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Выписка из приказа ГГ К ССОР & 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 сошных республик, научно-исследовательским 
институтам, организациям и учреждениям Госгеолкома СССР:

а) обязать лаборатории при выполнении количественных 
анализов геологических проб применять методы, рекомендованные 
ГОСТами, а также Научным советом, по мере утверждения послед
них ВИМСом.

При отсутствии ГОСТов и методов, утвержденных ВИМСом, 
разрешить временно применение методик, утвержденных в поряд
ке, предусмотренном приказом от I ноября 1954 г, № 958;

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

Приложение N? 3, § 8. Размножение инструкций на местах 
во избежание возможных искажений разрешается только фотогра
фическим или электрографическим путем.
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В соответствии с приказом Гоегеолкома СССР & 229 

от 1В мая 1964 г. инструкция Ш 43-1 рассмотрена и реко
мендована Научным Советом по аналитическим методам к при

менению для анализа рядовых проб (Ш категория).

(Протокол ь от 1 #П*Ь6 г.)

Председатель НСАМ
В*Г*Сочеванов

Председатель секции 
химико-аналитических методов

К.С♦Пахомова

Ученый секретарь Р*С♦Фридман



Инструкция Jfc 43-Х рассмотрена в соответ
ствии с приказом Государственного геоло
гического комитета СССР *Ё 229 от 18 мая 
1964 г. Научным Советом по аналитическим 
методам (протокол № 6 от I.IL66 г*) и 
утверждена ВИИСок с введением в действие 
с 1/У1-66 г*

Ф0Т0К0Л0РШЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ НИКЕЛЯ С ДИМЕТЙЛГЛИОК- 
СИПОМ*/

Сущность метода

Никель П образует с диметилглиоксимом в щелочной 

среде в присутствии окислителя растворимое комплексное 

соединение буро-красного цвета, состав которого мало изу
чен*.

На основании этой колориметрической реакции А.М.Ды-
О

мов и 0 .1 .Володина разработали метод определения нике

ля в сталях. М.Д.Чехович я Д.П.Щербов -  условия определе- 
ния няхехя в минеральном еырье6 .

Максимум светопоглоценмя окраненного раствора комп
лекса лехмт при длине волны 460-470 нмк. При работе на фо- 

токолорнметре ФЭК-М пользуются синим светофильтром, на 

♦ЭКН-57 -  светофильтром ft 8 .

Изменение оптической плотности раствора подчиняется 

закону Веера при концентрации никеля от 0,004 до 0 ,8  мг 

в 100 ил. Окраска растворов при соблюдении условий анали

за устойчива в течение нескольких часов.

х /  Внесена в НСАМ хвмико-аналитической лабораторией ВИИСа 
1966 г .
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Большой молярный коэффициент светопогашения (около 

14000) растворов окисленного комплексного соединения ни

келя с диметилглиоксином указывает на высокую чувствитель

ность реакции. Это позволяет определять никель в минераль

ном сырье из небольшой навески* что значительно повышает 

избирательность метода.

Определению никеля мешают элементы, образующие осад

ки в.щелочной среде: железо Ш, алюминий, титан, кальций, 

нагний, марганец и др.

Железо Ш, алюминий и титан удерживают в колориметри- 

руемом растворе введением виннокислого калия-натрия ( с е г -  

нетовой со х и ), магний и кальций -  добавлением компдексояа

I 4 .
йаргаяец П окисляется в «елочной среде кислородом 

воздуха до марганцовистой кислоты, которая выпадает в оса

док. При содержании марганца вш е 4-555 он мешает опреде

лению никеля. В этом случае марганец следует предваритель

но осадить с гидроокисью железа из аммиачного растворят’ . 

Для окисления марганца добавляют персульфат аммовня.

Виннокислый комплекс железа 1 имеет собственную сла

бую окраску, которая накладывается на окраску никеля с ди- 

метилглиоксимом (б мг железа можно принять за 4 ,5  мкг ни

келя) при содержании железа В вш е 25% и содержании нике

ля около 10"% . Это может привести к завывению результатов 

определения никеля. Для устранения влияния окраски винно

кислого комплекса железа В оптическую плотность испытуе

мого раствора измеряют по отношению к  такому же объему ис

пытуемого раствора, в который вводят все реактивы кроме 

диметилглпокоима. Этот прием позволяет устранить также
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* 4 3 - 1
влияние хрома У1 и ванадия У, ионы которых окрашены в 

щелочных растворах в желтые цвет.
Железо П, медь и кобальт образует о джметмлглиок- 

сныон охраненные вошшексвые соединения. Железо 0 в ходе 

анализа окисляется до железа В и при указанных выше усло

виях не мешает определение никеля.
Окраска комплекса иеди с  диметилглиоксямом в 60 раз* 

а кобальта в 40 раз слабее окраски диметилглиоксииата ни

келя . При высоких их содержаниях (иеди более 3%, ко
бальта OtS%) результаты определения никеля могут быть з а -  

выиены.
Природные материалы разлагают обработкой соляной* 

азотной и серной кислотами.
Во избежание потерь никеля с нерастворимым оста*- 

ком в раствор при разложении добавляют фтористоводородную 

кислоту.
Нетод рекомендуется для определения никеля в  ияяе- 

ральном сырье при содержании: 

никеля -  0(02-2 J6, 

марганца -  не более 4-5 %  
иеди -  не более 2-3 %, 

кобальта -  не более 0t5 %.
Допустимые расхождения^

Содержание никеля( Додустиине^»'схождения (

1 - 8  
0 ,5  -  I

0,2 - 0,5 

0,05- 0,2

Ю -  6
1 5 - 1 0

2 0 - 1 5

8 0 - 2 0



* ад -  х

Реактивы и материалы

1. Кислота азотная* dL 1,40х/
2 . Кислота серная* разбавленная 1 :1 .

3 . Кислота соляная* d  1*19.
4 . Кислота фтористоводородная* 40%-ная.

5 .  Натр едкий* 5%-ный раствор.
6. Ашоний надсернокислый (персульфат аммония)* 5%- 

ный раствор* свежеприготовленный.

7 . Калий-натрий виннокислый (сегнетова соль),20%-ный 

раствор.
8 . Дшютклглиоксим* 1%-ный раствор в 5%-нок раство

ре едкого натра.
9 . Комплексен 1* 10%-ный раствор. Приготовляется на 

перекристаллиз ованной соли.

10. Стандартный раствор никеля. Раствор А. 0 ,1  г ме
таллического никеля растворяет в 15 ыл азотной кислоты 

1:1* упаривает до 2-3 мл, добавляет 20 ил серной кислоты 

1:1 и продолжает упаривать до выделения паров серной кис

лоты. Остывший раствор переносят в мерную колбу на I  д н 

доливает водой до метни.

I  мл.раствора А содержит 0*1 мг никеля.

Раствор В. 50 их раствора Л помещают в мерную кол

бу на 250 мл « доливают до метки 1%-нш раствором серной 

кислоты.

1 мл раствора Б содержит 0,02 мг (20 мкг) никеля.

11. Бумага конго.

х/ d -  относительная плотность
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Ход анализа

Навеску 0,25-0,1 г тонкоизиельченного материала по
мещают в стакан емкостью 50-100 мл, приливают 20-25 мл со

ляной кислоты il 1,19 и кипятят 15-20 мин,Прибавляют 

10 мл ааотной кислоты d 1,40 и кипятят еще В -2 0  мин; 

раствор упаривают до небольшого объема. Вели предполагают, 

что в нерастворимой остатке содержится никель, прибавля

ют 1-2 мл фтористоводородной кислоты и раствор вновь ки

пятят. Прибавляют 10-15 мл серной кислоты 1:1 и упарива
ют до выделения густых паров серной кислоты. Охлаждают, 

смывают ставки стакана водой и снова упаривают до выделе

ния густых паров серной кислоты. По охлаждении приливают 

Ю -В  мл воды и нагревают до растворения сш ей . Раствор 
вместе с нерастворимым остатком переносят в  мерную колбу 

на 100 мл н доливают водой до метки.

Раствор фильтруют ■ отбирают пмпеткой 5-10 мл а кол
бу на 100 мл. Нейтралжаувт избыток кислоты 5%-ным раство

ром едкого натра (до бурого цвета бумаги конго), добавля

ют по каплям соляную кислоту d  1,19 до п и н  ого раство

рения гидроокисей, прибавляют 10 мл 20%-ного раствора 

оегнетовой соям, 10 и  5%-ного раствора едкого игра,10м л 

5%-ного раствора персульфата аммония, 10 мл 1%-ного раст

вора даметижглмоксима и переманивают раствор. Черев 5 ми

нут добавляют 20 и  10%-ного раствора хсшшексова I ,  до

ливают до м ети  5%-вым раствори едкого натра ■ евова пе

реш иваю т. После добавления кошлексоие I  о сад и  гидро

окисей кальция и ив гния растворяется.

Черта 5-7 ш м . имерняг оптическую плотность раст
вора на фотоколорхметре *ЭК~И е синяк светофильтром млн

7



fe 43 -  X
на ФЭКН-5? с светофильтром № 3< в кювете с толщиной слоя 

30 или 10 mu сравнивая ее с оптической плотность» такой 

же аликвотной частя испытуемого раствора, в которую добав

ляют все реактивы (фойе диметилглиоксияа.

Одновременно с анализом выполняют глухой опыт, кото

рый проводят через вое стадии анализа, пользуясь теми же 

реактивами.

Содержание никеля определяют по калибровочному гра

фику.
Построение калибровочного графика. В мерные колбы 

на 100 мл отбирают микробюреткой или иикролипеткой 0 ,0 ; 

0 ,5 ; 1 ,0 ; 1 ,5 ; 2 ,0 ; 3 ,0 ; 5 .0 ;7 ,0 ; 9 ,0 ; 11,0 кл стандарт

ного раствора Б, содержащего 0,02 иг (20 икг) никеля в 

I  мл (0 ; 10; 20; 30; 40; 60; 100; 140; 180; 220 нкг нике

л я ). Добавляют по 10 мл 20%-иого раствора сегнетовой со

ли, 10 мл 5%-иого раствора едкого натра, 10 од 5%-ного 

раствора персульфата аммония, 10 од 1%-ного раствора ди- 

ыетнлглиоксима в 5%-ном растворе едкого натра. Растворы 

оставляют на 5 мин.и затем подбавляют по 20 од 10%-ного 

раствора трилона Б. Доливают до метки раствором едкого 

натра, перемешивают и через 5-7 минут измеряют оптическую 

плотность растворов од фото калориметре (для растворов с 

содержанием от 4 до 40 мят никеля в 100 од -  а кювете с 

толщиной слоя 30 им и для растворов с содержанием от 14 

до 220 икг никеля в 100 од -  в кювете о тожщниой м оя 

10 мм) по отношению к нулевому раствору, содержащему все 

реактивы, кроме дниетилглиокоша.

По полученный данным строят калибровочные графики, 

откладывая по оси абцисс содержание висели в шор,  по оси 

ординат -  величину оптической плотности.
8
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Вычисление результате^ анализа. Содержание никеля 

вычисляют по формуле:

% Nf (* -  *1) л *  . ТОО, 
А . И . Ю6

где: X -  количество никеля, найденное по калибровочному 

графику, мкг;

X j- количество никеля, найденное по калибровочному 

графику в растворе глухого опыта, мкг;

V -  общий объем испытуемого раствора, мл;

А -  объем аликвотной части раствора, ввятой для опре

деления, мл;

Н -  навеска, г .

Для пересчета на окись никеля ( N f 0 ) полученный

результат умножают на коэффициент 1,2726.
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л а с  с  и ф и к а  Г й я
лабораторно методов анализа минерального сырья по их наз

начению и достигаемой точности

Кате
гория
анали
за

I
1 Наименование 
 ̂ анализа наэвачеаха анализа

Точность по сравнению j 
с допусками внутрила- ; 

j бораторного контроля |

Коэффи
циент к 

|допускам

I . Особо точный 
анализ

Арбитражный анализ, 
анализ эталонов

Средняя ошибка в 3 раза 
меньше допусков

0,33

П. Полный анализ Полные анализы гор
ных пород и минера
лов.*

Точность анализа должна 
обеспечивать получение 
суммы элементов в пре
делах* 99,5-100,5?

ш. Анализ рядо
вых проб

кассовый анализ гео
логических проб при 
разведочных работах

Ошибки анализа должны 
укладываться в допуски

I

и подсчете запасов, 
а также при контроль
ных анализах*

1У. Анализ техноло- Текущий контроль тех-Ошибки анализа могут ук- 1-2 
гических лродук-нологических процес- ладываться в расширенные 
тов сов допуски по особой дого

воренности с заказчиком*
У. Особо точный 

анализ геохи
мических проб

УХ* Анализ рядовых 
геохимических 
проб.

Определение редких и Ошибка определения не 0,5 
рассеянных элементов должна превышать полови- 
и "элементов-спутни- ны допускашя низких со
ков "при близких к держаний,для которых до- 
кларковым содержали- пуски отсутствуют, -  по 
ях. договоренности с заказ

чиком*
Анализ пооб при гео- Ошибка определения додж- 2 
химических и других на укладываться в удво- 
исследоваииях с по- еяный допуск,для низких 
вышенной чувствитель-содержаний, для которых 
ностыо и высокой про-допуски отсутствуют,-по 
изводительностью. договоренности с заказчи

ком.
УП. Подуколичест вен-Качественная харак- 

ный анализ теристика минераль
ного сырья с ориен
тировочным указани
ем содержания эле
ментов, применяемая 
при металлометриче
ской съемке и др. 
поисковых геологи
ческих работах

При определений содержа
ния элемента допускают
ся отклонения на 0,5-1 
порядок.

УШ. Качественный Качественное опреде- Точность определения не
анаакз ление присутствия нормируется

элемента в минераль
ном сырье*

Инструкция НСАМ 43-Х
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