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Разработан экстракционно-флуориметрическин метод определения микрограм- 
мовых количеств золота основным красителем родамином 6Ж. Оптимальная кислот­
ность pH 1—3. Экстрагент—бутнлацет ат. Однократной экстракцией в органическую 
фазу извлекается 98% золота.

Яркость флуоресценции экстрактов, полученных в оптимальных условиях, оста­
ется постоянной в течение 24 час. Прямолинейность калибровочного графика сохра­
няется до 1,0 мкг Аи в 1 мл водной фазы. Чувствительность определения равна 
0,02 мкг)\ мл. Изучена избирательность определения золота родамином 6Ж. Меша­
ют платина и палладий. Метод применен к определению золота в золотосодержащих 
рудах. Коэффициент вариации не превышает 10%.

Рис. 2, табл. 3, библ, ссылок 13.

Флуориметрическпе методы определения золота обладают не­
сомненным преимуществом перед абсорбциометрическими, т. к., сохра­
няя достоинства последних в отношении простоты выполнения и точ­
ности результатов, они обеспечивают более высокую чувствительность.

Для флуориметрического определения золота были предложены 
коевая кислота [1, 2], п-диметиламинобензилиденроданнн [3], рода­
мин С [4—6] и бутилродамин С [7—10].

Исследовалась также возможность применения ксантенового краси­
теля родамина 6Ж- Однако авторы, извлекая золото из 0,5—15 н сер­
нокислой водной фазы, пришли к выводу, что интенсивность свечения 
соответствующего экстракта слаба [9].

Ранее при исследовании флуоресцентной реакции родамина 6Ж 
с перренат-поном [11] было показано, что чувствительность определе­
ния можно повысить при извлечении из водной фазы с относительно 
низкой кислотностью, используя в качестве экстрагента более опти­
мальные по сравнению с бензолом органические растворители. Насто­
ящее исследование посвящено разработке экстракционно-флуори- 
метрпческого метода определения микрограммовых количеств золота 
основным красителем родамином 6Ж- 
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Экспериментальная часть

Запасной раствор золота получали растворением навески золото­
хлористоводородной кислоты 'в разбавленной соляной кислоте. Титр 
устанавливали меркуроредуктометричеоки с амперометрической инди­
кацией конечной точки титрования [12 13].

Раствор реагента-красителя готовили растворением соответствую­
щей навески родамина 6Ж в дистиллированной воде. Равновесные зна­
чения pH водной фазы измеряли стеклянным электродом на потен­
циометре ЛПУ-01. Спектры поглощения экстрактов снимали на СФ-4А, 
а спектры флуоресценции—на монохроматоре СФ-4 с пристроенными 
фотоумножителем ФЭУ-38 и ртутно-кварцевой лампой ПРК-4. Для 
измерения яркости флуоресценции экстрактов был сконструирован 
прибор по несколько видоизмененной схеме флуориметра ФО-1. Источ­
ником возбуждения служила лампа накаливания (8в, 25 вт). Яркость 
флуоресценции регистрировали фотоумножителем ФЭУ-38. В качестве 
первичного светофильтра применяли образцовые цветные стекла 
СС4 + СЗС — 21(х2)+ЖС17, а вторичного—ОС13 (х2).

С целью выбора подходящего экстрагента были испытаны неко­
торые органические растворители. Экстракцию проводили в пробирках 
емкостью 25 мл с притертыми пробками, в которые вводили определен­
ное количество стандартною раствора золота (III). Создавали за­
данную кислотность, вводили расчетные количества бромид-иона* и 
красителя, доводили объем до 10 мл и встряхивали 1—2 мин. с рав­
ным объемом органического растворителя. После разделения фаз из­
меряли поглощение экстракта при Х=530 нм. Одновременно проводи­
ли «холостые» опыты. Полученные результаты приведены в табл. 1.

Зависимость оптической плотности экстрактов бромаурата 
родамина 6Ж от природы экстрагента. [Аи]=7,2-10 ՜6 М, 

[Вг~] = 10—3 М, [Р6Ж]=3,5-10~4, рН = 1,0

Таблица 1

Органический 
растворитель А Ао

Бензол 0,30 0,02
Толуол 0,33 0,00
о-Ксилол 0,23 0,00
Изоамилацетат 0,35 0,07
бутилацетат 0,42 0,04
Трихлорэтилен 0,25 0,07

А — оптическая плотность экстракта бромаурата род­
амина &Ж, измеренная по отношению к .холостому' опыту.

Ао — оптическая плотность экстракта .холостого“ опыта, 
измеренная по отношению к органическому растворителю.

♦ Для повышения устойчивости анионного комплекса золота (III) хлораурат-иов 
добавлением бромида переводили в бромаурат.
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Исходя из приведенных в табл. 1 данных в дальнейших опытах для 
извлечения бромаурата родамина 6Ж был использован бутилацетат.

Зависимость яркости флуоресценции экстрактов от кислотности 
водной фазы изучалась в широком интервале кислотности. Дифферен­
циальная яркость флуоресценции экстрактов имеет постоянное значе­
ние в области pH 1,3—3,0 (рис. 1).

Рис. 1. Зависимость яркости флуоресценции экстрактов 
от кислотности водной фазы: 1 — соединения, 2—.холо­
стого“, 3 — дифференциальная яркость флуоресценции. 

[Аи]=2,90-10~® М, [Вг[2-10-3М, [Р6Ж]=4.4-10-® М.

Дальнейшее повышение кислотности приводит к уменьшению диф­
ференциальной яркости флуоресценции экстрактов. Поэтому в после­
дующих опытах извлечение бромаурата Р6Ж проводили из водной 
фазы с pH 2,0.

Затем была снята кривая зависимости яркости флуоресценции от 
концентрации бромида калия в водной фазе (рис. 2).

Как следует из приведенного на рис. 2 графика, область насыще­
ния начинается при 60-кратном избытке бромид-иона. При дальней­
шем повышении концентрации последнего оптическая плотность экст­
ракта сохраняется постоянной.

Серия опытов посвящена выявлению зависимости яркости флуо­
ресценции экстрактов от концентрации красителя в водной фазе. Со­
ответствующий график имеет вид обычной кривой насыщения. Диф­
ференциальная яркость флуоресценции экстрактов становится посто­
янной при содержании не менее 10-кратного избытка красителя.

В найденных оптимальных условиях методом повторного экстра­
гирования был определен фактор извлечения бромаурата Р6Ж бутил­
ацетатом. При 1-крагной экстракции К=0,98. Яркость флуоресценции 
экстрактов, полученных в оптимальных условиях, остается постоянной 
в течение 24 час. Чувствительность метода оценивалась по удвоенному 
значению средней квадратичной ошибки десяти параллельных <хо- 
лостых» экстрактов и оказалась раиной 0,02 мкг/мл, т. е. она превы­
шает чувствительность ранее описанных методов экстракционно-флу- 
ориметрического определения золота.
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При 1,4-10-4 Д'! концентрации красителя прямолинейность кали­
бровочного графика сохраняется до 5,5 мкг Аи в 5 мл водной фазы.

Изучена избирательность экстракцпонно-флуориметрического оп­
ределения золота основным красителем Р6Ж (табл. 2)

Таблица
Избирательность экстракцпонио- 
флуориметрнческого определения 

золота с родамином 6Ж. 
[Аи]=7,210-7 М, [Р6Ж]=2,2-10-8 М, 

[Вг~] =2.10-3 М

Рис. 2. Зависимость дифференциальной 
яркости флуоресценции экстрактов от 
концентрации КВг в водной фазе. 
[Аи] = 7.2-10՜8 М, [Р6Ж] =2 210-8 М, 

pH 0,2.

Ион „ [ион]
К~ [Аи|

Со+2 7-10«
Си+5 7-10’
Са42 1,4-10*
Ре+з •МО*
гп+2 8,3-10’
АГ3 2-10*
н8+2 4 103
Те (IV) 1-10։
Бе (IV) 8,5-10։
№+2 7-10«

Разработанный метод был применен для определения золота в не­
которых золотоносных рудах (табл. 3).

Таблица 3
Резул ьтаты экстракцпонно-флуориметри- 

ческого определения золота в рудах 
с применением родамина 6Ж

Руда Навеска, 
г п Найдено, 

гт
Коэфф, 
вариа­
ции, %

1 0,5 3 3,20 10
2 0,5 3 5,02 10
3 0,5 3 52,0 9
4 0,2 3 105 5

Ход анализа

Навеску тщательно измельченной руды (0,2—1 г) переносят в ко­
ническую колбу, добавляют 20 мл смеси соляной и азотной кислот 
(3:1). После прекращения бурной реакции раствор выпаривают на 
водяной бане при периодическом перемешивании до объема 3—5 мл.
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При необходимости для полного разложения добавляют небольшую 
порцию смеси соляной и азотной кислот, затем выпаривают до влажных 
солей, добавляя 20—30 мл горячей воды и 3—5 мл конц. соляной ки­
слоты, фильтруют и промывают горячей водой. К фильтрату объемом 
не более 50—60 мл прибавляют около 0,15 г теллура и 4—5 мл соля­
ной кислоты, раствор нагревают до кипения, добавляют 15 мл 10% рас­
твора солянокислого гидразина и 5—10 мл 10% раствора 
5пС1г в соляной кислоте (1:9). Осадок промывают разбав­
ленной (1:20) горячей соляной кислотой до полного растворения со­
лей меди. Промытый осадок растворяют на фильтре добавлением не­
большими порциями (6—7 мл) горячей соляной кислоты, содержащей 
несколько капель азотной. Фильтрат собирают в стакан, фильтр 2—3 
раза промывают горячей водой. В фильтрат добавляют 3—5 капель 10% 
раствора хлорида натрия и упаривают досуха на водяной бане. Де- 
нитруют 2—3 раза соляной кислотой (1:1) и остаток разбавляют сер­
ной кислотой создавая оптимальную кислотность.

1мл аликвоту переносят в делительную воронку, добавляют 1 мл 
0,01 М раствора бромида калия, 1 мл 0,03% раствора Р6Ж (6,6-10-4М), 
создают оптимальную кислотность (pH 2) и 0,01 М. раствором серной 
кислоты доводят объем до 5 мл. Затем встряхивают 1—2 мин. с 5 мл 
бутилацетата и измеряют интенсивность флуоресценции бутилацетат­
ного экстракта. Определение проводят методом добавок.

ՈՍԿՈԻ ԷՔՍՏՐԱԿ8ԻՈՆ-ՖԷՅՈԻ11ՐԻՄԵՏՐԻԱԿԱՆ ՈՐՈՏՈԻՄԸ 
ՌՈԳԱՄԻՆ 6^֊ՈՎ

Լ. Ա. ԳՐԻԳնՐՅԱՆ, Ջ. Ա. ՄԻքԱՅԵԼՅԱՆ և Վ. Մ. 1>ԱՌԱՅԱՆ-

Մշակված է ոսկու միկրոգրամային քանակների որոշման էքստրակցիոն- 
ֆլյոլորիմեարիական եղանակ հիմնային ներկանյութ ռոդամին Շ^քհ-ով։ Օպ­
տիմալ թթվայնությունը pH 1—3, էքստրագենտը' բուտիլացետատ։ Միանվագ 
էքստրակցիայով օրգանական ֆազ է անցնում 98°^ ոսկի։ Էքստրակտների 
ֆլյուորեսցենցման պայծառությունը ստացված օպտիմալ պայմաններում 
մնում է հաստատուն 24 ժամվա ընթացքում։ Աստիճանավորման կորի ուղ­
ղագծությունը պահպանվում է մինչև 1,0 մկգ ոսկի 1 մլ ջրային ֆազում։ 
Որոշման զգայնությունն է 0,2 մկզ Au/l մլ-ոէմ։

Ուսումնասիրված է ոսկու ռոդամին որոշման ընտրողականու­
թյունը։ Խանգարում են պլատինը, պալադիումը։

Մեթոդը կիրառվել է ոսկու որոշման համար նրա հանքերում։.
Վարիացիայի գործակիցը չի գերազանցում էՕ^-ից։
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EXTRACTIVE-FLUOROMETRIC DETERMINATION OF GOLD 
BY RODAMIN 6G

L. A. GRIGORIAN, J. A. MIKAELIAN and V. M, TARAYAN

An extraction-fluorometric method for the determination of traces 
•of gold by rodamln 6G has been worked out and optimum conditions 
determined.

It was shown •that the method may be used to determine gold in 
■minerals.
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