
М И Н И С Т Е Р С Т В О  ГЕО Л О ГИ И  СССР

ВСЕС О Ю ЗН Ы Й  Н А У Ч Н О -И С С Л Е Д О В А Т Е Л Ь С К И Й  И Н С Т И Т У Т  
М И Н Е Р А Л Ь Н О Г О  С Ы РЬЯ  ( В И М С )

Научный совет но аналитическим 
методам

Химико-аналитические методы

Инструкция № 98— X

СЕЛЕН И ТЕЛЛУР

МОСКВА
1971

скатерть круглая

https://meganorm.ru/Index/30/30051.htm


Выписка из приказа ГГК СССР № 229 от 18 мая 1964 года

? •  Министерству геологии и охраны недр Казахской ССР, 

главный управлениям и управлениям геологии и охраны недр при 

Советах Министров союзных республик, науадо-исследовательским 

институтам, организациям и учреждениям Госгеолкома СССР:

а) обязать лаборатории при выполнении количественных 

анализов геологических проб применять методы, рекомендованные 

ГОСТами, а также Научным советом, по мере утверждения послед­

них ВИНСОН,

При отсутствии ГОСТов и методов, утвержденных ВИМСом, 

разрешить временно приме-нение методик, утвержденных в поряд­

ке, предусмотренном приказом от I  ноября 1954 г .  № 998;

в) выделить лиц, ответственных за  выполнение лаборато­

риями установленных настоящим приказом требований к примене­

нию наиболее прогрессивных методой анализа.

Приложение № 3, § 3 . Размножение инструкций на местах 

во избежание возможных искажений разрешается только фотогра­

фическим или электрографическим путем.
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В соответствии с приказом Госгеолкома СССР й 229 от 
18 мая 1964 г .  инструкция 1й 98-Х рассмотрена и рекомендована 
Научным Советом по аналитическим методам к применению для 
анализа рядовых геохимических проб -  У1 категория.
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Инструкция «2 98-Х рассмотрена в соот­
ветствии с приказом Государственного 
геологического комитета СССР № 229 от 
18 мая 1964 г .  Научным Советом по ана­
литическим методам (протокол Н? 17 от 
8.1У .70 г . )  и утверждена ВИМСом с вве­
дением в действие с I  августа 1970г.

ЭНСТРАКЦКОННО-̂ ОТОИИТРкЧВСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ СЕЛЕНА 
С 3 , 8 1 -  ДИАМИНОБЕНЗИДИНОМ И ТЕЛЛУРА С ЭТИЛРОДА- 
ЖНОЫ С В ГОРНЫХ ПОРОДАХ, РУДАХ И МИНЕРАЛАХ*/

Сущность метода 

А*Определение £елена

Четырехвалентный селен взаимодействует с 3 ,3 * -  диа- 
ыинобензидиноМ|Образуя пиазоселенол интенсивно желтого цвета:

Нг7  ,ЛНг Se= Г[ Jt=Se

Н 2 ГГ - (  > — (  ) — ГГ V £ H 2SeQ3— А — (  ) - (  иКбНгО
Пиазоселенол экстрагируют бензолом или толуолом3. Оп- 

тимальное значение pH для реакции образования пиазоселено- 
ла -  2 -3 | для экстракции соединения -  6- 8 *

Растворы пиазоселенола в толуоле или бензоле способны 
флуоресцировать при возбуждении ультрафиолетовым или види­
мым светом. Максимум возбуждения (поглощения) близок к 
420 нм, максимум излучения -  около 600 нм5 . Условный моляр­
ный коэффициент светопогашения при экстракции толуолом со -  
ставляет 9 * 5 .I 0 3 (при однократной экстракции извлекается око­
ло 8С$ селена).

В зависимости от содержания селена в анализируемом 
растворе определение заканчивают измерением флуоресценции 
(до 8-10 мкг) или светопоглощения (5-50 мкг) экстракта.

х /  Представлена в ПСАМ Бронницкой геолого-геохимической 
партией ИМГРЭ, 1969 г .
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№ 9 8 - Х
Во избежание окисления р еаген та  в р аство р  добавляют 

муравьиную кислоту; для связы вания присутствующих в р а с т в о ­
ре катионов -  коыплексон Ш, Экстракция п и азоселен ола из т а ­
кого р аство р а  стр о го  и зб и р ател ьн а. Если в р аство р е  присут­
ствую т значительные коли чества зо л о т а , хром а, т и т а н а , ж ел еза , 
меди, то  степ ен ь извлечения сел ен а сн и ж ается , т а к  как  эти 
элементы образуют с 3 , 3 '  -  диаминобензидином н еэк стр аги р у е­
мые соединения, Миллиграммовые коли чества ж елеза и меди 
связы ваю тся комплексоном и не снижают степени экстракции *

При определении малых содержаний селен а е го  отделяют 
от сопутствующих эл ем ен тов , во сстан авл и вая  гипофосфитом с е ­
лен вместе с добавленным в к ач естве  коллектора мышьяком до 
элементарного состояния^-* Одновременно с селеном и мышьяком 
восстан авли ваю тся и осаждаются тел л у р , зо л о т о , металлы пла­
тиновой группы, а  также большая ч асть  сер ебр а и р ту т и . При 
растворении выделенного осадка в смеси соляной и азо тн о й  
кислот образую тся низшие окислы а з о т а ,  мешающие определению 
малых количеств с е л е н а , т ак  как при этом у вел и ч и вается  флуо­
ресценция р аство р а  гл ухого  опы та. Для удаления низших окис­
лов а зо т а  в отобранную для определения селен а аликвотную 
часть  р аство р а  добавляют мочевину и нагреваю т р а с т в о р .

Серебро при содержании более 0 ,4  мг выпадает в осад ок  
в виде хлористой со л и , быстро темнеющей на с в е т у ,  и при 
экстрагировании полностью о с т а е т ся  в водной ф а зе : у с та н о в ­
л ен о , что серебро при содержании его  до 5 мг не вли яет на 
резул ьтаты  определения (влияние больших количеств не и зуча­
л о с ь ) .

Содержание зол ота не должно превышать 2 -  3 м г Ч
Ч увстви тельность флуориметри^еского определения селен а 

зави си т от чистоты 3 ,3 *  диаминобензидина и со с т а в л я е т  
О,1 - 0 ,5  м кг.

В у сл ови ях , рекомендуемых в настоящей инструкции, с е ­
лен даже при содержании 0 ,2 -1  мкг осаж дается д остаточн о пол­
но; таким образом» метод п озвол яет определить из аликвотной 
части р а с т в о р а , эквивалентной н авеске I  г ,  более 1-5.10""^%  
сел ен а .

V Z ----------------
jt o  со о т в е т с т в у е т  содержанию зол ота в пробе не менее 
<-,2-0,3% , что в с т р е ч а е т с я  чрезвычайно р ед к о .
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Б* Определение теллура

Четырехвалентный теллур в виде бромидного анионного 
комплекса об разует  с катионом этилродамина С комплексное 
соединение*

Окрашенный комплекс экстрагирую т б ен золом ! стаби лизиру­
ют экстрак т ацетоном и измеряют оптическую плотность полу­
ченного р а с т в о р а . Максимум поглощения б ен зольн ого р а с т в о р а  -  
550-560  нм •

В условиях определения эк стр аги р у ется  около 60% тел ­
лура . Условный молярный коэффициент светопогаш ения (при р а з ­
бавлении бензольного эк стр ак та  ацетоном в  отношении 2 : 1 ) 
равен  6 |3 .  I 0 5 .

Вместе с теллуром в большей или меньшей степени э к с т р а ­
гируются родаминаты эромидных комплексов индия» ртути » т ал ­
лия I  и Ш, олова П и 1У» золота Ш» меди I »  ж елеза Ш» а  такж е, 
независимо от присутствия в р аство р е  бром-иона, соединение 
этилродамина С с платиной*

для отделения от сопутствующих элементов теллур вм есте 
с мышьяком» добавляемым в кач естве  к ол л екто ра , в о с с т а н а в ­
ливают гипофосфитом до элементарного со сто я н и я ** Из перечис­
ленных выше мешающих элементов вместе с теллуром и мышьяком 
восстанавливаю тся и осаждаются полностью или почти полностью 
р т у т ь ,  зо л о т о , п латина; на элементарном мышьяке адсорбиру­
ются ж ел езо , м едь, олово (0,5%  кислоторастворимого о л о в а , 
содержащегося в н авеск е) и сурьма (0,04%  от содержания ее 
в н а в е с к е ) .

Р т у т ь , сурьму и олово отгоняют в виде бромидов из той 
аликвотной части р а с т в о р а , в которой определяется телл ур . 
Основная ч асть  зол ота (при содержании его  выше 100  мкг)

(Сен , )а ГГ ГГ(СгН3)2

ТеВг5
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й 98-Х
восстанавливается до элементарного состояния и выпадает в 
осадок при выпаривании^сернокислых растворов, полученных при 
растворении элементаршес мышьяка и прочих элементов
в смеси кислот.

Для отделения теллура от железа, меди, платины, а  также 
от оставшихся в растворе следов ртути, золота и олова приме­
няют экстракционное концентрирование теллура в виде бромтеллу- 
рита этилродамина С, которым удается отделить I  мкг тел­
лура от 20 мг железа и меди, 100 мкг золота, платины, олова,
10 мкг ртути.

Отделение теллура от железа, меди и олова основано на 
различии коэффициентов экстракции определяемого и мешающих 
элементов} отделение от золота и ртути -  на различной проч­
ности их бромидных комплексов: в то время как анионы Т еВ г5 
могут существовать только в растворах, содержащих значитель­
ный избыток бромида, анионы H gB sg, А и В г* , AuBsg 
устойчивы уже при стехиометрических соотношениях металла и 
аниона- адденда. Поэтому при промывании окрашенного экстрак­
та водным раствором, содержащим достаточный избыток этилрода­
мина С, но не содержащим бромида, этилродаминат теллура пол­
ностью реэкстрагируется, а соединения ртути, золота и плати­
ны преимущественно остаются в органической ф азе. Для удале­
ния небольших количеств мешающих элементов, перешедших в 
водный раствор (реэкстракт), его промывают бензолом4 .

Чувствительность определения теллура с этилродамином С 
равна I  мкг, минимальное определяемое содержание (при навес­
ке 2 ,5  г  и аликвотной части 2 /5 ) составляет I . I 0 -4# .

В отсутствие больших количеств ртути селен и леллур 
можно определять из одной навески, из разных аликвотных час­
тей раствора. При содержании в навеске более 100 мг ртути для 
определения теллура берут отдельную навеску и, смешав ее с 
порошком железа, восстановленного водородом, обжигают в му­
феле.

Метод рекомендуется для определения селена и теллура в 
горных породах, рудах и минералах при содержании от 0,0001 
до 0 ,5#  каждого. Проба не должна содержать более 1000-2000 -

б
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кратных по отношению к селену и теллуру количеств полота и 
серебрахЛ

Расхождения между повторными определениями селена и 
теллура при их содержании от 0,001  30 0 ,5#  укладываются в 
таблицу допустимых расхождений (см .таб л . I ) *

По данным лаборатории Бронницкой геолого-геохимической 
партии расхождения между повторными определениями селена 
при его содержании от 0,0001 до 0,0005# составляют 30-20#, 
от 0,0005 до 0 ,002# и более -  20-10#, Расхождения между пов­
торными определениями теллура при его содержании от 0,0001  
до 0 , 001# составляют 30-20#, от 0,001  до 0,003# и более -  
20- 10#.

Таблица I  о '—
Допустимые расхождения^

Содержание селена или теллура
. % _

Допустимые расхождения 
отн. #

0 ,5 -0 ,9 9 10
0 , 2- 0 ,«99 14
0 ,1 -0 ,1 9 9 16
0 ,0 5 -0 ,0 9 9 20
0 ,0 2 -0 ,0 4 9 26
0 ,0 1 -0 ,0 1 9 29
0 ,005-0 ,0099 44
0 ,002-0 ,0049 66
0 ,001-0 ,0019 77

Реактивы и материалы

1 . Кислота азо тн ая , d *x ) I ,4 0 .
2 . Кислота бромистоводородная, d  ^  1 ,45  (7-8 н^.
3 . Кислота серная,разбавленная 1:1  и 1 4 ,8  н.

( d  IiW  при 20°С ) , приготовленная разбавлением концентри­
рованной серной кислоты марки о с .ч . или х .ч .

4 . Кислота соляная, d  1 ,1 9  и разбавленная 1 :3 ,  1 :9 .  
х /  Специальные методы отделения селена и теллура от больших

количеств золота и серебра описаны в вы п.Н  серии "Методы 
химического анализа минерального сырьяи*1лзд."Недра, 1968г.

x x /d  -относительная плотность. 7
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5 . Кислота муравьиная, разбавленная 1 : 9 .
6 . Аммиак, разбавленный 1 :1 .
7. Калий бромистый, х .ч . ,  9%-ный раствор.
8 . Медь сернокислая, 2%-ный раствор.
9 . Натрий мышьяковокислый (арсенат натрия), 0,5%-ный 

раствор.
10. Натрий фосфорноватистокислый ^гипофосфит натрия).
11. Реактив для осаждения -  8%-ный раствор гипофосфита 

натрия в соляной кислоте 1:1  (6 н .) .
12 . Пергидроль.
13 . Ацетон перегнанный.
14. Бензол х .ч . (для криоскопии) или перегнанный.
15. 3 ,3 ' -  диаминобензидин, 1%-ный водный раствор. Раст­

вор следует хранить в плотно закрытом сосуде, желательно в 
холодильнике. При окислении реактив темнеет, растворы приоб­
ретают желтый или коричневый цвет. При таком изменении реа­
гента увеличиваются результаты глухого опыта при определении 
селена. Для очистки реактив растворяют в минимальном коли­
честве воды и встряхивают в делительной воронке в течение 
2-3 минут с 0 ,1 -0 ,2  г активированного угля. Фильтруют, при­
бавляют соляную кислоту <± 1 ,19  в объеме, равном половине 
объема раствора реактива, и оставляют на 1-2  часа в темноте. 
Отфильтровывают выделившийся осадок, промывают 2-3 раза со­
ляной кислотой 1:2  и высушивают ме*ду листами фильтровальной 
бумаги. Хранят в темной банке.

16. Комплексон Ш, 4%-ный раствор.
17. Мочевина.
18. Толуол . перегнанный (фракция, кипящая при Ш - П 2 °С ) .
19. Этилродамин С, 0,05%-ный раствор.
20. Смесь кислот для растворения осадка восстановленных 

гипофосфитом элементов (готовят перед применением): к 100 мл 
соляной кислоты d  I *19 добавляют 2-3 мл азотной кислоты

d  1 ,4 .
21. Стандартные растворы селена*

Раствор А.  Навеску элементарного селена 0,050 г растворяют 
при 50-б0°С в 10 мл соляной кислоты d . I * I 9 ,  в которую добав-

8
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лено 5-7 капель азотной кислоты d  1 ,4 .  Раствор количест­
венно переносят в мерную колбу на 500 мл! доливают до метки 
водой к перемешивают.! мл раствора А содержит 100 мкг селе­
на.

Раствор Б. 10 мл раствора А переносят в мерную колбу 
на 100 мл» доливают до метки водой и перемешивают, I  мл раст­
вора Б содержит 10 мкг селена.

Раствор В, 10 мл раствора Б переносят в мерную колбу 
на 100 мл| доливают до метки водой и перемешивают.I мл раст­
вора В содержит I мкг селена. Раствор В приготовляют перед 
применением.

22. Стандартные растворы теллура.
Раствор А. Навеску элементарного теллура 0,1000 г раство­
ряют в смеси азотной и соляной кислот. Добавляют 10 мл сер­
ной кислоты 1 : 1 , упаривают до начала выделения паров серной 
кислоты, обмывают стенки стакана водой и снова нагревают 
раствор до выделения паров серной кислоты. Обработку

повторяют еще р аз . Раствор переносят в мерную кол- 
"бу1, доливают до метки водой и перемешивают. I  мл раствора А 
содержит 100 мкг теллура.
Раствор Б. 10 мл раствора А переносят в мерную колбу на 
250 мл, доливают до метки 1 4 ,8  н.серной кислотой и перемеши- 
вают.1  мл раствора Б содержит 4 мкг теллура. Раствор годен 
в течение 4-5 дней.

23. Meтанилевый желтый, 0 , 1^-ный водный раствор.
24. Бромкрезоловый пурпурный, 0»1£-ный раствор в эти­

ловом спирте (оба индикатора могут быть заменены универсаль­
ной индикаторной бумагой).

Ход анализа

Навеску 2 ,5  г или меньше помещают в стакан или кони­
ческую колбу емкостью 250 мл, приливают 30-40 мл азотной 
кислоты d. I ,4 0 , добавляют 4-6  мл соляной кислоты d  1 ,19  
и оставляют до следующего дня.

9
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ПРИМЕЧАНИЕ: Если предполагается* что в навеске, взятой для 
определения теллура* содержится более 100 мг 
ртути, селен и теллур определяют из разных наве­
сок» Навеску для определения теллура смешизают 
в фарфоровом тигле в отношении 2:1 с порошком 
железа, восстановленного водородом, и помещают 
на 4-5 минут в муфель, нагретый до 600-650°С» 
Переносят пробу в стакан и приливают азотную и 
соляную кислоту как указано выше»

Стакан помещают на слабо нагретую песчаную или асбесто­
вую баню и медленно упаривают его содержимое до объема 
5-10 мл; добавляют 25 ыл (при навеске 2 i5  г) серной кис­
лоты 1:1  и нагревают до появления паров серной кислоты»
Если проба содержит органические включения, их разрушают, 
осторожно по капле добавляя пергидроль в горячий сернокис­
лый раствор до обесцвечивания, обмывают стенки стакана во­
дой и снова нагревают раствор до выделения паров серной кис­
лоты» Такую обработку повторяют дважды. Приливают приблизи­
тельно 25 мл воды и кипятят раствор на горячей плитке до 
растворения сернокислых солей (.объем раствора при этом умень­
шается до 20-25 мл).

Не отфильтровывая нерастворимый о с т а т о к * ', добавляют 
по I  мл раствора арсената натрия и сернокислой меди и 100 мл 
реактива для осаждения (гипофосфит). Нагревают до кипения, 
выдерживают раствор на песчаной или асбестовой бане 10-15 
минут и оставляют на 1-2  часа или до следующего дня (должен 
выпасть коричневый осадок элементарного мышьяка; если его 
нет| добавляют гипофосфит в виде сухой соли, снова нагре­
вают раствор, выдерживают на .бане 10-15 минут и оставляют 
до следующего дня). Осадок отфильтровывают через фильтр с 
"белой лентой", промывают 4-5 раз горячей соляной кислотой 
1 :9  и растворяют в 6-7 мл горячей смеси кислот для раство- 
рения, добавляя ее небольшими порциями. Фильтр промывают

х /  Во избежание потерь селена, который мог частично восста­
новиться до элементарного состояния при выпаривании сер­
ной кислоты»

10
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горячей водой до объема фильтрата приблизительно 20 ил 
(2-3 р а за ) , осты вш и й  фильтрат переносят в мерную колбу на 
25 мл и доливают водой до метки.

Определение селена

В стакан емкостью 100 мл отбирают 10 мл или меньше 
раствора, полученного после растворения осадка селена, тел­
лура и мышьяка, с таким расчетом, чтобы взятая аликвотная 
часть содержала не более 40-50 мкг селена (если было отоб­
рано менее 10 мл, доводят объем до 10 мл соляной кислотой 
1 :3 ) ,  прибавляют 15 мл воды, 2 г мочевины, нагревают до 
кипения и выдерживают 10-15 минут на горячей бане. Охлажда­
ют, добавляют 2 мл раствора муравьиной кислоты, 3 мл раство­
ра комплексона Ш и устанавливают рН=2-3 аммиаком 1 :1  по 
индикатору метаниловому желтому (до перехода малиновой ок­
раски в желтую) или по индикаторной бумаге.

Добавляют 2 ,5  мл раствора 3 ,3 ' -  диаминобензидина и 
оставляют на 1-2 часа в темноте для образования пиазоселено- 
ла. Прибавляют аммиак 1 :1  до рН=8 (по бромкреэоловому 
пурпурному -  желтая окраска переходит в фиолетовую, 
или по индикаторной бумаге), переносят раствор в делитель­
ную воронку и экстрагируют толуолом (12 мл) пиазоселенол, 
встряхивая раствор в течение I  минуты. Экстракт переносят 
в сухую пробирку. Не ранее чем через 15-20 минут измеряют, 
в зависимости от интенсивности окраски, флуоресценцию (при 
содержаниях селена менее 10 мкг) или оптическую плотность 
(при содержаниях 5-50 мкг) экстракта.

При измерении флуоресценции на флуориметре ФО- I  в ка­
честве первичных светофильтров применяют стекла ЛЕС—I I  
(толщина 3 мм) или, при отсутствии этого стекла, Л£С-4(3)
+ СС-4 (2) + C3C-2I (3 ) ,  в качестве вторичных -  ХС-4(3) 
+ 0C-II (3) + ОС-12 (3 )х/ .  Оптическую плотность измеря­
ют на спектрофотометре или фотоколориметре ФЭК-Н-57 со све­
тофильтром № 2 (Л  =413 нм) при толщине слоя 2 см. 

х /  Цифры в скобках обозначают толщину стекла в мм.

I I
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Построение градуировочного графика» В стаканы емкостью 
100 мл помещают 0 ; 0 , 5 ;  1 , 0 ;  3 ,0 ;  6 , 0 ; 10 мл стандартного 
раствора В, содержащего I  мкг селена в I мл, и 2 ,0 ;  3 ,0 ;
4 ,0 ;  5 ,0  мл стандартного раствора Б, содержащего 10 мкг 
селена в I мл (0 ,0 ;  0 ,5 ;  1 ,0 ;  3 ,0 ;  6 ,0 ;  1 0 ,0 ;  2 0 ,0 ;  3 0 ,0 ;
40,0; 50,0 мкг с еле на), добавляют 10 мл соляной кислоты 1 :3 ,  
доводят объем до 25 мл водой, добавляют муравьиную кислоту, 
комплексен Ш и т . д . , как описано выше. Измеряют флуоресцен­
цию растворов, содержащих от 0 до 10  мкг селена, и светопо -  

глощение растворов, содержащих от 0 до 50 мкг селена.
Нестабильность реагента (изменение содержания в нем 

реакционноспособной по отношению к селену формы) иногда 
вызывает изменение угла наклона градуировочных графиков, 
поэтому при анализе каждой партии проб проверяют график по 
5-6 точкам и вносят в него коррективы.

Определение теллура

В стакан емкостью 50 мл отбирают 10 мл или меньше раст­
вора, полученного после растворения осадка селена, теллура и 
мышьяка, с таким расчетом, чтобы взятая  аликвотная часть 
содержала не более 12 мкг теллура

% прибав­
ляют 12 мл 1 4 ,8  н. серной кислоты и нагревают до начала выде­
ления паров серной кислоты. Если раствор темнеет, осторожно 
добавляют в дымящую серную кислоту несколько капель Н1Т03 
d l , 4  или пергидроля до обесцвечивания раствора. Охлаждают, 
обмывают стенки стакана небольшим количеством воды, прилива­
ют приблизительно 3 мл бромистоводородной кислоты d  1 ,4 5  
и упаривают на негорячей песчаной бане до начала выделения 
паров серной кислоты*^, обмывают стенки стакана водой и 
вновь нагревают до начала выделения паров серной кислоты 
(следует прекращать нагревание раствора сразу после начала 
дымления, так как заметное уменьшение количества серной кис­
лоты может нарушить оптимальные условия последующего концент­
рирования теллура). Добавляют 3-4 мл воды, раствор переносят
х / Если навеска, предназначенная для определения теллура, 

содержит более 10 мг ртути и сурьмы, отгонку повторяют 
еще два р а за . При содержании ртути выше 100 мг. теллур 
определяют из отдельной навески.
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в мерный цилиндр и доводят объем водой до 12 мл* Затем, 
не обмывая цилиндр, переливают раствор в делительную во­
ронку емкостью 50 мл. Приливают 4 мл раствора зтилродамина 
С, перемешивают, приливают 12 мл бензола,4 мл раствора бро­
мистого калия и экстрагируют 30 секунд. Водный раствор пе­
реносят в другую делительную воронку, приливают 12 мл 
бензола и вновь экстрагируют 30 сек . Сливают водную фазу и 
объединяют первый и второй бензольные экстракты в одной 
из делительных воронок (необходимо тщательно отделять бен­
зольный экстракт от водной фазы, содержащей бромид, иначе 
реэкстракция теллура не будет достаточно полной). К объеди­
ненному бензольному экстракту приливают 12 мл 14,8 н. сер­
ной кислоты, 4 мл этилродамина С и, встряхивая 30 сек , 
реэкстрагируют теллур . После расслоения фаз проверяют 
цвет бензольного экстракта на белом фоне; если он окрашен 
(это свидетельствует, что анализируемый раствор содержал 
ртуть, золото или платину, большая часть которых осталась 
в органической ф азе ),то  для удаления этих примесей водный* 
раствор ^реэкстракт) переносят в другую делительную воронку 
и промывают бензолом(1СЫ2мл), встряхивая ЗОсек. Промыва­

ние повторяют до тех пор,пока очередная порция бензольного 
экстракта не окажется бесцветной; после каждого промывания 
бензольный слой отбрасывают.

Промытый реэкстракт переносят в пробирку с притертой 
пробкой, приливают 12 мл бензола, 4 мл раствора бромистого 
калия и экстрагируют 30 сек . Через 10-15 минут отбирают пи­
петкой с грушей в сухой мерный цилиндр 10 мл бензольного 
экстракта и переносят его в сухую пробирку или небольшую 
колбу, содержащую 5 мл ацетона. Перемешивают и измеряют оп­
тическую плотность при толщине слоя 3 см на спектрофотометре

х/ Концентрировать можно также в пробирках с притеотыми проб­
ками, отбирая бензольный экстракт пипеткой с грушей. Для 
того , чтобы концентрация реагентов осталась такой же, 
обвемы как водной и органической ф аз, так и реагентов 
уменьшают вдвое.
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при Л =560 вы или на фотоколориметре с зеленый светофкльт 
ром по отношению к смеси бензола и ацетона (2 :1 ) .

Построение градуировочного графика. В делительные во­
ронки помещают 0 ; 0 ,5 ;  1 ,0 ;  1 ,5 ;  2 ,0 ;  2 ,5 ;  3 ,0  мл стандарт 
вого раствора Б , содержащего 4 мнг теллура в I  мл (0 ; 2 ,0 ;  
4 ,0 ; 6 ,0 ;  8 ,0 ;  1 0 ,0 ; 1 2 ,0  мкг теллура), доливают до 12 мл 
14,8  н. серной кислотой, прибавляют этилродаыин С, бензол 
и т . д . , концентрируют и измеряют оптическую плотность 
растворов как указано в ходе анализа.
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К Л А С С И Ф И К А Ц И Я
лабораторных методов анализа минерального сырья по 
их назначению и достигаемой точности

Кате- j  
горняi 
ан6ли*г 
з а  ;

Наименование
анализа »—» I йй";

I трилабораторного | допускам 
] контроля j

I .  Особо точный 
анализ

Арбитражный анализ, Средняя ошибка в 3 0 ,33
анализ эталонов раза  меньше допус­

ков

П.

1У.

У,

Л .

УП.

УШ.

Полный анализ Полные анализы гор- Точность анализа
пых пород и минера- должна обеспечивать 
л о в« получение суммы

элементов в преде­
лах 9 9 ,5 -1 0 0 , Щ

Анализ рядо- Массовый анализ гео - Ошибки анализа дол- I
вых пооб логических проб при жны укладываться

разведочных работах в допуски 
и подсчете зап асов, 
а также при контроль­
ных анализах.

Анализ техноло- Текущий контроль тех- 
гических продук- нологических процес- 
тов сов

Особо точный Определение редких и
анализ геохи- рассеянных элементов
мических проб и 11 элементов-спутни­

ков" при близких к 
кларковыы содержани­
ях.

Анализ рядовых Анализ проб при гео -
геохиыических химических и других
проб исследованиях с повы­

шенной чувствитель­
ностью и высокой про­
изводительностью.

Полуколичествен- Качественная харак- 
ныя анализ теристика минераль­

ного сырья с ориен­
тировочным указани­
ем содержания элемен­
тов, применяемая при 
ив талломе трическои 
съемке и д р . 
поисковых геологи­
ческих работах

Качественный
анализ

Качественное опреде­
ление присутствия 
элемент^ в минераль­
ном сырье.

Ошибки анализа могут 1-2 
укладываться в рас­
ширенные допуски по 
особой договорен­
ности 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 долж- 2 
на укладываться в удво­
енный допуск; для низких 
содержании, для которых 
допуски о тсу тст^ ю т , -  
по договоренности с з а ­
казчиком.
При определении содер­
жания элемента до­
пускаются отклонения 
на 0 ,5 -1  порядок.

Точность опредеж 
не нормируется

ния
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