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

СПЛАВЫ МЕДНО-ФОСФОРИСТЫЕ

Метод определения висмута

Copper-phosphorous alloys.
Method for determination o f bismuth

Дата введения 2001—07—01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает атомно-абсорбционный метод определения висмута при 
его содержании от 0.0008 % до 0,02 %  в медно-фосфористых сплавах.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы ссылки на следующие стандарты:
ГОСТ 3760—79 Аммиак водный. Технические условия
ГОСТ 4160—74 Калий бромистый. Технические условия
ГОСТ 4461—77 Кислота азотная. Технические условия
ГОСТ 5845—79 Калий-натрий виннокислый 4-водный. Технические условия
ГОСТ 6674.0—%  Сплавы медно-фосфористые. Общие требования к методам анализа
ГОСТ 10157—79 Аргон газообразный и жидкий. Технические условия
ГОСТ 10928—90 Висмут. Технические условия

3 Общие требования

Общие требования — по ГОСТ 6674.0.

4 Сущность метода

Метод основан на растворении пробы в азотной кислоте, экстракционном извлечении висмута 
из бромшшых растворов циклогексаноном и измерении атомного поглощения висмута в водном 
растворе реэкстракта с непламенным электротермическим атомизатором.

5 Аппаратура, реактивы и растворы

Атомно-абсорбционный спектрофотометр с непламенным электротермическим атомизатором 
и комплектом принадлежностей.

Аргон газообразный по ГОСТ 10157.
Кислота азотная по ГОСТ 4461. разбавленная 1:1; раствор 0.1 моль/дм3.
Калий бромистый (калия бромид) по ГОСТ 4160, раствор 2 моль/дм3.
Аммиак водный по ГОСТ 3760. разбавленный 4:1.
Калий-натрий виннокислый (калия-натрия тартрат) 4-водный (сегнетова соль) по ГОСТ 5845. 

раствор 200 г/дм*.
Циклогексанон по действующему нормативному документу.

Издание официальное
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Раствор реэкстрагента: смешивают 50 см* раствора аммиака. 50 см3 раствора сегнетовой соли 
и 125 см5 воды.

Висмут марки ВИО по ГОСТ 10928.
Стандартный раствор висмута: 0.1 г висмута растворяют в 50 см3 разбавленной аэолсой кислоты 

(1:1). После удаления оксидов азота кипячением раствор охлаждают, переносят в мерную колбу 
вместимостью 1 дм-', доливают до метки водой и перемешивают.

1 см’ раствора содержит 0,0001 г висмута.

6 Проведение анализа

6.1 Навеску сплава массой 2 г помешают в стакан вместимостью 400 см3, растворяют в 20 см5 
разбавленной азотной кислоты (1:1), охлаждают, переносят в мерную колбу вместимостью 50 см3, 
разбавляют до метки водой, перемешивают и отбирают аликвотную часть раствора в соответствии 
с таблицей 1.

Т а б л и ц а  1

М ассовая доля висм ута. %
О бъем  ал и к вотн ой  части  раствора.

с м 3

М асса н ав ески . с о о т в е 1 С Г н у к > ш а я  

ал и к вотн ой  части раствора. г

Or 0.0008 до 0.005 включ. 25 1

Св. 0.005 * 0.01 • 10 0.4
* 0,01 * 0.02 » 5 0,2

6.2 Раствор, полученный по 6.1. помешают в делительную воронку, добавляют 5 см3 раствора 
бромида калия, доводят объем водной фазы до 50 см3, добавляют 10 см' циклогексанона и встряхи­
вают 3 мин.

После расслоения фал водную фазу отбрасывают и реэкстрагируют висмут 5 см3 раствора 
реэкстрагента. Реэкстрагент фильтруют через сухой фильтр «белая лента* в сухой бюкс с притертой 
крышкой.

6.3 Для построения градуировочного графика в сухие бюксы с притертой крышкой помещают 
0: 0.05: 0.10; 0.20; 0.30: 0.40 и 0,50 см3 стандартного раствора висмута, добавляют 5,00; 4.95; 4,90; 
4,80: 4.70; 4.60 и 4.50 см3 раствора реэкстрагента, закрывают крышкой и перемешивают.

6.4 Подготовительные действия, необходимые для приведения спектрофотометра в режим 
работы по одналучевой схеме с дейтериевым корректором фона, проводят в соответствии с инструк­
цией по эксплуатации.

6.5 20 10—* дм3 полученного по 6.2 и 6.3 раствора с помощью дозатора вносят в графитовую 
печь с потоком аргона на платформу с пиролитическим покрытием и проводят нагрев печи по 
следующей программе: 1-я стадия — при 90 *С в течение 30 с; 2-я стадия — плавный нагрев до 
200 ‘С в течение 30 с; 3-я стадия — при 2300 *С в течение 5 с при остановленном потоке аргона. 
Регистрируют величину атомного поглощения висмута в растворах проб и растворах для построения 
градуировочного графика при длине волны 306.4 нм.

6.6 По полученным данным строят градуировочный график в координатах: *масса висмута, г 
— величина атомного поглощения*. Массовую долю висмута в пробе определяют непосредственно 
по градуировочному графику.

6.7 Одновременно с проведением анализа сплава проводят контрольный опыт.

7 Обработка результатов

7.1 Массовую долю висмута Л-, %. вычисляют по формуле

X  = 100, ( I )

где т ,  — масса висмута в анализируемом растворе пробы, определенная по градуировочному гра­
фику. г;
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т, — масса висмута в растворе контрольного опыта, определенная по градуировочному гра­
фику, г;

т  — масса навески сплава, соответствующая аликвотной части раствора, г.
7.2 Расхождения результатов параллельных определений и результатов анализа не долж­

ны превышать допускаемых (при доверительной вероятности 0,95) значений, приведенных в 
таблице 2.

Таблица 2 В процентах

М ассовая  долм висм ута
А бсолю тное допускаем ое расхож дение

р е з у л ь т а т а  П араллельны х 
определений результатов анализа

Oi 0,0008 до 0.001 вк.1 юч. 0,0002 0.0004
Си. 0,001 . 0.003 * 0.0003 0.0006
» 0.003 * 0.006 • 0,0006 0.0012
* 0.006 * 0.01 * 0.001 0.002
* 0,01 » 0,02 * 0,002 0.004
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