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Инструкция Л 184-С рассмотрена в соот­
ветствии о приказом Мингео СССР Л 496 
от 29.x.76г. Научным советом по анали­
тическим методам (протокол Я 34 от 
16.Ш.79 г .)  и утверждена БИМСом с вве­
дением в действие с I января 1981 г.

СПЕКТРОГРАФИЧЕСКОЕ ОПРВДЕЛЕНИЕ НИОБИЯ 
И ТАНТАЛА В МШЕРАЛАХ ГРУППЫ ВОЛЬ®>АШТАХ)

Сущность метода
Акнералы группы вольфрамите образуют изоморфный ряд: гоб- 

нерит Mn[W0 4] -  вольфрамит [ми , Ре ] [wo^j -  ферберит
Ре [дао̂ ] Химический состав этих минералов показан в 
табл.1.

Таблица I
Химический состав минералов группы вольфрамита6

Минералы ____ состав. %
МаО РеО WOj

Побнерит 24,4 2 ~ 76,58
Вольфрамит от 8,31 от 5,33 от 74,78

до 20,29 до 15,75 до 75,45
Ферберит - 23,65 76,35

В вольфрамит ах обнаружены примеси многих редких элемен­
тов, но концентриуются в них в основном ниобий и тантал6.

Вольфрамит -  ведущий минерал вольфрамовых оруденений. 
Зная содержание в минерале основных рудных элементов и эле­
ментов-индикаторов (в первую очередь ниобия и тантала), мож­
но решать ряд вопросов региональной геохимии и оценивать 
роль гидротермальных растворов в рудообразованиих. При сов­
ременном уровне развития химической технологии этот минерал

^Внесена в НСАМ спектральной лабораторией ЮЕРЭ.
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I  184-С
может сложить допояштежьнам яоточееком аеяучэЕЕШ т сш а цен- 
Нек редких металлов -  ниобия ж тантала6»

Методика определения ниобия ж тантала в шнералаж ?рупш 
вольфрамита,разработанная Л.Г.Логиновой и М.М.Глашкиной,заклю­
чается в испарении анализируемого материала в шгсн с буфер- 
нш порошком из канала угольного электрода в электрической 
дуге постоянного тока, регистрации спектров, полученных фото­
графическим путем на дифракционном опектрохрафе, измерении 
штенсивяости аналитических линий определяемых элементов 
фотометрдрованнем спектров я определении содержаний по граду- 
проводным графикам.

Для повышения правильности определения пробу сильно раз­
бавляют (1:12) буферной омеоыэ, состоящей из угольного порош­
ка я фтороплабта-4 (5:1) о Прн жоокой температуре в электроде 
(аноде) определяема© эдемввтн взаимодействуют с хвшческн ак­
тивным реагентом -  фтороплаомм-4. Трудаонспарявдиеся окиодн 
тобжя ж тантала переходят в дегкояетуше фторида, что повн- 
т т  чувствительность определения» Для усиления фракциони­
рованного поступления определяемых элементов пробы испаряет 
S3  электрода о глубоким кратером (15 мм). На поверхность 
cm  си пробы в буфером яаонпают 5 иг угольного порошка, содер­
жащего 0,3$ хлорида калия. Хлорид калия стабилизирует поступ­
ление и условия возбуждения определяемых элементов в перше 
15—30 секунд горения дуги. Этим достигается хорошая воспро­
изводимость определения при использования как атомных, так 
и ионных линий ниобия и тантала.

В смеси, заполняющей кратер электрода, делают кагал диа­
метром 1,0 ш  для выхода паров и газов в первые секунды горе­
ния дута. Поверхность смеси смачивают несколькими каплями 
3%-ного раствора полистирола в бензоле.

Линии ниобия и тантала появляются в спектре вольфрамита 
ухе через 30-40 секунд после начала испарения пробы*'.

При сильном (1:12) разбавлении пробы интенсивность линий 
основных элементов пробы настолько снижается, что аналитиче­
ские линин ими не перекрываются.
^ЗЗсяи в буферную смесь не добавлен фторопласт, линии танта­
ла не наблюдаются не в сзектвах минералов, ни в спектрах сме­
сей, имитирующих вольфрамит.*
4



J§ 184-С
Элементом арвяшшж ы&щ* вольфрам: щхжь его испаре­

ния сходны о зрввшк нопаренш шогёвя я тантала.
Еш отраде,кеш® позшвинш: (белее 2,0$) содержаний ниобия 

испарение ®г® замедляется а заканчивается только при поддам 
испаренш пробы. При этом а гетер е  электрода происходят хи­
мические пре'^едвшя т абт  so сдай®: фторид -  оксид -  металл- 
карбид • Зто вызывает т сяхт т чмяц»  погрешность (зашзш- 
ние) в результатах офедеяш ш  гаобжя, Поэтому пробы, содер­
жащие большее количества ш>бяя, перед ра&бавдение»- их буфер­
ной смесью в отношения 1:1? разбавлдат основой в з~10 раз.

В качестве эталонных образцов нснользуют смесь окислов 
вольфрама, железа и шрганца (хашчеокие реактивы), имнтю~ 
ругацую по составу вольфрамит'*^. в которую вводят «кислы 
ниобия и тантала в расчетных количествах.

Большая часть химических реактивов представляет собой 
высокодксперснке коротки» Если эталонные образцы приготовле­
на из таких реактивов, то анализируемые пробы необходимо 
тщательно истирать до состояния пудры: в противном случае 
результаты определения будут содержать систематическую 
погрешность до 25$.

Для получения спектров используют опектрограф ДФС-8 с 
решеткой 1200 шт/нм, ДФС-13 с решеткой 600 шт/мм или другие 
с аналогичной дисперсией.

Методика предназначена для определения окиси ниобия при 
ее содержании от 0,03 до 2,0% и окиси тантала при содержа­
нии от 0,01 до 1,0% в минералах группы вольфрамита.

Расхождения между повторными определениями для содержа * 
ний 0 , 2 - 2 , 0 %Ш>2 0 з к 0,02-1,0% TagOg укладываются в допусти- 
мне расхождения. Расхождения между повторными определения»: 
для содержаний 0,02-0,2% я ъ ^ . укладываются в удвоенные до­
пустимые расхождения. Допустимые расхождения^, расхождения 
во данным авторов инструкции и запас точности приведены в 
табл.2.___________________
^  То же самое происходит и с некоторыми другими труднояе- 

ттчими элементам? 'например, о цирконием я гафнием).
^ 'В ели  имеется вольфрамит, не содержащий определяемых эле­
ментов, его используют в качестве основы для эталонных образ­
цов. Однако подобрать такие вольфрамита очень трудно.
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й 184-С 
Таблице 2

Допустимые расхождения7 (Длоп).расхождения 
по данным авторов (Дэксп) и запас точности (Z =Дд0П/  ДЭК(ИГ)

Содержание,# --------- - Ibjjbl’ --------------- ‘ "Та^з---------------

ддоп ^зксп Z Ддоп ^экоп Z

I  -  1 ,99 21 16 1,3 — — —

0,5 -  0,99 26 22 1,2 18 21 0,9
0.2 -  0,499 31 32 1,0 24 25 1.0
0,1 -  0,199 37 45 0,8 32 30 1,1
0,05 -  0,099 45 60 0,75 40 35 1,1
0,02 -  0,049 53 80 0,7 50 40 1,2
0,01 -  0,019 — - - — 50 -

Реактивы и материалы
1. Калив хлористый (KOI) ос«ч.-5-4: ос.ч.-9-3 или для 

спектрального анализа х.ч.
2. Вольфрама трехокноь ( wo5 ) ос.ч. -  7-3 или для спект­

рального анализа ч .д .а .
3. Железа окись (Уе^з) ос.ч. -  2-4 иди ос.ч. -  6-2.
4. Марганца двуокись { мао2 ) ос.ч.-9-2.
5. Спирт этиловый гидролизный СТУ-59-65-51 или СТУ-57-227- 

64 для приготовления смесей (расход спирта 10 мл на I  г сме- 
ои).

6. Полистирол. 3#-ный раствор в бензоле.
7. Графит внсоков чистоты (порошок) ос.ч. -  7-4.
8. Угли спектральные ос.ч. -  7-3 диаметром 6 ш .
9. Фотопластинки СП-2 чувствительностью 16 сд, ГОСТа раз­

мером 9x24 см или ЭС-ПС Ю ед.ГОСТа.
10. Фторопласт-4 (Ф~4) сп.ч.
11. Обычные реактизн я пржаадлъжноети для обработка фс~ 

гопдастинок.

Аппаратура и оборудование
I .  Спектрограф ДФС-8 с решеткой 1200 штр/мм, ДФС-13 с 

решеткой 600 штр/мм над другие с аналогичной дисперсией.
6



1 184-С
2. Выпрямитель тоха иа 170-250 В мощностью 2,5-5,0 кВт 

полупроводниковый иди другого типа.
3. Штатив дуговой с осветителем и электроблокировкой, 

например из комплекта "АС-1".
4. Реостат регулировочный, рассчитаный на силу тока 25А.
5. Спектропроектор СЗШ-2 или другой марки.
6. Микрофотометр МФ-2 или другой марка.
7. Расчетная доска для перехода от почернений линий к 

интенсивностям со шкалой поправок на величину фона**.
8. Весы аналитические ВИ-200 или другой марки.
9. Веса торзноннне ВТ-20, ВТ-100 и ВТ-500 (или ВТ-1000).
10. Станок и фреза для заточка электродов.
11. Ступки агатовые или яшмовые диаметром 60 и 100 мм.
12. Эксцентриковая шаровая мельница^ для измельчения проб 

до крупности, при которой размер основной масон частиц сос­
тавляет 20-30 мКм.

13. Шкаф сушильный.

Приготовление эталонных образцов и буферной смеси
I .  Приготовление буферной снеси

Для приготовления 12 г буферной смеси в агатовую (яшмо­
вую) ступку помещают 10.00 г угольного порошка и 2,00г фторо­
пласта-4, приливают спирт и тщательно перемешивают до его 
испарения. Дня удаления остатков спирта и воды смесь '■ушат 
в сушильном шкафу в течение 40 шш при Ю5-П0°С.

2. Приготовление стабилизирующей смеси
Тщательно смешивав» в ступке 10 г графитового порошка 

и 0,01 г хлорида калия.

3. Приготовление основы для эталонных образцов
Для приготовления 10 г основы тщательно смешивают в ага­

товой ступке 7,50 г WÔ , 1,25 г Fe20j и 1,25 г Мп02 •

4. Приготовление исходной смеси окислов ниобия 
и тантала

Иля приготовления 3,5 г исходной смеси окислоз тщательно 
смешивают 2,5 т кь20з и 1,0 г Та^О .̂



ii Ш еС

5. Приготовление эталонный: образцов
Для приготовления 10,0 г  эталонного образца 2 (см.табл.3) 

отвешивают па аналетичесисс весах 0,35 г исходной смеси 
окислов и 9,65 г  основы. В ступку помещают приблизительно
1.0 г основы нз отвешенного количества и всю смесь окислов 
ниобия и тантала,. Прибавляют <щрт ж тщательно истирают смесь 
до полного испарения спирта. Добавляют еще приблизительно
3.0 г основы и опять истирают со спиртом. Добавляют остав» 
шуюся чаоть основы и истирают со спиртом. Смесь сушат в 
сушильном шкафу при 105~П0°С в течение 40 мин. Получают 10 г 
эталонного образца I ,  содержащего 2,50# нъ2о^ и 1,00#
Та gOg .

Навеску 1,00 г эталонного образца I  и столько же основы
тщательно смешивают в ступке, добавляя спирт. Смесь виоутшЕ- 
вшот в сушильном шкафу при 105«П0оС в течение 40 мин. Полу­
чают 2,00 г эталонного образца П, содержащего 1,25# Nb20^
Ж  0,50# TSgOg.

Таблица 3
Содержание ниобия и тантала в эталонных 

образцах

йЩ м Содешание, %
V n l эталон-них ой». шойзая ___  тантала

j МЧВ59Л  W
раздав I Wĥ Ô ж> ?а2°5 Та

т I 2,50 1,747 1,00 0,32
2 п 1,25 0,873 0,50 0,4.1
3 ш 0,63 0,436 0,25 0,205
4 17 0,32 0,218 0,125 0.102
5 У 0,16 0,109 0,063 0,051
6 У1 0,08 0,055 0,032 0,0255
7 г а 0,04 0,0275 0,016 0,0127
8 УШ 0,02 0,0137 0,008 0,0063
9 и 0,01 0,0068 0,004 0,0032
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Я 184-С
Навеску 1,00 г  эталонного образца Н смешивают, как опи­

сано вш е, е равным кожчеотвом основы* Получают 2,00 г эта­
лонного образца Шс

Поступай тагаш же образов, то есть смешивал каждый вновь 
полученный эталонный образец с равным количеством основы, 
получают все остальные атааоанне образцы, состав которых 
праведен в табл» So

Иногда содержание ниобия ж тантала в анализируемых про­
бах требуется выразить в расчете не га окисел, а на ме­
талл. В табл.З содержания ниобия s  тантала в эталонных об­
разцах даны в расчете не только на окисел, но к на металл®

Ход аваяяза3̂

Навеску 0,030 г пробн22̂ ,  истертой до 20-30 нкы в ша­
ровой эксцентриковой мельнице, г 0,360 г  буферной смесг тща­
тельно смешивают в ступке с добавлением спирта до его испа­
рения. Для удаления остатков спирта смесь сушат в сушильном 
шкафу при 105~110°С в течение 20-30 мин.

Навеску полученной смеси 65 иг помещают в канал нижнего 
электрода. На поверхность смеси засыпают 5 ыг стабилизирую­
щей смеси. Иглой делают в смеои канал диаметром 1,0 ми и 
глубиной 15 од. Поверхность смеси смачивают двумя кавллми 
З^-ного раствора полистирола в бензоле и оставляют ва 20-30 
минут для испарения бензола. Поверхность смеси в канале 
электрода должна быть на I  нм ниже краев электрода: это улуч­
шает воспроизводимость определений. Для каждой пробы и для 
каждого эталонного образца готовят по два таких электрода 
(для параллельных определений).

Верхним электродом олужит угольный стержень диаметром 
6 од, затороченный ва усеченный конус.

Электроды устанавливают в держатель штатива и с помощью 
подсветки выводят их концы на оптическую ооь. При силе тока 
8-10 А зажигают дугу с помощью высокочастотного поджига. Ес­
ли поджига не имеется, дугу зажигают, соединяя на короткое

^Основные условия анализа дани в табл.4. ___
хх)Вое навески берут на торзжонвнх весах, подходящих по на­

грузке.
9
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Таблица 4

Ооновние увяония анализа

Аппаратура s  условия по­
лучения спектров

Характеристика условий
анаанва

Спектрограф ДЙ&-13 с решеткой 600 пт/мм
Дисперсия 0.4 ш /ш
Рабочая область спектра 230,0 -  330,0 нм
Ширина щели спектрографа 0,01 ш
Внсота отверстий г диаф­
рагме 2 ж
Освещение щели Стандартная трехлинзовая система

Источник возбуждения 
спектра Дуга постоянного тока силой 13 А 

(Проб(проба в аноде^
Зорка и размеры электродов 1Ш 51дз88ЕШ  Ди к и й  электрод

Диаметр пненний- Усеченный конус 
s т  Внсота конуса-8 мм
Диаметр канала- Площадка на конце 
4.5 мм конуса -  I мм«
Глубхна канала- 
15 ш

Состав основе эталонных Смесь окислов НО, , Рео0, ц 1шО? 
образцов (6:1:1) 5 5 d
Состав буферной смеси Угольный пороиок^ж^ггоропласт—!

Соотношение дроби н буфера
Количество окзсх, поме- 
цаемой в электрод
Состав стабилизирующей 
добавкк
Навеска стабилизирующей 
добавки

1:12 

65 иг
Угольный порошок, содержащий 0,1% 
KCI
5 мг (на поверхности смеси в элект­
роде)

Подготовка электрода В омеса делают капал 0  1 ж; по­
верхность смачивают раствором по­
листирола в бензоле

Число параллельных экспо­
зиций Две
Условия гспареная пробы Дута постоянного тока силой 18 к

(проба в аноде) s экслозжцм I  ш -  
— — — ____ —   Д И -------------- — ------------— —
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Фотоплаетяйк® СП-2 чувствительностью 16 ед.ГОСТа,
размер 9x24 см

Обработка фотопластинок Проявитель Д-19, 4 мин. при 20°С;
фиксаж кислей

Метод определения содер­
жаний
Координаты градуировочно­
го графика

Метод трех эталонов 
[fafy Эд/Эуу > £<^0 ^
(учитывается фон спектра)

время электроды непосредственно или с помощью угольного стерж­
ня, закрепленного на изоляторе. Силу тока увеличивают до 
18 А г акспонврувт спектр в течение одной минута. Дуговой 
промежуток 3 ш  поддерживают постоянным.

На одной фотопластинке фотографирую? по одному спектру 
каждой пробы и каждого эталонного образца. Таким образом, 
получают две фотопластинки, которне проявляют одновременно.

Высоту выреза диафрагмы на промежуточном конденсоре 
трэхлинзовой системы освещения подбирают заранее в зависимо­
сти от чувствительности и типа фотопластинок. Обычно при фо­
тографировании на фотопластинках СП-2 чувствительностью 16 ед. 
ГОСТа устанавливают высоту промежуточной диафрагмы 2 мм. На 
каждой фотопластинке фотографируют также спектр железа че­
рез девятиступенчатнй или трехступенчатый кварцевый ослаби­
тель* £ катив вставляют два железных стержня диаметром 6 ш  
и экспонируют спектр железа при силе тока 5 А о такой же экс­
позицией, что и пробы. Для уменьшения количества света уменьша­
ют высоту отверотия в диафрагме обычно до 0,5 ми.

Для фотографирования спектра используют фотопластинки 
СП-2 или другие о достаточной чувствительностью. Фотопластин­
ки CIt-2 как мало контрастные проявляют в контрастном про­
явителе Д-19 следующего состава: метол -  2,2 г , сульфит нат­
рия безводный -  96,0 г , гидрохинон -  8,8 г , сода безводная -  
48,0 г , калий бромистый -  5,0 г , вода -  до I  л. Продолжитель­
ность проявления -  около 4 мин. при 20°С. Фотопластинки фик­
сируют в кислом фиксаже стандартного состава.

II
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Получение спектрограммы рассыатривЕгт визуально к. руко­

водствуясь табл. 5, ЕУбираат подходящие аналитические линии, 
учитывая Еозж>жные юс пэретпытдя. Ер* это:? пользуются атласом 
спектральных лян^Л^ s  таблицам* спектральных яхний Гаррис о-
н'" * При пользовании таб.тлцей 5 необходимо Е^етъ в виду еле» 
дузсщее:

1. данные табл.5 относятся к анализу на спектрографе
с дисперсией 0,4 нц/ам: три дисперсна 0,2 длп 0,3 нщ/ым чио- 
до перекрывающих ягянй утоньшается.

2. Среди перекрывающих линий приведены такие линии, не 
перевивающие аналитические, но расположен-:^ очень близко 
к ним: при недостаточном внимании их можно ошибочно принять 
га аналитические. Против таких линий в графе "Примечания* 
указано, что эти линей и аналитические линчи разрешаются.

3. Цифра, стоящая выше символа химического элемента, 
надрвмер къв , обозначает чувствительность спектральной ли­
нии по двенадцатибальЕой шкале^.

Фотометрируют выбранные а не литические линии в  фон возле 
них. Если почернение фона различно по обе стороны от анали­
тической линии, его величину измеряют слева и справа от ли­
нии и находят среднее значение. Значения почернений для ли­
ний ж для фона в параллельных экспозициях усредняют.

Строят характеристическую кривую- фотопластинки. Для 
этого фотометрируют какую-либо линию железа в разных ступень­
ках спектра, сфотографированного через дэвятиступенчатнй 
ослабитель. При фотографировании спектра железа щель спект­
рографа должна быть освещена равномерно по высоте: зто конт­
ролируют , сравнивая величины почернений одной я той же линии 
в I з  в IX ступеньках ослабителя, имеющих одинаковую пропус­
каемое ть; почернения не должны различаться более чем на 
0,15.

Чтобы построить характеристическую кривую от минималь­
ных до максимальных почернений и провести ее надежно, фото- 
метрируют 5-IC линий железа, находят марки почернений как 
среднее артритическое из почернений этих линий железа в 
ра зных ступенях ослабителя и строят единую характеристическую 
кривую (npiaaep ее построения дан в Приложении).
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Таблица §

Основан* «шмклтош ж ш  нкобия и тантала 
а лкгаш шяэювдо: алеиозтоя

^иажгнчео- Интервал « и
редедяеюдooxep|fiHiftf

Меоаюте эиеиенты Пркшчв-,
паетж знака'

ш Длина волна, ни Содержание* 
при котором 
появляется кетвгая ля-

_ _ L _____ 1______г____ _____3______ _____i______ ___ 5___
ЯЪ8 Н 292.781 0,03-0,3 Fe 292,811_л Н 292,793х' 

F* 292,788 ТЬ 292,785 
Вт 292,772 
W 292,770

6
>6
10
I
0,3
I

Разрешается

Разреиеется

т>8 П 2SI.I74 6.03*0,3 Ко 291,192 Сг 291,168 
7 291,166

3
I
0.6

йТ>8 П 271.662 0,06-1,0 » 271.690 На 271.679 
ТЬ 271,632_\ 
* 271, бЗ?0

>5
I0,6
I

Разрешается
Разрезается

ИЪб П 259,094 0 Л-2,0 Та 259,094 Т 259,079 
От 259,073 
Ха 259,069

6
5
I
2,5

Н? I 271,467 0»015-0,25 Ре 271,487 
И 271,482 Еа 271,473 
ОЪ 271,462 
Ре 271>441

0,5 Paspesaerc*
>10 Разрешается 
>10 

0,3
0,001 Разрешается

Тз8 I 253,355 С,015-0,25 Ffe 293.381 
П 293,357 
И  293,355 
U 293,331

>20
> 1 .0

6
1,25

Та? 1 285,049 0,05-1,0 37 286,009 
КЪ 285.038 
Ре 285,011 
So. 285,062 
Jto 285.067 
V 235,069 
ИР 285,079 
W 285,080

**

D*
«О

*ю
“ J

Диызек раз- 
1 реше̂  л

*П 291, £37 1 
ЯI 271,753 J

Лшря
сравнения

Отсутствуют
л

г) Лжнля девает» воля не ссблвдвнн условна испарения проба.
13
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При малнх почернениях аналитических линий яраждьнооть 

результатов анализа в значительной мере завис»? от тщатель­
ности , с которой построена характеристическая кривая в об­
ласти малых почернений. Host ому при построении кривой обя­
зательно использугет почернения нескольких слабых линий желе­
за.

По характеристической гривой фотопластинки переходят от 
почернений линий к логарифмам их интенсивностей tJ ) и 
одновременно учитывают фон спектра. При этом рекомендуется 
применять специальную расчетную доску®.

Находят разности -Ц и 'Ц'^Та.“ Ц ^ '_
(о . гдоэТ^с,, t)Ta , tV  -  интенсивности линий ниобия, 
лантала ж вольфрама. В аналитической паре штШ обе якшщ 
доданы быть яда иовяимй {1ЧЬ Д -  W Ц ) я л  атомными (Та I -  
W 1 ) .

Для каждой аяадатичэсвоЁ -лжнш о немощью эталонных об­
разцов строят храдуиромчний график в координатах 
lq ;J ), где С -  содержаще шобия ж т  тантала в э-гаяошшзс 
образцах (порошках) • всаженное в процентах окисла яда ме­
талла* Типичные градуировочные графики для определения нио­
бия и тантала показаны на рис.1.
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В тех случаях* когда почернения линий ниобия (S^t,)* 

тантала С Зуо, ) к фона около низ?; ( Эф } соответствуют нор­
мальным почернениям характеристической кривой, график строят 
в координатах ( a S ; Lg С ) , где д 5  = (% ь- ^срКЗи/-Зф) 
или AS (Sya -SqD)-(Sw "  Зф), а Sw почервеше соответствую­
щей линии вольфрама.

Содержание ниобия и тантала в пробах находят непосред­
ственно по градуировочным графикам.

Техника безопасности
При работе с высоким напряжением» электрической дугой, 

а также с порошковыми пробами необходимо строго соблюдать 
меры безопасности» предусмотренные в специальной инструкции2.

Литература
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Пример построения единой харавтерпвтгчвокой 
гривой фотопластинки по большому чшжу линий 

спектра железа
Для построения единой (для даух фотопластинок) характе­

ристической кривой выбирают на I  фотопластинке в области еде» 
ктра 260-300 нм не менее пяти любых линий железа различной 
интенсивности, в том числе не менее двух слабых линий. Эти 
линии фотометряруют во всех ступенях ослабителя я результате 
записывают г виде таблицы (табл. I ) .  Таким т  образом фото- 
метрируют линии железа на Д фотопластинке и результаты запи­
сывают в виде таблицы (табл. 2).

Данные табл. I  и 2 переносят в табл. 3, располагая стол­
бики почернений линий таким образом, чтобы в каждой строке 
находились близкие по величине почернения,» для каждой стро­
ки находят среднее арифметическое значение почернения S -

Для фотографирования спектра железа использован девяти­
ступенчатый кварцевый ослабитель 71-281, пропускаемость сту­
пенек которого характеризуется данными, приведенными в табл.
4 (паспортные данные).

Таблица I

Почернение лишай в спектре железа, сфотографированном 
через девятиотуненчатнй ослабитель на I  фото­

пластинке

М  ступеньки Почернения линий железа, S 100
ослабителя 7 2 4 7 9

8 2 4 2,5 29 76
7 6 II 5 44 88
6 II 17 11,5 56 ПЗ
5 14 22 15,5 74 125
4 19 27 24 86 148
3 27 39 29 ПО 160
2 35 42 39 122 Р78
I» ) 43 52 44 144 200

16

. - ж  отводе дано среднее с 
ступеней ослабителя т I з 91

дочеряекзе для



В 134-С 
Таблица 2

Почернения оГшнай в (шехтре аелеза, офотогр«£грованном 
■адре» девятиступбнчатнй ослабитель это-

пластинке

М ступеньки 
ослабителя

Почернения линяй явлена, 
3 5 6

S
8

* 100
10

8 3 2 15 60 90
7 8 6 23 73 115
6 10,5 10 34 87 131
5 15,5 15 44 104 147
4 23 21 50 119 165
3 29 30 61 137 180
2 . 38,5 38 75 158 200
I* ) 46 45 96 175 210

£ В̂ етой строке дано среднее аря$мв?хческов нечедонвв для 
ступеней оолабителя J» I  я 9.

1$ у»

! -

ц -
/

/

,/■

/*

’j
\0

?яо.2. Щ ш вя т $ т т « р ж * т ? £ у :т  кривая щж т я ъ к т
ФНег-*# 260-300' Рл,
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Таблица 3

S3

Внчюлапа марок иечарнвшм
- — "4--
ш
т

"1--------

I
Почернение лиш№ железа

2 3 4
, s

5
. iocT 
6

-------1

7 8

,----- -----

9

т — —

10
т
'100

ЧИСЛОЛИНИЙ
п

100 = 
- Щ . т

I 2 3 2.5 2 9,5 4 2,4
2 6 4 8 5 6 29,0 5 5,8
3 II II 10,5 Н,7 7,10 54 8 10,8
4 14 17 15г5 15,5 15 15 92 6 15,3
5 19 22 23 24 21 23 I3X 6 21,8
6 27 27 29 29 30 34 176 6 29,3
7 35 39 38,5 39 38 44 29 262,5 7 37,5
8 43 42 46 44 45 50 44 314 7 44,8
9 52 61 56 60 229 4 57,2

10 75 74 73 76 296 4 74,5
II 96 86 87- 88 90 447 5 89,4
12 ПО 104 ИЗ 115 442 4 110,5
13 122 119 125 131 4S7 4 124,2
14 144 137 148 147 576 4 144,0
15 158 160 165 483 3 161,0
16 175 178 180 533 3 178,0
17 200 200 400 2 200,0
18 210 210 I 210,0
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Таблиц» 4

Характеристика дйВятистуЕЯйчзгого кварцевого осд&бктажя 
УФ-281 (заводской Ш 700448)

Номер ступеньки 
ослабителя

Логарифи пропускания 
света

Разность логарнйыов 
пропускания сосед- 
ник ступенек

I 2,.00| 0,15
2 1.84(1 0„16
3 1.681) 0,14
4

If54} 0.16
5 1.38] | 0,16
6 1.22b 0,15
7 1,07)[ 0,14
8 0,931
9 2,00

Среднее 0Д5

Находят разности между лагоряфнами пропускания света 
для соседних ступенек. Так как эти разности различаются мало, 
находят зх среднее арифметическое значение (0,15). Принимая 
его за единицу шкала на оси абсцисс и беря из табл. 3 зна­
чения S , подучают точки, соединяя которые отроет еди­
ную характеристячесвую кривую для области спектра 260-300 нм. 
(рис. 2).

19
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ННЕСШО
Научим* советом но 
« laax m e cm  методам

1.ШЛ974 г.

*JT B E fW
Начальник управления научно- 
исследовательски организаций 
Йингео СССР, axes коллегии
25 декабре 1974 r .  Н.П.ДАВЭ*ОВ

К Л А С С И Ф И К А Ц И Я  
ЛАБОРАТОРНЫХ ИНОДОВ апапна ШШЕРЛШОГО СЫРЬЯ

Катего­
рия

Наименование ана­
лиза Воспроизводимость методов аваляза (овЗДициент 

Л  ДОПУСТИМОМУ среднеквадра­
тичному 

, отклонении
I Особо точный 

анализ Среднеквадратичное отклонение результатов опреде­
ления должно быть в три рааа меаьме допусгшого 
среднеквадратичного отклонения, регламентируемого 
инструкцией вжутрклабораторного хохтршдо'Тсм.Прх- 0,33

П Полный анаша Средпеквадратжчные отклонения результатов опреде­
ления оаделышх компонентов не долкнн прешмат ь 
допустимых среднеквадратичных отклонено I
Суша компонентов, есш о пред едены все компоненты 
жри содержании каждого ввые 0,1%, должна лежать в 
интервале 99,511,50%
"уша компонентов, если определены все хомпожентн 
при содеркаахи каждого вше 0,01%, должка лежать в
интервале 99,9+1,50%

»
N
Ч
«
н
St

«
и
и
я
«
А
Н
О

б>

р*
И
Ч
О
w

1У

71

УП

ЛИ

Ав&шз рядо­
вых проб

Анядна геХНО-
логических
продуктов

Особо ТОЧНЫЙ 
анаша геохи­
мических нроб
Анаша рядовых 
геохимическихщюб
аолукодкче-
ственный
ЯИАЛЯЯ

Качественна
анаша

Среднеквадратичные огкдонеяжя результатов опреде- 
лежкя плавных (содержание более 5?) компонентов 
дохжнн бнть в три раза меньше допустимого средне­
квадратичного отклонения
Среднеквадратичные отклонения результатов опреде­
ленна отдельных компонентов не дипин щ>еввяать 
допуетжмого среднеквадратичного отклонения
Суша компонентов, если определены вое компоненты 
врх содержании-каждого вные 0,1%, должна дакать 
в внтерваде 99,5+0,80%
Сумма компонентов, есш определены вое компоненты 
ярж содервакнх каждого вине 0,01%, дошка лежать в 
интервале 99,9+0,80%
Среднеквадратичное отклонение результатов опреде­
ленна не должно пренынать допуотямнх среднеквадра­
тичных отклоне-
Среднеквадратичные отклонения результатов оцредв- 
денкя могут превниать допустимое среднеквадратичное 
откловеные не более, чем в два раза (по особой до­
говоренности о заказчиком)
Среднеквадратичные отклонения результатов опреде­
ления долины быть в два раза нельме допустимей 
среднеквадратичных отклонений
Среднеквадратичные отклонения результатов определе­
ния не должны превышать удвоенную величину допусти­
мою среднеквадратичного отклонения

0,33

1-2

0,5

Воспроизводи­
мость определе­
ния 4-10 щйр 
(интервалов) 
на один поря­
док содержаний 
о доверительной 
вероятностью 68%
Точность опре­
деления не 
нормируется

х) Си»
М»,

Методические указания "Метод?, лабораторного контроля качества аналктячеокнх работ", 
1975г,Инструкция НСАМ 184-С
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