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Сполуки на основі оксидів бору і літію і, 
в першу чергу тетраборат літію Li2B4O7 (LTB), 
завдяки сукупності ряду фізичних властивос-
тей знайшли широкого використання для 
виготовлення пристроїв на поверхневій і 
об’ємній акустичній хвилі [1-7], 
піроелектричних датчиків температури [6], 
датчиків тиску [6,8,9], перетворювачів 
лазерного випромінювання [10-13]. Окремим 
напрямком використання LTB легованим 
різноманітними домішками є персональна 
дозиметрія рентгенівського, γ- та нейтронного 
випромінювання [14-18], що обумовлено 
високою чутливістю, тканиноеквівалентністю 
і лінійністю робочих характеристик даного 
матеріалу у великому діапазоні доз та енергій. 

Останнім часом з’явилася серія 
публікацій, присвячених отриманню 
легованих монокристалів LTB (переважно 
Купрумом та рідкоземельними металами) і 
дослідженню їх рентгено- і термолюмінес-
центних, а також деяких інших властивостей 
[19-25], де наголошується на їх більш високій 
чутливості до дії іонізуючого випромінювання 
в порівнянні з полікристалічними зразками, 
причому більшість монокристалів одержують 
із розплавів. В роботах показано, що на 
характеристики легованих монокристалів LTB 
значного впливу надає концентрація 
легуючого компоненту, причому внаслідок 
можливої анізотропії, виникає нагальна 
потреба у розробці методик визначення 
концентрації легуючої добавки в 
монокристалах LTB. В першу чергу це 
стосується Купруму, адже монокристали LTB 
леговані цим компонентом, знайшли більш 
широке застосування на практиці. 

В літературі практично відсутні дані про 
визначення вмісту Купруму в монокристалах 
LTB, тому метою даної роботи є розробка та 
апробація методик атомно-абсорбційного 
визначення Купруму в монокристалах LTB з 
використанням модифікаторів матриці на 
основі органічних похідних гідразину. 
Використання модифікаторів матриці є 
необхідною умовою правильності визначення 
Купруму цим методом, адже часто вплив 
матриці унеможливлює пряме визначення 
Купруму [26-28]. Метод атомно-абсорбційної 
спектрометрії, особливо з електротермічною 
атомізацією проби (ЕТААС), 
характеризується високою чутливістю і 
вибірковістю щодо визначення Купруму. 

В роботі використані нові модифікатори 
матриці – ацилгідразони саліцилового 
альдегіду. 

Робота виконана в рамках проектів 
УНТЦ № 576 та № 2172. Керівником проектів 
був д.ф.-м.н., професор, заввідділом ОМЕ 
Інституту електронної фізики НАН України 
Пуга П.П. Зразки монокристалів LTB 
одержані та представлені для дослідження 
к.х.н., с.н.с. Головей В.М. (Інститут 
електронної фізики НАН України). 

 
Експериментальна частина 

 
Зразки монокристалів масою 0,05-0,1 г 

зважували з точністю ± 0,0001 г та розкладали 
їх при повільному нагріванні дією конц. HNO3 
(ос.ч.). Після розчинення проби, розчин 
нейтралізували конц. розчином амоніаку 
(ос.ч.). Об’єм одержаного розчину доводили 
до 25 см3 бідистильованою водою. 
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В роботі використаний державний 
стандартний зразок розчину Купруму (1,0 
мг/дм3), який приготовлений згідно [29]. 
Розчини меншої концентрації одержані 
шляхом відповідного розведення основного 
безпосередньо перед дослідженням. 

В роботі використані 0,01 М розчини 
бензоїлгідразону саліцилового альдегіду 
(БГСА) та ізонікотиноїлгідразону саліцилово-
го альдегіду (ІГСА) в диметилформаміді. 

Визначення проводили на атомно-
абсорбційному комплексі КАС-120.1 з 
комп’ютерною реєстрацією та корекцією 
фону на основі ефекту Зеєманівського 
розщеплення. Як джерело світла 
використовували лампи порожнистого катоду, 
як захисний газ – аргон з вмістом кисню 
менше 7×10-4%. Вимірювання проводили з 
використанням звичайних графітових кювет. 

Визначення Купруму проводили при 
таких умовах: довжина хвилі – 324,8 нм; 
ширина щілини – 0,4 нм; об’єм аналізованої 
проби – 10 мкл. Атомізацію проводили при 
температурі 2400°С в режимі “газ-стоп”, 
реєстрували висоту аналітичного сигналу та 
його площу. 

 
Результати та їх обговорення 

 
Дослідження проводили в два основних 

етапи. Перший етап – вивчення впливу 
природи і концентрації модифікатору на 
величину аналітичного сигналу Купруму при 
його визначенні методом ЕТААС. Другий 
етап – розробка та апробація методик 
визначення Купруму як легуючої добавки в 
монокристалах LTB. 

В попередніх наших дослідженням 
[30,31] показано, що модифікатори матриці на 
основі органічних похідних гідразину 
ефективні тільки в слабокислому середовищі і 
практично не ефективні в лужному, що 
зумовлено таутомерією лігандів в лужному 
середовищі і зростанням стійкості комплексів 
металів, в тому числі і Купруму. Тому, 
дослідження впливу модифікаторів на 
величину аналітичного сигналу проводили 
тільки в слабокислому середовищі. 

При цьому вивчали можливість 
включення стадії пролізу перед стадією 

атомізацією, яка б дозволила проводити відгін 
матриці та усунути вплив інших факторів на 
визначення Купруму методом ЕТААС. 

Зміну аналітичного сигналу Купруму в 
атомно-абсорбційній спектрометрії при 
використанні модифікаторів характеризували 
параметром [32]: 

0А

АА
А

контр−
=∆ , де 

А – абсорбція (поглинання) з використанням 
модифікатора; 
А0 – абсорбція без модифікатора; 
Аконтр – поглинання контрольного досліду. 

Результати дослідження впливу 
модифікаторів матриці на визначення 
Купруму приведені в табл. 1. Всі результати 
представлені з врахуванням контрольного 
досліду. 

 
Таблиця 1. Вплив хімічної модифікації на 
аналітичний сигнал Купруму (0,1 мг/дм3) 
(n=6; P=0,95). 

Ліганд 
(L) 

СL, М 
Тпіролізу, 

°С 
А або 
А0 

∆А 

— — 0,451 — 
— 500 0,423 — — 
— 1000 0,404 — 

— 0,713 1,58 
500 0,710 — 0,001 
1000 0,715 — 

0,002 — 0,718 1,59 
0,003 — 0,725 1,61 

БГСА 

0,005 — 0,721 1,60 
— 0,718 1,59 
500 0,715 — 0,001 
1000 0,715 — 

0,002 — 0,723 1,60 
0,003 — 0,725 1,61 

ІГСА 

0,005 — 0,722 1,60 

 
Аналізуючи дані таблиці видно, що без 

використання модифікаторів включення стадії 
пролізу (при температурі 500°С та 1000°С) 
перед стадією атомізації призводить до втрати 
аналіту, що супроводжується пониженням 
аналітичного сигналу. При додаванні 
модифікаторів цього не спостерігається. 
Поряд з чим проходить зростання 
аналітичного сигналу Купруму ∼ в 1,6 разів. 
Ефективність БГСА та ІГСА практично 
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однакова, тому будь-який із модифікаторів 
може бути використаний при визначенні 
Купруму методом ЕТААС. 

Другий етап дослідження полягав в 
розробці та апробації методик визначення 
Купруму в монокристалах LTB. Для цього 
аналізований розчин, який одержаний при 
розкладі легованих Купрумом монокристалів 
LTB безпосередньо дозували в графітову 
кювету (об’єм 10 мкл) і сюди ж додавали 10 
мкл 0,01 М розвину модифікатору (ІГСА). 
Визначення Купруму проводили в зазначених 
вище умовах, включаючи перед стадією 
атомізації стадію пролізу при 500°С. 
Розрахунок концентрації Купруму в розчині 
проводили методом градуювального графіка. 
Правильність методик перевірялась методом 
введено-знайдено. Розрахунок вмісту Купруму 
(у %) в монокристалах LTB проводили за 
формулою: 

100
25

(%) ××=
m

С
Х , де 

С – концентрація Купруму в дослід-
жуваному розчині, мг/см3, 25 – об’єм дослід-
жуваного розчину;m – наважка проби, мг. 

Результати визначення Купруму в 
монокристалах LTB представлені в табл. 2. 
 
Таблиця 2. Результати визначення Купруму в 
легованих монокристалах LTB (n=6; P=0,95). 

Проба 
Знайдено Купрум, %, 

(Х±εα) 
Sr 

№ 1 0,0035±0,0002 0,0543 

№ 2 0,0019±0,0001 0,0581 

№ 3 0,0043±0,0002 0,0512 

№ 4 0,0009±0,00005 0,0595 

№ 5 0,0027±0,0002 0,0567 

№ 6 0,0048±0,0002 0,0495 

№ 7 0,0023±0,0001 0,0575 

№ 8 0,0013±0,00008 0,0585 

№ 9 0,0016±0,0001 0,0578 

№ 10 0,0038±0,0002 0,0525 

Примітка. Правильність методик перевіряли 
методом “ введено-знайдено”  

 
На основі одержаних результатів 

визначення Купруму в монокристалах LTB, 
які леговані сполуками Купруму, знайдені 
закономірності щодо оптимальних 
концентраційних меж термолюмінесцентних 
властивостей цих монокристалів, пояснено 
механізм дії легуючої добавки. Всі відповідні 
звіти представлені в Український науково-
технічний центр (УНТЦ). 

 
Висновки 

 
Вивчено вплив ацилгідразонів 

саліцилового альдегіду як модифікаторів 
матриці на визначення Купруму методом 
атомно-абсорційної спектрометрії. Розроблені 
та апробовані нові методики визначення 
Купруму в легованих монокристалах 
тетраборату літію. 
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LITHIUM TETRABORATE BY ATOMIC-ABSORPTIONS SPECTROME TRY 

 
O.Yu. Sukhareva, S.N. Sukharev, T.S. Ryvak 

 
It was investigations of the influences of acylhydrazones of salicylaldegides as matrixes modifiers on the 

determinations of copper by atomic-absorptions spectrometry. The developed and approbation a new procedure 
of determinations of copper in single crystals of lithium tetraborate has should. 
 


