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ГОСТ 11739.7-99

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 АЛЮМИНИЕВЫЕ ЛИТЕЙНЫЕ И ДЕФОРМИРУЕМЫЕ

Методы определения кремния

Aluminium casting and wrought alloys.
Methods for determination o f silicon

Дата введения 2000—03—01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает фотометрический (при массовой доле кремния от 0.02 до
1,0 %), гравиметрический (при массовой доле кремния от 0,3 до 25,0 %) и атомно-абсорбционные 
(при массовой доле кремния от 0.10 до 1,0 % и от 1.0 до 25,0 %) методы определения кремния.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы ссылки на следующие стандарты:
ГОСТ 83—79 Натрий углекислый. Технические условия
ГОСТ 195—77 Натрий сернистокислый. Технические условия
ГОСТ 2062—77 Кислота бромисто-водородная. Технические условия
ГОСТ 3118—77 Кислота соляная. Технические условия
ГОСТ 3760—79 Аммиак водный. Технические условия
ГОСТ 3765—78 Аммоний молибденовокислый. Технические условия
ГОСТ 4109—79 Бром. Технические условия
ГОСТ 4197—74 Натрий азотистокислый. Технические условия
ГОСТ 4204—77 Кислота серная. Технические условия
ГОСТ 4221—76 Калий углекислый. Технические условия
ГОСТ 4328—77 Натрия гидроокись. Технические условия
ГОСТ 4461—77 Кислота азотная. Технические условия
ГОСТ 5457—75 Ацетилен растворенный и газообразный технический. Технические условия
ГОСТ 5817—77 Кислота винная. Технические условия
ГОСТ 9428—73 Кремний (IV) оксид. Технические условия
ГОСТ 9656—75 Кислота борная. Технические условия
ГОСТ 10484—78 Кислота фтористо-водородная. Технические условия
1'ОСТ 10929—76 Водорода пероксид. Технические условия
ГОСТ 10931—74 Натрий молибденовокислый 2-водный. Технические условия
ГОСТ 11069—2001 Алюминий первичный. Марки
ГОСТ 11683—76 (ИСО 3627—76) Пиросульфит натрия технический. Технические условия 
ГОСТ 18300—87 Спирт этиловый ректификованный технический. Технические условия 
ГОСТ 25086—87 Цветные металлы и их сплавы. Общие требования к методам анализа

3 Обшие требования

3.1 Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 25086 с дополнением:
3.1.1 За результат анализа принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных 

определений.

Издание официальное
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4 Фотометрический метод определения кремния

4.1 С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на растворении пробы в растворе гидроокиси натрия в присутствии пероксида 

водорода, образовании желтой формы кремнемолибденовой кислоты при pH раствора (1.0Ю.1), 
восстановлении ее аскорбиновой кислотой или 1-амино-2-нафтол-4-сульфокислотой до синей 
формы кремнемолибденовой кислоты и измерении оптической плотности раствора при длине полны 
310 нм.

4.2 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.
Печь муфельная.
Шкаф сушильный с терморегулятором.
pH-метр.
Вода бндистиллированная, хранят в полиэтиленовой посуде.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4323. хранят в полиэтиленовой упаковке; раствор молярной 

концентрации 8 моль/дм3, готовят и хранят в полиэтиленовой посуде: 320 г гидроокиси натрия 
помешают в сосуд вместимостью 1000 см3, приливают осторожно, порциями, при охлаждении 
800 см3 поды, после полного растворения охлаждают, доливают водой до 1000 см3 и перемешивают.

Молярную концентрацию раствора гидроокиси натрия устанавливают таким образом, чтобы
10.0 см3 раствора соответствовали (10.0±0,1) см3 раствора азотной кислоты молярной концентрации 
8 моль/лм3.

В коническую колбу вместимостью 250 см3 помещают 10,0 см3 раствора гидроокиси натрия, 
приливают 100 см3 воды, добавляют две капли индикатора метилового красного и титруют раствором 
азотной кислоты до перехода желтой окраски раствора в малиновую.

Кислота азотная по ГОСТ 4461 плотностью 1,35—1,40 г/см3, раствор молярной концентрации 
8 моль/дм3: 540 см3 азотной кислоты помещают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливают 
водой до метки и перемешивают.

Молярную концентрацию азотной кислоты устанавливают следующим образом: в коническую 
колбу вместимостью 250 см3 помещают 10,600 г безводного углекислого натрия, прилипают 100 см3 
воды, после полного растворения охлаждают, добавляют две капли индикатора метилового красного 
и титруют раствором азотной кислоты до перехода желтой окраски раствора в малиновую. Теорети
ческий объем раствора азотной кислоты для указанного количества безводного углекислого натрия 
равен 25,0 см3. В случае необходимости концентрацию раствора азотной кислоты регулируют 
добавлением воды или кислоты до достижения требуемой молярной концентрации.

Натрий углекислый безводный по ГОСТ 83, высушивают в сушильном шкафу при температуре 
(110±2) 'С не менее 1 ч и хранят в эксикаторе или бюксе.

Кислота соляная по ГОСТ 3118 плотностью 1.19 г/см3, раствор 1:99 и раствор молярной 
концентрации 4.4 моль/дм3: 352 см3 соляной кислоты помешают в мерную колбу вместимостью 
1000 см3, доливают водой до метки и перемешивают.

Молярную концентрацию раствора соляной кислоты устанавливают таким образом, чтобы
20.0 см3 раствора соответствовали (Н,0±0,1) см3 раствора гидроокиси натрия.

В коническую колбу вместимостью 250 см3 помещают 20,0 см3 раствора соляной кислоты, 
приливают до 100 см3 воды, добавляют две капли индикатора метилового красного и титруют 
раствором гидроокиси натрия молярной концентрации 8 моль/дм3 до перехода малиновой окраски 
раствора в желтую.

Кислота серная по ГОСТ 4204 плотностью 1,84 г/см3, раствор молярной концентрации 
4 моль/дм3: 225 см3 серной кислоты осторожно, тонкой струей при перемешивании и охлаждении 
приливают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, содержащую 500 см3 воды, охлаждают, доливают 
водой до метки и перемешивают.

Молярную концентрацию раствора серной кислоты устанавливают таким образом, чтобы
10.0 см3 раствора соответствовали (10,0±0,1) см3 раствора гидроокиси натрия.

В коническую колбу вместимостью 250 см3 помещают 10,0 см3 раствора серной кислоты, 
приливают до 100 см3 воды, добавляют две капли индикатора метилового красного и титруют 
раствором гидроокиси натрия молярной концентрации 8 моль/дм3 до перехода малиновой окраски 
раствора в желтую.

Кислота аскорбиновая, раствор 20 г/дм3 свежеприготовленный: 2 г аскорбиновой кислоты 
растворяют в воде, доводят объем до 100 см3 и перемешивают.
2
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Кислота винная по ГОСТ 5817. раствор 200 г/дм3.
Кислота сернистая, насыщенный раствор: готовят пропусканием в воду сернистого ангидрида 

до насыщения.
Водорода пероксид по ГОСТ 10929.
Натрий сернистокислый по ГОСТ 195.
Пиросульфит натрия по ГОСТ 11683. раствор 112,5 г/дм3: 90 г пиросульфита натрия растворяют 

в 800 см3 воды.
Натрий аэотистокислый по ГОСТ 4197, раствор 20 г/дм3.
1-амино-2-нафтол-4-сульфокислота: 14 г сернистокислого натрия помешают в коническую 

колбу вместимостью 1000 см3, растворяют в 100 см3 воды, добавляют 1.5 г 1-амино-2-нафтол-4-суль
фокислоты и 800 см3 раствора пиросульфнта натрия. Раствор фильтруют через фильтр средней 
плотности («белая лента») в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливают водой до метки и 
перемешивают. Приготовленный раствор хранят в склянке из темного стекла и используют в течение 
I мес.

Калий углекислый по ГОСТ 4221.
Раствор фона (основной раствор)
Получение раствора фона (основного раствора) для градуировочного графика: в полиэтиленовый 

сосуд вместимостью 400 см3 помещают 40,0 см3 раствора гидроокиси натрия, приливают 200 см3 воды,
54.0 см3 раствора азотной кислоты и 40,0 см3 раствора соляной кислоты. После охлаждения раствор 
переводят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливают водой до метки и перемешивают.

Аммоний молнбденовокислый по ГОСТ 3765, перекристаллизовапный, раствор 106 г/дм3 с 
pH 7,2: 53 г молибденовокислого аммония помешают в стакан вместимостью 500 см3, приливают 
250 см3 воды. 30 см3 раствора гидроокиси натрия, охлаждают до комнатной температуры, доливают 
водой до 350 см3 и перемешивают. Значение pH (7,2±0.1) устанавливают с помощью pH-метра, 
добавляя по каплям при перемешивании раствор гидроокиси натрия. Полученный раствор фильт
руют в мерную колбу вместимостью 500 см3, промывают фильтр 2—3 раза водой, доливают водой 
до метки и перемешивают. Хранят в полиэтиленовой посуде.

Для перекристаллизации 250 г молибденовокислого аммония помешают в стакан вместимос
тью 1 дм3, приливают 400 см3 воды, нагревают до температуры (80±2) 'С, растворяют при переме
шивании палочкой, добаатяют аммиак до появления запаха и фильтруют горячий раствор через 
плотный фильтр («синяя лента») в стакан, содержащий 300 см3 этилового спирта. Раствор охлаждают 
до температуры (10±2) *С и дают отстояться в течение 1 ч. Выпавшие кристаллы отфильтровывают 
через воронку Бюхнера, отсасывая маточный раствор через фильтр средней плотности («белая 
лента»).

Кристаллы промывают три раза этиловым спиртом порциями по 30 см3, после чего их 
равномерно распределяют на листе фильтровальной бумаги, прикрыв вторым листом, и высушивают 
на воздухе в течение 8—10 ч.

Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 18300.
Натрий молибденовокислый 2-водный по ГОСТ 10931, раствор 145 г/дм3: 145 г реактива 

растворяют в 700 см3 горячей воды, охлаждают до комнатной температу ры и фильтруют через фильтр 
средней плотности («белая лента»), промывая холодной водой, в мерную колбу вместимостью 
1000 см3. Доливают водой до метки, перемешивают и переводят в полиэтиленовую посуду. pH 
раствора должен быть не более 8, его устанавливают с помощью рН-метра.

Аммиак водный по ГОСТ 3760.
Метиловый красный, раствор 0,2 г/дм3: 0,02 г реагента помещают в коническую колбу вмес

тимостью 100 см3 и растворяют в 60 см3 этилового спирта. Раствор переводят в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, доливают водой до метки и перемешивают.

Адсорбент (мацерированная бумага): 100 г измельченных фильтров («красная лента») помеша
ют в стакан вместимостью 500 см3, приливают 300 см3 горячей воды и перемешивают мешалкой до 
получения однородной массы.

Кремний (IV) оксид по ГОСТ 9428.
Стандартные растворы кремния, готовят одним из ниже перечисленных способов.
Раствор А: 0,2140 г оксида кремния (IV), предварительно прокаленного в муфельной печи при 

температуре (1000±10) "С в течение 30 мин, помешают в платиновый тигель и сплавляют с 2 г смеси 
углекислого натрия и углекислого калия, взятых в равных количествах, в муфельной печи при 
температуре (700±Ю) "С до получения прозрачной массы.
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После охлаждения до комнатной температуры плав выщелачивают подой, полученный раствор 
переводят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливают водой до метки и перемешивают. 
Раствор готовят и хранят в полиэтиленовой посуде.

I см3 раствора содержит 0.0001 г кремния.
Раствор Б: 10 см3 раствора Л переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают 

водой до метки и перемешивают. Раствор готовят непосредственно перед применением в полиэти
леновой посуде.

1 см3 раствора содержит 0.00001 г кремния.
Натрий кремнекислый мета 9-водный [1|.
Раствор Л,: 1 г кремнекислого натрия помешают в стакан вместимостью 400 см3, растворяют 

в 100 см3 воды, приливают 1 см3 раствора гидроокиси натрия и фильтруют через плотный складчатый 
фильтр («синяя лента*) в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливают водой до метки и 
перемешивают. Раствор готовят и хранят в полиэтиленовой посуде.

1 см3 раствора содержит 0,0001 г кремния.
Для установления массовой концентрации кремния аликвотную часть раствора 50 см3 поме

шают в фарфоровую чашку вместимостью 200 см3, приливают 10 см3 соляной кислоты, перемеши
вают, выпаривают досуха, приливают К) см3 соляной кислоты и вновь выпаривают досуха. К сухому 
остатку прилипают 10 см3 соляной кислоты, 100 см3 горячей воды, перемешивают и выдерживают 
40 мин при температуре 50—60 “С для коагуляции осадка. Осадок отфильтровывают через фильтр 
средней плотности («белая лента*) с адсорбентом, приготоатенным по 5.2, и промывают восемь раз 
горячим раствором соляной кислоты 1:99.

Фильтр с осадком подсушивают, озоляют в платиновом тигле и прокаливают в муфельной печи 
при температуре 1000—1100 'С в течение 30 мин. Тигель охлаждают до комнатной температуры и 
взвешивают. Затем к осадку в тигле добаатяют при помощи полиэтиленовой пипетки десять капель 
фтористоводородной кислоты, одну каплю серной кислоты и нагревают до прекрашения выделения 
белых паров серной кислоты. Тигель с остатком вновь прокативают в муфельной печи при 
температу ре 1000—1100 ‘С в течение 10 мин, охлаждают до комнатной температу ры и взвешивают.

Массовую концентрацию кремния Т, г/см3, вычисляют по формуле

_  ( m — m | ) • 0,4675 (I j
/ p .

где m — масса осадка до обработки фтористоводородной кислотой, г;
/и, — масса осадка после обработки фтористоводородной кислотой, г;

0,4675 — коэффициент пересчета диоксида кремния на кремний:
V — объем стандартного раствора, взятый для определения кремния, см3.
Раствор Б,: К) см3 раствора А, переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают 

водой до метки и перемешивают. Раствор готовят непосредственно перед применением в полиэти
леновой посуде, массовую концентрацию раствора А, вычисляют по формуле 1.

1 см3 раствора содержит 0.00001 г кремния.
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484.
4.3 П р о в е д е н и е  а н а л и з а
4.3.1 Навеску пробы массой 0.25 г помещают в ататиповую чашку или стакан из стеклоугле- 

рода вместимостью 100 см3, приливают 10,0 см3 раствора гидроокиси натрия, накрывают платино
вой крышкой, нагревают до полного растворения, не доводя до кипения и избегая разбрызгивания. 
Приливают 1 см3 пероксида водорода, сдвигают крышку и осторожно выпаривают до получения 
сиропообразного состояния раствора. После охлаждения до комнатной температуры крышку и 
стенки чашки обмывают 30 см3 горячей воды и нагревают, не доводя до кипения, до отделения 
затвердевшей массы от стенок чашки. Затем приливают 75—80 см3 горячей воды и нагревают 
15—20 мин до растворения солей, не доводя раствор до кипения.

После охлаждения до комнатной температуры раствор переносят в стеклянный стакан вмес
тимостью 400 см3, содержащий 17,0 см3 раствора азотной кислоты, 10,0 см3 раствора соляной 
кислоты 4.4 моль/дм3 и 50 см3 теплой воды, перемешивая полиэтиленовой палочкой. При перели
вании щелочного раствора не следует допускать соприкосновения этого раствора со стенками 
стеклянного стакана. Если проба содержит более 0,5 % марганца и гидроокись марганца выделилась 
и осадилась на стенках платиновой чашки или стакана из стеклоуглерода, то в них приливают 
немного кислого раствора из стеклянного стакана, добаатяют несколько капель (1—3 капли)
4
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сернистой кислоты или раствора азотистокислого натрия и перемешивают вращательным движением 
до растворения гидроокиси марганца.

Раствор переливают в стеклянный стакан, а платиновую чашку или стакан из стеклоуглерода 
промывают 2—3 раза горячей водой. Объем кислого раствора в стеклянном стакане доводят до 
180 см3, нагревают почти до кипения, при необходимости добавляют еше 1—2 капли раствора 
сернистой кислоты или азотистокнслого натрия до полного растворения гидроокиси марганца и 
кипятят при слабом нагревании в течение 10—15 с. Раствор охлаждают до комнатной температуры, 
переводят в мерную колбу вместимостью 250 см3, доливают водой до метки и перемешивают.

При наличии мути, связанной с присутствием большого количества титана, раствор фильтруют 
через плотный фильтр («синяя лента*) в сухую коническую колбу.

4.3.2 Аликвотную часть испытуемого раствора и раствора контрольного опыта, дополняющего 
аликвотную часть до объема 50 см3, в соответствии с таблицей I помешают в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, приливают 15 см3 воды и 5 см3 раствора молибденовокислого аммония или 
натрия и перемешивают.

Т а б л и ц а  1

Массовая доля кремния. % Осп,сvi аликвотной части 
pact вора. см’

Объем pact вора 
контроль нота опыта, см’

Масса навески пробы в 
аликвотной части раствора, i

От 0.02 до 0.1 в ключ. 50 _ 0.05
Св. 0.1 .  0.2 * 25 25 0.025
» 0.2 » 0.4 * 10 40 0.01
* 0.4 *1.0 » 5 45 0.005

Раствор выдерживают в течение 10 мин. приливают 5 см3 раствора винной кислоты, 15 см3 
раствора серной кислоты, 5 см3 раствора !-амино-2-нафтол-4-сульфокислоты или 5 см3 раствора 
аскорбиновой кислоты, доливают водой до метки и перемешивают.

4.3.3 Раствор контрольного опыта готовят по 4.3.1 со всеми применяемыми в ходе анализа 
реактивами не менее чем в трех параллельных определениях, но с уменьшенным до 13,5 см3 объемом 
азотной кислоты.

Аликвотную часть раствора контрольного опыта 50 см3 переносят в мерную колбу вместимос
тью 100 см3 и продолжают по 4.3.2.

4.3.4 Оптическую плотность испытуемого раствора и раствора контрольного опыта измеряют 
через К) мин. но не позднее чем через 40 мин при температуре 20—30 "С, длине волны 810 нм в 
кювете с толщиной слоя 20 мм при массовой доле кремния менее 0,1 % или К) мм при массовой 
доле кремния более 0.1 %. Раствором сравнения служит вода.

П р и м е ч а н и е  — Реактивы и бидисгиллят. используемые в анализе, должны иметь такую степень 
загрязнения кремнием, чтобы опгнчсская плотность раствора контрольного опыта нс превышала одной пятой 
оптической плотности испытуемого раствора.

4.3.5 Массу кремния определяют по градуировочному графику, вычитая из оптической плот
ности раствора испытуемой пробы оптическую плотность раствора контрольного опыта.

4.3.6 Построение градуировочного графика
В восемь мерных колб вместимостью 100 см3 каждая помешают по 25 см3 раствора фона 

(основного раствора), в семь из них отмеряют 0.5: 1.0; 2,0; 4.0; 6,0; 8,0; 10.0 см3 стандартного раствора 
Ь или Б,, что соответствует 0.000005: 0,00001; 0,00002; 0.00004; 0,00006; 0,00008; 0,0001 г кремния, 
во все колбы доливают из бюретки воду до объема 65 см3, приливают 5 см3 молнбденовокнелого 
натрия или аммония и выдерживают раствор в течение 10 мин, добавляют 5 см3 раствора винной 
кислоты и далее поступают по 4.3.2 и 4.3.4. Раствором сравнения служит раствор, в который не 
введен кремний.

По полученным значениям оптической плотности растворов и соответствующим им массам 
кремния строят градуировочный график.

4.4 О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
4.4.1 Массовую долю кремния X, %, вычисляют по формуле

X = —  100. <2>/я,

где /я — масса кремния в растворе пробы, найденная по градуировочному графику, г; 
ли, — масса навески пробы в аликвотной части раствора, г.

5



ГОСТ 11739.7-99

4.4.2 Расхождения результатов не должны превышать значений, указанных в таблице 2.

Т а б л и ц а  2
В процентах

М ассовая доля крем ния
А бсолю тное допускаем ое расхож дение

результатов параллельн ы х опред ел ен и й результатов анализа

Or 0,020 до 0.050 включ. 0.005 0.010
Св. 0.05 * 0.10 0.01 0.02
* 0.10 * 0.20 0.02 0,03
* 0.20 » 0,50 0.03 0.04
. 0.50 * 1.00 » 0.04 0.05

5 Гравиметрический метод определения кремния

5.1 С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на разложении пробы гидроокисью натрия в присутствии пероксида водорода, 

образовании нерастворимой кремниевой кислоты после выпаривания с хлорной или серной кисло
тами, прокаливании отфильтрованного осадка при температуре 1100 "С. удалении образовавшегося 
диоксида кремния при помощи фтористоводородной кислоты, взвешивании остатка и вычислении 
массовой доли кремния по разности массы.

5.2 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
Печь муфельная.
Шкаф сушильный с терморегулятором.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328 (храпят в полиэтиленовой упаковке) и раствор молярной 

концентрации 1,25 моль/дм3: 50 г гидроокиси натрия помешают в полиэтиленовый стакан вмести
мостью 500 см3, приливают осторожно, при охлаждении и перемешивании 300 см3 воды, переводят 
в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливают водой до метки и перемешивают. Хранят в 
полиэтиленовой посуде.

Кислота азотная по ГОСТ 4461 плотностью 1.35—1,40 г/см3.
Кислота соляная по ГОСТ 3118 плотностью 1,19 г/см3, раствор молярной концентрации 

0,62 моль/дм3: 50 см3 соляной кислоты помешают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливают 
водой до метки и перемешивают.

Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484. раствор 1:4.
Кислота бромистоводородная по ГОСТ 2062.
Бром по ГОСТ 4109.
Бромная вода, насыщенный раствор: 50 г брома помещают в мерную колбу вместимостью 

1000 см3, снабженную притертой пробкой, приливают 500 см3 воды и встряхивают 8—10 раз, 
доливают водой до метки и перемешивают, несколько раз приоткрывая пробку.

Кислота хлорная |2 | плотностью 1,67 г/см3 и раствор молярной концентрации 4 моль/дм3: 
350 см3 хлорной кислоты помещают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливают водой до 
метки и перемешивают.

Кислота серная по ГОСТ 4204 плотностью 1.84 г/см3, раствор 1:1.
Водорода пероксид по ГОСТ 10929.
Индикатор конго красный: 0.1 г реагента растворяют в 100 см3 воды при слабом нагревании, 

раствор перемешивают и охлаждают.
Индикаторная бумага конго: фильтры средней плотности («белая лента*) пропитывают раство

ром конго, высушивают в сушильном шкафу при температуре 100—105 *С, нарезают и хранят в 
бюксе. Бумага пригодна к применению в течение 1 мес.

Адсорбент (мацерированная бумага): 100 г измельченных фильтров («красная лента*) помеша
ют в стакан вместимостью 500 см3, приливают 300 см3 горячей поды и перемешивают мешалкой до 
получения однородной массы.

5.3 П р о в е д е н и е  а н а л и з а
5.3.1 Навеску пробы массой в соответствии с таблицей 3 помешают в никелевую, серебряную 

или стеклоуглеродную чашку вместимостью 250 см3, прикрывают крышкой и растворяют одним из 
следующих способов: при массовой доле кремния менее 5 % в чашку помещают навеску гидроокиси 
натрия и затем при непрерывном охлаждении, осторожно, небольшими порциями приливают воду
6
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в соответствии с таблицей 3; при массовой доле кремния более 5 % и наличии в сплаве больших 
содержаний магния или лития к навеске пробы сначала осторожно приливают раствор гидроокиси 
натрия и после окончания реакции добавляют навеску гидроокиси натрия в соответствии с таблицей 3.

Т а б л и ц а  3

М ассонам доля 
крем н и я , %

l i t
S  С=

S О
о. *  -
5 § 16 *  ?  я  х  •» с- -  S

XоX »-

•  i s
8 & S  
z  2  *

а
Щ Ао  —
в  ег

§5
о 5

О бъем распюг>л 
к и сл о ты , см 1

а
3  Л

У

к
О  о

S 5 г ъ i
,  й  *  £  
JS 7  о  %

О «: *

ел
% 1 У 2 . 

2  У  а
|  а  оО  «о я

серной хлорной

От 0,3 до 1,0 включ. 3 _ 10 30 50 п о 60 _ _
Св. 1 »  2 * 2 _ 8 15 40 60 30 _ _

» 2 » 5 » 1 _ 6 10 30 45 20 _ _
»  5 •  10 0,5 30 8,5 — 30 60 30 10 10
» 10 »  15 » 0.25 30 8.5 — 30 60 30 10 10
» 15 »20 * 0.2 30 8.5 — 30 60 30 10 10
» 20 » 25 » 0 .2 30 8.5 — 30 60 30 10 10

После прекращения реакции крышку и стенки чашки обмывают минимальным количеством 
горячей воды и, избегая разбрызгивания, нагревают до полного растворения. Осторожно выпаривают 
до получения сиропообразного состояния раствора, охлаждают, добавляют 5—6 см3 пероксида 
водорода и снова выпаривают до сиропообразного состояния. При необходимости обработку 
пероксидом водорода повторяют. В раствор приливают 100 см3 горячей воды и нагревают до 
растворения солей.

5.3.2 Кремниевую кислоту выделяют выпариванием с серной или хлорной кислотой.
5.3.2.1 Выпаривание с хлорной кислотой
Охлажденный раствор, полученный по 5.3.1. количественно переводят в стакан вместимостью 

400 см3, содержащий 5 см3 азотной кислоты, хлорную кислоту и воду в соответствии с таблицей 3. 
Чашку и крышку обмывают горячей водой и 10 см3 раствора хлорной кислоты, присоединяя 
промывные воды к основному раствору, и перемешивают. При наличии бурого осадка диоксида 
марганца добаштяют пероксид водорода до растворения осадка. Стакан накрывают часовым стеклом, 
выпаривают до появления белых паров хлорной кислоты и продолжают выпаривание в течение 
15—20 мин. После охлаждения приливают 200 см3 горячей воды, осторожно перемешивают и 
нагревают до растворения солей. При наличии осадка диоксида марганца добавляют несколько 
капель пероксида водорода. Раствор выдерживают при слабом нагревании, не доводя до кипения, в 
течение 30 мин.

5.3.2.2 При наличии в сплаве олова и (или) сурьмы до I % раствор, полученный по 5.3.1, 
количественно переводят в стакан вместимостью 400 см3, содержащий хлорную кислоту и воду в 
соответствии с таблицей 3. Чашку и крышку обмывают горячей водой и 10 см3 раствора хлорной 
кислоты, присоединяя промывные воды к основному раствору, и перемешивают. При наличии 
бурого осадка диоксида марганца добавляют по каплям пероксид водорода до растворения осадка. 
Раствор кипятят в течение 3—5 мин, осторожно, в вытяжном шкафу приливают бромную воду и 
бромистоводородную кислоту в соответствии с таблицей 3. выпаривают до появления белых паров 
хлорной кислоты и продолжают выпаривание в течение 5 мин. Стакан накрывают часовым стеклом 
и продолжают выпаривание в течение 15—20 мин. После охлаждения приливают 200 см3 горячей 
воды и продолжают по 5.3.2.1.

5.3.2.3 Выпаривание с серной кислотой
Охлажденный раствор, полученный по 5.3.1, переводят в стакан вместимостью 400 см3, 

содержащий 5 см3 азотной кислоты и раствор серной кислоты в соответствии с таблицей 3. Чашку 
и крышку обмывают горячей водой, раствор перемешивают и при наличии осадка диоксида марганца 
добавляют по каплям пероксид водорода до растворения осадка. Раствор выпаривают до появления 
белых паров серной кислоты и продолжают выпаривание в течение 15—20 мин.

К охлажденному остатке)'осторожно, порциями, при непрерывном перемешивании приливают 
200 см3 горячей воды и нагревают до растворения солей. При наличии осадка диоксида марганца 
добавляют несколько капель пероксида водорода. Раствор выдерживают при слабом нагревании, не 
доводя до кипения, в течение 30 мин.

5.3.3 Раствор, полученный по 5.3.2.1—5.3.2.3, фильтруют через фильтр средней плотности 
(«белая лента») с адсорбентом (фильтр А), промывают 5—6 раз горячим раствором соляной кислоты
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и горячей полой (до появления красной окраски бумаги конго, помешенной на край фильтра), 
собирая фильтрат и промывные поды в один и тот же стакан.

5.3.3.1 При массовой доле кремния более 5 % проводят повторную обработку фильтрата, 
полученного по 5.3.3. Для этого фильтрат и промывные воды выпаривают до появления паров 
хлорной или серной кислоты и продолжают выпаривание в течение 15—20 мин. К охлажденному 
раствору при непрерывном перемешивании осторожно приливают 200 см3 горячей воды, нагревают, 
не доводя до кипения, в течение 30 мин, фильтруют через фильтр средней плотности («белая лента*) 
с адсорбентом (фильтр Б).

5.3.4 Фильтр А или фильтры Л и Б помешают в прокаленный при температуре 1000—1100 *С 
в течение 30 мин, охлажденный, доведенный до постоянной массы платиновый тигель, подсушива
ют, осторожно озоляют при температуре 500—600 “С, не давая воспламеняться бумаге фильтра, 
прокаливают в муфельной печи при температуре 1000— 1100 "С в течение 1 ч. охлаждают в эксикаторе 
и взвешивают. К остатку в тигле приливают 0,5 см3 раствора серной кислоты, 3—5 см3 фтористо
водородной кислоты, выпаривают досуха, прокаливают в муфельной печи при той же температуре 
в течение 5—10 мин до постоянной массы, охлаждают в эксикаторе и взвешивают. В случае 
необходимости обработку фтористоводородной кислотой повторяют.

5.3.5 Контрольный опыт со всеми используемыми в ходе анализа реактивами готовят по 
5.3.1—5.3.4.

5.4 О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
5.4.1 Массовую долю кремния Л",, %, вычисляют по формуле

„  | ( т  , — т j  ) -  ( т  3 -  т 4 ) I - 0.4675 <ал (3)
Л, н ■ • 1UU .

1 т

где т ,  — масса тигля с осадком до удаления диоксида кремния, г; 
т2 — масса тигля и остатка после удаления диоксида кремния, г; 
т3 — масса тигля с осадком до удаления диоксида кремния в контрольном опыте, г; 
т4 — масса тигля и остатка после удаления диоксида кремния в контрольном опыте, г;

0,4675 — коэффициент пересчета диоксида кремния на кремний; 
т — масса навески пробы, г.
5.4.2 Расхождения результатов не должны превышать значений, указанных в таблице 4.

Т а б л и ц а  4
В процентах

М ассопаи доля крем ния
А бсолю тное допускаем ое расхож дение

результатом п араллельн ы х определении р е з у л ь т а т а  анализа

Ог 0,30 до 0.50 включ. 0.03 0,04
Св. 0,50 * 1.00 О 0.04 0.05

* 1.00 » 2.50 * 0.05 0.07
* 2.50 » 5.00 * 0.07 0.10
* 5.0 * 10.0 ь 0.1 0.2
*10.0 * 15,0 р 0.2 0.3
*15.0 *20.0 р 0.3 0.4
* 20.0 * 25.0 р 0.4 0.5

6 Атомно-абсорбционный метод определения кремния 
(при массовой доле кремния от 0,10 до 1,0 %)

6.1 С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на растворении пробы в растворе соляной кислоты в присутствии азотной 

кислоты, образовании фгоридного комплекса кремния при комнатной температуре и измерении 
атомной абсорбции кремния при длине волны 251,6 нм в пламени ацетилен-закись азота.

6.2 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 излучения для кремния.
Ацетилен по ГОСТ 5457.
Закись азота медицинская.

8
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Кислота соляная по ГОСТ 3118 плотностью 1,19 г/см3, раствор 1:1.
Кислота азотная по ГОСТ 4461 плотностью 1,35—1,40 г/см3.
Кислота борная по ГОСТ 9656.
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484.
Кислота борофтористоводородная: к 280 см3 фтористоводородной кислоты при температуре 

(10±2) *С добавляют порциями 130 г борной кислоты и перемешивают. Раствор готовят и хранят в 
полиэтиленовой посуде.

Алюминий металлический по ГОСТ 11069 марки Л999.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328, раствор 30 г/дм3.
Натрий кремнекислый мета 9-водный |1|.
Стандартный раствор кремния: 10,112 г кремнекислого натрия растворяют во фторопластовом 

стакане в 100 см3 воды при умеренном нагревании, раствор переводят в мерную колбу вместимостью 
1000 см3, добавляют 2 см3 раствора гидроокиси натрия, доливают водой до метки и перемешивают. 
Раствор хранят в п а т  этиленовой посуде.

I см3 раствора содержит 0.001 г кремния.
Для устаноачения массовой концентрации кремния Г, аликвотную часть раствора 25 см3 

помешают в фарфоровую чашку вместимостью 200 см3 и дальнейшие операции проводят по 4.2.
6.3 П р о в е д е н и е  а н а л и з а
6.3.1 Навеску пробы массой 0.5 г помешают во фторопластовый стакан вместимостью 100 см3, 

смачивают пробу приблизительно 10 см3 воды и добавляют порциями 25 см3 раствора соляной 
кислоты. Растворение ведут при комнатной температуре. После растворения пробы добавляют 2 см3 
азотной кислоты, раствор перемешивают, нагревают до кипения и кипятят в течение 1—2 мин.

После охлаждения до комнатной температуры к раствору добаачяют 10 см3 борофтористово
дородной кислоты и переводят раствор в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают водой до 
метки и перемешивают. Затем раствор переливают в тот же стакан, в котором проводили 
растворение.

6.3.2 Растворы контрольного опыта готовят по 6.3.1 со всеми используемыми в ходе анализа 
реактивами.

6.3.3 Построение градуировочного графика
В семь фторопластовых стаканов вместимостью 100 см3 каждый помешают по 0.5 г металли

ческого алюминия, смачивают приблизительно 10 см3 волы, в пять из них отмеряют 0,5; 1,0; 2,5; 
3,5; 5,0 см3 стандартного раствора кремния, что соответствует 0.0005; 0.001; 0,0025; 0,0035; 0,005 г 
кремния, и проводят растворение и последующие операции в соответствии с 6.3.1.

6.3.4 Раствор пробы, раствор контрачьного опыта и растворы для построения градуировочного 
графика распыляют в восстановительное пламя ацетилен-закись азота и измеряют атомную абсорб
цию кремния при длине волны 251.6 нм.

По полученным значениям атомной абсорбции и соответствующим им массовым концентра
циям кремния строят градуировочный график в координатах: «Значение атомной абсорбции — 
массовая концентрация кремния, г/см3*. Растворы, в которые не введен кремний, служат растворами 
контрачьного опыта при построении градуировочного графика.

Массовую концентрацию кремния в растворах пробы и растворах контрольного опыта опре
деляют по градуировочному графику.

6.4 О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
6.4.1 Массовую долю кремния Х2. %. вычисляют по формуле

^ - ' С|  ~ т
V
-  100 . (4)

где С, — массовая концентрация кремния в растворе пробы, найденная по градуировочному 
графику, г/см3;

С2 — массовая концентрация кремния в растворе контрольного опыта, найденная по градуиро
вочному графику, г/см3;

V — объем раствора пробы, см3; 
т — масса навески в растворе пробы, г.

9
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6.4.2 Расхождения результатов не должны превышать значений, указанных в таблице 5.

Т а б л и ц а  5
В процснгах

М ассоная доля крем ния
А бсолю тное допускаем ое расхож дение

результатом параллельн ы х определений результатов ам ати ы

Or 0,10 ло 0.25 включ. 0,03 0.05
Св. 0,25 .  0,50 » 0.05 0.07
* 0.50 » 1.00 . 0.07 0.10

7 Атомно-абсорбционный метод определения кремния 
(при массовой доле кремния от 1,0 до 25,0 %)

7.1 С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на растворении пробы в растворе гидроокиси натрия и измерении атомной 

абсорбции кремния при длине волны 251.6 нм в пламени ацетилен-закись азота.
7.2 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 излучения для кремния.
Ацетилен по ГОСТ 5457.
Закись азота медицинская.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328. раствор 300 г/дм3; готовят и хранят в полиэтиленовой посуде.
Водорода пероксид по ГОСТ 10929.
Натрий кремнекислый мета 9-водный |1|.
Алюминий металлический по ГОСТ 11069 марки Л999.
Стандартные растворы кремния.
Раствор Л: 10,112 г кремнекислого натрия растворяют в 50 см3 воды во фторопластовом стакане 

вместимостью 100 см3 при умеренном нагревании. Раствор переводят в мерную колбу вместимостью 
100 см3, добавляют 2 см3 раствора гидроокиси натрия, доливают водой до метки и перемешивают. 
Раствор хранят в полиэтиленовой посуде.

1 см3 раствора содержит 0.01 г кремния.
Для устаноатсния массовой концентрации кремния Г2 аликвотную часть раствора 2 см3 

помещают в фарфоровую чашку вместимостью 200 см3 и проводят дальнейшие операции по 4.2.
Раствор Б: 50 см3 раствора А с массовой концентрацией Т2, вычисленной по формуле I, 

переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают водой до метки и перемешивают. Раствор 
готовят непосредственно перед применением.

1 см3 раствора содержит 0.005 г кремния.
7.3 П р о в е д е н и е  а н а л и з а
7.3.1 Навеску сплава массой в соответствии с таблицей 6 помещают во фторопластовый стакан 

вместимостью 100 см3, приливают 30 см3 раствора гидроокиси натрия и растворяют при комнатной 
температуре, во избежание потерь при возможном разбрызгивании стакан накрывают фторопласто
вой крышкой, раствор нагревают и кипятят в течение 15 мин.

К охлажденному до комнатной температуры раствору добавляют по каплям 2 см3 пероксида 
водорода. Затем раствор в стакане, накрытом крышкой, кипятят в течение 3—5 мин. После 
охлаждения до комнатной температуры тщательно обмывают водой крышку и стенки стакана и 
переводят раствор в мерную колбу вместимостью в соответствии с таблицей 6, доливают водой до 
метки, перемешивают и переводят раствор в полиэтиленовый сосуд вместимостью 300 см3.

Т а б л и ц а  6

М ассоная доля кремния. % М асса нанески пробы , г В м естим ость м ерной  ко л б ы , с м ’

Or 1.0 до 5,0 включ. 0.5 200
Св. 5.0 .10.0 » 0.25 250
* 10,0 .15,0 » 0.2 250
.15.0 » 25,0 . 0.1 250
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7.3.2 Растворы контрольного опыта готовят по 7.3.1 со всеми используемыми в холе анализа 
реактивами.

7.3.3 Построение градуировочных графиков
7.3.3.1 При массовой доле кремния от 1.0 до 5,0 %
В семь фторопластовых стаканов вместимостью 100 см3 каждый помещают по 0.5 г металли

ческого алюминия, смачивают его 10 см3 воды и в пять из них отмеряют 0,5; 1,0; 1.5; 2.0; 2.5 см3 
стандартного раствора А. что соответствует 0,005; 0.01; 0.015; 0,02; 0,025 г кремния, и далее 
выполняют операции по 7.3.1.

7.3.3.2 При массовой доле кремния свыше 5.0 до 10,0 %
В шесть фторопластовых стаканов вместимостью 100 см3 каждый помещают по 0.25 г метал

лического алюминия, смачивают его 10 см3 воды и в четыре из них отмеряют 1,0; 1.5; 2,0; 2.5 см3 
стандартного раствора А, что соответствует 0.01; 0,015; 0,02; 0.025 г кремния, и датее выполняют 
операции по 7.3.1.

7.3.3.3 При массовой доле кремния свыше 10,0 до 15,0 %
В семь фторопластовых стаканов вместимостью 100 см3 каждый помешают по 0.2 г металли

ческого алюминия, смачивают его 10 см3 воды и в пять из них отмеряют 4,0; 4.5; 5.0; 5,5; 6.0 см3 
стандартного раствора Ь. что соответствует 0,02; 0,0225; 0,025; 0.0275; 0,03 г кремния, и датее 
выполняют операции по 7.3.1.

7.3.3.4 При массовой доле кремния свыше 15,0 до 25,0 %
В шесть фторопластовых стаканов вместимостью 100 см3 каждый помешают по 0,1 г металлн- 

ческого алюминия, смачивают его 10 см3 воды и в четыре из них отмеряют 2,8; 3,6; 4.4; 5.2 см3 
стандартного раствора Б, что соответствует 0,014; 0,018; 0.022; 0,026 г кремния, и далее выполняют 
операции по 7.3.1.

7.3.3.5 Раствор пробы, растворы контрольного опыта и растворы атя построения градунровоч- 
ного графика распыляют в восстановительное пламя ацетилен-закись азота и измеряют атомную 
абсорбцию кремния при длине волны 251.6 нм.

По полученным значениям атомной абсорбции кремния и соответствующим нм массовым 
концентрациям кремния строят градуировочный график в координатах: «Значение атомной абсорб
ции — массовая концентраты кремния, г/см3*. Растворы, в которые не введен кремний, служат 
растворами контрольного опыта при построении градуировочного графика.

Массовую концентрацию кремния в растворах пробы и растворах контрольного опыта опре
деляют по градуировочному графику.

7.4 О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
7.4.1 Массовую долю кремния Хг, %. вычисляют по формуле

*3
(С , -  С2 ) • V

т 1 0 0 . (5>

где С, — массовая концентрация кремния в растворе пробы, найденная по градуировочному 
графику, г/см3;

С2 — массовая концентрация кремния в растворе контрольного опыта, найденная по градуиро
вочному графику, г/см3;

V — объем раствора пробы, см3; 
т — масса навески в растворе пробы, г.
7.4.2 Расхождения результатов не должны превышать значений, указанных в таблице 7.

Т а б л и ц а  7
В процентах

А бсолю тное попускаемое расхож дение

М ассовая доля крем ния
ре ту.*) м а г а  я П араллельны х 

определений
р о у л ь тд го в  анализа

От 1.00 до 2.50 включ. 0.10 0.15
Св. 2.50 » 5.00 » 0.15 0.20
» 5.0 * 10,0 0.2 0.3
» 10.0 * 20.0 0.3 0.4
* 20.0 * 25.0 * 0.4 0.5
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