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Настоящий стандарт устанавливает фотометрический (при массовой доте от 0 0005 ю  n 1 
меда МН ° ^ иИ0ННЫЙ <при м ссовой йол'  от 0.0008 до 0,06 * )  методы опредмения жел'ем^в 

(Измененная редакция, Изм. N9 4).

1. ОБЩ ИЕ ТРЕБОВАНИЯ

по Г О с т М т Г ™  "  МеТ0Я1М аНаЛИМ И безопасное™ при аыполненин анализов
Разд. 1. (Измененная редакция, Изм. Ns 4).

2. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЖЕЛЕЗА 
(при массовой доле железа от 0,0005 до 0,1 %)

2.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Мст°Д основан на образовании желтого комплексного соединения железа с сулыЬосятпги™

s p ! S i S = ! 5 = 3 ?
Фотоэлектроколоримегр или спектрофотометр со всеми принадлежностями 
Центрифуга со всеми принадлежностями.
Кислота азотная по ГОСТ 4461.
Кислота соляная по ГОСТ 3118, разбавленная 11 
Аммиак водный по ГОСТ 3760, разбавленный 1:19.
Квасцы алюмокалиевые (алюминий — калий сернокислый) по ГОСТ 4329 
Алюминий первичный по ГОСТ 11069, марки А 999 или А 995

Окись лантана.
Лантан азотнокислый шестиводный или лантан хлористый

к и с л ^ Т ^ ^ ^ о й ^ Ч ^ ^ Х  °6раЗОМ: 1,2 Г ОКИСИ лактана Рас™ Р * к*  в 15 см3 соляной 
рякп в

1 см3 раствора содержит 1 мг лантана.
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Кислота серная по ГОСТ 4204, разбавленная 1:4.
Кислота сульфосалициловая по ГОСТ 4478, раствор 100 г/дм1 
Аммоний хлористый по ГОСТ 3773, раствор 200 г/дм3.
Железо восстановленное.
Железа окись по НТД, предварительно высушенная при 110 *С.
Растворы железа стандартные.

-ш ГОТ° ВЯТ сле^ юшим ^разом : 0,143 г окиси железа или 0,100 г железа раствоояют в
30 см соляной кислоты, разоавлснной 1:1, при нагревании. Раствор охлаждают переносят в мерную 
колбу вместимостью 1 дм3 и доливают до метки водой. ’ рную

1 см3 раствора содержит 0,1 мг железа.
о. _ РаСТВОр Б;£?Т0В?Т слеяующим образом: 20 см3 раствора А переносят пипеткой в мерную колбу 
■ ™ ° с п , ю ,00 =«>, прибавляют 2 см3 сояяноЯ кислоты, р о е н н о й  S J S S S T S S S S

I см3 раствора содержит 0,02 мг железа.
(Измененная редакция, Изм. Ng 2, 4).
2.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.3.1. Определение железа при массовой доле его от 0,0005 до 0,01 %
Н-аВССКу Мсл” массой 1*° г п°мсшают в стакан вместимостью 250 см3 и растворяют в 5 см3 

азотной кислоты. Окислы азота удаляют при осторожном кипячении в стакане прикрытом часовым 
стеклом. Раствор разбавляют 25 см3 воды, прибавляют 5 см3 раствора алюминия или лантана затем 
при постоянном перемешивании раствор аммиака в таком количестве, чтобы вся медь перешла в 
комгиекснос соединение (синий раствор). Раствор с осадком нагревают до 70-80 *С и выдерживающ

е й  цсн трГ ф ^ро^н и ем еЧСНИе 20 МКН' ПОСЛС ОХЛажДСНИЯ ™ Р°°киси отделяют фильтрованием

Фу^ ^ Ж н* ^
я*, раза п р о м ы в  „о 10 см- раствором аммиака, разбавленным Ы 9 kE V p o E E S b- 
ной раствор. К осадку в пробирке прибавляют 2 см3 горячей соляной кислоты, разбавлений 11 и

Прибавляют 10 ^  воаы- За^м  при п е р е м е ш и в а в  ^ и б а ^ т  по 
Р ка до осаждения гидроокисей. Через 10 мин содержимое пробирки центои- 

ф>гируют и раствор над осадком сливают. Осадок в пробирке промывают два раза по 1<Гсм* 
аммиака, разбавленного 1:19, растворяют в 5 см3 соляной кислоты, р азб ав л ен н о й ^  и раствор 
переносят в стакан, в котором проводилось осаждение. • » Р® Р
с о е л н е Г п ^ Л ^ ВаоИИ солерж* мое стакана после осаждения гидроокисей фильтруют на фильтр
разб^тен^ым 1 [9 ' w Г о Г л , Пром^ ют нссколько Р*> горячим р а с т е м  ам м и акразоавленным 1.19. Затем осадок смывают с фильтра струей горячей воды в стакан в
проводилось осаждение, прибавляют 5 см3 соляной кислоты и содержимое стакана нагревают^о
2 5 ^ °  вол^ (раствор должен быть прозрачным). Раствор в стакане охлаждают, п^бавляюг 
25 см воды и пере осаждают гидроокиси раствором аммиака Р

гидроокисе* ФмьтРУ™ «а тот же фильтр и промывают на фильтре 5 - 6  раз горячим 
раствором аммиака, разбавлением 1:19. Затем осадок с фильтра смывают струей горячей воды в 
стакан, в котором проводили осаждение. Остаток гидроокисей на фильтре растворяют в S - 1 0 ^ J

1:4> И С° бИраЮТ РЗСТВ0Р В в ^ м ^ К о Г с и .
о Г о Е Т Е о ^  E S  МаЛЫМИ П°РЦИЯМИ ГО!т'*  ВОаЫ' промывные волы к

_  ^  / Л СГ Р 8Ьс‘л ари,в^ т  до 2 -3  cmJ и после охлаждения переливают в мерную колбу вместимос- 
5 см или 50 см . Стакан обмывают раствором хлористого аммония 2 раза по 5 см3 К раствору

такэт 5 см ^оа^п п я  яаВЛЯЮТ 2,5 СМЗ раствора сУльФосалициловой кислоты .Перемешивают; прибаП 
- -  I м раствора аммиака и доливают водой до метки. Оптическую плотность раствора измеряют

Чере3 30 МИН При длине 425 нм 8 «овелс с оптимальной т о Х н о й  с ^ ГРаствором сравнения при измерении оптической плотности служит вода
нюю i HZ r Ĥ ° BT 1183 контрольных опыта со всеми применяемыми реактивами. Сред- 

оптической плотности растворов контрольных опытов вычитают из величины 
оптической плотности анализируемого раствора.

укаытоТп* Г з Т *  8 Р8СТ80Ре устанавливают ФИУировонному графику, построенному, как 
(Измененная редакция, Изм. №  4).
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2.3.2. Определение железа при массовой доле его от 0,01 до 0,1 %
,~~™„РаСТВОреКИС И отделенис железа выполняют таким же образом, как описано в п. 2 3 1 К 

раствору’ полученному после растворения гидроокисей, прибавляют 20 см3 соляной
“ “ П к  E E S f T S *  l:1’ PaCTSOP ГКре"осят в мерную ко^  вм ести м ^ьТ зГ см " „  д к Г в а ^золой до метки, 5 см этого раствора переносят пипеткой в мерную колбу вместимостью 25 см* 
прибавляют 10 см раствора хлористого аммония, 2,5 см3 раствора сульфосалициловой кислоты’
так жее^ ^ а з а Пн^вап’Т 115 РаСТВ° Ра 5ШМИаКа И доливакУГ вод° й д° метки. Далее поступаю;

2.3.3. Построение градуировочного графика
В стаканы помещают по 0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 и 5,0 см3 стандартного раствооа Б что

B0^I?CO ^ e i I ^ 1*  20’ 401 60’ 80 И 100 ЧХТ желсза> прибавляют 5 см3 азотной кислоты и 25 см3 воды. Отделение железа, растворение гидроокисей соляной кислотой и измерение оптической 
плотности растворов выполняют, как указано в п. 2.3.1. прение оптической

По найденным значениям оптической плотности растворов и соответствующим содержаниям 
железа строят градуировочный график. чж ъпую иам  содержаниям

3. АТОМНО-АБСОРБЦИОННЫЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЖЕЛЕЗА 
(арн массовой доле железа от 0,0008 до 0,06 %)

3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на растворении пробы в азотной кислоте и последующем измерении поглоше- 

”  млны  248И 3ВнмвНИИ СОЛЯНОКИСЛОГО или азотнокислого раствора в пламя аиетилен-воздух

S K T p S Z r r 56 его соосажяа|ОТ с ™роксидом
3.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы

атомно' абсоРбционнь1Й, включающий лампу с полым катодом из железа, 
горелки для пламени ацетилен-воздух и распылительную систему 

Ацетилен по ГОСТ 5457.
Компрессор воздушный.
Вода бидистиллированная.

г п п Й ™  амтн«  осо6оЯ ™CIOnJ ■» ГОСТ 11125, разбавленная 1:1, или кислота азотная по 
1 (прокипяченная до удаления окислов азота), разбавленная 1:1
.  ,  стандартный образец для спектрального анализа № 312 по Госреестру № 2, содержащий
6,8-10 % железа, или электролитная медь с установленной массовой долей железа

железо по ГОСТ 9849.
Растворы железа стандартные.

о а з б а 5 ^ й ^ | Г<̂ Д ^ СЛСЯУЮШИМ образом: ° -100 г желсза Растворяют в 10 см3 азотной кислоты, 
!Г ™ ^е™ иадот Р ПСрСВ0ДЯТ 8 мсрную колбу вместимостью I дм3, доливают до метки водой

1 см3 раствора содержит 0,1 мг железа.
Б,: готовят слсдующим образом: 10 см3 раствора А помещают в мерную колбу вмести

мостью 100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.
1 см3 раствора содержит 0,01 мг железа.
(Измененная редакция, Изм. № 4).
3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а

1МеЯИ ма^сой 1*° г помещают в коническую колбу вместимостью 100 см3 и 
КИСЛ°ТЫ’ разбавлснной »:!• Раствор переводят в мерную колбу 

00 СМ ’ долнвают до метки водой и перемешивают. Полученный раствор меди 
распыляют в пламя и измеряют абсорбцию при длине волны 248,3 нм.
о г т т и ч - с к о й ^ л о З ^ ^ 80^  контрольный оггыт со всеми применяемыми реактивами. Величину 
а | ^ з ^ у = м ^ г к % ^ Ста0Ра К0,ПР0ЛЬН0Г0 опш в вычитают из ВИ1™ ™  оптилсской платно*™

Массу железа в растворе определяют по градуировочному графику.
Допускается для определения массовой доли железа использовать метод добавок 
(Измененная редакция, Изм. № 2).

или * асс°вой доле железа до 0 002 % навеску меди массой 1,0 г помещают в стакан
данной М ^ п ^  ЯиУяВМеСТИМ0СТЬЮ 250 лМ,  и растворяют в 10-15 см3 азотной кислоты, разбавленной 1.1, и далее анализ проводят по п. 2.3.1.
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25 с м & Ж ИоясТлЛо Г’0М' ЩаЮТ 8 М' РН̂  “ « *  вместимости

и * ' ЛИа " ри " ин'  вол™  248-3 «»• вводя а н а л и з и р у й  раствор
Массу железа определяют по градуировочному графику

0M 6S S s E g i H ^
3.3.2. Построение градуировочного графика

ю jssss  я г к з г ж ж г м  <**«■» “«**■ рр ~
0.5; 1; 2; 5; 10; 20 и 50 КОлбу помещают 0;

Полученные растворы содержат 7; 12; 17; 27; 57; 107; 207 и 5 0 7 ^ г  железа перемешивают-
Измеряют абсороиию приготовленных растворов, как указано в п 3 3

жаниям РаСТа°РОа “  соо™^ствующим им содср-

4. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

по ф ^ ССОВУЮ Д0ЛЮ ЖМгаа (А) '  npoutHT“  "PB Фотометрическом определении вычисляют 
при массовой доле железа от 0,0005 до 0,01 %

т
т.  10000 8

при массовой доле железа от 0,01 до 0,1 %

у -  mx v
Vx т  ■ 10000 8

где т , -  масса железа, найденная по градуировочному графику мкг 
т — масса навески меди, г;
У объем анализируемого раствора, см1;

V[ 7  ° ^ >CiA аликвотной части анализируемого Dacreopa, см1, 
ляют п о ' й Т  Д°ЛЮ ЖСЛСЗа (Х> 8 процентах ЯРИ атомно-абсорбционном определении вычис-

X -
т.

т 10000 8

где ту -  масса железа, найденная по градуировочному графику, мкг; 
ш — масса навески меди, г.

“ £ 2 й м г г а Е я ? я к Е  " " - я  идвух “  -

(Измененная редакция, Изм. №  4).

( i ^ J S S S S S Z  И°з2СНД е4 Г СОВОЙ Я0ЛИ ЖСЛСЗа Применяк-  Фотометрический метод. 

ПРИЛОЖЕНИЕ. (Исключено, Изм. Н° 4).
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и н ф о р м а ц и о н н ы е  ДАННЫЕ

'• РАЗРА£ОТАН И ВНЕСЕН Мпняетеропом цееглой м т л л ш и и  СССР 

РАЗРАБОТЧИКИ

Г П' ГиПШОВ’ Е .М . Фадеева, А.А. Бдяхман, Е Д . Ш у л о в а , А.Н. Савельева 

2- г ^ < — —  

3. ВЗАМЕН ГОСТ 13938 .4 -68

4. Стандарт соответствует стандарту ИСО 1812—76

5. ССЫЛОЧНЫЕ НОРМАТИВНО-ТЕХНИЧЕСКИЕ ДОКУМЕНТЫ

Обозначение НТД, на который дана ссылка Номер раздела, пункта
ГОСТ 3118-77 
ГОСТ 3760-79 22ГОСТ 3773-72 2.2
ГОСТ 4204-77 2.2
ГОСТ 4329-77 2.2
ГОСТ 4461-77 2.2
ГОСТ 4478-78 2.2; 3.2
ГОСТ 5457-75 2.2
ГОСТ 9849-86 3.2
ГОСТ 11069-74 3.2
ГОСТ 11125-84 2 2
ГОСТ 13938.1-78 3.2

1

с т а н д а р т ю Т ™ ! ! ^ ^ , '(И У т Т Т Д з Г  МеЖГОСуДарсгаенного °> ше™  по

7- ПЕРЕИЗДАНИЕ (ноябрь 1999 г.) с Изменениями На 1 2 л л 
1979 г., апреле 1983 г ,  пипе 1985 г., апреле ,988 г ^ ^ о / т - в З ,
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