
министерство геологии  <:( <: р

ВСЕСОЮЗНЫМ НАУЧНО ИССЛЕДОВАТЕЛЬСКИЙ ИИГТИТУТ 
МИНЕРАЛЬНОГО СЫРЬЯ ( В И М С )

Научный совет по аналитическим 
методам

Спектральные методы 

Инструкция № 107 - С

С В И Н Е Ц , М Ы Ш Ь Я К ,С У Р Ь М А  И 
Т Е Л Л У Р  В З О Л О Т Е

москвл
1071

сертификат на оборудование

http://www.stroyinf.ru/russian-certificate/certification-pipe.html


Выписка из приказа ГГК СССР № 229 от 18 мая 1964 года

7. Министерству геологии и охраны нодр Казахской ССР, 

главный управлениям и управлениям геологии и охраны недр при 

Советах .Министров союзных республик, научно-исследовательским 

институтам, организациям и учреждениям Гоогеолкома СССР;

а) обязать лаборатории при выполнении количостленных 

анализов геологических проб применять методы, рекомендованные 

ГОСТами, а также Научным советом, по мере утверждения послед

них ВИМСоы.

При отсутствии ГОСТов и методов, утвержденных ВИМСом, 

разрешить временно применение методик, утвержденных в поряд

ке, предусмотренном приказом от I ноябри 1964 г , N9 998;

в) вцделить лиц, ответственных за выполнение лаборато

риями установленных настоящим приказом требований к примене

нию наиболее прогрессивных методов анадйна*

Приложение К» 3, 6 8. Размножение инструкций на местах 

во избежание возможных искажений разрешается только фотогра

фическим или электрографическим путем,
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В соответствии о приказом Гоогеоякома СССР )е 229 ос 
18  мая 1964г. инструкция № 107-С рассмотрена и рекомендо
вана Научным советом по аналитическим методам к применении 
для вналиэа рядовых геохимических проб -  У1 категория.

(.Протокол *• 18 от 22 октября 1970г.)

Председатель НСАН В.Г. Сочеванов

Председатель веками
спектральных методов А.К. Русанов

Ученый секретарь Р.С. Фридман



Инструкция № 107-С рассмотрена 
в соответствии с приказом Государствен
ного геологического Комитета СССР 
№ 229 от 18 мая 1964г. Научным советом 
по аналитическим методам (протокол № 18 
от 2 2 .1 .7 0 г .)  и рекомендована к примене
ние с введением в действие с ц /у - ? 1 г .

СПЕКТРОГРАФИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ СВИНЦА. МЫШЬЯКА, СУРЬМЫ 
И ТЕЛЛУРА В ПРИРОДНОМ ЗОЛОТЕ*'

Сущность метода

Изучение химического состава природного золота позво
ляет решать некоторые вопросы, связанные с генезисом рудных 
и россыпных месторождений золота, а также выбирать оптималь
ные схемы извлечения и аффинажа золота.

Состав природного золота непостоянен, в частности, оно 
содержит от I до 50% серебра* Основными элементами-примесями 
природного золота являются свинец, мышьяк, сурьма, висмут, 
теллур, медь, железо и некоторые другие элементы.

Метод определения свинца, мышьяка, сурьмы и теллура в 
природном золоте^ разработанный Й.П. Ланцевым, Л.К. Денисовой 
и О.Б* Фэльковой,заключается в испарении анализируемого об
разца из канала угольного электрода в дуге переменного тока 
и в измерении интенсивности излучения фотографическим спо
собом^)*

Источником возбуждения спектра служит вертикальная дуга 
переменного тока силой 14 ампер. Для получения и фотографи
рования спектра применяют спектрограф ИСП-28. Продолжитель
ность экспозиции -  40 сек; за это время определяемые элемен
ты испаряются практически полностью.

х) Внесена в ИСАИ спектральной лабораторией ЦНИГРИ, 1969г.

хх) Вопросы представительности, однородности и геолого-мине
ралогических особенностей золотив в инструкции не рассмат
риваются.
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Мышьяк определяют по линии As 1 234,984 нм о чувствитель
ность» 0,002%. При содержании мышьяка, близком к пределу чув
ствительности, его определению мешает компонента молекулярно
го спектра SiO, накладывающаяся на линию мышьяка3* Если при
меняемые угли заражены кремнием, вводит поправку на его со
держание. При этом градуировочный график становится прямо
линейным. В качестве внутреннего стандарта для мышьяка ис
пользуют фон.

Теллур определи, т по линии T e l  238,576 нм, сурьму-по 
линии 56 I 259,о** *2*9,809 нм,свинец -  по линиям P6I 283,307ям 
и Р£> I 239,379 нм. Более чувствительная линия свинца 
Р6 I 283,30? нм является резонансной и склонна к само- 
обращению, поэтому по ней можно определять свинец при его 
содержании не выше 0,06%.

Элементом сравнения для свинца, сурьмы и теллура служит 
золото С Au I 237,628 нм). Интенсивность линии золота при 
прочих равных условиях зависит от содержания его в природных 
золотинах и в сплавах (то -есть , от пробых )зо л о тз). Если одре- 
делять свинец, сурьму, теллур, не учитывая различия в содер
жании золота в анализируемом образце и в стандартном образце 
(сплаве), то систематическая ошибка анализа может быть очень 
значительной: при пробе золота 70<МЮ0 единиц -  в 1 ,4-1 ,5  ра
за ; при пробе золота 500-900 единиц -  в 1 ,7 -1 ,9  раза* Исполь
зование при определении этих же элементов фона спектра з ка
честве внутреннего стандарта также дает большие систематиче
ские ошибки: при пробе золота 700-900 единиц—в 1 ,2 -1 ,4  раза; 
при пробе золота 500-900 единиц—в 1 ,4 -1 ,8  раз.Поэтому, что
бы не вносить существенных систематических ошибок в резуль
таты анализа, при построении градуировочных графиков поль
зуются приведенными8, а не истинными содержаниями**) опре-

х) Проба -  количество весовых единиц химически чистого металла, 
содержащегося в 1000 весовых единиц самородного металла или 
сплаве. Пробу золоте можно определить микроспектр8льным ме
тодом1*, атомно-абсорбционным®, пробирным?, упрощенным мето
дом "пробирного” камня? и др.

хх)Приведенное содержзние-в данном случае отношение содержа
ния определяемого элемента к содержанию золота.
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* 107-С
деляешлс элементов. Использование приведенных содержаний 
позволяет анализировать природное золото любого химического 
состава по стандартным образцам, изготовлении! на одной зо
лото-серебряной основе. Если определяют содержание только 
мышьяка, пробу 80лотин знать не нужно.

Анализ выполняют по методу "трех эталонов" или по мето
ду "постоянного графика". При определении по методу "постоян
ного графика" рекомендуется фотографировать на каждой пла
стинке 1-3 спектра стандартных сплавов, по которым контро
лируют стабильность условий анализа.

Стандартными образцами служит серия сплавов золоте в 
серебра с добавками определяемых элементов. Так как чаце 
всего природное золото содержит от 10 до 30% серебра, гото
вят сплавы, содержащие 30% золота и 20% серебра. Чтобы избе
жать потерь легколетучих эталонируемых элементов, компоненты 
стандартных образцов сплавляют в кварцевых эвакуированных 
ампулах при нагревании токами высокой частоты.

а процессе анализа через 0 ,5 - 1  сек пооде включения ду
ги самородное золото расплавляется и превращается в жидкую 
каплю (глобулу). При этом устраняются различия в форме, разме
рах и внутренней структуре природных золотив и стандартных 
образцов (сплавов).

Методика предназначена для определения 0,002-0,3% свин
ца, мышьяка, сурьмы и 0,003-0,3%  теллура в природном золоте 
из навески 0,005 г .

Точность методики и соответствие ее допустимым расхож
дениям показаны в табл.1 и 2. В таблицах даны пределы опре
деляемых содержаний; коэффициент вариации, вычисленный гг 
основании повторных анализов золотив ряодимМ пробы г про
должительный период; интервалы сод* , соответствующие 
допустимым расхождениям (табл.З) и .j  допустимым
расхождениям при однократном и двук : з .  ?ти чезгие
приведены отдельно для методе трех . че с* ( т г .д . ;1 ж для 
метода постоянного графика
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Таблица I
Точность методики и ее соответствие допустимым расхождениям 

при определении, по методу трех эталонов

Элемент Интервал 
определяе
мых содер
жаний, 
абс. %

Точность
(коэфф.
вариации)
Vz ,% отн

Сднокпатное опоеделение Леткоатное опоедедение
Допуск Удвоенный

допуск
Допуск Удвоенным

допуск

Свинец 0,002-0,3 19 0,002-0,1 0,1-0,3 0,002-0,2 0,2 -  0,3
Мивьяк 0,002-0,3 18 - 0 ,002-0,2 0,002-0,1 0,1 -  0,3
Сурьма 0,002-0,3 16 0,002-0,2

соо1С\?о

0,002-0,3 -
ТМЛ1Р 0,003-0,3 19 0,003-0,005

J_ _ _ _ _ _

0,005-0,05 0,003-0,01 0,01- 0,1

1
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Таблица 2
Точность методики и ее соответствие допустимым расхождения?/; яри определении

по методу постоянного графика

Элемент Интервал 
определяе
мых содер
жании, 
а б с . Л

Точность
(KOOffxb- 
папк;апми) 
vr ; ^  оти.

Однойоаткое определение Двукратное определение
Допуск Удвоенный 

доцу ск
Допуск удвоенный

допуск

Свинец 0* 002—0, 3 18 0 ,002-0,1 0,1 -0 ,3 0 ,002-0 ,2 0 ,2 -0 ,3
Мышьяк 0,003-0,3 27 - 0 ,002—0 ,1 - 0 ,002-0 ,2
Сурьма 0,003-0,3 io 0 ,002-0 ,2 0

 
ГО 1 о со 0 ,002-0 ,3 -

Теллур 0,003-0.3 20 о ? о о о сп 0,005-0,02 0,003-0,01 0,01  -0 ,1

-о
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Таблица 3
2Допустимые расхождения

фиксированные значения 
интервалов содержаний,%

Допустимые расхождения между пер
вичными и повтошыми определениями, 

отн. %
Р6 As 56 Те

0 ,2 -  0,499 34 21 42 14
0,1-0 ,199 45 28 65 16
0,05-0 ,099 49 37 73 20
0,02-0 ,049 - - 78 26
0,01-0,019 - - 80 29
0,005-0,0099 - - - 44
0,002-0,0049 — 66

Реактивы и материалы

1 . Кислота азотная ч .д .а.,разбавленная 1 :3 .
2 . Кислота соляная ч .д .а . ,  разбавленная 1 :1 .
3 . Кислота фтористоводородная ч.д.а.«концентрированная.
4 . Золото металлическое, чистою ! 99,9999% (из расчета 

0,0008г на один анализ).
5 . Мыжьяк элементарный, чистотой 98-99%.
6 . Свинец металличеокий ч .
7 . Серебро металлическое, чнототой 99,9999% (из расче

та 0 , 0002г  на один анализ).
8 . Сурьма металлическая ч .
9 .  Теллур элементарный, чистотой 98-99%.

1 0 . Угли опектральные мерки С- 8  (или более чистые), 
диаметром 6 мм.

11. Фотопластинки "спектрографические,тип 2 ", чувств. 
14—15 ед.,размером 9 х 12 ом.

12. Обычные реактивы и принадлежности для обработки 
фотопластинок.
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13. Основе для изготовления стандартных образцов*).
Для удобства работы пластины аолота и серебра разрезают на 
кусочки о помощью гильотинных ножниц. Чтобы устранить воз
можные загрязнения, кусочки металлов кипятят неоколько ми
нут в соляной кислоте 1 : 1 , промывают дистиллированной водой 
и сушат. Навески 320,00 г  золота и 80,00 г серебра помещают 
в жаростойкую, промытую спиртом и высушенную кварцевую ампу
лу такого размера, чтобы полученный расплав занимал прибли
зительно одну треть ее объема. Ампулу с навеской присоединя
ют к форвакуумному насосу, откачивают воздух до давления 
1.10”“ мы р т .с т .и  запаиввют. Запаянную ампулу с помощью 
щипцов с асбестовым покрытием вводят в охлаждаемую водой 
спираль внешнего (выносного) индуктора электровакуумной уста
новки для плавки тугоплавких металлов марки ЫВП-411, питаю
щегося от генератора ЛПЗ-З? током чаототой 60 к гц . Через 
15-20 секунд, когда металлы расплавятся, ампулу вынимают 
из индуктора, в течение 15 сек перемешивают ее содержимое 
вращательным движением, переворачивают вверх дном (для рас
творения надета металлов в верхней части импулы)и снова по
мещают в индуктор. Это повторяют четыре-пять раз, затем 
ампулу для быстрого охлаждения опускают в бак с водой емко
стью 40 л **). Охлажденную ампулу вокрывают. Извлеченный сли
ток кипятят в соляной кислоте 1 : 1 , промывают водой, выоуии- 
вают и взвешивают с точностью до 0 ,0 1 г . Слиток разрезают 
гильотинными ножницами на такие кусочки,чтобы они входили 
в отверстия кварцевых ампул. Несколько кусочков прокаты
вают на ручных валках в ленту толщиной 0 ,1 -0 ,5  нм, от кото
рой отрезают мелкие чаотицы для добавления к кусочкам 
олитков при точном взвешивании. Нарезанные кусочки обрабаты
вают соляной киолотой. Полученный сплав, состоящий из 8и$

х) Консультацию по изготовлению стандартных образцов можно 
получить в спектральной лаборатории ЦНИГРИ (Москва м-430, 
Варшавское, 5 8 ) .

хх) Быстрое охлажденше необходимо для предотвращения ликвации.

9



№ 107-С
золота и 20% серебра, служит основой для приготовления стан
дартных образцов.

14 . Стандартные образцы (сп лавы ). В кварцевой ампуле 
сплавляют как описано выше 9 8 ,8 0 0 г  основы и по 0 ,300  г мышья
ка , теллура, сурьмы и свинца. Получают 100 г сплава, содержа
щего по 0,3% примесей. Для устранения потерь легиолетучих ком
понентов и получения однородных по составу  сплавов необходи
мо соблюдать следующие условия:

а )  пользоваться ампулой, размер которой соответствует 
количеству с п л г * л е г о  материала (шихты);

б ) быстро расплавлять шихту и энергично перемешивать 
рэсплав круговыми движениями (перемешивания только токами 
высокой частоты недостаточн о);

в) смывать жидким расплавом налеты, образующиеся в верх
ней части ампулы;

г ;  быстро охлаждать полученные сплавы для предотвраще
ния возможных ликвационных п роц ессов .

Последующие стандартные образцы готовят разбавлением 
по схеме:
66г сплава (и ,3% ) + ЗЗг основы = 99 г  сплава (0,2% )
50г  сплвва (0 ,2% ) + 50г ооновы = 100г сплава (0,1% )
х5г сплава (и,1% ) + Ю г основы = 25г сплава (0,06% ;
7 ,5 г  сплава(0 ,1% ) + 1 7 ,5г  основы = 25 г  сплава (0,03% )
5 г  бплава (и,1% ) + 20г основы = 25г сплава (0,02% )
4 п  сплава (0,1% ) + 36г основы = 40г сплава (0,01% )
15г сплаве (0,01% )+Ю  г  основы = 25г сплава (0,006% )
7 ,5 г  оп лава(0 ,01% )+ 17 ,5г основы =25г сплава (0,003% )
5 г  сплава (0,01% ) +20г основы = 25г сплава (0,002% )
2 ,5 г  сплава (0,01% )+ 2 2 ,5 г  основы =25 г  сплав8(0,001% )
1 ,5 г  сплава (0 ,01% )+23,5  г  основы =25г сплава (0,0006% )

ПРИМЕЧАНИЕ: Небольшое количество сплава (2 5 -4 0 г )  при извле
чении ампулы из индуктора остывает настолько бы
стро , что не удается  перемешать сп лав . Поэтому 
при сплавлении таких количеств ампулу помещают 
в графитовую трубку диаметром 50 нм, вместе с 
которой ее нагреваю т.
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Извлеченные слитки обрабатывают соляной кислотой 1 :1 , 
проиывают водой, взвешивают, прокатывают на ручных галках 
до получения ленты толщиной 0 ,0 5 -0 ,1  uii и снова обрабатывают 
соляной кислотой.

Взаимную согласованность изготовленных сплавов прове
ряют построением градуировочного графика^см.ниже).Если стан
дартные образцы (сплавы) приготовлены правильно, то градуиро
вочные графики прямолинейны, и разброс точек не превышает 
показанного на рис .2  и 3 .

Аппаратура я принадлежности

1 . Спектрограф ИСП-28 (ИСП-30).
2 . Ослабитель трехступенчатый кварцевый.
3 . Генератор ДГ-2.
4 . Штатив дуговой вертикальный с осветителем и с элект

роблокировкой (например, из комплекта "АС").
5 . Реостат регулировочный, рассчитанный на силу тока 

до 20 ампер (с плавной регулировкой).
6 . Микрофотометр МФ-2.
7 . Весы торзионные ВТ-20 или аналитические АДВ-200.
8 . Станок и фрезы для заточки электродов.
0 . Ступка Абиха или полированные стальные наковальня и 

молоток.
10. Секундомер.
11. Бинокулярная лупа типа МБС- 1  или МБС-2.
12. Стаканы фторопластовые емкостью Ю ил.
13. Стаканы из термостойкого стекла емкостью 10-30 ил.

Ход анализа

1. Доаг£Тйвяа_зйлйТйН_к_аналй2х

Природные золотины часто встречаются в сростках с квар
цем, сульфидами и другими минералами, а также часто бывают 
покрыты пленками гидроокисей железа. Поэтому поступающие на 
анализ золотины просматривают под бинокулярной лупой, чтобы 
установить характер загрязнений.

тт
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Для очистки от кварце и силикатных минералов золотяну 
помещают во фторопластовый стакан, приливаю 5 ил концентри
рованной фтористоводородной кислоты и выпаривают досуха на 
песчаной бане*). Обработку фтористоводородной кислотой пов
торяю  до полного удаления кварца.

Затем для удаления гидроокисей железа эолотину кипятят 
в тон же стакане**) с соляной кислотой 1 :1  под часовым стек
лом9 . Обработку соляной кислотой повторяют до тех пор, пока 
кислота ке перестанет окрашиваться ионами железа. Затем зо -
лотину промываю дистиллированной водой и сушат в сушильном 
шкафу.

Крупные аолотины расплющивают в ступке Абиха и снова 
обрабатываю соляной кислотой.

Для освобождения от сульфидов золотину кипятят с азот
ной кислотой 1 :3  в стакане под часовым стеклом при постоянном 
наблюдении, так как золото, особенно низкопробное, растворяет
ся в азотной кислоте. Как только поверхность золотины очистит
ся , ее промываю дистиллированной водой и с у -а т .

П. 2пввле,п2Н1в_п£0ф 1_811Дйта аа_п£о&идн£м_каине!

Для определения пробы аолотин на пробирном канне необ
ходимо иметь комплект пробирных игл (ключей), изготовленных 
из сплавов золота с оеребром н имеющих пробы золота 500, 550, 
600, 650, 700, 750, 800, 850, 900, 950. На подготовленную 
поверхность пробирного квмня наносят испытуемой золотивой рав
номерную плотную черту длиной 3-5 мм и шириной 0 ,5 - 1 ,0  мм.
Если золотины мелкие, черту наносят с помощью деревянной па
лочки. Рядом с этой чертой наносят такие ке черты несколь
кими пробирными иглами, близкими по цвету к золотине. Если 
цветовые оттенки черты аояетины и черты одной из пробирных 
игл совпадаю , то золотине приписываю пробу этой иглы. Воли 
цветовой оттенок черты золотины является средним между цве
товыми оттенками черт двух соседних пробирных игл, то пробой 
золотины очитаю  среднее арифметическое из проб этих игл.

х ) Фторопластовую посуду нельзя нагревать выше 250°С.
хх) Если обработка фтористоводородной кислотой не нужна, то 

для обработки соляной кнолотой можно пользоваться стек
лянным стаканом.

12
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I .  Одделеделвз. £оде£жанйя_С1 иаца,_цаш£д&8л. 2УВН1М_А_
2.едлура

навеску золотяны 5 + 0 ,2 мгх) помещаю! в кратер цилиндри- 
ческого угольного электрода (р и с .1 ) ,  имещего следуюмме р а а -  
меры:

диаметр электрода -  3 мм;
диаметр высверленного канала -  2 мм;
глубина канала -  2 мм;
длина обточенной ч а с т и -  10 мм.
Этот электрод используют в качества ннхнего электрода 

дуги. Верхний угольный электрод заточен на конус (фориа в 
размеры указаны на р и с .1 ) .

Электроды устанавливают в штатив, при помоци световой 
проекции выводят на оптическую ось и смыкают друг с другом. 
Включают генератор дГ-2 и для быстрой стабилизации разряда 
сомкнутые электроды прогревают в течение 15 се к . при силе 
тока 18 а .  Кроме того, прогревание электродов предотвращает 
выбрасывание золотин из кратера электрода при образовании 
электрического разряда. После прогревания электроды посте
пенно, в течение 2-3 сек .,развод ят на расстояние 2  мм, кото
рое поддерживают постоянным в течение всей экспозиции 
(40 се к ), считая от момента разведения электродов; сила тока 
при этом составляет 14 в .

Анализируемые и стандартные образцы зкспонируют один 
раз. Экспонировать следует особенно тщательно, так как чаще 
всего проверить результаты съемки невозможно. Если позволяет 
вес золотины, то для повыиения точности анализа определение 
выполняют дважды (фотографируют на равных пластинках) н за  
результат анализа принимают среднее ив двух определений.

Спектрограммы получают при следующих условиях:
1 . Спектрограф ИиП-2 8 .
2 . Освещение щели -  однолинзовея осветительная система 

с резким изображением электродов на щели прибора.Конденсор 
( F * 75 мм, диаметр 25 мм) помещают на расстоянии 380 мм 
от веди поибора и 100 мы от источника света (электрической

х) Чтобы взять точную навеску, кусочки золота стреиавг 
стальными ножницами.

ТЗ
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д у ги ). Чтсбы контролировать положение электродов, на оправу 
насадочной линзы надевают экран с горизонтальный прямоуголь
ным вырезом высотой 5 мм. Увеличенное изображение концов 
электродов должно находиться вблизи верхнего и нижнего краев 
выреза.

3 . Ширина щели— 0,007-0 ,012  ммх\  Перед щелью помещают 
трехступенчатый кварцевый ослабитель.

4 . Фотографируемый участок спектра -  230-300 нм.
5 .  Фотопластинки "спектрографические,тип П" чувствитель

ностью 14-15 единиц, размером 9 х 12 см. На одной пластинке 
умещается 28 спектров, святых через трехступенчатый ослаби
тель.

6 . Проявитель стандартный № I .
7 . Обработка фотоплвотинок обычная.
После обработки фотопластинки фотометрируют аналитиче

ские линии, указанные в таб л .4 ,и фон возле них.
Таблица 4

Аналитические линии1 и интервалы определяемых содержаний

Аналитическая линия!Приблизительный интервал 
нм {определяемых содержаний#!

^Пропускание сту 
'пени ослабителя

As 1 234,984
Те I 238,576
S6 I 259,805
56 3 259,809
56 I 259,805
5Ь I 259,809.
Р6 I 283,307
Р6 I 239,379
Au I 237,628

0 , 002-  0 ,3 100
0 ,0 0 3 - 0 ,3 50

0 , 002-  0,03 50

0 ,0 0 6 -0 ,3 10

0,002-0 ,06 10
0 ,0 3 -  0 ,3 100
Линия сравнения 10

х ) Заранее подбирают такую ширину щели, чтобы почернение ли
нии сравнения (аолота Au I  237,628 нм) равнялось I , 2 -1 ,6  
для Щ -в о й  ступени ослабителя.
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При содержании шиш яка меньше 0,006$ его определению по 

линии 234,984 ям мешает3компонента молекулярного спектра SLО, 
образующегося за счет кремния, обычно содержащегося в спект
ральных угля* различных марок» Чтобы найти поправку на пере
крытие линии мышьяка полосой SiO, экспонируют на каждой фото
пластинке два-три спектра углей в тех же условиях, в которых 
выполняют анализ. Фотометрируют полосу SiO и используют 
усредненную величину ее почернения в качестве "фона" при вычи
слении интенсивности линии мышьяка во всех спектрах на данной 
фотопяастинке» Поправку находят для каждой фотопластинки.

На линию теллура Те I  238,576 нм накладывается слабая 
линия хрома Сг I  238,574 нм при содержании его более 0 , 1$ . 
Практически такие содержания хрома в природном золоте не 
встречаются.

На линию свинца I  283, 307 нм накладывается очень 
сдабаз диния золота*) (длина волны 283,30 нм), не позволяющая 
определять свинец при его содержании менее 0 , 002$*

На линию сурьмы S& I 259, 806 нм накладывается слабая 
линия железа (проявляется при содержании его 0 , 1$ ), не позво
ляющая определять сурьму при ее содержании 0,002-0,005$*

Других линий, перекрывающих аналитические, ве обнаружено.
Для перехода от почернений к логарифмам интенсивности 

спектральных линий строят характеристичесву» кривую фотопла
стинки. Для этого в штатив устанавливают два железных стерж
ня диаметром б мм со свежезаточенными торцами, убирают с рель
са конденсор и экспонируют спектр через девятнступенчатый 
ослабитель в течение 40 сек» при силе тока 3-5 а и ширине 
щели 0 ,0 2 0  мм. По нескольким опектрам, полученным не менее 
чем на двух-трех пластинках, строят две постоянные характе
ристические кривые для облаоти 230-240 и 260-275 нм, которы
ми пользуются для всей партии фотопластинок, имеющих один 
номер фотоэмульоии и хранящихся в одинаковых условиях* Перио
дически проверяют положение характеристической кривой, фото
графируя спектр железа несколько раз на одной фотопластинке.

х) В таблицах А*Н. Зайделя и др» ага  линия не указана*
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По характеристикеской кривой фотопластинки, переходя ох 

почернения линий к логарифмам их интенсивностей и учитывая 
фон (при атом рекомендуется пользоваться специальными расчет
ными приспособлениям#; находят логарифмы интенсивности ли
ний и фона .  При ахон ^  = .

Для определения содержания мышьяка находят величину 
^ 9  ЗПр •, для определения содержания свинца, сурьмы и теллура -  
величину •

При анализе по методу " до^тлящрх^ хрдфцед" предвари-  
хельно строят постоянные градуировочные графики. Для этого 
на фотопластинке акспонирувт спектры всех двенадцати стан
дартных сплавов (по одному спектру каждого сплава). Кроме 
того, акспонирувт пять-шесть спектров углей и два-три спект
ра основы, на которой изготовлены стандартные оплавн. Полу
чает десять таких фотопластинок, для каждой из которых . 
находят величины Eg‘За и Ц ’З ф . По усредненным данным стро
ят градировочные графики для определения мыыьяка в коор
динатах e<jC| и для определения теллура, сурьмы и

свинца в координатах ^ S t ; bjC'J, где С -  истинное со 
держание определяемых элементов в стандартных образцах,С1 -  
"приведенное" содержание (отношение содержания определяемых 
элементов в стандартных образцах к содержанию в них золота;. 
Очевидно, что С'= -jf нооо , где П -  проба анализируемого 
образца.

На градуировочные графики наносят также точки, соответ
ствующие отдельным (не усредненным) значениям и
для каждой из десяти фотопластинок. v  Аи-

На каждой фотопластинке со спектрами анализируемых 
образцов акспонирувт спектры одного- трех стандартных спла
вов и двух-трех углей. Если точки,соответствующие сплавам, 
попадает на постоянный график (в пределах разброса точек, 
соответствующих десяти отдельным съемкам), то содержание при
месей в золоте находят по атому графику.

Так как на градуировочном графике для определения 
мышьяка по оси абсцисс отложено его содержание в стандартных 
сплавах, то содержание его л пробах находят непосредственно 
по атому графику.
16
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Содержания свинца, сурьмы и теллура, найденные по 

градуировочным графикам, являются "приведенными” , а истинное 
содержание находят пересчетом по формуле

Р - * А 9/
ь * 1000 /в

Если точки, соответствующие спектрам одного-трех 
стандартных образцов (сплавов), полученных для контроля, 
не ложатся на градуировочный график, результаты анализа 
следует забраковать* Если повторить анализ невозможно, то 
градуировочный график соответствующим образом смещают и на
ходят по нему содержание определяемых элементов. В этом слу
чае анализ менее достоверен*

При анализе по методу постоянного графика все операции, 
связанные с получением спектра и фотонехрированием линий, 
следует выполнять особо тщательно и в строго постоянных 
условиях. Если условия анализа изменились (например, исполь
зуется новая партия фотопластинок), то постоянные графики 
следует построить заново.

При анализе до_Ц£Т£ДУ 1РДХ_эталонов постоянный график 
не строят, а на каждой фотопластинке экспонируют спектры 

всех двенадцати стандартных сплавов (по одному спектру для 
каждого сплава) и два-три спектра углей. Для каждой фото
пластинки строят свой градуировочный график* В остальном 
ход анализа не отличается от описанного выше.

Метод постоянного графика, хотя и требует большой предва
рительной работы для его построения, имеет то преимущество, 
что позволяет на каждой фотопластинке фотографировать до 
17 спектров анализируемых образцов, в то время как по методу 
трех эталонов можно фотографировать на одной пластинке не 
более шести спектров. Поэтому метод трех эталонов следует 
применять только тогда, когда образцы поступают на анализ 
нерегулярно и небольшими партиями*

17
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Угольные электроды 
(размеры даны в мы).
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Рис. 2 .Градуировочные графики для определения мышьяка(I] 
и сурьмы (2*3).
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К Л А С С И Ф И К А Ц И Я
лабораторных методов анализа минерального сырья по 
их назначению и достигаемой точности

Кате-1~
ГООИЯ1 
аналиу
•ап г

Наименование
анализа

I-------------------
! назначениеI
j
i

--------------г
анализа \ Точность по сравне- j  Коэффи- 

нию с допусками вну4* циент к 
трилабораторного | допускам 
контроля }

I

ш.

Особо точный 
анализ

Арбитражный анализ, Средняя ошибка в 3 0,33
анализ эталонов оаза меньше допус

ков

Полный анализ Полные анализы гор- Точность анализа
ных пород и минера- должна обеспечивать 
лов. получение суммы

элементов в преде
лах 99,5-100,5$

Анализ рядо- Массовый анализ гео - Ошибки анализа дол- I
вых пооб логических проб при жны укладываться

разведочных работах в допуски 
и подсчете запасов, 
а также при контроль
ных анализах.

1У.

У.

У1.

УП.

У111.

Анализ техноло- Текущий контроль тех- Ошибки анализа могут 1-2 
гических продук- нологических процес- укладываться в рос
тов сов ширенные допуски по

особой договорен
ности с заказчиком.

Особо точный 
анализ геохи
мических проб

Анализ рядовых
геохимических
проб

ПолуколичесТвен- 
ныи анализ

Качественный
анализ

Определение редких и 
рассеянных элементов 
и Элементов-спутни
ков” при близких к 
кларковым содеожани- 
нх.

Ошибка определения не 0 ,5  
должна превышать поло
вины допуска; для низ
ких содержаний, для 
которых допуски от
сутствуют , -  по дого
воренности с заказчи
ком.

Анализ проб при гео- Ошибка определения доли- 2 
химических и других на укладываться в удво- 
исследовалиях с повы- екный допуск; для низких 
шенной чувствитель- содержаний, для которых 
ностью и высокой про- допуски отсутствуют, -  
изводительностью. по договоренности с за

казчиком»
Качественная харак
теристика минераль
ного сырья с ориен
тировочным указани
ем содержания элемен
тов, применяемая при 
металлометрическои 
съемке и др. 
поисковых геологи
ческих работах

При определении содер
жания элемента до
пускаются отклонения 
на 0 ,5 -1  порядок.

Качественное опреде- Точность определения 
ланио поисутствия не нормируется 
элемента в минераль
ном сырье.Инструкция НСАМ 107-С
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