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выписка из приказа Ш  ССОР * 22 9  of 18 мая 1964 года

■*. пиннстоэству геологии и охраны недр Казахской ССР, 
управлениям и управлениям геологии и охраны недр- при 

Со V Гах .«.и шлет ров союзных республик, и ау Ч Н О-ИОСДС. ч о  в  этольеккм 
и не тптут ам, ор; анизо ци fa й учре аде ни ям* 1 ос ге од к ом а 0 ' € Р:

а) обязать..-лаборатории при выполнении количествеиных 
анализов геологических проб применять-мотоды, рекомендованные
ГОСТами* а также Научным советом* по и в  ре утверждения послед
них ВйшСом,

леи отсутствии ГОСТов'и методов* утвержденных ВЙ.Юои, 
разрешить временно приме наше методик* утвержденных в поряд™ 
не* предусмотренном приказом от I ноября 1954 г . & S98*

в) выделить лиц,, отзетс?вв1 ньпе за выполнение лаборато
риями установленных настоящим приказом требовании к примене
нию наиболее прогрессивных методов анализа.

Приложение к  %  |  8. Размножение инструкций на местах 
во избежание возможных искажении разрешается только фотогра
фическим ил» электрографическим .путем*
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В соответствии с приказом Министерства геологии СССР 
Л 496 от 29 октября 1976г. инструкция # 143-ЯФ рассмотрена 
и рекомендована Научным советом по аналитическим методам 
к применению для анализа рядовых проб - Ш категория.
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Инструкция № 143-ЯФ рассмотрена в соответствии с приказом Министерст
ва геологии СССР № 496 от 29 октября 
1976г. Научным советом по аналитиче
ским методам (протокол Л 27 от 25 де
кабря 1975г.) и утверждена ВВДСом с 
введением в действие с I августа 1977 года

ФЛУОРЕСЦЕНТНОЕ РШХШЮРАДИОМЕГРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ 
ШЕИ В КАОЛИНАХ, ДИАТОМИТАХ, КВАРЦЕВЫХ ПЕСКАХ И В ПРО

ДУКТАХ ИХ ПЕРЕРАБОТКИ*)

Сущность метода

Железо определяют флуоресцентным рентгенерадиометряче- 
cs.-iA методом6 с использованием рентгенорадиометрического ана
лизатора БРА-6 по интенсивности его характеристического излу
чения, возбуждаемого в пробе радиоактивным изотопом. В настоя
щей инструкции, разработанной Е.Г. Рыбальченко, И.В. Томским, 
и Ю.Н. Федосеевым, применяется источник излучения Сй109 
с энергией 22,2 кэв. Характеристическое излучение железа ре
гистрируют пропорциональным счетчиком с последующей амплитуд
ной селекцией электрических импульсов.

Определению железа мешают хром, марганец, кобальт, ни
кель и медь, в присутствии которых результаты определения за
вышаются. Количество железа, эквивалентное 1% указанных эле
ментов, составляет соответственно не более 0,35%, 0,70%,
0,60%, 0,25% и 0,15%. Практически эти элементы не содержатся 
в каолинах, диатомитах и кварцевых песках.
х) Ейесено в НСАМ Западно-Казахстанским территориальным гео

логическим управлением Министерства геологии Казахской
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Железо определяют относительным методом, сравнивая вы
численные по измерениям интенсивности излучения железа в 
исследуемой и в эталонной пробах величины спектрального отно
шения^, равные отношению интенсивности характеристического 
рентгеновского излучения железа к интенсивности однократно 
отраженного гамма-излучения изотопа кадмий- 109. В случае по
стоянного вещественного состава руд и практического отсутст
вия мешающих элементов железо можно определять непосредствен
но по интенсивности его характеристического излучения, что 
резко повышает производительность анализа. Такой способ при
меним при низких содержаниях железа (до 3$), при которых сох
раняется линейная зависимость между интенсивностью характери
стического излучения железа и его содержанием.

Метод рекомендуется для определения железа при содер
жании от 0,10 до 105? Fe2°3 условии, что влияние мешаю
щих элементов в исследуемых пробах существенно меньше допусти
мых погрешностей определения.

Практически метод опробован для содержаний Fe2o3 более 
0,25?. При этом расхождения между основными и повторными опре
делениями оказались значительно меньше допустимых расхождений3 
(табл. I и 2).

Таблица I

Допустимые расхождения^

Содержание Fe2o3,jg Доцустимве расхождения 
________ отн. %{ V ) ..........

5-9,99 12
2-4,99 20
1-1,99 28

0 ,5  -0 ,99 38
0,2 -0 ,49 48
0,1 -0 ,19 58
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Таблица 2

Расхождения между основными и повтор, лж 
определениями по данным авторов

Содержание гв2о3, %% Расхождения отн.% 
( Вэксп.)

Запас точности 
.JflBfc

иэкеп.
5-9,99 4 3
2-4,99 6 3,3
1-1,99 10 2,8

0,5-0,99 14 2,7
0,2-0,49 35 1.4
0,1-0,19 ** -

Аппаратура а материалы
1. Рентгенораднометрический анализатор "НРА-б" в ком

плектации, выпускаемой заводом*. Как показала практика рабо
ты, для большего удобства и более рационального использова
ния рабочего времени экспозицию таймера следует увеличить
от указанных в инструкции 1Ь секувд до 30 секунд.

2. Радиоактивный изотоп кадмий-109 активность» 5 милли
кюри в металлической ампуле цилиндрической формы диаметром 
10 мм (ТУ- И-174-71) или 3 ш  (ТУ-И-155-71), высотой 5 ш и 
3 мм соответственно.

3. Стандартные или контрольные образцы с содержанием 
железа от 0,2 до 10-12% Рв2°з и с тем же составом наполни
теля, что и в анализируемых пробах.

Ход анализа
I. Подготовка проб к анализу

Анализируете пробы должны быть истерты до крупности 
200 меш, Дополнительной подготовки проб не требуется. Пробу 
насыпают в алюминиевую кювету несколько выше краев, уплот
няют и разглаживают поверхность пробы стеклянной пластинкой. 
Количество, и степень уплотнения порошка должны быть постоять 
Кюветы должны быть одинаковой высоты и диаметра, с одинаковой 
высотой бортиков.
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г . Подготовка прибора к работе

Прибор "БРА-6" проверяют и настраивают на характеристи
ческое излучение железа и однократно рассеянное излучение 
изотопа cd109no црилагаемой к прибору инструкции*. Ширина 
окна амплитудного анализатора должна быть равна 13-155? от 
характеристического излучения железа и 30-505? от энергии 
однократно рассеянного излучения источника.

Для регистрации вторичного излучения используют пропор
циональный счетчик с ксеноновым наполнителем, входящий в 
комплект прибора "БРА-6".

Кювету с пробой устанавливают в одно из гнезд нрободер- 
жателя. Прободержатель устанавливают так, чтобы излучение 
источника падало на пробу. Последовательно измеряют интен
сивность характеристического излучения железа ых (два изме
рения) и интенсивность рассеянного излучения (два измере
ния). Продолжительность измерений выбирают таким ооразом, 
чтобы относительная среднеквадратичная погрешность измерения 
величины спектрального отношения не превышала ^ от величи
ны допустимой погрешности определения в данном интервале 
содержаний.

Статистическую погрешность (<эст) определяют по фор-

где Tix и Ny - средние значения отсчетов в каналах аналити
ческой линии и линии сравнения.

Анализ каждой серии анализируемых проб (10-15 шт) начи
нают и заканчивают измерением эталона (по четыре измерения 
характеристического % г Х и рассеянного %^излучений).

В качестве эталона используют один из стандартных или 
контрольных образцов, причем геометрические условия измере
ния и плотность эталона должны оставаться постоянными со дня 
построения градуировочного графика (ск.иижо).

Форма записи результатов измерений дана в табл.З и 4.

3. Определение содержания железа

6
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4. Построение градуировочных графиков

Для построения градуировочных графиков используют стан
дартные или контрольные образцы (10-20 шт.) с надежно установ
ленным содержанием железа и с тем же составом наполнителя,что 
и в анализируемых пробах. Образны должны охватить все интер
валы содержаний, которые могут встретиться при анализе. 
Интенсивность излучения от каждого образца, как и от пробы, 
измеряют по два раза. Через каждые два-три образца намеряют 
интенсивность излучении от эталона, причем для обеспечения 
нужной статистической точности каждый раз выполняют не менее 
четырех измерений.

Для того, чтобы геометрические условия измерения излуче
ния от эталона оставались постоянными, эталон после измерения 
не высыпают, а оставляют в кювете и каждый раз устанавливают 
кювету в одно и то же гнездо прободержателя (или оставляют в 
нем) в точно зафиксированном положении.

По полученной для каждого образца величине спектрально
го отношения ( £ст ) или по интенсивности характеристическо
го излучения железа ( лстх ) к по известным содержаниям 
железа в образцах (С 
ИЛИ f (  C qj )

Шиду возможных изменении режима работы электронной 
схемы прибора графин регулярно проверяют через 10-15 дней.

5. Вычисление результатов анализа
А. Определение содержания железа по способу спектраль

ных отношений
По результатам измерения характеристического и рассеян

ного излучения для исследуемой пробы и эталона находят вели
чину спектрального отношения »? == Jlx и v — Нэт.х

— °  %  “ ЭТ Пэт г ___ 1где Nx -  средняя величина интенсивности характеристическо
го излучения железа в пробе;

Кэтх -  средняя величина интенсивности характеристического 
излучения железа в эталоне;

Ку -средняя величина интенсивности рассеянного излуче
ния в пробе;

0_) строят 1рафики £ 
(рис.2). ст £(Сст)(рис.1)

7
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Рис. 2.Граале зависимости Мстх=|(Сст ).

N3Tv- -  средняя величина интенсивности рассеянного излучения
в эталоне.

Содержание железа в исследуемой пробе (С_) опреде лют 
по градуировочному графику ^  =|(сст) (рие.1), построен
ному предварительно но результатам анализа стандартных или 
контрольных проб. Величину спектрального отношения для
исследуемой пробы приводят ко дню построения графика следую
щим образом:

b



а) По результатам двух измерений эталона- до и после
измерения серии проб -  определяют среднюю величину спектраль
ного отношения для эталона: >й -  (%зт)1 + (Ъэтк .

_ т/эт 2 >б) По величине £эт и по средней величине спектрально
го отношения для эталона ( g3T )гр в день построения 
графика 2СТ = |(Сст) определяют коэффициент К:  ̂_  (^зт)гр

^  1~эт ’
б) Определяют приведенное ко дню построения графика 

значение величины спектрального отношения для исследуемой 
пробы:

г) Находят по графику содержание железа, соответствую
щее найденному значению т7 пргр.

Пример расчета приведен в табл.3.

Б. Определение содержания железа по интенсивности

Содержание железа в исследуемой пробе (Сцр) определяют 
по градуировочному графику NCTX=| (Сст ) , построенное,
как а для способа спектральных' отношений, по результатам ана
лиза стандартных или контрольных проб. Результаты измерения 
интенсивности характеристического излучения приводят ко дню 
построения графика аналогично описанное для способа спект
ральных отношении:

а) определяют среднюю величину интенсивности характери
стического излучения от эталона-- _(K3Tx)i + (N3TXh

%.х~ 2 ’

б) определяют коэффициент К: и _  (N3T.xjrP
К" Т ^ Г ;

в) определяют приведенное ко дню построения графика 
значение интенсивности характеристического излучения

г) Находят по графику содержание железа, соответствую
щее найденному значению ( Крр )гр. •

Пример расчета приведен в табл. 4.

характеристического излучения



орм'- записи и призер расчета содергажкя Fe,C„ 
по способу спектральных от:-

с 3

tenirii

П П Й  О П Г ‘

Характеристическое излучение{Рассеянное излучение!

«Интенсивность!Среди»: вели- «Штенсив-!Обедняя * w -Л к. 
!излучения 'чина интенсив-’кость из-!величина <\ Ь к?
! N.. !ности излуче- ’лучения ’кнтенсивно-j

!кия, ТГ !ети , Wy

! ! ! С

Эталон 224 502
22? 2с5 508 504 0,446
224 500
225 504

180 182 470 472 v,386
184 474

0,454^
0,446
=1,02

0,386х 1 *05
;<1,02=0,394

х) Величина 0,454 взята с . градуировочного графика
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Таблица 4
(■л.рт,«д записи и пример расчета содержания Fe^o^ 
при определении по интенсивности характеристического 

излучения железа

[Интенсивность!Средняя ! !
!характерном-!величина ! _ !
веского излу-! интенсив-!у_ (Кэт.х)гр.! 
!Ч61ШЯ !ности из-!14 я :! и ! лучения ! "эт-х |
1 к> ! ю  1 '

^Пр-х)Пр.Х̂Гр-

= К-№пр.х

! С %
! < З С т
!по графи
ку)

Эталон 224
225227

224
225

Проба 404 406
С-429 408

22СР\
225
=0,98

406x0,98= 2,32
=398

х) Величина 220 взята с градуировочного графика

Техника безопасности

При выполнении анализа необходимо соблюдать правила тех- 
.ники безопасности, предусмотренные при работе с радиоактив
ными источниками4,5.
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К Л А С С И Ф И К А Ц И Я
лабораторных методов анализа минерального сырья по их наз- 

г наченил и достигаемо» точности

—,— — —— г:-------- ■-------- -—^ I ",— ~
• lочноетъ по сравнению;Киэ$|и- 

значение анализа}u допусками внутрила-{циект к
: Г> Op UT;t)p В ОГО К ОН Т р ОЛЯ \ Д УПуС; КЙМ

р?5®о1 Наименование
а ®  анаадаа

па

за

У»

УЬ

I . особо ТОЧНЫЙ
анализ-

Арбитражный о налив, 
анализ эталонов

Среляяя ошибка в 3 раза 
гккьше допусков

0,33

ii." iioiiHasf анализ Полные анализы гор
ных пород и минерэ- 
лов.

кость анализа должна 
обеспечивать получение 
сумм?; элементов в пре- 
д-дах 99,о~10О,&1

liu Анализ РЯДО-
ВУК проб

кассовым анализ гс'о 
логических проб при

Сшибки- анализа должны 
укладываться в допуски

I

1 У* Анализ техноло
гических продук
тов

Особо точный 
анализ геохи
мических проб

назвалочних гз':ст ,х 
й подсчете запасов» 
а такте при контроль
ных анализах,
Текущий контроль тех-0шибки анализа могут 

“Нбдогичеаких проце с-укладываться в раеаи- 
еов реяние допуски по осо

бо*-! договоренности с
заказчиком-

Определение -редких Сеги Ока определения на 
й рассеянных1злемои-должна превышать поле
тов и Элементов-• вин* допуска; для низ- 
сцу?киков®при оли эких к их содержаний, для 
к класкозим содеряа-котооях допуски отсут- 
ниях* ‘ ствуЬт, -  по догово

ренности с заказ
чиком.

Анализ рядовых 
геохимических 
до об.

1-2

0*5

Анализ проб-при гео  Ошибка определения 
химических и других должна укладываться 

исследованиях с но- б удвоенный допуск; 
вишенной чувсгвитель-для низких' еодарт- 
кость® и высокой про-ний, для которых до- 
из води т ел ьн остью* пуски отсутствуют, -

по договорениости с 
■ зак&зчикой*

УП/ [еолу количествен— На част венная хэрвк-. я .определении с одер-
ный анализ теоистика «инерсль-жакич элемента допуска-

него сырья о ориек-ютея отклонения на 0, о-1 
типовочным указани- порядок. 
т  соде икания эле
ментов, применяемая 
при металлометриче
ской съемке в до, 
поисковых геологи
ческих работах

УШ. Качественный Качественнее олреде-1очяость определения не
анализ денй% йрисутствия нормируется

элемента в ликерель- 
ном сырье*
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