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Выписке на приказа ГГК СССР № 229 от 18 над 1964 года

? .Министерству геологии и охрены недр Казахской ССР, 
главным уире Бдениям и управлениям геологии и охраны кедр при 
Советах Министров союзных республик, научно-иссхвдоватеяьсхни 
хиститутам, организациям и учреждениям Госгеодкоиа СССР:

а ) обязать лаборатории при выполнении количественных 
анализов геологических проб применять методы, рекомендованные 
ГОСТами, а такие Научный советом, по мере утверждения послед­
них ВИМСои.

При отсутствии ГОСТов и методов, утвержденных ВИМСом, 
разрешить временно применение методик, утвержденных в поряд­
ке, предусмотренной приказом от I ноября 1954 г . *» 998;

в) выделить лиц, ответственных га выполнение лаборато­
риями установленных настоящим приказом требований к примене­
нию наиболее прогрессивных методов анализа.

Приложение »  3 ,  § 8 .  Размножение инструкций на местах 
во н а б еж и м  возможных искажений разрежается только фотогра­
фическим или алектрографичеспм путем.
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В соответствии с приказом Госгеолкома СССР № 229 

от 18 мая 1964 г . инструкция № 29 -  X рассмотрена и 

рекомендована Научным Советом по аналитическим мето­

дам к применению для анализа рядовых проб (Ш категория).
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Инструкция 29 -  X pecctiovpsHB в соот­
ветствии с приказом Государственного 
геологического комитета 229 от 1 6 ./.  
64 г. Научным Советом по аналитическим 
методам (irooTOKan й 4 от 21.ХП.66г.) 
к утверждена ВИМСом с введением в 
действие с I/ffl-бб х.

УПРОЩЕННОЕ УНИФИЦИРОВАННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ СВИНЦА 
В шш  '/I СЗИНЦ0В0-ЦИНК0В1Д РУДАХх)

Сущность метода

В солянокислой среде ионы свинца обратимо восстанав­

ливаются на капельном ртутном электроде, образуя хорошо 

выраженную полярографическую волну 2

РЪ2+ Т 2е Ш уъ

В солянокислой среде, содержащей иэоыток хлорида, 

потенциал полуволны свинца (ППВ) равен -  0 ,51  в (НКЭ). 

Полярогоамм^ свинца в солянокислом растворе показана на 

рисунке.

Определению свинца в солянокислой среде/+ метают 

растворенный кислород, трехвалентлое железо, большие 

количества мели, мышьяк, сурьме, висмут, олово и таллий.

Мешающее влияние этих элементов ( з а  исключением 

таллия и олова) устраняют введением в раствор ж елеза в 

виде порошка, которое восстанавливает растворенный кисло­

род воздуха до воды, железо Я до железе Г-, медь, сурьму 

и висмут до металле, мышьяк до мышьяковистого водорода. 

Влиянием таллия обычно пренебрегают, а в присутствии

олова применяют методы, в котерье: олово маскируют лимон- 
о ,

НОЙ КИСЛОТОЙ*' vCU, и нструкцию  КС/»п ' !i? З Б -Х )  ИЛИ ОТГОНЯЮТ

х7"3йесекэ в НОАк химико-аналитической лабораторией ЗКоС:- 
1965 г , ,  на основании унификации методов, разработан­
ных в габоритоокях БИМСа и Казахского геологического 
/правде имя. ?
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Рис, Полярографическая волна восстановления свинца 
в кислом хлоридком растворе.Концентрация свинца 

-  10 ккг / мл.

его в форме летучего тетрахлорида ^ или, наконец, отделя­

ют свинец от олова с помощью анионного обмена (см.инструк­

цию HCALi к  30 -X ) .

Определению свинца любым методом мешают повышенные 

содержания в пробе бария, который обычно присутствует в 

породе в форме сернокислого бария или превращается в 

сернокислый барий в процессе разложения пробы. Ионы 

свинца, проявляя изоморфизм, способны внедряться в решет­

ку сульфата барся и в таком состоянии не извлекается при 

кислотной обработке пробы. Результаты анализа получаются
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заниженные, Уожно уменьшить вредное влияние бария, об" 

рабатывая при кипячении пробу соляной кислотой, содержа­

щей избыток хлористого бария: избыток ионов бария вытесня­

ет поглощенный кристаллами сульфате бария свинец, и по-
ц

тери свинца при анализе сокращается*".

Пробы, содержащие большее количество органического 

вещества или мышьяка, следует предварительно оэолить при 

достаточно низкой температуре (500-$00°С), чтобы свинец 

не улетучился при восстановлении его до металла.

Упрощенным методом свинец определяют в солянокислой 

среде, содержащей избыток хлористого натпия.

Основное количество мешающих определению элементов 

удаляют обработкой конечного раствора порошком восстанов­

ленного водородом железа.

Метод очень прост в выполнении и высокопроизводителен, 

но так как удаляются не все мешающие элементы, он применим 

лишь к определенным рудам, Кроме того, в солянокислой сре­

де, содержащей изыток хлористого натрия, низкая раствори­

мость хлористого олова ограничивает верхний предел содержа­

ний определяемого свинца, Так, например, при навеске I г 

и конечном объеме раствора IOG мл содержание свинца нс 

должно превышать 9—1056, иначе избыточный свинец в виде 

хлористого свинца выпадет в осадок, к результаты анализа 

будут занижены. Очень низкие содержания свинца (менее 

О,036) нельзя определять в солянокислой среде потому, что 

большие и острые осцилляции на подпрограмм точ­

ному измерению высоты волны свинца.

с.
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Для теоеведения свинца в раствор навеску разлагают 

кипячением с соляной кислотой с добавлением хлористого 

натрия или хлористого бария,если проба содержит барит.

Определению свинца в солянокислой среде мешает 

остающийся в нерастворимом остатке пирит, так как при 

н.юсеним в раствор порошка железа в присутствии пирита 

начинается обильное выделение сероводороде. Поэтому, если 

в разлагаемом материале содержится пирит, что легко обна­

ружить по темному цвету тяжелого нерастворимого остатка, 

то перед прибавлением порошка железа раствор должен быть 

отфильтрован иля слит с нерастворимого остатка.

бетод рек о м ен д у ется  для  определения свинца з  п о л и - 

ю тад л к ч еск и х  рудах при содерж ании: 

свинца -  от 0,05 до 5, Oti., 
меди -  до З е , 

таллия и олова •• следы, 

кадмия и те л л у р а  -  до С ,1й , 

мышьяка и с у о ы ш  -  До I. , 

бария с е р н о к и с л о ю  -  до  Г-ё.
Таблица I т

Допустившие расхождения'

Содержание свинца, абс.% !Допустимые расхождении, отн.%__

1 0 - 3  

15 -  Тг
1,0  -  10

0,5 -  1,0 
0,05 - 0,о 30 -  15
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Реактивы и материалы

I .  Киелета соляная, разбавленная 1:1 

2* парий хлористый, JOJfr-ний раствор 
6* Натрий хлористый кристаллический

4. Типовой раствор азотнокислого свинца, содержащий

1 мг свинца ь 1мл. Растворяют 1,60 г предварительно вы­

сушенного при 12$-Х30°С азотнокислого свинца г небольшом 

количестве воды, подкисленной азотьой кислотой, и доводят 

объем до I л водой. Содержание свинца в растворе устанав­

ливают химическим методом.

5. Желатина (пищевая), Ii-iiufi раствор

6 . Хелезо, восстановленное ьодородош, Порошок железа 

должен быть проверен не чистоту (лучше всего спектраль­

ным анализом), а также на достаточную активность его в 

солянокислом раствопе. При введении порошка в пробирку с 

солянокислым раствором должно тотчас же начаться выделе­

ние водорода в виде поднимающегося вверх белого шлейфа 
мелких пузырьков газа.

Ход анализа

Навеску тонко истертой пробы от 0,1 до 1,0гпомещают 

в коническую колбу емкостью 100—150 ил, прибавляют 26 мл 

соляной кислоты 1:1 и, накрыв колбу воронкой, кипятят ’ 

мчнут. Добавляют 6 г хлористого натрия или 6 мл Южного
у \

раствора хлористого бария и вновь нагревают до кипении ' 
Раствор перекосят в пернув колбу на 100кл, добавляют

2 мл Й-ного раствора желатины, по охлаждении

х) В присутствии больших количеств органического вещества 
или мышьяка пробу предварительно озоляот г фсофорозом 
тигле при температуре темнокрасного каления. ;;сли пооба 
содержит олово, поступают согласно дополнению.

(
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доливают водой до метки и тщательно перемешивают . 

Отливает из колбы часть отстоявш егося солянокислого раст­

вора в сухую пробирку, наполнял ее почти доверху, всыпают 

0 ,3  -  U ,j г  порошка железа , перемешивают и дают отстоять­

ся в течение 1 -1 ,5  часов ^  * Отстоявшийся прозрачный 

раствор осторожно сливают в электролизер и полярогра- 

фируют в пределах напряжения поляризации 0 ,3 5  -  0 ,6 5  в 

(НКЭ).

Высоту полярографической волны измеряют по методу 

двух отсчетов или лучше по вычерченной подпрограмме.

Содержание свинца находят по градуировочному графику, 

построенному по данным полярографированкя серии эталонных 

растворов с заданной концентрацией свинца.

Для приготовления серии эталонных растворов в 9 ка­

либрованных мерных колб на 50 о  вводят с помощью к а л и ' 

брованной бюретки определенные (рассчитанны е) объемы типо­

вого раствора, содержащего I мг свинце в I  мл, прибавляют 

указанные в методике реактивы, перемени к о ж , после д о с т и ­

жения комнатной температуры доливают до метки и снова пе­

ремешивают.

Если ожидаемое содержание определяемого элемента со­

ставляет доли процента, а железа содержится более тс 

в эталонные растворы вводят оаствор хлорного железа из 

писчета 50-100 мг железа на коддый э т а т е к . £ели при разложе 

н;ги пробу вводили хлористый барий, то в этакоаные растворы 

добавляют по В ,5 т  IО д н о го  раствора хлористого бария.

х) Если нерастворимый остаток темного цвета, что указывав? 
на возможное присутствие ;■ пробе пирита, раствор перед 
прибавлением железа фильтруют и далее продолжают по 
ходу ан али за.

га) L* присутствии больших ;т>л имеет з модк порошок пз дне 
гг-обирни н;иобрстас" кгасновдтый цвет. В этом случае 

:о V 'v  сше 0 ,5  г лэролка.
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Таблица 2
Эт алойные растворы для построения графика

щ J Объем ! Содержание свинца в эталоне
1/Я \ типового раствора,

j }Щ ! мг/мл
j

| % (при пересчете на 
! навес кт 1.000 г)

I . 0,00 0,000 0,000

2. 0,25 0,005 0,025

3. 0,50 0,0X0 0,050

4. 1,00 0,020 0,100

5 . 2,50 0,050 0,250

6 . 5,00 0,100 0,500

7. 10,00х5 0,200 1,000

8. 25,00х5 0,500 2,500

9. 50,00х5 1,000 5,000

При пол программировании температура пспксубмого раст­

вора должна быть одинакова с тендер эту р с."., яра которой 

полярографирсвались эталонные растворы.

Содержание свинца вычисляют по формуле

* РЬ JLJL ,1СО 1 J -
10.ПН.1000

где: X -  найденная во калибровочному х-рафкку искомая 

концентрация свкнца, иг/ая ;

V -  объем раствора, подготоменного к полярогрв- 

фировашпз (объем мерной колбы), мл;

Н -  навеска пробы,г .

х) Смеренные сюреткой растворы осторожно упардвают
в стакане до объема о-Ю мл к количественно переносят 
в мерные колба.

9



Дополнение 

Отделение олова

* 29 -  X

дополнительные реактивы

1 . Кислота соляная d 1 ,1 9 х^

2 .  Кислота аскорбиновая (фары).

3 . Гидроксиламин солянокислый, кристаллический

‘и  Перекись водорода, ЗСЙ-кьгй раствор (пергидроль)

Ход анализа

Гели проба содержит растворимые соединения олова, 

и ход анализа вносят следующие изменения: вавеску тонко 

истертой пробы 0 ,5  -  1 ,0  г .всыпают в стакан емкостью 

ICO мл, добавляют 20 мл соляной кислоты d 1 ,1 9  и нагре­

вают на плитке до прекращения выделения сероводорода.

Йели в пробе не содержится значительных количеств 

мышьяка или сурыш хх) ,  то несколько остывиий раствор 

покризза? часовым стеклом и прибавляют I мл пергидроля, 

iin прекращении сильного выделения газа стекло снимают, 

изстйор выпаривают и просушивают до полного исчезнове­

нии запаха соляной кислоты. Вновь прибавляют 5 -10  мл со-  

..шедотн d 1 ,19 , 0 ,5 -1  мл пергидроля и еще раз

у.) d -  относительная плотность.
хх) Если в пробе содсскэтся значительные количества 

мызьяка и сурьмы, то основную часть их отделяют 
дистилляцией в фопме летучих трихлоридов, для чегс 
солянокислый гаствор упаоивавт до объема 3 -5  мл, 
разбавляют в £-S  раза водой, добавляют I г  соляно­
кислого гидроксадамика или гидразина и для полного 
soe-'.-гаь'овления ионов железа Ш какого-либо сильного 
гос' г.ковктеля (аскорбиновую кг.слету, порошок метел* 
..чческгго железа, алюминиевую Г *7

■ КТ Г,.г. ВКЛ&ОИНЯЮТ 200 У
т о у ж к у  И Т , П е »

продолжают нагревание
до г >; крашения г-иделении белых паров соединений 
МУИЬНКс и сурьмн, Добавляет: fi-IO мл соляной кислоты 

а 1. I ■ и поступает так , как я отсутствие этих
:*г * л f i t. М .
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упаривают и высушивают до полного исчезновения запаха 

соляной кислоты ХК  Далее поступают так, как описано 

в основной ходе анализа.

Литература

1 . Изменения и дополнения к "Временной инструкции 

по внутрилабораторноиу контролю ИГ и ОН СССР", 1962.

2. Крюкова Т.А., Синякова С.И. , Арефьева Т.В. Поля -  

рографический анализ. Госхимиздат, 1959.

3 . Пахомова К.С., Волкова Л.П. Ускоренный поляро­

графический метод определения свинца в рудах, содержащих 

олово, растворимое в кислотах. Методические материалы для 

лабораторий геологических управлений и экспедиций, вып. 

12, 1955 г .

4. Сборник, "Методы химического анализа минерального 

сырья" ( полярография), зып. 2. Госгеолтехиздат, 1956г.

5 . Сочеванов В.Г., Понемунская М.А. Методы определе­

ния свинца в рудах. Госгеолтехиздат, 1952.

6. Файнберг C.D., Филиппова Н.А. Анализ руд цветных 

металлов. Метадлургиздат, М., 1963.

х) вели общее содержание олова в пробе превыше* 3£, 
выпаривание с соляной кислотой и пергидролем следует 
повторить 3-4 раза. К сухому остатку прибавляют 
25 мл соляной кислоты 1:1, 5 г хлористого натрия н 
кипятят несколько минут.
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К Л А С С И Ф И К А Ц И Й
лабораторных методов анализе минерального сырья по их наз­

начению и достигаемой точности

Щ  в -1
за  ?_______________ I

йазначешю енааиза
I Точность ш> сравкакию Коэффн- 
с допуска юс внутрила- ;диент к 
бораторного контроля ]допускам

"I. Особо точный 
анализ

П. Полный анализ

Арбитражный анализ* 
анализ эталонов
Полные анализы гор­
ных пород к минера- 
лов.

Средняя ошибка в S раза 
меньше допусков
Точность анализа должна 
обеспечивать получение 
суммы элементов г пре­
делах 99*5-100*51

0,33

1* Анализ рядо­
вых проб

Массовый'анализ гео- Ошибки анализа должны 
логических проб при укладываться в допуски 
разведочных работах 
и подсчете запасов* 
а также при контроль­
ных анализах*

ТУ; Анализ техноло- Текущий контроль тех-Ошибки анализа могут ук- 
гических лродук-нологических процвс- ладываться в расширенные 

J  тов сов допуски по особой доге-
вореанооти с заказчиком.

1-г

У. Особо точный 
анализ r e охи- 

' мических проб

У1. Анализ рядовых 
ЩУййтеохюяческиг 
. V. ; проб.

j'?4
-

т ш ? г .С' ■
?'Ш^ПкД|*ййп9етвев-

Определение редких и Ошибка определения не Q*5 
рассеянных элементов должна превышать полови- 
и *эяеиентов-спутни- ны допуска*для низках со­
ков *при близких к держаний*для которых до- 
кларковым содержаяи- пуски отсутствуют, -  по 
як . договоренности с за к а з-
< чином.
Анализ проб при гео - Ошибка определения доли- 2 
химических и других на укладываться в удво- 
иссдедованиях с по- ешшй допуск; для вязких 
выаенной чувствнт ель-содержаний* для которых 
ностьш и высокой про-допуски отсутствуют!-по
из водите льностью* договоренности с 

ком.
зеказчи-

&тт?-

• ' V? Я:* *.
^/Качественный

При определения содараа- 
ния заемевта допускаиг- 
ся отклонения на 0 ,5 -1  
порядок.

ш т

-Качественная харак­
теристика минераль­
ного сырья с ориен­
тировочным указани­
ем содержания ахе- 
ментов*применяемая 
при металлометриче- 
сиой свежие и др . 
поисковых геологи­
ческих работах

Качественное опреде- Точность определения не 
х еш е присутствия г нормируете 
злежекта в минераль­
ном сырье.Инструкция НСАМ 29-Х
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