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

РЕАКТИВЫ

Методы определения примеси общего азота

Reagents. Methods for determ ination o f total nitrogen Impurity

Дата введ ения —  2018— 01— 01

1 Область применения

Настоящий стандарт распространяется на химические реактивы и устанавливает методы опреде­
ления примеси общего азота из нитратов, нитритов и других соединений азота:

- визуально-колориметрический;
- фотометрический.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударственные 
стандарты:

ГОСТ 83—79 Реактивы. Натрий углекислый. Технические условия
ГОСТ 1770—74 (И С 01042—83, ИСО 4788—80) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилин­

дры. мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия
ГОСТ 3118—77 Реактивы. Кислота соляная. Технические условия
ГОСТ 4204—77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия
ГОСТ 4212—2016 Реактивы. Методы приготовления растворов для колориметрического и нефе- 

лометрического анализа
ГОСТ 4328— 77 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические условия
ГОСТ 4517—2016 Реактивы. Методы приготовления вспомогательных реактивов и растворов, 

применяемых при анализе
ГОСТ 4919.1—2016 Реактивы и особо чистые вещества. Методы приготовления растворов инди­

каторов
ГОСТ 6709—72 Вода дистиллированная. Технические условия
ГОСТ 10671.0—2016 Реактивы. Общие требования к методам анализа примесей анионов
ГОСТ 10779—78 Спирт поливиниловый. Технические условия
ГОСТ 25336—82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры 

и размеры
ГОСТ 29227—91 (ИСО 835-1—81) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. 

Часть 1. Общие требования
П р и м е ч а н и е  — При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылоч­

ных стандартов в информационной системе общего пользования — на официальном сайте Федерального агент­
ства по техническому регулированию и метрологии в сети Интернет или по ежегодному информационному указате­
лю  «Национальные стандарты», который опубликован по состоянию на 1 января текущего года, и по выпускам 
ежемесячного информационного указателя «Национальные стандарты* за текущий год. Если ссылочный стандарт 
заменен (изменен), то при пользовании настоящим стандартом следует руководствоваться заменяющим (изменен­
ным) стандартом. Если ссылочный стандарт отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, 
применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

И здание оф и ци альное
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3 Сущность методов

Методы основаны на восстановлении нитратов, нитритов и других соединений азота в различных 
формах сплавом Деварда в щелочной среде до аммиака, отделении его дистилляцией и последующем 
определении с реактивом Несслера или Несслера-Винклера. окрашенного в желтый цвет соединения.

4 Общие требования

4.1 Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 10671.0.
Применяемый метод и необходимые условия определения должны быть предусмотрены в норма­

тивном документе или технической документации на анализируемый реактив.
Допускается применение других средств измерения с метрологическими характеристиками и 

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

4.2 Масса общего азота в навеске анализируемого реактива должна быть:
- 0,02—0.08 мг при определении визуально-колориметрическим методом.
- 0,01—0,05 мг при определении фотометрическим методом:
4.3 При визуально-колориметрическом определении готовят три раствора сравнения. В первом 

растворе масса примеси общего азота соответствует норме, во втором составляет половину нормы, в 
третьем — две нормы. Если масса общего азота в растворах сравнения (половина нормы или две нор­
мы) не укладывается в пределы, указанные в 4.2, то эти растворы не готовят. Для минимальной нормы не 
готовят второй раствор, для максимальной — третий.

4.4 Определение примеси общего азота необходимо проводить в помещении, изолированном от 
помещений, в которых работают с азотной кислотой, аммиаком, аммонийными солями и органическими 
растворителями.

5 Аппаратура, реактивы и растворы

Фотоэлектроколориметр или спектрофотометр любого типа
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709. Анализируемые, контрольные растворы и растворы срав­

нения готовят на одновременно отобранной пробе воды.
Кислота серная по ГОСТ 4204. раствор 1:3 и раствор с массовой долей 0,5 %.
Кислота соляная по ГОСТ 3118, раствор с массовой долей 0.4 %.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328, раствор с массовой долей 20 %. но содержащий аммония; гото­

вят по ГОСТ 4517.
Натрий углекислый по ГОСТ 83.
Раствор массовой концентрации азота N 1 мг/см3; готовят по ГОСТ 4212. Соответствующим раз­

бавлением готовят раствор массовой концентрации 0,01 мг/см3 N. Разбавленный раствор применяют 
свежеприготовленным.

Реактив Несслера или реактив Несслера-Винклера; готовят по ГОСТ 4517.
Спирт поливиниловый по ГОСТ 10779. раствор с массовой долей 1 %.
Сплав Деварда.
Фенолфталеин (индикатор)спиртовой, раствор смассовой долей 0.1 %; готовят по ГОСТ4919.1.
Прибор для отделения аммиака дистилляцией (рисунок 1). состоящий из следующих частей: колбы 

круглодонной, вместимостью 250 см3 (1); холодильника стеклянного лабораторного (3) с впаянной труб­
кой и длиной кожуха от 250 до 400 мм. конец холодильника отгибают под углом 120°; каплеуловителя (2) 
диаметром 50—60 мм, его припаивают к верхнему концу холодильника, на конец каплеуловителя наде­
вают резиновую пробку, соответствующую диаметру горла круглодонной колбы; цилиндра (6) вмести­
мостью от 50 до 100 см3; стеклянной отводной трубки (5) для наращивания нижнего конца холодильника; 
резиновой трубки (4).
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1 — ф угло д оиная  колба. 2  — каплеуловитель; 
3 — сте клянны й  лабораторны й холодильник; 

4 — резиновая трубка.
5 — стеклянная  отводная тр убка , б — цилиндр для 

прием а ди сти ллята

Рисунок 1 — Прибор для отделения аммиака 
дистилляцией

Допускается применение приборов для отделения аммиака дистилляцией других конструкций, 
обеспечивающих полное отделение аммиака, с соединением отдельных частей на шлифах.

Для определения примеси общего азота по разделу 7 применяют прибор с делительной воронкой. 
При необходимости может быть применена круглодон­
ная колбас двумя горловинами вместимостью 500 см3.

Воронка ВД-1— 10(25) ХС по ГОСТ 25336.
Клапан Бунзена.
Колбы К-2—250(500)—34 ТХС или колба 

КГУ-2—2—500—29/32 по ГОСТ 25336.
Колбы Кн-1—100—14/23 (19/26, 24/29) ТХС по 

ГОСТ 25336 или пробирки с пришлифованной пробкой 
вместимостью 100 см3.

Колбы 2 - 5 0 - 2  или 2—100—2 по ГОСТ 1770.
Насадка (рисунок 2) или воронка ВПр — 2 ХС по 

ГОСТ 25336.
Пипетки 1(2)— 1(2)—1— 1(2,5.10,25) по 

ГОСТ 29227.
Цилиндры 2(4)— 50(100)—2 по ГОСТ 1770.

/I S

§ (
-

3 . 2Э-33 тЕ

Рисунок 2 — Насадка

6 Подготовка к анализу

6.1 Все резиновые детали (трубки, пробки) перед сборкой прибора кипятят в воде с добавлением 
небольшого количества углекислого натрия, промывают сначала водопроводной, а затем дистиллиро­
ванной водой. При сборке прибора контакт резиновых трубок с отгоняемой жидкостью должен быть 
минимальным.

6.2 Перед началом работы прибор для отделения аммиака дистилляцией очищается паром, полу­
ченным кипячением в круглодонной колбе достаточного количества дистиллированной воды до тех пор. 
пока дистиллят не будет свободен от аммиака (качественную проверку проводят реактивом Несслера, 
сравнивая окраску анализируемого дистиллята с окраской контрольного раствора, содержащего в рав­
ном объеме дистиллированной воды равное количество реактива Несслера). Затем в цилиндр налива­
ют жидкость для поглощения дистиллята, состоящую из 5 см3 воды и 5 см3 раствора соляной кислоты. 
Стеклянную отводную трубку конца холодильника опускают в жидкость.

7 Визуально-колориметрический метод

Нейтральный анализируемый раствор помещают в круглодонную колбу, доводят объем раствора 
водой до 150 см3, прибавляют 1.00 г сплава Деварда. 5 см3 раствора гидроокиси натрия (если анализиру­
емый реактив вступает в реакцию с гидроокисью натрия или сплавом Деварда. количества последних 
соответственно увеличивают), быстро присоединяют колбу к прибору для отделения аммиака дистилля­
цией. перемешивают содержимое колбы и выдерживают в течение 1 ч, периодически перемешивая 
содержимое колбы.
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Допускается проводить реакцию восстановления в колбе, не присоединенной к прибору для дис­
тилляции. В этом случае колбу закрывают пробкой с насадкой (рисунок 2). наполненной раствором сер­
ной кислоты 1:3, или клапаном Бунзена; колбу в случае разогревания охлаждают в бане с холодной 
водой.

Через 1 ч отгоняют 75 см3 раствора в цилиндр вместимостью 100 см3, содержащий 15 см3 воды и 
5 см3 раствора серной кислоты с массовой долей 0.5 % или раствора соляной кислоты с массовой долей 
0.4 %, доводят объем раствора водой до 100 см3 (конец отводной трубки должен находиться ниже уровня 
раствора).

50 см3 полученного раствора переносят в коническую колбу или пробирку.
Одновременно с анализируемым раствором готовят растворы сравнения таким же образом и в 

таких же условиях и содержащие в таком жо объеме массу N в миллиграммах, указанную в нормативном 
документе или технической документации на анализируемый реактив и в 4.3,1.00 г сплава Деварда и 
5 см3 раствора гидроокиси натрия.

К анализируемому раствору и растворам сравнения прибавляют одновременно при тщательном 
перемешивании по 1 см3 раствора гидроокиси натрия и по 1 см3 раствора Несслера или Несслера-Вин- 
клера.

Наблюдаемая через 10 мин окраска анализируемого раствора не должна быть интенсивнее окрас­
ки раствора сравнения, содержащего в том же объеме массу N. г. соответствующую установленной в 
нормативном документе или технической документации норме на анализируемый реактив.

При необходимости сохранения окраски более 20 мин в анализируемый раствор и растворы срав­
нения прибавляют по 1 см3 раствора поливинилового спирта.

Для ускорения анализа допускается проводить реакцию восстановления в объеме 50 см3 с после­
дующей отгонкой 25 см3 дистиллята. Реактив Несслера (Несслера-Винклера) прибавляют ко всему дис­
тилляту.

8 Фотометрический метод

8.1 Фотометрический метод в объеме 50 см3
8.1.1 Построение градуировочного графика
Готовят растворы сравнения. Для этого в круглодонные колбы помещают раствор*, что соответ- 

ствует0,01; 0,02; 0,03:0.04 и 0.05 мг N. Доводят объемы растворов водой до45см3 и перемешивают.
Одновременно готовят контрольный раствор, не содержащий N.
В каждый раствор прибавляют 1.00 г сплава Деварда. 5 см3 раствора гидроокиси натрия, быстро 

присоединяют колбы к приборам для отделения аммиака дистилляцией, перемешивают содержимое 
колб, и выдерживают в течение 1 ч. периодически перемешивая.

Допускается проводить реакцию восстановления в колбе, не присоединенной к прибору для отде­
ления аммиака дистилляцией. В этом случае колбу закрывают пробкой, снабженной насадкой, напол­
ненной раствором серной кислоты 1:3. или клапаном Бунзена; колбу в случае разогревания охлаждают в 
бане с холодной водой.

Через 1 ч отгоняют из каждой колбы 25 см3 раствора в цилиндр, содержащий 5 см3 воды и 5 см3 рас­
твора соляной кислоты (конец отводной трубки должен находиться ниже уровня раствора). Растворы 
переносят в мерные колбы вместимостью 50 см3 каждая, прибавляют по 10см3 воды и перемешивают.

Одновременно не более чем в четыре мерные колбы прибавляют при тщательном перемешивании 
по 1 см3 раствора гидроокиси натрия и по 1 см3 реактива Несслера (или Несслера-Винклера). объемы 
растворов доводят водой до метки, перемешивают и через 20 мин измеряют оптическую плотность рас­
творов сравнения и контрольного раствора по отношению к воде на спектрофотометре при длине волны 
420 нм или фотоэлектроколориметре при длине волны 400—450 нм в кюветах с толщиной поглощающе­
го свет слоя раствора 50 мм. Из оптической плотности раствора сравнения вычитают оптическую плот­
ность контрольного раствора (при значении оптической плотности контрольного раствора 0.4 и выше 
измерение следует проводить в кюветах с толщиной поглощающего свет слоя раствора 20 мм).

По полученным данным строят градуировочный график.

* С массовой концентрацией общего азота 0.01 мг/см3 объемом 1.0; 2.0; 3.0; 4.0 и 5.0 см 3.
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8.1.2 Проведение анализа
Нейтральный анализируемый раствор помещают в круглодоиную колбу, доводят объем раствора 

водой до 45 см3, прибавляют 1.00 г сплава Деварда, 5 см3 раствора гидроокиси натрия (если анализируе­
мый реактив вступает в реакцию с гидроокисью натрия или сплавом Деварда. количество последних 
соответственно увеличивают), быстро присоединяют колбу к прибору для отделения аммиака дистилля­
цией. перемешивают содержимое колбы и выдерживают в течение 1 ч, периодически перемешивая.

Допускается проводить реакцию восстановления в колбе, не присоединенной к прибору для отде­
ления аммиака дистилляцией. В этом случае колбу закрывают пробкой, снабженной насадкой, напол­
ненной раствором серной кислоты 1:3. или клапаном Бунзена; колбу в случае разогревания охлаждают в 
бане с холодной водой.

Одновременно проводят контрольный опыт в таких же условиях с такими же количествами реакти­
вов.

Через 1 ч отгоняют из обеих колб по 25 см3 раствора в цилиндры, содержащие по 5 см3 воды и 5 см3 
раствора соляной кислоты (конецотводной трубки должен находиться ниже уровня раствора). Растворы 
переносят в мерные колбы вместимостью 50 см3 каждая, прибавляют по 10 см3 воды, перемешивают, 
прибавляют при перемешивании по 1 см3 раствора гидроокиси натрия и по 1 см3 реактива Несслера, 
объемы растворов доводят водой до метки, перемешивают и через 20 мин измеряют оптическую плот­
ность анализируемого и контрольного растворов по отношению к воде в условиях построения градуиро­
вочного графика. Из оптической плотности анализируемого раствора вычитают оптическую плотность 
контрольного раствора. По полученному значению оптической плотности, пользуясь градуировочным 
графиком, находят массу общего азота в миллиграммах в анализируемом реактиве.

8.1.3 Обработка результатов анализа
За результат анализа принимают среднеарифметическое значение результатов двух параллель­

ных определений, абсолютное расхождение между которыми d не превышает допускаемое расхожде­
ние, указанное в таблице 1.

Допускаемая относительная суммарная погрешность д результата анализа при доверительной 
вероятности Р = 0,95 приведена в таблице 1.

Т а б л и ц а  1

Найденная масса общ его азота, мг д .% d. ш

О т  0 .0 1  д о  0 .0 2  а кл ю ч . ± 3 0 0 .0 0 6
С в . 0 .0 2  а  0 .0 4  а ± 1 5 0 .0 0 6
» 0 .0 4  »  0 ,0 5  * ± 1 0 0 .0 0 6

8.2 Фотометрический метод в объеме 150 см3
8.2.1 Построение градуировочного графика
Готовят растворы сравнения. Для этого в круглодонные колбы помещают раствор*, что соответ­

ствует 0,01; 0,02; 0,03; 0,04 и 0.05 мг N. доводят объем раствора водой до 150 см3.
Одновременно готовят контрольный раствор, не содержащий N.
В каждый раствор добавляют 1,00 г сплава Деварда и присоединяют круглодонную колбу к прибору 

дляотгонки аммиака дистилляцией. Через делительную воронку прибавляют 5 см3 раствора гидроокиси 
натрия и выдерживают в течение 1 ч.

Через 1 ч отгоняют из каждой круглодонной колбы 75 см3 раствора в цилиндр, содержащий 5 см3 
раствора серной кислоты с массовой долей 0.5 % или раствора соляной кислоты с массовой долей 0.4 % 
и 15 см3 воды (конец отводной трубки должен находиться ниже уровня раствора). Растворы переносят в 
мерные колбы вместимостью 100 см3. К полученным растворам добавляют по 2 см3 раствора гидрооки­
си натрия и 2 см3 реактива Несслера (или Несслера-Винклера). Доводят объемы водой до метки. Допус­
кается добавление 1 см3 поливинилового спирта.

Через 10 мин измеряют оптическую плотность растворов сравнения на спектрофотометре при дли­
не волны 420 нм или фотоэлектроколориметре при длине волны 400—450 нм по отношению к контроль­
ному раствору в кюветах с толщиной поглощающего свет слоя раствора 50 мм.

По полученным данным строят градуировочный график.

* С массовой концентрацией общего азота 0.01 мг/см3 объемом 1.0. 2.0; 3 .0 .4 .0  и 5.0 см3.
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8.2.2 Проведение анализа
Навеску анализируемого реактива помещают в круглодонную колбу, растворяют в 150 см3 воды, 

прибавляют две-три капли раствора фенолфталеина и нейтрализуют раствором гидроокиси натрия до 
бледно-розовой окраски. Затем добавляют 1,00 г сплава Деварда и соединяют круглодонную колбу с 
прибором для отделения аммиака дистилляцией. Через делительную воронку прибавляют 5 см3 раство­
ра гидроокиси натрия и выдерживают в течение 1 ч. Через 1 ч отгоняют из круглодонной колбы 75 см3 рас­
твора в цилиндр, содержащий 5 см3 раствора серной кислоты с массовой долей 0.5 % или раствора 
соляной кислоты с массовой долей 0,4 % и 15 см3 воды (конец отводной трубки должен находиться ниже 
уровня раствора). Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3. прибавляют 2 см3 раствора 
гидроокиси натрия и 2 см3 реактива Несслера (или Несслера-Винклера) и доводят объем раствора 
водой до метки. Допускается добавление 1 см3 поливинилового спирта.

Через 10 мин измеряют оптическую плотность анализируемого раствора по отношению к контроль­
ному раствору таким же способом, как при построении градуировочного графика.

По полученному значению оптической плотности анализируемого раствора, пользуясь градуиро­
вочным графиком, находят массу азота в миллиграммах в анализируемом реактиве.

8.2.3 Обработка результатов анализа
За результат анализа принимают среднеарифметическое значение результатов двух параллель­

ных определений, абсолютное расхождение между которыми d не превышает допускаемое расхожде­
ние. указанное в таблице 2.

Допускаемая относительная суммарная погрешность Д  результата анализа при доверительной 
вероятности Р = 0.95 приведена в таблице 2.

Т а б л и ц а  2

Найденная масса азота, мг Д. 44 d. мг

О т 0 .0 1  д о  0 .0 3  в кл ю ч . ± 2 0 0 .0 0 4
С в . 0 .0 3  *  0 .0 4  » ± 1 0 0 .0 0 5
» 0 .0 4  к  0 .0 5  » ± 1 0 0 .0 0 8
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