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Для разложения руд и минералов, содержащих германий, суще
ствуют, в основном, два способа: кислотный и сплавления (’).

Кислотным способом молибденовые руды —молибденит и молиб
деновые концентраты, разлагаются неполностью, в то время как 
способом сплавления разлагаются полностью. Разложение руд по
следним способом происходит в железных или никелевых тиглях с 
перекисью натрия. Но железные тигли нельзя использовать, так как 
они содержат в себе до 5—67 германия, т. е. иногда даже больше» 
чем в самих молибденитах; никелевые же тигли дефицитны.

Исходя из вышеуказанных трудностей, необходимо было разре
шить следующие задачи:

1) молибденит превратить в окись, причем окислитель выбрать 
такой, чтобы в ходе анализа, особенно при отделении германия, он 
не способствовал бы образованию нерастворимых соединений, вызы
вающих помутнение раствора и частичную адсорбцию германия;

2)упростить по возможности ход анализа.
Для этой цели использован метод разложения углистых матери

алов со смесью окиси и нитрата кальция (г).
Для определения германия в молибденитах в качестве окисли

теля мы применили нитрат калия, так как нитрат кальция образует 
большой объемистый осадок, который мешает работе и приводит к 
потерям германия.

Смесь окиси кальция и нитрата калия при температуре 550—600 
путем спекания полностью разлагает сульфиды. При этом образуется 
спек германата калия и молибдата кальция (2), который фосфорной 
кислотой (*) и водой переводится в раствор; далее германий экстра
гируется обычным способом (’’3).

После этого германий определяется фенилфлуороновым мето
дом (4).
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Результаты проведенных анализов (табл. 1) позволяют изложить 
методику определения германия в молибденитах и молибденовых кон-
центратах. и

Ход анализа. В фарфоровой чашке (диаметром 5—10 с.и) пере
мешивают 0.5-1 г тщательно измельченного исследуемого мате
риала с 0,5 г безводной окиси кальция и 6—8 мл насыщенного вод
ного раствора нитрата калия. Полученную смесь выпаривают на водя
ной бане досуха. Далее чашку помещают в холодный муфель и

Таблица I

Разложение

№ 
проб

Наименование 
сульфидов перекисью натрия 

способом сплав
ления Ge в °/0

нитратом калия и 
окисью кальция 
путем спекания 

Ge в %

52а/58 
56/38

50 а/58

226/56 
Г-7/58 
31 58

Молибденит
Молибденит
Молибденовый концен

трат
Молибденит
Молибденит
Богатая молибденовая 

руда

0,00125
0 00112

0,00110 
0,00027 
0,00020

о,соозо

0.00135
0,00120

0.00140 
0,00031 
0.00024

О,00030

постепенно повышают температуру до 550—600'. Время от времени 
смесь перемешивают шпателем и измельчают, так как в противном 
случае поверхностный слой затвердевает и покрытая им масса не окис
ляется Смесь прокаливают при данной температуре до превращения 
в белый порошок4. Затем чашку охлаждают, прибавляют 5—6 мл 
фосфорной кислоты, 5 мл воды и подогревают сначала на водяной, 
а затем на песчаной бане до сиропообразного состояния** (1). После 
этого чашку снова охлаждают и с помощью 25 мл воды и 75 мл 12 н 
< оляной кислоты раствор переносят в 200-миллилитровую делительную 
воронку и обычным способом подвергают экстракции четыреххло- 
ристым углеродом. В делительной воронке может появиться некоторое 
помутнение, но это не мешает экстракции.

Далее германий определяют колориметрическим методом с ис
пользованием реактива фенилфлуорона, который в 1н солянокислой 

। 1 ՛ германием дает комплексное соединение розово-красного 
цвета (։-4), ’

Налги основной целью было определение германия в молибде- 
ИГ.1Х, однако и процессе работы мы применили этот метод разложения 
ли к др\ гим сульфидным минералам: энаргиту, сфалериту, халь- 

опириту, пиригу, борниту и др.

н”,ла "Ри вышеуказанной температуре, хотя сульфиды полностью разлага- 
молиб™ "е е‘1еют՛ а "Ре,1Ращаются и черную массу. Этот случай характерен для 

см։ 1.1.1 х котинтрлов, содержащих медь и другие сульфидные минералы.
целью полноегью удалить азотную и азотистую кислоты.

214



Многочисленные опыты показали, что указанные минералы ։ак 
же хорошо разлагаются описанным способом (табл. 2).

Данные табл. 1 и 2 показывают, что ошибка R результатах хи
мического анализа при различных способах разложения сульфидов не 
выходит за пределы допустимой, что позволяет сделать следующий 
вывод.

Таблица 2

Р азложение

№ 
проб

Наименование 
сульфидов

азотной, фтористово
дородной и фосфорной 
кислотами, кислотным 
способом Се в °/0

окисью кальция 
и нитратом калия 

путем спекания
Се в °/0

100

20/56
8/56

15/59
14/59а

123
436
21

Пирит-халькопиритовый 
концентрат

Сфалерит
Энаргит
Энаргит
Медный концентрат (эн

аргит, борнит, халько
пирит)

Сфалерит
Халькопирит
Борнит

0,0030

0,0010
0,0028
0,0022

0,0031

0,0011
0.0028
0,0021

0,0035
0,0019 
0,0002 
0,0020 0.0019

Описанный новый вариант разложения сульфидных минералов, 
молибденита и молибденовых концентратов путем спекания окисью 
кальция и нитрата калия имеет следующие преимущества:

1) по сравнению с методом сплавления в ходе анализа сокра
щается ряд процессов (выщелачивание, нейтрализация, осаждение гид
роокисей и их растворение), что приводит к упрощению метода ана
лиза и к экономии времени аналитика почти наполовину.

2) употребляемая при кислотном способе платиновая чашка 
заменяется дешевой и легко приобретаемой фарфоровой чашкой и 
одновременно исключается применение ядовитой фтористоводородной 
кислоты.

Институт геологических наук
Академии наук Армянской ССР

Ս. Ն ԴԷՂՏՐԻԿՅԱՆ

ւ*մ'սւ(ւ|ւ 11Լ ւք|ւ ւււ*ոշու_էք р ւ1՚ււ(իր<]և0|ւտ('ւԼւ*|ւ և այ| ււու-|ֆիրլ(ւԼրի

Հոդվածում հեղինակն առաքարկոլմ է •/ ոյիրդենիտնե րի և այլ ո ուլֆիդնե րի մեջ ք ե ր- 
մ անի ում ի որոշման համար րայրայման մի Նոր վար իանտ, որր կատարվում Լ րովման 
եղանակով* կալցիումի ոքսիղի և կալիումի նիտրատի միջոցով ( ):

Ան ա լ ի դ ի րնթացրր.---  Հախճապակյա թասի մեջ սուլֆիղային կոնցենտրատի,

^1!1իոլմի օրսիղի և կալիումի նիտրատի խառնուրդը ՅձՕ-~6ՕՍ՝֊ի տակ ենթարկվում է 
ՀՐիվ րովման, ստտցվում է' կալիումի դերմանատ ե կալցիումի մոլիրդատ ( )I
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Ստացված նյութը ֆոոֆորական թթվի ե յ>իչ Հ(*ի ողնությամր անհրւսմեշա ք վերս
ծել լուծույթի. վերքին и տաքացնել սկդրում Հրային րտղնիրի. իսկ մտո ա

նիրի վրա մ ին չ ե մածուցիկային վիճակի վերածվելը ( } )1

Այն ուհ ե տե թասը սառեցնել և ւք| Հրի ու 75 ժ| /2 Д/ աղաթթվի

'1ա'ւՒ ^,֊

լ ո ւծ ու յԸը տե դափ ո թե լ րամ անող ձադարի մեհ ե 
Ատրակցիայի' տե տ ր ա ր լո րած խ ածն ի միհոցով ( 1 »3// 

/Л ե է ր ստ ր ա կց ի ա յ ի ստացված ղերմանիումի 
մետրիայի. ընդունելով ոեակտիվ' ֆ են ի լ ֆ լ ո է ո ր ոն »

սոУոըա
^ղնռվյյս,ւք

եղանակով ենթարկի կ

ջրային յո. ծույթր ենթարկի կ„ր, ք,֊
որը ղերմանիումի հետ 1 քյ էս

ւՀի •? ա ա յ ր ո ւ մ մ է դեղնակարմրավուն կոմպլեըս միացություն ( * )է
ЧШРР'Н.

Մ ոլի ր ղ են իտնե րի . մոլիբդենային կ ոնց են ւո ր ա ան ձ ր ի և այլ и ո Լ լֆ ի դ ա յին մ ին ե
ների մ եհ ղերմանիումի որոշման Կսւքար ա ո ա հ ա ր կ վ տծ ^այ^այման այս նոր վարխսն

րտԻ

որը կատարվում Հ րովման եղանակով ( կա լց ի ո լ*/ ի սըււիղի և կալիումի նխոր1է/1ո
'"Ըհ

ցով ) միահալույթի և РРվային եղանակների Նկատ է 
ն երր!

1, Միահալույթի եդանա4/, Ատ էամե մ шипи ծ

Ո Լ ն ի > Л Ш և յա լ էս
ի միջո֊

ուսվելու թ յուն-

վման եղանակի դեպքում կրճատ-
վում են' չեդոըացման. հիղրորսիղային թմրի նստեցման ե նրա լուծման պրոցեսները, 
որով թնա յվ ու մ Հ մ ա մ ան ա կր մոտ կ ի սով * ա փ

2, թթվային եղանակի համեմատությամբ' պլատինե թասը փոխարինվում է էման 
ե հեշտ ձեոը բերվող հախճապակյա թասով, հետևապես կրճատվում Լ ֆտորաջրածնային 
թթվի ողտադ ո րծ ո* մ ր. որն ինչպես հայտնի է խիստ թունավոր է։
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