
ÓÄÊ 543.054:543.424:546.98

+),<6()&&)0@)�)./�,(J/+*)/ ( �/+�0)3,/�/'/&(/ 3"''"�(-

+ (+3)'?�)5"&(/. *,/.&/�/.)58 .)�(@(6(,)5"&&=>

3)'(9/*+"./�('/&94"&(�(&). ( &(�,)�)0�0+)'?I
�

� +� '� ���AL8 &� 5� .�#�
	8 5� &� '�%��
�

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 22 ÿíâàðÿ 2016 ã.

Äëÿ ñîðáöèîííî-ôîòîìåòðè÷åñêîãî è òåñò-îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ ïðåäëîæåíû ñîðáåíòû íà îñíî-

âå êðåìíåçåìîâ, ïîñëåäîâàòåëüíî ìîäèôèöèðîâàííûõ ïîëèãåêñàìåòèëåíãóàíèäèíîì è íèòðî-

çî-R-ñîëüþ. Â ïðîöåññå ñîðáöèè íà ïîâåðõíîñòè ñîðáåíòîâ îáðàçóþòñÿ îêðàøåííûå â êðàñíûé

öâåò êîìïëåêñû ïàëëàäèÿ (II) ñ íèòðîçî-R-ñîëüþ, èìåþùèå ìàêñèìóìû â ñïåêòðàõ äèôôóçíîãî

îòðàæåíèÿ ïðè 440 è 510 íì. Îáðàçîâàíèå îêðàøåííûõ ïîâåðõíîñòíûõ êîìïëåêñîâ ïàëëàäèÿ (II)

èñïîëüçîâàíî ïðè ðàçðàáîòêå ìåòîäèê åãî ñîðáöèîííî-ôîòîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ ñ ïðåäå-

ëîì îáíàðóæåíèÿ 0,06 ìêã íà 0,1 ã ñîðáåíòà è òåñò-îïðåäåëåíèÿ ñ ìèíèìàëüíî âèçóàëüíî îïðåäå-

ëÿåìîé êîíöåíòðàöèåé íà óðîâíå 0,5 ìêã íà 0,1 ã ñîðáåíòà. Ëèíåéíîñòü ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôè-

êîâ ñîõðàíÿåòñÿ â äèàïàçîíå 0,1 – 30 ìêã�0,1 ã. Ìåòîäèêè èñïîëüçîâàíû ïðè îïðåäåëåíèè ïàëëà-

äèÿ (II) â ïðîìûâíûõ âîäàõ ïàëëàäèðîâàíèÿ ïå÷àòíûõ ïëàò è ðàñòâîðå ïîñëå âñêðûòèÿ àâòîìî-

áèëüíîãî êàòàëèçàòîðà äîæèãà òîïëèâà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìîäèôèöèðîâàííûå êðåìíåçåìû; ïîëèãåêñàìåòèëåíãóàíèäèí; íèòðî-

çî-R-ñîëü; ñîðáöèîííîå êîíöåíòðèðîâàíèå; ïàëëàäèé; îïðåäåëåíèå.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ øèðîêî ïðèìåíÿþò ôîòî-

ìåòðè÷åñêèå ìåòîäû àíàëèçà [1]. Ñî÷åòàíèå ïðåäâàðè-

òåëüíîãî ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ ñ ïîñëå-

äóþùèì ôîòîìåòðè÷åñêèì îïðåäåëåíèåì ïàëëàäèÿ

íåïîñðåäñòâåííî â ôàçå ñîðáåíòà ïîçâîëÿåò ïîâûñèòü

ñåëåêòèâíîñòü îïðåäåëåíèÿ è ñíèçèòü îòíîñèòåëüíûå

ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïàëëàäèÿ [2]. Äëÿ ýòîé öåëè

ïåðñïåêòèâíî èñïîëüçîâàòü íå èìåþùèå ñîáñòâåííîé

îêðàñêè ñîðáåíòû íà îñíîâå êðåìíåçåìîâ. Äëÿ ñîðá-

öèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ è îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ

ñ ïðåäåëàìè îáíàðóæåíèÿ íà óðîâíå 0,1 ìêã íà 0,1 ã

ñîðáåíòà ïðåäëîæåíû êðåìíåçåìû, õèìè÷åñêè ìîäè-

ôèöèðîâàííûå ïðîèçâîäíûìè òèîìî÷åâèíû [3], ìåð-

êàïòîïðîïèëüíûìè [4] è N-ïðîïèë-N�-[1-(2-òèîáåíç-

òèàçîë)-2,2�,2��-òðèõëîðýòèë]ìî÷åâèííûìè ãðóïïàìè

[5]. Ñëîæíîñòü ñèíòåçà è îãðàíè÷åííàÿ äîñòóïíîñòü

õèìè÷åñêè ìîäèôèöèðîâàííûõ êðåìíåçåìîâ îáóñëîâ-

ëèâàåò ïîèñê íîâûõ ïðîñòûõ ñïîñîáîâ ïîëó÷åíèÿ ñîð-

áåíòîâ èç äîñòóïíûõ ðåàãåíòîâ. Â ýòîì îòíîøåíèè çà-

ñëóæèâàåò âíèìàíèÿ ñïîñîá íåêîâàëåíòíîãî çàêðåïëå-

íèÿ îðãàíè÷åñêèõ ðåàãåíòîâ íà ïîâåðõíîñòè êðåìíå-

çåìîâ. Äëÿ çàêðåïëåíèÿ øèðîêîãî êëàññà ñóëüôîïðî-

èçâîäíûõ îðãàíè÷åñêèõ ðåàãåíòîâ ïðåäëîæåí ïðèåì,

îñíîâàííûé íà ïðåäâàðèòåëüíîì ìîäèôèöèðîâàíèè

ïîâåðõíîñòè êðåìíåçåìà ïîëèìåðíûìè ïîëèàìèíàìè

[6]. Íèòðîçî-R-ñîëü èìååò â ñâîåì ñîñòàâå äâå îòðèöà-

òåëüíî çàðÿæåííûå ñóëüôîãðóïïû, ÷òî ïîçâîëÿåò äîñ-

òàòî÷íî ïðî÷íî çàêðåïèòü åå íà ïîâåðõíîñòè êðåìíå-

çåìîâ, ïðåäâàðèòåëüíî ìîäèôèöèðîâàííûõ ïîëèìåð-

íûìè àìèíàìè [6].

Â ðàñòâîðàõ â äèàïàçîíå pH 2 – 10 ïàëëàäèé (II)

îáðàçóåò ñ íèòðîçî-R-ñîëüþ êîìïëåêñû êðàñíîãî öâå-

òà [7].

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå äëÿ ñîðáöèîííî-ôîòîìå-

òðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ (II) èñïîëüçîâàíû

ñîðáåíòû íà îñíîâå êðåìíåçåìîâ, ïîñëåäîâàòåëüíî

ìîäèôèöèðîâàííûõ ïîëèãåêñàìåòèëåíãóàíèäèíîì è

1-íèòðîçî-2-íàôòîë-3,6-äèñóëüôîêèñëîòû äèíàòðèå-

âîé ñîëüþ (íèòðîçî-R-ñîëü).

Ðàñòâîð ïàëëàäèÿ (II) ñ êîíöåíòðàöèåé 1 ã�ë ãîòî-

âèëè ðàñòâîðåíèåì íàâåñêè ïðåïàðàòà H2[PdCl4] â 1 Ì

HCl. Ðàñòâîðû ïàëëàäèÿ (II) ñ ìåíüøåé êîíöåíòðàöèåé

ãîòîâèëè ðàçáàâëåíèåì èñõîäíîãî ðàñòâîðà äèñòèëëè-

ðîâàííîé âîäîé.

Â êà÷åñòâå îñíîâû äëÿ ñèíòåçà ñîðáåíòîâ èñïîëü-

çîâàëè êðåìíåçåìû ìàðîê Ñèëîõðîì Ñ-120 (ôðàêöèÿ

0,1 – 0,2 ìì, óäåëüíàÿ ïîâåðõíîñòü 120 ì2�ã, ñðåäíèé

äèàìåòð ïîð ~40 – 45 íì) è Silica gel 60 ïðîèçâîäñòâà

Merck (ôðàêöèÿ 0,06 – 0,16 ìì, óäåëüíàÿ ïîâåðõíîñòü

270 ì2�ã, ñðåäíèé äèàìåòð ïîð ~12 íì). Â êà÷åñòâå ìî-

äèôèêàòîðîâ ïîâåðõíîñòè êðåìíåçåìîâ èñïîëüçîâàëè

7,5 %-íûé ðàñòâîð ïîëèãåêñàìåòèëåíãóàíèäèíà ãèä-

ðîõëîðèäà (ÏÃÌÃ), 1,5 · 10–4 Ì ðàñòâîð íèòðîçî-R-ñî-

ëè (HRC) êâàëèôèêàöèè õ÷. Äëÿ ñîçäàíèÿ íåîáõîäè-

ìîãî çíà÷åíèÿ pH èñïîëüçîâàëè NaOH è àöåòàòíûé

áóôåðíûé ðàñòâîð (pH 4,0 – 6,5).

Ñïåêòðû äèôôóçíîãî îòðàæåíèÿ (ÑÄÎ) â îáëàñòè

380 – 720 íì ðåãèñòðèðîâàëè ñ ïîìîùüþ ñïåêòðî-

ôîòîêîëîðèìåòðà «Ïóëüñàð» (Õèìàâòîìàòèêà, Ðîñ-

ñèÿ). ÑÄÎ ïðèâåäåíû â êîîðäèíàòàõ: ôóíêöèÿ Ãóðåâè-
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÷à – Êóáåëêè – Ìóíêà (F (R ) = (1 – R )2�2R ) — äëèíà

âîëíû, ãäå R — êîýôôèöèåíò äèôôóçíîãî îòðàæåíèÿ.

Ñîäåðæàíèå ïàëëàäèÿ â ðàñòâîðàõ äî è ïîñëå ñîðáöèè

îïðåäåëÿëè àòîìíî-àáñîðáöèîííûì ìåòîäîì ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà Analyst-800 (PerkinElmer,

ÑØÀ) ñ àòîìèçàöèåé â ïëàìåíè àöåòèëåí – âîçäóõ íà

äëèíå âîëíû 340,4 íì ñ øèðèíîé ùåëè 0,2 íì. Äëÿ

êîíòðîëÿ pH ðàñòâîðîâ èñïîëüçîâàëè èîíîìåð È-130.

Ïîñëåäîâàòåëüíîå ìîäèôèöèðîâàíèå ïîâåðõíîñòè

êðåìíåçåìîâ ÏÃÌÃ è íèòðîçî-R-ñîëüþ ïðîâîäèëè ïî

ìåòîäèêå [6]. Ïðè ñîðáöèè íèòðîçî-R-ñîëè èç 20 ìë

ðàñòâîðà ñ êîíöåíòðàöèåé 1,5 · 10–4 ìîëü�ë íà 0,1 ã

ñîðáåíòà ïîâåðõíîñòíàÿ êîíöåíòðàöèÿ ðåàãåíòà ñî-

ñòàâëÿåò 30 ìêìîëü�ã.

Ïðè èçó÷åíèè ñîðáöèè ïàëëàäèÿ (II) â ñòàòè-

÷åñêîì ðåæèìå â ãðàäóèðîâàííóþ ïðîáèðêó ñ ïðèòåð-

òîé ïðîáêîé åìêîñòüþ 25 ìë ââîäèëè ðàñòâîð ïàëëà-

äèÿ (II) íåîáõîäèìîé êîíöåíòðàöèè, äîáàâëÿëè NaOH

è àöåòàòíûé áóôåðíûé ðàñòâîð äëÿ ñîçäàíèÿ íåîá-

õîäèìîãî çíà÷åíèÿ pH è äîâîäèëè îáúåì ðàñòâîðà

äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé äî 20 ìë. Âíîñèëè 0,1 ã ñîð-

áåíòà è ïåðåìåøèâàëè â òå÷åíèå 1 – 20 ìèí. Ñîðáåíò

îòäåëÿëè îò ðàñòâîðà äåêàíòàöèåé, ïåðåíîñèëè âî

ôòîðîïëàñòîâóþ êþâåòó, óáèðàëè èçëèøêè âîäû

ôèëüòðîâàëüíîé áóìàãîé è ðåãèñòðèðîâàëè êîýôôèöè-

åíò äèôôóçíîãî îòðàæåíèÿ (R ). Ïðè òàêîì ñïîñîáå

óäàëåíèÿ èçëèøêîâ âîäû çíà÷åíèÿ R ïîñòîÿííû â òå-

÷åíèå 20 ìèí â ïðåäåëàõ ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ.

Êîëè÷åñòâåííîå èçâëå÷åíèå (98 – 99 %) Pd (II)

ñîðáåíòàìè SiO2-ÏÃÌÃ-HRC íà îñíîâå Ñèëîõðîì

Ñ-120 è Silica gel 60 äîñòèãàåòñÿ â äèàïàçîíå pH 2 – 6

(ðèñ. 1, êðèâàÿ 1 ) è íå çàâèñèò îò ìàðêè êðåìíåçåìà.

Âðåìÿ óñòàíîâëåíèÿ ñîðáöèîííîãî ðàâíîâåñèÿ íå ïðå-

âûøàåò 5 ìèí. Ñíèæåíèå ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ïðè

pH < 2 è pH > 7 ñâÿçàíî ñ ÷àñòè÷íîé äåñîðáöèåé HRC

ñ àìèíèðîâàííîé ïîâåðõíîñòè êðåìíåçåìà.

Ñîðáöèîííàÿ åìêîñòü ïî ïàëëàäèþ, îïðåäåëåííàÿ

èç ãîðèçîíòàëüíûõ ó÷àñòêîâ èçîòåðì ñîðáöèè, ñîñòàâ-

ëÿåò 15 ìêìîëü�ã, ÷òî â äâà ðàçà ìåíüøå êîëè÷åñòâà

çàêðåïëåííîãî íà ïîâåðõíîñòè ðåàãåíòà è ñîîòâåò-

ñòâóåò îáðàçîâàíèþ ïîâåðõíîñòíûõ êîìïëåêñîâ

ïàëëàäèÿ (II) ñ íèòðîçî-R-ñîëüþ ñòåõèîìåòðèè 1:2.

Êîìïëåêñû ïàëëàäèÿ (II) ñ íèòðîçî-R-ñîëüþ àíàëîãè÷-

íîãî ñîñòàâà îáðàçóþòñÿ â âîäíûõ ðàñòâîðàõ [7].

Â ïðîöåññå ñîðáöèè íà ïîâåðõíîñòè ñîðáåíòîâ

îáðàçóþòñÿ êîìïëåêñû ïàëëàäèÿ (II) c íèòðîçî-R-

ñîëüþ, èìåþùèå êðàñíî-êîðè÷íåâóþ îêðàñêó. Â ÑÄÎ

ñîðáåíòîâ íàáëþäàþòñÿ ïîëîñû ñ ìàêñèìóìàìè ïðè

440 è 510 íì (ðèñ. 2). Ïîëîñà ñ ìàêñèìóìîì ïðè

510 íì ïðèíàäëåæèò êîìïëåêñó ïàëëàäèÿ (II) ñ HRC.

Ìàêñèìàëüíàÿ èíòåíñèâíîñòü îêðàñêè ñîðáåíòîâ ñî-

õðàíÿåòñÿ â äèàïàçîíå pH 2 – 6 — â îáëàñòè pH êîëè-

÷åñòâåííîãî èçâëå÷åíèÿ Pd (II) (ñì. ðèñ. 1).

Ñ óâåëè÷åíèåì ñîäåðæàíèÿ ïàëëàäèÿ íà ïîâåðõ-

íîñòè ñîðáåíòîâ SiO2-ÏÃÌÃ-HRC óâåëè÷èâàþòñÿ èí-

òåíñèâíîñòè ïîëîñ ïîãëîùåíèÿ â ÑÄÎ ïðè 510 íì.

Îáðàçîâàíèå îêðàøåííîãî ïîâåðõíîñòíîãî êîì-

ïëåêñà ïàëëàäèÿ (II) ñ íèòðîçî-R-ñîëüþ èñïîëüçîâàíî

ïðè ðàçðàáîòêå ìåòîäèê åãî ñîðáöèîííî-ôîòîìåòðè-

÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ.

Ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà. Â ðÿä ãðà-

äóèðîâàííûõ ïðîáèðîê âìåñòèìîñòüþ 25 ìë ââîäèëè

ðàñòâîð, ñîäåðæàùèé îò 0,1 äî 30 ìêã Pd (II), äîáàâëÿ-

ëè NaOH äî pH 2,0 è äîâîäèëè îáúåì ðàñòâîðà äèñ-

òèëëèðîâàííîé âîäîé äî 20 ìë. Âíîñèëè 0,1 ã ñîðáåí-

òà SiO2-ÏÃÌÃ-HRC è ïåðåìåøèâàëè 5 ìèí. Ñîðáåíò

îòäåëÿëè îò ðàñòâîðà äåêàíòàöèåé, ïåðåíîñèëè âî

ôòîðîïëàñòîâóþ êþâåòó, óáèðàëè èçëèøêè âîäû

ôèëüòðîâàëüíîé áóìàãîé è èçìåðÿëè êîýôôèöèåíò

äèôôóçíîãî îòðàæåíèÿ ïðè 510 íì. Ëèíåéíîñòü ãðà-

äóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé ñîõðàíÿåòñÿ â äèàïàçîíå

0,1 – 30 ìêã ïàëëàäèÿ íà 0,1 ã ñîðáåíòà. Ïðåäåë îáíà-

ðóæåíèÿ ïàëëàäèÿ, ðàññ÷èòàííûé ïî 3s-êðèòåðèþ,
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Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòè ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ïàëëàäèÿ (II) (1 ),

æåëåçà (III) (2 ), ìåäè (II) (3 ), æåëåçà (II) (4 ), àëþìèíèÿ (5 ),

êîáàëüòà (II) (6 ), íèêåëÿ (II) (7 ), êàëüöèÿ (8 ), ìàãíèÿ (9 ) ñîðáåí-

òîì SiO2-ÏÃÌÃ-HRC îò pH (cPd = 1,0 ìêã�ìë; V = 20 ìë; 0,1 ã

ñîðáåíòà; tñîðá = 5 ìèí)
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Ðèñ. 2. Ñïåêòðû äèôôóçíîãî îòðàæåíèÿ íèòðîçî-R-ñîëè, àä-

ñîðáèðîâàííîé íà ïîâåðõíîñòè SiO2-ÏÃÌÃ, (1 ) è ïîâåðõíîñò-

íîãî êîìïëåêñà ïàëëàäèÿ (II) (cPd = 10 ìêã�0,1 ã ñîðáåíòà) íà

SiO2-ÏÃÌÃ-HRC (2 ) (V = 20 ìë; pH 6; tñîðá = 5 ìèí, îñíîâà —

Silica gel 60, ïîâåðõíîñòíàÿ êîíöåíòðàöèÿ íèòðîçî-R-ñîëè —

20 ìêìîëü�ã)



ðàâåí 0,06 ìêã�0,1 ã ñîðáåíòà. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ

è äèàïàçîí ëèíåéíîñòè ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà

íå çàâèñÿò îò ìàðêè êðåìíåçåìà, èñïîëüçîâàííîãî äëÿ

ñèíòåçà ñîðáåíòà. Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëî-

íåíèå ïðè îïðåäåëåíèè áîëüøå 0,5 ìêã ïàëëàäèÿ íà

0,1 ã ñîðáåíòà íå ïðåâûøàåò 0,06. Ïðè ñîðáöèè èç

20 ìë ðàñòâîðà îòíîñèòåëüíûé ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ

ïàëëàäèÿ ñîñòàâëÿåò 0,003 ìêã�ìë.

Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè îïèñûâàþòñÿ óðàâ-

íåíèÿìè:

ÄF (R ) = 0,531c (r2 = 0,9934) äëÿ SiO2-ÏÃÌÃ-HRC

íà îñíîâå êðåìíåçåìà Ñèëîõðîì Ñ-120;

ÄF (R ) = 0,483c (r2 = 0,9977) äëÿ SiO2-ÏÃÌÃ-HRC

íà îñíîâå êðåìíåçåìà Silica gel 60, ãäå c — êîíöåíòðà-

öèÿ ïàëëàäèÿ, ìêã íà 0,1 ã ñîðáåíòà.

Êàê âèäíî èç óðàâíåíèé ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñè-

ìîñòåé, ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ ìàê-

ñèìàëüíà ïðè èñïîëüçîâàíèè ñîðáåíòà íà îñíîâå ñè-

ëèêàãåëÿ Ñèëèõðîì Ñ-120.

Íèòðîçî-R-ñîëü íå ÿâëÿåòñÿ ñåëåêòèâíûì ðåà-

ãåíòîì íà Pd (II) è îáðàçóåò îêðàøåííûå êîìïëåêñû

ñ Co (II), Fe (III), Cu (II) è Ni (II) [8]. Îäíàêî, êàê âèäíî

èç ðèñ. 1, ïðè pH 2 íàáëþäàåòñÿ ìèíèìàëüíîå èçâëå-

÷åíèå Co (II), Fe (III), Cu (II) è Ni (II), ÷òî äîëæíî

îáåñïå÷èâàòü ìàêñèìàëüíóþ ñåëåêòèâíîñòü âûäåëå-

íèÿ è îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ. Ùåëî÷íûå è ùåëî÷íîçå-

ìåëüíûå ýëåìåíòû íå èçâëåêàþòñÿ ñîðáåíòîì â èññëå-

äîâàííîì äèàïàçîíå pH.

Äëÿ ïðîâåðêè ñåëåêòèâíîñòè ïðè pH 2,0 è pH 6,0

èçó÷èëè îïðåäåëåíèå ïàëëàäèÿ â áèíàðíûõ ñèñòåìàõ

íà ôîíå âîçðàñòàþùèõ êîëè÷åñòâ äðóãîãî ýëåìåíòà.

Îïðåäåëåíèþ 1,0 ìêã Pd (II) íà 0,1 ã ñîðáåíòà ïðè

pH 2,0 íå ìåøàþò (â êðàòíûõ êîëè÷åñòâàõ): Na+, K+,

Ca2+, Mg2+, Sr2+ (103), Al3+, Cr3+, Mn2+, Cd2+, Zn2+, Pb2+

(102), Ni2+, Fe2+ (50), Fe3+, Cu2+ (30), Co2+ (10). Ïðè pH

6,0 Co2+, Fe3+, Cu2+ è Ni2+ ìåøàþò îïðåäåëåíèþ ïàëëà-

äèÿ óæå â êðàòíûõ èçáûòêàõ.

Ðàçðàáîòàííûå ìåòîäèêè èñïîëüçîâàíû ïðè îïðå-

äåëåíèè ïàëëàäèÿ â ïðîìûâíûõ âîäàõ ïàëëàäèðîâà-

íèÿ ïå÷àòíûõ ïëàò è ðàñòâîðàõ ïîñëå âñêðûòèÿ àâòî-

ìîáèëüíûõ êàòàëèçàòîðîâ äîæèãà òîïëèâà.

Îïðåäåëåíèå ïàëëàäèÿ â ïðîìûâíûõ âîäàõ. Â ãðà-

äóèðîâàííûå ïðîáèðêè âìåñòèìîñòüþ 25 ìë ñ ïðèòåð-

òûìè ïðîáêàìè ââîäèëè 20 ìë ïðîìûâíîé âîäû,

äîáàâëÿëè NaOH äî pH 2,0. Âíîñèëè 0,1 ã ñîðáåíòà

SiO2-ÏÃÌÃ-HRC è èíòåíñèâíî ïåðåìåøèâàëè â òå÷å-

íèå 5 ìèí. Ñîðáåíò îòäåëÿëè îò ðàñòâîðà äåêàíòàöè-

åé, ïåðåíîñèëè âî ôòîðîïëàñòîâóþ êþâåòó, óáèðàëè

èçëèøêè âîäû ôèëüòðîâàëüíîé áóìàãîé è èçìåðÿëè

êîýôôèöèåíò äèôôóçíîãî îòðàæåíèÿ ïðè 510 íì.

Ñîäåðæàíèå ïàëëàäèÿ íàõîäèëè ïî ãðàäóèðîâî÷íîìó

ãðàôèêó. Ïðàâèëüíîñòü ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ïðî-

âåðåíà àòîìíî-àáñîðáöèîííûì ìåòîäîì. Ðåçóëüòàòû

îïðåäåëåíèÿ ïðèâåäåíû â òàáëèöå.

Îïðåäåëåíèå ïàëëàäèÿ â àâòîìîáèëüíûõ êàòàëè-

çàòîðàõ. Âñêðûòèå 0,5 ã êàòàëèçàòîðà ïðîâîäèëè ïî

ìåòîäèêå [3]. Ðàñòâîð ïîñëå âñêðûòèÿ ïåðåíîñèëè â

êîëáó âìåñòèìîñòüþ 100 ìë è äîâîäèëè äî ìåòêè 1 M

HCl. Àëèêâîòó ðàñòâîðà (2,0 ìë) ââîäèëè â ãðàäóèðî-

âàííóþ ïðîáèðêó âìåñòèìîñòüþ 25 ìë, äîáàâëÿëè

äèñòèëëèðîâàííîé âîäû è äàëåå ïîñòóïàëè, êàê îïè-

ñàíî âûøå. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ ïðèâå-

äåíû â òàáëèöå.

Òåñò-ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ñîðáåíòà SiO2-ÏÃÌÃ-HRC. Îáðàçîâàíèå èí-

òåíñèâíî îêðàøåííîãî êîìïëåêñà Pd (II) ñ HRC íà ïî-

âåðõíîñòè ñîðáåíòà èñïîëüçîâàíî ïðè åãî òåñò-îïðå-

äåëåíèè â âàðèàíòå öâåòîâûõ øêàë.

Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ýòàëîííîé øêàëû â ðÿä ïðî-

áèðîê âìåñòèìîñòüþ 25 ìë ââîäÿò îò 0,5 äî 10 ìêã

Pd (II) â âèäå ðàñòâîðà â 1 Ì HCl, äîáàâëÿþò NaOH äî

pH 2,0 è äîâîäÿò îáúåì ðàñòâîðà âîäîé äî 20 ìë.

Âíîñÿò 0,1 ã ñîðáåíòà ñ ïîâåðõíîñòíîé êîíöåíòðàöèåé

15 ìêìîëü�ã è ïåðåìåøèâàþò 5 ìèí. Ðàñòâîð ñëèâàþò,

ñîðáåíòû ïîñëåäîâàòåëüíî ïåðåíîñÿò â ÿ÷åéêè ôòîðî-

ïëàñòîâîé ïëàñòèíû ñ óâåëè÷åíèåì êîíöåíòðàöèè

ïàëëàäèÿ (ðèñ. 3).

Â ÿ÷åéêó îòäåëüíîé ïëàñòèíû ïîìåùàþò ñîðáåíò

ñ íåèçâåñòíîé êîíöåíòðàöèåé ïàëëàäèÿ, ïîëó÷åííûé

ïðè èçâëå÷åíèè Pd (II) èç ïðîìûâíûõ âîä èëè ðàñòâî-

ðà ïîñëå âñêðûòèÿ êàòàëèçàòîðà. Ïåðåìåùåíèåì âäîëü

êîíòðîëüíîé ïëàñòèíû âèçóàëüíî ïîäáèðàþò ñîîòâåò-

ñòâèå îêðàñêè ñîðáåíòà ñ íåèçâåñòíîé êîíöåíòðàöèåé

ïàëëàäèÿ îêðàñêå ñîðáåíòà â êîíòðîëüíîé ïëàñòèíå.

Ìèíèìàëüíàÿ âèçóàëüíî îïðåäåëÿåìàÿ êîíöåíòðàöèÿ

ïàëëàäèÿ ñîñòàâëÿåò 0,5 ìêã�0,1 ã ñîðáåíòà. Ìèíè-

ìàëüíàÿ ïîãðåøíîñòü âèçóàëüíîãî îïðåäåëåíèÿ ïàë-

ëàäèÿ â äèàïàçîíå 1 – 10 ìêã�0,1 ã ñîðáåíòà ñîñòàâëÿ-

åò ±0,3 ìêã. Ðåçóëüòàòû òåñò-îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ

ïðèâåäåíû â òàáëèöå.

Òàêèì îáðàçîì, äëÿ ñîðáöèîííîãî êîíöåíòðèðîâà-

íèÿ è ñîðáöèîííî-ôîòîìåòðè÷åñêîãî è òåñò-îïðåäåëå-

íèÿ ïàëëàäèÿ (II) ïðåäëîæåí ñîðáåíò íà îñíîâå êðåì-

íåçåìîâ, ïîñëåäîâàòåëüíî ìîäèôèöèðîâàííûõ ïîëè-

ãåêñàìåòèëåíãóàíèäèíîì è íèòðîçî-R-ñîëüþ. Ñïîñîá

ïîëó÷åíèÿ ñîðáåíòîâ îòëè÷àåòñÿ ïðîñòîòîé âûïîëíå-

íèÿ èç äîñòóïíûõ ðåàãåíòîâ è íå òðåáóåò ñëîæíîãî è

äîðîãîñòîÿùåãî îáîðóäîâàíèÿ.

Ðàçðàáîòàíû ìåòîäèêè ñîðáöèîííî-ôîòîìåòðè-

÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ ñ ïðåäåëîì îáíàðó-
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Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ ( )x t S n
p

� â ïðîìûâíûõ âîäàõ è àâòîìîáèëüíîì êàòàëèçàòîðå äîæèãà òîïëèâà (n = 5; P = 0,95)

Îáðàçåö Ñîðáöèîííî-ôîòîìåòðè÷åñêèé ìåòîä Òåñò-ìåòîä Àòîìíî-àáñîðáöèîííûé ìåòîä

Ïðîìûâíàÿ âîäà, âàííà 1 (ìã�ë) 0,15 ± 0,02 0,20 ± 0,05 0,155 ± 0,006

Ïðîìûâíàÿ âîäà, âàííà 2 (ìã�ë) 0,05 ± 0,01 0,05 ± 0,02 0,045 ± 0,005

Êàòàëèçàòîð äîæèãà òîïëèâà (% ìàññ.) 0,09 ± 0,01 0,10 ± 0,05 0,10 ± 0,01



æåíèÿ 0,06 ìêã íà 0,1 ã ñîðáåíòà (0,003 ìêã�ìë) ïðè

êîíöåíòðèðîâàíèè Pd (II) èç 20 ìë ðàñòâîðà è òåñò-

îïðåäåëåíèÿ ñ ìèíèìàëüíî âèçóàëüíî îïðåäåëÿåìîé

êîíöåíòðàöèåé íà óðîâíå 0,5 ìêã íà 0,1 ã ñîðáåíòà.

Ðàçðàáîòàííûå ìåòîäèêè ïî ïðåäåëàì îáíàðóæåíèÿ

ïàëëàäèÿ ñîïîñòàâèìû ñ àòîìíî-ñïåêòðîìåòðè÷åñêè-

ìè ìåòîäàìè.

Ïðåäëîæåííûå ìåòîäèêè èñïîëüçîâàíû ïðè îïðå-

äåëåíèè ïàëëàäèÿ â ïðîìûâíûõ âîäàõ ïàëëàäèðîâà-

íèÿ ïå÷àòíûõ ïëàò è àâòîìîáèëüíîì êàòàëèçàòîðå äî-

æèãà òîïëèâà. Ïðèìåíåíèå òåñò-ìåòîäà ìîæåò áûòü

ðåêîìåíäîâàíî äëÿ ýêñïðåññ-êîíòðîëÿ çà ñîäåðæàíèåì

ïàëëàäèÿ â òåõíîãåííûõ âîäàõ.
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Ðèñ. 3. Îïðåäåëåíèå ïàëëàäèÿ (II) â ïðîìûâíîé âîäå ïàëëàäèðîâàíèÿ ïå÷àòíûõ ïëàò è ðàñòâîðå ïîñëå âñêðûòèÿ êàòàëèçàòîðà äîæèãà

òîïëèâà ñ èñïîëüçîâàíèåì ñîðáåíòà SiO2-ÏÃÌÃ-HRC íà îñíîâå êðåìíåçåìà ìàðêè Ñèëîõðîì Ñ-120


