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Настоящий стандарт распространяется на редкометаллические 
концентраты н устанавливает рентгеноспектральные и спектраль­
ный методы определения окиси иттрия (при массовой доле от 1 
до 3 %) в нттросинхизнтовом концентрате.

При разногласиях в оценке качества нттроеннхнзитового кон­
центрата по показателю массовой доли окиси иттрия определение 
проводят рентгеноспектральным методом по способу внутреннего 
стандарта.

I. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методам анализа и требования без­
опасности— по ГОСТ 25702.0— 83.

2. РЕНТГЕНОСПЕКТРАЛЬНЫЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ОКИСИ ИТТРИЯ 
ПО СПОСОБУ ВНУТРЕННЕГО СТАНДАРТА

Метод основан на возбуждении атомов раствора навески про­
бы потоком первичных рентгеновских квантов н определении кон­
центрации окиси иттрия по отношению интенсивностей аналити-
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С  2 ГОСТ 26702.5-83

ческих линий флуоресцентного излучения иттрия и элемента срав­
нения — стронция.

(Измененная редакция, Изм. № I).
2.1. Аппаратура, реактивы и растворы
Весы аналитические.
Плитка электрическая.
Печь электрическая муфельная с терморегулятором, обеспечи­

вающая температуру нагрева до 1000°С.
Спектрометр рентгеновский полуавтоматический PW 1410/20 

или аналогичный.
Трубка рентгеновская с вольфрамовым зеркалом анода.
Чашки платиновые вместимостью 100 см3.
Бюретка вместимостью 25 и 50 см3.
Колбы мерные вместимостью 50. 500 и 1000 см3.
Пипетки вместимостью 5. 10. 15 и 20 см3 без делений.
Стаканы стеклянные лабораторные вместимостью 100 и 

200 см3.
Цилиндр полиэтиленовый вместимостью 10 см3.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77, раствор с молярной кон­

центрацией 1 моль/дм3 и разбавленная 1:1.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77 и разбавленная 1:1.
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484—78.
Литий борнокислый мета 2-водный.
Стронций углекислый по ГОСТ 2821—75.
Окись иттрия, не менее 09,9%.
Раствор окиси иттрия; готовят следующим образом: навеску 

окиси иттрия массой 1,0 г помешают в стакан вместимостью 
200 см3, смачивают водой, прибавляют 20 см3 азотной кислоты, 
разбавленной 1:1. и слабо нагревают до растворения окиси итт­
рия. Полученный раствор переводят в мерную колбу вместимо­
стью 1000 см3, добавляют 60 смя азотной кислоты, доводят водой 
до метки и тщательно перемешивают.

1 см3 раствора содержит 1,0 мг окиси иттрия,
Раствор стронция готовят следующим образом: навеску угле­

кислого стронция массой 2,1063 г помещают в стакан вмести­
мостью 200 см3, смачивают небольшим количеством воды, при­
бавляют осторожно 70 см3 азотной кислоты, разбавленной 1:1, и 
слабо нагревают до растворения соли. Полученный раствор пере­
водят в мерную колбу вместимостью 500 см3, доводят водой до 
метки и тщательно перемешивают.

1 см3 раствора содержит 2,5 мг стронция.
(Измененная редакция, Изм. Лв I).
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ГОСТ 25702.5—83 С. *

2.2. Подготовка к анализу
2.2.1. Подготовка проб, содержащих менее 2%  окиси иттрия.
Навеску пробы массой 0,5—1 г (в зависимости от содержания

иттрия) помещают в платиновую чашку, смачивают 5 см1 воды 
и осторожно приливают 10 см3 фтористоводородной кислоты и 
несколько капель азотной кислоты, после чего чашку выдержива­
ют на плитке 30 мин при слабом нагревании. Затем прибавляют 
10 см1 серной кислоты, разбавленной 1:1 и выпаривают раствор 
до густых паров серной кислоты. Содержимое чашки охлаждают, 
приливают 3 4 см3 йоды и вторично упаривают до влажных со­
лей. Содержимое чашки смывают раствором азотной кислоты с 
молярной концентрацией 1 моль/дм3 в стакан вместимостью 
100 см3, раствор нагревают до растворения солей, переводят в 
мерную колбу вместимостью 50 см3, добавляют 5 см* раствора 
стронция, доводят до метки раствором азотной кислоты с моляр­
ной концентрацией 1 моль/дма н перемешивают.

2.2.2. Подготовка проб, содержащих свыше 2 % окиси иттрия.
Навеску пробы массой 0,2—0,5 г помещают в платиновую чаш­

ку. смешивают с 10-кратным количеством метабората лития, сплав­
ляют в муфельной печи в течение 20 мин при ООО̂ С, Плав раство­
ряют в растворе азотной кислоты с молярной концентрацией 
1 моль/дм3 при слабом нагревании, раствор переливают в мерную 
колбу вместимостью 50 см3, добавляют 5 см3 раствора стронция, 
доводят до метки раствором азотной кислоты с молярной кон­
центрацией 1 моль/дм5 и перемешивают.

2.2.1; 2.2.2. (Измененная редакция, Изм. № 1).
2.3. Проведение анализа
2.3.1. В кювету с майларовым дном наливают 10—15 см3 ана­

лизируемого раствора и измеряют на рентгеновском спектромет­
ре интенсивность аналитических линий иттрия и стронция.

Режим работы рентгеновской трубка—-50 кВ; 25 мА; кристалл-
анализатор — LiF (200). 2</-^4,03 А; детектор—сиинтилляцноннын 
счетчик с кристаллом Nal (Т I). экспозиция — 40 с.

Измерение интенсивности каждой аналитической линии про­
водят дважды, данные усредняют. Измерение фоновой составляю­
щей проводят при положениях гониометра справа и слева от ана­
литической линии элемента. Значения зарегистрированной скоро­
сти счета справа и слева от линии усредняют. Значения длин 
волн аналитических линий, соответствующие им углы отражения 
20, а также значения углов 20 для измерения фона указаны 
в табл. 1.
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С  4 ГОСТ 2S702.6—83

Т а б л и ц а  1

Наныеяоаавив Ана.тятнеес-
Длина полги линпа Умы *6* ял* измерен** 

фона
элемента кл* ляп а

А Угол 2в* слева справа

Иттрий < ш ое 23,60 23.40 24J30

Стронций * « 0.8766 25.16 21.80 25.60

Зная коэффициент чувствительности градуировочной характе­
ристики, по величине отношения интенсивностей аналитических 
линий иттрия и стронция рассчитывают массовую долю окиси 
иттрия в образце.

2.3.2. Определение коэффициента чувствительности градуиро­
вочной характеристики.

В мерные колбы вместимостью по 50 см3 отмеривают бюрет­
кой 0; 2.5; 5.0; 10.0; 20.0 и 30.0 см3 стандартного раствора окиси 
иттрия, приливают по 5 см* раствора стронция, доводят до метки 
раствором азотной кислоты с молярной концентрацией I моль/дм3 
и тщательно перемешивают.

Значение коэффициента чувствительности находят построени­
ем градуировочного графика, откладывая по оси абсцисс содержа­
ние окиси иттрия в растворе в мкг/см3. а по оси ординат — соот­
ветствующие им отношения интенсивностей аналитических линий 
иттрии и стронция. Тангенс угла наклона градуировочного гра­
фика определяет значение коэффициента чувствительности в 
(мкг/см3) -I .

Повторная процедура построения градуировочного графика 
проводится в случае изменения режима работы счетно-измери­
тельного устройства, изменения режима работы источника пита­
ния трубки, после смены рентгеновской трубки либо перестройки 
рентгено-оптической системы прибора.

(Измененная редакция, Изм. № I).
2.4. Обработка результатов
2.4.1. Массовую долю окиси иттрия (X ) в пересчете на сухое 

вещество в процентах вычисляют по формуле

1 0 -

42

X



ГОСТ 25702.5-83 С. S

линии иттрия игде /у , 1st — интенсивность аналитических 
стронция без вычета фона;

/у . /.$ — фон аналитических линий иттрия и стронция, со­
ответственно;

— объем анализируемого раствора, см3;
— коэффициент пересчета по ГОСТ 25702.0—83. 

п. 1.5;
— коэффициент чувствительности градуировочного 

i рафика, (мкг/см3) *;
— масса навески пробы, г.

2.4.2. Расхождении между результатами двух параллельных 
определении не должны превышать величин, указанных в табл. 2.

V
К

т

Т а б л и ц а  2

Мэссомя ДОЛЯ ОЯЯС8 н г т р и я .  % Доеускеемое расхождение. %

1.00 0.12
2.00 0.19
3.00 0124

2.4.1; 2.4.2. (Измененная редакция, Иэм. № 1).

3. РЕНТГЕНОСПЕКТРАЛЬНЫИ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ОКИСИ ИТТРИЯ 
ПО СПОСОБУ СТАНДАРТА ФОНА

Метод основан на возбуждении атомов пробы потоком пер­
вичных рентгеновских квантов н определении концентрации оки­
си иттрия по отношению интенсивности аналитической линии 
флуоресцентного излучения иттрия к интенсивности линии рассе­
янного излучения серебра — материала анода.

(Измененная редакция, Изм. № I).
3.1. Аппаратура, материалы и реактивы
Весы аналитические.
Весы технические.
Установка рентгеновская типа ФРС-2 с кристаллом-анализа­

тором (пластинка кварца с отражающей плотностью 1010) или 
аналогичная.

Кюветы из стали (сталь 3 или 45).
Истиратель типа ДРМ-75 или аналогичный.
Трубка рентгеновская БХВ-б с Ag-анодом.
Шкаф сетевой типа ФРС-2.

. Ступки яшмовые или агатовые.

43



С. 6 ГОСТ 25702.5 -83

Счетная машина «Искра-122» или аналогичная.
Алюминия окись безводная, не менее 99,9 %.
Глицерин по ГОСТ 6259—75.
Окись иттрия, нс менее 99.9 %.
Кремния двуокись по ГОСТ 9428—73.
Кальцин углекислый по ГОСТ 4530—76.
Медь (П окись по ГОСТ 16539—79.
Масло приборное.
Цинка окись по ГОСТ 10262—73.
Спирт этиловый ректификованный технический но ГОСТ 

18300—87.
3.2. Подготовка к анализу
3.2.1. П р и г о т о в л е н и е  о б р а з ц о в  с р а в н е н и я
Головной образец сравнения, содержащий 10 % окиси иттрия.

готовят смешиванием 1 г окиси иттрия и 9 г горной породы, 
близкой по химическому составу к анализируемым концентратам 
и не содержащей иттрия, в агатовой ступке в присутствии спир­
та. Смесь сушат в сушильном шкафу.

Из головного образца последовательным разбавлением той же 
горной породой получают два образца сравнения следующим об­
разом: 1 г головного образца сравнения и 4 г горной породы пе­
ремешивают. добавляя 5 см* спирта, в агатовой ступке Смесь 
сушат, получают смесь, содержащую 2 % окиси иттрия — основ­
ной образец 0 0 ,1.

При смешивании OC0i и горной породы в соотношении 1:1 
получают ОСси с 0.5 %-ной массовой долей окиси иттрия.

3.3. Проведение анализа
3.3.1. Настраивают канал на некогерентно рассеянную харак­

теристическую линию серебра (канал сравнения) Ag/C о -» 
=0.584-10-' нм.

Ширину выходной щели устанавливают равной 0.4 мм.
Режим работы трубки: 40 кВ и ЮрЛ. Пробу засыпают в кю­

вету. поверхность пробы заглаживают стеклом.
Кювету с пробой помещают в прободержатель, который встав­

ляют иод бсркллиевос окно рентгеновской трубки.
Сначала замеряют интенсивности на излучателях: окиси алю­

миния и меди ( /р) ,  образцах сравнения OC0i или ОС02 (1°1Р ), 
затем на анализируемых концентратах ( /р).

Время экспозиции равно 40 с.
После замера интенсивностей рассеяния перестраивают канал 

на аналитическую линию YKa,i 0,831-10 1 нм.
Ширину выходной щели устанавливают равной 0,025 мм. Из­

меряют интенсивности на излучателях: окнеи алюминия (JaL /. ики-
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ГОСТ 25702.5—83 С. 7

си меди (/„«),  образцах сравнения OCoi или ОС 02 ( /» р ), а 
также на анализируемых концентратах (Ли).

3.4. Обработка результатов
3.4.1. Массовую долю окиси иттрия (А) н пересчете на сухое 

вещество в процентах вычисляют по формуле
у  *»и 'а *

-  [1,-/1) К*6* • 
где

4 - 4 .
_  К « . 1 1  ;

/ «

/ » - / 2

4 -  4 -
к  1 К

Р  Р

Р  . . .

в * 1 1 ’

t* l  м»

Ц1.Ц2 — массовые коэффициенты поглощения соответственно 
для окиси алюминия и окиси меди.

- i - ^ ,1 6 ;  -L -0 .016;

/о6Р _ /0
А'ов _  ал  а"  . f'Ofip 

yudp_/0 1 ’
Р ' Р

где — массовая доля окиси иттрия в образце сравнения, %.
3.4.2. Расхождения между результатами двух параллельных 

определений не должны превышать величин, указанных в табл. 3.

Т а б л и ц а  3

Массовая доля окиси кттрия. Допускаемое расхождекие. %

1.00 0,09
2.00 0.16
.3.00 0.20

3.4.1; 3.4.2. (Измененная редакция, Изм. Jft 1).

4. с п е к т р а л ь н ы й  м е т о д  о п р е д е л е н и я  о к и с и  и т т р и я

Метод основан на возбуждении спектров анализируемого кон­
центрата в дуге переменного тока и регистрации их с помощью 
спектрографа.
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С  8 ГОСТ 25702.5-83

4.1. Аппаратура, материалы н реактивы
Весы аналитические.
Весы технические.
Весы торсионные.
Спектрограф дифракционный ДФС-13 с решеткой 600 штр/мм 

и трехлинзовой системой освещения.
Генератор дуговой типа ДГ-2 или аналогичный с дополнитель­

ным реостатом, обеспечивающий силу тока нс менее 20А;
Микрофотометр не регистрирующий типа МФ-2 или аналогич­

ный;
Станок для заточки графитовых электродов.
Пек каменноугольный, измельченный и прошедший через си­

то 0.074 мм.
Ослабитель трехступенчатый с заклеенной ступенькой, v ко­

торой пропускание близко к 10%.
Шкаф сушильный с терморегулятором, обеспечивающий тем­

пературу до ?00°С.
Угли спектральные С-3.
Электроды, выточенные из спектральных углей С-3, диамет­

ром 6 мм. с кратером глубиной 5 мм и диаметром 2.5 мм.
Электроды, выточенные из спектральных углей С-3, диамет­

ром 6 мм. заточенные на конус с углом при вершине 30— 10°.
Порошок угольный, полученный из спектральных углей С-3, 

прошедший через сито 0.074 мм.
Фотопластинки спектральные типа 1 размером 9x1 2  см пли 

аналогичные, обеспечивающие нормальные почернения аналити­
ческих линий в спектре.

Ступка яшмовая.
Ацетон по ГОСТ 2603—79.
Иттрия окись с массовой долей основного вещества — окиси 

иттрия ( I I I )— не менее 99.9 %.
Натрий фтористый по ГОСТ 4463—76.
Эрбия окись с массовой долей основного вещества — окиси 

эрбия (III) не менее 99,9 %.
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 

18300-87.
Метол (пара-метиламинофенолсульфат) по ГОСТ 25664—71.
Натрий сернистокнслый безводный по ГОСТ 195—77.
Гидрохинон по ГОСТ 19627—74.
Натрий углекислый по ГОСТ 83—79.
Калий бромистый по ГОСТ 4160—74.
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ГОСТ 25702.5-83 С  9

Проявитель готовят следующим образом: смешивают раство­
ры А и Б в соотношении 1:1 перед проявлением фотопластинки. 
Раствор А состоит из последовательно растворенных: 2,3 г ме­
тола. 55 г серннстокислого натрия безводного. воды до 
1000 см3. Раствор Б состоит из последовательно растворенных: 
42 г углекислого натрия. 7 г бромистого калия, воды до 
1000 см3.

Фиксаж готовят следующим образом: 250 г серноватнстокисло- 
го натрия, 25 г серннстокислого натрия безводного. 50 см3 
серной кислоты, разбавленной 1:9, последовательно растворяют в 
700—800 см3 воды н доводит объем раствора водой до 1000 см ’.

(Измененная редакция, Изм. № 1).
4.2. Подготовка к анализу
4.2.1. П р и г о т о в л е н и е  о б р а з ц о в  с р а в н е н и я
Головной образец I (ГОС-1) готовят смешиванием 1 г окиси 

иттрия и 9 г фтористого натрия при тщательном перемешивании 
в яшмовой ступке в присутствии 2—3 см3 спирта до полного ис­
парения спирта.

2 г головного образца 1 (ГОС-1) и 18 г фтористого натрия
смешивают в яшмовой ступке в присутствии 4—5 cmj спирта. 
Смесь сушат в сушильном шкафу и получают головной образец 2 
(ГОС-2). Последовательным разбавлением головного образца 2 
(ГОС-2), содержащего I % окиси иттрия, фтористым натрием по­
лучают образцы сравнения ОС1-- ОС6.

Массовые доли окиси итгрия в ОС!—ОСб и вводимые в смесь 
навески фтористого натрия указаны в табл. 4.

Т а б л и ц а  4
Масса иавюоя. г

Обозначение обр*1Ц« 
сравпсзн*

Массовая доля ожиеж 
иттряя. % фтористого

н а т р »
разбавляемого

обрами

ОГ.1 0.5 5 5 (ГОС-2)
ОС2 0.3 7 3 (ГОС-2)
ОСЗ 0.2 8 2 (ГОС-2)
ОС4 0.1 48 2 (ГОС-2)
OCS 0.05 5 5  (ОС4)
ОС6 0.03 7 3 (ОС.4)

Указанные в табл. 4 навески фтористого натрия и разбавляе­
м ой образца сравнения помешают в ступку и тщательно пере­
мешивают в течение 20 мин в присутствии спирта.

4.2.2. П р и г о т о в л е н и е  б у ф е р н о й  с м е с и
4.2.2.1. Основу для буферной смеси готовят смешиванием СО г
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каменноугольного пека н 150 г угольного порошка в фарфоровой 
ступке с 50—60 см1 ацетона. Ацетон добавляют до образования 
пульпообразной массы. Перемешивание производят до полного ис­
парения ацетона. Смесь сушат в сушильном шкафу в течение
2 ч.

4.2.2.2. 2 г окиси эрбии смешивают в фарфоровой ступке с 
8 г основы для буферной смеси (см. п. 4.2.2.1) с ацетоном в те­
чение 20 мин. К полученной смеси добавляют 90 г основы для 
буферной смеси и 25—50 см* ацетона и повторяют перемешива­
ние. Затем добавляют еще 100 г основы и 25—30 см3 ацетона и 
снова перемешивзют в течение 20 мин. Полученную таким обра­
зом буферную смесь, содержащую I % окиси эрбия, сушат в су­
шильном шкафу, переносят в плотно закрывающиеся банки и 
используют при проведении анализов.

4.2.3. П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а
Два исполнителя смешивают по 150 мг буферной смеси и 

150 мг каждого из образцов сравнения ОСЗ—ОС6 в отдельных 
стаканчиках на электромеханической мешалке. Полученную в 
каждом стакане смесь набивают в кратеры четырех электродов н 
сжигают в дуге переменного тока. Верхний электрод заточен на 
конус, нижний — с кратером. Сила тока дуги 18—20 А. Время 
«холостого* горения— 15 с, экспозиция — 60 с на каждый элект­
род. Производят экспонирование спектров двух электродов на од­
но и то же место фотопластинки через трехступенчатый ослабитель. 
Ширина щели спектрографа типа ДФС 13—0,025 мм. Индекс 
шкалы длин волн спектрографа устанавливают таким образом,, 
чтобы участок спектра около 320 нм оказался в середине спек­
трограммы. Промежуточная диафрагма — 3,2 мм. Каждый испол­
нитель фотографирует на индивидуальной фотопластинке.

Экспонированную фотопластинку проявляют, фиксируют, про­
мывают и течение 15 мин в проточной воде, споласкивают водой 
и сушат. По спектрам, полученным на фотопластинке, определя­
ют коэффициент контрастности. Для этого измеряют плотности 
почернения двух ступенек в одном из спектров для пяти линий, 
расположенных в интервале длин волн 319—324 нм и имеющих 
нормальные почернения. Вычисляют величины AS—Si--S> и 
по ним рассчитывают коэффициенты контрастности (у) по фор 
муле

1де Т | и Tj — пропускание ступенек трехстуненчатого ослабите­
ля, %.
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Если 7*1 — 100 % и Г»—50 %. формула приобретает вид

По полученным пяти значениям коэффициента контрастности 
находят его среднее арифметическое значение.

В спектрах образцов сравнения ОСЗ — ОС6 измеряют плот­
ность почернения для аналитической линии иттрия 319,5 нм и 
линии сравнения эрбия 322.0 нм. Вычисляют разности почернении 
Д5 аналитической линии и линии сравнения. Находят среднее 
значение разности почернений по двум параллельным спектрам
для каждого образца сравнения и вычисляют величину-^1 для
каждой фотопластинки, где - - среднее арифметическое значе­
ние разности почернений на 1-й фотопластинке; yi — среднее
арифметическое значение коэффициента контрастности ! й фото­
пластинки.

Эту же процедуру повторяют для 2-й фотопластинки, i е. 
вычисляют величину Далее находят среднее арифметиче­

ское значение величин и г. е. .
Vi v> '  v

Градуировочный график строят в координатах , IgC,
где С — массовая доля окнен иттрия (в %) в образцах сравнения, 
умноженная на величину коэффициента разбавления проб. т. е. 
на 20.

При приготовлении новой порции буферной смеси или при 
переходе па новую партию фотопластинок построение градунро- 
ночного графика повторяют вновь.

4.3. Проведение анализа
•1.3.1. Навеску пробы массой 20 мг и 380 мг фтористого нат­

рия перемешивают в течение 4 мин на электромеханической 
мешалке.

150 мг полученной смеси и 150 м" буферной смеси нысылакн 
п один стаканчик для смешивания и повторяют процесс переме 
шнваиия.

Заполняют но.т\ценными смесями кратеры четырех электродов 
которые сжигают в дуге переменного тоиа. Верхний электрод за­
точен на конус, нижний — с кратером. Сила тока дуги 18—20 А. 
Время «холостого» горения — 15 с. экспозиция -- 60 с

Спектры от двух электродов через трехступенчатый ослаби­
тель экспонируют на одно и то же место фотопластинки. Шири-
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на щели спектрографа 0.025 мм. Индекс шкалы спектрографа ус­
танавливают на 320 нм.

4.4. Обработка результатов
4.4.1. По полученным спектрограммам определяют коэффици­

ент контрастности \  по п. 4.2.3.
Измеряют величины плотности почернении аналитической ли­

нии иттрия 319.5 нм н линии сравнения эрбия 322.0 нм. Вычис­
ляют соответствующие разности почернений для двух спектров 
Д5| и ASi, находят среднее значений разности почернений AS
и величину . По значению находят массовую долю
окиси иттрия в концентрате Си Полученное значение С, есть ре­
зультат единичного определения.

4.4.2. Расхождения между результатами двух параллельных 
определений не должны превышать величин, указанных в табл. 5.

Т а б л и ц а  5

Массовое доля оквеи иттрия, % Доп>ск«*ио« расхождение, 1

1.00 0.18
2,00 0.30
3.00 0,40

(Измененная редакция, Нзм. № 1).
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