
УДК 6«9J.OO 1.4:006.354 Группа В59

Г О / ;  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

МЕДЬ ВЫСОКОЙ ЧИСТОТЫ

Методы атомно-спектрального анализа

Copper of high purify.
Mefhods of atomic-speciral analysis

' TQCT 

27981.1—88

ОКСТУ 1709

Срок действия с 01.01.1090 
до 0» .01.2000

Несоблюдение стандарт преследуется по закону

Настоящий стандарт устанавливает атомно-спектральные мето­
ды (атомно-эмиссионный с индуктивно связанной плазмой в ка­
честве источника возбуждения спектра и атомно-абсорбционный с 
пламенной и электротермической атомнзацней) определения мас­
совой доли примесей в меди высокой чистоты с отделением основы 

. субстехиометрической экстракцией <Зи-2-эти.1гексилдитиофосфор- 
1юй кислотой или электролизом.

I. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к метод:.м анализа и требования безо­
пасности при выполнении анализов — по ГОСТ 27981.0 с дополне­
нием.

Массовую долю примесей в меди высокой чистоты данными 
методами определяют параллельно в трех навесках.

2. МЕТОД С ОТДЕЛЕНИЕМ МЕДИ СУБСТСХИОМЕТРИЧЕСКОИ 
ЭКСТРАКЦИЕЙ

Метод заключается в растворении навески .меди в смеси соля­
ной кислоты и пероксида водорода, отделении меди от примесей 
субстехиометрической экстракцией <?н-2-этилгекснлдитиофосфор- 
ной кислотой и определении в рафинате атомно-эмиссионных» мето­
дом с индуктивно связанной плазмой или атомно-абсорбционным 
метолом с электротермическим и пламенным атомизаторами сле­
дующих элементов в диапазонах массовых долей лг-10-4 %: * ★

Издание официальное
★
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ГОСТ 27981.1—88 С. 2

висмута 0 ,1 -10 никеля 0 ,1 -10
железа 1,0-10 свинца 0 ,1 -10
кадмия 0,05-10 сурьмы 0 ,2-10
кобальта 0,08-10 олова 0 ,1 -1 0
кремния 0 ,2 -10 теллура 0,1 -1 0
марганца 0,02—10 хрома 0,08-10
мышьяка 0 ,5 -10 цинка 0 ,5 -10

Допускается определение алюминия (0,8—-10)-10-4% и магния 
(1,0-10)-10-< %.

2 1. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы ,  р а с т в о р ы
Установка для атомно-эмиссионного анализа типа РИ 8490, или 

аналогичная, например, ARL 3580.
Спектрофотометр атомно-абсорбционный фирмы Перкин— 

Элмер, модель 503, позволяющий проводить пламенную и электро­
термическую атомизацию проб; или аналогичный (например фир­
мы Хитачи, модель 180- 80).

Электротермический атомизатор типа HGA-76 или аналогич­
ного типа.

Самописец Перкин—Элмер 56 или аналогичный.
Аргон газообразный и жидкий по ГОСТ 10157 (высшего сорта).
Ацетилен растворенный и газообразный технический по ГОСТ 

5457
. Воздух сжатый под давлением 2-10' — б-105 Па (2—6 кгс/см*).

Лампы полого катода на алюминий, висмут, железо, кадмий, 
кобальт, кремний, магний, марганец, медь, никель, свинец, сурь­
му, хром, цинк, олово.

Лампа безэлектродная на мышьяк.
Генератор для беээлектродных ламп.
Горелка со щелью длиной ИЮ мм.
Весы аналитические лабораторные любого типа 2 го класса 

точности с погрешностью взвешивания по ГОСТ 24104.
Весы технически с погрешностью взвешнвзиия по прилагае­

мому паспорту.
Электромеханический встряхиватель типа THV‘S-2 или аппарат 

для перемешивания жидкости, например, типа ДВБ-4П пли анало­
гичного типа.

Плитка электрическая с закрытой спиралью.
Стакан Н-1 —100 ТХС по ГОСТ 25336.
Стакан В-1— 100 ТХС по ГОСТ 25336.
Колба коническая Кн-2— 2000 ТХС но ГОСТ 25336.
Воронка коническая В-36—80 ХС но ГОСТ 25336.
Воронка делительная ВД-1 -100 ХС; ВД-3—2000 ХС по ГОСТ 

25336.
Стекла покровные (или крышки фарфоровые).
Мензурка 50 (1000) по ГОСТ 1770
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Колба мерная 2—2000—2 по ГОСТ 1770.
Колбы мерные 2—10—2, 2—50—2 по ГОСТ 1770.
Пробирки П -2 -10-14/23 ХС по ГОСТ 1770.
Пипетка 8—2—0,2 по ГОСТ 20292.
Пипетки 5—2—1, 5—2—2, 5—5—2, 5—10—2 по ГОСТ 20292. 
Чаша платиновая по ГОСТ 6563.
Кислота азотная особой чистоты по ГОСТ 11125 н разбавлен­

ная 1:6. 1:10, 1:2.
Кислота соляная особой чистоты по ГОСТ 14261 и разбавлен­

ная 1:1, 1:2, 1:3, 1:2,5; 1:10.
Смесь азотной и соляной кислот: смешивают азотную н соля­

ную кислоты в соотношении (1:3).
Водорода пероксид особой чистоты (стабилизированный про­

дукт).
Калия гидроксид по ГОСТ 24363. водный раствор 4 моль/дм3 и 

раствор 2 моль/дмэ в смеси этиловый спирт —вода (2:1).
Гексан.
Дн-2-этилгексилдитиофосфорнаи кислота (<Эн-2-ЭГДТФК). 
Натрий кремнекислый 9-водный по нормативно-технической до­

кументации.
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 18300. 
Висмут по ГОСТ 10928 марки ВнОО.
Железо восстановленное или порошок железный по ГОСТ 

9819.
Катионит КУ-2—8 по ГОСТ 20298.
Натрия гидроксид по ГОСТ 4328, раствор 400 г/дм3.
Олово по ГОСТ 860 марки 00.
Калий фосфорнокислый однозамещенный но ГОСТ 4198.
Калий двухромовокислый но ГОСТ 4220.
Кадмий по ГОСТ 1467 марки не ниже Кд 0.
Кобальт по ГОСТ 123 марки КО.
Диоксид кремния по ГОСТ 9428.
Маргзнец металлический но ГОСТ 0008 марки Мр (Ю.
Медь по ГОСТ 859 марки МОк.
Мышьяк металлический.
Ангидрид мышьяковистый по ГОСТ 1973.
Никель по ГОСТ 849 марки НО.
Свинец по ГОСТ 3778 марки С.
Сурьма по ГОСТ 1089 марки не ниже Су 000.
Хром металлический но ГОСТ 5905.
Цинк по ГОСТ 3640 марки не ниже Ц 1.
Теллур высокой чистоты по нормативно-технической документа­

ции.
Стандартные образцы состава меди.
2.2. П о д г о т о в к а  к п р о в е д е н и ю  а н а л и з а  
2.2.1. Приготовление стандартных раство(юв определяемых эле­

ментов

С. Э ГОСТ 27981.1—88
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ГОСТ 27981.1-85 С- 4

2.2.1.1. Висмут: навеску висмута массой 0,100 г растворяют в 
5 см* азотной кислоты. Полученный рзствор помещают в мерную 
колбу вместимостью 100 см3 и доводят водой до метки.

1 см3 раствора содержит 1 мг висмута.
2.2 1.2. Железо
Раствор А: навеску железа массой 0,100 г растворяют в 2 см* 

соляной кислоты с добавлением 0,5 см3 азотной кислоты. Полу­
ченный раствор помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 
и доводят водой до метки

1 сXI* раствора А содержит 1 мг железа.
Раствор Б: аликвотную часть раствора А объемом 10 см* по­

мешают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до мет­
ки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора Б содержит 0,1 мг железа.
Раствор Б: аликвотную часть растнора Б объемом 10 см3 по­

мещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до мет­
ки азотной кислотой, разбавленной 1.10.

1 см3 раствора В содержит 0,01 мг железа.-
2.2.1.3. Кадмий
Раствор А: навеску кадмия массой 0,100 i  растворяют в 5 см5 

соляной кислоты, разбавленной 1:1. Полученный раствор похи­
щают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до метки 
азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора Л содержит 1 мг кадмия.
Раствор Б: аликвотную часть раствора А объемом 10 см3 по­

мещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до метки 
азотной кислотой, разбавленной 1:10.

I см3 раствора Б содержит 0,1 мг кадмия.
Раствор В: аликвотную часть раствора Б объемом 10 см3 по­

мещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до мет­
ки азотной кислотой, разбавленной 1:10

1 см3 раствора В содержит 0,01 мг кадмия.
2.2.1.4 Кобальт
Растнор А: навеску кобальта массой 0,100 г растворяют в 5 с*, 

азотной кислоты. Полученный раствор переносят в мерную колбу 
вместимостью 100 см3 и доводят до метки азотной кислотой, раз­
бавленной 1:10.

I см* раствора А содержит 1 мг кобальта.
Раствор Б: аликвотную часть раствора А объемом 10 см3 по­

мещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до мет­
ки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора Б содержит 0,1 мг кобальта.
Раствор В: аликвотную часть раствора Б объемом 10 см3 по­

мещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до мет­
ки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора В содержит 0,01 мг кобальта.
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С. 5 ГОСТ 27ЭД1.1—88

2.2.1.5. Марганец
Раствор А: навеску марганца массой 0,100 г растворяют в 

5 см3 соляной кислоты. Полученный раствор переносят в мерную 
колбу вместимостью 100 см* и доводят до метки азотной кислотой, 
разбавленной 1:10.

1 см* раствора Л содержит 1 мг марганца.
Раствор Б: аликвотную часть раствора А объемом 10 см* по­

мещают в мерную колбу вместимостью 100 см* и доводят до мет­
ки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см* раствора Б содержит 0,1 мг марганца.
Раствор В: аликвотную часть раствора Б объемом 10 см3 по­

мещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до мет­
ки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора В содержит 0,01 мг марганца.
2.2.1.6. Мышьяк.
Раствор А: навеску мышьяка массой 0,100 г растворяют в сме­

си 5 см3 соляной кислоты и 2 см3 азотной кислоты при нагрева­
нии. Полученный раствор переносят в мерную колбу вмести­
мостью 100 см3 и доводят водой до метки.

1 см3 раствора Л содержит 1 мг мышьяка.
Такой же раствор может быть приготовлен из мышьяжовистого 

ангидрида. Для этого навеску ангидрида массой 1,320 г помещают 
в мерную колбу вместимостью 1000 см3, приливают 10 см* раст­
вора гидроксида натрия, перемешивают до растворения навески и 
доводят водой до метки.
; Раствор Б: аликвотную часть раствора А объемом 10 см3 по­

мещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 к доводят до мет­
ки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора Б содержит 0,1 мг мышьяка.
Раствор В:.аликвотную часть раствора Б объемом 10 см3 по­

мещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до мет­
ки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см* раствора В содержит 0,01 мг мышьяка.
2.2.1.7. Медь (ЛИ): навеску меди массой 5,00 г растворяют в 

20—25 см* азотной кислоты при нагревании. Полученный раствор 
помещают в мерную колбу вместимостью 50 см3 и доводят водой 
до метки.

I см3 раствора Ml содержит 100 мг меди,
Л*\едь (М2): навеску меди массой 5,00 г растворяют в смеси 

30 см3 соляной кислоты и 50 см* 30 % раствора пероксида водо­
рода, добавляемой порциями по 5 см*. Раствор нагревают до ки­
пения, кипятят 2—3 мин для удаления остатков пероксида, охлаж­
дают, помещают в мерную колбу вместимостью 100 см* и доводят 
водой до метки.

1 см* раствора М2 содержит 50 мг меди.
2.2.1.8. Никель
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ГОСТ 2 7 W 1 .I -W * C ' б •

Раствор А: навеску никеля массой 0,100 Г растворяют в 5 см5, 
азотной кислоты при нагревании. Полученный раствор помещают* 
в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят водой до метки.

I см3 раствора А содержит I мг никеля. ' ’ • ; “
Раствор Б: аликвотную часть раствора А объемом 10 см3 Л6- 

мещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до мот­
ки азотной кислотой, разбавленной 1:10. *

1 см3 раствора Б содержит 0,1 мг никеля. .
Раствор В: аликвотную часть раствора Б никеля объемом • 

10 см3 помещают в мерную колбу вместимостью 100 е я 3, доводят 
до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см^ раствора В содержит 0,01 мг никеля. :
2.2.1.9. Олово: навеску олова массой 0,100 г растворяют в 5 см3 

соляной кислоты с добавлением 2—3 капель азотной кислоты.-По* < 
лученный раствор помещают в мерную колбу вместимостью* 
100 см3, доводят до метки соляной кислотой, разбавленной 1,:2.

1 см3 раствора содержит I мг олова. .•
2.2.1.10. Свинец , ■ :
Раствор А: навеску свинца массой 0,100 г растворяют в 5 см5 ,

азотной кислоты, разбавленной 1:6, раствор переносят в мерною 
колбу вместимостью 100 см3 и доводят до метки азотной кисло­
той, разбавленной 1:10. ' *

1 см3 раствора А содержит 1 мг свинца. '* .
Раствор Б: аликвотную часть раствора А свинца объемов 

10 см3 помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3, доводят'* 
до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора Б содержит 0,1 мг свинца.
Раствор В: аликвотную часть рзствора Б свинца объемом 

10 см3 помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и дово­
дят до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора В содержит 0,01 мг свинца.
2.2.1.11. Сурьма
Раствор А: навеску сурьмы массой 0,100 г растворяют в 10 см 

смеси соляной и азотной кислот (3:1) при нагревании, после уда . 
ления оксидов азота раствор переносят в мерную колбу вмести­
мостью 100 см3 и доводят до метки соляной кислотой, разбавлен­
ной 1:2.

1 см3 раствора Л содержит I мг сурьмы.
Раствор Б: аликвотную часть раствора А сурьмы объемом 

10 см* помешают в мерную колбу вместимостью 100 см3, доводят 
до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 сма раствора Б содержит 0,1 мг сурьми.
Раствор В: аликвотную часть раствора Б сурьмы объемом 

10 см3 помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3, доводят 
до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора В содержит 0,01 мг сурьмы. • '
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2.2-1.12. Теллур: навеску теллура массой 0,100 г растворяют в 
5 см3 азотной кислоты и выпаривают досуха. Сухой остаток раст­
воряют в 10 см1 раствора гидроксида натрия, разбавляют водой 
и прибавляют 20 см3 соляной кислоты. Раствор переносят в мер­
ную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до метки водой

1 см3 раствора содержит 1 мг теллура.
2.2.1.13. Фосфор
Раствор А: навеску фосфорнокислого калия массой 0,4387 г 

растворяют в 50 см3 воды, раствор переносят в мерную колбу 
вместимостью 100 см3 и доводят до метки азотной кислотой, раз­
бавленной 1:10.

I см3 раствора А содержит 1 мг фосфора.
Раствор В: аликвотную часть раствора А объемом 10 см3 по­

мещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до мет­
ки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора Б содержит 0,1 мг фосфора.
Раствор В: аликвотную часть раствора В фосфора объемом 

10 см1 помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3, доводят 
до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10

1 см3 раствора В содержит 0,01 мг фосфора.
2.2.1.14 Хром
Раствор А. Способ 1: навеску двухромовокислого калия мас­

сой 2,8269 г растворяют в 100 см’3 воды. Раствор переносят в мер­
ную колбу вместимостью 1000 см3 и доводят до метки азотной 
кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора содержит 1 мг хрома.
Способ 2: навеску хрома массой 0,100 г растворяют в 5 см} 

соляной кислоты при нагревании на водяной бане. Полученный 
раствор помещают в мерную' колбу вместимостью 100 см3 и дово­
дят водой до метки

Раствор Б: аликвотную часть раствора А хрома объемом 
10 см3 помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и дово­
дят до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

I см* раствора Б содержит 0,1 мг хрома.
Раствор В: аликвотную часть раствора Б хрома объемом 

10 см3 помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и дово­
дят до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора В содержит 0,01 мг хрома.
2.2.1.15. Цинк
Раствор А: навеску цинка массой 0,100 г растворяют в 5 см3 

азотной кислоты, разбавленной 1:2. Полученный раствор переносят 
в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до метки азот­
ной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см* раствора А содержит I мг цинка.
12
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Раствор Б: аликвотную часть раствора А цинка объемом 
10 см3 помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и дово­
дят до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора Б содержит 0,1 мг цинка.
Раствор В: аликвотную часть раствора Б цинка объемом 10 см3* 

помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до 
метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

1 см3 раствора В содержит 0.01 мг цинка.
2.2.1.16. Медь: навеску меди массой 1,000 г помещают в стакан 

вместимостью 100 см3 и растворяют при нагревании в 20 см3 азот­
ной кислоты, разбавленной 1:1, раствор доводят до кипения, ох­
лаждают, переводят в мерную колбу вместимостью 100 см5 и до­
водят до метки водой.

1 см3 раствора содержит 10 мг меди.
2.2.1.17. Кремний по ГОСТ 4212.
2.2.2. Приготовление многоэлементных стандартных растворов 

(МЭС)
2.2.2 1. Раствор МЭС 1
В мерную колбу вместимостью 100 см3 вводят 15 см3 соляной 

кислоты и по 2 см3 стандартных растворов А висмута, кадмия, ко­
бальта. марганца, олова, теллура, хрома и доводят водой до мет­
ки. 1 см3 раствора МЭС 1 содержит по 20 мкг висмута, кадмия, 
кобальта, марганца, олова, теллура, хрома.

2.2.2 2. Раствор МЭС 2
В мерную колбу вместимостью 100 см3 вводят 15 см3 соляной 

кислоты и по 2 см3 стандартных растворов А железа, кремния, 
мышьяка, никеля, свинца, цинка, сурьмы и доводят водой до мет­
ки. Раствор хранят в полиэтиленовой посуде. 1 см3 раствора МЭС 
2 содержит по 20 мкг железа, кремния, мышьяка, никеля, свинца, 
сурьмы, цинка.

2.2 2.3. Раствор МЭС 3
В мерную колбу вместимостью 100 см3 вводят 5 см3 смеси 

МЭС I и доводят до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.
1 см3 раствора МЭС 3 содержит по 1 мкг висмута, кадмия, ко­
бальта, марганца, олова, теллура, хрома.

2.2.2.4. Раствор МЭС 4
В мерную колбу вместимостью 100 см3 вводят 15 см3 соляной 

кислоты н 5 см1 смеси МЭС 1, 5 сма стандартного раствора А 
цинка н доводят водой до метки. 1 см3 раствора МЭС 4 содержит 
по 1 мкг висмута, кадмия, кобальта, марганца, олова, теллура, 
хрома н 50 мкг цинка.

2.2.3. Приготовление и аттестация синтетической смеси
В стакан вместимостью 100 см3 помещают 1,000 г стандартного 

образца состава меди 1921Х (или образцы меди, содержащие кад­
мия, кобальта, теллура, хрома нс более МО-5 %). Стружку обмы­

13
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вают 5—10 см3 соляной кислоты, разбавленной 1:!0 н затем дваж­
ды деионизованной водой.

В стакан вводят 0,3 см3 раствора МЭС 4 и точно 6 см3 соля­
ной кислоты. Накрывают стеклом (или крышкой) и вводят 
3 - 4 см3 30 %-ного раствора пероксида водорода. Через 20 мин 
добавляют еще 4 —6 см5 пероксида После растворения навески 
стакан ставят на плитку, раствор доводят до кипения и через 
2—3 мин стакан снимают с плитки и охлаждают раствор. Приго­
товленная смесь содержит 1000 мг меди, по 15 мкг алюминия и 
цинка и по 0,3 мкг кадмия, кобальта, теллура, хрома. Погреш­
ность за счет приготовления смеси не должна превышать 5 %. 
Смесь используют для проверки правильности результатов анали­
за при определении кадмия, кобальта, теллура, хрома.

2.2.4. Приготовление растворов сравнения
Серия I: растворы ЛЬ 1—3 для учета спектральных помех от 

меди.
В три мерные колбы вместимостью 50 см* помешают 1,0; 1,5 и

2,5 см3 стандартного раствора меди Ml (п. 2.2.17) и доводят до 
ueiKii азотной кислотой, разбавленной 1:10. Растворы содержат
2.3 и 5 мг/см3 меди.

Серия 2: растворы № 4—11 для построения градуировочных 
графиков.

В пять мерных колб (ЛЬ 4—8) вместимостью 50 см3 помещают 
соответственно 0,20; 0,50; 1,25; 2,50 и 5,00 см* раствора МЭС 3 и 
0,10; 0.25; 0,50; 1,25; 2,50 см* раствора МЭС 2. В три мерные кол­
бы (ЛЬ 9—11) вмесгнмостью 50 см3 помешают 0,50; 1,25; 2,5 см* 
раствора МЭС 1.

Во все колбц приливают no 1 см* стандартного раствора меди 
Ml (н. 2.2.17) и доводят до метки азотной кислотой, разбавлен­
ной 1:10. Растворы ЛЬ 4--8 содержат соответственно по 0,004; 
0,010; 0,020; 0,050; 0,100 мкг/см3 висмута, кадмия, кобальта, мар­
ганца, олова, теллура, хрома и по 0,04; 0,10; 0.25; 0,50; 1,00 мкг/см3 
железа, кремния, мышьяка, никеля, свинца, сурьмы, цинка. Раст­
воры № 9, 10, И содержат по 0,25; 0,50; 1,0 мкг/см* висмута, кад­
мия. кобальта, марганца, олова н хрома. Растворы ЛЬ 4—11 со­
держат также по 2 мг/см* меди.

2.2.5. Очистка технической ди-2-ЭГДТФК.
В делительную воронку вместимостью 2000 см3 помещают 

300 см* технической дн-2-ЭГДТФК и 450 см3 гексана. Добавляют 
750 см* 4 М раствора гидроксида калия. Содержимое делительной 
воронки перемешивают. Для этого делительную воронку перево­
рачивают вверх-вниз 3—7 раз, каждый раз выпуская воздух из 
крана, и закрепляют ее в электромеханическом встряхивателе, пе­
ремешивают содержимое в течение 10 мин.

После расслаивания водный слой (нижний) отделяют и отбра­
сывают. В делительную воронку вводят 750 см3 соляной кислоты,
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разбавленной 1:2,5 и проводят операции по перемешиванию содер­
жимого делительной зоронки. Водный слой (нижний) отделяют н 
отбрасывают. В воронку вводят 750 см3 воды и повторяют опера­
ции перемешивания содержимого делительной воронки. Водный 
слон (нижний) отделяют и отбрасывают.

В делительную воронку вводят 790 см3 2М раствора гидрокси­
ла калия. Осторожно переворачивают делительную воронку вверх- 
вниз 5—10 раз, выпуская каждый раз из нее воздух. С помощью 
встряхивателя перемешивают содержимое воронки 10 мин. Наб­
людают отделение гексанового (верхнего) слоя. Нижним слой, 
представляющий собой раствор калиевой соли du-2-ЭГДТФК. в 
смеси пода-спнрт-гексан сливают в колбу вместимостью 2000 см3.

Гексановый слон отбрасывают, а раствор калиевой соли 
<?ш2-ЭГДТФК возвращают в делительную воронку. В нее вводят 
200 см3 гексана и встряхивают в течение 10 мин. Отделившийся 
слой гексана (верхний) отбрасывают. Водно-спиртово-гексановый 
слой вводят в делительную воронку и обрабатывают 750 см3 соля­
ной кислоты, разбавленной 1:3, встряхивая в течение 5 мин. Вод­
ный слой (нижний) отбрасывают, а органический слой промы­
вают 750 см5 соляной кислоты, разбавленной 1:3 в течение 5 мин.

2.2.6. Установление объема раствора 0и-2 ЭГДТФК, необходи­
мого для субстехиометрической экстракции

В делительную воронку вместимостью 100—150 см3 взодят 
20 см;< раствора М2 (п. 2.2.1,7) и 21,5 см3 ргствора очищенной 
<?и-2-ЭГДТФК, проводят экстракцию меди в течение 15 мин, ра­
финат отделяют и определяют в нем содержание меди любым ме­
тодом. например, атомно-абсорбционным в пламени «ацетилен- 
воздух».

1 см3 рафината должен содержать 2—3 мг меди. В противном 
случае экстракцию проводят вновь, изменяя соответствующим об­
разом (уменьшая или увеличивая) объем используемого экстра­
гента. Таким образом, устанавливают объем раствора <?ы-2- 
ЭГДТФК (И), при котором концентрация меди, оставшаяся в ра­
финате, составляет 2—3 мг/см*.

2.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.3.1. Растворение проб
Навеску анализируемой пробы меди массой 1,000 г в виде 

стружки или порошка помещают в стакан вместимостью 100 см3. 
Для удаления ‘поверхностных загрязнений пробу обмывают один 
раз 5—-10 см3 соляной кислоты, разбавленной 1:10 и дважды деио­
низованной водой. В стакан добавляют 12 см3 соляной кислоты, 
накрывают стеклом и вводят 3—4 см3 30 %-ного раствора перок­
сида водорода. Через 20 мин после завершения реакции добавля­
ют еще 4—6 см3 пероксида. Этого объема пероксида практически 
достаточно для полного растворения меди; в противном случае 
добавляют еще 2—5 см* пероксида. Через 30 мин после растворе-
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ния навески стакан ставят на плитку, раствор доводят до кипения 
и охлаждают.

2.3.2. Отделение меди
Стекло со стакана убирают и раствор количественно перено­

сят в делительную воронку вместимостью J00— 150 см3, исполь­
зуя 5—7 см1 воды. В воронку вводят гексановый раствор ди-2- 
ЭГДТФК объемом V, установленным в п. 2.2.6. Экстрагируют медь 
в течение 15—20 мин! Рафинат отделяют и переносят обратно в 
стакан.

2.3.3. Подготовка рафината к инструментальному анализу
Рафинат упаривают при температуре 80—85 СС до влажных со­

лей, затем их растворяют в 4—5 см3 азотной кислоты, разбавлен­
ной 1:10. Раствор переносят в пробирку с делениями и доводят 
до объема 10 см3 азотной кислотой, разбавленной 1:10.

2.3.4. Проведение контрольного опыта
В стакан вместимостью 100 см3 вводят 6 см3 соляной кислоты 

и 12 см3 30%-ного раствора пероксида водорода. Содержимое ста­
кана упаривают при температуре 80—85*С до сиропообразного
состояния. В стакан вводят 4—5 см5 азотной кислоты, разбавлен­
ной 1:10. Полученный раствор помещают о пробирку с делениями 
вместимостью 10 см3 и доводят объем до 10 см3 азотной кисло­
той, разбавленной 1:10. Допускается проведение опыта но стан­
дартным образцам состава меди.

2.3.5. Анализ на атомно-эмиссионном спектрометре с индук­
тивно-связанной плазмой

2.3.5.1. Установку PU 8490 (или аналогичную) готовят к рабо­
те в соответствии с инструкцией по эксплуатации. Устанавливают 
рабочий режим работы плазменного источника: давление аргона 
на входе в источник 3-105 Па (3 кгс/см2): расходы потоков аргона: 
охлаждающего — 16 дм*/мин, вспомогательного — 0,2 дм*/мин, 
транспортирующего аэрозоль пробы 1 дм*/мшг, мощность, 
подводимая’ к плазме — 1,2 кВт, высота зоны наблюде­
ния эмиссии — 15 мм; скорость подачи раствора — 2,3 см*/мин. 
Время интегрирования — 10 с, напряжение на ФЭУ для всех эле­
ментов— 1000 В, для меди —800 В.

Измерения проводят через 30 мин после включения прибора.
Аналитические линии определяемых элементов и условия ра­

боты атомно-эмиссионного спектрометра приведены в табл. 1.
С помощью перистальтического насоса и распылителя вводят в 

плазму ВЧ-разряда последовательно воду, растворы контрольного 
опыта! рзстворы сравнения № 1—3, затем № 4, 6, 8. 10, 11 и раст­
воры рафинатов анализируемых проб. Измеряют величины анали­
тических сигналов элементов в соответствующих каналах спектро­
метра. Для каждого раствора измерения проводят два раза.

2.3.5.2. Расчет концентраций определяемых элементов в меди 
проводят на ЭВМ по специальной программе, схема которой и ис­
пользуемые формулы приведены ниже.
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Т а б л и ц а  !

ОврСЯМаСМЫЙ элемент Длина амлитическоЯ личин, 
им

E u fc fre -ГЬ H O H .V IIO TO I
жаииш о or ФЭУ

сатора, гаря- 
ФЭУ, иФ

Мышьяк
Никель
О.тово
Свинец
Сурьма
Хром

BiXTMyT
Железо
Кадмий
Кобальт
Кремний
Марганец
Медь

Алюминий

Цинк
Магний

308.215
3015,772
259.940
226.502
226.616
251.611
257.610
223.0 
193,696 
231.€04
281.000 
220.353 
206.833 
267.716 
206.200 
279.563

100
100
500
100
100
500
100
500
500
500
500
100
100
500
100
100

П р и м е ч а н и я :
1. Аналитические линии определяемых элементов могут быть предусмотрены 

в кваагомстрс прибора или выведены монохроматором или сканирукхцим кана­
лом спектрометра.

2. Допускается применение для кадмия аналитической линии 228,802 нм; 
для марганца — 259Л73 нм

3. Если в работе используется вакуумный кзантометр, то для мышьяка при­
меняют линию 189.042 нм

4. Нс допускается применение аналитической линии цинка 213,856 нм.

.Массовую долю определяемого элемента в образце меди (X) 
в процентах вычисляют по формуле

где Сх— концентрация определяемого элемента в рафинате анали­
зируемой пробы меди, у.кг/см3;

Ск — концентрация в растворе контрольного опыта, мкг/см3; 
К — коэффициент соотношения навески пробы меди и конеч­

ного объема рафината, равный 10, для массы навески 
1,000 г. %.

Концентрацию каждого определяемого элемента в растворе 
контрольного опыта (С„), мкг/см5, вычисляют по формуле

где Ct — концентрация определяемого элемента в растворах 
сравнения Кч 4, G, 8, ?4кг/см3;

/ « , / , ,  /, , — измеренная величина сигнала в канале опреде­
ляемого элемента в растворе контрольного опыта, воды.

Х-10-«-/С(Сх- С к), ( 1 )

(2 )
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растворе сравнения № I н п растворах сравнения ЛЬ 4, 
6, 8. мВ.

Концентрацию определяемого элемента в рафинате (Сх ), 
мкг/см3, вычисляют по формуле

Сг= Clt ( 3 )
з <-4.М / f—/1

где Cx , С, — концентрация определяемого элемента в рафинате 
и в растворах сравнения ЛЬ 4, G, 8. мкг/см3;

Ijr , I, , I, — измеренная величина сигнала в канале определяе­
мого элемента в рафинате, растворе сравнения Л? 1 
и растворах сравнения ЛЬ 4, б, 8, мВ;

Д — величина спектральной помехи от меди на опреде­
ляемые элементы.

Величину сигнала спектральной помехи от меди на определяе­
мые элементы, оставшейся в рафинате (Д), мВ, вычисляют по 
формуле

где Сси, Си , Сл —концентрация меди, оставшейся в рафинате 
{найденная по формуле 5), в растворах сравне­
ния (№ 1, 2 или 3), меньшем и большем по от­
ношению к ССи. мг/см3;

/* ,  /* , / 6 — измеренная величина сигнала в канале определяе­
мого элемента в растворе сравнения ЛЬ 1 и в раст­
ворах сравнения с концентрацией меди Сн и С6; 
мВ.

Примечание.  Если концентрация меди, оставшейся в рафинате 1.6 г/дм5, 
то расчет концентраций висмута, мышьяка, олова, свинца, сурьмы в этом рафи­
нате не проводят.

Концентрацию меди, оставшуюся в рафинате С со . мг/см3, вы­
числяют по формуле

Д т7~т; ’
где Сси, С, —концентрация меди, оставшейся в рафинате и раст­

ворах сравнения ЛЬ 1, 2 и 3, мг/см3;
/си — измеренная величина сигнала меди в рафинате, во­

де и растворах сравнения ЛЬ 1, 2 и 3, мВ.
2.3.5.3. Абсолютные допускаемые расхождения между наиболь­

шим и наименьшим результатами трех параллельных определений 
пру доверительной вероятности Я-*0,95 (da — показатель сходи­
мости) и результатами анализа одной и той же пробы, получен­
ными в двух лабораториях, а также водной лаборатории, но в раз­
ных условиях (D — показатель воспроизводимости), не должны 
превышать значений, приведенных в табл. 2.
18



ГОСТ 2 7 9 8 1 .1 -8 8  С- II

Т а бл и ц а  2

Уле сил п доля. %

Абсолютные долусхаемие расхождении, Ч. реаультато»
ии)”Д»1ПСаМ1мнвап параллельяых 

определенна Ja ачхлюов D

Олово
Висмут
Железо
Кремний
Свинец
Сурьма
Цинк
Теллур

1.0*10—» 0.3-10-’ аз-ю-»

Висмут
Железо
Кремний
Олово
Свинец
Сурьма

з.о-ю-* 1.5-I0-* 1.210 *

Никель
Теллур
Цинк

3.0- ю-*

3.0- 10-'
0.0 ю-«

1,5-10-*

0.8Т0 -* 

1.2-10--*

Кадмий
Кобальт
Марганец
Никель
Хром
Теллур

1.5-10-' 0.3-10-* 0.3-10-*

Цинк 1,5-10-* 0.8-10-* 0.8-10-*

Кадмий
Кобальт
Марганец
Хром
Никель

3.010-' 1.5-Ю -5 1.5-Ю-5

Теллур
Кремний
Олово
Свинец

1.0-10-* 0.8-10 4 0.8-10-5

19
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Для промежуточных значений массовых долей элементов рас­
чет d„ п D проводят путем линейной интерполяции.

За окончательный результат анализа принимают среднее ариф­
метическое трех определений, каждое из которых получено дву­
мя измерениями.

2.3.6. Анализ на атомно-абсорбционном спектрофотометре
2.3.6. !. Электротермическая атомизация
Прибор и электротермический атомизатор (ЭТЛ) готовят к ра­

боте d  соответствии с инструкциями но эксплуатации. Условия 
атомно-абсорбционных измерений приведены в табл. 3. После 
включения прибора в сеть юстируют лампу и прогревают ее в те­
чение 15—20 мин. В ЭТА вводят последовательно рафинаты, раст­
воры контрольного опыта и растворы сравнения, проводят режим 
атомизации и регистрируют аналитические сигналы элементов. 
Процедуру измерения проводят два раза.

Массовую долю определяемого элемента в процентах вычисля­
ют ho формуле (I).

По результатам измерений рафинатов, растворов контрольного 
опыта н растворов сравнения Л? 1, 4—8 определяют концентра­
цию элементов в рафинатах и растворах контрольного опыта по 
формуле

где Сх , Ск , Сы, С0 —концентрация определяемого элемента в 
рафинате, контрольном опыте, в мень­
шем и большем по отношению к Сх {С, ) 
и С,: растворах сравнения (из № 1,4—8), 
м кг/см3;

Ак , Ах , Ау,, Лй — средняя величина пика абсорбции опреде­
ляемого элемента в рафинате, контроль­
ном опыте, в растворах сравнения с кон­
центрациями определяемого элемента С „ 
и С(, , мм.

Абсолютные допускаемые расхождения между наибольшим и 
наименьшим результатами трех параллельных определений при 
доверительной вероятности Я = 0,95 (d„ — показатель сходимости) 
и результатами анализа одной и той же пробы, полученными в 
двух лабораториях, а также в одной лаборатории, но в различных 
условиях (D — показатель сходимости), нс должны продышать 
значений, приведенных в табл. 4.

Для промежуточных значений массовых долей элементов рас­
чет d „ и D проводят путем линейной интерполяции.

2.3.6.2. Атомизация в пламени «ацетилен-воздух>
Прибор готовят к работе в соответствии с инструкцией по экс­

плуатации. Условия измерения приведены в табл. 5.
М



t  а в л к a a 3
Условия аяализя

P i o k m  р о С о т м  Э Т А

сушка «■золение а т о и н ъ а ц м я

О п р е д е л я е м ы *
а м м е ч т Дмалятмчгс-

Л Ш Я  ЛИНИЯ,
ни

Ш и р и м а
щели, им

тг*о*ратуря.
«с

яром,
с

т е м ж р а т у р * .
X

•  р е м я  подъем* 
темпер* •

т у р и .  С

•р Г М Й .
с

тсмсера?ура. вр*ия,
с

р а с т в о р ы  
с р а в н е н и я ,  

м с п о а ь д у с м ! *  
д л я  а л  р е  деде 
м ж я  к о н ц е н т ­

р а ц и я

Висмут 223.1 0,2 150 20 800 1 -2 10 2400 5 1.4. Б. 6. 7.8
Кадмий 228,8 0.7 150 20 400 1 -2 8 2050 5 1.4, 5,6.7
Кобальт 240.7 0,2 150 20 1100 1 -2 10 2600 5 1.4.5.6
Кремний 251,6 0.7 150 20 1500 1 -2 Ю 2650 5 1.4,5,6. 7.8
Марганец 279,4 0.2 150 20 1100 1 -2 10 2700 5 1.4.5.6
Мышьяк 193,7 0.7 200 20 900 1 -2 10 2300 5 I.S.6.7.8
Свинец 283.3 0.7 200 20 £00 1 -2 15 2100 5 1.4.5.6. 7
Олово 224,6 0.2 150 20 1000 1 -2 10 2700 5 1.4.5.6. 7.8
Сурьма 217.6 0.2 200 20 750 7 10 2250 7 1,4,5.6.7
Хром 357,9 0.7 200 20 1100 1 -2 10 2650 5 1.4.6.6, 7,8
Теллур 214,2 0.2 200 20 1050 7 10 2450 5 1.4.5.6. 7,8

П р и ме ч а н и я :
1 О&ъеш аликвотной части раствора, вводимой в ЭТА. составляет 0.02 ем’. Допускается его увеличение до 0.05 ®

ем*. В этом случае время сушки — 30 с. О
2. При использовании других марок приборов режим работы н условия намерения подбирают отдельно __
3. Атом извиню проводят при останоалаиюм потоке газа. 3

ГО
СТ 27981.1
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Т а б л и ц а  4

ОпределяеэшД
элемент

,Мае<о»ая 
д о и . Ч

Абсолютные допуск*****- расхождения. %, 
реаультатоь

(ираалслькик 
определений 4„ ънчяиса О

Кремний 5,ОТО- * 1,7-10* 1.5-10-*

Мышьяк
Сурьма
Свинец

5,0-Ю- * 1.5Т0-* 1.2-10—*

Кремний 2.0-10-* 1,3-10-* 1.310-*

.Мышьяк
Сурьма
Свинец

2.0-10—* 1,0-10-* 0,8-10-*

Олово 1,0-10-* 0,310-* 0.2-10“*

Вис мул
Кадмий
Кобалы
Марганец
Хром

3.010-» 0.6-10-» 0.5-10—5

Мышьяк
Сурьма
Свинец
Цинк

3.0-10-» 1,8-10--* 1.8-10 -1

Олово 3.0I0-* 1,5-10 » 1,2-Ю-4

Висмут
Хром
Кобальт

1,0-10--» 0.6-10-ь 0.5-10 -4

Кадмий
Кобальт
Марганец

3.0-10 • 1.5-10-® 2.0-10 -*

22



ГОСТ 279*1.1-68 С. 18

Тиблица 5

Элемент Аналитическая лилия, им Ширина идо», нм

Ж спето 248.3 0.2
Кадмий 228.8 0.7
Кобальт 240.7 0.2
Марганец 279.4 0.2
Никель 232.0 0.2
Цинк 2138 0.7

Примечания:
1. Одисщвлсвая горелка, длина щели — 100 як.
2. Расход воздуха — 21,6 дм’/ман. ацетилена — 3,2 ди*/мии.

Для проведения анализа после включения прибора в сеть юсти­
руют лампу полого катода. После прогрева лампы в течение 
10—15 мин зажигают пламя «ацетилен-воздух» и при распылении 
в него раствора сравнения № 8 выбирают положение горелки и 
скорость распыления раствора, обеспечивающие максимальное 
атомное поглощение аналитической липни определяемого элемен­
та. В выбранных таким образом условиях распыляют в пламя ра­
финаты, растворы контрольного опыта и растворы сравнения № !, 
5. 6. 7, 8, 9, 10, регистрируя сигналы самописцем «Перкин—
Элмер»-56. Процедуру измерения каждого раствора повторяют 
два раза и рассчитывают среднее арифметическое значение сигна­
ла.

По результатам измерений рафинатов, растворов контрольного 
опыта и растворов сравнения Кч 5—8 вычисляют массовую долю 
элемента в образце меди по формулам (I) и (6).

.Абсолютные допускаемые расхождения между наибольшим и 
наименьшим результатами трех параллельных определений при 
доверительной вероятности Я =  0.95 {d„ — показатель сходимости) 
и результатами анализа одной и той же пробы, полученными в 
двух лабораториях, а также н одной лаборатории, но в различных 
условиях (D -'Показатель воспроизводимости), не должны пре­
вышать значений, приведенных в табл. 6.

Для промежуточных значений массовых долей расчет d„ и D 
проводят путем линейной интерполяции.

2.3.6.3. Контроль правильности результатов анализа осущест­
вляют, используй стандартные образцы состава меди или аттесто­
ванную смесь, приготовленную по п. 2.2.3, в которых аттестован­
ное значение массовой доли каждого из определяемых элементов 
отличается от массовой доли этого же элемента в анализируемой 
пробе не более чем в два раза.

Допускается использовать метод добавок в соответствии с 
ГОСТ 25086.

23
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Т а б л и ц а  6

Ояр*дгд*смьЛ
элемент

Л6:олкг71:де допускаемые расхождении, 
результатов

iOfV'VNH
АМН. % ruperucji,»n« опр*д»лемиИ Jn вналиэоя О

Железо
Кадмий
Кобальт
Марганец
Никель
Цинк

5.0-10-4 1.7-10—• 1Д-Ю ■«

Кадмий
.Марганец

2.0-10-« 0.7-10-4 0.6-10-*

Железо
Кобальт
Никель
Цинк

2.0-10-4 1Д10-* 0.8-10 -4

Кадмий
Марганец

1.0-I0-4 0.5-Ю-4 0.5.I0-4

Цинк 1.0-10-4 од-ю -4 0.8-10 '4

Результаты анализа проб считаются правильными, если вос­
произведенная массовая доля данного компонента в стандартном 
образце или в аттестованной смеси отличается от аттестованной 
характеристики не более чем на 0,71 D, значение которого приве­
дено в табл. 4 и 6.

3. МЕТОД С ЭЛЕКТРОХИМИЧЕСКИМ ОТДЕЛЕНИЕМ МЕДИ

Метод заключается в растворении навески в азотной кислоте, 
отделении меди электролизом и определении и электролите атом­
но-эмиссионным методом с индуктивно-связанной плазмой иди 
атомно-абсорбционным методом с электротермическим атомизато­
ром элементов и диапазонах массовых долей х-Ю-4 %:

железа 1-20 свинца 0,5-20
кадмия 0.02-10 сурьми 0,5-20
кобальта 0 ,1 -5 фосфора 0,5—10
марганца 0.1 -10 хрома 0,2-10
мышьяка 0,5-20 цинка 2—20
никеля 0,5-20 теллура 0,5-20

Допускается определение магния (1—20)* 10~4 %.
24
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Черт. I

/  — w**T-if»iiKC«SМС*?(К>лз; ? — ItoOftoA; 3 — миг-фиксатор держателя;
■I — ппт.»г,р«т д .  $  гибкий прооод; * -  д ер ж ател ь , 7  о г м р с «ий д л*

>ыс:рола. f - ставкя; 9 ~  корлус и* оргстекла
Черт. 2

3.1. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы ,  р а с т в о р ы  
Установка для атомно-эмиссионного анализа по п. 2.1. 
Поляризационный атомно-абсорбционный спектрофотометр с 

электротермическим атомизатором, например, фирмы Хитачи.
Весы аналитические лабораторные любого типа 2-г о класса 

точности с погрешностью взвешивания но ГОСТ 24104.

25
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Установка для перегонки кислот (черт. !) или другого типа (в 
кварцевом аппарате).

Установка для электролиза, питающаяся от постоянного тока 
(черт. 2) или другого типа.

Банки полиэтиленовые с крышками вместимостью 250 см5. 
Воронки В-56—105ХС по ГОСТ 25336.
Колбы мерные 2—100—2 по ГОСТ 1770.
Мензурки 25; 100 по ГОСТ 1770.
Пипетки 2 - 2 - 1 ,  2 - 2 —5, 2—2—20, 2—2—50. 4—2—1, 4 - 2 -2 0 ,  

5 - 2 —1, 6—2—5. 6—2—10. 7—2—5, 7—2—10 по ГОСТ 20292. 
Пробирки П-2-10-0 ,1  ХС по ГОСТ 1770.
Пробирки ПП-20-КШ 10/19 по ГОСТ 19908.
Стаканы ВН-200, НН-200 по ГОСТ 19908 
Стаканы В-1-100, В 1—250 по ГОСТ 25336.
Фильтры обоззоленные (синяя лента).
Электроплитка с закрытой спиралью.
Электроды платиновые сетчатые по ГОСТ 6563.
Электрошкаф сушильный лабораторный.
Кислота азотная особо»! чистоты по ГОСТ 11125 и разбавлен- 

ная 1:1, 1:2, 1:10.
Кислота соляная особой чистоты по ГОСТ 14261 и разбавлен­

ная 1:1, 1:2.
Калий фосфорнокислый однозамещеыный по ГОСТ 4198 х ч. 
Калий двухромовокнелый по ГОСТ 4220, х ч. дважды пере- 

христаллнзованяый и высушенный до постоянной массы при темпе­
ратуре 140— 150°С.

Железо карбонильное или 
Порошок железный по ГОСТ 9849.
Кадмий по ГОСТ 1467.
Кобальт по ГОСТ 123.
Марганец но ГОСТ 6008.
Медь но ГОСТ 859.
Мышьяк металлический.
Никель по ГОСТ 849.
Свинец по ГОСТ 3778.
Сурьма но ГОСТ 1089.
Цинк по ГОСТ 3640.
Аргон газообразный и жидкий по ГОСТ 10157.
Теллур высокой чистоты по нормативно-технической докумен­

тации.
Стандартные образцы состава меди.
3.2. П о д г о т о в к а  к п р о в е д е н и ю  а н а л и з а
3.2.1. Приготовление стандартных растворов элементов по

п. 2.2.1
3.2.2. Приготовление рабочих стандартных растворов для мето­

да с индуктивно-связанной плазмой
2б
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Раствор 1: в мерную колбу вместимостью 100 см3 последова­
тельно вносят пипеткой по 0,3 см3 стандартных растворов В кад­
мия, кобальта, марганца, мышьяка, сурьмы, фосфора, хрома и по
1.5 см3 стандартных растворов В железа, никеля, свинца, цинка н 
доводят до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

Раствор 2: в мерную колбу вместихюстью 100 см3 последова­
тельно вносят пипеткой но 1,0 см3 стандартных растворов В кад­
мия, кобальта, марганца, мышьяка, сурьмы, фосфора, хрома н по
5.0 см3 стандартных растворов В железа, никеля, свинца, цинка и 
доводят до метки азо гной кислотой, разбавленной 1:10.

Раствор 3: в мерную колбу вместимостью 100 смг последова­
тельно вносят пипеткой по 5 см3 стандартных растворов В кадмия, 
кобальта, марганца, мышьяка, сурьмы, фосфора, хрома н по
2.5 см3 стандартных растворов Б железа, никеля, свинца, цинка, 
доводят до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

Раствор 4: в мерную колбу вместимостью 100 с.\:3 последова­
тельно вносят пипеткой но 1,0 см3 стандартных растворов Б кад­
мия, кобальта, марганца, мышьяка, сурьмы, фосфора, хрома и но
5.0 скя стандартных растворов Б железа, никеля, свинца, цинка,- 
доводят до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

Рабочие стандартные растворы меди *
В мерные колбы вместимостью 100 см3 вносят пипеткой после­

довательно 5,0; 20; 50 см3 стандартного раствора меди (по 
п. 2.2.1.16) и доводят до метки азотной кислотой, разбавленной 
1:10. Растворы содержат соответственно 500, 2000 и 5000 мкг/см3 
меди.

Массовые концентрации рабочих стандартных растворов при­
месей приведены в табл. 7.

Т а б л и ц а  7

i f
а1 о

м*«<шая концентрация элсмеиюь в рабочих стакдвртинх раствора*, кг.г ск*

Я

Л

Ии
ЕЛ
1*

г
I
1

9
Я

я
а .

2

3
кЯ
а
аг

г
и
а

Я
91С

3X3
а .>»•-*

»Ск
£
I IV*

I
-
с

1 0.15 0,00 о,о: 0,03 0.01 0,03 0,15 0.15 0.03 0,03 0,03 0,15
2 0,50 0,10 0,10 0,10 0,10 0,10 0.50 0.50 0,10 0,10 0,10 0,50
3 2.50 0.50 0,20 0,50 0,50 0,50 2,50 2.50 0,50 0,50 0.53 2.30
•» 5,00 1.00 1.00 1,00 1,00 1,00 5.00 5.00 1,03 1.00 1,00 5,03
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3.2.3. Приготовление растворов для проверки коэффициентов 
корреляции

В мерные колбы вместимостью 100 см3 пипеткой последова­
тельно вносят 0,0; 5,0; 20,0 и 50,0 см3 стандартного раствора меди, 
приготовленного по п. 2.2.1.19.

В каждую колбу с растворами меди вносят по 1 см3 стандарт­
ного раствора В кадмия, кобальта, мышьяка, сурьмы и по 5 см* 
стандартных растворов В свинца, цинка, доводят до метки азот­
ной кислотой, разбавленной 1:10. Массовые концентрации элемен­
тов в растворах приведены в табл. 8.

Т а б л и ц а  8

Номерпанмрпюто
рлегмрл

Массо:*п концентрация э..см1Итов. ккг си’

*«ди кяам*» иыкияка сурьмы C+MKllJ олика

1 0 0,10 0,10 0,10 0, ID 0,50 0,50

2 500 0,10 0,10 0,10 0,10 0,50 0,50

3 2000 0.10 0,10 0,10 0,10 0.50 0.50

4 5000 0,10 0,10 0,10 0,10 0,50 0.50

3.2.4. Приготовление рабочих стандартных растворов для 
атомно-абсорОционного метода

Раствор 1: в мерную колбу вместимостью 100 см3 последова­
тельно вносят пипеткой по 1 см5 стандартных растворов В кад­
мия, марганца, мышьяка, никеля, свинца, сурьмы, теллура и 
10 см3 раствора В кобальта, доводят до метки азотной кислотой, 
разбавленной 1:10.

Раствор 2: в мерную колбу вместимостью 100 см3 последова­
тельно вносят пипеткой но 5 см3 стандартных растворов В кад­
мия, марганца, мышьяка, никеля, свинца, сурьмы, теллура, хрома 
и 2,5 см3 стандартного раствор» В кобальта, доводят до метки 
азотной кислотой, разбавленной 1:10.

Раствор 3: в мерную колбу вместимостью 100 см3 последова­
тельно приливают по 10 см3 стандартных растворов В кадмия, 
марганца, мышьяка, никеля, свинца, сурьмы, теллура, хрома и 
0,5 см3 стандартного раствора Б кобальта, доводят до метки азот­
ной кислотой, разбавленной 1:10.

Раствор 4: в мерную колбу вместимостью 100 см3 последова­
тельно приливают по 0,5 см3 стандартных растворов Б марганца, 
мышьяка, никеля, свинца, сурьмы, теллура, хрома и 1 см3 стан­
дартного раствора Б кобальта и доводят до метки азотной кисло­
той, разбавленной 1:10.
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Раствор 5: в мерную колбу вместимостью 100 см3 последова­
тельно приливают по 0,5 см3 стандартных растворов Б марганца, 
мышьяка, никеля, свинца, сурьмы, теллура и 1 см3 раствора хро­
ма, доводят до метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

Массовые концентрации рабочих стандартных растворов при­
месей приведены в табл. 9.

Таблица 9

Номерстандартного
раствора

Масеома коицаяграаия рабочих стандартных расттороп пряноеаА. миг,-си*

ОТУ
1

5«:
*

?ГZ?с.•Z

3
53яя В3

3вВлV
1
V

Я
£ЧвV►*

1а.к

1 0,001 0,010 0,001 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 —

2 0.005 0,025 0.005 0,05 0,05 0.05 0,05 0,05 0.005
3 0,01 0,05 0.01 0.1 0,1 0,1 0,1 0.1 0,01

4 - — 0.05 0.5 0.5 0,5 0,5 0.5 0.06
5 — — 0.05 0.5 0,5 0,5 0,5 0.5 0,1

3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
Навеску пробы меди массой 2,000 г помещают в кварцевый 

стакан вместимостью 200 см3. Для удаления поверхностных заг­
рязнений пробу обмывают один раз азотной кислотой, разбавлен­
ной 1:10 и дважды— деионизованной водой, сливая каждый раз 
раствор декантацией.

В стакан мерным цилиндром наливают 18—20 см* азотной 
кислоты, разбавленной 1:1, очищенной в кварцевой посуде, прили­
вая ее но стенкам стакана. Накрывают стакан кварцевым покров­
ным стеклом и оставляют без нагревания до прекращения бурной 
реакции. Стекло снимают, обмывают его водой над стаканом и 
затем слабо нагревают до растворения навески и полного удале­
ния оксидов азота. Затем в стакан приливают 120—130 см3 воды, 
12—15 см3 азотной кислоты и раствор нагревают до температуры 
70 -90  °С.

Нагретый раствор подвергают электролизу при напряжении 
(2,0±0,2) В в течение 1,5—2 ч до бледно-голубой окраски раст­
вора. Во время электролиза раствор в стакане 2—3 раза переме­
шивают. Если электроды покрываются пузырьками выделившего­
ся газа, то их снимают легким постукиванием но электроду. Во 
время электролиза недопустимо замыкание электродов.

По окончании электролиза, не выключая ток, промывают 
электроды водой. Затем ток отключают, электроды вынимают, а

29



С. 25 ГОСТ 27981Л- 8 8

электролит выпаривают при нагревании до влажных солей Соли 
растворяют в 4—5 см» азотной кислоты, разбавленной 1:10. Раст­
вор помещают в кварцевую пробирку вместимостью 10 см* и дово­
дят ло .метки азотной кислотой, разбавленной 1:10.

2.4. А н а л и з  на а т о м н о - э м и с с и о н н о м  с п е к т р о ­
м е т р е  с и н д у к т и в н о  с в я з а н н о й  п л а з м о й

3.4.1. Спектрометр готовят к работе в соответствии с инструк­
цией по эксплуатации

Условия проведения измерений — в соответствии с табл. 10.
Т а б л и ц а  10

Велмчяил мриктра

Ноныеяооаиие параметра для лрамсси W* мед»

Ширина их од и о и щели спектрометра,
мкм 20 20

Ширака выходных щелей спектромет- 37
рз. мкм (сурьма, фосфор) 

50
(кадмий, магний, 
железо, марганец, 
мышьяк, свинец, 
хром, цинк)

75
(кобальт, никель) 

1,2

73

Мощность, подводимая к плазме, кВт 1.2
Скорость потока плазмообразукнцего

газа, дм Ум и н 0.8 0.8
Скорость потока охлаждающего газа.

дмУмни 12.0 12.0
Скорость потока несущего газа.

лм'/мни 0,5 0.5
Высота зоны наблюдения над катуш-

кой индуктора, мм 15.0 15.0
Напряжение, подаваемое на ФЭУ. В 1000 803
Давление аргона, подаваемого на вход

6.0газовой системы прибора, кгс/см1 6.0
Время интегрирования, с 15 3
Время подготовки к интегрированию.

15 15с

Длины волн определяемых элементов приведены в табл. 11.
Перед началом измерений уточняют ранее рассчитанные коэф­

фициенты коррекции дли массовых концентраций примесей, учи­
тывающие величину спектральной помехи от меди. Для этого из­
меряют массовые концентрации меди и примесей в растворах, при­
готовленных по п. 3.2.3, и если они отличаются от приведенных в 
табл. 8 более чем на 20 %, то коэффициенты коррекции рас­
считывают вновь.
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Таблица II
Олр<!***« MU* м«иеит Длина лилдитипсс-КОА ЛИНИИ, ИИ 1 ОоредмятчыЛэлемент Длика лхллктипсс- 

ног липки, »и

Фосфор 178.3 Никель 231.6
Мышьяк 189.0 Марганец 257.С
Цинк 206,2 Железо 259,9
Сурьма 206.8 | Магний 279.G
Свинец 220 4 Медь 324,7
Кадмий
Кобальт

226.5
228.6

Хром 267,7

Капилляр распылительной системы опускают в пробирку с ана­
лизируемым раствором. Перед анализом следующей пробы капил­
ляр распылительной системы промывают водой в течение 10—15 с. 
Одновременно с проведением анализа проводят контрольный опыт 
для внесения в результат анализа поправки, учитывающей массо­
вую долю определяемых элементов в реактнзах и материалах. 
Поправку вычисляют как среднее арифметическое двух параллель­
ных определений.

3.4.2. Обработка и оценка результатов
3.4.2.1. Расчет концентраций определяемых элементов проводят 

на ЭВМ, используемые формулы приведены ниже.
Массовую долю определяемого элемента в образце меди {X) 

в процентах вычисляют по формуле

где Ср- - массовая концентрация определяемого элемента в анали­
зируемом растворе, мкг/см3;

С* — массовая концентрация определяемого элемента в раст­
воре контрольного опыта, мкг/см3;

V — объем анализируемого раствора, см3; 
пг — масса навески меди, г.

Концентрацию каждого определяемого элемента в растворе 
контрольного опыта (С „ ), мкг/см3, вычисляют по формуле

Ск=  \ - \ { А 0]+ А 1Г1к1) , (8)

где I„I --интенсивность спектральной линии определяемого эле­
мента, мВ;

А0) , А,у —коэффициенты регрессионного уравнения, полученные 
• при калибровке.

Концентрацию определяемого элемента в анализируемом раст­
воре (Ср ), мкг/см3, вычисляют по формуле
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С ,= А ;+ А ц 1 „ + К г Ся, (9)
где / ру — интенсивность спектральной линии определяемого эле­

мента в анализируемом растворе. мВ;
К j  — коэффициент коррекции, учитывающий величину спект­

ральной помехи от меди.
С„ — концентрация меди, оставшейся в анализируемом раст­

воре после электролиза, мкг/см3.
3.4.2.2. Решение об удовлетворительной сходимости результа­

тов параллельных определений принимается в случае, если рас­
хождение результатов трех параллельных определений не превы­
шает (при доверительной вероятности Р=0,95) значения dn , рас­
считанного по формуле (8)

4 = 3 , 3 1 а , , И)
где П| и ft, — коэффициенты;

— среднее арифметическое результатов параллельных 
определений, %.

Коэффициенты а, и ftt приведены в табл. 12.
Таблица 12

СтрелслмемыЛ
«леж ит

Коэффициент

о, 6. «а ь>

Ж е л е з о 0 ,0 0 0 2 3 — С,7б 0 .0 0 0 2 5 - 0 . 7 9
К а д м и й 0 ,0 0 1 8 — 0.40 0 .0 0 1 8 — 0.40
К о б а л ь т 0 .0 0 0 1 9 • 0 .68 0 0 0 0 1 9 - 0 , 6 8
М а р г а н е ц 0 ,0 4 7 2 - 0 . 2 3 0 .0 0 1 0 — 0.44
М ы ш ьи х 0 ,0 0 0 0 1 -0 .6 5 0 .0 0 1 4 - 0 . 4 8
Н и ко л ь О.ОООбб - 0 . 5 9 0 .0 0 4 8 - 0 . 4 0
С в и н ец 0 ,0 0 0 8 0 -0 ,5 8 0.0331 - 0 . 4 7
С у р ь м а 0 .0 0 0 0 4 - 0 . 9 2 0 .0 0 2 6 - 0 . 4 4
Ф о сф о р O .00I8 — 0.49 0 .0 1 5 - 0 . 2 6
Х ром 0 ,0007 — 0.50 0ЛХЮ7 - 0  М
Ц и н к 0 ,0 0 7 8 - 0 , 3 7 0 .0 1 8 - 0 . 3 1

При получении результатов параллельных определений с рас­
хождениями более допускаемых, анализ пробы повторяют. Если 
при повторном анализе это требование не выполняется, то прово­
дят повторный пробоотбор.

3.4.2.3. Решение об удовлетворительной воспроизводимости ре­
зультатов анализа принимают в случае, если расхождение резуль­
татов первичного и повторного анализов (при доверительной ве­
роятности Л=0,95) не превышает значения D, рассчитанного по 
формуле (9)

D -3 .3 1агЛ£,~| , (9)
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где и2 и b t— коэффициенты п соответствии с табл. 12;
%2 —среднее арифметическое результатов анализа. 

Контроль правильности результатов анализа — по п. 2Л.6.3.
3.5. А н а л и з  на  а т о м н о - а б с о р б ц и о н н о м  с п е к ­

т р о ф о т о м е т р е
3.5.1. Условия проведения измерений н подготовительные рабо­

ты, необходимые для приведении спектрофотометра в рабочее сос­
тояние,— по инструкции по эксплуатации атомно-абсорбционного 
спектрофотометра. Условии измерения на поляризационном спект­
рофотометре, например, фирмы «Хитачи», приведены в табл. 13.
____________________  Таблица 13

HaixtMiomiiiu* алежытп

Пари негр *—
X
I

*■

IX

к
9РЕ•я
й
5

§
а
1

Л

1

S*
2
6

*а
2а
<3

а
кк
£

X
IX

Ток лампы. кА 7,5 20,0 20,0 15.0 20,0 10,0 20,0 20,0 20,0
Дакка водны, мм 228.8 240,7 279.5 193.7 232,0 283,7 2I7.G 214.3 357,9
Ширина щ елк. нм 1.3 0,2 0.4 2.0 0,2 1,3 0,4 1.3 1.3

Правильность настройки спектрофотометра проверяют по рабо­
чим стандартным растворам, концентрации элементов в них при­
ведены в табл. 9.

Стадии к условия процесса атомизации пробы в электротерми­
ческом атомизаторе приведены в табл. 14.

Т а б л и ц а  14
Температурный режим для электротермического атомизатора

Н яим «*«?м л1'с
С уш и » О г о л е н и е Л т о ш м а ц и и

Т е м п е р а т у р » .  С

В р е м я .
с

T e H H c p a rv p a .
‘ С

В р е м я ,
с

T c u i u p a r y p e .
С

В р е м я .
сю ч в д ь -

п а я
кои*-ч- 

*ЯЯ

Кадмий 20 120 15 л ю 10 1.500 7
К о б г .т ь г 20 120 15 ш 10 2700 7
Марганец 20 120 15 лоо 10 2С00 7
■ М ы ш ьяк 20 120 15 400 10 2800 7
Н и к е л ь 20 120 15 700 10 2700 7
С в и н е ц 20 120 15 300 10 2000 7
С у р ь м а 20 120 15 300 10 2100 7
Теллур 20 12U 15 300 10 2300 7
Крон 20 120 15 700 10 2700 7

Очистку кюветы, осуществляют при температуре 2800 "С в те­
чение 3 с.

2 Зах. 170 33
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Проводят ато-низнцню раствора пробы и измеряют поглощение 
резонансных линий определяемых элементов при длинах волн,, 
приведенных в табл. 13.

Массовую концентрацию элементов определяют но градуиро­
вочным трафикам.

Одновременно с проведением анализа проводят дна контрать* 
иых опыта для внесении поправки о результат анализа, учитываю­
щей массовую долю определяемых элементов в реактивах, мате­
риалах. Поправку вычисляют как среднее арифметическое резуль­
татов двух параллельных определений.

3.5.2. Обработки и оценка результатов
Массовую долю определяемого элемента (.V) в процентах вы­

числяют по формуле
V <СРСИ).»'
Л - '  ' т~мГ ' » <Ю>

где Ср — концентрация элемента в анализируемом растворе про­
бы, найденная но градуировочному графику, мкг/см*;

Ск — концентрации элемента в растворе контрольного опыта 
мкг/см5;

V — объем анализируемого раствора, см5; 
m — масса навески пробы, г.

Решение об удовлетворительной сходимости результатов парал­
лельных определении принимают в случае, если расхождение меж­
ду наибольшим и наименьшим результатами трех параллельных 
определений при доверительной вероятности Р —0,95 не превышает 
абсолютных допускаемых расхождений d„ , вычисленных по фор­
муле (11)

d„— З .З ^ С * ''1. (И),
где а, и ^ — коэффициенты. приведенные в табл. 15;

С — среднее арифметическое результатов параллельных 
определений, %

Т а б л и ц а  15-

ОиредгллсмыНал<жит
Ко»#ф>цне<<па

ь *1 N

Кадмий 0.0Ш 1 - 0.41 0.0007 —0.39Кобн.-ьт 0,000-1 - 0.47 0.0037 - 0.32.Марганец 0.018 • 0,16 0.02 - 0.16.Мышьяк 0.0025 -О М 0.001 - 0.33Никель 0.00021 ■ О.бв 0,046 - 0.13Свинец 0.0002-1 - -0.59 0.00074 --0.57Сурьма 0.01 - 0.2b 0.057 —<V09(i
Теллур 0.012 - 0.19 0.036 - 0.11Хром 0.0053 - 0.28 0.0074 - 0.28
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При получения результатов параллельных определении с рас­
хождениями более допускаемых анализ повторяют из новых наве­
сок меди.

Если при повторном анализе это требование не выполняется, то 
проводят повторный пробоотбор.

При неудовлетворительной повторной проверке проведение 
анализа по данной методике прекращают до выявления и устране­
ния причин, вызвавших отклонение.

Решение об удовлетворительной воспроизводи мости результа­
тов анализа принимают в случае, если расхождение между ре­
зультатами первичного н повторного анализов при Я=0,95 не пре­
вышает расхождений D, вычисленных по формуле (12)

D 3,31 - at£*•**, (12)
где а2 н_1>2 — коэффициенты, приведенные в табл. 15;

С — среднее арифметическое результатов анализа,
3.5.3. Контроль правильности результатов анализа осуществля­

ют по и. 2.3.6.3.
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4. ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ

5. ССЫЛОЧНЫЕ НОРМАТИВНО-ТЕХНИЧЕСКИЕ ДОКУМЕН­
ТЫ:

О б о и  a v - u a r  Н Т Д .  * »  к о г о  
p o l l  л ан и  ( с ы л х а я у п х т *

О б о з н а ч е н и е  Н Т Д ,  м л  к о т о ­
р ы й  а а и а  с с ч л м и

H o » f p
ПУМАМ

ГОСТ 123-78 2.1. 3.1 ГОСТ 6563-75 2.1. 3 1
ГОСТ 849--70 2 1. 3 1 ГОСТ 9428-73 2.1
ГОСТ 899-78 2.1, 3.1 ГОСТ 9849 8ь 2 1. 3.1
ГОСТ 860-75 2 1 ГОСТ 10557-79 2.1 3 1
ГОСТ 1089-82 2.1. 3.1 ГОСТ 10928-75 2.1
ГОСТ 1467—77 21. 3.1 ГОСТ 11125-84 2.1, 3 1
ГОСТ 1770—74 21. 31 ГОСТ 14261—77 2 1. 3.1
ГОСТ 1973-77 2 1 ГОСТ 18300-87 2.1
ГОСТ 3640- 79 2.1. 3.1 ГОСТ 19908-80 3.1
ГОСТ 3778—77 2.1 3 1 ГОСТ 20292-74 2  1 . 3  Г

ГОСТ 4198- 75 2.1. 3.1 ГОСТ 20298- -74 2 1
ГОСТ 4220-75 2 .1  3.1 ГОСТ 24104-88 2.1
ГОСТ 4328-77 21 ГОСТ 24303-80 2 1
ГОСТ 5457 -75 2 1 ГОСТ 25086- -87 23. 0J.
ГОСТ 5906-79 2 1 ГОСТ 25336-82 2.1, ЗА
ГОСТ 6006-82 2.1, 3.1 ГОСТ 27981.0-88 1 .1
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