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Выписка из приказа Министра геологии б 496 от 29 ок
тября 1976 г.

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

Воспроизводимость и правильность результатов анализа 
руд и горных пород оценивается согласно Методическим ука
заниям НСАМ "Методы лабораторного контроля качества анали
тических работ".
Примечание: Размножение инструкций на местах во избежание 
возможннхиискажений разрешается только фотографическим или 
электрографическим способом.
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Инструкция I I99-XC рассмот
рена в соответствии с прика
зом Мингео СССР № 496 от 
29.Х.76 Научным советом по 
аналитическим методам (про
токол И 41 от 6.1.83.) и ут
верждена ВИМСом с введением 
в действие с I апреля 1983 г.

АТОМНО-АБСОРЫЩОННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЗОЛОТА, СЕРЕБРА 
И ПАЛЛАДИЯ В МИНЕРАЛЬНОМ СЫРЬЕ ПОСЛЕ СОВМЕСТНОГО 

ИХ КОНЦЕНТРИРОВАНИЯ"^

Сущность метода

Методика определения золота, серебра и палладия, разра
ботанная И.И.Наэарекко и И.В.Кисловой^, заключается в разло
жении пробы смесью кислот, осаждении определяемых элементов 
в виде комплексных соединений с п-диметиламинобензилиденро- 
данином (совместное концентрирование) и определении атомной 
абсорбции золота, серебра и палладия.

Концентрирование золота, серебра и палладия с примене
нием органического реактива п-диметиламинобензилиденроданина 
(п-ДАБР) отличается от концентрирования благородных метал
лов сорбцией на активированном угле и от пробирного концент
рирования большей избирательностью, позволяет отделять эти 
элементы от больших количеств Fe, Cu,Zn , РЬ, Со и др. и 
поэтому может применяться при анализе любого минерального 
сырья. Кроме того, этот способ концентрирования отличается 
быстротой и простотой выполнения.

Ввиду неоднородности распределения золота в пробе бе
рут для анализа навески 5-10 г. Анализируют две-три парал
лельные навески, отобранные путем предварительного квартова-

Внесена лабораторией физико-химических методов анализа 
ИМГРЭ.
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ния пробы. При анализе сульфидных руд, для которых характер
но более равномерное распределение золота, а также минера
лов можно брать меньшие навески (1-2 г).

Метод совместного концентрирования золота, серебра и 
палладия соосаждением с п-ДАБР^ основан на способности этого 
реагента образовывать с Ли, Ад, и Pd в 0,1-0,5 н, растворе 
азотной или соляной кислоты нерастворимые комплексные соеди
нения, которые выпадаю? в осадок вместе с избытком реагента. 
Состав образца не влияет на полноту осаждения определяемых 
элементов, которая в условиях анализа составляет 90%,

Полученный осадок озоляют в муфельной печи, обрабаты
вают смесью кислот, растворяют в I н. соляной кислоте и оп
ределяют атомно-абсорбционным методом Аи, Ад к Pel,

Если в растворе содержится мензе 0,5 мкг/мл золота 
(0,25 г/т при навеске 10 г и объеме анализируемого раствора 
5 ил), его определяют после экстракции кетилизобутилкетоном 
из I н. по соляной кислоте раствора ; серебро и палладий оп
ределяют в этом случае в оставшемся после экстракции соляно
кислом растворе.

Раствор или экстракт распыляют в воадушно-ацетилэновое 
пламя и измеряют атомную абсорбцию золота,серебра и палла
дия ас наиболее чувствительным резонансным линиям Аи 242,8ны, 
Ад 328,1 нм к Pd 247,6 нм. Источником резонансного излучения 
служат лампы с полым катодом.

Методика предназначена для определения 0,07-5 г/т золо
та, 0,2-100 г/т серебра, 0,5-100 г/т палладия из одной навес
ки в пробах разнообразного состава.

Методика опробована на стандартных образцах сульфидных 
медно-цинковых и медно-никелевых руд и продуктов переработ
ки этих руд (концентраты и хвосты обогащения).

В табл. I и 2 даны допустимые расхождения^ между пер
вичными и повторными определениями золота и серебра (ДдОП)« 
расхождения, полученные авторами инструкции (Дэксп)■»и эа~ 
пас точности ( Z = Дд0П/Дэксп>*



Таблица I
Допустимые расхождения2 (Дд0П), фактические расхож
дения (Дэксп) и запас точности (Z) при определении 

золота
Содержание золота, % Ддоп Дэксп Z

0,0002 - 0,00049 (2-4,9 г/т) 50 36 1,4
0,00005 - 0,00019 (0,5-1,9 г/т) 75 42 1,8
0,000007 - 0,000049 (0,07-0,49 г/т) 83 53 1,6

Допустимые расхождения2 (Ддоп>< 

дения (ДэКСП> и запас точности 

серебра

Таблица 2

, фактические расхоя- 

(Z ) при определении

Содержание серебра, % Ддоп Дэксп Z

0,005 - 0,0099 (50-99 г/т) 25 22 1,10,002 - 0,0049 (20-49 г/т) 34 26 1,3
0,001 - 0,0019 (10-19 г/т) 42 31 1,4
0,0005 - 0,00099 (5-9,9 г/т) 50 34 1,50,0002 - 0,00049 (2-4,9 г/т) 56 39 1,4
0,00005 - 0,00019 (0,5-1,9 г/т) 70 50 1,4
0,00002 - 0,000049 (0,2-0,49 г/т) 83 62 1,3

Для палладия в табл.З даны только фактические расхож
дения, тая как допустимые расхождения для него не установ
лены.
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» I99-XC
Таблица 3

Фактические расхождения для палладия (ДдКСП)

Содержание палладия, 56 л*

0,005 - 0,0099 (50-99 г/т) 25
0,002 - 0,0049 (20-49 г/т) 26
0,001 - 0,0019 (10-19 г/т) -

0,0005 - 0,00099 (5-9,9 г/т) 27
0,0002 - 0,00049 (2-4,9 г/т) -

0,00005 - 0,00019 (0,5-1,9 г/т) 28

Реактивы и материалы

1. Азотная кислота, dl,40x .̂
2. Соляная кислота, d  1,19 ; 0,1н.; 0,5н.; 1н. и 

Зн. растворы.
3. Фтористоводородная кислота, 40^-ный раствор.
4. Метилизобутилкетон перегнанный.
5. Смесь азотной dl,40 и соляной dl,19 кислот в отно

шении 1:3 (царская водка). Смесь готовят перед употреблением.
6. Спиртовый раствор п-диметиламинобензилиденроданина. 

Растворяют 0,25 г п-диметиламинобензилиденроданина в смеси 
50мл 9655-ного этилового спирта и 2мл 2055-ного раствора едкого 
калия. Раствор готовят перед употреблением. На одно опреде
ление расходуют 3 мл раствора,

7. Стандартные растворы золота.
Раствор А . Навеску 0,1000 г чистого золота (99,9956) 

растворяют при нагревании в 20 мл царской водки, переносят 
в мерную колбу на 500 мл, доливают соляной кислотой 1:1 до 
метки и перемешивают, В I мл_раствора А содержит~я_200_мкг_ 
золота. Раствор хранят в темноте.

Раствор Б . В мерную колбу на 200 мл помещают 10 ил 
раствора А, доливают до метки 1н. соляной кислотой и переме-

d -  относительная плотность.
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* I99-XC

шивают. В I мл_раствора Б содержится_10 мкг золота^ Раствор 
хранят в темноте не более двух недель.

Раствор В . В мерную колбу на 100 мл помещают 10 мл 
раствора Б, доливают до метки 1н. соляной кислотой и переме
шивают. В I мл_раствора В содержится_1_мкг_золота._Раствор 
хранят в темноте не более двух недель.

8. Стандартные растворы серебра.
Раствор А . Навеску 0,1000 г чистого серебра (99,99/6) 

растворяют при нагревании в 10 мл азотной кислоты 1:1, при
ливают 20 мл воды и 80-100 мл соляной кислоты dl,19 (до 
полного растворения образующегося осадка хлорида серебра). 
Раствор переносят в мерную колбу на 500 мл, доливают до мет
ки соляной кислотой 1:1 и перемешивают, В I мл_раствсра А 
содержитея_200_мкг_серебра._

Раствор Б . В мерную колбу на 200 мл помещают 10 мл 
раствора А, доливают до метки 2н. соляной кислотой и пере
мешивают. В I мл_раствора Б содержитея_10 мкг серебра. Раст
вор устойчив в течение двух месяцев.

9. Стандартные растворы палладия.
Раствор А . Навеску 0,1000 г чистого палледия (99,99%) 

растворяют при нагревании в 20 мл царской водки, переносят 
в мерную колбу на 500 мл, доливают до метки соляной кисло
той 1:1 и перемешивают. В I мл_раствсра А содержится_200 мкг 
палладия.

Раствор Б . В мерную колбу на 200 мл помещают 10 мл 
раствора А, доливают до метки 1н. соляной кислотой и переме
шивают. В I мл_раствора Б содержится^ 0 мкг палладия..

Аппаратура и принадлежности

1. Атомно-абсорбционный спектрофотометр любой марки.
2. Спектральные лампы с полым катодом на золото, се

ребро и палладий.
3. Баллоны с ацетиленом.
4. Редуктор к баллону.
5. Фильтр для очистки ацетилена.
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№ I99-XC
Ход ане лза

Вариант I. Анализ проб с предполагаемым 
содержанием золота больше 0,25 г/т.

I. Разложение пробы
Навеску пробы 5-10 г (или 1-2 г для сульфидных руд и 

минералов) помещают в фарфоровую лодочку и обжигают в муфе
ле при 500-600°С в течение 1-2 часов. Остывшую пробу поме
щают во фторопластовую чашку или в чашку из стеклоуглерода, 
смачивают водой, приливают 10 мл азотной d1,40 и 25-40 мл 
фтористоводородной кислот. Чашку помещают на плитку и раз
лагают пробу сначала при умеренном нагревания, через 1-2 
часа нагревание усиливают к упаривают раствор до влажных 
солей. В остывшую чашку наливают 20-30 мл царской водки и 
упаривают раствор до влажных солей при 80-100°С, периоди
чески перемешивая. Для удаления следов азотной кислоты 
пробу дважды обрабатывают 5 ил соляной кислоты d 1,19, 
каждый раз упаривая до влажных солей. Соли растворяют з 
10 мл Зн. соляной кислоты и фильтруют через фильтр с белой 
лентой в стакан на I0Q мл. Осадок тщательно промывают на 
фильтре Зн. соляной кислотой и отбрасывают, Фильтра® в ста
кане упаривают до влажных солей, остаток растворяют при на
гревании в 20 или 40 ыя 0,5к. соляной кислоты (20 ид при 
навеске до 5 г, 40 едя прк навеске от 5 до 10 г),

2. Совместное концентрирование Au, £g_ я Pd
Реактиь для совместного концентрирования готовят сле

дующим образом: в стакан на 50 мл помещают 20 мл ОДн. раст
вора НС£ и 3 мл спиртового раствора п-ДАБР и перемешивают. 
Реактив вместе с выпавшими в нем хлопьями сразу же прилива
ют ж раствору, содержащему Au, Ад и Pd, и оставляют на 
20 минут при периодическом перемешивании.

Осадок отфильтровывают через фильтр с белой лептой, 
обмывают водой стенки стакана и промывают осадок на фильтре. 
Фильтр с осадком подсушивают на воздухе, помещают з неболь
шой кварцевый или фарфоровый тигель и озоляют сначала на 
электрической плитке, а затем в муфеле в течение 40-60 ми
нут при б50-700°С.
8



№ ш -хс

Стенки стакана обмывают 2-3 ш  горячей HNO3 d  1,40 и 
сливают кислоту в остывший тигель с остатком после озоления. 
Кислоту упаривают до 0,5 мл, добавляют 1,5 мл HCtdI,I9, 
осторожно нагревают смесь до разложения остатка, затем упа
ривают до влажных солей. Соли обрабатывают I мл соляной кис
лоты dl,19 и упарив'-ют почти досуха» Остятох растворяют 
б 3-4 мл 1н. соляной кислоты, переносят раствор в мер
ную колбу или в градуированную пробирку (в зависимости от 
предполагаемых содержаний элементов в проба) и доливают до 
метки 1н. соляной кислотой. В полученном растворе определя
ют последовательно Ас., Ад и Pd атомно-абсорбционным мето
дом.

Одновременно с анализом каждой партии проб ведут "хо
лостой” опыт»

3, Измерение атомной абсорбции
Атомную абсорбцию золота, серебра и палладия измеряют 

на атомно-абсорбционном приборе любой марки в соответствии с 
приложенной к нему инструкцией,В начале и в конце измерений 
определяют атомау с абсорбцию дмрастворов икала. При ана
лизе больших партий проб растворы шкалы фоток© ,р«румт через 
каждые 20-30 минут. Для одного определения делают подряд 
не менее трех измерений, результаты которых усредняют.

Содержание элементов в растворе определяют по градуиро
вочному графику.

4. Построение градуировочных графиков
Для каждого элемента строят отдельный градуировочный 

график.
Для определения золота в мерные колбы на 200 мл поме

щают 0,5 ; I ; 2 ;5 и 10 мл стандартного раствора золота НАЯ, 
доливают до метки 1н, соляной кислотой к перемешивают» В 
полученных растворах, содержится 0,5 ; I ; 2 ; 5 и 10 мкг/мл зо
лота. Растворы шкалы хранят в темноте не более двух недель.

Для определения серебра в мерные колбы на 200 мл помеща
ют 0,2; 0,5 ; I ; 2 и 4 мл стандартного раствора серебра "А”, 
доливают до метки 2и. раствором соляной кислоты и перемепшва-
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W I99-XC

ют. В полученных растворах содержится 0,2 ; 0,5 ; I ; 2 и 4 
мкг/мл серебра. Растворы шкалы устойчивы в течение двух ме
сяцев.

Для определения палладия в мерные колбы на 200 мл поме
щают 0,5 ; I ; 2 ; 5 и 10 мл стандартного раствора палладия "А", 
доливают до метки 1н. соляной кислотой и перемешивают. Полу
ченные растворы содержат 0,5 ; I ; 2 ; 5 и 10 мкг/мл палладия.

Атомную абсорбцию растворов шкалы измеряют как описано 
выше и строят градуировочный график, откладывая по оси абс
цисс содержание Аи, Ад. или Pd в растворе (мкг/мл), по оси 
ординат - атомную абсорбцию.

5. Вычисление результатов анализа 
Содержание элементов в пробе (С) рассчитывают по форму

ле:
К ‘ ( CjV-r - с V„)

С --------- -=-=-------—  мкг/г или г/т , ( I )

где К - эмпирический коэффициент для учета потерь элемента 
при осаждении (К=1,1) ;

Cj - содержание элемента в анализируемом растворе,мкг/мл ; 
Vj - объем анализируемого раствора, мл ; 
сх - содержание элемента в холостой пробе, мкг/мл ;
V x - объем раствора в холостом опыте, мл;
Н - навеска пробы, г.

Результаты определения золота, серебра и палладия в 
двух (или трех) параллельных навесках не усредняют.

Вариант П. Анализ проб с предполагаемым 
содержанием золота меньше 0,25 г/т

Разлагают пробу и концентрируют золото, серебро, пал
ладий как в первом варианте. Затем весь раствор, предназ
наченный для определения Аи, Ад и P d  ., помещают в дели
тельную воронку, добавляют 5 мл (или 2 мл) метилизобутил- 
кетона, встряхивают в течение 30 сек. и оставляют до разде
ления фаз. Неорганический слой сливают обратно в мерную кол-

10
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Таблица 4

Расчет приготовления растворов шкалы

Золото Се]эебро Палладий
пп Объем стан

дартного 
раствора 
золота

Объем 
получ. 
экстрак
та, мл

Содерк. 
Au в
-экстрак-

f e /м,

Объем стан
дартного 
•раствора 
серебра

Объем 
получ. 
раство- 
ра, мл

Содерк. 
%  в
растворе
мкг/мл

Объем стан
дартного 
раствора 
палладия

Объем 
получ. 
раство
ра, мл

й т *
растворе
мкг/мл

I. 0 мл ю 0 0 мл 100 0 0 мл 100 0
2. I мл раство

ра В — 0,1
5 мл раст
вора Б _rt_ 0,5

5 мл раство
ра Б 0,5

3. 5 мл -"- 0,5 10 мл -"- I 10 мл _и_ I
4. I мл раство

ра Б —•*— I
I мл раство
ра А 2

I мл раство
ра А 2

5. 2 мл -"- 2 2,5 мл 5 2,5 мл 5
6. 5 мл — 5 5 мл 10 5 мл 10



бу, экстракт - б сухую пробирку. Золото определяют в экст
ракте, серебро и палладий - в неорганическом слое.

Для приготовления растворов шкалы в мерные колбы на 
100 мл помещают рассчитанные количества стандартных раство
ров Аа , Aq и Pd (ем.табл.4), доливают до метки 1н. соля
ной кислотой и перемешивают® Приготовленные растворы пере
носят в делительные воронки, приливают по 10 мл метилизобу- 
тилкетона, встряхивают в течение I минуты и оставляют до 
разделения фаз., Затем неорганический слой» содержащий се
ребро и палладий» переносят обратно в мерную колбу, а орга
нический. содержащий золото, сливают в сухую пробирку. 
Растворы и экстракты устойчивы в течение пяти дней.

Атомную абсорбцию серебра и палладия измеряют так же, 
как в первом варианте. При определении золота в экстракте 
режим работы прибора устанавливают по метилизобутилкетону, 
скорость потока ацетилена уменьшают до возможно минимального предела* Закончив измерения» промывают распылительную систе
му водой,

Содержание элементов в пробе рассчитывают по формуле I*

Техника безопасности
При работе необходимо строго соблюдать меры безопасно

сти» предусмотренные инструкцией*, а также руководством по 
анализу благородных металлов̂. При всех химических операциях 
следует придерживаться общих правил работы в химической ла
боратории •

Литература
1, Инструкция по технике безопасности при лабораторных 

работах. М.» ВИЭМС, 1976.
2, Методы лабораторного контроля качества аналитических 

работ. Методические указания НСAM. М*9 ВИМС* 1975*
3, Назаренко И,И., Кислое А.М* Совместное концентриро

вание серебра» золота и палладия соосаждением с роданином.
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В сб. "Тезисы докл. X Всесоюзн.совещания по химии и анализ;' 
благородных металлов". Новосибирск» 1976»

4, Назаренко И.И», Кислова И.В. Атомно-абсорбционное 
определение субмикрограммовых количеств палладия» серебра к 
золота в рудах, породах и водах после группового выделения 
с п-диметиламшобензилиденродакиком. В сб, "Тезисы докл. XI 
Всесоозк.совещания по химии, анализу и технологии благрсд- 
ных металлов". Л., I97S.

5. Нрсбоотбирание и анализ благородных металлов. Под 
ред. Й.Ф,Барышникова» М,, Металлургия, 1978,

Изъятые яз употребления инструкции Заменяющие их инструкции
Л 52-Х М 53-Х
Л 92-Х 
М 90-Х 
№ 9-ЯФ 
М 13-Х 
М 107-С 
Л 8-С 
М 95-ЯФ 
1 69-Х 
М 78-Х 
* 102-С

м юз-х
Jfi II3-X 
М II5-X 
М П6-ЯФ 
Я II9-X 
М I4I-C 
»  150-С 
М 158-ЯФ 
№ 163-Х 
»  174-Х 
№ 177-С
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КЛАССИФИКАЦИЯ 
ЛАБОРАТОРНЫХ МВГОДОВ АНАЛИЗА ЩЕПАЛЬНОГО ШРЬЯ

Катего- Какнгяошзне ана- 
ржя лига Бослрок эгодгаао егь метода в аважяаа Хоефрнгчея? 

х допуетияжу 
средагкзедра~
тячявштотхдоненвв

I Особо точны!
анаше

Среднеквядраткчооо отклонение результатов оцраде- 
ш ш  долзяо быть в трд раза меньше доиусггиого 
средаеквадратнчЕого откхоненжя, регламентируемого 
квструхшго! внутрадабораторного вижттизляЯчсы.Прх- 
лпкввве)

0,33

П Полней анализ Срсднеквадраа'ичнне отошекяя результатов опреде-
лежа отдельных компонентов не дожди црввивать 
допустимых сраднйхвадрагжчшх отклонений I
Суша ашеонехтоз, ост сщ>е&®лета все ксшюнеаты 
ирг есдеркашж каждого визе 0,1$, дожна дакать в 
интервале 99,5+1,50$

я
м
н
<а
и
ш

«
я
н
я
ш«ы
ов»
р
а
X
о«

Ш
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7

Л

Судов есшоконтоз, осла онтэлавены асе компоненты 
щш содержанта каадого вше 0,01$, должна лежать в 
жтервале 99,9+1,50$
Средквжведратжчжя* енглоаешжя результатов опреде
ления главных (содержала® белее 5$) вешгопвнтов 
додееш бить в три раза шаьяе допуеиэюго средне- 
квадр&тжчного еткхохелш
Среднвжвадратжчхше огхлохежхх результатов одрвдо- 
лешис отдельных ксмсонентов не дожни предавать 
допустимого среда «кзлдаггасо го отждохетая
Сутаа хокюнентов, еслх опредолавн нее компоненты 
щш г.-одерашкжа каждого вла 0,1$, доска лежать 
в татервале 99,5+0,80$
Суша ксасонгнтоа, еедх опрег.влеш все хеивонентз 
при евдерваясж каждого воне и ,01$, двдзпа лежать в 
интервале 99,9чО,80$

Анализ радо- Среднюсымфатнчдое отиюхетае результатов сореде-
вих проб дета! не должно др—шать допуславах среда еквздра-

тжчжта огдложенж!

0,33

I

I
Анализ техно
логически 
продуктов

Оообо ТОЧНЕЙ 
анализ геохи
мических проб

Средсвквадр&ткчхне стмоняжя результатов опреде- 
ленжн 09OX7T прангать донусткуое среднеквадратичное 
отклонение ке более, чш л два раза (по особой до- 
говоренжоетж с заказчиком)
Срехдеквадра«ляж® ояслохвЕхя результатов спред©- 
ленхж дожив бять в два раза некое допустись 
средквааадратжчЕнх отклонений

Авалха рядовых Средаежнчдратжчнмв отклонения результатов определе- 
гвохтажчаспжх хая не додай довивать удгоеяиуи величину дояуетж- 
прсб мото средвевмдратхчхого отклонения

1-2

0,5

2

УП Долуколиче- 
отвекн&Д 
анализ

Еоспронаводн- 
юоть шхродел»- 
над 4«ч10
ха одаш поря
док еощряанжй 
о даиракагавОс." 
вероятность» 68$

уд Качественна* 
с^алнз

Точность опре
деления не 
Еоршруэтея

х) Си» Методические ушатая "Метода лйбе$*гордое центром шттш ав&лвтвчееххх работ' 
М*, ШВвС, 1975т*
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