[image: image1.wmf]
ОЛОВО КИСЛОЕ


Solderplate Plus   страница 18 / 18 


Solderplate Plus   страница 19 / 19 


Titel:» РУКОВОДСТВО ПО ПРИМЕНЕНИЮ 

Verfahren :»Solderplate Plus
Гальваническая ванна высокой производительности для нанесения покрытия блестящего олова и покрытия олово-свинец

Издание 5 от 07.12.2000
Заменяет издание 4 от 05.10.2000
Содержание

2Описание продукта


2Оснащение ванны


3Технологические параметры


3Состав сплава


41. Исходные составы для осаждения покрытия высокой скорости.


42. Рекомендуемые рабочие концентрации для осаждения высокой скорости.


53. Исходные составы для изделий, обрабатываемых в барабанах.


54. Рекомендуемые рабочие концентрации для изделий, обрабатываемых в барабанах.


65. Исходный состав для нанесения покрытия из чистого олова на изделия на подвесках.


66. Рекомендуемые рабочие концентрации для изделий, обрабатываемых на подвесках


67. Технологический режим при нанесении чистого олова на изделия на подвесках


78. Предварительная очистка емкости для электролита


79. Последовательность приготовления исходного состава.


8Обслуживание технологического процесса.


8Указания по ведению технологического процесса.


9Обработка сточных вод.


10Титриметрическое определение содержания Олова2+ в Solderplate Plus


12Определение содержания ОловаОбщего в Solderplate Plus методом F-AAS (атомно-абсорбционной спектрофотометрии)


14Определение содержания свинца в Solderplate Plus методом F-AAS (атомно-
абсорбционной спектрофотометрии)


16Титриметрическое определение свободной кислоты в Solderplate Plus


18Потенциометрическоеопределение конечной точки свободной кислоты в Solderplate Plus





Описание продукта
· Solderplate Plus - это не содержащий фтороборатов, оловянный или оловянно-свинцовый электролит с низкой пенообразующей способностью, специально разработанный для процесса непрерывного покрытия  лент, проволочных проводников и разъемных соединений на современных установках как поточного так и точечного производства. 
· Solderplate Plus также отлично пригоден для осаждения покрытий  на изделия в барабанах и на подвесках.

· Solderplate Plus особенно пригоден для осаждения покрытий из сплавов в интервале от чистого олова до Sn/Pb 80/20.

· Покрытия обладают мелкокристаллической структурой, высокой степенью блеска и очень хорошо поддаются пайке.

· Solderplate Plus отличается малым образованием Олова IV и простотой технического ухода. Поскольку он не содержит фтороборатов, сокращаются как расходы на очистку сточных вод так и уменьшается коррозионное загрязнение оснастки.

Оснащение ванны

	Емкость для электролита
	Полипропилен, полиэтилен, поливинилиденхлорид или сталь с гуммированной облицовкой.

	Движение изделий 
	Необходимо для покрытия изделий на подвесках. В других случаях интенсивное движение электролита или вращение барабана.

	Фильтрация
	Непрерывная, безвоздушная система 1 – 5 мкм,  патроны из полипропилена, 5 – 8 кратный обмен объема электролита в час.

	Вытяжка
	Необходима.

	Обогрев / Охлаждение
	Политетрафторэтилен, титан, керамика.

	Аноды
	Чистое олово, или аноды из соответствующего сплава. Возможно применение анодных корзин из титана, если напряжение на ванне не будет превышать 6 В. Анодные корзины из титана должны быть хорошо заполнены анодным сплавом. Слишком высокая плотность тока на аноде приводит к неравномерному растворению анода и в конечном результате к образованию олова (IV).

	Анодные чехлы
	Полипропилен.


Технологические параметры

	Температура электролита
	30°C (15 – 38 °C)

	Показатель pH
	< 1, контроль показателя не требуется.

	Напряжение на ванне
	примерно 1,0 – 3,0 В

	Плотность тока
	Осаждение высокой скорости 
на катоде:
10 – 50 A/дм2
на аноде:
2,0 – 5,5 A/дм2

Для изделий в барабанах и на подвесках
на катоде:
1 – 3 A/дм2
на аноде:
< 3,0 A/дм2

Общая информация
Максимально возможная плотность тока на катоде зависит от интенсивности омывания покрываемых изделий электролитом и от движения изделий.

	Выход по току
	90 – 100 % (в зависимости от параметров применяемого процесса).

	Скорость осаждения покрытия
	Осаждение высокой скорости
10 мкм/мин при 20 A/дм2

Для изделий в барабанах и на подвесках 
0,5 мкм/мин при 1,0 A/дм²
0,9 мкм/мин при 2,0 A/дм²

Общая информация
Максимально возможная скорость электролитического осаждения зависит от интенсивности омывания покрываемых изделий электролитом и от движения изделий.


Состав сплава
· В основном состав осаждаемого сплава определяет соотношение содержания в электролите  концентрации олова к концентрации свинца.

· Температура, плотность тока и движение электролита и изделий также оказывают влияние на состав осаждаемого сплава.

· Для осаждения сплава необходимого состава параметры техпроцесса необходимо оптимизировать методом рентгеновской флуоресценции.

· При составлении электролитов для осаждения сплавов необходимое содержание свинца в электролите определяется путем его постепенного увеличения. При этом полезна дополнительная контрольная процедура с помощью ячейки Халла.
1. Исходные составы для осаждения покрытия высокой скорости.

	Осаждение высокой скорости
	Исходный состав  100 : 0
	Исходный состав 95 : 5

	Исходный состав на 100 л
	Литров
	Килограмм
	Литров
	Килограмм

	Вода, глубокообессоленная
	~ 60
	~ 60
	~ 60
	~ 60

	Solderplate специальная кислота
	15,0
	20,3
	15,0
	20,3

	Solderplate раствор олова
	24,0
	33,0
	22,8
	31,4

	Solderplate раствор свинца*
	---
	---
	0,61
	0,96

	Solderplate Plus добавка блескообразующая 
	0,5
	0,5
	0,5
	0,5

	Solderplate Plus блесконоситель
	2,0
	2,0
	2,0
	2,0


	Осаждение высокой скорости
	Исходный состав 90 : 10
	Исходный состав 80 : 20

	Исходный состав на 100 л
	Литров
	Килограмм
	Литров
	Килограмм

	Вода, глубокообессоленная
	~ 60
	~ 60
	~ 60
	~ 60

	Solderplate специальная кислота
	15,0
	20,3
	15,0
	20,3

	Solderplate раствор олова
	21,7
	29,9
	19,4
	26,7

	Solderplate раствор свинца *
	1,22
	1,94
	2,44
	3,90

	Solderplate Plus добавка блескообразующая
	0,5
	0,5
	0,5
	0,5

	Solderplate Plus блесконоситель
	2,0
	2,0
	2,0
	2,0


2. Рекомендуемые рабочие концентрации для осаждения высокой скорости.

	Осаждение высокой скорости
	Sn : Pb
	100 : 0
	95 : 5

	Solderplate
свободная специальная кислота
	[г/л]
	150 - 220
	150 – 220

	Концентрация металла    Sn2+
	[г/л]
	50 - 80
	43 – 53

	Концентрация металла    Pb2+ *
	[г/л]
	-
	2,3 – 2,8

	Solderplate Plus блесконоситель
	[мл/л]
	15 - 25
	15 – 25

	Solderplate Plus добавка блескообразующая
	[мл/л]
	3 – 7
	3 – 7


	Осаждение высокой скорости
	Sn : Pb
	90 : 10
	 80 : 20

	Solderplate
свободная специальная кислота
	[г/л]
	150 - 220
	150 – 220

	Концентрация металла    Sn2+
	[г/л]
	41 - 50
	37 – 45

	Концентрация металла    Pb2+ *
	[г/л]
	4,5 – 5,5
	9,2 – 11,2

	Solderplate Plus блесконоситель   
	[мл/л]
	15 - 25
	15 – 25

	Solderplate Plus добавка блескообразующая     
	[мл/л]
	3 – 7
	3 – 7


* способом постепенного приближения, увеличивая концентрацию, см. „Состав сплава“

3. Исходные составы для изделий, обрабатываемых в барабанах.
	Осаждение в барабанах
	Исходный состав 100 : 0
	Исходный состав 95 : 5

	Исходный состав на 100 л
	Литров
	Килограмм
	Литров
	Килограмм

	Вода, глубокообессоленная
	~ 75
	~ 75
	~ 75
	~ 75

	Solderplate специальная кислота
	19,0
	25,7
	19,0
	25,7

	Solderplate раствор олова
	4,8
	6,6
	4,55
	6,28

	Solderplate раствор свинца *
	---
	---
	0,12
	0,19

	Solderplate Plus добавка блескообразующая
	0,5
	0,5
	0,5
	0,5

	Solderplate Plus блесконоситель
	2,0
	2,0
	2,0
	2,0


	Осаждение в барабанах
	Исходный состав 90 : 10
	Исходный состав 80 : 20

	Исходный состав на 100 л
	Литров
	Килограмм
	Литров
	Килограмм

	Вода, глубокообессоленная
	~ 75
	~ 75
	~ 75
	~ 75

	Solderplate специальная кислота
	19,0
	25,7
	19,0
	25,7

	Solderplate раствор олова
	4,33
	5,98
	3,87
	5,35

	Solderplate раствор свинца *
	0,24
	0,39
	0,49
	0,78

	Solderplate Plus добавка блескообразующая
	0,5
	0,5
	0,5
	0,5

	Solderplate Plus блесконоситель
	2,0
	2,0
	2,0
	2,0


4. Рекомендуемые рабочие концентрации для изделий, обрабатываемых в барабанах.
	Осаждение в барабанах
	Sn : Pb
	100 : 0
	95 : 5

	Solderplate
свободная специальная кислота
	[г/л]
	170 - 220
	170 - 220

	Концентрация металла    Sn2+
	[г/л]
	9 - 11
	8,6 – 10,5

	Концентрация металла    Pb2+ *
	[г/л]
	-
	0,45 – 0,55

	Solderplate Plus блесконоситель
	[мл/л]
	15 - 25
	15 - 25

	Solderplate Plus добавка блескообразующая
	[мл/л]
	3 - 7
	3 - 7


	Осаждение в барабанах
	Sn : Pb
	 90 : 10
	80 : 20

	Solderplate
свободная специальная кислота
	[г/л]
	170 - 220
	170 - 220

	Концентрация металла    Sn2+
	[г/л]
	8,2 - 10
	7,3 – 8,9

	Концентрация металла    Pb2+ *
	[г/л]
	0,9 – 1,1
	1,8 – 2,2

	Solderplate Plus блесконоситель
	[мл/л]
	15 - 25
	15 - 25

	Solderplate Plus добавка блескообразующая
	[мл/л]
	3 - 7
	3 - 7


* способом постепенного приближения, увеличивая концентрацию, см. „Состав сплава“

5. Исходный состав для нанесения покрытия из чистого олова на изделия на подвесках.
	Изделия на подвесках
	Исходный состав для чистого олова

	Исходный состав на 100 л
	Литров
	Килограмм

	Вода, глубокообессоленная
	79,5
	79.5

	Solderplate специальная кислота
	11,0 (= 104 г/л)
	15,0

	Solderplate раствор олова
	7,0 (= 14,7 г/л )
	9,7

	Solderplate Plus добавка блескообразующая 
	0,5 (5 мл/л)
	0,5

	Solderplate Plus блесконоситель
	2,0 (20 мл/л)
	2,0


6. Рекомендуемые рабочие концентрации для изделий, обрабатываемых на подвесках
	Покрытие изделий на подвесках
	
	Рабочий интервал
	Оптимум

	Solderplate
свободная специальная кислота
	[г/л]
	90 – 120
	110

	Концентрация металла    Sn2+
	[г/л]
	15 – 25
	20

	Solderplate Plus блесконоситель
	[мл/л]
	15 – 25
	20

	Solderplate Plus добавка блескообразующая
	[мл/л]
	3 – 7
	5


7. Технологический режим при нанесении чистого олова на изделия на подвесках
	Покрытие изделий на подвесках
	
	Рабочий интервал
	Оптимум

	Температура
	[°C]
	15 – 38
	25

	Плотность тока на катоде
	[A/дм²]
	1 – 3 
	2

	Плотность тока на аноде
	[A/дм²]
	< 3
	2

	Соотношение анод : катод
	
	1 : 1 – 1 : 2
	1 : 1


При покрытии изделий на подвесках необходимо движение катода (отделение перелива и движение изделий). Скорость осаждения составляет 0,5 мкм/мин при 1,0 A/дм² и 

0,9 мкм/мин при 2,0 A/дм².


8. Предварительная очистка емкости для электролита
Перед добавлением специальной кислоты Solderplate емкость необходимо 

проверить на отсутствие течи!

При первичном пуске оборудования в производство, или, если оборудование ранее работало на системе фтористо-борной кислоты, а также при присутствии жиров или поверхностно-активных веществ, необходимо провести предварительную очистку емкости раствором гидроксида натрия или раствором гидроксида калия (5 – 10%).

 Затем емкость тщательно промыть.
Это необходимо сделать перед очисткой Специальной Кислотой Solderplate!

· Если оборудование ранее работало на системе, подобной системе метансульфоновой кислоты, то электролит полностью должен быть удален не только из рабочей емкости, но и из трубопроводов, фильтров и насосов. После этого емкость необходимо очищать Специальной Кислотой Solderplate (50 - 100 мл/л) в течение минимум 3 (трех) часов (желательно всю ночь).

· Если оборудование работало ранее на системе фтористо-борной кислоты, то рекомендуется разбавленную Специальную Кислоту Solderplate немного подогреть, чтобы растворить все остатки загрязнения.

· Затем Специальную Кислоту Solderplate удаляют из всех трубопроводов и насосов, а также из рабочей емкости. (При этом необходимо соблюдать предписания местных органов надзора по обезвреживанию сточных вод!).

· В заключение провести тщательную промывку глубокообессоленной водой.

9. Последовательность приготовления исходного состава.
· Залить примерно 60 % необходимого количества глубокообессоленной воды и при перемешивании добавить

· Solderplate Специальную кислоту, а после охлаждения до 35°C добавить

· Solderplate Раствор олова и, если необходимо,  (большую часть (50-70%) количества
· Solderplate Раствора свинца. Затем добавить
Solderplate Plus Блесконоситель и

· Solderplate Plus Блескообразующую добавку. (Соблюдать последовательность!)

· Долить глубокообессоленную воду до полного объема. После циркуляции в течение     15 минут электролит готов к работе.

· Методом рентгеновской флуоресценции (XRF) проводят контроль соотношения состава  слоя осажденного сплава, и, если необходимо, корректируют дозировку Раствора Свинца Solderplate.

При выполнении всех операций с Solderplate Plus необходимо соблюдать предписания по обращению с кислотами !

Обслуживание технологического процесса.
	Расход на 10.000 Ампер-часов
	Литров

	Solderplate Plus Блескообразующая добавка
	2,0 – 4,0

	Solderplate Plus Блесконоситель
	1,0 – 2,0


Расход Solderplate Plus Блескообразующей добавки und Solderplate Plus Блесконосителя колеблется в вышеуказанных пределах в зависимости от вида изделий, оборудования и технологического процесса. Расход также зависит от степени уноса.

Если концентрации олова и свинца могут изменяться в ванне вследствие применения различных плотностей тока, то содержание свободной кислоты уменьшается практически только вследствие уноса. Мы рекомендуем регулярно проводить анализы в соответствии с условиями настоящего руководства.

	Solderplate Раствор олова (210 г/л)
	Добавление 4,76 мл/л повышает содержание

олова на 1 г/л.

	Solderplate Раствор свинца (416 г/л)
	Добавление 2,40 мл/л повышает содержание

свинца на 1 г/л.

	Solderplate Специальная кислота (70 %ig)
	Добавление 1,06 мл/л повышает содержание 

кислоты  на 1 г/л.


Добавление Solderplate Раствора олова (содержит 5,5 % Solderplate Специальной кислоты) и Solderplate Раствора свинца (содержит 2 % Solderplate Специальной кислоты) также повышает содержание кислоты.

Повышение содержания олова на 1,0 г/л повышает содержание кислоты на 0,36 г/л.

Повышение содержания свинца на 1,0 г/л повышает содержание кислоты на 0,08 г/л.

Указания по ведению технологического процесса.
На основной материал (латунь), содержащий цинк, перед электролитическим осаждением олова должен быть нанесен промежуточный слой из никеля или меди.

Международный Стандарт ISO 2093 (Электролитические покрытия оловом – Спецификация и методы контроля) предписывает в пункте 9 нанесение между основным материалом - латунью и слоем олова промежуточного слоя никеля или меди толщиной минимум 2,5 мкм. 

Этот промежуточный слой должен предотвратить диффузию цинка в поверхность слоя олова, чтобы не были нарушены способность слоя олова к пайке и его внешний вид.

Перед нанесением покрытия рекомендуется проведение декапирования в 5 – 10 % ной Solderplate Специальной кислоте, чтобы исключить внос загрязнений в ванну. Поскольку  ионы хлорида в кислых электролитах олова оказывают негативное воздействие на процесс осаждения, для предварительной обработки ни в коем случае не допускается применение соляной кислоты. Также необходимо исключать внос из ванн никелирования, содержащих хлорид. Далее, как ионы хлорида так и ионы фторида могут агрессивно воздействовать на анодные корзины из титана. Поэтому при переходе с системы фтористо-борной кислоты на систему Solderplate Plus показана тщательная предварительная очистка (см. выше).

Обработка сточных вод.

Промывочную воду и концентраты электролита (разбавленные1 : 3) можно обрабатывать при показателе pH в интервале 9 – 9,5 путем осаждения нейтрализацией, применяя гидроокись натрия / кальция. 

В случае присутствия других тяжелых металлов концентраты необходимо разбавить промывочной водой в соотношении минимум 1 : 5 . Обработка проводится при показателе pH в интервале 9 – 10.

Для улучшения осаждения осадков перед фильтрованием добавляют при перемешивании небольшое количество вспомогательного хлопьеобразующего агента (мы рекомендуем полиакриламид / анионоактивный с молярной массой 4 – 6 миллионов).

Необходимо соблюдать требования местных органов технадзора относительно предельной концентрации токсичных веществ, а также общие требования нормативных актов по опасным материалам!
Titel :» ИНСТРУКЦИЯ ПО АНАЛИЗУ

Verfahren :»Титриметрическое определение содержания Олова2+ в Solderplate Plus
Издание 2 от 17.03.2000
Заменяет издание 1 от 10.08.1999

Необходимые реактивы*

· В раствор 0,4 M сульфата железистого-III аммония: 192,9 г NH4Fe(SO4)2 ( 12H2O долить до объема 1 л соляную кислоту 1 M HCl (82 мл HCl конц., плотность 1,19).

· Серная кислота, конц., плотность 1,84

· Фосфорная кислота, конц., плотность 1,70

· Дифениламиновый сульфонат бария 0,2 % ный в 1 N H2SO4
· Волюмометрический раствор 0,01667 M бихромата калия. 

Проведение:

· 25 мл раствора 0,4 M сульфата железистого-III аммония поместить в 250 мл мерную колбу Эрленмейера и при перемешивании разбавить
· 2,0 миллилитрами ** отобранной пробы электролита и

· 10 миллилитрами концентрированной серной кислоты. Через две минуты перемешивания разбавить содержимое дистиллированной водой до  объема 100 мл, добавить

· 10 мл конц. фосфорной кислоты и 8 – 10 капель дифениламинового сульфоната бария, затем титровать с  

· волюмометрическим раствором 0,01667 M бихромата калия до изменения цвета на фиолетовый.

· Израсходованное число миллилитров волюмометрического раствора 0,01667 М бихромата калия*** умножить на 2,967. В результате получается содержание в электролите Олова2+ в г/л.

Пример:

При титровании 2,0 мл электролита израсходовано 4,2 мл волюмометрического раствора 0,01667 M бихромата калия.

Вычисление:

4,2 ( 2,967 = 12,5 г/л Олова2+
При выполнении всех работ необходимо соблюдать общие требования нормативных актов по опасным материалам!

*
Если не сказано иначе, то всегда имеются в виду вещества, чистые для анализа.

**
Объемы, указанные с точностью до одного знака после запятой, должны отмеряться

полной пипеткой.

***
Коэффициент растворов для объемного анализа всегда принимается  равным 1,000 и

в примерах вычислений не учитывается.



Titel:» ИНСТРУКЦИЯ ПО АНАЛИЗУ
(предварительно)
Verfahren :»Определение содержания ОловаОбщего в
Solderplate Plus методом F-AAS(атомно -абсорбционной спектрофотометрии)

Издание 1 от 17.03.2000
Заменяет издание от ---
Необходимые реактивы* и аппаратура

· Глубокообессоленная вода

· Основной раствор олова (cSn = 1,000 г/л, напр. Фирма Крафт)

· 1 M хлорид натрия

· Соляная кислота 37% ная
· Пероксид водорода 30 % ный

· 5 M азотная кислота


· Атомный абсорбционный спектрометр (напр. Фа. Перкин Элмер 4100 с блоком модуляции и оценки).

· Горелка (напр. Фа. Перкин Элмер однощелевая горелка, воздух/ацетилен)

Лампы с полыми катодами (напр. Фа. Перкин Элмер, Олово Nr. N305-0199)

Проведение:
· 10,0 мл** пробы поместить в 100 мл мерную колбу и смешать с 

· 5 мл соляной кислоты (37 % ной)

· 10 мл пероксида водорода и 

10 мл 1 M хлорида натрия. Затем пробу кипятить в течение 10 минут. После охлаждения долить до отметки 

· глубокообессоленной воды. (Проба имеет слегка мутный вид, что не оказывает влияния на процесс измерения).

Определение методом F-AAS (атомно-абсорбционная спектрофотометрия)

Измеренный показатель экстинкции для пробы (при ( = 286,3 нм) должен находиться между обоими стандартами. Если это условие не выполняется то необходимо выбирать другое разбавление. Нулевая компенсация осуществляется с применением глубокообессоленной воды перед проведением измерения.

Стандарты

· S1

50 мг/л
· S2

100 мг/л

Вычисление

Замеренный показатель Олова ( Разбавление  = Содержание Олова Общего в г/л

1000

При выполнении всех работ необходимо соблюдать общие требования нормативных актов по опасным материалам!

*
Если не сказано иначе, то всегда имеются в виду вещества, чистые для анализа.

**
Объемы, указанные с точностью до одного знака после запятой, должны отмеряться

полной пипеткой.



Titel:» ИНСТРУКЦИЯ ПО АНАЛИЗУ

Verfahren :»Определение содержания свинца в
Solderplate Plus методом F-AAS(атомно -абсорбционной спектрофотометрии)

Издание 1 от 25.05.2000
Заменяет издание от ---
Необходимые реактивы* и аппаратура

· Основной раствор свинца (cPb = 1,000 г/л, напр. Фа. Мерк), стандарты (напр.) 5 мг/л свинца и 10 мг/л свинца

· Азотная кислота, конц.

· Атомный абсорбционный спектрометр (напр. Фа. Перкин Элмер 4100 с блоком модуляции и оценки).

· Горелка (напр. Фа. Перкин Элмер однощелевая горелка, воздух/ацетилен)

· Лампы с полыми катодами (напр. Фа. Перкин Элмер, Свинец Nr. N066-1299)

Проведение:
· 1,0 мл** пробы поместить пипеткой в 250 мл мерную колбу и смешать с

· 1 мл азотной кислоты конц. Затем долить до отметки

глубокообессоленную воду ( Разбавление = 250)

Определение методом F-AAS (атомно-абсорбционная спектрофотометрия)

Измеренный показатель экстинкции для пробы (при ( = 283,3 нм) должен находиться между обоими стандартами. Если это условие не выполняется то необходимо выбирать другое разбавление. Нулевая компенсация осуществляется с применением глубокообессоленной воды перед проведением измерения.

Вычисление:

Замеренный показатель Свинца AAS  [мг/л] ( Разбавление  = Содержание Свинца г/л

1000

При выполнении всех работ необходимо соблюдать общие требования нормативных актов по опасным материалам!

*
Если не сказано иначе, то всегда имеются в виду вещества, чистые для анализа.

**
Объемы, указанные с точностью до одного знака после запятой, должны отмеряться

полной пипеткой.



Titel:» ИНСТРУКЦИЯ ПО АНАЛИЗУ
Verfahren :»Титриметрическое определение свободной кислоты в Solderplate Plus
Издание 2 от 17.03.2000
Заменяет издание 1 от 05.10.1999
Необходимые реактивы*
· 10 % ный раствор магний - EDTA (EDTA = динатриевая соль этилендиаминтетрауксусной кислоты).

· 0,1 % ный индикаторный раствор бромтимол голубого в алкоголе.

· 0,1 M волюмометрический раствор натрового щелока.
Проведение
· 1,0 мл** пробы электролита поместить в 250 мл колбу Эрленмейера, разбавить

· 100 миллилитрами дистил. воды и, после добавления

· 5 мл раствора магний-EDTA и

· 5 капель индикаторного раствора бромтимол голубого титровать с

· 0,1 M волюмометрическим раствором натрового щелока до изменения 

окраски с желтой на светло-голубую (при pH 6,7 - первое изменение окраски). 

Число мл израсходованного 0,1 M волюмометрического раствора натрового щелока***, умноженного на 9,61, показывает содержание свободной кислоты в г/л в электролите.

Пример:

При титровании 1,0 мл пробы электролита израсходовано 15,6 мл 0,1 M волюмометрического раствора натрового щелока.

Вычисление:

15,6 ( 9,61 = 149,9 г/л свободной кислоты

Примечание:

В случае отсутствия раствора магний - EDTA, титрование можно провести также и без него. Конечно, в таком случае нужно титровать общую кислоту. Поэтому из полученного результата необходимо вычесть содержание олова, умноженное на 1,619.

При выполнении всех работ необходимо соблюдать общие требования нормативных актов по опасным материалам!

*
Если не сказано иначе, то всегда имеются в виду вещества, чистые для анализа.

**
Объемы, указанные с точностью до одного знака после запятой, должны отмеряться

полной пипеткой.

***
Коэффициент растворов для объемного анализа всегда принимается  равным 1,000 и

в примерах вычислений не учитывается.



Titel:» ИНСТРУКЦИЯ ПО АНАЛИЗУ
(ПРЕДВАРИТЕЛЬНО)
Verfahren :»Потенциометрическоеопределение конечной точки свободной кислоты в Solderplate Plus
Издание 1 от 17.03.2000
Заменяет издание от ---
Необходимые реактивы* и аппаратура

· Глубокообессоленная вода

· 10 % ный раствор магний - EDTA (EDTA = динатриевая соль этилендиаминтетрауксусной кислоты)

· Амидосерная кислота (ч.д.а.)

· 0,1 M NaOH волюмометрический раствор 


· Титропроцессор (напр. 670 Metrohm с Дозатором E 535)

Параметры аппаратуры

	Комбинированный pH- электрод
	напр. Metrohm, Nr. 6.0210.100

	Измеряемый параметр
	Показатель pH

	Время задержки
	26 сек.

	Отклонение
	100 мВ/мин

	Плотность в точке измерения
	4

	Скорость дозатора
	Максимальная

	Макс. объем
	20 мл

	OTSTP N.EP’s 
	1


Перед проведением анализа pH- электрод необходимо отградуировать!

Проведение

· 5 мл раствора магний - EDTA поместить в химический стакан. Затем добавить

· 1,0 мл** пробы, и

· примерно 50 мл глуб. обессол. воды. После этого пробу титруют в титропроцессоре, добавляя 

· 0,1 M волюмометрический раствор NaOH, до Конечной точки pH 6,7.

Определение титра
· a (мг):
примерно 110 мг амидосерной кислоты растворить в 100 мл глуб. обессоленной воды и титровать до первой точки перехода .

· b (мл): 
Расход 0,1 M волюмометрического раствора NaOH
Пример: 


a (мг)

  = t

9,709 ( b (мл)

Вычисление:

Расход ( t ( 9,6 = свободная кислота в г/л

При выполнении всех работ необходимо соблюдать общие требования нормативных актов по опасным материалам!

*
Если не сказано иначе, то всегда имеются в виду вещества, чистые для анализа.

**
Объемы, указанные с точностью до одного знака после запятой, должны отмеряться

полной пипеткой.
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