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Статья посвящена одной из важных проблем развития производства редких и драгоценных металлов – аналитическому 

контролю. Рассмотрены состояние, значение, проблемы, перспективы развития аналитического контроля как неотъем-

лемой составной части производства редких и драгоценных металлов и гаранта качества продукции. Охарактеризованы 

современные методы аналитического контроля – атомно-спектральные, масс-спектральные, рентгенофлуоресцент-

ные, комбинированные, а также рациональные области их применения. Показано, что научно-технический прогресс 

неразрывно связан с кардинальным увеличением номенклатуры материалов на основе редких и драгоценных металлов 

и повышением требований к их качеству. Это потребует создания новых и совершенствования существующих методов 

аналитического контроля, их стандартизации и метрологического обеспечения. Для выполнения этой работы необхо-

димо привлечь сохранившиеся в стране после распада Советского Союза научно-исследовательские организации в Рос-

сийской академии наук, вузах, отраслевых институтах, имеющие в своем составе аналитические лаборатории, а также 

активизировать заводскую науку. Необходимо эффективно использовать достижения передовых аналитических лабора-

торий за рубежом, участвовать в международных сличительных испытаниях. При этом особое внимание обращено на не-

решенные проблемы – научно-обоснованное формулирование требований к новым видам продукции на основе редких 

и драгоценных металлов; разработку и метрологическую оценку методов пробоотбора; разработку высококачественного 

метрологического обеспечения аналитического контроля производства редких и драгоценных металлов; совершенство-

вание аналитических методов; стандартизацию методов анализа; аккредитацию аналитических лабораторий; подготов-

ку высококвалифицированных кадров химиков-аналитиков.
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Karpov Yu.A., Baranovskaya V.B. 

Problems of analytical control in production of rare and precious metals
The article focuses on one of the important issues in rare and precious metals industry development – analytical control. It reviews 

the current state, importance, problems and prospects for analytical control development as an integral part of the rare and precious 

metal production and product quality assurance. Modern analytical control methods are described, namely atomic spectral, mass 

spectral, X-ray fluorescent and combined ones as well as their rational applications. It is shown that scientific and technological 

progress is inextricably linked with a drastic increase in the nomenclature of materials based on rare and precious metals and higher 

requirements for their quality. This will require creating new and improving existing analytical control methods, their standardization 

and metrological support. This work should involve research organizations in the Russian Academy of Sciences, universities, industry 

research centers with research laboratories that have survived in the country after the Soviet Union dissolution, as well as promote 

plant research activities. It is necessary to effectively use the achievements of advanced analytical laboratories abroad, participate in 

international comparative tests. At the same time, special attention is paid to unsolved problems – scientifically justified statement 

of requirements for new types of products based on rare and precious metals; development and metrological assessment of sampling 
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methods; development of high-quality metrological support for analytical control of rare and precious metal production; improvement 

of analytical methods; standardization of analytical methods; accreditation of analytical laboratories; training of highly qualified 

analytical chemists.

Keywords: analytical control, rare metals, precious metals, metals industry, X-ray fluorescence methods, atomic spectral methods, 

mass spectral methods.
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Введение

Редкие и драгоценные (благородные) металлы 

составляют больше половины элементов Перио-

дической системы. Выдающийся ученый акад. 

Н.П. Сажин классифицировал редкие элементы 

на пять групп — легкие, рассеянные, редкоземель-

ные, тугоплавкие и радиоактивные [1]. Традици-

онно в силу специфики свойств и применения лег-

кие редкие элементы (Li, Rb и Cs) и радиоактивные 

рассматриваются отдельно. Драгоценные металлы 

(Au, Ag, Pt, Pd, Rh, Ru, Ir, Os) тоже являются само-

стоятельным разделом химии и металлургии, но с 

точки зрения диагностики их состава, которой по-

священа данная работа, их удобно рассматривать 

вместе с редкими.

Н.П. Сажин подчеркивал [1], что «редкость» 

элемента зависит не только от малой распростра-

ненности его в земной коре, но в большей степе-

ни от сложности и дороговизны технологических 

методов его производства. Первое, что привлекает 

внимание, — это разнообразие веществ и матери-

алов на основе редких и драгоценных металлов, 

их составов, свойств и, следовательно, областей и 

перспектив их использования.

Трудно назвать сферу науки и техники, где не 

применялись бы материалы с участием редких и 

драгоценных металлов. Это металлургия, транс-

порт, атомная промышленность, военная техника, 

оптика, информатика, медицина, сельское хозяй-

ство, научные исследования и многое другое. И все 

же востребованность этих металлов и материалов 

на их основе значительно ниже, чем можно ожи-

дать с учетом их значимости.

Настоящее понимание роли редких металлов 

в жизни человечества было по-настоящему осо-

знано только во второй половине прошлого века. 

С тех пор наука, производство и применение ред-

ких металлов развиваются экспоненциально, но 

до реализации истинных возможностей этого сег-

мента материаловедения еще далеко, для этого 

нужны значительные усилия и средства государ-

ства и бизнеса.

Одна из важных проблем развития производ-

ства редких и драгоценных металлов — аналити-

ческий контроль (АК), который является неотъем-

лемой частью всех этапов технологии и гарантом 

качества продукции. В настоящей работе авторы 

стремились показать современные возможности 

АК, их ограничения и проблемы, перспективы со-

вершенствования.

Такое рассмотрение начнем с редких металлов. 

Следует, прежде всего, отметить большую роль, 

которую в создании и развитии науки, техноло-

гии и аналитики редких металлов в нашей стране 

сыграл Государственный научно-исследователь-

ский и проектный институт редкометаллической 

промышленности «Гиредмет». Он был образован в 

1931 г., а в 1958 г. стал первым в Советском Сою-

зе комплексным институтом, включившим в свой 

состав научно-исследовательскую и проектную 

части, специальное конструкторское бюро, завод 

по производству специального оборудования «Гео-

приборцветмет» (г. Москва), два опытных техноло-

гических завода — Пышминский опытный завод 

(в настоящее время — «Уралредмет») и опытный 

химико-металлургический завод в г. Подольск 

(Московская обл.) [2].

В числе основных направлений работы ин-

ститута «Гиредмет» можно отметить следующие: 

фундаментальные исследования, производствен-

ные технологии, проектирование предприятий и 
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конструирование оборудования, создание новых 

материалов, решение актуальных задач экологии, 

энергетики и природопользования.

Разрушение Советского Союза кардиналь-

но отразилось на редкометаллической промыш-

ленности, основные предприятия которой были 

построены в союзных республиках, ставших са-

мостоятельными государствами, — Казахстане, 

Украине, Киргизии, Таджикистане, Узбекистане, 

Эстонии. Функционирование этих предприятий 

базировалось на их взаимосвязанной специали-

зации, оформленной в виде системы взаимодей-

ствия. Разрыв этой системы привел к практиче-

ской ликвидации наиболее крупных предприятий 

редкометаллической промышленности в странах 

СНГ, следствием которой явилось драматическое 

снижение объемов и номенклатуры данной про-

дукции. Этому способствовало и резкое уменьше-

ние потребности в новых материалах со стороны 

отечественной промышленности.

Таким образом, возникла ситуация, когда 

проблему развития науки и производства редких 

металлов нужно решать заново с учетом новых 

потребностей, сохранившихся возможностей, на-

личия финансовых ресурсов и перспектив разви-

тия отечественной промышленности

Практика показывает, что при создании и мо-

дернизации любого металлургического производ-

ства первичным является наличие методов АК, на 

основании которых базируются требуемые техно-

логические решения при переработке сырья и со-

здании новых материалов.

С учетом этого положения рассмотрим совре-

менное состояние аналитической химии редких 

металлов и прикладного раздела этой науки — 

аналитического контроля.

Аналитический контроль 
редких металлов

Прежде всего, отметим уже сказанное, что 

крупных предприятий редкометаллической про-

мышленности в России практически не осталось. 

Поэтому полноценное комплексное развитие ана-

литических лабораторий (а это дорогостоящее ме-

роприятие) нереально. Логичным представляется 

создание и совершенствование крупных анали-

тических центров в исследовательских универси-

тетах и институтах РАН с последующей передачей 

отдельных разработок вновь создаваемым или со-

хранившимся профильным предприятиям.

Для проведения этой работы нужно оценить 

перспективы развития отрасли и уровень имеюще-

гося аналитического обеспечения этого развития. 

Прежде всего, отметим безальтернативность при-

менения редких металлов в важнейших стратеги-

ческих отраслях промышленности и наукоемких 

разработках [3], таких как:

— атомная техника — литий, бериллий, тантал, 

ниобий, цирконий, гафний, редкоземельные эле-

менты (РЗЭ);

— производство авиационных и космических ма-

териалов — ниобий, ванадий, рений, скандий, РЗЭ;

— оптика, оптоэлектроника, создание лазеров — 

соединения РЗЭ;

— производство нового класса постоянных маг-

нитов — неодим, самарий, диспрозий;

— создание высокотемпературных сверхпрово-

дников — иттрий, лантан, таллий;

— современная электроника, где используются 

практически все редкие металлы.

В качестве примера на рис. 1 приведены основ-

ные области мирового потребления редкоземель-

ных металлов (РЗМ). Их перечень можно суще-

ственно расширить, но даже из представленной 

информации ясно, что научно-технический про-

гресс, современное машиностроение, элементная 

база электроники и вообще уход страны от прима-

та сырьевой экономики невозможны без производ-

ства редких металлов, соединений и материалов на 

их основе. Следовательно, неизбежно воссоздание 

редкометаллической промышленности в России, 

но на новой научно-технической основе и с уче-

том ограниченных материальных ресурсов. Рос-

сийская Федерация располагает большими и раз-

нообразными минеральными ресурсами редких 

металлов [5], но их освоение требует значительных 

затрат и, соответственно, поэтапного подхода.

В качестве одного из первых подходов можно 

назвать химическую диагностику (аналитиче-

Рис. 1. Структура мирового потребления РЗМ [4]

Области применения РЗМ



22

Металлургия редких и благородных металлов

Известия вузов. Цветная металлургия • 3 • 2018

ский контроль) продуктов всей технологической 

цепочки производства редких металлов, включая 

минеральное и техногенное сырье, промежуточ-

ные продукты, чистые металлы и их соединения, 

материалы на основе редких металлов и изделия 

из них.

Требования к аналитическому контролю про-

изводства редких металлов изначально имеют 

свою специфику. Прежде всего, это необходимость 

многоэлементного анализа. На стадии переработ-

ки сырья необходимо определять ценные компо-

ненты (редкометалльное сырье обычно бывает 

многокомпонентным), сопутствующие элементы 

и токсичные примеси. При этом важно обеспечить 

высокую точность установления ценных компо-

нентов, что осложняется многоэлементностью 

основы, наличием элементов с близкими хими-

ческими свойствами и отсутствием стандартных 

образцов, необходимых для анализа. Еще более 

сложные аналитические задачи возникают при 

анализе готовой продукции — редких металлов 

и их соединений. Дело в том, что свои уникаль-

ные функциональные свойства редкие металлы 

проявляют при достижении высокой химической 

чистоты. Поэтому для оценки их качества требу-

ется определение практически полного примес-

ного состава, т.е. десятков элементов-примесей 

на ничтожно низком уровне их содержаний до 

10–6—10–8 %, что для аналитиков является задачей 

высшей категории сложности.

К одной из характеристик состояния АК то-

го или иного вида продукции относится наличие 

соответствующих стандартов на методы анализа. 

Разработка таких стандартов началась в 50-х годах 

прошлого века, и в первый период в них были пред-

ставлены в основном химические и физико-хими-

ческие методы анализа, позволяющие определять 

один или максимум несколько компонентов и от-

личающиеся длительностью и сложностью анали-

тических процедур.

Эти методы были практически непригодны для 

применения в условиях производства, но в 1960-х 

годах начали интенсивно прогрессировать физи-

ческие методы анализа. Их сущность состояла в 

выборе какого-либо индивидуального свойства 

анализируемого вещества, которое использова-

лось в качестве аналитического сигнала. Затем 

проводили идентификацию этого сигнала и его 

количественное измерение, которое принимали за 

результат анализа. Новому направлению способ-

ствовали успехи научно-технического прогрес-

са — приборостроение и информатизация. Фи-

зические методы обладали рядом кардинальных 

преимуществ перед химическими не только по 

производительности, но и по многоэлементности, 

диапазону измеряемых содержаний, метрологи-

ческим характеристикам, особенно при определе-

нии следовых количеств элементов. В то же время в 

этих методах были потенциально возможны ошиб-

ки, обусловленные влиянием на результат анализа 

других элементов и проблемами калибровки. В ре-

зультате возник новый раздел аналитической хи-

мии, связанный с созданием приборов (аналити-

ческое приборостроение), их метрологическим и 

математическим обеспечением, разработкой мето-

дик и практическим применением.

Направление развития физических методов 

акад. И.П. Алимарин образно оценил как путь «от 

периферии к центру атома» [6]. То есть сначала в 

качестве аналитического сигнала использовали 

эмиссионные и абсорбционные спектры внеш-

них электронных оболочек возбужденных атомов 

пробы. Результатом этой работы стало появление 

атомно-эмиссионного и атомно-абсорбционного 

анализов. Затем были добавлены спектры внут-

ренних электронных оболочек и спектры ионов — 

так возникли рентгенофлуоресцентный анализ и 

масс-спектрометрия. И наконец, были привлече-

ны ядерные реакции с последующим измерением 

радиоактивности образующихся при облучении 

пробы радиоактивных изотопов. Отметим сра-

зу, что в 70—80-е годы прошлого века в России, 

США, ФРГ, Франции были созданы уникальные 

по своим возможностям методы анализа редко-

металлической продукции [6], но Чернобыльская 

катастрофа фактически зачеркнула эти успехи, и 

реально эти методы почти не используются из со-

ображений безопасности, а также в связи с необ-

ходимостью наличия источника излучения, дли-

тельностью облучения и охлаждения облученных 

образцов и рядом других причин. Поэтому совре-

менный комплекс методов анализа формируется 

без ядерно-физической составляющей.

Теперь вернемся к постановке задачи об орга-

низации аналитического контроля при произ-

водстве и применении редких металлов. Из ска-

занного ранее ясно, что независимо от вида работ 

с редкими металлами возникает необходимость 

многокомпонентного анализа. Иногда наиболее 

значимым является высокоточное нахождение 

больших концентраций, иногда — высокочув-

ствительное определение малых и сверхмалых 
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содержаний. Но в любом случае такие работы не 

удается выполнить с помощью какого-то одного 

метода, поэтому требуется использовать в ком-

плексе несколько взаимодополняемых методов. 

В связи с отсутствием в настоящее время в Рос-

сии крупных предприятий по производству ред-

ких металлов оснащение небольших производств 

полным комплексом дорогостоящих аналитиче-

ских приборов практически нереально. Поэтому 

универсальные центры (обычно они относятся к 

категории ЦКП — центры коллективного поль-

зования научным оборудованием) разрабатывают 

методики анализа, проводят их метрологическую 

аттестацию, создают метрологическое обеспече-

ние (стандартные образцы), в некоторых случа-

ях разрабатывают стандарты на методы анализа, 

обеспечивают полную характеризацию объекта 

анализа по максимальному количеству показа-

телей качества с использованием всего арсенала 

имеющихся приборов. А производственные пред-

приятия проводят АК по ограниченному числу 

наиболее важных показателей в соответствии с 

нормативной документацией.

Наиболее эффективными современными мето-

дами анализа, комбинация которых обеспечивает 

возможность универсального контроля редко-

металлической продукции, являются: атомно-

эмиссионная спектрометрия с различными источ-

никами возбуждения, атомно-абсорбционная 

спектрометрия с различными источниками света 

и электротермической атомизацией, рентгенофлу-

оресцентная спектрометрия, масс-спектрометрия 

с различными источниками ионизации, перечис-

ленные методы в сочетании со способами химиче-

ского разделения и концентрирования.

Эти методы в различных сочетаниях и с разным 

приборным оснащением позволяют решить пода-

вляющее большинство задач аналитического кон-

троля производства редких металлов при наличии 

высококвалифицированных кадров и необходи-

мой инфраструктуры.

Возможности универсального аналитического 

центра химической диагностики редкометалли-

ческой продукции продемонстрируем на примере 

Испытательного аналитико-сертификационного 

центра (ИАСЦ) института «Гиредмет» — центра 

коллективного пользования (ЦКП) [7].

На рис. 2, 3 показаны приборное оснащение 

ЦКП-ИАСЦ Гиредмета и вспомогательное обо-

рудование, необходимое для функционирования 

данного центра.

Рассмотрим кратко возможности отдельных 

методов, применяемых в ЦКП-ИАСЦ для анализа 

редкометаллической продукции, а также перспек-

тивы их комбинирования с целью расширения 

этих возможностей.

Как правило, рентгенофлуоресцентный ана-

лиз используют для решения двух задач — 1) экс-

прессного неразрушающего качественного мно-

гоэлементного анализа, который предшествует 

количественному определению регламентируемых 

элементов, является предварительным и выполня-

ется без применения стандартных образцов; 2) вы-

сокоточного определения макрокомпонентов (как 

правило, ценных компонентов) при наличии стан-

дартных образцов. Для количественного анализа 

редкометаллической продукции наиболее часто 

привлекаются атомно-спектральные методы — 

атомно-эмиссионный и атомно-абсорбционный 

анализы в различных модификациях. Наиболее 

эффективным показывает себя атомно-эмиссион-

ный анализ с использованием индуктивно связан-

ной плазмы — им можно определять большинство 

элементов Периодической системы в широком ин-

тервале концентраций. Атомно-абсорбционный 

анализ является самым простым и недорогим ме-

тодом, но он приспособлен, как правило, для опре-

деления небольшого количества элементов, так 

как в качестве источника света в приборах при-

меняются одноэлементные лампы полого катода. 

В последнее время появились атомно-абсорбцион-

ные приборы с источниками сплошного спектра, 

но для их практического использования требуется 

разработка методик анализа с необходимыми ме-

трологическими характеристиками. Эффектив-

ность всех перечисленных методов анализа может 

быть существенно повышена путем их сочетания 

с методами химического разделения и концентри-

рования.

Определение газообразующих элементов (O, N, 

H, C, S) проводится безальтернативно методом вы-

сокотемпературной экстракции.

По-прежнему актуальными для определения 

редких металлов как макрокомпонентов остаются 

классические методы анализа: гравиметрия, ти-

триметрия, кулонометрия, обладающие высокой 

точностью. 

Среди аналитических методов и приборов осо-

бенно следует отметить прогресс в развитии ме-

тодов масс-спектрометрии применительно к ана-

лизу редких и драгоценных металлов, особенно 

высокочистых. Сочетание уникальных аналити-



24

Металлургия редких и благородных металлов

Известия вузов. Цветная металлургия • 3 • 2018

ческих характеристик — таких, 

как высокая чувствительность, 

точность, широкий диапазон 

определяемых содержаний, ин-

формативность, надежность, а 

также возможность наряду с хи-

мическим определить изотоп-

ный состав вещества, отличает 

этот метод от многих других пе-

редовых аналитических методов.

Можно выделить несколько 

вариантов масс-спектрометрии 

с различными источниками ио-

нов, используемых в аналити-

ческом контроле редких метал-

лов, — с искровым источником 

ионов, с тлеющим разрядом, с 

индуктивно связанной плазмой. 

Масс-спектрометрия интересна, 

прежде всего, своей фундамен-

тальной основой — измерением 

отношения массы образовав-

шегося в источнике иона к его 

заряду. То есть по своей сути 

масс-спектрометр — это сверх-

чувствительные весы. Во-вто-

рых, масс-спектр, как правило, 

значительно проще спектра у 

атомно-спектральных методов 

анализа. В-третьих, это макси-

мальная многоэлементность ана-

лиза, позволяющая определять 

практически все элементы Пе-

риодической системы. И нако-

нец, в четвертых — это уникаль-

ная возможность изотопного 

анализа наряду с химическим. 

Наиболее востребован в при-

кладных аналитических лабора-

ториях метод масс-спектромет-

рии с индуктивно связанной 

плазмой (МС-ИСП). Он уни-

версален, обладает не рекорд-

ной, но достаточно высокой 

чувствительностью, пригоден в 

очень широком интервале опре-

деляемых содержаний. Поэто-

му МС-ИСП применяется как 

в крупных аналитических цен-

трах, так и в небольших завод-

ских лабораториях для контроля 

Искровой масс-спектрометр 

с двойной фокусировкой 

(JEOL, Япония)

Масс-спектрометр с тлеющим разрядом 

«Finnigan ELEMENT GD» 

(Thermo Fisher Scientific, Германия)

Атомно-эмиссионный спектрометр 

с индуктивно связанной плазмой 

iCAP 6300 (Thermo Electron Corp., США)

Атомно-эмиссионный спектрометр 

с дуговым источником возбуждения 

«Гранд» (Оптоэлектроника, Россия)

Масс-спектрометр 

с индуктивно связанной плазмой X-7 

(Thermo Scientific, США)

Атомно-абсорбционный 

спектрофотометр со сплошным спектром 

«Contr AA 600» (Analytik Jena, Германия)

Анализатор кислорода, водорода, азота 

ONH-836 (LЕКО, США)

Рис. 2. Пример приборного 

оснащения современной 

аналитической лаборатории – 

ИАСЦ института «Гиредмет»
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разнообразной редкометаллической продукции — 

минерального сырья, концентратов, сплавов, хи-

мических соединений, чистых металлов.

Для контроля качества этих металлов и мате-

риалов на их основе в ряде случаев необходимо 

использовать самые чувствительные из имеющих-

ся в арсенале аналитической 

химии методы анализа. К ним 

относится, например, твердо-

тельная масс-спектрометрия вы-

сокого разрешения с искровым 

(лазерным) источником ионов и 

тлеющим разрядом. Такие мето-

ды базируются на современных 

дорогостоящих приборах, тре-

буют высокой квалификации 

операторов, не применимы в за-

водских лабораториях. В анали-

зе высокочистых веществ им нет 

альтернативы, так как они по-

зволяют определить полный при-

месный состав широкого круга 

веществ и материалов с преде-

лами обнаружения примесей на 

уровне 10–6—10–9 %.

Не представляется возмож-

ным переоценить тот факт, что 

отечественный научно-техни-

ческий прогресс неразрывно свя-

зан с использованием редких 

металлов и материалов на их ос-

нове, что в России имеются об-

ширные запасы практически 

всех редких элементов, т.е. при-

сутствует мощная минерально-

сырьевая база, что наша страна 

располагает эффективными тех-

нологиями извлечения редких 

металлов из минерального сы-

рья, разработанными еще в со-

ветский период. В то же время 

именно редкометалльная про-

мышленность понесла наиболь-

шие потери в период разрушения 

страны. Поэтому в настоящее 

время начинается период воз-

рождения, появляются неболь-

шие, но современные произ-

водства, проводятся работы по 

импортозамещению. В рамках 

этого значимого комплекса ра-

Рис. 3. Вспомогательное оборудование 

для химической и механической подготовки проб

Лабораторный  гидравлический пресс CARVER 

(CARVER, США)

Планетарная шаровая мельница 

RS 200 (Retsch, Германия)

Аналитическая просеивающая машина 

«AS 200 control» (Retsch, Германия)

Микроволновая система MARS-5 

(CEM, США)

Анализатор влажности MRS 120-3 

(Kern&Sohn, Германия)

Вибрационная дисковая мельница RS 200 

(Retsch, Германия)

бот представляется чрезвычайно важным иметь 

отечественную аналитическую службу, которая 

позволит обеспечить контроль качества всех эта-

пов производства редких металлов и, следователь-

но, конкурентоспособность отечественной про-

дукции.
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ется через Лондонскую биржу металлов по пра-

вилам Лондонской ассоциации драгоценных ме-

таллов. Согласно этим правилам, аналитические 

лаборатории производителей драгоценных метал-

лов должны проходить регулярный контроль ка-

чества своей работы в виде анализа шифрованных 

образцов всех марок продукции. В случае выпол-

нения всех требований по точности анализа этих 

образцов предприятие (и соответственно его ана-

литическая лаборатория) получает статус «Good De-

livery» (доброкачественная поставка), который по-

зволяет реализовать на Лондонской бирже свою 

продукцию по максимальным ценам. Поэтому 

практически все российские аффинажные заводы 

участвуют в проверках качества своей продукции 

и имеют статус «Good Delivery». 

Другой стимул для достижения высокого каче-

ства драгоценных металлов — необходимость их 

соответствия требованиям национальных стан-

дартов (ГОСТов), технических условий и методов 

анализа. В табл. 1 представлена информация о 

требованиях к химическому (элементному) со-

ставу аффинированной платины в соответствии 

с межгосударственным стандартом ГОСТ 31290. 

Аналогичные стандарты имеются для остальных 

платиновых металлов, а также золота и серебра.

Для того чтобы удовлетворить требованиям 

этих стандартов по содержанию примесей, реко-

мендуется спектральный метод атомно-эмисси-

онного анализа с дуговым источником возбуж-

дения спектра и индуктивно связанной плазмой, 

который обеспечивает определение примесей 

на требуемом уровне содержаний. Аффинажные 

заводы России, особенно Красноярский завод 

цветных металлов им. В.Н. Гулидова и Екате-

ринбургский завод по обработке цветных метал-

лов, располагают современными лабораториями 

мирового уровня, способными к высокоточной 

оценке качества своей продукции. К сожалению, 

в нашей стране нет научно-исследовательско-

го центра, который развивал бы стратегические 

направления по исследованию, применению и 

анализу драгоценных металлов на перспективу. 

Эта проблема остается актуальной, так же как 

и задачи обеспечения аналитических лабора-

торий стандартными образцами и дальнейшего 

снижения пределов обнаружения и определения 

примесей. Однако в целом состояние и уровень 

аналитического контроля аффинированных дра-

гоценных металлов в нашей стране следует при-

знать хорошими.

Как уже отмечалось, на стадии разработки но-

вых материалов и технологий необходимо исполь-

зовать возможности крупных универсальных и 

компетентных аналитических центров, а после 

завершения разработки технологии и ее внедре-

ния в производство, для обеспечения технологией 

требуемого состава материала — осуществлять по-

стоянный аналитический контроль на предпри-

ятии, но только за несколькими функциональ-

но важными компонентами, которые могут быть 

определены экспрессно одним из аналитических 

методов в производственной лаборатории.

В ряде современных технологий такой подход 

уже давно реализуется, например, в современной 

электронике.

Аналитический контроль 
драгоценных металлов

Рассмотрим теперь проблемы аналитического 

контроля в производстве драгоценных (благород-

ных) металлов. Хотя, в принципе, драгоценные 

металлы тоже являются редкими, но по совокуп-

ности свойств и областям применения они обо-

соблены в самостоятельную группу и требуют от-

дельного рассмотрения.

Здесь картина кардинально отличается от тако-

вой для редких металлов. Общим является только 

то, что эти металлы и их соединения составляют 

неотъемлемую часть современной цивилизации. 

Во-первых, это валюта, банковские запасы кото-

рой в значительной мере определяют экономичес-

кие возможности ее обладателя — страны, регио-

на, корпорации, предприятия, организации и т.п. 

Во-вторых, это основа ювелирной промышленно-

сти, изделия которой являются одним из наиболее 

распространенных товаров. В-третьих, это важ-

нейшие материалы современной промышленно-

сти — электроники, электротехники, химии, про-

изводства катализаторов, магнитов и др.

После распада Советского Союза главные про-

изводители драгоценных металлов — аффинаж-

ные заводы, перечень которых утверждается Пра-

вительством РФ, сохранились, а государственное 

регулирование производства, оборота и учета 

драгоценных металлов закреплено Федеральным 

законом «О драгоценных металлах и драгоценных 

камнях», хотя сами аффинажные заводы привати-

зированы. Высокое качество отечественных аф-

финированных металлов в значительной мере 

определяется тем, что их реализация осуществля-
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Другую картину мы наблюдаем при рассмотре-

нии методов АК сплавов драгоценных металлов. 

Эта продукция не является биржевым товаром 

и выпускается, как правило, небольшими пар-

тиями, которые контролируются по устаревшим 

стандартам и классическими методами — грави-

метрическими, титриметрическими, кулономе-

трическими, фотометрическими. Только в отдель-

ных случаях применяются современные методы 

пробирного спектрального и рентгенофлуорес-

центного анализа. В табл. 2 приведена информа-

Таблица 1

Химический состав (мас.%) аффинированной платины по маркам (ГОСТ 31290, проект)

Наименование элемента ПлА-00, ПлАП-00 ПлА-0 ПлАП-0 ПлА-1, ПлАП-1 ПлА-2, ПлАП-2

Платина, не менее (по разности) 99,99 99,98 99,98 99,95 99,90

Примеси, не более:

Сумма примесей, всего 0,01 0,02 0,02 0,05 0,10

Палладий 0,005 – – 0,020 –

Родий 0,005 – – 0,030 –

Иридий 0,005 – – 0,015 –

Рутений 0,002 – – 0,010 –

Сумма примесей палладия, 

родия, иридия, рутения
– 0,015 0,015 – 0,050

Алюминий 0,002 0,002 0,002 0,005 0,005

Висмут 0,002 0,005 0,005 0,005 –

Железо 0,003 0,003 0,003 0,010 0,010

Золото 0,002 0,002 0,002 0,005 0,005

Кадмий 0,005 0,005 0,005 0,005 –

Кальций 0,003 0,005 0,005 0,005 –

Кремний 0,002 0,002 0,002 0,005 0,005

Магний 0,002 0,002 0,005 0,005 –

Марганец 0,001 0,005 0,005 0,005 –

Медь 0,002 0,002 0,005 0,005 –

Молибден 0,004 0,010 0,010 0,010 –

Мышьяк 0,002 0,005 0,005 0,005 –

Никель 0,001 0,001 0,005 0,003 –

Олово 0,001 0,001 0,001 0,005 0,005

Свинец 0,001 0,002 0,002 0,005 0,005

Серебро 0,003 0,005 0,005 0,005 –

Сурьма 0,001 0,001 0,001 0,005 0,005

Теллур 0,004 0,005 0,005 0,005 –

Хром 0,001 0,005 0,005 0,005 –

Цинк 0,002 0,002 0,005 0,003 –

ция о стандартизованных методах анализа отдель-

ных видов сплавов драгоценных металлов.

Значительные проблемы существуют в сфере 

анализа возвратного сырья драгоценных металлов 

(ВСДМ), к которому относят техногенное и вто-

ричное сырье. Следует отметить, что ввиду высо-

кой стоимости драгоценных металлов и их хими-

ческой инертности извлечение этих металлов из 

различных видов возвратного сырья экономиче-

ски выгодно, т.е. ВСДМ является важным источ-

ником в производстве драгоценных металлов.
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органической основе, микросхемы, радиодетали, 

кабели и провода, лента, высечка, вырубка, акку-

муляторы, элементы питания и прочие отходы);

— бытовые отходы (лом бытовой радиоэлект-

ронной аппаратуры, бытовой стеклянный и фар-

форовый бой, лом ювелирных украшений и т.д.);

5) зарубежная классификация [8]:

— группа 1 — металлические отходы, как пра-

вило, на основе меди и ее сплавов с содержанием 

драгоценных металлов до 5 % (отходы прокатки, 

плакирования и штамповки, незапечатанные в 

капсулах транзисторы, массивные позолоченные 

шайбы, фольга, провода);

— группа 2 — двух- или многослойные материа-

лы из цветных металлов или сплавов с нанесен-

ным различными способами тонким слоем драго-

ценных металлов (содержание <5 %);

— группа 3 — материалы, соединенные с пла-

стиком, керамикой, стеклом и другими компо-

нентами (транзисторы, заключенные в капсулы из 

кремнийорганических полимеров, платы с печат-

ным монтажом, части коммутационных систем, 

токопроводящие и резистивные пасты на основе 

серебра, палладия и рутения).

Из представленных вариантов классификации 

ВСДМ видно, что данные материалы отличаются 

многоэлементностью состава, широким диапазо-

ном содержаний различных компонентов, неод-

нородностью и т.д. Все это требует специального 

аналитического контроля ценных компонентов, 

сопутствующих и токсичных примесей, что, в свою 

очередь, возможно только в результате комбини-

рования нескольких взаимодополняющих мето-

дов анализа. Крайне важно отметить, что в связи 

с неоднородностью ВСДМ его анализ предваряют 

достаточно сложные операции по разбраковке, го-

могенизации и классификации ВСДМ, заканчи-

вающиеся тщательно разработанной процедурой 

пробоотбора. Рассмотрим кратко эти методы.

Обычно количественному определению задан-

ных компонентов предшествует обзорный рентгено-

флуоресцентный и атомно-эмиссионный анализы, 

дающие общее представление о полном химическом 

составе ВСДМ. На основании этого идентификаци-

онного эксперимента выбирают элементы для по-

следующего количественного определения.

Помимо драгоценных металлов в возвратном 

металлсодержащем сырье определяют Cu, Al, Fe, 

Ni, редкие тугоплавкие металлы Nb, Ta, Zr, редко-

земельные элементы, редкие рассеянные элемен-

ты Ga, In, Ge, Re и ряд других.

Для ВСДМ созданы различного вида класси-

фикации [8—10]:

1) по содержанию ценных компонентов:

— бедное;

— богатое;

2) по составу материала основы:

— на металлической основе;

— на органической (пластиковой) основе;

— на керамической основе;

— на комбинированной основе;

3) по физическим признакам:

— твердые компактные отходы;

— сыпучие (порошки);

— жидкие;

4) в зависимости от сферы производства:

— в ювелирной промышленности;

— в химической промышленности;

— в электронной, электрохимической, оборон-

ной и радиопромышленности (радиолампы, разъе-

мы, контакты, контактные устройства, платы на 

Таблица 2 

Стандартизованные методы анализа 
сплавов драгоценных металлов

Сплавы
Определяемый 

металл
Метод анализа

Pd–Ir Pd

ТитрованиеPt–Pd Pd

Pt–Ni Ni

Pt–Ir Ir
Потенциометрическое 

титрование
Сплавы Ag Ag

Pd–Ag Ag

Au–Pt Au
Кулонометрическое 

титрование

Pt–Cu Cu

СпектрофотометрияPt–Ru Ru

Pt–Rh Rh

Сплавы Au 

с Pd, Pt

Au

ГравиметрияPd

Pt

Сплавы Au 

с Ag, Cu
Au Пробирный анализ

Pt–Cu Cu

Атомно-

абсорбционная 

спектроскопия

Сетки 

катализаторные 

из Pt-сплавов

Pd
Рентгено-

флуоресцентный 

анализ с образцом 

сравнения
Rh
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Для количественного анализа ВСДМ исполь-

зуют методы атомно-абсорбционной и атомно-

эмиссионной спектрометрии, спектрофотоме-

трии, классические методы гравиметрического и 

потенциометрического анализов.

Прямое осуществление этих методов без специ-

альной пробоподготовки, применения методов 

разделения и концентрирования малоэффектив-

но. Поэтому в каждом отдельном случае разра-

батывают методику анализа с преобразованием 

пробы в аналитическую форму, оптимальную для 

выбранного метода и обеспечивающую получение 

наиболее точных результатов. 

Рентгенофлуоресцентный метод (РФА) характе-

ризуется высокой экспрессностью, относительно 

простой пробоподготовкой и имеет мало ограни-

чений по физическим свойствам и химическому 

составу объекта исследования [11, 12]. РФА часто 

используют при анализе возвратного металлсодер-

жащего сырья с целью высокоточного определения 

драгоценных металлов в катализаторах [13], техно-

логических продуктах и отходах производства [14], 

шламах и платиновых концентратах [15], вторич-

ном сырье, содержащем драгоценные металлы [16]. 

Для определения драгоценных металлов в катали-

заторах также применим комплексный подход, со-

стоящий в титриметрическом определении основ-

ной массы драгоценных металлов и последующем 

анализе гранул катализатора после выщелачива-

ния рентгенофлуоресцентным методом [17].

Для определения низких содержаний сопут-

ствующих и токсичных элементов As, Se, Te, Bi, 

Co, Cd, Sn, Pb, Sb, Fe, Au, In, Cu, Ni, Ag, Zn, Hg, Mn 

используются сорбционно-рентгенофлуоресцент-

ные методики. В качестве сорбентов применяются 

полимерный тиоэфир и пенополиуретановые сор-

бенты [18, 19]. 

Уникальный опыт комплексного определения 

элементов в продуктах переработки накоплен в 

ГМК «Норильский никель», где разработана ме-

тодика анализа продуктов металлургического 

цеха рентгеноспектральным методом на содер-

жание как драгоценных, так и цветных, редких и 

токсичных металлов. Границы определяемых со-

держаний имеют широкий диапазон от 0,001 до 

100 мас.%. 

Атомно-абсорбционная спектрометрия (ААС) 
широко применяется для анализа платиновых 

металлов в возвратном металлсодержащем сырье 

[20—24]. Для определения токсичных элементов 

данным методом используют различные способы 

предварительного концентрирования с S,N-со-

держащими сорбентами [25] и соосаждения на ги-

дроксидах [26—28]. 

Атомно-эмиссионная спектрометрия с индук-
тивно связанной плазмой (АЭС-ИСП) — наиболее 

востребованный в последние десятилетия метод 

анализа ВСДМ благодаря сочетанию таких ка-

честв, как универсальность, большой диапазон 

определяемых содержаний, многоэлементность, 

доступность современной аппаратуры, высокая 

производительность и, во многих случаях, эконо-

мичность. Ограничения метода связаны с необхо-

димостью перевода пробы в раствор и применения 

различных способов разделения и концентриро-

вания. Но даже с учетом этих условий метод АЭС-

ИСП в большинстве случаев оказывается пред-

почтительным.

Большинство работ по анализу ВСДМ методом 

АЭС-ИСП посвящено определению содержаний 

драгоценных металлов. Для анализа отработан-

ных катализаторов данный метод используется 

после различных способов пробоподготовки: вы-

сокотемпературного сплавления [29]; растворения 

в смеси кислот [29—31]; автоклавного вскрытия 

[32]. Описание анализа вторичного сырья, содер-

жащего драгоценные металлы, шламов производ-

ства азотной кислоты, шамотных отходов приве-

дено в работах [29—33]. 

Метод АЭС-ИСП также часто применяют для 

определения платиновых металлов в катализато-

рах [29]. Правильность полученных результатов по 

оценке Pt и Pd была подтверждена путем сопостав-

ления с данными межлабораторного контроля. 

Действующие методики позволяют определять 

палладий и платину после высокотемпературного 

сплавления с пиросульфатом калия в отработан-

ных Pd- и Pt-содержащих катализаторах и продук-

тах их переработки в диапазонах массовых долей: 

для палладия — от 0,001 до 30,0 %, для платины — 

от 0,005 до 30,0 %. 

Благодаря многоэлементности метод АЭС-ИСП 

широко используется для одновременного опреде-

ления большого количества примесных элементов 

[34—41] , в том числе и токсичных [35, 36]. 

Масс-спектрометрия с индуктивно связанной 
плазмой (МС-ИСП) является одним из важных 

инструментов определения элементного и изотоп-

ного состава любых неорганических веществ [42], 

хотя применяется намного реже, чем АЭС-ИСП, — 

чаще всего для определения МПГ и примесей (Ag, 

As, Bi, Cr, Fe, Ni, Pb, Sb, Sn) [43]. 
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Именно в этом документе содержатся ключе-

вые элементы системы организации аналитиче-

ской (испытательной) лаборатории и две группы 

требований — к технической компетентности и 

системе менеджмента. Поскольку эти требования 

охватывают практически все виды деятельности и 

процедуры, сопровождающие функционирование 

современной лаборатории, то наличие у лабора-

тории свидетельства об аккредитации свидетель-

ствует об организации ее работы в соответствии с 

международными нормами и правилами.

Система аккредитации лабораторий — это 

сегодня самый эффективный инструмент в ор-

ганизации их работы. Но даже аккредитация не 

охватывает всех особенностей их деятельности. 

Поэтому в повседневной практике необходимо ис-

пользовать стандарты и нормативные документы 

по стандартизации, валидации, оценке неопре-

деленности и прослеживаемости аналитических 

методов (руководства Eurachem, CITAC, ILAC). 

Необходимо участвовать в межлабораторных сли-

чительных испытаниях — наиболее эффективной 

процедуре контроля правильности и стабильности 

работы лаборатории.

Аккредитация подтверждает лишь компетент-

ность лаборатории в заявленной области. Но в 

рамках этой области есть лаборатории более вы-

сокого и менее высокого уровня. Крайне важно 

проводить сопоставление этих планок и выявлять 

лучших (бенчмаркинг лаборатории): для аттеста-

ции стандартных образцов, проведения арбитраж-

ных процедур, выполнения особо сложных и важ-

ных измерений. Такие лаборатории являются ори-

ентирами, к которым нужно стремиться другим 

лабораториям аналогичного профиля.

И наконец, важнейшим видом деятельности по 

совершенствованию организации работы анали-

тических лабораторий остается подбор, обучение 

и переподготовка кадров. Без этого самые лучшие 

системы и стандарты не помогут в достижении не-

обходимой эффективности работы аналитических 

лабораторий [44].

Заключение

Рассмотрение состояния и проблем аналитиче-

ского контроля в производстве редких и драгоцен-

ных металлов показывает его огромное значение на 

всех этапах технологии и практического примене-

ния. Многие проблемы АК решены — разработаны 

высокоэффективные методы анализа, приборы, 

Таким образом, в анализе всего разнообразия 

ВСДМ используются в основном три метода — 

рентгеновская флуоресценция, атомно-абсорбци-

онная спектрометрия и атомно-эмиссионная спек-

трометрия с индуктивно связанной плазмой. При 

этом следует отметить, что для каждого объекта 

нужно разрабатывать методику анализа с учетом 

вышеперечисленных особенностей ВСДМ, вклю-

чающую в большинстве случаев способы пробо-

подготовки, гармонизированные с применяемым 

методом анализа и составом пробы [43].

Из рассмотрения современного состояния ана-

лиза ВСДМ можно заключить, что для обследова-

ния этих объектов используются различные ме-

тоды и разработано большое количество методик 

анализа. В любом случае аналитическая лабора-

тория для сертификации ВСДМ по химическому 

составу должна располагать комплексом методов 

пробоподготовки и такими современными мето-

дами анализа, как атомно-абсорбционная спект-

рометрия, атомно-эмиссионная спектроскопия 

и масс-спектрометрия с индуктивно- связанной 

плазмой, а также методиками анализа конкретных 

объектов и их метрологическим обеспечением.

Получение точных и стабильных результатов 

аналитического контроля зависит не только от на-

личия приборов, методик, квалифицированных 

кадров и метрологического обеспечения — необ-

ходимой составляющей является эффективная и 

рациональная организация работы аналитиче-

ской службы.

Аккредитация 
аналитических лабораторий

В 1999 г. международной организацией по 

стандартизации (ИСО) был выпущен основопо-

лагающий международный стандарт ИСО/МЭК 

17025-99 «Общие требования к компетентности 

испытательных и калибровочных лабораторий». 

Этот стандарт, по существу, адаптировал стандарт 

ИСО 9000 применительно к лабораториям. Так же 

как ИСО 9000, стандарт 17025 сразу же стал обще-

принятым во всем мировом сообществе, на нем 

базируются практически все национальные си-

стемы. В 2005 г. вышла новая, более современная 

версия стандарта, которая, как и первая, приня-

та в России в качестве национального стандарта. 

В настоящий момент готовится к публикации зна-

чительно модернизированная версия стандарта 

17025-2017. 
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их информационное и метрологическое сопрово-

ждение. Однако перспективы использования про-

дукции на основе редких и драгоценных металлов, 

экспоненциальный рост их номенклатуры, повы-

шение требований к их качеству — все это при-

водит к появлению новых нерешенных проблем. 

К таким проблемам стоит отнести следующие: 

научно-обоснованное формулирование требова-

ний к новым видам продукции на основе редких и 

драгоценных металлов; разработка и метрологиче-

ская оценка методов пробоотбора; разработка вы-

сококачественного метрологического обеспечения 

аналитического контроля производства редких и 

драгоценных металлов; совершенствование ана-

литических методов; стандартизация методов ана-

лиза; аккредитация аналитических лабораторий; 

подготовка высококвалифицированных кадров 

химиков- аналитиков.

Решение этих проблем потребует значительных 

ресурсов, внимания и времени, но следует помнить, 

что без этого создание современного конкуренто-

способного производства важнейшего сегмента ма-

териаловедения — производства материалов на ос-

нове редких и драгоценных металлов — невозможно.

Статья подготовлена при финансовой поддержке 

Российского научного фонда (грант № 16-13-10417).
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