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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 ВК;лСом.

При отсутствии ГОСТов и методов, утвержденных ВК^Сом, 

разрешить временно применение методик, утвержденных в поряд­

ке, предусмотренном приказом от I ноября 19Ь4 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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В соответствии с приказом Госгеолкома СССР й 229 от 
18 мая 1964 г .  инструкция К? 92-Х рассмотрена и рекомендована 
Научньи Советом по аналитическим методам к применению для 
анализа рядовых проб -  Ш категория.

/  Протокол й 16 от 23.У1.69 г . /

Председатель НСЛМ В.Г. Сочеванов
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Инструкция № 92-Х рассмотрена в 
соответствии с приказом Государственного 
геологического комитета СССР К? 229 от 
18 мая 1964 г .  Научным Советом по анали­
тическим методам /  протокол № 16 от 
23 июня 1969 г , /  и утверждена ВИМСом с 
введением в действие 1сентября 1969 г«_

ИОДОМЕТРИЧЕГКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОЛОВА В ГОРНЫХ ПОРОДАХ, 
ОЛОВЯННЫХ РУДАХ И КОНЦЕНТРАТАХ

Сущность метода

Метод основан на реакции окисления двухвалентного оло­
ва до четырехвалентного в кислой среде раствором иода в йо­
дистом калии 1,5

5 - Sn.4** 25

Индикатором служит раствор крахмала. Для повышения чув­
ствительности иодкрахмальной реакции в раствор перед титро­
ванием добавляют Йодистый калий

При разложении пробы олово переходит в солянокислый 
раствор в четырехвалентном состоянии. Чтобы перевести олово 
в двухвалентное состояние, его восстанавливают металличес -  
ким алюминием до металла, а затем подученное губчатое олово 
растворяют при нагревании в атмосфере углекислого газа во 
избежание окисления образующегося олова П кислородом воз -  
духа. Чтобы ускорить растворение олова, концентрацию кисло­
ты в растворе увеличивают.

х) Внесена в HCAI химико-аналитической лабораторией ВШСа, 
1969 г .
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I«? 92-Х

Иодометрическое определение олова может осложняться 
присутствием меваювдх элемектоз, поэтому при выборе хода ана­
лиза следует руководствоваться дзнньми полуноличсственпого 
спектрального анализа.

Определению олова мешают мышьяк,сурьма,медь.мслибден, 
вольфрам! ванадий,хром,ниобий тантал6 , тит2н,фтор и боль­
шие количества кремневой кислоты.

Мышьяк Ш и У восстанавливаются алюминием до элементар­
ного состояния: если содержание мышьяка во взятой навеске 
превышает 10 мг, результаты определения олова получаются за­
ниженные. Это, вероятно, связано с адсорбцией олова осадкой 
мышьяка 5 »6.

Сурьма Ш и У восстанавливаются алюминием до элементар­
ного состояния и при этом захватывают значительные количест­
ва олова. Кроме того, выделившаяся в элементарном виде сурь­
ма может частично восстанавливать четырехвалентное олово до 
двухвалентного во время титрования раствором иода При 
содержании в навеске более 10 мг сурьма существенно мешает 
определению олова.

При высокой концентрации соляной кислоты ионы меди П 
восстанавливаются металлическим алюминием до металла и час­
тично до одновалентной меди. Медь I в отсутствие избытка 
йодистого калия титруется раствором иода, что делает конец 
титрования нечетким . При добавлении 0,5 г йодистого ка -  
лия на каждые 100 мл раствора конец титрования получается 
отчетливый и результаты определения олова удовлетворитель­
ные, если содержание меди в испытуемом растворе не прозы -  
шает 10 мг.

Молибден У1 восстанавливается алюминием и затем тит -  
руется иодом. При этом результаты определения олова завы­
шаются. Кроме того, восстановленный молибден окрашивает 
раствор в коричневый цвет, что затрудняет определение кон­
ца титрования.

Вольфрам У1 восстанавливается алюминием и образует сое­
динение голубого цвета, которое не титруется иодом, но при 
высоком содержании вольфрама маскирует конечную точку тит -  
рования. Если вольфрама мало,и голубая окраока олабая, то 
результаты определения олова не искажаются 1.
Ц
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Щели содержание мышьяка, сурьмы, меди, молибдена и 
вольфрама в навеске не превышает 10 иг каждого, то их можно 
не отделять5.

Ванадий, хром, ниобий /та н тал / восстанавливаются алю -  
минием, и продукты их восстановления титруются иодом. При 
этом результаты определения олова завышаются. Присутствие 
этих элементов легко обнаруживается по изменению окраски 
раствора при восстановлении олова; ванадий окрашивает соля­
нокислый раствор в пурпурный цвет, хром и ниобий -  в синий.

Титан 1У восстанавливается алюминием до титана 10, кото­
рый в условиях определения олова титруется иодом в том слу­
ч ае , если раствор иода вводится в большом избытке. В присут­
ствии титана конечной точкой титрования следует считать пер­
вое появление синей окраски /  иодкрахмальная реакция / ,  ус­
тойчивой в течение нескольких секунд5,

В присутствии фтора получаются заниженные результаты. 
Причина занижения заключается, по-видимому, в образовании 
комплексного соединения Hz Sn.F* , из которого олово восста 
нэвливается алюминием не полностью^,

В растворе,подготовленном для определения олова,не долж­
но содержаться 8зотной кислоты,так как при взаимодействии ее 
с иодистоводородной кислотой выделяется иод. Результаты 
определения олова при этом занижаются.

При анализе руд сложного состава /  по данным спектраль­
ного анализа /  необходимо предварительно отделить мешающие 
элементы.

При анализе сульфидных руд для удаления серы, основной 
массы молибдена и трехвалентного мышьяка материал обжигают 
при температуре темнокрасного каления /  500-550°С/5 . Если 
порода при этом шлакуется, обжигать ее нельзя.

Для отделения больших количеств меди, висмута и мышья­
ка материал обрабатывают азотной кислотой и выделяют олово 
в виде нерастворимой иета-оловянной кислоты. Если в пробе 
содержится станнин, навеску следует предварительно обжечь: 
в противном случае при обработке азотной кислотой небольшие 
количества олова могут перейти в раствор ^ ,5 .

5



92-X

Мышьяк арсеналов не удаляется обычным прокаливанием; 
скородит, кроме т о ю , плохо растворяется в азотной кислоте. 
Если желательно отделить мышьяк в начале анализа, то нэзсс -  
ку или остаток после обработки азотной кислотой обжигают 
в смеси с серей 5.

Молибден и медь, оставшиеся в пробе после обжига и пос­
ледующей обработки азотной кислотой, отделяют, осаждая гид­
роокись олова аммиаком вместе с гидроокисью железа, которая 
служит коллектором6 *

Сурьма при обжиге руды удаляется только частично. При 
содержании сурьмы более 10 мг в навеске ее выделяют вместе 
с мышьяком металлическим железом из раствора, содержащего 
30-40 мл соляной кислоты d  1 ,19 на каждые 100 мл раствора 
При большом объеме осадка его переосаждают 5 *7 .

Вольфрам при его  высоком содержании отделяют от олова 
коагуляцией желатиной вместе с кремнекислотой 7 или сплав­
лением с пиросульфзтом калия5*

Большое количество фтора удаляют упариванием с серной 
кислотой. Влияние небольших количеств фтора устраняют,свя­
зывая его в комплекс борной кислотой 5 .

Пробу разлагают сплавлением с перекисью натрия в желез­
ных тиглях. Материал тиглей часто содержит заметные коли -  
чества олова, поэтому параллельно анализу ведут глухой опыт. 
Золи тигли ие относятся к одной партии, следует определить 
содержание олова в растворе глухого опыта для каждого тиг­
ля отдельно.

Кремневую кислоту при высоком ее содержании удаляют 
упариванием с фтористоводородной и серной кислотами в плати­
новых чашках. Касситерит, хромит и некоторые другие минера -  
лы при этом не разлагаются и после растворения сернокислых 
солей остаются в нерастворимом остатке 5 . Неразложившийся 
остаток дополнительно сплавляют с перекисью натрия в желез­
ных тиглях.

Метод позволяет определять олово при содержании его 
от 0,05% и выше в материалах, не содержащих хрома, ванадия, 
ниобия и тантала3̂  •
х) а присутствии хрома, ванадия,ниобия и тантала оловоопред- 

варительно выделяют в виде сульфида сероводородом^
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Допустимые расхождения

Содержание олова, % Допустимые расхождения, 
отн, %

0,05 -  0,099

2 -  4,99 
I -  1,99 

0,5 -  0,99 
0,2 -  0,499 
0,1 -  0,199

12
15
19
23
37
4?

Реактивы и материалы

2* Кислота борная.
3, Кислота кремневая свежоосажденная. Навеску 2-5 г крем -  
нсэема или толченого кварца сплавляют с едкой щелочью в 
железном тигле . Сплав выщелачивают холодной водой и от -  
фильтровывают вытяжку. Перед употреблением часть щелочного 
раствора нейтрализуют соляной кислотой и добавляют избыток 
ее до выпадения осадка кремневой кислоты,
4, Кислота серная, разбавленная 1:.1,
5, Кислота соляная d  1,19 без. следов азотной кислоты или 
ос*ч.разбавленная 1 :3 , 1:19 и 1:100 или 2:100.
6 , Кислота фтористоводородная ,40% -  ная.
7 , Аммиак, 25$ -  ный раствор.
6 , Аммоний азотнокислый кристаллический и 3%-ный и 5%-ный 
растворы .
9, Аммоний сернокислый, 3%- ный раствор.
Ю ,Амш)НИй углекислый, свежеприготовленный 20%-ный раствор.
11 , Аммоний хлористый, Э^-ный раствор, подщелоченный аммиаком.
12, Аммоний хлористый, 5%-ный раствор, подкисленный соляной 
кислотой,

х) d  -  относительная плотность.

7



№ 92-Х

13. Калий йодистый.
14. Калий пиросернокислый или кислый сернокислый.
15. Калий хлорноватокислый /  бертолетова соль /
16. Натрий двууглекислый, насыщенный раствор*
17* Перекись натрия. Из железной /луженой/ или жестяной 
тары реактив нужно пересыпать в стеклянные банки с крышками 
и проверить на содержание олова*
18* Желатина, I# -  ный свежеприготовленный раствор. I  г же -  
латины растворяют в 100 мл дистиллированной воды, нагретой 
до 70°С.
19. Алюминий металлический в виде тонкой стружки, не содер­
жащий карбидов.
20. Железо, восстановленное водородом, или железная прово -  
лока диаметром 1 мм, длиной 2 -2 ,5  м, свернутая в несколько 
спиралей. Железо и проволоку проверяют на содержание олов*,
21. Сера в порошке.
22. Стандартный 0,01 -  о ,02 а.раствир иода. В склянке
с притертой пробкой растворяют 40 г йодистого калия в 30 -  
40 мл/ воды. В раствор всыпают 2 ,6  г иода для приготовле -  
иия 0,02 н. или 1 ,3  г для приготовления 0,01 н. раствора, 
перемешивают до полного растворения иода и доливают водой 
до I  л Раствор хранят в склянке из темного стекла.

Тигр раствора устанавливают по олову. Навеску 0 ,5 -0 ,8  г 
олова помещают в коническую колбу, приливают 50-60 мл соля -  
ной кислоты d  1 ,1 9 , закрывают воронкой и оставляют на 
ночь для полного растворения.Раствор переносят в мерную кол­
бу на I  л , обмывают коническую колбу 100 мл соляной кислоты 

d  1 ,1 9 , доливают до метки водой и перемешивают. Отбира -  
ют пипеткой 50 мл раствора олова, помещают в коническую кол­
бу емкостью I  л , прибавляют 25 мл соляной кислоты и разбав­
ляют водой до 150-170 мл. Восстанавливают олово и титруют 
в тех же условиях, что и в пробе /  см. ниже / .  I мл 0 ,02н . 
раствора иода соответствует 1,187 мг олова.
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23. Крахмал, 0,5% -ный раствор. Навеску 0 ,5 г  крахмала 
растирают в небольшой количестве воды и жидкую кашицу вли­
вают при помешивании в 100 мл кипящей воды. Раствор кипятят 
несколько минут и охлаждают. Прозрачную или слабо опалесци­
рующую жидкость хранят в прохладном м есте. Раствор годен в 
течение 10-12 дней.

Аппаратура

Насадка -  затвор для иодомегрического определения оло­
ва системы В.И. Кузнецова 3 /р и с .1  / %

Ход анализа

А. Определение олова без предварительного^отделеыия^ 
мешаюцщх^элемеитов/оловянныелды и концентраты, 
не_содержадие хрома,_вднадияАниобия и тантала; 
допускается присутствие мышьяка,су£ьмыдмеди»модшб- 
дена^вольфдаиа_не более 10_мг каждого в навеске/

Навеску от 0,25 до 1 ,0 г  /в  зависимости от предполагав -  
мого содержания олова /  смешивают в железном тигле с 6-8  
кратным количеством перекиси натрия, закрывают тигель крыш­
кой и сплавляют до получения однородной массы, периодически 
перемешивая содержимое вращением тигля.

По охлаждении сплава тигель в горизонтальном положении 
помещают в стакан емкостью 400 мл, в который предварительно 
наливают 50-60 мл горячей воды, ополаскивая ею крышку тигля. 
Стакан прикрывают часовым стеклом, так как сплав разлагает­
ся с обильным выделением газо в . По окончании разложения 
сплава тигель вынимают щипцами и обмывают его тонкой струей 
соляной кислоты 1 ;1 9 , ндгретой до 60-70°С.

К щелочному раствору прибавляют при перемешивании со­
ляную кислоту d  1 ,19  сначала постепенно почти до полной 
нейтрализации щелочи /  до растворения основной массы гидро­
окиси ж елеза/, а затем в один прием приливают 25 мл. Окали­
ну отфильтровывают через ватный тампон. Стакан и тампон

9
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Рис Л Насадка- затвоо /2 /5  натуральной величины/ 
А- трубка для регулировки подачи в колбу 

раствора бикарбоната

В
-  круглодоиная колба с длинным горлом

10
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промывают соляной кислотой 1 :1 9 , нагретой до 60-70°С* Оилвт -  
рат и промывную жидкость собирают в коническую колбу на 
500 мл и доводят объем раствора водой до 200 м л.

К раствору прибавляют 2 г  металлического алюминия в ви­
де стружки, слегка нагревают до начала реакции, дают посто­
ять до исчезновения желтой окраски, вызванной трехвалептным 
железом, добавляют 0 ,5  г  йодистого калия на каждые 100 мл 
раствора и оставляют еще на 1 -2  часа* Затем добавляют 15-20 
мл соляной кислоты d  1 ,1 9  на каждые 100 мл р аство р а . Кол­
бу закрывают каучуковой пробкой с насадкой , в которую нали­
вают насыщенный раствор бикарбоната натри я . Содержимое кол­
бы кипятят до полного растворения губки олова и алюминия 
( сурьма и мышьяк часто остаются при этом в виде темного по­
рошка или хлоп ьев).

Раствор бикарбоната натрия доливают в насадку по мере 
его израсходования. Дают раствору осты ть, затем охлаждают 
колбу водой, тщательно следя за тем , чтобы насадка была все 
время наполнена раствором бикарбоната. Вынимают пробку с на­
садкой, прибавляют к охлажденному раствору в колбе 5 мл -  
0 ,5 $ -н о го  раствора крахмала и титруют 0 ,0 1 -0 ,0 2  н .раствором  
иода.

При высоком содержании титана следует особенно внима -  
тельно и осторожно заканчивать титрование. За конечную точ­
ку принимают тот момент, когда от прибавления последней кап­
ли иода весь раствор при помешивании окрашивается в синий 
ц в ет . Конечную точку проверяют, прибавив era  2 -3  капли р ас ­
твора иода /  предварительно замечают показание бюретки / .В  
присутствии титана окраска быстро исчезает вследствие в заи ­
модействия трехвалентиого титана с иодом. После восстанов -  
ления алюминием раствор бывает часто окрашен в красно-фио -  
летовый цвет восстановленным титаном.Окраска зтв сохраняет­
ся и после то го , как олово оттитровано.

Если полнота восстановления или правильность титрова -  
ния олова вызывает сомнения, олово можно снова восстановить 
и оттитровать: к оттитрованному раствору прибавляют 2 -3  г  
металлического алюминия и затем восстанавливают олово и тит­
руют раствор как указано выше.

I I
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Параллельно ведут глухой опыт на реактивах в тех яе 

условиях, что и анализ проб.
Вычисление^езхльтатов_анализа_1< Содержание олова в исследуе­
мом материале вычисляют по формуле:

= T ./ . A - E - Z -  .  хоо
н

где Т -  тигр раствора иода, выраженный в г/мл олова;
А -  объем раствора иода, пошедшего на титрование,мл;
Б -  объем раствора иода, пошедшего на титрование раст­

вора глухого опыта, мл;
Н -  навеска, г .

Б. Оп£еделение олова с предва£ительнш отделением 
мешающих_элементов_У горны е_породы |ЕУДы_и_кон- 

дентратьмзложного состава £

Сульфидные руды и руды, содержащие молибден, трехва- 
ленгный мышьяк, олово в виде станнина. Навеску руды 0,25 -  
1,0 г помешают в фарфоровый тигель и обжигают в муфеле под 
тягой сначала при низкой температуре, изредка перемешивая 
содержимое тигля железной проволокой, а затем при темпера­
туре темно- красного каления /  500-550°С /  до прекращения 
выделения сернистого газа . Железную проволоку вытирают ку­
сочком бумаги и озоляют его в том же тигле. Содержимое 
фарфорового тигля переносят в железный тигель, счищая ос -  
татки жесткой кисточкой, смешивают с 6-8 кратным количест­
вом перекиси натрия и продолжают как в разделе А.

Руды, содержащие медь, висмут.молибден, мышьяк в виде 
сульфида или ароенида. Навеску руды 0,25 -  1,0 г ,  предва­
рительно обожженную как указано выше, переносят в стакан ем­
костью 250 мл и, прикрыв его стеклом, обрабатывают 10 мл 
азотной кислоты d  1,40 сначала на холоду, а затем при нагре­
вании на электроплитке, прикрытой асбестом, до прекращения 
выделения окислов азота. Смывают стекло и стенки стакана во­
дой, выпаривают раствор досуха и остаток просушивают до ис­
чезновения запаха окислов азота. Прибавляют 5 ш азотной кис­
лоты & I ,4 0 t выпаривают и снова высушивают остаток. Эту 
операцию повторяют еще раз. Остаток смачивают В мл азотной

12
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кислоты d 1 ,40 , прибавляют 2 г азотнокислого амммонии,
60-70 мл воды, нагретой до 60-70 °С, и нагревают до кипения. 
Раствор с осадкой оставляют на водяной бане на два часа . 
Прибавляют фильтробумажную массу, фильтруют раствор через 
плотный фадьтр, очищают стенки стакана от приставших час -  
тиц кусочками фильтра, ополаскивают стакан и промывают ос­
таток на фильтре 4-5 раз 5% -ным раствором азотнокислого 
аммония. Фильтрат отбрасывают. Фильтр с остатком помещают 
в фарфоровый тигель, подсушивают, осторожно озоляюг и про­
каливают при температуре темно- красного каления. Остаток 
переносят в железный тигель, сплавляют с 6-8 кратным коли­
чеством перекиси натрия и далее как указано в р а зд ел еД .

Породы, содержащие более 30% SiO, Навеску или ос -  
таток после прокаливания обработанные азотной кислотой, 
сплавляют , выщелачивают водой и подкисляют водную вытяжку 
соляной кислотой /  см. раздел А /, Если при подкислении вы­
падает осадок кремневой кислоты, к раствору /  объемом не 
более 60-80 мл /  прибавляют 5-10 мл 1%- ного свежеприготов­
ленного раствора желатины*', оставляют в теплом месте на 
несколько минут до коагуляции осадка, отфильтровывают /не -  
плотный фильтр/и промывают осадок на фильтре горячей водой, 
подкисленной соляной кислотой. Осадок отбрасывают. В фильт­
рате восстанавливают олово и титруют кок указано в разделе 
А.

Руды с высоким содержанием кремиекислоты и содержанием 
олова< 1%. Навеску пробы 1 ,0  -3 ,0  г  или остаток после прокали­
вания обработанный азотной кислотой,помещают в платиновую чашку, 
смачивают водой, прибавляют 15-20 мл фтористоводородной кис­
лоты , 6-8 мл серной кислоты 1;1 и,изредка перемешивая,упа­
ривают на водяной бане: если нудно, приоавляют еще фторис­
товодородной кислоты.Затем чашку нагревают на плитке до 
появления густых паров серной кислоты и еще несколько ми -  
нут. Дают чашке остыть, смывают стенки водой, перемешивают

х) При очень высоком содержании кремнезема применяют 2£-ций 
раствор желатины.
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и вновь выпаривают до тех пор, пока в чашке останется 
1-2 мл серной кислоты. Прибавляют 30-40 мл воды и нагрева­
ют до растворения солей. Раствор переносят в стакан, нагре­
вают и осаждают гидроокиси 25#- ным раствором аммиака, при­
бавляя его до явного запаха. Осадку дают отстояться, раст­
вор фильтруют и осадок промывают горячим 3%- ным растюром 
азотнокислого аммония с несколькими каплями аммиака. Фильтр 
с осадком помещают в фарфоровый тигель, осторожно озоляют 
и прокаливают при темнокрасном калении. Остаток переносят 
в железный тигель, сплавляют с перекисью натрия и продол - 
жают как указано в разделе А /  если состав руды допускает 
непосредственное определение олова / .

Специальные сл£чаи_анализа_

При анализе руд сложного состава вводят дополнитель­
ные операции, чтобы устранить влияние элементов, сопутст­
вующих олову.

Отделение м»дт>якя ( руды, содержащие в навеске более 
10 мг мышьяка в заде арсенатов или скородита /  . Навеску 
пробы или остаток после обжига и обработки азотной кисло­
той смешивают в фарфоровом тигле с 3-4 г серы в порошке, 
осторожно нагревают под тягой до воспламенения серы, от -  
ставляют горелку и затем, по мере сгорания серы, снова 
подогревают. Остаток прокаливают при тетлш-крэснок кале -  
ни:« до прекращения выделения сернистого газа. Остаток пос­
ле прокаливания снова смешивают с 1,5 г серы, обжигают и 
прокаливают . Остаток переносят в железный тигель, смеши­
вают с перекисью натрия, сплавляют и далее как описано в 
разделе А.

Отделение с у рь м ы  / п р и  содержании более 10 мг с у рь м ы  

в навеске / .
Сурьму выделяют из солянокислого раствора после удаления 
окалины /  см. раздел А/. Увеличивают содержание в раство­
ре соляной кислоты d  1,19 до 30-40 мл на каждые 100 мд 
раствора, прибавляют железо, восстановленное водородом, 
до обесцвечивания раствора /  переход трехвзлентного желе -  
за в двухвалентное /  и еще 5 г иди одновременно вносят
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15^20 г свернутой спиралью железной проволоки /  диаметром 
I мм, длиной 2 -2 ,5  м /  , по данный спектрального анализа 
нс содержащей олова. Раствор нагревают до 50-60°С и остав­
ляют на 1-2 часа. Быстро отфильтровывают остаток железа и 
выделившуюся сурьму через фильтр, на который насыпают не­
которое количество железа, восстановленного водород©*^ и 
промывают соляной кислотой 1 :3 .При большом содержании сурь­
мы осадок монет удержать часть олова. В этом случае осадок 
растворяют в соляной кислоте, в которую прибавлен хлорат 
калия, снова выделяют сурьму железом и объединяют фильтраты. 
В полученном растворе /  если другие мешающие элементы уже 
отделены /  устанавливает нужную кислотность, восстанавли -  
вают олово алюминием и продолжают как указано в разделе А.

Отделение вольфрама/ при содержании более 10 мг воль­
фрама в навеске/.
Навеску руды, если нудно, обжигают и обрабатывают азотной 
кислотой как описано выше. Фильтр с нерастворимым остат­
ком озоляют и прокаливают в фарфоровом тигле, пэибавляют 
5-6 г  пиросульфата калия /  или кислого сернокислого ка -  
лия/ и сплавляют. Остывший тигель погружают в 20%- ный раст 
вор углекислого аммония /  50 мл/ и при помешивании и ела -  
бом нагревании выщелачивают сплав: вольфрам переходит в 
раствор . Осадок отфильтровывают , переносят вместе с фильт­
ром в фарфоровый тигель, фильтр озоляют, остаток прокали­
вают, переносят в железный тигель, сплавляют с перекисью 
натрия и продолжают как в разделе А.

Определение олова в рудах с высоким содержанием Флюо­
рита. Навеску руды обжигают и обрабатывают азотной кис -  
лотой. Если в пробе присутствуют арсенаты, то навеску об -  
кигают с серой как описано выше* Остаток переносят в ста -  
кан , прибавляют Ю мл серной, кислоты 1 :1 , нагревают на 
плитке до выделений паров серной кислоты и до полного раз­
ложения флюорита. Охлаждают, разбавляют водой иэ не от -  
фильтровывая нерастворимый остаток, осаждают аммиаком оло­
во вместе с железом. Отфильтровывают осадок, переносят его 
количественно на фильтр, промывают 3%-ным раствором серно­
кислого аммония с несколькими каплями аммиака, озоляют
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фильтр вместе с осадком в фарфоровом тигле, прокаливают 
остаток, переносят его в железный тигель, сплавляют с пе -  
рекисью натрия и продолжают как описано в разделе А, до­
бавив в раствор перед восстановлением олова несколько грам­
мов борной кислоты.
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лабораторных методов анализа минерального оырья 
по их назначению и достигаемой точности

Кате- f  Наименование 
гория,' анализа 
аналит

j Назначение анализа
!j
!

Точность по срав-;Коэффи- 
нению с допусками;диент к 
внутрилаборатopHofдопускам 
го контроля ;

I

П

1У

У*

У1

УП

УШ

Особо точный 
анализ

Полный анализ

Анализ рядо­
вых проб

Анализ техноло­
гических продук­
тов

Особо точный 
анализ геохи­
мических проб

Анализ рядовых
геохимических
проб

Полуколичествен- 
ный анализ

Качественный
анализ

Арбитражный анализ, 
анализ эталонов

Полные анализы гор­
ных пород и минера­
лов.

Массовый анализ гео­
логических проб при 
разведочных работах 
и подсчете запасов, 
а также при контроль­
ных анализах.
Текущий контроль тех­
нологических процес­
сов

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

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

Качественная харак­
теристика минераль­
ного сырья с ориен­
тировочным указани­
ем содержания элемен­
тов, применяемая при 
металлометрической 
сьемке и др. 
поисковых геологи­
ческих работах
Качественное опреде­
ление присутствия 
элемент^ 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 О,Ъ-Х порядок*

Точность определения 
не нормируетсяИнструкция НСАМ 92-Х
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