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Выписка нз прияаза Шнистра геологии *  496 от 29 ок­
тября 1976 г.

4. При выполнения анализов геояогнческих проб приме­
нять методы, рекомендованные ГОСТами ж Научным советом по ана 
аналитическим методам.

Воспроизводимость и правильность результатов анализа 
руд и горных пород оценивается согласно Методическим ука­
заниям QCAM "Методы лабораторного контроля качества анали­
тических работ".
Примечание; Разынохение инструкций на местах во избегание 
возмоиныхиискажений разрешается только фотографическвм или 
&лектрокра$нческим способом.
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йявтрупдая Ш 182-С ра*с«э?р*на в ооокввздувш е црзказоп Мшгво СССР в 496 от 29.Х.76 г. Научным советом ао аваляуячвежлн гее*©дай /итогов®я А 34 ©У £6.6.79 г./ я укмщнат ШЙСш е вэвдажжеи » двёотяие в I февраля £981 г.

шиРохРАаитасввЕ ©прщшаив в д еш  агаеитоа- ч 
т а к а й  в дяш ш х и в д т ж  к ш  щгашда х'

Сущое*1> метода

С©д«ряаях« вленштов-црядоее! в шркошх я еоотяовешЕ© 
авяюториг я» явх в ж&здом жощрепи» tuyma ищу* бки» рюв- 

era кевазатоди чреагапаЯко ззшш дея ревавая ряда 
хчшвгачввких эоЕроооа0 в чаетаюета , для ощм»д®ж«шя форт- 
iSEOHZOt дрщвдшшювга мевгороядввнй. Креке sot©, кеюоторме 
кеетюЕвяга aps кг аевдаешшг еодврее&зша азгу? поауию к*в- 
тшаъвя.

Ме*едваа окрададагаш редких элтютов-артгвееЯ в ышеи- 
радах вдраэешя, рьзрабйишяаж Х.Г»1©гшюв©1 в М.М.№едапз- 
*®й, тш ш т  ©ярадаааяь тодерювяе ввдяяедуажьшх редко- 
зшеишш: еджвнтов, ажуркк» торя*, вкшщся, гаобяж» *ая**.~ 
га, бевкхзяг, хкфаоя ж эгаоквнв© содврзахк  ̂ адрквжаж к
хЗфКЖв.

М®5редкк& гшштеуеж в жсщршнн шваяа®ккУ«аю1 нрвбн в 
йшкж е буфзршк вероазоя яз казала узшьттв mmspom в 
гяедярячедшй дуг*» рвшвгразцзг ияжекетш-^а едаясградмнг 
латай онредатааш злшентов ф&тогра^ичбееам жуток, взаврв- 
жт жияттзтъш зтпс жгтй фатоиеуркрвкакящ кг ночэрявщн® 
ж вцрвямиквях еадвржазкй змшиеято:* ао грвдащдаю'чиш цж- 
фт&а, м м ш ш  о камвкю вялешпа: обретав.

х" Вввеяя» в НСМ .айораторнвй шеираяькйм ш т  ШГРЭ.
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£V 183-0
Ъ т щ т  <щ>®таштш мшаную црвждааашюа т$Ш вра&» 

иятадьае тхш- гк гр а »  вещании Это as вшйогвс шводавует- 
вя в нетоднже щ т т з т т т  чдгввгваяагьнйе» ©щрвдаяевн® в 
лоиученжя щещу&анк результатов црк анализ© различных мине- 
радов вдрковюи Чэобй зшучкгь §горзяв Щрвдаявюе *дшви~ 
тов, цробт звдвм м  в аявысв угздьдаг© вжешрода @ буфер­
ной жаеьзг. Я^еддовеявае ж  дне ш ш  ашсгрода поквща- 
si1 еавеь фторшкэта е разйш ксшгаестзвд ЭРрв#гтового поров- 
з&5 ©стаиьяа© шранеатн ©машвавт с пробой г  пжещ рт в 
5?ок S8 здвкуродр*К  Црш хвдрзваянв в кратер© угольного элект­
рода цротакавт рзаящег §шргроваякя крвдваражадьио всоста- 
шомвнаых до ш&тзш рвдаезаавдьнш: ттоетш,, иттржя, екан- 
диаэ бедашк н наыотеркг да>утакв грюутохяумдх в арсбе.

БзрныЁ авнэдщдэ фв&щтШ датнй, mmmtm ж кварц/кяи гиркшига/ зшввш гажэдоуиу, ш Ш щ т т да ветфаш» 
«жералов. #»op@ia»©s~i я $еоред ш и  ©бводэтхвакж фторкре- 
ваше редких ©детвуов, ве^тавэшЕеавюс г  врЕе* гетвш утежь- 
ного порошка до имядаво 1ятшй9 барк!» & так» целовав© 
иекентн, содержащиеся в дащкжише, едабшиедруюг условия 
жепаренгя элементов в жшш®р&?уру ш ш  душ, а еяедоввтавь- 
во, в yazosas воябуядвшя ©здоктрсв.

Угольны! порошок не только восстанавливает оки&ш он- 
ределяашл злшентоа до катаяка, ш такка цраантвизуод сгша- 
лешэ щгобн в круши© завяж, что обеспечивает дозгатетио раз­
номерное в интенсивное поегугдажэ алшезтов в влазку едивт- 
ркческой дуги.

В методике неи&Еьзузтся фракционироваявве исшрвшз 
пробы ва анода дутк постоянного тока. В процессе ишарашн 
проба ва фотапластьцке подучЕэт две свектрбцранма, шета S3 
которых екстаируетая 1,5 иввутн.

За порше 1,5 шнутн /I ексноажцан/ полностью исдарнзя- 
ся все 14 редкоземельных элементов» иттрн!, дтин̂ рг© е бврил- 
леЗ. Я£сиэ спределаеиых элементов за вго время ям »ч »ш » $&-
саряктся грамняй, ааштний, saseso, кальций, шхвнй, mgm-
^Обзеэ тщчеегзо добавляемых к краб© веществ1 оостоат ш  40,0-^ ,0% S3 irafeosoro mmmkf т  20,0-32,6$ шз фвощш ЖТЕЗ, на 19.0-22*831 яэ фгврездвоиМ, ва 3,5-4,5% ж! ^йо- дава* ва 3,6-4,о* жа бетою  акнщреда, ш 2,0-3,si нз -зероошзя бяргя ж ш 6,5-7,6% ss sŝ ê csaanu
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й 182-С

не ноявостью. йоэтону вх линии» хотя в белее слабив, вабдю- 
даягся в в спектра Н экенозацнв,

Цри содержании ниобия в тангажа менее 0,25$ кх лзшш 
даявляютея только в свеагаре П экспозиции. При больших со­
держаниях эткх ажаивнтсв is линии появляются такие в в спект­
ре I ЭЕСНОвНЦКВ.

Скорость всшаренвя основных компонентов циркона - крем­
ния ж одркония- резко различна.Нремни! водность» испаряется 
га верше 45 сек; испарение циркония распределяется црвбл*- 
зжтельно равноиерно в обеих экспозициях. Фон спектра I ако- 
еознцин интенсивнее , чех фон П экспоз̂ цп, что обуслов­
лено иитеяенвтш нспаренвем основной пасся проба в I экспо­
зиции.

Источником возбуждения опектров служит угольная дуга 
достоянного тона сило! 18 А.

ТВк как определяемые элемента в цирконий /элемент оо- 
т ш / обладав? очень слежншн многодннейнымж cnexxpaiai, для 
анализа необходщ* дифракционный спектрограф с обратно! 
дисперсией не хуже, чем 0,4 т /ж . Наиболее чуветвнтельнне 
линии сяредзжяешх элементов раеволехевн в областях сяектра 
260-360 ш ж 420-470 вм. Чгобн вовольаовать это лвнкв, 
еяектр тавдой вчалзаирувмой пробы я ваадого эталонного об­
разца фотографируют дважды или тргада в разных областях 
спектра.

Содержания определяемых элементов находят во м е т о д у  трех 
эталонов во абсолютной интенсивности линий /е учетом фона 
( ючнне графтов строят в координатах

Эталонными обраэгага служат снеси чистит окислов, которые 
вводят в расчетных количествах в искусственную смесь, такта- 
руичу» то составу щркоя.

Кетодкиа. предаэначена д а  определении La , Се, Р г,
М , S& е Ж.г , Sd , 1%, 2у , Ео, Ег , Эа , ХЪ , 1м ,
I , Иг , ss t Be* fa, эъ гнг ш отюзяевия sr/Hf в 
цирвосах е в других ш в&радш: гщрвония.
^̂ Эги аявденгн гшясе аюгут быть определены, хотя в инструк­ции это ве щ»адусаютрево.



Ш 18Z-G
Шшж$ щщдея здредсшшвх т т ^ т ш й  дш йсзаш! чявтк 

ъятвввош eoesssssas ЗХГ -̂1СГ%о Црвдада щрщеяяеаях еодер 
шний для вакдег© зкгемевэа указеда в s?a&a,>7o Нянераян, со­
держащие б од ее ршашняк з ?aete.7 з©жнчво-гэа дрЕиееей /ш-

хрк-чегнре рава.,
Логрвшосзь шрвдеивиш ^зршння, шобже з  -.еанаела укла- 

двв&ехсй в доа^ежшай р&шшд^ща /габлД/» Ш гр ттся ъ  он- 
ределааия зорш .уЕяадавеазеа г  удэеошме доиувнинб расхок- 
дэниж /гайяЛ/. В зркшквшг ж m &m fsam i ш> даугрздабора- 
эдэдоиу аонгразвг oseysesэув® деж^сгшше раскщденне для 
ээдсжш: РЗЭ, вдрия, вкщдик ж шШ ш.,, Потоке? в забл.Х 
аииввденн расхоедвния ж & щ  т ъ ш э ш т  оцредеабякяш РЗЭ, 
затри, окавде® ж тагётя, дазужешае до ояету «абозк лабо- 
ра-зорнв онакгральгюге ааешаза МЕРЭ» Зхи -аадащдвЕгя ж т т  
яе* ж® -шэдашигееекий емнез, что в доцуезямиа раозшдаии, 
a аз зенодьэрж яря зиутрцаборагорнак контроле воопроиэво- 
дямсхв.

Б шЗд.1 даак казаке раешеденш /го оянгу эабогн/ дда 
шекеле ней огзджеаия содвдашикй щрконие г ж.<йяак<.

Методика одвобавана црв ашдзао едрзгоков,, шрголнтоз , 
эакяангеоэ, жгавдантов ж дауисс шяералов щрковяя. Иего- 

широкое нрвшненае нр& з̂вохишчвохвх моследо-

1с КВслога ослизая х .4 ., разбавленная 1:1„
2с Барий угаюкнелвй х.ч.
So Жжжив фтористый 2.4.
4. Борный аялвдяд х.ч.
5. Двуокись кремния жриегалявчесиая ос.ч. -12-4.6. ДВУВХВОЬ TOPIS Х.4с
?. Двуокись циркония ее.4. обеэгвфювиав /содержащая ивнве 

0,005* Ш0г  /.3. ОВВОЬ бврЮИЕЯ Х.4«, ОО.Ч.-12-2 ИДИ 4.
9с Окислы гафния, жгвряя, скандия и редкоавм&шях аяекентов 

/завтата, церия, нрааеодлш, в©ода», самврш, европия, 
тадынннв, гербжя, даещюкяя, гольмия, эрбка, гуава,

аример , шгввдвхкш ■таедварс̂ ваьЕ» раэбаваэпя в

Реактивы и ааяериаяы



Долустаиие ^асхсвдекя̂ ; расхшденка но даннш ^чййящв X
авторов /Дээди/ а зшас точшота / а -

о̂д-эршажагеl»a,Sai#3&,GdsZS7j Sr,Topl}m:Lu,T> j
BcJit

НЙШЙ

Са,Кй,Рг8Еа,ТЪ
паков

Th Be ЯГ %̂ /Ш'

pjBE ! г &(ОН ■йэкш!2 ĵ SXOHг Л Ш1 а̂кс® i г
_ ____osbJLJ _ « 9  _1 1 S „ L ...... 1! _

1 -Х*Э9 36 40 * =. 21 20 1,05 39
0,5 * 0,98 39 45 - - - » « 26 2305 хд « - - т
0,2 «* 0,499 42 50 - * - - - ЗХ 26 1Д 24 т 0,8 ш
0,1 - 0,19? 45 53 17 39 0,44 - - - 37 33 ХД Ш т хд 47
0,0с - 0,099 51 58 21 39 0,54 - « - 45 за а,2 т 45 0,9 54
0,Ш- - 0,049 55 64 26 39 0,67 - - S3 45 Х,2 - ~ - 61
0,01 - 0,019 62 70 33 39 0,8 56 54 l &0 &3 S3 г ,г - - 70
0,006* 0j0099 66 75 - * - 75 54 х ,4 - -> - ~
0,002 - 0,0049 7Х - » S3 54 Арб - - - - - -
0 XI * 0 л 00X9 г'3 - - - 33 54 1,5 - - - - - « -
о.зооз- о.ооое 83 * - - - - - - - - - -

r; P«rtswi«!Fflf?rft д а  ош̂ ржяаяЯ 7h02 3 интервале от 0,2 до 2,0$ дрелашйш дак>®ш» жшувшшв раеэсщш»



в ш -%иттербия, лютеция/. Ожисян д«шшв содержать т  швее 99,5»99,9̂ основном вещества.10. Пятюкисъ ниобия ©с.ч.-?-3, содержащая менее 0,005£TflgOs.
11. Оятноххсь тантала х.ч., ое.ч.-7~3 ели ч.
12. Спирт этняовнй гвдрвдивдай СТУ-59-65-51 ига СТУ-57- 

227-64 дна црнготовгеяия смесей /расход спирта 10 и на I г смеси/.13. Графит высокой чжототы ос. а.-7-4 /порокок/. Поровог дополнят олько истирают в эксцентриковой машине.
14. Кварц /их шршаллжт/ в микрокижв.не содержащее определяемое элементов.15. Фторопласт-4 /ф-4/.
16. Электрода угольные ос.ч.-7-4 дли ос.ч.-7-З.17. Фотопластинки СП-П, "Микро* хдш "ЭС* чувствитель­

ностью 10-22 ад. ГОСТа, размером 9x24 ей,18. Фотореактива для обработки фотопластинок.
Аппаратура и оборудовать

1. Спектрограф ДФС-13 с реяеткоЗ 600 хлх 1200 нтр/мм 
их СТЭ-1 ХК2. Диафрагма с тремя ннрезамЕ, расположенными ступен­чато, высотой I до каждый /диафрагму устанавливают на цель спектрографа/.

3. Выпрямитель тока полупрозодшховнй на 170-250 В, мощность» 4-5 кВ ели другой марки.4. Штатив дуговой вертикальный е осветителем я злектро- блокировкой, например ив комплекта "АС".5. Реостат регулировочный, рассчитанный ка силу тока до
25 А.6. Микрофотометр МФ-2 или другой марки.

7. Спектроцроектор СПП-2 их другой марки.
8. Расчетная доска для перехода от почернений спектраль­

ных линий к интенсивности со икало! поправок на велгчгну фона9.
XJ фи иопольвоваххи СТЭ-1 вся агаянтичесяая область спект- ра фотографируется за один прием.
6
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9. Веек аншаячвекие B№*SG3 вяе дер1®! ивркк»
Ю. Веек Е@ранмшкб Ш-2 0  ш BE-6QS /яш 8E-IQ0Q/»
£1. Оханвк г &еея дк ваичак мвнроде»*
12. Схушк аетигеан» гэгн явюяш дяаивгрем 60 ж 100 ш я
13. Вва$ @ рш вй  га 108-1X0®$.
14. Нерона® эвоцмнроюваа мшонаца7 дог вамдаенвх 

проб де врунаеоз®, эрг которой раяшр эеношой навек части* 
еесхаввавх 20-30 шк.

15. ВДеяьваа m  на Х2ШСГ. шарагэр K0-I4.
16. Тигле фарфор©*®® ® 3 / т э т е / *

Шшямшшзя ег&вашнх обращав 
s буферной внеси

I. Подготовка нехэднж вецеехг
Ш Л М ! ь И Ш Ш * '  Чяегне кржсхакш кварца век вараадигеа 
/пвоох/ без вдиках вхшвчдояв другая шнвравов взгревав:? в 
муральное яечж до Т200°С н воске о&яаваЕкя нехирввх порцшшЕ 
в эхгцевхрнвсво& каровой м&дьшае до сосгоавжя пдан/ pazssop 
о»ловнс£ насек чаеищ 20-30 нкн/. Порошок двандд цромнваЕк.' 
осиного! seezoxot is l, завой деванхаще! дасгадгярованвоё во­
де! ж  суш г в еушкьЕОи ияафу црн Ю5-Н0°С. Пореагж покэая- 
ев в стржу, добавдявт спирт и хцагельдо яереиашиваш1 сеетж- 
еои.шже. ешфв не дспарнгсЕ, Для удаления остатков ышрга 
ворскок сузат в суаялънок кнафу црн 105-П0°С. Порошок re 
долкен содержать определяешь адвмект'ов. О его ч а ш о?а судят 
но реа/rvraтек и<м̂  количественного онеатрального авалхаа: ш- 
рсаок ташяв‘;ЕТ в отнованнх 1 :1  с буферной шйсью. пешздаах 
в угольян! здеегрод, аспаряют в вдектржчэехоё дуге в фоте- 
граферувт спектр. На а одучевкэ! онэктрограмwe долгий огеутст- 
ьовать ианбедее чувотгитегьше ашлятхческга ш ш  сщ>едадя- 
m s t  гдешгнто».
Двуояесь ЕРеакавя. фн стаяла двуокксн Ердакек дродалиаат в 
куфаньно! веян црк 900°С в течение 2 -3  часов. Оотнккя» крже- 
хадш жа*ехьча»т, я&реагегасвы>? поровок г цроверялх его на 
чкехоту как прж нодготевке воровка кварпд. Двуокись нршяэи 
кеиехмую в отсутствие чяст кварца ш ш  игрягшшта. 
Кнкрогджн. Чкогыс хркот&здв шарохлнна бег задашь а * л т ж х 2

Ь



g ЩМ*ддоях ш тя & в т  щ уаш ш жж, я ш т т т я  в щ ж гд н т ш
■здегету ,zm Ши варшв®. «варда,

2. ЦрзгетеаЕэаке т т т  де «йдояш абраадав 
Эгааоаняе ©брашщ/щшки/ гем м а вв еевове вввуоогва»™ 

eot eases, мяг^врущеВ ж? составу адркса. Дав :«дзш?о»®да™ 
каш ЮО 1? основа оавшюйз1? т  а1шгетседошс зеоаж 67,0 v 
дзуоетеж щршвж н 33,0 г  ааарда / щрвждае ждя дзуешсн 
креманз/„ Здаев ащаа<шя& здрядапшя* »  eayase, дайшнак 
евяра, эазш я$йшищвв»г цр« 800иС в ахрсвершвз? ж  'жгечв&т 
я а  шйшяо вше, <5вввь веддага? 6 7 ,0  янОг * 33,1ЙЙв®г «

3. Йрвгэмвжейяв %$ерн«1 шзен
Дяк прщ'-о'шмезша 100 х dyfepMsf w b  *щ%&м:т жш~ 

paвж в вгуш» е добажгаака вицею 7,5 г  здаршшда- 
8,5 г борного ш?гвд«да в 4,0 г  утж ш хого бц«ю* Црябаш- 
£«в* 36,0 г  фаорясмге зж%ж& ж 11,0 т жщш /щджхшй- 
взя деуоккса щ $ш т / ж свода щ ю ю  т?щ*т? ®е mapssst, 
Добаалш» 35,0 г ■2р8фет&звтв жр&шт я шзо .pss жезар!» 
оо адарзш. Дюг д а ж ш  о е т т ®  гшфаа шееь ш а у ® »®  
з агоенаа 30 m a rt в  сувиж&оа sm fgr црх X05-II0°C. Byfep- 
вая еаеоь se даш а содариш» ожрадажаеаш аявиэяао». 6 в© 
яжеаоае | «зет? so д&зжт пщр&ежттяшаввото штз:р%жш>- 
ха а тх х ш  г ж  тящ & хр ш т дздшнн сасуаеагодааъ т & З т т  
Wsossmeamsa amwtmmmi w tm  а щ ^ ж ттш х  ш та то в *

4. Прнготоагешв т т ж  1рафкгавйм ш рж а
е дмроздазаш

Оадшшада рашае вохядавава данавнежаез. Дяя в$ю т &ж&- 
тя I  г  шеей адааааыю ш ш  в саржа 0,5 v уходашго 
пороша в 0,5 г  ф*орош5асх'а-4<,

5. Цратамвяеше < $ тт  одаедоз ei^asa®*®*®*
ааенввао®

las вркгоговгваиЕ емезз «шкшов ш рщ ш т ш х м ш ш  бе­
рут на аналжгияеевнх весах эдшаехи ошкую®, укаэаншэ в «аба.2 .

Все assess озжея ш т т  щщтщяшш* адроида- 
аэт в щуфельш! зева г  фар#ардаж гт е ж  д а  8QQ®S да 
вссаоавшго веса. Оггов а ш ш  дадашшша в е то тш м ! 
давке д а  600°С» гж  вше дав дадалвмшет з  #а£#даав®

10



& ies-с
Та&ивда 2

Снвоь вшедов овределааоах элшенгоз для 
Ернгосовгеивя I всазюнного образца

ШГ 1
шшеш: Навевва сяшеха 

г
Содержанке
OKs©®* в сшей 

%
I Ьа2<>з 0,75 7,21
2 OeOg 1,50 14,43
3 0,50 4,60
4 мг°з 0,75 7,21
5 S&sgO?} 0,50 4,80
6 ®U2°3 0,25 2,40
7 Gd̂ Oj 0,75 7,21
8 0Jb2p3 0 ,2 0 1,93
9 0,25 2,40
10 Ко 2^5 0 ,2 0 1,93
II ЕС2°3 0,25 2,40
12 TeloOj 0 ,2 0 1,93
13 Ib̂ Oj 0 ,2 0 1,93
14 to.2o3 0,20 1,93
15 *2°3 1,00 9,62
18 И©2 1,00 9,62
17 SopÔ 0,10 0,96
18 »Ъ2С>5 0,50 4,80
19 ®а2°5 0,50 4,80
20 KPOg 0,75 7.,2.Т
21 в&о 0,05 0,46

Сум» окладов 10,40 ш а

m ie  0KKC5 лавсана шке? апя&ятсяс о гаадур»  гжшя...
Теки в чакку в вдокашошнЕ твеодамк «швдоя* в «кгое**- 
горз. Цре емеагавазян окае&ов црааде всего ожвешаваю* ®&ёв& 
жгшяая&е сак как ©на овввь икроскошгана. Во яэбвкавач oj.y*" d̂fiBBCE сшбок дояаз&ше ваееэ щж ш едок »8вея»ьавм1 ирози*- 
ргэс другой SE-ашнк,

Я ш м а  «щ а м » ©раду хв я ш вш т  з  а ш ^ Р  **$®*1 « 
добажвшг вщрс в зцахвхздэ деорю х г© ш е ю *  ай»



£ 182-Свва. Истирание ее еякртоег аевтершт еде двямфж р&за. В 
®бжей сзедяоетж авео& я&тр&вг » generate 2—3 часов. Оетат- 
w  спирта удаадат, шрма сна©» в еушяшед шафу щж 105-110°С.

в. ЩшотоасЕшаа атадазинж обращав
Два эддоотовиваои: 1,0 а? этазавного «бразда I  отведв- шв» на авадажя̂вжях ведах 0,208 г давен *ж®ш® a os792r 

< * ■ « .  «жеиедт »  «хет т  т вву к «дакедга» гогарают, гша одаеаяю вше» дебакш; два-тря раза овдрк. ш&вучают 1,0 г здшдояег» сбр&ада I, еддарждавд :эдодниаян£ едедшмв в 
загзред яат а габя.З.

йааФв Тйяш же обрвяек ш ж ж  0,ЩЗ г  эталонного 
•эбраада I  s 0,930 в овдаяк ж яогрдо? 1,0 з Джоаном <зй— 
рагша if*Заетудаа? ш к  же jed̂sasosa, ё&а̂э̂' оервв зяалов- ж  ебрвадав, ©адарвшш одедаянамкк ййжйй̂ эв в котврвг 
■за*к> з аайа. 3,

4§ебн учеетзь валкшдае ш  азжоятячеек и© «шага яояос да** ш, ® газа?® друт-зж шэдгщшг годоо ж ашг веществ, mcstuysz 
з оеаову к в буферу® зяееь, аеяеайвувт з  качества холостой 
зробй основу дхи «талонов-

Киадай зтаиодаий образец г хвлэогрг аробу едаею®* 
в весовое отншвавнг 1:1 о буферной екееыг я тцатвяьяо хотя- 
раит с добавлением спирта.Иногда еадервавве РЗЭ} xsrpm t тори к окавдя в аш- даедруеши: щкгбах требуете*. внрааеть в расчете не яа оияеед, а на металл » В этом случае тольауюея ког£фнщвн- 
чэж пересчета /табя.4/. Чтоба не делать таках пересчетов, содераюнна овределяеаш: зяаквнгев в зтаяошнх Правдах шясно вфамЕИЬ сразу в расчете на металл» В табл. 4 даш оодерванвк каждого определаеюеге элшоеш в жпяжж об­
разце х а расчете на металл s на ©кне&>

Приготокленяне гтадаяямз вбразда яшшздуят тайне црк ояраделвнеи отвожеваж щривня / OjfcOg / к m $m t /Свеог/ в щ̂бах» Отшагав Саго̂Сц̂),, в втаяошаж ебравдах рао- вчвдавив®,»®»: р&даш г та&Е.б.



т

*й
.JZ OiCICft'i

Седервашь онредаддайггг элгаиеню» в эгазошБИ ъзр&атх Ха&шяда '-
ьс*авд i—WiirtfriM «иг TMinWW3H»̂ PW»Hia»*»'>n-i»l«aBM r^r,TBi«i>innni т-'^тг’гдв; a-yningffff1v-

п ш 17 у я т о у ш к
Ц» 4С~ (КЯ1И? *.тз W«r*fl

I L*2°3 л,50
-*>■ч- 0a»2 3,00
Й Рж>2рЗ x,00
4 1,50
5 a*gos 1,00
3 j>P.2̂ 3 0,50
7 СДорз 1,50
8 'ITfcpO*Гг •*' 0,404*''4‘? 1>Т'̂ 0т*** у 0,50
■Tv •",°2г>3 0,40
11 0,80
тоии-Л-г Щ э О у 0,40
2- Г а ^ , 0,40
14 2 **2 p j 0,40
15 *2°3 2,00
Х6 *ьо2 2,№
17 se#>3 6,20
IQ йь^ X,90
19 **2°5 1,00
20 W02 X,SO
21 ItoG 0,100

G jm m 20,60

0,75 0.3S
1,50 0,75
C,5G 0,25
0,75 0,33
0,50 0,25
0,25 0,125
0,75 0,38
0,20 0,10
0,25 0,125
0,20 0,10
0,26 0,125
0,20 ОДО
0,20 0Д8
0,20 0,10
1,00 0,50
1,00 0,50
0,10 о д а
0,50 0,25
0,50 0.25
0,75 Q»3o
0.050 0,025

0,19 0,095
0,38 0,19
0,125 о д а
0Д9 о д а
0,125 0,063
0,063 о д а
0Д9 6,095
0,050 0,025
о д а о д а
о д а 0,025
0,66® 0,032
©да* 0йШ5
0,050 0,025
о д а е д а
0,25 о д а

0,125 0,063

0,048 0,024
0,093 0,048
0,032 0,016
0,048 а д а
0,032 0,0X6
0,0.16 0я00й
0,048 0,024
0,0X25 0,063
а ,016 0.008
0,0X25 0,0063-
osoxs о, сад
0,02)56 в,0883
0,0X23 0,0065
0,0X25 0,0063
@,063 0,032

0.032 0,0X6
о д а  о д а

0,048 о д а

0,0X2 о д а
о д а 0,0X2
о д а У
0,0X2 0,006
о д а 0,004
од а. о д а
0,0X2 о д а
0,0032 0,00X8
о д а ©,@02
0,СШ2 0,00X6
0,804
л ftfroo

о д а
п гагате

0,0032 0,00X6
0,0032 0,00X6
0,0X6 о д а
0,0X6 о д а
0,00X6 од а©
о д а о д а
о д а е д а
0,012 о д а
£}»0Ш8 0,0004
0Д625 0,08335.

0Д9 0,095
0,0X25 0,СЮ63 0,0032
2, а ,30 0,850

0,00X6
0,325

0,25
о д а
0,125

0Д28
0,0225
о д а

о д а  
о,еда

5,20



Я 182-0
Тйбдкцр. 4

я
Коэффициенты пересчета от окисла ва металл 

содержание определяемых элементов в эталонном обр&эце I 
в расчете на окисал ж за металл

А»
пп

Опред&ляемыг але- 
мент /окисел/

Коэффициент 
пересчета от 
окжела ва ме­

талл

Сокепхямге. %,з  расчете
ва окисел га металл

I 1а 2°3 0,853 1,50 1,28
г СеО̂ 0,814 3,00 2,44
3 PtjCj 0,849 1,00 0,85
4 SdjOj 0,857 1,50 1,286
5 SnpÔ 0,862 1,00 0,862
6 0,863 0,50 0,432
? G4203 0.868 1,50 1,302
8 ТЪ^з 0,869 0,40 0,346

9 ВУ2°3 0,871 0,50 0,438
1C! Ho2°3 0,873 0,40 0,349

И ег^ з 0,874 0,50 0,437
J2 Ttv!03 0,876 0,40 0,350
?3 0,878 0,40 0,351
14 Lu 3G3 0,879 0,40 0,352

1Ь ^ 3 0,787 2,00 1,575

I»? ТЬО̂ 0,879 2,00 1,758
* г* ̂/' S°2^3 0,652 0,20 0,130

ie IT, 2̂ 3 0,699 1.00 0,699

i? ?а2°=» 0,819 1,00 0.8IS
г;; ЕГО? 0,848 1,50 1 ,27?
Д* J- Вес в , 360 0,100 0,036

ТвЛсида 5
Расчет стжидая содер*авд£ цйрконвя к гафамя

ь эталонных odp&sujax /состав о^раадв показан в гахи.З/
ЗИ ат&н Суиеас-|Содоржа- ! Содержанке ] Содер  ̂
JEOF- |вое сЫкве с око— I zx02 |*зяже 
воро | держа- I т  | - I аго,oopas4 няо охи % ' * ! jg -
па ;рвдаля-| !•«од ( ! !;элемент |Т0В. > !

tII

Отчокенкс содержа­
ний ZrC2 в Й?С3

I 20,8 79,2 47,52 1.5 47,52:1,5 32П 10,4 89,С 53,76 0,75 53,76:0,75 72щ 5.2 94,8 56,88 0,375 56,88:0,375 да1521У 2,6 97,4 58,44 0,1875 58,44:0,1875- да3X2
У 1.3 98,7 59,22 0,0937 59,22:0,0937 632
п 0,65 99,35 59,61 0,0468 59,61:0,0468 да1274
т 0,325 99,675 59,805 С.0234 59,805:0,0234 2556
ж 0,1625 99,8375 09,90 0,0117 SF.90 :0,0117 --■ 5120



» 182-С
Ход анализа1)

I .  Подготовка пробы
Навеску пробы приблизительно ОД г  крупноетъ» -  200 ш м  

дсаеацают г чрозсаяенннй до постоянного веса фарфоровый тигель 
ж героналиваят s муфельной ввив аря 300°С в течеетэ часа» 
ОзтЬавкй в эксикаторе тигель с пробой взвешивают ж находят 
вес пробы после щюкаливэяая.

Прокаленную пробу погадают в шаровой зхоцеетржкезой
МСДЬЯЗЦв ДО СОСТОЯНИЯ Пудри.

Навеску 0,050 г  подготовленной проба тщательно саяеш- 
взейт о добавлением опарта в ступке о равнин кояячеетвои 
буферной сггвсй и высушиваю? в оушисьяом икафу при 105~Ш)йС 
в течение 30 та,

Дай жепарзнжя порошков непельзу»? угольные электрода 
елвдутвзх размеров: диаметр злектрода -  4,0 ш ; диаметр 
г&а&ла -  3,0 зав; глубина какала -  7,0 мм; длина обточанао! части - 10. мм.

На дао электрода пшеадют 5 мг вмеси угольж.го пороша 
? $гарокзаотом-4, а затем 15 иг пробы, амвэшетоЗ о буферной 
*у*сы>, Зоверляость смеси гавачнаают трем* каика® 3$-Bors> 
раствора аежтетародга. в бензоле я с жйющью стеряш диамет­
ром I  ш  делают в пробе хавал дзя выхода ямов. Непосредст­
венно перед эхепошрованием электрод с пробой высучивав? в 
сушильном явафу яра Ю5-110°С в течение 30-40 ш .  Дли каж­
дой проба и дха каждого эталонного образце готовя? но два 
/жди по четыре/ таких электрода.

2. Порядок внполнення анализа

Сначала фотографируют опехтр в обяаота 260-360 ни, а 
котором расположены авалитнческив линия всех сиредвдяемшг 
элементов кроме оразеодша к неодима.

Дроби, в которнх бод определен лантан, анализируют 
повторно, фотографируя спектр в области 420-470 нм. Црн зтоа 
определяет враэеодЕи ■ неодим,которые не могли быть определены 
в области 260-380 нм, а такие повторно определяют с большей 
чувствительностью сакарн&, лантан и церий.
27"oeacsdae условия акшшга дани в табл. 6.



Ошовиш уадешя шшш /щш Сйвктщщ&й 
СЩМЗ о реюювай 600 нгр/ивд/

* 183-С Т&бзящ $
Ашгарагда н усшдож шзу*зкэ- Ш Ш ___ _Спирограф
Дисперсия
Рабочая область <ше&гр& 
Stepsm щадя спектрограф 
Висодаа отвероеяя в двафрагае Освещена© «алз
сгочввк эоэбугаежгя

iopm й радары яладвдюдок

Сослав осяоей вталоявдх образцов

Хщшээряетжка условий &шбэ&

даС—ХЗ з ршаевоЗ 600 атр/ио 0,4 W e£3 /X шря̂ох/
X, 260-3SCI вк 0а0Х Ш 2 тш

2. 420-470 Ш  
0,008 ш 

0,8 и»Стадщарташ ̂йхиниа̂йш енстеиа
Ушашшя душ несэонннош тога сшгой Х8 а. 

/пробе в аноде/
Ниидй
Дваиетр 2sess0 - 4 мДишв¥р 1&ШШ - 3 I 
ГдуОнна нз&гиш. - ?м 
Длина ебгатаавгай 
часта - Х0 :

Ведший ъ&т*$€ф Усечеаапй аонув 
Ввеота конуса - з ни Еасвдка га ганце 
ганда - I яг

ф»оь шшы /нга--- Ряреактивов zrOg н аю2
6#7s3,3

Состав этааонках образцов
/2юршгав/

Основа е нвдтнруящвя но составу юрков н о©- 
дорвшш «такую оцрадодявкнк адемвнтов

Фторкруадак сто* /5 аг/
/зюм--------- -----------/зомонавг га дно вяшюрсда/ 
Состав буферяо* опсх

Угшякй т р т о к  /501/ н фторовдаот-4 /5Gĵ

^ A ’ssasarsw 'H K  e r a -
Соотвованнв дроби ■ буфернойскос»
Кодаесгв© шаек, нешвц&емой 
в электрод 15 иг
Чнодо оовторняз экспо индй Чатнра /но два в кахдо! ебдгатя шктра/
Узловая эксвоЕхрова&кя
спектров

«ракооягаеванвое неноранка нробн /два агата- 
аира но 1,5 ш  /

Фотовдвстанкя СИ-2 чувстяпшностья 15 ад. ГОСТа, размером 
9Ж24 си

Условия проявления
Метод оврадедення содерзиннА
Координата градуяровочноге хрифп»

Црволюм» Д-19; 4 ш  цш 20*0; 4яком ккеая9
Маган гр « атаювов

№■• «ч« *]*?!£ r” °”—
около агалжтачвеккх линя!/.
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* 182-С3» Испарение пробы ж получение снвхтра
Электрод е пробой /он служит авадои/ устанавливают в никякй держатель штатива. Верхним электродом служа* графи­том! стержень диаметром 6 ш, заточенный на усеченный конус высотой в нк о меньшим основанием ндощадью I ми?. С помощью подсветки электрода выводят на оптическую ось и устанавли­вают на раоетоянжн 3 ш друг от друга. Закатают дуговой разрда, смякая влектродн вря силе тока 8-10 А; при этом ватвор спектрографа должен быть закрыт. Через 10 сек. элект­роды разводят на расстояние 3 мм, валу тона повивают до 18 J 

я открывают затвор спектрографа. Дуговой промежуток 3 (и во время экспозиции поддерживают постоянным. Пркблжвхтедьно че­рез 1,5 инн после начала горения дуги в течение носкольках еекувд наблюдается "веника* /усиление яркости дуга/t кото­рая указывает на окончание испарения основной, сравнительно летучей частя пробы. После прекращения "вспяпхи”иередвжгают диафрагму̂ на второе окоихо, через которое экспонируют спектр пробы до полного ее испарения /также около 1,5 мац/. Рядом о этими спектрами фотографируют /используя третье окош­ко давфралда/ спектр железа, служащий репером при расшифровке спектрограмм. Спектр халеза достаточно сфотографировать на фотопластинке всего два-три ража /например, в середине а с краев фотопластинка/.
На спектрографе ДОС-ХЗ с ренеткой 600 штр/ш для каждо­го эталонного образна я анализируемой пробы фотографируют участки спектра 260-360 нм я 420-470 ни, а с ренеткой 1200 мтр/нм - участки 260-300 ЕМ, 300-360 нм н 420-470 нм.Снектрн зталонннх образцов я анализируема проб каж­дый раж фотографируют дважды /параллельные определенна/ на двух фотопластинках, которые проявляют одновременно. Щель спектрографа освещай е помощью стандартной трехяянзовой система. Ширину деля спектрографа я высоту отверстия в дяаф- рагме на промежуточном конденсоре трехлхнзовей оовехнтель-

х) Если передвинуть диафрагму раньае "вспышки", линия РЗЭ появятся не только в спектре I з&оеозицзн, но п в еаектре Ч зксяомпдж, что нарушит уелогкя анализа.
Г7
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но! система подбирают даранее в зависимости от чувствЕталь- 
HOCSS фОТОЕйаЗШВСЖ «Ж ®  фразой, чтобн вря ексжонирозаяэя 
спектра пробы ючерненяе фона г область 260 ж  было из 'лето 
0,1-0,2, а в ойиаогж 82&-36Q ш  в 420470 ш  -  же более 

0,543,8. Обнчнс ара фотографирования на фотонластпзыах СП-2 
чувста-телъноетьж 16 т *  ЮСТа з облает 260-360 ев при за­
ране щагн спектрографа 0,01 т  такав почернекая фона колес 
теучить ярк высоте огвереетщ деафраящ 2 ш .Чтобы умешаить изээненвнооть полос прана з области 420-470 ги, ензкгры обвчя© фотографируют црж цвш спектро- 

гря#я шириной 0,008 ш  ч<щт$ диафратщ  о высотой отверстия 0,8 мм.
Кроме спектров цроб ж зтаяоанкх образцов на вацдоа фо­

топластинке фотографирует спектр иедеза черев дешшгегупва- 
чаткй или трвхетупенчатЕй кварцевый осяабятель. 2 итатта 
устапвдшшвют два яедеаяшс стертая диаметром 6 ш  и экепош- 
рувт спектр железа цря силе тока 5 А с такой та эксцозтадев, 
что я пробы. Дяя уменьяеяия количества света умвяалашг за- 
соту отэерстяя в диафрагме /обычно до 0,5-0,8 ш /.доя фотографирования спектра используют фотошлеиште яишфО", “СП-2В, типа "ЭС* я другие с достаточной щ ъе*ж~ тельностыа.Фотопластинки "СП-2Я так надо контрастные проявляют в контрастном проявителе "Д-19" следующего состава: метол - 2,2 г, оудьфят натрия безводный - 96,0 г, гидрохинон -  8,3 г, сода безводная - 48,0 г , кадий бромистый - 5,0 г, вода -  до I л. Продолжительность проявления - около 4 нкн при 20°0.Фотопластинка "инкро", если ка них сфотографирован спектр в ультрафиолетовой области, проявляю; в стандартном ироггаи- теде й I; асди сфотографирован спектр в видимой области - в мягком метоховом проявителе ояедукцего ооотява:метол - 3 г, сульфат натрия безводный - 15 г, сода безводная - 12 г, ка­лий бромистый, 10£-ннй раствор -  4 мл, вода ~ до I л. Цро- дсжатеяьность проявления - 5 имя при 20°С.Фотопластинки фиксируют з кислом фиксаже стандартного состава.
.18
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Оболе обребема? феющййетияэк р&ешатрЕйавт полученные 
одвэтрограмш в« руж»юдс«эуне*. «®£й, 7 к St шбкраи' под­
ходите® аяалнгжчеакш дюж, учитывай вовшжше их перекры­
тия. Прв этом квльаувтея атласов в таблширмг  ̂ спектраль­
ных левой. Цри нйДь,8ован«Е та&квдей 7 необходимо виеть в 
виду сладувяее*1. В графа '"'Примечания" приведем только ооновше ли­
ней, передрнваздко ашднтичеюше. Ешш  подвив еведешя о парекрняш: содержатся в ивстругащв ВЗДМ JS 177-С11-.

2. Среда: пвредривакцжж .гашй ыряведдаи тш ъ  м щ ,
не перекрывавшие аналитические» во раетадоксвше очень toss- 
ко к нем: врк недостаточной внншшог ш  masse принята as 
aEESCTirqecrats. Против таких -wmrg в графе "Црндочвше" ука- 
еаво, чгс атв лнава к аналитические врвзрвяавтея*.

3. Цифра, расположенная вше свнвсла. хишчаскою аде- 
ыеЕ?с /накракер, l>afy, обозначает чувотвигедьнойть спектраль­
ной лакни во двенадцатибальной авале4.

Фётоыггрьруаиг выбраннне ааалнтячеокке диняз в фон возле 
ввг. Если почернение фона различно но обе стороны от анадн- 
тичасжсй левел, ею величину намеряв? слева и справа от лн- 
нке к вахсжят среднее вначенне.

Топкие резкие линек фогоизгрнрувт ври узкой щелн гдацл- 
фотометга /0,15-0,20 ш / , Хжт., инаваща тонцу» структуру 
/и> есть, ссотооеде яа носяохьких компоневяов/, но не равро- 
шаш?-? <отттрэд?афов /гожма:!. празеодим, тербий., тужж§, 
квобиа/, клг тъ щ и ъ  днффувнуй характер, фогокетрврув* иря 
б mat «Броней SjiEs щшбора /0,20-0,25 ыд/. йналитичеокье 
лзвих 87 алокяех образцов в ааг.газнрувмнх проб фотоиетрирувт 
Eoeiv-.b при щелк одной ж той хе щряш,

Зсд* как»я-дЕбо авзлзяечоскбя линия перекрыта полосой 
цеглг. иля другой полосой, то в спектре ходсогой пробы фото- 
ветр1фУ1№ »ту полосу к фон около вое н в дадьнойяе» учх- 
тштт ею керекртие,

Амшнжческие лш з; тех ахеиэнгов, которые полностью 
кввар>ула? s& I  акеноашда» /гее «ошожга Ерше йт, ®  t ®h t 
Та г к>' /, frecesssipgpy'as только к енекгро »то£ «вспойпз̂ ж.
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Ощрбдоиь~-аздо 9яша№й ш ях осжаюшз 
ааяютотдо -наняв

Явдедшиш •'**”JW Опредаигемай эле­
мент /в скобках

ЛЕшшотоскяг П020Е-
ЕЛ даимя ддад вов*

позгвшдал яовзза- 
цдн шч^тоыоа

буадевза

_ L 2 3 —  4

2КХ сододер-

X. Лаятан Ьа9 П 433,376 2,67 0,006-0,4/5,56/ La7 П 426,950 4,3 4 ОД -1,5Ьа10Я 333,759 3,77 0,006-0,2Ьа9 П 324,512 3,64 0,006-0,2
1а? 2 261,034 5,31 ОД -1,5 В «ize&soe Д *>а-

CeS П 456,246

СЕОВКЦЯН CITOfr
З&̂ ЛПНЯН ЙЕелева В£ /pas- ревается/

2. ЦерзЗ 3,19 ОД -0,75
/ ~5,6/ Се6 П 439,203 ЗД4 0,2 -1,5Се7 Я 423,991 з,40 0,025-0,4Ов7 П 320,171 4,7Э 0SQ4 —3,0 В saieK̂pa Я 

здспозЕта зла­та AHMWtf ЗУ
3. Празеодим Вт7 П 440,880 2,81 0,06 -1,0/~5,58/ Вт8 Я 422,296 2,99 0,015-0 Д
4. Н©ОДЯ55 иа£ Я 452,240 - ОД -1,5/~6,5/ на8 Я 430,357 2,88 0,025-0,75 В енеязре S3 екодоашцга сле­за ланхг Zr я

Щ / >3$/
б. Саяврхй 8аР Л 442,434 3,29 0,004-0,25/5,6/ За7 Я 432,902 3,05 0,03 -0,5

За7 Я 336,586 — 0,06 -1,0
SB6 Я 329,581 3,86 0,06 —1,0

6. Ва? Я 272,778 4,54 0,008-0,5
7. ГадодадаЗ G47ci 335,047 3,84 0,01 -0,75/6,162/ Gi9 Я 333Д 39 3,72 0,01 - 1,5

еа10Я 3X0,050 4,24 0,006-0,4
3, Тзрбдй ть' Ц 329,317 0,025-ОД

/6,74/
1ВИ П* 1* М *HJ **■ «, ,л' Ui М, М, ™ ^
9. Дюцрозжй ВТ9 Я 340,779 3,63 0,003-0,5 В оЯШВДЗ Д

/6,20/

Ру8 Я 345,435 3,64 0,015-0,5

ода-
бая Л5ЭД.Х ш 
3407,759 
Cissa лаввя Та..
справа

10. Гожыай 2о9 Я 338,903 - 0,01 -ОД Ча ногосз 03
/6,9/ Но8 Я 341,646 - 0,03 -0,4 Сзравд jotjt-s я с,.1
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X 2 3 4____ 5 ..... 6

“ • ш Же8 П 331,242 3,80 0,008-0,5

1 2 . Тм ив,
/6,20/

Й и ^П  313,388 3,95 0,006-0,4

13* Иттврбяй ТЪ ^Й  328,937 3,76 0,0004-0,01
/6,20/ 7Ъ11 П 289,139 4,29 0,ООЗМ>*1 фюва отюш

ТЬ9 П 297,059
/разрешается/

4,1? 0 ,006-0*4
Tbs Н 265,374 7*30 0,05 -0 ,4

14. teeowdSt Я 261,542 "  4f 5 Г 0,0015-5,05 Uea&M? яедаэао
/6,15/ bttio tt 231,139 6,02 0,003-0,?

15* ЗттрхЯ ?*а П 437,494 3,24 0,004-0.06
/6,25/ У 11 Я 332,739 3,78 0,008-0*06

а9 а .ай ,.)2 8 3,65 0,0X5-0*25
У9 а  298,426 3,87 0,0$ -2 ,0

Х&.; Торкё
« М О »

Я £  S 329,174 4,54 ” о7об ^ £ о
А *  6* 2/ К Г  Н 287,041 4,55 0,03 -1 ,0

Мг V I  IU  М  ***■ ***

X?* <&&$£&
W* н«  v jj, iit «Им ем  Mif Г-̂

a»11 a 336,895 гм * о Ж :
/6,25/ e>?°iT 828,990 3,61 0,01

йа9 Я 255,233 4,63 0,35 -0 ,2
se12H 424,682 2,93 0,0008-0*01
a»10 a 431,400 3,24 0,01 -0 ,2

Ь "  В@гаш5йГ
* * « . « * .  jyfc >u* —f —  —> •» — 1"

B*1sa 3ia,042 * 3,’ttT ~о7о5м7сЗ ~ ~
* ДТ02/

IS* *afe I  271,467 Зе82 0*06 -1 ,0

20. НкобжЗ Я5» 319,498 3,71 0,04 -1 ,0
/6,97/ He10a 309,417 4,02 0,04 -1 ,0

нъ8 Д 292,760 4,25 0,15 -1 ,0
m>® П 291,180 4,03 0,3 -2 ,5

21* ВДкнА ш Е  a 264,тай 5,72 0,08 -1 ,0
/7.04/ НУ9 П 277,336 5,26 0,02 -1 ,0  Справа д а та  

8*277,350
Hf8 a 273,860 5,13 0,015-2,5

22-, Цирюзет^ zr П 272,993 * —

/6.72/ Zr я 256,340 4,95 -

2 л  П 285,606 5,14 -

^По^шщдаж Ллшл о учетом поправка га сумму по состоянаяа-3-0 ,

z "одвва* от авккгап«с&>£ люкс пря этаком пажажвяже фотовл&с- 
уявкЕр ттря которой коротковолновая часть спектра находятся о лавой ееотороэшв
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Х я ю т а о т а Ё  «©ота© в ш й в й к ж е  ш н е р а я е е  в д р к о в та ^

■̂ 4|пюрвлн
Овжж,$яво^1̂ т Щгредж? Задщякг Катшиеят

S102 32 ,0 34,0 46-51 46,7 42-46
Zr02 §4,0 44,0 11-35 12,9 23-31
Hf02 0,01-1,6 1,0-5,0 - - -
Ш>2 0,05-0,1 0,5-1,0 0,1-1,0 - -

Ъ°6 0-0,08 0,5—3,0 - -  ■ -

®£^3 0-0,5 0,5-5,0 0,3-7,0 2,5-3,0 0,2-0,5
0,1-1,0 0,05-1,7 0,30 -

Я02 «леди 0,1-1,5 0,74 0,16-1,42
И 203 0,01-0*05 0 ,5-1,0 0-3,0 - 0,7-1,8

S*©0+?©2°5 0Д-Х.0 I,C-5,0 0,6-7,0 3,5 0,5-3,0
GaO 0-0,5 0,5-2,0 П-Ш 5,8 0,2-6,5
MgO 0~095 0,3-1,0 0-0,3 0,24 0-0,30
ШО - 0,05-0,5 0 ,3-2,5 11,0 0-0,03

NagO+ĤO - - 11-35 13,0 4,5-15
HgO 0-0,5 0,5-10 0,20-3,16 1,80 7-10
?2°5 - 0,1—2,0 - - -

Цочервения лиажй ж ночврнвшя фока в сшвграх шралвазьнг* 
мшеэешщй, нолученннх ш  двух Едаотанкад, усредаялзг.

ЛналжтжческЕе лаваж ар , Ef , за , Та а ш» ж фон 
около них фэтоимрируга? в одеаарах а I  ж П экснозшдо!.

Ддя каждой аяаяя*2ческо1  лвввж подучажу чшара гздяшяг 
гочерншая литаш в че*щ>е значвэая иочеряешщ Sosa щщ г я в » 
poBsa ©то о сдай второнн о? ,тшшж азы жиовнь заводя! ара 
етшренэж ®го в обввх сторон от .«яша, Вкшшшж двчернашй да* гаажа усредзззаз!, сяаифуж ex н дам с-рггу щ ■адгщра» '■ЗначгЕЕз ночеряенжё фош усредняв?, эушзруж ее н даая а чевщре шж ш  т т т ь.



i* йж щ т т  щ&№ е$щ&отя1Ш *рвв£ 
ф ш т т щ ?

Щщ щжуфешшш щяв$0§ш ©. £вяш& йшмрвагей Д|*з.
0,4 щ<* аш>а®'®?рш«та гш|ррс< а® дипммм
«**ЧРв жведи-,. .р ш зд ш в й ^ 1 г авиввмг/ ;*$«8 яжрщ» 
.аш д а  ЭД«^р«я щ фъщШ яшт$жа&, ят ж& :шт$щ т  
sms. m ssi рщтшжщ. ж чщшят  ш м ш я « .  Явдодг 
,едр»я шщрштш, уябтхщт от ЩШрмвж: тщ^щштт^- 
шй а$ш#& фтздаммшкв* '«проеду яш|в*».даЗе
тмт тт«т. я> рт т  &ттет*. ф т /щ ф т т ь-
тт чщт ш т итт т шт *т«ттш* фмя&фраш»»
аш ей ведре швеек щваи> «й«щрй?рй|а. тшт, -%ш.
Рввиведрш яй шевже* %в ажзд 'Чй№я® мщ» ш »* й ар®ш&». 
шв вахгаяк i^epnani едва# *  «а*. ед а ж  е I  ш ш Д  еддашбкк внавда щ щ т щ &
ттщшеш тшт тттяыз. не «вжаа* « к  as ЩШ*

^вён нввйхш®» щржармо^й-аешр} ядояр». т ттт.ътт 
ж© — инаю в  яведрнрнб я ярвшки® ев шедт©»$охст№ш$«. 
дай' ярв-чийчрв лягав м » т г щ :хгт д а  т вщ й тшт т - 
жтшт ЖР®Р* я 15и # и ® « одазащж зп®. Дяв жатой ай». 
« иря « недра /т щ т т *, г т -ш  т  ш т * т  т / « я *» »
» »  едрвведрюжчмкзю црвау», .?врш ш  бтшт и> заедав», 
не тчщжтт east надет, адряш ж ж  тдх. щвтжт&тж 
и̂’тшштштт,,

8аачщгадш> ярще нрведшммвй мпвдраш ттщшт ©в©-,. 
Ш 1 шт®шш  адат! щжвхщтезтшпЫк ядо©1 @ ноядат». 
тявш ш т  лкзвв жшдокмшмгага еддахедюстачвиюе® щт~ 
заю sesapx ©б&адшшг ш з ? ф ш «# а «тжаянавгаи 
йюовб ош&вш ш яш , же ж ж а тш тяятт вшвшшш 
в б тт  т ж  ршзтвэда-хдодоаедг, те ®ш> жеарфз 
дояупакиш т ш  ждав# дададай вхрююас аяштагвн ©ж 
»гвдв&я& щйедгшшшЕ1̂ ед «р («! ©яршька щайяватагш 
ш едщр и ty за ятшщ» Эхе ноав&швх а е д ю  т д а  ш » 
заржав зтз вреда* аря&мюявев©© ш  шаернаш! жохах 
зваав завет в рашнх «гуяагик еаавдедажк /вршр даотр<н>«. 
шея sspaaanpmsataaiMI едгаа! аяш <т»т«к да в 
нюг2/.
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При шла почернениях анадиЕгческет левей правильность 

результатов анализа в значительной степени зависит os тща­
тельности, с которой иоетроена характеристическая яршзая в 
области шлнх почернений. Поэтому ври ностроенвв кривей 
обязательно иеысиьаув? почернения кееколькях слабых лншгй 
железа.

в. Обработка ревуяьтатов.
Расчет содержаний определяема элементов

По характ еристическим кривым фотопластинок переходят 
от усредненных почернений ляни! к логарафим их жнтенсив- 
нооти / Щ \ /  в одновременно учитывают фон спектра. При атом 
рекомендуется пользоваться специальной расчетной доской9.

Чтобн учеоть перекрытие какой-либо линии модевуаофной 
полосой /например, полосой циана/, предварительно в каждом 
спектре к почернению фока около этой .та ник прибавляют ве­
личину SCN- - Sep , где SCN- -  почернение полосы циана 
/или другой подоен/ в холостой пробе на месте аналитической 
линии, Эф -  почернеете фона в холостой пробе вблизх этой 
полосы. Точно таи же учитывают примесь определяемых элемен­
тов /если она естъ/ в основе, ксподьасванЕой для приготовле­
ния вталонных образцов.

Для каждой аналитической  ̂линее с помощью эталонных об­
разцов строят градуировочный график в к о о р д и н а т а х -6cj.C], 
где С -  содерканне определяемом элег.екта в эталонных об­
разцах /порошах/, выраженное в процентах окисла или метал­
ла. Типичные градуировочные графЕЕЕ для определения ряда 
элементов приведены не рве. Z.

Содержание каждого из ощ>едвх£е;.:чх .дввантов в аиаавзя- 
руемом материале находят непосредственно ко градувровочнему 
графику.

Чтобы определять сетэшеете содаряанд! хржокяя к гафаня 
в пробах, находят разность ?сру-~ ^

Дри зтощ еэ рекоаеццоваяккх ь tads.? лтгадй берут ту лд- 
ейс циркошя, которая по длине волны е по спектральным ха- 
} ах»е])яст)1кам близка к линек гефше. 0 хн̂ ойыо эталонных 
образцов для кадкой аналитической пары /яжета цдрнонна -
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Pec. 2.Градукрово'чшкЭ графив дан оцредадевке окюяе ” 
нвн содержаний циркония ж гефяия по аьаииги- 
ческой варе Zs П 272,99-3 ш  - Hf9 П 277,336 т ..

жвия тфиая/ ctpaar трвдуир^вочннй график в жооркиши&и

г > % " ’ *  - I s  '

!де С нго̂~ “ отношение оодерокаинй вдрновия я .гафша /двуокисей, %/ в эталонных обраадр?
Ррадуироас’чнвй храфак аредс*аа»ен на рис. 2, Оянтвмт 

содержаний циркония и кфпш в ававдюруеюш ма*ершде аа - 
ходже непосредственно яо хра&нсуо

Те-'-.гляа бевои&ошэотя

При pattote о высоким вшфшхевиен, 8дек*рж*вйшй ду**,^ 
я тн-'кв е порожгожаж нробамк веобходааю csporo соблдод? г% 
«ерк в̂яояасиосад, щ/щашмфтан * о»«иважьшй мюеру*.3фи'. %
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Приложение I

Раежовдення нведу повторными определениями , 
принятие в Рвшеткчешжг. организациях ЧССР

Оодермна©* %
ы

LHXHLBHBSU
0® -BSBtJfc.X so"

I - 1,99 26 32 320,5 - 0,99 30 35 350,2 - 0,499 36 39 400,1 - 0,199 41 42 38 440,05 - 0,099 46 46 48 490,02 - 0,049 50 52 58 550,01 - 0,019 54 65 600,005- 0,0099 57 72 630,002- 0,0049 690,001-0,0019 71
0,0005- 0,00099 75

Приложение Й
Пример построения единой характеристической 
кривой фотопластинки по большому числу линий 

спектра железа
Для построения единой (для двух фотопластинок) харркте- 

ристической кривой выбирает на I  фотопластинке в области спе­
ктра 420-470 нм не менее пяти любых линий железа различной 
интенсивности, в том числе не менее двух слабых линий. Эти 
линии фотометрируют во всех ступенях ослабителя и результата 
записывают в виде таблицы (табл. I ) . Таким же образом фото­
метрируют линии железа на П фотопластинке и результаты запи­
сывают в виде таблицы (табл. 2 ).

Данные табл. I  и 2 переносят в табл. 3, располагая стол- 
бихи почернений линий таким образом, чтобы в каждой строке 
находились близкие по величине почернения, и для каждой стро­
ки находят среднее арифметическое значение почернения $ .

Для фотографирования спектра железа использован девятз- 
ступенчатый кварцевый ослабитель УФ-281, пропускаемость сту­
пенек которого характеризуется данными, приведенными в табл.
4 (паспортные данные).
28
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Таблица I
Почернение линей в спектре железа, сфотографированном 

через девятиетупенчатый ослабитель на I  фто- 
пластшкз

Ш  ступеньки 
ослабителя I

Почернения линий железа, 

2 4 7

S .100

9

8 2 4 2,5 29) 76
7 6 I I 5 44 88
6 II 17 11,5 56 ИЗ
5 14 22 15,5 74 125
4 19 27 24 86 148
3 27 39 29 НО 160
2 35 42 39 122 178
1х> 43 52 44 144 200

ступеней ослабителя М  I  и 9.

Таблица 2.
Почернения линий в спектре железа, сфотографированном 

через девятиступенчатый ослабитель на П фото­
пластинке

.«6 ступеньки Почернения линий железа, S .100
ослабителя 3 5 6 8 Г О

8 3 2 15 60 90
7 8 6 23 73 115
6 10,5 10 34 8? 131
5 Ъ ,5 15 44 104 147
4 23 21 50 119 165
3 29 30 61 137 180
2 33,5 38 75 158 200
Хх) 46 45 96 175 210

х )В втой отроке дано среднее арифметическое почернение для 
ступеней ослабителя в  I  е 9.



№ 182-Ссоо
Таблица 3

Вычисление марок почернения

№
пи I

Псчернеяже лнннй железа, 
2 3 4 5

, s 
6

.100
7 8 9 10 Z(S)-ioo

Чйоло
лэдшй

п
S-100 
Z(S) 

=” "ТГ •
" l 2 3 2,5 2 9,5 4 2,4

2 6 4 8 5 6 29,0 5 5,8
3 и II 10,5 11,7 7,10 54 5 13,8
4 14 17 15,5 15,5 15 15 92 6 15,3
5 19 22 23 24 21 23 131 6 21,8
6 27 27 29 29 30 34 176 6 29,3
7 35 39 38,5 39 38 44 29 262,5 7 37,5
8 43 42 46 4Л 45 50 44 314 7 44,8
9 52 61 5S 60 229 4 57,2

10 75 74 73 76 298 4 74,5
II 96 86 87 88 90 447 5 89,4
12 НО 104 и з 335 442 4 110,5
13 122 Г О 125 131 497 4 124,2
14 144 337 148 147 576 4 Ш ,0
15 158 160 185 483 3 ш .о
16 175 178 180 533 3 178,0
17 200 200 400 2 290,0
18 210 210 I 210,0

• 1 0 0



Рес .З . Единая характеристическая кривая для области 
спектра 420-470 нм.

??бяща 4
Характеристика девятиступенчатого кварцевого ослабителя 

УФ-281 (заводской i  700448)

Номер ступеньки Логарифм пропуска- 
ослабителя ния света

Разность яо1®жЛч.зсп 
ярсаусза в з г- сое • - 
иле ступене’

I
Z

5
ь
7
8
S

2,001 
1,841 
1,68} ' 
1,54 j ' 
1,381 "

0,93
2,00

0, IS 
С ,14
о, К  
0,16 
0,15 
0 ,14

Среднее 0,15



Находят разности меаду дощрвфшш нршуокдаш света 
для соседних ступенек. Так как эта разности различаются шло 
находят их среднее арифметическое значение (0,15). Приншая 
его за единицу шкала на оси абсцисс и беря из табл. 3 зна­
чения S , получают точки, соединяя которне отроят единую 
характеристическую крвдую для области спектра 420-470 нм 
(рис. 3 ) .  Характеристическую кривую для области 260-3® ш  
строят аналогично.

Изъятие из употребления Заменяющие их 
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К Л А С С И Ф И К А Ц И Я  
ЛАБОРАТОРНЫХ МЕТОДОВ н̂адый* МИНЕРАЛЬНОГО СЫРЬЯ

Катего­
рии

Наименование ана­
лиза Воспроизводимость методов анализа Ко&йкцнент 

ж допустимому 
среднеквадра­
тичному 
отклонению

I Особо точна* СредкеосвадрахЕчное отклонение результатов опреде­
ления должно быть в тон раза меньше допустимого 
среднеквадратичного отклонения, реглямеагжру«к>го 
тастоукпиеа внутркхвбораторвого контроля*'(си. При­
ложение)

0,33

П Полные анализ Среднеквадратичные отклонения результатов опреде­
ления отдельных компонентов не должны превннать 
допустимых среднеквадратичных отклонении
Суша компонентов, если определена все компоненты 
при содержании каждого вше 0,1%, долина лежать в 
интервале 99,5+1,50%
Сумма компонентов, если определены все компонент и 
при содерканжк^каждого вше 0,01%, должна лежать в

I

»
к
н
л
к
Й

•а
и
м
в
о
в
и
о
о
t**
в
ч
о
HS

IT

Л

Л1

5И

х)

Анализ рядо­
вых проб

Анализ техно­
логических 
продуктов

Особо точинйШЮДЕЗ ГбОХЕ-
ипеснюс проб

Анажз рядовыхгеохЕкичоскЕХ
ЦрОб
Волуколшчо-
огвенный
анализ

КЕЧОСГВеЕЕИй
аИ62ЕЗ

Среднеквадратичные отклонения результатов оцреде- 
л-нжя главных (содержание более 5%) компонентов 
должны быть в тон раза метле допустимого средне» 
квадратичного отклонения 0.33
СреднеквадрапшЕне отклонения результатов опреде­
ленна отдельных компонентов не.должны превышать 
допустимого среднеквадратичного отклонения X
Сумма компонентов, если определены все компоненты 
при содержанта каждого вше 0,1%, долива лежать 
в интервале 99,5+0,80%
Сумма компонентов (, если определены все компоненты 
при содержанта каждого вше 0,01%, должна летать в 
интервале 99,9+0,80%
Среднеквадратичное откионензе результатов опреде­
лений не додгао превшать допустимых средкеквадрг- 
тичинх отклонений I
Среднеквадратичные отклонения результатов опреде­
ления могут превышать допустимое среднеквадратичное 
отклонение не более, чем в два раза Тпо особой до­
говоренности с'заказчиком) 1-2
Среднеквадратичные отклонения результатов опреде- 
летая долган быть в два раза меньше допустимых 
средкоквадрагнчнш: отклонений 0,5
Среднеквадратпчшге отклонения результатов определе­
ния не долины цревиаять дооенаую ьежчкну допусти­
мого среднеквадратичною отЕдоненЕя 2

Воспронзьддс- мость определе­
ния. 4-10 ’
кс. ода  поря­
док содержаний 
о до&зрптшзной 
з з р з й т н о с т в в  бе%

Точность опре- 
дсдаюгг не 
пор^^узтея

Цетсде-лаешгЕ указания Методы .шЗорагоркого контроле качества енеягачеюгех оабот", 
К., ВШС, Г97сг.Инструкция НСАМ 182-С
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