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Tin. Spectral methods for determination of bismuth, iron, copper, arsenic, lead,
antimony, zinc and aluminium

OKCTY 1709

Jlara seenennsa 01.01.80

Hacrosiusii crannapT ycTaHaBiIMBaeT CNEKTPaJbHbIA METO KOJIMYECTBEHHOIO ONpeNeieHus conep-
KaHUS BUCMYTA, XKeJle3a, MeIH, MbITIbSIKA, CBHHLIA ¥ CYPbMBI, 2 TAKXE TOTYKOTHISCTBEHHOTO OTIpeNeNIeH U
colepXaHusl AUTIOMUHMSA, IWHKA U MbIUbsKa (Tipy MaccoBoM none Menee 0,01 %) B ojloBe BCEX Mapok,
KpoMe 0/10Ba BLICOKOH YMCTOTBI.

1. OBHIME TPEBOBAHHMA

1.1. O6mme TpebGoBaHMs K METOAAM aHamM3a ¥ Tpebopauusa OeszomacHocTy — mo 'OCT 15483.0 co
CenyIOIIMM JOIIONHEeHHeM: TIpoOy Ha aHanu3 oroupatotr no [OCT 860 B BHIE NUTBHIX CTepPXHEH KPYIIIOro
ceyeHus aAuameTpoM 8 MM M muHoM 70—80 MM B KonuyecTBe HeobxonuMoM g aHanusa. Eciu mpo6a
Ha aHAIN3 TOCTyNaeT B (popMe YYyIIKH, TO CPeAHIo Npoby oTOmpaior B BHIe cTpyXku no F'OCT 860,
pacTiaBisioOT B IpeABapUTEILHO pa3orperoM rpadgurosoM turie ¢ Kpsauko npu 240—250 °C non cnoem
KaHKU(}OIM ¥ OTIUBAIOT B UIIOXKHULYY B BUIC CTEPXHEH YKA3aHHBIX BBIIIE pa3MepoB. JiMaMeTphbl MOATO-

TOBNEHHBIX K aHAM3Y NPo0 U CTAHAAPTHLIX 00pa3LIOB IOJIXHBI ObITh OMUHAKOBRIMU. Henbast ucnonb3osars
3JIEKTPOAH THHON MeHee 30 MM.

(Azmenennas penakousa, Usm. Ne 1, 3).

1.2. T'panyupoBKy npu6opa MpOBOAST 110 I'PATyMPOBOYHBIM 06pasiiaM, B KAYECTBE KOTOPBIX BO3MOX-
HO MCIIOJIb30BAHHME CTAHOAPTHLIX oOpasloB npeanpuaTus. KoOHTponb TpaBUIBHOCTH IpaXyMpOBOYHBIX
XapaKTepUCTHK OCYLUECTBIIOT ¢ npuMeHeHueM ['CO 669-75 — I'CO 672-75.

(Beenen ponosaurensno, Vism. Ne 3).

2. CIIEKTPAJIBHBIN METOJ KOJIMYECTBEHHOT'O
OINPENKIEHHUA ITPUMECEU B OJIOBE

21. CymmHocTs MeEeTOHA

MeTton ocHOBaH Ha Bo30YXASHHH CIIEKTPa B HCKPOBOM pa3psiie U perucTpauuu ero dortorpadmdec-
KUM WIH POTONEKTPHIECKHUM METOJAMHU.

Wznanne opunnanpaoe

*
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Merton obecrieyrBaeT onpeeieHHe IpUMeceil B CeAYIOLIMX HHTepBaIaX KOHUCHTpalnH, 7:

sucMyT — ot 0,001 no 0,15;

Xene3o » 0,005 » 0,06;

Menb » 0,003 » 0,15;

CBHHEII » 0,01 » 1,0;

cypbeMa » 0,01 » 0,3;

MpmiIbgk  » 0,01 » 0,07.

(M3menennas penaknms, W3m. Ne 3).

22. AnmapaTypa, pPeaKTHUBB M MaTepHaTh

Cnexrporpad xsapleBbni moboro Tuna ¢ ¢dororpaduyeckoid perucTpalidell CeKTpa Wi CIIEKTpo-
MeTp ¢ (POTOINEKTPUIECKON perucTpaluesl CriekTpa.

I'eHepaTop MCKPOBOM.

MuxpodoTomeTp.

CrneKTporpoeKTop.

Bnexrponeds naboparopHasi no OCT 16.0.801.397 tTurenpHas, no3BossIOLIas MONYYaTh TEMIIEPATypy
no 500 °C.

Turnu rpaduToBble WK rpadUTO-1IIAMOTHBIE C KPBILLKAMU.

Hanoxuuna A1 OTVIMBKY 37€KTPOJOB KPYIMHOIO cedeHusi fuaMerpoM 8 MM U miuHou 70—80 mm.

HamunpHHK WM CTAHOK 1751 3aTO%KM 3JIEKTPOJOB Ha IUIOCKOCTD.

KoMIuexkT craHaapTHBIX 00paslioB [is CIEKTpalbHOTO aHamm3a ojoBa Ne 669-75 — 672-75 mo
TocynapcTBeHHOMY peecTpy Mep U MaMepuTeabHbIX TpuoopoB CCCP 1 KOMIUIEKT CTaHJAPTHBIX 0OPa3LoB
TIpeATpUSTHUS.

®oromwracTuiky cniekrpaibHble THNOB CII-1, CI1-2 u BC no HopMaTUBHO-TEXHUYECKON TOKYMCH-
TAlNU.

IIposieureny u ¢ukcax — 1o ['OCT 10691.6 lomyckaeTcss MpUMEHEHUE TIPOSIBUTENS APYTOro
COCTaBa.

(Asmenennas peaakousa, Usm. Ne 1, 2, 3).

23. [IpoBeneHHne aHanus3a

2.3.1. Ilepen cbeMKoO# TOPLBI AHANM3UPYEMbIX U CTAHRAAPTHRIX 00paslioB 3aTa4YMBaIOT Ha IJIOCKOCTD.

(U3menennasn penakuusa, M3m. Ne 3).

2.3.2. (Mcxkmouen, Usm. Ne 3).

2.3.3. McToYHMKOM BO30YXACHUS CIIEKTpa SBJSICTCSI UICKPOBOH paspsl MEXAY CTepXHAMM aHATH3H-

pyeMbIXx 00Opa3lioB, TOJIYYaeMbIi OT HMCKPOBOIO reHeparopa, paboTalollero B peXXuMe BbICOKOBOJBTHOM
HCKDBI.

(A3menennas pepakmusa, Mam. No 1).

2.3.3a. CpeMKy npob ¥ CTaHAAPTHBIX 0OpasloB NMPOBOASAT Ha crieKTporpade Win ceKTpoMeTpe.
(Beenen gonommurensao, M3m. Ne 3).

2.3.4. TlpomexyrouyHas nuadparmMa ¥ IIMPHHA LIEIN TTOAOUPAIOTCS ONTUMAIBHBIMU B 3aBUCHMOCTH
or Taria npudopa. Dkcrniosuims — He Mexee 30 c.

B xaccery cnekrporpada moMeuniaior GOTOrIACTMHKM ABYX TUIOB: B IJMHHOBOJIHOBYIO 4acTb
cnekrpa — Tuma CII-1, B KOpOTKOBOJIIHORBYIO YacThb crnexrpa — Thna CII-2.

CnexrporpaMMy CTaHIApTHBIX OOpa3lioB M aHAIHM3WPYeMbIX MpoO CHUMAIOT HAa OOHY M Ty Xe
G OTOILIACTHHKY.

[NonyyeHnHBIE QOTOIIACTUHKY CO CIIEKTPOTPAMMAMK YCTAHABIMBAIOT Ha MUKpodoroMeTp U GHoTo-
METPUPYIOT NTOYEPHEHUS aHAUIMTHYESCKUX JIMHUH onpeaeiieMbIX 3J1eMeHTOB U JIUHUM CpaBHEHHS.
(U3menennas penakousa, zm. Ne 3).

2.3.4a. Ilpu pabore Ha cnexrpoMerpe ¢ GOTOINEKTPUUESCKOR perucTpalmeil crekrpa Heo6XonuMo
PYKOBOACTBOBATbCSI MHCTPYKLIMEH 1O 3KCIUTyaTaLllMM NPHMEHSIEMOTO TIpUbopa.

2.3.46. JIng xaXnoro cTaHAapTHOIO obpaslia CHUMAIOT He MEeHee JIBYX CTIEKTPOrpaMM, I KaXnow
npoOsl — HEe MeHee TpeX.

2.3.4a, 2.3.46. (Beenenn! nonomurenbao, Usm. Ne 3).
2.3.5. PexoMeHnyeMble aHAIMTHYECKUE JTUHUY U JIMHUM CpaBHeHHUs NPUBEACHHI B Tabm. 1.
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Tabnuma 1

AHaJTHYecKas TAHAS, HM JinHEA cpaBHeHHA, HM ﬂuags;;z;;g;;;eg’a;Mbm
Bi 306,77 Sn 322,35 0,001—0,15
Fe 302,06 Sn 322,35 0,005—0,06
Cu 327,39 Sn 322,35 0,003—0,15
Pb 283,30 Sn 276,17 0,006—1,0
Sb 252,85 Sn 236,82 0,01—0,3
As 234,98 don 0,01—0,07

(M3mepennas penakmua, Fsm. Ne 3).

24 O6patoTKa pe3yidbTaToOB

2.4.1. Jins xaxmo# onpeaeaseMoi pMMecH BLIYUC/ISIIOT PasHOCTb Ho4epHEHHU (A S) aHATUTHYECKOM
JITHUH OIIpelleIIeMOro 3/IEMEeHTa ¥ IMHUY cpaBHEeHUs ((oHa).

W3 napanienbHbIX CHIEKTPOTpaMM ONpPEHe/SIIOT cpefHee apudMeTdecKoe 3HaUeHHEe PasHOCTH TIo-
uepHeHHs (A Sp).

Tlo peaymsraraM GOTOMETPHPOBAaHUS CTAHAAPTHBIX 0OPa3LIOB CTPOST rpafyMpOBOYHBIC rpadUKy I
KaXJIOro ompeaensieMoro 3jieMeHTa B KoopauHatax: A S — 1gC, rme IgC — norapudMbl KOHUEHTpALUM
onpenensieMoil IpUMECH.

Ilo pesynsTrataM GOTOMETPUPOBAHKS CIIEKTPOB AaHAIU3UPYEMbIX ITPOO MO rpaXyrMpoBOYHBLIM Ipadu-
KaM HaxOMsIT COAEpXaHus ONpeleIsieMbIX NIpUMecei.

IIpu doTo3neKTPHYESCKON perucTpaliiy CIIeKTpa A7 KaXIou onpenesisieMou npuMecu ¢ 1ugpoBoro
BOJIETMETPa CHMMAIOT NOKA3aHUS 3apeTUCTPHPOBaHHbBIX U3JIyYeHUH B CTIEKTpe.

Ha macirrabHo-kKoopauHaTHOH Oymare crposT rpaduxk: N — lgC, rne N — cpeaHee 3HaueHHE
NMoKa3aHUi BOJIBTMETPA 1O KAXIOMY CTaHIAPTHOMY o0pasuy OJis KaXnou onpenensieMon npumecu; C —
MaccoBas oM OTIpelesisieMoii IpUMecH B CTaHAapTHOM ofpaslie.

ConepxaHue omnpeaensieMoro 3JeMeHTa B Npodax oLleHUBaeTcs MO IpalyMpoBOYHOMY rpaduKy 1o
CpelHeMy INOoKa3aHUI0 TP POBOTO BONBTMETpa IJIsl KAKAOHW onpenensieMol IipuMecH B Tipode.

2.4.2. AGCONIOTHBIE NOMyCKaeMble PACXOXICHUS Pe3yJIbTAaTOB NMapajljlebHbIX ONpeaeieHUi TIpY J10-
BepuTeaLHON BeposaTHocT P = 0,95 He 10/DKHBI NPEBBLIIIATh 3HAYEHHH, YKAa3aHHBIX B Taoi. 2.

Tabnuiua 2

. Maccoas A0S ONpeiesisieMoTo AGCOMIOTHOE IOITyCKAaeMoe
OnpeneseMbli JIeMEHT memema?% pacxox,zxeng, %
Bucmyt Or 0,001 mo 0,002 0,0006
Cs. 0,002 » 0,005 0,0008
» 0,005 » 0,008 0,0015
» 0,008 » 0,02 0,002
» 0,02 » 0,04 0,005
» 0,04 » 0,08 0,01
» 0,08 » 0,15 0,015
XKenezo Or 0,005 mo 0,01 0,002
Cs. 0,01 » 0,03 0,004
» 0,03 » 0,06 0,008
Memp Or 0,003 no 0,005 0,001
Cs. 0,005 » 0,008 0,002
» 0,008 » 0,02 0,003
» 0,02 » 0,06 0,005
» 0,06 » 0,15 0,01
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podonscernue mabn. 2

. MaccoBasg J10/I1 OHpeReIeMOTO AGCOIIOTHOE JOITyCcKaeMoe
OTpeneIseMELA JTeMEHT aleMenT4, % pacxoxienue, %
CBHHe1 Or 0,01 mo 0,02 0,003
Cs. 0,02 » 0,05 0,005
» 0,05 » 0,1 0,01
» 0,1 » 0,3 0,03
» 0,3 » 0,6 0,05
» 0,6 » 1,0 0,1
CypeMa Or 0,01 mo 0,02 0,003
Cs. 0,02 » 0,06 0,005
» 0,06 » 0,1 0,01
» 0,1 » 0,3 0,02
Mpumbsax Or 0,01 no 0,04 0,005
Cs. 0,04 » 0,07 0,01

2.4.1, 2.4.2. (M3menennas pepaknous, Uam. Ne 3).

3. HOJYKOJUIECTBEHHBIN CIEKTPAJIbHBIA METO/I OIPEJIEIEHUSA AJTIOMUHUA,
IIUHKA U MBIIIIBAKA

3. CymHocThs MeTofga

Meron ocHoBaH Ha ¢otorpadpuiyeckoi Wi GOTO3NeKTPUIECKOM PETUCTPallMy CIIEKTPpa CTAHAAPTHBIX
00pa3loB NPEANPUATHS U NP0, BO30YyXAaeMbIX B MCKPOBOM paspsie, Noay4aeMOM OT MCKPOBOTO TeHepa-
TOpa, paboTAIOLIETO B peXXMe BHICOKOBOJIBTHOM MCKPbI M CPABHEHUH TIOYSPHEHUH aHATUTHYECKUX JTUHUM
ompenesieMbIX 3JIEMEHTOB, MOMYYEHHBIX HAa CIIEKTpOrpaMMe I CpaBHEHUWH NOKAa3aHUH BOJBTMETpA.

(A3menennasn penakmma, Mam. Ne 3).

322 AnnapaTtypa, peakKTHUBB W MaTepuaas —Ion 22

33.llpoBeneHHe aHanu3a

3.2, 3.3. (M3mMenennas pepaxnms, Usm. Ne 1).

3.3.1. B kayectBe cTanAapTHbIX o6pasuos npeanpustusa (COII) s onpeneneHus MUHKA U aTIOMH-
HHSI MCIIONB3YIOT 00pasell METAUIMYECKOTO OJIoBa ¢ HM3BECTHOH MAcCOBOM [OJIEM 3THX IpuMecei
(0,002 % Al, 0,002 % Zn). Cranmaptasid obpasel npearpusarust (COTT) npuroToBASIIOT B BUAE CTEPXHS
auameTpoM 7—8 MM M mHOHM 70—80 MM myTeM pasiMBKHU OJIOBA B U3JIOXHUILY.

(M3menennas pepaknus, Uam. Ne 1, 3).

3.3.2. Ananu3 npoBoasAT, Kak yka3aHo B n. 2.3. Hapsiny co craHmapTHbIMM 0o0pasuaMy CHHMAIOT U
cranaapTHbIi obpazey npeanpustus (COIT).

(A3menennan pepakous, M3m. Ne 1).

3.3.3. TlonyyeHHble GOTOIVIACTHHKH CO CIEKTPOrpAMMAMHM YCTAHABIMBAIOT Ha CIIEKTPONPOEKTOP U
BH3yaJIbHO CPaBHHMBAIOT NTOYEPHEHUS aHAIUTUYECKUX JIMHUM aIOMUHUS ¥ LIMHKA B CTAHAAPTHOM obpasiie
npegupuatusa (COII) u npobax, a TakKKe NOYESPHECHUS AaHATATUYECKOM JHHHUHY MBIIESIKA B CTAHIAPTHBIX
obpasiax u mpobax.

[Ipu npopeneHMM aHaIM3a HA CTICKTPOMETPE AaHATUTHIECKHE CUTHAJIbI PETHCTPUPYIOT B COOTBETCTBHH
C MHCTPYKIIMEH 110 9KCIUTyaTally Tipubopa.

C mudpoBoro BonsTMETPa CHUMAIOT MOKA3aHUS 3apeTUCTPHPOBAHHBIX HANYISHWIA ATIOMAHUS, UNHKA
WIK MBIIbAKA B Ipo6e M CTAHIAPTHOM 00Opa3ue Ha COOTBETCTBYIOLIYIO IIPUMECh U CPABHHMBAIOT HX, AeiIast
NOJYKOJIMYECTBEHHYIO OLICHKY HAJIMYMSA WIH OTCYTCTBHS AMIOMHHHS, [IMHKA WIM MBHIIBAKA B TIpobe.

PexoMeHnyeMble aHATMTHYECKHAE JTUHWH:

amoMuHur — 308,21 uMm;

uMHK — 330,29 win 334,55 HM;

MBIIBSIK — 234,98 HM.

IIpuMedqad e KomrecrseHHOe ONpPeAencHEe CONEPXAHUNA YKa3aHHBIX 3IEMEHTOB CIIEIYeT IIPY HeoO-
XOIUMOCTH IIPOBOIUTE XUMHIECKHMH METOIAMH.

(A3menennan penakousa, Mam. Ne 1, 3).
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NHO®OPMALIMOHHBIE JAHHDBIE

. PASPABOTAH ¥ BHECEH Musancrepcrsom usernoit Metaurypruu CCCP
PABPABOTYUKHA

B.C. Baes, T.I1. Anmanosa, .M. Bnacosa, B.C. Memxosa, JI.B. Mumenxko, JI.Jl. Casuiosa,
P.J. Tpecnunxas

. YTBEPXIEH M BBEJIEH B JEMCTBUE Ilocranosnennem Iocynapcreennoro Komurera CCCP mo
cragnapram ot 13.12.78 Ne 3300

. BBAMEH TI'OCT 15483.10—70 B 9actu pa3a. 1
. CCBUIOYHBIE HOPMATUBHO-TEXHUYECKME JTOKYMEHTbI

O6o3nayenne HT]], Ha XOTOpHIA AaHA CCHUTKA HoMep nyHKTa
TOCT 860—75 1.1
TOCT 10691.6—88 2.2
TOCT 15483.0—78 1.1
OCT 16.0.801.397—87 2.2

. Orpanuyense cpoka JefiCTBHA CHATO Ho npoTokoay Ne 4—93 Mexrocynapersersoro Copera mo craniap-
TH3aIMH, MeTpoyiorun ¥ cepTudpukanm (MYC 4—94)

. IEPEM3JAHUE (anpers 1999 r.) ¢ Wamenenmamu Ne 1, 2, 3, yrsepxnuenasIMH B aBrycte 1984 r.,
okTsi0pe 1985 r., mone 1989 r. (MYC 12—84, 1—86, 10—89)
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