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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт устанавливает методы определения воль­
фрама в легированных и высоколегированных сталях:

экстракционно-фотометрический — при массовой доле вольфра­
ма от 0,002 до 0,5%; фотометрический — при массовой доле воль­
фрама от 0 .1 до 6,0%; фотометрический на фоне сопутствующих 
элементов — при массовой доле вольфрама от 0,3 до 18.0%; 

гравиметрический — при массовой доле вольфрама от 3 до 20%. 
Стандарт соответствует СТ СЭВ 1507--79 в части фотометри­

ческого метода при массовой доле вольфрама от 0.1 до 3% и гра­
виметрического метода.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 205G0— 
—81 со следующим дополнением.

Весы лабораторные общего назначения по ГОСТ 24104—80 вто­
рого класса точности с наибольшим пределом взвешивания до 
200 г или другие любые весы, отвечающие указанному ГОСТ 
24104—80 по своим точностным характеристикам.

(Измененная редакция, Изм. № 1).

Иjдлине официальное Перепечатка воспрещена

• Переиздание (декабрь 1988 г.) с Изменением М 1,
1/тасржденны.и в  сентябре 1987 г. (НУС 12—87).
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2. ЭКСТРАКЦИОННО-ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД 
|ПРИ МАССОВОЙ ДОЛЕ ВОЛЬФРАМА ОТ 0,001 ДО 0,5%)

2.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Экстракционно-фотометрический метод основан на образова­

нии ионного ассоцната роданидного комплекса вольфрама (V) с 
трнметилцетмламмонием (или с цетнлпврндинием), экстракции 
его хлороформом и последующем измерении оптической плот­
ности экстракта при длине волны 400 нм.

.Масса вольфрама составляет 10— 100 мкг в 25 см1 экстракта. 
Оптимальная кислотность водной фазы 8 моль/дм3 по соляной кис­
лоте.

Влияние железа и молибдена устраняется введением в раствор 
восстановителей: треххлористого титана и двухлорнстого олова; 
влияние ниобия — промыванием экстракта бифторидом калия.

2.2. А п п а р а т у  ра,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Спектрофотометр или фотоэлектроколориметр со всеми принад­

лежностями.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77, разбавленная 1: 1.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, разбавленная 1:1 и 2: 1.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77.
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552—80.
Олово двухлористое 2-водноспоТУ 6 - 0 9 —5384 -8 8 , раствор с 

массовой концентрацией 100 г/дм3. 10 г двухлористого олова раст­
воряют в 100 см3 соляной кислоты при слабом нагревании.

Тнтан треххлорнстый (раствор) по ГОСТ 311—78: 5 см8 раст­
вора титана треххлорнстого смешивают с 45 см3 соляной кисло­
ты, разбавленной 2:1,  прибавляют 2 гранулы металлического 
цинка до просветления фиолетового окрашивания раствора.

Или приготовленный раствор титана треххлористого: 0.5 г ме­
таллического титана по ГОСТ 19807—74 растворяют в 20 см3 со­
ляной кислоты. Раствор охлаждают и сохраняют в склянке из 
темного стекла с притертой пробкой. Перед употреблением раствор 
разбавляют в отношении 1: 5 соляной кислотой и добавляют 2 гра­
нулы металлического цинка до просветления фиолетового окраши­
вания раствора.

Цинк гранулированный.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328—77, раствор с массовой кон­

центрацией 440 г/дм1.
Ниобий металлический по ГОСТ 16099—80 или ГОСТ 16100—79.
Раствор ниобия с массовой концентрацией 0,001 г/см3: 0.25 г 

ниобия сплавляют с 2—3 г калия углекислого — натрия углекис­
лого при 1000°С. Тигель с плавом помещают в стакан, плав 
выщелачивают в воде при нагревании. Раствор фильтруют в мер­
ную колбу вместимостью 250 см5, доводят до метки водой и пе­
ремешивают.

Натрий вольфрамовокнелый по ГОСТ 18289—78.
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Стандартные растворы вольфрама
Раствор А: 1,7942 г вольфрамовокислого натрия растворяют в 

50 см3 воды, прибавляют 50 см3 раствора гидроокиси натрия с 
массовой концентрацией 440 г/дм3, переливают в мерную колбу 
вместимостью ! дм3, доливают до метки водой н перемешивают.

Массовая концентрация вольфрама в растворе А равна 0,001 
г/см3. Раствор хранят в посуде из полиэтилена. Массовую кон­
центрацию вольфрама в растворе А проверяют по п. 4.

Раствор Б: 10 см3 раствора А помещают в мерную колбу вме­
стимостью 100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.

Массовая концентрация вольфрама в растворе Б равна 
0,0001 г/см3.

Раствор В: 10 см3 раствора Б помещают в мерную колбу вме­
стимостью 100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.

Массовая концентрация вольфрама в растворе В равна 
0,00001 г/см3.

Растворы Б и В готовят перед употреблением и хранят в поли­
этиленовой посуде.

Хлороформ технический по ГОСТ 20015—74.
Трнметилцетиламмоннй бромистый с молярной концентрацией 

раствора 0.01 моль/дм3: 0,369 г тркметнлцетнламмокня растворя­
ют в 100 см3 воды при слабом нагревании или N-цетилпнрндиннй 
хлористый с молярной концентрацией раствора 0,01 моль/дм3: 
0,339 г цетилпнридцния растворяют в 100 см3 воды без нагрева­
ния.

Гидрохинон (парадиокенбензол) по ГОСТ 19627—74, раствор 
в хлороформе с массовой концентрацией 0,65 г/дм3: 0,65 г гидро­
хинона растворяют при перемешивании в 80 см3 этилового спир­
та. прибавляют 920 см3 хлороформа и перемешивают.

Спирт этиловый ректификованный по ГОСТ 5962—67.
Калий фтористый кислый (бифторид).
Железо карбонильное радиотехническое марки ПС по ГОСТ 

13610-79.
Калий родапистый по ГОСТ 4139—75, раствор с массовой кон­

центрацией 200 г/дм 3.
Калий углекислый — натрий углекислый по ГОСТ 4332—76.
2.3. II р о в е д е н  не а н а л и з а
2.3.1. Дробную навеску стали (табл. 1) пометают в коничес­

кую колбу или стакан вместимостью 250 см3, прибавляют 20 см3 
соляной кислоты, 1 см3 азотной кислоты и нагревают до полного 
растворения навески. Прибавляют 10 см3 разбавленной серной 
кислоты, 5 см3 ортофосфорной кислоты и дважды выпаривают до 
паров серной кислоты, охлаждают, соли растворяют в 15—20 
см3 воды.

В случае определения содержания вольфрама в диапазоне 
массовых долей от 0,01 до 0.5% (табл. 1), раствор переносят в
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мерную колбу вместимостью 100 см*, разбавляют до метки водой 
и перемешивают. Раствор фильтруют через сухой фильтр средней 
плотности.

Таблица 1

М зссоааи до л я  вольф рам е. Ч> М асса ипасека, г А ликвотная часть 
раствора, см '

0 .0 0 2 —0 .0 0 5 1 В с я  н а в е е к з
0 . 0 0 5 - 0 .0 1 0 0 .5 В с я  н а о с е к д
0 ,0 1 — 0 ,0 5 1 10
0 . 0 5 - 0 , 1 0 .5 10
0.1 - 0 , 2 0 .5 5
0 . 2 - 0 , 5 0 .3 5

Аликвотную часть раствора (табл. 1) помещают в стакан вме­
стимостью 100 или 250 см* и разбавляют водой приблизительно 
до 20 см3.

Затем в раствор аликвотной части или в весь раствор пробы 
добавляют 12 см* соляной кислоты (для получения кислотности 
по соляной кислоте 8 моль/дм*), 15 см3 раствора двухлористого 
олова и 10 см3 раствора треххлористого титана. Раствор кипятят 
в течение 5 мин, охлаждают и переносят в делительную воронку 
вместимостью 100—200 см3, смывая стенки стакана 10 см* разбав­
ленной соляной кислоты (1:1) .  К раствору в делительной воронке 
прибавляют 1 см3 раствора три мет илцетил аммония бромистого 
(или цетилпиридиния хлористого) и 2 см3 раствора роданистого 
калия.

Экстрагируют ионный ассоинат в течение 1 мин, прибавляя 
25,0 см3 хлороформа, содержащего гидрохинон. Экстракт фильтру­
ют через слой ваты в кювету и измеряют оптическую плотность 
экстракта на спектрофотометре при длине волны 400 нм или фо- 
тоэлсктроколорнметре в области светопропускання от 390 до 420 нм, 
используя в качестве раствора сравнения хлороформ, содержащий 
гидрохинон.

Пели образец стали содержит ниобий, экстракт сливают в по­
лиэтиленовый сосуд, прибавляют 1 г бифторида калия и встряхи­
вают в течение 30 с. Экстракт фильтруют через вату и измеряют 
оптическую плотность, как указано выше.

Одновременно с проведением анализа, в тех же условиях, про­
водят контрольный опыт на загрязнение реактивов.

В зависимости от массовой доли вольфрама отбирают равные 
аликвотные части анализируемой пробы и контрольного опыта, 
указанные в табл. 1.

Значение оптической плотности контрольного опыта вычита­
ют из значения оптуической плотности анализируемого раствора.

Массу вольфрама находят по градуировочному графику.
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2.3.2. Для построения градуировочного графика в стаканы вме­
стимостью 250 см* помещают навеску карбонильного железа 0,5 г 
и прибавляют 1,0; 2,0; 5.0; 8,0 см3 раствора В вольфрама при 
массовой доле менее 0,01% или 1,0; 3,0; 5,0; 7,0; 10,0 см3 раство­
ра Б вольфрама при массовой доле 0,01—0,5%, приливают раствор 
ниобия, если он присутствует в пробе в количестве, соответствую­
щем его массе в навесках проб, и далее поступают, как описано в 
п. 2.3.1. Аликвотная часть раствора при построении градуировоч­
ного графика 10 см3.

В качестве раствора сравнения применяют хлороформ, содер­
жащий гидрохинон.

Градуировочный график строят по найденным значениям оп­
тических плотностей и соответствующим нм массам вольфрама.

2.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
2.4.1. Массовую долю вольфрама (X) в процентах вычисляют 

по формуле

у _

где т | — масса вольфрама, найденная по градуировочному графи­
ку, г;

т — масса навески, соответствующая аликвотной части раст­
вора, г.

2.4.2. Абсолютные расхождения результатов параллельных оп­
ределений не должны превышать допускаемых значений, указанных 
в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

М а с с о м  и доля вольфрам». % А б с о л ю т е *  допусьйсм ое расхождение. N

О т  0 ,0 0 2  ДО 0 .0 0 5 0 ,0 0 2
С а . 0 .0 0 5  > 0 .0 1 0 0 ,0 0 3

*  0 .0 1 0  > 0 .0 2 0 0 .0 0 6
*  0 .0 2 0  »  0.0.50 0 .0 1 0
> 0 .0 5  > - 0 ,1 0 0 .0 1 5
> 0 .1 0  »  0 5 0 0 ,0 2 0
> 0 . 2 0  > 0 ,5 0 0 .0 3 0

Разд. 2. (Измененная редакция, Изм. .Mi 1).

3. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД 
(прм массовом доле вольфрама or СП до 6.0 %)

3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на образовании в солянокислой среде окрашен­

ного в зеленовато-желтый цвет комплексного соединения пятива-



С. 6 ГОСТ Ш 4 *— Ы

лентного вольфрама с роданистым аммонием в присутствии восста­
новителя треххлористого титана и измерении оптической плотности 
раствора на спектрофотометре при длине волны 400 нм или фото- 
электроколорнметре в области светопропускания от 390 до 420 нм.

Железо, хром и никель предварительно отделяют гидроксидом 
натрия.

Метод применим для сталей, содержащих молибден и ванадий 
не более 10-кратных количеств по отношению к вольфраму.

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
Спектрофотометр или фотоэлектроколориметр.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77  или по ГОСТ 14261—77, 

разбавленная 2:1  и 1: 100.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 или ГОСТ 11125—84
Кислота серная по ГОСТ 4204—77 или ГОСТ 14262- 78.
Кислота ортофосфор на я по ГОСТ 6552—80.
Смесь серной н фосфорной кислот: к 600 см3 воды осторожно 

при перемешивании приливают 150 см3 серной кислоты и затем 
150 см3 фосфорной кислоты. Охлаждают, разбавляют водой до 
1 дм* и перемешивают.

Двойная сернокислая соль закиси железа и аммония (соль Мо­
ра) по ГОСТ 4208-72.

Гидроокись натрия по ГОСТ 4328—77, растворы с массовой кон­
центрацией 40 г/дм3, 200 г/дм3.

Аммоний роданистый по ГОСТ 27067—86, растворы с массовой 
концентрацией 200 г/дм3, 500 г/дм3.

Титан треххлорнстый (раствор) по ГОСТ 311—78: 5 см3 раст­
вора титана треххлорнстого смешивают с 45 см3 соляной кислоты, 
разбавленной (2: 1), прибавляют 2 гранулы металлического цинка 
до просветления фиолетового окрашивания раствора.

Или приготовленный раствор титана треххлористого: 0,5 г метал­
лического титана по ГОСТ 19807—74 растворяют в 20 см3 соляной 
кислоты. Раствор охлаждают н сохраняют в склянке из темного 
стекла с притертой пробкой. Перед употреблением раствор разбав­
ляют в отношении I :5  соляной кислотой и добавляют 2 гранулы 
металлического цинка до просветления фиолетового окрашивания 
раствора.

Цинк гранулированный.
Натрий вольфрамовокислый по ГОСТ 18289—78, стандартный 

раствор. 1.7942 г вольфрамовокнелого натрия растворяют в 100 см3 
раствора гидроокиси натрия с массовой концентрацией 20 г/дм3. 
Раствор переливают в мерную колбу вместимостью 1 дм3, доли­
вают до метки раствором гидроокиси натрия с массовой концент­
рацией 20 г/дм3, перемешивают.
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|Массовая концентрация вольфрама в растворе равна 0,001 г/дм3. 
Раствор хранят в полиэтиленовой посуде.

Аммоний молибденовокислый по ГОСТ 3765—78, раствор с мас­
совой концентрацией молибдена 0,001 г/дм3: 1,8402 г аммония
молнбденовокнслого растворяют в воде при нагревании, раствор 
охлаждают, доливают водой до 1 дм3, перемешивают.

Аммонии ванадневокнелый (мета) по ГОСТ 9336--75, раствор с 
массовой коцентрацисн ванадия 0,001 г/см3: 2,296 г аммония ваиа- 
днево к целого растворяют при нагревании в 10 см3 серной кислоты 
(I : 4),■ разбавляют водой до 1 дм3, перемешивают.

3.1, 3.2. (Измененная редакция, Изм. № 1).
3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3.3.1. Для определения массовой доли вольфрама берут на­

вески стали:
1 г — при массовой доле вольфрама от 0,1 до 1,0%;

0.5 г — при массовой доле вольфрама от 1,0 до 3,0%;
0.25 г — при массовой доле вольфрама от 3,0 до 6,0%, помещают 

в стакан вместимостью 300 см3, приливают 30 см3 соляной кислоты. 
10 см3 азотной кислоты, накрывают стакан часовым стеклом и наг­
ревают до растворения навески.

После растворения навески содержимое стакана охлаждают, 
приливают 30 см3 смеси кислот и выпаривают до выделения 
паров серной кислоты. Стенки стакана осторожно обмывают во­
дой и снова выпаривают раствор до выделения паров серной 
кислоты. После охлаждения раствор осторожно разбавляют во­
дой до 100 см3 и нагревают до растворения осадка солей. При 
анализе сталей, содержащих ванадий, к раствору добавляют 
1—2 г соли Мора. К полученному раствору приливают 90 см3 
20%-ного раствора гидроокиси натрия, содержимое стакана пе­
реносит' в мерную колбу вместимостью 250 см3, охлаждают, до­
ливают до метки водой и перемешивают. Через 20—30 мин часть 
раствора отфильтровывают через два сухих фильтра «белая лен­
та». Первые порции фильтрата отбрасывают. В мерную колбу 
вместимостью 100 см3 помещают аликвотную часть полученного 
фильтрата, равную 20 см3 (при массовой доле вольфрама от 0,1 
до 0,5%) и 10 см3 (при массовой доле вольфрама свыше 0.5 
до 6,0%), приливают 15 см3 4%-ного раствора гидроокиси нат­
рия, 2 см3 50%-ного раствора роданистого аммония, 45 см3 со­
ляной кислоты (2:1) ,  перемешивают и охлаждают до 14—17°С. 
К содержимому колбы добавляют 12— 15 капель раствора трех­
хлористого титана порциями по 4—5 капель, тщательно переме­
шивая раствор после каждого прибавления реактива. При ана­
лизе сталей, содержащих молибден, раствор треххлористого ти­
тана добавляют порциями по 4 - 5  капель через 0,5— 1 мин до 
исчезновения окраски комплексного соединения молибдена с
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роданнд-ноном и добавляют 5 капель в избыток. Колбу с раст­
вором оставляют на 10 мин до образования устойчивой желто- 
зеленой окраски, затем доливают до метки раствор соляной 
кислотой (2: 1), перемешивают и через 10 мин измеряют оптиче­
скую плотность раствора на спектрофотометре при длине волны 
400 нм или фотоэлектроколориметре в области светопропускания 
от 390 до 420 нм в кювете с толщиной слоя 50 мм. В качестве раст­
вора сравнения используют раствор контрольного опыта.

После вычитания значения оптической плотности раствора конт­
рольного опыта из значения оптической плотности раствора пробы 
находят массу вольфрама по градуировочному графику.

3.3.2. Построение градуировочного графика для массовой до­
ли вольфрама от 0,1 до 0,5%

В шесть стаканов вместимостью 300 см3 каждый помещают по 
1 г карбонильного (электролитического) железа или ннзкоуглеро- 
днстон стали, нс содержащих вольфрам. В пять стаканов прилива­
ют последовательно 1; 2; 3; 4; 5 см3 стандартного раствора воль­
фрама. При анализе сталей, содержащих молибден и ванадий, 
во все шесть стаканов прибавляют их раствор с массовой концен­
трацией молибдена или ванадия по 0,001 г/см3 в количествах, со­
ответствующих массовой доле в анализируемом образце.

Затем приливают по 30 см3 соляной кислоты, по 10 см3 
азотной кислоты, накрывают стаканы часовым стеклом и на­
гревают до растворения навески. Содержимое стаканов охлаж­
дают, приливают по 30 см3 смеси кислот и выпаривают до вы­
деления паров серной кислоты. Стенки стаканов осторожно об­
мывают водой и снова выпаривают растворы до выделения паров 
серной кислоты. После охлаждения растворы осторожно разбав­
ляют водой до 100 см3 и нагревают до растворения осадка солей 
и далее по п. 3.3.1.

В качестве раствора сравнения используют раствор карбониль­
ного (электролитического) железа без добавления стандартного 
раствора вольфрама (навеска в шестом стакане).

3.3.3. Построение градуировочного графика для массовой доли 
вольфрама от 1 до 3%

В семь стаканов вместимостью 300 см3 каждый помещают по 
0,5 г карбонильного (электролитического) железа или ннзкоугле- 
родистой стали, не содержащих вольфрам. В шесть стаканов прили­
вают последовательно 5; 7; 9; И; 13; 15 см3 стандартного раст­
вора вольфрама. Затем приливают в семь стаканов по 30 см3 смеси 
кислот и далее поступают, как описано в и. 3.3.1.

По найденным значениям оптической плотности растворов и 
соответствующим им массам вольфрама строят градуировочный 
график.

3.3.1—3.3.3. (Измененная редакция, Изм. № 1).
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3.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
3.4.1. Массовую долю вольфрама (Л') вычисляют по п. 2.4.1.
3.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения нс. должны пре­

вышать величин, указанных в табл. 2 и 4.
3.4.1, 3.4.2. (Измененная редакция, Изм. № 1).

За. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД 
(при массовой дол* вольфрама от 0,3 до 18 %)

За.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на образовании окрашенного в зеленовато-жел­

тый цвет комплексного соединения пятивалентного вольфрама с 
роданид ионами в присутствии восстановителей-—дву хлор истого 
олова и трехвалентного титана в растворе соляной кислоты с мо­
лярной концентрацией 4—6 моль/дм3 и последующем измерении 
оптической плотности раствора при длине волны 400—410 нм. 
Вольфрам определяют на фоне сопутствующих элементов.

Влияние молибдена и ванадия компенсируется введением их в 
раствор градуировочного графика, в варианте дифференциальной 
фотометрии — введением их в раствор сравнения.

За 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
Спектрофотометр или фотоэлектроколориметр со всеми принад­

лежностями.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, разбавленная 2:1.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77, разбавленная 1:1,  1:9.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328—77, растворы с массовой 

концентрацией 200 г/дм3; 40 г/дм3; 440 г/дм3.
Калий-натрий виннокислый 4-водный по ГОСТ 5845- -79 (сегпе- 

товая соль), раствор с массовой концентрацией 250 г/дм5.
Олово двухлорнстос 2-водное по ТУ 6—09—538-1— 88, раствор 

с массовой концентрацией 250 г/дм5: 250 г олова двухлористого 
растворяют в 200 см3 соляной кислоты, разбавляют до 1 дм* во­
дой, перемешивают. Раствор фильтруют и прибавляют 2—3 гра­
нулы олова металлического.

Олово гранулированное по ГОСТ 860—75.
Аммоний роданистый по ГОСТ 27067—86, раствор с массовой 

концентрацией 500 г/дм3, свежеприготовленный.
Титан трсххлорнстый по ГОСТ 311—78, раствор: 1 часть раст­

вора треххлористого титана разбавляют 75 частями разбавленной 
серной кислоты 1:9.  Раствор готовят перед употреблением.

Железо кзрбонилыюе радиотехническое марки ПС по ГОСТ 
13610-79.

Натрий вольфрамовокислый 2-водный по ГОСТ 18289—78.
Стандартный раствор вольфрама с массовой концентрацией 

0,001 г/см3, приготовленный по п. 3 2.
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Аммоний молибденовокислый по ГОСТ 3765—78, раствор с 
массовой концентрацией молибдена 0,001 г/см3: 1,84 г молибдено- 
вокислого аммония помешают в стакан и растворяют в воде при 
нагревании. После охлаждения раствор переносят в мерную колбу 
вместимостью 1 дм3, доливают до метки водой и перемешивают.

Аммоний ванадиевокнелый мета по ГОСТ 9336—75, раствор с 
массовой концентрацией ванадия 0,001 г/см3: 2,3 г аммония вана­
диевокислого растворяют в 50 см3 воды, добавляют 150 см1 азот­
ной кислоты, раствор охлаждают, переносят в мерную колбу вме­
стимостью 1 дм3 и перемешивают.

За.З. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3а.3.1. Вариант спектрофотометрии при массовой доле вольф­

рама от 0,3 до 10 %
Дробную навеску стали (табл. 2а) помещают в стакан, прибав­

ляют 30 см3 смеси соляной и азотной кислот в соотношении 3: 1 н 
кипятят до полного растворения навески, затем прибавляют 20 см3 
разбавленной 1: 1 серной кислоты и выпаривают до паров серной 
кислоты. После охлаждения соли растворяют в 50 см3 воды при наг­
ревании. К охлажденному раствору прибавляют раствор гидроксида 
натрия (200 г/дм3) до выпадения осадка гидроксида железа и 
10 см* в избыток, прибавляют 20 см* раствора калия-натрия 
виннокислого и 25 см3 разбавленной серной кислоты 1 : 1. Раствор 
тщательно перемешивают после добавления каждого реактива. 
Охлажденный раствор переносят в мерную колбу вместимостью 
250 см3, разбавляют водой до метки н перемешивают.

Аликвотную часть пзствора (табл. 2а) помещают в мерную 
колбу вместимостью 100 см3, добавляют 2 см3 раствора двухло­
ристого олова, через 2 мин прибавляют 15 см3 раствора гидроксида 
натрия (40 г/дм3), 45 см3 разбавленной 2 :1  соляной кислоты, 
2 см3 раствора роданистого аммония и 2 см3 раствора треххлорис­
того титана, через 5 мин разбавляют водой до метки и перемеши­
вают.

Т а б л и ц а  2а

Массовая де>л« гольфрати. Ч Масса наасски, г Лдмьаит-эи часть 
растаора. си1

От 0,3 до 1,0 1 10
Св. J.0 » 3,0 0.5 5
» 3.0 > 6.0 0.25 5 -
> 6.0 » 10 0.25 2

Оптическую плотность раствора измеряют на фотоэлектроколо­
риметре в области длин волн 390—420 нм или спектрофотометре 
при длине волны 400—410 им. В качестве раствора сравнения кс-
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пользуют аликвотную часть раствора, содержащую все реактивы, 
кроме роданистого аммония и треххлористого титана.

Одновременно в тех же условиях проводят контрольный опыт 
на загрязнение реактивов. Значение оптической плотности конт­
рольного опыта вычитают из значения оптической плотности ана­
лизируемого раствора.

Для построения градуировочного графика в стаканы помещают 
навеску карбонильного железа, растворы ванадия и молибдена в 
количестве, соответствующем их массе в навеске анализируемого 
образца, стандартный раствор вольфрама в возрастающих количе­
ствах с таким расчетом, чтобы масса вольфрама в испытуемой 
пробе была в середине графика, приливают 30 см3 смеси соляной 
и азотной кислот в соотношении 3: I и далее по л. 3а.3.1.

3а.3.2. Вариант дифференциальной фотометрии при массовой, 
доле вольфрама от 10 до 18%

Навеску стали 0.5 г помещают в стакан, прибавляют 30 см5 сме­
си соляной и азотной кислот в соотношении 3: 1 и далее по п. За.3.1.

Аликвотную часть раствора 5 см3, содержащую 1100 2000 мкг 
вольфрама, помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3, при­
бавляют 2 см3 раствора двухлористого олова, через 2 мин 15 см3 
раствора гидроксида натрия (40 г/дм3), 45 см3 разбавленной 2: 1 
соляной кислоты, 2 см3 раствора роданистого аммония и 2 см3 раст­
вора треххлористого титана, через 5 мин разбавляют водой до мет­
ки и перемешивают.

Оптическую плотность раствора измеряют на спектрофотомет­
ре или фотоэлектроколориметре в кювете с толщиной слоя 
10—30 мм в области волн 390—420 нм относительно раствора срав­
нения.

Для приготовления раствора сравнения в стакан помещают на­
веску карбонильного железа, растворы ванадия и молибдена в ко­
личествах, соответствующих их массе в навеске анализируемого 
образца, 40—50 см3 стандартного раствора вольфрама с массовой 
концентрацией 0,001 г/см3, прибавляют 30 см3 смеси соляной и азот­
ной кислот в соотношении 3: 1 и далее поступают, как описано в 
п. За.З.1.

Для построения градуировочного графика к аликвотной части 
раствора сравнения прибавляют стандартный раствор вольфрама 
с массовой концентрацией 0,0001 г/см3 в возрастающих количествах 
с таким расчетом, чтобы масса вольфрама в испытуемой пробе 
была в середине графика, прибавляют 2 см3 раствора двухлористого 
олова, через 2 мин 15 см3 раствора гидроксида натрия (40 г/дм3), 
45 см3 разбавленной 2: 1 соляной кислоты, 2 см3 раствора рода­
нистого аммония и 2 см3 треххлорнстого гитана. Через 5 мин раз­
бавляют до метки водой и перемешивают. Оптическую плотность 
раствора измеряют через 10 мин относительно раствора сравнения.
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Градуировочный график строят по найденным значениям опти­
ческой плотности и соответствующим значениям массы вольфрама 
в стандартных растворах, добавленных к аликвотной части раст­
вора сравнения.

За.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
За.4.1. Массовую долю вольфрама (X) в процентах для диапа­

зона определяемых содержаний от 0,3 до 10,0% вычисляют, как ука­
зано в п. 2.4.1.

Массовую долю вольфрама (А') в варианте дифференциальной 
спектрофотометрии вычисляют по формуле

.. /Я|-100

где mi — сумма массы вольфрама, найденная по градуировочному 
графику, и массы, введенной в раствор сравнения, г; 

т — масса навески, соответствующая аликвотной части раст­
вора, г.

За.4.2. Абсолютные расхождения результатов параллельных 
•определений не должны превышать допускаемых значений, ука­
занных в табл. 2 и 26.

Т а б л и ц а  26

Массовая доля вольфрама, % А6СОЛЮПКМ доиу<«а«мов раегождеиио. \

От 0,50 ДО 1.0 0.05
Св. 1.0 * 2.0 0.07

» 2.0 * 3.0 0,10
» 3.0 » 5.0 0,15
> 5,0 > 10.0 0.20
» 10.0 > 18.0 0.30

Разд. За. (Введен дополнительно, Изм. Jft 1).

4. ГРАВИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД

4.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на гидролитическом осаждении вольфрамовой 

кислоты в присутствии желатины и гравиметрическом определении 
в виде трехокисн вольфрама с введением поправок на содержание 
вольфрама в фильтрате от вольфрамовой кислоты, определяемого 
фотометрическим методом, и поправок на содержание примесей: 
Fe*03; л Юг, Сг20 ,;  МоО<; V3Ot ; Таг0 3; NbsOj в трехокнен воль­
фрама.

4.2. 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 и
Спектрофотометр и л и  фотоэлектроколорнмстр с принадлеж­

ностями.
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Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 или ГОСТ 14261—77, 
разбавленная 1:1,  1:10 и раствор с молярной концентрацией 
3 моль/дм3.

Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 или ГОСТ 11125—84, раз­
бавленная 1:1.

Кислота серная по ГОСТ 4204—77 или ГОСТ 14262—78, 
разбавленная 1:1,  1:3,  1 : 5  и 1:9.

Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484—78, раствор с 
массовой концентрацией 400 г/дм3.

Кислота ортофосфорнзя по ГОСТ 6552—80, разбавленная 1:1.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79, разбавленный 1:3  и 1:1.
Желатин пищевой по ГОСТ 11293— 78, раствор 5 г/дм3.
Натрий углекислый по ГОСТ 83—79, раствор с массовой кон­

центрацией 5 г/дм3.
Калий кислый сернокислый по ГОСТ 4223—75.
Железо карбонильное.
Стандартные растворы железа
Раствор Л: 0,2500 г железа растворяют при умеренном наг­

ревании в 10 см3 соляной кислоты. После охлаждения переносят 
раствор о мерную колбу вместимостью 500 см3, доливают водой 
до метки и перемешивают.

1 см5 раствора содрежит 0,0005 г железа.
Раствор Б: 25,0 см3 раствора А переносят в мерную колбу 

вместимостью 500 см3, разбавляют водой до метки и перемеши­
вают.

I см3 раствора содержит 0,000025 г железа. •
Гидрокснламнна гидрохлорид по ГОСТ 5456—79, раствор с 

массовой концентрацией 10 г/дм1.
1,10-фенантролин, раствор с массовой концентрацией 1,5 г/дм3.
Кислота уксусная по ГОСТ 61—75.
Натрий уксуснокислый 3-водный по ГОСТ 199—78, раствор: 

272 г уксуснокислого натрия растворяют в 500 см3 воды, добав­
ляют 240 см3 уксусной кислоты, разбавляют водой до 1000 см3 
и, в случае необходимости, фильтруют.

Смесь реакционная: I часть раствора солянокислого гидро­
ксила мина, 1 часть раствора 1,10-фенаитролина смешивают с 3 час­
тями раствора уксуснокислого натрия; готовят перед употребле­
нием.

Кислота аскорбиновая, раствор с массовой концентрацией 
50 г/дм3.

Диантипирнлмстан, раствор с массовой концентрацией 30 г/дм3.
Титаи по ГОСТ 19807—74.
Стандартные растворы титана
Раствор А: 0,100 г титана растворяют при нагревании в 

100 см1 раствора серной кислоты (1 :5).  После растворения раст-
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вор окисляют, добавляя по каплям азотной кислоты и коротким 
кипячением удаляют окислы азота. После охлаждения раствор 
переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см5, доливают до  
метки раствором серной кислоты (1:5)  и перемешивают.

1 см1 раствора содержит 0,0001 г титана.
Раствор Б: 10,0 см5 раствора А переносят в мерную колбу 

вместимостью 100 см5, доливают до метки раствором серной кис­
лоты (1:5)  и перемешивают.

1 см5 раствора содержит 0,0001 г титана.
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277—75, раствор с массовой 

концентрацией 5 г/дм3.
Аммоний надсернокислын по ГОСТ 20478—75, раствор с массо­

вой концентрацией 100 г/дм3 свежеприготовленный.
Спитр этиловый по ГОСТ 5962—67.
Дифеннлкарбазид по ГОСТ 5859—78, раствор с массовой кон­

центрацией I г/дм3 в этиловом спирте.
Калий двухромовокнелый по ГОСТ 4220—75.
Стандартный раствор хрома: 0,0566 г двухромовокислого ка­

лия, предварительно высушенного при 150°С, растворяют в во­
де, раствор переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3,, 
доливают водой до метки и перемешивают.

1 см1 раствора содержит 0,00002 г хрома.
Калий-натрий виннокислый по ГОСТ 5845—79.
Калий роданистый, с массовой концентрацией 100 г/дм3 па 

ГОСТ 4139-75 .
Олово металлическое в гранулах по ГОСТ 860—75-
Олово двухлористое 2-водное но ГОСТ 36—78, раствор с мас­

совой концентрацией 100 г/дм3: 100 г хлористого олова растворяют 
в 100 см3 соляной кислоты и раствор разбавляют водой да  
1000 см3. К приготовленному таким образом раствору прибав­
ляют несколько гранул металлического олова.

Молибден металлический высокой чистоты по нормативно-тех­
нической документации.

Стандартные растворы молибдена.
Раствор А: 0,500 г молибдена растворяют в 10 см3 раствора 

серной кислоты ( 1:1)  н 10 см3 азотной кислоты. Раствор упа­
ривают до выделения белых паров серной кислоты, после ох­
лаждения переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, 
доливают водой до метки и перемешивают.

1 см3 раствора содержит 0,0005 г молибдена.
Раствор Б: 10 см3 раствора А переносят в мерную колбу 

вместимостью 100 см3, разбавляют водой до метки и перемеши­
вают.

I см3 раствора содержит 0,00005 г молибдена.
Натрий вольфрамовокислый по ГОСТ 18289—78, раствор с мас­

совой концентрацией 160 г/дм3.
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Ванадия пятиокнсь.
Стандартные растворы ванадия.
Раствор А: 0,4462 г пятиокиси ванадия растворяют в 50 см® 

•раствора серной кислоты (1:9)  и 5 см3 азотной кислоты. Раствор 
упаривают до выделения белых паров серной кислоты, после 
охлаждения переносят в мерную колбу вместимостью 500 см3, 
доливают до метки раствором серной кислоты (1:9)  и переме­
шивают.

I см® раствора содержит 0,0005 г ванадия.
Раствор Б: 10 см® раствора А переносят в мерную колбу вмес­

тимостью 100 см3, доливают до метки раствором серной кисло­
ты ( 1:9)  и перемешивают.

1 см3 раствора содержит 0,00005 г ванадия.
Калий углекислый по ГОСТ 4221—76.
Аммоний азотнокислый по ГОСТ 22867—77, раствор с массовой 

концентрацией 10 г/дм3, с добавкой 1 см® аммиака на 1000 см® 
раствора.

Фенолфталеин по ТУ 6—09—5360—87, раствор с массовой кон­
центрацией I г/дм5 в этиловом спирте.

4.1, 4.2. (Измененная редакция, Изм. № 1).
4.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
4.3 1. Массу навески стали в зависимости от массовой доли 

вольфрама определяют по табл. 3.
Т а б л и ц а  3

Массопо* д о л я  ю л ьф р ам а . Ч Масса мавеехк. г

О г  З д о  8 2
С и . 8  д о  2 0 1

Навеску помещают в стакан вместимостью 600 см3, накры­
вают часовым стеклом и растворяют в 50 -7 0  см® раствора со­
ляной кислоты (1:1)  при температуре, близкой к точке кипе­
ния (ЭОС), до прекращения выделения пузырьков водорода. В 
случае труднорастворимой стали, во время растворения пробы при­
бавляют раствор соляной кислоты (1:1) ,  доливая его в стакан до 
первоначального объема. После окончания разложения пробы наг­
ревание прекращают и раствор окисляют, добавляя по каплям 
раствор азотной кислоты до прекращения выделения окислов азо- 

пРибавляют избыток около 1 см® раствора азотной кис­
лоты. Раствор нагревают до 6 0 - 8 0 ’С, периодически перемешивая 

д е л е н и я  желтого осадка вольфрамовой кислоты. Затем 
Разбавляют горячей водой до объема около 150 см®, при- 

U ' - ^ T 10 см раствора желатина, небольшое количество бумаж- 
ой массы и нагревают раствор, периодически перемешивая, до
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температуры около 90°С в течение 30 мнн. При массовой доле мо­
либдена свыше 1% раствор оставляют стоять 30 ч для полного 
выделения осадка вольфрамовой кислоты.

Раствор над осадком отфильтровывают через фильтр сред­
ней плотности, содержащий небольшое количество бумажной 
массы, осадок вольфрамовой кислоты в стакане промывают сна­
чала 2—3 раза декантированием, затем промывают осадок на 
фильтре 10— 12 раз водой.

Фильтр с осадком перносят во взвешенный платиновый ти­
гель Остаток вольфрамовой кислоты со стенок стакана оттира­
ют куском фильтровальной бумаги, насыщенной раствором ам­
миака (1:3) ,  присоединяют к осадку в тигле, сжигают и остаток в 
тигле прокаливают при (800± 50)СС. По охлаждении при­
бавляют 1—2 капли раствора серной кислоты ( 1:1)  и 1—3 см3 
раствора фтористоводородной кислоты, выпаривают досуха, про­
каливают при (800 ±50)°С  до постоянной массы и после охлаж­
дения в эксикаторе взвешивают осадок трехокисн вольфрама.

Фильтрат выпаривают до небольшого объема и далее поступают, 
как указано в п. 3.3. При анализе сталей, содержащих более 1% 
молибдена и ванадия для добора вольфрама, используют экстрак­
ционно-фотометрический метод по тексту п 2.3. Найденную массу 
вольфрама в граммах пересчитывают на трехокись вольфрама, 
умножая на 1,2619 и прибавляя к результату гравиметрического 
определения трехокисн вольфрама.

(Измененная редакция, Изм. JA 1).
4.3.2. Определение примесей Fe20 }, Сг20з, МоОэ, VjOj, TiOj, 

Nb,Os и Та20 5 в осадке трехокисн вольфрама проводят следую­
щим образом.

4.3.2.1. При анализе сталей, не содержащих ниобия и танта­
ла, трехокись вольфрама в платиновом тигле сплавляют с 5 г 
безводного углекислого натрия. Плав выщелачивают 100 см3 
горячей воды и раствор с осадком фильтруют через фильтр сред­
ней плотности с бумажной массой. Остаток на фильтре промы­
вают сначала 5—8 раз раствором углекислого натрия и затем 
2—3 раза водой. Осадок на фильтре применяют для определения 
Ре*03 и TiO*. в фильтрате определяют Сг20 3, М о03 и V20*.

Для определения Fc20 3 и ТЮ2 фильтр с осадком сжигают 
в платиновом тигле и остаток сплавляют с 2 г кислого серно­
кислого калия. Плав растворяют в 20 см3 раствора соляной кис­
лоты (1:1) ,  раствор переносят в мерную колбу вместимостью 
100 см3, доливают водой до метки и перемешивают.

Определение Fe20 3: аликвотную часть объемом от 10 до 20 см5 
основного раствора переносят в мерную колбу вместимостью 
100 см3, разбавляют водой до объема около 50 см3, нейтрализу­
ют раствором аммиака (1:1)  по фенолфталеину и затем подкис­
ляют 2 см5 раствора соляной кислоты ( 1: 1) .  Прибавляют 25 см3
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реакционной смеси, доливают водой до метки и перемешивают. 
По истечении 30 мин измеряют оптическую плотность раствора 
при длине волны 510 нм. Раствором сравнения служит вода. Мас­
су железа в анализируемом растворе в граммах находят по гра­
дуировочному графику, после вычитания значения оптической плот­
ности раствора контрольного опыта из значения оптической плот­
ности раствора пробы.

Для построения графика в шесть из семи мерных колб вмес­
тимостью по 100 см3 добавляют 1,0; 2,0; 4,0; 8,0; 12,0 и 16,0 см3 
стандартного раствора железа Б. Во все колбы добавляют воды 
до 50 см3 н далее поступают вышеуказанным способом.

Массу FcjOs в граммах вычисляют по формуле
г-'. /~\ Я1|-1,430'Я1• e i U j = -------—------»trti

где гп\ — масса железа в анализируемом растворе, найденная по 
градуировочному графику, после вычитания значения 
оптической плотности раствора контрольного опыта из 
значения оптической плотности раствора пробы, г; 

т3 — масса навески, соответствующая отобранной части ос­
новного раствора,г; 

т — масса навески стали, г;
1,430— коэффициент пересчета Fc на Fe20 3.
Определение T i02: в две мерные колбы вместимостью 50 см3 

переносят по 20 см основного раствора, прибавляют 5 см3 раст­
вора аскорбиновой кислоты и через 3 мин по 10 см* 3 М раст­
вора соляной кислоты. Затем к одной из колб прибавляют 10 см3 
раствора диантипнрилметана. После прибавления каждого из 
растворов содержимое колб перемешивают, доливают водой до 
метки и вновь перемешивают. По истечении 60 мин измеряют 
оптическую плотность окрашенного раствора при длине волны 
395 нм. Раствором сравнения служит часть основного раствора с 
добавлением всех реактивов, за исключением днантнпирилме- 
тана. Массу титана в анализируемом растворе в граммах нахо­
дят по градуировочному графику, после вычитания значения опти­
ческой плотности раствора контрольного опыта из значения опти­
ческой плотности раствора пробы. ,

Для построения графика в шесть из семи мерных колб вмести­
мостью по 50 см3 добавляют по 1,0; 2,0; 4,0; 8.0; 12.0 н 16,0 см3 
стандартного раствора титана Б. Во все колбы добавляют воды до 
20 см3, по 5 см3 раствора аскорбиновой кислоты и далее поступают 
вышеуказанным способом.

Массу ТЮ» в граммах вычисляют по формуле

ПО» Д1|-1,66в-Г7»
/Л, »



С . 18 ГОСТ 12349—83

где п и — масса титана в анализируемом растворе, найденная по 
градуировочному графику, после вычитания значения оп­
тической плотности раствора контрольного опыта из зна­
чении оптической плотности раствора пробы, г; 

т 3— масса навески, соответствующая отобранной части ос­
новного раствора, г; 

т — масса навески стали, г;
1,668— коэффициент пересчета Ti на ТЮ,.
Для определения Сг20 3, МоО» и VsOs к фильтрату, получен­

ному после выделения железа и титана, прибавляют раствор со­
ляной кислоты (1:1)  до кислой реакции (контроль индикатор­
ной бумажкой) и кипятят приблизительно 20 мин, затем разбав­
ляют раствор 30—40 см* горячей воды, кипятят еще 5 мин н 
фильтруют через фильтр средней плотности. Фильтр с осадком 
вольфрамовой кислоты промывают раствором соляной кислоты 
( 1 : 10). К фильтрат)' прибавляют 6 см3 раствора серной кислоты 
(1: 1) и выпаривают до выделения белых паров серной кислоты. По­
сле охлаждения прибавляют 50 см3 воды, раствор фильтруют через 
фильтр средней плотности в мерную колбу вместимостью 250 см3, 
охлаждают, доводят водой до метки и перемешивают. Из по­
лученного таким образом основного раствора отбирают алик­
вотные части для определения Cr2Os, М о03 н VaOs-

Определение Cr2Oj: из основного раствора переносят алик­
вотную часть 25 см3 в стакан вместимостью 100 см3, прибавля­
ют 3 см3 раствора азотнокислого серебра, 10 см3 раствора над- 
сернокислого аммония, нагревают до кипения и кипятят до пол­
ного разрушения избытка надсернокислого аммония. После ох­
лаждения переносят раствор в мерную колбу вместимостью 
50 см3, прибавляют 2 см3 раствора днфенилкарбазида, доводят 
водой до метки и перемешивают. По истечении 5 мин измеряют 
оптическую плотность раствора при длине волны 520 нм. Раст­
вором сравнения служит вода. Массу хрома в анализируемом 
растворе в граммах находят по градуировочному графику, после 
вычитания значения оптической плотности раствора контрольного 
опыта из значения оптической плотности раствора пробы. Для 
построения графика в шесть из семи мерных колб вместимостью 
по 50 см3 добавляют 0,5; 1,0; 2,0; 3.0; 5.0 и 7,0 см3 стандартного 
раствора хрома. Во все колбы добав?1яют по 1 см3 раствора сер­
ной кислоты (1:3) ,  разбавляют водой до 20 см3 и далее посту­
пают вышеуказанным способом.

Массу Cr2Oj в граммах вычисляют по формуле

Сг20 3« гя.-ЫбИ m

где пи — масса хрома в анализируемом растворе, найденная по
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градуировочному графику, после вычитания значения оп­
тической плотности раствора контрольного опыта из зна­
чения оптической плотности раствора пробы, г; 

т3— масса навески, соответствующая отобранной части ос­
новного раствора, г; 

т — масса навески стали, г;
1,4614— коэффициент пересчете Сг на Cr2Oj.

Определение М о03: из основного раствора переносят алик­
вотную часть 25 см3 раствора в мерную колбу вместимостью 
50 см'\ прибавляют 2 г виннокислого калия-натрия, 10 см1 раст­
вора роданистого калия и перемешивают. Затем прибавляют 
10 см* раствора хлористого олова, содержимое колбы доводят 
водой до метки и перемешивают. По истечении 5 мин измеряют 
оптическую плотность раствора при длине волны 490 нм. Раст­
вором сравнения служит вода. Массу молибдена в анализируе­
мом растворе в граммах находят по градуировочному графику, 
после вычитания значения оптической плотности раствора конт­
рольного опыта из значения оптической плотности раствора 
пробы. Для построения графика в шесть из семи мер­
ных колб вместимостью по 50 см3 добавляют 0.5; 1,0; 2,0; 3,0; 
5,0 и 7,0 см3 стандартного раствора молибдена Б. Во все колбы 
добавляют воды до 25 см3 и далее поступают вышеуказанным 
способом.

Массу МоОз в граммах вычисляют по формуле 

М о03= - т , -| бо° ”  .т»
где гп\ — масса молибдена в анализируемом растворе, найден­

ная по градуировочному графику, после вычитания зна­
чения оптической плотности раствора контрольного опы­
та из значения оптической плотности раствора пробы, г; 

гпг— масса навески пробы, соответствующая отобранной 
части основного раствора, г; 

т — масса навески стали, г;
1,500— коэффициент пересчета Мо на МоО».
Определение VaO*: из основного раствора переносят алик­

вотную часть 75 см1 в стакан вместимостью 200 см3, прибавляют 
5 см3 раствора фосфорной кислоты. 2 см3 раствора вольфрамо­
вокислого натрия и нагревают до кипения. После охлаждения пе­
реносят раствор в мерную колбу вместимостью 100 см5, доводят 
водой до метки и перемешивают. Измеряют оптическую плотность 
раствора при длине волны 365 нм. Раствором сравнения слу­
жит вода. Массу ванадия в анализируемом растворе в граммах 
находят по градуировочному графику, после вычитания значения 
оптической плотности раствора контрольного опыта из значения 
оптической плотности раствора пробы.
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Для построения графика в шесть из семи стаканов вместимостью 
по 200 см3 добавляют 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 5.0 и 7,0 см3 стандартного 
раствора ванадия Б. Во все стаканы добавляют воды до объема 
75 см3, по 5 см3 раствора фосфорной кислоты и далее поступают 
вышеуказанным способом.

Массу V2Oj в граммах вычисляют по формуле

V20

где т : — масса ванадия в анализируемом растворе, найденная по 
градуировочному графику, после вычитания значения оп­
тической плотности раствора контрольного опыта из 
значения оптической плотности раствора пробы, г; 

тл - масса навески пробы, соответствующая отобранной ча­
сти основного раствора, г; 

т — масса навески стали, г;
1,785— коэффициент пересчета V на V*05.
(Измененная редакция, Изм. Л  1).
4.3.2.2. При анализе сталей, содержащих ниобий и тантал, 

трехокись вольфрама сплавляют в платиновом тигле с 5 г без­
водного углекислого калия. Плав выщелачивают 100 см3 горя­
чей воды и раствор с осадком фильтруют через фильтр средней 
плотности с бумажной массой, собирая фильтрат в мерной кол­
бе вместимостью 250 см3. Фильтр с осадком промывают раство­
ром углекислого калия и затем применяют его для определе­
ния Fe2Oi и TiOs по п. 4.3.2.1. Фильтрат в мерной колбе доливают 
водой до метки, перемешивают и применяют для определения 
NbjOs, Ta2Oj, Сг20з. М о03 и V20 5.

Для определения Nb2Oj и Та2СЬ из фильтрата переносят алик­
вотную часть 100 см3 в стакан вместимостью 400 см3. Подкисля­
ют азотной кислотой до кислой реакции (контроль индикатор­
ной бумажкой), кипятят в течение недолгого времени и нейтра­
лизуют аммиаком. Затем осаждают ниобий и тантал прибавле­
нием 15 см3 раствора аммиака (1:3) ,  вновь недолго кипятят н 
раствору с осадком дают стоять 30 мин при температуре око­
ло 80Х . Осадок отфильтровывают на фильтр средней плотно­
сти и несколько раз промывают раствором азотнокислого аммо­
ния. Фильтр с осадком переносят во взвешенный платиновый 
тигель, сжигают, прокаливают и после охлаждения взвешива­
ют N bj05-f-Ta20s.

Массу Nb20*4-Ta20-, в граммах вычисляют по формуле

Nb2Os-f-Ta20 2 (Ш,-
т»

где mi — масса Nb20 5-fT a20 s  в анализируемой части 
ра, г;

тг — масса Nb2O j-fТа20 3 в контрольном опыте, г;

раство-
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т  — масса навески, соответствующая отобранной части 
раствора, г;

т — масса навески стали, г.
Для определения Сг20 3, М о03 н V20 5 из фильтрата в мерной 

колбе отбирают аликвотную часть 100 см* и анализ проводят 
по п. 4.3.2.1.

4.4. О б р а  б от  к а р е з у л ь т а т о в
4 4.1. Массовую долю вольфрама (X) в процентах вычисляют 

по формуле
у   (л>—ft»! + т г—УПд) 0.7931 • 100

где т — масса трехокисн вольфрама в анализируемом раство­
ре, г;

т\ — масса трехокнеи вольфрама в растворе контрольного 
опыта, г;

т 2 — масса трехокнеи вольфрама, определенная фотометри­
ческим методом в фильтрате после отделения вольфра­
мовой кислоты, г;

ш3 — масса примесей (Fe20 3+ T i0 2+ Nbi.Oз +  Ta,0 5 -}-Cr!гOЛ-F 
+M oO J+ V*08), г;

гпа — масса навески стали, г;
0.7931 — коэффициент пересчета трехокнеи вольфрама на воль­

фрам.
4.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­

раллельных определений не должны превышать значений, указан­
ных в табл. 26 и 4.

Т а б л и ц а  4

Массоаая дол* вольфрама. % ЛбСОдг.1ГНОс допускаемое расхождение. %

О т  10.0 до 20.0 0,30

(Измененная редакция, Изм. № 1).
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