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Вы писка из п р и к а за  ГГК СССР Ч. 2 2 9  от 18  мая 1 9 6 4  г о д а

7 . М и н и стер ству  ге о л о ги и  и охраны недр К а з а х с к о й  CCPi 

главн ы м  у п р авлен и ям  и упр авлен и ям  ге о л о г и и  и охраны н едр  при 

С о в е т а х  М инистров сою зных р есп убли к» н а у ч н о -и с с л е д о в а т е л ь с к и м  

и н сти т у т а м »  ор ган и зац и я м  и учреждениям Г о с ге о л к о м а  СССР:

а )  о б я з а т ь  л а б о р а то р и и  при выполнении к о л и ч ествен н ы х  

а н а л и з о в  г е о л о г и ч е с к и х  проб применять методы# реком ендованны е 

ГОСТами# а  так ж е Научным совето м #  по мере утвер ж ден и я п о сл е д ­

них ЕШ С ом .

При о т с у т с т в и и  ГОСТов и м е т о д о в , утверж денн ы х ВИМСом, 

р азр еш и ть  вр ем ен н о  применение м е то д и к , утверж денны х в пор яд­

к е ,  п р ед у см отр ен н о м  п р и казом  от  I  н ояб р я 1 9 5 4  г .  К? 9 5 8 ;
в )  вы д ел и ть л и ц , о т в е т с т в е н н ы х  з а  вы полнение л а б о р а т о ­

риями у ст а н о в л е н н ы х  настоящ им п р и казом  тр ебован и й  к примене­

нию н а и б о л е е  п р о гр есси в н ы х  м ето д о в  а н а л и з а .

Приложение № 3 ,  §  8 .  Разм нож ение ин стр укци й  на м е с т а х  

во  и зб еж ан и е  возможных искаж ений р а зр е ш а е т ся  т о л ь к о  ф о тогр а­
ф ическим  или эл ек тр о гр аф и ч еск и м  п у т е м .
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В с о о т в е т с т в и и  о приказом Г о сге о л к о н а  СССР Ш 2 2 9  

от  18  мая 1 9 6 4  г .  инструкция *  58  -  С р ассм отр ен а и р е ­

ком ендована Научным С оветом  но аналитическим методам к  

применению для ан ал и за  рядовых проб -  Ш к атего р и я  -  при 

содерж аниях 0 ,0 0 3  £  и выш е; для а н а л и за  рядовых ге о х и ­

мических проб -  И  к а тего р и я  -  при содержаниях ниже 

0 ,0 0 8  * .

(П ротокол 1ё 5 от  2 5 .1 * 6 6  г . ;

П р ед седател ь ИСАИ

П р ед седател ь секции 
спектр альн ы х м етодов

Ученый се к р ет а р ь

Б .Г .С о ч е в а н о в

А .К .Р у са н о в  

Р *С . Фридман



№ 57~С

Инструкция к  57  -  С р ассм о тр ен а  в с о о т в е т ­
стви и  с п р и казо м ^ Го су д ар ствен н ого  г е о л о г и ­
ч е с к о г о  ком и тета СССР И? 2 2 9  от 18  мая 1 9 6 4 г .  
Научным С оветом  по ан али ти чески м  методам 
{п р оток ол  Us 5 от 2 5 .1 * 6 6  г . )  и у гве р х д ен а  
ВИМСом с  введен и ем  в  д ей стви е

с 1 октября 1 9 6 6 г .

СПЕКТРОГРАФИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ БОРА В ГОРНИ ПОРОДАХ С 
ВВЕДЯЩЕК ОБРАЗЦОВ В ДУГОВОЙ РАЗРЯД МЕТОДОМ ВОЗДУШНОГО 

ДУТЬЯ*)

Сущность м етода

Метод сп ектр огр аф и ч еского  определения бор а в  горных по­

родах предложен А .К . Русановы м , В .Г .Х и тр овы м  и Н .Т .Б а т о в о й 2 .

Метод основан на испарении ан али зи р уем ого о б р а зц а  в д у ­

г е  переменного т о к а  и измерении и н тен си вн ости  и злучен и я фо­

тограф ическим м етодом . Анализируемую пробу в в о д я т  в  э л е к т ­

рический р а зр я д  методом воздуш ного д утья  с  помощью ап п а р а та  

А ВР-2 , ч то  зн ачи тельн о повышает во сп р ои звод и м ость  и пр ои з­

во д и т е л ь н о ст ь  а н а л и за .

Для возбуж дения сп е к т р а  использую т г е н ер а т о р  Д Г -2 , ра­

ботающий в  режиме активизированной дуги перем ен н ого т о к а . Д у - 

г а  гор и т между двумя медными э л е к т р о д а м и ** ',  которые у с т а н а в ­

ливают в ап п ар ате  А В Р -2.

Концы эл ек тр од ов не з а т а ч и в а ю т . После а н а л и за  каждой 

пробы электроды  заменяю т очищенными.

Дня улучшения восп р ои зводи м ости  ан ал и за  щель с п е к т р о ­

графа освещ ают от д о ст а т о ч н о го  бол ьн о го  у ч а с т к а  ф акела д у г и ; 

для э т о г о  вторую  линзу трехли н зовой  о св ет и т ел ь н о й  си стем ы  

не диафрагмируют, а  для уменьшения к о л и ч ест в а  о в е т а  в м е с т о

х )  В н есен а  в НСАМ сп ектр ал ьн ой  лабор атор и ей  ВИМСа, 1 9 6 6  г .

х х )  С п ектр альн о-чи сты е угольн ы е электроды  обычно содер ж ат 
бор и поэтому прим еняться не м о г у т .
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# 57 -  Сдиафрагмы у ста н а вл и ва в?  металлические с е т к и .

Анализ провода? по методу тр ех эталон ов*

Стандартными образцами (эталон ам и ) олужат сн еси  р еахти г 

з о в ,  ииитирующие приблизительно средним с о с т а в  изверхеиных 

горных пород, в  которые ввод ят  бор в виде соответствую щ его 

минерала»

Так как  при работе по методу просыика интенсивность ли­

ний ';пе гтра за ви си т  от крупности частиц и от минералогичес­

кой формы нахождения определяем ого эдеме а г а , необходимо по 

возможности стан дар ти зи ровать условия измельчения анализиру­

емых порошков (-200  л еи ) и п о л ьзоваться  при ан ализе стан дар т­

ными образцами (эта л о н а м и ), содержащими бор в виде того  хе 

м инерала, что  х  в пробах.

£  зави си м ости  от определяемых содержаний бора применя­

ет один из двух вариантов методики.

При  определении 0 .0 3  -  I  % B20g ( I  вар и ан т) пробы р а з­

бавляют в 10 р аз полевым шпатом, не содержащим бор а,или  

смесью реакти вов (о ки сл ов или углекислы х с о л е й ), имитирующей 

приблизительно средний с о с т а в  изверженных горных пород. Т а­

кое разбавлен ие нивелирует с о с т а в  и сы пучесть анализируемых 

к стандартных об р азц о в , устр ан яет помехи (перекры тия) со  

стороны линий других элем ентов и п озво л яет  и сп ол ьзовать  л ка­

ч е ст в е  внутреннего стан дар та линии кремния, хар актер  поступ­

ления которого в  дугу достаточн о близок к хар актер у  поступке*- 

ния бора из части ц  минералов.

При определении 0*001 -  О Л  % В20д (Д вар и ан т) анали­

зируемые образцы разбавляю т в отношении 1:1  "силикатной 
см есью *содерж ащ ей  внецут,которы й играет роль элем ента ср а в­
н ен и я, ч то  снижает си стем ати чески е ошибки при изменении с о ­
с т а в а  об р азц ов . Для устран ен и я влияния различия в сыпучести 
эталонных и анализируемых образцов аппарат А ВР-2 дополняют
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№ 5 7  -  С

Q
транспортером  > Для уменьшения вер о я т н о ст и  перекры тия ан а­

ли ти чески х линий линиями други х эл ем ен тов о б я за т е л ь н о  приме­

няют спектрограф  высокой ди сп ер си и , например, K C A -I.

Сущ ественная си стем а ти ч еск а я  ошибка в определении бо­

ра о т с у т с т в у е т ,  есл и  с о с т а в  анализируемых проб д ех и т  в с л е ­

дующих прз д е д а х :

S t  02 от  3 0  до 8 0  # ; Al^Og о т  5 до 4 0 # ; СаО от 4  до 50% ; 

М^О от  I  до 1 0 # ; Pe^Og о т  0 ,5  до 5 0 # ; ttagO  от 3  д о  1 5  # .  

Методика р еком ен дуется  для определения бор а при е г о  с о ­

держании от 0 ,0 0 3  до 1 ,0 #  В^Оо в силикатны х горны х п о р о д а х . 

При этом мннеральъая форма вхождения бора должна быть и з в е с т ­

н а .
Погрешность определения при содержании от 0 ,0 5  до  1 , 0  #  

у к л ады вается  в допустимые расхож дения ( с м .  т а б л , I ) ,  Доя с о ­

держаний от 0 ,0 0 3  до 0 ,0 5  # ,  для которых допустимы е р асхож ­

дения не предусм отрены , расхож дение между параллельными оп р е­

делениями с о с т а в л я е т  4 0 -3 5 %  от содержания В2О3 (п о  опыту 

спектральн ой  лаборатории ВШЮи).

Таблица I

Допустимые расхож дения1

Содержание В20д, % Допустимые р а с х о ж д е н и я ,о т н . *

0 ,2  -  1 ,0  3 0  -  20

0 , 0 5 -  0 , 2  45  -  3 0

Реакти вы  и материалы

1 .  К ислота кр ем н евая водная ч . д . а .

2 .  К и слота со л я н а я , р азб авл ен н ая  1 : 1 .

3 .  Кальций углеки слы й  ч . д . а .

4 .  Магний углекислы й иди ок и сь  ч . д . а *

5



*  57  -  С
5 *  Натрий углеки слы й  безводный ч . д . а .

6• Окись алюминия ч . д . а ,

7 .  Окись ви см ута ч . д . а .  (т о л ь к о  для П вар и ан та  м ето­

д и к и ) .

8 .  Окись ж ел еза  х . ч .

9 .  Турмалин» д ахал и т и д р , минералы бора для и з г о т о в ­

ления стан дар тн ы х о б р а зц о в . Содержание бор а у с т а н а в л и в а е т ся  

многократным е г о  определением  объемным м етодом .

1 0 .  Обычные реакти вы  и принадлежности для обработки фо­

т о п л а ст и н о к .

1 1 .  Стержни из проводной эл ектр оли ти ч еской  меди диаметром 

0 ,5  ом и длиной 20 см .

1 2 .  Ф отопластинки "м икро” ч у встви тел ьн остью  1 6  или 22  

е д .  ГОСТа, разм ером  9 х  12  с м .

1 3 .  Стандартные образцы (э т а л о н ы ),

а )  П риготовляю т "силикатную  с м е с ь " :  

квар ц  -  12 ч астей

оки сь алюминия -  3  ч асти

натрий углекислы й б езвод н ы й - 2 части

кальций углекислы й -  2 части

оки сь магния -  I  ч аоть

ок и сь  ж е л е за  -  I  ч а ст ь

В се  исходные вещ ества  должны быть проверены с п е к т р а л ь ­

ным методой на о т с у т с т в и е  бора и р астерты  до крупности 

-■200 меш.

Хорошо истертую  см е сь  прокаливаю т в течен и е 4 - 5  ч асов  

в  муфеле при 9 0 0 -1 0 0 0 ° С  для удаления в л а г и , углеки слоты  и 

для ч асти ч н о го  спекан и я ее  ком п он ен тов. Спек сн о ва  и сти р а­

ют до  крупн ости  -  200 нею и тщ ательно перемеш иваю т.

б ;  В "силикатную  с м е с ь "  в в о д я т  1 , 5  % окиси ви см ута и 
6 тщ ательно перемеш ивают.



№ 5 7  -  С

в )  Для получения п ер во го  стан д ар тн о го  о б р а зц а  тщ атель­

но смешивают турмалин (или другой минерал б о р а ) и " си л и кат­

ную с м е с ь "  с таким р а сч е т о м , чтобы содержание в нем В20д с о -  

ст а в л я л о  1з£ (смешивают в н еск о л ь к о  ст а д и й , чтобы з а  один 

прием см есь  р а зб а в л я л а сь  не б о л е е , чем в 3  *  4 р а з а ) *

Третью ч а ст ь  полученного о б р а зц а , содержащ его р а з ­

бавляю т в три р а з а  силикатной см есью . П олучается о б р а зе ц , 

содержащий 0 ,3 3 %  В2Од* Третью ч а с т ь  э т о г о  об р азц а  р а з б а в ­

ляют в три р а з а  силикатной см есью  я  получают о б р а зе ц , со д ер ­

жащий О ,ИЙ В^Од и т . д .  Таким образом  получают обр азц ы , с о ­

держащие: 1 , 0 ;  0 , 3 3 ;  0 , 11 ;  0 , 0 3 7 ;  0 ,0 1 2 3 ;  0 ,0 0 4 1 ;  0,0Q I4SS 

В20 д . Каждое разбавлен и е соп р ово ж д ается  тщательным и сти р а­

нием см еси  в с т у п к е .

г )  Приготовляют рабочие стан дар тн ы е образцы для оп р еде­

ления 0 ,0 3 -1 Й  В20̂  ( I  в а р и а н т ) . Каждый из стандартны х об­

р азц ов (э т а л о н о в ) , содержащих 1 , 0 0 ;  0 , 3 3 ;  0 , 1 1 ;  0 ,0 3 7  и 

0 ,01256  B^Og, смешивают в отношении 1\9 о б я за т е л ь н о  с  тем же 

полевым шпатом или той же "си ли катн ой  см е сь ю ", которыми 

пользую тся для р азбавлен и я анализируемых об р азц о в*

д )  Приготовляют рабочие стандартны е образцы для опр е­

деления 0 ,0 0 1 -0 ,1 5 6  В20д (П в а р и а н т ).

Каждый из стандартны х о б р а зц о в , содержащих О , I I ; 0 , 0 3 7 ;  

0 , 0 1 2 ;  0 ,0 0 4 1  и 0 ,001456 В20 д 7смешивают с  равным коли чеством  

той же "си ли катн ой  с м е с и " , которой разбавляю т ан али зи р уе­

мые обр азц ы .

Аппаратура и принадлежности

I .  Спектрограф KCA-I о тр ехли н зовой  о свети тел ьн о й  си ­

стем ой . При ан ал и зе  по I  вар и ан ту п ользую тся также сп ек тр о ­

графом ИСЛ- 2 8  (Й С П -30).
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*  57 -  С
2 .  Г ен ер атор  ДГ-2

3 .  Аппарат АВР-2

4 .  Транспортер -  п р и ставка  (т о л ь к о  для ан али за no II в а ­

р и а н т у ). У стр о й ство  тр ан сп ор тер а подробно описано^.

5 .  Иикрофатоиетр УФ-2

6 .  Весы торэиояние о ценой деления 0,5  или I  иг

7 .  Весы а п тек ар ск и е

8 .  Ступка а г а т о в а я  иля яш мовая.

Ход ан ал и за

а )  Определение 0 ,0 8  - 1 , 0 * .  В20^ ( I  вар и ан т)

Н авеску 1 5 0  иг п о т е р т о го  до - 2 0 0  ней анализируем ого об ­

р а зц а  смешивают в сту п к е  с  1 , 3 5  г  п ол ево го  шпага иля "с и л и к а т ­

ной сн е си " и тщ ательно истирают в течен и е 3 - 5  минут. При­

б ли зи тельн о половину полученной сн еси  ноисща.ат в воронку ап­

п ар ата  АВР-2  и включают апп ар ат на 4 0  с е к *  Спектр экспониру­

ют и фотографируют при следующих у сл о в и я х :

Сила т о к а  дуги -  9  а

Д уговой промежуток -  3 ни

Время экспонирования - 4 0  с е к

Освещение щели сп ектрограф а -  тр ехли н зовал о с в е т и т е л ь ­

ная с и с т е м а . У станавливаю т максимальную диафрагму (к р у гл у ю ), 

а  для уменьшения к о л и ч ест в а  о в е т а  (е с л и  т р е б у е т с я ) в п лос­

кости  диафрагмы помещает м еталли чески е се тк и  с  отверсти ям и  

различной величины.

Ширина щели сп ектр огр аф а -  0 ,0 1 5  им

П роявитель имеет следующий с о с т а в :

1) Метол - I г

2 )  Гидрохинон -  9  г

8 ) Сульфит натрии безводны й -  45  г

8



4 }  Сода кальцинированная

5 )  Калий бромистый

6 )  Вода

-  25  Г

-  5 г

*  5 ?  -  С

-  до I  д

Фотопластинки обрабаты ваю т обычным способом »

О статок  порошка из воронки высыпают, воронку очищают, по­

мещают вторую половину порошка и экспонируют при т е х  же у с ­

л о ви я х * Для каждой следующей пробы электроды  заменяю т о ч и -

В се  анализируемые и стан дар тн ы е образцы  экспонируют а н а ­

логично»

После обработки ф отопластинки фотометрируют аналити­

ческие линии, указанны е в таблице 2,  н ахо д ят р а зн о ст и  почер­

нения (д  $  ) линии бора и кремния и с  помощью стандартны х 

об р азц ов отр оят градуировочный график в коор ди н атах [ д  S  ;

£ (j С ]  ,  гд е  С -  концентрация б о р а . Примерный вид градуи ро­

вочн ого граф ика п о к азан  на р и су н ке. Так к а к  и стандартны е я 

анализируемые образцы р а зб а вл я л и сь  полевым ш а г о м  (иди "с и ­

ликатной см есью 11) в одном и том же соотношении 1 : 9 ,  то ни­

какие расчеты  не нужны,» содержание бор а в  обр азц е определяют 

н еп о ср ед ствен н о  по градуировочном у граф ику.

Н авеску 5 0 0  мг и ст е р т о го  до -2 0 С  ыеи ан ализи руем ого об­

р а зц а  тщ ательно смешивают в а г а т о в о й  с т у п к е  с  равным коли­

ч ество м  ’ силикатной см еси "(содер ж ащ ей  1,596 окиси в и с м у т а ) . 

Смесь делят на две равные чаоти (н а  ап тек ар ск и х  в е с а х ) .  Одну 

ч а с т ь  помещают на л ен ту  тр ан сп ор тер а и распределяю т по в о з ­

можности равномерно по всей  длине лен ты . Д алее х од  ан а л и за
х ;  для очистки медные электроды помещают на н еск о л ьк о  минут 

в  стак ан  с разбавлен н ой  1:1  соляной к и сл о т о й ; з а т е и  про­
мывают водок я вы суяяваю т.

б )  Определение О ,00Х  -  G, 1з£ (П вар и ан т)
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не о т л и ч а е тся  от опи сан н ого выше, начиная с  экспонирования 

и фотографирования с п е к т р а *

А налитические линии даны в таблице 2«

Аналитические линии

Таблица 2

Вариант
методики

1
j

А налитическая
линия

i Интервал оп р ед ел и - 
I емых концентраций,

В I 2497,73 0,08 -  1 ,0

В I 2496,78 0 ,1  -  1 ,0
I Si I 2532,38 линия сравнен и я

Six 2568,64

B il 2497,73х ) 0,001 -  0 ,03
I I Bil 2780 ,52*х '> ливне сравнения

Bil 2627,91 _ 1 Т _

х) лрш р а о о те  со  слек?р£граф ом  средней дисперсии мешает 

линнв Ре П 2 4 9 7 ,8 2  А (503» F e ^ O g ); контрольная линия 
Ре I  2 5 0 6 ,7 5  А.

х х )  При р а б о те  со спектрограф ом  средней  дисперсии мешает 
л я и ю  C r I  2 7 8 0 ,7 0  и Ре I  2 7 8 0 ,7 0  i  (2 0 jS  P e20 g ) ;  к о н г -  
рольная линия Ре I  2 7 7 6 ,0 7  L
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К Л А С С И Ф И К А Ц И Я
лабораторн ы х м етодов а н ал и за  м и н ер альн ого  сы рья по их н а з ­

начения и д о ст и га е м о й  т о ч н о ст и

К а т е - ;  цЯИ11рнпк я н н р ■ „ (Т о ч н о ст ь  по сравнению  У коэф ф и -
го р и я ; Н азначение вн а к и за  с доп ускам и  в н у т р и л а - ;ц и е н т  к
ан али | ан али за  : jO o p a to p K o ro  кон тр оля | д о п у ск ам

I .

П,

О собо точный Арбитражный а н а л и з , Средняя ошибка в 3  р а з а  0 , 3 3  
ан ал и з ан али з зта .гон ов  меньше д о п у с к о в

Полный ан али з Полные анализы  г о р ­
ных пород и минера­
л о в .

Т оч н о сть  в н а л и за  должна 
о б е с п е ч и в а т ь  получен и е 
суммы эл е м е н т о в  в пре­
д е л а х  9 9 , 5 - 1 0 0 , 5 #

Щ. Анализ р я д о - к ассовы й  ан ал и з г е о -  Ошибки а н а л и за  должны I
вых проб л о ги ч е ск и х  проб при у к л а д ы в а т ь ся  в  доп уски

разведочн ы х р а б о та х  
и п о д с ч е т е  з а п а с о в , 
а  такж е при кон тр ол ь­
ных а н а л и з а х .

1У . Анализ г е х н о л о - Текущий кон троль тех-О ви б ки  а н а л и з а  м о гу т  у к -  1 -2  
г и ч е с к и х  п р о д у к -н о д о ги ч еск и х  п р о ц е с - л а д ы в а г ь с я  в  расш иренные 
т о в  с о в  допуски  по о со б о й  д о г о ­

вор ен н ости  с  з а к а з ч и к о м .

У . О собо точный 
ан али з ге о х и ­
м и чески х проб

У 1 . Анализ рядовых 
геох и м и ч еск и х  
п р о б .

О пределение редки х и Ошибка оп р ед ел ен и я  не 0 , 5  
р ассеян н ы х э л е м е н т о в  должна превы ш ать п о л о в м - 
и "э л е м е н т о в -с п у т н и - кы д о п у с к а ;д л я  н и зки х с о -  
к о в ипри б л и зки х  к  дер ж ан и й ,для которы х д о -  
кларковы м сод ер ж ан и - пуски о т с у т с т в у ю т , -  по 
я х .  д о го в о р е н н о ст и  с  з а к а з ­

чи ком .
Анализ проб при г е о -  Ошибка оп р ед ел ен и я  д о д ж - Z 
хим и ческих и д р у ги х  на у к л а д ы в а т ь с я  в  у д в о -  
и ссл ед о ва н и я х  с  п о -  енный д о п у с к ;д л я  н и зки х  
вишенной ч у в с т в и т е л ь -с о д е р ж а н и й , для котор ы х 
н остью  и вы сокой п р о -д оп у ск и  о т с у т с т в у ю т ,-п о  
и з в о д и т е л ь н о с т ь с . д о го во р ен н о ст и  с  з а к а з ч и ­

к ом .

УП. П о л у к о л и ч е ст ве н -К а ч е ств ен н а я  х а р а к -  
ный ан али з т е р и с т я к а  м инераль­

н ого сы рья с  ориен­
тировочным у к а за н и ­
ем содерж ания э л е ­
м е н т о в , применяемая 
при м еталлом етр и че­
ск ой  съем ке и д р . 
пои сковы х г е о л о г и ­
ч е ск и х  р а б о та х

При оп р еделен и и  со д ер ж а­
ния эл ем ен та  доп ускаю т­
ся  отклон ен и я на 0 , 5-1 
п о р я д о к .

УШ. К ачественны й К а ч ествен н о е  о п р ел о - Т оч н ость  о п р ед ел ен и я  не
ан ализ лени е п р и су тстви я  н ор м и р уется

эл ем ен та в м инераль­
ном сы р ь е .
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