Сочетание процедуры последовательной экстракции и методов XAFS и XRD при изучении фракционного состава Cu в техногенно загрязненной почве
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Для определения видообразования металлов в почвах наиболее широко используются химические методы последовательного экстрагирования. Цель работы – изучить селективность экстрагентов при извлечении фракций Cu из техногенно загрязненной почвы. Для изучения почв района природного отстойника озера Атаманское (г. Каменск-Шахтинский Ростовской области) была создана геохимическая сетка из 100 участков мониторинга. Отбор проб почвы проводился в соответствии с процедурой, описанной в ISO 10381-1 [1]. Глубина отбора проб составляла от 0 до 20 см. Был выбран участок мониторинга с самым высоким уровнем антропогенного загрязнения, прилегающего к озеру (D4). Концентрация Cu в экстрактах определяли количественно методом атомно-абсорбционной спектрофотометрии. Образцы почвы были проанализированы с использованием трехступенчатой процедуры последовательной экстракции, рекомендованной BCR [2]. После каждого шага в процедуре последовательного извлечения остаток от одного из повторов использовали для анализа XAFS и XRD. Спектры XANES были получены на Курчатовском источнике синхротронного излучения (Курчатовский институт, Национальный исследовательский центр, Москва, Россия).
Результаты моделирования экспериментальных спектров К-края Cu XANES фракций исследуемой почвы после селективного экстрагирования металлов по методу BCR c линейной комбинации спектров эталонных соединений позволило установить, что после удаления обменных и связанных с карбонатами соединений Cu (первой стадии экстрагирования) в остатке почвы наблюдается большее разнообразие соединений металла, преимущественно со связями Me-S и Me-O. На последующих этапах экстрагирования происходит уменьшение числа соединений с большей растворимостью. Связи Cu-O представлены CuSO4 и CuCO3. В остатке почве после извлечения первой и второй фракций преобладают связи Cu-S, которые практически полностью представлены в виде халькозина (Cu2S). XRD метод выявил аутигенные минералы металлов с серой: ковеллин (CuS), борнит (Cu5FeS4). Таким образом, сопряженное использование новейших инструментальных методов и методов химического фракционирования позволило установить неполную селективность экстрагентов при извлечении фракций Cu из техногенно загрязненной почвы.
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