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Настоящие технические условия распространяются на сплава я 

прети на основе олова, свинца и инхия для полупроводниковой тех

ники. Сплавы в припои изготовляется легированием марочных металлов 

и используются в различных видах пайки.

Пример загаси условного обозначения продукции при заказа ее и 

а документации.

Сплав в виде слитка круглого сечения диаметром 23 ш , длиной 

58 ш  марки ИнГл 0,5*

Сплав Ся 0 23 х 58 ИаГл 0,5 17 48-G220-40-90.

Припой в виде слитка размером 10 х 25 х 250 т  марки ЮВа 0,5.

Припой Ся 10 X 25 X 250 ШВа 0,5 17 48-022-40-00.

I .  ПАРКИ И СОРТАМЕНТ

I . I .  В зависимости от химического состава устанавливаются сле

дующие марки сплавов и припоев:

ОСу 1 -  олово с присадкой сурьмы I? :

0Су2- олово с присадкой сурьмы 2?;

ОССу 34-1 -  олово с присадкой 34? свинца и 1% сурьмы;

СО 10 -  свинец с присадкой 10% олова;

СИн 50 -  свинец с присадкой 50% индия;

ИнГл 0,5 -  индий с присадкой 0,5? Галлия;

ИнЦ I  -  индий с присадкой I?  цинка;

ОСу 10 -  олово с присадкой 10? сурьмы;

СИн 20 -  свинец с присадкой 20? индия;

ШВа 0,5 -  олово с присадкой 0,5? висмута;

П0Су£- олово с присадкой 9? сурьмы;

ШЦ 10 -  олово о присадкой 10? цинка;
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ПОИн 52 -  адово с присадкой 52$ татя;
П0СШ 42-ID, 5 -  олово с присадкой 42$ свинца и 10,5$ висмута;

HOCK 36-17 -  олово с присадкой 36$ свинца я 17$ кадмия;

ПСВнО 25-30 -  свинец с прлсадкоЗ 25$ висмута и 30$ олова;!

ШЖн -  свинец с присддкоЯ 5$ индия;

ШИн 25 -  свинец с присддкоЯ 25$ индия;

ПИнК 24 -  ищшЯ с присддкоЯ 24$ ваяния.

1.2. Сплавы выпускаются в виде слитков размерами:

12 х 12 х 200 т
10 х 34 х 200 ш

1.3. Припои выпускаются в виде слитков размерами:

12 х 12 х 250 т
10 х 25 х 250 т
Отклонение от номинальных размеров слитков браковочным приз

наком та является.

1.4. Сплав марка ИнГл 0,5 выпускается в виде круглых прутков,

предельные отклонения для которых долины соответствовать указанным

в табд.1
IflfШ Таблица I

НзминальвыЯ 
диаметр слитков

Предельные
отклонения

Игаптаядт.ттяя ЦрбДбЯЬЕОв
длина слитка отклонение

23 + 2 5В + 5

23 + 2 65 + 5

1*5. Размер слитка оговаривается в заказе. По согласованно 

потребителя с изготовителем допускается поставка сплавов я припоев 

других фора и размеров.

2. ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ

2.1. Химический состав сплавов и припоев долган соответствовать 

нормам указанным в таблице 2.

ТУ 48-0220-40-90 Лас»
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Таблица 2

Марка
ошави Код ОКИ .^ашйД1шй-дойгад»^,

№ /ЛК
Покмоои» но болоо . . .  XIQ

ш'гл чл г..чш шгт шла ш<гж w.rm w.'M шгж игл
З С у Т - т т а а ш ш г " оот - ТЯ=5Г* - ш в ш I I Т Г Т ттп> Т Е г г о 1 щ д ш -  *

ООу 2 17 2224 0300 оот - - Ml шт I о , : I 0,5 0,2 0,05 - - -  -

ОСу 10 17 2224 0400 оот - 9 -И - - - I 0.1 I 0,5 0,2 0,05 шт - шт шт

ОССу 34*1 17 2224 0500 оот 33-35 Q0-I2 - шт шт I - 0,5 I 0,2 0,05 - - ^  шт

СО 10 17 2224 0100 9—I I оот - шт - - I I 0,5 0,5 Q05 0,05 0,5 - -  -

СИн 20 17 2539 0300 - оот шт 19-21 шт шт - - I - I  - •• 0,5 -  -

СИ» 50 17 2539 0400 - оот - 49-51 шт шт шт - I - I  - шт 0,5 шт

ИнГл Q5 17 2539 0100 - т - ООТ 1э м * - - - 0,5 - 0,1 - 1 I -  I

ИиЦ I 17 2539 0200 - - - оот - 09-Ц « - 0,5 - 0 , 1 - I I 5 -

S



Дродолхонао табл.2
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Парка 1/лп l\VTt L »t cooTan.g__________________________
црапоя tWM V»Ui

1__________ Компоненты_______ Птшаав. не болееL _ _
ш т ш ял w m m o t I M A M Ж 11 2 »

ШВа 0,5 17 2332 1600 0,4-0,6 — М» 00? - - - -  0,015 0,015 0,01 0,05 0,015
1ЮСу 9 17 2332 1700 m> mm ■a 00? - 6-10 - -  0,015 0,015 -  0,05 - aa

ПОД ю 17 2332 1100 - - 00? - - 9-11 -  0,015 0,015 0,01 - - -

ООИн 52 17 23V2 1100 51-53 - 00? - - - 0,015 0,01 0,010 0,01 - 0,015 aa

ПООК 36-1? 17 2332 1300 - 16-18 oot 35-37 mm - -  0,015 0,015 -  - - -

ПОСВа
42-10,5 17 2332 1200 9,5-11,5 - aa oo? 41-43 -  0,015 0,015 0,01 - 0,015

1ЮВа 025- 
-30 17 2341 ПОО 24-26 - _ 29-31 oo? am «. -  0,015 0,015 0,01 - 0,015 «

ЛСИи 5 17 2341 1200 4-6 - •• oo? - aa 0,015 0,010 0,010 0,01 - 0,015 0,002
ШИн 25 17 2341 1300 -  24-26 - -  oo? - - 0,015 0,010 0,010 0,01 - 0,015 0,002

ШЫК 24 I? 2342 1200 -  OOT 23-25 -  - - am -  0,010 0,010 0,01 - - -



2.2. Химический состав гарантируется использованием при про

изводстве сдяазоз и припоев следующих металлов: 

олова дарок 054 000 и 01пч го ГОСТ 860-75; 

свинца карой С 000, С00 я СО по ГОСТ 3778-77; 

сурьма СуООО а Су 00 ш ГОСТ 1089-73; 

индия марок Ин 00, ИнО, Ив I  го ГОСТ 10297-75; 

галлия игрок Га 99,9999, Га 99,9997 я Га 99,999;

влсцута ЕнОО, ВгО, по ГОСТ 10938-75; 

кадмия марки Кдо по ГОСТ 1467-77; 

цинка марок ЦВ 00 я ЦО по ГОСТ 3640-79.

2.3. Ш согласования изготовителя с потребителей допускается 

изготовление сплавов и припоев из металлов других кщэок.

2.4. Сплава и припои долина быть однородными по содержания 

компонентов по всей длина н сечении слитка.

2.5. Поверхность слитков не додана иметь никаких загрязнений, 

посторонних включений в трещин.

фая слитков долина быть без заливов. На поверхности слитков 
допускается кристаллизационные неровности в бугорки. Допускается 
механическое удаление заливов, наплавов в других неровностей.

2.6. Фазико-ьэханиче ские свойства сплавов в припоев приведены 

в справочном прилегании I .

2.7. Маркировка.

2.7.1. Марка сплава я припоя настоятся на полиэтиленовый пакет 

вля яартонцур коробку.

2.7.2. На надвое грузовое место долгая быть прикреплен ярднк 

с указанием:

товарного знака я  наименования предприятия <— изготовителя;

условного обозначения сплава и припоя;

шмара партии;

масса нетто;

дата изготовления.

№ Лжт Я  в ц » Пив. Д*т*
2У 48-0220-40-90
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2.7.3. Транспортная маркировка -  по ГОСТ 14192-77.

2.8. Упаковка.

2.8.1. Каждый слвток сплава ели припоя упаковывают в паке? из 

полиэтиленовой пленки по ГОСТ 10354-82 или в коробки из картона 

марки Г по ГОСТ 7933-75, заклеиваемые лентой с липким слоем га 

ГОСТ 20477-86, в помещав; в дощатые ящики га ГОСТ 2991-85, размера

ми га ГОСТ 21140-88.

Масса брутто ящика не должна превышать 30 кг.

При отправке одному получателю двух и более грузовых мест 

щтя  Нормируя? в транспортные пакета га поддонах

га ГОСТ 9078-84 или с применением деревянных брусков сечением 

60x60 ш  с обвязкой стальной лентой размерами не менее 0,7x30 т  
по ГОСТ 3560-73. • Скрепление кондов лента -  в замок. Габаритные 

размеры и масса брутто пакета до должна превышать норм, установлен-1 

ЕНХ ГОСТ 24597-81.
- 2.9. Сопроводительный догдшнт о качестве вкладывается в 

транспортную тару при упаковке продукции.

3. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ
g

3.1. Процессы производства пя̂ Нтя (лукениз) сплавами и припоями

- га основе олова, свинца и индия сопровождаются выделением токсичных 

веществ, таких как свинец и его соединения, аэрозолей окиси кадмия, 

цинка, висцута, индия.

Согласно ГОСТ 12.1.005-88 они относятся к следующим классам 

опасности -  свинец -  первый, окись кадмия -  второй, окись висмута - I 

третий, окись индия — третий, окись цинка — второй, окись сурьмы — 

третий.

3.2. Свинец и его соединения вызывает поражения нервной, 

кровеносной и сердечно-сосудистой системы, верхних'дыхательных 

путей, желудочного тракта, почек, а также эндокринные нарушения.



Действие кядргяя на организм человека заклинаются в поражении 

органов дыхания, желудочно-кишечного тракта, внутренних органов- - 

скелетной в костной тканей, раздражении коаннх покровов; сурьмы —

3 раздражении слизистых дыхательных путей а глаз, хроническом тр а - 

23 низ легких, центральной иервной системы, сердечной мышцы, цене ни, 

кони; цинка -  з  возникновении "литейной лихорадив", ослаблении 

организма, восприимчивости к другим заболеваниям. Аэрозоли окиси 

ицдин, висцута, галлия, шгут вызвать отравления общетоксического 

действия.

3.3. Предельно-допустимая концентрация в воздухе рабочей зоны 

производственных помещений составляет: свинца — 0,01 мг/м3, 

кадаия -  0,1 мг/ы3, сурьмы -  0,2 мг/м3, цинка -  0,5 иг/М3, индия -

4 мг/ы?, витала -  0,5 ыг/ы?.

3.4. Концентрацию вредных веществ в воздухе рабочей зоны 
определяю; до методика, соответствующей требованиям

ГОСТ 12.1.016-79.
3.5. Металлические свинец, кадмий, сурьма, индий, цинк, внсцут, 

галлий нозаровзрнвобезопасны.

3.6. Утилизация, обезврелизаниз я уничтоивниэ отходов вредных 

веществ долива производиться ш  согласованию с местными органами 

Государственного надзора.

3.7. Производственные помещения, в которых производятся работа 

с токсичными веществами долина соответствовать требованиям СМ 296-71 

в обеспечиваться приточно-вытяжной вентиляцией ш  ГОСТ I2.4.C2I-75.

3.8. Работа с припоями необходимо выполнять з  респираторе 

типа 'Згепесток* ш  ГОСТ 12.4.028-76, коианой обуви по

ГОСТ 12.4.032-77 или валяной обуви по ГОСТ 12.4.050-73 а средствах 

индивидуальной защита: рукавицах по ГОСТ 12.4.010-75, защитных 

щитках по ГОСТ 12.4.023-84.

1 ТУ 48-0220-40-90ЯШЛиг Яшгпс. Паза. Доа
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3.9. Работающие со сшивами и припиши должна быть обеспечена 

батогами помещениями согласно СНяП П-92-76 по группе производствен

ных процессов Ша. В санитарно-бытовых помещениях должна быть созданы} 

условия соблюдения правил личной гигиена.

3.10. Работающие с припоями должна проходить: 

инструктаж по техника безопасности в соответствии с

ГОСТ 12.0.004-79;

предварительная при поступлении на работу и периодические 

медицинские осмотра.

niyw.ni

4.1. Сплава и припои принимается партиями различной масса 

(не менее 10 кг) одной марки и одной плавки.

4.2. Каждая партия сплавов л  припоев подвергается приемо

сдаточной проверке, проводимой отделом технического контроля.

4.3. Бнееяему осмотру подвергают кааднй слиток, обмеру -  0,5? 

круглых слитков от масса партии.

4.4. При получении неудовлетворительных результатов химичес

кого анализа хотя ба по одному из показателей проводят повторную 

проверку на удвоенной выборке, взятой от той же партии.

Результата повторного анализа являются окончательными в рас

пространяются на всю партию.

5. т о т VMtvwMШ

5.1. Контроль качества поверхности слитков проводят- визуально.

5.2. Измерение диаметра круглых слитков производят не менее 

чем в двух взаимно перпендикулярных направлениях одного сечения, 

йзшрение диаметра и длина слитков производят любам измерительным 

инструментом, обеспечивающим заданную точность измерения.

5.3. Определение химического состава проводят по методикам,
тгаяпяяццц»  в  пршгмгдчии 2 .

77 48-0220-40^0
Ласт

Яш Л«гт в  хата. Паха. Зхя



5.4. Лет контроля химического состава снзхавоз в припоев на 

преддргятиг-заготозгтале отбирает пробу зачерпыванием от расплавлен

ного л перемененного состаза дгртш стеклянной иго стальной лояечвой

Лет определенен кассовых долез примесей химическим а спектраль

ными методами з сплавах марок СО 10, ОССу 34-1, Сйн 50, СИн 20,

ИнГл 0,5 1!нЦ I  а припоях марок ШНз 52, ШСК 36-17, НЗСВя 42-10,5, 

ШЗгЭ 25-30, ХБСЛн 5, 1Е2к 25, Ш!нл 24 2 определения химическими 

методами компонентов в сплавах марок ОСу I ,  ОСу 2, ОСу 10 п припоях 

марок ПОВп 0,5, ШСу 9, ГЩ 1C пробу отлизает а веде спяееок на 

стеклянную, фарфора373 пла Езарцезув поверхность. Сплеска измель

чает до размеров частиц не более 2 ш , переаветазат и сокрадаот 

до лабораторной пробы массой 10 г.

Лет определенен примэсей спектральным методом а сплавах мерок 

ОСу 2 п ОСу Ю п припоез марок ЗОВп 0,5, ПОСу 9 и ШЦ 1C проба 

отлезает з  излокнпцы пз нерназеюеей стали з  вдде стерзней диаметрам 

S—S is: п длиной 70-80 мм Стеркой долнно быть m  менее четырех дет 

каядюго веда проба.

Одну часть струнке е стерзней расходует дет анализа, друтуа 

часть хранят а отделе технического контроля гоедареттет-изготовитеа. 

а темнее гарантийного срока на случай арбетрака.

5.5. Дет контроля равномерности распределения компонентов 

потребитель от наядой партии сплавов и припоез отбирает три слитка. 

На предцриятие—изготовителе от партии массой до 40 кг отбирает два 

слитка — первый и последний, от партии массой более 4С кг отбирает 

четыре слитка — дерзай 2 далее через наддув одну треть массы отлиз> • 

ки.

С верхней 2 яииней поверхности слитков распиловкой поковочным 

полотном (фрезой) или соскабливанием ноком с танталовым или тита

новым лезвием отбирает дзе пробы по одной с казной поверхности с 

протнзополокных концов слитка на глубину на хэнее 2/3 толщины
слитка. Сэдеркание компонентов а казной чз проб доляно соответстзо-

Ш = = ! = 1= [ Лаог
I тт

I 1 48-С220-40-90
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вать Еотггаы» указанна* в табл- 2.

5.6. Для проверял хшаявского состава сплавов г  припоев noxpei 

битсляш общую пробу получает тшяттеи опалая г  струнек всех 

проб, отобранных от ларззш, как указано в п.5.5, дан контроля равно! 

кереостн распределения ксвагоЕентов. Проба тщательно переыезгвзется 

в совращается до лабораторной проба кассой 10 г .

ПраыечаЕие. Разрезается заводу-гзгстоватала д ля определения х ш -  

чесзгого состава привоев попользовать пробы, отобранные 

в соответствий с п.5.6.

6. И тРАттеаи

6 .Х . ОПЛnk&i 2  I tsiащ »>СЯ В QFXSX, ЧЕСШ Г, 2  ПрО*“*

ветрнваекнх поющеввях, псчдяащах воздайсткие ануиннкх. зншчесапЕ] 

веществ.

6.2. Сдлаш и праша транспаряфует в врытых транспортных 

средствах в соответствии с прзваджи перевозни грузов, двястдудщва  ̂

на транспорте заддого шда.

7. ГАРАНТИИ ДОСГАЩЙХА

7.Х. Изготовитель гарантирует соответствпе качества сплавов 

z  щалпев требования** настоящих технических условий при соблщдеяаи 

^яграйитвзэд настоьщца техничес

кими услонияш.

7.2. Срок гарантия сплавов 2 щжюез устанавливается одни гад 

со дня выцусаа при собдпденнн условий транспортирования н хранения.

у гагаттАТЕЗГРН тц̂ р ВЗСТОЩШ

7.2. Разрезается хфазцриятаям-нотребитегяи использование 

сплавов г  препоев по истечении гарантийного срока щи условии 

повторной проверни качества на соответствие требозаяиех настоящего 

стандарта.

1 —1

Ия. Лает Я  тогтж. 1 П ш 2еа
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Вии. ааа. М Иаа. М дуба. Поав. и дна__L___F1
»

ПШОШИБ I  

Справочноо 

Сцродолшишо)

— Г ---------- is 4 Ь
-------- V

ПОСВа 42-10,5 143 167 5,23 22,0 58,5 197

ГОВаО 25-30 106 Х5Э т - - -  •

ШИн 5 302 ЭХЭ 2,20 22,2 64,1 тт

ШИН 25 236 26Х 3,07 6,9 31,9 79,2

ВИнК 24 126 Х29 Х,25 29,3 66,0 153



ПШ  ШЕЕШЕ 2 

Обязательное

ЫЕТОШИ 
И ОСЕОВШХ

МАССОВЫХ ДОШ 
IHSBT0B В С1ШВАХ И ПРИПОЯХ

ПЫПУМ'Л

Обще требования к методам анализа no ГОСТ 25086-67.

Обще требования безопасности при проведении анализов в 
соответствии сП "Общими правилами безопасности для предприя ■ 
тий и организаций металлургической промышленности". утвера • 
денншз в установленном порядке.

I .  Химико-спектральный метод определения массовых долей: 

висмута ,гелеза, меди .мшзьяяа, сурьмы, свинца .цинка в припоях ШСК 36-1? 

ПОСЗи 42-10,5; ПСВиО 25-30; ПОВи 0,5; ПОСу 5; ССД 10; ПОИн 52;

ДОИн 5; П М  24; ПСКн 5; НСКн 25.

МдТод основан на спектр?0*™»™ определении примесей при воз ■ 

буждении спектра в дуге переменного тока с предварительным переводом 

проба металлического припоя в окись.

I . I .  Точность измерений.

Точность измерений характеризуется абсолютно допускаемыми 

расхождениями сходимости и воспроизводимости результатов измерений 

при доверительной вероятности Е=0,95.
Таблица I

Интервалы массовых Абсолютно допускаемые расхожгаття
долей примесей сходимости воспроизводимости

от 0,005 до 0,01 0,002 0,0024

от 0,01 до 0,03 0,004 0,005

от 0,03 до 0,05 0,008 0,01

от 0,05 до 0,1 0.01 0,015

1.2. Аппаратура, материалы, реактивы.

Кварцевый спектрограф средней дисперсии с трех линзовой

системой освещения или спектрометр с фотоэлектрической регистрацией

спектра.

Микрофотометр или микроденситометр 
Генератор д у г и  переменного тока

—
»

«ж. Лот м  ю т .  • Поза. Дот
ТУ 48-022G-4Q-S0

Лот
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Угла спектральные варев С-3

Стерши графитовые дан спектрального анализа

Веса торсионные

Веса аналитические

Ступки агатовые нлв из оргстекла

Трехступвнчатый ослабитель

йотопластинкн спектральные тин СВ-I в С1Ы1

йотоматериалы, ГОСТ IQ69I.I-84

Спирт этиловый ГОСТ 18300-87

Стакана термостойкие

Печь муфельная с терморегуляторов

Кислота азотная ГОСТ Ш25-84, перегнанная

Олово окись ГОСТ 22516-77

Свинца окись ТЗГ 8-09-5383-88

Висмут окись ГОСТ 102X6-75

Индий окись

ВВлаза окись ГОСТ 4173-77 

Меди окись ГОСТ I6539-7X 
Иыаьяка окись ч.д.а.

Сурьма окись ч.д.а.

Цинка окись 

Кадмия окись

Х.З. Цриготоаяенив основы в градуировочных образцов

1.3.1. Основой для приготовления градуировочных образцов слу- 

янт смесь окисей металлов, явяящихся основными компонентами. Окиои 

долины быть чистыми ш  определяемым примеряй. Количество окисей 

вводится в основу в соответствии с маркой припоя.

1.3.2. Градуировочные образца готовят идентичными ш  содерка- 

нню основных компонентов анализируемый пробам путем введения рас

считанных количеств определяемых примесей в основу, соответствующей

данному цришд.

17 48-0220-40-30
Их». ЛхСТ Хяях. Паю. Яхта



1.3.3. Головные градуировочные образцы, содеркащие ш  1$ опре

деляемых примесей (в расчета на металл) , готовя? введением в oceobj 
окислов металлов.

Градуировочные образцы тщательно церенешваат в сгудке со 

спиртом. Расход спирта 0,005 л на I  граны образца.

1.3.4. Рабочие градуировочные образцы готовят последовательниц 

разбавлением каждого кладущего соответстсвущей основой.

Для каждой марки припоя готовят серна градуировочных образцов 

с содеряаннем массовых долей определяемых примесей 0,006; 0,012; 

0,037; 0,П £.

1.4. Проведение анализа

От пробы припоя отбирая? навеску массой 1-2 г , помещая? ее в 

стакан, наливая? 30-50 см? перегнанной азотной кислоты, разбавлен

ной 1:1. Пробы растворяя? iron умеренном нагревании. Раствор выпари

вая? досуха, получившиеся азотнокислые соли прокаливают в муфельной 

печи в течение 10-20 мин. при температуре 450~500°С.

Полученный после растворения в прокаливания осадок окиси 

припоя и градуировочные образцы набиваят в угольные электроды, 

имевшие кратер диаметром и глубиной 3 мм с боковым отверстием I  мм, 

предварительно обогнанные в дуге переменного тока силой 10-12 А, в 

течение 10-15 сек.

Спектрографзрозание градуировочных образцов л  проб проверяю)? 

через трехступенчатый ослабитель. При спектрографировании электроды 

помещают так, чтобы электрод с пробой бал низким. Верхний электрод 

угольный, заточенный на усеченный конус с площадкой диаметром 

1,5-2 мм.

В кассету закладывая? две фотопластинки: в коротковолновую 

часть спектра -  тип СЛ-П, в дяиковолноаув -  тип СП-1.

Спектра возбуждают в дуга израненного тока 12 А, время экспо

зиции:

1
1 • ТУ 48-0220-40-80
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ДШ припоев марка ШСК 3S-I7; ШСЕз 42-10,5; ПСВаО 25-30;

ШЕи 0 ,5 ; ШСу 9 ; ШЦ 10; ШИн S2; ПОИн 5-1,5 ниа.;

ищпм ШИн 5; ШШ 2 5 - 2  ш а .;

марка ШНк 24 -  2,5 шн.

Езрина щели, црошауточная диафрагма выбираются одтшаяьяш1и 

для получения интенсивности спектров в области нормальных почерне

ний.

1.5. Яроведенне анализа на цанг в припоях марка ШИн 5,

ШИн 25.
ГрадуировочЕкз образцы в пробу (окись) набивают в кратеры 

угольных электродов, шшщнх размер 2x3 ш  в боковым отверстием 

Z ми. Перед съемкой угодьвнэ электроды необходимо облечь в дуге 

постоянного тока, силой 10-12 А в течение 10-15 сек.

При спактрографнроваяни иканий электрод с пробой -  анод, 

верхний электрод -  катод, заточенный на усеченный конус с диаметром! 

площадки 1,5-2 ш . Спектры возбуадзвт в дуге постоянного тока 

силой 7 А. Время экспозиции 20 сек. Еа одно и то же шсто фото- 

•дластинкя фотографируют 3 спектра градуированных образцов в проб.

Шзрина щели в промазуточнзя двафраша вбираются оптимальными 

для получения интенсивности спектров в обягстг нормальных почерне

ний.

Спектры регистрирует на пластинки тип СП- I вла СП-сС.

1.6. При определении массовых доле! примесей в пробе припоев 

количество. сдвктрогрзмм для каждого градуировочного образца не 

менее двух, для каддой пробы не менее трех на одной фотопластинке.

1.7. Обработка результатов анализа.

1.7. Z. Измерение интеЕСизности почернения аналитических линий 

примесей в припое ведут на микрофотометре. Использую? следуащэ 

аналитические лингв г  лингв внутреннего стандарта:

маньяк 234,98 -  олово 236,82 ваз фон

----------- f— — TJ 48-0220-40-90 Лю
№в. Ляет М ism. 1 Похз. Вхгш гаг



сурьма 287,77 -  олово 278,5

железо 302,06 -  олово 321,86 или 322,35

ггедь 324,7 или 327,49 -  олово 321,86 ИЛИ 322,34

авсцуг 306,7 -  олово 321,86 или 322,35

цинк 330,2 вяз 334,5; 213,7 -  фон

свинец 2833,1 -  олово 276,17

Лохусяается применять другие аналитические линии и внутренние 

стандарта, обеспечивающие тангенс угла наклона градуировочных кри

вых не менее 0,5.

1.7.2. 1Ь результатам фотоштрирования спектров градуированных 

образцов строят градуировочные графики в координатах & S - ф  С 

где в разность почернения аналитической линии в фона язи линии 

сравнения; С -  концентрация дримзсв,^.

Ш градуировочным графикам определяют содержание пртаасей в

ОКНСЛ

Для вычжсденна содержания дринесеЗ в металлическом дрише 

последний результат умножав? га переводной коэффициент К = 1,2.

2. СхшгзрггьгнЗ метод определения игссовзх долей хридасей: 

железа, шдн, маньяка, свинца, сурна в припоях ШВз 0,5, ДОСу 9 

в соответствии с ГОСТ 15483.10-78.

3. Химико-спектральный метод определения гришсвй: алшингя, 

гдсцута, железа, индия, шли, серебра, сурьмы, кадмия, магния в 

сплавах ОСу I ,  ОСу 2, ОСу 10, ОССу 34-1, Ш  1, ШГл 0,5, СИз 50, 

СКн 20.

Метод основан на спектральном определенна хретзсей при воз^уг- 

денин спектра в дуге постоянного тока с предварительным переводом 

пробы сплава в окись.

3.1. Точность игшреггй.
Точность намеренна характеризуется абсолютно допускаемыми 

расхождениями сходимости и воспроизводимостп результатов намеренна 

хрв доверительной вероятности Р = 0,95.

ТЗГ 48-0220-40-90Йяь Лее* Пада. Яю»
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Таблица 2

Интервала кассовых 
долей драг с ей сходимости

доггусааазшэ расхождения 
ВОСПРОИЗВОДИМОСТИ

от 0,00005 до 0,0001 0,00002 0,00003
от 0,0001 до. 0,0003 0,00003 0,00005
от 0,0003 до 0,0005 0,00008 0,0001
от 0,0005 до 0,001 0,0002 0,0003
от 0,001 до 0,003 0,0004 0,0005
от 0,003 до 0,005 0,001 0,0015
от 0,005 до 0,01 0,002 0,003

3.2. Аппаратура, материала, реактива.

Спектрограф кварцевый средней дисперсна типа ЙШ-30 с 3-х

линзовой системой освещения ала спектрометр с фотоэлектрической

регистрацией спектра.

Шкрофотомзтр. 
Сдектроцро ектор.

Источник дуга постоянного, переданного тока типа ИБС-28 

Веса ггрелочЕна (0-250).

Печь муфельная с терморегулятором.

Стакана кварцевне.

Ступка аз оргстекла ала агатовая.

Стеркни графитовые для спектрального анализа марка С-3. 

Фотопластинки спектральные тал СИ-1 ала СП-П.СП-ЗС, УФЩ. 

Фотоматериала, ГОСТ IG69I.I-84.

Спирт аяччгптей по ГОСТ 5262-67.

Бода дистиллированная, ГОСТ 6709-72, перегнанная в кварцевом 

аппарате.

Кислота азотная, осч, ГОСТ Ш25-84.

Кислота соляная, ГОСТ 3118-77.

Аятиний окись, чда.

Серебро азотнокислое, яда, ГОСТ 1277-75.

Иш. Лкт 14 дшт». ГХап. Sr i
ТУ 48-022040-90



т т  окнсь, чда.

Медь окнсь, ГОСТ 16533-79.

Олово окись .ГОСТ 22516-77.

Zsjiezo окнсь

Свинец окнсь, ТУ 6-09-5382-88.

Сурьма трехокнсь, яда.

Внсцута окнсь, ГОСТ 10216-75.

Кэдэдя окнсь, ГОСТ ХП20-75.

Магния окнсь, ГОСТ 4526-75.

Цднка окнсь, ссн.ГОСТ 10262-73.

Галлия окнсь,ося.

3.3. Приготовление основа в градуировочных образцов.

3.3.1. Основой дня приготовления градуировочный образцоз сцу- 

аз? саесь окисей металлов, яияящихся основными ГОЕвонентгии. Окнсз
jyuismu бн’ГЬ ЧПСТШЕЗ Р*1 iipgrug*f»gifr Йшгор|

вводится в основу в соответствен с вщпшн сплава»

3.3.2. Приготовление окнен олова.

Стругну олова растворяя? г  кварцевой чаше г  азотной кислоте. 

Шдучгнцув штаоловгнцузз кислоту остррокэо дадеувизгат, а загш 

прокаливав? в вдфеяьвой дачи при тевдаратуре J3G-€0O°C до удаления 

окислов азота.

3.3.3. Прнготозлвниз окнсз свинца.

. Валко яастраивнннй металлический ензнец ргстворяз? в азотной 
кислоте. TftLflytfmrCTrff раствор напаривав?, а затеи в

цу$еиьаой пвчн при тешерзтуре 40СРс до удаления окислов азота.

3.3.4. Приготовление окнсз сурка.

Иеталявчесщз сурьцу растворяя? в едасн соляной я азотной 

КНСЯ07 (5  Ч астей  3  I  ЧаСТЬ аяптвпИ КНСЛОТЗ). ПКдутаяятгй

раствор выпаривав?, а затея прокаливав? в цуйельной дачи при тем

пературе 50СРс да удаления окислов азота.

I | ....... [ | j  ТУ 48-0220-40-60
1л«*Г|*отпь I Шзж. 12гтж\



Hh
i, 

*А 
«о

и.
|

fto
*»,

 w
 <

m
 

I R
im

, и
иу

ГМ
 |Н

и»«
 M

 д
>е

< 
I 

По
дп

, н
 д

иа
3.3.5. Градуировочные образца готовят идентичными по содеряанив! 

основных компонентов анализируемым пробам, путем введения рассчитан-# 

енх количеств определяемых примесей з  основу, соответствупдув данно

му привоз.

3.3.6. Головные градуировочные образцы, содержание по I?  

определяемых првесей Сз расчете на металл), готовят введений! в 

основу ояислоз металлов. Градуировочные образцы тщательно перемепи- 

ваз? со спиртом.

Расход спирта составляет 0,005 л  на I  грамм образца.

3.3.7. Рабочие градуировочные образцы готовят последовательным 

разбавлении! каждого предыдущего соответствущей основой.

Для яящпЪ ынрни сплава готовят серив градуировочных образцов 

с содержанием определявших примесей 0,00005?, 0,£Ю01?, 0,00025?, 

0,0005?, 0,001?, 0,0025?, 0,005?, 0,01?.

3.4* Проведение анализа.

От пробы сплава отбирают навесву массой 1-2 г ,  помецаат ее в 

стакан, -ядпгаяяг? 20-50 см3 азотной кислоты, разбавленной 1:1. Пробу 

растворязг при умзренном нагревании. Раствор выпариаззт досуха, 

т лу«  anmrprg азотно-кислые соли прокаливав? в муфельной печи при 

тешщрагуре 450-50£Рс в течение 20 ш з.
ПЬдготозленнуз пробу и гравировочные образцы набизаэт до 

уплотнения з  вратеры угольных электродов диаметром и глубиной 3 ш , 

с боковым отверстием I  ш . Электроды перед набивкой обкигазт в дуге 

переменного тока 10-12 А з  течение 10-15 с.
для ««гатятата йяГд 0,5 в КнЦ I  берут навеску в количестве 70 мг 

для пробы и образцов и ™аяяпу через Еоронку в гоатер угольного 

электрода размером 4x4 ш .
При спактрагращирозанпи нижний электрод с пробой служит анодом  ̂

Верхний электрод угольный, заточен на усеченный конус с площадкой 

диаметром 1,5-2 ш . Спектры возбущази в дуге постоянного тока силой 

10-14 А, экспозиция 2 мин.
“ Т " 77 48-0220-10-90 Лет
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Для сплава ИнЦ I  в КнЕя 0,5 -  экспозиция до выгорания.

Ширина щели в пронекуточная диафрагма внбнравгся оптимальными 

для получения интенсивности спектров а области нормальных почернений

Для съемки используэт трехступенчатнй ослабитель.

Регистрация спектров ведут на фотопластинка: тип СП- I  ала 

СП-ЭС дяинноволнозуя часть спектра, на тип СП-3 пли ШЕ -  коротко- 

волнозуз часть спектра.

3.5. При определении содеркания пркзсей в пробе припоя коли

чество спектрограмм для какдого градуцрозочного образца не менее 

двух, для кацдой пробы не менее трех на одной фотопластинке.

3.6. Обработка результатов анализа.

3.6.1. Измерение интенсивности почернений аналитических линий 

примесей и линий внутреннего стандарта в привое ведут на микрофото

метре.

Использует следуэдие игра аналитических линий и линий внутрен

него стандарта в нм:

нелезо 302,Со — олово 321,86 или 322,3 фон 

зпсцут 306,77 -  олово 321,85 или 322,3 фон

алшиний 308,22 -  олово 321,86 или 322,3 фон 

индий 325,61 -  олово 321,85 или 322,3 фон 

медь 327,39 -  олово 321,86 или 322,3 фон 

медь 324,7 -  олово 321,86 или 322,3 фон

сурьма 259,8 -  фон 

кадмий 228,8 -  фон 

магний 280,2 -  фон или индий 277,5 

Допускается применять другие аналитические линии и линии 

"внутреннего стандарта", обеспечивание тангес угла наклона градуи

ровочных кризах не менее 0,5.

3.6.2. По результатам фотогатрирования спектров градуировочных 

образцов строят градуировочные графики з  координатах л  S -  (2 

где & S  — разность почернения аналитической линии и линии
—

77 48-0220-40-80
1st. Лее* ХЬ лохуж. Пазя. Ялта
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"внутреннего стандарта" газ фона, с -  концентрация цришсв,*.

По градуировочным графикам определяет содержание дрншсей в 

пробе (окиси).

Для вычисления содернания примесей в металлическом прите 

последний результат уиноязот на переводной коэффицсект К = 1,2.

4. Спектральный метод определенна массовых долей прщесей: 

кедеза, меди, алшннгя, гндня, серебра, висцута г  сплавах ОСу I ,

ОСу 2, ОСу 10.

Данная методика распространяется на ологяншьсурьшшстне 

сплавы и устанавливает спектрографический метод определенна прике- 

сей в гнтергале кассовых долей в £: 

кале го от IxICT4 до 1x1СТ̂  

серебро от 5Х1СГ3 до 2х1£Г3 

шди от 4Х1СГ5 до IxICT3 

висмута от 5х1СГ5 до IxICT3 

индий от 3x1 СГ5 до IxICT3 

алжияий от IxICT4 да IxICT3

Спектрографический штод определенна тесовых далей прншеей 

яелеза, алжпяля, серебра, шдн, висцута, индия, в оловянно-сурьмя

нистых сплавах основан на испарении указанных прншеей из металли

ческих электродов в дуге дарешкного тока с прерызателеа, шследую

щей регистрацией спектра на фотопластинку.

4.1. Точность изшрений.

Точность изшрений характеризуется абсолютно допускаемыми 

расходденвямн сходимости и воспроизводимости результатов изшрений 

при доверительной вероятности Р = 0,95.

.....1........ I

Ям.!Лгет zorpt. | Паш. | Лата
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Таблица 3

Интервалы массовых 
далей примесей

Абсолвтно-догогскае1Я9 васхояления
сходимости воспроизводимостл

от 5х1СГ5 до IxICT4 2Х1СГ5 ЗхКГ5

от IxICT4 до 3x1 СГ1 ЗХ1СГ5 5x1 СГ5

от 3x10"“* до 5xlu“ * 8Х1СГ5 IxICT4

от 5x1СГ4 до-1x1 (Г3 2Х1СГ4 ЗхКГ4

от IxICT3 до 3x1 СГ3 4x10“ * SxICT4

4.2. Аппаратура* реактиву, материалы:
Спектрограф кварцевый Шй-28 с 3-х линзовой системой освещения

Генератор дуги переданного тока.

Микрофотометр.

Спектропроектор.

Сскуцдодар или реле вреданн.

Станок для заточка электродов.

Зотодяастинки тип CIKI

Сотоматериалы, ГОСТ IOcSI.I-64.

Стандартные образцы предприятия.

Бумага масмтабно-коордпнатная ГОСТ 334-73, «арки ДдН, формат 

20GX300 д а .

4.3. Приготовление градуировочных образцов.

4.3.1. Соковой для приготовления стандартных образцов слугит 

оловянно-сурьмянистый сплав. Головной эталон готовят введением в 

основу лигатур соответствуших придасеЗ. Рабочие стандартные образ

цы готовят- последовательным разбавлением головного образца и всех 

последующих образцов основой.

4.3.2. Все плавки проводят в чистом графитовом стакане, а 

тигельной печи яри температуре 5СОэС. Расплав перемепивазт графито

вым отерпнем и выливав? в излопницу из керкааеисей стали.

I
1

1!я . Л ЕСТ | й  л я у ш . Подо.
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Стандартные образца шею? бору лагах стержней диаметром 7-8 toi 

в данной 75-80 ш .
4.3.3. Стандартанз образца аттестоБываютса в соответствии с 

ГОСТ 8,531-85,ГОСТ 8.533-85.

4.4. Проведение анализа.

Дроби в стандартные образца затачивав? на плоскость.

В качестве источника возбуждения спектров используют преры

вистую дугу переменного тока снлоЗ 8 А (при включении прерывателя) 

от генератора ДГ-1, в цепь которого включается механический преры

ватель (отнесение длительности вспнвкв к паузе составляет 1:2 при 

120 об/тн). Спектра дуги фотографируют при вошщз спектрографа 

ИСП-28 с 3-х линзовой системой освещения при сирине щади -  0,01 ш , 

цродазуточнсй диафраюэ -  5 т  на фотопластинку тип Сб-П, экспози

ция -  30 сек.

4.5. Вычисление результатов измерений.

4.5.1. При определении содеркання примесей в пробе сплава 

количество спектрографа для каждого градуировочного образца на 

менее двух, для каждой пробы не швее трех на одной фотопластинке.

Измерение почернений аналитических линий чришсей в линий 

внутреннего стандарта пли фона близлежащего г  сплаве ведут на шкрф 

фотометре. Используют следующие линии: 

железо 358,12 -  фон 

висцут 305,77 -  фон 

алашшй 336,15 -  фон 

ИНДИЙ 451,1 -  фон 

медь 324,75 -  фон 

серебро 328,07 -  фон

допускается применять другие аналитические линии н линии 

"внутреннего стандарта0, обеспечивающие тангес угла наклона градуи

ровочных кривых не швее 0,5.

ТУ 48-0220-40-90
Ita. Лает а  дот». Полз. Яжп



4.5.2. По результатах фотомэзрирования спектров градуировочных 
образцов строят градуировочные графики, в координатах & S - 6? б>
где & £- разность почернения аналитике свой линии и линии "внутрен

него стандарта" е л и  фона, С -  концентрация прндасв,^. По градуиро

вочным графикам определяют содериание прикесбй впробэ.

5. Химико-спектральный метод определения массовых долей 

примесей:

алшиння и висмута от ЗхКГ4 до 0,01%
келсза, индия, сурьмы от 0,00025 до 0,005^

меди, серебра от 2,5хКГ3 до 5х1СГ% в сплаве C0-I0.

Метод основан на спектральном определении примесей при возбух- 

дснии спектра в дуге постоянного тока -а предварительным переводом 

пробы сплава в окись.

5.1. Точность измерений.

Точность измерений характеризуется абсолютно допускаемыми 

расхождениями сходимости п воспроизводимости результатов измерений 

при доверительной вероятности Р = 0,95, не долины прешзать величин, 

указанных з  таблице 4.

Таблица 4

Интервал содераанзй определяемого Допускаемые расхождения,* 
элемента,*

от 5хКГ° до IxICT4 2x10"®

от IxICT4 до ЗхКГ4 5х1СГ5

от ЗхКГ4 до SxICT4 IxICT4

от бхКГ4 до 1x1 (Р* 2Х1СГ4

от IxICT3 до ЗхКГ3 5Х1СГ4

от ЗхКГ3 до 5x1 СГ3 0,001

от 5x10т3 до 0,01 0,002

5.2. Аппаратура, материалы, реактивы.

Спектрограф кварцевый средней дисперсии типа ШИ-30 с 3-х

--— 17 48-0220-40-90
line. Лке* й юп. Пам. Ига
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линзовой системой освещения.

Источник постоянного тока типа ВАР-14 или ВАРС-33.

Генератор переменного тока тиса ДГ-2.

Микрофотометр типа 1S-2.

Шчь муфельная с терморегулятором.

Банн электрические иди электроплитки.

Весы торздонные.

Весы аналитические.

Девятиступенчатнй платиновый ослабитель.

Чашка выпарительные кварцевые.

Стаканы термостойкие вместимостью 50*100 см3.

Ступки из органического стекла,

Стерзни графитовые для спектрального анализа ОСЧ-7-4.

Поролон графитовый, осч 7-4

Фотопластинки спектральные тип 2Ш-3 и тип СП-1.

Фотоматериалы, ГОСТ I069I.I-84.

Спирт этиловый по ГОСТ 18300-87.

Кислота азотная по ГОСТ Ш25-84, осч.перегнанная.

Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72, перегнанная в кварцевом 

аппарате.

Алшинкя окись.

Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277-75.

Висцут марки Вй-GO по ГОСТ 10928-75.

Индий марки Ин-00 по ГОСТ 10297-75.

Меди окись по ГОСТ 16539-79.

Олово марки 0E1-G00 по ГОСТ 860-75.

Сурьма марка Су-000 по ГОСТ 1089-73.

Веле;.. окись

Натрий хлористый по ГОСТ 4233-77.

5.3. Приготовление буферной сшей, основы и градуировочных 

образцов.

L i«. Лае* а  ш п . Паю.
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5.3.1. Буферная смесь состоя; из 94? чистого но определяемым 

примесям угольного пороша в 6? хлористого натрия. Рассчитанные 

количества угольного порошка в хлористого натрия тщательно перемеши

вав? в ступка из органического стекла.

5.3.2. Основой слунит окись олова с добавлением окиси свинца в 

количестве, соответствующем марки сплава. Окиси олова и свинца 

готовят по п.3.3.2; 3.3.3.

5.3.3. Градуировочные образцы готовят идентичным по содерзашш 

основных компонентов анализируемым пробам путем введения рассчитан

ных количеств определяемых примесей в основу.

5.3.4. В головной градуировочный образец, содержащий до 0,1? 

определяемых примесей в расчете на мзтадл, последние вводят в виде 

окислов велезз, меди, индия, сурьмы, алшпнпя. Серебро вводится з 

виде соли. Градуировочные образцы тщательно, дэрешашавт в ступке 

в присутствии спирта в течение 5-6 час.

5.3.5. Рабочие градуировочные образцы готовят последовательным 

разбавлением каждого предыдущего образца основой.

5.3.6. Готовя? серив градуировочных образцов со следующими 

содерзанияьш определяемых примесей: 2,5x10-5; SxICT5; ШСГ4; 

2.5ХКГ4; SxICT4; Ix lСГ3; 2,5xIJ“3; 57.1СГ3; IxICT2. 1радуировочные 

образцы смешивают с буферной смесь» в соотношении 1:1 и подучают 

серив рабочих градуировочных образцов.

5.4. Проведение анализа.

5.4.1. Навеску пробы массой 1-2 гр. помещая? в стакан и раство

ряют при умеренном нагревании в перегнанной азотной кислоте, раз

бавленной 1:1. Подученный раствор переводят в кварцевую чашку и на 

электрической бане или электроплитке выпаривав? раствор досуха, а 

затем прокаливав? подучившиеся азотнокислый соли а муфельной печи 

яри температуре 50СРс в течение ЗС минут.

От полученного осадка отбирают навеску 200 мг и смешивают с 

буферной смесью в соотношении 1:1.

--- 1 Т7 48-0220-4С-90 Лже?
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Подготовленную таким образом пробу а работав градуировочные 

образца вабивавт в кратер угольного электрода диаметром в глубиной 

4 мм. Электроды перед набивкой обянгав? в дуге переменного тока 

10-12 А в течение 20 с.

5.4.2. Возбузкение спектра ведут в дуге постоянного тока. При 

спектрогргфирозаяии электроды помещав? так, чтобы ниянам электродом 

(анодом) слугкл электрод с пробой, верхний электрод угольный, зато

ченный на усеченный конец с диаметром площадки 1,5-2 ш . Ток дуги 

первые 30 сек. -8 А, затем ток повышается до 15 А и поддергивается 

до конца экспозиции. Бреша ‘экспозиции до полного выгорания -  около 

2,5 шв. Регжетрацав спектров производят на пластинках У5Ш-3 Скорот  ̂

поволнован область спектра) и тип СО-I (длинноволновая область 

спектра). Пластинка закладывается так, чтобы область спектра

260,0 нм не попадала на пластину тип СП- I, для чего от пластинки 

тип СП- I отрезав; 2 см.

5.4.3. Для построения характеристической кривой необходимо 

на эти га пластинки снять с пакт геле за через дзгятиступегчатзй 

ослабитель.

Почернение аналитических пар линий и фона измеряв? на микро

фотометре. Используется следующие аналитические пары линий: 

сурьма 259,81 нм -  олово 259,44 нм; 

внецу? 306,77 нм -  олово 321,86 нм или 322,3 нм; 

яелего 302,05 нм -  олово - " -  

индий 325,61 нм -  олово - " -  

алшгний 308,22 нм -  олово 321,86 нм 322,3 нм;

медь 324,7 нм ) _  олово 321,86 нм или 322,3 нм;
медь 327,39 нм )

серебро 328,7 нм -  олово - " -

5.5. Обработка результатов анализа.

По данным фотоштрировання градуировочных образцов еяроят 

градуировочные трафики з  координатах:

Лк» S шп. Пш Я*я
73 48-0220-40-90
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Ji -  интенсивность аналитической Дании определяемой примеси;

— интенсивность Дании сравнения;

С -  концентрация примеси,?.

По градуировочным графикам находят содеркание примесей в окиси 

сплаза.

Для зачисления содеркания примесей в штаалачвскоа сплаве по

лученный результат умяоваа? на переводной коэффициент К = 1,15.

6. ГЬтзганно-фотогатрнчгский ьэтод определения галлия от 0,25 

да 0,75? в сплаве ИаГд 0,5.

«етод сглодан на возбуждении спектра галлия в воадувно-ецвтиле- 

Еовоа плавни и фотометрированин линии галлия 403,2 ш . Анализ 

проводят из азотнокислая растворов.

6.1. Аппаратура, реактива в раствора.
COTOlSTp.

Копире ссор воздушный типа КЗ-10.

Кислота азотная да ГОСТ ХИ25-64.

Кислота соляная да ГОСТ 3113-77.

Смесь соляной и азотной кислот в отдалении 3:1 (царская водка),

Ацетилен да ГОСТ 5457-75.

Индий штааяический да ГОСТ IQ2S7-75.

Раствор индия (основа) готовят слэдущ ш  образом: 20 г  датад- 

личесдаго индия растворяй? в 150 са3 азотной кислота. Подученный 

раствор цереводят в шрцув колбу в^стздастьэ I  да3 л доводят да 

метки водой.

I  см3 раствора содериит 20 кг индия.

Галлий марки Гл-00.

Градуировочный раствор галлия (запасной) готовят следуазда 

образом: 0,2000 г  галлия растворявт в 15 см3 царской водки, пере

водят в мзрцуа колбу вмествшстьэ 200 ом3 и доводя? да шткг раство
ром индия (основой).

17 48-0220-40-80
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Градуировочные растворы Б,В в Г  готовя? разбавлениш раствора 

А основой в 5*10 в 20 раз.

I  a i3 раствора Б,В, в Г  соответственш> содержит 0*2; 0*1;

0,05 кг гадлва.

6.2. Проведение анализа.

Еазесиу пробы кассой 1,000 г  покещаэт в стакан вкестикостыэ 

50 си3, яржяивазт 15 ш3 азотной кислоты в растворяют прп укаревнои 

нагревании. Раствор перешсят в кернуа колбу шестикостью 50 си3 в 

доводят до кеткп водой.

Шцученнзй раствор распыляют в воздуЕЕо-едетЕленозое плакя, 

явлгштреса источником возбуждения.
уотидвтрнрсзаннс епе-гтроз проб ведут на стандартной плагвнноы 

фотаетра в оптимальных условиях но аналитической двнин гадина 

403*2 ни. Концентрация галлия устанавливают но градуировочное

графину*
РрадуировочЕый график строят но результатам фотоиетрированна 

одновременно с пробами градуировочных растворов Е*3 в Г с известным 

содержание галлна.

6.3. Обработка результатов.

6.3.1. Содержание галлна (X) в процентах вычисляют но формуле:

2 -
Л? к 9

где С -  концентрация галлна, найденная по градуировочное графику* 
кг/см3

f  -  обвей фотоиетрируеного рзстгора, см3 

гг -  пасса навескз, г

6.3.2. Лрпускаеше расходдениа *эжду результатами параллельных 

определений при доверительной вероятности Р = 0,95 не долины пре

вышать 0,03*.

7. Определение кассовой доли сурьмы.

Методика распространяется на сплавы марок ОСу I* ССу 2* Ору 10*,

Яш. Яша &  явшгж. Паш. Яжа
17 48-0220-40-90
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GCCy 34-1 и припой карта ИХ?у 9 г  

глетод определения содержав* суръкы о ; 0,8 до 1,2%; от 1,8 до 2,2£ 

в от 8 до П £ . ‘

1£е?од основан ва тнтровгниа суръкы растворов бродаоватотаслото 

калия а присутствии индикатора метилового орзякзвого.

7.1. Реактивы а растворы.

Кислота серная ш ГОСТ 4204-77.

Кислота соляная да ГОСТ 3118-77.

Цетиловый ораннввый, водный раствор I  г/да3-

Сурька кетаклинэская да ГОСТ 1089-73.

Калий брокноаатотаслнй ш ГОСТ 4457-74, раствор концентрации

0,025 дадь/да3:

0,696 г  реактива растворяя? в вода, доводят да кгтта водой 

в иерной годбе вдастядастьа X да3 в передадаваят.

7.2. Проведение анализа.

7.2. Х. Навеску сплава кассой 0,5000 г  при содерааниз суръкы 

1-2£ г  0,2000 г  при содараания 8-12^ дададзя? в конинескуэ колЗу 

вместимость» 250 сы?, приливав? 20 серной кислоты, ззкрзвадг 

горлнтко колбы небользой воронкой или насовнм стеклен г нагревах? 

да полного растворения навески.

Раствор охлаздаят, осторопно ойаваат Еоронзу водой, добавляй? 

воды да 100 га? я прибавляя? 20 ск3 соляной кислоты. содарашазе 

колбы перекаливая?, нагревая? да кидания и шшятат Ю кин. Затек 

раствор охлаэдадт да 70-80° С, прибавляя? 1-2 капли гатило вода 

оранкевого п кздленно при тщательно  ̂дарезшиаании титруя? растворов 

броката калия да исчезновения розового оврашвания.

Одновременно через весь ход анализа провода? контрольный опыт.

7.2.2. Шссозуя концентрация раствора броката кадия устаназан- 

ваят ш металлической сурькэ. Для этого а 4-5 колб вдастидастьв 

250 см3 помещая? да 0,0500 г  истертой в пороэок суръкы,
гта йпдбу- до 2П C # сетаой кислоты. огстворяяг навески

в Пая. н Лкт

%
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при нагревания я д алее поступав! как в п.7.2.1.

Массовую коЕцантращш брамата валяя ш  сурьме, шраяенг̂ а в
р/сЙ  ̂ нмькгцгеяя* пу> фррВ03125

где /эт-шсса навески металлической сурьш, г

f  -  объел раствора бромата валяя, израсходованного на титрование 

сурьмы, см3;

‘j f  -  объел раствора бромата валяя, израсходованного на титрование 

контрольного оянта, см3.

Среднвари$штичеокгЗ2а окончательный результат 

результат из 4-5 определений.

7.3. Обработка результатов анализа.

7.3.1. Массовую дола сурьш (X) в продентах вычислнвт ш 

форцузег
2 - X s S jL z jQ  jqq

Я? '
где — Т — кассовая концентрация раствора бромата валяя по сурьш, 

г/ с# ,

тГ-  объем раствора бромата кадия, 

виз пробы, с # .

'2^— объел раствора бромата калия, 

контрольного опята, с # ,

/и -  касса навесвя пробы, г

7.3.2. Дрпусказмые расточения кзщу результатами анализа при 

доверительной вероятности F = 0,95 не додзян превнаать значений 

величин, указанных в табл.5.
Таблица 5

на титрова

на тигровая^

Птчэряяд nnpftiyurgRir̂ T ШССОВЗХ Допускаемые ргсходдениа,?

снзгэ 0,8 до 1,2 0,09

■ 1,3 до 2.2 0,12
"  8 до П 0,2

~ п Лю
1 I ТТ 48-0220-40-90
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8. Определенна массовой долг свинца.

Методика распространяется на сплав ОССу 34-1, припои 

ДОСВи 42-10,5 и ЛОСК 35-17 и устанавливает трилономатриче сний метод 

определения массовой доли свинца от 33 до 375? и от 41 до 43^.

Метод основан на комплексномэтричесном титровании свинца при 

pH = 5,5 в уротропиновом растворе в присутствии индикатора ксвлено- 

вого ораннезого. Олово сзязнвазт в комплекс винной кислотой. Витает 

(припой ЛОСВл 42-10,5) оттитровываат предварительно щ>и pH = 2. 

Кадмий (припой ЛОСК 36-17) связызаэт в комплекс раствором ортофенан- 

тролина.

8.1. Реактивы в растворы.

Кислота винная по ГОСТ 5817-77, раствор с массовой долей 20?.

Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.

Кислота соляная по ГОСТ ЗП8-77.

Смесь кислот: к 75 см3 раствора винной кислота приливав?

45 см2 азотной и 5 см3 соляной кислот.

Аз&юний уксуснокислый по ГОСТ 3117-78, раствор с массовой 

долей 20£.

Уротропин.

Калий азотнокислый по ГОСТ 4217-77.

Ксиленозый ораннезый, водный раствор I  г/ди3.

Аммиак водный по ГОСТ 3760-79, разбавленный 1:1.

Ортофснантролин чехословацкий, раствор с массовой долей 1£, 

подкисленный азотной кислотой, или ортошенантролин солянокислый, 

раствор с массовой долей I %.
Свинец металлический по ГОСТ 3778-77.

Стандартный раствор свинца: 1,0000 г  свинца растворял? в 20 

азотной кислоты, разбавленной 1:1, при нагревании. Раствор охязздааъ 
переводят з  мернуэ колбу зместипостью I  дм3, доводят до метки водой, 

деременизаэт.

“ ~|— j— i. | Лсст
1 77 48-0220-40^901 П.м> 1 U fTA*W 1 1



И
н»

. М
 в

од
».

 | 
П

од
и,

 и
 д

м
» 

| 
Ри

м
, п

н»
. М

 |И
м>

. М
 д

%е
л.

 I 
М

од
п.

 и
 ч

»
I  сз? раствора содернн? 0,001 г  свинца.

Трияон Б Сдинатриевая соль этилецдиамин -  s .s .s js1 -  тетра- 

унсусвой кислоты) ю  ГОСТ 10652-73, раствор концентрацнз 0,05 шль-Я| 

или стандарт -  титр трилона Б той не концентрации.

8.2. Доведение анализа.

8.2.1. Навеску массой 0,1000 г  свинца дня сплава ОССу 34-1 н 

припоя йОСВи 42-10,5 и 0,2500 г  для припоя ПОСК 3S-I7 помещая? в 

коническуя колбу вместимостья 250 см3, приливая? 10-20 см3 смеси 

кислот л растворяя? при умеренном нагревании. Далее в зависимости 

от способа устранения влияния других основных компонентов анализ 

ведут по одному из следуэдих вариантов.

8.2.1.1. Определение свинца в сплаве ОССу 34-1.

К раствору прибавляя; 100 см3 воды, индикатор ксиленовый оран

жевый 2-4 капли, раствор уротропина до появления малиновой окраски 

раствора, 20 см3 в избыток (pH = 5,5) и титруя;  раствором трвлоЕа Б 

до перехода окраски раствора в лимокно-кзлтуа.

8.2Л.2. Определение свинца в припое ПОСВи 42-10,5.

К охлажденному раствору приливая? 25-30 см3 дистиллированной 

воды, ксиленовнй оранжевый 2-4 капли и нейтрализуя; раствором уксус-* 
нокислого аммония с массовой долей 2Сй до перехода налтой о краски 

раствора в оразнезуя, затем добавляя; воду до перехода окраски 

раствора в каяинозуа (pH = 2 ).

Медленно титруя; раствором трилона Б концентрации 0,05 шль/да3 

до перехода окраски раствора из малиновой в димонЕо-н2лтуя. Добав

ляя; 1-2 см? раствора уксуснокислого аьазэння в в случае появления 

розового пли оранжевого окрашивания раствора снова титруя? до 

лимэнно—взятого цвета. Количество см? израсходованного раствора 

трилона Б эквивалентно содержания висцута.

К раствору после титрования висцута прибавляя? раствор ашиака^ 

разбавленный 1:1, до перехода окраски в розозуя пли брусничзуа,

i |
17 48-022G-40-SO
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20 см3 раствора уротропина (pH = 5,5) в титруя? раствором трилона Б 

до перехода окраски в дшшно-гадтув. Количество см3 израсходован

ного раствора трилона Б эквивалентно массовой доли свинца.

8.2.1.3. Определение свинца в припое DOCK 36-17.

Раствор после разяогения дроби переносят в кервув колбу вмести- 

шстьэ 250 см3, доливая? до метки водой, перемешивают. Отбирая?

100 см3 раствора, прибавляя? 20 см3 раствора ортофеваизролина соля

нокислого, 2-3 капли ксЕленового оранхзвого, уротропина до перехода 

окраски в шлиновуз и титруя? растворов трилона Б концентрации 

0,05 молъ/дм3 до перехода окраски в лпшнно-келтуа.

В другой аликвотной части раствора ш п.8.2.1.1, ьаоино опреде

лить cyiasy свинца и кадмия и затем последний рассчитать по разности.

8.2.3. Массовую концентрация трилона Б устанавливая? та стан

дартному раствору свинца. Для этого отбирав? 25 см3 стандартного 

раствора свинца, добавляя? води до 100 см3 в далее поступая? как

в п.8.2.1.1.

Установку массовой концентрации трилона Б производят из чэтнрез - 

пяти определений и берут среднеартфгетическоэ значение.

Массовуя концентрация раствора трилона Б по свинцу, внраавнвув 

в г/см3, начисляя? по формуле:

гдеут>- масса навески свинца, соответстзуящая взятой аликвотной 

части раствора, г ;

объем раствора трилона Б, израсходованный на титрование 

свинца, см3.

8.4. Обработка результатов анализа.

6.4.1. Массовуя доля свинца (X) в процентах находят по формуле:

X 100,

где: Т -  массовая концентрация раствора трилона Б по свинцу в г/см3, 

'jf '-  объем раствора трилона Б, израсходованный на титрование 
свинца, см3 ___________________________________________

{ -
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tn -  пасса навеска дроби, г .

8.4.2. Допустимые расхождения шаду результатам анализа при 

доверительной вероятности Р = 0,95 не доданы щювшзать значений 

величин, указанных в табл.6

Таблица 6

И З Д % ^ Э Д Р” ВМ|> ШСС0ВШС Допускаемые расхождения,S

сваае 33 до 37 0,4

сзше 41 до 43 0,5

9. Определение кассовой доли цинка.

Методика распространяется на сплав марки ИнЦ I  н припой марки 

ПОД 10 и устанавливает тригонометрический метод определения массовой 

доли цинка от 0,9 до 1,1% и о? 9 до 11%.
Метод основан на комллекснометркчвскои титровании цинка в 

щелочной среде в присутствии индикатора кетилтишлового синего или 

эриохром черного Т. Олово в припое ШЦ 10 связывавгг в комплекс 

винной кислотой. Индий в сплаве ИЭД I  предварительно отделяю в 

виде гидроокиси.

9.1. Реактивы, растворы.

Микробпретка с ценой деления не более 0,02 см3.

Кислота азотная по ГОСТ 4461-77.

Кислота соляная по ГОСТ 3118-77.

Кислота винная по ГОСТ 5817-77, раствор с массовой долей 20£.

Смесь кислот: в 75 см3 раствора винной кислоты прибавляю 

45 см3 азотной и 5 см3 соляной кислот.

Аммиак водный по ГОСТ 3760-79, разбавленный 1:1.

Аммоний хлористый по ГОСТ 3773-72.

Хлорддно-ашиачный буфер, pH = 10; готовят следуащш образом:

Ия. 1Л«е»| М хсц».
ТУ 48-0220-40-90
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57 г  хлористого адаония растворяат в небольтам количестве воду, 

щшбавяязг 350 си3 раствора ее&шака с кассовой долей 2Ъ% н разбавля

ют водой до I  дат3.

Калий азотнокислый но ГОСТ 4217-77.

Штлдтпшлозый синий: I  весовуэ часть индикатора тщательно 

растирают со 100 весовыми частями азотнокислого калия, или годный 

раствор с кассовой долей 0,1%.
Хлористый натрий по ГОСТ 4233-77.

Зриоиром черный Т: I  весовую часть индикатора тщательно расти

рав? со 100 весовыми частями хлористого натрия.

Цинк металлический по ГОСТ 3640-79.

Стандартный раствор цинка: 1,0000 г  цинка растворяат в йО-ЗОси* 

соляной кислота, разбавленной 1:1, при слабом нагревании. Раствор 

переводят в мерную колбу вместимостью I  да3, разбавляв? до метки 

водой.

I  см3 раствора содержит 0,001 г  цинка.

Зрилоп Б Сдинатриевая соль этаяендиаиан -  5,S,J5*,I$- тетра- 

уксусной кислота) по ГОСТ 10652-73, концентрацией 0,05 моль/да3 или 

стандарт -  титр трилона Б той на концентрации.

9.2. Проведение анализа.

9.2.1. При определении цинка в припое марки ПОД 10 навеску 

массой 0,10000 г  помещав? в колбу вместимостью 250 см3 л растворяат 

в 10 см3 смеси кислот для растворения при слабом нагревании. К раст

вору прибавляют 50 см? воды, 2-3 капли индикатора эриохром черного 

Т и растзор аммиака, разбавленный 1:1, до перехода окраски раствора 

в зипневокраснуэ, прибавляют 10 см3 буферного раствора (pH = 10) и 

татруэт раствором трилона Б до перехода окраски раствора из винно- 

красной в синюю.

При титровании с применением индикатора мзтклтишлового синего 

окраска при прибавлении раствора аммиака изменяется от келтой до 

сине-фиолетовой л таи титровании раствором трилона Б от сине -фиале-

ЗУ 48-0220-40-90
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товой через розово-сиреневую до серо-синей.

9.2.2. Цри определении цинка в сплаве ИнЦ- I  навеску массой 

1,00(Ю г  помегшэт в стакан вместимостью 2СС-ЗСО см3 и растворяет в 

10 см3 соляной кислоты при умеренном нагревании. Обмывает стенки 

стакана 5-10 см3 воды и приливает осторояао при перепаивании 50 сма 

ашиака. Раствор нагревает до 6С-70°С и оставляет на теплой плите 

15-20 ыин. для коагуляции осадка. После охлаждения переводят раствоц 

в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливает до дотки водой и

перенеанзает.

Раствор фильтрует через сухой фильтр в сухую колбу. Первые 

горЦиа фильтрата отбрасывает. Отбирает 50 са3 прозрачного фильтрата 

и переносят в высокий стакан вместимостью 250-300 си3, добавляет 

50 см3 воды, 2-3 капли индикатора зриохром черного Т и титрует из 

микробюретки раствором трилона Б до перехода окраски из винно-крас

ной в синто.

9.2.3. Массовую концентрация раствора трияона Б устанавливает 

ш стандартному раствору цинка. Для этого отбирает 25 css3 раствора 

цинка, помещает в коническую колбу, вместимостью 250 см3, разбавляет 

водой до 50 см3, прибавляет 2-3 капли дотилтимолового синего или 

зриохром черЕого Т и далее продолжает, как описано в ходе анализа.

Установку массовой концентрации раствора трияона Б производят 

из четырех-пяти определений и берут среднеарифметическое значение.

Массовую концентрацию раствора трияона Б по цинку, выраженную 

в г/см3, вычисляет по формуле:
Г » __

1 "  тГ •
где: m -  масса навески цинка, соответствующая взятой аликватной 

части раствора, г ;

i f  -  объем раствора трияона Б, израсходованный на титрование 

цинка, см3.

9.3. Обработка результатов анализа.

И я.1Л>п| М зят». Пою. IЯг>
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9.3.1. Массону» дола цинка (X) в процентах вычисляв? по формуле
х = X -.y L ~. iooftn 9

где: Т -  кассовая концентрация раствора трилова Б по цинку в г/сыг, 

V *- обзеы раствора трилояа Б, лзрасходзаяннй на титрование,

C2J3 ,

т -  касса навески, соответстзузшя взятой аликвотной части 

раствора, г .
9.3.2. дапускаекые расхождения между результатами анализа при 

доверительной вероятности Р = 0,93 не должны превышать значений 

величин, указанных в табл. 7.
Таблица 7

Интервал определяемых кассовых 
долей цинка,% Лопусткмзе расхождение,2

свыше 0,9 до 1,1 0,1

свыше 9 да XI 0,2
10. Определение кассовой дали олова ш ГОСТ 1429.2-77.

П . Определение кассовой доли индия.

Методика распространяется на припои марок ШШЯ 52, ШИй 5, 

ШИн 25 и сплав Сйз 50 в устанавливает прямой коадяенсовокетричес- 

кнй кетод определения кассовой дали индия в сплаве на основе олова 

(при кассовой доле индия от 51 до 532) н обратный конняексоЕоготрв- 

чеснпй кетод определения кассовой доли индия в сплавах на основе 

свинца (при кассовой доле индия от 4 до 62, от 24 до 262, от 49 

до 512).
11.2. Долгое комнленсоЕонзтрическое определение индия в припое 

ШИа 52.
ХХ.2.Х. Реактивы и растворы.

Кислота азотная го ГОСТ 4461-77.

Кислота соляная го ГОСТ ЗП8-77.

“ ■{— I
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Кислота винная, раствор с массовой долей 20£, со ГОСТ 58Z7-77.

Смесь кислот: к 75 си3 раствора винной кислоты щшававт 45 см31 

азотной х' 5 см3 соляной кислот.
Уротропин.

Калий азотнокислый ш ГОСТ 42X7-77.

Ксияеновай ораниевнй, водный раствор I  г/ду3.

Кцдий до ГОСТ 10297-75.

Стандартный раствор индия: 1,0000 г  металлического индия 

растворяет в 25-30 си3 азотной кислоты, переводят в шрнув колбу 

вместимостью I  до3, доводят до штки водой и серемевивавт.

I  до3 раствора содержит 0,001 г  индия.

Зрвлон Б (дикатриеаая соль этилецдиашн -  5,25,5*,3* -  тетра- 

уксуской кислоты) по ГОСТ 10652-73, раствор с концентрацией 0,05 

шль/до3 или стандарт -  титр той не концентрации.

II.2 .2 . Проведение анализа.

Н .2.2.Х. Еазаску припоя кассой 0J0QQ г  помещав? в коническув i 

колбу вместимость» 250 см3, прибавляв? 5-7 см3 смеси кислот и раст

воряет ври умеренном нагревании.

Стенки стакана обмывает водой, приливав? 5 см3 винной кислоты, 

100 сы3 воды, нагретой до Б0°С, добавляв? 2-3 кадди ксиленового 

орангевого, уротропин до перехода окраски раствора из геятой в каяв» 

шгув, титрувт раствором транша Б до перехода опаски раствора в 

лишнда—нелтув.

IX.2.2.2. Для установка массовой концентрации трилона Б от

бирав? пинеткой 25 см3 стандартного раствора индия, поыещавг в 

коннчесху» колбу вместимость» 250 см?, разбавляв? водой до 100 си3, 

нагревав? до 8сРс в далее продолкаат по n.IX.2.2.1.

Ыассозуэ концентрацив трилона Б вычисляв? в соответствии с 

п.8.2.3.
П .2.3 . Обработка результатов анализа.

.. 1 --------- Яжа
ЗУ 48-0220-40-90Иа.1Лю! М зажт*. Паха. Яжг* «У



11.2.3.1. Массовую дола индия а процентах находят ш  форцуль:
А — шш&шшшЛятт JQQ

где: Т -  кассовая концентрация раствора трилона 5 во ицдир в г/сы3. 
-  объем трялона Б, израсходованный на титрование, см3.

/ г - шсса навеска пробы, г .

11.2.3.2. Допускаемые расхозденля кехду результатами анализа 

вря доверительной вероятности ? = 0,55 не долины врезывать 0,5#.

I I . 3. Обратное комвяексономвтргчесное определение индия з 

привоях ISTila 5, Ей1ч 25, сплаве СИн 50.

Метод основан на обратное компхексоноавтрнческом титровании 

индия в присутствии индикатора пгрогатехггогого фиолетового. Избы

ток трглона Б тятрут растворен азотнокислого нпсцута ври рК »  2-3. 

Свинец вря этой значения pH с трилоноа Б не взаимодействует.

I I . 3.1. Реактивы, растворы.

Кислота азотная во ГОСТ 4461-77, разбавленная 1:1 в 1:100.

Дшпак водный во ГОСТ 3760-79, разбавленный 1:1.

Дирокатехлзовый фиолетовый, раствор с кассовой долей 1%.
Висцут металлический во ГОСТ 10923-75.

Весцут азотнокислый, раствор концентрация 0,05 шяь/ду3: 

10,450 г  металлического аясцута растворят вря слабом нагревания 

в 50-60 ск3 азотной кислоты, разбавленной 1:1. Раствор охладдзат, 

переносят а мерную колб; вместимостью I  да3, доляаавт до метка 

азотной кислотой, разбавленной 2:1С0, в дерекелизат.

йцддй металлический ш ГОСТ IC297-75.

Стандартный раствор индия. I  г  металлического индия растворят 

з  25-30 см3 азотной кислота, охяандат, переводят в мврную колб; 

иместнмзстьа I  да3, доводят до метки водой а перешшзат.

I  см3 раствора содеркит 0,G0I г  издяя.

Трялон Б (динатриевая соль зтияеэдиамин -  J S , S . -  тетра- 

уксусной кислоты) во ГОСТ 10652—73, раствор концентрация 0,С5шдь^ё

Пега. ТУ 48-0220-40-90
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или стандарт -  титр трилона Б той гг концентрации.

П .3 .2 . Проведете анализа.

11.3.2.1. Навеску кассой 0,2000 г  для припоя марки ШЕн 5, 

0,1000 г  для припоя марки ШШ 23 и сплава СИя 50 поиедаат в кони

ческую колбу вместимостью 250 см3, растворяют в 10 см3 азотной 

вколоти, разбавленной 1:1, нагревают до удаления окислов азота. 

После охлаждения добавляют води до 100 см3, прибавляют избыток 

трплона Б (для припоев ДСИн 5 - 3  см3, ШШя 2 5 - 5  см3, сплава 

СИз 5 0 - 8  см3) , устанавливают ш индикаторной бумаге pH = 2-3 

прибавлением аааакз, разбавленного 1:1. Добавляют 3-5 капель 

индикатора дцрокзтехинового фиолетового и прибавляют раствор азот

нокислого висцута до синей опаски. Затеи избыток висмута титруют 

раствором трилона Б до ясно гглтой окраски.

11.3.2.2. Массовую концентрацию раствора трилона Б устанавли

вают да стандартному раствору индия в тех гг условиях, что и при 

определении индия в пробе, для этого отбирают пипеткой 20-25 са3 

стандартного раствора индия, псмещют в коническую колбу, вмести

мостью 250 см , добавляют воды до 100 см3 и далее дродоявают в
що
С

о

2

2

т
&

с

соответствии с я. П .3.2.1.

Массовую концентрацию раствора трилона Б вычисляют в соответстт 

вин с п.8.2.3.
II.3 .3 . Обработка результатов анализа.

I I . 3.3.1. Массовую долю индия (X) в процентах вычисляют по 

формуле:

X = ?  х ICO
где: ? -  массовая концентрация раствора трилона Б по индию .г/см3.

тЛ общий объем раствора трилона Б, израсходованный на титрова

ние, см3.

t f -  объем раствора азотнокислого висмута, см3.
X — соотнесение растворов трилона Б и азотнокислого висмута.

8
я
«
S
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т  -  масса навески, г .
Примечание: соотношение растворов трвлона Б г  азотнокислого висмута 

производят сдедуацш образом: Ю см3 азотнокислого висцута вносят 

в колбу иместимостьа 200 си3, доливает водей до 100 сы3 прибавляет 

лзрокатехлЕовыЗ фиолетовый н далее дрододдеет, как описано в ходе 

анализа.

К = где тГ- обвел тритона Б, израсходованная на титрова

ние ю  см3 раствора азотнокислого висцута.

Соотношение устанавливает из трех определений.

I I .  3.3.2. Допускаемые расхождения между результатами анализа 

при доверительной вероятности Р = 0,95 не долнны превышать величин, 

приведенных в табл.8.

Таблица 8

S S S m S S P ^ ^  ШСС0ВЫ2: Допускаемое расхождение.^

свыше 4 до 6 0,15

свыше 24 до 26 0,35

свыше 49 до 51 0,5

12. Определение массовой доли кадмия.

12.1. В шиша ШШ 36-17 кадмий высчитает по разности. Связав 
последний в комплексе с ортофензнтролином, отдельно огределяет 

свинец по п.8.2.1.3. Олово связывает в комплекс винной кислотой.

12.2. Прямое комплексонометрическое определение кадмия.

Метод основан на комплексонометрическом титровании кадмия в

щелочной среде в присутствии ин дикатора эриохром черного Т или 

матилтимодового синего. Свинец, индий и олово отделяется в виде 

гидроокисей.

12.2.1. Реактивы, растворы.

Кислота азотная по ГОСТ 4461-77. 

Аммиак водный по ГОСТ 3760-79.

- 1 - = t = l —
'— Т7 4843220-40-90

Ласт

!1я . 1 Л*ет 1 Mjorn». 1 (lost. Дна



Н
и»

. М
 в

ол
#.

 I 
По

до
, и

 л
т

 
I 

Си
м

; н
и»

. *
* 

|Н
н»

. 
М

 л
ум

. I
 

По
ди

. и
 д

т
Натрий хлористый по ГОСТ 4233-77.

Зржозром чврннй Т: I  весовую часть эриозром тарного Т тщатель

но растирает со 100 весовыми частями хлористого натрна.

Калий азотнокислой но ГОСТ 4217-77.

Метиловый синий: I  весозуе часть индикатора тщательно растира

ет со 100 весовыми частями калия азотнокислого, или водный раствор 

с массовой долей О,Т%.
Кадмий металлический по ГОСТ 1467-77.

Стандартный раствор кадмия: 1,0000 г  металлического кадмия 

растворяет в 20-25 см3 азотной кислоты, разбавленной 1:1. Нагревает 

до удаления окислов азота, охлакдаег, переводят в мерную колбу 

вместшзстьв I  дм3. Дозодят до метки водой и перемешивает.

I  см3 раствора содервит 0,001 г  кадмия.

Трияон Б (динатриезая соль этилендиамина — J3,S,S*Sy — тетра- 

уксусной кислота), ш ГОСТ 10652-73, раствор концентрации 0,05моль^1 

или стандарт -  титр трилона Б той не концентрации.

12.2.2. Проведение анализа.

12.2.2.1. Еазеску щшюя массой 0,5000 г  помещает в стакан 

вместимостью 250-300 см3, растворяет в 5 см3 азотной кислоты. Стенки! 

стакана обмывает небольшим количеством воды, добавляет 100 см3 раст

вора аммиака, тщательно перемешивает, нагревает до 60-70° и дает 

постоять в теплом месте 10-15 мин. Раствор охладдают, переводят в 

мерную колбу втастииостью 250 см3, доводят до матки водой л  переме

шивает. Фильтрует через сукой фильтр, отбрасывая первые порции фпяь-4 

трата. Отбирает пипеткой 100 см3 прозрачного фильтрата, переносят 

в стакан вместимостью 250-300 см3, добавляет небольшое количество 

воды, вносят на кончике шпателя индикатора эриозром тарного Т л 

титрует раствором трилона Б до перехода окраски из вишнево-красной 

в чисто синее.

|
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12.2.2.2. Ыассозув концентрацию раствора трилона Б устанавли

вает по стаэдартноцу' раствору кадмия. Для этого отбирают пипеткой 

25 см3 стандартного раствора кадмия, прибавляют аиаиак до pH = 10 я 

далее дродолкают как описано в коде анализа.

Массовую концентрацию раствора трилона Б вычисляют в соответст

вии с п.8.2.3.

12.2.3. Обработка результатов анализа.

12.2.3.1. Массовую долю кадмия в процентах (X ) вычисляют но 

формуле:

X = ^ X 100
где: Т- массовая концентрация раствора трилона Б’по кадмию в г/сы3.

%(- объем раствора трилона Б, израсходованный на титрование,©:3.

ГП- масса навески пробы, соответствующей взятой аликватной части 

раствора, г .

12.2.3.2. Допускаемые расхождения между результатами анализа 

при доверительной вероятности Р = 0,95 не долины превышать величин, 

указанных в табл.9.

Таблица 9

Интервал определяемых массовых 
долей кадмия,% Допускаемые расхождения.̂

свыше 16 до 18 0,25

свыше 23 до 25 0,35

13. Определение массовой доли висмута.

Методика устанавливает фотоколориметрпческий метод определения 

массовой доли висцута от 0,4 до 0,б£ и комштексонометрический метод 

определения массовой доли висцута от 9,5 до 11,5/5 и от 24 до 2б£.

13.1. Оотоколордзтрический метод определения висцута.

13.1.1. Аппаратура, реактивы, раствора.

ЗотоэлектрокоАиматр или спектрофотометр.
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Кислота азотная но ГОСТ 4461-77 л  разбавленная 2:13.

Кислота соляная но ГОСТ 3118-77.

Калий-натрий виннокислый по ГОСТ 5845-79, раствор с кассовой 

долей 20£.

Смесь кислот: азотная л соляная кислоты в соотношении 1:3.

Тиошчевнна по ГОСТ 6344-73, раствор с кассовой долей Щ2.

Висцтт металлический по ГОСТ 10928-75.

Стандартный раствор висцута: 0,1000 г  висцута растворяет в 

20 см3 азотной кислоты, разбавленной 1:1, прибавляют 50 си3 концент

рированной азотной кислоты, переводят в мерную колбу вместимостью 

I  да3, доводят до is  тки водой л переманивают.

I  да? раствора содержит 0,1 кг висцута.

13.1.2. Проведение анализа.

13.2.2.1. Навеску припоя кассой I  г  помещают в колбу вмести

мостью 100 см3 л растворяют в 5 см3 смеси кислот при нагревании, 

не допуская кипения. Раствор, охяаздаюг, переносят в мерную колбу 

вместимостью ICO см3, доливают до is  тки азотную кислоту, разбавлен

ную 2:13 и перемешивают.

Отбирают пипеткой 5 см3 раствора, переносят в мерную колбу 

вместимостью 100 .м3, вливают точно отмеренные пипеткой 10 к ?  

азотной кислоты, разбавленной 2:13 и 10 см3 раствора тиомочевины, 

доводят до метки водой, перемешивают. Измеряют на ботонолориметра 

оптическую плотность раствора при длине волны 440 нм в кювете дли

ной 2 см, применяя в качестве раствора сравнения дистиллированную 

воду. Одновременно через весь ход анализа проводят контрольный опыт. 

Несла вычитания из показаний оптитаской плотности испытуемого раст

вора показаний оптической плотности контрольного опыта находят со- 

дергание висцута по градуировочному графику.

13.1.2.2. Для построения градуировочного графика в мерные 

колбы вместимостью 50 а ?  отмеривают микробюреткой 0; 0,5; 1,0;

Т7 48-0220-40-80 Лист
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2,0; 3,0; 4,0 я 5,0 см3 стандартного раствора впсцута. Приливают | 

точно отмеренные 10 см3 раствора тиомочевины с массовой долей 10%, 
доводят растворы до штка азотной кислотой, разбавленной 2:13, -пвре- 

цепшают. Измеряюг оптические шотности растворов при дайне водна 

440 нм а кнвете данной 2 см. В качестве раствора сравнения исполь

зует нулевой раствор. По найденным значениям оптических плотностей 

и известным содержаниям висцута строят градуировочный график.

13.1.3. Обработка результатов анализа.

13.1.3.1. Массовую'долю висцута в процентах (X) вычисляют да
Сошуле:

где количество висмута, найденное да градуировочному графину, г  

т -  шсса навески пробы, соответствующая взятой аликвотной 
части раствора, г .

13.1.3.2. Допускаемые расхождения между результатами анализа 

при доверительной вероятности Р = 0,95 не должны превышать 0,06$.

13.2. КомвяексоЕоьэтрическнй метод определения массовой доли 
влсцутз*

Метод основан на комшгексоЕомэтрлческом титровании висмута 

ши pH = 2 в присутствии индикатора всиленового оранжевого. Пягаец 

при этом значении pH не титруется, олово связывают в комплекс вин
ной кислотой.

т3.2.1. Реактивы, растворы.

полота азотная да ГОСТ 4461-77 концентрированная и разбавлен

ная 1:1 и 1:100.

Кислота соляная да ГОСТ ЗП8-77.

Кислота винная да ГОСТ 5817-77, раствор з массовой долей 20%,
Смесь кислот: к 75 см3 раствора винной кислоты с массовой долей 

20% прибавляют 45 см3 азотной и 5 см3 соляной кислот.

Аммоний уксуснокислый по ГОСТ 3117-77, раствор с массовой долей

20%,

а Подо. ЙЖТЖ и  48-0220-4U-90
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Ксдлеиовый оранкевнй, раствор I  г/да3.

Висмут металлический по ГОСТ 10923-75.

Стандартный раствор висмута: 2,0000 г  металлического висцута 

растворяют в 25-30 см? азотной кислоты разбавленной 1:1, при слабом 

нагревании. Раствор охлаждают, переносят в мврную колбу вместимо

стью Z дат3, доводят до метки азотной кислотой, разбавленной 1:100, 

перемащивают.

I  сv? стандартного раствора содераит 0,002 г  висмута.

Трклон Б (динатриевая соль атилендиамин -  Я,# ,5*,5^, тетрад 

уксусной кислоты) по ГОСТ Ю652-73, раствор концентрации 0,05шдь^г| 

или стандарт -  титр трилона Б той ке концентрации.

13.2.2. Проведение анализа.

13.2.2.1. Навеску припоя массой 0,2000 г  при массовой доле 

висмута 9,5-11,5^ в 0,1000 г  при массовой доле висмута 24-26^ 

помещают в конине скую колбу вместимостью 250 си3 и растворяют при 

слабом нагревании в 5-7 см3 смеси кислот. Посла разделения навески 

прибавляют около 30 см3 вода, 2-3 капли ксилевового оранкавого и 

нейтрализуют раствором уксуснокислого аммония с массовой долей 2052 

до пере, ''а келтой окраски индикатора в оранкевую, затем добавляют 

воду до перехода оранкевой оЕраскн в малиновую (pH = 2 ).

ЦеднеЕНо титруют тритоном Б до перехода окраски из малиновой 

в лишнно-нелтую, затем добавляют 1-2 см3 раствора уксуснокислого 

аммония и продолжают титрование в случае появления розового или 

оранневого окрашивания.

13.2.2.2. Установку массовой концентрации раствора трилона Б 

производят по раствору азотнокислого висмута. Для'этого отбирают 

пипеткой 20-25 см? стандартного раствора висмута, прибавляют 2-3 

кашгл ко кленового оранжевого и далее продолжают как в п. 13.2.2.1.

Массовую концентрацию раствора трилона Б вычисляют в соответстн 

вин с п.8.2.3.

—
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13.2.3. Обработка результатов анализа.

13.2.3.1. Массовую доли вл смута (X) в процентах вычисляет

ш формуле:

X = 100,т
где: Т -  массовая концентрация раствора тритона Б по висцуту в 

г/с^ .

i f -  обвей раствора тритона Б, израсходованный на титрование,^ 

т -  масса навески, г .

13.2.3.2. Допускаемые расхоэдения медцу результатами анализа 

при доверительной вероятности Р я 0,95 Ее доданы превышать значений 

величин, указанных в табл.10.

Таблица 10

ШСС0ВНЗС . Допускаемые расхождения^

свыше 9,5 до 11,5 0,18

свыше 24 до 26 0,40

14. Определение массовой толи мышьяка в сплавах ИнЦ I ,  ИнГл Q5 

Сйн 50.

Методика устанавливает колориметрический метод определения 

массовых долей мышьяка от 0,0004 до 0,0012%.
14.Х. Аппаратура, реактивы, растворы.

Цилиндры для колориметрироаання с притертой пробкой, высотой 

12 си в диаметром 1,0 см.

Кислота соляная, осч, ГОСТ 14261-77, разбавленная 1:1.

Кислота азотная,-осч, ГОСТ П125-84, раствор с концентрацией 

0,5 ноль/да? и разбавленная 1:5 и 1:9.

Аиазний шяибденовокислнй по ГОСТ 3765-72, перезристаютзован- 

ный водный раствор с массовой долей 2%.
Кислота аскорбиновая, свекаприготовленный раствор с массовой

толей 10%.

\ :— ТУ 48-0220-40-90 Л*ет

Из*. Лкст М дск̂х. Паю. Я*т*



Ии
». 

Hi
 go

ai»
 j 

По
до

, и
 a

m
 

| Ш
», 

тш
. 

>h 
лу

дд
.| 

По
дп

, и
 д

т

I

Спирт изоамкяовнй по ГОСТ 5830-79.

Олово двухлористое по ГОСТ 36-78, раствор с кассовой долей 1% 
в соляной кислоте, разбавленной 1:1.

Натрий мышьяковистый двузакещенный.

Стандартный раствор мышьяка А (запасной), готовят следуадии 

образом: 0,2080 г  двузакещенЕого кышьяковонислого натрия растворяют 

в воде в мерной колбе вместимостью 500 см3 в доводят о бьем раствора 

водой до метки.

I  см3 раствора содержит 0,1 иг мышьяка.

Стандартный раствор £ (рабочий) готовят в день применения 

разбавлением запашного раствора А в 100 раз 0,5 н раствором азотной 

кислоты.

I  см3 раствора Б содержит 0,001 кг мышьяка.

14.2. Проведение анализа.

14.2.1. Навеску сплава массой 0,2500 г  помещая? в стакан вме

стимостью 50 см3 и растворяют в 2 см3 (для сплавов КнЦ I  и ИнГл 0,5) 

ели в 5 см3 азотной кислоты, концентрации 0,5 коль/дм3 (для сплава 

Сйн 50). При умеренном нагревании выпаривают раствор до слегка 

вланЕЫХ солей и растворяют остаток в 6 см3 азотной кислоты, раз

бавленной 1:9.

Охлажденный раствор переводят в мерную колбу вместимостью 

25 сы3, обмывают стеики стакана 2,5 см3 раствора этой г г  кислоты, 

доводят объем раствора до метки водой и перемешивают.

Для колоримэтрирования отбирают аликвотную часть 5 см3 в 

цилиндр, добавляют 0,5 см3 раствора молибдата аммония и оставляют 

на 5 мин., после чего приливают 1,0 см3 изоамвлового спирта и встря

хивают цилиндр в-теченде 30 с.. Цасле-разделення слоев добавляют 

0,25 см3 раствора аскорбиновой кислоты, 0,25 см3 двухлористого 

олова, встряхивают цилиндр 10 раз и после расслаивания вддкостей 

сравнивают окраску органического слоя с градуированной шкалой.
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которую готовят одновременно с проведением анализа. Онрасзу сравни

ваю? не позднее чем через 5 мин. после добавления двухлористого 

олова.

14.2.2. Для приготовления градуировочной шкала в ряд цилиндров 

для колориметрирования приливав? по 5 см3 раствора азотной кислота 

концентрации 0,5 шлв/см3, а затем отмеривают ыикробвреткой стан

дартный раствор Б в количестве от ОД до 0,6 см? с интервалом 

0,1 см3. Добавляют в каждый цилиндр во 0,5 см? раствора молибдата 

аммония в оставляют на 5 мин. Далее поступают как в п.14.2.1. Одно

временно проводят контрольный опыт на реактива через все стадии 

анализа.

14.3. Обработка результатов.

14.3.1. Массовую Долю мышьяка (2) в процентах вычисляют по 
формуле:

x = -$ ftc F
где: ^/- количество мышьяка, найденное а аликвотной части раствора, 

мг.

О?- количестве мышьяка в аликвотной части раствора контроль

ного опыта, мг.
m -  масса навески сплава, соответствующая аликвотной части 

раствора, г .

14.3.2. Допускаемое расхождение между результатами анализа 

при доверительной вероятности ? = 0,95 не должно превышать 0,0002^,
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ЩД, на которую дата сената в технических условиях

ГОСТ 8.531-65

ГОСТ 8.532-65

ГОСТ 12.0.004-79

ТОСТ 12.1.005-68

ГОСТ 12.1.016-79

ГОСТ 12,4.010-75

ГОСТ 12.4.021-75 

ГОСТ 12.4.023-64

ГОСТ 12.4.028-75

ГОСТ 12.4.032-77

ГОСТ 12.4.050-78

ГОСТ 334-73

ГОСТ 860-75 

ГОСТ 1089-73 

ГОСТ 1277-75 

ГОСТ 1467-77 

ГОСТ 2991-65

ГСИ.Однородность стандартных образцов соста
ва дисперсных материалов .Методика выполнения

ГСИ. Стандартные образцы состава веществ и 
материалов .Порядок меклабораторной аттестации,

ССБГ.Оргаяизация обучения работящих безопасг 
ности труда.Общие долокеяня.

ССЕГ.Воздух рабочей зоны.Общие санитарно- 
гигиенические требования.

ССЕГ.Воздух рабочей зоны.Требования к мето
дикам измерения концентрации вредных веществ!

ССЕГ. Средства индивидуальной защиты.Гукавицн» 
специальные .Технические условия.
ССЕГ.Системы вентиляционные .Общие требованияь

ССБГ.Щиткн защитные лицевые.Общие техничес
кие требования и методы контроля.

ССЕГ.Рзспираторы ШБ-1 •’Лепесток0 .Технические 
условия.

ССБТ.Обувь специальная воганая для защиты 
от дованенных теыпбратур.Техничесниа условия

ССЕГ.Обувь специальная валяная для защиты 
от повкгенных температур-Техвические условия

Бумага ыасатабяо-зоординатная.Техничесние 
условия.
Олово .Технические условия.

Сурьма .Технические условия.

Серебро азотнокислое.

Кадмий .Технические условия.

Рщятш дощатые неразборные для грузов массой 
до 500 кг.
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ГОСТ 3137-78 

ГОСТ ЗП8-77 

ГОСТ 3560-73 

ГОСТ 3640-79 

ГОСТ 3760-79 

ГОСТ 3765-72 

ГОСС 3773-72 

ГОСТ 3778-77 

ГОСТ 4204-77 

ГОСТ 4217-77 

ГОСТ 4233-77 

ГОСТ 4457-74 

ГОСТ 4461-77 

ГОСТ 4526-75 

ГОСТ 5457-75

ГОСТ 5817-77 

ГОСТ 5830-79 

ГОСТ 5845-79

ГОСТ 5262-67

ГОСТ 6344-73 

ГОСТ 6709-72 

ГОСТ 7233-75 

ГОСТ 9078-84 

ГОСТ 10216-75 

ГОСТ 10262-73 

ГОСТ 10227-75

дууотптй угсуенокислый.Тахничесние условия. 

Кислота саляная.Техннческие условия 

Лента стальная упаковочная 

Дани. Технические условия 
дмятатг водный .Технические условия, 

дмиодт» ыолабденовокислнй.Тахничеекие условия 

Амионнй хлористый-Технические условия 

Свинец.Технические условия.

Кислота серная.Технические условия.

Калий азотнокисзнй.Техвические условия.

Натрий хлористнй.Технкчеекде условия.

Калий броиноватокислый -Технические условия. 

Кислота азотная.Технические условия 

Магния оксид-Технические условия.

Ацетилен растворенннй и газообразный техниче с- 
кий.Технические условия

Кислота винная.Техническиа условия.

Сшрт изоаыаловый-Технические условия 
Калий-натрий винцотапвйй 4-тиурай -Тдгаячегегая 
условия.

Сшрт этиловый ректвщикованннй.Технические 
условия
Тиоиочевина .Технические условия

Вода дистиллированная.Технические условия

Картон коробочный.

Поддоны плоские .Обще технические условия 

Васцут окись.

Динка окись.Технвческие условия.

Индий .Технические условия.

ГОСТ 10354-82 Плевка нолдэтиленсвая

ГОСТ 10652-73 Соль дннатриевая этилецдиаинн
тетрауксусной кислоты (тритон Б)
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ГОСТ 10354-82 

ГОСТ 10652-73

ГОСТ I069I.I-84

Пленка полиэтиленовая.

Соль дннатриевая этклвндиамин 5,&',}>-
тетрауксусяой кислота (тралон Б ).

Пластинки фотографические черно-белые. 
Метод определенна насей светочувстви
тельности.

ГОСТ 10928-75 

ГОСТ HI20-75 
ГОСТ I I 125-84

ГОСТ 14192-77 

ГОСТ 14261-77

ГОСТ 15483.10-78

Внсцут.Технические условия.

Кадии онсид.Техничесние условия.

Кислота азотная особой частоты. Технг- 
чесагг условия.

Маркировка грузов.

Кислота соляная особой чистота .Техни
ческие условия.

Олово .Методы спектрального определения 
висцута .нелеза .меди,мышьяка, свинца, 
сурьмы .цинка z алшиния.
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ГОСТ 16539-79 

ГОСТ 18300-87

ГОСТ 20477-86 

ГОСТ 21140-88 

ГОСТ 22516-77 

ГОСТ 24597-81

ГОСТ 25086-87

ТУ 6-89-5382-88 

ТУ 6-09-5384-88

Паю.'Лея. Лист М есхуж.

Неда окись.

Спирт этиловый ректификованный техни
ческий.

Ленто с -нипким слоем.

Тара. Система размеров.

Олово оксид.Технические условия.

Пакеты тарно-шучннх грузов.Основные 
параметры и размера.

Тякелые цветные металлы и сшшвы.Обаде 
требования к методам анализа.

Свинец окись.

Олово дзухяористое 2-водное.

ТУ 48-0220-40-90
йхг*

Иже
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