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Настоящий а тт е с т а т  р а сп р остр ан яется  н а  легированны е и вы соколе

гированные стали  и у стан ав ли в ает  ф отометрический м етод  определени я  

м ассовой  доли  ти тан а  в диапазоне от 0 ,0 1  до 3 ,5  %*
М етодика предназначена д л я  к он тр о ля  исходных м атериалов  и конт

р о ля  техн оло ги ч еск и х  п р оц ессов .

I . О Б Щ И Е  Т Р Е Б О В А Н И Я

1 .1 .  Общие требовани я  к  методам  ан али за  -п о  ГОСТ 2 8 4 7 3 -9 0 .

1 .2 .  О тбор ,п од готов к у  и  хранение проб проводят в  соотв етств и и  

с ГОСТ 7 5 6 5 -81 .

1 .3 .  Определение м ассовой  д оли  ти тан а  в  легирован ной  и высоко
легирован ной  стали  проводят в  д в ух  параллельны х навесках .С лучайная 

погреш ность взвешивания ±- 0 ,0002  г .
В т е х  у с ло в и я х ,ч то  и пробы ,проводят не реже одного  р а за  в  см ену 

анализ дв ух  навесок  стан дартного  обр азц а  м а т е ш а л а  с химическим с о с т а 
вом , соответствующ им требованиям  настоящ его  а т т е с т а т а  н а  м етоди ку  опре

д е л ен и я  м ассовой  доли  ти тан а .
При этом м ассов оая  д о л я  ти тан а  в  стандартном  образце и анализи

руем ой пробе не долж на о тли ч а ться  б о л е е  чем в  д в а  р а за , д о п уск а ется

п о л у ч а т ь  большие, к оли ч еств а  анали зируем ого  компонента путем  уп о тр ебле 

ния разных по величине навесок  анали зируем ого  м атериала  и  стан дартн ого  

о б р а зц а ,е с л и  содержание анали зируем ого  компонента в  стандартном  обр аз

це и  в  пробах о т ли ч а ется  не б о л е е  чем в  три  р а з а .

Тип стан дартного  образц а  д л я  к он тр оля  правильности  устан авли вает  

начальник химической лабор атор и и .
1 .4 .  За окончательны й р е з у л ь т а т  ан а ли за  принимается среднее ариф

м етическое р е з у л ь т а т о в  дв ух  параллельны х измерений при выполнении с л е 

дующих требований к точн ости  р е з у л ь т а т о в :

-  расхож дение между р езульта там и  д в у х  параллельны х измерений не 

должно превышать, величин,допускаем ы х д л я  д ов ер и тельн ой  вероятности  

0 ,9 5  расхож дений,приведенных в  т а б л .1 ;
-  воспроизведенная  в  стандартном  образц е м ассовая  д о л я  ти тан а  

'ср ед н ее  арифметическое дв ух  параллельны х р е зу л ь т а т о в  ан а ли зу/  не долж

н а  о т ли ч а ться  от  а ттестован н ой  б о л е е  чем  на половину величины доп уска

емых расхож дений,приведенных в  т а б л .1 .
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Таблица I

М ассовая д о л я  ти тан а , % Абсолютные допускаемые расхож дения, %

От 0 ,01 ДО 0,02 0 ,008

С в ,0 ,0 2 п 0 ,0 5 0 ,0 Г
"  0 ,0 5 I I 0 ,Г 0 0 ,0 2

"  0 ,1 0 о 0 ,2 0 0 ,0 3

"  0 ,2 0 и 0 ,5 0 0 ,0 4
”  0 ,5 0 м 1 ,0 0 ,0 5
"  1 ,0 U 2 ,0 0 ,0 7

• 2 ,0 U 3 ,5 0 ,1

1 * 5 .  При невыполнении одного  и з  требований,указанных в  п .1 .4  , 

проводят повторные измерения м ассовой  доли  ти тан а .Е сли  при повторных 

измерениях требования к точности  р е зу л ьта то в  не в ы п о лн я е тс я , результа ты  

анализа  признают неверными и зм ер ен и я  прекращают до  выявления причин, 
вызвавших нарушение нормального х о д а  ан а ли за .

2 .  МЕТ>ОД ИЗЯЕЕЕНИЯ

Измерение м ассовой  доли  титана в  легированной  и высоколегирован

ной стали  след ует  выполнять фотоколориметрическим м етодом ,которы й осно

ван на образовании окрашенного ком плексного соединения ти тан а  о дианти- 

пирилметаном в кислой  ср ед е . А лю м иний,м арганец ,медь,цирконий,кобальт, 

ни к ель  не образуют с диантипирилметаном окрашенных соединений и  не ме

шают определению . Влияние ж еле за ,хр ом а  и ванадия устраняют прибавлением 

аскорбиновой кислоты .

3 .  СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ ,ВСПШЮГАТЕЛЬШЕ 

УСТРОЙСТВА, РЕАКТИВЫ

3 . 1 .  Весы аналитические с разновесам и .

3 .2 .  Ф отоэлектроколорим етр .

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

по ГОСТ 202^2—74.

3 .4 .  П осуда  мерная лабораторн ая  стеклянная . Цилиндры,мензурки, 

колбы  по ГОСТ 1 7 7 0 -74 .
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3 .5 *  В ода дистиллированная  по  ГОСТ 6709-72 .

3 .6 .  К и слота  серн ая  по ГОСТ 4 2 0 4 -7 7 ,раствор  1 :4 , 1 : 1 .

3 .7 .  К и слота  а зо тн а я  по ГОСТ 4 4 6 1 -7 7 .

3 .8 .  К и слота  со лян ая  по ГОСТ 3 1 1 8 -7 7 , р аствор  с м олярной концен

трац ией  I  моль/дм 3 .

3 .9 .  К и слота  аскорбиновая по ГОСТ 4 8 1 5 -76 , раствор  с м ассовой  д о л е й

5 %.
З .Х О . Диантииирилметан по Т У  8 -0 9 -3 8 3 5 -7 7 , р аствор  с м ассовой  до

л е й  5 %,
При изменении данной н ауч н о-техя и ч еск ой  документации реактивы , 

п о су д а  и приборы мерные лабораторны е должны уд о в лет в о р я т ь  требованиям  

вн овь введенной  документации.

4 ,  АЛГОРИТМ ОПЕРАЩЙ ПО ПОДГОТОВКЕ 

РАСТВОРОВ К АНАЛИЗУ

4 . 1 .  Диантипирш ш етан ,свеж еприготовленны й р аств ор  с м ассовой  д о 

л е й  5 %> : 5 г  реактива  растворяю т в  95 см3 раствора  соляной  кислоты  с 

м олярной  концентрацией Г  моль/дм 3 .

4 .2 .  К и слота  аскорбиновая,свеж еприготовленны й р аств ор  с м ассовой  

д о л е й  5 % : 5 г  р еактива  растворяю т в  95  см3 воды.

При условии  хран ения  вышеуказанных реактивов  в  холоди льн и к е  в о з 

можно их применение в. течение 10  д н ей .

5 .  АЛГОРИТМ ВЫПОЛНЕНИЯ И Ж РЕ БИ Й

Н ааеску  стали  м ассой  от  0 ,1  г  д о  0 ,5  г ,  в  зависимости от  м ассовой  

д о ли  ти тан а  ^ т 1 б л .2 ^ ,  помещают в  коническую  к о л б у  вместимостью  250 см3 

и  растворяю т одним и з сп о со б о в :

опособ  I . Н авеску растворяю т в 25  см3 раствора  :aJ  серн ой  кис

л о т ы  при нагревании . По окончании р астворен и я  прибавляют по каплям

азотную  к и сло т у  до  прекращения вспенивания и выпаривают до  вы деления 

паров серной  ки слоты . Операцию выпаривания повторяют дваждыj

Способ Н . Н авеску  раствовяю т в  5 см3 а зотн ой  кислоты  плотностью  

1 ,4 0  г/ см 3 и 15 см3 солян ой  кислоты  плотностью  1 ,1 9  г/ см 3 при н а гр е 

вании. П осле п олн ого  растворени я  навески  р аствор  охлаж дают,прибавляют 

15 см3 р аствор а  : l j  серной ки слоты  и  выпаривают д о  вы деления паров

серной  кислоты  дважды.
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Т абли ц а  2

_ _ М а с с о в а я  д о л я  т и т а н а .  % М а с с а  н а в еск и  с т а л и ,  г

От 0 ,0 1  д о  0 ,2 0 ,5

й в ,0 ,2  "  0 , 4 0 ,2 5

"  0 ,4  "  3 ,5 0 ,1

Содержимое к о лб н  охлаж дают, приливают 30 см3 воды и  нагревают до  

растворени я  с о л е й .

Охлажденный р аствор  переносят в  мерную к о л б у  вместимостью  100  см3 , 

приливают 10 см3 раств ор а  аскорбиновой кислоты  и выдерживают о т  5 до  

7  мин. Затем прибавляют 1 0  см3 солян ой  кислоты  плотностью  Г ,1 9  г/ см 3 и

5 см3 раствора  диантипирилм етана. Р а ст в о р  доливают до  м етки водой  и 
перемешивают.

Ч ер ез  50 минут измеряют оптическую  п лотн ость  на  ф отоколориметре 

со светофильтром,имеющим о б л а с т ь  пропускания в  интервале дли н  волн  

от 400 до  450 нм.
Раствором  сравнения служит соответствую щ ая аликвотная ч а с т ь  ана

ли зи р уем ого  р аств ор а  с добавлением  в сех  р еактивов  з а  исключением 

р аств ор а  диантипирилметана.
Толщину с л о я  кюветы,поглощающей свет,выбирают таким обр азом , 

чтобы  получи ть  оптим альное значение оптической  п лотн ости .

Одновременно с  выполнением а н а ли за  проводят контрольный опыт 
на  за грязнение р еак ти в ов .

6 . ПОСТРОЕШЕ ГРАДУИРОВОЧНЫХ ГРАФИКОВ

Навески стандартных образц ов  с  химическим с о ста в о м ,со о тв ет ств у ю 

щим требованиям  настоящ его а т т е ста т а ,п р о в о д я т  ч ер е з  в се  стадии а н а ли за .

Градуировочный график стр оя т  не менее чем по пяти точк ам ,равн о

мерно расп р еделяя  их  по всем у  ди апазон у  определяем ой м ассовой  доли  

ти тан а .
П роверку градуировочн ого  граф ика осущ ествляют не реже одн ого  

р а за  в  смену по одному или нескольким  стандартным образцам  с т а л и .

9 0



7 .  ОБРАБОТКА РЕЗЖЬТАТОВ

Массовую долю  ти тан а  f l j  в  процентах вычисляют по ф орм уле:

X  -- f '/* ' —  • /00,

г д е  № / -  м а сса  ти тан а  в  анализируем ой пр обе ,н ай деи н ая  по градуировоч

ному граф ику, г ;

"  м а сса  ти тан а  в  контрольном  опы те,найденная по градуировочном у 

граф ику, г ;

/П -  м асса  навески стали ,соответствую щ ая  аликвотной  ч асти  р а ст 

в о р а , г .

8 .  ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРОВ 

/ЛАБОРАНТОВ/

К выполнению измерений м ассовой  д оли  ти тан а  и обработке р е з у л ь т а 

т о в  ан али за  м огут  быть допущены лаборанты  4 -5  разрядов  со гла сн о  единому 

тарифно-квалификационному справочнику.

9 .  ТРЕБОВАНИЯ ТЕХНИКИ БЕЗОПАСНОСТИ

При выполнении измерений м ассов ой  д о ли  ти тан а  в  леги р ов ан н ой  и 

вы соколегированной  стали  должны вы полняться  требования,которы е устан ов 
лен ы  инструкцией  по технике б е зо п а сн о сти  при работе  в  хим ической л а б о 

ратории,утверж денной  главным инженером предприятия.
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-1 г° снятии ограничения срок» 
действия отраслевых документов 
по стандартизации

Управление по развитию химического и нефтяного машиностроения ут
вердило перечни отраслевых стандартов и руководящих технических мате
риалов, с которых снимается ограничение срока действия.

Данное решение продиктовано необходимостью сохранения действующим 
фонда документов по стандартизации отраслевого уровня, яе утративших 
своей технической актуальности, а такие приведения их в соответствие с 
требованиями Г0СТ1.4-93, который не устанавливает для таких документов 
ограничения срока действия.

В целях поддержания современного научно-технического уровня доку
ментов указанных в перечнях и информирования предприятий о снятии ог
раничения их срока действия ОБЯЗЮАЮ:

1.Разработчиков указанных документов (держателей подлинников), по 
мере яебходимооти осуществлять их проверку с целью внесения в них из
менений, переиздания или отмены в установленном порядке, учитывая при 
этом современный уровень развития техники, предложения пользователей 
этими документами и потребителей продукции.

В. Головной организации отрасли по стандартизации АО "НИИХяммаи" 
представить в вывестоящую организации по стандартизации информацию о 
снятии ограничения срока действия с отраслевых стандартов, указанных в 
перечне;

3. Ведущим организациям по стандартизации в соответствии со своей 
специализацией информировать предприятия о снятии ограничения срока 
действия документов, указанных в перечнях.

Приложение. 1.Перечень отраслевых стандартов.
2. Перечень руководящих технических материалов.

Начальник Управления по развитию 
химического и нефтяного машиностроения В.Н.Бондарев

Исп. Сарычев С. А. 
IT.209-86-64
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