
М И Н И С ТЕ РС ТВ О  ГЕОЛОГИИ С С СР

ВСЕСОЮ ЗНЫ Й Н АУЧН О -И ССЛ ЕД ОВАТЕЛ ЬСКИ Й  И Н С ТИ Т У Т  
М И Н ЕРАЛ ЬН ОГО СЫ РЬЯ ( В И М С )

Х и м и к о -а н а л и т и ч е с к и е  м ето ды

И н с т р у к ц и я  № 153“ X

т я н т я л  И Н И О Б И Й

М О С К В А -  1806 г.

неразрушающий контроль

http://www.mosexp.ru


В ы п и ск а  и з  п р и к а з а  ГТК СССР V  2 2 9  о т  1 8  м а я  1 9 6 4  г о д а

'/• М и н и с т е р с т в у  г е о л о г и и  и о х р а н ы  н е д р  К а з а х с к о й  С С Р , 

г л а в н ы м  у п р а в л е н и я м  и  у п р а в л е н и я м  г е о л о г и и  и о х р а н ы  н е д р  п ри  

С о в е т а х  М и н и ст р о в  с о ю з н ы х  р е с п у б л 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 с т и т у т а м ,  о р г а н и з а ц и я м  и у ч р е ж д е н и я м  Г о с г е о л н о н а  СССР:

а )  о б я з а т ь  л а б о р а т о р и и  п р и  в ы п о л н е н и и  к о л и ч е с т в е н н ы х  

а н а л и з о в  г е о л о г и ч е с к и х  п р о б  п р и м е н я т ь  м е т о д ы , р е к о м е н д о в а н н ы е  
Г О С Т ам и , а  т а к ж е  Н аучны м с о в е т о м ,  п о  м е р е  у т в е р ж д е н и я  п о с л е д ­

н и х  В Ш С о м .
При о т с у т с т в и и  ГО С Т ов и м е т о д о в ,  у т в е р ж д е н н ы х  ВИМСом, 

р а з р е ш и т ь  в р е м е н н о  п р и м е н е н и е  м е т о д и к ,  у т в е р ж д е н н ы х  в  п о р я д ­

к е ,  п р е д у с м о т р е н н о м  п р и к а з о м  о т  2 н о я б р я  1 9 5 4  г .  L 9 9 8 ;

в .) в ы д е л и т ь  л и ц ,  о т в е т с т в е н н ы х  з а  в ы п о л н е н и е  л а б о р а т о ­
р и я м и  у с т а н о в л е н н ы х  н а ст о я щ и м  п р и к а з о м  т р е б о в а н и й  к п р и м е н е ­

н ию  н а и б о л е е  п р о г р е с с и в н ы х  м е т о д о в  а н а л и з а .

П р и л ож ен и е  № 3 ,  §  8 *  Р а з м н о ж е н и е  и н с т р у к ц и й  н а  м е с т а х  

в о  и з б е ж а н и е  в о з м о ж н ы х  и ск а ж е н и й  р а з р е ш а е т с я  т о л ь к о  ф о т о г р а ­

ф и ч е с к и м  и л и  э л е к т р о г р а ф и ч е с к и м  п у т е м .
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£  ь з  -  х
И н стр у к ц и я  Ns 5 3  -  X  р а с с м о т р е н а  в  с о о т ­
в е т с т в и и  с  п р и к а з о м  г о с у д а р с т в е н н о г о  г е ­
о л о г и ч е с к о г о  к о м и т е т а  СССР № 2 2 9  о т  1 8  
мая 1 9 6 4  г  Н аучный С о в е т о м  п о  а н а л и т и ­
ч е с к и й  м е т о д а м  (п р о т о к о л  № 8  о т  Х З .У 1 ,  
б б г )  и у т в е р ж д е н а  ВИМСоы о  в в е д е н и е м  в  
д е й с т в и е

с  1 о к т я б р я  1 9 6 6 г .

УНИФИЦИРОВАННЫЙ м е т о д  ф о т о м к т р и ч е с к о г о  о п р е д е л е н и я  
ТАНТАЛА С ШСТАЛЛВЙОЛЕТОМ И КОЛОРИМЕТРИЧЕСКОГО 

ОПРЕДЕЛЕНИЯ НИОБИЯ В ВИДь РОДАНИДНОГО КОМПЛЕКСА*)

С у щ н о сть  м е т о д а

В р а с т в о р е ,  содер ж ащ ем  ф т о р и с т о в о д о р о д н у ю  к и с л о т у ,т а н ­

та л  о б р а з у е т  с  к р и с т а л л в и о л е т о м  ок р а ш ен н ое  к о м п л е к с н о е  с о е ­

д и н е н и е  -  ф т о р о т а н т а л а т  к р и с т а л л в и о д е г а ,  э к с т р а г и р у е м о е  

О е н з о л о м ^ * * ^ * 2 .  На э т о й  р е а к ц и и  о с н о в а н  м е т о д ,  п р е д л о ж е н ­

ный Я .С . П о л у э к т о в ы м , Л ,Й * К о н о н е н к о  и Р .С .Л а у э р о ы ^ .

П о л н о т а  о б р а з о в а н и я  о к р а ш е н н о го  к о м п л е к с а  и э к с т р а к ц и и  

е г о  б е н з о л б ы  з а в и с и т  о т  к о н ц е н т р а ц и и  ф т о р и д -и о н о в  и  о т  к и с ­

л о т н о с т и  с р е д ы *  П о э т о м у  с о д е р ж а н и е  к и с л о т ы  и ф т о р и д -и о н о в  в  

р а с т в о р е  д ол ж н о  б ы т ь  с т р о г о  п о с т о я н н ы м . Н р и с т а л л в и о л е т  в  

к и сл ы х  р а с т в о р а х  п о с т е п е н н о  р а з р у ш а е т с я ,  п о э т о м у  е г о  с л е д у ­

е т  п р и л и в а т ь  н е п о с р е д с т в е н н о  п е р е д  э к с т р а г и р о в а н и е м  и  в  

п р о ц е с с е  э к с т р а к ц и и  с т р о г о  с о б л ю д а т ь  реж им в р е м е н и .  Т а к  к а к  

и н т е н с и в н о с т ь  о к р а с к а  б е н з о л ь н о г о  э к с т р а к т а  з а в и с и т  о т  к о н ­

ц е н т р а ц и и  к р а о и т б д я  в  в о д н о й  ф а з е ,  к о л и ч е с т в о  е г о  д о л ж н о  

б ы т ь  п о с т о я н н ы м .

О к р а ск а  ф т с р т а н т а л а т а  к р и с т а л л в и о л е т а  р а з р у ш а е т с я  п о д  

д е й с т в и е м  с в е т а ,  п о э т о м у  с л е д у е т  р а б о т а т ь  н а  т е н е в о й  с т о р о ­

н е  к ом н а ты  и  о р а в у  п о с л е  р а з д е л е н и я  с д о е в  с м е ш и в а т ь  б е н з о л ь

^ В н е с е н а  а  ИСАК х и м и к о -а н а л и т и ч е с к о й  л а б о р а т о р и е й  В Ш Ю а, 
1 % 6 р . ,  н а  о с н о в а н и и  ун и ф и к ац и и  м е т о д о в ,  п р и м ен я ем ы х  в  
Ц ен тр а л ь н ы х  л а б о р а т о р и я х  Ю ж н о -К а з а х с т а н с к о г о  Г У , С е в е р о -  
З а п а д н о г о  Г У , И р к у т с к о г о  г у # у г  п р и  СМ К и р г и з с к о й  С С Р , в  
иСЕГЕИ, ВИМСе, ЦЛ г е о л о г о - г е о х и м и ч е с к о г о  т р е с т а .
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ный э к с т р а к т  о  а ц е то н о м  для ст а б и л и з а ц и и  о к р а с к и . В п р и с у т ­

с т в и и  а ц е т о н а  с о е д и н е н и е  к р а с и т е л я  с  ф то р та н та л а то м  р а з р у ­

ш а е т ся  и о с в о б о ж д а е т с я  эк в и в а л е н т н о е  т а н т а л у  к о л и ч е с т в о  к р а -

о и т е л я , р а с т в о р  к о т о р о г о  в  с н е с и  а ц е т о н -б е н з о л  у ст о й ч и в  в
7 11

т е ч е н и е  н е о г р а н и ч е н н о г о  вр ем ен и  1 *

М аксимум св е т о л о гд о щ е н и я  б е н з о л ь н о г о  р а с т в о р а  к р а с и т е ­

ля н а х о д и т с я  при длин е волны 59 5  ими* При р а б о т е  с  ф о т о -  

к о л о р и м е т р о м  ФЗКН-54 или 57  п о л ь зу ю т ся  св е то ф и л ь тр о м  Кг 6* 

Больш ая ч а с т ь  э л е м е н т о в , со п утств ую щ и х  та н т а л у  в  р у д а х , 

п р а к т и ч е ск и  не меш ает е г о  оп р е д е л е н и ю . О граничение при  оп ­

р е д е л е н и и  т а н т а л а  за к л ю ч а е т ся  лишь в т о м , ч т о  содерж ан и е 

н и оби я  н е  долж н о превы ш ать сод ер ж а н и е  т а н т а л а  больш е чем  в  

2 0  р а з .

Б ор  д а е т  ан а л оги ч н у ю  т а н т а л у  реакцию  о  н р и с т а л л в и о л е -  

т о и ,  н о  содер ж ащ и й ся  в  п о р о д е  б о р  у д а л я е т с я  при разл ож ен и и  

м а те р и а л а  ф т о р и с т о в о д о р о д н о й  и  с е р н о й  к и сл о т а м и . Б е н з о л ь ­

ные э к с т р а к т ы  н е  должны н а х о д и т ь ся  п р од о л ж и те л ь н о е  врем я  

в  к о н т а к т е  с о  с т е к л о м , т а к  к а к  о н о  ч а с т о  с о д е р ж и т  б о р ,  к о ­

т о р ы й , п е р е х о д я  в  р а с т в о р ,  завы ш ает р е з у л ь т а т ы  о п р ед ел ен и я  

т а н т а л а .

Окрашенные э к с т р а к т ы  даю т такж е н и т р а т -  и н о д и д  ноны

и и он  д в у х в а л е н т н о й  р т у т и .

К альций и р е д к о зе м е л ь н ы е  эл ем ен ты  понижают и н т е н си в а

н о с т ь  о к р а с к и  т а н т а л а  с  к рио та л  л в и о л е  т о м , т а к  к а к  сн и к а ю т

к о н ц ен тр а ц и ю  ф тор и д а  в  р а с т в о р е *

М етод  о п р е д е л е н и я  н и о б и я , предлож енны й И.П* А п нм ариш м

и  Р .Д .  П о д ва л ь н ой 1 *3 , о с н о в а н  на т о м , ч т о  н и оби й  7  о б р а з у е т

в  к и сл о й  с р е д е  к о м п л е к сн о е  с о е д и н е н и е  с  р о д а н и с т о в о д о р о д н о й

к и с л о т о й , ок р аш ен н ое в  желтый ц в е т  и  э к с т р а г и р у е м о е  эти л овы м

эф и р о м . Н иобий оп р е д е л я ю т  в и з у а л ь н о  п о  м е т о д у  с т а н д а р т н ы х

с е р и й  при  со я е сж а ш ш  е г о  о т  0  д о  2 0  м к г  п я ги о я и о и  н и оби я  
а  5  мл э ф и р а * '.
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Тантал в условиях определения ниобия дает о роданид- 

ионами бесцветный комплекс. Определению ниобия мешают титан, 

молибден, вольфрам, уран, ванадий, железо, хром, кобальт, 

медь, золото и платина, образующие окрашенные соединения о 

роданидом1 . При зкстрагнровакин эфиром устраняемся влияние 

хрома, урана, железа и меди, которые остаются в водном слое. 

Совместно с ниобием эфиром извлекаются окрашенные роданиды
I  Омолибдена, вольфрама, титана, кобальта, платины* и ванадия7» 

Соединении золота, селена и теллура в ходе анализа восста­

навливаются до элементарного состояния. Эти элементы осаж­

даются на стенках сосуда и мешают наблюдению окраски яиобие- 

вого комплекса2.

Образованию желтого комплекса ниобия препятствуют фто­

рид-, сульфат-,фосфата, арсенат- и , особенно, оксалат-ионы. 

Азотная кислота разрушает роданида* Винная иди лимонная кис*: 

лота и их соли не влияют на интенсивность окраски ниобиевого 

комплекса, но замедляют его  образование2.

Для отделения от основной массы сопутствующих элемен­

тов ниобий и тантал выделяют ташшяом из солянокислой среда 

в присутствии коллектора, состоящего из бумажной массы и 

желатины3 ’ 5 .

Коли в пробах содержатся молибден, вольфрам, ванадий, 

то для их отделения ниобий и тантал осаждают 203£-ныы раст­

вором едкого натра, осадок растворяют соляной кислотой в из

подученного раствора выделяют ниобий и тантал раствором тан - 
вина»

При низком содержании ниобзд и для повышения чувствитель­
ности колорнметрироваяия можно подвергаться освещением от 
ртутно-кварцевой лампы, экранированной молочный стеклом. 
Однако это в о з м о ж н о  только при отсутствии в колоримегри- 
руемом растворе следов вольфрама и молибдена, 0 наличии 
следов можно су д и »  по коричневому оттенку колориметр*- 
руемого раствора.

5
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П р и  а н а л и з е  н и о б и е в о - т а н т а л о в ы х  р у д  с л о ж н о г о  с о с т а в а ,  

н а п р и м е р ,  с о д е р ж а щ и х  ц в е т н ы е  м е т а л л ы ,  р е д к о з е м е л ь н ы е  э л е м е н ­

т ы ,  о л о в о ,  б о л ь ш и е  к о л и ч е с т в а  в о л ь ф р а м а ,  а  т а к ж е  п р и  а н а л и з е  

м о л и б д е н о в ы х  к о н ц е н т р а т о в  т а н т а л  и  н и о б и й ,  п о с л е  о д н о к р а т ­

н о г о  в ы д е л е н и я  т а н н и н о м ,  п е р е о с а ж д а ю т  ф е н и л а р с о н о в о й  к и с л о т о й
р

и з  с о л я н о к и с л о г о  р а с т в о р а ,  с о д е р ж а щ е г о  в и н н у ю  к и с л о т у  *

Ф е н и л а р с о н о в о й  к и с л о т о й  в м е с т е  с  н и о б и е м  и  т а н т а л о м  

о с a i д а ю т с я  т о л ь к о  ц и р к о н и й ,  г а ф н и й ,  о л о в о ,  ч а с т и ч н о  т и т а н .  

И он ы  ф т о р а  м е ш а ю т  о с а ж д е н и ю .

П о  н а с т о я щ е й  и н с т р у к ц и и  т а н т а л  и н и о б и й  о п р е д е л я ю т  и з  

р а з н ы х  а л и к в о т н ы х  ч а с т е й  о д н о г о  и  т о г о  ж е р а с т в о р а ,  п о л у ч е н ­

н о г о  п р и  р а з л о ж е н и и  п р о б ы .

В з а в и с и м о с т и  о т  с о с т а в а  п р о б  п р и м е н я ю т  р а з л и ч н ы е  с п о ­

с о б ы  р а з л о ж е н и я *

Р у д ы  с л о ж н о г о  с о с т а в а ,  с о д е р ж а щ и е  б о л ь ш и е  к о л и ч е с т в а  

в о л ь ф р а м а  и  м о л и б д е н а ,  п о л и м е т а л л и ч е с к и е  р у д ы ,  а  т а к ж е  р у д ы  

н е и з в е с т н о г о  м и н е р а л о г и ч е с к о г о  с о с т а в а  р а з л а г а ю т  с п л а в л е н и е м  

с  е д к и м  н а т р о м  в  н и к е л е в ы х  и л и  к о р у н д о в ы х  т и г л я х .  П р и  а н а л и ­

з е  к а с с и г е р и т о в ы х  р у л  н а в е с к у  с п л а в л я ю т  с  е д к и м  н а т р о м  и м е ­

т а л л и ч е с к и м  ц и н к о м  и л и  с  е д к и м  н а т р о м  и  п е р е к и с ь ю  н а т р и я .

Б е д н ы е  н и о б и е в о - т а н т а л о в ы е  р у д ы  с  в ы с о к и м  с о д е р ж а н и е м  

к р е м н е з е м а ,  а  т а к ж е  р у д ы ,  с о д е р ж а щ и е  б о л ь ш е  к о л и ч е с т в а  ф лю ­

о р и т а ,  р а з л а г а ю т  ф т о р и с т о в о д о р о д н о й  и с е р н о й  к и е л о т а м Н р В ы с о -  

к о т и т а н и с т ы е  р у д ы  с п л а в л я ю т  с  б и ф т о р и д о м  к а л и я 3̂ .

М е т о д  п о з в о л я е т  о п р е д е л я т ь  в  р у д а х  и г о р н ы х  п о р о д а х  о т  

О , и 0 2  д о  59? п я г и о к и с и  н и о б и я  и  о т  0 , 0 0 3  д о  0 , 5  % п я т и о к и с и  

т а н т а л а .

П ри  а н а л и з е  р у д ,  с о д е р ж а щ и х  а п а т и т ,  к а л ь ц и т ,  о с н о в н у ю  
м а с с у  к а л ь ц и я  у д а л я ю т  п р е д в а р и т е л ь н о й  о б р а б о т к о й  н а в е с к и  

с о л я н о й  к и с л о т о й  Г :  7 .

6
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М етод оп р ед ел ен и я  та н т а л а  с  к р и ст а л л в и о л е т о м  р е к о м е н д у ­

е т с я  для  р у д , в  к о т о р ы х  содерж ан и е н иобия  п ревы ш ает с о д е р ж а ^  

кие т а н т а л а  не бол ь ш е , чем в  2 0  р а з .
Q

Д опустим ы е расхож д ен и я

ш й б и Г ^ и  | р а сх о ж д е н и я , о м .  %

I 10 15 -  8

0,05 - I 20 -  15

0,02 - 0,05 80 -  20

0 ,005- 0,02 50 -  30

Р еактивы  и м атериалы

1 .  К и сл ота  а з о т н а я , &  1 , 4 0 ^ .

2 ,  К и сл о та  с е р в а л , d, 1 ,8 4  и р а з б а в л е н н а я  1 : 1 .

В . К и сл ота  с о л я н а я , d  1 , 1 9 ;  р а з б а в л е н н а я  1 : 1 ,  1 : 4 ,  

1 : 9  и 1 : 4 9 .

4 .  К и сл о та  ф т о р и с т о в о д о р о д н а я , 405г-ная.*

5 .  К и сл о та  в и н н а я , ISSS-н ы й  ж 3^ -н ы й  р а ст в о р ы *

6. Кислота фениларсоаовая, 39£-ный водный раствор.
7 .  Аммиак, 25%“ Ный р а с т в о р

8. Натр едкий кристаллический и растворы: 20#-яый и 

29£-ный*

9* Аммоний азотнокислый, 4<-иый раствор, подкисленный 

азотной кислотой*

10. Аииоаий хлористый, пСншй раствор, содержащий не­

сколько капель аммиака*

11. Железо хлорное, 5£~нвй раствор.

12. Калий маргаицевокиолый, ЗЭйшй раствор.

d — относительная плотность

7



1 3 . Кадий пирооериохнслый (пиросудьфат кадия). * х

14. Калий роданистый, 203»-ный раствор.
15. Натрий фтористый, ч .д .а . , 43£-ный раствор. Прмгоговн 

ляют в фарфоровом стакане и хранят в полиэтиленовой посуде.

16. Олово двухлориетое Sa С12 . 2Н20, 15&-НЫЙ

раствор в водяной кислоте 1 :2 .

X? Перекись натрия.
18. Ацетон перегнанный.

19. Бенаол, для криооколии.
20. Крноталлвполет, 0 ,259>-ннЯ раотвор. Навеоку 0,25 г 

крхотадлвиодета заливают киляцей водой. Если кристаллы пло­

хо раотворяютоя, отакав нагревает на закрытой плитке при пе-: 

реиеиивакжя в течение 10-20 минут. Разбавляют водой, филь­

труют в мерную колбу на 100 мл и доливают до ибтки водой.

21. Ханнин, 1,5^-ннй водный раотвор, свежеприготовлен­

ный*}.
22. Таивин, 0,55йиЙ раотвор в водяной кислоте 1 :9 . 

Смвммвают равные объемы I ^ -ного водного раствора таннива и 

соляной кислоты 1 :4 .
23. Эфир этиловый.

24. Раствор для разбавления. 40г винной киолоты и 40г 

шрооухьфата калии растворяют в воде, прибавляют 20 мд сер­

ной к и слот 1:19 и доливают водой до X л .

25. Стандартный раствор тантала. 0,0250 г  пятиокисм

тантала а 0,0500 г двуокиси цирконий*} сплавляют в кварце-

z j  Мко^орые сорта недостаточно чистого танинна соосандают, 
титан. Новые сорта т&вниаа следует проверять на оинтетн-Ь 
ческнх онеоях иля иа стандартной образце титанистой py t 
да: одинаковые навески стандартного образца обрабаты­
вают как описано в ходе анализа, прннеияя разные коли­
чества танинна.Правильным будет то количество танкина, 
лрн котором поляне выделение ниобия достигается с най­

ма ныны захватом титана*.
хх) Прибавление двуокиси циркония облегчает сплавление оки­

сей в делает растворы более устойчивыми.
а



* 53 -  X.
вон тигле с б-8г пиросульфата калия сначала на плит кв,затея на 
гавовой горелке или я алектрячеаком муфеле .Постепенно повша- 
вт температуру до 600-700°С а продолжает оплавление еще 10- 
Х5 минут, наблюдая аа тем, чтобы маооа равномерно плавилась, 
во не вскипала. Сплав охлаждают, прибавляют 5-7 капель вер­
ной кислот el 1,84, нагревают ка плитке до пре крашения вида 4 
левая паров серной кислоты и снова сплавляют. Тигель о про -  

зрачным сплавом иодяеимо вращают (1-2 рава). Хеш при атом об+ 
равуетоя корочка, оплавление аакавчнаавж, Оотыланй сплав вмес­
те о тиглем помещают в стакан, содержащий 150 ид нагретого 
до жаления 44-яого раствора оксалата аммония, и непрерывно 
переманивают стеклянной палочкой в теченле 30-40 мин., под­
держивая температуру 80-90°С. Раотвор охлаждавт, переносят 
в мерную колбу аа 250 мл. Стакан ж тигель ополаскивают 50мл 
4i-aoro раствора окоалата ашокня» сливают в ту же колбу ж 
доливают до метки водой. I ми раствора оодержит 100 миг пяти* 
окном тантала.

26. Стаидпржмие растворы ниобии. Раотвсо А. 0,0250г 
пятвокмси ниобвя овдавлямт так же, хаж жкжожаоь такала.
Поело охлаждавши оплаа вмеоте о тнглеж помещают в стакан, 
оодерхаций 70 ни нагретого да юления IStf-иого раствора вив- 
яой кислот, м переманивают отжимной лапочкой яепрерывжо 
в течение 9 0 - 4 0  мюут вря температуре 80-90^0. По охлаж- 
деннж раствор перемоем* ж норную полбу па 250 и ,  отитам а 
тнголь ополаохнвают водой, олпвают в ту же колбу и доливают 
водой до ю ти . I мл раствора А оодержк 100 икг ижтопоя 
ияобмв.
РЯотвор Б. 50 мм раотвора к помещают в мерную колбу ка 100 мл 
я дожявают до мккн ЭЙчшм раствором ванной пяоаотн.
1мж раотвора Б содержит 50 мкг пятвокмои ннобня.

27. 1алатлва,2*-1ШЙ раотвор, овежепрагетовдан№й. 2гж#яа- 
тины растворяют в 100 мл води» нагретой до 70°С. 9



А п п а р а т у р а
л

1 .  Р т у т н о - к в а р ц е в а я  л а м п а  П Р К -4 , э к р а н и р о в а н н а я  м о л о ч ­

ным с т е к л о м *

2 .  П р о б и р к и  и з  т о н к о г о ,  б е с ц в е т н о г о ,  н е  с о д е р ж а щ е г о  б о  

р а  с т е н д а ,  в ы с о т о й  25  с м ,  в н у т р е н н и м  д и а м е т р о м  1 , 5  см * П р о ­

б и р к и  з а к р ы в а ю т с я  приш лиф ованны м и п р обк а м и *

Ч тобы  п р о в е р и т ь  п р о б и р к и , п р е д н а з н а ч е н н ы е  д л я  о п р е д е л е ­

н и я  т а н т а л а ,  н а  с о д е р ж а н и е  в  с т е к л е  б о р а ,  и з в л е к а е м о г о  б е н ­

з о л о м ,  в  н и х  э к с т р а г и р у ю т  н у л е в о й  р а с т в о р  к а к  п р и  п о с т р о е ­

н и и  шкалы с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в  ( с м *  н и ж е )*

Х о д  а н а л и з а * ^

I. Разложение_п£об

а )  р а з л о ж е н и е  с п л а в л е н и е м  с  е д к и м  н а т р о м *

Н а в е с к у  0 , 1 - 1 , 0  г  с п л а в л я ю т  с  3 - 6  г  е д к о г о  н а т р а  в  н и ­

к е л е в о м  т и г я е х х ) .  С п л а в  в ы щ ел а ч и ва ю т  в  с т а к а н  е м к о с т ь ю  6 0 0 -  

8 0 0  мл н ебол ь ш и м  к о л и ч е с т в о м  г о р я ч е й  в о д ы »  С т е н к и  т и г л я  

см ы в а ю т  н е с к о л ь к и м и  мл с о л я н о й  к и с л о т ы  Г * 9  (п р и  б о л ь ш о м  с о ­

д е р ж а н и и  в  п р о б е  т и т а н а  н е  с л е д у е т  у п о т р е б л я т ь  б о л ь ш е е  к о ­

л и ч е с т в  в о д ы  д л я  п е р е н е с е н и я  с ш и т  в  с т а к а н ) .  Е сл и  п р о б ы  

н е  с о д е р ж а т  в а н а д и я ,  м о л и б д е н а  и в о л ь ф р а м а , т о  к  р а с т в о р у  

п р и б а в л я ю т  5 0 - 6 0  мл с о л я н о й  к и с л о т ы  i t  1 , 1 9 ,  н а г р е в а ю т  д о  

п р о с в е т л е н и я  р а с т в о р а  и р а с т в о р е н и я  тем н ы х  ч а с т и ц  и р а з б а в ­

л я ю т  в о д о й  д о  о б ъ е м а  2 0 0  м л .

П р и м е ч а н и е : Е сл и  п о р о д а  с о д е р ж и т  н е б о л ь ш и е  к о л и ч е с т в а  т и т а ­

н а  ( д о  l i  д в у о к и с и  т и т а н а ) ,  т о  к о н ц е н т р а ц и я  с о ­
л я н о й  к и с л о т ы  м о ж е т  б ы т ь  с н и ж е н а : в  р а с т в о р  л е -

х )  П о х о д у  а н а л и з а  в е д у т  г л у х о й  оп ы т*

х х )  Е сл и  в р у д е  с о д е р ж а т с я  о р г а н и ч е с к и е  п р и м е с и ,  т о  е е  п р е д *  
в а р и т е л ь н о  о б ж и га ю т  п р и  6 0 0 - 7 0 0  С п р и  д о с т а т о ч н о м  д о с т у ­
п е  в о з д у х а *

1 0
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р е д  к и п я ч е н и е м  д о б а в л я ю т  с т о л ь к о  с о л я н о й  к и с л о й  

ты  (1 1 , 1 9 ,  ч т о б ы  с о д е р ж а н и е  е е  с о с т а в л я л о  

1 0 - 1 2  ил н а  1 0 0  мл р а с т в о р а .  Не д о б а в л я я  б о л ь ­

ше к и с л о т ы ,  р а с т в о р ,  о х л а ж д а ю т  д о  1 8 - 2 0 ° С  и о с ­

т а в л я ю т  н а  н е с к о л ь к о  ч а с о в  и ли  н а  н о ч ь *

Е сл и  п р о б ы  с о д е р ж а т  в а н а д и й ,  м о л и б д е н  и в о л ь ф р а м  д о  

1 - 2  %7 т о  с п л а в  в ы щ е л а ч и в а ю т  н е б о л ь ш и м  к о л и ч е с т в о м  в о д ы  в  

с т а к а н  е м к о с т ь ю  6 0 0 - 8 0 0  мл и н а г р е в а ю т  д о  е г о  р а з л о ж е н и я .  

Р а с т в о р  н е й т р а л и з у ю т  с о л я н о й  к и с л о т о й  f i  1 , 1 9  и п р и б а в ­

л я ю т  3 - 4  мл и з б ы т к а .  К с о л я н о к и с л о м у  р а с т в о р у  п р и б а в л я ю т  

5 мл 5 % - н о г о  р а с т в о р а  х л о р н о г о  ж е л е з а ,  н е й т р а л и з у ю т  ным 

р а с т в о р о м  е д к о г о  н а т р а  д о  в ы д е л е н и я  о с а д к а  г и д р о о к и с е й ,  

п р и л и в а ю т  и з б ы т о к  е г о  1 0 - 2 0  мл н а  1 0 0  мл о б ъ е м а ,  н а г р е в а ю т  

д о  к и п е н и я  и  п ом ещ а ю т н а  в о д я н у ю  б а н ю  д л я  к о а г у л я ц и и  о с а д к а .  

О сты вш ий р а с т в о р  ф и л ь т р у ю т , о с а д о к  п р о м ы в а ю т  к а  ф и л ь т р е  3 -4 -  

р а з а  2 ^ -н ы м  р а с т в о р о м  е д к о г о  н а т р а ,  п е р е н о с я т  в м е с т е  с  ф и л ь т ­

р о м  в  с т а к а н ,  в  к о т о р о м  в е л о с ь  о с а ж д е н и е ,  п р и б а в л я ю т  тштящш 

ш ш ш ш щ т щ ввш вдвш ш ш ш ят ш  . 5 0 - 6 0  мл с о л я н о й  к и с л о т ы  

d  1 , 1 9 '  и р а з б а в л я ю т  в о д о й  д о  о б ъ е м а  2 0 0  м л * ) .

П р и м е ч а н и е : К а с с и т е р и т о н ы е  р у д ы  р а з л а г а ю т  с п л а в л е н и е м  с  е д ­

ким н а т р о м  с  д о б а в л е н и е м  п е р е к и с и  н а т р и я * * ) .

С п л а в  в ы щ е л а ч и в а ю т  -—  1 0 0  мл в о д ы ,  к и п я т я т  

5 - 7  м и н у т ,  н е й т р а л и з у ю т  с е р н о й  к и с л о т о й  1 : 1  и  

д о б а в л я ю т  1 0 - 1 5  мл и з б ы т к а  е е .  П р и б а в л я ю т  п о  

к а п л я м  5 # -н ы й  р а с т в о р  м а р г а н ц о в о к и с л о г о  к а л и я  

д о  и з м е н е н и я  ц в е т а  р а с т в о р а  и  к и п я т я т  5 - 1 0  ми­

н у т ,  д о б а в л я я  в  с л у ч а е  р а з р у ш е н и я  о к р а с к и  п е р  -  

м а н г а н а т а  н о в ы е  п о р ц и и  е г о  д о  п о я в л е н и я  р о з о в о й  

о к р а с к и .  З а т е м  о с а ж д а ю т  г и д р о о к и с и  а м м и а к о м ,

х )  Б р у д а х  с  в ы с о к и м  с о д е р ж а н и е м  в о л ь ф р а м а  о с а ж д е н и е  е д к и м  
н а т р о м  п о в т о р я ю т  2 - 3  р а з а .

х х )  Н а в е с к у  с п л а в л я ю т  д о  п о л у ч е н и я  о д н о р о д н о й  м а с с ы  в и ш н е в о - ,  
к р а с н о г о  ц в е т и  с о  с м е с ь ю  и з  6  ч а с т е й  п е р е к и с и  н а т р и я  и  
2  ч а с т е й  е д к о г о  н а т р а .

I I
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д оба в л я я  и зб ы то к  е г о  ( 1 - 2  и х ) .  Если р а ст в о р  
не содер ж ат ж ел еза  жлж с о д е р а т  е г о  м ал о, т о  
п е р е д  оса я д е в в а м  д о б а в л я е т  5  на Я в н о г о  р а с т ­
в о р а  х л о р н о г о  п л е в а .  О садку даю т о т с т о я т ь с я ,  
з а т е и  ф и л ь тр у *»  н п р о ш в а х »  3 - 4  р а а а  х £ - в ш  
р а о т з о р о к  х л о р ж о ю г о  анионая о  нескол ьким и  
калл я к а  а м ш а к а . О садок  в м е ст е  с  ф альтром пе~  
р е к о о я т  в  с т а к а н  я р а с т в о р я й  в  о о л я ю й  к а сд о ь  
» .  Если п р о б а  о о д е р к а т  больш ие к о л и ч е с т в а  
в а н а д и я , лольф рама ■ а о л л б д е я а , т о  их  о т ­
д е л я е т  едким в е т р о м , к а к  о п и са н о  в и н е .

б )  р а ал ои ен ае о м е о ь е  п о л о т * )

Н а веск у  1 - 3  г  п о и к а е т  в  п л а тв н о в у в  ч а л к у , ом ачи вает 

в о д о й , п р и ба вл я ет  1 0  ил о е р а о й  п о л о г а  1 : 1 ,  1 0  ил а з о т н о й  

к и с л о т  d  1 ,4 0 ,  2 0  мл ф тор и сто в о д о р о д н о й  п о л о т ,  к ,  а в -  

р е д к а  п е р е и и и в & я , н а г р е в а е т  на плитке д о  о в а л ь н о г о  в м д е л е - 

и ш  л а р ов  о е р а о й  п е х о т .  О хладив, о ш в а х »  о ю в п  чаикш в о ­

д ой  и в н о в ь  у я а р н в а х »  д о  п о л н о го  удал ен аи  и зб ы тк а  оериоЖ 

к н о л о ты . С ухой  о с т а т о к  о б р а б а т ы в а й  вр и  н а г р е в а и п  1 0 - 1 5  ил 

о сл и н ой  к н одоты  1 : 1 .  Содержимое чашка п е р е н о с я т  ж ст а к а н  

е м к о е » »  6 0 0  мл н н а г р е в а м  д о  р а ств о р е н и я  с о л е й .  Доля при 

а то м  о с т а е т с я  ж е р а ст в о р я ш й  о с т а т о к ,  ооотоя щ я й  я з  я е р а ж х о - 

ж я в п х о я  м ш и р а л о в , е г о  отф и л ьтр овы вает  в  оп л авл я ет  «  е д п м  

я а с р о м . Сплав п е р е в о д я т  в  р а о т в о р ,  к оторы й  п р я о о е д н ш м  

к  о о я о в н о н у  р а с т в о р у  в  о т а в а м  ем к ое  т ы  0 ) 0  м л . Д о б а в л я й  

3 5 - 4 0  мл валян ой  п о л о т  d  1 , 1 9  п  д о в о д я т  в о д о й  д о  о б ъ е ­

ма 2 0 0  м л .

х )  Р а з л о м а л о  п о л о г а м и  п рим ен яет при в е к о м  с о д е р ж а л и  
та н та л а  я  я ж обв я , ж о п а  н е о б х о х а н о  увел и ч и ть  в а х е о к у , 
яли п р в  вмоожож оод а р х в ш ш  л р ен хев ой  п о л о т ,  а  также 
я р я  оп р ед ел ен н а  т а м и л а  я  я я о б я я  я  п о р о д а х , со д е р я а я я х  
б е л ы м  к о л и ч е с т в а  ф л в о р я г а .

1 2



2. ̂ Выд§л е в к е ятнокнсей талтала и нйобия_ташшном*_
Е раствору объемом 200 мд, полученному одним из указан­

ных выше cnoco6o&f прибавляют медленно, небольшими порциями 

100 нл свежеприготовленного 1,5 &*ного водного раствора тан- 

нина и фальтробумажную наосу (1-2  фильтра диам. 9 см), ста­

кан покрывают час овин стеклом и кипятят раствор 30-40 мин. К 

горячему раствору прибавляют 100 нл соляной кислоты 1 :1 , до­

водят водой до объема 450 мл ж охлаждают раствор до 18-20°С. 

Медленно при помешивании прибавляют 40-50 мл свежеприготов­

ленного 2£-вого раствора желатины н оставляют на ночь.

Танниновый осадок лятшжнсей тантала и ниобия отфиль -  

тровывают, промывают соляной кислотой 1:49, помещают вместе о 

фильтром в платиновую чайку иди в больной тигель н озоляют, 

изредка перемешивая платиновой палочкой для проверки пол­

ноты сгорания угля. Остаток посла оводеимя растворяют при 

слабом нагревании* в смеси 1*2 мл серной кислоты 1:1 и 2-3 мд. 

фтористоводородной кислоты. Избыток кислот выпаривают до 

влажных солей. Количество оставшейся кислоты не должно пре­

вышать 2-3 капель. Бели остаток окажется сухим, вновь прип­

аивают фтористоводородную и серную кислоты, нагревают до 

полного растворения осадка и выпаривают до объема 2-3 кап­

ли или до влажных солей (для полного удалении фтора следует 

брать такое количество серкой кислоты, чтобы пары ее выде­

лялись же менее 15-20 нижут). Е остатку прибавляют 10-15мл 

соляной кислоты Ш  и нагревают на плитке в течение 10-20 

минут до растворения солей. Содержимое чашки переносят в 

стакан емкостью 300-400 мл, чашку смывают 15-20 нл воды, 

очищают хусочхон фильтровальной бумаги и еще раз омывают 

неболыим количеством воды* Прибавляют 150 мл свежеприго­

товленного 0,55р- вого оодянокжедого раствора ганаина, немно­

го фильтробумажной массы, стакан покрывают часовым стеклом
1 3
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к кипятят 15 минут. К г о р н  чему р а с т в о р у  прибавляют 5 0 - 7 0  мл 

соляной молоты 1:4  н оставляют иа н о ч ь .

Раствор фильтруют, осадок промывают соляной кислого# 

1 :49 . Фнлыр с осадком помечают в кварцевый тигель и оголя­

ют в муфельной печи.

3 .Наделение_пятмокисей т о б р  ^ н цдарсозовой, кислотой

Осадок влахяых сернокислых солей, подученный после од­

нократного отделения меишацих элементов ташшнон и после 
уваривавмя с фтористоводородной и серной кислотами, обраба­

тывают 15 ил 1556-ного раствора винной кислоты и переносят в 

отакаа емкостью 200-800 мл. Чайку смывают 15-20 мл воды, про4* 

тирают увлажненным фильтром и вновь омывают водой. Прибав­

ляют соляную кислоту о самим расчетом, чтобы раствор был 1н. 

яо соляной кислоте (8 ,2  ил соляной кислоты & 1,19  на 100 ил 
раствора), нагревают до кипения и осаждают ниобий и тантал 

30-40 мл 856-иого водного раотвора фениларсоновой кислоты1^. 

Раствор с осадком нагревают на плитке в течение часа, до­
бавляют фнлмробунаннуп моооу н оставляют аа ночь. Раствор 

фильтруют черев плотный фильтр, промывают осадок горячим 

416-ным раствором азотнокислого аммония, подкисленным не­

сколькими каплями азотной кислоты, озоляют в кварцевом тиг­
ле под тягой в прокаливают в муфельной печи.

Остаток от озования н прокаливания (феннларсонаты нио­

бия н тантала) омачивают несколькими каллам: верной м оло­

ты & 1 ,84 , прибавляют 2 г  яиоосульфата калия, 0,05 г  дву­

окиси циркония м сплавляют в кварцевой тягле скачала на 

плитке, затем на газовой горелке и в электрическом муфеле»

х ) При новмменных содержаниях яятхсхнсей (выше 156) февылар- 
соновую кислоту следует прибавлять с избытком (около 25 ш  
356-ного водного раствора на каждые 10 иг пятлокмсвй).
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П о с т е п е н н о  п о в ы л а а т  т е м п е р а т у р у  д о  6 0 0 - 7 0 0 ° С  и  п р о д о л ж а ю т  

с п л а в л е н и е  ещ е I O - I 5  м и н * , н а б л ю д а я  з а  т е м ,  ч т о б ы  м а с с а  

п л а в и л а с ь  р а в н о м е р н о ,  н о  н е  в с к и п а л а .  К о ст ы в ш е м у  с п л а в у  

п р и л и в а ю т  I O - I 5  мл 15 '^ - н о г о  р а с т в о р а  в и н н о й  к и с л о т ы  и  н а ­

г р е в а ю т  н а  з а к р ы т о й  п л и т к е  в  т е ч е н и е  2 0  м и н у т  д л я  р а с т в о р е ­

н и я  с п л а в а .  Р а с т н о р  п е р е н о с я т  в  м ер н у ю  к о л б у  н а  5 0  мл и д о ­

л и в а ю т  д о  м е т к и  в о д о й .

В а л и к в о т н ы х  ч а с т я х  п о л у ч е н н о г о  р а с т в о р а  о п р е д е л я ю т  

т а н т а л  и н и о б и й .

4 .  О п р е д е л е н и е  т а н т а л а ^

Из р а с т в о р а  п о с л е  р а с т в о р е н и я  с у л ь ф а т о в  в  в и н н о й  к и с ­

л о т е  б е р у т  а л и к в о т н у ю  ч а с т ь  2 - 1 0  мл ( в  з а в и с и м о с т и  о т  с о ­

д ер ж а н и я  т а н т а л а ) ,п о м е щ а ю т  в  д е л и т е л ь н у ю  в о р о н к у * ^  е м к о ­

с т ь ю  5 0 - 1 0 0  мл (и л и  в  п р о б и р к у  с  п р и т е р т о й  п р о б к о й )  и  д о ­

в о д я т  д о  о б ъ е м а  1 0  мд р а с т в о р о м  д л я  р а з б а в л е н и я .

П р и б а в л я ю т  1 0  мл б е н з о л а ,  2 мл 4 % - н о г о  р а с т в о р а  ф т о ­

р и д а  н а т р и я ,  I  мл 0 , 2 5 ^ - н о г о  р а с т в о р а  к р и с т а л л в и о л е т а  и 

с р а з у  же э к с т р а г и р у ю т  ь  т е ч е н и е  3 0  с е к у н д .  П р о б н у  в ы н и м а ­

ю т и д а ю т  с т е ч ь  с  н е е  ж и д к о с т и  п о  с т е н к а м  д е л и т е л ь н о й  в о ­

р о н к и  (и л и  п р о б и р к и ) ,  с н о в а  з а к р ы в а ю т  и о с т а в л я ю т  н а  д в е  

м и н у т ы . О т б и р а ю т  п и н е т к о й  с  г р у ш е й  7  мл э к с т р а к т а  в  ци  -  

л и н д р  с  п р и т е р т о й  п р о б к о й  е м к о с т ь ю  1 0  м л , в  к о т о р ы й  п р е д ­

в а р и т е л ь н о  в л и в а ю т  3  мл а ц е т о н а .

Р а с т в о р ы  п е р е м е ш и в а ю т  и и з м е р я ю т  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  

н а  ф о т о к о я о р ш е т р е  Ф 9К Н -54  и л и  5 7  с  с в е т о ф и л ь т р о м  № 6  в  

к ю в е т е  с  Т ол щ и н ой  с л о я  1 0  и л и  2 0  м м . Р а с т в о р о м  с р а в н е н и я  

с л у ж и т  б е н з о л .  О к р а с к а  р а з в и в а е т с я  п о л н о с т ь ю  ч е р е з  2  м и­

н у т ы  и у с т о й ч и в а  в  т е ч е н и е  н е с к о л ь к и х  ч а с о в .

х )  К раны  д е л и т е л ь н ы х  в о р о н о к  н е л ь з я  с м а з ы в а т ь  в а з е л и н о м *
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С л е д у е т  и м е т ь  в  в и д у »  ч т о  б е н з о л  м о ж е т  б ы ть  д о б а в л е н  в о  

в о е  п р о б ы  о д н о в р е м е н н о »  о с т а л ь н ы е  р е а г е н т ы  д о б а в л я ю т  в  у к а ­

з а н н о й  п о с л е д о в а т е л ь н о с т и  т о л ь к о  в  о д н у  п р о б у  н е п о с р е д с т в е н ­

н о  п е р е д  э к с т р а г и р о в а н и е м .  Н е о б х о д и м о  так ж е в с е г д а  с о б л ю ­

д а т ь  о д и н а к о в ы й  и н т е р в а л  в р е м е н и  о т  м о м е н та  э к с т р а к ц и и  д о  

см еш и ван и я  с  ацетоном .П о сл е  см еш и ван и я  с  а ц е т о н о м  э к с т р а к т ы  

у с т о й ч и в ы  в  т е ч е н и е  н е с к о л ь к и х  ч а с о в .  П а р а л л е л ь н о  о п р е д е ­

ляю т о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  а л и к в о т н о й  ч а с т и  ( 2 - 1 0  м д ) р а с т ­

в о р а  г л у х о г о  оп ы та*  С од ер ж а н и е  п я т и о к и с н  т а н т а л а  в  р а с т в о р е  

в ы ч и сл я ю т  п о  к а л и б р о в о ч н о м у  гр а ф и к у *

П о с т д о е н и е _ к а л и б £ о в о ч н о г о  г р а ф и к а *  в м ерн ы е к ол бы  н а 

5 0  мд н а л и в а ю т  0 ;  0 , 1 ;  0 , 2 ;  0 , 5 ;  0 , 8 ;  1 , 2 ;  1 , 5 ;  2 , 0 ;  2 ,  5  мл

с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а ,  с о д е р ж а щ е г о  0 , 1  и г  ( 1 0 0  и к г )  л я т и -  

о к и си  т а н т а л а  в  I  м л , M д о л и в а ю т  д о  м е т к и  р а с т в о р о м  д л я  р а з ­

б а в л е н и я *  О тби р аю т д о  1 0  мл о т  к а ж д о г о  р а с т в о р а  в  д е л и т е л ь ­

ные в о р о н к и  * П о л у ч а е т с я  с е р и я  р а с т в о р о в  с  с о д е р ж а н и е м  

0 * 2 ,  4 ,  1 0 ,  1 6 ,  2 4 *  3 0 ,  4 0  ,  5 0  м и г  п я т  и о к и си  т а н т а л а *

П р и ба вл я ю т  в с е  р е а к т и в ы  и э к с т р а г и р у ю т ,  к а к  у к а з а ­

н о  в  х о д е  а н а л и з а »  с  с о б л ю д е н и е м  и н т е р в а л о в  в р е м е н и *

В ы ч и ^ л £ н и е ^ § Э £ л ь т а т о в  а н а л и з а .  С од ер ж а н и е  п я т и о к и см  

т а н т а л а  в  и с с л е д у е м о м  м а т е р и а л е  в ы ч и сл я ю т  д о  ф о р м у л е : 

а  -  X j )  * а
£  Т а 2 0 5

а  » Н .  Н г
* 100 H i f r L i  . ю - *

а  * Н

г д е :  X  -  к о л и ч е с т в о  л я т и о к и о и  т а н т а л а »  н а й д е н н о е  д о  к а л и б ­

р о в о ч н о м у  г р а ф и к у , м и г ;

к о л и ч е с т в о  п я т и о к и с м  т а н т а л а »  н а й д е н н о е  в  р а с т в о р е  

г л у х о г о  о п ы т а , м к г ;

А -  общ ий о б ъ е м  и с п ы т у е м о г о  р а с т в о р а »  м д ; 

а  -  о б ъ е м  а л и к в о т н о й  ч а с т и  и с п ы т у е м о г о  р а с т в о р а ,  в э я т о ф  

д л я  о п р е д е л е н и я , м д ;

К -  н а в е с к а ,  г .
1 6



$  5 3  -X

5 .  О п р е д е л е н и е  5 и о б и я _

Ия р а с т в о р а ,  п о л у ч е н н о г о  п р и  р а с т в о р е н и и  с у л ь ф а т о в  в  

в и н н о й  к и с л о т е ,  о т б и р а ю т  а л и к в о т н у ю  ч а с т ь  1 - 4  мл ( в  з а в и с и м  

м о с т и  о т  со д е р ж а н и я  н и о б и я ) ,  пом ещ аю т в  к о л о р и м е т р и ч е с к у ю  

п р о б и р к у  и  д о л и в а ю т  3^ -н ы м  р а с т в о р о м  в и н н о й  к и сл о т ы  д о  о б ъ ­

е м а  4  мл* П р и ба вл я ю т  3  мл 2 0 & -я о г о  р а с т в о р а  р о д а н и с т о г о  к а ­

л и я , 3  мл 1 5 9 й ю г о  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  в  б  мл с о л я ­

н о й  к и сл о т ы  1 : 1 .  П о сл е  д о б а в л е н и я  к а ж д о г о  р е а к т и в а  п р о б и р ­

к у  о с т о р о ж н о  в с т р я х и в а ю т .  З а т е м  п р и б а в л я ю т  5  мд э т и л о в о г о  

эф и р а  и э к с т р а г и р у ю т  в  т е ч е н и е  3 0  с е к у н д .  О к р а ск у  э ф и р н о г о  

с л о я  с р а в н и в а ю т  с  о к р а с к о й  шкалы с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в  п р и  

д н е в н о м  с в е т е  и л и  п р и  осв е щ е н и и  о т  р т у т н о - к в а р ц е в о й  лампы 

( е с л и  н е  н а б л ю д а е т с я  р а зн и ц ы  в  о т т е н к а х ,  у к а зы ваю щ ей  н а  вр и -1  

с у т с т в и е  в ол ь ф р а м а  и  м о л и б д е н а ) .  П а р а л л е л ь н о  к о л о р и м е т р и р у ю т  

а л и к в о т н у ю  ч а с т ь  < 1 - 4  м д ) р а с т в о р а  г л у х о г о  о п ы т а ,

В Р 0 |£ * 5 Н О№  .Р а и м  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в .  В  к о л о р и м е т ­

р и ч е с к и е  п р о б и р к и  н а л и ва ю т  0 ;  0 , 0 8 ;  0 , 0 5 ;  0 , 1 0 ;  0 , 1 5 ; 0 , 2 0 ;  

0 , 2 5 ;  0 , 3 0 ;  0 , 8 5 ;  0 , 4 0  мд с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  В , с о д е р ­

ж ащ его 5 0  м к г  ПЯТШЖИ0 Н н и о б и я  в  I  мл ( 0 ;  1 , 5 ;  2 , 5 ;  5 , 0 ;  

? , 5 ;  1 0 , 0 ;  1 2 , 5 ;  1 5 , 0 ;  1 7 , 5 ;  2 0 , 0  м к г  л я т и о к и с и  н и о б и я )*  До-| 

л и в а ю т  д о  4  -ил 39й-ным р а с т в о р о м  ви н н ой  к и с л о т ы  и п р и б а в л я ю т  

р е а к т и в ы  в  т е х  же к о л и ч е с т в а х  и в  т о й  же п о с л е д о в а т е л ь н о с т и ,  

к а к  и в  и сп ы туем ы е р а с т в о р ы *

Б ы ч к е л е н и е _ р е з х л ь т а г о в _ а н а л и з а .  С од ер ж а н и е  п я г и о к и с к  

н и о б и я  в ы ч и сл я ю т  е ю  ф о р м у л е :

а - . а
a . Н . 1<Г a . В

г д е :  X  -  к о л и ч е с т в о  п я т и о к и с и  н и о б и я  в  р а с т в о р е  шкалы, и н ­

т е н с и в н о с т ь  о к р а с к и  к о т о р о г о  с о о т в е т с т в у е т  о к р а с к е  

и с п ы т у е м о г о  р а с т в о р а ,  м к г ;

* 1 0 0 =
Ц  -  Xj) * А

1 0 “
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X j  -  к о л и ч е с т в о  п я т и о к и е и  н и о б и я  в р а с т в о р е  шкалы, ин 

г е н с и в н о с х ь  о к р а с к и  к о т о р о г о  с о о т в е т с т в у е т  о к р а с  

к е  р а с т в о р а  г л у х о г о  о п ы т а , ш < г ;

А -  общ ий о б ъ е м  и с п ы т у е м о г о  р а с т в о р а ,  м л ;

а  -  о б ъ е м  а л и к в о т н о й  ч а с т и  и с п ы т у е м о г о  р а с т в о р а ,  в з я  

т о й  д л я  о п р е д е л е н и я , м л ;

Н *  н а в е с к а ,  г .

Л и т е р а т у р а

I -  А л и зар и н  И .П . ,  П о д в а л ь н а я  Р .Л * К о л о р и м е т р и ч е с к о е  о п ­

р е д е л е н и е  м алы х к о л и ч е с т в  н и оби я  в  в и д е  р о д а н и д н о г о  к о м п л е к ­

с а *  Ж* а н а л . х и к .  I ,  I ,  ЗС ( 1 9 4 6 ) ,

2 .  Алим арин И .П . ,  Фрид Б .И . О п р ед ел ен и е  н и оби я  и т а н ­

т а л а  с  пом ощ ью  ф е н и л а р с о н о в о и  к и сл о т ы *  Т руды  в с е с о ю з н о й  

к о н ф е р е н ц и и  п о  а н а л и т и ч е с к о й  хим ии  2 ,  3 4 8  ( £ 9 4 3 ) *

Б* А н а л и з м и н е р а л ь н о г о  с ы р ь я ,п о д  р е д а к ц и е й  Ю, ri, К н и п о - 

в и ч  и  » , В .  М о р а ч е в с к о г о *  А * ,  Г о с х и м и э д а т ,  1 9 9 6 ,  е т р .  6 9 3 -  

7 0 2 *

4 *  Б л э к  И * А * , И ва н к ов а  АЛЛ*, С е м е н о в а  Т * Б «»  С о л о в ь е »  

И Л . ,  ЕИебалкова М етоды  н е о р г а н и ч е с к о г о  а н а л и з а  с  п р и м е ­

н ен и ем  а р ш ш е т а н о в ы х  к р а с и т е л е й .  М е т о д и ч е ск и е  м а тер и а л ы  д л я  

л а б о р а т о р и й  г е о л о г и ч е с к и х  у п р а в л е н и я  и э к с п е д и ц и й *  М .,  В Ш С , 

Вкшл* № 1 2  ( 2 0 0 ) , I  ( 1 9 5 9 ) *

5 *  Б о р о в и к о в а  А *Л . К о л о р и м е т р и ч е с к о е  о п р е д е л е н и е  т а н ­

т а л а  с  к р и с т а л л в и о л о т и н  и н и о б и я  с р о д а н и д о м  и з  о д н о й  н а в е с ­

ки* М е т о д и ч е ск и е  м а тер и а л ы  дл я  л а б о р а т о р и й  г е о л о г и ч е с к и х  у п ­

р а в л е н и я  и э к с п е д и ц и й , М ., ОДШС, Билл* № ?  ( 2 1 9 ) ,  1 0  ( 1 9 6 1 ) *

6 *  Б ы к ова  Й *С >, С криж ин екая  В,М* М етоды  о п р е д е л е н и я  м а ­

л ы х  к о л и ч е с т в  н и оби я  и т а н т а л а  в м и н ер а л ь н ом  с ы р ь е .  Ь а в .л и б *  

2 5 ,  5 ,  5 2 3  ( I 9 6 0 ) ,

7 .  Б ы к ова  Б .У . ,  Скрш гимгж ан Б .И * Ф о т о м е т р и ч е с к о е  о и -
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р е д е д е н и е  т а н т а л а  с  к р и ста л л и ч е ск и м  ф и о л е т о в ы й . Труды и я -  

с т а т у т а  г е о л о г и й  рудн ы х м е сто р о ж д е н и й , п е т р о г р а ф и и , м и н ер а ­

л о г и и  и г е о х и м и и . Вьш. М е т о д ы  х и м и ч е с к о г о  а н а л и з а  м и н ер а ­

л о в " ,  И зд . АН СССР, М о ск в а , 1 9 6 6 .

8 .  В рем енная и н стр ук ц и й  п о  в я у т р и л а б о р а т о р н о м у  к о н т р о ­

лю SIT и  ОН СССР, I 9 6 0 *

9 .  Г урки н а Т . В . ,  Пашезкина О .Н . О п редел ен и е н и оби я  в  

в ан ад и евы х  р у д а х . М атериалы УШ совещ ан и я  р а б о т н и к о в  л а б о р а ­

то р и й  г е о л о г и ч е с к и х  о р г а н и з а ц и й . Выл, В , К . ,  ВИМС, 1 9 6 1 , с т р .  

6 6 .

1 0 .  П авлова Н .Н ., Блюм И .А . Э к ст р а к ц и о н н о -ф о т о м е т р и ч е с ­

к о е  о п р е д е л е н и е  та н т а л а  с  бути л р од а м и н ом  Б и р одам и н ом  6 К . 

З а в . л а б .  2 8 , I I ,  13 05  ( 1 9 6 2 ) .

1 1 .  П авлова Н .Н ., Блюм И .А . Э к ст р а к ц и о н н о -ф о т о м е т р и ч е с ­

кий м е то д  оп р ед ел ен и я  т а н т а л а  с  родам ин ом  61* М етоды  хи м и ­

ч е с к о г о  ан а л и за  м и н ер а л ь н ого  сы р ь я , вы л . 7 ,  ВИМС, Г о с г е о л -  

т е х и з д а т ,  1 9 6 9 , о т р .  5 8 .

1 2 .  П ол у эк то в  К .С » ,  К он он ен ко Л .И .,  Л а уэр  К С .  Э к с т р а к ­

ц и о н н о -ф о т о м е т р и ч е с к о е  о п р е д е л е н и е  т а н т а л а , б о р а ,  индия  и 

р е н и н . Ж. а в а д .  х и л . 1 3 ,  4 , 3 9 6  ( 1 9 5 8 ) .
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Т е х н и ч е с к и й  р е д а к т о р  Л .Н .Х о р о ш е н а  
К о р р е к т о р  Н * Т .О с и п е н к о

С д а н о  в п е ч а т ь  I G / l X - t i t f r *  П о д п и са н о  к  п е ч а т и  1 8 /Х 1  ч № г ,  
Л 8 17 У 8  З а к а з  $  13Ь  У ч * и з д * л .0 ,Э  Т ираж  9 0 0  е к з *

М о ск в а  * С т а р ш о н е т н ы й  п е р ,  ,2 3  .СЬП ЬИМСа



К Л А С С И Ф И К А Ц И Я

л а б о р а т о р н ы х  м е т о д о в  а н а л и з а  м и н е р а л ь н о г о  с ы р ь я  н о  и х  н а з ­
н а ч е н и ю  и д о с т и г а е м о й  т о ч н о с т и

К а т е - ;  
г о р и я ;  
а н а л и {- 
з а _____I

Н а и м е н о в а н и е
а н а л и з а

Н а з н а ч е н и е  а н а л и з а
Т о ч н о с т ь  п о  с р а в н е н и ю  | К о эф ф и - 
с  д о п у с к а м и  в н у т р и л а -  | ц и в н т  к  
б о р а т о р н о г о  к о н т р о л я  д о п у с к а м

X

Л

Ш

О с о б о  то ч н ы й  
а н а л и з

А р би тр а ж н ы й  а н а л и з ,  С р е д н я я  ош и б к а  в  Б р а з а  0 , 3 3  
а н а л и з  э т а л о н о в  м ен ьш е д о п у с к о в

П олный а н а л и з П олны е а н а л и з ы  г о р ­
ны х п о р о д  и  м и н е р а ­
л о в  .

Т о ч н о с т ь  а н а л и з а  д о л ж н а  
о б е с п е ч и в а т ь  п о л у ч е н и е  
сум м ы  э л е м е н т о в  в  п р е ­
д е л а х  9 9 , 5 - 1 0 0 , 5 $

А н а л и з  р я д о -  М а ссо в ы й  'а н а л и з  г е о -  Ошибки а н а л и з а  долж ны  I
в ы х  п р о б  л о г и ч е с к и х  п р о б  п р и  у к л а д ы в а т ь с я  в  д о п у с к и

р а з в е д о ч н ы х  р а б о т а х  
и п о д с ч е т е  з а п а с о в »  
а  та к ж е  п р и  к о н т р о л ь ­

н ы х  а н а л и з а х .

1У * А н а л и з  т е х н о л о -  Т екущ ий  к о н т р о л ь  т е х -О щ и б к и  а н а л и з а  м о г у т  у к -  1 - 2  
г и ч е с к и х  п р о д у к - н о л о г и ч е с к и х  п р о ц е с -  л а д ы в а т ь с я  в  р а сш и р е н н ы е  
т о в  с о в  д о п у с к и  п о  о с о б о й  д о г о ­

в о р е н н о с т и  с  з а к а з ч и к о м .

У , О с о б о  то ч н ы й  
а н а л и з  г е о х и ­
м и ч е с к и х  п р о б

О п р е д е л е н и е  р е д к и х  и Ошибка о п р е д е л е н и я  н е  0 , 5  
р а с с е я н н ы х  э л е м е н т о в  д ол ж н а  п р е в ы ш а ть  п о л о в и -  
л " э л е м е н т о в - с п у г н и -  ны д о п у с к а м и  н и з к и х  с о -  
к о в " п р и  б л и з к и х  ес д е р ж а н и й ,д л я  к о т о р ы х  д о -  
к л а р к о н ы и  с о д е р ж а н и -  п у с к и  о т с у т с т в у ю т ,  -  п о  
я х ,  д о г о в о р е н н о с т и  с  з а к а з ­

ч и к о м »

У 1 .  А н а л и з  р я д о в ы х  
г е о х и м и ч е с к и х  
п р о б .

А н а л и з  п р о б  п р и  г е о -  Ошибка о п р е д е л е н и я  д о л ж -  
х и м и ч е с к и х  н д р у г и х  н а  у к л а д ы в а т ь с я  в  у д в о -  
и с с л г  о н а п н я х  с  п о -  ен н ы й  д о п у с к ,д л я  н и з к и х  
ви ш ен н ой  ч у в с т в и г е л ь - с о д е р ж а н и й ,  д л я  к о т о р ы х  
к о с т ь ю  и в ы с о к о й  п р о - д о п у с к и  о т с у т с т в у ю т , - п о  
и з в о д и т е д ы ю с т ь ю .  д о г о в о р е н н о с т и  с  з а к а з ч и ­

к о м .

2

УН , П о л у к о л и ч е с т в е н -К а ч е с т в е н н а я .х а р а к -  
нт  а н а л и з  т е р и с т и к а  м и н е р а л ь ­

н о г о  сы р ь я  с  о р и е н ­
т и р о в о ч н ы м  у к а з а н и ­
ем  с о д е р ж а н и я  э л е ­
м е н т о в ,п р и м е н я е м а я  
п ри  м е т а л л о м е т р и ч е ­
с к о й  с ъ е м к е  и д р .  
п о и с к о в ы х  г е о л о г и ­
ч е с к и х  р а б о т а х

При о п р е д е л е н и и  с о д е р ж а ­
н ия э л е м е н т а  д о п у с к а ю т ­
с я  о т к л о н е н и я  н а  0 , 5 - Х  
п о р я д о к .

У!:!, К а ч е с т в е н н ы й  К а ч е с т в е н н о е  о п р е д е -  Т о ч н о с т ь  о п р е д е л е н и я  н е
а н а м э  л е н и е  п р и с у т с т в и я  н о р м и р у е т с я

э л е м е н т а  в  м и н е р а л ь ­
н ом  с ы р ь е .

Инструкция НСАМ 53-Х
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