
министерство г е о л о г и и  с с с р

ВСЕСОЮЗНЫЙ НАУЧНО ИССЛ ЕДОВАТЕЛЬСКИЙ ИНСТИТУТ 
МИНЕРАЛЬНОГО СЫРЬЯ { В И М С '

Научный совет по аналитическим 
методам

Ядерно-физические методы

Инструкция № ЮО-ЯФ

МОЛИБДЕН

МОСКВА
1970

строительный аудит

http://www.mosexp.ru/m3.html


В ы писка и з  п р и к а з а  ГГК СССР Ш ZZ9 о т  18  м ая  1 9 6 4  г о д а .

7 .  ш ш и с т е р с т в у  г е о л о г и и  и ох р а н ы  н ед р  К а з а х с к о й  ССР, 

гл а вн ы й  у п р а в л е н и я м  и у п р а в л е н и я м  г е о л о г и и  и ох р а н ы  н ед р  

п ои  С о в е т а х  и и н и с т р о в  с о ю з н ы х  р е с п у б л и к ,  н а у ч н о - и с с л е д о в а ­

т е л ь с к и м  и н с т и т у т а м ^  о р г а н и з а ц и я м  и у ч р еж д ен и я м  Г о с г е о л к о м а  

СССР •

а )  о б я з а т ь  л а б о р а т о р и и  при вы п ол н ен и и  к о л и ч е с т в е н н ы х  

а н а л и з о в  г е о л о г и ч е с к и х  п р о б  п р и м е н я ть  и с т о д ы , р е к о м е н д о в а н ­

ные ГОСТами, а  та к ж е  Научным с о в е т о м ,  п о  м ере у т в е р ж д е н и я  

п о с л е д н и х  ВКМСом.

При о т с у т с т в и и  ГО СТов и м е т о д о в ,  у т в е р ж д е н н ы х  ВИМСом, 

р а з р е ш и т ь  в р е м е н н о  п р и м ен ен и е  м е т о д а ,  у т в е р ж д е н н ы х  в  п о р я д ­

к е ,  п р е д у с м о т р е н н о м  п р и к а з о м  о т  I  ноября 1 9 5 4  г .  ft 9 9 8 ;

в )  в ы д е л и т ь  л и ц , о т в е т с т в е н н ы х  з а  в ы п ол н ен и е  л а б о р а т о ­

ри ям и  у с т а н о в л е н н ы х  н а стоя щ и м  п р и к а з о м  т р е б о в а н и й  к п р и м е н е ­

нию н а и б о л е е  п р о г р е с с и в н ы х  м е т о д о в  а н а л и з а .

П ри л ож ен и е ft 3 , §  8 .  Р а з м н ож ен и е  и н с т р у к ц и й  н а  м е с т а х  

в о  и з б е ж а н и е  возм ож н ы х  и ск а ж ен и й  р а з р е ш а е т с я  т о л ь к о  ф о т о г р а ­

ф и ч еск и м  или э л е к т р о г р а ф и ч е с к и м  п у т е м .
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В с о о т в е т с т в и и  с  п р и к азом  Г о с г е о л к о м а  СССР 
te 2 2 9  о т  18  мая 1 9 6 4  г .  и н стр ук ц и я  № 100-Я Ф  р а с с м о т р е ­
н а и р е к о м е н д о в а н а  Научным С ов етом  п о  ан а л и ти ч еск и м  м е т о ­
дам  к  прим енению  для а н а л и за  р ядовы х  п р о б  -  Ш к а т е г о р и я .

(П р о т о к о л  И» 1 7  о т  8 .1 У Л 9 7 0  г .)

П р е д с е д а т е л ь  НСАМ В .Г .С о ч е в а н о в

П р е д се д а т е л ь  оек ц и и  
я д е р н о -ф и з и ч е с к и х  м е т о д о в Ж .Л. Я к у бови ч

Ученый с е к р е т а р ь Р .С .  Фридман



И н стр укц и я  ifi IOO-Я Ф  р а с с м о т р е н а  в  
с о о т в е т с т в и и  с  п р и к а з о м  Г о с у д а р с т в е н ­
н о г о  г е о л о г и ч е с к о г о  к о м и т е т а  СССР 
и  2 2 9  о т  18 мая 1 9 6 4  г .  Научным С о в е ­
том  п о  а н а л и т и ч е ск и м  м е то д а м  ( п р о т о ­
к о л  ifi 17 о т  8  а п р ел я  1 9 7 0  г .) и у т в е р ­
ж дена ВИМСом с  в в е д е н и е м  в  д е й с т ­
в и е  с  I  мая 1 9 7 0  г .

ФЛУОРЕСЦЕНТНОЕ РЕНТГЕНОРАДИОМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ 
МОЛИБДЕНА В МОЛИБДЕНОВЫХ РУДАХ И В ПРОДУКТАХ ИХ 

ОБОГАЩЕНИЯ*^

С у щ н ость  м е т о д а

М оли бден  о п р е д е л я ю т  ф л у ор есц ен тн ы м  р е н т г е н о р а д и о м е т ­
р и ч еск и м  м е т о д о м  ,̂ , ° * 7 п о  и н т е н с и в н о с т и  е г о  х а р а к т е р и с т и  -  
ч е с к о г о  и з л у ч е н и я , в о з б у ж д а е м о г о  в  п р о б е  р а д и оа к ти в н ы м  и с ­
т о ч н и к о м  Т и т7  .

А нализ в е д у т  п о  ^ а . 1 & 2 ~ ЛИНИям м о л и б д е н а , дл я  
в ы д ел ен и я  к о т о р ы х  п р и м ен яю т ди ф ф ерен ц и ал ьн ы е ф ильтры  и з  
и т т р и я  (  У2 0 3 )  и ц и р к он и я  (  1 г 0 2 ) .

Т ак  к а к  в  п о л о с у  п р о п у с к а н и я  ф и л ь т р о в  и з  и т т р и я  и 
ц и р к он и я  п оп а д а ю т  К ^ 1 ^ 2-  линии ц и р к он и я  и L ^ 1 -  линия 
у р а н а ,  т о  э т и  эл ем ен т ы  меш ают оп р е д е л е н и ю  м о л и б д е н а .

В п р и с у т с т в и и  ц и рк он и я  и у р а н а  р е з у л ь т а т ы  о п р е д е л е ­
ния м ол и б д е н а  за в ы ш а ю тся : I  % ц и рк он и я  э к в и в а л е н т е н  0 , 1 2  % 
м о л и б д е н а ; I  % у р а н а  -  0 , 3 3  % м о л и б д е н а .

М етод р е к о м е н д у е т с я  для  о п р е д е л е н и я  м о л и б д е н а , е с л и  
мешающие эл е м е н т ы  п р и с у т с т в у ю т  в  к о л и ч е с т в а х ,  не в ы з ы в а ю -

В н е с е н а  вН С А М  л а б о р а т о р и е й  я д е р в о -ф и з и ч е с к и х  и и з о т о п ­
ных м е т о д о в  а н а л и з а  ВИМСа, 1 9 6 8  г .
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щих с у щ е ст в е н н ы х  п о г р е ш н о с т е й  в  е г о  о п р е д е л е н и и . Е сли  же 
мешающие эл ем ен т ы  п р и с у т с т в у ю т  в  з н а ч и т е л ь н ы х  к о л и ч е с т в а х  
и с о д е р ж а н и е  и х  и з в е с т н о * ) ,  т о  м е т о д  м ож ет п р и м е н я т ь с я , н о  
и з  р е з у л ь т а т о в  с л е д у е т  в ы ч е с т ь  п о п р а в к у * * ) ,  к о т о р у ю  н а х о  -  
д я т ,  ум нож ая с о д е р ж а н и е  меш аю щ его э л е м е н т а  (  % )  на е г о  м о ­
л и б д е н о в ы й  э к в и в а л е н т .

И олио'ден  о п р е д е л я ю т  о т н о с и т е л ь н ы м  м е т о д о м , с р а в н и в а я  
и н т е н с и в н о с т ь  а н а л и т и ч е с к и х  линий м о л и б д е н а , со д е р ж а щ е г о с я  
si и с с л е д у е м о й  и э т а л о н н о й  п р о б а х .  М олибден мож но о п р е д е  -  
п я т ь  как  в  п р о м е ж у т о ч н ы х , т а к  и в  насы щ енны х с л о я х .  При 
э т о м  и н т е н с и в н о с т ь  а н а л и т и ч е с к о й  линии з а в и с и т  н е т о л ь к о  
о т  со д е р ж а н и я  м о л и б д е н а , н о  и  о т  с о с т а в а  м атрицы  (н а п о л н и ­
т е л я )  п р о б ы  М атричны й эф ф ек т  у с т р а н я ю т ,  о п р е д е л я я
м ол и б д ен  в п р о м е ж у то ч н ы х  с л о я х  и п ри м ен яя  л и б о  с п о с о б  " г и ­
п о т е т и ч е с к и х  э т а л о н о в "  ( с п о с о б  "п о д л о ж к и " )  **’ 5 » 7 ,  л и б о  
с п о с о б  в н у т р е н н е г о  с т а н д а р т а 1 ’ 5 ’ 7 .

При н е с у щ е с т в е н н о м  м а тр и ч н ом  эф ф е к т е  м о л и б д е н  о п р е д е л я ­
ю т в  насы щ енны х с л о я х  п р о б .

М е£ о& щ {а _а н а л и за _в _н а сы щ ен н ы х  с л о я х  прощ е и п р о и з в о д и ­

т е л ь н е е ,  чем  в  п р о м е ж у то ч н ы х  с л о я х ,  и не т р е б у е т  д о п о л н и  -  
т е л ь н о г о  о б о р у д о в а н и я »  н о  и м е е т  о гр а н и ч е н н у ю  о б л а с т ь  п р и м е­
н ения  -  р е к о м е н д у е т с я  для  р я д о в ы х  о п р е д е л е н и й  м о л и б д е н а  в  
д и а п а з о н е  с о д е р ж а н и й  4 0  -  5 0  % Мо в  од н о р о д н ы х  п о  э л е м е н т ­
ном у с о с т а в у  п р о б а х .  С р е д н е е  р а с х о ж д е н и е  меж ду р е з у л ь т а т а ­
ми п о в т о р н ы х  о п р е д е л е н и й  м о л и б д е н а  в  насы щ енны х с л о я х  п о  
оп ы ту  р а б о т ы  ВИкСа н а  од н ом  и з  к о м б и н а т о в  с о с т а в л я е т  
±  0 , 2 8  % Мо и ли  с о о т в е т с т в е н н о  ±  0 , 5  % о т н о с и т е л ь н ы х .

„М е т о д и к а  а н а л и з а  в  п р ом еж у точ н ы х  с л о я х  п о _ с п о с о б у „ " п о д ­
л ож к и " р е к о м е н д у е т с я  д л я  р я д о в ы х  о п р е д е л е н и й  м о л и б д е н а  в

* )  С од ер ж а н и е  ц и р к он и я  мож но о п р е д е л и т ь  р е н т г е н о р а д и о м е т -  
р и ч е с к и м  м е т о д о м  ( с м .  и н с т р у к ц и ю  UCAM № 96 -Н Ф ) с  п р и ­
м ен е н и е м  ди ф ф ер ен ц и ал ьн ы х  ф и л ь т р о в  и з  р у б и я  (  Р ъ С 0 3 )  
и с т р о н ц и я  (  З г О  ) .

х х )  П оп р а в к у  н а  у р а н  м ож н о о п р е д е л я т ь  упрощ енны м с п о с о б о м  
п о  и зм е р е н и я м  е с т е с т в е н н о й  р а д и о а к т и в н о с т и  п р о б ы  ( с н .  
и н стр у к ц и ю  НСАМ № 7 5 -Я Ф ) .
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д и а п а зон е  содерж ан и й  0 ,0 2  -  1 0  % Мо в неи звестн ом  или измен­
чивом  п о  эл ем ен тн ом у  с о с т а в у  м а т е р и а л е * ^ .

Д опустим ы е р а сх ож д ен и я ^

Таблица I

С одерж ание м ол и бд ен а , % Д опустим ы е р а сх о ж д е н и я , 
о т н .  % ■

> 5
0 ,5  -  0 , 9 9 12
0 , 2  -  0 ,4 9 9 18
0 , 1  -  0 ,1 9 9 27
0 , 0 5 -  0 ,0 9 9 3 9
0 , 0 2 -  0 ,0 4 9 9 54

М етоди ка о п р о б о в а н а  в д и а п а зон е  содер ж ан и й  0 ,0 2  -  
7 , 5  % М о. По данным и ссл е д о в а н и й  коэф ф и ц и ен т вариации при 
оп р ед ел ен и и  м ол и бден а  (р а сх о ж д е н и е  меж ду р е з у л ь т а т а м и  о с ­
новных и п ов тор н ы х  о п р е д е л е н и й ) с о с т а в л я е т :

±  16 % при  сод ер ж ан и я х  м ол и бден а  0 , 0 2 - 0 , 0 5  % Мо 
±  10  % "  "  "  0 , 0 5 - 0 , 2 5  % Мо
±  5 % "  "  "  0 , 2 5 - 0 , 5  % По
±  3 - 4  % "  "  "  0 , 5  - 7 , 5  % Мо

„М е т о д и к а  а н а л и за  в пром еж уточн ы х с л о я х  п о_сп ос_об у  
BI ? 2 P i .HS e £ ° - 0 * aS 3 i P l a_  р е к о м е н д у е т с я  для рядовы х и к о н т  -  
р ол ьн ы х  оп р ед ел ен и й  м ол и бден а  в  п р о д у к т а х  обогащ ен и я  руд 
в  д и а п а з о н е  содер ж ан и й  1 0 -5 5  % М о. С р ед н ее  р а сх ож д ен и е  
между р е з у л ь т а т а м и  о сн ов н ы х  и п ов тор н ы х  оп р ед ел ен и й  (к о э ф ­
ф ициент в а р и а ц и и ) п о  опы ту р а боты  ЗИМСа с о с т а в л я е т :

х )  П ор ог  ч у в с т в и т е л ь н о с т и  сн и ж а ется  д о  0 ,0 1  % Мо при и с ­
п о л ь зо в а н и и  к р и ст а л л а  N a 3 (T e ) толщ иной ~ 0 , 3  мм з а  с ч е т  
улучш ения соотн ош ен и я  между и н т е н с и в н о с т ь ю  п о л е з н о г о  и 
ф о н о в о г о  и з л у ч е н и я . В п р и с у т с т в и и  зн а ч и тел ь н ы х  к ол и  -  
ч е с т в  (  tг  % ) э л е м е н т о в  с  атомными н ом ерам и 2 = 3 3 -5 6  
п о р о г о в а я  ч у в с т в и т е л ь н о с т ь  у х у д ш а е т с я  з а  с ч е т  у в е л и ч е ­
ния общ ей  и н т е н с и в н о с т и  х а р а к т е р и с т и ч е с к и х  и зл уч ен и й  в  
о б л а с т и  -э н е р г и й , -б л и з к и х ~ к ~ э н е р г и и  К ^ -  линий м ол и бден а ,

5



Иг ЮО-ЯФ

±  3 - 2  % о т н .  для  содерж аний и оя и б д ен а  •>-11-85 Ч> Мо 
±  1 ,5  % о * н .  ■ ■ "  ~  4 0 -5 5  % Мо

т . е .  т о ч н о е т ь  а н а л и за  п о  м етод и к е  в н у т р е н н е г о  с т а н д а р т а  вы­
ш е, чем п о  м етод и к е  с  "п о д л о ж к о й ".

В к а ч е с т в е  зл ем ещ та -  с т а н д а р т а  и сп ол ь зу ю т  ниобий  
(  № >2 0 5 ) ,  -  линии к о т о р о г о  вы деляю т с  помощью диф­
ференциальны х ф и л ьтров  и з отр ов ц и я  (  S z C 0 3 или SzO )  
и  и ттр и я  (  Y j Oj  ) .  Так как  в  п о л о су  проп ускан и я  э т о й  
пары ф и л ьтр ов  попадаю т К ^ 1 -  линии иттри я  и -
линия тор и я  и ,  кроме т о г о »  К -  край поглощ ения и ттри я  
н а х од и тся  между ан али ти чески м и  линиями м олибдена и н и об и я , 
т о  и ттр и й  и тор и й  явл яю тся  д оп ол н и тел ь н о  мешающими эл ем ен ­
та м и . В и х  п р и с у т ст в и и  за н и ж а ется  р е з у л ь т а т  оп редел ен и я  мо­
л и б д е н а .

Данный м е т о д  можно прим енять для  оп р ед ел ен и я  м ол и бд ен а , 
е с л и  содер ж ан и е и ттр и я  и тор и я  не превы ш ает с о о т в е т с т в е н н о  
0 ,0 0 6  и  0 ,0 0 2 6  о т  содерж ания в в о д и м о г о  э л е м е н т а -с т а н д а р т а , 
а  цирконий и ур ан  -  с о о т в е т с т в е н н о  не б о л е е  0 ,0 0 1  и 0 ,0 0 3  
о т  содер ж ан и я  м олибден а2 ' .

ан ал и за
М етоди ку вы бираю т в  з а в и си м о ст и  о т  конкретны х, у сл ов и й  

2 » 5

х )  О граничения м етод и ки  в н у т р е н н е г о  ст а н д а р т а  даны и з  р а с ­
ч е т а  д о п у с т и м о г о  искаж ения р е з у л ь т а т о в  оп р ед ел ен и я  м о -  
л и бд ен а  не б о л е е ,  чем на 0 , 1  % о т н . з а  с ч е т  к а ж д ого  
мешающего э л е м е н т а .
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№ IOO-ЯФ

ФЛУОРЕСЦЕНТНОЕ РЕНТГЕНОРАДИОМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ 

МОЛИБДЕНА В  ПРОМЕЖУТОЧНЫХ СЛОЯХ ПО СПОСОБУ "ПОДЛОЖКИ”

М еходика ф л у ор есц ен тн ого  р е н т г е н о р а д и о м е т р и ч е с к о г о  
определен и я  м олибдена в пром еж уточны х с л о я х  п о  с п о с о б у  
" п о д л о ж к и "  р а з р а б о т а н а  Г .В .  О строум овы м , Д .В . Т о к а р е в о й ,
А .А . Архиповым, Е .С . Кудряшовым (ВИМС, 1968  г . ) .

и материалы

1 .  Кальций у гл ек и сл ы й , х . ч .
2 .  О кись алюминия прокаленная  или г и д р о о к и с ь  алюминия 

х . ч .
3 .  О кись ж е л е з а , х . ч .
4 .  Окись и т т р и я , х . ч .
5 .  Т р ех ок и сь  м ол и бден а  (а н ги д р и д  м о л и б д е н о в ы й ),х .ч .
6 .  Д вуоки сь  о л о в а  (оловян н ы й  а н г и д р и д ) ,х .ч .
7 .  д в у о к и с ь  ц и ркон и я , х . ч .
8 .  Рутений  или р од и й  г у б ч а т ы й , ~ 0 , 5  г . „
9 .  П олистирол  в  ви де  пудры или су сп ен зи он н ы й  марки 

"Б "  (К у ск о в ск и й  хим ичеокий  з а в о д ,  М оск овск а я  о б л . ,
или марки "П С -С " (Г о р л о в с к и й  а з о т н о -т у к о в ы й  з а в о д ) .

1 0 .  Царафин для л а бор атор н ы х  ц е л е й , очищ .
1 1 . Стандартны е или кон трол ьн ы е образц ы  о  надеж но у с ­

тановленным содерж анием  м ол и бден а  п ор я д ка  0 , O n 0 , п
1 -3  % } ~  10 5». Б э т и х  о б р а з ц а х  дблжны о т с у т с т в о в а т ь  и т ­
тр и й , цирконий, н и оби й , тори й  и ур ан  и не должны со д е р ж а т ь ­
с я  в  зн ачи тельн ы х к о л и ч е с т в а х  (  п. £  )  элем ен ты  о  атомными 
н ом ерам и , близкими к атом ном у н ом еру  м ол и бден а  ( 2  = 33-56).

1 2 .  "П у сты е" пробы  (и н а ч е  "н у л е в ы е " ,  т . е .  п р об ы , не 
содерж ан и е м о л и б д е н а ); и з в е ст н я к  и нварцевы й п е с о к ,  не с о ­
держ ание м ол и бд ен а , и т т р и я , ц и р к он и я , н и оби я , тория  и у р а ­
н а , а  также зн ачи тельн ы х к о л и ч е с т в  ( TV ?£) эл е м е н т о в  с  а т о м ­
ными номерами 2  «  9 8 - 5 6 .

1 3 .  И ск усствен н ы е ста н д а р тн ы е  с и е о н  с  содерж ан и ем  м о­
л и бд ен а  ~  I  4! и  ~ 1 0  %, н а готов л ен н ы е  н а  о с н о в е  р а зл и ч ­
ных н ап ол н и тел ей  ( о м .  т а б л .  2 ) .
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Таблица 2
Стандартные искусственные сиеси

Содержание lio, % Состав наполнителя

!.:-х I
10 Fe203

I
10 2  Ьес.м. F&2 Oj 1 Ьесч. CaCGj

I
10 1 Ьес.ч. -+- 26ес.м. CcxCQg

I
10 1 Ьес.ч- Fe205 + 6Ьес.ч СаСС^

I
го СаС03

I
10 2 Ьес.ч. СаС03 S102

I
10 1 Ьео.ч. CdCOj 2Ьсс.ч. Si02

;..-8 I
10 Si02

L-9 I
10 1Ьес.ч. Si02 “Ь 1Ьес.ч. А6(0Н)з

Сначала готовят наполнители указанного состава, 
г:::;, i'g-.-.-lho перемешивая исходные компоненты. Затеи отвешива­
ет 9,00 1* наполнителя, из этого количества приблизительно 
2 г noi,.сдают а ступку, добавляют 1,500 г трохокиси молиб­
дена, смачивают спиртом, тщательно перемешивают и истирают, 
добавляют остальной наполнитель и снова перемешивают, дваж­
ды смачивая спиртом. Полученная смесь после полного испа­
рения спирта содержит около 10 Чю Uo. Точнее содержание рас­
считывают, исходя из количества примесей во взятой трех -  
окиси молибдена или из содержания в ней молибдена.

Лавоску 1,000 г полученной снеси смешивают таким же

8
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с п о с о б о м  с  9 ,0 0  г  т о г о  же н а п о л н и т е л я . П ол учаю т в т о р у ю  
с м е с ь ,  содерж ащ ую  в  10  р а з  меньш е м о л и б д е н а , чем  п е р в а я .

Таким о б р а з о м  п р и г о т о в л я ю т  с т а н д а р т н ы е  с м е с и  на к а я  -  
д ом  н а п ол н и тел е  с  со д ер ж а н и ем  ~  1 0  % и ~ 1  % М о.

С м е с и , и з г о т о в л е н н ы е  н а  ч и с т о м  и з в е с т н я к е  (  СаС03 ) ,  
к а к  обладаю щ ие ср ед н и м и  а б сор б ц и он н ы м и  с в о й с т в а м и ,  и с п о л ь ­
з у ю т  в  к а ч е с т в е  э т а л о н о в :  п ер в ую  (  ~  1 0  % М о) -  для о п р е ­
д ел ен и я  с о д е р ж а н и й  >  3  % Мо, в т о р у ю  (  ~  I  % М о) -  для  
о п р е д е л е н и я  сод ер ж а н и й  <  3  % М о.

П р а в и л ь н о сть  с о с т а в а  э т а л о н о в  ( т . е .  с о о т в е т с т в и е  ф а к ти ­
ч е с к о г о  сод ер ж а н и я  м о л и б д е н а  р а с ч е т н о м у )  п р о в е р я ю т  с о п о с ­
т а в л е н и е м  р е з у л ь т а т о в  р е н т г е н о р а д и о м е т р и ч е с к о г о  а н а л и з а  
с т а н д а р т н ы х  или к он тр ол ь н ы х  о б р а з ц о в  с  п а сп ор тн ы м  с о д е р ж а ­
нием в  н и х  м о л и б д е н а .

И ск у с ст в е н н ы е  с т а н д а р т н ы е  с м е с и  х р а н я т  в э к с и к а т о р е  или 
в  с к л я н к а х  с  х ор ош о  п р и т е р т о й  п р о б к о й .

1 4 .  П одлож ки -  2  ш г . -  п л о ск о п а р а л л е л ь н ы е  д и с к и - т а б л е т ­
к и  и з с м е с и  т р е х о к и с и  м о л и б д е н а  и п о л и с т и р о л а  (  ~  0 ,0 3 0  г
М о 0 3 и  ~ 0 , 2 0 0  г  п о л и с т и р о л а  -  для  п е р в о й  п о д л о я к и  и

~  0 ,2 2 0  -  0 ,2 5 0  г  MoOj и ~  0 , 1 0 0 - 0 , 2 0 0  г  п о л и с т и р о л а  -  
для  в т о р о й  п о д л о ж к и ). Г о т о в я т  п р е с с о в а н и е м .

П ервую  п од л ож к у  и с п о л ь з у ю т  при о п р е д е л е н и и  сод е р ж а н и й
<  3  % М о, в т о р у ю  -  при  о п р е д е л е н и и  со д е р ж а н и й  >  3  #  М о. 

Для в ы б о р а  п одл ож ки  не о б я з а т е л ь н о  з н а т ь  т о ч н о е  со д е р ж а н и е  
м о л и б д е н а . Каждую п од л ож к у  з а к р е п л я ю т  в  о т д е л ь н у ю  о п р а в у  
и з  п л е к с и г л а с а  ( р и с .  Б , 4 ) .

1 5 .  Д иф ф еренциальны е ф ильтры . П р и г о т о в л я ю т  и з  о к и с и  и т ­
тр и я  и д в у о к и с и  ц и рк он и я  с п о с о б о м ,  р ек ом ен д ов а н н ы м  в и н с т ­
р у к ц и и  к п р и б о р у ^ .  П о в е р х н о с т н а я  п л о т н о с т ь  и т т р и я  в ф и л ь т ­
р е 0 ,0 3 3  г / с м 2 ,  ц и ркон и я  -  ~ 0 , 0 3 1  г / с м 2 .

А п п а р а т у р а  и о б о р у д о в а н и е  

А . В ы п у ск а ем ое  пром ы ш л ен н остью

1 .  Р е н т г е н о р а д и о м е т р и ч е с к и й  а н а л и з а т о р  "М и н е р а л -2 "  или  
"М и н е р а л -3 "  в  к о м п л е к т а ц и и , в ы п у с к а е м о й  з а в о д о м ^ .

2 .  Р ад и оа к ти в н ы й  и з о т о п  Т ц г ™  в  в и д е  а м п у л и р о в а н н о г о
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и с т о ч н и к а  а к т и в н о с т ь ю  0 , 1  -  0 , 5  г  э к в .  р а д и я .
3 .  В есы  а н а л и т и ч е с к и е  А Д В -2 0 0 .
4 .  П р е сс  г и д р а в л и ч е с к и й  н а  ~ 1 5 0  -  2 0 0  к г /о м ^ .  

(Р е к о м е н д у е т с я  ш кольный п р е с с ,  вы п у ска ем ы й  з а в о д о м  "Ф и зп р и - 
б о р  т 2 " ( р и с .  I ) .

5 .  С ту п к а  яш мовая (  0  1 0  -  1 5  с м )  с  п е с т и к о м .

Б .  С п ец и а л ь н о  и з г о т о в л я е м о е

1 .  Е м к о с т и  в  в и д а  с т а к а н о в  с  п л о т н о  закры ваю щ ей ся  
крыш кой и  с  ш айбой  ( р и с .  2 , 4 а )  для перем еш и ван и я  и с с л е д у е ­
м о г о  м а т е р и а л а  с  п о л н о т и р о л о м  -  1 0  ш т.

2 .  О правы  для п од л ож к и  ( р и с .  З а ,  4 6 )  -  3  ш т.
3 .  Оправы д л я  п р о б  ( р и с .  3 6 ,  4 в )  -  3  ш т.

Х о д  а н а л и з а

I .  П о д г о т о в к а  п р о б  к  а н а л и з у

А н а л и зи р уем ы е п р о б ы , и с к у с с т в е н н ы е  с т а н д а р т н ы е  с м е с и ,  
" п у с т ы е "  пр обы  и эт а л о н ы  п р е с с у ю т  в  в и д е  п л о с к о -п а р а л л е л ь ­
ных д и с к о в - т а б л е т о к  с  о д и н а к о в о й  для в с е х  и р а в н о м е р н о й  п о ­
в е р х н о с т н о й  п л о т н о с т ь ю .  В к а ч е с т в е  с в я з у ю щ е г о  в е щ е с т в а  
и с п о л ь з у ю т  п о л и с т и р о л .

Н а в е с к у  пробы  0 , 8 0 0  г  и  п о л и с т и р о л а  0 , 2 0 0  г  в сы п а ю т в  
с т а к а н  ( р и с .  2 , 4 а ) ,  о п у с н а ю т  в  н е г о  ш а й бу , с т а к а н  п л о т н о  
з а к р ы в а ю т  крыш кой и э н е р г и ч н о  в с т р я х и в а ю т  в  т е ч е н и е  ~ 1  
м и н .,  ч т о б ы  п о л и с т и р о л  р а в н о м е р н о  р а с п р е д е л и л с я  в  п р о б е .  
В сю  п ол у ч ен н у ю  с м е с ь  (в к л ю ч а я  о с т а т к и ,  сн я ты е  о о  с т а в о к  
и д н а  с т а к а н а  к у о к о м  ф о т о п л е н к и )  за сы п а ю т  в  п р е с сф о р м у  
( р и с .  4  г ) ,  р а з р а в н и в а ю т  п о в о р о т о м  порш ня п р еосф ор м ы  о  л е г ­
ким нажимом н а  е г о  г о л о в к у  и п р е с с у ю т  в  т е ч е н и е  ~ 1  м и н . 
п о  д а в л е н и е м  ~ 1 5 0  к г / с :  ( п о  м а н о м е т р у ) .

С п р е сс о в а н н ы й  о б р а з е ц  -  т а б л е т к у  в ы та л к и в а ю т  п о р а н е н  
и з  ц и линдра прессурорм ы  и м а р к и р у ю т  м ягки м  к а р а н д а ш ом . П о т е ­
рям ;) с м е с и  на с т е н к а х  и крышке с т а к а н а ,  на ш айбе и п р е с с ф о р -  
ме г  п р е д е л а х  2 0 + 1 0  м гх '  п р е н е б р е г а ю т .

Р еал ьн ы е п о т е р и  при т щ а тел ь н ой  р а б о т е ,  оп р ед ел я ем ы е  н о  
' г  п о с т и  меж ду в е с о м  т а б л е т к и  и  су м м о й  н а в в п ок  и сх о д н ы х  
к е м п о л .н т о в .  

т о
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с т я к л н к р ы ш к й

Рис. 2 . "Стакан для смешивания исследуемого 
материала с полистиролом.
Стакан с крышкой выполнены из нержавею­
щей стали, шайба -  из латуни.

Рис. Ь. Справа из лленсиглаоа:
А -  для подложки, £ -  для пробы 
(месипаб по вертикали увеличен в 5 р а з ) .
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Р и с .  4 .  П ринадлеж ности  для оп р ед ел ен и я  м ол и бд ен а  п о  
с п о с о б у  подлож ки и й о  с п о с о б у  в н у т р е н н е г о  
с т а н д а р т а :

а  -  с т а к а н  д л я  смеш ивания и с с л е д у е м о г о  м а тер и а л а  с  
п о л и с т и р о л о м ; 

б  -  оп р а в а  для п од л ож ки ; 
в, Справа для п р об ы ; 
г  -  п р е с с ф о р м а ;
д  -  к а с с е т а  для п р о б  (п р о б о д е р ж а т е л ь ) ;  
е  -  о б р а з е ц  пробы  -  т а б л е т к а .
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При и з г о т о в л е н и и  подл ож ек  и этал он н ы х  о б р а з ц о в  для 
бол ьш ей  п р о ч н о с т и  т а б л е т о к  п р ессф ор м у  с о  сп р есоов а н н ы м  ма­
тер и а л ом  н а г р е в а ю т  д о  ~  1 5 0 °С  (н а  э л е к т р о п л и т к е  д о  л е г ­
к о г о  шипения в л а г и  н а  наруж ной с т е н к е  п р ессф ор м ы ) и з а т е м , 
н е  вынимая т а б л е т к и , п о в т о р н о  п р е с с у ю т  в  те ч е н и е  ~ 2 0  мин 
( д о  п о л н о г о  о сты в а н и я  п р е с сф о р м ы ).

П. П о д го т о в к а  п р и б ор а  к  р а б о т е

П рибор п р ов ер я ю т  и  н а ст р а и в а ю т  п о  п р и л а га ем ой  в ,н е м у  
и н стр у к ц и и 6 .

для о б е с п е ч е н и я  м акси м ал ьн ой  ч у в с т в и т е л ь н о с т и  с л е ­
д у е т  у с т а н о в и т ь  такую  ширину ок н а  д и ск р и м и н а тор а  и т а к о й  
к оэф ф и ц и ен т у си л е н и я , чтобы , отнош ение корн я  к в а д р а т н о г о  и з 
величины  фона к  п ол езн ом у  с и гн а л у  бы ло наименьш им. З атем  
о ц ен и в а ю т  м акси м ал ьн о возм ож н ую  с ч е т н у ю  з а г р у з к у  п р и б о р а .
Для э т о г о  при р азл и чн ы х пол ож ен и ях  и ст о ч н и к а  Ти* ,  н ачи ­
ная  -с б о л е е  у д а л е н н о г о , и зм ер яю т и н т е н с и в н о с т ь  а н а л и ти ч е с ­
к и х  линий м ол и бд ен а  о т  д в у х  п р о б ,  с о д е р ж а щ и х ^ I  % и ~33£ Но 
(^ n p -t , з ПРз)  ,  и для к а ж д о го  полож ения и ст о ч н и к а  вы числяю т 
отн ош ен и е .М аксимальную  с к о р о с т ь  о ч е т а  с  циркониевым 
фильтром,п р и “ к о т о р о й  отн ош ен и е дпР5 о с т а е т с я  п остоя н н ы м ,п р и ­
нимаю т з а  п р е д е л ь н о  д о п у ст и м у ю  с ч е т н у ю  з а г р у з к у .

В п р о ц е с с е  р а б о т ы  с л е д я т ,  ч тобы  с к о р о с т ь  с ч е т а  не п р е ­
вышала п р е д е л ь н о  д о п у с т и м у ю , р е г у л и р у я  е е  перем ещ ением  и с ­
т о ч н и к а  или и с п о л ь г у я  ди аф р агм ы . В се  у сл о в и я  обл у ч ен и я  и  
и зм ер ен и й  и с с л е д у е м о й , эт а л о н н о й  и п у с т о й  п р о б  должны бы ть  
о д и н а к о в ы .

Д алее ю сти р у ю т , к а к  у к а з а н о  в  и н стр у к ц и и  к  п р и б ор у 6 ,  
фильтры и з  и ттр и я  и циркония п о  с е р е б р я н о м у ,  и т т р и е в о м у  и 
н и об и ев ом у  и з л у ч а т е л я м .

И зл у ч а тел и  г о т о в я т  в  в и д е  т а б л е т о к  И8 с м е с и  и з в е с т н я к а  
и с о о т в е т с т в у ю щ е г о  р е а к т и в а  с  так и м  р а с ч е т о м ,  ч тоб ы  с о д е р  
ж ание э л е м е н т а  -  и зл у ч а т е л я  с о с т а в и л о  ~  10  %.

Фильтры с ч и т а ю т ся  отъ ю сти р ова н н ы м и , е с л и  в ел и ч и н а  и х  
р а з б а л а н с а  не б о л е е  0 ,3  %. Р а з б а л а н с  ф и л ьтр ов  п р ов ер я ю т  
н а  п у сты х  п р о б а х ,  п р и го то в л е н н ы х  ищ СаС05 , S t 0 2 > А € (0Н)3 
и Ре20 3 .
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1 .  О п ределен и е содер ж ан и я  м ол и бд ен а

1 .  В о д н о  и з г н е з д  п р о б о д е р ж а те л я  ( р и с .  4 д )  у с т а н а в ­
л и ваю т п од л ож к у , за кр еп л ен н ую  в  о п р а в е ,  в д р у г о е  -  п у ст у ю  
оп р а в у  та к о й  же толщ ины, к ак  и п е р в а я .

2 .  А нализируемую  п р о б у ,  п р и готов л ен н у ю  в в и д е  т а б л е т ­
к и ,  номещ ают в  т р еть ю  о п р а в у  и  у ст а н а в л и в а ю т  в  г н е з д о  п р о -  
б од е р ж а те л я  п о в е р х  уже н аход ящ ей ся  там  п у с т о й  о п р а в ы .

3 .  П р обод ер ж а тел ь  в в о д я т  в  ш татив п р и б о р а  и у с т а н а в ­
ливаю т т а к ,  ч тоб ы  п р о б а  п оп а л а  п о д  п о т о к  в озбу ж д а ю щ его  
и з л у ч е н и я .

4 .  И змеряют о к о р о о т ь  о ч е т а  о т  пробы  с  циркониевы м
(  N'np )  *  н ттри евы м  (  N np )  ф и л ьтр ам и , д ел ая  п о  д в а  
и зм ер ен и я  с  каждым ф и л ьтром  в  п о с л е д о в а т е л ь н о с т и :

к :Пр 14"П пр "V  JV
П р о д о л ж и т е л ь н о е »  о д н о г о  и зм ер ен и я  (  t  )  пробы  с о с ­

т а в л я е т :  4  м и н . при содер ж ан и и  < 0 , 1  -  0 , 2  % М о, 2  м ин . 
при содер ж ан и и  0 , 2  -  X % Мо и I  м и н .п р и  содер ж ан и и  >  I  % 
Н о .

5 .  О праву с  п р о б о й  помещают в  д р у г о е  г н е з д о  п р о б о д е р -
ж ателя п о в е р х  оправы  с  подлож кой  и и зм ер яю т сумм арную  с к о ­
р о с т ь  о ч е т а  о т  пробы  о п одлож кой  о циркониевы м (  N 'n +пр )  
и и гтри евы м  (  N'n + np )  ф и л ьтр ам и . З а тем  о п р а в у  с  п р о б о й
п ов ор а ч и в а ю т  в  г н е з д е  на 1 8 0 °  и и зм ер яю т с к о р о с т ь  с ч е т а  с  
обои м и  ф ильтрам и в  об р а тн о м  п ор я д к е  (  N " +np ; И 'п +  пр ) .  
Подложка о о г а е т о я  в с е г д а  в  одн ом  и том  же ф и к си рован н ом  
п ол ож ен и и . П р од ол ж и тел ьн ость  о д н о г о  и зм ер ен и я  пробы  с  п о д ­
лож кой с о с т а в л я е т  I  м и н .

6 .  И зм ерен и е каж дой  с е р и и  п р о б  начинаю т и за к а н ч и  -  
ваю т и зм ер ен и ем  э т а л о н н о й  и " п у с т о й "  п р о б ы . При с т а б и л ь н о  
работаю щ ей  а п п а р а т у р е  эта л он н у ю  и п у ст у ю  п р о б у  и зм ер яю т 
2 - 3  р а з а  в  д е н ь .

В к а ч е с т в е  э т а л о н а  и о п о л ь з у ю т  и с к у с с т в е н н у ю  с т а н д а р т ­
ную с м е о ь  на о с н о в е  и з в е с т н я к а  с  с о о т в е т с т в у ю щ и м  содер ж ан и ем  
м о л и б д е н а , в  к а ч е с т в е  п у о т о й  пробы  -  и з в е с т н я к  или к варц евы й  
п е с о к .

Т«5
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П устую  п р о б у  изм еряю т т о л ь к о  б е з  подлож ки .
Форма з а п и си  р е з у л ь т а т о в  изм ерения п ри веден а  в  табл и ­

це 3 »

1У . В ы числение р е з у л ь т а т о в

Содерж ание м ол и бден а  в  и ссл ед у ем ой  п р об е  (  Спр )  
р а ссч и ты в а ю т  п о  формуле

р  - _ _ _ 5 д£ _ _
С п р — ^ Г 1  » ( I )

“ С^г *L "P
г д е :  С Эт  -  содер ж ан и е м ол и бден а  в  эта л он н ой  п р о б е ,  % ;

З п р , З э т  — и н т е н с и в н о с т ь  а н а л и ти ч еск и х  линий молибдена 
(и л и  в ел и ч и н , пропорциональны х е й )  о т  и с о д е -  

д уем ой  и о т  эта л о н н о й  п р о б ,  и м п /м и н ;

1 пр -  коэф ф и ц и ен т, учитывающий отличие у дел ьн ой  
и н т е н с и в н о с т и  а н а л и ти ч еск и х  линий и с сл е д у е ­

мой пробы  о т  у д ел ь н ой  и н т е н си в н о ст и  эта л он н ой  п р об ы .
Величины, входящ и е в  р а сч етн у ю  ф ормулу, определяю т 

следующим о б р а з о м :
I .  По- р е з у л ь т а т а м  изм ерения  " п у с т о й "  пробы  оп р ед ел я ­

ю т средню ю  вел и чи н у  р а з б а л а н с а  ф и л ьтров  Д 0  в  имп/мин

A o“ ~t о — ^ о )ср
г .  По р е з у л ь т а т а м  изм ерения эта л он н ой  и и осл в д у е ­

мой п р об  б е э  подлож ки оп редел яю т средню ю  р а з н о с т ь  с к о р о с т е й  
с ч е т а  Л  с  одним и другим  фильтрами в  и м п /м и н .

^ эт )ср  * " t  — ^пр)ср
3 .  Определяют Зэ т  в  Злр

=  ^ э т  » ^пр“ “ ^ п р
4 .  По р е з у л ь т а т а м  изм ерения эт а л о н н о й  и и ссл ед у ем ой  

п р о б  с  подлож кой ( п  + п р ) оп редел яю т среднюю р а з н о с т ь  с к о ­
р о с т е й  о ч е т а  Л  с  одним и другим  фильтрами в  им п/м ин

- к . - К*п-»-эгг '̂ л,п+-эт игн*зг)ср * ^п-щр ~
5 .  Определяют и н т е н си в н о ст ь  а н а л и ти ч еск ой  линии о т  

подлож ки при перекры тии е е  п о с л е д о в а т е л ь н о  эта л он н ой

■ о с .
I f"  )1 n + ltp /C p

If
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( Зп. эт 

6

)  и и с с л е д у е м о й  (  Оп.пр )  п робам и  в и м п /м и н

*̂ П.ЭТ • ^П-ЬЭТ ^ЭТ ’  Ч.Пр “ ^ П -t-flp ^Пр
В ы ч и с л я т  отн ош ен и е

Эп.пр _  q
а"' — ^п.эт Пр‘

(Л)

. По п р е д в а р и т е л ь н о  п о с т р о е н н о м у  гр аф и ку  за ви си м ? ~ 
с т и  tnp =  f  ( Ч р )  ( р и с .  5 )  Ни.кОдят в ел и ч и н у

1 пр ,  с о о т в е т с т в у ю щ у ю  най ден н ом у для и с сл е д у е м о й  пробы

S np • •
Пример р а с ч е т а  в с е х  в ел и ч и н  п р и в ед ен  в  т а б л и ц е  3 .

П о ст р о е н и е  гр аф и к а  з а в и с и м о с т и  1 Пр= К Ч р )

Данными для  п о с т р о е н и я  гр аф и к а  i np“  f ( s np) 
я в л я ю тся  с о о т в е т с т в е н н ы е  зн а ч ен и я  в ел и ч и н  S np и Ч р  *

Их можно п о л у ч и т ь  к а к  эк сн ер и м ен та л ь н ы м , та к  и р а с ч е т ­
ным п у т е м .

Для э к с п е р и м е н т а л ь н о г о  о п р ед ел ен и я  з а в и с и м о с т и  i np“ f ( S nF 
и зм ер яю т в к а ч е с т в е  п р о б  и с к у с с т в е н н ы е  ст а н д а р т н ы е  с м е с и  с  
различным с о а т а в о м  н а п ол н и тел я  и одинаковы м  содер ж ан и ем  м о­
л и б д ен а  ( т а б л .  2 ) »  равным содерж ан и ю  в  э т а л о н н о й  п р о б е  
( с м е с ь  на о с н о в е  СаС03 ) .

Для каж дой  с м е с и  р а ссч и т ы в а ю т  з н а ч е н и е  S np п о  ф орм у­
л е  ( 2 )  и к оэф ф и ц и ен та  i np п о  ф орм уле ( I ) .

О п р ед ел ен и е з а в и с и м о с т и  i np= f($ n P)  р а сч етн ы м  п у т е м  и з л о ­
ж ено в "М е т о д и ч е с к и х  у к а з а н и я х  п о  п р ов ед ен и ю  ф л у о р е с ц е н т н о ­
г о  р е н т г е н о р а д и о м е т р и ч е с к о г о  а н а л и з а " ’ ’ .

1 7
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i

Р и о . 5. График з а в и с и м о с т и  i np—f(Snp)
о  -  эксп ер и м ен тал ьн ы е т о ч к и ; 
х  -  т о ч к и , полученны е р асчетн ы м  п у т е м 5 

при ^£эт т ,  =  1 ,6 9  и при S np =

= 0 , 2 - 0 , 4 - 0 , 6 - 0 , 8 - I - I , 5 - 2 , 0 - 2 , 5 .

18
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Таблица 3

*  to
проб

Форма записи и примеры расчета при ренггеворадмоив?рнчвско11 анализе в промежуточных слоях по сп особ ; л,подяогчи"

Измерения проб без подложки ( пр } 
ичет с фильтрам^ ) j

Измерения проб с подложкой ( п ■*- ар ) :
злитеяь- ' 
КОСТЬ КЗ-
мереимя 
t.HIH

Т
!

jsL шт

| ^? ф

|
i y ,

N,f ’ яр

1.
I (К *  -  - ! v n «P ЯЬЫ.
l „ » s
1 Wnp) \

. "  п+прЛр

£Бпня

A _ 1длитедь- I счет  с фильтрами t
1» о о »  м - i  ( „  ) I t fu m  I

пй

I 7

! & ,

! £Ll2L

Y jp •_!*« \{

J  Д "»"Р  ”  "p *  I 5i*> “  ’ о ш ш а и ] Cnp -
I t , .  ! : Iе граф*}
r ^ ^ r A n ^ n , . - U i a .  t.c J t n f t i r *

Зп п  |Ч " 1 ^ ( й э Г л 0) ц
u ............. i   • ..

IQ ! П  j 12 | 13 I 14 IS 16

Пример расчетов при экспериментальном определении зависимости f  ($пр)

I . Пустая проба 4
4

718,8
714*6

712,6
713,4

1 ,2
1*2

0 ,3

2» Эталон 1 .3  % 
По в СаС03

I
I 1 о1 ;3о

201,5
202,7

96,8
98,3

97,5 I 464,0 265,5 
466,2 265,7 №  159,5

102,0

8 . Смесь И-? 
1-3 i  МО 1 i x i t i

208,5
2 I0 l5

106,6
i o s Ji

Ш ,  8 I 513,6 272,5 
510,0 272,0 Ш  23915

133,7 1 ,31  1 ,0 9

Д л = о,зо  $ »  - Д  п -М*Р “ Дпр .  з ш - д в д . 1 ,3 1 ; j *  - A t t T . A a - ,  J S 5 J -P ..3  ,  T.QQ
зт

I . Пустая проба 4
4

7X8,8
714,6

712,6
713,4

1 ,2
1J2

0 ,8

2 . Эталон 1 ,3  % 
Но в СаСОа

I
I

296,3
.301,0

201,5
202,7

96.8
98.8

9 ? ,5

8* Проба 28 4 708,4
702,2 т й :! 3,8

”  AWb»v 

Пример вычисления содержания молибдена

*эт 9 ? ,5 -0 ,8

>пр’ ИШL — Д ^ * - «  *ЯЙ АЙ »Р« M i l  в  0 ,8 5  
* Г S W  199 ,5 -9 7 ,5  102

464,0
466,2

265,5
265,7 т 199,5 102,0

318,2 г а , 2 90,0 90,3 86 ,5
8X9,5 г а ,  9 90,6

Из графика Ц г Н З Д  находится значение i np , 
данному $ йр , равное 0,99

0,85  0,98

соответствующее

о , о я

, Сэт (Дпр

' *  Ц » ( д э т ~ ^

1 ,8 3 ,(З Л Н Ш  
(9 ? ,5 -0 ,8 ).0 ,Э З

0,051
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ФЛУОРЕСЦЕНТНОЕ PEНТГЕНОРАДИОШЗТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ 
•'ОЛЛБДЕНА В ПРОМЕЖУТОЧНЫХ СЛОЯХ ПО СПОСОБУ ВНУТРЕННЕГО 

СТАНДАРТА

М етодика ф л уор есц ен тн ого  р ен тген ор а д и ои етр и ч еск ого  
определения молибдена в  промежуточных сл оя х  с применением 
с п о с о б а  в н у тр ен н его  стан д а р та  ра зр абота н а  Г .В .О стр оу м о ­
вым, д .В .  Т ок ар евой , А .А . Архиповым, Е .С .
1968 г ) .

Реактивы и материалы

1 .  Кальций угл еки слы й , х . ч .
2 .  Стронций углекислы й или окись стр он ц и я , х . ч .
В . Окись алюминия прокаленная или ги др оок и сь  ал ю м и н и я,х .ч .
4 .  Окиоь ж ел еза , х . ч .
5 .  Окись и ттри я , х . ч .
6 .  Трехокись молибдена (ан ги дри д молибденовы й), х . ч .
7 .  П ятиокись ниобия , х . ч .
В . Д вуокись олова  (.оловянный а н ги д р и д ), х . ч .
9 .  Д вуокись циркония, х . ч .

1 0 . Рутений или родий губчаты й , ~  0 ,5  г .
1 1 . П олистирол в виде пудры или суспензионны й марки "Б " 

(К у сков ск и й  химический з а в о д , М осковская о б л . ,
или марки "ПС-С" (Г ор л овски й  а зотн о -ту к ов ы й

з а в о д ) .
1 2 .Парафин для лабораторны х ц елей , очищ.
1в .С тандартны е или контрольные образцы с надежно у ста н о в ­

ленным содерж анием молибдена порядка 1 0 -2 0 $  Мо, 30 -40%  
Мо, 5 0 -5 5  % Мо.

1 4 . "П усты е" пробы (иначе "н у л ев ы е", г . е .  пробы , не с о д е р ­
жащие м ол и бден а ): и зв естн я к  и кварцевый п е с о к , не с о ­
держащие молибдена, и ттр и я , циркония, ниоби я , тория и 
уран а , а  также в  значительных к ол и ч еств ах  ( П. %) элемен­
тов  с  атомными номерами 2  = 3 3 -5 6 .

20
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1 5 .  Дифференциальные фильтры для а н а л и ти ч еск и х  линий 
м ол и б д ен а . П р и готовл яю т и з  ок и си  и ттр и я  и д в у о к н о и  ц и рко­
ния с п о с о б о м , реком ендованны м  в  и н стр ук ц и и  к п р и б о р у 6 .  По­
в е р х н о с т н а я  п л о т н о о т ь  и ттр и я  в  ф и л ьтре ~  0 ,0 3 8  г / с м  ,  
циркония ~ 0 ,0 3 1  г / с м  .

1 6 .  Дифференциальные фильтры для а н а л и ти ч е ск и х  линий
н и о б и я . П ри готовл яю т иа оки ои  стр он ц и я  и о к и си  и т т р и я . По­
в е р х н о с т н а я  п л о т н о о т ь  стр он ц и я  в  ф и л ьтр е  ~ 0 ,0 3 5  г / с м 2 ,  
и ттр и я  ~  0 ,0 3 3  г / с м 2 .  Фильтры п р и готов л я ю т  с п о с о б о м ,  опи1-
санным в  и н стр ук ц и и  в  п р и бор у 6 .

А п п ар атур а  и о б о р у д о в а н и е

1 .  А п п ар а тур а  и о б ор у д ов а н и е  т е  х е ,  ч т о  для м етод и ки  
р е н т г е н о р а д и о м е т р и ч е о к о г о  оп р ед ел ен и я  м ол и бден а  в  пром еж у­
точн ы х с л о я х .

2 .  Д опол н и тельн ая  к а с с е т а  для ф и л ьтров  ( п о  о б р а з ц у ,  
имеющемуся в  п р и б о р а х  "М и н ер а л -2 " или "М и н е р а л -3 " ) -  I  о т .

Х од  ан а л и за

I .  П о д го т о в к а  п р о б  к ан а л и зу

В и осл ед уем у ю  и в этал он н ую  пробы  в в о д я т  оди н аковы е 
к о л и ч е с т в а  э л е м е н т а -с т а н д а р т а  -  ниобия (  в  в и д е  р е а к т и в а  
Г(Ь2 0 5 ) ,  при э т о м  к о л и ч е с т в а  е г о  в э т а л о н е  и в  п р о б е

должны бы ть соизмеримы  с  м аксим ально ожидаемым содер ж ан и ­
ем м ол и б д ен а . Смеои и ссл ед у ем ы х  п р о б  и э т а л о н о в  о элем ентом *- 
о та н д а р х ом  п р еооу ю т  в  в и д е  п л оск о -п а р а л л ел ь н ы х  д и с к о в -  
т а б л е т о к  с  о д и н а к ов ой  для в с е х  и р а вн ом ер н ой  п о в е р х н о с т ­
н ой  п л о т н о с т ь ю . В к а ч е с т в е  св я зу ю щ его  м а тер и ал а  и с п о л ь з у ­
ю т п о л и ст и р о л .

Для п р и го то в л е н и я  о б р а з ц а -т а б л е т к и  б е р у т  н а в е с к и  
0 ,5 0 0  г  п р об ы , 0 ,2 5 0  г  п я ти оки ои  н и обия  и 0 ,2 5 0  г  п о л и о т и -  
р о л а  я  п р е с с у ю т  та к  ж е , к ак  при оп р ед ел ен и и  п я и б д е н а  в  п р о ­
меж уточны х с л о я х  п о  с п о с о б у  подлож ки ( с м .в ы в е )1 ' .
х ) чтооы упростихъ подготовку проб, можно сначала пригото­

вить некоторое количество смеси полистирола и пятонная 
ниобия в отношении 1 :1  и для изготовления таблетки б о а т  
<775ЙГг этой бмёои и и ,ь и о г ' пробы” -
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Г1. П о д г о т о в к а  п р и б о р а  к р а б о т е

П рибор п р о в е р я ю т  и н а с т р а и в а ю т  так  ж е , к а к  при о п р е ­
д е л е н и и  м ол и б д ен а  в  пром еж уточн ы х с л о я х  п о  с п о с о б у  подлож ­
ки  ( с м .  в ы ш е ). Д оп ол н и тел ь н о  ю сти р у ю т п а р у  ф и л ьтр ов  из 
с т р о н ц и я  и и т т р и я  п о  м ол и б д ен ов ом у  и с т р о н ц и е в о м у  и зл у ­
ч а т е л я м . И зл у ч а тел и  г о т о в я т  в в и д е  т а б л е т о к  на о с н о в е  и з ­
в е с т н я к а  и с о о т в е т с т в у ю щ е г о  р е а к т и в а ,  в з я т ы х  и з  т а к о г о  
р а с ч е т а ,  ч т о б ы  с о д е р ж а н и е  э л е м е н т а -и з л у ч а т е л я  с о с т а в л я л о  
~ 1 0  %.

Ш. О п редел ен и е содер ж ан и я  м ол и бд ен а

I .  А н ал и зи р уем ую  п р о б у  с  д о б а в к о й  со е д и н е н и я  н и о б и я , 
п р и г о т о в л е н н у ю  в в и д е  т а б л е т к и ,  помещ ают в о п р а в у  ( р и с . 3 6 ,  
4 в )  и у с т а н а в л и в а ю т  в г н е з д о  л р о б о д е р ж а т е л я  ( р и с .  4 д ) .

Z.  П р об о д е р ж а те л ь  в в о д я т  в  ш татив  п р и б о р а  и у с т а н а в ­
л и ваю т т а к ,  ч тобы  п р о б а  п оп а л а  п о д  н о т о к  в озбу ж д а ю щ его  и з ­
л у ч е н и я .

3 .  И зм еряю т с к о р о с т ь  с ч е т а  о т  пробы  с  ф ильтрам и из 
ц и рк он и я  (  1Ч'пр ) 2  )  и и ттр и я  (  1Ч"р ) 2  (п а р а  ф и л ьтр ов  на 
оп р ед ел я ем ы й  э л е м е н т  Z  -  м о л и б д е н ) ,  д ел а я  п о  д в а  о д н о ­
минутны х и зм ер ен и я  с  каждым ф и л ь тр ом :

(N 'n p )H i К Р) г  ’  ( " п р ) г « « Р) г

4 .  И звл екаю т и з  ш та ти ва  к а с о е т у  с  п а р ой  ф и л ьтр ов  н а  
м ол и бд ен  и на е е  м е с т о  в в о д я т  к а с о е т у  с  п а р ой  ф и л ьтр ов  на 
э л е м е н т -с т а н д а р т  Z 1 -  н и оби й  (ф и л ьтры  и з и ттр и я  и с т р о н ­
ц и я ) .

5 *  Не п ер ем ещ ая ; п р о б у ,  и зм ер я ю т  с к о р о с т ь  с ч е т а  о т  
пр обы  о  ф и л ьтрам и  и з  и т т р и я  ( J4'np) Z i  j и с т р о н ц и я  
(  Nr' p ) Z l )  > д е л а я  такж е п о  д в а  од н ом и н утн ы х и зы ер ен и я  о
каждым ф ильтром  в  п о с л е д о в а т е л ь н о с т и :

^ п р ^ г /  ^ п р ) д 1 ’  ^ п р ) г , 5 (*пр)н .,

?2
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б .  И змерение каждой сер и и  п р о б  начинают и з а к а н ч и ­
ваю т изм ерением  э та л он н ой  и " п у с т о й "  п р о б . При с т а б и л ь н о  
работаю щ ей а п п а р а ту р е  этал он н ую  и "п у с т у ю "  пробы  изм еряю т 
2 - 3  р а з а  в д е н ь .

3  к а ч е о т в е  э т а л о н а  и сп ол ь зу ю т  стан д ар тн ы й  или к о н т ­
рольный о б р а з е ц  с  содерж анием  м ол и бден а  т о г о  же п о р я д к а , 
ч т о  и в ан ал и зи руем ой  п р о б е , в  к а ч е с т в е  "п у с т ы х "  п р о б  -  из­
в е с т н я к  или кварцевы й п е с о к .

"П у сх у ю "п р об у  для и зм ерен ий  с  фильтрами а н а л и т и ч е с ­
к и х  линий о п р е д е л я е м о го  эл е м ен т а -м ол и б д ен а  г о т о в я т  т а к  ж е, 
к а к  ан а л и зи р уем у ю ; для и зм ерен ий  с  фильтрами а н а л и ти ч еск и х  
линий э л е м е н т а -с т а н д а р т а  "п у с т у ю "  п р обу  г о т о в я т  б е з  д о б а в ­
к и  н и об и я , х . е .  и з  0 ,8 0 0  г  и з в е с т н я к а  и 0 ,2 0 0  г  п о л и ст и р о л а .

Е сли фильтры ан а л и ти ч еск и х  линий м ол и бден а  (п а р а  из 
циркония и и т т р и я ) х ор ош о сбал а н си р ова н ы  п о  и злучению  м ол и б­
д е н а  (р а з б а л а н с  каж дой пары п о  соо т в е т ст в у ю щ е м у  и злучению  
н е б о л е е  0 , 3  % о т н . ) ,  т о  в п р о ц е с с е  ан а л и за  п у сту ю  п р обу  не 
и зм ер я ю т .

Форма з а п и си  р е з у л ь т а т о в  и зм ерения  п р и в ед ен а  в
т а б л .  4 .

1У . Вычисление р е з у л ь т а т о в

Содерж ание м ол и бден а  в  п р о б е  (  Спр )  р а ссч и ты в а ю т  
п о  ф ор м ул е:

(Эпр)н
Сп'"Р Оэт)2-к

г д е : Сэт -  содерж ан и е м ол и бден а  в  эт а л о н н о й  п р о б е ,  %;

(Э пр)г  . (Ээ т )2 “  и н т е н с и в н о с т ь  ан а л и ти ч еск и х  линий м олиб­
д ен а  (или  вел и чи н , пропорциональны х е й )  о т  
и ссл е д у е м о й  и эта л он н ой  п р о б ,  и м п /м и н ;

К -  коэф ф ициент, равный отношению удельны х и н тен ­
с и в н о с т е й  -  линии ниобия в и ссл е д у е м о й  
и э та л он н ой  п р о б а х .
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Y _  (^np)z-i 

^эт)г1
Величины, входящ ие в  р а сч етн у ю  ф орм улу, определяю т 

следующим о б р а з о м :
1 .  По р е з у л ь т а т а м  измерения " п у с т о й "  пробы  (н е  с о  -  

держащей м ол и бд ен а ) с  фильтрами и з  циркония и и ттри я  (ф и л ьт+  
ры на м ол и б д ен ) оп редел яю т среднюю вели чи н у р а зб а л а н са  э т о й  
пары ф и л ьтров  в  им п/м ик

« а а - О у . - ю , ] ,

2 .  По р е з у л ь т а т а м  измерения эта л он н ой  и и ссл ед у ем ой  
п р о б  с  фильтрами и з  циркония и и ттри я  определяю т среднюю 
р а з н о с т ь  с к о р о с т е й  с ч е т а  с  э т о й  парой  ф ильтров ( Д ) г
в  им п/м ин

(^эт)г“ С^эт)н—(^эт)н J  ср ’ (д пр)z = Г^пр)г ~  ^пр)н ] ср

3 .  О пределяют значения  ( 3 3 f ) 2 и  (З пр)2

(^ эт )?  “ (л эт)н“  (д о)2 » (**np)z =  (д пр)г ~  (^ о )г
4 .  По р е з у л ь т а т а м  изм ерения " п у с т о й "  пробы  (н е  с о ­

держащей н и об и я ) с  фильтрами и з  и ттр и я  и стр он ц и я  (фильтры  
на н и об и й ) оп редел яю т среднюю вели чи н у р а зб а л а н са  данной  
пары ф ильтров в  имп/мин

( ^ о ) г 1  “  C ^ o ) z 1 — ^ o ) z 1Jcp

5 .  По р е з у л ь т а т а м  изм ерения эта л о н н о й  и и ссл е д у е м о й  
п р об  с  фильтрами и з  и ттр и я  и стр он ц и я  оп редел яю т среднюю 
р а з н о с т ь  с к о р о о т е й  с ч е т а  с  э т о й  п а р ой  ф и л ьтров

(^эт)г-|'=к[Р̂ эгг)2 -|—(^3t)z i1cp ’ ^np)z1”eC^np)zi—^np)zi Jcp
6 .  О пределяю т зн ачен и я  ( в эт) 21 и  ( 3 np)Z i

(^ э т )г 1 “  ^ э т ) 2 ч  ’  ^ п р )г 1 =  С А Пр)н-( ( A e)g1

гч
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7 .  О пределяю т коэф ф и ц и ен т К

у  (Зпр)г^

(*,эт)г1
8 .  Е сли  фильтры  ни н и оби и  ( и з  \ ^ 0 3 и $ г 0  )  х о р о ш о

с б а л а н си р о в а н ы  п о  и зл уч ен и ю  м о л и б д е н а , а  фильтры  на м ол и б ­
д е н  (и з  Z z 0 2 и Уг 0 3 )  хор ош о  с б а л а н си р о в а н ы  п о  и зл у ч ен и ю  
н и о б и я ,и  величины  ( Д 0 )г  и ( Д „ ) г1 н а  ^ * 5  и б о л е е
п о р я д к о в  меньш е и зм ер яем ы х в ел и ч и н  ( Д пр)г  и (  Д пр)21 , 
т о  в  п р о ц е с с е  а н а л и з а  " п у с т ы е "  пробы  не и з м е р я ю т . С о д е р я а -  
н ие м ол и бден а  в э т о м  с л у ч а е  р а ссч и т ы в а ю т  п о  ф ор м у л е :

Г _  (д пр)г 
L np (ДЭт)н „  ’

Сэт
.Пример р а с ч е т а  д ан  в

г д е

т а б л и ц е

у — ( A np)gi

(Д этЬ ,

4.

2 5
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Таблиц 4

Форма записи и пример расчета при рентгеаорадиометричеоном анализе з промежуточных слоях по способу 
внутреннего стандарта (длительность измерения -  отсчета 1Г )

Измерения с парой фильтров (Ф) на определяемый } Измерения с парой фильтров (<р) на элеме лт-сгаядарт- , 
элемент ?  -  молибден i 2.5 -  ниобии

ПП| проб
11
1
j

| счет с фильтрами»
1 103имп/шн.

j СЮг—(и

t
1 (^пр)?~
Щм% -
±-№"hL»

;
1 (Зпр)г ^|
i~ (Aflp/2 ~

Шче?.б фильтру!'
Цо3 имп/мин.

1 I 
1
!(nV !k\
" J1 .. i

1 i
(А пр)г ~ . (̂ np)z, — 1 К

i
i Cflp““

CgrĈ nplj 
t (Ээт#2 ' ̂

1 Zz9> 
! (М')г

|
i ООг

1 У 1 
i (и')нж 1

1 Sz ф
1 (Щ В1

I j г з ! 4 ! 5 | 6 7 ’ 8 !1 9 1 10 j II j 12 j 13 ! 14

Пустая по К1,7 i6i»i 0,6 0,25Мо проба 162,0 162,2 -0,2
161,8 161,6 +0,1
161,2 160,8 +0,5

Пустая по 60,35 59,95 0,40 0,35Hi пробе 60,70 60,70 0
61,26 61,06 0,20
60,85 60,05 0,80

Эталон 343,2 203,4 139,8 139,7 2AI.8 123,8 118,0 117,047,793* о 844,4 204,0 140,4 240,1 123,7 116,4
342,1 202,0 139,2 239,7 123,3 116,4
342,5 203,2 139,3 240,5 123,3 П 7 ,г

Анализиру­ 331,1 263,0 128,1 128,2 238,8 119,0 II9,8 II 9,6емая проба 
к: И 329,9 201,6 Х23,а 239,0 119,? 119,8

Величину: [ (До)г= 0,25 на 2,5 порядка меньше величин | (&Э1)н , (&пр)*
(До)*,’  °»<* | (л эт)г,. (Дпр)г,

поэтому содержание в пробе молибдена рассчитывается по формуле:

Сэт(Д№)г(Даг)г, ,  4 7 .7 9  ■ 1 2 8 .^ .1 1 7 .0  -  ц2 % °> 
( А « ) г  ' ( N k ,  Х о 9 ,7 .П 9 ,  '  ’
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ФЛУОРЕСЦЕНТНОЕ РЕНТГЕНОРАДИОМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ 

МОЛИБДЕНА В НАСЫЩЕННЫХ СЛОЯХ

М етоди к а  ф л у о р е с ц е н т н о г о  р е н т г е н о р а д и о м е т р и ч е с к о г о  
о п р ед ел ен и я  м о л и б д ен а  в  насыщенных с л о я х  р а з р а б о т а н а  
Г .В .  О стр оу м ов ы м , Д .В .  Т о к а р е в о й , А .А . А рхи повы м , Е .А .  
К ирьяновы м > i  . £

Р еак ти вы  и м атериалы

1 .  Кальций у гл е к и с л ы й , х . ч .
2 .  О кись алюминия п р ок а л ен н а я  или г и д р о о к и с ь  алюми­

н и я , х . ч .
3 .  О ки сь  ж е л е з а , х . ч .
4 .  О кись и т т р и я , х . ч .
3 .  Т р е х о к и с ь  м ол и б д ен а  ^ а н ги д р и д  м о л и б д е н о в ы й ), х . ч .
6 .  Д в у о к и сь  о л о в а  (ол ов я н н ы й  а н г и д р и д ) ,  х . ч .
7 .  Д в у о к и сь  ц и р к он и я , х . ч .
8 .  Р у тен и й  или р од и й  г у б ч а т ы е ,  0 , 5  г .
9 .  Парафин для л а б о р а т о р н ы х  ц е л е й , очищ .

1 0 .  И зв е ст н я к  и к в а р ц ев ы й  п е с о к ,  в  к о т о р ы х  о т с у т с т в у ­
ю т м о л и б д е н , и т т р и й , ц и р к он и й , н и о б и й , т о р и й , у р а н  и но 
с о д е р ж а т с я  в  зн а ч и т е л ь н ы х  к о л и ч е с т в а х  ( f t  Л- )  эл ем ен ты  с 
атомными н ом ерам и Z  »  8 3 - Ь ь .

1 1 . Стандартные или контрольны е образцы с содерж а­
ниями молибдена в диапазоне ДО -  55  Л и с тем же с о с т а ­
вом наполнителя, что и анализируемые пробы .

1 2 . "П уская" п р оба , аналогичная по с о с т а в у  наполните­
лю исследуем ы х проб (п о  основным ком понентам , определяющим 
абсорбционны е с в о й с т в а  п р о б ) и не содержащая молибдена, 
и ттр и я , циркония, н и оби я , тория и урана. Г отов и тся  на о с ­
нове и зв естн я к ов  и к в а р ц е в о го  п еск а  с добавк ой  в н еоб  -  
ходимой пропорции соответствую щ и х  минералов или р еак ти ­
в о в .

1 3 .  Диухуеренциальные фильтры. П риготовляют из оки си

27
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и т т р и я  и д в у о к и с и  ц и р к он и я  с п о с о б о м ,  р ек ом ен д ов а н н ы м  в и н с т ­
р у к ц и и  к  п р и б о р у ® . П о в е р х н о с т н а я  п л о т н о с т ь  и т т р и я ,в  ф и л ь т­
р е  ~ 0 ,0 3 3  г / е м ^ ,  ц и ркон и я  ~ 0 , 0 3 1  г / с м  .

А п п а р а т у р а  и о б о р у д о в а н и е

А .  В ы п у ск а ем ое  пром ы ш л ен н остью

1 .  Р е н т г е н о р а д и о м е т р и ч е с к и й  а н а л и з а т о р  ''М и н е р а л -2 "  
и л и  "М и н е р а л -3 "  в  к о м п л е к т а ц и и , в ы п у ск а е м о й  з а в о д о м ® .

2 .  Р а д и оа к ти в н ы й  и з о т о п  Т ц г7 0  в  в и д е  а м п у л и р о в а н н о - 
г о  и с т о ч н и к а ,  а к т и в н о с т ь ю  0 , 1  -  0 , 5  г  э к в .  р а д и я .

3 .  В есы  а н а л и т и ч е с к и е  А Д В -2 0 0 .
4 .  С ту п к а  яш мовая (  0  1 0 - 1 5  с м )  с  п е с т и к о м .

Б . С п ец и а л ь н о  и з г о т о в л я е м о е

1 .  Е м к о с т и  в  в и д е  т а р е л о ч е к  ( р и с .  б а )  для н асы п ан и я  
п р о б  -  10  ш т.

2 .  П е р е х о д н о е  к о л ь ц о  ( р и с .  5 6 )  для  у с т а н о в к и  т а р е ­
л о ч е к  в  п р о б о д е р ж а т е л ь  -  I  ш т.

3 .  П р и с п о с о б л е н и е  для н а сы п а н и я  п р о б  ( р и с .  б в )  -  I  ш т.

й о д  а н а л и з а

I .  П о д г о т о в к а  п р о б  к а н а л и з у

й с с л е д у е ы у ю , п у с т у ю  и эта л о н н ы е  п робы  н асы паю т в  о т ­
д ел ь н ы е  т а р е л о ч к и  ( р и с .  5 а )  н е с к о л ь к о  выше к р а е в  и ч и с т о й  
с т е к л я н н о й  п л а с т и н к о й  у п л о т н я ю т  и р а з гл а ж и в а ю т  п о в е р х н о с т ь  
п р о б ы .

У п л о т н я т ь  и р а з р а в н и в а т ь  п р обы  с л е д у е т  с  од и н ак овы м  
у с и л и е м , ч тоб ы  н асы пн ая  п л о т н о с т ь  бы л а п р и б л и з и т е л ь н о  п о  -  
с т о я н н о й .

П . П о д г о т о в к а  п р и б о р а  к  р а б о т е

П р и бор  п р о в е р я ю т  и н а с т р а и в а ю т  т а к  ж е , к а к  при  оп ­
р е д е л е н и и  м о л и б д е н а  в  п р ом еж у точ н ы х  с л о я х  п о  с п о с о б у  " п о д ­
л о ж к и " .

28
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Ш. О п р ед ел ен и е содер ж ан и я  м ол и б д ен а

I . 'Т а р е л о ч к у  о  а н а л и з и р у е м о й  п р о б о й  помещ ают в пер еход | - 
н о е  к о л ь ц о  ( р и с .  б б )  и у ст а н а в л и в а ю т  в  о д н о  и з  г н е з д  п р о б о -  
д е р ж а т е л я .

Z.  П рободерж аш ель в в о д я т  в ш татив  и у с т а н а в л и в а ю т  т а к ,  
ч тоб ы  п р о б а  п оп а л а  п о д  п о т о к  в озб у ж д а ю щ его  и з л у ч е н и я .

Ь. И змеряют с к о р о с т ь  с ч е т а  о т  пробы  с  ф и л ьтрам и  и з  ц и р г  
к он и я  (  |Ч'пр )  и и т т р и я  (  N " p ) ,  д ел а я  п о  д в а  од н о м и н у т ­
ных и зм ер ен и я  с  каждым ф и л ь тр ом , в  п о с л е д о в а т е л ь н о с т и :

^ пр » ^пр * МПр I Nnp"
4 .  И зм ерен и е каж дой  с е р и и  п р о б  начинаю т и за к а н ч и в а ю т  

и зм ер ен и ем  э т а л о н н ы х  и " п у с т о й "  п р о б .
В к а ч е с т в е  э т а л о н о в  и зм ер я ю т  3 - 4  с т а н д а р т н ы х  или к о н  -  

трольны х о б р а з ц а  с  тем  же с о с т а в о м  н а п о л н и т е л я , ч т о  и ан а л и ­
зи р у ем ы е п р о б ы , и  с  содер ж ан и я м и  м о л и б д е н а , охваты ваю щ ими 
д и а п а з о н  ож идаемы х сод ер ж а н и й  в  п р о б а х .

В к а ч е с т в е  " п у с т о й "  пр обы  и зм ер яю т и с к у с с т в е н н у ю  см еад», 
а н а л оги чн у ю  п о  с о с т а в у  н ап ол н и тел ю  ан а л и зи р уем ы х  п р о б  и не 
содерж ащ ую  м о л и б д е н а .

1 У . В ы чи сл ен и е р е з у л ь т а т о в

I .  По р е з у л ь т а т а м  и зм ер ен и я  с к о р о с т е й  с ч е т а  о т  " п у с ­
т о й "  -  н у л е в о й  С О ), э т а л о н н о й  ( э т )  и и с с л е д у е м о й  (  пр )  
п р о б  вы чи сл яю т ср едн ю ю  р а з н о с т ь  с к о р о с т е й  с ч е т а  с  одним и 
д р у ги м  ф ильтрам и в  и м п /м и н .

д 0 “ К - Ю с р

А эт (Я э т - К Эт)ср
^ п р  в  О^пр ~ ^ п р )ср

2* О пределяю * и н т е н с и в н о с т ь  а н а л и т и ч е ск и х  линий м о л и б »  
д ен а  (и л и  в е л и ч и н , п р оп ор ц и он а л ь н ы х  е й )  о т  э т а л о н о в  и и с ­
с л е д у е м о й  п робы

З эт **  Д эт — А 0 ; Д пр — Л 0

2 9
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3 .  По вел и чи н а м  З эт  ^ эт  (с о д е р ж а н и е  м ол и бд ен а  в 
э т а л о н е )  в ли н ей н ом  м а сш та бе  с т р о я т  граф и ки  з а в и с и м о с т и  

C w - f ( ^ )  ( р и с .  7 ) .
4 .  О п р ед ел я ю ! со д ер ж а н и е  м о л и б д е н а , с о о т в е т с т в у ю щ е е  

на г р а н к е  Сэ т *= f  ( З э т ) и зм ер ен н ой  вел и чи н е З пр и о т ­
вечаю щ ее осдерж ан и ю  м ол и б д е н а  в  п р о б е .

Если и н т е н с и в н о с т ь  и з л у ч е н и я , п оп а да ю щ его  в  п о л о с у  
п р о п у ск а н и я  ф и л ь тр ов  при  и зм ер ен и и  " п у с т о й "  пробы  ( т . е .  
величина Д 0 )  н а  2 , 5  и б о л е е  п о р я д к о в  меньше и зм еряем ы х 
величин Л пр и Д эт ,  т о  в п р о ц е с с е  а н а л и з а  " п у с т у ю "  п р о ­
бу не и зм ер я ю т  и сод е р ж а н и е  м ол и б д ен а  оп р ед ел я ю т  п о  гр аф и ­
к у  С з т  =  f  ( Д  э т )  •

* о р ! .а  з а п и с и  и  п ри м ер  р а о ч е т а  дан  в  та бл и ц е  5 .

3 0



№ IOO-ЯФ
а  6

Р и с . 6 .  ирмнадлежноеги для проведения а я а м в а  л;
насыщенных с л о я х : а  -  тарвщочка для п р об , , 

б -  переходн ое колащ о, в  -  п р и с п о с о б л я в  для насыпки п р о о .
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Рис. 7 . График зависимости Сэт =  f  (Лат)-
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Т аблица 5

Форма за п и си  и пример р а с ч е т а  при р е н т ге н о р а д и о м е т р и ч е ск о ь  
ан ал и зе  в  насыщенных сл о я х  (д л и т е л ь н о с т ь  о т с ч е т а  -  I  м и н ).

№ №>■ ! 
п р об  j

С чет с 
(Ф )Ю 3

ф и л ы р а м и ! 
и м п /м и н . !

j А  пр  “  
1

• П —  * Опр
! JnP ! н а х о д я ! 
i ! п о

1

i N '

Т  у ф  ; 

1 П ”  !

И ' ~  N " ; = ( N f -
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- = А Пр  {граф ика
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Э тал он
4 1 ,2 0 %
Мо

3 8 2 ,9  
3 8 2 ,1

1 2 3 ,0
1 2 2 ,9

2 5 9 ,9
2 5 9 ,2

2 5 9 ,3

о 8 3 ,5 1 2 4 ,0 2 5 9 ,5
3 8 2 ,7 1 2 4 ,0 2 5 8 ,7

Э талон
3 0 ,8 0 $
Мо

4 4 7 .0
4 4 7 .1

1 3 9 ,9
1 3 9 ,4

3 0 7 ,1
3 0 7 ,6

3 0 7 ,6

4 4 6 ,6 1 3 9 ,2 3 0 7 ,4
4 4 5 ,0 1 3 9 ,1 3 0 5 ,9

П устая  
п р о б а , 
0  % Мо

4 0 ,4
4 0 ,8

4 0 .3
4 0 .4

+  0 ,1  
+  0 , 4

0 ,2

Анали­
з и р у е ­
мая

4 1 5 ,0
4 1 4 ,2

1 3 1 ,4  
1 3 1 ,0

2 8 3 ,6
2 8 3 ,2

2 8 3 ,4 4 6 ,0

п р о б а  
№ I

ЗВ
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о р е сц е н тн о м  а н а л и з е . З а в .л а б . к» 4 ,  1 9 6 6 г .

4 .  И нструкция п о  в н у тр и л а бор а х ор н ом у  кон трол ю  то ч н о  -  
с т л (в о с п р о и з в о д и м о с т и )  р е з у л ь т а т о в  к ол и ч еств ен н ы х  ан а л и зов  
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н о г о  р е н г г е н о р а д и о м е т р и ч е с к о г о  а н а л и за . М етод и ч еск и е  у к а з а ­
ния НСАМ а ,  1968 г .

6 .  Т е х н и ч е ск о е  оп и сан и е и ин струкц и я п о  эк сп л уатац и и  
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К Л А С С И Ф И К А Ц И Я 
лабораторны х м етодов  анализа м и нерального сырья 
по ик назначению и д ости гаем ой  т о ч н о ст и

К а т е - Наименование 
гория анализа 
анализ 
э а

j Назначение анализа
!
I

j _________________

Т о ч н о сть  п о  с р а в -;К о эф ф и - 
яонию с  доп ускам и ;ц и ен т к 
вн утр и л абор атор н о*д оя уск ам  
го  кон трол я  ;

I*

И.

1У,

У .

У 1.

УП.

УШ.

О собо  точный Арбитражный анализ,
анализ аналйз этал он ов

Полный анализ Полные анализы го р *
ных пород и минера­
л о в .

Анализ о а д о ­
вых проб

Анализ тех н ол о­
ги ч еск и х  продук­
тов

Массовый анализ г е о ­
л оги ч еск и х  проб при 
разведочны х р а бота х  
и п од сч ете  за п а со в , 
а также при кон трол ь­
ных анал изах.
Текущий кон трол ь т е х ­
н ол оги ческ и х  п роц ес­
с о в

О собо  точный Определение редких и
анализ г е о х и -  рассеянны х эл ем ен тов
мичеоких проб к "эл е м е н то в -сп у тн и ­

к о в "  при близких к 
кларковьш содерж а­
ниях.

Анализ рядовы х Анализ проб при г е о -
геохи м и чески х  химических и д р у ги х
проб и ссл едован и ях  с  повы­

шенной ч у в ст в и т е л ь ­
ностью  и вы сокой  про­
и зводи тел ьн остью  .

П ол укол и чествен - 
ный анализ

Качественный
анализ

К ачественн ая харак­
тер и сти к а  минераль­
н о г о  сырья с  ориен­
тировочным указан и ­
ем содерж ания элемен­
т ов , применяемая при 
м етал лом етри ческой  
съемке и д р . 
поисковы х ге о л о ги ­
ч еск и х  р а б о т а х  
К ачествен н ое опреде­
ление п р и су тств и я
н р м "сы р ье ! “ ИН9раль"

Средняя ошибка в 3 0 ,8 3
р а за  меньше д оп у с­
ков
Т оч н ость  анализа 
должна о бесп еч и в а ть  
получение суммы 
•элементов в п реде­
лах 9 9 ,5 - 1 0 0 ,5 $
Ошибки анализа д о л -  I  
жкы укл ады ваться  в 
доп уски

Ошибки анализа м огут 1 -2  
укл ады ваться  в р а с ­
ширенные д оп у ск и  по 
о с о б о й  д о г о в о р е н н о с ­
ти с  за к а зч и к ом .
Ошибка определени я не 0 ,5  
должна превышать п ол о ­
вины д о п у ск а ; для низ­
ких содерж аний , для 
которы х доп уск и  от­
с у т с т в у ю т , -  по д о г о ­
в ор ен н ости  с  заказчи ­
ком .
Ошибка определения 2 
должна укл ады ваться  в  
удвоенный д о п у с к :д л я  
низких содерж аний , для 
котор ы х доп уски  о т с у т ­
ст в у ю т , -  по  д о г о в о ­
р ен н ости  с  за к а зч и к ом .
При о п о е д е л е ний с о д е р ­
жания эл ем ен та д о ­
п уск аю тся  откл онени я 
на 0 ,5 - 1  п ор я д ок .

Т о ч н о сть  оп ределени я 
не н ор м и р уется

Инструкция НСАМ 100-ЯФ
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