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Инструкция И? 19-Х рассмотрена в соответствии с 
приказом Государственного геологического Комитета 
СССР № 229 от 18 мая 1964 г . Научным Советом по 
аналитическим методам (протокол Й? 3 от 1 0 .У .65 г .) 
и утверждена ВИМСом с введением в действие с  
1/У1-65 г .

ОБЬШОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ РТУТИ В МИНЕРАЛЬНОЙ СЫРЬЕ 
ТИТРОВАНИЕК Р0ЛАНИСТЫ1 АМИОНИЕМ*'

Сущность метода

А.А.Сауков и Н.Х.Айдиньян^ предложили объемный ме
тод определения ртути в минеральном сырье после ее выде
ления из породы дистилляцией. Объемный метод основан на 
образовании трулкораствориной роданистой ртути П» выпада
ющей в осадок при титровании азотнокислого раствора ртути 
раствором роданистого аммония в присутствии сернокислого 
железа в качестве индикатора. Розовая окраска раствора* 
вызываемая роданистым железом* возникает только после пол
ного ввделенин белого осадка роданистой ртути^. Титруемый 
азотнокислый раствор должен быть разбавленным (1-10;5-ный 
раствор ныоэ по объему)* так как концентрированная азот
ная кислота замедляет образование роданистого железа. Тем
пература раствора не должна превышать 25°С, так как при 
более высокой температуре исчезает окраска.

Определению мешают соли ртути 1, которые реагируют 
с растворимыми роданидами* ооразуя металлическую ртуть и 
роданид ртути П* а также азотистая 1сислота* образующая ок
рашенное в красный цвет соединение с роданистоводородной 
кислотой. Если одновалентная ртуть и азотистая кислота 
присутствуют в растворе* их окисляют, прибавляя раствор 
иарганцевокислого калия.

Определению мешают также серебро, палладий и хлори
ды. Серебро и палладий дают ту же реакцию, что и ртуть.
В присутствии хлоридов образуется хлорид ртути, который, 
в отличие от нитрата, не реагирует с роданидом. От этих 
веществ ртуть отделяют нагреванием навески с двуокисью

х/ Внесена в ШАМ химико-аналитической лабораторией 
ВНЫСа* 1965 г .
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19-Х
свинца1 или, в случае сульфидных: руд, с порошком железа в 
стеклянной трубке ГГенфильда упрощенного типа* В присутст
вии хлоридов отгонять ртуть следует осторожно, при темпе
ратуре не выше 700°С.

Метод рекомендуется для определения ртути в минераль
ном сырье при содержании зе от %QQI до С,5%.

о
Допустимые расхождения

-------------------------- j----------------------------
Содержание ртути,абс*% (Допустимые расхождения,отнД

0,25 -  2 ,0  1 2 - 6
0,06 -  0,25 2 0 - 1 2
0,01 -  0,06 30 -  20

Реаетивы_и_материалы_

1. Кислота азотная, d 1 ,4х/
2. Железо-аммоний сернокислое, закисное (соль Мора), 

мелкокристаллическая соль, свободная от хлоридов*
3 . Калий марганцевокислый, 5^-ный раствор.
4. Квасцы железо-аммонийные, насыщенный раствор* 

Раствор подкисляют чистой бесцветной азотной кислотой до 
исчезновения бурой окраски.

5. Двуокись свинца, проверенная на содержание ртути*
6. Окись кальция.
7. Железо, восстановленное водородом (порошок)«Про

дажный препарат слегка* прокаливают для удаления органиче
ских веществ и адсорбированной из в:^духа ртути.

8 . Аммоний роданистокислый* титрованный 0,1 н.раст
вор* Навеску 7 ,6  г  роданистого аммония растворяют в воде, 
переносят в мерную колбу на I л и доливают водой до метки.
I мл 0,1 н. раствора роданистого аммония соответствует 
0,01003 г ртути.

Титр раствора устанавливают по навеске чистой сухой 
ртути так же и с теми же реактивами, как указано в ходе 
анализа.

О,ОТ н. и 0,001 н. растворы готовят разбавлением 
0*1 и* раствора,

х/ d -  относительная плотность
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19-Х
АппаЕЗДШ>а_

I .  Трубки стеклянные для отгонки с расширение* для 
сбора боды. Внутренний диаметр трубки 7-8 мм* длина 160- 
180 мм* диаметр шарика 25-30 мм.

2* Стеклянная воронка для введения навески в шарик 
трубки. Длина оттянутого конца около 200 ми.

Ход анализа

Навеску 0*5-1*0 г (в  зависимости от содержания рту
ти) смешивает на часовом стекле диаметром 7-9 мы с дву
окисью свинца (0*25 г )  шеи* в случае сульфидных руд* с  рав
ным количеством чистого железа* восстановленного водородом* 
Если в породе содержится пирит* то количество железа уд
ваивают. В присутствии битуминозных веществ прибавляют 0*3- 
0 ,5  г окиси кальция. Полученную смесь всыпают через ворон
ку с оттянутым концом в шарик трубки для отгонки ртути, 
следя за тем* чтобы частицы смеси не попадали на стенки 
трубки. Постепенно разогревают шарик на слабом пламени па
яльной горелки (3 -4  мин), держа трубку почти горизонтально. 
После того кая смесь нагреется до желто-красного каления, 
прокаливание продолжают еще 1-2 минуты, непрерывно вращая 
шарик в пламени. Шарик уменьшается в размере* а налет 
ртути в виде серого кольца осаждается в нижней части труб
ки между шариком и кольцом* образованным конденсатом влаги* 
Нагревая трубку* осторожно перегоняют ртуть ближе к рас
ширению для сбора воды (приблизительно до половины рассто
яния между шариком и расширением). Шарик отплавляют* поль
зуясь тигельными щипцами* и отбрасывают, а конец трубки 
оплавляют. Очень важно* чтобы при отделении шарика зерка
ло ртути не соприкасалось с пламенем, так как при этом 
возможна потеря ртути. Нужно также следить* чтобы вода не 
стекала обратно на раскаленное стекло*

В остывшую трубку с ртутью приливают 2 мл азотной 
кислоты d 1 ,4 . Раствор перекосят в коническую колбу ем
костью 100 цл* смывают трубку 3 -4  раза водой и жидкость 
присоединяют к основному раствору (общий объем должен со 
ставлять около 40 мл). Прибавляют по каплям при перемети-
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19-Х
вании 5%-дий раствор маргакцевокислого калия до появления 
розовой окраски или осадка двуокиси марганца! не исчезаю
щих в течение 5 минут. Осторожно вносят мелкие кристаллы 
соли Мора до исчезновения розовой окраски от избытка мар
ганцевокислого калия {или осадка двуокиси марганца),Затем 
прибавляют насыщенный раствор железо-аммонийных квасцов из 
расчета 0,5 мл на 25 мл раствора и титруют 0,1 н ., О■ 01 н. 
или 0,001 н. раствором роданистого аммония, в зависимости 
от содержания ртути, до неисчеэающей при сильном взбалты
вании слабороэовой окраски. Следует остерегаться ошибки, 
вызываемой тем, что раствор окажется недотитровакным, т .к . 
окраска к концу титрования исчезает медленно*

Содержание ртути в исследуемом материале определяют 
по формуле;

% Hg = . ЮО,
Н

где: Т -  титр раствора роданистого аммония, выраженный в 
граммах ртути;

43 -  количество раствора роданистого аммония, пошедшее 
на титрование, мл;

Н -  аавоска, г .
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