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Н а с т о я щ и й  ста н д а р т  р а сп р о стр а н я ется  н а  и р и д и й  и  у ста н а в ли в а ет  
с п е к т р а л ь н ы й  м е т о д  о п р е д е л е н и я  м а с с о в о й  д о л и  п л а т и н ы , п а л л а д и я , 
р о д и я , р у т е н и я , о с м и я , з о л о т а , с ер еб р а , св и н ц а , ти та н а , н и к е л я , 
к р ем н и я , ж еле за , а л ю м и н и я , о л о в а , м ед и , м а гн и я , б а р и я .

М е т о д  о с н о в а н  н а  и с п а р е н и и  м е т а л л а  и з  кратер а  гр а ф и т о в о го  
э л е к т р о д а  в д у ге  п о с т о я н н о г о  и  п е р е м е н н о го  тока .

П р и м е с и  о п р е д е л я ю т  п р и  м а с с о в о й  д о л е  о т  0,001 д о  0,1 %  каж 
д о го ,  м а гн и й  —  о т  0,0005 д о  0,1 % .

(И зм ен ен н а я  редакция , И зм . №  1, 2 ) .

1. О Б Щ И Е  Т Р Е Б О В А Н И Я

1.1. О б щ и е  т р е б о в а н и я  к  м е т о д у  а н а ли за  —  п о  Г О С Т  22864.
(И зм ен ен н а я  редакция , И зм . №  2 ) .
1.2 —  1.4. (И с к л ю ч е н ы , И з м . №  2 ) .
1.5. Н а в е с к и  б е р у т  с  п о гр е ш н о с т ь ю  н е  б о л е е  0 ,005  г.
(В в ед ен  д о п о лн и т ельн о , И зм . №  1 ).
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2. А П П А Р А Т У Р А , М А Т Е Р И А Л Ы  И  Р Е А К Т И В Ы

С п е к т р о г р а ф  д и ф р а к ц и о н н ы й  б о л ь ш о й  д и с п е р с и и  с  р е ш е т к о й  600  

ш т р и х о в  н а  1 м м .
Г е н е р а т о р  а к т и в и з и р о в а н н о й  д у г и  п о с т о я н н о г о  и  п е р е м е н н о г о  

т о к а .
Н е р е г и с т р и р у ю щ и й  м и к р о ф о т о м е т р .

Д е в я т и с т у п е н ч а т ы й  о с л а б и т е л ь .

В е с ы  а н а л и т и ч е с к и е .
Э л е к т р о д ы  у г о л ь н ы е  с п е к т р а л ь н о -ч и с т ы е  д и а м е т р о м  6 м м .

И р и д и е в ы е  гр а д у и р о в о ч н ы е  о б р а з ц ы  д л я  о п р е д е л е н и я  п р и м е с е й .

Ф о т о п л а с т и н к и  с п е к т р а л ь н ы е  т и п а  Э С  ч у в с т в и т е л ь н о с т ь ю  3 — 5 
о т н о с и т е л ь н ы х  е д и н и ц  (п р и  м а с с о в о й  д о л е  и р и д и я  м е н е е  99 ,9  % )  и  
ф о т о т е х н и ч е с к а я  п л е н к а  Ф Т - 4 1  п о  н о р м а т и в н о -т е х н и ч е с к о й  д о к у 
м е н т а ц и и  с в е т о ч у в с т в и т е л ь н о с т ь ю  н е  н и ж е  0 ,5  е д и н и ц  (п р и  м а с с о в о й  
д о л е  и р и д и я  99 ,9  %  и  в ы ш е ).

К ю в е т ы , б ю к с ы , э к с и к а т о р ы  д л я  х р а н е н и я  п р о б  и  гр а д у и р о в о ч н ы х  
о б р а з ц о в , п и н ц е т ы  д л я  о б р а б о т к и  ф о т о п л а с т и н о к  и л и  ф о т о п л е н о к .

П о д с т а в к а  с  к р ы ш к о й  д л я  э л е к т р о д о в .

Н а с т о л ь н ы й  т о к а р н ы й  с т а н о к  с  н а б о р о м  и н с т р у м е н т о в  д л я  з а т о ч 
к и  гр а ф и т о в ы х  э л е к т р о д о в .

С п и р т  э т и л о в ы й  р е к т и ф и к о в а н н ы й  п о  Г О С Т  5962 д л я  п р о т и р к и  
б ю к с о в ,  в е с о в  и  в с е й  а п п а р а тур ы .

К и н о п л е н к а  п о зи т и в н а я  т и п а  М 3 — 3— 35 ч у в с т в и т е л ь н о с т ь ю  0 ,7 — 1,0 
е д и н и ц ы  п о  Г О С Т  20945.

П р о я в и т е л ь  и  ф и к с а ж  п о  Г О С Т  10691.0, Г О С Т  10691.1. Д о п у с к а 
е т с я  п р и м е н е н и е  д р у г о г о  к о н т р а с т н о г о  р а б о т а ю щ е г о  п р о я в и т е л я .

С т а н д а р т н ы й  о б р а з е ц  с о с т а в а  и р и д и я  д л я  п р о в е р к и  п р а в и л ь н о с т и  
р е з у л ь т а т о в  а н а ли за .

П о р о ш о к  гр а ф и т о в ы й  м а р к и  О С Ч .

(И з м е н е н н а я  р ед а к ц и я , И з м . №  1, 2 , 3 ) .

3. П О Д Г О Т О В К А  К  А Н А Л И З У

3.1. П р о б а  д л я  а н а л и з а  д о л ж н а  б ы т ь  в в и д е  с т р у ж к и , л е н т ы ,  п р о 
в о л о к и ,  п о р о ш к а  с  к р у п н о с т ь ю  ч а с т и ц  н е  б о л е е  0 ,3  м м . О т  а н а л и з и 
р у е м о й  п р о б ы  о т б и р а ю т  н а в е с к у  д о  100 м г.

3 .2 . Н а в еск и  п р о б  с та н д а р тн о го  обр а зц а  и  гр а д уи р ов оч н ы х  о б р а зц о в  
п о м е щ а ю т  в кратер  т о н к о с т е н н ы х  гр аф и товы х  э л е к т р о д о в  (д и а м етр  кра
тер а  3— 3,5 м м , г л у б и н а  1,5— 2,0 м м ). П р о т и в о э ле к т р о д о м  с луж а т  гр аф и 
то в ы е  с тер ж н и  д л и н о й  30— 50 м м , за то ч ен н ы е  н а  у с е ч е н н ы й  к он ус .

(И з м е н е н н а я  р ед а к ц и я , И з м . №  2 ) .
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3.3. Г р а д у и р о в о ч н ы е  о б р а зц ы  д л я  с п е к т р а л ь н о го  а н а ли за  г о т о в я т  
п у т е м  м е х а н и ч е с к о го  п е р е м е ш и в а н и я  п о р о ш к о в -п р и м е с е й  (м а р к а  
х .ч ., к р у п н о с т ь  0 ,15  м м )  с  п о р о ш к о м -о с н о в о й  —  и р и д и ем .

Ч и с т о т у  и р и д и я  п р о в е р я ю т  с п е к т р о гр а ф и ч е с к и м  м е т о д о м  в т е х  
ж е  у с л о в и я х ,  п р и  к о т о р ы х  п р о в о д я т  а н а л и з . П р и м е с и ,  к о т о р ы е  
о б н а р у ж и в а ю т  в и р и д и и , о п р е д е л я ю т  м е т о д о м  д о б а в о к , а н а й д е н 
н ы е  к о н ц е н т р а ц и и  у ч и т ы в а ю т  п р и  и з г о т о в л е н и и  гр а д у и р о в о ч н ы х  
о б р а з ц о в .

С н а ч а ла  го тов я т  г о л о в н о й  обр а зец , и з  к о т о р о го  о тб и р а ю т  н е с к о л ь к о  
п р о б  д л я  п р овер к и  го м о ге н н о с т и  р а сп р ед елен и я  п р и м есей . Затем  г о 
л о в н о й  об р а зец  р а збавляю т и р и ди ем  д л я  п о лу ч ен и я  с ер и и  и з  с е м и  
гр а д уи р овочн ы х  о бр а зц о в  в и н тер вале  к о н ц ен тр а ц и й  о т  0,001 д о  0,1 % .

Д о п у с к а е т с я  п р и го т о в л е н и е  гр а д у и р о в о ч н ы х  о б р а з ц о в  д р у ги м  
с п о с о б о м .

4. П Р О В Е Д Е Н И Е  А Н А Л И З А

4.1. С п е к т р ы  гр а д у и р о в о ч н ы х  о б р а зц о в , с т а н д а р т н о го  о б р а зц а  и  
п р о б ы  ф о т о гр а ф и р у ю т  н а  сп ек тр о гр а ф е  п р и  с л е д у ю щ и х  у с л о в и я х ; 
ш и р и н а  щ е л и  0 ,015  м м , о с в е щ е н и е  щ е л и  т р е х л и н з о в ы м  к о н д е н с о 
р о м , д у го в о й  п р о м е ж у т о к  2 ,5  м м , с и л а  п о с т о я н н о г о  т о к а  10 А ,  э к с 
п о з и ц и я  1 м и н . Э л е к т р о д  с  а н а л и зи р у е м о й  п р о б о й  в к л ю ч а ю т  в 
к а честве  анода .

П р и  о п р е д е л е н и и  п р и м е с е й  м а с с о в о й  д о л е й  б о л е е  0,01 %  каж дая , 
о т  а н а л и т и ч е с к о й  п р о б ы  о т б и р а ю т  н а в еск у  100 м г  и  т щ а т е л ь н о  р а с 
ти р а ю т  с  200 м г  гр а ф и т о в о го  п о р о ш к а  в т е ч е н и е  30 м и н . С п е к т р ы  
гр а д у и р о в о ч н ы х  о б р а зц о в , с т а н д а р т н о го  о б р а зц а  и  п р о б  ф о т о гр а ф и 
р у ю т  в д у ге  п е р е м е н н о г о  т о к а  с и л о й  7— 8 А ,  э к с п о з и ц и я  60 с . М е ж 
э л е к т р о д н о е  р а с с т о я н и е  2 ,5  м м  р е г у л и р у ю т  в  п р о ц е с с е  
э к с п о н и р о в а н и я  с п е к т р о в  п о  и зо б р а ж е н и ю  н а  п р о м е ж у т о ч н о й  д и а 
ф р агм е . Д л я  о п р е д е л е н и я  б а р и я  сп е к т р ы  гр а д у и р о в о ч н ы х  о б р а зц о в , 
с та н д а р т н о го  о б р а зц а  и  п р о б  ф о т о гр а ф и р у ю т  п р и  с и л е  т о к а  9 А  (т о к  
п е р е м е н н ы й ).  Э к с п о з и ц и я  90 с .

С п е к т р ы  ф о т о г р а ф и р у ю т  н а  м е л к о з е р н и с т ы е  в ы с о к о к о н т 
р а с т н ы е  ф о т о п л а с т и н к и  т и п а  Э С  и л и  н а  п о з и т и в н у ю  ф о т о п л е н к у  
М 3 — 35.

Ф о т о п л а с т и н к и  (ф о т о п л е н к и ) п р о я в л я ю т  в т е ч е н и е  5 м и н  п р и  
тем п ер а т ур е  20 *С . П р о я в л е н н ы е  ф о т о п л а с т и н к и  и  ф о т о п л е н к и  о п о 
л а с к и в а ю т  в  в о д е , ф и к си р у ю т , п р о м ы в а ю т  в  п р о т о ч н о й  в о д е , в ы с у 
ш и в а ю т  и  ф о то м етр и р ую т .

(Измененная редакция, Изм. №  2 , 3 ).
4.2. (Исключен, Изм. №  2)
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5. О Б Р А Б О Т К А  Р Е З У Л Ь Т А Т О В

5.1. П р и  ф о т о м е т р и р о в а н и и  л и н и й  п р и м е с е й  у ч и т ы в а ю т  ф о н . 
И н т е н с и в н о с т ь  ф о н а  в ы ч и т а ю т  и з  и н т е н с и в н о с т и  а н а л и т и ч е с к и х  
л и н и й  п р и м е с е й  с  п о м о щ ь ю  х а р а к т е р и с т и ч е с к о й  к р и в о й .

О п р е д е л е н и е  м а с с о в ы х  д о л е й  в с е х  п р и м е с е й  п р о и з в о д я т  п о  м е т о д у  
« т р е х  э т а л о н о в » .

А н а л и т и ч е с к и е  л и н и и ,  р е к о м е н д у е м ы е  д л я  п р о в е д е н и я  а н а л и з а , 
п р е д с т а в л е н ы  в т а б л и ц е  1.

Т а б л и ц а  1

Определяе- 
мый элемент

Длина волны, нм
Определяе-

мый элемент

Длина волны, нм

аналитичес
кой линии

внутреннего
стандарта

аналитичес
кой линии

внутреннего
стандарта

Платина 270,24 271,0 Никель 341,47 341,57
299,79 299,6

Магний 280,26 281,28
Палладий 340,45 341,57

342,12 Алюминий 308,21 309,01

Родий 339,68 341,57 Свинец 280,2 Фон
405,78

Рутений 287,49 Фон
342,83 341,57 Кремний 251,61 251,87

288,15 299,6
Золото 267,59 268,4

312,27 331,02 Серебро 338,28 341,57

Осмий 290,9 Фон Титан 319,19 317,86

Медь 324,75 324,02 Барий 455,4 Фон
327,39 331,05

Олово 317,5 317,86
Железо 299,44 300,0

438,35 Фон

Г р а д у и р о в о ч н ы е  гр а ф и к и  с т р о я т  в к о о р д и н а т а х : 

п о  о с и  а б с ц и с с  lg  С г р а д у и р о в о ч н ы х  о б р а з ц о в ;  п о  о с и  о р д и н а т

lg -p . П р и  п о м о щ и  г р а д у и р о в о ч н о г о  гр а ф и к а  н а х о д я т  м а с с о в ы е  д о л и  
уо

п р и м е с е й  в  а н а л и з и р у е м ы х  п р о б а х .
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За о к о н ч а т е л ь н ы й  р е з у л ь т а т  а н а л и з а  п р и н и м а ю т  с р е д н е е  а р и ф м е 
т и ч е с к о е  ч е т ы р е х  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й ,  м а к с и м а л ь н о е  р а с х о ж 
д е н и е  м е ж д у  к о т о р ы м и  н е  п р е в ы ш а е т  д о п у с т и м ы х  р а с х о ж д е н и й  п р и  
д о в е р и т е л ь н о й  в е р о я т н о с т и  Р  =  0 ,95 .

(И з м е н е н н а я  р ед а к ц и я , И з м . №  1, 2 ) .
5.2. Д о п у с к а е м ы е  р а с х о ж д е н и я  р е з у л ь т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е 

л е н и й  н е  д о л ж н ы  п р е в ы ш а т ь  з н а ч е н и й , у к а з а н н ы х  в т а б л .  2.

Т а б л и ц а  2

Массовая доля примесей, %
Допускаемое расхождение, %

сходимости воспроизводимости

Св. 0,0005 до 0,001 включ. 
* 0,001 » 0,003 *
» 0,003 » 0,01 »
» 0,01 » 0,03 »
» 0,03 * 0 , 1  »

0,001
0,004
0,006
0,01
0,02

0,001
0,005
0,008
0,02
0,03

(И з м е н е н н а я  р ед а к ц и я , И з м .  №  2 )
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