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ФЕРРОМАРГАНЕЦ

Метод определения содержания фосфора

Ferromanganese. Method for the 
determination oi phosphorus content

ГОСТ
21876.5-76

Взамен
ГОСТ 13091.6— 47

Постановлением Государственного комитета стандартов Совета Министров СССР  
от 34 мая 1976 г. Mt 1363 срок действия установлен

с 01.01. 197» г. 

до 01.01. 1983 г.

Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на ферромарганец и ус­
танавливает фотометрический метод определения содержания фос­
фора (при содержании фосфора от 0,01 до 0,55%).

В стандарте частично учтены требования рекомендации СЭВ 
по стандартизации PC 2553—70.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методу анализа—по ГОСТ 13020.0—75.
1.2. Отбор проб производят по ГОСТ 4755—70 со следующим 

дополнением.
1.2.1. Проба должна быть приготовлена в виде тонкого порош­

ка с размером частиц, проходящих через сито с сеткой № 016 по 
ГОСТ 6613—73.

3. АППАРАТУРА, РЕАКТИВЫ И РАСТВОРЫ

Спектрофотометр или фотоэлсктроколориметр.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 н разбавленная 1:1, 1:3, 

1:30 и 1:50.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, разбавленная 1:30, 1 :100 

н плотностью 1,105 г/см3; готовят следующим образом: 560 мл 
соляной кислоты разбавляют водой до I л.

Кислота серная по ГОСТ 4201—77, разбавленная 1: 1.

Издания официальное Перепечатка воспрещена
Переиздание. Декабрь 1977 г.
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Cip. 2 ГОСТ 21876.S— 76

Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484—73.
Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490—75, 2,5%-ный раст­

вор.
Натрий азотистокислый по ГОСТ 4197—74, 10%-ный раствор.
Гидроксиламин солянокислый по ГОСТ 5456—65, 20%-ный 

раствор.
Квасцы железоаммонийные по ГОСТ 4205—77, 10%-ный раст­

вор; готовят следующим образом: 100 г квасцов растворяют в 1 л 
2 н. раствора серной кислоты.

Натрий углекислый безводный по ГОСТ 83—63.
Спирт этиловый ректификованный по ГОСТ 5962—67.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—64.
Аммоний молибденозокислый по ГОСТ 3765—72, перекрнстал- 

лнзованный; готовят следующим образом: 250 г молибденовокне- 
лого аммония растворяют в 400 мл воды при нагревании до 80ЭС. 
Раствор фильтруют через плотный фильтр, охлаждают, прилива­
ют 300 мл этилового спирта, перемешивают и через 1 ч осадок 
под вакуумом отфильтровывают на фильтр средней плотности, по­
мещенный в воронку Бюхнера. Осадок промывают 2—3 раза эти­
ловым спиртом и высушивают на воздухе. Из полученной соли 
готовят 5%-ный водный раствор реактива.

Аммоний ванадневокислый (мета) по ГОСТ 9336—75.
Реактивная жгыкость.
Первый раствор; готовят следующим образом: 50 г молибде­

новокислого аммония растворяют в 500 мл воды, нагретой до 50— 
60°С. К полученному раствору прн непрерывном перемешивании 
приливают 10 мл азотной кислоты и фильтруют.

Второй раствор; готовят следующим образом: 1,5 г ванадие- 
вокнелого аммония растворяют в 250 мл воды, нагретой до 50— 
60°С, затем охлаждают и приливают 250 мл азотной кислоты, раз­
бавленной 1 :3. Первый и второй растворы смешивают и прили­
вают к смеси 80 мл азотной кислоты. Жидкость храпят в закры­
той склянке из темного стекла.

Калий фосфорнокислый однозамещенный, стандартные раст­
воры.

Раствор А; готовят следующим образом: 0,4393 г однозаме- 
шенного фосфорнокислого калия, дважды перекристаллизованно- 
го и высушенного при 110±5°С, помещают в мерную колбу вме­
стимостью 1 л, растворяют в 100 мл воды, доливают водой до 
метки и перемешивают.

1 мл раствора А содержит 0,1 мг фосфора.
Раствор Б; готовят следующим образом: 10 мл стандартного 

раствора А переносят в мерную колбу вместимостью 100 мл, до­
ливают водой до метки и перемешивают.

1 мл раствора Б содержит 0,01 мг фосфора. Раствор готовят 
в день применения.
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ГОСТ 21S76J— 76 Стр. 3

3. ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

3.1. М е т о д  о п р е д е л е н и я  с о д е р ж а н и я  ф о с ф о р а  
на  о с н о в е  с и н е г о  ф о с ф о р н о - м о л и б д е н о в о г о  к о м ­
п л е к с а  (при с о д е р ж а н и и  ф о с ф о р а  о т  0,01 д о  
0.05%)

3.1.1. Метод основан на реакции образования желтой фосфор­
но-молибденовой гетероиолнкислоты и последующем восстановле­
нии ее в солянокислой среде нонами двухвалентного железа в 
присутствии солянокислого гидроксил а мина до комплексного со­
единения. окрашенного в синий цвет.

Интенсивность синей окраски раствора пропорциональна со­
держанию в ней фосфора. Оптическую плотность окрашенного 
раствора измеряют на спектрофотометре /.m»x= 810 нм или фото­
электроколориметре с красным светофильтром.

3.1.2. Навеску ферромарганца массой 0.5 г помешают в кони­
ческую колбу ’вместимостью 250 мл, приливают 10 мл воды и 
20 мл азотной кислоты. Колбу накрывают часовым стеклом и 
растворяют навеску при умеренном нагревания, затем прилива­
ют 3 мл раствора марганцовокислого калия и кипятят до выделе­
ния двуокиси марганца (примерно 5 мин).

Осадок двуокиси марганца переводят а раствор, приливая по 
каплям раствор азотистокислого натрия, и кипятят в течение
2— 3 мин.

Раствор выпаривают досуха, выдерживают на плите в течение 
10 мин для удаления окислов азота, приливают 10 мл соляной 
кислоты и вновь выпаривают досуха. Обработку соляной кислотой 
повторяют.

Сухой остаток растворяют в 15 20 мл соляной кислоты, при­
ливают 50 мл воды и нагревают до кипения. Затем раствор 
фильтруют через фильтр средней плотности, осадок промывают
3- -4  раза соляной кислотой, разбавленной 1:100, и 3—4 раза 
горячей водой. Фильтрат сохраняют.

Фильтр с осадком помещают в платиновый тигель, озоляюг 
н прокаливают при 600—700ЯС. Охладив тигель, остаток смачи­
вают 2—3 каплями воды, прибавляют 3—4 капли серной кисло­
ты, разбавленной 1 :1. 3—4 мл фтористоводородной кислоты и 
выпаривают досуха. Остаток прокаливают при температуре 
600 — 700°С, охлаждают, прибавляют 1 г углекислого натрия и 
сплавляют в течение 2—3 мин при 950—1000°С. Полученный плав 
выщелачивают в стакане вместимостью 100 мл, содержащем 
50 мл соляной кислоты, разбавленной 1:30, и после выщелачи­
вания присоединяют к основному раствору.

Раствор выпаривают до объема 60—80 мл, охлаждают, пере­
носят в мерную колбу вместимостью 100 мл, доливают водой до 
метки и перемешивают.
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Стр. 4 ГОСТ 21S76.5— 76

В две мерные колбы вместимостью по 100 мл помещают по 
25 мл анализируемого раствора, по 2 мл раствора железоаммо­
нийных квасцов, по 30 мл воды, после чего нейтрализуют амми­
аком до выделения гидроокиси железа. Затем прибавляют по 
каплям соляную кислоту плотностью 1,105 г/см3 до растворения 
Осадка, приливают 10 мл 20%-ного раствора гидроксила ми на и 
нагревают до кипения. Растворы при этом должны полностью 
обесцветиться.

К охлажденным растворам приливают по 10 мл соляной кисло­
ты плотностью 1,105 г/см3, в одну из колб добавляют по каплям 
8 мл 5%-ного раствора молнбденовокислого аммония, хорошо пе­
ремешивают 1 — 1,5 мин до появления синего окрашивания, после 
чего растворы в колбах доливают до метки и снова перемешивают.

Через 10—15 мин оптическую плотность растворов измеряют 
на спектрофотометре при ?.тах-840 нм или на фотозлектроколори- 
метре с красным светофильтром.

Раствором сравнения служит вторая аликвотная часть без до­
бавления раствора молнбденовокислого аммония.

Содержанке фосфора находят по градуировочному графику.
3.1.3. Построение градуировочного графи ха.
В семь мерных колб вместимостью по 100 мл каждая помеша­

ют I, 2, 3, 4, 5, G и 7 мл стандартного раствора 1>, что соответчик 
ет 0.01; 0,02; 0,03; 0.04; 0,05; 0,00 и 0.07 мг фосфора. Восьмая 
мерная колба, в которую прибавляют все реактивы, за исключе­
нием раствора фосфора, служит контрольным опытом на загрязне­
ние реактивов.

В каждую колбу приливают по 25 мл воды, по 2 мл 10%-ного 
раствора железоаммонийных квасцов, нейтрализуют раствор ам­
миаком до выделения гидроокиси железа.

Затем прибавляют по каплям соляную кислоту плотностью 
1,105 г/см3 до растворения осадка, приливают по 10 мл раствора 
гидроксиламина и нагревают до кипения. Растворы при этом дол­
жны полностью обесцветиться.

К охлажденных! растворам приливают по 10 мл соляной кис­
лоты плотностью 1,105 г/см3, добавляют по каплям 8 мл 5%-ного 
раствора молнбденовокислого аммония, хорошо перемешивают 
1 — 1,5 мин до появления си-него окрашивания, после чего раство­
ры в колбах доливают водой до метки и снова перемешивают.

Через 10—15 мин измеряют оптическую плотность растворов 
на спектрофотометре при —840 нм или на фогоэлектроколори- 
метре с красным светофильтром. Раствором сравнения служит 
раствор восьмой колбы, в которую прибавляют все реактивы.

, По найденным значениям оптической плотности и соответствую­
щим им концентрациям фосфора строят градуировочный график.
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ГОСТ 21876.S— 76 Стр. 5

3.2. М е т о д  о п р е д е л е н и я  с о д е р ж а н и я  ф о с ф о р з  
н а  о с н о в е  ж е л т о г о  ф о с ф о р н о - в а н а д н е в  о-м о л и б- 
д е н о в о г о  к о м п л е к с а  п р и  с о д е р ж а н и и  ф о с ф о р а  
с в ы ш е  0,05%

3.2.1. Метод основан на образовании в азотнокислой среде фос- 
форно-молибденово-оанадиевого комплексного соединения, окра­
шенного и желтый цвет. Оптическую плотность окрашенного раст­
вора измеряют на спектрофотометре при Xmax«=4I5 нм или фото- 
электроколориметре с синим светофильтром.

3.2.2. Навеску ферромарганца массой 0,5 г (при содержании 
фосфора до 0.20%) к 0.2 г (при содержании фосфора свыше 
0.20%) помешают в комическую колбу вместимостью 250 мл. при­
ливают 10 мл воды и 20 мл азотной кислоты. Колбу прикрывают 
часовым стеклом и навеску растворяют при умеренном нагревании.

Затем прилипают 3 мл раствора марганцовокислого калия и 
кипятят до выделения двуокиси марганца (примерно 5 мин).

Осадок двуокиси марганца переводят в раствор, приливая по 
каплям раствор азотнокислого натрия, и кипятят до удаления 
окислов азота.

Раствор выпаривают до начала кристаллизации солей, охлаж­
дают. приливают 3 мл азотной кислоты, разбавленной 1:1, 40— 
50 мл воды и нагревают до кипения. Затем фильтруют через фильтр 
средней плотности. Осадок промывают 3—4 раза азотной кисло­
той, разбавленной 1 :50, и 3 4 раза горячей водой. Фильтрат сох­
раняют.

Одльтр с осадком помешают в платиновый тигель, озоляют и 
прокаливают при 600 -700’С. Охладив тигель, остаток смачивают 
2 —3 каплями воды, прибавляют 3—4 капли серной кислоты, раз­
бавленной 1:1, 3—4 мл фтористоводородной кислоты и выпарива­
ют досуха. Остаток прокаливают при 600—700°С, охлаждают, при- 
банляют 1 г углекислого натрия и сплавляют при 950— 1000°С. 
Полученный плав выщелачивают в стакане вместимостью 100 мл, 
содержащем 50 мл азотной кислоты, разбавленной 1:30, и при­
соединяют к основному раствору.

Объединенный раствор выпаривают до 60—80 мл, охлаждают, 
переливают в мерную колбу вместимостью 100 мл и доливают во­
дой до четки.

В мерную колбу вместимостью 100 мл отбирают 20 мл анали­
зируемого раствора, приливают 10 мл воды, 6 мл азогной кисло­
ты, "разбавленной 1 :1, а затем, при перемешивании, добавляют 
10 мл реактивной жидкости.

Раствор в колбе доливают водой до метни и перемешивают. 
Через 20 мин измеряют оптическую плотность раствора на спект­
рофотометре при лгаах"415 нм или фотоэлектроколориметре с си­
ним светофильтром.

В качестве раствора сравнения применяют воду.
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Стр. 6 ГОСТ 21876.5— 76

Содержание фосфора находят по градуировочному графику.
3.2.3. Построение градуировочного графика.
В семь мерных колб вместимостью по 100 мл каждая помеща­

ют 2, 6, 10, 14, 18, 22 и 25 мл стандартного раствора фосфора, что 
соответствует 0.02; 0,06; 0,1; 0,14; 0,18; 0,22 и 0,25 мг фосфора.

Восьмая мерная колба, в которую прибавляют все реактивы, 
за исключением раствора фосфора, служит контрольным опитом 
на загрязнение реактивов.

В каждую колбу приливают воду до объема 30 мл, по 8 мл 
азотной кислоты, разбавленной I : 1. по 10 мл реактивной жидкос­
ти, доливают водой до метки и перемешивают. Через 20 мин из­
меряют оптическую плотность раствора на спектрофотометре при 
Лгаах=415 нм или фотоколориметре с синим светофильтром.

В качестве раствора сравнения применяют воду.

4. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

4.1. Содержание фосфора (X ) в процентах вычисляют по фор­
муле

^  _  т-100
ж,

где т — количество фосфора, найденное по градуировочному 
графику, г;

■ "*! —масса навески пробы, соответствующая аликвотной час­
ти раствора, г.

4.2. Абсолютные допускаемые расхождения между результата­
ми параллельных определений не должны превышать значений, 
указанных в таблице.________________

Содержание фосфор*, Ч,
ЛбСОДЮТИМ* £tXiyCK.*0UUO 

расхождении. %

О т  0 .0 1  д о  0 .0 2 5 о .о о з
С в . 0 ,0 2 5  .  0 .0 1 0 .0 0 6

.  0 .0 4  .  0 ,0 8 0 .0 0 8

.  0 ,0 8  .  0 .1 5 0 ,0 1

.  0 .1 5  .  0 .3 0 0 ,0 1 5

.  0 ,3 0  .  0 ,5 5 0 .0 2

|
I

I



Изменение Л  1 ГОСГ 21876.5—76 Ферромарганец. Метод определения содер­
жания фосфора
Постановлением Государственного комитета СССР по стандартам от 28.(Н 84 
№ 1515 срок внедсния установлен

с 01.10.84

Под наименованием стандарта проставить ход. ОКСТУ 0809.
Наименование стандарта изложить а новой редакции- «Ферромарганец. Ме­

тоды определения фосфора
Ferromanganese. Methods for the determination of phosphorus».
Вводную часть наложить в новой редакции: «Настоящий стандарт устанав­

ливает Фотометрические метены определения фосфора при массовой доле фос­
фора н ферромарганце от 0,01 до 0.7 %».

П ункт I 2. Заменить ссылку: ГОСТ 4755—70 на ГОСТ 24991—81.
Раздел 2 изложить в новой редакции:

«2. Аппаратура, реактивы и растворы
• Спектрофотометр или фотоэлектроколорнчетр со всеми принадлежностями.

Кислота азотная по I ОСТ 446)—И  и раствор 1.1.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 и растворы 11 , 1:30, 1:100, плотностью 

1.105 rfCM1; 560 см» соляной кислоты разбавляют водой до 1 дм*
Кислота серная по ГОСТ 4204— 7/ и раствор 1:1.
Кислота хлорная плотностью 1,57 или 1,01 г/см1.
Кислота аскорбиновая, раствор с массовой долей 2 %.
Кислота Фтористоводородная по ГОСТ 10484—78.
Калий марганцовокислый по ГОСТ 2 0490- 75. раствор с массовой долей

2 5  Натрий азотнокислый но ГОСТ 4197-74 . раствор с массовой долей Ю
Натрий углекислый безводный по ГОСТ 83—79.
Гндрэксиламии солянокислый по ГОСТ 5456 79, раствор с массовой до­

лей 20
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79
Квасцы железоаммонийные по ГОСТ 4205—77. раствор с массовой долей 

Ю %; 10О г квасцов растворяйте в I дм3 I моль/дм1 раствора серной кислоты.
Калий сурьмяноэпннокислый, раствор с массовой долей 0,3 %.
Спирт этиловый ректификованный по ГОСТ 5962—S7.
Аммоний молибденоаокнелый по ГОСТ 3763—78 перекристаллизовзниый: 

250 г молибденовокислого аммония растворяют в 400 см* воды при температу­
ре до 80X . Раствор фильтруют через плотный фильтр, охлаждают, приливают 
300 см3 «типового спирта, перемешивают и через 1 ч осадок под вакуумом 
отфнльтровываи1г на фильтр средней плотности, пометенный в воронку Бюх­
нера. Осадок промывают 2 3  раза этиловым спиртом и высушивают и* возду­
хе. Из полученной соли готовят водный раствор с массовой долей 5 % и 
раствор: 1,74 г соли растворяют в ICO см5_ воды. приливают 20.8 см1 серной 
кислоты, охлаждают а доливают водой до 250 см*.

Калкй фосфорнокислый однозамещенкый по ГОСТ 4198—7S, стандартные 
растворы.

Рзствор А: 0,4393 г фосфорнокислого калия, предварительно высушенного 
при температуре (1 0 5 ± 5 )'JC до постоянной массы, растворяют в воле, пере­
нося? в мерную колбу вместимостью 1 дмя, доливают до метки водой н пере­
мешивают.

Массовая концентрация фосфора в растворе. А равна Q.0C0I г/см3
Раствор Б: 10 см» стандартного раствора А помешюот в мерную колбу 

вместимостью 100 см3, доливают ло метки водой и перемешивают.
Массовая концентрация я растворе Б  равна 0.00001 г/см3».
Раздел 3. По всему тексту заменить единицу измерения н слово: мл на см1, 

«содержание» на «массовая доля».
(Продолжение см. стр. 6S) 
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(Продо.хженис изменения к ГОСТ 21676.5—76)'
Пункты 3.}, 3 1.1 изложить в новой редакции: «3.1. Метод с применение»® 

е  качестве восстановителя ионов двухвалентного железа в присутствии соляно­
кислого птдроксиламина.

3,1.1. Метод основан иа реакции образования желтой фосфорио-молибде- 
новой гстсрополикислоты, восстановления се в солянокислой среде ионам» двух­
валентного железа о присутствии солянокислого гидроксилами»» до комплекс­
ного соединения, окрашенного в синий цвет. и измерении оптической плотности/ 
раствора на спектрофотометре при длине волны 830 им или фотоолектроколо- 
рнметре в диапазоне длин волн от 640 до 900 им».

Пункт 3.1.2. Седьмой абзац. Заменить слова: «по 2 мл раствора железоам­
монийных квасцов» на «по 4 см* раствора железоаммонийных квасцов»:

девятый абзац изложить и новой редакции: «Через 10— 15 мин измеряют 
оптическую плотность раствора на спетрофогомегре г.ри длине волны 830 нм- 
или фотоэлентроколорнметре в диапазоне длин воли от 6-Ю до 900 нм».

Пункт 3 1-3. Третий абзац. Заменить слова: «по 2 мл 10%-Яого раствора- 
жезоаммоннйных квасцов» иа «по -1 см» раствора железоаммонийных квасцов»;

шестой абзац изложить в новой редакции. «Через 10—15 мин измеряют 
оптическую плотность раствора на спектрофотометре при длине волны 830 нм- 
или фотозлектроколоримстрс в диапазоне длин волн от 640 до 900 нм Раст­
вором сравнения служит раствор восьмой колбы, в которую прибавляют все 
реактивы».

Пункты 3.2—3.2.3 исключить.
Стандарт дополнить пунктами — 3.3—3.3.3: «3.3. М е т о д  с п р и м е н е ­

н и е м  в к а ч е с т в е  в о с с т а н о в и т е л я  а с к о р б и н о в о й  к и с л о т ы -  
в п р и с у т с т в и и  с у р ь м я н о в и н н о к и с л о г о  х а л  и я

3.3.1. Метод основан на образовании фосфорно-молибденовой гетеропали- 
кислоты с последующим восстановлением се асхорбнновой кислотой в присут­
ствии сурьмя нови иконке лого калия до комплексного соединения, окрашенного в 
синий цвет, и измерении оптической плотности рзствора па спектрофотометре 
при длине волны 830 нм или фотозлектроколориметре в диапазоне длин- 
воля от 650 до "00 нм.

3.3.2. Навеску ферромарганца массой, указанной в табл. 1. помещают в 
платиновую или стеклоуглсродистую чашку, осторожно прилннают 20 см 
раствора азотной кислоты, После окончания бурной резхцнн добавляют 10 см» 
фтористоводородной кислоты и 10 см5 хлорной кислоты и выпаривают ло вы­

деления обильных паров хлориой кислоты, а затем выпаривают досуха 1ашку 
охлаждают, приливают 10 см» соляной кислоты, растворяют при нагревании, 
приливают 5 0 -7 0  см‘ воды, затем переливают и мерную колбу вместимоегью 

согласно табл. 1, охлаждают, доливают до метки водой, перемешивают и 
фильтруют через двойной плотный фильтр, отбрасывая первые порции фнль- 
трата.

Аликвотную часть раствора, отобранную согласно табл. 1. помешают в- 
коническую колбу вместимостью 100 см», приливают 1 см» хлорной кислоты и 
выпаривают до выделения обильных паров хлорной кислоты. К остатку прили­
вают 50 см' воды. 5 см* раствора модибдековоккслого аммония. 5 см5 \>*ст- 
ю ра аскорбиновой кислоты* 1 раствора сурьмянозиннокислого калия, ic p o  
10—15 мин раствор переносят в мерную колбу вмсстнмт>стыо 100 см5, доливают 
до метки водой п перемешивают. Оптическую плотность раствора измеряют не 
спектрофотометре при длине волны 830 им или фотомектроколорнмегрс в диа­
пазоне длин волн от 650 до 700 им.

Раствором сравнения служит раствор контрольного опыта.
После вычитания значения оптической плотности раствора контрольного 

опыта из значения оптической плотности раствора анализируемой пробы нахо­
дят массу фосфора по градуировочному графику.

(Продолжение см стр. 69>



(Продолжение изменения к ГОСТ 216765—76)
Т а б л и ц а  Y

КОЛЯ
фОСфОра. *

Касс* 
«аэгски. г

Обмм мерно* 
колбы, см*

06vtM нличвотпой •lad* 
раствора, см*

O r 0,01 до 0,05 0.5 50 10
Св. 0.05 » 0,10 0.5 100 10

» 0,10 » 0.25 0.5 200 10
> 0.25 » ОД) 0.5 250 5
» 0,50 » 0.70 С,25 250 5

3.3.3. Для построении градуировочного графика в семь из восьми стаканов 
вместимостью 100 см» отбирают 1,0; 2.0; 3,0; 4.0; 5,0; 6,0; 7,0 см’ стандартного 
раствора Б, что соответствует 0,0000!; 0,00002; 0,00003; 0,00004; 0.00CCS; 
0,00000 и 0,000)7 г фосфора. В восьмой стакан стандартный раствор не прили­
вают. Затем в каждый стакан приливают по 1 см5 раствора хлорной кислоты 
н выпаривают до выделении паров хлоркой кислоты Раствор охлаждают, при­
ливают 50 см* воды, 5 см* раствора молибденовокислого аммонии. 5 см* раст­
вора аскорбиновой кислоты и I см» раствора сурьмяновиннокислого калия. 
Через 10— 15 мин растворы переливают в мерные колбы вместимостью 100 см*, 
доливаю? до метки водой и перемешивают.

Оптическую плотность измеряют, как указано в п. 3.3.2.
Раствором сравнении служит раствор восьмой колбы, не содержащий 

стандартного раствора фосфора.
По полученным значениям оптических плотностей и соответствующим мве- 

сам фосфора строят градуировочный график».
(Продолжение ем. стр. 70)



(Продолжение изменения к ГОСТ 2IH76J5—76) 
Раздел 4 наложить в новой редакции:

«4. Обработка результатов
4 1 Массовую долю фосфора (.V) в процентах вычисляют по формуле

X -5 -1 U 0 ,гн
где /гг| -  масса фосфора, найденная по градуировочному графику, г;

т -  масса навески, соответствующая аликвотной части рзствора, г 
4.2. Абсолютные допускаемые расхождении результатов параллельных опре­

делений не должны превышать значений, указанных з табл. 2.

Т а б л и ц а  2

Массотая доля Юдс^оуа. *» Лбч-одн|Тями /опуеввтчнв расхождения. *

O r  0.Q1 д о  0.112 0.004
С з. 0 .02  » 0.05 ■0.000

* 0 .05  > 0.10 о ,< т
» 0 .10  » 0.20 О 01
» 0 Л 0  » 0 .50 0.03
> 0 .50  » 0.70 о .о э

(НУС Л\ Ь 1964 г.)



Изменение Afc 2 ГОСТ 21876.5—76 Ферромарганец. Методы определения фосфор*. 
Утверждено и наедено и действие Постановлением Государственного комитет* 
СССР по стандартам от 20.03.86 Mr 564

Дата введения 01,01.90

Раздел 1 Заменить ссылки. ГОСТ 13020 0 -7 5  па ГОСТ 27349-87, ГОСТ 
661 3 -7 3  па ГОСТ 6613-86.

Раздел 2. Четвертый абзац дополнить нормой: I 20;
тринадцатый абзац. Заменить слова' «1 моль/.чм5 раствора серной кнелоты*- 

та «раствор серной кислоты 1:20*;
шестнадцатый абзац Заменить слова: «и раствор* на «и раствор реактив­

ной смеси»:
предпоследний абзац дополнить словами: «готовят в день применения»;
заменить ссылку: ГОСТ 3763—78 на ГОСТ 3763—76.
Пункт 3.1.2. Седьмой абзац. Исключить слова: «20%-иого»;
последний абзац изложить в новой редакции: «После вычитания значения 

оптической плотности раствора контрольного опыта кз значения оптической 
плотности раствора анализируемой пробы находят массу фосфора но градуиро­
вочном) графику»

Пункт 3.1.3 Последний абзац изложить а новой редакции. «По полученные 
значениям оптических плотностей и соответствующим им массам фосфора строя» 
градуировочный график».

Пункт 3.3.2. Второй абзац. Замелить слова «5 см* раствора молибденово­
кислого аммония» на «5 см:| раствора реактивной смеси молибденовокислого 
аммония»;

третий абзац изложить в повой редакции. «В качестве раствора сравнения 
применяют воду».

(Продолжение см. с. 64) 

(&



(Продолжение изменения к ГОСТ 2IS76.5—76)
Пункт 3 3.3. Первый абзац. Запенить слова: «о см3 раствора молибденово- 

«кслого аммония» на «5 см5 раствора реактивной смеси молнбдежнкжиелого 
аммония»

Пункт 4.2 изложить в новой редакции: <4.2. Нормы точности и нормативы 
*<жт|к).1 я точности определения массовой доли фосфора приведены в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

М а о с о э а я  а о л и  ф о с ф о р а .  %

Н о р м ы  точности я  н о р м а т и в ы  контрол* т о ч н о с т и .  %

П о г р е ш ­
ность р е -  
ЗУЛьтатоа 
а н а л и з а  

А

Р а с п а д е ­
н и е  р е ­

зультате» 
д а т *  а н а ­
лизов а .

Hi с  хохле- 
иге пул 

ллогдасх!.'
ММ1 ©Л-

Расхождеяие 
трех яардл- 
дельиих оп­
ределен иА

Р а с х о ж д е н и е  
р е з у л ь т а т о в  
а н а л я а а  с т а я -  
л а р т м о г о  о б ­
р а з ц а  о т  а т ­
т е с т о в а н н о г о  

з н а ч е н и я  б

От 0.010 до 0.02 вкдюч. 0.1X13 0,004 0,003 0.004 0.002
Си. 0 , 0 2  » 0.05 » 0,005 0.006 0.005 0,006 0,003

»  0 . 0 5  * 0 , 1 0  » 0,007 O .O O S 0,007 0.008 0.004
*  0,10 » 0.20 * 0.009 0,011 0.009 0.011 0.006
»  0.20 * 0 . 5  » 0.015 0,019 0,016 0.020 0.010
*  0 , 5  » 0 . 8  » 0.022 0,028 0,023 0,028 0,014

(ИУС М  6 1989 г.)
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