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Настоящее сообщение посвящено вопросу экспрессного определения
двух наиболее важных микрокомпонентов аргиллитов (молибдена и
ванадия) атомно-абсорбционным методом без отделения сопутствующих
элементов (железо, алюминий, титан и др.). Известные [ l-4] атомно-
абсорбционные методы определения молибдена и ванадия в основном
разработаны в отношении объектов, уступающих по сложности аргил-
литам. В большинстве случаев предусматривается экстракционное
отделение основы или уравнивание калибровочных растворов и раство-
ров проб по основным сопутствующим компонентам [ s], что в отноше-
нии проб рассматриваемых
объектов трудоемко и не
всегда надежно. Между тем,
величина атомной абсорбции
для молибдена и ванадия в
сильной степени зависит от
суммарного присутствия
других компонентов в объек-
те.

В связи с этим нами бы-
ло изучено влияние некото-
рых физических (высота на-
блюдения, стехиометриче-
ский состав пламени) и хи-
мических (сопутствующие
ионы, кислотность раство-
ров, природа кислоты, бу-
ферные добавки) парамет-
ров на определение молиб-
дена и ванадия. На основа-
нии проведенного исследо-
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вания предложены условия прямого определения молибдена н ванадия
ii3 одного раствора без предварительного отделения сопутствующих ком-
понентов. Ниже приводится методика определения на приборе «Руе
ünicam», модель 1900.

Методика

Навеску пробы (0,5 —1,0 г) помещают в .платиновую чашку и обжи-
гают в течение-2 ч при t=500°C. Далее, добавляют 10 мл НР КОцц. и
оставляют в таком виде на несколько часов. Затем добавляют 2 мл
H2S0 4 нонц. и нагревают до белых паров. Путем трехкратной обработки
водой удаляют F-

. Соли растворяют в 15 мл НСI (1 : 1), фильтруют
в колбу на 50 мл и доводят объем до метки дистиллированной водой.

В аликвоту раствора добавляют 5 мг/мл АIСI ?> н примерно 5%
раствора, содержащего 10 мг/мл MgCl 2 +lO мг/мл МН 4СI +lO мг/мл
LaCl 3 и проводят определение молибдена в воздушно-ацетиленовом
пламени при следующих условиях: /„= 313,3 нм, ширина щели = 0,1 мм,
Свозд. =4,5 л/мин, С аЦет. = 1 600 СМЦМПН, Игорелки = 6,0 ММ,

Определение ванадия выполняется в пламени закись азота—ацети-
лен: i=318,3 нм, ширина щели = 0,1 мм, С В озд. = 4,8 л/мин,
=4000 см ъ/мин, /1 Горелки = 7,0 мм. Калибровочные растворы молибдена
и ванадия, концентрацией 1 —lO мкг/мл, готовят ежедневно путем раз-
бавления исходного раствора концентрацией 1 мг/мл бидистиллятом.
Растворы пробы и растворы сравнения должны быть уравнены по кис-
лотности. Предел обнаружения молибдена и ванадия соответственно
0. мкг/мл и 0,2 мкг/мл.

Выводы

1. Изучено влияние стехиометрического состава пламени и высоты
наблюдения над плоскостью горелки, а также влияние сопутствующих
элементов, кислот и различных буферов.
2. Добавка 5 мг/мл АIС1 3 и 5% раствора, содержащего 10 мг/мл
MgGl2 +lO мг/мл МН 4СI +lO мг/мл LaCl 3 полностью устраняет влия-
ние основы.
3. Предложена экспрессная методика определения молибдена н вана-
дия в аргиллитах.
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