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Настоящий стандарт устанавливает фотометрический (при 
массовой доле висмута от 0.005 ло 0.8%) н атомно-абсорбцномный 
(при массовой доле висмута от 0.05 до 1.0%) методы определе
ния висмута.

1.1. Общие требования к методам анализа —по ГОСТ 25086 с 
дополнением.

I 1.1. За результат анализа принимают среднее арифметическое 
результатов двух параллельных определений.

2. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ВИСМУТА

2.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан па растворении пробы в смеси серной и азотной 

кислот или в растворе гидроокиси натрия, образовании оранжево- 
желтого комплекса висмута с йодистым калием и последующем 
измерении оптической плотности раствора при длине волны 465 нм.

2.2. 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 или фотоэлектроколориметр.
Кислота серная по ГОСТ 4204, плотностью 1,84 г/см3 и раст

вор 1:3.
Кислота азотная по ГОСТ 4461. плотностью 1,35 -1,40 г/см5 и 

раствор 1:1.
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С. 2 ГОСТ 11739.4-90

Натрия гидроокись по ГОСТ 4328, раствор 400 г/дм1. Раствор 
готовят и хранят в полиэтиленовой посуде.

Натрий азотнетокнелый по ГОСТ 4197. раствор 20 г/дм3.
Смесь кислот № 1: к 100 см3 воды осторожно, порциями при 

перемешивании приливают 200 см‘ серной кислоты, охлаждают до 
комнатной температуры, приливают 200 ем5 азотной кислоты и 
перемешивают.

Смесь кислот Nt 2: к 400 см3 раствора серной кислоты прили
вают 50 см3 азотной кислоты и перемешивают.

Смесь Кя 3: к 400 см® раствора серкой кислоты приливают 
50 см3 азотной кислоты и перемешивают. Раствор перед употреб
лением нагревают приблизительно до 80X  и приливают 2 см3 
раствора азотистокислого натрия.

Железо хлорное по ГОСТ 4147. раствор 10 г/дм3.
Калий йодистый по ГОСТ 4232, свежеприготовленный раствор 

200 г/дм3.
Тиомочевина по ГОСТ (>344, раствор 100 г/дм1.
Висмут по ГОСТ 10928 марки ВИ0000 или ВИООО.
Стандартный раствор висмута: 0,1 г висмута помещают в ста

кан вместимостью 100 см1, приливают 30 см3 раствора азотной 
кислоты, накрывают часовым стеклом и растворяют при умерен
ном нагревании. После растворении пробы раствор охлаждают до 
комнатной температуры, переносят в мерную колбу вместимостью 
1000 см1, доливают водой до метки и перемешивают.

1 см3 раствора содержит 0,0001 г висмута.
Алюминий по ГОСТ 11069 марки Л999.
Адсорбент (мацерировзннан бумага): 100 г измельченных 

фильтров («красная лента») помещают в стакан вместимостью 
500 см3, приливают 300 см3 горячей воды и перемешивают мешал
кой до получения однородной массы.

2.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.3.1. Навеску пробы массой согласно табл. 1 растворяют одним 

из следующих способов.
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ГОСТ II 739.4-90 c. 3

2.3.1.1. При массовой доле кремния менее 0.5% навеску пробы 
помещают в коническую колбу вместимостью 250 см3, приливают 
25 см3 смеси кислот №  1. После прекращения бурной реакции 
раавор нагревают до полного растворения навески, добавляют 
30 см3 воды и кипятят раствор 1—2 мин. Если раствор не прозра
чен, то его фильтруют через фильтр средней плотности («белая лен
та») с адсорбентом н мерную колбу вместимостью 100 см3, опо
ласкивая колбу и промывая фильтр 2—3 раза горячен водой пор
циями по 10 см’, чтобы обьем фильтрата был не более 80 см3, и 
охлаждают раствор до комнатной температуры.

При массовой доле висмута менее 0.08% проводят фотометр»- 
рование раствора из всей навески в мерной колбе вместимостью 
100 см3.

При массовой доле висмута более 0,08% раствор доливают во
дой до метки, перемешивают и продолжают по п. 2.3.2.

2.3.1.2. При массовой доле кремния более 0.5% навеску пробы 
помещают в стакан из фторопласта или стеклоуглерода вмести
мостью 200 см3, приливают 1 ем' раствора хлорного железа, если 
его массовая доля в пробе составляет менее 0,2%, затем прили
вают 5—7 см' воды и при постоянном охлаждении небольшими 
порциями — 50 см3 раствора гидроксида натрия. После прекраще
ния бурной реакции стакан нагревают до полного растворения 
пробы и при умеренном нагревании, избегая разбрызгивания, упа
ривают до 15—20 см3. Наличие в растворе характерной мути се
рого цвета свидетельствует о присутствии нсрастворнвшегося крем
ния. В этом случае нагревание следует продолжить до получения 
прозрачного раствора. После охлаждения в стакан осторожно при
липают 180 -200 см3 воды и нагревают до растворения солей.

Раствор фильтруют через фильтр средней плотности («белая 
лента») с адсорбентом. Осадок на фильтре промывают 8--10 раз 
горячей водой и растворяют в 45 см3 горячей смеси кислот № 2 
над стаканом или колбой вместимостью 250—300 см*. Если проба 
•содержит белее 0,5% марганца, то осадок растворяют в 45 см3 
горячей смеси .V» 3. Фильтр промывают 6 раз горячей водой пор
циями по 20 см3, собирая промывные воды в тот же стакан.

Фильтрат и промывные волы упаривают до объема 70—80 см3, 
охлаждают до комнатной температуры, переносят в мерную колбу 
вместимостью 100 см3.

При массовой доле висмута менее 0,08% проводят фотометр»- 
рование раствора для всей навески в меркой колбе вместимостью 
100 см».

При массовой доле висмута более 0,08% раствор доливают во
дой до метки и перемешивают.

2.3.2. К раствору пробы или аликвотной части раствора (см. 
табл. 1) в мерной колбе вместимостью 100 см3 приливают раствор 
•серной кислоты (см. табл. 1), 5 см3 раствора тиомочевнны, 10 см3
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C. 4 ГОСТ 11739.4—90

раствора йодистого калия, доливают водой до метки и перемеши
вают.

2.3.3. Оптическую плотность раствора измеряют через 20 мин 
при длине волны 465 нм в кювете с толщиной слоя согласно 
табл. I.

Раствором сравнения служит раствор контрольного опыта, ко
торый готовят по пп. 2.3.1.1 или 2.3.1.2 и 2.3.2 со всеми исполь
зуемыми в анализе реактивами.

Массовую долю висмута рассчитывают по градуировочному 
графику.

2.3.4. Построение градуировочных графиков
2.3.4.1. При массовой доле кремния менее 0.5% в шесть из семи 

мерных колб вместимостью по 100 см3 отмеряют 0,5; 1,0; 2,0; 3,0;' 
4,0; 5,0 см9 стандартного раствора висмута, что соответствует 
0,00005; 0,0001; 0,0002; 0.0003; 0,0004; 0,0005 г висмута, приливают 
по 30 см3 раствора серной кислоты и далее продолжают по 
пп. 2.3.2, 2.3.3.

2.3.4.2. При массовой доле кремния более 0,5% в семь стаканов 
из фторопласта или стеклоуглерода вместимостью по 200 см9 по
мещают навески алюминия массой по 0,5 г, в шесть из них отме
ряют 0.5; 1,0, 2,0; 3,0; 4.0; 5,0 см1 стандартного раствора висмута, 
что соответствует 0,00005; 0,0001; 0,0002; 0,0003; 0.0004 ; 0.0005 г 
ннсмута и далее продолжают по п. 2.3.1.2, фотометрируя раствор 
по пп. 2.3.2 п 2.3.3 в мерной колбе вместимостью 100 см3 из всей 
иавескн.

Растворами сравнения служат растворы, не содержащие вис
мут.

По полученным значениям оптической плотности растворов и 
соответствующим нм массам висмута строят градуировочный гра
фик.

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 висмута (Л) в процентах вычисляют по 

формуле
Х « л . 1 0 0 ,  (1)W,

где in — масса висмута в растворе пробы, найденная по градуи
ровочному графику, г;

т ,  — масса навески пробы или масса навески пробы в алик
вотной части раствора, г.

2.4.2. Расхождения результатов нс должны превышать значе
ний, приведенных в табл. 2.
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ГОСТ 11739.4 90 с. 5
Т а б л и ц а  2

А б с о л ю т н о е  д о п у с к а е м о е  р а с х о ж д е н и е , ч

М а с с о а н и  хо ли  в и с м у т а , P O T a 1 * T » T O D  Ш р Д . 1 -
л е . п . и и х  о п р е д е л и м * ! р е д у а ы а ю а  а и а л и м

От 0.005 до 0,015 вк-тюч 0,002 0.003Са. 0.015 * 0.040 » 0.СО1 0,006» 0.040 » 0.030 » 0,00« 0 . 0 1 0
» 0.05 » 0.20 » о.о1 0.02» 0.20 » 0,40 > 0.02 0.04
» 0.40 > 0Д1 » 0.04 0.06

3. АТОМНО-АБСОРБЦИОННЫЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ВИСМУТА

3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на растворении пробы в соляной кислоте в при

сутствии пероксида водорода и последующем измерении атомной 
абсорбции висмута при длине волны 223,1 нм в пламени ацетилен- 
воздух.

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 ы
Спектрофотометр атомно-абсорбционный с источником излуче

ния для висмута.
Ацетилен по ГОСТ 5457.
Кислота соляная по ГОСТ 3118, плотностью 1,19 г/см1, раство

ры 1:1 и 1:99.
Кислота азотная по ГОСТ 4461, плотностью 1,35—1,40 г/см3 и 

раствор 1:3.
Кислота серная по ГОСТ 4204. плотностью 1.84 г/см3.
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484.
Водорода пероксид по ГОСТ 10929.
Никель хлористый по ГОСТ 4038, раствор 1 г/дм5.
Алюминий по ГОСТ 11069 марки А999 (с массовой долей вис

мута менее 0,001 %).
Раствор алюминия 20 г/дм 1: 10 г алюминия помещают в ста

кан вместимостью 500 см3, добавляют 50 см3 воды, затем неболь
шими порциями 300 см3 раствора соляной кислоты (1:1) и раст
воряют при умеренном нагревании, добавляя 1 см1 раствора хло
ристого никеля. Раствор охлаждают до комнатной температуры, 
переносят в мерную колбу вместимостью 500 см3, доливают водой 
до метки и перемешивают.

Висмут по ГОСТ 10928 марки ВИ0000 или ВИ000.
Стандартные растворы висмута.
Раствор А: 0.5 г висмута помещают в стакан вместимостью 

300 см3, приливают 100 см3 раствора азотной кислоты и растворя
ют при умеренном нагревании. Раствор кипятят до удаления окис
лов азота, охлаждают до комнатной температуры, переводят в 
мерную колбу вместимостью 500 ем3, доливают водой до метки и 
перемешивают.
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1 см5 раствора Л содержит 0,001 г висмута.
Раствор Б: 50 см3 раствора Л переносят в мерную колбу вмес

тимостью 100 см*, приливают 5 см* раствора азотной кислоты, до
ливают водой до метки и перемешивают,

1 см3 раствора Б содержит 0,0005 г висмута.
Раствор В: 10 см3 раствора А переносит в мерную колбу вмес

тимостью 100 см1, приливают 5 см3 раствора азотной кислоты, до
ливают водой до метки и перемешивают; готовят перед примене
нием.

1 см3 раствора В содержит 0,0001 г висмута.
33. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3.3.1 Навеску пробы массой 0,5 г помешают в коническую 

колбу нместнмостью 250 см3, приливают приблизительно 10 см* 
воды и затем небольшими порциями 25 см3 раствора соляной кис
лоты (1:1). Колбу накрывают часовым стеклом, нагревают до пол
ного растворения навески, добавляют 3—5 капель пероксида во
дорода и кипятят раствор в течение 3 мин.

Часовое стекло и стенки колбы ополаскивают водой. Раствор 
охлаждают до комнатной температуры, переносят в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, доливают водой до метки и перемешивают.

3.3.2. При массовой доле кремния менее 1% раствор, если он 
не прозрачен, фильтруют через сухой фильтр средней плотности 
(«белая лента») в стакан, отбрасывая первые порции фильтрата.

3.3.3. При массовой доле кремния свыше 1% после окончания 
растворения по п. 3.3.1 раствор фильтруют через фильтр средней 
плотности («белая лента») в мерную колбу вместимостью 100 см3. 
Осадок на фильтре промывают 3—4 раза горячим раствором соля
ной кислоты 1 99 порциями по 10 см3 (основной фильтрат).

Фильтр с осадком помешают в платиновый тигель, высушива
ют, озоляют. нс допуская воспламенения, и прокаливают при тем
пературе 500—600°С в течение 3 мин. После охлаждения к содер
жимому тигля добавляют четыре капли серной кислоты, о см1 
фтористоводородной кислоты и по каплям азотную кислоту до по
лучения прозрачного раствора. Далее раствор выпаривают досу
ха. после охлаждения остаток смачивают 2 3 см5 воды н раство
ряют в 2—3 см3 раствора соляной кислоты (1:1) при нагревании.

Раствор присоединяют к основному фильтрату в мерной колбе 
вместимостью 100 см3, доливают водой до метки и перемешивают.

3.3.4. Раствор контрольного опыта готовят согласно пп. 3.3.1, 
3.3.2 или 3.3.3, используя вместо навески пробы навеску алюми
ния.

3.3.5. Построение градуировочных графиков
3.3.5 1. При массовой доле висмута от 0,05 до 0,10% в семь 

мерных колб вместимостью по 100 см3 приливают по 25 см3 раст
вора алюминия, в шесть из них отмеряют 2,5; 3,0; 3,5; 4,0; 4.5;
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ГОСТ 11739.4—90 С. 7

5,0 cmj стандартного раствора В, что соответствует 0,00025; 0,0003; 
0,00035; 0,0004; 0,00045; 0,0005 г висмута.

3.3.5.2. При массовой доле висмута от 0,1 до 0,5% в шесть мер
ных колб вместимостью по 100 см3 приливают по 25 см3 раствора 
алюминия, в пять из них отмеряют 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 см* стан
дартного раствора Б, что соответствует 0,0005; 0,001: 0.0015; 0,002; 
0,0025 г висмута.

3.3.5.3. При массовой доле висмута от 0.5 до 1% в семь мерных 
колб вместимостью по 100 см* приливают по 25 см3 раствора алю
миния. в шесть из них отмеряют 2,5; 3,0; 3.5; 4,0; 4.5: 5,0 см3 
стандартного раствора Л, что соответствует 0,0025: 0,003: 0,0035; 
0,004; 0.0045; 0,005 г висмута.

3.3. G. Растворы в колбах по нл. 3.3.5.1, 3.3.5.2 и 3.3.5.3 долива
ют водой до метки и перемешивают.

3.3 7. Раствор пробы, раствор контрольного опыта и раствори 
для построения градуировочного графика распыляют в пламя аце
тилен-воздух и измеряют атомную абсорбцию висмута при длине 
волны 223.1 нм.

Пс полученным значениям атомной абсорбции и соответствую
щим 7ч массовым концентрациям висмута строят градуировоч
ный график.

■Массовую концентрацию висмута в растворе пробы н в раство
ре контрольного опыта определяют по градуировочному графику.

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 висмута (X,) в процентах вычисляют по 

формуле
Xt-  -100, (2)

где С', — массовая концентрация висмута в растворе пробы, най
денная по градуировочному графику, г/см3;

С2— массовая концентрация висмута в растворе контрольного 
опыта, найденная по градуировочному графику, г/см3;

У — объем раствора пробы, см3;
*» — масса навески пробы, г

3 4 2. Расхождения результатов не должны превышать значе
нии, приведенных в табл. 3.

Таблица 3
А С со .тт и о е  a o n y c «»t » tO v  р ф о ю л л е и и е . S

М ю о м  ЛОЛ* висм ута, % резу л ьтато м  п>р».т- 
лсаы аах  опред еления результатом  аммди»»

О т 0 .0 3 0  д о  0 ,1 0 0  в к л ю ч . 0 .0 1 0 0 ,0 1 5
С в 0 .1 0 0  *  0 ,2 5 0  » 0 .0 1 5 0 .0 2 0

0 ,2 5  » 0 .5 0  * о .о т 0 .0 4
> 0 .5 0  *  1 ,00 * 0 .0 5 0 .0 6
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