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Ìèêðîâîëíîâîå (ÌÂ) èçëó÷åíèå óñïåøíî èñ-
ïîëüçóþò äëÿ èíòåíñèôèêàöèè ðàçëè÷íûõ àíàëèòè-
÷åñêèõ ïðîöåññîâ, â òîì ÷èñëå ðåàêöèé îáðàçîâà-
íèÿ êîìïëåêñîâ ìåòàëëîâ, â ÷àñòíîñòè ïëàòèíîâûõ,
ñ îðãàíè÷åñêèìè ðåàãåíòàìè â âîäíûõ ðàñòâîðàõ
[1–4]. Íåñìîòðÿ íà òî ÷òî ÌÂ-ïðîáîïîäãîòîâêà –
îäíî èç èíòåíñèâíî ðàçâèâàþùèõñÿ íàïðàâëåíèé
ñîâðåìåííîé àíàëèòè÷åñêîé õèìèè, â ïîäàâëÿþùåì
áîëüøèíñòâå ïóáëèêàöèé äîìèíèðóåò ñóãóáî óòèëè-
òàðíûé ïîäõîä – ÌÂ-âîçäåéñòâèå ðàññìàòðèâàþò â
êà÷åñòâå óäîáíîãî èíòåíñèôèöèðóþùåãî èíñòðóìåí-
òà, ÷òî, îäíàêî, íå âñåãäà âåðíî. Ïîäõîäà ê âûáî-
ðó ðåàêöèé, äëÿ êîòîðûõ ÌÂ-âîçäåéñòâèå ìîãëî áû
áûòü ýôôåêòèâíûì, íå ñóùåñòâóåò, íåò ðåêîìåíäà-
öèé è ïî îïòèìèçàöèè ýòîé ýôôåêòèâíîñòè. Íàè-
áîëåå ïåðñïåêòèâíûì ïðåäñòàâëÿåòñÿ ÌÂ-îáëó÷åíèå
ðàñòâîðîâ â àâòîêëàâàõ, ÷òî ñâÿçàíî ñ îäíîâðåìåí-
íûì âëèÿíèåì íà êîìïëåêñîîáðàçîâàíèå äâóõ ôàê-
òîðîâ: ïîâûøåííûõ ïî ñðàâíåíèþ ñ îòêðûòûìè
ñèñòåìàìè òåìïåðàòóð è ñïåöèôè÷åñêîãî âîçäåé-
ñòâèÿ ÌÂ-ïîëÿ [1, 5, 6]. Èñïîëüçîâàíèå òàêîãî
ÌÂ-îáëó÷åíèÿ ìîæåò ïðèâîäèòü íå òîëüêî ê óñêî-
ðåíèþ êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ, íî è ê óñêîðåíèþ
êîíêóðèðóþùèõ ðåàêöèé [1, 6] è äàæå ê èíèöèè-
ðîâàíèþ ðåàêöèé, êîòîðûå â îáû÷íûõ óñëîâèÿõ íå
ïðîòåêàþò [5, 6] («èçáèðàòåëüíàÿ ëàáèëèçàöèÿ» â
ÌÂ-ïîëå). Ïîýòîìó íåëüçÿ óòâåðæäàòü, ÷òî èñïîëü-
çîâàíèå òàêîãî ìàëîèçó÷åííîãî èíòåíñèôèöèðóþùå-
ãî ïðèåìà, êàêèì ÿâëÿåòñÿ ÌÂ-îáëó÷åíèå, ïîçâîëèò
ñäåëàòü áûñòðûìè âñå ìåäëåííûå ðåàêöèè ïîëó÷å-
íèÿ êîìïëåêñîâ, â ÷àñòíîñòè, îáëàäàþùèõ èíòåí-
ñèâíûì îïòè÷åñêèì ïîãëîùåíèåì è ïðèãîäíûõ äëÿ
îïðåäåëåíèÿ ìåòàëëîâ, èëè ñïîñîáñòâîâàòü óâåëè÷å-
íèþ âûõîäà êîìïëåêñîâ. Íà íàø âçãëÿä, ìîæíî
ðàöèîíàëèçîâàòü ðåøåíèå òàêèõ çàäà÷, ÷åìó è ïî-
ñâÿùåíà íàñòîÿùàÿ ðàáîòà.

Ìíîãèå ìåòîäèêè ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîãî îïðå-
äåëåíèÿ ýëåìåíòîâ îñíîâàíû íà îáðàçîâàíèè êîìï-
ëåêñîâ ñ îáëàäàþùèì ñîáñòâåííûì ïîãëîùåíèåì
ðåàãåíòîì: íàïðèìåð, â êëàññè÷åñêèõ ìîíîãðàôèÿõ
ïî àíàëèòè÷åñêîé õèìèè ïëàòèíîâûõ ìåòàëëîâ òàêèõ
ìåòîäèê áîëüøèíñòâî [7, 8]. Èçâåñòíî, ÷òî â ïî-
ëÿðíûõ ðàñòâîðèòåëÿõ (âîäà, âîäíî-ñïèðòîâûå ðàñòâî-
ðû) ïîä äåéñòâèåì ÌÂ-èçëó÷åíèÿ ïîâûøàåòñÿ ðå-
àêöèîííàÿ ñïîñîáíîñòü áîëüøèõ ìîëåêóë, îáëàäàþ-
ùèõ íåñêîëüêèìè öåíòðàìè ïåðåðàñïðåäåëåííîãî
çàðÿäà [1, 6, 9]. Ê òàêîâûì, íåñîìíåííî, ìîæíî
îòíåñòè è îðãàíè÷åñêèå ðåàãåíòû, èñïîëüçóåìûå
äëÿ îáðàçîâàíèÿ êîìïëåêñîâ ñ ïëàòèíîâûìè ìåòàë-
ëàìè. Ñëåäîâàòåëüíî, èçó÷åíèå êîìïëåêñîîáðàçîâà-
íèÿ â óñëîâèÿõ ÌÂ-îáëó÷åíèÿ äîëæíî âêëþ÷àòü
èçó÷åíèå óñòîé÷èâîñòè è ïîâåäåíèÿ ðåàãåíòà â
ýòèõ óñëîâèÿõ; ðàíåå ýòè èññëåäîâàíèÿ íå ïðîâîäè-
ëè. Óäîáíûì èíñòðóìåíòîì êîíòðîëÿ â ñëó÷àå èñ-
ïîëüçîâàíèÿ îðãàíè÷åñêèõ ðåàãåíòîâ, îáëàäàþùèõ
ñîáñòâåííûõ ïîãëîùåíèåì, ÿâëÿåòñÿ îïòè÷åñêàÿ
ìîëåêóëÿðíàÿ ñïåêòðîñêîïèÿ.

Â êà÷åñòâå îáúåêòîâ èññëåäîâàíèÿ áûëè âûáðàíû
îðãàíè÷åñêèå ðåàãåíòû äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðóòåíèÿ:
íèòðîçî-Ð-ñîëü (ÍÐÑ), ï-íèòðîçîäèýòèëàíèëèí, êñè-
ëåíîëîâûé îðàíæåâûé, êðèñòàëëè÷åñêèé ôèîëåòî-
âûé, àðñåíàçî III è 4-(ïèðèäèëàçî)ðåçîðöèí (ÏÀÐ).

Âîäíûå ðàñòâîðû ðåàãåíòîâ ãîòîâèëè ïî òî÷íûì
íàâåñêàì âåùåñòâ ìàðêè “õ.÷.”

Ðåàãåíòû âûáèðàëè ïî ñëåäóþùèì êðèòåðèÿì:
1) ðåàãåíò èñïîëüçîâàëè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðóòåíèÿ,

íî âðåìÿ êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ ïðè îáû÷íîì íà-
ãðåâàíèè èëè ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå âåëèêî
(>1 ÷) (ÍÐÑ, êñèëåíîëîâûé îðàíæåâûé, ÏÀÐ);

2) ðåàãåíò èñïîëüçîâàëè äëÿ îïðåäåëåíèÿ äðóãèõ,
áëèçêèõ ïî ñâîéñòâàì (â íàøåì ñëó÷àå ïëàòèíîâûõ)
ìåòàëëîâ (êðèñòàëëè÷åñêèé ôèîëåòîâûé, àðñåíàçî III);
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3) ðåàãåíò íå èñïîëüçîâàëè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðóòå-
íèÿ, íî ñòðóêòóðà ðåàãåíòà ñõîæà ñî ñòðóêòóðîé
ðàíåå ïðèìåíÿåìûõ ðåàãåíòîâ: òå æå ôóíêöèîíàëü-
íî-àíàëèòè÷åñêèå ãðóïïû, ïîëÿðíîñòü è ò.ä. (ï-íèò-
ðîçîäèýòèëàíèëèí).

ÌÂ-îáëó÷åíèå ðàñòâîðîâ ïðîâîäèëè â ëàáîðàòîð-
íîé ñèñòåìå “Milestone Ethos TC” (Èòàëèÿ, W =
1000 Âò, ν = 2450 ÌÃö), â TFM-àâòîêëàâàõ (V =
100 ìë, pìàêñ = 100 àòì, Tìàêñ = 300°Ñ) ïðè òåðìî-
ñòàòèðîâàíèè ðàñòâîðîâ. Ïîñëå îáëó÷åíèÿ ðàñòâîðîâ
(7–40 ìèí) ïðè ðàçíûõ çíà÷åíèÿõ òåìïåðàòóðû
(98–200°Ñ) èõ îõëàæäàëè äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû
è èçìåðÿëè ñïåêòðû ïîãëîùåíèÿ íà ñêàíèðóþùåì
ñïåêòðîôîòîìåòðå “Shimadzu UV-2201” (ßïîíèÿ). Â
êà÷åñòâå îïòèìèçàöèîííîé õàðàêòåðèñòèêè èñïîëüçî-
âàëè èìåííî òåìïåðàòóðó, à íå ìîùíîñòü îáëó÷åíèÿ:
â ÌÂ-ñèñòåìå “Milestone Ethos TC” ìîæíî çàäàòü
ëþáîé òåìïåðàòóðíûé ïðîôèëü ðåàêöèè.

Â ëèòåðàòóðå îòñóòñòâóþò ñâåäåíèÿ î ïîâåäåíèè
ïðè ïîâûøåííîì äàâëåíèè (â àâòîêëàâàõ) îðãàíè÷åñ-
êèõ ðåàãåíòîâ, èñïîëüçóåìûõ äëÿ ïîëó÷åíèÿ êîìï-
ëåêñîâ – àíàëèòè÷åñêèõ ôîðì îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåí-
òîâ. Âîçìîæíî, ÷òî ðåàãåíòû, óñòîé÷èâûå äî òåìïå-
ðàòóðû êèïåíèÿ ðàñòâîðèòåëÿ, ïðè áîëåå âûñîêèõ
òåìïåðàòóðàõ, äîñòèãàåìûõ â àâòîêëàâàõ, è ïðè
âêëàäå íåòåïëîâîé ñîñòàâëÿþùåé ÌÂ-èçëó÷åíèÿ áó-
äóò ðàçðóøàòüñÿ (ðàíåå ýòî íàáëþäàëè äëÿ àíòðàíè-
ëîâîé êèñëîòû [6]). Èçó÷åíèå óñòîé÷èâîñòè ðåàãåí-
òîâ â çàêðûòûõ ñèñòåìàõ ïîêàçàëî, ÷òî âñå ðåàãåí-
òû, çà èñêëþ÷åíèåì êñèëåíîëîâîãî îðàíæåâîãî, â
óñëîâèÿõ ÌÂ-îáëó÷åíèÿ â òîé èëè èíîé ñòåïåíè
ðàçðóøàþòñÿ. Îá ýòîì ñâèäåòåëüñòâóåò óìåíüøåíèå
ïîãëîùåíèÿ íà õàðàêòåðèñòè÷åñêèõ äëèíàõ âîëí â
ñïåêòðàõ ðåàãåíòîâ ñ óâåëè÷åíèåì òåìïåðàòóðû. Ïîñ-
ëå íàèáîëåå æåñòêîãî îáëó÷åíèÿ (200°Ñ, 7 ìèí) âî
âñåõ ðàñòâîðàõ ïðèñóòñòâóåò íå áîëåå 35% èñõîäíîé
ôîðìû ðåàãåíòîâ. Ïî-âèäèìîìó, ñëåäóåò âûáèðàòü
áîëåå ìÿãêèå óñëîâèÿ ÌÂ-îáëó÷åíèÿ ïðè êîìïëåê-
ñîîáðàçîâàíèè, ïîñêîëüêó äåñòðóêöèÿ óâåëè÷èâàåò
ðàñõîä ðåàãåíòà, à ïðîäóêòû äåñòðóêöèè ìîãóò ó÷à-
ñòâîâàòü â êîíêóðåíòíîì êîìïëåêñîîáðàçîâàíèè ñ
îïðåäåëÿåìûì ýëåìåíòîì. Ïðè ýòîì êîíöåíòðàöèÿ
îáðàçóþùèõñÿ ïðîäóêòîâ ìîæåò çàâèñåòü îò ìíîæå-
ñòâà óñëîâèé. Íàêîíåö, ïðè îáðàçîâàíèè ïðîäóêòîâ,
îáëàäàþùèõ ñîáñòâåííûì ïîãëîùåíèåì â ÓÔ-âèäè-
ìîé îáëàñòè, ñïåêòðû òðóäíî ðàñøèôðîâàòü.

Íàéäåíî, ÷òî ïðè ÌÂ-îáëó÷åíèè ðàñòâîðîâ îðãà-
íè÷åñêèõ ðåàãåíòîâ íåêîòîðûå èç íèõ ðàçðóøàþòñÿ
ñ îáðàçîâàíèåì ôîðì, íå îáëàäàþùèõ ïîãëîùåíèåì
â ÓÔ-âèäèìîé îáëàñòè. Ïðè ýòîì îáùèé âèä ñïåê-
òðà íå èçìåíÿåòñÿ, óìåíüøàåòñÿ îïòè÷åñêàÿ ïëîò-
íîñòü ðàñòâîðà âî âñåì äèàïàçîíå äëèí âîëí, óâå-
ëè÷èâàåòñÿ ïîãëîùåíèå ïðè λ<300 íì ïðîäóêòîâ
äåñòðóêöèè ñ ìàëûìè ìîëåêóëÿðíûìè ìàññàìè

(ÏÀÐ, ï-íèòðîçîäèýòèëàíèëèí, ÍÐÑ), (ðèñ. 1, êðè-
âûå 1–3). Ìîëåêóëû äðóãèõ ðåàãåíòîâ ïåðåñòðàèâà-
þòñÿ ñ îáðàçîâàíèåì èíûõ îêðàøåííûõ ôîðì (êðè-
ñòàëëè÷åñêèé ôèîëåòîâûé, àðñåíàçî III (ðèñ. 1, êðè-
âûå 4–6).

Àðñåíàçî III ïðè 200°Ñ, ïî-âèäèìîìó, ðàçðóøàåò-
ñÿ ñ îáðàçîâàíèåì íåñêîëüêèõ ïðîäóêòîâ, îáëàäàþ-
ùèõ ñîáñòâåííûì ïîãëîùåíèåì: âìåñòå ñ óìåíüøå-
íèåì îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè íà õàðàêòåðèñòè÷åñêèõ
äëÿ íåãî äëèíàõ âîëí (310, 350, 540 íì) âîçðàñòàåò
ïîãëîùåíèå âî âñåé îñòàëüíîé ÓÔ-âèäèìîé îáëàñòè
ñïåêòðà. Âñå èññëåäóåìûå ðåàãåíòû óñòîé÷èâû â
îáû÷íûõ óñëîâèÿõ, èõ äåñòðóêöèÿ ïðè ïîâûøåííûõ
äàâëåíèÿõ ðàíåå íå èçó÷àëàñü, ïîýòîìó ðàñøèôðî-
âàòü ñïåêòðû êðèñòàëëè÷åñêîãî ôèîëåòîâîãî è àðñå-
íàçî III ïîñëå îáëó÷åíèÿ íå ïðåäñòàâëÿåòñÿ âîçìîæ-
íûì. Äàííûå îá óñòîé÷èâîñòè îðãàíè÷åñêèõ ðåàãåí-
òîâ ïðèâåäåíû â òàáë. 1.

Íà óñòîé÷èâîñòü ðåàãåíòîâ â ÌÂ-ïîëå âëèÿåò íå
òîëüêî òåìïåðàòóðà îáëó÷åíèÿ, íî è åãî ïðîäîëæè-
òåëüíîñòü. Â ÷àñòíîñòè, êîíöåíòðàöèÿ ÍÐÑ (â ïðî-
öåíòàõ îò èñõîäíîé) â çàâèñèìîñòè îò óñëîâèé îá-
ëó÷åíèÿ ïðèâåäåíà íèæå (ñÍÐÑ èñõîäíàÿ = 10–3 Ì, pH
4,5; λìàêñ = 370 íì):

Ðèñ. 1. Ñïåêòðû ïîãëîùåíèÿ ðàñòâîðîâ îðãàíè÷åñêèõ
ðåàãåíòîâ: êðèñòàëëè÷åñêèé ôèîëåòîâûé (1–3) (ñ  =
5⋅10-5 Ì): 1 – ñðàçó ïîñëå ïðèãîòîâëåíèÿ; 2 – ïîñëå ÌÂ-
îáëó÷åíèÿ (110°Ñ, 20 ìèí); 3 – ïîñëå ÌÂ-îáëó÷åíèÿ
(160°Ñ, 20 ìèí); ÏÀÐ (4–6) (ñ = 1⋅10-4 Ì): 4 – ñðàçó ïîñëå

ïðèãîòîâëåíèÿ; 5 – ïîñëå ÌÂ-îáëó÷åíèÿ (110°Ñ,
20 ìèí); 6 – ïîñëå ÌÂ-îáëó÷åíèÿ (200°Ñ, 7 ìèí)

90°С,         
20 мин 

160°С,          
5 мин 

160°С,         
10 мин 

160°С,          
20 мин 

200°С,           
5 мин 

200°С,          
10 мин 
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Ïðîâåäåííîå èññëåäîâàíèå óñòîé÷èâîñòè îðãàíè-
÷åñêèõ ðåàãåíòîâ ïîçâîëèëî âûáðàòü îïòèìàëüíûå
óñëîâèÿ äëÿ ïîëó÷åíèÿ êîìïëåêñîâ ðåàãåíòîâ ñ ðó-
òåíèåì. Íà íàø âçãëÿä, íåóñòîé÷èâîñòü îðãàíè÷åñêî-
ãî ðåàãåíòà ïðè îïðåäåëåííîé òåìïåðàòóðå, íå îçíà-
÷àåò, ÷òî äàííûé ðåàãåíò íåëüçÿ èñïîëüçîâàòü äëÿ
êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ ñ îïðåäåëÿåìûì ýëåìåíòîì â
ýòèõ óñëîâèÿõ. Ñêîðîñòü êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ ìî-
æåò îêàçàòüñÿ âûøå, ÷åì ñêîðîñòü ðàçðóøåíèÿ ðåà-
ãåíòà, ñëåäóåò ëèøü óìåíüøèòü âðåìÿ îáëó÷åíèÿ.

Èñõîäíûé ðàñòâîð ðóòåíèÿ(IV) â 6 Ì HCl (ñRu =
2,0×102 ìêã/ìë) äëÿ èññëåäîâàíèÿ åãî êîìïëåêñîîá-
ðàçîâàíèÿ ñ îðãàíè÷åñêèìè ðåàãåíòàìè ãîòîâèëè ïî
òî÷íîé íàâåñêå μ-îêñî-áèñ-{ïåíòàõëîðîðóòåíàòà(IV)}
êàëèÿ (K4[Ru2OCl10]) – íàèáîëåå èíåðòíîãî ñîåäè-
íåíèÿ â ñîëÿíîêèñëûõ ðàñòâîðàõ, îñíîâíûõ â öèêëå
òåõíîëîãè÷åñêîé ïåðåðàáîòêè ðóòåíèÿ.

ÌÂ-îáëó÷åíèå ðàñòâîðîâ ïðîâîäèëè â òàêèõ óñëî-
âèÿõ, êîãäà ðåàãåíò ëèáî íå ðàçðóøàåòñÿ, ëèáî ðàç-
ðóøàåòñÿ íåçíà÷èòåëüíî (<30%). Â ñâÿçè ñ èíòåíñè-
ôèêàöèåé ðàçðóøåíèÿ ðåàãåíòîâ ïî ñðàâíåíèþ ñ
êîìïëåêñîîáðàçîâàíèåì ìû îòêàçàëèñü îò ðàáîòû
ïðè ìàêñèìàëüíîé òåìïåðàòóðå (200°Ñ). Â âûáðàí-
íûõ óñëîâèÿõ ÌÂ-îáëó÷åíèÿ (160°Ñ, 8 ìèí) ïðîâî-
äèëè òåñò-ýêñïåðèìåíòû: â ðàñòâîðû âñåõ èññëåäî-
âàííûõ ðåàãåíòîâ äîáàâëÿëè ðóòåíèé ôèêñèðîâàííîé
êîíöåíòðàöèè (ñRu = 3,0 ìêã/ìë), óñòàíàâëèâàëè

pH ïðè ïîìîùè áóôåðà è ïîäâåðãàëè ÌÂ-îáëó÷å-
íèþ. Êðèòåðèåì ïîëîæèòåëüíîãî ðåçóëüòàòà ñ÷èòàëè
ïîÿâëåíèå â ñïåêòðå íîâîãî õàðàêòåðèñòè÷åñêîãî
ìàêñèìóìà ïîãëîùåíèÿ, îòñóòñòâóþùåãî ïðè îáëó÷å-
íèè ðåàãåíòà áåç ðóòåíèÿ.

Ñîñòàâ ðàñòâîðà (êîíöåíòðàöèÿ ìåòàëëà, ðåàãåíòà,
pH) äëÿ ïðîâåäåíèÿ òåñòîâîãî ýêñïåðèìåíòà âûáèðà-
ëè äëÿ êàæäîãî îòäåëüíîãî ñëó÷àÿ. Åñëè ðåàãåíò
èñïîëüçîâàëè ðàíåå äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðóòåíèÿ â
îáû÷íûõ óñëîâèÿõ, òî äëÿ âûáîðà ñîñòàâà ðàñòâîðà
ðóêîâîäñòâîâàëèñü äàííûìè ëèòåðàòóðû. Â îñòàëü-
íûõ ñëó÷àÿõ âûáèðàëè êîíöåíòðàöèþ ðóòåíèÿ òà-
êèì îáðàçîì, ÷òîáû ïðè îæèäàåìîì ìîëÿðíîì êî-
ýôôèöèåíòå ïîãëîùåíèÿ ïîëó÷àåìîãî êîìïëåêñà
ε = 5×103–5×104 ìû ìîãëè áû åãî ñïåêòðîôîòîìåò-
ðè÷åñêè çàôèêñèðîâàòü. Èñïîëüçîâàëè èçáûòîê ðåà-
ãåíòà (îáû÷íî 5–25-êðàòíûé), ïðè ïîìîùè áóôåðà
ôèêñèðîâàëè pH â èíòåðâàëå 4–6.

Êàê ïîêàçàëè èññëåäîâàíèÿ, è êîìïëåêñîîáðàçîâà-
íèå, è ðàçðóøåíèå ðåàãåíòîâ óñêîðÿþòñÿ ñ óâåëè÷å-
íèåì òåìïåðàòóðû è ïðîäîëæèòåëüíîñòè ÌÂ-îáëó÷å-
íèÿ, íî óñêîðÿþòñÿ ïî-ðàçíîìó, â çàâèñèìîñòè îò
èññëåäîâàííîé ñèñòåìû: â öåëîì, ïðîöåññ äåñòðóê-
öèè áîëåå çàâèñèì îò òåìïåðàòóðû.

Äëÿ äàëüíåéøåãî èçó÷åíèÿ âûáðàëè òå ñèñòåìû,
â ñïåêòðàõ êîòîðûõ â òåñò-ýêñïåðèìåíòàõ ïîÿâëÿëàñü
íîâàÿ ïîëîñà ïîãëîùåíèÿ (ï-íèòðîçîäèýòèëàíèëèí,

Ïðèìå÷àíèå. “+” ðåàãåíò ðàçðóøàåòñÿ ìåíåå ÷åì íà 5%; “±” ðåàãåíò ðàçðóøàåòñÿ íà 5–70%; “–” ðåàãåíò ðàçðóøàåòñÿ áîëåå
÷åì íà 70%; “è” – îáðàçóþòñÿ ïðîäóêòû, îáëàäàþùèå ñîáñòâåííûì ïîãëîùåíèåì â ÓÔ-âèäèìîé îáëàñòè.

Ò à á ë è ö à  1

Çàâèñèìîñòü óñòîé÷èâîñòè îðãàíè÷åñêèõ ðåàãåíòîâ îò óñëîâèé èõ îáëó÷åíèÿ â ÌÂ-ïîëå

Реагент Исходные 
оптические 
характеристики, 
ε(λмакс) 

Концентрация 
реагента, M 

pH 98°С,       
20 мин 

110°С, 
20 мин 

150°С,        
20 мин 

200°С,        
10 мин 

НРС (водный раствор) 3,0×103(370) 1,0×10-3 4,5 + + ± − 

Ксиленоловый оранжевый (в 
этаноле) 3,0×103(435) 1,4×10-4 4,0 + + + и 

ПАР (водный раствор) 2,5×104(415) 1,6×10-4 5,3 + ± − − 

Арсеназо III (водный раствор) 
1,5×104(310),  
8,4×103(390), 
1,9×104(540) 

5,0×10-5 3,2 + + + и 

Кристаллический фиолетовый 
(водный раствор) 6,8×104(585) 4,0×10-5 4,0 + + и и 

п-Нитрозодиэтиланилин 
(водный раствор) 

2,4×104(355), 
1,8×104(445) 1,0×10-4 4,0 + ± − − 
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ÍÐÑ, ÏÀÐ) (ðèñ. 2). Âî âñåõ ñëó÷àÿõ ìàêñèìóìû
ïîãëîùåíèÿ êîìïëåêñîâ ðóòåíèÿ ëåæàò â îáëàñòè
áîëüøèõ äëèí âîëí ïî ñðàâíåíèþ ñ ïîãëîùåíèåì
èñõîäíîãî îðãàíè÷åñêîãî ðåàãåíòà, ïðè÷åì ðåàãåíòû
â ýòîé îáëàñòè ïðàêòè÷åñêè íå ïîãëîùàþò. Â ñïåê-
òðå êðèñòàëëè÷åñêîãî ôèîëåòîâîãî òàêæå íàáëþäàëè
ïîÿâëåíèå ïîëîñû ïîãëîùåíèÿ (λìàêñ = 435 íì),

Ðèñ. 2. Ñïåêòðû ïîãëîùåíèÿ êîìïëåêñîâ ðóòåíèÿ(IV) ñ
îðãàíè÷åñêèìè ðåàãåíòàìè: 1, 2 – íèòðîçî-Ð-ñîëü (30-
êðàòíûé èçáûòîê ðåàãåíòà): 1 – ñðàçó ïîñëå ïðèãîòîâ-
ëåíèÿ; 2 – ïîñëå ÌÂ-îáëó÷åíèÿ (150°Ñ, 15 ìèí); 3, 4 –
ï-íèòðîçîäèýòèëàíèëèí (20-êðàòíûé èçáûòîê ðåàãåí-
òà): 3 – ñðàçó ïîñëå ïðèãîòîâëåíèÿ; 4 – ïîñëå ÌÂ-îáëó-
÷åíèÿ (98°Ñ, 10 ìèí); 5, 6 – ñ ÏÀÐ (5-êðàòíûé èçáûòîê
ðåàãåíòà): 5 – ñðàçó ïîñëå ïðèãîòîâëåíèÿ; 6 – ïîñëå
ÌÂ-îáëó÷åíèÿ (160°Ñ, 8 ìèí)(cRu = 3 ìêã/ìë, pH 4,5)

* Â âûáðàííûõ óñëîâèÿõ ðåàãåíò ðàçðóøàåòñÿ íà 25%.

Ò à á ë è ö à  2

Óñëîâèÿ êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ ðóòåíèÿ(IV) èç ðàñòâîðà K4[Ru2OCl10] ñ îðãàíè÷åñêèìè
ðåàãåíòàìè â ÌÂ-ïîëå

Оптимальные условия НРС п-Нитрозодиэтиланилин ПАР 

Диапазон pH 4,0–5,0 4,0–4,5 4,5–6,0 

сRu:cреагента 1:30 1:20 1:5 

Условия МВ-облучения 150°C, 15 мин 98°C, 10 мин 160°C, 8 мин* 

Диапазон определяемых 
концентраций Ru(IV), мкг/мл 0,5–5,0 0,6 – 8,0 0,4–4,0 

εк-са (λмакс, нм) 2,8×104 (625) 3,6×104 (615) 1,6×104  (560) 

êîòîðàÿ, îäíàêî, îáóñëîâëåíà íå êîìïëåêñîîáðàçîâà-
íèåì, à äåñòðóêöèåé ðåàãåíòà â ýòèõ óñëîâèÿõ
(160°Ñ; ðèñ. 1, êðèâàÿ 6).

Íà çàêëþ÷èòåëüíîì ýòàïå ðàáîòû âûÿñíëè âîç-
ìîæíî ëè ðàçðàáîòàòü ìåòîäèêó êîëè÷åñòâåííîãî
îïðåäåëåíèÿ ðóòåíèÿ(IV) ñ èñïîëüçîâàíèåì ÍÐÑ,
ÏÀÐ è ï-íèòðîçîäèýòèëàíèëèíà. Áûëè âûáðàíû îï-
òèìàëüíûå óñëîâèÿ êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ äëÿ ýòèõ
ñèñòåì (pH, ñîîòíîøåíèå êîíöåíòðàöèé ðóòåíèé/ðå-
àãåíò, óñëîâèÿ ÌÂ-îáëó÷åíèÿ) (òàáë. 2). Ïîêàçàíà
âîçìîæíîñòü îïðåäåëåíèÿ ðóòåíèÿ(IV) ïî ðåàêöèÿì ñ
ýòèìè ðåàãåíòàìè: ïîñòðîåíû ãðàäóèðîâî÷íûå ãðà-
ôèêè – ñèñòåìû óäîâëåòâîðÿþò çàêîíó Áóãåðà–Ëàì-
áåðòà–Áåðà â øèðîêîì äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé.
Èíòåðåñíî, ÷òî ïðè îáû÷íîì íàãðåâàíèè (98°C, áåç
ÌÂ-îáëó÷åíèÿ) êîìïëåêñîîáðàçîâàíèå ðóòåíèÿ(IV) ñ
ÍÐÑ ïðîòåêàåò ìåäëåííî (3 ÷) è êîíå÷íûé âûõîä
êîìïëåêñà ïðè ýòîì íå ïðåâûøàåò 80%. Ïðè ÌÂ-
îáëó÷åíèè (98°C) òàêîé æå âûõîä êîìïëåêñà äîñòè-
ãàåòñÿ çà 40 ìèíóò, ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò î íåòåïëî-
âîì ýôôåêòå ÌÂ-âîçäåéñòâèÿ íà äàííóþ ñèñòåìó.
Òåì íå ìåíåå äëÿ óâåëè÷åíèÿ âûõîäà êîìïëåêñà îï-
òèìàëüíî ÌÂ-òåðìîñòàòèðîâàíèå ðàñòâîðîâ ïðè áî-
ëåå âûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ (150–160°C), êîòîðûå äî-
ñòèæèìû â àâòîêëàâàõ. Òàêæå îòìåòèì, ÷òî äëÿ
êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ ìîæíî èñïîëüçîâàòü è óñëî-
âèÿ, ïðè êîòîðûõ îðãàíè÷åñêèé ðåàãåíò íåçíà÷è-
òåëüíî ðàçðóøàåòñÿ, ÷òî ðåàëèçîâàíî ïðè ïîëó÷åíèè
êîìïëåêñà ðóòåíèÿ ñ ÏÀÐ: èñïîëüçîâàíèå ÌÂ-èçëó-
÷åíèÿ â êà÷åñòâå èíòåíñèôèöèðóþùåãî èíñòðóìåíòà
ïîçâîëèëî íå òîëüêî óìåíüøèòü âðåìÿ êîìïëåêñî-
îáðàçîâàíèÿ â äåñÿòêè ðàç, íî è ïîâûñèòü âûõîä
êîìïëåêñà ïî ñðàâíåíèþ ñ íàãðåâàíèåì ðàñòâîðîâ
íà êèïÿùåé âîäÿíîé áàíå [10].
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APPROACH TO ELABORATION OF ELEMENTS
SPECTROPHOTOMETRIC DETERMINATION USING
MICROWAVE RADIATION

S.Yu. Lanskaia, A.V. Bashilov

(Division of Analytical Chemistry)

Approach to determination of elements by spectrophotometric procedure using
microwave irradiation is suggested by the example of ruthenium determination with
organic reagents. Stability of some organic analytical reagents with own absorption in
ultraviolet-visible region of spectrum is studied under microwave irradiation of their
water solutions. Optimal conditions of ruthenium complexation with these reagents are
chosen.

Èòàê, ïðåäëàãàåìûé ïîäõîä ê èññëåäîâàíèþ êîì-
ïëåêñîîáðàçîâàíèÿ â óñëîâèÿõ ÌÂ-îáëó÷åíèÿ è ðàç-
ðàáîòêå ìåòîäèê ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëå-
íèÿ ìåòàëëîâ äîëæåí âêëþ÷àòü ñëåäóþùèå ýòàïû:

1. Èçó÷åíèå óñòîé÷èâîñòè âûáðàííîãî ðåàãåíòà
ïðè âàðüèðîâàíèè óñëîâèé ÌÂ-îáëó÷åíèÿ (äëèòåëü-
íîñòü, òåìïåðàòóðà ïðè ÌÂ-òåðìîñòàòèðîâàíèè). 2.
Âûáîð óñëîâèé ÌÂ-îáëó÷åíèÿ, ïðè êîòîðûõ ïðèåì-
ëåìî äàëüíåéøåå èññëåäîâàíèå êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ.

Ïðîâåäåíèå òåñò-ýêñïåðèìåíòà: êîìïëåêñîîáðàçîâà-
íèå ïðè âûáðàííûõ ôèêñèðîâàííûõ êîíöåíòðàöèÿõ
ìåòàëëà, ðåàãåíòà, pH â îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ ÌÂ-
îáëó÷åíèÿ (ñîãëàñíî ïåðâîìó ýòàïó). Ïåðåõîä ê ñëå-

äóþùåìó ýòàïó, ïðè ïîëó÷åíèè íîâîãî àíàëèòè÷åñ-
êîãî ñèãíàëà (íîâîé ïîëîñû ïîãëîùåíèÿ).

Òðàäèöèîííîå èçó÷åíèå êîìïëåêñîîáðàçîâàíèÿ
ìåòàëëà ñ ðåàãåíòîì: ïðîâåðêà âûïîëíèìîñòè çàêîíà
Áóãåðà–Ëàìáåðòà–Áåðà, îïðåäåëåíèå îïòèìàëüíîãî
ñîîòíîøåíèÿ cìåò:cðåàã, pH, óñëîâèé ÌÂ-îáëó÷åíèÿ
(êðèòåðèé – ìèíèìàëüíîå âðåìÿ êîìïëåêñîîáðàçî-
âàíèÿ, ìàêñèìàëüíûé âûõîä êîìïëåêñà).

Ìû ïîëàãàåì, ÷òî òàêîé ïîäõîä ìîæíî èñïîëüçî-
âàòü äëÿ ðàçðàáîòêè ìåòîäèê ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñ-
êîãî îïðåäåëåíèÿ äðóãèõ ýëåìåíòîâ îðãàíè÷åñêèìè
ðåàãåíòàìè ñ èñïîëüçîâàíèåì ÌÂ-èçëó÷åíèÿ â êà÷å-
ñòâå èíòåíñèôèöèðóþùåãî èíñòðóìåíòà.
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