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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 25 äåêàáðÿ 2015 ã.

Äëÿ ñíèæåíèÿ ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ çîëîòà â æåëåçîñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëàõ ìåòîäîì àòîìíî-

àáñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ýëåêòðîòåðìè÷åñêîé àòîìèçàöèåé (ÝÒÀÀÑ) ïðåäëîæåíî äèñïåð-

ñèîííîå ìèêðîýêñòðàêöèîííîå èçâëå÷åíèå õëîðîôîðìîì èîííîãî àññîöèàòà AuCl
4

�
ñ êàòèîíîì

áðèëëèàíòîâîãî çåëåíîãî. Óñòàíîâëåíû îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ìèêðîýêñòðàêöèè, êîòîðûå îáåñïå-

÷èâàþò 96 %-íîå èçâëå÷åíèå çîëîòà. Ðàçðàáîòàíà ýêñòðàêöèîííî-ÝÒÀÀÑ ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ

çîëîòà, êîòîðàÿ áûëà ïðèìåíåíà äëÿ àíàëèçà ïðîá îñàäî÷íîé ãîðíîé ïîðîäû (êîë÷åäàííîãî ñëàí-

öà) è îêèñëåííîé (âòîðè÷íîé) ïîëèìåòàëëè÷åñêîé ðóäû, ñîäåðæàùèõ 7 è 37 % æåëåçà ñîîòâåòñò-

âåííî. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ñîñòàâëÿåò 0,0002 ìã�êã (ïðè íàâåñêå 500 ã, îáúåìå ìèíåðàëèçàòà 1 ë,

äîïîëíèòåëüíîì óïàðèâàíèè àëèêâîòû ìèíåðàëèçàòà â 4 ðàçà è ñîîòíîøåíèè îáúåìîâ âîäíîé è

îðãàíè÷åñêîé ôàç ïðè ìèêðîýêñòðàêöèîííîì êîíöåíòðèðîâàíèè 5 ìë:0,12 ìë); îòíîñèòåëüíîå

ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå íå ïðåâûøàåò 0,2.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ýëåêòðîòåðìè÷åñêàÿ àòîìíî-àáñîðáöèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ; çîëîòî; äèñïåðñè-

îííàÿ ìèêðîýêñòðàêöèÿ; æåëåçîñîäåðæàùèå ìàòåðèàëû.

Àòîìíî-àáñîðáöèîííóþ ñïåêòðîìåòðèþ ñ ýëåêòðîòåð-

ìè÷åñêîé àòîìèçàöèåé (ÝÒÀÀÑ) øèðîêî èñïîëüçóþò

äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìèêðîêîëè÷åñòâ çîëîòà â ðàçëè÷íûõ

îáúåêòàõ [1]. Ïðè àíàëèçå æåëåçîñîäåðæàùèõ îáúåê-

òîâ (ðóä è ïðîäóêòîâ èõ ïåðåðàáîòêè, ìàãìàòè÷åñêèõ,

ìåòàìîðôè÷åñêèõ è îñàäî÷íûõ ïîðîä, çîëû óãëåé,

ëîìà äðàãìåòàëëîâ, òåõíîëîãè÷åñêèõ ðàñòâîðîâ è äð.)

ïîëó÷åíèå ïðàâèëüíûõ ðåçóëüòàòîâ îñëîæíÿåòñÿ ñïåê-

òðàëüíûìè (íàëîæåíèå ëèíèé çîëîòà è æåëåçà [1 – 3])

ïîìåõàìè è âëèÿíèåì îñíîâû ïðîáû, êîòîðûå íå óäà-

åòñÿ óñòðàíèòü èñïîëüçîâàíèåì êîíöåïöèè òåì-

ïåðàòóðíî-ñòàáèëèçèðîâàííîé ïå÷è ñ ïëàòôîðìîé [4].

Ïðîáëåìà ðåøàåòñÿ ëèáî ñóùåñòâåííîé ìîäåðíèçàöè-

åé ñåðèéíîé àïïàðàòóðû [5], ëèáî ïðèìåíåíèåì ïðåä-

âàðèòåëüíîãî ðàçäåëåíèÿ è êîíöåíòðèðîâàíèÿ. Â ïî-

ñëåäíåì ñëó÷àå èñïîëüçóþò ñîðáöèîííûå ìåòîäû

[6, 7], èîííûé îáìåí [8], ýëåêòðîîñàæäåíèå [9] è äð..

Ýêñòðàêöèîííîå ðàçäåëåíèå ïîçâîëÿåò ñíèçèòü

ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ ìåòîäîì ÝÒÀÀÑ êàê

çà ñ÷åò êîíöåíòðèðîâàíèÿ, òàê è çà ñ÷åò ñáðîñà ìàòðè-

öû. Â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòîâ çîëîòà ñ ïîñëåäóþùèì

àòîìíî-àáñîðáöèîííûì îïðåäåëåíèåì îáû÷íî èñ-

ïîëüçóþò êåòîíû [1, 10 – 14]. Ñ öåëüþ ïîñëåäóþùåãî

ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ çîëîòî èçâëå-

êàþò â âèäå èîííîãî àññîöèàòà (ñ êàòèîíàìè êðàñèòå-

ëåé ìåòèëåíîâîãî ãîëóáîãî è áðèëëèàíòîâîãî çåëåíî-

ãî) èëè õåëàòà — äèòèçîíàòà [15, 16]. Ïåðñïåêòèâíû-

ìè ÿâëÿþòñÿ ñèñòåìû ìèêðîýêñòðàêöèîííîãî êîíöåí-

òðèðîâàíèÿ ñ äèñïåðãèðîâàíèåì ýêñòðàãåíòà. Òàê,

ïðåäëîæåíû ìåòîäèêè ÝÒÀÀÑ îïðåäåëåíèÿ çîëîòà

ïîñëå äèñïåðñèîííîãî ìèêðîýêñòðàêöèîííîãî êîíöåí-

òðèðîâàíèÿ ñèñòåìàìè Âèêòîðèÿ ãîëóáàÿ R â õëîð-

áåíçîë [17], äèöèêëîãåêñèëàìèíîì â õëîðîôîðì [18].

Îäíàêî íå âñå èçâåñòíûå ýêñòðàêöèîííûå ñèñòåìû

ïîçâîëÿþò ïðàêòè÷åñêè ïîëíîñòüþ âûäåëÿòü çîëîòî

â ïðèñóòñòâèè áîëüøèõ êîëè÷åñòâ æåëåçà äëÿ ïîñëå-

äóþùåãî ÝÒÀÀÑ îïðåäåëåíèÿ çîëîòà íåïîñðåäñòâåí-

íî â ýêñòðàêòå.

Öåëüþ äàííîé ðàáîòû ÿâëÿëñÿ âûáîð íàèáîëåå

ýôôåêòèâíîé ìèêðîýêñòðàêöèîííîé ñèñòåìû è îïòè-

ìàëüíûõ óñëîâèé ÝÒÀÀÑ îïðåäåëåíèÿ ñëåäîâûõ êî-

ëè÷åñòâ çîëîòà â æåëåçîñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëàõ.

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè àòîìíî-àáñîðáöèîííûé

ñïåêòðîôîòîìåòð «Ñàòóðí-3» ñ ýëåêòðîòåðìè÷åñêèì

àòîìèçàòîðîì «Ãðàôèò-2» è äåéòåðèåâûì êîððåêòîðîì

ôîíà. Ðåãèñòðàöèþ èíòåãðàëüíîãî çíà÷åíèÿ àíàëèòè-

÷åñêîãî ñèãíàëà çîëîòà ïðîâîäèëè íà ðåçîíàíñíîé

äëèíå âîëíû 242,8 íì ïðè øèðèíå ùåëè ìîíîõðî-

ìàòîðà 1,0 íì. Ñòåïåíü ýêñòðàêöèè ñîåäèíåíèé çîëî-

òà (²²²) è æåëåçà (III) êîíòðîëèðîâàëè àòîìíî-àáñîðá-

öèîííûì ìåòîäîì ñ àòîìèçàöèåé â ïëàìåíè àöå-

òèëåí – âîçäóõ. Ïðè ÝÒÀÀÑ îïðåäåëåíèè àëèêâîòû

ïðîá ðó÷íûì äîçàòîðîì Ð200 íàíîñèëè íà ãðàôèòî-

âóþ ïëàòôîðìó ñ ïèðîïîêðûòèåì (ã. Ñåâåðîäîíåöê,

Óêðàèíà). Íàãðåâ àòîìèçàòîðà ïðîâîäèëè ïî òðåõñòà-

äèéíîé ïðîãðàììå: ñóøêà ïðè òåìïåðàòóðå 100 –

110 °C â òå÷åíèå 25 – 35 ñ, ïèðîëèç ïðè ïëàâíîì ïîäú-

åìå òåìïåðàòóðû äî 700 °C â òå÷åíèå 75 ñ è àòîìèçà-

öèÿ ïðè 2600 °C â òå÷åíèå 7 ñ. Íà ñòàäèè àòîìèçàöèè
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îñòàíàâëèâàëè ïîòîê àðãîíà âî âíóòðåííåé ïîëîñòè

ãðàôèòîâîé ïå÷è.

Âñå ïðèìåíÿåìûå ðåàêòèâû ñîîòâåòñòâîâàëè

êâàëèôèêàöèè ÷äà è âûøå. Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ðà-

áî÷åãî ðàñòâîðà çîëîòà èñïîëüçîâàëè ñòàíäàðòíûé

îáðàçåö ñîñòàâà ðàñòâîðà Au (III) ñ êîíöåíòðàöèåé

0,100 ìã�ìë, ôîí — 1,5 ìîëü�ë HCl (ïðîèçâîäñòâî

ÔÕÈ ñ ÎÏ ÍÀÍ Óêðàèíû, ã. Îäåññà). Ôîíîâûå ðàñ-

òâîðû õëîðèäà è íèòðàòà æåëåçà (III) ñ êîíöåíòðàöèåé

0,2 è 0,08 ã�ìë ãîòîâèëè ðàñòâîðåíèåì íàâåñîê øåñòè-

âîäíîãî õëîðèäà æåëåçà (III) è êàðáîíèëà æåëåçà â ñî-

ëÿíîé è àçîòíîé êèñëîòàõ ñîîòâåòñòâåííî. Â êà÷åñòâå

ýêñòðàêöèîííûõ ðåàãåíòîâ èñïîëüçîâàëè âîäíûå ðàñ-

òâîðû áðèëëèàíòîâîãî çåëåíîãî (0,2 %) è ìåòèëåíî-

âîãî ãîëóáîãî (0,1 %), à òàêæå ðàñòâîð äèòèçîíà â ÷å-

òûðåõõëîðèñòîì óãëåðîäå (300 ìêìîëü�ë). Äëÿ äèñ-

ïåðñèîííîé ìèêðîýêñòðàêöèè ïðèìåíÿëè îðãàíè÷å-

ñêèå ðàñòâîðèòåëè — ÷åòûðåõõëîðèñòûé óãëåðîä è

õëîðîôîðì, â êà÷åñòâå äèñïåðãàòîðà èñïîëüçîâàëè

àöåòîí, ýòèëîâûé ñïèðò.

Èññëåäîâàëè âëèÿíèå ïåðåìåííûõ êîëè÷åñòâ

æåëåçà (III) íà ÝÒÀÀÑ îïðåäåëåíèå çîëîòà íà ìîäåëü-

íûõ ðàñòâîðàõ, èäåíòè÷íûõ ïî ñîñòàâó àíàëèçèðóå-

ìûì ïðîáàì ïðè èõ êèñëîòíîì âñêðûòèè. Ìàêñèìàëü-

íàÿ êîíöåíòðàöèÿ æåëåçà (III) ñîñòàâëÿëà 0,04 ã�ìë,

÷òî ñîîòâåòñòâóåò 50 %-íîìó ñîäåðæàíèþ æåëåçà

â àíàëèçèðóåìîé ïðîáå ïðè íàâåñêå 2 ã è îáúåìå

ìèíåðàëèçàòà 25 ìë.

Àëèêâîòó (20,00 ± 0,04) ìêë ìîäåëüíîãî ðàñòâîðà,

ñîäåðæàùåãî çîëîòî (III) è æåëåçî (III) â âèäå íèòðàòà

èëè õëîðèäà, äîçèðîâàëè íà ãðàôèòîâóþ ïëàòôîðìó è

ïðîâîäèëè íàãðåâ àòîìèçàòîðà ïî òðåõñòàäèéíîé ïðî-

ãðàììå, óêàçàííîé âûøå. Ó÷èòûâàëè çíà÷åíèå êîí-

òðîëüíîãî îïûòà (Aê).

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíà çàâèñèìîñòü àíàëèòè÷å-

ñêîãî ñèãíàëà çîëîòà îò êîíöåíòðàöèè õëîðèäà è íèò-

ðàòà æåëåçà (III). Âèäíî, ÷òî ïðè óâåëè÷åíèè ñîäåðæà-

íèÿ êàê õëîðèäà, òàê è íèòðàòà Fe (III) çíà÷åíèå àíàëè-

òè÷åñêîãî ñèãíàëà çîëîòà ñíèæàåòñÿ, à ôîðìà óõóäøà-

åòñÿ, ïðè÷åì äåïðåññèðóþùåå âëèÿíèå õëîðèäà æåëå-

çà (III) âûðàæåíî ñèëüíåå. ÝÒÀÀÑ îïðåäåëåíèþ

çîëîòà ìåøàåò óæå äîáàâêà 0,0001 ã�ìë Fe (III) (ýòî

ñîîòâåòñòâóåò 0,125 % ïðè íàâåñêå 2 ã, îáúåìå ðàñòâî-

ðà ïðîáû 25 ìë). Ïðè êîíöåíòðàöèè Fe (III) 0,04 ã�ìë

àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë çîëîòà íå ïðîÿâëÿåòñÿ.

Èçâåñòíî, ÷òî ïðè îïðåäåëåíèè ìèêðîêîëè÷åñòâ

çîëîòà â ìàòåðèàëàõ íà îñíîâå æåëåçà íàáëþäàþòñÿ

ñïåêòðàëüíûå è õèìè÷åñêèå ïîìåõè. Ïåðâûå ñâÿçàíû

ñ íàëîæåíèåì ëèíèé æåëåçà è çîëîòà (Fe — 248,3 íì;

Au — 242,8 íì), ÷òî ïîäòâåðæäàþò äàííûå ðèñ. 1.

Îäíà èç âîçìîæíûõ ïðè÷èí ñíèæåíèÿ ñèãíàëà çîëîòà

â ïðèñóòñòâèè ñîëåé æåëåçà — îáðàçîâàíèå õëîðà ïî

ðåàêöèè 2FeCl3 � 2FeCl2 + Cl2 (500 °C) [19], êîòîðûé

ïîäàâëÿåò òåðìîäèññîöèàöèþ õëîðèäîâ çîëîòà è

óìåíüøàåò ñòåïåíü àòîìèçàöèè àíàëèòà. Âîçìîæíî,

àòîìèçàöèÿ çîëîòà òàêæå çàòðóäíåíà èç-çà îáðàçîâà-

íèÿ ñòðóêòóð «çîëîòî – æåëåçî», òàêèõ êàê òâåðäûå

ðàñòâîðû, èíòåðêàëÿöèîííûå ñîåäèíåíèÿ è ò.ä., à òàê-

æå êàðáèäîâ æåëåçà ñ âêëþ÷åíèåì çîëîòà.

Äëÿ ìèêðîýêñòðàêöèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ

ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâ çîëîòà (III) ñ äèñïåðãèðîâàíèåì

ýêñòðàãåíòà áûëè èññëåäîâàíû ñèñòåìû, èçâëåêàþ-

ùèå çîëîòî â âèäå èîííîãî àññîöèàòà (ñ êàòèîíàìè

êðàñèòåëåé ìåòèëåíîâîãî ãîëóáîãî è áðèëëèàíòîâîãî

çåëåíîãî) è õåëàòà — äèòèçîíàòà. Â êà÷åñòâå îðãàíè-

÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé èñïîëüçîâàëè ÷åòûðåõõëîðè-

ñòûé óãëåðîä (ñ = 1,58 ã�ìë, ðàñòâîðèìîñòü â âîäå —

0,077 ã�100 ã âîäû), õëîðîôîðì (ñ = 1,480 ã�ìë, ðàñ-

òâîðèìîñòü â âîäå — 0,82 ã�100 ã âîäû), êîòîðûå èìå-

þò íèçêóþ ðàñòâîðèìîñòü â âîäå è áîëüøóþ, ïî ñðàâ-

íåíèþ ñ âîäîé, ïëîòíîñòü [20 – 22].

Â êîíè÷åñêóþ ïðîáèðêó îòáèðàëè àëèêâîòó àíà-

ëèçèðóåìîãî ðàñòâîðà îáúåìîì 5,00 ìë, äîáàâëÿëè

0,10 ìë 0,2 %-íîãî âîäíîãî ðàñòâîðà áðèëëèàíòîâîãî

çåëåíîãî, ïåðåìåøèâàëè, çàòåì âïðûñêèâàëè ñ ïîìî-

ùüþ øïðèöà 1,00 ìë ðàñòâîðà õëîðîôîðìà â äèñïåð-

ãàòîðå. Àãðåãèðîâàíèå ÷àñòèö ýìóëüñèè â îòäåëüíóþ

ôàçó îñóùåñòâëÿëè öåíòðèôóãèðîâàíèåì.

Ñïåöèôè÷íîñòü âûáðàííûõ ñèñòåì ïðè ýêñòðàê-

öèîííîì îòäåëåíèè çîëîòà (III) îò áîëüøèõ êîëè÷åñòâ

æåëåçà (III) èññëåäîâàëè ìåòîäîì ÀÀÑ ñ àòîìèçàöèåé

â ïëàìåíè. Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ (R, %) çîëîòà (III) è

æåëåçà (III) ðàçëè÷íûìè ýêñòðàêöèîííûìè ñèñòåìàìè

ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 2.

Âèäíî, ÷òî íàèáîëåå ñïåöèôè÷íîé ÿâëÿåòñÿ ýêñ-

òðàêöèîííàÿ ñèñòåìà áðèëëèàíòîâûé çåëåíûé — õëî-

ðîôîðì: ìèêðîýêñòðàêöèîííîìó êîíöåíòðèðîâàíèþ

çîëîòà íå ìåøàåò æåëåçî (III) ñ êîíöåíòðàöèåé

10 ìã�ìë (106-êðàòíûé èçáûòîê).

Â êà÷åñòâå äèñïåðãèðóþùèõ àãåíòîâ ïðèìåíÿëè

ýòèëîâûé ñïèðò è àöåòîí, õîðîøî ñìåøèâàþùèåñÿ

ñ âîäîé è îðãàíè÷åñêèìè ðàñòâîðèòåëÿìè [20].

Íàèáîëüøóþ ýôôåêòèâíîñòü â êà÷åñòâå äèñïåðãàòîðà

ïðîÿâèë àöåòîí, êîòîðûé èñïîëüçîâàëè â äàëüíåéøèõ

èññëåäîâàíèÿõ. Îïòèìàëüíûé îáúåì äèñïåðãàòîðà

ñîñòàâèë 1 ìë.

Êðèòåðèåì âûáîðà îïòèìàëüíîãî îáúåìà ýêñòðà-

ãåíòà ñëóæèë ìèíèìàëüíûé îáúåì, êîòîðûé ìîæíî

îòîáðàòü ïîñëå ðàçäåëåíèÿ ôàç äëÿ ïîñëåäóþùåãî

ÝÒÀÀÑ àíàëèçà. Äëÿ ýòîãî èññëåäîâàëè âëèÿíèå îáúå-
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Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà çîëîòà îò êîíöåí-

òðàöèè Fe (III) â ðàñòâîðå (ã�ìë) â ïðèñóòñòâèè äîáàâêè: 1 —

FeCl
3
; 2 — Fe(NO

3
)
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ìà õëîðîôîðìà, ââîäèìîãî âìåñòå ñ äèñïåðãàòîðîì, íà

îáúåì îðãàíè÷åñêîãî ýêñòðàêòà (ðèñ. 3).

Âèäíî, ÷òî îáúåì ýêñòðàêòà íå âñåãäà ñîîòâåòñòâó-

åò îáúåìó ââîäèìîãî õëîðîôîðìà âìåñòå ñ äèñïåðãà-

òîðîì. Ïðè îáúåìàõ CHCl3 ìåíåå 50 ìêë îáúåì ýêñ-

òðàêòà ìåíüøå, ÷òî, ïî-âèäèìîìó, ìîæíî îáúÿñíèòü

÷àñòè÷íûì ðàñòâîðåíèåì õëîðîôîðìà â âîäíîé ôàçå â

ïðèñóòñòâèè àöåòîíà. Óâåëè÷åíèå îáúåìà îðãàíè÷å-

ñêîãî ýêñòðàêòà ïðè îáúåìàõ ââîäèìîãî õëîðîôîðìà

áîëåå 60 ìêë ìîæíî îáúÿñíèòü ÷àñòè÷íûì ïåðåõîäîì

â îðãàíè÷åñêèé ýêñòðàêò äèñïåðãàòîðà (àöåòîíà).

Â äàëüíåéøèõ èññëåäîâàíèÿõ ââîäèëè 60 ìêë õëîðî-

ôîðìà, ïðè ýòîì îáúåì îðãàíè÷åñêîãî ýêñòðàêòà òàêæå

ñîñòàâëÿë 60 ìêë.

Äëÿ ïîëíîãî ðàçäåëåíèÿ ôàç îðãàíè÷åñêîãî ýêñ-

òðàêòà öåíòðèôóãèðîâàíèåì äîñòàòî÷íî 2 ìèí ïðè

ñêîðîñòè âðàùåíèÿ 1500 ìèí–1.

Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ñîåäèíåíèé çîëîòà (III) ïðè

îäíîêðàòíîé ýêñòðàêöèè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñèñòåìû

áðèëëèàíòîâûé çåëåíûé — õëîðîôîðì íåäîñòàòî÷íà

(80 %), ïîýòîìó îñóùåñòâëÿëè äâóêðàòíîå ýêñòðàêöè-

îííîå êîíöåíòðèðîâàíèå, ïðè êîòîðîì ñòåïåíü èçâëå-

÷åíèÿ ñîñòàâëÿåò 96 %.

ÝÒÀÀÑ îïðåäåëåíèå çîëîòà ïîñëå ìèêðîýêñòðàê-

öèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ ïðîâîäèëè íåïîñðåäñò-

âåííî â îðãàíè÷åñêîì ýêñòðàêòå ìåòîäîì ãðàäóèðî-

âî÷íîãî ãðàôèêà. Â êîíè÷åñêóþ ïðîáèðêó âìåñòè-

ìîñòüþ 10 ìë âíîñèëè àëèêâîòû ðàñòâîðà çîëîòà (III),

äîáàâëÿëè 0,5 ìë 12 Ì ñîëÿíîé êèñëîòû (äëÿ óðàâíè-

âàíèÿ êèñëîòíîñòè â ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñòâîðàõ è

ïðîáå), ðàçáàâëÿëè äî 3 ìë äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé,

äîáàâëÿëè 0,10 ìë ðàñòâîðà Fe (III) ñ êîíöåíòðàöèåé

0,7 ã�ìë (ôîíîâûé ðàñòâîð), 0,20 ìë 0,2 %-íîãî âîäíî-

ãî ðàñòâîðà áðèëëèàíòîâîãî çåëåíîãî, ðàçáàâëÿëè äèñ-

òèëëèðîâàííîé âîäîé äî îáúåìà 5 ìë è ïåðåìåøèâà-

ëè. Ñ ïîìîùüþ øïðèöà âïðûñêèâàëè 1 ìë ðàñòâîðà

õëîðîôîðìà â àöåòîíå ñ êîíöåíòðàöèåé 0,06 ìë�ìë,

öåíòðèôóãèðîâàëè â òå÷åíèå 2 ìèí ñî ñêîðîñòüþ âðà-

ùåíèÿ 1500 ìèí–1. Çàòåì âïðûñêèâàëè åùå 1 ìë ðàñ-

òâîðà õëîðîôîðìà â àöåòîíå (äâóõêðàòíàÿ ýêñòðàê-

öèÿ), âñòðÿõèâàëè è öåíòðèôóãèðîâàëè â òå÷åíèå

2 ìèí. ×åðåç âñå ñòàäèè ïðîâîäèëè êîíòðîëüíûé

îïûò. Âîäíóþ ôàçó íàä îðãàíè÷åñêèì ýêñòðàêòîì îò-

äåëÿëè ñ ïîìîùüþ ïëàñòèêîâîé ïèïåòêè, îñòàâëÿÿ

îêîëî 1 ìë âîäíîé ôàçû íàä ýêñòðàêòîì äëÿ ïðåäîò-

âðàùåíèÿ åãî èñïàðåíèÿ.

Àëèêâîòó (10,00 ± 0,02) ìêë îðãàíè÷åñêîãî ýêñ-

òðàêòà ðó÷íûì äîçàòîðîì íàíîñèëè íà ãðàôèòîâóþ

ïëàòôîðìó ñ ïèðîëèòè÷åñêèì ïîêðûòèåì. Äëÿ óìåíü-

øåíèÿ ïîòåðü ïðîáû ïðè äîçèðîâàíèè âñëåäñòâèå åå

âûòåêàíèÿ íàêîíå÷íèê äîçàòîðà ïðåäâàðèòåëüíî ïðî-

ìûâàëè àöåòîíîì. Ýêñòðàêò àíàëèçèðîâàëè ïðè îïòè-

ìàëüíûõ óñëîâèÿõ íàãðåâà àòîìèçàòîðà, êàê áûëî îïè-

ñàíî âûøå. Îïòèìàëüíóþ òåìïåðàòóðó íà ñòàäèè ïè-

ðîëèçà óñòàíàâëèâàëè èç êðèâîé ïèðîëèçà ýêñòðàêòà

(ðèñ. 4). Âèäíî, òî ýòà òåìïåðàòóðà íåçíà÷èòåëüíî îò-

ëè÷àåòñÿ îò òåìïåðàòóðû äëÿ âîäíîãî ðàñòâîðà Au (III)

è ñîñòàâëÿåò 700 °C.

Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè (÷óâñòâèòåëü-

íîñòü è ñõîäèìîñòü èçìåðåíèÿ àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíà-

ëà) ÝÒÀÀÑ îïðåäåëåíèÿ çîëîòà â ñðàâíåíèè ñ àíàëî-

ãè÷íûìè õàðàêòåðèñòèêàìè äëÿ âîäíîãî ðàñòâîðà

ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1. ×óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëå-

íèÿ ìåòîäîì ÝÒÀÀÑ ïðèíÿòî îöåíèâàòü ïî çíà÷åíèþ

õàðàêòåðèñòè÷åñêîé ìàññû mõàð (â ïã). Ýòî ìàññà ýëå-

ìåíòà, âûçûâàþùàÿ àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë 0,0044, êî-

òîðóþ âû÷èñëÿþò ïî ôîðìóëå: m CV Q
õàð À

� 0 0044, ,

ãäå C — êîíöåíòðàöèÿ àíàëèòà; V — îáúåì ââîäèìîé

â àòîìèçàòîð ïðîáû; QÀ — èíòåãðàëüíîå çíà÷åíèå ïî-

ãëîùàòåëüíîé ñïîñîáíîñòè (àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë).

Âèäíî, ÷òî ÷óâñòâèòåëüíîñòü â ýêñòðàêòå ñíèæà-

åòñÿ â 3 ðàçà, ÷òî ñîãëàñóåòñÿ ñ äàííûìè ðàáîòû [24].

Ñõîäèìîñòü èçìåðåíèÿ àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà â ýêñ-

òðàêòå òàêæå íåñêîëüêî õóæå ïî ñðàâíåíèþ ñ àíàëè-

çîì âîäíûõ ðàñòâîðîâ.

Ìåòîäèêà ýêñòðàêöèîííî-ÝÒÀÀÑ îïðåäåëåíèÿ

ìèêðîêîëè÷åñòâ çîëîòà â îñàäî÷íîé ãîðíîé ïîðîäå è

ïîëèìåòàëëè÷åñêîé ðóäå. Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ñòàëè îñíîâîé ðàçðàáîòàííîé ýêñòðàêöèîííî-ÝÒÀÀÑ

�������	�
���
�������
�����������	��������������� �� ��������� �� � 

Au (III)

Fe (III)

Ýêñòðàêöèîííàÿ ñèñòåìà
1 2 3 4

R
,
%

80

60

40

20

0

Ðèñ. 2. Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ñîåäèíåíèé Au (III) è Fe (III)

ðàçëè÷íûìè ýêñòðàêöèîííûìè ñèñòåìàìè ïðè îäíîêðàòíîé

ýêñòðàêöèè: 1 — áðèëëèàíòîâûé çåëåíûé – õëîðîôîðì; 2 —

áðèëëèàíòîâûé çåëåíûé – CCl
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ðàòóðû íà ñòàäèè ïèðîëèçà ïðè ÝÒÀÀÑ îïðåäåëåíèè: 1 — õëî-

ðîôîðìíûé ýêñòðàêò èîííîãî àññîöèàòà AuCl
4
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4
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ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâ çîëîòà

(III) â îñàäî÷íîé ãîðíîé ïîðîäå (êîë÷åäàííîì ñëàíöå)

è îêèñëåííîé (âòîðè÷íîé) ïîëèìåòàëëè÷åñêîé ðóäå,

ñîäåðæàùèõ 7 è 37 % æåëåçà ñîîòâåòñòâåííî.

Èçâåñòíî, ÷òî îñíîâíîé ïðîáëåìîé ïðè ðàçðàáîò-

êå ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ ñëåäîâ çîëîòà â ïîäîáíûõ

îáúåêòàõ ÿâëÿåòñÿ îáåñïå÷åíèå ïðåäñòàâèòåëüíîñòè

íàâåñêè [5, 25].

Ïðè àíàëèçå ïîëèìåòàëëè÷åñêîé ðóäû è êîë÷åäàí-

íîãî ñëàíöà íàâåñêó ïðîáû ìàññîé (500 ± 0,01) ã, ðàñ-

òâîðÿëè â 5 ë ñìåñè êîíöåíòðèðîâàííûõ HCl è HNO3

(3:1), óïàðèâàëè è êîëè÷åñòâåííî ïåðåíîñèëè â ìåð-

íóþ êîëáó âìåñòèìîñòüþ 1 ë, ðàçáàâëÿëè êîíöåíòðè-

ðîâàííîé HCl è ïåðåìåøèâàëè. Çàòåì îòáèðàëè àëèê-

âîòó 100 ìë, óïàðèâàëè è êîëè÷åñòâåííî ïåðåíîñèëè â

ìåðíóþ êîëáó âìåñòèìîñòüþ 25 ìë, ðàçáàâëÿëè äèñ-

òèëëèðîâàííîé âîäîé äî ìåòêè è ïåðåìåøèâàëè. Äà-

ëåå îòáèðàëè àëèêâîòó ïîëó÷åííîãî ðàñòâîðà îáúåìîì

5 ìë è ïðîâîäèëè ìèêðîýêñòðàêöèîííîå îòäåëåíèå çî-

ëîòà (III) â óñëîâèÿõ, îïèñàííûõ âûøå.

Ïðîâåðêó ïðàâèëüíîñòè ðåçóëüòàòîâ ïðîâîäèëè ñ

èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà è ìåòîäîì

«ââåäåíî — íàéäåíî». Äëÿ ýòîãî íàâåñêó ñòàíäàðòíî-

ãî îáðàçöà ñîñòàâà êàðáîíàòíî-ñèëèêàòíûõ ðûõëûõ

îòëîæåíèé ÑÃÕÌ-3 (ÃÑÎ 3485–86), ñîäåðæàùåãî

7,4 % æåëåçà, ìàññîé (1 ± 0,0001) ã ðàñòâîðÿëè â 20 ìë

ñìåñè êîíöåíòðèðîâàííûõ HCl è HNO3 (3:1), âûïàðè-

âàëè äî âëàæíûõ ñîëåé, äîáàâëÿëè 2,5 ìë êîíöåíòðè-

ðîâàííîé HCl, êîëè÷åñòâåííî ïåðåíîñèëè â ìåðíóþ

êîëáó âìåñòèìîñòüþ 25 ìë, ðàçáàâëÿëè äèñòèëëèðî-

âàííîé âîäîé äî ìåòêè è ïåðåìåøèâàëè. Îòáèðàëè

àëèêâîòó ðàñòâîðà ïðîáû îáúåìîì 5 ìë, ïðîâîäèëè

ìèêðîýêñòðàêöèîííîå êîíöåíòðèðîâàíèå ïî ìåòîäèêå,

îïèñàííîé âûøå. Çîëîòî îïðåäåëÿëè ìåòîäîì ÝÒÀÀÑ

íåïîñðåäñòâåííî â ýêñòðàêòå â îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ

(òàáë. 2).

Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ðàçðàáîòàííîé ýêñòðàêöèîí-

íî-ÝÒÀÀÑ ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ çîëîòà ñîñòàâëÿåò

0,0002 ìã�êã èëè 2 · 10–8 % (ïðè ìàññå íàâåñêè 500 ã,

îáúåìå ìèíåðàëèçàòà 1 ë, äîïîëíèòåëüíîì óïàðèâà-

íèè àëèêâîòû ðàñòâîðà ìèíåðàëèçàòà îáúåìîì 100 ìë

äî 25 ìë è ñîîòíîøåíèè îáúåìîâ âîäíîé è îðãàíè÷å-

ñêîé ôàç ïðè ìèêðîýêñòðàêöèîííîì êîíöåíòðèðîâà-

íèè 5 ìë: 0,12 ìë) â ïðîáàõ, ñîäåðæàùèõ 106-êðàòíûé

èçáûòîê æåëåçà (III) ïî îòíîøåíèþ ê çîëîòó. Äîñòèã-

íóòûé ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ â 40 ðàç íèæå, ÷åì â ìåòî-

äèêå ñ äâóõñòàäèéíîé çîíäîâîé àòîìèçàöèåé [5], ê

òîìó æå íå òðåáóåòñÿ ìîäåðíèçàöèè ñóùåñòâóþùåãî

îáîðóäîâàíèÿ.

Òàêèì îáðàçîì, äëÿ ïîâûøåíèÿ ñåëåêòèâíîñòè

ÝÒÀÀÑ îïðåäåëåíèÿ çîëîòà â æåëåçîñîäåðæàùèõ

ïðîáàõ ïðåäëîæåíî ìèêðîýêñòðàêöèîííîå êîíöåí-

òðèðîâàíèå çîëîòà (III) â âèäå èîííîãî àññîöèàòà

AuCl
4

�
ñ êàòèîíîì áðèëëèàíòîâîãî çåëåíîãî â õëî-

ðîôîðì. Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà ïîçâîëÿåò îïðåäå-

ëÿòü ñëåäîâûå êîëè÷åñòâà çîëîòà â ïðèñóòñòâèè

áîëüøèõ êîëè÷åñòâ æåëåçà (106-êðàòíîãî èçáûòêà

èëè äî 10 ìã�ìë); ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ñîñòàâëÿåò

0,0002 ìã�êã. Ýêñòðàêöèîííîå êîíöåíòðèðîâàíèå íå

ïðåäóñìàòðèâàåò èñïîëüçîâàíèÿ áîëüøèõ îáúåìîâ

îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé.
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Òàáëèöà 1. Õàðàêòåðèñòèêè ÷óâñòâèòåëüíîñòè (m
õàð

) è ñõîäè-

ìîñòè ðåçóëüòàòîâ ÝÒÀÀÑ îïðåäåëåíèÿ çîëîòà

Àíàëèçèðóåìûé ðàñòâîð m
õàð

, ïã S
r

Âîäíûé ðàñòâîð AuCl
4

�
6,9* 0,09

Õëîðîôîðìíûé ýêñòðàêò èîííîãî àññîöèàòà

AuCl
4

�
ñ êàòèîíîì áðèëëèàíòîâîãî çåëåíîãî 20 0,15

* Òåîðåòè÷åñêè ðàññ÷èòàííàÿ m
õàð
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Ïðîáà
Ìàññà

íàâåñêè, ã

Ââåäåíî

çîëîòà, %

Íàéäåíî çîëîòà, %

C ± ä, % S
r

Îñàäî÷íàÿ ãîðíàÿ ïîðîäà (êîë÷åäàííûé ñëàíåö) 500 — (4,8 ± 1,1) · 10
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Ïîëèìåòàëëè÷åñêàÿ ðóäà 500 — (3,4 ± 0,9) · 10
–5
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–5
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–5

0,14

Ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ñîñòàâà êàðáîíàòíî-ñèëèêàòíûõ

ðûõëûõ îòëîæåíèé ÑÃÕÌ-3 (ÃÑÎ 3485–86)* 1 — (1,2 ± 0,3) · 10
–4

0,14

* Àòòåñòîâàííîå ñîäåðæàíèå Au (1,3 ± 0,1) ìã�êã èëè (1,3 ± 0,1) · 10
–4

%.
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