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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Метод предназначен для определения содержания ванадия (в 
количестве от 0,0003 до 0,02%) в тяжелых дистиллятных и оста­
точных топливах. Основан метод на колориметрировании эталон­
ного раствора и раствора фосфорно-вольфрамово-ванадиевого 
комплекса, образовавшегося после озоления испытуемого топлива 
и обработки золы соляной и фосфорной кислотами и вольфрама­
том натрия.

Применение метода предусматривается в стандартах и техниче­
ских условиях на топлива.

А. АППАРАТУРА, РЕАКТИВЫ И МАТЕРИАЛЫ

1. При проведении испытания применяют следующую аппара­
туру, реактивы и материалы.

Фотоэлектрический калориметр ФЭК-М.
Электрический муфель или тигельная печь с терморегулятором, 

обеспечивающие нагрев до 800° С.
Платиновые чашки диаметром 80— ПО мм.
Меры вместимости стеклянные по ГОСТ 1770—74, ГОСТ 

20292—74: колбы мерные вместимостью 25; 50; 100 и 1000 см3; бю­
ретки вместимостью 25 см3; пипетки вместимостью 0,5; 1; 2; 5 и 
10 см3.

Стакан стеклянный вместимостью 50 см3 по ГОСТ 25336—82.
Капельница.
Воронка диаметром 55—60 мм.

Издание официальное
23—3234

Перепечатка воспрещена

353



ГОСТ 10364— 63

Промывалка.
Лакмусовая бумага.
Фильтровальная бумага.
Пятиокись ванадия х. ч. или ч. д. а.
Гидроокись натрия по ГОСТ 4328—77, х. ч. или ч. д. а., 2 н рас­

твор.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77, х. ч. или ч. д. а., 4 н рас­

твор.
Натрий углекислый безводный по ГОСТ 83—79, х. ч, или ч. д. а.
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552—80, х. ч. или ч. д. а.
Вольфрамат натрия, 5%-ный раствор.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, раствор I : 1.
Фенолфталеин по ГОСТ 5850—72, 1%-ный спиртовой раствор.

Б. ПОДГОТОВКА К ИСПЫТАНИЮ

2. П р и г о т о в л е н и е  э т а л о н н о г о  р а с т в о р а  ф о с ­
ф о р  н о-в о л ь ф р а м о в о - в а н а д и е в о г о  к о м п л е к с а .  
Предварительно готовят раствор пятиокиси ванадия. Раствор 
пятиокиси ванадия может применяться в течение одного месяца. 
Хранят раствор в темном месте.

Для приготовления раствора пятиокиси ванадия в стаканчик 
вместимостью 50 мл берут с точностью до 0,0002 г навеску 0,1785 г 
пятиокиси ванадия, предварительно прокаленного в платиновой 
чашке при температуре 500—550° С в течение 2 ч. Добавляют в 
стаканчик 1 — 1,5 см3 2 н раствора едкого натра и нейтрализуют 
раствор в присутствии лакмусовой бумаги (с небольшим избыт­
ком) 0,5—0,7 см3 4 н серной кислоты. Раствор из стаканчика коли­
чественно переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3 и до­
бавляют в колбу до метки дистиллированную воду. В полученном 
растворе содержится 0,1 мг/см3 ванадия. Растворение навески, ней­
трализацию раствора и перенесение его в мерную колбу произво­
дят по возможности быстро.

Для приготовления эталонного раствора в мерную колбу вме­
стимостью 50 см3 берут с точностью до 0,01 г навеску 0,5 г безвод­
ного углекислого натрия, растворяют ее в 10— 15 см3 дистиллиро­
ванной воды и пипеткой добавляют в колбу 2 см3 раствора пяти­
окиси ванадия (содержащего 0,1 мг/см3 ванадия). Раствор нейтра­
лизуют в присутствии лакмусовой бумаги с избытком в две капли 
4 н серной кислотой, добавляют четыре капли фосфорной кислоты 
и 0,5 см3 5%-ного раствора вольфрамата натрия, после чего ди­
стиллированной водой доводят объем раствора в колбе до метки. 
Раствор колориметрируют через 1 ч после приготовления.

3. П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а  ф о с ф о р н о - в о л ь ф р а ­
м о в о - в а н а д и е в о г о  к о м п л е к с а  и з  и с п ы т у е м о г о  
т о п л и в а .  В платиновую чашку диаметром 80— ПО мм берут
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с точностью до 0,01 г навеску 2—5 г испытуемого топлива; при со­
держании в топливе ванадия менее 0,001% величину навески уве­
личивают до 25—30 г. Навеску топлива сжигают в соответствии с 
методом, принятым ГОСТ 1461—75. Затем платиновую чашку с зо­
лой помещают в муфель при температуре 200° С, в течение 2—3 ч 
поднимают температуру до 550±20° С и выдерживают чашку с зо­
лой при этой температуре 1 ч. После охлаждения до комнатной 
температуры в чашку добавляют 5 см3 соляной кислоты, разбав­
ленной 1:1,  и подогревают ее содержимое до растворения осадка. 
Полученный раствор упаривают до объема 2—3 см3 и добавляют к 
нему 0,5 г безводного углекислого натрия, затем чашку помещают 
на 2—3 мин в муфель, нагретый до 800±10°С. После охлаждения 
до комнатной температуры сплав в чашке растворяют в 10 см3 ди­
стиллированной воды. Полученный раствор дважды фильтруют че­
рез один и тот же фильтр в мерную колбу вместимостью 25 см3 — 
при содержании в топливе ванадия менее 0,001 % и вместимостью 
50 или 100 см3 — при большем содержании ванадия.

Фильтр с осадком промывают небольшими порциями дистилли­
рованной воды до нейтральной реакции по фенолфталеину, про­
мывные воды присоединяют к фильтрату в мерной колбе.

Раствор в колбе нейтрализуют в присутствии лакмусовой бу­
маги с избытком в две капли 4 н серной кислоты. В случае появле­
ния пузырьков углекислого газа их удаляют осторожным встряхи­
ванием колбы. Затем в колбу добавляют четыре капли фосфорной 
кислоты и 0,5 см3 5%-ного раствора вольфрамата натрия и доводят 
объем раствора в колбе дистиллированной водой до метки. Через 
1 ч после приготовления раствор колориметрируют.

В. ПРОВЕДЕНИЕ ИСПЫТАНИЯ

4. Исследуемый и эталонный растворы колориметрируют на 
фотоэлектрическом колориметре ФЭК-М. Колориметрирование 
производят в соответствии с инструкцией по пользованию прибо­
ром. При измерении оптической плотности применяют кюветы с 
рабочей длиной 50 мм и синие светофильтры.

Д ля текущих анализов содержание ванадия в топливах допу­
скается определять по построенной в соответствии с инструкцией 
по пользованию прибором ФЭК-М градуировочной кривой зависи­
мости оптических плотностей эталонных растворов фосфорно- 
вольфрамово-ванадиевого комплекса от концентрации в них вана­
дия, выраженной в мг/см3; для арбитражных анализов определе­
ние содержания ванадия производят сравнением оптических плот­
ностей испытуемого раствора и эталонного раствора, приготовлен­
ного за 1 ч до колориметрирования испытуемого раствора.

5. Оптические плотности растворов измеряют не менее трех раз.
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З а  результат принимают среднее арифметическое трех измерений. 
Расхождения между результатами измерений оптической плотно­
сти не должны быть более 0,02.

Г. ПОРЯДОК РАСЧЕТА

6. Содержание ванадия в испытуемом топливе, выраженное в 
процентах (X), вычисляют по формуле

0,1 - 2 • F ♦ Z)2 

50 • D r • т
• 100,

где 0,1 — содержание ванадия в растворе пятиокиси ванадия, 
мг/см3;

2 — количество раствора пятиокиси ванадия, затраченное 
на приготовление эталонного раствора фосфорно-воль­
фрамово-ванадиевого комплекса, см3;

50 — объем приготовленного эталонного раствора, см3;
V — объем раствора фосфорно-вольфрамово-ванадиевого 

комплекса, полученного из испытуемого топлива, см3;
Di — оптическая плотность эталонного раствора;
Ог — оптическая плотность испытуемого раствора;
т — навеска испытуемого топлива, мг.

7. Содержание ванадия в испытуемом топливе в процентах (Х4) 
при определении графическим методом вычисляют по формуле

* 1 “
а • V 100.

где а — концентрация ванадия, соответствующая оптической 
плотности испытуемого раствора, определенная по гра­
фику зависимости оптической плотности эталонных рас­
творов фосфорно-вольфрамово-ванадиевого комплекса от 
концентрации в них ванадия, мг/см3;

V — объем раствора фосфорно-вольфрамово-ванадиевого 
комплекса, полученного из испытуемого топлива, см3; 

т  — навеска испытуемого топлива, мг.
8. За результат определения содержания ванадия в испытуе­

мом топливе принимают среднее арифметическое двух параллель­
ных определений. Расхождения между параллельными определе­
ниями не должны превышать 5% от среднего арифметического.
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