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Îïèñàíà óíèôèöèðîâàííàÿ ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â ïëàòèíîðîäèåâûõ ñïëà-

âàõ ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè, ïîçâîëÿþùàÿ àíàëèçèðîâàòü ñïëàâû

íåãîñòèðîâàííûõ ìàðîê, äëÿ êîòîðûõ îòñóòñòâóþò ñòàíäàðòíûå îáðàçöû. Ïðåäëîæåí-

íàÿ ìåòîäèêà ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü ïðèìåñè â ïëàòèíîðîäèåâûõ ñïëàâàõ, ñîäåðæàùèõ

îò 0,1 äî 35 % ìàññ. ðîäèÿ, áåç èñïîëüçîâàíèÿ àäåêâàòíûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ äëÿ

êàæäîãî êîíêðåòíîãî ñïëàâà. Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê èñïîëüçî-

âàëè àòòåñòîâàííûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû. Âûáðàíû óñëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà è

àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè, ñâîáîäíûå îò ñïåêòðàëüíûõ íàëîæåíèé. Îöåíåíû ïîêàçàòåëè

òî÷íîñòè ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè, êîòîðûå íå óñòóïàþò àíàëîãè÷íûì ïîêàçàòåëÿì ìå-

òîäèêè îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â ïëàòèíå è ñïëàâàõ ÏëÐä10 è ÏëÐä20 [1].

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïëàòèíîðîäèåâûå ñïëàâû; ìåòîäèêà; ïðèìåñè; àòîìíî-ýìèññèîííàÿ

ñïåêòðîìåòðèÿ ñ äóãîâûì âîçáóæäåíèåì.
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A unified technique of AES determination of the impurities in platinum-rhodium alloys is presented. A

distinctive feature of the technique is the possibility for analysis of the alloys of the grades not deter-

mined by GOSTs, which are widely used in industry. Almost no standard samples (their development is

a long and expensive process) are available for such alloys. The technique provides determination of

the impurities in platinum-rhodium alloys with rhodium contents of 0.1% – 35 % wt. without using an

adequate standard sample for each particular alloy. The unified technique of AES determination of sil-

ver, gold, copper, iron, nickel, lead, palladium, antimony, tin, zinc and other in platinum-rhodium alloys

(containing up to 36% of rhodium) is thus developed. Certified standard samples were used to plot the

calibration curves. The accuracy indices of the developed unified technique are not inferior to those of

the procedures developed earlier for platinum and platinum – rhodium alloys.

Keywords: platinum-rhodium alloys; technique; impurity; atomic-emission spectroscopy.

Ìåòîä àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ äó-

ãîâûì âîçáóæäåíèåì ñïåêòðà øèðîêî èñïîëüçó-

þò äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìåòàëëîâ ïëàòèíîâîé ãðóï-

ïû [2]. Ýòîò ìåòîä äîñòàòî÷íî òî÷åí è ïîçâîëÿåò

áûñòðî ïîëó÷èòü ñâåäåíèÿ î ïðèìåñíîì ñîñòàâå

ìåòàëëà èëè ñïëàâà áåç ïðåäâàðèòåëüíîé ñëîæ-

íîé ïðîáîïîäãîòîâêè. Â îòëè÷èå îò àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìîé äóãîâîé âàðèàíò ìåòîäà îòíîñèòåëüíî

íåäîðîã è îáëàäàåò àïïàðàòóðíîé ïðîñòîòîé. Îí

îñíîâàí íà ïåðåâîäå íàâåñêè îáðàçöà â ãëîáóëó,

åå èñïàðåíèè è âîçáóæäåíèè àòîìîâ ðàçðÿäîì

äóãè ïîñòîÿííîãî òîêà. Ìåòîä àòîìíî-ýìèññèîí-

íîé ñïåêòðîìåòðèè ñ äóãîâûì âîçáóæäåíèåì

ñïåêòðà óòâåðæäåí â êà÷åñòâå ãîñóäàðñòâåííîãî

ñòàíäàðòà ïðè îïðåäåëåíèè ïðèìåñíîãî ñîñòàâà

ïëàòèíû [3].
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Ïëàòèíîðîäèåâûå ñïëàâû íàõîäÿò øèðîêîå

ïðèìåíåíèå â ñòåêëîïëàâèëüíîé è õèìè÷åñêîé

ïðîìûøëåííîñòè. Èñïîëüçóåìûå ñïëàâû ÷àñòî

ÿâëÿþòñÿ íåñòàíäàðòíûìè, èõ ñîñòàâ íå àíàëîãè-

÷åí óòâåðæäåííûì òèïàì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ,

÷òî çàòðóäíÿåò àíàëèòè÷åñêèé êîíòðîëü òàêèõ

ñïëàâîâ. Ñóùåñòâóþùèå íà ñåãîäíÿøíèé äåíü

êîìïëåêòû ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ íå îõâàòûâàþò

ïîëíîñòüþ âåñü ñïåêòð àíàëèçèðóåìûõ ïëàòèíî-

ðîäèåâûõ ñïëàâîâ.

Â ðÿäå ðàáîò [4, 5] óæå ðàññìàòðèâàëñÿ âî-

ïðîñ ðàçðàáîòêè óíèôèöèðîâàííûõ ìåòîäèê äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â ñïëàâàõ, äëÿ êîòîðûõ íå

ñóùåñòâóåò àäåêâàòíûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ.

Àâòîðû ðàáîòû [4] ñðàâíèâàëè ãðàäóèðîâî÷íûå

õàðàêòåðèñòèêè, ïîëó÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ è îáðàçöîâ äðóãîãî ñîñòà-

âà, ñïåöèàëüíî ïðèãîòîâëåííûõ ñïëàâëåíèåì.

Àâòîðàìè ðàáîòû [5] áûëà ïðåäïðèíÿòà ïîïûòêà

ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ðàçíûõ ïî îñíîâíîìó ñîñòàâó êîì-

ïëåêòîâ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ. Ýòè èññëåäî-

âàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû

íåëüçÿ ñ÷èòàòü óäîâëåòâîðèòåëüíûìè äëÿ âñåõ

îïðåäåëÿåìûõ ïðèìåñåé: â ïåðâîì ñëó÷àå ýòî

îáúÿñíÿåòñÿ, âåðîÿòíî, èçìåíåíèåì ïðèìåñíîãî

ñîñòàâà ñïëàâà â ïðîöåññå ïðèãîòîâëåíèÿ îáðàç-

öîâ, âî âòîðîì — íåâîçìîæíîñòüþ ïîëó÷åíèÿ

ëèíåéíûõ ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê äëÿ

îïðåäåëåíèÿ íåêîòîðûõ ïðèìåñåé.

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå èññëåäîâàëè âëèÿíèå èç-

ìåíåíèÿ îñíîâíîãî ñîñòàâà ïëàòèíîðîäèåâûõ

ñïëàâîâ íà îïðåäåëåíèå ïðèìåñåé. Öåëü èññëåäî-

âàíèÿ — ðàçðàáîòêà óíèôèöèðîâàííîé ìåòîäè-

êè, êîòîðàÿ ïîçâîëèëà áû îïðåäåëÿòü ïðèìåñíûå

êîìïîíåíòû â íåñòàíäàðòíûõ ïëàòèíîðîäèåâûõ

ñïëàâàõ.

Îáðàçöû äëÿ èññëåäîâàíèÿ ïîëó÷àëè ïóòåì

ïðîïîðöèîíàëüíîãî ñìåøèâàíèÿ àòòåñòîâàííûõ

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ è àôôèíèðîâàííûõ ïî-

ðîøêîâ ïëàòèíû è ðîäèÿ. Äëÿ ýòîãî íàâåñêè

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ è ïîðîøêîâ àôôèíèðî-

âàííûõ ìåòàëëîâ âçâåøèâàëè íà àíàëèòè÷åñêèõ

âåñàõ ñ òî÷íîñòüþ äî 0,00001 ã è ïîìåùàëè â êðà-

òåð íèæíåãî ýëåêòðîäà: íà äíî êðàòåðà — ïîðî-

øîê ìåòàëëà, à ñâåðõó — íàâåñêó ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà. Îáùàÿ ìàññà îáðàçöà äëÿ èññëåäîâàíèÿ

ñîñòàâëÿëà 0,1 ã. Â êà÷åñòâå ýëåêòðîäîâ èñïîëüçî-

âàëè ñïåêòðàëüíûå óãëè äèàìåòðîì 6 ìì, ðåêî-

ìåíäîâàííûå ÃÎÑÒ [3]. Íèæíèé ýëåêòðîä èìåë

ìèëëèìåòðîâîå óãëóáëåíèå â òîðöå, âåðõíèå

ýëåêòðîäû áûëè çàòî÷åíû íà ïîëóñôåðó èëè óñå-

÷åííûé êîíóñ. Â õîäå ïðåäîòæèãà â òå÷åíèå

1 – 2 ñ ïîðîøîê ìåòàëëà è ñòàíäàðòíûé îáðàçåö

ñïëàâëÿþòñÿ è ãîìîãåíèçèðóþòñÿ â êðàòåðå ýëåê-

òðîäà. Ýëåêòðîäîäåðæàòåëè î÷èùàëè ñïèðòîì îò

ïîâåðõíîñòíûõ çàãðÿçíåíèé ïåðåä àíàëèçîì êà-

æäîãî îáðàçöà.

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè àòîìíî-ýìèññèîííûé

ñïåêòðîìåòð ÑÏÀÑ-01 [6] è äèôðàêöèîííûé

ñïåêòðîãðàô ÄÔÑ-8 ñ ÌÀÝÑ [7]. Èñòî÷íèêîì âîç-

áóæäåíèÿ ñïåêòðîâ ñëóæèë ãåíåðàòîð äóãè ïîñòî-

ÿííîãî èëè ïåðåìåííîãî òîêà ñ ñèëîé äî 15 À.

Øèðèíó ùåëè 0,015 ìì âûáèðàëè â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ ðåêîìåíäàöèÿìè [3]. Âðåìÿ ýêñïîçèöèè

(40 – 65 ñ) çàäàâàëè ñ ó÷åòîì ñïåêòðîâ âûãîðàíèÿ

ïðèìåñåé â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ ñ íàèáîëüøèì

ñîäåðæàíèåì êàæäîé ïðèìåñè. Îïòèìàëüíîå çíà-

÷åíèå ñèëû òîêà äóãè áûëî îïðåäåëåíî ýêñïå-

ðèìåíòàëüíî ñ ó÷åòîì èíòåíñèâíîñòåé âûáðàí-

íûõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé è ñîñòàâëÿëî 6 – 10 À.

Ïðè ìåíüøèõ çíà÷åíèÿõ ñèëû òîêà íå ïðîèñõî-

äèò ïîëíîå âûãîðàíèå ïðèìåñåé, à ïðè áîëüøèõ

èíòåíñèâíîñòü íåêîòîðûõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé,

íàïðèìåð, Pd 340,46 íì, Mg 285,21 íì, ïåðåõî-

äèò â íàñûùåíèå.

Àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè âûáèðàëè èñõîäÿ èç

òðåáîâàíèé îïòèìàëüíîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðå-

äåëåíèÿ è îòñóòñòâèÿ ñïåêòðàëüíûõ íàëîæåíèé,

îñîáåííî â ñëó÷àå ÷àñòî ïåðåêðûâàþùèõñÿ ëè-

íèé îñíîâû — ïëàòèíû è ðîäèÿ. Â òàáë. 1 ïðåä-

ñòàâëåíû âûáðàííûå ñïåêòðàëüíûå ëèíèè.

Çà ðåçóëüòàò àíàëèçà äëÿ ìåäè è èðèäèÿ ïðè-

íèìàëè ñðåäíåå àðèôìåòè÷åñêîå ðåçóëüòàòîâ îï-

ðåäåëåíèÿ ïî äâóì àíàëèòè÷åñêèì ëèíèÿì. Ðàç-

íûå ñîäåðæàíèÿ ïàëëàäèÿ îïðåäåëÿëè ïî ðàç-

íûì àíàëèòè÷åñêèì ëèíèÿì çà ñ÷åò èõ ðàçëè÷-

íîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè: ïðè ñîäåðæàíèè Pd ñâû-

øå 0,02 % ìàññ. ïðåäïî÷òåíèå îòäàåòñÿ ëèíèè Pd

292,25 íì.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ èññëåäîâàíèÿ ãîòîâèëè ñìå-

ñè ÏëÐä2, ÏëÐä5, ÏëÐä7, ÏëÐä9, ÏëÐä14,
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Òàáëèöà 1. Äëèíû âîëí àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé

Îïðåäå-

ëÿåìûé

ýëåìåíò

Äëèíà âîëíû àíà-

ëèòè÷åñêîé ëèíèè,

íì/äëèíà âîëíû

ëèíèè ñðàâíå-

íèÿ (Pt), íì

Îïðåäå-

ëÿåìûé

ýëåìåíò

Äëèíà âîëíû àíà-

ëèòè÷åñêîé ëèíèè,

íì/äëèíà âîëíû

ëèíèè ñðàâíå-

íèÿ (Pt), íì

Ag 338,29/342,56 Mg 285,21/281,82

Al 208,22/273,84 Mn 279,48/288,81

As 234,99/240,01 Ni 303,79/310,09

Au 302,92/305,96 Pb 283,30/288,81

Bi 298,90/300,11 Pd 292,25/295,91

Ca 396,85/399,67 Pd 340,46/336,70

Cr 425,43/439,19 Ru 343,67/343,18

Cu 217,90/227,48 Ru 349,89/333,58

Cu 218,17/227,48 Sb 231,15/228,05

Fe 296,69/295,92 Si 288,16/227,48

Ir 292,48/294,47 Sn 286,33/238,68

Ir 322,08/326,84 Zn 206,20/206,75



ÏëÐä24, ÏëÐä30 è ÏëÐä36 ñ èñïîëüçîâàíèåì

ÃÑÎ ñîñòàâà ïëàòèíû 9058–2008 (êîìïëåêò Ïë1);

ÑÎÏ ñîñòàâà ñïëàâà ÏëÐä-10 (ñâèäåòåëüñòâî

¹ 707569-707573–97); ÃÑÎ ñîñòàâà ñïëàâà ïëàòè-

íîðîäèåâîãî òèïà ÏëÐä-20 8677 – 2005 (êîìïëåêò

ÏëÐä-20); àôôèíèðîâàííûõ ïîðîøêîâ Ïë (ìàð-

êà 99,98) è Ðä (ìàðêà 99,98) ñ ïàñïîðòàìè çàâîäà-

èçãîòîâèòåëÿ, â êîòîðûõ óêàçàíû ñîäåðæàíèÿ

ïðèìåñíûõ êîìïîíåíòîâ.

Íåîáõîäèìûå êîëè÷åñòâà âåùåñòâ, ïîìåùàå-

ìûõ â êðàòåð ýëåêòðîäà, ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2.

Ñîäåðæàíèÿ ïðèìåñíûõ êîìïîíåíòîâ â ïðè-

ãîòîâëåííûõ ñìåñÿõ ðàññ÷èòûâàëè ñ ó÷åòîì

ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ è àôôèíèðîâàííûõ ïîðîøêîâ ïëàòèíû

è ðîäèÿ.

Äèàïàçîíû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé âñåõ

ïðèìåñåé áûëè âûáðàíû â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáî-

âàíèÿìè ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ 5725–2002, ïðè ýòîì äëÿ

êàæäîãî äèàïàçîíà áûëî ïîëó÷åíî ïî 10 (L) ðåçóëü-

òàòîâ àíàëèçà, êîòîðûå ÿâëÿëèñü ñðåäíèì àðèô-

ìåòè÷åñêèì òðåõ (n) åäèíè÷íûõ îïðåäåëåíèé.

Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ àíàëèçà ñïëà-

âîâ ñ ñîäåðæàíèåì ðîäèÿ îò 0,1 äî 5 % ìàññ.

âêëþ÷èòåëüíî áûëè ïîñòðîåíû ñ èñïîëüçîâàíèåì

ÃÑÎ Ïë, äëÿ àíàëèçà ñïëàâîâ, ñîäåðæàùèõ îò 5

äî 15 % ìàññ., — ñ èñïîëüçîâàíèåì ÑÎÏ ÏëÐä10,

à îò 15 äî 35 % ìàññ. — ÃÑÎ ÏëÐä20.

Ïîëó÷åííûå äàííûå ïîêàçàëè, ÷òî ìàññîâàÿ

äîëÿ ïðèìåñåé â ïðèãîòîâëåííûõ ñìåñÿõ ìîæåò

áûòü îïðåäåëåíà ïî ãðàäóèðîâî÷íûì õàðàêòåðè-

ñòèêàì, ïîñòðîåííûì ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ. Òàêàÿ çàêîíîìåðíîñòü íà-

áëþäàëàñü âî âñåì äèàïàçîíå îïðåäåëÿåìûõ ñî-

äåðæàíèé äëÿ âñåõ ïðèìåñåé, âõîäÿùèõ â ñîñòàâ

ýêñïåðèìåíòàëüíûõ ñìåñåé. Äèàïàçîíû îïðåäå-

ëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ïðèìåñåé â ñïëàâàõ ñ ðàç-

ëè÷íûìè ñîäåðæàíèÿìè ðîäèÿ ïðåäñòàâëåíû â

òàáë. 3.
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Òàáëèöà 2. Ñîñòàâ ñìåñè, ïîìåùàåìîé â êðàòåð

ýëåêòðîäà

Ñìåñü
Ñòàíäàðòíûé

îáðàçåö (ÑÎ)

Ìàññà êîìïîíåíòîâ ñìåñè, ã

ÑÎ
Ïë (ìàðêà

99,98)

Ðä (ìàðêà

99,98)

ÏëÐä2 Ïë 0,098 — 0,002

ÏëÐä5 Ïë 0,095 — 0,005

ÏëÐä7 ÏëÐä10 0,07 0,03 —

ÏëÐä9 ÏëÐä10 0,09 0,01 —

ÏëÐä14 ÏëÐä10 0,0955 — 0,0045

ÏëÐä24 ÏëÐä20 0,095 — 0,005

ÏëÐä30 ÏëÐä20 0,087 — 0,013

ÏëÐä36 ÏëÐä20 0,08 — 0,02

Òàáëèöà 3. Äèàïàçîíû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ïðèìåñåé (% ìàññ.)

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

Èíòåðâàë ñîäåðæàíèÿ ðîäèÿ â èññëåäóåìûõ ñïëàâàõ, % ìàññ.

0,1 – 5 5 – 15 15 – 35

Ag 0,0003 – 0,0249 0,0010 – 0,0170 0,0010 – 0,0528

Al 0,0010 – 0,0316 0,0010 – 0,0310 0,0010 – 0,1000

As 0,0010 – 0,0245 — —

Au 0,0003 – 0,0421 0,0010 – 0,0990 0,0010 – 0,0990

Bi 0,0005 – 0,0400 — 0,0010 – 0,0098

Ca 0,0009 – 0,0393 — —

Cr 0,0005 – 0,0206 — —

Cu 0,0005 – 0,0590 0,0010 – 0,0230 0,0010 – 0,1000

Fe 0,0005 – 0,0282 0,0020 – 0,0880 0,0067 – 0,1280

Ir 0,0010 – 0,1560 0,0010 – 0,2000 0,0020 – 0,1900

Mg 0,0005 – 0,0181 0,0010 – 0,0290 0,0010 – 0,0137

Mn 0,0005 – 0,0290 0,0005 – 0,0090 0,0010 – 0,0102

Ni 0,0005 – 0,0492 0,0010 – 0,0470 0,0010 – 0,0400

Pb 0,0005 – 0,0183 0,0010 – 0,0300 0,0010 – 0,0280

Pd 0,0010 – 0,0740 0,0030 – 0,1500 0,0010 – 0,3510

Ru 0,0030 – 0,0610 0,0040 – 0,1500 0,0040 – 0,1930

Sb 0,0006 – 0,0258 0,0010 – 0,0320 0,0010 – 0,0153

Si 0,0005 – 0,0174 0,0010 – 0,0280 0,0010 – 0,0170

Sn 0,0005 – 0,0164 0,0010 – 0,0500 0,0010 – 0,0400

Zn 0,0005 – 0,0354 0,0010 – 0,0480 0,0010 – 0,0380



Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â íåêîòî-

ðûõ ñìåñÿõ ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 4 íàðÿäó ñ ðàñ-

ñ÷èòàííûìè ñîäåðæàíèÿìè.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî â âûáðàííîì äèàïàçîíå ñî-

äåðæàíèé ðîäèé ïðàêòè÷åñêè íå âëèÿåò íà îïðå-

äåëåíèå ïðèìåñåé. Ýòî, âåðîÿòíåå âñåãî, îáóñëîâ-

ëåíî òåì, ÷òî ñ èçìåíåíèåì ñîäåðæàíèÿ ðîäèÿ â

îáðàçöå òåìïåðàòóðà ïëàâëåíèÿ ïîñëåäíåãî ìå-

íÿåòñÿ íåçíà÷èòåëüíî. Òàêèì îáðàçîì, ñïëàâû,

ñîñòàâ êîòîðûõ ñîîòâåòñòâóåò óêàçàííîìó äèàïà-

çîíó, îêàçûâàþòñÿ â óñëîâèÿõ, áëèçêèõ ê òåì, ïðè

êîòîðûõ ñòðîÿòñÿ ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòåðèñ-

òèêè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ.

Â ýòîì ñëó÷àå òàêæå âîçìîæíî íèâåëèðîâàíèå

ìàòðè÷íûõ ýôôåêòîâ, îáû÷íî ñâÿçàííûõ ñ ïðî-

öåññîì ââîäà ïðîáû â ïëàçìó: ðàçëè÷èÿ ìåæäó

ìàòðèöàìè ñòàíäàðòíîãî è àíàëèçèðóåìîãî îáú-

åêòîâ íåâåëèêè è íå âëèÿþò íà ýôôåêòèâíîñòü

ââîäà ïðîáû.

Ïîëó÷åííûå ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå ïîç-

âîëèëè ðàçðàáîòàòü óíèôèöèðîâàííóþ ìåòîäèêó

îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â ïëàòèíîðîäèåâûõ ñïëà-

âàõ ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè

[10].

Äëÿ âñåõ ýëåìåíòîâ âî âñåì äèàïàçîíå îïðå-

äåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé áûëè óñòàíîâëåíû ïîêàçà-

òåëè êà÷åñòâà ìåòîäèêè (Sr, SRë è Äëm) ñîãëàñíî

ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ 5725–2002 è ÐÌÃ 61–2010 [8, 9]

(òàáë. 5).

Áûëè óñòàíîâëåíû òàêæå ïîêàçàòåëè íîðìà-

òèâîâ êîíòðîëÿ ìåòîäèêè, ïðåäñòàâëåííûå â

òàáë. 6.

Ïîêàçàòåëè òî÷íîñòè ïðåäëîæåííîé óíèôè-

öèðîâàííîé ìåòîäèêè íå óñòóïàþò àíàëîãè÷íûì

ïîêàçàòåëÿì ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â

ïëàòèíå è ïëàòèíîðîäèåâûõ ñïëàâàõ [1].

Òàêèì îáðàçîì, ýêñïåðèìåíòàëüíûì ïóòåì

áûëè óñòàíîâëåíû äèàïàçîíû ñîäåðæàíèÿ ðîäèÿ

â ïëàòèíîðîäèåâûõ ñïëàâàõ, â êîòîðûõ ñîäåðæà-

íèå ýòîãî êîìïîíåíòà ïðàêòè÷åñêè íå âëèÿåò íà

îïðåäåëåíèå ïðèìåñåé. Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóè-

ðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê áûëè âûáðàíû êîì-

ïëåêòû ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ â óêàçàííûõ äèà-

ïàçîíàõ ñîäåðæàíèé. Ïîñòðîåííûå ãðàäóèðîâî÷-

íûå õàðàêòåðèñòèêè ìîæíî èñïîëüçîâàòü äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â ïëàòèíîðîäèåâûõ ñïëà-

âàõ ëþáîãî ñîñòàâà â ðàìêàõ óñòàíîâëåííûõ äèà-

ïàçîíîâ.

Íà îñíîâàíèè ïîëó÷åííûõ ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ äàííûõ ðàçðàáîòàíà óíèôèöèðîâàííàÿ ìå-

òîäèêà îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â ïëàòèíîðîäèå-

âûõ ñïëàâàõ ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåê-
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Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â ïðèãîòîâëåííûõ ñìåñÿõ ÏëÐä5, ÏëÐä14 è ÏëÐä30 (L = 10, n = 3,

P = 0,95)

Îïðåäå-

ëÿåìûé

ýëåìåíò

Cìåñü ÏëÐä5 Cìåñü ÏëÐä14 Cìåñü ÏëÐä30

Ñîäåðæàíèå, % ìàññ. Ñîäåðæàíèå, % ìàññ. Ñîäåðæàíèå, % ìàññ.

Ðàññ÷èòàííîå Íàéäåííîå Ðàññ÷èòàííîå Íàéäåííîå Ðàññ÷èòàííîå Íàéäåííîå

Ag 0,0102 ± 0,0005 0,0107 ± 0,0013 0,0023 ± 0,0003 0,0024 ± 0,0004 0,0034 ± 0,0004 0,0030 ± 0,0005

Al 0,0039 ± 0,0001 0,0040 ± 0,0002 0,0069 ± 0,0008 0,0072 ± 0,0010 0,0122 ± 0,0009 0,0107 ± 0,0012

As 0,0232 ± 0,0013 0,0238 ± 0,0033 — — — —

Au 0,0010 ± 0,0001 0,0011 ± 0,0003 0,0085 ± 0,0009 0,0093 ± 0,0011 0,0270 ± 0,0026 0,0300 ± 0,0038

Bi 0,0099 ± 0,0006 0,0105 ± 0,0011 — — 0,0040 ± 0,0005 0,0040 ± 0,0006

Ca 0,0044 ± 0,0003 0,0040 ± 0,0004 — — 0,0393 ± 0,0040 0,0404 ± 0,0054

Cr 0,0020 ± 0,0001 0,0021 ± 0,0002 — — — —

Cu 0,0561 ± 0,0057 0,0575 ± 0,0089 0,0048 ± 0,0004 0,0049 ± 0,0006 0,0877 ± 0,0091 0,0915 ± 0,0123

Ir 0,0076 ± 0,0006 0,0074 ± 0,0009 0,0163 ± 0,0006 0,0170 ± 0,0007 0,1656 ± 0,0131 0,1543 ± 0,0176

Fe 0,0014 ± 0,0001 0,0013 ± 0,0002 0,0297 ± 0,0038 0,0307 ± 0,0047 0,1115 ± 0,0113 0,1016 ± 0,0145

Mg 0,0042 ± 0,0002 0,0041 ± 0,0003 0,0018 ± 0,0003 0,0022 ± 0,0005 0,0110 ± 0,0012 0,0094 ± 0,0015

Mn 0,0012 ± 0,0001 0,0012 ± 0,0002 0,0086 ± 0,0009 0,0095 ± 0,0014 0,0113 ± 0,0011 0,0101 ± 0,0014

Ni 0,0205 ± 0,0018 0,0225 ± 0,0031 0,0052 ± 0,0006 0,0049 ± 0,0008 0,0012 ± 0,0003 0,0013 ± 0,0004

Pb 0,0012 ± 0,0001 0,0012 ± 0,0002 0,0134 ± 0,0019 0,0113 ± 0,0034 0,0245 ± 0,0034 0,0218 ± 0,0042

Pd 0,0025 ± 0,0001 0,0023 ± 0,0003 0,1433 ± 0,0111 0,1535 ± 0,0162 0,3055 ± 0,0147 0,3025 ± 0,0256

Ru 0,0581 ± 0,0048 0,0585 ± 0,0068 0,0392 ± 0,0038 0,0401 ± 0,0045 0,0110 ± 0,0013 0,0111 ± 0,0024

Sb 0,00074 ± 0,00021 0,00076 ± 0,00025 0,0105 ± 0,0019 0,0101 ± 0,0022 0,0050 ± 0,0005 0,0048 ± 0,0008

Si 0,0033 ± 0,0005 0,0030 ± 0,0006 0,0106 ± 0,0019 0,0106 ± 0,0023 0,0149 ± 0,0018 0,0159 ± 0,0024

Sn 0,0261 ± 0,0011 0,0272 ± 0,0028 0,0026 ± 0,0003 0,0023 ± 0,0005 0,0349 ± 0,0026 0,0319 ± 0,0047

Zn 0,0336 ± 0,0013 0,0317 ± 0,0031 0,0172 ± 0,0019 0,0170 ± 0,0022 0,0030 ± 0,0003 0,0030 ± 0,0005



òðîìåòðèè ñ äóãîâûì âîçáóæäåíèåì ñïåêòðà,

êîòîðàÿ àòòåñòîâàíà ÔÃÓÏ «Óðàëüñêèé íàó÷-

íî-èññëåäîâàòåëüñêèé èíñòèòóò ìåòðîëîãèè» è

óñïåøíî ïðèìåíÿåòñÿ â Èñïûòàòåëüíîé ëàáîðà-

òîðèè ÀÎ «ÍÏÊ «Ñóïåðìåòàëë».

Ïîêàçàíî, ÷òî ïîêàçàòåëè òî÷íîñòè ðàçðàáî-

òàííîé óíèôèöèðîâàííîé ìåòîäèêè íå óñòóïàþò

àíàëîãè÷íûì ïîêàçàòåëÿì ìåòîäèêè îïðåäåëå-

íèÿ ïðèìåñåé â ïëàòèíå è ïëàòèíîðîäèåâûõ

ñïëàâàõ [1].
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Òàáëèöà 5. Ïîêàçàòåëè òî÷íîñòè ïðåäëîæåííîé ìåòîäèêè

Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ ñîäåð-

æàíèé ïðèìåñåé, % ìàññ.

Ïîêàçàòåëü ïîâòî-

ðÿåìîñòè, S
r, îòí

, %

Ïîêàçàòåëü âíóòðèëàá. ïðå-

öèçèîííîñòè, S
Rë, îòí

, %

Ïîêàçàòåëü ïðà-

âèëüíîñòè ±Ä
ñ
, %

Ïîêàçàòåëü

òî÷íîñòè ±Ä
ë
, %

0,0003 – 0,05 12 17 12 35

0,05 – 0,35 7 7 6 15

Ïðèìå÷àíèå. Äëÿ êàæäîãî óêàçàííîãî äèàïàçîíà ïðèâåäåíû ìàêñèìàëüíûå çíà÷åíèÿ ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèé.

Òàáëèöà 6. Ïîêàçàòåëè íîðìàòèâîâ êîíòðîëÿ ïðåäëîæåííîé ìåòîäèêè (P = 0,95)

Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ ñîäåð-

æàíèé ïðèìåñåé, % ìàññ.

Ïðåäåë ïîâòîðÿåìîñòè

(ïðè n = 3), r
îòí

Êðèòè÷åñêèé äèàïàçîí

(ïðè n = 4) CR
0,95

(4)
îòí

Ïðåäåë âíóòðèëàáîðàòîðíîé

ïðåöèçèîííîñòè, R
ë, îòí

0,0003 – 0,05 40 43 47

0,05 – 0,35 23 25 19




