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результат. Данные средства являются высокоэффективными, обладают противомольной и 

бактерицидными свойствами, с приятным освежающим запахом. Составы не содержат 

токсичных препаратов, как этиленэтиленгликоль и при применении  не вызывают риск 

отравления операторов .В составе нет  красителей, фосфатов и хлора. Средство придает 

мягкой мебели свежую отдушку после чистки и не имеют запаха. Разработанные нашими  

профессионалами химиками средства для чистки мебели, позволяют полностью избавиться 

от сложных, въевшихся и застарелых загрязнений разной природы, которые практически 

невозможно удалить другими составами. 

Разработка имеет патент на полезную модель № 4862 и соответствует  всем 

требованиям ГОСТ.  
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Түйіндеме: ЭТААС әдісімен анықтау үшін платина(IV), палладий(II), теллур, алтын(III)-тің еритін 

комплексті аммиакаттарының пайда болу шарттары, олардың тұзқышқылды, азот қышқылды ерітінділерін 

аммиактың сулы ерітіндісімен өңдегеннен кейін сынама негізінің атомдық-абсорбциялық анықтауға әсері 

зерттелді. Металдардың комплексті аммиакаттарын аналитикалық формалар ретінде пайдалану ұсынылады, 

олар осы металдарды ЭТААС әдісімен анықтаумен ұтымды үйлеседі. Платина, палладий, теллур, алтынның 

спектроскопиялық анықтауына ілеспе элементтердің әсері зерттелді. 

Аммиактың сулы ерітінділеріндегі бір үлгіден платинаны, палладийді, алтынды, теллурды атомдық-

абсорбциялық анықтаудың селективті экспрессті әдістері жасалынды , оларды анықтаудың градуирленген 

графиктері салынды және сол бойынша алтын мен күмістің аффинажы кегінде асыл металдардың мөлшері 

анықталды.Статистикалық өңдеу жүргізу мақсатында кектің әр түрлі массаларында анықтаулар жүргізілді.  

Олардың мөлшері жеткілікті жоғары болатын нысандардағы асыл металдарды талдау үшін қатты 

фазалы спектроскопия және оңай балқитын органикалық заттардың экстракциясы негізінде біріктірілген әдіс 

жасалды. 

Жұмыста белгілі бір нысанның элементтік құрамын зерттеудің химиялық және физикалық әдістері 

қолданылды: атомдық-абсорбциялық спектрометрия (ЭТААС), растрлық электронды микроскопия (РЭМ), 

рентгенқұрылымдық талдау, гравиметрия, спектрофотометрия,  қатты фазалық спектроскопия. 

Ключевые слова: благородные металлы, платина, палладий, золото, теллур, атомноабсорбционная 

спектроскопия, экстракция, твердофазная спектроскопия, вторичные материалы, кеки аффинажа золота, 

серебра, электролиты, шламы. 

Введение 

Широкое применение благородных металлов в постоянно развивающихся различных 

областях народного хозяйства требует вовлечения в промышленность все большего их 

количества. Однако в настоящее время потребление благородных металлов не перекрывается 

mailto:saule_ds@mail.ru


52 
 

их добычей из рудного сырья. Поэтому использование вторичного сырья в современном 

мировом производстве благородных металлов быстро и неуклонно растет. 

Критический анализ технологий переработки техногенного,  вторичного сырья 

показал, что механические и пирометаллургические способы переработки  не гарантируют 

селективного и глубокого извлечения благородных металлов, гидрометаллургические 

процессы также недостаточно  селективны, приводят к  потерям благородных металлов с 

растворами. В связи с этим поставлена цель разработать селективные экспрессные методики 

атомно-абсорбционного определения платины, палладия, золота, теллура  из одной аликвоты 

в водных растворах аммиака и на основе полученных результатов построить схему 

распределения металлов в системах твердая фаза-раствор и раствор-раствор с применением 

недорогих, доступных реагентов и использованием наиболее простых приемов выделения. 

 

 

 

Экспериментальная часть 

Исходные растворы платины(IV), палладия(II), теллура (IV), золота(III), серебра(I), 

железа(III), меди(II), никеля(II)  готовили из стандартных растворов соответствующих 

металлов, приготовленных в заводских условиях в запаянных ампулах. 

Азотная, соляная кислоты, х.ч. Водный раствор NH3 (14М), х.ч, растворы с 

концентрацией 1М и 0,1М готовили разбавлением бидистиллированной водой 

Аммиачные буферные растворы готовили согласно [1].   Аммиачные растворы 

платины(IV), палладия(II), золота(III), серебра(I), железа(III), меди(II), никеля(II)   с 

различными значениями рН готовили добавлением 1М NH3 или хлоридно-аммиачных 

буферных растворов к соответствующим кислым растворам. Для приготовления растворов 

использовали деионизованную воду, которую получали на Деионизаторе-301 фирмы 

«Аквилон». 

Осадки отделяли центрифугированием. pH водного раствора измеряли на иономере 

«Эксперт-001» с комбинированным стеклянным электродом, точность измерения ±0,02 

единицы рН. 

Атомно-абсорбционное определение платины(IV), палладия(II), золота(III), 

серебра(I), железа(III), меди(II), никеля(II) в фильтратах выполняли на атомно-

абсорбционном спектрометре «КВАНТ-Z.ЭТА» с электротермическим атомизатором. 

Использовали графитовые трубки («SGLCarbon», Германия), Лампы с полым катодом фирмы 

«Кортек», кюветы пирографитовые и с платформой. Объем вводимой пробы 5 мкл. 

Измерения абсорбционности с зееманской коррекцией неселективного поглощения 

проводили при спектральной ширине щели монохроматора 0,5 нм. В качестве защитного газа 

использовался аргон высокой чистоты. Графитовая кювета предварительно подвергалась 

многократному обжигу.            

Изучение объектов исследования – проб вторичного сырья проводилось с 

применением методов растровой электронной микроскопии (РЭМ), энергодисперсионного 

анализа (ЭДА), рентгеноструктурного (РСА), гравиметрического анализа и атомно-

абсорбционной спектроскопии. 

Исследование элементного состава и структурных особенностей анализируемых 

проб  проводилось с использованием растрового электронного микроскопа  HitachiTM3030 с 

системой микроанализа BrukerXFlashMINSVE при ускоряющем напряжении 15 кВ. 

Рентгеноструктурный анализ (РСА) проводился на дифрактометре D8 ADVANCE 

ЕСО с использованием излучения рентгеновской трубки с Сu – анодом и графитового 

монохроматора на дифрагированном пучке. Дифрактограммы записывались в диапазоне 

углов 30–100˚ 2θ, шаг 0,01˚ 2θ. 

Экстракцию проводили в термостатируемом экстракционном сосуде (Термостат-U1 

ТЖ-0-03). Спектры диффузионного отражения и поглощения снимали на приборе Cary 100 

ScanUV – VisibleSpectrophotometer. 
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Результаты и обсуждение результатов 

Изучение условий атомно-абсорбционного определения благородных металлов. 

Существующие методы разложения  обеспечивают перевод проб в кислые растворы, 

чаще в хлоридные,  что вызывает ряд проблем, ограничивающих применение атомно-

абсорбционной спектрометрии[2,3] Это обусловливает необходимость поиска 

универсального и экспрессного  отделения основы пробы с получением растворимых форм 

золота, платины, палладия,теллура, удобных для последующего   атомно-абсорбционного 

определения. Поэтому поставлена цель изучить возможность атомно-абсорбционного 

определения указанных элементов с учетом характерных для них свойств образования 

растворимых аммиакатов и литературных данных, в аммиачной среде. Для сравнения 

получены результаты атомно-абсорбционного определения в среде  соляной и азотной 

кислот. На основе этих исследований найдено, что наиболее оптимальной является 

аммиачная среда. Полученные значения абсорбции градуировочных точек  изученных 

металлов в 0,1 М  растворе аммиака приведены в табл. 1. 

 

Таблица 1. - Значения абсорбции градуировочных точек  ионов металлов в 0,1 М  

растворе аммиака. Спектральная ширина щели 0,5 нм;    λ(Pt) =265,9 нм;  λ(Pd) =340,5нм;      

λ( (Au) = 242,8 нм ; λ( (Te)=214,3 нм. 

 
Конце

нтрац

ия,мк

г/л 

 Абсорбция 

Платина     Палладий    Золото Теллур 

Единичные 

результаты 

Среднее Единичн

ые 

результа

ты 

Средн

ее 

Конце

нтраци

я, 

мкг/л 

Единич

ные 

результ

аты 

Средн

ее 

Единич

ные 

результ

аты 

Средн

ее 

0 0,0024 

0,0029 

0,0034 

0,0029 0,0007 

0,0009 

0,0010 

0,0009 0 0,0082 

0,0084 

0,0083 0,0066 

0,0061 

0,0064 

5

0 

0,0323 

0,0338 

0,0358 

0,0340 0,0780 

0,0778 

0,0755 

0,0771 10 0,2388 

0,2410 

0,2399   

1

00 

0,0546 

0,0581 

0,0617 

0,0581 0,1367 

0,1398 

0,1382 20 0,5216 

0,5244 

0,5230 0,1811 

0,1746 

0,1781 

0,1779 

1

50 

0,0928 

0,0878 

0,0803 

0,0879 

0,0879 0,1845 

0,1869 

0,1903 

0,1872 30 0,7905 

0,8000 

0,7953   

2

00 

0,1065 

0,1094 

0,1169 

0,1109 0,2381 

0,2444 

0,2282 

0,2369 40   0,2985 

0,2910 

0,2947 

2

50 

  0,2832 

0,2881 

0,2910 

0,2874 60   0,3727 

0,3725 

0,3956 

0,3803 

 

Рассмотрено влияние ряда элементов на атомно-абсорбционное определение 

изученных металлов в аммиачной среде. В табл. 2 представлены сводные данные по 

результатам изучения влияния сопутствующих элементов на атомно-абсорбционное 

определение платины. 
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Таблица 2. Сводные данные по результатам изучения влияния сопутствующих 

элементов на атомно-абсорбционное определение платины. 

 

Элемент C

u 

T

e 

P

d 

A

u 

A

g 

Z

n 

F

e 

N

i 

Соотношение  

Pt:Ме, до которого 

элемент не мешает 

опреде-лению платины 

1

:1000 

1

:50 

1

:10 

1

:5 

1

:5 

1

:5 

1

:500 

1

:500 

 

Из данных таблицы следует, что определению платины не мешают 500-кратные 

количества железа и никеля и 1000-кратное количество ионов меди. Золото, серебро, 

палладий не оказывают влияние на абсорбцию до соотношений 1:5.Аналогичные 

исследования проведены и для палладия, золота, теллура. Возможность селективного 

определения проверена на искуственных смесях. 

Для проверки правильности предложенного метода проведена статистическая 

обработка результатов измерений по методу «введено – найдено», результаты представлены 

в табл.3. 

 

Таблица 3 – Результаты определения содержания ионов золота(III)  методом 

«введено-найдено» (n=10, р=0,95) 

 

Из таблицы видно, что метод отличается высокойвоспроизводимостью и точностью.  

Разработанная методика была применена для определения благородных металлов во 

вторичных материалах:кеках, электролитах? шламах. В данной работе представлены 

результаты определения содержания элементов в кеке аффинажа золота и серебра. 

На рисунке 1 приведены результаты определения содержания элементов в кеке 

аффинажа золота и серебра методами растровой электронной микроскопии 

иэнергодисперсионного анализа. 

 
Element    AN  Series   Net unn. C norm.C Atom. C Error 

2 4 6 8 10 12 14
keV

0.0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

1.2

 cps/eV

  Cu   Cu   O 
  C 

  Cl   Cl   Al 
  Mg 

  P   Pd 
  Pd 

  Pd 

  Pt   Pt 
  Pt   Pt 

  Te   Te 

  Te 

  Au 
  Au 

  Au 

  Au 

СAu в аликвоте, 

мкг 

дополнительно 

введено СAu, мкг 

должно быть 

СAu, мкг 

найдено СAu, 

мкг 
S 

10 8 18 17 0,080 

10 10 20           22 0,090 

10 15 25 24 0,060 

10 20 30           33 0,070 
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                            [wt.%]  [wt.%]  [at.%]   [%] 

-------------------------------------------------------- 

Copper     29 K-series 7357  66.86   78.05   56.16   2.1 

Oxygen     8  K-series 1977   7.61    8.89   25.41   1.1 

Chlorine   17 K-series  842   5.38    6.29    8.11   0.2 

Aluminium  13 K-series  269   2.64    3.08    5.22   0.1 

Magnesium  12 K-series  137   1.84    2.15    4.04   0.1 

Phosphorus 15 K-series   59   0.41    0.48    0.71   0.0 

Tellurium  52 L-series   62   0.48    0.56    0.20   0.0 

Palladium  46 L-series   16   0.16    0.19    0.08   0.0 

Platinum   78 M-series   21   0.27    0.32    0.07   0.0 

Gold       79 M-series   11   0.16    0.18    0.04   0.0 

Carbon6  K-series    0   0.00    0.00    0.00   0.0 

Рисунок 1- Результаты определения содержания элементов в кеке аффинажа золота 

и серебра методами растровой электронной микроскопии и энергодисперсионного анализа. 

 

По данным  растровой электронной микроскопии следует, что основным 

компонентом является медь, ее содержание составляет порядка 77%. На кислород и хлор в 

сумме приходится в среднем 17%, а остальные 4,5-5, 0% составляют микрокомпоненты. 

Содержание теллура- 0,39; 0,56; 0,35 ;0,43%; в среднем 0,43%. Содержание палладия –0,20; 

0,19; 0.44; 0.49%, в среднем 0,33%. Содержание – платины 0,32%, золота -0,18%.  

На рисунке 2 приведен спектр рентгеноструктурного анализа фазы благородных 

металлов и дифрактограмма (рис.3) исходной пробы кека. 

Из рисунков видно,что в исходной пробе кека присутствуют фазы золота, платины, 

палладия со степенью поликристалличности 17,9%. Содержание фазы Au0,5Pt0,5 составляет 

17,2%, тип структуры  кубический, фаза Pd – 30,4%,тип структуры  кубический, фаза Pt3Te4 - 

52,4% тип структуры  моноклинный.  

 

 
 

Рисунок 2. - Спектр рентгеноструктурного анализа фазы благородных металлов 

исходной пробы кека. 
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Содержание благородных металлов в пробах кекаопределялось методом атомно-

абсорбционной спектроскопии. Для статистики определения проводились для различных 

навесок кека: 2,1974; 3,1401; 4,0986; 5,2011г. 

Метрологические характеристики измерения содержания металлов методом атомно-

абсорбционной спектроскопии для навески кека массой 2197 мг приведены в табл.4. 

 

Таблица 4. - Метрологические характеристики измерения содержания металлов 

методом атомно-абсорбционной спектроскопии. Масса навески кека 2197 мг. (n=10, p=0,95). 
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Для анализа благородных металлов в объектах, в которых их содержание достаточно 

высоко, перспективно применение методов, комбинированных на основе твердофазной 

спектроскопии [4,5]. Наиболее оптимальным является   комбинирование твердофазной 

спектроскопии с экстракцией легкоплавкими веществами. Это позволяет избежать 

многократного разбавления раствора с одновременным повышением селективности 

аналитического определения, а также разработать стандартные образцы, 

близкие(идентичные) по химическому составу с анализируемыми образцами. 

Такие исследования проведены для ионов золота (III). Найдено, что ионы золота (III) 

извлекаются расплавом высших карбоновых кислот в достаточно кислой области (рНравн. 4-5) 

количественно. Установлена прямо пропорциональная зависимость абсорбции  и отражения 

(F(R)) твердых образцов на основе твердых экстрактов от концентрации ионов золота(III). 

Построены градуировочные графики определения содержания металла, рассчитаны значения 

коэффициента молярного поглощения. На основе последних установлено, что метод 

характеризуется, с одной стороны, достаточно высокой чувствительностью: в 5 мл 

органической фазы (4,700г твердого экстракта) можно определить 50 мкг ионов золота(III), а, 

с другой стороны, можно определять и большие его количества, более 1000 мкг, то есть, 

надежное определение золота возможно в широком интервале его 

концентраций.Аналогичные исследования проводятся и для платины, палладия, теллура. 

Установлена возможность их селективного определения в ряде вторичных материалов. 
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