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Настоящий аттестат распространяется на нелегированные ч у гу -  
ны,углеродистые,легированные и высоколегированные стали и устанавли

вают экстракщонно-фотометрический метод определения фосфора в диа

пазоне от 0,002 до 0 ,25  % ,

Методика предназначена для контроля исходных материалов и 

контроля технологических процессов.

I *  ОБЩЕ ТРЕБОВАНИЯ

1 .1 .  Общие требования к методам анализа по ГОСТ 228473-90 и 

ГОСТ 22536.0-87.
1 .2 .  Отбор,подготовку и хранение проб проводят в соответствии 

с ГОСТ 7565-81.
1 .3 .  Определение массовой доли фосфора в не легированном чугуна, 

углеродистой,легированной , высоколегированной стали проводят в двух 
параллельных навесках.

Случайная погрешность взвешивания ±  о , 0002 .
Б тех н о ло ги ях ,ч то  и пробы,проводят не реже одного раза в  

смену анализ двух навесок стандартного образца материала с  химичес
ким составом,соответствующим требованиям настоящего аттестата на ме
тодику определения массовой доли фосфора.

Массовая доля фосфора в стандартное образце и анализируемой 

пробе не должна отличаться более чем в два раза. Допускается по
лучать большие количества анализируемого компонента путём употреб

ления разных по величине навесок анализируемого, материала и  стан
дартного образца, если содержание анализируемого компонента в стан

дартном образце и в пробах отличается не более чем в три раза.
Тип стандартного образца д ля  контроля правильности устанавг- 

ливает начальник химической лаборатории.
1 .4 .  За окончательный результат анализа принимается среднее 

арифметическое результатов двух параллельных измерений при выпол.- 
нении следующих требований к точности результатов :

-  расхождение между результатами двух параллельных измерений 

не должно превышать величин, допускаемых для доверительной вероят

ности 0,95 расхождений , приведенных в табли ц
-  воспроизведенная в стандартном образце массовая доля фосфо

ра /среднее арифметическое двух параллельных результатов анализу/ 
не должна отличаться от аттестованной б о л е е , чем на половину вели
чины допускаемых расхождений, приведенных в табли ц е ,



Абсолютные допускаемые расхождения 

массовой доли фосфора при трех параллельных 

измерениях

!
Тип стали |Массовая доля фосфораД Абсолютные допускаемые 

расхождения, %

Сталь углеродис От 0 ,02  до 0 ,05 0,004
та я , чугун неле 0в$ 0 ,05  "  0 ,10 0,006

гированный | "  0 ,1 0  "  0 ,25 0,010

Сталь легирован От 0,002 до 0.004 0,002

ная и высоколеги - 0 в ,  0,004 "  0,008 0,003

рованная. "  0,008 ”  0,015 0,004

"  0,015 "  0 ,03 0,005

" 0 ,03  "  0 ,07 0,006

"  0 ,07  "  0 ,12 0,008

"  0 ,12  * 0 ,25 0,010

1 .5 .  При невыполнении одного из требований, указанных в  п* 1 .4 ,  

проводят повторные измерения массовой доли фосфора. Если при повтор
ных измерениях требования к точности результатов  не выполняются,ре— 
зуяьтаты анализа признают неверными изм ерения прекращают до выявления 
и  устранения причин, вызвавших нарушение нормального хода анализа.

2 . МЕТОД ИЗМЕРЕНИЙ

Измерение массовой доли фосфора в нелегированном ч у гун е ,у гл е 

родистой , легированной и  высоколегированной стали следует выполнять 
экстракционно-фотометрическим методом, который основан на экстрагиро

вании желтой формы фосфорномолибденовой гетерополикислоты изоамиловым 
спиртом с последующим восстановлением до молибденовой сини раствором 
хлористого олова непосредственно в экстракте. Мышьяк, кремний, хром, 

никель определению не мешают. Влияние ванадия устраняют введением в 
раствор насыщенного раствора соли Мора,восстанавливая его  до четырех

валентного состояния.
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3 . СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ВСПОМОГАТЕЛЬНЫЕ 

УСТРОЙСТВА, РЕАКТИВЫ

3 .1 . Весы аналитические с разновесами.
3 .2 . Фотоэлект роколориметр.

3 .3 . Приборы мерные лабораторный стеклянные.
Бюретки .пипетки по ГОСТ 20292-74.

3 .4 . Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры .мензурки, 
колбы по ГОСТ 1770-74.
3 .5 . Вода дисиллированная по ГОСТ 6709-72.

3 .6 . Кислота азотная по ГОСТ 4461-77, раствор 1 :1 .

3 .7 . Кислота соляная по ГОСТ 3X18-77.
3 .8 . Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490-75, раствор с массо

вой долей 4
3 .9 . Кислота щавелевая по ГОСТ 22180-76, раствор с массовой 

долей 10 % ,

3 .10 . Аммоний молибденовокислый по ГОСТ 3765-78.
3 . I I  • Олово двухлористое по ГОСТ 36-78.
3 .12 . Спирт изоамиловый по ГОСТ 5830-79.
3 .13 . Соль Нора по ГОСТ 4208-72, насыщенный раствор.

4 . АДГОРИШ ОПЕРАШЙ ПО ПОДГОТОВКЕ 
РАСТВОРОВ К АНАЛИЗУ

4 .1 . Аммоний молибденовокислый, свежеприготовленный раствор:

7 ,5  г  аммония молибденовокислого растворяют при нагревании в 75 см3 

воды, охлаждают и добавляют 25 см3 азотной кислоты плотностью

1 .4  г/см3 .
4 .2 .  Олово двухлористое, свежеприготовленный раствор:

2 .4  г  двухлористого олова растворяют в 30 см3 соляной кислоты » 
плотностью 1,19г/емЗ ,нагревают до ке пения ,дадаждают, прибавляют

70 см3 воды.
4 .3 . Смесь кислот: 3 объема соляной кислоты плотностью 1 ,1 9  г/см3 

смешивают е Ж  объемом азотной кислоты плотностью 1 ,4 г/см3 *

<2/



5 . АЛГОРИТМ ВЫПОЛНЕНИЯ ИЗМЕРЕНИЙ

Н^авееку чугуна или стали массой 0 ,25 г  помещают в коническую 

колену шестимостью 100 см3 ,растворяют одним из способов:

способ I .  Е^авеску растворяют в 10 сма раствора ( t '.l j  азотной 
кислоты при нагревании. По окончании растворения кипятят до удаления 
окислов азотaJ

способ 2 . При массовой доле хрома свыше 3 %  навеску растворяют 

в 15 см3 смеси ки слот . В^аствор выпаривают до сиропообразного состоя

ния. Операцию выпаривания повторяют дважды, прибавляя по 5 см3 азотной 

кислоты плотностью 1 ,4 г/см3 . Остаток растворяют в 5 см3 азотной кис

лоты плотностью 1 ,4  г/см 3 нагревают до растворения солей,приливают

10 сма воды и кипятят до удаления окислов азота .
В горячие растворы приливают небольшими порциями раствор марган

цовокислого калия с массовой долей  4 %  д ля  окисления фосфора и кипятят 

до  выпадания бурого о о ц / ц е а  двуокиси марганца. Осадок растворяют,при
бавляя по каплям раствор щавелевой кислоты с  массовой долей ГО %  до 
полного просветления раствора, кипятят Г -2  мин, охлаждают,переносят 
в мерную колбу вместимостбк? 50 см3 , доводят до метки водой перемешива
ют. Если раствор мутный,фильтруют ч а сть  раствора через фильтр "б е л а я  

лен та ” ,первые порции фильтрата отбрасывают.
В делительную воронку ш естимостью от 100 до Г50 см3, последова

тельна вводят 2 см3 раствора молибденовокислого аммония, 2 см3 анали
зируемого раствора и перемешивают. Если в образце присутствует ванадий, 
вводят 3 капли насыщенного раствора соли Мора,перемешивают. Из бюретки 

приливают 3 см3 изоамилового спирта и перемешивают встряхиванием в  

течение I  мин. Дают раствору отстояться  /для разделения фазУ,затем

осторожно по стенкам приливают 2 см3 раствора хлористого о л о в а ,с л е ш а  
перемешивают и посде разделения фаз нижний водный слой отбрасывают. 
Верхний органический слой переносят в кювету с толщиной слоя  5 мм и  
измеряют оптическую плотность на фотоколориметре со светофильтром^ 
имеющим область пропускания в интервале длин волн от' 650 до 700ни.

Одновременно с выполнением анализа проводят контрольный опыт 

на загрязнение реактивов.

Из значений оптической плотности анализируемых растворов вычита

ют значение оптической плотности контрольного опыта.



6. ПОСТРОЕНИЕ ГРАДУИРОВОЧНЫХ ГРАФИКОВ

Навески стандартных образцов с химическим составом,соответст
вующим требованиям настоящего аттестата,проводят через все стадии 

анализа.
Градуировочный график строят не м енее, чем по пяти точкам;,рав

номерно распределяя их по всем у  диапазону определяемой массовой доли 

фосфора.
Проверку градуировочного графика осуществляют не реже одного 

раза в смену по одному или нескольким стандартным образцам стали .

7 . ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

7 .1 *  Массовую долю фосфора Д /  в процентах вычисляют по формуле:

А  “ //£ /

где Щ  -  масса фосфора в анализируемой пробе,найденная по

градуировочному графику, г ;
Щ  — масса фосфора в контролируемом опыте,найденная 

по градуировочному графику, г ;
Ж  -  масса навески стали,соответствующая аликвотной 

части раствора, г .

8 . ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИЙ ОПЕРАТОРОВ

/■лабо ран то в  )

К выполнению измерений массовой доли фосфора и обработке 

результатов анализа могут быть допущены лаборанты 4-5  разрядов 
согласно единому тарифно-квалификационному справочнику,

9 . ТРЕБОВАНИЯ ТЕХНИКИ' БЕЗОПАСНОГИ

При выполнении измерений массовой доли фосфора в нелегирован

ном чугун е,углеродистой,легированной, высоколегированной стали долж

ны выполняться требования, которые установлены инструкцией по техни

ке безопасности при работе в химической лаборатории, утвержденной 

главный инженером предприятия. 0
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-1 г° снятии ограничения срок» 
действия отраслевых документов 
по стандартизации

Управление по развитию химического и нефтяного машиностроения ут
вердило перечни отраслевых стандартов и руководящих технических мате
риалов, с которых снимается ограничение срока действия.

Данное решение продиктовано необходимостью сохранения действующим 
фонда документов по стандартизации отраслевого уровня, яе утративших 
своей технической актуальности, а такие приведения их в соответствие с 
требованиями Г0СТ1.4-93, который не устанавливает для таких документов 
ограничения срока действия.

В целях поддержания современного научно-технического уровня доку
ментов указанных в перечнях и информирования предприятий о снятии ог
раничения их срока действия ОБЯЗЮАЮ:

1.Разработчиков указанных документов (держателей подлинников), по 
мере яебходимооти осуществлять их проверку с целью внесения в них из
менений, переиздания или отмены в установленном порядке, учитывая при 
этом современный уровень развития техники, предложения пользователей 
этими документами и потребителей продукции.

В. Головной организации отрасли по стандартизации АО "НИИХяммаи" 
представить в вывестоящую организации по стандартизации информацию о 
снятии ограничения срока действия с отраслевых стандартов, указанных в 
перечне;

3. Ведущим организациям по стандартизации в соответствии со своей 
специализацией информировать предприятия о снятии ограничения срока 
действия документов, указанных в перечнях.

Приложение. 1.Перечень отраслевых стандартов.
2. Перечень руководящих технических материалов.

Начальник Управления по развитию 
химического и нефтяного машиностроения В.Н.Бондарев

Исп. Сарычев С. А. 
IT.209-86-64
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