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В химических источниках тока в качестве анодного материала для батарей с солевым рас­
плавом используют литий-борный сплав с высоким содержанием лития (до 70 %). В дан­
ной статье представлен комплекс разработанных методик определения свободного лития, 
общего лития и общего бора в литий-борном сплаве, содержащем не более 70 % лития и не 
менее 26 % бора. Найдены оптимальные условия проведения пробоподготовки литий-бор­
ного сплава и экстракции из него свободного лития. Разработанные методики предназна­
чены для экстракционно-титриметрического определения свободного лития в диапазоне 
содержаний от 20 до 50 % с относительной суммарной погрешностью не более 1,1 %, опре­
деления общего лития методом атомно-эмиссионной спектрометрии с атомизацией в пла­
мени в диапазоне от 59,0 до 96,0 % с относительной суммарной погрешностью не более 
2,7 % и общего бора методами потенциометрического титрования в диапазоне содержаний 
от 5 до 40 % с относительной суммарной погрешностью не более 1,3 % и атомно-абсорбци-
онной спектрометрии с атомизацией в пламени в диапазоне от 4,9 до 50,7 % с относитель­
ной суммарной погрешностью не более 4,9 %. Представлены результаты анализа произ­
водственных проб литий-борного сплава на содержание свободного лития, общего лития и 
общего бора. Показано, что применение двух методик для определения общего бора в ли­
тий-борном сплаве позволяет получить результаты, имеющие сходимость в рамках по­
грешности измерений. Разработанные методики аттестованы метрологической службой 
предприятия и могут быть использованы для входного контроля и сопровождения техноло­
гического процесса производства литий-борного сплава и изделий из него. 
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определение общего бора; экстракционно-титриметрический метод; потенциометрия; 
атомно-эмиссионная спектрометрия с атомизацией в пламени (ПАЭС); атомно-абсорбцион-
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A lithium-boron alloy (LBA) with a high lithium content (up to 70%) is used as an anode material for mol­
ten salt batteries in chemical sources of current. We present a complex of developed techniques for deter­
mining mass fractions of free lithium, total lithium, and total boron in lithium-boron alloys containing 
lithium mass fractions no more than 70%, boron mass fractions — no less than 26%. Optimal conditions 
for preparation of LBA samples and subsequent free lithium extraction from them are determined. The 
developed techniques are intended for i) extraction-titrimetric determination of free lithium in a content 
range of 20 - 50% (the relative total error no more than 1.1%); ii) determination of the total lithium con­
tent using flame atomic emission spectrometry in a content range of 59.0 - 96.0% (the relative overall er­
ror no more than 2.7%; hi) determination of the total boron content by two methods, i.e., potentiometric 
titration within a content range of 5 - 40% (the relative total error no more than 1.3%) and flame atomic 
absorption spectrometry within a content range of 4.9 - 50.7% (the relative total error no more than 
4.9%). The results of analysis of full-scale LBA samples for the content of free lithium, total lithium and 
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total boron are presented. It is shown that the application of two techniques for the determination of total 
boron content in lithium-boron alloys makes it possible to get the convergent results within the limits of 
measurement errors. The developed techniques are certified by the metrological service of the enterprise 
and can be used for the incoming and process control of the LBA production. 

Keywords: lithium-boron alloy; free lithium; determination of total lithium; determination of total bo­
ron; extraction-titrimetric method; potentiometric method; flame atomic emission spectrometry (FAES); 
flame atomic absorption spectrometry (FAAS). 

В в е д е н и е 

Химические источники тока (ХИТ) использу­
ют в различных отраслях техники. Существует 
множество вариантов ХИТ, которые широко при­
меняются для энергоснабжения переносной и 
стационарной аппаратуры, а также различных 
бытовых устройств. Развитие ряда направлений 
современной техники (электроники, ракетострое­
ния, космических исследований и др.) привело к 
росту объема производства ХИТ и, как следствие, 
к необходимости повышения их основных пока­
зателей и постоянному контролю качества. 

В качестве анодного материала для изготов­
ления ХИТ часто применяют металлический ли­
тий благодаря большему отрицательному потен­
циалу в ряду напряжений металлов и малому 
атомному весу. Эти характеристики позволяют 
создать источники тока с анодным материалом 
на основе лития с очень высокой удельной энер­
гией [1, 2]. Однако при разработке энергоемкого 
ХИТ необходимо учитывать, что вследствие низ­
кой температуры плавления чистого лития 
(+180,6 °С) накладывается ограничение на его 
использование в качестве анодного материала 
для батарей с солевым расплавом (расплавлен­
ными электролитами). Эту проблему решают, ис­
пользуя сплавы с высокой температурой плавле­
ния, которые позволяют предотвратить растека­
ние свободного лития при температуре выше 
180 °С, в частности, литий-борный сплав. Суще­
ствуют технологии получения материала с высо­
ким (до 70 %) содержанием лития, что позволяет 
максимально повысить энергоемкость ХИТ. Од­
ним из способов получения литий-борного сплава 
является растворение бора в расплавленном ли­
тии при медленном повышении температуры до 
отвердения при ~680 °С [3]. При этом образуется 
несколько фаз, одна из которых — свободный ли­
тий, количество которого является основным по­
казателем качества сплава. Определение в соста­
ве литий-борного сплава свободного лития, обще­
го лития и общего бора является актуальной за­
дачей для контроля процесса производства спла­
ва или изделий из него. В литературе описано 
много способов определения лития и бора в раз­
личных материалах [ 4 - 1 6 ] . Среди инструмен­
тальных методов определения бора широко при­
меняют атомно-абсорбционную спектрометрию с 
атомизацией в пламени (ПААС) [15]. Метод 

ПААС является селективным и позволяет опре­
делить бор в широком диапазоне концентраций с 
минимальными затратами времени на подгото­
вительные операции. Однако по точности метод 
ПААС уступает другому не менее распространен­
ному методу — потенциометрическому титрова­
нию, для которого, кроме того, не требуется доро­
гостоящего оборудования. 

Поскольку соединения лития чрезвычайно 
востребованы в промышленности и народном хо­
зяйстве, для контроля его содержания в различ­
ных объектах применяют множество методов — 
от классических методов анализа до современ­
ных физико-химических [12]. Гравиметрические, 
титриметрические и фотометрические методы 
характеризуются невысокой селективностью, 
значительной продолжительностью и трудоемко­
стью анализа. Альтернативой указанным мето­
дам при определении Li в литий-борном сплаве 
может служить атомно-эмиссионная спектромет­
рия с атомизацией в пламени (ПАЭС) благодаря 
удобству, скорости, селективности и относитель­
но малому влиянию матричных помех [15]. 

Несмотря на большой выбор методов опреде­
ления содержания общего лития в литературе 
можно найти лишь некоторые сведения о спосо­
бах определения свободного лития. Существую­
щие публикации посвящены определению сво­
бодного лития в литий-борном сплаве титримет-
рическим методом, а также методом дифферен­
циальной сканирующей калориметрии, с исполь­
зованием которой и было подтверждено 
присутствие металлического Li в сплавах, обога­
щенных литием [11, 12]. Указанные методы дос­
таточно трудоемки в реализации и характеризу­
ются высокой продолжительностью анализа. 
Альтернативным способом определения свобод­
ного лития в литий-борном сплаве может стать 
экстракционно-титриметрический метод, отли­
чающийся высокой точностью анализа [11]. 

Таким образом, цель настоящей работы — 
адаптация известных подходов для определения 
в литий-борном сплаве общего содержания бора 
методами ПААС и потенциометрического титро­
вания, общего содержания лития — методом 
ПАЭС, свободного лития — экстракционно-тит-
риметрическим методом и разработка соответ­
ствующих методик. 



22 «Заводская лаборатория. Диагностика материалов». 2023. Том 89. № 1 

Э к с п е р и м е н т а л ь н а я ч а с т ь 

В работе использовали литий-борный сплав, 
изготавливаемый на предприятии ООО «НПП 
«ЛИБОР» (г. Верхний Уфалей Челябинской об­
ласти). Пробы хранили в боксе в атмосфере арго­
на с содержанием влаги не выше 0,04 г/м3. Образ­
цы представляли собой ленты различной толщи­
ны, покрытые налетом серого или асфальтового 
цвета. Налет на ленте образуется в связи с высо­
кой реакционной способностью литий-борного 
сплава, поскольку он легко гидролизуется и бы­
стро тускнеет вследствие образования оксида и 
нитрида лития. 

Пробоподготовка. Перед отбором проб в бок­
се проводили зачистку образцов со всех сторон до 
металлического блеска с помощью скальпеля на 
пластине из нержавеющей стали. Очищенную 
пробу массой ~0,30 г взвешивали на весах неав­
томатического действия специального (I) класса 
точности по ГОСТ Р 53228 с допускаемой по­
грешностью взвешивания при эксплуатации 
±0,0001 г в интервале до 50 г включительно (обо­
значение по реестру средств измерений — 
№ 26554-04). 

Для определения общего лития и общего бора 
пробу литий-борного сплава предварительно рас­
творяли. Для этого навеску пробы помещали в 
кварцевую колбу, которую соединяли с обратным 
холодильником, и по каплям приливали 4 см3 

дистиллированной воды, при этом стенки колбы 
охлаждали. По окончании бурной реакции рас­
творения прибавляли по каплям 4 см3 концен­
трированной азотной кислоты. По окончании 
выделения густых бело-желтых паров прибав­
ляли 1 см3 дистиллированной воды, перемешива­
ли покачиванием и ставили колбу с холодильни­
ком на электрическую плитку. Раствор в колбе 
нагревали до кипения и кипятили в течение 
30 мин, не допуская бурного кипения. После рас­
твор охлаждали до температуры ~40 °С и коли­
чественно переносили в мерную колбу вместимо­
стью 100 см3, обмывая стенки колбы и холодиль­
ник горячей водой. После охлаждения мерной 
колбы с раствором до комнатной температуры 
объем раствора доводили до метки водой и тща­
тельно перемешивали. 

Определение общего содержания бора мето­
дом потенциометрического титрования. В ре­
зультате приведенной пробоподготовки в раство­
ре пробы образуется борная кислота. Прямое 
титрование борной кислоты щелочью неприме­
нимо, так как Н 3 В 0 3 в водных растворах слабо 
диссоциирована СК"ДИСС = 5,8 • 10"10) и точка экви­
валентности находится при рН 11. В этой облас­
ти рН трудно найти индикатор, который дает 
четкий переход окраски [13]. На практике в ко­
личественном химическом анализе используют 

способность борной кислоты в присутствии по-
лиолов (LH2), например, маннита, образовывать 
стабильный анионный комплекс по реакции 

Н 3 В 0 3 + 2LH2 = Н+ + L2B" + ЗН20. (1) 

Реакция борной кислоты с маннитом в рас­
творах протекает количественно с образованием 
достаточно сильной маннитоборной кислоты, ко­
торую титруют щелочью [14]. На этом основан 
метод алкалиметрического титрования, исполь­
зуемый в данной работе для определения бора в 
виде маннитоборной кислоты. Для индикации 
точки эквивалентности использовали рН-метр-
иономер «Экотест-120» (ТУ 4215-004-41541647) с 
пределом допускаемой абсолютной погрешности 
измерительного преобразователя не выше 
±0,2 мВ при значении измеряемых потенциалов 
до ±4000 мВ (обозначение по реестру средств из­
мерений — № 17659-03). 

Градуировку иономера проводили с использо­
ванием буферных растворов, для получения ко­
торых использовали стандарт-титры для приго­
товления рабочих эталонов СТ-12 рН 2 разряда 
по ГОСТ 8. 135 (обозначение по реестру средств 
измерений — № 43928-10): 

рН 9,18 — натрий тетраборат 10-водный 
Na 2 B 4 O v • 10Н 2О (СТ-12-5); 

рН 6,86 — калий дигидрофосфат К Н 2 Р 0 4 , на­
трий гидрофосфат N a 2 H P 0 4 (СТ-12-4); 

рН 1,65 — калий тетраоксалат 2-водный 
КН 3 (С 2 0 4 ) 2 • 2 Н 2 0 (СТ-12-1). 

Для установления точной концентрации рас­
твора титранта — гидроксида натрия — исполь­
зовали вещество известного состава (ВИС) — 
раствор бора с концентрацией ионов В 9967 ± 
52 мкг/см3 в растворе NH 4 OH с объемной долей 
1,5 % (Inorganic Ventures, США, Lot Number — 
М2-В661778, Starting Material — Recrystallized 
Boric Acid, 100,0000%). 

Для титрования аликвоту раствора пробы 
объемом 10 см3, отобранную пипеткой, помещали 
в стакан вместимостью 150 см3, прибавляли ци­
линдром 60 см3 воды, погружали электроды 
ЭСЛ-43-07 и ЭВЛ-1М3.1. Доводили рН раствора 
до значения 6,90, добавляя 20 %-ный раствор 
гидроксида натрия, затем — 10 %-ный и 0,1 М 
раствор NaOH, фиксируя показания рН-метра. 
Затем в стакан добавляли 4 г маннита и титрова­
ли маннитоборную кислоту из бюретки 0,1 М рас­
твором гидроксида натрия до значения рН 6,90. 
Добавляли еще порцию маннита массой 4 г и в 
случае снижения рН продолжали титрование 
раствора до значения рН 6,90. Фиксировали объ­
ем раствора гидроксида натрия, израсходован­
ный на титрование. По полученному значению 
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рассчитывали общее содержание бора (%) в на­
веске пробы литий-борного сплава по формуле 

X 
100TV 

Ют 1000 
•100. (2) 

где Т — концентрация раствора гидроксида на­
трия по бору, мг/см3; V — объем раствора гидро­
ксида натрия, израсходованный на титрование 
аликвоты пробы, см3; 100 — объем раствора про­
бы, см3; 10 — объем аликвоты раствора пробы, 
см3; m — масса навески пробы, г; 1000 — коэф­
фициент перевода массы навески из г в мг. 

Определение общего содержания бора мето­
дом ПАЭС. Для атомизации бора использовали 
сильно обогащенное пламя ацетилен — закись 
азота [15, 16]. Скорость потока ацетилена состав­
ляла 8,6 дм3/мин, N 2 0 — 11 дм3/мин, длина щели 
горелки — 50 мм. 

Для определения общего бора в сплаве ис­
пользовали атомно-абсорбционный спектрофото­
метр АА-7000 (Shimadzu, Япония) (обозначе­
ние по реестру средств измерений — № 19381-09) 
с лампой с полым катодом из бора (Heraeus, 
Англия) в качестве селективного источника излу­
чения (А = 249,8 нм). 

Рабочие растворы проб литий-борного сплава 
для анализа готовили путем разбавления исход­
ного раствора в два раза. 

Градуировку спектрофотометра для опреде­
ления 4,9 - 50,7 % бора проводили с использова­
нием серии растворов сравнения с концентраци­
ей бора 200, 600, 1000 мкг/см3, что соответствует 
—0,100-0,500 единиц абсорбции. Растворы 
сравнения готовили путем разбавления водного 
раствора ионов бора с концентрацией 9967 ± 
52 мкг/см3 с введением растворов аммиака, кар­
боната лития, концентрированной азотной ки­
слоты и бидистиллированной воды. Аппроксима­
цию градуировочной зависимости поглощения 
(Y/) от концентрации (СД и расчет содержания 
бора осуществляли с помощью программного 
обеспечения спектрофотометра по квадратичной 
зависимости вида 

Y^afif+b^ Cl + Cl, (3) 

где ait biHCi — коэффициенты, рассчитанные ме­
тодом регрессионного анализа. 

Общее содержание бора в литий-борном спла­
ве вычисляли как среднее арифметическое трех 
результатов параллельных определений. 

Определение свободного лития экстракци-
онно-титриметрическим методом. Щелочные 
металлы взаимодействуют с ненасыщенными 
ароматическими соединениями в полярных 
эфирных растворителях и образуют аромати­
ческие анион-радикалы, которые участвуют в хи­

мической реакции путем передачи электрона 
реакционноспособному партнеру с дальнейшей 
регенерацией нейтрального ароматического 
углеводорода [11]. В качестве ненасыщенного 
ароматического соединения был выбран нафта­
лин, а эфирного растворителя — тетрагидро-
фуран (ТГФ) [11]. Экстракцию свободного ли­
тия из литий-борного сплава проводили осушен­
ным нафталином (Acros Organics) с содержанием 
основного вещества не менее 98 %, растворен­
ным в безводном тетрагидрофуране (Merck) с со­
держанием основного вещества не менее 99,9 %. 
Для этого помещали навеску сплава в колбу Кн-1 
(ГОСТ 25336) с раствором нафталина, плотно за­
крывали колбу пробкой и ставили на перемеши­
вающее устройство ПЭ-6300, установив частоту 
колебаний платформы 40 мин - 1. Пробу переме­
шивали в течение 5 ч, а затем оставляли на ночь. 
За это время вследствие прохождения реакции 
образуется анион-радикал изумрудно-зеленого 
цвета: 

+ Li 

+ Н,0 + OLT 

(4) 

(5) 

Образование окрашенного анион-радикала 
является одновременно и качественной реакцией 
на присутствие в исследуемом образце свободно­
го лития. Это связано с тем, что фазы типа «бо-
рид лития» (LL-By) не взаимодействуют с нафта­
лином, о чем свидетельствуют данные, приведен­
ные в статье [7]. 

Для отделения продукта реакции (4) от свя­
занного с бором лития применяли метод деканта­
ции. Для этого окрашенный в зеленый цвет рас­
твор переносили в делительную воронку таким 
образом, чтобы нерастворившаяся часть ли­
тий-борного сплава осталась в колбе. Колбу с рас­
твором обмывали 10 см3 ТГФ, который также пе­
реносили в делительную воронку. 

Для проверки полноты экстракции лития из 
литий-борного сплава твердый остаток (LL-By) 
после экстракции снова помещали в свежий рас­
твор нафталина в ТГФ и проводили дополни­
тельную экстракцию. Массовая доля свободного 
лития после дополнительной экстракции соста­
вила не более ~0,072 %. 

После декантации в делительную воронку до­
бавляли 100 см3 дистиллированной воды и пере­
мешивали. В результате протекает гидролиз 
окрашенного анион-радикала по реакции (5), и 
органическая фаза обесцвечивается. При этом 
количество образовавшегося гидроксида лития 
эквивалентно содержанию свободного лития. 
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Кривая титрования при определении свободного лития в 
литий-борном сплаве 

Titration curve at determining free lithium in lithium-bo­
ron alloy 

После расслаивания фаз водную фазу переноси­
ли в колбу для титрования, не допуская попада­
ния в нее органической фазы, затем в делитель­
ную воронку добавляли еще 10 см3 дистиллиро­
ванной воды, перемешивали и после расслаива­
ния переносили водную фазу в ту же колбу для 
титрования. Выделившийся в результате гидро­
лиза гидроксид лития титровали раствором соля­
ной кислоты с потенциометрической индика­
цией точки эквивалентности. Титрование прово­
дили с использованием автоматического титрато-
ра серии Titration Excellence Т50 (Mettler-Tole-
do) утвержденного типа (обозначение по реестру 
средств измерений — № 33902-07) и комбини­
рованного стеклянного рН-электрода Plug & Play 
DGI 115-SC для титрования в водной среде. Ти­
пичная кривая титрования при определении сво­
бодного лития в литий-борном сплаве представ­
лена на рисунке. 

Содержание свободного лития в литий-бор­
ном сплаве (%) вычисляли по формуле 

10071V. 
X, = 3_^— 100, 

Ют 1000 
(6) 

где Vi — объем раствора соляной кислоты, израс­
ходованный на титрование, см3; Т1 — концентра­
ция раствора соляной кислоты по литию, мг/см3; 
1000 — коэффициент пересчета массы из г в мг. 

Определение общего содержания лития ме­
тодом ПАЭС. Метод ПАЭС позволяет опреде­
лять литий с очень высокими чувствительностью 
и селективностью [16] по резонансной атомной 
линии 670,8 нм. 

Для атомизации лития применяли пламя 
ацетилен-воздух и горелку с длиной щели 97 мм. 
Скорость потока ацетилена составляла 
2,2 дм3/мин, воздуха — 15 дм3/мин. 

Для определения общего содержания лития в 
диапазоне от 59,0 до 96,0 % использовали спек­

трофотометр АА-7000 (Shimadzu, Япония). Пе­
ред анализом раствор пробы разбавляли в 5000 
раз бидистиллированной водой. В качестве иони­
зационного буфера в раствор пробы вводили рас­
твор хлорида цезия с концентрацией 2 мг/см3. 
Градуировку спектрофотометра проводили с ис­
пользованием серии растворов сравнения с кон­
центрацией лития 0,3, 0,6, 0,9 и 1,2 мкг/см3, что 
соответствует —0,100-0,600 единиц интенсив­
ности (7). Для приготовления растворов сравне­
ния использовали следующие реактивы: ВИС 
водного раствора, содержащего ионы лития с 
концентрацией 1,00 ± 0,01 мг/см3 (материал ГСО 
7780 - 2000 — раствор хлорида лития в 0,1 М со­
ляной кислоте), ВИС водного раствора, содержа­
щего ионы бора с концентрацией 10,037 ± 
0,054 мг/см3 (Inorganic Ventures, USA; matrix 
1,5 % (v/v) NH 4 OH). Растворы сравнения готови­
ли путем разбавления раствора, содержащего 
ионы лития, с введением раствора, содержащего 
ионы бора, учитывая теоретическое соотношение 
Li и В в растворе пробы. 

Аппроксимацию градуировочной зависимо­
сти и расчет концентрации лития осуществляли 
по квадратичной зависимости вида (3). 

О б с у ж д е н и е р е з у л ь т а т о в 

Для оценки случайной составляющей по­
грешности определения общего содержания бора 
в литий-борном сплаве методом потенциометри-
ческого титрования проводили двадцать парал­
лельных определений. Систематическую состав­
ляющую рассчитывали в соответствии с РМГ 
61-2010 [17], учитывая погрешность взвешива­
ния, погрешность приготовления растворов и от­
бора аликвоты пробы, погрешность, приписан­
ную ВИС, погрешность бюретки и случайную по­
грешность определения концентрации раствора 
гидроксида натрия по бору. 

Метрологические характеристики разра­
ботанной методики определения общего содер­
жания бора в литий-борном сплаве методом по-
тенциометрического титрования приведены в 
табл. 1. 

Для оценки случайной составляющей по­
грешности определения общего содержания бора 
методом ПААС проводили двадцать параллель­
ных определений. Систематическую составляю­
щую погрешности рассчитывали с учетом по­
грешностей установления градуировочной зави­
симости, приготовления растворов для получе­
ния градуировочной зависимости и приготовле­
ния рабочих растворов проб. 

Метрологические характеристики разрабо­
танной методики определения общего содержа­
ния бора в литий-борном сплаве методом ПААС 
приведены в табл. 2. 
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С л у ч а й н у ю с о с т а в л я ю щ у ю п о г р е ш н о с т и при 

экстракционно-титриметрическом о п р е д е л е н и и 

свободного л и т и я о ц е н и в а л и по р е з у л ь т а т а м два­

д ц а т и п а р а л л е л ь н ы х о п р е д е л е н и й . Систематиче­

скую с о с т а в л я ю щ у ю р а с с ч и т ы в а л и с у ч е т о м по­

г р е ш н о с т и в з в е ш и в а н и я , п о г р е ш н о с т е й приго­

т о в л е н и я р а с т в о р о в и отбора а л и к в о т ы пробы, 

погрешности, п р и п и с а н н о й ВИС, и случайной 

п о г р е ш н о с т и о п р е д е л е н и я к о н ц е н т р а ц и и раство­

р а соляной к и с л о т ы по л и т и ю . 

М е т р о л о г и ч е с к и е х а р а к т е р и с т и к и разрабо­

т а н н о й м е т о д и к и о п р е д е л е н и я свободного л и т и я 

в литий-борном с п л а в е п р и в е д е н ы в табл. 3. 

С л у ч а й н у ю с о с т а в л я ю щ у ю п о г р е ш н о с т и оп­

р е д е л е н и я общего с о д е р ж а н и я л и т и я методом 

П А Э С о ц е н и в а л и по р е з у л ь т а т а м д в а д ц а т и па­

р а л л е л ь н ы х о п р е д е л е н и й . С и с т е м а т и ч е с к у ю со­

с т а в л я ю щ у ю р а с с ч и т ы в а л и с у ч е т о м погреш­

ностей у с т а н о в л е н и я г р а д у и р о в о ч н о и зависимо­

сти, п р и г о т о в л е н и я р а с т в о р о в с р а в н е н и я и 

рабочих р а с т в о р о в проб. 

М е т р о л о г и ч е с к и е х а р а к т е р и с т и к и разрабо­

т а н н о й м е т о д и к и о п р е д е л е н и я общего содержа­

ния л и т и я м е т о д о м П А Э С п р и в е д е н ы в табл. 4. 

В табл. 5 п р и в е д е н ы р е з у л ь т а т ы а н а л и з а про­

и з в о д с т в е н н ы х проб литий-борного с п л а в а из не­

скольких п а р т и й . 

П о л у ч е н н ы е р е з у л ь т а т ы о п р е д е л е н и я общего 

бора м е т о д а м и П А А С и потенциометрического 

т и т р о в а н и я в п а р т и я х с п л а в а , п р и в е д е н н ы е в 

табл. 5, и м е ю т сходимость в п р е д е л а х о ц е н е н н ы х 

г р а н и ц п о г р е ш н о с т е й о п и с а н н ы х методик. Сле­

довательно, д л я о п р е д е л е н и я общего с о д е р ж а н и я 

бора в п р о б а х литий-борного с п л а в а в зависи­

мости от т р е б о в а н и й к точности р е з у л ь т а т о в и 

Т а б л и ц а 1. Метрологические характеристики методики определения общего содержания бора в литий-борном сплаве 
методом потенциометрического титрования (п = 3; Р = 0,95) 

Table 1. Metrological performance of the technique for determination of the total boron content in lithium-boron alloys using 
potentiometric titration (n = 3; P = 0.95) 

Характеристика Значение 

Диапазон определяемых содержаний бора, % 

Верхняя граница относительного среднеквадратического отклонения S* 

Границы относительной случайной погрешности 8е, % 

Границы относительной неисключенной систематической погрешности 89, % 

Границы относительной суммарной погрешности 8, % 

От 5,0 до 40,0 

0,0046 

±0,54 

±1,2 

±1,3 

Т а б л и ц а 2. Метрологические характеристики методики определения общего содержания бора в литий-борном сплаве 
методом ПААС (п = 3; Р = 0,95) 

Table 2. Metrological performance of the technique for determination of the total boron content in lithium-boron alloys using 
a flame atomic absorption spectroscopy (n = 3; P = 0.95) 

Характеристика Значение 

Диапазон определяемых содержаний бора, % 

Диапазон концентраций бора для установления градуировочнои зависимости, мкг/см3 

Верхняя граница относительного среднеквадратического отклонения S* 

Границы относительной случайной погрешности 8е, % 

Границы относительной неисключенной систематической погрешности 89, % 

Границы относительной суммарной погрешности 8, % 

От 4,9 до 50,7 

От 200 до 1000 

0,039 

±4,5 

±1,9 

±4,9 

Т а б л и ц а 3. Метрологические характеристики экстракционно-титриметрического определения свободного лития в 
литий-борном славе (п = 3; Р = 0,95) 

Table 3. Metrological performance of the technique for determination of the free lithium content in lithium-boron alloys 
using extraction-titrimetric method (n = 3; P = 0.95) 

Характеристика Значение 

Диапазон определяемых содержаний свободного лития, % 

Верхняя граница относительного среднеквадратического отклонения S^ 

Границы относительной случайной погрешности 8е, % 

Границы относительной неисключенной систематической погрешности 89, % 

Границы относительной суммарной погрешности 8, % 

От 20 до 50 

0,0086 

±1,0 

±0,44 

±1,1 
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продолжительности анализа можно использовать 
оба метода химического анализа. 

ния процесса производства литий-борного сплава 
и изделий из него. 

З а к л ю ч е н и е 

Разработан комплекс методик определения 
общего содержания бора, общего содержания ли­
тия и свободного лития в литий-борном сплаве. 
Свободный литий определяли экстракцион-
но-титриметрическим методом в диапазоне со­
держаний от 20 до 50 % с относительной суммар­
ной погрешностью не более ±1,1 %• Общий ли­
тий определяли методом атомно-эмиссионной 
спектрометрии с атомизацией в пламени в диа­
пазоне содержаний от 5,9 до 96,0 % с относитель­
ной суммарной погрешностью не более ±2,7 %. 
Общий бор определяли двумя методами: потен-
циометрического титрования в диапазоне содер­
жаний от 5 до 40 % с относительной суммарной 
погрешностью не более ±1,3 % и атомно-абсорб-
ционной спектрометрии с атомизацией в пламе­
ни в диапазоне от 4,9 до 50,7 % с относительной 
суммарной погрешностью не более ±4,9 %. Пока­
зано, что результаты определения общего содер­
жания бора в литий-борном сплаве двумя метода­
ми имеют сходимость в рамках оцененных гра­
ниц погрешностей методик. 

Разработанные методики аттестованы метро­
логической службой предприятия и могут приме­
няться для входного контроля или сопровожде-
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Т а б л и ц а 4. Метрологические характеристики определения общего содержания лития в литий-борном сплаве методом 
ПАЭС (п = 3; Р = 0,95) 

Table 4. Metrological performance of t h e technique for de terminat ion of t h e total l i th ium content in l i thium-boron alloys 
us ing a flame atomic emission spectroscopy (n = 3; P = 0.95) 

Характеристика Значение 

Диапазон определяемых содержаний лития, % 

Диапазон концентраций лития для установления градуировочной зависимости, мкг/см3 

Верхняя граница относительного среднеквадратического 

отклонения S^ 

Границы относительной случайной погрешности 8е, % 

Границы относительной неисключенной систематической погрешности 89, % 

Границы относительной суммарной погрешности 8, % 

От 59,0 до 96,0 

От 0,3 до 1,2 

0,013 

±1,5 

±2,2 

±2,7 

Т а б л и ц а 5. Р е з у л ь т а т ы определения свободного лития, общего лития и общего бора в литий-борном сплаве по ТУ 
1717-001-12577213-2003 

Table 5. Resul t s of d e t e r m i n i n g m a s s fractions of free l i thium, tota l l i th ium and total boron in l i thium-boron alloys according 
to technical specifications T U 1717-001-12577213-2003 

Номер Свободный литий, экстракционно- Общий литий, 
образца титриметрический метод ПАЭС 

Общий бор 

ПААС Потенциометрическое титрование 

37,9 

38,1 

37,6 

0,4 

0,4 

0,4 

65,0 ± 1,8 

66.0 ± 1,8 

64.1 ± 1,7 

31,0 ± 1,5 

31,0 ± 1,5 

28,8 ± 1,4 

30,6 ± 0,4 

29,4 ± 0,4 

28,8 ± 0,4 
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