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Èñïîëüçîâàíèå ïàëëàäèÿ â ïðîìûøëåííîñòè, à òàê-
æå èçó÷åíèå åãî ðàñïðåäåëåíèÿ â ãåîëîãè÷åñêèõ
îáúåêòàõ ñ öåëüþ ïîèñêà ìåñòîðîæäåíèé ïëàòèíîâûõ
ìåòàëëîâ òðåáóåò ðàçðàáîòêè ýêñïðåññíûõ è âûñîêî-
÷óâñòâèòåëüíûõ ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ ýòîãî ýëåìåíòà.
Îäíîé èç ñàìûõ òðóäîåìêèõ è äëèòåëüíûõ îïåðàöèé
ïðè îïðåäåëåíèè ïëàòèíîâûõ ìåòàëëîâ ÿâëÿåòñÿ ðàçëî-
æåíèå îáðàçöîâ, îäíàêî èñïîëüçîâàíèå ïîâûøåííûõ
òåìïåðàòóð è äàâëåíèé, âûñîêîàãðåññèâíûõ ñðåä è
ôèçè÷åñêèõ ïîëåé ðàçëè÷íîé ïðèðîäû ïîçâîëÿåò óñêî-
ðèòü ýòó ñòàäèþ [1]. Ïàëëàäèé â ðàñòâîðàõ ÷àñòî îï-
ðåäåëÿþò ñïåêòðîñêîïè÷åñêèìè ìåòîäàìè: ñïåêòðîôî-
òîìåòðè÷åñêèì [2], àòîìíî-àáñîðáöèîííûì ñ ýëåêòðî-
òåðìè÷åñêîé àòîìèçàöèåé (ÝÒÀÀÑ) [1, 3�9, 11], àòîì-
íî-ýìèññèîííûì ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé
(ÀÝÑ�ÈÑÏ) [1, 9, 10, 12�15], à òàêæå ìàññ-ñïåêòðî-
ìåòðè÷åñêèì [16, 17]. Øèðîêî èñïîëüçóþò êóëîíîìåò-
ðè÷åñêèé ìåòîä [18]. Îäíàêî îïðåäåëåíèå íèçêèõ ñî-
äåðæàíèé ýòîãî ýëåìåíòà (10�5�10�7 %) â ïðèðîäíûõ è
òåõíîëîãè÷åñêèõ îáúåêòàõ [1, 3, 4, 10, 14, 16, 17, 19]
òðåáóåò ïðåäâàðèòåëüíîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ. Ðàçðàáîòà-
íû ýêñòðàêöèîííûå ìåòîäû êîíöåíòðèðîâàíèÿ ïàëëàäèÿ
èç ðàñòâîðîâ ñëîæíîãî ñîñòàâà [20�23]. Âåñüìà ïåðñ-
ïåêòèâíûìè ýêñòðàãåíòàìè îêàçàëèñü àìèíû, ïðè÷åì
ïîêàçàíî, ÷òî äèàìèíû è òðèàìèíû èçâëåêàþò ïëàòè-
íîâûå ìåòàëëû ñóùåñòâåííî áîëåå ýôôåêòèâíî, ÷åì
ìîíîàìèíû [23]. Ñîðáöèîííûå ìåòîäû òàêæå ïîëó÷èëè
øèðîêîå ðàñïðîñòðàíåíèå; ïàëëàäèé è äðóãèå ïëàòèíî-
âûå ìåòàëëû êîíöåíòðèðîâàëè íà íåîðãàíè÷åñêèõ ñîð-
áåíòàõ [24], ñèíòåòè÷åñêèõ èîíîîáìåííèêàõ [7, 16,
25], êîìïëåêñîîáðàçóþùèõ ñîðáåíòàõ, â ÷àñòíîñòè
ñîäåðæàùèõ ôóíêöèîíàëüíûå ãðóïïèðîâêè àëèôàòè-
÷åñêèõ è ãåòåðîöèêëè÷åñêèõ àìèíîâ [5, 7, 11�14, 17,
26, 27]. Îäíàêî ïðè èñïîëüçîâàíèè N-ñîäåðæàùèõ
ñîðáåíòîâ, îáëàäàþùèõ íåîáõîäèìîé èçáèðàòåëüíîñ-

òüþ ïî îòíîøåíèþ ê ïëàòèíîâûì ìåòàëëàì, êàê ïðà-
âèëî, íå óäàåòñÿ êîëè÷åñòâåííî äåñîðáèðîâàòü ýòè
ýëåìåíòû [7, 11�13, 15]. Êðîìå òîãî, èç-çà ìíîãîîá-
ðàçèÿ ôîðì è êèíåòè÷åñêîé èíåðòíîñòè ñîåäèíåíèé
ïëàòèíîâûõ ìåòàëëîâ â ðàñòâîðàõ ïðîöåäóðû êîíöåí-
òðèðîâàíèÿ îáû÷íî äëèòåëüíû è òðóäîåìêè [1, 3, 11�
15, 17, 19].

Â ïîñëåäíèå ãîäû çàäà÷è êîíöåíòðèðîâàíèÿ ìàëûõ
êîëè÷åñòâ ýëåìåíòîâ óñïåøíî ðåøàþòñÿ ñ ïîìîùüþ
ìåòîäà òâåðäîôàçíîé ýêñòðàêöèè (ñîðáöèè), îñíîâàí-
íîãî íà ðàñïðåäåëåíèè ãèäðîôîáíûõ êîìïëåêñîâ ìå-
òàëëîâ ìåæäó âîäíîé è íåèîíîãåííîé òâåðäîé ôàçàìè.
Â êà÷åñòâå òâåðäîé ôàçû èñïîëüçîâàëè íåïîëÿðíûå
ñîðáåíòû íà îñíîâå ñøèòîãî ïîëèñòèðîëà [6,9], à òàê-
æå ñèëèêàãåëè ñ ïðèâèòûìè óãëåâîäîðîäíûìè ãðóïïè-
ðîâêàìè Ñ16�Ñ18 [10, 28]. Ïëàòèíîâûå ìåòàëëû èçâëå-
êàëè â âèäå äèàëêèëäèòèîêàðáàìàòíûõ [8,9], äèàëêèë-
äèòèîôîñôîíàòíûõ êîìïëåêñîâ [28], â âèäå èîííûõ
àññîöèàòîâ ñ ÷åòâåðòè÷íûìè àììîíèåâûìè îñíîâàíèÿ-
ìè (×ÀÎ) [28]. Ýëåìåíòû êîëè÷åñòâåííî äåñîðáèðîâà-
ëè ïîëÿðíûìè ýëþåíòàìè, ÷òî ïðåäïîëàãàåò âîçìîæ-
íîñòü àâòîìàòèçèðîâàííîãî ñî÷åòàíèÿ ñòàäèé êîíöåíò-
ðèðîâàíèÿ è ïîñëåäóþùåãî îïðåäåëåíèÿ. Îäíàêî ñåðî-
ñîäåðæàùèå ðåàãåíòû è ×ÀÎ íåäîñòàòî÷íî ñåëåêòèâ-
íû, ÷òî îãðàíè÷èâàåò âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ ïðåä-
ëîæåííûõ ìåòîäîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïëàòèíîâûõ ìåòàë-
ëîâ â ðàñòâîðàõ ñëîæíîãî ñîñòàâà.

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû çàêëþ÷àëàñü â èññëåäîâà-
íèè ñîðáöèè è äåñîðáöèè ïàëëàäèÿ íà «îáðàùåííî-ôà-
çîâûõ» ñîðáåíòàõ â âèäå èîííûõ àññîöèàòîâ ñ N-ñî-
äåðæàùèìè àëèôàòè÷åñêèìè ðåàãåíòàìè, ñîäåðæàùèìè
ãèäðîôîáíóþ ÷àñòü, âûáîðå ñîðáåíòà è ðåàãåíòà, à
òàêæå ðàçðàáîòêå àâòîìàòèçèðîâàííîãî ïðîòî÷íîãî
ñîðáöèîííî-àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî ìåòîäà îïðåäåëå-
íèÿ ïàëëàäèÿ â ðàñòâîðàõ ñëîæíîãî ñîñòàâà.
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Â äèíàìè÷åñêèõ óñëîâèÿõ èçó÷åíà ñîðáöèÿ è äåñîðáöèÿ èîííûõ àññîöèàòîâ Pd(II) ñ N-ñîäåð-
æàùèìè ðåàãåíòàìè íà «îáðàùåííî-ôàçîâûõ» ñîðáåíòàõ. Ïàëëàäèé íàèáîëåå ýôôåêòèâíî èç-
âëåêàåòñÿ â âèäå èîííîãî àññîöèàòà ñ 4-(í-îêòèë)äèýòèëåíòðèàìèíîì íà ñèëüíîñøèòîì ïî-
ëèñòèðîëå. Íàéäåíû óñëîâèÿ êîëè÷åñòâåííîé ñîðáöèè è äåñîðáöèè ìåòàëëà. Ðàçðàáîòàí ïðî-
òî÷íûé ñîðáöèîííî-àòîìíî-àáñîðáöèîííûé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ â ðàñòâîðàõ
ñëîæíîãî ñîñòàâà. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ïàëëàäèÿ â ðàñòâîðå ïðè èñïîëüçîâàíèè ïëàìåíè
ïðîïàí�áóòàí�âîçäóõ ñîñòàâèë 5 ìêã/ë ïðè âðåìåíè êîíöåíòðèðîâàíèÿ 60 ñ. Ïîêàçàíà âîç-
ìîæíîñòü îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ â ñóëüôèäíûõ ðóäàõ è ìåäíûõ ñïëàâàõ.
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Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Ñîðáåíòû. Èñïîëüçîâàëè Àìáåðëèò XAD-2 íà îñíî-
âå ïîëèñòèðîëà è Àìáåðëèò XAD-8 íà ïîëèàêðèëàòíîé
îñíîâå (Serva, ÑØÀ), ñèëèêàãåëü Äèàñîðá-130 Ñ16
(ÀÎ «ÁèîÕèìÌàê») ñ ïðèâèòûìè óãëåâîäîðîäíûìè
ãðóïïèðîâêàìè (ïëîòíîñòü ïðèâèâêè 3.3 ìêìîëü/ì2, ñî-
äåðæàíèå ïðèâèòîãî óãëåðîäà 14�15 %) è ñèëüíîñøè-
òûé ïîëèñòèðîë (ÑÑÏÑ), (ÄÈÀÏÀÊ-Ï, ÀÎ �ÁèîÕèì-
Ìàê�, ñòåïåíü ñøèâêè 100%). Îñíîâíûå õàðàêòåðèñ-
òèêè ñîðáåíòîâ ïðèâåäåíû â òàáë. 1.

Ðàñòâîðû. Êîíöåíòðàöèÿ Pd(II) â èñõîäíîì ðàñòâî-
ðå (1 Ì HCl) ñîñòàâëÿëà 1 ìã/ìë. Òî÷íóþ êîíöåíòðà-
öèþ ðàñòâîðà óñòàíàâëèâàëè àòîìíî-àáñîðáöèîííûì
ìåòîäîì, â êà÷åñòâå îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ â ýòîì ñëó-
÷àå èñïîëüçîâàëè ðàñòâîðû ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ
ñïëàâîâ íà ìåäíîé îñíîâå. Ðàáî÷èå ðàñòâîðû ãîòîâè-
ëè ðàçáàâëåíèåì èñõîäíîãî 1 Ì HCl. Ðàñòâîðû N-ñî-
äåðæàùèõ ðåàãåíòîâ - ãåêñàìåòèëåíäèàìèíà, í-äåöèëà-
ìèíà, 4-(í-îêòèë)äèýòèëåíòðèàìèíà è 4-(í-äîäåöèë)äè-
ýòèëåíòðèàìèíà ãîòîâèëè ðàñòâîðåíèåì íàâåñêè â 1 Ì
HCl. Äëÿ äåñîðáöèè ïàëëàäèÿ èñïîëüçîâàëè ìåòàíîë,
ýòàíîë, èçîïðîïàíîë, à òàêæå èõ ñìåñü ñ êîíöåíòðèðî-
âàííîé ñîëÿíîé êèñëîòîé. Ðàñòâîðû õëîðèäîâ Na, Ca,
Ni, Cu ãîòîâèëè ðàñòâîðåíèåì íàâåñêè ñîîòâåòñòâóþ-
ùåé ñîëè â äèñòèëëèðîâàííîé âîäå, ðàñòâîð õëîðèäà
æåëåçà � â 1 Ì HCl.

Àïïàðàòóðà. Ñîðáöèþ è äåñîðáöèþ ïàëëàäèÿ èçó-
÷àëè, ïðîïóñêàÿ ðàñòâîð ÷åðåç ñòåêëÿííóþ öèëèíäðè-
÷åñêóþ êîëîíêó ñ ñîðáåíòîì îáúåìîì 0.2 ìë ñ ïîìî-
ùüþ ïåðèñòàëüòè÷åñêîãî íàñîñà (Çàëèìï, Ïîëüøà) ñî
ñêîðîñòüþ 0.6 ìë/ìèí. Êîíöåíòðàöèþ ïàëëàäèÿ â ðà-
ñòâîðàõ ïîñëå ñîðáöèè è äåñîðáöèè îïðåäåëÿëè àòîì-
íî-àáñîðáöèîííûì ìåòîäîì (ãîðþ÷àÿ ñìåñü ïðîïàí�
áóòàí�âîçäóõ) íà ñïåêòðîìåòðå «Êâàíò-ÀÔÀ» (Êîðòýê,

Ìîñêâà). Ïðè îïðåäåëåíèè ïàëëàäèÿ ïðîòî÷íûì ñîðá-
öèîííî-àòîìíî-àáñîðáöèîííûì ìåòîäîì èñïîëüçîâàëè
àâòîìàòèçèðîâàííûé êîìïëåêñ îáîðóäîâàíèÿ (Êîðòýê,
Ìîñêâà), âêëþ÷àþùèé àòîìíî-àáñîðáöèîííûé ñïåêò-
ðîìåòð, ïðîòî÷íî-èíæåêöèîííûé áëîê, èíòåðôåéñíîå
óñòðîéñòâî, IBM-ñîâìåñòèìûé êîìïüþòåð ñ ñîîòâåò-
ñòâóþùèì ïðîãðàìíûì îáåñïå÷åíèåì [29].

Ìåòîäèêà ðàñòâîðåíèÿ îáðàçöîâ. Íàâåñêè 0.2 ã
îáðàçöîâ ìåäíûõ ñïëàâîâ îáðàáàòûâàëè ïðè íàãðåâà-
íèè ïîñëåäîâàòåëüíî 5 ìë öàðñêîé âîäêè è íåñêîëüêî
ðàç 5 ìë êîíöåíòðèðîâàííîé HCl äî ïðåêðàùåíèÿ âû-
äåëåíèÿ áóðûõ ïàðîâ. Îñòàòîê ïîñëå óïàðèâàíèÿ ðà-
ñòâîðÿëè â 0.5 Ì HCl, ïåðåíîñèëè â ìåðíóþ êîëáó è
äîâîäèëè äî ìåòêè 0.5 Ì HCl. Íàâåñêè 2�3 ã îáðàç-
öîâ ñóëüôèäíûõ ðóä ïðîêàëèâàëè â òå÷åíèå 30 ìèí
ïðè òåìïåðàòóðå 550�600î, îáðàáàòûâàëè  öàðñêîé
âîäêîé (10�15 ìë) è áðîìîì (2 ìë), óïàðèâàëè äî
âëàæíûõ ñîëåé, îáðàáàòûâàëè îñòàòîê íåñêîëüêèìè
ïîðöèÿìè êîíöåíòðèðîâàííîé HCl äî ïðåêðàùåíèÿ âû-
äåëåíèÿ áóðûõ ïàðîâ, çàòåì ïðèáàâëÿëè 0.5 Ì HCl,
ïåðåíîñèëè îñàäîê íà ôèëüòð è ïðîìûâàëè íà ôèëüòðå
0.5 Ì HCl. Ôèëüòðàò è ðàñòâîðû ïîñëå ïðîìûâàíèÿ
îñàäêà ñîáèðàëè â ìåðíóþ êîëáó è äîâîäèëè ðàñòâîð
äî ìåòêè 0.5 Ì HCl.

Ðåçóëüòàòû è èõ îáñóæäåíèå

Â äèíàìè÷åñêèõ óñëîâèÿõ îïðåäåëÿëè ñòåïåíü èç-
âëå÷åíèÿ ïàëëàäèÿ íà ñîðáåíòàõ XAD-8, ÑÃ16 è
ÑÑÏÑ â âèäå èîííûõ àññîöèàòîâ ñ ãåêñàìåòèëåíäèà-
ìèíîì (I), í-äåöèëàìèíîì (II), 4-(í-äîäåöèë)äèýòè-
ëåíòðèàìèíîì (III), 4-(í-îêòèë)äèýòèëåí-òðèàìèíîì
(IV). Êîíöåíòðàöèÿ HCl â ðàñòâîðå ñîñòàâëÿëà 1 Ì,
êîíöåíòðàöèÿ (I),(II) è (IV) � 5.10�3 Ì, (III) � 5.10�4

Ì (áîëüøóþ êîíöåíòðàöèþ íå ïîçâîëÿåò ñîçäàòü íèç-
êàÿ ðàñòâîðèìîñòü ðåàãåíòà). Óñòàíîâëåíî, ÷òî èîííûå
àññîöèàòû ïàëëàäèÿ ñ (I) çíà÷èìî íå èçâëåêàþòñÿ íè
íà îäíîì èç ñîðáåíòîâ. Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ èîííûõ
àññîöèàòîâ ñ (II),(III) è (IV) íà ÑÃ16 è XAD-8 ïðè-
ìåðíî îäèíàêîâà è íåçíà÷èòåëüíà (10�20%), íà ÑÑÏÑ
� 40 è 80% äëÿ (III) è (IV) ñîîòâåòñòâåííî. Íàèáîëåå
ýôôåêòèâíî èçâëåêàþòñÿ èîííûå àññîöèàòû ïàëëàäèÿ ñ
ïðîèçâîäíûìè äèýòèëåíòðèàìèíà; â äàëüíåéøåì èññëå-
äîâàëè ñîðáöèþ è äåñîðáöèþ ïàëëàäèÿ â âèäå ñîåäè-
íåíèé ñ (IV).

Çàâèñèìîñòè ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ïàëëàäèÿ ðàçëè÷-
íûìè ñîðáåíòàìè îò êîíöåíòðàöèè  â ðàñòâîðå ïðåä-
ñòàâëåíû íà ðèñ. 1. Íàáëþäàåòñÿ óìåíüøåíèå ñòåïåíè
èçâëå÷åíèÿ ïàëëàäèÿ íà âñåõ ñîðáåíòàõ ñ óâåëè÷åíèåì
êîíöåíòðàöèè ñîëÿíîé êèñëîòû â ðàñòâîðå, ÷òî ìîæíî
îáúÿñíèòü âîçðàñòàþùåé êîíêóðåíöèåé ìåæäó õëîðèä-
èîíàìè è àíèîííûìè õëîðèäíûìè êîìïëåêñàìè ïàëëà-
äèÿ ïðè âçàèìîäåéñòâèè ñ ïðîòîíèðîâàííûìè àòîìàìè
àçîòà ðåàãåíòà. Íàèáîëåå ýôôåêòèâíû ïðè èçâëå÷åíèè
ïàëëàäèÿ ñîðáåíòû íà îñíîâå ïîëèñòèðîëà � ÑÑÏÑ è

Ò à á ë è ö à  1

Îñíîâíûå õàðàêòåðèñòèêè ñîðáåíòîâ

* Ñîîòâåòñòâóåò ñóììàðíîìó óäåëüíîìó îáúåìó ïîð, ñì3/ã.

Ñîðáåíò
Îáúåì

ïîð, %

Ïëîùàäü

ïîâåðõíî-

ñòè, ì2/ã

Ñðåäíèé

äèàìåòð

ïîð, Å

Ðàçìåð

÷àñòèö,

ìêì

Àìáåðëèò

XAD-2
42 330 90 100−200

Àìáåðëèò

XAD-8
52 160 225 100−200

Äèàñîðá

Ñ16
1.00−1.25 300 130 60−100

ÑÑÏÑ 1.0−1.1 800−1000 10; 1000 75−125
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XAD-2, ïðè÷åì èç 0.2�0.5 Ì HCl íà ÑÑÏÑ ìåòàëë èç-
âëåêàåòñÿ êîëè÷åñòâåííî. ÑÃ16 ïðè êîíöåíòðàöèè ñî-
ëÿíîé êèñëîòû 1 Ì èçâëåêàåò ëèøü 10% îò îáùåãî
êîëè÷åñòâà ïàëëàäèÿ, XAD-8 � 20�25%.

Äàííûå ïî äåñîðáöèè ïàëëàäèÿ ñ ÑÑÏÑ ïðåäñòàâ-
ëåíû íà ðèñ. 2. Íàáëþäàåòñÿ óâåëè÷åíèå ñòåïåíè äå-
ñîðáöèè ñ óâåëè÷åíèåì ïîëÿðíîñòè ýëþåíòà � ïðè ïå-
ðåõîäå îò èçîïðîïàíîëà ê ìåòàíîëó è ñ óâåëè÷åíèåì
êîíöåíòðàöèè HCl â ñïèðòå. Ïàëëàäèé êîëè÷åñòâåííî
äåñîðáèðóåòñÿ ìåòàíîëîì è 0.5�2.0 Ì HCl â ýòàíîëå.
Ïî-âèäèìîìó, ïðè óâåëè÷åíèè ïîëÿðíîñòè ýëþåíòà
âîçðàñòàåò ðàñòâîðèìîñòü èîííîãî àññîöèàòà ïàëëàäèÿ
â ýëþåíòå. Ââåäåíèå HCl â ýëþåíò, âèäèìî, òàêæå
ïðåïÿòñòâóåò ïðåâðàùåíèþ èîííîãî àññîöèàòà ìåòàëëà
âî âíóòðèñôåðíîå ñîåäèíåíèå, êîòîðîå äåñîðáèðóåòñÿ
çíà÷èòåëüíî òðóäíåå. Òàê, â ñëó÷àå íåêîëè÷åñòâåííîé
äåñîðáöèè ìåòàëëà ýòàíîëîì ïàëëàäèé äåñîðáèðîâàëè
ìíîãîêðàòíîé ïîñëåäîâàòåëüíîé îáðàáîòêîé ñîðáåíòà
ðàñòâîðàìè HCl è ýòàíîëà.

Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ ïîçâîëèëè íàéòè óñëî-
âèÿ êîëè÷åñòâåííîé ñîðáöèè è äåñîðáöèè ïàëëàäèÿ
ïðè èñïîëüçîâàíèè ÑÑÏÑ. Ïðåäëîæåíà ñõåìà ðàñïðå-
äåëåíèÿ ïîòîêîâ äëÿ ïðîòî÷íîãî ñîðáöèîííî-àòîìíî-
àáñîðáöèîííîãî îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ â ðàñòâîðàõ
(ðèñ. 3), ðåàëèçîâàííàÿ íà áàçå ñòàíäàðòíîãî êîìïëåê-
ñà îáîðóäîâàíèÿ [29]. Äâèæåíèå ïîòîêîâ ðàñòâîðîâ ñ
ìèíèìàëüíûì óðîâíåì ïóëüñàöèè æèäêîñòè îáåñïå÷è-
âàåòñÿ ïåðèñòàëüòè÷åñêèì íàñîñîì. Ïåðåðàñïðåäåëåíèå
ïîòîêîâ ðàñòâîðîâ ñîîáðàçíî ñòàäèÿì ïðîöåññà îñó-
ùåñòâëÿåòñÿ ñ ïîìîùüþ äâóõ âîñüìèêàíàëüíûõ äâóõ-
õîäîâûõ èíæåêöèîííûõ êðàíîâ-äîçàòîðîâ. Îáúåìû
ââîäèìîé ïðîáû, ïðîìûâî÷íîãî è äåñîðáèðóþùåãî
ðàñòâîðîâ ñòðîãî äîçèðîâàíû è âîñïðîèçâîäèìû,
æèäêîñòíûå ëèíèè èíæåêöèîííûõ êðàíîâ ãåðìåòè÷íû.
Â ìèêðîêîëîíêó ñ ñîðáåíòîì ïîñëåäîâàòåëüíî ïîñòó-
ïàþò àíàëèçèðóåìàÿ ïðîáà, ïðåäâàðèòåëüíî ñìåøàííàÿ
ñ ðåàãåíòîì (ñòàäèÿ êîíöåíòðèðîâàíèÿ, ðèñ. 3, à),
ïðîìûâî÷íûé ðàñòâîð (ðàñòâîð ðåàãåíòà â 0.5 Ì ÍÑl).
Îäíîâðåìåííî ñ ýòèì ìàãèñòðàëü «èíæåêöèîííûé
êðàí � ðàñïûëèòåëü» ñïåêòðîìåòðà çàïîëíÿåòñÿ ýëþåí-
òîì � ñîëÿíîêèñëûì ýòàíîëîì (ñòàäèÿ ïðîìûâêè, ðèñ.
3, á, ñòàäèÿ äåñîðáöèè, ðèñ. 3, â). Çàòåì öèêë ïîâòî-
ðÿåòñÿ. Æèäêîñòíûå êàíàëû ëèíèé ïðîìûâî÷íîãî è
äåñîðáèðóþùåãî ðàñòâîðîâ çàìêíóòû, ÷òî ñóùåñòâåí-
íî óìåíüøàåò ðàñõîä ðàñòâîðîâ. Äëÿ ïîäàâëåíèÿ ðàç-
ìûâàíèÿ çîíû êîíöåíòðàòà ñîðáöèÿ è äåñîðáöèÿ ìå-
òàëëà  íà  ìèêðîêîëîíêå îñóùåñòâëÿþòñÿ â ïðîòèâî-
ïîëîæíûõ íàïðàâëåíèÿõ. Ñêîðîñòü ïðîêà÷èâàíèÿ
ðàñòâîðà ÷åðåç ìèêðîêîëîíêó ñ ñîðáåíòîì îáúåìîì
0.1 � 0.2 ìë ñîñòàâëÿåò 6 ìë/ìèí. Êàæäàÿ ìèíóòà
êîíöåíòðèðîâàíèÿ îáåñïå÷èâàåò óâåëè÷åíèå àíàëèòè-
÷åñêîãî ñèãíàëà è ñîîòâåòñòâåííî ñíèæåíèå ïðåäåëà
îáíàðóæåíèÿ ïàëëàäèÿ â 10�20 ðàç ïî ñðàâíåíèþ ñ
ïðÿìûì àòîìíî-àáñîðáöèîííûì îïðåäåëåíèåì.

Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòè ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ ïàëëàäèÿ îò êîíöåíòðàöèè
ñîëÿíîé êèñëîòû â ðàñòâîðå íà ñîðáåíòàõ: 1 � ÑÑÏÑ, 2 � XAD-2, 3

� XAD-8, 4 � ÑÃ16 v = 0.6 ìë/ìèí, Ñðåàã = 5.10�3 Ì, ÑPd = 10�5 Ì, V =
10 ìë

Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòè ñòåïåíè äåñîðáöèè ïàëëàäèÿ îò êîíöåíòðàöèè
HCl â ýëþåíòå: 1 � ìåòàíîë, 2 � ýòàíîë, 3 � èçîïðîïàíîë. Výë = 5 ìë,

v = 0.6 ìë/ìèí
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Ðèñ. 3. Ñõåìà íàïðàâëåíèÿ äâèæåíèÿ ïîòîêîâ, ñîîòâåòñòâóþùèõ
ñòàäèÿì ïðîòî÷íîãî ñîðáöèîííî-àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî îïðåäå-
ëåíèÿ ïàëëàäèÿ â ðàñòâîðå: à � êîíöåíòðèðîâàíèå; á � ïðîìûâêà; â �
äåñîðáöèÿ; Í � ïåðèñòàëüòè÷åñêèé íàñîñ, È1 è È2 � èíæåêöèîííûå

êðàíû

Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòè âåëè÷èíû àíàëèòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ ïàëëàäèÿ ïðè
ïðîòî÷íîì ñîðáöèîííî-àòîìíî-àáñîðáöèîííîì îïðåäåëåíèè

ïàëëàäèÿ îò êîíöåíòðàöèè ðåàãåíòà (HCl) â ðàñòâîðå, M: 1 � 0.5, 2 �
1.0, 3 � 2.0. vcîðá = 6 ìë/ìèí, väåñîðá = 6 ìë/ìèí, ÑPd = 200 ìêã/ë

Ò à á ë è ö à  2

Âëèÿíèå îñíîâíûõ ñîïóòñòâóþùèõ êîìïîíåíòîâ ãîðíûõ
ïîðîä, ðóä è ñïëàâîâ íà ïðîòî÷íîå ñîðáöèîííî-àòîìíî-

àáñîðáöèîííîå îïðåäåëåíèå ïàëëàäèÿ
(ÑHCl = 0.5 Ì, Ñðåàã = 5.10�3 Ì, Vñîðá = 6 ìë/ìèí, ââåäåíî

200 ìêã/ë Pd; n = 4; P = 0.95)

* Ââåäåíî 50 ìêã/ë Pd.

ÑNa, ã/ë 2.5 5.0 10.0 20.0 30.0 40.0

Íàéäåíî

Pd, ìêã/ë
200±2 202±2 200±2 200±2 200±2 200±2

ÑÑa, ã/ë 0.5 1.0 2.0 4.0 10.0 20.0

Íàéäåíî

Pd, ìêã/ë
200±2 194±2 198±2 199±3 196±4 181±4

ÑÑu, ã/ë 1.0 2.0 5.0 10.0 20.0 −

Íàéäåíî

Pd, ìêã/ë
198±1 204±2 180±6 160±8 143±8 −

ÑFe, ã/ë 1.0 2.0 5.0 10.0 20.0 −

Íàéäåíî

Pd, ìêã/ë
200±2 201±2 200±2 196±3 174±4 −

ÑNi, ã/ë 1.0 2.0 6.0 8.0 − −

Íàéäåíî

Pd, ìêã/ë* 200±2 200±2 200±2 200±2 200±2 200±2

Çàâèñèìîñòè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà ïðè ïðîòî÷íîì
ñîðáöèîííî-àòîìíî-àáñîðáöèîííîì îïðåäåëåíèè ïàëëà-
äèÿ â ðàñòâîðå îò êîíöåíòðàöèè ðåàãåíòà ïðè ðàçëè÷-
íûõ êîíöåíòðàöèÿõ ñîëÿíîé êèñëîòû â ðàñòâîðå ïðè-
âåäåíû íà ðèñ. 4. Äëÿ êîíöåíòðèðîâàíèÿ ïàëëàäèÿ
âûáðàíà êîíöåíòðàöèÿ ðåàãåíòà 5.10�3 Ì. Íåñìîòðÿ íà
òî ÷òî äàëüíåéøåå ïîâûøåíèå êîíöåíòðàöèè ðåàãåíòà
ïðèâîäèò ê íåêîòîðîìó óâåëè÷åíèþ àíàëèòè÷åñêîãî
ñèãíàëà, ðàñõîä ðåàãåíòà çíà÷èòåëüíî óâåëè÷èâàåòñÿ.
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Ò à á ë è ö à  3

Ðåçóëüòàòû ïðîòî÷íîãî ñîðáöèîííî-àòîìíî-àáñîðáöè-
îííîãî îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ

(n = 4, P = 0.95)

Îáðàçåö
Àòòåñòîâàíî,
ìêã/ã

Íàéäåíî, ìêã/ã Sr

Ìåäíûé

ñïëàâ
(0.29±0.01)⋅103 (0.28±0.01)⋅103 0.03

Ìåäíûé

ñïëàâ
(0.10±0.01)⋅103 (0.10±0.01)⋅103 0.06

Ñóëüôèäíàÿ
ìåäíî-

íèêåëåâàÿ

ðóäà ÂÏ-2

6.6±0.5 6.3±0.4 0.04

Ñóëüôèäíàÿ

ìåäíî-
íèêåëåâàÿ

ðóäà Æ-3

5.6±0.3 5.8±0.4 0.04

Èññëåäîâàëè âëèÿíèå ñîñòàâà ýëþåíòà íà âåëè÷èíó
àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà ïðè ïðîòî÷íîì ñîðáöèîííî-
àòîìíî-àáñîðáöèîííîì îïðåäåëåíèè. Ïîêàçàíî, ÷òî íå-
ñìîòðÿ íà êîëè÷åñòâåííóþ äåñîðáöèþ ìåòàëëà, èíòåã-
ðàëüíàÿ âåëè÷èíà àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà âîçðàñòàåò
âäâîå ïðè ïåðåõîäå îò ýòàíîëà ê ìåòàíîëó, ÷òî âûçâà-
íî, ïî-âèäèìîìó, èçìåíåíèåì òåìïåðàòóðû ïëàìåíè è,
ñëåäîâàòåëüíî, èçìåíåíèåì êîëè÷åñòâà ñâîáîäíûõ àòî-
ìîâ ìåòàëëà â ïëàìåíè [30]. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ
ïàëëàäèÿ â ðàñòâîðå ïðè èñïîëüçîâàíèè ïëàìåíè ïðî-
ïàí-áóòàí-âîçäóõ è ýòàíîëà â êà÷åñòâå ýëþåíòà ñîñòàâ-
ëÿåò 5 ìêã/ë ïðè âðåìåíè êîíöåíòðèðîâàíèÿ 60 ñ.

Ðåçóëüòàòû ïðîòî÷íîãî ñîðáöèîííî-àòîìíî-àáñîðá-
öèîííîãî îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ â ðàñòâîðàõ, ñîäåð-
æàùèõ ñîïóòñòâóþùèå êîìïîíåíòû ðóä è ñïëàâîâ,
ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2. Íàòðèé, êàëüöèé, æåëåçî è
íèêåëü ïðè êîíöåíòðàöèè äî 10 ã/ë è ìåäü ïðè êîí-
öåíòðàöèè äî 2 ã/ë íå âëèÿþò íà îïðåäåëåíèå ïàëëà-
äèÿ. Ïîñêîëüêó ñîäåðæàíèå Na, Ca, Fe, Ni è Cu â
ãîðíûõ ïîðîäàõ íå ïðåâûøàåò 40, 20, 50, 6 è 6%
ñîîòâåòñòâåííî [19], ÷òî ïðè ïåðåâåäåíèè 2�3 ã îá-
ðàçöà â 100 ìë ðàñòâîðà ñîñòàâëÿåò 8, 4, 10, 1.5 è
1.5 ã/ë, ìîæíî ïðåäïîëîæèòü âîçìîæíîñòü îïðåäåëå-
íèÿ ìåòàëëà â ýòèõ îáúåêòàõ.

Ïðàâèëüíîñòü ïðîòî÷íîãî ñîðáöèîííî-àòîìíî-àá-
ñîðáöèîííîãî îïðåäåëåíèÿ ïàëëàäèÿ â îáðàçöàõ ìåä-
íûõ ñïëàâîâ è ñóëüôèäíûõ ìåäíî-íèêåëåâûõ ðóä äî-
êàçàíà àíàëèçîì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñïëàâîâ è
ðóä. Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå åäèíè÷íî-
ãî îïðåäåëåíèÿ ìåòàëëà â øèðîêîì èíòåðâàëå êîíöåí-
òðàöèé íå ïðåâûøàåò 0.06. Ðåçóëüòàòû, ïðåäñòàâëåí-
íûå â òàáë. 3, ïîäòâåðæäàþò îòñóòñòâèå ñèñòåìàòè-
÷åñêîé ïîãðåøíîñòè.
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