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НастшLЩий стаtЩЗрт рас1:rрщ,-траняется на иридий и устанавли.вает 
спектральный ме·rод определения .массовой доли 11латины, палладия, 
родия, руrени:я, осмия, зодота, серебра, свинца, тиr,:11-1а, никеля, 
кремпия, железа, алтоl\,гини.я, оло1�а, меди. магния, бария. 

Метод осно-ван на испарени·и меташ1а из кра тера 1-рафитовоrо 
электрода в дуrе постоянного и переменного тока. 

Прпм.еси определяют при массовой доле от 0,001 до 0,1 % каж
дого, мап-rиt'r- от 0,0005 до 0,.1 %. 

(Измененпая редакция, Изм. № 1, 2). 

J. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методу анализа - по ГОСТ 22864. 
(Измененная редакция, Изм. № 2). 
1.2 - 1.4. (Исклю•1еuы, Изм. № 2). 
1.5. Навески берут с 110rрешность19 не бодее 0,005 r. 
(Введен допотmтелъно, Иэм. № 1). 

Изда1tне офнциа.,1ьное Переnе•штка воспрещена 
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2. АППАРАТУРА. МАТЕРИАЛЫ И РЕАКТИВЫ 
Спектрограф дифракционный большой дисперсии с решеткой 600 

штрихов на 1 мм. 
Генератор ак:rи:визированной ду1·и 110стоя.нноrо и перемен.ноrо тоЮl. 
Нереrис1-рирующий м.икрофотометр. 
Дев51тис:гуrrенчатьd1 ослабитель. 
Весы а1:1.,1Juпические. 
Электроды угольные спектрально-чистые диаметром 6 мм. 
Ирилиеuые rрадуировоч.ные образцы шrя опреде.аения примесей. 
Фотопластинки cueк:rpillLЬl:iЫe ти11а ЭС с1увст11ительно<-'1Ъю 3-5 

относитедьных еди.ш,u.t (uри м_ассовой доле иридия менее 99,9 %) и 
фототехническая пленка ФТ-41 по нормативно-те.хн.ической доку
ментации светочувствительностью не ниже 0,5 едию,щ (при массоrюй 
доле иридия 99,9 % и выше). 

Кюветы, бюксы, эксm<аторы д;ля хранения проб-иrрадуировочнъ1х 
образцов, ПИ1-тцеты для обработки фощплас-тинок или фото1тлеFюк. 

Подставка с крышкой для электродов. 
Настолъный токарr-rъrй ст_анок с набором инструментов шrя заточ

ки rрафwrовых электродоu. 
Crn,ypт ЭТ'Иlrовый реl<'rnфико-ванный по ГОСТ 5962* для прат�,rрки 

бюксов, -весов и всей аrn1аратуры. 
Кююпленка позитивная ттmа МЗ-3-35 чувствительностью О, 7 -1,0 

единиuъr по ГОСТ 20945. 
Проявитель и фиксаж по ГОСТ 10691.0, ГОСТ 1069].1. Допуска

ется прим_енение дpyroro контрастного работающего лроя_вит-еля. 
Сташартный образец состава ирилия_ ДШLIJроnерки правильности 

резул.ьтатоn ана.1шза. 
Порошок графитовый марки. ОСЧ. 
(Измененная. редакция_, Изм. No l, 2, 3). 

3. ПОДГОТОВКА К АНАЛИЗУ 

3. l. Проба J.IJШ ш,1ЗJ111Зf1 должна быть n аиде стружки, лен:rы, 11ро
волок.и, порошю1 с крупностью частиц не более 0,3 мм. От ана.Jrизи'
руемой пробы отбирюот нав.еску до 100 мг. 

3.2. Навески проб сгандар:rnого образца и градуиро1ю•ш.ых образцов 
помещают в кратер ТОl:IК<>СТенн:ых графитовых электродов (диаметр кра
тера 3 -3,5 мм, щ)'бина 1,5-2,0 мм). Лротивоэлектродом служапµнри
товые сrержни длиной 30-50 мм, заточенные на усеченный конус. 

(ИзмепеНRая. редакция, Изм. No 2). 

• IJ.i терр�rrор11и Российской Федср,шии действует ГОСТ Р 51652-2000. 
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3.3. Градуировочные образцы для спек:гральн.оrо анализа rотовя.т 
путем механ.ическо1·0 11еремеш1шания nорош.ков-при.\1есей (марка 
х.•1., крупность 0,15 м."1) с порошком-основой - иридием. 

Чисто1у иридия проверяют спектроrрафичесюш методом n тех 
же условиях, при которых лроноця-r ан�uтиз. Примеси, которые 
обнаруживают в иридии, онределюот методом добавок, а найден
ные концентрации у читы-ваю·r nри изготоnлении градуировочных 
образцов. 

Сначала готовят голо3ной образец, из которого щбирают несколъко 
проб для проверки гомогенности растrредел:ения примесей. Затем rо
ловной образец ра.1бамяют иридием для ттолучеJ-rия серии из семи 
градуиро1ючнътх образцов в интервале концентраw,m от 0,001 до О, 1 %. 

Допускается приготовление градуировочных образцов другим 
сnособом. 

4. ПРОВЕДЕНИЕ ЛНNlИЗЛ 

4.1. Спектры граауироооч:н.ых образцов, стандартного образца и 
проб.ы фотографируют на сnе:к:rрографе при следующих усло,виях; 
ШJ-tрина щели 0,0J 5 мм, освещенме щели трехли.нзовы.м коН1Iенсо
ром, дуговой проме,._,,уrок 2,5 мм, сила лостоnН1-1ого тока J0 А, экс
позиция 1 м.ин. Электрод с анализируемой пробой включают в 
качестве анода. 

При 01Jределении nримесей массовой долей более 0,01 % каждая, 
от аналитической пробы о·:гбирают навеску 100 мг и тщательно рас
тирают с 200 }.LГ графитового порошка в 'rечение 30 �rин. Сnектры 
градуировочных образцов, стандартного образца и проб фотоrраф1,1-
руют в дуге переменного тока силой 7 -8 А, эксnозИ1.1ия 60 с. Меж
электродн:ое расстояние 2,5 мм регулируют в процессе 
экспоF_[J,rроnаяия спектроu по изображеЮfЮ на промежуточной Шiа
фраrме. Для определея:ия бария спектры rрадуироuочпъ.lХ образцов, 
стандартного образца и проб фотографируют при силе,ока 9 А (ток 
переменный). Экспозиция 90 с. 

Спектры фотографируют на мелкозернистые 13ысококонт
растн.ые фотопластинки nша ЭС .или на позипruную фотопленку 
МЗ-35. 

Фотош�асти:нки (фотопленки) прояшrя.ют в течение 5 мин при 
температуре 20 ·с. Проявленные фотоw�астин:ки и фотопленки опо
ласюmают n воде, фиксируют, промывают в проточной воде, высу
шивают и фоrометрируют. 

(Измеuс,шая ре.дакnия, Изм. № 2, 3). 
4.2. (Искточео, Изм. № 2) 
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5. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ 

5.1. При фотометрировании линий примесей учитыnают фон. 
Интенсивность фона вычитают из интенсиш-1ости аиа;тити�1ес.ких 
лт,rний пр�rмесей с помощью харзктерисm1-1еской кри�юй. 

Определение массоnых долей всех примесей nроюrюдят no методу 
«трех эталонов». 

Анзшсrичесю,rе линии, рекомендуемые для проведения анализа, 
представлены в табт,ще 1. 

Таблипа J 

Дш,на волны, нм Дшнш волны, нм 
Определяс- 0пр<:;�.СJ1ЯС· 

мыJ\ зпемею- .\_Lьtl\ эхtемен_т 
ан:т 1п1" 1 се- liнутреннсю IIHtUIИТll'ICC· нну1-рсннею 
КОЙ ЛHIO!ll CТ!IHДtlJml КОЙ Лl\ЮП-1 с111ющртз 

Платина 270.24 271.0 Никель 341,47 341.57 
299.79 299,6 

Магн.и_й 280,26 281,28 
Палладий 340,45 341,57 

342,12 MIOMIOHIЙ 308,21 309,01 

Родил 339.68 341,57 Свинеп 280.2 Фон 
405.78 

Руrени.й 287.49 Фон 
342,83 341,57 К_ремн.ий 251,61 25 L,87 

288,'15 299,6 
Золото 267,59 268.4 

312.27 331,02 Серебро 338,28 341.57 

Осмий 290,9 Фон Тит,ш 319,19 317,86 

Мель 324.75 324.02 Барий 455.4 Фоя 
327.39 331,05 

Олово 317,5 317,86 
Железо 299.44 300,0 

438.35 Фон 

Градуировочные графики строят в коор11ИНаrdх: 
по оси абсцисс lg С t·р,щуировочных образцов; по оси_ ор,11.Инат 

lg io. При помощи градуировочного графика находят массовые доли 

примесей в а1-�ализируемых пробах. 



с. 5 гост 12223.0-76 

За окончатедыiы.й результат анализа нрин.имают среднее арифме
r.ическое четырех ш1раллелыLЫХ онределен.и.й, максимаJп,ное расхо:ж
ден.ие между ко•rорыми не 1.rревышает до11уст_и�1ых расхожден.ий 11ри 
доверительной вероятности Р = 0,95. 

(Измеnе11nая редак:ц11я, Изм. № 1, 2). 
5.2. Доnускаемъtе расхождения резулътзтов параллель,НЫХ опреде

леню1 не должнъ1 превышать зиачений, указ.-1Нньrх в табл . 2. 

Таблица 2 

Массо.вая доля при-мссеit, % 
Допускаемое ра.схождекие. % 

СХОДПМОСПI воспропзводнмостп 

Св. 0,0005 до 0,001 вк.шоч" 
» 0,001 • 0,003 " 
» 0.003 » 0.01 » 
» 0,01 » 0.03 � 
» 0,03 >) 0.1 S) 

(Изменен:вая редакu:и.я, Изм. № 2). 

0,00 l 
0,004 
0.006 
0,0) 
0,02 

0,00 l 
0,005 
0,008 
0.02 
0,03 
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