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ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ РОССИЙСКОЙ ФЕДЕРАЦИИ

Т овири  бы товой химии

М Е Т О Д Ы  О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  Ф О С Ф О Р С О Д Е Р Ж А Щ И Х  С О Е Д И Н Е Н И Й

(to a d s  o f  household chem istry .
M ethods fo r d e te rm in a tio n  o f  phosphorus con ta in ing  com pounds

Д ат а  введения 1 9 9 8 -0 1  — 01

1 ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

Настоящий стандарт распространяется на товары бытовой химии 
(чистящие, отбеливающие, аппретирующие, подсинивающие, пятно­
выводящие и дезодорирующие средства) и устанавливает методы 
определения фосфорсодержащих соединений:

- потенциометрический метод, предназначенный для товаров бы­
товой химии, содержащих фосфорнокислые соли с массовой долей 
Р20 ,  от 2.0 до 15.0 % включительно и не содержащих в своем составе 
мел’ каолин и абразив;

- фотоколориметрический метод, предназначенный для товаров 
бытовой химии, содержащих фосфорнокислые соли и другие соеди­
нения фосфора с массовой долей Р ,0 5 от 2.0 до 40.0 % включительно.

2 НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

В настоящем стандарте использованы ссылки на следующие стан­
дарты:

ГОСТ 1770—74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Ци­
линдры, мензурки, колбы, пробирки. Технические условия

ГОСТ 3765—78 Реактивы. Аммоний молибденовокислый. Тех­
нические условия

Шляние официальное
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ГОСТ 4198—75 Реактивы. Калин фосфорнокислый однозаме- 
щенный. Технические условия

ГОСТ 4328—77 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические ус­
ловия

ГОСТ 4461—77 Реактивы. Кислота азотная. Технические усло­
вия

ГОСТ 6709—72 Вода дистиллированная. Технические условия 
ГОСТ 9147—80 Посуда и оборудование лабораторные фарфоро­

вые. Технические условия
ГОСТ 9336—75 Реактивы. Аммоний ванадиевокислый мета. Тех­

нические условия
ГОСТ 14919—83 Электроплиты, электроплитки и жарочные 

электрошкафы бытовые. Общие технические условия
ГОСТ 24104—88 Весы лабораторные общего назначения и образ­

цовые. Общие технические условия
ГОСТ 25336—82 Посуда и оборудование лабораторные стеклян­

ные. Типы, основные параметры и размеры
ГОСТ 25794.1—83 Реактивы. Методы приготовления титрован­

ных растворов для кислотно-основного титрования
ГОСТ 27025—86 Реактивы. Общие указания по проведению ис­

пытаний
ГОСТ 28498—90 Термометры жидкостные стеклянные. Общие 

технические требования. Методы испытаний
ГОСТ 29169—91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с 

одной отметкой
ГОСТ 29227—91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки гра­

дуированные. Часть 1. Общие требования
ГОСТ 29251—91 Посуда лабораторная стеклянная. Бюретки. 

Часть 1. Общие требования

3 ФОТО КОЛОРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД

3.1 С у щ н о с т ь  м е т о д а
Сущность метода заключается в переводе фосфорсодержащих 

соединений в желто-окрашенный фосфорнованадневомолибдено- 
ный комплекс и фотометрическом измерении оптической плотности 
этого комплекса при длине волны А = 430-450 нм относительно 
контрольного раствора, не содержащего Р ,0 5.

3.2 Общие указания по проведению анализа — по ГОСТ 27025.
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3.3 Ап п а р а т у р а ,  м а т е р и а л ы  и р е а к т и в ы
Спектрофотометр или фотоэлектроколориметр, обеспечивающий из­

мерение оптической плотности в диапазоне длин волн от 430 до 450 нм.
Весы лабораторные общего назначения 2-го и 4-го классов точ­

ности по ГОСТ 24104 с наибольшими пределами взвешивания 200 г 
и 1 кг соответственно.

Баня водяная.
Часы.
Шкаф сушильный электрический, обеспечивающий поддержание 

температуры 100—105 *С.
Термометр жидкостный стеклянный с диапазоном измерения 

температуры от 0 до 200 *С и иеной деления шкалы 2 'С  по ГОСТ 
28498.

Электроплитка по ГОСТ 14919.
Печь муфельная для лабораторных работ, обеспечивающая под­

держание температуры 550—600 *С.
Эксикатор 2-140 по ГОСТ 25336 со вставкой 2 -128 по ГОСТ 9147.
Кальций хлорид обезвоженный по нормативному документу |1| 

(приложение Л), прокаленный при температуре 250—300 *С.
Стаканы В-1-250 ТХС и В-1-400 ТХС по ГОСТ 25336.
Стаканчик СВ-24/10 по ГОСТ 25336.
Воронка В-56-110 ХС по ГОСТ 25336.
Бюретка 1-3-2-10-0,05 по ГОСТ 29251.
Пипетки 1-2-1, 2-2-25 по ГОСТ 29169.
Пипетка 2-1-2-5 по ГОСТ 29227.
Колбы 1-100-2, 1-250-2, 1-500-2, 1-1000-2 по ГОСТ 1770.
Цилиндры 1-50-2, 1-250-2, 3-500-2 по ГОСТ 1770.
Фильтр обеззоленный по нормативному документу |2|.
Тигель низкий 3 по ГОСТ 9147.
Кислота азотная по ГОСТ 4461 плотностью 1.35 г/см \
Аммоний молибденовокислый по ГОСТ 3765.
Аммоний ванадиевокислый мета по ГОСТ 9336.
Калий фосфорнокислый однозамешенный по ГОСТ 4198.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709 или вода эквивалентной 

чистоты.
Допускается применение других средств измерения с метрологи­

ческими характеристиками и оборудования с техническими характе­
ристиками не хуже, а также реактивов по качеству не ниже указан­
ных.
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3.4 П о д г о т о в к а  к а н а л и з у
3.4.1 Отбор пробы
Отбор пробы — по нормативному документу на анализируемое 

средство.
Представительную пробу тщательно перемешивают.
3.4.2 Подготовка пробы к апашзу
3.4.2.1 Для порошкообразных средств часть представительной 

пробы растирают в сту пке до исчезновения гранул и комочков. Масса 
навески средства, объем мерной колбы и объем раствора средства, 
используемый для анализа, в зависимости от предполагаемой массо­
вой доли фосфорсодержащих соединений, указаны в таблице 1.

Т а б л и ц а  I
М а с с о н а м  д о л я  ф о с ф о р с о ­
д е р ж а щ и х  с о е д и н е н и й  в 

пересчете на PjO ,̂ 
в с р е д с т в е .  %

М  д е е д  
н а в е с к и  

дц, г

О б ъ е м
м е р н о й
к о л б ы
У . с м *

О б ъ е м  p a c t  в о р а  
с р е д с т в а ,  и с и о л ы у с м ы й  

для а н а л и и .  У,, с м 1

От 2.0 ло 5.0 включ. 1.0001>— 2.(101X1 2 5 0 5
Св. 5.0 »  25.0 . 1 .IH 1 0 0 -I .S O O fl 2 5 0 Or 1 до 5 включ.

* 25.0 .  40.0 » 1 .0 0 0 0 - 1 .5 0 0 ( 1 5 0 0 * 1 * 2 *

Навеску взвешивают в стаканчике или тигле. Для средств, содер­
жащих ортофосфаты, навеску взвешивают в стаканчике.

3.4.2.2 Способы обработки пробы
Способ 1 (для средств, содержащих окислители или органичес­

кие компоненты с массовой долей Р:0 , более 20 %)
Навеску средства взвешивают в тигле, озоляют на плитке и 

прокаливают в муфельной печи при температуре 550—600 ’С в 
течение I ч.

После охлаждения до комнатной температуры тигель с содержи­
мым помешают в стакан.

Способ 2 (для жидких средств, содержащих неионогенные по­
верхностно-активные вещества)

Навеску средства помещают в стакан, равномерно распределяя ее по 
дну стакана. Затем стакан с навеской помешают на кипящую водяную 
баню и выдерживают в течение 10—15 мин или сушат в сушильном 
шкафу при температуре 100—105 "С в течение 10—15 мин.

Стакан с пробой охлаждают до комнатной температуры. Далее 
обрабатывают по способу 3.
4
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Способ 3 (для порошкообразных средств, содержащих неионо- 
геиные поверхностно-активные вещества)

Навеску средства помешают в стакан. Осторожно приливают 5 см5 
азотной кислоты, упаривают досуха на плитке с асбестом, не допуская 
разбрызгивания.

Затем стакан с содержимым прокаливают на плитке в течение 
5 мин и охлаждают до комнатной температуры.

3.4.3 Приготовление раствора массовой концентрации P2Os I мг/см3
4.00—5,00 г однозамешенного фосфорнокислого калия высушива­

ют в сушильном шкафу при температуре 100—105 *С в течение 2 ч, 
затем охлаждают в эксикаторе в течение 40—50 мин. После этого 
взвешивают навеску однозамешенного фосфорнокислого калия массой 
1,9170 г и помешают в мерную колбу вместимостью 1000 см5, доводят 
объем раствора водой до метки и перемешивают. 1 см3 приготоален- 
ного раствора содержит 1 мг P,Ov Раствор хранят в полиэтиленовой 
посуде. Раствор пригоден в течение I года.

3.4.4 Приготовление раствора массовой концентрации P2Os 
0,25 мг/см '

Пипеткой отбирают 25 см3 раствора, приготовленного по 3.4.3, 
помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3, доводят объем 
раствора водой до метки и перемешивают. I см3 приготовленного 
раствора содержит 0.25 мг Р20 }.

Раствор хранят в полиэтиленовой посуде. Раствор пригоден в 
течение 2 мес.

3.4.5 Приготовление реактива
20.00 г молибденовокнслого аммония растворяют в 400 см3 воды, 

нагретой до 50 “С.
1.00 г ванадиевокислого аммония растворяют в 300 см3 воды, 

нагретой до 80 “С и добавляют 20 см3 азотной кислоты.
После охлаждения растворов до комнатной температуры их пере­

носят в мерную колбу вместимостью 1000 см5, добавляют 120 см5 
азотной кислоты, перемешивают, доводят объем раствора водой до 
метки и снова перемешивают. При необходимости фильтруют.

Хранят в банке из темного стекла. Раствор пригоден в течение 
20 сут.

3.4.6 Построение градуировочного графика
Для построения градуировочного графика готовят растворы срав­

нения. Для этого в 7 мерных колб вместимостью 100 см3 каждая 
последовательно вносят из бюретки 1; 2: 3: 4; 5: 6; 7 см3 раствора.

5
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приготовленного по 3.4.4. что соответствует 0,25; 0,50; 0,75; 1.00; 1,25; 
1,50; 1,75 мг Р20 3, добавляют 50 см'воды. 25 см3 реактива и доводят 
объем раствора водой до метки. Растворы тщательно перемешивают. 
Одновременно готовят контрольный раствор, не содержащий P,Os.

Через 10 мин измеряют оптическую плотность приготовленных 
растворов по отношению к контрольному раствору на спектрофото­
метре или фотоэлектроколориметре при длине волны 430—450 нм в 
кюветах с толщиной поглощающего свет слоя 30 мм. По полученным 
данным строят градуировочный график, откладывая по оси абсцисс 
массу Р20 5 в миллиграммах в растворах сравнения, а по оси ординат 
— соответствующие им значения оптической плотности.

Градуировочный график проверяют не реже 1 раза в 10 дней, при 
расхождении данных корректируют график.

3.5 П р о в е д е н и е  а н а л и з а
В стакан с пробой, приготовленной по одному из трех способов, 

указанных вЗ.4.2.2, прилипают 100 см3 воды, 15 см3 азотной кисло­
ты и кипятят в течение 30 мин. При анализе средств, содержащих 
полнфосфаты, навеску средства помешают в стакан, добавляют те же 
реактивы в тех же количествах и кипятят в течение 15 мин.

Раствор охлаждают.
Навеску средства, содержащего ортофосфаты, из стаканчика, а в 

других случаях охлажденный раствор количественно переносят в 
мерную колбу (объем колбы в соответствии с таблицей 1). доводят 
объем раствора водой до метки и перемешивают.

Мутные раслюры отстаивают или фильтруют, отбрасывая первые 
порции фильтрата.

Пипеткой отбирают полученный раствор (объем раствора — в 
соответствии с таблицей 1) и переносят в мерную колбу вместимос­
тью 100 см3.

Добавляют 30 см3 дистиллированной воды, 25 см' реактива, до­
водят объем раствора водой до метки и тщательно перемешивают. 
Через 10 мин измеряют оптическую плотность анализируемого рас­
твора. как описано при построении градуировочного графика.

По полученному значению оптической плотности, пользуясь гра­
дуировочным графиком, находят массу Р.,05 в анализируемом рас­
творе в миллиграммах.

3.6 О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
Массовую долю фосфорсодержащих соединений в пересчете на 

I\0<, X, %, вычисляют по формуле
6
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(D

где от, — масса P2Os. найденная по градуировочному графику, мг:
V — объем мерной колбы, см5;

Ух — объем раствора, используемый для анализа, см5; 
от — масса навески средства, г.

Результаты определений округляют до первого десятичного знака.
ia  результат анализа принимают среднее арифметическое резуль­

татов двух параллельных определений, абсолютное расхождение 
между которыми не превышает допускаемые расхождения, указан­
ные в таблице 2.

Допускаемая абсолютная суммарная погрешность результатов ана­
лиза при доверительной вероятности Р = 0.95 указана в таблице 2.

Та б л и ц а  2
В процентах

М ае со  ван доля ф осф ореолер  
ж эш их соед и н ен и й  в п ер е­

счете на P>Of

Д оп ускаем ая  а б с о л ю т а »  
сум м арна» п о г р е т  нос п . 

ре аул м а г а  анализа

Д опускаем ое абсолю тное 
расхож  дсм и с меж ду р е ­
зультатами двух п ар ал ­
лельны х определений

O r  2 .0  д о  1 0 .0  в к л ю ч . Ю .З 0.3
С в . 1 0 .0  .  2 5 ,0  . 10.5 0.S

* 2 5 .0  * 4 0 .0  . 10.6 0.6

4 ПОТЕНЦИОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД

4.1 С у щ н о с т ь  м е т о д а
Сущность метода заключается в титровании ортофосфатов рас­

твором гидроокиси натрия в определенном интервале pH.
Полифосфаты предварительно гидролизуют до ортофосфатов в 

кислой среде.
4.2 Общие указания по проведению анализа — по ГОСТ 27025.
4.3 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
Иономер. обеспечивающий измерение показателя активности во­

дородных ионов от 0 до 12 pH с пределами допускаемого значения 
основной абсолютной погрешности 0,05 pH на узком поддиапазоне 
измерений.

7
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Весы лабораторные общего назначения 2-го класса точности по 
ГОСТ 241 (И с наибольшим пределом взвешивания 200 г.

Часы.
Электроплитка по ГОСТ 14919.
Мешалка магнитная.
Стакан В-1-250 ТХС по ГОСТ 25336.
Бюретка 1-3-2-25-0,1 по ГОСТ 29251.
Цилиндры 3-25-2 и 3-100-2 по ГОСТ 1770.
Кислота азотная по ГОСТ 4461 плотностью 1,35 г/см3 и раствор 

с массовой долей 20 %.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328. раствор молярной концентра­

ции с (NaOH) = 0,1 моль/дм3 (0,1 н.), приготовленный по ГОСТ
25794.1 и раствор с массовой долей 20 %.

Вода дистиллированная по ГОСТ 6709 или вода эквивалентной 
чистоты.

Допускается применение других средств измерения с метрологичес­
кими характеристиками и оборудования с техническими характернсти- 
ками не хуже, а также реактивов по качеству не ниже указанных.

4.4 П о д г о т о в к а  к а н а л и з у
4.4.1 Отбор пробы
Отбор пробы — по нормативному документу на анализируемое 

средство.
Представительную пробу тщательно перемешивают.
4.4.2 /Шготовка пробы к ana.iu.iy
Для порошкообразных средств часть представительной пробы 

растирают в ступке до исчезновения гранул и комочков.
Навеску средства, содержащую 80—120 мг Р ,0 5, взвешивают в 

стакане. Результат взвешивания в граммах записывают с точностью 
до четвертого десятичного знака.

4.5 П р о в е д е н и е  а н а л и з а
4.5.1 Cpetknma, содержащие орт(xfxxtf/amы
4.5.1.1 Навеску средства растворяют в стакане в 100 см' воды и 

тщательно перемешивают. Стакан помещают на магнитную мешалку, 
опускают в него электроды иономера и анализируемый раствор 
нейтрализуют до pH 3.0—3.2 раствором азотной кислоты с массовой 
долей 20 %.

4.5.1.2 Объем анализируемого раствора доводят водой до 150 см3 
и нейтрализуют раствором гидроокиси натрия молярной концентра­
ции 0.1 моль/дм3 до pH точно 4,6.
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Затем титруют этим же раствором гидроокиси натрия до pH 9,0. 
В конце титрование ведут медленно, тщательно перемешивая рас­
твор.

4.5.2 Средства, содержащие понифосфаты
Навеску средства растворяют в стакане в 100 см ' воды, тща­

тельно перемешивают, добавляют 5 см3 азотной кислоты (плот­
ностью 1,35 г/см3) и кипятят на электроплитке 10 мин.

Посте охлаждения стакан помещают на магнитную мешалку, 
опускают в него электроды мономера и нейтрализуют анализируемый 
раствор до pH 3,0—3,2 раствором гидроокиси натрия с массовой 
детей 20 % при постоянном перемешивании.

Титрование проводят, как указано в 4.5.1.2.
4.6 О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
Массовую долю фосфорнокислых солей в пересчете на Р ,0, Л',, %, 

вычисляют по формуле
„  V  0,0071 - ЮО (2)
Л'~  т ’

где V — объем раствора гидроокиси натрия молярной концентрации 
точно c(NaOH) = 0,1 моль/дм3, израсходованный на тит­
рование анализируемого раствора от 4.6 до 9.0 pH. см3; 

0.0071 — масса Р ,0 5, соответствующая 1 см3 раствора гидрооки­
си натрия молярной концентрации точно с (NaOH) = 
=0,1 моль/дм3, г; 

т — масса навески средства, г.
Результаты определений округляют до первого десятичного знака.
За результат анализа принимают среднее арифметическое резуль­

татов двух параллельных определений, абсолютное расхождение 
между которыми не превышает допускаемые расхождения, указан­
ные в таблице 2.

Допускаемая абсолютная суммарная погрешность результата ана­
лиза при доверительной вероятности Р = 0,95 указана в таблице 2.

9
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ПРИЛОЖЕНИЕ А 
(информационное)

Б И Б Л И О Г Р А Ф И Я

111 ТУ 6—09—4711—81 Кальций хлорид обезвоженный (кальций хлорис­
тый) ч.

[2] ТУ 6—09—1678—86 Фильтры обезболенные (белая, красная, синяя
лета)

ю
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