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Настоящий стандарт устанавливает титриметрнческие ком- 
плексонометрическне методы определения цинка при массовой 
доле цинка от 3 до 45 % и атомно-абсорбционный метод опреде­
ления цинка при массовой доле цинка от 3 до 10 % в медно- 
цинковых сплавах по ГОСТ 15527 и ГОСТ 17711.

Допускается проводить определение цинка в медно-цинковых 
сплавах по международному стандарту ИСО 4740—85. приведен­
ному в приложении.

I. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

Общие требования к  методам анализа — по ГОСТ 25086 с до­
полнением: за результат анализа принимают среднее арифмети­
ческое трех (двух) параллельных определений.

2. ТИТРИМЕТРИЧЕСКИИ КОМПЛЕКСНО-МЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД

2.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на растворении сплава в смеси соляной и азот­

ной кислот, маскировании мешающих элементов тномочевиной, 
лимоннокислым аммонием н роданидом аммония, экстрагирова­
нии комплекса цинка метилнзобутилкетоном. реэкстракции в вод­
ную фазу н титровании цинка при pH 5.0—5,2 раствором трилона 
Б в присутствии ксиленолового оранжевого.

Издание официальное
Настоящий стандарт не может выть коспроизведеи, тиражирован и 

распространен без разрешения Госстандарта СССР

2 Зак. 2028
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2.2. Р е а к т и в ы  н р а с т в о р ы
Кислота соляная по ГОСТ 3118, разбавленная 1:1 и 1:4.
Кислота азотная по ГОСТ 4461, разбавленная 1:1.
Смесь соляной кислоты (1:1) и азотной кислоты в соотноше­

нии 3:1.
Аммиак водный по ГОСТ 3760.
Тномочевнна по ГОСТ 6344 н раствор массовой концентрации 

50 г/дм3.
Аммоний лимоннокислый трехзамсшениый или аммоний ли­

моннокислый двухза мешенный.
Аммоний роданистый ло ГОСТ 19522.
Смесь маскирующих реагентов: 60 г тномочевнны, 100 г ли­

моннокислого аммония и 150 г роданистого аммония растворяют 
в 1 дм3 воды.

Метилизобутилкетон (МИБК).
Промывной раствор: 250 см3 раствора маскирующих реагентов 

смешивают в 250 см3 воды н 25 см3 раствора соляной кислоты, 
разбавленной 1:4.

Аммоний фтористый по ГОСТ 4518, раствор 5 г/дм3.
Натрий хлористый по ГОСТ 4233.
Ксиленоловый оранжевый, смесь с хлористым натрием в соот­

ношении 1:100.
Гексаметилентетрамин (уротропин).
Цинк металлический марки Ц0 по ГОСТ 3640.
Стандартный раствор цинка: 1,0 г цинка растворяют в 10 см3 

соляной кислоты (1:1), переводят в мерную колбу вместимостью 
1000 см3, доливают до метки водой и перемешивают.

1 см3 раствора содержит 0,001 г цинка.
Соль динатриевая згилендиамин-N, N, N', N'-тетра уксусной 

кислоты, 2-водная (трилон Б) по ГОСТ 10652, 0.05 моль/дм3 раст­
вор: 18,61 г трилона Б растворяют в воде при нагревании, раствор 
переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливают до 
метки водой и перемешивают.

2.3. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  
р а с т в о р а  т р и л о н а  Б по ц и н к у

50 см3 стандартного раствора цинка помещают в делительную 
воронку вместимостью 250 см3, прибавляют по каплям аммиак до 
появления неисчезаюшего легкого помутнения. Затем прибавляют 
50 см3 соляной кислоты (1:4), 50 см3 раствора маскирующей сме­
си и далее поступают в соответствии с п. 2.4,

Массовую концентрацию раствора-трилона Б (Г), выражен­
ную в граммах цинка на 1 см3 раствора, вычисляют по формуле

Т = 0 ,05
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где 0.05 — масса цинка, взятая на титрование, г;
V — объем раствора трилона Б. затраченный на титрование,

см3.
2.4. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
13 зависимости от массовой доли цинка навеску сплава 

(табл. 1) помешают в стакан вместимостью 250 см3 и растворяют 
при нагревании в 25 см3 раствора смеси кислот. После полного 
растворения навески раствор кипятят для удаления оксидов азо­
та. Затем раствор охлаждают, переносят в мерную колбу вмести­
мостью 100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.

Таблица 1

М а с с о я а я  д о л я  н и м и ,  Л Масел и й с с с к й ,  г O fit -C M  Д Л Н *.» > | М С > а  Ч О С ГН
рястыфл. «м*

Or 3.0 Д> 10.0 включ. 1 50
Си 10.0 » 20.0 ;» 2 25
» 20.0 » 30.0 > • 0.5 25
» 30,0 > 45,0 » 0.5 20

Аликвотную часть раствора (табл. I) помещают в делитель­
ную воронку вместимостью 250 см3, доливают водой до 50 см3 и 
при перемешивании прибавляют по каплям аммиак до появления 
неисчезающего легкого помутнения. Затем добавляют 5 см3 соля­
ной кислоты (1:1) и при тщательном перемешивании добавляют 
70 см5 (при массовой доле цинка от 3 до 10 %) или 50 см3 (при 
массовой доле цинка свыше 10%) раствора маскирующей смеси. 
Затем добавляют 50 см3 мстил изобутил кетон а и энергично встря­
хивают в течение 2 мин. Мосле разделения фаз переводят волную 
фазу во вторую делительную воронку вместимостью 250 см3, до­
бавляют 20 см* метилнзобутилкетона и экстракцию повторяют. 
После разделения слоев водную фазу сливают и отбрасывают, а 
органическую фазу присоединяют к содержимому в первой дели­
тельной воронке. Вторую делительную воронку ополаскивают 
объединенные экстракты в первой делительной воронке.

После расслоения фаз удаляют водную фазу, а промытую ор­
ганическую фазу помещают в стакан вместимостью 400 см3. Де­
лительную воронку ополаскивают 25 см3 соляной кислоты (1:4), 
затем 100 см3 воды и оба промывных раствора присоединяют к 
органической фазе. Добавляют 20 см3 раствора фтористого ам­
мония, 20 см5 раствора тномочевнкы и раствор тщательно пере­
мешивают.

Добавляют на кончике шпатели 0,1 г смеси ксиленового оран­
жевою с хлористым натрием и вводят небольшими порциями уро­
тропин до появления красно-фиолетовой окраски водной фазы и 
установления pH 0.5—5,2 по индикаторной бумаге «Рнфан» й
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титруют цинк раствором трилона Б при перемешивании обеих фаз 
до перехода красно-фиолетовой окраски водной фазы в желтую. 
Перед концом титрования контролируют pH раствора и, при необ­
ходимости, добавляют уротропин или соляную кислоту (1:4) для 
установления pH 5.0—5,2 и Титруют, прибавляя раствор трилона 
Б по каплям при тщательном перемешивании обеих фаз.

2.5. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
2.5.1. Массовую долю цинка (Я) в процентах вычисляют по 

формуле
Х =  -100,

где V — объем раствора трилона Б, израсходованный на титрова­
ние. см3;

Т — массовая концентрация раствора трилона Б, выраженная 
в г цинка, на 1 см3;

m — масса навески, соответствующая аликвотной части раст­
вора пробы, г.

2.5.2. Расхождения результатов трех параллельных определе­
ний не должны превышать значений допускаемых расхождении d 
( d — показатель сходимости), приведенных в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

Массовая лолп шика. К л. к D, Ч

От 3 до 5 «ключ. 0.10 0.14
Св, 5 » 15 * 0.16 0.21
» 15 » ЭУ  » 0.25 0.35
* 30 * 'IS » 0.30 0,42

2.5.3. Расхождения результатов анализа, полученных в двух 
различных лабораториях, или двух результатов анализа, получен­
ных в одной лаборатории, но при различных условиях D (D — 
показатель воспроизводимости) нс должны превышать значений, 
приведенных в табл. 2.

2.5.4. Контроль точности результатов анализа проводят по Го­
сударственным стандартным образцам медно-цинковых сплавов, 
утвержденным по ГОСТ 8.315, или сопоставлением результатов, 
полученных атомно-абсорбционным методом, в соответствии с 
ГОСТ 25086.

3. АТОМНО АБСОРБЦИОННЫЙ МЕТОД

3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод оснодан на растворении навески сплава в смеси соля­

ной #. азотной кислот и измерений атомной абсорбции цинка в 
пламени ацетилен-воздух при длине волны 213.8 нм.
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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
Атомно-абсорбционный спектрометр с источником излучения

для цинка. .
Кислота соляная по ГОСТ ЗН8, разбавленная 1:1.
Кислота азотная по ГОСТ 4461, разбавленная 1:1.
Смесь кислот соляной и азотной в соотношении 1:1
Цинк металлический марки ЦО по ГОСТ 3640.
Стандартные растворы цинка
Раствор А: 0,1 г цинка растворяют в 30 см1 соляной кислоты, 

переводят в мерную колбу вместимостью 1000 см5, доливают до 
метки водой и перемешивают.

1 см3 раствора А содержит 0,1 мг цинка.
Раствор Б: 25 см3 раствора А помещают в мерную колбу вмес­

тимостью _50 см-, доливают до метки водой и перемешивают.
I см» раствора Б содержит 0.01 мг цинка.
3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3.3.1. Навеску сплава массой 0,2 г помещают в стакан вмести­

мостью 250 см3 и растворяют в 30 см3 смеси кислот.
охлаждают, переводят и мерную колбу вместимостью 

оОО см , доливают до метки водой и перемешивают.
В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают аликвотную 

часть раствора — 5 см3, добавляют 2 см3 раствора соляной кис­
лоты, доливают водой до метки и перемешивают.

Измеряют атомную абсорбцию цинка в анализируемом раст­
воре параллельно с раствором для построении градуировочного 
графика н раствором контрольного опыта в пламени ' ацетилен- 
воздух, используя излучение при длине волны 213,8 нм.

3.4. П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а
В семь из восьми мерных колб вместимостью 100 см3 поме- 

™зют 2f : 4-°; 6-0 и 8.0 см3 стандартного раствора Б цинка; 1.0;
л по л а!  Сл ««я 1рТл0Г0 Расгв0Ра А цинка, что соответствует 0,02; 0,04; 0,06; 0,08; 0,10; 0.15 и 0,20 мг цинка.

Во все колбы наливают по 2 см3 соляной кислоты, доливают 
водой до метки и перемешивают. Измеряют атомную абсорбцию 
цинка непосредственно перед и после измерения абсорбции цинка 
в анализируемом растворе.

3.5. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
3.5.1. Массовую долю цинка (АГ,) в процентах вычисляют по 

формуле

loo,

где С| — концентрация цинка в анализируемом растворе, найден­
ная по градуировочному графику, г/см3; 

с2 — концентрация цинка в растворе контрольного опыта, най­
денная по градуировочному графику, г/см3;
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. V -о б ъ ем  мерной колбы для приготовления окончательного 

раствора анализируемой пробы, см ; ия„ м паст.
т -  масса навески, соответствующая аликвотной части раст

ч * 2  Расхождения результатов параллельных определений
„е д^жньГпр?вДГ а т ь Р?нУаченнй допускаемых расхождений d
( d -  показатель сходимости), приведенных в табл.
'  3.5.3. Расхождения результатов анализа, полученных Д У
оазтичных лабораториях, или двух результатов анализа> 
ченных в одной лаборатории, но при различных услови: "значений 
показатель воспроизводимости) не должны превышать значений.
приведен ны ^втаб  точности результатов анализа лР°*°дят П0 ^

S S J S T S S S  или сопостав- 
минем результатов, полученных титриметрическим методом, в со 
ответствии с ГОСТ 25086.

4. ТИ1РИМЕТРИЧЕСКНЙ КОМПЛЕКСОНОМЕТРИЧЕСКИИ МЕТОД

• Метод основан1 на комплексонометрическом тнтровании цннка 
в ппмсутствни хромогена черного в качестве индикатора после от
деления меди тиосульфатом натрия и « " “ H I o S S S *  ” 
ля в комплексе аммиачным раствором диметилглиоксима.

4.2. Р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Кислота азбтная по ГОСТ 4461, разбавленная 1.1.
Кислота соляная по ГОСТ 3118, разбавленная 1.1- л , ин
Смесь кислот для растворения, свежеприготовленная: один

объемСазотной°кислоты смаиваю т с тремя объемами. . соляной

КНСКислота серная по ГОСТ 4204.
Аммиак водный no I u c i  о/ои.
Аммоний хлористый по ГОСТ 3773, раствор 250 г/м •
Натрий серноватистокислый (тиосульфат), раствор /.НЗгййй^мякг
Метиловый красный, раствор 1 г/дм .

хромоген черный хорошо растирают с
хлористым натрием в отношении 1.100 т^тпяукеуснбй

Соль динатриевая этилендиамин^ N N .  N
>̂ ^ Г м р а з о м :

9 * 6  ?  Hi" 3,TO4 r TP“ o L  Б растворяют в 500 см> воды ври
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нагревании, переносят в мерную колбу.вместимостью I дм3 и до­
ливают до метки водой.

Цинк по ГОСТ 3640. марки Ц0 или Ц00.
Стандартный раствор цнНка: 0,1 г металлического цинка раст­

воряют в 15 см3 соляной кислоты (1:1). раствор выпаривают до­
суха, сухой остаток растворяют в 10 см3 соляной, кислоты (1:1), и 
переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доливают до 
метки водой.

1 см8 раствора содержит 0,001 г цинка.
Определение массовой концентрации раствора трилона Б.
25 см3 стандартного раствора цинка помещают в коническую 

колбу вместимостью 500 см8, добавляют 25 см3 раствора хлористо­
го аммония, 2—3 капли метилового красного и раствор нейтра­
лизуют аммиачным раствором диметилглиокенма до перехода ок­
раски из красной в желтую н еще избыток 5 см3, затем добавля­
ют 5_ б  .капель раствора калия двухромовокнелого, индикаторной 
смеси и раствор титруют трилоном Б до перехода красно-фиолето­
вой окраски в зеленую.

Массовую концентрацию раствора трилона Б (Г ), выраженную 
в граммах цинка на 1 см3 раствора, вычисляют но формуле

где т — масса цинка, взятая на титрование, г;
Г —объем раствора трилона Б, израсходованный на титрова­

ние, см3.
4.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
Навеску сплава массой 0,2 г помещают в стакан вместимостью 

250 см8, добавляют 10 см3 смеси кислот и растворяют при нагре­
вании. К охлаждеиному раствору добавляют 4'см3 серной кислоты 
и выпаривают до выделения белого дыма серной кислоты. Остаток 
охлаждают, ополаскивают стенки стакана водой и вновь выпарива­
ют до выделения белого дыма серной кислоты. К охлажденному 
остатку добавляют 80 см3 воды и нагревают до растворения со­
лей. Охлажденный раствор переносят в мерную колбу вмести­
мостью 100 см3, доливают до метки водой и перемешивают. В 
сплавах, содержащих свинец, колбу оставляют стоять для отстаи­
вания осадка сернокислого свинца. Можно отфильтровать осадок 
через сухой плотный фильтр в сухую колбу. Затем отбирают алик­
вотную часть раствора (см. табл. 3), помещают в стакан вмес­
тимостью 250 см8 и добавляют воды до 100 см3. В раствор до­
бавляют тиосульфата натрия до появления белой мути, кипятят 
раствор до коагуляции осадка сернистой меди и получения проз­
рачного раствора над осадком. Раствор фильтруют через фильтр 
в коническую колбу вместимостью 500 см3, осадок на фильтре 
промывают несколько раз горячей водой и отбрасывают.
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Т а б л и ц *  3

Массовая доля аника, %
Лдикматиая <псть

растюра, см*
Нкасоч. соотввт- 

гтауовая аяекротно» 
касте раствор*, г

Концентрация
рвет tope грядок* Б, 

нмь.да'

От 3 ДО 10 •КЛЮЧ. 
С е. 10 * 20 *

> 20 > 30 >

60
25
15

0.1
0.05
0.03

0.01
0.025 . 
0.025

*  30  »  45 * 10 0.02 0,025

К фильтрату добавляют 25 см3’ раствора хлористого аммония 
для удержания цинка в растворе, 2—3 капли метилового красно­
го и раствор нейтрализуют аммиачным раствором димстилглмак­
сима до перехода окраски из красной в желтую и еще избыток 
5 см3. В раствор добавляют 5—6 капель раствора калия двухро­
мовокислого, ипдикаторной смеси и титруют трилоном Б (см. 
табл. 3) до Перехода красно фиолетовой окраски в зеленую.

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 пинка (Х2) в процентах вычисляют по 

формуле

v V7M00

где V — объем раствора трилона Б, израсходованный на титрова­
ние, см3; - '

Г — массовая концентрация раствора трилона Б ло цинку, 
г/см3; '

т — масса* навески, соответствующая аликвотной части раст­
вора, г.

4.4.2. Расхождения результатов трех параллельных определении 
не должны превышать значений допускаемых расхождений а  
(d — показатель сходимости), приведенных в табл. 2.

4.4.3. Расхождения результатов анализа. полученных в двух 
различных лабораториях илн двух результатов анализа, получен­
ных в одной лаборатории, но при различных условиях D (D — по­
казатель воспроизводимости) не должны превышать значений, 
приведенных в табл. 2.

4.4.4. Контроль точности результатов анализа проводят по I о- 
сударственным стандартным образцам медно-пинковых сплавов, 
утвержденным ГОСТ 8.315, или сопоставлением результатов, по­
лученных атомно-абсорбционным методом, в соответствии с ГОСТ
25086.
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5. ТИТРИМЕТРИЧЕСКИЙ КОМПЛЕКСОНОМЕТРИЧЕСКИЯ МЕТОД
5.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на комплсксонометричеоком титровании цинка в 

присутствии ксиленолового оранжевого в качестве индикатора 
после предварительного отделения медн и свинца электролизом, 
марганца —в виде двуокиси марганца, железа —в виде гидрооки­
си, никеля — в виде диметнлглиоксимата, осаждают из электроли­
та одновременно. г

5.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  н р а с т в о р ы  
Установка электролизная с сетчатыми платиновыми электрода­

ми по I ОСТ 6563.
Кислота азотная по ГОСТ 4461, разбавленная I I •
Кислота соляная по ГОСТ 3118, разбавленная 1:1 

- Кислота серная по ГОСТ 4204, разбавленная 1:4 
Кислота винная по ГОСТ 5814. раствор 500 г/дм3 
Кислота уксусная по ГОСТ 62. 0,1 моль/дм* раствор.
Аммиак водный по ГОСТ 3766, разбавленный 1-1 
Аммоний хлористый по ГОСТ 3773. раствор 20 г/дм3 
Аммоний надсернокнелый по ГОСТ 20478, раствор 200 г/дм» 
Натрий фтористый по ГОСТ 4463, раствор 200 г/дм3 
Днметилглиоксим по ГОСТ 5828. раствор 5 г/дм».
Кскленоловый оранжевый, водный раствор 0.5 г/дм3.
Натрий углекислый но ГОСТ 83. насыщенный раствор 
Аммоний уксуснокислый по ГОСТ 3117.
Натрий уксуснокислый по ГОСТ 199.
Буферный раствор pH=5,5—5,7:18 г уксуснокислого натрия, 

46 г уксуснокислого аммония и 20 см3 раствора уксусной кислоты 
растворяют в 1 дм3 воды. Проверяют и устанавливают pH раство­
ра на pH-метре, добавляя уксусную кислоту или аммиак.

Соль динатриевая этилендиамин-N, N, N', N'-тстрауксусной 
кислоты. 2-води а я (трилон Б) по ГОСТ 10652. раствор 0 05 
моль/дм3 (см. приготовление п. 2.2)
. Цинк по ГОСТ 3640. марки ЦО или ЦС0.

Стандартный растнор цинка (см. приготовление п. 2.2). 
Определение массовой концентрации раствора трилона Б. 
о см стандартного раствора цинка помещают н коническую 

колбу вместимостью 500 см3, добавляют 1 см» раствора винной 
кислоты, 5 см» раствора фтористого натрия и раствор нейгралн- 
з>ют аммиаком до pH=5 по бумаге «конго». Затем добавляют 
40 см буферного раствора, I см3 раствора ксиленолового оранже­
вого и раствор титруют трилоном Б до перехода сиреневой окрас­
ки в желтую. 1

Массовую концентрацию раствора трилона Б (7 ), выражен- 
ную в граммах цинка на 1 см* раствора, вычисляют по фор му-с
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где W - -масса цинка, взятая на титрование, г;
' V  — объем раствора трнлона Б, израсходованный на титрова­

ние. см1.
5.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
Навеску массой I г помешают в стакан вместимостью 250 см5, 

добавляют 15 см3 раствора азотной кислоты, накрывают часовым 
стеклом и растворяют сначала без нагревания, а затем при наг­
ревании.

После растворения навески и удаления оксидов азота кипяче­
нием ополаскивают стекло и стенки стакана водой, разбавляют 
раствор водой до 100—150 см3 (если в сплаве содержится олово, 
то его отфильтровывают), добавляют 7 см3 раствора серной кисло­
ты и выделяют медь электролизом по ГОСТ 1652.1. Если в спла­
ве содержится свинец свыше 0,5 %, то раствор серной кислоты 
добавляют через 25— 30 мин поме начала электролиза.

Электролит, после отделения меди, переносят в-мерную ‘колбу 
вместимостью 250 см3, доливают до метки водой и перемеши­
вают.

Отбирают аликвотную часть раствора — 50 ем3 в стакан вмес­
тимостью 250 см3, добавлякут воды 50 см1 и если в сплаве содер­
жится марганец, свыше 0,5 %, то нейтрализуют растворами ам­
миака и углекислого натрия до p H «3—4 по универсальной инди­
каторной бумаге. Раствор нагревают почти до кипения, добавляют 
10 см5 раствора надсернокислого аммония, для осаждения мар­
ганца в виде двуокиси марганца, кипятят раствор под крышкой до 
разрушения надсернокислого аммония и затем охлаждают раст­
вор.

Раствор нейтрализуют до pH « 5 —6 раствором аммиака и да­
ют еще в избыток 3 см3. Затем раствор нагревают до 60°С, до­
бавляют 20 см3 раствора днметилглиоксима для осаждения ни­
келя и раствор с осадком выдерживают 20— 30 мин в темном 
месте. Осадок отфильтровывают на фильтр средней плотности, 
промывают раствором хлористого аммония 8—10 раз, собирая 
фильтрат в стакан, в котором проводили осаждение никеля.

Фильтрат переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 до 
метки, доливают водой и перемешивают.

В коническую колбу вместимостью 250 см3 помещают алик­
вотную часть раствора (см. табл. 3), добавляют 1 см3 раствора 
винной кислоты. 5 см3 раствора фтористого натрия и раствор 
нейтрализуют раствором аммиака по бумаге «конго* до pH = 5. 
Затем добавляют 40 см3 буферного раствора. I см3 ксиленолоного 
оранжевого и раствор титруют трнлоном Б до перехода окраски 
раствора из сиреневой в желтую.
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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 цинка (Х3) в процентах вычисляют по 

■формуле
v VT  100 

------ т-----  ■
где V — объем раствора трилона Б, израсходованный на титрова­

ние, см3;
Г — массовая концентрация раствора трилона Б по цинку, 

г/дм3;
т — масса навески, соответствующая аликвотной части раст­

вора. г.
5.4.2. Расхождения результатов трех параллельных определе­

ний не должны превышать значений допускаемых расхождений d 
\d — показатель сходимости), приведенных в табл. 2.

5.4.3. Расхождения результатов анализа, полученных в двух 
различных лабораториях или двух результатов анализа, получен­
ных в одной лаборатории, но при различных условиях D (D — 
показатель воспроизводимости) не должны превышать значений, 
приведенных н табл. 2.

5.4.4. Контроль точности результатов анализа проводят по Го­
сударственным стандартным образцам медно цинковых сплавов, 
утвержденным по ГОСТ 8.315, или сопоставлением результатов, 
подученных атомно-абсорбционным методом, в соответствии с 
ГОСТ 25086.
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ПРИЛОЖЕНИЕ
Р еком ен дуем ое

МЕЛЬ И МЕДНЫЕ СПЛАВЫ 
ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЦИНКА

Пламенный атомио абсорбционный 
спектрометрический метод

и с о
4740-85

I Область применения
Настоящий международный стандарт устанавливает пламенный агомно- 

абсорбпнонный спектрометрический метод определении массовой доли цинка »  
меди и медных сплавах всех типов, кроме сплавов, содержащих более 10 Ъ 
свинца.

Метод применим при мгссоиой доле цинка от 0.001 до б %.

2. Ссылка

ИСО 1811. (ГОСТ 24231). Медь и медные сплавы. Отбор и подготовка проб 
для химического анализа

Часть I. Отбор проб от литых изделий.
Часть 2. Отбор проб от полуфабрикатов, полученных обработкой давлением,

и отливок.

3. Сущность метода

Метод основан на растворении пробы в смеси фтористоводородной, борной 
и азотной кислот и распылении раствора в пламени воздушно-ацетиленовой го­
релки 'спектрометра. Измерение поглощения резонансной линии цинка (атомной 
абсорбции) производят при длине волны 213,8 км,

Измеряют атомную абсорбцию цинка в анализируемом растворе параллель­
но с градуировочными растворами.

4. Реактивы

При анализе используют реактивы квалификации ч. д. а. и дистиллирован­
ную или деионизированную воду.

4.1. С м е с ь  ф т о р и с т о в о д о р о д н о й ,  б о р н о й  и а з о т н о й  
к и с л о т

Смешивают 300 см» расдвора борной кислоты (концентрации 40 г/дм») 
30 см» фтористоводородной кислоты (ГОСТ 10484), 500 см’ азотной кислоты 
(ГОСТ 4)61) и 150 см» воды.

4.2. М е д ь . ф о н о о ы й  р а с т в о р
Взвешивают 10 г меди, содержащей нс более 0.0002 % цинка, в тефлоно­

вый стакан вместимостью 1000 см». Добавляют <00 см» смеси кислот и нагре­
вают до полного растворения медн. Кипятят раствор до прекращения виде тения 
паров окиси азота коричневого цвета. Охлаждают и переливают рзетпэр в 
мерную колбу вмсс7яи"С7ью 500 см» Доливают до метки водой и перемеши-
РР!ОТ

.'Э см» этого раствора содержат 1 г меди и 40 см» смеси кислот.
4.3. Ц и н к ,  о с н о в н о й  с т а н д а р т н ы й  р а с т в о р ,  с о д е р ж а ­

щи й  5 г/дм» ц и н к а
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Помещают 14.5:$:0,0001) г металлического цинка (чистотой 99.99 %) в вы­
сокий стакан вместимостью 230 см*. Добавляют 50 см* раствора азотной кис­
лоты (ГОСТ 4461 —, разбавленной 151). накрывают стакан крышкой н слегка 
нагревают до растворения металла. Кипятят раствор в  течение нескольких 
икнут до прекращения выделения паров окиси азота, затем охлаждают. Пере­
ливают раствор в мерную колбу вместимостью 50Q см*, доливают до метки во­
дой и перемешивают.

1 см* этого стандартного раствора содержит 5 мг цинка.
4.4. Ц и н к ,  с т а н д а р т н ы й  р а с т в о р ,  с о д е р ж а щ и й  0.5 г/дм> 

цинка
Помещают 100,0 см* основного стандартного расгвора цинка в мерную 

колбу вместимостью 1000 см*. Доливают, до метки водой и перемешивают.
I см* этого стандартного раствора содержит 0,5 мг цинка.
4-5. Ц и н к ,  с т а н д а р т н ы й  р а с т в ч р ,  с о д е р ж а щ и й  0,05 г/дм» 

цинка
Помещают 10.0 см* основного стандартного раствора цинка в  мерную колбу 

вместимостью 1030 см*. Доливают до метки водой и перемешивают.
1 см* этого стандартного раствора содержит 0,05 мг цинка.

-  4 6. Ц и н к ,  с т а н д а р т н ы й  р а с т в о р ,  с о д е р ж а щ и й  0.01 г/дм* 
ц и н к а

Помешают 2.0 см’  основного стандартного раствора цинка в мерную колбу 
вместимостью 1000 см*. Доливают до метки водой и перемешивают.

1 см1 этого стандартного раствора содержит 0,01 мг иинха.
5. Аппаратура

Обычная лабораторная аипаратура с дополнением:
5Л. Стаканы тефлоновые вместимостью 1000 и 250 см*.
5.2. Бюретки с иеной деления 0.С5 см*.
5.3. Пламенный агомно-абсорбцнонный спектрометр. Лампа 'с  полым цин­

ковым катодом или беээлектродкая разрядная лампа.
5.4. Компрессор для подачи сжатого воздуха.
5.5. Баллон с ацетиленом.

в. Отбор проб

Отбор проб производят я соответствии с международным стандартом ИСО 
18М. Металл должен быть преимущественно и виде сверлильной стружки тол­
щиной не более 0.3 мм.

7. Проведение анализа

7.1. П р и г о т о в л е н и е  г р а д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р о в
7.L1. М ш хооая д ол я  цинка от 0,001 д о  0,01 %
В четыре мерные колбы вместимостью по 100 см* помещают стандартный 

раствор цинка концентрацией 0,01 г/дм» и фоновый раствор меди в количестве, 
указанном в табл. 1. Доливают до метки водой и перемешивают

Таблица 1
00мм стандартною 

растворе цяяк* 
fno и А*», си*

Обьосфонодого раствора
иод* (по п.4.2), ем*

Масса панк» а 103 см* 
раствор* после ра.»<4»л**ия. 

иг

0* 50 0
1 1 50 0,01

5 50 0.06
10 60 0,10

« Холостая проба для градуировки.



С. И ГОСТ 24978-9»

7.1.2. Массовая доля цинка от OfiOS д о  0,06 %
В шесть мерных колб вместимостью по 200 см4 помешают стандартный 

раствор цинка концентрацией 0,06 г/дм* и фоновый раствор меди в количестве, 
указанном в табл. 2. Доливают до метки водой н перемешивают.

Т а б л и ц а  2

Обком стандартного 
рас г * ирз цянкя (по л « в), 

см*
Объем фоною: о распора 

меди (по п.4.2). <и*
Масса пинка а КО см* 

рве жара 00СЛ0 рвЛвадрнм, 
иг

0* 50 0
1 50 0.025
2 50 0.050
4 50 0.10
8 50 0.20
12 50 0.30

• Холостая проба для градуировки.

7.1.3. М а ссова я  д о л я  цинка от 0J)5 д о  0.С0 -Ь
В шесть мерных колб вместимостью по 200 см4 помешают стандартный 

раствор пинка концентрацией 0,5 г/дм* и фоновый раствор меди я количестве, 
указанном в табл. 3. Доливают до метки водой и перемешивают. По 100 см* 
полученных растворов помешают в шесть мерных холб вмесгимоет-ю по 
1000 см4, доливают каждую колбу до метки водой н перемешивают

Таблица 3

Шьем стандартах* о 
раствора шшха. см*

OVum фиаско рьспюра 
М*1 И. см*

Мима цинка в (СО см* 
раствора после рнбамоияя, 

МГ

о- 50 0
1 30 0.025
2 50 0.05
4 50 0.10
8 50 0.20
12 50 0.30

* Холостая проба для градуировки.

7.1.4. М а ссова я  д ол я  цинка от 0 $  д о  6  ^
В шесть мерных колб вместимостью по 200 см» помещают стандартный 

раствор цинка с концентрацией 5 г/дм4 н фоновый раствор меди а количестве, 
указанном в табл. 4. Доливают до метки водой и перемешивают. По 10 см* 
полученных растворов помешают в шесть мерных колб вместимостью по 
10<Х> см*, доливают квждую колбу до метки водой и перемешивают.

7.2. П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а  д л я  а н а л и з а
7.2.1. Помещают навеску для анализа (стружку) массой ( I ±0,0002) г  в 

тефлоновый стакан. Если нагрев производится в водяной бане, можно исполь­
зовать стаканы нэ полипропилена или полиэтилена низкой плотности.
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Т а б л и ц а  4

Объем стлмддртш хо 
р а с т в о р ! н и ж а , «м *

О бъем фонового риегьор* 
м ед и , см*

М асел шипел в  ЮО см* 
р а с п о р е  после раъ0авт.:-мия. 

Ml

0 * « 5 0 0
1 5 0 0 . Ф 5
2 6 9 • 0 ,0 5
4 5 0 O.IO
5 5 0 0 .2 0
12 5 0 0 .3 0

• Холостая проба для градуировки
7.2.2. Добавляют 40 см* смеси кислот, накрывают крышкой и слегка подо­

гревают до растворения навески, затем нагревают до температуры приблизи­
тельно 90 :С и выдерживают до прекращения выделения паров охиси азота. 
Обмывают водой крышку и стенки стакана и охлаждают.

7.2.3. При массовой доле цинка 0,001—0,01 % переливают весь раствор 
(и. 7.2.2) в мерную колбу вместимостью 100 см*, доливают до метки водой и 
перемешивают.

7.2.4. При массовой доле цинка 0,006—0.06 % переливают весь раствор 
(тт. 7.2.2) в мерную колбу вместимостью 200 см*, доливают до метки водой и 
перемешивают

7.2.5. При массовой доле цинка 0,06—0,6 % перелазают весь раствор 
(п. 7.2.2) в мерную колбу вместимостью 200 см ', доливают до метки водой и 
перемешивают. Помещают ИЗО см8 полученного раствора в мерную колбу вмес­
тимостью 1000 см*, доливают до метки водой и перемешивают.

7.2.6. При массовой доле цинка 0.6—6 % переливают весь раствор (п. 7.2.2) 
в мерную колбу вместимостью 200 см*, доливают до метки водой к перемеши­
вают Помещают 10 см* полученного раствора в мерную колбу вместимостью 
1000 см5, доливают до метки водой н перемешивают.

7 3. С п е к т р о м е т р и ч е с к и е  и з м е р е н и я
7.3.1. П одготовка при бора  (см . также р ук ов од ст во  изготовителя п о  о с о б е н ­

ностям оптимальной настройка прим еняем ого  прибора ).
Включают мекгрическую систему и дают ей прогреться. Устанавливают 

лампу с полым цинковым катодом н выводит аналитическую линию 213,8 им.. 
Следует регулировать пламя воздушио-зистиленовой горелки.

7.3.2. И зм ерение гр адуировочны х  раст воров
Помешают порции градуировочных растворов в маленькие лабораторные 

стаканы, а затем распыляют растворы я пламени горелки. Следует принять ме­
ры к  тому, чтобы распыление всех градуировочных растворов" происходило с 
постоянной скоростью. Регистрируют абсорбцию каждого градуировочного 
раствора. После распыления каждого раствора распыляют небольшую порцию 
воды для того, чтобы прочистить горелку.

Может понадобиться усиление сигнала, если стандартные растворы имеют 
минимальное содержание цинка (п. 7.1.1).

7.3.3. П ост роение гр а д уи р о в оч н о го  графика
Используя результаты измерения градуировочных растворов строят градуи­

ровочный график, откладывая по оси абсцисс концентрацию цинка (мг в 
100 см*), а  по оси ординат— соответствующее значение абсорбции, вычитая 
из значений абсорбции для каждого градуировочного раствора значение аб­
сорбции холостого опыта.

П р и м е ч а н и е .  Градуировочная кривая может иметь излишнюю кривиз­
ну. Эта кривизна может появляться, когда абсорбция в средней точке выходит
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за пределы 0.55 абсорбции градуировочного раствора с максимальным содер­
жанием иннка. Если возникает такая ситуация, то градуировочные растворы 
надо разбавить до минимального содержания цинка, необходимого для полу­
чения оптимальной кривизны. Растворы для анализа также надо разбавить а 
той же пропорции

7 3.4. И змерение раст еира дл я  опалина
Измеряют абсорбцию анализируемого раствора и холостой пробы таким же 

образом, что и градуировочных растворов. Проводят сравнение испытуемого 
раствора с двумя соответствующими градуировочными растворами. Все измере­
ния выполняют в точкой последовательности и без перерывов, чтобы свести к 
минимуму инструментальные флуктуации погрешности.

74 . Х о л о с т а я  п р о б а
Холостую пробу производят одновременно с определением анализируемой 

пробы но той же методике, используя те же количества реактивов п меди, что 
н при анализе, но без навески анализируемой пробы.

7.5 К о н т р о л ь н о е  и з м е р е н и е
Предварительную проверку оборудования проводит. приготовив раствор 

стандартного материала или сиктезлроватшй раствор, содержащих известное 
количество цинка и имеющий состав, аналогичный составу анализируемою ма­
териала, и выполняя операции, приведенные в пл. 7.2 и 7.3.

8. Обработка результатов

С помошыо соответствующего градуировочного графика (п. 7.3.3) опреде­
ляю! концентрацию цинка в растворе по измеренной абсорбции.

Массовую долю цинка, в процентах вычисляют по формуле

1000-Ло
где да*—«масса навески для анализа, г:

да, — масса цинка, определенная а  холостой пробе, мг;
да* — масса цинка, определенная в анализируемом растворе, мг;
I — отношение объема раствора и первой колбе к объему, перелитому во 

вторую колбу; /— I, если в первой колбе содержится окончательный 
раствор дли испытания, т. е разбавление раствора не производится.

V — объем колбы, содержащей окончательный раствор для испытаний, см1.

9. Отчет об анализе

Отчет о проведении анализа должен содержать:
а) методику отборз проб;
б) примененный метод анализа;
в) полученные результаты и метод их расчета;
г) асе характерные особенности, замеченные при анализе;
д) все проделанные операции, не предусмотренные настоящим междуна­

родным стандартом, или же считающиеся побочными
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