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Выписка из приказа Министра геологии № 496 от 29 ок
тября 1976 г.

4, При выполнении анализов геологических проб приме
нять методы» рекомендованные ГОСТами и Научным советом по 
аналитическим методам.

Воспроизводимость и правильность результатов анализа 
руд и горных пород оценивается согласно Методическим ука
заниям НСАМ "Методы лабораторного контроля качества анали
тических работ".
Примечание: Размножение инструкций на местах во избежание 
возможных искажений разрешается только фотографическим иди 
электрографическим способом.
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Инструкция № 175-Х рассмотрена в 
соответствии с приказом Микгео 
СССР № 496 от 29.Х.76 г. Научным 
советом по аналитическим методам 
(протокол № 34 от 16.Ш.79 г.) и 
утвервдена ВИМСом с введением в 
действие с I.yiii.80 г.

ФОТОМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ Щ Ш  С ТИТАНОВЫМ
i-3?j тн'л в породах л п ш х'

Сущность метода

Методика фотометрического определения окиси магния^* 
основана на способности магния в форме коллоидной гидроокиси 
образовывать с красителем титановым желтым в щелочной среде 
окрашенное соединение.
Максимум светопоглощения этого соединения находится при 
Я  =545 нм, изменение оптической плотности цодчи-шется за

кону Бугера-Беера при содержании окиси магния от 10 до 
100 мкг в 50 мл раствора.

Интенсивность окраски соединения окиси магния с тита
новым желтым зависит от температуры, концентрации реагентов, 
порядка прибавления реактивов, pH раствора. Для стабилизации 
окрашенного коллоида используют раствор желатины, в присут
ствии которой он устойчив в течение двух дней при хранении 
в темноте.

Титановый желтый не является избирательным реактивом 
на магний. Окрашенные соединишь с этим реагентом образуют 
железо, медь, никель, кобальт, свинец, цинк, олово, алюми
ний, кальций, марганец, титан,

Мешающее влил -ie железа., аяшиния, титана устранят, 
связывая эти металлы в комплекс с триэтаноламином при их 
низком содержании или осаждая их уротропином или аьжшаком 
при высоком содержании.

Кальций связывают сахарозой или маннитом,
Мешающее влияние маргаша устраняют добавлением триэта

ноламина._________
х/ Внесена хишко-^шадитической лабораторией ВШСа. При сос

тавлении инструкции использованы материалы 11Л треста 
"Киевгеология* и ЦЛ Северо-Казахстанского ГУ.



» 175-Х
Введу того, что влияние ряда элементов (Си ,,N1,00, Р£>, 

£п-, S u  ) Щ *  определении магния по настоящей методике не 
устраняется» она рекомендуется для определения окиси магния 
только в материалах простого состава в интервале содержаний
от 0,2 до

В табл. I приведены допустимые расхождения2 при опреде
лении окиси магния, расхождения между повторными определения
ми по данным авторов инструкции и запас точности»

Таблица I

Допустимые расхождения2^ ^ ) ,  фактические 
расхождения (ДэКСП) и запас точности ( 2 =ДцогА>ксп)

Содержание Ддоп’отн'*% Яэксп,отн#^ 2

I - 1.99 26 48 0,5
0,5-0,99 36 48 0,8
0,2-0,499 46 48 0,9

Реактивы и материалы

1. Кислота серная cL *^1,84, разбавленная 1:1.
2. Кислота соляная А  1,19, разбавленная 1:1 и 1:3.
3. Кислота фтористоводородная, 40^-ная.
4. Аммиак, 25^-ный раствор.
5. Натр едкий, 20^-ный раствор. Приготовляют 50^-ный раст
вор едкого натра х.ч. или ч.д.а.,растворяя его в прокипячен
ной воде. Для получения 20^-ного раствора 400 мд отстоявшего
ся в течение нескольких дней 50^-ного раствора доливают во
дой до I л и перемешивают.
6. Калий пиросернокислый (пиросульфат кадия), х.ч.
7. Ведроксиламик солянокислый, 5$-ннй водный раствор*
8. Желатина, I^-ный раствор, свежеприготовленный и профильт
рованный.
9. Сахароза или маннит.
10. Титановый желтый, 0, I^-ный водный раствор. Хранится в 

^  А -  относительная плотность.

4



В 175-Х
темноте ш  в склянке из темного стекла (срок годности 
7-Ю Дней).
11. Триэтаноламин, 10%-ный раствор.
12. Уротропин, 25%-ный и 0,5%-ный растворы.
13. Смесь для сплавления. Приготовляют смесь калия-натрия 
углекислого и буры,обезвоженной при 300-400°С,в отношении 
2:1 и добавляют калийную селитру из расчета 0,5 г на 100 г 
смеси.
14. Стандартные растворы окиси магния.
Раствор А. Навеску 1,000 г высушенной при П0°С окиси 
магния х.ч. помещают в стакан емкостью 200 мл, добавляют 
10 мл воды, осторожно приливают 25 мд соляной кислоты 1:1, 
кипятят несколько минут, остывший раствор переносят в мер
ную колбу на I л, доливают водой до метки и перемешивают.
В 1_мл раствора А содерштся_1_мг_огаси магния.
Раствор Б. В мерную колбу на 50 мл помещают 10 мл раство
ра А, доливают водой до метки и перемешивают. В I мл_ 1аст-_ 
вора Б содёрп1тся_0,2 мг ̂ жиси_магния.
Раствор В. В мерную колбу на 50 мл помещают 5 мл раствора 
Б, доливают водой до метки и перемешивают. В 1_ мд детвора 
В ссдергштся^ 20 шг _окиси магния. Раствор В готовят в 
день применения.
15. Бумага Конго.

Ход анализа 

Разложение пробы
Бокситы. Навеску пробы 0,25 г помещают в платиновый 

тигель, смешивают с 2,5 г смеси для сплавления и сплавляют 
в муфельной печи или на паяльной горелке при 900-1000°С. 
Остывший сплав количественно переносят в стакан емкостью 
250 мл соляной кислотой 1:3(50 мл), нагревают до полного 
растворения, доливают ведой до 100 мл и осаждают полутор
ные окислы следупцим образом: раствор нейтрализуют аммиа
ком по бумаге конго до ее побурения, приливают 20 мл 
25%-ного раствора уротропина, нагревают до начала кипения и 
оставляют на 15-20 минут на теплой плитке для коагуляции 
осадка. Выпавший осадок гидроокисей отфильтровывают через
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* 175-Х
фильтр с красной или бедой лентой. Осадок на фильтре промы
вают 6-3 раз теплым 0,5%-ным раствором уротропина. Фильтрат 
и промывные воды помещают в мерную колбу на 250 мл, доливают 
а о метки водой и тщательно перемешивают.

Железные руды. Навесйу пробы 0,5 г помещают в платино
вую чашку, смачивают водой, прибавляют 10 мл фтористоводород
ной кислоты , 5 мл серной кистоты 1:1 и, изредка перемешивая, 
нагревают на плитке до полного разложения. Раствор упаривают 
до появления густых паров серной кислоты,дают, остыть, обмы
вают стенки чашки водой и снова упаривают до полного удаления 
избытка серной кислоты. К сухому остатку приливают 10 ,мл 
соляной кислоты 1:1 и нагревают до растворения содей*7. Соля
нокислый раствор количественно переносят ведой в стакан ем
костью 250 мд, доливают водой до I0J ил к нейтрализуют аммиа
ком до появления легкой мути, которую затем растворяют, до
бавляя несколько капель соляной кислоты 1:1. Для осаждения 
полуторных окислов приливают 20 мл 25$-кого раствора уротропи
на и далее как при разложении бокситов. Фильтрат и промывные 
вода помещают в мерную колбу на 250 мд, доливают до метки во
дой и тщательно перемешивают.
Силикаты. Навеску пробы 0,5 г помещают в. платиновую пашку, 
омачивают водой, приливают 10 мд фтористоводородной кислоты,
5 -мд серной кислоты 1:1 и нагревают до полного разложения. 
Раснюр упаривают досуха. Сухой остаток сплавляют с 2-3 г 
пиросульфата калия. Сплав растворяют при нагревании в 10 мл 
соляной кислоты 1:1, переносят водой в стакан емкостью 250 ш  
и доливают водой до 100 мл. Для осаждения полуторных окислов 
раствор нейтрализуют ашиаком по бумаге конго до ее побуре
ния, приливают 20 мл 25;£-ного раствора уротропина и далее 
как при разложении бокситов. Фильтрат и промывные веды поме
щают в мерную колбу на 250 мл, доливают до метки ведой и 
тщательно перемешивают.
Кварциты,. Навеску пробы 0,5 г помещают в платиновую чашку, 
смачивают водой, добавляют 15-20 мл фтористоводородной кис
лоты, 3-5 мл серной кислоты 1:1 и нагревают на слабо нагре-
х/ -Исли остается не растворившийся остаток, его следует отфиль

тровать, озолпть, сплавить с содой, растворить в разбавлен
ной 1:1 соляной кислоте и присоединить к основному фильтрату.
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Л 175-Х
той плитке до полного разложения. Раствор упаривают досуха. 
Сухой остаток растворяют при нагревании в 10 мл соляной 
кислоты 1:1, раствор переносят в мерную колбу на 250 ^ д о 
ливают водой до метки и тщательно перемешивают.
/звестняки. Лавеску пробы 0,5 г помещают в стакан емкостью 
250 мл, смачивают водой, накрывают стакан стеклом и прили
вают соляную кислоту 1:1 небольшими порциями из капельницы 
через носик стакана до прекращения выделения углекислоты. 
Обмывают стекло и стенки стакана водой, добавляют 5 мл соля
ной кислоты 1:1, кипятят 5-10 минут и доливают водой до JOG мл. 
Для осаждения полуторных окислов раствор нейтрализуют аммиа
ком п" бумаге конго до ее побурения, приливают 20 мл 255S-Horo 
раствора уротропина и далее как при разложении бокситов. 
Зильтрат и промывные воды помещают в мерную колбу на 250 мл, 
доливают до метки водой и тщательно перемешивают.

Определение магния

Из анализируемого раствора, находящегося в мерной колбе 
на 250 мл,берут аликвотную часть*’' от 2 до 10 мл (если взято 
меньше 10 мл, доливают до этого объема раствором холостого 
опыта, проведенного через весь ход анализа), помещают в мер
ную колбу на 50 мл**/ и доливают воду приблизительно до 25 мл. 
Последовательно добавляют 5 мл 5%-ного раствора гидроксил- 
амина, I мл 0,1%-мого раствора титанового желтого, I мл свеже
приготовленного 1%-ного раствора желатины, 10 мл 20%-ного 
раствора едкого натра, перемешивают после прибавления каждо
го реактива, доливают водой до метки и снова перемешивают.

Через 15 минут измеряют оптическую плотность окрашенных 
растворов на фотоколориметре ФЭК-Н-57 со светофильтром № 5, 
ФЭК-56 со светофильтром № 6 или на спектрометре СФ-14 при 
JV = 535 нм в кювете с толщиной слоя 50 мм. Раствором срав-
х/ При анализе известняков добавляют несколько крупинок 

сахарозы иди маннита для уцеожания кальция в щелочном рас
творе. При анализе кварцитов' прибавляют I мл 10%~ного рас
твора триэтаноламина для удержания в растворе небольших 
количеств железа, алшиния и титана, 

хх/ При содержании в анализируемом материале от 0,5 до 10% 
марганца перед прибавлением всех реактивов в фотоыетри- 
руемый раствор вводят 2 мл 10%-ного раствора триэтанолами
на для устранения его мешающего влияния.



В 175-Х
нения служит раствор холостого опыта, содержащий все указан
ные реактивы.Содержание окиси магния в растворе определяют 
по градуировочному графику.

Построение градуировочного графика 
Б мерные колбы на 50 мл помещает по 10 мд раствора хо

лостого опыта и 0; 0,25; 0,50; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5; 3,0; 3,5; 
4,0 мд стандартного раствора В, содержащего 20 мкг окиси маг
ния в I мд СО; 5; К; 20; 30; 40; 50; 60; 70; 80 мкг окиси 
магния). Последовательно добавляют те же реактивы,что и в 
анализируемый раствор. Измеряют оптическую плотность поду
ченных растворов и строят график, откладывая по оси абсцисс 
содержание окиси магния в мкг, по оси ординат - величину оп
тической плотности.

Вычисление результатов анализа

Содержание окиси магния в анализируемом материале вы
числяют по формуле:

г А -15 -100 у
мд о н • а • ю"8 /о 1

1де С udQ - содержание окиси магния ,%•,
А - количество окиси магния, найденное со графив;, мкг; 
у - общий объем анализируемого раствора (250), мл: 
ct - объем аликвотной части раствора, мл;
Н - навеска, г.
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Кате
гория

Наименование
анализа

Воспроизводимое гь методов анализа
Коэффициент 
к допустимому 
среднеквадра
тичному откло
нению

n I Особо точный 
анализ

Среднеквадратичное отклонение результатов оп
ределения должно быть в три раза меиьве допу
стимого среднеквадратичного отклонения, ре
гламентируемом инструкцией вкугрллабо ратор- 
ного контроля*' (ом, Приложение) 0,33

Я Полный йнплиа Среднеквадратичные отклонения результатов 
определения отдельных компонентов не дол
жны превышать допустимых среднеквадратичных 
отклонений I

Суша компонентов, если определены все компо
ненты при содержании каждого вше С,1$, долж
на лежать в интервале 99,5±1,50$

е»
н
м
«а
а
0

Сумма компонентов, если определены вое ком
поненты при содержании каждого ыже 0,01$, 
должна лежать в интервале 99,9+1,50$

Среднеквадратичные отклонения результатов 
определения главных (содержание солеэ 5$) 
компонентов должны быть в три раза меньше 
допустимого среднеквадратичного отклонения 0,33

ЩЦ
а
я
а
м

Среднеквадратичные отклонения результатов 
определения отдельных компонентов не дол
жны превшать допустимого средн^шадратич- 
ного отклонения 1W

m
н
и

Сумма компонентов, если определены вое ком
поненты при содержании каждого вше 0,1$, 
додана лежать в интервале 99,Ь±0,80$

Ш Анализ рядо
вых проб

1У .Анализ техно
логических
ПРОДУКТОВ

Суша компонентов, если определены все компо
ненты при содержании каждого выше 0.01$, 
должна лежать в интервале 98,9±1!,80$

Среднеквадратичное отклонение результатов оп
ределений не должно превышать допустила 
среднеквадратичных отклонений
‘Зродпеквадратияные отклонения результатов 
эдраделеажя могут превышать допустимое сред
неквадратичное отклонение не более, чем в два 
раза (по особой договоренности с заказчиком)

У1

Особо точный Среднеквадратичные отклонения результатов оп- 
аиална г м а -  рёделення должны быть в два раза ыеиьше допу- 
ьшчсских проб отвкых среднеквадратичных отклонений

Анализ рядовых Среднеквадратичные отклонения результатов оп- 
геохнмичеекмх ределення не должны превышать удвоенную зелн- 
цроб 'тану допустимого среднеквадратичного гтклоые-

няя

0,5

УП Полукодиче- 
стиеннин 
анализ

Ш  Качествен
ный АНАЛИЗ

Воспроизводи
мость определе
ния 4-10 I3&P 
(интервалов) 
на один поря
док оодершчй 
с доверительной
Ц^ОЯГНОСТЬй

Точность опре
деления не 
норывдетоя

х) См. Методические указания "Методы лабораторного контроля качества аналитических работ*, 
и .ВИНС, 1975 г.
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