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ÐÅÇÞÌÅ: Äëÿ èññëåäîâàòåëüñêèõ öåëåé è êîí-
òðîëÿ ïðîöåññà ðàçäåëåíèÿ èçîòîïîâ áîðà ìåòî-
äîì õèìè÷åñêîãî îáìåíà, à òàêæå èíûõ ïðèìåíå-
íèé ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ìèêðîêîí-
öåíòðàöèé áîðà â íèòðîìåòàíå ìåòîäîì àòîìíî-
ýìèññèîííîé ñïåêòðîñêîïèè. Â õîäå ðàçðàáîòêè
ïîêàçàíî, ÷òî ïðÿìîå îïðåäåëåíèå áîðà â CH

3
NO

2

âîçìîæíî òîëüêî ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåäíûõ ýëåê-
òðîäîâ, à ïðèìåíåíèå óãîëüíûõ ýëåêòðîäîâ íå ïðåä-
ñòàâëÿåòñÿ âîçìîæíûì èç-çà ïðîíèêíîâåíèÿ
CH

3
NO

2
 â ãðàôèò, ÷òî ïðèâîäèò ê îòñóòñòâèþ êîð-

ðåëÿöèè ìåæäó ñîäåðæàíèåì áîðà â íèòðîìåòàíå
è âåëè÷èíîé àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà. Óñòàíîâëå-
íî, ÷òî èñïîëüçîâàíèå ýëåêòðîäîâ èç ãðàôèòà òðå-
áóåò ââåäåíèÿ ñòàäèè ïðîáîïîäãîòîâêè, çàêëþ÷à-
þùåéñÿ â âîäíîé ýêñòðàêöèè áîðà èç íèòðîìåòà-
íà. Â õîäå ðàçðàáîòêè ïðîöåññà ïðîáîïîäãîòîâêè
íàéäåíî, ÷òî ðàâíîâåñèå â äâóõôàçíîé ñèñòåìå óñ-
òàíàâëèâàåòñÿ çà âðåìÿ ìåíåå 5 ìèí ïðè ïîñòîÿí-
íîì âñòðÿõèâàíèè è òåìïåðàòóðå 20 °Ñ. Ðàçðàáî-
òàííàÿ ìåòîäèêà ïîçâîëÿåò êîëè÷åñòâåííî îïðå-
äåëÿòü ñîäåðæàíèå áîðà â íèòðîìåòàíå â äèàïàçî-
íå çíà÷åíèé 2—60 ìêã/ìë.

ABSTRACT: A technique of determination of the
boron trace concentrations in nitromethane using
atomic emission spectroscopy is developed for
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research purposes and monitoring of boron isotopes
separation by chemical exchange, as well as for use
in other applications. During the development it was
shown that the direct determination of boron in
CH

3
NO

2
 was only possible with the use of copper

electrodes while application of carbon electrodes was
not possible because of the CH

3
NO

2
 penetration into

graphite, which leads to a lack of correlation between
boron content in nitromethane and the magnitude
of analytical signal. It was found that the use of graphite
electrodes requires the introduction stage of specimen
preparation, consisting in water extraction of boron
from nitromethane. During the development of sample
preparation it was found that the equilibrium in the
two-phase system was attained in less than 5 minutes
with constant shaking at 20 °Ñ. The developed
technique allows to quantitatively determine the
content of boron in nitromethane in the range of 2—
60 mcg/ml.

ÂÂÅÄÅÍÈÅ

Ëåãêèé ñòàáèëüíûé èçîòîï áîðà 10Â âîñòðåáî-
âàí àòîìíîé ýíåðãåòèêîé, íàïðèìåð, â âèäå êàðáè-
äà áîðà â ñòåðæíÿõ ñèñòåìû óïðàâëåíèÿ è çàùèòû
ÿäåðíûõ ðåàêòîðîâ (Katalnikov et al., 2001; Ðèñîâà-
íûé è äð., 2003), ÿäåðíîé ìåäèöèíîé — â íåéòðî-
íîçàõâàòíîé òåðàïèè ïðè ëå÷åíèè îíêîëîãè÷åñ-
êèõ çàáîëåâàíèé (Barth et al., 2005; Wu et al., 2006).
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Ïðîìûøëåííîå âûäåëåíèå 10Â èç ïðèðîäíîé
ñìåñè èçîòîïîâ áîðà îñóùåñòâëÿåòñÿ â îñíîâíîì
ìåòîäîì õèìè÷åñêîãî èçîòîïíîãî îáìåíà (Katal-
nikov et al., 2001), îñíîâàííîãî íà ðåàêöèè îáðàçî-
âàíèÿ è òåðìè÷åñêîé äèññîöèàöèè êîìïëåêñíûõ
ñîåäèíåíèé òðèôòîðèäà áîðà ñ îðãàíè÷åñêèìè âå-
ùåñòâàìè, ñîäåðæàùèìè àòîì — äîíîð ýëåêòðî-
íîâ (Î, N, S è äð.) — D:

ÂF
3 (ãàç)

 + D 
(æèäê.)

 � D·BF
3 (æèäê.)

,                       (1)

è ðåàêöèè èçîòîïíîãî îáìåíà ìåæäó ãàçîîáðàçíûì
BF

3
 è åãî æèäêèì êîìïëåêñíûì ñîåäèíåíèåì

10ÂF
3 (ãàç)

 + D·11BF
3 (æèäê.)

 �
 � 11ÂF

3 (ãàç)
 + D·10BF

3 (æèäê.)
                                         (2)

îñóùåñòâëÿåìîé â ïðîòèâîòî÷íûõ ìàññîîáìåííûõ
àïïàðàòàõ — êîëîííàõ èçîòîïíîãî îáìåíà. Ïðè
ýòîì ïðîöåññû îáðàçîâàíèÿ è òåðìè÷åñêîé äèñ-
ñîöèàöèè êîìïëåêñíîãî ñîåäèíåíèÿ D·BF

3 
ðåàëè-

çóþòñÿ â òàê íàçûâàåìûõ ñèñòåìàõ îáðàùåíèÿ
ïîòîêîâ (ÑÎÏ), ðàñïîëîæåííûõ êàê íà áåäíîì ïî
10Â êîíöå êîëîííû èçîòîïíîãî îáìåíà (èëè êàñ-
êàäà êîëîíí) — îáðàçîâàíèå D·BF

3
, òàê è íà áîãà-

òîì ïî 10Â êîíöå êîëîííû (êàñêàäà), ãäå îñóùå-
ñòâëÿåòñÿ òåðìè÷åñêàÿ äèññîöèàöèÿ êîìïëåêñíî-
ãî ñîåäèíåíèÿ òðèôòîðèäà áîðà ñ êîìïëåêñîîá-
ðàçîâàòåëåì — ìåòèëôåíèëîâûì ýôèðîì èëè àíè-
çîëîì (Palko et al., 1958; Ïàí÷åíêîâ è äð., 1960;
Katalnikov et al., 2001).

Îñîáåííîñòü óêàçàííîãî ìåòîäà ðàçäåëåíèÿ —
íåîáõîäèìîñòü ïîëíîòû âûäåëåíèÿ áîðà â âèäå åãî
òðèôòîðèäà èç æèäêîé ôàçû ïðè òåðìè÷åñêîé äèñ-
ñîöèàöèè D·BF

3
, îïðåäåëÿþùàÿ êà÷åñòâî èçîòîï-

íîé ïðîäóêöèè — êîíöåíòðàöèþ 10Â. Íàïðèìåð, äëÿ
ïîëó÷åíèÿ èçîòîïà áîð-10 ñ êîíöåíòðàöèåé 95%
àò. îñòàòî÷íîå ñîäåðæàíèå áîðà â êîìïëåêñîîáðà-

çîâàòåëå D — ðåàêöèÿ (1) — ïðè èñïîëüçîâàíèè
àíèçîëà íå äîëæíî, êàê ïîêàçûâàþò ðàñ÷åòû, ïðå-
âûøàòü Ñ

îñò
 ≈ 6 ìêã/ìë Ñ

6
Í

5
ÎÑÍ

3
.

Àíàëîãè÷íûå òðåáîâàíèÿ ïðèñóùè è èíîìó êîì-
ïëåêñîîáðàçîâàòåëþ — íèòðîìåòàíó (CH

3
NO

2
),

ïðåäëîæåííîìó äëÿ öåëåé ðàçäåëåíèÿ èçîòîïîâ
áîðà îòíîñèòåëüíî íåäàâíî (Herbts, McCandless,
1994; Ownby et al., 2004), íî óæå äàâøåãî íåñêîëüêî
íåîæèäàííûå è âåñüìà ïåðñïåêòèâíûå ðåçóëüòà-
òû (Õîðîøèëîâ è äð., 2009; 2010). Îäíàêî ïðîâåäå-
íèå èññëåäîâàíèé äëÿ óêàçàííîãî D äèêòóåò ðàñ-
øèðåíèå èíòåðâàëà êîíöåíòðàöèé áîðà ïðèìåð-
íî äî 100 ìêã/ìë.

Äëÿ êîíòðîëÿ ïîëíîòû âûäåëåíèÿ áîðà èëè
ïîëíîòû îáðàùåíèÿ ïîòîêîâ ôàç ïðè òåðìè÷åñ-
êîé äèññîöèàöèè êîìïëåêñíîãî ñîåäèíåíèÿ
BF

3
·CH

3
NO

2
 íåîáõîäèì ýêñïðåññíûé, äîñòàòî÷íî

ïðîñòîé â ñâîåì èñïîëíåíèè è, åñòåñòâåííî, íà-
äåæíûé è äîñòóïíûé èíñòðóìåíòàëüíûé ìåòîä
àíàëèçà, îñíîâàííûé íà èñïîëüçîâàíèè îáîðóäî-
âàíèÿ îòå÷åñòâåííîãî ïðîèçâîäñòâà. Ïðè ýòîì èí-
òåðâàë îïðåäåëÿåìîé êîíöåíòðàöèè áîðà äîëæåí
ñîîòâåòñòâîâàòü äèàïàçîíó 2—60 ìêã/ìë è, êðîìå
òîãî, æåëàòåëüíî èìåòü âîçìîæíîñòü îäíîâðåìåí-
íîãî îïðåäåëåíèÿ ñîïóòñòâóþùèõ ýëåìåíòîâ (æå-
ëåçî, õðîì, íàïðèìåð). Ðåøåíèþ ïîñòàâëåííîé çà-
äà÷è è ïîñâÿùåíà íàñòîÿùàÿ ïóáëèêàöèÿ.

ÌÀÒÅÐÈÀËÛ È ÌÅÒÎÄÛ

Àíàëèç ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ áîðà ïîêàçûâàåò,
÷òî äëÿ ðåøåíèÿ ïîñòàâëåííîé çàäà÷è âîçìîæíî
èñïîëüçîâàíèå ðàçëè÷íûõ ìåòîäîâ àíàëèçà, êàæ-
äûé èç êîòîðûõ èìååò ñâîè ïðåèìóùåñòâà è íåäî-
ñòàòêè (òàáë. 1).

Íàèáîëåå ïðèåìëåìûì èç ðàññìàòðèâàåìûõ
ìåòîäîâ ìîæíî ñ÷èòàòü àòîìíî-ýìèññèîííóþ
ñïåêòðîñêîïèþ (ÀÝÑ), õàðàêòåðèçóþùóþñÿ òðåáó-

Òàáëèöà 1. Ñðàâíèòåëüíàÿ õàðàêòåðèñòèêà àíàëèòè÷åñêèõ ìåòîäîâ

Ïðèìå÷àíèå ê òàáëèöå: 1 àòîìíî-àáñîðáöèîííàÿ ñïåêòðîñêîïèÿ; 2 ôëóîðèìåòðèÿ; 3 ìàññ-ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èí-
äóêòèâíî ñâÿçàííîé ïëàçìîé; 4 àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîñêîïèÿ

Äèàïàçîí êîíöåíòðàöèé, ppm

Âðåìÿ àíàëèçà è ïðîáîïîäãîòîâêè, ìèí

Îøèáêà îïðåäåëåíèÿ, %

Îáúåì ïðîáû, ìë

Òðóäîåìêîñòü

Ñòîèìîñòü îáîðóäîâàíèÿ

Îäíîâðåìåííûé ìóëüòèýëåìåíòíûé
àíàëèç

Àíàëèòè÷åñêèé ìåòîä

ÀÀÑ1

1—15

30

10

0,5

±

±

–

Ô2

0,05—5

60

30

5,0

–

+

–

ÈÑÏ-ÌÑ3

1·10-6—1·103

80

5

5,0

+

_

+

ÀÝÑ4

0,1—100

20

10

0,5

±

±

+

Õàðàêòåðèñòèêà

À.Â. Õîðîøèëîâ è äð. ÎÏÐÅÄÅËÅÍÈÅ ÌÈÊÐÎÊÎÍÖÅÍÒÐÀÖÈÉ ÁÎÐÀ
Â ÎÐÃÀÍÈ×ÅÑÊÈÕ ÑÎÅÄÈÍÅÍÈßÕ ÏÐÈ ÊÎÍÖÅÍÒÐÈÐÎÂÀÍÈÈ Â-10
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åìûìè êîíöåíòðàöèîííûì äèàïàçîíîì è òî÷íî-
ñòüþ, ìàëûì îáúåìîì ïðîáû è âðåìåíåì åå ïîä-
ãîòîâêè, óìåðåííîé ñòîèìîñòüþ îáîðóäîâàíèÿ è
òðóäîåìêîñòüþ àíàëèçà. Ïðè ýòîì èñïîëüçîâàíèå
ÀÝÑ óäîâëåòâîðÿåò è îäíîâðåìåííîìó îïðåäåëå-
íèþ íåñêîëüêèõ õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî áîëåå ðàçâåðíóòûé ñðàâ-
íèòåëüíûé àíàëèç îïðåäåëåíèÿ ìèêðîêîíöåíòðà-
öèé áîðà ïðèâåäåí â îáçîðàõ (Sah, Brown, 1997;
Downing et al., 1998), îäíàêî ñîäåðæàíèå ïåðâîãî
îòíîñèòñÿ ïðåèìóùåñòâåííî ê ìàòðèöàì áîëåå
ñëîæíîãî ñîñòàâà (áèîëîãè÷åñêîå ïðîèñõîæäåíèå)
è ìåíüøèì çíà÷åíèÿì êîíöåíòðàöèè áîðà, à âòî-
ðîé àêöåíòèðóåò âíèìàíèå íà íàèáîëåå äîðîãîñ-
òîÿùåì ìåòîäå — ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóê-
òèâíî ñâÿçàííîé ïëàçìîé.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ èçìåðåíèé èñïîëüçîâàëñÿ
àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðîìåòð, âêëþ÷àþùèé
èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ (ãåíåðàòîð
ÈÂÑ-28), ðàçðÿäíóþ êàìåðó, êâàðöåâûé ñïåêòðî-
ìåòð ÈÑÏ-30, óñîâåðøåíñòâîâàííûé ôîòîýëåê-
òðîííîé êàññåòîé (ÔÝÊ). Àíàëèç ïðîâîäèëè ñæè-
ãàíèåì ïðåäâàðèòåëüíî ïîäãîòîâëåííîé ïðîáû
â ýëåêòðè÷åñêîé äóãå ïåðåìåííîãî òîêà ñèëîé
9—10 À â òå÷åíèå 12 ñ. Îáðàáîòêà ñïåêòðîâ âû-
ïîëíÿëàñü ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîãðàììû SR303,
à äëÿ öåëåé ïðîáîïîäãîòîâêè ïðèìåíÿëè âñòðÿ-
õèâàòåëü Vortex, ïèïåò-äîçàòîðû ìèêðîëèòðîâî-
ãî äèàïàçîíà è ýëåêòðîííûå âåñû ñ òî÷íîñòüþ
1·10-4 ã.

Îïðåäåëåíèå áîðà â æèäêîé ôàçå ïðîèçâî-
äèëîñü íà äâóõ äëèíàõ âîëí áîðà λ

1
 = 249,7 íì è

λ
2
 = 249,8 íì è ñ èñïîëüçîâàíèåì êîáàëüòà â êà-

÷åñòâå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ñ îïîðíîé äëèíîé
âîëíû λ = 243,7 íì. Â ðåçóëüòàòå îáðàáîòêè ñïåê-
òðîâ ïîëó÷àëè àáñîëþòíûå àíàëèòè÷åñêèå ñèã-
íàëû äâóõ ëèíèé áîðà (I

B
) è àáñîëþòíûé àíàëè-

òè÷åñêèé ñèãíàë ëèíèè âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà (I
Co
).

Ïðèìåð ïîëó÷àåìîãî àáñîëþòíîãî àíàëèòè÷åñ-
êîãî ñèãíàëà ïîêàçàí íà ïðèìåðå äâóõ ëèíèé áîðà
íà ðèñóíêå 1.

Èñïîëüçóÿ ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ àáñîëþòíûõ
àíàëèòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ ëèíèé áîðà è êîáàëüòà,
îïðåäåëÿëè çíà÷åíèÿ îòíîñèòåëüíîãî ñèãíàëà
áîðà:

           J = I
B 
 / I

Co
(3)

è ñðåäíåå çíà÷åíèå J
ñð
 ïî ðåçóëüòàòàì òðåõ ïàðàë-

ëåëüíûõ èçìåðåíèé äëÿ êàæäîé êîíöåíòðàöèè ðà-
ñòâîðà.

Â õîäå âûïîëíåíèÿ ðàáîòû âûïîëíåíî äâå ñå-
ðèè îïûòîâ — ïðÿìîå èçìåðåíèå êîíöåíòðàöèè
áîðà â íèòðîìåòàíå è îïðåäåëåíèå áîðà â íèòðî-
ìåòàíå ñ ýêñòðàêöèîííîé ïðîáîïîäãîòîâêîé.

ÐÅÇÓËÜÒÀÒÛ È ÎÁÑÓÆÄÅÍÈÅ

Ïðÿìîå îïðåäåëåíèå áîðà â íèòðîìåòàíå
Ýòàëîííûå ðàñòâîðû áîðà ñ êîíöåíòðàöèåé îò

1 ìêã/ìë äî 100 ìêã/ìë ãîòîâèëè èç ðàñòâîðà áîðà
â íèòðîìåòàíå ñ ñîäåðæàíèåì áîðà 1 ìã/ìë ðàç-
áàâëåíèåì èñõîäíûì íèòðîìåòàíîì (ñîäåðæàíèå
áîðà â èñõîäíîì íèòðîìåòàíå îïðåäåëÿëîñü ñ èñ-
ïîëüçîâàíèåì ìåäíûõ ýëåêòðîäîâ è îêàçàëîñü
íèæå ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ ïðèáîðà, ÷òî ïîçâîëÿ-
åò íå ó÷èòûâàòü áîð â èñõîäíîì CH

3
NO

2
). Ýòàëîí-

Ðèñ. 1. Ïðèìåð àáñîëþòíîãî ñèãíàëà áîðà IÂ â ñïåêòðå àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà



íûå ðàñòâîðû è ïðîáû àíàëèçèðîâàëè íà ñîäåð-
æàíèå áîðà ñ èñïîëüçîâàíèåì ãðàôèòîâûõ ýëåêò-
ðîäîâ ñ ïîëèñòèðîëüíûì ïîêðûòèåì.

Ïðè ýòîì áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî îòíîñèòåëü-
íûé àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë J äëÿ êàæäîé èç äâóõ
âûøåóêàçàííûõ ëèíèé áîðà ïðàêòè÷åñêè íå çàâè-
ñèò îò êîíöåíòðàöèè áîðà â íèòðîìåòàíå (ðèñ. 2).
Ïðè÷èíà îòñóòñòâèÿ êîððåëÿöèè — ðàñòâîðåíèå
ïîëèñòèðîëà, ðàñòåêàíèå êàïëè ïî ãðàôèòîâîìó
ýëåêòðîäó, ïðîíèêíîâåíèå íèòðîìåòàíà âíóòðü
ñòåðæíÿ.

Âûõîäîì èç òàêîé ñèòóàöèè ÿâëÿåòñÿ èñïîëü-
çîâàíèå ìåäíûõ ýëåêòðîäîâ, ÷òî, îäíàêî, ïðèâîäèò
ê óäîðîæàíèþ ñòîèìîñòè àíàëèçà.

Îïðåäåëåíèå áîðà â íèòðîìåòàíå ñ ýêñòðàêöè-
îííîé ïðîáîïîäãîòîâêîé

Âî èçáåæàíèå ïðîíèêíîâåíèÿ íèòðîìåòàíà
âíóòðü ãðàôèòîâîãî ñòåðæíÿ èñïîëüçîâàëè âîä-
íûå ðàñòâîðû áîðà, ïðèãîòîâëåííûå â õîäå âîä-
íîé ýêñòðàêöèè áîðà èç íèòðîìåòàíà. Ïðè îòðà-
áîòêå ýêñòðàêöèîííîé ìåòîäèêè âàðüèðîâàëè ñî-
îòíîøåíèå îðãàíè÷åñêîé è âîäíîé ôàç è âðåìÿ
ýêñòðàêöèè, èñïîëüçóÿ äâà ðàñòâîðà áîðà â
CH

3
NO

2
 ñ íàèìåíüøèì è íàèáîëüøèì çíà÷åíè-

åì êîíöåíòðàöèè áîðà. Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ
âëèÿíèÿ ñîîòíîøåíèÿ ôàç ïðèâåäåíû â òàáëèöå
2, à îïðåäåëåíèå âðåìåíè ýêñòðàêöèè ïðîèëëþñ-
òðèðîâàíî íà ðèñóíêå 3. Íåîáõîäèìî îòìåòèòü,

Òàáëèöà 2. Ñèãíàë îòêëèêà J äëÿ âîäíîé è îðãàíè÷åñêîé ôàç ïîñëå ýêñòðàêöèè áîðà
 â òå÷åíèå 5 ìèí ïðè òåìïåðàòóðå 20 °C

1

100

30 : 70

50 : 50

70 : 30

30 : 70

50 : 50

70 : 30

 λ
1

λ
2

λ
1

λ
2

λ
1

λ
2

λ
1

λ
2

λ
1

λ
2

λ
1

λ
2

1,09

2,01

1,18

2,21

1,16

2,13

55,90

64,92

57,31

69,03

56,52

67,81

0,38

0,67

0,40

0,66

0,38

0,70

0,39

0,69

0,38

0,68

0,40

0,69

Ñèãíàë îòêëèêà J, îòí.åä.Èñõîäíàÿ
êîíöåíòðàöèÿ áîðà

â CH
3
NO

2
,

ìêã/ìë

Ñîîòíîøåíèå
CH

3
NO

2
 : H

2
O, % äëÿ îðãàíè÷åñêîé

ôàçû
äëÿ âîäíîé

ôàçû
Äëèíà âîëíû
 áîðà λ, íì

Êîíöåíòðàöèÿ áîðà Ñ
â
, ìã/ìë

Î
ò
í
î
ñ
è

ò
å
ë
ü
í
û

é
 
ñ
è

ã
í
à
ë

J
, 

î
ò
í
. 

å
ä

.

— äëÿ λ
1
 = 249,7 íì;            — äëÿ λ

2
 = 249,8 íì
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Ðèñ. 2. Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèÿ îòíîñèòåëüíîãî àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà áîðà J
â çàâèñèìîñòè îò êîíöåíòðàöèè áîðà â CH

3
NO

2
 íà ãðàôèòîâûõ ýëåêòðîäàõ:
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Ñòàòèñòè÷åñêàÿ îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ èçìåðå-
íèé ïðèâîäèò ê óðàâíåíèþ âèäà

Ñ
Â
 (ìêã/ìë) = aJ, (4)

çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòà à â êîòîðîì äàíû â òàá-
ëèöå 3.

÷òî âåðõíþþ (âîäíóþ) ôàçó àíàëèçèðîâàëè ñ èñ-
ïîëüçîâàíèåì óãîëüíûõ ýëåêòðîäîâ, à íèæíþþ
(íèòðîìåòàí) — ñ ïðèìåíåíèåì ìåäíûõ ýëåêò-
ðîäîâ.

Êàê ñëåäóåò èç òàáëèöû 2, ïðè ýêñòðàêöèè áîðà
èç íèòðîìåòàíà â âîäó â òå÷åíèå 5 ìèí ñîîòíî-
øåíèå îðãàíè÷åñêîé è âîäíîé ôàç íå îêàçûâàåò
âëèÿíèÿ íà çíà÷åíèÿ ñèãíàëà îòêëèêà J êàê ïðè
íàèìåíüøåé, òàê è íàèáîëüøåé êîíöåíòðàöèè
áîðà â èññëåäóåìîì äèàïàçîíå, ÷òî ïîçâîëÿåò ðå-
êîìåíäîâàòü èñïîëüçîâàòü äëÿ ïðîâåäåíèÿ ýêñò-
ðàêöèè ñîîòíîøåíèå îáúåìîâ íèòðîìåòàí : âîäà
êàê 1 : 1.

×òî êàñàåòñÿ âûáîðà âðåìåíè ýêñòðàêöèè, òî
èç ðèñóíêà 3 óáåäèòåëüíî âèäíî, ÷òî ðàâíîâåñèå â
ýêñòðàêöèîííîé ñèñòåìå (òåìïåðàòóðà 20 °C, âñòðÿ-
õèâàíèå) óñòàíàâëèâàåòñÿ â òå÷åíèå 5 ìèí.

Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâêè èñïîëüçîâàëè
ñòàíäàðòíûé ðàñòâîð áîðà, êîòîðûé ãîòîâèëè íà
îñíîâå áîðíîé êèñëîòû âåñîâûì ìåòîäîì. Áîð-
íóþ êèñëîòó, âûñóøåííóþ äî ïîñòîÿíñòâà ìàññû
ïðè òåìïåðàòóðå 105 °C, âçâåøèâàëè ñ òî÷íîñòüþ
1·10-4 ã, êîëè÷åñòâåííî ïåðåíîñèëè â ìåðíóþ êîë-
áó âìåñòèìîñòüþ 100 ìë, ðàñòâîðÿëè â íåáîëü-
øîì êîëè÷åñòâå äèñòèëëèðîâàííîé âîäû, äîâîäè-
ëè îáúåì ðàñòâîðà äî ìåòêè è òùàòåëüíî ïåðå-
ìåøèâàëè äî ïîëíîãî ðàñòâîðåíèÿ êèñëîòû, ïî-
ëó÷àÿ ðàñòâîð ñ êîíöåíòðàöèåé áîðà 1 ìã/ìë
(ÃÎÑÒ 18704).

Èç ïîëó÷åííîãî ðàñòâîðà ãîòîâèëè ñåðèþ ýòà-
ëîííûõ ðàñòâîðîâ ñ êîíöåíòðàöèåé áîðà îò 1
ìã/ìë äî 100 ìã/ìë, îòáèðàÿ ïèïåò-äîçàòîðîì 100
ìêë ýòàëîííîãî ðàñòâîðà áîðà è äîáàâëÿÿ ñîîò-
âåòñòâóþùåå êîëè÷åñòâî áèäèñòèëëèðîâàííîé
âîäû.

Èñïîëüçóÿ ïîëó÷åííûå ðàñòâîðû, â ñîîòâåò-
ñòâèè ñ ðàíåå îïèñàííîé ìåòîäèêîé îïðåäåëÿëè
ñîîòâåòñòâóþùèå çíà÷åíèÿ îòíîñèòåëüíîãî ñèã-
íàëà áîðà. Ïîëó÷åííàÿ ãðàäóèðîâî÷íàÿ çàâèñè-
ìîñòü ïðåäñòàâëåíà íà ðèñóíêå 4.

Ðèñ. 3. Ê îïðåäåëåíèþ âðåìåíè ýêñòðàêöèè áîðà â âîäíóþ ôàçó: À  — ïðè êîíöåíòðàöèè áîðà
â CH

3
NO

2
 1 ìêã/ìë; Á  — ïðè êîíöåíòðàöèè áîðà â CH

3
NO

2
 100 ìêã/ìë;

   — äëÿ λ
1
 = 249,7 íì;        — äëÿ λ

2
 = 249,8 íì

Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü êîíöåíòðàöèè áîðà
â íèòðîìåòàíå C

B
 îò îòíîñèòåëüíîãî

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà J äëÿ ñïåêòðàëüíîé ëèíèè
áîðà:     — λ

1
  = 249,7 íì;      — λ

2
 = 249,8 íì

Òàáëèöà 3. Çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòà
à â óðàâíåíèè (4)

Äëèíà âîëíû
ñïåêòðàëüíîé

ëèíèè áîðà, íì

λ
1
 = 249,7

λ
2
 = 249,8

à

1,38

1,72

± ∆à

0,19

0,12

Âðåìÿ ýêñòðàêöèè, ìèí Âðåìÿ ýêñòðàêöèè, ìèí
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Îòíîñèòåëüíûé ñèãíàë J, îòí. åä.
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Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìàëûõ êîíöåíòðàöèé áîðà â
íèòðîìåòàíå ðàçðàáîòàíà äîñòàòî÷íî ïðîñòàÿ â
ñâîåì èñïîëíåíèè è íàäåæíàÿ ìåòîäèêà àíàëèçà,
èñïîëüçóþùàÿ ìåòîä àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåê-
òðîñêîïèè è âêëþ÷àþùàÿ ýêñòðàêöèîííóþ ïðî-
áîïîäãîòîâêó îáðàçöà ïóòåì âîäíîé ýêñòðàêöèè
áîðà èç íèòðîìåòàíà. Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà ïî-
çâîëÿåò îïðåäåëÿòü áîð â èíòåðâàëå 2—60 ìêã/ìë
ñ îòíîñèòåëüíîé ïîãðåøíîñòüþ íå áîëåå 10—15%
è ìîæåò áûòü âîñòðåáîâàíà êàê ïðè ïðîâåäåíèè
èññëåäîâàíèé ïî ðàçäåëåíèþ èçîòîïîâ áîðà ìåòî-
äîì õèìè÷åñêîãî îáìåíà ñ èñïîëüçîâàíèåì íèò-
ðîìåòàíà êàê êîìïëåêñîîáðàçîâàòåëÿ, òàê è â õîäå
êîíòðîëÿ òåõíîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà â ïðîèçâîä-
ñòâåííûõ óñëîâèÿõ.
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