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Настоящий стандарт устанавливает фотометрический (при мас­
совой доле сурьмы от 0,0002 до 0,01%) и атомно-абсорбционный 
(при массовой доле сурьмы от 0,01 до 0,3%) методы определения 
сурьмы в сплавах с массовой долей кремния не более 1%.

I. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 25080 
с дополнением.

1.1.1. За результат анализа принимают среднее арифметичес­
кое результатов двух параллельных определений.

2. ФОЮМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ СУРЬМЫ

2.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на растворении пробы в смеси соляной, азотной 

и серной кислот, образовании комплекса сурьмы в виде хлоранти- 
моката с бриллиантовым зеленым, экстракции комплекса толуо­
лом и измерении оптической плотности окрашенного в голубовато­
зеленый цвет экстракта при длине волны 670 нм.

2.2. A n n a  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 фотоэлектроколорошетр.

Кислота соляная по ГОСТ 3118, плотностью 1,19 г/см3 и раст­
вор 1:1.

Кислота азотная но ГОСТ 4461, плотностью 1.35—1,40 г/см*.
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Кислота серная по ГОСТ 4204, плотностью 1,84 г/см1 и раство­
ры 1:4, 1: 10.

Смесь сол я но Л и азотной кислот в соотношении (3 :1 ). Смесь, 
разбавленную (1 :1 ), готовят непосредственно перед использова­
нием.

Олово двухлористое, раствор 250 г/дм3: 25 г двухлористого оло­
ва растворяют в 20 см3 раствора соляной кислоты ( 1 : 1), долива­
ют водой до 100 см3 и перемешивают.

Натрий азотистокислый по ГОСТ 4197, раствор 100 г/дм3.
Мочевина по ГОСТ 6691, насыщенный раствор: 100 г мочеви­

ны растворяют в 100 см3 горячей воды и охлаждают.
Сикрг этиловый реактификованный технический по ГОСТ 

18300.
Бриллиантовый велений по ТУ 6—09—3057, раствор 5 г/дм*: 

0,5 г бриллиантового зеленого рчзстворяют в 25 см3 этилового спир­
та, переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают во­
дой до метки и перемешивают

Толуол по ГОСТ 5789.
Алюминий по ГОСТ 11069 марки А999.
Сурьма по ГОСТ 1089.
Стандартные растворы сурьмы.
Раствор А: 0.1 г металлической сурьмы растворяют в 30 см3 

серной кислоты при нагревании, охлаждают. Раствор переносят в 
мерную колбу вместимостью 1000 см3, содержащую 100 см3 ра­
створа серной кислоты (1:4). Раствор охлаждают до комнатной 
температуры, доливают водой до метки и перемешивают.

I см3 раствора А содержшт 0,0001 г сурьмы.
Раствор Б: 10 сы3 раствора А переносят в мерную колбу вме­

стимостью 100 см3, доливают раствором серной кислоты (1 :10) до 
метки и перемешивают; готовят непосредственно перед примене­
нием.

1 см3 раствора Б содержит 0,00001 г сурьмы.
Раствор В: 20 см3 раствора Б переносят в мерную колбу вме­

стимостью 100 см3, доливают раствором серной кислоты (1:10) до 
метки и перемешивают; готовят непосредственно перед примене­
нием.

1 см* раствора В содержит 0,000002 г сурьмы.
2.3 П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.3.1 Навеску пробы массой 0,5 г помещают в стакан вмести­

мостью 250-300 см5, приливают 30 см3 смеси соляной и азотной 
кислот и 10 см3 серной кислоты. Стакан накрывают стеклом ;н ра­
створяют пробу при умеренном нагревании. Нс снимая стекла, ра­
створ выпаривают до начала выделения паров серной кислоты и 
охлаждают до комнатной температуры.
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2.3.2. При массовой доле сурьмы от 0,0002 до 0,002% к содер­
жимому стакана добавляют 15 см1 раствора соляной кислоты, об­
мывая стекло и стенки стакана; нагревают до растворения солей, 
охлаждают до комнатной температуры и приливают 1—2 см3 раст­
вора двухлористого олова до восстановления железа (обесцвечива­
ния раствора). Затем добавляют в стакан 4—7 см3 раствора азоти- 
стокислого натрия до установления неизменяющейси желтой окра­
ски раствора и, периодически помешивая раствор, дают ему стоять 
в течение 3 мин. К раствору приливают 1 см3 насыщенного раство­
ра мочевины, перемешивают и переливают его в делительную во­
ронку вместимостью 250 см*. Добавляют в воронку 50—60 см3 во­
ды, 6,5 ем’ раствора бриллиантового зеленого. 10 см3 толуола и 
энергично встряхивают воронку в течение 1 мин. Дают фазам от­
стояться 0,5 мин, водную фазу сливают, а органическую (экст­
ракт) фильтруют через вату в сухую колбу вместимостью 25 см* 
с пробкой или в кювету.

2.3.3. При массовой доле сурьмы от 0,002 до 0,01 % к содержи­
мому стакана добавляют 15 см3 раствора соляной кислоты, об­
мывая стекло и стенки стакана; осторожно нагревают до раство­
рения солей и охлаждают до комнатной температуры. Раствор пе­
реводит в мерную колбу вместимостью 50 см5, добавляют раствор 
соляной кислоты до метки и перемешивают. Отбирают пипеткой 
10 см: полученного раствора, помещают в стакан вместимостью 
250- 300 см ', добавляют 4 см3 серной кислот-ы, 1—2 см5 раствора 
двухлористого олова до обесцвечивания раствора, 4 см' раствора 
азотистокислого натрия и продолжают no н. 2.3.2.

2.3.4. Оптическую плотность экстракта измеряют сразу «осле 
экстракция при длине волны 670 нм в кювете с толщиной слоя 
10 VIм.

Раствором сравнения служит толуол.
2.3.5. Раствор контрольного опыта готовят по пл. 2.3.1, 2.3.2,

2.3.3. используя вместо навески пробы навеску алюминия. Опти­
ческую плотность экстракта контрольного опыта вычитают из оп­
тической плотности экстракта пробы. Массовую долю сурьмы рас­
считывают по градуировочному графику.

2.3 6. Построение градуировочного графика
В семь стаканов вместимостью по 250—300 см3 помешают на­

вески алюминия массой 0,5 г, приливают по 30 см* смеси соляной 
и азотной кислот и 10 см3 серной кислоты и в шесть стаканов от 
меряют 0,5; 1,0; 2.0; 3,0; 5,0; 7,0 см5 стандартного раствора В, что 
соответствует 0.000001; 0,000002; 0.000004 ; 0.000006; 0,00001;
0.000014 г сурьмы. Стаканы накрывают часовыми стеклами <н ра­
створяют навески при умеренном нагревании. Растворы выпарива­
ют до первого появления паров серной кислоты и охлаждают до 
комнатной температуры. Затем приливают по 15 см3 раствора со-
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ляной кислоты, нагревают до растворения солей, охлаждают до 
комнатной температуры и далее в соответствии с п. 2.3.2. Раствор, 
не содержащий сурьмы, служит раствором контрольного опыта 
при построении градуировочного графика.

По полученным значениям оптической плотности экстрактов и 
соответствующим мм массам сурьмы строят градуировочный гра- 
фик.

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 сурьмы (А'} в процентах вычисляют по 

формуле

* - £ • ■ 0 ° .  (») 
где т — масса сурьм ы  в аликвотной  части  р аство р а  или do всей 

пробе, н ай ден н ая  по градуи ровочном у  граф и ку , г;
mi — масса навески пробы в аликвотной части раствора или во 

всей пробе, г.
2.4.2. Расхождения результатов не должны превышать значе­

ний, приведенных в табл. 1.

Таблица 1

A t j i C O M f l  ДО Л Я  с у р ь м и .  %

лб.олтиюс д о п у с к и е ы о с  р ш х о ж д е н и е .  S  

р с э у .1 1 > Т £  10(1 П 4 С 4 .1 -
r c . t x .H u x  о п р е д е л е н и й !  д ь т а т о п  д и а л и з а

От 0,0002 д о  0.0005 в ключ 0,0001 0.0002Се. 0.0005 * 0,0010 » 0,0002 0.0003
0.0010 »  0.0025 » 0,0004 0,0005

> 0.0025 >  0,0050 » 0.0008 0.0010
* 0,01X5 »  0,010 » 0,001 0,002

3. АТОМ НО АБСОРБЦИОННЫЙ м е т о д  о п р е д е л е н и я  с у р ь м ы

3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на растворении пробы п смеси соляной, азотной 

и серной кислот и последующем измерении атомной абсорбции 
сурьмы при длине волны 217,6 нм в окислительном пламени аце­
тилен-воздух.

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 атомно-абсорбционный с источником излучения

для сурьмы.
Ацетилен по ГОСТ 5457.
Кислота соляная но ГОСТ 3118, плотностью 1,19 г/см3 и раст­

воры 1: 1, 1 : 19. к
Кислота азотная по ГОСТ 4461, плотностью 1.35 1,40 г/см3 

раствор 1:1.  ’
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Кислота серная но ГОС ! 4204, плотностью 1,84 г/см3 и раствор 
I *4.

Смесь кислот, состоящая нэ растворов соляной (1:1) .  азотной 
и серной кислот в равных объемах.

Никель хлористый по ГОСТ 4038, раствор ! г/дм*.
Алюминий по ГОСТ 11069 марки Л999.
Раствор алюминия 20 г/дм3: 10 г алюминия помещают в ста­

кан вместимостью 500 см3, добавляют 50 см3 воды и небольшими 
порциями 300 см* раствора соляной кислоты 1 : 1м растворяют при 
умеренном нагревании, добавляя 1 см3 раствора хлористого нике­
ля. Раствор охлаждают до комнатной температуры, переносят в 
мерную колбу вместимостью 500 см3, доливают водой до метки 
и перемешивают.

Сурьма по ГОСТ 1089 (массовая доля сурьмы должна быть не 
менее 99,9%).

Стандартный раствор сурьмы: 0,1 г металлической сурьмы ра­
створяют в 20 см3 серной кислоты при умеренном нагревании.

Раствор охлаждают до комнатной температуры и переносят в 
мерную колбу вместимостью 1000 см3, содержащую 400 см3 раст­
вора серной кислоты. Раствор доливают водой до метки и пере­
мешивают.

1 см3 стандартного раствора содержит 0,0001 г сурьмы
3.3. П р о в е д е н  т е  а н а л и з а
3.3.1. Навеску пробы массой 0,5 г помещают в коническую кол­

бу вместимостью 250 см3, приливают 10 см3 воды и затем неболь­
ших^ порциями 25 см3 смеси кислот. Колбу накрывают часовым 
стеклом и нагревают до полного растворения навески.

Часовое стекло и стенки колбы о.юласкнвают водой. Раствор 
охлаждают до комнатной температуры, переносят в мерную кол­
бу вместимостью 100 см3, доливают раствором соляной кислоты 
Н .19 ) до метки н перемешиваю!

3.3.2. Раствор, если он не прозрачен, фильтруют через сухой 
фильтр средней плотности («белая лента») в стакан, отбрасывая 
первые порции фильтрата.

3.3.3. Раствор контрольного опыта готовят согласно пп. 3.3.1,
3.3.2, используя вместо навески пробы навеску алюминия.

3.3.4. Построение градуировочных графиков
3.3.4 1. При массовой доле сурьмы от 0,01 до 0,1% в семь мер­

ных колб вместимостью по 100 см3 приливают по 2о см3 раствора 
алюминия, в шесть из них отмеряют 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 см3 
стандартного раствора сурьмы, что соответствует 0,00005; 0,0001; 
0.0002; 0,0003; 0,0004 ; 0,0005 г сурьмы.

3.3.4.2. При массовой доле сурьмы свыше 0,10 до 0,30% в семь 
мерных колб вместимостью по 100 см3 приливают по 25 см3 раст­
вора алюминия, в шесть из них отмеряют 5,0: 7.0; 9.0; 11.0; 13,0;
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15,0 см’ стандартного раствора сурьмы, что соответствует 0,0005; 
0,0007; 0,0009; 0,0011; 0,0013; 0,0015 г сурьмы.

3.3.4.3. В растворы в колбах по пп. 3.3.4.1 и 3.3.4.2 добавляют 
по 10 см* смеси кислот, доливают раствором соляной кислоты 
(1:19) до метки Л перемешивают.

3.3.5. Раствор пробы, раствор контрольного опыта и растворы 
для построения градуировочного графика распыляют в пламя аце­
тилен-воздух и измеряют атомную абсорбцию сурьмы при длине 
волны 217,6 нм.

По полученным значениям атомной абсорбции и соответствую­
щим им массовым концентрациям сурьмы строят градуировочный 
график.

Массовую концентрацию сурьмы в растворе пробы н в растворе 
контрольного опыта определяют по градуировочному графику.

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 сурьмы {Х\) в процентах вычисляют по 

формуле

■V, -  .100, (2)

где С| — массовая концентрация сурьмы в растворе пробы, найден­
ная по градуировочному графику, г/с\Г‘;

Cs — массовая концентрация сурьмы в растворе контрольного 
опыта, найденная по градуировочному графику, г/см1;

V —  объем  р аство р а  пробы , cmj ;
т — масса навески пробы, г.

3.4.2. Расхождения результатов нс должны превышать значе­
ний, приведенных в табл. 2.

Таблица 2
\6cotif.Tiioc допустимое рпс.ождсиае, %

М к с о в а я  д о л я  сурьми. % р * 5 \ '.« ь т а т о »  п а р а х -  
i c a i m i ;  о п р е д е л е н и й р е з у л ь т а т е *  а н а л и з !

Or 0.010 до 0.025 вк^тн. 0,005 0,008
Св. 0.025 > 0,050 * о .о ю 0.015
> 0.050 » 0,100 0.015 0,020> 0.100 » 0,200 > 0.020 0,025

0.200 * 0,300 > 0,025 0.020
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