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

Воспроизводимость и правильность результатов анализа 
руд и горных пород оценивается согласно Методическим ука
заниям НСАМ "Методы лабораторного контроля качества анали
тических работ".

Птогмачакяв; Размножение инструкций на местах во избегание 
возможных искажений разрешается только фотографическим или 
электрографическим способом.
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Инструкция № 149-ЯФ р ассм отр е
на в  со о тветстви и  с  приказом Г о с г е о л - 
к о ш  СССР № 22 9  от 1 8  мая 1964г.Н ауч 
ным советом  по аналитическим методам 
(протокол № 28  от 1 9 Л .  7 6 г . )  и у т 
верждена ЕИМСом с  введением в дей
стви е с  I  ноября 1 9 7 7 г .

ПРОБИРНО-АКТИВАЦИОННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ МАЛЫХ КОЛИЧЕСТВ 
ЗОЛОТА В МИНЕРАЛЬНОМ СЫРЫ?5

Сущность метода

Для получения достоверных р езу л ьтатов при определении 
малых содержаний золота в минеральном сырье необходимо 
переработать большие навески м атериала, что весь м а  услож
няет анализ. Пробирная плавка явл яется  одним из наиболее с о 
вершенных способов разложения большой навески и коллекти р о- 
вания золота в свинцовом сп л а ве . Но чувстви тел ьн ость  пробир
ного анализа недостаточна для анализа бедных продуктов, т а к  
как она со ст а в л я ет  только 0 , 1 - 0 , 2  г/т при н авеск е  10 0  г .

В разработанной Э.П. Здоровой, В.М. Цулигиным, н.Н. Попо
вой и Э .Е . Таковским методике определения золота  в бедном 
минеральном сырье со ч ета ется  пробирное концентрирование 
золота  в свинцовом сп лаве малого в е с а  с ядерно-физическим 
определением его по наведенной активности.

А. Пробирное концентрирование

Пробирное концентрирование золота заклю чается в ти гел ь
ной плавке и неполном купелировании. Навеску исследуем ого 
материала подвергают тигельной оки сли тельн о-восстан ови тель
ной плавке при IIOO-IJfcOG^C со  шлакообразующими веществами и 
коллектором благородных м етал л о в- свш щ бм. Золото коллекти - 
р уется  в  свинцовом сп л а ве , в е с  которого со ст а в л я е т  3 0 -4 0  г .

х )  йгесено в HCiM лабораторией ядерных и физико-химических 
методом и прсбирноЙ лабораторией ЦНИГРИ.
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№ 14Э-ЯФ
Купелирование или окислительное плавление свинцового 

сп л ава  осуществляют на магнезито-цементных капелях при 8 S 0 -  
900°С  в  при доступе кислорода в о зд у х а .

Окислы свинца и металлов-примесей хорошо смачивают поверх
н ость капели и впитываются в  ее  пористый материал. Из практи
ки пробирного анализа и зв ест н о , что основные потери благород
ных металлов при купелировании происходят в самый последний 
момент- во время бликования королька. Во избежание эт о го  коро
лек купелирует не до конца. В р езу л ьтате  купелирования сви
нец и другие неблагородные металлы в виде окислов удаляются 
из сп лава практически почти полностью, а золото концентри
р уется  в  свинцовом корольке весом  не более 0 , 2 - 1 , 0  г ,  который 
и направляют на нейтронно-активационный анализ.

Б. Нейтронно-активационное определение золота в  
свинцовом сплаве

197/ 168
Метод основан на ядерной реакции ,3'A u ( n , j ') — ► Au. t 

возникающей при облучении золота потоком тепловых нейтронов.|АС .
Период полураспада А и со ст а в л я ет  65  ч а со в , сечение 

реакции -  96  барн, энергия ^ -к в а н т о в  -  41 2  к э в * .
Свинцовые сплавы можно активировать в  атомных реакторах 

любого ти па, обеспечивающих плотность потока нейтронов не 
ниже п .Ю 12 нейтрон/(см2. с е к ) .

Наведенную радиоактивность золота в  свинцовых сп лавах 
и эталон ах измеряют с  помощью гамма-спектрометрической аппара
туры с  полупроводниковым Ge(U)-д е т е к т о р о м , применение которо
го  п озволяет исключить влияние мешающих элем ентов.

При измерении наведенной радиоактивности Аи по фотопику 
с  Е =  41 2  к эв  в  свинцовых сп лавах гамма-излучение частично 
поглощ ается свинцом. Для учета поглощения и сп ользуется упро
щенная формула коэффициента ослабления для усеченного кону
с а 2

К

где
Е

( I  -  линейный коэффициент оослабления, см- *  (для 
- j f  = 41 2  к эв  равно 2 ,2 6  см- 1 ) ;  
а  -  толщина свинцового сп лава  (к о р о л ь к а ), см .
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# 149-ЯФ
Методика рекомендуется для определения золота в бедных 

продуктах при его содержании 0 ,0 0 0 0 0 2 -  0 ,0 0 1 $ . Чувствитель
ность метода ограничивается содержанием золота в гл ете или 
в уксуснокислом свинце и составляет 0 ,0 2 - 0 ,0 4  г/т (0 ,0 0 0 0 0 2 -  
0 ,0 0 0 0 0 4 $ ) для проб весом 50 г  при использовании свинцового 
глета в пробирной плавке и 0 ,0 0 3  г/т (0 ,0 0 0 0 0 0 3 $ ) при исполь
зовании ускуснокислого свинца в пробирной плавке руд просто
го минералогического со ст а в а .

В табл. I  даны допустимые расхождения между повторными 
определениями золота4 .

Допустимые расхождения^ Таблица 1

Содержание золота, % Допустимые расхождения,отн.$
on)

0 ,0 0 0 5 -  0 ,0 0 0 9 9 35

В т а б л .2 приведены расхождения между повторными опреде 
лепиями по данным авторов инструкции.

Таблица 2
Расхождения между повторными определениями 

по данным авторов

Содержание золота,$ Фактические
ден и я,о тн .$

расхож- 

( эксп.)

Запас точности 
я доп /  2>эк сп .

0 ,0 0 0 5 -0 ,0 0 0 9 9 2 0 ,2 1 ,7 3
0 ,0 0 0 0 1 -0 ,0 0 0 1 3 4 ,0
0 ,0 0 0 0 0 2 -0 ,0 0 0 0 1 6 1 ,0

Реактивы и материалы

1 . Кислота азотная d 3̂  1 ,4 0  ч .д .а ,
2 . Кислота соляная d  1 ,1 9  о с*4 * и 6 н .раствор
3. Бура (Ka2e>407> tCHlCJ
4 . Свинец уксуснокислый, х .ч .

х ) d -относительная плотность.
5
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5 . Селитра кали евая , х .ч .
6 . Сода кальцинированная техническая
7 . Глет технический ( Р£>0)
8 . Золото металлическое анодное 9 9 ,9 8  пробы
9. Свинец металлический
1 0 .  Декстрин или крахмал
1 1 .  Капели магнезито-цементные.
1 2 .  Тигли шамотные на 0 , 5  n - O ^ S *
1 3 .  Фильтры с синей лентой (можно и спользовать фильтры с  

зеленой лентой производства ГДР)
1 4 .  Фольга алюминиевая из алюминия марки АВ-000
1 5 .Эталоны, содержащие 10 мкг зо л о та . Для приготовления 

эталонов н авеску м еталлического анодного золота 2 0  мг поме
щают в термостойкий стакан  на 50 мл, приливают 20  мл цар
ской в о д к и * ',  накрывают часовым стеклом и нагревают до пол
ного растворения золота и удаления бурых паров №02 • Раствор 
количественно переносят 6н. соляной кислотой в мерную колбу 
на 100  мл, доливают до метки 6 н. соляной кислотой и тщательно 
перемешивают. В I  мл полученного раствора содержится 0 , 2  мг 
(2 0 0  м кг) зо л о т а . Из фильтров с  синей лентой нарезают полос
ки шириной 10 мм. Пипеткой на 0 ,1  мл наносят па конец полоски 
0 ,0 5  мл р аство р а (1 0  мкг зо л о т а ). Высушенную полоску помещают 
между двумя полосками чистого фильтра то го  же разм ер а, отре
зают конец, на который нанесено золото (1 5  мм), и заворачи
вают его в алюминиевую фольгу. На фольге проставляют содержа
ние зол ота  в  эталоне (1 0  м к г ) .

Аппаратура и принадлежности

1 . Ш хтная или камерная тигельная печь для сплавления при 
1200°С .

2 .  Камерная или муфельная печь для плавления на капелях до
юооьс.

3 . Весы технические ВЛТК-500.
4 . Весы аналитические типа ВЛА-200 М.
5 . Многоканальный гаш а-сп ектр о м етр  ( L  Р -4 8 4 0 , АЙ-25 6  и

х ) Оаесь азотной d  1 ,4 0  и соляной d  1 ,1 9  кислот в  отно
шении 1 :3 .

6



& 149-ЯФ
д р .)со  спектрометрической установкой C 3C -2-03  я полупроводнико
вым детектором типа ДГДК с  объемом чувствительной области  
2 5 -5 0  см3 .

6 .  Бокс из свинцовых блоков типа Б С -100  для разборки проб.
7 . Инструмент дистанционный типа ИД.
8 . Свинцовые контейнер; типа К л -8 ,8 .
S , Дозиметр типа ДРГ 3 - 0 1
10 . Пресс-форма (рис Л )
11 . Пеналы из алюминия марки А В-000 (чертежи пеналов с о г л а 

совывают с организацией, облучающей пробы).
12 . Излокккцы м еталлические.

Рис Л  Пресс-форма 

для расковывания свинцовых 
кор о лько в.

'материал С Т45.

Ход анализа

I .  Тигельная плавка

Навеску тонкоизмельченной ( -  150 + 20 0  меш) пробы 2 5 -5 0 г  
тщательно перемешивают с  измельченными компонентами шихты. 
Шихта состои т из г л е т а  -  5 0 -7 0  г ,  с о д а — 6 0 -8 0  г ,  б у р ы -1 0 -2 0 г , 
с т е к л а - 3 - 10 г  и восстан ови теля (крахмал или д екстр и н )- 2 - 4 г .  
Полученную см есь  высыпают в  бумажный п акет и свер ху насыпают 
слой смеси сода и буры ( 8 0 г  со д а , 2 0  г  буры ). В зависим ости 
о т  минералогического с о с т а в а  руд компоненты шихты смешивают 
в разных соотношениях (в  указанных п р е д ел а х ). Мешающие плавке 
элементы могут быть полностью или частично отделены в  предва
рительных операциях- окислительном обжиге, удалении меди и 
д р . ,  подробно огисанных в  литературе по пробирному анализу5,10,1̂
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П одготовленную  пробу помещают в  предварительно нагретый 

шамотный т и ге л ь  и п л авя т  в течен и е GO-80 минут в  шахтной 
или в  камерной печи при 1 1 0 0 -1 2 0 0 ° С . Расплавленную  м ассу  выли
ваю т в  сухую  м еталли ческую  изложницу.

3 п р о ц е ссе  ти гельн ой  плавки в  р е зу л ь т а т е  оки сл и тел ьн о - 
во сст а н о ви т ел ь н ы х  реакций, протекающих в  р а сп л а в е , получают 
д в а  п р о д у к т а : свинцовый сп л ав  ( 3 0 - 4 0  г ) ,  который ко л л екти ву ет  
зо л о т о  и д р уги е благородные м еталлы ,и  шлак, являющийся сплавом  
о к и с л о в , си л и к а т о в , бор атов и др .

После осты вания сп л а ва  изложницу опрокидывают, шлак отби^ 
ваю т м олотком  в  отбр асы ваю т, а свинцовому сп л аву  (в ер к б л е й ) 
придают форму куба и направляю т на куп ели рован и е.

2 .  Купелирование

О кислительное плавлен ие или купелирование сзи н ц о во го  
с п л а в а  осущ ествляю т в  камерных или муфельных п еч а х  при 
8 5 0 -9 5 0 ° С  в  течен и е 3 0 - 4 0  минут на м агн ези то-ц ем ентн ы х к а п е 
л я х . Под во зд е й ств и ем  вы сокой температуры и ки слор ода в о зд у 
х е  сви н ец  к  неблагородны е металлы активно окисляю тся» Не

больш ая ч а с т ь  их у л е ту ч и в а е т ся  в  ви де п а р о в , а  основная 
ч а с т ь  см а ч и ва ет  п овер хн ость  кап ели  и в с а с ы в а е т с я  в  микропо- 
ры м атер и ал а к ап ел и . На п овер хн ости  кап ели  о с т а е т с я  сп л а в  
м е та л л о в . Процесс в е д у т  до получения расп лавлен н ого г л а з к а  
м етал л о в  диаметром 4 - 5  мм, п осле ч е го  кап ел ь с  р асп лавом  
осторож но и звлекаю т и з печи и для т о г о , чтобы при остан овить 
улетучи ван и е сви н ц ового с п л а в а , накрывают опрокинутой хол од 
ной кап елью . В  полученном свинцовом кор о льке ( 0 , 3 - 1  г )  
определяю т зо л о т о  активационным м етодом . Отработанную кан ел ь 
вы брасы ваю т.

3 . Анализ х о л о сто й  пробы

Тан к а к  в  г л е т е  содерж и тся з о л о т о , то  одновременно с  про
бами анализируют холостую  пробу. Шихту т о го  же с о с т а в а ,  что 
и для ан ал и за  проб, п л авя т  б е з  анализируем ого м а тер и а л а . По
лученный свинцовый сп л ав купелируют до сви н ц ового  кор о лька 
и в м е с т е  с  партией проб направляют на активационный а н а л и з . 
Содержание зо л о т а  в  х о л о сто й  пробе вычитают из полученного 
содержания зо л о т а , в  исследуем ой  п р о б е, 
в
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4 . Расковка и упаковка свинцового сп л ава

Сокращенный свинцовый сплав расковывают до толщины 
0 , 4 - 0 ,5  мм в  специальной пресс-форме (р и с .1 ) .  Затем свинцовые 
сплавы, как и эталоны, упаковывают в алюминиевую фольгу 
марки А В-000. Так как  плотность потока тепловых нейтронов 
вдоль канала реактора может м ен яться, 3 - 4  эталон а (по 1 0  м гк 
зо л о та) должны быть размещены равномерно по всей  длине п ен ала.

Перед облучением составляю т а к т , в  котором указывают 
условия облучения, ви д, ве с  и средний химический с о с т а в  проб* 
характер упаковки и ожидаемую суммарную активность б е з  свинцо
вой защиты. Пробы облучают в ядерном реакторе в  потоке теп ло
вых нейтронов 1 , 2 Л 0 1 2 нейтрон/(с.м3 сек). Время облучения свин
цовых сплавов при содержании золота от 0 ,0 1  до 10  г/ т  с о ст а в ^  
ляет 3 0  мин, время остывания -  2 - 3  су т о к . П еревозить облучен
ные пробы необходимо в  свинцовом контейнере.

Облученные пробы сдают в  хранилище, гд е  после "о сты ван и я" 
их разбирают в  б о к се .

6 . йшолнение измерений и обработка р езу л ьтато в

Спектрометрические измерения выполняют на ан ализаторах 
типа L P - 4 8 4 0  или других о числом каналов не менее 2 0 0 , 
укомплектованных полупроводниковыми детекторами типа ДГДК с 
объемом чувствительной области 2 5 -5 0  см3 , с  общим разрешением 
не хуже 8  к эв  по 60Со с энергией 1 ,3 3  м эв . Сначала измеряют 
эталоны, затем  пробы. Загр узка прибора цри измерениях должна 
быть приблизительно одинаковой для проб и для эталон ов.
Время измерения со ста в л я ет  3  минуты.

Содержание золота  вычисляют, сравнивая площади фотопиков 
198Аи  пробы и эталон а. Содержание золота в  г/ т вычисляют 
по следующей формуле:

5 . Облучение проб

Сэт -  содержание зол ота  в  эталон е, г ;  
Рпр -  н авеск а  пробы, г ;

, где
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К -  коэффициент ослабления у-линии ,9^ и  свинцом (для 
толщины диска 0 ,4 г -0 ,5  мм К = 0 ,9 5  ) ;

ГЦ, ffx,np 1 Кзт -  сумма импульсов в фотопике 1Э®Аи для и ссле
дуемой пробы, холостой пробы и эталона за  вычетом комптонов- 
ск о го  фона, от других и зотоп ов.

Более подробное описание способа р асчета содержания 
определяемого элемента и примеры расчета даны в ряде инструкг 
ций НСАМ6 , 7 ' 8 .

Техника безопасности

При р аботе с  радиоактивными веществами следует руковод
ст в о в а т ь ся  общепринятыми правилами^. Работа с облученными 
свинцовыми сплавами относится к Ш к л а ссу .

При п ер евозке облученных проб следует придерживаться 
инструкции .

При работе с  радиоактивными свинцовыми сплавами необхо
димо соблюдать следующие правила:

1 . Облученные пробы разбирать только з а  свинцовой защи
той ;

2. При разборке и измерении брать свинцовые сплавы и эта
лоны только пинцетом;

3 . После измерения сд а ва т ь  пробы как радиоактивные 
отходы, подлежащие захоронению.

Все приборы и электрические печи должны быть надежно 
заземлены .
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анализ

С р еднеквадр атичное отклонение р е зу л ь т а т о в  оп
р еделен ия должно бы ть в  три р а з а  меньше допу
сти м ого ср ед н еквад р ати ч н ого  отклон ени я, г  -  
глам ентируем осо инструкцией в н у т р я я а б о э д т о р - 
н о го  к о н т р о л я * ' (с м *  Приложение)
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с г ^ н о & в а л р а -  
т^чно:.^ о тк л г*
.LbH го?

П Нолики о; е  алий Среднеквадратичные отклонения р е зу л ь т а т о в
определения отдельны х компонентов не д о л 
жны я р е в ш а т ь  допустимых среднеквадратичны ? 
отклонений

р>
S

CS

11

*)

Е * 
С

Сумма ком п он ен тов, есл и  определены в с е  к о ш о -  
ненту при оодераании каж дого В №  0  ,1 # ,  д о л я - 
н а леж ать в  и н тер вале 9 9 ,5 1 1 ,5 0 #

С у ш а  ком п он ен тов, е сл и  определены в с е  ком
поненты при содержании каж дого в ш е  0 ,0 1 # ,  
должна л еж а ть  в  и н тер ва л е  9 9 ,9 1 1 ,5 0 #

Среднеквадратичны е отклонения р е зу л ь т а т о в  
опр еделения гл авн ы х {содерж ан и е д ол ее  Ь%) 
ком понентов должны бы ть в  тр и  р а з а  меньше 
доп усти м ого ср ед н еквад р ати ч н ого  отклонения

Средаеквадратнчны е отклон ени я р е зу л ь т а т о в  
опр еделения отдельны х ком понентов не д о л 
жна превыш ать д оп усти м ого ср едн еквадр ати ч
н ого  отклон ени я

Сумма ком п он ен то в, е с л и  определены в с е  ком
поненты при содержании каж дого п ш е  0 , 1 # ,  
должна л е ж а ть  в  и н тер вале 9 9 , 5 ± 0 ,6 0 #

Сумма к о ш о н е к т о в , е сл и  определены в с е  компо
ненты при содержании каж дого в ш е  9 .0 1 # ,  
должна л е ж а ть  в  и н тер вале  9 9 ,9 1 0 ,8 0 #

и Анализ рядо
вых проб

1.J Анализ техн о
л о ги ч е ск и х  
я о сд у к т о в

Среды еквадратичное отклонение р е зу л ь т а т о в  оп
ределении т  должно превышать допусти: «сс 
ср едне квадратичны х отклонении

Среда сгв зд р а т ^ ч н ь е  о т к л о н и в  р е зу л ь т  атов 
определения ш г у т  превыш ать допустим ое ср ед 
н еквадр ати чн ое отклон ени е не б о л е е , чем  в дел  
р^гза (по осооой  до го во р ен н о сти  с  за к а зч и к л ч )

J.

1 "л

у Особо точный С с е д а е к ъ з д а т г ш ы о  отклонения р е э у т л и т с р  о п - 
ы ш ли з г е о х и -  i -е деления должны быть в  д в а  р а з а  меньше д о н у - 
ш гческнх проб о т и т е  среднеквадратичны х отклонение

Л  Анализ р я д о ш х  С .^даеквадратнчш /е отклонения с я э у л ь г а т о *  <щ- 
г е о  химических раделония не должны л р е ш а т ь  удвоенную в е л и -  
1ф 0 б  х̂ ыну допусти м ого ередне-кподратичьюго откл он е

ния

УН Л о л у хсл и ч е- 
ствеш ш й  
анализ

В сся р о вэво д и 
мое т.ь опр еделе
ния 4 - 1 0  1ТИЙ?р 
( и н тер вал о вJ 
на один поря
док  содержания 
с  доверительной 
вер оятн остью

У lit К а ч ествен 
ный анализ

Т очн о сть  опре
делен и я но 
нормируется

х )  См* М етодические у к а э ш ш  М етоды  л аб ор ато р н ого  кон тр оля к а ч е с т в а  ан ал и ти ч ески х  р абот**, 
И ,ВДОС, 1 9 7 6  г .Инструкция НСАМ 149-ЯФ
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