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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 10 ôåâðàëÿ 2016 ã.

Îïèñàíà ìåòîäèêà, ïîçâîëÿþùàÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì åäèíîé ïðîöåäóðû èçâëå÷åíèÿ ñîîñàæäåíèåì

íà ãèäðîêñèäå æåëåçà (III) îäíîâðåìåííî îïðåäåëÿòü ìûøüÿê, ñóðüìó è âèñìóò â øèðîêîì êðóãå

âîëüôðàì- è ìåäüñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëîâ: ôåððîâîëüôðàìå, ìåäíûõ è âîëüôðàìîâûõ êîíöåíòðà-

òàõ, ñïëàâàõ íà îñíîâå ìåäè ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè c èí-

äóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÀÝÑ). Âûáðàíû îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ñîîñàæäåíèÿ: èñïîëü-

çîâàíèå 0,02 ìîëü Fe (III), 30 ìèí êîàãóëèðîâàíèÿ îñàäêà ïðè pH = 10. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ãîñó-

äàðñòâåííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ôåððîâîëüôðàìîâ, ìåäíûõ è âîëüôðàìîâûõ ðóä è

êîíöåíòðàòîâ, ìåäíî-íèêåëåâûõ ñïëàâîâ, áðîíç, ñîäåðæàùèõ ìûøüÿê, ñóðüìó è âèñìóò â äèàïà-

çîíå îò 0,001 äî 0,4 % ìàññ., óäîâëåòâîðèòåëüíî ñîãëàñóþòñÿ ñ àòòåñòîâàííûìè ñîäåðæàíèÿìè,

÷òî ïîêàçûâàåò ýôôåêòèâíîñòü ïðåäëîæåííîé ìåòîäèêè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: îïðåäåëåíèå; ìûøüÿê; ñóðüìà; âèñìóò; ñîîñàæäåíèå; àòîìíî-ýìèññèîííàÿ

ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé; ôåððîâîëüôðàì; ñïëàâû íà îñíîâå ìåäè.

Êà÷åñòâî ìåòàëëóðãè÷åñêîé ïðîäóêöèè íàïðÿìóþ

çàâèñèò êàê îò åå õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà, òàê è îò ñî-

ñòàâà èñõîäíîãî ñûðüÿ, ïðè÷åì ñóùåñòâåííóþ ðîëü

èãðàåò êîíöåíòðàöèÿ íå òîëüêî îñíîâíûõ êîìïî-

íåíòîâ, íî è ïðèìåñåé. Íàïðèìåð, ñóðüìà è ìûøüÿê

ðåçêî óõóäøàþò ïðî÷íîñòíûå õàðàêòåðèñòèêè ñïëà-

âîâ, à âèñìóò óâåëè÷èâàåò èõ ëåãêîïëàâêîñòü [1].

Ñòðîãî íîðìèðóåòñÿ ñîäåðæàíèå ìûøüÿêà, ñóðüìû è

âèñìóòà â ìåòàëëóðãè÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ ñ âûñîêèì

ñîäåðæàíèåì âîëüôðàìà è ìåäè — âîëüôðàìîâîì

è ìåäíîì ðóäíîì ñûðüå, ôåððîâîëüôðàìå, ñïëàâàõ

íà îñíîâå ìåäè [2 – 7].

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ îïðåäåëåíèå ìûøüÿêà, ñóðüìû

è âèñìóòà â âûøåóêàçàííûõ ìàòåðèàëàõ ðåãëàìåíòè-

ðóåòñÿ ñòàíäàðòàìè ñ èñïîëüçîâàíèåì òèòðèìåòðè÷å-

ñêèõ è ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèõ ìåòîäîâ, êîòîðûå õà-

ðàêòåðèçóþòñÿ çíà÷èòåëüíîé ïðîäîëæèòåëüíîñòüþ è

òðóäîåìêîñòüþ [8 – 19], ëèáî àòîìíî-àáñîðáöèîííîé

ñïåêòðîìåòðèè (ÀÀÑ) [16, 17, 19]. Äàííûå ìåòîäû íå

ïîçâîëÿþò îäíîâðåìåííî îïðåäåëÿòü âñå èíòåðåñó-

þùèå êîìïîíåíòû ïðè èõ ñîâìåñòíîì ïðèñóòñòâèè,

êðîìå òîãî, äëÿ ÀÀÑ îïðåäåëåíèÿ êàæäîãî èç ýëåìåí-

òîâ òðåáóåòñÿ îòäåëüíûé èñòî÷íèê ðåçîíàíñíîãî èçëó-

÷åíèÿ (íàïðèìåð, ëàìïà ñ ïîëûì êàòîäîì). Ðàçðàáîòêà

àëüòåðíàòèâíûõ ìåòîäèê îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëå-

íèÿ ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà â âîëüôðàì-, ìåäü-

ñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëàõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ñîâðåìåí-

íîãî ïðèáîðíîãî îñíàùåíèÿ ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé àêòó-

àëüíóþ çàäà÷ó.

Àòîìíî-ýìèññèîííóþ ñïåêòðîìåòðèþ ñ èíäóê-

òèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÀÝÑ) øèðîêî èñïîëü-

çóþò äëÿ ðåøåíèÿ ðàçíîîáðàçíûõ çàäà÷ ïðè àíàëèçå

ìåòàëëóðãè÷åñêîé ïðîäóêöèè è èñõîäíîãî ñûðüÿ,

â òîì ÷èñëå è äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñíûõ ýëåìåíòîâ.

Ýòî ñâÿçàíî ñ ðÿäîì äîñòîèíñòâ ìåòîäà — ýêñïðåññ-

íîñòüþ, ïðîñòîòîé ãðàäóèðîâàíèÿ, ìíîãîýëåìåíò-

íîñòüþ è íèçêèìè ïðåäåëàìè îáíàðóæåíèÿ. Îäíàêî

ÈÑÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèå ìûøüÿêà, ñóðüìû, âèñìóòà

â ìàòåðèàëàõ ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì âîëüôðàìà

(âîëüôðàìîâûå êîíöåíòðàòû, ôåððîâîëüôðàì) è ìåäè

(ìåäíûå êîíöåíòðàòû, ìåäíî-íèêåëåâûå ñïëàâû,

áðîíçû) ñëîæíî ïðîâîäèòü âñëåäñòâèå íèçêîé êîíöåí-

òðàöèè öåëåâûõ àíàëèòîâ è ñóùåñòâåííîãî âëèÿíèÿ

íà èõ àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë êîìïîíåíòîâ îñíîâû ïðî-

áû. Íàïðèìåð, â ðàáîòå [20] ïîêàçàíà íåâîçìîæíîñòü

îïðåäåëåíèÿ ìûøüÿêà è ñóðüìû â ôåððîâîëüôðàìå

áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî îòäåëåíèÿ îñíîâû ïðîáû ïî

ïðè÷èíå íèçêîé èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé

è âûñîêîé èíòåíñèâíîñòè ôîíà. ×òîáû ñíèçèòü ïðåäåë

îáíàðóæåíèÿ è íàäåæíîñòü ÈÑÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèÿ

ïðèìåñåé â ïîäîáíûõ ìàòåðèàëàõ, öåëåñîîáðàçíî èñ-

ïîëüçîâàòü îòäåëåíèå ìèêðîêîìïîíåíòîâ îò îñíîâû

ïðîáû. Îäíèì èç íàèáîëåå ïðîñòûõ è íàäåæíûõ ñïî-
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ñîáîâ îòäåëåíèÿ ïðèìåñåé, îäíîâðåìåííî îáåñïå÷è-

âàþùèì èõ êîíöåíòðèðîâàíèå, ÿâëÿåòñÿ ìåòîä ñîîñà-

æäåíèÿ íà ãèäðîêñèäàõ ìåòàëëîâ [21 – 27].

Ìíîãî ðàáîò ïîñâÿùåíî îòäåëåíèþ ìèêðîïðèìå-

ñåé îò ìåäíîé îñíîâû. Òàê, â ðàáîòå [21] ïðåäëîæåí

ìåòîä ÈÑÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèÿ ìûøüÿêà, ñåëåíà, òåë-

ëóðà, êàäìèÿ â òåõíîãåííîì ñûðüå (ìåäíûå àíîäû,

îòõîäû ìåäíîãî ïðîèçâîäñòâà) ïîñëå îòäåëåíèÿ ñî-

îñàæäåíèåì íà ãèäðîêñèäàõ æåëåçà, ëàíòàíà, ìàãíèÿ.

Â ñòàíäàðòèçîâàííîé ìåòîäèêå [22] îïèñàíî îòäåëå-

íèå ìûøüÿêà ñîîñàæäåíèåì íà ãèäðîêñèäå æåëåçà ïðè

îïðåäåëåíèè â ñóëüôèäíûõ ìåäíûõ êîíöåíòðàòàõ.

Ïðè îïðåäåëåíèè ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà â ìå-

òàëëè÷åñêîé ìåäè èõ îòäåëÿþò ñîîñàæäåíèåì ñî ñìå-

ñüþ îñíîâíûõ ñîëåé æåëåçà è åãî ãèäðîêñèäà [27].

Â ñòàíäàðòèçîâàííûõ ìåòîäèêàõ [16, 17, 19, 28]

îïèñàíî àòîìíî-àáñîðáöèîííîå îïðåäåëåíèå âèñìóòà,

ìûøüÿêà, ñóðüìû â ìåäè è ñïëàâàõ íà åå îñíîâå ñ

ïðåäâàðèòåëüíûì ñîîñàæäåíèåì íà ãèäðîêñèäå æåëå-

çà (III). Îäíàêî ìåòîäèê îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ

ýòèõ ýëåìåíòîâ â óêàçàííûõ ìàòåðèàëàõ ñ ïîìîùüþ

ÈÑÏ-ÀÝÑ íå ñóùåñòâóåò, êðîìå òîãî, â îòå÷åñòâåííîé

è çàðóáåæíîé ëèòåðàòóðå îòñóòñòâóþò ñâåäåíèÿ î ïðè-

ìåíåíèè ñîîñàæäåíèÿ äëÿ îòäåëåíèÿ ñóðüìû, ìûøüÿ-

êà, âèñìóòà îò âîëüôðàìñîäåðæàùåé îñíîâû ïðîáû.

Öåëüþ äàííîé ðàáîòû ÿâëÿëàñü ðàçðàáîòêà óíè-

âåðñàëüíîé ïðîöåäóðû îäíîâðåìåííîãî ñîîñàæäåíèÿ

ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà, ïîçâîëÿþùåé îïðå-

äåëÿòü ýòè ýëåìåíòû êàê â øèðîêîì êðóãå ìàòåðèàëîâ

ñ ìåäíîé îñíîâîé, òàê è â âîëüôðàìñîäåðæàùèõ ìà-

òåðèàëàõ. Â êà÷åñòâå êîëëåêòîðîâ áûëè îïðîáîâàíû

ãèäðîêñèäû öèðêîíèÿ, ëàíòàíà, ìàãíèÿ, æåëåçà, áûëè

ïîäîáðàíû îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ñîîñàæäåíèÿ, ðàâ-

íûì îáðàçîì ïîäõîäÿùèå äëÿ àíàëèçèðóåìûõ ìà-

òåðèàëîâ ðàçíûõ òèïîâ. Â ðåçóëüòàòå ñîçäàíà óíèâåð-

ñàëüíàÿ ÈÑÏ-ÀÝÑ ìåòîäèêà, ïîçâîëÿþùàÿ îäíîâðå-

ìåííî îïðåäåëÿòü öåëåâûå ìèêðîïðèìåñè â ìàòåðèà-

ëàõ, ñîäåðæàùèõ ìàêðîêîëè÷åñòâà íå òîëüêî ìåäè,

íî è âîëüôðàìà.

Óñëîâèÿ èçìåðåíèÿ ýìèññèè. Â ðàáîòå èñïîëüçîâà-

ëè àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðîìåòð Optima 2100 DV

(PerkinElmer), îïåðàöèîííûå ïàðàìåòðû, ðåêîìåíäî-

âàííûå ïðîèçâîäèòåëåì, ïðèâåäåíû íèæå:

Ïàðàìåòð Çíà÷åíèå ïàðàìåòðà

Ïîòîê àðãîíà, äì
3
/ìèí:

ïëàçìîîáðàçóþùèé . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 15

âñïîìîãàòåëüíûé . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,20

÷åðåç ðàñïûëèòåëü. . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,80

Ìîùíîñòü, Âò . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1300

Ñïîñîá íàáëþäåíèÿ . . . . . . . . . . . . . . Àêñèàëüíûé

Ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðà . . . . . . . . . . . . Ïî âûñîòå ïèêà

Ñêîðîñòü ïîäà÷è ðàñòâîðà, ñì
3
/ìèí . . . . . . . . . . . 1,5

×èñëî èçìåðåíèé ïðèáîðîì ñèãíàëà

äëÿ îäíîé ïðîáû . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 2

Âðåìÿ çàäåðæêè èçìåðåíèÿ ñèãíàëà, ñ . . . . . . . . . . 45

Àíàëèòè÷åñêèå ñïåêòðàëüíûå ëèíèè, íì . . . As I 189,042

Sb I 206,836

Bi I 223,061

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ âûáðàëè ñëåäóþùèå

íàèáîëåå ÷óâñòâèòåëüíûå ýìèññèîííûå ëèíèè: As I

189,042 íì, Sb I 206,836 íì è Bi I 223,061 íì, òàê êàê

ðàçáðîñ íåñêîëüêèõ ïîñëåäîâàòåëüíûõ èçìåðåíèé

èõ èíòåíñèâíîñòè áûë íàèìåíüøèì è îòñóòñòâîâàëè

ñïåêòðàëüíûå íàëîæåíèÿ îò äðóãèõ êîìïîíåíòîâ

ïðîá.

Ãðàäóèðîâêà ñïåêòðîìåòðà. Â äàííîé ðàáîòå ðàñ-

òâîðû äëÿ ãðàäóèðîâêè ñïåêòðîìåòðà ãîòîâèëè ðàç-

áàâëåíèåì ãîñóäàðñòâåííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ñîñòàâà ðàñòâîðîâ èîíîâ ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà.

Ïðè ýòîì â íèõ äîáàâëÿëè ðåàêòèâû, èñïîëüçóåìûå

äëÿ ïðîáîïîäãîòîâêè èññëåäóåìûõ ìåäü- è âîëüôðàì-

ñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëîâ, â êîëè÷åñòâàõ, îáåñïå÷èâà-

þùèõ ñîîòâåòñòâèå ãðàäóèðîâî÷íûõ è àíàëèçèðóåìûõ

ðàñòâîðîâ (ðàñòâîð æåëåçà (III), õëîðîâîäîðîäíóþ

êèñëîòó). Êîíöåíòðàöèè îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ â

ðàñòâîðàõ äëÿ ãðàäóèðîâàíèÿ ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1.

Ïðèãîòîâëåíèå ðàñòâîðîâ è ñîîñàæäåíèå îñóùå-

ñòâëÿëè ñëåäóþùèì îáðàçîì.

Ïðîöåäóðà 1. Ïðèãîòîâëåíèå ðàñòâîðîâ ñîëåé

ìåòàëëîâ-îñàäèòåëåé. Â òåðìîñòîéêèé ñòàêàí âìå-

ñòèìîñòüþ 250 ñì3 ïîìåùàþò íàâåñêó îäíîãî èç ñî-

åäèíåíèé: MgO (4,2 ± 0,1 ã), La2O3 (16,3 ± 0,1 ã),

Zr (9,2 ± 0,1 ã), FeCl3 · 6H2O (27,1 ± 0,1 ã). Ïðèëèâàþò

40 ñì3 êîíöåíòðèðîâàííîé õëîðîâîäîðîäíîé êèñëîòû,

íàãðåâàþò íà ýëåêòðîïëèòêå äî ïîëíîãî ðàñòâîðåíèÿ

è îõëàæäàþò. Ðàñòâîð ïåðåíîñÿò â ìåðíóþ êîëáó îáú-

åìîì 100 ñì3, äîâîäÿò åãî îáúåì äî ìåòêè äèñòèëëè-

ðîâàííîé âîäîé, ïåðåìåøèâàþò. Êîíöåíòðàöèÿ ìåòàë-

ëà-îñàäèòåëÿ ñîñòàâëÿåò 1 ìîëü/äì3.

Ïðîöåäóðà 2. Ïðèãîòîâëåíèå ìîäåëüíûõ âîëüô-

ðàì�ìåäüñîäåðæàùèõ ðàñòâîðîâ äëÿ èññëåäîâàíèÿ

ïðîöåññà ñîîñàæäåíèÿ. Âî ôòîðîïëàñòîâûé ñòàêàí

âìåñòèìîñòüþ 250 ñì3 ïîìåùàþò íàâåñêó âîëüôðàìà

èëè ìåäè ìàññîé 1,0 ± 0,05 ã è ðàñòâîð ÃÑÎ èîíîâ

As (III), Sb (III) è Bi (III) äî êîíöåíòðàöèè 0,5 ìã�äì3.

Ïðèëèâàþò 5, 15 è 15 ñì3 êîíöåíòðèðîâàííûõ ôòîðî-

âîäîðîäíîé, õëîðîâîäîðîäíîé, àçîòíîé êèñëîò ñîîò-

âåòñòâåííî, íàãðåâàþò íà ýëåêòðîïëèòêå äî ïîëíîãî

ðàñòâîðåíèÿ îáðàçöà è îõëàæäàþò.

Ïðîöåäóðà 3. Ñîîñàæäåíèå. Ê èññëåäóåìîìó

ðàñòâîðó äîáàâëÿþò 10 ñì3 ïðèãîòîâëåííîãî â ñîîò-

âåòñòâèè ñ ïðîöåäóðîé 1 ðàñòâîðà ñîëè ìåòàëëà-îñà-

äèòåëÿ (0,01 ìîëü), çàòåì ïîðöèÿìè ïðèëèâàþò êîí-

öåíòðèðîâàííûé ðàñòâîð àììèàêà äî íåéòðàëüíîé

ðåàêöèè ðàñòâîðà ïî èíäèêàòîðíîé áóìàãå è äîâîäÿò

pH äî òðåáóåìîãî çíà÷åíèÿ, êîíòðîëèðóÿ åãî ñ ïî-
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Òàáëèöà 1. Êîíöåíòðàöèÿ As, Sb, Bi â ðàñòâîðàõ äëÿ ãðàäóèðîâ-

êè, ìã�äì3

Ýëåìåíò
¹ ðàñòâîðà äëÿ ãðàäóèðîâàíèÿ

1 2 3

As 1,00 0,50 0,10

Sb 0,50 0,10 1,00

Bi 0,10 1,00 0,50



ìîùüþ èîíîìåðà. Âûïàâøèé îñàäîê âûäåðæèâàþò

äëÿ êîàãóëèðîâàíèÿ ïðè ñëàáîì íàãðåâàíèè (äî

50 – 70 °C) íà ýëåêòðîïëèòêå, îòôèëüòðîâûâàþò ÷åðåç

ôèëüòð «ñèíÿÿ ëåíòà», ïðîìûâàþò ãîðÿ÷èì ðàñòâîðîì

àììèàêà (1:20), ãîðÿ÷åé âîäîé. Ôèëüòðàò îòáðàñûâà-

þò. Îñàäîê ðàñòâîðÿþò ãîðÿ÷èì ðàñòâîðîì õëîðîâîäî-

ðîäíîé êèñëîòû (1:1), ïðîìûâàþò, ïåðåíîñÿò â ìåð-

íóþ êîëáó îáúåìîì 200 ñì3, äîâîäÿò îáúåì ðàñòâîðà

äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé äî ìåòêè, ïåðåìåøèâàþò.

Îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ñîîñàæäåíèÿ: 0,02 ìîëü

Fe (III), 30 ìèí êîàãóëèðîâàíèÿ îñàäêà ïðè pH = 10.

Ïðîöåäóðà 4. Ïðèãîòîâëåíèå ðàñòâîðîâ îáðàçöîâ

ôåððîâîëüôðàìà, ñïëàâîâ íà îñíîâå ìåäè, ìåäíûõ ðóä

è êîíöåíòðàòîâ. Âî ôòîðîïëàñòîâûé ñòàêàí âìåñòè-

ìîñòüþ 250 ñì3 ïîìåùàþò íàâåñêó îáðàçöà ìàññîé

1,0 ± 0,05 ã. Ïîñëåäîâàòåëüíî ïðèëèâàþò 5, 15 è 15 ñì3

êîíöåíòðèðîâàííûõ ôòîðîâîäîðîäíîé, õëîðîâîäî-

ðîäíîé, àçîòíîé êèñëîò ñîîòâåòñòâåííî, íàãðåâàþò

íà ýëåêòðîïëèòêå äî ïîëíîãî ðàñòâîðåíèÿ îáðàçöà è

îõëàæäàþò.

Ïðîöåäóðà 5. Ïðèãîòîâëåíèå ðàñòâîðîâ îáðàçöîâ

âîëüôðàìîâûõ êîíöåíòðàòîâ. Âî ôòîðîïëàñòîâûé

ñòàêàí âìåñòèìîñòüþ 250 ñì3 ïîìåùàþò íàâåñêó

îáðàçöà ìàññîé 1,0 ± 0,05 ã. Ïðèëèâàþò 15 è 45 ñì3

êîíöåíòðèðîâàííûõ àçîòíîé è õëîðîâîäîðîäíîé êèñ-

ëîò ñîîòâåòñòâåííî, ìåäëåííî íàãðåâàþò íà ýëåê-

òðîïëèòêå â òå÷åíèå 2 – 2,5 ÷. Ïîëó÷åííûé ðàñòâîð

âûïàðèâàþò äî îáúåìà 10 ñì3, çàòåì äîáàâëÿþò

100 ñì3 ãîðÿ÷åé âîäû è êèïÿòÿò â òå÷åíèå 5 – 6 ìèí.

Íåðàñòâîðèìûé îñòàòîê îòôèëüòðîâûâàþò ÷åðåç

ôèëüòð «ñèíÿÿ ëåíòà», ïðîìûâàþò ðàñòâîðîì ãîðÿ÷åé

õëîðîâîäîðîäíîé êèñëîòû (1:20) è îòáðàñûâàþò.

Ôèëüòðàò îõëàæäàþò.

Âûáîð êîëëåêòîðà äëÿ îòäåëåíèÿ ìûøüÿêà, ñóðü-

ìû è âèñìóòà èç ðàñòâîðîâ ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì

âîëüôðàìà. Ïðè âûáîðå êîëëåêòîðà äëÿ ãðóïïîâîãî

êîíöåíòðèðîâàíèÿ�îòäåëåíèÿ ìûøüÿêà, ñóðüìû è

âèñìóòà îò îñíîâû ïðîáû ïðè èõ îïðåäåëåíèè â ìàòå-

ðèàëàõ ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì âîëüôðàìà èññëåäî-

âàí ðÿä ãèäðîêñèäîâ ìåòàëëîâ — öèðêîíèÿ, ëàíòàíà,

ìàãíèÿ è æåëåçà — íàèáîëåå ÷àñòî è óñïåøíî ïðèìå-

íÿåìûõ äëÿ ñîîñàæäåíèÿ.

Ñðàâíåíèå ýôôåêòèâíîñòè ñîîñàæäåíèÿ àíàëèòîâ

ñ ãèäðîêñèäàìè ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì âîëüô-

ðàìñîäåðæàùèõ ñìåñåé, ïðèãîòîâëåííûõ ñîãëàñíî

ïðîöåäóðàì 2 – 3. Ñîîñàæäåíèå ïðîâîäèëè ïðè ñëå-

äóþùèõ óñëîâèÿõ, âûáðàííûõ íà îñíîâàíèè ëèòåðà-

òóðíûõ äàííûõ [21, 24 – 26]: êîëè÷åñòâî ìåòàëëà-îñà-

äèòåëÿ — 0,01 ìîëü; çíà÷åíèå pH ñîîñàæäåíèÿ äëÿ

öèðêîíèÿ, ìàãíèÿ, æåëåçà — 10, äëÿ ëàíòàíà — 12;

âðåìÿ êîàãóëèðîâàíèÿ îñàäêà — 30 ìèí.

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ

ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ìûøüÿêà, âèñìóòà, ñóðüìû èç

âîëüôðàìñîäåðæàùèõ ðàñòâîðîâ (ìàññà âîëüôðàìà —

1,0 ã�200 ñì3 ðàñòâîðà) ìåòîäîì ñîîñàæäåíèÿ íà ãèä-

ðîêñèäàõ ðàçëè÷íûõ ìåòàëëîâ (çäåñü è äàëåå ïî òåêñòó

ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ — îòíîøåíèå çíà÷åíèé íàéäåí-

íîé ñ ïîìîùüþ ìåòîäà ÈÑÏ-ÀÝÑ êîíöåíòðàöèè àíà-

ëèòà ê ââåäåííîé, âûðàæåííîå â %).

Èç ðèñ. 1 âèäíî, ÷òî ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ìûøüÿêà

ïðè èñïîëüçîâàíèè êîëëåêòîðà La(OH)3 çàâûøåíà è

ñîñòàâëÿåò ïîðÿäêà 110 %, à ñóðüìû è âèñìóòà — çà-

íèæåíà. Ïðè÷èíàìè ÿâëÿþòñÿ, âî-ïåðâûõ, ñïåêòðàëü-

íîå âëèÿíèå ëàíòàíà íà àíàëèòè÷åñêóþ ëèíèþ ìûøü-

ÿêà, âî-âòîðûõ, ïîãðåøíîñòü ìåòîäà ñîîñàæäåíèÿ

(â íåêîòîðûõ ñëó÷àÿõ äîñòèãàåò 7 % îòí.). Íàèëó÷øèì

èç ðàññìîòðåííûõ êîëëåêòîðîâ äëÿ êîëè÷åñòâåííîãî

ãðóïïîâîãî èçâëå÷åíèÿ îïðåäåëÿåìûõ ìèêðîýëåìåí-

òîâ èç ðàñòâîðîâ ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì âîëüôðàìà

ÿâëÿåòñÿ ãèäðîêñèä æåëåçà (III), êîòîðûé òàêæå øèðî-

êî èñïîëüçóåòñÿ äëÿ êîíöåíòðèðîâàíèÿ As, Sb è Bi èç

ìåäüñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëîâ [21, 22, 27, 28]. Îí è áûë

âûáðàí äëÿ äàëüíåéøèõ èññëåäîâàíèé.

Âûáîð îïòèìàëüíûõ óñëîâèé ñîîñàæäåíèÿ ìûøü-

ÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà íà ãèäðîêñèäå æåëåçà (III)

èç ðàñòâîðîâ âîëüôðàìñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëîâ. Äëÿ

âûáîðà îïòèìàëüíûõ çíà÷åíèÿ pH îñàæäåíèÿ è êîëè-

÷åñòâà Fe (III) áûëè ïðèãîòîâëåíû âîëüôðàìñîäåðæà-

ùèå ðàñòâîðû ñîãëàñíî ïðîöåäóðàì 2 – 3. Êîëè÷åñòâî

Fe (III) âàðüèðîâàëè â äèàïàçîíå 0,002 – 0,030 ìîëü,

çíà÷åíèå pH — â ïðåäåëàõ îò 7,5 äî 11,0. Ïîëó÷åííûå

îñàäêè âûäåðæèâàëè ïðè íàãðåâàíèè íà ýëåêòðîïëèò-

êå â òå÷åíèå 30 ìèí. Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíû ñòåïåíè

èçâëå÷åíèÿ ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà â óêàçàííûõ

óñëîâèÿõ.

Èç ðèñ. 2 âèäíî, ÷òî ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ öåëåâûõ

ìèêðîïðèìåñåé èç âîëüôðàìñîäåðæàùèõ ðàñòâîðîâ â

öåëîì ðàñòåò ïðè óâåëè÷åíèè pH, íî çàâèñèìîñòè íå-

ñêîëüêî îòëè÷àþòñÿ ïî ôîðìå: äëÿ âèñìóòà õàðàêòå-

ðåí áîëåå ðåçêèé ðîñò ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ â äèàïàçîíå

pH îò 8 äî 9, ÷åì, íàïðèìåð, äëÿ ìûøüÿêà. Ïî-âèäè-

ìîìó, ýòî ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî ñîîñàæäåíèå èññëåäóå-

ìûõ ïðèìåñåé íà ãèäðîêñèäå æåëåçà (III) èìååò õåìî-

ñîðáöèîííûé õàðàêòåð [29 – 30]. Âåðîÿòíî, ðàçíûé

âèä çàâèñèìîñòåé ñâÿçàí ñ òåì, ÷òî ìûøüÿê, ñóðüìà è

âèñìóò îáðàçóþò íà ïîâåðõíîñòè ãèäðîêñèäà æåëåçà
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Ðèñ. 1. Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ìûøüÿêà, ñóðüìû, âèñìóòà èç âîëü-

ôðàìñîäåðæàùèõ ðàñòâîðîâ ìåòîäîì ñîîñàæäåíèÿ íà ãèäðî-

êñèäàõ ðàçëè÷íûõ ìåòàëëîâ



ñîåäèíåíèÿ ðàçíûõ òèïîâ (âèñìóò — òðóäíîðàñòâîðè-

ìûå ãèäðîêñèäû, ñóðüìà — àíòèìîíàòû æåëåçà,

ìûøüÿê — àðñåíàòû æåëåçà), ïðî÷íîñòü ñâÿçè êîòî-

ðûõ ñ êîëëåêòîðîì ðàçëè÷íà.

Îïòèìàëüíîå çíà÷åíèå pH, ïîçâîëÿþùåå êîëè÷å-

ñòâåííî èçâëåêàòü ìûøüÿê, ñóðüìó è âèñìóò èç ðàñ-

òâîðîâ ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì âîëüôðàìà ìåòîäîì

ñîîñàæäåíèÿ íà ãèäðîêñèäå æåëåçà (III), ðàâíî 10,0.

Óâåëè÷åíèå êîíöåíòðàöèè æåëåçà òàêæå ïðèâîäèò

ê ðîñòó ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ìèêðîïðèìåñåé. Ïðè ñî-

äåðæàíèè â ðàñòâîðå 0,02 ìîëü æåëåçà (III) èçâëåêà-

åòñÿ ïðàêòè÷åñêè 100 % ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà,

è âî ââåäåíèè áîëüøåãî êîëè÷åñòâà îñàäèòåëÿ íåò

íåîáõîäèìîñòè. Óñòàíîâèëè òàêæå ñòåïåíü èçâëå÷å-

íèÿ âîëüôðàìà ñîîñàæäåíèåì íà ãèäðîêñèäå æåëåçà

â èññëåäîâàííûõ óñëîâèÿõ (ðèñ. 3). Âèäíî, ÷òî â ïðè-

çíàííûõ îïòèìàëüíûìè óñëîâèÿõ êîëè÷åñòâåííîãî

èçâëå÷åíèÿ ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà (pH = 10;

íFe = 0,02 ìîëü) ñîîñàæäåíèå âîëüôðàìà ìèíèìàëüíî,

òàêèì îáðàçîì, âîëüôðàì íå áóäåò ìåøàòü äàëüíåéøå-

ìó îïðåäåëåíèþ öåëåâûõ ìèêðîïðèìåñåé.

Äëÿ èçó÷åíèÿ âëèÿíèÿ âðåìåíè êîàãóëèðîâàíèÿ

îñàäêà ãèäðîêñèäà æåëåçà (III) íà ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ

ìûøüÿêà, ñóðüìû, âèñìóòà è âîëüôðàìà èñïîëüçîâàëè

ðàñòâîðû, ïðèãîòîâëåííûå ñîãëàñíî ïðîöåäóðàì 1 – 2,

pH = 10,0, íFe = 0,020 ìîëü. Êîàãóëèðîâàíèå îñàäêà

ïðîâîäèëè â òå÷åíèå 15 – 120 ìèí. Íà ðèñ. 4 ïðåäñòàâ-

ëåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ

àíàëèòîâ è âîëüôðàìà.

Âèäíî, ÷òî íàèáîëüøàÿ ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ öåëå-

âûõ ìèêðîïðèìåñåé ñ èñïîëüçîâàíèåì ãèäðîêñèäà æå-

ëåçà (III) íàáëþäàåòñÿ ïîñëå 30 ìèí âûäåðæèâàíèÿ

îñàäêà, ïðè ýòîì ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ âîëüôðàìà ìèíè-
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ñóðüìû (à), ìûøüÿêà (á ) è âèñìóòà (â) ïðè ñîîñàæäåíèè íà ãèäðîêñèäå æåëåçà (III) èç âîëü-

ôðàìñîäåðæàùèõ ðàñòâîðîâ: 1 — í
Fe

= 0,002 ìîëü; 2 — 0,006 ìîëü; 3 — 0,01 ìîëü; 4 — 0,02 ìîëü; 5 — 0,03 ìîëü (âðåìÿ êîàãóëèðîâà-

íèÿ îñàäêà — 30 ìèí)
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòü ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ âîëüôðàìà ïðè ñî-

îñàæäåíèè íà ãèäðîêñèäå æåëåçà (III) èç âîëüôðàìñîäåðæàùèõ

ðàñòâîðîâ: 1 — í
Fe

= 0,01 ìîëü; 2 — 0,02 ìîëü; 3 — 0,03 ìîëü

(âðåìÿ êîàãóëèðîâàíèÿ îñàäêà — 30 ìèí)
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ìûøüÿêà, ñóðüìû è

âèñìóòà (à); âîëüôðàìà (á) èç âîëüôðàìñîäåðæàùèõ ðàñòâîðîâ

îò âðåìåíè êîàãóëèðîâàíèÿ îñàäêà ïðè ñîîñàæäåíèè íà ãèäðî-

êñèäå æåëåçà (III) (pH = 10,0; êîëè÷åñòâî Fe (III) — 0,020 ìîëü)



ìàëüíà, äàëüíåéøåå óâåëè÷åíèå âðåìåíè êîàãóëèðîâà-

íèÿ ïðèâîäèò ê îáðàòíîìó ïðîöåññó — ÷àñòü ñîîñà-

äèâøèõñÿ ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà ïåðåõîäèò îá-

ðàòíî â ðàñòâîð, à ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ âîëüôðàìà óâå-

ëè÷èâàåòñÿ. Òàêèì îáðàçîì, îïòèìàëüíîå âðåìÿ êîàãó-

ëèðîâàíèÿ îñàäêà äëÿ êîëè÷åñòâåííîãî èçâëå÷åíèÿ

ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà èç âîëüôðàìñîäåðæàùèõ

ðàñòâîðîâ ñîñòàâëÿåò 30 ìèí.

Èçó÷åíèå ïðèìåíèìîñòè ðàçðàáîòàííîé ïðîöåäó-

ðû ñîîñàæäåíèÿ ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà íà ãèä-

ðîêñèäå æåëåçà (III) äëÿ ìàòåðèàëîâ ñ âûñîêèì ñîäåð-

æàíèåì ìåäè. Íà ðèñ. 5 ïîêàçàíà ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ

ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà ìåòîäîì ñîîñàæäåíèÿ

íà ãèäðîêñèäå æåëåçà (III) èç ìåäüñîäåðæàùèõ ìàòå-

ðèàëîâ ïðè óêàçàííûõ âûøå îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ.

Èñïîëüçîâàëè ìîäåëüíûå ìåäüñîäåðæàùèå ðàñòâîðû,

ïðèãîòîâëåííûå ñîãëàñíî ïðîöåäóðàì 2 – 3.

Âèäíî, ÷òî îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ, âûáðàííûå äëÿ

ãðóïïîâîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ ìûøüÿêà, ñóðüìû è

âèñìóòà èç ðàñòâîðîâ ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì âîëüô-

ðàìà, òàêæå ïîäõîäÿò äëÿ êîëè÷åñòâåííîãî èçâëå÷åíèÿ

ýòèõ ýëåìåíòîâ èç ìåäüñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëîâ.
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Òàáëèöà 2. Âèä àíàëèòè÷åñêèõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ìûøüÿêà, ñóðüìû, âèñìóòà ïîñëå îòäåëåíèÿ àíàëèòîâ îò îñíîâû ïðîáû ñîîñàæ-

äåíèåì è áåç åãî ïðîâåäåíèÿ: 1 – 3 — ñïåêòðû âîäíûõ ðàñòâîðîâ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ðàñòâîðîâ èîíîâ As, Sb, Bi ñ êîíöåíòðàöèåé

0,1, 0,5 è 1 ìã�äì3 ñîîòâåòñòâåííî; 4 — ñïåêòð ðàñòâîðà àíàëèçèðóåìîãî ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ìàòåðèàëà ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì

ìåäè è âîëüôðàìà

Ñïåêòðàëüíàÿ

ëèíèÿ, íì

Ðàñòâîðû ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì W Ðàñòâîðû ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì Cu

Ïîñëå ñîîñàæäåíèÿ Áåç ñîîñàæäåíèÿ Ïîñëå ñîîñàæäåíèÿ Áåç ñîîñàæäåíèÿ

As I 189,042

Sb I 206,836

Bi I 223,061
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Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ïðîâåðêà ýôôåêòèâíîñòè

ðàçðàáîòàííîé ïðîöåäóðû ïðè ÈÑÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèè

ìûøüÿêà, ñóðüìû, âèñìóòà â îáðàçöàõ ìåòàëëóðãè÷å-

ñêèõ ìàòåðèàëîâ. Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñîñòàâà ôåð-

ðîâîëüôðàìà, ñïëàâîâ íà îñíîâå ìåäè, à òàêæå ìåäíûõ

è âîëüôðàìîâûõ ðóä è êîíöåíòðàòîâ, ñîäåðæàùèå

ìûøüÿê, ñóðüìó è âèñìóò, áûëè ïîäãîòîâëåíû ê èçìå-

ðåíèþ ýìèññèè ñîãëàñíî ïðîöåäóðàì 3 – 5. Â òàáë. 2

ïîêàçàíû ýìèññèîííûå ñïåêòðû ðàñòâîðîâ ýòèõ ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ, ïîëó÷åííûå ïîñëå ïðîâåäåíèÿ

è áåç ïðîâåäåíèÿ ñîîñàæäåíèÿ íà ãèäðîêñèäå æåëå-

çà (III).

Èç òàáë. 2 âèäíî, ÷òî âîëüôðàìñîäåðæàùàÿ îñíî-

âà ïðîáû îêàçûâàåò ñóùåñòâåííîå âëèÿíèå íà ñèãíàë

ýìèññèè ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà, à ìåäüñîäåð-

æàùàÿ — íà ñèãíàë âèñìóòà, íî îòäåëåíèå àíàëèòîâ

ñîîñàæäåíèåì íà ãèäðîêñèäå æåëåçà (III) ýôôåêòèâ-

íî óñòðàíÿåò ýòîò ýôôåêò. Êîíöåíòðàöèè âîëüôðàìà

è ìåäè â ðàñòâîðàõ ïîñëå ñîîñàæäåíèÿ ñîñòàâëÿþò

100 – 150 è 25 – 30 ìã�äì3 ñîîòâåòñòâåííî, òîãäà êàê

áåç ñîîñàæäåíèÿ — 1500 – 3500 è 1500 – 3500 ìã�äì3

ñîîòâåòñòâåííî.

Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, ïî-

ëó÷åííûå ïîñëå ñîîñàæäåíèÿ, ïðèâåäåíû â òàáë. 3.

Ïîãðåøíîñòü àíàëèçà ðàññ÷èòûâàëè êàê tS N , ãäå

t — êîýôôèöèåíò Ñòüþäåíòà, ðàâíûé 2,78 ïðè êîëè-

÷åñòâå èçìåðåíèé N = 5 è äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè

P = 0,95, S — ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå.

Âèäíî, ÷òî àòòåñòîâàííûå è íàéäåííûå çíà÷åíèÿ

ìàññîâîé äîëè ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà ïðàêòè÷å-

ñêè âî âñåõ ñëó÷àÿõ ñõîäÿòñÿ â ïðåäåëàõ ñëó÷àéíîé

ïîãðåøíîñòè. Ðàçíèöà àòòåñòîâàííîãî è íàéäåííîãî

çíà÷åíèé íå ïðåâûøàåò íîðìàòèâîâ, ïðèâåäåííûõ â

[8 – 19, 31].

Â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåííîãî èññëåäîâàíèÿ ðàçðà-

áîòàíà ýêñïðåññíàÿ è íåñëîæíàÿ â âûïîëíåíèè

ÈÑÏ-ÀÝÑ ìåòîäèêà, ïîçâîëÿþùàÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì

åäèíîé ïðîöåäóðû èçâëå÷åíèÿ ñîîñàæäåíèåì íà ãèä-

ðîêñèäå æåëåçà (III) îäíîâðåìåííî îïðåäåëÿòü ìûøü-

ÿê, ñóðüìó è âèñìóò â øèðîêîì êðóãå âîëüôðàì-

è ìåäüñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëîâ: ôåððîâîëüôðàìå,

ìåäíûõ è âîëüôðàìîâûõ êîíöåíòðàòàõ, ñïëàâàõ íà

îñíîâå ìåäè. Â ðàáîòå ïîêàçàíî, ÷òî ñîîñàæäåíèå

ýôôåêòèâíî óñòðàíÿåò ñïåêòðàëüíîå âëèÿíèå ìàêðî-

êîëè÷åñòâ âîëüôðàìà è ìåäè íà ýìèññèîííûå ëèíèè

As I 189,042 íì, Sb I 206,836 íì è Bi I 223,061 íì.
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Ðèñ. 5. Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ìûøüÿêà, ñóðüìû è âèñìóòà èç

ìåäüñîäåðæàùèõ ðàñòâîðîâ ìåòîäîì ñîîñàæäåíèÿ íà ãèäðîêñè-

äå æåëåçà (III)

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû ÈÑÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèÿ ìûøüÿêà, ñóðüìû, âèñìóòà â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ (ïðîáîïîäãîòîâêà âêëþ÷àåò

ñîîñàæäåíèå íà ãèäðîêñèäå æåëåçà), % ìàññ.

Ñòàíäàðòíûé îáðàçåö
As Sb Bi

Àòòåñòîâàíî Íàéäåíî Àòòåñòîâàíî Íàéäåíî Àòòåñòîâàíî Íàéäåíî

ÃÑÎ 765–92Ï (Ô18á)

Ôåððîâîëüôðàì

0,028 ± 0,001 0,027 ± 0,001 0,0069 ± 0,0006 0,0070 ± 0,0007 — —

ÃÑÎ 10223–2013 (Ô48)

Ôåððîâîëüôðàì

0,037 ± 0,001 0,039 ± 0,001 0,014 ± 0,001 0,015 ± 0,002 — —

ÃÑÎ 1710–79 Âîëüô-

ðàìîâûé êîíöåíòðàò

— — — — 0,146 ± 0,008 0,133 ± 0,004

2430 NIST CRM

Âîëüôðàìîâûé êîíöåíòðàò

0,002 ± 0,001 0,0030 ± 0,0002 — — 0,078 ± 0,005 0,077 ± 0,004

ÃÑÎ 2146–81 (Ì486õ)

Ìåäíî-íèêåëåâûé ñïëàâ

0,014 ± 0,001 0,010 ± 0,001 0,0051 ± 0,0003 0,0042 ± 0,0010 ~0,0056 0,0055 ± 0,0010

ÃÑÎ 550–86Ï (Ì354õ)

Ìåëüõèîð

0,0029 ± 0,0002 0,0029 ± 0,0005 0,0020 ± 0,0001 0,0019 ± 0,0001 0,0028 ± 0,0002 0,0026 ± 0,0002

ÑÎÏ 4576–97 (Ì826õ)

Áðîíçà îëîâÿííàÿ

0,026 ± 0,002 0,024 ± 0,001 0,094 ± 0,001 0,094 ± 0,004 0,0061 ± 0,0003 0,0061 ± 0,0005

ÃÑÎ 4114–87 (Ì1013õ)

Ìåäíî-íèêåëåâûé ñïëàâ

0,0095 ± 0,0002 0,0110 ± 0,0002 0,0037 ± 0,0002 0,0041 ± 0,0004 0,0040 ± 0,0001 0,0054 ± 0,0002

ÃÑÎ 2012–89Ï (Ì1516õ)

Áðîíçà áåçîëîâÿííàÿ

0,0023 ± 0,0002 0,0021 ± 0,0010 0,0017 ± 0,0002 0,0020 ± 0,0003 ~0,0023 0,0030 ± 0,0003

ÃÑÎ 9683–2010 (Ð34)

Ìåäíûé êîíöåíòðàò

0,36 ± 0,02 0,35 ± 0,02 0,069 ± 0,001 0,066 ± 0,005 0,0062 ± 0,0007 0,0057 ± 0,0003

ÃÑÎ 9976–2011 (Ð35)

Ìåäíàÿ ñóëüôèäíàÿ ðóäà

0,067 ± 0,003 0,061 ± 0,003 — — — —

ÑÎÏ 2371–94 (À2371õ)

Ìåäíûé êîíöåíòðàò

— — 0,00075 ± 0,00003 0,00083 ± 0,00010 0,0011 ± 0,0002 0,0013 ± 0,0001



Ðàçðàáîòàííàÿ ïðîöåäóðà áûëà ïðèìåíåíà ïðè îïðå-

äåëåíèè àíàëèòîâ â äèàïàçîíå îò 0,001 äî 0,4 % ìàññ.

â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ ñîñòàâà ôåððîâîëüôðàìîâ,

ìåäíûõ è âîëüôðàìîâûõ ðóä è êîíöåíòðàòîâ, ìåäíî-

íèêåëåâûõ ñïëàâîâ, áðîíç ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ,

ðåçóëüòàòû óäîâëåòâîðèòåëüíî ñîãëàñóþòñÿ ñ àòòåñòî-

âàííûìè ñîäåðæàíèÿìè.
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Ìåòîäîì õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè âïåðâûå èññëåäîâàí ïðèìåñíûé ñîñòàâ SF
6
, îáîãàùåí-

íîãî èçîòîïîì 34S. Äëÿ ðàçäåëåíèÿ ïðèìåñåé èñïîëüçîâàëè àäñîðáöèîííûå êàïèëëÿðíûå êîëîíêè

ñ ìîäèôèöèðîâàííûì ñèëèêàãåëåì è ïîëèòðèìåòèëñèëèëïðîïèíîì. Èäåíòèôèöèðîâàíî 23

âåùåñòâà: ïîñòîÿííûå ãàçû, ïðåäåëüíûå, íåïðåäåëüíûå è àðîìàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû C
1

– C
8
,

äèýòèëîâûé ýôèð, äèýòèëñóëüôèä è 2-ìåòèëôóðàí. Ïî ñðàâíåíèþ ñ SF
6

ïðèðîäíîãî èçîòîïíîãî

ñîñòàâà 18 âåùåñòâ îáíàðóæåíû âïåðâûå. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðèìåñåé ñîñòàâèëè

1 · 10–5 – 5 · 10–8 % ìîë. Ïðàâèëüíîñòü àíàëèçà ïîäòâåðæäåíà ìåòîäîì âàðüèðîâàíèÿ âåëè÷èíû

ïðîáû.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ãåêñàôòîðèä ñåðû; èçîòîï; àäñîðáöèîííàÿ êàïèëëÿðíàÿ êîëîíêà; ïðèìåñè;

ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ; ïðàâèëüíîñòü; õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèÿ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ èçîòîïû ñåðû íàõîäÿò ïðèìåíåíèå

â áèîëîãèè, ãåîëîãèè, ãåîõèìèè, àãðîõèìèè è ìåäèöè-

íå. Àêòóàëüíûì íàïðàâëåíèåì ìàòåðèàëîâåä÷åñêèõ è

ôóíäàìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé ÿâëÿåòñÿ ïîëó÷åíèå

èçîòîïíî-îáîãàùåííîé ñåðû è èçó÷åíèå âëèÿíèÿ èçî-

òîïíûõ ýôôåêòîâ íà åå ñâîéñòâà. Èñõîäíûì âåùå-

ñòâîì äëÿ ïîëó÷åíèÿ òàêîé ñåðû ÿâëÿåòñÿ åå ãåêñà-

ôòîðèä, èçîòîïíî-îáîãàùåíííûé öåíòðîáåæíûì ìå-

òîäîì. Ïîýòîìó âûñîêà âåðîÿòíîñòü ïåðåõîäà ïðèìå-

ñåé èç ãåêñàôòîðèäà â èçîòîïíî-îáîãàùåííóþ ñåðó,

èññëåäîâàíèå ïðèìåñíîãî ñîñòàâà SF6 ÿâëÿåòñÿ âåñüìà

âàæíûì.

Ëèòåðàòóðíûõ äàííûõ ïî ìåòîäàì àíàëèçà èçî-

òîïíî-îáîãàùåííîãî ãåêñàôòîðèäà ñåðû íàìè íå íàé-

äåíî. Â SF6 ïðèðîäíîãî èçîòîïíîãî ñîñòàâà, âûïóñêàå-

ìîì çàðóáåæíûìè è îòå÷åñòâåííûìè ïðîèçâîäè-
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