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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

УДОБРЕНИЯ

Определение хлоридов при отсутствии органических веществ

Fertilizers. Determination of chlorides in the absence of organic materials

Дата введения — 2017—03—01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод определения хлоридов при отсутствии органических 
веществ. Метод применим ко всем удобрениям, в которых отсутствуют органические вещества.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие стандарты:
EN 1482-2:2007, Fertilizers and liming materials — Sampling and sample preparation — Part2: Sample 

preparation (Удобрения и известковые материалы. Отбор и подготовка проб. Часть2. Подготовка проб)
EN 12944-1:1999, Fertilizers and liming materials and soil improvers — Vocabulary — Part 1: General 

terms (Удобрения, известковые материалы и улучшители почвы. Словарь. Часть 1. Общие термины)
EN 12944-2:1999, Fertilizers and liming materials and soil improvers — Vocabulary — Part 2: Terms 

relating to fertilizers (Удобрения, известковые материалы и улучшители почвы. Словарь. Часть 2. Терми
ны, относящиеся к удобрениям)

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применены термины по EN 12944-1 и EN 12944-2.

4 Сущность метода

Хлориды, растворенные в воде, осаждают в кислой среде избытком стандартного раствора нитра
та серебра, избыток которого титруют раствором тиоцианата аммония в присутствии ферроаммоний- 
сульфата (метод Фольгарда).

5 Отбор проб

Отбор проб не является частью метода настоящего стандарта. Рекомендуемый метод отбора проб 
представлен в EN 1482-1 [1].

Подготовка проб должна быть проведена в соответствии с EN 1482-2. Измельчение анализируемо
го образца рекомендуется для обеспечения его однородности.

6 Реактивы

Используют реактивы только известной аналитической степени чистоты.
6.1 Вода дистиллированная или деминерализованная, не содержащая хлоридов.
6.2 Нитробензол или диэтиловый эфир.

Издание официальное
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6.3 Азотная кислота, с (HN03) =10  моль/дм3.
6.4 Индикаторный раствор.
Растворяют 40 г ферроаммонийсульфата Fe2(S04)3 • (NH4)2S04 • 24Н20  в воде и доводят раствор 

до объема 1 дм3.
6.5 Стандартный раствор нитрата серебра, с = 0,1 моль/дм3
Приготовление: приблизительно 18 г нитрата серебра взвешивают, растворяют в воде и доводят 

раствор до объема 1 дм3. Вводят коэффициент поправки до молярной концентрации с = 0,1 моль/дм3, 
полученный при помощи титрования тиоцианатом аммония молярной концентрации точно 
с = 0,1 моль/дм3.

Стандартный раствор нитрата серебра доступен в продаже и может быть использован вместо при
готовляемого.

6.6 Стандартный раствор тиоцианата аммония, с = 0,1 моль/дм3
Приготовление: тиоцианат аммония гигроскопичен и не может быть высушен без риска разложе

ния, взвешивают его в количестве приблизительно 9 г, растворяют в воде и доводят раствор до объема 
1 дм3. Вводят коэффициент поправки до молярной концентрации с = 0,1 моль/дм3, полученный при 
помощи титрования нитратом серебра молярной концентрации точно с = 0,1 моль/дм3.

Стандартный раствор тиоцианата аммония доступен в продаже и может быть использован вместо 
приготовляемого.

7 Аппаратура

7.1 Стандартное лабораторное оборудование.
7.2 Ротационный встряхиватель с частотой вращения 35—40 мин-1.
7.3 Бюретки.
7.4 Мерные колбы вместимостью 500 см3 и 1000 см3.
7.5 Коническая колба (колба Эрленмейера) вместимостью 250 см3.

8 Проведение анализа

8.1 Приготовление раствора анализируемого образца
Помещают 5 г анализируемого образца, взвешенного с точностью до 0,001 г, в мерную колбу (7.4) и 

добавляют 450 см3 воды (6.1). Перемешивают в течение 30 мин на встряхивателе (7.2), доводят до 
500 см3 водой (6.1), мешают и фильтруют в стакане.

8.2 Определение хлоридов
Берут аликвотную часть анализируемого раствора, содержащего не более чем 0,150 г хлорид- 

ионов, например 25 см3 (0,25 г), 50 см3 (0,5 г) или 100 см3 (1 г). Если количество анализируемого раствора 
менее чем 50 см3, необходимо довести объем водой до 50 см3 (6.1).

Добавляют 5 см3 азотной кислоты (6.3), 20 см3 индикаторного раствора (6.4) и две капли стандарт
ного раствора тиоцианата аммония (6.6) (последний реагент добавляют из бюретки, установленной на 
нуль).

Добавляют стандартный раствор нитрата серебра из бюретки (7.3) до тех пор, пока избыток не 
будет 2—5 см3. Добавляют 5 см3 нитробензола ил и 5 см3 диэтилового эфира (6.2) и хорошо перемешива
ют, чтобы выпал осадок. Избыток нитрата серебра титруют тиоцианатом аммония (6.6) до тех пор, пока 
он не окрасится в красно-коричневый цвет, который не исчезает при перемешивании раствора.

П р и м е ч а н и е  — Нитробензол или диэтиловый эфир (в первую очередь нитробензол) препятствует 
реакции между хлоридом серебра и ионами тиоцианата. Таким образом, происходит явное изменение цвета.

8.3 Холостой опыт
Проводят холостой опыт (не включают анализируемый образец) при техже условиях и учитывают 

его при расчете конечного результата.
8.4 Контрольный опыт
До проведения оценки проверяют точность метода, используя аликвотную часть свежеприготов

ленного раствора хлорида калия таким образом, чтобы эта часть содержала известное количество хло
рида калия, равное примерно 100 мг.

2
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9 Обработка результатов измерений

Выражают результаты анализа в виде процентного содержания хлорид-ионов в образце, получен
ном для анализа.

Массовую долю хлоридов (Cl- ) wC!, %, вычисляют по формуле

wa  = 0,003546 ioo, (1)
м

где 0,003546 — количество хлорид-ионов, соответствующее 1 см3 раствора нитрата серебра молярной 
концентрацией с (AgN03) = 0,1 моль/дм3;

Vz — объем раствора нитрата серебра молярной концентрацией с = 0,1 моль/дм3, см3;
Vcz — объем раствора нитрата серебра молярной концентрацией с = 0,1 моль/дм3, израсхо

дованный в холостом опыте, см3;
Va — объем раствора тиоцианата аммония молярной концентрацией с = 0,1 моль/дм3, см3; 

Vca — объем раствора тиоцианата аммония молярной концентрацией с = 0,1 моль/дм3, израс
ходованный в холостом опыте, см3;

М — масса анализируемого образца, г.

10 Прецизионность

10.1 Межлабораторные испытания
Межлабораторные испытания были проведены в 2009 г. при участии различного количества лабо

раторий и двух различных образцов. Повторяемость и воспроизводимость были рассчитаны в соответ
ствии с ISO 5725-2 [2].

Значения, полученные с помощью этих межлабораторных испытаний, не могут быть применены к 
концентрационным пределам и формам, которые отличаются от приведенных в приложении А.

10.2 Повторяемость
Абсолютное расхождение между двумя результатами независимых испытаний, полученными 

одним и тем же методом на идентичных объектах испытаний в одной и той же лаборатории одним и тем 
же исполнителем с использован немодного и того же оборудования в течение короткого промежутка вре
мени, будет не более чем в 5 % случаев превышать значения пределов повторяемости г, приведенных в 
таблице 1.

10.3 Воспроизводимость
Абсолютное расхождение между двумя результатами независимых испытаний, полученными 

одним и тем же методом на идентичных объектах испытаний в разных лабораториях разными исполни
телями с использованием разного оборудования, будет не более чем в 5 % случаев превышать значения 
пределов воспроизводимости R, приведенных в таблице 1.

Т а б л и ц а  1 — Среднеарифметические значения, пределы повторяемости и воспроизводимости

В процентах

Образец X Г R

Patent kali 2,781 0,066 0,284

NPK2 (12-11 -1 8  + 4 + 8) 0,478 0,076 0,312

3
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11 Протокол испытания

Протокол испытания должен содержать:
a) всю информацию, необходимую для полной идентификации образца;
b ) метод анализа, используемый со ссылкой на настоящий стандарт;
c) полученные результаты анализа;
d) дату проведения отбора и подготовки проб (если известна);
e) дату окончания анализа;
f) было ли выполнено требование предела повторяемости;
д) все детали операций, не указанные в настоящем стандарте или рассматриваемые какдополни 

тельные, а также сведения о любых случаях, которые имели место во время выполнения метода и кото 
рые могли повлиять на результат(ы) анализа.

4



Приложение А 
(справочное)

ГОСТ EN 16195—2016

Статистические результаты межлабораторных испытаний

Прецизионность метода была определена в 2009 г. Рабочей группой № 7 «Химический анализ» Технического 
комитета CEN 260 «Удобрения и известковые материалы» в межлабораторных испытаниях в соответствии с 
ISO 5725-2 [2]. Статистические результаты приведены в таблице А.1.

Т а б л и ц а  А.1 — Статистические результаты межлабораторных испытаний

Наименование параметра
Образец

Patent kali NPK2 (12-11 - 1 8 + 4  + 8)

Число задействованных лабораторий 14 13

Число лабораторий после исключения выбросов (при
нятые результаты анализа) 11 13

Среднеарифметическое значение х, % 2,781 0,478

Стандартное отклонение повторяемости sr, % 0,024 0,027

RSDr, % 0,9 6,0

Предел повторяемости г, % 0,066 0,076

Стандартное отклонение воспроизводимости sR, % 0,101 0,111

RSDr , % 3,6 23,0

Предел воспроизводимости R, % 0,284 0,312

5
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Приложение ДА  
(справочное)

Сведения о соответствии ссылочных европейских региональных стандартов 
ссылочным межгосударственным стандартам

Т а б л и ц а  ДА.1

Обозначение ссылочного европейского 
регионального стандарта

Степень
соответствия

Обозначение и наименование соответствующего 
межгосударственного стандарта

EN 1482-2:2007 ют ГОСТ EN 1482-2—2013 «Удобрения и известко
вые материалы. Отбор и подготовка проб. Часть 2. 
Подготовка проб»

EN 12944-1:1999 —
*

EN 12944-2:1999 —
*

* Соответствующий межгосударственный стандарт отсутствует. До его принятия рекомендуется использо
вать перевод на русский язык данного европейского регионального стандарта (официальный перевод находится 
в Федеральном информационном фонде технических регламентов и стандартов Российской Федерации).

П р и м е ч а н и е  — В настоящей таблице использовано следующее условное обозначение степени соот
ветствия стандартов:

IDT — идентичные стандарты.

6
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[1] EN 1482-1

[2] ISO 5725-2

[3]
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