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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 11 äåêàáðÿ 2015 ã.

Â ñòàòüå ïðèâåäåí îáçîð ìåòîäîâ ïîäãîòîâêè ïðîá ðàçëè÷íûõ âèäîâ âòîðè÷íîãî ìåòàëëñîäåðæà-

ùåãî ñûðüÿ (êàòàëèçàòîðîâ, ýëåêòðîííîãî ëîìà, øëàìîâ è ïð.) ê ïîñëåäóþùåìó àíàëèçó â âèäå

ðàñòâîðîâ: ðàñòâîðåíèå â ñìåñÿõ ìèíåðàëüíûõ êèñëîò, ñïëàâëåíèå ñ ðàçëè÷íûìè ïëàâíÿìè, âû-

ùåëà÷èâàíèå è äð. Äëÿ èíòåíñèôèêàöèè ïðîáîïîäãîòîâêè èñïîëüçóþò ïîâûøåíèå òåìïåðàòóðû è

äàâëåíèÿ, âîçäåéñòâèå óëüòðàçâóêà, ìèêðîâîëíîâîãî èçëó÷åíèÿ. Îïèñàíû ñïîñîáû ïðîáîïîäãî-

òîâêè ñ ïðèìåíåíèåì ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ äëÿ ïîñëåäóþùåãî îïðåäåëåíèÿ íå òîëüêî

áëàãîðîäíûõ, íî è öâåòíûõ è ðåäêèõ ìåòàëëîâ, à òàêæå òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ. Ïðîâåäåííûé îá-

çîð ïîêàçàë, ÷òî ñòàäèÿ ïîäãîòîâêè ïðîá êðàéíå âàæíà äëÿ äîñòèæåíèÿ ïîòåíöèàëüíûõ âîçìîæ-

íîñòåé ïðèìåíÿåìûõ àíàëèòè÷åñêèõ ìåòîäîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: âîçâðàòíîå ìåòàëëñîäåðæàùåå ñûðüå; ïðîáîïîäãîòîâêà; áëàãîðîäíûå ìåòàë-

ëû; òîêñè÷íûå ýëåìåíòû; ñîðáöèîííîå êîíöåíòðèðîâàíèå.

Âîçâðàòíîå ìåòàëëñîäåðæàùåå ñûðüå (ÂÌÑ) — îäèí

èç ñàìûõ ñëîæíûõ îáúåêòîâ àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ.

Áîëüøîå ÷èñëî êîìïîíåíòîâ, âêëþ÷àþùèõ áëàãîðîä-

íûå, öâåòíûå, ðåäêèå ìåòàëëû, îðãàíè÷åñêèå ñîåäèíå-

íèÿ (âëàãîçàùèòíûå, äèýëåêòðè÷åñêèå ñâÿçóþùèå,

ëàêè è ïð.), è íåñòåðåîòèïíîñòü èõ ñî÷åòàíèé ñîçäàþò

êîìïëåêñ ïðîáëåì ïðè ïåðåðàáîòêå è àíàëèçå ÂÌÑ.

Àíàëèòè÷åñêèé êîíòðîëü ÂÌÑ âêëþ÷àåò ïðîöåäó-

ðû îòáîðà, ïîäãîòîâêè ïðîá è àíàëèçà. Êàæäàÿ èç ýòèõ

ñòàäèé ÿâëÿåòñÿ çíà÷èìîé äëÿ òî÷íîñòè êîíå÷íîãî ðå-

çóëüòàòà è òðåáóåò îñîáîãî ìåòîäè÷åñêîãî ïîäõîäà.

Äàííàÿ ðàáîòà ïîñâÿùåíà îáçîðó ìåòîäîâ ïîäãî-

òîâêè ïðîá ðàçëè÷íûõ âèäîâ ÂÌÑ (êàòàëèçàòîðîâ,

«ýëåêòðîííîãî ëîìà», øëàìîâ è ïð.) ê ïîñëåäóþùåìó

àíàëèçó.

Â äàííîé ðàáîòå îòáîð ïðåäñòàâèòåëüíîé ïðîáû

íå áóäåò ðàññìîòðåí — ýòî âàæíûé àñïåêò ïðîáëåìû è

òåìà îòäåëüíîãî èññëåäîâàíèÿ. Îòìåòèì òîëüêî, ÷òî

åñëè ïðîáîïîäãîòîâêîé è àíàëèçîì çàíèìàþòñÿ àíà-

ëèòè÷åñêèå ëàáîðàòîðèè, òî ïðîáîîòáîð — ýòî çàäà÷à

òåõíîëîãè÷åñêèõ ïîäðàçäåëåíèé.

Àíàëèòè÷åñêèé ïðîöåññ â ëàáîðàòîðèè íà÷èíàåò-

ñÿ ñ ïîäãîòîâêè ïðîáû ê àíàëèçó (ïðîáîïîäãîòîâêè).

Äëÿ àíàëèçà æèäêèõ ïðîá â ëèòåðàòóðå îïèñàíû ðàç-

ëè÷íûå ìåòîäû ïðåäâàðèòåëüíîé õèìè÷åñêîé ïîäãî-

òîâêè ïðîá ÂÌÑ: ðàñòâîðåíèå â ñìåñÿõ ìèíåðàëüíûõ

êèñëîò (HCl, HNO3, HClO4, HF, H2SO4), ñïëàâëåíèå ñ

ðàçëè÷íûìè ïëàâíÿìè (K2S2O7, Li2B4O7, Na2O2,

NaOH), âûùåëà÷èâàíèå è äð. Äëÿ èíòåíñèôèêàöèè

ïðîáîïîäãîòîâêè èñïîëüçóþò ïîâûøåíèå òåìïåðàòó-

ðû è äàâëåíèÿ, âîçäåéñòâèå óëüòðàçâóêà, ìèêðîâîëíî-

âîãî èçëó÷åíèÿ.

Äëÿ ðàçëîæåíèÿ ÂÌÑ â îòêðûòûõ ñèñòåìàõ èñ-

ïîëüçóþò ìåòîäû êèñëîòíîãî ðàñòâîðåíèÿ è ùåëî÷íî-

ãî ñïëàâëåíèÿ. Â òàáë. 1 ýòà èíôîðìàöèÿ îáîáùåíà

äëÿ âòîðè÷íûõ áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ («ýëåêòðîííûé

ëîì», îòðàáîòàííûå êàòàëèçàòîðû è ò.ä.).

Êèñëîòíîå ðàçëîæåíèå ÿâëÿåòñÿ íàèáîëåå ïðî-

ñòûì è ÷àñòî ïðèìåíÿåìûì ñïîñîáîì ïåðåâåäåíèÿ â

ðàñòâîð ïðîá ðàçëè÷íîãî ñîñòàâà. Ðàñòâîðåíèå ïðîá â

êèñëîòàõ îáåñïå÷èâàåò ìåíüøóþ êîíöåíòðàöèþ ñîëåé

â ðàñòâîðå ïî ñðàâíåíèþ ñî ñïëàâëåíèåì [2].

Ïðîöåññ ðàçëîæåíèÿ ñ ïèðîñóëüôàòàìè ùåëî÷íûõ

ìåòàëëîâ ïðîòåêàåò àíàëîãè÷íî ðàñòâîðåíèþ â ñåðíîé

êèñëîòå. Îñíîâíûì äåéñòâóþùèì àãåíòîì ïëàâíÿ ÿâ-

ëÿåòñÿ âûäåëÿþùèéñÿ ñåðíûé àíãèäðèä, êîòîðûé íà

ñòàäèè ðàçëîæåíèÿ îáëàäàåò çíà÷èòåëüíîé ðåàêöèîí-

íîé ñïîñîáíîñòüþ. Ïðè âûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ

(750 – 850 °C) ãåòåðîãåííûå ïðîöåññû ïðîòåêàþò íà-

ìíîãî áûñòðåå, ÷åì ïðè ðàñòâîðåíèè â êèñëîòàõ. Ýòî

ïîçâîëÿåò íå òîëüêî óñêîðèòü ðàçëîæåíèå ïðîá, íî è
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1
Ðàáîòà âûïîëíåíà ïðè ñîôèíàíñèðîâàíèè Ìèíèñòåðñòâà

îáðàçîâàíèÿ è íàóêè ÐÔ ïî ïðîãðàììå ïîâûøåíèÿ êîíêó-

ðåíòîñïîñîáíîñòè ÍÈÒÓ «ÌÈÑèÑ» ñðåäè âåäóùèõ ìèðî-

âûõ íàó÷íî-îáðàçîâàòåëüíûõ öåíòðîâ íà 2013 – 2020 ãã.

(¹ Ê1-2014-026) è ïðè ïîääåðæêå Ðîññèéñêîãî íàó÷íîãî

ôîíäà ïî ïðîåêòó ¹ 14-13-00897 (â ÷àñòè îáçîðà ìåòîäîâ õè-

ìè÷åñêîé äèàãíîñòèêè èññëåäóåìûõ îáúåêòîâ).
2

Ãîñóäàðñòâåííûé íàó÷íî-èññëåäîâàòåëüñêèé è ïðîåêòíûé èí-

ñòèòóò ðåäêîìåòàëëè÷åñêîé ïðîìûøëåííîñòè «Ãèðåäìåò»,

Íàöèîíàëüíûé èññëåäîâàòåëüñêèé òåõíîëîãè÷åñêèé óíèâåð-

ñèòåò «ÌÈÑèÑ», Ìîñêâà, Ðîññèÿ;

e-mail: baranovskaya@list.ru



ðåøèòü çàäà÷ó ïîëíîãî âñêðûòèÿ òðóäíîðàñòâîðèìûõ

îáúåêòîâ àíàëèçà [1].

Ñîñòàâ àíàëèçèðóåìîãî ðàñòâîðà ïðè âñåõ ñïîñî-

áàõ ðàçëîæåíèÿ — ñìåñü õëîðèäîâ è íèòðàòîâ èëè

õëîðèäîâ è ñóëüôàòîâ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ è ýëå-

ìåíòîâ îñíîâû ïðîáû (2 – 5 ìã�ñì3) [13]. Ïðè îïðåäå-

ëåíèè ïëàòèíîâûõ ìåòàëëîâ ñïîñîá ñïëàâëåíèÿ ñ

K2S2O7 ïðåäïî÷òèòåëüíåå, òàê êàê ïðè ðàñòâîðåíèè

ïëàâà ïðîèñõîäèò ÷àñòè÷íîå îòäåëåíèå êîìïîíåíòîâ

îñíîâû ïðîáû â âèäå îêñèäîâ è äðóãèõ íåðàñòâîðè-

ìûõ ñîåäèíåíèé.

Èíòåíñèôèêàöèÿ ïðîáîïîäãîòîâêè äîñòèãàåòñÿ çà

ñ÷åò ïðèìåíåíèÿ âûñîêîàãðåññèâíûõ àãåíòîâ è ñðåä,

ðàáîòû ïðè ïîâûøåííûõ òåìïåðàòóðå è äàâëåíèè,

âîçäåéñòâèÿ óëüòðàçâóêà, ìàãíèòíûõ, ýëåêòðîìàãíèò-

íûõ è ýëåêòðè÷åñêèõ ïîëåé (â òîì ÷èñëå ÑÂ×, ýëåê-

òðîíîâ, ÓÔ è âàêóóìíîãî ÓÔ-èçëó÷åíèÿ, ðåíòãåíîâ-

ñêèõ ëó÷åé, èñêðîâîãî èëè äóãîâîãî ðàçðÿäîâ è äð.).

Íà ñåãîäíÿøíèé äåíü íàèáîëåå íàäåæíûìè è ýô-

ôåêòèâíûìè ÿâëÿþòñÿ àâòîêëàâíûå ìåòîäû ïðîáîïîä-

ãîòîâêè, ïðåäóñìàòðèâàþùèå èñïîëüçîâàíèå ãåðìå-

òè÷íî çàìêíóòûõ ðåàêöèîííûõ îáúåìîâ ñ ìèêðîâîë-

íîâûì èëè ðåçèñòèâíûì íàãðåâîì [14].

Ñî÷åòàíèå àâòîêëàâîâ è ñîâðåìåííûõ àíàëèòè÷å-

ñêèõ ïðèáîðîâ ïîçâîëÿåò àâòîìàòèçèðîâàòü ïðîöåññ

àíàëèçà è òåì ñàìûì ïîëíåå ðåàëèçîâàòü ïîòåíöèàëü-

íûå âîçìîæíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ìåòîäîâ [15].

Ìåòîä àâòîêëàâíîé ïðîáîïîäãîòîâêè èñïîëüçîâà-

ëè äëÿ âñêðûòèÿ ïðîá îòðàáîòàííûõ àâòîìîáèëüíûõ

êàòàëèçàòîðîâ, ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ è ÂÌÑ ñ öåëüþ

ïîñëåäóþùåãî îïðåäåëåíèÿ ÌÏÃ [16 – 19].

Îäèí èç íàèáîëåå ñîâðåìåííûõ ìåòîäîâ ïåðåâåäå-

íèÿ ïðîáû â ðàñòâîð — ïîäãîòîâêà ïðîáû â óñëîâèÿõ

ìèêðîâîëíîâîãî íàãðåâà. Ìèêðîâîëíîâîå èçëó÷åíèå â

ïîñëåäíèå ãîäû íàøëî øèðîêîå ïðèìåíåíèå â ðàçëè÷-

íûõ îáëàñòÿõ õèìèè è òåõíîëîãèè. Ìèêðîâîëíîâîå

èçëó÷åíèå — îäèí èç âèäîâ íåèîíèçèðóþùåãî ýëåê-

òðîìàãíèòíîãî èçëó÷åíèÿ, ÷àñòîòû êîòîðîãî ðàñïîëî-

æåíû ìåæäó èíôðàêðàñíîé îáëàñòüþ è ðàäèî÷àñòîòà-

ìè â äèàïàçîíå 300 – 30 000 ÌÃö [20].

Îñíîâíûìè ïðè÷èíàìè èíòåíñèôèêàöèè ðàçëîæå-

íèÿ ïðîá â óñëîâèÿõ ìèêðîâîëíîâîãî íàãðåâà ÿâëÿþò-

ñÿ: áûñòðîòà è ðàâíîìåðíîñòü íàãðåâà ðåàêöèîííîé

ñìåñè; ïðåâûøåíèå òåìïåðàòóðû êèïåíèÿ, ñîîòâåòñò-

âóþùåé äàâëåíèþ â ñèñòåìå; ëîêàëüíûå ýôôåêòû (íà-

ãðåâ ðàñòâîðèòåëÿ â ïîðàõ îáðàçöà (íàïðèìåð, ïî÷âû),

ïðèâîäÿùèé ê åãî ðàçðóøåíèþ; ñåëåêòèâíûé íàãðåâ

êîìïîíåíòîâ ãåòåðîãåííûõ ñèñòåì; îòðàæåíèå èçëó÷å-

íèÿ â ïðèïîâåðõíîñòíûé ñëîé ðàñòâîðà ïðè ðàçëîæå-

íèè ìåòàëëè÷åñêèõ îáðàçöîâ. Ïîâûøåíèå òåìïåðàòó-
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Òàáëèöà 1. Ñïîñîáû ðàçëîæåíèÿ âîçâðàòíîãî ìåòàëëñîäåðæàùåãî ñûðüÿ

Îáúåêò Ðåàêòèâû
Îïðåäåëÿåìûå

ýëåìåíòû
Îïèñàíèå ñïîñîáà ïðîáîïîäãîòîâêè

Ëèòåðàòóðíûé

èñòî÷íèê

Îòðàáîòàííûå

êàòàëèçàòîðû

K2S2O7,

HCl – HNO3

Ìåòàëëû

ïëàòèíîâîé

ãðóïïû

(ÌÏÃ)

Âûñîêîòåìïåðàòóðíîå (750 – 850 °C) ñïëàâëåíèå íàâåñêè

ïðîáû ìàññîé 0,10 – 0,25 ã ñ K
2
S

2
O

7
è ïîñëåäóþùåå ðàñ-

òâîðåíèå ïîëó÷åííîãî ïëàâà â ñìåñè HCl è HNO
3

(3:1)

[1 – 6]

HF, H2SO4,

K2S2O7,

HCl – HNO3

ÌÏÃ Ðàñòâîðåíèå íàâåñêè ïðîáû ìàññîé 0,10 – 0,25 ã ïîñëåäî-

âàòåëüíî â HF è H
2
SO

4
, âûñîêîòåìïåðàòóðíîå ñïëàâëåíèå

íåðàñòâîðèìîãî îñòàòêà ñ K
2
S

2
O

7
ñ ïîñëåäóþùèì ðàñòâî-

ðåíèåì ïëàâà â ñìåñè HCl è HNO
3

(3:1)

[2, 3]

HCl – HNO3 ÌÏÃ Ðàñòâîðåíèå íàâåñêè ïðîáû ìàññîé 0,5 ã â ñìåñè HCl è

HNO
3

(3:1)

[2, 3]

H2SO4,

HCl – HNO3

ÌÏÃ Ðàñòâîðåíèå íàâåñêè ïðîáû ìàññîé 0,5 ã ïîñëåäîâàòåëüíî

â H
2
SO

4
(1:1), à çàòåì â ñìåñè HCl è HNO

3
(3:1)

[2]

HF, H2SO4,

HCl – HNO3

ÌÏÃ Ðàñòâîðåíèå íàâåñêè ïðîáû ìàññîé 0,5 ã ïîñëåäîâàòåëüíî

â HF è H
2
SO

4
, à çàòåì â ñìåñè HCl è HNO

3
(3:1)

[2]

H2SO4,

HCl – H2O2

ÌÏÃ Ðàñòâîðåíèå íàâåñêè ïðîáû ìàññîé 0,5 ã ïîñëåäîâàòåëüíî

â H
2
SO

4
(1:1), à çàòåì â ñìåñè HCl è H

2
O

2
(1:1)

[2, 7]

Êàòàëèçàòîð

ïàëëàäèåâûé

îòðàáîòàííûé

Óãîëüíàÿ

îñíîâà

HCl (1:1),

HNO3, HCl

Pd Ñæèãàíèå íàâåñêè ïðîáû 0,25 ã â ìóôåëå ïðè 950 °C è ïî-

ñëåäóþùåå ðàñòâîðåíèå â ñìåñè HCl (1:1) è HNO
3
, çàòåì

äâàæäû â êîíöåíòðèðîâàííîé HCl

[8]

Ìåëîâàÿ

îñíîâà

Ðàñòâîðåíèå íàâåñêè ïðîáû 0,5 ã â ñìåñè HCl è HNO
3

(1:1), çàòåì â 2 Ì HCl

Âòîðè÷íîå ñûðüå

äðàãîöåííûõ (áëàãîðîäíûõ)

ìåòàëëîâ (ÂÄÌ)

HNO3, HCl,

HF, NH3

Pt, Pd,

Au, Àg

Ïîñëåäîâàòåëüíîå ðàñòâîðåíèå íàâåñêè ïðîáû ìàññîé

0,5 – 5 ã â HNO
3

(1:1), HCl è HF ñ ïîñëåäóþùèì äîáàâëå-

íèåì àììèàêà

[9]

HCl – HNO3 Pt, Pd,

Au, Rh

Ðàñòâîðåíèå íàâåñêè ïðîáû ìàññîé 0,5 – 5 ã â ñìåñè HCl

è HNO
3

(3:1)

[10]

HNO3, NH3 Ag Ðàñòâîðåíèå íàâåñêè ïðîáû ìàññîé 0,5 – 5 ã â HNO
3

(1:1)

ñ äîáàâëåíèåì àììèàêà

[11]

Øëàìû ïðîèçâîäñòâà àçîòíîé

êèñëîòû

K2S2O7,

HCl – HNO3

Pt, Pd, Rh Âûñîêîòåìïåðàòóðíîå (800 – 900 °C) ñïëàâëåíèå íàâåñêè

ïðîáû ìàññîé 0,10 – 0,25 ã ñ K
2
S

2
O

7
è ïîñëåäóþùåå ðàñ-

òâîðåíèå ïîëó÷åííîãî ïëàâà â ñìåñè HCl è HNO
3

(3:1)

[12]



ðû ðåàêöèîííîé ñìåñè ïðè èñïîëüçîâàíèè çàêðûòûõ

ñèñòåì ïîçâîëÿåò èñêëþ÷èòü ïðèìåíåíèå âûñîêîêèïÿ-

ùèõ êèñëîò. Çàìåòíî óëó÷øàþòñÿ è ìåòðîëîãè÷åñêèå

õàðàêòåðèñòèêè îïðåäåëåíèÿ. Ìèêðîâîëíîâîå ðàçëî-

æåíèå õàðàêòåðèçóåòñÿ âûñîêîé ïðîèçâîäèòåëüíîñòüþ

è ýêîíîìè÷íîñòüþ, ãèáêîñòüþ ñî÷åòàíèÿ ñ êîíöåíòðè-

ðîâàíèåì è èíñòðóìåíòàëüíûì îïðåäåëåíèåì.

Äëÿ ìèêðîâîëíîâîãî àâòîêëàâíîãî ðàçëîæåíèÿ âà-

æåí âûáîð êèñëîòû èëè ñìåñè êèñëîò, êîòîðûé îñóùå-

ñòâëÿþò â ñîîòâåòñòâèè ñî ñïîñîáíîñòüþ êàæäîé êè-

ñëîòû ýôôåêòèâíî ðàçëàãàòü èíäèâèäóàëüíûå êîìïî-

íåíòû îïðåäåëåííîé ïðîáû.

Ðàçëîæåíèå ïðîá ñ ìèêðîâîëíîâûì íàãðåâîì øè-

ðîêî èñïîëüçóþò äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÌÏÃ [11, 21 – 25].

Íàëè÷èå âëèÿíèÿ îñíîâû ïðîáû îáóñëàâëèâàåò

íåîáõîäèìîñòü ðàçðàáîòêè ñïîñîáîâ õèìè÷åñêîé ïðî-

áîïîäãîòîâêè, òàêèõ êàê ñîðáöèÿ, ýêñòðàêöèÿ è ïðî-

áèðíàÿ ïëàâêà, ò.å. ïðèìåíåíèÿ ðàçëè÷íûõ âàðèàíòîâ

îòäåëåíèÿ îñíîâû ïðîáû è êîíöåíòðèðîâàíèÿ ìèêðî-

ñîäåðæàíèé îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ.

Íàèáîëüøåé ýôôåêòèâíîñòüþ îáëàäàþò ñîðáöè-

îííûå ìåòîäû, îáåñïå÷èâàþùèå âûñîêóþ ñòåïåíü è

èçáèðàòåëüíîñòü èçâëå÷åíèÿ. Òàê, ïðè îïðåäåëåíèè

áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ ïðåäëàãàåòñÿ èñïîëüçîâàòü

ïðåäâàðèòåëüíîå ñîðáöèîííîå êîíöåíòðèðîâàíèå

[23, 26, 27], ðàçëè÷íûå âàðèàíòû êîòîðîãî îïèñàíû â

òàáë. 2.

Ïðèâåäåííàÿ â òàáëèöå èíôîðìàöèÿ ïî õèìè-

÷åñêîé ïðîáîïîäãîòîâêå âîçâðàòíîãî ìåòàëëñîäåð-

æàùåãî ñûðüÿ ïîêàçûâàåò, ÷òî áîëüøèíñòâî ðàáîò ïî-

ñâÿùåíî îïðåäåëåíèþ áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ. Îäíàêî

ñóùåñòâóåò íåîáõîäèìîñòü ðàçðàáîòêè ìåòîäîâ ïðîáî-

ïîäãîòîâêè, îáåñïå÷èâàþùèõ ïåðåâåäåíèå â ðàñòâîð

íàðÿäó ñ áëàãîðîäíûìè öâåòíûõ è ðåäêèõ ìåòàëëîâ

(òàáë. 3).

Îñîáîå âíèìàíèå òàêæå íåîáõîäèìî óäåëèòü îï-

ðåäåëåíèþ òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ, òàê êàê òåõíîëîãèÿ

ïåðåðàáîòêè ÂÌÑ è îöåíêà åå ðåíòàáåëüíîñòè çàâèñÿò

íå òîëüêî îò ñîäåðæàíèÿ öåííûõ êîìïîíåíòîâ, íî è îò
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Òàáëèöà 2. Ñïîñîáû ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ

Îáúåêò

Îïðåäå-

ëÿåìûå

ýëåìåíòû

Ðåàãåíò Ìåòîä àíàëèçà

Ëèòåðà-

òóðíûé

èñòî÷íèê

Àëþìîïëàòèíîðåíèåâûå

êàòàëèçàòîðû

Pt, Re Êðåìíåçåì, õèìè÷åñêè ìîäèôèöè-

ðîâàííûé N-àëëèë-N�-ïðîïèëòèî-

ìî÷åâèíîé

Ëþìèíåñöåíòíûé (Pt), ôîòîìåòðè÷åñêèé

(Re)

[28]

Àëþìîïëàòèíîâûå êàòàëèçà-

òîðû, çîëîòîñîäåðæàùèå êîí-

öåíòðàòû è ïðîäóêòû èõ òåõ-

íîëîãè÷åñêîãî ïåðåäåëà

Pt, Au,

Ag

Ñèëèêàãåëü, õèìè÷åñêè ìîäèôè-

öèðîâàííûé N-(1,3,4-òèîäèàçîë-2-

òèîë)-N-ïðîïèëìî÷åâèíîé

Ëþìèíåñöåíòíûé [29]

Ýëåêòðîííûé ëîì ÌÏÃ S, N-ñîäåðæàùèå ïîëèìåðíûå ãå-

òåðîöåïíûå ñîðáåíòû

Ìàññ-ñïåêòðàëüíûé ñ èíäóêòèâíî-ñâÿ-

çàíííîé ïëàçìîé (ÌÑ-ÈÑÏ)

[30]

Îòðàáîòàííûå êàòàëèçàòîðû Pt, Pd, Rh S, N-ñîäåðæàùèå ïîëèìåðíûå ãå-

òåðîöåïíûå ñîðáåíòû

Àòîìíî-àáñîðáöèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ

(ÀÀÑ)

[31]

Âòîðè÷íîå è òåõíîãåííîå

ñûðüå (ÂÒÑ)

Pt, Pd, Rh,

Ru, Ir

S, N-ñîäåðæàùèå ïîëèìåðíûå ãå-

òåðîöåïíûå ñîðáåíòû

ÀÀÑ [32]

Àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èí-

äóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé ÀÝÑ-ÈÑÏ),

àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ ñ äó-

ãîé ïîñòîÿííîãî òîêà (ÀÝÑ-ÄÏÒ)

[33]

ÂÒÑ, òåõíîëîãè÷åñêèå

ðàñòâîðû

Ir S, N-ñîäåðæàùèé ïîëèìåðíûé ãå-

òåðîöåïíîé ñîðáåíò «ÌÈÒÕÀÒ»

ÀÀÑ [34]

Îòðàáîòàííûå àâòîìîáèëüíûå

êàòàëèçàòîðû, îñàäî÷íûå

ïîðîäû

Pd Ãåòåðîöåïíûå ñîðáåíòû: S-ñîäåð-

æàùèé ïîëèìåòèëåíñóëüôèä è S,

N-ñîäåðæàùèé îëèãîìåð «ÌÈÒ-

ÕÀÒ»

ÀÀÑ [35]

Îòðàáîòàííûå àâòîìîáèëü-

íûå êàòàëèçàòîðû, áåññèëè-

êàòíûå îïòè÷åñêèå ãàëëèå-

âî-êàëüöèåâûå ñòåêëà

Rh Ãåòåðîöåïíûå ñîðáåíòû: S-ñîäåð-

æàùèé ïîëèìåòèëåíñóëüôèä è S,

N-ñîäåðæàùèé îëèãîìåð «ÌÈÒ-

ÕÀÒ»

Ðàçëè÷íûå ñïåêòðàëüíûå ìåòîäû [36]

Îáëó÷åííîå ÿäåðíîå òîïëèâî,

îáëó÷åííûå íà óñêîðèòåëÿõ

ìèøåíè èç òÿæåëûõ ìåòàëëîâ

Ru S, N-ñîäåðæàùèå ïîëèìåðíûå ãå-

òåðîöåïíûå ñîðáåíòû

ÌÑ-ÈÑÏ [37]

Âòîðè÷íîå ñûðüå, ñîäåðæàùåå

áëàãîðîäíûå ìåòàëëû

Ru, Pd S, N-ñîäåðæàùèå ñîðáåíòû ïîëè-

êîíäåíñàöèîííîãî òèïà

ÌÑ-ÈÑÏ [38]

Pd, Pt, Rh,

Ir, Au

S, N-ñîäåðæàùèå êîìïëåêñîîáðà-

çóþùèå ïîëèìåðíûå ñîðáåíòû

Ýëåêòðîòåðìè÷åñêàÿ àòîìíî-àáñîðáöèîí-

íàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ (ÝÒÀÀÑ)

[39]

Ãîðíûå ïîðîäû, ðóäû Pd, Pt, Au Êîìïëåêñîîáðàçóþùèé ñîðáåíò

ÏÎËÈÎÐÃÑ 4, ÏÑÒÌ-ÇÒ

ÝÒÀÀÑ, ÀÝÑ-ÈÑÏ [40, 41]

Au, Pd, Pt,

Rh, Ir
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Òàáëèöà 3. Ïðèìåðû ñïîñîáîâ êîìïëåêñíîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ ìåòàëëîâ

Îïðåäåëÿåìûå ýëåìåíòû Ñïîñîá êîíöåíòðèðîâàíèÿ Ðåàãåíò Ìåòîä àíàëèçà Ññûëêà

Co, Cd, Fe, Au, In, Cu, Ni, Ag, Zn Ñîðáöèÿ Ïîëèìåðíûé òèîýôèð Ðåíòãåíîôëóîðåñ-

öåíòíûé (ÐÔÀ)

[48]

Bi, In, Tl, Cd, Cu, Co, Ni, Zn, Ti,

Be, Zr

Ñîîñàæäåíèå

íà ãèäðîêñèäå æåëåçà

Fe(OH)3 ÌÑ-ÈÑÏ [54]

Ge Ãåíåðàöèÿ ãèäðèäîâ ÊI, àñêîðáèíîâàÿ êèñëîòà ÌÑ-ÈÑÏ [50]

Co, Ni, Fe, Mn Ñîðáöèÿ Ïåíîïîëèóðåòàíîâûå ñîðáåíòû ÐÔÀ [53]

Òàáëèöà 4. Ìåòîäû êîíöåíòðèðîâàíèÿ òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ

Îïðåäåëÿåìûå

ýëåìåíòû
Ñïîñîá êîíöåíòðèðîâàíèÿ Ðåàãåíò Ìåòîä àíàëèçà Ññûëêà

As Ñîðáöèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì õèìè÷åñêè ìîäèôèöèðî-

âàííûõ ãðàôèòîâûõ êþâåò

S, N-ñîäåðæàùèå ñîðáåíòû, ìîäèôè-

êàòîðû — ñîëè Pd, Pt, Rh, Ir, Au

ÝÒÀÀÑ [42]

Ýêñòðàêöèÿ èëè ñîîñàæäåíèå íà ãèäðîêñèäå æåëåçà Fe(OH)3 ÝÒÀÀÑ [43]

Ñîîñàæäåíèå íà ãèäðîêñèäå ëàíòàíà La(OH)3 ÝÒÀÀÑ [44]

Ñîîñàæäåíèå íà ãèäðîêñèäå æåëåçà Fe(OH)3 ÀÀÑ [45]

Ãåíåðàöèÿ ãèäðèäîâ NaBH4, HCl ÀÝÑ-ÈÑÏ [46]

Ãåíåðàöèÿ ãèäðèäîâ ÝÄÒÀ, òèîìî÷åâèíà, KCN è ÊI ÀÝÑ-ÈÑÏ [47]

Ñîðáöèÿ Ïîëèìåðíûé òèîýôèð ÐÔÀ [48]

Èñïîëüçîâàíèå â ãðàôèòîâîé ïå÷è ïèðîëèòè÷åñêîé

ïëàòôîðìû

— ÀÀÑ [49]

Ãåíåðàöèÿ ãèäðèäîâ ÊI, àñêîðáèíîâàÿ êèñëîòà ÌÑ-ÈÑÏ [50]

Àíèîííûé îáìåí è ãèäðèäíàÿ ãåíåðàöèÿ Àñêîðáèíîâàÿ êèñëîòà, òèîìî÷åâèíà ÌÑ-ÈÑÏ [51]

Se Ñîðáöèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì õèìè÷åñêè ìîäèôèöèðî-

âàííûõ ãðàôèòîâûõ êþâåò

S, N-ñîäåðæàùèå ñîðáåíòû, ìîäèôè-

êàòîðû — ñîëè Pd, Pt, Rh, Ir, Au

ÝÒÀÀÑ [42]

Ãåíåðàöèÿ ãèäðèäîâ NaBH4, HCl ÀÝÑ-ÈÑÏ [46]

Ãåíåðàöèÿ ãèäðèäîâ ÝÄÒÀ, òèîìî÷åâèíà, KCN è ÊI ÀÝÑ-ÈÑÏ [47]

Ñîðáöèÿ Ïîëèìåðíûé òèîýôèð ÐÔÀ [48]

Èñïîëüçîâàíèå â ãðàôèòîâîé ïå÷è ïèðîëèòè÷åñêîé

ïëàòôîðìû

— ÀÀÑ [49]

Ãåíåðàöèÿ ãèäðèäîâ ÊI, àñêîðáèíîâàÿ êèñëîòà ÌÑ-ÈÑÏ [50]

Àíèîííûé îáìåí è ãèäðèäíàÿ ãåíåðàöèÿ Àñêîðáèíîâàÿ êèñëîòà, òèîìî÷åâèíà ÌÑ-ÈÑÏ [51]

Te Ñîðáöèÿ Ïîëèìåðíûé òèîýôèð ÐÔÀ [48]

Èñïîëüçîâàíèå â ãðàôèòîâîé ïå÷è ïèðîëèòè÷åñêîé

ïëàòôîðìû

— ÀÀÑ [49]

Hg Ñîðáöèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì õèìè÷åñêè ìîäèôèöèðî-

âàííûõ ãðàôèòîâûõ êþâåò

S, N-ñîäåðæàùèå ñîðáåíòû, ìîäèôè-

êàòîðû — ñîëè Pd, Pt, Rh, Ir, Au

ÝÒÀÀÑ [42]

Ãåíåðàöèÿ ãèäðèäîâ NaBH4, HCl ÀÝÑ-ÈÑÏ [46]

Àíèîííûé îáìåí è ãèäðèäíàÿ ãåíåðàöèÿ Àñêîðáèíîâàÿ êèñëîòà, òèîìî÷åâèíà ÈÑÏ-ÌÑ [51]

Ñîðáöèÿ Ïîëèìåðíûé òèîýôèð ÀÀÑ [52]

Ñîðáöèÿ Ïåíîïîëèóðåòàíîâûå ñîðáåíòû ÐÔÀ [53]

Sb, Bi Ýêñòðàêöèÿ èëè ñîîñàæäåíèå íà ãèäðîêñèäå æåëåçà Fe(OH)3 ÝÒÀÀÑ [43]

Ãåíåðàöèÿ ãèäðèäîâ ÝÄÒÀ, òèîìî÷åâèíà, KCN è ÊI ÀÝÑ-ÈÑÏ [47]

Ñîðáöèÿ Ïîëèìåðíûé òèîýôèð ÐÔÀ [48]

Èñïîëüçîâàíèå â ãðàôèòîâîé ïå÷è ïèðîëèòè÷åñêîé

ïëàòôîðìû

— ÀÀÑ [49]

Ãåíåðàöèÿ ãèäðèäîâ ÊI, àñêîðáèíîâàÿ êèñëîòà ÌÑ-ÈÑÏ [50]

Sn Ãåíåðàöèÿ ãèäðèäîâ ÝÄÒÀ, òèîìî÷åâèíà, KCN è ÊI ÀÝÑ-ÈÑÏ [47]

Ñîðáöèÿ Ïîëèìåðíûé òèîýôèð ÐÔÀ [48]

Ñîîñàæäåíèå íà ãèäðîêñèäå æåëåçà Fe(OH)3 ÌÑ-ÈÑÏ [54]

Èñïîëüçîâàíèå â ãðàôèòîâîé ïå÷è ïèðîëèòè÷åñêîé

ïëàòôîðìû

— ÀÀÑ [49]

Ãåíåðàöèÿ ãèäðèäîâ ÊI, àñêîðáèíîâàÿ êèñëîòà ÌÑ-ÈÑÏ [50]

Pb Ñîðáöèÿ Ïîëèìåðíûé òèîýôèð ÐÔÀ [48]

Èñïîëüçîâàíèå â ãðàôèòîâîé ïå÷è ïèðîëèòè÷åñêîé

ïëàòôîðìû

— ÀÀÑ [49]

Ñîðáöèÿ Ïåíîïîëèóðåòàíîâûå ñîðáåíòû ÐÔÀ [53]

Ñîîñàæäåíèå íà ãèäðîêñèäå æåëåçà Fe(OH)3 ÌÑ-ÈÑÏ [54]



íàëè÷èÿ òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ, îò êîòîðûõ íåîáõîäè-

ìî èçáàâëÿòüñÿ.

Îïðåäåëåíèå ýêîçíà÷èìûõ ïðèìåñåé òàêæå ïðîâî-

äÿò ïîñëå ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ. Ñóùåñò-

âóåò ðÿä ðàáîò, ïîñâÿùåííûõ îïðåäåëåíèþ ýòèõ ýëå-

ìåíòîâ (As, Se, Te, Sn, Sb, Hg, Bi) ñ ðàçëè÷íûìè ñïî-

ñîáàìè êîíöåíòðèðîâàíèÿ (òàáë. 4).

Êàê âèäíî èç ïðîâåäåííîãî îáçîðà, ñòàäèÿ ïîäãî-

òîâêè ïðîá êðàéíå âàæíà äëÿ äîñòèæåíèÿ ïîòåíöèàëü-

íûõ âîçìîæíîñòåé ïðèìåíÿåìûõ àíàëèòè÷åñêèõ ìåòî-

äîâ. Àíàëèòè÷åñêèé êîíòðîëü ÂÌÑ ñóùåñòâåííî çà-

òðóäíåí âëèÿíèåì õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ïðîáû, ñî-

ïóòñòâóþùèõ êîìïîíåíòîâ è ïðèìåñåé íà ðåçóëüòàò

àíàëèçà. È, ïî-ïðåæíåìó, ðàäèêàëüíûì ñïîñîáîì âû-

äåëåíèÿ «÷èñòîãî» àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà è íèâåëè-

ðîâàíèÿ ïîñòîðîííèõ âëèÿíèé ÿâëÿåòñÿ êîíöåíòðèðî-
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