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Дата введения 01.07.93

Настоящий стандарт устанавливает метод определения под­
вижных соединений фосфора и калия в сероземах, серо-бурых, 
бурых, каштановых, черноземах и других почвах, вскрышных и 
вмещающих породах пустынной, полупустынной, сухостепной и 
степной зон, в карбонатных почвах других зон.

Стандарт не распространяется на почвенные горизонты, со­
держащие гипс.

Метод основан на извлечении подвижных соединений фосфо­
ра и калия из почвы раствором углекислого аммония концентра­
ции 10 г/дм3 при отношении почвы к раствору 1 :20 и последующем 
определении фосфора в виде синего фосфорно-молибденового 
комплекса на фотоэлектроколориметре и калия — на пламенном 
фотометре.

Предельные значения относительной погрешности результатов 
анализа для двусторонней доверительной вероятности Р — 0,95 
составляют в процентах:

30 — при массовой доле Р2О5 в почве до 15 млн-1;
20 — св. 15 млн-1;
10 -  при определении КаО.
Общие требования к проведению анализов — по ГОСТ 29269.

I. ОТБОР ПРОБ

Отбор проб для анализов проводят по ГОСТ 28168, ГОСТ 
17.4.4.02 или ГОСТ 17.4.3.01 — в зависимости от целей исследова­
ний.

Издание официальное
<g) Издательство стандартов, 1992

Настоящий стандарт не может быть полностью или частично воспроизведен, 
тиражирован и распространен без разрешения Госстандарта СССР

2—1080
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2. АППАРАТУРА И РЕАКТИВЫ

Фотоэлектроколорнметр.
Фотометр пламенный. Допускается использование газовой сме­

си состава пропан-бутан-воздух и сетевой газ-воздух.
pH-метр или мономер с погрешностью измерений не более 

0,05 единицы pH.
Ротатор с оборотом на 360° и частотой вращения не менее 

30—40 мин-1 или взбалтыватель с возвратно-поступательным дви­
жением и частотой колебаний не менее 75 мин-1.

Термостат с автоматической регулировкой температуры в пре­
делах (25±2)°С  или кондиционер.

Устройство нагревательное Н-1 (для колб) или другие нагре­
вательные устройства,

Цилиндр или дозатор для отмеривания 100 см* экстрагирую­
щего раствора.

Колбы конические или технологические емкости вместимостью 
не менее 150 см3.

Колбы конические вместимостью не менее 100 см3 из термо­
стойкого стекла.

Воронки.
Пипетка или дозатор для отмеривания 15 см3 проб растворов 

сравнения и вытяжек.
Бюретка вместимостью 10 см*.
Бюретка или дозатор для отмеривания 2 см3 смеси серной 

кислоты и марганцовокислого калия.
Цилиндр вместимостью 50 см3 или дозатор для отмеривания 

35 и 36 см3 реактива Б.
Колбы мерные вместимостью 250 см3 и 1 дм3.
Аммиак водный по ГОСТ 3760, раствор с массовой долей 25% 

(молярной концентрации с (NH4OH) —13,4 моль/дм3).
Аммоний углекислый по ГОСТ 3770 или аммоний углекислый 

кислый по ГОСТ 3762.
Аммоний молибдеповокислый по ГОСТ 3765.
Кислота аскорбиновая.
Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490, раствор концентра­

ции 17,5 г/дм3
Калий сурьмяновиннокислый, ч.
Калий фосфорнокислый однозамещенный по ГОСТ 4198.
Калий хлористый по ГОСТ 4234.
Индикатор метиловый оранжевый по ТУ 6—09—5171—84, ра­

створ концентрации 10 г/дм3.
Кислота серная по ГОСТ 4204, раствор с массовой долей 30 % 

и растворы концентрации с (VjH2SO«)=5 и 6 моль/дм1.
Кислота соляная по ГОСТ 3118. титрованный раствор концент­

рации с (НС1)=0,1 моль/дм3, понготовленный по ГОСТ 25794.1.
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Вода дистиллированная.
Бумага фильтровальная по ГОСТ 12026.

3. ПОДГОТОВКА К АНАЛИЗУ

3.1. П р и г о т о в л е н и е  э к с т р а г и р у ю щ е г о  р а с т в о ­
р а — р а с т в о р а  у г л е к и с л о г о  а м м о н и я  к о н ц е н т р а ­
ц и и  10 г/дм1 с pH =  9,0

Для приготовления 1 дм1 раствора взвешивают (10,0±0,1) г 
углекислого аммония, растворяют его в воде и доводят объем до 
1 дм1.

Если раствор готовят из кислого углекислого аммония и ам­
миака, предварительно уточняют концентрацию водного раствора 
аммиака. Для этого 1 см3 водного аммиака разбавляют водой в 
мерной колбе до 100 см3. Отбирают 20 см3 приготовленного раст­
вора в коническую колбу, прибавляют 2 капли метилового оран­
жевого и титруют раствором соляной кислоты концентрации 
с (НС1) —0,1 моль/дм3 до перехода желтой окраски в оранжевую. 
Молярную концентрацию раствора аммиака (с), моль/дм3, вы­
числяют по уравнению

где с | — концентрация раствора соляной кислоты, моль/дм3;
V — объем раствора соляной кислоты, израсходованный на 

титрование, см3;
V\ — объем раствора аммиака, отобранный для титрования,
< .см3;

100— коэффициент разведения водного раствора аммиака 
перед титрованием.

Для приготовления 1 дм3 экстрагирующего раствора взвеши­
вают (8.22± 0,01) г кислого углекислого аммония, прибавляют 
107,2 ммоль аммиака в виде водного раствора и доводят объем 
до метки водой. Объем водного раствора аммиака (V*), содержа­
щий 107,2 ммоль аммиака, вычисляют по уравнению

где 107,2 — количество миллимолей аммиака;
с — молярная концентрация водного раствора аммиака, 

установленная титрованием, ммоль/см1.
Приготовленный экстрагирующий раствор тщательно переме­

шивают и измеряют его pH. Если рН<9.0 — к раствору прибав­
ляют водный аммиак, если pH>9.0 — прибавляют углекислый ам­
моний или кислый углекислый аммоний. После установления тре­
буемого значения pH титрованием проверяют концентрацию уг- 
2*
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лекнслого аммония в растворе. Для этого в три конические кол­
бы отбирают по 5 см3 приготовленного раствора, прибавляют по 
50 см3 воды. 2 капли метилового оранжевого и титруют раство­
ром соляной кислоты концентрации с (НС1) -«0,1 моль/дм3 до пе­
рехода желтой окраски в оранжевую. Для вычисления используют 
среднее арифметическое значение результатов трех титрований. 
Точную концентрацию раствора углекислого аммония 
с (l/i (NH4)2COj) (с2), моль/дм», вычисляют по уравнению

где С| — концентрация раствора соляной кислоты, моль/дм;
Из — объем раствора соляной кислоты, израсходованный на 

титрование, см3;
У ,— объем раствора углекислого аммония, отобранный для 

титрования, см3.
Допускается использование раствора углекислого аммония 

концентрации (0,198—0,202) моль/дм3. Если концентрация приго­
товленного раствора выше заданной, добавляют дистиллирован­
ную воду. Если концентрация ниже заданной, добавляют углекис­
лый аммоний или кислый углекислый аммоний и аммиак. Затем 
снова измеряют pH и проверяют концентрацию титрованием. Про­
цесс повторяют до установления требуемых значений pH и кон­
центрации.

3.2. П р и г о т о в л е н и е  с м е с и  р а с т в о р о в  с е р н о й  
к и с л о т ы  и м а р г а н ц о в о к и с л о г о  к а л и я

Растворы серной кислоты с массовой долей 30% и марганцо­
вокислого калия концентрации 17,5 г/дм3 смешивают в отноше­
нии 1:2,5.

Раствор готовят в день проведения анализа.
3.3. П р и г о т о в л е н и е  о к р а ш и в а ю щ е г о  р а с т в о р а  

д л я  о п р е д е л е н и я  ф о с ф о р а  с о к и с л е н и е м  о р г а ­
н и ч е с к о г о  в е щ е с т в а

3.3.1. Приготовление реактива А
(6,0±0,1) г молибденовокислого аммония и (0,15±0,01) г 

сурьмяновиннокнслого, калия растворяют соответственно в 200 и 
100 см3 воды при слабом нагревании. Охлажденные растворы при­
ливают к 500 см3 раствора серной кислоты концентрации 
с (VjHaS04) = 5  моль/дм3 и доводят объем водой до 1 дм3.

Раствор хранят в склянке из темного стекла.
3.3.2. Приготовление реактива Б
(2,5+0,1) г аскорбиновой кислоты растворяют в 220 см3 реак­

тива А, приготовленного по п. 3.3.1, и доводят объем водой до 
1 дм3.

Раствор готовят в день проведения анализа.
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3.4. П р и г о т о в л е н и е  о к р а ш и в а ю щ е г о  р а с т в о р а  
д л я  о п р е д е л е н и я  ф о с ф о р а  б е з  о к и с л е н и я  о р г а ­
н и ч е с к о г о  в е щ е с т в а

3.4.1. Приготовление реактива А
(6,0±0,1) г молибденовокислого аммония и (0.15x0,01) г 

сурьмяновиниокислого калия растворяют соответственно в 200 и 
100 см3 воды при слабом нагревании. Охлажденные растворы при­
ливают к 500 см3 раствора серной кислоты концентрации 
с (V2H2S 0 4) “ 6 моль/дм* и доводят объем водой до 1 дм3.

Раствор хранят в склянке из темного стекла. s
3.4.2. Приготовление реактива Б
( 1,20± 0,01) г аскорбиновой кислоты растворяют в 220 см1 ре­

актива А, приготовленного по п. 3.4.1. и доводят объем водой до 
1 дм3.

Раствор готовят в день проведения анализа.
3.5. П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а  с к о н ц е н т р а ц и е й  

Р20 5 0,1 г/дм3 н КгО 0,5 г/дм3
(0,192x0,001) г однозамешенного фосфорнокислого калия и 

(0,686± 0,001) г хлористого калия помещают в мерную колбу вме­
стимостью 1 дм3 и растворяют в экстрагирующем растворе, дово­
дя объем до метки.

Раствор хранят не более 3 мес.
3.6. П р и г о т о в л е н и е  с е р и н  р а с т в о р о в  с р а в н е ­

н и я
В мерные колбы вместимостью 250 см3 помещают указанные 

в табл. 1 объемы раствора, приготовленного по п. 3.5. Объемы 
растворов доводят до метки экстрагирующим раствором.

Т а б л и ц а  [

Х*!>«кт«ристн4* р*(т*орэ
Номтр рястнор* ера«меняя

Объем раствора, приготов­
ленного по п. 3.5. см8 0 1.0 2.0 3.0 5.0 7.5 10

Концентрация PjOs в раст­
ворах сравнения, г/дм3 0 0.0004 0.0008 0,0012 0.002 0,003 0.004

Массовая доля Р}0& в поч­
ве, млн-1 0 КО 16 24 40 60 80

Концентрация KjO в раство­
рах сравнения, г/дм* 0 0.002 0,004 0,006 0,010 0.015 0 ,020

Массовая доля KjO в поч­
ве. млн-1 0 40 60 120 200 300 400

Растворы сравнения хранят не более 15 дней.
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4. ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

4.1. П р и г о т о в л е н и е  в ы т я ж к и  из  п о ч в ы
Пробы почвы массой (5,0-*:0,1) г помещают в конические кол­

бы или технологические емкости. К пробам приливают по 100 см* 
экстрагирующего раствора. Почву с раствором перемешивают в 
течение 5 мин и оставляют на 1S—-.20 ч при температуре (25±2)°С. 
Затем суспензии взбалтывают вручную и фильтруют через бу­
мажные фильтры.

4.2. О п р е д е л  е н и е  ф о с ф о р а
4.2.1. Окрашивание растворов при определении фосфора с 

окислением органического вещества
Отбирают по 15 см* растворов сравнения и вытяжек в кони­

ческие колбы или пробирки из термостойкого стекла. К пробам 
прибавляют по 2 см* смеси серной кислоты и марганцовокислого 
калия н кипятят растворы в течение 2 мин с момента полного за­
кипания. После охлаждения прибавляют по 36 см3 реактива Б, 
ириготовленного по п. 3.3.2.

4 2.2. Окрашивание растворов при определении фосфора оез 
окисления органического вещества

Отбирают по 15 см3 растворов сравнения и вытяжек. К пробам 
прибавляют по 35 см3 реактива Б. приготовленного по п. 3.4.2.

4.2.3. Фотометрирование растворов
Окрашенные растворы фотометрируют не ранее чем через 

10 мин и не позднее чем через 2.5 ч после прибавления реактива Б 
Фотометрирование проводят в кювете с толщиной просвечиваемо­
го слоя 1.5—2 см относительно раствора сравнения N 1 при дли­
не волны 710 нм или используя красный светофильтр с максиму­
мом пропускания в области 600—750 нм.

4.3. О п р е д е л е н и е  к а л и я
Калий определяют на пламенном фотометре, используя свето­

фильтр с максимумом пропускания в области 766--770 нм.

5. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

5.1. Содержание P2Os и К20  в почве определяют непосредст­
венно по градуировочному графику. Построение градуировочного 
графика — по ГОСТ 29269.

5.2. Допускаемые относительные отклонения от аттестованно­
го значения стандартного образца для двусторонней доверитель­
ной вероятности Р=0,95 при определении Р2О5 указаны в табл. 2.

5.3. Допускаемые относительные отклонения от аттестованно­
го значения стандартного образца для двусторонней доверитель­
ней вероятности Р «- 0.95 при определении КгО составляют 10%.
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Т а б л и ц а  2

Массовая доля Р.О, Допускаемые
а почве, или-1 откдопеянх, *fc

До 15 30
• Си. 15 до 30 20

» 30 15
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