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

7 . министерству геологии и охраны недр Казахской ССР, 

главным управлениям и управлениям геологии и охраны недр 

при Советах Министров союзных республик, научно-исследова­

тельским институтам, организациям и учреждениям Госгеолкома 

СССР:

а) обязать лаборатории при выполнении количественных 

анализов геологических проб применять методы, рекомендован­

ные ГОСТами, а также Научным советом, по мере утверждения 

последних Ю С  ом.

При отсутствии ГОСТов и методов, утвержденных ВИ^Сом, 

разрешить временно применение методик, утвержденных в поряд­

ке, предусмотренном приказом от I ноября 1954 г .  № 998;

в) выделить лиц, ответственных за выполнение лаборато­

риями установленных настоящим приказом требований к примене­

нию наиболее прогрессивных методов анализа.

Приложение № 3,$ 8 . Размножение инструкций на местах 

во избежание возможных искажений разрежается только фотогра­

фическим или электрографическим путем.
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Инструкция № 97-НФ рассмотрена в соответ­
ствии с приказом Государственного геологи­
ческого комитета С( Ог И? 229 от 18 мая 1964г. 
Научным советом по аналитическим методам 
(протоколы № 14 от 26 декабря 1968 г . и 
it 16 от 2а июня 1969 г. j я утверждена 
ВИМСом с введением в действие с I марта 
1970 г.

ФЛУОРЕСЦЕНТНОЕ Рг.НГ ГЕНОРдДИОМЕТРИЧЕСКОЕ Ш>РЕДЬ.',*:Н;ЛЕ 
БАРИЯ В ГОРНЫХ ПОРОДАХ, МИНЕРАЛАХ, РУДАа И ПРОДУКТАХ 

ИХ ХЕаНШЮГИНЕСКОЙ ПЕРЕРАБОТКИ

Судность метода

Барий определяют флуоресцентным рентгенорадиометричес­
ким методом с использованием рентгенорадиометрического ана­
лизатора "Минерал-а" или ",:инерал-2"а .

Анализ ведут по Кл-  линиям характеристического излуче­
ния бария, возбуждаемого радиоактивным источником Та-170 
(5^*52 кэь, Е)(«84 кэв). Аналитические линии бария (ЕТА1= 
s  32,2 кэв, El ĵg 31,8 кэв) отделяют от аналитических лгвий 
других элементов с помодью дифференциальных фильтров из со­
единений теллура и йода.

Определению бария мешает лантан (Ка2) и йод (К$12), в 
присутствии которых получаются завышенные результаты <табл. X)
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Таблица I
Количество бария, эквивалентное I % мешающего элемента

(бариевый эк ^ в а л е н г )

Мешающей элемент, 1 % Лантан Йод

Эквивалентное содержание
бария, % 0 ,25 0,16

Если содержание мешающего элемента известно, то из ре­
зультата анализа следует вычесть поправку, которую находят, 
умножая содержание мешающего элемента, выраженное в про­
центах, на его бариевый эквивалент.

Барий можно определять в тонких и в промежуточных слоях 
проб.

Бри измерении в тонких слоях изменение состава пробы не 
отражается на интенсивности аналитической линии.

При измерении в промежуточных слоях влияние состава про­
бы устраняют, применяя способ гипотетических эталонов ("под­
ложки").

Методика измерения в гонки,* слоях (поверхностная плот­
ность пробы 1 4 ,UU мг/см^) рекомендуется для определения 
содержания бария в небольших навесках порошковых проб руд, 
горных пород, минэралов и сухих остатков растворов при со­
держании бария 0 ,05 % и выше. Методика очень проста и не 
требует дополнительного оборудования.

Методика измерения в промежуточных слоях (поверхностная 
плотность пробы 90 -  180 мг/см^) имеет лучший порог чувст­
вительности и рекомендуется для анализа проб с меньшим со­
держанием бария -  от 0,005 % и иыше.

Допустимые расхождения
По данным исследовании, выполненных авторами метода из­

мерения в промежуточных слоях, коэффициент вариации при 
определении барин составляет: для содержаний 0 ,005-0 ,05  %
ВаО -  Э0*15 %; 1 ,0 0 -1 ,9 9  % ВаО -  5£6%; 1 0 ,0 -1 9 ,9 9  % ВаО -  
-1 ,5 * 1  %; Ш  ВаО -  0 ,9  9*.
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РЕНТГЕНОРАДИОМЕТРИЧЕСКОЕ определение бария в 
ПРОМЕЖУТОЧНЫХ СЛОЯХ*̂

Метод рентгенорадиометрического определения бария в про­
межуточных слоях разработан В.Ы. Никитиным, Л.А. Оболенце- 
вым и Н.Бароха в 1968 г . В методике не предусмотрено предва­
рительное определение мешающих элементов.

Реактивы и материалы

1. Барий углекислый х .ч . (10 г )
2. Калий йодистый х .ч . (5 г)
3 . Сульфид церия х .ч . (5 г)
4. Окись бария х .ч . (10 г)
5. Теллур металлический в виде порошка х .ч . (5 г )
6 . Парафин х .ч . (100 г ,
7 . Полихлорвиниловая смола суспензионная (ПХВ) (2г на 

пробу)
8. Нулевая (пустая) проба, не содержащая бария и меша­

ющих элементов. Можно использовать чистый кварцевый песок.
9 . Стандартные или контрольные образцы (эталоны) с надеж­

но установленным содержанием бария, в которых отсутствуют 
элементы с близкими к барию атомными номерами. Содержания 
бария в пробе и в эталоне должны быть близки. Поэтому при­
готовляют неоколько эталонов, содержание бария в которых 
дано в табл. 2.

х) Внесена в НСАМ комплексной аналитической лабораторией 
ТОМЭ ЦНИГРИ, 1968 г .
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Таблица 2

Содержание бария в пробах и эталонах

Диапазон содержаний 
ВаО в пробе, %

Приблизительное содержание 
2а0 в эталоне, %

0,005 -  1,0 0,5
1,00 -  5,0 3 ,0
5,0  -15 ,0 10,0

15,00 -30,00 25
ш0,00 -50,00 40
50,00 -  100 75

Аппаратура и оборудование

1. Рентгенорадиометричесний анализатор "Минерал-3" в
2

комплектации, выпускаемой заводом .
2. Источник гамма-излучения -  радиоактивный изотоп 

тулий-170 активностью 0,1 -  0 ,2  г экв. радия.
3 . Весы аналитические.
4 . Пресс гидравлический на 250 кг/см^. Рекомендуется 

школьный пресс, выпускаемый заводом "Физприбо^.

Ход анализа

I . Приготовление проб, эталонов, подложки и 
дифференциальных фильтров

Исследуемые порошковые пробы крупностью ~ 2 0 0  нет прес­
суют в вида плоско-параллельных дисков-таблеток с добавле­
нием равного количества связующего вещества (ПХВ). В таб­
лице 3 указаны оптимальные количества исследуемого вещест­
ва в таблетке для разных интервалов содержания ВаО.

(6
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Таблица 3
Количество исследуемого вещества в таблетке 
для разных интервалов содержания БаО

Интервал содержаний 
ВаО, $

Количество исследу­
емого вещества в 
таблетке, г

Количество иссле­
дуемого вещества 
для приготовлешь 
таблетки, г

0,01 -  10,0 1,44 1.5
10,0 -  30,0 1,10 1,2

> 3 0 ,0 0,70 0,8

Для приготовления таблетки отвешивают на аналитичес­
ких весах равные количества (табл. 3 , графа 3) исследуемого 
и связующего веществ, высыпают в стакан, опускают в него 
шайбу, закрывают крышкой и энергично встряхивают в течение 
одной минуты. Из полученной смеси берут навеску для приго­
товления таблетки, высыпают ее в прессформу, вставляют пор- 
аень и при давлении 200 кг/сы^ прессуют смесь в течение од­
ной минуты. Спрессованную таблетку выталкивают из прессфор- 
мы поршнем и маркируют ее мягким карандашом. Таким же обра­
зом готовят эталонные и нулевые пробы. Для каждого интерва­
ла содержаний (табл. 3) поверхностная плотность пробы, эта­
лона и нулевой пробы должна быть одинакова.

Подложку изготовляют также в виде таблетки из сие;и 
углекислого бария я IUB. В таблице 4 указано количество 
ВаС0„ и QXB для равных интервалов содержания ВаО в пробе.

О

Таблица 4
Количество ВаО и ПХВ для приготовления подложки

ИЭТерЪад содержаний Количество иа(!и„ количество шш
ВаО, % в подложке,г в подложке, г

0,001 -  10,00 
10,00 -  30,00  

>  30,00

0,2
0,4
0,8

0,8
0,8
0,8

7
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Дифференциальные фильтры изготовляют из металличес­
кого теллура и йодистого кадия. Способ расчета и приготов­
ление описаны в инструкции, приложенной к прибору "Минзрал- 
-3 "^ . Аля юстировки фильтров rc i-овяг 10^-ные излучатели из 
сульфида церия и металлического теллура.

н . Подготовка прибора н работе

Прибор "Минерал-3" настраивают на К^- линии бария по 
прилагаемой к нему инструкции^. При настройке прибора сле­
дует установить такой коэффициент усиления и такую ширину 
окна дискриминатора, чтобы отношение корня квадратного из 
скорости счета фона к скорости счета полезного сигнала было 
минимальным. Для этого при разных положениях источника из­
меряют интенсивность излучения от эталонов, содержащих 5 % 
и 10 % бария. Для каждого положения источника вычисляют от­
ношение скоростей счета от первого и второго эталона. За 
максимально допустимую скорость счета принимают скорость 
счета от Хищного эталона, при которой отношение скоростей 
счета от эталонов изменяется не более, чем на I -  2 % от 
среднего значения для меньших счетных нагрузок. В процессе 
работы следят, чтобы скорости счета не превышали максималь­
но допустимой величины.

Ш. Определение содержания бария

I .  в одно из гнезд прободердагеля устанавливают опра­
ву из плексигласа с закрепленной в ней подложкой. В другое 
гнездо устанавливают пустую оправу.

Сш Оправу с пробои ставят в гнездо прободержателя по­
верх пустой оправы для подложки.

3 . Прободержатель вводят в штатив прибора и устанавли­
в а й  его так, чтобы на пробу падало излучение иоточника.

Измеряют скорость счета (имп/мин) от пробы с йодным 
( ГЧ'Пр ) и теллуровым ( ГГ"пр ) фильтрами. Затем оправу с про­
бой поворачивают на 180° и измеряют скорость счета о обоими 
фильтрами в обратном порядке (ГС"р , rfj,p) .

5 . Оправу с пробой помещают во второе гнездо прободер-

8
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жателя поверх оправы с подложкой и измеряют скорость счета 
с обоими фильтрами. Повернув оправу с пробой на 180°, повто- 
ряюг измерения (1Чп+пр; ГСрр ; мп+п0 ; "̂п+лр /•

Измерение каждой серии проб начинают и заканчивают 
измерением эталонной пробы и пустой (нулевой) про';ы. При 

стабильно работающей аппаратуре эталонную и пустую пробу из­
меряют 2 - 8  раза в день.

Форма записи измерений приведена в табл. 5.

1У. Вычисление результатов анализа 

Содержание ВаО в пробе (Спр) рассчитывают по формуле

спр =
'пр (D

1г-'ЭТ ипр
Величины, входящие в расчетную формулу ( I ) ,  определяют сле­
дующим образом.

I .  По результатам измерений определяют разность ско­
ростей счета с двумя фильтрами для эталонной ( Д п+зт ) ,  
нулевой ( Д п+0 ) и исследуемой ( Д гм-пр ) проб с подлож­
кой

Дп*эт (^п+эт ^п+эт^

д п+о = CN'0 -  n;+0 )
ср

П+О ''ср
=  (н* -  Л" )V П + Пр ^n+np/c‘-‘ n + np V п + пр n+np/Cp

2. Но результатам измерений без подложки определяют 
величины д .э т « Л о и л лр

Дэт = 0 » 'т -  К" )^ЭТ/Ср

Д о = (« о —  N" ) п о /ср
Дпр — ( К Р —  ГГ )' пр/ср

8 . Определяют интенсивноеть излучения аналитичес­
кой линии от подложки при экранировании ее эталонной (3П зт),  
нулевой ( Un.o ) и исследуемой (U n пр ) пробами

Э„ =* д — дип.эт ^ п +эт г

^П-0 =  ^  Пч-0 ~  Д о

^п.ир ”  + Пр ~  ^пр
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4. Для учета вещественного состава вычисляют величины 
и А'■пр

^ з т  э"
Зп. эт

^пр

П-0
,2л_0Р_

5, Рассчизываюг интенсивность аналитической линии от 
эталонной ( З эт ) и исследуемой ( З пр ) проб

^эт Лэт
■'пр ^пр ^пр

6 . Определяют отношение интенсивностей аналитической
линии подложки при экранировании ее пробой и при экраниро­
вании эталоьом ~

с =  Зп-Ш.
ПР Зп.эт

7 , По предварительно построенному графику (см, нике)
ьпр‘ m пр/ определяют величину i np

Пример расчета всех величин приведен в табл. 5.

Построение графика

График зависимости i - f ( S )  строят для каждой эталон­
ной пробы. Измеряют интенсивность аналитической линии от 
подложки, экранированной эталоном ( З п.эт ), и от неэкра- 
нированной подложки ( З п ) . По результатам измерения на­
ходят величину ^ э т т эт

(•'эт ПЭТ “  2’3 h
Найденное значение ь̂эт гаэт подставляют в выражение

"Liip" ,-(s 't ^ n p / -  л _ л „ w. -Д
( ^ этщ т~ 2 ^ Ц 5 прЮ - е - ^ ттзт)

Для разных значении Snp определяют значения i np и строят 
график*.
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Таблица 5

Форма записи результатов намерений и пример расчета содержания ВаО

т
! Измерение о подложкой 1 0 а юш/ыин j Камере:Еше бег подложки 10® имп/мип J^п-пр ~ 

1 “  А Пр

1 А*j а Пр *
к о  Д г^-[ *П,0

! 3 пр ~ 1
i , j
j^P~Anp|

$пр = 
г Оп.пр

Т---------- Г
knf fcsnP)i 
1 i

Cnp 

% ВаО
1, ~ 1фИЛЬТр J
1 (Ч1

j фильтр Те | 
! N" |ГГ*- ГГ

J ^П+Пр “  |
|KN|i«p ~ ̂ п+пру

фильтр 3-
N' j

фильтр Те j 
К" j ГГ -  ГГ

t Д пр “  

r(Nfip” Г*пр)Ср Оп.э-т

3талон 234,10 107,00 Х27,10 37,44 35,27 2,17
0,041 231,12 105,71 125,41 126,26 37,54 34,90 2,64 2,40 123,85 1,67 0,73 Г 1,0 0,041

Нулевая 209,00 96,96 112,02 35,11 33,64 1,47
80-7 208,10 96,63 111,47 111,74 34,91 33,40 1,51 1,49 110,25 i,* 9 - - - -

Проба 88,70 53,86 34,84 32,93 31,80 1,13
238 90,88 54,18 36,70 35,77 33,59 31,90 1,69 Ь41 34,36 0,47 0,54 0,28 0,65 С,08

^эт‘ п̂р
Дпр —  А*пр 
Дэт -Д'эт

1,41 -  0,47 0,041 0,94 -  U,041

г , 40 -  1,67 ' 0,65 0,73 . 0,65
0,08 % ВаО
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РЕНПтРАДИОСЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ БАРИЯ 

В ТОНКИХ СЛОЯХ*̂

Метод рентгекорадиометрического определения бария в 
тонких слоях разработан Б.А. Левшиным и М.Г. Осиповой в 
1968 г.

°еакгивы и материалы

1. Кал л,4 йг-.ис£Ый х .ч . (3 г)
2. Окись барин х .ч . (10 г)
0 . Окись церик х .ч . (3 г)
4. Теллур, металлический в виде порошка х .ч . (3 г)
3. дцеюн ч4 ул на одну пробу)
6. Канироль, раствор в ацетоне. Консистенция раствора 

долхна быть такой, чтобы фильтровальная бумага, смоченная 
им, не коробилась (I  ил на Ю проб).

7 . Фильтровальная бумага
8. Парафин х .ч . (100 г ) .
9. эталоны и "пустая" (нулевая) проба. Приготовляют 

так же, как и определяемые пробы (см. раздел "Ход анализа")
В качестве эталона используют искусственную рробу, приго­

товленную на основе "пустой" породы, близкой по веществен­
ному составу к анализируемой,или пробу, содерхание бария в 
которой установлено многократными химическими определениями. 
В качестве "пустой" пробы, служащей Для определения интен­
сивности излучения фона, применяют либо ту хе основу, кото­
рая использовалась для приготовления эталона, либо пробу, 
не содержащую бария и близкую по ооставу к исследуемым про­
бам. Использование в качестве "пустой" пробы тонкорастер- 
того кварцевого песка не вызывает существенна! отклоне­
ний от фактического содержания бария.

Аппаратура и оборудование

1. Рентгенорадиометрический анализатор "Минерал-2" или 
"Минерал-3", выпускаемый заводом геологоразведочного обо­

рудования и приборов.
х) Внесена в НСАМ комплексной радиометрической партией 

Туркменской геологической экспедиции УГ СМ ТССР,1968г.
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2* Источник излучения -  радиоактивный изотоп тулий- 
-;.70 активностью 0 ,02  -  0 ,2  г экв.* радия.

3 . Тсрзионныв весы на 200 мг.

Ход анализа

I .  Подготовка проб к анализу

навеску 42 -  46 мг пробы, растертой до -  200 меш, бе­
ру з ла горзиинных весах с точностью до 0,1 -  0 ,2  мг.

Лз фильтровальной бумаги просечкой нарезают 20-30 круж­
ков ,лшетром Ь4 мм и укладывают их на дно стакана, входя­
щ ей в комплект прибора. В стакан ввинчивают вкладыш, че­
рез огве >стии в котором всыпают в стакан пробу и наливают 
3 -  мл ацетона*^. Стакан закрывают налькой и резиновой 
крышкой, юскодько раз сильно встряхивают и ставят на ров­
ную горизонтальную площадку. После того, как ацетон про­
филирует, я через бумагу, пробу вынимают из стакана, смачи­
вают ее Ь - 6 каплями раствора канифоли, высушивают в те­
чение I -  : минут аа воздухе и вставляют в оправу*

П. Подготовка прибора к работе

Прибор проверяют и настраивают так же, как при опре­
делении барин в промежуточных слоях (см. выше;.

Ш. Определение содержания бария

1. ипр.изу с пробой вставляю; в одно из гнезд пробо- 
доржатедя*

2. Прободержа гель вводят в окно штатива прибора и 
устанавливают его так, чтобы излучение источника падало на 
пробу,

3 . Измеряют скорость с чета от пробы (иНп/мин) с йод­
ным ( N'np ) и теллуровым ( N"np ) фильтрами.

Xj* Ацетон является токсическим веществом, поэтому все 
работы с ним выполняют под тягой.
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•*. Повторно измеряют скорость счета с обоими фильтра­

ми в обратной порядке ( N„p , N'np) .
Ь начале и в конце измерения каждой серии проб изме­

ряют эталонную и пустую (нулевую) пробы. При стабильно ра­
ботающей аппаратуре эталонную и пустую пробы измеряют 2-3 
раза в день.

Результаты измерений записывают в журнал по форме, при­
веденной в табл. 6.

1У. Вычисление результатов анализа

Содержание Bad в пробе рассчитывают по формуле 
Зпр

спр = * т;пр

где К l a t

( 1 )

( 2)

m.пр
1J np

т эт -  вес исследуемой и эталонной проб, мг 
Зэт -  величины, пропорциональные интенсивности анали­

тической линии излучения от иоследуемой и от 
эталонной проб.

Величины ЭПр и Зэт определяют следующим образом:
1. По результатам измерений пустой (нулевой) пробы оп­

ределяют среднюю величину разбаланса фильтров д 0

A o-C N 'o  ~ N'o)cp
2. По результатам измерений эталонной и исследуемой 

проб определяют среднюю величину разности скоростей счета 
с одним и другим фильтрами

^пр “  (^пр ^пр)ср 
д эт =  О^эт ~  ^эт)ср

3 . Определяют значения Эпр и Зэт
ЭПр “  Дпр —
^ЭТ ” 1 ^ э т  ^  о4. По известным значениям сэт, Шэг и j 3t рас­

считывают коэффициент К по формудо ( 2 \  а затем по формуле 
( I )  определяют содержание ВаО в исслеп.уе-.:ои пробе.

Пример расчета дан в табл. 6. При равном весе исследу­
емой и эталонной проб расчет урроцастся.

14



Номер
пробы

ffc 97-ЯФ
Таблица 6

Форма запиом и пример расчета реаультатов анализа

(Вес
!мг

(Скорость счета с фильтрами!
{(тысяч ими. в минуту,

14' ГГ
.jN' -  N" j Л  
« г

з = д - !;
\% ВаО

Нулевая
проба 45 94,31 89,45 4,86

94,55 89,70 4,85 4,85

Эталон 46 153,70 112,47 41,23
154,02 112,55 41,47 41,35 36,50 1,26 1,0

40881 44,2 104,24 92,61 И ,63
104,10 92,51 11,59 11,61 6,76 0,19

А 0 * *.85 ЭЭт=

Здр=
^ 3 ,

^пр

- Д о=36,50 к-  .  .1 . *6 . ▼ Л/-

Д эт= 41,35 

ЛпГ П .61
-  Д 0= 6,76

Спр=

V3T

= К - > = 1 , 2 6
пр

36,50

6,76 _ 
44,2

0,19
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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-; Н а и м е н о в а н и е Н а з н а ч е н и е  а н а л и з а ] Точность по срав- Коэффи- 
гория; анализа ; нению с допусками щиент к 
аналит j ; внутрилабораторнсн-долускам 
за j j j го контроля j

I .

П.

ш .

1У.

У.

У1.

УП.

УШ.

Особо точный 
анализ

Арбитражный анализ, 
анализ эталонов

Полный анализ Полные анализы гор­
ных пород и минера­
лов.

Анализ рядо­
вых проб

Массовый анализ гео­
логических проб при 
разведочных работах 
и подсчете запасов, 
а также при контроль­
ных анализах.

Анализ техноло­
гических продук­
тов

Текущий контроль тех­
нологических процес­
сов

Особо точный 
анализ геохи­
мических проб

Определение редких и 
рассеянных элементов 
и "элементов-спутни­
ков” при близких к 
кларковым содержа­
ниях.

Анализ рядовых
геохимических
проб

Анализ проб при гео­
химических и других 
исследованиях с повы­
шенной чувствитель­
ностью и высокой про­
изводительностью.

Полуколичествен- 
ный анализ

Качественный
анализ

Качественная харак­
теристика минераль­
ного сырья с ориен­
тировочным указани­
ем содержания элемен­
тов, применяемая при 
металлометрической 
съемке и др. 
поисковых геологи­
ческих работах
Качественное опреде­
ление присутствия 
элемента в минераль­ном сырье.

Средняя ошибка в 3 0,33
раза меньше допус­
ков
Точность анализа 
должна обеспечивать 
получение суммы 
элементов в преде­
лах 99,5-100,5%
Ошибки анализа дол- I 
жны укладываться в 
допуски

Ошибки анализа могут 1-2 
укладываться в рас­
ширенные допуски по 
особой договореннос­
ти с заказчиком.
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.
Ошибка определения 2 
должна укладываться в 
удвоенный допуск:для 
низких содержаний, для 
которых допуски отсут­
ствуют, -  по догово­
ренности с заказчиком.
При определении содер­
жания элемента до­
пускаются отклонения 
на 0 ,5 -1  порядок.

Точность определения 
не нормируется
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