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I ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

Наезоящ л Л стандарт устанавливает фотометрический (при 
массовой доле двуокиси кремния от 0,5 до 10 %) и дифференци­
альной фотометрии (при масовой доле двуокиси кремния от 10 до 
25 %) методы определения двуокиси кремния в флюсах для элект- 
рошлакового переплава.

2 НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

ГОСТ 83—79 Натрий углекислый. Технические условия 
ГОСТ 3118—77 Кислота соляная. Технические условия 
ГОСТ 3652—69 Кислота лимонная моногидрат и безводная. 

Технические условия
ГОСТ 3765—78 Аммоний фосфорнокислый двузамешенный. 

Технические условия
ГОСТ 4332—76 Калий углекислый — натрии углекислый. Тех­

нические условия
ГОСТ 9428—73 Кремний (IV) оксид Технические условия 
ГОСТ 9656—75 Кислота борная. Технические условия 
ГОСТ 10652—73 Соль динатриевая этиленднамин-N. N, N', 

N '-тетрауксусной кислоты. 2-водная (трнлон Б)
TOCf 21639 0—93 Флюсы для элеьтрошлакового переплава. 

Общие требования к методам анализа
ГОСТ 21639.6—93 Флюсы для электрошлакового переплава. 

Метод определения фосфора

Издание официально* 

I



ГОСТ 21639.8-93

3 ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 21639 0.

4 ф о т о м е т р и ч е с к и й  м е т о д

4.1 Сущность метода
Метод основан на образовании желтой креммемолнбденовой 

гстеронолнкиелоты с последующим восстановлением ее смесью ас­
корбиновой и лимонной кислот до молибденовой сини.

4.2 Аппаратура, реактивы и растворы
Спектрофотометр или фотоэлектроколориметр.
Печь муфельная с температурой нагрева до 1100 СС.
Кислота соляная по ГОСТ 3118. раствор с молярной концент­

рацией 3 моль/дм9.
Кислота аскорбиновая.
Кислота лимонная моногидрат и безводная по ГОСТ 3652.
Кислота борная но ГОСТ 9656.
Калий углекислый — натрий углекислый но ГОСТ 4332.
Смесь для сплавления: две части углекислого калия — угле­

кислого натрия смешивают с одной частью борной кислоты.
Аммоний молибденовокислыи по ГОСТ 3765 (иерекристалли- 

зованный по ГОСТ 21639.6), раствор с массовой концентрацией 
50 г/дм*.

Восстановительная смесь, свежеприготовленная: 1 г аскорби­
новой и 5 г лимонной кислоты растворяют в 100 см* воды.

Натрий углекислый по ГОСТ 83 и раствор с массовой концент­
рацией 1 г/дм1.

Кремния двуокись по ГОСТ 9428.
Стандартные растворы
Раствор А: 0,2 г прокаленной двуокиси кремния сплавляют в 

платиновом тигле с 2,5 г углекислого натрия при температуре 
900—950 °С в течение 5 -1 0  мин и выщелачивают плав раствором 
углекислого натрия с массовой концентрацией 1 г/дм3. Затем пе­
реносят в мерную колбу вместимостью 1 дм ', доливают до метки 
раствором углекислого натрия и перемешивают.

Раствор хранят в полиэтиленовой посуде.
Массовую концентрацию двуокиси кремния в растворе уста­

навливают гравиметрическим методом: солянокислотным, хлор­
нокислотным или сернокислотным с двойным выпариванием.

Раствор Б: 10 см9 раствора А переносят в мерную колбу вмести­
мостью 100 см5, доливают до метки раствором углекислого натрия 
с массовой концентрацией I г/дм3 и перемешивают.

Готовят перед применением.
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Соль динатриевая этиленднамин-N, N, N', N '-тетрауксусной 
кислоты 2-водная (трилон Б) по ГОСТ 10G52, раствор с молярной 
концентрацией 0,025 моль/дм1.

4.3 Проведение анализа
4.3.1 Навеску флюса массой, указанной в таблице I. помещают 

в платиновый тигель, смешивают с 2.5 г смеси для сплавления, на­
крывают тигель платиновой крышкой и сплавляют в муфельной 
печи при температуре 900—950 5С в течение 5—10 мин.
Т а б л и ц а  I — Масса навески флюса

М о ссо и я  доле двуокиси М асса О вьем  мерно» СЗбы-М puetto p d
крем ния. % наьсскн . г ко л б у . см< солякой кислоты . си>

О т  0 .5  л и  4  в к л ю ч 0 .2 2 5 0 8 0
С в  4 » 10 » 0.1 5 0 0 180

Охлажденный тигель помещают в полиэтиленовый стакан, при­
ливают горячий раствор соляной кислоты в соответствии с табл. 
10 см5 раствора трилона Б, нагретого до кипения, и нагревают на 
водяной бане до растворения плава. Тигель удаляют из стакана 
и обмывают водой. Содержимое стакана охлаждают, переливают 
в мерную колбу вместимостью, указанной в таблице 1, доливают 
до метки водой и перемешивают

Аликвотную часть раствора 5 см3 помешают в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, приливают 50 см3 воды, 5 см3 молибденово- 
кислого аммонии, перемешивают н через 10 мни приливают 5 см3 
восстановительной смеси, перемешивают.

Раствор доливают до метки водой и перемешивают.
Через 40 мин измеряют оптическую плотность анализируемого 

раствора на спектрофотометре при длине волны 830 нм или на 
фотоэлектроколориметре в диапазоне длин волн от 640 до 900 нм.

В качестве раствора сравнения применяют воду.
После вычитания значения оптической плотности раствора кон­

трольного опыта из значения оптической плотности раствора ана­
лизируемой пробы находят массу двуокиси кремния по градуиро­
вочному графику.

4.3.2 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
Для построения градуировочного графика в девять мерных 

колб вместимостью 100 см1 отбирают 1.0; 2.0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0; 7,0;
8,0 и 9.0 см3 стандартного раствора Б, что соответствует 0,00002; 
0,00004; 0,00006; 0.00008; 0,00010; 0,00012; 0,00014;' 0,00016 и 
0,00018 г двуокиси кремния. Во все колбы приливают по 1,6 см5 
3
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раствора соляной кислоты, по 50 см3 волы, по 5 см5 раствора мо­
либденовокислого аммония и перемешивают. Через 10 мни прили­
вают по 5 см3 восстановительной смеси, доливают до метки водой 
и перемешивают.

Через 40 мни измеряют оптическую плотность раствора, как 
указано в 4.3.1.

По полученным значениям оптических плотностей и соответст­
вующим им массам двуокиси кремния строят градуировочный 
график.

4.4 Обработка результатов
4.4.1 Массовую долю двуокиси кремния (А') в процентах вы­

числяют по формуле

х=  - loo, (1)
где т,  — масса двуокиси кремния, найденная по градуировоч- 

нЬму графику, г;
т — масса навески, соответствующая аликвотной части ра­

створа, г.
4.4.2 Нормы точности и нормативы контроля точности опреде­

ления массовой доли двуокиси кремния приведены в таблице 2
Т а б л и ц а  2 — Нормативы контроля точности

М ессоявя до л я  двуокиси 
косм «ис. %

Д опускаем ы е расхож дения. %

is» Ш  
|  5  *

и:-
■ Ы

У 2  «ф л
НИ

сс
й !

г  V
ЧН
| 3 -ч  жтз

|1
И с  О

V й
и *

* Г *в  О •  -

m s

£cIi

О т  0 ,5  д о  1 в клгач . 0 .0 7 0 .0 8 0 .0 7 0 .0 8 0 .0 4
С о  1, » 2  * 0 ,0 9 0 .1 2 0 .1 0 0 .1 2 0 ,0 6

»  2  »  5  » 0 .1 5 0 .1 9 0 .1 5 0 .1 9 0 .1 0
»  5  »  10 * 0 .21 0 .2 0 0 .2 2 0 ,2 7 0 .1 4

С я , 1 0  » 2S  » ОД 0.4 0 .3 0 .4 0 .2

5 МЕТОД ДИФФЕРЕНЦИАЛЬНОЙ ФОТОМЕТРИИ

5.1 Сущность метода 
Сущность метода — по 4.1.
5.2. Аппаратура, реактивы н растворы
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Аппаратура, реактивы и растворы — по 4.2.
5.3 Проведение анализа
5.3.1. П р о в е д е н и е  а н а л и з а  — по 4.3.1 с дополнение»!: в 

качестве раствора сравнения применяют стандартный раствор Б.
5.3.2 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
Д ля построения градуировочного графика при массовой доле 

двуокиси кремния от 10 до 18 % в пять из шести мерных колб 
вместимостью 100 см ' отбирают 5.0; 6.0; 7.0; 8,0 и 9.0 см1 стандарт­
ного раствора Б, что соответствует 0,00010; 0,00012; 0,00014; 
0,00016 и 0.00018 г двуокиси кремния. Шестая колба, в которую 
отбирают 3.0 см* стандартного раствора Б, служит раствором 
сравнения.

При массовой доле двуокиси кремния от 18 до 25 % в пять из 
шести мерных колб вместимостью 100 см3 отбирают 9.0; 10,0; 11,0; 
12,0 и 13,0 см* стандартного раствора Б, что соответствует 0,00018; 
0,00020; 0,00022; 0,00024 и 0,00026 г двуокиси кремния. Шестая 
колба, в которую отбирают 6,0 см3 стандартного раствора Б, слу­
жит раствором сравнения.

Через 40 мин измеряют оптическую плотность раствора, как в 
4.3.1.

По полученным значениям оптических плотностей и соответ­
ствующим им массам двуокиси кремния строят градуировочный 
график.

5.4 Обработка результатов
5.4.1 Массовую долю двуокиси кремния (X) в процентах вы­

числяют по формуле

-1°°, (2)

где т ,  — сумма массы двуокиси кремния, найденная по градуи­
ровочному графику и введенная в раствор сравнения, г; 

т — масса навески, соответствующая аликвотной части ра­
створа, г.

5.4.2 Нормы точности и нормативы контроля точности опреде­
ления массовой доли двуокиси кремния приведены в таблице 2.
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