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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящ ий стандарт распространяется на цинковые концентра
ты и устанавливает спектрографический метод определения сле
дующих компонентов при массовой доле в %: 

галлия от 0,0001 до 0,02; 
германия от 0,0002 до 0.02; 
индия от 0,0001 до 0.2; 
мышьяка от 0,03 до 3.0; 
олова от 0,0002 до  0,2: 
сурьмы от 0.005 до 1,0; 
таллия от 0,001 до 0,05.
Определение проводят по методу «трех эталонов» с испарением 

определяемых элементов и элемента сравнения из кратера граф и
тового электрода в дуге переменного тока.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Отбор проб проводят по ГОСТ 11180—80 (СТ СЭВ 
8 9 9 -7 8 ) .

1.2. П робу просеивают через сетку М? 0071 но ГОСТ 6613—73. 
Реактивы, используемые для анализа, должны быть растерты  до 
крупности 0,071 мм.

1.3. Контроль за  правильностью результатов анализа осущест
вляют путем сравнения с результатами, полученными по ГОСТ 
14048.16—80, ГОСТ 14048.17—77, ГОСТ 14048.5—78. ГОСТ
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14048.9—80 или методом. «введено — найдено» не реже одного ра
за  в месяц.

Результат анализа признается правильным, если расхождение 
между результатами параллельных определений не превышает
величину 0,5 у  ~ d f  - f  d l ;
где di — допускаемое расхождение стандартизуемого метода, 

d-i —  допускаемое расхождение контрольного метода.
При контроле правильности методом «введено — найдено» ве

личину добавок выбирают таким образом, чтобы аналитический 
сигнал увеличивался в 1,5—2 раза. Найденную величину добавки 
рассчитывают как  разность между содержанием определяемого 
компонента в пробе с добавкой (С„+л) и результатом анализа 
пробы (Са). Результат анализа признается правильным, если най
денная величина добавки отличается от расчетного содержания на
величину нс более, чем 0,2 ^  С2+С в+* при массовой доле опреде

ляемого компонента менее 0,001% и 0,14 У  & + С \± х при массо
вой доле более 0 ,001%.

2. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

2.1. Требования безопасности — по ГОСТ 25363—82.
2.1.1. При анализе цинкового концентрата применяют реакти

вы и материалы, оказываю щ ие вредное действие на организм че
ловека: окиси свинца, цинка, кадмия, кремния, алюминия, герма
ния, висмута; металлические индий, таллий, мышьяк, сурьму, а 
такж е серную, азотную, фтористоводородную, соляную кислоты и 
графитовые электроды, при заточке которых образуется углесо
держ ащ ая пыль. При работе с указанными веществами следует 
руководствоваться требованиями безопасности по ГОСТ 9199—77; 
ГОСТ 10262—73: ГОСТ 11120—75; ГОСТ 9428—73; ГОСТ 
1 9 7 3 -7 7 ; ГОСТ 4 4 6 1 -7 7 ; ГОСТ 4 2 0 4 -7 7 .

2.1.2. Д ля  защиты от электромагнитных излучений и предотвра
щения ож ога ультрафиолетовыми лучами каждый источник воз
буждения спектров необходимо помещать внутри приспособления, 
оборудованного встроенным вытяжным воздухоприемником и за
щитным экраном.

2.1.3. Станок, используемый для заточки графитовых электро
дов, долж ен быть оборудован местным отсасывающим устройством 
для предотвращения попадания углесодержащ ей пыли в воздух 
рабочей зоны.

2.1.4. Подготовку проб к анализу (взятие навесок, перемеши
вание, набивка электродов) необходимо проводить в боксах, обо
рудованных местным отсасывающим вентиляционным устрой
ством.
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2.1.5. Элсктробезопасность при работе с электроустановками — 
по ГОСТ 12.1.019-79.

X  АППАРАТУРА. МАТЕРИАЛЫ. РЕАКТИВЫ И РАСТВОРЫ

Д л я  проведения анализа применяют:
спектрограф дифракционный типа Д Ф С -8 с решеткой 

600 штр/мм (второй порядок) или 1200 штр/ым (первый порядок) 
с трехлинзовой системой освещения щели; 

генератор дуги переменного тока; 
микрофотометр иерегнетрнрующий; 
спектропросктор типа П С -18; 
ослабитель дсвятиступенчатый;
печь муфельная с терморегулятором, обеспечивающая темпе

ратуру нагрева до 1000 °С;
весы лабораторные типа В.'1Р-200;
весы торсионные типа ВТ с точностью взвеш ивания до 1 мг; 
весы равноплечие ручные с наибольшим пределом взвеш ива

ния до 200 г;
тигли фарфоровые №  2 и 3 по ГОСТ 9147—80; 
пипетки вместимостью 5 и 10 см* с делениями по ГОСТ 

17 7 0 -7 4 ;
станок для заточки угольных электродов любого типа; 
ступки с пестиком яшмовая и фарфоровая; 
графитовый порошок, приготовленный из спектральных граф и

товых стержней марки С-3, крупностью 0.071 мм;
графитовые электроды марки С-3 диаметром 6 мм, имеющими 

кратер диаметром и глубиной 3 мм, толщина стенки кратера 
0,7—0 ,8 мм. В нижней части кратера просверливается попереч
ное сквозное отверстие диаметром 0,7—0,8 мм;

контрэлектроды графитовые диаметром 6 мм, заточенные на 
усеченный конус с площадкой диаметром 1,5—2 мм; 

литий борнокислый мета, ч.; 
кремния окись по ГОСТ 9428—73; 
ж елеза окись по ГОСТ 4173—77; 
алюминия окись, ч. д. а.; 
свинца окись по ГОСТ 9199—77; 
цинка окись по ГОСТ 10262—73; 
меди окись по ГОСТ 16639—79; 
кальция окись по ГОСТ 8677—76; 
магния окись по ГОСТ 4526—75; 
кадмия окись по ГОСТ 11120—75; 
калий углекислый по ГОСТ 4221—76; 
натрий углекислый по ГОСТ 83—79; 
висмута окись по ГОСТ 10216 -75 : 
галлий металлический по ГОСТ 12797—77;

2*



Стр. 4 ГОСТ 2493»—*5

индий металлический но ГОСТ 10297—75; 
таллий металлический по ГОСТ 18337—80; 
германия двуокись, ч.; 
олово металлическое по ГОСТ 860—75; 
сурьма металлическая по ГОСТ 1089—82; 
мышьяк металлический; 
ангидрид мышьяковистый по ГОСТ 1973—77; 
кислота винная по ГОСТ 5817—77; 
кислота серная по ГОСТ 4204 —77; 
кислота азотная по ГОСТ 4461—77 и раствор 1: 1;  
кислота соляная по ГОСТ 3118—77; 
кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484—78; 
вода дистиллированная по ГОСТ 6709—72; 
фотопластинки «спектрографические» типа П. размером 13Х 

X 18 см;
проявитель метолгидрохиноновый, состоящий из двух раство

ров, которые перед проявлением смешивают в соотношении 1 : 2.
Раствор 1:
вода дистиллированная по ГОСТ 6709—72 . . . .  до  I дм 3
калий углекислый по ГОСТ 4221—76 .................................  60 г.
Раствор 2:
вода дистиллированная по ГОСТ 6709—72 . . . до 2 дм3
метол по ГОСТ 5.1177—7 1 .............................................................6 г
гидрохинон по ГОСТ 19627—74 .............................................15 г
натрий сернистокислый (безводный) по ГОСТ 195—77 . 90 г 
калий бромистый по ГОСТ 4160—74 ....................................... 6 г.
Допускается применять контрастный проявитель другого со

става.
Время проявления фотопластинок 4 мин при температуре

18—20 °С.
Ф иксаж кислый, состоящий из:
натрия серноватистокислого по ГОСТ 244—76 . . . .  500 г
аммония хлористого по ГОСТ 3773—72 ............................ 100 г
воды дистиллированной по ГОСТ 6709—72 . . .  до 2 дм 3.
Допускается использовать кислый фиксаж  другого состава.
Раствор галлия, 0,200 г металлического галлия растворяю т в 

10— 15 см 3 азотной кислоты, выпаривают до влаж ны х солей, р аз
бавляю т дистиллированной водой, переводят в мерную колбу вм е
стимостью 200 см3 и доводят до метки дистиллированной водой.

1 см3 раствора содерж ит 1 мг галлия.
Раствор германия. 0,288 г двуокиси германия растворяю т в 

дистиллированной воде при нагревании, переводят в мерную 
колбу вместимостью 200 см3 и доводят до метки дистиллирован
ной водой.

1 см 3 раствора содерж ит I мг германия.
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Раствор индия. 1,000 г металлического индия растворяю т в 
10 см3 азотной кислоты, переводят в мерную колбу вместимостью 
100 см3 и доводят до метки дистиллированной водой.

1 см3 раствора содержит 10 мг индия.
Раствор мышьяка. 5.000 г металлического мышьяка раство

ряют в 20—25 с.м3 азотной кислоты, разбавленной 1 : 1 ,  переводят 
в мерную колбу вместимостью 50 см3 и доводят до метки дистил
лированной водой. Допускается готовить раствор мышьяка из 
мышьяковистого ангидрида.

1 см3 раствора содержит 100 мг мышьяка.
Раствор олова. 1.000 г металлического олова растворяю т в 

50 см 3 смеси, состоящей из фтористоводородной, азотной кислот 
и дистиллированной воды, смешанных в соотношении 1 :1 0 :1 2 ,5 ; 
переводят в мерную колбу вместимостью 200 см3 и доводят до 
метки дистиллированной водой.

1 см3 раствора содерж ит 5 мг олова.
Раствор сурьмы. 1,000 г растертой в порошок металлической 

сурьм и растворяю т в 15 см 3 азотной кислоты с добавлением 15 г 
винной кислоты при нагревании, переводят в мерную колбу вме
стимостью 100 см:’ и доводят до метки дистиллированной водой.

1 см 3 раствора содерж ит 10 мг сурьмы.
Раствор таллия. 2,000 г металлического таллия растворяю т в 

20 см 3 серной кислоты при нагревании, переводят в мерную колбу 
вместимостью 200 см3 и доводят до метки дистиллированной во
дой.

I см 3 раствора содерж ит 10 мг таллия.

4. ПОДГОТОВКА К  ПРОВЕДЕНИЮ АНАЛИЗА

4.1. П р и г о т о в л е н и е  г р а д у и р о в о ч н ы х  о б р а з ц о в
Градуировочные образцы готовят на основе смеси, состоящей 

из окиси кремния массой 48 г, окиси ж елеза массой 6 г, окиси 
алюминия массой 10 г, окиси кальция массой 5 г, окиси магния 
массой 2 г, окиси свинца массой 10 г, окиси цинка массой 10 г, 
окиси меди массой 4 г, окиси кадмия массой I г, углекислого нат
рия массой 3  г, углекислого калия массой 1 г. Смесь готовят пу
тем перетирания в фарфоровой ступке всех составляющ их, после
довательно добавляя их в выше описанном порядке, в течение 
3 ч до получения однородной массы. П рокаливаю т в муфельной 
печи при температуре -~900оС в течение 4 ч, охлаж даю т и вновь 
перемешивают в течение I ч.

Основной образец, содержащ ий галлий и германий по 0,02% , 
и н д и й — 0,2% , мышьяк — 3,0% , олово и таллий по 0,05% и сурь
му 1,0 %, готовят следующим образом: в фарфоровую  чаш ку по
мещают 20,0 г приготовленной смеси и вводят по 2 см3 растворов
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галлия и германия, по I см 3 растворов олова и таллия. 4 см 3 рас
твора индия, 20 см 3 раствора сурьмы, 6 см3 раствора мышьяка. 
Растворы металлов вводят небольшими порциями, не допуская 
попадания капель на дно и стенки чаш ки, каждую  порцию вводят 
после высушивания предыдущей. Высушивают растворы на элек
троплите при температуре 300—400°С досуха. Высушенный обра
зец переносят из фарфоровой чашки в яшмовую ступку и тщ атель
но перемешивают в течение одного часа. Рабочие градуировочные 
образцы готовят из основного и каждого вновь приготовленного 
образца разбавлением в два раза  смесью.

Пр и ме ч а н и е .  Допускается при анализе цинкового концентрата одного 
месторождения готовить градуировочные образцы нз основе этого концентрата 
разбавлением «пустой породой».

4.2. П р и г о т о в л е н и е  б у ф е р н о й  с м е с и
Буферную смесь готовят следующим образом: 100.0 г метабор- 

нокислого лития смешивают со 100,0 г графитового порошка. 
В качестве эталона в полученную смесь вводят 4,0 г окиси вис
мута. Перемешиваю т смесь в фарфоровой ступке в течение 2 ч.

S. ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

5.1. Н авеску цинкового концентрата или градуировочного об
разца массой 100 мг и навеску буферной смеси массой 200 мг по
мещают в фарфоровый тигель, перемешивают шпателем и спе
кают в муфельной печи при температуре 500—550 ЭС в течение 
3 мин. Полученный спек Перетирают в яшмовой ступке в течение 
7— 10 мин и плотно набивают в кратер графитового электрода. 
От каждого градуировочного образца и каждой пробы готовят 
по три электрода.

5.2. Спектры фотографируют на дифракционном спектрографе. 
Время экспонирования 50 с, расстояние между электродами 
2,5 мм. Источником возбуждения служ ит дуга переменного тока 
силой 12 А между вертикально расположенными графитовыми 
электродами. Нижним электродом дуги служит электрод с пробой, 
верхним — электрод, заточенный на усеченный конус.

5.3. Д л я  построения характеристической кривой фотопластин
ки на каждую  фотопластинку фотографируют спектр ж елеза че
рез девятиступенчатый ослабитель в течение 30—60 с.

5.4. При определении массовой доли индия (от 0.001 до 
0.2% ), галлия, гермзння, мыш ьяка, олова, сурьмы, таллия на 
спектрограмме с  помощью микрофотометра измеряют почернения 
аналитических линий определяемых элементов ($ал+ф). элемента 
сравнения (S bi) и фона около линий (5ф ), длины волн в нм:

галлия 294,36, фон справа от линии;
индия 293,26, то же
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мышьяка 286,04, фон справа от линии; 
олова 283,99, то ж е
олова 285,06, »
таллия 276,78, »
германия 303,90, фон слева от линии; 
сурьмы 287,79. то же
висмута 280,96. (линия сравнения).
П о измеренным почернениям 5 8л (ф. 5 в ь  находят соответ

ствующие им логарифмы интенсивности lg /an+#. lg /вь lg /ф по ха
рактеристической кривой фотопластинки.

П о таблицам  логарифмов или логарифмической линейке нахо
дят интенсивности / ал+ф. /вь

О пределяю т интенсивность аналитических линий.
•ЛЯ — 1 ч  -т ф /ф.

Н аходят lg /ал.
Градуировочные графики строят в координатах l g - r 2*------ IgC,

'в\
где С  — массовая доля определяемого элемента в градуировоч
ных образцах, %,

По градуировочным графикам находят массовую долю  опреде
ляемых элементов в анализируемых пробах.

5.5. При определении массовой доли индия от 0,0001 до 0,005% 
на спектрограмме с помощью микрофотометра измеряют почер
нения аналитической линии индия 303,94 нм (5ь +Рс+ф), фона (6’ф) 
и линии висмута 280,96 нм (Sm ).

На линию индия 303,94 нм налагается линия ж елеза 303,94 нм. 
Д л я  учета этого наложения измеряют почернение контрольной ли
нии ж елеза 300,53 нм (Sre+ф), которая в 2,5 раза сильнее линии 
ж елеза 303,94 нм, и фон справа от линии (5ф,,,).

По измеренным почернениям Sm+F»»*. S*. S B», 5 у е+ф. 
находят соответствующие им логарифмы интенсивности lg/in+уек*. 
lg /ф, Ig/вь lg /рс^ф. lg /ф *  ПО характеристической кривой фото
пластинки. По таблицам  логарифмов или логарифмической л и 
нейке находят интенсивности / ш+р«*ф. /ф, /вь  / fc+ф» U v t  • О преде
ляю т суммарную интенсивность линий индия и ж елеза и интен
сивность контрольной линии ж елеза:

/in Vf» — f  Ini к*-t-ф— Iф'>
/р * = /р » -ф —  /фр,.

Определяют интенсивность линии индия:

Градуировочные графики строят как  указано в п. 5.4.
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6. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

6.1. Относительное отклонение, характеризую щ ее сходимость 
параллельных определений, не превышает 0,09 для всего ди ап азо
на измерений.

6.2. Относительное отклонение, характеризующ ее воспроизводи
мость результатов анализа, не превышает 0.15 для массовой доли 
определяемых компонентов менее 0,001% и 0,10 — для массовой 
доли более 0 ,001%.

6.3. З а  окончательный результат анализа принимают среднее 
арифметическое результатов двух параллельных определений (С ), 
полученных на двух фотопластинках, если расхождение между 
ними нс превыш ает величины d = 0.2 С.

Если это условие не выполняется — анализ повторяют.
6.4. Воспроизводимость двух результатов анализа считается 

удовлетворительной (для Р ' =  0,95), если расхождение между ни
ми нс превыш ает величины 0 —0,4 С, при массовой доле опреде
ляемого компонента менее 0.001% и 0  =  0,3 С при массовой доле 
от 0,001% и выше, где С — среднее арифметическое двух сравни
ваемых результатов анализа.



Группа АЗУ

Изменение J6 1 ГОСТ 24938—85 Концентраты цинковые. Спектрографический 
метод определения галлия, германия, индия, мышьяка, олоаа, сурьмы, таллия
У (перл депо И введено в действие Постановлением Государственного комитета 
СССР по упраплеиию качеством продукции и стандартам от 22.06.90 М 1743

Дата введения 0l.0t.9l

ГЬ всему тексту стзадарга заменить слова: «окись» на «жеад» «градуеро- 
образцы» ка «образцы сравнения» (пп, 4.1; 51. 5.4; примечание)

(Продолжение гм е. 26 )



(ПроОолжение изменения к ГОСТ 24938— SS) 
Пунхт I.) изложить 8 новой редакции. «1.1. Общие тре&заамяя к методу

анализа — но ГОСТ 27329—87.
Отбор проб — по ГОСТ И 180—80».
Пункт 2.1 1 Исключить ссылку: ГОСТ 9199- 77.
Рачдсл 3. Четвертый абзац. Исключать слово «вересисгрирукмцкй»; 
исключить ссылки: ГОСТ 4173- 77. ГОСТ 9199- 77; 
замеянть ссылку; ГОСТ 5.1177—71 на ГОСТ 25664—83.
Пункт 4 2. Заменить слово: «:*талова» на < mint раннего стандарта».
Пункт 6.3. Заменить слова: «на двух фотопластинках» на «на одно! фото

пластинке»
(МУС Д* 10 1990 г.)



Изменение № 2 ГОСТ 24938—85 Концентраты цинковые. Спектрографи
ческий метод определения галлия, германия, индйн, мышьяка, олова, сурь
мы, таллия „
Принято Межгосударственным Советом по стандартизации, метрологии к 
сертификации (протокол Nt 10 от 05.10.96)
Зарегистрировано Техническим секретариатом МГС № 2573

Зз принятие изменения проголосовали:

Наименование государства

Азербайджанская Республика 
Республика Армения 
Республика Беларусь 
Республика Казахстан 
Республика Молдова 
Российская Федерация 
Республика Таджикистан 
Туркменистан

Украина

Наименование национального 
органа по стандартизации

Азгосстандарт 
Арм госстандарт 
Госстандарт Беларуси 
Госстандарт Республики Казахстан 
Молдовастандарт 
Госстандарт России 
Таджикгосстандарг 
Главная государственная инспек
ция Туркменистана 
Госстандарт Украины

(Продолжение си с. 10)



(Продолжение ихиенеция №  2 к ГОСТ 24938—85)

Пункт 1.2. Заменить ссылку: ГОСТ 6613—73 на ГОСТ 6613—86.
Пункт 1.3 изложить в новой редакции:
«1.3. Точность анализа контролируют путем сравнения с результата

ми, полученными по ГОСТ 14048.16—80, ГОСТ 14048.17—77, ГОСТ 
14048.5—78, ГОСТ 14048.9 -8 0 , и метолом добавок нс реже одного раза в 
месяц, а также при смене образцов сравнения, буферной смеси, после 
ремонта спектральной установки и длительного перерыва в работе». 

Раздел 1 дополнить пунктами — 1.4, 1.5:
«1.4. Анализ считают точным, если результат, полученный стандарти

зуемым методом, отличается от результата, полученного контрольным

методом, нс более, чем на 0,71 + D[ , где Z), и Dt — допускаемые

расхождения стандартизуемого и контрольною метода.
1.5. При контроле точности анализа методом добавок величину добав

ки выбирают таким образом, чтобы аналитический сигнал увеличивался 
в 1,5—2 раза. Найденную добавку рассчитывают как разность между мас
совой долей определяемого компонс»гга в пробе с добавкой (СЯ.Л) и ре
зультатом анализа пробы (Св).

Анализ пробы считают точным, если найденная добавка отличается 

от введенной ее величины не более, чем на 0,71 J d? + D; , где />, и D} —

допускаемые расхождения результатов анализа пробы и пробы с добав
кой соответственно» .

(Продолжение см. с. 11)



(Продолжение изменения Из 2 к ГОСТ 24938—85)

Раздел 3. Сорок пятый (со слова «фотопластинки») — шестьдесят вто
рой (включая слова «фиксаж другого состава») абзацы изложить в новой 
редакции:

«пластинки фотографические спектрографические ПФС-03 размером 
13x18 см;

проявитель метолгидрохиноновый следующего состава:

метод по ГОСТ 25664- 83. г ....................................  < 1.00*0.01)
гидрохинон по ГОСТ 19627-74. г . , • * ..................  (5.00*0.01)
сульфат натрия безводный по ГОСТ*195—77 или

ГОСТ 5644-75, г ....................................................................  (26,0*0,1)
натрий углекислый безводный по ГОСТ 83—79, г . (20,0*0,1)
калий бромистый поГОСТ4]60—74, г .........................  (1.00*0,01)
вода дистиллированная по ГОСТ 6709—72, см' . . . до 1000; 
фиксаж кислый;
микрокалькулятор программируемый*. *
Пункт 4.1. Исключить слова: «Проваливают в муфельной печи при 

температуре -900 ’С в течение 4 ч, охлаждают и вновь перемешивают в 
течение 1 ч*.

Пункт 5.4 дополнить абзацем:

«Расчет координаты lg^ ,*■ можно проводить без построения харак-
' B i

теристической кривой фотопластинки на программируемом микрокаль
куляторе по программам I и 2

ПРОГРАММА 1

Расчет координаты <8 “  -j~  по значениям при определении

галлия, германия, мышьяка, олова, сурьмы, галлия

Адрес Клавиша Кол Адрес Клавиша Кол

F ИРГ 07 25 25
00 С/П 50 08 П-»Х 9 69
01 Х-»Г1 9 49 09 П -гХ а 6 -
02 ВТ 0Е 10 X 12
03 5 05 II 0 ОО
04 5 05 12 • 0 -
05 — 11 13 7 07
06 F Х^0 59 14 6 06

(Продолжение см. с. 12)

II



(Продолжение изменения №  2 к ГОСТ 24938—85)

Продолжение

Адрес Клавиша Код .Адрес Клавиша Кол

15 + 10 46 4 04
16 F 10' 15 47 Х-»П 0 40
17 К Х -> П 0 L0 48 П-»Х 2 62
18 П-*Х0 60 49 П-»Х1 61
19 1 01 50 — — 11
20 — II 51 * П->ХЗ 63
21 F Х=0 5Е 52 13
22 00 00 53 Fig 17
23 БП 51 54 1 01
24 46 46 55 0 00
25 П-*Х в 6L 56 0 00
26 П-*Х9 69 57 ч х 12
27 — 11 58 - КХ-+П 6 L6
28 n-»Xd 6Г 59 П -»Х 6 66
29 X 12 60 9 09
30 4 04 61 — 11
3) X 12 62 1 -1 0L
32 П-*Х с 6[ 63 F X =  0 5Е
33 F XJ 22 64 00 00
34 14 65 6 06
35 — II 66 Х-*П 6 46
36 F Г 21 67 П-*Х9 69
37 П-»Х с 61 68 П-*Х 8 68
38 — 11 69 + 10
39 П-~»Х d 6Г 70 П-*Х 7 67
40 13 71 + 10
41 2 02 72 3 03
42 13 73 13
43 F 10* 15 74 БП 51
44 БП 51 75 00 00
45 17 17 FABT

в/о
суп

Руководство для оператора
1. Ввести программу в калькулятор.
2. В режиме «АВТ» ввести в регистры памяти: 6.5263157-I0~J — в а\ 

5,9186042 -  в Ь , -  27,685863 -  в с; 62,573933 -  в d; 6 -  в 6; 4 -  в 0.
(Продолжение см. с. 13)

12



(Продолжение изменения №  2 к ГОСТ 24938—85)

3. Ввести значение S ^ ,  нажать С/П; после останова — индикация 2; 
ввести значение нажать С/П; после останова — индикация I;
ввести значение 5^,, нажать С/П ; после останова — индикация 2. Ввести 
значение Sm}, нажать С/П; после останова — индикация 2; ввести — 

нажать С/П , — индикация — 1; ввести — Sti . нажать С/П , — 
индикация 1. Ввести — SBii, нажать С/П , — индикация 2; ввести — 
нажать С/П, — индикация 1; ввести — нажать С/П. После останова —

индикация Ig y 1 . Значение lg накопят в регистре 7 операцией 
'B i / ВИ

П-»Х 7; значение lg т43*- — в регистре 8 операцией П-»Х 8; значение

lg — в регистре 9 операцией П-»Х 9. „

ПРОГРАММА 2

Расчет координаты lg по значениям Su, S ^ t. 5Г(.ф. 5фГс при

определении индия

Адрес Клавиша Кол Адрес Клавиша Кол

F ПРГ 15 + 10
00 С/П 50 16 F 10- 15
01 Х-*П 9 49 17 К Х-*П 0 L0
02 В" 0Е 18 П-»Х0 60
03 5 05 19 1 01
04 5 05 20 — 11
05 — 11 21 F Х -0 5Е
06 FX >0 59 22 00 00
07 25 25 23 БП 51
08 П-»Х 9 69 24 46 46
09 П->Ха 6 - 25 П-*Хв 6L
10 X 12 26 П-»Х 9 69
11 0 00 27 — II
12 • 0 - 28 n->X d 6Г
13 7 07 29 X 12
14 6 06 30 4 04

(Продолжение см. с. 14)

13



( Продолжение изменения №  2 к ГОСТ 2493S—85)

Продолжение

Адрес Клавиша Код Адрес Клавиша Кол

31 X 12 58 _ II
32 П - Х с 6( 59 П->Х 5 65
33 F X1 22 60 13
34 <-» 14 61 Fig 17
35 — 11 62 «* 1 01
36 F Г 21 63 '* 0 00
37 П->Х с 6[ 64 0 с»
38 — 11 65 X 12
39 П-»Х d 6Г 66 КХ-»П 6 1.6
40 : 13 67 П-»Х6 66
41 2 02 68 9 09
42 I 13 69 ч _ 11
43 F 10“ 15 70 „ / - / 0L
44 БП 51 -71 F X = 0 5Е
45 17 17 72 00 00
46 6 06 73 6 06
47 Х->П 0 40 74 Х -П  6 46
48 П—>Х 4 64 75 П-+Х 9 69
49 П >хз 63 76 П-*Х 8 68
50 — II 77 + 10
51 П->Х 2 62 78 П-»Х 7 67
52 Г1->Х 1 61 79 + 10
53 — II 80 3 03
54 2 02 81 13
55 • 0- 82 БП 51
56 5 05 83 оо 00
57 \ 13 F АВТ

в/о
С/П

Руководство для оператора 
!. Ввести программу в калькулятор
2 В режиме «АВТ» ввести в регистры памяти; 6,5263157 10-> — в а: 

5.9186042 - - а Ь. -  27,685863 -  в с; 62,573933 -  в &, 6 -  в 6; 6 -  а 0.
3, Ввести значение Sfcl, нажать С/П; посте останова — индикация 4; 

ввести значение J llt,  нажать С/П; после останова — индикация 3; 
ввести значение 5#|п |, нажать С/П; после останова — индикация 2; вве-

(Продолжение см. с. 15)

14



(Продолжение игиенения №  2 к ГОСТ 24938—85)

сти значение нажать С /П ; после останова — индикация
1; ввести значение — Sofcl, нажать С/П , после останова — индикация 2. 
Ввести значение Sei, нажать С/П, — индикация 4; ввести — 
нажать С/П , — индикация 3; ввести — 5ф1п2, нажать С/П. — индикация 
2. ввести S(ril4U. нажать С/П , — индикация 1; ввести — 5 ^ , ,  — индика
ция 1. Ввести — Sf0, нажать С/П . — индикация 4; ввести — 5||мГ).^ , ,  
нажать С/П, — индикация 3; ввести — 5 ^ , .  нажать С/П , — индикация 2; 
ввести — .SL ,, нажать С/П , — индикация 1; ввести — S.,F нажать 
С/П. ’ *  ,

После останова — индикация lg -г5- . Значение lg 7 ^  находят в реги-
' B I  » Ш 1

стре 7 операцией П->Х 7; значение lg 7^* в регистре 8 опера

цией П->Х 8; значение lg 7^  находят в регистре 9 операцией П-*Х 9».'ВО
Стандарт дополнить приложением — 1:

.  ПРИЛОЖЕНИЕ I 
Рекомендуемое

Спектрографический метод определения галлия, германия, индия, 
мышьяка, олова, сурьмы н таллия в цинковых концентратах

Метод позволяет определять следующие компоненты, % (по массе):
галлий — от 0.0001 до 0,0072.
германий — от 0,0002 до 0,014;
индий — от 0,0001 до 0.0072;
мышьяк — от 0,03 до 2,2;
олово — от 0,0002 до 0,014;
сурьму — от 0,004 до 0,28;
таллий — от 0,0004 до 0,028.
Определение проводят на дифракционном спектрографе ДФС-8—3 с 

испарением определяемых элементов и элемента сравнения из кратера 
графитового электрода в дуге переменного тока по одному набору образ
цов сравнения.

1. Общие требования
1.1. Общие требования — по ГОСТ 24938—85.

(Продолжение см. с. 16)
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(Продолжение изменения №  2 к ГОСТ 24938—85)

2. Требования безопасности
2.1. Требования безопасности — по ГОСТ 24938—85.

3. Аппаратура, материалы, реактивы
Спектрограф дифракционный ДФС-8—3 с трехлинзовой системой 

освещения щели.
Генератор дуги переменного тока.
Микрофотометр.
Спсктропроектор. • •  г
Микрокалькулятор программируемый. '*
Весы лабораторные
Весы торсионные с точностью взвешивания до I мг.
Весы равноплечие ручные с наибольшим пределом взвешивания до 

200 г.
Станок для заточки графитовых электродов. ч 
Ступки с пестиком яшмовая и фарфоровая.
Электроды графитовые марки С-3 диаметром 6 мм. с кратером глуби

ной 3 мм и толщиной стенки 0.7—0.8 мм. В нижней части кратера про
сверливают поперечное сквозное отверстие диаметром 0,7—0.8 мм.

Контрэлсктроды графитовые диаметром 6 мм, заточенные на усечен
ный конус с плошадкой диаметром 1,5—2 мм.

Порошок графитовый, приготовленный из спектральных графитовых 
стержней марки С-3, крупностью 0.071 мм.

Цинка оксид по ГОСТ 10262- 73.
Сера элементарная.
Железо (III) оксид.
Кремния оксид по ГОСТ 9428—73.
Литий углекислый, х. ч.
Висмута оксид по ГОСТ 10216—75.
Галлия (III) оксид.
Германия диоксид.
Индия (III) оксид.
Ангидрид мышьяковистый по ГОСТ 1973—77.
Олово (IV) оксид.
Сурьма (V) оксид.
Таллия (III) оксид.
Пластинки фотографические спектрографические ПФС-03 размером 

1 Зх 18 мм.

(Продолжение см с 17)



(Продолжение изменения №  2 к ГОСТ 24938—85)

Проявитель метолгидрохиноиовый следующего состава:
метол по ГОСТ 25664—83, г ....................................  (1.00±0.01)
гидрохинон по ГОСТ 19627—74, г ................................. (5.00±0.01)
сульфит натрия безводный по ГОСТ 195—77 или

ГОСТ 5644-75. г ................................................................  <26,0±0.1)
натрий углекислый безводный по ГОСТ 83-79. г . (20.0±0.1)
калий бромистый по ГОСТ 4160—74. г .....................  (1,00±о!о1)
вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72, рт> . . . до 1 ООО. 
Фиксаж кислый. ’ J

4. Подготовка к анализу
41 П р и г о т о в л е н и е  о б р а з ц о в  с р а в н е н и я  
Образцы сравнения готовят на основе смеси, состоящей из 50 г окси

да цинка, 37 г элементарной серы, 10 г оксида железа и 3 г оксида крем
ния. Смесь готовят перетиранием в фарфоровой ступке всех составляю
щих в течение 2 ч до получения однородной массы. 4

Основной образец, содержащий галлий и^индий по 0,072 %. герма
ний и олово по 0,144 %, мышьяк 21,6 %; сурьму 2.88 %. таллий 0.288 %, 
готовят следующим образом 6.6763 г основы. 0.0097 г оксида галлия. 
0,0208 г диоксида германия, 0,0087 г оксида индия, 2,8519 г мышьякови
стого ангидрида, 0,0178 г оксида олова. 0,3826 г оксида сурьмы и 
0,0322 г оксида таллия помешают в яшмовую ступку и тщательно переме
шивают в течение 1,5—2.0 ч.

Рабочие образцы сравнения готовят из основного разбавлением осно
вой. как указано в таблице.

Образец
сравнения

Определяемый элемент, % Кратность
разбавле

нияГаллий,
индий

Германий.
олово

Мышьяк Сурьма Таллий

Основной 0,072 0,144 21,6 2.88 0,288 10
1 0.0072 0,0144 2.16 0.288 0.0288 3
2 0.0024 0,0048 0.72 0,096 0,0096 3
3 0,0008 0,0016 0,24 0,032 0,0032 2
4 0.0004 0.0008 0.12 0.016 0.0016 2
5 0,0002 0,0004 0,06 0,008 0,0008 2

6 0,0001 0,0002 0,03 0.004 0,0004 -

4.2 П р и г о т о в л е н и е  б у ф е р н о й  с м е с и  
Буферную смесь готовят следующим образом: 50 г графитового по

рошка, 45 г смеси для приготовления образцов сравнения, 3 г углскисло-

(Продолжение см. с. 18)
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(Продолжение изменения №  2  к ГОСТ 24938—85)

то лития и 2 г оксида висмута перемешивают в фарфоровой ступке в 
течение 2 ч до получения однородной массы.

S. Проведение анализа
5.1. Навеску образца сравнения или цинкового концентрата массой 

200 мг смешивают с навеской буферной смеси массой 200 мг в яшмовой 
ступке в течение 7—10 мин и плотно набивают в кратер графитового 
электрода. От каждого образца сравнения и пробы готовят по три элект
рода.

5.2. Спектры фотографируют на сТЛюгрографе ДФС-8—3. Рабочая об
ласть спектра 291 нм. Источником возбуждения служит дуга переменного 
тока силой 12 А между вертикально расположенными графитовыми элек
тродами. Нижний электрод душ — электрод с пробой; верхний — кон- 
трэлсктрод. Расстояние между электродами 2,5 мм; время экспонирова
ния — 80 с.

5.3. При определении массовой доли галлия, германия, мышьяка, оло
ва, сурьмы, таллия на спектрограмме измеряют плотность почернения 
линий элемента сравнения (.£„), аналитических линий определяемых эле
ментов (5  ) и фона около линий (5^), длины волн в нм:

висмут 280,96 (линия сравнения); 
галлий 294,36, фон справа от линии; 
германий 303,90, фон слева от линии; 
мышьяк 286,04, фон справа от линий; 
олово 283,99 фон справа от линии; 
сурьма 287,79. фон слева от линии, 
таллий 276,78, фон справа от линии.

Градуировочные графики строят в координатах !g — Ig с, где

Л.~г~ — средняя относительная интенсивность линии определяемого эле-
J Bi

мента; с — массовая доля определяемого элемента в образцах сравнения.

Значение координаты !g ^  рассчитывают на программируемом мик

рокалькуляторе по программе 1.
5.4. При определении массовой доли индия измеряют плотность по

чернения линии элемента сравнения (£„,), линии индия 303,94, в том 
числе налегающей на нес линии железа 303,94 нм, (Su ,г фона справа 
от линии (5л1п). контрольной линии железа 300,53 нм (Sfe^ )  и фона 
справа от линии (5 ^ ) .

(Продолжение см. с. 19)
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(Продолжение изменения 2 к ГОСТ 24938—85)

Градуировочный график строят, как указано в п 5.3.

Значение координаты lg j '  рассчитывают на программируемом мик-'Bi
рокалькуляторс по программе 2.

6. Обработка результатов
6.1. Обработка результатов — по ГОСТ 24938—85.

• •
"  •■с

(ИУС № 4 2000 г.)
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