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ЭЛЕКТРОРАСПЫЛЕНИЕМ В.В. Ильюшенкова, Д.И. Жиляев, М.М. Матвеева, С.В. Горяинов  127 СРАВНИТЕЛЬНАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА ХИМИЧЕСКИХ МЕТОДОВ ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЗОЛОТА В ЭЛЕТРОЛИТЕ ИММЕРСИОННОГО ЗОЛОЧЕНИЯ Т.В. Калабина, Л.В. Трубачева, С.Ю. Лоханина 129 НОВЫЙ ФОТОАКТИВНЫЙ КРЕМНИЙОРГАНИЧЕСКИЙ ДЕНДРИМЕР ПЕРВОГО ПОКОЛЕНИЯ НА ОСНОВЕ ТЕТРАВИНИЛСИЛАНА И РОДАМИНА 6Ж Е.И. Карпова, П.И. Мусатова, Н.А. Любых, М.В. Тутов 132 ИССЛЕДОВАНИЕ АНТИОКИСЛИТЕЛЬНОЙ СПОСОБНОСТИ РЯДА ПИЩЕВЫХ ДОБАВОК МЕТОДОМ СПЕКТРОФОТОМЕТРИИ О.Д. Киреева, Е.В. Булычева 134 КООРДИНАЦИОННЫЕ СОЕДИНЕНИЯ МЕДИ(II) С МЕТИОНИНОМ И ЛИЗИНОМ И.И. Кожухова, Н.Я. Есина, М.Н. Курасова, О.И. Андреева, В.Н. Хрусталев, Р.Д. Светогоров, А.Л. Тригуб 137 ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВИТАМИНА С В ДЕТСКИХ БАД Л.Н. Лоскутова, Е.В. Булычева 140 АСПЕКТЫ УСТАНОВЛЕНИЯ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК НАТИВНЫХ ОБРАЗЦОВ ПОЧВ РАЗЛИЧНОГО ТИПА А.И. Макарова, Л.В. Трубачева, С.Ю. Лоханина 143 ФЛУОРИМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ НАТУРАЛЬНЫХ И СИНТЕТИЧЕСКИХ ПИЩЕВЫХ КРАСИТЕЛЕЙ А.А. Николаева 146 ПЕРРЕНАТЫ АЗОТИСТЫХ ГЕТЕРОЦИКЛОВ ПУРИНОВОГО РЯДА А.П. Новиков, В.А. Ильин, А.В. Сафонов, К.Э. Герман, М.С. Григорьев, В.Н. Хрусталев 149 РАЗРАБОТКА МЕТОДИЧЕСКИХ ПРИЕМОВ ДЛЯ КОЛИЧЕСТВЕННОГО ОПРЕДЕЛЕНИЯ МИКРОПРИМЕСЕЙ АЦЕТОНА В ВОЗДУШНЫХ СРЕДАХ И.А. Платонов, И.Н. Колесниченко, Д.Д. Карапетян 151 ИССЛЕДОВАНИЕ АЦЕТОНОВЫХ РАСТВОРОВ [H(dmso)2]2[OsX6] (X=Cl, Br) МЕТОДАМИ ЯМР И ЭЛЕКТРОННО-АБСОРБЦИОННОЙ СПЕКТРОСКОПИИ Т.А. Терёшина, Е.В. Доброхотова, Е.К. Култышкина, О.В. Рудницкая  154 АВТОРСКИЙ УКАЗАТЕЛЬ  157  
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УДК 243.2 СРАВНИТЕЛЬНАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА ХИМИЧЕСКИХ МЕТОДОВ  ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЗОЛОТА В ЭЛЕТРОЛИТЕ ИММЕРСИОННОГО ЗОЛОЧЕНИЯ Т.В. Калабина, Л.В. Трубачева, С.Ю. Лоханина Федеральное государственное бюджетное образовательное учреждение  высшего образования «Удмуртский государственный университет»,  Россия, 426034, г. Ижевск, ул. Университетская, 1  e-mail: kalabina.95@inbox.ru Проведена сравнительная характеристика возможностей применения методов гравиметрии и титриметрии при определении содержания золота в электролите иммерсионного золочения. Установлена воспроизводимость полученных результатов. The comparative characteristics of gravimetry and titrimetry in determining the content of gold in the immersion gold plating electrolyte have been studied. The reproducibility of the results is established.  Золочение печатной платы является финишным этапом нанесения покрытия. Основная функция финишного покрытия – защита поверхности контактных площадок и других открытых элементов печатного рисунка, а также обеспечение качественной пайки электронных компонентов на печатную плату, в течение определенного срока хранения. Одной из перспективных технологий нанесения золотого покрытия является химическая иммерсия, в литературе [1,2] указывается на ряд преимуществ этого метода: 1) толщина покрытия составляет (0.05–0.15) мкм;  2) иммерсионное золото является безопасным бессвинцовым покрытием; покрытие мелкокристаллическое и беспористое;  3) имеется возможность проводить дополнительное внутрисхемное тестирование;  4) создаются идеально плоские, гладкие контактные площадки;  5) обеспечивается хорошая паяемость. Это позволяет проводить несколько циклов паек (в отличие от гальванического осаждения золота);  6) материал долговечен (средний срок хранения 1 год), не подвержен ионному загрязнению, не окисляется.  На сегодняшний день часто применяемыми электролитами иммерсионного золочения можно назвать условно бесцианистые. Согласно [3] они подразделятся на три группы в зависимости от кислотности среды: щелочные, нейтральные и кислые. Для соблюдения технологического режима важно поддержание содержания основных компонентов в растворе электролита в рабочем диапазоне. Золото – драгоценный металл, поэтому, согласно ФЗ №41-фз [4], необходимо не только определять содержание золота в растворе, но и вести его строгий учет. В связи с этим целью работы явилось определение содержания золота в цианистом электролите иммерсионного золочения гравиметрическим и титриметрическим методами и проведение их сравнительной характеристики.  Для достижения данной цели необходимо решить ряд задач: 1. Определить содержание золота в электролите гравиметрическим и титриметрическим методами. 2. Сопоставить результаты, полученные двумя методами. Нами разработана методика измерений, в основу которой положен гравиметрический метод анализа, она аттестована и внесена в Государственный Реестр [5]. Согласно этой методике определение золота состоит из следующих этапов: 
•  Подготовка электролита: объем электролита, находящийся на производственной линии, доводили до заданного значения с последующим подогревом до оптимального значения с непрерывной фильтрацией.  
•  Отбор проб и пробоподготовка: точечные пробы отбирали из 3-5 мест на разной глубине ванны золочения. Затем получали объединенную пробу в общей емкости, из которой после перемешивания отбирали требуемый объем лабораторной пробы.  
• Разрушение цианидных комплексов золота: пробу электролита обрабатывали смесью концентрированных кислот (азотной х.ч. ГОСТ 701-89 и серной х.ч. ГОСТ 4204-77) и нагревали.   
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• Восстановление золота: вносили раствор пероксида водорода, после чего отфильтровывали маточный раствор через гладкий обеззоленный фильтр «синяя лента» и осадок промывали горячей дистиллированной водой (50-70) °С.  
• Получение гравиметрической формы: фильтры высушивали на воздухе до воздушно-сухого состояния, переносили в фарфоровые тигли и прокаливали при температуре (800 ± 20) °С в течение 1 часа, далее охлаждали в эксикаторе и взвешивали. По массе осадка рассчитывали концентрацию золота в электролите иммерсионного золочения. Пробы анализировали в день отбора. Реакции восстановления, протекающие в ходе анализа [6]: 2Au3+ +3H2O2  → 2Au0 + 3O2 + 6H+   (1) 2Au+ + H2O2  → 2Au0 + O2 + 2H+     (2) Титриметрическое определение проводится согласно следующему алгоритму: 
• Подготовка электролита: объем электролита, находящийся на производственной линии, доводили до заданного значения с последующим подогревом до оптимального значения с непрерывной фильтрацией.  
•  Отбор проб и пробоподготовка: точечные пробы отбирали из 3-5 мест на разной глубине ванны золочения. Затем получали объединенную пробу в общей емкости, из которой после перемешивания отбирали требуемый объем аликвоты пробы.  
• Разрушение цианидных комплексов при нагревании в присутствии соляной (х.ч ГОСТ 3118-77), а затем азотной (х.ч. ГОСТ 701-89) кислот с последующим йодометриметрическим определением. Основные реакции, протекающие в ходе определения [6]: Au3+  + 3J –  → AuJ + J2 + 4CN –    (3) J2 + 2S2O32-  → 2J-  + S4O62-      (4) В ходе эксперимента проведен анализ электролита ванны иммерсионного золочения, определено содержание золота в объекте, находившемся в динамическом режиме. Исследование осуществляли в условиях повторяемости и внутрилабораторной прецизионности, одновременно двумя указанными методами. В ходе реализации методики гравиметрического определения за результат анализа принимали среднее арифметическое из результатов трех параллельных определений, прошедших контроль повторяемости. Для титриметрического метода число параллельных определений равнялось двум.   

 Рис. Сравнение результатов, полученных гравиметрическим ( ) и титриметрическим ( ) методами 
0,50 1,00 1,50 2,00 
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Для обеспечения технологического режима в ванне необходимо поддерживать содержание золота не менее 1 г/дм3, более высокие концентрации (> 2 г/дм3) экономически нецелесообразны, поэтому содержание золота во всех исследованных пробах электролита находилось в диапазоне от 1 до 2 г/дм3. Для этого диапазона концентраций установлено значение показателя точности (границы относительной погрешности при P=0.95) равное 20%.  На рисунке приведена сравнительная характеристика полученных результатов. Из приведенной диаграммы можно заключить, что значения содержания золота, полученные титриметрическим методом, занижены относительно результатов гравиметрических определений. За методику сравнения приняли [5], поскольку она аттестована и отвечает всем требованиям, предъявляемым к допускаемым к применению на территории РФ методикам. В ходе проведения эксперимента в подавляющем большинстве случаев (9 из 10), занижение результатов составляет меньше 20%, что является границей допустимой погрешности результатов, полученных в соответствии с нормативным документом на методику измерений [5].   Установленная закономерность может быть объяснена тем, что в электролите иммерсионного золочения наряду Au(III) содержится Au(I). При проведении титриметрического определения устанавливается концентрация Au(III), а в ходе предварительной пробоподготовки Au(I) в окисленную форму переводится не полностью, что приводит к занижению результатов. Полученные данные исследования позволяют сделать следующие выводы:  - результаты измерений содержания золота в электролите иммерсионного золочения, полученные гравиметрическим и титриметрическим методами, воспроизводимы;  - метод титриметрического определения дает несколько заниженные результаты измерений, которые не превышают границы допустимой погрешности. Список литературы 1. Медведев А.М. Печатные платы. Требования для поверхностного монтажа / А.М. Медведев // Компоненты и технологии. – 2007. – №10. – С. 166. 2. Ерендеев Ю. Финишные покрытия печатных плат в промышленных технологиях производства современной аппаратуры / Ю. Ерендеев // Вестник Самарского государственного аэрокосмического университета. – 2012. – № 7. – С. 167. 3. Вячеславов П.М. Гальванотехника благородных и редких металлов / П.М. Вячеславов, С. Я. Грилихов и др. – Изд-во «Машиностроение», 1970. – 99 с. 4. Федеральный закон от 26 марта 1998 г. № 41-ФЗ "О драгоценных металлах и драгоценных камнях" от 26 марта 1998 № 41-ФЗ (с изм. и доп. от 2 мая 2015)// СЗ РФ. – 1998. ст.10. 5. МИ №88-16207-084-RA.RU.310657-2016 Методика измерений массовых концентраций золота в электролите иммерсионного золочения гравиметрическим методом. 2016. –1с. 6. Бусев И.А. Аналитическая химия золота. / И.А. Бусев, М.В. Иванов. – М.: Наука, 1973. – C. 110-113.  

Таблица. Воспроизводимость результатов определения содержания золота, полученных разными методами. № пробы |Сграв. – Ститр.|, г/дм3 %100. ..
⋅

−грав титргравС СC  1 0.07 3.6 2 0.15 11 3 0.12 8.7 4 0.36 26 5 0.06 5.5 6 0.06 4.7 7 0.25 16 8 0.11 9.9 9 0.24 17 10 0.15 11 




