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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

Ф Л Ю С Ы  Д Л Я  Э Л Е К Т Р О Ш Л А К О В О Г О  П Е Р Е П Л А В А

М етод спектрального определения сви нц а,

цинка, титан а, сурьм ы  ГОСТ

Fluxes for electroslag remelting, 2 1 6 3 9 . 1 1 — 7 6 *
Spectral method for determination of lead, zinc, 

titanium, antimony

ОКСТУ 0709

П остановлением  Г осударствен н ого  комитета стан дар тов С овета М инистров С С С Р  
от 19  м арта 1 9 7 6  г. №  6 6 2  срок введения устан овлен

с 0 1 .0 7 .7 7
П роверен в  1 9 8 6  г. П остановлением Го сста н д ар та от 1 0 .1 1 .8 6  
№  3 3 9 9  срок дей ствия продлен

до 0 1 .0 7 .9 2

Н есоблю дение ста н д ар та п реследуется по закон у

Настоящий стандарт устанавливает спектральный метод опре­
деления металлов в флю сах при массовой доле: цинка от 0,020 
до 0 ,1 5 % ; титана от 0,030 до 5 ,0 0 % ; свинца от 0,0025 до 0 ,3 0 % ; 
сурьмы от 0,0025 до 0 ,040% .

(Измененная редакция, Изм. № 1).

1. О Б Щ И Е  Т Р Е Б О В А Н И Я

1.1. Общие требования к методу анализа — по ГО СТ 
21639.0— 76.

2 . А П П А Р А Т У Р А , М А Т Е Р И А Л Ы  И Р Е А К Т И В Ы

Спектрограф кварцевый средней дисперсии.
Генератор дуги переменного тока.
Микрофотометр.
Спектропроектор.
Установка для заточки угольных электродов.
Вибрационный измельчитель; пневмоступка; агатовая или 

яшмовая ступка.
Угли спектральные (электроды), диаметром 6 мм. 
Фотопластинки спектральные тип 1, чувствительностью  2,8 еди­

ниц по ГО СТ 2817— 50 или другого типа, обеспечивающие полу­
чение необходимой чувствительности определения.

И здан и е официальное П ерепечатка воспрещ ена
* Переиздание (март 1988 \г.) с Изменением № 1, утвержденным 

Пост. М 3397 10.11.86 (МУС 2—87)
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С . 2  Г О С Т  2 1 6 3 9 . 1 1 — 7 6

П р о яви тел ь № 1 и бы стры й ф и ксаж  по Г О С Т  2 8 1 7 — 50.
К и слота азотн ая  но Г О С Т  4 4 6 1 — 77.
К и слота со л я н ая  по Г О С Т  3 1 1 8 — 77.
К и слота ви нн ая  по Г О С Т  7 1 6 7 — 77.
А лю миния окись, ос. ч.
С винец ( I I )  азотн оки слы й  по Г О С Т  4 2 3 6 — 77, стан д ар тн ы й  

р аство р : 2 ,4  г  вы суш ен ного  при тем п ературе ( 1 0 0 ± 2 0 ) ° С  до по­
стоянной м ассы  азотн оки сл ого  свинца пом ещ аю т в ста к а н  вм ести ­
м остью  6 0 0  см 3, р аство р яю т в 40 0  см 3 воды  и приливаю т азотн ую  
кислоту до и счезновени я мути. Р а ство р  п ер ел и ваю т в м ерную  
к о л б у вм ести м остью  500  см 3, д о л и ваю т до м етки водой и перем е­
ш иваю т.

М а ссо ва я  концентрация свинца в р аство р е р авн а  0 ,0 0 3  г /см 3.
Ц инк уксусн о ки сл ы й  2-водн ы й  по Г О С Т  5 8 2 3 — 78, ст а н д а р т ­

ный р аство р : 2 ,5 1 8 5  г у к сусн о к и сл о го  цинка пом ещ аю т в ст а к а н  
вм ести м остью  600  см 3, р аство р яю т в 4 0 0  см 3 воды  и приливаю т 
азотн ую  ки сл оту до и счезновения мути. Р а ство р  п ер ели ваю т в 
м ерную  колбу вм ести м остью  500  см 3, д о л и ваю т до м етки водой и 
перем еш иваю т.

М а ссо ва я  концентрация цинка в р аство р е р авн а  0 ,0 0 1 5  г /см 3.
С ур ьм а по Г О С Т  1089— 82, стан дар тн ы й  р аство р : 2 г сурьм ы  

пом ещ аю т в ст а к а н  вм ести м остью  30 0  см 3, р аство р яю т в 3 0  см 3 
см еси  азотной и соляной кислот в соотнош ении 1 : 3 и вы п а р и ва ­
ют до уд ален и я  оки сл ов азо та . С одерж им ое с та к а н а  п ер ели ваю т в 
м ерную  колбу вм ести м остью  5 0 0  см 3, содер ж ащ ую  см есь из 
4 0 0  см 3 воды  и 5 г  винной ки слоты , д о л и ваю т до метки водой и 
п ерем еш и ваю т.

М а ссо в а я  конц ентрация сурьм ы  в р аство р е р авн а  0 ,004  г /с м 3.
Т и тан а  д ву о к и сь , ос. ч.
Д о п у ск а е т ся  применение др угой  ап п ар атур ы  и м атер и ал ов при 

обесп ечении точности  р е зу л ьта т о в  ан ал и за , предусм отренной н а ­
стоящ им  стан д ар то м .

(И зм ененная редакция, Изм. № 1 ) .

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

3 .1 . О сновой дл я  приготовления о бр азц ов для гр ад уи р овки  с л у ­
ж ит см есь, со сто ящ ая из 7 0 %  ф тористого кальц и я и 3 0 %  окиси 
алю м иния, п р едвар и тельно  изм ельченн ы х, или проба ф лю са ( з а ­
гр я зн ен н о сть  основы  ф лю са оп р еделяю т по м етоду д о б а в о к ).

3 .2. О бр азц ы  для гр ад уи р овки  го то в я т  следую щ им  обр азом : 
для обр азц а №  1 н а ве ск у  м ассой  183 ,33  г ф лю са или см еси см е ­
ш и ваю т с 16,67 г д вуо ки си  ти тан а. 2 0 0  г полученной см еси пом е­
щ аю т в ф арф оровую  чаш ку, см ачи ваю т 100 см 3 воды . И з бю ретки 
вво д я т  р ассчи тан н о е коли чество  ста н д а р тн ы х  р аствор ов. С м есь 
осторож но вы суш и ваю т на водяной бане, не д о п уская  р азбр ы зги -
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ГО С Т  21639. П — 76 С  3

вания, а затем  в суш ильном ш каф у при тем пературе 120— 130°С 
в течение 1 ч. В ы су ш ен н у ю  см есь  расти р аю т в агато вой  ступ ке 
в течение. 1 ч.
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1 183,300 0,30 0,04 0,15 5 ,00 200 20 200 16,67
2 191,665 0,15 0,02 0,07 2 ,50 100 10 93,32 8 ,335
3 195,833 0,075 0,01 0,03-5 1,25 50 5 46,6 4 ,167
4 198,333 0,04 0,0052 0,02 0 ,50 26,06 2 ,6 26,66 1 .667
5 199,167 0,03 0,0024 0,01 0 ,25 13,32 1 ,2 13,34 0,833
6 199,700 0,01 0,0012 0,005 0 ,1 2 6,66 0 ,6 6,66 0 ,300
7 199,800 0,005 0,0008 0.025 0 ,0 6 3,32 0 ,4 3,32 0 ,200
8 199,900 0,0024 0,0004 0,0012 0 ,0 3 1.62 0 ,2 1.60 0 ,1 0 0

К ол ичество  двуоки си  титана и объем ст а н д а р тн ы х  растворов, 
вво ди м ы х в основу  обр азц а для градуировки , у к а з а н ы  в табл . 1.

П р и го то вл ен н ы е образцы  дл я  градуировки  помещ аю т в с т е к ­
л янны е з а к р ы т ы е  банки. О днородность  образц ов д л я  гр а д уи р о в­
ки проверяю т со гл а сн о  приложению.

Р а зд .  3. (Измененная редакция, Изм. № 1).

4. П Р О В Е Д Е Н И Е  А Н А Л И З А

4.1. П о д ставн о й  угол ьны й электрод диаметром 6 мм з а т а ч и в а ­
ют на усеченны й конус под углом 30°  к оси электрода с п л ощ ад­
кой 2 мм.

П остоянны й  угольный электрод диаметром 6 мм з а т а ч и в а ю т  
на плоскость и д е л а ю т  отверстие диаметром 3 мм и глубиной 4 мм. 
В  это отверстие плотно н а б и ва ю т анализируем ую  пробу.

П о д ставн о й  и постоянный электроды  укреп ляю т в электродо- 
д е р ж а т сл е  ш татива с аналитическим  промежутком 2 мм, у с т а ­
н а в л и в а ю т  промеж уток по оптической оси прибора.

4.2. Ш ирина щели сп ектрограф а 0 ,0 1 5 — 0,018  мм.
О свещ ение щели сп ектрограф а —  трехлинзовое, пром еж уточ­

ная д и аф р агм а —  кр угл ая.
4.3. С пектры  во зб у ж д а ю т  генератором дуги переменного тока 

при силе тока 4 ,5 — 5 А и сетевом  напряжении (2 2 0  =+=10) В.
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С. 4 ГОСТ 21639.11-—76

4.4. Образцы для градуировки фотографируют три раза, а про­
б у — два  раза с выдержкой 40с без предварительного обжига.

4.5. Фотопластинки проявляют и фиксируют при температуре 
20°С, промывают и высушивают. На обработанной фотопластинке 
с помощью спсктропроектора находят необходимую область спект­
ра и замеряют микрофотометром плотности почернений линий 
определяемых элементов и фона ( 5 Л— S ф).

4.6. Аналитические линии (длины волн) определяемых элемен­
тов:

РЬ 283,37 нм — фон слева;
Zn 328,23 нм —  фон слева;
Sb 231,10 нм — фон слева;
Ti 308,80 нм — фон справа.
Измерение плотности фона производят на расстоянии 5 мкм от 

линии определяемого элемента по барабану микровинта микрофо­
тометра.

Разд. 4. (И з м е н е н н а я  редакция, И з м . №  1 ) .

5. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

5.1. Д ля каждого элемента в спектрограммах проб и образцов 
для градуировки измеряют плотность почернений аналитических 
линий и фона и находят среднее арифметическое значение раз­
ности плотности почернений А 5 (ф.

5.2. По средним значениям А 5 ср образцов для градуировки и 
логарифмам значений массовых долей элемента lg  С  в них строят 
градуировочный график по методу «трех эталонов» в координа­
тах (А 5 ср—fig С ). По средним значениям А 5 ср для анализируемой 
пробы по градуировочному графику определяют массовую долю 
элементов.

Разд. 5. (И з м е н е н н а я  редакция, И з м . №  1 ) .

6. КОНТРОЛЬ ТОЧНОСТИ ИЗМЕРЕНИЙ

6.1. Контроль точности измерений проводят по синтетическим 
смесям (не менее 50) ,  имитирующим состав анализируемых проб 
по всему диапазону измерений методом « в вед е н о —  найдено» по 
критерию Стьюдента. __

Вычисляем Ai  =  X a— Х поГъ затем
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Г О С Т  2 * 6 3 9 .1 1 — 7 6  С . 5

где Х а — м ассовая доля элемента в пробе, полученная спекгро- 
_  графическим методом;
Х Яай — массовая доля добавки в  пробе;

At — разность между результатами спектрографического ме- 
__ тода и массовой долей добавки;
А — средняя разность между результатами спектрографиче­

ского метода и массовой долей добавки для всех проб; 
S A —  стандартное отклонение; 

t — коэффициент Стьюдента.
Результаты  считаются согласованными, если / ^ 2  для 50 из­

мерений при доверительной вероятности 0,95.
6.2. Абсолютные допускаемые расхождения результатов двух 

параллельных измерений не должны превышать значений, у к азан ­
ных в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

011 р од ел я о м ы ii элемент М ас со в а я  д ол я элемента,  %
А б с о л ю т 11 ы е д оп у с к а е м ы е  

ра сх о ж д е н и я ,  %

Сурьма От 0,0025 до 0,0050 0.0008
Св. 0,0050 »  0,0100 0,001

»  0,010 »  0,020 0,005
»  0,020 »  0,040 0,008

Свинец От 0,0025 до 0,0050 0,0010
С в. 0,0050 »  0,0100 0,0017

»  0,010 »  0,025 0,003
»  0,025 »  0.050 0,014
»  0,05 »  0,10 0,03
»  0,10 »  0,30 0,05

Цинк От 0,020 до 0,050 0.005
Си. 0,050 »  0,100 0,014

»  0,10 »  0,15
1

0,03

Титан От 0,030 ;то 0,100 0,02
С в. 0,100 »  0,200 0,04

»  0,20 »  0,50 0,06
»  0,50 »  1,00 0,08
»  1,00 »  2,00 0,12
»  2,00 »  5,00 0,30

Д опускается оценку расхождений проводить в единицах пока­
заний прибора.
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С. 6 ГОСТ 21639.11— 76

П Р И Л О Ж Е Н И Е

О бязат ельное

РА СЧЕТ ОДНОРОДНОСТИ О БРАЗЦ ОВ Д Л Я  ГРА Д УИ РО ВК И

Значение массовой доли элемента устанавливается после поверки однород­
ности образца для градуировки. От образца для градуировки отбирают 20 проб. 
Для каждой пробы проводят одно измерение элементов. Измерения выполняют 
сериями по пять проб в каждой серии (количество серий — четыре) в одинако­
вых условиях. Измерения выполняет один исследователь в одну смену по пять 
проб на одном и том же приборе. _

Разм ах результатов пяти измерений {R u) и средний размах результатов (В )  
вычисляют по формулам:

'л  min)  ' К  I

— 1 к

*-К т

где Xmax — максимальное значение результатов измерений;
X mfn — минимальное значение результатов измерений;

К  — количество серий измерений (не менее четы рех);
Rji — размах результатов пяти измерений в л-той серии;
В — средний размах результатов пяти измерений в сериях.

Дисперсный материал считается однородным, если

А?й< 1 ,2  и £ '< 0 ,7  rf,

где d  —  абсолютные допускаемые расхождения результатов двух параллельных 
измерений, регламентируемые данным стандартом.
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