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В указанны х ном е
рах по разделу “Анализ ве
щ ества” опубликовано 27 
статей, распределение их 
по методам приведено ни
же.

1. ФИЗИКО-ХИМИ
ЧЕСКИЕ МЕТОДЫ АНА
ЛИЗА

1.1. Электрохими
ческие методы анализа

1.1.1. Потенциоме
трический анализ

Определение золота в сплавах методом 
потенциометрического титрования с тиокарба- 
мидом/Л.П.Житенко. А.П.Рысев. Е. Г.Хому rnoea.
А. С. Соломонова.. № 4. С. 1 -3.

Описана методика определения золота в 
сплавах потенциометрическим титрованием 
тиокарбамидом с использованием автотитра- 
тора METTLER. Относительное стандартное 
отклонение результатов параллельных опреде
лений s r = 0,0024. Правильность результатов 
подтверждена сравнением с данными анализа 
аттестованных образцов.

Определение Ag+ -ионов методом прямой 
потенциометрии в азотнокислых растворах с 
избытком одно- и двухзарядны х кати он ов /
С.Б.Кочерегин. Е.В.Школьников. Н.Е.Кондрать
ева. № 5. С. 15-17.

Показана возможность определения Ag+ - 
ионов (105 -  10 1 моль/л, 1 мкг/мл -  10 мг/мл) 
методом прямой потенциометрии с погрешнос
тью 2-8 % в азотнокислых растворах при pH 1 на 
фоне нитратов (1 моль/л) щелочных и щелочно

зем ельны х м еталлов, а 
такж е м агн и я , сви н ц а, 
ни келя и меди (II). Для 
потенциометрических из
мерений применен Ag+ - 
селективный электрод с 
кислотостойкой мембра
ной из халькогенидного 
стекла с 30 % ат. Ag. Ре
зультаты прямой потен
циометрии серебра (I) под
тверждены методами по
тенциометрического ти т

рования и R-тестирования.
Потенциометрическое определение степе

ни гидролиза промышленного полиакриламида 
в природной воде/ Ф.И. Чуриков. С.В.Снигирев.
В.Ф.Куренков. № 6. С. 9 -10.

Описана методика потенциометрического 
определения степени гидролиза промыш лен
ного полиакриламида в природной воде. Относи
тельное стандартное отклонение и отн оси 
тельная погрешность измерения не превышают 
соответственно 1,4 и 3,3 %.

Потенциометрическое определение меди
(II) и железа (III) с помощью ион-селективных 
электродов из оксидных ванадиевы х б рон з/ 
О.И.Гырдасова. B.J1.Волков. № 6. С.14-16.

Показана возможность определения ионов 
Fe (III) и Cu (II) в солянокислых растворах посред
ством прямой потенциометрии и потенциомет
рического титрования растворами ферроцй- 
анида калия при pH 2,5-3. Для индикации точки 
эквивалентности использованы ион-селектив- 
ные твердофазные электроды из оксидных ва
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надиевых бронз (общая формула Na, 4Ме0 6Ѵ,2Оза 
где M e -Сu, Fe).

Проточно-инжекционное ионометричес- 
кое определение катионны х поверхностно
активны х вещ еств/ И. А.Гурьев, Л.Ф.Зюзина.
А.А.Шабарин. № 7. С.3-5.

Описана методика проточно-инжекцион- 
ного ионометрического определения катионных 
поверхностно-активных веществ (КПАВ) в тех
нологических растворах. В качестве индика
торного использован жидкостный лаурилсуль- 
фатный электрод на основе нитробензольного 
раствора лаурилсульфата тетробутиламмония. 
Оптимизированы условия проведения анализа. 
Определению КПАВ не мешают кратные избыт
ки: 100 Na+, К+, Zn2+, Fe3+, H2SO; 30 Са2+. Произво
дительность разработанной системы состав
ляет 30-35 определений в час. Относительное 
стандартное отклонение не превышает 0,04.

1.1 .2 . Вольтамперометрический ана
лиз

Определение осмия в минеральном сырье 
методом кинетической инверсионной вольтам- 
перометрии/ Н.А.Колпакоѳа. О.В.Каминская,
Е.В.Яговкина. № 4. С.9-12.

Предложен новый гибридный вариант 
метода инверсионной вольтамперометрии -  
кинетический метод инверсионной вольтам
перометрии (Кин-ИВ). Метод реализован на 
примере определения осмия. Установлено, что 
при электроокислении O s+ O s02, предвари
тельно осажденного на поверхность индиф 
ферентного электрода, в кислых электролитах 
и в присутствии пероксида водорода на анодных 
вольтамперных кривых наблюдаются “обрат
ные пики". Показано, что определение осмия 
методом Кин-ИВ можно проводить в сложных 
матрицах без его отделения. Нижняя граница 
определяемых содержаний осмия на фоне 0,1 
м о л ь /л  серной кислоты  при концентрации  
пероксида водорода 30 % равна 8-10 10 моль/л 
при sr=8 %. Предел обнаружения, рассчитанный 
по 3s - критерию, составляет 4,7-10 10 моль/л.

П рименение вращ аю щ егося дискового 
электрода для аналитического определения 
м еди/ А.Б.Килимник, Н.А.Абакумова, A.B. Чури
ков. № 4. С. 12-13

П риведены  результаты  исследовани я 
вольтамперного поведения ионов [Cu(NH3)J2+Ha 
вращающемся дисковом электроде из стеклоут- 
лерода на фоне 0,15 Н NH4OH + 0,1 Н NH4C1 в 
атмосфере аргона. Линейность зависимости 
предельного тока концентрации (Cu(NH3)J 2+ 
сохраняется на всем исследованном интервале

концентраций (до 0,048 моль/л). Установлено, 
что вращающийся дисковый электрод из стек- 
лоуглерода дает воспроизводимые вольтампе- 
рограммы и может быть использован для анали
тического определения меди в растворах с 
концентрацией более 2,5-10 4 г/мл с относитель
ной погрешностью определения менее 2 %. 
Предлагаемый метод определения меди отлича
ется простотой и экспрессностью (время опреде
л е н и я -2 0  мин.).

Определение мышьяка в алкогольных и 
безалкогольных напитках методом инверсион
ной вольтамперометрии/ Э.А.Захарова, В.М.Пи- 
чугина, Н.П.Пикула. № 5. С. 9-11.

Описана чувствительная методика опре
деления мышьяка в напитках, не требующая его 
отделения или концентрирования и позволя
ющая контролировать его содержание на уровне 
0 .02 м г /к г  с использованием  современных 
вольтамперометрических приборов.

Вольтамперометрическое определение 
меди, свинца, кадмия и цинка в присутствии 
поверхностно-активных вещ еств/ С.И.Петров. 
Л.В.Кухникова. Ж.В.Иванова. №6. С.6-8.

Показана возможность вольтамперомет- 
рического определения ионов тяжелых метал
лов на ртутно-графитовом электроде с использо
ванием в качестве фонового раствора хлористо
водородной кислоты при наличии и в отсутствие 
поверхностно-активных веществ (ПАВ). Предел 
обнаружения разработанного способа опреде
ления ионов металлов составляет 10 8 моль/л. 
Метод позволяет проводить определение ионов 
металлов с относительным стандартным откло
нением менее 0,02 и погрешностью, не превы
шающей 6 %.

Проточно-инжекционное вольтамперо
метрическое определение глюкозы в сыворотке 
крови/ И.М.Фииев, Ю.Н.Ваканина И.Ф.Абдуллин. 
Г.К.Будников", № 7. С.6-7.

Показана возможность проточно-инжек- 
ционного вольтамперометрического определе
ния глюкозы в сыворотке крови с использовани
ем в качестве аналитического сигнала катали
тического тока, обусловленного образованием 
реактива Фелинга на металлическом медном 
электроде. Аналитический сигнал ПИА пропор
ционален концентрации глюкозы в интервале 
1 • 104 — 1 10 3М, производительность системы 
ПИА -  50 проб/ч. Предел обнаружения разра
ботанного амперометрического проточно-ин- 
ж екционного метода определения глюкозы 
составляет 2 мкг/мл.

Адсорбция и электрохимическое поведе



ние комплексов Mo (VI) на поверхности твердого 
электрода и возможность их использования для 
определения As (V)/ Е.Е.Текуцкая. В.И.Кравіірв. 
№ 7. С.8-11.

Изучена адсорбция и электрохимическое 
поведение комплексов Mo (VI) на поверхности 
графитового электрода. Предложен вариант 
м еханизм а ф орм ирования аналитического  
сигнала в системе “графит -  комплекс Mo (VI) -  
мышьяк (Ѵу\ Описан инверсионно-вольтампе- 
рометрический метод определения мышьяка (V) 
в интервале концентраций 3-10 9-  8-10 8 М.

Повышение чувствительности програм
мируемых вольтамперометрических анализато
ров/ А.И.Горобец. Н.И.ГЬробец. Р.М.-Ф.Салііхджа- 
нова. № 7. C. 12-14.

Предложен метод обработки вольтампе- 
рограмм в автоматическом режиме для устране
ния электрических помех шумового и импульс
ного характера, который позволяет фиксировать 
аналитический сигнал малого уровня.

1.2. Спектрофотометрический анализ
Исследование взаимодействия кальция с 

улучшенным реагентом CPBDP и спектрофо
тометрическое определение его следовых коли
честв с применением бета-коррекции/Хонг-Вен 
Гао, Пен-ФейЗанг, ЮронгЗанг. № 4. С.4-5.

Изучено взаимодействие кальция с реа
гентом 3-(2-хлорфенилазо)-6-(2-бромфенилазо)- 
4 ,5 -д и о к си н аф тал и н -2 ,7-дисульф окислота 
(CPBDP). Найдено, что при pH 8,2 этот реагент 
дает с кальцием высокоизбирательную реак
цию. Определены условный молярный коэффи
циент поглощения комплекса (1,5-104 при 1 = 620 
нм), отношение компонентов (1:1) и константа 
устойчивости (8,7-104). Описана методика опре
деления Са. Трудности при определении сле
довых количеств кальция вы зы ваю т плохая 
контрастность реакции и влияние избы тка 
реагента. Для устранения этого влияния приме
нен метод двуволновой спектрофотометрии с 
бета-коррекцией фона, модификация которого 
позволила достичь желаемого аналитического 
результата и определить количественные харак
теристики цветной реакции. Предел обнару
жения -  0,03 мг/л. Селективность определения 
кальция достигается  удалением  прим есей 
предварительной экстракцией  их ацетила- 
цетонатов в хлороформе. Открываемость каль
ция составляет 89-105 %, относительное стан
дартное отклонение равно 0,037.

Экстракционно-спектрофотометрическое 
определение анионных ПАВ с родамином 6 Ж /
А.В.Дрозд, В.Г.Климоѳ. И.В.Моисеева. № 5. С.6-8.

Описана методика определения ан и он 
ных ПАВ при совместном присутствии, основан
ная на экстракции ионных ассоциатов ПАВ с 
родамином 6Ж  в СС14 при pH экстракции 6,1 и
1,2. В середине рабочего диапазона концентра
ций -  (1 -10)-10 6 моль/л -  погрешность опреде
ления не превышает 5-10 %.

Сорбционно-фотометрическое определе
ние золота после его выделения кремнеземами, 
химически модифицированными производны
ми тиомочевины/ В.И.Лосев, Н.В.Мазняк. А.К.Тро- 
фимчук. В.К.Рунов. № 6. С. 11-13.

О писана методика определения золота, 
вклю чаю щ ая его выделение крем незем ам и, 
химически м одиф ицированны ми прои звод
ными тиомочевины, последующую терм ичес
кую обработку сорбентов и определение золота 
в виде металлического методом спектрометрии 
диффузного отражения. Методика позволяет 
определять золото в присутствии 104-1 0 5 -крат
ных количеств цветных металлов и ж елеза. 
Пред-ел обнаружения составляет 1 м к гА и /0 ,1 г 
сорбента.

1.3. Флуориметрический анализ
Влияние природы растворителей на флу-

ориметрическое определение 4 ,4 ’ -бис-мале- 
инимидодифенилметана/ Р.Н.Исаев. О.Л.Сыро- 
вежкина, А.В.Иіиков. № 4. С.6-8.

Получены и исследованы спектры возбуж
дения и флуоресценции 4,4’ -бисмалеинимидо- 
дифенилметана (БМИДФМ) в различных раство
рителях. С изменением природы растворителя 
наблю дается гипсохромный сдвиг спектров 
возбуждения и батохромный сдвиг спектров 
флуоресценции БМИДФМ. Описаны методики 
флуориметрического определения БМИДФМ в 
различны х растворителях. Пределы обнару
жения БМИДФМ составляют 0,002-0,13 мкг/мл.

1.4. Атомно-абсорбционный анализ
Проточно-инжекционный анализ в ато

мно-абсорбционной спектрометрии (обзор)/
О.Ю.Бееак, A.B.Бородин. № 6. С. 17-27.

Дан обзор достижений последних лет в 
области методологии и практического использо
вания проточно-инжекционного анализа (ПИА) 
в сочетании с методом атомно-абсорбционной 
спектрометрии (ААС). Обсуждены уникальные 
возможности ПИА в части полной автом ати
зации ААС, включая операции пробоподготовки, 
концентрирования и разделения, введения 
пробы в атомизатор и компьютерной обработки 
информации. Показано, что метод ПИА-ААС 
является одним из наиболее перспективных 
методов современной аналитической химии.



Экстракционно-атомно-абсорбционное 
определение железа (III), меди (II) и кобальта (II) 
в медных сплавах/ Х..Д.Нагиев. Ф.М.Чырагов. 
Д.Г.Гамбаров. № 4. С.25-26.

Описан экстракционный способ разделе
ния железа (III), меди (II) и кобальта (II) с после
дующим определением этих элементов в смеси 
экстракт -  ацетон (1:1) методом атомно-абсорб
ционной спектрофотометрии. Изучены экстрак
ционные возможности N-(1-фенил-2,3-диме- 
тилпиразолон-5)-С-( 1 -фенил-3-метилпиразо- 
лон-5)-фенилазометина -  нового реагента по 
отношению к ионам Fe (III), Ni (II), Mn (II), Со (II), 
C r (III), Cu (II) и Zn (II) . Н айдены  условия 
комплексообразования ж елеза (III), меди (II), 
кобальта (II) и разработана методика экстракци
онно-атомно-абсорбционного определения их в 
медных сплавах.

1.5. Хроматографический анализ
Газохроматографическое определение 

низших спиртов в воздухе с хроматомембран
ным предконцентрированием/ Л.Н.Москвин,
О.В.Родинков, Т.В.Синицына. № 5. С.3-5.

Описана газохроматографическая мето
дика определения низших спиртов в атмосфер
ном воздухе в диапазоне концентраций от 0,05 
до 100 м г/м 3, основанная на их хроматомем
бранном предконцентрировании в воду Показа
ны преимущества указанного способа предкон- 
центрирования по сравнению с адсорбцией на 
активированном угле.

Селективное определение фенола и ани
лина в водных растворах/ Я.И.Коренман. Р.П.Ли- 
сицкая. № 6. С.3-5.

Описаны методики селективного опреде
ления фенола и анилина в водных растворах, 
включая экстракционное концентрирование и 
хром атограф ический или ф отометрический 
анализ экстракта (реэкстракта). Способы ха
рактеризую тся низкими пределами обнару
жения. селективностью, экспрессностью. Уро
вень определяем ы х к он ц ен трац и й  ф енола 
составляет 1-10 ПДК, а н и л и н а -0,1-1 ПДК.

Газохроматографический анализ карбо- 
низованных водных растворов аммиака и диэти- 
л а м и н а /Л.Д.Ленин. С.Л.Мазунин, В.В.Чичагов. 
Ю.А.Шуров. № 7. С. 18-19.

Предложен метод анализа карбонизован- 
ных водных растворов аммиака и диэтил амина, 
основанный на газохроматографическом разде
лении компонентов раствора в режиме програм
мирования температуры на сорбенте полисорб- 
4-120 и регистрации их с помощью детектора по 
теплопроводности. Пределы обнаружения для

диэтиламина, углекислого газа и аммиака сос
тавляют соответственно 0.02; 0,01 и 0,07 моль/л. 
Методика отличается простотой и экспресснос
тью.

1.6. Прочие методы анализа
Частотные способы определения концен

трации электролитов/ Б.И.Герасимов. Е.И.Глин- 
кин. М.Ю.Серегин. Е.Б.Герасимова, М.Е.Власов,
А.В.Кирьянов. № 7. С. 15-1 7.

Показано развитие частотных методов 
контроля концентрации растворов электро
литов с целью эквивалентного отображения 
кода пробы электролита. Предлагаемые способы 
могут быть использованы при создании экс
пертных систем аналитического контроля в 
реальных производственных условиях.

2. ФИЗИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ АНАЛИЗА.
2.1.Атомно-эмиссионный анализ
Х им ико-атом но-эмиссионны й ан ализ 

диметил- и диэтилтеллура высокой частоты”/
А.Д.Зорин. В.Ф.Занозина, И.Н.Гаязов. М.Л.Мар
кова, О.А.Емельянова. № 6. С.28-29.

Предложен новый способ подготовки проб 
летучих алкильных соединений теллура к ан а
лизу. основанный на окислении их кислородом 
в режиме горения до оксида теллура. Описана 
методика химико-атомно-эмиссионного опре
деления Fe, Ag, Со, Cu, In, Mg, Mn. Ni, V, Zn в диме- 
тилтеллуре высокой частоты. Пределы обнару
жения примесей составляют 3-10 5 - 5  10 8 % масс, 
в зависим ости от элемента. Относительное 
стандартное отклонение не превышает 0,25.

Разработка методики атомно-эмиссион
ного анализа индий-свинцовых сплавов/ В.Н.Го
лубева. О.Ф.Дегтярева. Ж.В.Кириченко. № 4. 
с.23-24.

Описан атомно-эмиссионный метод ана
лиза индий-свинцовых сплавов после переве
дения их в смесь оксидов. Градуировочные 
графики строят по искусственным образцам 
сравнения, химические и физические свойства 
которых аналогичны  пробам. Предел обна
ружения 26 примесей составляет 3-105 -  2-102 
масс.%.

2.2. М асс-спектром етрический ана
лиз

М асс-спектрометрическое определение 
S 0 2 втермографените/ В.С.Севастъянов, Б.К.Зу
ев, Н.С.Василъев. №4. С.27-28.

Описана установка для определения S 0 2 
в терм ограф ените и разработана методика 
масс-спектрометрического определения выде
ленных газов. Показано, что существует три



пика повышенного газовыделения S 0 2 при 160, 
300, 550°С. Относительно высокое значение s =г

0,5-0,6 обусловлено физической и химической 
неоднородностью образцов. Экспрессность 
предлагаемой методики составляет 2-3 мин.

2.3. Активационный анализ 
Н Г-активационное определение благо

родных металлов во вторичном сырье/ А .В А нд
реев, ЮА.Карпов. СА.Макаров. № 4. С. 14-22.

Исследованы возможности определения 
золота, серебра, палладия и платины во вторич
ном сырье электронной промышленности нейт
ронно-активационным методом с использова
нием нейтронного генератора (НГ-активаци- 
онный метод). Анализируемые пробы облучали 
нейтронами различных энергий: 2-3 МэВ -  dd- 
нейтроны; 14-15 МэВ -  dt-нейтроны и тепловых 
энергий -  замедленные dt-нейтроны. Приведе

ны оценки метрологических характери стик 
методик анализа для диаграмм определяемых 
содержаний от 0,0001 (Au): 0,001 (Ag): 0,05 (Pd) и 
0,1 (Pt) до 90 % масс.

3. МЕТОДЫ РАЗДЕЛЕНИЯ
Избирательный способ выделения скан

дия для его последующего определения /  М.И.Дег- 
тев. П. В. Мельников. № 5. С. 12-14.

Исследованы условия экстракции скандия 
жестким реагентом -  бензоилантипирином -  из 
перхлоратных растворов в присутствии хлорид- 
ионов. Введение последних в экстракционную 
систему позволяет повысить коэффициент рас
пределения скандия. Предлагаемый способ ха
рактеризуется воспроизводимостью, правиль
ностью, простотой и экспрессностью

* *

ІІзвес»ін.о, что пІакие крупные производители аналитического оборудования, как фирмы 
Хьюлетт -Лакард или Леркин - Эльисер, уже много лет сопровождают свою работу выпуском 
специализированных журналов, позволяющих, в  частности, быстрее ориентироваться в океане 
разнообразных аналитических задач и правильно их решсинь.

Недавно появились новые издания фирм-производителей *0MJCJ10N N£ WS££ТТ£ Л  "
(Германия)  и "ЛCMJSHAW STCCTJIOSCOTH JNN0VJ7J0N" (Великобритания) . Лервая из 
них специализируется в области сверхвысокого вакуума, электронной и ионной спектроскопии, 
сканирующей микроскопии, приготовления образцов для исследования этими методами и 
выращивания тонких пленок. /большая часть заказов выполняется в содружестве и по проек
там заинтересованных коллективов исследователей. В  выпусках приводятся сведения о плани
руемых и проведенных семинарах с использованием указанных ліетодов. Лриводятся результаты 
оригинальных исследований.

Фирма Л  CNJSHJtW QmbH в течение /9 9 / — /99# годов достигла больших успехов в  
области приборного оформления ліетода спектроскопии комбинационного рассеяния света. Эти 
достижения (первоклассный Ламановский ліикроскоп, 7#2 нм лазерный диод, волоконная 
оптика, позволяющая существенно расширить in situ исследования, и др.) необходимо брать на 
вооружение и нашим уральским исследователям.

интересующиеся могут заказать эти выпуски по факсам: 07/27/88237 В-J  Sckuckter 
или + 49(0)6/28 987-/85 2)r. М .Sander - или познакомиться с ними в  лаборатории "Сос
тав вещества " института электрохимии УрО Т Л /і.

/У./0 .98. f в.Н.Стрекаловский


