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Предисловие

Евразийский совет по стандартизации, метрологии и сертификации (ЕАСС) представляет собой региональное объединение национальных органов по стандартизации государств, входящих в Содружество Независимых Государств. В дальнейшем возможно вступление в ЕАСС национальных органов по стандартизации других государств.
Цели, основные принципы и общие правила проведения работ по межгосударственной стандартизации установлены ГОСТ 1.0 «Межгосударственная система стандартизации. Основные положения» и ГОСТ 1.2 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосударственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, принятия, обновления и отмены»
Сведения о стандарте
1 РАЗРАБОТАН Обществом с ограниченной ответственностью «Инновационный экологический фонд» (ООО «ИНЭКО»)
2 ВНЕСЕН Межгосударственным техническим комитетом МТК 527 «Химия»
3 ПРИНЯТ Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протокол от                                 202    г. №                  )
За принятие проголосовали: 
	Краткое наименование страны по МК (ИСО 3166) 
004—97
	Код страны 
по МК (ИСО 3166) 
004—97
	Сокращенное наименование национального органа по стандартизации

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	



4  ВЗАМЕН ГОСТ 701-89 



Информация о введении в действие (прекращении действия) настоящего стандарта и изменений к нему на территории указанных выше государств публикуется в указателях национальных стандартов, издаваемых в этих государствах, а также в сети Интернет на сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации. 
В случае пересмотра, изменения или отмены настоящего стандарта соответствующая информация будет опубликована на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации в каталоге «Межгосударственные стандарты»






































Исключительное право официального опубликования настоящего стандарта на территории указанных выше государств принадлежит национальным органам по стандартизации этих государств 
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Введение
[bookmark: _Hlk219389638]В соответствии с требованиями Модельного закона [1] методика выполнения измерений – это совокупность операций и правил, выполнение которых обеспечивает получение результатов измерений с известной погрешностью.
[bookmark: _Hlk215330958]Раздел 7 настоящего стандарта содержит положения аттестованных методик измерений [2] – [4], разработанные с участием правообладателя указанной аттестованной методики – Общества с ограниченной ответственностью Научно-производственное предприятие «Эксорб».
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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

	
КИСЛОТА АЗОТНАЯ КОНЦЕНТРИРОВАННАЯ
Технические условия

	

	Concentrated nitric acid. Specifications

	


Дата введения – 202 –      –   
1 Область применения
Настоящий стандарт распространяется на кислоту азотную концентрированную, получаемую методом прямого синтеза, через кислоту сверхазеотропной (промежуточной) концентрации, методом концентрирования разбавленной азотной кислоты, полученной из аммиака, с применением водоотнимающих средств (серной кислоты или нитрата магния).
Настоящий стандарт устанавливает требования к кислоте азотной концентрированной и методам измерений.
2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы ссылки на следующие межгосударственные стандарты: 
ГОСТ 12.0.004 Система стандартов безопасности труда. Организация обучения безопасности труда. Общие положения
ГОСТ 12.1.007 Система стандартов безопасности труда. Вредные вещества. Классификация и общие требования безопасности
ГОСТ 12.1.019 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. Общие требования и номенклатура видов защиты
ГОСТ 12.1.044 Система стандартов безопасности труда. Пожаровзрывоопасность веществ и материалов. Номенклатура показателей и методы их определения
ГОСТ 12.3.009 Система стандартов безопасности труда. Работы погрузочно-разгрузочные. Общие требования безопасности
ГОСТ 12.4.010 Система стандартов безопасности труда. Средства индивидуальной защиты. Рукавицы специальные. Технические условия
ГОСТ 12.4.021 Система стандартов безопасности труда. Системы вентиляционные. Общие требования
ГОСТ 12.4.026 Система стандартов безопасности труда. Цвета сигнальные, знаки безопасности и разметка сигнальная. Назначение и правила применения. Общие технические требования и характеристики. Методы испытаний
ГОСТ 12.4.137 Обувь специальная с верхом из кожи для защиты от нефти, нефтепродуктов, кислот, щелочей, нетоксичной и взрывоопасной пыли. Технические условия
ГОСТ 12.4.251 Система стандартов безопасности труда. Одежда специальная для защиты от растворов кислот. Технические требования
ГОСТ 17.2.3.02 Правила установления допустимых выбросов загрязняющих веществ промышленными предприятиями 
ГОСТ 1625 Формалин технический. Технические условия
ГОСТ 1770 (ИСО 1042-83, ИСО 4788-80) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия
ГОСТ 4148 Реактивы. Железо (II) сернокислое 7-водное. Технические условия
ГОСТ 4204 Реактивы. Кислота серная. Технические условия
ГОСТ 4328 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические условия
ГОСТ 4919.1 Реактивы и особо чистые вещества. Методы приготовления растворов индикаторов
ГОСТ 5632 Нержавеющие стали и сплавы коррозионно-стойкие, жаростойкие и жаропрочные. Марки
ГОСТ 6552 Реактивы. Кислота ортофосфорная. Технические условия
ГОСТ 6709 Вода дистиллированная. Технические условия
ГОСТ 6859 Приборы для отмеривания и отбора жидкостей. Технические условия
ГОСТ 9147 Посуда и оборудование лабораторные фарфоровые. Технические условия
ГОСТ 11069 Алюминий первичный. Марки
ГОСТ 14192 Маркировка грузов
ГОСТ 17299 Спирт этиловый технический. Технические условия
ГОСТ 19908 Тигли, чаши, стаканы, колбы, воронки, пробирки и пробки из прозрачного кварцевого стекла. Общие технические условия
ГОСТ 20490 Реактивы. Калий марганцовокислый. Технические условия
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры
ГОСТ 25794.1-83 Реактивы. Методы приготовления титрованных растворов для кислотно-основного титрования
ГОСТ 25794.2-83 Реактивы. Методы приготовления титрованных растворов для окислительно-восстановительного титрования
ГОСТ 26319 Грузы опасные. Упаковка
ГОСТ 27025-86 Реактивы. Общие указания по проведению испытаний
ГОСТ 29169 (ИСО 648-77) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с одной отметкой
ГОСТ 29227 (ИСО 835-1-81) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. Общие требования
ГОСТ 29251 (ИСО 385-1-84) Посуда лабораторная стеклянная. Бюретки. Часть 1. Общие требования
ГОСТ 31340 Предупредительная маркировка химической продукции. Общие требования
ГОСТ ISO 374-1 Система стандартов безопасности труда. Средства индивидуальной защиты рук. Перчатки для защиты от химических веществ и микроорганизмов. Часть 1. Терминология и требования к эксплуатационным характеристикам перчаток для защиты от химических веществ
ГОСТ OIML R 76-1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтоматического действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания
Примечание – При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных стандартов и классификаторов на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации (www.easc.by) или по указателям национальных стандартов, издаваемым в государствах, указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий на текущий момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия настоящего стандарта в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затрагивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.
[bookmark: _Hlk193993315]3 Классификация и технические требования
[bookmark: _Hlk216971406]3.1 Кислота азотная концентрированная должна быть изготовлена в соответствии с требованиями настоящего стандарта по технологическому регламенту, утвержденному в установленном порядке.
3.2 Требования к сырью и материалам
Сырье и материалы, применяемые при производстве кислоты азотной концентрированной, должны соответствовать требованиям нормативной или технической документации, указанной в технологическом регламенте на производство кислоты азотной концентрированной, утвержденному в установленном порядке.
[bookmark: _Hlk198571487]3.3 Кислота азотная концентрированная выпускается двух марок – А и Б.
Кислота азотная концентрированная марки А применяется в производстве изделий электронной и радиоэлектронной промышленности, в процессах нитрования органических соединений, в производстве взрывчатых веществ, при химической обработке металлов, в медицинской промышленности, в производстве пластмасс и для других целей.
Кислота азотная концентрированная марки Б применяется для гальванических работ, в производстве химических реактивов, для растворения примесей промышленных продуктов, в процессах нитрования органических соединений, в производстве взрывчатых веществ и для других целей.
[bookmark: _Hlk205582792]3.4 По физико-химическим показателям кислота азотная концентрированная должна соответствовать нормам, указанным в таблице 1.
[bookmark: _Hlk209034475]Таблица 1 – Технические требования к кислоте азотной концентрированной
	Наименование показателя
	Норма для марки
	Метод измерений

	
	А
	Б
	

	1 Массовая доля азотной кислоты, %, не менее
	
98,6
	
97,5
	
По 7.8 

	2 Массовая доля серной кислоты, %, не более
	
0,05
	
0,06
	
По 7.9 

	3 Массовая доля оксидов азота (в пересчете на N2O4), %, не более
	
0,2
	
0,3
	
По 7.10 

	4 Массовая доля остатка после прокаливания, %, не более
	
0,014
	
0,025
	
По 7.11 

	Примечания
1 Нормы по показателям 1 и 3 установлены на момент отгрузки. Изменение массовой доли кислоты азотной концентрированной и оксидов азота (в пересчете на N2O4) происходит во времени в зависимости от температуры.
2 Нормы серной кислоты даны для кислоты азотной концентрированной, получаемой с применением серной кислоты в качестве водоотнимающего средства. При применении в качестве водоотнимающего средства плава нитрата магния серную кислоту не нормируют и в расчетах не учитывают.



3.5 Физические свойства кислоты азотной концентрированной:
- температура кипения: 83 °C;
- температура плавления: минус 41,6 °C;
- давление паров при 20 °С: 64 гПа.
3.6 Требования к качеству кислоты азотной концентрированной, предназначенной для экспорта, должны соответствовать требованиям договора (контракта) с иностранным покупателем.
3.7 Маркировка
3.7.1 Транспортная маркировка по ГОСТ 14192 с нанесением манипуляционного знака «Герметичная упаковка», «Беречь от солнечных лучей», для бочек – дополнительные манипуляционные знаки «Верх», «Штабелирование ограничено».
3.7.2 Маркировка, характеризующая транспортную опасность груза, должна соответствовать правилам перевозок опасных грузов, действующим на соответствующих видах транспорта [5] – [8], при поставке на экспорт – международным правилам и соглашениям о перевозках опасных грузов, действующим между государствами – участниками этих соглашений и включать следующие позиции: 
- класс опасности: 8;
- дополнительный класс опасности 5.1;	
- подкласс: 8.1;
- классификационный шифр: 8151;
- классификационный шифр при железнодорожных перевозках: 8051;
- аварийная карточка при железнодорожных перевозках: 802;
- серийный номер ООН: 2031.
[bookmark: _Hlk214382526][bookmark: _Hlk214382494]3.7.3 Каждая грузовая единица должна иметь маркировку, характеризующую вид и степень опасности груза в соответствии с правилами перевозок опасных грузов автомобильным транспортом [5], правилами перевозок опасных грузов по железным дорогам [7], правилами морских перевозок опасных грузов [8].
3.7.4 Маркировка, характеризующая кислоту азотную концентрированную, должна содержать:
- наименование предприятия-изготовителя, его товарный знак, юридический адрес и наименование страны предприятия-изготовителя;
- наименование продукта;
- номер партии;
- дату изготовления;
- массу нетто;
- информационную надпись «Окислитель».
3.7.5 Маркировочные данные наносят печатью или трафаретом непосредственно на транспортную тару или с помощью этикетки или ярлыка, защищенных кислотостойкой и влагонепроницаемой оболочкой.
3.7.6 Предупредительная маркировка в соответствии с ГОСТ 31340.
3.7.7 Маркировка продукции, предназначенной для экспорта, должна соответствовать требованиям договора (контракта), ГОСТ 14192 и настоящего стандарта.
3.8 Упаковка
3.8.1 Упаковка кислоты азотной концентрированной – по ГОСТ 26319.
3.8.2 Кислоту азотную концентрированную заливают в стальные (сталь марок ЭИ654, ЭП794 по ГОСТ 5632) емкости (резервуары), бочки и специальные цистерны из алюминия (алюминий марки А85 по ГОСТ 11069), специализированные контейнеры-цистерны, вагоны-цистерны.
Горловины бочек и контейнеров-цистерн, вагонов-цистерн должны быть тщательно герметизированы фторопластовыми прокладками или прокладками из других материалов, стойких к действию кислоты азотной концентрированной.	
Допускается кислоту азотную концентрированную заливать в специализированные контейнеры средней грузоподъемности типа 31HZ1 (полимерная емкость в металлическом каркасе), изготовленные по нормативным документам или технической документации.
Объем заполнения не должен превышать 90 % от общей вместимости тары. 
Заполнение тары проводят с учетом полного использования ее вместимости и объемного расширения продукта при возможном перепаде значений температуры в пути следования.
3.8.3 Контейнеры-цистерны и тара должны соответствовать требованиям соглашения о международных дорожных перевозках грузов [5], соглашения о международном железнодорожном грузовом сообщении [6], правил перевозок опасных грузов по железным дорогам [7], правил морских перевозок опасных грузов [8] и иметь заключение о пригодности и сертификат соответствия требованиям нормативных документов и международных и национальных технических регламентов по перевозкам опасных грузов, выданные компетентным органом. Используемая тара должна соответствовать группе упаковки не ниже II согласно ГОСТ 26319.
3.8.4 Горловины бочек и контейнеров должны быть тщательно герметизированы фторопластовыми прокладками или прокладками из других материалов, стойких к действию кислоты азотной концентрированной.
[bookmark: _Hlk193998671]4 Требования безопасности
4.1 Кислота азотная концентрированная – негорючая пожароопасная жидкость по ГОСТ 12.1.044, сильный окислитель. При контакте со многими материалами вызывает их самовозгорание, сильно дымит на воздухе, выделяя оксиды азота и пары азотной кислоты, которые образуют с влагой воздуха туман, неограниченно растворяется в воде. При контакте с водой вызывает экзотермическую реакцию. Может привести к возгоранию любых легковоспламеняющихся материалов. Пары кислоты азотной концентрированной в 2,2 раза тяжелее воздуха.
4.2 Кислота азотная концентрированная и оксиды азота по токсичности относятся к умеренно опасным веществам (3-й класс опасности по ГОСТ 12.1.007). 
4.3 При попадании на кожу и в глаза вызывает химические ожоги. Токсично при вдыхании.
[bookmark: _Hlk219041018]4.4 Общие санитарно-гигиенические требования к воздуху рабочей зоны, контроль за содержанием вредных веществ в воздухе рабочей зоны и его периодичность, требования к методикам и средствам измерения должны соответствовать установленным требованиям законодательства государства, принявшего стандарт.
[bookmark: _Hlk219041098]4.5 Работающие с кислотой азотной концентрированной должны быть обеспечены специальной одеждой, специальной обувью и индивидуальными средствами защиты по действующим нормам, соблюдать санитарно-эпидемиологические требования к условиям труда в соответствии с санитарными правилами государства, принявшего стандарт.
4.6 При работе с кислотой азотной концентрированной следует соблюдать общепринятые в химической промышленности меры предосторожности:
- работы проводят в специальной одежде по ГОСТ 12.4.251, специальной обуви по ГОСТ 12.4.137, в защитных очках закрытого типа с защитой от кислоты, для защиты рук используют рукавицы специальные по ГОСТ 12.4.010, перчатки для защиты от химических веществ по ГОСТ ISO 374-1; 
 - при загазованности воздуха рабочей зоны используют индивидуальные средства защиты органов дыхания (фильтрующие противогазы с фильтром, соответствующей марки).
[bookmark: _Hlk219041153]4.7 Все работы, связанные с производством, применением и хранением кислоты азотной концентрированной, должны проводиться в помещениях, оборудованных приточно-вытяжной вентиляцией по ГОСТ 12.4.021.
4.8 В производственных помещениях должны быть плакаты с сигнальными знаками безопасности, выполненные в соответствии с ГОСТ 12.4.026.
4.9 Розливы кислоты азотной концентрированной нейтрализуют большим количеством воды или щелочным раствором.
[bookmark: _Hlk219041201]4.10 К работе с кислотой азотной концентрированной допускаются лица, прошедшие медицинский осмотр и не имеющие противопоказаний к выполнению данного вида работ, инструктаж, обучение по охране труда, стажировку на рабочем месте и проверку знаний и умений, полученных в рамках обучения требованиям по охране труда.	
4.11 При работе с кислотой азотной концентрированной соблюдают правила личной гигиены. По окончании работ необходимо вымыть руки с мылом, принять душ.
[bookmark: _Hlk193998717][bookmark: _Hlk209693923]5 Требования охраны окружающей среды
5.1 С целью охраны атмосферного воздуха от загрязнения выбросами паров кислоты азотной концентрированной должен быть организован контроль за соблюдением нормативов допустимых выбросов загрязняющих веществ, утвержденных в установленном порядке в соответствии с ГОСТ 17.2.3.02.
5.2 С целью охраны окружающей среды от загрязнений сточными водами следует организовать контроль за качеством сточных вод при сбросе в водные объекты и централизованную систему водоотведения. При этом должно обеспечиваться соблюдение установленных нормативов допустимых сбросов загрязняющих веществ.
5.3 Основным средством охраны окружающей среды от вредных воздействий кислоты азотной концентрированной является использование герметичного оборудования в технологических процессах и операциях, связанных с производством, транспортированием и хранением кислоты азотной концентрированной, а также строгое соблюдение технологического режима.
5.4 На предприятии по производству кислоты азотной концентрированной должна быть разработана и утверждена в установленном порядке программа производственного экологического контроля.
[bookmark: _Hlk193995515]6 Правила приемки
6.1 Кислота азотная концентрированная должна предъявляться к приемке партиями. Партией считают любое количество продукта, однородного по своим качественным показателям, оформленное одним документом о качестве.
[bookmark: _Hlk219041327]При отгрузке продукта в цистернах или контейнерах за партию принимают не более 10 цистерн или контейнеров. Размер партии при отгрузке продукта в бочках – не более 20 т. При транспортировании продукта по трубопроводу партией считают количество продукта, содержащегося в хранилище вместимостью не более 100 м³, оформленное одним документом о качестве.
6.2 Документ о качестве должен содержать:
- наименование предприятия-изготовителя, юридический адрес; 
- наименование продукта и его марку, способ изготовления (прямой синтез, через кислоту промежуточной концентрации, метод концентрирования – сернокислотный или нитратмагниевый);
- обозначение настоящего стандарта;
- номер партии;
- номер цистерны, контейнера;
- дату изготовления;
- массу нетто;
- количество мест (бочек, контейнеров) в партии;
- результаты измерений и подтверждение о соответствии качества продукта требованиям настоящего стандарта;
- надпись «Окислитель»;
- подпись или штамп технического контроля (при наличии).
Допускается при необходимости приводить другие сведения, данные или информацию.
При формировании документа о качестве в автоматизированных информационных системах не требуется подпись и штамп производителя.
6.3 Допускается готовой продукцией считать кислоту азотную концентрированную, залитую в емкости (резервуары) на складе и принятую в установленном порядке техническим контролем предприятия-изготовителя.
6.4 Допускается результаты измерений качества кислоты азотной концентрированной, находящейся в емкости (резервуаре) на складе изготовителя, распространять на все формируемые из нее партии.
6.5 Для контроля качества кислоты азотной концентрированной пробы отбирают от каждой цистерны, контейнера или хранилища, или от 5 % бочек, но не менее чем от трех при партиях менее 30 бочек.
6.6 При получении неудовлетворительных результатов измерений хотя бы по одному из показателей проводят повторные измерения на удвоенном количестве проб, взятых от той же партии (для цистерн, контейнеров и резервуаров), или на удвоенной выборке (для бочек). Результаты повторных измерений распространяют на всю партию.
7 Методы измерений
7.1 Общие требования к методам измерений и показателям точности
Выполнение измерений по нижеприведенным методикам измерений обеспечивает получение результатов измерений массовых долей азотной кислоты, серной кислоты, оксидов азота (в пересчете на N2O4) и остатка после прокаливания в диапазонах измерений и с показателями качества методов измерений, не превышающими значения, приведенные в таблице 2.
Таблица 2 – Диапазоны измерений массовых долей азотной кислоты, серной кислоты, оксидов азота (в пересчете на N2O4) и остатка после прокаливания, значения показателей повторяемости, воспроизводимости и точности измерений при вероятности Р = 0,95
	[bookmark: _Hlk220945597]Определяемый показатель
	Диапазон измерений
	Показатель повторяемости (абсолютное среднее квадратическое отклонение повторяемости),
r,  %


	Показатель воспроизводимости (абсолютное среднее квадратическое отклонение воспроизводимости),
R,  %
	Показатель точности (границы, в которых находится абсолютная погрешность методики измерений с вероятностью 0,95),
±, %

	Массовая доля азотной кислоты, %
	от 90,0 до 99,9 включ.
	0,1
	0,15
	0,3

	Массовая доля серной кислоты, %
	от 0,005 до 1,000 включ.
	
0,002
	
0,002
	
0,004

	Массовая доля оксидов азота (в пересчете на N2O4), %
	от 0,002 до 0,050 включ.
	0,4[image: ]
	0,4[image: ]
	0,8[image: ]

	Массовая доля оксидов азота (в пересчете на N2O4), %
	от 0,05 до 1,00 включ.
	0,02
	0,02
	0,04

	Массовая доля остатка после прокаливания, %
	от 0,002 до 0,050 включ.
	0,06 [image: ]
	0,09 [image: ]
	0,18 [image: ]

	Массовая доля остатка после прокаливания, %
	от 0,05 до 0,80 включ.
	0,02 [image: ]
	0,04 [image: ]
	0,08 [image: ]

	Примечания
1[image: ] – среднее арифметическое значение результатов двух измерений, полученных в условиях повторяемости.
2[image: ] – среднее арифметическое значение результатов двух измерений, полученных в условиях воспроизводимости.


[bookmark: _Hlk193993646]
7.2 Требования к безопасности измерений
7.2.1 При выполнении измерений соблюдают следующие требования:
- электробезопасности при работе с электроустановками по ГОСТ 12.1.019;
- изложенные в эксплуатационной документации на средства измерений и вспомогательное оборудование.
7.2.2 Помещение, в котором проводятся работы, должно быть оборудовано общей приточно-вытяжной вентиляцией по ГОСТ 12.4.021; содержание вредных веществ в воздухе рабочей зоны не должно превышать норм, установленных государством, принявшим стандарт.
7.2.3 Помещение лаборатории должно соответствовать установленным требованиям пожаробезопасности и иметь установленные требованиям законодательства государства, принявшего стандарт, средства пожаротушения.
[bookmark: _Hlk203498268]7.2.4 Работающие должны быть обучены безопасным методам и приемам выполнения работ. Организация обучения по ГОСТ 12.0.004.
7.2.5 Требования к квалификации персонала устанавливаются в Едином тарифно-квалификационном справочнике работ и профессий рабочих, профессиональных стандартах, производственных инструкциях.
[bookmark: _Hlk193993790]7.3 Условия выполнения измерений
При выполнении измерений в лаборатории должны быть соблюдены следующие условия:
- температура окружающего воздуха (22 ± 5) °C;
- атмосферное давление от 84,0 до 106,7 кПа (от 630 до 800 мм рт. ст.);
- относительная влажность воздуха не более 80 %;
- частота переменного тока в сети питания (50,0 ± 0,4) Гц;
- напряжение в сети (220 ± 22) В.
[bookmark: _Hlk193993883]7.4 Отбор проб
7.4.1 Точечную пробу из каждой цистерны, контейнера-цистерны, емкости (резервуара) отбирают через люк при помощи пробоотборника медленным опусканием пробоотборника на всю глубину цистерны, емкости (резервуара), отбирая пробы со всех слоев продукта по высоте цистерны, емкости (резервуара).
Пробоотборник выполняют в виде цилиндра из материала, устойчивого к действию кислоты азотной концентрированной[footnoteRef:1]), с узким горлом или узкой щелью в крышке. [1: ) Допускается изготовление пробоотборного устройства из стали марок ЭИ654 или ЭП794 по ГОСТ 5632.] 

Точечные пробы кислоты азотной концентрированной из бочек отбирают алюминиевой или стеклянной трубкой, опуская ее на всю глубину бочки.
Отбор проб кислоты азотной концентрированной, транспортируемой по трубопроводу, осуществляют из специально оборудованной пробоотборной точки.
[bookmark: _Hlk193993850]7.4.2 Объединенную пробу получают смешением одинаковых объемов точечных проб. Из тщательно перемешанной объединенной пробы отбирают среднюю пробу объемом не менее 0,25 дм³.
7.4.3 Отобранную пробу объемом не менее 0,25 дм³ переносят в сухую кислотостойкую стеклянную или фторопластовую банку вместимостью не более 0,5 дм³ с герметично закрывающейся крышкой. На банку с пробой прикрепляют кислотостойкую этикетку с обозначениями наименования продукта, номера партии и даты отбора пробы или жетон с номером.
7.4.4 Пробы хранят не более трех дней.
7.5 Средства измерений и вспомогательное оборудование
При выполнении измерений используются:
- средства измерений температуры окружающей среды, атмосферного давления и относительной влажности утвержденного типа;
- весы лабораторные специального класса точности по ГОСТ OIML R 76-1-2011, наибольший предел взвешивания (НПВ) 210 г, действительная цена деления – не более 0,1 мг; 
- воронка стеклянная В-150-230 ХС по ГОСТ 25336;
- бюретки 1-3-2-25(50)-0,1 по ГОСТ 29251 или цифровые бюретки аналогичной вместимости с погрешностью дозирования объёма не более 0,01 см3;
- капельница 2-50 ХС по ГОСТ 25336;
- колба мерная 1(2)-250(1000)-2 по ГОСТ 1770; 
- колба Кн-2-250-34 ТХС по ГОСТ 25336; 
- колба Кн-1-100 (250, 500, 1000)-29/32 ТХС по ГОСТ 25336;
- пипетки 1-2-1(2)-2 по ГОСТ 29227;
- пипетки 1(2)-1(2)-5(20) по ГОСТ 29227;
- пипетки 2-2-1(10, 25) по ГОСТ 29169;
- пипетки 2-2-5(10, 20) по ГОСТ 29169;
- пипетки 5-2-1(2)-5, 2-2-1(2)-20, 3-2-2-20 по ГОСТ 29227;
- бюретка 1-3-2-10-0,05 и бюретки 1-3-2-25(50)-0,1 по ГОСТ 29251 или цифровые бюретки с погрешностью дозирования объёма не более 0,01 см3;
- прибор 3-1(2) по ГОСТ 6859 (пипетка Лунге-Рея);
- стакан Н-1-250 ТХС по ГОСТ 25336;
- секундомер механический с ценой деления 0,2 с;
- цилиндр 1-100(500)-2 по ГОСТ 1770;
- кислотоустойчивые стеклянные или фторопластовые ёмкости любого типа вместимостью 500 см3 с герметичными крышками;
- стаканчик СВ 24/10 по ГОСТ 25336;
- плитка электрическая любого типа с закрытой спиралью и регулятором температуры;
- эксикатор 2-180 по ГОСТ 25336;
- тигель Н-50 по ГОСТ 19908 или тигель низкий 5 по ГОСТ 9147;
- баня водяная и песчаная;
- печь электрическая с терморегулятором, обеспечивающая температуру нагрева (820 ± 20) °С;
- пробоотборник кислотостойкий и (или) алюминиевая трубка.
Допускается применение других средств измерений, вспомогательного оборудования с метрологическими характеристиками, не хуже указанных в стандарте.
7.6 Реактивы и материалы
При выполнении измерений используются:
[bookmark: _Hlk209025423]- вода дистиллированная по ГОСТ 6709; 
- железо (II) сернокислое 7-водное, х.ч. по ГОСТ 4148;
- калий марганцовокислый, х.ч. по ГОСТ 20490;
- кислота ортофосфорная, х.ч. по ГОСТ 6552;
- кислота серная, х.ч. по ГОСТ 4204;
[bookmark: _Hlk219042195][bookmark: _Hlk209025738][bookmark: _Hlk215328934][bookmark: _Hlk224239194]- метиленовый голубой (синий), ч.д.а. по нормативным документам государства, принявшего стандарт;
[bookmark: _Hlk209026202][bookmark: _Hlk209026177]- метиловый красный, ч.д.а. по нормативным документам государства, принявшего стандарт;
- натрия гидроокись (гидроксид), х.ч. по ГОСТ 4328;
[bookmark: _Hlk209026679]- спирт этиловый технический по ГОСТ 17299;
- стандарт-титр натрия гидроокись (гидроксид) 0,1 моль/дм3;
- формалин технический, первый сорт по ГОСТ 1625;
- осушающий агент (любого типа) для эксикатора.
Допускается использование реактивов, изготовленных по другой нормативной документации с квалификацией, не хуже указанной в стандарте.
7.7 Подготовка к выполнению измерений
[bookmark: _Hlk209034819][bookmark: _Hlk214186768]7.7.1 Приготовление раствора гидроокиси (гидроксида) натрия молярной концентрации С(NaOH) = 1 моль/дм3 
Раствор гидроокиси (гидроксида) натрия молярной концентрации С(NaOH) = 1 моль/дм3 готовят и устанавливают его коэффициент поправки (К1(NaOH)) по ГОСТ 25794.1-83 (пункт 2.2).
Хранят в полиэтиленовой посуде с плотно закрывающейся крышкой не более трех месяцев. 
7.7.2 Приготовление раствора гидроокиси (гидроксида) натрия молярной концентрации С(NaOH) = 0,1 моль/дм3 
Раствор гидроокиси (гидроксида) натрия молярной концентрации С(NaOH) = 0,1 моль/дм3 готовят и устанавливают его коэффициент поправки (К2(NaOH)) по ГОСТ 25794.1-83 (пункт 2.2), либо из стандарт-титра соответствующей концентрации по инструкции к нему.
Хранят в полиэтиленовой посуде с плотно закрывающейся крышкой не более трех месяцев. 
7.7.3 Приготовление растворов индикаторов метилового красного и метиленового голубого
Навеску (0,20 ± 0,01) г метилового красного растворяют при нагревании в 100 см3 этилового спирта. 
Спиртовой раствор индикатора метиленового голубого готовят по ГОСТ 4919.1.
Растворы хранят в конической колбе с притертой пробкой в защищенном от света месте. Срок хранения шесть месяцев.
[bookmark: _Hlk209035261]7.7.4 Приготовление раствора смешанного индикатора
Навеску (0,10 ± 0,01) г метиленового голубого (синего) растворяют при слабом нагревании в 100 см3 этилового спирта.
Смешивают спиртовой раствор метилового красного (7.7.3) и спиртовой раствор метиленового голубого в объёмном соотношении 1 : 1.
Раствор хранят в конической колбе с притертой пробкой в защищенном от света месте. Срок хранения шесть месяцев.
[bookmark: _Hlk209035665]7.7.5 Приготовление раствора серной кислоты, разбавленной в объёмном соотношении 1:4
В коническую колбу вместимостью 1000 см3 добавляют 800 см3 дистиллированной воды, затем 200 см3 концентрированной серной кислоты, перемешивают.
Хранят в закрытой конической колбе. Срок хранения шесть месяцев.
[bookmark: _Hlk209035608]7.7.6 Приготовление раствора марганцовокислого калия молярной концентрации С(1/5 KMnO4) = 0,1 моль/дм3 
Раствор готовят и устанавливают коэффициент поправки (по серноватистокислому натрию) по ГОСТ 25794.2-83 (пункт 2.11). 
7.7.7 Приготовление раствора железа сернокислого (II) молярной концентрации C(FeSO4∙7H2O) = 0,1 моль/дм3 
Навеску 28,00 г сернокислого железа (II) растворяют в 400 см3 серной кислоты (7.7.5) в мерной колбе вместимостью 1 дм3, доводят объем раствора дистиллированной водой до метки и перемешивают. 
Коэффициент поправки приготовленного раствора устанавливают по марганцовокислому калию следующим образом: в коническую колбу отбирают бюреткой 20 см3 раствора сернокислого железа (II), приливают 3 см3 ортофосфорной кислоты, которая связывает ионы Fe3+ в бесцветный комплекс, что способствует более четкому переходу окраски в точке эквивалентности, и титруют раствором марганцовокислого калия молярной концентрации С(1/5 KMnO4) = 0,1 моль/дм3 до розовой окраски, не исчезающей в течение 30 с. Коэффициент поправки раствора (Кж) вычисляют в соответствии с требованиями ГОСТ 25794.1 по формуле (1).
                                                                (1)
[bookmark: _Hlk219042367]где 	Vм –  объем  раствора марганцовокислого калия молярной концентрации С(1/5 KMnO4) = 0,1 моль/дм3, израсходованный на титрование, см3; 
Км – коэффициент поправки раствора марганцовокислого калия; 
20 – объем раствора сернокислого железа (II) молярной концентрации C(FeSO4∙7H2O) = 0,1 моль/дм3, израсходованный на титрование, см3. 
Коэффициент поправки Кж проверяют в день проведения измерений.
7.7.8 Приготовление раствора формалина с массовой долей 25 %
В коническую колбу вместимостью 50 см3 мерным цилиндром помещают 30 см3 формалина и 15 см3 дистиллированной воды, закрывают пришлифованной пробкой, аккуратно перемешивают.
Хранят в тёмном месте при температуре от 10 оС до 25 оС. 
Срок хранения три месяца. 
7.7.9 Подготовка тиглей 
Очищенные от остатков, вымытые и подсушенные на воздухе тигли (и крышки к ним) помещают в электрическую печь и прокаливают до постоянной массы при температуре (820 ± 20) °С, охлаждают в эксикаторе, взвешивают вместе с крышкой. Записывают результат взвешивания (mт ) в граммах до четвертого десятичного знака. Подготовленные и взвешенные тигли хранят в эксикаторе.
7.7.10 Подготовка приборов
Подготовку средств измерений и вспомогательных устройств осуществляют в соответствии с эксплуатационной документацией.
7.8 Определение массовой доли азотной кислоты
[bookmark: _Hlk224578299]7.8.1 Сущность метода
Определение массовой доли азотной кислоты выполняют методом кислотно-основного титрования, основанном на реакции нейтрализации азотной кислоты раствором гидроокиси натрия. Для определения точки эквивалентности применяется индикатор метиловый красный.
7.8.2 Проводят два параллельных определения массовой доли азотной кислоты в условиях повторяемости, каждое параллельное определение выполняют из отдельной навески анализируемой пробы.
Навеску азотной кислоты массой[footnoteRef:2]) (2,0000 ± 0,5000) г взвешивают в пипетке Лунге-Рея. Результаты взвешивания (m1,2, г) записывают до четвертого десятичного знака. [2: ) Массу навески определяют по разности масс пипетки Лунге-Рея(бюкса) с навеской и пипетки Лунге-Рея (бюкса) после переноса навески.] 

Навеску переносят в коническую колбу с притертой пробкой вместимостью 250 см3, содержащую 100 – 150 см3 дистиллированной воды. Колбу встряхивают до полного поглощения тумана водой. Пробку, горло колбы ополаскивают водой в ту же колбу, прибавляют 2 – 3 капли индикатора метилового красного (7.7.3) и титруют содержимое раствором гидроксида натрия концентрации С(NaOH) = 1 моль/дм3 (7.7.1) до перехода оранжево-красной окраски раствора в желтую (допускается титрование с применением смешанного индикатора (7.7.4) до появления зеленой окраски). Фиксируют объем раствора гидроксида натрия, израсходованный на титрование (V1,2).
[bookmark: _Hlk224578380]7.8.3 Массовую долю азотной кислоты (Х1,2) в % для каждого параллельного определения (1, 2), вычисляют по формуле (2).
                             (2)
[bookmark: _Hlk224294392]где 	V1,2 – объем раствора гидроокиси (гидроксида) натрия молярной концентрации С(NaOH) = 1 моль/дм3, израсходованный на титрование, см3;
 – коэффициент поправки раствора гидроокиси (гидроксида) натрия молярной концентрации С(NaOH) = 1 моль/дм3;
0,06301 – эквивалентная масса азотной кислоты, соответствующая 1,00 см3   раствора гидроокиси (гидроксида) натрия молярной концентрации С(NaOH) = 1 моль/дм3, г;
m1,2 – масса навески азотной кислоты (7.8.2), г;
1,370 – коэффициент пересчета молекулярной массы оксидов азота (N2О4) на молекулярную массу азотной кислоты;
 – массовая доля оксидов азота (7.10.2), %.
7.9 Определение массовой доли серной кислоты 
[bookmark: _Hlk224578426]7.9.1 Сущность метода
Определение массовой доли серной кислоты выполняют методом кислотно-основного титрования, основанном на нейтрализации остатка серной кислоты раствором гидроокиси (гидроксида) натрия, полученного после полного удаления выпариванием азотной кислоты.	
7.9.2 Измерение массовой доли серной кислоты выполняют в двух навесках анализируемой пробы в условиях повторяемости.
Навеску азотной кислоты массой (10,00 ± 2,00) г взвешивают в пипетке Лунге-Рея. Результаты взвешивания в граммах регистрируют до второго десятичного знака, переносят в стакан и упаривают на водяной бане до получения маслянистого остатка. Для проверки полноты удаления азотной кислоты к остатку прибавляют по каплям раствор формалина (7.7.8) до полного прекращения выделения бурых паров. После охлаждения к остатку в стакане прибавляют 20 – 25 см3 дистиллированной воды, две капли смешанного индикатора (7.7.4) и титруют раствором гидроокиси (гидроксида) натрия молярной концентрации С(NaOH) = 0,1 моль/дм3 (7.7.2) до появления зеленой окраски. Фиксируют объем раствора гидроокиси (гидроксида) натрия, израсходованный на титрование (Vс1,2).
[bookmark: _Hlk224578461]7.9.3 Массовую долю серной кислоты (XH2SO4) в %, вычисляют по формуле (3).
                                       (3)
где 	Vс1,2 – объем раствора гидроокиси (гидроксида) натрия молярной концентрации С(NaOH) = 0,1 моль/дм3, израсходованный на титрование, см3;
 – коэффициент поправки раствора гидроокиси (гидроксида) натрия молярной концентрации С(NaOH) = 0,1 моль/дм3;
0,0049 – эквивалентная масса серной кислоты, соответствующая 1,00 см3 раствора гидроокиси (гидроксида) натрия молярной концентрации С(NaOH) = 0,1 моль/дм3, г;
m1,2 – масса навески азотной кислоты (7.9.2), г.
[bookmark: _Hlk209028306][bookmark: _Hlk214386594]7.10 Определение массовой доли оксидов азота (в пересчете на N2O4)
[bookmark: _Hlk224578499][bookmark: _Hlk209035710]7.10.1 Сущность метода
Определение массовой доли оксидов азота (в пересчете на N2O4) выполняют методом окислительно-восстановительного титрования, основанном на окислении оксидов азота марганцовокислым калием с последующим титрованием его избытка сернокислым железом (II).
7.10.2 Проводят два параллельных определения массовой доли оксидов азота (N2O4) в условиях повторяемости, каждое параллельное определение выполняют из отдельной навески анализируемой пробы.
[bookmark: _Hlk214984802]Навеску кислоты массой[footnoteRef:3]) (5,0000 ± 1,0000) г, взвешивают в пипетке Лунге-Рея. Результаты взвешивания (m1,2, г) записывают до четвертого десятичного знака.  [3: ) Массу навески определяют по разности масс пипетки Лунге-Рея(бюкса) с навеской и пипетки Лунге-Рея (бюкса) после переноса навески.] 

Навеску переносят в коническую колбу с притертой пробкой вместимостью 250 см3, в которую предварительно помещают из бюретки 10 см3 раствора марганцовокислого калия (7.7.6), 10 см3 раствора серной кислоты (7.7.5) и 100 – 150 см3 дистиллированной воды. Содержимое колбы аккуратно перемешивают. Пробку, горло колбы ополаскивают водой в ту же колбу и титруют раствором сернокислого железа (II) (7.7.7) до обесцвечивания, после чего прибавляют бюреткой избыток 2 – 3 см3 раствора сернокислого железа (II), фиксируют суммарный объем раствора сернокислого железа (II) (VЖ1,2). Титруют избыток сернокислого железа тем же раствором марганцовокислого калия до появления розовой окраски. Фиксируют суммарный объем раствора марганцовокислого калия, взятый для анализа (VМ1,2).
[bookmark: _Hlk224578606]7.10.3 Массовую долю оксидов азота () в % для каждого параллельного определения (1, 2), вычисляют по формуле (4). 
                                    (4)
где 	 – суммарный объем раствора марганцовокислого калия молярной концентрации С(1/5 KMnO4) = 0,1 моль/дм3, взятый для измерений, см3;
 – коэффициент поправки раствора марганцовокислого калия;
 – суммарный объем раствора сернокислого железа (II) молярной концентрации C(FeSO4∙7H2O) = 0,1 моль/дм3, израсходованный на титрование, см3;
 – коэффициент поправки раствора сернокислого железа (II);
0,0046 – масса оксидов азота, соответствующая 1 см3 раствора марганцовокислого калия молярной концентрации С(1/5 KMnO4) = 0,1 моль/дм3, г/см3;
m1,2 – масса навески азотной кислоты (7.10.2), г.
[bookmark: _Hlk224297349]7.11 Определение массовой доли остатка после прокаливания
[bookmark: _Hlk224578642]7.11.1 Сущность метода
Определение массовой доли остатка после прокаливания выполняют гравиметрическим методом, основанном на изменении массы навески в результате ее упаривания и прокаливания.
7.11.2 Проводят два параллельных определения в условиях повторяемости, каждое параллельное определение выполняют из отдельной навески анализируемой пробы.
7.11.2 Измерение массовой доли остатка после прокаливания выполняют в двух навесках анализируемой пробы в условиях повторяемости. Навеску азотной кислоты массой (30,00 ± 2,00) г взвешивают в стаканчике с притертой пробкой. Результаты взвешивания в граммах, определенные по разности масс стаканчика с кислотой и стаканчика после переноса кислоты, регистрируют до второго десятичного знака. Кислоту переносят в предварительно прокаленный до постоянной массы при температуре (820 ± 20) °С и охлажденный в эксикаторе тигель[footnoteRef:4]). Анализируемую пробу выпаривают досуха (не допуская разбрызгивания) вначале на водяной, а затем на песчаной бане до образования сухих остатков. Во время выпаривания во избежание попадания посторонних веществ извне над тиглем помещают стеклянную воронку. Затем остаток прокаливают в электрической печи до постоянной массы при температуре (820 ± 20) °С. Условия достижения постоянной массы – по ГОСТ 27025-86 (раздел 4). После прокаливания тигель с остатком охлаждают в эксикаторе до температуры от 17 °С до 27 °С и взвешивают. Результаты взвешивания пустого тигля и тигля с остатком в граммах записывают до четвертого десятичного знака. [4: ) Допускается проводить взвешивание навески кислоты (объем 20 – 22 см3 ) сразу в закрытом, предварительно прокаленном до постоянной массы при (820 ± 20) °С и охлажденном в эксикаторе, тигле.] 

[bookmark: _Hlk224578739]7.11.3 Массовую долю остатка после прокаливания (XО) в %, определяют по формуле (5).
                                         (5)
где 	 – масса тигля с остатком после прокаливания, г;
 – масса пустого тигля, г;
 – масса тигля с навеской азотной кислоты, г. 
7.12 Прецизионность методов измерений
[bookmark: _Hlk223877979]7.12.1 За окончательный результат измерений (), проведенных по 7.8 – 7.11, принимают среднее арифметическое значение двух параллельных измерений массовой доли, полученных в условиях повторяемости, если абсолютное значение расхождения между ними не превышает значения предела повторяемости r, указанного в таблице 3.
[bookmark: _Hlk220946096]Таблица 3 – Диапазон измерений массовых долей азотной кислоты, серной кисло-ты, оксидов азота (в пересчете на N2O4) и остатка после прокаливания, значения пределов повторяемости и воспроизводимости измерений при доверительной вероятности Р = 0,95, значения критического диапазона для проверки приемлемости результатов четырех определений
	[bookmark: _Hlk224578839]Определяемый показатель
	Диапазон измерений
	Пределы (абсолютные значения) воспроизводимости, R, %
	Пределы (абсолютные значения) повторяемости,
r, n = 2, %
	Значения критического диапазона для проверки приемлемости результатов четырех определений, CR0.95(4), n = 4, %

	Массовая доля азотной кислоты, %
	от 90,0 до 99,9 включ.
	
0,42
	
0,28
	
0,36

	Массовая доля серной кислоты, %
	от 0,005 до 1,00 включ.
	0,0056
	0,0056
	
0,0072

	Массовая доля оксидов азота (в пересчете на N2O4), %
	от 0,002 до 0,050 включ.
	
1,12[image: ]
	
1,12[image: ]
	
1,44[image: ]

	Массовая доля оксидов азота (в пересчете на N2O4), %
	от 0,05 до 1,00 включ.
	
0,056
	
0,056
	
0,072

	Массовая доля остатка после прокаливания, %
	От 0,0020 до 0,050 включ.
	
0,25 [image: ]
	
0,17 [image: ]
	
0,22 [image: ]

	Массовая доля остатка после прокаливания, %
	от 0,050 до 0,80 включ.
	
0,11 [image: ]
	
0,06 [image: ]
	
0,07 [image: ]

	Примечания
1 [image: ] – среднее арифметическое значение результатов двух измерений, полученных в условиях повторяемости. 
2[image: ] – среднее арифметическое значение результатов двух измерений, полученных в условиях воспроизводимости.
3 n – количество параллельных определений.



[bookmark: _Hlk224578910]Если расхождение результатов двух измерений в условиях повторяемости больше значения предела повторяемости r, то процедуру измерений повторяют. Если при повторном измерении расхождение результатов снова превышает значение предела повторяемости, то проводят проверку приемлемости результатов четырех измерений. 
За окончательный результат измерений ([image: ]) принимают среднее арифметическое значение четырех измерений, если абсолютное значение расхождения между максимальным и минимальным значениями из четырех измерений не превышает значения критического диапазона CR0,95(4), приведенного в таблице 3.
Результат вычислений массовой доли азотной кислоты округляют с одним десятичным знаком; результаты вычислений массовой доли серной кислоты округляют до четырех значащих цифр при значениях массовых долей менее 0,01 %, до трех значащих цифр в остальных случаях; результаты вычислений массовой доли оксидов азота более 0,05 % округляют с двумя десятичными знаками, менее 0,05 % округляют с тремя десятичными знаками; результат вычислений массовой доли остатка после прокаливания округляют до трех десятичных знаков при значениях массовых долей меньше 0,08 %, до двух десятичных знаков в остальных случаях.
7.12.2 Контроль приемлемости результатов измерений, полученных в условиях повторяемости, проводят каждый раз при получении результата измерений с целью обнаружения и исключения грубых промахов и выдачи недостоверных результатов измерений, согласно разделу 7.12.1.
7.12.3 Для оценки воспроизводимости выполняют основное и повторное контрольное измерение одной и той же рабочей пробы в условиях воспроизводимости. 
Рассчитывают значение  по формуле (6).
	,
	(6)


где 	 и  – результаты измерений массовой определяемого показателя в рабочей пробе, полученные в условиях воспроизводимости и удовлетворяющие требованиям контроля повторяемости, %.
Воспроизводимость результатов измерений признается удовлетворительной, если выполняется условие
                                                [image: ]                                                                  (7)
где 	R – предел воспроизводимости для среднего значения [image: ]результатов контрольных измерений, %.
Значение предела воспроизводимости приведена в таблице 3.
При превышении предела воспроизводимости контрольные измерения повторяют.
При повторном невыполнении условия выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам контроля, и устраняют их.
7.12.4 Контроль точности измерений проводят с применением метода варьирования массы навески путем сравнения результата измерений отдельно взятой контрольной процедуры (Кк) с нормативом контроля (К). 
Средствами контроля являются рабочие пробы кислоты азотной.
При выполнении контрольной процедуры проводят измерения определяемого показателя в той же самой пробе, используя навеску mо, и навеску m’о, увеличенную в 1,4 раза.
Контроль исполнителем процедуры измерений проводят путем сравнения результата отдельно взятой контрольной процедуры Кк с нормативом контроля К.
Результат контрольной процедуры Кк рассчитывают по формуле:
,	(8)
где 	 – результат контрольного измерения массовой доли определяемого показателя с измененной массой навески m’о, %;
 – результат контрольного измерения массовой доли определяемого показателя с массой навески (7.8.2 или 7.9.2 или 7.10.2 или 7.11.2) mо, %.
Норматив контроля К рассчитывают по формуле:
	(9)
где 	 и  – значения абсолютной погрешности результатов измерений, установленные при реализации методики, в рабочей пробе с измененной массой навески и в рабочей пробе соответственно, %.
Качество контрольной процедуры и процедуры измерений признают удовлетворительным при выполнении условия:
Кк  К ,	(10)
При невыполнении условия (10) контрольное измерение повторяют. При повторном невыполнении условия выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам, и устраняют их.
7.14 Оформление результатов измерений
[bookmark: _Hlk224578956]7.14.1 Результат измерений массовых долей кислот, оксидов азота и остатков после прокаливания () в документах, предусматривающих его использование, представляют в виде 
                                                    (11)
где 	– результат измерений массовой доли измеряемого показателя, полученный в соответствии с требованиями методики измерений, %;
Δ – значение абсолютной погрешности измерений массовой доли измеряемого показателя (показатель точности), приведенное в таблице 2, %.
7.14.2 Допускается результат измерений в документах, выдаваемых лабораторией, представлять в виде
	([image: ]±Δл) %, Р = 0,95,
	(12)


где 	∆л – значение абсолютной погрешности измерений массовой доли определяемого показателя, %, установленное в лаборатории при реализации методики и обеспечиваемое контролем стабильности результатов измерений 
(л  ).
7.14.3 Числовые значения результата измерений должны оканчиваться цифрой одного и того же разряда, что и значение показателя точности методики измерений.
[bookmark: _Hlk193998565][bookmark: _Hlk193995530]8 Хранение
[bookmark: _Hlk224578993]8.1 Кислоту азотную концентрированную хранят в кислотостойких герметически закрытых емкостях (резервуарах) из алюминия марки А85 по ГОСТ 11069 или емкостях, резервуарах из нержавеющей стали или в емкостях (резервуарах) из углеродистой качественной конструкционной стали или низколегированной стали, футерованных кислотоупорными материалами, а также в таре, соответствующей требованиям 3.7.2 и 3.7.3. 
[bookmark: _Hlk200724039]Для объемных партий рекомендуются резервуары-хранилища с внутренним кислотоустойчивым покрытием.
8.2 Кислоту азотную концентрированную хранят с соблюдением требований пожарной безопасности в помещениях с несгораемыми конструкциями или в помещениях, заглубленных в землю, оборудованных вентиляцией и термоконтролем (температура воздуха не должна превышать плюс 40 °C).
8.3 Хранение кислоты азотной концентрированной и грузовые операции с ней в порту должны производиться в соответствии с правилами безопасности труда в морских портах.
8.4 При хранении кислоты азотной концентрированной необходимо соблюдать требования, исключающие причинение вреда объектам окружающей среды.
[bookmark: _Hlk193998628]9 Транспортирование 
[bookmark: _Hlk200724130][bookmark: _Hlk224579027]9.1 Транспортирование кислоты азотной концентрированной осуществляется железнодорожным, водным или автомобильным транспортом в соответствии с правилами перевозок опасных грузов, действующими на транспорте соответствующего вида, и требованиями нормативных документов на продукцию. Размещение и крепление грузов осуществляют в соответствии с условиями погрузки и крепления грузов.
[bookmark: _Hlk214382835][bookmark: _Hlk200724382]9.2 Кислоту азотную концентрированную в соответствии с правилами перевозок грузов транспортируют:
[bookmark: _Hlk210813592]- железнодорожным транспортом в  вагонах-цистернах, специализированных контейнерах-цистернах;
[bookmark: _Hlk221110874]- автомобильным   транспортом   в  стальных (сталь марок ЭИ654, ЭП794 по ГОСТ 5632) емкостях (резервуарах), бочках из алюминия (алюминий марки А85 по ГОСТ 11069), специализированных контейнерах-цистернах;
- морским транспортом в стальных (сталь марок ЭИ654, ЭП794 по ГОСТ 5632) емкостях (резервуарах), бочках из алюминия (алюминий марки А85 по ГОСТ 11069), специализированных контейнерах-цистернах;
- по трубопроводу, изготовленному из алюминия марки А85 по ГОСТ 11069 или стали марок ЭИ654, ЭП794 по ГОСТ 5632.
9.3 Транспортирование кислоты азотной концентрированной осуществляется в соответствии с правилами перевозок грузов, действующими на данном виде транспорта, а также правилами, установленными нормативными документами с обязательным соблюдением мер по охране окружающей среды, в том числе при возникновении дорожно-транспортных происшествий, стихийных бедствий и иных экстремальных ситуаций, в соответствии с правилами перевозок грузов автомобильным транспортом [5], правилами перевозок опасных грузов по железным дорогам [7], правилами морских перевозок опасных грузов [8].
9.4 Погрузочно-разгрузочные работы следует выполнять с соблюдением требований ГОСТ 12.3.009. 
9.5 При возникновении аварийных ситуаций при транспортировании кислоты азотной концентрированной следует принимать все необходимые меры по оперативному реагированию на аварийные ситуации, в том числе в целях предотвращения и минимизации негативного воздействия на окружающую среду и водные ресурсы.
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