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Выписка иэ приказа ГТК СССР к  2 2 9  от 18 кая 1954 года

7*Кинистерству геологии ■ охраны недр Казахской ССР» 
главный управлениям и управлениям геологии и охраны недр при 
Советах Министров союзных республик» научно-исследовательским 
институтам» организациям и учреждениям Госгеолкома СССР:

а ) обязать лаборатории при выполнении количественных 
анализов геологических проб применять методы* рекомендованные 
ГОСТами» а также Научным советом» по мере утверждении послед
них ВИМСош.

При отсутствии ГОСТов и методов, утвержденных ВИИСом» 
разрешить временно применение методик» утвержденных в поряд
ке» предусмотренном приказом от I ноября 1954 г . к  998»

в) выделить лиц» ответственных аа выполнение лаборато
риями установленных нрстояцяи приказом требований к примене
нию наиболее прогрессивных методов анализа.

Приложение к  2» $ 8* Размножение инструкций на местах 
во избежание возможных искажений разрежается только фотогра
фическим или электрографическим путем.
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В соответствии с приказом Госгеолкома СССР № 229 от 

18 мая 1964 г . инструкция fe 58 -  С рассмотрена и рекомен

дована Научным советом по аналитическим методам к примене

нию для анализа рядовых проб -  Щ категория.

(Протокол № 5 от 25 .1 .6 6 г .)

Председатель НСAM 1Ы'.Соче ванов
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Инструкция № 58 -  С рассмотрена б со
ответствии с приказом Государственного 
геологического комитета СССР It 229 от 
18 мая 1964 г . Научным Советом по ана
литическим методам (протокол Не 5 от 
2 5 .1 .66г) и утверждена ВЙМСом с вве
дением в действие
с 1 октября 196бг»

СПЕКТРОГРАФИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ НИОБИЯ И ТАНТАЛА 
В СИЛИКАТНЫХ ГОРНЫХ ПОРОДАХ*)

Сущнвсть метода

Разработанный Д*К. Русановым, В.М. Алексеевой и Н*Б* 

Ильясовой метод определения ниобия и тантала в горных породах 

основан на испарении анализируемого образца в смеси с буфер

ным порошком из каналов двух угольных электродов в дуге пе

ременного тока и измерении относительных интенсивностей линий 

ниобия и тантала фотографическим методом. Источником возбуж

дения служит вертикальная дуга переменного тока силой 25а, 

Тантал определяют по линии Та I  2963,Ь2 X, ниобий -  по линии 

НЪ П-2950,88 А.

для повышения чувствительности анализа и для уменьше

ния числа элементов, перекрывающих аналитические линии нио

бия и тантала, анализ выполняют на спектральном приборе вы

сокой дисперсии -  спектрографе ДФС-13 о решеткой 1200штр/мм,

В качестве внутреннего стандарта используют фон. Почер

нение аналитических линий и фона измеряют с помощью микрофо

тометра МФ-2. Анализ проводят л о методу грех эталонов ,

Стандартными образцами (эталонами) служат искусственные 

смеси, получаемые разбавлением чистых дятиокисей ниобия и тан

тала основой ,сос таящей из трех весовых частей кварца и од-

х) Внесена в НСАМ спектральное лабораторией ВММСа, 1966 г*
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* 58-С
ной части гранита, содержащего не более 0,001# пягиокиси нио

бия и тантала.

Буферная смесь состоит из пяти частей прокаленного хло

ристого кобальта, двух частей угольного порошка и одной части 

кварца* Добавлением к анализируемым пробам буферной смеси 

указанного состава устраняется влияние ниобия на результаты 

определения тантала, однако остается влияние других трудно

летучих элементов, например, циркония и вольфрама.

Тантал и другие труднолетучие элементы не влияют на ре

зультаты определения ниобия*

Методика рекомендуется для определения 0,003 -  0,1 # 

т>2о5 и в силикатных горных породах, содержался не бо

лее I  #  2 г 0 2 И 0,4 #  ff05

Погрешность определения при содержании от 0,005 до 0,1# 

укладывается в допустимые расхождения (см, табл. I ) .  Для со

держаний от 0,003 до 0,005#, для которых допустимые расхож

дения не предусмотрены, расхождение между параллельными оп

ределениями составляет 30-25# от содержания ыь2о^ или 

Та^Од (по опыту работы спектральной лаборатории ВИМСа).

Таблица I

Допустимые расхождения1

Содержание лятиокиси I Допустимые расхождения, отн. %
тантала и ниобия, # j иъ2о5 j ^а2°5

0,05 -  1 ,0  20 -  15 15 -  10

0,02 -  0,05 30 -  20 25 -  15

0,005- 0,02 50 -  30 50 -  25

Реактивы и материалы

1, Кобальт хлористый ч .д .а

2. Пятиокись ниобия, содержащая не более I  #  тантала
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№ 58-С3 . Лятиокись тантала, содержащая не более I  %  ниобия

4 ,  Купферон, насыщенный водный раствор*

5 .Обычные реактивы для обработки фотопластинок*

6 . Кварц, истертый до крупности *200 меш .

7 , Гранит, истертый до крупности -200меш, не содержащий 
ниобия и тантала,

8* Электроды угольные, спектрально чистые, диаметром б им 

9, Угольный порошок, спектрально чистый*

10* Фотопластинки "микро11, чувствительностью 2 2  ед.ГОСТа , 

размером 9 х 12 смх ^

I I ,  Буферная смесь и стандартные образцы 

а) приготовление буферной смеси

Приготовляют смесь безводного хлористого кобальта, уголь

ного порошка и кварца в отношении 5:2:1 (по весу.)* Хлористый 

кобальт, содержащий б молекул кристаллизационной воды, пред

варительно прокаливают в фарфоровой чашке в муфельной печи 

при 400°С до перехода окраски из розовой в синюю (безводная 

форма), 0 конце прокаливания можно судить также до появле

нию на стенках чашки черного надета окиси-закиси кобальта. 

Буферная смесь и эталоны гигроскопичны,и их следует хранить в 

эксикаторе.

б) Приготовление стандартных образцов (эталонов),

£ качестве основы для приготовления эталонов применяют 

смесь порошков кварца и гранита в отношении 3?1* Отвешивают 

0,800 г основы, из этого количества приблизительно 0 ,2  г по

мещают в небольшую ступку, добавляют по 0,100 г пягиокисей 

ниобия и тантала, тщательно перемешивают и истирают. Добав

ляют спирт до получения сметаиообразной массы и снова тщатель-

х) Более чувствительны фотопластинки УФШ-03 , но их необходимо 
хранить при пониженной температуре (в  холодильнике).
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*  58-С
но перемешивают до йодного испарения спирта. Добавляют ос

тальную основу (приблизительно 0,6 г) и снова перемешивают 

таким же способом. Полученная смесь содержит по 10,0 %

КЪ2о^ и Та^О^*

Приблизительно I г полученной омеси смешивают в ступке 

соответствующего размера описанным способом с точно 9-крат

ным количеством основы; скачала добавляют 2-3 г основы, за

тем остальную ее часть. Полученная смесь содержит по 1,00 %  

NbgOj и

Из зтой смеси таким ха образом готовят смесь,содержащую 
по 0,1003о КЪ2о5иТа20? .

Половику последней смеси разбавляют в два раза основой. 

Подучается образец, содержащий по 0,050 %  НВ2о? и Та^О^* 

Половину этого образца разбавляют в два раза основой 

и подучают образец, содержащий по 0,025 % къ2о? и Та^О^ 

и Т'Д*

Таким образом получают образцы, содержащие по 0,10; 

0,050; 0,025; 0,0125; 0,0062 и 0,0031 i  Н Ъ 2 о5 и Та205,

Для получения рабочих стандартных образцов каждый об

разец смешивают с равным весовым количеством буферной смеси* 

Полученные образцы хранят в эксикаторе.

Аппаратура и принадлежности

1. Спектрограф ДФС-13 (решетка 1200 мтр/мн) с трехлин

зовой осветительной системой*

2. Штатив дуговой вертикальный*

3 . Генератор дГ-2.

4. Балластный реостат, рассчитанный на силу тока до 30а. 

5* Микрофотометр МФ-2.

6* Весы торзмонные иди аналитические.

7. Станок и фразы для шточки электродов, 

б . Ступка агатовая млн яшмовая.
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Ход анализа
V  58-С

Навеску 0,050 -  0,060 г анализируемого образца смешива

ют с равным весовым количеством буферного порошка и тщатель

но истирают в агатовой ступке с добавлением спирта»

Наполняют смесью отверстии четырех угольных электродов, 

имеющих следующие размеры;

1. Диаметр электрода -  3 мм

2. Диаметр канала -  1,4 мь.

3 . Глубина канала -  12 мм

4» Длина проточенной части -  13 мм

Во избежание разбрызгивания пробы поверхность смеси сма

чивают насыщенным водным раотвором купферона, просушивают 

электроды в сушильном шкафу при 105-ГЮ°С в течение 2О-30мин. 

и устанавливают в штатив.

Дугу зажигают соединением электродов (сила тока 8-10 а ) ;  

через 10 сек электроды разводят на расстояние 3 мм, которое 

далее поддерживают постоянным, а силу тока постепенно повы

шают до 25 а . Спектры аналивируемых и стандартных образцов 

фотографируют дважды.

Спектр экспонируют до полного выгорания пробы и фотогра

фируют при следующих условиях:

Спектрограф ДфС-13 с решеткой 1200 штр/мм; спектр первого 

порядка.

Ширина щели -  0,020 мм.

Фотографируемый участок спектра 2825-3075 X.

Проявитель 7  стандартный № I .

Обработка фотопластинок обычная.

Так как фон используется в качестве внутреннего стандар

та, почернение его должно соответствовать облаоти нормальных 

почернений характеристической кривой фотопластинки. Это дости-
7



# 58-С
гается подбором величины диафрагмы на промежуточном линзе ос

ветительной системы. После обработки фотопластинки фотоыетри- 

руют аналитические линии тантала и ниобия, приведенные в таб

лице 2, и фон возле них, В таблице 2 даны также длины волн н 

примерные концентрации мешающих элементов.

Таблица 2

Аналитические линии ниобия и тантала

Аналитические 
линии опреде
ляемых элемен
тов

%

{ Интервал I 
! определяемых! 
{ концентра- 1

! * ±

Мешающие
Длина волны ие-| 
шавдих линий !

» i

элементы
I Примерная 
' концентра-
1 ЦИЯ 

1 ‘

НЪ п 2950,88 0,003-0,1 ТЬ 10

но 2

Та I  2963,32 0,003-0,1 Y D 2963,25 1

Мп 2963,26 2

L u П 2963,32 0,01

Hd 2963,37 I
ТЪ 2963,43 I
w I 2963,43 ^ 2 0
C r X) 2

С помощью стандартных образцов отроят градуировочные 

графики в координатах [Eg™5 ; £g С j  .

Для перехода от почернения линий к их интенсивностям и 

для учете фона удобно использовать расчетные приспособления4. 

Примерные градуировочные графики представлены на рис. I

и 2 .
Так как и стандартные и анализируемые образцы разбавля

лись буферной смесью в одном н том же ооотноиении (1 :1 ) , то

х) Линия отсутствует в таблицах спектральных линий2 *6 , 
8



*58-С

Рио, I ,  Градуировочный график для определения ниобия

Рис, 2 . Градуировочный график для определения тангаж а

Э



# 58-С
никакие расчеты не нужны, и содержание ниобия и тантала в об

разце определяют непосредственно по градуировочному графику.
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К Л А С С И Ф И К А Ц И Я
лабораторных методов анализа минерального сырья со sx наз

начению и достигаемой точности

Кате-} 
горил* 
аналкf
2S__ L

Наименование
анализа

тii
Казначейш* a i a u s a

; Точность по сравнении |коэффи- 
jc  допусками внутржла- ;циент к 
Тбораторного контроля допускам

I

И

Особо точный 
анализ

Арбитражный анализ* Средняя ошибка в 3 раза 0,33 
анализ эталонов меньше допусков

Полный анализ Полные анализы гор
ных пород и минера
лов*

Точность «налива должна 
обеспечивать получение 
суммы элементов в пре
делах 99*5-100*5$

Щ. Анализ рядо- кассовый анализ гео- Ошиб^л алалива должны I
вых проб логических проб при укладываться в допуски

разведочных работах 
и подсчете запасов* 
а также при контроль
ных анализах*

IJ* Анализ техноло- Текущий контроль тех-Оиибки анализа могут ух- 1-2 
гическкх продук-нологических прощес- ладываться в расширенные 
тов сов допуски по особой дого

воренности с заказчиком*

У* Особо точный 
анализ геохи
мических проб

У1. Анализ рядовых 
геохимических 
проб.

Определение редких ■ Ошибка определения не 0*5 
рассеянных элементов должна превышать полови- 
и "влементов-спутни- мы допуска*для низких со
ков "при близких к дерзаний,дли которых до- 
кларковым содержали- пуски отсутствуют* -  по 
нх. договоренности с заказ

чиком *
Анализ проб при гео- Ошибка определения додж- 2 
химических и других на укладываться в удво- 
исследованиях с по- енный допуск*для яжэких 
вишенной чувствитель-содержании* для которых 
ностьг и высокой про-допуски отсутствуют1-ПО 
нзводительностью* договоренности с заказчи

ком*

УП. Полуколичествен-Качественная харал- 
ный анализ теристкка минерал?-  

чого сырья с орнег- 
тировочным указани
ем содержания эле
ментов* применяемая 
при металле |етриче- 
ской съемке и др. 
поисковые ’'е ©логи
ческих работах

При определения содержа-* 
нил элемента допускают
ся отклонения на 0*5-1 
порядок.

УШ* Качественный Качественное опрлде- Точность определения не
анализ ление присутствия нормируется

элемента в минераль
ном сырье»Инструкция НСАМ 58-С
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