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ИЗБИРАТЕЛЬНАЯ ЭКСТРАКЦИЯ ЙОДИДНОГО КОМПЛЕКСА СЕРЕБРА(I) И 

ФОТОМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЕГО С 1-(2-ПИРИДИЛАЗО)-2-НАФТОЛОМ. (ПАН) 

 

Д.К. Абдуллаева, А.Ш. Гиясов, Р.Ш. Абдуматжитов, Э.А. Эгамбердиев 

 

Введение. Существующие 

фотометрические и экстракционно-

фотометрические методы определения серебра 

(I) с применением органических красителей 

обладая большой чувствительностью, но 

малоизбирательны [1,2,3]. Так как 

комплексообразование серебра (I) c 

органическими реагентами проводятся в водном 

растворе. Сопутствующие ионы, находящиеся в 

водном растворе также образуя комплексные 

соединения, мешают определению серебра. 

Для повышения селективности методов 

определения применяют экстракцию бесцветных 

комплексов элементов инертными 

органическими растворителями, с последующим 

добавлением к экстракту органических 

красителей и комплексообразований 

непосредственно в органической фазе [4,5]. 

Разработанный экстракционно-

фотометрический метод определения серебра 

рекомендуется для анализа серебра в рудах, 

породах, промышленных отходах и других 

сложных по химическому составу материалах 

без отделения сопутствующих элементов. 

Результаты и их обсуждение. 

Исследование экстракции серебра (I) 

хлороформом в зависимости от концентрации 

водород-ионов, йодид-ионов и ДМФА показало, 

что оптимальными условиями экстракции 

серебра (I) являются: 0,35-2,5 МH2SO4,0,01-0,05 

МNaJ,18-40 об. % (по объёму) ДМФА и 

встряхивания фаз 5-10 с. При равных объёмах 

водной и органической фаз извлечение серебра 

(I) при однакратной экстракции составляет 99,9 

% и не изменяется до соотношения объёмов фаз 

10:1. 

Полученные данные показывают, что в 

билогарифмических координатах lgДAg- lgCH
+, 

lgДAg- lgJ- , lgДAg
- - lgCДМФА (где Д- коэффициент 

распределения Д=А/Апр-А, С-равновесная 

концентрация, г-ион/л) наблюдается 

прямолинейная зависимость с тангенсами угла 

наклона прямых, равными соответственно 1,2,3. 

Следовательно серебро (I) извлекается 

хлороформом в виде HAgJ2 ; сольватное число 

HAgJ2 в экстракте 3. Число молекул воды 

связанное с HAgJ2 в хлоформе, определённое 

методом Фишера [6] равно 3. 

Таким образом, йодидный комплекс 

серебра (I) в присутствии ДМФА экстрагируется 

хлороформом по гидратно-сольватному 

механизму [7]: 

AgJ-
2 (в)

-+H (H2O) 3+3ДМФА (в)↔ [H (H2O) 

3(ДМФА) 3
+] [AgJ2

-] (о) 

 

После экстракции серебра (I) 

хлороформом в оптимальных условиях, 

отделения водной фазы, добавления к экстракту 

метанолного раствора ПАН, буферного 

раствора, содержащих NаOH и тартрат натрия, 

встряхивания фаз 10-15 с серебро (I) 

взаимодействует с ПАН в органической фазе. 

Установлено, что практически полное 

комплексообразование серебра (I) с ПАН 

происходит в широком интервале рН=0-14. 
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Состав комплексного соединения 

серебра (I) с ПАН определён методом сдвига 

равновесия [8]. Установлено, что серебро (I) с 

ПАН в органической фазе взаимодействует в 

молярном соотношении 1:1. 

Методика определения серебра в 

чистых растворах 

В мерный цилиндр ёмкостью 25 мл с 

притёртой пробкой вносят анализируемый 

раствор, содержащий 0,5-100 мкг серебра, 

приливают 2 мл 5 м H2SO4, разбавляют водой до 

7 мл, добавляют 1мл 0,3м NaJ, содержающий  1 

% аскорбиновой кислоты (для предотвращения 

окисления йодид-ионов), 2 мл ДМФА, 5мл 

хлороформа и встряхивают 5-10с. Экстракт 

отделяют делительной воронкой, к экстракту 

приливают 5 мл 0,1%-ного метанолного 

раствора ПАН, 10 мл 0,1% - ного раствора 

тартрата натрия, 1 мл 0,1 н NаOH и разбавляют 

до 25 мл,  встряхивают 10-15с. После разделения 

фаз органический слой сливают в мерный 

цилиндр емк. 25 мл, сушат добавлением 1 г 

сульфата натрия и измеряют оптическую 

плотность относительного раствора холостого 

опыта. 

В условиях экстракции серебра частично 

экстрагируются ионы висмута, ртути, кадмия, 

палладия и платины. Однако, в оптимальных 

условиях комплексообразования серебра (I) с 

ПАН в органической фазе выше указанные ионы 

не образуют комплексные соединения и не 

мешают определению серебра. 

В промышленных образцах и 

минеральном сырье серебро встречается в 

смесях со многими элементами. Для выявления 

возможности определения серебра из сложных 

по химическому составу образцов было изучено 

влияние посторонних ионов. Методика 

определения серебра в присутствии посторонних 

ионов такая же, что и при определении его в 

чистых растворах, с той лишь разницей, что в 

определяемый раствор предварительно 

добавляли определённые количества 

посторонних ионов или соединений и в 

отдельных случаях, по необходимости, 

добавляли маскирующие агенты и однократно 

промывая экстракты промывочным раствором, 

содержащих из 1МH2SO4,0,03 МNaJ и 20 % (по 

объёму) ДМФА. Результаты определения 

серебра (I) в присутствии посторонних ионов, 

где ошибка определения не превышает 2-4 %  

приведены в табл. 1. 

 
Таблица 1 

Определение серебра в присутствии посторонних ионов (взято 10 мкг серебра) 

M M/Ag M M/Ag M M/Ag 

Tl (I) 1000 Bi(III) 10000 V (V) 500 

Zn(II) 60000 Al(III) 10000 Mo (VI) 10000 

Pb(II) 10000 Br (III) 20000 W(VI) 100 

Sr (II) 20000 Sb (III) 5000 W(VI) 50003 

Ca(II) 20000 Jn(III) 40000 U(VI) 5000 

Ba (II) 20000 As (III) 4000 Te  (VI) 1000 

Cu (II) 500 Au (III) 1000 Os(VIII) 200 

Cu (II) 1000I Ga  (III) 2000 Cl – 10000 

Ni (II) 20000 La (III) 20000 Br – 10000 

Fe (II) 60000 Rh (III) 1000 NO3
 – 20000 

Be(II) 20000 Zr (IV) 20000 CH3COO- 3000 

Mg(II) 40000 Ge (IV) 10000 C2O4
-2 2000 

Co (II) 10000 Ti (IV) 10000 CNS- 10000 

Cd (II) 1000 Th (IV) 20000 NaF 10000 

Pd (II) 100 Sn(IV) 20000 CS(NH2)2 1000 

Pd (II) 1000 Se (IV) 200 C5H8O6 10000 

Mn (II) 60000 Se (IV) 10002 C4H6O6 Не мешает 

Нg (II) 100 Pt (IV) 1000   

 

М – ион или соединение; M/Ag - допустимое 

массовое соотношение к серебру; 

1–в присутствии 10 мг тиомочевины; 

2-в присутствии 50 мг аскорбиновой кислоты; 

3-в присутствии 100 мг винной кислоты. 

Из таблицы 1 видно, что определению серебра  

 

 

не мешают большие количества посторонние 

ионы в больших кратных количествах. 

Разработанный метод экстракционно-

фотометрического определения серебра 

проверен при анализе руд без предварительного 

отделения сопутствующих элементов (таблица 

2).
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Таблица 2 

Результаты определения серебра в рудах (n=4; Р=0,95) 

Наименование и номер 

стандартных образцов 

Аттестованное содержание элементов в 

стандартных образцах, % 

͞(х±Δ ͞х)*102, % Sr 

Медно-цинковая 

сульфидная руда (рус-1) 

2028 

Pb-0.016; Co-0.0042; Вi-0,0007 

Cd-0.0114; As-0.19;Sb-0.0154; 

Ga-0.0012; Ge-0.0003 ; Au-0.0002; 

Se-0.0032; Te-0.0047; Tl-0.0006; 

Jn-0.00098; Ag-0.0027 

 

0.252±0,016 

 

0,039 

Медно-колчедановая руда 

(рус-2) 2029 

Pb-0.26; Co-0.04; Вi-0,0048 

Cd-0.0103; As-0.35; Sb-0.0411; 

Ga-0.0011; Ge-0.0001 ; Au-0.0002; 

Se-0.0048; Te-0.031; Jn - 0.0002; 

Tl -0.0006; Ag-0.0033 

 

0,305±0,0013 

 

0,026 

Медно- цинковая руда 

(рус-3) 793 

Pb-0.028; Co-0.0035; Вi-0,0034 

As -0.054; Sb-0.0025; Ge-0.0002; Ga-0.00045; 

Au-0.00017; Se-0.002; Te-0.005; Tl-0.0011; 

Jn-0.00097; Ag-0.0016 

 

 

0,193 ±0,014 

 

 

 

0,045 

 

Медно-цинковая руда 

(рус-4) 794 

Pb-0.033; Co-0.0012; Вi-0,0023 

As -0.046; Sb-0.0024; Ge-0.0002; Ga-0.0009; 

Au-0.00017; Se-0.0071; Te-0.0023; Jn-0.0004; 

Tl-0.0008; Ag-0.0017 

 

 

0,181±0,015 

 

 

0,052 

 

Для этого навеску пробы (1-3г) 

помещают в коническую колбу емкостью 250 

мл, смачивают водой, приливают 20-30 мл HNO3 

(d=1,4) и выпаривают до минимального  объема, 

приливают 10 мл HF (d=1,117) и снова 

выпаривают до малого объема, охлаждают, 

приливают 20-30 мл воды и нагревают 5-10 мин. 

Охлажденный раствор отфильтровывают в 

мерную колбу на 50 или 100 мл. Фильтрат 

разбавляют водой до метки. 

Далее поступает вышеуказанной 

методикой, определения серебра в чистых 

растворах. 

Выводы. В результате исследования  

разработан новый высокоизбирательный, 

ускоренный и простой экстракционно-

фотометрический метод определения серебра с 

ПАН непосредственно в органической фазе. 

Разработанный метод проверен на анализе 

стандартных образцов медно-цинковых руд без 

предварительного отделения сопутствующих 

элементов. 

Таким образом, разработанный метод 

экстракционно-фотометрического определения 

серебра с ПАН рекомендуется для анализа 

серебра в рудах, породах, концентратах, 

промышленных отходах и других сложных по 

химическому составу материалах.
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Dimetilformamid ishtirokida kuchli kislotali muhitdan kumush yodid kompleksini (I) tanlab ajratib 

olish va uni to'g'ridan-to'g'ri organik fazada Pan bilan komplekslash asosida Kumushni (I) selektiv, sodda va 
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