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3aBHCHMOCTH JIOKAJIBHOIO OKPYKCHHUSA NOHOB MECIH U Ko0ajbTa B BOAHBIX
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AnHotanus: [IpoBeneHo ucciaenoBaHnue 3aBUCUMOCTH CIIEKTPOB PEHTTEHOBCKOTO IOIVIOILEHUS
pactBopoB xyopunoB meau (II) u xobanbra OT BpeMEHM NPUTOTOBIEHHUE JAHHBIX PACTBOPOB
(HermocpenCTBEHHO Mepe]] MPOBEACHNEM HU3MEPEHUH U BBLAEP)KAaHHBIX B TEUEHHUE IOJYroja), a
TaK € 3aBUCHUMOCTb CIIEKTPOB OT KHUCJIOTHOCTHU pacTBopa (pasiauusblii ypoBenb pH 5.7 u 1,
KOTOPbIM  JocTUrajics TMpH TOMOLIM  J00aBieHHs coisiHOM — kucnoTsl).  OOpaboTka
9KCMEPUMEHTAIBHBIX CIIEKTPOB MPOBOAMIACH B MPOrpaMMHOM Komiuiekce Athena. B pesynbraTe
UCCIJIEIOBAHMsI yCTAHOBJICHBl 3aBUCUMOCTH 3KCIEPUMEHTAIBHBIX CIIEKTPOB PEHTI€HOBCKOIO
MOTJIONIEHHS pacTBOPOB xJtopu1oB Meau (I1) u xmopuioB koGanbTa OT UCCIEAYEMBIX YCIOBHUH.
KuroueBbie ci10Ba: CIEKTPOCKONMUS PEHTTEHOBCKOIO IOIVIOIIEHUS, MATKOE DPEHTIE€HOBCKOE
uznyuenue, xuopun wmeau (II), xmopun koOanbTa, BOAHBIA PpPacTBOpP, CIEKTPOMETP
pentrenoBckoro nornomenus Rigaku R-XAS, kioBeTa ¢ KaTOHOBBIM OKOIIIKOM.

BBenenue

CHeKTpoCcKomusi pEHTT€HOBCKOTO TOTJIONMIEHUs B OJIMDKHEH K Kparo o0iacTu
(CPII) saBnsieTcss MOIIHBIM CPEIICTBOM HCCIICIOBAHUSl JIOKAJIBHOM aTOMHOM U
AJIEKTPOHHOM CTpYyKTyphl BemiecTBa [1-5]. Ilo sHeprermdyeckomy auanasoHy
ucroib3yembix JiauH BoJH CPII ycrnoBHO MOXKHO paszjaenutrh Ha 00JacTh
«MSITKOr0» peHTreHoBcKoro usnydeHus (mo 2000 3B) m 00macTe «KECTKOIro»
PEHTIC€HOBCKOTO HU3Ny4eHHs. DTH OO0JAcTH OTIMYAIOTCS, B TEPBYIO OYEpe/b, B
MCIIOJIb3YEMOM AKCIIEPUMEHTAIIBHOM 000py0BaHUU u MOJX0/1aMHU,
uCroib3yeMmbix st noiydeHusi cnektpoB CPII. B oOmactu  «msirkoro»
PEHTTE€HOBCKOTI'O M3JIyYECHHS HCHOJIb3YIOTCS BAaKyYyMHBIE KamMepbl W KaHAJIbI,
MPUHIUITAAIBHO APYTHUE JJIEMEHTBI ONTHUYECKUX CXEM, & TaK € CYIIECTBEHHO
OTJIMYHBIE METOABl JETEKTUPOBAHUS CHUTHaja. PEHTreHOBCKOE WU3IIydYeHHE B
YKECTKOM 00JIaCTH MOJYy4HJIO OOJIbIee PacIpPOCTPAHEHUE B CHIIYy OTHOCHUTEIIBHOM
MPOCTOTHI KOHCTPYKLHH CIIEKTPOMETPOB.

B ormuume ot CPII 3a K-xpaem mormomieHus, Hecymmx HH(OpMAIUO o

JIOKAJIbHOM OKPYKCHHMHM IIOIIOINAOMICTO aTromMa, CICKTPbl 3a L2’3—Kpa$IMI/I

Ia)
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norjoiieHus 3d-nepexoIHbIX METAJJIOB HECYT UH(OpPMAILMIO, B IEPBYIO OYEPEIb O
TaKuX I[apaMeTpax »dJIEKTPOHHOM CTPYKTYypbl HOHA MeTajlla, KaK CTEIEHb
OKHCJIEHHSI U CIHUHOBOE coctosHue. Mcnonws3oBanue CPII B sHeprernueckom
JIMAra3oHe «MATKOT0» PEHTI€HOBCKOTO HM3JIyYEHHUsI MO3BOJISET HUCCIEAOBaTh HE
TOJIBKO TBEPBIC M KUIKHUE 00pa3libl, HO U CHIIBHO pa30aBIeHHbIC OMOJIOTHYECKUE
cucremsl [6,7]. HegaBHO B cBoMX paboTax Aziz ¢ COaBTOpaMH MOKa3aJik HAJIUYWE
MPOBAJIOB B CIIEKTPaxX, U3MEPEHHBIX B PEKUME JIETCKTUPOBAHUS MOJHOTO BBIXOJA
bayopecueniuu [8,9]. Ty npoBaibl, ObUTH 00BSICHEHB HAIMYUEM OJHOBPEMEHHO
JIBYX MEXAHU3MOB: HAJIOKEHHEM BBIXOJa (PIIYOPECUEHIIMH OT APYTHX AJIEMEHTOB
pacTBopuTelNss (HAampuMep, KHCIOpoJa) W mepeHocoM 3apsna ¢ d-000104uku
MeTajyla Ha BaJICHTHYIO opOutanb pactBoputens. Jns Oonee riayOokoro
MOHUMAaHHUS BBIIICONMCAHHBIX s dexTon HE00X0aMMO IIPOBE/ICHUE
Teopetuyeckoro moaenupoBanuss CPII ¢ ydérom cumMMeTpuu, CMEUIMBaHUSA
JJIEKTPOHHBIX  ypOBHEW  MeTaJyla U KUCJIOpOJAAa M3  pPacTBOPUTEI,
MHOTOAJICKTPOHHBIX 3P (EKTOB, MepeHoca 3apsaa W KOHIICHTPALUU Pa3IAYHBIX
BHJIOB aKBAKOMILJIEKCOB B 3aBUCHUMOCTH OT KMCJIOTHOCTH pactBopa [10].

UtoObl  OLIGHUTh  BJIUSHHE  KOHIIEHTpAlMU  Pa3IMYHbIX  BHJIOB
AKBAKOMIUIEKCOB B 3aBUCHMOCTH OT KHUCJIOTHOCTH pactBopa Ha CPII 3a L,;-
KkpasmMu 3d-mepexolHbIX MeTauioB Obuin mnpoBedeHbl u3mepenuss CPII 3a K-

KpasiMu NOHOB MCJIH U KOoOaJIbTa B BOJHBIX pacTBOpax.

IIpo6onoaroroBka u MpoBeeHNe IKCNEPUMEHTA

1. Pacmeopwvl xnopuoa meou CuCl,

BOJIHBIE PACTBOPHI XJIOPUAA MEAW ObUTM MPUTOTOBIICHBI ITyTEM PAacTBOPEHUS
kpuctamioruapara CuCl,(H,0), B Boze. M3mMepenust cieKTpoB MPOBOAWIMCH Ha
CIIEKTPOMETpPE peHTreHoBckoro moriomenus Rigaku R-XAS ¢ ucnonp3oBanuem
Kpuctamia-MmoHoxpomartopa Ge(440) B nuamna3oHe sHEpruil najgaromux (GOTOHOB
ot 8900 mo 9200 »B B pexume “Ha mpoxoxacHHE”. BbUIM HCCIEAOBAHBI TPU

obpa3na:

Ia)
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e Bonnpiii pactBop CuCl, ¢ KoHIEHTpanuei [Cu2+]=1.OM. O6pazen
NPUTOTOBJICH U BbIAEpKaH nosroa (ampens 2013 1.) - old;

e Bommbiii pactBop CuCl, ¢ xonumenrpammeii [Cu”]=1.0M. O6paser,
IIPUTOTOBJIEH HETIOCPEACTBEHHO MEpe] MPOBEICHUEM U3MEPEHUI - NEw;

e Boansrii pacrBop CuCl, ¢ konuenTparmeii [Cu”]=0.1M, npHroToBiIeHHbIIt
HEINOCPEICTBEHHO NIEPEJ] IPOBEACHUEM JTAHHBIX U3MEPEHUM.

Bo Bpemst uaMepeHuii Kaxplii UCCIIEyEMBbI PaCTBOP MOMELIAJICS B KIOBETY,
MMEIOIYIO0 KallTOHOBBIE OKOILIKH ISl IPOXOKIEHUS PEHTIEHOBCKOI'O M3y4YEHUS.
Tommuua oOpa3ua B HampaBieHUMM MAJaroIIeT0 PEHTTEHOBCKOTO IyyKa
BbIOMpAnach B COOTBETCTBHE C TE€M, UYTOObl YMEHBIIEHHWE HWHTEHCHUBHOCTH MpHU
npoxoxaeHun ooOpasna cocraBisuio 50-90%, a BbpIcOTAa CTYNEHBKH CKadka
norjoimieHus Obila OnmM3ka K enuHune. Tak Juisi pacTBopa XJopuja Meau
koHueHTparuu 1.0 M tonmuna cocrapisuia 0.8 MM, a g oOpasiia KOHIIEHTpaIuu
0.1 M—1.5 mm.

Kaxnoe wuszMepenue cocTossio u3 4-5 MPOXOJOB C PA3IUYHBIM IArOM
(Tabnuua 1):

Taobmma Ne 1
DHepreTUuecKue U BPEMEHHbIE MapaMeTpbl U3MEPEHUsI CIIEKTPOB PEHTI€HOBCKOTO

IorJIomCHUA AJIs1 paCTBOPOB XJIOpHUaa MCIU

Oneprus, 5B IIar, B Bpewms, ¢
8900 5.0 5
8965 1.0 5
9020 2.0 5
9070 3.0 5
9100 5.0 5
9200 10.00 5
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Jannbsie u3MepeHust Obuid 00pabOTaHbl U YCPEAHEHBI B IPOrPAMMHOM
KomIuiekce Athena: 1js Bcex MOJTYYEHHBIX CHEKTPOB BbIUTEH (POH M MPOU3BE/IEHA
HOPMHpPOBKA. Pe3ynbrarsl npeacrasieHsl Ha puc. 1 u 2.

PaccmoTtpum criektp, npencraBieHHbI Ha pyuc.l u3 Hero BuaHo, uto mis 0.1
M Bognoro pactBopa CuCl, momydaercs AOBOJIBHO IIYMHBIH CIIEKTp, YTO
00BsCHsIETCSI HEOOJBUION KOHIEHTPALMEW HMCCIEeyeMOro BEIECTBa B PACTBOPE,

YTO HAaXOJUTCA Ha py6e>1<e YYBCTBUTCIIBHOCTH CIICKTPOMETPA.

Cu2+ K-XANES, CuCl, Boaunslii pacTBop
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Puc. 1. - XANES cnektp Cu K-kpas BoaHoro pactBopa xiyopuaa meau (II)
koHueHTpaiuu 0.1 M, wu3MepeHHbII Ha CHEKTPOMETPE PEHTTEHOBCKOIO
nornomenns Rigaku R-XAS

Ha puc.2 n1s1 skciepuMeHTalbHBIX CIIEKTPOB PACTBOPOB MPUTOTOBIICHHBIX C
OOJIBIIIMM BPEMEHHBIM HMHTEPBAJIOM HAOJIIOAACTCS U3MEHEHHE WHTEHCUBHOCTH, a
MMEHHO HHTEHCUBHOCTh CIEKTPa PEHTIEHOBCKOTO TMOIJIOLIECHUS Ji pacTBOpa
BBIJICP)KAHHOTO TIOJITOAA BBIIIE IO CPABHEHUIO CO CHEKTPOM IS BOJHOTO
pactBopa CuCl, mpuroToBIeHHOT0 HEMOCPEACTBEHHO Nepe] n3MepeHuem. Jlannoe
00CTOSITEILCTBO MOXHO OOBSICHUTH TE€M, YTO KOHIIGHTpAIlUsS HCCIETYyEeMOro

BELIECTBA B HEJAABHO MPUTOTOBJIEHHOM PAacTBOPE (PAKTUUECKU MOXKET OBbITh HUXKE,
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H3-3a HCIIOJHOI'0 paCTBOPCHUA KpUCTAJIOruapara B BOAC M COOTBCTCTBCHHO

HHTCHCUBHOCTDb JAHHOI'O CIICKTpPaA 6yneT HMIKC.

Cu2+ K-XANES, CuCly Boanblii pacTBop
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Puc. 2. - XANES cnekrpsl Cu K-kpas BogHbiXx pactBopoB xsopuaa meau (1)
kKoHUeHTpanuu 1.0 M, wu3MepeHHble Ha CIEKTPOMETPE PEHTTEHOBCKOIO
nornomienus Rigaku R-XAS. Yepnas nunus — oOpazenr (old), BwlIepkaHHBIN
nosiroga (ampenb 2013 r.), kpacHas JauHUSA — oOpaszeln (new), IPUTOTOBIECHHBIN

HCTIOCPCACTBCHHO IICPCI H3MCPCHHUCM.

2. Pacmeopul xnopuoa xobanema CoCl,

Boanble pacTBOphl  xyiopuga  KoOanbTa  MPUTOTAaBIMBAINCH  MyTEM
pactBopenus kpuctramioruapara CoCl,(H,O)¢ B Boge. boumu ucciienoBanbl Ba
obpasna:

e Bonusiii pactop CoCl, ¢ konuenTparmeii [Co™ ]=1.0 M, pH~5.7;
e Boxmsiii pactBop CoCl, ¢ konnentpanueii [Co’ ]=1.0 M, pH=I (moxyden

nmyTeM J00aBIeHUs B pacTBOp cossiHol kuciotel HCI).

I/IBMepeHI/IH IMPOBOJHIINCh Ha CIICKTPOMCTPC PCHTICHOBCKOI'O IIOIJIOIICHHA

Rigaku R-XAS c¢ wucnonb3oBanueM kpucramia-MmoHoxpomatopa Ge(311) B
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nuariazoHe sHepruit nanaronmx ¢goronoB ot 7640 mo 7900 sB B pexume “Ha

npoxoxaenue”. Ilar mo sHepruu U HKCIO3UIIMS TMPEICTABICHBI B TA0IUIE 2:
Ta0muma Ne 2

DHEpPreTUYecKue U BpeMEHHbIE MapaMeTphbl U3MEPEHHUS CIIEKTPOB PEHTTE€HOBCKOIO

MOTJIONICHUS ISl PACTBOPOB XJIOpHJIa KOOAIbTa

Oneprus, 5B IIar, B Bpewms, ¢
7640 4.0 5
7680 1.0 5
7760 2.0 5
7800 4.0 5
7900 4.0 5

Hns obpasua ¢ pH=5.7 Obulo caenaHo TpU MOPOXojaa WU3MEPEHUU, a s
obpasma ¢ pH=1 — nBa mpoxoma wusmepenuid. [lomyueHHbIC maHHBIC OBLIH
oOpaboTanbl - BeIUTEH ()OH, MPOBEACHA HOPMHUPOBKA M yCPEIHCHHE CIICKTPOB
PEHTICHOBCKOTO TOTJIONICHHsI. Pe3ynbpTaThl mpeacTaBieHbl Ha puc.3. 13 pucyHka
BUJTHO, YTO OKCIIEPUMEHTAJbHBIE CIEKTPbl i PAacTBOPOB C Pa3IU4YHOU
KHACJIOTHOCTBIO TIOJTHOCTHIO HACHTHYHBI. OTCIOJa CIIeIyeT, 4YTO KHCIOTHOCTH
CIIEKTPOB HE BIMSET HA HWCCICAyeMbIC PAcCTBOPHI M BHUJ JKCHEPUMEHTAITBHOU

KPHUBOM.

© DneKkTpoHHbIN Hay4YHbIH XypHall «HKeHepHbIi BecTHUK JJoHay, 2007-2014




HNn:xenepunlii BectHUk Jlona, No4 (2014)
ivdon.ru/ru/magazine/archive/n4y2014/2709

C02+ K-XANES, CoCly Boanblii pacTsop
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Puc. 3. - XANES cnexrpsr Co K-kpast BogHbIX pacTBOpoB xsopuaa kobansTa (II)
KoHueHTpaiuu 1.0 M, wu3MepeHHble Ha PEHTIC€HOBCKOM aOCOpPOIIMOHHOM
criektpomeTpe Rigaku. Kpacnas nunus — pH=5.7, cunss naunus — pH=1 (c

n00aBIIEHUE COJISTHOU KUCIIOTHI).

3akiouenue

TeopeTnyecKuil aHAIN3 CIEKTPOB PEHTreHOBCKoro mormomenuss Cu’' K-
XANES B pacTBOpax XJIOpHJIa MEAM IOKa3aJ, YTO Ha CIIEKTPbl PEHTTEHOBCKOIO
MOTJIOUIEHUS BIMSET BPEMS IIPUTOTOBIIEHUS PACTBOPA KaK MPEACTABICHO Ha PUC.2.
[IpennonoxurensHo, 9TO 00yCIIOBJIEHO HEIOJIHBIM pPacTBOPEHHUEM
KPUCTAJLIOTUAPATA B BOAHOM PAaCTBOPE.

JUis pacTBOpoB Xjopuia KoOanbTa aHAIU3 CIEKTPOB PEHTTEHOBCKOTO
MOIJIOIIEHUS MO3BOJISIET CJIeNIaTh BBIBOJIBI, YTO KUCIOTHOCTh criekTpoB (pH=5.7 u
pH=1) He BnusieT Ha HcclieqyeMble pACTBOPHI U BUJ SKCIEPUMEHTAIbHON KPUBOM

(cm. puc. 3)
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baaroxapuocTu
UccnenoBanue BeIMOMHEHO TIpH (uHAHCOBOM momaep:kke PODOU B pamkax

HayuyHoro npoekta Ne 14-02-31790 mon_a.
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