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КЛАССИФИКАЦ ИЯ МЕТОДОВ АНАЛИЗА МИНЕРАЛЬНОГО СЫРЬЯ 

В настоящее время aтrecтoBaHHЫx методик определения ионооб­
мен ной емкости цеолитсодержащих пород не имеется. Отсутствуют регла­
ментированные допуски для классификации методики "Определение 
ионообменной емкости цеолитсодержащей породы по сумме вытеснен­
ных из нее обменных катионов". 

МЕТОДИКА 

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ИОНООБМЕННОЙ ЕМКocrи 
ЦЮЛИТСОДЕРЖАЩЕЙ ПОРОДЫ ПО СУММЕ ВЫТЕСНЕННЫХ 

ИЗ НЕЕ ОБМЕННЫХ КАТИОНОВ 

Назначенне и область примененИJI 

Методика предназначена для определения важнейшей минералого­
технологической характеристики цеолитсодержащей породы (ЦП) -
ионообменной емкости, которая в соответствии с условиями ионного 
обмена, описан.ными в данном руководстве, отвечает практически полной 
реализации ионообменной емкости клиноптилолит-гейландитовых по­
род, т.е. полной обменной емкости (ПОЕ). Методика позволяет произво­
дить необходимую сравнительную оценку ионообменных свойств ЦП на 
всех стадиях их освоения и практического применения и может входить в 
число обязательных тестов при оценке их качества. 

В методике ПОЕ выражается в мг-экв суммы катионов (Na, К, Са, 
Mg), извлеченных из 1 г ЦП в раствор при обмене на ион аммония. 

Выбор иона аммония в качестве обменного катиона для определе­
ния ПОЕ ЦП связан со следующими его свойствами: 

- устойчивостью ионной формы аммония в широком диапазоне кис­
лотности, отсутствием способности к образованию комплексов и трудно­
растворимых соединений; 

- высокой степенью кристаллохимического сродства аммония к 
большинству цеолитов (валентность, ионный радиус и т л.) и, соответ­
ственно, высокой селективностью его поглощения цп. 

Об отсутствии дополнительных физико-химических процессов, 
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одновременных с ионным обменом катионов ЦП на аммоний, свиде­
тельствует практическое совпадение величин ПОЕ, полученных по погло­
щенному аммонию ("Определение ионообменной емкости цеолитсо­
держащей породы по поглощенному аммонию" [1]) и по суммарному 
количеству катионов (натрия, калия, кальция, магния), перешедших из 
ЦП в раствор в результате обмена на ион аммония ("Определение ионо­
обменной 'емкости цеолитсодержащей породы по сумме вытесненных из 
нее обменных катионов") (табл. 1). 

Таблица 1 
Сравнение ПОЕ ЦП, полученных по NH4 + и по �Kt(Na,Кo Са, Mg), 

для различных месторождений 

Месторождение ПОЕNН4 [1] ПОЕIКt �, 
n мг-экв/г n мг-экв/г отн.% 

Пегасское 48 1,99 30 2,01 -1,0 
Шивыртуйское 41 1,77 36 1,83 -3,3 
Холинское 39 1,54 30 1,52 +1,2 
Хонгуруинское 5 1,87 5 1,88 -0,5' 

Чугуевское 4 1,36 4 1,41 -3,5 

Примечание. n - число определениЙ.�- отклонение ПОEмI4 от ПОЕ1:КI. 

Ионообменная емкость (ОЕ) ЦП зависит от большого числа 
пара метров (температуры, концентрации обменного катиона в растворе, 
,количественного соотношения ЦП-раствор, размера фракции, времени 
контакта с рабочим раствором и т.д.). Различием условий обмена следует, 
прежде всего, объяснить тот факт, что при водимые в литературе данные о 
величине ионообменной емкости ЦП одного и того же месторождения 
[2,3], а также данные, полученные нами по разным методикаМ,отличались 
в 3-5 раз (табл.2). 

До настоящего времени нет единой, утвержденной, метрологи чески 
обеспеченной методики определения ПОЕ ЦП, этим и вызвано создание 
данной методики. 
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Таблица 2 
Сравнение ОЕ (мг-экв/г), полученных разными методиками 

МЕТОДИКА 
Челищева [2] Шолленберга [4] предлагаемая 

Месторождение 25 ос 95 ос 
0,25N NH4CI 1N СНзСООNН4 1N NH4CI 

5 мл 50мл 50мл 
m = 1 г, 1'= 3 m = 0,2 г, l' = 4 m =0,2 г, Т=2 

Пегасское 0,40 0,68 1,99 
Шивыртуйское 0,61 . 1,01 1,77 
Холинское 0,76 l,З,5 1,54 
Хонгуруинское 1,08 1,83 1,98 

Примечание. m - навеска ЦП, '['- время контакта,ЦП с раствором обмен­
ного катиона (в часах). 

Полная ионообменная емкость является физико-химической харак­
теристикой ЦП, не зависящей от условий ее определения. 

Наша задача заключалась в разработке метрологически обеспечен­
ной методики определения ионообменной емкости по сумме катионов 
(Na, К, Са, Mg), переходящих из ЦП в раствор при обмене на ион аммо­
ния, которая в условиях эксперимента позволяла бы приблизиться к пол­
ной реализации ионообменной способности ЦП. 

В связи со сказанным на базе имеющихся методик определения ОЕ 
почв и ОЕ ЦП [2-11] и экспериментальных данных, полученных при 
специальных исследованиях, были выбраны условия, позволяющие (при 
удобном для анализа времени - в течение 2-х часов) подойти к 
определению полной ионообменной емкости. Это подтверждается 
неизменностью значений ионообменной емкости: при уменьшении 
навески ЦП дО 0,02 г, при увеличении концентрации раствора хлористого 
аммония дО 2N, при изменении рН в диапазоне от 2 до 7 [12], при 
увеличении времени Qбмена до 3-5 часов (рис.1), а также неизменностью 
величин ПОЕ, полученных при одно- и многократной обработках ЦП 1N 
раствором соли аммония и совпадением величин ПОЕ, полученных по 
разным катионам: NH4 +, Cs+ и по � Kt(Na+, К +, Са+2, Mg +2). 

Подтверждением практически полной реализации ионообменной 
способности ЦП является то, что экспериментальное значение ПОЕ при­
ближается к теоретическому значению ПОЕ, рассчитанному по сумме 
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Р и с. 1. Изменение ОЕ ЦП разных месторождений в зависимости от 
условий обмена: 
а - 1 г ЦП, 5/) мл 0,25N NH4CI, t - 25 ОС: 1 - Холинекое, 2 - Пегасекое, 3 - Чуryевское 
месторождения; б - 0,2 г ЦП, 50 мл lN NH4CI, t - 95 ОС: 1 - Пегасское, 2 -
Хонryруинское,3 - Шивыртуйское, 4 - Холинекое, 5 - Мухор-Талинское, 6 - Чуryевское 
месторождения. 

катионов, входящих в состав ЦП согласно химическому анализу, с учетом 
содержания минералов, практически не участвующих в обмене (см.табл. 
3,5 в работе [12]). 

Ионообменная емкость ЦП обусловлена, прежде всего, ОЕ цеоли-
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тов. Кроме того, вклад в нее могут ВНQСИТЬ и другие способные к ионному 
обмену в этих условиях минералы, например, монтмориллонит. 

Следует иметь в ВИДУ, что при наличии в ЦП монтмориллонита в 
растворе после ионного обмена могут появляться диспергированные 
частицы. Однако они не влияют на точность определения ПаЕ ЦП, так 
как (в отличие от методики определения ПаЕ ЦП по поглощенному 
аммонию [1], в которой аммоний определяют в осадке, промытом 
декантацией) в данной методике расчет ПаЕ ЦП проводят по количеству 
катионов, пере шедших из ЦП в раствор, который и анализируется на 
содержание обменных катионов. Сами частицы породы не мешают, так 
как атомно-абсорбционное определение указанных элементов проводят в 
растворах, полученных после фильтрации через бумажные фильтры. 

При расчете ПаЕ ЦП по суммарному количеству натрия, калия, 
кальция, магния, перешедших из ЦП в раствор, необходимо надежное их 
определение. Наиболее приемлемым методом для этого является метод 
атомно-абсорбционной спектроскопии [13]. 

Установлено, что на количественное определение каждого элемеf'та 
в отдельности не влияет присутствие в растворе других обменных 
катионов в количествах, соответствующих изменчивости химического 
состава цп. Не влияет и присутствие алюминия до 0,05 мг/мл. Реально в 
анализируемых растворах алюминий практически отсутствует: его 
количество было меньше чем 0,01 мг/мл. Не изменяет атомно­
абсорбционного сигнала и наличие NH4CI в растворе (используемого при 
ионном обмене) вплоть до 20 мг/мл. Согласно рекомендуемой методике 
такие содержания хлористого аммония не достигаются. 

Для проверки правильности результатов определения Na+, К+, 
Са+2, Mg+2 поступили следующим образом: 

а) использовали прием "введено-найдено" и стандартные образцы 
СИ-З и СГД-1А; 

б) определяли кальций и магний (дополнительно к атомно-абсорб­
ционному) комплексонометрическим методом [14]; 

в) косвенно определяли (дополнительно к непосредственному 
определению суммы вытесненных в раствор из ЦП обменных катионов) 
Са +2, Mg+2, К+, Na+ по разности между суммарным количеством Na, К, 
Са, Mg в исходной породе и оставшимся в ЦП после обмена. 

Про верка показала, что существенных систематических погрешнос­
тей при определении этих элементов не обн,!ружено. 

Сложнее выявить возможные систематические погрешности при оп-
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ределении ПОр ЦП, обусловленные условиями обмена и операциями, 
проводимыми при этом. Это связано с тем, что отсутствуют утвержденные 
методики по определению ОЕ ЦП и стандартные образцы ЦП с извест­
ными значениями ОЕ, обычно используемые при проверке правильности 
результатов анализа. Это обстоятельство потребовало: 

- изучить, как уже сообщалось выше, влияние различных факторов 
на определение ПОЕ ЦП для выявления и предотвращения возможных 
систематических погрешностей; 

- выбрать оптимальные условия для наиболее быстрого достижения 
практически полного обмена ЦП-раствор; 

- сравнить ПОЕ ЦП по аммонию [1] сПОЕ ЦП, полученной по сум­
ме катионов (Na+, К+, Са+2, Mg+2): 

- определить NH4 + в исходных ЦП и в ЦП после извлечения из них 
(согласно рекомендуемой методике) поглощенного аммония с помощью 
двух независимых методов: спектрофотометрического (выполненного 
авторами) и га�охроматографического (выполненного в ГЕОХИ РАН). Во 
всех случаях количество NH4 + не достигало 0,1 мг-экв/г. 

Методика определения ПОЕ ЦП по количеству перешедших из ЦП 
в раствор катионов (Na+, К+, Са +2, Mg +2) ограничена при наличии в 
цеолитсодержащей породе минералов, содержащих эти катионы и 
растворимых в условиях обмена. Так, при содержании кальцита, равном 
6 %, завышение значения ПОЕ по сумме вытесненных· катионов (по 
сравнению с ПОЕ по поглощенному аммонию) достигало 80 отн.%. С 
уменьшением кальцита погрешность определения ПОЕ понижается. 
Влияние кальцита и других растворимых в условиях обмена минералов, 
содержащихся в цп, тем сильнее, чем ниже значение ПОЕ. Так, при 
наличии кальцита < 1-2 % завышение для ПОЕ 2-1,5 мг-экв/г составило 
6 отн.%, а для ПОЕ <0,4 мг-экв/г достигало 25 отн.%. 

'На основании комплексного исследования физико-химических 
свойств ЦП, изучения влияния на ионный обмен и аналитическое 
определение катионов (Na, К, Са, Mg) экспериментальных условий 
(в�личины навески ЦП, концентрации и объема раствора, температуры, 
времени обмена, состава и количества соответствующих цеолиту 
минералов) найдены условия для практически полной реализации 
ионообменной емкости клиноптилолит-гейландитовых пород. 
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Сущность методики 

Методика основана на обмене катионами между цеолитсодержащей 
породой и раствором. Вытесненные ионом аммония из ЦП катионы (Na+, 
К +, Са +2, Mg+2) определяют методом атомной абсорбции и по ним 
рассчитывают ПОЕ цп. 

Приборы и вспомогательные устройства 

1. Атомно-абсорбционный спектрофотометр. 
2. Весы аналитические с точностью взвешивания до десятитысячно­

го знака. 
3. Водяная баня (см.рис.2). 
4. Двухконфорочная электроплитка. 

Посуда стеклянная 

1. Колбы конические с притертой пробкой емкостью 200-300 мл. 

2. Колбы конические без шлифа емкостью 100 мл. 
3. Воронки диаметром 50 мм 
4. Колбы мерные (ГОСТ 1770-74) емкостью 25, 50, 55 мл с двумя мет­

ками (50 и 55 мл), 100, 1000 и 2000 мл. 
5. Пробирки градуированные емкостью 10 мл (ГОСТ 1770-74). 
6. Пипетки разные (ГОСТ 20292-74). 

Реактивы, растворы и материалы 

1. Аммоний хлористый (NH4C!) чда (3773-72);осч 5-4 (ТУ-6-09-1312-
76). 

2. Калий хлористый (КС!) осч 5-4 (МРТУ 6-09-5080-68). 
3. Натрий хлористый (NаСl)осч 6-7 (МРТУ-6-09-3658-74). 
4. Лантан хлористый (LaСlз) ч (MPТY�6-09-3069-66). 
5. Стронций хлористый (SrCI26H20) хч (МРТУ 6-09-3239-66). 
6. Углекислый кальций (СаСОз) чда для спектрального анализа. 
7. Окись магния (MgO) (4526-75) без серы. 
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8. Стандартный образец (СГД-1Ф) горной породы "ГАББРО-экссек­
ситовое" N-521-74 по Государственному реестру мер и измерительных 
приборов СССР (раздел. "Стандартные образцы"). 

9. Стандартный образец СИ-3, полевой шпат, содержащий доломит 
N 31-92-85 по Государственному реестру мер и измерительных приборов 
СССР ( раздел "Стандартные образцы"). 

10. Дистиллированная вода. 
11. Бумажные фильтры. 

Растворы ДЛJI атомн�абсорбционного определенИJI 
Na+, к+, Са +2, мк+2 

1. При определении натрия нужно при готовить: 
- буферный раствор хлористого калия: 1,91 г соли хлористого калия 

марки осч пере водят в мерную колбу емкостью 1 л, растворяют в 
дистиллированной воде и доводят до метки; 

- основной стандартный раствор натрия: 0,6358 г соли хлористого 
натрия марки осч (предварительно высушенного в сушильном шкафу при 
105 ос) раство.ряют в дистиллированной воде в мерной колбе емкостью 
500 мл. Полученный раствор содержит натрия 0,5 мг/мл; 

- nро.м.ежуточныЙ стандартный раствор натрия 10 .м.кг/.м..л: 
основной стандартный раствор натрия (0,5 мг/мл) разводят в 50 раз 
(отбирают аликвотную часть, равную 5 мл, в мерную колбу емкостью 
250 мл и доводят до метки дистиллированной водой); 

- рабочие стандартные растворы натрия 0,5; 1,0 и 2,0 .м.кг/.м..л: в 
колбы емкостью 100 мл отбирают аликвотные части из стандартного 
раствора натрия 10 мкг/мл, равные 5, 10, 20 мл, приливают по 50 мл 
буферного раствора калия хлористого и доводят до метки 
дистиллированной водой. 

2. При определении калия нужно при готовить: 
- буферный раствор хлористого натрия: 2,54 г хлористого натрия 

марки осч переносят в колбу емкостью 1 л, растворяют в 
дистиллированной воде и доводят до метки; 

- основной стандартный раствор калия: 0,9572 г хлористого калия 
марки осч переводят в мерную колбу емкостью 500 мл, растворяют в 
дистиллированной воде и доводят до метки. Полученный раствор содер­
жит калия 1 мг/мл; 
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- nро.м.ежуточныЙ раствор КаАUJI: из основного стандартного 
раствора калия 1 мгjмл отбирают в мерную колбу емкостью 250 мл 
аликвотную чаСТЬ,равную 5 МЛ,и ДОВОДЯТ до метки дистиллированной 
водой. Полученный раствор содержит 20 мкгjмл калия; 

- рабочие стандартные растворы КаАUJI с концентрацией 1,0; 2,0; 
4,0 .м.кг/.м.л: в колбы емкостью 100 мл отбирают аликвотные части 
раствора калия 20 мкгjмл, равные 5,10 и 20 мл, приливают по 50 мл 
буферного раствора хлористого натрия и доводят до метки 
дистиллированной водой. 

з. При определении магния нужно приГQТQВИТЬ: 
- буферный раствор X.IIористого .лантана: 1,77 г хлористого лантана 

предварительно растворяют в 50 мл разбавленной НСI(1:50), переносят в 
мерную колбу емкостью 1 л и доводЯт до метки дистиллированной водой 
(раствор должен быть прозрачным); 

- основной стандартный раствор .м.агНUJI: 0,8294 г окиси магния 
растворяют в 20 мл НСI (1:1), пере водят в мерную колбу емкостью 500 мл 
и доводят до метки· дистил]!ированноЙ· водой. Полученный раствор 
содержит магния 1 мгjмл; 

- nро.м.ежуточные стандартные растворы .м.агнUJI: 
а) из основного стандартного раствора магния 1 мгjмл отбирают в 

мерную колбу· емкостью 100 мл аликвотную часть, равную 10 мл, и 
доводят до метки дистиллированной водой. Полученный раствор 
содержит магния 100 мкгjмл; 

б) из стандартного раствора магния 100 мкг/мл отбирают в мерную 
колбу емкостью 100 мл аликвотную часть, равную 10 мл, и доводят до 
метки дистиллированной. водой. Полученный раствор содержит магния 
10 мкгjмл; 

в) из стандартного раствора магния 100 мкгjмл отбирают в мерную 
колбу емкостью 100 мл аликвотную часть, равную 5 мл, и доводят до 
метки дистиллированной водой. Полученный раствор содержит 5 мк.гjмл 
магния; 

- рабочие растворы .м.агнUJI 0,25; 0,5 ;1,0 .м.кг/.м.л: в колбы емкостью 
100 мл отбирают аликвотные части из стандартных растворов магния 5 и 
10 мкгjмл, равные 5-10. мл, приливают: по 50 мл буферного раствора 
хлористого лантана и доводят до метки дистиллированной водой. 

9 



4. При определении кальция нужно приroтовить: 
- буферный раствор хлористого стронция: 9,2 г хлористого 

стронция (SrCIZ6HZO) пере водят в мерную колбу емкостью lл, 
растворяют в дистиллированной воде и доводят до метки. 

- основной стандартный раствор кальция: 1,2485 г карбоната 
кальция помещают в стакан емкостью 200 мл, приливают около 50 мл 
дистиллированной воды, затем по каплям добавляют соляную кислоту 
(5 мл), если необходимо нагревают, пере носят в колбу емкостью 500 мл и 
доводят до метки дистиллированной водой. Полученный раствор 
содержит кальция 1 мг /мл; 

- nро.м.ежуточныЙ раствор кальция: из основного стандартного 
раствора кальция О мг/мл) в мерную колбу емкостью 250 мл отбирают 
аликвотную часть,равную 10 мл,и доводят до метки дистиллированной 
водой. Полученный раствор содержит кальция 40 мкг/мл. 

- рабочие стандартные растворы кальция с содержание.м. 2, 4, 
6.м.кг/.мл: в колбы емкостью 100 мл отбирают из стандартного раствора 
кальция 40 мкг/мл аликвотные части, равные 5, 10 и 15 МЛ, приливают по 
50 мл буферного раствора (9,2 г соли SrCIz6HzO на 1 л) и доводят до 
метки дистиллированной водой. 

Содержание Na, К. Са, Mg в стандартных растворах, приroтовлен­
ных из солей этих элементов, проверялось с помощью Государственных 
стандартов, указанных на с.8 (см.наст.работу). 

Подготовка и проведение анализа 

J. Подготовка цеолитсодержащей nароды 
Порода дробится, затем измельчается до размеров частиц < 2 мм 

(нами дробление проводилось в валковых дробилках до 10-13 мм, а 
дальнейшее измельчение - в мельнице, где получали частицы <2 мм). 
Измельченную ЦП просеивают через соответствующие сита и получают 
фракцию 0,25-1,00 мм. Затем на сито с размером отверстий 0,25 мм 
помещают 200-300 г этой фракции и отмывают от пыли, сначала 
водопроводной водой до исчезновения явной мути в промывных водах, а 
затем дистиллированной водой 0,5 л) с тем, чтобы отмыть фракцию от 
компонентов водопроводной воды. 

Отмытую фракцию помещают на лист бумаги, положенный на сетку 
сушильного шкафа, и сушат при температуре 80-100 ос в течение 15-
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20 часов. Высушенную ЦП переноt:ят на кусок клеенки размером 40 х 40 
см и перемешивают способом "перекатывания" [15]. При небольших 
количествах ЦП «5 г) промывание проводят дистиллированной водой до 
отсутствия мути. Высушивание проводят так же, как и в случае указанных 
выше больших количеств цп. Перемешивание проводят в чашке Петри 
"перекатыванием". 

2. Об.мен катионов ЦП на ион а.м..монuя 
На аналитических весах берут навеску 0,2 г (одновременно ведется 

анализ 10 образцов), высьmают ее через сухую· стеклянную воронку в 
сухие мерные колБы� емкостью 55 мл (с двумя метками на 50 и 55 мл). 
Затем в колбы приливают 50 мл 1N раствора NH4CI с помощью обычной 
мерной колбы tla 50 мл. Некоторым уменьшением объема по сравнению с 
пипеткой. пренебрегают, так как результаты, полученные с использова­
нием пипетки и колбы, практически не различались, но применение 
такого приема позволило существенно упростить анализ. Нагрев колб 
про водят на водяной бане. Она состоит собственно.из бани и специально 
изготовленной съемной крышки, в которой сделано 10 отверстий, 
несколько большего диаметра, чем диаметр колб. Вблизи каждого 
отверстия на металлической стойке укреплен деревянный держатель (в 
простейшем �ae бельевые при щепки), который позволяет зажать 
реакционную колбу за горлышко на фиксированной высоте (рис.2). для 
того, чтобы установить все колбы на одном уровне, используется поддон 

высотой 8 см. Высота крепления колб на поддоне такова, чтобы при их 
помещении в баню расширенная часть колб была полностью покрыта 
водой. Крышка с прикрепленными реакционными колбочками пере но­
сится на кипящую баню (первоначальный уровень воды в бане на 1,5-2 см 
ниже ее высоты) и продолжают нагревать (- 95 ОС). Через 1 час в баню 
доливают кипящую воду до первоначального уровня, затем через 2 часа 
от начала нагрева проб крышка со всеми колбочками снимается и 
охлаждается 10-15 мин в поддоне с холодной водой (таким образом, все 
реакционные колбочки нагреваются строго определенное время и при 
одинаковой температуре, так как находятся на одинаковой высоте и не 
касаются ни дна, ни стенок бани, температура которых отличается от 
температуры воды). Затем раствор отделяют от породы декантацией, 
фильтруют через бумажный фильтр средней плотности диаметром $-7 см 

11 



(раствор 1). В полученном фильтрате определяют количество катионов, 

вытесненных аммонием из цеолитсодержащей породы. 

р и С.2. Водяная баня для 10 сосудов с пробами. 

З. Amo.mho-абсорбциО1l1юе определение Na, К, Са, Mg 
Анализ про водят на атомно-абсорбционном спектрофотометре, 

используя воздушно-ацетиленовое пламя и соответствующие лампы с 

полым катодом. В данном случае измерения проводились на атомно­

абсорбционном спектрофотометре "Перкин-Эльмер", модель 403. Перед 

определением Na, к., Са, Mg используемую посуду необходимо предвари­

тельно про верить на загРязнение этими элеМЩiТами. для этого приме­

няемую емкость ополаскивают небольшим количеством (5-10 мл) 

соответствующего буфера, разведенного дистиллированной водой в соот­

ношении 1:1. Если атомно-абсорбционный сигнал от этого раствора 

превышает сигнал от буфера, разведенного дистиллированной водой в 

соотношении 1:1, то необходимо дополнительное мытье посуды. 
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Затем проводят предварительную оценку содержания Na, К;Са, Mg. 
для этого из исследуемого раствора отбирают аликвотную часть 0,5-5,0 мл 
в градуированную проб ирку емкостью 10 мл и дальше ведут определение 
как основное, описанное ниже. 

После предварительной оценки содержания элементов, при необхо­
димости проводят разведение раствора 1. Если разведения не требуется, 
то определение ведут непосредственно из раствора 1: в мерную колбу 
емкостью 50 мл или Градуированную пробирку емкостью 10 мл 
приливают необходимый для определения данного элемента буфер (см. 
наст. работу с.8) (25 и 5 мл, соответственно). в зависимости от содержания 
Na, К. Са, Mg (усТановленного предварительно) из исходного раствора 1 
или из разведенного раствора отбирают такую аликвотную часть (не 
менее 2 мл), чтобы. содержание определяемого элемента в одном 
миллилитре фотометрируемого объема нахс;щилось в диапазоне (в мкг): 
Na 0,5-1,5, К 1-3, са 2,0-5,0, Mg 0,25-1. Раствор доводят до метки 
дистиллированной водой и перемешивают. Подготовленные растворы 
используют для атом но-абсорбционного определения. в воздушно­
ацетиленовом пламени по аналитическим 'линиям (в нм): Na 589, К 767, 
са 423, Mg 285,4. 

До и после анализа партии неизвестных проб проводят измерение 
атом но-абсорбционного сигнала трех рабочих стандартных растворов 
определяемого элемента (указанных на С.8). для этого каждую пробу и 
стандартный раствор распыляют в пламя 3 раза. для расчета количества 
каждого элемента, извлеченного из цеолитсодержащей породы, 
используют среднее из этих трех сигналов D за вычетом усредненного 
холостого. 

4. Обработка результатов 

Расчет количества вышелоченных элементов (Na. Са. К. Mg) из 0,2 г 
ЦП проводят по формуле: 

= 
тз = (А'Vl'VZ'VЗ'Dпр)/(Dст'а(аz) 

где тз- количество элемента, мг; А - содержание �емента в 1 мл 
рабочего стандартного раствора, соответствующего ост; v 1 - объем 
исходного раствора 1, равный 50 мл; V z - объем разведенного раствора, 
мл; V 3 - объем раствора, используемый для измерения атомно­
ilбсорбционного сигнала, мл; Dпр - величина атом но-абсорбционного 
сигнала определяемого элемента Jj анализируемом растворе, полученная 
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усреднением трех аналитических сигналов; Вет - величина усредненного 
атом но-абсорбционного сигнала для одной из трех концентраций 
опредеЛJIемого элемента, имеющей наиболее близкое значение атомно­
абсорбционн�го сиг�ала к сигналу неизвестной пробы, равная (01 + 
02) /2, где 0i и 02 - величины атом но-абсорбционных сигналов 
опредеЛJIемого элемента в стандартном растворе до и после измерения 
анализируемой партии проб (см.наст. работу с.13); а1 - объем аликвотной 
части раствора 1, взятьШ для приготовления разведенного раствора, мл; 
а2 - объем аликвотной части из исходного раствора (У 1) или разведенного 
(У 2)' взятый для приготовления раствора, используемого для измерения 
атом но-абсорбционного сигнала, мл; Э - эквивалент элемента; 
G - навеска цп. 

5. Значения nоказamе.ля точностu результат08 аНQJluза 
Расчет выборочных дисперсий показал, что несмотря на их 

численные различия, они оценивают дисперсию сходимости 628 ro 

которая приближенно в этом случае равна суммарной дисперсии6r,г. 
' 

Значения суммарного относительного среднеквадратического 
отклонения ( (5"[ ,Г) результатов определения паЕ ЦП различных 
месторождений представлены в табл.з. 

Характеристика точности методики 
по результатам метрологической аттестации 

Интервал значений паЕ ЦП, мг-экв/г 

2,0-1,5 
1,4-0,4 
0,3-0,1 

61:, ... 
2,8 
5,5 
24,7 

Таблица 3 

Среднеквадратические отклонения, полученные по результатам 
двух параллельных определений паЕ 15 технологических проб (ТП) дЛЯ 
каждого диапазона, представлены в табл.4. В качестве ТП использовали 
как ЦП с разных участков одного и того же месторождения, так и ЦП 
различных месторождений: Пегасское, Шивыртуйское, Холинское, Хон­
гуруинское, Вознесенское, Пашинское, Чугуевское. 
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Таблица 4 
Среднеквадратические отклонения ( 6 BT,r)' 
полученные при определении ПОЕН1 ТП 

Интервал значений ПОЕ 
мг-экв/г 

2,0-1,5 
1,4-0,4 
0,4-0,1 

(5 ВТ,! 

мг-экв/г отн.%
· 

0,094 
0,075 
0,026 

4,9 
7,5 

10,0 

• Процент относительно среднего значеНИII ПОЕ, полученного из ЗО определений, 

выполненных ДЛII каждого диапазона. 

Техннка безопасности 

При определении ПОЕ ЦП по данной методике должны соблю­
даться требования, предъявляемые к технике безопасности при работе с 
пламенным атомным абсорбциометром. 
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