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тября 1976 г.

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

Воспроизводимость ж правильность результатов анализа 
руд ж горных пород оценивается согласно Методическим ука
заниям НСАМ "Методы лабораторного контроля качества анали
тических работ".
Примечание; Размножение инструкций на местах во избехаме 
зозмохаыхиискахений разрешается только фотографическим жлж 
электрографическим способом.
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рекомендована в соответствии с при
казом Мингео СССР № 496 от 29.Х.76 г. 
Научным советом по аналитическим ме
тодам (протокол № 36 от I4.I.8I) и 
утверждена ВДМСом с введением в дейг 
ствие с I марта 1982 г.

ФЛУОРЕСЦЕНТНОЕ РЕНТГЕНОРДДИОЖГРИЧЕСКОЕ 
ОПРЕДЕЛЕНИЕ СЕРЕБРА В ГОРНЫХ ПОРОДАХ И 

РУДАХ*5

Сущность метода

Серебро определяют флуоресцентным рентгенорадиометричес
ким методом3 по интенсивности Кд,-линии характеристического 
излучения, возбуждаемого с помощью радиоизотопного источни
ка Ат-241 активностью 100-200 мгаори.

По методике, разработанной Е.И.Зайцевым, В.Ы.Гнездило
вым, В.ГЛалтевым, А.А.Медведевым, А.А.Кожуховским, измеря
ют интенсивность вторичного излучения от порошковых проб с 
поверхностной плотностью 2,5 г/см*5 с помощью полупроводни
кового $(Ы) - детектора в пяти участках спектра, соответ
ствующих характеристическому изучению серебра (К^= 22,2кэВ), 
кадмия (K<j,=23,2 кэВ), сурьмы (К^=26,4 кэВ), бария (К^=
32,2 кэВ) и некогерентно рассеянного излучения источника 
Ат-241.

Для учета частичного наложения характеристического из
лучения кадмия на аналитический пик серебра при недостаточ
ном энергетическом разрешении детектора измеряют вторичное 
излучение в области -линии кадмия.

Результаты измерений вторичного излучения в областях 
-линии сурьмы и К линии бария используют для учета влия; 

имя этих элементов при их повшенном содержании на интенсив-

* 5 Внесено в НСAM лабораторией рентгенорадиометрического 
анализа Кайраккумской геологоразведочной экспедиции 
Управления, геологии Таяж.ССР и лабораторией ядерно-физи- 
кевких методов ИМПРЭ.
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№ 192-ЯФ
ность изучения в области аналитического пика серебра. Это 
влияние становится заметный при содержании сурьмы и бария бог 
лее 0,2-0,3^.

Интенсивность некогерентно рассеянного излучения измеря)- 
ют для учета различий абсорбционных и рассеивающих свойств 
исследуемых и эталонных проб.

Влияние кадмия, сурьмы, бария учитывают с помощью номо
грамм:
1 - С (Ag) = f^Ugl/^ccdj]
2 - С (A8)-f[B(A9);i2,tft>)]
3 - С (Ад) =f fQ,(Ag); ГЦ&а.) J или C(Ag) =f [t£(Ag) ; С(Ва) ], 

в которых 12(Ла)=^Гр?
где N(Ag); N (Col); N(Sb); N (е>а) { n (P) зарегистри- 
рованные количества импульсов в пиках аналитических линий 
серебра, кадмия,сурьмы, бария и некогерентно рассеянного из
лучения;

С (Ад) ; С(Ва)- содержание серебра и бария в пробе» 
Номограммы строят по результатам измерения интенсивности 
излучения двухэлементных искусственных смесей с различными 
содержаниями серебра и каждого из мешающих элементов. Диапа
зон содержаний элементов в смесях выбирают, исходя из осо
бенностей состава руд и пород изучаемого месторождения.

Если в исследуемых пробах содержатся барий и сурьма в 
мешающих количествах, то предварительно находят по соответ
ствующим градуировочным графикам содержание бария и сурьмы и 
затем определяют содержание серебра по номограмме С (Ад) = 
f£t^(Ag); C(Ba)J, где С(Ва) - суммарное содержание бария 
и сурьмы в пробе.

Определению серебра мешают также рутений н родий, - 
излучение которых попадает в область аналитического пика се
ребра: I? рутения эквивалентен приблизительно 0,1? Ад., 1% 
родия - приблизительно 0,1556 Ад..

Методика рекомендуется для определения серебра при его 
содержании от 0,001% до 0,1% в породах и рудах, в которых 
содержится не более 10? (в сумме) цинка, свинца, меди и 
железа, не более 15? бария и не более 2? сурьмы. Соотношение 
содержаний кадмия и серебра должно составлять не более 10:1.
4



№ 192-ЯФ
В табл. I приведены допустимые расхождения между основ

ными и повторными определениями серебра* (Дд0П)* расхожде
ния, полученные авторами инструкции (ДэКСП)» и запас точно
сти ( ъ = fl-SSS ). 

м эксп
Таблица I

Допустимые расхождения (Дц0П)»фактические 
расхождения Ц э КСП ) и запас точности (Z)

Содержал^
— -—Г

| серебра, ДДо„. отн- * v Чксп» отн* * 1 Z

0,05 - 0,099 7 3,4 ?,1
0,02 - 0,049 14 6,4 2,2
0,01 - 0,019 20 9,0 2,2
0,005 - 0,0099 25 10,4 2,4
0,002 - 0,0049 34 15,4 2,2
0,001 - 0,0019- 42 28,6 1.6

Реактивы и материалы

1. Нитрат серебра AgN03, х.ч.
2. Окись бария ВаО, х.ч.
3. Окись кадмия СсЮ , х.ч.
4. Окись сурьмы St^03 , х.ч. 
б. Кварцевый песок SiOg, х.ч.

Все реактивы используются для приготовления искусственных 
смесей.

Аппаратура и оборудование 

А. ^ш^скаемое_ ЗР^^м^е^шостыо^

1. Блок детектирования с полупроводниковым Si (Li) - 
детектором типа БДРК.

2. Комплект спектрометрической аппаратуры типа УИ-35-01 
или "Лангур”.

3. Многоканальный амплитудный анализатор типа АИ-256, 
АИ-1024 или LP-4840 "Нокия”.
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# 192-ЯФ
4. Один или два радиоизотопных источника Ат-241 актив

ностью до Б.Ю^Бк.
5. Электронновычислительная машина "Искра-122".

Б. Специально изготовляемое_

1. Блок возбуждения (рис. I).Служит для размещения 
источников радиоактивного излучения и кювет с исследуемой 
пробой.

2. Кюветы для порошковых проб. Кюветы состоят из двух 
плексигласовых (эбонитовых) колец, вставляющихся одно в дру
гое. Между кольцами натягивается лавсановая пленка, образу
ющая дно кюветы.

Рис.1.
Блок возбуждения. 
1,2,7 - радиаци
онная защита;
3 - кювета о т о 
бой; 4 - салазки 
для подачи пробы; 
5 - источники 
возбуждающего из
лучения; 6 - блок 
детектирования;
8 - входное окно 
детектора.

I. Подготовка искусственных смесей

Искусственные смеси готовят, смешивая в разных пропор- 
цнях серебро, мешающий элемент и наполнитель ( $tOg). Диа
пазон содержаний элементов в комплекте смесей должен перек
рывать возможные вариации содержания этих элементов в иссле
дуемых пробах (табл. 2).

6



Jfi 192-ЯФ 
Таблица 2

Содержание серебра и бария в искусственных смесях 

Содержание бария, % 1 Содержание серебра, г/т __

0 0 50 200 500
2 0 50 200 500
5 0 50 200 500
10 0 50 200 500

2. Подготовка аппаратуры

Аппаратуру подготавливают к работе согласно инструкциям 
по эксплуатации. Используя моноэлементные эталонные пробы 
или смеси, устанавливают такое усиление, при котором аналити
ческие области спектра располагаются в пределах энергетичес
кой шкалы спектрометра и на I кэв шкалы приходится не менее 
6-7 каналов анализатора.

3. Построение номограмм

Для построения номограммы измеряют вторичный спектр 
каждой пробы из серии двухэлементных смесей. Определяют об
щее число импульсов в каждом аналитическом пике, суммируя 
число их в каналах соответствующей энергетической области. 
Такими областями являются: для серебра 21,7-22,7 кэВ,_для 
кадмия 22,7-23,7 кэВ, для сурьмы 25,9-26,9 кэВ# для бария 
31,2-33,2 кэВ, для некогерентно рассеянного излучения 49- 
51 кэВ.

По результатам измерений рассчитывают для каждой пробы 
пару аналитических параметров : например, для смесей с 
серебром и барием - параметры ^(Аа)“

По полученным данным строят серив кривых С (Acj) =*Гп,(Дд)1 
при (Be) = conit. J

На рис. 2-4 приведены номограммы C(Ag) [^(Ag^fCd) 1
* C(Aa)=f[^(*a);tj(ba)]- -1

7



Рис. 2*.
Номограмма 
для учета 
влияния

Пробу, истертую до 0,074 мм (200 меш), насыпают в кюве
ту с предварительно очищенной поверхностью стенок и дна. По
стоянным усилием разравнивают чистой стеклянной пластинкой 
поверхность порошка и уплотняют его. Для заполнения кюветы 
нужно приблизительно 30 г порошка.

5. Определение содержания серебра

С заданной экспозицией (4-5 мин) измеряют спектр вторич
ного излучения исследуемой пробы. Находят интенсивность вто
ричного излучения в пяти аналитических областях спектра, cyut 
мируя отсчеты в соответствующих каналах.

8
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J* 192-ЯФ
Рассчитывают аналитические параметры ^(Ag), (C*ct), 

^(5Ь), ri(Ва) и записывают их в журнал (табл. 3).

Таблица 3
Форма записи результатов в журнале

Номер
пробы i^Ug) 2 И Ъ«Ь) 2(ба) 12-̂ И С  пр. С (Ад)

105778 0,0093 0,0180 0,0110 0,0604 0,0076 33

По номограмме C(Ag) = f[fc(Ag];. i£(Cd)] находят значе- 
вие Т2(А9)ИСПр. с поправкой на влияние кадмия. Для этого нахо
дят точку пересечения горизонтальной линии, соответствующей 
измеренному значению ^(Ад), с-линией номограммы, соответст
вующей измеренной величине ij?(Cd). Из найденной точки опус
кают перпендикуляр до пересечения с нулевой ( ССсО =0,006) 
линией номограммы. Горизонтальная линия, проведенная из этой 
точки, указывает на вертикальной шкале исправленное значение 
т^(Ад)ИСПр, которое и записывают в таблицу журнала.

При содержании сурьмы C(Sb)<0,2-0,3% серебро определя
ют по номограмме C(Ag)= Находят точку пере
сечения горизонтальной линии, соответствующей значению 

£(Ад)испр*,Л линией номограммы, соответствующей величине t̂ CBa); 
перпендикуляр, опущенный из точки пересечения, указывает на 
горизонтальной шкале номограммы искомое содержание серебра.

При большом содержании сурьмы и низком (<0,3%) содер
жании бария содержание серебра находят по номограмме С (Ag)= 
= f [ ̂ (Ag^cnp. j

При большом содержании и сурьмы и бария предварительно 
по градуировочным графикам С( 6 а) =f [5 (Р? ]и СЗЬ =
■f Г )j'Ypj 1 определяют содержание бария и сурьмы и затем по 
номограмме^С(А g)= f [gUg]^ ; С (Ьа)^аходят содержание сереб
ра. ‘ ~ Пр' J

Техника безопасности

При выполнении анализа необходимо руководствоваться ос
новными правилами работы с радиоактивными веществами и дру-

Т0



А 192-ЯФ
гимн источниками ионизирующего излучения2, а также инструкци*- 
ей по эксплуатации блока детектирования БДРК и анализирую
щей аппаратуры.

Литература
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ОСП-72. Атомиздат, М., 1973.

3. Якубович А.Л., Зайцев Е-.И., Пржиялговский С.М. Ядер* 
но-физические методы анализа минерального сырья. Атомиздат, 
М., 1973.

Изъятые из употребления Заменяющие их 
______ инструкции______  инструкции

Л 52-х1 
А 53-Х] А 103-Х
А 92-Х А II3-X
А 90-Х А II5-X
Л 9-ЯФ А 116-ЯФ
№ 13-Х А II9-X
A 107-С А I4I-C
Л 8-С А 150->-С
А 95-ЯФ А 158-ЯФ
№ 69-Х А 163-Х
№ 78-Х А 174-Х
№ 102-С А 177-С

II



Инструкция № 1 9 2 -Я Ф

Заказ № 29 . Л -8 5 7 4 4 . Подписано к печати 11/Ш -82г. 
Объем 0 ,6  уч.—изд.л. Тираж 500

Ротапринт ОЭП ВИМСа



ооптеа ко 
•сжш методам

I*20.1974 г.

Вашкьмт тврш 1

МКЖГМ СССР, v n  КОДДТМ 
25 декабря 1974 Г. ВДЛШРОВ

Х И С С Н в Ж К А Ц Х Я
1АБ0РАТ0РЗУ1 МЕТОДОВ АНШЗА ШИ2РАПЕОГО СУРЫ

Хатего-
рхх

Еахиековаххе аха
ла за Зосцрожээодююсть методов енадхза 1оэф*хщент 

1 х допустимому 
1 среди ствлдра-
'тгаому'отхдохенхп

I Особо точная 
аяадхз

Соедаехзздратхчжса опдоненхе результатов оггоеде- 
деххя должно бнть в тоя саза меньке допустимого 
соеднехзгдсатгчного отыоненхн, сегламеагхвушого 
jQCCTDyxmex ктутохдаборйторного хожтэодх^Тсм.Прх- 
дсхоххо)

0,33

л Полня! анадхз Соеднехзадратжчняе отххояенхх результатов озгоеде- 
декхх отдельное: хомзонентоз не должна псегяжать 
допустхмнж средаедэадратжчгдх отхлонезжж т

Сумма хомсонентоз, есдх опоедедсни все хскгохектх 
гох содесханхх хахдого вязе 0,1%, долга дехать з 
хжтерзаде 99,5+1,50?
’>«& хоулохентоз, есдх о го ад меня все хомзожеатн 
прх содерхакхх хаддого зяяе 0 ,01?, должна делать з

п
И
Ч
«1
Я
«I

я
я
я
4»
я
и
а
о
в*
н
к
о

IT

УП

Ах&ххз р адо
вых дт>с4

Ахадхэ теххо-
догжхесххх
дродухтоз

Особо гочнх! 
гттмтз геохх- 
№ ;с ш  грсб
АНЛЛХЗ РДХОВмГ
геогзояхесхжг
ВЭОб

Ecojxoxxxi-
стзехня!
ц е д и

Л Х « е с:
к у д а

Соедхехзйдрагхчнне отхдоненхя оезультатоз опреде- 
15Ш  глаикт (содвпханже белее 5?) хомгонентоз 
дслхнм бьть э ток рам меяьхе допустиого сседне- 
хвадратхчного огхложеххя ' 0#33

Средхехзсдрагхчзяе оплохенхх оеэудьтатоэ олседе- 
дгзхх стдельзс: хсмпонезтоз не. долгим презлзть 
допустхмого среднехзадратхчяого отхдохехжх I
Стша хоипохеЕтоз, есдх озредедеи вое хомпояежтн 
sox содегжагтж хахдого зм е 0,1?, долю  л ехать 
i  m ep su e 9Э,5£0,80?
Суша хомпохеатоз. есдх оаоедедеш во* хомпонехтн 
хрх с оде ослих хахдого вика 0,01?, додхха десать в 
хжтерведе 99,9+0,80?
Соедаехзадрагхчхое отхдохежхе резудьтатоз ожоедо-
дехх1 хе дсдххо язвзивать дохустжыкх средвехзвдра-
ггссгг отххохехх! I
Соеджехзахратгчняе отклонение результатов охр еде- 
денхх могут гсев;жлтъ допусгжиоо соедхехзадратжчаое 
отхложехха хе бело», чем в два раза (ко особо! до- 
гозороххоегж с захазчххем) 1-2

федаехзадратхчхяо отххокеххх результатов спредв- 
деххх додххх бхть в дм. раза к еш : долуствямх 
ердежахмдраггаых orxxoxexxl О,?
Средхехмдратгвке отхдохеяхд результатов олредехе- 
ххх х* додххх во снимать удвосххун ведххоу дояусгя- 
мого соедхехзадратгаох* огхдохзххх 2

Восврожвводх- 
мость осоедах*- 
мха 4-10 ж ?  
(хжтервахоз; 
ха одхх пере
дох оодвркхвх! 
о домрегахьхо!
BipOXTXOCTiX &3?

Тонкость охр*- 
дедеххх хе 
хормхрустсх

х) См. Матодгоеп» ум  ад хжа "Метода лабораторхого хохтродх хачества ахадхтхчаскхх работ" 
М., ВЯМС, 1975г.
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