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Ââåäåíèå

Äëÿ ïàéêè òåïëîîáìåííèêîâ ðàçëè÷íîãî 
íàçíà÷åíèÿ,  òîíêîñòåííûõ êîíñòðóêöèé èç íå-
ðæàâåþùèõ è æàðîïðî÷íûõ ñïëàâîâ íàèáîëåå 
òåõíîëîãè÷íûå ñàìîôëþñóþùèåñÿ ïðèïîè [1,2]. 
Ïåðå÷åíü ïðèïîåâ,  ðåêîìåíäîâàííûõ ê ïðèìå-
íåíèþ â îïûòíûõ ïðîèçâîäñòâàõ è àâèàöèîííî-
êîñìè÷åñêîé ïðîìûøëåííîñòè,  îáîáùåí â 
ðàáîòå àâòîðîâ [2].

Òåõíîëîãè÷åñêèå ñâîéñòâà ïðèïîåâ îïðåäå-
ëÿþòñÿ,  ïðåæäå âñåãî,  ðåãëàìåíòèðîâàííûì 
ñîñòàâîì îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ (ìàðãàíöà,  
íèêåëÿ,  êîáàëüòà),  ñîäåðæàíèå êîòîðûõ îïðåäå-
ëÿþò õèìè÷åñêèìè ìåòîäàìè [6,7,8].

Àêòóàëüíîé çàäà÷åé õèìè÷åñêîãî àíàëèçà ÿâ-
ëÿåòñÿ ñîçäàíèå ðàöèîíàëüíûõ ìåòîäîâ àíàëèçà 
[3,4]. Ïðåäëîæåííûå â ïîñëåäíåå âðåìÿ ìåòî-
äèêè ôîòîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ 
èç îäíîé íàâåñêè [4] îòðàæàþò òåíäåíöèè ðàç-
âèòèÿ àíàëèòè÷åñêîé ïðàêòèêè. Ïðåäëàãàåìàÿ 
ìåòîäèêà ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîãî îïðåäå-
ëåíèÿ íèêåëÿ,  ìàðãàíöà è êîáàëüòà îñíîâàíà 
íà èçâåñòíûõ öâåòíûõ ðåàêöèÿõ [5-8]. Îòëè÷èåì 
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ВПР-4
Ïðåäëîæåíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ïðèïîÿ íà ìåäíîé îñíîâå 

(ÂÏÐ-4). Îñíîâíûå êîìïîíåíòû ñïëàâà: íèêåëü, ìàðãàíåö, êîáàëüò îïðåäåëÿëè äèôôåðåí-
öèàëüíûì ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì èç îäíîé íàâåñêè. Îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ïðî-
âåäåíèÿ àíàëèçà: àíàëèçèðóåìàÿ íàâåñêà (0,1 ã), ðàñòâîðèòåëü – ñìåñü êîíöåíòðèðîâàííûõ 
êèñëîò HCl è HNO3 â ñîîòíîøåíèè 3:1. Îïòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü îêðàøåííûõ ðàñòâîðîâ 
èçìåðÿëè íà ñïåêòðîôîòîìåòðå ÑÔ46 â âèäèìîé îáëàñòè ñïåêòðà. Ìàðãàíåö îïðåäåëÿëè 
ïî îêðàñêå Mn (VII) ïðè äëèíå âîëíû λmax = 540 íì â êâàðöåâîé êþâåòå ñ äëèíîé ïîãëîùàþ-
ùåãî ñëîÿ 30 ìì. Ðàñòâîð ñðàâíåíèÿ – ôîíîâûé ðàñòâîð ñ ñîäåðæàíèåì â îáúåìå 200 ñì3 
0,2 ìã/ñì3 ìàðãàíöà. Îïòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü êîìïëåêñíîãî ñîåäèíåíèÿ íèêåëÿ ñ äèìåòèë-
ãëèîêñèìîì èçìåðÿëè ïðè λmax = 440 íì â êâàðöåâîé êþâåòå ñ äëèíîé ïîãëîùàþùåãî ñëîÿ 
10 ìì. Ðàñòâîðîì ñðàâíåíèÿ ñëóæèë ôîíîâûé ðàñòâîð, ñîäåðæàâøèé â 100 ñì3 – 0,4 ìã 
íèêåëÿ. Êîáàëüò îïðåäåëÿëè ñ ðåàãåíòîì íèòðîçî-Ð-ñîëü. Îïòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü èç-
ìåðÿëè ïðè äëèíå âîëíû λmax = 520 íì â êâàðöåâûõ êþâåòàõ ñ äëèíîé ïîãëîùàþùåãî ñëîÿ 
20 ìì îòíîñèòåëüíî ðàñòâîðà, ñîäåðæàùåãî âñå ðåàêòèâû è 5 ñì3 ôîíîâîãî ðàñòâîðà. 
Ìàðãàíåö, íèêåëü, êîáàëüò îïðåäåëÿëè èç îòäåëüíûõ àëèêâîòíûõ ÷àñòåé èç îñíîâíîãî 
ðàñòâîðà. Êîëè÷åñòâåííîå îïðåäåëåíèå âñåõ ýëåìåíòîâ ïðîâåäåíî ìåòîäîì ãðàäóèðîâî÷íîãî 
ãðàôèêà ñ ïîìîùüþ ðàñòâîðîâ, ìîäåëèðóþùèõ ïî ñîñòàâó èññëåäóåìûå. Ìåòîäèêà ýêîíî-
ìè÷íà è ýêñïðåññíà, ïî òî÷íîñòè ñîïîñòàâèìà ñ êëàññè÷åñêèìè ñòàíäàðòèçèðîâàííûìè 
ìåòîäàìè – ãðàâèìåòðèåé è òèòðèìåòðèåé. 

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äèôôåðåíöèàëüíûé ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèé ìåòîä, ïðèïîé, íèêåëü, 
ìàðãàíåö, êîáàëüò.

äàííîé ìåòîäèêè îò ñóùåñòâóþùèõ ÿâëÿåòñÿ 
òî,  ÷òî äëÿ îïðåäåëåíèÿ âûñîêèõ ìàññîâûõ 
äîëåé íèêåëÿ è ìàðãàíöà âìåñòî òðàäèöèîííî 
èñïîëüçóåìûõ ãðàâèìåòðè÷åñêîãî,  òèòðèìå-
òðè÷åñêîãî è ïîòåíöèîìåòðè÷åñêîãî ìåòîäîâ 
[6,7,8],  ïðåäëàãàåòñÿ äèôôåðåíöèàëüíî-
ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèé  [9,10]. Ïðåèìóùå-
ñòâîì ïðåäëàãàåìîé ìåòîäèêè ÿâëÿåòñÿ åå ýêñ-
ïðåññíîñòü è ýêîíîìè÷íîñòü. 

Öåëü ðàáîòû

Öåëü äàííîé ðàáîòû – ðàçðàáîòêà ðàöèî-
íàëüíîé ýêñïðåññíîé ìåòîäèêè,  ïîçâîëÿþùåé 
îïðåäåëÿòü èç îäíîé íàâåñêè â ïðèïîÿõ íà 
ìåäíîé îñíîâå îñíîâíûå êîìïîíåíòû (íèêåëü,  
ìàðãàíåö,  êîáàëüò),  ïî íàäåæíîñòè ñîïîñòàâè-
ìîé ñî ñòàíäàðòèçîâàííûìè,  òðóäîåìêèìè â 
âûïîëíåíèè,  ãðàâèìåòðèåé è òèòðèìåòðèåé. 

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Ìàòåðèàëîì äëÿ èññëåäîâàíèé âûáðàí 
ñàìîôëþñóþùèéñÿ ïðèïîé ÂÏÐ-4. Îáðàç-
öû áûëè ïðåäñòàâëåíû â âèäå ïîðîøêà è 
ëåíòû. Â ýêñïåðèìåíòå èñïîëüçîâàíû íå-
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îðãàíè÷åñêèå êèñëîòû HCl ïî ÃÎÑÒ 3118-
77 «Õ×», HNO3 ïî ÃÎÑÒ 4461-77 «Õ×», 
H2SO 4 ïî ÃÎÑÒ 4204 «Õ×», H3PO4 ïî 
ÃÎÑÒ 6552-80 «Õ×», äèñòèëëèðîâàííàÿ âîäà 
ïî ÃÎÑÒ 6709-72, NaOH ïî ÃÎÑÒ 4328-77 
«Õ×», (NH4)S2O5 ïî ÃÎÑÒ 20478-73 «Õ×», 
KIO4 ïî ÒÓ 6-09-02, 4ÄÀ, KNaC4H4O6∙4H2O 
(ñåãíåòîâà ñîëü) ïî ÃÎÑÒ 5845-79 «Õ×», 
äèìåòèëãëèîêñèì ïî ÃÎÑÒ 5828-77, ×ÄÀ, 
1-íèòðîçî-2-íàôòîë-3,6-äèñóëüôîêèñëîòû 
äèíàòðèåâîé ñîëè ãèäðàò ïî ÃÎÑÒ10553-
75(íèòðîçî-Ð-ñîëü), ìåðíûå êîëáû 1 êëàññà 
ïî ÃÎÑÒ 1770-74, ïèïåòêè 1 êëàññà ïî ÃÎÑÒ 
29230-99 ãðàäóèðîâàííûå. 

Îòñóòñòâèå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, áëèçêèõ 
ïî ñîñòàâó ÂÏÐ-4, îáóñëîâèëî íåîáõîäèìîñòü 
èñïîëüçîâàíèÿ ïðè ïîñòðîåíèè ãðàäóèðîâî÷-
íûõ ãðàôèêîâ ðàñòâîðîâ, ìîäåëèðóþùèõ ïî 
ñîñòàâó èññëåäóåìûå îáðàçöû. Ñòàíäàðòíûå 
ðàñòâîðû Mn, Ni, Co, Cu äëÿ óìåíüøåíèÿ íå-
îïðåäåëåííîñòè ãîòîâèëè èç ìåòàëëîâ âûñîêîé 
÷èñòîòû êàê îïèñàíî â [6,7,8,11]. Êîíöåíòðàöèÿ 
ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ óêàçàííûõ ýëåìåíòîâ 
ïðåäñòàâëåíà â òàáëèöå 1.

Îïòè÷åñêèå ïëîòíîñòè îêðàøåííûõ ðàñ-
òâîðîâ èçìåðÿëè íà ñïåêòðîôîòîìåòðå ÑÔ46, 
ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí êîòîðîãî ðàâåí 190-
1100 íì.

Òàáëèöà 1
Êîíöåíòðàöèÿ ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ ìåòàëëîâ,  èñïîëüçóåìûõ ïðè àíàëèçå ÂÏÐ-4

Элемент
Раствор А Раствор Б
С, мг/мл С, мг/мл

Марганец 1 0,2
Никель 0,2 0,04
Кобальт 0,2 0,02
Медь 1 -

Ïîäãîòîâêà ïðîáû ê àíàëèçó. Íàâåñêó ñïëàâà 
ìàññîé 0,1 ã ðàñòâîðÿëè â 30 ìë ñìåñè êèñëîò 
(3 îáúåìà ñîëÿíîé êèñëîòû ñìåøèâàëè ñ 1 
îáúåìîì àçîòíîé êèñëîòû), îõëàæäàëè, ïðèëè-
âàëè 10 ìë ñåðíîé êèñëîòû (1:1) è âûïàðèâàëè 
äî ïàðîâ SO3. Êîëáó ñ ðàñòâîðîì îõëàæäàëè, 
îïîëàñêèâàëè âîäîé è åùå ðàç âûïàðèâàëè 
äî ïàðîâ ñåðíîé êèñëîòû. Ñîëè ðàñòâîðÿëè â 
100 ìë âîäû ïðè íàãðåâàíèè, îõëàæäàëè ðàñ-
òâîð è ïåðåâîäèëè â ìåðíóþ êîëáó âìåñòèìî-
ñòüþ 250 ìë. Çàòåì äîâîäèëè äî ìåòêè âîäîé, 
ïåðåìåøèâàëè è ôèëüòðîâàëè ðàñòâîð ÷åðåç 
ôèëüòð «áåëàÿ ëåíòà», îòáðàñûâàÿ ïåðâûå ïîð-
öèè ôèëüòðàòà. Ïîëó÷åííûé ðàñòâîð (ðàñòâîð 
Õ) èñïîëüçîâàëè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìàðãàíöà, 
íèêåëÿ è êîáàëüòà.

Îïðåäåëåíèå ìàññîâîé äîëè ìàðãàíöà.
Àëèêâîòíóþ ÷àñòü 20 ìë ðàñòâîðà Õ ïî-

ìåùàëè â êîíè÷åñêóþ êîëáó âìåñòèìîñòüþ 
250 ìë, äîáàâëÿëè 20 ìë ñåðíîé êèñëîòû (1:1), 
1 ìë ôîñôîðíîé (1,88), âîäó äî 150 ìë è íàãðå-
âàëè äî 90°Ñ. Â ãîðÿ÷èé ðàñòâîð äîáàâëÿëè 0,1 ã 
ïåðñóëüôàòà àììîíèÿ, 0,3 ã ïåðèîäàòà êàëèÿ, 
äîâîäèëè äî êèïåíèÿ è âûäåðæèâàëè ïðè 95°Ñ 
â òå÷åíèå 30 ìèíóò. Ðàñòâîð îõëàæäàëè, ïåðå-
âîäèëè â ìåðíóþ êîëáó âìåñòèìîñòüþ 200 ìë, 
äîâîäèëè äî ìåòêè âîäîé è ïåðåìåøèâàëè. 
Îïòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü ðàñòâîðîâ èçìåðÿëè 
ïðè λ = 540 íì îòíîñèòåëüíî ðàñòâîðà, ñîäåð-
æàùåãî â 200 ìë 9,0 ìë ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà 
Á â êþâåòàõ ñ òîëùèíîé ïîãëîùàþùåãî ñëîÿ 
30 ìì. 

Îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ. Ìàññîâóþ äîëþ 
ìàðãàíöà îïðåäåëÿëè ïî êàëèáðîâî÷íîìó ãðà-
ôèêó. Ïîñòðîåíèå êàëèáðîâî÷íîãî ãðàôèêà. 
Â êîíè÷åñêèå êîëáû âìåñòèìîñòüþ 250 ìë 
ïîìåùàëè 9,0; 10,0; 10,5; 11,0; 11,5; 12,0; 12,5; 
13,0 ìë ðàñòâîðà Á, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò 22,5; 25,0; 
26,25; 27,5; 28,75; 30,0; 31,25; 32,5% ìàðãàíöà, è 
ïîñòóïàëè òàê, êàê îïèñàíî âûøå.

Îïðåäåëåíèå íèêåëÿ. Àëèêâîòíóþ ÷àñòü 
ðàñòâîðà Õ 5 ìë ïîìåùàëè â ìåðíóþ êîëáó 
âìåñòèìîñòüþ 100 ìë, äîáàâëÿëè äî 30 ìë 
âîäû, 2 êàïëè àçîòíîé êèñëîòû (1,40), 10 ìë 
20% ðàñòâîðà ñåãíåòîâîé ñîëè, 20 ìë 20% 
ðàñòâîðà ãèäðàòà  îêèñè  íàòðèÿ, 10 ìë 10% 
ðàñòâîðà ïåðñóëüôàòà àììîíèÿ, ïåðåìåøèâàÿ 
ïîñëå äîáàâëåíèÿ êàæäîãî ðåàêòèâà. Äàâàëè 
ïîñòîÿòü ðàñòâîðó 2 ìèíóòû, çàòåì ïðèëèâàëè 
10 ìë 1% ðàñòâîðà äèìåòèëãëèîêñèìà â 5% ðàñ-
òâîðå ãèäðàòà îêèñè íàòðèÿ, ïåðåìåøèâàëè è 
îñòàâëÿëè íà 1 ìèíóòó. Ðàñòâîð ðàçáàâëÿëè äî 
ìåòêè âîäîé, ïåðåìåøèâàëè è ÷åðåç 10 ìèíóò 
èçìåðÿëè îïòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü ðàñòâîðîâ ïðè 
440 íì â êþâåòàõ ñ òîëùèíîé ïîãëîùàþùåãî 
ñëîÿ 10 ìì, îòíîñèòåëüíî ðàñòâîðà ñðàâíåíèÿ. 
Â êà÷åñòâå ðàñòâîðà ñðàâíåíèÿ èñïîëüçîâàëè 
ðàñòâîð, ñîäåðæàùèé â 100 ìë 0,4 ìã íèêåëÿ.

Îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ. Ìàññîâóþ äîëþ 
íèêåëÿ íàõîäèëè ïî êàëèáðîâî÷íîìó ãðàôèêó. 
Ïîñòðîåíèå êàëèáðîâî÷íîãî ãðàôèêà. Â ìåðíûå 
êîëáû âìåñòèìîñòüþ 100 ìë ïîìåùàëè äî 5 ìë 
ôîíîâîãî ðàñòâîðà è 10; 12; 13; 14; 15; 16; 17 ìë 
ðàñòâîðà Á, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò 20; 24; 25; 28; 30; 
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32; 34% íèêåëÿ è ïîñòóïàëè òàê, êàê îïèñàíî 
âûøå. Ðàñòâîðîì ñðàâíåíèÿ ñëóæèë ðàñòâîð, 
ñîäåðæàùèé 10 ìë ðàñòâîðà Á. Ôîíîâûé ðàñ-
òâîð ãîòîâèëè ñëåäóþùèì îáðàçîì: â ìåðíóþ 
êîëáó âìåñòèìîñòüþ 100 ìë ïîìåùàëè 20 ìë 
ðàñòâîðà À ìåäè, 12 ìë ðàñòâîðà À êîáàëüòà, 
12 ìë ðàñòâîðà À ìàðãàíöà, äîâîäèëè äî ìåòêè 
âîäîé è ïåðåìåøèâàëè.

Îïðåäåëåíèå ìàññîâîé äîëè êîáàëüòà. 5 ìë 
ðàñòâîðà Õ ïîìåùàëè â ìåðíóþ êîëáó âìåñòè-
ìîñòüþ 100 ìë, äîáàâëÿëè 20 ìë âîäû, 10 ìë 
50% ðàñòâîðà óêñóñíî-êèñëîãî íàòðèÿ, 10 ìë 
0,1% ðàñòâîðà íèòðîçî-Ð-ñîëè, ïåðåìåøèâàÿ 
ïîñëå äîáàâëåíèÿ êàæäîãî ðåàêòèâà, íàãðåâà-
ëè äî êèïåíèÿ è êèïÿòèëè 3 ìèíóòû. Ðàñòâîð 
ñëåãêà îõëàæäàëè íà âîçäóõå, äîáàâëÿëè 10 ìë 
àçîòíîé êèñëîòû (1:1) è êèïÿòèëè 1 ìèíóòó. 
Ðàñòâîðû îõëàæäàëè, äîâîäèëè äî ìåòêè âî-
äîé, ïåðåìåøèâàëè è èçìåðÿëè îïòè÷åñêóþ 
ïëîòíîñòü ðàñòâîðîâ ïðè 520 íì â êþâåòàõ ñ 

äëèíîé ïîãëîùàþùåãî ñëîÿ 20 ìì îòíîñèòåëü-
íî ðàñòâîðà, ñîäåðæàùåãî âñå ðåàêòèâû è 5 ìë 
ôîíîâîãî ðàñòâîðà. Ïðèãîòîâëåíèå ôîíîâîãî 
ðàñòâîðà: 20 ìë ðàñòâîðà À ìåäè, 12 ìë ðàñòâîðà 
À ìàðãàíöà, 50 ìë ðàñòâîðà À íèêåëÿ, äîâîäèëè 
îáúåì äî 100 ìë è ïåðåìåøèâàëè.

Îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ. Ìàññîâóþ äîëþ êî-
áàëüòà íàõîäèëè ïî êàëèáðîâî÷íîìó ãðàôèêó. 
Ïîñòðîåíèå êàëèáðîâî÷íîãî ãðàôèêà. Â ìåð-
íûå êîëáû âìåñòèìîñòüþ 100 ìë ïîìåùàëè 3; 
4; 5; 6; 7 ìë ðàñòâîðà Á, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò 3; 4; 
5; 6; 7% êîáàëüòà è ïî 5 ìë ôîíîâîãî ðàñòâîðà 
è ïîñòóïàëè òàê, êàê îïèñàíî íèæå.

Îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ 
êîáàëüòà ñîñòàâèëà â ñðåäíåì 1%, ìàðãàíöà – 
0,3%, íèêåëÿ – 0,5%. Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ 
ìàññîâûõ äîëåé óêàçàííûõ ýëåìåíòîâ, à òàêæå 
äîïóñòèìûå ðàñõîæäåíèÿ ìåæäó ðåçóëüòàòàìè 
äâóõ ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé äëÿ äàííîé 
ìåòîäèêè ïðåäñòàâëåíû â òàáëèöå 2.

Òàáëèöà 2
Äîïóñòèìûå ðàñõîæäåíèÿ äëÿ ðåçóëüòàòîâ äâóõ ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé ìàññîâîé äîëè

íèêåëÿ,  ìàðãàíöà è êîáàëüòà.

Определяемый элемент Массовая доля Х, % Допустимые расхождения, %
Кобальт 4-6 0,2
Марганец 27-30 0,3
Никель 28-30 0,5

Äëÿ ïðîâåðêè ïðàâèëüíîñòè ìàññîâîé äîëè 
ìàðãàíöà, íèêåëÿ è êîáàëüòà èñïîëüçîâàëèñü 
ñòàíäàðòèçîâàííûå ìåòîäû. [6, 7, 8, 11]

Ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ èññëåäîâàíèé ñî 
ñòàíäàðòèçîâàííûìè ìåòîäàìè ïîêàçàëî ñòà-
òèñòè÷åñêóþ  íåçíà÷èìîñòü ðàçëè÷èÿ ðåçóëüòà-

òîâ ñòàíäàðòèçîâàííûõ òðóäîåìêèõ ìåòîäîâ è 
ìåòîäà äèôôåðåíöèàëüíîé ñïåêòðîôîòîìåòðèè, 
êîòîðûé ïîñëå ìåòðîëîãè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé 
ìîæåò áûòü ðåêîìåíäîâàí äëÿ êîíòðîëÿ êà÷åñòâà 
ïðèïîåâ íà ìåäíîé îñíîâå (òàáë. 3).

Òàáëèöà 3
Ñðàâíèòåëüíûå ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèé íèêåëÿ,  ìàðãàíöà,  êîáàëüòà â ïðèïîå ÂÏÐ-4 

(n = 3; P  = 0,95)

№ образца Элемент
Определено % масс

Гравиметрический Титриметри-
ческий

Спектрофотометрический
дифференциальный

1
Никель

28,6 ± 0,2 28,4 ± 0,3 28,5 ± 0,5
2 28,2 ± 0,3 28,1 ± 0,2 28,5 ± 0,3
3 28,7 ± 0,5 28,7 ± 0,3 28,8 ± 0,3
1

Марганец
28,0 ± 0,2 27,6 ± 0,3

2 27,9 ± 0,2 27,9 ± 0,2
3 28,1 ± 0,2 28,0 ±0,3
1

Кобальт
5,03 ± 0,05* 5,00 ± 0,05

2 5,03 ± 0,04 5,03 ± 0,05
3 5,06 ± 0,02 5,05 ± 0,05

*Êîíòðîëüíîå ñîäåðæàíèå êîáàëüòà îïðåäåëåíî èç îòäåëüíîé íàâåñêè àòîìíî-àáñîðáöèîííûì 
ìåòîäîì ïî ÃÎÑÒ 12353-78
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Âûâîäû

1. Äëÿ êîíòðîëÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòà-
âà ïðèïîåâ íà ìåäíîé îñíîâå ïðåäëîæåí 
äèôôåðåíöèàëüíî-ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèé 
ýêñïðåññíûé ìåòîä.  

2. Óìåíüøåíèå íåîïðåäåëåííîñòè ðåçóëüòà-
òîâ ïðè ãðàäóèðîâêå ñïåêòðîôîòîìåòðà è êî-
ëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíèÿ íèêåëÿ, ìàðãàíöà 
è êîáàëüòà â ïðèïîå, ââèäó îòñóòñòâèÿ ñòàí-
äàðòíûõ îáðàçöîâ, áëèçêèõ ïî ñîñòàâó ÂÏÐ-4, 
ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ íåîá-
õîäèìî ïðîâîäèòü ñ ïîìîùüþ ìîäåëèðóþùèõ 
ðàñòâîðîâ, ïðèãîòîâëåííûõ èç âûñîêî÷èñòûõ 
íèêåëÿ, ìàðãàíöà, êîáàëüòà. 

3. Ìåòîäèêó ìîæíî ðåêîìåíäîâàòü äëÿ 
àíàëèçà ïðèïîåâ, íå èìåþùèõ ñòàíäàðòíûõ 
îáðàçöîâ, áëèçêèõ ïî ñîñòàâó. 

4. Ïîñëå ìåòðîëîãè÷åñêîé àòòåñòàöèè 
ìåòîäèêà ðåêîìåíäóåòñÿ äëÿ àïðîáàöèè â 
àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ ìàøèíîñòðîè-
òåëüíûõ ïðåäïðèÿòèé è, â ïåðâóþ î÷åðåäü, – ñ 
àâèàöèîííî-êîñìè÷åñêèìè òåõíîëîãèÿìè. 
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Çàïðîïîíîâàíî ìåòîäèêó âèçíà÷åííÿ õ³ì³÷íîãî ñêëàäó ïðèïîþ íà  îñíîâ³ ì³ä³ (ÂÏÐ-4). 
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ôîòîìåòðè÷íèì ìåòîäîì ç îäí³º¿ íàâàæêè. Îïòèìàëüí³ óìîâè ïðîâåäåííÿ àíàë³çó: 
àíàë³çîâàíà íàâàæêà – 0,1 ã, ðîç÷èííèê – ñóì³ø êîíöåíòðîâàíèõ êèñëîò HCl ³ HNO3 
ó ñï³ââ³äíîøåíí³ 3:1. Àáñîðáö³þ çàáàðâëåíèõ ðîç÷èí³â âèì³ðþâàëè íà ñïåêòðîôîòîìåòð³ 
ÑÔ46 ó âèäèì³é îáëàñò³ ñïåêòðó.

Ìàðãàíåöü âèçíà÷àëè çà çàáàðâëåííÿì Mn (VII) ïðè äîâæèí³ õâèë³ λmax = 540 íì ó 
êâàðöåâ³é êþâåò³ ç äîâæèíîþ ïîãëèíàþ÷îãî øàðó 30 ìì, ðîç÷èí ïîð³âíÿííÿ – ôîíîâèé 
ðîç÷èí ç âì³ñòîì ó 200 ñì3 0,2 ìã ìàðãàíöþ.

Àáñîðáö³þ êîìïëåêñíî¿ ñïîëóêè í³êåëþ ç äèìåòèëãë³îêñèìîì âèì³ðþâàëè ïðè äîâæèí³ 
õâèë³ λmax = 440 íì ó êâàðöåâ³é êþâåò³ ç äîâæèíîþ ïîãëèíàþ÷îãî øàðó 10 ìì. Ðîç÷èíîì 
ïîð³âíÿííÿ ñëóæèâ ôîíîâèé ðîç÷èí, ùî ì³ñòèâ â 100 ñì3 0,4 ìã í³êåëþ. 
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Êîáàëüò âèçíà÷àëè ç ðåàãåíòîì í³òðîçî-Ð-ñ³ëü. Àáñîðáö³þ âèì³ðþâàëè ïðè äîâæèí³ 
õâèë³ λmax = 520 íì ó êâàðöåâ³é êþâåò³ ç äîâæèíîþ ïîãëèíàþ÷îãî øàðó 20 ìì â³äíîñíî 
ðîç÷èíó, ÿêèé ì³ñòèòü âñ³ ðåàêòèâè ³ 5 ñì3 ôîíîâîãî ðîç÷èíó.

Ìàðãàíåöü, í³êåëü, êîáàëüò âèçíà÷àëè ç îêðåìèõ àë³êâîòíèõ ÷àñòèí îñíîâíîãî 
ðîç÷èíó.

Ê³ëüê³ñíå âèçíà÷åííÿ âñ³õ åëåìåíò³â ïðîâåäåíî ìåòîäîì ãðàäóþâàëüíîãî ãðàô³êà ç 
äîïîìîãîþ ðîç÷èí³â, ìîäåëþþ÷èõ çà ñêëàäîì äîñë³äæóâàíèõ çðàçê³â. Ìåòîäèêà åêîíîì³÷íà, 
åêñïðåñíà ³ ïî òî÷íîñò³ ïîð³âíÿíà äî êëàñè÷íèõ ñòàíäàðòèçîâàíèõ ìåòîä³â – ãðàâ³ìåòð³¿ 
òà òèòðèìåòðè÷íèõ ìåòîä³â.

Êëþ÷îâ³ ñëîâà: äèôåðåíö³àëüíèé ñïåêòðîôîòîìåòðè÷íèé ìåòîä, ïðèï³é, í³êåëü, ìàð-
ãàíåöü, êîáàëüò. 

N.P. Sinyaeva, L.O. Omelyanchik, L.P. Nekrasova, O.V. Luganskaya. Spectrophotometric 
determination of nickel, manganese, cobalt in VPR-4 solder using a single sample

A method for determining the chemical composition of the copper-based solder (VPR-4) is 
proposed. The main components of the alloy: nickel, manganese, cobalt were determined by means 
of differential spectrophotometric method using a single sample. Optimal conditions for conducting 
of the analysis: a sample that is being analyzed (0.1 g), the solvent is a mixture of concentrated 
acids – HCl and HNO3 with a ratio of 3 to 1. The optical density of stained solutions is mea-
sured using a spectrophotometer SF46 within the visible region of the spectrum.

Manganese was determined by staining Mn (VII) at a wavelength λmax = 540 nm in a quartz 
cuvette with a length of the absorbent layer equal to 30 mm.

The reference solution – the background solution contained 0.2 mg/cm3 manganese per 
200 cm3 of volume.

The optical density of the nickel-dimethylglyoxime complex was measured at λmax = 440 nm 
in a quartz cuvette with a length of the absorbing layer equal to 10 mm. A reference solution 
served as the background solution and contained 0.4 mg of nickel per 100 cm3.

Cobalt was determined using a nitroso-2-salt reagent. The optical density was measured at a 
wavelength  λmax = 520 nm in a quartz cuvette with a length of the absorbing layer equal to 20 mm 
relative to the solution containing all the reagents and 5 cm3 of the background solution. 

Manganese, nickel, cobalt were determined from separate aliquots of the stock solution. 

The quantitative determination of all elements was conducted using the calibration graph meth-
od utilizing solutions that model the chemical composition of the solution being investigated.

The method is rapid and cost-effective and is comparable in accuracy to classic standardized 
methods such as gravimetry and titrimetry. 

Key words: differential spectrophotometric method, solder, nickel, manganese, cobalt. 




