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И нсгоукцяя № 1 9 0 -Х  р ассм о тр ен а  в  с о 
о т в е т ст в и и  с  приказом Микгео СССР 

№496 от 2 9 . Х , 7 6  Научным со в ето м  по а н а 
литическим методам  (п р о то к о л  № 3 5  от 
2 7 .Ш .8 0  г . )  и утверж дена ВЙМСом с 
введен и ем  в  д е й ст в и е  с  I  о к тяб р я  1 9 8 1 г .

ЭЖЗТРАИШОННО-СОТОМЕТРиЧЕСКОЕ ОПВДВЛЕНИЕ СКАНДИЯ 
С СУЛЬФОНИТРАЗО Р  В ГОРНЫХ ПОРОДАХ*'

Сущность м етода

Методика определения ск ан д и я , р а зр аб о тан н ая  Т . К .Б ахм а
товой  и В .А .Е р ш овой , осн ован а на сп осо б н ости  скан ди я о б р а зо 
вы вать  в  сл абоки слой  сп ед е  вн утри ком плекское соединение с 
сульф онитразо Р , котор ое э к с т р а г и р у е т с я  в  виде п р остой  соли  
дифенилгуанилина н-бутиловы м  спиртом1 .

Реакци я идет в  буферном р а ст в о р е  с о с т а в а  со л я н ая  к и с -  
лота-хл ор и сты й  кали й , в  котором  pH с о с т а в л я е т  1 , 7 .  В  5 0  мл 
и ссл ед у ем о го  раство£>а содер ж и тся 1 ,2 5  к г  сульф он итразо Р и 
~  5 0 0  м г диф енилгуанидина. О бразовавш ийся ком п лекс э к с т р а г и 
р у ет  бутиловым спиртом (2 5  мл) в  течен и е 3 0  с е к .

Оптическую п л отн ость  э к ст р а к т а  и зм ер яет на спектроф ото
м етре при длине волны 55С нм и тодлине сл о я  5  см . Р аствор ом  
сравнен и я служит э к с т р а к т , полученный при экстр аги р ован и и  

р е а г е н т а  сульф онитразо Р бутиловым спиртом (д л я  снижения сду-1 

чайной погреш ности в  приготовлении р а ст в о р а  объеди н яет д в а  
э к с т р а к т а ) .

И нтервал определяемы х содер::саний скан ди я с о с т а в л я е т  от 
I  д о  2 0  м кг в  фотометрируемом р а с т в о р е . О птическая п л о тн о сть  
э к с т р а к т а , содержащ его I  м кг ск ан д и я , р авн а 0 , 0 5 ;  о п ти ч еск ая  
п л отн ость  р а ст в о р а  сравнен и я по отношению к  во д е  с о с т а в л я е т  
0 , 6 .  Высокий ур овен ь а н ал и ти ч еско го  фона (экви вален тн ы й  
12 м к г Sc ) вы зы вает  н еобходи м ость тщ ательной дози р овк и  р е 

а г е н т а : погреш ность е е  не должна превышать 0 , 5 - 1 $  о т н . В е л и - 
чина pH р а с т в о р а  должна с о с т а в л я т ь  1 , 7 ± 0 , 1 .
О стальные параметры нормирует м енее с т р о г о : объем р а ст в о р а  
дифенилгуанидина может быть в з я т  с  отн оси тельн ой  п огр еш -

х/  В н есен а  в  НСАМ лабор атори ей  хим ических м е то д о в  а н ал и за  БГГЭ ИМГРЭ.
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н остью  д о  5 -IO '.':  ~ -*пературу при добавлен и и  сульф он итразо Р, 

эк стр ак ц и и  и и зм е р е н ..0  поддерживают в  п р еделах  2 0 + 5 °С .
Соединения с к а н я м  с  сульф он итразо Р об р азу ю тся  м гн о

в е н н о , к ом п лекс л е г к о  и з в л е к а е т с я : д л я  эк стр аги р о ван и я  д о с 

та то ч н о  2 0 - 3 0  с е к .
Соединение ск ан ди я с р еа ген то м  у стой ч и во  к а к  в  вод н ой , 

т а к  и в  ор ган и ч еск о й  с р е д е , по крайней м е р е , в  течен и е с у т о к .

О сновное преимущ ество эк стр акц и он н о-ф отом етр и ческого  
ва р и а н т а  м ето д а пер ед ф отометрическим со ст о и т  в  том , ч то  в  
этом  вар и ан те  р еак ц и я б о л ее  и зб и р ател ьн а отн осг гельно р е д 
козем ел ьн ы х эл е м е н т о в , г а к  к а к  они в  данном сл у ч ае  практи
ч е ск и  не влияют на опр еделен и е ск ан д и я . В эк стр ак ц и о н н о - 
ф о том етр и ч еск ой  вар и ан те  в меньшей степ ен и  мешают оп р ед ел е
нию такж е к ал ьц и й , торий и элем ен ты , р е а ги р у щ и е  с  с у л ь ^ о - 
н и тр азо  Р  м е д л е н н ее , чем скандий ( А 1, и ь , Ga, T i ,  V, Sn ) .  
Поэтому скан ди й  экстр аги р ую т с р а з у  п осл е  д об авл ен и я р е а г е н 
т а .

Перед д об авл ен и ем  сульф он итразо Р в в о д я т  аскорбиновую  
к и с л о т у , восстанавливаю щ ую  ж ел езо  Ш, и тиом очевину, ком плек

сующую м едь П.
Р а с т в о р , подготовлен ны й  д л я  эк ст р а ги р о в а н и я , не должен 

сод ер ж ать  б о л е е  5 0  м г С а ; 2 0  №  н а , К ; 1 0  м г %  ; 5  м гР е П ;,
2  м г  А 1 ; 0 , 7  м г s  ; 0 , 4  м г Р ;  0 , 0 5  м г Р 'и  ть. , т а к  к а к  б ол ь
шие к о л и ч е с т в а  эти х  эл ем ен то в занижают р е зу л ь т а т ы  о п р ед ел е

ния ск а н д и я .
В  р а с т в о р е  не должно быть бол ее  2 0  м кг V ; 1 0  м кг Си, 

G a, S n , U 5 5  м к г l i  ;  2  м кг Ът ; I  м кг Мо, г а к  к а к  при
больш их содерж ан и ях эти х  эл ем ен то в р езу л ь т а т ы  опр еделен и я 

ск ан ди я завы ш аю тся.
П р и сутстви е в  р а ст в о р е  ор ган и ч еск и х  ве щ е ст в  и зн а ч и 

тельн ы х к о л и ч е с т в  кремния ухудш ает во сп р о и зво д и м о сть  ан ал и 

з а .
Мешающие элементы о т д е л я е т  следувдим  об р азо м :
1 .  Прокаливают н а в е с к у  ан али зи р уем ого  м атер и ала <цри 

этом  сгор аю т о р ган и ч еск и е в е щ е с т в а ) ,  что  в с е г д а  р е к о м е вд у ет т  
с я  при определении н ел е т у ч и х  м икроком понентов.

2 .  Вскрываю т п р о б у , об р аб аты вая е е  см есью  ф тор и стов
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родной, азотн ой  и серной к и сл о т ; при этом удаляю тся s i o 2 и F\
3 .  Сухой о ст а т о к  после обработки кислотами сплавляю т со  

смесью  соды и буры, что гаран ти рует полное разложение пробы; 
при последующем выщелачивании сп л ава  водой отделяю тся ад. ,  г ,
S , и (одновременно частично отделяю тся H a ,K ,F ',M o ,w ,V ) .

4 .  Разрушают карбонаты и осаждают аммиаком гидроксид 
скандия совм естн о с содержащимися в  пробе коллекторами
( F e ,  и  )  д л я  отделения Са и Mg (дополнительно отделяю т
с я  На, к ,  F ' ,  частично Си ) .

5 .  Экстрагируют хлороформом купферонаты T i,Z r ,G a ,S n ,F e  
(дополнительно отделяю тся Мо и V ) .

6 . Извлекают бутиловым спиртом комплекс тория с  а р с е -  
н азо  Ш.

7 .  Разрушают органические в е щ е с т в а ^ , накапливающиеся 
в  водной фазе в  процессе экстракционных р азд ел ен и й , окисляя 
их а зотн ой  кислотой при выпаривании анализируемых р аство р о в  
и прокаливании сухи х о с т а т к о в .

8 .  Окись скандия ( SC2O3 ) переводят в  хлорид скан ди я, 
д об авл яя  соляную ки слоту и выпаривая е е  д о с у х а .

Методика предназначена д л я  определения скандия в  го р 
ных породах цри е г о  содержании от 0 , 0001% д о  0 , 1%.

Методика опробована на главны х типах изверженных го р 
ных пород: кислых (гр а н и т а х , гран оди ор итах, г р а н и т о в д а х ); 
основных (га б б р о , б а з а л ь т а х )  ;  уяьтраосновн ы х (д у н и та х ,п е 
р и доти тах, п и р океен и тах), а  также на осадочных горных поро
д а х  -  п есчан и ках, сл ан ц ах, б о к си т а х , и зв е с т н я к а х .

В приложении к  инструкции по внутрилабораторному кон т
ролю отсутствую т допустимые расхож дения д л я  скан ди я. Поэтому 
в  т а б л . I  приведены расхождения между повторными опр еделе
ниями скандия по данным а вто р о в  инструкции. Эти расхождения 
имеют тот  же м етрологический смы сл, ч то  и допустимые расхож 
дения4 , и их использую т цри внутрилабераторном контроле вос|- 
производим ости.

х /  На эту  стадию ан али за  сл ед у ет  обр ати ть^особое внимание: 
неполное разруш ение ор гани ческих вещ еств может вы зва т ь  
значи тельное завышение или занижение р е зу л ь т а т о в  о п р ед е -
26НЙЯ«

5



J6 1 9 0 -Х  
Таблица I

Ф актические расхож дения между повторными 
определениями скан ди я

-  -  ■ - ■  -----------  ■ .... — - —    ■ ■ ■ -   ' '

Содержание ск ан д и я , % Расхож ден и я, о т н . %

0 , 0 2  -  0 , 0 4 9 28
0 ,0 1  -  0 ,0 1 9 3 6
0 ,0 0 5  -  0 ,0 0 9 9 4 5
0 ,0 0 2  -  0 ,0 0 4 9 5 5
0 ,0 0 1  -  0 ,0 0 1 9 68
0 ,0 0 0 5  -  0 ,0 0 0 9 9 8 3
0 ,0 0 0 2  -  0 ,0 0 0 4 9 8 3
0 ,0 0 0 1  -  0 ,0 0 0 1 9 8 3

Реактивы  и материалы

1 .  А зотн ая к и сл о та  о с . ч . , дымящая, d = 1 , 4 2 ^ ;  кон 
центри рован н ая d = 1 , 3 7 - 1 , 4 0 ;  р а зб а вл ен н а я  1 : 1 .

2 .  Серная к и сло та  d = 1 ,8 4  и р а зб а вл ен н а я  1 : 1.
3 .  С оляная к и сл о та  d = 1 ,1 7 - 1 ,1 9  х . ч .  и р а зб а вл е н н а я  

1:1  и 1: 8 .
4 .  Ф тористоводородная к и сл о та  4 0 ^ -н а я .
5 .  Аммиак, 10^-ны й водный р а с т в о р .
6 . Аммоний хлористы й, 2̂ -ный водный р а с т в о р .
7 .  Ж елезо х л о р и ст о е , солянокислы й р а с т в о р , содержащий 

2 0  м г Fe Ш в  I  м л. Растворяю т 1 0  г  F e C l j . 6H2 o в  1 0 0  мл 
соляной  ки слоты  1:8  (р а ст в о р  с  зеленым оттен к ом , ч то  сви 
д е т е л ь с т в у е т  о наличии значи тельны х к о л и ч ест в  ж е л еза  П, 
д л я  работы  н е п р и го д ен ).

8 . Натрий хлористы й, 1%-т&  водный р а ст в о р  с  рН =8-9 
(добавляю т н еск о л ьк о  к ап ел ь  щ елочи ).

9 .  А р сен азо Ш (М Р Г У -0 9 -6 1 1 7 -6 9 , з - д  и м .В о й к о в а ), 0 ,1 $ -*  
ный водный р а с т в о р .

1 0 .  Д и ф етш у аки д и н  симметричный, р а ст в о р .Н а в е с к у  2 4  г  
р а с т в о р я е т  в  100 мл I  н . соляной  ки слоты , нерастворивш ийся 
о с т а т о к  отф и льтр овы вает. У станавливаю т рН =2-3 (п еч и ц ц и ка- 
торной б у м а г е ) , д о б а в л я я  н еск о л ьк о  к ап ел ь солян ой  ки слоты .

х/  d — о т н о си тел ьн ая  п л о т н о ст ь .

6
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1 1 .  Купферон, 6/о-ный водный р а с т в о р . Если исходный 

препарат содержит продукты окисления (желтый ц в е т  купферона ;|, 
е г о  очищают следующим об р азо м . В  колбу ем костью  2 5 0 -8 0 0  мл 
наливаю т 1 2 0  мл воды и н агр еваю т д о  6 0 ° С . В  н агретую  во д у  
в н о с я т  при размешивании 3 0  г  и с т е р т о го  в  порошок купферона. 
После полного р аство р ен и я  добавляю т 2  г  и зм ельченн ого ак ти ви 
р ован н ого у г л я , перемешивают 1 0 - 1 5  мин и фильтруют ч е р е з  
обогреваем ую  воронку Бю хнера. Фильтрат охлаждают д о  0 °  и 
оставляю т на н оч ь. Выделившиеся кристаллы  купферона отфильт
ровывают под вакуумом на воронке со  стеклянным пористым 
дном № 4 ,  промывают спиртом (1 0  м л ) , за те м  эфиром (1 0  мл)
и сушат на в о зд у х е  в  течен и е с у т о к . Выход с о с т а в л я е т  около 
75$  от в з я т о г о  к о л и ч е ст в а  купферона5 . Р еак ти в  хран ят в  тем 
ном прохладном м е с т е  в  бан ке и з  тем ного с т е к л а  с  притертой 
крышкой. Банка должна быть уп акован а в  полиэтиленовый п акет  
с  вложенным в  н е г о ' углекислы м аммонием. Рабочий р а ст в о р  куп-* 
ферона г о т о в я т  перед эк стр ак ц и ей , р а ст в о р я я  препарат в  х о 
лодной в о д е .

1 2 .  Спирт бутиловый нормальный.
1 3 .  Сульф онигразо Р , 0 ,0 2 5 $  -ный р а с т в о р . Точную навес-> 

ку п р еп ар ата р астворяю т в  буферном р а ство р е  (с м .н и ж е ).
1 4 .  Хлороформ перегнанный.
1 5 .  Буферный р а ст в о р  с о с т а в а  соля-гая ки слота-хд ор и еты й  

кали й , р Н -1 ,7 ^ 0 ,1 .  В мерном цилиндре смешивают 1 0 0  мл 0 ,2М  
р а ст в о р а  х л о р и сто го  к а л и я , 4 2  мл 0,2М  соляной кислоты  и д о 
ливают зо д о й  д о  4 0 0  м л. Исходные р аствор ы  хл ор и стого  кали я 
и соляной  кислоты  можно го т о в и т ь  и з ф иксаналов .0,1  г -э к в / л  
КС1 и НС1 (р а с т в о р  и з ампулы выливают в  мерную колбу на 
5 0 0  мл и доливаю т вод ой  до .м е т к и ).

1 6 .  Р а ств о р  "маскирующих а г е н т о в " ,  4$-н ы й  по ти о м о ч е- 
вине и 0 ,4$~ н ы й  по аскорби н овой  к и с л о т е . С о о т ве т ст ву ю щ е  

н авеск и  р астворяю т в  во д е  при комнатной т ем п ер ату р е . Р а с т 
во р  г о т о в я т  перед применением.

1 7 .  Смесь н атр и я у гл е к и сл о го  б е зв о д н о го  (со д ы ) и н ат
рия бор ноки слого б е зв о д н о го  (буры ) в  отношении 2 : 1 .

1 8 . Стандартные растворы  ск ан ди я .

Р а ств о р  А. Н авеску окси да скан ди я (О С -99 ТУ 4 8 5 4 - 5 7 )

7
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0 , 1 5 3 4  г  помещают в  с т а к а н  ем костью . 3 0 0  м л , приливают 1 7 0  мл| 
сол я н о й  ки сло ты  1: 1 , покрывают часовы м  ст ек л о м  и к и п я тя т  д о  
полн ого  р а с т в о р е н и я  ок си д а  ск ан д и я  ( 1 0 - 1 5  м и н ). Остывший 
р а с т в о р  к о л и ч ест в ен н о  п е р е н о ся т  в  мерную колбу  на I  л и 

доли ваю т во д о й  д о  м е т к и . В _ 1  мл р а с т в о р а  А ( ~  I  м по с о л я 
ной к и с л о т е  ) с о д е р ж и т с я __ 100 м к г ск а н д и я .

Р а с т в о р  Б .  1 0  м л р а с т в о р а  А помещают в  мерную к ол б у  на 

ТОО мл и дол и ваю т во д о й  д о  м е т к и . В _ 1  мл ра с т в ора Б ( ~ 0 , 1  М 
по со л я н ой к и с л о т е )  со д ер ж и тся  1 0 м к г ск а н д и я .

Ход а н а л и за

Н а ве ск у  и с т е р т о й  д о  - 2 0 0  меш пробы от 0 , 0 2  д о  I  г  
( в  за в и си м о ст и  от п р е д п о л а га е м о го  содер ж ан и я ск ан д и я  -  см . 
т а б л . 2 ) в  фарфоровом л о то ч к е  помещают в  холодный или н а г 

реты й  не выше 3 0 0 °G  м уф ель, н агр еваю т е г о  д о  5 0 0 -6 0 0 ° С  и 

выдерживают пробу около ч а с а .  З а т е м  п е р е н о ся т  пробу в  см о
ченную в о д о й  плати новую  чашку , приливают 3 - 5  мл кон ц ен т

рирован ной  а з о т н о й  к и сл о т ы , 3 - 5  мл сер н ой  ки слоты  1 : 1 ,
1 5 - 2 0  м л * * ' ф тори стоводор одн ой  ки слоты  и в  теч ен и е  1 , 5 - 2  час|. 

упариваю т н а п есч а н о й  б а к е  д о  вы делен и я г у с т ы х  п ар о в сер н ой  
к и сл о т ы . Дают чашке о с т ы т ь , обмывают ст ен к и  а зо т н о й  к и с л о т е ^  

1:1  и вы париваю т р а с т в о р  д о с у х а  (с н а ч а л а  н а б а н е , а  з а т е м  
на п л и т к е ) . Д обавляю т 3 - 6  г  см еси  соды  и буры , сп лавляю т 
содерж им ое чашки в  муфеле при 8 5 0 -9 0 0 ° С  в  теч ен и е  3 - 5  мин, 
перемеш ивают с п л а в , вращ ая чаш ку, и сп лавляю т еще 5 - 1 0  мин. 

Вращ ая чаш ку, р асп р ед еля ю т с п л а в  тонким сл оем  по е е  дн у и 

с т е н к а м . Остывшую чашку обмывают снаружи в о д о й , опускаю т в  
с т а к а н  ем ко стью  3 0 0 - 4 0 0  мл к  приливают гор ячую  в о д у  д о  метки) 
н а  с т а к а н е  1 5 0  м л . С такан  с т а в я т  н а гор ячую  баню и п ер и о д и - 1 
ч е с к и  в  т еч е н и е  п о л у т о р а -д в у х  ч а с о в  перемеш ивают р а с т в о р , 

вы щ елачи вая с п л а в . Чашку вынимают и з с т а к а н а  с  помощью с т е к 

лянной палочки  или ти гел ьн ы х  щипцов и обмывают е е  в о д о й  над 

основным р а с т в о р о м . Р а с т в о р  к и п ятят  2 - 3  м ин, даю т о с а д к у  о т - .

х /  По х од у  а н а л и за  в е д у т  д в а  кон трольн ы х оп ы та: в  плати новую  
чашку помещают 2 0  м г  ж е л е з а  Ш в  ви це р а с т в о р а  е г о  хдори-| 
с т о й  с о л и ;п е р е д  д о б авл ен и ем  к и сл о т  р а с т в о р  вы п ар и ваю т. 1

х х /  М аксимальные к о л и ч е с т в а  р е а г е н т о в  у к а за н ы  д л я  н а в е с о к  
пробы 0 , 5 - 1 , 0  г .
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Таблица 2
Н авеска  ю о б ы  при различны х содерж аниях 

скан ди я

П редполагаем ое со д е р 
жание ск ан ди я, %

Реком ен дуем ая на
в е с к а ,  г

Содержание ск а н 
д и я в  н а в е с к е  

м кг

0,0001 -  0,001 I I  -  10

0 ,0 0 1  -  О.иОЗ 0 , 5 5 - 1 5

0 ,0 0 3  0 ,0 0 0 0,2 6 - 1 8

0 ,0 0 9  -  0 ,0 2 0 О Д 9 - 2 0

0 ,0 2 0  -  0 ,0 4 0 0 ,0 5 10 -  20
0 ,0 4 0  -  0 , 1 0,02 8 - 2 0

с г с я т ь с я  р теч ен и е 1 5 -2 0  мин и ф ильтрует р а с т в о р  ч е р е з  п л о т -, 
ный ф ильт1'.  О садок на фильтре, промывают три р а з а  р аство р ом  
хл о р и сто го  н атрия и раствор яю т гор яч ей  соляной ки слотой  1:1 
( 1 5 - 2 0  м л ), соб и р ая ф и л ь т р а т .в  т о т  же с т а к а н , в  котором  
вы щ елачивался сп л ав*. Фильтр.промывают го р яч ей  водой  (общий 

объем р а ст во р а  в  ст а к а н е  должен с о с т а в л я т ь  1 0 0 - 1 5 0  мл)'*1/ .
С олян оки слы й -р аствор  ки п ятят в  теч ен и е 1 0 - 1 5  мин д л я  

разрушения к а р б о н а т о в . ;В го р я ч и й  piacTBcp добавляю т при п ер е
мешивании 10$-н ы й  р а с т в о р  аммиака д о  с л а б о го  за п а х а  д л я  
осуж дения ги д р оксн па ж е л еза  Ш, ти тан а 1У и д р у ги х  эл е м е н т о в , 
служащих коллектор ом  д л я  ск ан дн яхх' . Осадку дают о т с т о я т ь с я  
на теп лой  бане в  теч ен и е 1 5 - 2 0  мин, отф ильтровы вает е г о  

ч е р е з  плотный фильтр и промывают д в а -т р и  р а з а  2^-ным р а с т 
вором хл о р и сто го  аммония. О садок р аство р яю т на фильтре 
(н е р азво р а  гквая фильтр ) го р яч ей  солян ой  к и сло той  1:1 
( ~ 5 0  м л ) . Ф ильтрат соб и р ает  в  с т а к а н  и выпаривают д о  влаж 
ных с о л е й .

О стато к  р а с т в о р я е т  в  2 0 - 3 0  мл сол ян о й  кислоты  1 : 8 ,

х /  Выщ елачивать с п л а в , отф ильтровы вать о са д о к  и р а с т в о р я т ь  
е г о  сл е д у е т  в  один в  т о т  же д е н ь , чтобы  не н акап ли ва
л а с ь  S i 02 из с т е к л а .

х х/  После осаж ден ия аммиаком с л е д у е т  и з б е г а т ь  в о з д е й с т в и я  
на р а ст в о р  п ар ов ф тори стоводородн ой  кислоты  и з окружаю
щей ср ед ы , т а к  к а к  фтор-ионы прочно связы ваю ? в  ком плекс 
T i  н г г ,  п р е п я т ст в у я  их отделен и ю , а  такж е к ом п л ексу 
е т  скан ди и , не п о зв о л я я  ему в с т у п а т ь  в  реакцию с  с у д ь -  
ф онитразо Р .

9
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к оли чествен н о п ер ен осят  в  делительную  воронку емкостью  1 5 0 -  
2 0 0  мл и доливаю т той  же ки слотой  до метки на воронке 5 0  м л.

Приливают 3 0  м я  хлороформа, с помощью пипетки с  грушей 
добавляю т 5  мл (е сл и  в  р а ство р е  с о д е р к н т с ж 2 0  м г Ре Ш}:'  ) 
или 1 0  мл (е с л и  со д ер ж и тся>20  м г Fe Ш) 6^ -н о го  р аство р а  
купферона и с р а з у  экстрагирую т в  течение I  мин. После р а с 
слоен и я фаз нижний ор ганический слой сливают и отбрасывают 
Если между фазами о б р а зу е т с я  окси дн ая п лен ка, ее  оставляю т 
и в м е ст е  с  водной ф азой промывают д в а  р а з а ,  приливая по 15м л 
хлороформа и вст р я х и в а я  каждый р а з  по 0 ,5  мин. Если с о 
лянокислый р а ст в о р  п осле пер вого пром ы вать! о с т а е т с я  окрашен
ным , д об авл яю т, в  зави си м ости  от содержания ж е л е з а , ен.е от 
5 д о  10  мл купферона; сн ова  экстрагирую т и промывают водную 
ф азу . Тщательно отделяю т хлороформ.

При ан ал и зе  м атер и алов с  повышенным содержанием тория 
е г о  отделяю т, д о б а в л я я  к  промытой водной фазе 25 мл бути 
л ового  спи рта и 5 мл 0 ,1 ^ -и о г о  водн ого  р аство р а  а р се н а зо  1П. 
Комплекс т о р и я * * ' экстрагирую т в  течение 3 0  с е к . Верхний 
ор гани ческий  слой  отбрасы ваю т, а водный слой  сливают в  фар
форовый т и ге л ь  ем костью  9 0  мл (№ 5  вы сок и й ), добавляю т 2 мл 
дымящей а зо т н о й  кислоты  и на гор ячей  песчаной бане упари
ваю т р а ст в о р  д о  3 0 - 4 0  мл. Накрывают ти гел ь  воронкой 
( .0 = 5 - 6  см ) со  срезанным концом и кипятят на б а н е , д о б авл яя  
дымящую азотн ую  к и сло ту  по 2 мл ч е р ез  каждые 2 0 -3 0  м и н ,по
ка р а ст в о р  не вы парится д о с у х а . Ти гель помещают в  муфель, 

'н агр еты й  д о  ~ 5 0 0 ° С ,  и выдерживают в  кем около 10 мин.
В остывший т и ге л ь  вливаю т 5  мл соляной кислоты 1 : 8  и выпари
вают д о су х а  на кипящей водяной б а н е . К сухому о ст а т к у  при
ливают 5 мл р а ст в о р а  маскирующих а г е н т о в , 3 8  мл буферного 
р а с т в о р а , 2 мл р а ст во р а  д и ф ен и л гу ан ад и н а^ ^ п ер ен о сят  р аст во р

х/  Содержание F e  Ш оценивают в и зу а л ь н о , ср авн и вая о к р асо т  
остывших солянокислы х р а с т в о р о в  проб и р а с т в о р о в  к он т
рольных опы тов.

хх/ Торий отделяю т тол ьк о  в  том с л у ч а е , есл и  е г о  содержание 
в  фотометрируеыом р а ст в о р е  превышает 5 0  ш сг. 

хэа/Можно предвари тельн о смешать в с е  три р еак ти ва и прилить 
4 5  мл полученного р а с т в о р а . Д л я  ан ал и за  д е с я т и  проб 
можно зар ан ее  п ри готови ть р а с т в о р , смешав 5 0  мл р а ст во р а  
маскирующих а г е н т о в , 3 8 0  мл буферного р а ст в о р а  и 2 0  мл 
р аство р а диф енилгуанидина.

10
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Е дели тельн ую  воронку и приливают 25  мл б у т и л о во го  сп и р т а . 
Одной и той  ;ке пи петкой Мора ( с  шариком) в н о с я т  5  мл 0 ,0 2 4 % -  
н ого  р а ст в о р а  сульф они^разо Р и с р а з у  я е  экстрагирую т' в  течеф  
ние 3 0  с е к .

П осле р а ссл о е н и я  фаз водный сл ой  о тб р асы ваю т, а  о р г а н и -' 
ч ески й  фильтруют ч е р е з  су х о й  неплотный фильтр ( =11 с м ) ^
в  су х о й  ст а к а н  ем костью  5 0  м л.

Оптическую п л о тн о сть  э к с т р а к т а  измеряют на сп ектр о ф о то
м етр е при длине волны 5 6 0  нм в  к ю вете с  толщиной с л о я  5  см . 
Р аствор о м  ср авн ен и я служ ат объединенные э к ст р а к т ы  д в у х  н у л е 
вы х р а с т в о р о в  шкалы, п р и готовляем ой  д л я  п остр о ен и я  гр а д у и р о 
во ч н ого  граф ика.

П остроение гр ад у и р овоч н ого  граф ика 
В дели тельн ы е воронки наливаю т по 2 0 - 3 0  мл солян ой  к и с 

лоты 1: 8 , по I  мл р а с т в о р а  х л о р и ст о го  ж е л е за  и 0 ; 0 ;  0 , 1 ;
0 , 2 ;  0 , 5 ;  1 , 0 ;  1 , 5 ;  2 , 0  мл ст а н д а р тн о го  р а с т в о р а  Б ( 0 , 0 ;  I ;
2 ;  5 ;  1 0 ;  1 5 ;  2 0  м кг с к а н д и я ) . Р аствор ы  доливаю т сол ян ой  
к и сло той  1 : 8  д о  м етки  на вор он ке 5 0  м л , д о б а в л я к т  6 т  
р а с т в о р а  купф ерона, экстр аги р ую т хлороформом и д а л е е  продол
жают по год у  а н а л и з а .

По полученным данным с т р о я т  граф ик, о тк л ад ы вал  :о ней 
а б с ц и с с  концентрацию скан ди я в  ф о том етр и р уеш х  ? а с т в о р р х , ю  
о с .. ор ди н ат-вели чи ну оп ти ч еско й  п л о тн о сти .

Вычисление р е з у л ь т а т о в  а н а л и за  

Подержание ск ан ди я в  пробе (С ,% ) рассчиты ваю т' по форму-

'1Р п _  Ш.100 е>С =  J — ■=“  /о,
Н .Ю Ь

г д е  m -  к о л и ч ест в о  ск а н д и я , со о тветству ю щ ее  пс гр ад у и р овоч 
ному графику р а зн о ст и  между опт. теской  плотн остью , 
ан али зи р уем ого р а с т в о р а  сп ел н ей  о п ти ч еско й  п л о т - '

КОСТЬЮ раоТЗОрОВ ХОЛОСТЫХ ииЫТОЬ, мкг,
Н -  н а в е с ь  г .

х /  Ч и стоту  партии ф ильтров п р ед вар и тел ьн о  контроли^ /юг- 
ч е р е з  аждыи д еся ты й  фильтр уп ак овк и  фи .ьтрлю т 2 - 3  мл э к 
с т р  пета р с а 1 з н т а . Изменение ц в е т ч  э к с .р а к т ,-  с л  'т е л ь с т -  
в у е т  о н еп р и годн ости  ф и льтр ов. Н епригодна т а  л.те ■' .лт рн 
с  желтым о т ел к о м .

т т
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К I  А С С Н Ф И К А Ц И Я  
ЛАБОРАТОРНЫХ МЕТОДОВ АНАЛИЗА МИНЕРАЛЬНОГО СЫРЬЯ

!

К атего 
рия

Наяиенованле ан а
л и за Б осцронззодяаю сть ы етодов а и а л зза Ков&хгщЕеет 

! х  допустю ю ыу 
, ср ед н ек вад р а- 
•пгчзоку 
'.отклонении

I Особо ТОЧНЕЙ 
анализ

С редаехзадратзгш оо отклоноЕпе De с у з ь  т а г о в  опреде
ления должно би ть в  топ р а з а  меньше допустим ого 
србднелвадратдчного отклонения, реглам ентируем ого 
Бимф укппей внутрилйборагорного к о н т р о л я * ^ с и . Прп~ 
л о з о я з е )

0 ,3 3

П Полный анализ С^еднсхвадрата^щ пе отилопенгя р е зу л ь т а т о в  опреде
ления отдельны х кош ю пеЕУоз не долина т о о в о а т ь  
доп ускС 2нх сроднеЕвадратпчБш ; отклонения I

Суынз, лоппоиэн тов, если определены в с е  кселю некта 
при  со д ер х авп з са я д о го  e s s s  0 , 1 $ ,  долина л  е х а т ь  а  
и н тервале 9 9 ,5 + 1 ,5 0 $

"укма к о п яо аен тов , осл а  оп оеделе§н  в с е  к о а п о с е зг н  
п ри  содерхшЕП! каждого в з з а  0 ,0 1 $ ,  долина д е л а т ь  з  
зш терваде 9 9 ,9 + 1 ,5 0 $

я
Й
>3
а

С оедзегледр аш чЕ ы е отклонения р е зу л ь т а т о в  оп р оде- 
■ЕбЕЕя главны х (со д е т е зЕ ч е  б о з е е  5 * )  кош гоноятов 
дод зн а б э т ь  в  у пн р а з а  неньше допустим ого с р а д п е - 
к гадр агЕ чн ого  отклонения 0 ,3 3

я
и

ч*
rt
я
и
п
Й
сч

Средаеквадратнчные окглокепня р е зу л ь т а т о в  опреде
ления отдельных ко?шон<штов к е .д о л н ш  п р о т р а т ь  
додустяы ого среднеквадратичного отклонения

Сумма компонентов, если определена в се  кошгоеонти 
при сод ер ваш з» дакдого  пнпе 0 , 1$ ,  должна леж ать 
в Енториале 9 9 ,5 + 0 ,8 0 $

Суьзаа к ош ю п еи тоз, есян  определены в с о  компоненты 
при содерхаш ш  каждого ш ж о 0 , 01$ ,  должна д с г а т ь  в  
интервале 9 9 ,9 + 0 ,8 0 ?

°  Я Анализ р я д о -
о  вззс проб
t*

Среднекпадратнчное отклонеиае р е зу л ь т а т о в  оп р ед е- 
л ennfl а е  додлво ярсш ьЕать д о п у сп н гзх  е р е д н е к Ь д р а - 
Т1ГШНХ ОТЕЛОЫ0ЕН2

I

I

м 17 Ав&лаз т е х н о - 
^  л о гп ч е сх зх
о  продуктов

С р ед н еязад р ак гш к е оти зон еяпя р е зу л ь т а т о в  опреде
лен н а м огут ш зе в ш а гь  д о н у ст га о е  ср едгаектм ^ вгп чн ое 
откдоп екзо  не б о л е е , ч ел  в  д в а  р а з а  (по особой  д о -  
го эо р еш ю стд  с  заказчи ком ) 1-2

7 Особо точный Среднеквадратпчпае отхжоЕекдя р е зу л ь т а т о в  о ц р ед е-
ан ахп з г е о х п -  лепня д о д за д  быть г д в а  р а з а  йонъеэ д о п у с в ш э х  
иягчесзшх нвоб ср ед зеавзд р атл ч п н х  отклокегтсй 0,5

У1 Анализ рядовых Срадавааэдратйчпые овклопедхЕ р е зу л ь т а т о в  о п р ед ел е- 
геозхзи честэхх  пня но дазггаа вреЕгйгать уд во & щ у з велп чгн у  д о п у ст н - 
проб u o ro  средкеы ы гдратнчяого отклонения 2

УП Полуколдчо- 
отванный анелгв

УЕ К а ч е сгзэх п зй  
S&ZS23
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В о о л р о и з в д а -  
н оовь ош м д ал е»  
1ШЯ 4-10 ЦЕЙр
(и и в е р в д х о в г  
н а  о д а  поря
д о к  оодарядн2& 
о догорхваг& ной 
вероятностью  68$

Т о ч а с с г ь  о п р е- 
д е х е п л я  па 
нормируется

Си. Ы отоднчеслно jE s s a s s a  М е т о д а  лабор аторн ого контроля к а ч е с т в а  ап ш и тж чесп Е х р аб о т”, 
М ., BSHC, 1 9 7 5 г .
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