roCT P 50706.2—94
(HCO 1981—77)

FTOCYJAPCTBEHHBIH CTAHIAPT POCCHMCKON SEJNEPALHUH
S

KHCJIOTA A3OTHASl TEXHHYECKAS

OnpeaeneHne COAEPKAHHS COEAUHEHHI TPEXBAJIEHTHOrO a30Ta.
Tutrpumerpnueckufi Meton

Nitric acid tor industrial use.
Determination of nitrous compounds.
Titrimetric method

Jara sBepenus 1995—07—01

1 OBJIACTb NPUMEHEHHUSA

Hacrosmwuii craHnapt ycTaHaB/AWBaeT THTPUMETPHUeCKHME  MeTon
onpefeNieH:ust COAEPIKAHHS COeJHHEHHH TpexBaJeHTHOrO a3oTa B TeX-
HUYECKOH a30THOH KHCJIOTe B [epecyeTe Ha Aa30THCTYIO KHCJIOTY
(HNOy).

B crangapre paccMaTpuBaloTCs JBa BapHaHTa NPUMEHEHHS RaHHO-
ro MeToAa ONpeneJieHHs] COAEP:KaHUsS COEIAHHEHHI TpPEXBaJIEHTHOro
a3oTa [Jsi MAacCOBHIX HoJjiedl, paBHbX HJaH Godee 0,01 u menee 0,01 %.

IonosHuTeNbHble TpeGoBaHUs, OTpa)kakoliye NOTPeGHOCTH Hapon-
HOT'O X038{CTBa, BbIAEJIEHE KYyDPCHBOM.

2 HOPMATHBHBLIE CCbIJIKH

B HacTosmleM CTaHAapTe HCIIOMb30BAaHBI CCHIIKH Ha ClAeAyiollHe
CTaHAApTH:

T'OCT 701—89 Peaktusbl. KucjoTa a3oTHas KOHUEHTPHPOBaHHas.
TexHHyecKue ycJOBHS

TFOCT 4148—78 PeaxtuBnl. XXene3zo (II) cepHokucioe 7-BoaHoe.
TexHnueckue ycJIOBHS

T'OCT 4204—77 PeaktuBul. Kuciiora cepHas. TexHnueckue yc/aoBHs

T'OCT 6709—72 Boaa aucrunnupoBanHasi. TexHHyecKHe YCJOBHS

T'OCT 6859—72 TIpuGophi asst oTMepHBaHuS W 0TGOpa MKHAKOCTEH.
Texnuyeckue ycJoBHS

T'OCT 7328—82 Mepnl Macchl 0611ero Ha3HaueHHs W 06pasloBbIe.
TexHuyeckHe ycJIOBHUS

H3panue odpuunassHoe
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I'OCT 20490—75 Kaaui#t mapraHuoBokucabifi. TexHudyeckue ycio-
BHS

FOCT 24104—88 Becwt naGopaTopHble ofliero HasHaueHuss U 06-
pasuosuie. Obiire TeXHHYECKHE YCAOBHS

T'OCT 25336—82 INocyaa u o6opysoBanne Ja6opaTOPHbIE CTEKJIAH-
Hble. THIIbI, OCHOBHBIE TapaMeTpPhl H pa3Mephl

3 CYWLHOCTb METOJA

MeTo OCHOBaH Ha OKHCJIEHHH COeXHHEHHH TPEXBaJIEHTHOIO asoTa
NepMaHraHaToM KaJHs, nocjeaywoliem Ao6aBJeHHH pacTBopa cyJabda-
Ta XKese3a (1I) u THTpOBaHHM ero M3GLITKAa PacTBOPOM NepMaHraHaTa
KaJsius.

4 PEAKTHBBI

B xo/e aHanu3a clieyeT NPHMEeHsTb DEaKTHBH XHMHYECKH YHCThIE
H YHCTHIE /15 aHaJu3a.

Bopa aucruanupoBannasi no FOCT 6709 uau Boga 3KBHBAJIEHTHOMH
YHCTOTHI, OXxMaxaeHHas g0 0°C.

Kucnora ceprasi no FTOCT 4204, pacTBOop MOJSIPHO# KOHLEHTpalUHH
¢(/, HaSO,) =4 moan/am® (4 H.).

Kanuit mapranuoBokucasiii mo F'OCT 20490, pacTBOpnl MOJAPHOK
KoHUeHTpauuH ¢ (/s KMnO,) =0,1 moan/am® (0,1 H.) u c(}/s KMnO,) =
=0,01 moas/am® (0,01 u.).

Keneso (II) ceprokucnoe 7-sognoe mo 'OCT 4148, pactBopsl Mo-
AspHbIX KoHUeHTpauui ¢ (FeSO4.7 Hy0)=0,1 moap/am® (0,1 H.) H
¢(FeSO,-7 H,0)=0,01 moan/am® (0,01 u.), roroBar no F'OCT 701.

5 ANIMAPATYPA

Becsl naGopatopHbie obuiero HasHavenus tuna BJIP-200 no I'OCT
24104 uau Bechl aHaJOTHYHOrO THINA C mpejesoM B3BewnBadusa 200 r, ¢
[leHOo# HaHMeHbluIero jgesieHus He 6oJsee 1.10—4 r, He HuxXKe 2-rO KJjacca
TOYHOCTH.

Ha6op rups I'-2—210 no TOCT 7328.

IMpu6op 3—1(2) (nunerka Jlyure-Pes) no TOCT 6859.

Kounber koHuueckne Ku-1—500—29/32 TXC (uau 6aHka BMeECTH-
mocTbio 500 cm®, cHaGxKeHHast CTEKJASHHOH NPHUIH(OBaHHOH MpOG-
ko#) u Ku-2—250—34 TXC no FOCT 25336.

Broperku BMecTHMOCTBIO 5 1 25 cMB.

Bans ¢ TalowuM JbaoM.

INlpumeuanue — [onyckaerca npumenenue Opyeux cpedcrs usmepenui c

METPONOZUHECKUMI XAPAKTEPUCTUKAMU U O06OPYOOBANUA C TEXHUHECKUMU XApaKTepu-
CTUKAMU He XYyike, a TaKHe PeaKTUBO8 no KAYECTBY He HUNE BbiueyKA3AHHLIX.
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6 MOATOTOBKA K AHAJIH3Y

6.1 OxnaxneHue NpoGH

HMccnepyemyo npofy ox/aXjawT A0 TeMOepaTyphl NPHOAH3HTENb-
1o 0°C, norpy»xas B 6aHIO CO JibAOM NpHMepHO Ha 30 MHH.

6.2 [IpeaBapHTeNbHOE HCTILTaHHE

C noMoIbI0 JaHHOMO HCHBITAHMS OPHEHTHPOBOTHO OMPEAENSAIOT CO-
IepKaHHe COeJHHEHHH TPeXBaJIeHTHOTO a30Ta B NepecueTe Ha a30ThC-
TYI0 KHCJIOTY B MaccoBhIX Aojsx Boxee i menee 0,01 %.

Iunerky Jlynre-Pest 3anoHAIOT OXJaX/AeHHOH HccJaeayeMoil mpo-
6o# (oxomo 20 r mam 15 cM?) M No PasHOCTH IBYX B3BeIIMBaHHMIl pac-
CYHTHIBAIOT MACCy HaBeCKH (Pe3ysNbTaT H3MEPEHHs MaCCH 3aNHCHIBAIOT
C TOYHOCTBIO 10 BTOPOTO AECATHYHOrO 3HaKa).

TIpoby nomeiaioT B KOHHYECKYI0 K0JGYy CO CTeKJSHHOH npabxofi,
cogepxatyio 100 cm® Boawl, oxnaxaernoil fo 0°C, npubasasior 20 cm?
pacTBOpa CepHOH KHCJIOTH, OXJaXAalOT pacTBOp A0 TEeMNEpaTyphl
0°C H nepeMeuIHBAIOT COREPKHMOE KOJNOHL.

Hcenenyemyio npoby asoTHO#l KHCJAOTHI, COLEPKAILYI0 COeAUHEHHS
TPexXBaJIEHTHOTO a30Ta, TUTPYIOT DaCTBOPOM NEPMaHraHATA KaJjHs MoO-
JaspHoi KoHuenTpauuy c¢('/s KMnO,) =0,1 Mosib/AM® 10 MOMBACHHS PO-
30BOH OKPacKH, He Hcye3aoles B TeueHHe 1 MAH.

Ecau H3pacxXoNoBaHHBIA 1Js THTPOBaHHsS 06beM pacTBOpa NepMaH-
raHata KaJua paBeH uau npepbiunaer 0,85 cm3, aHanu3 Heo6Gxoammo
NPOBOAHTL NQ 7.2; ecyin ykasaHHHH o6beM Menbie 0,85 cm?, ananns
nposoaAT no 7.3.

7 NPOBEAEHHE AHAJIH3A

7.1 OT60p npo6Hl

IMunerky Jlynre-Pes 3anmonHAIOT oxsaXJeHHOH HccieayeMoit npo-
60it (0xos1Q 20 r) M pacCUUTHIBAIOT MacCy HaBeCcKH 1o 6.2.

72 Xop aHanu3a AAf a30THON KHCJOTH C Macco-
BO# nonell coelHMHEHHM TpexBaJeHTHOLO a3oTa B
nepecyeTe Ha a30THCTYIO KHCJOTY, paBHOH uau 6o-
nee 0,019%

B koHHueckyio Koa6y nomemalor 100 cM® BOZbI, OXJaKIEHHOH AO
0°C, 20 cm3® pacTBOpa cepHO# KHCJOTH, oxaaxaentoro 10 0°C, u ¢ mo-
MOLbI0 GIOpeTKH BMeCTHMOCTbIO 25 cM3® pacTBop nmepMaHraHata KaJHs
moasipHo#t koHueHtpauuu c(!/s KMnO4) =0,1 moab/am®, B o6Gbeme,
npeeninatomeM Ha 10,0 cM® o6bem pacTBOpa, YCTaHOBJEHHBIH MO
6.2 (Vo).

ConepxuMoe KOJGH NMepeMelIHBalOT H GEICTPO BHOCAT OTOGPaHHYIO
npoby, 3akpbBaloT Koa6y npo6KOH H 3HEPrH4HO BCTPAXHBAIOT A0
HCUE3HOBEHHUsI TyMaHa (IPHMEPHO 5 MHUH).
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3arem npu6Gapasior 20,0 cm® pacrBopa cyandara xenesa (I1I) mo-
asapHo#t xoHuentpauuu ¢(FeSO47 Hy0) =0,1 moab/aM® u THTPYIOT H3-
6LITOK ero pacTBODOM IepMaHTaHaTa KaJjus TOH JKe MOJSIDHON KOH-
LeHTPaluKu 10 NMOABJNEHHS PO30BOI OKpacKH pacTBopa, He Hcue3alolel
B TeueHHne 1 mun (V).

Ins koppexTHpOBKH oObeMa cyabata xeneaea (II), prHecemnoro
B K06y B mpolecce aHanusa, npubapasior B Ty xKe koaby 20,0 cm?
pactBopa cyabdara xkesesa (II) wmosspHO!  KOHUEHTpaUHH
c(FeSO,7 Hy0)=0,1 Moab/aM® u THUTPYIOT PACTBOPOM MepMaHraxara
KaJua ToH e KoHuentpauuu (Vy).

7.3 Xopx aHaau3a AJS a30THOH KHCJAOTH C Macco-
Boli none#i coenHHEeHHWH TpPexXBaJeHTHOTrO a3o0Ta B
nmepecueéTe Ha a30THCTYIO KHcJa0Ty MeHee 0,01 %

Ananu3 npoBOAAT B COOTBETCTBHH C 7.2 ¢ MCIIOJb30BAHAEM PacTBOPa
nepMaHradaTa  KaJusi MOJSAPHOM KoHueHTpauun c¢(!/s KMnO,) =
=0,01 mosb/om® (BMecto 0,1 Mosb/aM%) u pacTBopa cyabdata Keje-
3a (II) monspuoit koHuentpauun ¢(FeSO47 Hy0)=0,01 moab/am?
(BmecTo 0,1 Monb/aM®).

8 OBPABOTKA PE3VYJABTATOB

81 JInas a30THOH KHCJOTH C MAacCOBOH poael co-
€elHHEHUH TpPeXBaleHTHOro a30Ta B nepecyeTe Ha
430THETYIO KHCJAOTY, PaBHO# HAHK Gonee 0,01 %

MaccoBylo 10J110 COeAHHEeHH TPEXBAJEHTHOTO a30Ta B a30THOM KHC-
JIOTe B TlepecyeTe Ha a30TUCTYIO KHCIOTY C B NPOLEHTAX BHIUHCASIOT
no ¢opmyae

¢ = (ot V1) —V5]:0,00235:100 __0.235( (Vo+ V1) — V3] (1)
m m ’
roe Vo— o6beM pacTBOpa NepMaHraHaTta Kajus, JOOABAEHHBIN K HC-
cjenyeMoii npobe B Hauase aHAMU3a, CMS3;
Vi —o6beM pacTBOpa mepMaHraHaTa KaJiis, H3PacXOJO0BaHHBIH
TIDH TIEPBOM THTPOBAHHH, M3,
Vy— o6beM pacTBOpa NMepMaHraHaTta KaJsids, H3pacXOLOBaHHBIH
IIpH BTOPOM THTPOBaHHH, cM3;
0,00235 — mMacca a30THCTOH KHCJOTH, COOTBETCTBylomlast | cm3 pacTso-
pa mepMaHraHaTa KaJIHi MOJIADHOH KOHIEHTpalHH TOYHO
c('/s KMnO,) =0,1 mosb/am3, r;
m — macca aHaJiu3upyeMo# npoGHl, T.

82 JInss a30THOMH KHUCJAOTH C MacCcoBOH JOJ€eW CoO-
eIlHMHEHHII TpeXBaJEHTHOro a3oTa B NMepecyeTe Ha
a30TUCTY0O KucaoTy meHee 0,01 %
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MaccoByio 1010 COeJHHEHHH TpPeXBaJEHTHOrO a30Ta B a30THOMN
KHEJIOTE B fiepecueTe Ha a30THCTYIO KHCJOTY C B NPOLUEHTAX BHIYHCAA-
10T o popmyJie

C=[(Vn+ V3)—V:}0,000235.100  __ 0,0235[(Vo+ V1) —V5) (@)
m m ’

rae Vo—obbeM pacTBopa NepMaHraHaTa Kajus, [106aBJeHHBIA K
HecaegyeMoil npoGe B Havalse aHaAH3a, cM?;
Vi-—o6beM pacTBopa nmepMaHraHaTa KaJjHsi, H3PacXOJOBaHHbIH
TIpH NepBOM THTPOBaHHH, cM3;
V;—o6beM pacTBopa nepMaHraHaTa KaJIHR, H3PacXONOBaHHBIN
NpH BTOPOM THTPOBAHHH, CM?;
0,000235 — Macca a30THCTON KHCJOTH, COOTBeTcTBylomias 1 cM® pact-
BOpa NepMaHraHaTta KajHf MOJAPHOA KOHIEHTPAUHH TOU-
HoO ¢(!/s KMnO,) =0,01 mMoas/am?, r;
m — Macca aHaJqH3upyeMoi npobkl, I.
MNpuMewanus

1 Ecan KOHUEHTpaUHH HCIONb3yeMBIX PacTBOPOB He COOTBRTCTBYIOT YKa3aHHHM
B nepeyHe peakTHBOB (paspgen 4), HeOGXOAHMO BBECTH NONpaoyHHie Ko3puuu-

eHTHL,
2 Ilpn HeO6XOLHMOCTH COJEPIKAHHE COeJHHEHHH TPEXBaJEHTHOrO a30Ta BHPaMa-

T B nepecuere Ha NyO, (BMegro HNOp). dasn storo creayer B GOpMynax 3aMeHHTb
3Havenns 0,00235 u 0,000235 na 0,0046 n 0,00046 cooTBeTCTBEHHO.

3a pe3yAbTAT AHAAU3G NPUHUMAIOT CpeOKee apughmeruveckoe pe-
3yabTaTO8 ABYx napassesdvrbix onpedesenuti, abcoroTHOE Pacxodncde-
Hue mendy KOTOpuIMU He npesbiuiaeT Jonyckaemoe pacxovwderue, pas-
roe 0,05 Y% — npu codepmaruu coedunenull TPex8aieHTHOZO G30TA OT
0,2 do 0,6 % u 0,01 % — npu codepacaruu coeGuHerul TPex6aseHTHO-
20 asora ot 0,01 do 0,06 9.

Jonycxaemasn cymmapHas OTHOCUTEAbHAR NOZPEWHOCTbL pe3yabTa-
ra anaausda =10% O8as maccosoix doaed or 0,2 do 0,6 % u +=309%
Ors maccossix dosedi or 0,01 do 0,06 Y% npu Ooeepuresvrod 8epoar-

Hocty P=0,95.
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