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Выписка из приказа Министра геология Л 496 от 29 ок­
тября 1976 г.

4. При выполнении анализов геологических проб приме­
нять методы, рекомендованные ГОСТами и Научным советом по ана 
аналитическим методам.

Воспроизводимость и правильность результатов анализа 
руд и горных пород оценивается согласно Методическим ука­
заниям ИСАК "Методы лабораторного контроля качества анали­
тических работ".
Примечание: Размножение инструкций на местах во избежание 
возмохныхнискнхеннй разрешается только фотографическим или 
электрографическим способом.
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Инструкция I  I8I-3PC рассмотрена в 
соответствии с приказом Ifesreo СССР А 496 
от 29.1.76 г. Научным советом по аналитиче­
ским методам (протокол А 34 от 16.Ш.79) ж 
утверждена ВйМСом с введением в кеДствже 
с I  января 1981 г.

РЖНТГЕНОСШКТРАЯЬНОЕ ОПРЩЯШИЕ МАШ ОСЩВРХШЙ 
СТРОНЦИЯ И РУ

Сущность метода

РентгенеопектрадьннЛ колкчественинй флуоресцентна! а ка­
ля» сеновая т  зажисямоетн интенеивюеетж линии спектра ввре- 
деляемкс элементов от жх содержа гая в пробе. В предлагаемо! 
методике, разработанной РЛ.Бврйьскжи, ii.H.Aaeeot ж И.М.Ку- 
лпеде!, /мвхае (0,003-2$) содержания стронции к рубидия оп­
ределяется но впосойу етавдарта-фош , При зтем войдщдавтоя 
проиоринональность между жятвшпшосп» аналитической «жш* 
к содержанием определяемого элемента. Однако козЦацкент 
прояорцжсвальаостх зависят от общего имжчееют© состава на- 
тержала пройм.

Для определения содержания злемента (С) измеряют сушар- 
кув янтеимютсть аналжтжчеоко! лжнкк «того злемента ж фона 
( tl| ) ж интенсивность раооеявного ( tip  ) иройо! першч- 
жогь излучения (стандарта-фона). Величину С рассчитывают но
Формуле;

С в К t l “ tlcp
V

(I)
Коэффициент лроморцнояальностя К находят, измеряя ннген- 

сжвнооть аналнтяческо! ляяхя. раооеяняого излучения ж фояа 
омределдамого злемента в стандартном образце;

t)
era frjera (2)

Интенвжваоеть фена ( tJ<p ) в формуле I  непосредственно
W Внесено в ИСАИ реиггеноенвктралыюА лаборатории! ИМГРЭ,
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я i8 i-p e
яе анерда?, е  раавзятнвав? ко аедачшде иятеавнвмосги раосе~ 
дазего явлучедкя ( “Эр }„ Эта вежгшш связашг йреетяи соот- 
дагавгяЕв*:

Эф -  cxtlp + Б , (3)

где "а" я в&" *  веяотаятз, воторнв дажея? только от эко-
вврякеятольявх довезя! определения.

Ветодяка стадварта-ф>на является сдаю кв ве&иокшк 
т овебов ша&тжгь ваяяяяе обДег© ззвагчеавото состава проб 
яа результата енредвлвшиг, Повито ядеоао! ароя*вфдктеяьво»» 
отя методика опопмтоя там. кто аелгана отшвеяж 
з тжшеЯ стенеях, яви велядам tl, ааяясго от ваярлвЗзяя 
я ояхя тока реитгевавош! трубхя, а тада» от раалгашх дефект 
тоа новархвестя образца.

Яаетеядая жтодвка яреддавваявда для виредедеявя озрсн  ̂
едя я рубВдог в волнах варткях еддатяших образцов: перед, 
руд, ииерадов я хеяяеятратов яря еодерваня S?0 от О,COS 
да # .  Rb£0 ~ от 0,002 да 2£. Одааке. ввод етбутотдая 
объектов jm  яоедадеааяия. мстодашг вредарвда твжлю для е?>~ 
доркаяя! &20 от 0.1 до &  я R&̂O -  от 0.002 до 0,02? .  
фя оадержаяяя отрояцяа в рубВдкя богат  2$ следует пйжьэо-  
ветьея друге! ютедядо! (дакрижр, методов вдутреявеге 
отаддарта).

Оиродедадав строяцкя кеяаят даяево я ртуть. При звределе- 
вяя SzO во -лянах (во второй Еорядва отражения) таотг*- 
де яавладвваетея Кд'-ляяхя железа (в первом верадке отра­
жения) . Веятотю ст о »  налояешш яря данннх jcm m zx  экопарж- 
иелта оеетавяяет 0,017 от махеямуиа янтеясквдаетя К^-игнаж 
ведай* Схадаватольяо, зри епредеяеняг втронякя в крабах, 
оодержакщх аначнтелыше даяяевтва железа, жв яеяосрвдстзвн* 
да яздаренда! янтвшетшоетн «дани® отр&штм следует вв- 
часть аелхдаяу, равдув 0,0X7 ет нгтоввязюотя К^-дккш 
железа, те-веть вельзоаатьея для раечага #*рдузю!: 

t) -  А •'ЗреК^
------ ^ ------- 'С а К (X а)

та* ЪеКё Г  
йжъ

тж&т, м ш рах должна
ажио хшаредо;

& дохакж усж&швх шзт^ытя равна 0*017*
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§ шы>с
Прхоутопшз в гробе 1$ HgS втж? чаоткчврг® кавжакг 

1 |_,у2 -лжнгк ргугж as акажмэдоку® поив етрояккгг sasssaer 
8©д«|м*ашо SzO ей 0,01®? (айв.).

Оврвдввевя» руйедая жши? уран* За @чет чаетжчвег© в ш - 
вояке урава sa азшдятвчгекув дкнвя ( } руб&-
дяя результата еврвдоевдя: тятзтая* Врвоутотшв в нройе 
I# U3O3 s&mmet радарнаяза RB20 sa 0,(Ю2£ (afite.) <.

Оярвдадаж» етроЕцаяг г руйвдхя вашвт в той аза нней ота- 
новя вве те адшагте, К» ш ж  L «Зфгш ш ш « в ш  яотерех
рашоягшвд ниву дхкж&кк вели ummr&'wevm шзтк этрэнгщя 
в рубидаи s душней волш етадирт®~Ф®яа ( 1 »  0,576 I), так 
как тахяе оявнеата евхежтявво вегхецовт нз®®®оюшевт& pa®se*®~ 
тт9 ямучвякя (етаддарта-фэва). Ж виг етнеоатев Но, !\ГВ, 2г,

Y , R6 , U , ТН щт  зирад&яаавЕ етроюдая я Мо> КГЬ> 2ъ,
Y , Sz, U , Tfi, Bl ара «шредвдавет рубядая» Зашери- 

жвгодьяо уоташмвво, что I# явойвк няя хщрхоякк оедектнэ- 
яо ногюнает о% я&тенеяивэетя втащвкрт&-#аш (А  = 0,576 S) и. 
влодоватоявао, ваяшавт кв 5£ результате «врадояешя. Щк ш~ 
лвнкя в крабах евачаазго ведерка sue охааевта, оохахтявке н©- 
тжетатото вятввояввовть етандарта-фояа.оодоржааве отроодис
я руйщяя раееквтквав* л© $орцухе:

3  - 3 Ф

С - 1 ■ « «
где Эм -  явтевевввеотв едкой на я я (  жаакцвг» олвшкта;

(3 -  хоаф|кцкен? вропорцвояалыюетя, жоторн! ояроделкетел 
окоаеряжиталвао яо отаидартяя образная, еодержащин яо- 
воетвов колвкеетао накипит алвиеков» ялк во жокуеотввк- 
к »  атом , вадерюидм вввоетяа» хоапвотва окредвтмиго 
я мешающего м в в гв в .
Методика Аил» опройовака ва апатя№-и$ф*ля1»вт: рудах, в 

авторе* водорвавкв HgS я U508 ж нревоеходкло О.Отг %, а 
еодерваяяа друга жиотщнт злежктов йшю яезнаодю. Поэтому 
пре мажае «тих руд учктяямооь талысо нвло&еяка дшаск вехе* 
sa (то есть евдорваяю втреиоЕя раовнитявалеоь но «ерщуле 
I  а).

8 тайл.1 дави довувяояа раохвядеявл иоду mmшаш. ж 
вевмркии еяроделвввяя «троящих в руйодд, раоходенял, 
Емучввввв автораш вяет?укцхи,я закао точкоеиг,,
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Т^&атг» 1
Деяувтажю раедадеви 2(Дд^). #вадаа«и№ 

д о х д а я д а  ЦЦтоп) я вякав тячамп £ 2  -

Эжаавнт Содержание,2 Д ^ .отн Д Z

Стронций 1,0  -  1,99 38 14 2
( SzO ) 0,5 -  6.99 36 П 3,3

0,2 -  0,499 44 16 2,9
0,1 *  0,199 54 10,7 5

РуЛдай 0,01- 0,019 831 27 ЗЛ
С РЬ^О) 0,005-0,0099 8SJ

0,002-0,0049 83 38 2,2

РеакгжяЕ я щгвряшш
I . Овжвь руйвджж 2 .4 .
2* Овяоь сетювдай х.я.
3» .йдатон.
4 . Ддашг*р8Т®н.
5. Ошютярад £а©рв*ш).
S. пороша* (плмямееа д а  йазявав иратааоя,

нэготовгиеэтея № заводе шдадаоакх зздавтввао).
Ашара т̂ра

1. Рвикшаввкасй йпъ̂ рштщ  ̂ SPCS-2 ярдавдгем гдабда 
"Буревввтнюс" д а  7мпюянж АРЗММ, JBPS-6,

2. Цреов#о$мв д а  пхямвшишс глёхатк»
3. Гадравягиеыгё врвов «nta "fteucunEK" (̂ шшадйьшг® 

ладхвав» iso жг/ем2),
4. Оттока д а  жетврани sped.

Ход «вдава 
I .  Недгвтоша нробк

Кавввку хвяедьтонной до 250-900 ш№ дроби аоряда 406 ш» 
пометет в егуаку, добавив*. 7-IQ хавеаь раствора двояка 
фгоравоа в дааорятмо ( I  чаат* яороеэье ж 9 щетей дааорзда- 
■а). дерсяювджявт до зшкда»го вяюданвя пробе ж ш даявг э
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I  I8I-PC
црееоформу. разравнивая смесь по дну. Сверху дозатором насы­
пают щмблкзктедьно 400 мг полистирола я нреесувт вод давле­
нием ZS0 атм в течение одной вдшути, Получаются двухслойные 
яаблетки обвей толщиной ~2 мм я диаметром 20 №. Та б детая 
аз стандартных образцов, содержащих определяемые элемента, 
готовят таким же образом.

2 . Подготовка прибора
Для установления «видового ракша зрибор включают аа 

40 минут до начала измерений. Рабочий режим рентгеновокой 
трубки: 40 мА. 40 кЗ.

Держатель о таблеткой помечаю? иод пучок рентгеновских 
лучей. Прибор настраивают на максимум аналитической линяя 
определяемого влемента во втором порядке отражения ( Кд  -  
стронция и К̂  ( -рубидии). *

Для усилепия контрастности спектра излучение регистриру­
ет во втором порядке отражения. Уотазввлжвают таку» яирину 
окна аяизнтудаогв архиватора и такой коэф$яцкевт усияе- 
вил. чтоб» коятряотяоеть спектрально! доезди бела максшважь- 
ной (коэффициент усиления 150. порог -1 0  В. нирииа окна 
дкскржияяатора ~ 5 В ).

3 . Измерение кнтенеюноетк стандарта-фона
Интенсивность рассеянного явлучэнки и янтенеивнооть 

аяалнтичеоиой л и п  одинаково аашеят от состава проба* По­
этому рассеянное излучение используют в качестве ставдарта- 
фока.

Интенсивность рассеянного излучения (отапдарта-фзна) из­
меряющие участке рентгеновского спектра с длиной волна 
0.576 А. При такой длине волна отсутствуй1 ливни содержащгх- 
си а пробе меаанцкх элементов, а интенсивность некогерентно­
го раооеяны тормозного спектра возрастает о уменьшением дли­
на волна.

4 . Нахождение интенсивности фона

Интенсивность фона находят но формуле “Эф = а  Зр + Ь , 
где "а "  н ’В" -  конотантн. ноторне определяет во величи­
не Зф ж tip от пустых нроб о различными матрице»*
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S I81-PC
Константа " а ” ж "К' мода© шределижь во :?рфжу, вовт- 

роевноцг в» значеявям "Зср а Up "пувтжх* щюб {рве.1 к 2 ).
За рве.2 врояюдене шкдамил® ливв*. так яйн щ>ж сяредвдевяж 
рубндая зе -зажчЕну дала на маете его ®ашэ§ зяаяет ведерка*» 
ш е  отрешка.

5. &цшукале»м «дорваиик рубвдаш к «троицяя 
Для овредвдаяжя водаржвняя рубвдкя влк а-?ронвяж вамерявт

два яараяатраг
I» Мэтевоявяееть авалвткчееввХ наняв tl . ввтерув в 

з&ххяй вартяя одвотаввяд нроб вгяерявт в течеяю 40 оекуяк
мя 'шрадвлваяя втрояцв® в в течение 200 секунд для оиредв- 
«в«я рубщдая же два рага на хведеЯ пробе?

2, МятеЕгивнмт. ехавэдмидаа tip . №?орув **аеря*т 
зля »е$х oped дав раза во 40 векуя*.

6» Вячявдвявв результатов опредедемля
Задерганно оврзхеяямвго кашле;кта а аяаляаярушвХ гробе

находят ко формул»: 3  - tU  „ rt •> К — sr-^-t Где К к 0 m r~ s^ we » t jcm - ^ n
Bps ояределеявя стронцы в дробях, ееяеркацкг эвачктея&- 

вве вояпметва вехе»а. пользуются формуле! I  а:
V -  0,017 ~ 3 Ф

б . Е  -------------------------------------
Оорна звонов в зуряале в ярзиэр расчета давн в табл.2 .
Исаеве тапке экредеякть содержанке едеавнта во градуиро­

вочному графику* состроенному so ст&яявртннм образцам 
(рно.З).

7 , Построена» градуярогочиого графим
Для востроеняя градужровочаэго графой вемеряп хктвн-

ОЕввоетв аяалтвчесяо! ляянн в рассеянного яалучеявя «яре» 
деляе»ш» *ят »т а а втандартнвх образцах. По ооя абецяое 
впипдввавт оодерв&нне определяемого елевэнта в стандарт- 
нож образце, во осе орджват »  отвояеше внтевоввяоотв ана- 
хнтвчееко! давкн «того элемента за начетом квтеввяздгостх 
фева к ююешяввостя рассеянного взлучеввя { — — ).

8



*  181—PC 
Таблица 2

‘карт  запжся в журнал» s  яржмер расчета

Опреде»
ЖЯ8ЯН*
елемеят

Нойвр
проба

Эр
тп/40сак

3

имг̂ Осек
Эф

имп/40оас!
tJ - tU 3ре(Ч

имп/40еек
с.%tip

SzO I 1935 5480 300 2 ,6 •т 0.23
2 1710 24780 260 13,67 66&4Х 1,23
В 2030 10390 310 4,9 0,44

CQC 1615 14790 250 9 ,0 0.79
tip <* аре,инее двут г̂ашерешй етекехвиостя ставдзжМ бвта»
j -  вреднее в* двух жзшреккй сушарззей югтенснввостн «в&~ 

датячаекой в ш я  а й от?
Зф- вайдбЕв, как спкоавэ вше. по ipsfspsy рже Л;
О -  седедеавхе отделами; го мвмвта в пробе, £.

П Е ^ л а а з и а
И » К с

с «, к —

,ст
~ Г Ш ? Ь ^ Г -  w ’ '*  14790-250эfc.-, «-1vi “ «JCti
tip

*  0,09 = 0 .23  .
1935

0,09

Проба Я 2. ведархацая железо. 
С » К -2 --«4,017 • ~ Эф 0,03 ^% §& & 017.6694L?2fiQL 

Г710
« 1 ,23

Без учета наложения ляни железа бшш бн наЯдвв» С = 1,28^.

Техяхжа безопаояоств
Ярд яшелвешд атякза необходимо «обладать нравшга техн*~ 

ш  безоавеяоотж, предуеяотрешиа в лютружцн но ежспауатации 
ран¥л«новохого спектрометра ФРС-23 . Готовить пробы к анализу 
х вренввать преоофораа следует вед тягой.
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”3 ф ,  и ш / 40с е к

500>

Psg.I. З а в и с и м о с т ь  и н т е н с и в н о с т и  ф о н а  н а  м е с т е  я а н и и  с т р о е н и я  о т  я н т е а с и в н о о т к  р а с с е я н н о г о
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К Л А С С И Ф И К А Ц И Я  
ЛАБОРАТОРИИ МЕТОДОВ т а п н * ШШЕРЛШОГО СЫРЬЯ

Катего­
рия

Наименование ана^ 
лига Воспроизводимость методов анализа Сов^шщент 

л допустимому 
среднеквадра­
тичному 

, отклонении
I Особо точный 

анализ
Среднеквадратичное отклонение результатов опреде­
ления должно быть в три раза нельме допуетшого 
среднеквадратичного отклонения, регламентируемого 
инструкцией внутрилабораторного контроля*/!см. Прж- 0,33

п Полный анализ Средпехвадратжчные отклонения результатов опреде­
ления оедажышх компонентов не должны црегаяать 
допустимых среднеквадратичных отклонено I
Суша компонентов, если определены все компоненты 
жри содержании каждого внве 0 ,1 $ , должна лежать в 
интервале 99,5+1,50$
'7ш а компонентов, если определены вое компоненты 
при содержании каждого вше 0 ,01$ , должка лежать в 
интервале 99,9+1,50$

А
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«
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н
Ч
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w

1У

71

УП

УО

Анализ РЯДО­
ВЫХ ДРОО

Анядна геХНО-
логических
ПРОДУКТОВ

Особо ТОЧНЫЙ 
анализ геохи­
мических проб
Анализ рядовых
геохимических
проб
Цалуколиче-
ственный
ЯИАЛНЯ

Качественный
анализ

Среднеквадратичные отклонения результатов опреде­
ленна главных (содержанке более 3$) компонентов 
должны бнть в три раза меньше допустимого средне­
квадратичного отклонения

Среднеквадратичные отклонения результатов опреде­
ленна отдельных компонентов не долины щ>евняатъ 
допустимого среднеквадратичного отклонения

Суша компонентов, если определены все компоненты 
нрж содержании- каждого иные 0 ,1$ , долина делать 
в интервале 99,5+0,80$

Сумма компонентов, если определены все компоненты 
ирн содержании каждого выне 0 ,01$, долива лежать в 
интервале 99,9+0,80$
Среднеквадратичное отклонение результатов опреде­
лений не должно преныжать допустимых среднеиведра- 
тичшх отилоне-
Среднеквадратичные отклонения результатов оцреде- 
деиия могут цревниать допустимое среднеквадратичное 
отвловенне не более, чем в два раза (по особой до- 
говоренносп о заказчиком)
Среднеквадратичные отклонения результатов опреде­
ления должны быть в два раза меньше допустимых 
среднеквадратичных отклонений
Среднеквадратичные отклонения результатов определе­
нии не должны превышать удвоенную величину допусти­
мою среднеквадратичного отклонения

0,33

I

1-2

0 ,5

Воспроизводи­
мость определе­
ния 4-10 цшр 
(интервалов) 
на Л11И н ПОРЯ­
ДОК содержаний 
о доверительной 
вероятностью 68$

Точность опре­
деления не 
нервируется

Си»
М»,

Методические указания "Методы лабораторного контроля качества аналитических работ*, 
1975г,Инструкция НСАМ 181-РС

https://meganorm.ru/Data2/1/4293849/4293849137.htm

