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НАЦІОНАЛЬНИЙ СТАНДАРТ УКРАЇНИ 
 

 

Сталь та чавун  

Методи визначення фосфору 

 

Steel and iron 

Methods for determination of phosphorus 

______________________________________________________________________ 

 

Чинний від ____________ 

 

 

1 СФЕРА ЗАСТОСУВАННЯ 

 

Цей стандарт установлює методи визначення масової частки фосфору в сталі 

та чавуні: фотометричний, екстракційно-фотометричний (від 0,002 % до 2,00 %) та 

титриметричний (від 0,02 % до 2,5 %).  

 
2 НОРМАТИВНІ ПОСИЛАННЯ 

У цьому стандарті є посилання на такі нормативні документи: 

У цьому стандарті є посилання на такі нормативні документи: 

ДСТУ 4221-2003 Спирт етиловий ректифікований. Технічні умови 

ДСТУ 7237:2011 Система стандартів безпеки праці. Електробезпека. Зага-

льні вимоги та номенклатура видів захисту 

ДСТУ 7749:2015 Сталь вуглецева та чавун нелегований. Загальні вимоги до 

методів аналізу 

ДСТУ
1)

 Чавун, сталь, феросплави, хром, марганець металеві,. Загальні ви-

моги до методів аналізу. 

 
3 ЗАГАЛЬНІ ВИМОГИ 

3.1 Загальні вимоги до методів аналізу наведено в ДСТУ7749, ДСТУ
1)

. 

3.2 Норми точності та нормативи контролю точності визначення масової ча-

стки фосфору наведено в розділі 7. 

                                                 
 
1)

 На розгляді 

____________________________________________________________________________________________ 
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4 ФОТОМЕТРИЧНИЙ МЕТОД ВИЗНАЧЕННЯ МАСОВОЇ ЧАСТКИ 

ФОСФОРУ ВІД 0,002 % ДО 2,00 % 

 

4.1 Визначення фосфору в сталях і чавунах з масовою часткою фосфору від 

0,002% до 2,00% у присутності вольфраму, нікелю та хрому до 3,0 % 

 

4.1 Суть методу  

Метод ґрунтується на реакції утворення жовтої фосфорномолібденової гете-

рополікислоти, відновленні її до синьої комплексної сполуки іонами двовалентного 

заліза у присутності гідроксиламіну, тіосечовиною у присутності сірчанокислої 

міді або аскорбіновою кислотою у присутності антимонілтартрату калію та пода-

льшому вимірюванні світлопоглинання розчинів в інтервалі довжин хвиль від  

680 нм до 900 нм, від 680 нм до 880 нм або від 830 нм до 920 нм відповідно. 

 

4.2 Апаратура, реактиви та розчини  

 

Спектрофотометр або фотоелектроколориметр- згідно з чинним норматив-

ним документом (НД). 

Тигель платиновий - згідно з чинним НД. 

Тигель скловуглецевий марки СУ-2000- згідно з чинним НД. 

Кислота азотна - згідно з чинним НД, розведена 1:1, 1:2; 1:10 і 1:100. 

Кислота соляна - згідно з чинним НД, розведена 1:1, 1:3, 1:20; 1:100 та густи-

ною 1,105 г/см
3
. 

Розчин соляної кислоти густиною 1,105 г/см
3
 готують так: 560 см

3
 соляної ки-

слоти вливають у мірну колбу місткістю 1 дм
3
, доводять водою до позначки і пере-

мішують. 

Кислота сірчана - згідно з чинним НД і розведена 1:4. 

Кислота фтористоводнева - згідно з чинним НД. 

Кислота хлорна «х. ч.» або «ч. д. а.» - згідно з чинним НД. 

Кислота аскорбінова фармакопейна - згідно з чинним НД, розчин ма-

совою концентрацією 20 г/дм
3
. Розчин готують у день застосування. 

Натрій вуглекислий - згідно з чинним НД. 

Натрій азотистокислий - згідно з чинним НД, розчин масовою концентра-

цією 50 г/дм
3
. 

Калій марганцевокислий - згідно з чинним НД, розчин масовою концент-

рацією 40 г/дм
3
. 

Калію антимонілтартрат  - згідно з чинним НД, розчин масовою концент-

рацією 3 г/дм
3
. 

Галун залізоамонійний- згідно з чинним НД, розчин масовою концентра-

цією 100 г/дм
3
 готують так: 100 г залізоамонійного галуну розчиняють нагріваючи 

у 150 см
3
 соляної кислоти, розведеної 1:10. Розчин охолоджують, фільтрують у мі-

рну колбу місткістю 1 дм
3
, доводять водою до позначки і перемішують. 

Аміак водний - згідно з чинним НД, розведений 1:1, 1:100. 

Амонію бромід - згідно з чинним НД, розчин масовою концентрацією  

100 г/дм
3
. 
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Амоній молібденовокислий 4-водний, - згідно з чинним НД, перекристалізо-

ваний. Розчин масовою концентрацією 50 г/дм
3
 готують так: 50 г молібденовокис-

лого амонію розчиняють у 300 см
3
 води за температури 40 °С, розчин фільтрують у 

мірну колбу місткістю 1 дм
3
, доводять до позначки водою і перемішують. 

Розчин треба зберігати у кварцовому або поліетиленовому посуді. 

Для перекристалізації молібденовокислого амонію 250 г реактиву розчиня-

ють у 400 см
3
 води, нагріваючи до температури від 70 °С до 80 °С. Отриманий роз-

чин фільтрують на фільтр «синя стрічка», охолоджують до кімнатної температури, 

додають, безперервно перемішуючи, 300 см
3
 етилового спирту і дають осаду відсто-

ятися протягом 1 год. Потім осад відфільтровують на щільний фільтр вміщений у 

воронку Бюхнера, використуючи водоструминний насос. Осад промивають 2-3 

рази етиловим спиртом і висушують на повітрі. 

Гідроксиламіну гідрохлорид - згідно з чинним НД або гідроксиламін сір-

чанокислий - згідно з чинним НД, розчин масовою концентрацією 200 г/дм
3
. 

Тіосечовина - згідно з чинним НД, розчин масовою концентрацією 80 г/дм
3
. 

Мідь (II) сірчанокисла 5-водна - згідно з чинним НД, розчин масовою кон-

центрацією 10 г/дм
3
. 

Натрій сірчистокислий піро - згідно з чинним НД, розчин масовою конце-

нтрацією 100 г/дм
3
. 

Залізо карбонільне радіотехнічне - згідно з чинним НД. 

Заліза хлорид - згідно з чинним НД, розчин масовою концентрацією 80 г/дм
3
 

готують так: 40 г хлориду заліза розчиняють у (200-300) см
3
 води нагріваючи, роз-

чин фільтрують у мірну колбу місткістю 500 см
3
, охолоджують, доливають водою 

до позначки і перемішують. 

Замість розчину хлориду  заліза можна використовувати розчин азотнокислого 

заліза масовою концентрацією 17 г/дм
3
, який готують таким чином: наважку  карбо-

нільного заліза масою 8,5 г вміщують у стакан місткістю 400 см
3
, повільно додають 

150 см
3
 азотної кислоти, розведеної 1:2, і розчиняють нагріваючи. До розчину дода-

ють (60-80) см
3
 води і фільтрують у мірну колбу місткістю 500 см

3
, стакан і осад на 

фільтрі промивають 4-5 разів гарячою водою. Розчин охолоджують, доливают водою 

до позначки і перемішують. 

Спирт етиловий ректифікований - згідно з ДСТУ 4221. 

Відновлювальна суміш: 150 см
3
 розчину сірчанокислої міді змішують з  

700 см
3
 розчину тіосечовини. Після відстоювання протягом 24 год суміш фільт-

рують на щільний фільтр і осад відкидають. 

Магнію хлорид 6-водний - згідно з чинним НД. 

Амонію хлорид - згідно з чинним НД. 

Папір індикаторний «конго». 

Магнезіальна суміш: 50 г хлориду магнію і 100 г хлориду амонію розчиня-

ють у 500 см
3
 води, додають невеликий надлишок аміаку і залишають розчин на 12 

год, після чого відфільтровують осад на щільний фільтр. До фільтрату додають со-

ляну кислоту, розведену 1:1, поки індикаторний папір «конго»не змінить колір на си-

ній. 
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Реакційна суміш: 1,74 г молібденовокислого амонію розчиняють нагріваючи 

у 100 см
3
 води, додають 21 см

3
 сірчаної кислоти, охолоджують, доливають водою до 

250 см
3
 і перемішують. Розчин суміші готують перед застосуванням. 

Калій фосфорнокислий однозаміщений - згідно з чинним НД, двічі перек-

ристалізований: 100 г реактиву розчиняють у 150 см
3
 води нагріваючи. Отриманий 

розчин вливають тонким струменем у порцелянову чашку, енергійно перемішуючи 

скляною паличкою. Далі розчин охолоджують до кімнатної температури, а потім ча-

шку з кристалами охолоджують у холодній проточній воді, зрідка перемішуючи 

скляною паличкою. Отримані кристали відфільтровують на пористу скляну пластин-

ку воронки під вакуумом, використуючи водоструминний насос, та промивають два 

рази по 5 см
3
 крижаною водою. 

Осад на фільтрі розчиняють протягом 4-5 разів у 80 см
3
 гарячої води та повто-

рюють кристалізацію. Кристали фосфорнокислого калію висушують за температури 

від 105°С до 115°С до сталої маси. 

Стандартний розчин фосфору:  

Розчин А: 0,4393 г однозаміщеного фосфорнокислого калію, перекристалізо-

ваного, вміщують у мірну колбу місткістю 1 дм
3
 і розчиняють у 100 см

3
 води, доли-

вають водою до позначки та перемішують. 

1 см
3
 розчину містить 0,0001 г фосфору. 

Розчин Б: 10 см
3
 розчину А вміщують у мірну колбу місткістю 100 см

3
, до-

ливають водою до позначки і перемішують. Розчин готують перед застосуванням. 

1 см
3
 розчину містить 0,00001 г фосфору. 

За потреби  встановлюють масову концентрацію стандартного розчину фосфо-

ру так: 50 см
3
 стандартного розчину А вміщують у стакан місткістю 300 см

3
, дода-

ють 5 см
3
 соляної кислоти та 20 см

3
 магнезіальної суміші. Потім додають розчин 

аміаку до появи запаху, охолоджують до температури не вище ніж 10 °С, енергійно 

перемішують скляною паличкою, додають ще 10 см
3
 аміаку і залишають на 12 год. 

Осад відфільтровують на щільний фільтр, який містить невелику кількість без-

зольної фільтропаперової маси, і промивають 12 - 15 разів холодним розчином аміа-

ку, розведеним 1:100. Фільтр з осадом вміщують у попередньо прожарений до сталої 

маси та зважений платиновий тигель, висушують, озолюють і прожарюють за темпе-

ратури від 1000 °С до 1100 °С, після чого охолоджують і зважують. Одночасно про-

водять контрольний дослід на вміст фосфору в реактивах. 

Масову концентрацію стандартного розчину Т, виражену у грамах фосфору 

на 1 см
3
 розчину, обчислюють за формулою: 

 

V

mm
Т

2787,0)( 21 
 ,     (1) 

де m1, m2 - маса осаду пірофосфорнокислого магнію в аналізованому зразку і в 

розчині контрольного досліду, відповідно, г; 

      0,2787 - коефіцієнт перерахунку маси осаду пірофосфорнокислого магнію 

на фосфор;  

      V - об'єм розчину, витрачений на аналізування, см
3
. 
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4.3 Аналізування 

 

4.3.1 Наважку сталі або чавуну залежно від масової частки фосфору, наведеної 

в таблиці 1, вміщують у стакан місткістю (300-400) см
3
, доливають  (20 – 30) см

3
 

гарячої азотної кислоти, розведеної 1:1, і нагрівають  до повного розчинення на-

важки.  

Таблиця 1 

Якщо сталь або чавун не розчиняються в азотній кислоті, наважку проби роз-

чиняють у 10 см
3
 азотної та 30 см

3
 соляної кислот і нагрівають до повного розчи-

ненням наважки. 

Якщо в аналізованій пробі присутній вольфрам, то до отриманого розчину 

доливають гарячої води до об’єму (200-250) см
3
, нагрівають до кипіння і дають від-

стоятися осаду вольфрамової (частково кремнієвої) кислоти протягом 30 хв. Осад 

відфільтровують на фільтр «синя стрічка» з невеликою кількостью фільтропаперо-

вої маси та збирають фільтрат у стакан місткістю 500 см
3
. Осад на фільтрі проми-

вають 6-8 разів гарячою азотною кислотою, розведеною 1:100. Фільтр з осадом во-

льфрамової кислоти відкидають. Розчин випарюють до стану вологих солей, доли-

вають (5-7) см
3
 азотної кислоти і знову випарюють до стану вологих солей. Цю опе-

рацію повторюють ще двічі. 

До вологих солей додають 5 см
3
 азотної кислоти, (10-15) см

3
 води та нагріва-

ють до розчинення солей. Осад кремнієвої кислоти (і залишок вольфрамової кисло-

ти) відфільтровують на фільтр «біла стрічка» з невеликою кількістю фільтропапе-

рової маси в стакан місткістю 250 см
3
. Осад на фільтрі промивають 6-8 разів гаря-

чою азотною кислотою, розведеною 1:100. Фільтрат зберігають, а фільтр із осадом 

кремнієвої кислоти та залишком вольфрамової кислоти відкидають.  
      Примітка. У разі масової частки кремнію в аналізованій пробі більше ніж 1,5%, фільтр з 
осадом кремнієвої кислоти вміщують у платиновий тигель, висушують, озолюють і прожа-
рюють за температури від 800°С до  900°С. Осад змочують (2-3) краплями води, додають (5-
7) крапель сірчаної кислоти, розведеної 1:4, (3-5) см

3 
фтористоводневої кислоти й обережно 

випарюють уміст тигля насухо. Залишок у тиглі сплавляют з (1-2) г вуглекислого натрію за 
температури від 1000°С до 1100°С протягом (10-15) хв. Плав вилуговують азотною кисло-
тою, розведеною 1:10, нагріваючи, та фільтрують отриманий розчин на фільтр середньої 
щільності Тигель обмивають водою і приєднують фільтрат до основного розчину (фільтра-
ту). Отриманий розчин випарюють до об’єму (50-60) см

3
. 

         Примітка. Допустимо видаляти кремній одночасно з розчиненням наважки, використовуючи 

скловуглецевий тигель. Для цього наважку сталі або чавуну вміщують у скловуглецевий тигель і розчи-

няють нагріваючи у (20 – 30) см
3
 гарячої азотної кислоти, розведеної 1:1, і 5 см

3
 фтористоводневої кис-

лоти. Розчин випарюють до стану вологих солей, після чого додають 5 см
3
 азотної кислоти, розведеної 

Масова частка фосфору, % Маса наважки 

проби, г 

Аліквотна час-

тина розчину, 

см
3
 

Від 0,002 до 0,010 включ. 1,0 20,0 
Понад 0,01 « 0,050  1,0 10,0 

« 0,05 « 0,10 « 0,5 10,0 
« 0,10 « 0,25 « 0,2 10,0 
« 0,25 « 0,50 « 0,2 5,0  
« 0,5 « 2,0 « 0,1 5,0  
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1:1, 20 см
3
 води і кип'ятять розчин до повного видалення оксидів азоту. Далі аналізування виконують як 

зазначено вище. 
        Примітка.  Якщо сталь або чавун містять понад 3% марганцю, розчин випарюють на-
сухо. Залишок витримують у сушильній шафі за температури від 135

о
С до 145

 о
С протягом 1 

год. До сухого залишку додають (5-10) см
3
 соляної кислоти і випарюють насухо. Цю опе-

рацію проводять ще 4 рази. Далі аналіз ведуть починаючи з відгону миш'яку. 

       Отриманий розчин нагрівають до кипіння, додають краплями розчин марган-

цевокислого калію (2-4) см
3
 до випадання бурого осаду діоксиду марганцю і 

кип'ятять (2-3) хв. До розчину додають краплями розчин азотистокислого натрію 

до повного розчинення осаду та отримання прозорого розчину. Далі розчин 

кип’ятять до видалення оксидів азоту, випарюють насухо, додають 10 см
3
 соляної 

кислоти і знову випарюють насухо..  
       Якщо масова частка миш'яку в аналізованій пробі становить понад 10% від 

масової частки фосфору або, якщо масова частка миш'яку невідома, останній 

видаляють відгоном у вигляді броміду. Для цього розчин після окислення фос-

фору випарюють насухо. Сухий залишок розчиняють у 10 см
3
 соляної кислоти і 

знову випарюють насухо. Сухий залишок розчиняють у 15 см
3
 соляної кислоти, 

додають 10 см
3
 розчину броміду амонію і випарюють розчин до стану вологих 

солей. Потім додають 10 см
3
 соляної кислоти і знову випарюють до стану воло-

гих солей. Обробку соляною кислотою і випарювання розчину до стану воло-

гих солей повторюють ще двічі. 

          До сухого залишку додають 15 см
3
 соляної кислоти, розведеної 1:3, і нагріва-

ють до розчинення солей, додають (20–40) см
3
 води й охолоджують. Отриманий 

розчин переносять у мірну колбу місткістю 100 см
3
, доливають водою до позначки 

і перемішують. 

         Далі аналізування виконують одним із методів зазначених в 4.3.2; 4,3.3 або 

4.3.4.  

4.3.2 Визначення фосфору з масовою часткою фосфору від 0,005% до 2,00% 

із застосуванням іонів двовалентного заліза як відновника, у присутності соля-

нокислого або сірчанокислого гідроксиламіну  

          Дві аліквотні частини отриманого згідно з 4.3.1 розчину та залежно від ма-

сової частки фосфору, наведеної в таблиці 1, вміщують у дві мірні колби місткіс-

тю 100 см
3
. У кожну колбу додають 10 см

3
 води (у разі наважки проби масою 0,25 

г і менше, у колби додають (1–2) см
3
 розчину залізоамонійного галуну або 4 см

3 

розчину хлориду заліза
 
) і розчин аміаку до випадання гідроксиду заліза, який по-

тім розчиняють, додаючи краплями соляну кислоту густиною 1,105 г/см
3
. Потім до-

дають 10 см
3
 розчину гідроксиламіну гідрохлориду і залишають на теплій плиті до 

знебарвлення розчину. Якщо розчин зберігає жовтуватий колір, потрібно додати 

1-2 краплі розчину аміаку, розведеного 1:1. У разі появи каламуті додають 2-3 

краплі соляної кислоти густиною 1,105 г/см
3
. Розчин охолоджують і додають 10 см

3
 

розчину соляної кислоти густиною 1,105 г/см
3
. В одну з мірних колб, безперервно 

перемішуючи, додають краплями 8 см
3
 розчину молібденовокислого амонію. Розчин 

перемішують протягом (1–2) хв до появи блакитного кольору, доливають водою 

до позначки і перемішують. 

Оптичну густину розчину вимірюють через 10 хв на спектрофотометрі за дов-

жини хвилі від 680 нм до 900 нм або на фотоелектроколориметрі з червоним світло-
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фільтром, що має максимум пропускання в інтервалі довжин хвиль від 620 нм до  

670 нм. Як розчин порівняння використовують другу аліквотну частину, до якої до-

дають усі зазначені реактиви, за винятком розчину молібденовокислого амонію.  

Одночасно з аналізуванням проводять контрольний дослід на забруднення 

реактивів. До аліквотної частини розчину контрольного досліду додають 5 см
3
 роз-

чину залізоамонійного галуну (або хлориду заліза), води до об'єму (25-30) см
3
 і ней-

тралізують аміаком. Далі аналіз виконують, як зазначено вище. 

Від значення оптичної густини кожного аналізованого розчину віднімають 

значення оптичної густини контрольного досліду. 

Масу фосфору знаходять за градуювальним графіком.  

4.3.3 Визначення фосфору з масовою часткою від 0,01 % до 0,50 % із за-

стосуванням тіосечовини як відновника, у присутності сірчанокислої міді  

Дві аліквотні частини отриманого згідно з 4.3.1 розчину і залежно від масо-

вої частки фосфору, наведеної в таблиці 1, вміщують у дві мірні колби місткістю 

100 см
3
. У кожну колбу додають по 15 см

3
 води і краплями аміак, розведений 1:1, 

до випадання гідроксиду заліза, який потім розчиняють, додаючи краплями роз-

чин соляної кислоти густиною 1,105 г/см
3
 і 2 см

3
 у надлишок. До одержаного 

розчину додають 10 см
3
 відновлювальної суміші і витримують (1-2) хв. Потім дода-

ють 10 см
3
 соляної кислоти густиною 1,105 г/см

3
, та, безперервно перемішуючи, в 

одну з колб додають краплями 8 см
3
 розчину молібденовокислого амонію. Розчин 

перемішують протягом (1–2) хв, після чого доводять водою до позначки і перемішу-

ють. 

Через 10 хв вимірюють оптичну густину розчину на спектрофотометрі за до-

вжини хвилі від 680 нм до 880 нм або на фотоелектроколориметрі з червоним світ-

лофільтром, який має максимум пропускання в інтервалі довжин хвиль від 620 нм 

до 670 нм. Як розчин порівняння використовують другу аліквотну частину аналізо-

ваної проби, до якої додають усі реактиви, за винятком розчину молібденовокисло-

го амонію. 

Одночасно з аналізуванням проводять контрольний дослід на забруднення 

реактивів. До аліквотної частини розчину контрольного досліду додають 5 см
3
 

розчину залізоамонійного галуну, води до об'єму (25–30) см
3
 і нейтралізують 

аміаком. Далі аналіз виконують, як зазначено вище. 

Від значення оптичної густини кожного аналізованого розчину віднімають 

значення оптичної густини розчину контрольного досліду. 

Масу фосфору визначають за градуювальним графіком.  

4.3.4 Визначення фосфору з масовою часткою від 0,002 % до 0,50 % із за-

стосуванням аскорбінової кислоти як відновника, у присутності антимоніл-

тартрату калію 

Залежно від масової частки фосфору, наведеної в таблиці 1, дві аліквотні ча-

стини розчину, отриманого згідно з 4.3.1, вносять у два стакани місткістю 100 см
3
 

додають (1 – 2) см
3
 хлорної кислоти і випарюють до початку виділення її парів. 

Солі розчиняють нагріваючи у 20 см
3
 води, додають 3 см

3
 розчину сірча-

нокислого натрію, кип'ятять протягом 2 - 3 хв і охолоджують до температури 20 °С. 

В один із стаканів додають 5 см
3
 реакційної суміші, 10 см

3
 розчину аскорбінової 

кислоти та 1 см
3
 розчину антимонілтартрату калію. 
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Розчин переносять у мірну колбу місткістю 100 см
3
, доливають водою до поз-

начки і перемішують. 

Оптичну густину розчину вимірюють через 10 хв на спектрофотометрі за дов-

жини хвилі 880 нм або на фотоелектроколориметрі зі світлофільтром, що має макси-

мум пропускання в інтервалі довжин хвиль від 680 нм до 750 нм або від 830 нм до 

920 нм. 

Як розчин порівняння використовують другу аліквотну частину, до якої 

додають усі наведені вище реактиви, за винятком реакційної суміші. 

Результати аналізу з урахуванням поправки контрольного досліду обчи-

слюють за градуювальним графіком. 

 

4.4 Визначення фосфору з масовою часткою від 0,002 % до 0,25 % в хро-

мистих і хромонікелевих сталях та чавунах 

 

4.4.1 Суть методу 

Метод ґрунтується на реакції утворення жовтої фосфорномолібденової 

гетерополікислоти, відновленні її до синьої комплексної сполуки іонами дво-

валентного заліза у присутності гідроксиламіну, або аскорбіновою кислотою 

у присутності антимонілтартрату калію та подальшому вимірюванні світло-

поглинання розчинів в інтервалі довжин хвиль від 680 нм до 900 нм, або від 

830 нм до 920 нм відповідно. 

        Наважку сталі або чавуну розчиняють у суміші азотної і соляної кислот. 

Хром (III) окислюють до хрому (VI) в азотнокислому середовищі надсірча-

нокислим амонієм. Для повного окислення фосфору (III) до фосфору (V) за-

стосовують марганцевокислий калій. 

Фосфор осаджують із колектором гідроксидом заліза в аміачному сере-

довищі. Осад відфільтровують і розчиняють в соляній кислоті. 

Молібден не заважає аналізуванню. Марганець заважає аналізуванню за 

масової частки більше ніж 3%. 

 
      4.4.2 Апаратура, реактиви та розчини 
      Застосовують апаратуру, реактиви та розчини згідно з 4.2, а також наведені 

нижче. 
Амоній надсірчанокислий - згідно з чинним НД, розчин масовою концентраці-
єю 250 г/дм

3
. 

 
4.4.3 Аналізування 
 
Наважку сталі або чавуну залежно від масової частки фосфору, наведеної в 

таблиці 1, вміщують у стакан місткістю 400 см
3
, додають 10 см

3
 азотної кис-

лоти, 30 см
3
 соляної кислоти і розчиняють нагріваючи. До розчину контроль-

ного досвіду додають 4 см
3
 розчину хлориду заліза (або азотнокислого залі-

за). 

Розчин випарюють насухо, додають (5-10) см
3
 азотної кислоти і випа-

рюють уміст стакану до вологих солей. Цю операцію повторюють ще раз. До 
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розчину додають 5 см
3
 азотної кислоти та нагрівають. Потім розводять водою 

до (80-100) см
3
 і нагрівають майже до кипіння. 

Осад кремнієвої кислоти відфільтровують на фільтр «біла стрічка» з невели-

кою кількістю беззольної фільтропаперової маси в стакан місткістю 400 см
3
. Осад 

на фільтрі промивають 6-8 разів гарячою азотною кислотою, розведеною 1:100. Фі-

льтрат зберігають, а фільтр із осадом кремнієвої кислоти відкидають. 
 

.      Примітка. У разі масової частки кремнію в аналізованій пробі більше ніж 1,5%, фільтр 
із осадом кремнієвої кислоти вміщують у платиновий тигель, висушують, озолюють і про-
жарюють за температури від 800°С до  900°С. Осад змочують (2-3) краплями води, додають 
(5-7) крапель сірчаної кислоти, розведеної 1:4, (3-5) см

3 
фтористоводневої кислоти й обере-

жно випарюють уміст тигля насухо. Залишок у тиглі сплавляют з (1-2) г вуглекислого 
натрію за температури від 1000°С до 1100°С протягом (10-15) хв. Плав вилуговують азот-
ною кислотою, розведеною 1:10, нагріваючи. Отриманий розчин фільтрують на фільтр сере-
дньої щільності та приєднують до основного розчину (фільтрату). Розчин випарюють до 
об’єму (50-60) см

3
. 

 
        Примітка. Якщо сталь або чавун містять понад 3% марганцю, розчин випарюють насу-
хо. Залишок витримують у сушильній шафі за температури від 135

о
С до 145

 о
С протягом 1 

год. До залишку додають (5-10) см
3
 соляної кислоти і випарюють насухо. Цю операцію про-

водять ще 4 рази. Далі аналіз ведуть починаючи з відгону миш'яку. 
 

До отриманого фільтрату додають 20 см
3
 розчину надсірчанокислого амо-

нію і нагрівають розчин до окислення хрому до шестивалентного. До киплячо-

го розчину додають (1-2) см
3
 розчину марганцевокислого калію і кип'ятять до 

випадання бурого осаду діоксиду марганцю, потім доливають розчин аміаку до 

повного виділення гідроксиду заліза та приблизно 0,5 г надсірчанокислого 

амонію. Вміст у стакані кип'ятять (1-2) хв, дають осаду відстоятися протягом 

(3-5) хв, після чого відфільтровують осад на фільтр «біла стрічка». Стакан і 

осад на фільтрі промивають 5-6 разів гарячим розчином аміаку, розведеним 1: 

100. Гідроксид заліза змивають з фільтра водою в стакан, у якому проводили 

осадження. Фільтр промивають 40 см
3
 гарячої соляної кислоти, розведеної 1:1, 

з додаванням кількох крапель розчину азотистокислого натрію та 5-6 разів га-

рячою водою. Вміст склянки нагрівають до розчинення осаду і випарюють роз-

чин до (5-10) см
3
. 

       Якщо масова частка миш'яку в аналізованій пробі становить понад 10% від 

масової частки фосфору або, якщо масова частка миш'яку невідома, останній 

видаляють відгоном у вигляді броміду. Для цього солянокислий розчин випа-

рюють насухо. Сухий залишок розчиняють у 10 см
3
 соляної кислоти і знову ви-

парюють насухо. Сухий залишок розчиняють у 15 см
3
 соляної кислоти, дода-

ють 10 см
3
 розчину броміду амонію і випарюють розчин до стану вологих со-

лей. Потім додають 10 см
3
 соляної кислоти і знову випарюють до стану вологих 

солей. Обробку соляною кислотою і випарювання розчину до стану вологих 

солей повторюють ще раз. 

          До сухого залишку додають 15 см
3
 соляної кислоти, розведеної 1:3, і нагріва-

ють до розчинення солей, додають (20–40) см
3
 води й охолоджують. Отриманий 

розчин переносять у мірну колбу місткістю 100 см
3
, доливають водою до позначки 

і перемішують. 

Далі аналізування виконують як зазначено в 4.3.2 або 4.3.4. 
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4.5 Визначення фосфору в сталях та чавунах із масовою часткою ти-

тану, цирконію, ніобію до 5,0 %, вольфраму та молібдену до 20,0 % 

 

4.5.1 Суть методу 

Метод ґрунтується на реакції утворення жовтої фосфорномолібденової ге-

терополікислоти та подальшому її відновленні в азотно-хлорнокислому розчині 

до синьої комплексної сполуки аскорбіновою кислотою або в солянокислому се-

редовищі іонами двовалентного заліза в присутності відповідно антимонілтартра-

ту калію або гідрохлориду гідроксиламіну.   
Наважку сталі або чавуну розчиняють у суміші азотної та соляної кислот, 

що містить молібденовокислий амоній. Видаляють хлор-іони багаторазовим 

випарюванням розчину насухо з азотною кислотою. Залишок витримують за 

температури (140 ± 5) °С для окислення фосфору (III) до фосфору (V) та осно-

вної маси хрому до хрому (VI).  
Фосфор, хром, вольфрам і молібден відокремлюють лугом від заліза, титану, цир-

конію і ніобію, що залишаються в осаді. Потім фосфор відокремлюють від хрому, 

вольфраму та молібдену співосадженням із колектором-гідроксидом кальцію і за-

ліза.  

 

4.5.2 Реактиви 

 

          Застосовують апаратуру, реактиви та розчини згідно з 4.2, а також наведені 

нижче. 

Калію гідроксид - згідно з чинним НД, розчини масовою концентрацією 

150 г/дм
3
; 20 г/дм

3
 і 10 г/дм

3
. Реактив калію гідроксиду не повинен містити карбо-

натів. Для цього його готують із промитого водою гідроксиду калію. Перевірку 

реактиву на відсутність карбонатів проводять так: до 50 см
3
 розчину додають 5 

см
3
 розчину хлориду барію і перемішують. У разі випадання білого осаду вважа-

ють, що вміст карбонатів дуже великий, у разі легкого помутніння реактив є при-

датним до застосування.  

Розчин треба зберігати у кварцовому або поліетиленовому посуді. 

Барію хлорид - згідно з чинним НД, розчин масовою концентрацією 50 г/дм
3
. 

Кальцій вуглекислий - згідно з чинним НД. 

Кальцій азотнокислий 4-водний - згідно з чинним НД, розчин масовою 

концентрацією 120 г/дм
3
, готують так: 60 г кальцію азотнокислого вміщують у 

стакан або колбу місткість 500 см
3
, доливають (200-300) см

3
 води і перемішу-

ють до розчинення реактиву. Отриманий розчин фільтрують через фільтр «біла 

стрічка» в мірну колбу місткістю 500 см
3
, охолоджують, доливають водою до 

позначки та перемішують. 

У разі забруднення азотнокислого кальцію фосфором, реактив очищають 

так: 60 г кальцію азотнокислого та 0,4 г хлорного заліза вміщують у стакан або 

колбу місткість 500 см
3
, доливають (200-300) см

3
 води і розчиняють нагріваю-

чи, додають сухий вуглекислий кальцій до випадіння гідроксидів заліза та в 

надлишок (2-3) г. Розчин кип'ятять і дають осаду відстоятися протягом 15-20 
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хв. Під шаром гідроксиду заліза утворюються білий осад вуглекислого каль-

цію. Розчин фільтрують через щільний фільтр в мірну колбу місткістю 500 см
3
. 

Фільтр з осадом, не промиваючи, відкидають. Розчин охолоджують, доливають 

водою до позначки та перемішують. 

1 см
3
 отриманого розчину містить приблизно 0,02 г кальцію. 

Залізо карбонільне, азотнокислий розчин масовою концентрацією 10 г/см
3
, 

готують так: 5 г карбонатного заліза вміщують у стакан місткістю 400 см
3
, по-

вільно додають 150 см
3
 азотної кислоти, розведеної 1:2, і нагрівають до повно-

го розчинення наважки. До вмісту в стакані додають (60-80) см
3
 води, охоло-

джують і розчин фільтрують через фільтр «біла стрічка» в мірну колбу місткіс-

тю 500 см
3
, стакан і осад на фільтрі промивають 4-5 разів гарячою водою. Роз-

чин охолоджують, доливають водою до позначки і перемішують.  

1 см
3
 отриманого розчину містить 0,01 г заліза. 

Суміш розчинів азотнокислого кальцію і азотнокислого заліза готують та-

ким чином: 500 см
3
 розчину азотнокислого кальцію доливають до 250 см

3
 роз-

чину азотнокислого заліза та перемішують. 

Промивний розчин готують таким чином: до 1 дм
3
 розчину гідроксиду ка-

лію масовою концентрацією10 г/дм
3
 додають 30 см

3
 суміші розчинів азотноки-

слого кальцію та азотнокислого заліза і перемішують. Через (10-15) хв розчин 

фільтрують через подвійний фільтр «біла стрічка». Фільтр з осадом, не проми-

ваючи, відкидають. Розчин готують перед застосуванням. 
 
4.5.3 Аналізування 

 

Наважку сталі або чавуну залежно від масової частки фосфору, наведеної в 

таблиці 1, вміщують у стакан місткістю 250 см
3
, додають 20 см

3
 розчину моліб-

деновокислого амонію, 10 см
3
 азотної кислоти і 30 см

3
 соляної кислоти і розчи-

няють нагріваючи. Розчин випарюють насухо на киплячій водяній бані або обе-

режно випарюють на плиті, накритою товстим шаром азбесту. До сухого залишку  

додають 10 см
3
 азотної кислоти і випарюють розчин насухо на киплячій водяній 

бані. Цю операцію повторюють ще раз. Сухий залишок обережно нагрівають на 

плиті до припинення видалення оксидів азоту та  витримують за температури (140 

± 5) °С протягом 1 год. 

      До сухого залишку додають (5-10) см
3
 соляної кислоти, і нагрівають до розчи-

нення солей, доливають  40-50 см
3
 гарячої води і кип'ятять на водяній бані протя-

гом 25-30 хв. Потім обережно, безперервно перемішуючи, додають розчин гідро-

ксиду калію масовою коцентрацією 150 г/дм
3
 до лужної реакції (поки індикатор-

ний папір «конго»не змінить колір на синій) та 70 см
3
 в надлишок. Розчин пе-

ремішують, обережно нагрівають до кипіння і продовжують нагрівати на 

киплячій водяній бані протягом (25-30) хв. Стакан знімають з плити і дають осаду 

відстоятися протягом 5-7 хв, після чого розчин фільтрують на фільтр середньої 

щільності в стакан місткістю 600 см
3
. Стакан і осад на фільтрі промивають 10-12 

разів гарячим розчином гідроксиду калію масовою концентрацією 20 г/дм
3
. Філь-

трат охолоджують і розбавляють водою до 500 см
3
. 
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       До фільтрату додають 15 см
3
 суміші розчинів азотнокислого кальцію й азо-

тнокислого заліза та перемішують. Через 5 хв додають ще 6 см
3
 цієї суміші. 

Через одну годину осад гідроксидів кальцію й заліза, що містить фосфор фільт-

рують на фільтр середньої щільності з невеликою кількістю беззольной фільт-

ропаперової маси. Стакан і осад на фільтрі промивають 7-8 разів промивним 

розчином. Осад гідроксидів кальцію і заліза, що містить фосфор, розчиняють 

на фільтрі в 40 см
3
 гарячої соляної кислоти, розведеної 1:1, накривши при цьо-

му лійку годинниковим склом. Фільтрат збирають у стакан, в якому проводили 

осадження. Годиникове скло знімають і обмивають його та фільтр 7-8 разів га-

рячою соляною кислотою, розведеною 1:100, фільтр відкидають. Розчин випа-

рюють до об’єму (60-70) см
3
, переносять у мірну колбу місткістю 100 см

3
, до-

ливають водою до позначки і перемішують. 

       Якщо масова частка миш'яку в аналізованій пробі становить понад 10% від 

масової частки фосфору або, якщо масова частка миш'яку невідома, останній 

видаляють відгоном у вигляді броміду. Для цього отриманий солянокислий ро-

зчин випарюють насухо. Сухий залишок розчиняють у 10 см
3
 соляної кислоти і 

знову випарюють насухо. Цю операцію повторюють ще раз. Сухий залишок 

розчиняють нагріваючи у 15 см
3
 соляної кислоти, додають 10 см

3
 розчину бро-

міду амонію і випарюють розчин до стану вологих солей. Потім додають 10 см
3
 

соляної кислоти і знову випарюють до стану вологих солей. Останню операцію 

повторюють ще раз. До сухого залишку додають 15 см
3
 соляної кислоти, розве-

деної 1:3, і нагрівають до розчинення солей, потім додають (20–40) см
3
 води й 

охолоджують. Отриманий розчин переносять у мірну колбу місткістю 100 см
3
, 

доливають водою до позначки і перемішують. 

У разі випадання осаду кремнієвої кислоти розчин розбавляють гарячою во-

дою до 80-100 см
3
 і нагрівають до кипіння. 

Осад кремнієвої кислоти фільтрують на фільтр середньої щільності з неве-

ликою кількістю беззольной фільтропаперової маси. Фільтрат збирають у ста-

кан місткістю 400 см
3
. Стакан і осад на фільтрі промивають 6-8 разів гарячою 

соляною кислотою, розведеною 1:100. Фільтрат зберігають (основний розчин). 

     Фільтр з осадом кремнієвої кислоти вміщують у платиновий тигель, вису-

шують, озолюють і прожарюють за температури від 800°С до 900°С Осад змо-

чують 2-3 краплями води, додають 8-10 крапель азотной кислоти, 3-5 см
3
 фто-

ристоводневої кислоти і обережно випарюють вміст тигля насухо. Залишок у 

тиглі сплавляють із (1-2) г вуглекислого натрію за температури від 1000°С до 

1100°С. Плав вилуговують гарячої азотною кислотою, розведеною 1:10, нагрі-

ваючи. Отриманий розчин приєднують до основного розчину. Тигель обмива-

ють гарячою водою і також приєднують до основного розчину. 

Розчин випарюють до (5-10) см
3
, додають (20–40) см

3
 води, охолоджують і пе-

реносять у мірну колбу місткістю 100 см
3
, доливають водою до позначки та пе-

ремішують. 

Далі аналізування виконують, як зазначено в 4.3.2 або 4.3.4.  
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4.3.5 Побудова градуювального графіка   

4.3.5.1 Побудова градуювального графіка із застосуванням як відновника 

іонів двовалентного заліза у присутності гідроксиламіну або тіосечовини у 

присутності сірчанокислої міді. 

У десять мірних колб місткістю 100 см
3
 вміщують по 5 см

3
 розчину хлориду 

заліза або азотнокислого заліза. У вісім з них послідовно додають 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 

5,0; 7,0; 9,0 і 11,0 см
3
 стандартного розчину фосфору Б, що відповідає 0,000005; 

0,000010; 0,000020; 0,000030; 0,000050; 0,000070; 0,000090 і 0,000110 г фосфору. У 

дев’ятій та десятій колбах проводять контрольний дослід на вміст фосфору в реак-

тивах. 

У кожну колбу додають по 20 см
3
 води, і розчин аміаку до випадання гідрок-

сиду заліза, який потім розчиняють, додаючи краплями соляну кислоту густиною 

1,105 г/см
3
. 

Далі аналізують, як зазначено в 4.3.2 або 4.3.3. 

Як розчин порівняння використовують один із розчинів контрольного дослі-

ду, в який додано всі реактиви, за винятком розчину молібденовокислого амонію. 

За отриманими значеннями оптичної густини з урахуванням поправки конт-

рольного досліду та відповідними до них значеннями маси фосфору будують гра-

дуювальний графік. Допустимо будувати градуювальний графік у координатах оп-

тична густина - масова частка фосфору, у відсотках. 

4.3.5.1 Побудова градуювального графіка із використанням як відновника 

аскорбінової кислоти в присутності антімонілтартрату калію 

У дев’ять стаканів місткістю 100 см
3
 вміщують по 5 см

3
 розчину хлориду за-

ліза або азотнокислого заліза. У сім з них послідовно додають 0,2; 0,5; 1,5; 2,0; 3,0; 

5,0; 6,0; см
3
 стандартного розчину фосфору Б, що відповідає 0,000002; 0,000005; 

0,000015; 0,000020; 0,000030; 0,000050 і 0,000060 г фосфору. У восьмому та 

дев’ятому стаканах проводять контрольний дослід на вміст фосфору в реактивах. 

В кожний стакан додають (1 – 2) см
3
 хлорної кислоти і випарюють до почат-

ку виділення її парів. Солі розчиняють нагріваючи у 20 см
3
 води, додають 3 см

3
 

розчину сірчанокислого натрію. 

Далі аналізують, як зазначено в 4.3.4. 

Як розчин порівняння використовують розчин контрольного досліду в який 

додано всі реактиви, за винятком розчину реакційної суміші. 

За отриманими значеннями оптичної густини з урахуванням поправки конт-

рольного досліду та відповідними до них значеннями маси фосфору будують гра-

дуювальний графік. Допустимо будувати градуювальний графік у координатах оп-

тична густина - масова частка фосфору, у відсотках. 
 
4.4  Опрацювання результатів  

4.4.1 Масову частку фосфору Х1, у відсотках, обчислюють за формулою: 

 

m

m
X

1001
1


 ,      (2) 

де m1 - маса фосфору, визначена за градуювальним графіком, г;  

     m - маса наважки проби, що відповідає аліквотній частині розчину, г. 
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5. ЕКСТРАКЦІЙНО-ФОТОМЕТРИЧНИЙ МЕТОД ВИЗНАЧЕННЯ 

МАСОВОЇ ЧАСТКИ ФОСФОРУ ВІД 0,002% ДО 0,25% У ПРИСУТНОСТІ 

ТИТАНУ ДО 2,0%, ЦИРКОНІЮ ДО 0,5%, НІОБІЮ ДО 1,0% ТА ВОЛЬФ-

РАМУ, МОЛІБДЕНУ, НІКЕЛЮ І ХРОМУ ДО 10,0% 

 

5.1 Суть методу 

 

Метод грунтується на екстрагуванні фосфору з хлорнокислого середовища 

ізобутиловим спиртом у вигляді жовтого фосфорномолібденового комплексу, який 

відновлюють в органічній фазі до синьої комплексної сполуки хлоридом олова. Ек-

стракт гомогенізують ацетоном і вимірюють світлопоглинання розчину в інтервалі 

довжин хвиль від 615 нм до 725 нм. 

Вплив цирконію, ніобію, вольфраму та титану (за масової частки останнього 

менше ніж 1%) усувають додаванням фториду амонію.  

 

5.2. Апаратура, реактиви та розчини  

 

          Застосовують апаратуру, реактиви та розчини згідно з 4.2, а також наведені 

нижче. 
 
Спектрофотометр типу СФ-46 або фотоелектроколориметр КФК-2 - згід-

но з чинним нормативним документом (НД). 

Кислота азотна - згідно з чинним НД. 

Кислота соляна - згідно з чинним НД. 

Кислота сірчана - згідно з чинним НД і 0,5 М розчин; готують так: до 700 

см
3
 води додають 20 см

3
 сірчаної кислоти, перемішують і охолоджують. 

Кислота хлорна - згідно з чинним НД і розведена 1:50. 

Амонію фторид - згідно з чинним НД, розчин масовою концентрацією 20 

г/дм
3
. Розчин слід зберігати в поліетиленовій посудині. 

Амоній молібденовокислий - згідно з чинним НД, перекристалізований сір-

чанокислий розчин з масовою концентрацією 50 г/дм
3
; готують так: 50 г реактиву 

вміщують у стакані місткістю 400 см
3
, додають 200 см

3
 води та розчиняють нагрі-

ваючи. Розчин фільтрують у мірну колбу місткістю 1 дм
3
, охолоджують, обережно 

додаючи 115 см
3
 сірчаної кислоти, розбавляють водою до мітки і перемішують Роз-

чин треба зберігати у кварцовому або поліетиленовому посуді. 

Натрій сірчистокислий (сульфіт натрію) безводний - згідно з чинним НД, 

насичений розчин за кімнатної температури. 

Олово хлорид 2-водний - згідно з чинним НД, 

Розчин А; готують так: 10 г хлориду олова розчиняють нагріваючи в 25 см
3
 

соляної кислоти. 

Розчин Б; готують так: до 1 см
3
 розчину А додають 200 см

3
 0,5 М розчину сі-

рчаної кислоти і перемішують. Розчин Б придатний до застосування протягом доби. 

Спирт ізобутиловий - згідно з чинним НД. 

Ацетон - згідно з чинним НД. 
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5.3 Аналізування 
 
5.3.1 Наважку сталі або чавуну масою 0,5 г (за масової частки фосфору від 

0,002% до 0,12%) або 0,25 г (за масової частки фосфору від 0,12% до 0,25%) вмі-

щують у стакан місткістю (200-250) см
3
, додають 10 см

3
 азотної кислоти, 30 см

3
 со-

ляної кислоти, накривають стакан годинниковим склом і розчиняють наважку на-

гріваючи. Після повного розчинення наважки розчин випарюють насухо. 

Якщо аналізована проба містить хром, його відганяють у вигляді хлористого 

хроміту. До отриманого розчину додають (40-50) см
3
 хлорної кислоти, нагрівають 

розчин до початку виділення її парів і ще 5 хв. Після повного окислення хрому хло-

рною кислотою (до зміни кольору солей з зеленого на помаранчево-червоний) зні-

мають годинникове скло і додають краплями соляну кислоту до припинення вида-

лення бурих парів хлористого хромілу. Стакан знову накривають склом і нагрівають 

розчин до повного окислення хрому. Операцію відгону хлористого хромілу повто-

рюють до повного його видалення, потім розчин випарюють насухо.  

Якщо масова частка миш’яку понад 0,003%, а вольфраму менше ніж 3%, 

миш’як видаляють відгоном у вигляді броміду. Для цього до сухого залишку в ста-

кані додають 10 см
3
 соляної кислоти і знову випарюють насухо. Сухий залишок ро-

зчиняють нагріваючи в 10 см
3
 соляної кислоти, додають 0,1 г бромистого амонію і 

випарюють розчин насухо, потім додають 10 см
3
 соляної кислоти і знову випарю-

ють насухо. Цю операцію повторюють ще два рази. До сухого залишку додають 10 

см
3
 соляної кислоти і нагрівають до розчинення солей, додають 15 см

3
 хлорної кис-

лоти і нагрівають до видалення парів хлорної кислоти. 

Розчин охолоджують, додають (2-3) см
3
 насиченого розчину сірчанокислого 

натрію, (10-15) см
3
 води й кип’ятять (7-10) хв, потім додають 15 см

3 
розчину фтори-

стого амонію і нагрівають 5 хв. Розчин охолоджують, переносять у мірну колбу міс-

ткістю 100 см
3
, доливають водою до позначки і перемішують.  

Частину розчину фільтрують через сухий фільтр середньої щільності в суху 

конічну колбу, відкидаючи перші порції фільтрату. 

5.3.2. Аліквотну частину отриманого розчину 10 см
3
 (за масової частки фос-

фору від 0,002% до 0,06%) або 5 см
3
 (за масової частки фосфору від 0,06% до 

0,25%) вміщують у ділильну лійку місткістю 200 см
3
. Розчин розбавляють до 50 см

3
 

хлорною кислотою, розведеною 1:50, додають 10 см
3
 сірчанокислого розчину молі-

бденовокислого амонію, 20 см
3
 ізобутилового спирту. Ділильну лійку з розчином 

енергійно струшують протягом 1 хв і дають розділитися водному та спиртовому 

шарам.  

Водний шар відкидають, до спиртового шару додають 15 см
3
 розчину хлори-

ду олова Б і знову струшують 1 хв. Після розділення органічної та водної фаз вод-

ний шар відкидають. Спиртовий шар зливають у суху мірну колбу місткістю 50 см
3
, 

ополіскують ділильну лійку ацетоном, приєднуючи його до розчину в мірній колбі, 

доливають ацетоном до позначки і перемішують. 

Оптичну густину розчину вимірюють через 10 хв на спектрофотометрі за дов-

жини хвилі 725 нм або на фотоелектроколориметрі зі світлофільтром, що має макси-

мум пропускання в інтервалі довжин хвиль від 615 нм до 640 нм. 
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Як розчин порівняння використовують екстракт другої аліквотної частини аналізо-

ваної проби, до якої додають усі наведені вище реактиви, за винятком розчину мо-

лібденовокислого амонію. 

Одночасно з аналізуванням проводять контрольний дослід на забруднення 

реактивів.  

Результат аналізу з урахуванням поправки контрольного досліду обчислю-

ють за градуювальним графіком.  
5.3.3 Побудова градуювального графіка  

У сім ділильних лійок місткістю 200 см
3
 послідовно вміщують 0,25; 0,5; 1,0; 

1,5; 2,0; 2,5 і 3,5 см
3
 стандартного розчину Б однозаміщеного фосфорнокислого ка-

лію, що відповідає 0.0000025; 0,000005; 0,000010; 0,000015; 0,000020; 0,000025 і 

0,000035 г фосфору. В кожну лійку додають 1,5 см
3
 розчину фториду амонію, 50 см

3
 

хлорної кислоти, розведеної 1:50, 10 см
3
 сірчанокислого розчину молібденовокисло-

го амонію і 20 см
3
 ізобутилового спирту. Ділильну лійку енергійно струшують 1 хв і 

дають розділитися шарам. Водний шар відкидають, а до спиртового шару додають 

15 см
3
 розчину хлориду олова Б і струшують 1 хв. Дають розділитися шарам і вод-

ний шар відкидають. 

Органічний шар зливають у суху мірну колбу місткістю 50 см
3
, ополіскують 

ділильну лійку ацетоном, приєднуючи його до розчину в мірній колбі, доливають 

ацетоном до позначки та перемішують. 

Оптичну густину розчину вимірюють через 10 хв на спектрофотометрі за дов-

жини хвилі 725 нм або на фотоелектроколориметрі зі світлофільтром, що має макси-

мум пропускання в інтервалі довжин хвиль від 615 нм до 640 нм. 

В якості розчину порівняння служить екстракт розчину контрольного досліду. 

За знайденим значенням оптичної густини з урахуванням поправки контроль-

ного досліду будують градуювальний графік. 

 

5.4 Опрацювання результатів  
5.4.1 Масову частку фосфору (Х2) у відсотках обчислюють за формулою 

 

1

2
m

m·100
Х  

 

де      m -маса фосфору, знайдена за градуювальним графіком, г; 

         m - маса наважки проби, що відповідає аліквотній частині розчину, г. 

 

 

6 ТИТРИМЕТРИЧНИЙ МЕТОД ВИЗНАЧЕННЯ МАСОВОЇ ЧАСТКИ 

ФОСФОРУ ВІД 0,02 % ДО 2,5 % 

 

6.1  Суть методу  
Метод ґрунтується на осадженні окисленого до п'ятивалентного стану фос-

фору у вигляді фосфорномолібденової комплексної сполуки жовтого кольору, роз-

чиненні осаду в розчині гідроксиду натрію та титруванні надлишку гідроксиду на-

трію азотною кислотою.  
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Метод не придатний для аналізування сталей та чавунів, які містять титан, 

цирконій, ніобій та понад 5% вольфраму. 

 

6.2 Апаратура, реактиви та розчини  

 

Тигель платиновий згідно з чинною НД. 

Кислота соляна - згідно з чинною НД. 

Кислота азотна - згідно з чинною НД і розведена 1:1, 1:10 та 1:100. 

Кислота фтористоводнева - згідно з чинною НД. 

Калій марганцевокислий - згідно з чинною НД, розчин масовою концент-

рацією 40 г/дм
3
.  

Калій азотнокислий - згідно з чинною НД, розчин масовою концентрацією 

10 г/дм
3
. 

Натрій азотистокислий - згідно з чинною НД, розчин масовою концентраці-

єю 50 г/дм
3
. 

Натрій вуглекислий - згідно з чинною НД. 

Аміак водний - згідно з чинною НД. 

Амоній молібденовокислий - згідно з чинною НД. 

Амонію роданід, - згідно з чинною НД, розчин масовою концентрацією 100 

г/дм
3
. 

Амонію бромід - згідно з чинною НД, розчин масовою концентрацією 100 

г/дм
3
. 

Калію бромід - згідно з чинною НД, розчин масовою концентрацією  

100 г/дм
3
. 

Барію гідроксид 8-водний - згідно з чинною НД.  

Кислота щавлева - згідно з чинною НД, перекристалізована та висушена до 

сталої маси за температури від 110 °С до 120 °С. 

Вапно натронне - згідно з чинною НД. 

Спирт етиловий ректифікований - згідно з ДСТУ 4221. 

Молібденова рідина: 36 г молібденовокислого амонію розчиняють у 30 см
3
 

розчину аміаку та 50 см
3
 води; 115 см

3
 розчину аміаку обережно вливають у  

575 см
3
 азотної кислоти, розведеної 1:1, і додають 230 см

3
 води. Отримані розчини 

охолоджують і змішують, обережно вливаючи перший розчин у другий, ретельно 

збовтуючи, щоб утворювана біла каламуть розчинилася. При цьому потрібно пері-

одично охолоджувати розчин, не допускаючи його нагрівання. Потім розчин 

витримують протягом 48 год. Перед застосуванням розчин молібденової рідини 

фільтрують на щільний фільтр. 

Індикатор фенолфталеїн, спиртовий розчин з масовою концентрацією 

10 г/дм
3
; 1 г фенолфталеїну розчиняють у 60 см

3
 етилового спирту, додають 40 см

3
 

води і перемішують. 

Вода нейтральна: до 1 дм
3
 дистильованої води, з якої попередньо вилучають 

вуглекислоту кип'ятінням протягом (2 – 3) год, додають 5 см
3
 розчину фенолфталеї-

ну і таку кількість стандартного розчину гідроксиду натрію, щоб вода набула стій-

кого рожевого забарвлення. Потім до розчину додають краплями стандартний роз-

чин азотної кислоти до зникнення забарвлення. 50 см
3
 нейтралізованої у такий 
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спосіб води мають забарвитися у рожевий колір від додавання однієї краплі станда-

ртного розчину гідроксиду натрію. 

Натрію гідроксид - згідно з чинною НД, стандартний розчин: 35 г натрію 

гідроксиду розчиняють у 10 дм
3
 холодної води, звільненої від вуглекислоти попе-

реднім кип'ятінням протягом (2 – 3) год. До розчину додають 5 г гідроксиду ба-

рію, перемішують і витримують від 2 діб до 3 діб, доки утворений осад вуглеки-

слого барію відстоїться повністю. Розчин зберігають у бутлі, закритому гумовою 

пробкою з двома отворами: в один з них уставляють поглинач з натронним вап-

ном, в інший - сифонну трубку з краном, що не доходить до дна бутля на 0,5 см, із 

загнутим вгору кінцем. 

Прозорий розчин сифонують в інший бутель і зберігають, як зазначено 

вище. 

Кислота азотна, стандартний розчин: 50 см
3
 азотної кислоти вміщують у 

бутель і розводять до об'єму 10 дм
3
 водою, з якої попередньо вилучають вуглекис-

лоту кип’ятінням протягом (2 – 3) год. 1 см
3
 розчину азотної кислоти має відповіда-

ти приблизно 1 см
3
 титрованого розчину гідроксиду натрію. Розчин зберігають у 

бутлі, закритому гумовою пробкою з двома отворами: в один з них уставляють пог-

линач з натронним вапном, в інший - сифонну трубку з краном, що не доходить 

до дна бутля на 0,5 см. 

Співвідношення між об’ємами стандартних розчинів гідроксиду натрію й азо-

тної кислоти встановлюють так: у конічну колбу місткістю 250 см
3
 наливають з бю-

ретки 25 см
3
 розчину гідроксиду натрію, додають 25 см

3
 нейтральної води і титру-

ють стандартним розчином азотної кислоти до зникнення рожевого кольору. 

Коефіцієнт К, що визначає співвідношення між об'ємами розчинів гідрокси-

ду натрію та азотної кислоти, обчислюють за формулою: 

 

1V

V
К  ,       (3) 

де V - об'єм розчину гідроксиду натрію, взятого для титрування, см
3
;  

     V1 - об'єм розчину азотної кислоти, витрачений на титрування, см
3
. 

Масову концентрацію розчину гідроксиду натрію встановлюють за наважкою 

щавлевої кислоти або за стандартним зразком, близьким за складом і масовою част-

кою фосфору до аналізованої проби. 

Масову концентрацію розчину гідроксиду натрію Т1, виражену у грамах фо-

сфору на 1 см
3
 розчину, обчислюють за формулою: 

 

0214,01 
V

m
Т ,      (4) 

де т – наважка щавлевої кислоти, г;  

     V - об'єм розчину гідроксиду натрію, витрачений на титрування щавле-

вої кислоти, см
3
; 

     0,0214 – співвідношення еквівалентних мас фосфору та щавлевої кислоти. 
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6.3 Аналізування 

 

6.3.1  Наважку сталі або чавуну залежно від масової частки фосфору, наведе-

ної в таблиці 2, вміщують у конічну колбу місткістю 250 см
3
, додають 60 см

3
 азотної 

та 20 см
3
 соляної кислот, накривають колбу годинниковим склом і розчиняють на-

гріваючи. Після розчинення наважки знімають годинникове скло і кип'ятять розчин 

до видалення оксидів азоту. 

Таблиця 2 

Масова частка фосфору, % Наважка проби, г 

Від 0,02 до 0,08 включ. 2,0 

Понад 0,08 « 0,25 « 1,0 

« 0,25 « 1,00 « 0,5 

« 1,0 « 2,5 « 0,2 

6.3.2 Визначення фосфору в сталях та чавунах, які містять хрому до 5,0 

% і не містять вольфраму  

Після розчинення наважки розчин кип'ятять до видалення оксидів азоту і ви-

парюють до стану вологих солей. Додають 10 см
3
 азотної кислоти і знову випа-

рюють розчин до стану вологих солей, потім додають 10 см
3
 азотної кислоти, 

(15-20) см
3
 води і нагрівають до розчинення солей 

Осад кремнієвої кислоти відфільтровують на фільтр «біла стрічка» з дода-

ванням невеликої кількості беззольної паперової маси. Фільтрат збирають у ко-

нічну колбу місткістю 300 см
3
. Осад на фільтрі промивають 6 - 8 разів гарячою азо-

тною кислотою, розведеною 1:100. Фільтр із осадом відкидають, якщо масова час-

тка кремнію у пробі становить не більше ніж 1,5 %. 
Примітка. Якщо масова частка кремнію у пробі становить понад 1,5 %, фільтр із осадом 

кремнієвої кислоти вміщують у платиновий тигель, висушують, озолюють і прожарюють за тем-

ператури від 800°С до 900°С. Потім осад змочують 2 - 3 краплями води, додають 8 - 10 крапель азо-

тної кислоти, (3 – 5) см
3
 фтористоводневої кислоти й обережно випарюють уміст тигля насухо. За-

лишок у тиглі сплавляють з (1 – 2) г вуглекислого натрію за температури від 1000 °С до 1100 °С. 

Плав вилуговують азотною кислотою, розведеною 1:10, під час кип’ятіння. Тигель обмивають во-

дою, отриманий розчин фільтрують на фільтр середньої щільності та приєднують до основного роз-

чину.  

Отриманий розчин нагрівають до кипіння, додають (5 10) см
3
 розчину марга-

нцевокислого калію і кип'ятять розчин до випадання бурого осаду діоксиду марган-

цю. Не припиняючи нагрівання, додають краплями розчин азотистокислого на-

трію до повного розчинення осаду та отримання прозорого розчину. Розчин кип'я-

тять до видалення оксидів азоту та охолоджують. 

Якщо масова частка миш'яку в аналізованій пробі перевищує 10 % від 

масової частки фосфору або якщо масова частка миш'яку невідома, миш’як видаля-

ють відгоном. Для цього розчин випарюють насухо, до сухого залишку додають 10 

см
3
 соляної кислоти і знову випарюють розчин насухо. Цю операцію виконують 

тричі. Сухий залишок розчиняють нагріваючи у 15 см
3
 соляної кислоти, додають 

10 см
3
 розчину броміду амонію або броміду калію і випарюють до стану вологих 

солей. Випарювання розчину до стану вологих солей повторюють, додаючи пе-

ред випарюванням 10 см
3
 соляної кислоти. Потім додають 10 см

3
 азотної кислоти й 

випарюють розчин до стану вологих солей. Додають азотну кислоту і випарюють до 
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стану вологих солей двічі двічі. Після цього додають 10 см
3
 азотної кислоти, 

(10 – 15) см
3
 води і нагрівають до розчинення солей та охолоджують. 

До отриманого розчину додають розчин аміаку до початку випадання осаду 

гідроксиду заліза, який розчиняють кількома краплями азотної кислоти, після 

чого додають 5 см
3
 кислоти у надлишок. 

Розчин нагрівають до температури від 50 °С до 60 °С, додають 50 см
3
 моліб-

денової рідини і збовтують протягом кількох хвилин до випадання жовтого осаду 

фосфорномолібденовокислого амонію. Осад відстоюють у теплому місці протягом 

(2 – 3) год. 

Осад відфільтровують на фільтр «синя стрічка», який містить невелику кі-

лькість беззольної фільтропаперової маси. Колбу, у якій осаджували, та осад на 

фільтрі промивають 6 - 7 разів азотною кислотою, розведеною 1:100, до видалення 

іонів заліза. Для перевіряння повноти відмивання осаду від заліза відбирають у 

пробірку (0,5 – 1,0) см
3
 промивної рідини і додають (3 – 5) крапель роданіду 

амонію. Якщо осад відмито від іонів заліза, рідина у пробірці має залишитися без-

барвною. 

Потім осад на фільтрі промивають розчином азотнокислого калію до повно-

го видалення азотної кислоти. Для перевірки повноти відмивання осаду у пробірку 

відбирають (2 – 3) см
3
 фільтрату, додають дві краплі розчину фенолфталеїну і од-

ну краплю розчину гідроксиду натрію. Якщо осад відмито, то розчин у пробірці 

має набути рожевого кольору. 

Фільтрат відкидають. Фільтр із осадом вміщують у ту саму колбу, в якій 

осаджували, додають 25 см
3
 нейтральної води, п'ять крапель фенолфталеїну, розри-

вають фільтр скляною паличкою на дрібні частинки та збовтують уміст колби. По-

тім додають з бюретки стандартний розчин гідроксиду натрію до появи стійкого 

рожевого кольору та (3 – 5) см
3
 у надлишок, закривають колбу гумовою пробкою і 

збовтують до повного розчинення осаду. Пробку виймають, обполіскують її та стін-

ки колби нейтральною водою і титрують надлишок розчину гідроксиду натрію стан-

дартним розчином азотної кислоти до зникнення рожевого кольору. 

Одночасно з аналізуванням проводять контрольний дослід на забруднення ре-

активів. До фільтрату з осадом контрольного досліду додають 25 см
3
 нейтральної 

води, 25 см
3
 стандартного розчину гідроксиду натрію і після розчинення осаду ти-

трують надлишок гідроксиду натрію стандартним розчином азотної кислоти, як за-

значено вище. 

6.3.3 Визначення фосфору в сталях та чавунах, які містять хрому та 

вольфраму до 5,0 % 

Наважку аналізованої проби розчиняють, як зазначено в 6.3.1. 

Розчин випарюють до об'єму (20-30) см
3
, розводять гарячою водою до об’єму  

(250-300) см
3
, нагрівають до кипіння і дають відстоятися осаду вольфрамової кисло-

ти протягом 2 год. 

Осад відфільтровують на фільтр «синя стрічка», який містить невелику кіль-

кість фільтропаперової маси. Фільтрат збирають у стакан місткістю 600 см
3
. Стакан 

і осад на фільтрі промивають 8-10 разів гарячою азотною кислотою, розведеною 

1:100. Осад відкидають 
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Розчин випарюють до стану вологих солей, додають 10 см
3
 азотної кислоти, 

30-40 см
3
 води та нагрівають до розчинення солей. 

Далі аналізування виконують, як зазначено 6.3.2. 

 

6.4 Опрацювання результатів  
6.4.1 Масову частку фосфору X2, у відсотках, обчислюють за формулою: 

 

m

TKVV
X

100)( 11
2


 ,     (5) 

де V - об'єм розчину гідроксиду натрію, використаний з надлишком для роз-

чинення осаду фосфорномолібденовокислого амонію, см
3
; 

      V1 - об'єм розчину азотної кислоти, витрачений на титрування надлишку 

гідроксиду натрію з урахуванням об'єму, витраченого на титрування розчину конт-

рольного досліду, см
3
; 

      Т1 - масова концентрація розчину гідроксиду натрію, у грамах фосфору на 

1 см
3
 розчину; 

      K - коефіцієнт співвідношення між об’ємами стандартних розчинів гідро-

ксиду натрію та азотної кислоти; 

      m - маса наважки проби, г. 

 

7 НОРМИ ТОЧНОСТІ 
 

7.1 Норми точності та нормативи контролю точності визначення масової 

частки фосфору наведено в таблиці 3. 

Таблиця 3 

У відсотках 

Масова частка фосфору Границя 

допусти-

мої похи-

бки ре-

зультатів 

аналізу, 

Δ 

Допустима розбіжність 

двох сере-

дніх ре-

зультатів 

аналізу, 

отриманих 

у різних 

умовах, D2 

двох па-

ралель-

ных ви-

значень, 

d2 

трьох 

пара-

лель-

ных ви-

значень, 

d3 

резуль-

татів 

аналізу 

стандар-

тного 

зразка 

від атес-

тованого 

значен-

ня, δ 

Від 0,002 до 0,005 включ. 0,0014 0,0018 0,0015 0,0018 0,0009 

Понад 0,005 « 0,010 « 0,0018 0,0025 0,0021 0,0025 0,0013 

« 0,01 « 0,02 « 0,0024 0,0032 0,0028 0,0034 0,0017 

« 0,02 « 0,05 « 0,004 0,006 0,005 0,006 0,003 

« 0,05 « 0,10 « 0,006 0,008 0,007 0,008 0,004 

« 0,1 « 0,2 « 0,008 0,011 0,009 0,011 0,006 

« 0,2 « 0,5 « 0,013 0,017 0,014 0,017 0,009 

« 0,5 « 1,0 « 0,03 0,04 0,03 0,04 0,02 

« 1,0 « 2,5 « 0,04 0,06 0,05 0,06 0,03 
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8 ВИМОГИ ДО КВАЛІФІКАЦІЇ ОПЕРАТОРА 

 

8.1 До роботи з обладнанням допускають осіб, які вивчили методику вико-

нання вимірювань, інструкції з експлуатації устатковання і правила експлуату-

вання електроустановок, пройшли відповідний інструктаж і яких допущено до ро-

боти у встановленому на підприємстві (організації) порядку. 

 

9 ВИМОГИ ЩОДО БЕЗПЕКИ 

8.1 Під час аналізування треба дотримуватися вимог щодо безпеки, викла-

дених в інструкціях, що діють у хімічних лабораторіях, і розроблених згідно з 

ДСТУ 7237 та іншими чинними нормативними документами. 

9.2 Засторога! Особливо важливо пам’ятати про вибухонебезпечність парів 

хлорної кислоти у присутності аміаку, сполук азоту й органічних речовин. 
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