
И зм енение Ш  4 Г О С Т  13938Л 0—>78 М едь. М етод  определение сурьм ы

Утверж дено и введено в действие Постановлением Государственного  комитета.; 
С С С Р  по  стандартам  от 28.04.38 Ш  1226

Д а т а  введения 01,01.89-*

Наименование стандарта. Заменить слово: «М е т о д »  на «Методы», «Method» ■ 
на «Methods».

Вводную  часть изложить в новой редакции: «Настоящий стандарт устанав­
ливает фотометрический и атомно-абсорбционный (при массовой доле от 0,0005 
до 0,1 %) методы определения сурьмы в меди марок в соответствии с ГОСТ 
859—78.

Фотометрический метод основан на образовании окрашенного соединения ■ 
хлорком ллекса  сурьмы (У) с родамином С (В )  в органической ф азе после  экс­
тракции хлорном плекса сурьмы  изопропиловым эфиром. О птическую  плотность., 
растворов соединения сурьмы  с родамином С (В )  измеряют при д ли н е  волны-. 
550 мм.

(П родолж ение см. с. 8 4 )  
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(.П р о д о л ж е н и е  изм енения к Г О С Т  13938J 0— 78)

Атом но-абсорбционный метод основан на измерении поглощения линии 
сурьмы в пламени ацетилен-воздух или пропан -бутан -воздух  при длине волны 
217,6 нм, При содержании сурьмы до 0,01 % предварительно выделяют ее со- 
осаждением на. пщроксиде железа и растворении осадка в соляной кислоте».

Р а з д е л  1 изложить в новой редакции:

«1 . О бщ и е требования

О бщ и е требования к м етодам  анализа  и требования  безопасности  при вы ­
полнении  анализов —  по Г О С Т  13938.1— 78».

Р а з д е л  2. Заменить значение: 1 н. на 1 моль/дм 3;
исклю чить слова : «м ар ки  М В Ч к , МООк или М 006 (с  содерж анием  сурьм ы  

не б о л е е  0,0002 % ) » ;  «п ер ги д р о ль ».

П ун к т  4.2 излож ить в новой редакции: «4 .2 . Р асхож д ен и я  р езу льта то в  д в ух  
п а р а ллельн ы х  определений и д в ух  ан али зов  не д о л ж н ы  превы ш ать значений, 
приведенны х в табл . 3.

(Продолжение см. с. 85)
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(П р о д о л ж е н и е  и зм енени я к Г О С Т  1393 8 .1 0— 7 8 )

Т Дб Л'НЦ-а 3

Массовая доля сурьмы, %

Абсолютные допускаемые расхож дения, %, 
результатов

параллельных
определений анализов

■От 0,0005 д о  0,0010 вклю ч. 0,0002 0,0003
Св. 0,0010 »  0,0030 > 0,0004 0,0006

»  0,003 »  0,010 » 0,001 0,002
» 0,010 » 0,030 » 0,002 0,004
» 0,030 » 0,100 » 0,004 0,Ш>7

Р а зд е л  4 доп олн и ть  пунктом  —  4.3: «4.3 . Д опускается  оп р ед елен и е  сурьм ы  
экстракционно-ф отом етрическим  м етодом  с применением к р и сталли ч еск о го  ф и о­
л е т о в о го  и ли  б р и лли а н тов о го  з е л ен о го ».

С тан дар т д оп олн и ть  р а зд ело м  —  5:

«5 . Атомно-абсорбционный метод

5.1. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы ,  р а с т в о р ы  
С пектроф отом етр  атом но-абсорбционны й лю бо го  типа.
И сточник и злучения  на сурьм у.
А ц ети лен  по Г О С Т  5457— 75.
П роп ан -бутан  по Г О С Т  20448— 80.
К ом прессор  воздуш ны й.
К и слота  азотная по Г О С Т  4461— 77 и раствор (1 :1 ), 1 м оль/дм 3.
К и слота  солян ая  по Г О С Т  3118— 77 и раствор (1 :1 ).
К и слота  серная по Г О С Т  4204— 77..
А м м и ак  водный по Г О С Т  3760— *79 и раствор 1:99.
Ж елезо по ГОСТ 9849— 86, раствор  25 г/дм3 в растворе а зотн ой  к и слоты

1 моль/дм 3.
Медь по ГОСТ 859—78.
Сурьма по Г О С Т  10:8§— 82.
С урьм а трехокись.
С тандартны е растворы -сурьмы, в разд. 2.
5.2. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
5.2.1. Н авеск у  меди массой  5 ,0  г  (при  содерж ании сур ьм ы  д о  0,01 % )  п о ­

м ещ аю т в стакан вм естим остью  4 0 0 ; см* и растворяю т при нагревании  в 25 см 3 
.раствора азотной ки слоты  (1 :1 ).  П о с л е  удаления: оксидов а зота  приливаю т 
"250 см 3 воды  и 5 см 3 раствора ж елеза , нагреваю т д о  60— 70 °С . Д о б а в л я ю т

(П р о д о л ж ен и е см. с. 8 6 )
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(Продолжение изменения к ГОСТ 13938J0—78)
ам м и ак  в  таком  количестве, чтобы  вся  м едь  переш ла в аммиачный ком п лек с  
и ещ е  5 см 3.

О ста в ля ю т  при §0  °С  д о  к оа гуля ц и и  осадка , после  чего ф и льтрую т через 
ф и льтр  средней плотности. П р ом ы ваю т о садок  на ф ильтре 2— 3 раза  горячим  
раств ор ом  аммиака (1 :9 9 ).

Р аств ор яю т  осадок  в 10 см 3 раствора со ля н ой  ки слоты  (1 :1 ),  соби р ая  ф и ль ­
тр а т  в мерную- к о лб у  вместимостью  2 6  см 3, и пром ы ваю т ф ильтр  2— 3 р а з а . г о ­
рячей  водой . П о сл е  охлаж ден и я  р а зба в ля ю т  водой  д о  метки и перемеш иваю т.

И зм ер я ю т  поглощ ение ан али зи руем ого  раствора  при д ли н е  волн ы  217,7 нм  
одн оврем ен н о  с раствором  к он трольн ого  опы та и растворам и  д ля  построения 
гр адуи р ов оч н ого  графика.

М а с с у  сурьмы  определяю т по гр адуи р ов оч н ом у  граф ику.
Д оп уск ается  определение в ан али зи руем ом  растворе висм ута  (о т  0,0005 д о  

0,005 % ) ,  о лова  (о т  0,01 д о ,0,06 %) и свинца (о т  0,0005 д о  0,005 % ) .
5.2.2. Н авееку меди массой 1,0 г (при  содерж ании  сурьм ы  свы ш е 0,01 % )  

пом ещ аю т в стакан вместимостью  100 см 3 и растворяю т в 10— 15 см 3 раствора  
а зотн ой  кислоты  (1 :1 ).  П о с л е  растворения навески приливаю т 10 см3 раствора  
со ля н о й  кислоты  (1 :1 ),  переводят  в м ерную  к о л б у  вм естим остью  50 см3, р а з ­
б а в л я ю т  д о  метки раствором  солян ой  ки слоты  1 м оль/ д м 3 и перемеш иваю т.

И зм ер яю т поглощ ение, как описано в п. 3.3.1.
5.2.3. Д л я  построения градуи ровочн ого  граф ика в сем ь стаканов  вм ести ­

м остью  д о  400 см 3 пом ещ аю т 1,0 или  5,0 г м еди  (в  зависим ости  о т  содер ж ан и я  
с у р ь м ы ) и растворяю т в соответствии с пп. 6.2.1 и 5.2.2. В  ш есть  из семи с т а ­
канов  д обав ля ю т  0,25; 0,50; 1,00; 2,00; 3,00 и 5,00 см 3 стан дартн ого  раствора 
Б и  проводят  анализ в соответствии с п. 5.2.1 или  5.2.2.

П о  полученным значениям оптической  плотности  и соответствую щ им  им 
концентрациям  сурьм ы  строят градуировочны й  график.

П р и  построении графика значение си гн ала  ф онового  раствора вы читаю т из 
значения  сигнала каж дого  стандартного  раствора и проводят граф ик из н ач ала  
координат.

5.3. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
5.3.1. М ассовую  д о лю  сурьм ы  ( J f )  в процентах вы числяю т по ф ор м уле

{тх—тг) ■ V* 1С0 

Ai =  т- 100 ’

гд е  nii —  масса сурьм ы  в растворе ан али зи руем ой  пробы , найденная по гр а ­
дуировочном у графику, мг;

т 2 — ■ масса сурьм ы  в растворе к он тр ольн ого  опыта, мг;
т —  масса навески меди, г;
V —  вместимость мерной колбы , см 3.
5.4.2. Расхож дения  р езультатов  д в ух  п а р а ллельн ы х  определений  и д в ух  ана­

ли зо в  не долж ны  превыш ать значений, приведенны х в т а бл . 3 ».

(И У С  № 7 1988 г.)

86

Источник

http://files.stroyinf.ru/Index2/0/4294845/4294845334.htm

