕНИЯ МАРГАНЦА В УГЛЕРОДИСТЫХ И 
НИЗКОЛЕГИРОВАННЫХ СТАЛЯХ, СОДЕРЖАЩИХ 
МЕНЕЕ 2 ,0 #  ХРОМА

1 0 .1 . Сущность метода
Метод основан на окислении двухвалентного марганца в серно­

кислом растворе до семивалентного надсернокислым аммонием в  при­
сутствии азотнокислого серебра. Образовавшаяся марганцовая кисло­
т а , окрашивающая раствор в характерно фиолетово-красный цвет, 
восстанавливается серноватистокислым натрием. Определению марган­
ца мешают наличие хрома свыше 1 ,5#  и ионы хлора.

1 0 .2 . Реактивы и растворы
Кислота серная по ГОСТ 4204г-77.
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552-80.
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277-75, 0,5#-ный раствор .
Смесь кислот для растворения; готовят следующим образом: к 

845 см3 воды приливают при перемешивании 120 см3 серной кислоты,
15 см3 азотной кислоты, 20 см3 ортофосфорной кислоты и 2 ,5  см3 
раствора азотнокислого серебра.

Аммоний надсернокислый (персульфат) по ГОСТ 2047В-75, 12/о-ный 
раствор, свежеприготовленный.

Натрий серноватистокислый (тиосульфат), титрованный раствор ; 
готовят следующим образом: 0 ,6  г  серноватистокислого натрия и 
0 ,2  г  азотистокислого натрия растворяют в ЮО см3 воды, переводят 
в  мерную колбу вместимостью I  л и перемешивают. Титр раствора тио­
сульфата натрия устанавливают по стандартному образцу, близкому^ 
по химическому составу и содержанию марганца к анализируемой про­
бе и проведенному через все стадии анализа.

Титр раствора тиосульфата натрия (Т ) , выраженный в граммах, 
вычисляют по формуле:

7Г> 100
где С -  массовая доля марганца в стандартном образц е,# ; 

h i -  масса навески стандартного об р азц а ,г ;
'1Г -  объем раствора тиосульфата натрия, израсходованный на 

титрование, см3 .
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1 0 .3 . Проведение анализа
Навеску стали или чугуна массой 0 ,5  г  (при массовой,доле 

марганца от 0 ,1  до 0 ,5 $ ) ,  0 ,2  г  (при массовой доле марганца свы­
ше 0 ,5 $  до 1 ,0 $ ) и 0 ,1  г  (при массовой доле марганца свыше 1 ,0 $ ) 
помещают в  коническую колбу вместимостью 250 см3 и растворяют в 
40 см3 смеси при умеренном нагревании. По окончании растворения 
кипятят мин 2 -3  для удаления окислов а зо та . При анализе чугуна 
осадок графита и кремниевой кислоты отфильтровывают и промывают 
от 5 до б р аз  горячей водой, разбавляют водой до 100-130 см3 , 
приливают 5 см3 раствора азотнокислого серебра, 30 см3 раствора 
персульфата аммония, нагревают до кипения и выдерживают в теплом 
месте до прекращения выделения пузырьков кислорода. Раствор 
охлаждают в  проточной воде до комнатной температуры (от 20 до 
22°С) и немедленно титруют раствором тиосульфата натрия, прили­
вая  его с постоянной скоростью до перехода окраски титруемого 
рнствора в  слаборозовую. После этого раствор тиосульфата натрия 
прибавляют по каплям до полного исчезновения розовой окраски.

1 0 .4 . Обработка результатов
1 0 .4 .1 .  Массовую долю марганца Ш  в процентах вычисляют по

формуле
у ,  7 .  lf> fO O
* "  h7

где Т  -  титр раствора тиосульфата натрия, выраженный в г  
марганца;

2Г  -  объем раствора тиосульфата натрия, израсходованный 
на титрование, см3 ;

Уп -  масса навески, г .

1 0 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  таб л .б ).

Таблица б

Массовая доля марганца, ! Абсолютные допускаемые 
! расхождения^

От ОД до 0,2и 
Св 0 ,2  " 0 ,40  
*  0 ,40  " 1 ,00

0,010
0,020
0,030
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Продолжение т а б л .6

Массовая доля марганца,7» ! Абсолютные допускаемые’
! расхождения, %

Св 1 ,0 0  до 2 ,0 0 0,040
” 2 ,0 0  " 3 ,0 0 0,050
” 3 ,00  " 5 ,0 0 0,08
" 5 ,00 0,12

I I .  ОБЪЕМНЫЙ ПЕРСУЛЬФАТНО-СЕРЕБРЯНЫЙ МЕТОД 
ОПРЕДЕЛЕНИЯ МАРГАНЦА В ВЫСОКОЛЕГИР(ВАННЫХ 

СТАЛЯХ

1 1 .1 . Сущность метода указана в  п .9 .1 .
Определению марганца мешает присутствие хрома (при массовой 

доле его больше 1 ,5# )»  так как в условиях анализа хром окисляется 
в хромовую кислоту желтого цвета, которая сильно затрудняет тит­
рование.

Отделение марганца от большинства элементов, в  том числе и 
от хрома, достигается осаждением их водной суспензией окиси цин­
к а .

1 1 .2 . Реактивы и растворы
Кислота серная по ГОСТ 4204^77, разбавленная 1 :4 »
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, разбавленная 1 :1 .
Аммиак водный по ГОСТ 3760-79.
Окись цинка по ГОСТ 10262-73; готовят следующим образом: 

г  20-25 окиси цинка помещают в стакан и приливают см3 I50-2U0 
воды. Перед употреблением смесь хорошо размешивают стеклянной 
палочкой для придания ей однородной консистенции.

Смесь кислот; приготовление указано в п .1 0 .2 .
Серебро азотнокислое, 0,5#-ный раствор. Хранят в склянке из 

темного стекла.
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Надсернокислый аммоний (персульфат-), 20$-ный р аство р .
Титрованный раствор серноватистокислого натрия (ти осульф ата); 

приготовление и установка титра указаны в п .1 0 .2 .
I I . 3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 1 ,0  г  (при массовой доле марганца до 

0 ,5 $ ) , 0 ,5  г  (при массовой доле марганца свыше 0,5% до 5 ,0 $ ) и 
0 ,2 5  г  (при массовой доле марганца свыше 5 ,0 $ ) помещают в коничес­
кую колбу вместимостью 250 см3 , приливают 40 см3 серной кислоты, 
разбавленной 1 :4  и растворяют при нагревании. По окончании раство­
рения прибавляют по каплям азотную кислоту до прекращения вспени­
вания и кипятят до удаления окислов азо та .

Если сталь не растворяется в  серной кислоте, то растворение 
ведут в царской водке или в соляной кислоте, разбавленной 1 :1  
до полного растворения навески и разложения карбидов, после чего 
приливают 10 см3 серной кислоты плотностью 1 ,8 2  г /см 3 и дважды вы­
паривают раствор до появления паров серной кислоты.

После растворения навески и полного удаления ионов хлора, со­
держимое колбы переводят количественно в  мерную колбу вместимостью 
250 см3 , осторожно по каплям добавляют аммиак водный для нейтрали­
зации избытка кислоты, но не до выпадения гидроокисей и небольши­
ми порциями приливают суспензию окиси цинка до появления ее нераст- 
воряющегося избытка на дне колбы в виде осадка. Содержимое колбы 
разбавляют водой (но не до метки), хорошо перемешивают, охлаждают, 
затем доводят до метки водой и,.вновь перемешивают. После отстаива­
ния и просветления часть раствора отфильтровывают через фильтр ! 
"красная лента", первые порции фильтрата отбрасывают. !

Отбирают аликвотную часть раствора 50 см3 (при массовой доле 
марганца до 5$) и 25 см3 (при массовой доле марганца свыше 5$ ), 
помещают в  коническую колбу вместимостью 250 см3 , приливают 25 см3 
смеси кислот и кипятят. В горячий раствор приливают 5 см3 раствора, 
азотнокислого серебра, от 25 до 30 см3 раствора персульфата аммо­
ния, нагревают до кипения и выдерживают в теплом месте до прекра­
щения выделения пузырьков кислорода. Раствор охлаждают в  проточной 
воде до комнатной температуры (от 20 до 22°С) и немедленно титруют 
раствором серноватистокислого натрия, приливая с постоянной ско­
ростью до перехода окраски титруемого раствора в  слабороэовую.
После этого титрованный раствор прибавляют по каплям до полного 
исчезновения розовой окраски.
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I I . 4 . Обработка результатов
1 1 .4 .1 .  Массовую долю марганца (X) в  процентах вычисляют 

по формуле, приведенной в п .1 0 .4 .1 .
1 1 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений указаны в (т а б л .6 ) ,  п .1 0 .4 .2 .

12 . Ф0Т0К0Л0РИМЕТИ1ЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
МАРГАНЦА В ВЫСОКОЛЕГИРОВАННЫХ СТАЛЯХ

1 2 .1 . Сущность метода
Метод основан на окислении двухвалентного марганца в марган­

цовую кислоту в кислой среде персульфатом аммония в присутствии 
катализатора- азотнокислого серебра. Образующаяся марганцовая 
кислота, окрашивающая раствор в характерный малиново-красный 
цвет, имеет максимум светопоглашения при Л, =525 нм. Интенсив­
ность окраски пропорциональна массовой доле марганца. Чувствитель­
ность метода 0,000016 г  в  100 см3 раствора.

При наличии в растворе ионов хлора, их предварительно удаляют 
выпариванием с серной кислотой. Для устранения возможного образо­
вания четырехвалентного марганца, вводят фосфат ион в  виде орто- 
фосфорной киолоты, который стабилизирует промежуточную форму трех­
валентного марганца и связывает трехвалентное железо в бесцветный 
комплекс.

СЦределению мешают значительные количества окрашенных ионов 
хрома, никеля, кабальта, меди, церия четырехвалентного. При высо­
ком содержании указанных элементов полной компенсации их окраски 
удается достигнуть путем использования части анализируемого раст­
вора в качестве раствора сравнения, введя в него селенистую кис­
лоту или азотистокислый натрий. При этом окраска марганцовой кис­
лоты разрушается. Такой способ компенсирующего влияния дает хоро­
шие результаты даже при количествах присутствующих элементов в 
200-300 раз превышающих содержание марганца.

1 2 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа,

обеспечивающие такую же точность измерения.
Кислота серная по ГОСТ 4204-77, разбавленная 1 :4 .
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Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552-80, разбавленная 1 :1 .
Кислота азотн ая  по ГОСТ 4461-77.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77.
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277-75 , 0,25^-ный р аство р .
Аммоний надсернокислый (персульфат) по ГОСТ 20478-75 , 30$- 

ный раотвор .
Натрий азотистокислый по ГОСТ 4168-79, 2%-шй р аство р .
Кислота селенистая ч .д . а . ,  2% -тй  раствор .
1 2 .3 .  Проведение анализа
Навеску массой 0 ,5  г  (при массовой доле марганца до 0 ,8 $ )  и 

0 ,2 5  г  (при массовой доле марганца свыше 0 ,8 $ ) помещают в  кони­
ческую колбу вместимостью 250 см3 , приливают 40 см3 серной кисло­
ты разбавленной 1 :4  и растворяют при нагревании. По окончании 
растворения прибавляют по каплям азотную кислоту до прекращения 
вспенивания и нагревают до удаления окислов а зо т а .

При анализе сложных сталей, растворение навески производят 
в 20 см3 смеси соляной и азотной кислот при соотношении 1 :1 .  По 
окончании растворения приливают 10 см3 серной кислоты, разбавлен ­
ной 1 :1  и упаривают до паров серной кислоты для освобождения от 
ионов хлора. Выпавшие соли растворяют при нагревании в  20 см3 в о ­
ды.

Охлааденный раствор переводят в мерную колбу вместимостью 
100 см3 , доводят до метки водой и перемешивают.

Аликвотную часть 20 см3 помещают в коническую колбу 100 см3 , 
приливают 5 см3 ортофосфорной кислоты, слегка взбалтывают и до­
бавляют последовательно 10 см3 раствора азотнокислого серебра и 
15 см3 раствора надсернокислого аммония. Раствор нагревают до 
полного окисления марганца (но не более 30-40 с ) , дают постоять в 
теплом месте для полного разрушения надсернокислого аммония, 
охлалщают, переводят в мерную колбу вместимостью 100см3 , доводят 
до метки водой и перемешивают.

Оптическую плотность измеряют на фотоколориметре оо свето ­
фильтром, имеющим область пропускания в интервале длин волн от 
510 до 55U нм или на спектрофотометре при длине волны 525 нм в 
кювете с толщиной слоя 20-50 мм относительно раствора сравнения, 
которым служит оставшийся раствор пробы, налитый в другую кювету, 
с добавлением в  него от 2 до 3 капель селенистой кислоты или р аст­
вора азотистокислого натрия, разрушающих окраску марганцовой кис­
лоты.
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1 2 .4 . Обработка результатов
1 2 .4 Л .  Массовую долю марганца Ш  в процентах по методу 

сравнения вычисляют по формуле
- С  -£>, ч о о

.^ 7

где С  -  массовая доля марганца в  стандартном образце или 
стандартном растворе, г ;

%>/ -  оптическая плотность анализируемого раство ра;
-  оптическая плотность стандартного р аство р а; 

hn -  масса навески, г .

1 2 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений указанных 
(в  таб л .6 ) .

13. ФОТ ОКО ЛОРИМЕТРЙЧЕСКИИ МЕТОД ОПРВДЕАШИЯ 
ХРОМА (и ,01~0 ,05>)

1 3 .1 . Сущность метода
Метод основан на окислении дифенилкарбазида шестивалентным 

хромом в сернокислой среде (от 0 ,2  до 0,5н) и измерении интенсив­
ности окраски полученного соединения, окрашенного в  краснофиоле­
товый цвет ( Л- =536 нм). Влияние трехвалентного железа устраняют 
прибавлением фосфорной кислоты.

1 3 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа,

обеспечивающие такую же точность измерения.
Кислота серная по ГОСТ 4204-77.
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552-58.
Смесь кислот; готовят следующим образом: к 700 см3 воды 

осторожно при непрерывном перемешивании, приливают 150 см3 сер­
ной кислоты, охлаждают, приливают 150 см3 ортофосфорной кислоты.

Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277-75, 0 ,5 $ -ш й  раствор (хра­

нить в посуде из темного стекла).
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Аммоний надоернокислый (персульфат аммония) по ГОСТ 20476-75, 
10%-ный свежеприготовленный раствор.

Дифенилкарбазид по ГОСТ 5850-70, 0,1%-ный свежеприготовленный 
раствор ; готовят следующим образом: 0 ,1  г  реактива растворяют в 
10 см3 этилового спирта и доливают до 100 см3 водой.

Спирт этиловый ректификованный по ГОСТ 5962-67.
1 3 .3 . Проведение анализа
Навеску стали или чугуна массой 0 ,2  г  (при массовой доле хро­

ма от 0 ,01  до 0,10%) или 0 ,1  г  (при массовой доле хрома свыше 
0,1%) помещают в коническую колбу вместимостью 250 см3 , приливают 
20 см3 смеси кислот, накрывают часовым стеклом и растворяют пробу 
при умеренном нагревании. Затем снимают стекло и обмывают его над 
колбой небольшим количеством воды, приливают азотную кислоту по 
каплям до прекращения вспенивания раствора и кипятят этот раствор 
до удаления окислов а зо та . Яри наличии осадка раствор отфильтровы­
вают через ватный тампон, промывают от 5 до 6 р аз  горячей водой, 
собирая фильтрат и промывные воды в колбу вместимостью 1и0 см3 , 
затем прибавляют I  мл раствора азотнокислого серебра и 10 см3 раст­
вора надсернокислого аммония. Полученный раствор постепенно нагре­
вают до появления розовой окраски, после чего кипятят от 2 до 3 мин 
до полного разрушения избытка персульфата.

Раствор охлаздают, переводят в мерную колбу вместимостью 100 см* 
доливают до метки водой и перемешивают.

В мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают аликвотную часть 
раствора 10 см3 , приливают 5 см3 раствора дифенилкарбазида и пере­
мешивают, через 10 мин доливают раствор до метки водой, снова пе­
ремешивают и через 5 минут измеряют оптическую плотность растворов 
на спектрофотометре при длине волны 536 нм или на фотоколориметре 
со светофильтром, имеющим область пропускания в интервале длин 
волн от 530 до 550 нм в кювете с толщиной слоя 50 мм.

Раствор для сравнения готовят следующим образом: 
в мерную колбу вместимостью 50 см3 приливают 10 см3 воды, 2 см3 
смеси кислот, 5 см3 раствора дифенилкарбазида, доливают до метки 
водой и перемешивают.

1 3 .4 , Обработка результатов
1 3 .4 .1 . Массовую долю хрома Ц ) в процентах по методу сравнения 

вычисляют по формуле
у ,  С - ? > ,- / 0 0
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гд е С -  массовая доля хрома в стандартном образце, г ;  
£ ) /  -  оптическая плотность анализируемого раствора; 
$)л -  оптическая плотность стандартного раствора; 
hi -  масса навески, г .

1 3 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных
в ( т а б л .? ) .

Таблица 7

Массовая доля хрома, % \: Абсолютные допускаемые
!! расхождения, %

От 0 ,01  до 0 ,025 .0,005
Св 0 ,025  ” 0 ,050 0 ,007
" 0,050 " 0 ,1 0 0 ,010
" 0 ,10  " 0 ,2 0 0 ,015
" 0 ,20  " 0 ,50 0,020

14. ОБЪЕМНЫЙ ПЕРСУ ЛЬ ФАТН 0- СЕРЕБРЯНЫ Й МЕТОД
СПРЕДЕ ЛЕНИН ХРОМА (0 ,6 -35$ )

1 4 .1. Сущность метода
Метод основан на окислении трехвалентного хрома надсернокислым 

аммонием до шестивалентного в сернокислой среде (от 0 ,05  до 0,5н) 
в присутствии азотнокислого серебра. Хромовую кислоту восстанавли­
вают раствором соли двухвалентного железа, избыток которого оттит- 
ровывают раствором марганцовокислого кадия.

1 4 .2 . Реактивы и растворы
Кислота серная по ГОСТ 4204-77 и разбавленная 5:95 и 1 :1 .
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552-80.
Смесь кислот; готовят следующим образом: к 800 см3 воды осто­

рожно при непрерывном перемешивании приливают 200 см3 серной кис­
лоты, охлаящают, приливают 80 см3 ортофосфорной кислоты и переме­
шивают.

Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277-75, 0,5$-ний раствор (хра-
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нят в  посуде из темного стек л а).
Аммоний надсернокислый (персульфат) по ГОСТ 20476-75, 20^-ный 

свежеприготовленный раствор.
Натрий хлористый по ГОСТ 4233-77, 5$-ный раствор.
Двойная сернокислая соль закиси железа и аммония (соль Мора) 

по ГОСТ 4208-72, титрованный раствор; готовят следующим образом:
40 г  соли растворяют в 400-500 см3 серной кислоты, разбавленной 
1 :9 5 , раствор переносят в  мерную колбу вместимостью I  л, доливают 
серной кислотой, разбавленной 1 :9 5 , до метки и перемешивают.

Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490-75, титрованный раствор ; 
готовят следующим образом: 3 ,16 г  марганцовокислого калия раст­
воряют в 500 см3 воды, раствор переносят в  мерную колбу вмести­
мостью I  л, доливают до метки водой, перемешивают и выдерживают 
от 7 до 10 суток. Раствор хранят в  посуде из темного стекла.

Титр раствора устанавливают по безводному щавелевокислому 
натрию и проверяют по стандартному образцу стали или чугуна.

Для установки титра раствора марганцовокислого калия, 0 ,1  г  
безводного щавелевокислого натрия по ГОСТ 5839-77, растворяют при 
нагревании в 50 см3 воды, добавляют 15 см3 серной кислоты, р аз­
бавленной 1 :1 ,  нагревают до температуры от >70 до 80°С  и титруют 
раствором марганцовокислого калия до появления устойчивой розовой 
окраски. Для вычисления титра берут среднее арифметическое от 3 
до 4 результатов.

Титр раствора марганцовокислого калия (Т) выраженный в  грам­
мах хрома, вычисляют по формуле

1 ~ 1Г

где 0,259 -  коэффициент перес.чета титра раствора марганцовокис­
лого калия, установленного по щавелекокислому натрию, 
на титр-, выраженный в  граммах хрома; 

м  -  масса навески щавелевокислого н атрия,г; 
lr  -  объем раствора марганцовокислого калия, израсходо­

ванный на титрование, см3 .

Титр раствора проверяют по трем навескам стандартного образца 
стали или чугуна с массовой долей хрома и других элементов, близ­
ким к массовой доле их в испытуемом образце.

Соотношение объемов растворов соли Мора и марганцовокислого 
калия (К) устанавливают следующим образом: в коническую колбу
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вместимостью 25U см3 наливают из бюретки 25 см3 р аство ра соли Мора 
и титруют раствором марганцовокислого калия до появления устойчи­
вой (в  течение от 2 до 3 мин) слаборозовой окраски.

Соотношение объемов растворов (К) вычисляют по формуле

К
%
1Г

i

где V', -  объем раствора марганцовокислого калия, израсходован- , 
ный на титрование 25 см3 раствора соли Мора, см3 ; ]

2Г -  объем раствора соли Мора, взятый для установления | 
соотношения, см3 (25 см3) .  !

Соотношение устанавливают три р аза  и берут среднее значение. | 
Соотношение следует проверять ежедневно. j

1 4 .3 .  Проведение анализа !
Навеску стали массой 1 ,0  г  (при массовой доле хрома до 2 ,0 $ ) ,  |

0 ,5 г  (при массовой доле хрома свыше 2 ,0  до 5 ,0 $ ) ,  0 ,2 0  г  ( при 
массовой доле хрома свыше 5 ,0  до 10 ,0$) и 0 ,1  г  (при массовой доле 
хрома свыше 1 0 ,0  до 30$) помещают в  коническую колбу, вместимостью 
500 см3 и растворяют при умеренном нагревании в  60 см3 смеси кис­
лот. После полного растворения прибавляют по каплям азотную кисло­
ту до прекращения вспенивания и кипятят до полного разрушения кар­
бидов и у я зтм хя  карбвдяв и удаления окислов а зо т а . Если сталь не 
растворяется в смеси серной и ортофосфорной кислот, навеску раст­
воряют в  30 см3 соляной и 10 см3 азотной кислот. После чего к раст­
вору доливают смесь кислот (при массовой доле вольфрама свыше 
5$ вливают еще от 5 до 10 см3 ортофосфорной кислоты) и раствор вы­
паривают до появления паров серной кислоты. Содержимое колбы 
охлаждают, приливают от 150 до 200 см3 воды и нагревают до раство­
рения солей. При анализе сталейtс массовой долей марганца менее 
0 ,1 ъ в  раствор вводят I  см3 0,5%-ного раствора сернокислого марган­
ца. К полученному раствору приливают 10 см3 раствора азотнокислого 
серебра, от 2и до 40 см3 раствора надсернокислого аммония и нагре­
вают до кипения. Момент полного окисления хрома определяют по 
появлению малиновой окраски образующейся марганцевой кислоты.

Раствор кипятят до полного разрушения персульфата аммония.
К кипящему раствору приливают 5 см3 раствора хлористого натрия и 
продолжают кипячение до исчезновения малиновой окраски. Цвет раст­
вора должен стать желтым. Если малиновая окраска раствора долго 
не исчезает или осадок хлористого серебра получается бурого ц вета,
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необходимо добавить еще от I  до 2 см3 раствора хлористого натрия 
и продолжать кипячение до исчезновения малиновой окраски. Раствор 
охлаждают в проточной воде до комнатной, приливают из бюретки 
точно отмеренное количество ОДн раствора соли Мора до исчезнове­
ния желтой и появления зеленой окраски и сразу же оттитровывают 
избыток раствора соли Мора раствором марганцовокислого калия до 
появления устойчивой (в  течение от 2 до 3 минут) розовой окраски.

1 4 .4 , Обработка результатов
1 4 .4 .1 .  Массовую долю хрома (X) в процентах вычисляют по

формуле у.  Т ( У К - v,) ioo
h i

где Т  -  титр раствора марганцовокислого калия, выраженный в 
граммах хрома;

7Г -  объем раствора соли Мора, взятый с избытком для вос­
становления хрома, см3 ;

If, -  объем раствора марганцовокислого калия, израсходован­
ный на титрование избытка раствора соли Мора, см3 »,

Уп -  масса навески пробы, г ;
К  -  соотношение объемов раствора соли Мора и марганцово­

кислого калия.
1 4 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

трех параллельных определений не должны превышать значений, ука­
занных (в т аб л .8 ).

Таблица 8

Массовая доля хромаД ! Абсолютные допускаемые
! расхождения, %

От 0 ,5  до 1 ,0 0 ,0 3
Св 1 ,0  " 2 ,0 0 ,0 5
" 2 ,0  " 5 ,0 0 ,0 7
" 5 ,0  " 10 ,0 0 ,1 0
" 1 0 ,0 м 15 ,0 0 ,1 5
" 15 ,0 ” 20 ,0 0 ,2 0
" 20 ,0 0 ,25
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15* ОБЪЕМНЫЙ ПЕРСУЛЬФАТЫО-СЕРЕБРЯНЫЙ МЕТОД 
ОПРЕДЕЛЕНИЯ ХРОМА (0 ,6  -  35$) С 
ФЕНИЛАНТРАНИЛОВОЙ КИСЛОТОЙ В СТАЛЯХ,
НЕ СОДЕРЖАЩИХ ВАНАДИЙ

1 5 .1 . Сущность метода
Метод основан на окислении трехвалентного хрома надсерножс- 

яым аммонием до шестивалентного в  сернокислой среде от 0 ,0 5  до 
0 ,5 н ) в  присутствии азотнокислого серебра. Хромовую кислоту вос­
станавливают раствором соли двухвалентного железа, В качестве 
окислительно-восстановительного индикатора применяют фенилан- 
траниловую кислоту.

1 5 .2 .  Реактивы и растворы
Кислота серная по ГОСТ 4204-7? и разбавленная 5 :9 5  и 1 :4 .
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552-80.
Кислота азотн ая по ГОСТ 4461-77.
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277-75, 0,5%-ный раствор 

(хранят в склянке из темного стек л а).
Аммоний надсернокислый (персульфат) по ГОСТ 20478-75, 20%- 

ный свежеприготовленный раствор.
Натрий хлористый по ГОСТ 4233-77, 5%-ный раство р .
Двойная сернокислая соль закиси железа и аммония (соль Мора) 

до ГОСТ 4208-72, титрованный раствор ; приготовление раствора 
описано в п .1 3 .2 .

Фенилантраяиловая кислота 0,1%-ный раствор ; готовят следую­
щим образом: 0 ,1  г  кислоты и 0 ,1  г  безводного углекислого натрия 
растворяют при нагревании в 100 см3 воды.

1 5 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой I  г  (при массовой доле хрома от 0 ,5  до 

2,00% ), 0 ,5  г  (при массовой доле хрома от 2 ,0  до 5 ,0 0 # ) , 0 ,2  г  
(при массовой доле хрома от 5 ,0 0 'до 10,0% ), 0 ,1  г  (при массовой 
доле хрома свыше 10,00%) помещают в коническую колбу вместимостью 
500 см3 и растворяют при нагревании в  40 см3 серной кислоты, р а з­
бавленной 1 :4  и 10 смэ ортофосфорной кислоты. После полного р аст­
ворения прибавляют по каплям азотную кислоту до прекращения вспе­
нивания и выпаривают дважды до паров серной кислоты.

Если сталь не растворяется в серной киояоте, то  растворение



РД. Р Т М 2 6 -3 £ > -# С тр .//2 .

проводят в соляной кислоте, разбавленной 1 :1  или в царской водке 
с последующим добавлением серной и фосфорной кислот и упариванием 
растворов дважды до паров серной кислоты.

Соли растворяют в 200 см3 горячей воды, приливают 10 см3 
раствора азотнокислого серебра, от 20 до 40 см3 раствора надсерно- 
кислого аммония и нагревают до кипения. Момент полного окисления 
хрома определяют по появлению малиновой окраски образующейся мар­
ганцовой кислоты. Раствор кипятят до полного разрушения персуль­
фата аммония. К кипящему раствору приливают 5 см3 раствора хло­
ристого натрия и продолжают кипячение до исчезновения малиновой 
окраски. Цвет раствора должен стать желтым. Если малиновая окраска 
раствора долго не исчезает или осадок хлористого серебра получает­
ся бурого ц вета, необходимо добавить еще от I  до 2 см3 раствора 
хлористого натрия и продолжать кипячение до исчезновения малино­
вой окраски. Раствор охлаждают в проточной воде до комнатной, при­
ливают 10 см3 серной кислоты плотностью 1 ,82  г /с м 3 , от 5 до 6 ка­
пель фенилантраниловой кислоты и титруют раствором соли Мора до 
перехода окраски из краснофиолетовой в зеленую.

1 5 .4 . Обработка результатов
1 5 .4 .1 .  Массовую долю хрома (X) в  процентах по методу срав­

нения вычисляют по формуле
у -  с • у: »/оо

V k - * »

где С' -  массовая доля хрома в  стандартном о б разц е ,г ;
VI -  объем раствора соли Мора, израсходованный на титро­

вание анализируемого образца, см3 ;
-  объем раствора соли Мора, израсходованный на титрова­

ние стандартного образца, см3 ;
Уп -  масса навески ,г.

1 5 .4 .2 . Абсолютные допускаемые расхождения меяду результата­
ми параллельных определений не должны превышать значений, указан- 1 
ных (в  т а б л .8 ). ;
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16 . ФОТОКОДОРШЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
НИКЕЛЯ tO ,0 2 5 -0 ,Ъ%) В УГЛЕРОДИСТЫХ й 
НИЗКОЛЕГИРОВАННЫХ СТАЛЯХ С ДИМЕТИЛГЛИОКСИМШ

1 6 .1 . Сущность метода
Метод основан на образовании окрашенного в коричнево-красный 

цвет комплексного соединения никеля с диметилглиоксимом в щелоч­
ной среде. В качестве окислителя применяют надсеряокислый аммонийi 
Интенсивность окраски пропорциональна массовой доле никеля и 
устойчива длительное время. Чувствительность метода 0,00и005 г  в  
100 см3 раствора. Максимум светопоглощения находится при J t  = 
460-480 нм. Мешающее влияние железа, хрома и других элементов 
устраняют комплексованием их раствором калия-натрия виннокислого.

1 6 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа,

обеспечивающие такую же точность измерения.
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77, разбавленная 1 :3 .
Калий-натрий виннокислый по ГОСТ 5845-79, 20^-ный раствор .
Аммоний надсернокислый по ГОСТ 20478-75, 20%-тй  раствор , 

свежеприготовленный.
Натр едкий по ГОСТ 4328-77, 20$-ный раствор.
Диметияглиоксим по ГОСТ 5828-77 , 0,5^-ный раствор в  20^-ном 

растворе едкого натра.
1 6 .3 . Проведение анализа
Навеску массой 0 ,1  г  помещают в коническую колбу или стакан 

вместимостью 100 см3 , приливают IU см3 азотной кислоты, разбавлен­
ной 1 :3  и растворяют при умеренном нагревании. После растворения 
навески раствор кипятят до удаления бурых окислов а зо т а . Раствор 
охлаждают, переводят в  мерную колбу, вместимостью 100 см3 , дово­
дят до метки водой и перемешивают. Отбирают аликвотную часть 
25 см3 в мерную колбу вместимостью IU0 см3 , приливают 10 см3 ка­
лия-натрия виннокислого, 5 см3 раствора едкого натра, 5 см3 раст­
вора надсернокислого аммония, 10 см3 раствора диметилглиоксима, 
сразу доводят до метки водой и перемешивают. После добавления 
каждого реактива раствор тщательно перемешивают.

Раствор для сравнения готовят следующим образом: мерную колбу 
вместимостью 100 см3 помещают вторую аликвотную часть раствора 
10 см3 , приливают все реактивы в том же количестве за  исключе-
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нием раствора диметилглиоксима, доливают до метки водой и переме­
шивают.

Оптическую плотность измеряют на фотоколориметре со свето­
фильтром, имеющим область пропускания в  интервале от 460 до 480 ны 
или на спектрофотометре при длине волны 460 нм, в  кювете с толщи­
ной слоя 30 мм.

1 6 .4 .  Обработка результатов
1 6 .4 .1 .  Массовую долю никеля (X) в  процентах по методу срав­

нения вычисляют по формуле
и -  С -  2>, * / о о

£>* • * 7

где с  -  массовая доля никеля в  стандартном образце или в  стан­
дартном раство р е , г ;

2), -  оптическая плотность анализируемого раство р а ;
-  оптическая плотность стандартного р аство р а;
-  масса н авеск и ,г .

1 6 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  т а б л .9 ) .

Таблица 9

Массовая доля никеля, % ! Абсолютные допускаемые
! расхождения, %

От 0,025 до 0,04 0,008
Св 0,04 ft 0,08 0,010
" 0,08 ft 0,15 0,015
" 0,15 If 0,30 i  0,020
" 0,30 If 0,50 0,030
" 0,50 n 1,00 0,04
" 1,00 и 2,00 |j  0,05
" 2,0 ft 5,00 ! 0,07
" 5,00 tl 10,0 0,09
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17. ФОТОКОЛОРШЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
НИКЕЛЯ (0,5-10% ) В ЛЕГИРОВАННЫХ СТАЛЯХ

1 7 .1 . Сущность метода указана в п .1 6 .1 .
1 7 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа,

обеспечивающие такую же точность измерения.
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77 и разбавленная 1 :1 .
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, разбавленная 1 :1 .
Калий натрий виннокислый (сегнетовая сол ь), 20%-ный раствор , 

свежеприготовленный.
Аммоний надсернокислый по ГОСТ 20478-75, 20%-ный раствор , све­

жеприготовленный .
Натр едкий по ГОСТ 4328-77, 20%-ный раствор .
Диметилглиоксим по ГОСТ 5828-77, 0,5%-ный раствор в  20%-ном 

растворе едкого натра.
1 7 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,1  г  помещают в стакан вместимостью 

100 см3 , приливают 10 см3 соляной кислоты, разбавленной 1 :1 ,
10 см3 азотной кислоты, разбавленной 1 :1  и растворяют при нагрева­
нии. По окончании растворения, раствор охлаждают, переводят в  
мерную колбу вместимостью 100 см3 , доводят до метки водой и пере­
мешивают. Отбирают аликвотную часть 10 см3 (при массовой доле 
никеля до 5,0%) и 5 ,0  см3 (при массовой доле никеля свыше 5,0% ), 
помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 , приливают 10 см3 
раствора калия-натрия виннокислого, 5 см3 раствора персульфата 
аммония, 5 см3 раствора едкого натра и 10 см3 раствора диметил- 
глиоксима. После прибавления каждого реактива раствор в мерной 
колбе перемешивают. Через мин.3-5 раствор разбавляют до метки во­
дой, перемешивают и измеряют оптическую Плотность на фотоколори­
метре со светофильтром, имеющим область пропускания в интервале 
длин волн от 46и до 480 нм или на спектрофотометре при длине вол­
ны 460 нм в  кювете с толщиной слоя 5 мм.

В качестве раствора сравнения используют вторую аликвотную 
часть с добавлением всех реактивов в том же количестве б ез диме- 
тилглиоксима.

1 7 .4 . Обработка результатов
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1 7 .4 Л .  Массовую долю никеля (X) в процентах по методу сравне­
ния вычисляют по формуле, указанной в п .1 6 .4 .1 .

1 7 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  т а б л .9 ) .

18 . ДИФФЕРЕНЦИАЛЬНЫЙ СПЕКТРОФОТауШТРИЧЕСКИЙ 
МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ НИКЕЛЕ В ЛЕГИРОВАННЫХ 

СТАЛЯХ

1 8 .1. Сущность метода указана в п .1 5 .1 .
Метод дифференциональный спектрофотометрии основан на фото- 

метрировании испытуемых растворов, концентрация светопоглощающего 
вещества в которых больше концентрации раствора сравнения.

Для повышения точности измерений следует стремиться к макси­
мально высокой оптической плотности раствора сравнения и к макси­
мальному сближению значений До и Лисп, т . е .  концентрации испытуе­
мого раствора и раствора сравнения должны быть максимально высоки­
ми (но измеримыми) и предельно близкими.

Процент ошибки зависит прежде всего  от точности показания при­
бора, от характера калибровочного графика, от точности построения 
калибровочного графика и способа обработки результатов измерения.

1 8 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа,

обеспечивающие такую же точность измерения.
Кислота соляная по ГОСТ ЗП Ь -77, разбавленная 1 :1 .
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Калий-натрий виннокислый (сегнетовая соль) по ГОСТ 5845-7и, 

2и$-ный раствор , свежеприготовленный.
Аммоний надсернокислый (персульфат) по ГОСТ 20478-75, 2и#-ный 

раствор , свежеприготовленный.
Натр едкий по ГОСТ 4328-77, 20^-ный раствор.
Диметилг ли оксим по ГОСТ 5828-77, 0,5^-ный раствор в 20^-ном 

раотворе едкого натра.
Стандартный раствор никеля А; готовят следующим образом:

0 ,5  г  металлического никеля растворяют при умеренном нагревании
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в  35 см3 азотной кислоты, разбавленной 3 :2 .  Раствор выпаривает 
до 3-5  см3 ,.приливают 40 см3 воды и нагревают до полного просвет­
ления раство ра. Затем охлаждают, переводят в  мерную колбу вмести-* 
мостью I  л , доливают до метки водой и перемешивают. I  см3 раствора 
содержит 0 ,0005  г  никеля.

Раствор Б; готовят следующим образом: 25 см3 раствора А поме­
щают в  мерную колбу вместимостью 250 см3 , разбавляют до метки 
водой и перемешивают, I  см3 раствора Б содержит 0 ,00005  г  никеля.

1 8 .3 .  Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,1  г  помещают в стакан вместимостью 

100 см3 , приливают 20 см3 соляной кислоты разбавленной 1 :1  и раст­
воряют при нагревании. По окончании растворения прибавляют 5 см3 
азотной кислоты и кипятят до удаления окислов а зо т а . Охлажденный 
раствор переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 , доводят 
до метки водой и перемешивают.

Отбирают аликвотную чаоть раствора 5 см3 (при массовой доле 
никеля от 20 до 30$), 7 см3 (при массовой доле никеля от 15 до 

20%) и 10,0см3 (при массовой доле никеля свыше 10% до 15%), пере­
носят в мерную колбу вместимостью 100 см3 , приливают 10 см3 раст­
вора калия-натрия виннокислого, 5 см3 раствора персульфата аммо­
ния, 5 см3 раствора едкого натра и 10 см3 диметилклиоксима. После 
прибавления каждого реактива раствор  перемешивают, доводят до 
метки водой и снова поремешивают.

СПтическую плотность измеряют через 15 минут на фотоколоримет­
ре со светофильтром, имеющим область пропускания в  интервале длин 
волн от 460 до 480 нм или на спектрофотометре при длине волны 
460 нм, в кювете с толщиной слоя 5 мм относительно раствора срав­
нения.

Раствор сравнения готовят следующим образом: в мерную колбу 
вместимостью 100 см3 помещают 2 см3 стандартного раствора А и до­
бавляют все  реактивы в  том же количестве, доводят водой до метки 
и перемешивают.

1 8 .3 .1 .  Построение градуировочного графика для массовой доли 
никеля от 1 0 ,I  до 30,0%.

В мерные колбы вместимостью 100 см3 помещают стандартный раст­
вор А в количестве 2 см3 и стандартный раствор Б в  количестве 
0 ,5 ;  2 ,0 ;  4 ,0 ;  6 ,0 ;  8 ,0 ;  1 0 ,0  см3 , что соответствует 1 0 ,2 5 ; 1 1 ,0 ; 
1 2 ,0 ; 1 3 ,0 ; 2 0 ,0 ; 30,0% никеля при конечных навесках 0 ,0 1 ; 0 ,007  и 
0 ,0 0 5  г  соответственно. В каждую колбу приливают 10 см3 раствора
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калия-натрия виннокислого и далее анализ ведут, как указано в 
п .1 8 .3 .

В раствор сравнения вводят 2 см3 стандартного раствора А и 
добавляют все реактивы в том же количестве.

1 8 .4 . Обработка результатов
1 8 .4 .1 .  Массовую долю никеля в процентах находят по градуиро­

вочному графику.
1 8 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в таб л .1 0 ).

Таблица 10

Массовая доля никеля,$ ! Абсолютные допускаемые
! расхождения,#

От 10,1  до 15 ,0 0 ,1 5
Св 15,0  п 2 0 ,0 0 ,25
" 20 ,0  " 25 ,0 0 ,3 0
" 25 ,0  " 30 ,0 0 ,3 5

19 . ФОТОКОЛОРШЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЩЕЛЕНИЯ 
ТИТАНА (0 ,0 0 5 -3 ,5 $ ) .С ДИАНТИПШШЕТАНОМ

1 9 .1 . Сущность метода
Метод основан на образовании окращенного в  желтооранжевый 

цвет комплексного соединения титана с диантилирилметаном в кислой 
среде с максимумом светопоглощения 390 нм. Сйтимальный интервал 
кислотности от 0 ,5  до 0 ,8  н по соляной кислоте. Чувствительность 
метода 0,000001 г  в  100 см3 раствора. Интенсивность окрашивания 
пропорциональна содержанию титана. Алюминий, марганец, медь, цир­
коний, кобальт, никель не образуют с диантилирилметаном окрашен­
ных соединений и не мешают определению. Влияние железа, хрома и 
ванадия устраняют прибавлением аскорбиновой кислоты.

1 9 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр типа ФЭК-56 или другие приборы подобного типа,
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обеспечивающие такую же точность измерения.
Кислота серная по ГОСТ 4204-77, разбавленная 1 :4 .
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, 1н раствор .
Кислота аскорбиновая по ГОСТ 4815-76 , 5^-ный свежеприготов­

ленный раствор .
Диантипирилметан, 5$-ный раствор в  1н соляной кислоте, свеже­

приготовленный.
1 9 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,5  г  (при массовой доле титана до 0 ,2 $ ) ,  

0 ,2 5  г  (при массовой доле титана свыше 0 ,2  до 0,4%) и 0 ,1  г  (при 
массовой доле титана свыше 0 ,4 $ ) помещают в коническую колбу вмес­
тимостью 250 см3 , приливают 25 см3 серной кислоты, разбавленной 1 :4  
и растворяют при нагревании. По окончании растворения прибавляют 
по каплям азотную кислоту до прекращения вспенивания и выпаривают 
до начала выделения паров серной кислоты. Операцию выпаривания 
повторяют дважды. Сложные стали растворяют в  царской водке, затем 
приливают 15 см3 серной кислоты, разбавленной 1 :1  и выпаривают 
дважды до выделения паров серной кислоты. Содержимое стакана охлаж­
дают, приливают 30 см3 воды и нагревают до растворения солей. Охлаж­
денный раствор переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 , до­
водят водой до метки и перемешивают. При анализе чугунов часть j 
раствора отфильтровывают. j

Аликвотную часть раствора 5 см3 помещают в  мерную колбу вм ес- ! 
тимостью I 00 см3 , приливают 10 см3 раствора аскорбиновой кислоты ! 
и выдерживают мин. от 5 до 7 . Затем прибавляют 10 см3 соляной кис­
лоты плотностью 1 ,19  г /с м 3 и 5 см3 диантипирилметана. Раствор до­
ливают до метки водой и перемешивают.

Через 50 мин измеряют оптическую плотность на фотоколориметре, 
со светофильтром, имеющим область пропускания в  интервале длин 
волн от 400 до 450 нм или на спектрофотометре при длине волны 
390 нм, в кювете с толщиной слоя 10-50 мм.

Раствором сравнения служит аликвотная часть р аство р а, к кото­
рой приливают все реактивы, за исключением раствора диантипирил- 
метана.

1 9 .4 . Обработка результатов
1 9 .4 .1 .  Массовую долю титана (X) в  процентах по методу сравне­

ния вычисляют по формуле
,  С  • Ч>, * /ОО
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где С • -  массовая доля титана в  стандартном образце или в 
стандартном растворе, г ;

%>, -  оптическая плотность анализируемого раство ра;
£>л -  оптическая плотность стандартного раствора;
>г7 -  масса навески,г.

1 9 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
в  ( т а б л .I I ) .

Таблица I I

Массовая доля титана, % ! Абсолютные допускаемые
! расхождения, %

От 0,005 д с> 0,008 0 ,003
Св 0,006 И 0,015 0,004
ft 0,015 гг 0,030 0,006
и 0,030 и 0,060 0 ,009
и 0 ,060 « 0 ,10 0,012
It 0 , 1 0 п 0 ,5 0 0 ,015
и 0,50 IV 0 ,7 0  j 0 ,020
tt 0,70 i1 0,025

20 . ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИИ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ТИТАНА (0 ,1 -3 ,0 $ )  В СТАЛЯХ, НЕ СОДЕРЖАЩИХ 
ВАНАДИЙ

2 0 .1 . Сущность метода
Метод основан на образовании окрашенного в  желтый цвет соеди­

нения титана с перекисью водорода в сернокнолой среде. Интенсив­
ность окрашивания пропорциональна содержанию титана. Чувствитель­
ность метода составляет 0,000015 г  в 50 мл раотвора. Мешающее 
влияние железа устраняют прибавлением фосфорной киолоты, которая 
образует с ним бесцветное комплексное соединение, но в то же время 
несколько снижает интенсивность окраски титана. Поэтому прибавление
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излишнего количества фосфорной кислоты не рекомендуется.
Молибден с перекисью водорода в этих условиях так  же д ает  

окрашенное в желтый цвет соединение, которое по интенсивности 
слабее окраски надтитановсй кислоты. Его влияние компенсируют 
введением такого же количества в стандартный образец . Влияние 
ионов обладающих собственной окраской (никеля, кобальта, меди, 
хром а), устраняют компенсацией с применением в  качестве раствора 
сравнения части анализируемого образца б ез добавления перекиси 
водорода.

2 0 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр или другие приборы подобного типа, обеспечи­

вающие такую же точность измерения.
Кислота серная по ГОСТ 4204-77, разбавленная 1 :4 .
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552-80, разбавленная 1 :4 .
Пергидроль по ГОСТ 10929-76, 3^-ный раствор , свежеприготов­

ленный.
2 0 .3 . Проведение анализа
Навеску массой 0 ,5  г  помещают в коничеокую колбу вместимостью 

250 см3 , приливают 40 см3 серной кислоты, разбавленной 1 :4  и 
растворяют при нагревании. По окончании растворения прибавляют по 
каплям азотную кислоту до прекращения вспенивания и выпаривают 
до выделения паров серной кислоты. Раствор охлаждают, разбавляют 
водой и нагревают для растворения выпавших оолей. Охлажденный 
раствор переводят в мерную колбу вместимоотыо 100 см3 , доводят 
водой до метки и перемешивают.

Аликвотную часть раствора 25 см3 помещают в мерную колбу 
вместимостью 50 см3 , прибавляют 4 см3 фосфорной кислоты, разбавлен­
ной 1 :4 , 7 см3 перекиси водорода, доводят до мотки водой и переме­
шивают.

Оптическую плотность измеряют на фотоколориметре со свето­
фильтром, имеющим область пропускания в  интервале длин волн от 
400 до 450 нм или на спектрофотометре при длине волны 400 нм, в 
кювете с толщиной слоя 30 или 50 мм относительно раствора сравне­
ния.

В качестве раствора сравнения применяют аликвотную часть 
раствора, к которой приливают все реактивы, за  исключением раст­
вора перекиси водорода.
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2 0 .4 . Обработка результатов'
2 0 .4 .1 .  Массовую долю титана (X) в процентах по методу срав­

нения вычисляют по формуле, приведенной в п . 1 9 .4 .1 .
2 0 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения-между результата­

ми параллельных определений не должны превышать значений, указан­
ных (в  таб л .1 2 ) .

Таблица 12

Массовая доля титана, ! Абсолютные допускаемые 
! расхождения, %

От 0 ,1  до 0 ,5  
Св 0 ,5  " 0 ,7  
" 0 ,7

0,015
0,020
0,025

21. ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД СПРЕДЕЛЕНИЯ 
МВД В УГЛЕРОДИСТЫХ И НИЗКОЛЕГИРОВАННЫХ 

СТАЛЯХ

2 1 .1 . Сущность метода
Метод основан на образовании внутрикомплексного соединения 

меди с диэтилдитиокарбоматом натрия, окрашенного в желтокоричне­
вый цвет. Развитие окраски происходит в аммиачной среде. Макси­
мум светопоглощения находится при Л  =440 нм. Реакция образова­
ния комплекса очень чувствительна и может быть применена для 
определения следов меди. Интенсивность окрашивания пропорциональ­
на массовой доле меди. Мешающее влияние железа, алюминия устра­
няют прибавлением лимонной кислоты или ее солей.

2 1 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа,

обеспечивающие такую же точность измерения.
Кислота серная по ГОСТ 4204-77, разбавленная 1 :4 .
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77, разбавленная 1 :1 .
Аммиак водный по ГОСТ 3760-79.
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Аммоний лимоннокислый однозамещенный по ГОСТ 7234-79 , 25#- 
ный р аство р .

Желатина пищевая по ГОСТ 11293-78, 0,5#-ный свежеприготовлен­
ный раствор .

Дяэтищитяокарбамат натрия по ГОСТ 8864-71, 0,1#-ный свеже­
приготовленный раствор ; готовят следующим образом: 0 ,1  г  реакти­
ва  помещают в  коническую колбу вместимостью 200 см3 , приливают 
100 см3 аммиака водного, разбавленного 1 :1 ,  перемешивают и фильт­
руют через фильтр ’’белая лента” .

Стандартный раствор меди; готовят следующим образом:
0 ,5  г  металлической меди особой чистоты по ГОСТ 546-67 растворяют 
в  20 см3 азотной кислоты при нагревании. Раствор охлаждают, пере­
водят в мерную колбу вместимостью X л , разбавляют водой до метки 
и перемешивают.

I  см3 раствора содержит 0 ,0005  г  меди.
2 1 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,5  г  помещают в коническую колбу вмес­

тимостью 200 см3 , приливают 20 см3 азотной кислоты, растворяют 
при нагревании и кипятят до удаления окислов а зо т а . Раствор 
охлаадают, переводят в  мерную колбу вместимостью 200 см3 , доли­
вают водой до метки и тщательно перемешивают.

Отбирают аликвотную часть раствора 10 см3 и переносят ее в  
мерную колбу вместимостью 100 см3 , приливают 15 см3 раствора 
аммония лимоннокислого, 15 см3 раствора аммиака. К охлажденному 
раствору приливают 10 см3 раствора желатины, 10 см3 раствора 
диэтиддитикарбамата натрия, доливают водой до метки и перемеши­
вают.

Оптическую плотность измеряют на фотоколориметре со свето­
фильтром, имеющим область пропускания в интервале от 380 до 
450 нм или на спектрофотометре при длине волны 440 нм, в  кювете 
с толщиной слоя 20 мм.

Раствор для сравнения готовят следующим образом: в  мерную 
колбу вместимостью 100 см3 помещают 10 см3 анализируемого раство­
ра (вторую аликвотную ч ас т ь ) , приливают 15 см3 раствора аммония 
лимоннокислого, 15 ом3 раствора аммиака. К охлажденному раствору 
приливают 10 см3 раствора желатины, доливают водой до метки и 
перемешивают.

2 1 .3 .1 .  Построение градуировочного графика
В шесть колб вместимостью 200 см3 помещают шесть навесок
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железа массой 0 ,5  г .  В пять колб приливают стандартный раствор 
меди в  количестве 1 ,0 ;  2 ,0 ;  3 ,0 ; 4 ,0  и 5,0см5 , что соответствует 
0 ,1 ;  0 ,2 ;  0 ,3 ;  0 ,4 ;  0 ,5 #  меди. Во все колбы приливают по 20 см3 
азотной кислоты и проводят анализ, как указано в  п .2 1 .3 .

Шестая навеска железа служит для приготовления раствора 
сравнения с добавлением всех реактивов.

По найденным значениям оптической плотности строят градуиро­
вочный график.

2 1 .4 .  Обработка результатов
2 1 .4 .1 .  Массовую долю меди в  процентах находят непосредствен­

но по градуировочному графику.
2 1 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  т аб л .1 3 ).

Таблица 13

Массовая доля меди, ! Абсолютные допускаемые 
! расхождения, %

От 0,01 ДО 0,02 1 0,005
Св 0,02 It 0,05 , 0,008
it 0 ,05 It 0,10 0,01
II 0 ,10 It 0 ,25 0 ,02
и 0,25 м 0,50 0 ,0 3

22 . ФОТОКОЛОРИМЕГРИЧЕХЖЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
МЕДИ В ЛЕГИРОВАННЫХ СТАЛЯХ

2 2 .1 . Сущность метода указана в п .2 1 .1
2 2 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы указаны в  п .2 1 .2 .
2 2 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,5  г  помещают в коническую колбу вмес­

тимостью 200 см3 , приливают 50 см3 серной кислоты, разбавленной 
1 :4  и растворяют при нагревании. После полного растворения при-
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бавяяют по каплям азотную кислоту по ГОСТ 4461-77 до прекращения 
вспенивания и кипятят до удаления окислов а з о т а .  Полученный р аст ­
вор охлаждают, переводят в  мерную колбу вместимостью 200 см3 и 
перемешивают.

Отбирают аликвотную часть раствора 10 см3 и переносят ее в  
мерную колбу вместимостью 100 см3 , прибавляют 30 см3 р аство р а 
лимоннокислого аммония, 35 см3 раствора аммиака. К охлажденному 
раствору приливают 10 см3 раствора желатины, 10 см3 р аство р а 
диэтилдитиокарбомата натрия, доводят до метки водой и перемеши­
ваю т.

Сйтическую плотность измеряют на фотоколориметре со свето­
фильтром, имеющим область пропускания в  интервале от 380 до 450нп 

или на спектрофотометре при длине волны 440 нм, в  кювете с 
толщиной слоя 20  мм.

Раствор для сравнения готовят следующим образом: в  мерную 
колбу вместимостью 100 см3 помещают 10 см3 анализируемого р аст ­
вора (вторую аликвотную ч а с т ь ) , приливают 30 см3 раствора лимонно­
кислого аммония, 35 см3 раствора аммиака. К охлажденному раствору 
приливают 10 см3 раствора желатины, доводят до метки водой и пере­
мешивают.

2 2 .4 .  Обработка результатов
2 2 .4 .1 .  Массовую долю меди (X) в процентах по методу сравне­

ния вычисляют по формуле:
у  ~ C i<D r ' W0 
А

где С  -  массовая доля меди в  стандартном образце, г ;
Я), -  оптическая плотность анализируемого р аство р а ;

-  оптическая плотность стандартного р аство р а ;
М  -  масса н авеск и ,г .

2 2 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между резул ьтата­
ми параллельных определений не должны превышать значений, указан­
ных (в  табл. 1 3 ) .



РД РТМ 2 6 - Ж - ^ С т р .5 б

2 3 . ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ЦИРКОНИЯ

2 3 .1 .  Сущность метода
Метод основан на образовании цветной реакции циркония с ар се- 

назо Ш. Определение циркония проводят на фоне всех компонентов 
стали или чугуна в  растворе 2н соляной кислоты после восстановле­
ния трехвалентного железа гидроксиламином. Интенсивность окраши­
вания 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 пергидроль, которая 
легкв разрушается при кипячении. Упаривание раствора досуха приво­
дит к потере циркония в  результате его гидролиза.

Для устранения влияния хрома, никеля, титана фотометрирование 
проводят против такого же раствора, содержащего трилон Б, маски­
рующий цирконий.

2 3 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Спектрофотометр или другие приборы подобного типа, обеспечиваю­

щие такую же точность измерения.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, разбавленная 1 :1  и 2н раствор .
Пергидроль по ГОСТ 10929-76.
Гидроксиламин солянокислый по ГОСТ 5456-80, 10-ный раствор .
Арсеназо Ш, 0,1$-ный водный раствор .
Стандартный раствор циркония; готовят следующим образом:

0,3532 г  хлорокиси циркония растворяют в 20 см3 соляной кислоты, 
переводят в мерную колбу вместимостью I  л , доводят до метки водой 
и перемешивают. I  см3 раствора содержит 0 ,0001 г  циркония.

2 3 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,25  г  (при массовой доле циркония от 

0,01 до 0 ,1$) или 0 ,1  г  (при массовой доле циркония от 0 ,1  до 
0 ,5$) помещают в стакан вместимоотью 100 см3 , приливают 30 см3 со ­
ляной кислоты, разбавленной 1 :1  и растворяют при нагревании. После 
растворения прибавляют по каплям от I  до 2 см3 пергидроля для 
окиоления карбидов и кипятят до ее разрушения. Раствор охлаждают, 
переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 , доводят до метки 
раствором 2н соляной кислоты и перемешивают. При наличии в растворе
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графита, его отфильтровывают через фильтр средней плотности в  су­
хую колбу или стакан, первые порции отбрасывают.

Отбирают аликвотную часть раствора 10 см3 и переносят ее в  
мерную колбу вместимостью 50 см3 , приливают 10 см3 воды, 2 см3 
раствора гидроксиламина и нагревают до кипения, для перевода цир­
кония в однородную форму ионов и восстановления ж елеза. Раствор 
охлаждают, добавляют 20 см3 раствора 2н соляной кислоты, I  см3 
арсеназо Ш, доводят до метки той же кислотой и перемешивают.

Оптическую плотность измеряют на спектрофотометре при длине 
волны 650 нм или на фотоколориметре со светофильтром, имеющим 
область пропускания в интервале длин волн от 630 до 660 нм, в  кю­
вете с толщиной слоя 30 мм.

В качестве раствора сравнения используют вторую аликвотную 
часть анализируемого раствора, приготовленного в тех  же условиях 
и содержащего I  см3 раствора три лона Б для связывания циркония. 
Раствор трилона Б приливают перед добавлением арсеназо Ш.

2 3 .4 . Построение градуировочных графиков
2 3 .4 .1 .  Построение градуировочного графика для массовой доли 

циркония от 0 ,01  до 0 ,1 $ .
В пять стаканов вместимостью 100 см3 помещают навеску железа 

или стали не содержащей циркония, равную анализируемой пробе, и 
0 ,5 ;  1 ,0 ;  1 ,5 ;  2 ,0 ;  2 ,5  см3 стандартного раствора циркония, что 
соответствует 0 ,0 2 ; 0 ,0 4 ; 0 ,0 6 ; 0 ,0 8 ; 0 ,10# циркония при навеске 
массой 0 ,25  г  и аликвотной части раствора 10 см3 . Содержимое ста­
кана растворяют в 30 см3 соляной кислоты, разбавленной 1 :1  и прово­
дят анализ, как указано в п .2 3 .3 . Шестой стакан служит для приго­
товления раствора сравнения, который проводят через все стадии 
анализа.

2 3 .4 .2 .  Построение градуировочного графика для определения 
массовой доли циркония от ОД до 0 ,5# .

В пять стаканов вместимостью 100 см3 помещают навеску карбо­
нильного железа или стали не содержащей циркония, равную анализи­
руемой пробе, и 1 ,5 ; 2 ,0 ;  2 ,5 ;  3 ,0 ; 4 ,0 ; 5 ,0  см3 стандартного р а с т - 1 
вора циркония, что соответствует 0 ,1 5 ; 0 ,2 0 ; 0 ,2 5 ; 0 ,3 0 ; 0 ,4 0 ; |
0,50# циркония при навеске массой ОД г  и аликвотной части раство­
ра 10 см3. Содержимое стакана растворяют в 30 см3 соляной кислоты, 
разбавленной 1 :1  и проводят анализ, как указано в п .2 3 .3 . Шестой 
стакан служит для приготовления раствора сравнения, который прово­
дят через все стадии анализа.
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По полученным значениям оптической плотности строят градуиро­
вочный график.

2 3 .5 .  Обработка результатов
2 3 .5 .1 .  Массовую долю циркония в процентах находят по градуи­

ровочному графику.
2 3 .5 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  т а б л .1 4 ) .

Таблица 14

Массовая доля циркония,$ j Абсолютные допускаемые 
расхождения,$

От 0 ,01 до 0 ,02 0 ,004
Св 0,02 «1 0 ,05 0 ,007
tt 0 ,05 и 0 ,10 0,008
и 0 ,10 *1 0 ,25 0 ,0 1 5
н 0 ,2 5 н 0 ,50 0 ,0 2 5

24 . ФОТОКОЛОРШ'ЛЕТРИЧЕСКШ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
МОЛИБДЕНА (0 ,0 5 -1 ,0 $ )  В СЛАБОЛЕГИРШАННЫХ 

СТАЛЯХ

2 4 .1 . Сущность метода
Метод основан на образовании окрашенного в  оранжевожелтый 

цвет комплексного соединения пятивалентного молибдена с роданис­
тыми солями в  сернокислой среде. Восстановление шестивалентного 
молибдена производится тиомочевиной в  присутствии ионов меди в 
качестве катализатора. Трехвалентное железо в присутствии тиомо- 
чевины восстанавливается до двухвалентного, которое не образует 
с роданидами окрашенных соединений.
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Вольфрам до 0 ,005  г  и ванадий до 0 ,002  г  в  конечном объеме 
не мешают определению молибдена. Наличие ванадия свыше 0 ,0 0 2  г  
компенсируют введением такого же количества в раствор сравнения.

Образующийся комплекс имеет максимум светопоглощения при 
длине волн от 440 до 470 нм. Чувствительность метода составляет 
0 ,00001 г  в  100 см3 раствора. Интенсивность окрашивания пропор­
циональна массовой доле молибдена.

2 4 .2 ,  Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр или другие приборы подобного типа, обеспечи­

вающие такую же точность измерения.
Кислота серная по ГОСТ 4204-77, разбавленная 1 :4 .
Кислота азотная по Г0С.Т 4461-77.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77.
Смесь кислот; готовят следующим образом: 400 см3 серной кис­

лоты по ГОСТ 4204-77 осторожно вливают в  1450 см3 воды и прибав­
ляют 100 см3 соляной кислоты по ГОСТ 31X8-77.

Медь сернокислая по ГОСТ 4165-'?8, I ^ -ный раство р .
Аммоний лимоннокислый по ГОСТ 9264-79, 30^-ный раствор .
Тиомочевина по ГОСТ 6344-73, 5#-ный свежеприготовленный 

раствор .
Калий роданистый по ГОСТ 4139-75, 50#-ный раствор .
2 4 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,2  г  помещают в коническую колбу вмес­

тимостью 250 см3 , приливают 40 см3 серной кислоты,разбавленной 
1 :4  и растворяют при нагревании. После полного растворения при­
бавляют по каплям азотную кислоту до прекращения вспенивания. 
Раствор выпаривают до появления паров серной кислоты. После 
охлаждения споласкивают стенки колбы водой и повторяют выпарива­
ние. Выпаривание следуют вести осторожно во избежании выпадения 
нерастворимых основных солей. Раствор охлаждают. Спавшие соли 
при охлаждении растворяют в 30-40 см3 воды при нагревании. Охлаж­
денный раствор переводят в мерную колбу вместимостью 100 см3 , 
доводят до метки водой и перемешивают.
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Отбирают аликвотную часть раствора 10 см3 и переносят ее в  
мерную колбу вместимостью 100 см3 , приливают 35 см3 смеси кислот, 
I  см3 раствора сернокислой меди, 10 см3 раствора тиомочевины и 
выдерживают 5 минут. Затем приливают 2 см3 раствора роданистого 
калия, доводят до метки водой и перемешивают. Для полного восста­
новления железа и молибдена и развития окраски раствор выдержи­
вают один ч ас , после чего измеряют оптическую плотность на фото­
колориметре, со светофильтром, имеющим область пропускания в 
интервале длин волн от 440 до 470 нм или на спектрофотометре при 
длине волны 440 нм, в кювете с толщиной слоя 50 мм.

В качестве раствора сравнения используют стандартный образец 
стали, близкой по химическому составу к анализируемому, но не 
содержащей молибдена.

2 4 .4 .  Обработка результатов
2 4 .4 .1 .  Массовую долю молибдена (X) в процентах по методу 

сравнения вычисляют по формуле

У - С-Я), ЧОО
Л ~

где С  -  массовая доля молибдена в стандартном о б р азц е ,г ;
Я), -  оптическая плотность анализируемого р аство р а;

-  оптическая плотность стандартного раство ра;
-  масса н авески ,г.

2 4 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  таб л .1 5 ).

Таблица 15

Массовая доля молибдена, % | Абсолютные допускаемые
! расхождения, %

От 0 ,05  до 0 ,10  
Св 0,10 и 0 ,5 0  
" 0 ,50  " 1 ,00  
" 1 ,00

0,012
0,020
0 ,035
0 ,0 5
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2 5 . ФОТОКОЛОРИМЕТРМЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
МОЛИВДЕНА ( 0 ,5 -3 ,0 $ )  В ВЫСОКОЛЕГИРОВАННЫХ 

СТАЛЯХ

2 5 .1 .  Сущность метода указана в п .2 4 .1 .
2 5 .2 .  Аппаратура, реактивы и растворы указаны в п .2 4 .2 .
2 5 .3 .  Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,1  г  помещают в коническую колбу вмес­

тимостью 200 см3 , приливают 40 см3 серной кислоты, разбавленной 
1 :4  и растворяют при нагревании. При содержании в стали вольфрама 
для ускорения растворения прибавляют 10 см3 соляной кислоты плот­
ностью 1 ,1 9  г /с м 3 .

Если на дне колбы имеется значительное количество неразложив- 
шихся карбидов, раствор выпаривают до паров серной кислоты, охлаж­
дают, осторожно приливают от 20 до 30 см3 воды, растворяют соли 
при нагревании и только после этого окисляют азотной кислотой, за ­
тем вторично выпаривают до паров серной кислоты.

Сплавы и стали сложного состава растворяют в смеси кислот 
(30 см3 соляной кислоты и 10 см3 азотной кислоты), после чего до­
бавляют в раствор 20 см3 серной кислоты, разбавленной 1 :1  и выпа­
ривают дважды до паров серной кислоты. Выпаривание следует вести 
осторожно во избежании выпадения нерастворимых основных солей хро­
ма.

Выпавшие во время выпаривания соли растворяют в  3 0 4 0  см3 
воды (при наличии вольфрама приливают 10 см3 раствора лимоннокис­
лого аммония) и осторожно раствор  нагревают. Быстрое нагревание 
может привести к обугливанию лимоннокислого аммония.

Охлажденный раствор переводят в мерную колбу вместимостью 
100 см3 , доводят до метки водой и перемешивают.

Отбирают аликвотную часть раствора 5 см3 и переносят ее в 
мерную колбу вместимостью 100 см3 , приливают 35 см3 смеси кислот,
1 см3 раствора сернокислой меди, 10 см3 раствора тиомочевины,
2 см3 раствора роданистого калия. Хорошо перемешивают после до­
бавления каждого реактива и выдерживают 5 минут. После этого до­
водят до метки водой и перемешивают. Для полного восстановления 
железа и развития окраски выдерживают растворы от 35 до 40 минут.

Оптическую плотность измеряют на фотоколориметре со свето­
фильтром, имерцим область пропускания в интервале длин волн от
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440 до 470 нм или на спектрофотометре при длине волны 440 нм, в  
кювете о толщиной слоя 20 мм.

В качестве раствора сравнения используют вторую аликвотную 
часть анализируемого раствора, приготовленного в тех же условиях, 
б ез добавления раствора роданистого калия.

2 5 .4 .  Обработка результатов
2 5 .4 .1 .  Массовую долю молибдена (X) в процентах по методу 

сравнения вычисляют по формуле, указанной в п .2 4 .4 .1 .
2 5 .4 .2 ,  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  т аб л .1 5 ).

26. ФОТОКОЛОРШуШТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ВАНАДИЯ С ФЕНИЛАНТРАШЖВОЙ КИСЛОТОЙ

2 6 .1 . Сущность метода
Метод основан на образовании комплексного соединения при 

окислении фенилантраниловой кислоты раствором пятивалентного ва­
надия. Окраска устойчива в течение 30 мин и пропорциональна кон­
центрации ванадия в пределах от 0,00001 до 0,0001 г  в  50 см3 раст­
вора. Комплекс образуется в  среде более, чем 5М серной кислоты.

2 6 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр или другие приборы подобного типа, обеспечиваю­

щие такую же точность измерения.
Кислота серная по ГОСТ 4204-77, разбавленная 1 :1 .
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552-80, разбавленная 1 :4 .
Смесь кислот; готовят следующим образом: к 40 см3 воды прили­

вают 20 см3 серной кислоты плотностью 1,82 г/см 3 и 20 см3 ортофос- 
форной кислоты плотностью 1 ,7  г/см 3 .

Кислота азотная по ГОСТ :4461-77.
Пергидроль по ГОСТ 10929-76.
Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490-75, 0,3^-ный раствор.
Натрий азотистокислый по ГОСТ 4168-79, 4%-ный раствор.
Мочевина по ГОСТ 6691-77, 50%-ный раствор.
Фенилантраниловая кислота, 0,1^-ный раствор; готовят следую­

щим образом: 0 ,1  г  кислоты и 0 ,1  г  безводного углекислого нат-
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рия растворяют при нагревании в  100 см3 вода. Готовят в  день 
применения.

2 6 .3 .  Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,2 г  помещают в коническую колбу вмести­

мостью 250 см3 , приливают 25 см3 смеси кислот и растворяют при 
нагревании. После полного растворения прибавляют по каплям а зо т ­
ную кислоту до прекращения вспенивания. Раствор выпаривают до 
выделения густых паров серной кислоты, которые должны выделяться 
в  течение от 5 до 7 минут. Затем раствор охлаждают, разбавляют 
водой, добавляют от 3 до 5 капель пергидроля, кипятят и снова 
охлаждают. Раствор переносят в  мерную колбу вместимостью 200 см3 , 
доводят до метки водой и перемешивают.

Отбирают аликвотную часть раствора от 5 до 10 см3 (в зависи­
мости от массовой доли ванадия) и переносят ее в  мерную колбу 
вместимостью 50 см3 , прибавляют по каплям раствор марганцовокис­
лого калия для окисления ванадия до розовой окраски, устойчивой 
в течение 5 минут. Затем вводят по каплям раствор азотистокислого 
натрия до исчезновения розового окрашивания, (тщательно перемеши­
вают после добавления каждой капли) и вводят одну каплю в  избыт­
ке. Сразу же приливают I  см3 раствора мочевины для связывания 
избытка нитрита натрия, 5 см3 ортофосфорной кислоты и перемеши­
вают, затем осторожно, не перемешивая, приливают 0 ,5  см3 раствора 
фенилантраниловой кислоты, быстро доводят до метки серной кисло­
той, разбавленной!!:1 и осторжно без сильного взбалтывания переме­
шивают, сразу охлаждают в струе холодной воды.

Оптическую плотность измеряют на фотоколоримотре со свето­
фильтром, имеющим область пропускания в интервале длин волн от 
530 до 540 нм или на спектрофотометре при длине волны 536 нм, в 
кювете с толщиной слоя 20 мм.

В качестве раствора сравнения используют аликвотную часть 
анализируемого раствора без добавления фенилантраниловой кислоты.

Параллельно с анализом пробы проводят холоотой опыт, в  качест­
ве которого используют массу навески карбонильного ж елеза, прове­
денную через все стадии анализа.

При обработке результатов величину оптической плотности холос­
того опыта вычитают из величины оптической плотности анализируемо­
го  образца.

2 6 .4 . Обработка результатов
2 6 .4 .1 ,  Массовую долю ванадия (X) в процентах по методу
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сравнения вычисляют по формуле

у - с  »£>, • / о о
А '  Я>а * *У9

где С. -  массовая доля ванадия в стандартном о б р азц е ,г ;
%>, -  оптическая плотность анализируемого р аство р а;
5^ 2, -  оптическая плотность стандартного раствора; 
уп -  масса н авески ,г.

2 6 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  таб л .1 6 ).

Таблица 16

Массовая доля ванадия, % ! Абсолютные допускаемые
! расхождения, %

От 0 ,0 2  до 0 ,0 5  
Св 0 ,05  " 0 ,10  
" 0 ,10  " 0 ,50  
" 0 ,50  " 1 ,00

0,008
0 ,010
0 ,025
0,08

27 . Фотасолорштричвсккй метод (п р в д е ш ш  
ВАНАДИЯ В ВИДЕ ФОСФОРНШОЛЬФРАМШАНАДИЕВСГО 
КОМПЛЕКСА

2 7 .1 . Сущность метода
Метод основан на образовании окрашенного в  желтый цвет фосфор­

но-вольфрамованадиевого комплексного соединения ( J L  = 413 нм) в 
кислой среде. Мешающее влияние железа устраняют прибавлением фос­
форной кислоты.

2 7 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы 
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа

обеспечивающие такую же точность измерения.

Кислота серная по ГОСТ 4204-77 , разбавленная 1 :9 .
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Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490-75, 4^-ный р аство р .
Натрий азотистокислый по ГОСТ 4168-79, 10#-ный раство р .
Аммоний ванадиевокислый мета по ГОСТ 9336-75.
Железо.
Стандартные растворы ванадия А и Б.
Раствор А; готовят следующим образом: 0 ,4593  г  ванадиевокис­

лого аммония растворяют в 200 см3 воды, добавляют от 2 до 4 капель 
25^-ного раствора аммиака, переводяг раствор в мерную колбу вмес­
тимостью 500 см3 , разбавляют водой до метки и перемешивают.

1 см3 раствора А содержит 0 ,0004 г  ванадия.
Раствор Б ; готовят следующим образом: раствор А разбавляют 

водой в  десять р а з .
I  см3 раствора Б содержит 0,00004 г  ванадия.
2 7 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,2  г  помещают в  колбу вместимостью 

100 см3 и растворяют в 15 см3 серной кислоты при умеренном нагре­
вании. После полного растворения навески, приливают по каплям 
азотную кислоту до прекращения вспенивания раствора. Раствор выпа­
ривают до появления паров серной кислоты. Содержимое стакана 
охлаждают, приливают 30 см3 воды и нагревают до растворения солей. 
К охлажденному раствору прибавляют раствор марганцовокислого ка­
лия до образования устойчивой розовой окраски. Через мин 3-5 избы­
ток марганцовокислого калия восстанавливают раствором азотиотокио- 
лого натрия, прибавляя его медленно по^одной капле.

Затем приливают в колбу 5 см3 фосфорной кислоты, нагревают 
раствор до кипения, прибавляют 10 см3 раствора вольфрамовокислого 
натрия, выдерживают раствор от 80 до 90°С в течение от 2 до 3 мин 
и фильтруют через фильтр "красная лента". Фильтрат собирают в мер­
ную колбу вместимостью 100 см3 . Фильтр промывают от 4 до 5 р аз  
небольшим количеством горячей воды, собирая промывные воды в ту 
же колбу. Затем раствор охлаздают, доливают водой до метки и пере­
мешивают.

Оптическую плотность окрашенного в  желтый цвет раствора изме­
ряют на фотоколоряметре со светофильтром, имеющим область пропус­
кания в интервале длин волн от 400 до 420 нм или на спектрофото­
метре при длине волны 413 нм, в кювете с толщиной слоя 30 мм. 
Раствором сравнения служит проба анализируемого материала, прове­
денная через все стадии анализа, которая содержит все реактивы, за
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исключением вольфрамокислого натрия.
2 7 .3 .1 .  Построение градуировочного графика
Шесть навесок железа массой по 0 ,2  г  помещают в  колбы вмес­

тимостью по 100 см3 . К пяти навескам приливают стандартный р аст­
вор Б в количестве 1 ,0 ;  2 ,0 ;  3 ,0 ; 4 ,0  и 5 ,0  см3 , что с о о т в е т ств у е т , 
массовой доле ванадия 0 ,0 2 ; 0 ,0 4 ; 0 ,0 6 ; 0 ,08  и 0,105?. В колбы при-1 
ливают по 15 см3 серной кислоты и растворяют железо при умерен- | 
ном нагревании. Далее анализ проводят, как указано в  п .2 7 .3 .  |

Шестая навеска используется для приготовления раствора ср ав- i 
нения с добавлением всех указанных реактивов. !

По найденным значениям оптической плотности строят градуиро­
вочный график. |

2 7 .4 .  Обработка результатов ;
2 7 .4 .1 .  Массовую долю ванадия в процентах находят по градуиро­

вочному графику.
2 7 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в т а б л .1 7 ).

Таблица 17

Массовая дрля ванадия, % ! Абсолютные допускаемые
! расхождения, %

От 0 ,02  до 0 ,050  I 0,008
Св 0 ,Об " 0 ,1 0  | 0 ,010

28 . Ф0Т0К0Л0РИМЕТРИЧВСКИЙ МЕТОД СПРЩЕШЖ 
АЛЮМИНИЯ

2 8 .1 . Сущность метода
Метод основан на цветной реакции алюминия с эриохрбмцианином, 

окрашивающей раствор в ярко-красный цвет ( -Л* =535 нм) при 
рН=6,0. Чувствительность метода составляет 0,0000005 г  алюминия 
в  50см3 раствора. Интенсивность окрашивания пропорциональна массо­
вой доле алюминия. Мешающее влияние большинства элементов стали
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устраняют дут ем переведения алюминия в алюминат с одновременным 
осаждением гидроокисей мешающих элементов. Вольфрам не мешает в  
больших количествах. Влияние молибдена и ванадия при их массо­
вой доле в  стали свыше 1% устраняют введением такого же количест­
ва  в  раствор  сравнения.

2 8 .2 .  Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 и другие приборы подобного типа, обес­

печивающие такую же точность измерения.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, разбавленная 1 :1  й 1 :2 5 .
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Натр едкий по ГОСТ 4328-77, 20%-ный р аство р .
Аммиак водный по ГОСТ 3760-79, разбавленный 1 :1 0 .
Метиловый красный, 0,1%-ный спиртовый раствор .
Эриохромцианин; готовят следующим образом: 0 ,3 7 5  г  реактива 

растворяют в 100 см3 воды, прибавляют 1 2 ,5  г  хлористого натрия, 
12 ,5  г  азотнокислого аммония, I  см3 азотной кислоты плотностью 
1 ,4  г /с м 3 , переносят в мерную колбу вместимостью 500 см3 , дово­
дят водой до метки и перемешивают.

Ацетатный буферный раствор ; готовят следующим образом : 320 г  
уксуснокислого аммония растворяют в  воде, приливают 5 см3 98%- 
ной уксусной кислоты, переводят в мерную колбу вместимостью I  л, 
доводят до метки водой и перемешивают, pH от 6 до 6 ,5 .

2 8 .3 .  Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,5г(п ри  массовой доле алюминия от 

0 ,005  до 0 ,2% ), 0 ,25  г  (при массовой'доле алюминия свыше.0 ,2  до 
0,5%) и ОД г  (при массовой доле алюминия свыше 0 ,5  до 1%) раст­
воряют в стакане вместимостью от 250 до 300 см3 в  30 см3 соляной 
кислоты, разбавленной 1 :1 .  После полного растворения прибавляют 
по каплям азотную кислоту плотностью 1 ,40  г /с м 3 до прекращения 
вспенивания и упаривают раствор до небольшого объема. Содержимое 
стакана переносят в  полиэтиленовый сосуд, в  который предваритель- 
'но вносят 60 см3 едкого натра, тщательно перемешивают, доливают 
водой до 200 см3 и помещают в водяную баню, воду в которой нагре­
вают до кипения и выдерживают в  течение 30 млн, периодически пе­
ремешивая растворы.

Раствору с осадком гидроокисей охлаждают, переводят в мерную 
колбу вместимостью 250 см3 , доводят до метки водой, перемешивают 
и переносят в полиэтиленовый сосуд, где проводилось осаждение. 
Часть раство ра отфильтровывают в  сухую колбу через фильтр ’’крас-
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ная л ен та", первые порции фильтрата отбрасывают.
Аликвотную часть раствора 5 см3 переносят в  стакан вмести­

мостью 50см3 , приливают от I  до 2 капель метилового красного и 
нейтрализуют соляной кислотой, разбавленной 1 :1 ,  затем  раствором 
аммиака, разбавленным 1 :10  и соляной кислотой, разбавленной 1 :2 5  
до изменения цвета от одной капли.

Содержимое стакана переносят в  мерную колбу вместимостью 
50 см3 , приливают 5 см3 эриохромцианина, 5 см3 буферного раство ра 
(отбирают только грушей), доводят до метки водой и перемешивают.

Сйтическую плотность окрашенных растворов измеряют на фото­
колориметре со светофильтром, имеющим область пропускания в 
интервале длин волн от 530 до 540 нм или на спектрофотометре 
при длине волны 535 нм, в кювете с толщиной слоя 10 мм.

В качестве раствора сравнения используют все необходимые 
реактивы, исключая аликвотную часть раствора.

Если в  стали присутствуют ванадий и молибден свыше 1 ,0 $ ,  то 
в раствор сравнения вводят такое же количество этих элементов.

Результаты анализа вычисляют методом сравнения со стандартным 
образом, близким по составу к анализируемой пробе и проведенным 
через все стадии анализа.

2 8 .4 . Обработка результатов
2 8 .4 .1 .  Массовую долю алюминия ( I )  в процентах по методу 

сравнения вычисляют по формуле
' у -  С • ' i o °

* > * • » ?

где С. -  массовая доля алюминия в  стандартном образце или в  
стандартном растворе, г ;

-  оптическая плотность анализируемого раствора;
5D-, -  оптическая плотность стандартного раство ра; 
ууг -  масса навески, г .

2 8 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  таб л .1 8 ).
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Таблица 18

М ассовая доля алюминия, % ! Абсолютные допускаемые
! расхождения, %

От 0 ,0 0 5  до 0 ,0 2  
Св 0 ,0 2  " 0 ,1 0
" 0 ,1 0  ” 0 ,5 0  
"  0 ,5 0  " 1 ,0 0  
"  1 ,0 0

0 , 0 0 1

0,002
0 ,0 0 5
0 ,025
0 ,050

29 . ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРВДЕЛЗШЯ 
ВОЛЬФРАМА (0 ,0 1 -0 ,1 5 $ )

2 9 .1 .  Сущность метода
Метод основан на образовании в  кислой среде в  присутствии 

восстановителя, вольфрамовороданидного комплекса с максимумом 
светопоглощения от 390 до 450 нм.

Для определения малых количеств вольфрамовой кислоты проводят 
ее концентрирование на продуктах гидролиза -  ниобиевый кислоты -и 
перекиси марганца одновременно.

Осадок обрабатывают щелочью с целью перевода в  раствор  вольфра­
мовой кислоты, где и определяют роданидным методом.

2 9 .2 .  Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа, обес­

печивающие такую же точность измерения.
Кислота соляная плотностью 1 ,1 1  г /с м 3 ; готовят следующим обра­

зом: 200 см3 воды смешивают со 150 см3 соляной кислоты плотностью 
1 ,1 9  г /с м 3 .

Кислота азотная плотностью 1 ,2  г /с м 3 , готовят следующим обра­
зом: 340 см3 воды смешивают с 240 см3 азотной кислоты плотностью 
1 ,4  г /см 3 .

Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Марганец сернокислый по ГОСТ 438-77, 7$~ный р аство р .
Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490-75, 4^-ный р аство р .
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Аммоний азотнокислый по ГОСТ 22867-77, 1%-ный р аство р .
Натр едкий по ГОСТ 4328-77, 10%-ный раствор.
Калий роданистый по ГОСТ 4139-75, 25%-ный р аство р .
Олово двухлористое по ГОСТ 36-78, 10%-ный раство р ; готовят 

следующим образом: 25 г  двухлористого олова растворяют в 250 см3 
соляной кислоты плотностью 1 ,1 9  г /с м 3 .

Титан треххлористый по ГОСТ ЗП-'<8 или приготовленный из 
двуокиси титана; 1 ,6  г  двуокиси титана сплавляют с калием пиро- 
сернокислым при температуре от 800 до 850°С . Плав выщелачивают 
в 250 см3 соляной кислоты, разбавленной 1 :1  при нагревании б ез 
кипячения. Раствор отфильтровывают.

Перед началом определения часть раствора восстанавливают ме­
таллическим цинком до фиолетового окрашивания р аство р а.

Раствор ниобия с титром 0 ,001  г /с м 3 , готовят следующим обра­
зом: 0 ,2  г  металлического ниобия сплавляют с 5 г  калия пиросерно- 
кислого, плав выщелачивают в 100 см3 10%-ного раствора винной 
кислоты. Раствор переводят в мерную колбу вместимостью 200 см3 , 
доводят до метки водой и перемешивают.

Стандартный раствор вольфрама готовят следующим образом: 
навеску ферровольфрама (стандартный образец $  202) массой 0 ,1 4 1 4  г  
сплавляют с 5 г  калия лиросернокислого при 800°С , выщелачивают 
в 50 см3 10%-ного раствора едкого натра, переводят в  мерную кол­
бу вместимостью 250 см3 , доводят до метки водой и перемешивают. 
Щелочной раствор сразу фильтруют в  полиэтиленовый сосуд, где и 
хранят. I  см3 раствора содержит 0 ,0004  г  вольфрама.

2 9 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой I  г  помещают в  стакан вместимостью ЗООсм3 

и растворяют при нагревании в смеси кислот: 10 см3 соляной кисло­
ты плотностью 1 ,11  г /см 3 и 20 см3 азотной кислоты плотностью 
1 ,2  г/см 3 . По окончании растворения вводят 5 см3 раствора ниобия,
5 см3 раствора сернокислого марганца и выпаривают почти досуха. 
Приливают 10 см3 азотной кислоты плотностью 1 ,4  г /с м 3 и повторяют 
выпаривание почти досуха. Снова добавляют 10 см3 той же кислоты 
и уупаривают до влажных солей. Все операции по выпариванию следует 
проводить очень осторожно. Выпавшие соли растворяют в  20 см3 
азотной кислоты с у д .в . 1 ,2  г /см 3 , приливают 100 см3 кипящей воды, 
вводят калий марганцовокислый (4  см3 на каждый 0 ,1  г  хрома и от 
2 до 3 см3 в избытке).

Содержимое стакана кипятят, сохраняя общий объем 100 см3 р аст-
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вора добавлением горячей вода до метки, предварительно нанесенной 
на стакан с помощью мерной колбы..После этого горячий раствор 
фильтруют через фильтр "белая лента" и промывают осадок на фильтре 
горячим Г#-ным раствором азотнокислого аммония. Осадок вместе с 
фильтром переносят в  стакан, где проводилось осавдение, прибав­
ляют 20 см3 раствора едкого натра, немного вода и тщательно пере­
мешивают стеклянной палочкой. Нагревают раствор с фильтром до 
кипения и кипятят в  течение 2 минут.

Раствор охлаждают, доводят до метки водой, тщательно перемети-, 
вают палочкой, фильтруют через два фильтра "белая л ен та", первые 
порции фильтрата отбрасывают.

Отбирают аликвотную часть раствора 25 см3 , помещают в  мерную 
колбу вместимостью 50 см3 , приливают 3 см3 раствора роданистого 
калия ( аммония), 12 см3 раствора хлористого олова и охлаждают в 
проточной воде. Добавляют 2 см3 раствора треххлористого титана, 
доводят до метки водой и перемешивают.

Оптическую плотность измеряют на фотоколориметре со свето­
фильтром, имеющим область пропускания в интервале длин волн от 
390 до 450 нм или на спектрофотометре при длине волны 390 нм, в 
кювете с толщиной слоя 30 мм.

В качестве раствора сравнения применяют аликвотную часть раст­
вора анализируемой пробы без раствора роданистого калия.

Массовую долю вольфрама находят по градуировочному графику.
2 9 .3 .1 .  Построение градуировочного графика
В пять стаканов вместимостью 300см* помещают навеску ж елеза, 

равную анализируемой пробе и 0 ,5 ;  1 ,0 ;  2 ,0 ;  3 ,0 ; 4 ,0  см3 стандарт­
ного раствора вольфрама, что соответствует 0 ,0 2 ; 0 ,0 4 ;  0 ,0 8 ; 0 ,1 2 ; 
0 ,16# вольфрама при навеске массой I  г  и аликвотной части раствора 
пробы 25 см3 . Содержимое стакана растворяют в смеси кислот и да­
лее анализ ведут, как указано в  п .2 9 .3 .1

2 9 .4 . Обработка результатов
2 9 .4 .1 .  Массовую долю вольфрама в процентах находят по калиб­

ровочному графику.
2 9 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в, таб л .1 9 . ) .
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Таблица 19

М ассовая доля вольфрама, % ! Абсолютные допускаемые
! расхождения, %

От 0,01 ДО 0,05 \  0,003
СВ 0,05 И 0,10 \  0,005
tt 0,10 tt 0,50 i 0,015
И 0,50 1! 1,00 1 0,030
tt 1,00 tt 3,00 0,050

30. ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСЮШ МЕТОД СПРВДЕЛЕКИЯ 
ВОЛЬФРАМА (СВЫШЕ 0,15%)

3 0 .1 . Сущность метода
Метод основан на реакции образования роданидного комплекса 

пятивалентного вольфрама, окрашенного в желто-зеленый ц вет , б е з  
предварительного отделения его от сопутствующих компонентов. При 
растворении и окислении металлического вольфрама и его  карбидов в  
растворе, содержащем ортофосфорную кислоту, вольфрам образует 
комплексную раствримую фосфорновольфрамовую кислоту, которая не 
выпадает в  осадок. В качестве восстановителя целесообразно упот­
реблять раствор треххлористого титана, который более активен по 
сравнению с другими восстановителями. Восстановление происходит 
в  сильнокислой среде, окраска разви вается  в течение от 5 до 12 мин 
Восстановлению вольфрама должна предшествовать операция восста­
новления железа хлористым оловом. При такой последовательности 
восстановления жеАеза и вольфрама устраняется возможность выпада­
ния осадка фосфорнокислого титана.

Влияние ванадия свыше 0,2% и хрома свыше 2% можно устранить 
методом компенсации (введением в раствор сравнения соответствую­
щих количеств этих элементов).

Наличие молибдена до 3% не мешает определению вольфрама.
При наличии в стали мышьяка и сурьмы вводят двойное количест­

во треххлористого ти тан а.
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3 0 .2 .  Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или друтие приборы подобного типа,

обеспечивающие такую же точность измерения.
Смесь кислот; готовят следующим образом: к 625 см3 воды при­

ливают 250 см3 ортофосфорной кислоты плотностью 1 ,7  г /с м 3 и 
150 см3 серной кислоты плотностью 1 ,8 2  г /с м 3 .

Кислота азотн ая  по ГОСТ 4461-77.
Олово двухлористое по ГОСТ Зб-'ДЗ, 20%-ный р аство р ; го товят 

следующим образом : 50 г  двухлористого олова растворяют в  250 см3 
соляной кислоты плотностью 1 ,1 9  г /с м 3 .

Титан треххлористый; го то вя т , как указано в п . 2 9 .2 .
Калий (аммоний) роданистый, 50%-ный раствор .
3 0 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,5  г  (при массовой доле вольфрама до 

1 ,0% ), 0 ,2  г  (при массовой доле вольфрама свыше 1,0% до 10,0%) и 
0 ,1  г  (при массовой доле вольфрама свыше 10,0%) помещают в кони­
ческую колбу вместимостью 250 см3 и растворяют в 40 см3 смеси 
кислот при нагревании. После полного растворения навески, прили­
вают по каплям азотную кислоту до прекращения вспенивания. Р аст­
вор выпаривают до появления паров серной кислоты.

При анализе стали, содержащей большие количества хрома и 
никеля, навеску растворяют в  смеси кислот, а затем добавляют 
10см3 соляной кислоты плотностью 1 ,1 9  г /с м 3 и 10 см3 азотной 
кислоты плотностью 1 ,4  г /см 3 , затем упаривают раствор до выделе­
ния густых паров серной кислоты. Дают раствору охладиться, обмы­
вают стенки колбы водой и вновь охлаждают.

Охлажденный раствор переносят в  мерную-колбу вместимостью 
250 см3 , доводят водой до метки и перемешивают.

Аликвотную часть раствора 5 см3 помещают в мерную колбу вмес­
тимостью 50 см3 , прибавляют 2 см3 раствора роданистого калия и 
несколько капель раствора хлористого олова (из предварительно 
отмеренных мензуркой 20 см3) до обесцвечивания, затем вводят 
2 см3 раствора треххлористого титана, перемешивают раствор и пос­
ле этого прибавляют основное количество раствора хлористого оло­
в а , Содержимое колбы перемешивают, доводят до метки водой и снова 
перемешивают.

Через 5 мин измеряют оптическую плотность на фотоколориметре, 
со светофильтром, имеющим область пропускания в интервале длин
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волн от 420 до 430 нм или на спектрофотометре при длине волны 
420 нм, в  кювете с толщиной слоя от 20 до 30 мм.

В качестве раствора сравнения используют аликвотную Цасть 
анализируемого раствора, в  которую добавляют все реактивы, кро­
ме раствора роданистого калия.

3 0 .4 . .Обработка результатов
3 0 .4 .1 .  Массовую долю вольфрама (X) в процентах по методу, 

сравнения вычисляют по формуле 

1/~ С  •&/ * 'too

где С. -  массовая доля вольфрама в стандартном образце, г ;
%). -  оптическая плотность анализируемого раствора;

-  оптическая плотность стандартного раствора;
/»? -  масса навески, г .

3 0 .4 .2 . -Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  таб л .19 ).

31. Ф0ТШ0Л0РШЕТРМЕСКШ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
КОБАЛЬТА

31 Л .  Сущность метода
Метод определения кобальта основан на образовании с нитрозо-Р- 

солью растворимого в воде комплексного соединения, окрашивающего 
раствор в красный цвет. Комплекс образуется в среде с pH не ниже 
6 ,5 . Для создания среды применяют ацетатный буферный раствор. 
Окрашенный комплекс кобальта не образуется в силыюкислой среде. 
Это свойство использовано для приготовления раствора сравнения 
(сначала вводят кислоту, затем раствор нитрозо-Р-соли).

Ванадий, вольфрам и молибден при их массовой доле до Ъ% зна­
чительного влияния не оказывают.

3 1 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фо'токолориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа, обес­

печивающие такую же точность измерения.
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Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, разбавленная 1 :1 .
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77, разбавленная 1 :1 .
Буферный раствор с pH 6 ,0 - 6 ,5 ;  готовят следующим образом:

2 3 ,2  г  уксуснокислого натрия по ГОСТ 199-78 растворяют в  I  л воды, 
добавляют 0 ,45  см3 98^-ой уксусной кислоты, раствор перемешивают.

Нитрозо-Р-сояь по ГОСТ 10553-75, 0,5%-ный раствор .
Стандартный раствор кобальта; готовят следующим образом:

5 ,1 7 3  г  соли азотнокислого кобальта растворяют в  100 см3 воды, 
переводят в  мерную колбу вместимостью I  л, доводят водой до метки 
и перемешивают.

I  см3 раствора содержит 0 ,001 г  кобальта.
3 1 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,2  г  помещают в  стакан вместимостью 

100см и растворяют в 20сг/ соляной кислоты, разбавленной 1 :1 .  По 
окончании растворения приливают по каплям азотную кислоту до прек­
ращения вспенивания, после чего раствор кипятят и выпаривают до 
сиропообразного состояния.

В стакан приливают 30 см3 воды и нагревают до растворения 
солей, после чего раствор охлаждают и переносят в мерную колбу 
вместимостью 200 см3 , доводят до метки водой и перемешивают.

Аликвотную часть раствора 5 см3 помещают в мерную колбу вмес­
тимостью 1 0 0 ,см3 , приливают 30 см3 ацетатного буферного раствора,
5 см3 нитрозо-Р-соли и кипятят раствор I  мин, после этого добавляют 
5 см3 азотной кислоты, разбавленной 1 :1  и снова кипятят I  мин. 
Раствор охлаждают, доводят до метки водой и перемешивают.

Оптическую плотность измеряют на фотоколориметре со свето­
фильтром, имеющим область пропускания в интервале длин волн от 
500 до 520 нм или на спектрофотометре при длине волны 520 нм, в 
кювете с толщиной слоя 10 мм.

Раствор для сравнения готовят следующим образом: в мерную 
колбу вместимостью 100 см3 помещают аликвотную часть анализируемо­
го раствора 5 см3 , приливают 30 см3 ацетатного буферного раствора,
5 см3 азотной кислоты, разбавленной 1 :1 ,  5 ом3 раствора нитрозо-Р- 
соли и нагревают до кипения.

После охлаждения доводят раствор до мотки водой и перемешивают.
3 1 .3 .1 . Построение калибровочного графики,
В шесть стаканов вместимостью 100 см3 помещают навеску железа 

или стали, не содержащей кобальта, равную анализируемой пробе, и 
1 ,0 ; 2 ,0 ;  4 ,0 ; 6 ,0 ;  8 , 0 ;  1 0 ,0  см3 стандартного раствора кобальта,
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что соответству ет  0 ,5 ;  1 ,0 ;  2 ,0 ;  3 ,0 ;  4 ,0 ;  5 ,0 $  кобальта при на­
веске массой 0 ,2  г  и аликвотной части раствора пробы 5 см3 . Со­
держимое стакана растворяют в  30 см3 соляной кислоты, разбавлен ­
ной 1 :1 ,  по окончании растворения прибавляют по каплям азотную 
кислоту до прекращения вспенивания, после чего раствор  кипятят 
и выпаривают до сиропообразного состояния. Далее анализ вед у т , 
как указано в п .3 1 .3 .

По полученным значениям оптической плотности растворов строят 
градуировочный график.

3 1 .4 . Обработка резул ьтатов
3 1 .4 .1 .  Массовую долю кобальта в процентах находят по градуи­

ровочному графику.
3 1 .4 .2 .  Массовую долю кобальта ( I )  в  процентах по методу 

сравнения вычисляют по формуле
у .  С-Ч Э ,- п > 0  

Л  ~ 50а • Л?

где С -  массовая доля кобальта в  стандартном образце или в  
стандартном р астворе, г ;

Я), -  оптическая плотность анализируемого р аство р а ;
-  оптическая плотность стандартного р аство р а; 

у>7 -  масса навески, г .
3 1 .4 .3 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных
(в  т аб л .2 0 ) .

Таблица 20

Массовая доля кобальта, % !
I

Абсолютные допускаемые 
расхождения, %

От 0 ,5  до 1 ,0 0 ,0 4
св 1 ,0  " 2 ,0 0 ,08
" 2 ,0  " 3 ,0 0 ,1 5

3 СО О 3 сл о 0 ,2 0
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22. ФОТОКОЛОРИШЖ>ИЧЕСКПЙ МЕТОД ШРЩЕЛЕНШ 
ШШЬЯКА

3 2 .1 . Сущность метода
Метод определения мышьяка основан на восстановлении пятива­

лентного мышьяка гипофосфитом кальция, в присутствии катализатора 
хлорной меди, до элементарного. При добавлении раствора йодистого 
калия, элементарный мышьяк переходит в коллоидное состояние, окра­
шивающее раствор в желтый цвет. Трехвалентное железо предваритель­
но восстанавливают хлористым оловом. При определении мышьяка навес­
ку металла растворяют в  азотной кислоте, разбавленной 1 :1 ,  или в  j 
смеси соляной и азотной кислот. Мышьяк после разложения пробы н а- , 
ходится в  растворе в нелетучей пятивалентной форме. При растворении 
в соляной и серной кислотах соединения мышьяка разлагаю тся, и j 
мышьяк улетучивается в виде мышьяковистого водорода.

3 2 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа,

обеспечивающие такую же точность измерения.
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77, разбавленная 1 :1 .
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, разбавленная 1 :1 .
Медь хлорная по ГОСТ 4167-74, 5/^-шЙ раствор в соляной кисло­

т е , разбавленной 1 :1 .
Калий йодистый по ГОСТ 4232-74, насыщенный раствор в соляной ; 

кислоте, разбавленной 1 :1 .
Олово двухлористое по ГОСТ 36-ТВ, 20/^-шй раствор в соляной 

кислоте плотностью 1 ,1 9  г /с м 3 .
Гилофосфит кальция по ГОСТ 11678-75, насыщенный раствор в 

соляной кислоте, разбавленной 1 :1 .
Растворы двухлористого олова и гипофосфита кальция используют 

свежеприготовленными.
Стандартный раствор мышьяка; готовят следующим образом: 0 ,1 3 2 г 

трехокиси мышьяка растворяют в 5 см3 едкого натра, 5/~ного раство­
р а, прибавляют 30 см3 воды, подкисляют соляной кислотой до слабо­
кислой реакции, переводят в мерную колбу вместимостью I  л, дово­
дят до метки водой и перемешивают.

I  см3 раствора содержит 0 ,0001 г  мышьяка.
3 2 .3 . Проведение анализа
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Н авеску стали массой 0 ,5  г  (при массовой доле мышьяка от 
0 ,0 1  до 0 ,1 $ )  или 0 ,1  г  (при массовой доле мышьяка от 0 ,1  до 
0 ,2 $ )  растворяю т в  20 см3 смеси кислот: азотной -  плотностью 
1 ,4 0  г /с м 3 и соляной -  плотностью 1 ,1 9  г /с м 3 в соотношении 1 :2 .
По окончании раствор'ения раствор выпаривают досуха для полного 
удаления азотной кислоты, сухой остаток растворяют в  10 см3 соля­
ной кислоты, разбавленной 1 :1 ,  слегка подогревая (кипячение не­
допустимо). Если на дне стакана имеются частицы графита раствор  
фильтруют прямо в  мерную колбу вместимостью 100 см3 , фильтр п ро­
мывают от 4 до 5 р а з  горячей соляной кислотой, разбавленной 1 :1 .
К раствору в  мерную колбу добавляют I  см3 раствора хлорной меди 
и 10 см3 (при массе навески 0 ,5  г )  или 5 см3 (при м ассе навески 
0 ,1  г )  раствора хлористого олова. Раствор перемешивают, затем  
вводят 10 см3 раствора гипофосфита кальция и снова пер вмешивают .- 
После этого  вводят 10 см3 раствора йодистого калия, осторожно пе­
ремешивают, доводят до метки соляной кислотой, разбавленной 1 :1 ,  
нагревают до температуры от 50 до 60°С и выдерживают в  теплом 
месте в течение 35-40 мин. Содержимое колбы охлаждают и измеряют 
оптическую плотность растворов на фотоколориметре со светофильт­
ром, имеющим область пропускания в  интервале длин волн от 530 до 
540 нм или на спектрофотометре при длине волны 540 нм, в  кювете 
с толщиной слоя 20 мм.

В качестве раствора сравнения используют воду.
Массовую долю мышьяка определяют по градуировочному графику 

или методом сравнения со стандартным образцом, близким по со ста­
ву к анализируемой пробе и проведенным через все  стадии ан али за.

3 2 .3 .1 .  Построение градуировочного графика
В шесть стаканов вместимостью 100 см3 помещают навески массой 

от 0 ,1  до 0 ,5  г  железа или низкоугпародистой стали , не содержащей 
мышьяка в соответствии с массой к навески анализируемой пробы. В 
пять стаканов приливают последовательно 0 ,5 ;  1 ,0 ;  1 ,5 ;  2 ,0  и 
2 ,5  см3 стандартного раствора мышьяковистокислого натрия, что 
соответствует 0 ,0 1 ; 0 ,0 2 ; 0 ,0 3 ; 0 ,0 4 ; 0 ,0 5 $  мышьяка при навеске 
образца массой 0 ,5  г .  Шестой стакан служит для приготовления 
контрольной пробы для учета массовой доли мышьяка в  реактивах. За­
тем во все шесть стаканов приливают по 20 см3 смеси кислот а зо т ­
ной и соляной 1 :2  и далее анализ проводят, как указано в  п .3 2 .3 .

По найденным значениям оптической плотности строят градуиро­
вочный график.
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3 2 .4 . Обработка результатов
3 2 .4 .1 .  Массовую долю мышьяка в процентах находят по градуи­

ровочному графику.
3 2 .4 .2 .  Массовую долю мышьяка (X) в процентах по методу срав­

нения вычисляют по формуле

И - С-%>, /0 0
9 ) ^  У»

где С  -  массовая доля мышьяка в стандартном образце или в 
стандартном растворе, г ;

9), -  оптическая плотность анализируемого раство ра;
Я)4 -  оптическая плотность стандартного раствора;
Уп -  масса навески, г .

3 2 .4 .3 .  Абсолютные допускаемые расхождения между резул ьтата­
ми параллельных определений не должны превышать значений, указан­
ных (в таб л .2 1 ) .

Таблица 21

Массовая доля мышьяка, % ! Абсолютные допускаемые
! расхождения,#

От 0 ,01  до 0 ,02 0 ,0 0 5
св 0 ,02  " 0 ,0 4 0 ,0 0 7
" 0 ,0 4  " 0 ,1 0 0 ,012
” 0 ,10  ” 0,20 0 ,020

з з .  экстрА1{цишна-Ф0тажтшчЕС1шй метод 
( ш щ л т т  тантала

3 3 .1 . Сущность метода
Метод основан на образовании окрашенного соединения фторо- 

танталата с бриллиантовым зеленым, экстрагируемого бензолом. 
Окраска стабилизируется добавлением ацетона и устойчива длитель­
ное время. Интенсивность окрашивания пропорциональна массовой 
доле тантала. 'Чувствительность метода со ставл я ет  0 ,0 0 0 0 0 5  г
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в  25 см3 р а с т в о р а . Определению мешают титан, цирконий, алюминий 
при их классовой доле свыше 5$. М акетам  светопоглощения находится 
при J L  =656  нм.

3 3 .2 .  Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр или другие приборы подобного типа, обеспечи­

вающие такую же точность измерения.
Кисл ота азо тн ая  по ГОСТ 4461-77.
Кислота серная по ГОСТ 4204-77.
Кислота фтористоводородная (плавиковая) по ГОСТ 10484-7В , 

40^-ный р а с т в о р .
Р аствор  для разбавления; готовят следующим образом:20  г  вин­

ной кислоты растворяют в  150 см3 воды, прибавляют 2 9 ,6  см3 серной 
кислоты плотностью 1 ,8 2  г /с м 3 , переносят в  мерную колбу вмести­
мостью I  л., доводят водой до метки и перемешивают.

Натрий фтористый по ГОСТ 4463-76, 5$-ный раствор  (хранят в  
полиэтиленовой п осуде).

Бензол по ГОСТ 5955-75.
Ацетон по ГОСТ 3513-74.
Бриллиантовый зеленый, 0,5^-ный раство р .
Стандартный раствор тантала А; гото вят  следующим образом : 

0 ,1012  г  тантала марки ТВЧ1 помещают в  платиновую чашку и р аство ­
ряют в  смеси кислот (3  см3 фтористоводородной кислоты, 40%-ного 
р аство р а , 2  см3 азотной кислоты плотностью 1 ,4  г /с м 3 и 5 см3 сер­
ной кислояы плотностью 1 ,8 2  г /с м 3) ,  раствор  упаривают до начала 
выделения паров серной кислоты, после чего чашку охлаждают, при­
ливают 20 см3 5^-ного раствора винной кислоты, переводят в мерную 
колбу вместимостью I  л , доводят до метки тем же раствором винной 
кислоты и перемешивают.

I  см3 раствора содержит 0 ,0001 г  тан тал а . Раствор хранят в  
полиэтиленовой посуде.

Раствор Б.; готовят следующим образом: 10 см3 стандартного 
раствора А помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 , доводят 
до метки водой и перемешивают.

I  см3 раствора Б содержит 0 ,00001 г  тан тала .
3 3 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,5  г  (при массовой доле тантала от 0 ,0 1  

до 0 ,1 $ )  и 0 ,1  г  (при массовой доле тантала овышо 0,1%) помещают 
в  платиновую чашку, приливают 5 см3 воды, 3 см3 плавиковой кисло­
ты, 3 см серной кислоты плотностью 1 ,8 2  г /с м 3 и раство ряю т при
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нагревании. По окончании растворения окисляют азотной  кислотой 
до прекращения вспенивания и кипятят до начала ш д ел ен и я  паров 
серной кислоты. После охлавдения приливают 50 cms  р аство ра для 
разбавления, переносят содержимое чашки в  мерную .колбу вмести­
мостью 100 см3 , доводят до метки водой, перемешивают и переносят 
раствор в  полиэтиленовый сосуд.

Отбирают аликвотную, часть раствора 5 см3 , помещают в  поли­
этиленовый стакан , добавляют до 50 см3 раствора дли разбавления, 
приливают 30 см3 бензола, 2 см3 бриллиантового зел ен о го , 10 см3 
раствора фтористого натрия и перемешивают I  минуту. Содержимое 
стакана переносят в  делительную воронку и отделяют бензольный 
слой от водного. 15 см3 бензольного экстракта помещают в  мерную 
колбу вместимостью 25 см3 , разбавляют до метки ацетоном и изме­
ряют оптическую плотность на фотоколориметре со светофильтром, 
имеющим область пропускания в  интервале длин волн от 650 до 
660 нм или на спектрофотометре при длине волны 656  нм, в кювете 
с толщиной слоя 20 мм.

Массовую долю тантала находят по градуировочному графику.
3 3 .3 .1 .  Построение градуировочного графика
Навеску стали , не содержащей тантала, массой 0 , 5  г  помещают 

в  платиновую чашку, приливают 5 см3 воды, 3 см3 плавиковой кисло­
ты, 5 см3 серной кислоты, плотностью Г ,82 г /с м э в  растворяют при 
нагревании. После растворения прибавляют по каплям азотную кисло­
ту до прекращения вспенивания и кипятят до начала выделения паров 
серной кислоты.

После охлавдения приливают 50 см3 раствора для разбавления, 
содержимое чашки переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 , 
доводят до метки водой, перемешиваю г и переносят раствор  в  поли­
этиленовый сосуд.

Аликвотную часть 5 см3 помещают в  шесть полиэтиленовых стака­
нов, вводят последовательно 0 ,5 ;^  1 ,0 ;  2 ,0 ;  3 ,0 ;  4 ,0  см3 стандарт­
ного раствора тантала с Т =0,00001 г /с м 3 что соответству ет  0 ,0 2 ;  
0 ,0 4 ; 0 ,0 8 ; 0 ,1 2 ; 0 ,1 6 #  тантала, приливают до 50 см3 раствора 
для разбавления, 30 см3 бензола и далее анализ вед у т , как у к аза­
но в п .3 3 .3 .

Шестой стакан служит для приготовления раствора сравнения, 
который проводят через все стадии анализа.

По подученным значениям оптической плотности растворов строят 
градуировочный график.
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3 3 .4 .  Обработка результатов
3 3 .4 .1 .  Массовую долю тантала находят по градуировочному 

графику.
3 3 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  т а б л .2 2 ) .

Таблица 22

Массовая доля тантала, % ! Абсолютные допускаемые
! расхождения, Ъ

От 0 ,01  до 0 ,05  
св 0 ,0 5  " 0 ,1 0  
” 0 ,1 0  " 0 ,5 0

0 ,005
0,007
0 , 0 1

34. экстрмсционна-ФОташричЕОКий метод 
ШРЩЕЛЕНШ БОРА В УГЛЕРОДИСТЫХ И 
НИЗКОЛЕГИРОВАННЫХ СТАЛЯХ

3 4 .1 . Сущность метода
Метод основан на образовании комплексного соединения аниона 

B>F4 с бриллиантовым зеленым, экстрагируемого бензолом.
Полное переведение бора в  достигается в  кислой среде не 

ниже 0 ,7  н по серной кислоте.)
Экстрагирование комплекса проводят при рН=3-5.
Мешающее влияние элементов, образующих устойчивые фторидные 

комплексы, устраняют введением избытка фтористого аммония.
3 4 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр или другие приборы подобного типа, обеспечи­

вающие такую же точность измерения.
Кислота сорная по ГОСТ 4204-77, х .ч . ,  о . с .ч . ,  разбавленная

1 :4 .
Пергидроль по ГОСТ 10929-76.
Аммоний фториотый, 2М раствор; готовят следующим образом:

74 г  соли растворяют в 200-300 см3 воды, переводят в  мерную колбу
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вместимостью I  л , доводят до метки водой и перемешивают. Хранят 
в  полиэтиленовой посуде.

Уротропин, 40$-ный р аство р .
Бриллиантовый зеленый, 0,1$-ный р аство р ; го то вя т  следующим 

образом : 0 ,1  г  р еаген та помещают в стакан вместимостью 100 см3 , 
приливают от 60 до 70 см3 воды и периодически перемешивают стек­
лянной палочкой. Затем фильтруют в мерную колбочку, вместимостью 
100 см3 , доводят до метки водой и перемешивают. Раствором можно 
п о л ьзо ваться  на другой день при хранении р холодильнике и в  т е ч е -  
.ние от 4 до 5 суто к .

Бензол по ГОСТ 5955-75 .
3 4 .3 .  Проведение анализа
Н авеску стали массой 0 ,2  г  помещают в  стакан  вместимостью 

100 см3 , приливают пипеткой 10 см3 серной кислоты, разбавленной 
1 :4  и , накрыв часовым стеклом, растворяют при нагревани и. После 
полного растворения навески вводят пипеткой I  см3 пергидроля для 
окисления карбидов, смывают стенки стакана водой и кипятят до пол­
ного разложения пергидроля, не допуская выделения п аров серной 
кислоты. Раствор охлаждают и переносят в  мерную колбу вместимостью 
25 см3 , доводят до метки водой и перемешивают.

Отбирают аликвштную часть раствора 5 см3 , переносят в  платино­
вую чашку, вводят 2 см3 раствора фтористого аммония, перемешивают 
и выдерживают 35 глин для образования аниона ВР^~. Устанавливают 
необходимое для нейтрализации количество уротропина. С этой 
целью отбирают пинеткой 5 см3 р аство р а холостого опыта, помещают 
в  стеклянный стаканчик емкостью 50 см3 , добавляют от I  до 2 ка­
пель бриллиантового зеленого и нейтрализуют уротропином, и з пи­
петки с делениями, до перехода окраски из желтой в голубовато­
зеленую.

Установленное количество уротропина приливают ко всем пробам, 
и по истечении 35 минут, необходимых для полного образования 
аниона В Р Ч" , раствор из платиновой чашки переносят в  делитель­
ную воронку, чашку споласкивают строго 10 см3 дистиллированной 
воды, приливают 5 см3 растврра бриллиантового зел ен ого , 10 см3 
бензола (пипеткой с помощью груши) и экстрагируют в течение одной 
минуты. После разделения фаз сливают водный слой, сливая вместе 
с ним от 0 ,5  до 1 ,0  см3 бензольного эк стр ак та . Органический слой 
помещают в сухой стакан вместимостью 50 см3 , затем в кювету с
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толщиной слоя 5 мм и сразу замеряют оптическую плотность на фото- 
колориметре со светофильтром, имеющим область пропускания в 
интервале от 600 до 610 нм или на спектрофотометре при длине 
волны 610 нм.

В качестве раствора сравнения используют бензол .
Параллельно с анализом пробы проводят холостой опыт, в  ка­

честве которого используют навеску стандартного образц а, не со­
держащую бор и проведенную через все стадии анализа.

При обработке результатов величину оптической плотности хо­
лостого опыта вычитают из величины оптической плотности анализи­
руемого образца.

3 4 .4 .  Обработка результатов
3 4 .4 .1 .  Массовую долю бора ( I )  в процентах по методу сравне­

ния вычисляют по формуле
С »%>, «-fco 

Л ~ Я *  • Пп

где С  -  массовая доля бора в  стандартном образце, г ;
^>/ -  оптическая плотность анализируемого раство ра с учетом 

холостого опыта;
£>2. -  оптическая плотность стандартного раствора с учетом 

холостого опыта; 
т  -  масса навески, г .

3 4 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  т аб л .2 3 ) .

Таблица 23

Массовая доля бора, % ! Абсолютные допускаемые
! расхождения, %

От 0 ,0 0 1  до 0 ,0 0 3  j 0 ,0005
св 0 ,003  " 0 ,0 0 5  ! 0 ,0006
" 0 ,005  " 0 , 0 0 8  j 0 ,0008
" 0,008 " 0 ,010  ; 0 ,0012
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35. ЭКСТРАКЦИаЧНО-ФОТОдаРИЧЕСКИЙ МЕТОД 
ОПРЕДЕЛЕНИЯ БОРА В ВЫСОКОЛЕГИРОВАННЫХ 

СТАЛЯХ

3 5 .1 . Сущность метода
Метод основан на образовании комплексного соединения аниона* 

З р *  с бриллиантовым зеленым, зкстратируемого бензолом. Мешающее 
влияние образуемых в данных условиях фторидных комплексов других 
элементов, в  частности железа, алюминия, титана и циркония устра­
няют введением избытка раствора фтористого аммония. Медь, молибден 
и ниобий не -мешают определению.

Определение бора в сложнолегированных сталях затруднено и з - за  
плохой растворимости основы металла, а также карбидных и боридных 
ф аз. Для полного переведения бора в раствор навеску стали раст­
воряют при слабом нагревании с обратным воздушным холодильником.

3 5 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы указаны в  п .3 4 .2 .
3 5 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,5  г  помещают в  коническую или круглую 

с плоским дном колбу вместимостью 200 см3 (предварительно прове­
ренную на содержание в ней бора), приливают пипеткой 20 см3 сер­
ной кислоты, разбавленной 1 :4  и ведут растворение с воздушным 
холодильником при слабом нагревании. После полного разложения 
навески добавляют пипеткой 2 см3 пергидроля для окисления карби­
дов, ополаскивают стенки колбы водой и кипятят до разложения 
пергидроля. Промывают холодильник водой, охлаждают раствор и пе­
реводят в мерную колбу вместимостью 50 см3 , доводят до метки ео-  
дой и перемешивают.

Аликвотную часть раствора 5 см3 переносят в  платиновую чашку 
и далее проводят анализ, как описано в п .3 4 .3 .

3 5 .4 . Массовую долю бора (X) в процентах по методу сравнения 
вычисляют по формуле, приведенной в п . 3 4 .4 .1 .

3 5 .4 .1 . Абсолютные допускаемые расхождения между результата­
ми параллельных определений не должны превышать значений, указан­
ных (в табл .2 3 ).

J
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36. ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД (ПРЩВЛШЖ 
НИОБИЯ (0 ,005-0,1% ) В СТАЛЯХ, НЕ СОДЕРЖАЩИХ 
МОЛИБДЕН И ВАНАДИЙ

3 6 .1 . Сущность метода
Метод основан на цветной реакции ниобия с суяьфохлорфенолом 

С, окрашивающей раствор в синефиолетовый цвет (У ? . =656 нм), в 
среде 1 ,5  н соляной кислоты в присутствии винной кислоты, препят­
ствующей гидролизу ниобия. Для улучшения стабильности оптической 
плотности вводят ацетон (15$ по объему). Интенсивность окрашивания 
пропорциональна массовой доле ниобия. Чувствительность метода сос­
тавляет 0,0ии002 г  з  50 см3 раствора. Мешающее влияние трехвалент­
ного железа устраняют, восстанавливая его до двухвалентного с по­
мощью гидроксиламана. При наличии в образце циркония, в раствор 
вводят трилон Б; влияние вольфрама устраняют, связывая его в  раст­
воримый комплекс винной кислотой.

3 6 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы .подобного типа,

обеспечивающие такую же точность измерения.
Кислота винная по ГОСТ 5817-77.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, разбавленная 1 :1 .
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Гидроксиламин солянокислый по ГОСТ 5456-80, 20%-ный раствор .
Ацетон по ГОСТ 2603-71.
Трилон Б по ГОСТ 10658-73, 2%-ный раствор.
Сульфохлорфенол С, ч .д . а . ,  0,1%-ный раствор; готовят в  день 

применения или пропускают через смолу КУ-2, который используют в 
течение двух недель.

Стандартный раствор ниобия; готовят следующим образом: 0 ,1  г  
металлического ниобия сплавляют с 5 г  калия пиросерн окис лого при 
700°С в течение от 3 до 5 минут.
Плав выщелачивают в 8%-ном растворе винной кислоты, охлаждают и 
переводят в мерную колбу вместимостью I  л. До метки доводят тем 
же раствором винной кислоты и перемешивают.

I  мл раствора содержит 0 ,0001  г  ниобия.
3 6 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,5  г  помещают в стакан  вместимостью
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250 см3 , добавляют 3 г  винной кислоты, 40 см3 соляной кислоты и 
растворяют при нагревании. После полного растворения прибавляют 
по каплям азотную кислоту до прекращения вспенивания и упаривают 
раствор  до полного удаления окислов а зо т а , но не допуская обугли­
вания винной кислоты. Полученный раствор охлаждают, переводят в  
мерную колбу, вместимостью 100 см3 и перемешивают.

Отбирают аликвотную часть раствора 10 см3 и переносят в  мер­
ную колбу вместимостью 50 см3 , приливают 10 см3 гидроксиламина 
выдерживают при температуре от 70 до 80°С  в  течение от 5 до 10 
мин для восстановления ж елеза. К охлажденному раствору приливают 
7 ,5  см3 ацетона, 12 см3 соляной кислоты, разбавленной 1 :1 ,  вводят
2 см3 сульфохлорфенола С, доливают до метки водой и перемешивают. 
Полученные растворы помещают в водяную баню, нагревают при темпе­
ратуре от 50 до 60°С в течение рт 5 до 10 мин, охлаждают и изме­
ряют оптическую плотность на спектрофотометре при длине волны 
656 нм или на фотоколориметре, со светофильтром, имеющим область 
пропускания в интервале длин волн от 650 до 660 нм, в  кювете с 
толщиной слоя 20 мм,

В качестве раствора сравнения применяют стандартный образец , 
близкий по химическому составу к анализируемому, но не содержащий 
ниобий и проведенный через все  стадии.

3 6 .3 .1 .  Построение градуировочного графика
В шесть стаканов вместимостью 250 см3 помещают навеску стан­

дартного образца, не содержащего ниобий,'равную анализируемой 
пробе и 0 ,2 5 ; 0 ,5 ;  1 ,0 ;  2 ,0 ;  5 ,0  см3 стандартного раствора ниобия, 
что соответствует 0 ,0 0 5 ; 0 ,0 1 ; 0 ,0 2 ; 0 ,0 4 ; 0 ,10$  ниобия при навес­
ке массой 0 ,5  г  и аликвотной части раствора пробы 10 см3 , вносят
3 г  винной кислоты и растворяют в  40 см3 соляной кислоты, разб ав­
ленной 1 :1 .  После полного растворения прибавляют по каплям азотную 
кислоту до прекращения вспенивания, кипятят до удаления окислов 
азота и далее анализ вед ут, как указано в п .3 6 .3 .

Шестой стакан служит для приготовления раствора сравнения, 
который проводят через все стадии анализа.

По полученным значениям оптической плотности растворов -строят 
градуировочный график.

3 6 .4 . Обработка результатов
3 6 .4 .1 .  Массовую долю ниобия находят по градуировочному гра­

фику.
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3 6 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
трех параллельных определений не-должны превышать значений, ука­
занных (в  т а б л .2 4 ) .

37. ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКШ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
НИОБИЯ (свыше 0,1%) В СТАЛЯХ, НЕ СОДЕРЖАЩИХ. 
ВАНАДИЙ И МОЛИБДЕН

3 7 .1 . Сущность метода указана в п .3 6 .1 .
3 7 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы указаны в п .3 6 .2 .
3 7 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,1  г  помещают в стакан вместимостью 

100 см3 , добавляют 3 г  винной кислоты, 20 см3 соляной кислоты, 
разбавленной 1 :1  и растворяют при нагревании. После полного раст­
ворения прибавляют по каплям азотную кислоту до прекращения вспе­
нивания и кипятят до полного разрушения карбидов и удаления окис­
лов а зо т а , но не допуская обугливания винной кислоты.

Если массовая доля кремния в  образце превышает 1,5%, осадок 
после растворения отфильтровывают и промывают несколько р аз горя­
чей водой. Фильтр с осадком помещают в фарфоровый тигель, высуши­
вают, озоляют и прокаливают при температуре от 800 до 900°С. Оста­
ток в тигле сплавляют с 5 г  калия пиросориокислого при температуре 
от 600 до 700°С в течение от 3 до 5 мин. Плав выщелачивают в  основ­
ном фильтрате от всей массы навески образца.

Таблица 24

Массовая доля ниобия, %

От 0 ,0 0 5  до 0 ,0 1  
с з  0 ,0 1  " 0 ,0 5
" 0 ,0 5  "  0 ,1 0  
" 0 ,1 0  " 0 ,5  
" 0 ,5  " 1 ,0
”  1,0

0,0008
0 ,0 0 4
0 ,0 0 6
0 ,1 5
0 ,025
0 ,0 5
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Полученный раствор  охлаждают, переносят в  мерную колбу вмес­
тимостью 250 см3 , доводят до метки водой и перемешивают.

Отбирают аликвотную часть раствора IU см3 (при массовой доле 
ниобия от 0 ,1  до 2%) и 5 ,0  см3 (при массовой доле ниобия свыше 
2%) помещают в  мерную колбу вместимостью 50 см3 , приливают 5 см3 
гидроксиламина и нагревают до температуры от 70 до 80°С  в  течение 
от 3 до 5 мин д ля восстановления ж елеза. К охлажденному р аство р у  
прибавляют 7 ,5  см3 ацетона и далее анализ вед ут, как указан о в  
п .3 6 .3 .

В качестве раствора сравнения применяют стандартный образец , 
близкий по химическому составу к анализироемому, но не содержащий 
ниобий.

3 7 .4 .  Обработка результатов
3 7 .4 .1 .  Массовую долю ниобия (X) в  процентах по методу сравне­

ния вычисляют по формуле

К -  С  - %>/ - 
А '

где С  -  массовая доля ниобия в  стандартном образце, г ;
ЯX -  оптическая плотность анализируемого р аство р а ;
%>з_~ оптическая плотность стандартного раствора;
hn -  масса н авеск и ,г .

3 7 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  т аб л .2 4 ) .

38. ФОТ 0К0 ЛОРШуШРДОЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
НИОБИЯ (0,005-0,1% ) В НИЗКОЛЕГИРОВАННЫХ 
СТАЛЯХ, СОДЕРЖАЩИХ МОЛИБДЕН, ВАНАДИЙ И ВОЛЬФРАМ

3 8 .1 . Сущность метода указана в п .3 6 .1 . :
Метод основан на предварительном отделении ниобия от мешающих 

элементов путем осаждения его фениларсоновой кислотой. В качество 
соосадителя применяют раствор циркония, влияние которого на окра­
шенный комплекс ниобия с сульфохлорфенолом С устраняют раствором 
три лона Б .
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3 8 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа,

обеспечивающие такую же точность измерения.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77 и разбавленная 1 :1 .
Хлорокись циркония х .ч .  или ч . д . а . ,  0,7%-ный р а с тв о р ; го то ­

вят следующим образом: 0 ,7  г  соли растворяют в  10 см3 соляной 
Кислоты, плотностью 1 ,1 9  г /с м 3 , доводят объем водой до 100 см3 
и перемешивают.

Кислота винная по ГОСТ 5817-77, 8%-ный раство р .
Кислота азотн ая по ГОСТ 4461-77.
Кислота фениларсоновая, Ч .д .а . ,  ч , 5%-ный р аство р .
Калий пиросернокислый по ГОСТ 7172-76.
Трилон Б (натриевая соль этилендиаминтетраукрусной кислоты), 

2%-ный р аство р .
Ацетон по ГОСТ 3513-74.
Сульфохлорфенол С, 0,1%-ный раствор ; готовят в  день примене­

ния или пропускают через смолу КУ-2, который используют в  течение 
двух недель.

Стандартный раствор ниобия; го то вя т , как указано в  п .3 6 .2 .
3 8 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,5  г  помещают в  стакан вместимостью 

300 см3 , вводят 5 см3 раствора хлорокиси циркония, приливают 
40 см3 соляной кислоты и растворяют при нагревании. После полного 
растворения прибавляют по каплям азотную кислоту до прекращения 
вспенивания и кипятят до полного разрушения карбидов и удаления 
окислов а зо т а . В полученный раствор приливают 25 см3 соляной кис­
лоты, разбавленной 1 :1 ,  40 см3 винной кислоты, разбавляют горячей 
водой до объема 200 см3 и нагревают до 90°С , после чего вводят 
25 см3 фениларсоновой кислоты и оставляют на ночь. Осадок отде­
ляют на фильтре "синяя лента” и промывают горячим раствором азо т ­
нокислого аммония, подкисленным несколькими каплями азотной кис­
лоты.

Промытый осадок вместе с фильтром помещают в фарфоровый ти­
гел ь , озоляют и прокаливают от 800 до 900°С в течение 45 минут. 
Остаток сплавляют с 3 г  калия пиросернокислого от 700 до 750°С . 
Тигли переносят в те же стаканы, в  которых вели ооаждение и выще­
лачивают в 70 см3 раствора винной кислоты. Охлажденный раствор 
переводят в мерную колбу вместимостью 100 см3 , доводят до метки
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водой и перемешивают. Если раствор мутный, фильтруют.
'Отбирают аликвотную часть раствора 10 см3 и переносят ее в 

мерную колбу вместимостью 50 см3 , прибавляют 2 ,5  см3 трилона Б,
7 ,5  см3 ацетона, 12 см3 соляной кислоты, разбавленной 1 :1 ,  2 см3 
сульфохлорфенола С, доливают до метки водой и перемешивают. Полу­
ченные растворы помещают' в водяную баню, нагревают при температу­
ре от 50 до 60°С в т е ч е т е  от 5 до 10 минут, охлаждают и измеряют 
оптическую плотность на спектрофотометре при длине волны 656 нм 
или на фотоколориметре, имеющим область пропускания в интервале 
длин волн от 650 до 660 нм, в кювете с толщиной слоя 20 мм.

В качестве раствора сравнения применяют стандартный образец , 
близкий по химическому составу к анализируемому, но не содержащий, 
ниобия, проведенный через все стадаи анализа с введением в него 
такого же количества раствора хлорокиси циркония.

3 8 .3 .1 .  Построение градуировочного графика
В шесть стаканов вместимостью 300 см3 помещают массу навески 

стандартного образца, не содержащего ниобий ( с . о . 3 6 3 ), равную 
анализируемой пробе,''и 0 ,2 5 ; 0 ,5 ;  1 ,0 ;  2 ,0 ;  5 ,0  см3 стандартного 
раствора ниобия, что соответствует 0 ,005 ; 0 ,0 1 ; 0 ,0 2 ;  0 ,0 4 ;  0 ,1 $  
ниобия при навеске массой 0 ,5  г и аликвотной части раствора 10 см3, 
е в о д я т  5 см3 раствора хлорокиси циркония в каждый стакан , 40 см3 
соляной кислоты, разбавленной 1 :1  и далее анализ вед ут, как ука­
зано в п .3 8 .3 .

Шестой стакан служит для приготовления раствора сравнения, 
который проводят через все стадии анализа.

По полученным значениям оптической плотности строят градуиро­
вочный график.

ЗВ.4. Обработка результатов
3 8 .4 .1 . Массовую долю ниобия находят по градуировочному графи­

ку.
3 8 .4 .2 . Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в табл .2 4 ) .
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39. ФОТОКОЛОРШЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
НИОБИЯ (СВЫШЕ 0 ,3 $ ) В СТАЛЯХ, СОДЕРЖАЩИХ 
МОЛИВДЕН, ВАНАДИЙ

3 9 .1 . Сущность метода указана в п .3 6 .1 .
Метод основан на предварительном осаждении ниобия от мешающих 

элементов путем осаждения его фениларсоновой кислотой б ез сооса- 
дителя.

3 9 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр ФЭК-56 или другие приборы подобного типа,

обеспечивающие такую же точность измерения.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, разбавленная 1 :1 .
Кислота винная по ГОСТ 5817-77, 8#~ный раствор .
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Кислота фениларсоновая, ,ч »д .а ., ч , 5^-ный раствор .
Калий пиросернокислый по ГОСТ'7172-76.
Ацетон по ГОСТ 3513-74.
Сульфохлорфенол С, ч .д . а . ,  0,3$-ный раствор ; готовят в день 

применения или пропускают через смолу КУ-2 и применяют в  течение 
двух недель.

3 9 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,5  г  помещают в стакан вместимостью 

300 см3, приливают 40 см3 соляной кислоты., раздавленной 1 :1  и 
растворяют при нагревании. По окончании растворения прибавляют 
по каплям азотную кислоту до прекращения вспенивания и кипятят 
до полного разрушения карбидов и удаления окислов а зо т а . В полу­
ченный раствор приливают 25 см3 соляной кислоты плотностью 1 ,1 9  
г /см 3 , разбавляют горячей водой до объема 200 см3 и нагревают до 
90°С, после чего вводят 25 см3 раствора фениларсоновой кислоты и 
оставляют на ночь. Осадок отделяют на фильтре "синяя лента" и да­
лее анализ ведут, как указано в п .3 8 .3 .

Отбирают аликвотную часть раствора 10 см3 (при массовой доле 
ниобия от 0 ,1  до 1 ,0$ ) и 5 ,0  см3 (при массовой доле ниобия свыше 
1%) помещают в мерную колбу вместимостью 50 см3 , приливают 7 ,5  см3 
ацетона, 12 см3 соляной кислоты, разбавленной 1 :1  и далее анализ 
ведут, как указано в п . 3 . 3 .

В качестве раствора сравнения применяют стандартный образец, 
близкий по химическому составу к анализируемом/, но не содержа-
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щий ниобия и проведенный через все стадии анализа.
3 9 .4 , Обработка результатов
3 9 .4 .1 .  Массовую долю ниобия (X) в  процентах по методу срав­

нения вычисляют по формуле, приведенной в п . 3 7 .4 .1 .
3 9 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  т аб л .2 4 ) .

40 . ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИЙ И О Д  ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ЦЕРИЯ И ДРУГИХ РЕДКОЗЕМЕЛЬНЫХ ЭЛЕМЕНТОВ 
В УГЛЕРОДИСТЫХ Й НИЗКОЛЕГИРОВАННЫХ СТАЛЯХ

4 0 .1 . Сущность метода
Метод основан на цветной реакции редкоземельных элементов с 

арсеназо Ш, окрашивающей раствор в красно-фиолетовый цвет 
( J L  =660 нм) в  слабокислой среде. Цветная реакция разви вается  
сразу после добавления реагента и устойчива в течение суток. 
Интенсивность окрашивания пропорциональна массовой доле редкозе­
мельных элементов. Чувствительность метода 0,0000025 г  в  50 см3 
раствора. Избирательность цветной реакции не высока -  мешают желе­
зо , медь, ниобий, титан, хром, ванадий и др.элементы.

Мешающее влияние элементов устраняют осаждением редкоземельных 
элементов в виде оксалатов при pH 3, применяя в качестве коллекто­
ра хлористый кальций.

4 0 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Спектрофотометр или другие приборы подобного типа, обеспечи­

вающие такую же точность измерения.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, разбавленная 1 :1  и 0 ,01  н 

раствор.
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Кислота щавелевая по ГОСТ 22180-76, насыщенный раствор .
Аммиак водный по ГОСТ 3760-79.
Пергидроль по ГОСТ 10929-76.
Кальций хлорисшй по ГОСТ 4141-66;готовят следующим образом:

44 г  хлористого кальция С аС £г * 6Нг О растворяют в  воде, переносят
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в  мерную колбу вместимостью I  л доводят водой до метки и переме­
шивают .

Арсеназо Ш по ТУ 6 -0 9 -4 I5 I-7 5 , 0,04$-ный р аство р ; го то вят  
следующим образом : 0 ,2  г  арсеназо Ш растворяют в  0 ,0 1  н соляной 
кислоте, переводят в  мерную колбу емкостью 500 см3 и доводят до 
метки 0 ,0 1  н соляной кислотой.

Кислота аскорбиновая по ГОСТ 4815-76, Ъ%-шй р аство р .
Буферный раствор  с pH 1 ,8 ;  готовят следующим образом : 8 3  см3  ̂

0 ,2  н раствора соляной кислоты смешивают с 250 см3 0 ,2  н раствора, 
хлористого калия, переводят в мерную колбу вместимостью I  л дово­
дят до метки водой и перемешивают.

Стандартный раствор церия (лантана) А; готовят следующим 
образом: 1 ,4 4 3  г  соли сернокислого церия 4-х  водного помещают в  
термостойкий стакан вместимостью 250 см3 , смачивают водой и при­
ливают при перемешивании соляную кислоту по ГОСТ 3118-77 до пол­
ного растворения соли, выпаривают почти досуха, до полного уда­
ления хлора, образовавшегося в  резул ьтате  окисления соляной кисло­
ты сернокислым церием. Сухой остаток растворяют в  0 ,1  н соляной 
кислоте, переводят в мерную колбу вместимостью 500 см3 , доводят 
до метки 0 ,1  н соляной кислотой и перемешивают.

I  см3 раствора содержит 0 ,001  г  церия.
Раствор Б; готовят следующим образом: 5 см3 раствора А пере­

носят в мерную колбу вместимостью 100 см3 , доводят до метки раст­
вором 0 ,01  н соляной кислоты и перемешивают.

I  см3 раствора содержит 0 ,00005  г  церия.
Титр стандартного раствора устанавливают следующим образом: 

отбирают 3 аликвотные части раствора по 50 см3 , помещают в  стакан 
вместимостью 300 см3 , приливают 50 см3 горячего раствора 1^-ной 
щавелевой кислоты, по каплям аммиак водный, доводят pH до 3, по­
догревают до 80°С  и оставляют на ночи. Осадок отфильтровывают 
на фильтр "синяя лен та", промывают от 5 до 6 р аз  1%-ной щавелевой 
кислотой, переносят в  фарфоровый ти гел ь, озоляют и прокаливают при 
^-800 °С  до постоянного в е с а . Взвешивают в  виде Се.О,̂  •

Титр стандартного раствора (Т ) ,  выраженный в  г /с м 3 церия, вы­
числяют по формуле

T - J 2 1 l £ J J J L L  » 

i r

где кю -  м ассэ  осадка в  анализируемом о б р а зц е ,г ;
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0 ,8141  -  коэффициент пересчета массы осадка окисла церия 
на церий;

1Г -  объем раствора, взятый Для анализа, см3 .
4 0 .3 .  Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,5  г  (при массовой доле церия от 

0 ,0 0 5  до 0,15%) и 0 ,2 5  г  (при массовой доле церия свыше 0,15%) 
помещают в стакан вместимостью 300 см3 , приливают 30 см3 соляной 
кислоты, разбавленной 1 :1  и растворяют при нагревании. По оконча­
нии растворения прибавляют по каплям азотную кислоту до прекраще­
ния вспенивания и кипятят до небольшого объема. Разбавляют раст­
вор водой до I5U см3 , приливают 80  см3 щавелевой кислоты, 5 см3 
раствора хлбристого кальция и приливают по каплям аммиак вводный 
до появления белой мути и в  избытке от I  До 2 капель. Полное 
осаждение оксалатов дости гается при рН=3-4, которую проверяют по 
индикаторной унизверсальной бумаге. Раствор с выпавшим осадком 
оставляют на ночь.

Осадок отделяют на фильтре "синяя лен та", промывают р аство­
ром 1%-ной щавелевой кислоты. Промытый осадок вм есте с фильтром 
помещают в  фарфоровый тигель, озоляют и прокаливают при темпера­
туре от 7и0 до 8Ш °С в течение от 30 до 45 мин. Тигли с прокален­
ным осадком охлаждают, осадок осторожно смачивают водой, прили­
вают 5 см3 соляной кислоты плотностью 1 ,1 9  г /с м 3 и несколько ка­
пель пергидроля. Содержимое тигля количественно переносят в  ста­
кан вместимостью ЮОсл^и упаривают досуха. Сухой остаток  раство­
ряют в  0 , и ! н растворе соляной кислоты, переносят в  мерную колбу 
вместимостью ЮОсМ3, доводят до метки той же кислотой и перемеши­
вают.

Отбирают аликвотную часть раствора 10 см3 (при массовой доле 
церия от 0 ,0 0 5  до 0,07%) и 5 см3 (при массовой доле церия свыше 
0,07% ), помещают в  мерную колбу вместимостью 50 см3 , приливают 
5 см3 раствора аскорбиновой кислоты, 5 см3 буферного р аство р а ,
5 см3 арсеназо Ш, доводят до метки 0 ,0 1  н раствором соляной кис­
лоты и перемешивают. Сптическую плотность измеряют на фотоколори­
метре со светофильтром, имеющим область пропускания в  интервале 
длин волн от 650 до 660 нм или на спектрофотометре при длине вол­
ны 660 юл, в  кювете с толщиной слоя 30 мм.

В качестве раствора сравнения применяют навеску стали , близ­
кой по химическому составу к анализируемой, но не содержащей 
редкоземельных элементов и проведенной через все  стадии анализа.
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Результаты анализа вычисляют по градуировочному графику.
4 0 .3 .1 .  Построение градуировочного графика 
В шесть стаканов вместимостью 300 см3 помещают массу навески 

железа или стали , не содержащей редкоземельных элементов, равную 
анализируемой пробе, и 0 ,5 ;  1 ,0 ;  2 ,0 ;  3 ,0 ;  4 ,0 ;  5 ,0  см3 стандарт­
ного раствора Б, что соответствует 0 ,0 0 5 ; 0 ,0 1 ; 0 ,0 2 ;  0 ,0 4 ;
0 ,0 6 ;  0 ,08  и 0 ,3 $  церия при навеске массой 0 ,5 . г  и аликвотной 
части раствора пробы 10 см3 . Содержимое стакана растворяю т в  
30 см3 соляной кислоты и далее анализ вед ут, как указан о  в

4 0 .4 .  Обработка результатов
4 0 .4 .1 .  -Массовую долю редкоземельных элементов от 0 ,0 0 5  до 

0,1% находят по графику, построенному для массовой доли от 0 ,0 0 5  
до 0,1% при навеске 0 ,5  г  и аликвотной части раствора 10 см3 .

Массовую долю редкоземельных элементов от 0 ,1  до 0 ,3 $  (н авес­
ка массой 0 ,2 5  г ,  аликвотная часть раствора 5 см3 ) находят по 
этому же графику. Результат определения умножают на 4 .

4 0 .4 .2 .  Абсолютные допускаеш е расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  таб л .2 5 ) .

п .3 9 .3 ,

Таблица 25

Массовая доля церия,$ ! Абсолютные допускаемые 
! расхождения, %

От 0 ,0 0 5  до 0 ,01 
Св 0 ,0 1  " 0 ,05  
" 0 ,05  п 0 ,10  
" 0 ,1 0

0,002
0 ,0 0 5
0 ,0 0 7
0 ,0 1 5
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41 . ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ЦЕРИЯ И ДРУГИХ РЕДКОЗЕМЕЛЬНЫХ ЭЛЕМЕНТОВ 
В ВЫСОКОЛЕГИРОВАННЫХ СТАЛЯХ

4 1 .1 . Сущность метода указана в п .4 0 .1 .
Данный метод предусматривает осаждение аммиаком редкоземель­

ных элементов, ж елеза, титана, марганца и др. в  виде гидроокисей 
в сернокислой среде, окислив предварительно хром и марганец до 
высших валентностей. Хром, никель, кобальт, частично вольфрам и 
ванадий при этом остаются в растворе.

4 1 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Фотоколориметр или другие приборы подобного типа, обеспечиваю­

щие такую же точность измерения.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, разбавленная 1 :1  и 0 ,0 1  н 

раствор .
Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.
Кислота серная по ГОСТ 4204-77.
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277-75, 5%-ный раствор .
Аммоний надсернокислый (персульфат), 20%-ный раствор , свеже­

приготовленный.
Аммиак водный по ГОСТ 3760-79.
Пергидроль по ГОСТ 10929-76.
Кислота щавелевая по ГОСТ 5 .П 7 3 -7 1 , насыщенный раствор .
Кальций хлористый по ТУ &-09 4578-78 приготовление указано 

в п .4 0 .2 .
Кислота аскорбиновая по ГОСТ 4815-76, 5%-ный р аство р .
Буферный раствор с pH 1 ,8 ; приготовление указано в п .4 0 .2 .
Арсеназо Ш по ТУ 6 -0 9 -4 I5 I-7 5 , 0,04%-ный раствор ; приготовле­

ние указано в п .4 0 .2 .
Стандартный раствор церия (лантана); приготовление и установ­

ка титра указаны в п .4 0 .2 .
4 1 .3 . Проведение анализа
Навеску стали массой 0 ,5  г  (при массовой доле церия от 0 ,0 0 5  

до 0,07%) и 0 ,2 5  г  (при массовой доле церия свыше 0,07%) помещают 
в стакан вместимостью 300 см3 и растворяют при нагревании в 40 см3 
соляной кислоты, разбавленной 1 :1  или царской водке. По окончании 
растворения прибавляют по каплям азотную кислоту до прекращения
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вспенивания и кипятят до небольшого объема, после чего  охлаждают, 
приливают 10 см3 серной кислоты плотностью 1 ,8 2  г / с м 3 и упари­
вают до выделения паров серной кислоты. Раствор охлаждают, осто­
рожно разбавляют водой до 100-150 см3 , прибавляют 5 см3 раствора 
азотнокислого серебра, 20 см3 раствора надоернокнолого аммония 
и нагревают до полного окисления марганца. Длительное кипячение 
недопустимо. В теплые растворы добавляют по каплям аммиак водный 
до выпадения гидратов и небольшой избыток до сильного зап ах а . 
Раствор с выпавшим осадком выдерживают в  теплом м есте для коагу­
ляции осад ка, после чего фильтруют через фильтр "красная л ен та ". 
Стакан обмывают над фильтром от 2 до 3 р аз  горячей водой, содер­
жащей несколько капель аммиака водного и фильтр с осадком промы­
вают от 5 до 6 р аз  этим же раствором. Осадок на фильтре р аство ­
ряют в те же стаканы, где проводилось осаждение,горячим раствором 
соляной кислоты в присутствии пергидроля (в  I  л воды содержится 
50 см3 соляной кислоты плотностью 1 ,1 9  г /с м 3 и 10 см3 пергидроля). 
После растворения осадка фильтр от 2 до 3 р а з  промывают горячей 
водой. Полученный раствор разбавляют до 150 см3 водой, приливают 
80 см3 щавелевой кислоты, 5 см3 раствора хлористого кальция и до­
бавляют по каплям аммиак водный до появления белой мути и в  
избытке от I  до 2 капель. Полное осаждение оксалатов д ости гается  
при рН=3-4 и контролируют по универсальной индикаторной бум аге. 
Далее анализ Еедут, как указано в  п .4 0 .3 .

Результаты анализа вычисляют по градуировочному графику.
4 1 .4 . Обработка результатов
4 1 .4 .1 . Шссовую долю редкоземельных элементов находят по 

графику, построенному в  условиях проведения анализа.
4 1 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 

параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в т аб л .2 5 ) .

42. СШВДЖМЕ АЗОТА МЕТОДОМ ОТГОНКИ В 
ВИДЕ АММИАКА

4 2 .1 . Сущность метода
Азот в железных сплавах содержится в твердом растворе и в
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связанном состоянии в  виде химических соединений,- нитридов вана­
дия, ж елеза, алюминия и других элементов.

При растворении образца в  соляной или серной кислота^ азо т  
твердого раствора и связанный (нитридный) азот вступает в  реак­
цию с выделяющимся атомарным водородом и образует аммиак, а затем  
аммиачную соль соответствующей кислоты. При нагревании с концент­
рированными растворами щелочи в  дистилляционной колбе аммонийная 
соль р азл агается  с ,выделением свободного аммиака, который отго­
няют паром или сжатым воздухом в  сосуд -  приемник. После поглоще­
ния аммиака водой раствор оттитровывают 0 ,01  н серной кислотой в 
присутствии смешанного индикатора.

4 2 .2 . Аппаратура, реактивы и растворы
Установка для отгонки азо та изготавливается по ТУ 25-11-489-70 ,
Кислота серная по ГОСТ 42и4~77, разбавленная 1 :4 .
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552-80.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77.
Кислота винная по ГОСТ 5817-77.
Натр едкий по ГОСТ 4328-77, 30^-ш й раствор, прокипяченный.
Индикатор смешанный, готовят следующим образом: 0 ,062  г  мети­

лового красного и. 0 ,041  г  метиленового голубого растворяют в  100см£ 
спирта.

Титрованный раствор серной кислоты 0 ,01  н раствор ; готовят 
следующим образом: 2 ,86  см3 серной кислоты плотностью 1 ,8 2  г /с м 3 
переносят в  мерную колбу вместимостью I  л, доливают до метки водой 
и перемешивают. Получают 0 ,1  н раствор. Для титрования его раз­
бавляют в 10 р аз .

0 ,1  н раствор серной кислоты можно приготовить из фиксанала, 
который также разбавляют в 10 р а з . Получают 0 ,01  н титрованный 
раствор серной кислоты.

Титр раствора устанавливают по стандартному образцу стали 
или чугуна.

Для установки титра 0 ,01  н раствора серной кислоты берут 
стандартный образец, аналогичный по массовой доле азота и проводят 
через все стадии анализа.

Титр 0 ,01  н раствора серной кислоты (Т ) , выраженный в граммах 
азо та , вычисляют по формуле

7~ ; g - ^
V - 100

где С  -  массовая доля азота в  стандартном образце,
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Уп -  масса навески стандартного образца, г ;
IX  -  объем раствора серной кислоты, израсходованный на титро­

вание а зо т а , содержащегося во  взятой’ навеске стандартного 
образца с учетом холостого опыта, см3 .

4 2 .3 . Проведение анализа
Навеску массой 3 ,0  г  (при массовой доле азо та  от 0 ,0 0 5  до 

0 ,0 2 5 $ ) , 1 ,0  г  (при массовой доле азо та  от 0 ,025  до 0 ,1 $ ) и 
0 ,5  г  (при массовой доле азота свыше 0 ,1 $ )  помещают в  коническую 
колбу вместимостью 250 см3 , приливают 40 см3 серной кислоты, р а з ­
бавленной 1 :4  и растворяют при нагреваний. По окончании растворе­
ния окисляют пергидролем.

Труднорастворише сплавы типа ШС растворяют в  40 см3 серной 
кислоты, разбавленной 1 :4  и 1 0 -см3 фосфорной кислоты плотностью 
1 ,7 0  г /с м 3 . Доводят дважды до выделения паров серной кислоты. Со­
держимое колбы охлаждают. Соли растворяют в  20-30 см3 воды, при­
ливают 20 см3 соляной кислоты, плотностью 1 ,1 9  г /с м 3 и продол­
жают -нагревание. Так повторяют от 2 до 3 р аз  до исчезновения тем­
ных частиц на дне колбы, после этого производят окисление пергид­
ролем.

Если в стали массовая доля кремния превышает 2%, то в раст­
вор перед окислением вводят от 1 ,5 -  до 2 ,0  г  фтористого натрия 
до полного растворения кремневой кислоты.

После растворения, раствор переносят в  колбу для перегонки, 
в которую предварительно приливают 100 см3 раствора едкого н атра, 
ополаскивают колбу, в  которой велось растворение, и воронку водой 
(из предварительно отмеренных мензуркой 100 см3) и закрывают 
кран. Включают парообразователь и производят отгонку аммиака с 
паром, улавливая перегоняющийся аммиак в колбе-приемнике, в  кото­
рую предварительно наливают 120 см3 воды и несколько капель инди­
катора (воду в приемнике нейтрализуют до кислой реакции от одной 
капли 0,01 н серной кислоты). Отгонку продолжают до получения 
объема от 240 до 250 см3 .

Полученный раствор оттитровывают 0 ,01  н раствором серной 
кислоты до изменения окраски индикатора от зеленой до красно- 
фиолетовой.

Одновременно проводят холостой опыт на определение массовой 
доли азота в реактивах и воде, исключая пергидроль.

При обработке результатов объем серной кислоты, израсходован­
ный на титрование холостого опыта вычитают из объема серной кис-
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лоты израсходованного на титрование анализируемого образца.
4 2 .4 .  Обработка результатов
4 2 .4 .1 .  Массовую долю азота в процентах (X) вычисляют по

где Т  -  титр раствора серной кислоты, выраженный в граммах 
а з о т а ;

2Г -  объем раствора серной кислоты, израсходованный на 
титрование с улетом холостого опыта, см3 ;

Ун -  масса навески, пробы , г .
Примечание;
Комната, где проводится определение а,зота, должна быть изо­

лирована от помещения, где работают с азотной кислотой, аммиаком 
и аммонийными солями.

Посуда, применяемая при определении а зо та , должна быть тща­
тельно вымыта и в дальнейшем употребляется по своему назначению.

Прибор для отгонки предварительно пропаривают в  течение 
нескольких часов или проводят холостой отгон с несколькими милли­
литрами щелочи.

4 2 .4 .2 .  Абсолютные допускаемые расхождения между результатами 
параллельных определений не должны превышать значений, указанных 
(в  таб л .2 6 ) .

Таблица 26

Массовая доля а зо т а ,# ! Абсолютные допускаемые 
! расхождения,#

От 0,005 до 0,01 
Св 0 ,01  " 0 ,02  
•• 0 ,02  " 0 ,05  
" 0 ,05  ” 0 ,10  
" 0 ,10  " 0 ,20

0,001
0,0015
0,002
0,0035
0,010
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43. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

4 3 .1 . Общие положения
4 3 .1 .1 . Общая организация работы по технике безопасности в 

лаборатории возл агается  на заведующего лабораторией, а по отдель­
ным участкам на их руководителей. Заведующий лабораторией органи­
зует обучение и инструктирование работников лаборатории по б е з о ­
пасным методам работы.

4 3 .1 .2 .  Заведующий лабораторией не имеет право допускать к 
работе лиц, не получивших инструктаж и не ознакомленных с условия­
ми работы. 'Повторный инструктаж проводится ежеквартально.

4 3 .1 .3 .  К работе в химической лаборатории допускаются лица 
не моложе 18 лет, прошедшие предварительный медосмотр и не имею­
щие противопоказаний, Повторный медосмотр проводится ежегодно.

4 3 .1 .4 .  Химические лаборатории должны быть расположены в по­
мещениях с естественным освещением, отоплением, водопроводом и ка­
нализацией.

4 3 .1 .5 .  Во всех помещениях химической лаборатории должна быть 
приточно-вытяжная вентиляция, обеспечивающая нормальную очистку 
воздуха.

4 3 .1 .6 .  Все реактивы должны храниться в таре с надписью, ка­
тегорически запрещается хранение каких-либо реактивов б ез наимено­
ваний .

4 3 .1 .7 .  Все работы в химической лаборатории, должны проводить­
ся при исправном состоянии электрооборудования, электропроводки
и заземляющих устройств.

4 3 .1 .8 .  В каждом лабораторном помещении должны находиться 
огнетушитель, песок, кошма или одеяло.

4 3 .1 .9 .  В помещениях лаборатории запрещается:
загромождать коридоры, проходы и подхода к средствам пожаро­

тушения;
убирать случайно пролитые огнеопасные жидкости при заженных 

горелках и включенных электронагревательных приборах;
хранить л принимать пищу и молоко на рабочем месте;
4 3 .1 .1 0 . При работе в вечернее и ночное время, а также при 

выполнении особо опасных работ в лаборатории должно находиться не 
менее двух человек, при этом один из них назначается старшим.
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4 3 .1 . I I .  По окончании работы необходимо убрать в се  реактивы 
в  надлежащее м есто, вымыть руки, закрыть газовы е и водопроводные 
краны, отключить все нагревательные приборы, отключить общий ру­
бильник, св е т , лабораторию закрыть на ключ и сдать под охрану.

4 3 .2 .  Требования безопасных условий труда
4 3 .2 .1 .  Каждый работающий в  химической лаборатории должен 

зн а т ь :
свойства имеющихся в  лаборатории химических реакти вов, техни­

ческих продуктов, продуктов реакции, а также вещ еств, поступающих 
в  лабораторию на анализ, особенно их токсичность, огнеопасность и 
взры воопасность;

опасные моменты при проведении работ и способы их предупрежде­
ния;

меры первой помощи при отравлениях, ожогах, поражениях элект­
рическим током и т .д .

4 3 .2 .2 .  К работам, связанным с обслуживанием аппаратов под 
давлением, баллонов и сосудов со сжатыми и сжиженными газам и , 
компрессоров допускаются лица после обучения и проверки знаний в 
квалификационной комиссии. Недопустимо, чтобы аппаратура и д етали , 
присоединяемые к кислородному баллону, имели хотя бы следы м асла. 
Это может привести к взрыву.

4 3 .2 .3 .  Все работы, связанные с выделением вредных паров
или г а зо в , должны проводиться в  вытяжных шкафах. Проводить работы 
при неисправной или невключенной вентиляции запрещ ается.

4 3 .2 .4 .  Необходимо п ош и ть , что дымящие кислоты -  соляная, 
серная, азотная, плавиковая и 25%-ная аммиачная вода относятся к 
гр у ш е сильнодействующих химических вещ еств;

Работы по переносу кислот и щелочей более 5 ,к г  осуществляют 
два человека, переносят бутыль в  специальных обрешетках;

в местах хранения азотной кислоты нельзя допускать скопления 
пыли, соломы и др. воспламеняющихся вещ еств;

при разбавлении серной кислоты ее следует медленно приливать 
в воду. Прилипание воды в  кислоту категорически запрещ ается;

применять резиновые шланги в  качестве сифона при разливе кон­
центрированных кислот запрещается;

нельзя набирать концентрированные кислоты и щелочи в пипетки 
ртом, только резиновой грушей;

работа с концентрированными кислотами и щелочами б ез защитных 
приспособлений (очки, перчатки) запрещается;
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концентрированные азотн ая , серная и соляная кислоты должны 
храниться в лаборатории в толстостенных банках емкостью не более 
2 л, в  вытяжном шкафу. Склянки с дымящей азотной кислотой следует 
хранить в  специальных ящиках из нержавеющей стали;

работа о плавиковой кислотой требует особой осторожности;
кислоты, щелочи и другие едкие жидкости следует разли вать  

при помощи стеклянных сифонов грушей или сжатым воздухом , только 
в  вытяжном шкафу;,

при случайном разливе кислот, их сначала засыпают песком для 
впитывания, потом песок убирают и засыпают содой или известью , 
моют водой и вытирают насухо;

при случайном разливе едкого натра, едкого кали или аммиака 
можно засыпать песком или опилками, после того как песок уберут 
смывают слабым раствором уксусной кислоты;

отработанные кислоты и щелочи собирают раздельно в  специаль­
ную посуду и только пооле нейтрализации в конце рабочего дня сли­
вают в канализацию или в  другое специально отведенное для этой 
цели место;

слив в канализацию концентрированных кислот и щелочей запре­
щ ается.

4 3 ,3 . Требования пожарной безопасности
4 3 .3 .1 .  Работники лаборатории обязаны знать возможные причины 

возникновения пожаров и способы их тушения:
запрещается хранить горючие жидкости в вытяжных шкафах при 

наличии в  них горелок или других нагревательных приборов, а также 
рядом с окислителями (хлоратами, нитратами, азотной кислотой, бро­
мом, перекисью водорода, перманганатами и д р . ) ;

вещ ества, легко отдающие свой кислород (перекись водорода, 
перекись натрия, магния и д р . могут взры ваться при взаимодействии 
с восстановителями;

запрещается работать с горючими жидкостями б ез включенной 
вентиляции и курить во время работы;

запрещается сливать горючие жидкости в  канализацию, отрабо­
танные жидкости собираются в специальную закрывающуюся тар у , в  
конце работы передают на регенерацию или уничтожение.

4 3 .3 .2 .  В случае воспламенения жидкостей (возникновения по­
жара) необходимо:

отключить вентиляцию, горелки и нагревательные приборы;
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вынести и з помещения все  сосуды с огнеопасными вещ ествами и 
баллоны со  сжатыми га зам и ;

применить наиболее эффективные для данного случая  ср ед ства  
пожаротушения.

Пламя тушить нужно прежде в с е го  песком, кошмой, огнетушите­
лем, а гд е  можно -  водой.

4 3 .4 .8 .  Меры первой помощи при работе в  химической лаборатории;
при термических ожогах первой степени обоженное м есто надо 

присыпать двууглекислым натрием, крахмалом, тальком или д ел ать  
примочки и з 2 % -тх  растворов питьевой соды или марганцовокислого 
калия. Дучщим явл яется  96$-ный этиловый спирт;

при ожогах химическими веществами особенно кислотами и щело­
чами, пораженный участок быстро промывают большим количеством 
воды, затем  накладывают примочку; при ожогах кислотой -  и з 2%~ 
ного раствора соды, при ожогах щелочью и з 1 -2$-н ого  р аство р а  
уксусной кислоты;

ожоги г л а з  могут быть не только от попадания в  г л а з а  брызг 
едких вещ еств и твердых частиц, но и от их аэрозолей и п а р о в . При 
попадании в  г л а за  паров кислот следует промыть их обильным коли­
чеством воды, затем  3^-ным раствором бикарбоната н атри я, все  
остальное делает вр ач . Лучшая профилактика ожога г л а з  -  очки.

При воспламенении одежды необходимо загаси ть  огонь на горя­
щем (не б е г а т ь ! ) ,  набросив на него асбестовое или шерстяное одея­
ло, х а л а т , пальто и т .п .  Погасив огонь приступить к  оказанию пер­
вой помощи;.

при п орезах  рук стеклом необходимо в  первую очередь удалить 
из раны мелкие осколки, промыть 2%-шы раствором перм анганата 
калия или спиртом, см азать  йодной настойкой, п е р е в я за т ь .

ВСЕСОЮЗНЫЙ НАУЧНО-ИСШЦОВАТЕЛЬСКИЙ И ПРОЕКТНЫЙ ИНСТИТУТ
'РОЕНИЯ'РОЕНИЯ

тпаратуры) 
v В.А.Самойлов
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Приложение
Текущие, капитальные к приведенные затраты 
на выполнение одного анализа (химическими методами)
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Продолжение приложения
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Примечания к приложению:

текущие затраты на выполнение одного анализа складываются и з суммы зарплаты 
лаборантов, ам орти заци и  на оборудование, занятого при выполнении анализа и 
стоимости химических реакти вов, применяемых для одного ан али за;

капитальные вложения включают в  себя стоимость оборудования?относимого 
на выполнение одного ан ализа;

приведенные затраты включают в  себя  текущие затратьМ сапвложения, 
умноженные на нормативный коэффициент, равный 0 .1 5 .
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