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Выписка из приказа ГТК СССР fe 229 от 18 кая I9&4 года

7.Министерству геологии i охраны недр Казахской ССР, 
главным управлениям и управлениям геологии и охраны недр при 
Советах Министров союзных республик, научно-исследовательским 
институтам, организациям и учреждениям Госгеолкома ССПР:

а) обязать лаборатории при выполнении количественных 
анализов геологических проб применять методы, рекомендованные 
ГОСТами, а также Научный советом, по мере утверждения послед­
них ВШЗом*

При отсутствии ГОСТов и методов, утвержденных ВИМСом, 
разрешить временно применение методик, утвержденных в поряд­
ке, предусмотренном приказом от I ноября 1954 г. £ 996,

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

Прилокенне №? В, § 3- Размножение инструкций на местах 
во избежание возможных искажений разрешается только фотогра­
фическим или электрографическим путем.
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УС К ОР Е ННЫЙ П О Л Я Р О Г Р А Ф И Ч Е С К И Й  
МЕТОЛ О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  СВ ИНЦА В РУДА 
СОДЕ Р ЖАЩИХ ОЛОВО,  Р А С Т В О Р И МО Е  В 

К ИС ЛОТ АХ

Всесоюзный научно-исследовательский институт минераль­
ного сырья (ВИМС)

Москва,196о



В соответствии с приказом Госгеолкоиа СССР № 229 
от 18 мая 1964- г. инструкция Ь'з 37-Х рассмотрена и 
рекомендована Научным Советом по аналитическим мето­
дам к применению для анализа рядовых проб (Ш категория)* 

Протокол Ж 4- от 21#ХП*65г.

Председатель секции В.Г. Сочеванов
Председатель секции

химико-аналитических методов К.С. Пахомова
Р-С. ФридманУчений секретарь



Инструкция £ 3 7 - Х  рассмотрена в 
соответствии с приказом Государствен­
ного геологического комитета Ife 229 
от 18 * У *64г. Научным Советом по анали­
тическим методам (протокол № Ь от 
21 *ХП*65г. ) и утверждена ВШСом с 
введением в действие с I/ffi-ьбг.

УСКОРЕННЫЙ ПОЛЯРОГРАФИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЙ СВИНЦА 
В Р.УЛАХ, СОДЕРЖА 1Ж ОЛОВО, РАСТВОРИМОЕ В КИСЛОТАХ

Сущность метода

Полярографическому определению свинца в солянокислой 
среде (см* инструкцию HCAAI ft 29-Х) мешает ряд элементов, 
среди которых наибольшие помехи вызывает олово в любых 
количествах, так‘ как оно восстанавливается на капельном 
ртутном электроде при том же потенциале, что и свинец. Поэ­
тому определение свинца в пробах, содержащих олово, возможно 
только в том случае, если олово в ходе анализа будет отде­
лено (см, инструкцию WZhU fe 30-Х и дополнение к инструк­
ции HCAid № 29-Х) или будет замаскировано каким-либо комп­
лекс о образующим веществом.

Б методе, предложенном К.С* Пахомовой и Л*П. Волко­
вой2, в качестве коиялексообраэущего вещества применяют 
раствор лимоннокислого аммония (pH - 3-5), Иоиы свинца 
в этом растворе обратимо восстанавливаются на капельном 
ртутном электроде, образуя хорошо выраженную полярогра­
фическую волну с потенциалом полуволны (ППВ) = -  0,52 
в (НКЭ).

х)- Внесена в ticAto химико-аналитической лабораторией 
ВСТЫСа, 1965.

п .
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Рис. Полярографическая волна свинца в растворе
цитрата аммония. Концентрация свинца 20 шсг/мл.

В нитратном растворе» благодаря комгтлексообразованию, 

олово восстанавливается при значительно более отрицатель­
ном потенциале, чем свинец - ППВ = - 0»8-0, Э в (ЯКО), - 
и поэтому не мешает его определению.

^едь в нитратном растворе восстанавливается при более 

положительном, чем свинец, потенциале -  около -  0,05-0,10 

е (ПКЭ) - и при содержании ее ниже не мешает опреде­

лению свинца.
При концентрации цитрата аммония нс пине 1 ,2-1,4 wl 

мышьяк и сурьма восстанавливаются при более отрицательных, 
чем свинец, потенциалах и не мешают его определению. В 
отсутствие мышьяка и сурьмы можно пользоваться 0,4 М 
раствором лимоннокислого аммония.

Определению свинца мешают растворенный кислород, и 

железо С!, так как возникающие з их присутствии сильные 
осцилляции затрудняют измерение высоты волны свинца, 

влияние этих элементов устраняют введением в раствор 

аскорбиновой кислоты, которая окисляясь до гидроаскорби- 

HOTfO/i кислоты, восстанавливает кислород до воды, а железо 

& до железа П.
4
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Определению свинца в цитрат?ном растворе мешает 
талчи*], но в заметных количествах он содержится в рудах 

очень редко.

метод рекомендуется для определения свинца в рудах 
при содержаниях:

свинца - от о , 0 5  до д*; 
олова (стаинин) - до 
меди -  до 5»; 

мышьяка и сурьмы - до 1%; 
таллия -  следы

Таблица I .

Допустимые расхождения*

----------------------------------- t—— 1 ' ' ........- ——-----
Содержание свинца, абс, % ! Допустимые расхождения, 

__________________________J_________ отн. k_______________

1,0 - ю ,0  1 0 - 3
0,Ь - 1,0 15 - 10
О, ОБ -  О, Б 30 - 15

Реактивы и материалы

1. Кислота соляная d 1,19 и разбавленная 1:1

2. Кислота аскорбиновая, 1сристаллическая
3* Аммонии лимоннокислый, 2М раствор: растворяют 

452 г соли двузамеодеиного цитрата аммония в 700-300 мл 
теплой воды и по охлаждении доливают водой до I л {pH раст­

вора 4,5 -Б). Если необходимо, раствор фильтруют.

.Ложно пользоваться солью одиозамсщенього цитрата 

аммония: растворяют 418 г соли в 400-рОО мл теплой воды,

х) d -  относительная плотность Б
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добавляют 100—1^0 мл раствора аммиака, доводят величину 

pH аммиаком до 4,5-5 и доливают водой до Г л*
4* Железо хлорное, 15^-ный раствор 

5 . Типовой раствор азотнокислого свинца, содержа­
щий I чт свинца в I ал. Растворяют 1,60 г предварительно 
высушенного при 125-130°5 азотнокислого свинца в неболь­
шое количестве воды, подкисленной азотной кислотой, и 
доводят объем до I л водой. Содержание свинца в растворе 

устанавливают химическим анализом.

Ход анализа
Навеску руды от 0,5 до 1,0 W  помещают в стакан 

емкостью ТОО ад, смачивают несколькими каплями воды, до­
бавляют 15-25 мл соляной кислоты dl»19 и кипятят в 
течение 20 мик. Раствор выпаривают до объема 3-5 мл, 
прибавляют 5-10 ад воды и нагревают до каления. Раствор 
вместе с нерастворимым остатком переносят в мерную колбу 
на 50 мл, добавляют 0,1- 0,2 г аскорбиновой кислоты, 

приливают 30 мл 2U раствора цитрата аммония раз­

бавляют до метки, перемешивают и полярографируют в преде­

лах приложенного напряжения поляризации 0,40-0,65 в(НКЭ).

х) При’ содержании свинца более Ж соответственно умень­
шают навеску.

хх) Б случае определения свинца в материалах, не
содержащих шльяка* сурьмы и меди, достаточно 10 мд 
2Н раствора цитрата аммония.

в
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Растворы следует полярографировать не позже,чей 

через 1,0-1,5 часа после их приготовления:;
Высоту полярографической волны измеряют по методу 

двух отсчетов или лучше по вычерченной подпрограмме.
Содержание свинца находят но градуировочному графику, 

построенному по данным полярогпафирования серии эталонных 
растворов с заданной концентрацией свинца.

Для приготовления серии эталонных растворов в 9 
мерных колб по ЕЮ ит вводят с помощью калиброванной бюрет- 
ки определенные объемы типового раствора свинца, содержа­
щего I мг свинца в I ил, прибавляют по 0,5 мл раствора 
хлорного железа, по 1-2 т  соляной кислоты 1:1, по 0,1 г 
аскорбиновой кислоты и по 30 мл 2М раствора цитрата 
аммония, перемешивают, после достижения комнатной темпе­
ратуры доливают водой до метки и снова перемешивают.

Таблица 2
Эталонные растворы для построения графика

Объем
nnjтипового раствора, 

i «л
!

Т"
i* ыг / уд

ф ц  *1 ^  ЛшШ V A

! £ (при пересчете 
! аа навеску I.OOOr)

Ч 1 а i ъ !_ *

I 0,00 0,000 0,000

г 0,25 0,005 0,025

3 0,50 0,010 0,050

1,00 0,020 одоо

5 2,50 0,050 0,250

6 5,00 0,100 0,500

х) Аскорбиновую кислоту вводят для восстановления
растворенного кислорода» хлорное железо - для усиления 
восстановительного действия аскорбиновой кислоты.
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X1Г'-'

1 2 * I 4

{ ю,оох? 0,200 1,000
в 25,00х? 0,500 2,500
9 50,00х? 1,000 5,000

При полярографйровании теипоритура испытуемых 
растворов юля на быть одинакова с температурой, при 
которой подярографировались эталонные растворы* 

Содержание свинца вычисляют по формуле:
Fb X J

Н.1000
.1 0 0  - X.Y

10.Н *
где: X - найденная по калибровочному графику концентра­

ция свинца, мг/мл;
V - объем раствора, подготовленного к полярографи- 

рованию (объем мерной колбы),мл;
И - навеска пробы, г .

Литература
X, Изменения и дополнения к "Временной инструкции по 

ннутрилабор&торпочу контролю ;<1Г и ОН СССР", 1962.

2. Пахомова К.С., Волкова £*П* Зав. лаб.Й 3, 
283-28M9S6.

х) Отмеренные бюреткой раствора осторожно упаривают в 
та;:ане до объема 5-7,5 мл и количественно переносят 
мерные колбы.
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К Л А С С И Ф И К А Ц И Я .
лабораторных методов анализа минерального сырья по их наз­

начению и достигаемой точности

"Ошя! Наименование]анализа Iанализ ;
Т \

Назначения анализа

за

Точность по сравнению |козффи- 
с долускани внутрида- гциент к 
богаторного контроля (допускай

I .

П.

Особо точный 
анализ
Полный анализ

Арбитражный анализ» 
анализ эталонов
Полные анализы гор­
ных пород и 
ЛОВу

Средняя ошибка в 3 раза 
меньше допусков
Точность анализа долина 
обеспечивать получение 
судам элементов в пре­
делах 9!3,5-IX*5j6

0,33

Ш* Анализ ряда- Массовый "анализ гео- Оншбкк анализа должны
вых прЪб логических проб при укладываться в дсп тени

разведочных- работах 
и подсчете запасов, 
а также пол контроль­
ных анализах.

1У* Анализ техноло- Текущий контроль тех-Ошибки анализа могут ух- 
гических продук-зологических процес- лады за твоя з расйятрзнкые
г  ОБ

У:. Особо точный- 
анализ гесшг- 
кическах проб

У1* Анализ рядогьзе 
геохимических 
проб.

сок допуски по особой дого­
воренности с заказчиком.

определение' редких и Ошибка определения fie 
рассеянных элементов должно превышать половин 
и "злэнентов-спутни- ны допуска;для низких со­
ков "при близких к держаний,для ксгорьогдо- 
ялеркоьнм содержат*- пуски отсутствуйте, - ко 
ях. договоренности с закгз-

чнком.
Анализ проб при гео- Ошибка определения доле-  
химически и других па укладываться в удьо- 
асспо. .ованиях с по- екгый допуск;для й;!зк:;х 
•вышиной иугствчтель-содсржаниЗ» для которых 
HOCTbiv и высокой про-допуски отсутствуют,-го 
наводительностью. договоренности с яякээчм- 

ком*

1-2

0,5

jTi. Полуколичествел-^ач'ественпая хаозк- 
ный .анализ териотчьа -.чшераль- 

чого сыоьн с ооиен- 
тиооеочным указани­
ем с->до.1£алия эле­
ментов, применяемая 
при металлометриче­
ской стопке и др. 
поисковых’ геологи­
ческих заботах

Ири определении содержа­
ния элемента допускают­
ся отк/-ояеяип на .0,5-1 
порядок.

УШ« Качественный 
анализ

Качественное опоеде- Точность определения йе 
леаие потсутствия нормируется
цемента ъ минераль­
ной сырье.Инструкция НСАМ 37-Х
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