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Применяемые в заводских лабораториях методики определения кобальта и теллура 
в медных концентратах отличаются длительностью и трудоёмкостью. Лимитирующей 
стадией анализа является предварительная химическая подготовка проб. Проведение 
разложения промышленных образцов концентрированными минеральными кислотами 
в открытых системах не позволяет улучшить метрологические характеристики методик, 
поэтому усовершенствование способов пробоподготовки является актуальным и 
представляет практический интерес. Работа посвящена определению оптимальных условий 
предварительной химической подготовки образцов медных концентратов для последующего 
определения в полученных растворах кобальта и теллура спектрофотометрическим методом. 
Разложение образцов проводили кислотным растворением в индивидуальных минеральных 
кислотах и их смесях при нагревании в открытой системе, а также в закрытой системе при 
воздействии ультразвука и микроволнового излучения. Для выбора оптимальных условий 
разложения исследуемых образцов в закрытой системе варьировали время контакта фаз, 
мощность ультразвукового генератора. Интенсификация процессов разложения медных 
концентратов азотной кислотой (1:1) ультразвуком и микроволновым излучением позволила 
количественно перевести кобальт и теллур в раствор за 20 и 30 мин соответственно. При этом 
снизилось количество применяемых реагентов, и повысилась точность определения за счет 
проведения процесса в строго идентичных условиях.

Ключевые слова: медные концентраты; пробоподготовка; разложение; кобальт; теллур; 
кислотное растворение; ультразвуковое воздействие; микроволновое разложение.
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Зауыттық зертхана әдістері мыс концентратындағы кобальт және никельді анықтау 
ұзақ уақыт тұндыруымен ерекшеленеді. Талдаудың шекті кезеңі химиялық үлгі дайындау 
болып табылады. Өнеркәсіптік үлгілерді кеңейтуді ашық жүйеде минералдық қышқылдарда 
іске асыру метрологиялық әдiстемелердің сипаттамаларын жақсартуға мүмкіндік бермейді, 
сондықтан сынама дайындау әдістерін жетілдіру өзекті болып табылады және практикалық 
қызығушылық тудырады.Бұл жұмыс спекрофотометриялық талдау әдісінен кейін алынған 
ерітіндідегі мыс концентратының сынамаларындағы теллур және кобальттың химиялық 
үлгілерін оңтайлы жағдайда дайындауға арналған. Үлгілердің ыдырауы ашық жүйеде 
қыздыру арқылы жеке минералды қышқылдары мен оның қоспаларында еріту және жабық 
жүйеде УДЗ және микротолқынды сәулелену әсеріне ұшыраған кезде жүреді.Жабық жүйеде 
үлгілердің ыдырауының қолайлы жағдайы ретінде әртүрлі фазалардың байланыс уақыты, 
қуаты ультрадыбыстық генераторытаңдап алынды. Мыс концентратын азот қышқылында 
(1:1) ыдырау процестерін қарқындатуультрадыбыстық және толқынды сәуле береді, тиісінше, 
ерітіндідегі кобальт және теллурдың сандық мәні 20 және 30 мин болады. Бұл қолданылатын 
реагенттер мөлшерін төмендетіп,бірдей қатаң жағдайда процестіңанықтау дәлдігін 
жақсартады.

Түйін сөздер: мыс концентраттары; үлгі дайындау; ыдырау; кобальт; теллур; қышқылды 
еруі; ультрадыбыстық тазарту; микротолқынды ыдырау.
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Methods of determination of cobalt and nickel in copper concentrates currently used in 
factory laboratories are very labor intensive and time consuming. The limiting stage of the analysis 
is preliminary chemical sample preparation. Carrying out the decomposition process of industrial 
samples with concentrated mineral acids in open systems does not allow to improve the metrological 
characteristics of the methods, for this reason improvement the methods of sample preparation is 
quite relevant and has a practical interest. The work was dedicated to the determination of the optimal 
conditions of preliminary chemical preparation of copper concentrate samples for the subsequent 
determination of cobalt and tellurium in the obtained solution using tellurium-spectrophotometric 
method. Decomposition of the samples was carried out by acid dissolving in individual mineral acids 
and their mixtures by heating in an open system as well as by using ultrasonification and microwave 
radiation in a closed system. In order to select the optimal conditions for the decomposition of 
the samples in a closed system the phase contact time and ultrasonic generator’s power were 
varied. Intensification of the processes of decomposition of copper concentrates with nitric  
acid (1:1), ultrasound and microwave radiation allowed to transfer quantitatively cobalt and tellurium 
into solution spending 20 and 30 min respectively. This reduced the amount of reactants used and 
improved the accuracy of determination by running the process in strictly identical conditions.

Keywords: copper concentrates; sample preparation; decomposition; co-
balt; tellurium; acid dissolving; ultrasonification; microwave decomposition.
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1. Введение

Высокое содержание кобальта в земной коре 
(0,002%) наряду с высокой степенью его рассеяния, а 
также истощение большинства месторождений, делают 
рентабельным получение кобальта в качестве побочного 
продукта переработки медных концентратов [1,2]. Теллур 
относят к группе редких и рассеянных элементов, мировые 
запасы его в рентабельном сырье составляют 40-50 тыс. т. 
в медных и полиметаллических месторождениях. Теллур 
получают в результате комплексной переработки свинцово-
цинковых концентратов [2]. 

Разнообразие, сложность состава и низкие содержа-
ния кобальта и теллура в промышленных образцах, а также 
длительность методик их определения наряду с необходи-
мостью обеспечения в условиях заводских лабораторий 
экспрессности, ставят перед химиками-аналитиками задачу 
усовершенствования стадии пробоподготовки, лимити-
рующей весь процесс анализа. Аналитический контроль 
металлургических образцов включает количественное пере-
ведение аналита в раствор и, по возможности, максималь-
ное отделение его от сопутствующих элементов, влияющих 
на аналитический сигнал [3-6].

Известные способы разложения образцов медных 
концентратов различаются в зависимости от цели анализа. 
Чаще всего для разложения применяют растворение 
индивидуальными кислотами и их смесями. Способ 
кислотного растворения удовлетворяет требованиям 
заводских лабораторий, поскольку он обеспечивает 
оптимальную кислотность фонового раствора, не требует 

применения дорогостоящих платиновых тиглей, как в случае 
щелочного сплавления, и является относительно простым 
и экспрессным способом [5]. Способы разложения проб 
медных концентратов, применяемые реактивы, а также 
методы дальнейшего определения кобальта и теллура в 
полученных растворах обобщены в таблице 1 [7].

Следует отметить, что регламентируемые в 
ГОСТ3222127 [7] способы разложения образцов медных 
концентратов с целью переведения в раствор кобаль-
та и теллура довольно продолжительны и занимают от  
40 мин до 18 ч [1]. Для интенсификации процесса раз-
ложение образцов осуществляют в закрытой системе 
при ультразвуковом и микроволновом воздействии при  
варьировании природы реагента и времени контакта фаз. 
В работе [7] определение кобальта в различных типах 
почв осуществляли атомно-абсорбционным методом с 
электротермической атомизацией в растворах, получен-
ных после микроволнового разложения азотной кисло-
той. Предел обнаружения метода составляет 0,04 мкг/г.  
Ультразвуковое разложение применяется для опре-
деления концентрации кобальта, мышьяка, бария, 
меди, свинца, никеля, стронция, ванадия и цинка 
в почвах  методом атомно-эмиссионной спек-
трометрии с индуктивно связанной плазмой [8].  
Результаты анализа растворов после ультразвукового раз-
ложения сопоставимы с результатами, полученными при 
определении содержания аналитов в растворах после ми-
кроволнового облучения. Данные, описывающие определе-
ние кобальта и теллура в металлургических образцах, в том 
числе в медных концентратах, в литературе отсутствуют.
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Цель настоящей работы состоит в исследовании различ-
ных способов интенсификации пробоподготовки образцов 
медных концентратов УК МК ТОО «Казцинк», позволяющих 
сократить время переведения в раствор кобальта и теллура 
для их дальнейшего фотометрического определения.

2. Эксперимент

Стандартные растворы кобальта с концентрацией 
основного компонента 2,7 г/л готовили растворением 
точной навески перекристаллизованного сульфата 
кобальта в дистиллированной воде по методике [9]. В 
работе применяли стандартный образец состава ионов 
теллура с концентрацией 1 г/л. Рабочие растворы меньших 
концентраций получали последовательным разбавлением 
исходных растворов. Для исследований применяли только 
свежеприготовленные растворы.

Для проведения исследований использован 
образец медного концентрата УК МК ТОО «Казцинк». 
Пробу медного концентрата предварительно 
измельчали, высушивали при температуре 105°С 
до постоянной массы. Полуколичественный анализ 
исследуемого образца проводили с использованием 

рентгенофлуоресцентного спектрометра СРВ-1М (Техноаналит, 
Казахстан). Основные условия измерений, проводимых на 
рентгенофлуоресцентном спектрометре, представлены 
в таблице 2. Состав медного концентрата по результатам 
проведённого анализа приведен в таблице 3.

В большинстве случаев для переведения кобальта и 
теллура в раствор достаточной является обработка пробы 
кислотой-окислителем: соляная, серная, азотная кислоты. 
Для растворения оксида кремния и повышения степени 
переведения в раствор аналитов в систему вводили 
фтористоводородную кислоту, влияние которой устраняли 
путем добавления борной кислоты. 

Поэтому в качестве реагентов для кислотного 
растворения применяли следующие реактивы: HNO3 (хч, 
ГОСТ 4461-77), H2SO4 (хч, ГОСТ 4204-77), HCl (хч, ГОСТ 3118-
77), H3BO3 (ГОСТ 18704-78), HF (хч, ГОСТ 10484-78), NaF (чда, 
ГОСТ 4463-76).

Для разложения проб медных концентратов в  
закрытой системе использовали ультразвуковой  
технологический аппарат «АЛЕНА» УЗТА-
0,15/22-О (Россия) и микроволновую систему для 
Speed Wave Four Technology (Bergh of Products,  
Германия), оснащенную тефлоновыми автоклавами.

Таблица 1 – Способы разложения образцов медных концентратов [7]

Способ 
разложения Реагенты для разложения Аналит Метод анализа

Диапазон 
определяемых 
содержаний, %

Кислотное 
растворение

HCl+HNO3 Co Фотометрический -

Te Экстракционно-атомно-
абсорбционный

0,0010 - 0,10

HNO3+H2SO4 Te Фотометрический 0,0005 - 0,1

NaF+3HCl+HNO3 Co Фотометрический 0,001 - 0,2

NaF+HCl+HNO3+HClO4 Co Атомно-абсорбционный 0,005 - 0,2

HNO3+HCl+HF+HClO4 Co Атомно-абсорбционный 0,005 - 0,2

Сплавление Na2CO3+Na2B4O7 Co Атомно-абсорбционный 0,005 - 0,2

Таблица 2 – Условия измерения на рентгенофлуоресцентном спектрометре СРВ-1М

Кристалл-анализатор LiF200

Время экспозиции (в зависимости от концентрационного 
диапазона аналита)

30-50 с

Аналитическая линия CoLα1, порядок 1
TeLα1, порядок 2

Длина волны 1788 мА (Co), 902 мА (Те)

Учет дрейфа FeKβ1, порядок 1

Учет фона по двум точкам

Напряжение 40 кВ

Ток трубки 500 мкА
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Таблица 3 – Состав исследуемой пробы медного концентрата

Наименование образца Состав пробы,%

Медный концентрат ЗГОК № 2139

Cu 9,5 As 0,029 S 0,21

Pb 3,5 Sb 0,012 Al2O3 2,95

Zn 2,79 CaO 0,2 MgO 0,95

Fe 24,9 SiO2 13,09 Cd 0,012

Содержание кобальта и теллура в растворах 
определяли спектрофотометрически по светопоглощению 
комплексного соединения кобальта (III) с нитрозо-Р-
солью (λ=540 нм) и комплекса теллура с хлоридом олова  
соответственно (λ=400-420 нм) [7] на спектрофотометре 
СФ-2000 (ОКБ «Спектр», Россия). Влияние железа и меди на 
фотометрическое определение кобальта, устраняли кипяче-
нием раствора после добавления индикатора нитрозо-Р-соли.  
Матричные элементы не оказывают значительно-
го влияния на аналитический сигнал определения  
теллура. 

Разложение пробы медного концентрата 
проводили при нагревании образца с индивидуальными 
минеральными кислотами в открытой системе при 
температуре, не превышающей 165°С [7]. С целью  
интенсификации процесса разложение проводили в  
закрытых системах при воздействии на реакционную смесь 

ультразвуковым (УЗ) и микроволновым облучениями (МВ).  
Для выбора оптимальных условий разложения  
исследуемых образцов в закрытой системе варьировали 
время контакта фаз, мощность ультразвукового  
генератора. При варьировании каждого фактора 
отбирали по три навески исследуемой пробы медного  
концентрата. Условия разложения представлены в  
таблице 4.

Для каждого раствора, полученного после разложения 
проб медных концентратов, выполняли по три единичных 
определения, а затем вычисляли среднее арифметическое 
значение оптической плотности, по которому находили 
массовую концентрацию аналита в растворе пробы, 
используя градуировочный график. За результат анализа  
(Ĉ) принимали среднее арифметическое трех параллельных 
определений, каждое из которых выполнено из отдельной 
навески.

Таблица 4 – Условия кислотного растворения проб медных концентратов

№ способа 
разложения Реагент Время контакта фаз, 

мин Условия Физическое воздействие

1 HNO3 (1:1) 40 165ᵒС

Термический нагрев
2 3HCl+ HNO3 90 165ᵒС
3 HNO3 + H2SO4 (1:1) 90 165ᵒС
4

NaF+HCl+HNO3 1440
165ᵒС

5-1

HNO3 (1:1)

10
20 Гц

Ультразвуковое 
воздействие

5-2 20
5-3 30
5-4 10

30 Гц5-5 20
5-6 30
5-7 10

50 Гц5-8 20
5-9 30
6-1 5

200ᵒС;
Р=25 В

Микроволновое 
облучение

6-2 15
6-3 30
7 H2SO4 (1:1) 30

8-1
HNO3+HCl+HF

5
8-2 15
8-3 30
9 H3BO3+HCl+HF 30
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3. Результаты и обсуждение

Результаты анализа растворов, полученных после 
разложения проб медных концентратов в открытой 
системе при термическом нагреве (способы №1-4), 
представлены в таблице 5. Как следует из приведённых 
данных, максимальное вскрытие проб медных концентратов 
обеспечивает растворение образца в растворе азотной 
кислоты (1:1) в течение 40 мин при термическом нагреве 
системы (способ 1). Процесс, вероятно, сопровождается 
образованием нитратов матричных и примесных  
элементов, в том числе кобальта, а также теллуристой 
кислоты.

Результаты разложения образцов в закрытых системах 
под действием ультразвука и микроволнового облучения 
представлены в таблице 6. Как следует из приведённых 
данных, увеличение времени воздействия на реакционную 
систему ультразвука (способы 5-1 – 5-9) приводит к лучшему 
разложению образца – максимальные содержания и 
кобальта и теллура в растворе обнаруживаются при времени 

процесса 20 мин и более. Микроволновое излучение 
позволяет полностью перевести в раствор только кобальт 
азотной кислотой (способ 6-3), извлечение теллура не 
превышает 50% при использовании различных смесей кислот, 
а также при увеличении времени экспозиции МВ до 30 мин. 
Применение в качестве реагентов при микроволновом 
облучении раствора H2SO4 (1:1) и смеси кислот H3BO3+HCl+HF 
(способы 7 и 9 соответственно) оказалось неэффективным, 
пробы медных концентратов не вскрываются.

Таким образом, наибольшая полнота переведения 
кобальта и теллура в раствор может быть обеспечена 
способами № 5-3 для теллура и способами № 5-3, 6-3 
для кобальта. Перечисленные способы соответствуют 
следующим условиям:

Таблица 5 – Результаты анализа пробы медного концентрата в открытой системе

Номер способа 
разложения

Определение содержания кобальта Определение содержания теллура

ĈCo·10-4 , % масс. S·10-4 Sr, % отн. ĈTe·10-3 , % масс., S·10-3 Sr, % отн.

1 40,70 1,15 2,84 35,00 2,31 6,66

2 6,23 0,81 13,00 2,00 0,17 10,20

3 22,00 3,46 15,80 10,00 0,67 6,42

4 9,17 1,04 11,40 1,00 0,21 18,40

Таблица 6 – Результаты анализа пробы медного концентрата в закрытой системе

Номер способа 
разложения

Определение содержания кобальта Определение содержания теллура

ĈCo·10-4 , %масс. S·10-4 Sr, % отн. ĈTe·10-2 , %масс. S·10-2 Sr, % отн.

5-1 24,10 0,12 0,48 4,10 0,23 5,68

5-2 40,70 0,12 2,84 8,60 0,35 4,03

5-3 40,70 0,12 0,48 9,90 0,50 5,10

5-4 24,10 0,12 0,48 5,90 0,42 7,10

5-5 40,70 1,15 2,84 9,30 0,12 1,25

5-6 40,70 1,15 2,84 9,90 0,42 4,19

5-7 24,10 0,12 0,48 5,90 0,42 7,02

5-8 40,70 1,15 2,84 10,10 0,31 3,01

5-9 40,70 1,15 2,84 10,20 0,40 3,92

6-1 26,10 1,08 4,14 4,10 0,42 10,4

6-2 11,00 1,00 9,09 4,50 0,69 15,30

6-3 41,60 1,00 2,40 4,20 0,24 5,55

7 Проба не вскрыта Проба не вскрыта

8-1 7,91 0,82 10,4 3,20 0,15 4,49

8-2 7,53 0,50 6,68 3,40 0,37 10,80

8-3 7,00 0,17 2,47 2,60 0,34 13,00

9 Проба не вскрыта Проба не вскрыта

5-3 HNO3 
(1:1)

Время контакта 
фаз 20 мин

Мощность ультразвукового 
генератора 20 Гц

6-3 HNO3 
(1:1)

Время контакта 
фаз 30 мин

Температура 200ᵒС, 
микроволновое облучение
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4. Заключение

На основании проведенных исследований 
определены оптимальные условия разложения 
проб медных концентратов для фотометрического 
определения кобальта и теллура. В качестве факторов, 
оказывающих наибольшее влияние на процесс 
растворения, исследованы: природа химического 
реагента, время экспозиции, вид и условия физического  
воздействия.

Максимальному переведению кобальта и теллура в 
раствор с последующим определением аналита из одной 
навески способствует растворение в азотной кислоте (1:1) при 

ультразвуковом воздействии в течение 20 мин и мощности 
ультразвукового генератора 20 Гц. Проведение процесса 
разложения в закрытой системе позволяет обеспечить 
достижение высокой степени воспроизводимости  
результатов анализа за счет соблюдения строго идентичных 
условий.
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