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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт устанавливает методы определения сурь­
мы, свинца, олова, цинка и кадмия в легированных и высоколеги­
рованных сталях.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

Общие требования к методам анализа— по ГОСТ 20560—81.

2. ЭКСТРАКЦИОННО-ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ СУРЬМЫ 
(0,0002—0,01 %) В СТАЛЯХ. СОДЕРЖАЩИХ НЕ БОЛЕЕ 3% ВОЛЬФРАМА И 

НЕ БОЛЕЕ 3% ТИТАНА

2.1. С у щ н о с т ь  ме т од а
Метод основан на реакции взаимодействия аниона сурьмы 

[SbCle] с бриллиантовым зеленым в среде 1 М  соляной и I М  сер­
ной кислот с образованием комплексного соединения, окрашенного 
в сине-зеленый цвет, экстрагируемого толуолом. Измерение свето- 
поглощения экстракта проводят при Л-пвс-640 нм.

2.2. An 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, спектрофотоколорнметр или фотоэлсктроко-

лориметр.

Издам** официально* Перепечатка воспрещена

★
• Переиздание (декабрь 1986 г. с Изменением А} 1. утвержденным 

в июне 1985 г (ИУС 9-85).
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Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 или ГОСТ 14261—77 и 
разбавленная 1:1 м 1:5.

Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 или ГОСТ 11125—78 и 
разбавленная 1:1.

Кислота серная по ГОСТ 4204—77 или ГОСТ 14262—78.
Смесь соляной и азотной кислот (свежеприготовленная): к 

150 см3 соляной кислоты приливают 50 см3 азотной кислоты и пе­
ремешивают.

Натрий азотистокислый по ГОСТ 4197—74, раствор 100 г/дм3.
Мочевина но ГОСТ 6691—77, насыщенный раствор: 100 г мо­

чевины пометают в стакан вместимостью 250—300 см3 и раство­
ряют в 100 см3 воды.

Олово хлористое по ГОСТ 36--78. раствор 250 г/дм3 в соляной 
кислоте, разбавленной 1:5.

Железо карбонильное радиотехническое по ГОСТ 13610—79 или 
нормативно-технической документации.

Бриллиантовый зеленый, раствор 5 г/дм5: 0,5 г бриллиантового 
зеленого растворяют в 100 см3 этилового спирта, разбавленного 
водой в соотношении 1 :3.

Толуол по ГОСТ 5789—78.
Сурьма марки СуОО по ГОСТ 1089—82.
Стандартные растворы сурьмы.
Раствор Л: 0,05 г сурьмы растворяют в 25 см3 серной кислоты 

при нагревании. Раствор охлаждают, приливают еще 25 см* сер­
ной кислоты, осторожно при непрерывном перемешивании раствор 
переносят в мерную колбу вместимостью 500 см3, содержащую 
300 см1 воды, охлаждают, доливают до метки водой и перемеши­
вают.

1 см3 стандартного раствора А содержит 0,0001 г сурьмы.
Раствор Б: 5 см3 стандартного раствора А переносят п мерную 

колбу вместимостью 50 см3, приливают 30 см3 воды, 5 см3 серной 
кислоты при непрерывном перемешивании раствора, охлаждают, 
доливают водой до метки и перемешивают.

1 см3 стандартного раствора Б содержит 0,00001 г сурьмы.
Раствор готовят в день употребления
Раствор В: 5 см5 стандартного раствора Б переносят в мерную 

колбу вместимостью 50 см3, приливают 30 см3 воды. 5 см3 серной 
кислоты при непрерывном перемешивании раствора, охлаждают, 
доливают до метки водой, перемешивают.

1 см3 стандартного раствора В содержит 0,000001 г сурьмы.
Раствор готовят в день употребления.
(Измененная редакция, Изм. ЛЬ I) .
2.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.3.1, Массу навески стали н зависимости от массовой доли 

сурьмы определяют по табл. 1.
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Навеску помещают в стакан вместимостью 250—300 см1 пли 
колбу вместимостью 250 см*, приливают 30 см3 смеси соляной и 
азотной кислот и 5 см3 серной кислоты. Стакан накрывают часо­
вым стеклом и растворяют навеску при умеренном нагревании. 
Раствор выпаривают до начала выделения паров серной кислоты, 
охлаждают.

Таблица I

Aljccoaia доля 
сурьмы. Ч>

Масел
навесхн.

г
Объем раствора 
■осле рлтбав- 

лецгп, см1
Объем аликвот 
яой частя рас­

твори. см*

Масса паоескя 
ста.in. соответ­

ствующая аляк- 
вэтнсД части 
раствора, г

O r 0,0002 до 0.0005 0 ,5 20 Весь 0,5
Св. 0.0005 > 0,001 0 .5 20 Лесь 0 .5

» 0.001 » 0.0025 0.25 20 Весь 0.25
» 0.0025 * 0.005 0,25 50 10 0,05
» 0,005 » 0.01 0,25 50 10 0.05

При массовой доле сурьмы от 0,0002 до 0,0025 % к содержи­
мому стакана приливают 15 см* соляной кислоты (1 :1 ), умеренно 
нагревают до растворения солей и охлаждают. К  раствору прили­
пают от 1 до 5 см3 раствора хлористого олова до полного восста­
новления железа (Ш ), от 2 до 5 см3 раствора азотистокислого на­
трия до просветления раствора и установления нензменяющейся 
его окраски, дают ему постоять 3 мин. Затем приливают 1 см3 на­
сыщенного раствора мочевины, перемешивают раствор и переносят 
п делительную воронку вместимостью 250 см3. К  раствору прили­
вают 50 -60  см5 воды, 15 капель раствора 5 г/дм3 бриллиантового 
зеленого, 10 см3 толуола, после чего воронку с раствором энергич­
но встряхивают в течение 1 мин. Толуолыюму и водному слоям да­
ют отстояться в течение 0.5 мин, водный слой сливают, а толуоль- 
ный отфильтровывают через вату в кювету с толщиной слоя 10 мм 
и через 30 мнн измеряют оптическую плотность раствора на спект­
рофотометре при /.шах =*640 нм или на фотоэлектроколорн метре со 
светофильтром, имеющим область пропускания в интервале длин 
волн от 610 до 700 нм.

В качестве раствора сравнения используют толуол. Одновре­
менно проводят контрольный опыт на загрязнение реактивов.

Содержание сурьмы находят по градуировочному графику 
с учегом поправки контрольного опыта.

При массовой доле сурьмы свыше 0,0025 до 0,01 % навеску 
пробы после выпаривания с серной кислотой растворяют в 15 см3 
соляной кислоты (1:1).  Раствор переносят в мерную колбу вме­
стимостью 50 см3, доливают соляной кислотой (1:1)  до метки и 
перемешивают. Аликвотную часть раствора (табл. 1) помещают в 
стакан и далее анализ проводят, как указано выше.

(Измененная редакция, Изм.^Ь 1).'
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2.3.2. Построение градуировочного графика.
В шесть стаканов (или колб) вместимостью 250—300 см3 поме­

щают по 0,25 г карбонильного железа. В пять стаканов (или колб) 
приливают последовательно 1, 2, 3, 5, 8 см1 стандартного раствора 
В, что соответствует 0,00000!; 0,000002; 0.000003; 0,000005; 
0,000008 г сурьмы. Шестой стакан' (или колба) служит для про­
ведения контрольного опыта. Во все стаканы добавляют 30 см3 
смесн соляной и азотной кислот, по 5 см3 серной кислоты, накры­
вают стаканы часовыми стеклами, растворяют навеску при уме­
ренном нагревании и выпаривают до начала выделения паров 
серной кислоты. Далее анализ проводят, как указано в п. 23.1.

Из значения оптической плотности анализируемых растворов 
вычитают значение оптической плотности контрольного опыта. По 
найденным величинам оптической плотности и соответствующим 
им значениям концентраций сурьмы строят градуировочный гра­
фик.

(Измененная редакция, Изм. № I).
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 (Х\) в процентах вычисляют по 

формуле

где т ,  — масса сурьмы, найденная по градуировочному графику, 
г;

т  — масса навески стали, соответствующая аликвотной час­
ти раствора, г.

2.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­
раллельных определений при доверительной вероятности Р =0,95 
не должны превышать значений, указанных в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

Массовая доля сурьмы. S Абсолютные допускаемые расхождения. \

От 0.0002 до 0,0005 0,0003
Са. 0,0005 » 0,001 0.0007
» 0.00! » 0.002 - 0.0015
* 0.002 » 0,004 0.0020
э 0,004 » 0.0! 0,0035

>. ЭКСТРАКЦИОННО-ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ СУРЬМЫ 
(0,000$—0,011j) В СТАЛЯХ, СОДЕРЖАЩИХ БОЛЕЕ 3% вОЛЬФРАМА И БОЛЕЕ

ТИТАНА

3.1. Сущност ь  мет ода
Метод основан на реакции взаимодействия аниона сурьмы 

(SbCU] с метиленовым голубым в среде 4 М серной и 1 М соляной
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кислот с образованием комплексного соединения, окрашенного а 
голубой цвет, экстрагируемого хлороформом или с бриллиантовым 
зеленым в среде 1 М  соляной и 1 М серной кислот с образованием 
комплексного соединения, окрашенного в сине-зеленый цвет, экст­
рагируемого толуолом. Максимальное светопоглощение раствора 
наблюдается при >.nm-“ 655 нм или ?.mas*640 нм соответственно.

Сурьму предварительно отделяют от мешающих элементов 
осаждением в виде сульфида тиоацетамидом в 0,5 М солянокис­
лом растворе в присутствии винной кислоты с использованием в 
качестве коллектора сульфида ртути.

32. 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, спектрофотоколорнметр, фотоэлектроколори­

метр.
Кислота соляная по ГОСТ 3118- 77 или ГОСТ 14261—77.
Кислота азотная по ГОСТ 4461 -77 или ГОСТ 11125—78.
Кислота серная по ГОСТ 4204 -77 или ГОСТ 14262—78.
Кислота ортофосфор на я по ГОСТ 6552—80.
Смесь соляной и азотной кислот свежеприготовленная (к 

150 см3 соляной кислоты приливают 50 см3 азотной кислоты и пе­
ремешивают) и разбавленная 1 :1.

Кислота винная по ГОСТ 5817—77, раствор 500 г/дм3.
Аммиак водный по ГОСТ 3760--79.
Аммоний роданистый, растзор 50 г/дм3.
Ртуть азотнокислая (окисная) по ГОСТ 4520—78, раствор 

10 г/дм3 : 1 г азотнокислой ртути растворяют в 80 см* воды, содер­
жащей 5 см3 азотной кислоты. Раствор переносят в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.

Тиоацетамид, водный раствор 20 г/дм3.
Натрий азотистокислый по ГОСТ 4197—74, раствор 100 г/дм*.
Мочевина по ГОСТ 6691-'77. насыщенный раствор: 100 г мо­

чевины помешают в стакан вместимостью 250- 300 см3 и растворя­
ют в 100 см* воды.

Олово хлористое но ГОСТ 36—78, раствор 250 г/дм3 в соляной 
кислоте, разбавленной 1 :5.

Гидроксилами)! солянокислый по ГОСТ 5456—79.
Бриллиантовый зеленый, раствор 5 г/дм3: 0.5 г  бриллианто­

вого зеленого растворяют в 100 см3 этилового спирта, разбавлен­
ного в соотношении 1:3.

Метиленовый голубой, водный раствор 1 г/дм3.
Хлороформ по ГОСТ 20015 —74.
Толуол по ГОСТ 5789-78.
Сурьма марки СуОО по ГОСТ 1089—82.
Стандартные растворы сурьмы.
Раствор А: 0.05 г сурьмы растворяют в 25 см3 серной кислоты. 

После растворении навески приливают еще 25 см3 серной кислоты, 
3— 2798
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раствор осторожно при непрерывном перемешивании переливают 
в мерную колбу вместимостью 500 см3, содержащую 300 см3 воды, 
охлаждают, доливают до метки водой н перемешивают.

I см5 стандартного раствора А содержит 0,0001 г сурьмы.
Раствор Б: 5 см’ стандартного раствора А переносят в мерную 

колбу вместимостью 50 см3, приливают 30 см3 воды, 5 см3 серной 
кислоты при HenpepwDiiovi перемешивании раствора, охлаждают, 
доливают водой до метки и перемешивают.

1 см3 стандартного раствора Б содержит 0,00001 г сурьмы.
Раствор В: 5 см3 стандартного раствора Б переносят в мерную 

колбу вместимостью 50 см1, приливают 30 см3 воды, 5 см3 серной 
кислоты при непрерывном перемешивании раствора, охлаждают, 
доливают до метки водой, перемешивают.

1 см3 стандартного раствора В содержит 0,000001 г сурьмы.
Раствор готовят в день употребления.
Индикатор универсальный, бумага.
(Измененная редакция. Изм. № 1).
3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3.3.1. Массу навески стали в зависимости от массовой доли 

сурьмы определяют по табл. 3.
Т а б л и ц а  3

Массовая доля сурмш. % Масел иамекя стал», г

О- 0.0005 до 0.001 0.5
Си 0,001 > 0,004 0.5
> 0.001 > 0.008 0.25
* 0.008 > 0.01 0.20

Помещают в стакан или колбу вместимостью 250—300 см3, прили­
вают 30 см3 смеси соляной и азотной кислот, 5 см3 серной кислоты, 
стакан накрывают часовым стеклом и растворяют навеску при уме­
ренном нагревании. Раствор выпаривают до начала выделения 
паров серной кислоты, охлаждают. К  содержимому стакана при­
ливают 50 см1 воды, 15—20 см3 раствора 500 г/дм3 винной кислоты 
и нагревают раствор в течение 10 мин* до растворения солей. До­
бавляют 20—30 см3 раствора аммиака до получения pH 8—9 н на­
гревают до растворения вольфрамовой кислоты. К  раствору при­
ливают соляную кислоту до pH 2 по универсальному индикатору 
и избыток ее 7,5 см3. Раствор доливают водой до 150 см3 и нагре­
вают до начала кипения.

Осторожно добавляют 1—2 г солянокислого гндроксиламина 
и кипятят раствор до полного восстановления железа (по реакции 
с роданистым аммонием).
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Прибавляют 10 см3 раствора тиоацетамида, выдерживают раст­
вор при 90—95"С в течение 10 мин, добавляют 1 см3 раствора 
10 г/дм5 азотнокислой ртути и через 10 мин прибавляют еще 
10 см5 раствора тиоацетамида. Раствор с выпавшим осадком суль­
фидов выдерживают при 85- 90°С 30—40 мин и охлаждают. Через 
2 ч осадок сульфидов отфильтровывают на два фильтра средней 
плотности (белая лента), промывают 6—7 раз водой. Фильтрат от­
брасывают. Осадок на фильтре растворяют тремя порциями (по 
10—15 см3) горячей смеси соляной и азотной кислот (1 :1 ), соби­
рая раствор в стакан или колбу, где проводилось осаждение суль­
фидов. Фильтр промывают 3—4 раза горячей водой, присоединяя 
промывную жидкость к основному фильтрату. Далее анализ про­
водят, как указано в пп. 3 3.1.1 или 3 3.1.2.
' (Измененная редакция, Изм. № 1).

3.3.1.1. Определение сурьмы с метиленовым голубым.
К  фильтрату приливают 6 см3 серной кислоты, накрывают ста­

кан или колбу часовым стеклом, выпаривают раствор до появления 
паров серкой кислоты и охлаждают.

К  содержимому стакана или колбы приливают 6 см* воды, на­
гревают до растворения солей, приливают 3 см5 соляной кислоты. 
Раствор охлаждают, приливают 1 см* раствора хлористого олова, 
перемешивают. Затем прибавляют 3 см' раствора азотистохислого 
натрия и, периодически перемешивая раствор, дают раствору пос­
тоять в течение 3 мин. Приливают 1 см3 насыщенного раствора мо­
чевины, 1 см3 ортофосфориой кислоты, перемешивают раствор и 
переносят его в делительную воронку вместимостью 250 см3. К 
раствору приливают воды до 30 м его объема, 0,5 см3 раствора ме­
тиленового голубого. 30 см: хлороформа, после чего воронку энер­
гично встряхивают в течение 1 мин. Хлороформному и водному 
слоям дают отстояться в течение 0.5 мин. Хлороформный слой от­
фильтровывают через вату, переносят в кювету с толщиной слоя 
10 мм и измеряют оптическую плотность раствора на спектрофото­
метре при ?.mu*=655 нм или на фотоэлектроколориметре со свето­
фильтром, имеющим облзсть пропускания в интервале длин волн 
от 610 до 700 нм. В качестве раствора сравнения применяют хло­
роформ. Содержание сурьмы находят по градуировочному графику 
с учетом поправки контрольного опыта.

(Измененная редакция, H im . .Vs I).
3.3.1.2. Определение сурьмы с бриллиантовым зеленым.
К фильтрату приливают 5 см3 серной кислоты, накрывают ста­

кан часовым стеклом, выпаривают раствор до начала выделения 
паров серной кислоты и охлаждают. Далее анализ производят, как 
указано в п. 2.3.1. При массовой доле сурьмы свыше 0,001 до 
0,01 % навеску стали после выпаривания с серной кислотой раст­
воряют в 15 см3 соляной кислоты (1 :1), раствор переносят в мер­
ную колбу вместимостью 50 см3, доливают соляной кислотой (1:1) 
3*
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до метки, перемешивают и отбирают аликвотную часть раствора 
10 см5. Далее анализ проводят, как указано в п. 2.3.

(Измененная редакция, Изм. Л* 1).
3.3.2. Построение градуировочных графиков
3.3.2.1. Построение градуировочного графика при определении 

сурьмы с метиленовым голубим.
В шесть стаканов или колб вместимостью 250 - 300 см3 помеща­

ют по 0,5 г карбонильного железа. В пять стаканов или колб при­
ливают последовательно 0.2; 0.5; 1; 1,5; 2 см5 стандартного раство­
ра Б, что соответствует 0.000002; 0,000005; 0.000010; 0,000015;
0,00002 г сурьмы. Шестой стакан или колба служит для прове­
дения контрольного опыта. Во все стаканы приливают по 30 см3 
смеси соляной и азотной кислот, по 5 см3 серной кислоты, накры­
вают стаканы часовыми стеклами, нагревают до полного раство­
рения карбонильного железа, выпаривают до появления паров 
серной кислоты и охлаждают. К  содержимому стакана добавля­
ют 50 см3 воды, 10 см3 раствора винной кислоты н нагревают раст­
воры в течение 10 мин. Далее анализ проводят, как указано в 
пп. 3.3.1 и 3.3.1.1.

Из значения оптической плотности анализируемых растворов 
вычитают значение оптической плотности контрольного опыта.

По найденным значениям оптической плотности н соответству­
ющим нм значениям концентраций сурьмы строят градуировочный 
график.

3.3.2.2. Построение градуировочного графика при определении 
сурьмы с бриллиантовым зеленым.

В шесть стаканов или колб вместимостью 250—300 см8 помеща­
ют по 0.5 г карбонильного железа. В пять стаканов или колб при­
липают последовательно 2, 3. 4, 5. 6 см5 стандартного раствора 
В. что соответствует 0,000002; 0.000003. 0,000004; 0,000005; 
0,000000 г сурьмы. Шестой стакан или колба служит для проведе­
ния кон .рольного опыта. Во все стаканы или колбы приливают 
по 30 см3 смеси соляной и азотной кислог, по 5 мл серной кислоты, 
накрывают стаканы часовыми стеклами, нагревают до полного 
растворения карбонильного железа, выпаривают до появления па­
ров серной кислоты и охлаждают. К содержимому стакана или 
колбы приливают приблизительно 50 см8 воды, 10 см5 раствора 
500 г/дм3 винной кислоты и нагревают растворы в течение 10 мни. 
Далее анализ проводят, как указано в пп. 3.3.1 н 3.3.1.2.

Из значения оптической плотности анализируемых растворов 
вычитают значение оптической плотности контрольного опыта. По 
найденным значениям оптической плотности и соответствующим 
им значениям концентраций сурьмы строят градуировочный гра­
фик.

3.32.1.3.3.2.2. (Измененная редакция, Изм. № 1).
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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

100,
in

где Ш |— масса сурьмы, найденная по градуировочному графику, 
г;

т — масса навески стали, г.
3.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­

раллельных определений при доверительной вероятности Р=0,95 
не должны превышать значений, указанных в табл. 4.

Таблица 4

М ассоаая доля сурьмы. Абсолю тны е д о п у с ки *» !» *  расхождения. %

О » 0 /J 0 0 5  д о  0 .001 0 .0 0 9 7
С и . 0 ,001  »  0.С02 0 ,0 0 1 5

» 0 .0 0 2  » 0 .0 0 4 0 .0 J 2 0
» 0 ,0 0 4  »  0.01 0 .0 0 3 5

4. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ СВИНЦА 
(0.0005—0.0t%)

4.1. С у щ н о с т ь  мет ода
Метод основан на образовании в слабощелочной среде (pH 11,5) 

в присутствии цианистого калия внутрико.мплексного соединения 
евнниа с дитизоном, окрашенного в красный цвет и экстрагируемо­
го хлороформом. Максимальное спетопоглощение раствора наблю­
дается при ).гоях-520  нм. Свинец предварительно отделяют от ме­
шающих определению элементов осажденном в виде сульфида тно- 
аиетамндом и аммиачном растворе (pH 7,5) в присутствии винной 
кислоты в качестве комплексообразующего вещества.

4.2. 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, спекгрофотоколориметр или фотоэлектроко-

лор н метр.
рН-метр.
Термометр.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 или ГОСТ 14261—77 и раз­

бавленная 1:1.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 или ГОСТ Ш 25—78, раз­

бавленная 1:1, 1 : 100.
Смесь соляной и азотной кислот свежеприготовленная (к 150 мл 

соляной кислоты приливают 50 см' азотной кислоты, перемешива­
ют) и разбавленная 1:1.
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Кислота винная по ГОСТ 58J 7—77, раствор 500 г/дм*.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79 н разбавленный 1:1, 1 :100, 

1:200.
Калий цианистый, раствор 100 г/дм*.
Буферный раствор (pH 11,5): к 10 см3 раствора 100 г/дм3 ци­

анистого калия приливают 7,5 см3 раствора аммиака и доливают 
водой до 100 см3.

Железо карбонильное радиотехническое по ГОСТ 13610—79 
или нормативно технической документации.

Медь марки МО по ГОСТ 859—78 (СТ СЭВ 206—75), раствор 
10 г/дм3: 1 г металлической меди растворяют а 20 -25  см3 азотной 
кислоты (1:1) .  Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 
100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.

I см* раствора содержит 0,01 г меди.
Тиоацетамид, водный раствор 20 г/дм3.
Аммоний надсернокислый по ГОСТ 20478—75, раствор 25 г на 

100 см3.
Железо азотнокислое по ГОСТ 4111—74, 1 %-ный раствор: 1 г 

азотнокислого железа помещают в стакан вместимостью 100 см3, 
растворяют в 50 см' воды, приливают 5 см3 азотной кислоты, пере­
носят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают до метки 
водой и перемешивают.

Хлороформ по ГОСТ 20015- 74, перегнанный при 61°С.
Днтизон по ГОСТ Ю165--79. 0,04 %-нын раствор в хлорофор­

ме: 40 мг днтнзона помещают в стакан вместимостью 100 см3 и рас­
творяют в 50 см3 хлороформа. Раствор днтизона в хлороформе пе­
реносят в делительную воронку вместимостью 200 см3 и взбалты­
вают с 200 см3 (порциями по 50 см3) раствора аммиака (1 : 100). 
Днтизои переходит в водно-аммиачный слой, а продукты окисле­
ния остаются в хлороформном слое, который отбрасывают. Раст­
воры объединяют и помещают в делительную воронку вмести­
мостью 500 см3, приливают по каплям соляную кислоту (1:1)  до 
pH 4—5 по универсальному индикатору, добавляют 100 см3 хлоро­
форма.

Раствор в делительной воронке встряхивают в течение 1 мин. 
Хлороформный слой сливают в другую делительную воронку вмес­
тимостью 500 см* и промывают три раза водой. Полученный раст­
вор дитизона в хлороформе фильтруют через сухую вату и хранят 
в склянке из темного стекла в прохладном месте.

Днтнзон, 0,01 %-ный раствор в хлороформе (для мытья посу­
ды и реактивов): 25 см3 0.04 %-ного раствора днтнзона переносят 
в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают до метки хлоро­
формом и перемешивают.

Днтнзон, 0,002 %-ный раствор в хлороформе: 5 см3 0,04 %-ного 
раствора дитизона переносят в мерную колбу вместимостью 
100 см3, доливают до метки хлороформом и перемешивают.
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Гидроксиламин солянокислый по ГОСТ 5456—79, раствор 
40 г/дм3, очищенный дитизоном: 300 см3 I %-ного раствора соля­
нокислого гидроксиламина помещают в делительную воронку вме­
стимостью 500 см3, добавляют по каплям раствор аммиака до pH 
6—7 по универсальному индикатору и «стряхивают последователь­
но с несколькими порциями по 10 см1 0.01 %-ного раствора дитиэо- 
на в хлороформе до тех пор. пока последняя порция днтизона не 
будет иметь темно-зеленый цвет. Избыток днтизона извлекают 
хлороформом до тех пор, пока последняя порция хлороформа не 
станет бесцветной.

Натрий лимоннокислый но ГОСТ 22280—76, раствор 100 г/дм1, 
очищенный дитизоном: 300 см* раствора 100 г/лм3 натрия лимонно­
кислого помещают и делительную воронку вместимостью 500 см3 
и встряхивают последовательно с несколькими порциями по 10 мл 
0,01 %-ного раствора днтизона в хлороформе до тех пор. пока 
последняя порция днтизона не будет иметь темно-зеленый цвет. 
Избыток днтизона извлекают хлороформом до тех пор, пока пос­
ледняя порция хлороформа не станет бесцветной.

Тимоловый синий, водный раствор: 0,1 г тимолового синего по­
мещают в стакан вместимостью 100 см3, растворяют в 50 см1 во­
ды, переносят в мерную колбу вместимостью 250 см3, доливают до 
метки водой и перемешивают.

Индикатор универсальный, бумага.
Свинец марки СО по ГОСТ 3778 -77 (СТ СЭВ 142—75).
Стандартные растворы свинца.
Раствор А: 0,1 г  свинца растворяют и 30 мл азотной кислоты 

при нагревании. Полученный раствор переносят в мерную колбу 
вместимостью 1 дм3, доливают до метки водой и перемешивают.

1 см3 раствора А содержит 0,0001 г свинца.
Раствор В: 10 см* раствора А помешают в мерную колбу вмес­

тимостью 100 мл, приливают 10 см3 азотной кислоты (1 : 1), доли­
вают водой до метки и перемешивают.

1 см* раствора Б содержит 0.00001 г свинца.
Раствор В: 10 мл раствора В помещают в мерную колбу вмес­

тимостью 100 см3, приливают 10 см1 азотной кислоты (1:1) ,  доли­
вают водой ,ю метки и перемешивают.

1 см1 раствора В содержит 0.000001 г опичца.
Раствор В готовят в день употребления.
(Измененная редакция, Изм. 1).
4.3. I I  ро в еден и е а н а л и з а
4.3.1. Массу навески стали в зависимости от массовой доли 

свинца определяют по табл. 5.
Навеску помещают в стакан вместимостью 250- 300 см* или 

колбу вместимостью 250 см5, приливают 20—25 см* соляной кисло­
ты, 7- 8 см* азотной кислоты, накрывают часовым стеклом и рас­
творяют при нагревании.
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Т а б л и ц а  5

Массо*гл доля
СШ'.НЦО,

Месса
мааески.

г
Объем растаора 
После pasftja 

Лети). си*
Объем аликвот- 
пой частя рас­

твора. см*

Масса иаясски 
стати, соотаст- 
сти>1»иия алмк- аотмоП частя 

риствиф». Г

От 0.0005 ло 0.001 1 10 Весь 1
Са. 0.001 » 0.002 1 50 25 0,3
> 0.002 > 0.005 1 50 10 0.2
> 0.С05 > 0.01 0.5 50 10 0,1

Раствор выпаривают до влажных солей, приливают 5 см3 соля­
ной кислоты и нагревают содержимое стакана до растворения 
солей. Добавляют 30 см3 воды, 15—20 см3 раствора винной кисло­
ты, 1 см3 раствора азотнокислой меди и нагревают в течение 5 мм я. 
Раствор охлаждают, приливают 20—25 см3 раствора аммиака и 
снова нагревают в течение 5 -8  мин. Устанавливают pH 7,5 рас­
твором соляной кислоты (1:1) ,  используя pH-метр. Разбавляют 
раствор водой до 150 см3, нагревают до 85—90°С, приливают 
10 см3 раствора тиоацетамида и выдерживают 10 мин при этой же 
температуре. Вновь приливают 10 см3 раствора тиоацетамида и ос­
тавляют раствор с осадком на 2 ч при 40—50ПС. Осадок сульфидов 
отфильтровывают на два фильтра средней плотности («белая лен­
та*-), промывают 7—8 раз холодной водой. Фильтрат отбрасыва­
ют. Осадок на фильтре растворяют в 40—50 см* (порциями по 
10 см3) горячей смеси соляной и азотной кислот (1:1)  и промыва­
ют фильтр 2—3 раза горячей водой, собирая фильтрат и промыв­
ные поды в стакан, в котором производилось осаждение. Раствор 
выпаривают досуха, приливают 3—5 см3 азотной кислоты и нагре­
вают содержимое стакана до растворения солен. К  раствору при­
лив? ют 70— 100 см1 воды, 20 см3 раствора надсернокислого аммо­
ния и кипятят в течение 10— 15 мин. Затем приливают 1 мл рас­
твора азотнокислого железа, раствор аммиака до появления неис­
чезающего осадка гидроокисей и избыток аммиака 0,5— 1 см3. 
Осадок отфильтровывают на фильтр средней плотности («белая 
лента») и промывают 8— 10 раз горячим раствором аммиака, раз­
бавленным 1:200. Осадок на фильтре растворяют в 5 см* горячей 
азотной кислоты (1:1) ,  фильтр промывают 7—8 раз горячей во­
дой, собирая фильтрат и промывные воды в стакан, в котором про­
водилось осаждение.

При массовой доле свинца в стали свыше 0,0005 до 0,001 % 
раствор выпаривают досуха, соли растворяют в I мл азотной кис­
лоты (1 :1) при нагревании. Раствор охлаждают, переносят 10см3 
воды в делительную воронку вместимостью 100 см*.

При массовой доле свинца в стали свыше 0,001 до 0,01 % раст­
вор переносят в мерную колбу вместимостью 50 см3, охлаждают,
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доливают до метки водой и перемешивают. Аликвотную часть рас* 
твора (табл. 5) помещают в Делительную воронку вместимостью 
100 см3 и приливают 5 см3 азотной кислоты (1 : 100).

К содержимому делительной воронки приливают 2 см3 раство­
ра лимоннокислого натрия, 1 см3 раствора солянокислого гидро- 
ксиламина и три капли раствора тимолового синего.

Нейтрализуют раствором аммиака до перехода окраски инди­
катора от розовой до енкей (pH У,5). Затем приливают 2 см3 бу­
ферного раствора (pH 11,5), перемешивают, прибавляют 10 см3 
0,002 %-иого раствора дитизона (из бюретки) и встряхивают в те­
чение 1 мни. Водному и хлороформному слоям дают отстояться и 
сливают хлороформный слой в сухую кювету с толщиной слоя 
10 мм. Через 10 мин оптическую плотность раствора измеряют на 
спектрофотометре при Лаах=520 им или на фотоэлехтроколорнмет- 
ре со светофильтром, имеющим область пропускания в интервале 
длин волн от 180 до 540 нм. В качестве раствора сравнения ис­
пользуют хлороформ.

Содержание свинца находят по градуировочному графику с 
учетом поправка контрольного опыта.

4.3.2. Построение градуировочного графика.
В шесть стаканов вместимостью 250— 300 см3 или колб вмести­

мостью 250 см3 помещают по 0,5 г карбонильного железа.
В пять стаканов или колб приливают последовательно 4, б, 8, 

10, 12 см3 стандартного раствора В, что соответствует 0,000004; 
0,000006; 0,000008; 0,00001; 0,000012 г свинца. Шестой стакан или 
колба служит для проведения контрольного опыта Во все стака­
ны или колбы добавляют по 20—25 см3 соляной кислоты, 7—8 см3 
азотной кислоты. Стаканы накрывают часовыми стеклами и на­
гревают до полного растворения навески.

Далее анализ проводят, как указано в п. 4.3.1.
Из значения оптической плотности анализируемых растворов 

вычитают значение оптической плотности контрольного опыта.
По найденным значениям оптической плотности растворов и 

соответствующим нм значениям концентрации свинца строят гра­
дуировочный график.

4.3,1» 4,3.2. (Измененная редакция, Изм. № 1).
4.4*. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
4.4.1. Массовую долю свинца (Х3) в процентах вычисляют по 

формуле
У  /nt -lQ()

где mi — масса свинца, найденная по градуировочному графику, 
г;

т — масса навески стали, соответствующая аликвотной час­
ти раствора, г.
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4.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­
раллельных определений при доверительной вероятности Р-0,95 
не должны превышать значений, указанных в табл. G.

Таблица 6

М ассовая зо л я  савн ц а. Ч А Лсолю тяие дссу скасж и е расхож дения. Ч

O r  0 .0 0 0 5  д о  0 .001 0 ,0 0 0 7
С в . 0 .0 0 1  » 0 .0 0 2 0 .0 0 1 5

* 0 .0 0 2  > 0 .0 0 4 0 .0 0 2 0
» 0 .0 0 4  »  0 .0 1 0 .0 0 3 5

S. ПОЛЯРОГРАФИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ СВИНЦА 
(0,001-0.01 %|

5.1. С у щ н о с т ь  мет ода
Метод основан на способности свинца восстанавливаться на 

ртутном капающем электроде при потенциале инка минус 0,54 В 
относительно ртутного анода на фоне 1 М лимонной кислоты. 
Режим полярографнровання — переменнотоковый или осцнллогра- 
фическнй. Свинец предварительно отделяют от основных компо­
нентов тиоацетамндом в присутствии винной кислоты при pH 7.5.

5.2. 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 и  4
Полярограф переменного тока и л и  полярограф осцнллографи-

ческпй.
Ячейка полярографическая, выполненная из стекла с анодом 

(донная ртуть) й ртутным капающим катодом, прилагаемая к по- 
лярографу.

Термометр.
рН-метр.
Ртуть марки РО или Р1 по ГОСТ 4656—73, не содержащая вла­

ги.
Азот газообразный по ГОСТ 9293 74 или аргон по ГОСТ 

10157-79.
Кислота соляная по ГОСТ 3118 77 или ГОСТ 14261—77 и раз­

бавленная 1:1.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 или ГОСТ 11125—78.
Кислота хлорная, раствор 570 г/дм3.
Кислота винная (виннокаменная) по ГОСТ 5817—77.
Кислота лимонная по ГОСТ 3652—69, раствор 500 г/дм}.
Смесь кислот соляной и азотной (свежеприготовленная): к 

400 см3 воды приливают 300 см1 соляной кислоты и 100 см5 азот­
ной кислоты при перемешивании.

Аммиак водный по ГОСТ 3760—79.
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Ртуть азотнокислая окиснан по ГОСТ 4520—78, раствор 10 г/дм5.
Тноацетаикд, водный раствор 20 г/дм3.
Свиней марки СО по ГОСТ 3778-77 (СТ СЭВ 142-75).
Стандартные растворы свинца.
Раствор А: 0,1 г свинца растворяют при нагревании в 30 см3 

азотной кислоты. Полученный раствор переносят в мерную колбу 
вместимостью 1 дм3, доливают до метки водой и перемешивают.

1 см5 раствора А содержит 0,0001 г свинца.
Раствор Б: 10 см3раствора А помещают в мерную колбу вмес­

тимостью 100 см3, добавляют 2 см3 соляной кислоты, доливают до 
метки водой и перемешивают.

I см3 раствора Б содержит 0,00001 г свинца.
Раствор Б готовят в день употребления.
(Измененная редакция, Изм. № 1).
5.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
5.3.1. Навеску стали массой 0,5 г помещают в стакан вмести­

мостью 250—300 см5 или колбу вместимостью 250 см3, приливают 
15 см3 соляной кислоты, 5 см3 азотной кислоты, накрывают часо­
вым стеклом и растворяют навеску при нагревании. Раствор вы­
паривают до влажных солей, приливают 5 см3 соляной кислоты и 
нагревают содержимое стакана до растворения солен. Добавляют 
30 см3 воды, 15—20 см3 винной кислоты. 1 см3 раствора азотнокис­
лой ртути и нагревают в течение 5 мин. Полученный раствор ох­
лаждают, приливают 20—25 см3 раствора аммиака и снова нагре­
вают в течение 5 мин. Устанавливают pH =  7,5 растпором соляной 
кислоты (1:1) ,  используя pH-метр. Разбавляют раствор водой до 
150 см5, нагревают до 90°С, приливают 10 см3 раствора тиоацета- 
мида и выдерживают 10 мин при этой же температуре. Вновь при­
ливают 10 см3 раствора тиоаиетамнда и оставляют раствор с осад­
ком на 2 ч при 40—50°С. Осадок сульфидов отфильтровывают на 
два фильтра средней плотности («белая лента»), промывают 7—8 
раз холодной водой. Фильтрат отбрасывают. Осадок на фильтре 
растворяют в 40-50  см3 (порциями по 10 см3) горячей смеси соля­
ной и азотной кислот и промывают фильтр 2—3 раза горячей во­
дой. собирая фильтрат и промывные воды в стакан, в котором про­
изводилось осаждение. Приливают 3 см3 хлорной кислоты и выпа­
ривают до влажных солей. Соли растворяют при нагревании в 
19 см3 раствора лимонной кислоты, раствор переносят в мерную 
колбу вместимостью 50 см3, доливают водой до метки и перемеши­
вают.

Для удаления кислорода воздуха из исследуемого раствора 
через последний продувают азот или аргон в течение 5 мин и 
снимают подпрограмму от минус 0,2 до минус 0,8 В, регистрируя 
пик восстановления свинца при минус 0,54 В. Чувствительность 
прибора выбирают таким образом, чтобы высота пика восстанов­
ления свинца была нс менее 10 мм.
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Содержание свинца паходят по градуировочному графику.
5 3.2. Построение градуировочного графика.
В стаканы или колбы вместимостью 250—300 см3 помещают 

последовательно: 0,5; 1; 3; 4; 5 см3 стандартного раствора Б, что 
соответствует 0,000005; 0,00001; 0,00003; 0,00004; 0,00005 г свин­
ца, приливают по 15 см3 соляной кислоты, по 5 см3 азотной кисло­
ты и далее раствори проводят через все стадии анализа, как ука­
зано в п. 5.3.1.

Одновременно проводят контрольный опыт.
Вычисляют разность высот пиков исследуемого раствора и кон­

трольного опыта.
5.3.1. 5.3.2. (Измененная редакция, Изм. № I)-
5.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
5.4.1. Массовую долю свинца (Л4) в процентах вычисляют по 

формуле
•г И| • 100 
л »~ “  ■П1

где mi — масса свинца, найденная по градуировочному графику, 
г:

т — масса навески стали, г.
5.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­

раллельных определений при доверительной вероятности Р=-0,95 
не должны превышать значений, указанных в табл. 7.

Т а б л и ц а  7

Массовая доля синий. Ч Абсолютные допускаемые ргсхсв.шшл. Ч

От 0.001 до 0.002 0,0015
Св. 0,002 » 0.004 0,0020
> 0.004 * 0.01 0.0035

6. ИНВЕРСИОННО-ВОЛЬТАМЛЕРОМЕТРИЧЕСКИЯ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
СВИНЦА (0,0002—0.01 % |

6.1. С у щ н о с т ь  мет ода
Метод основан на предварительном концентрировании свинца 

на стационарном ртутном капельном электроде при потенциале 
минус 0.85 В в растворе 200 г/дм3 лимонной кислоты и растворе 
60 г/дм3 хлористого аммония с последующей регистрацией тока 
анодного растворения свинца при потенциале минус 0.48 В по 
отношению к хлорсеребряному электроду в присутствии основных 
компонентов стали.



ГОСТ 1 2 Ш —79 С»р. 17

6.2. A nn  а р а ту  р а, р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Полярограф переменного токе или полярограф оецнллографн-

ческнй.
Ячейка с выносным анодом (ртуть в насыщенном растворе 

хлористого калия), хлорсеребряиым электродом сравнения н ста­
ционарным ртутным капельным электродом, прилагаемая к по- 
лярографу.

Ртуть по ГОСТ 4658—73 марки РО, не содержащая влаги.
Лзог газообразный по ГОСТ 9293—74 или аргон но ГОСТ 

10157—79.
Кислота соляная по ГОСТ 14261—77.
Кислота азотная по ГОСТ 11125—78.
Кислота фтористоводородная (плавиковая кислота) по ГОСТ 

10484—78, раствор 400 г/дм3.
Кислота лимонная по ГОСТ 3652—69 (СТ СЭВ 394—76).
Аммоний хлористый по ГОСТ 3773—72.
Фон для полярографнрования, содержащий 200 г/дм3 лимон­

ной кислоты и 60 г/дм3 аммония хлористого.
Кислота аскорбиновая по ГОСТ 4*815- -76.
Калий хлористый по ГОСТ 4234—77, насыщенный раствор.
Вода бндистиллнрованная.
Свинец марки СО по ГОСТ 3778-77 (СТ СЭВ 142-75).
Стандартные растворы свинца.
Растворы Л и Б (см. п. 5.2).
Раствор В: 5 см3 раствора Б помещают п мерную колбу вмес­

тимостью 50 см3, добавляют 1 см3 соляной кислоты, доливают до 
метки водой и перемешивают.

1 см3 раствора В содержит 0,000001 г свинца.
Растворы Б и В готовят в день употребления.
(Измененная редакция, Изм. J6 1).
6.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
6.3.1. Навеску стали массой 0,5 г помещают в стакан вмести­

мостью 250— 300 см3 или колбу вместимостью 250 см \ прибавля­
ют 15 см3 соляной кислоты, 5 см3 азотной кислоты и растворяют 
навеску при нагревании. Раствор выпаривают до влажных солей, 
приливают 5 см3 соляной кислоты, и снова выпаривают до влаж­
ных солей. Эту операцию повторяют дважды.

Соли растворяют в 5 см3 соляной кислоты. При определении 
свинца в сталях, не содержащих вольфрам, молибден, титан и нио­
бий, содержимое стакана переносят в мерную колбу вместимостью 
50 см3, доливают водой до метки и перемешивают. При определе­
нии свинца в сталях, содержащих вольфрам, молибден, титан и 
ниобий, содержимое стакана количественно перекосит в платино­
вую чашку или чашку из стеклоуглерода или фторопластовый ста­
кан, добавляют 3 см3 фтористоводородной кислоты и нагревают до 
полного растворения осадка ватьфрамозой н молибденовой кисло-
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ты. а также продуктов гидролиза титана и ниобия. Раствор охлаж­
дают, переносят в мерную колбу вместимостью 50 ем3, доливают 
вод об до метки, перемешивают и сейчас же пометают в полиэти­
леновый или фторопластовый сосуд с крышкой.

Для определения содержания свинца в полярографическую 
ячейку заливают 20 см1 фонового электролита, предварительно 
продутые азотом или аргоном в течение 5 мни. добавляют в со­
ответствии с табл. 8 аликвотную часть исследуемого растворз в 
зависимости от массовой доли свинца в стали, приблизительно 
0,01—0,02 г аскорбиновой кислоты.

Т а б л и ц а  8

Массовая дол* свинца. % Объем аликаотхзП чести раствора. мл
Масса на вески стали, сорт- 
ветствуюсля ааихвотнай 

чает* раствора, г

От 0.0002 до 0.0005 3 0,03
Св. 0,0005 » 0,001 2 0.02
> 0.001 > 0.005 1 0,01
> 0.005 *  0.01 0.5 0.005

Устанавливают на полярографе потенциал минус 0,85 В и про­
водит концентрирование свинца на стационарном ртутном капель­
ном электроде в непрерывно перемешиваемом растворе в тече­
ние 2—3 мин. По окончании времени накопления прекращают 
перемешивание и дают раствору успокоиться 15 с, после чего сни­
мают анодную поляризационную кривую при линейно изменя­
ющемся потенциале электрода от минус 0.85 до минус 0,2 В, реги­
стрируя пик растворения свинца при минус 0,48 В. Чувствитель­
ность прибора выбирают таким образом, чтобы высота регистри­
руемого пика была не менее 10 мм. Для каждого измерения полу­
чают новую каплю ртути.

(Измененная редакция, Изм. Л& 1).
6.3.2. Содержание свинца находят методом стандартных доба­

вок. Аликвотную часть стандартного раствора В (см. п. 6.3.1) до­
бавляют в полярографируемый раствор, перемешивают 1 мин и 
далее анализ ведут, как при определении содержания свинца в 
испытуемом растворе.

Величину стандартной добавки выбирают таким образом, чтобы 
высота пика свинца после введения добавки увеличилась в 1,5—2 
раза.

• 6.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
6.4.1. Массовую долю свинца (Х$) в процентах вычисляют по 

формуле
(h - hQ . V -C  ИХ)

О * - * ) "  ’
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где ft — высота пика свинца при полярографнровании испытуемо­
го раствора, мм;

ft, — высота пика свинца при. полярографнровании раствора 
контрольного опыта, мм;

ft2— высота пика свинца после введения в ячейку стандартной 
добавки, мм;

V — объем стандартной добавки, см3;
С — концентрация стандартного раствора, г/см5;
т — масса навески стали, соответствующая аликвотной части 

раствора, г.
6.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­

раллельных определений при доверительной вероятности Л =  0,95 
не должны превышать значений, указанных в табл. 9.

Т а б л и ц а  9

Массона* доля санная. Ч Абсолютные доиуснаемча расхождения. %

От 0,0002 so 0,0005 0.0003
Се. 0.СС05 » 0.001 0,0007

» 0.001 » 0.002 0,0015
> 0.002 > 0.004 0,0020
* 0.СО4 > 0.01 0,0035

7. БЕСПЛАМЕННЫЙ АТОМНО-АБСОРБЦИОННЫЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
СВИНЦА (0,0002—0,01%!

.7.1. С у щ н о с т ь  ме т од а
Метод основан на измерении поглощения излучения свободны­

ми атомами свинца при \ *-283,3 нм, образующимися при введе­
нии анализируемого раствора в графитовую кювету. Свинец пред­
варительно отделяют от мешающих определению элементов осаж­
дением в виде сульфида тноацетамидом в аммиачном растворе 
(pH 7,5) в присутствии винной кислоты в качестве комплексооб­
разующего вещества.

7.2. Ли п а р а ту  р а, р е а к т и в ы ,  р а с т в о р ы
Атомно-абсорбционный спектрофотометр с графитовой кюве­

той.
Лампа для определения свинца.
Баллон с аргоном высокой чистоты.
рН-метр.
Термометр.
Вода бидистиллированная.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 или ГОСТ 14261—77.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 или ГОСТ 11125—78 и раз­

бавленная 1:1.
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Смесь соляной и азотной кислот свежеприготовленная (к 
150 см1 соляной кислоты добавляют 50 см1 азотной кислоты, пере­
мешивают) и разбавленная 1:1.

Кислота винная по ГОСТ 5817 —77, раствор 500 г/дм*.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79.
Тиоацетамид, водный раствор 20 г/дм5.
Медь марки МО по ГОСТ 859-78 (СТ СЭВ 206 -7 5 ) , раствор 

10 г/дм3: 1 г металлической меди растворяют при нагревании в 
15—20 см* азотной кислоты (1:1) .  Раствор охлаждают, переносят 
в мерную колбу вместимостью 100 см*, доливают до метки водой 
и перемешивают.

1 см3 раствора содержит 0,01 г меди.
Железо карбонильное радиотехническое но ГОСТ 13610 -79 

или нормативно-технической документации.
Свинец марки СО по ГОСТ 3778—77 (СТ СЭВ 142—75).
Стандартные растворы свинца.
Раствор Л: 0.1 г свинца растворяют в 30 см3 азотной кнслогы, 

переносят в мерную колбу вместимостью 1 дм3, доливают до мет­
ки водой и перемешивают.

I см3 раствора А содержит 0,0001 г свинца.
Раствор Б: 10 см3 раствора А помещают п мерную колбу вмес­

тимостью 100 см3, добавляют 10 см3 азотной кислоты, доливают до 
метки водой и перемешивают.

1 см3 раствора Б содержит 0,00001 г свинца.
Раствор В: 10 см3 раствора Б помещают в мерную колбу вмес­

тимостью 100 мл, добавляют 10 см3 азотной кислоты, доливают до 
метки водой н перемешивают.

1 см3 стандартного раствора В содержит 0.000001 г свинца.
Раствор готовят в день употребления.
(Измененная редакция, Изм.Лк 1).
7.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
7.3.1. Массу навески стали в зависимости от массовой доли 

свинца определяют по табл. 10
Т а б л и ц а  10

Массовая ЛОЛЛ «ниц*. П* Масса трески, г
Oft 1.о,| растпора после 

рАабаплекня, см*

Ог 0.0002 до 0.0003 1 25
Сп. 0.0005 » 0.001 0.5 25
» 0.001 » 0.003 0.5 so
* U.00.S > 0.005 0.5 100
> 0.005 > 0,01 0,25 100

Навеску помещают в стакан вместимостью 250—300 см3 или 
Ko.nfiv вместимостью 250 см3, прилипают 30 см3 смеси соляной и 
азотной кислот, закрываюг часовым стеклом и растворяют наоес-
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ку при нагревания. Раствор выпаривают до объема 7— 10 см3. до­
бавляют 30 см3 воды, 20 см3 раствора винной кислоты и нагрева­
ют в течение 5 мни.

К растору добавляют I ext3 раствора меди, приливают 20— 
25 см3 раствора аммиака до pH 8—10, скова нагревают в течение 
5—10 мин, охлаждают и устанавливают иа рН-метре pH 7,5 раст­
вором соляной кислоты (1: 1). Раствор разбавляют водой до 
150 см3, нагревают до 85—90ПС, приливают 10 см3 раствора тно- 
ацетамида и выдерживают 10 мин при этой же температуре. Вновь 
приливают 10 смг раствора тноацетамнда н оставляют раствор с 
осадком на 2 ч при 40—50°С. Осадок сульфидов отфильтровывают 
на два фильтра средней плотности («белая лента»), проминают 
7—8 раз холодной г.одой. Фильтрат отбрасывают. Осадок на филь­
тре растворяют в 40—50 см3 (порциями по 10 мл) горячей смеси 
соляной и азотном кислот (1:1)  и промывают фильтр 2--3 рала 
горячен водой, собирая фильтрат и промывные воды в стакан, в 
котором проподилось осаждение. Фильтр отбрасывают, раствор 
дважды выпаривают до влажных солей, прибавляя каждый раз по 
5 см3 азотной кислоты. Соли растворяют в 4 см3 азотной кислоты 
при нагревании, добавляют 5—10 см3 воды, растнор переносят в 
мерную колбу (табл. 10), доливают водой до метки и перемешива­
ют. Отбирают пипеткой 20 мкл полученного раствора, вводят его в 
графитовую кювету измеряют поглощение излучения свободными 
атомами свинца при /.«283,3 им.

Содержание свинца находят по градуировочному графику с 
учетом поправки контрольного опыта.

7.3.2. Подготовка прибора к измерению.
Включение прибора, настройку спектрофотометра на резонанс­

ное излучение при ?.•■= 283.3 нм, регулировку блока упраапеннч, 
блока атомизации проводят согласно инструкции, прилагаемой к 
прибору.

Условия определения свинца:
Аналитическая линия — 283.3 им 

- Спектральная ширина щели — 0,7 нм
Рабочий ток лампы — 25 т А
Бремя высушивания при 100°С — 10 с
Время разложения при 700ЧС — 10 с
Время атомизации при гЮО^С — 10 с.
7.3.3. Построение градуировочного графика
В шесть стаканов вместимостью 250—300 см3 или колб вмести­

мостью 250 см' помещают по 0,5 г карбонильного железа. В пять 
стаканов приливают последовательно 1; 3; 5; 7; 10 см3 стандарт­
ного рлстворз В, что соответствует 0,000001; 0.000003; 0,000005; 
0.000007; 0.00001 г свинца. Шестой стакан или колба служит для 
проведения контрольного опыта. Во все стаканы или колбы прили-
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вают по 30 см* смеси соляной и азотной кислот, накрывают часо­
выми стеклами и растворяют навески при нагревании. Растворы 
выпаривают до объема 7--10 см5, приливают по 30 см5 воды, по 
20 см3 раствора винной кислоты и нагревают в течение 5 мни. Да­
лее анализ проводят, как указано в п. 7.3.1 за исключением того, 
что полученные растворы после растворения солей в 4 мл азотной 
кислоты, переносят в мерные колбы вместимостью по 25 см3. Рас­
творы доливают до меток водой, перемешивают, отбирают микро- 
пинеткой 20 мкл каждого раствора вводят его в графитовую кю­
вету и измеряют поглощение излучения свободными атомами при 
А,=283.3 им. Из значения оптической плотности анализируемых 
растворов вычитают значение оптической плотности контрольного 
опыта. По найденным величинам оптической плотности н соответ­
ствующим им значениям концентраций свинца строят градуиро­
вочный график.

7.3.1, 7.3.2. (Измененная редакция, Изм. № 1).
7.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
7.4.1. Массовую долю свинца (Х6) в процентах вычисляют по 

формуле

т: — масса свинца, найденная по градуировочному графику, г; 
т — масса навески стали, г;
25 объем стандартного раствора свинца, используемый для 

построения градуировочного графика, см3;
V объем испытуемого раствора стали, после разбавления, 

см*.
7.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­

раллельных определений при доверительной вероятности Я=0,95 
не должны превышать значений, указанных в табл. 11

где

Таблица I)

Массов а я доля анида. \ Абсолютные яопуеввемые расхождения. Ь

От 0.0002 до 0.0005 
Св. 0.0005 > 0.001 
» 0,001 » 0.002 
» 0,002 » 0.004 
> 0,004 » 0.01

0,0003
0.0007
0,0015
0.0020
0,0035

(Измененная редакция, Изм. № I ).
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*. ПОЛЯРОГРАФИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ОЛ08А  
10.001—0.01% I В СТАЛЯХ, НЕ СОДЕРЖАЩИХ НИОБИИ И ТИТАН

8.1. С у щ н о с т ь  метода
Метод основа» на способности олова восстанавливаться на 

ртутном капающем электроде при потенциале пика минус 0.48 В 
относительно ртутного анода на фоне 1 М соляной кислоты и 1М 
хлористого аммония. Режим полярографирования — переменното­
ковый или осциллографический. Олово предварительно отделяют 
от основных компонентов стали на гидроокиси бириллия в присут­
ствии трилока Б.

8.2. 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
Полярограф переменного тока или полярограф осинллографн-

ческнй.
Ячейка полярографическая, выполненная из стекла с анодом 

(донная ртуть) и ртутным капающим катодом, прилагаемая к по- 
лярографу.

Ртуть марки РО или Р1 по ГОСТ 4658—73, не содержащая 
влаги.

Азот газообразным по ГОСТ 9293 74 или аргон по ГОСТ 
10157-79.

Кислота соляная по ГОСТ 3118 77 или ГОСТ 14261—77.
Кислота азотная по ГОСТ 4461 -7 7  или ГОСТ 11125—78.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77 или ГОСТ 14262—78 и 3,5 М 

и разбапленная 1 :4.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79 и разбавленный раствор 

1 :50.
Аммоний хлористый по ГОСТ 3773—72.
Бериллий азотнокислый, водный раствор 8 г па 100 см5.
Соль линатрнсван этиленднампн-М,М,М',Гч’'-тетра уксусной кис­

лоты, 2-водная (трнлон Б), по ГОСТ 10652—73, раствор 100 г/дм5.
Олово по ГОСТ 860—75 марки О!.
Стандартные раствори олова.
Раствор А: 0.1 голова растворяют в 20 см3 серной кислоты при 

нагревании. Раствор переводят в мерную колбу вместимостью 1 л, 
обмьтая стенки колбы 3,5 М  раствором серной кислоты, охлажда­
ют, доливают до метки этим же раствором и перемешивают.

1 см5 стандартного раствора А содержит 0,0001 г олова.
Раствор Б: 10 см5 стандартного раствора А переносят в мерную 

колбу вместимостью 100 см3 и доливают до метки 3.5 М раствором 
серной кислоты и перемешивают.

1 см3 стандартною раствора Б содержит 0,00001 г олова.
Раствор В готовят в день употребления.
(Измененная редакция, Нзм. М  I) .
8.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
8.3.1. Навеску стали массой 0,5 г помещают в стакан вмести­

мостью 250—300 см ! или колбу вместимостью 250 см1, приливают
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15 см3 соляной кислоты, 5 см7 азотной кислоты. 2 см7 серной кис­
лоты и растворяют навеску при нагревании. После растворения на­
вески раствор выпаривают приблизительно до 10 см3, приливают 
50 см3 раствора трилона В, 5 см3 раствора бериллия азотнокислого 
и нагревают в течение 5 мин. Затем приливают раствор аммиака 
до выделения осадка гидроокисей металлов и избыток 1—2 см7 
раствора аммиака. Растворы с осадком кипятят в течение 1—2 мин, 
снимают стакан с плиты и дают осадку осесть в течение 1 ч.

Осадок отфильтровывают на фильтр средней плотности («бе­
лая лента») и промывают 5—7 раз разбавленным раствором амми­
ака, фильтрат отбрасывают. Осадок с фильтра смывают горячей 
полой в стакан, в котором проводилось осаждение гидроокисей ме­
таллов.

Фильтр проминают 20 см1 серной кислоты 1:4 и два раза го­
рячен водой. В стакан добавляют 3 см3 азотной кислоты и выпари­
вают раствор до влажных солей.

Соли растворяют при нагревании в 10 см3 воды, добавляют 
4 см7 соляной кислоты и 10,4 г аммония хлористого. Раствор пере­
носят в мерную колбу вместимостью 50 см3, доливают водой до 
метки и перемешивают.

Из раствора удаляют растворенный кислород продуванием 
азотом или аргоном п течение 5 мни и снимают полярограмму от 
минус 0.2 до минус 0.8 В, регистрируя инк восстановления олова 
при минус 0,48 В. Чувствительность прибора выбирают таким об­
разом, чтобы высота пика восстановления олова была не менее 
10 мм.

Содержание олова в испытуемом растворе определяют по гра­
дуировочному графику.

(Измененная редакция, Изм. ЛЬ I) .
8.3.2. Построение градуировочного графика.
В стаканы или колбы вместимостью 250 см3 пометают 0,5; 1; 

2; 4: 5 см3 стандартного раствора Б, соответствующие 0,000005; 
0.00001; 0,00002; 0,00004; 0,00005 г олова, приливают по 15 см7 со­
ляной кислоты, 5 см3 азотной кислоты, 5 см' серной кислоты и да­
лее растворы проводят через все стадии анализа, как указано в 
п. 8.3.1. Одновременно проводят контрольный опыт.

Значение высоты пика контрольного опыта вычитают из значе­
ния высоты пика исследуемого раствора.

(Измененная редакция, Изм. ЛЬ 1).
8.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
8.4.1. Массовую долю олова (Х7) в процентах вычисляют но 

формуле
«,100

!Н
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где mt — масса олова, найденная по градуировочному графику, г; 
ш — масса навески стали, г.

8.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­
раллельных определений при доверительной вероятности Р=0,95 
не должны превышать значений, указанных в табл. 12.

Т а б л и ц а  12

Массов»* доля о лом. Ч AC.4\.44iuie допросам ие расхождения. \

От 0,001 до 0.002 0.0015
Св. 0.002 » 0.004 0.0020
> 0.004 » 0.01 0,0035

9. ИНВЕРСИОННО-ВОЛЬТАМПЕРОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ОЛОВА 
(0,0001-0,01 В СТАЛЯХ, СОДЕРЖАЩИХ ТИТАН И НИОБИЙ

9.1. С у щ н о с т ь  мет ода
Метод основан па предварительном концентрировании олова 

на стационарном ртутном капельном электроде при потенциале 
минус 0,75 В по отношению к хдорсеребрякому электроду или ми­
нус 0,9 В по отношению к ртутному аноду в растворе 0.5 М  щаве­
левой кислоты и 1.1<НМ метиленового голубого с последующей 
регистрацией тока анодного растворения олова при потенциале 
минус 0.54 В по отношению к хлорсерсбряному электроду или ми­
нус 0,73 В по отношению к ртутному электроду после отделения от 
основных компонентов соосажденнем с гидроокисью бериллия и 
присутствии трмлона В.

(Измененная редакция, Изм. № I ).
9.2. А п п а р а ту  р а, р е а к т и в ы  и р а с т в о р и
Полярограф переменного тока нлн полярограф осциллограф»-

ческнй.
Ячейка полярографическая с анодом (донная ртуть) или с вы­

носным анодом (ртуть в насыщенном растворе хлористого калия), 
хлорсеребрявым электродом сравнения и стационарным ртутным 
капельным электродом, типа прилагаемой к полярографу.

Ртуть марки РО по ГОСТ 4658—73, не содержащая влаги
Азот газообразный по ГОСТ 9293—74 или аргон по ГОСТ 

10157-73.
Кислота щавелевая по ГОСТ 22180—76, растворы 90 г/дм3 н 

45 г/дм1.
Метиленовый голубой, водный раствор 15 г/дм1
Олово марки 01 по ГОСТ 860—75.
Стандартные растворы олова.
Растворы А н Б (п. 8.2).
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Раствор В: б см3 стандартного раствора Б переносят в мерную 
колбу вместимостью 50 см3 и доливают до метки водой н переме­
шивают.

I см3 стандартного раствора В содержит 0,000001 г олова.
Раствор В готовят непосредственно перед употреблением.
(Измененная редакция, Изм. № 1).
9.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
9.3.1. Отделение олова от основных компонентов, растворение 

осадка гидроокисей бериллия и олова и упаривание раствора с 
серной кислоты до влажных солей производят, как указано в 
п. 8.3.1.

Соли растворяют при нагревании в 10 см1 воды н добавляют 
25 см1 9%-ного раствора щавелевой кислоты. Раствор переносят 
в мерную колбу вместимостью 50 см3, доливают водой до метки 
и перемешивают.

Для определения массовой доли олова в полярографическую 
ячейку приливают 20 см3 4,5 %-ного раствора щавелевой кислоты, 
предварительно продутые азотом или аргоном в течение 5 мин, 
0,5 см3 метиленового голубого, аликвотную часть исследуемого рас* 
твора (табл. 13) в зависимости от предполагаемой массовой доли 
олова в стали.

Т а б л и ц а  13

Массовлп доя* олова. *в Обта>и аликвотной чести 
раствора. с*>

Масса сто in. соответствуют!я 
алнхвотной часта раствора. /

От 0.0001 до 0,0005 4 о.<м

Св 0.0003 » 0.0010 2 0.02

От 0.001 в 0.0025 1 0.01

Со 0.0025 » 0,005 0,5 0,005

> 0.005 > 0.01 0.25 0,0025

Устанавливают на полярографе потенциал минус 0,75 В или ми­
нус 0,9 В по отношению к хлорсеребряному электроду или донной 
ртути соответственно, и проводят концентрирование олова на ста­
ционарном ртутном капельном электроде в непрерывно перемеши­
ваемом растворе в течение 1 мин. По окончании времени накоп­
ления прекращают перемешивание и дают раствору успокоиться 
15 с. после чего снимают анодную поляризационную кривую при 
линейно изменяющемся потенциале электрода до минус 0,2 В, ре­
гистрируя пик растворения олова при минус 0,54 В или минус 
0,73 В по отношению к хлорсеребряному электроду или донной 
ртути. Чувствительность прибора выбирается таким образом, что-
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бы высота регистрируемого пика была не менее 10 мм. Для каж- 
лого измерения получают новую каплю ртути.

(Измененная редакция, Изм. № I ).
9.3.2. Содержание олова находят методом стандартных доба­

вок. Аликвотную часть стандартного раствора В добавляют в ис­
пытуемый раствор, перемешивают 1 мин и далее анализ ведут, как 
при определении содержания олова в испытуемом растворе.

Величину стандартной добавки выбирают таким образом, что­
бы высота пика олова после введения добавки увеличивалась в 
1,5—2 раза.

9.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
9.4.1. Массовую долю олова (X*) в процентах вычисляют по 

формуле

где Л — высота пика олова при полярографированни испытуемого 
раствора, мм;

Л, — высота пика олова при полярографированни раствора 
контрольного опыта, мм;

— высота пика олова после введения в ячейку стандартной 
добавки, мм;

V — объем стандартной добавки, см*;
С — концентрация стандартного раствора, г/см*;
т — масса навески стали соответствующая аликвотной час­

ти раствора, г.
9.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­

раллельных определений при доверительной вероятности Р =  0,95 
не должны превышать значений, указанных в табл. 14.

У

Т а б л и ц а  14

М «с<омя доля ало*». *• 4<5сслк>яше допускаемы» расхождения. \

От 0.0001 до 0.0002 

Си 0,0002 » 0,0005 

» 0.00(15 » 0.0010 

От 0.001 > 0.002

Св. 0.002 » 0.004 

» 0.004 » 0.01

0.0001

0.0002

0.0005

0.0015

0.0020

0.0035

9.4.1, 9.4.2. (Измененная редакция, Изм. № 1).
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10. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ОЛОВА 
|0,001—0,01%| В СТАЛЯХ, НЕ СОДЕРЖАЩИХ ТИТАН И НИОБИЙ

10.1. С у щ н о с т ь  мет ода
Метод основан на образовании окрашенного в синий цвет ком­

плексного соединении олова (IV) с пнрокатехиновым фиолетовым, 
стабилизируемого желатином. Светопоглощение раствора измеря­
ют при ?.шах =  640 нм. Олово предварительно отделяют от основ­
ных компонентов стали осаждением в виде гидроокиси аммиаком 
в присутствии трплона Б в качестве комплексообразующего ве­
щества и с использованием в качестве коллектора гидроокиси бе­
риллия.

10.2. 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, спектрофотоколориметр или фотоэлектро­

колориметр.
рН-метр.
Кислота соляная по ГОСТ 3118--77 или ГОСТ 14261—77.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 или ГОСТ 11125—78.
Кислота серная но ГОСТ 4204 -77  или ГОСТ 14262—78 иЗ,5М 

и разбавленная 1 :4.
Аммиак, водный раствор по ГОСТ 3760 -79 и разбавленный

1 : 100.
Бериллий азотнокислый, водный раствор 8 г на 100 см3.
Соль динатриевэя этилендиамнн-М, N, N \ .N'-тетрауксусной 

кислоты, 2 водная (трило'н Б), но ГОСТ 10652—73, раствор 
100 г/дм3.

Кислота аскорбиновая пищевая по ГОСТ 4815—76, раствор 
10 г/дм1.

Пирокатехнновый фиолетовый, 0,00! М раствор: 0,4324 г пиро- 
катехинового фиолетового, перекристаллизованного в этиловом 
спирте, растворяют в воде, переносят в мерную колбу вместимос­
тью 1 дм3, доливают до метки водой, перемешивают.

Желатин пищевой по ГОСТ 11293—78 или ГОСТ 10.53—71, 
раствор 5 г/дм3.

Олспо по [ ОСТ 860—75 марки О!.
Стандартные растворы олова.
Раствор А: 0,1 г олова растворяют в 20 см’ серной кислоты 

при нагревании. Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 
1 дм3, обмывая стенки колбы 3.5 М раствором серной кислоты, ох­
лаждают, доливают до метки этим же раствором и перемешивают. 
1 см3 стандартного раствора А содержит 0,0001 г олова.

Раствор Б: 10 см3 стандартного раствора А переносят в мер­
ную колбу вместимостью 100 см \ доливают до метки 3,5 М раст­
вором серной кислоты и перемешивают.

1 см3 стандартного раствора Б содержит 0,00001 г олова.
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Раствор Б готовят в день употребления.
(Измененная редакция, Изм. № 1).
10.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
10.3.1. Навеску стали массой 0.5 г помещают в стакан вмести­

мостью 250—300 см3 или колбу вместимостью 250 см3, приливают 
15 см3 соляной кислоты, 5 сча азотной кислоты, 7 см3 серной кис­
лоты, закрывают стакан или колбу часовым стеклом и растзоряют 
навеску при нагревании. После растворения навески раствор вы­
паривают до выделения паров серной кислоты. Соли растворяют в 
40 см3 воды при нагревании, отфильтровывают осадок кремневой 
кислоты на два фильтра средней плотности (белая лента), фильтр 
с осадком промывают 3—4 раза горячей водой, фильтр отбрасыва­
ют. Фильтрат с промывными водами выпаривают до объема50см3.

К  раствору добавляют 7—10 см3 раствора аммиака при пере­
мешивании, приливают 50 см3 раствора трилона Б и кипятят рас­
твор 10—15 мин. Добавляют 5 см3 раствора азотнокислого берил­
лия. раствор аммиака до выделения осадка гндроокендов метал­
лов и избыток 1—2 см3. Раствор с осадком нагревают при 70— 
80X  в течение 10 мин, не доводя его до кипения. Стакан с содер­
жимым охлаждают в проточной воде н течение 45-60 мин. Осадок 
отфильтровывают на фильтр средней плотности (белая лента) и 
промывают 5—7 раз разбавленным раствором аммиака (1:100). 
Фильтрат отбрасывают. Осадок с фильтра смывают горячей водой 
в стакан или колбу, где производилось осаждение гндроокендов 
металлов.

Фильтр промывают 20 см9 серной кислоты (1:4)  и 2 раза горя­
чей водой. Раствор выпаривают приблизительно до 10 см3, прили­
вают 50 см5 раствора трилона Б и нагревают в течение 5 мни. За­
тем приливают раствор аммиака до выделения осадка гидроокси­
дов металлов и избыток 1—2 см9. Раствор с осадком кипятят в те­
чение 1- 2 мни. Осадок отфильтровывают на фильтр средней пло­
тности (белая лента) и промывают 5 -7 раз горячей водой. Филь­
трат отбрасывают. Осадок с фильтра смывают горячей водой в 
стакан или колбу, где проводилось осаждение гндроокендов ме­
таллов. Фильтр промывают 20 см3 серной кислоты I : 4. 2 раза го­
рячей водой и отбрасывают. К фильтрату добавляют 5—7 см3 
азотной кислоты и раствор выпаривают до влажных солеи. Стен­
ки стакана или колбы обмывают водой и вновь выпаривают до 
влажных солей. Соли растворяют и 10 см3 воды при нагревании, 
охлаждают. Раствор переносят в стакан вместимостью 100 см3, 
приливают 1 см3 раствора аскорбиновой кислоты, перемешивают и 
устанавливают pH 2,2 раствором аммиака, используя pH-метр. К 
раствору приливают 1 см3 раствора желатина, 1,5 см3 раствора 
пирокатехинового фиолетового и перемешивают раствор. Через 
20 мин раствор переносят в мерную колбу вместимостью 50 см3, 
доливают водой до метки, перемешивают и измеряют оптическую
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плотность раствора на спектрофотометре при >.war =  640 нм или на 
фотоэлектроколорнметре со светофильтром, имеющим область про­
пускания в интервале длин волн от 610 до 700 нм. В качестве рас­
твора сравнения используют воду. Одновременно проводят конт­
рольный опыт на загрязнение реактивов.

Содержание олова находят по градуировочному графику с уче­
том поправки контрольного опыта.

(Измененная редакция, Изм. № 1).
10.3.2. Построение градуировочного графика.
В семь стаканов вместимостью 250—300 см3 или колб вмести­

мостью 250 см' помещают по 0,5 г карбонильного железа. В шесть 
стаканов или колб приливают последовательно 0,5; I; 2; 3; 4; 5 см3 
стандартного раствора Б, что соответствует 0,000005; 0.00001; 
0,00002; 0.00003; 0,00004; 0,00005 г олова. Седьмой стакан или 
колба служит для проведения контрольного опита. Во все стаканы 
или колбы приливают по 15 см3 соляной кислоты, 5 см3 азотной 
кислоты, 5 см5 серной кислоты, накрывают стаканы или колбы ча­
совыми стеклами иди растворяют навески при нагревании. Далее 
анализ проводят, как указано в п. 10.3.1.

Из значений оптической плотности анализируемых растворов 
вычитают значение оптической плотности контрольного опыта. По 
найденным величинам оптической плотности и соответствующим 
им значениям концентраций олова строят градуировочный гра­
фик.

(Измененная редакция, Изм. № 1).
10.4. Об р а бот к а р е з у л ь т а т о в
10.4.1. Массовую долю олова (Х9) в процентах вычисляют по 

формуле

100,/п
где т| — масса олова, найденная по градуировочному графику, г; 

т — масса навески стали, г.
10.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­

раллельных определении при доверительной вероятности Р=0,95 
не должны превышать значении, указанных н табл. 15.

Т а б л и ц а  15

Миссоиля ДОЛЯ олоьз. В. жояускаткие расхождения, ч,

От 0,001 ДО 0,002 0,0015

С». 0,002 » 0,004 0.0020

> 0.004 » 0,01 0,0035
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11. АТОМНО-АБСОРБЦИОННЫЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЦИНКА 
(0.0005—0.01 % | И КАДМИЯ (0,0005— 0.01 %|

П.1. С у щ н о с т ь  ме т од а
Метод основан на измерении поглощения излучения свободны­

ми атомами цинка или кадмия, образующимися в результате рас­
пыления солянокислого раствора цинка и кадмия в пламени воз­
дух-ацетилен.

Вольфрам, ниобий, кремнии и титан отделяют кислотным гид­
ролизом.

11.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы ,  р а с т в о р ы
Атом но-абсорбционный спектрофотометр, снабженный горел­

кой для работы в пламени воздух-ацетилен.
Лампа для определения цинка.
Лампа для определения кадмия.
Баллон с ацетиленом.
Компрессор, обеспечивающий подачу сжатого воздуха, или 

баллон со сжатым воздухом.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 или ГОСТ 14261—77 и 

разбавленная 1:1.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 или ГОСТ 11125—78 и раз­

бавленная 1:1, 1:2.
Железо карбонильное радиотехническое по ГОСТ 13610—79 или 

нормативно-технической документации.
Цинк марки ЦО по ГОСТ 3640—79.
Стандартные растворы цинка.
Раствор А: 0,1 г металлического цинка помешают в стакан или 

колбу вместимостью 250—300 см* и растворяют при нагревании в 
100 см3 соляной кислоты (1:1).  Раствор охлаждают, переносят в 
мерную колбу вместимостью 1 дм3, доливают до метки водой и пе­
ремешивают.

1 см5 стандартного раствора А содержит 0,0001 г цинка.
Раствор Б: 10 см3 раствора А помещают в мерную колбу вмес­

тимостью 100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.
1 см3 стандартного раствора Б содержит 0,00001 г цинка.
Раствор Б готовят в день употребления.
Кадмий марки КдО по ГОСТ 1467—77.
Стандартные растворы кадмия.
Раствор А: 0,1 г кадмия помешают в стакан или в колбу вмес­

тимостью 250—300 см3 и растворяют при нагревании в 30 см1 азот­
ной кислоты (1 :1 ). Раствор охлаждают, переносят в мерную кол­
бу вместимостью 1 дм3, доливают до метки водой и перемешивают.

1 см3 стандартного раствора А содержит 0,0001 г кадмия.
Раствор Б: 10 см3 раствора А помещают в колбу вместимостью 

100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.
1 см3 стандартного раствора Б содержит 0,00001 г кадмия.
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Раствор Б готовят в день употребления.
Марганец но ГОСТ 6008—82. раствор 5 г/дм5: 0.5 г марганца 

помещают в стакан или колбу вместимостью 250—300 см5, раст­
воряют при нагревании в 30 см* азотной кислоты (1 :1 ) и охлаж­
дают. Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3, 
доливают до метки водой и перемешивают.

1 см5 раствора содержит 0.005 г марганца.
Кобальт по ГОСТ 123—78, раствор 10 г/дм5: 1 г металлического 

кобальта помещают в стакан или колбу вместимостью 250— 
300 см3, растворяют при нагревании в 80 см3 соляной кислоты 
(1 :1 ) и охлаждают. Раствор переносят в мерную колбу вмести­
мостью 100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.

1 смг раствора содержит 0,01 г кобальта.
Молибден, раствор 5 г/дм1: 0.5 г молибдена помещают в ста­

кан или колбу вместимостью 250—300 см3, растворяют при нагре­
вании в смеси 20 см1 соляной кислоты и 5 см5 азотной кислоты. 
Раствор выпаривают до влажных солей. Соли растворяют в 5 см1 
соляной кислоты при нагревании. Раствор переносят в мерную кол­
бу вместимостью 100 см3, долииают до метки водой и перемешива­
ют.

1 ем’ раствора содержит 0,005 г молибдена.
Хром по I ОСТ 5005—79, раствор 10 г/дм3: 1 г хрома помеша­

ют в стакан или колбу вместимостью 250 • 300 см3, растворяют при 
иа1рсвании в 30 см3 соляной кислоты н охлаждают. Раствор пере­
носят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают до метки 
водой и перемешивают.

1 см3 раствора содержит 0,01 г хрома.
Никель по ГОСТ 9722—79, раствор 10 г/дм3: 1 г металлическо- 

|-о никеля помещают в стакан или колбу вместимостью 250 — 
300 см3, растворяют при нагревании в 30 см3 азотной кислоты и 
охлаждают. Раствор переносят п мерную колбу вместимостью 
100 см1, доливают до метки водой и перемешивают.

1 см3 раствора содержит 0.01 г никеля.
Алюминий первичный по ГОСТ 11069—74, раствор 10 г/дм3: I г 

алюминия растворяют в 30 см3 соляной кислоты разбавленной 1:1. 
Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3, долива­
ют до метки подои и перемешивают.

1 см3 раствора содержит 0,01 г алюминия.
11.3. П о д г о т о в к а  с п е к т р о ф о т о м е т р а
Подготовку спектрофотометра 'проводят в соответствии с инст­

рукцией к прибору. Настраивают спектрофотометр на резонанс­
ную линию 213,9 нм для определения цинка и 228 нм для опреде­
ления кадмия. После включения подачи газа и зажигания горел­
ки распыляют воду и устанавливают нуль прибора.
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11 .'1. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
11.4.1. Навеску стали I г при массовой доле цинка или кадмия 

от 0,0005 до 0,001 %; 0,5 г при массовой доле цинка.или кадмия 
св. 0,001 до 0,005%; 0,25 г при массовой доле цинка или кадмия 
св. 0.005 до 0,01 % помещают в стакан вместимостью 200—300 см3 
или колбу вместимостью 250 ем3, приливают 30 см3 соляной и 
10 см: азотной кислоты, накрывают стакан или колбу часовым 
стеклом п нагревают до растворения навески. Раствор выпарива­
ют до влажных солей, остаток растворяют в 5 см3 соляной кисло­
ты. Приливают 20—30 см3 воды, переносят раствор в мерную кол­
бу вместимостью 50 см3, доливают до метки водой и перемешива­
ют.

Полученный раствор фильтруют через два сухих фильтра сред­
ней плотности («белая лента») в коническую сухую колбу вмести­
мостью 50 см3. Первые порции фильтрата отбрасывают. Распыля­
ют раствор и измеряют величину степени поглощения излучения 
лампы атомами цинка при длине волны Я =  213.9 нм или кадмия 
при длине волны >. =  228 нм.

Перед распылением анализируемою раствора распыляют воду 
для промывания системы к проверки нулевой точки.

Содержанке цинка или кадмия находят по градуировочному 
графику с учетом поправки контрольного опыта.

11.4.2. Построение градуировочного графика.
В пять стаканов или колб вместимостью 250—300 см3 помеща­

ют навески карбонильного железа, растворы никеля, хрома, мар­
ганца, кобальта, молибдена, алюминия в количествах, соответст­
вующих их содержанию в анализируемой стали.

Б четыре стакана приливают последовательно 0,5; 1; 3; 5 см3 
стандартного раствора Б цинка, что соответствует 0,000005; 
0,00001; 0,00003; 0,00005 г цинка и 0,5: I; 3; 5 см3 стандартного 
раствора Б азотнокислого кадмия, что соответствует 0,000005; 
0,00001; 0,00003; 0,00005 г кадмия.

Пятый стакан пли колба служит для проведения контрольного 
опыта. Приливают по 30 см3 соляной и по 10 см3 азотной кислоты, 
накрывают стаканы часовыми стеклами и растворяют навески при 
нагревании.

Далее анализ прозодят, как указано в п. 11.4.1.
Из значений оптической плотности анализируемых растворов 

вычитают значение оптической плотности раствора контрольного 
опыта.

По найденным величинам оптической плотности и соответству­
ющим им значениям концентраций цинка и кадмия строят граду­
ировочные графики.
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И.5. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
11.5.1. Массовую долю цинка или кадмия (А',0) в процентах 

вычисляют по формуле
v *И| • 100

Л  И>—  ~  J01
где т\ - масса цинка или кадмия, найденная по градуировочному 

графику, г;
т — масса навески стали, г.

(Измененная редакция, Изм. ЛЬ 1).
П.5.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­

раллельных определении при доверительной вероятности Р=0,95 
не должны превышать значений, указанных в табл. 16.

Т а б л и ц а  16
.Члссодох Д О Л Я ,  \ ЛВсоэотч-с додусхаемые расхождения. %

Ц 1 Ю С О кадмии Д.-я цинка для кадмия

О г 0 0005 ДО 0.001 Or 0.С005 .-.о 0,001 0,0007 0,0007
Св. 0,001 * 0.002 Се. 0,001 * 0.002 0,0015 0,0015
х 0.002 > 0.004 » 0,002 » 0.001 0,0020 0,0020
» 0.004 » 0.01 » 0.004 » 0.01 0,0035 0.0035

12. ПОЛЯРОГРАФИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЦИНКА 
10.0015—0.01%) И КАДМИЯ 10,001-0,01%) В СТАЛЯХ, СОДЕРЖАЩИХ 

ВОЛЬФРАМ, МОЛИБДЕН, ТИТАН И НИОБИЯ

12.1. С у щ н о с т ь  мет ода
Метод основан на способности цинка н кадмии восстанавли­

ваться на ртутном капающем электроде при потенциале пика для 
цинка минус 1,17 В, для кадмия — минус 0,70 В относительно 
ртутного анода на фоне 1 М ортофосфорной кислоты.

Цинк и кадмий предварительно отделяют от основных компо­
нентов стали осаждением в виде сульфидов тиоанетамилом в ам­
миачном растворе (pH 7,5) в присутствии винной кислоты в ка­
честве комплексообразующего вещества.

(Измененная редакция, Изм. № 1).-
12.2. 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
Полярограф переменного тока.
Ячейка полярографическая, выполненная из стекла с анодом 

(донная ртуть) и ртутным капающим катодом, прилагаемая к 
полярографу.

Термометр рН-метр.
Ртуть марки РО или Р1 по ГОСТ 4658—73, не содержащая вла­

ги.
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Азот газообразный по ГОСТ 9293—74 или аргон по ['ОСТ 
10157-79.

Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 или ГОСТ 14261 — 77, раз­
бавленная 1:1.

Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 или ГОСТ 11125—78, раз­
бавленная 1: 1.

Кислота винная по Г ОСТ 5817—77, раствор 500 г/дм5.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77 или ГОСТ 14262—78.
Аммиак, водный раствор но ГОСТ 3760—79.
Тиоаиетамид, водный раствор 20 г/дм3.
Смесь соляной и азотной кислот свежеприготовленная (к 

150 см3 соляной кислоты приливают 50 см3 азотной кислоты и пе­
ремешивают) и разбавленная 1:1.

Кислота ортофосфориая по ГОСТ 6552—80 и разбавленная 1 :3.
Железо карбонильное радиотехническое по ГОСТ 13610—79.
Медь марки МО по ГОСТ 859--78, раствор: 1 г/дм3: 1 г меди 

растворяют при нагревании в 7—10 см3 азотной кислоты (1 :1 ). 
Раствор охлаждают, переносят в мерную колбу вместимостью 
100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.

I см3 раствора содержит 0,01 г меди.
Цинк марки ЦО но ГОСТ 3640—79.
Стандартные растворы цинка.
Раствор А: 0,1 г цинка помешают в стакан вместимостью 250— 

300 см3 и растворяют при нагревании в 100 см‘ соляной кислоты 
(1:1) .  Раствор охлаждают, переносят в мерную колбу вместимос­
тью 1 дм3, доливают до метки водой и перемешивают.

1 см3 стандартного раствора А содержит 0,0001 г цинка.
Раствор Б: 10 см3 раствора А помешают в мерную колбу вмес­

тимостью 100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.
1 см3 стандартного раствора Б содержит 0,00001 г цинка.
Кадмий марки КдО по ГОСТ 1167—77.
Стандартные растворы кадмия.
Раствор А: 0,1 г кадмия помешают в стакан вместимостью 

250-300 см3 н растворяют при нагревании п 30 см-’ азотной кис­
лоты (1:1) .  Раствор охлаждают, переносят в мерную колбу вме­
стимостью 1 дм3, доливают до .метки водой и перемешивают.

I см3 стандартного раствора А содержит 0,0001 г кадмия.
Раствор Б: 10 см’ раствора А помещают и мерную колбу вмес­

тимостью 100 см \ доливают до метки иодой и перемешивают.
1 см3 стандартного раствора Б содержит 0,00001 г кадмия.
Индикатор универсальный, бумага.
(Измененная редакция, Изм. № 4).
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12.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
12.3.1. Навеску стали 0,5 г  помещают в стакан вместимостью 

250— 300 см3 или колбу вместимостью 250 см3, приливают 30 см3 
соляной и 10 см3 азотной кислоты, накрывают стакан или колбу 
часовым стеклом и нагревают до растворения навески. Раствор 
выпаривают до объема приблизительно 10 см3, приливают 30 см3 
воды. 25 см3 винной кислоты и нагревают в течение 5—10 мин. 
Затем добавляют 30 см3 раствора аммиака до pH 8—9 и вновь на­
гревают в течение 5—10 мни до растворения выделившейся воль­
фрамовой кислоты. Приливают 1 см-1 растиора азотнокислой меди 
и устанавливают pH 7.5 соляной кислотой (1 : 1). используя рН- 
метр. Раствор разбавляют водой до 150 см3, нагревают до кипе­
ния и снимают стакан с раствором с плиты. Добавляют две пор­
ции по 10 см3 раствора ткоацета.мида с промежутком времени 
5 мин.

Через 4 ч осадок сульфидов отфильтровывают на два филь­
тра средней плотности («белая лента»), промывают 7—8 раз 
холодной водой. Фильтрат отбрасывают. Осадок растворяют на 
фильтре 30—40 см3 горячей смеси соляной и азотной кислот (1:1) 
порциями по 10 см3, собирая раствор в стакан или колбу, где про­
изводилось осаждение сульфидов. Фильтр промывают 3—4 раза 
горячей водой, присоединяя промывную жидкость к основному 
фильтрату.

15 раствор добавляют 2 см3 серной кислоты н выпаривают до 
влажных солей. К остатку в стакане приливают 5 см3 воды, 14 см3 
разбавленной ортофосфорной кислоты, переносят раствор в мер­
ную колбу вместимостью 50 см3, доливают до метки водой и пе­
ремешивают. Продувают раствор азотом или аргоном в течение 
10 мин и снимают подпрограмму от минус 0.5 до минус 1,4 В, ре­
гистрируя пики восстановления кадмия и цинка соответственно при 
минус 0,70 В и минус 1,17 В.

Содержание цинка и кадмия находят но градуировочному гра­
фику с учетом поправки контрольного опыта.

(Измененная редакция, Изм. № 1).
12 3.2. Построение градуировочных графиков.
В шесть стаканов или колб вместимостью 250 300 см5 поме­

шают по 0,5 г карбонильного железа. В пять стаканов или колб 
приливают последовательно 0,5: 1; 2; 3: 4: 5 см3 стаг?лартногорас­
твора Б цинка, что соответствует 0,000005: 0.00001; 0.00002; 
0,00003; 0,00004; 0,00005 г цинка и 0,5; I ;  2; 3: 4: 5 см3 стандартно­
го раствора Б кадмия, что соответствует 0,000005; 0.00002; 0,00003: 
0,00004; 0,00005 г кадмия. Шестой стакан или холба служит для 
проведения контрольного опыта.

Во все стаканы или колбы приливают по 30 см3 соляной и по 
10 см3 азотной кислоты, накрывают стаканы часовыми стеклами и 
нагрезают до растворения навесок.
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Далее анализ проводят, как указано в п. 12.3.1.
Из значения высоты пика анализируемых растворов вычитают 

значение высоты пика контрольного опыта.
По найденным величинам высоты пика и соответствующим нм 

значениям концентраций цинка и кадмия строят градуировочные 
графики.

(Измененная редакция, Изм. Л» 1).
12.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
12.4.1. Массовую долю цинка пли кадмии (Хп)  в процентах вы­

числяют по формуле
У ■ 100
Л\1= ---- ----- *

где mi — масса цинка или кадмия, найденная по соответствующе­
му градуировочному графику, г; 

т — масса навески стали, г.
12.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­

раллельных определений при доверительной вероятности P-0.9S 
не должны превышать значений, указанных в табл. 17.

Т а б л и ц а  17

М 1С С О Э Л Л  доля. % Абсолютные лолусхаеиые 
расхождения. %

gxtnca кадмия ЦКМКЖ к а д и и *

O r 0.0015 до 0,002 От 0.001 до 0.002 0.0015 0,0015

Са. 0.002 » 0,004 Св. 0,002 *  0,001 0,0020 0,0020

»  0,004 »  0.01 »  0,004 »  0.01 0,0035 0,0035

1J. ПОЛЯРОГРАФИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ СВИНЦА (0,001—0,01%!. 
ЦИНКА (0,0013—0,01%) И КАДМИЯ (0,001—0,01%) В СТАЛЯХ,
НЕ СОДЕРЖАЩИХ ВОЛЬФРАМ, МОЛИБДЕН, ТИТАН, НИОБИИ

13.1. Сущность  метода
Метод основан на способности свинца, цинка к кадмия восста­

навливаться на ртутном капающем электроде при потенциале пи­
ка для свинца — минус 0,5 В, для цинка — минус 1,17 В, для кад­
мия — минус 0,7 В относительно ртутного анода на фоне 1 М  ор- 
тофосфорной кислоты.

Свинец, цинк и кадмий предварительно отделяют от основных 
компонентов стали на сильноосковном анионите из 2 М солянокис­
лого раствора.
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13.2. 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
Полярограф переменного тока.
Ячейка полярографическая, выполненная из стекла с анодом 

(донная ртуть) и ртутным капающим катодом, прилагаемая к по­
ля рог рафу.

Ртуть марки РО по ГОСТ 4658 -73, нс содержащая влаги.
Азот газообразный по ГОСТ 9293—74 или аргон по ГОСТ 

10157-73.
Хроматографическая колонка диаметром 1,5—2,0 см, заполнен­

ная анионитом с высотой слои 12—15 см.
Аннонообыенная смола по ГОСТ 20301—74 марки АВ-17-8-ЧС.
13.2.1. Подготовка анионита к анализу.
100 -150 см3 товарного анионита (выпускается в виде взвеси 

в воде) промывают дважды водой способом декантации. Для от­
деления фракции смолы с размером зерна менее 0,6 мм взвесь 
смолы в воде выливают на сито с сеткой № 063 по ГОСТ 6613—73 
и промывают струей воды, собирая прошедшую сквозь сито фрак­
цию анионита вместе с водой в сосуд вместимостью 2—3 дм’. Ос­
тавшуюся на сите смолу отбрасывают. Фракцию анионита, про­
шедшую сквозь сито, дважды промывают соляной кислотой (1 :30) 
способом декантации, затем соляной кислотой (1:1)  до отсутствия 
ионов железа (проба роданистым аммонием) и водой 4—5 раз. 
Смолу обрабатывают раствором 50 г/дм* гидроокиси натрия до 
отрицательной реакции на хлорид-ноны (проба азотнокислым се­
ребром). а затем водой до нейтральной реакции но универсально­
му индикатору н переносят в колонку, в нижней части которой 
предварительно помещают тампон из стеклянной ваты. Слой ани­
онита в колонке должен быть ровным без пузырьков воздуха. Пос­
ле заполнения колонки через нее со скоростью I см*/мин пропус­
кают вначале 120—150 см3 соляной кислоты (1:30), затем 120— 
150 см3 соляной кислоты (1:2)  и 100 см3 воды.

Вага стеклянная для заполнения хроматографической колонки.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 или ГОСТ 14261—77, 2 М, 

0.5 М, 0,02 М и разбавленная 1:1, 1:30, 1:100.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 или ГОСТ 11125—78, 2 М 

и разбавленная 1:1.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77 или ГОСТ 14262—78.
Кислота хлорная, раствор 570 г/дм3.
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552—80 и разбавленная 

1:3.
Аммоний роданистый, раствор 50 г/дм3.
Железо карбонильное радиотехническое по ГОСТ 13610—79 

или нормативно-технической документации.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328—77, раствор 50 г/дм5.
Свинец марки СО по ГОСТ 3778—77.
Стандартные растворы свинца.
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Раствор А: 0.! г свинца растворяют при нагревании в 30 см* 
азотной кислоты. Раствор охлаждают, перекосят в мерную колбу 
вместимостью 1 дм3, доливают до метки водой и перемешивают.

1 см3 раствора А содержит 0.0001 г свинца.
Раствор Б: 10 см3 раствора А помещают в мерную колбу вмес­

тимостью 100 см3, добавляют 2 см3 соляной кислоты, доливают до 
метки водой и перемешивают.

1 ем3 раствора Б содержит 0,00001 г  свинца.
Раствор Б готовят в день употребления.
Цинк марки ЦО по ГОСТ 3640—79.
Стандартные растворы цинка.
Раствор А: 0,1 г цинка помещают в стакан вместимостью 250— 

300 см3 и растворяют при нагревании в 100 мл соляной кислоты 
(1:1) .  Раствор охлаждают, переносят в мерную колбу вместимос­
тью 1 дм3, доливают до метки водой и перемешивают.

I см3 стандартного раствора А содержит 0,0001 г цинка.
Раствор Б: 10 см3 раствора А помещают в мерную колбу вмес­

тимостью 100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.
1 см3 стандартного раствора Б содержит 0,00001 г цинка.
Раствор Б готовят в день употребления.
Кадмии марки КдО по ГОСТ 1467—77.
Стандартные раствори кадмия.
Раствор А: 0,1 г кадмия помещают в стакан вместимостью 

250—300 см3 и растворяют при нагревании в 30 см3 азотной кис­
лоты (1 :1 ). Раствор охлаждают, переносят в мерную колбу вме­
стимостью 1 дм3, доливают до метки водой и перемешивают.

1 см3 стандартного раствора А содержит 0,0001 г кадмия.
Раствор Б: 10 см5 раствора А помещают в .мерную колбу вмес­

тимостью 100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.
1 см3 стандартного раствора Б содержит 0,00001 г кадмия.
Раствор Б готовят в день употребления.
Индикатор универсальный, бумага.
13.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
13.3.1. .Массу навески стали I г при массовой доле синица от 

0,001 до 0,005 цинка от 0.0015 до 0,005 % и кадмия от 0,001 до 
0,005 %; 0,5 г  при массовой доле свинца се. 0,005 до 0,01 %; цинка 
св. 0,005 до 0,01 %; кадмия св. 0,005 до 0,01 % помещают в стакан 
вместимостью 200- 300 см3 или колбу вместимостью 250 см3, при­
ливают 30 смЛ соляной и 10 см3 азотной кислоты, накрывают ста­
кан или колбу часовым стеклом и нагревают до растворения на­
вески.

Раствор выпаривают до влажных солен. К остатку приливают 
5 см* соляной кислоты н нагревают до растворении солей. К  раст­
вору приливают 50 мл горячей воды, нагревают до 80—90СС, от­
фильтровывают осадок кремневой кислоты на два фильтра сред­
ней плотности («белая лента») и промывзют 6—7 раз горячей со-
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л я ной кислотой (1:100). Фильтр с осадком отбрасывают, а фильт­
рат выпаривают до влажных солей. Приливают 5 см3 соляной кис­
лоты, накрывают стакан или колбу часовым стеклом, нагревают 
до растворения солей и охлаждают. К  раствору приливают 25 см3 
воды.

Хроматографическую колонку промывают 50 см3 2 М  раствора 
соляной кислоты. Анализируемый раствор пропускают через ко­
лонку со скоростью 1—1,5 сы3/мин. Когда уровень раствора в ко­
лонке будет на 1—2 см выше слоя смолы, ополаскивают стахан 
5—6 см5 2 М  раствора соляной кислоты и переносят промывную 
жидкость в колонку. Повторяют эту операцию еще 3 раза и смы­
вают верхнюю часть колонки 2—3 раза 5—6 см3 2 М  раствора со­
ляной кислоты.

Пропускают через колонку еще 100 см3 2 М  раствора соляной 
кислоты. Затем ионообменную колонку промывают 50—60 см3 
0,5 М растиора соляной кислоты для удаления из колонки железа. 
Фильтрат отбрасывают.

13.3.2. Свинец и цинк десорбируют 150 мл 0,02 М  раствора со­
ляной кислоты со скоростью 1—1,5 см;7мнн, собирая элюат в ста­
кан или колбу вместимостью 300—400 см3.

Кадмий десорбируют 80 см3 2 М  раствора азотной кислоты со 
скоростью 1— 1,5 см’ /мин, собирая элюат в тот же стакан. Колон­
ку промывают водой до нейтральной реакции по универсальному 
индикатору.

Фильтрат отбрасывают.
К элюату, содержащему свинец, цинк и кадмий приливают 

3 см3 хлорной кислоты и выпаривают раствор до начала выделе­
ния паров хлорной кислоты. Затем обмывают стенки стакана во­
дой. добавляют 14 см3 ортсфосфорной кислоты (1:3) ,  раствор пе­
реносят в мерную колбу вместимостью 50 см3, доливают до метки 
водой и перемешивают. Продувают раствор азотом или аргоном в 
течение 10 мин и снимают полярограмму от минус 0,2 до минус 
1,4 В, регистрируя пики восстановления свинца, цинка и кадмия 
соответственно при минус 0,51, минус 0,7 и минус 1,17 В.

Содержание свинца, цинка и кадмия находят по градуировоч­
ному графику с учетом поправки контрольного опыта.

13.3.3. (Исключен, Изм. Л» 1).
13.3.4. Построение градуировочных графиков.
В семь стаканов вместимостью 250—300 см3 или колб вмести­

мостью 250 см3 помещают по 0,5 г карбонильного железа. В шесть 
стаканов приливают последовательно 0,5; 1; 2; 3; 4; 5 см3 стандар­
тного раствора Б свинка, что соответствует 0,000005; 0,00001; 
0.00002; 0,00003; 0.00004; 0.00005 г свинца; 0,5; 1; 5; 3; 4; 5 см3 
стандартного раствора Б цнпка. что соответствует 0,000005; 
0,00001; 0,00002; 0,00003; 0,00004; 0,00005 г цинка и 0,5; 1; 2; 3; 4; 
5 см3 стандартного раствора Б кадмия, что соответствует 0,000005;
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0,00001; 0,00002; 0,00003; 0,00004; 0,00005 г кадмия. Седьмой ста­
кан служит для проведения контрольного опыта.

Во все стаканы или холбы приливают по 30 см1 соляной и по 
10 см3 азотной кислоты, накрывают стаканы часовыми стеклами 
и нагревают до растворения навесок.

Далее поступают, как указано в п. 13.3.1.
Из значения высоты полярографической волны (пика) анали­

зируемых растворов вычитают значение высоты полярографичес­
кой волны (пика) контрольного опыта.

По найденным величинам высоты полярографической волны 
(пика) и соответствующим им значениям концентраций свинца, 
цинка и кадмия строят градуировочные графики.

13.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
13.4.1. Массовую долю свинца, цинка или кадмия (Х:2)  в про­

центах вычисляют по формуле

-'м2—'— - — > т
где т i — масса свинца, цинка или кадмия, найденная по соответ­

ствующему градуировочному графику, г; 
т — масса навески стали, г.

13.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов па­
раллельных определений прн доверительной вероятности Р«0,95 
не должны превышать значений, указанных в табл. 18.

Т а б л и ц а  1в

Msec о*» я доля, ч Абсолютные допускаемые расхождение. Ч

Свинца
Ог О.ОШ до 0.002 0.0015
Св. 0.002 > 0.004 0,0020
> 0.004 * 0.01 0,0035

Цинка
O r 0.0015 до 0.002 0,0015
Св. 0.002 » 0.00-1 0.0020
> 0.004 * 0,01 0,0035

Кадмия
Or 0.001 до 0.002 0,0015
Си 0-002 » 0.004 0.0020
» 0.004 » 0.01 0,0035
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