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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий станларт устанавливает два метода определения 
примесей в лнхлорсилане: химико-спектральный метод с возбужде­
нием спектров дугой постоянного тока и химико-спектральный с воз­
буждением спектров разрядом с горячим полым катодом.

Интервалы определяемых значений массовых долей примесей, 
длины волн аналитических линий приведены в табл. 1.

Таблица 1

П ранее а Длил «озим, 
ам

Иитарвдли лишений определяемой массовой доли. н

Химиео-спектральпый метол 
с позбуждснасм СЛСКТ*

f О* дугой ПОСТОЯННОГО
тока

Хями^лнгэсктрхлапмй метод 
с возбуждением спелтроо 
рдзредом с горячим полым 

катодом

Алюминий 308.2 5-JO-*— М О -4 5 .1 0 - 7 - Ы 0-*
Бор 249.7 2-10-* — 2-10—4 —
Висмут 306.8 МО-4 — 5-10—* М О -7-  ы о - 1
Галлий 237.4 Ы 0 -4 — 6-10—» 5.10-» — М О-4
Железо 302,1 Я 0 - «  — М О -4 5-10-»— М О -1
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ГОСТ 262Э9.4—84 Стр. 2

Продолжение табл- I
Иигер**ды аиачелмА определяемой массовой доли, к

прямее»
J1JHH0 ВОЛНЫ, пае

Х*МВК1>-ГПСИГрВЛ1.*ЫЙ метод 
с »озбу«дси**м спвитро» 

дугой ооегодиного 
том

Химико»с1»ект|1алы<мй метод 
с кеобуждеикем еяекгроа (парадом • г причем 

п«.1мм катодом

Вилий 325.6 М О - » — 5 1 0 - » 5 -1 0 —• — 5 -1 0 —с
Кобальт 345.4 ЫО-е — МО-» 5 - ) 0 ~ *  —  5 Т 0 - »
Мель 324.8 M O -i— M O-i 2-Ю-»— М 0-*
Магний 280.3

278.3
5 - 1 0 - * — Н О - *

5 - 1 0 - 7 —  1 -1 0 -*
Мар(д:к'Ц 279.8 М О - » — м о - » М О - *  — 1 -1 0 -*
Никель 305.1 н о - * —  Н 0 - » 5-10—» —  5 - J 0 - *
Олово 284.0 Ы 0 - * — 5 - 1 0 - * М О -7— 1-Ю-»
Серебро 328.1 М О - 7 — 1-10—ь 1-10—0 — 1-10—7
Свиней 283.3 МО—* — 5-10—6 Я Н -  N 0 - *
Титан 308,8 н о - * — н о - * 1 .1 0 - * —  1 .1 0 -*
Хром 283.6 МО—»— 1-10—< Ы 0 —*— 1-10—6
Цинк 334,5 8-10-* — 2-10-» МО-7— 1-10—1

1. ОНЦИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методам анализа - по ГОСТ 
26239 0—84.

2. ХИМИКО-СПЕКТРАЛЬНЫЙ МЕТОД С ВОЗБУЖДЕНИЕМ СПЕКТРОВ 
ДУГОЙ ПОСТОЯННОГО ТОКА

Метод основан на возбуждении дугой постоянного тока спект­
ра концентрата примесей, полученного отгонкой основы в виде тет­
рафторида кремния, фотографической регистрации спектров проб 
и образцов сравнения и определений массовой доли примесей по 
градуировочным графикам.

2.1. А п п а р а т у р а ,  м а т е р и а л ы  и р е а к т и в ы  
Спектрограф кварцевый типа ИСП-30 с однолнизовой системой

освещения.
Генератор дуговой типа ДГ-2, приспособленный- для поджига 

дуги постоянного тока высокочастотным разрядом.
Выпрямитель 250—300 В, 30—50 А.
Микрофотометр нерегнетрирующнй типа МФ-2.
Угля фасонные (черт, 1).
Весы аналитические.
Весы торсионные.
Лампа по ГОСТ 13874-83. ИКЗ 220—250.
Бокс настольный типа 9БП-1-ОС.
Ступка и пестик из органического стекла.
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Стр. 3 ГОСТ 7.6239.4—84

Цилиндры фторопластовые с крышками вместимостью до 50 см’.
Фотопластинки спектрографические типа II, размером 9X12 см2 

или аналогичные, обеспечивающие нормальные почернения фона и 
аналитических линий в спектре.

Пипетки полипропиленовые вместимостью 2; 5 и 10 см3 фирмы 
Cortell.

Проявитель и фиксаж готовят по ГОСТ 10691.0-84 — ГОСТ 
10691.14-84.

Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 
18300-72.

Поглотитель (черт. 2).
Электроды для анализа в дуге Поглотитель

постоянного тока

I— яоли9тиленова« 6#нта ВЦ-100. J -пя- 
л и м л р  И> $ 1О р0СЫ»СТЙ

Черт. I Черт. 2

Пипетки по ГОСТ 20292—74 типа 6—1 — 10; 4—1—1; 8 —2- 0,1. 
Кислота фтористоводородная, ОС. Ч. 27—5.
Д (— ) маннит по ГОСТ 8321—74. дополнительно перекристзл- 

л изованн ЫЙ.
Кислота борная, ОС. Ч. 14—3.
Кислота азотная по ГОСТ 11125—78, ОС.Ч. 21—5.
Вода деионизованная марки А.
Порошок графитовый ОС. Ч. 8—4 по ГОСТ 23463— 79.
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ГОСТ 161W.4—и  Cip. 4

Натрий хлористый, ОС. 4 .6 —4.
Алюминий первичный по ГОСТ 11069—74 марки А 99.
Висмут по ГОСТ 10928—75 или марки ВнО.
Галлий 99,999 или более высокой чистоты.
Железо, полученное карбонильным способом. ОС. Ч. 6—2.
Индий по ГОСТ 10297—75 марки Ин2 или более высокой чис­

тоты.
Магний первичный по ГОСТ 804—72 марки МГ-90 или более 

высокой.
Кобальт по ГОСТ 123—78 марки К-1 или более высокой
Марганец металлический по ГОСТ 6008—75 марки МрО или 

Мр 00.
Медь по ГОСТ 859—78 не ниже марки М-1.
Олово по ГОСТ 860—75 не ниже марки 01.
Никель по ГОСТ 849 -70 не ниже марки Н-2.
Свинец по ГОСТ 3778—77 не ниже марки С-3.
Серебро по ГОСТ 6836—80 марки Ср999,0 или Ср999,9 nr.it 

азотнокислое серебро по ГОСТ 1277—75, ч.
Титан губчатый по ГОСТ 17746—79 марки ТГ—90 или ТГ—90А.
Хром по ГОСТ 5905— 79 марок Х99А или А99Б.
Цинк по ГОСТ 3640—79 марки Ц1.
Основные растворы сравнения, содержащие по 10 мг/см3 опре­

деляемых элементов (алюминия, висмута, галлия, железа, индия, 
кобальта, меди, магния, марганца, никеля, олова, серебра, свинца, 
титана, хрома, цинка) готовят следующим образом:

по 1 г металлов висмута, меди, свинца, серебра растворяют в 
минимальном количестве азотной кислоты, растворы переводят в 
мерные колбы вместимостью 100 см3, доводят до метки водой 
и перемешивают;

по 1 г металлов алюминия, галлия, железа, индия, кобальта, 
магния, марганца, никеля, олова, титана, хрома, цинка растворяют 
в минимальном количестве соляной кислоты, растворы переводят в 
мерные колбы вместимостью 100 см3, доводят до метки водой и пе­
ремешивают.

Основной раствор сравнения, содержащий 1 мг/см3 бора: 0,571 г 
борной кислоты растворяют в небольшом количестве деионизован­
ной воды, раствор переводят в мерную колбу вместимостью 100 см3, 
доводят до метки деионизованной водой и перемешивают.

Раствор, содержащий 10 мг хлористого натрия в 1 см3: 1000 мг 
хлористого натрия растворяют в небольшом количестве деионизо­
ванной воды, раствор переносят в мерную колбу вместимостью 
100 см3, доводит до метки деионизованной водой и перемешивают.

2.2. П о д г о т о в к а  к а н а л и з у
2.2.1. Смесь графитового порошка с массовой долей хлористо­

го натрия 0,5%: 9,95 г графитового порошка помешают в ступку 
из органического стекла, приливают 5 см3 раствора, содержащего
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С тр. 5 ГОСТ 26Н*.4—«4

10 мг хлористого натрия в 1 см' деионизованной воды, перемеши­
вают 15 мин и высушивают под инфракрасной лампой. Затем смесь 
еще раз перемешивают в течение 1,5 ч и хранят во фторопластовых 
цилиндрах с крышкой.

2.2.2. Готовят две серин образцов сравнения на основе графи­
тового порошка с массовой долей хлористого натрия 0,5%: серию 
основного образца сравнения 1 ООС (для определения алюминия, 
висмута, галлия, железа, индия, кобальта, магния, Х1арганца, меди, 
никеля, олова, свинца, серебра, титана, хрома, цинка) и серию ос­
новного образца сравнения II ООС (для определения бора).

Основной образец сравнения (I ООС) с массовой долей алю­
миния, железа, кобальта, магния, никеля, титана, хрома по 0,1 %, 
висмута, галлия, индия, олова, свинца но 0,05%, марганца, меди, 
серебра по 0,01 % и цинка 0,4 %: во фторопластовую чашку вмести­
мостью 100 см’ помещают 9,862 г смеси графитового порошка, со­
держащей 0,5 % хлористого натрия, приливают по 1 см3 головных 
растворов сравнения алюминия, железа, кобальта, магния, никеля, 
титана, хрома, по 0,5 см3 головных растворов сравнения висмута, 
галлия, индия, олова, свинца, по 0,1 см3 головных растворов срав­
нения марганца, меди, серебра н 4 см3 головного раствора сравне­
ния цинка (каждый из этих растворов содержит 10 мг/см1 одного 
определяемого элемента).

Смесь высушивают и перемешивают в чашке, а затем в ступке 
из органического стекла в течение 3 ч. Полученную смесь подсуши­
вают под инфракрасной лампой и помещают во фторопластовый 
цилиндр с крышкой.

2.2.3. Основной образец сравнения И ООС с массовой долей бо­
ра 0.1 %: в ступку из органического стекла помещают 9,49 г смеси 
графитового порошка с хлористым натрием с массовой долей хло­
ристого натрия 0,5%.добавляют 0,5 г Д (—) маннита и 10 см3 
раствора сравнения бора, содержащего 1 мг/см3 бора. Смесь пе­
ремешивают в течение 30 мин и высушивают под инфракрасной 
лампой. Затем смесь перемешивают в течение 3 ч, высушивают 
исд инфракрасной лампой и помещают во фторопластовый ци­
линдр с крышкой для хранения.

2.2.4 Образцы сравнения для определения всех примесей, кроме 
бора, (ОС 1—ОС VI) готовят разбавлением основного образца 
сравнения 1 ООС, а затем каждого последующего образца сравне­
ния гранитовым порошком с массовой долей хлористого натрия 
0,5 %. Массовая доля каждой из определяемых примесей в образ­
цах сравнения ОС I—ОС VI (в процентах, в расчете на содержание 
металлов в смеси металлов, углерода и хлористого натрия) и вводи­
мые в смесь нЬвески графитового порошка с 0,5% хлористого нат­
рия и навески разбавляемого образца, приведены в табл. 2.



ГОСТ 26U9.4—14 Crp. 6

Т а б л и ц а  2
Массов*, юла влсмснтоп-вркмесе*. к Масс* «весок, г

OBoJHJNO
пяеобразца Марганец,мель. Вксмтт.Г*ЛДИЙ.

пиан А. олово, саижсц

Алюмхнвй.железо,ГОУЛДЫ,
магнхй,никель,
гитам,хром

ЦИ!«К

Графнтоногопорошка.
содержащего 0Г5 %хлористоговатриа

Разбавляемого образца (а скобках
сапке)

ОС I МО-3 5-10 ~3 М О -2 4-I0-3 1.800 0.200 (I ООС)

ОС II Ы (Г 4 5-10 МО-3 4-Ю -3 1.800 0.200 (ОС 1>

ОС III 2 .5 -Ю~5 1.25-10-4 2.5-10-4 м о - 3 1.500 0,500 (ОС 11)

ОС IV м о ~ 5 Б-КГ5 М 0~ 4 4-10-4 1200 0.800 (ОС III)
ОС V 5- JO"6 2.5 . КГ5 5-10 * 2 I 0 -4 1.000 1.000 (ОС IV)
ОС VI МО-6 5- Ю“в М 0~5 4 10~3 1.600 0.400 (ОС V)

2.2.5. Образцы сравнения для определения бора (БОС 
1--БОС VI) готовят разбавлением основного образца сравнения 
II ООС, а затем каждого последующего образца сравнения графи­
товым порошком, с массовой долей хлористого натрия 0,5%. Мас­
совая доли бора в БОС I—БОС VI (в процентах, в расчете на со­
держание бора в смеси углерода, хлористого натрия и бора) и вво­
димые в смесь навески графитового порошка с 0,5 % хлористого 
натрия и навески разбавляемого образца приведены в табл. 3.

Т а б л и ц а  3-

Обозначение
образца

сравнения
Массовая воля 

бора, я

Мзес» навесок, г

Графитового порошка, 
соасржижчго 0,6 Я хлорке-] 

того вВтрн,
разбавлаемого образца 

(в скобках указан помер)

БОС I М О -3 1.800 0.200 (И  ООС)
БОС II МО- * 1,800 0,200 (БОС I)
SOC III 2.5-10—4 1.500 0.500 (БОС II)
БОС IV М О -4 1.200 0,800 (БОС III)
БОС V 5-10—» 1,000 1.000 (БОС IV)
БОС VI М 0 -* 1,000 0.400 (БОС V)

2.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.3.1. Концентрирование примесей
Заполняют поглотитель (черт. 2) для отбора дихлорсилаиа 

Ю см1 фтористоводородной кислоты ( 1:1), контрольный поглоти- 
гсль 50 см* деионизованной воды. При определении бора в раствор
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Стр. 7 ГОСТ М2 39.4—84

фтористоводородной кислоты вносят 2 см3 1 %-ного раствора манни­
та. Взвешивают заполненные поглотители с погрешностью не бо­
лее 0,01 г. Собирают систему для отбора дихлорсилана (черт. 3) и 
продувают се аргоном. С помощью ротаметра и регулятора давле­
ния устанавливают лоток дихлорсилана, обеспечивающий погло­
щение 5 г этого газа в течение 60 мин.

Схема установки для отбора аналитических 
навесок дихлорсилана

Черт. 3
Допускается поглощать дихлоренлан без ротаметра в течение 

60 мин со скоростью пропускания 25—30 пузырьков в минуту в 
контрольном поглотителе. При этом в поглотителях не должно на­
блюдаться выпадание двуокиси кремния; в противном случае опыт 
бракуют.

Взвешивают поглотитель после поглощения дихлорсилана, с по­
мощью полипропиленовых пипеток переносят во фторопластовые 
чашки аликвоты раствора, соответствующие 0,5 г дихлорсилана при 
анализе на примеси или 1 г при анализе на бор и упаривают их на 
20 мг коллектора —графитового порошка с массовой долей хло­
ристого натрия 0,5% . Если кремний отогнался не полностью, то 
добавляют 0,2—0,4 см5 плавиковой кислоты и повторяют упарива­
ние. Объем аликвот раствора вычисляют по формуле Vt —----——
при определении всех примесей. кроме бора и по формуле 

т \-т х ПРИ 0пРеДелении бора,
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ГОСТ M U M —«4 Стр. 8

где т 2 — масса поглотителя С (черт. 3) с раствором после погло­
щения дихлорсилана, г;

mi — масса того же поглотителя с раствором до поглощения 
дихлорсилана, г.

Для приготовления раствора контрольного опыта в поглотитель 
пометают 30 см3 фтористоводородной кислоты 1:1 (в случае оп­
ределения бора вводят, кроме того, еще 2 см3 1 %-ного раствора 
маннита) и выдерживают то же время, в течение которого прово­
дился анализ. Аликвоты этого раствора, соответствующие объемам, 
«  которых содержатся анализируемые навески дихлорсилана, упа­
ривают, как при проведении анализа.

2.3.2. Возбуждение и фотографирование спектров на содержание 
примесей и бора

Полученные сухие остатки, представляющие собой концентраты 
примесей, переносят в кратеры графитовых электродов (черт. 1 б), 
предварительно обожженных в дуге постоянного тока силой ЮЛ 
ю течение 20 с. Помещают в кратеры графитовых электродов (того 
же типа) по три параллельных навески массой 20 мг образцов 
сравнения.

Электрод с концентратом примесей или образцом сравнения 
■служит анодом, верхний электрод (катод) (черт. 1 а )  — графито­
вый электрод, заточенный на конус.

Заряжают кассету спектральными фотопластинками типа II, 
устанавливают ширину цели споктрографа 0,016 мм н помещают 
перед щелью трехступенчатый ослабитель. Закрепляют подготов­
ленные электроды в электрододержзтеле штатива и устанавлива­
ют между ними расстояние, равное 2,5 мм по теневой проекции. 
Испаряют образцы в дуге постоянного тока силой 12 А в тече­
ние 10 с.

В одинаковых условиях фотографируют по три раза спектры кон- 
иентратов анализируемых образцов на содержание примесей или 
<к>ра, контрольных проб и образцы сравнения для определения при­
месей или бора.

Экспонированные фотопластинки проявляют, промывают водой, 
фиксируют, промывают проточной водой в течение 15 мин и сушат.

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. Закрепляют фотопластинку на предметном столе микро­

фотометра и фокусируют изображение спектров на экран.
Измеряют максимальное значение плотности почернения анали­

тических линий (S.h-1, ) (см. табл. 1) и минимальное значение 
плотности почернения близлежащего фона (S0 ).

Находят разность почернений (AS) между почернениями анали­
тической линии и фона и вычисляют среднее арифметическое значе­
ние из трех параллельных.
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От полученных средних значений AS переходят к соответствую­
щим значениям логарифмов относительной интенсивности lg , 
приведенным в обязательном приложении ГОСТ 13637.1—77.

По значениям 1цС и lg ^  для образцов сравнения строят

градуировочные графики.
Определяют по градуировочным графикам величины массовых 

долей элементов в концентратах анализируемых проб и в концен­
трате контрольного опыта.

2.4.2. Массовую долю определяемой примеси (X) в процентах 
вычисляют по формуле

X —С
К

где С — массовая доля определяемой примеси в концентрате ана­
лизируемой пробы, %;

С ,— массовая доля определяемой примеси в концентрате кон­
трольного опыта,

К — коэффициент концентрирования, равный отношению мас­
сы дихлорсилана (содержащейся во взятой на анализ 
аликвоте) к навеске коллектора.£

Величина не должна превышать установленной для метода
нижней границы определяемой массовой доли каждого элемента. 
При невыполнении этого условия необходимо тщательно поэтапно 
очистить помещение, рабочие места, применяемые реактивы и ма­
териалы.

2.4.3. Для контроля сходимости результатов параллельных оп­
ределений из трех значений AS|, AS?, ASj, полученных по трем 
спектрограммам, снятым для трех концентратов аликвот анализи­
руемой пробы, выбирают наибольшее (AS)a и наименьшее (AS),,
значения, переходят от них к значениям ( lg )& и ( lg 7̂ )*»
приведенным в приложении ГОСТ 13637.1—77 н находят соответст­
вующие массовые доли примеси.

2.4.4. Отношение наибольшего из трех результатов параллель­
ных определений к наименьшему с доверительной вероятностью 
Р —0,95 нс должно превышать допускаемого расхождения трех ре­
зультатов параллельных определений, указанных в табл. 4.

2.4.5. Фотографируют концентраты анализируемых проб, конт­
рольного опыта и образцов сравнения на другую фотопластинку в 
соответствии с пя. 2.3—2.4.3.

Отношение большего из двух результатов анализа к меньшему 
с доверительной вероятностью Р -0 ,9 5  не должно превышать зна­
чений допускаемого расхождения двух результатов, приведенных 
в табл. 5. !
54
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2.4.6. Массовую долю каждой примеси в анализируемой пробе 
■определяют как среднее геометрическое из двух результатов ана­
лиза этой примеси.

2.4.7. Контроль правильности анализа проводят методом доба­
вок. Для этого анализ одной пробы дихлоренлана по пп. 2.3— 
2.4.4 проводят дважды, вводя во втором анализе в раствор фто­
ристоводородной кислоты добавки определяемых элементов в виде 
головных растворов сравнения (при необходимости разбавляя их в 
нужной степени). Добавки головных растворов сравнения вводят 
в  таком объеме, при котором массовая доля каждого определяемо­
го элемента, рассчитанная по отношению к массе поглощенного ди­
хлоренлана в аликвоте раствора, вычисленной по п. 2.3.1, была не 
меньше утроенного значения нижней границы определяемой массо­
вой доли данного элемента, приведенной в табл. 4, нс меньше ут­
роенного значения массовой доли каждого элемента в анализируе­
мой пробе и не больше значения верхней массовой доли, приведен­
ной в табл. 4.

Т а б л и ц а  4

Массона* Д о п у с к а е м ы е Мкеояяа Допускаемое
О п р е д е л я е м а  г 

п р и м е сь
ДОЛ», fc JIв.' х о ж д ен и я дола, К р а с  х о ж д ен и е

Дуга п о д т о а и в о г о  to * » П о д и й  к а т о д

Алюминий WO-4 4.0 М О -7 4.0
5-10—1 2,9 МО—* 2.5
М О -4 2.Б МО-4 2.4

Бор 2-10—6 3.3
2-10—5 2.7 — —
2-10-* 2.3

Висмут Ы 0-" 2.7 1-10—т 3,2
н о - * 2.3 м о - 4 1.6
5-10-5 1|3 МО—* 1.6

Г алянй М О -4 3.5 5-10—» 2.7
М 0-* 2.3 3 1 0 - ' 2.3
Б-10-* 2.0 м о - 4 1.7

Железо 5-I0-* 4.0 5-10—1 3.9
5-10—5 2.7 м о —* 2,6
м о - 4 2.4 1-10—* 2.2

Индий 1-10—* 3.8 5-10—• 2.7
м о - 4 2.0 5-10—7 1.9
5-10—» 1.8 5-10—* 1.9
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Продолжение табл. 4-

Опреляаиемая
иримсо.

Mtccoaia
доля, н

Дпву«*»*ми«
расхоилеиия

М'Ссра»»
i<M*. X Довус***»"*(чг*олл> nKf

Руг» aiKTOsiiunro ток» Палий и»тол

1-Ю-6 3,2 5-10—* 3.8
Кобальт МО- * 1.9 6-10 -7 2,0

М О -4 1.7 5-10—5 1.9

Медь м о - т 4,1 2-10—* 3.9
МО- * 2.8 2-10 -т 2,7
МО—* 2,1 110—6 2.4

Магний 510 * 4.0 5-10-т 4.0
5-10—5 2,5 5-10-* 2.6
М О -4 2.3 МО—* 2.4

Марганец м о - 7 3 Л м о —* 2,6
МО—4 2.1 М О -7 и
М 0-* 1.9 МО—4 \А

Никель МО- * 3.0 5-Ю—• 3.2
М 0-* 1.9 5-10-7 1.7
МО 4 1.7 5-Ю—4 1.6

Олово МО * 3.5 МО- 7 3.2
м о —* 2,2 М 0-* 1.9
5-10—4 2.0 МО '* 1.7

Серебро МО—7 2.9 1-10—• 2,9
м о - 6 1.7 1-10—6 1.9
t-IO—* 1Л М О-7 1.8

Свинец МО—6 3.0 5-10—* 3.0
М О -5 2.0 5-10—7 1.8
5- J 0—* 1.8 МО-* 1.8

Титан мо~» 3.1 МО- * 3,0
МО—* 1.9 3-10-* 2.0
м о - 4 1.7 М О -4 1.6

Хром МО—* 3.3 М О -7 2.6
м о -* 1.9 МО—* 1.6
1-10—* 1.7 м о -* 1.6

Цинк 2-10-» 4.0 М О -7 3.8
М О -4 2.7 М 0-* 2.6
2.Ю-» 2.3 ы о —* 2.0

5Ъ
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Результат анализа считают правильным с доверительной ве­
роятностью Р -0 ,9 5 , если допускаемые расхождения между резуль­
татами анализа пробы с добавкой и вычисленным значением 
С  пР +С  .,об'где Спр — результат анализа пробы, С,ой — массовая 
доля добавки) нс превосходят величин, указанных в табл. 5.

Таблица 5

Onp?cc.ia?u&u
иркмссь

Мпггояая 
хаяв, к

Допускаемое
расхождение

Массовая доле. у. Допускаемое
расхождение

Дуга пос тошного то** Полив клтал

Алюминий 5-I0-* 2.0 5-10—г 2.0
5-10-* 1.6 5-10-* 1.5
1-10—« 1.5 МО—* 1.4

Вор 2-10—* 1.9
2-10 - 4 1.6 — —

2-10—* м

fiucMVT 1-10 -* 1.6 м о - ’ 1.7
1 -1 С—■» 1,4 МО—1 :.з
5-10 1.3 мо-® 1,3

Галлий М О-6 1Д 5-10—4 1.6
1-10—' 1,4 3-10- ? 1.4
5-IO—5 U м о - 1 1.5

ЖолслО 5-10“® 2.0 6 -I0 - ' 2.0
5-10—1 1.5 5-I0-® 1.6
м о - 4 1.4 МО—4 1.4

Мидий м о -* 1.9 5-10-8 1.6
1-10—• 1,3 5-Ю-7 1.3
5-10—* 1.3 5-Ю—5 1*

Кобальт 1-10—• 1.7 5-Ю ® 1.9
МО—' 1Л 6 -l0 -f 1.4
1-10—* \л 5-10—® 1.4

Медь м о —1 2.0 2-Ю—• 2.0
1-10—• 1.6 2-Ю—? 1.6
МО-*' 1.4 М О-1 1.5

Л\ а (и н й 5-10~® 2.0 510 » 2.0
5-Ю-® 1.5 5-! О-1 1,6
МО—4 1.4 1 -ю—* 1.5

57



Стр. 13 гост з л и г л -и

Продолжение табл. 5

Определяема!
примесь

Мвсс овзя 
доля, Н

ЛОяускаемое 
расхождекне двух 
результатов *и:- 

дим проб
Массовая
доли. Ч

Лояуехасмо*расхождение двух 
результатом диодила 

проб

Луга пост Миног о тока Полив катод

Марганец 1-10—т 1.8 М О-4 1.6
110 6 1.5 м о - 7 1.3
МО—* 1.4 М 0-* 1.3

Никель 1-10—• 1.8 5-10-* 1,7
МО-8 1.5 5-10 - 7 13
1-10—4 1.4 5-10—* 1.3

Олово м о - 8 1.8 м о —7 1,7
МО—* 1.5 М О-8 13
5-10—* 13 м о - 3 13

Серебро м о —* 1.6 м о —* 1,6
М 0-* 1.3 м о - 8 1.5
МО—5 13 м о - 7 1.3

Свинец М О-8 1.6 5-10 - 4 1.6
М 0-* 1.3 5-10"' 1.3
5-10 -« 1.3 М О-8 1.3

Титан М О-8 1.6 М О-8 1.6
м с —5 13 3-10-» 13
1-10—4 1.3 м о - 4 13

Хром МО-8 1.7 М О -7 1,6
МО—5 1.3 М О -4 1.3
МО—4 1.3 М 0-» 13

Цинк 2-10-* 2.0 М О -7 1.0
М О -4 1.6 1-10—8 1.6
2-10—а 1.4 М 0-* 13

3. ХИМИКО-СПЕКТРАЛЬНЫЙ МЕТОД С ВОЗВУЖДЕНИЕМ СПЕКТРОВ 
РАЗРЯДОМ С ГОРЯЧИМ ПОЛЫМ КАТОДОМ

Метод основан на возбуждении разрядом с горячим полым ка­
тодом спектров концентратов примесей, полученных после отгонки 
основы в виде тетрафторнда кремния, фотографической регистра­
ции спектров проб и образцов сравнения и определении массовой 
доли примесей по градуировочным графикам.

3.1.А п п а р а т у р а ,  м а т е р и а л ы  и р е а к т и в ы  
Аппаратура, материалы и реактивы по п. 2.1 с дополнением.

U
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Выпрямитель 1000 В 2 А, собранный по схеме, приведенной на 
черт. 4, или составленный из двух универсальных источников пита­
ния УИП-1.

Схем* электропитания установки полого катода

Пр1. Пр!  арсдохропмтсл* и* 10 А; Л—исооовая лам «а тн*а
TH4U - I P - 49-. £■—соаротнялеаи* 10 кОм. СЛ Вт: IP . 2Р. S P -  
хоитакты реле Р: «пуск»—«лотка ам и н я  няярхжання; «стоп»— 
кнопка снятии напряжении; ЛАТР  — «втотгамсфориатор типа 
ЛАГР-10. Тр—трансформатор 220Л б »  В. 2 кВт; Д 1—Л *—дполы 
тиаа ПВКЛ-КО (V— 1000 В. 6 А); Яг-«алластяое сопротнмеиге 
МО Ом. 0.75 кВт; ПК—металлическая разрядная трубка с  горя­
нки палым катодом; V—вольтметр постоянного тока по МО Я:

А—амперметр постоянного тока до 2 А 
Черт. 4

Установка полого катода, состоящая из системы напуска гелия 
<чсрт. 5) и металлической разрядной трубки с горячим полым като­
дом (черт. 6 ).

Гелий газообразный, очищенный, марки А перед поступлением 
в металлическую разрядную трубку с горячим полым катодом до­
полнительно очищается от примесей молекулярных газов в ловушке 
с активированным углем, охлаждаемой жидким азотом.

Полые катоды (черт. 7). выточенные из углей спектральных 
ОС.Ч. 7—3, диаметром 6 мм. Изготовленные катоды очищают от 
примесей, помещая их в установку (черт. 5 и 6 ) и создавая разряд 
при токе 1,2 А в течение 3 мин с экспонированием спектра в тече­
ние последней минуты на фотопластинку. Заполняют систему гели­
ем до атмосферного давления и выдерживают катоды в течение 
10 мин. Для проведения анализа отбирают катоды, в спектрах ко­
торых плотности почернения используемых для анализа аналити­
ческих линий не превышают 0.20 единиц логарифмической шкалы 
микрофотометра для алюминия, железа, магния и 0,05 единиц лога­
рифмической шкалы микрофотометра для висмута, индия, галлия, 
кобальта, меди, марганца, никеля, олова, серебра, свинца, титана, 
хрома, цинка.
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Полый катод иj  спектральных углей 
ОС. Ч. 7—3 диаметром в мм

Вакуумметр термопарный Tim a ВТ-3.
Сосуд Дьюара типа СК-16 по ГОСТ 16024—79.
Микропнпстка на 0.005 см3.
Кислота соляная по ГОСТ 14261—77.
Кислота азотная особой чистоты по ГОСТ 11125—78, ОС. Ч. 

2 1 -5 .
Чашки фторопластовые вместимостью 10 см3 перед анализом об­

рабатывают в парах азотной кислоты в течение 1 ч.
Основной раствор сравнения серебра, содержащий 1 мг/см3 се­

ребра: растворяют при слабом нагревании 100 мг металлического 
серебра о 10 см3 азотной кислоты, разбавленной в соотношении 1: 1. 
Раствор охлаждают, переливают в мерную колбу вместимостью 
100 см3, доводят до метки деионизованной водой и перемешивают.

3.2. П о д г о т о в к а  к а н а л и з у
Основной раствор сравнения (ОРС), содержащий алюминия, 

висмута, железа, магния, олова, титана, хрома, цинка по 0.4 мг/см3, 
нидия, кобальта, никеля ПО 0,2 мг/см3, галлия, марганца, меди, 
свинца но 0.04 мг/см3 и серебра 0,004 мг/см3: в мерную колбу вме­
стимостью 100 см3 помещают 50 см3 концентрированной соляной 
кислоты, приливают по 4 см3 головных растворов алюминия, 
висмута, железа, магния, олова, титана, хрома, цинка, по 2 см3 — 
головных растворов индия, кобальта, никеля, свинца, по 0.4 см* — 
головных растворов галлия, марганца, меди, серебра и доводят до 
метки соляной кислотой.

В день проведения анализа из ОРС готовят серию рабочих раст­
воров сравнения PC последовательным разбавлением ОРС. а затем 
каждого последующего PC соляной кислотой, разбавленной в соот­
ношении 1:1, в соответствии с табл. 6.

Для приготовления образцов сравнения ОС берут три графито­
вых полых катода, предварительно очищенных, как указано в п. 3.1. 
На дно каждого из них с помощью микропипетки помещают
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0,005 см3 PC 1 и высушивают досуха под ИК-лампой. Аналогичным 
образом получают по три графитовых полых катода с сухими остат­
ками растворов сравнения РС2—РС5. Получают серию образцов 
сравнения с содержанием массовых долей каждой из определяемых 
примесей в пересчете на анализируемую навеску дкхлорсилана 0,2, 
приведенных в табл. 7.

Т а б л и ц а  6

О в о л н а ч с и х  фастгора сран
1КЦ11Я

Ma.-coaa* доха орамесгй, ш.'ем»
Объем раз­бавляемого ГС. помтша- «мо,-о в мер­
ную колбу

аМГСТНМОСГкЮ
100 см* а ло-нодкчого до 

метки соляной гасдотой (1 :1 ) , 
см»

адююшяк, 
»ncnj7a. же- яах, м я г к а я , 
алоз*. тягана, хрома, цинка

ки л и » , кобаль­
т а ,  аикелс. 

cbukui
ГШЯЛШЯ, MfXtf.

маргамиа серебра

1>С 1 0.004 0.002 0.0004 0.00004 1 О  P C
PC 2 0.0012 0,0006 0,00012 0,000012 30 PC 1
PC 3 0.0004 0,0002 0.00004 0.000004 10 PC l
PC 4 0,00012 0,00006 0,000012 0,0000012 10 PC 2
PC 5 0.00004 0,00002 0 .0 0 0 0 0 4 0.0000004 10 PC 3

Т а б л и ц а  7

Обозначение
ОС

Массовая дола алехевтоа-арвиессй. к

алюминия, 
«нему! а. * е -
AtH,  м Я КИЯ.
о-ю»а. тита­
на, ярома, 

пин «а

медиа. кобаль­
та . мнчела. 

СЛММ
с залив, меди, 

мар: «дна
евробра

О С  1 1-10—А Б-10—• 1-10—• М О - '
О С  2 3-10 - 6 1.5-10-* 3 - I 0 - 7 3-10—*
ОС. 3 1 -10 —* 5-10 - т М 0 - » н о - »
О С  4 з - ю - г 1.S-10—г 3 -1 0 -* 3 -1 0 -*
О С  5 М О —т 5-10—* М О —* М 0 - *

3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а  
3.3.1. Концентрирование примесей
Концентрирование примесей проб и контрольного опыта прово­

дят но п. 2.3.1 с добавлением: аликвотная часть раствора из погло­
тителя, соответствующая 0,2 г дихлорсилана, величина которой оп­
ределяется но формуле Vt — » упаривают во фторопласто­
вых чашках досуха. Полученные осадки растворяют в 0.1 см3 соля-
62
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ной кислоты и переносят на дно графитовых полых катодов, пред­
варительно очищенных, как указано в п. 3.1, и выпаривают досуха 
под лампой ИКЗ-220—500.

3.3.2. Возбуждение и фотографирование спектров
Заряжают кассету фотопластинкой СП-2 9X12, вставляют ее в 

рамку спектрографа ИСП-30 и открывают заслонку. При фотогра­
фировании спектров используют однолинзовую систему освещения. 
Кварцевую линзу с фокусным расстоянием (F =  75 мм) помещают 
на расстоянии 165 мм от щели спектрографа и 125 мм от открытого 
торца полого катода.

В разрядную трубку на держателе полого катода помещают 
один пустой катод п три катода с параллельными контрольными 
пробами. Откачивают установку до давления 2,66 Па (2-10-1 мм 
рт.ст.), наполняют ее гелием до давления 2,66-103 Па (20 мм 
рт.ст.), подключают к источнику питания пустой катод, устанавли­
вают силу тока 1 А и проводят тренировку системы в течение 2 мин.

Подключают к источнику питания первый катод с контрольной 
пробой, устанавливают силу тока 0,4 А и проводят обжиг катода 
в течение 2 мни. Открывают щель спектрографа, устанавливают 
силу тока 0,7 А и проводят первую съемку в течение I мин для оп­
ределения меди и серебра. Передвигают кассету на новое место, 
увеличивают ток до 1 А и проводят вторую съемку в течение 1 мин 
для определения алюминия, висмута, галлия, железа, индия, ко­
бальта, магния, марганца, никеля, олова, свинца, титана, хрома, 
цинка. Аналогично проводят съемку второго н третьего катодов с 
контрольной пробой.

Наполняют систему воздухом до атмосферного давления и про­
водят перезарядку разрядной трубки. После этого повторяют опера­
ции по съемке спектров всех анализируемых проб н образцов 
сравнения.

Экспонированную фотопластинку проявляют, промывают водой, 
фиксируют, промывают проточной водой в течение 15 мин и сушат.

3.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
Обработку результатов ведут в соответствии с п. 2.4, используя 

аналитические линии элементов-примесей, приведенные в табл. I, 
учитывая, что массовую долю определяемой примеси (X) в процен­
тах вычисляют по формуле Х - с —С, .

Контроль правильности анализа проводят в соответствии с 
п. 2.4.7.



Изменение I ГОСТ 26239.4—84 Дихлорсилан. Методы определения примесей
Утверждено и введено в действие Постановлением Государственного комитета 
СССР по управлению качеством продукции и стандартам от 26.06.90 ЛЬ 1847

Дата введения 01.01.91

Вводная часть. Заменить слова: «химико-спектральный метод» на «химико* 
атомно-эмиссионный метод».

(П родолж ение см. с. 112)



(Продолжение изменения к ГОСТ 26239.4—84)
Раздел 2. Наименование изложить в новой редакции: «2. Химико-атомно- 

эмнсснонный метод с возбуждением спектров дугой постоянного тока».
Пункт 2.1. Заменить ссылки: ГОСТ 10691.0-84—ГОСТ 10691.14-84 на ГОСТ 

10691.0-84, ГОСТ 18300-72 на ГОСТ 18300-87, ГОСТ 6008-75 на ГОСТ 
6008-82.

Пункты 2.1, 3.1. Заменить ссылку: ГОСТ 11125—78 на ГОСТ 11125—84.
Раздел 3. Наименование изложить в новой редакции: «3. Хнмико-атомно- 

эмиссионный метод с возбуждением спектров разрядом с горячим полым катодом».
(ИУС № 10 1990 г.)
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