
Б
З 

1
1-

97

Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  
С О Ю З А  С С Р

А Л Ю М И Н И Й  П Е Р В И Ч Н Ы Й

МЕТОДЫ СПЕКТРАЛЬНОГО АНАЛИЗА 

ГОСТ 3221-85

Издание официальное

ИПК ИЗДАТЕЛЬСТВО СТАНДАРТОВ 
М о с к в а

проектирование канализации

https://meganorm.ru/Index2/1/4293755/4293755258.htm


УДК 669.71:543.42:006.354 Группа В59

Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  С О Ю З А  С С Р

А Л Ю М И Н И Й  П Е Р В И Ч Н Ы Й

М ето д ы  спектрального анализа

Primary aluminium. 
M ethods o f  spectral analysis

ГОСТ
3 2 2 1 -8 5

ОКСТУ 1709

Дата введения 01.07.86

Н а ст о я щ и й  стан дарт  у с та н а в ли в ает  с п ек тр а ль н ы е  м ето д ы  о п р е д е л е н и я  к р е м н и я  (п р и  м а ссо в ой  
д о л е  о т  0,0007 д о  0 ,6  % ),  ж ел е за  (п р и  м а ссо в о й  д о л е  о т  0 ,0007 д о  0 ,6  % ),  м ед и  (п р и  м а ссо в о й  д о л е  
о т  0,0007 д о  0,02 % ),  ти тан а  (п р и  м а ссо в о й  д о л е  о т  0 ,0007 д о  0,02  % ),  ц и н к а  (п р и  м а ссо в о й  д о л е  о т  
0,0007 д о  0,15 % ),  м ар ган ц а  (п р и  м а ссо в о й  д о л е  о т  0 ,0007 д о  0 ,02  % ),  м а гн и я  (п р и  м а ссо в о й  д о л е  о т  
0,0007 д о  0,02 % ),  х р ом а  (п р и  м а ссо в о й  д о л е  о т  0 ,0007 д о  0,01 % ),  ван ади я  (п р и  м а ссо в о й  д о л е  о т  
0,0007 д о  0,01 % ),  н атр и я  (п р и  м а ссо в о й  д о л е  о т  0 ,0005 д о  0,03 % )  в п е р в и ч н о м  а л ю м и н и и  в ы со к о й  
и т ех н и ч еск о й  ч и сто ты  с  ф о то гр а ф и ч еск о й  и ф о т о э л е к т р и ч е с к о й  р е ги ст р а ц и ей  сп ек тр а .

М е т о д ы  о сн о в а н ы  н а  в о зб уж д ен и и  а то м о в  а лю м и н и я  и  п р и м е с е й  э л е к т р и ч е с к и м  р а зр яд ом , 
р а зло ж ен и и  и з л у ч е н и я  в сп ек тр , р е ги стр а ц и и  а н а ли т и ч еск и х  си гн а ло в , п р о п о р ц и о н а л ь н ы х  и н т е н ­
си в н о сти  и л и  л о га р и ф м у  и н т е н с и в н о с т и  сп ек тр а ль н ы х  л и н и й , и  п о с л е д у ю щ е м  о п р е д е л е н и и  м а с с о ­
вой  д о л и  э л е м е н т о в  в о б р а зц е  с  п о м о щ ь ю  гр а д уи р ов о ч н ы х  хар ак тери сти к .

1. О Б Щ И Е  Т Р Е Б О В А Н И Я

1.1. Г р а д уи р о в оч н ы е  хар ак тер и сти к и  ус та н а в ли в аю т  гр а ф и ч еск и м  и л и  р а сч ет н ы м  с п о с о б о м  д л я  
каж дого  э л е м е н т а  п о  с о о т в ет ст в у ю щ и м  стан дар тн ы м  о бр а зц ам  (С О ) ,  а т те сто в а н н ы м  и  п р и м ен я ем ы м  

в со отв етств и и  с Г О С Т  8.315.
1.2. Р е ги стр а ц и я  сп ек тр а  —  ф о то гр а ф и ч еск а я  и  ф о то элек т р и ч ес к а я .
1.3. Д л я  п о д го т о в к и  п р о б  и в ы п о л н е н и я  а н а ли за  а лю м и н и я  в ы с о к о й  ч и с т о т ы  д о л ж н о  б ы т ь  

в ы д елен о  о т д е л ь н о е  о б о р уд о в а н и е . В  п о м е щ е н и и  л а б о р а т о р и и  д о л ж н а  д ей ст в о в а т ь  ус та н о в к а  д л я  

оч и стк и  воздуха  о т  п ы ли  и д р у ги х  за гр я зн ен и й , а такж е п одд ер ж и в аться  за д а н н ы е  тем п ер атур а  и  
в лаж н ость  воздуха.

(И зм ен ен н ая  редакция, И зм . №  1).

2 . О Т Б О Р  П Р О Б

2.1. О т б о р  п р о б  о т  ж и д к о г о  м е т а л л а
О т б о р  п р о б  п р о в о д я т  з а ли в к о й  ж и д к о го  м ет а лла  в гр аф и тов ы й  и л и  ч у гу н н ы й  п л о т н о  закры ва­

ю щ и й ся  к о к и ль . В н у т р ен н я я  п о в ер х н о ст ь  к о к и л я  и  л о ж к и , к о т о р о й  о т б и р а ю т  п р о б у , д о лж н а  
и ск лю ч а ть  в о зм о ж н о ст ь  за гр я зн ен и я  п р о б ы  о п р е д е ля е м ы м и  э л ем ен т а м и . К о н с т р у к ц и я  к о к и ля  
п р о и зв ольн ая . К о н с т р у к ц и я  к о к и л я  и е г о  п о д го то в к а  к  о т б о р у  п р о б  д о л ж н ы  о б е с п е ч и т ь  п о лу ч е н и е  
о д н о р о д н ы х  п р о б  п р а в и льн о й  ф о р м ы  и р а зм ер ов  б е з  р а к о в и н , т р ещ и н  и  п р и ли в о в .

Н а  о то б р а н н ы х  п р о б а х  д о л ж е н  б ы т ь  в ы би т  с о о т в ет ст в у ю щ и й  н о м ер .
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2.1.1. Д л я  ан али за  а лю м и н и я  техн и ч еск ой  чи стоты  отби раю т п р о б ы  д и ам етр ом  5— 6 м м .
2.1.2. Д л я  анализа  а лю м и н и я  в ы сок ой  ч и стоты  отби р аю т  п р о бы  д и ам етр ом  8— 10 мм.
2.1.3. П р и  в ы п о л н е н и и  а н а ли зо в  на  к в ан том етр е  с  п р о д у в к о й  разряда  а р го н о м  п р о б ы  

отби р аю т  д и ам етр ом  и  в ы со т о й  30— 50 м м , в за в и си м о сти  о т  к о н ст р ук ц и и  ш татива, ф ор м ы  и 
р азм еров  С О .

2.1.4. (И склю чен, И зм . №  1).
2.2. О т б о р  п р о б  о т  ч у ш е к  и  д р у г и х  в и д о в  п о л у ф а б р и к а т о в  и з  

п е р в и ч н о г о  а л ю м и н и я
2.2.1. Д л я  к о н тр оля  х и м и ч еск о го  состава  ч уш ек  и  д р уги х  видов  п олуф абр и к атов  и з п ер в и ч н ого  

а лю м и н и я  п р обы  отби р аю т  в виде прутков , п о ло с , д и ск о в  и ли  д р угой  ф ор м ы  в соответстви и  с 
н ор м ати вн о-техн и ческ ой  докум ен тац и ей .

2.2.2. П р о б ы  д о лж н ы  б ы ть  одн ор одн ы . Н а  п ов ер хн ости  п р о бы , п р ед н азн ач ен н ой  д л я  обы ск р и - 
вания, н е  д оп уск аю тся  раковины , ш лаковы е в к лю ч ен и я  и  д р уги е  деф екты .

3 . П О Д Г О Т О В К А  П Р О Б  К  А Н А Л И ЗУ

3.1. Д л я  анализа  и сп о ль зую т  образц ы  (п о с л е  заточки ): прутки  к р у гло го  и ли  квадратного  
сеч ен и я  ди ам етр ом  о т  5 д о  50 м м , д ли н о й  35— 120 м м , д и ск и , п о ло с ы  т о л щ и н о й  н е  м ен ее  5 мм . 
Д оп ускается  и сп ользов ать  образц ы  други х  разм еров , соответствую щ и х  разм ерам  С О .

3.2. О бы ск ри ваем ую  п ов ер хн ость  ан али зи руем ы х  обр азц ов  (А О )  и  стандартны х обр азц ов  (С О )  
затачиваю т на  п лоск о ст ь , к он ус  и ли  п о лу сф ер у  на  ток ар н ом  и ли  ф р езер н ом  станке (о бр а зц ы  
ди ам етром  5— 10 м м  д оп уск ается  обрезать  м ехан и чески м  н ож ом  и ли  затачивать н ап и льн и к а м и ) д о  
п о луч ен и я  о д н о р о д н о й  п ов ер хн ости  б е з  ракови н  и  ш лак ов ы х  в клю чен и й .

(И зм ененная редакция, И зм . №  1).
3.3. Д л я  ан али за  и сп о ль зую т  парн ы е А О  и ли  А О  с  п р оти в оэлек тр од ом  и з  сп ек тр альн оч и сто го

угля.
3.3.1. С п ек тр альн оч и сты е  у го ль н ы е  п роти в оэлек тр од ы  ди ам етр ом  6 м м  затачиваю т на п о л у ­

сф еру с радиусом  зак р углен и я  3— 4 м м  и ли  на  у с еч ен н ы й  к о н ус  с  п лощ а д к о й  ди ам етр ом  1,5— 2 м м , 
при у гле  заточки  40— 60 ".

3.4. Ч то б ы  избеж ать п оп адан и я  в разряд за грязн ен и й  с  б о к о в о й  п ов ер хн ости  А О  и  С О , к он ц ы  
образц ов  д олж н ы  бы ть  протерты  эти лов ы м  р ек ти ф и к ован н ы м  сп и ртом .

(И зм ененная редакция, И зм . №  1).
3.4.1— 3.4.2. (И ск лю ч ен ы , И зм . №  1).
3.5. П р и  о п р ед елен и и  м ассов ой  д о ли  натрия, а такж е м и н и м а льн ы х  зн ач ен и й  м ассовой  д о ли  

ж елеза, крем ния  и  титана в а лю м и н и и  вы сок ой  чи стоты  рек ом ен д уется  тр ав лен и е  обр а зц ов  в течен и е 
10— 15 м ин  в растворе с о ля н о й  к и сло ты  (1 :5 ) В’ сосудах, не за гр я зн яю щ и х  раствор  оп р ед еля ем ы м и  
элем ентам и .

П р и  в ы п олн ен и и  след ую щ его  травления  часть образц а, ранее подвер гавш ую ся  травлению , 
удаляю т.

(И зм ененная редакция, И зм . №  1).
3 .5.1. (И склю чен, И зм . №  1).
3.6. П од готов к а  А О  и  С О  к  ан али зу  д олж н а  бы ть  иден ти чн ой .

4. М Е Т О Д  С П Е К Т Р А Л Ь Н О Г О  А Н А Л И ЗА  С Ф О Т О Г Р А Ф И Ч Е С К О Й  Р Е Г И С Т Р А Ц И Е Й
С П Е К Т Р А

4.1. А п п а р а т у р а ,  м а т е р и а л ы ,  р е а к т и в ы
С пектрограф  ти п ов  И С П -3 0 , С Т Э -1 , Д Ф С -4 5 2 .
Генератор  ти п ов  И Г -3 , И В С -2 3 , И В С -2 8 , Д Г -2 , А р к ус , У Г Э -4 .
С п ектроп р оек тор  ти п ов  П С - 18, S P -2 , Д С П -2 .
М и к р оф отом етр  ти п ов  М Ф -2 ,  М Д - 100, И Ф О -4 6 0 .
О сла би тели  девятиступенчаты е.
Ф а со н н ы е  у го льн ы е  элек тр оды  о с о б о й  чи стоты  марки О С Ч -7 — 3, м арки О С Ч -7 — 4.
Ф о то п ла сти н к и  д ля  сп ек тр альн ого  анализа  типа П Ф С -0 1  (С П - 1 ) ;  П Ф С -0 3  (С П - 2 ) ;  П Ф С -0 2  

(С П Э С );  «м и к р о », ч ув ств и тельн остью  3— 130 еди н и ц  п о  Г О С Т  10691.0 —  Г О С Т  10691.4 и ли  л ю б о го  
типа, обесп еч и в аю щ и е н о р м а льн о е  п оч ер н ен и е  ан али ти ческ и х  л и н и й  и л и н и й  сравн ен и я  (п р и н а д ­
леж ащ их  п р я м оли н ей н о м у  участку характеристической  кривой  ф о то эм у ль си и ).
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Ф о то к ю в еты  и ли  д р уги е  сосуд ы  д ля  обр аботк и  ф отоп ласти н ок .
С у ш и л ь н ы й  ш каф  и л и  э л е к т р о п о л о т е н ц е  д л я  с у ш к и  ф о т о п л а с т и н о к  л ю б о г о  ти п а , о б е с п е ­

ч и в аю щ и е  нагр ев  во зд уха  д о  30 °С . К о м н а т н ы й  к о н д и ц и о н е р  т и п о в  К С - 4 — 12Б, К А - 6 А ,  Б К -2 5 0 0  
и  др.

Т ер м ом етр  лаб о р а то р н ы й  п о  Г О С Т  28498.
С тан ки  ток ар н ы е ти п ов  Т В -1 6 , Т В -1 4  и  др.
С тан ки  д ля  заточки  обр азц ов  типа  К П -3 5 .
П р и сп о с о б ле н и я  д ля  заточки  у го льн ы х  п роти в оэлек тр од ов , п о зв о ля ю щ и е  затачивать и х  на 

п олусф ер у  и ли  кон ус.
Н ож и  типа ги льо ти н ы  д ля  о бр е зк и  а лю м и н и ев ы х  обр азц ов  на п лоск ость .
Т и ск и  ручн ы е и н астольн ы е .
Н а п и льн и к и  ти п ов  2 8 2 0 -0 0 1 6 , 2 8 2 0 -0 0 2 1 , 2 8 2 0 -0 0 2 2 , 2 8 2 0 -0 0 2 6 , 2 8 2 0 -0 0 2 7  п о  Г О С Т  1465. 
Э лектрододерж атели , к он стр ук ц и и  к оторы х  и м атериалы , и з к отор ы х  о н и  и зго тов лен ы , и с к л ю ­

чаю т попадание в а н али ти ч еск и й  разрядны й  п р ом еж уток  к он тр оли р уем ы х  элем ен тов .

Батист д ля  ч и стки  оп ти к и ; разм ер  куска  200 х 200 м м  на 1 п р и бор , ср о к о м  на  3 мес.

Ф л а н е л ь  д ля  обти р к и  п р и бор ов  и генераторов ; разм ер  куска  300 х 300 м м  на  оди н  при бор , 
ср ок ом  на 3 мес.

Т к ан ь  х лоп чатобум аж н ая  д ля  обти р к и  А О  перед  а н али зом ; разм ер  куска  200 х 200 м м  на 
100 образц ов  д и ам етр ом  5— 10 м м , разм ер  куска 200 х 200 мм  на 50 обр азц ов  ди ам етр ом  30— 50 мм. 

Л абор атор н ая  м ерная  п осуда  (ц и ли н д р ы , м ен зур к и , к о л б ы ) п о  Г О С Т  1770.
С п и р т  эти лов ы й  рек ти ф и к ован н ы й  п о  Г О С Т  18300: при  ан али зе  а лю м и н и я  техн и ч еск ой  

чистоты  —  1 см 3 на 5 обр азц ов  д и ам етр ом  5— 6 м м ; при  ан али зе  а лю м и н и я  в ы сок ой  ч и стоты  —  1 см 3 
на 1 образец  ди ам етр ом  8— 10 м м  и ли  1 см 3 на о д н у  п ов ер хн ость  д и ам етр ом  30— 50 м м ; п ри  заточке 
п р об  на ф резер н ом  и ли  ток ар н ом  стан ке со  сп и ртовы м  охлаж ден и ем  и  см азк ой  —  7 см 3 на одн у  
анали зи руем ую  п оверхн ость . Д оп уск ается  п р и м ен ен и е  о ч и щ е н н о го  п ер е го н к о й  тех н и ч еск о го  э т и ­
л о в о го  спирта п о  Г О С Т  17299.

Вата ги гр оск оп и ч еск ая  п о  Г О С Т  5556.
П р оя в и тель , с о сто я щ и й  и з двух  растворов.
Раствор  А
м етол  (п а р а м ети ла м и н о ф ен о лсу льф а т ) п о  Г О С Т  25664 —  2,3 г; 
натрий сер н и сток и слы й  (с у ль ф и т  натри я ) к р и ста лли ч еск и й  —  110 г; 
ги др охи н он  (п а р а д и о к си б ен зо л ) п о  Г О С Т  19627 —  11,5 г; 
вода д и сти лли р ов ан н а я  п о  Г О С Т  6709 —  д о  1000 см 3.
Раствор  Б
натрия у гл ек и слы й  10 -водны й п о  Г О С Т  84 —  115 г;
калий  б р ом и сты й  п о  Г О С Т  4160 —  7 г;
вода д и сти лли р о в ан н а я  п о  Г О С Т  6709 —  д о  1000 см 3.
Растворять вещ ества  след ует  п о след о в а тельн о  в п орядке , ук азан н ом  вы ш е.
П ер ед  п р о я в лен и ем  см еш и ваю т растворы  А  и Б в равны х объем ах.
Ф и ксаж :
вода д и сти лли р о в ан н а я  п о  Г О С Т  6709 —  1000 см 3;
натрий ти осульф а т  (ги п о с у л ь ф и т ) к р и сталли ч еск и й  п о  Г О С Т  244 —  300 г;
а м м он и й  х ло р и сты й  п о  Г О С Т  3773 —  60 г.
Раствор  ук сусн о й  к и слоты :
к и слота  ук сусн ая  п о  Г О С Т  61 —  30 см 3;
вода д и сти лли р о в ан н а я  п о  Г О С Т  6709 —  1000 см 3.
К и сло та  со ля н а я  п о  Г О С Т  3118, разбавлен н ая  д и ст и лли р о в а н н о й  в о д о й  1:5.
С тандартны е образц ы : государствен н ы е стандартны е обр азц ы  (Г С О ) ,  отр аслев ы е  стандартны е 

образц ы  (О С О ),  стандартны е обр азц ы  предп ри яти я  (С О П ) .
Д ли н а  и сп о ль зуем ы х  стандартны х и  ан али зи р уем ы х  обр а зц ов  н е  д о лж н а  б ы ть  м ен ее  35 м м  при  

диам етре 5— 10 м м  и  м ен ее  15 м м  —  п ри  диам етре 30— 50 м м .
4.2. Д оп уск ается  п р и м ен ен и е  д р уги х  средств  и зм ер ен и й  с  м ет р о ло ги ч еск и м и  характеристикам и  

и оборудован и я  с  т ех н и ч еск и м и  характеристикам и  н е  хуж е, а такж е реактивов  п о  качеству н е  ниж е 
вы ш еуказанного . С редства  и зм ер ен и й  д о лж н ы  п р ой ти  п р ов ер к у  (го суд а р ств ен н ую  и л и  в едом ствен ­
н ую ) и ли  бы ть  аттестованы  п о  Г О С Т  8.326.

4.3. Р е к о м е н д у е м ы й  р е ж и м  о б р а б о т к и  ф о т о п л а с т и н о к  

Тем п ература  ф оторастворов  д олж н а  бы ть  (2 0 ±1 ) °С .
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П о с л е д о в а т е л ь н о с т ь  о б р а б о т к и : ф о т о п ла с т и н к у  п р о я в ля ю т , п р о м ы в а ю т  п р о т о ч н о й  водой , 

о п уск а ю т  н а  10— 15 с  в раств ор  у к с у с н о й  к и с л о т ы , сн о в а  с п о ла ск и в а ю т  в о д о й  и  о п у с к а ю т  в ф и ксаж  
д о  п о л н о й  п р о зр а ч н ости  н еэ к с п о н и р о в а н н ы х  уч астк ов  п л а с ти н к и , п о с л е  ч е го  е е  т щ а т е л ь н о  п р о м ы ­

ваю т в одой  и  суш ат.
П р о я в л е н и е  ф о т о п л а с т и н о к  ведут  п р и  к р а сн о м  свете  и л и  в  т е м н о т е  —  в за в и си м о с ти  о т  ти п а  

ф о то п ласти н о к . В о  вр ем я  п р о я в л е н и я  к ю в ету  н е о б х о д и м о  п л а в н о  п о к а ч и в ать  д л я  п ер ем еш и в а н и я  

п р ояв и теля . Ф и к с и р о в а н и е  н а ч и н а ю т  в т ех  ж е у с ло в и я х , ч т о  и  п р о я в л е н и е , ч ер е з  2— 3 м и н  м о ж н о  
п р одолж ать  п р и  о б ы ч н о м  о св ещ ен и и .

4 .1— 4.3. (И зм ен ен н а я  редакц и я ,И зм . №  1 ).

4.4. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
4.4.1. У с ло в и я  проведен и я  ан али за  с ф отограф и ческой  регистрац ией  спектра п риведены  в табл. 1 

при лож ен и я  1. Д л и н ы  в о лн  сп ек тр альн ы х  л и н и й  и соответствую щ и е ди ап азон ы  зн ач ен и й  м ассовой  д о ли  

к он троли руем ы х  элем ен то в  п риведены  в табл. 1.
Т а б л и ц а  1

Определяемый элемент Длина волны определяемого 
элемента, нм Мешающие элементы Диапазон значений 

массовой доли элемента, %

Ванадий 437,92 Железо 0,003-0,01
318,54 0,001-0,01
318,40 0,001-0,01

Железо 371,99 __ 0,0005-0,5
302,06 Хром 0,0003-0,3
275,40 » 0,1-1,0
274,32 Никель 0,1-1,0
259,94 — 0,03-1,0
248,33 — 0,0005-1,0
239,56 — 0,1-1,0

Кремний 390,55 Железо о,1-1,0
298,76 — 0,5-1 ,0
288,16 — 0,0005-1,0
251,61 Титан 0,001-1,0
250,69 — 0,01-1,0

Магний 518,36 __ 0,001-0,02
285,21 Железо 0,0005-0,02
280,27 Марганец 0,001-0,02
279,55 Железо 0,001-0,02
279.08 — 0,003-0,02

Марганец 482,35 — 0,001-0,02
403,08 Галлий, железо 0,0002-0,02
294,92 Вольфрам, титан 0,001-0,02
293,30 — 0,005-0,02
280,11 Магний, железо 0,0002-0,02
260,57 — 0,001-0,02
259,37 Железо 0,001-0,02

Медь 510,55 Железо 0,001-0,03
327,40 — 0,0003-0,03
324,75 Железо, титан 0,0003-0,03

0,0003-0,03
Натрий 589,59 __ 0,001-0,03

589,00 — 0,0003-0,02
Титан 365,35 Железо 0,002-0,03

337,28 — 0,003-0,03
334,90 — 0,0001-0,03
323,45 Железо 0,005-0,03

Хром 425,43 __ 0,0001-0,005
359,35 Железо 0,001-0,01
357,87 Полоса CN 0,003-0,01
301,48 Железо 0,003-0,01

Цинк 636,23 __ 0,001-0,1
481,05 — 0,001-0,1
334,50 — 0,0002-0,1
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Определяемый элемент Длина волны определяемого 
элемента, нм Мешающие элементы Диапазон значений 

массовой доли элемента, %

Линия сравнения:
1) алюминий 396,153 —

394,403 —

308,216 —

305,993 —

305,008 —

293,6 —

266,92 —

265,249 —

266,039 — -

237,841 —
2) фон вблизи анали- — —

тических линий
П р и м е ч а н и я :
1. Из приведенных линий для конкретной аналитической методики выбирают оптимальные линии в 

зависимости от их интенсивности, наложения других линий («мешающие элементы»), типа спектральной 
установки, чувствительности фотопластинок или фотоумножителей, возможности размещения выходных щелей 
на каретках прибора.

2. Допускается использовать другие спектральные линии, при условии получения метрологических 
характеристик, не хуже установленных настоящим стандартом.

4.4.2. Д л я  п о с т р о е н и я  гр а д у и р о в о ч н о й  х ар ак тер и сти к и  в ы би р а ю т  н е  м е н е е  ч ет ы р ех  С О ,  о хв а ­
ты в аю щ и х  о п р е д е л е н н ы й  д и а п а зо н  зн а ч ен и й  м а ссо в о й  д о л и  д а н н о г о  э л е м е н т а . Н е д о п у с т и м о  эк стр а ­
п о ли р о в а т ь  гр а д уи р ов о ч н ы е  х а р ак тер и сти к и  за  п р е д е л ы  зн а ч е н и й  м а с с о в о й  д о л и  к о н т р о л и р у е м о г о  
э л ем ен т а  в с о о т в ет ст в у ю щ и х  С О ,  н а  о с н о в а н и и  к о т о р ы х  б ы л а  у с т а н о в ле н а  гр а д у и р о в о ч н а я  хар ак те­
ристика.

С п ек тр ы  А О  и С О  ф о то гр а ф и р ую т  н а  о д н о й  ф о т о п л а с т и н к е  п р и  в ы б р а н н ы х  у с л о в и я х  а н а ли за  
сер и ям и : сп ек тр ы  С О  д о л ж н ы  р а сп о ла га ться  м еж д у  сп ек тр а м и  А О  так , ч т о б ы  у с р е д н и т ь  в о зм о ж н у ю  

н ео д н о р о д н о ст ь  ф о т о э м у ль с и и . Д л я  к а ж д ого  С О  и А О  ф о то гр а ф и р ую т  н е  м е н е е  д в ух  сп ек тр о в  о т  
н еза в и си м о  за то ч ен н ы х  п о в ер х н о ст ей . Н а п р и м ер , е с л и  А О  п р ед ста в ля ю т  с о б о й  п р утк и  д и а м етр о м  
5— 10 м м , сп ек тр ы  п о л у ч а ю т  о т  и х  р а зн ы х  тор ц о в .

П р и  о п р е д е л е н и и  зн а ч е н и й  м а с с о в о й  д о л и  п р и м ес ей  в а л ю м и н и и  в ы с о к о й  ч и ст о ты  и  п ри  
о п р ед еле н и и  м а ссо в о й  д о л и  н атр и я  в о  в сех  м арках  п ер в и ч н о го  а л ю м и н и я  ф о то гр а ф и р ую т  н е  м ен ее  
трех  сп ек тр ов  о т  к аж д ого  С О  и  А О .

4.4.3. П о с л е  в ы п о л н е н и я  ф о т о о б р а б о т к и  с у х у ю  ч и ст у ю  ф о т о п л а с т и н к у  ф о т о м ет р и р у ю т  н а  
м и к р оф отом етр е . И зм е р я ю т  п о ч е р н е н и я  S  а н а ли т и ч еск и х  л и н и й  и  л и н и й  ср а в н е н и я  ( S —  п р о п о р ­
ц и о н а л ь н о  л о га р и ф м у  и н т е н с и в н о с т и  света д а н н о й  д л и н ы  в о л н ы , п а д а ю щ его  н а  ф о т о п л а с т и н к у ), 

в ы ч и сля ю т  р а зн о с ть  п о ч е р н е н и й  A S  д л я  а н а ли т и ч еск и х  пар  л и н и й  и  ср е д н е е  а р и ф м ет и ч еск о е  Д Д ^  

п о  д в ум -тр ем  сп ек тр ам . С т р о я т  гр а д уи р о в о ч н ы е  х ар ак тер и сти к и  в к о о р д и н а т а х  Д Д ^  —  lg C  д л я  
каж дого  э л ем ен т а , где  С  —  м а ссов а я  д о л я  к о н т р о л и р у е м о го  э л е м е н т а  в С О . Э т а  хар ак тер и сти к а  
п р и год н а  д л я  о п р е д е л е н и я  м а ссо в о й  д о л и  э л е м е н т а  в т ех  А О ,  сп ек тр ы  к о т о р ы х  сф о то гр а ф и р о в а н ы  
в м есте с о  сп ек тр о м  С О  н а  о д н о й  ф о то п ла с ти н к е .

П о ч е р н е н и я  а н а ли т и ч еск и х  л и н и й  д о л ж н ы  н а хо д и ться  в о б л а с т и  п р я м о л и н е й н о г о  участка  
х ар ак тер и сти ч еск ой  к р и в о й  д л я  д а н н о й  ф о т о э м у л ь с и и  и д л и н ы  в о лн ы . Е с л и  п о ч е р н е н и я  а н а ли т и ­
ч еск и х  л и н и й  н а хо д я тся  вн е п р я м о л и н е й н о й  о б л а с т и  х а р а к тер и сти ч еск о й  к р и в о й , т о  н е о б х о д и м о  

и зм ен и ть  э к с п о зи ц и ю  п ри  ф о то гр а ф и р о в а н и и  сп ек тр о в  и л и  и с п о ль зо в а т ь  ф о т о п л а с т и н к и  д р у го й  
ч ув с тв и т ел ь н о с ти .

П р и  о п р е д е л е н и и  м и н и м а ль н ы х  со д ер ж а н и й , к о гд а  м а лы  п о ч е р н е н и я  и  м а ла  р а зн и ц а  м еж д у 
п о ч ер н ен и я м и  л и н и и  и ф о н а , п ер ехо д я т  о т  п о ч е р н е н и й  к  и н т е н с и в н о с т я м  с  п о м о щ ь ю  хар ак тер и с­
т и ч еск о й  к р и в о й , п о с т р о е н н о й  в о б л а с т и  н ед од ер ж ек .

Г р а д у и р о в о ч н у ю  хар ак тер и сти к у  в э т о м  сл уч а е  с т р о я т  в к о ор д и н а та х

lg  (///cp) - l g C ,

где / — и н т е н с и в н о с т ь  л и н и и  о п р е д е л я е м о го  э л ем ен т а ;
4 р — и н т е н с и в н о с т ь  л и н и и  ср а в н ен и я  и л и  ф о н а  в б ли зи  л и н и и  к о н т р о л и р у е м о г о  э л ем ен та .

(И зм ен ен н ая  редакция, И зм . №  1 ).
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4.4.4. П р и  в ы п олн ен и и  эк сп р ессн о го  анализа  д оп ускается  и сп о ль зо в ать  м етод  «п о с т о я н н о го  
граф ика».

О сн ов н ую  градуи ровочн ую  характеристику устанавливаю т при  внедрен и и  к о н к р етн о й  м етоди ­
ки на д ан н ой  сп ек тр альн ой  установке.

Д л я  этого  ф отограф ирую т н е  м ен ее  трех  сп ек тр ов  каж дого  С О  на  пяти  разн ы х  ф отопластинках . 

В ы чи сляю т A J  —  средн ее  ари ф м ети ческ ое  15 и зм ер ен и й  (п о  15 спек тр ам ). О п р ед еля ю т  п р я м о ли ­
н ей н ы й  участок  гр адуи р ов оч н ого  граф ика и  вы бираю т два С О , р а сп о ло ж ен н ы х  на границах 
п р я м оли н ей н о го  участка.

П р и  анализе А О  на р абочей  ф отоп ласти н к е  три  раза ф отограф и рую т сп ектры  вы бранны х С О  
и два раза —  А О . П о  результатам  ф отом етри рован и я  сп ек тр ов  С О  о п р ед еля ю т  у го л  п оворота  р абоч его  
граф ика и  в ели ч и н у  е го  п а р а лл е л ь н о го  см ещ ен и я  п о  о тн о ш е н и ю  к о с н о в н о м у  граф ику.

П о  градуи ровочн ой  характеристике в виде граф ика и ли  табли ц ы  о п р ед еля ю т  зн ачен и е  м ассовой  
д о л и  к о н тр оли р уем ого  эл ем ен та  в А О .

4.5. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
4.5.1. П а р а ллель н ы м  (ед и н и ч н ы м ) оп р ед елен и ем  (С , )  счи таю т зн ач ен и е  м а ссо в ой  д о л и  к о м п о ­

нента  в ан али зи р уем ом  м атериале, рассчи тан н ое  п о  а н а ли ти ч еск ом у  си гн а лу  в о д н о й  сп ек тр ограм м е, 
п о лу ч ен н о й  на ф отоп ласти н к е  п ри  ф отограф и ческой  регистрац ии  сп ек тр а  и л и  на  ф о то элек тр и ч ес ­
к ой  установке. _

За результат  ан али за  п р и н и м аю т ср едн ее  ари ф м ети ческ ое С  двух  п а р а ллельн ы х  о п р ед елен и й

при  усло в и и , ч то  п ри  Р= 0,95

|С, су s  d2, (2)
где d2 —  а бсолю тн ое  д оп уск а ем о е  расхож дение двух  п а р а ллельн ы х  о п р ед елен и й  м ассов ой  д о ли , 

характеризую щ ее сх од и м о сть  результатов  ан али за ; зн ачен и я  d2 п р и вед ен ы  в табл . 2.
Е сли  ус ло в и е  (2 )  н е  в ы п олн яется , т о  ан али з сл ед ует  п овтори ть , устан ов и в  н ео б х о д и м о е  ч и с л о  

п ар аллельн ы х  оп р ед елен и й  п (с  уч етом  дв ух  в ы п о лн ен н ы х  и зм ер ен и й ) п о  ф о р м уле

п = (3 )

где ^опытн —  расхож дение п а р а ллельн ы х  о п р ед елен и й , п о лу ч ен н ы х  при  в ы п о лн ен и и  анализа . П о л у ­
ч ен н о е  зн ачен и е  о к р угля ю т  д о  б о л ь ш его  ц е ло го  числа .

За ок он ч ательн ы й  результат  п р и н и м аю т средн ее ари ф м ети ческ ое п а р а ллельн ы х  оп р ед елен и й  
при  д ов ер и тельн ом  интервале, соответствую щ ем  д ов ер и тельн о м у  и н тервалу  ср ед н его  ари ф м ети чес­
ко го , к отор ое  б ы л о  б ы  п о лу ч ен о  при  соответстви и  (C j— С2)  н орм ативам  табл . 2.

Т а б л и ц а  2
Допускаемые расхождения, характеризующие сходимость и воспроизводимость результатов анализа

при фотографическом методе

Примесь Диапазон массовой доли, %

Абсолютные допускаемые 
расхождения двух параллель­
ных. определений массовой 

доли примеси d2 (%), харак­
теризующие показатель схо­
димости параллельных опре­

делений осх (Р= 0,95)

Абсолютные допускаемые 
расхождения двух параллель­
ных определений массовой 
доли примеси D (%), харак­
теризующие показатель вос­
производимости результатов 

анализа ст^р (А=0,95)

Железо, От 0,003 до 0,010 включ. 0,002 0,004
кремний Св. 0,010 * 0,030 » 0,006 0,010

» 0,03 » 0,10 » 0,01 0,02
» 0,10 » 0,30 » 0,03 0,05
» 0,30 » 0,60 » 0,04 0,06

Медь От 0,0005 до 0,0010 включ. 0,0002 0,0004
Св. 0,0010 » 0,0050 » 0,0007 0,0015

» 0,005 » 0,010 » 0,001 0,002
» 0,010 » 0,020 » 0,002 0,003
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Примесь Диапазон массовой доли, %

Абсолютные допускаемые 
расхождения двух параллель­
ных определений массовой 

доли примеси d2 (%), харак­
теризующие показатель схо­
димости параллельных опре­

делений осх (/*=0,95)

Абсолютные допускаемые 
расхождения двух параллель­
ных определений массовой 
доли примеси D (%), харак­
теризующие показатель вос­
производимости результатов 

анализа ст^пр (/*=0,95)

Магний От 0,0007 до 0,0010 включ. 0,0002 0,0004
Св. 0,0010 » 0,0050 » 0,0007 0,0015

» 0,005 » 0,020 » 0,002 0,003
Титан, От 0,0007 до 0,0010 включ. 0,0002 0,0004
марганец Св. 0,0010 » 0,0050 » 0,0007 0,0015

» 0,005 » 0,010 » 0,001 0,002
» 0,010 » 0,020 » 0,002 0,003

Цинк От 0,0007 до 0,0010 включ. 0,0002 0,0004
Св. 0,0010 » 0,0050 » 0,0007 0,0015

» 0,005 » 0,010 » 0,002 0,003
» 0,010 » 0,100 » 0,007 0,015

Хром, От 0,0010 до 0,0020 включ. 0,0004 0,0008
ванадий Св. 0,002 » 0,010 » 0,001 0,002
Натрий От 0,0007 до 0,0010 включ. 0,0010 0,0020

Св. 0,001 » 0,004 » 0,002 0,003
» 0,004 » 0,010 » 0,004 0,006
» 0,010 » 0,020 » 0,008 0,015

4.5.2. П р и  о п р е д е л е н и и  м а ссо в о й  д о л и  к о н т р о л и р у е м ы х  э л е м е н т о в  в а л ю м и н и и  в ы со к о й  

ч и стоты  и м а ссо в ой  д о л и  н атр и я  в ы п о л н я ю т  три  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и я  (п о  тр ем  сп ек тр а м ). За 
р езультат  а н а ли за  п р и н и м а ю т  ср е д н ее  а р и ф м ет и ч еск о е  С тр ех  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й  Сх, С2 и  
С3 с д о в е р и т е л ь н о й  в ер о я т н о ст ь ю  Р =  0,95

— _  С, + С2 + С3 (4 )

С 3

при  у с ло в и и , ч то

^max Q im  -  1>2А> (5 )

где Стах и Ст т  —  н а и б о л ь ш е е  и  н а и м ен ь ш ее  зн а ч ен и я  р езу ль т а то в  тр ех  п а р а л л е л ь н ы х  о п р ед еле н и й .
Е с л и  у с л о в и е  (5 )  н е  в ы п о л н я е т с я , т о  а н а л и з  п о в т о р я ю т , о п р е д е л и в  н е о б х о д и м о е  ч и с л о  

п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й  (в к л ю ч а я  в ы п о л н е н н ы е ) )  п о  ф о р м у л е  (3 ) ,  гд е  </опьгш —  р а с х о ж д е н и е  
н а и б о л ь ш е г о  и  н а и м е н ь ш е г о  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 , п о л у ч е н н ы х  п р и  в ы п о л н е ­
н и и  а н а ли за .

За о к о н ч а т е л ь н ы й  р е зу ль т а т  а н а ли за  п р и н и м а ю т  с р е д н ее  а р и ф м ет и ч еск о е  п п а р а л л е л ь н ы х  
о п р ед еле н и й ; е г о  д о в е р и т е л ь н ы й  и н тер в а л  со от в ет ст в у ет  д о в е р и т е л ь н о м у  и н т ер в а лу  с р е д н е го  ар и ф ­
м ети ч еск о го , к о т о р о е  б ы л о  б ы  п о л у ч е н о  п ри  со о т в ет ст в и и  ( Cmax—  н о р м а ти в а м  т а бл . 2.

4.5.3. П р и  о п р е д е л е н и и  зн а ч ен и й  м а ссо в о й  д о л и  к о н т р о л и р у е м ы х  э л е м е н т о в  в б л и зи  гр а н и ц ы  
м арки  р езу льта т  а н а ли за  в ы ч и с ля ю т  как  ср е д н ее  д в ух  и  б о л е е  о п р е д е л е н и й . Н е о б х о д и м о е  к о ли ч е ст в о  
о п р ед еле н и й  ( N) в ы ч и сля ю т  п о  ф о р м у ле

Z2 -  d 2
2Q

(1,64)2 d 2 — — t— l = n 35 _2
r 2 (2,77) 2 ’ r 2 ’

(6)

где z — к о эф ф и ц и ен т , хар ак тер и зую щ и й  п р е д е л ь н у ю  п о гр е ш н о с т ь  а н а ли за  д л я  п р и н я т о й  д о в е р и ­
т е л ь н о й  в ер о я тн о сти  ^ = 0 ,9 5  (г = 1 ,6 4 );

г — ц ен а  ед и н и ц ы  п о с л е д н е г о  разряда  м а к с и м а л ь н о  д о п у с т и м о г о  зн а ч е н и я  м а с с о в о й  д о л и  
к о н т р о л и р у е м о го  э л е м е н т а  п о  Г О С Т  11069;

Q — ф ак тор  П и р с о н а  (0 = 2 ,7 7 ) .

П о л у ч е н н о е  зн а ч е н и е  N  о к р у г л я ю т  д о  б о л ь ш е г о  ц е л о г о  ч и с л а .
4.5.1, 4.5.2. (И зм ен ен н ая  редакция, И зм . №  1 ).
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4.6. К о н т р о л ь  в о с п р о и з в о д и м о с т и  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а
4.6.1. К о н т р о л ь  восп р ои зв од и м ости  результатов  сп ек тр альн ого  ан али за  п роводят  н е реж е 

одн ого  раза в квартал.
(И зм ененная редакция,И зм . №  1).
4.6.2. К о ли ч е ст в о  п овтор н ы х  о п р ед елен и й  устанавливаю т в зав и си м ости  о т  о б щ его  количества  

поступаю щ их п р об , н о  н е м ен ее  0,5 % всех п р о б  товарн ой  продукц и и , п оступ и в ш и х  в лабор атор и ю  
за квартал.

4.6.3. К о н т р о л ь  в осп р ои зв од и м ости  результатов  ан али за  (р ассч и тан н ы х  как  средн ее  ариф м е­
тическое  п п а р а ллельн ы х  оп р ед елен и й , л > 2 ) в ы п олн я ю т , сравнивая п о лу ч ен н ы й  ран ее и в о сп р о и з­
веденны й п о  д ан н о й  м етоди ке  результат  ан али за  д ля  вы бр ан н ой  п робы .

Расхож ден и е м еж ду р езультатам и  п ер в и ч н о го  и  п о в то р н о го  а н а ли зо в  сравниваю т с  н орм ати вом  
D-J'Sn, где D2 — а б с о лю т н о е  д оп уск а ем о е  расхож дение результатов  двух  п а р а ллельн ы х  оп р ед елен и й  
(п о луч ен н ы х  в разны е см е н ы ), характеризую щ ее в осп р ои зв од и м ость  р езультатов  ан али за  (зн ач ен и я  
Ъ2 приведены  в табл . 2 ).

Е с ли  р азн ость  р езультатов  п ер в и ч н ого  и  п о в то р н о го  ан али зов  о д н о й  и  т о й  ж е п р обы  п р ев ос­
ходи т значение норм атива  D-J^n н е  б о л е е  ч ем  в 5 %  случаев , то  в о сп р о и зв о д и м ость  результатов  
сп ек тр альн ого  ан али за  считаю т удов летв ор и тельн ой .

4.7. К о н т р о л ь  т о ч н о с т и  р е з у л ь т а т о в  с п е к т р а л ь н о г о  а н а л и з а
4.7.1. К о н т р о л ь  точ н о сти  результатов  сп ек тр альн ого  ан али за  о сущ еств ля ю т  п о  Г С О  через весь 

ход  анализа. И сп о ль зо в а н и е  д л я  к о н тр о ля  точ н о сти  О С О  и  С О П  д о п у ст и м о  в случ ае , е с ли  не 
вы п ущ ен  соответствую щ и й  к о м п ле к т  Г С О  д ля  а н али ти ч еск ого  ди ап азон а  и ли  о п р ед еля ем о го  к о м ­
п он ен та , н е  п р ед усм отр ен н ого  Г О С Т  11069.

Р а зн ость  ед и н и ч н ого  результата  X  оп р ед елен и я  м ассов ой  д о л и  п р и м еси  в Г С О , и сп о ль зуем ы х  
д ля  к он тр оля  точ н о сти  анализа , сп ектры  к оторы х  каж ды й раз ф отограф и рую т с о  спектрам и  
анализируем ы х п р об , и  аттестован н ого  зн ач ен и я  м ассов ой  д о л и  п р и м еси  Сатг, н е  д о лж н а  превы ш ать 
зн ачений  d2, при веден н ы х  в табл. 2.

I X - C J id , .  (7 )

Д л я  к о н тр оля  точ н ости  результатов  ан али за  и сп о ль зую т  не м ен ее  двух  Г С О , аттестованны е 
значения  м ассовы х д о л е й  к о м п он ен то в  к оторы х  б ли зк и  к  верхн и м  и н и ж н и м  границам  диап азон а  
м ассовой  д о л и  оп р ед еля ем ы х  ком п он ен тов .

Е сли  услов и е  (7 )  н е  вы п олн яется , то  ан али з п овторяю т, установив  п р и ч и н ы  отк ло н ен и я .
4.7.2. К р о м е  к о н тр оля  точ н ости  результатов  ан али за  с п р и м ен ен и ем  Г С О , п роводят  такж е 

к о н тр о ль  п о лу ч ен н ы х  д ан н ы х  хи м и ч еск и м и  м етодам и  п о  Г О С Т  25086 и  Г О С Т  12697.1 — 
Г О С Т  12697.10 и ли  др уги м и  м етодам и  н е  р еж е .о д н о го  раза в квартал.

К о ли ч еств о  результатов  сп ек тр альн ого  анализа , к о н тр оли р уем ы х  х и м и ч еск и м и  и ли  други м и  
м етодам и, зависит о т  о б щ е го  к оли чества  п оступ аю щ и х  п р об , н о  д о л ж н о  б ы ть  н е  м ен ее  0,1 % всех 
п роб, п оступ и вш и х в лаб о р а то р и ю  за ук азан н ы й  период .

4.7.3. С ов п аден и е двух  м етодов  м ож н о  считать уд ов летв ор и тельн ы м , е с л и  н аблю д ается  у слов и е

1*сп-Лонтр1 <1.96
•• vw,v  . п  у ж л т д

е ( Л ИКОКТр)
(8)

где dn(СП), ^контр) —  п оказатели  сход и м ости  д ля  сп ек тр альн ого  и  к о н т р о л ь н о го  м етодов , п ри веден ­
н ы е в соответствую щ и х  стандартах; _  _

исп. «контр — ч и с л о  ед и н и ч н ы х  результатов  п ри  в ы ч и слен и и  Хс„ и  Хк о - 
Q(P, п)  —  ф актор П и р сон а ; при  i*=0 ,95

Q «
2,77 2 
3,31 3 
3,63 4

П р и  « сп—«контр 2

И̂ сп -^контр | <  0,5(</2(сп)+</2(кокгр)).  (9 )

К о н т р о л ь  точ н о сти  результатов  ан али за  такж е н ео б х о д и м о  п р ов од и ть  п о с л е  д ли т е л ь н о го  
переры ва в работе, р ем он та  оборудован и я .

(И зм ененная редакция, И зм . №  1).
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5. М Е Т О Д  С П Е К Т Р А Л Ь Н О Г О  А Н А Л И З А  С  Ф О Т О Э Л Е К Т Р И Ч Е С К О Й  

Р Е Г И С Т Р А Ц И Е Й  С П Е К Т Р А

5.1. А п п а р а т у р а ,  м а т е р и а л ы ,  р е а к т и в ы
Ф о то элек тр и ч еск а я  установка  ти п ов  М Ф С - 4 ,  М Ф С - 6 ,  М Ф С - 8 ,  Ф С П А - У .  О стальн ая  аппара­

тура: м атериалы , реактивы  —  п о  п. 4.1 и 4.2, за и ск лю ч ен и ем  сп ец и ф и ч еск и  отн о ся щ и х ся  к 
ф отограф и ческом у м етоду.

5.1 1. (И ск лю ч ен , И зм . №  1 ).
5.2. П о д г о т о в к а  к а н а л и з у
5.2.1. П о д го тов к у  ф о то элек тр и ч еск ой  установки  к в ы п о лн ен и ю  и зм ер ен и й  п р ов од ят  со гла сн о  

инструкции  п ред п р и я ти я -и зготов и теля  п о  о бслуж и в а н и ю  и эк сп луатац и и  установки .
5.2.2 У ста н о в лен и е  градуи ровочн ы х характеристик  д ля  каж дой ф о то элек тр и ч еск ой  установки  

осущ еств ляю т  при  вн едрении  м етоди ки  в ы п олн ен и я  и зм ер ен и й  с п о м о щ ь ю  Г С О  состава. К о м п ле к т  
Г С О  д олж ен  п о лн о ст ь ю  перекры вать весь д и ап азон  о п р ед еля ем ы х  зн ач ен и й  м ассов ой  д о л и  каж дого 
из кон тр оли р уем ы х  элем ен тов .

5.2.3. П р и  п ер в и ч н ой  градуировке в ы п о лн я ю т  н е  м ен ее  п яти  сер и й  и зм ер ен и й  в  разн ы е дн и  
работы  ф отоэлек тр и ч еск ой  установки . В сер и и  д ля  каж дого  С О  п р ов од ят  п о  две пары  п ар аллельн ы х  
и зм ерений  (в ы п олн я ем ы х  о д н о  за други м  на о д н о й  п ов ер хн ости ). Д оп уск а ется , е с ли  размер 
ан али зи руем ой  п оверхн ости  не п о зв о ля ет  в ы п олн и ть  два и зм ер ен и я  (п я тн а  о бы ск р и в а н и я  перекры ­
ваю тся ), и сп ользов ать  н ео бх о д и м о е  к оли ч еств о  эк зем п ля р ов  о д н о го  и т о го  ж е С О .

П о р я д о к  п а р а ллельн ы х  и зм ер ен и й  вы бираю т случ а й н ы м  о бр а зо м  (м ен я я  в каж дой  сер и и ).
В ы ч и сляю т  средн ее ари ф м ети ческ ое  зн ачен и е  ан али ти ч еск и х  си гн а ло в  д л я  пяти  сер и й  и зм е ­

рений  каж дого  С О  (20  и зм ер ен и й ).
Расчетн ы м  и ли  граф ическим  сп о с о б о м  устанавливаю т градуи ровочн ы е характеристики , к о то ­

ры е вы раж аю т в виде граф ика, табли ц ы  и ли  ф орм улы .
Гр адуи ровочн ы е характеристики  и сп о ль зую т  д ля  оп р ед елен и я  м ассов ой  д о л и  к о н тр оли р уем ы х  

элем ен тов  в А О .
5.2.4. К о н т р о л ь  ста би льн ости  градуи ровочн ы х характеристик  в ы п о лн я ю т  н е реж е ч ем  ч ер ез  4  ч 

работы  ф отоэлек тр и ч еск ой  установки . Д оп уск ается  о сущ еств ля ть  к о н т р о ль  д л я  в ер хн его  и  н и ж н его  
предела  диапазона  и зм ерений .

Д л я  в ы п олн ен и я  к о н тр оля  вы бираю т два С О  с  соотв етств ую щ и м и  зн а ч ен и я м и  м ассов ой  д о ли  
д ан н ого  э л ем ен та  (и л и  груп п ы  э л е м е н т о в ) С О , и С 0 2 и  ан али зи р ую т  и х  н е  м ен ее  четы рех  раз. 
В ы чи сляю т St д ля  сер и и  и зм ер ен и й  каж дого  С О  (5 ,  и  S2).

К оррек ти р овк а  гр адуи ровочн ой  характеристики  н ео бх о д и м а  в т о м  случ а е , е с л и  см ещ ен и е  D 
превы ш ает стандартное о тк ло н ен и е  четы рех  и зм ер ен и й  С О  д л я  о д н о го  и з  п р ед елов , т .е. при

D>
S, С СО t

где nD— к о ли ч еств о  п а р а ллельн ы х  и зм ер ен и й  С О , п о  к о т о р о м у  к о н тр оли р уется  п о ло ж ен и е  граду­
и р овочн ы х  характеристик  ( пв  = 4 ) ;

Сс о , —  зн ачен и е  м а ссо в ой  д о л и  э л ем ен та  в /-м  С О  (/=1 и ли  2 );
S, — о тн о си т ель н о е  стандартное о тк ло н ен и е  четы рех  и зм ер ен и й  со отв етств ую щ его  С О .

5.2.5. П о в т о р н о е  гр а д уи р ов а н и е  ф о т о э л е к т р и ч е с к о й  у с та н о в к и  в ы п о л н я ю т  в со отв етств и и  
с  п. 5.2.3 н е реж е о д н о го  раза в м еся ц , п р и  э т о м  д о п у ск а ет ся  с о к р а щ е н и е  к о ли ч е ст в а  и зм ер ен и й .

5.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
5.3.1. У с ло в и я  проведен и я  ан али за  п ри веден ы  в табл . 2 п р и лож ен и я  1.
5.3.2. Д ли н ы  в о лн  сп ек тр альн ы х  л и н и й  и соотв етств ую щ и е д и ап азон ы  зн а ч ен и й  м а ссо в ой  д о ли  

приведены  в табл . 1.
5.3.3. В ы п о лн я ю т  два п а р а ллельн ы х  о п р ед елен и я  д ля  каж дого  к о н т р о ли р у е м о го  э л ем ен та  А О  

(п о  двум  спектрам ).
5.3.4. П р и  о п р ед елен и и  зн ач ен и й  м ассов ой  д о л и  к о н тр оли р уем ы х  э л ем ен т о в  в а лю м и н и и  

вы сок ой  чи стоты  м арок  А 995  и  А 9 9  и при  о п р ед елен и и  м ассов ой  д о л и  натрия в ы п о лн я ю т  три  
п ар аллельн ы х  о п р ед елен и я  (п о  трем  сп ек тр ам ).

5.3.3, 5.3.4. (И зм ен ен н ая  редакция, И зм . №  1 ).
5.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
5.4.1. О б р а бо тк у  р езультатов  ан али за  в ы п олн я ю т  в соответстви и  с  п. 4.5. З н ач ен и я  d2, D2 д ля  

ф отоэлек тр и ч еск ого  м етода  п р и в ед ен ы  в  табл . 3.
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Т а б л и ц а  3

Д о п у ск а е м ы е  р а с х о ж д е н и я , х а р а к т ер и зу ю щ и е  с х о д и м о с т ь  и  в о сп р о и зв о д и м о ст ь  р езу л ь т а т о в  а н а л и за
при ф о т о э л ек т р и ч е ск о м  м е т о д е

П рим есь Д и ап азон  м ассовой  д о ли , %

А б солю тн ы е  допускаем ы е 
расхож дения двух п а р а ллель ­
ны х оп ределен и й  м ассовой  

д о ли  прим еси  d2 (% ) ,  харак­
теризую щ ие показатель схо­
ди м ости  параллельн ы х  о п р е­

д елен и й  о сх (Р=0,95)

А б с о лю т н ы е  допускаем ы е 
расхож дения двух параллель - 
1 н ы х оп ределен и й  м ассовой  
д о ли  прим еси  D2 (% ),  харак­
тери зую щ и е показатель вос­
п роизводим ости  результатов 

анализа  (/*=0,95)

Ж е л е з о , О т  0 ,0 0 0 7  д о  0 ,0 0 1 0  в к л ю ч . 0 ,0 0 0 2 0 ,0 0 0 4

к р е м н и й С в . 0 ,0 0 1 0  »  0 ,0 0 3 0  » 0 ,0 0 0 4 0 ,0 0 0 6

» 0 ,0 0 3  »  0 ,0 1 0  *■ 0 ,001 0 ,0 0 2

»  0 ,0 1 0  » 0 ,0 3 0  ► 0 ,0 03 0 ,0 0 5

*  0 ,0 3 0  » 0 ,1 0 0  * 0 ,0 07 0 ,0 1 0

*  0 ,1 0  » 0 ,3 0  *■ 0,01 0 ,0 2

*  0 ,3 0  »  0 ,6 0  » 0 ,0 2 0 ,0 3

М е д ь ,  м а гн и й , О т  0 ,0 0 0 7  д о  0 ,0 0 1 0  в к л ю ч . 0 ,0 0 0 2 0 ,0 0 0 4

м а р га н е ц , С в . 0 ,0 0 1 0  »  0 ,0 0 5 0  * 0 ,0 0 0 7 0 ,0 0 1 0

т и т а н »  0 ,0 05  »  0 ,0 1 0  » 0 ,001 0 ,0 0 2

»  0 ,0 1 0  »  0 ,0 2 0  * 0 ,0 0 2 0 ,0 0 3

В а н а д и й , О т  0 ,0 0 0 7  д о  0 ,0 0 1 0  в к л ю ч . 0 ,0 0 0 2 0 ,0 0 0 4

х р о м С в . 0 ,0 0 1 0  »  0 ,0 0 2 0  » 0 ,0 0 0 4 0 ,0 0 0 6

»  0 ,0 0 2 0  »  0 ,0 0 5 0  * 0 ,0 0 0 7 0 ,0 0 1 0

»  0 ,0 0 5  »  0 ,0 1 0  » 0 ,001 0 ,0 0 2

Ц и н к О т  0 ,0 0 0 7  д о  0 ,0 0 1 0  в к л ю ч . 0 ,0 0 0 3 0 ,0 0 0 6

С в . 0 ,0 0 1 0  »  0 ,0 0 3 0  » 0 ,0 0 0 6 0 ,0 0 1 0

»  0 ,0 0 3  »  0 ,0 0 7  * 0,001 0 ,0 0 2

»  0 ,0 0 7  »  0 ,0 1 0  » 0 ,0 0 2 0 ,0 03

»  0 ,0 1 0  » 0 ,0 7 0  » 0 ,0 05 0 ,0 0 8

»  0 ,0 7  »  0 ,1 5  » 0,01 0 ,0 2

Н а т р и й О т  0 ,0 005  д о  0 ,0 0 1 0  в к л ю ч . 0 ,0 0 0 5 0 ,0 0 0 8

С в . 0 ,0 0 1 0  »  0 ,0 0 4 0  » 0 ,0 0 1 0 0 ,0 0 1 5

*  0 ,0 0 4  »  0 ,0 1 0  * 0 ,0 0 2 0 ,0 0 3
»  0 ,0 1 0  *■ 0 ,0 2 0  * 0 ,0 0 4 0 ,0 0 6

(Измененная редакция,Изм. №  1).
5.5. Контроль воспроизводимости результатов анализа выполнен в соответствии с п. 4.6.
5.6. Контроль правильности результатов анализа выполняют в соответствии с п. 4.7.

ПРИЛОЖЕНИЕ 1 
Рекомендуемое

Т а б л и ц а  1
У сл о в и я  п р о в е д ен и я  а н а л и з а  с  ф о т о г р а ф и ч е с к о й  р ег и ст р а ц и ей  с п е к т р а

Значения м ассовой  д о ли  кон троли руем ы х  элем ен тов , %

К он троли руем ы й
параметр

Ж елезо , крем ний  —  
м ен ее  0,03; м едь, м ар­
ганец , м агний , титан, 
ц и н к  —  м ен ее  0,005

Ванадий, хром , 
м арганец, титан —  
м енее 0,01; ц и н к  — 

м енее 0,1

Ж елезо , крем н и й  —  
м енее 1,0; м едь, 

м арганец, м агний , 
титан —  м ен ее  0,03

Н атрий  —  м енее 0,02

С п е к т р о г р а ф и с п - з о и с п - з о и с п - з о С Т Э - 1

Ш и р и н а  щ е л и  

с п е к т р о г р а ф а , м м 0,010-0,030 0,010-0,025 0,020-0,040 0,007-0,015
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Значения массовой доли контролируемых элементов, %

Кою ролируемы й
параметр

Ж елезо, кремний — 
менее 0,03; медь, мар­
ганец, магний, титан, 
цинк — менее 0,005

Ванадий, хром, 
марганец, титан — 
менее 0,01; цинк — 

менее 0,1

Ж елезо, кремний — 
менее 1,0; медь, 

марганец, магний, 
титан — менее 0,03

Натрий — менее 0,02

Ген ератор , ха ­
рактер  разряда

Д Г -2 ; И  В С -2 8 ; 
У Г Э - 4
Д у га  п ер е м ен н о го  
и л и  п о с т о я н н о го  
ток а

Д Г -2 ;  И В С -2 8 ; 
У Г Э -4
Д уга  п е р е м е н н о го  
и л и  п о с т о я н н о го  
ток а

И Г -3 ;  И В С -2 3 ; 
У Г Э - 4
В ы с о к о в о л ь т н а я , 
к о н д е н си р о в а н н а я  
искра. С х е м а  п р о ­
стая и л и  с л о ж н а я  
(у п р а в ля е м а я )

Д Г -2 ;  И В С -2 8 ; 
У Г Э -4 .  Д уга  
п е р е м е н н о го  и л и  
п о с т о я н н о го  ток а

И н д ук ти в н о сть ,
м Г н

— — 0; 0,01; 0,05; 0,15; 
0,55

—

Е м к ость , м к Ф — — 0,005; 0 ,01 ; 0,02 —

А н а ли т и ч еск и й  
п р ом еж уток , м м 1 ,5 - 2 ,0 1 ,5 - 2 ,0 2 - 3 1,5

С и л а  тока , А 5 - 9 1 VO 1 ,5 - 4 ,0 7 - 8

О бж и г, с 3 - 1 0 2 - 5 2 0 - 4 0 Б ез  о б ж и га

П о л я р н о с т ь  С О  и 
А О  в д уге  п о с т о я н ­
н о го  ток а А н о д А н о д А н о д

Ф о т о п л а с т и н к и ,
тип

1 ,2 ,Э С , д и а п о зи ­
ти в н ы е , «м и к р о »

1 ,2 ,Э С , д и а п о зи ­
ти в н ы е , «м и к р о »

1 ,2 ,Э С , д и а п о зи ­
ти в н ы е , «м и к р о »

И зо п а н х р о м ,
п а н хр ом

С и стем а  к о о р д и ­
нат

Д 5— lgC ; lg///cp- l g C Д 5— lgC ; lg / / / c p - lg C A S - l g C Д £ — lgC ; lg///cp- l g C

П р и м е ч а н и я :
1. К р о м е п арн ы х о б р а зц о в  д о п у ск а ет ся  п р и м е н е н и е  у го л ь н о г о  п р о т и в о эл ек т р о д а , за т о ч ен н о г о  н а  п л о с ­

кость, п о л у сф ер у  и л и  у сеч ен н ы й  к о н у с.
2. В рем я э к с п о зи ц и и  устан ав л и в аю т в за в и си м о ст и  о т  ч ув стви тел ьн ости  ф о т о п л а ст и н к и . П о ч ер н ен и я  

анали ти ч ески х л и н и й  д о л ж н ы  н аходи ться  н а  п р я м о л и н ей н о м  участке хар ак тер и сти ч еск о й  к ри в ой .
3. Д о п у ск а ется  и сп ол ь зов ать  д р у ги е  усл ов и я  а н а л и за  (в  за в и си м о ст и  о т  и м ею щ ей ся  ап п аратуры , м атери ­

алов, реактивов) п ри  у сл о в и и  п о л у ч ен и я  м ет р о л о ги ч еск и х  хар актер и сти к  н е  х у ж е  у ст а н о в л ен н ы х  н астоя щ и м  
стандартом .

Т а б л и ц а  2
У словия проведения анализа с  ф отоэлектрической  регистрацией спектра

Значения массовой доли  контролируемых элементов, %

Контролируемый
параметр

Ж елезо, кремний — 
менее 1,0; медь, 

марганец, магний, 
титан — менее 0,03

Ж елезо, кремний — 
менее 0,03; медь, 

марганец, магний, 
титан, цинк — менее 

0,005

Ванадий, хром, 
марганец, титан — 
менее 0,01; цинк — 

менее 0,1

Натрий — менее 0,02

Ф о т о э л е к т р и ч е с ­
кая установка М Ф С - 4 ,  6, 8 М Ф С - 4 ,  6, 8 М Ф С - 4 ,  6, 8 Ф С П А - У

Н а п р я ж ен и е  п и ­
тан и я , В 220±20 220±20 220±20 220±20

Ш и р и н а  в ход н ой  
щ ели , мм 0 ,0 1 -0 ,0 6 0 ,0 1 -0 ,0 6 0 ,0 1 -0 ,0 6 0 ,0 1 -0 ,0 6

Ш и р и н а  вы ход ­
н ы х  щ еле й , м м 0 ,0 3 0 -0 ,2 0 0 0 ,0 3 0 -0 ,2 0 0 0 ,0 3 0 -0 ,2 0 0 0 ,0 3 0 -0 ,2 0 0
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Значения массовой доли контролируемых элементов, %

Контролируемый
параметр

Ж елезо, кремний — 
менее 1,0; медь, 

марганец, магний,

Железо, кремний — 
менее 0,03; медь, 

марганец, магний, 
титан, цинк — менее 

0,005

Ванадий, хром, 
марганец, титан — 
менее 0,01; цинк — Натрий — менее 0,02

титан — менее 0,03 менее 0,1

Генератор , ха- И Г -3 ; И В С -2 3 ; Д Г -2 ; И В С -2 8 , У Г Э -4  —  дуга  п ер ем ен н ого , п о сто я н н о го  тока  и ли
рактер разряда У Г Э -4 преры вистая дуга  разной  скваж ности

В ы соковольтн ая
кон ден си рован н ая  
искра. С хем а  п р о с ­
тая и ли  слож н ая  (у п ­
равляем ая )

С и ла  тока, А  

А н али ти ческ и й

С/
> 1 О 3 - 9 3 - 9 7 - 8

пром еж уток , мм 1 ,5 -3 ,0 1 ,5 -2 ,0 1 ,5 -2 ,0 1 ,5 -2 ,0

О бж иг, с 2 0 - 4 0 3 - 5 3 - 5 Без обж ига

И ндуктивность , 0; 0,01; 0,05; 0,15;
м Г н 0,55 — — —

Е м кость, м к Ф  

П о ля р н о сть  С О  и

0,005; 0,01; 0,02 — — —

А О  в дуге п остоя н -
н о го  тока — А н о д А н о д А н о д

С истем а  коорди -
нат я— С; lg/i— lgC ; п — lg C

П р и м е ч а н и я :
1. К р о м е  парны х образц ов  допускается  и сп о льзо в ан и е  у го л ь н о го  п р оти воэлектрода , за точ ен н ого  на 

п олусф еру  и ли  усечен н ы й  конус.
2. Д опускается  и сп ользов ать  други е у с ло в и я  ан али за  (в  зави си м ости  о т  и м ею щ ей ся  аппаратуры ) при 

услов и и  п олуч ен и я  м етр оло ги ч еск и х  характеристик, н е  хуж е устан ов лен н ы х  н астоя щ и м  стандартом .

ПРИЛОЖЕНИЕ 1. (И зм ененная редакция, И зм . №  1 ).

ПРИЛОЖЕНИЕ 2. (И склю чено, И зм . №  1).
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