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Л. К. ИпаияН

Определение молибдена и мели из одной 
навески руды

Одины из известных и общепринятых количественных методов 
определений молибдена в рудах считается весовой-ссроводородный 
метод под давлением. Метод применяется с успехом для единичных 
определений, для массовых же—он мало пригоден, так как каждое 
определение молибдена занимает много времени, рабочего места и, 
ввиду ядовитости сероводорода, требует специальной сероводород- 
нон комнаты Вредный для здоровья сероводородный метод может 
быть с успехом заменен ускоренным и безопасным для здоровья 
гипосульфитным способом, разработанным нами |1|.

Весовые и объемные методы определения молибдена применя­
ются обычно для руд с высоким содержанием его, для массовых же 
определений, при малом содержании молибдена, эти методы затруд­
нительны, так как для большей точности необходимо применять 
большие навески руды. Для количественного определения с неболь­
шим содержанием молибдена (от тысячных долей до 10 >) применя­
ется с успехом колориметрический метод [2J.

В медно-молибденовых рудах определение молибдена п меди в 
рудах производится обычно для каждого определения отдельно |2|.

Для рационального и быстрого определения молибдена и ме­
ди н рудах нами были произведены исследования по разработке спо­
соба совместного их определения из одной навески руды, с заменой 
дефицитных реактивов.

КислотныI'։ вариант разложения руоы. При колориметриче­
ском определении молибдена разложение руды производится всегда 
путем сплавления со щелочами, при котором применение перекиси 
натрия, как окислителя, обязательна Другие методы разложения 
при колориметрическом определении молибдена не применяются.

Нами впервые были проведены массовые опыты кислотного раз­
ложения для колориметрического определения молибдена в рудах. 
Предположения, что при кислотном разложении не все количество 
молибдена переходит в раствор, оказались неосновательными, так 
к.։к сплавления со щелочами нерастворимых остатков после кислот­
ною разложения не дал в показания на присутствие даже следов мо­
либдена (см. табл. 1).
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Определение молибдена в присутствии меди. Навеска тонко 
измельченной руды в 2 гр разрушается царской водкой путем на­
гревания до исчезновения бурых паров, выпаривается серной кисло­
той до полного удаления окислов азота, разбавляется водой, нагре­
вается и фильтруется в мерную колбу на 250 .ил. Нерастворимый 
остаток промывается и раствор разбавляется холодной водой до 
метки. 25 мл раствора переводится в мерный цилиндр на 100 мл 
для колорометрнрования; прибавляется 10 мл серной кислоты (1:1), 
10 мл 25%-го раствора роданистого аммония и -1 мл. 10%-го раст­
вора двухлористого олова. Все разбавляется водой до метки, раз­
мешивается и через 15 минут после стабилизации окрасок сравни­
вается с эталонными растворами. В растворе через несколько минут 
постепенно появляется белая взвешенная муть разной интенсивности. 
При обычном щелочном разложении путем сплавления руды после 
выщелачивания и фильтрования раствор почти не содержит мели, а 
при кислотном способе разложения медь не отделена и при филь­
тровании переходит в раствор. Под действием роданистого аммония 
образуется черный осадок двуроданистой меди, который постепенно 
восстанавливается в белую роданистую медь:

2Cu(CNS)s-2Cu(CNS)+(CNS)5
Присутствие роданистой меди подтверждается еще тем, что ин­

тенсивность белых взвешенных частиц находится в прямой зависи­
мости от содержания меди в пробе. Взвешенных белых частиц, со­
держащих менее 0,4 °/0 меди, образуется мало и не мешает колори­
метрированию, если окраски сравнивать на свет перед белым экра­
ном. При больших содержаниях взвесей сравнение окрасок происхо­
дит с трудом. Осаждение белой роданистой меди в цилиндрах, вви­
ду легкости ее мелких взвешенных частиц, происходит настолько 
медленно, что за это время возможно изменение окрасок родано- 
молибденового комплекса, что недопустимо. Отделение осадка ро­
данистой меди путем фильтрования- происходит быстро, фильтрат 
совершенно чист и прозрачен, и изменений в сторону ослабления ок­
расок за это время не наблюдалось. Для получения одинаковых ус­
ловий в растворах проб с эталонными растворами 25 мл первона­
чального раствора из колбы осторожно нейтрализуют 15%-ы.м раст­
вором NaOH, а затем подкисляют 10 мл (1:1) серной кислоты (табл. 1).

Определение молибдена с отделением меди. При определении 
молибдена методом щелочного сплавления медь отделяется филь­
трованием. В условиях же кислотного разложения медь при филь­
тровании проходит в раствор, но ее легко можно отделить до ко­
лориметрирования и провесгн сравнение окрасок без меди с этало­
нами в условиях общепринятого метода. Для этого 25 мл раствора 
из мерной колбы переводятся в стакан, нейтрализуются 15%-ым ра­
створом NaOH легким избытком, кипятятся до полного осажде­
ния меди и железа и фильтруются в цилиндр на 100 чл для коло-
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Определение Молибдена в руде
Таблица 1

Методом 
сплавления

Методом кислотного 
разложения

Сплавлением 
остатка

проб
•' 1 в присутствии меди

1 0,05 0,051 не обнаружено
2 0,05 0,018
3 0,01 0,01 •
•1 0,02 0,019 (I
5 0,01 0,0-1
6 0,05 0,05 •
7 0,03 0,03
а 0,03 0,03 •
9 0,01 0,01 •

10 0,05 0,05
11 0,03 0,03
12 0,04 0,039 •
13 9,07 0,068
14 0,039 0,04
15 0,028 0,03

Таблица 2
Определение молибдена и руде

Методом 
сплавления

Методом кислотного 
разложения 

с отделением меди
Методом 

сплавления
Методом кислотного 

разложения 
с отделением меди

НМ 
проб °А> Мп ‘Vo Мо №№ 

проб “/о Мо °.о Мо.

1 0,03 0,03 16 0,05 0,0-5
2 0,)5 0,05 17 0,06 0,056
3 0,04 0.04 18 0,03 0,03
4 0,03 X 0.03 19 0,09 0,1
5 0,04 0,03 20 0,02 0,018

0,05 0,04 21 следы следы
7 0.03 0.03 22 0,03 0,03
8 0,09 0,09 23 0,034 0,036
9 0,02 0,02 24 0,03 0,027

10 0,03 0,03 25 0,053 0,036
И 0,05 0.05 26 0,04 0,4
12 0,07 0,067 27 0,01 0,009
13 0,029 0,03 1 28 0,057 0,06
14 0,037 0.04 29 0,03 0.03
15 0,01 0,012 30 0.11 0.11

ютрироваийя. Осадки промываются, раствор нейтрализуется до- 
нительно, прибавляется 10 .ил серной кислоты (1:1), затем 10 мл 

25% роданистого аммония, 1 мл 10% хлористого железа и 4 мл 10% 
двухлористого олова, причем после прибавления каждого реактива 
раствор взбалтывается. Раствор доводится водой до метки, разме­
шивается и сравнивается с эталонами, после стабилизации окрасок, 
как обычно при колориметрировании, через 15 минут. Массовые 
контрольные анализы молибдена показали весьма удовлетворитель­
ные результаты (см. табл. 2).
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Определение меди. Предшествующие опыты проводились в на­
правлении замены метода сплавления, требующего дефицитного ре­
актива—перекиси натрия, способом кислотного разложения. Следую­
щие опыты были проведены с целью ускорения определения молиб­
дена и меди. Ввиду того, что кислотное разложение, разработанное 
для колориметрического определения молибдена, аналогично с раз­
ложением руд для йодометрического определения меди, нами были 
произведены опыты применения одной нанескп вместо двух разных 
навесок для определения молибдена н меди. При определении мо­
либдена без применения экстрагента пользуются обычно навеской в 
2 ip. После разложения раствор фильтруется в мерную колбу на 
250 мл. Для колориметрирования отбирается 25 мл раствора, а ино­
гда для контроля еще 25 ил, г. е. максимум 50 мл. Остается еще 
200 мл раствора или 1.6 гр навески количество, вполне достаточ­
ное для определения меди Определение йодометрическим методом 
разрешает пользоваться до 0.5 гр навески руды, не ослабляя допу­
стимой точности в результатах анализов. Таким образом, 100 мл 
раствора или 0,8 гр. в пересчете на навеску руды, количество впол­
не достаточное для определения. Для проверки нами были произве­
дены массовые определения в 100 мл раствора, оставшихся в колбах 
после определения меди. Результаты получились, как было предпо­
ложено, вполне удовлетворительные и приемлемые для массовых 
определений (см. табл. 3).

Таблица о

% Си 
кз шлельной навески

л,’<э Си 
из 100 мл раствора

пробы в 2 »• или 0,8 z навески

Выводы

•№№ проб

i

3

0,85
0,4b 
0,77

0,84
0,49
0,80

1 0,60 0,59
5 1,62 1.65
6 0,54 0,51

• •» а 0.82 0.85
8 1.81 1.80
я 2,86 2,85

9 5,74 5.68
10 0,15 0,15
II 0,98 0.99
12 1.25 1.25

1. Разработан способ определения молибдена и меди из одной 
навески руды, лающий, как и существующие методы, точные ре­
зультаты.
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2. Разработанный способ значительно ускоряет определение мо­
либдена и меди при совместном их присутствии в рудах, дает воз­
можность значительно сэкономить реактивы, электроэнергию и ла- 
борз горную посуду, вовсе исключает применение перекиси натрия.

4. Разработанный способ внедрен в производство массовых оп­
ределений молибдена и меди.
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ՄՈԼՒԲԴԷՆհ Н ՊՂՆՋհ ՈՐՈՇՈՒՄԸ ՃԱՆՔԻ Մհ ԿՇՌԱՔԱՆԱԿԻՑԱՄՓՈՓՈՒՄ
Մոքիրդ են ի և պղնձի հան րարա րե րոէ if, երր '",1'1 ^1г^п' մեաաղներր 

հանդես են դալիս միաժամանակ, նրանց որո-սւմր ղէէյու թյուն ունեցող 
սւնէպիտիկ մեթււղն ել:ոtf կւսաարվս: մ Լ աոանձին կշո այւանա կների մ/՚9էէ֊ 
$րււ// Հ.եղինսւ1լէէ աէւաՀարկա մ Լ մի ՛հոր մեթոդ, и րր հն ա ր ա if и ր и t թ յո ։ ն !; 
սսււքխւ մեկ կշոա քանակով, աո անէ] դ ։/ if ա րութ J‘"'b. ււրոշերւ^ երկու կյե~ 
մենանևրն կչ քանակաւղեսւ Նոր մեթողր, համեմատած հան fin րարերա П 
պղինձր It մոչիրդենր սրոշերււ. գոյություն ունեցող մ ե թ ողն I. յւ /» հեա, տա֊ 
[իս Լ մ իանղտմ այն A իշու և րնղ ա նեյի ա րդ յ ան քն ե ր :

Աոաքա րկվող Ահթոդր հն ար ա կ <1 [1 աթյու-ն կ սէս.թա կ[ւրսյէէե[ կմ ան ա- 
ղին րիմիական նյսէթեր, թւււ նաւք ււր ՝Կ յա թ եր չեն դււրծ ած վո՛ մ ե մսքիր~ 
1^Ւ nt պղնձի и ր n^nt.Hli ե ր ր կա ա ա ր ւքււ ։ if են շատ արաղ;

1իեկ կչս այւէէՀհ ա կււ ll պղնձի և մսքիրղևն ի յ>ա'հ ա կակ ա՛հ иր ււշմ ան մե- 
^էէղր, ե[>ր նրանք հանդես են ղալիս միաժամանակ, րնղէէէ"ւ։վս/ծ Լ Համա֊ 
մ իւսթենական Հանքային Հու ifИ1 յթն ե ր ի 1,էւււ տի աոէ.ա ի կ"4'1ի*] ե ներդրր֊ 
ffiui կ ւարսրատորիական պր ա կա ի կա յ ritմ ււլղ՝հձի հ մ и/ի րդ են ի tf iiliiinujiil֊ 
կան որոշււէ.ւքԼեր կաաարե/ttt համար:
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