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В с о о т в е т с т в и и  с  п ри казом  Г о сге о л к о м а  СССР № 2 2 9  от 1 8  мая 
1 9 6 4  г .  и нстр укц и я К? 1 3 -Х  р а ссм о т р ен а  и р ек о м ен д о ван а  Науч

ным Советом по а н ал и ти ч еск и м  методам к применению для а н а 

л и за  рядовы х п р о б .

(П ротокол № 3 от 1 0 .У Л 9 6 5  г . )
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Инструкция te 1 3 -л  р ассм о тр ен а  в  с о о т в е т с т в и и  
с приказом Г о с у д а р с т в е н н о го  г е о л о г и ч е с к о г о  
ком и тета СССР Я? 2 2 9  от 18  мая 1 9 6 4  г .  Научным 
С оветом  по ан ал и ти чески м  м етодам (п р о т о к о л  № 3  
от 10  . У Л 9 6 5  г . )  и утвер ж д ен а ВИМСом с 
введени ем  в д е й с т в и е  с 1 /У 1 -6 5  г *

КОЛОРИМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ МОЛИБДЕНА В ВИДЕ РОДАНИД
НОГО КОМПЛЕКСА*/

Сущ ность м етода

Метод ко л о р и м етр и ческо го  определения м оли бдена в  р у -  

л а х ^ о сн о в а н  на обр азо вани и  в  кислом р а ст во р е  окраш енного 

а б ур о ва то -к р а сн ы й  ц вет к о м п лексн о го  со еди н ен и я п я т и в а л е н т 

н о го  молибдена с  роданидом . В к а ч е с т в е  в о с с т а н о в и т е л я  шес

т и в а л е н т н о го  молибдена п рим еняется д в у х л о р и с т о е  о л о в о .

Чтобы не д о п у сти т ь  о б р азо ван и я  ком плексных со ед и н ен и е 

м олибдена низшей ва л е н т н о сти »  о к р а ск а  котор ы х м ен ее  и н тен 

си вн а» чем о к р аск а  роданида п я ти в а л ен тн о го  м олибдена» в  

р а ст в о р  в в о д я т  т р е х в а л е н т н о е  ж ел е зо .

В р е з у л ь т а т е  реакции между двухвал ен тн ы м  оловом  и 
тр ехвал ен тн ы м  ж елезом в р а с т в о р е  о бр азую тся ионы ч е т ы р е х в а 

л е н т н о го  о л о в а , поникающие во сст а н о в и те л ьн у ю  с п о с о б н о с т ь  
хл о р и ст о го  о л о в а * .

Молибден во сст а н а вл и в а ю т в  сер н о ки сл о й  с р е д е ,  н аи б о 

л е е  благоп риятной для о б р азо ван и я  ро дани д но го  к о м п л ек са  мо

л и б д е н а . И н тен си вн о сть окр аски  з а в и с и т  от к и с л о т н о с т и  р а с т 
в о р а , концентрации роданида и п родолж ительности  вы ста и ва н и я  

р а с т в о р а . Имеет зн а ч е н и е  такж е порядок п р и бавлен и я р е а к ти 

в о в :  к  кислому р а с т в о р у  сн а ч а л а  прибавляю т р о д а н и д , з а т е м  

со л ь  о ки сн о го  ж ел еза и , наконец» д в у х л о р и сто е  о л о в о . Если 

с н а ч а л а  п рибавить в о с с т а н о в и т е л ь , а за те м  р о д а н и д , может 

о б р а з о в а т ь с я  м олибденовая с и н ь , медленно п ер еходящ ая в ро

данисты й м олибден .

Роданисты й ком п лекс молибдена р а с т в о р я е т с я  в  р яде ор

га н и ч е с к и х  р а ст во р и те л ей  (сер ны й  эфир, бутиловы й спирт и д р ).

х /В н е с е н а  в  НОАМ хи м и к о -ан ал и ти ч еск о й  л аб о р ато р и ей  ВЬШСа, 
1 9 6 5  г .
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поэтому п р е д с т а в л я е т с я  возможным з а к а н ч и в а т ь  определен. ^  

ср авн ен и ем  о кр асл и  и сп ы туем ого  л э т а л о н н о го  р а с т в о р о в  как 

в  водном с л о е , т а к  и п о сл е  и звл е ч ен и я  окр аш енного  с о с д  

нип органи чески м и  р а ство р и те л я м и * Это д а е т  во зм о ж н о сть п - *  

ъы сить ч у в с т в и т е л ь н о с т ь  м етода в н е с к о л ь к о  р а з

Определению м олибдена роданидным м етодом мекают р.л л ь -  

фрам, м едь, с в и н е ц , хр о ы , ва н а д и й , мышьяк, р ен и й .

Вольфрам У в  у с л о в и я х  о п р едел ен и я м олибдена о б р а з у 

е т  комплексный р о д а н и д , с л а б о  скраш енный в  з е л е н о в а т о - ,^ - . >- 

тый ц в е т . Д о п у с к а е т с я  п р и су т ст в и е  т р е х о к и с и  вольф рам а от 

0 ,5  до I  м г ( б  з а ви си м о с ти  о т  содерж ания м о л и б д ен а) в  ->0 

мл р а с т в о р а *  При большем содерж ании вольфрам л р е я в о р и т е л ь -  

но свя зы ваю т в  б есц ве тн ы й  ком п лекс с  винной или л и м о н ...;
7

КИСЛОТОЙ .

При щелочном разлож ении руды м едь ч а ст и ч н о  п ер ехо д и т 

в  р а ст во р  в  ви д е  к у п р и т а , о б р а зу я  в  дальнейш ем м уть иди 

о с а д о к  тр уд н о ф и л ьтр уем о го  родани да м е д и * . П оэтому м едь вы

деляю т в о с а д о к  в  ви д е  за к и си  кипячением  щ ело чного  р а с т в о 

ра с  солью ги д р о к си л ам и н а  или с  ф ормалином. При вы соком  

содержании меди применяют к и сл о тн о е  разлож ение м атер и ал а 

с последующим осаж дением  меди р аство р о м  е д к о й  щ елочи7 .

С винец при щелочном сп л авл ен и и  в  п р и су т ст в и и  п е р е 

киси натрия о б р а з у е т  ллю м бат, который при п од ки сл ен и и  р -з  

л о г а е т с я  с  вы делени ем  в  о с а д о к  п лохо  фильтрующ ейся д в у о - ::-  

си с в и н ц а . Е этом  с л у ч а е  в р а с т в о р  п о сл е  п о д ки сл ен и я  при

бавляю т 1 - 2  капли р а с т в о р а  д в у х я о р и с т о го  о л о в а ; о б р азую 

щийся при этом о с а д о к  су л ь ф а т а  сви н ц а л е г к о  отф и л ьтр овы 

в а е т с я

Влияния небольш их ( н е  б о л е е  1 0 - 2 0 - к р а т н о г о  по о тн о 

шению к содержанию м о л и бд ен а) к о л и ч е с т в  хром а и ва н а д и я  

можно и з б е ж а т ь , и з в л е к а я  окрашенный ком п лекс о р га н и ч е с к и 

ми р аство р и тел я м и  или д о б а в л я я  хром и ван ади й  к  э т а л о н н о - 
7 4

му р а ст в о р у  ’ .

Мышьяк, в о с с т а н а в л и в а я с ь  при д е й ст ви и  д в у х л о р и с т о г о  

олова до э л ем ен та р н о го  с о с т о я н и я , со об щ ает р а с т в о р у  до 

полнительную  о к р а с к у ^ . Е го  удаляю т в ви д е  л е т у ч е г о  броми

да  мышьяка У , у п ар и вая  р а с т в о р  с б р ом и сто во д о р о д н о й  и с е р 

ной кислотам и7 .

Рений У о б р а з у е т  с  роданидом к о м п л е к с , окрашенный 

в желтый или красны й ц ве т  ( в  зави с» .* .о сти  от содер ж ания
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л и н ), ч : о  мешает определению молибдена .О днако п р акти 

ч е с к о го  значени я э то  не и м еет, т а к  как  рений п р и с у т с т в у е т  

^ ч н о  в к о л и ч е с т в а х , незн ач и тел ьн ы х по сравнению  с с о д е р 
жанием м олибдена. Для разложения пробы обычно применяют 

сп л авл ен и е со  щелочью.

ч я М Ш М М Ш Ш Ш М Н Й М Ш .  Материалы с большим со дер ж а

нием кремния(и е д н ,св и н ц а  или хрома и низким содерж анием м о

либдена ц ел есо о б р азн ее  р а з л а га т ь ,о б р а б а т ы в а я  пробу к и сл о там и . 
Определение заканчи ваю т ви зу а л ь н о , ср авн и вая  о кр аски  

роданидного ком плекса молибдена в водной с р е д е ^  к э та л о н 
ных р а с т в о р о в .

Кроме определения общ его содержания м о л и б д ен а ,в  пред

лагаем ой инструкции дано также определение о к и сл ен н о го  мо
л и б д ен а .

Метод применим для определения молибдена в  м инераль
ном сырье при содержании е г о  от тысячных долей  до 1%.

Допустимые расхож дения3

Содержанке м олибдена,
%

0 ,2 5  -  1 , 0  
0 , 1  -  0 ,2 5  
0,02 -  0,1 
U ,0 u 5 -  0 ,0 2

Допустимые р асхо ж д ен и я , 
о тн .%

1 3 - 5  
2 0  -  1 3  

35  -  2 0  
5 0  -  35

Реак2и_вы_и_мат£риалы_

1 .  Кислота с е р н а я , р азб авл ен н ая  1 : 1 .
2 .  Кислота с о л я н а я , <i 1 ,1 9 ХЛ

3 .  Кислота винная или калий-натрий виннокислы й, 

25%-ный р а с т в о р .
4 .  Натр едки й , твер ды й ; 10%-ный р а ство р  и 2%-ный 

р а с т в о р , профильтрованный,

5 .  Аммоний или калий роданисты й, 25%-ный р а с т в о р ,

6 .  Гидроксиламин солянокислый кр и сталл и чески й  или 

формалин.

х /  d -  о тн о си тел ьн ая  п л о т н о ст ь .
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? .  Калий бромистый.
8 .  Квасцы ж елезо-ам монийные, 1%~ныи р а с т в о р .

9 .  Олово дву  хл о р и сто е , 10%-ныя р а с т в о р . 10 г  к р е ста х  
л и ч е ск о го  д в у хл о р и сто го  олова растворяю т при н агр еван и и  i  
1 0  ил соляной кислоты d 1 , 1 9 ,  разбавляю т водой до  1 0 0  ьд 

и прибавляют н е ск о л ь к о  к у со ч к о в  м етал л и ч еско го  о л о в а .

10%-ный р а ст во р  д в у х л о р и с т о го  о л о ва  можно так и е  п риго

т о в и т ь  из м етал л и ч еско го  о л о в а : 5 , 2 6  г  м етал л и ч еско го  о лова 

растворяю т при н агр еван и и  в  2 0  мл соляной кислоты < 1 1 ,1 9  * 
доливаю т водой до объема 1 0 0  мл и прибавляют н е ск о л ь к о  к у 

с о ч к о в  м етал л и ческо го  о л о в а .
1 0 .  П ерекись во д о р о д а , 30%-ный р а ст во р  (п е р ги д р о л ь ).

1 1 .  П ерекись н а т р и я .
1 2 .  Царская во д к а  (с м е с ь  3  ч а сте й  соляной кислоты d 

1 ,1 9  и I  части  азо тн о й  кислоты d 1 , 4 0 ) .
1 3 .  Стандартный р аство р  молибдена (за п а сн о й  р а с т в о р ) .  

Н авеск у  1 ,8 4  г  м олибденовокислого аммония растворяю т в  д и с

тиллированной в о д е , п ер ек о ся т в мерную колбу на I  л и до
ливают водой до м етки .

Рабочий р а с т в о р . 1 0 0  мл за п а сн о го  р а ство р а  п ер ен о ся т 
в  мерную колбу на I  л и доливают до метки во д о й . I  мл р а с т 

вора содержит 0 , 1  и г м олибдена.
Титр р а ст в о р а  проверяют весовым п утем . Отбирают пи

п еткой  из за п а сн о го  р аство р а  д ве  аликвотны е части  по 5 0  мл, 
р азбавляю т водой приблизительно до 1 5 0 -2 0 0  мл, подкисляют 

соляной кислотой 1 :1  до слабокислой реакции по метиловому 
оранж евому, добавляю т 2 0  мл 5 0% -н о го  р а ство р а  у к с у с н о к и с 

л о го  аммония, подкисляют УО^-ной3̂  ук су сн о й  кислотой ( 5 к л ) ,  

р а с т в о р  нагр еваю т до кипения и приливают из бюретки медлен

н о , п с каплям, 4%-ный р а ство р  у к су сн о к и сл о го  с в и н ц а * * ' до  

прекращения образовани я о с а д к а . Чтобы у б ед и ться  в  п олноте 

осаждения молибдена, каплю п р озр ачн ого  (н а д  о садком ) а н а 

лизируем ого р аство р а  смешивают на белой фарфоровой п л асти н

ке с  каплей G ,5% -но го  р а ство р а  тан н и н а. Если при этом по

я в л я е т с я  к о р и ч н евато -к р асн о е  окраш ивание, что  у к а з ы в а е т  на

х /  Ледяную уксусную  ки сл о ту  разбавляю т водой л  отношении
2 : 1 .

х х /  4 0  г  у к су сн о к и сл о го  свинца р астворяю т в дистиллирован
ной во д е , прибавляют 1 0  мл 70%-ной уксусн ой  кислоты и 
доливают водой до I  л ,

6 .
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п р и с у т с т в и е  в  р а с т в о р е  молибдена» п р и б авл ен и е (п о  кап л ям ) 

у к с у с н о к и с л о г о  сви нц е продолжают до  о тр и ц а тел ьн о й  р еакц и и  

с  тан ни н ом . П осле э т о г о  прибавляю т еще и зб ы то к  2 - 3  мл р а с т 

во р а  а ц е т а т а  сви нц а и 5 - 1 0  мл у к с у с н о й  к и с л о т ы . К и п ятят 

1 5 - 3 0  мин. до осаж дения м олибдата сви нц а в  ви д е  к р и ст а л л и 

ч е с к о г о  о с а д к а . Горячий р а с т в о р  фильтруют ч е р е з  плотный 

ф ильтр» промывают 2 - 3  р а з а  д ек ан тац и ей » з а т е м  на ф и л ьтр е 

горячим  2-3% -н ы н  р аствор ом  у к с у с н о к и с л о го  аммония д о  о тр и 

ц ател ьн о й  реакции на сви н ец  (п р о б а  с р аство р о м  х р о м о в о к и с

л о г о  н а т р и я ) .

О садок с  фильтром озоляю т во  взвеш енном  фарфоровом 

т и гл е  и прокаливаю т на го р е л к е  при те м п е р а т у р е  т е м н о -к р а с 

н о го  кал ен и я до  п о ст о я н н о го  в е с а .

Содерж ание молибдена в I  мл з а п а с н о г о  с т а н д а р т н о г о  

р а с т в о р а  (  ТМо) вычисляют по ф орм уле:

_  А . 0 ,2 6 1 3  ,  Ю 3  
* М о ---------------Т> м г ’

г д е :  А -  в е с  м олибдата свинца» г ;
Б -  объем з а п а с н о г о  с т а н д а р т н о го  р а с т в о р а , в з я т о г о  д л я  

у с т а н о в к и  т и т р а , мл;
0 , 2 6 1 3 -  коэффициент п е р е с ч е т а  м олибдата сви н ц а  н а  м о л и б д ен .

П р и готовлени е шкалы эталонны х р а с т в о р о в . С плавляю т 

1 0  г  е д к о го  н атр а  в железном т и г л е .  Плав выщ елачиваю т в 

с т а к а н е  ем костью  '+00 мл» дают о са д к у  о т с т о я т ь с я ,  р а с т в о р  
осторож но сливаю т в коническую  к о л б у , прибавляю т 2 - 3  мл п ер 
ги др ол я и кип ятят 10  мин. Р а с т в о р  п ер ен о ся т  в мерную к о л б у  

ем костью  5 0 0  мл и доливаю т водой до м етк и . На это м  р а с т в о 

ре г о т о в я т  шкалу эталонны х р а с т в о р о в .

В цилиндры для кслорим етрирования отбираю т по 2 0  мл 

щ елочного р а с т в о р а  и при содержании в  пробе с о т ы х  до л ей  

п р оц ента молибдена добавляю т 0 , 1 ;  0 , 2 ;  0 , 3 ;  0 , 4 ;  0 , 5 ;  0 , 6 ;  

0 , 7 ;  0 , 8  мл р а б о ч е го  с т а н д а р т н о го  р а с т в о р а , со дер ж ащ его  

0 , 1  мг молибдена в  1 мл ( 0 , 0 1 ;  0 , 0 2 ;  0 , Об; 0 , 0 4 ;  0 , 0 5 ;

0 , 0 6 ;  0 , 0 7 ;  0 , 0 8  мг м о л и б д ен а ). При содерж ании в  п р о б е д е 

с я т ы х  дол ей  п роц ента молибдена добавляю т 0 , 2 ;  0 , 4 ;  0 , 6 ;

0 , 8 ;  1 , 0 ;  1 , 2 ;  1 , 4  мл р а б о ч е го  ст а н д а р т н о го  р а с т в о р а  ( 0 , 0 2 ;  

0 , 0 4 ;  0 , 0 6 ;  0 , О ь; 0 , 1 0 ;  0 , 1 ^ ;  0 , 1 4  мг м о л и б д е н а ). Как уже 

было с к а з а н о , при большом содержании в  пробе вольф рам а в

7 .
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каждый эталон приливают 2,5 мл раствора калия-натрия вин
нокислого ИЛИ ВИННОЙ (СИСЛ ОТ У,

Р а ств о р ы  о сторож но н ей тр ал и зу ю т сер н о й  к и сл о т о й  1 :1  

по л а к м у су  и д о б авл я ю т и зб ы то к  е е  о мл. ^ р а с т в о р о м , о х 

лажденным д о  ком натной  тем п ер атур ы  ( Ь - 2 0 ° с )  л д о веден н ы м  

во д о й  до  объема 35  мл, п рибавляю т в с е  р е а к ти в ы  в  том к е  

п о р я д к е , что  и к испы туем ом у р а с т в о р ) ,  соблю дая в с е  у с л о 

в и я , у к а за н н ы е  выш е. З атем  д о л и ваю т во до й  до  5 0  мл и п ер е 

меш иваю т. При ки сл о тн о м  разлож ении пробы п о л ьзу ю т ся  ш калой, 

п р и го то вл ен н о й  на 2 ;^ н о м  р а с т в о р е  е д к о г о  н а т р а .

А п п ар атур а

Цилиндры д л я  кол о р и м етр и р оваи и я из б е с ц в е т н о г о  с т е к 

л а  вы со т о й  2 5 - 3 0  с м , ди ам етром  3  с м .

Х од а н а л и з а

I .  О п р ед ел ени е о б д е г о  содер ж ания м оли бден а

А . Х од а н а л и з а  при щ елочном разлож ении пробы

Н а в еск у  т о н к о  и с т е р т о й  руды 0 , 5 - 1 г ( в  за в и с и м о с т и  о т  

п р е д п о л а га е м о го  со дер ж ан и я м о л и б д е н а )*^  помечаю т в  ж е л е з 

ный т и г е л ь ,  засы л аю т с в е р х у  едким  натром  ( 3  г )  и п ер ек и сью  

н а тр и я  ( I  г )  и н а гр е в а ю т  на п л и тк е  или в  муфеле д о  п о л н о го  

о б езво ж и ван и я  и р а с п л а в л е н и я  щ е л о ч и * * / .  Горячий т и г е л ь  п е 

р е н о с я т  в  пламя п ая л ьн о й  го р е л к и  и сп л авл яю т в  т е ч е н и е  4 - 5  

м и н . Теплый т и г е л ь  помещают в с т а к а н  ем к о стью  4 0 0  м л, по

кры ваю т с т а к а н  часовы м  ст е к л о м  и наполняю т т и г е л ь  теп л о й  

в о д о й .

П осле п о л н о го  р а с т в о р е н и я  п л а ва  (можно о с т а в и т ь  до 

сл ед ую щ его  д н я )  смывают с т е к л о  и , п рип одняв т и г е л ь  с т е к л я н 

ной п а л о ч к о й , тщ ател ьн о  обмывают е г о  теп л о й  в о д о й ,д о в о д я  

объем  ж идкости  в с т а к а н е  до  1 0 0 - 1 2 0  м л . К р а с т в о р у  д о б а в 

ляю т 1 - 2  мл п е р ги д р о л я , накр ы ваю т с т а к а н  ст е к л о м  и к и п я тя т  

1 0  м и н у т . Если р а с т в о р  окраш ен соеди нени ям и  д в у х в а л е н т н о й

х /  При зн а ч и те л ьн ы х  со д ер ж ан и я х м олибдена (о к о л о  ^ с л е 
д у е т  б р а т ь  ь а в е с к у  0 , 0 5 - 0 , 1  г .

х х /  При а н а л и зе  сул ьф и д н ы х руд может и м еть м е ст о  н еп о л н о е  
с го р а н и е  сер ы  при сп л а вл ен и и  и в  дальнейш ем  вы д ел ен и е  
е е  в  ви д е  мути при вы щ елачивании п л а в а  в о д о й . Чтобы и з 
б еж ать  э т о г о ,  н а в е с к у ,  смеш анную с 0 , 5  г  н и т р а т а  аммо
н и я , п р е д ва р и те л ь н о  обж игаю т в фарфоровом т и г л е  при

8



k  1 3 - л
м еди , то  прибавляю*:* н е с к о л ь к о  к а п ел ь  формалина или н е с  кол ькг: 

К р и стал л о в ГИДРОЯСИЛЙНИНЬ И КИПЯТЯТ н е с к о л ь к о  НИНУ? ДО О б ( ; С -  

ц вечи ван и я р а с т в о р а . Смывают с т е к л о ,  у л а р и ь а ю т , е с л и  п у т н о , 

р а с т в о р  и вм е с т е  с осадком  п е р е н о ся т  ь  мерную к о л б у  на 2 0 0  

м л. Охлажденный р а с т в о р  доливаю т водой до м етки  к перемеши

ва ю т . Фильтрую т ч е р е з  сухо й  ф ильтр» о бр аб отанны й  с о д о й * / , ь  

с у х о й  с т а к а н  и первы е порции ф и л ьтр ата  о тб р а сы ва ю т ( и з - з а  

ж елтой о к р аск и »  возникающей при прохож дении щ ел о чн о го  р а с т 

во р а ч е р е з  бумажный ф ;;л ь т р ) . Ч асть  ф и л ьт р а та  можно и сп о л ь

з о в а т ь  для о р и ен ти р о Е о ч к о го  о п р ед ел ен и я  м о л и б д ен а . Для э т о 

г о  отм ериваю т мерным цилиндром 1 0  мл ф и л ьтр ата»  помещают з  

ко н и ч еск ую  к ол б у ем ко стью  1 5 0 - 2 0 0  мл, д о б авл я ю т ?.5 мл во д ы , 

н ей тр ал и зую т сер но й  ки сл отой  1 : 1  по л а к м у с у , д о б а в л я ю т и з 

бы ток е е  1 0  и л , 5  ил р а ст в о р а  р о д а н и с т о г о  ам м он и я, I  мл р а с т 

во р а  ж елезо-ам м онийны х к в а с ц о в , 3  мл р а с т в о р а  д в у х л о р и с т о г о  

о л о в а , тщ ател ьн о  перемешивают и доливаю т во д о й  д о  I0O  м л .

Э та о р и ен ти р о во ч н ая  проба п о к а з ы в а е т , к а к и е  с л е д у е т  б р а т ь  

ал и к во тн ы е  ч а с т и  и сп ы туем ого  р а с т в о р а , чтобы  : .х  о к р а с  :а  не 

о к а з а л а с ь  и н т е н с и в н е е  окр аски  п р и го то вл ен н о й  ш калы.

В цилиндр для холори м етри ровани к отбираю т п и п етко й  

2 0  мл и сп ы туем ого  р а с т в о р а . Золи а л и к в о т н а я  ч а с т ь  м е н ь ш е ,т о  

е с  объем д о в о д я т  д о  2 0  мл 2;&-ным р аство р о м  е д к о г о  н а т р а .

Щелочкой р а с т в о р * * /  осторож но н ей тр ал и зу ю т се р н о й  к и с 

л отой  1 : 1  по л а л з у с у  и до бавл яю ? и збы то к  е е  5 м л . Р а с т в о р  

охлаждают до  ком натной тем п ер атур ;, ( 1 6 - 2 0 ° С ;  д о л и ваю т в о 

дой до объем а око л о  3^ мл.

При большом содерж ании кремния в  и ссл е д у е м о м  м атер и 

а л е  при п одкислении п ал о чн о го  р а с т в о р а  может в ы д е л и т ь с я  г е л ь  

крем невой  к и сл о ты . В таком  с л у ч а е  п о сл е  н е й т р а л и за ц и и  и д о 

б а вл ен и я  и збы тка сер н о й  кислоты  р а с т в о р  уп ар и ваю т в чашке 

или в с т а к а н е  до  п оявлен и я г у с т ы х  п а р о в с е р н о г о  а н г и д р и д а , 

о хлаж даю т, прибавляю т 10 мл во д ы , к и п я тя т  н е с к о л ь к о  м и н ут, 

о ста вл я ю т на 1 - 2  ч а с а  при ком натной т е м п е р а т у р е , ф ильтрую т 

с  д о б авл ен и ем  фильтробумажной массы и промывают ф и л ьтр  с

х /  Фильтры обрабаты ваю т т р е х к р а т н о  ‘5^-ным гор ячи м  р а с т в о 
ром со д ы , каждый р аз промывая во д о ь ;, и вы суш и ваю т.

х х /  При содерж ании г» анализируем ом  м атер и ал е  вольф рам а б о л ь 
ше 1 , 5 $  п ер ед  н ей тр ал и зац и ей  р а с т в о р а  сер н о й  к и сл о т о й  
д о бавл яю т 2 , 5  мл р-четвора к а л и я -н а т р и я  в и н н о к и с л о го  или 
винной ки сл оты  и ан ал и з продолжают к а к  обы чно.Ш калу г о 
т о в я т  такж е с  доба& чением 2 , 5  мл э т о г о  р а с т в о р а  в  каж
дый цилиндр.
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о сад к о м  го р я ч е й  в о д о й . Р а с т в о р  охлаждают до ком натной тем 

п ер атур ы , п е р е н о с я т  в  цилиндр для кол о р и м етр и р овани я и д о 
в о д я т  водой до  ~  35  м л .

К р а с т в о р у  в  цилиндре прибавляю т 2 , 5  мл 2 5 > - н о г о  

р а с т в о р а  р о д а н и с т о г о  аммония или к а л и я , и , 5 мл 1 ^ - н о г о  

р а с т в о р а  аммонийных к в а с ц о в  и 4 «л 1 0 £ -н о г о  р а с т в о р а  д в у -  

х л о р и с т о го  о л о ва  (е с л и  р а с т в о р  свеж еп р и го то вл ен н ы м , д о с т а 

то ч н о  2 , 5 - 3  м л ) , п о сл е  п р и б авл ен и я каж дого  р е а к т и в а  р а с т 

во р  взб а л ты в а ю т, ч то  о со б е н н о  важно п о сл е  д о о а в л ен и я  р а с т 

во р а д в у х л о р и с т о го  о л о в а .  Р а с т в о р  доливаю т водой до  5 0  мл 

{ по м етке на ц и л и ндр е) и перем еш иваю т. Ч ерез 15  м и н .с р а в н и 

ваю т о к р а ск у  р а с т в о р а  с  о к р а ск о й  этал о нны х р а с т в о р о в  шкалы, 

п р и го то вл яем ы х о д н о вр ем ен н о  с  испытуемым р а с т в о р о м . К олори- 

м етр и р о вани е должно бы ть з а к о н ч е н о  б  те ч е н и е  1 , 5  ч а с о в  с  мо

м ента п олучения о к р а с о к .

Б .  Х од а н а л и за  при кислотном  разлож ении п робы ^

Н авеск у  0 , 5 - 1  г  помещают в  смоченный водой  с т а к а н  ем

к о стью  1 0 0  м л, прибавляю т 1 0  мл ц ар ской  во дки  и выпариваю т 

р а с т в о р  д о с у х а .  С ухой  о с т а т о к  р аство р я ю т при н а гр е в а н и и  в  

5  мл соляной ки сл оты  d 1 , 1 9 ,  до бавл яю т 5  мл сер н о й  к и сл о 

ты 1 : 1 ,  0 , 5  г  б р о м и сто го  калия (д л я  у д а л ен и я  мыш ьяка) и вы

париваю т д о  п о я вл ен и я  г у с т ы х  л а р о в сер н о й  к и сл о т ы . Смывают 

ст е н к и  с т а к а н а  водой  и п овторяю т вы п ар и ван и е . По охлаж дении 

приливают 1 5 - 2 0  мл во ды * смывая ею с т е н к и  с т а к а н а ,  н ак р ы ва

ют часовым сте к л о м  и к и п я тя т  р а с т в о р  н е с к о л ь к о  минут для 

р а ст во р ен и я  с о л е й . Для о тд ел ен и я  ж е л е з а , хр о м а , ви см у т а  и 

меди горячий р а с т в о р  н ей тр ал и зую т 1056-ным р а ст во р о м  е д к о г о  

н а т р а  и п рибавляю т 5  мл е г о  и з б ы т к а . Накрывают с т а к а н  ч а 

совым стек л о м  и к и п я тя т  2 - 3  м и н ., з а /е м  о ста вл я ю т в  теп лом  

м е ст е  н а  1 - 2  ч а с а .  Охлажденный р а с т в о р  в м е с т е  с  о са д к о м  пе

р е н о ся т  в мерную к о л б у  на 2 0 0  мл, до л и ваю т водой  д о  м е т к и , 

перемешивают и о ст а в л я ю т  до следую щ его  д н я .

Ч асть п р о зр а ч н о го  р а с т в о р а  осторож но сл и ваю т в  су х о й  с т а к а н ,  

отбираю т п и п етко й  2 0  м л , п е р е н о с я т  в  цилиндр дл я кол о р и м ет

рирования и д а л е е  п р о д о л ж аю т,к ак  о п и сан о  в  х о д е  а н а л и з а  

при щелочном разлож ении р уд ы .

1 0 .
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3 .  О пределение о ки сл ен н о го  м олибдена

Для определения о ки сл ен н о го  молибдена пробу о бр аб аты 
вают разб авл ен но й  соляной к и сл о т о й . При этом природный с у л ь 

фид молибдена (м ол и бдени т) не п о д в е р га е т с я  изм енению , а  

соеди нения о ки сл ен н о го  молибдена п ер еходят в р а с т в о р .

Д ополнитсльны е_реактивы

1 .  Кислота со л я н а я , р а зб а вл ен н а я  1 : 8 .
2 .  Кали е д к о е , 15%-пый р а ст во р  и 0 ,5 -1 ;> -н н й  р а с т в о р  

для промывания (15;£-яы й р а ст во р  разбавляю т во д о ;. в отноше

нии 1 : 2 0 ) .

Ход анал и за

Н авеску 0 , 5 - 1 , 0  г  ( в  зави си м ости  от содерж ания о к и с
л ен н о го  молибдена) обрабатываю т при кипячении 5% -ной (п о  
в е с у )  соляной кислотой ( 5 0  мл) в  теч ен и е  3 0 - 3 5  м и н .,о т ф и л ь т 
ровывают в с т а к а н  емкостью  2 5 0 - 3 0 0  мл и промывают о с т а т о к  
го р я чей  во д о й . К ф ильтрату прибавляют 5 мл сер но й  ки слоты  
1 : 1 ,  выпаривают до появления гу с т ы х  паров с е р н о го  ан ги д р и 
д а  и продолжают' выпаривание еще 5 мин. К о с т а т к у  в  с т а к а н е  
прибавляют > 0 ~ / 5  мл воды , ки п ятят для р аство р ен и я  с о л е й , 
нейтрализую т 15,^-ным раствором  е д к о го  кали по л ак м у су  до  
щелочной реакции, прибавляют избы ток е г о  п р и бли зи тельно 
15  мл (что б ы  получился 2%-ный р а ство р  щелочи) и н е с к о л ь к о  
к ап ел ь  перекиси во д о р о д а , кип ятят для коагуляц ии о с а д к а , 
охлаж даю т, п ер ен осят в  мерную колбу на 2 5 0  мл, р азб авл я ю т 
водой до метки и дают о т с т о я т ь с я .

Если о б р а з у е т с я  большой о са д о к  ги д р а т о в , е г о  отф и л ьт
ровывают и промывают горячим 0 ,5 -1% -н ы м  р аство р ом  е д к о го  
к а л и . Фильтрат п осле охлаждения п ер ен осят в  мерную колбу на 
2 5 0  мл и доливают водой до м етк и .

В аликвотной ч асти  п ол ученно го  щ елочного р а с т в о р а  оп

ределяю т молибден колориметрическим м етодом, к а к  описано 

выше (п о л ьзую тся  шкалой, п риготовленной на 2%-ном р а с т в о р е  

е д к о го  н а т р а ) .

3 .  Определение сульф идного молибдена

Содержание м олибдена, находящ егося в пробе в ви де 
м олибденита, вычисляют по р а з н о с т и , вычитая из содерж ания

И .
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общего молибдена содержание окисленного м олибдена. 
Вычисление р езу л ьта то в  а н а л и за .

Содержание молибдена в исследуемом материале опреде
ляют по формуле:

г д е :  А -  коли чество  молибдена* найденное по шкале э тал о н - 
^  ных р а ство р о в , мг*
P2P -  общий объем испытуемого р а с т в о р а , мл;

В -  объем аликвотной части  испытуемого р аство р а«м л ;
Н -  н а в е ск а *  г .

I .  Бабко А Д . t Пилипенко А Л * Колориметрический ана
л и з . М ,-Л .*Г о схи м и зд ат , 1951* с т р .1 8 8 .

3 ,  Гиллебранд В .Ф .,Л е н д е л ь  Г .Э .,Ь р а й т  Г .  А ««Гофман 
Д ,И , П рактическое р уко во дство  по неорганическом у а н а л и зу . 
*!.«  Госхим издат, 1 9 5 7 , с т р .3 3 6 .

3 .  Изменения и дополнения к "Временной инструкции по 
внутрилабораторному контролю йГ и ОН С С С Р*М 9ь2.

4 .  Лисицин В .й ,  Методы кол и чествен ного  определения 
молибдена в  р у д а х . Методические указани я по сокращенным 
анализам . ;.»!,* Г о сгео л  из д а т *  1У 50 , с т р .6 8 .

у .  Методы хим ического анализа минерального сы р ья.
Был Л ,  Вйис * и . ,  Г о сгео л те хи зд а т *  1 9 5 5 *  с т р .4 0 .

Ь . ^аи кбер г С .и . Анализ руд цветных м етал л о в. М.$ 
;.1еталлургиздат* 1 9 5 8 , с т р .  З У /,

Л  Финкельмтейн Д .П ., Корецкая В .А . Методы анализа 
минерального сы р ья, М.* Г о сге о л те х и зд а т *  1 9 5 8 *  с т р ,1 0 9 .
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Выписка из п ри каза ГГК СССР fe 2 2 9  о т 1 8  пая 1 9 6 4  г о д а

7 * М инистерству гео л о ги и  и охраны недр К а за хск о й  ССР* 

главны м  управлениям  и управлениям ге о л о ги и  и охраны недр при 

С о в е т а х  М инистров союзных р есп убл 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 сти тутам * организациям  и учреждениям Го сгео л к о м а  СССР:

а )  о б я з а т ь  лаборатории при выполнении к о л и ч ествен н ы х 

а н а л и зо в  ге о л о ги ч е с к и х  проб применять методы* реком ендованны е 
ГОСТами, а такж е Научным со вето м * по мере утверж дения п о сл е д 

них ВИМСом.

При о т с у т с т в и и  ГОСТов и м е т о д о в , утверж денны х ВИМСом, 
разреш ить врем енно применение м ето д и к , утверж денны х в п оряд
к е *  предусм отренном  приказом от I  ноября 1 9 5 4  г .  Ns 9 9 8 ;

в )  вы дели ть лиц* о т в е т с т в е н н ы х  з а  выполнение л а б о р а т о 
риями у стан о вл ен н ы х настоящим приказом тр ебовани й  к примене

нию наи б о л ее  п р огр есси вн ы х м етодов а н а л и з а .

Приложение № 3 *  §  8 *  Размножение инструкций на м е с т а х  

во  избеж ание возможных искажений р азр еш ается  т о л ьк о  ф о то гр а
фическим или злектрогр аф и чески м  п у те м .



К Л А С С И Ф И К А Ц И Я

лабораторны х методов анали за м инерального сырья по юс н а з 
начению и дости гаем ой  то ч н о сти

К а т е - ; 
го р н я ; 
анал и з 
з а ____ !

Н аименование; 
ан ал и за  !

Назначение анал и за I* Т очн ость по сравнению  {Коэффн- 
с  допусками вн у тр и л а - [ц и ен т к  
бор атор ного  контроля |доп ускам

I

П

Особо точный Арбитражный ан ал и з* Средняя ошибка в  3  р а за  0 , 3 3  
анализ анализ эталонов меньше д о п уск о в

Полный анал и з Полные анализы го р 
ных пород и минера
л о в *

Т о чн ость ан ал и за  долина 
о б есп еч и ва ть  получение 
суммы элем ен то в в  пре
д е л а х  9 9 * 5 -1 0 0 * 5 /5

Ш. Анализ р я д о - Массовый анализ г е о -  Ошибки ан ал и за  долины I
вых проб л о ги ч е ск и х  проб при ук л а д ы в а ться  в  допуски

р азведочны х р аб о тах  
и п о д сч ете  з а п а с о в , 
а  таки е при контроль
ных ан а л и за х*

1 У . Анализ т е х я о л о -  Текущий контроль тех-Ошкбки ан ал и за  м огут у к -  1 - 2  
ги ч е ск и х  п р о д ук -н о л о ги ч еск и х п р о ц ес- л ады ватъ ся  в расширенные 
т о в  с о в  допуски по особой д о г о 

вор енн ости  с за к а зч и к о м .

У . Особо точный 
анализ ге о х и 
мических проб

У 1 . Анализ рядовы х 
геохи м и чески х 
проб.

Определение редких и Ошибка определения не 0 ,5  
р ассеянн ы х элем ентов должна превышать п о л о ви - 
и "з л е м е н т о в -с п у т н и - ны д о п у ск а *д л я  низких со 
к о в  "при близких к держ аний,для которы х д о -  
кларковым содержа н и - пуски о т с у т с т в у ю т *  -  по 
я х .  д о го во р ен н о сти  с  з а к а з 

чиком*
Анализ проб при г е о -  Ошибка определения д о л и - 2  
хим ических и д р уги х на у к л а д ы в а ться  в  у д в о -  
и ссл ед о ван и я х с  п о - енный д о п у ск *д л я  нибких 
вишенной ч увстви тел ь-со д ер ж ан и и , для которых 
ностью  и высокой про-допуски  о т с у т с т в у ю т * -п о  
и зво ди тел ьностью * д о го во р ен н о сти  с  з а к а з ч и 

ком*

УП. П о л у ко л и ч ествен -К ачествен н ая , х а р а к -  
вый анализ тер и сти к а  минераль

н о го  сырья с  ориен
тировочным указани 
ем содержания эле
м ен то в , применяемая 
при металлометриче
ской  съем ке и д р . 
поисковых гео л о ги 
ч еск и х  р аб отах

При определении содерж а
ния элем ента допускаю т
ся  отклонения на  0 * 5 - 1  
п ор яд ок .

УШ. К ачественны й К ач ествен н о е о п р ед е- Точность определения не
аваишэ лен и е п рисутствия нормируется

элем ента в минераль
ном сы р ье .

Инструкция НСАМ 13-Х
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