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Инструкция К 42 -  X рассмотрена в соответ­
ствии с приказом Государственного геологи­
ческого комитета СССР № 229 от 18 мая 1964 
г . Научным Советом по аналитических мето­
дам (протокол 16 6 от 1.П.66Г.) я утвержде­
на ВЙНСом с введением в действие 
о 1/УП.66 г .

ВЕСОВОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ НИКЕЛЯ В ВИДЕ СОЕДИНЕНИЯ С ДИИ8Ш-
глиоксиион*/

Сущность методе
В основу метода положена реакция никеля с днмотил- 

глиоксниом, предложенная Л .А .Чугаевым"*.
В слабокислый раствор* содержащие яхвель* вводят дн- 

метнлглиоксии* аатем нейтрализуют раствор аммиаком до от­
четливого еапаха. Выпадает кристаллический осадок двметм- 
глиоксииата никеля карминово-красного цвета* Следует набе­
г а »  большого избытка аммиака» так как дкметнлгяиокеимат 
кнкеня растворяется в нем

Чтобы удержать в растворе женено* алюминий и др.аже- 
иеитн полуторных окислов, перед осаждевиеи никеля прибав­
ляют винную или лимонную киелоту. Однако при высоком содер- 
жаяии хелева (женеакне руды)* нартанцв (марганцевые руды) 
мня алшяьяя эти металлы частично увлекаются осадком дш- 
мвтшнгяноксииата никеля и осадим подучаются на ярко-крас­
ные, а буроватые (аа счет женена жам марганца) им  беле­
соватые ( и  счет алшинмя). в атмх случаях осадок джметнл- 
глиокснмата нжкежя необходимо переосади».

х / Внесена ж ЯСАК хиипо-аяаяятжчесхой лабораторяей ШШСа* 
1966 г .

8



к  ± г ~ к

Двухвалентное железо не образует осадка с диметил- 
гли оксимом, ко окрашивает раствор в красный цвет, При сто* 
якии или нагревании р?зстворов» содержащих дииетилглаоксим* 
винная кислота частично восстанавливает окиское железо,и 
растворы окрашиваются в красный цвет* характерный для желе­
за й.

Металлы U и У аналитических групп при высоком их 
содержании отделяют, как обычно, сероводородом*

Небольшие количества меди, мышьяка и сурьмы и боль­
шие количества молибдена и ванадия не мешают определению 
никеля.

Кобальт и медь образуют с диметилглиоксимом раство­
римые комплексные соединения. Присутствуя в растворе в 
больших количествах и связывая реагент, они замедляют осаж­
дение никеля; поэтому следует прибавлять достаточный из­
быток осадителя и после осаждения оставлять раствор до 
следующего для, Однако слишком большой избыток дкметил- 
глиоксит, вследствие плохой его растворимости, может час­
тично выпасть н виде белых кристаллов и увеличить вес 
осадка.

Спирт при содержании его в раствоое более 50% по

объему несколько растворяет осадок ди^етилглиоксимата ни­
келя, подточу при необходимости зведе-ия большого киличе- 
ства ж* етv гглиоксича следует применять более концентри­

рованные его растворы.

Из л;п типовых металлов п&ллэдпй, золото и платина
частично «г.гжлактся ез елабсшмиипчизго раствора вместе с 
осадком дим&тидгдиоксимата их ел я.

содержащие никель, разлагают соляной л  

азот пой . Нерастворимый остаток сплавляют с со-



te 42-Х
дой или пиросульфатом калия. Силикатные порол», содержа­
щие никель, разлагают фтористоводородной и серной кисло­
тами.

Метод рекомендуется для определения никеля в рудах 
и Горных породах при содержании его ot 0.05% и вше.

Влиянием палладия, золота и платины можно нренеб- 
речь так кии содержание их в минеральном сырье незначите­
льна.

Допустимые расхождения^

Содержание никеля. % | Допустимые расхождения ,отн.%

1 - 8  1 0 - 6
0,5 -  I 15 -  10
0,2 -  0,5 20 -  15
0,05- 0,2 30 -  20

Реактивы и материалы

1. Кислота азотная d 1,40х/
2 , Кислота серная, разбавленная 1:1 .
8 . Кислота соляная d  1,19; раздавленная 1:9; техническая 

(для получения сероводорода).
4. Кислота фтористоводородная, 40%-нан.
5. Кислота винная, 10%-ный раствор
6. Кислота лимонная, 10%-ный раствор.
7. Аммиак, 25%-ннй раствор, перегнанный.
8. Пергидроль или бромная вода.
9 . Делено сернистое (для получения сероводорода).

10. Калий пиросернонисдый (пирооульфат калия).

х / d -  относительная плотность
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11. Натрий углекислый» безводный (сода).

12. Диметилглиоксим, 158-ный раствор в этиловом спирте» све­

жеприготовленный .

Ход анализе

Разложение пробы соляной и азотной кислотами. Если в 

руде содержатся органические вещества или большое количест­

во сульфидов» особенно сульфида мышьяка» навеску 0,5-1 г . 

осторожно прокаливают, а затем разлагают 15-20 ид соляной 

кислоты d 1,19 при нагревании в стакане под часовым стек­

лом. Затем приливают 5-10 мл азотной кислоты б Х»40;* кипя­

тят минут десять, снимают часовое стекло и упаривают раст­

вор досуха. Приливают 10 мл соляной кислоты cl 1,19 и 

вновь упаривают досуха. Сухой остаток смачивают 5-IG мл со­

ляной кислоты d 1,19 ^через 5 мин, разбавляют 20-30 мл горя­

чей воды, кипятят, фильтруют и промывают нерастворимый оста­

ток горячей водой*» подкисленной соляной кислотой.
Если нет уверенности в полном переведении никеля в 

раствор, нерастворимый остаток озоляют и разлагают фторис­

товодородной и серной кислотами» упаривают раствор до пол­

ного удаления серной кислоты, сухой остаток сплавляют с 

пиросульфатои калия» плав растворяют и раствор присоединя­

ют к основному раствору*
Разложение пробы (силикатные породы) Фтористоводо­

родной к сеоной кислотами.Навеску 0,5-1 г  в платиновой чай­

ке смачивают водой, прибавляют 8-5 мл серной кислоты 1 :1 , 

10-15 мл фтористоводородной кислоты и, изредка перемешивая 

платиновым шпателем, выпаривают на плитке до появления гус­

тых ларов серной ш ел о м  и еще 3-5 минут* Если однократной 
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обработки пробы для полного разложения недостаточно» при­

ливает еде 5-10 ил фтористоводородной кислоты и повторяют 

выпаривание» как .в первый раз. Дают остыть» смывают стен­

ки чайки водой и вновь выпаривают до полного удаления из­

бытка серной кислоты. Отстаток смачивают 5-10 мл соляной 

кислоты с! 1*19» оставляют на 5 мин.» переносят содер­

жимое чашки горячей водой в стакан» доводят объем жидко­

сти до 75-100 зал и кипятят до растворения солей. Коли ос­

тается нерастворимый остаток» то раствор фильтруют через 

фильтр средней плотности ( С белой лентой) и промывают 

осадок водой» подкисленной соляной кислотой.
Если в пробе присутствуют в большом количестве ме­

таллы 1У и У аналитических групп» их следует осадить се­

роводородом: в горячий раствор объемом 100-150 мл про­

пускают сероводород до тех пор» пока раствор не охладит­

ся. Выделившийся осадок отфильтровывают* Фильтрат кипя­

тят для удаления сероводорода» окисляют железо и кобальт 

перекисью водорода или бромной водой. Избыток окислителя 

тщательно разрушают кипячением» так как присутствие в 

растворе окислителя может задерживать в даже препятство­

вать осаждению дкметнлглиоксимата никеля.

К раствору» полученному одним из указанных спосо­

бов (объем 200-250 мд)* приливают» в зависимости от ко­

личества присутствующих металлов аммиачной группы* от 5 

до 25 мл 10$-иого раствора винной или лимонной кислоты 

и аммиак до слабощелочной реакции (в присутствии больших 

количеств кальция и магния лучше употреблять лимонную 

кислоту). Если раствор при прибавлении аммиака мутнеет
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или выпадает осадок, это означает, что винной (лимонной) 
кислоты было прибавлено недостаточно. Образовавшуюся муть 
или осадок растворяют в нескольких каплях соляной кислоты 

d 1,19, прибавляют еще 5-10 мл раствора винной (лимон­
ной) киолоты и аммиак до щелочной реакции»

Раствор подкисляют несколькими каплями соляной кис­
лоты d  1,19, нагревают до 70-80°С ж приживают при яереме- 
иивании 1%-ный свежеприготовленный спиртовой раствор даме* 
тилглиоксима (из расчета по 6-8 мл раствора на каждые 
0,01 г никеля) с небольшим избытком, затем добавляют по 
каплям при перемешивании перегнанный аммиак до отчетливого 
запаха. Раствор проверяют на полноту осаждения, прибавляя 
3-5 мл раствора диметилглиоксима, затеи оставляют в теплом 
месте на 1-1,5 часа. При малом содержании никеля осадок 
выделяется только после тщательного перемешивания раство­
ра и более продолжительного стояния (в  течение ночи). 
Отфильтровывают осадок через высушенный при И0-120°С до 
постоянного веса тигель с пористым дном № 3 или 4 при сла­
бом отсасывании (на воронке Бюхнера), промывают осадок хо­
лодной водой и высушивают в сушильном шкафу при 110-120% 
до постоянного веса.

Бели осадок диметилглиоксимата никеля необходимо пе- 

реосаднть (в присутствии больших количеств железа# алюми­
ния и марганца), его отфильтровывают через обычный бумаж­

ный фильтр, промывают 1-2 раза водой к растворяют на фильт­
ре в горячей соляной кислоте 1 :9 . Фильтр промывают горячей 
водой, подкисленной соляной кислотой. К подученному раст­
вору прибавляют 0 ,1-0 ,2  г  винной (лимонной) кислоты, на­
гревают почти до кипения, приливают 5-10 мл 1%-ного спирто-

8



№ 42~Х
вого раствора диметилглиоксима и аммиак* как указано выше. 
Отфильтровывают осадок через тигель с пористым дном» промы­
вают водой и сушат при П0-120°С до постоянного веса*

Бычисленйе^реэхльтатов^анализа^ Содержание никеля в 
исследуемом материале вычисляют по формуле:

°л гг» = .JJL —BL a   . хоо,
н

где: А - вес тигля с высушенным осадков, г**
Б -  вес пустого тигля, г;

0,2031 -  коэффициент пересчета диаетидглиоксиыата нике­

ля на никель (коэффициент пересчета ка К КЗ 43,2586 );
Н - навеска» г*
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Выписка из приказа ГТК СССР № 229 от 18 мая 1%4 года

‘/.Министерству геологии и охраны недр Казахской ССР, 
главный управлениям и управлениям геологии и охрены недр при 
Советах Министров содовых республик* научно-исследовательский 
институтам, организациям н учреждениям Госгеодкома СССР:

а) обязать лаборатории при выполнении количественных 
анализов геологических проб применять методы, рекомендованные 
ГОСТами, а такие Научным советом» по мере утверждения послед­
них ВШСом*

При отсутствии ГОСТов и методов, утвержденных ВИИСои, 
разрешить временно применение методик» утвержденных в поряд­
ке , предусмотренном приказом от I  ноября 195* г .  И» 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 нзбежвя» возможных искажений разрежается тольао фотогра­
фическим или электрографически путей.



К Л А С С И Ф И К А Ц И Я .
лабораторных методов анализа минерального сырья по их наа- 

начению и достигаемой точности

Кате-}
горня; 
а н а л ^  
за___ !

Наименование
анализа назначай» a i a n t a

Точность по сравнению ;Коаффл- 
с допусками внутркда- циент ■ 
бораторного контроля допускам

А А

I

п

Особо точный 
анализ

Арбитражный анализ* Средняя ошибка в 3 раза 0*83 
анализ эталонов меньше допусков

Водный анализ Полные анализы гор­
ных пород и минера­
лов-

Точность анализа должка 
обеспечивать получение 
суммы злементов в пре­
делах 99*5-100*5%

Ш* Анализ радо- Массовый'анализ гео- Ошибки анализа должны I
вых проб логических проб при укладываться в допусш

разведочных работах 
и подсчете запасов* 
а также при контроль­
ных анализах*

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

воренности с заказчиком*

У* Особо точный 
анализ геохи­
мических проб

У1* Анализ рядовых 
геохимических 
проб.

Определение редких я Ошибка определения не 0*5 
рассеянных элементов должна превышать половм- 
н "элементов-спутнй- ны допуска«для низких со - 
ков"при близких к держаний*дхя которых до* 
кларковым содержакм- пуски отсутствуют* -  по 
ях* договоренности с заказ­

чиком.
Анализ проб при гео- Ошибка определения додж- £ 
химических и других на укладываться в удво- 
исследованнях с по- енный допуск*для нквкмх 
вишенной чувствитель-содержанмй* для которых 
ностыо а высокой про-допускк отсутствуют*-по 
каводихельнбстыо. договоренности с заказчи­

ком.

УП. Полуколнчествен-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 определении содержа­
ния элемента допускают­
ся отклонения на 0*5-1 
порядок.

УШ, Качественный Качественной спреде- Точность определении из 
аиа и з  ленке присутствия нормируется 

элемента в минераль­
ном сырье*

Инструкция НСАМ 42-Х
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