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Ðàçðàáîòàíû ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ çîëîòà ìåòîäàìè àòîìíî-àáñîðáöèîííîé ñïåêòðî-

ìåòðèè ñ àòîìèçàöèåé â ïëàìåíè è ãðàâèìåòðèè â îòõîäàõ ïðîèçâîäñòâà ýëåìåíòîâ ìèê-

ðîýëåêòðîíèêè: îòõîäàõ ðàñòâîðà äëÿ òðàâëåíèÿ çîëîòà (KI + I2), òåõíîëîãè÷åñêîé ñìå-

ñè, îáðàçóþùåéñÿ ïîñëå î÷èñòêè óñòàíîâêè âàêóóìíîãî íàïûëåíèÿ ðàñòâîðîì öàðñêîé

âîäêè, è çîëîòîñîäåðæàùåì ïîðîøêå, ïîëó÷åííîì ïîñëå ïåðåðàáîòêè æèäêèõ îòõîäîâ.

Íàéäåíû îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ïîäãîòîâêè ïðîá æèäêèõ è òâåðäûõ îòõîäîâ ñëîæíîãî

ïåðåìåííîãî ìàòðè÷íîãî ñîñòàâà. Àòîìíî-àáñîðáöèîííûå ìåòîäèêè ïîçâîëÿþò îïðåäå-

ëÿòü çîëîòî â òåõíîëîãè÷åñêèõ îòõîäàõ â øèðîêèõ äèàïàçîíàõ ñîäåðæàíèé: â îòõîäàõ

ðàñòâîðà äëÿ òðàâëåíèÿ çîëîòà — îò 0,02 äî 40 ã/äì3; â æèäêîé ôàçå òåõíîëîãè÷åñêîé

ñìåñè — îò 0,1 äî 30 ã/äì3, â òâåðäîé ôàçå òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè è çîëîòîñîäåðæàùåì

ïîðîøêå — îò 3 äî 80 % ñ îòíîñèòåëüíûì ñòàíäàðòíûì îòêëîíåíèåì íå áîëåå 0,023 è îò-

íîñèòåëüíîé ñóììàðíîé ïîãðåøíîñòüþ, íå ïðåâûøàþùåé ±5 %. Ãðàâèìåòðè÷åñêàÿ ìå-

òîäèêà ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü çîëîòî â æèäêîé ôàçå òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè ïîñëå åãî

âîññòàíîâëåíèÿ ãèäðîõëîðèäîì ãèäðàçèíà â äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé îò 0,5 äî 500,0 ã/äì3

ñ îòíîñèòåëüíûì ñòàíäàðòíûì îòêëîíåíèåì íå áîëåå 0,007 è îòíîñèòåëüíîé ñóììàðíîé

ïîãðåøíîñòüþ, íå ïðåâûøàþùåé ±1,3 %. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðèìåíåíèå ìåòîäèê îáåñïå÷è-

âàåò ñõîäèìîñòü ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà. Ðàçðàáîòàííûå ìåòîäèêè àòòåñòîâàíû ìåòðîëî-

ãè÷åñêîé ñëóæáîé ïðåäïðèÿòèÿ è ìîãóò ïðèìåíÿòüñÿ, â òîì ÷èñëå, äëÿ ñîïðîâîæäåíèÿ

ïðîèçâîäñòâà ýëåìåíòîâ ìèêðîýëåêòðîíèêè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: òâåðäûå è æèäêèå çîëîòîñîäåðæàùèå îòõîäû ïðîèçâîäñòâà; îïðåäå-

ëåíèå çîëîòà; àòîìíî-àáñîðáöèîííûé àíàëèç; ãðàâèìåòðè÷åñêèé àíàëèç.
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The procedures of gold determination in microelectronic waste using flame atomic absorption spectros-

copy (FAAS) and gravimetric analysis are developed. The developed methods are used for gold determi-

nation in the waste of gold etching (KI + I
2
) solution, technological mixture formed after cleaning vac-

uum deposition unit with aqua-regia solution as well as in a gold-containing powder obtained after re-

processing of liquid wastes. Optimum conditions for preparation and analysis of liquid and solid wastes

having complex and variable matrix composition are specified. The FAAS methods of analysis provide

determination of wastes in a wide range of gold concentration: in the solution for gold etching within

the concentration range from 0.02 tî 40 g/dm3, in the liquid phase of the technological mixture — from

0.1 tî 30 g/dm3, in the solid phase of the technological mixture and in the gold-containing powder —

from 3 tî 80 wt. % with the relative error no more than ±5%. The gravimetric methods provide gold de-

termination in the liquid phase of the technological mixture after gold reduction with hydrazine
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hedrochloride within the range of gold concentration from 0.5 tî 500.0 g/dm3 with the relative error no

more than ±1.3%. It is shown that the developed methods of analysis demonstrate good convergence of

the results of analysis. The methods of analysis are certified by the Metrological Department of the en-

terprise and can be in a support technology of microelectronics production.

Keywords: solid and liquid gold-containing wastes; gold determination; atomic absorption analysis;

gravimetric analysis.

Çîëîòî îïðåäåëÿþò â ïðèðîäíûõ è ïðîìûøëåí-

íûõ îáúåêòàõ ñàìîãî ðàçíîîáðàçíîãî ïðîèñõîæ-

äåíèÿ. Ñîâðåìåííîå ñîñòîÿíèå è ïðîáëåìû îïðå-

äåëåíèÿ âûñîêèõ ñîäåðæàíèé çîëîòà â ñïëàâàõ è

èçäåëèÿõ ïîäðîáíî îïèñàíû â îáçîðå [1]. Íå ìå-

íåå âàæíîé çàäà÷åé ÿâëÿåòñÿ îïðåäåëåíèå çîëîòà

â ìèíåðàëüíîì ñûðüå, òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîäóê-

òàõ è îòõîäàõ ïðîèçâîäñòâà [2 – 6]. Ïîñëåäíèå

íàèáîëåå ñëîæíû êàê îáúåêòû õèìè÷åñêîãî àíà-

ëèçà íà ñîäåðæàíèå çîëîòà, ïî äâóì ïðè÷èíàì:

èç-çà øèðîêîãî äèàïàçîíà ñîäåðæàíèé çîëîòà, à

òàêæå ðàçíîîáðàçèÿ õèìè÷åñêîãî è ôàçîâîãî ñî-

ñòàâà.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñ âûñîêîé òî÷íîñòüþ çîëî-

òà êàê îñíîâíîãî âåùåñòâà â òâåðäûõ îáðàçöàõ

è ïðè åãî ñîäåðæàíèè ñâûøå 1 ìã/ñì3 â ðàñòâî-

ðàõ öåëåñîîáðàçíî ïðèìåíÿòü ãðàâèìåòðè÷åñêèé

è òèòðèìåòðè÷åñêèé ìåòîäû [7 – 9]. Áîëåå íèç-

êèå êîíöåíòðàöèè çîëîòà îïðåäåëÿþò ñîâðåìåí-

íûìè èíñòðóìåíòàëüíûìè ìåòîäàìè, â ÷àñòíî-

ñòè, ìåòîäîì àòîìíî-àáñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåò-

ðèè ñ àòîìèçàöèåé â ïëàìåíè (ÏÀÀÑ) è ýëåêòðî-

òåðìè÷åñêîé àòîìèçàöèåé, àòîìíî-ýìèññèîííîé

ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé

[4, 10], ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàí-

íîé ïëàçìîé [5], ðåíòãåíîñïåêòðàëüíûì [6, 11],

íåéòðîííî-àêòèâàöèîííûì [12], ñïåêòðîôîòî-

ìåòðè÷åñêèì [13], à òàêæå ïîëÿðîãðàôè÷åñêèì,

ôëóîðèìåòðè÷åñêèì è äðóãèìè ìåòîäàìè [7].

Â ñî÷åòàíèè ñ ïðåäâàðèòåëüíûì îòäåëåíèåì è

êîíöåíòðèðîâàíèåì çîëîòà ýêñòðàêöèåé, õðîìà-

òîãðàôèåé, ñîîñàæäåíèåì è äðóãèìè ñïîñîáàìè

[4, 7] ýòè ìåòîäû îáåñïå÷èâàþò äîñòîâåðíîå îï-

ðåäåëåíèå çîëîòà â ïðèðîäíûõ è ïðîìûøëåííûõ

îáúåêòàõ ñàìîãî ðàçíîîáðàçíîãî ïðîèñõîæäåíèÿ.

Èç ïåðå÷èñëåííûõ ìåòîäîâ àíàëèçà îäíèì

èç íàèáîëåå ýêñïðåññíûõ, ñåëåêòèâíûõ è èìåþ-

ùèõ õîðîøóþ âîñïðîèçâîäèìîñòü ÿâëÿåòñÿ ìåòîä

ÏÀÀÑ, êîòîðûé ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü çîëîòî â

øèðîêîì äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé. Ïðè àíàëèçå

îòõîäîâ ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì çîëîòà äëÿ ïîëó-

÷åíèÿ áîëåå òî÷íûõ ðåçóëüòàòîâ öåëåñîîáðàçíî

èñïîëüçîâàòü ìåòîä ãðàâèìåòðèè.

Íåñìîòðÿ íà çíà÷èòåëüíîå êîëè÷åñòâî ïóáëè-

êàöèé ïî îïðåäåëåíèþ çîëîòà â ðàçëè÷íûõ îáú-

åêòàõ, ìåòîäèêè åãî îïðåäåëåíèÿ â îáúåêòàõ èñ-

ñëåäîâàíèÿ — îòõîäàõ ðàñòâîðà äëÿ òðàâëåíèÿ

çîëîòà (KI + I2), òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè, îáðà-

çóþùåéñÿ ïîñëå î÷èñòêè óñòàíîâêè âàêóóìíîãî

íàïûëåíèÿ ðàñòâîðîì öàðñêîé âîäêè, è çîëîòîñî-

äåðæàùåì ïîðîøêå, ïîëó÷åííîì ïîñëå ïåðåðà-

áîòêè æèäêèõ îòõîäîâ, — â ëèòåðàòóðå îòñóòñòâó-

þò. Öåëü äàííîé ðàáîòû — àäàïòàöèÿ èçâåñòíûõ

ïîäõîäîâ ê îïðåäåëåíèþ çîëîòà ìåòîäàìè ÏÀÀÑ

è ãðàâèìåòðèè ïðèìåíèòåëüíî ê àíàëèçó îòõîäîâ

ïðîèçâîäñòâà ýëåìåíòîâ ìèêðîýëåêòðîíèêè è

ðàçðàáîòêà ñîîòâåòñòâóþùèõ ìåòîäèê.

Îáúåêòû èññëåäîâàíèÿ. Ïðè ïðîèçâîäñòâå

ýëåìåíòîâ ìèêðîýëåêòðîíèêè çîëîòî ïîïàäàåò â

îòõîäû íà ñòàäèÿõ âàêóóìíîãî íàïûëåíèÿ è æèä-

êîñòíîãî òðàâëåíèÿ.

Îáðàçîâàíèå îòõîäîâ â ïðîöåññå âàêóóìíîãî

íàïûëåíèÿ îáóñëîâëåíî òåì, ÷òî çîëîòî îñàæäà-

åòñÿ íå òîëüêî íà ïîâåðõíîñòè òåõíîëîãè÷åñêèõ

çàãîòîâîê, íî è íà âíóòðåííèõ ïîâåðõíîñòÿõ ýëå-

ìåíòîâ âàêóóìíîé êàìåðû íàïûëèòåëüíîé óñòà-

íîâêè, ñ êîòîðûõ åãî óäàëÿþò ðàñòâîðîì öàðñêîé

âîäêè (êîíöåíòðèðîâàííûé ðàñòâîð àçîòíîé è

ñîëÿíîé êèñëîò â îáúåìíîì ñîîòíîøåíèè 1:3):

çîëîòî ïåðåõîäèò â ðàñòâîð â âèäå êîìïëåêñà

H[AuCl4] [14, 15]. Íàðÿäó ñ çîëîòîì âîçäåéñòâèþ

öàðñêîé âîäêè òàêæå ïîäâåðãàþòñÿ ïîâåðõíîñòè

ýëåìåíòîâ âàêóóìíîé êàìåðû, âûïîëíåííûõ èç

íåðæàâåþùåé ñòàëè. Ýòî ïðèâîäèò ê òîìó, ÷òî

âìåñòå ñ çîëîòîì â ðàñòâîð ïåðåõîäÿò ýëåìåíòû,

áîëüøóþ ÷àñòü êîòîðûõ ñîñòàâëÿþò êîìïîíåíòû

ñòàëè. Èõ êîíöåíòðàöèÿ â îòõîäàõ ìîæåò áûòü

ðàçëè÷íîé, ïîñêîëüêó çàâèñèò îò âðåìåíè îáðà-

áîòêè ïîâåðõíîñòè. Ïî ðåçóëüòàòàì ÏÀÀÑ ìàêñè-

ìàëüíàÿ ìàññîâàÿ äîëÿ êîìïîíåíòîâ ñòàëè â îò-

õîäàõ ìîæåò äîñòèãàòü 38 %. Èç íèõ ñîäåðæàíèå

îñíîâíîãî êîìïîíåíòà ñòàëè — æåëåçà — ñîñòàâ-

ëÿåò äî 27 %, ìåäè — äî 4 %, íèêåëÿ — äî 3 %,

õðîìà — äî 2 %, êðåìíèÿ — äî 1 %, ìàðãàíöà —

äî 0,6 %. Â îòõîäû òàêæå ïîïàäàþò îñòàòêè áó-

ìàæíûõ ôèëüòðîâ è âñïîìîãàòåëüíûõ ìàòåðèà-

ëîâ, èñïîëüçóåìûõ ïðè î÷èñòêå âàêóóìíîé êàìå-

ðû. Îáðàçóþùèåñÿ òàêèì îáðàçîì òåõíîëîãè÷å-

ñêèå îòõîäû ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé âçâåñü, ñîñòîÿ-

ùóþ èç æèäêîé è òâåðäîé ôàç. Äèàïàçîí ñîäåð-

æàíèé çîëîòà â æèäêîé ôàçå âçâåñè ñîñòàâëÿåò îò

0,15 äî 28 ã/äì3, â òâåðäîé ôàçå — îò 3 äî 78 %.

×àñòü æèäêèõ îòõîäîâ ïîäâåðãàåòñÿ ïåðå-

ðàáîòêå ïî òåõíîëîãèè ðåàãåíòíîé î÷èñòêè ýëåê-

òðîëèòîâ, â ðåçóëüòàòå êîòîðîé îáðàçóåòñÿ òâåð-

äûé çîëîòîñîäåðæàùèé ïîðîøîê (â îñíîâíîì

Au(OH)3 ñ ïðèìåñÿìè ãèäðîêñèäîâ ìåòàëëîâ ñ ïî-
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âåðõíîñòè âàêóóìíîé êàìåðû) ñ ìàññîâîé äîëåé

çîëîòà äî 80 %.

Ïðè æèäêîñòíîì òðàâëåíèè äåòàëåé ðåà-

ãåíòîì äëÿ òðàâëåíèÿ, ñîäåðæàùèì 270 ã/äì3 KI

è 50 ã/äì3 I2, çîëîòî ïåðåõîäèò â ðàñòâîð â âèäå

êîìïëåêñà K[AuI2] [7, 9]. Îáðàçóþùèéñÿ çîëîòî-

ñîäåðæàùèé ðàñòâîð (äàëåå — îòõîäû ðåàãåíòà

äëÿ òðàâëåíèÿ) ìîæåò ñîäåðæàòü îò 0,03 äî

30 ã/äì3 çîëîòà.

Òàêèì îáðàçîì, çîëîòîñîäåðæàùèå îòõîäû

ïðîèçâîäñòâà ìèêðîýëåêòðîíèêè ïðåäñòàâëÿþò

ñîáîé òåõíîëîãè÷åñêóþ ñìåñü, ñîñòîÿùóþ èç æèä-

êîé è òâåðäîé ôàç, çîëîòîñîäåðæàùèé ïîðîøîê è

îòõîäû ðåàãåíòà äëÿ òðàâëåíèÿ.

Ìåòîäèêè àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî

àíàëèçà

Ïðè ðàçðàáîòêå ìåòîäèê îïðåäåëåíèÿ çîëîòà

â îòõîäàõ ìåòîäîì ÏÀÀÑ îñíîâíîå âíèìàíèå óäå-

ëÿëè ïîäãîòîâêå ïðîá ê àíàëèçó è ïîäáîðó óñëî-

âèé àòîìèçàöèè ïðîá. Äëÿ àíàëèçà èñïîëüçîâàëè

ñïåêòðîôîòîìåòðû Shimadzu ìîäåëåé AA6200 è

AA7000 ñ äåéòåðèåâîé êîððåêöèåé ôîíà. Â êà-

÷åñòâå àíàëèòè÷åñêîé âûáðàëè ðåçîíàíñíóþ ëè-

íèþ Au 242,8 íì. Ðåçîíàíñíîå èçëó÷åíèå, èñïóñ-

êàåìîå èñòî÷íèêîì èçëó÷åíèÿ — ëàìïîé ñ ïîëûì

êàòîäîì (Au), ïðîïóñêàëè ÷åðåç ïëàìÿ, âûäåëÿëè

ìîíîõðîìàòîðîì ñ øèðèíîé ùåëè 0,7 ìì è èç-

ìåðÿëè àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë ñ ïîìîùüþ ðåãè-

ñòðèðóþùåé ñèñòåìû (âðåìÿ èíòåãðèðîâàíèÿ ñèã-

íàëà — 3 ñ). Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çà-

âèñèìîñòåé èñïîëüçîâàëè îáðàçåö ñðàâíåíèÿ —

âîäíûé ðàñòâîð èîíîâ Au ñ àòòåñòîâàííûì ñîäåð-

æàíèåì Au (10,00 ± 0,03) ìã/ñì3 â 10 %-íîì ðàñ-

òâîðå HCl (High Purity Standarts, ÑØÀ, part

number — 10M21-2, lot number — 1006202,

source material — Gold Metal, 99,999 %). Ìåòðî-

ëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèê îïðåäåëå-

íèÿ çîëîòà óñòàíàâëèâàëè ïðè äîâåðèòåëüíîé âå-

ðîÿòíîñòè P = 0,95 ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëü-

íûì ìåòîäîì. Ñëó÷àéíóþ ñîñòàâëÿþùóþ ñóììàð-

íîé ïîãðåøíîñòè îöåíèâàëè ïî ðåçóëüòàòàì 20

ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé çîëîòà â òåõíîëîãè-

÷åñêèõ ïðîáàõ îòõîäîâ çîëîòà, à òàêæå â èñêóññò-

âåííûõ ñìåñÿõ.

Àíàëèç òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè è çîëîòîñî-

äåðæàùåãî ïîðîøêà. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñóììàð-

íîãî ñîäåðæàíèÿ çîëîòà òåõíîëîãè÷åñêóþ ñìåñü

ïðåäâàðèòåëüíî ðàçäåëÿëè íà æèäêóþ è òâåðäóþ

ôàçû. Äëÿ ýòîãî âçâåñü ñíà÷àëà îòñòàèâàëè è çà-

òåì äåêàíòèðîâàëè. Îñàäîê òâåðäîé ôàçû ïðî-

ìûâàëè â÷åòâåðî áîëüøèì ïî ìàññå êîëè÷åñòâîì

âîäû (ïðîìûâíûå âîäû) è îòôèëüòðîâûâàëè ÷å-

ðåç áóìàæíûé ôèëüòð. Æèäêóþ ôàçó, îòäåëåí-

íóþ îò îñàäêà äåêàíòàöèåé, îáúåäèíÿëè ñ ïðî-

ìûâíûìè âîäàìè. Ïîëó÷åííûé ðàñòâîð èñïîëü-

çîâàëè äëÿ îïðåäåëåíèÿ çîëîòà â æèäêîé ôàçå.

Îñàäîê òâåðäîé ôàçû âìåñòå ñ áóìàæíûì ôèëüò-

ðîì ïîìåùàëè â êâàðöåâûé òèãåëü, äîáàâëÿëè

4 ñì3 êîíöåíòðèðîâàííîé H2SO4, çàòåì îçîëÿëè è

ïðîêàëèâàëè. Ïîëó÷èâøóþñÿ çîëó ïîìåùàëè â

òåôëîíîâûé àâòîêëàâ è ïðîâîäèëè ðàçëîæåíèå

öàðñêîé âîäêîé ïðè 160 °C â òå÷åíèå 4 ÷. Ðàñòâîð

èñïîëüçîâàëè äëÿ îïðåäåëåíèÿ çîëîòà â òâåðäîé

ôàçå.

Çîëîòîñîäåðæàùèé ïîðîøîê, ïîëó÷åííûé ïî-

ñëå ïåðåðàáîòêè æèäêèõ òåõíîëîãè÷åñêèõ îòõî-

äîâ, âûñóøèâàëè ïðè 100 °C äî ïîñòîÿííîé ìàñ-

ñû, ïåðåòèðàëè è ïðîñåèâàëè ÷åðåç ñèòî ñ ðàçìå-

ðîì ÿ÷åéêè íå áîëåå 0,3 ìì. Íàâåñêó ïðîáû ìàñ-

ñîé (100,0 ± 0,3) ìã âçâåøèâàëè íà ýëåêòðîííûõ

ëàáîðàòîðíûõ âåñàõ AUW-120D (Shimadzu, ßïî-

íèÿ), ïîìåùàëè â ñòàêàí âìåñòèìîñòüþ 100 ñì3 è

ðàñòâîðÿëè ïðè íàãðåâàíèè â 2 ñì3 öàðñêîé âîä-

êè. Ñîäåðæèìîå ñòàêàíà êîëè÷åñòâåííî ïåðå-

íîñèëè â ñòåêëÿííóþ ìåðíóþ êîëáó íà 50 ñì3 è

äîâîäèëè îáúåì ðàñòâîðà äî ìåòêè äåèîíèðî-

âàííîé âîäîé. Ïîëó÷åííûé ðàñòâîð èñïîëüçîâà-

ëè äëÿ îïðåäåëåíèÿ çîëîòà â çîëîòîñîäåðæàùåì

ïîðîøêå.

Êàê ïðàâèëî, ïðè ÏÀÀÑ îïðåäåëåíèè çîëîòà

ïðèìåíÿþò ïëàìÿ àöåòèëåí — âîçäóõ [20]. Îäíà-

êî ïðè èñïîëüçîâàíèè äàííîãî ïëàìåíè äëÿ àíà-

ëèçà ïðîá òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè è çîëîòîñîäåð-

æàùåãî ïîðîøêà íåèçáåæíû âëèÿíèÿ ýëåìåíòîâ

ìàòðèöû íà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë çîëîòà, êîòî-

ðûå ìîãóò ïðîÿâëÿòüñÿ íà ñòàäèè èñïàðåíèÿ ÷àñ-

òèö, àòîìèçàöèè è âîçáóæäåíèÿ àòîìîâ [16, 20].

Èñïîëüçîâàíèå áîëåå âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî

ïëàìåíè àöåòèëåí – äèíèòðîîêñèä ïîçâîëÿåò ñíè-

çèòü ìàòðè÷íûå âëèÿíèÿ [16, 17]. Ïîýòîìó ïðè

îïðåäåëåíèè çîëîòà â òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè è

çîëîòîñîäåðæàùåì ïîðîøêå äëÿ àòîìèçàöèè ïðîá

ïðèìåíÿëè ïëàìÿ àöåòèëåí – äèíèòðîîêñèä: ñêî-

ðîñòü ïîòîêà àöåòèëåíà ñîñòàâëÿëà 7,0 äì3/ìèí,

äèíèòðîîêñèäà — 11 äì3/ìèí, äëèíà ùåëè ãîðåë-

êè — 50 ìì.

Èçâåñòíî, ÷òî ïðè ÏÀÀÑ îïðåäåëåíèè òóãî-

ïëàâêèõ áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ (Rh, Pd, Ir, Pt)

âîçíèêàþò òàê íàçûâàåìûå «ñòðóêòóðíûå ïîìå-

õè» [16, 20]. Ñîëè áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ â ïëà-

ìåíàõ ëåãêî âîññòàíàâëèâàþòñÿ äî àòîìàðíîãî

ñîñòîÿíèÿ, îáðàçóÿ íåáîëüøèå ìíîãîàòîìíûå

÷àñòèöû ñâîáîäíîãî ìåòàëëà, èìåþùåãî âûñîêóþ

òåìïåðàòóðó êèïåíèÿ (âûøå 2500 °C). Òàêèå ÷àñ-

òèöû íå óñïåâàþò èñïàðèòüñÿ è àòîìèçèðîâàòü-

ñÿ â ïëàìåíè, ÷òî ñóùåñòâåííî óõóäøàåò ïðåäåë

îáíàðóæåíèÿ è ïðèâîäèò ê èñêðèâëåíèþ ãðàäóè-

ðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè. Àíàëîãè÷íûå ïîìåõè ìî-

ãóò èìåòü ìåñòî ïðè îïðåäåëåíèè çîëîòà, ïîýòîìó

äëÿ åãî áîëåå ïîëíîãî èñïàðåíèÿ è àòîìèçàöèè

â àíàëèçèðóåìûå è ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâîðû

äîáàâèëè èñïàðÿþùóþ äîáàâêó — ñóëüôàò íà-
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òðèÿ [16, 17]. Íà ïðèìåðå àíàëèçà ïðîèçâîäñò-

âåííîé ïðîáû ïîêàçàíî, ÷òî îòíîñèòåëüíîå ñðåä-

íåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå (Sr) ðåçóëüòàòîâ

îïðåäåëåíèÿ çîëîòà ïðè äîáàâëåíèè 2 ìã/ñì3

ñóëüôàòà íàòðèÿ ñîñòàâèëî 0,026 (ïðè êîëè÷åñò-

âå ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé n = 5), áåç ñóëü-

ôàòà íàòðèÿ — 0,063 (n = 6). Ñóëüôàò íàòðèÿ îá-

ëàäàåò íèçêîé ïî ñðàâíåíèþ ñ çîëîòîì òåìïåðà-

òóðîé êèïåíèÿ è, ïî-âèäèìîìó, êàê è â ñëó÷àå

äðóãèõ áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ (Rh, Pd, Ir, Pt),

ñïîñîáñòâóåò ðàçäåëåíèþ àòîìîâ çîëîòà â èñïà-

ðÿåìîé ÷àñòèöå àýðîçîëÿ, òåì ñàìûì íå ïîçâîëÿÿ

èì îáðàçîâûâàòü òðóäíîèñïàðÿåìûå ìåòàëëè÷å-

ñêèå êëàñòåðû. Ýòî îáëåã÷àåò ïðîöåññ èñïàðåíèÿ

è ïðèâîäèò ê ïîëó÷åíèþ áîëåå âîñïðîèçâîäèìûõ

ðåçóëüòàòîâ.

Êðîìå òîãî, áûëî îáíàðóæåíî, ÷òî ïðè ðàñïû-

ëåíèè ðàñòâîðîâ, ñîäåðæàùèõ çîëîòî, ïðîèñõî-

äèò åãî íàêîïëåíèå íà âíóòðåííèõ ïîâåðõíîñòÿõ

ðàñïûëèòåëÿ è ãîðåëêè (÷òî ïîäòâåðæäàåòñÿ ðå-

ãèñòðàöèåé ñïîíòàííûõ ñèãíàëîâ àáñîðáöèè çî-

ëîòà ïðè ââåäåíèè â ðàñïûëèòåëüíóþ ñèñòåìó è

ãîðåëêó ðàñòâîðà KI è I2). Â äàëüíåéøåì çîëîòî

âûìûâàåòñÿ, ïîñòóïàåò â ïëàìÿ è ïðîèçâîëüíûì

îáðàçîì âëèÿåò íà ñèãíàë àáñîðáöèè, ÷òî ïðèâî-

äèò ê óõóäøåíèþ âîñïðîèçâîäèìîñòè è, êàê ñëåä-

ñòâèå, òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ. Ïîýòî-

ìó ïðîìûâêó ðàñïûëèòåëüíîé êàìåðû è ãîðåëêè

ïðîâîäèëè ðàñòâîðîì KI è I2.

Ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâîðû ñ êîíöåíòðàöèåé

çîëîòà 10, 15 è 20 ìêã/ñì3 ãîòîâèëè ðàçáàâëåíèåì

èñõîäíîãî îáðàçöà ñðàâíåíèÿ çîëîòà ñ äîáàâëåíè-

åì 2 ìã/ñì3 ñóëüôàòà íàòðèÿ è ðàñòâîðà öàðñêîé

âîäêè èç ðàñ÷åòà 2,5 % îá. Ñèñòåìàòè÷åñêóþ ïî-

ãðåøíîñòü, îáóñëîâëåííóþ âëèÿíèåì êîìïîíåí-

òîâ ìàòðèöû àíàëèçèðóåìûõ ðàñòâîðîâ îòõîäîâ

âçâåñè è çîëîòîñîäåðæàùåãî ïîðîøêà, îöåíèâàëè

ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî» ïðè àíàëèçå òðåõ

èñêóññòâåííûõ ñìåñåé, êîòîðûå ãîòîâèëè ââåäå-

íèåì çîëîòà èç îáðàçöà ñðàâíåíèÿ â ðàñòâîð, ñî-

äåðæàùèé ìàòðè÷íûå êîìïîíåíòû â ñîîòíîøå-

íèè Au:Fe:Cu:Ni:Cr:Si:Mn, ðàâíîì 1:0,9:0,14:0,1:

0,07:0,03:0,02 (òàáë. 1). Èç òàáëèöû âèäíî, ÷òî

ðàñõîæäåíèå ìåæäó ðåçóëüòàòàìè àíàëèçà è ñî-

äåðæàíèåì çîëîòà â èñêóññòâåííûõ ñìåñÿõ íåçíà-

÷èìî, ÷òî óêàçûâàåò íà îòñóòñòâèå âëèÿíèÿ êîì-

ïîíåíòîâ ìàòðèöû àíàëèçèðóåìûõ ðàñòâîðîâ îò-

õîäîâ âçâåñè è çîëîòîñîäåðæàùåãî ïîðîøêà íà

ðåçóëüòàòû àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî îïðåäåëåíèÿ

çîëîòà â ïëàìåíè àöåòèëåí-äèíèòðîîêñèä.

Ïðîáû òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè è çîëîòîñî-

äåðæàùåãî ïîðîøêà ãîòîâèëè äëÿ àíàëèçà ïó-

òåì ðàçáàâëåíèÿ ïîëó÷åííûõ ðàñòâîðîâ äåèîíè-

ðîâàííîé âîäîé ñ îäíîâðåìåííûì ââåäåíèåì

2 ìã/ñì3 ñóëüôàòà íàòðèÿ è ðàñòâîðà öàðñêîé

âîäêè èç ðàñ÷åòà 2,5 % îá.

Íóëåâîå çíà÷åíèå àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî

ñèãíàëà (AUTOZERO) óñòàíàâëèâàëè ïî äåèîíè-

ðîâàííîé âîäå. Äëÿ ó÷åòà ñèãíàëà ôîíà îïðå-

äåëÿëè çíà÷åíèå àáñîðáöèè õîëîñòîé ïðîáû

(BLANK), ñîäåðæàùåé âñå ââîäèìûå â ãðàäóèðî-

âî÷íûå ðàñòâîðû êîìïîíåíòû, êðîìå çîëîòà.

Êàæäîå èçìåðåíèå àáñîðáöèè ïðîâîäèëè ïî äâà

ðàçà, ðåçóëüòàò èçìåðåíèÿ àáñîðáöèè âû÷èñëÿëè

êàê ñðåäíåå àðèôìåòè÷åñêîå çíà÷åíèå. Ãðà-

äóèðîâî÷íàÿ õàðàêòåðèñòèêà õîðîøî àïïðî-

êñèìèðóåòñÿ óðàâíåíèåì ëèíåéíîé ðåãðåññèè

(R2
� 0,9992).

Ïðè àíàëèçå ïðîèçâîäñòâåííûõ ïðîá êîíöåí-

òðàöèþ Au â ã/äì3 â æèäêèõ îòõîäàõ ñ ó÷åòîì êî-

ýôôèöèåíòà ðàçáàâëåíèÿ è ìàññîâóþ äîëþ çîëî-

òà â ïðîöåíòàõ â òâåðäûõ îòõîäàõ ñ ó÷åòîì êîýô-

ôèöèåíòà ðàçáàâëåíèÿ âû÷èñëÿëè êàê ñðåäíåå

àðèôìåòè÷åñêîå òðåõ ðåçóëüòàòîâ ïàðàëëåëüíûõ

îïðåäåëåíèé.

Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ðàçðàáî-

òàííûõ ìåòîäèê îïðåäåëåíèÿ çîëîòà â òåõíîëîãè-

÷åñêîé ñìåñè è çîëîòîñîäåðæàùåì ïîðîøêå ïðè-

âåäåíû â òàáë. 2.

Àíàëèç îòõîäîâ ðåàãåíòà äëÿ òðàâëåíèÿ.

Îïðåäåëåíèå çîëîòà â îòõîäàõ ðåàãåíòà äëÿ òðàâ-

ëåíèÿ ïðîâîäèëè áåç ïðåäâàðèòåëüíîé ïîäãîòîâ-

êè. Ïðîáû îòõîäîâ ñ ñîäåðæàíèåì çîëîòà îò 0,02

äî 40 ã/äì3 àíàëèçèðîâàëè ïîñëå ñîîòâåòñòâó-

þùåãî ðàçáàâëåíèÿ äåèîíèðîâàííîé âîäîé è äî-

áàâëåíèÿ êîíöåíòðèðîâàííîé H2SO4. Ïðè ðàç-

áàâëåíèè ïðîá âîäîé áîëåå ÷åì â 200 ðàç íàáëþ-

äàëè îñàæäåíèå Au íà âíóòðåííèõ è íàðóæíûõ

ïîâåðõíîñòÿõ ãîðåëêè è ðàñïûëèòåëüíîé ñèñòå-

ìû, ÷òî ïðèâîäèëî ê íåñòàáèëüíîñòè ñèãíàëîâ

àáñîðáöèè, ïîýòîìó ïðîáû ðàçáàâëÿëè èñõîäíûì

ðåàãåíòîì äëÿ òðàâëåíèÿ, ïðåäâàðèòåëüíî ðàç-

áàâëåííûì äåèîíèðîâàííîé âîäîé. Äëÿ ñîçäàíèÿ

îïòèìàëüíûõ óñëîâèé àòîìèçàöèè çîëîòà ïðè åãî

ñîäåðæàíèè, ñîîòâåòñòâóþùåì íèæíåìó äèàïà-

çîíó ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè, â ïðîáû è ãðà-

äóèðîâî÷íûå ðàñòâîðû äîáàâëÿëè êîíöåíòðè-

ðîâàííóþ H2SO4 äëÿ îáðàçîâàíèÿ â ÷àñòèöàõ

àýðîçîëÿ ñóëüôàòà êàëèÿ [16]: ïðè ðàçáàâëåíèè

ïðîá äî 200-êðàòíîãî — èç ðàñ÷åòà 0,004 ñì3 íà

1 ñì3 ïðîáû, ïðè áîëüøåì ðàçáàâëåíèè —

0,002 ñì3 íà 1 ñì3 ïðîáû.
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ çîëîòà ìåòîäîì

ÏÀÀÑ â èñêóññòâåííûõ ñìåñÿõ (n = 5; P = 0,95)

Èñêóñ-

ñòâåííàÿ

ñìåñü

Ñîäåðæàíèå

çîëîòà, ìêã/ñì3 t-êðèòåðèé

Ââåäåíî Íàéäåíî ( )x S� ðàñ÷. òàáë. [19]

1 10 10,1 ± 0,2 1,12 2,78

2 15 15,0 ± 0,1 0,00

20 19,9 ± 0,3 0,75



Äëÿ àòîìèçàöèè ðàñòâîðîâ ïðèìåíÿëè ïëà-

ìÿ àöåòèëåí – âîçäóõ è ãîðåëêó ñ äëèíîé ùåëè

97 ìì. Ñêîðîñòü ïîòîêà àöåòèëåíà ñîñòàâëÿëà

1,8 äì3/ìèí, âîçäóõà — 8 äì3/ìèí. Ãðàäóèðî-

âî÷íûå ðàñòâîðû ãîòîâèëè ââåäåíèåì çîëîòà èç

îáðàçöà ñðàâíåíèÿ â ðàçáàâëåííûé ðàñòâîð ðåà-

ãåíòà äëÿ òðàâëåíèÿ ñ äîáàâëåíèåì êîíöåíòðèðî-

âàííîé H2SO4. Êîíöåíòðàöèÿ Au â ãðàäóèðîâî÷-

íûõ ðàñòâîðàõ ñîñòàâëÿëà 2, 4, 6, 8 è 10 ìêã/ñì3.

Ãðàäóèðîâî÷íàÿ õàðàêòåðèñòèêà àïïðîêñè-

ìèðóåòñÿ êâàäðàòè÷íîé çàâèñèìîñòüþ (R2
�

� 0,998).

Äëÿ ïîëíîãî óäàëåíèÿ îñòàòêîâ çîëîòà èç ðàñ-

ïûëèòåëüíîé ñèñòåìû è ñî ñòåíîê ãîðåëêè äëÿ

ïðîìûâàíèÿ èñïîëüçîâàëè ðàñòâîð äëÿ òðàâ-

ëåíèÿ, ðàçáàâëåííûé â 200 ðàç äåèîíèðîâàííîé

âîäîé.

Êîíöåíòðàöèþ çîëîòà â ðåàãåíòå äëÿ òðàâëå-

íèÿ ñ ó÷åòîì ðàçáàâëåíèÿ ïðîá ðàññ÷èòûâàëè êàê

ñðåäíåå àðèôìåòè÷åñêîå òðåõ ðåçóëüòàòîâ ïàðàë-

ëåëüíûõ îïðåäåëåíèé.

Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ðàçðàáî-

òàííîé ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ çîëîòà â îòõîäàõ

ðåàãåíòà äëÿ òðàâëåíèÿ ïðèâåäåíû â òàáë. 2.

Ìåòîäèêà ãðàâèìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà

Ìåòîäèêà ãðàâèìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà ðàçðà-

áîòàíà äëÿ æèäêîé ôàçû òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè,

ñîäåðæàùåé çíà÷èòåëüíîå êîëè÷åñòâî çîëîòà. Çà

îñíîâó âçÿò øèðîêî èçâåñòíûé ñïîñîá ãðàâèìåò-

ðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ çîëîòà åãî âîññòàíîâëå-

íèåì ãèäðîõëîðèäîì ãèäðàçèíà [15, 21], êîòîðûé

ïðèìåíÿåòñÿ â ÃÎÑÒ 27973.0–88 [8] äëÿ ïðåäâà-

ðèòåëüíîãî àíàëèçà êîìïàêòíîãî çîëîòà ñ ìàññî-

âîé äîëåé îñíîâíîãî âåùåñòâà íå ìåíåå 99,9 %.

Ìåòîäèêà âêëþ÷àåò âîññòàíîâëåíèå çîëîòîõëî-

ðèñòîâîäîðîäíîé êèñëîòû äî ýëåìåíòàðíîãî çî-

ëîòà ïî ðåàêöèè 4H[AuCl4] + 3N2H4 · HCl � 4Au

(êîëëîèä) + 3N2� + 19HCl [14], ôèëüòðîâàíèå,

ïðîêàëèâàíèå ïðè 900 °C äëÿ óäàëåíèÿ ïîáî÷íûõ

îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé, äîâåäåíèå âîññòà-

íîâëåííîãî çîëîòà äî êîìïàêòíîãî ñîñòîÿíèÿ è

âçâåøèâàíèå.

Ìåòîäèêà [8] íå ïîçâîëÿåò àíàëèçèðîâàòü

æèäêóþ ôàçó òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè, â êîòîðîé

ïðèñóòñòâóþò çíà÷èòåëüíûå êîëè÷åñòâà êèñëîò è

ïðèìåñíûõ ýëåìåíòîâ. Èçó÷èëè óñëîâèÿ âûäåëå-

íèÿ çîëîòà èç ïðîá æèäêîé ôàçû îòõîäîâ ñëîæíî-

ãî ñîñòàâà, âëèÿþùèå íà ðåçóëüòàò àíàëèçà ôàê-

òîðû è îöåíèëè ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòè-

êè ïðåäëîæåííîé ìåòîäèêè.

Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà ïîçâîëÿåò îïðåäå-

ëÿòü çîëîòî â æèäêîé ôàçå òåõíîëîãè÷åñêîé ñìå-

ñè â äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé îò 0,5 äî 500,0 ã/äì3

ïðè åãî ìàññå â àíàëèçèðóåìîì îáúåìå (àëèêâî-

òå) îò 0,04 äî 0,06 ã è îò 0,09 äî 0,11 ã. Ïðè âû-

ïîëíåíèè àíàëèçà îáúåì îòáèðàåìîé àëèêâîòû

æèäêîé ôàçû òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè âûáèðàëè

òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû îïðåäåëÿåìàÿ ìàññà çîëîòà

ïîïàäàëà â óêàçàííûå äèàïàçîíû. Äëÿ ñîçäàíèÿ

âîññòàíîâèòåëüíîé ñðåäû ñíà÷àëà èç ïðîáû ïó-

òåì óïàðèâàíèÿ ñ äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé óäà-

ëÿëè àçîòíóþ êèñëîòó, çàòåì ê îñòàòêó ïðèáàâëÿ-

ëè ðàñòâîð äèãèäðîõëîðèäà ãèäðàçèíà êâàëèôè-

êàöèè ÷ (ÃÎÑÒ 22159) ñ êîíöåíòðàöèåé 50 ã/äì3

è âûäåðæèâàëè íà âîäÿíîé áàíå ïðè òåìïåðàòó-

ðå 90 °C äî ïîëíîé êîàãóëÿöèè îñàäêà è îñâåòëå-

íèÿ ðàñòâîðà íàä îñàäêîì. Îñàäîê îòôèëüòðîâû-

âàëè ÷åðåç îáåççîëåííûé ôèëüòð «ñèíÿÿ ëåíòà»

(ÒÓ 6-09-1678 èëè ÒÓ 2642-001-13927158) è ïðî-

ìûâàëè ãîðÿ÷åé äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé äî íåé-

òðàëüíîé ðåàêöèè. Ôèëüòð ñ îñàäêîì ïîìåùàëè

â ôàðôîðîâûé òèãåëü, îçîëÿëè è ïðîêàëèâàëè
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Òàáëèöà 2. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèê îïðåäåëåíèÿ çîëîòà â îòõîäàõ ïðîèçâîäñòâà ìèêðîýëåêòðîíèêè

ìåòîäîì ÏÀÀÑ (n = 3; P = 0,95)

Õàðàêòåðèñòèêà

Îáúåêò àíàëèçà

Îòõîäû

ðàñòâîðà

äëÿ òðàâ-

ëåíèÿ

Æèäêàÿ

ôàçà

òåõíîëî-

ãè÷åñêîé

ñìåñè

Òâåðäàÿ

ôàçà

òåõíîëî-

ãè÷åñêîé

ñìåñè

Çîëîòî-

ñîäåð-

æàùèé

ïîðîøîê

Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé çîëîòà, ã/äì3 0,02 – 40 0,1 – 30 — —

% — — 3 – 80 3 – 80

Âåðõíÿÿ ãðàíèöà îòíîñèòåëüíîãî ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîãî îòêëîíåíèÿ, Sr
â 0,020 0,029 0,029 0,029

Ãðàíèöû îòíîñèòåëüíîé ñëó÷àéíîé ïîãðåøíîñòè, äå, % ±2,3 ±3,4 ±3,4 ±3,4

Ãðàíèöû îòíîñèòåëüíîé íåèñêëþ÷åííîé ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè*, äè, % ±4,2 ±2,0 ±2,0 ±2,0

Ãðàíèöû îòíîñèòåëüíîé ñóììàðíîé ïîãðåøíîñòè, ä, % ±5,0 ±3,9 ±3,9 ±3,9

* Óñòàíîâëåíû ðàñ÷åòíî-ýêñïåðèìåíòàëüíûì ìåòîäîì â ñîîòâåòñòâèè ñ ÐÌÃ 61–2010 [18] è âêëþ÷àþò â ñåáÿ ïîãðåø-

íîñòü óñòàíîâëåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè, ïîãðåøíîñòü îáðàçöà ñðàâíåíèÿ, ïîãðåøíîñòü ïðèãîòîâëåíèÿ ðàñòâî-

ðîâ äëÿ ïîëó÷åíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè, ïîãðåøíîñòü ïðèãîòîâëåíèÿ ðàáî÷èõ ðàñòâîðîâ ïðîá.



ïðè òåìïåðàòóðå 900 °C â òå÷åíèå 3 ÷, à ïîñëå

îõëàæäåíèÿ âçâåøèâàëè.

Â ïðîöåññå ðàçðàáîòêè ìåòîäèêè îöåíèëè

âêëàä â ïîãðåøíîñòü ðåçóëüòàòà àíàëèçà òàêèõ

ôàêòîðîâ, êàê õîëîñòîé îïûò, ïîëíîòà îñàæäåíèÿ

çîëîòà, ïîòåðè â ïðîöåññå ïðîìûâàíèÿ îñàäêà è

âëèÿíèå ìàòðè÷íûõ êîìïîíåíòîâ.

Ðåçóëüòàò õîëîñòîãî îïûòà çàâèñèò îò çîëüíî-

ñòè ôèëüòðîâ è ÷èñòîòû ïðèìåíÿåìûõ ðåàêòè-

âîâ. Ñîãëàñíî ïàñïîðòíûì äàííûì äëÿ îáåççî-

ëåííûõ ôèëüòðîâ «ñèíÿÿ ëåíòà» äèàìåòðîì 9 ñì

çîëüíîñòü êîëåáëåòñÿ îò 0,00022 äî 0,00070 ã íà

îäèí ôèëüòð. Ïîñêîëüêó ïðè àíàëèçå çîëîòîñî-

äåðæàùèõ ïðîá êîëè÷åñòâî ïðîáû ÷àñòî îãðàíè-

÷åíî, âîçíèêàåò íåîáõîäèìîñòü ïðîâîäèòü èçìå-

ðåíèÿ â íèæíåì äèàïàçîíå ìàññ çîëîòà â àëèêâî-

òå. Â ýòîì ñëó÷àå ðåçóëüòàò õîëîñòîãî îïûòà ìî-

æåò âíåñòè çíà÷èìûé âêëàä â ðåçóëüòàò ãðàâè-

ìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ çîëîòà. Äëÿ îöåíêè

ýòîãî âêëàäà ôèëüòðû äèàìåòðîì 9 ñì â ñîñòîÿ-

íèè ïîñòàâêè ïðîâåëè ÷åðåç âñå ñòàäèè àíàëèçà

(ïðîïóñêàíèå ÷åðåç ôèëüòð ðàñòâîðà ñìåñè ñîëÿ-

íîé è àçîòíîé êèñëîò, âîäû, ðàñòâîðà ãèäðîõëî-

ðèäà ãèäðàçèíà, ïðîìûâàíèå âîäîé), çàòåì ïî-

ìåñòèëè â ïðåäâàðèòåëüíî äîâåäåííûå äî ïîñòî-

ÿííîé ìàññû ôàðôîðîâûå òèãëè, îçîëèëè, ïðîêà-

ëèëè ïðè òåìïåðàòóðå 900 °C â òå÷åíèå 3 ÷ è

âçâåñèëè íà âåñàõ ñ ñóììàðíîé ïîãðåøíîñòüþ

âçâåøèâàíèÿ íå áîëåå ±0,0001 ã. Ðåçóëüòàòû õî-

ëîñòûõ îïûòîâ äëÿ ðàçíûõ ïàðòèé ôèëüòðîâ

âàðüèðîâàëèñü îò <0,0001 äî 0,0004 ã. Ïðè ðàç-

ðàáîòêå ìåòîäèêè èñõîäÿ èç ïîãðåøíîñòè àíàëè-

òè÷åñêèõ âåñîâ ïðèíÿòî óñëîâèå ïîñòîÿíñòâà ìàñ-

ñû ïðè âçâåøèâàíèè ±0,0003 ã. Èñõîäÿ èç ýòîãî,

çíà÷åíèå õîëîñòîãî îïûòà âûøå èëè ðàâíîå

0,0003 ã íåîáõîäèìî ó÷èòûâàòü ïðè ðàñ÷åòå ðå-

çóëüòàòîâ îïðåäåëåíèé.

Ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî» îöåíèëè ïîë-

íîòó âîññòàíîâëåíèÿ è îñàæäåíèÿ çîëîòà èç ðàñ-

òâîðà, à òàêæå âîçìîæíûå ïîòåðè çîëîòà â ïðî-

öåññå ôèëüòðîâàíèÿ, ïðîìûâàíèÿ è äðóãèõ àíà-

ëèòè÷åñêèõ ïðîöåäóð. Äëÿ ýòîãî íàâåñêè çîëîòîé

ôîëüãè (ñ ìàññîâîé äîëåé îñíîâíîãî âåùåñòâà

íå ìåíåå 99,9 %) ìàññîé îêîëî 0,100 ã ðàñòâîðÿëè

â öàðñêîé âîäêå è â ïîëó÷åííîì ðàñòâîðå îïðå-

äåëÿëè ñîäåðæàíèå çîëîòà ãðàâèìåòðè÷åñêèì

ìåòîäîì. Ïîñëå ïðîöåäóð ðàñòâîðåíèÿ, îñàæ-

äåíèÿ è ôèëüòðîâàíèÿ îïðåäåëÿëè çîëîòî â

ôèëüòðàòå ìåòîäîì ÏÀÀÑ. Ïðè ÷óâñòâèòåëü-

íîñòè 0,5 ìêã/ñì3 çîëîòî â ôèëüòðàòå íå îáíàðó-

æåíî, ò.å. ïîëíîòà âîññòàíîâëåíèÿ è îñàæäåíèÿ

çîëîòà òàêîâà, ÷òî ïîòåðè ìîãóò ñîñòàâèòü íå áî-

ëåå 0,018 %.

Äëÿ èçó÷åíèÿ âëèÿíèÿ ïðèìåñåé ìåòàëëîâ,

âõîäÿùèõ â ñîñòàâ íåðæàâåþùåé ñòàëè, íà ðå-

çóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ çîëîòà ãðàâèìåòðè÷åñêèì

ìåòîäîì áûëè ñîñòàâëåíû èñêóññòâåííûå ñìåñè

1 è 2 ñ ìàññîâûì ñîîòíîøåíèåì êîìïîíåíòîâ

Au:Fe:Cr:Cu:Ni 1,00:1,00:0,06:0,14:0,10 è 1,00:

0,01:0,006:0,014:0,01 ñîîòâåòñòâåííî. Èñêóññòâåí-

íûå ñìåñè ãîòîâèëè èç çîëîòîé ôîëüãè ñ ìàññî-

âîé äîëåé çîëîòà íå ìåíåå 99,9 % è îáðàçöîâ

ñðàâíåíèÿ — ðàñòâîðîâ èîíîâ ìåòàëëîâ ñ àò-

òåñòîâàííûìè çíà÷åíèÿìè êîíöåíòðàöèè (High

Purity Standarts, ÑØÀ). Â òàáë. 3 ïðåäñòàâëåíû

ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ çîëîòà â ÷èñòûõ ðàñòâî-

ðàõ è èñêóññòâåííûõ ñìåñÿõ (âñå ðàñòâîðû â öàð-

ñêîé âîäêå).

Èç òàáë. 3 âèäíî, ÷òî âî âñåõ òðåõ ñëó÷àÿõ

ðàñõîæäåíèå ñðåäíèõ ðåçóëüòàòîâ íåçíà÷èìî è

ïðèñóòñòâèå â àíàëèçèðóåìîì ðàñòâîðå êàòèîíîâ

ìåòàëëîâ çíà÷èìî íå âëèÿåò íà ðåçóëüòàòû îïðå-

äåëåíèÿ çîëîòà.

Ïðè àíàëèçå ïðîá ñîãëàñíî ïðèâåäåííîé ìå-

òîäèêå çîëîòî â òèãëå íàõîäèòñÿ â âèäå êîìïàêò-

íîãî êîðîëüêà è ìåëêèõ ÷àñòèö òåìíî-êîðè÷íåâî-

ãî öâåòà. Áûëî ñäåëàíî ïðåäïîëîæåíèå, ÷òî ïðè

îñàæäåíèè çîëîòà ïðîèñõîäèò îêêëþçèÿ ìåòàë-

ëîâ, âõîäÿùèõ â ñîñòàâ íåðæàâåþùåé ñòàëè. Ìå-

òîäîì ÏÀÀÑ îïðåäåëèëè ïðèìåñè â çîëîòå èç èñ-

êóññòâåííîé ñìåñè 2 ïîñëå ïðîêàëèâàíèÿ (êàê â

êîðîëüêå, òàê è â ìåëêèõ ÷àñòèöàõ òåìíî-êîðè÷-

íåâîãî öâåòà). Ðåçóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû â

òàáë. 4.

Èç òàáë. 4 âèäíî, ÷òî íåñìîòðÿ íà âûñîêîå

ñîäåðæàíèå ìåòàëëîâ â èñêóññòâåííîé ñìåñè èõ

êîëè÷åñòâî êàê â êîðîëüêå, òàê è â ÷àñòèöàõ òåì-

íî-êîðè÷íåâîãî öâåòà íåçíà÷èòåëüíî è çíà÷èìî

íå âëèÿåò íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà.

Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè

îïðåäåëåíèÿ çîëîòà äëÿ äâóõ äèàïàçîíîâ åãî ñî-

äåðæàíèÿ â àëèêâîòå ïðèâåäåíû â òàáë. 5.

Îòíîñèòåëüíóþ ñèñòåìàòè÷åñêóþ ñîñòàâëÿþ-

ùóþ ïîãðåøíîñòè ðåçóëüòàòà àíàëèçà äè, êîòî-

ðàÿ çàâèñèò îò ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ ìàññû çî-
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ çîëîòà â ÷èñòûõ ðàñòâîðàõ è èñêóññòâåííûõ ñìåñÿõ (n = 3; P = 0,95)

Íîìåð

ðàñòâîðà

Ââåäåíî

Au, ìã

Íàéäåíî Au, ìã t-êðèòåðèé

â ÷èñòîì ðàñòâîðå â èñêóññòâåííîé ñìåñè ðàñ÷. òàáë.

1 42,00 41,9 ± 0,2 42,2 ± 0,3 1,47 4,3

2 51,60 51,6 ± 0,1 51,6 ± 0,1 0

3 47,20 47,1 ± 0,1 47,3 ± 0,2 1,53



ëîòà è îáúåìà àëèêâîòû ðàñòâîðà, ðàññ÷èòûâàþò

ïî ôîðìóëå
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ãäå M — ìàññà çîëîòà ïîñëå ïðîêàëèâàíèÿ, ã;

0,0003 — óñëîâèå ïîñòîÿíñòâà ìàññû ïîñëå ïðî-

êàëèâàíèÿ, ïðèíÿòîå ðàçðàáîò÷èêîì, ã; Äm — ïî-

ãðåøíîñòü âåñîâ, ã; ÄV — ïîãðåøíîñòü ïèïåòêè

äëÿ îòáîðà àëèêâîòû àíàëèçèðóåìîãî ðàñòâîðà

ïî ÃÎÑÒ 29169, ñì3; V — îáúåì àëèêâîòû ïðîáû,

îòîáðàííûé ïèïåòêîé, ñì3.

Â òàáë. 6 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëå-

íèÿ çîëîòà â îáðàçöàõ æèäêîé ôàçû òåõíîëîãè÷å-

ñêîé ñìåñè ìåòîäàìè ãðàâèìåòðèè è ÏÀÀÑ, ïîëó-

÷åííûå ïî ðàçðàáîòàííûì ìåòîäèêàì.

Âèäíî, ÷òî ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå äâóìÿ

ìåòîäàìè, èìåþò õîðîøóþ ñõîäèìîñòü, è äëÿ îï-

ðåäåëåíèÿ çîëîòà â îáðàçöàõ æèäêîé ôàçû òåõíî-

ëîãè÷åñêîé ñìåñè â çàâèñèìîñòè îò òðåáîâàíèé ê

òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ ìîæíî èñïîëüçîâàòü îáà

ìåòîäà õèìè÷åñêîãî àíàëèçà, ìåòîäèêè äëÿ êîòî-

ðûõ ðàçðàáîòàíû è àòòåñòîâàíû.

Òàêèì îáðàçîì ðàçðàáîòàíû ìåòîäèêè îïðå-

äåëåíèÿ çîëîòà â îòõîäàõ ïðîèçâîäñòâà ýëå-

ìåíòîâ ìèêðîýëåêòðîíèêè ìåòîäàìè ÏÀÀÑ è

ãðàâèìåòðèè. Ïðèìåíåíèå àòîìíî-àáñîðáöèîí-

íûõ ìåòîäèê ïîçâîëÿåò àíàëèçèðîâàòü îòõîäû,

èìåþùèå ñëîæíóþ ìàòðèöó ïåðåìåííîãî ñîñòà-

âà, è îïðåäåëÿòü çîëîòî â øèðîêîì äèàïàçîíå

ñîäåðæàíèé: â îòõîäàõ ðàñòâîðà äëÿ òðàâëåíèÿ

çîëîòà — â äèàïàçîíå îò 0,02 äî 40 ã/äì3 ñ îòíîñè-

òåëüíîé ñóììàðíîé ïîãðåøíîñòüþ (ä) íå áîëåå

±5 %; â æèäêîé ôàçå òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè,

ïîëó÷åííîé ïîñëå îáðàáîòêè ìåòàëëè÷åñêèõ äå-

òàëåé êîíñòðóêöèè ðàñòâîðîì öàðñêîé âîäêè, —

â äèàïàçîíå îò 0,1 äî 30 ã/äì3 ñ ä íå áîëåå ±4 %,

â òâåðäîé ôàçå òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè è çîëîòî-

ñîäåðæàùåì ïîðîøêå, ïîëó÷åííîì ïîñëå ïåðåðà-

áîòêè æèäêèõ îòõîäîâ, — â äèàïàçîíå îò 3 äî

80 % ñ ä íå áîëåå ±4 %. Ãðàâèìåòðè÷åñêàÿ ìåòî-

äèêà ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü çîëîòî â æèäêîé ôàçå

òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè ïîñëå åãî îñàæäåíèÿ ãèä-

ðîõëîðèäîì ãèäðàçèíà â äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé

îò 0,5 äî 500,0 ã/äì3 ñ îòíîñèòåëüíîé ñëó÷àéíîé

ïîãðåøíîñòüþ íå áîëåå ±0,83 %, à îòíîñèòåëüíàÿ

ñóììàðíàÿ ïîãðåøíîñòü çàâèñèò îò èñïîëüçóå-

ìûõ ñðåäñòâ èçìåðåíèÿ è íå ïðåâûøàåò ±1,3 %.

Ðàçðàáîòàííûå ìåòîäèêè àòòåñòîâàíû ìåòðîëî-

ãè÷åñêîé ñëóæáîé ïðåäïðèÿòèÿ è ìîãóò ïðèìå-

íÿòüñÿ, â òîì ÷èñëå, äëÿ ñîïðîâîæäåíèÿ òåõíîëî-

ãèè ïðîèçâîäñòâà ýëåìåíòîâ ìèêðîýëåêòðîíèêè.
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Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî îïðåäåëåíèÿ ìåòàëëîâ â çîëîòå, âîññòàíîâëåííîì èç ðàñòâîðà èñêóññò-

âåííîé ñìåñè 2, ïîñëå ïðîêàëèâàíèÿ

Âèä ïðîáû

Ìàññà

ïðîáû,

ìã

Îáðàáîòêà

ïðîá

Íàéäåíî ìåòàëëà, ìã

Fe Cu Cr Ni

Ñóììàðíîå ñîäåðæàíèå

ïðèìåñåé (ìàññîâàÿ

äîëÿ â íàâåñêå)

Êîðîëåê + ÷àñòèöû

òåìíî-êîðè÷íåâîãî öâåòà

83 Ðàñòâî-

ðåíèå â

öàðñêîé

âîäêå

0,03 0,055 0,005 0,005 0,095 (0,114 %)

Òðè êîðîëüêà 300 0,02 0,15 �0,005 �0,005 0,18 (0,06 %)

×àñòèöû òåìíî-êîðè÷íåâîãî

öâåòà

4 0,004 0,003 �0,001 �0,001 Íå áîëåå 0,007

(íå áîëåå 0,175 %)

Òàáëèöà 5. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ çîëîòà â æèäêîé ôàçå îòõîäîâ ïðîèçâîäñòâà ìèê-

ðîýëåêòðîíèêè ãðàâèìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì (n = 3; P = 0,95)

Ìåòðîëîãè÷åñêàÿ õàðàêòåðèñòèêà

Ìàññà çîëîòà â àíàëèçèðóåìîì îáúåìå

(àëèêâîòå ðàñòâîðà), ã

0,04 – 0,06 0,09 – 0,11

Âåðõíÿÿ ãðàíèöà îòíîñèòåëüíîãî ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîãî îòêëîíåíèÿ, Sr
â 0,0071 0,0042

Ãðàíèöû îòíîñèòåëüíîé ñëó÷àéíîé ïîãðåøíîñòè, äå, % ±0,83 ±0,49

Ãðàíèöû îòíîñèòåëüíîé íåèñêëþ÷åííîé ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè, äè, % ±äè ±äè

Ãðàíèöû îòíîñèòåëüíîé ñóììàðíîé ïîãðåøíîñòè, ä, % � �0 832 2, 	
 � �0 492 2, 	


Òàáëèöà 6. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ çîëîòà (ã/äì3) â îá-

ðàçöàõ æèäêîé ôàçû òåõíîëîãè÷åñêîé ñìåñè (n = 3;

P = 0,95)

Íîìåð îáðàçöà

æèäêîé ôàçû òåõ-

íîëîãè÷åñêîé ñìåñè

ÏÀÀÑ Ãðàâèìåòðèÿ

1 24,3 ± 0,9 24,8 ± 0,4

2 15,2 ± 1,0 15,5 ± 0,2

3 17,5 ± 1,1 17,1 ± 0,2

4 15,0 ± 1,0 15,0 ± 0,2
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