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НАЦІОНАЛЬНИЙ СТАНДАРТ УКРАЇНИ 

СТАЛЬ ТА ЧАВУН 
Методи визначання цирконію 

 
STEEL AND IRON  

Methods for determination of zirconium 
 

 

Чинний від_________________ 

 

 

1 СФЕРА ЗАСТОСУВАННЯ 

Цей стандарт установлює методи визначення масової частки 

цирконію в сталі та чавуні: фотометричний з реагентом ксиленоловим 

оранжевим (від 0,10% до 1,0%), фотометричний з реагентом арсеназо III 

(від 0,01% до 0,50%), гравіметричний (від 0,10% до 1.0%)  

 
 

2 НОРМАТИВНІ ПОСИЛАННЯ 

У цьому стандарті наведено посилання на такі національні 

стандарти: 

ДСТУ 4221:2003 Спирт етиловий ректифікований. Технічні умови 

ДСТУ 7237:2011 Система стандартів безпеки праці. Елект-

робезпека. Загальні вимоги та номенклатура видів захисту 

ДСТУ 7749:2015 Сталь вуглецева та чавун нелегований. Загальні 

вимоги до методів аналізу 

ДСТУ 8923:2019 Чавун, сталь, феросплави, хром та марганець 

металеві. Загальні вимоги до методів аналізу 

____________________________________________________________________ 

Видання офіційне 

Примітка. Чинність стандартів, на які є посилання в цьому стандарті, перевіряють 

згідно з офіційними виданнями національного органу стандартизації — каталогом 
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національних нормативних документів і щомісячним інформаційними покажчиками 

національних стандартів.  

Якщо стандарт, на який є посилання, замінено новим або до нього внесено зміни, 

треба застосовувати новий стандарт, охоплюючи всі внесені зміни до нього. 

 

 

3 ЗАГАЛЬНІ ВИМОГИ 

3.1 Загальні вимоги до методів аналізу наведено в ДСТУ 7749 та 

ДСТУ 8923. 

3.2 Норми точності й нормативи контролю точності визначення 

масової частки цирконію наведено в розділі 7. 

 

4 ФОТОМЕТРИЧНИЙ  МЕТОД ВИЗНАЧЕННЯ МАСОВОЇ ЧАСТКИ 
ЦИРКОНІЮ З РЕАГЕНТОМ КСИЛЕНОЛОВИМ ОРАНЖЕВИМ  ВІД 0,10% 
ДО 1,0% 

 
4.1 Суть методу 

Метод грунтується на утворенні забарвленої комплексної сполуки 

цирконію (IV) з ксиленоловим оранжевим у розчині сірчаної кислоти з 

молярною концентрацією еквівалента (0,3—0,4) моль/дм3 та 

вимірюванні світлопоглинання розчину за довжини хвилі 540 нм. 

 Залізо (III) відновлюють до заліза (II) аскорбіновою кислотою. 

 

4.2 Апаратура, реактиви та розчини 

Спектрофотометр або фотоелектроколориметр — згідно з чинним 

нормативним документом. 

Кислота соляна — згідно з чинним нормативним документом і 

розведена 1:1 та розчин масовою концентрацією еквівалента 1 моль/дм3. 

Кислота азотна — згідно з чинним нормативним документом. 

Суміш соляної й азотної кислот у співвідношенні 3:1; готують 

перед використанням. 

Кислота сірчана — згідно з чинним нормативним документом і 

розведена 1:10 та 1:100. 

Кислота фтористоводнева — згідно з чинним нормативним 

документом. 
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Кислота аскорбінова — згідно з чинним нормативним документом, 

розчин масовою концентрацією 100 г/дм3. 

Ксиленоловий оранжевий— згідно з чинним нормативним 

документом, розчин масовою концентрацією 1 г/дм3. 

Сіль динатрієва етилендіамін-N, N, N ', N'-тетраоцтової кислоти,  

2-водна (трилон Б) — згідно з чинним нормативним документом, розчин 

масовою концентрацією 10 г/дм3. 

Амонію хлорид — згідно з чинним нормативним документом, розчин 

масовою концентрацією 30 г/дм3. 

Калій піросірчанокислий — згідно з чинним нормативним 

документом. 

Цирконій металевий, йодідний — згідно з чинним нормативним 

документом. 

Стандартні розчини цирконію. 

Розчин А: 0,1 г металевого цирконію вміщують у платинову чашку та 

розчиняють у 10 см3 фтористоводневої кислоти, нагріваючи. Розчин 

окислюють (2—3) краплями азотної кислоти. Після охолодження до 

вмісту чашки додають 10 см3 сірчаної кислоти та випарюють до появи 

парів сірчаної кислоти. 

Розчин охолоджують, обережно обмивають стінки чашки водою й 

знову випарюють до парів сірчаної кислоти. Після охолодження в чашку 

додають (25—30) см3 води й розчиняють солі. Розчин переносять у 

мірну колбу місткістю 100 см3, доливають водою до позначки та 

перемішують. 

1 см3 розчину А містить 0,001 г цирконію. 

Розчин Б: 10 см3 розчину А вміщують у мірну колбу місткістю 100 

см3, доливають до позначки водою та перемішують. Розчин готують 

перед використанням. 

1 см3 розчину Б містить 0,0001 г цирконію. 

Цирконію (IV) хлороксид 8-водна — згідно з чинним нормативним 

документом. 
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Стандартні розчини цирконію можна готувати з цирконію (IV) 

хлороксида 8-водного. 

Розчин А: 0,8832 г хлороксиду цирконію вміщують у склянку 

місткістю (250—300) см3, доливають 40 см3 соляної кислоти, розведеної 

1:1, й розчиняють, повільно нагріваючи. Розчин переносять у мірну 

колбу місткістю 250 см3, доливають водою до позначки та перемішують. 

1 см3 розчину А містить 0,001 г цирконію. 

Розчин Б: 10 см3 розчину хлороксиду цирконію А вміщують у мірну 

колбу місткістю 100 см3, доливають розчином соляної кислоти молярною 

концентрацією еквівалентa 1 моль/дм3 до позначки та перемішують. 

Розчин готують перед використанням. 

1 см3 розчину Б містить 0,0001 г цирконію. 

Масову концентрацію стандартного розчину хлороксиду цирконію А 

встановлюють так: 25 см3 розчину вміщують у склянку місткістю (250—

300) см3, доливають 100 см3 води, додають 3 г хлориду амонію й аміак 

до випадіння осаду гідроксиду цирконію та в надлишок (3—5) см3. 

Одержаний розчин нагрівають до кипіння, осаду дають відстоятися 

протягом (20—25) хв, потім осад відфільтровують на фільтр "біла 

стрічка" та промивають (4—5) разів гарячим розчином хлористого 

амонію. 

Фільтр з осадом вміщують у попередньо прожарений до сталої 

маси та зважений фарфоровий чи платиновий тигель, висушують, 

озолюють, прожарюють за температури (1000—1050)°С протягом 2 год 

до сталої маси, охолоджують і зважують. Одночасно проводять конт-

рольний дослід на забруднення реактивів. 

Масову концентрацію X, виражену в грамах цирконію на 1 см3, 

обчислюють за формулою: 

 

 

 

   де m1 — маса тигля з осадом діоксиду цирконію в аналізованій пробі, г; 

       m2 — маса тигля без осаду діоксиду цирконію в аналізованій пробі, г; 
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       m3 — маса тигля з осадом в контрольному досліді, г; 

       m4 — маса тигля без осаду в контрольному досліді, г; 

       0,7403 — коефіцієнт перерахунку діоксиду цирконію на цирконій; 

       V — об'єм розчину хлороксиду цирконію, взятого для аналізування, 

см3. 

 

4.3 Аналізування 

4.3.1 Наважку аналізованої проби масою 0,25 г вміщують у склянку 

місткістю (200—300) см3, додають (30—50) см3 соляної кислоти й (5—7) 

см3 азотної кислоти та розчиняють, нагріваючи. Якщо проба не 

розчиняється у такій спосіб, наважку розчиняють у (30—50) см3 суміші 

соляної й азотної кислот. 

Вміст склянки охолоджують і додають сірчану кислоту, розведену 

1:1, в кількості, наведеної в таблиці 1, та випарюють розчин до парів 

сірчаної кислоти. Розчин охолоджують, обмивають стінки склянки водою 

й знову випарюють до парів сірчаної кислоти. 

Таблиця 1 

 
Масова частка цирконію, % 

 
Об'єм сірчаної 

кислоти, що 
додається 

см3  

 
Розведення, 

см3 

 
Аліквотна 
частина 
розчину,  

см3  

 
Маса наважки про-
би, що відповідає 
аліквотній частині 
розчину, г 

 

Від    0,10 до 0,50 включ. 

 

20 

 

200 

 

10,0 

 

    0,0125 

Понад 0,50 » 0,70 25 250 10,0 0,01 

            0,70» 1,00 50 250    5,0    0,005 
 

  Вміст склянки охолоджують, доливають (80—120) см3 гарячої води, 

нагрівають до розчинення солей та відфільтровують осад на фільтр 

"біла стрічка", що містить невелику кількість фільтропаперової маси. 

Фільтр з осадом промивають (4—5) разів гарячою водою. Фільтрат і 

промивні води зберігають (основний фільтрат). 

Фільтр з осадом вміщують у платиновий тигель, висушують, 

озолюють і прожарюють за температури (700—800)°С. Після 

охолодження осад у тиглі злегка змочують водою, додають (3—4) краплі 

сірчаної кислоти, розведеної 1:1, (2—3) см3 фтористоводневої кислоти й 
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випарюють насухо. Залишок прожарюють за температури (700—800)°С 

та сплавляють з 1 г піросірчанокислого калію. Плав вилуговують у (20—

30) см3 сірчаної кислоти, розведеної 1:100. Розчин охолоджують і 

фільтрують через фільтр "біла стрічка" та промивають (4—5) разів 

гарячою водою. Розчин приєднують до основного фільтрату.  

Об'єднаний фільтрат упарюють і залежно від масової частки 

цирконію переносять у мірну колбу місткістю, відповідно до таблиці 1. 

Розчин доливають водою до позначки та перемішують. 

Дві аліквотні частини отриманого розчину відповідно до таблиці 1 

вміщують у дві мірні колби місткістю 50 см3 кожна. Розчини в колбах 

нагрівають до температури (70—80)°С, охолоджують, додають по 2 см3 

розчину аскорбінової кислоти та ретельно перемішують. Через 5 хв у 

кожну колбу додають 20 см3 води, в одну з колб додають 2 см3 розчину 

трилону Б та в кожну колбу з мікробюретки додають 2 см3 розчину 

ксиленолового оранжевого. Розчин у колбі доливають водою до 

позначки та перемішують. 

Оптичну густину забарвленого розчину вимірюють через (20—25) 

хв на спектрофотометрі за довжини хвилі 540 нм або на 

фотоелектроколориметрі зі світлофільтром, що має максимум 

пропускання в інтервалі довжин хвиль від 530  нм до 550 нм. 

Розчином порівняння слугує розчин у колбі з трилоном Б.  

Одночасно з виконанням аналізування проводять контрольний 

дослід на забруднення реактивів. Значення оптичної густини 

контрольного досліду віднімають від значення оптичної густини розчину 

аналізованої проби. 

Результати аналізування обчислюють за градуювальним графіком.  

 

4.3.2 Побудова градуювального графіка 

У сім склянок вміщують по 0,25 г карбонільного заліза. У шість з 

них послідовно додають 2,5; 5,0; 7,5; 10,0; 12,5 і 15,0 см3 стандартного 

розчину цирконію Б, що відповідає 0,0000125; 0,000025; 0,0000375; 
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0,00005; 0,0000625 і 0,000075 г цирконію в 50 см3. Сьома склянка слугує 

для проведення контрольного досліду. 

У всі склянки додають по (30—50) см3 соляної й (5—7) см3 азотної 

кислот та розчиняють наважки, нагріваючи. Далі аналізують, як 

зазначено в 4.3.1.   Об'єднаний фільтрат переносять у мірну колбу 

місткістю 200 см3 та відбирають аліквотну частину розчину 10 см3. 

За знайденими значеннями оптичної густини з урахуванням 

поправки контрольного досліду та відповідними до них значеннями маси 

цирконію будують градуювальний графік у координатах: оптична густина 

– маса цирконію, у грамах. Допустимо будувати  градуювальний графік у 

координатах: оптична густина – масова частка цирконію, у відсотках 

 

4.4 Опрацювання результатів 

Масову частку цирконію X1, у відсотках, обчислюють за формулою: 
 

 

 

де m1 — маса цирконію в аналізованій пробі, визначена за 

градуювальним графіком, г; 

m— маса наважки аналізованої проби, що відповідає аліквотній 

частині розчину, г 

 

 

5 ФОТОМЕТРИЧНИЙ МЕТОД ВИЗНАЧЕННЯ МАСОВОЇ ЧАСТКИ 
ЦИРКОНІЮ З РЕАГЕНТОМ АРСЕНАЗО III ВІД 0,01% ДО 0,50% 

 

5.1 Суть методу 

Метод грунтується на утворенні в кислому середовищі забарвленої 

в синій колір комплексної сполуки цирконію (IV)  з арсеназо III та 

вимірюванні оптичної густини забарвленого розчину за довжини хвилі 

665 нм.  

Цирконій попередньо відокремлюють від хрому, молібдену, 

вольфраму осадженням аміаком з використанням в якості колектора 
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гідроксиду заліза. Залізо (III) відновлюють до заліза (II) аскорбінової 

кислотою. 

 

5.2 Aпapатура, реактиви та розчини 

Спектрофотометр або фотоелектроколориметр — згідно з 

чинним нормативним документом. 

Кислота соляна — згідно з чинним нормативним документом і 

розведена 1:1, 1:5 та розчин молярною концентрацією еквівалента 2 

моль/дм3. 

Кислота соляна, розчин молярною концентрацією еквівалента 2 

моль/дм3 готують так: 165 см3 соляної кислоти вміщують у мірну колбу 

місткістю 1 дм3, доливають водою до позначки та перемішують. 

Кислота азотна — згідно з чинним нормативним документом. 

Суміш соляної й азотної кислот в співвідношенні 3:1, готують 

перед використанням.. 

Кислота сірчана — згідно з чинним нормативним документом, і 

розведена 1:100. 

Кислота хлорна, кваліфікації «х.ч.» — згідно з чинним 

нормативним документом. 

Кислота фтористоводнева — згідно з чинним нормативним 

документом. 

Калій піросірчанокислий — згідно з чинним нормативним 

документом. 

Кислота аскорбінова — згідно з чинним нормативним 

документом, розчин з масовою концентрацією 100 г/дм3. 

Кислота винна — згідно з чинним нормативним документом, 

розчин з масовою концентрацією 150 г/дм3. 

Аміак водний — згідно з чинним нормативним документом. 

Желатин — згідно з чинним нормативним документом, розчин з 

масовою концентрацією 10 г/дм3. 

Сіль динатрієва етилендіамін-N, N, N, N'-тетраоцтової кислоти, 

2-водна (трилон Б) — згідно з чинним нормативним документом, розчин 

масовою концентрацією 10 г/дм3. 

Арсеназо III, розчин масовою концентрацією 1 г/дм3 готують так: 
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наважку арсеназо III масою 0,1 г вміщують у мірну колбу місткістю 100 

см3 і розчиняють у (40—50) см3 теплої води, потім додають 15 см3 

розчину соляної кислоти з молярною концентрацією еквівалента 2 

моль/дм3, розчин охолоджують, доводять водою до позначки та 

залишають відстоюватися протягом 48 год, періодично перемішуючи. 

Після чого розчин фільтрують через шар ущільненої вати, відкидаючи 

перші порції фільтрату. Розчин придатний до використання (5—7) діб; 

Стандартні розчини цирконію А та Б готують з металевого 

цирконію або хлороксиду цирконію, як зазначено в 4.2. 

Розчин В: 10 см3 розчину цирконію А вміщують у мірну колбу міст-

кістю 200 см3, доливають водою до позначки та перемішують. Розчин 

готують перед використанням. 

1 см3 розчину В містить 0,00005 г/см3. 

 

5.3 Аналізування 

5.3.1 Наважку аналізованої проби масою 0,25 г вміщують у склянку 

місткістю (200—300) см3, додають (30—50) см3 соляної кислоти й (5—7) 

см3 азотної кислоти та розчиняють, нагріваючи. Якщо проба не 

розчиняється у такій спосіб, наважку розчиняють у (30—50) см3 суміші 

соляної й азотної кислот. 

До розчину додають (15—20) см3 хлорної кислоти та нагрівають до 

повного окислення іонів хрому (розчин набуває оранжевого кольору). У 

разі відсутності іонів хрому, розчин нагрівають протягом (5—7) хв після 

початку виділення парів хлорної кислоти. Розчин охолоджують, 

доливають (90—100) см3 води та нагрівають до розчинення солей. Осад 

кремнієвої та вольфрамової кислот відфільтровують на подвійний 

фільтр середньої щільності, що містить невелику кількість 

фільтропаперової маси, у склянку місткістю (200—300) см3. Фільтр з 

осадом і склянку ретельно ополіскують (5—6) разів гарячою водою. 

Фільтрат і промивні води зберігають (основний фільтрат). 

Фільтр з осадом вміщують у платиновий тигель, висушують, 

озолюють і прожарюють за температури (700—800) °С. Після 

охолодження осад у тиглі злегка змочують водою, додають (3—4) краплі 
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сірчаної кислоти, (2 —3) см3 фтористоводневої кислоти й випарюють 

насухо. Залишок прожарюють за температури (700—800) °С й сплавляють 

з 1 г піросірчанокислого калію. Плав вилуговують у (20—30) см3 сірчаної 

кислоти, розведеної 1:100. Розчин охолоджують і фільтрують через 

фільтр середньої щільності, приєднуючи його до основного розчину.  

До отриманого розчину додають розчин аміаку до випадання осаду 

гідроксиду заліза та ще (2—3) см3 в надлишок. Розчин з осадом 

нагрівають до кипіння та відстоюють осад у теплому місці протягом 

(10—15) хв. 

Осад відфільтровують на фільтр "біла стрічка" у колбу місткістю 

(200—300) см3. Склянку, у якій осаджували, та осад на фільтрі 

промивають (6—8) разів гарячою водою до повного видалення іонів 

хлорної кислоти.  

Осад на фільтрі розчиняють у 80 см3 гарячої соляної кислоти, 

розведеної 1:1, (за масової частки цирконію до 0,10%) чи в 200 см3 (за 

масової частки цирконію понад 0,10%). Фільтр промивають гарячою 

водою, збираючи розчин у склянку, в якій проводили осадження. 

Розчин випарюють до (70—80) см3 чи (200—220) см3, залежно від 

об’єму мірної колби, яку використовують далі в аналізуванні. Склянку з 

розчином охолоджують. Розчин переносять у мірну колбу місткістю 100 

см3 (за масової частки цирконію до 0,10%) чи в мірну колбу місткістю 250 

см3 (за масової частки цирконію понад 0,10%), доливають водою до 

позначки та перемішують. 

У дві мірні колби, місткістю 50 см3, відбирають по 20 см3 

отриманого розчину. Вміст колби нагрівають до температури (70—80) 

°С, охолоджують, додають у кожну колбу по 2 см3 розчину аскорбінової 

кислоти та ретельно перемішують. Через 5 хв в кожну колбу додають по 

3 см3 розчину желатину. Потім в одну з колб додають 1 см3 розчину 

трилону Б та в кожну колбу додають по 5 см3 розчину арсеназо III. Вміст 

колб доливають водою до позначки та перемішують. Розчин у колбі з 

трилоном Б слугує розчином порівняння. 

Оптичну густину розчину вимірюють через (20—25) хв на 

спектрофотометрі за довжини хвилі 665 нм або на фото-
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електроколориметрі зі світлофільтром, що має максимум пропускання в 

інтервалі довжин хвиль від 655 нм до 675 нм. 

Одночасно через увесь хід аналізу проводять контрольний дослід 

на вміст цирконію у реактивах. Від значення оптичної густини 

аналізованого розчину віднімають значення оптичної густини розчину 

контрольного досліду. 

Результати аналізування обчислюють за градуювальним графіком 

 

5.3.2 Побудова градуювальних графіків 

5.3.2.1 За масової частки цирконію від 0,01 % до 0,10 %. 

У сім склянок місткістю 250 см3 вміщують по 0,25 г карбонільного 

заліза. У шість з них послідовно додають стандартний розчин цирконію В 

у кількості 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 см3, що відповідає 0,000005; 0,00001; 

0,00002; 0,00003; 0,00004; 0,00005 г цирконію в 50 см3. Сьома склянка 

слугує для проведення контрольного досліду. 

У всі склянки додають (30—50) см3 соляної кислоти й (5—7) см3 

азотної кислоти та розчиняють наважку, нагріваючи. Далі аналізування 

виконують, як зазначено в 5.3.1 

         5.3.2.2 За масової частки цирконію від 0,10 % до 0,50 %. 

У шість склянок місткістю 250 см3 вміщують по 0,25 г карбонільного 

заліза. У п'ять з них послідовно додають стандартний розчин цирконію  

Б у кількості 2,5; 5,0; 7,5; 10,0 і 12,5 см3, що відповідає 0,00002; 0,00004; 

0,00006; 0,00008 і 0,0001 г цирконію в 50 см3. Шоста склянка слугує для 

проведення контрольного досліду. 

У всі склянки додають (30—50) см3 соляної кислоти й (5—7) см3 

азотної кислоти та розчиняють наважку, нагріваючи. Далі аналізування 

виконують, як зазначено в 5.3.1 

За знайденими значеннями оптичної густини з урахуванням 

поправки контрольного досліду та відповідними до них значеннями маси 

цирконію будують градуювальний графік у координатах оптична густина 

— маса цирконію, у грамах. Допустимо будувати  градуювальний графік 

у координатах: оптична густина — масова частка цирконію, у відсотках 

 



ДСТУ 
 

12 
 

5.4 Опрацювання результатів 

Масову частку цирконію X2, у відсотках, обчислюють за формулою: 
 

 

де  m1—маса цирконію, визначена за градуювальним графіком, г; 

m—маса наважки, яка відповідає аліквотній частині розчину, г 

 

 

6 ГРАВІМЕТРИЧНИЙ МЕТОД ВИЗНАЧЕННЯ МАСОВОЇ ЧАСТКИ 

ЦИРКОНІЮ ВІД 0,10% ДО 1,0% 

 

6.1 Суть методу 

Метод грунтується на виділенні цирконію у вигляді фосфорнокис-

лого цирконію, прожарюванні його до пірофосфорнокислого та подаль-

шому  його зважуванні. 

Цирконій попередньо відокремлюють від впливу заважаючих 

елементів купфероном. 

 

 

6.2 Реактиви та розчини 

Кислота соляна — згідно з чинним нормативним документом і 

розведена 5:95. 

Кислота азотна — згідно з чинним нормативним документом. 

Суміш соляної і азотної кислот в співвідношенні 3:1. 

Кислота сірчана — згідно з чинним нормативним документом і 

розведена 1:4 та 1:9. 

N-нітрозо-N-фенілгідроксиламін амонійна сіль (купферон) — 

згідно з чинним нормативним документом, розчин масовою концент-

рацією 60 г/дм3. 

Промивна рідина, готують так: до 1 дм3 води додають 10 см3 

сірчаної кислоти, розчин охолоджують, додають 20 см3 розчину 

купферона та перемішують. 
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Амоній фосфорнокислий двозаміщений — згідно з чинним 

нормативним документом, розчин масовою концентрацією 100 г/дм3. 

Амоній азотнокислий — згідно з чинним нормативним 

документом, розчин масовою концентрацією 50 г/дм3. 

Калій піросірчанокислий — згідно з чинним нормативним 

документом. 

Водню пероксид — згідно з чинним нормативним документом, 

розчини з масовою концентрацією 30 і 300 г/дм3. 

Натрій вуглекислий безводний — згідно з чинним нормативним 

документом і розчин масовою концентрацією 50 г/дм3. 

 

6.3 Аналізування 

Наважку аналізованої проби масою 2,0 г (за масової частки 

цирконію від 0,10 до 0,50%) або 1,0 г (за масової частки цирконію від 

0,50% до 1,0%) вміщують у склянку місткістю 250-300 см3, додають (30—

50) см3 соляної кислоти й (5—7) см3 азотної кислоти та розчиняють, 

нагріваючи, а потім кип'ятять до видалення оксидів азоту. Якщо проба 

не розчиняється у такій спосіб, наважку розчиняють у (30—50) см3 

суміші соляної та азотної кислот. 

Вміст склянки охолоджують, додають 10 см3 сірчаної кислоти й 

випарюють до появи парів сірчаної кислоти. Розчин охолоджують, 

доливають (150—170) см3 води та нагрівають до розчинення солей. 

Осад відфільтровують на подвійний фільтр середньої щільності, що 

містить невелику кількість фільтропаперової маси, у склянку місткістю 

(200—300) см3. Фільтр з осадом і склянку ретельно ополіскують (4—5) 

разів гарячою соляною кислотою, розведеною 5:95. Фільтрат і промивні 

води зберігають (основний фільтрат). 

Фільтр з осадом вміщують у платиновий тигель, висушують, 

озолюють і прожарюють за температури (800—900)°С. Залишок 

сплавляють з (3—4) г вуглекислого натрію за температури (1000—

1100)°С протягом 20 хв. Плав охолоджують і розчиняють у (50—70) см3 

води, нагріваючи до кипіння та кип'ятять ще (10—15) хв. Розчин 

охолоджують і відфільтровують нерозчинний осад через фільтр «синя 
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стрічка», що містить невелику кількість беззольної фільтропаперової 

маси. Фільтр з осадом промивають (6—8) разів гарячим розчином 

вуглекислого натрію та вміщують у платиновий тигель, висушують, 

озолюють, прожарюють та сплавляють залишок з (1—2) г 

піросірчанокислого калію за температури (800—850)°С. Плав 

охолоджують, розчиняють у 50 см3 сірчаної кислоти, розведеної 1:9, та  

приєднують розчин до основного фільтрату. 

Об'єднаний розчин охолоджують до (12—15)°С, додають невелику 

кількість беззольної паперової маси та, безперервно перемішуючи, 

додають розчин купферона до початку осадження бурого осаду 

купфероната заліза, що вказує на повноту виділення купфероната 

цирконію. Осаду дають відстоятися протягом (30—35) хв і 

відфільтровують на фільтр "біла стрічка". Фільтр з осадом промивають 

(5—6) разів промивною рідиною та вміщують у фарфоровий тигель. 

 Фільтр з осадом висушують, озолюють і прожарюють за 

температури (800—850)°С протягом (20—30) хв. Вміст тигля сплавляють 

з (2—3) г піросірчанокислого калію за температури (800—850)°С. Після 

охолодження плав розчиняють, нагріваючи в 100 см3 сірчаної кислоти, 

розведеної 1:4. Розчин фільтрують у склянку місткістю (400—500) см3 

через фільтр "біла стрічка". Фільтр промивають (4—5) разів гарячою 

водою й розводять розчин водою до 200 см3. 

До отриманого розчину додають (2—5) см3 розчину пероксиду 

водню масовою концентрацією 300 г/дм3, 20 см3 розчину 

фосфорнокислого амонію, перемішують і витримують за температури 

(65—70)°С протягом 3 год, спостерігаючи за дотримуванням надлишку 

пероксиду водню в розчині. 

Якщо аналізована проба містить титан, осадження цирконію 

фосфорнокислим амонієм виконують без додавання пероксиду водню. 

Отриманий осад фосфорнокислого цирконію відфільтровують на 

фільтр "синя стрічка", що містить невелику кількість беззольної 

фільтропаперової маси та промивають (10—12) разів холодним 

розчином азотнокислого амонію. Фільтр з осадом вміщують у 

фарфоровий тигель, висушують, озолюють і прожарюють за 
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температури (950—1000)°С протягом (20—25) хв. Вміст тигля 

сплавляють з (4—5) г піросірчанокислого калію. Плав розчиняють у 100 

см3 сірчаної кислоти, розведеної 1:4. Після цього виконують повторне 

осаджування цирконію фосфорнокислим амонієм, як зазначено вище. 

Промитий осад фосфорнокислого цирконію разом із фільтром 

вміщують у фарфоровий тигель, заздалегідь прожарений до сталої маси 

за температури 1000оС та зважений. Фільтр з осадом висушують, 

обережно озолюють і прожарюють за температури (950—1000) °С до 

сталої маси. Потім тигель охолоджують в ексикаторі та зважують. 

Одночасно з аналізуванням виконують контрольний дослід на 

забруднення реактивів. 

 

 

6.4 Опрацювання результатів 

Масову частку цирконію X3, у відсотках, обчислюють за формулою: 
 

 

 

 

де     m1—маса тигля з осадом пірофосфорнокислого цирконію 

аналізованої проби, г; 

m2—маса тигля без осаду, г; 

m3 — маса тигля з осадом контрольного досліду, г; 

m4—маса тигля без осаду г; 

0,3440 - коефіцієнт перерахунку пірофосфорнокислого цирконію на 

цирконій; 

m — маса наважки аналізованої проби, г 

 

 

 

7 НОРМИ ТОЧНОСТІ 

Норми точності й нормативи контролю точності визначення масової 

частки цирконію наведено в таблиці 2. 
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Таблиця 2 

У відсотках 

 
 
 

Масова частка цирконію 
 

Границя 
допус-
тимої 
похибки 
результ
атів 
аналізув
ання, Δ 
 

Допустима розбіжність 

двох 
середніх 
результ
атів 
аналі-
зування, 
виконан
их у 
різних 
умовах, 
D2 

двох 
парале
льних 
виз-

начень, 
d2 

трьох 
паралел

ьних 
виз-

начень, 
d3 

результат
ів аналі-
зування 
стандартн
ого зразка 
від 
атесто-
ваного 
значення, 
δ 

Від 0,01 до 0,02 Включ. 0,004                                                                                                                                                                                                                                                                   0,005 0,004 0,005 0,003 

Понад 0,02 » 0,05 » 0,006 0,008 0,007 0,008 0,004 

» 0,05 » 0,10 » 0,009 0,011 0,009 0,011 0,006 

» 0,1 » 0,2 » 0,013 0,016 0,013 0,016 0,008 

» 0,2 » 0,5 » 0,020 0,025 0,020 0,025 0,013 

» 0,5 » 1,0 » 0,03 0,04 0,03 0,04 0,02 

 

8 ВИМОГИ ДО КВАЛІФІКАЦІЇ ОПЕРАТОРА 

До вимірювання з устаткованням допускають осіб, які вивчили 

методику виконання вимірювання, інструкцію щодо експлуатації 

устатковання та правила експлуатування електроустановок, пройшли 

відповідний інструктаж і яких допущено до роботи в встановленому на 

підприємстві (в організації) порядку. 

 

9 ВИМОГИ ЩОДО БЕЗПЕКИ 

9.1 Під час аналізування треба дотримуватись вимог щодо безпеки, 

викладених в інструкціях, що діють у хімічних лабораторіях і розроблених 

згідно ДСТУ 7237 та іншими чинними нормативними документами. 

ЗАСТОРОГА! Особливо важливо пам’ятати про 

вибухонебезпечність парів хлорної кислоти в присутності аміаку, 

сполук азоту та будь-яких органічних сполук. 

Застосування устатковання для прожарювання та сплавлення 

проб створює можливість пожежі та опіків. Враховуючи зазначене 

вище, треба користуватися придатними щипцями та контейнерами 

для використання тиглів. 
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