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Выписка из приказа ГГК СССР № 229 от 18 мая 1964 года

7 ,  Министерству геологии и охраны недр Казахской ССР* 

главным управлениям и управлениям геологии и охрани недр при 

Советах Министров союзных республик, научно-исследовательским 

институтам, организациям и учреждениям Госгеолкома СССР:

а) обязать лаборатории при выполнении количественных 

анализов геологических проб применять методы, рекомендованные 

ГОСТами, а также Научным советом, по мере утверждения послед­

них ВШСом.

При отсутствии ГОСТов и методов, утвержденных ВШСом, 

разрешить временно применение методик, утвержденных в поряд­

ке, предусмотренном приказом от I ноября 1954 г ,  № 998;

в) выделить лиц, ответственных за  выполнение лаборато­

риями установленных настоящим приказом требований к примене­

нию наиболее прогрессивных методов анализа.

Приложение Ы* 3, § 8, Размножение инструкций на местах 

во избежание возможных искажений разрешается только фотогра­

фическим или электрографическим путем.
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В соответствии с приказом Госгеолкома СССР № 229 от 
18 мая 1964 г .  инструкция К? 95-ЯФ рассмотрена и рекомен­
дована Научным Советом по аналитическим методам к приме­
нению для анализа рядовых проб -  Ш категория,

(Протокол № 14 от 2 6 .ХП.68 г . )

Председатель ПСАМ В.Г*Сочеванов

Председатель секции
ядерно-физических методов А.Л.Якубович

Ученый секретарь Р.С.Фридман



Инструкция N? 95-ЯФ рассмотрена в 
соотвехстеки с приказом Государственного  
геологического комитета СССР К= 229 от 
18 мая 196ч г .  Научным Советом по анали­
тическим методам (протокол № 14 от 26 
декабря 1968 г . )  и утверждена 1ШСом с 
в еден и ем  в действие с I сентября 1969 г .

WiyOPrXi.CHTHOfc РКНТГ6Н0РАЛИ0Ш5ТРИЧЕС1 .ОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ
с :'рони;;я горных породах и минералах* /

Сущность метода

Стронций определяют флуоресцентным рентгенорадиомегри- 
ческим методом с помощью рентгенорадиометрического анали­
затора ,,:::инерал-2и или пМинерал-3"2“ \  В настоящей инструк­
ции описана методика рентгенорадпометойческого анализа, 
разработанная Б.А.Левшиним и !.:.Г*Осипобой и заключающаяся 
в измерении интенсивности характеристического излучения 
стронция от пробы, приготовленной в виде "тонкого11 слоя 
(поверхностная плотность 10 мг/см2 ) .

Флуоресцентный вариант метода позволяет определять 
стронций б порошковых пробах руд, горных пород, сухих ос­
татков и минералов при содержании его  от 0,1% и выше. 
Стронций определяют по К* -линиям рентгеновского излуче­
ния, используя дифференциальные фильтры из соединений бро­
ма ( АГаВг) и рубидия ( RK1 ) .

Определению стронция мешают иттрий, рубидий, ртуть, 
таллий, свинец и уран, в присутствии которых получаются 
завышенные результаты (см . табл* I ) .

х /  .несен а з  Ĵ AIn комплексной радиометрической партией 
Туркменской геологической экспедиции УГ CY ТССР, 1965 г*
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Таблица I
Количество стронция, эквивалентное 1% мешающего 

элемента (стронциевый эквивалент)

Мешающий элемент, 1% Y Rb Hg Т1 РЬ IL

Эквивалентное содер­
жание стронция, % 0 ,9 -1 ,1 0 ,1 -0 ,1 5 0 ,2  0 ,01 0,01 0 ,2 -

0 ,4

Метод рекомендуется для определения стронция, если 

мешающие элементы присутствуют в количествах, не вызываю­

щих существенных погрешностей в его определении* Если же 

мешающие элементы присутствуют в значительных количествах, 

и содержание их известно, то методика может применяться, 

но из результата анализа следует вычесть поправку, которую 

находят, умножая содержание мешающего элемента, выраженное 

в процентах, на его стронциевый эквивалент.

Погрешности рентгенорадиоыетрического определения 

стронция укладываются в допустимые расхождения (см* табл .2 ) .

Таблица 2

Допустимые расхождения1

Содержание 5>гОД Допустимые оасхоадения1 отнЛ
5 -9 ,9 9 10
2 -4 ,9 9 14

1 -1 ,9 9 16
0 ,5 -0 ,9 9 26
0 ,2 -0 ,4 9 9 41

0 ,1 -0 ,1 9 9 48
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Реактивы и материалы 

I* Натрий бромистый х*ч* ( 3 г )

2. Рубидий хлористый х .ч . ( 3 г )

3 . Стронций углекислый х*ч, (2 0  г )

4 . Двуокись циркония х .ч . ( 3  г )

5 . Ацетон(4 мл на каждую пробу)

6» Канифоль, раствор в ацетоне» Консистенция раствора долж­

на быть такова, чтобы фильтровальная бумага, смоченная 

им, не коробилась(1 мл на 10 проб)

7 . Фильтровальная бумага 

8* Парафин х .ч . (100 г )

9 . Эталоны и "пустая" (нулевая; проба* В качестве эталонов 

используют искусственные пробы, приготовленные на основе 

пустой породы, близкой по вещественному составу к анализи­

руемой, либо из пробы такого же состава, содержание строн­

ция в которых установлено многократными химическими опре­

делениями. При анализе проб, содержащих до 5% стронция, 

применяют эталон с 1-5% стронция; при определении более вы­

соких содержаний -  эталон с болыним содержанием стронция*

В качестве "пустой" пробы применяют либо ту же основу, 

которая использовалась для приготовления эталона, либо про­

бу, не содержащую стронция и близкую по составу к исследуе­

мым пробам. Использование в качестве "пустой" пробы тонко- 

растертого кварцевого песка не вызывает существенных погреш­

ностей в определении стронция*

Эталоны приготовляют следующим образом* Навески веществ, 

взятые с точностью до I  мг, помещают в агатовую ступку, при­

ливают этиловый спирт (на I  весовую часть смеси 5 весовых
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* 95-ЯФ

частей спирта) и перемешивают в течение 6 -8  часов с неболь­

шими интервалами (5 -1 0  мин) через каждые два часа. Смесь 

высушивают и из разных мест ее отбирают четыре навески, 

достаточные для химического или спектрального анализа. Рас­

хождение между результатами определения стронция в разных 

навесках не должно превышать относительных. Среднее из 

четырех определений принимают за истинное содержание строн­

ция в эталоне.

Аппаратура

1 . Прибор ,гМинерал-2" или "Нинерал-З", выпускаемый за­

водов "Геологоразведка".

2 . Источник излучения; радиоактивный изотоп туллй-170 

активностью 0 ,0 2 -0 ,2  г экв радия.

3 . Аналитические или торзионные весы на 200 мг.

Ход анализа

I -  Подготовка проб к анализу

Навеску 30-34 мг пробы, растертой до -200  меа, берут 

на торзионных или аналитических весах с точностью до 0»1 мгь

Из фильтровальной бумаги просечкой нарезают 20-30 круж­

ков диаметров 54 мм и укладывают их на дно стакана, входя­

щего в комплект прибора. В стакан ввинчивают вкладыш, через 

отверстие которого всыпают в стакан пробу и наливают 3 -4  

мл ацетона*/. Стакан закрывают резиновой крышкой, несколь­

ко раз сильно встряхивают и ставят на ровную горизонталь-

х /  Ацетон является токсическим веществом, поэтому все ра­
боты с ним выполняют под тягой.
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ную площадку. После того, как ацетон профильтруется через 
бумагу, пробу вынимают из стакана, смачивают ее 5 -6  капля­
ми раствора канифоли, высушивают в течение 1-2 минут на 
воздухе и вставляют в оправу.

Таким же образом приготовляют эталонные и "пустую" 
(нулевую) пробы.

И. Подготовка прибора к работе

Прибор настраивают на -линию стронция по прила­
гаемой к нему инструкции^. Чтобы обеспечить максимальную 
чувствительность прибора, следует установить такую ширину 
окна дискриминатора и такой коэффициент усиления, при ко­
торых отношение корня квадратного из скорости счета фона 
к полезному сигналу будет наименьшим.

Дифференциальные фильтры приготовляют из соединений 
брома ( JfaBr) и рубидия ( RbCl ) способом, рекомендован­
ным в инструкции к прибору . Для балансировки фильтров 
используют ZrO и ЯэВг , нанесенные на фильтровальную 
бумагу таким же способом, как и пробы. Величина разбалан­
са не должна превышать 0,2-0,5% .

Ш. Определение содержания стронция

1 . Оправу с пробой вставляют в одно из гнезд прободер- 
яателя.

2 . Прободерхатель вводят в окно ггатива прибора и уста* 
навливают его так, чтобы излучение источника падало на про­
бу .

3 . Измеряют скорость счета от пробы (имп/мин) с фильт­
рами из рубидия ( Я' ) и брома ( Ля ) ,  делая по два изме­
рения с каждым фильтром ( к'; JfB; К*; Я* ) .

Измерения каждой серии проб начинают и заканчивают 
измерением эталонной и "пустой" (нулевой) проб. При ста­
бильно работающей аппаратуре эталонную и "пустую" пробы 
измеряют 2 -3  раза в день.

Результаты измерений записывают в журнал. Форма записи 
показана в таблице 3 .
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Таолица 3

Форма записи и пример расчета результатов анализа

\ К; 
Проб

В-с 
чг

Скорость счета 
с Фильтоаыи (тыс, в кин} ■г’- IT1" д  0 * Д~ Д0 к

с
* : s r

-Ч(ЧЪ'» Н ' Х
Нуле­
вая
проба 32 47,63 45,80 1,83

47,72 45,83 1,89 1,86

эталон 31,4 70,72 56,41 14,31
70,38 55,92 14,46 1^,39 12,53 6,03 2 , «

40829 31,1 53,50 50,93 2,57
53,42 50,92 2 ,50 2,53 0,67

Д, * 1 ,86

Дг  -1 4 ,3 9  

2,53

Ээт» 12,53

0,67

С,_ -т  
К= -21 J L  » 31 « 6 ,03

0ЭТ „ 12,53
СПр,= К —у ^ ~  ^ |03_ " ° i 67 ■ 0,13тппр 31,1 К 95- Я*
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ГУ. Вычисление результатов анализа

Содержание стронция в пробе ( Спр) вычисляют по формуле
Зпп

Г = к
Ьпр mпр

где К

( D

(2)

ГГ1пРип1)Т-  вес исследуемой и эталонной проб, ыг ;
и 1*т -  величины, пропорциональные интенсивности анали­

тической линии излучения от исследуемой и эталонной проб. 
Беличины -пт и %7 определяют следующим образом: 
I /  По результатам измерений "пустой" пробы определяют 

среднюю величину разбаланса фильтров Д 0

Д0 = С ” * 0  СР

2 / По результатам измерений эталонной и исследуемой 
проб определяют среднюю величину разности скоростей счета 
с одним и другим фильтрами(

Д пр 8 ( пр Л* пр ) С р

Дэт r L ~  ̂ эт̂  СР
3 /  Определяют значения 3 П? и 1 зт

^пр = Д пр " Д о  
3 ЭТ = Д ЭТ " До

V  По известным значениям т эт ,0 зт и Сэт рассчитывают 
по формуле (2 )  коэффициент К, а затем по формуле ( I )  опре­
деляют содержание стронция в исследуемой пробе.

Пример расчета дан в табл. 3 .  При одинаковом весе иссле­
дуемой и эталонной проб расчет упрощается* При расчете бе­
рут средние значения коэффициента эталонирования и среднее 
значение фонового излучения для данного интервала времени.

Литература

I .  Инструкция по внутрилабораторному контролю точности 
(воспроизводимости) результатов количественных анализов ря­
довых проб полезных ископаемых»выполняемых в лабораториях 
Министерства геологии CJCCP, 1968 г .
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2 . Методические указания по проведению флуоресцентного 
рентгенорадиометрического анализа. Метод.указания НСАУ. К 3, 
1968 г .

3 . Техническое описание и инструкция по эксплуатации
рентгенорадиометрического анализатора РАИ—8, г .

4 . Якубович А Л ., Зайцев ci.W., Пржиялгоъский С.;,.. 
Ядерно-физические методы анализа минерального сырья. Атоы- 
издат, 1969 г .
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К Л А С С И Ф И К А Ц И Я  
лабораторных методов анализа минерального оырья 
по их назначению и достигаемой точности

Кате- f  Наименование 
гория,' анализа 
аналит

j Назначение анализа
!j
!

Точность по срав-;Коэффи- 
нению с допусками;диент к 
внутрилаборатopHofдопускам 
го контроля ;

I

П

1У

У*

У1

УП

УШ

Особо точный 
анализ

Полный анализ

Анализ рядо­
вых проб

Анализ техноло­
гических продук­
тов

Особо точный 
анализ геохи­
мических проб

Анализ рядовых
геохимических
проб

Полуколичествен- 
ный анализ

Качественный
анализ

Арбитражный анализ, 
анализ эталонов

Полные анализы гор­
ных пород и минера­
лов.

Массовый анализ гео­
логических проб при 
разведочных работах 
и подсчете запасов, 
а также при контроль­
ных анализах.
Текущий контроль тех­
нологических процес­
сов

Определение редких и 
рассеянных элементов 
и "элементов-спутни­
ков” при близких к 
кларковым содержа­
ниях.

Анализ проб при гео­
химических и других 
исследованиях с повы­
шенной чувствитель­
ностью и высокой про­
изводительностью.

Качественная харак­
теристика минераль­
ного сырья с ориен­
тировочным указани­
ем содержания элемен­
тов, применяемая при 
металлометрической 
сьемке и др. 
поисковых геологи­
ческих работах
Качественное опреде­
ление присутствия 
элемент^ в минераль­ном сырье.

Средняя ошибка в 3 0 ,33
раза меньше допус­
ков
Точность анализа 
должна обеспечивать 
получение суммы 
элементов в преде­
лах 99, 5-100,5%
Ошибки анализа дол- I 
жны укладываться в 
допуски

Ошибки анализа могут 1 -2  
укладываться в рас­
ширенные допуски по 
особой договореннос­
ти с заказчиком.
Ошибка определения не 0 ,5  
должна превышать поло­
вины допуска; для низ~ 
ких содержаний, для 
которых допуски от­
сутствуют, -  по дого­
воренности с заказчи­
ком.
Ошибка определения 2 
должна укладываться в 
удвоенный допуск:для 
низких содержаний, для 
которых допуски отсут­
ствуют, -  по догово­
ренности с заказчиком.
При определении содер­
жания элемента до­
пускаются отклонения 
на О,Ъ-Х порядок*

Точность определения 
не нормируетсяИнструкция НСАМ 95-ЯФ

https://meganorm.ru/Index2/1/4293724/4293724052.htm

