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Инструкция Ив 9 — ЯФ рассмотрена в соответствия 
с ярикаэом Государственного геологического коми­
тета СССР К® 229 от 18 мая 1964 г . Научным Советом 
по аналитическим методам (протокол М? I  от 25 ДП. 
1964 г .)и  утверждена ШСом с введением в действие 
с 1/УШ-65 г.

ФЛУОРЕСЦЕНТНЫЙ РЕНТГЕНОРАДИОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ОХОВАх ^

Сущность метода

Флуоресцентный рентгенорадиометрический метод анализа ос­
нован на возбуждении характеристического рентгеновского излу­
чения пробы радиоактивным источником тудлий-170 и на последую­
щей регистрации этого излучения с помощью сцинтилляционяого 
спектрометра (1*3*4,5), Анализ ведется* как правило* по К-ли- 
ниям рентгеновского излучения определяемого элемента. Эти ли­
нии отделяются от линий излучения других присутствующих в про­
бе элементов с помощью дифференциальных фильтров.

Для выполнения анализа используют выпускаемый промышлен­
ностью рентгено-радиометрический анализатор, применительно к 
которому и составлена настоящая инструкция.

Флюоресцентный рентгенорадиометрический анализ может про­
водиться по методике измерений в "тонких" слоях* в насыщенных 
слоях* по методике двухслойных измерений* с дифференциальными 
фильтрами или без них.

Предлагаемая в настоящей инструкции методика измерений 
в "тонких" слоях с дифференциальными фильтрами хотя и проигры­
вает несколько по чувствительности* но является наиболее уни­
версальной, так как при этом сводится до минимума влияние ве­
щественного состава пробы.

Флюоресцентный рентгенорадиометрический метод при изме­
рениях в "тонких" слоях (поверхностная плотность пробы Ю м г/сИ ; 
с использованием дифференциальных фильтров применим для анали­
за порошковых проб руд* минералов, горних пород и продуктов 
обогащения в условиях полевых и стационарных лабораторий при 
содержании олова от 0*02% до его содержания в чистом касситери­
те (79,8 %).

х / Внесена в НСАМ ЦЛ Производственного Госгеолкома 
Киргизской ССР, 196ч г . 3 .
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Аналитическая линия олова ( Е каэп - 25 Кэв) лежит в 
области энергий, в которую не попадают линии L -  серии даже 
самых тяжелых элементов* Единственный мешающий элемент при 
определениях олова-серебро, которое не является сопутствую­
щим олову элементом. При этом содержание приблизительно 4,7#
Ag эквивалентно I#  Sn . Очевидно, ошибка, вызываемая наличи­
ем в пробе серебра,возможна лишь в очень редких случаях, поэтом 
му настоящая инструкция не предусматривает введения поправок 
на мешающее влияние серебра.

_ X/ Таблица I
Допустимые расхождения

Содержание олова, # Допустимые расхождения 
отн.%

,

1 - 5  1 0 - 6  
0 ,2 5 - I  1 5 - 1 0  
0,05 -  0 ,25  30 -  15

Реактивы и материалы

1. Ацетон.
2 . Цапон-лак, раствор. Фотопленку без эмульсии растворя­

ют в ацетоне. Ковсжстежцшя лака должна быть такой, чтобы фильт­
ровальная бумага, смазанная лаком, при высыхании не коробилась.

3. Эталоны и "пустые" пробы. Приготовляют таким же спо­
собом, как и определяемые пробы (см.раздел "ход анализа").

В качестве эталона может быть использована проба, типич­
ная по составу для данного объекта исследований, содержание 
олова в которой тщательно и многократно определялось химиче­
ским методом.

Эталон может быть также приготовлен путем добавления из­
вестного количества чистого соединения олова в пробу, не со­
держащую олова, но типичную по составу вмещающих пород. При 
анализе проб с концентрацией олова до 10# применяют эталон с 
содержанием 5-10# олова, а при анализе проб с более высокими 
концентрациями -  с содержанием 15-20# олова.

^Изменения ■ дополнения к "Временной инструкции по внутри- 
дабораторному контролю ИГ и ОН СССР", 19ь2 г .

4 .
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Пустея проба служит для определения фона при анализе.
В качестве таковой берется проба, не содержащая олова, состав 
которой подобен составу вмещающих пород анализируемых проб.
Если состав анализируемой пробы не известен, в качестве пус­
той пробы использует тонко растертый кварцевый песок. В этоы 
случае нижний предел определяемого содержания олова увеличи­
вается до 0,05%.

Аппаратура

1. Прибор "иинерал-2" (РАП-8) в комплектации, выпускае­
мой заводей Источник излучения -  радиоактивный изотоп Тулий- 
-170 активностью 0,02-0,1 г .зк в . R&.

2. Аналитические или торзионные весы.

Ход анализа

А. Подготовка проб к анализу

На дно специального стакана (2) укладывают 20-30 кружков 
фильтровальной бумаги, затем в стакан вставляют вклады!.

Навеску 28-32 мг тонко истертей пробы (-200 мои), взятую 
с точностью до 0 ,1-0 ,2  мг на аналитических иди торзионныг ве­
сах, всыпают через отверстие вкладыша в стакан и наливают 4-5 
ил ацетона. Вкладов сверху закрывают крышсой. Так как крыика 
может быть загрязнена остатками предыдущей пробы, между нею и 
вкладышем прокладывают кальку. Стакан с содержимым несколько 
раз встряхивают и устанавливают на ровную горизонтальную пло­
щадку, чтобы проба осела равномерным слоем на фильтровальной 
бумаге. После того как ацетон впитается в фильтровальную бумагу 
(1-2  кин), верхний кружок с осевшей на нем пробой вынимают из 
стакана, помещают на ровную поверхность и смачивают пробу 8-4  к 
каплями жидкого цапон-лака. После высыхания (2 -3  мин) проба 
готова к измерению. При плохом закреплении пробы на фильтро­
вальной бумаге (проба осыпается) надо использовать более густой 
цапон-лак. Если фильтровальная бумага с пробой после высыхания 
коробится, то цапон-лах делают более жидким, разбавляя его 
ацетоном1/ , _______
х/При работе по подготовке проб должны быть учтены требования 

техники безопасности при использовании ацетона.
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Б* По£готовка_л£ибо£аjrj3a6oT е .

Прибор после включения должен прогреться не менее 20 ми­
нут» после чего контролируют напряжение инталия (стрелка мнн- 
роаыпермстра должна стоять по красной риске инглЬ^.

Для проверки работы пср^с^етн^ д. яд переключатель 
"контроль и работа" устанавливает в положение "К11 : np;i этом 
на счетчик поступаю? импульсы» и если пересчетнаи схема раоо- 
тает нормально, можно начинать измерения.

При анализе проб переключатель устанавливается в положе­
ние "работа".

Подготовленную пробу или соответствующий эталон поме­
щают в прободержзтель и устанавливают в датчик прибора для об­
лучения, -после чего выбирают положение порога дискриминатора. 
Ориентировочно положение дискриминатора определяют по макси­
мальному значению скорости счета без фильтров» белее точно 
порог дискрммжнатора устанавливают по максимальному значению 
разности скоростей счета с серебряным и палладиевым фильтрами.

Расстояние между источником и пробой должно быть такое, 
чтобы скорость счета при измерении с любым из фильтров не пре­
вышала 250-300 тыс.импульсов в минуту. При больших скоростях 
счета возможна перегрузка прибора (просчет импульсов), что мо­
жет пршвести к искажению результатов ректгеноралиометрическо- 
го анализа. Для уменьшения измеряемых скоростей счета источник 
отодвигается от пробы.

В. Проведение_анализа_

Для определения олова в пробах лри-еняют палладиевый и 
серебряный фильтры, которыми комплектуется прибор "Цинерал-г*1; 
поверхностная плотность фильтров -  67 мг/см^.

Скорость счета для пробы, эталона и чистого наполнителя 
(пробы, не содержащей олова) измеряют по одной минуте дважды 
с каждым фильтром при постоянном расстоянии от источника до 
пробы и берут среднее значение измерений для каждого фильтра.

В датчик прибора устанавливают чистый наполнитель и 
измеряют скорость счета с серебряным, а затем палладиевым 
фильтрами. Вычисляют рвзность скорости счета " Д о" между зна-

6
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чениими, полученными с серебряным и палладиевым фильтрами. 
Далее определяют разность скоростей счета соответственно для 
эталона и пробы. Все измерения выполняют с точностью до де­
сятков импульсов.

Вычисл е н ие_ре э^л ь т а т о в_а на л и з а_̂  Содержание олова вычис­
ляют по формуле:

■
где: С -  искомое содержание олова, X;
д к  Д с -  средние величины разностей скоростей счета , получен­

ных с катдыч лз фильтров соответственно для пробы и 
наполнителя; 

ш -  вес пробы, иг;
К -  коэффициент пропорциональности, определяемый по изме­

рениям пробы с известным содержанием олова (эталон )

к = Н 2 ^ _ : ОТ
эт

Таблица 2

Форма записи данных и призер расчета результатов 
анализа

Ш  проб jbec {Скорость счета ; 
1 испульсов с ; 

\3 мг (фильтрами (ты- !
1  I  л о и  X »  U l l M O T V ^  1|СЯЧ в минуту)

Г

Л=
Ag-pd

л
среди • 1Аср.

г а

»о

с
%  Бп

вталон 
Sn =7,8 29,4 220,4

221,0
101,3
102,0

119,1
119,0 119,0 118,5 7 ,8

.Заполни­
тель 30,2 27,85

27,90
27,42
27,50

0,43
0,40 ^ " 0 ,4 2 - 0 ,0

234 28,5 45,16
45,00

35,10
35,30

10,06
9,70 9 ,88 9 ,39 0 ,6 4

235 31,2 165,3
164,7

94,2
94,0

71,1
70,7 70,9 70 ,4 4 ,3 8

Эталон 29,4 223,2
222,8

102,2
102,0

Ш ,  0 
120,8 120,9 120,4 7 ,8

Наполни­
тель 30,2 28,00

28,13
27,50
27,61

0,50
0,62 # 0 , 5 6 - 0 ,0

7
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Пример расчета:

* Д° < Дк .  = ? | «  + 0,56_, .  0|49 Д „ -  Дс
118,5+120.4

= 119,4

К s эт •_"-в-т. = 7 ,8  . 29t4 _ j >92
Дэт.-Ао II9«4

проба 234 С « К —— —  « 1,92 .  0.64% а*
■ 28,5

проба 235 С * К - * 1,92 « 4,83* S*
■ 31,2

Разности скоростей счета ( Д0 и Д ат ) чистого на­
полнителя я эталона определяют через каждые 1—1*5 часа и при 
расчете берут средние значения коэффициента эталонирования "К" 
и величины Д0 для данного интервала времени. Форма записи и 
пример расчета приведены в таблице Z .

Для расчетов достаточно пользоваться логарифмической
линейкой»
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Выписка из приказа ГГК СССР ft 229 от 18 мая 1964 года

7 , Министерству геологии и охраны недр Казахской ССР,глав­
ный 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 ана­
лизов геологических проб применять методы, рекомендованные 
ГОСТами, а также Научным советом, по мере утверждения последних 
ВИМСом*

При отсутствии ГОСТов и методов, утвержденных ВИМСом,раэ- 
реиить временно применение методик, утвержденных в порядке, пре­
дусмотренном приказом от I ноября 1954 г .  te 998;

в) выделить лиц, ответственных за выполнение лабораториями 
установленных настоящим приказом требований к применению наибо­
лее прогрессивных методов анализа.
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лабораторных методов анализа минерального сырья по их назначению 
и достигаемой точности

К а т е -1  Наименова- | 1 Точность "по сравнению! коэ^Ьи-
гория[ ние анализа ! Назначение анализа ic допусками внутрила-
анали|- |бораторного контроля допускам

I Особо точный Арбитражный анализ,ана-Средняя ошибка в З  ре- 
анализ лиз эталонов. за меньше допусков.

0,33

П

ш

Полный анализ

Анализ рядо­
вых проб

Полные анализы горных 
пород и минералов.

Массовый анализ гео­
логических проб при 
разведочных работах и 
подсчете запасов* а 
также при контрольных 
анализах.

Точность анализа дол­
жна обеспечивать по­
лучение суммы элемен­
тов в пределах 99 ,5 - 
100*5?
Ошибки анализа долж­
ны укладываться в до­
пуски

I

1У Анализ техно- Текущий контроль тех* 
логических нологических процес- 
продуктов сов.

Ошибки анализа могут I  
укладываться в расши­
ренные допуски по осо­
бой договоренности с 
заказчиком.

2

У Особо точный Определение редких и Ошибка определения не 0,5 
анализ геохи- рассеянных элементов должна превышать по-
мических проб и "элементов-спутни- ловины допуска» для

ков” при близких к низких содержаний*для 
кларковым содержаниях, которых допуски отсут­

ствуют * -по договорен­
ности с заказчиком.

У1 Анализ рядо­
вых геохими­
ческих проб.

Анализ проб при гео­
химических и других 
исследованиях с по­
вышенной чувствитель­
ностью и высокой про­
изводительностью.

Ошибка определения дол­
жна укладываться в уд­
военный допуск* для 
низких содержаний* для 
которых допуски отсут­
ствуют,- по договорен­
ности с заказчиком.

2

УП Полуколичест- Качественная характе- 
веняый ана- ристика минерального 
лиз сырья с ориентировоч­

ным указанием содер­
жания элементов, при­
меняемая при металло­
метрической съемке и 
др.поисковых геологи­
ческих работах.

При определении содер­
жания элемента допуска­
ются отклонения на 0 ,5 -  
I  порядок*

УШ Качественный Качественное определе- Точность определения 
анализ ние присутствия эле- не нормируется

мента в минеральном 
сырье.
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