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Выписка из приказа Министра геологии J* 496 от 29 ок­
тября 1976 г.

4. При выполнении анализов геологических проб приме­
нять метода, 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".
Примечание: Размножение инструкций на местах во избежание 
возможных искажений разрешается только фотографическим или 
электрографическим способом.
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Инструкция № 169-ЯФ рассмотре­
на в соответствии с приказом 
Мннгео СССР & 496 от 29.Х.76 г. 
Научным советом по аналити­
ческим методам (протокол № 33 
от 30.1.79) и утверждена 
ВИМСом с введением в действие 
с I апреля 1980 г.

ФЛУОРЕСЦЕНТНОЕ Р Е Ш Ш О Р Ш О Ш Т И Ч Е Ш Е  
ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕДИ СПОСОБОМ СПЕКТРАЛЬНЫХ 

ОТНОШЕНИЙ2-'

Сущность метода

Методика флуоресцентного рентгенорадиометрического оп­
ределения меди способом спектральных отношений, разработан­
ная Э.Г.Селютиным, И.И.Широким и Е.Я.Ивановым, заключается 
в измерении интенсивности характеристического излучения 
меди, возбуждаемого с помощью источника первичного гамма- 
излучения на основе изотопа кадмий-109 с энергией основной 
линии 22,2 кэв.

Для регистрации рентгеновского излучения используют 
ксеноновый счетчик типа СИ ПР-З. Энергетическое разрешение 
детектора по линии меди должно быть не хуже IQ%,

Медь определяют в насыщенных слоях способом спектраль­
ных отношений1*5*6 '. За величину спектрального отноше­
ния принимают отношение числа импульсов, зарегистрированных 
в канале, настроенном на характеристическое излучение жди, 
к числу импульсов, зарегистрированных в канале рассеянного 
излучения.

Вследствие ограниченного разрешения детектора опреде­
лению меди мешают железо, кобальт, никель, цинк, галлий, 
германий. Однако эти элементы за исключением железа содер­
жатся в рудах, для которых рекомендуется настоящая методика, 
в незначительных количествах и поэтому практически не влия­
ют на определение меди.

х/ Внесена Центральной лабораторией Читинского геологичес­
кого управления.
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Я 169-®
Мешавдее влияние железа обусловлено тем, что оно селек­

тивно поглощает характеристическое излучение меда. Кроме 
того, характеристическое излучение железа вносит свой вклад 
в интенсивность регистрируемого характеристического излуче­
ния меда. В присутствии железа получается завышенные резуль­
таты: 20$ железа эквивалентны 1$ меда. Поэтому при анализе 
применяет контрольные пробы того же вещественного состава 
и с таким же содержанием железа, что и анализируемые пробы.

Методика рекомендуется для определения меда в окислен­
ных, сульфидных борнит-халькошритовых, халькопиритовых и 
сульфидных гидрометаморфогенных рудах при ее содержании от 
0,05 до 5%. Основными компонентами этих руд является:
Si02 - 65-67*1 AlgOj - 10-12*» Си - 0,2-3*| FegOj - 3,5-4*» 
CaO - 2,5-4*» MgO - 0,75-1*; ®i02 - 0,4-0,5*. В отдельных 
случаях могут быть отклонения: Си - от сотых до 18*» Fe^j - 
2-12*.

Таблица I
Допустимые2 и фактические расхождения при 

определении меди

Содержание 
меди , %

Допустимые 
расхождения % 
% отн. (ДцОП)

Фактические рас­
хождения, % отн.

^ к с п . )

Запас точ­
ности

(Дцоп^Эксп)

2 - 4,99 10 9
I - 1,99 14 10,9 1,3
0,5-0,99 20 14,7 1,4
0,2 - 0,499 30 20 1,5
0,1- 0,199 40 31 1,3
0,05 - 0,099 55 41 1,3

Аппаратура

Г. Анализатор РРША-I с измерителем отношений скорос­
тей счета или другая аппаратура аналогичного назначения 
("Пеиск", "Квант-С" и др,).

2. Радиоизотопный источник яадмий-109 активностью 5ыКи.

4



№ 169-ЯФ
Ход анализа

Ежедневно перед началом измерений настраивает I канал 
прибора на энергию характеристического излучения меди по 
металлической пластине, П канал - на энергию однократно рас­
сеянного излучения по "пустой" пробе. "Пустую" пробу гото­
вят из породы, характерной для изучаемого геологического 
объекта, многократно проанализированной химическим методом 
и не содержащей меди.

Одновременно настраивает измеритель спектральных отно­
шений таким образом, чтобы число импульсов рассеянного из­
лучения ( Np) во П канале было постоянным. При этом про­
должительность экспозиции должна составлять 1-1,6 мин.

Затем прибор градуирует по контрольным пробам о извест­
ным содержанием меди. В качестве таких проб использует про­
бы руды изучаемого месторождения, истертые до 200 меш и не­
однократно проанализированные химическим и рентгенорадиомет­
рическим методами.

Навеску истертой до 200 меш пробы 15 г насыпает в кюве­
ту диаметром 70 мм и толщиной слоя 3 мм. Кювету вставляет 
в кассетодержатедь и подает в штатив под окно детектора. 
Продолжительность измерения зависит от интенсивности рас­
сеянного излучения и колеблется от одной (бедные руды) до 
двух (богатые руды) минут. По окончании измерения фиксирует 
число импульсов, зарегистрированных в I канале ( Кх ).
При постоянном числе импульсов во П канале (]Чр ) число 
зарегистрированных импульсов в I канале (Nx ) пропорци­
онально величине спектрального отношения й* .

К р

Счисление результатов определения

Содержание меди в исследуемых пробах (С Пр 
юг по формуле:

'пр К (NXnp— Нф),

) вычисдя- 

(I)
где Nqp - число зарегистрированных в I канале импуль­

сов при измерении "пустой” породы;
Nxnp - число зарегистрированных в I канале импуль­

сов при измерении анализируемой пробы;
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X 169-ЯФ

К - коэффициент пропорциональности, определяемый по резуль­
татам анализа контрольных проб с известным содержанием
меди(Сг,эт); v  о.

v  ̂ э тК
! ( Н х эт- % ) ъ

(2)
'  С П  *

Формула (I) справедлива в случае прямой пропорциональ­
ной зависимости значения ( N х —  К ф  ) от содержания меди 
в пробе (ССа ). Если такой зависимости не существует, со­
держание меди определяют по градуировочному график.

Для построения графика используют пробы изучаемого гео­
логического объекта, многократно проанализированные хими­
ческим методом и содержащие медь в диапазоне определяемое 
содержаний. Содержание железа в этих пробах должно соот­
ветствовать среднему содержанию железа в рудах данного гео­
логического объекта.

Использование для построения графика проб, изготовлен­
ных из смеси химических реактивов, недопустимо.

Форша записи результатов и пример расчета даны в табл.2.

Таблица 2
Форма записи результатов и пример расчета

т
ш

XX проб
Nx Кх“ Кф ССш 2 Примечание

1.
2.

Цустая проба 
Эталон X I

4136
6301 2165 0 , П

3. X  2 17566 13430 0,69
4. X 3 55198 51062 2,57
5. X 4 86796 82660 4,08
6. 85536 7420 3284 0,16
7. 85537 7977 3841 0,19

д - 0.П+0.69+2.57+4.08 
2I65+-I3430+5I062+82S60

= 0,0000498

Проба X 85536: =0,0000498.3284 = 0,165?

Проба X 85537: =0,0000498.3841 =0,192.
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№  169-ЯФ
Техника безопасности

При выполнении анализа необходимо еобладать правила 
техники безопасности, предусмотренные для работы с радио­
активными источниками3'4.

Литература
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2. Методы лабораторного контроля качества аналитических 
работ. Методические указания НСАМ. М., ВИМС, 1975.

3. Нормы радиационной безопасности (НЕБ-76). Атомиз- 
дат, М., 1978.

4. Основные санитарные правила работы с радиоактив­
ными веществами и другими источниками ионизирущкх излуче­
ний (ОСП-72). Атомиздат, 1973.
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Л полный анализ Среднеквадратичные отклонения результатов 
определения отдельных компонентов не дол­
жны превышать допустимых Ёфеднеквадат^стыг 
отклонений

Суша компонентов* если определены все; компо­
ненты при содержании каждого выше 0*1/», доля- 
на лежать в интервале 99,5£1,50$

Суша компонентов, если определены все ком­
понента при содеркавшт каждого выше 0,01$, 
должна лежать в интервале 99,93:1,50$

Среднеквадратичные отклонения результатов 
определения главных (оодеркакие более 5$) 
компонентов должны быть в три раза меньше 
допустимого средне!саадратичного отклонения

Среднеквадратичные отклонения: результатов 
определения отдельных кошюнентов не дол­
жны поевыаать допустимого среднеквадратич­
ного отклонения

Суша компонентов, если определены все ком­
поненты при содержании каждого выше 0,1$, 
должна лежать в интервале 99,5+0,80$

Сумма компонентов* если определены все компо­
ненты при содержании каждого вше 0.01$, 
должна лежать в интервале 99,9±Gt8Q$

и Анализ 
т х  ир

к*-

1У Ш ш т  техно­
логических 
продуктов

Среда 01с*шдратичш>е отклонение результатов оп­
ределений не должно превышать допустит ьсс 
среднеквадратичных отмошнмй
Среди! :*на;цтт:.*<тое откяонмшн результатов 
определения могут превышать допустимое сред- 
лек1Щ11ратичнои отклонение не более, чем в два 
раза (по осоиой договоренности с заказчик/»)

о * *•';

1-2

7 Особо ТОЧНЫЙ
анализ геохи­
мических проб

С; сдрекыиципшто отклонения резут: тлтег <щ- 
. еделн.иш должны быть в два раза ке гьше допу­
стимых соидаекваддагичиих отклонение

JI Ашлиз рядовых с^ и ш ш ш щ щ тк ч ш е  о т к л о ш -нйя  р е зул ьта то в  оп- 
геохдашческих редедоння не должны прошить удпоекауя вели- 
проб чину допустимого средиююедйатнчиого отклоие-

H J U I

0,5

УП Иолуколиче- 
ственный
анализ

Воощюшвода- 
мюстъ опр уделе­
ния 4-10 
(ш*теря$алов) 
на один поря­
док содержант» 
с доверительной 
вероятность»

Ш  Качествен­
ный анализ

Точность опрз- 
дедешш не 
норымруется

х) СМ. Методические указана ’‘Методы лабораторного контроля качестве аналитических работ**, 
U .ШЙШ, 1975г.
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