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Настоящий стандарт устанавливает фотометрический (при мас
совой доле от 0,01 до 15,0%), атомно-абсорбционный (при массо
вой доле от 0,05 до 15,0%) и дифференциальный фотометрический 
(при массовой доле от 28 до 36% ) методы определения молибдена

1.1. Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 25086 
с дополнением.

1 1 1. За результат анализа принимают среднее арифметиче
ское результатов двух параллельных определений

2 . Ф О Т О М Е Т Р И Ч Е С К И Й  М Е Т О Д  О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  М О Л И Б Д Е Н А

2 1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на растворении пробы в смеси растворов серной 

и борофтористоводородной кислот или в растворе серной кислоты, 
восстановлении шестивалентного молибдена унитиолом до пятива
лентного, образовании в растворе соляной кислоты 1,5— 2,0 моль/ 
/дм3 окрашенного в желтый цвет комплексного соединения молиб
дена с унитиолом и измерении оптической плотности раствора при 
длине волны 370 нм.

Определению мешают палладий, рений и медь Мешающее 
влияние меди при соотношении меди и молибдена 1 1, но при мас
совой доле меди не более 0,5% устраняют введением тиомочевины

2 2  А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Спектрофотометр или фотоэлектроколориметр

И здан и е о ф и ц и ал ьн ое

Н а с то я щ и й  с т а н д а р т  не м о ж ет бы ть  п о л н о стью  или части чн о  восп р о и звед ен , 
ти р а ж и р ов ан  и р аспростран ен  без разреш ен и я  Г о сс та н д а р та  С С С Р

1. О Б Щ И Е  Т Р Е Б О В А Н И Я
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С. 2 ГОСТ 19863.8—91

К ислота серная по ГО С Т  4204 плотностью  1,84 г /см 3, раство
ры 1 :2  и 7 : 93.

Кислота соляная по ГО С Т  3118 плотностью  1,19 г /см 3, раств о 
ры 1 : 1 и 1 м оль/дм 3.

К ислота азотная по ГО С Т  4461 плотностью  1,35— 1,40 г /см 3 и 
раствор 1 : 1 .

К ислота ф тористоводородная по ГО С Т  10484.
К ислота бороф тори стоводородн ая : к 280 см 3 ф тори стовод ород 

ной кислоты  при температуре (10н=2)°С  добавл яю т порциями 130 г 
борной кислоты  и перемеш ивают. Реактив готовят и хранят в по
лиэтиленовой посуде.

Кислота борная по ГО С Т  9656.
2,3-димеркаптопропансульф онат натрия (ун и ти ол ), раствор 

50 г /дм 3 (пригоден для работы  в течение двух месяцев при хране
нии в темном месте в склянке с притертой п робк ой ).

Тиомочевина по ГО С Т  6344, раствор  100 г /д м 3.
М олибден вы сокой чистоты  по ТУ 48-19-69, содерж ащ ий не м е

нее 99,5%  молибдена.
Стандартный раствор молибдена: 0,1 г молибдена пом ещ аю т в 

коническую колбу вм естим остью  250 см 3, приливают 10 см 3 р аств о 
ра азотной кислоты  и нагреваю т до полного растворения. К р а с
твору приливают 20 см 3 раствора  серной кислоты  1 : 2, вы парива
ют до появления густы х белых паров и продолж аю т нагревание в 
течение 3 мин.

Р аствор  охл аж даю т до комнатной температуры , приливают 
50 см 3 воды, перемеш ивают и снова вы паривают до появления гу с 
тых белых паров. К охлаж денном у остатку приливают 100 см 3 
раствора серной кислоты 7 : 93, охл аж даю т до комнатной тем пе
ратуры, переливают в мерную колбу вм естим остью  1000 см 3, д о 
ливают водой до метки и перемеш ивают.

1 см 3 раствора содерж ит 0,0001 г молибдена.
2.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.3.1. Н аавеску пробы  массой  1 г в соответствии с табл. 1 пом е

щ аю т в коническую колбу вм естим остью  250 см 3, приливают 30 см 3 
раствора серной кислоты 1 : 2, 1 см 3 бороф тори стоводородн ой  кис
лоты и умеренно нагреваю т до полного растворения.

Н авеску пробы  м ассой  0,5 или 0,25 г в соответствии с табл. 1 
растворяю т в 30 см 3 раствора  серной кислоты  1 : 2 при нагревании.

В раствор д обавл яю т по каплям азотную  кислоту до исчезно
вения фиолетовой окраски, 2— 3 капли в избы ток, вы паривают до 
появления густы х белых паров и продолж аю т нагревание в тече
ние 2— 3 мин.

Р аствор  охл аж даю т до комнатной температуры , остор ож н о при
ливают 50 см 3 воды  и кипятят в течение 1— 2 мин.

При наличии в сплаве хрома операцию выпаривания и кипя
чения повторяю т.
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Г О С Т  19863 8 — 91 С 3

Раствор охлаждают до комнатной температуры, переводят в 
мерную колбу вместимостью в соответствии с табл 1, доливают 
водой до метки и перемешивают

Т а б л и ц а  1

Массовая доля молибдена %
Масса 

навески 
пробы г

Вместимость 
мерной 

колбы см3
1

Объем
атиквотной 
части см3

Длина 
кюветы мм

От 0,01 Д О 0 1 включ 1 100 10 50
Св 0 1 » 0 5 » 0,5 100 5 50

» 0 5 » 1 0 » 0,5 250 10 10
» 1 0 » 4 0 » 0 5 250 5 10
» 4 0 » 100 » 0,5 250 2,5 10
» 100 » 15,0 » 0,25 250 2,0 10

2 32 Аликвотную часть раствора помещают в мерную колбу 
вместимостью 50 см3, приливают 15 см3 раствора соляной кисло 
ты 1 1, 5 см3 раствора унитиола, доливают водой до метки и пе
ремешивают

2 3 3 При наличии в сплаве меди к аликвотной части раствора 
в мерной колбе вместимостью 50 см3 приливают 15 см3 раствора 
тиомочевины, выдерживают 10 мин, приливают 10 см3 раствора 
соляной кислоты 1 1, 3 см3 раствора унитиола, доливают водой до
метки и перемешивают

2 3 4  Оптическую плотность раствора измеряют через 10 мин, 
но не позднее чем через 50 мин при длине волны 370 нм в кюветах 
с толщиной фотометрируемого слоя в соответствии с табл 1 Рас
твором сравнения служит раствор контрольного опыта со всеми ис 
пользуемыми в анализе реактивами

2 35  Массовую долю молибдена вычисляют по градуировоч 
ному графику

2 3 6 Построение градуировочного графика 
2 3 6 1 При массовой доле молибдена от 0,01 до 0,5%
В девять мерных колб вместимостью по 50 см3 приливают по 

5 см3 или по 10 см3 раствора контрольного опыта, в восемь из н i\ 
отмеряют 0,1, 0,2, 0,4, 0,6, 0,8, 1,0, 1,2, 1,4 см3 стандартного рас 
твора молибдена, что соответствует 0,00001, 0,00002, 0,00004, 
0,00006, 0,00008, 0,0001, 0,00012, 0,00014 г молибдена, и продол 
жают п о пп  2 3 2 и 2 3 4

2 3 6 2 При массовой доле молибдена от 0,5 до 15,0%
В десять мерных колб вместимостью по 50 см3 приливают по 

5 см3 раствора контрольного опыта, в девять из них отмеряют 0,5, 
1,0, 2,0, 3,0, 4,0, 5,0, 6,0, 7,0, 8,0 см3 стандартного раствора молиб 
дена, что соответствует 0,00005, 0,0001, 0,0002, 0,0003, 0,0004 
0,0005, 0,0006, 0,0007, 0,0008 г молибдена, приливают ло 15 см3 
раствора соляной кислоты 1 * 1 и продолжают по пп 2 3 2  и 2 3 4

61



С 4 Г О С Т  1 9 8 7 3 .8 — 91

Растворами сравнения служат растворы, в которые не введен 
юлибден

По полученным значениям оптической плотности растворов и 
соответствующим им массам молибдена строят градуировочный 
график.

2 4  О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
2 4 1. М ассовую долю молибдена (X) в процентах вычисляют 

по формуле

* = — ^ • 1 0 0 ,  (1 )
т\

где т — масса молибдена в растворе пробы, найденная по гра
дуировочному графику, г,

т { — масса пробы в соответствующей аликвотной части рас
твора, г

2 4 2  Расхождения результатов не должны превышать значе
ний, указанных в табл 2

Т а б л и ц а  2

Массовая доля молибдена, %

Абсолютное допускаемое расхождение %

результатов параллельных 
определений

результатов
анализа

O f 0,010 ДО 0 030 в к л ю ч 0,035 0,007
Св 0,030 » 0 060 » 0 037 0,009

» 0,06 » 0 15 » 0,01 0,02
» 0,15 » 0 30 » 0 02 0,03
> 0,30 » 0 60 » 0,03 0 0 1
» 0 60 1 50 » 0,05 0 0 7
» 1,50 » 3 00 » 0 08 0 10
» 3 0 0 » 5 00 » 0,15 0 20
» 5,00 » 10 00 » 0 25 0 30
» 10,0 150 0,3 0,4

3 А Т О М Н О -А Б С О Р Б Ц И О Н Н Ы Й  М Е Т О Д  О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  М О Л И Б Д Е Н А

31 С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на растворении пробы в соляной и борофтори

стоводородной кислотах и измерении атомной абсорбции молибде
на при длине волны 313,3 нм в пламени ацетилен — закись азота

32  А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Спектрофотометр атомно-абсорбционный с источником излуче

ния для молибдена
Анетилен по ГОСТ 5457
Закись азота медицинская
Кислота соляная по ГОСТ 3118 плотностью 1,19 i /c m 3 и раство- 

! ы 2 1,1 1
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ГОСТ 19863.8—91 С. 5

Кислота азотная по ГО СТ 4461 плотностью 1,35— 1,40 г/см 3.
Кислота борная по ГО СТ 9656.
Кислота фтористоводородная по ГО СТ 10484.
Кислота бороф тористоводородная: к 280 см3 ф тористоводород

ной кислоты при температуре (1 0 ± 2 )° С  добавляю т порциями 130 г 
борной кислоты и перемешивают. Реактив готовят и хранят в по
лиэтиленовой посуде.

Алюминий хлористый по ГОСТ 3759, раствор 100 г/дм 3.
Гидроксиламина гидрохлорид по ГО СТ 5456, раствор 200 г/дм 3.
Титан губчатый по ГО СТ 17746 марки ТГ-100.
Растворы  титана.
Раствор А, 20 г/дм 3: 4 г титана помещ ают в коническую колбу 

вместимостью  250 см3, добавляю т 160 см3 раствора соляной кисло
ты 2 : 1, 4 см 3 бороф тористоводородной кислоты и растворяю т при 
умеренном нагревании. П осле растворения навески добавляю т 
8 см 3 раствора гидрохлорида гидроксиламина и кипятят раствор 
в течение 1 мин. Раствор охлаж даю т до комнатной температуры, 
переводят в мерную колбу вместимостью 200 см 3, доливают водой 
до метки и перемешивают.

Раствор Б, 10 г/дм 3: 1 г титана помещ ают в коническую колбу 
вместимостью  250 см 3, добавляю т 80 см 3 раствора соляной кисло
ты 2 : 1 , 4  см3 бороф тористоводородной кислоты и растворяю т при 
умеренном нагревании. П осле растворения навески добавляю т 
4 см3 раствора гидрохлорида гидроксиламина и кипятят раствор 
в течение 1 мин. Раствор охлаж даю т до комнатной температуры, 
переводят в мерную колбу вместимостью  100 см 3, доливают водой 
до метки и перемешивают.

Раствор В, 4 г/дм 3: 0,4 г титана помещ ают в коническую колбу 
вместим остью  250 см3, добавляю т 80 см3 раствора соляной кисло
ты 2 : 1, 4 см 3 бороф тористоводородной кислоты и растворяю т при 
умеренном нагревании. П осле растворения навески добавляю т 
4 см 3 раствора гидрохлорида гидроксиламина и кипятят раствор 
в течение 1 мин. Раствор охлаж даю т до комнатной температуры, 
переводят в мерную колбу вместимостью  100 см 3, доливают водой 
д о  метки и перемешивают.

М олибден высокой чистоты по ТУ 48-19-69, содержащ ий не ме
нее 99,5% молибдена.

Стандартные растворы молибдена
Раствор А: 0,5 г молибдена помещ ают в стакан вместимостью 

150 см 3, приливают 20 см 3 смеси соляной и азотной кислот в со 
отношении 3 : 1 и растворяю т при умеренном нагревании. П осле 
растворения навески раствор выпаривают до сухих солей, д оба в 
ляю т 20 см3 воды и вновь выпаривают до сухих солей. Операцию 
удаления окислов азота повторяют. Сухой остаток растворяю т в 
100 см 3 раствора соляной кислоты 1 : 1 при умеренном нагревании, 
раствор охлаж даю т до комнатной температуры и переводят содер-
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С . 6 Г О С Т  19863 8 — 91

жимое стакана в мерную колбу вместимостью 500 см3, доливают 
водой до метки и перемешивают

1 см3 раствора А содержит 0,001 г молибдена 
Раствор Б. 20 см3 раствора А помещают в мерную колбу вмес

тимостью 100 см3, приливают 2 см3 раствора соляной кислоты 1 1,
доливают водой до метки и перемешивают

1 см3 раствора Б содержит 0,0002 г молибдена 
Раствор В 2,5 см3 раствора А помещают в мерную колбу вмес

тимостью 100 см3, приливают 2 см3 раствора соляной кислоты 1 : 1, 
доливают водой до метки и перемешивают

1 см3 раствора В содержит 0,000025 г молибдена 
33 П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3 3 1 Навеску пробы массой в соответствии с табл 3 помеща

ют в коническую колбу вместимостью 100 см3, приливают 20 см3 
раствора соляной кислоты 2 1,1 см3 борофтористоводороднои кис
лоты и растворяют при умеренном нагревании

Т а б л и ц а  3

М ассовая дочя м оли бдена % М а сса навески пробы г

От 0,05 до 1,0 включ 0,5
Св 1,0 »  5,0 » 0,25

» 5,0 » 15,0 » 0,1

После растворения пробы добавляют 1 см3 раствора гидрохло
рида гидроксиламина и кипятят раствор в течение 1 мин Раствор 
охлаждают до комнатной температуры, переводят в мерную колбу 
вместимостью 250 см3, приливают 5 см3 раствора соляной кислоты 
1 1, 25 см3 раствора хлористого алюминия, доливают водой до
метки и перемешивают

При массовой доле молибдена от 0,05 до 0,25 % раствор после 
охлаждения до комнатной температуры переводят в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, приливают 2 см3 раствора соляной кисло
ты 1 1, 10 см3 раствора хлористого алюминия, доливают ьодой до
метки и перемешивают

3 3 2 Раствор контрольного опыта готовят по п 3 3 1 
3 3 3 Построение градуировочного графика 
3 3 3 1 При массовой доле молибдена от 0,05 до 0,25%
В шесть мерных колб вместимостью по 100 см3 приливают по 

по 25 см3 раствора титана А, в пять из них отмеряют 1,0, 2,0, 3,0; 
4,0, 5,0 см3 стандартного раствора В, что соответствует 0,000025; 
0,00005, 0,000075, 0,0001; 0,000125 г молибдена

3 3 32 При массовой доле молибдена от 0,25 до 1,0%
В шесть мерных колб вместимостью по 100 см3 приливают по 

10 см3 раствора титана А, в пять из них отмеряют 2,0, 4,0, 6,0, 8,0;
64
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10.0 см3 стандартного раствора Б, что соответствует 0,0004; 0,0008; 
0,0012; 0,0016; 0,002 г молибдена.

3.3.3.3. При массовой доле молибдена свыше 1,0 до 5,0%
В шесть мерных колб вместимостью по 100 см 3 приливают по 

10 см 3 раствора титана Б, в пять из них отмеряют 1,0; 2,0; 3,0; 4,0;
5.0 см3 стандартного раствора А, что соответствует 0,001; 0,002; 
0,003; 0,004; 0,005 г молибдена.

3.3.3.4. При массовой доле молибдена свыше 5,0 до 10,0%
В шесть мерных колб вместимостью по 100 см3 помещ ают по 

10 см3 раствора титана В, в пять из них отмеряют 2,0; 2,5; 3,0; 3,5;
4.0 см3 стандартного раствора А, что соответствует 0,002; 0,0025; 
0,003; 0,0035; 0,004 г молибдена.

3.3.3.5. При массовой доле молибдена свыше 10,0 до 15,0%
В шесть мерных колб вместимостью по 100 см3 помещ ают по 

10 см3 раствора титана В, в пять из них отмеряют 4,0; 4,5; 5,0; 5,5;
6.0 см 3 стандартного раствора А, что соответствует 0,004; 0,0045; 
0,005; 0,0055; 0,006 г молибдена.

3.3.3.6. К растворам в колбах (см. пп. 3.3.3.1; 3.3.3.2, 3.3.3.3; 
3.3.3.4; 3.3.3.5) добавляю т по 2 см 3 раствора соляной кислоты 1 : 1, 
по 10 см3 раствора хлористого алюминия, доливают водой до мет
ки и перемешивают.

3.3.4. Раствор пробы, раствор контрольного опыта и растворы 
для построения градуировочного графика распыляют в пламя аце
тилен —  закись азота и измеряют атомную абсорбцию  молибдена 
при длине волны 313,3 нм.

По полученным значениям атомных абсорбций и соответствую 
щим им массовым концентрациям молибдена строят градуировоч
ный график в координатах «Значение атомного поглощения —  М а с
совая концентрация молибдена, г/см 3».

М ассовую  концентрацию молибдена в растворе пробы и раство
ре контрольного опыта определяют по градуировочному графику.

3.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
3.4.1. М ассовую  долю молибдена (A i) в процентах вычисляют 

по формуле

Z t=  J Cl-~ c » h K - - l 0 0 ,  (2)
т

где Cj —  массовая концентрация молибдена в растворе пробы, 
найденная по градуировочному графику, г /см 3;

С2 —  массовая концентрация молибдена в растворе контроль
ного опыта, найденная по градуировочному графику,
г /см 3;

V —  объем раствора пробы, см3; 
т —  масса навески пробы, г.

3.4.2. Расхождения результатов не должны превышать значе
ний, указанных в табл. 4.
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Т а б л и ц а  4

М ассовая доля молибдена, %

Абсолютное допускаемое расхождение* %

результатов параллельных 
определений

результатов
анализа

От С,С5 до 0,10 включ. 0,01 0,С 2
Св. 0,10 » 0,25 » 0,02 0,03
» 0,25 » 0,50 0,0 5 0,05

0,50 * 1,С0 » 0,05 0,10
1,00 » 2,50 » 0,10 0,15
2,50 » 5,00 » 0,15 0,20

» 5,00 » 10,00 » 0,25 0,30
» 10,0 » 15,0 0,3 0 ,4

4. ДИФФЕРЕНЦИАЛЬНЫЙ ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ
МОЛИБДЕНА

4.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
М етод основан на растворении пробы в смеси азотной и б о р о 

фтористоводородной кислот, образовании в растворе соляной кис
лоты 3 моль/дм3 оранж евого комплекса пятивалентного молибдена 
с роданистым аммонием и измерении оптической плотности раство
ра при длине волны 460 нм.

4.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Спектрофотометр или фотоэлектроколориметр.
Кислота соляная по ГО СТ 3118 плотностью 1,19 г/см 3, раствор 

1 : 1.
Кислота азотная по ГО СТ 4461 плотностью 1,35— 1,40 г /см 3, 

раствор 1 : 1 .
Кислота борная по ГО СТ 9656.
Кислота фтористоводородная по ГО СТ 10484.
Кислота бороф тористоводородная: к 280 см3 ф тористоводород

ной кислоты при температуре (1 0 ± 2 )° С  добавляю т порциями 130 г 
борной кислоты и перемешивают. Реактив готовят и хранят в по
лиэтиленовой посуде.

Кислота серная по ГО СТ 4204 плотностью 1,84 г /см 3, раствор 
1 : 3.

В одорода пероксид по ГОСТ 10929.
Тиомочевина по ГОСТ 6344, раствор 100 г/дм 3.
Аммоний роданистый по ГО СТ 27067, раствор 500 г/дм 3.
Аммиак водный по ГО СТ 3760.
Медь (II) сернокислая 5-водная по ГО СТ 4165, раствор 20 г/дм 3.
Молибден высокой чистоты по ТУ 48— 19— 69, содержащ ий не 

менее 99,5% молибдена.
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Стандартный раствор молибдена: 1 г молибдена помещ аю т з 
коническую  колбу вм естим остью  100 см 3, приливают 10 см 3 перо
ксида водорода  и умеренно нагреваю т до  растворения. К р аство 
ру приливают 10 см 3 аммиака и кипятят при слабом  нагревании 
д о  обесцвечивания. О перацию кипячения с аммиаком п овторяю т 
два раза.

Стенки колбы  обм ы ваю т 30 см 3 воды, раствор охл аж даю т д о  
комнатной температуры  и переливают в мерную колбу вм ести
м остью  1000 см 3, доливаю т водой до метки и перемеш ивают

1 см 3 раствора содерж ит 0,001 г молибдена.
4.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
4.3.1. Н авеску пробы  массой 0,25 г похмещают в коническую  

колбу вм естим остью  100 см 3, приливают 10— 15 см 3 раствора  азот
ной кислоты, д обавл яю т по каплям 2 см 3 бороф тори стоводородн ой  
кислоты и растворяю т при слабом  нагревании.

К раствору приливают 60 см3 раствора серной кислоты, нагре
ваю т до выделения густы х белы х паров серной кислоты и продол 
ж аю т нагревание в течение 3 мин. Р аствор  охл аж даю т д о  комнат
ной температуры , по стенкам колбы  остор ож н о приливают неболь
шими порциями 50 см 3 воды, снова охл аж даю т раствор  до ком нат
ной температуры , переводят в мерную колбу вм естим остью  250 см 3, 
доливаю т водой до метки и перемеш ивают.

4 3.2. Аликвотную  часть раствора 4,0 см 3, содерж ащ ую  от 1,1 
до  1,5 мг молибдена, переводят в мерную колбу вм естим остью  
50 см 3, приливают 25 см 3 раствора  соляной кислоты, 1,5 см 3 р а с
твора сернокислой меди, 15 см 3 раствора тиомочевины и переме
ш ивают. Через 10 мин приливают 2 см 3 раствора родан истого ам 
мония, доливаю т водой до метки и перемеш ивают.

4.3 3. О птическую  плотность раствора  измеряют через 15 мин 
при длине волны 460 нм в кю ветах с толщ иной ф отом етрир} ем ого 
слоя 5 мм, имеющ их строго одинаковую  рабочую  длину.

Р аствором  сравнения служ ит раствор, содерж ащ ий 1,1 мг м о 
либдена в 50 см 3, которы й готовят по п. 4.3.4.

iHaccoByio долю молибдена рассчитывают по градуировочному 
графику.

4.3.4. П остроение градуи ровочн ого  графика
В пять мерных колб вм естим остью  по 50 см 3 отм еряю т 1,1; 1,2; 

1,3; 1,4; 1,5 см 3 стандартного раствора молибдена, что соотв етст 
вует 1,1; 1,2; 1,3; 1,4; 1,5 мг молибдена, приливают по 25 см 3 р а с
твора соляной кислоты и далее продолж аю т по пп. 4.3.2 и 4.3.3.

П о полученным значениям оптической плотности растворов и 
соответствую щ им  им массам  молибдена строят градуировочны й 
график.
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Стандартны й раствор молибдена: 1 г молибдена помещ аю т з 
коническую  колбу вм естим остью  100 см 3, приливают 10 см 3 перо
ксида водорода  и умеренно нагреваю т до растворения. К р аство 
ру приливают 10 см 3 аммиака и кипятят при слабом  нагревании 
д о  обесцвечивания. Операцию кипячения с аммиаком повторяю т 
два раза.

Стенки колбы  обм ы ваю т 30 см 3 воды, раствор охл аж даю т д о  
комнатной температуры  и переливают в мерную колбу вм ести
м остью  1000 см 3, доливаю т водой до метки и перемеш ивают

1 см 3 раствора содерж ит 0,001 г молибдена.
4.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
4.3.1. Н авеску пробы  массой 0,25 г пом ещ аю т в коническую  

колбу вм естим остью  100 см 3, приливают 10— 15 см 3 раствора  а зот
ной кислоты, добавл яю т по каплям 2 см 3 бороф тори стоводородн ой  
кислоты и растворяю т при слабом  нагревании.

К раствору приливают 60 см 3 раствора серной кислоты, нагре
ваю т до выделения густы х белых паров серной кислоты и продол 
ж аю т нагревание в течение 3 мин. Р аствор  охл аж даю т д о  ком н ат
ной температуры , по стенкам колбы  остор ож н о приливают н еболь
шими порциями 50 см 3 воды, снова охл аж даю т раствор  до ком нат
ной температуры , переводят в мерную колбу вм естим остью  250 см 3, 
доливаю т водой до метки и перемеш ивают.

4 3.2. Аликвотную  часть раствора 4,0 см 3, сод ер ж а н и ю  от 1,1 
до 1,5 мг молибдена, переводят в мерную колбу вм естим остью  
50 см 3, приливают 25 см 3 раствора  соляной кислоты, 1,5 см 3 р ас
твора сернокислой меди, 15 см 3 раствора тиомочевины и переме
ш ивают. Через 10 мин приливают 2 см 3 раствора родан истого ам 
мония, доливаю т водой до метки и перемеш ивают.

4.3 3. Оптическую  плотность раствора  измеряют через 15 мин 
при длине волны 460 нм в кю ветах с толщ иной ф отом етрир} ем ого 
слоя 5 мм, имеющ их строго одинаковую  рабочую  длину.

Р аствором  сравнения служ ит раствор, содерж ащ ий 1,1 мг м о 
либдена в 50 см 3, которы й готовят по п. 4.3.4.

М ассовую  долю  молибдена рассчиты ваю т по градуировочном у 
графику.

4.3.4. Построение градуи ровочн ого графика
В пять мерных колб вм естим остью  по 50 см 3 отм еряю т 1,1; 1,2; 

1,3; 1,4; 1,5 см 3 стандартного раствора молибдена, что соотв етст 
вует 1,1; 1,2; 1,3; 1,4; 1,5 мг молибдена, приливают по 25 см 3 р ас
твора соляной кислоты и далее продолж аю т по пп. 4.3.2 и 4.3.3.

П о полученным значениям оптической плотности растворов и 
соответствую щ им  им м ассам  молибдена строят градуировочны й 
график.
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4.4. О б р а б о т  к а р е з у л ь т а т о в
4.4.1. М ассовую  долю  молибдена (Х 2) в процентах вычисляют 

по формуле

Х 2=  — — *100, (3)
ГП\

где т — масса молибдена в растворе пробы, найденная по гра
дуировочному графику, г; 

гп\ —  масса пробы в аликвотной части раствора, г.
4.4.2. Абсолю тны е допускаемые расхождения не должны превы

шать: результатов параллельных определений 0 ,5% ; результатов 
анализа —  0,6% .
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И Н Ф О Р М А Ц И О Н Н Ы Е  Д А Н Н Ы Е

1. Р А З Р А Б О Т А Н  И В Н Е С Е Н  М и н и с т е р с т в о м  а ви а ц и о н н о й  п р о 
м ы ш л е н н о с ти  С С С Р

Р А З Р А Б О Т Ч И К И

В . Г . Д а в ы д о в , д -р  те х н . н а у к ; В . А . М о ш к и н , к а н д . т е х н . н а у к ;  
Г. И . Ф р и д м а н , к а н д . т е х н . н а у к ; Л .  А . Т е н я к о в а ; М . Н . Г о р л о 
в а , к а н д . х и м . н а у к ; А . И . К о р о л е в а ; Л . В . А н т о н е н к о ;  
О . Л . С к о р с к а я , к а н д . х и м . н а у к

2 . У Т В Е Р Ж Д Е Н  И В В Е Д Е Н  В  Д Е Й С Т В И Е  П о с т а н о в л е н и е м  
Г о с у д а р с т в е н н о го  к о м и т е т а  С С С Р  п о  у п р а в л е н и ю  к а ч е с т в о м  
п р о д у к ц и и  и с т а н д а р т а м  о т  5 .0 5 .9 1  №  6 2 5

3 . В З А М Е Н  Г О С Т  1 9 8 6 3 .8 — 8 0

4 . П е р и о д и ч н о с т ь  п р о в е р к и  —  5  л е т

5 . С С Ы Л О Ч Н Ы Е  Н О Р М А Т И В Н О -Т Е Х Н И Ч Е С К И Е  Д О К У М Е Н 
Т Ы

Обозначение НТД, 
на который дана ссылка Номер пункта

ГОСТ 3118—77 2.2, 3.2; 4.2
ГОСТ 3759—75 3.2
ГОСТ 3760-79 42
ГОСТ 4165—78 42
ГОСТ 4204—77 2.2; 4.2
ГОСТ 4461—77 2 2; 3.2; 4.2
ГОСТ 5156-79 3.2
ГОСТ 5457—75 3.2
ГОСТ 6344—73 2.2; 4.2
ГОСТ £656-75 2.2; 3.2
ГОСТ 10484-78 2.2, 3 2; 4.2
ГОСТ 10929—76 42
ГОСТ 17746—79 3.2
ГОСТ 25086—87 1.1
ГОСТ 27057—86 4.2
7У 48—19—69—80 2.2; 3 2; 4.2
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