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ВВF.ДЕНИЕ 

И зОJiото, и серебро относятся к ЗJiемеятам, RОJIИЧествеяяые 

определения которых, особенно микрокощентраций в природянх ма­
териалах, пока еще остаются трудной задачей аналитичеСRОй хи­
мии. Это понятно аналитиюэ.м, ре.6отапцим с разнообразЯШIИ геОJiо­

:гическими ма.териалвш. Д7rя геоХИМИRОв на современном уровне 

требуются точнне определения - от МИJШИОЯНЫХ до стоМИJШИонных 

долей процента (n•I0-6 - n•I0-8%). Именно такие содержания ЭJiе­

ментов в породах различного генезиса дl!J:Ur возм03Ность решать 

ряд важных теоретических и практических вопросов геохимии: по­

ведение элементов в природных процессах, причины: возникновения 

высоких ко�щентраций в природе, выявление золоторуднш: провин­

ций, а в их пределах - месторождений и отдельны:х рудных тел (I, 
2]. 

При количестве:нны:х определениях столь низких ко�щентраций 

золота и серебра в природных материалах - объектах геохимиче­

ских исследований - возникают трудности RаК иэ-эа сложности 

объектов анализа, так и иэ-эа физико-химических особенностей 

самих :элементов: они проЯВJIЯIОТ химическую инертность, соедине­

ния золота и серебра легко восстанав.JIИВа.ЮТся до металла, сорби­

руются на осадке, стенках посуды:. Все это может обуСJI.аВJIИВаТЬ 

поrре1Ш1ости при определении. 

В настоящее время аналитики получили новые совершенные 

приборы для: определения ко�щt:нтрации элементов, техника ана.пиза 

все более совершенствуется. И тем не менее нельзя сказать, что 

количественные определения микроконцентраций золота и серебра 

в сложных по составу природных материалах - до конца решенная 

проблема. 

Определения возможны пока ком6иниро:ванвьzми физико-хшmче­

скими методами (З,4,5], то есть весь аналитический процесс нуж­

но делить на два этапа: I - получение к01щентрата, а ю.rенно из-

влечение микроколичеств в раствор, отделение их от сложного 

макросостава раствора, концентрирование; 2 - определение эле­

ментов в концентрате. 

В связи с тематическими исследованиями по геохимии золота 

в нашей лаборатории определения микроколичеств золота прово­
дятся с I9f;5 года, а с 1975 года - и определения микроконцент-
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раций серебра. За это время накоплен большой опыт в ана.питике 

этих элементов, проделаны специальные методические исследования 
аналитическоrо процесса с целью вЫЯВJiения резервов и путей сни­

жения пределов обнаружения и повЬJIПения точности определения. На 
стадии по.лучения концентратов изучались полнота перехода эле­
ментов в раствор при кислотной обработке различных проб, спосо­

бы: количественноrо отделения микроконцентраций от №Шрокомпо­

ненто:в, способы концентрирования. На стадии определения элемен­

тов в кощентрате задачи своДИJIИсъ к выбору оптималъных условий 

для увеличения аналитическоrо сиrна.uа и ero воспроизводимости. 

Нам приходилось иметь дело с весьма разнообразнвми по ха­

рактеру и составу образцами. Анализу на зОJiото и серебро под­

:вер:га.лись различные породы, руды, шmералн (рудные и породооб­

разующие), покровнне рых.лые от.лоаения, поч:вев:во-рас'I'ИТеJII,lШЙ 

слой, природные воды (повер:хнос'J.'НSе, ру;цяичшrе , подземные, пo­

poвsti растворы первичных h оr:исленных руд, воды терма.пънsх ис­

точников и т.д.). Пробы отличались по своему минеральному сос­

таву, структуре, содержанию в них элементов, характеру распре­

деления последних в образце. Способ подrотовки к анализу, изв­

лечение золота и серебра в раствор и выбор реаrента - всегда 

опреде.ля.л:ись особенностями ана.лизируеыш: проб . 
Ранее в нашей rpyrme были разработаны и внедрены разJ!И'ПШе 

:варианты спектрохимическоrо ( СХ) метода определения золота [ 6 ]. 

Пределы обнаружения для навески IO г статистически оценива.лисъ 

таким образом: критический. предел - I,5·!0-8%,  предел надежного 

обна�ения - з.rо4, предел ко.личественных определений -
6·10 %. 

С появлением в лаборатории спектрофотометра фирмы "Пер-

кин-алмер" с графитовой RЮВетой HGA-74 наши усилия налравлены 

на освоение, разработку и внедрение более точных и экспрессных 

методик атомно-а6сор6ционного (АА) определения золота и серебра 

[?]. АА метод позво.тт:ет определить до I·I0-8% элемен'J.d с мето­

дической ошибкой, не превышающей 25%. 
Наши набшщения и результаты проделанных экспериментов да­

ют возможность высказать ряд соображений о методах определения 
золота и серебра в природных материалах, о трудностях, возника­

ЮП\ИХ в ходе анализа, и путях их преодоления. 
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I. МЕГОДЫ МАССОВЫХ: ОПРFЛЕЛЕНИЙ ЗОЛОТА И СЕРЕБРА, 
ИСПОJJЬЗУТhШЕ В ГЕОХИМИИ 

Сопоставляя различные методы, описанные в литературе [З,4, 
8,9,IO,II,12,IЗ], можно сказать, что для геохимии золота ре� 
щими методами и широко распространенными в практшtе являются 
нейтронно-активационный (НА) и методы со спектра.лъным (СХ) и 
(АА) окончанием. 

Наиболъmей абсолютной чувствительностью определения золота 
(до ro-12 г) о6.л.адает НА метод. В литературе описаны несколько 
его вариантов [9,IO,II). Он заключается в том, что золото опре­
де.ляется по наведенной активности после облучения навески O,I-
0,5 г потоком нейтронов roI�roIЗ н/с,/?:с, абсОJIЮТная величина 
которой зависит от ма.ссн опреде.ляемого элемента, его ядерно-фи­
зических характеристик (сечения захвата нейтронов, времени по­
лурас�) " потока нейтронов, време1m об.лучения и т.д. Радио­
изотоп I9i; д.u об.ладает благоприятными ядерно-физическими кон­
стантами, что обеспечивает высокую надежность метода. Исключе­
ние помех макрокомпонентов пробы достигается радиохимической 
очисткой золота, его экстракцией в органическую <fазу. Активность 
проб сравнивается с активностью эталонов, облученных вместе с 
пробами. Вопросы точности, надежности, воспроизводимости опре­
делений подробно рассмотрены Г.Н.Аношин.ым [II] в двух методиче­
ских главах, написанных совместно с известнШll специалистом в 
области НА анал:иза Г.А.Пережогиным. Однако НА метод все еще яв­
ляется дорогостоящим, требует сложного оборудования и специаль­
ных условий, но он незаменим при изучении мономинеральншс проб, 
особенно когда содержания элемента малы, а выделение минерала 
связано со значительными трудностями. 

Ценным методом для массового определения является метод СХ 
[ 8]. Он !ШГ"�ко достуnен, не требует особых условий, может обес­
печить вполне достаточный. предел обнаружения в сочетании с про­
стотой операций. Снижает достоинства СХ метода некоторое несо­
вершенство его звеньев ка.к на стадии подготовки концентрата,так 
и на стадии спектро:графирования. Теоретически количество энер­
гии , излучаемое золотом в дуге

t 
вполне достаточно для обнаруже­

ния его в количествах ro-9-ro- о г [I4}. Однако одной из самых 
серьезных причин снижения чувствителъности и, главное, правилъ-
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ности определения во многих методах, рписанн.ы:х в литера·rуре [8), 
яв.r..яется несоответс�'Вие составов концентрата и эталонов. Дело в 
том, что в основе кОJШЧественноrо анализа при спеrtтроrра.фирова­

:нии дежит зависимость интенсивности спе:ктралъной шпmи от кон­
центрац:ки элемента. И.чтенсшшостъ ЛИНИР.' ( а.наJrитичесm сигн.а.л) 

СЛОЖНЬIМ о6раэом эапи:сит от целого ряда процессов, протекающv-,z в 
:источнике воэ6уждеюш :;ii: формирующих аналитический сиrнм: в ре­
зультате при :высокой температуре nроба плавится в э..'!ектроде 1 

элементы испаряются из расплава в П..'1'8.Зму д.УГИ, :химические сое­

динеНШI распада.'ОТСR на атомы, атомному пару в "Д'JГе сооб!Ifi,ется 
дополнительная энергия:, и атомы переходят в возбужденное состо­

юmе. Итогом эт:и:х процессов и является: излучение на час•rотах:, 
харахтерных д;ш :&аЖДого э.nемента. Правильность анализа и вос­

производимость определений о6еспечи:ваются, ее.пи сохраня:ются ус­

ло1:;;·1 :возбуждения спек·rральньrх: линий ка.к от пробы к пробе 1 ·rак 
и 1: ··;:::.::юн:у. Но условия возбуждения зависят от состава лроd. 

Со�:rав концентрата оnределя:е"0 теf.шературу разря:да., характер ис­
rtарешт элемента, время пре6ыва:шт атомов в дуге, процессы, про­
текающие в алектроде и rrлазме. 

Не вдаваясь в теоретичес!t"Ие по.цробности, можно СF.8.Зать,что 

при одноii и •гой же RОJЩеН'I·ра.ции элемента, но при разном соС'I'а.ве 
прп6 условия возбуждения, обеспечивающие одинаковое число ато­
мов элемента , не воспроизводятся. �о знаЧИ'I', что интенсшшости 

спектрз..чьны:х линий при одинаковой коIПiент:рации разные и, с.тiедо­
вателъно. изменение состава отрицательно сказывается на nра­
вилъности результатов. Уменьшение в.1mюп1я состава ко:щентрата 

на резуль•.rаты определения некоторыми ав'l·ора№л достигаете.я: спе-
r 1 . циалышмк приемами L 8 J: I - подготовка эталонов, имитирующих 

пробы (это трудоеМRЭЛ и длительная операция) ; 2 применение 

буферной смеси; 3 - использование элемента внутре.!Шеrо стандар­
та. Все эти меры JШ11IЬ частично устраняют в..чшшие состава на 
формирование а:на..'Штического сигнала. В наших поисRаХ способов 
подготовки концентрата золота к спектрографированmо мн стреми­
лись получать максимал:ъно чистые концентраты, состав которых не 
за:в:ясе.11 бы от состава дроб и бЬIJI бы: идентичен составу эталонов 

[ 6]. 
Ддлее нужно сказать, что электрическая Щ{Га юш источник 

возбуждения: вообще ОТJ1КЧВ.ется неста6ил:ьностъю [I5]. Поэтому 
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даже при спехтрогра.фиро:ваmm осадков� довольно идентич:н.ех по 
составу, у нас получались нестабильные результаты, наряду с хо­
рошей воспро:иэводи:мостъю. Поэтому ДJIЯ nовшпения: точности опре­
делений, а также для снижения предела обнаружения: бwш про:веде­
в:н специ.алыrые исследования [I6] • В реэул:ьтате бЬ!J.!а в.!Юрана до­
бавка к кощентрату д,.1Я махсиmлыюй ста6ИJШЗацmt условий воз­
буж.цения и УСJ!ОВИЯ спектро:графqювани.я:. о6еспечиваnцие макси­
ма;rьную величину а.чаштич:есхоrо сШ'НЭ.Ла и er'O хорошую воспроиэ­
води:мость (см, гл.УП насто.qщей мотодmm). 

Широко стм внедря:rься в прюt'!'ИКУ аналитических J!аборатс­
рий и АА метод [5,8,I2,IЗ1Г7]. Это явилось следствием значи­
те.л:ьннх успехов в созда.ви:и соответствующего оборудования. Сов­
ременные спе:�tтрофото.метрьr дают возможность селеI{ТШ3Rо (а значит, 
надежно), точно и просто опреде.лягъ бол:ьшинство элементов, в 
том ЧИС',ле и золото, и серебро как в области низюrх:, Tf:l.К и в оо­
ласти высоких концентраций. IТ.ламенны:й вариант дает возможность 
замерять кОJIИЧество золота. в растворе от O,I мкг/м.11 до 
20 мкг/мп: (таковы преде�>:Пi лиа:е'ftности, т. е. прямой з;u�исРIМости 
ан8ЛЯ'rического сигна..'!а от Еонцен�ра.ци:и:) в адетмен-воэдУШНом 
ПJIЭ.Мени; серебра - от O,OI м:_.а'/мл до IO мкг/м.л. При испол:ьзо:ва­
ни:и неп.ламенню:: атомизаторов (графитовой кюветы) пределы обна­
ружения снижаются на два nо:рядка. 

АА метод определения: золота и серебра :7дачно объединяет в 
себе возмоJ1tНость надежных замеров ана..1!Итическоrо сиrнала с 
так назшэаемой "мокрой" химией, rrровере:нной десятилетиями [I?] • 
Однако, ка.R поF..азала практmш, прямое опреде.ление золота и се­
ребра. в растворе непосредственно после ра.эложеh-ия геОJiогич:еских 
образцов, RaR правило, невозможно из-за помех от сопутствующих 
элементов. Осо6енiю веJШКИ помехи от натрия, железа, меди, ни­
келя, кобальта. Поэтому определения ми:кроко�щентраций золота и 
серебра возможна только ттоuле предварительного отделения t их 
от сопутствующих элементов" 

Анализу на золото и серебро поДJЭер:гаетсл чаще всего экс­
тра.кт-ко�щентрат. Е:го ИJШ расп.wшют '8 ПJ"...амени, У.ЛИ вводят а.лшt­
вотную часть раствора. в :rрафитоьую кювету в зависимости от со­
держания. 

Основные процессы, формирующие аналитичес!ШЙ сигнал, схе--
матич:но таковы [I7} : под действием темпера.турн растворитеJIЬ 
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испаряется, проба превращ1.ется в твердЬlе частички, которые дFJ.­
лее плавятся: и испаряются, химические соединения распадаются: на 
атомы. Через атомный пар пропус:кается свет, соответствующий ча­
стоте резонансной линии определяемого ЭJiемента. Этот свет по­
глощается атомами, возбуждая их. В умовия:х:, характерньrх ДJIЯ 
а.на..тшза, при задFJ.ННой температуре в атомизаторе практически все 
атомы находятся в основном состоянии. Теоретически темпера'l'УР­
ные колебания, возможные в атомизаторе, заметно не меняют числа 
атомов, поглощапцих свет. Поглощение или абсорбция и яв.ляется 
прямым способом измерения числа атомов и.пи концентрации ЭJiемен­
та. Поэтому аналитический сигнал (абсорбция) мало подвержен ко­
лебаниям. Чаще всего аналитический сигнал регистрируется само­
писцем. Здесь же заrmсываются и его шуиы, и его дрейф в ту или 
иную сторону. Имеется возможность записать абсорбцию ДJIЯ одного 
раствс-:;э. несколько раз. Анализ этой записи позвОJIЯет оценить 
средш.':'.i IJеличину аналитического сигнала. Возможность растянуть 
1!П<aJIY на самописце позволяет увеличить точность измерений как в 
области низких, так и в области высоких концентраций. 

П. СПОСОБЫ ОТдЕЛЕНИН И КОНЦЕНТРИРОВАНИfl 
МИКРОКОЛИЧЕСТВ ЗОЛОТА И СЕРЕБРА 

Рассмотренные методы измерения количества элементов в кон­
центрате (спектра.пышй и АА с использованием пламени ИJШ графи­
товой кюветы ДJIЯ атомизации) являются лиmь завершающей стадией 
анализа. Для концентрирования элементов аналитики используют 
различные способы [ 8} : пробирную плавку, сорбцию на активиро­
ванном угле и смолах, ЭJiектрохимическое выделение, соосаждение 
с ко.ллектором (сут:фидами тяжелых мeтaJIJioв, ртутью, металлами, 
rи.цроокисями метал.лов), экстракцию, хроматографию и т.д. Способ 
подготовки концентрата выбирается: в зависимости от условий, в 
которых аналитик . работает, наличия требуемых реактивов, а чаще 
от того, чему больше до�еряет анал.итик. 

Ддя массовых анализов в геохимии используют пробирную 
плавку, сорбцию на активированном угле., смолах, экстракцim, со-
осаждение с .металлами. Другие методы применяют сравнительно 
редко. 
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На наш взrлнд, при отделении мшqхжоличеств про6ирная 
плавка менее удобна, rлавНШJJ образом из-за того, что для нее 
необходимы специ.альное оборудование и исполните.ли высокой ква­
лификации. Недаром про6ирный анализ наэ.ы:ва:ют пробирннм искусст­
вом. Кроме того, при к01щентрировании кларковых содержа.ний эле­
мента пробирная плавка требует в больших количествах реактивов 
высокой частоты. 

Более просты и доступны химические методы кош:(ентрирования 
и отделения: золота и серебра от макроэлемен'J.•ов. По поJШоте кон­
центрирования они БJЩЦ ли уступают пробирному способу. 

Простым и испытанным .является отделение и кош:(ентрирова.ние 
элементов, особенно золота, на активированном угле. Кстати ска­
зать, этот способ стал впервые применяться в методах, которые 
нашли пшрокое распространение в геохимии. Первые методы оrrреде­
ления золота из разбавленных растворов связаны с именем Габера 
[20]. Он определя.�r золото в морской воде, коIЩентрируя его на 
активированном угле или на ртути. При использовании больших 
объемов воды �до 10 л) Габеру удавалось определять содержание 
золота до ш- г/л. В 1934-1935 гг. Г.К.Кропачев также кош:(ент­
рировал золото на угле, когда определял его в природных водах с 
тем, чтобы испол:ьзовать как прямой поисковый признак при поис­
ках золоторудных месторождений [2I-j • Методики были громоздкие, 
однако сrюсобы ко�щентрирования, применяемые в них, легли в ос­
нову многих методов определения rv�икрокош:(ентраций золота у нас 
в стране и за рубежом [8]. 

Для анализа твердых проб И.И.Сафронов в I955 r. предложил 
СХ метод, та:юке основанный: на сорбции золота активированным уг­
лем [22). Его применяли при поисках коренных месторождений для 
вЬlftвЛения положительных ореолов золота. Метод Сафронова со вре­
менем совершенствовался рпдом ав•rоров по пути уменьшения веса 
кош:(ентрата для увеличения коэфIJкциента о6огащени.q и выбора ус­
ловий спеr{трографирования , для снижения пределов обнаружения и 
уменьшения ошибки определения. По:цробно методm<и различных ав­
торов рассмотрены: в работе [ 8]. Основная суть их такова: пос.1е 
переведеюtЯ золота в раствор обработкой проб.да.рекой водкой" и 
отделения нерастворимого остатка микроколичества золота извле­
каются: активированным углем из растворов, содержащих от I до 
20% соляной кислоты или.да.рекой водки:' Недостатком методик с 
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использованием концентрирования золота на актШ!иро:ванном угле 
является: зависимость состава хот.�:ентрата от состава анализируе­
мых про6. 

После а.щ>06ирования способа концентрирования эОJюта акти­
вированным Уl'Лем мы оставили его толь.ttо для анализа природных 
вод 11 растворов, !\Э.К0предвари'I·ельнwt этап. Эксперименты: с ра­
дr.оизотопом зоJюта 1'"'8лu по:каза.пи, что в интервале :концентраций 
O,CC\I-IOO м:кг/л оно прс1.It<ёически полнос·rью сорОируетс...JI на угле 
(95-98%) из подкисленных растворов (5-IO мл в:оз:центрирова.нной 
нс1 ИJIИ царской водки на I л воды}. Специа.1!Ьно проведенные АА 
определения серебра в исъ.7сственных проdах по:каза.i!И, что I! се­
ребро в указанных условиях практически полно'.';тью извле:каетсл из 
раствора активированным углем. · w.я точного опреде.ления: элемен­
тов в концентратах уголь озОЛЯJIИ, извлекали элементы в раствор, 
отдеJ'..Я.Л:И и:х vт других сорбируемых элементов и да.тrее rrроводили 
опредс :ения. 3'r•o п:редварител:ьное концентрирование лyqme прово­
дя•rь непосредственно у водоисо:очников, в крайнем случае, в день 
отбора проб пос.ле достав:п1 :и:х на базу, чтобы ИСКЛL"ЧИТЬ значи­
тельные потери, связанные с сорбцией элементов на стеНRа.Х посу­
ды. ПодготоВitа проб-:кшщентратов в полевых услов:r.я:х не требует 
больших за.трат времени, легко внпоЛНШ1..а., значитально уrrрош;э.ет 
доставку полевого материа..'!а в лабораторию. 

l{он:центр:ирование золота на смолах [ 3 ,4, 8] ос' :овано на :из­
бирательной сорбции анионов золота, в виде .д.uс1:.количественное 
кондентрирование достигается в среде, 6JШзкой к ней'I'ральной 
(рН = 3). Э·rо обстоятельство чревато опасностью потерять микро­
:ко,,шчества золота. в иабокислы:х средах :;а счет восста.човления 
его до мета.л.,и, При этом способе 1ю;щентрирования: на составе 
1tонцентрата 7акже с:каэывается валовый состав проб. 

Споооб ко;щентрирования: соосаждением золота с теллуром, на 
наш взгляд, за.СJrуживае·r особого вп:има.ния. Этот способ преддожил 
Е.Б.Сендел [23]. Концентрирование :количественное и довольно из­
бирате..1ьное. Впервые этот способ концентрирования со спектраль­
ным определением применили Е.Т.Вос:кресенская и др. [241.Во всех 
вариантах СХ метода, которые бwrи внедрены в пра!(тику нашей ла­
боратории, конечное ко;щентрирование проводится путем соосажде­
ншt золота с теллуром. Мы остановились на этом способе потому, 
что он особенно подходит для количественного ко;щентрирования и 
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получения: максимально чистых концентра.тов. В умовия:х,описаюrых 
в методиках , состав концентра.тов в основном оцределяется соста­
вом золы фильтров, которые используются для фильтрования, не 
зависит от исходного материала., одинаков для петрохи:мически 
контрастных образцов и идентичен составу эталонов, по.лученных 
соосаждением золота с тел.луром из чистых растворов. 
золотом могут осаждаться только серебро и частично 
металлн. После rrpoltaJIИВЭ.1ШЯ осадков при температуре 

Вместе с 
платиновые 

so0-60:·.()c 
золото находится в них в виде металла, о чем свидетельствуют 
результаты рентгеноструктурного анализа. 

В последние годы для отделения золота и серебра от !1&9.Кро­
состава пробы и концентрирования: микроколичеств с успехом . при­
меняется экстракция [5,?,I2,I?,I8,I9] . Этот способ прекрасно 
сочетается: с НА и АА методами. При спектральном окончании ис­
пользование экстра.Iщии затру·днено тем, что отделенное и скон­
центрированное золото трудно перевести в удо6ннй для спектро­
графировани:я: концентрат. Экстракция В!П'одно отличается от всех 
других методов. Помимо того что анализ становится простым и до­
вольно быстрым, очень важны.тvш моментами являются: относительно 
малая опасность загрязнения, полнота изв.лечения из разбавленных 
растворов, уменьшение вероятных потерь за счет сокращения: опе­
раций выпаривания , фильтрования. 

В анализе на золото :и серебро используются различные по 
ха.рактеру·и составу органические экстрагенты [3,4,18]. Црактика 
показывает, что для концентрирования микроко.личеств перспектив­
ны экстрагенты с высоким 1�0ЭФI>.ици:ентом распределения,т.к. тогда 
есть возможность не только отделить элементы, но и сконцентри-· 
ровать их. 

в нашей лаборатории для экстракции микроколичеств золота и 
серебра из реальных растворов мн исnа-тьmа.ли органические суль­
фиды (ди6утилсульфид, нефтяные сульфиды}, со.ли четвертИЧНЬIХ 
аммониев!lХ оснований - те'l'раоктила.ммоний6ромид ( ТОАБ) , триал­
ки.л6ензиламмонийхлорид (ТАБАХ), a-JlIO!JL9.НИJIИН, ди-2-этилгекси.лди­
тиофосфорную кислоту(Д2ЭГДТФК} [?). Изучалось изв.лечение золота 
в зависимости от различных факторов: :природы кислоты, коЯIJ;ент­
ра.ции в водной ф:Lэе и кислоты, и элемента., количества экстра­
гента, соотношения водной и органической ф:Lэ (Л.), времени экст­
ракции , :в.литmя на экстракцию сопутствующих ма.крокомпонентов. 
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Ка.I< вид1ю из методик, приведенных ниже, в качестве экстрагента 
на золото вь.тбраны: ТОАБ или ТАБАХ, потому что эти экстрагенты 
работают по простому ионообменному механизму, равновесие уста­
навливается быстро и экстрагенты устойчивы к окис.лителям, что 
позволяет проводить экстракцию из растворов царской водки сразу 
после разложе!ШЯ проб; они имеют высоюrй коЭФРициент распреде­
ления. Хотя ТАБЛХ и не селективен на золото, в выбранных усло­
виях сопутствующие элемен1ы практически не переходят в органи­
ческую фазу (25] и определению не мешают (ктщентраци:я Юiслоты 
I-I ,5 м;.t=5�IOO, ко�щентрация экстрагента в толуоле 0,01 М). В 
качестве экстрагента на серебро выбрана Д2ЭГДТФК, 0,05 М раст­
вор в толуоле. Этот экстрагент имеет очень высоюrй коэifфиг;иент 
распределения, позволяет изв.лекать серебро из всех сред, в том 
числе и солян01оюлой, в широком интервал� ко�щентра.ций кислоты; 
орга.I-m.аские растворы серебра устойчИвы при хранении. Вместе с 
серебром экстрагируется ряд э�зментов, особенно медь и железо, 
но АА определению они не мешают, если содержание их в пробе не 
превышает 5%. 

Ш. УСТОйЧИВОСТЪ СТАДДАРГНЫХ РАСТВОРОВ 

Чрезвычайно важным вопросом в анализе проб на золото и се­
ребро является устойчивость их стандартных растворов. Устойчи­
вые растворы Дс:'1.ЮТ возможность упростить анализ тем, что нет не­
обходимости готовить эталонные растворы к :каждой партии анали­
эируемш: проб. Кроме того, MOJJtНo сравнить -вновь приrотовленные 
растворы с израсходованными. 

На устойчивость бЪIJIИ проверены как водные, так и органиче­
ские стандартные растворы золота и серебра, относительно кото­
рых ведутся замеры. Для этого 6wш nрШ'Отовлены: болъшие объемы 
растворов золота и серебра с ко�щентраци.ями от O,OI до 
IOO мкг/мл. Эrи растворы и водные, и органические сравнивались 
с вновь приготовленными перед замером. Ни для золота, ни для 
серебра мн не отмечали тенденции уменьшения их ко�щентрации в 
органических растворах экстрагентов. Наблюдались отклонения не 
выше 4% ка.к в сторону завышения, так и в сторону зашшения. Эти 
изменения можно объяснить недостаточной точностью приготовления 
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растворов. 
Не.6.людение за водными растворами показало, что наиболее 

устойчивы хлоридные растворы золота в буферной смеси: на 
200 мл раствора добавлено 2-3 мл насыщенного раствора. хлорис­
того натрия, 2-5 мп хлорной воды, концентрация соляной кис.поты 
около 2 М. Такие растворы стоят без заметннх: изменений более 
года, в то время :как"царско-водочные" растворы (IO% по " царской 
водке) изменяются уже после IO-I5 дней хранения. Солянокислые 
водные растворы серебра устойчивы в 3,5-4 М соляной кислоте с 
добавлением на 200 мл раствора 2-3 мл насыщенного раствора хло­
ристого натрия. Такие растворы (концентрации I-IOD МRГ/мл) хра­
нятся без заметных изменений Д)IИтелъное время. 

IY. СJLУЧАJ!ныЕ ПОГРЕШНОСТИ НА ОТДЕЛЬНЫХ ЭТАПАХ АНАЛИЗА 

Хотелось более подробно остановиться на погрепшостях 
(оmиб:ках) основных этапов приведенных: ниже методик. Нами были 
проделанн спец:и.алъные эксперименты с целью оценить долю погреш­
ностей, вносmлую каждой аналитической стадией в общую опшбку 
определения. Знание э·rих ошибок необходимо д,ля. того, чтобы ви­
деть этап, который вносит наибольшую погрешность, и стремиться 
к снижению ошибок, тIЩЭ.телъно выполн.яя аналитические операции на 
этом этапе. Более по.цробно исследовались аналитические этапы 
при определении к.ларковьrх: содержаний золота. С помощью диспер­
сионного анализа [26] оценивались ошибки на таких этапах: 

I)  извлечение золота в раствор; 
2) отделение золота от макрокомпонен•rов; 
3) концентрирование золота; 
4) _определение золота в ко�щентрате. 
Дисперсионному а.н:а.�mзу подвергались все варианты методов. 

ИзмеНЯJIИсь и концентрации золота - породы бwm с разным его со­
держанием. В :качестве ИJIЛЮСтрации значений ошибок на аналитиче­
ских стадиях в та6лицах I и 2 приведены погрешности анаJIИЭа по­
род СХ и АА методами. 
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Таблица I 

Ошибки на аналитических стадиях при определении золота 
СХ методом (метод последовательного. отделения макроэлементов 

фильтрованием, соосаждение Au с Те) 

Ко�щентрация: Коэфf)и:циенты вариации (V) 
Проба золо:,�· 

n•IO- V1 V2 v2 Vц. VOб!!j. 

Гранитные 0,3 20,4 П,7 9,2 12,8 28,3 
породы I,6 I2,5 9,2 6,6 П,6 20,2 

4,9 9,2 6,8 6,4 8,6 I6,2 

Конr.померат 5,7 46,4 5,9 6,2 8,6 48,I 

Таблица 2 

Ошибки на ана.питичес:ких стадиях при определении золота 
АА методом (экстракция: ТАБАХом) 

КоJЩеНТращ!.!! золота Коафрициенты вариации (V) 
Про6а n·I0-7% 1 V2+V3 j V4 1 v1 vобщ. 

Гршитные 0,4 I9,8 7,6 7,2 22,8 
породы I,7 I2,7 I,9 2,I I3,I 

5,2 I0,2 I,8 2,6 I0,9 

Конгломерат 6,2 39,2 2,0 2,3 39,4 

На первом этапе погрешности обусловлены разложением пробы, 
отделением нерастворимого остатка. Сюда же включается погреш­
ность, с:Вязанная с неравномерным распределением золота в анали­
зируемом материале. Из таблиц видно, что в общей погрепmости 
определения золота как СХ, так и АА методами,дол.я: I-J: стадии 
значительна. Расшифровать и как-то более подробно оценить эту 
погрешность нам частично удалось с помощью экспериментов с ра­
диоизотопом 198лu. ОказалQсь, что погрешность более всего обус­
ловлена сорбцией уже раствореююго золота на нерастворимом ос­

татке (-IO%). Этот вывод мы подтвердили таким экспериментсм. 
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отделенный нерастворИМЫ.й остаток высушивали,оэоJLЯJJИ, смеmива.пи 
с равным объемом тонкоизмельченного кварца. в котором зОJiото 
устанавливалось на пределе обнаружения, :цобавJIЯJШ известное ко­
личество золота в виде раствора, и анализ проводили по схеме. 
На первом этапе получена погрепmость I0,8%. 

Из таблиц I, 2 видно также, что при низких кшщентрациях 
золота ошибка увеличивается. Величина погреnтости обусловлена 
и характером распределения золота в. про6е (см. конгло�ерат в 
та6лицах I. 2). Для пород, содержащих глинистое вещество (:раз­
.лиt�ные типы сланцев), на первой стадии значительны потери золо­
та из-за сор6ци:и его на сор6ционноемком 6ольmом нерастворимом 
остатке. Эксперименты с активным золотом поRазали, что до 80% 
золота может остаться в нерастворимом остатке. Предварительная 
термическая о6ра.6отRа таких проб снижает потери примерно до 
IO%, видимо, из-за разрушения структуры сланцев; но предвари­
тельное прокаливание таких пород как сиениты, диориты,нао6орот, 
приводит к уветrченшо потерь ва I-й , .ади:и. Мы полагаем,что это 
происходит из-за о6раэования в результате прQка.л:ивания сор6циоп­
ноемюrх: окислов алюминия, железа и др. 

Аи7о 
n·fO· 

f, / :-.... ' --' -
1, о 1 

' ' f ' ' • ' .... ' 4 
О,9 ' ' ' 
0,8 ' J .... 

2 
0,7 

о f,O 2,0 э,о 4 .• о 11ас 

Рис. I. Результа'l'Ы •'пределения золота в за­
висимости от времени обработки породы кис­

лотой (на примере гранита) 

I,2 -"царская водка" (навесКа IO и IOO г 
соответствеюю); 3 ,4 - Н:Вr + NaВrO? (на­

веска IO и 5 г соответственно) 
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На пОJПiоту измечения золота в рас'J!Вор ВJIИЯет и величина 
аавесхи, и время контакта раствора с про()ой (см. рис.I) .  

Неполнота измечения золота в ре.створ за счет недостаточ­
ного растворения его в царской водке или ввr + бромат (этот 
способ разложения в основном испвтнвался на минера.пах) не вн<r 
сит ощутиьшх погрешностей. Мы продела.пи не один дес.яток экспе.­
риментов с пробами, инертными по отношению к царской водке, та­
кими как кварц, гранит, габбро, диабаз (см. orae5n. 3). Опреде-
JIЯJIИ золото и в нерастворимом остатке пос.пе его отделения, оз<r 
ления, обработки ПJiаВиковой кислотой(см. та6л.4). 

'fа6.п:ица з 
Сравнение методов вскрытия пробы,.А.u n·I0-7% 

lII ll)a и ее мине- НF+царс� водка Царсна.я водка 
�.ш.ный состав n 1 х lv n 1 х lv 

I?/64 - кварц.порфир IO 2,6 27 IO 2.5 23 
1А - 5 кварц 5 П,5 22 5 I0,8 I9 
?А - кварц 5 5,8 24 5 ?,О 20 
3 - З :rранит: кварц+поле-

вой птат+слюда IO I,6 19 IO 1,5 18 
Ю 206 - га6бро: полевой 

птат+пироксен+ 
5 2,8 25 IO 3,1 23 +ОJШВИН 

Щ - ТЗ - диабаз : полевой 
птат+пирсксен 5 2,6 21 5 2,4 22 

Здесь и далее: n - число определений ; i - среднее значение из 
n определенШ!: ; v - коэqфициент вариации или от­
носительна.я: квадратичная: оши6:ка 

В качестве примера в таблице 4 приведены результаты анализа 
глинистых сланцев. Как видно из таблиц, результаты подтверждают 
вывод о практически поJПiом изв.лечении в раствор золота" царской 

" 
водкой, а также о том, что ошибки на 1-й стадии определения 
обусловлены потерей золота из-за сорбции на нерастворимом ос­
татке. 

Следует отметить также, что в пробах, содержащих раствори­
мые си.лшtаты: (ультраосновные породы), значительны потери на 1-й 
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Проба 

р - I 
р - 2 
р - 3 
Р-4 

Та6лица 4 

Полнота извлечения золота в раствор 
при анализе глинист.ь�х CJiaJЩeв после их 

термической обработюr • ..tu n • ro-5% 

Найдено в фильтрате после 
разложения пробн.щэ.рской 

ВОДКОЙ" 

I,2 
I,I 
0,4I 
О,29 

Найдено в нерастворимом 
остатке после разложения 

его НF+"щэ.рс:кая водка• 

0,028 
0,03 
0,02 
O,OI5 

стадии не только из-за сорбции элементов желеобразными гелями 
кремнекислоты, но и за счет непо.mюго отделения раствора от не­
растворимого остат:ка. Такие пробы лучше всего предварительно 
обработать плавиковой кислотой, чтобы уда.лить кремний. 

При СХ определении ошибки па 2-й стадии обусловлены слу­
чайными погреnnюстями, связанными с восстановлением золота до 
металла при ВЬ!Паривании и переведении в хлориды за счет сорб­
ции на стенках посуды и осадке кремниевой кис.�rоты. На 3-й ста­
дии погрепmости обусловлены неполным соосаждением золота с тел­
луром. 

Из таб.лшщ 2 видно, что использование э1tстракции в АА ме­
тоде дает возможность объединить 2-ю и 3-ю стадии, т.е. дВе за­
дачи - отделение золота и его концентрирование - репшть одним 
приемом. К тому же и погреnшость этой операции мала. АЛ опреде­
ление золота в к01щентрате вШ'одно отличается: от спектралыюго. 

Дисперсионный анализ ошибок при определении серебра не 
проводился:,но практика и отделъН!:lе эксперименты показывают, что 
поведение серебра в ходе ана.лиэа мало чем отличается: от поведе­
ния: эолота. 

Приведенные в таблищэ.х I, 2 ве.miчины методических ошибок 
получены при строгом соблюдении технологии анализа. Многолет­
ний опыт работы показнвает, что на практике при массово� анали­
зе проб случайные погрепmости могут приводить к худшей воспро­
изводимости из-за занижения или завшuения: результатов. 

I7 



Причиной занижения: резулътатов .могут быть, прежде всеrо, 

ва:руmев:ия технологии анализа. Во-первых, потери элементов про­

исходят из-за недостаточного нагревания при разложении проб 

(нужно раэла.гать пробы при температуре, близкой к кшrению, а не 

просто подогревать). Во-вторых, необходимо проводить разложение 

при постояшrом перемеmиваmш, лучше на подогреваемом встря:х:ива­

теле, чтобы вся проба конта:ктировала с раствором :кислот, ибо 

проду:ктн реаКции, за:крывая материал, могут замедлять разложе­
ние, более тоrо, час·rь пробы может не прореагировать с., царской 
водкой'; определяемые элементы тоrда оста.Н)-тся в нерастворимом 
остатке. Далее, к заниженным результатам приводят та:кже потери 
элементов в случае пересушивания солей при переведении их в 
хлориды (теряются восстановленные элементы) и плохого перемеши­
� при экстра.:кции за счет непоJШоrо коFЩентрирования. 

Серьезной причиной заниженных результатов .является плохая 
подrо·rов:ка проб к анализу. ТЕ:!хнология ана.лиэа при кислотном 
разложении проб предусматривает их тонкое измельчение до пудры 
(200 меш, т.е. проба дОJ.IЖна быть просеяна через сито 200 отвер­
стий на f .линейном дюйме). Большой !fа,ктический материал и спе­
циально проделанные эксперименты: помзьrвают, что более грубое 
измельчение приводи•r :ка:к к заниженным результатам, так и к 
б01Г'.сl11ИМ расхожденияМ в параллельных определепшrх. 

Причинами зав.ышенн.ых результатов может быть заражение оп­
ределяемыми элементами при подготовке проб к анализу и в ходе 
анализа. 

I. заражение може·1· происходить при анализе проб с разJШЧ­
НЬIМ содержанием (кларковьrе и рудные) в одной посуде. Результаты 
определения кларковых содержа.ний могут быть искажены малыми ко­
личествами элемента, оставшегося на стенках посуды: от предыду­
щего анализа проб с большим содержанием (I·I0-5%) и не пол­
ностью удаленными при мытье посуды:. 

2. Пробы могут заражаться друг от друга при одновременном 
анализе разных по содержанию элементов проб. При взвешиваюm 
навески пробы поднимается пыль. Эта пыль от пробы с большим со­
держанием оседает в ста:ка.ны, где 6удjт анализироваться пробы с 
низким содержанием. Иэвест110, что при пересыпании порошков пыль 
данного вешества уже через несколько минут о6наружИ:вается на 
расстоянии 5-IO м, а через 20-30 .минтг - на расстоянии 30 м [27]. 
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При обычном дв:ижении воздуха.. которое всегда имеется в аналити­
ческих лабораториях. пwr:ь распространяется по всей комнате. за­
тягивается в вытяжные ШRафы. где могут стоять открытые стаканы 
с фильтратами. Поверхность раствора непрерывно соприкасается со 
все новыми порциями воздуха, пн.ль из которого попадает в раст­
вор. JJaлee, при обработке проб кислотами (разложение пробы, пе­
реведение солей в хлориды) происходит выделение газообразных 
веществ: водорода., окислов азота, ееры и т.д. Пузырьки газа 
уносят с собой и мельчайпше капли жидкости, твердых частичек. 
То·, что. потеряется из пробы с большим содержанием, может осо­
бенно не сказаться на ее результатах; а то, что уносимые тве� 
дые частички, кап.тш раствора, ко�щенсируясь от холодного возду­
ха в Вll'rяжном шкафу, могут попадать в пробу с низким содержани­
ем. �щнечно. исказит резуль·rаты анализа. Это очень хорошо про­
с.леживается на холостых пробах в партиях при анализе разных по 
содержанию проб. а та..ttже на внутрмлабораторной контрольной про­
бе, которая анализируется с Itгждой партией npo6. Практшш пока­
зывает, что разбраковка проб по ожидаемому с9держа.нию является 
необходимым условием при определеюm sоJюта и серебра. Особенно 
это важно Д,JIЯ получения правильн.ы:х результатов при их к.ларковых 
содержаниях. 

У, ПРАВИЛЬНОСТЬ РЕЗУЛЬТАТОВ АНАЛИЗА 

Надежность методик. приведенных ниже, проверялась сравне-
rJГИем ре<jультатов, ПОJ+УЧеИНЬ!Х разными методами" F.ак рядовых проб 
из разных коллекций, так и стандартных проб. В качестве примера 
в таблицах 5, 6 показаны результаты определения золота в неко­
торых пробах. Правильность результатов определения кларковнх 
содержаний золота и серебJ:'?. из одной навески проверялась в ос­
новном приемами "введено-найдено" (та6л.7), та.к ка.к в нашем 
распоряжении не было проб, проанализированных на серебро ка­
ким-нибудь другим методом. Сравнение результатов не поназа.ло 
статистически значимых расхождений, что говорит об отсутств:и:и: 
систематических ошибок анализа. 

Сейчас можно уверенно говорить о том, что. наряду с НА ме-
тодом, методы СХ и АЛ являются ведущими при проведении 
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Таблица 5 

Результаты определения золота, 
полученные пробирным и АА методами 

Характер образца 

Арсенопиритовая руда 
_,._ -"-

Гра.нодиорит 
_"_ 

Кварц-биотитов. с.ланец 
-"- -"-

_t1_ -"-

Содержание, г/т 

Пробирный метод Атомно-абсорбционный 
метод 

4,5 
3,5 
0,6 
3,6 
4,7 

4,2 
2,6 
2,4 

3,9 
3 ,2 
I,O 
3,8 
5,2 
3,8 
3,2 
I,8 

Таблица 6 

Результаты определения золота в международных и 
внутреюmх стандартах, получешше разными методами 

ОJ1ределено золота,n · I0-7% 
Проба 

НА сх АА 
Гранит (ГДР) П,02 8,I6 I0,6 
Глинистый сланец (ГДР) 5,50 6,I 5,8 
IJазалът (ГДР) 3,7 3,6 3,8 
Известняк (ГДР) 0,34 О,98 I , 04  
Стандарт о I,I I,I2 I,2 
Стандарт 7 4,I 4,0 4 , 2 
Гранит 7 I,2 I,2 I,3 

геохимических исследований. С момента внедрения их в практику 
лаборатории нами проанализированы тысячи проб на золото и се­
ребро. Результаты определений использованы для геохимических 
исследований целым рядом геохимиков . 
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Та6.1ца 7 

UПреде.певие золота и cepe<S� из одной навески 
(введено: O,OI мкr Au - I· IQ-7% к исходной навеске 

O,I мкr Au - I · IO..:f)% к исходной вавеске , 
вавеоиа IO r) 

· · · · · 

Проба 
Опре,Jtе.11ево в пробе 6ев 

1о<Sав. 
Опреде.zеио с добав. 

Au, n · ro-7% .A.g , n• IO� .!g . n · ro-7% .A.g ,  n. ro-6% 

х n v х n v х n v х n v 

Гранит 2,6 I5 Iб , I  I , 2  I5 I5,2 3,7 5 17 ,4 2,I  5 I5,8 

СJiавцевая 
0,8 порода 7 I8 ,8  I , I  I5 I7 ,2 I ,7 5 I9,6 I , 9  5 I8, З  

Возмоаиостъ опредеJЩть зОJiото и серебро в широком диапазоне 
концеитрв.ций ( от рудных до F..ларковн:х:) 60Jiee · экспрессным и тоЧИIО.! 
АА методом делает этот метод просто незамеНИКШ4 при проведении 
поисвовях:, геохимичесхих, гидрогеохимических работ на золото и 
серебро. 

Л. ПРFЛСТАВИТЕЛЬНОСТЬ АНАJ!ИЗИРУ»dОЙ НАВЕСКИ 

Больmой объем работы по опреде.пеюm золота и серебра в reo- · 
химических пробах поltа.З.ывает , что вопрос представительности на­
вески мя ана.пиза особенно вааен при опреде.пенив: зо.пота. Замече­
но , что воспроизводимость резу.пьтатов по серебру всегда JIY'Чllle ,  
чем по золоту. При обсуждении вопроса о поrрепшост.я:х опредмеиий 
80.Пота:_ упопва.пось ,что общая ошиб:ка ана.п:иза опредеJIЯетая не 
ТОJIЬКО ана.питической опщ6:кой , но и в�umчает оmибху, о6ус.пов.пен­
ную некоторой неоднородностЫI распреде.пения. Вопрос представи­
тельности навески давно занимает как ана.питиков, так и rео.поrов. 
Видимо ,  эта с.поиная про6.пема допива решаться их совмесТUШIИ ycи­
JUUDm:. 

Ве.пичина представите.пьной навески неразршзно связана с ха­
рактером распределения элементов в про6а.х , . пос.педний - с формой 
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нахождения их в объекте исследований. Что касается золота, то 
болыпинство исследователей-геохимиков приходят к выводу о том, 
что змото в породах и минера.пах находится в самостоятельной 
фазе, что яв.пяется следствием его высокой химической инертности 
[ 2 ]. · Ряд исапедователей считает, что величина представитель­

ной навески связана с размерами золотив. Приб.пиженнsми подсче­
тами в работе {П] поRЗ.Зано, что в зависимости от размера золо­
тив величина представrrе.пьной вавесп изменяется СJ[едУПЦИМ 06-
рw1ом: O,I µ - I ,4 г; I µ - I , 4  кг; I мм - I ,4 МJIН. т. 

При RJ1В.рковом соде� и атомарном ИJIИ тонкодисперсном рас­
сеянии золота размер час'l'ИЦ вряд ли значительно превsшает 
O , OOI µ. , и тоrда представительной будет навеска меньше I г. 
При анализе . таких пород · нет необходимости уве.пичи:вать навеску, 
eCJIИ предеJIЫ обнаружения метода ПОЗВОJIЯl)Т проводить определения 
из не�ольmой навео1t11. На это обращал внимание в свое время 
rолъд�т (28] . который про:водил исс.nедования кларков 
6.паrородных мета.п.пов. НебОJ1ЪI1Ше навески сокращают время: анали­
за, расход реактивов н8. анализ, ЧТО ведет К уменьmеЮIЮ ВОЗМОЖ­
НОСТИ привноса и потерь элементов , т . е �  повшпают правильность 
анализа. Естественно, что по мере у�q>уПНения золотин и неравно­
мерности распределения их в породах , рудах, минералах маленькая 
навеска становится · непредсrа:вительной . Практика покаЭывает, 
что однородность проб по золоту особенно уменьшается в пробах, 
измененных в природных процессах (при ги.цротермалъном и регио­
нальном метаморРизме, в коШ'ломе.ра'l'ах , см. таблицы I , 2 ) .  Особое 
Значение вопрос представительности навески приобретает при ана­
.лИзе проб с повшпенным содержанием золота, более O , I  г/т.  

В результате накопленных данных становится очевидным тот 
факт , что в каждом конкретном случае, а именно, в зависимости 
от типа пород, их генезиса, содерка.ния змота, це.пей и задач 
геохимических исмедований, вопрос представите.пьности до.цен 
реmв.ться особо. В качестве примера в та6лице 8 показаны резуль­
таты определения золот8: в минера.пах при ана.пизе разных по вели� 
чине навесок. Как видно из та6лицы, результаты не обнаруживают 
какой-либо :корреляции между оmифtой определения (коЭФРициентом 
вариации) ,  величиной навески и соде�ем золота, а скорее оп­
'ределяются формой нахождения золота и характером его распреде­
ления. 
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Та6.пица 8 
Определение Au в минералах из :разных навесок 

Навеска , Определя:емые КоЭФiпщиент вариации 
r концентрации,% 

vmin vmax V средн. 

2,9·Io-6 8 24 I6 ,4 
2 , 8· I0-5 2 35 2? 

-4 4 I8 I2,2 O,I 2 ,4. IO 
4 96· ro-3 о 63 29 ,4 
2

'
2� 10-2 о 33 22 ' 

5 , 96· IO-? о 40 26 
5 , 6· ro-6 о 40 I6 

0,5 2 6· ro-5 о 58 23 
3

'
4. ro-4 2 ro 6 J. 

2 9· ro-7 о 50 23 

5 ,0 2 :з. rо-6 о ·29 I8 ,5  
6 ,2· 10-5 о п 8,I  

В нашей лаборатории мы не стремимся увеличивать навеску 
при анализе проб с повшuен:нШtf соде:рmнием золота; считаем, что 
лучше увеличить число параллельных определений. в · этом с.лучае 
имеете.я возможность получить информацию� I) о содержании золота 
в о6:разце (более правильную , чем из одной 6олыпой навески) ; 
2) о xapattтepe расЦре�ёлеНия элемента в образце: 

УП. РАБОЧИЕ МЕГОДИКИ АНАЛИЗА 

А. Спектро:химический метод определения золота 

I . Н е о 6 х о д и м ы е р е а к т и в ы , п о с у д � 
о б о р у д о в а н и е  

I)  Соляная uслота, концентрированная" марки "осч" или переrная­
ная; марки "хч" или "чда" д.пя мытья посуды. 
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2) .Ааопая :ас.10'1'8, :к.овцеир.:ро:ваввая •PD •осч" 8.П переrвав­
вая; •:хч• в.п "чда• д.11Я 111rr:ья посJЦ. 

3) Х.Пористd натрd, марп •:хч" , .нас&щеввd ре.створ. 
4) Х.Порвая вода, свеzеприrотоВJiеввая: в :ко.ибу В11рца по11е1Ц!U)'1' 

марrанцево:киСJШЙ иа.пий ( I0-20 r) , при.пивам oкOJio 200 WI 
RОНЦеН'l'рировавиой СОJIЯНОЙ КИСJIОТЫ. дИС'l'ИJIJПIРОВ8ЯВ8Я вода васн­
пuэ.ется ВЫдеJIЯПЦИllСЯ :uором до явно ae.l'l'oro цвета. 
5) Смесь RИCJioт со.пявой и азотной в отноmеиии З : I  (_царсиая вод-

�)· . 
6) iелатин, I% ре.створ. 
7) Ги.цре.зив со.пяно:киаmdt , I5% ре.створ . 
8) Тещр х.пористd. Запасной ре.створ I мr/кп: IOO мг тел.пурв. 

растврряm в IO МJI ковцентрированвой ВNО3 , внпаривают раст­
вор досуха, пос.пе ох.лаадения до6ав.пяm 20 МJI ковцентрирован­
но:й HCI , переносят раствор в мерную ROJiбy на IOO МJI; про.мн­
:ват ста.хан водой , разба.в.пяют раствор и доводят до метки. 
Рабочий раствор O,I  мг/мл готовят из запасного разбавлением 
в IO раз СОJIЯНОЙ RИOJIOTOЙ , I :4 .  

9)  Мацерированная бумага: мелкоразорваинНе беззольные фм:ьтрн 
Зa.mmaJ)Т концентрированной HCI и встряхивают до тех пор, по­
Rа. фи.u:ьтрн НВ'ЧНУТ распОJIЗаться на волокна. Доливают водой до 
концентрации по HCI I :4 ;  eCJIИ остаются :кусочки фильтров, 
смесь подо:rревают. 

IO) Стандартные растворы зОJiота: 
а) Запасной wствор IOO мв:г/МJI.: точяую навеску мет8JIJIИЧеско­
го sOJioтa (З JI - 999,9) ре.створяют в.царской водке"при 11Я1\.о 
R011 ваrреве , до6а.вJ1яm I-2 кп васнщевноrо растворе. :uористо­
rо натрия и\вшшр:иваm до '8.J!ВJJИНХ OOJieй. FJ.mumыe со.аи пере­
водят в х.пориды, до6а.вJЧШ 2-3 МJl концентрированной НС! и 
cтOJIЫtO же ХJJ�рвой воды попёремевво. Чередование Хлорной во­
ды и хислотн позвОJIЯет избе3ать восстановления растворенного 
во.пота до мeт&JIJia во время внпаривания и .цучmе разрушает 
нитраты. Операцию внпаривания повторят 4-5 раз . FJ.mumыe со­
ли �створяют в НС! I : 4 ,  переносят раствор в мерную ROJiбy на 
IOO МJI, в которую предварительно на.JIИТО I-2 м.п х.порной ·воды. 
Ее.пи раствор готовится из метаJIJIИЧескоrо змота с неизвест­
НЬIМ содерzанием примесей , его OЧИllfl!DТ переосаадением, а за­
тем берут точную навеску, или устанавливают титр приrотов-

ленного раствора.. 
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1) Рабочие растворы золота: I , D; O,I ;  o , or ;  01001 мкr/u.п 
rотовят ра.з6а&певием вапасноrо 1 поОJiедовате.иьио умею.­
ша.я RОНЦеНТ:р8ЦП). Испо.пьзуm НС! ! : 4. Д,Jя J'С'l'ОЙЧИВОО'l'И раст­
вора в мерные, ХОJI6н предварите.IЬВо В8JIИМИ 1.:.2 .u . х.иорвоl 
водя и I-2 №I раСТВОJ8 яасшценвоrо натрия. 

II) ОJ!ово двуиористое 1 !()% J8СТВОр1 ва НС! 1:4. 
!2) Фи.nтрн "6e.JraЯ J[ента" 1 "синяя .11ент8." 1 ра.з11еро11 9 ом и !2 см. 
IЗ) ДисПJШИрО:ваиная вода. 
!4) Весн анаJDl'l'ИЧеские и техвичеспе. 
I5) Печъ муфмъвая. 
I6) ЭлехтроII.ИИТD. 
I7) сmр))оровне 'l'ИI'Jl]I " 2,  .J з. 
!8) Стаханн те];lf()оюЬие на 50 ,  IOO , !50 , 250 ,  300 u. 
!9) Ко.пdн мерине на IOO, 200 ки. 
20) Ко.п6н :конические ва �250 ки. 

· 2I) Воронки фмътро:ва.п.нне диаме'l'роlf 60-70 •· 
22) Часовне cтeIUJa ип фе.р))оровне 'Ч811П ,цJ:ЗllМ'poll 00-IOO •· 
23) Спехтроrр8ф ДФС-IЗ Jt1D1 .цpyrol, с xopo•el JUpeВВDQel спо­

со6ностью. 
24) !Шаотинв:и спехтроl'J8Фичеспе тип 2 и.пи "мпро" вsоо:коl чув­

ствrrе.п.носп (20 ед. по roG'l'y) . 
25) Уrп спе1tТрв.1ЬВНе ,циаме'l'роlf 6 •· 1 ВСЕ P&\l\'l'llВJ/ IIPUВШl'J'EJlbl ДОИ1111 БНТЪ 11ЮВJ!Р1111Н 1 

_ 
НА СОдЕРIАНИЕ В НИХ ЗОJЮТА! 

. 

2. П о  с .и е д  о n а т  е .11 .ь н о  е о т д  е ж е  в и е 
11 а х р_о :к о м п о н е в т о в п р о 6 s 

ф .  ж ь т р о в  а в и · е 11 

Срщооть меюЧ!Ч• ЗоJ[ото ив:в.и:е:кается в ребочd · рас'l'ВОр 
" царо:коl воД1t1>й: Основвsе марохО11Повеит11 проdн ооrдUЯDТси поо­

Jiедовате.п.ио фuьтро,апа. Зою'1'о, ltереМ.а:еввое :в DOp8D,I, co­
Oca.Jt&e'!'oя с те.п.иуроir в момеп п воос.тавоuепя. Оса.цо:к, ооr.м­
.иевявl фuьтровавием и оао.tевявl, С.1фЕП :ковцеира'l'Оll ,gя 
спе:ктрв.пъиоrо анажиаа. 
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Ход аяа.пиза. Баве(:ку пр00ы* IO г помещают в коническую кол­
бу на 250 м.n и.ли стакан на 250-300 м.n. Добавляют 20 wr свежепри­
rотов.лешюй"царской водки: захрывают стек.лом и.ли (fарфоровой чаш­

кой и подоrреВl;U)Т при температуре кипения в минут 20-30. затем 
добав.пяют новую порцию.царской водки�IБ-20 мл и снова :кипятят 
25-30 минут. Во все время кипячения содержимое стаканов периоди­
чески помешивают . После этого , обм.ы:в водой стекло или чаппсу, 
смесъ разбав.ляют водой раза в 3-4 и отстаивают при более мед.лен­
ном нагреве. Раствор отфилътровыва.ют через фильтр "белая лента" . 
Осадок промывают декантацией горячим раствором соляной кислоты 
I : 8  с добавлением I-2 мл хлорной воды до тех пор, пока жидкость 
над осадком не станет прозрачной и.ли сле:ГRа зеленоватой. Объем 
фильтрата обычно IOO-I50 МJI, Если осадок хорошо отстаивается, еrо 
достаточно промыть �5 раз . Фильтры дополнительно промыва.ют 

хлорной водой (они не дОJJЖНы быть желтыми) и I-2 раза горя­
чей соляной кислотой I :В. Осадок выбрасывают . К фильтрату до6ав­
JIЯЮ'1' I-2 кп :uориотоrо натрия, упаривают при умеренном нагреве 
до ВJiааВЫХ cOJleй. CoJiи переводят в хлориды попеременным добавле­
нием хощевтрированной сОJIЯНой кислоты и хлорной воды. Выпарива­
ние Повторяют 4-5 раз. Кончают обработку выпариванием с кисло­
той , при.пивают 5-IO МJI коJЩентрировашюй кис.лоты, 3-5 мл мадери­
рованной бумаги. Смесь нагревают при умерешюй температуре , при­
ливают 5 м.п свеаеприrотов.ленноrо раствора желаТШiа , подогревают 
IБ-20 минут. затем содержимое ста.кана разба.в.люот в 4 раза горя­
чей водой. После отстаивания осадок (кремниевая кис.лота) от­
фильтровывают через плотнsй фильтр "синяя лента" , промывают 5-6 
раз горячим раствором соляной кислоты I : 4  с добавлением хлорной 
воды. Осадок выбрасывают , фильтрат подогревают до исчезновения 
запаха хлора (минут 30-40) , приливают IO-I5 мл раствора гидрази­
на ,  2-3 МJI мацерированной бумаги , 2 мл раствора теллура и нагре­
вают до восстанов.ления бОJIЫПей части железа минут 20. Затем не­
боJIЫПИМИ порциями приливают раствор двухлористого олова до иэме-

* Пробы, содер�иµцие глинистое вещество ( СJiа}ЩЫ) ,  пирит и другие 
су.лЮ>Шш,t хаооонаты ,  �дварительно прокаливают при температу­
ре 6()():..:б�()Ос; в течение 2 часов. 

в В нашей лаборажории стаканы устана.вли:в8.ют на дюраJIJЮШИевом 
листе толщиной 3-5 .мм, положенном на 3 однокоЩюрные электро­
плитки с регулятором нагрева. 
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нения желтой окраски раствора в темно-лиловую, :которая появляет­
ся ы ВЬIIIаДения взвеси металлического теллура, IIJШC I мл избытка 
олова, и тут же* осадок отфильтровывают через фильтр "белая лен­
та" . Стаканы обмывают 3-4 раза горячим раствором соляной кислоты 
I : B ,  осадок На фильтре•5-6 раз тем же раствором, а затем 2-3 ра­
за горячей дистИЛJIИрОванной водой. Фи.пьтр по.меще.ют в �рlJоровый 
тигель и озоляm в муфельной печи при температуре 550-БОО°С. 

Концентрат можно пОJ.�учить из навески I г, если известно, что 
содержание золота не ниже 5• I0-7%. В этом случае анализ упроща� 
ется, та.к ка:к ис:ключается операция отделения нерастворимого ос­
татка. Навеску помеще.ют в стахан на IOO-I50 мл ,  о6ра6ат.ы:ваm 

"царской вод:кой
"

вышеописанным спс::обом. По истечении времени ки-:­
пячения стакан от:крявают , смесь упаривают до влажных солей. COJIИ 
переводят в хлоридн. К со.пям добавmmт коНцентрирозв.ннуi) кисло­
ту, мацерированную бумагу, желатин и т . д. - все по ходу анализа. 

з. Э :к с т р а к ц и я: з о л о т а з т и л о в ы м 
э ф и р о м д л я о т д е л е н и .я е г о 

о т  м а к р о о с н о в ы  

Сущность мето,цихи. Этот вариант пригоден .п.л.я анализа моно­
минералънш: проб , лучше из навески, не превышающей 5 г .  Золото 
извле:кают в раствор бромистоводородной кислотой с �роматом ка­
ли.я или натри.я, экстраг:ируют этиловшл эфиром. 3Рир собирают в 
стакане над раствором I , 5  М бромистоводородной кислоты. После 
улетучивания эфира золото ост.авшеес.я в растворе , соосаждают с 
теллуром. Осадок отфилътро�, озОJШDТ и подвергают спект­
ральному анализу. 

Допwшительнне реа:ктивн: 
I) Бромистоводородная кислота, :концентрированная, пере� 

нанная: или марки "осч" . 

При восстановленшr золота 3nCI2 образующsяс.я SnCI4 при 
стоянии может подвергаться rид:ролизу. 06разующийс.я при этом 
:комоидннй Sn02 затрудняет фильтрование ; несмотря · на тща­
тельное промывание осад:ка, В· нем остается олово. 
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2) БроЕ.!' хаmш ип ВS.'fРИЯ марп "осч" и.ии "хч". 
З) Эп.lо:вd эфир, насшцешпd\ 2 , 5  М бромистоводородной кис.потой. 
4) Бромная вода: в с:к.mшку с притертой ПJЮ61tой нammam IO-I5 кп 

пдltOl'O брома И до I .п диСТИJJJJИровавной воды. 
5) Бромистоводородная itимота I ,5  М :  I80 м.п 1tо1Щ. кислоты раз-

68ВJIЯЮ'r дисТИJUIИровавной водой до I .п. 1 ВСЕ РF.А.КТИВЫ ПРЕЩВАНПЕJIЬНО ДОJl!НЫ БЫ'IЪ ПРОВЕРЕЯЫ 1 
. 

НА СОдЕРIАНИЕ В НИХ. ЗОЛОТА! . 
Ход ана.пиза. Пробы с высохим соде:ржание:u :карбонатов , rи.цро­

о:киСJJ:ов, пирита и дРУI'ИХ су.п,фидов предварите.пьно про:ка.пи:вам 
при температуре 600-650°с в течение I-2 часов. &весху I-5 r по­
меqшоr в стаюш ва IOO-I50 мп, до68ВJIЯЮ'r I ,5-2 r бромата, тща­
те.�п.в:о перемеmивают и смачивают водой. При.пивам 25-30 ип: коJЩ. 
бромиС'l'оводородной :кис.поты, накр.ывают сте:к.пом, фарРС>ровой кршп­
хоl вп чаmкой , умеренно :цодоrре:вают IO-I5 мив:тr. По истечении 
времени с11е:к.по , RP.lilllltY и.ли чашку снимают, обмыв водой. Содержи-

мое стакаяа вsпаривают до объема примерно 
20 мп и ох.паzдают смесь. Далее ее переносят 
в де.пите.пьную ворошtJ (JIYЧIDe в специаJIЬную, 
см. рис. 2) вместе с осадitом, разбав.пяют кис­
.поту водой до объема 50-60 м.п. При.пивают 
50 ап эфира и встря:хи:вают в течение 2 мив:тr. 
Переносят эфирнd с.пой в ста.хая на I50 м.п, в 
хоторнй предварите.пьно кa.mmam 20-30 м.п 
I ,5 М бромистоводородной :пс.поты. К смес• в 
де.пие.JIЬИой воронке пркпивя.ют снова 20-25 кп 
эфира, встряхивают еще 2 мицrrв. Эфирную фа­
ву присоеД11ВЯ171' к первой в ста.хане. Затем: в 
стаиан до68.ВJIЯ171' 5-7 шшель бромной воды , 
CJJ86o подоrре:ват сташшн (JIYЧIDe на водяной 
6аяе) и испаряют эфир. Пос.пе улетучивания 
эфира иис.потнsй остаток наrревают , при.пивают 

Рис. 2.Де.иите.иьвая I-2 кп мацерироваивой бумаги , 2 м.п раствора 
воронка � зко- иориС'!'оrо те.п.пура и не6о.пыпими порциями 
тра1Щ1D1 без отд� 
.пения нераствори­

мого ooтa'l'lt8 

двухJiористое о.пово до появ.пения темно-JШJiо­
вой охре.сп растворв. , -IIJIJ)C I-2 мп избнт:ка 

SnC12 • Оса.цок отфи.пьтров.ывают через 
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фиJг:-тр "белая лента" . Стаюшы промывают 4-5 раз ,  а затем 5-6 раз 
осадки на фильтрах горячим раствором соляной кислоты I : 8. После 
этого фильтры промывают раза два горлчей водой. Фильтры с осад­
ком озо.ляют в фаµроровом тигле при температуре 550-6оо0с. 

4 .  П о д г о т о в к а к о н ц е н т р а т а 
п р и  а н а л и з е п р и р о д н ы х в о д  

и р а с т в о р о в  

Сущность методики. Золото из пробы воды предварительно кон­
центрируют на активированном угле. Угольный ко�щентрат а:на.JIИЭиру­
ют в лаборатории на содержание золота. Его извле:ка:ют"царской 
водкой" после озоления ко�щентрата. Нерастворимый остаток отделя­
ют ,  золото переводят в хлор;щы и соосаждают с тeJIJIYpoм. Осадок 
отфи.лътровшзают , озОJIЯЮТ и спектрографируют. 

Дополнительные реактивы, посуда: 

I) Активированный уголь марки "Кар6олен" , предварительно обрабо-
танный: порцию угля промнвают на стеКJIЯННом фильтре с отсосом 

разбавленной I :  I"царской водкой'; затем дистиллированной водой. 
2) ЕМ!tости для отбора воды объемом на I л. 
3) Сте:клянные палочки, длиной 25-30 см, диаметром 0 ,3-0,5 см. 

Ход анализа. Пробу воды 0 , 5-I , O  л подкиСJIЯЮТ свежеприготов­
ленной"царской водкой"примерно до I % по ОС:ъему. Хорошо переме­
um::ва.ют и сразу добавляют приблизительно 500 мr угля ( I  таблетку) 
"Кар6олен" . Перемеппmают несколько раз в течение часа. Дают уг­
лю отстояться. Воду с помощью сифона сливают ,  не взмучивал угля. 
Оставшийся в склянке осадок отфильтровывают через фильтр "белая 
лента" диаметром I I-I2 см. Промывают уголь дистиллированной во­
дой , немного подсупппщ.ют. Такую пробу-ко�щентрат легко доставить 
в лабораторию, eCJJИ кощентрирование провоДИJIИ в полевых услови-
ях. 
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В лаборатории уголъннй концентрат с фмьтром помещают в фа� 
форовый тигель и оэоляют при температуре 500-6ОО0с. Золу перено­
сят в стакан на IOO мл ,  добавляют 5-IO мл"царской водки; накрЬI­
:ва.ют стакан часовш.r стеклом или фарфоровой кр!:Ш!Кой , подогревают 
20-30 минут .  Затем кршпку снимают , обмыв её ,  добавляют I-2 мл 
хяорной воды:, подпаривают до :влажных солей и переводят их в хло­
риды: 3-4-разовш.'1 добавлением концентрированной соляной кислоты: и 
хлорной воды:. Хлориды: растворяют в сОJIЯНой киё.лоте I : 4 и отфиль­
тровывают нерастворимый остаток , если он остается. Ста.канн про­
мывают 2-3 раза ,  затем 2-3 раза-осадки на фильтрах горячей соля­
ной кислотой I : 4  с хлорной водой. Фильтрат подогревают при уме­
ренном нагреве 30-40 минут до исчезновения запаха хлора, прибав­
ляют I-2 Мл мацерированной бумаги, 2 мл теллура и неболъшими 
порциями двух.пористое олово до появления: темно-лиловой окраски 
раствора , и еще I мл двух.пористого олова. Осадок быстро отфиль­
тровы:ва:ют через фУ..льтр "белая лента" . Промывают стаканu 3-4 раза 
и 4-5 раэ осадRИ на фильтре горячей соляной кимотой I : B  и 2 ра­
за горячей водой. Фи.лътры с осадком помещэ.ют в фарфоровые тигли 
и оза.пяют их при температуре 550-6CXJ°C. Полученный концентрат 
подвергают спектральному анализу. 

Примечание. Ее.ли объем воды: не6ОJIЬmой , подготовить концент­
рат золота к спектральному определению можно таким образом; воду 
подкис.л.я:ют концентрированной соляной кислотой до pH=I , добавляют 
I-2 мл насшцею:rого раствора ·хлористого натрия и упаривают в те� 
мостойком стакане до :в.лажных солей. При упаривании время от вре­
мени добавляют хлорную воду по I-2 мл. К :влажным солям добавляют 
5-IO мл концентрированной соляной кимоты, 3-4 мл жела'!'ина (что­
бы Сitоагулирова.ть гели и золи кремневой кислоты:) • Смесь нагрева­
ют на умеренном огне 20-30 мин. Добавляют дистиллированную воду 
до концентрации соJШной кислоты I : 4  и о'Гфи,7!ьтровываJJТ нераство­
римый остаток через фильтр "синяя лента" . Промывают 3-4 раза 
стаRаНы: :и 3-4 раза осадок на фильтре горячей солянuй кислотой 
I : 4  с хлорной водой. В остатке можно определить :Еtремневую кисло­
ту .  Фильтрат подогревают до улетучивания: хлора 30�0 минут и со­
осаждают золото с те.тwrуром, Ra.R это описано в ходе анализа. 

5 , П р и r о т о в л е н и е з т а л о н н ы х 
к о н ц е н т р а т о в 

В стаканчики на 50 мл отбирают растворы золота , содержащие 
O , OJ2;  0,005; O , OI ;  0,02 ; 0,05 ;  O, I ;  0, 5 ;  I , O  мхr (по 2 парал­
лельных) . Эталонная кривая может быть ограничена в зависимости 
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от vжида.емнх содержаний золота в пробах. ДовоДflт объем раствора 
до 20-30 мл добавлением сОJIЯНой Юiслот.ы I : 4  и умеренно подогре­
вают примерно 2(}..30 минут .  Добавляют I-2 мл ма.церированной бу­
маги ,  2 мл раствора хлористого теллура и небольшими порциями 
раствор двух.пористого олова до появления темно-лилового окраши­
вания ,  плюс I мл избыт:ка. Осадок тут же отфильтровывают через 
фильтр "белая лента" , стаканы обмывают 3-4 раза и 4-5 раз осад­
ки на фwrьтра.х горячим раствором сОJIЯНой кислоты I : 8 ,  заканчи­
вают промнва.ние горячей водой - 2 раза. Фильтр с осадком поме­
щэ.ют в фарфоровый тигель , озоJrяют в муфельной печи при темпера­
туре 550-6ОО0с. 

6. С п е к т р а л ъ н о е о к о н ч а н и е 

К полученной золе в тигле добавляют около 5 мг смеси С + 

ZnO + Ga2o3 ( 5% каждого окисла) и тпnтелъно все перемепшвают. 
Полученную таким образом пробу помещэ.ют в канал электрода с 
размерами: диаметр отверстия: 2 мм, глубина З мм, толщина стенок 
I , 5-2 мм. Испарение в щгге постоянного тока , нижний электрод с 
пробой - анод. Сила тока I2-I4 А ,  экспозиция 30-35 с ; дуговой 
nромежуток 3 мм. На щелъ спектрографа фокусируется изображение 
дуги без увеличения ;  с помощью диафрагмы высотой I , 2 мм выреза­
ется участок дуги бЛЮ!tе к аноду. Фотопластинки YФill-3 или СП тип 
П, чувствите.пъностъ 20 ед. по ГОСТу. Проявите.ль метол-гидрохи­
ноновый , температуре проЯВJ;!ЯЮЩИХ растворов во время обработки 
пластинки I9-20°c. Время проявления - ухазашюе для данннх 
пластшюк. Определение золота произвоД1Iт по лини.ям, ухаза.нным 
в та6.лице 9 ,  в зависимости от содержа.ни.я ( см. рис . 3) . В качест­
ве :внутреннего стандарта берут фон вблизи линии , :всегда с одной 
и той же сторонн и на одном расстоянии от JIИНИИ. Определение 
ведут по градуироВОЧНDМУ графику , построенному в координатах 
д s (почернение спею:·ра.лъной .линии) - lgC (концентрация золо­
та) . Эта.лонные концентраты сzигаются на OlflJY пластинну с проба-
ми .  
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f 0 ..А 26� 
5 +-т-т--<r-т-т--т--.-.-.-т-т-...--т�,-,..-...-т--т-т---
8,зо 7, оо 
2 -I0 -8/o 

Рис. З. Зависимость коэ<I:Фициента вариации 
(V)  от определяемых концентраций зОJюта 

на рабочих линиях 

Аналитические .линии золота 

Аналитичес- Потенци-
ка.я: лини.я ,  ал воз- Мешающие линии , нм 

нм буждения 

I 267 , 595 4 , 6I 
I 242,795 5 , 08  

I-П 274 , 826 5 , 68 

267 , 586 ( W  -0 , 5-I , CJ%) 
242 ,809 _( Sr I , CJ%) 
242 , 804 ( Ft  0 , 5%) 
242 ,798 (Мn 0,3-I , 0%) 
274 , 829 ( Sr 0, 0I%) 
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Та.6лиц8. 9 

Рабочий интервал 
концент� , %  к 
навеске IO г 
2· I0-8 - I · I0-6 
r . ro-7 - I · ro-5 

I · I0-6 - T · I0-4 



Б. Ме•rодшm АА определения зОJiота и серебра 

l .  Н е о б х о д и м ы е р � а к т и � ы, 
п о с у д а , о б о р у д о в а н и е  

I) Кислота соляна.я, концентрированная, марки "осч" . или перег­
нанная, "хч" ИJIИ "чда" д.�т.я шrrъя посуды. 

2) Кислота азотная, концентрированная, марки "осч" или перег­
нанная , "хч" ИJШ "чда" для . мытья посуды. 

3) Кислота плавиковая, концентрированная, марки "осч" или 
"чда" .  

4)  Хлористый натрий , насшцеЮIЬIЙ раствор, со.пъ марки "осч" или 
"хч" . 

5) Смесъ кислот сОJIЯНой и азотной в отношении З : I  (царская 
БОДШl) , 

6) Хлорная вода, свежеприrотовленная: в ROJI6y Вюрца помещается 
марганцевокислый ка.лий ( 10-20 г) , при.ливается концентриро­
ванная со.л.яная кислота, примерно 200 w.r. ВыдеJIЯЮЩИМСЯ хло­
ром нас!М9.ется дистил.лированная вода до явно желтого цве­

та. 
?) ToлyOJI, марки "осч" и.пи "хч" . 
8) Фильтры "синяя лента" . 
9) ,Пдстил.лиро:ванная вода. 
IO) Аргон. 
П) llцетилен. 
12) Спектрофотометр с :графитовым атомизатором (RЮВетой) . 
13) Весы аналитические и технические. 
14) Печъ муфельная. 
IS) Э..11ектроПJШтки. 
I6) Тигли qар:роровые № 2 и № 3 .  
17) Стаканы термостойкие на IOO , 150 , 200 , 250 , 300 мл. 
I8) Колбы мерные на IOO , 200 мл. 
19) Колбы конические с притертой пробкой. 

20) Пробирки на I0-20 мл с притертыми пробками. 
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2I) Воронки �.лътровал_ьны:е диаметром 60-70 мм. 

ВСЕ РЕАКТИВU ПРЕдВАРИТЕЛЬНО ДОЛЖНЬI БЫТЬ ПРОВЕРЕНЫ 

НА СОдЕРЖАНИЕ В НИХ ОПР:ЕЩЕJJЩМЫХ ЭШМЕНТОВ! 

2. О п р е д е л е н и е э о л о т а 

Супщостъ методики. Анализируемый образец обрабаты:вают�царс­
кой водкой" с целью переведения эолота в раствор. После выпарива-

ния :кислот и создания необходимой :кислотности макрооснову пробы 
отделяют фильтрованием. Из фильтрата золото экстрагируют в орга­
ническую �зу, которая и srвJГ..яется ко:�щентратом для АА определе-
ния. 

Растворы: экстрагента и эталонные растворы золо·rа. 
I) Тетраоктиламмонийбромид (ТОАБ) или триа.лки.лбензиламмонийх.ло­

рид (ТАБАХ) , растворы в толуоле : 
а) Запасной раствор кощентра.ци:и I . O  моль/л готовят раство­
рением точной навески соли ТОАБ или жидкого ТАБАХа в толуоле 
ТОАБ=(С8НI?) 4 Вr, м. в. 546 ; ТАБАХ - ( CsHr7 ) 3C6H5CI , м.в.  
465 ,5.  
б) Рабочий раствор О. OI молъ/л готовят раэбав.11ением запасно­
го раствора толуолом. 

2} Водные растворы золота: 
а) Запасной раствор концентрации I мг/мл ( IOO мкг/мл) : точ­
ную навеску метал.mrческоrо золота (3.л - 999 ,9) растворят в 

� царской водхе" при мягком на."Гревании , добав.JIЯЮТ I-2 мл насы­
щенного раствора хлористого натрия и раствор упаривают до 
в.ла.пшх солей . Добавляют 2-3 мл кощентрирова.нной соляной 
кислоты и вновь упаривают до влажннх солей. Обработку соля­
ной кислотой чередуют с обработкой хлорной водой во избежа­
ние восстановления золота до металла во время выпаривания и 

для лучшего разрушения Юiтратов. Операцию выпаривания повто-
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ряют 4-5 раз . Влажные соли растворяют в сол.mюй кислоте I: 4 
-· раствор переводят в мерную колбу, в которую предварительно 
налито I-2 мл хлорной воды. Если раствор готовится из метал­
�еского золота с неизвестным содержанием примесей , его чис­
тят переосаждением золота , а затем берут точную навеску. Мож­
но установить титр пркготовленного раствора по за.поту. 
б) Рабочие растворы за.пота ко�щентрации ro ; I . O; O. I МIU'/'JIJI. и 
т . д. готовят разбавлением запасного растворе. соляной кислотой 
1 : 4 ;  при этом для устойчивости растворов в ме:рsе колбы пред­
варителъно добавляется I-2 мл хлорной воды и I-2 мл насыщен­
ного раствора натрия. 

3) Органичес.кие растворы за.пота : 
а) Раствор ко�щентра.ции IO мкr/wr: IOO мл водного раствора 
за.пота, содержащего IO мкг/мл , перемешивают со IOO мл рабоче­
го раствора экстрагента в течение 2 минут .  После расслаивания 
фаз водную фазу сливают и ,  не замеряя , выбрасывают , а органи­
ческую собирают в склянку с притертой пробкой . 
б) Растворы КО!Щентра.ции 0, I ,  0, 05 ,  0 , 0! мкr/wr ГОТОВЯТ ИЗ 
раствора "а" разбавлением рабочим раствором экстрагента. 

Ход анализа. 
Навеску тон:коизмелъченной до . 200 меш пробы I-IO г (в зави­

симости от содержания золота и характера материала) помеЩ9.ЮТ в 
термостойF.ий стакан на 250-300 мл и добавляют 20 мл свежеприго­
товленной" царской во�� ( Пробы, содержащие глинисто� вещество 
- различн.ы:е типы сланцев ; известняки , сульфиды: , необходимо пред­
варительно прокаJШть при температуре 600-650°С ! ) .  Стакан закры­
вают стеклом или фарфоровой чашечкой и нагревают при температуре 
кипения примерно 30 минут. В течение этого времени содержимое 
стакана периодически помешивают . Добавляют новую порцию " царской 
водки

" 
15-20 мл и снова , помешивая , юшятят 20-30 минут .  После 

этого , оdмы:в стакан или ча.пmу водой , добавляют 2 мл раствора 
хлористого натрия и вШiарива.�т избыток кислот до влажных солей . 
Соли растворяют горячей соляной кислотой 1 : 4 ,  добавляют хлорной 
воды I-2 мл ,  смесъ тщательно перемешивают и дают осадку отсто­
яться при слабом нагревании. Нерастворимый остаток отфи.лътровы­
вают через фильтр "синяя лента" . Промывают осадок декантацией 
горячей соляной ItИCJioтoй I :  4 с добавлением хлорной воды до тех 
пор, пока жидкость над осадком не станет прозрачной м:и с.пеrха 
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зеленоватой. Ес.пи ооадох хорошо отстаивается ,  его достаточно 
промнть пять раз .  Фильтры допОJIНИтельно промывают горячей HCI 
I : 8  с х.порной водой I-2 раза, (они не дОJШШ 6нть желтыми) . 
06.ачно о6ъем фильтрата не превюпает IOO №I. Осадох вьr6раснвают , 
а к фильтрату приба.вляют 2 .м.п рабочего раствора экстрагента, 
встряхивают в течение I-2 минут и дают фазам расслоиться. Если 
фильтрат со6ирался в мерную кол6у, то пос.ле расслаивания фаз , 
орrаническую фазу выводят в узкую часть хол6ы добавлением HCI 
I : 8. Ее.пи фильтрат со6ирают в коническую колбу, пос.пе расслаива­
ния орrаническую фазу осторожно сливают в про6ирки с притертыми 
про6хами. 

АА определение 

Ана.п:изируют непосредственно органические растворьr-экстра:к­
тs, в которых сконцентрировано золото из пробы. При повьrшенных 
содержа.ниях золота в про6ах эхстракт расп.ы.ляют в II.118.Мени ацети­
лен-толуол-воздух, при содержаниях ниже S· ro-6% определения про­
водят в графитовой хювете. Ее.пи содержания неизвестны, то снача­
.па все про6ы распWI.ЯЮТ в пламя: ,  что6ы разбраковать их. 

Распwrение органической фазы в пламени производится при по� 
мощи однощелевой гореJПtИ , при этом уста.нав.тmается минимальный 
расход ацетилена. Реrу.лируется подача ацетИJiена так , что6ы при 
отсутствии подачи экстракта о6еспечивалось устойчивое горение 
(без отрыва пламени) . Экстракт подается в горелку со скоростью, 
о6еспечивающей наибо.льшую величину аналитического сигнала. При 
работе на при6оре фирмы "ПЕРКИН-ЭJПv1ЕР" оптmла.льньrе условия рас­
IIНJiения органических фаз следующие : давление воздуха , поступа!{)­
щего в ра.спwrите.ль - О , 5атм (49 кПа) , давление ацетилена -
0 ,3  атм (28 , 42 кПа) ; скорость подачи раствора 40-50 мкл/с .  Перед 
нача.пом распыления органической фазы проб и эталонов ра.спыпяется 
толуол .ЦПЯ стабилизации пла.мени . Поме окончания pacпwreниsr сис­
тему проМНБают , распЬ!.IIЯЯ ацетон 3-5 минут .  

Температурный режим работы rрафитовой кюветы HGA-74 Blt7I!!>­
чaeт три стадии те}:NИЧеской о6ра6отхи вводимой в атомизатор про­
бы ( о6ычно аJIИRВотная часть раствора 20 шtЛ) : I - испарение ор­
ганического растворителя - толуола; 2 - испарение (удале� ие) са­
мого экстрагента, озоление твердого остаТitа и разлОJ1tение соедине-

36 



ний; З - атомизация. Оптимальные температура и длительность цик­
ла на первой стадии: - 120°с и IO с; на второй стадии - 650-
7ОО0с и IO-I5 с; на третьей стадии - 2450-25Do0c и IO с. 

0Мсор6ци:ю измеряют на ддив:е вотш 242 ,8 нм, ширина щели 
0 , 7  А.  

Замеры ана..'!Итическо1'0 СШ'НВ.118. проводят в интервалах линей­
ной зависимости его от кшщентра.ции золота. Аналитический сигнал 
(абсорбцию) сравни:ва.m с си:гналом стандартного раствора. Содер­
жание золота опредемется по формуле : 

(Сд.u)о • Vo • 1 0-6 

н 
• 100, 

где : (CAu)0- определенная коzщентрация з0.11ота в органической 
фазе , мкг/wr; v0 - объем органической фазы, wr; н - на-

веска пробы, г. 

з. О п р е д е л е н и е с е р е б р а 

Сущность .методики. Анализируемый образец о6рабатs:вается 
кислотами с це.лъю переведения серебра в раствор. Нерастворимый 
остаток отдемется фильтрованием. llocлe создания необхоДИМЬIХ ус­
ловий - среды и кислотности , серебро экстрвJ:'Ируется в органи­
ческую ф:iзу, которая и .является коzщентратом .п.ля атомно-а.СSсор6-
циоШiого определе1mя. 

ПоскОJ.IЫСу серебро вес:ьма :эфрективно экстрагируется выОран­
ным экстрагентом как из азотнокислой средн, та.к и СОJIЯНОКИСJIОЙ , 
опреде,,1ение возможно из растворов после разлОJtения образца 
азотной кислотой или.царской водitой

"
с последупц1D1 переведением 

cepeбJn в x.nopoxOМIJJieitc. Опыт показнвает , что в мучае опреде.пе­
ни.я визюп IСОJЩе:втраций (ниже I • IO�) определение JIУЧП!е прово­
дить из СОJIЯВОКИСJIЫХ сред, ибо при работе с азотко:киСJIЫМИ среда­
ми на6Jmдается мохая воспроизводимость определений. Вероятно , 
это о6уСJiовлено н.а.пичием х.пор-иона, связывающего серебро в прш­
тически нерастворимое соединеIШе Af!!JI ,  которое остается в не­
расТDоримом остатке. В лабораториях, где пара.ллеJIЬно с определе-
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киями серебра ведутся другие анализы с испо.пъзо:ванием соляной 
кислоты, помех от хлор-иона избежать практ:я:qески невозможно. 

Растворы экстрагента и эталонние растворы сереора 
I .  Ди-2-этилrекс:илдитиофосфорная кислота (Д2ЭГДФК) , растворы в 

тмуоле : 
а) Запасной раствор коIЩентрации I мо,,ть/л гото:вят растворе­
нием точной на:вески Д2ЭГДФК то.�rуолом. 
6) Рабочие растворы коIЩентраци:и 0 , 05  мол:ь/л. готовят раз6ав­
лением запасного раствора толуолом. 

2. Водные растворы серебра: 
а) Запасной раствор ко�щентрщии O , I  мг/ш (IOO мкr/wr) :го­
товят растворением точной навески металлического серебра в 
ко�щевтриро:ванной азотной кислоте. Пос.."Iе растворения серебра 
раствор разбавJIЯЮТ водой до коIЩентрации кислоты 2 мол:ь/л. 
СолянокиСJISЙ раствор серебра готовят следуюпnш образом: точ­
ную навеску сере6ра растворяют в азотной кимоте , додпарива­
ют до малого объема , добавляют I мл насыщенного раствора 
хлористого натрия и вшmривают до вл.а.muп солей. Соли пере­
водят в хлориды обработкой ко�щентриро:ванвой сwrяпой киС-110-
той 2-3 раза , соли растворяют в 4 М HCI :и переводят раствор 
в мерную колбу. Если раствор готовят из металлического се­
ребра с неизвестным содержанием примесей , то с.пе.дует устано­
вить содержание серебра в приготоменном растворе л:юбым ме­
тодом. 
6) Рабочие растворы ко�щентрации 10 мкr/мл.. I мкг/мл. и т.д. 
ruтовят разбавлеЮ!ем запасного раствора: азотнокис.'Iоrо -
разбавлением 2 М mю3 , солянокислого - З М HCI. 

3. Органические растворы серебра: 
а) Раствор ко�щентрации IO мкг/мл: IOO мтr водного раствора,. 
содержащего IO мкг/ш, встряхивают в . течение 2 М1ПiТ1' со 
IOO мл экстрагента. После расмаимния водную фазу CJIИВam' 
и выбрасывают , а орrаничес:кую собирают в склянку с хорошо 
притертой пробкой. 
6) Растворы ко�щентрэ.ции I , O; 0 , I ;  0 , 05 ;  O ,OI мю;о/мл готовят 
из раствора "а" разбавлением рабочим раствором экстрагента. 
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Хипчесхая подrотовm про6, 6еЦ'!ШХ �tремнеземом, 
l.О.,О.J&ерщшиеы се�@ :вшпе I • Io-6% 
Навеску тошtоизме.лъченной про6и (до 200 меш) I г помещают в 

термостойкий ста.RЭ.Н на IOQ.-I50 мл, добавляют 20-30 мл к01щентри­
роБа!Шой азотной кислоты, закрывают часовым стеклом или фар!Jоро­
вой чашеЧitой и нarpe:вaiui• r:,и те�mератл:�е кипения: примерно МШfУ'1' 
40-...r:;o . периодыч:ески помЕ>шивая. После этого добавляют новую пор­
цию 15-20 w:r :кислоты и: снова, помешивая , кипятят по..-.rч.аса. Затем 
снимают :и обмывают стеЕ.1'.а :или чшпш , и содержимое стаканов упа­
ривают до :влгюшх солей при умеренном F..arpeвe , чтобы ЩХ>6а не 
ра.з6раэrивала.сь. Сс.'!И рас'l·воряют в I , 5 М азотной кислоте. Ее.ли 
нерастворимый остаток большой , е� "') отфильтровы:вают через :-v..лътр 
"си,няя лента.". Фильтрат собираюr в мeph"YJO колбу с притертой 
пробкой; ее.пи нера.створИШ'Й остаток маленький , то содержимое 
сташum. переводя:т вместе с осадком в мерную колбу 6ез фильтрова­
ния. К фильтрату ( его объем фиксировать нет необходимости) до-
6ав.�.rяют 2 WI рабочего раст:вора экстрагента , перемешивают I-2 ми­
нуты и после расслашзан:яя фаз органическую фазу выводят в узкую 
часть ко.п6ы до6авлеш�:еu I . 5  М азотной П.ИСJ!оти. 

�еСRЭ.Я подrотов:ка W= ое,цюа: кремнеземом , 
с содеJnа.ПИеU серебра НJDte I· Io-6% 
Навеску п:ро6ы около Б r (измелъче:rm:е до 200 меш) помещаmт в 

стакан на 200-250 м:ir ,  до6а1ЗJШЮТ 2()..30 W! свежепригптовлешюй 
царской воДЮI, шшрьmаш (}ТаRЭ.Н часовым сте:клом ИJIИ фар!Jоровой 
чашкой и подогревают содеромое стакана при температуре , 6.лиз­
кой 1f :юшешm 30-40 минут ,  периодически помешивая:. До6амяют еще 
I5-20 мл" царской водкi' и снова :юшятят 30-40 минут ,  по.меmивал. 
ПoCJie этого стекла иди чапки снимают, о6МШ38.ЮТ их ,  и содержимое 
ста.ка.нов вы:парквают до вла..'ШЬ!Х солей при умеренном нагреве , что-
6ы проба не разбрнзгалась. Соли о6ра6ат.ыва.IСУl' коIЩентрироваююй 
соляной кислотой 2-З раза д.1IЯ переведения :их в хлориды. добавля­
rtr оОJIЯНой :кислоты I : 4  и подогрева.ют. Нерастворимый остаток от­
фильтровшзат через фильтр "синяя лента" . Фильтрат собирают в 
мерную колбу на IOO мл. О�..адок проМЬIВаlОТ декантацией до тех пор , 
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пока жидкость над осадком не станет прозрачной и.ли слеГRа зеле­
новатой . Фильтры Ta.IO!te промывают соляной кислотой I:4 раза 2-3. 
Ее.ли проба растворяется практически полностью, содержимое ста­
кана сразу переносят в колбу. Фильтрат можно собирать и в кони­
ческую колбу с притертой пробкой. К фильтрату прибавляют 2 мл 
рабочего раствора экстраrена, встря:ю.mа.ют I-2 МШГ.fТЫ и дают фа­
зам расслоиться. Органическую �У после расслаивания: выводят в 
узкую часть мерной колбы. Ее.ли фильтрат собирают в конические 
колбы, то орrан:ическую �у осторожно сливают в пробирки с при­
тертwи пробками. 

Химичес:кая пощотовка. проб, богатых кремнеземом 

При обработке кислотами образцов , богатых кремнеземом , ос­
тается большой нерастворимый остаток. За счет сорбции серебра 
на этом осадке увеличивается погрешность определений. Поэтому 
:кварцевые породы , нерастворимые си...1И:Катные породы целесообразно 
анализировать по методике , предусматривающей обработку плавико­
вой кислотой с целью полНого разложения образца и удаления 

кремния. 
Навеску пробы I-5 г помещают во фторопластовый и.ли стеI<Jю­

углеродный стакан и.ли чашку, смачивают водой и добавляют I0-15 
МJI концентрированной азотной кислоты. Подогревают при умеренном 
нагреве 25-30 минут , затем порциями до6авлтот плавиковую кисло­
ту по 20-30 мл ,  снова выдерживают пробу при температуре юmеЮIЯ 
до полного разложения ( осадок меняет первоначальный цвет , не 
видно частиц неразложившейся пробы) . Далее уси.ливают нагрев , 
выпаривают остатки плавиковой кислоты ( до сухого остатка) и ох­
лаждают пробы. ,Пальней:ши:й ход анализа зависит от предполагаемо­
го содержания серебра в пробе . Обработку остатка проводят по 
одному из описанных выше вариантов. 

АА определение 

Анализу на реребро подВергают непосредственно органические 
растворы-экстракты ,  в которых сконцентрировано серебро . 

ГLламенный вариант позволяет определять содержания в пробе 
I · I0-6%. Экстракт распwrяют в пламени ацетилен-толуол-воздух 
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при помощи однощелевой горелки. При этом устанавливаете.я мини­
малышй расход ацетилена. Подача его регулируется так , чтобы 
при отсутствии экстракта обеспечивалось устойчивое горенке (6ез 
отрыва пламени} . Экстракт подается в горелку со скоростью, 
обеспечивающей наибольшую величину аналитического сигнала (а6-
сор6щm) . Перед началом распьr.ления: органической �эы про6 и 
эталонов rr.ламя стабилизируется подачей толуола. После окончания 
расmшения про6 систему следует промыть , расшшя.я ацетон 3-5 
минут .  

Оптималънне условия распwrения экстракта-ко�щентрата: дав­
ление воздуха 0 , 5  атм ( 49 кПа) , д,авление ацетwrена 0 . 3  атм 
( 29,42 кПа} ; скорость подачи pa.C'I'Bopa примерно 40-50 МI!.Л/с . 

Бесwmменный вариант (в графитовой кювет� позволяет оп-
редедятъ в пробе содерz.ания серебра ш�же r . IO %. АJIИКВОТнал 
часть раствора ( обЬIЧНо 20 мкл) вводите.я в графитовый атомизатор. 
Температурный режим графитовой кюветы HGA-?4 включает 3 стадии 
термической обработки вводимой пробы: первая - испарение орга­
нического растворителя ( толуо.r.а} ; вторая - испарение , удаление 
самого экстрагента , озоление твердого остаТRа и разложение сое­
динений; третья стадия - атомизация. Оптимальные температура и 
д;rите.льность ци:к.ла на первой стадии - r20°c и 10 с ;  на второй -
550-боо0с и IO-I5 с ;  на третьей - 2400-245О0с и IO с.  

0Измеряют а6сор6цию на .дJIИНе волны: 328 , I  нм ,  ширина щели 
0,7 А. Замеры проводят в интервале JШНейной зависимости анали­
тического сигнала (а6сор6rщи) от кош:�;ентрации серебра. Аналити­
ческий сигнал сравнивают с сиr:налом эта.лонного раствора сереб­
ра .  Содержание серебра определяют по ФОЩ�уле :  

(СА" )О • V0 • 1 0  
A.g % = !::! • 1 00 ,  

н 

где : (CAg)o_ концентрация серебра в органической <'{;азе , мкг/мл; 
V0 - объем органической <Iвзы ,  мл ;  н - навеска пробы, г .  

4. О п р е д е л е н и е з о л о т а 
и с е р е б р а и з о д н о й н а в е с к и 

сущность методики 
Пробу о6рабатнва.ют царской водкой ддя извлечения элементов 

в раствор. После ВЬ!Пари:вани.я избытка кислот COJIИ перевоДfiтс.я в 
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ХJiориды. Нерастворимый остаток отфильтровивэи,  фильтрат де.11лт 
на ВJIИRВотнн:е части. в в:оторых определтот золото и серебро. 

Ход анаJIИЗа 

Навеску тонкоиэмельченной пробы (до 200 меm) I-ID r в за­
висимости от ожидаемого содержэJШЯ элементов и. :характера матери-
ала, помещают в термостойкий стакан на 250-300 мл ,  добавлтот 
20 мл свежеприrотовлешюй" царской водRИ: эа.хрыващ часовым стек­
лом или qа:µроро:вой чашкой и подогревают при температуре кипени..�;. 
30 .минут ,  периодически помешивая стаканы. Затем до6а.Б.1J:.Я][r..' новую 
порцию.царской водки" Iб-20 мл и: снова,помеmивая �ят 25-30 
минут. ПoCJie этоrо , о6мав стемо ИJШ чашку rоря:чей водой, их 
убирают , до6ав.пяют 2 мл насыщенного раствора .хлористого натрия 
и вьmари:вают избыток :кимоты до :влажннх: солей при умеренном ШU'­
реве. Соли переводят в :хлориды попеременним до6а:в..!ением RО}Щент­
рированной соляной кислоты и х..1о:�жой воды раза четь..'Ре . Обработку 
ЭаIШНЧИВаЮ'.l' КО}ЩеНтрированной кислотой. Добавляют 5-IO мл кон­
центрированной соляной кислоты, обмывая ста.ttаН водой , ра.з6а:в..'!ЯЮТ 
кислоту в 3-4 раза,  даюr осадку отстояться и о·rфи.л:ьтровнвают его 
через фильтр " сшш..сr лента" . Фильтрат собирают в мерную посущ. 
Осадок прошmают дев:а.нта.цией горячей сw.яной Юiслотой I: 8 .  поRа 
жидкость над осадком не станет прозрачной и.ли с.легка зеленова­
той. Фильтры также промн:ва.:ют 3-4 раза. Если проба растворяете.я: 
црацтич{)ски ПОJШостью, её сразу переносят в мерную посущr . Объем 
фильтрата доводят до определенного значения, тщательно перемеnш­
ваm. В про6крки с притертыми пробками отбирают I0-20 мл (при­
мерно пятую часть раствора) для определения серебра, а в остав­
шемся растворе опредеJIЯЮТ золото. Экстракцию элементов и атом­
но-а6сор6ционное определение проводят по методикам, описа.IШЬJМ 
выше. 

Примечание .  
Бwro замечено , что при пред:варителъном прока.rоmашm проб 

результаты по серебру в них ПОJIУ'I8.ЮТСЯ: заниженными. Поэтому в 
Проёах, требующих предварительной термической о6работки .пдя пол­
ного извлечения золота в раствор, совместное определение золота 
и серебра из одной навески нецелесообраэно . ЛуЧ:mе ОII.Реде.пить 
сереаро из отдельной навес:ки весом O,S:.I ,O г по одной из выше-
описаюшх методик. 
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5. О п р е д е л е н и е з о л о т а и с е р е 6 р а 
в п р и р о д н ы х в о д а х  

Предвэ.рИ'l'е.nъное концентрирование элементов провоДЯ'l' по ме­
·го ди:ке. описанной вюпе для СХ определения: змота. УI'ОJ!Ьш:й ttон­

центрат oэOJili1>Т в фз.JХI>оро:во:м тш.ле при температуре. не превнmаю­
щей 45О0с. Золу перенося�� в с•rакан на IOO мл ,  до6а.БJIЯDТ 5-IO wr 
царской :водки, шшрнва.ют ста.1<8.Н часовым стемом или фз.JХI>оровой 
кршпко:й и подогревают 20-.'30 минут. 3а'l'ем кршпку снимают . обмыв 
её , добавляют I-2 t.r.л :х.лоряой водн, подпаривают до влажных со.пей 
и переводят и:х. в хлориды попереметшм добавлением концентриро­
ванной соляной ки.слоты и :х.порно.:. воды 4-5 :раз. К СОJJЯМ приба:в.ля­
:ют 5-IO :мл сОJIЯНой RИсдотu , подогревают минут IO , раэ6авляют со­
держимое ста:кава в 4 раза и оТ<Iж..LЬтровывают нерастворимый оста­
ток, ее.ли он имеется. Стакэ.аы п:ромшзаи 2-3 раза и 2-3 раза 
осадRИ .на фильтрах горячей COJJЯROЙ кислотой I : 4  с хлорной водой. 
Фил:ътра собирают в мерную посуду, доводят до определеЮJоrо объ­
ема и тщтел:ьно перемеЩ)tВ8.ЮТ. В nро6ир:ки с притерттm: nро6F..ами 
отбирают I0-20 мл фи.лътра.rа (примерно rщтую частъ) для: определе­
шт серебра , а в оставшемся раств,)ре определяют золото. Экстрак­
цию элементов и атом:нс-а.6сор6циоmюе определение проводят по ме­
тодккам , описанным выше при определеюm э.nементов в твердых про­
бах. 

.Цоимеч.ание-:. 
Еr...л:и в концен•rрате т�6уется определить то.л:ько зо.nото . то 

золу помещам в стакан на 50.:.100 wr., обрабатнва:ют"царской водкой" 
и.пи соляной кислотой. насшценной хлором. 20-30 минтr. Содерпмое 
ста.кана раз6а.в.JIЯЮ'r дисти.л.;.и.,:_J)Ованной водой в 4-5 раз ,  переносят в 
мерную колбу и О:J\JI8.ЖДS.ЮТ . Jiоdа.вл.яют I-2 мл рабочего раствора 
экстра.:rента на золото . перР-меr.шmа.ют I-2 минуты и после расс.паи­
вашш фз.з орга.ничес� сЩЗу :еыводя:т в узкую часть кол6н добавле­
нием соляной кислоты I : 8.  30.1ry можно обработать и в термостойкой 
конической колбе на 50-IOC мл. После раз6азлен.ия экстракцию тю-­
водят прямо в ко.лбе , а после расс.л.аива.шш Ч:аэ органическую qi!.зy 
сливают в про6ир:�tИ с uритерrнми пробками. 

УШ. ПОДГОТGВКА ПОСУДЫ ЛЛЯ АНАЛИЗА 

Залогом надежности получаемых результатов ЯВ.1'.яется: хорошо 
подготовленная. ВЫМ!:lТая: посуда. Она до.лжна сыть чистой не толъко 
хш.mчески. но и тщэ.тельно отмwа от опреде.ля:емюс элементов , слу-
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чайно потертпш:х за счет восстановления: до металлов в ходе ана­
лиза. 

Испо..1Ъзованные стаканы, колбы, фильтровальные воронки ,цро­
бирки сначала тщательно моют ершом в темой воде , используя 
также соду, стиральный порошок, чтобы убрать со стенок осадок , 
налет солей. Колбы, пробирки, в которых бwш органические экс­
тракты, промывают ацетоном перед механическим мытьем, чтобы 
удалить органические растворы, которые не отмываются водой. При 
работе с ершом нужно следить , чтобы нижний конец его не ударял­
ся ни о дно , ни о стенки nосудн, так как можно вЬI6ить дно или 
проломить стенку. Стеклянная: посуда считается чистой , если на 
стеНRаХ её не образуется отдельных капель и вода равномерно 
сте.кает по стенкам. Хорошо вымытая таким образом посуда о6раба­
ты:вается затем свежеприrотовленной*пр.рской водкой: Эrо делается 
для того , что6ьt растворить и удалить со стено1t восстановлешше 
металлы,  при этом хорошо использовать емкость на 2-3 л :  кастрю­
ли из

"
жа.росто:йхоrо стекла или большие ЧйрlJоровые чаuщи. " Царскую 

вод;ку подогревают в сосуде на электроп..'IИтке , погружают в неё 
стакан , Itолбу и т. д. и вращением ополаскивают uосуд;у. Дают по­
стоять I-2 минуты и затем хорошо промы:вают водопроводной водой. 
Ее.ли в посуде проводился ана.лиз про6 с повшпенным содержанием 
э.пементов, то обработку" царсв:ой водкой"след;ует повторить дваж­
ды. Посуду для анализа на серебро, кроме того , ополасюrва.ют 
раствором аммиака I :  I .  Оставляют !.юстоять I-2 минуты и хорошо 
пром.ывают водопроводной водой и ополаскивают дистиллированной 
водой. 
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