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О Б Щ А Я ХАРАКТЕРИСТИКА Р А Б О Т Ы 

Актуальность темы. Благородные металлы незаменимы во многих областях 
промышленности, технологаи и медишшы, что обуслоативает необходимость раз­
работки методов их определения в различных объектах. В настоящее время для ин­
струментального определения благородных металлов широко применяют атомно-
абсорбционный метод с электротермической или пламенной атомизацией (ЭТААС 
и ПААС), масс-спектрометрический и ато.мно-эмиссионный методы с нндуктивно-
связаьшой плазмой (МС-ИСП и АЭС-ИСП), используют также реэтгенофлуорес-
центный (РФА) , нейтронно-активационный (НАА) и другие методы. Несмотря на 
высокую чувствительность современных методов, прямое определение благород­
ных металлов затруднено вследствие мешающего влияния матричных компонен­
тов. Наиболее сложной задачей является определение малых и ультрамалых со­
держаний благородных металлов при оценке месторождений и в продуктах перера­
ботки вторичного сырья, при контроле за уровнем зафязнений окружающей среды, 
анализе биологических и других материалов. Для отделения основной массы мак­
рокомпонентов используют предварительное концентрирование благородных ме­
таллов: пробирную плавку, осаждение и соосаждение, экстракционные и сорбци-
онные методы и др. Наиболее эффективным способом концентрирования благо­
родных металлов при анализе объектов сложного состава является сорбция ком-
плексообразующими сорбентами, в частности, сорбентами ПОЛИОРГС, обладаю­
щими селективными свойствами по отношению к золоту и платиновым металлам в 
кислых растворах. Однако существующие способы сорбционного концентрирова­
ния во многих случаях длительны, трудоемки и недостаточно эффективны. Боль­
шинство методик разработано применительно к солянокислым растворам. В то же 
время представляет интерес концентрирование благородных металлов из раство­
ров, получаемых при растворении анализируемых образцов в азотной кислоте или 
смесях кислот. Это обусловливает необходимость разработки способов концентри­
рования благородных металлов из растворов разного состава и использования 
приемов, позволяющих сократить время концентрирования, уменьшить возмож­
ность потерь и упростить подготовку полученных концентратов к последующему 
инструментальному определению. Использование микроволнового излучения и 
динамического концентрирования перспективно для совершенствования пробопод-
готовки при определении благородных металлов к-пмйннирпвя^н .̂̂ ;1ш метода.ми. 
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Современное микроволновое оборудование, предназначенное для химиче­
ского анализа, позволяет повысить эффективность сорбционного извлечения и со­
кратить время концентрирования благородных металлов. 

' Для динамического концентрирования наиболее эффективно использование 
волокнистых «наполненных» сорбентов ПОЛИОРГС,- обладающих высокой селек­
тивностью по отношению к благородным металлам, хорошими кинетическими 
свойствами и формой, удобной для концентрирования и последующего определе­
ния благородных металлов инструментальными методами, в том числе, непосред­
ственно на сорбенте. 

Цель работы - изучение возможности интенсификации концентрирования 
Au(III), Pd(II), Pt(lV), Rh(in), Ir(IV) и Ru(lV) комплексоЬбраЗующими сорбентами 
ПОЛИОРГС из солянокислых и азотнокислых растворов в условиях микроволно­
вого нагрева и изучение сорбции благородных металлов волокнистыми «наполнен­
ными» сорбентами ПОЛИОРГС; выбор условий группового концентрирования 
благородных металлов и оценка эффеетивности разработанных способов концен­
трирования при использовании в комбинированных методах анализа. 

Основные задачи работы: 
- изучение влияния микроволнового излучения на концентрирование благородных 

металлов сорбентами ПОЛИОРГС из солянокислых и азотнокислых растворов с 
целью сокращения времени и повышения степени извлечения благородных ме­
таллов, включая родий, иридий и рутений; 
• / I " :' 

- изучение концентрирования благородных металлов волокнистыми «наполненны­
ми» сорбентами ПОЛИОРГС из солянокислых и азотнокислых растворов с целью 
разработки способов динамического концентрирования; 

- применение микроволнового излучения для разложения сорбентов ПОЛИОРГС в 
азотной кислоте с целью упрощения подготовки концентрата к инструменталь­
ному определению благородных металлов; 

- изучение возможности Р Ф А определения благородных металлов после концен­
трирования на волокнистых «наполненных» сорбентах в виде фильтров; 

- применение разработанных способов концентрирования в комбинированных ме­
тодах определения благородных металлов в сочетании с ЭТАЛС, МС-ИСП. АЭС-
ИСП, Р Ф А , 



Научная новизна работы 
1. Разработан способ концентрирования Au(III), Pd(TI), Pt(IV). Rh(III). Ir(IV) и 

Ru(lV) в условиях микроволнового нагрева комплексообраз̂ тощим сорбентом 
ПОЛИОРГС 4 из солянокислых и азотнокислых растворов. 

2. Получены данные по извлечению благородных металлов из солянокислых и 
азотнокислых растворов волокнистыми «наполнентши» сорбентами 
ПОЛИОРГС 4-н, ПОЛИОРГС 17-н и ПОЛИОРГС 33-н и разработаны способы 
динамического концентрирования Au(III), Pd(II), Pt(IV) и Rh(III) для их после­
дующего определения инструментальными методами. 

3. Предложены схемы комбинированных методов определения благородных ме­
таллов с использованием новых приемов концентрирования и современных ме­
тодов определения (ЭТААС, МС-ИСП, АЭС-ИСП, РФА). 

Практическая значимость работы. Разработаны новые прие.мы пробопод-
готовки при определении благородных металлов, включающие сорбционное кон­
центрирование комплексообразующими сорбентами ПОЛИОРГС: концентрирова­
ние Au(III). Pd(II), Pt(IV), Rh(III), Ir(IV) и Ru(IV) мелкодисперсным сорбентом 
ПОЛИОРГС 4 в условиях микроволнового нагрева и динамическое концентриро­
вание Au(III), Pd(II), Pt(IV) и Rh(III) волокнистыми «наполненными» сорбентами 
ПОЛИОРГС 4-н, ПОЛИОРГС 17-н и ПОЛИОРГС 33-н. Предложены схемы комби­
нированных методов определения благородных металлов с использованием новых 
приемов пробоподготовки и показана эффективность разработанных способов кон­
центрирования при определении микроколичеств благородных металлов методами 
ЭТААС, МС-ИСП, АЭС-ИСП, РФА на примере анализа стандартных образцов со­
става различных руд, природных и промышленных объектов, фармацевтических 
препаратов и др. 

Положения, выносимые на защиту: 
- результаты изучения воздействия микроволнового излучения на концентрирова­
ние благородных металлов комплексообразующими сорбентами ПОЛИОРГС 4 и 
ПОЛИОРГС 3 и способы группового концентрирования благородных металлов 
сорбентом ПОЛИОРГС 4 из растворов НС1 и HNO3; 
- результаты изучения сорбционного концентрирования благородных металлов во­
локнистыми «наполненными» сорбентами ПОЛИОРГС 4-н, ПОЛИОРГС 17-н и 



ПОЛИОРГС 33-н и способы динамического концентрирования Au(III), Pd(II) и 
Pt(iy) из растворов НС1 сорбентами ПОЛИОРГС 4-н, ПОЛИОРГС 17-н и концен­
трирования Pd(II) из растворов HNO3 сорбентом ПОЛИОРГС 33-н; 

- способ микроволнового разложения сорбентов ПОЛИОРГС в азотной кислоте в 
микроволновой печи для последующего определения благородных металлов инст­
рументальными методами; 

- схемы комбинированных методов определения благородных металлов с исполь­
зованием новых приемов пробоподгртрвки при определении методами ЭТААС, 
ПААС. МС-ИСП, АЭС-ИСП, Р Ф А и результаты использования разработанных 
способов концентрирования при определении благородных металлов в стандарт­
ных образцах состава, природных и промышленных объектах и фармацевтических 
препаратах. 

Апробация работы. Основные результаты работы доложены на X V I I I Меж­
дународной Черняевской конференции по химии, аналитике и технологии плати-
новых металлов (Москва, 2006), International Congress on Analytical Sciences (ICAS-
2006, Moscow), Международном симпозиуме «Разделение и концентрирование в 
аналитической химии и радиохимии» (Краснодар, 2005), Всероссийской конфе­
ренции «Благородные металлы Сибири и Дальнего Востока» (Иркутск, 2005), «1п-
ternatinal Conference «Trends in Sample Preparation» (Graz, Austria, 2004), Всерос­
сийской конференции по аналитической химии «Аналитика России» (Москва, 
2004), V I I Всероссийской конференции «Аналитика Сибири и Дальнего Востока» 
(Новосибирск, 2004). X Международной конференции «Физико-химические осно­
вы ионообменных процессов» (Воронеж, 2004) 

Диссертационная работа выполнена в соответствии с планом НИР по на­
правлению «Аналитическая химия» при поддержке Фонда содействия отечествен­
ной науке (грант «Лучшие аспиранты РАН») и Российского фонда фундаменталь­
ных исследований (гранты № 06-03-32117 и 03-03-32923). 

Структура и объем работы. Диссертация состоит из введения, обзора лите­
ратуры (глава 1), экспериментальной части (главы 2 - 5), выводов и списка литера­
туры. Работа изложена на 112 страницах машинописного текста, содержит 23 таб­
лицы. 12 рисунков и 239 литературных ссылок. 
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ОСНОВНОЕ СОДЕРЖАНИЕ РАБОТЫ 
В обзоре лтгератлры рассмотрены работы по применению комбинирован­

ных методов определения благородных металлов, включающих сорбционное кон­
центрирование комплексообразующими. анионообменными и другими сорбентами. 
Приведены характеристики используемых сорбентов, способы выполнения сорб-
ционного концентрирования и подготовки концентрата к последующему определе­
нию благородных металлов инструментальными методами. Обсуждены особенно­
сти ЭТААС, ПААС, АЭС-ИСП, МС-ИСП методов при определении благородных 
металлов в различных объектах. Приведены примеры сорбционного концентриро­
вания в комбинированных методах определения благородных металлов, опублико­
ванные за период 1996 - 2005 гг. Отмечена необходимость совершенствования 
пробоподготовки при определении микроколичеств благородных металлов в объ­
ектах сложного состава. 

Используемые растворы, сорбенты, методика эксперимента и оборудование 
Растворы благородных металлов с концентрацией 1 - 3 мг/мл получали рас­

творением точных навесок HAUCI4, PdCb, Н2[Р1С1б], RhCb, (МН4)2[1гС1б] квалифи­
кации ч. в 6 М НС1. Использовали также стандартные растворы Au(III), Pd(II), 
Pt(IV), Rh(III) и Ir(IV) с концентрацией 1 мг/мл в 3 - 10 %-ной НС! фирмы 
«SIGMA» (Германия); растворы нитрата пш1ладия(11) (4.97 г/л в 1 М I-INOj) и нит­
рата родия(111) (5.24 г/л в 2 М HNO3) ОАО «Аурат» (Московский химический завод 
им. Войкова). Перед сорбцией исходные растворы разбавляли соляной или азотной 
кислотами соответствующей концентрации, приготовленными из конц. НС1 и 
HNO3 квалификации х.ч. и осч. Концентрация металлов в модельных растворах со­
ставляла 0.5 - 20 мкг/мл, концентрация кислот НС1 и HNO3 - 1 - 4 М. 

В работе использовали полимерные комплексообразующие сорбенты марки 
ПОЛИОРГС: мелкодисперсные сорбенты ПОЛИОРГС 3 и ПОЛИОРГС 4 и волок­
нистые «наполненные» сорбенты ПОЛИОРГС 4-н, ПОЛИОРГС 17-н и 
ПОЛИОРГС 33-н (в качестве наполнителей использовали сорбенты ПОЛИОРГС 4, 
ПОЛИОРГС 17 и ПОЛИОРГС 33). В табл. 1 приведены хараюгеристики и комплек­
сообразующие группы используемых сорбентов. 

Сорбенты ПОЛИОРГС 3, ПОЛИОРГС 4 и наполнители сорбентов 
ПОЛИОРГС 4-н, ПОЛИОРГС 17-н и ПОЛИОРГС 33-н синтезированы в ГЕОХИ 
РАН. Волокнистые «наполненные» сорбенты изготовлены по специальной техно-



логии во В Н И И С В (г. Тверь) и представляют собой нетканое полотно из тонких 
пористых полиакрилоиитрильных волокон, внутри которых прочно удерживается 
наполнитель. Мелкодисперсные сорбенты и волокнистые «наполненные» сорбенты 
использовали для проведения сорбции в статическом и динамическом режимах. 

Таблица 1. Используемые сорбенты 

Форма сорбента 

Мелкодисперсный 
порошок 

размер частиц 30 - 100 мкм 

Волокнистый 
«наполненный» материал 

толщина нити 30-100 мкм, 
размер частиц наполнителя 
10-30 мкм, 
степень наполнения 50 %, 
поверхностная плотность 
80-120г/м^ 

Название сорбента 

ПОЛИОРГС 3 • 

ПОЛИОРГС 4' 

ПОЛИОРГС 4-п • 

ПОЛИОРГС 17-н • 

ПОЛИОРГС 33-н " 

Комплексообразующие 
группы 

- N ^ \=1 
СНз 
1 

\J 
(СН,) СНз 

1 
- N ^ 

\ / 
НзС (СНз) 

— С — МНг — NH 
II 1 
NOH NH2 

Примечание: *) на основе гранулированного сополимера хлорметилированного стирола и 
дивинилбензола (10 %) макропористой структуры, 

**) на основе порошкообразного сополимера акрилонитрила и метакрилата (9%). 

Изучение сорбции в статических условиях проводили при комнатной тем­
пературе (20 - 25 "С), при термическом нагреве (кипячение раствора с сорбентом. 
~ 100 °С) и при микроволновом нагреве в закрытых тефлоновых сосудах 
(120 - 140 ' С ) . Объем раствора составлял 25 или 50 мл, соотношение объема рас­
твора {V, мл) к массе сорбента (т, г) составляло 500 или 1000, Сорбент массой от 
0.025 до 0.050 г выдерживали в течение 15 мин в растворе соляной или азотной ки­
слоты соответствующей концентрации для набухания и затем помещали в раствор, 
содержащий исследуемые металлы. При комнатной температуре раствор с сорбен­
том перемешивали на шейкере. при термическом нагреве - кипятили на электро­
плитке, при микроволновом нагреве раствор с сорбентом помещали в микроволно­
вую печь. Время концентрирования составляло 10-120 мин. 

Изучение сорбции в динамических условиях проводили при комнат1юй 
температуре пропусканием раствора через слой волокнистого «наполненного» сор-
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бента в виде дисков (фильтров). Диски диаметром 2.5 - 4.0 см и общей массой 
0.04 - 0.40 г предварительно выдерживали в течение 15 мин в растворе соляной 
или азотной кислоты соответств>тощей концентрации для набухания и затем укла­
дывали на перфорированную поверхность в специальн>то ячейку (без зак-репления 
слоя). Высота слоя сорбента в набухшем состоянии составляла 0.08 - 0.32 см. Рас­
твор объемом 25-100 мл, содержащий исследуемые металлы, прокачивали с по­
мощью перистальтического насоса по каплям в центр диска. Скорость пропускания 
раствора составляла 0.25 - 4 мл/мий. 

Подготовка концентрата к определению. После концентрирования сор­
бент растворяли или выполняли определение непосредственно на твердой фазе. 
Растворение сорбента проводили в микроволновой печи при 240 ° С в смеси конц. 
HNO3 с водой. При термическо.м нагреве сорбент разлагали кипячением со смесью 
кислот ЬШОз:НС104:Н2804 = 2:1:1. В отдельных экспериментах сорбент озоляли в 
муфеле при 400 - 500 ° С , растворяли остаток в смеси НС1:НМ0з = 3:1 и после вы­
паривания - в 1 М НС1. Для определения металлов на твердой фазе диски сорбента 
высушивали на воздухе и прессовали; тонкий слой-сорбента использовали для оп­
ределения без прессования. 

Анализируемые образцы: международный стандартный образец состава 
платиновой руды S A R M - 7В, стандартные образцы состава сульфидных медно-
никелевых руд В Т - 1 и В П - 1, никелевого концентрата К Н - 1, «хвостов» обога­
щения Х О - 1 , пирротиновой руды РП-4 и «хвостов» флотации золотомышьякови-
стой углеродсодержащей сульфидной руды (СОП ЗСХ-2-99), стандартные образцы 
благородных металлов на медной основе ГСО № № 931-76, 934-76 и фармацевтиче­
ские препараты на основе лактозы растворяли в смеси кислот (HCl+HNOj+HF) или 
в конц. НЫОз при нагревании или в микроволновой печи. Для концентрирования 
готовили растворы в 1 М НС! или 1 М HNO3. 

Определение концентрации металлов проводили в растворах до и после 
сорбции методами ЭТДАС, АЭС-ИСП и спектрофотометрическим методом, а так­
же в фазе сорбента после сорбции методо.м Р Ф А . Степень извлечения рассчитыва­
ли по соотношению количества металлов в фазе сорбента и в исходном растворе. 

Аппаратура. Определение методом Э Т А А С проводили на спектрометре 
«SOLAAR MQZ» (Thermo Electron Соф., USA) с зеемановской (для Аи, Pd и Pt) и 
дейтериевой (для Rh, Ir и Ru) коррекцией фонового поглощения. В качестве источ-
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ников излучения использовали лампы с полым катодом на золото, палладии, пла­
тину, родий, иридий, рутений. Сигнал измеряли по высоте пика; использовали гра­
фитовые печи с пиропокрытием. 

Определение методом АЭС-ИСП проводили на спектрометре «IRIS Intrepid 
I I X D L » (Thermo Electron Corp., USA) с радиальным и аксиальным наблюдением. 

Определение методом Р Ф А проводили на волновом спектрометре «Axios 
Advanced» (PANanalytical (Philips Analytical), Голландия), оснащенном рентгенов­
ской трубкой с Rh-анодом мощностью до 4 кВт и кристалл-анализатором LiF 220. 
В отдельных экспериментах использовали кристалл-дифракционный сканирующий 
спектрометр «Спектроскан-U» (Санкт-Петербург, Россия) с молибденовым анодом 
(4 Вт). 

Спектрофотометрическое определение проводили на спектрофото.метре 
«Specord М 40» (Karl Zeiss, Германия) в присутствии хлорида олова. Оптическую 
плотность окрашенных соединений палладия, платины и родия измеряли в кюветах 
с толщиной слоя поглощения 5 см. 

В экспериментах использовали микроволновую печь «MARS-5» ( С Е М Corp., 
U S A ) мощностью 1200 Вт, снабженную закрытыми сосудами ХР-1500 Plus (теф­
лон® ТЕМ) емкостью 100 мл, рассчитанными для работы при температуре до 300 
° С под давлением до 100 атм. Микроволновая печь «MARS-5» оборудована опто­
волоконным зондом RTP-300 Plus для измерения температуры (с погрешностью 
определения ДГ= 2 °С) и датчиком контроля давления ESP-1500 Plus. В отдельных 
экспериментах использовали микроволновую печь «MDS-2000» (СЕМ Corp., USA). 

Для прокачивания раствора через слой сорбента использовали перистальти­
ческие насосы «Росаналит» (Россия) и «РР 304» (Zalimp. Польша); для перемеши­
вания раствора с сорбентом использовали шейкер «Labotec» (Польша); для озоле-
ния сорбентов использовали камерную электропечь «Термикс-СНОЛ-2.2,5.1.8/10-
ИЗ» (Россия) мощностью 2.5 кВт. 

КОНЦЕНТРИРОВАНИЕ БЛАГОРОДНЫХ МЕТАЛЛОВ 
СОРБЕНТОМ ПОЛИОРГС 4 В УСЛОВИЯХ МИКРОВОЛНОВОГО НАГРЕВА 

Ранее на примере сорбции Pd(II). Pt(IV) и Rh(III) сорбентом ПОЛИОРГС 4 из 
солянокислых растворов была показана возможность повьниения эффективности 
сорбции под воздействием микроволнового излучения в открытых сосудах. В дан­
ной работе изучено концентрирование Au(III), Pd(II), Pt(IV), Rh(III). Ir(IV) и Ru(lV) 
из солянокислых и азотнокислых растворов в условиях микроволнового нагрева с 
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использованпем закрытых систем. Дтя этого были выбраны сорбенты ПОЛИОРГС 
4 (с 3(5)-мет1шпирззольнымн фуппами) и ПОЛИОРГС 3 (с илшдазольнымн труп­
пами), полученные на полимерной матрице сополимера стирола с дивинилбензо-
лом и обладающие достаточной термической и химической устойчивостью в кис­
лых растворах при высоких температурах в микроволновом поле. 

Изучение сорбции благородных ягеталлов из растворов H C I 
и выбор условпй концентрирования 

Предварительные эксперименты по концентрированию благородных метал­
лов из 1 М НС1 сорбентом ПОЛИОРГС 4 при комнатной температуре и при терми­
ческом нагреве показали, что золото и палладий полностью сорбируются при ком­
натной температуре за время контакта раствора с сорбентом 15 мин, полное извле­
чение платины достигается при иагревании в течение 30 - 60 мин, количественное 
извлечение родия, иридия и рутения достигается в течение 2-х ч . Изучение влияния 
микроволнового излучения в зависимости от времени контакта фаз и температуры 
проводили на примере сорбции Rh(III) как наиболее трудносорбируемого металла 
платиновой группы. Экспериментальные данные по извлечению родия в условиях 
микроволнового нагрева приведены в табл. 2. 

Таблица 2. Концентрирование Rh(lll) в условиях микроволнового 

нагрева при различных температурах и времени контакта фаз 

Ш HCI, ПОЛИОРГС 4, объем раствора 50 мл, масса сорбента 0.05 г 
Время, контакта, 

!• мин 

. •• 1 0 

.; 15 
• . > 3 0 

60 

Степень извлечения^ % • „.. 
120 °С • 

54 ', 
67 '" 
76 

: 91 

130 °С 
70 
90 
92 
96 

140 "С 
-

72 
65 
-

Полученные данные показали, что максимальная степень извлечения родия 
сорбентом ПОЛИОРГС 4 за время контакта фаз 15 мин достигается при 130 ° С ; при 
140 ° С степень извлечения родия существенно снижается, что, вероятно, связано с 
частичной деструкцией сорбента. Повышение степени извлечения родия и сокра­
щение времени концентрирования под воздействием микроволнового излучения, 
по-видимому, обусловлено как тепловыми, так и нетепловыми эффектами. Боль­
шой вклад вносит высокая температура (130 "С), достигаемая при проведении 
сорбции в закрытой системе при повышенном давлении. Кроме того, воздействие 
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электромагнитного поля может приводить к разрушеншо гидратных оболочек ио­
нов, лабилизации внутренней координационной сферы комплексов родия в раство­
ре, устранять стерические препятствия и, таким образом, облегчать взаимодействие 
металла с функциональными группами сорбента ПОЛИОРГС 4. 

В условиях наиболее полного извлечения родия проведены эксперименты по 
концентрированию других благородных металлов. Полученные данные приведены 
в табл. 3. 

Таблица 3. Концентрирование благородных металлов s условиях 
микроволнового нагрева 

Ш HCI, ПОЛИОРГС 4, объем раствора 50 мл, масса сорбента 0.05 г, 
130 "С, время контакта фаз 15 мин 

Металл 
Степень 
извлечения,% 

Аи(П1) 

100 

Pd(II) 

100 

Pt(IV) 

98 

Rh(III) 

90 

Ir(IV) 

99 

Ru(IV) 

80 

Результаты изучения концентрирования благородных металлов сорбентом 
ПОЛИОРГС 4 под воздействием микроволнового излучения и данные, полученные 
ранее по концентрированию благородных металлов в обычных условиях, представ­
лены на рис. 1. На основании проведенных исследований сделан вывод, что в усло­
виях микроволнового нагрева в течение 15 мин достигается групповое концентри­
рование благородных металлов из растворов 1 М НС1. 

без нагревания 
(20 "С) 

термический нагрев 
(100 °С) 

микроволновый нагрев 
(130 °С) 

— - - р — (̂щ,. _ 

Ё Ш У 
' I"' ЛыМкЛЯвЛЛя^У' ; ffTrii'L Au Pd Ft Rh Ir Ru Au Pd Pt Rh Ir Ru Au Pd Ft Rh Ir Ru 

Рис. 1 . Степень извлечения (%) благородных металлов мелкодисперсным 
сорбентом ПОЛИОРГС 4 из солянокислых растворов; 1 М HCI, время контакта фаз 
15 мин, объем раствора 50 мл, масса сорбента 0.05 г 

Выбраны условия группового концентрирования Au(III). Pd(II), Pt(IV), 
Rh(III), Ir(IV) и Ru(IV) сорбентом ПОЛИОРГС 4 из растворов 1 М НСГ под воздей­
ствием микроволнового излучения: объем раствора 50 мл, масса сорбента 0.05 г. 
130 "С, время контакта фаз 15 мин, 
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Изучение сорбции благородных металлов из растворов H N O j 
и выбор условий концентрнровання 

Концентрирование благородных металлов из азотнокислых растворов пред­
ставляет интерес, поскольку при растворении аналгоируемых образцов, особенно с 
высоким содержанием органических веществ, часто используется азотная кислота. 
Однако сорбционное концентрирование благородных металлов из азотнокислых 
растворов используется редко. Возможность применения сорбентов ПОЛИОРГС 
для этих целей ранее не изучалась. 

Проведенные эксперименты по концентрированию благородных металлов 
сорбентом ПОЛИОРГС 4 из растворов HNO3 показали, что золото и палладий 
практически полностью сорбируются при комнатной температуре в широком диа­
пазоне концентраций азотной кислоты. Степень извлечения платины существенно 
уменьшается с увеличением концентрациц.НЫОз. Родий, иридий и рутений при 
комнатной температуре не сорбируются, а при нагревании их извлечение не пре­
вышает 30 %. Изучение влияния микроволнрвого,излучения на степень извлечения 
благородных металлов проводили из растворов 1 М HNOj на примере сорбции пла­
тины и родия. Проведены эксперименты по извлечению этих элементов в условиях, 
выбранных для концентрирования благородны?^ металлов из растворов 1 М ПС1: 
130 °С, время крнтакта фаз 15 мин. Установлено, что степень извлечения платины 
и родия при этом существенно возрастает: до 100 % и 86 % соответственно. Б этих 
же условиях получены данные по степени извлечения других благородных метал­
лов (табл. 4). 

Таблица 4. Концентрирование благородных металлов 
под воздействием микроволнового излучения 

1М HNOo, ПОЛИОРГС 4, объем раствора 50 мл, масса сорбента 0.05 г, 
130 "С, время контакта фаз 15 мин 

Металл 
Степень 
извлечения, % 

Au(III) 

100 

Pd(II) 

100 

ptav) 
98 

Rh(IH) 

86 

Ir(IV) 

75 

Ru(lV) 

36 

Как показывают приведенные данные, в выбранных условиях иридий и ру­
тений сорбируются не полностью. Возможно, это связано с тем, что в азотнокис­
лых растворах иридий и рутений образуют комплексные формы, слабо взаимодей­
ствующие с функциональными группами сорбента ПОЛИОРГС 4, и для их лабили-
зации фебуется более высокая температура или более длительное время контакта 
фаз, что может привести к частичному разложению сорбента. 
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Сравнительные данные по концентрированию благородных металлов в раз­
личных условиях приведены на рис. 2. 

без нагревания 
(20 -С) 

термический нагрев 
(100 °С) 

микроволновый нагрев 
(130 °С) 

Аи Pd Ft Rh Ir Ru Au Pd Pt Rh Ir Ru Au Pd Pt Rh Ir Ru 

Рис. 2. Степень извлечения (%) благородных металлов мелкодисперсным 
сорбентом ПОЛИОРГС 4 из азотнокислых растворов; 1М НЫОз, время контакта 
фаз 15 мин, объем раствора 50 мл, масса сорбента 0.05 г 

На основании полученных данных выбраны условия группового концентри­
рования 'Au(III), Pd(II), Pt(IV) и Rh(III) и1з растворов 1 М HNO3 сорбентом 
ПОЛИОРГС 4 под воздействием микроволйового излучения: объем раствора 50 мл, 
масса сорбента 0.05 г, 130 °С, время конта1Ста фаз 15 мин. 

Изучение влияния микроволнового излучения на концентрирование благо­
родных металлов сорбентом ПОЛИОРГС 4 показало, что их количественное извле­
чение достигается в течение 15 мин при 130 "С при использовании закрытых сосу­
дов. Выбраны условия концентрирования Au(III), Pd(ll), Pt(IV). Rh(IIl), Ir(IV) и 
Ru(IV) из растворов 1 М HCl и концентрирования Au(III), Pd(II), Pt(IV) и Rh(III) из 
растворов 1 М HNO3. 

КОНЦЕНТРИРОВАНИЕ БЛАГОРОДНЫХ МЕТАЛЛОВ 
ВОЛОКНИСТЫМИ «НАПОЛНЕННЫМИ» СОРБЕНТАМИ ПОЛИОРГС 
Волокнистые «наполненные» материалы в отличие от других типов волок­

нистых сорбентов представляют собой композицию из двух полимеров: тонких по­
ристых полиакрилонитрильных волокон и мелкодисперсного наполнителя. Волок­
нистые «наполненные» сорбенты ПОЛИОРГС характеризуются высокой селектив­
ностью по отношению к благородным металлам, хорошими кинетическими свойст­
вами и удобной для применения формой в виде нетканого полотна. Наиболее пол­
но изучены свойства сорбентов ПОЛИОРГС 17-н для концентрирования Pd(II) и 
Pt(IV) и сорбентй ПОЛИОРГС 33-н для концентрирования Pd(Il) из солянокислых 
растворов. В данной работе изучено поведение Au(lII), Pd(Il), Pt(IV), Rh(IIl), Ir(IV) 
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и Ru(IV) при сорбции в статических и динамических условиях сорбентами 
ПОЛИОРГС 4-н и ПОЛИОРГС 17-н из солянокислых и азотнокислых растворов. 
Изучена также сорбция Pd(II) сорбентом ПОЛИОРГС 33-н из азотнокислых рас­
творов. 

Изучение сорбции благородных металлов сорбентами 
П О Л И О Р Г С 4-н и П О Л И О Р Г С 17-н из растворов H C I 

Ранее было показано, что золото, платина и палладий полностью сорбируют­
ся из растворов I - 3 М НС1 сорбентами ПОЛИОРГС 4-н и ПОЛИОРГС 17-н в ста­
тических условиях. Исследована также сорбция платины и палладия из солянокис­
лых растворов сорбентами ПОЛИОРГС 4-н, ПОЛИОРГС 17-н и ПОЛИОРГС 33-н в 
динамических условиях. В данной работе изучено поведение родия, иридия и руте­
ния при сорбции из растворов 1 М ИС1 сорбентами ПОЛИОРГС 4-н и ПОЛИОРГС 
17-н при комнатной температуре и при аагревании (~100 °С) . Установлено, что 
Rh(III), Ir(IV) и Ru(IV), присутствующие в солянокислых растворах в виде кинети­
чески инертных комплексов, практически не сорбируются сорбентами ПОЛИОРГС 
в обычных условиях, а при нагревании степень их извлечения не превьпиает 40 %. 

С целью повышения степени извлечения родия была изучена сорбция Rh(III) 
в присутствии хлорида олова. Из литературных данных известно, что извлечение 
родия из солянокислых растворов в присутствии SnCla существенно повышается. 
Например, при использовании анионообменных сорбентов, модифицированного 
хцтозана, полиуретановых пен и других сорбентов извлечение родия в присутствии 
SnCb повышается до 80-100 %. По мнению авторов, это обусловлено образовани­
ем оловохлоридных анионных комплексов родия, являющихся более лабильными 
при сорбции и экстракции. При этом отмечено, степень извлечения родия зависит 
от концентрации SnC^ в растворе. Эксперименты по концентрированию родия 
сорбентами ПОЛИОРГС 4-н и ПОЛИОРГС 17-н в присутствии SnCb показали, что 
при добавлении в раствор хлорида олова степень извлечения Rh(in) существенно 
возрастает. Наиболее полное извлечение родия обеспечивается при концентрации 
SnClj > 0.05 М . Изучено также влияние хлорида олова на концентрирование плати­
ны и палладия при сорбции сорбентом ПОЛИОРГС 17-н. Установлено, что SnC^ 
практически не влияет на извлечение платины, а степень извлечения палладия су­
щественно уменьшается. Сорбцию иридия и рутения в присутствии SnCb не иссле­
довали, поскольку в этих условиях возможно восстановление Ir(IV) и Ru(lV), что 
существенно уменьшает степень их извлечения сорбентами ПОЛИОРГС. 
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Изучение сорбции благородных металлов в динамическом режиме проводи­
ли в условиях, выбранных ранее для концентрирования Pd(II) и Pt(IV): 1 М HCI, 
объем раствора 100 мя. масса сорбента (/и) 0.16 - 0.36 г (4 фильтра диаметром 
2.5 см или 3 фш1ьтра диаметром 4 см), высота слоя 0.24 - 0.32 см. скорость пропус­
кания раствора 1 - 2 мл/мин. В табл. 5 приведены результаты по извлечению Pd(II), 
Pt(IV), lyi(III) и Аи(П1) в этих условиях. Поскольку полное концентрирование ро­
дия достигается только в присутствии хлорида олова, при необходимости фуппо-
вого концентрирования благородных металлов в динамических условиях вначале 
раствор пропускают через слой сорбента ПОЛИОРГС 4-н или ПОЛИОРГС 17-н 
для концентрирования Au(III), Pd(II) и Pt(IV), затем к эффлюенту добавляют хло­
рид олова до 0.1 М SnCl2 и пропускают раствор через тот же или другой слой сор­
бента для концентрирования родия. 

Таблица 5. Концентрирование благородных металлов сорбентами 
ПОЛИОРГС 4-н и ПОЛИОРГС 17-н в динамическом режиме 

Ш HCI, объем раствора 100 мл, [Мв]=2 мкг/мп, 
скорость пропускания раствора 1 -2 мл/мин 

' Сорбент 
. - . 1 1 • 

ПОЛИОРГС 4-н 

ПОЛИОРГС 17-11 

Количество 
фильтров 

4 фильтра 0 2.5 см 
(от = 0.16 г) 

3 фильтра 0 4 см 
(т = 0.3бг) 

4 фильтра 0 2.5 см 
(т = 0Л6г), 

3 фильтра 0 4 см 
(W = 0.36 г) • 

Степень извлечения, % 
Аи(П1) 

97 

98 

99 

99 

Pd(U) 
96 

100 

97 

99 

Pt(IV) 

95 

98 

98 

99 

Rh(in)' 
90 

98 

98 

100 

•).В присутствии 0.1 М SnClz, ,.. .,; ,, 

На основании изучения сорбции благородных металлов волокнистыми «на­
полненными» сорбентами в статических и динамических условиях показана воз­
можность концентрирования Аи(1П), Pd(II), Pt(IV) и Rh(III) из растворов 1 М НС1 
сорбентами ПОЛИОРГС 4-н и ПОЛИОРГС 17-н в динамическом режиме. 

Изучение сорбции благородных металлов сорбентами 
ПОЛИОРГС 4-н, ПОЛИОРГС 17-н и ПОЛИОРГС 33-н из растворов HNO3 

Сорбция благородных металлов волокнистыми «наполненными» сорбентами 
ПОЛИОРГС из азотнокислых растворов ранее не исследовалась. Изучение поведе­
ния' золота, палладия и платины при сорбции сорбентами ПОЛИОРГС 4-н и 
ПОЛИОРГС 17-н из растворов 1 - 3 М HNO3 показало, что золото и палладий пол-
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ностыо сорбируются при комнатной температуре, а наиболее полное извлечение 
платины достигается из растворов 1 М HNO3 только при нагревании в течение 1 ч. 
В связи с этим эксперименты по динамическому концентрированию из азотнокис­
лых растворов проводили на примере Au(III) и Pd(ll). В табл. 6 приведены резуль­
таты по динамическому концентрированию Au(III) и Pd(II) сорбентами 
ПОЛИОРГС 4-н и ПОЛИОРГС 17-н из азотнокислых и смешанных растворов 
HNOj + НС1. 

Таблица 6. Концентрирование Au(lll) и Pd(ll) сорбентами 
ПОЛИОРГС 4-н и ПОЛИОРГС 17-н в динамическом режиме 

Объем раствора 25 мл, масса сорбента 0.04 г. (1 фильтр 02.5 см), 
скорость пропускания раствора 0.25 мл/мин, {Ме}=1 мкг/мл 

Раствор 

IMHNOj 
ЗМ HN03 

IMHNOj+lMHCl 
I.2MHNO3 + 3.6MHCI 
3.6MHNO3+I.2MHCI 

Степень извлечения, % 
ПОЛИОРГС 4-н 

А11(Ш) 

86 
90 
95 
98 
98 

Pd(II) 
99 
99 
98 
100 
100 

ПОЛИОРГС 17-н 
Аи(П1) 

90 
98 
95 
99 
98 

Pd(n) 
100 
99 
99 
98 
100 

Полученные данные показали возможность концентрирования золота и пал­
ладия как из азотнокислых, так и смешанных растворов, что позволяет проводить 
их концентрирование непосредственно из растворов, получаемых после разложе­
ния анализируемых образцов в азотной кислоте или растворах HNOj + НС1 (на­
пример, при использовании для разложения царской водки или «обратной» цар­
ской водки). . . 

Для извлечения палладия из- азотнокислых растворов использовали также 
сорбент ПОЛИОРГС 33-н, обладающий селеетивностью по отношению к Pd(n) при 
сорбции из солянокислых растворов. Проведенные I'jKcnepHMeHTbi по сорбции пал­
ладия из азотнокислых растворов показали, что сорбент ПОЛИОРГС 33-н полно­
стью извлекает палладий из 1 - 2 М HNOj и обладает хорошими кинетическими 
свойства.мн: полное концентрирование палладия достигается за время контаста фаз 
15 мин. Это позволяет использовать сорбент ПОЛИОРГС 33-н для динамического 
концентрирования палладия. В табл. 7 представлены результаты по концентриро­
ванию палладия в динамическом режиме из азотнокислых растворов различного 
объема (25 - 1000 мл) при скорости пропускания раствора 1 - 4 мл/мин. 
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Таблица 7. Степень извлечения (%) Pd(ll) сорбентом ПОЛИОРГС 33-н 
из азотнокислых растворов в динамическом режиме 

1-2МHNOs, диаметр фильтра 2.5см 

Условия концентрирования 

Масса сорбента, г 
(количество фильтров) 

о:о5 (1) 

0.10-0.12(2) 

• o!l6-0.!8(3) 

Объем 
раствора, мл 

25 
50 
100 
100 
200 
800* 

1000* 

Скорость 
пропускания 

раствора, 
мл/мин 

1-2 

1-2 

3-4 

Степень 
извлечения,% 

100 
99 
99 
98 
96 
94 
95 

Полученные данные показали возможность полного извлечейия палладия из 
азотнокислых растворов на фильтрах сорбента ПОЛИОРГС ЗЗ-н в динамических 
условиях, что может быть использовано для концентрирования палладия из рас­
творов, полученных после растворения анализируемых образцов в азотной кислоте. 

ПРИМЕНЕНИЕ РАЗРАБОТАННЫХ СПОСОБОВ КОНЦЕНТРИРОВАНИЯ 
В КОМБИНИРОВАННЫХ МЕТОДАХ ОПРЕДЕЛЕНИЯ 

БЛАГОРОДНЫХ МЕТАЛЛОВ 

Использованные в данной работе сорбенты ПОЛИОРГС 4, ПОЛИОРГС 4-н, 
ПОЛИОРГС 17-н и ПОЛИОРГС 33-н характеризуются высокой селективностью по 
отношению IК'благородным металлам. Так, на примере концентрирования сорбен­
том ПОЛИОРГС 17-н при определении благородных металлов в продуктах перера­
ботки медно-никелевых руд ранее было показано, что содержание Fe, Си, Ni и дру­
гих макрокомП'оиентов в сорбенте после концентрирования не превышает 0.1 
мкг/мл. Это позволяет избежать мешающего влияния сопутствующих элементов 
при определении микроколичеств благородных металлов инструментальными ме­
тодами. Разработанные методики сорбционного концентрирования благородных 
.металлов в условиях микроволнового нагрева и с использованием волокнистых 
«наполненных» сорбентов характеризуются экспрессностью и простотой выполне­
ния. 

На основе разработанных способов концентрирования предложены схемы 
комбинированных методов определения благородных металлов в сочетании с 
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ЭТААС. ПААС. МС-ИСП, АЭС-ИСП и Р Ф А , которые были опробованы при опре­
делении благородных металлов в стандартных образцах состава различных руд. 
промышленных продуктах и других объектах. Схемы включают растворение ана­
лизируемого образца, концентрирование сорбентами ПОЛИОРГС и способы под­
готовки концентрата к последующему определению. Для разложения сорбентов 
могут быть использованы традиционные методы: озоление сорбента с последую­
щим растворением остатка или кипячение сорбента со смесью кислот («мокрое» 
озоление). В данной работе применен экспрессный и простой способ разложения 
сорбентов в микроволновой печи в азотной кислоте. Определение благородных ме­
таллов после концентрирования может проводиться в растворе после разложения 
сорбента или непосредственно на волокнистых «наполненных» сорбентах методом 
Р Ф А , а также известным приемом дозирования суспензии сорбента в атомизатор 
при определении методом ЭТААС. 

Концентрирование Au(l l l ) , Pd(II) , P t ( IV) , Rh( I I I ) и I r ( IV) сорбентом 
П О Л И О Р Г С 4 в условиях микроволнового нагрева при их.определении 

методами Э Т А А С и А Э С - И С П 

Концентрирование благородных металлов под воздействием микроволново­
го излучения использовали при анализе международного стандартного образца 
платиновой руды SARM-7B, стандартных образцов сульфидной медрю-никелевой 
руды ВТ-1 и сплавов на медной основе ГСО №№ 931-76, 934-76. Для анализа ис­
пользовали образцы массой 1 г, которые растворяли в кислотах известными спосо­
бами. После растворения и кипячения растворов с «царской водкой» и конц. ИС1 
полученный раствор в 1 М НС1 объемом 50 мл помещали в тефлоновый сосуд, до­
бавляли мелкодисперсный сорбент ПОЛИОРГС 4 массой 0.05 г, закрывали сосуд и 
помещали в микроволновую печь. Раствор с сорбентом выдерживали в течение 
15 мин при температуре 130 ° С . После концентрирования благородных металлов 
сорбент отделяли от раствора и растворяли в 6 мл конц. HNO3 (с добавлением 2 мл 
воды) в микроволновой печи при температуре 240 °С или озоляли в муфельной пе­
чи при температуре 400 - 500 °С . В полученных после разложения сорбентов рас­
творах определяли благородные металлы методами ЭТААС и АЭС-ИСП. При оп­
ределении благородных металлов в сплавах на медной основе образцы массой 0.2 г 
растворяли в конц. HNO3 при нагревании и проводили концентрирование из рас­
твора 1 М HNO3 объемом 50 мл в условиях, приведенных выше. Результаты опре­
деления благородных металлов приведены в табл. 8. 
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Таблица 8, Результаты определения благородных металлов в стандартных 
образцах-состава после концентрирования сорбентом ПОЛИОРГС 4 

в условиях мифоволнового нафева (из 1 М HCI ^^ и 1 М HNOs ^^) 

Образец 

SARM-7B '̂  

BT-I " 

Г С О № 
934-76 " 

Г С О № 
931-76^', 

Метод 
определе­

ния 

ЭТААС 

ЭТААС 

АЭС-ИСП 

ЭТААС 

АЭС-ИСП 

Найдено. с-Ю"" %. и = 3. /> = 0.95 

Аи 

0.27 ±0.02* 

0.26±0.0Г 

0.26 ±0.04* 

0.22 ±0.01 

0.30 ± 0.05 • 

5.0 ±1.0' 

4.3 ±1.4 

93 ±7* 

94±8 

Pd 

I.S4±0.03* 

1.56 ±0.03 

6.40 ±0.45* 

6.29 ±0.59 

6.79 ±0.15 

• "49 ±2* 

49 ±3 

1000 ±100* 

994 ±13 

Pt 

3.74 ±0.05* 

3.69 ± 0.08 

2.55 ± 0.34* 

2.30 ±0.17 

2.44 ±0.22 

15 ±2* 

13+1 

300 ±20* 

308 ± 30 

Rh 

024 ±0.0 Г 

0.23 ± 0.09 

-
-
-

4.9 ± 0.3* 

4.7 * 0.2 

100 ±10* 

91 ±5 

1г 

0.09 ±0.01* 

0.08 ± 0.04 

-
-
-

5.0 ± 0.4* 

4.9 ±0.7 

90 ±10* 

89 ±12 

*) паспортные данные. 

Удовлетворительное совпадение экспериментальных и паспортных данных 
показывает, что разработанный способ концентрирования сорбентом ПОЛИОРГС 4 
р условиях микроволнового нагрева может быть применен при определении благо­
родных металлов в различных объектах. Использование микроволнового излучения 
для концентрирования и растворения полученного концентрата упрощает пробо-
подготовку при определении благородных металлов инструментальными метода­
ми. 

Концентрирование Au(II I ) , Pd(II) и Pt ( IV) сорбентом П О Л И О Р Г С 17-н 
при их определении методами Э Т А А С , М С - И С П и А Э С - И С П 

в природных и промышленных объектах 

Концентрирование сорбентом ПОЛИОРГС 17-н было применено при анали­
зе стандартных образцов пирротиновой руды РП-4, «хвостов» обогащения Х О - 1 , 
«хвостов» флотации золотомышьяковистой углеродсодержащей сульфидной руды 
(СОП 3CX-i-99) и углей. Анализируемые образцы массой 0.10 - 0.25 г растворяли 
в кислотах, образцы с высоким содержанием органических веществ растворяли в 
азотной кислоте в микроволновой печи. Полученные растворы переводили в 
100 мл Г М НС1 и пропускали через слой сорбента ПОЛИОРГС 17-н .массой 0.16 г 
(4 фильтра диаметром 2.5 см; высота слоя 0.03 см) со скоростью 1 мл/мин. После 
концентрирования благородных металлов сорбент разлагали в растворе конц. 
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HNOi с водой (6:2) при 240 °С в микроволновой печи. Раствор концентрата разбав­
ляли водой до 10 мл и определяли благородные металлы методами ЭТААС. 
МС-ИСП и АЭС-ИСП. Полученные результаты приведены в табл. 9. 

Таблица 9. Результаты определения благородных металлов 
в различных образцах после динамического концентрирования 

сорбентом ПОЛИОРГС 17-н (из 1 М HCI) 

Образец 

«Хвосты» обогащения ХО-1 
(стандартный образец состава) 

Пирротиновая руда РП-4 
(стандартный образец состава) 

Уголь 

«Хвосты» флотации золотомышья-
ковистой углеродсодержащей 

сульфидной руды (СОП ЗСХ-2-99) 

Найдено, с-10^ %, n = i,P = 0.95 
Метод 

определения 

АЭС-ИСП 

МС-ИСП 

ЭТААС 

АЭС-ИСП 

МС-ИСП 

МС-ИСП 

Аи 

0.07 ±0.01 + 

0.08 ±0.01 

0.44 ± 0.07* 

0.38 ±0.06 

0.35 ±0.06 

0.40 ± 0.03 

0.38 ± 0.05 

-
-

Pd 

0.84 ±0.17* 

0.78 ±0.10 

17.6 ±0.6* 

14.6 + 0.8 

2.40 ±0.18 

2.24 ±0.11 

2.33 ± 0.20 

-
-

Pt 

0.43 ± 0.09* 

0.49 ± 0.09 

3.1 ±0.3* 

3.1 ±0.2 

0.39 ± 0.08 

0.43 ± 0.08 

0.36 ± 0.04 

0.80 ± 0.06* 

0.82 ± 0.05 

*) паспортные данные. 

Удовлетворительное совпадение экспериментальных и паспортных данных 
показывает, что концентрирование сорбентом ПОЛИОРГС 17-н в динамических 
условиях обеспечивает полное извлечение золота, палладия и платины и их отде­
ление от матричных элементов и может быть использовано при анализе объектов 
сложного состава. 

Концентрирование Au(III ) , Pd(II) и Pt(IV) сорбентом П О Л И О Р Г С 4-н 
при их определении методом Р Ф А в стандартных образцах состава 

Концентрирование сорбентом ПОЛИОРГС 4-н применено при определении 
Au(III), Pd(n) и Pt(IV) в стандартных образцах платиновой руды SARM-7B, суль­
фидных медно-никелевых руд ВТ-1 и В П - 1 , никелевого концентрата К Н - 1 . Анали­
зируемые образцы массой 1 г растворяли в кислотах, получали раствор объемом 
100 мл в 1М НС1 и пропускали через слой сорбента ПОЛИОРГС 4-н массой 0.3 г 
(3 фильтра диаметром 4 см. высота слоя 0.24 см) при скорости пропускания рас­
твора 2 мл/мин. После концентрирования сорбент высушивали на воздухе, прессо-



вали и проводили определение непосредственно в фазе сорбента методом Р Ф А . 
Полученные результаты приведены в табл. 10. 

Таблица 10. Результаты РФА определения благородных металлов 
в стандартных образцах состава после динамического концентрирования 

сорбентом ПОЛИОРГС 4-н (из 1 М HCI) 

Образец 

SARM-7B 

BT-I 

ВП-2 

КН-1 

Найдено. с-Ю" %, и = 3. Р 

Аи 
0.27 ±0.02* 

0.32 + 0.05 

0.26 ±0.04* 

0.32 ±0.05 

0.27 ±0.06* 

0.29 ± 0.07 

0.84 ± 0.09* 

1.12 ±0.09 

Pd 
1.54 ±0.03* 

1.2б±0.12 

6.40 ±0.45* 

6.65 ± 0.09 

6.63 ± 0.45* 

7.6 ± 0.2 

30.0 + 2.2* 

26.6 ±2.8 

= 0.95 

Pt 
3.74 ± 0.05* 

2.82 ± 0.07 

2.55 ± 0.34* 

2.41 ±0.04 

2.64 ±0.34* 

2.21 ±0.12 

8.6 ±0.3* 

8.3 ± 0.3 

*) паспортные данные. 

Полученные данные показали, что разработанный способ концентрирования 
золота, палладия и платины сорбентом ПОЛИОРГС 4-н в динамических условиях 
может быть использовании при их определении непосредственно на твердой фазе 
методом Р Ф А , что существенно упрощает пробоподготовку. 

Концентрирование Pd(II) сорбентом П О Л И О Р Г С 33-н 
при определении методом Р Ф А в фармацевтических препаратах 

В связи с широким использованием платиновых металлов в фармацевтиче­
ской промышленности актуальна разработка надежных методов определения ма­
лых содержаний этих элементов в лекарственных препаратах. На примере анализа 
лекарственных препаратов на основе лактозы нами было показано, что динамиче­
ское концентрирование сорбентом ПОЛИОРГС 33-н позволяет существенно сни­
зить пределы обнаружения палладия методом Р Ф А . 

Предварительными экспериментами было установлено, что после разложе­
ния пробы в азотной кислоте при комнатной температуре и при нагревании палла­
дий сорбируется не полностью. Вероятно, это связано с неполным разрушением 
комплексных или других форм палладия, содержащихся в исследуемых препара­
тах. В связи с эти.м для разложения анализируемых образцов использовали .микро-
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волновое излучение. Для этого 0.2-1 г препарата и 4-6 мл конц. HNO3 помещали в 
микроволновую печь и проводили разложение в закрытых сосудах при температу­
ре 240 °С . Затем раствор разбавляли водой до 50 - 100 мл и полученный раствор в 
1 - 2 М HNOj пропускали через слой сорбента ПОЛИОРГС 33-н массой 
0.05 - 0.10 г (1 или 2 фильтра диаметром 2.5 см, высота слоя 0.08 - 0.16 см) со ско­
ростью 1 мл/мин. Определение проводили непосредственно на фильтрах сорбента 
методом Р Ф А (без прессования). Полученные результаты приведены в табл. 11. 

Т а б л и ц а 1 1 . Результаты определения палладия в фармацевтических 
препаратах после динамического концентрирования 

сорбентом П О Л И О Р Г С 33-н (из 7 - 2 М НЫОз) 

Образец 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

Найдено, с-Ю" %, п = 2,Р = 0.95 

РФА 
36 ±2 

8.2 ± 0.3 

9.0 ± 0.3 

1.0 + 0.1 

П1±6 

67 ±2 

iiuciiopi ныс данные 

35 ±1 

8.1 ±0.1 

9.0 ±0.1 

1.0 + 0.1 

108 ±3 

62±2 

Удовлетворительное совпадение экспериментальных и паспортных данных 
определения палладия показывает, что методика сорбционного концентрирования 
Pd(II) сорбентом ПОЛИОРГС 33-н из растворов азотной кислоты в динамических 
условиях и последующее определение палладия непосредственно на сорбенте по­
зволяет определять низкие содержания палладия методом Р Ф А . 

В Ы В О Д Ы 

1) Изучено концентрирование Au(III), Pd(II), Pt(lV), Rh(IIl), Ir(IV) и Ru(IIl) сорбен­
тами ПОЛИОРГС с целью повышения эффективности и экспрессности концен­
трирования благородных металлов при их определении инструментальными ме­
тодами. , 

2) Изучено влияние микроволнового излучения на сорбционное конценфирование 
Au(III), Pd(II), Pt(IV), Rh(in), Ir(IV) и Ru(IIl) комплексообразующими сорбента­
ми ПОЛИОРГС 3 и 4 из солянокислых и азотнокислых растворов с целью со­
кращения времени, необходимого для полного концентрирования благородных 
металлов, включая родий, иридий и рутений. Установлено, что при проведении 
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сорбции в микроволновой печи при 130 "С групповое концентрирование благо­
родных металлов из растворов 1 М НС1 и I М HNOj достигается в течение 
15 мин. На основании полеченных экспериментальных данных определены ус­
ловия группового концентрирования благородных металлов сорбентом 
ПОЛИОРГС 4 в микроволновом поле. 

3) Изучено концентрирование благородных металлов волокнистыми «наполнен­
ными» сорбентами ПОЛИОРГС 4-н, ПОЛИОРГС 17-н и ПОЛИОРГС 33-н в 
статических и динамических условиях из солянокислых, азотнокислых и сме­
шанных растворов. Выбраны условия динамического концентрирования Au(III), 
Pd(II), Pt(IV) и Rh(III) из растворов НС! сорбентами ПОЛИОРГС 4-н и 
ПОЛИОРГС 17-н, концентрирования Au(III) и Pd(II) из растворов HNO3 и сме­
сей HCI + НМОз сорбентами ПОЛИОРГС 4-н и ПОЛИОРГС 17-н и концентри­
рования Pd(II) из растворов HNO3 сорбентом ПОЛИОРГС 33-н. 

4) Предложен способ микроволнового растворения сорбента в азотной кислоте по­
сле концентрирования благородных металлов для их последующего определе­
ния инструментальными методами. 

5) На основании полученных экспериментальных данных предложены схемы ком­
бинированных методов определения благородных металлов с использованием 
ЭТААС, ПААС, МС-ИСП, АЭС-ИСП и Р Ф А , включающие разработанные спо­
собы концентрирования и способы подготовки сорбента к определению. 

6) Получены результаты определения благородных металлов в стандартных об­
разцах состава и некоторых природных и промышленных объектах с использо­
ванием разработанных способов концентрирования, позволяющих повысить 
эффективность и упростить схемы пробоподготовки при определении благо­
родных металлов современными инструментальными методами. 

Автор искренне признателен зав. лабораторией геохимии и аналитической 
xiatuu благородных металлов ГЕОХИ РАН д.х.н. Ирине Витальевне Кубраковой за 
предоставление оборудования и материалов для проведения экспериментов, науч­
ные кона/лътации и помощь при обсуждении результатов и зав. сектором рентге-
носпектралъных методов анализа.ЦПАВ ГЕОХИ РАН к.т.н. Ирме Адамовне 
Рощиной за помогць при определении элементов методом РФА. 
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