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Ïðÿìîé àíàëèç íåôòåïðîäóêòîâ, îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé è òîïëèâ ìåòîäîì àòîì-

íî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé çà÷àñòóþ âîçìîæåí òîëü-

êî â ðåæèìå ðàäèàëüíîãî îáçîðà ïëàçìû è òðåáóåò èñïîëüçîâàíèÿ ñïåöèàëüíûõ ñèñòåì

ââîäà ïðîáû, êîíñòðóêöèÿ êîòîðûõ ñóùåñòâåííî çàâèñèò îò ôèçè÷åñêèõ ñâîéñòâ ïðîáû, â

÷àñòíîñòè, åå ëåòó÷åñòè è âÿçêîñòè. Íàèáîëåå ïðîáëåìíûìè îáúåêòàìè àíàëèçà ÿâëÿþòñÿ

ëåãêîëåòó÷èå ôðàêöèè íåôòè è ñîîòâåòñòâóþùèå íåôòåïðîäóêòû (íàôòà, áåíçèí), à òàêæå

òÿæåëûå è âÿçêèå ôðàêöèè è íåôòåïðîäóêòû (âàêóóìíûé ãàçîéëü, ìàçóò, ãóñòûå ñìàçî÷-

íûå ìàñëà). Â äàííîé ðàáîòå ðàññìîòðåíà âîçìîæíîñòü ïðÿìîãî àíàëèçà ïðîá íà îñíîâå

áåíçèíà, êåðîñèíà è ñìàçî÷íûõ ìàñåë, ðàñòâîðåííûõ â êåðîñèíå, ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññè-

îííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÀÝÑ). Èññëåäîâàíû âîçìîæ-

íîñòè ïðèìåíåíèÿ ðàçëè÷íûõ êîíôèãóðàöèé ñèñòåì ââîäà îáðàçöîâ è ðåæèìîâ îáçîðà

ïëàçìû âåðòèêàëüíî ðàñïîëîæåííîé ãîðåëêè äëÿ ïðÿìîãî àíàëèçà ïðîá íà îñíîâå êåðîñè-

íà è áåíçèíà. Ïðîäåìîíñòðèðîâàíî çíà÷èòåëüíîå óëó÷øåíèå ÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëå-

íèÿ ðÿäà ýëåìåíòîâ â áåíçèíå è êåðîñèíå çà ñ÷åò èñïîëüçîâàíèÿ àêñèàëüíîãî îáçîðà ïëàç-

ìû ïðè îïòèìàëüíûõ êîíôèãóðàöèÿõ ñèñòåì ââîäà è ðåæèìàõ ãîðåíèÿ ïëàçìû.
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Direct ICP-AES analysis of petroleum products, organic solvents and fuels is oftentimes possible only in

the mode of radial plasma viewing and requires the use of special sample injection systems, the design of

which depends significantly on the physical properties of the sample, in particular, on its volatility and vis-

cosity. Volatile oil fractions and products (naphtha, gasoline), as well as and heavy and viscous oil fractions

of and petroleum products (vacuum gas oil, fuel oil, thick lubricating oils) are the most problematic objects

of analysis. We consider the possibility of direct analysis of the samples based on gasoline, kerosene and lu-

bricating oils dissolved in kerosene using inductively coupled plasma atomic emission spectrometry

(ICP-AES). The possibility of using various configurations of sample injection systems and modes of

plasma viewing of vertically located torch for direct analysis of the samples based on kerosene and gasoline

is considered. A significant improvement in the sensitivity of determination of the elements in gasoline

and kerosene using an axial plasma viewing combined with optimal configurations of sample introduction

systems and plasma burning modes is demonstrated.

Keywords: elemental analysis; atomic emission spectrometry; ICP-AES; gasoline; kerosene; oils; petro-

chemical; axial plasma viewing; radial plasma viewing.
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Ââåäåíèå

Îïðåäåëåíèå ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà íåôòè è

íåôòåïðîäóêòîâ — èíòåíñèâíî ðàçâèâàþùàÿñÿ

îáëàñòü èíñòðóìåíòàëüíîé àíàëèòè÷åñêîé õè-

ìèè. Ïåðå÷åíü ýëåìåíòîâ, îïðåäåëÿåìûõ â íåô-

òÿõ íà ðàçëè÷íûõ ýòàïàõ íåôòåïåðåðàáîòêè è

ïðè êîíòðîëå êà÷åñòâà ãîòîâûõ íåôòåïðîäóêòîâ,

ïîñòîÿííî ðàñøèðÿåòñÿ, à íåîáõîäèìûå ïðåäåëû

îáíàðóæåíèÿ (ÏÎ) ñíèæàþòñÿ èç-çà óæåñòî÷åíèÿ

ýêîëîãè÷åñêèõ è òåõíîëîãè÷åñêèõ òðåáîâàíèé.

Ìíîãèå ýëåìåíòû, ñîäåðæàùèåñÿ â ïðîäóêòàõ ïå-

ðåðàáîòêè íåôòè äàæå â ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâàõ,

ÿâëÿþòñÿ êàòàëèòè÷åñêèìè ÿäàìè, íåêîòîðûå

âûçûâàþò èíòåíñèâíóþ êîððîçèþ îáîðóäîâàíèÿ,

èíôîðìàöèÿ î ñîäåðæàíèè äðóãèõ íåîáõîäèìà

ïðè èçó÷åíèè ìåõàíèçìîâ îáðàçîâàíèÿ íåôòè

[1, 2].

Íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûìè è ÷óâñòâèòåëü-

íûìè ìåòîäàìè îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòíîãî ñîñòà-

âà íåôòåïðîäóêòîâ ÿâëÿþòñÿ àòîìíî-ñïåêòðàëü-

íûå: ðàçëè÷íûå âàðèàíòû àòîìíî-àáñîðáöèîííî-

ãî àíàëèçà (ÀÀÑ), àòîìíî-ýìèññèîííàÿ è ìàññ-

ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé

(ÈÑÏ-ÌÑ) [2, 3]. Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû õàðàêòå-

ðèñòèêè ðÿäà äåéñòâóþùèõ íîðìàòèâíûõ äîêó-

ìåíòîâ (ÍÄ) ïî îïðåäåëåíèþ ìèêðîïðèìåñåé

ýëåìåíòîâ â ðàçëè÷íûõ íåôòåïðîäóêòàõ [4 – 20].

Ìåòîä ÈÑÏ-ÀÝÑ ñóùåñòâåííî ïðåâîñõîäèò ïî

÷óâñòâèòåëüíîñòè ìåòîä ÀÀÑ ñ àòîìèçàöèåé â

ïëàìåíè (ÏÀÀÑ) è, áóäó÷è ìíîãîýëåìåíòíûì ìå-

òîäîì ñ øèðîêèì (5 – 6 ïîðÿäêîâ âåëè÷èíû) äè-

íàìè÷åñêèì äèàïàçîíîì îïðåäåëÿåìûõ êîíöåí-

òðàöèé, îáëàäàåò çíà÷èòåëüíûì ïðåèìóùåñòâîì

ïåðåä îäíîýëåìåíòíûì ìåòîäîì ÀÀÑ ïî ñêîðîñòè

è âîçìîæíîñòè îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ

áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ýëåìåíòîâ, ñîäåðæàùèõñÿ â

ïðîáå íåôòåïðîäóêòà â ðàçíûõ êîíöåíòðàöèÿõ

[2, 3, 21]. Ìåòîäè÷åñêè ÈÑÏ-ÀÝÑ ñóùåñòâåííî

ïðîùå, à ýêîíîìè÷åñêè — äåøåâëå, ÷åì

ÈÑÏ-ÌÑ, è åãî áîëåå øèðîêîå èñïîëüçîâàíèå

äëÿ àíàëèçà íåôòåïðîäóêòîâ áûëî áû ÷ðåçâû-

÷àéíî æåëàòåëüíî. Îäíàêî ïî ÷óâñòâèòåëüíîñòè

ÈÑÏ-ÀÝÑ óñòóïàåò è ÈÑÏ-ÌÑ [22, 23], è ÀÀÑ ñ

ýëåêòðîòåðìè÷åñêîé àòîìèçàöèåé (ÝÒÀÀÑ)

[1 – 3]. Ýòîò íåäîñòàòîê óñóãóáëÿåòñÿ òåì, ÷òî ïðè

ïðÿìîì àíàëèçå ïðîá ñ îðãàíè÷åñêîé îñíîâîé èñ-

ïîëüçóþò, êàê ïðàâèëî, íàèìåíåå ÷óâñòâèòåëü-

íûé âàðèàíò ÈÑÏ-ÀÝÑ — ñ ðàäèàëüíûì îáçîðîì

ïëàçìû [1, 24, 25], ÷òîáû óìåíüøèòü âëèÿíèå îñ-

íîâû è èçáåæàòü èíòåíñèâíîãî îòëîæåíèÿ óãëå-

ðîäà íà îïòè÷åñêèõ äåòàëÿõ [26 – 28]. Êðîìå òîãî,

ïðè ïðÿìîì ââîäå ïðîá áîëüøèíñòâà íåôòåïðî-

äóêòîâ ãîðåíèå ïëàçìû ñòàíîâèòñÿ íåóñòîé÷è-

âûì, ÷òî äîïîëíèòåëüíî çàòðóäíÿåò àíàëèç. Äëÿ

óìåíüøåíèÿ ýòèõ ýôôåêòîâ ê ðàñïûëèòåëüíîìó

è âñïîìîãàòåëüíîìó ãàçàì ïëàçìåííîé ãîðåëêè

äîáàâëÿþò êèñëîðîä [29]. Îäíàêî ýòî òðåáóåò èñ-

ïîëüçîâàíèÿ ñïåöèàëüíûõ ãàçîâûõ ñìåñåé, ãîðå-

ëîê ñïåöèàëüíûõ êîíñòðóêöèé, à ñàìîå ãëàâ-

íîå — íå ðåøàåò ïðîáëåìû ïðè ïðÿìîì àíàëèçå

ðÿäà ïðîäóêòîâ.

Â ðåçóëüòàòå áîëåå ÷óâñòâèòåëüíûé âàðèàíò

ÈÑÏ-ÀÝÑ ñ àêñèàëüíûì îáçîðîì ïëàçìû èñïîëü-

çóþò â îñíîâíîì òîëüêî ïîñëå ïðåäâàðèòåëüíîãî

ðàçáàâëåíèÿ, ñíèæàþùåãî ÷óâñòâèòåëüíîñòü àíà-

ëèçà, èëè ïîñëå áîëåå ñëîæíîé ïðîáîïîäãîòîâêè,

ñóùåñòâåííî óäëèíÿþùåé è óñëîæíÿþùåé ïðî-

öåäóðó àíàëèçà è óìåíüøàþùåé íàäåæíîñòü ðå-

çóëüòàòîâ. Èìåííî ïîýòîìó ÈÑÏ-ÀÝÑ îáû÷íî

ïðèìåíÿþò äëÿ îïðåäåëåíèÿ â íåôòåïðîäóêòàõ

ýëåìåíòîâ ñ îòíîñèòåëüíî âûñîêèìè ñîäåðæàíèÿ-

ìè, òàêèõ êàê V, Ni, èëè äëÿ ïðåäâàðèòåëüíîãî

ñêðèíèíãà óðîâíåé ñîäåðæàíèÿ ðàçëè÷íûõ ýëå-

ìåíòîâ [1, 2, 30 – 31] ñ ïðåäåëàìè îáíàðóæåíèÿ

íà óðîâíå 200 ppb è âûøå. Ïî òîé æå ïðè÷èíå â

ëèòåðàòóðå ïðàêòè÷åñêè îòñóòñòâóþò äàííûå ïî

ïðÿìîìó îïðåäåëåíèþ ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà ëåã-

êèõ ôðàêöèé íåôòåïðîäóêòîâ, òàêèõ êàê áåíçèí

è íàôòà, ìåòîäàìè ÈÑÏ-ÀÝÑ: èñïîëüçîâàíèå

ÈÑÏ-ÀÝÑ â ðåæèìå ðàäèàëüíîãî îáçîðà ïëàçìû

íå îáåñïå÷èâàåò íåîáõîäèìûõ ïðåäåëîâ îáíàðó-

æåíèÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ, à ïðèìåíåíèå àê-

ñèàëüíîãî ðåæèìà îáçîðà ïëàçìû äëÿ ïðÿìîãî

àíàëèçà áåíçèíà è íàôòû íåâîçìîæíî èëè íà-

ñòîëüêî çàòðóäíåíî, ÷òî âåñòè ðå÷ü î ñêîëüêî-íè-

áóäü ñåðèéíîì àíàëèçå íå ïðèõîäèòñÿ.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî óâåëè÷åíèå ÷óâñòâè-

òåëüíîñòè ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçà ïðîá ñî ñëîæíîé

îðãàíè÷åñêîé îñíîâîé çà ñ÷åò ïðÿìîãî ââîäà â ñî-

÷åòàíèè ñ àêñèàëüíûì îáçîðîì ïëàçìû áûëî áû

àêòóàëüíî íå òîëüêî äëÿ íåôòåïðîäóêòîâ, íî è

äëÿ ìíîãèõ äðóãèõ îáúåêòîâ, òàêèõ êàê ðàñòâîðû

èëè ýêñòðàêòû íà îðãàíè÷åñêîé îñíîâå [32 – 35],

ðàçëè÷íûå îðãàíè÷åñêèå ðàñòâîðèòåëè, áèîëîãè-

÷åñêèå è ïèùåâûå ïðîáû, à òàêæå ïðè èñïîëüçî-

âàíèè ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðà â êà÷åñòâå äåòåêòîðà

äëÿ ÂÝÆÕ [36] ïðè îïðåäåëåíèè õèìè÷åñêèõ

ôîðì ýëåìåíòîâ.

Â äàííîé ðàáîòå ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü èñ-

ïîëüçîâàíèÿ ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðà ñ âåðòèêàëüíîé

ãîðåëêîé è ïëàìåãàñèòåëåì ñî âñòðå÷íûì ïîòî-

êîì àðãîíà äëÿ ïðÿìîãî ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçà óãëå-

âîäîðîäíûõ òîïëèâ è ðàñòâîðîâ ìèíåðàëüíûõ

ìàñåë â ðåæèìå àêñèàëüíîãî îáçîðà ïëàçìû.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Àïïàðàòóðà, ñòàíäàðòíûå îáðàçöû, ðåàê-

òèâû è óñëîâèÿ èçìåðåíèé. Èçìåðåíèÿ ïðîâîäè-

ëè ñ ïîìîùüþ ñòàíäàðòíîãî ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðà

ICPE-9820 Shimadzu ñ âåðòèêàëüíî ðàñïîëîæåí-

íîé ãîðåëêîé, äâîéíûì îáçîðîì ïëàçìû è ïîãðó-

æàåìûì â ïëàçìó âîäîîõëàæäàåìûì êîíóñíûì

ïëàìåãàñèòåëåì, îáåñïå÷èâàþùèì âñòðå÷íóþ

ïðîäóâêó õîëîäíîé çîíû ïëàçìû óçêîé ñòðóåé
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àðãîíà, òåì ñàìûì óäà-

ëÿÿ ñ îïòè÷åñêîãî ïóòè åå

öåíòðàëüíóþ õîëîäíóþ

÷àñòü. Èñïîëüçîâàëè äâà

òèïà ñòàíäàðòíûõ ïëà-

ìåãàñèòåëåé: S2 äëèíîé

10 ìì è L2 äëèíîé 23 ìì

(ðèñ. 1). Â ðàáî÷åì ïîëî-

æåíèè ïðè èñïîëüçîâà-

íèè îäíîé è òîé æå ãî-

ðåëêè ãëóáèíà ïîãðóæå-

íèÿ â ïëàçìó ïëàìåãàñè-

òåëÿ S2 áûëà íà 10 ìì

ìåíüøå, ÷åì L2 (ðèñ. 2).

Èñïîëüçîâàëè ðàäè-

àëüíûé è àêñèàëüíûé ðå-

æèìû îáçîðà ïëàçìû,

ñòàíäàðòíóþ òðåõêàíàëü-

íóþ ãîðåëêó äëÿ ðàáîòû

ñ îðãàíè÷åñêèìè ïðîáàìè

èëè ÷åòûðåõêàíàëüíóþ

ãîðåëêó äëÿ ðàáîòû ñî

ñòàíäàðòíîé ïðèñòàâêîé

äîæèãà îðãàíèêè ïðîèç-

âîäñòâà êîìïàíèè

Shimadzu. Ñõåìà êîíñò-

ðóêöèè èñïîëüçîâàííîé

ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà

îðãàíèêè ïðèâåäåíà íà

ðèñ. 3. Äëÿ åå ðàáîòû èñ-

ïîëüçîâàëè ãàçîâóþ ñìåñü,

ñîäåðæàùóþ 70 % àðãîíà

è 30 % êèñëîðîäà.

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû

êîíôèãóðàöèè ñèñòåì

ââîäà, ðåæèìû îáçîðà

ïëàçìû è ïàðàìåòðû ðà-

áîòû ñïåêòðîìåòðà ïðè

àíàëèçå ïðîá íà îñíîâå

êåðîñèíà è áåíçèíà. Äëÿ

ïðîá íà îñíîâå êåðîñèíà

èñïîëüçîâàëè ðàñïûëè-

òåëüíóþ êàìåðó Ñêîòòà,
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Ðèñ. 1. Îõëàæäàåìûå êîíó-

ñû-ïëàìåãàñèòåëè L2 (à) è S2

(á), ðàñïîëàãàåìûå íàä ãîðåë-

êîé ñïåêòðîìåòðà ICPE-9820

Fig. 1. Cooled cones L2 (a)

and S
2

(b) located above the

torch of an ICPE-9820 spectro-

meter



à äëÿ ïðîá áåíçèíà — îõëàæäàåìóþ äî –10 °C

ðàñïûëèòåëüíóþ êàìåðó öèêëîííîãî òèïà

IsoMist. Âî âñåõ ñëó÷àÿõ ïðèìåíÿëè ãèäðîçàòâîð

äëÿ öèêëîííûõ êàìåð è ñòàíäàðòíûé êîíöåíòðè-

÷åñêèé ðàñïûëèòåëü òèïà 10 UES, óñòàíàâëèâà-

ëè ñêîðîñòü âðàùåíèÿ âñòðîåííîãî ÷åòðûðåõêà-

íàëüíîãî ïåðèñòàëüòè÷åñêîãî íàñîñà 20 ìèí–1,

ìîùíîñòü ãåíåðàòîðà — 1,4 ÊÂò, ïîòîê ïëàçìî-

îáðàçóþùåãî ãàçà — 18 ë/ìèí, âûñîêî÷óâñòâè-

òåëüíûé ðåæèì äåòåêòèðîâàíèÿ, âðåìÿ ýêñïîçè-

öèè — 15 ñ è ïðîìûâêó ñèñòåìû ââîäà â òå÷åíèå

70 ñ. Èñïîëüçîâàëè óñëîâèÿ èçìåðåíèé, îáåñ-

ïå÷èâàþùèå ìàêñèìàëüíóþ ñòàáèëüíîñòü ïëàç-

ìû è ìàêñèìàëüíóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëå-

íèÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ äëÿ ðàçëè÷íûõ êîí-

ôèãóðàöèé ñèñòåì ââîäà è ðåæèìîâ îáçîðà. Â êà-

÷åñòâå ðàñòâîðèòåëåé ïðèìåíÿëè êåðîñèí ìàðêè

ÒÑ-1 è î-êñèëîë. Ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâîðû ãîòî-

âèëè íà îñíîâå ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà Conostan

S-21+2, ðàçáàâëåííîãî ñîîòâåòñòâóþùèì ðàñòâî-

ðèòåëåì (êåðîñèíîì èëè êñèëîëîì).

Îáúåêòû èññëåäîâàíèÿ, ïðîáîïîäãîòîâêà,

ïðèãîòîâëåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñòâîðîâ. Àíà-

ëèçèðîâàëè ðàñòâîðåííûå â êåðîñèíå ìàðêè

ÒÑ-1 ïðîáû ñìàçî÷íîãî ìàñëà è áåíçèí ñ îêòàíî-

âûì ÷èñëîì 95. Ñìàçî÷íîå ìàñëî ðàçáàâëÿëè êå-

ðîñèíîì â 25 – 250 ðàç â çàâèñèìîñòè îò ñîäåðæà-

íèÿ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ. Ïðîáû áåíçèíà ñ

îêòàíîâûì ÷èñëîì 95 ââîäèëè â ïðèáîð áåç ïðåä-

âàðèòåëüíîãî ðàçáàâëåíèÿ.

10 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 7

Òàáëèöà 2. Êîíôèãóðàöèè ñèñòåì ââîäà ïðîáû, ðåæèìû îáçîðà ïëàçìû è ïàðàìåòðû ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà ïðè àíàëèçå

ñìàçî÷íîãî ìàñëà, ðàñòâîðåííîãî â êåðîñèíå (êñèëîëå), è áåíçèíà

Table 2. Configurations of the sample injection system, plasma viewing modes and parameters of the spectrometer operation

when analyzing lubricating oil dissolved in kerosene (xylene) and gasoline samples

Õàðàêòåðèñòèêà

Íîìåð êîíôèãóðàöèè ñèñòåìû

1 2 3 4 5 6 7

Àíàëèçèðóåìûé

îáðàçåö

Ðàñòâîð ñìàçî÷íîãî ìàñëà â êåðîñèíå Áåíçèí

Ðåæèì îáçîðà Ðàäèàëüíûé Àêñèàëüíûé Àêñèàëüíûé Ðàäèàëüíûé Àêñèàëüíûé Àêñèàëüíûé Àêñèàëüíûé

Ïëàìåãàñèòåëü — S2 L2 — S2 S2 L2

Ïðèñòàâêà äëÿ äî-

æèãà îðãàíèêè

– – + – – + +

Ãîðåëêà Ñòàíäàðòíàÿ Ñòàíäàðòíàÿ ×åòûðåõ-

êàíàëüíàÿ

Äëÿ ëåòó÷èõ

îðãàíè÷åñêèõ

ðàñòâî-

ðèòåëåé

Äëÿ ëåòó÷èõ

îðãàíè÷åñêèõ

ðàñòâî-

ðèòåëåé

×åòûðåõ-

êàíàëüíàÿ

×åòûðåõ-

êàíàëüíàÿ

Ïîòîê âñïîìîãàòå-

ëüíîãî ãàçà, ë/ìèí

1,50 1,40 1,40 1,50 1,40 1,40 1,40

Ïîòîê ãàçà-íîñèòå-

ëÿ, ë/ìèí

0,70 0,55 0,40 0,70 0,55 0,40 0,55

Ïîòîê ñìåøàííîãî

ãàçà, ë/ìèí

0 0 0,15 0 0 0,15 0,55

Ðèñ. 2. Ñõåìà ðàñïîëîæåíèÿ ïëàìåãàñèòåëÿ â àêñèàëü-

íîì ðåæèìå îáçîðà ïëàçìû

Fig. 2. Layout of the cones in the axial mode of plasma

overview

Ðèñ. 3. Ñõåìà êîíñòðóêöèè ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà îðãà-

íèêè ïðîèçâîäñòâà êîìïàíèè Shimadzu

Fig. 3. Design of argon and oxygen gas mixture supply

add-on unit (Shimadzu)



Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìî-

ñòåé â ñïåêòðîìåòð ââîäèëè ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñ-

òâîðû, ïîëó÷åííûå ïîñëåäîâàòåëüíûì ðàçáàâëå-

íèåì ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà Conostan S-21+2 â

êåðîñèíå è áåíçèíå ñîîòâåòñòâåííî. Êîíòðîëü

ïðàâèëüíîñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ïðîâîäèëè

ìåòîäîì äîáàâîê, òàêæå èñïîëüçóÿ ñòàíäàðòíûé

ðàñòâîð Conostan S-21+2. Â ïðîáû áåíçèíà íåïî-

ñðåäñòâåííî ïåðåä ïðîâåäåíèåì èçìåðåíèé ââî-

äèëè äîáàâêè ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà Conostan

S-21+2.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Â èññëåäîâàííûõ ïðîáàõ îïðåäåëÿëè Ag, Al,

B, Ba, Ca, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Mo, Na, Li, Ni, P,

Cd, Pb, Si, Sn, Ti, V, Zn.

Èç âñåõ ïàðàìåòðîâ ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà íà

ñòàáèëüíîñòü ïëàçìû è çíà÷åíèÿ ïðåäåëîâ îáíà-

ðóæåíèÿ çíà÷èòåëüíåå âñåãî âëèÿëè ìîùíîñòü

Â×-ãåíåðàòîðà è çíà÷åíèå ïîòîêà ãàçà, íåñóùåãî

ïðîáó. Ñíèæåíèå ñêîðîñòè ïîòîêà ðàñïûëÿþùåãî

ãàçà è ñêîðîñòè ïîäà÷è ðàñòâîðà äîïîëíèòåëüíî

óâåëè÷èâàëî èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëè-

íèé çà ñ÷åò óìåíüøåíèÿ êîëè÷åñòâà èñïàðÿþùå-

ãîñÿ ðàñòâîðèòåëÿ è ïðîáû. Óìåíüøåíèå êîëè÷å-

ñòâà îáðàçöà, ââîäèìîãî â ãàçîîáðàçíîì ñîñòîÿ-

íèè â ïëàçìó, òàêæå ñïîñîáñòâîâàëî ïîëó÷åíèþ

îïòèìàëüíûõ ïàðàìåòðîâ ïëàçìû. Ïðè èñïîëüçî-

âàíèè ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà îðãàíèêè çíà÷è-

òåëüíîå âëèÿíèå íà ÏÎ îêàçûâàëà âåëè÷èíà ïî-

òîêà ñìåøàííîãî ãàçà: íàïðèìåð, äëÿ óëó÷øåíèÿ

÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ ùåëî÷íûõ ìåòàë-

ëîâ åå çíà÷åíèå óâåëè÷èâàëè äî 0,55 ë/ìèí.

Ïðè âûáîðå àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ ðàçíûõ ýëåìåíòîâ ó÷èòûâàëè ëèòåðà-

òóðíûå äàííûå î ñïåêòðàõ îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâî-

ðèòåëåé. Â ðàáîòå [37] ïðè ðàñïûëåíèè â ïëàçìó

ðàçëè÷íûõ îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé (áîëåå

30) íàáëþäàëè ïîëîñû ñëåäóþùèõ ìîëåêóë: CN �

� C2 � CS > OH > NO(ã) > CH > NH � CCl (ïîðÿ-

äîê ðàñïîëîæåíèÿ ñîîòâåòñòâóåò óìåíüøåíèþ

èíòåíñèâíîñòåé ñîîòâåòñòâóþùèõ ïîëîñ). Ïðè

ýòîì îáëàñòü 190 – 300 íì â çíà÷èòåëüíîé ñòåïå-

íè ñâîáîäíà îò ñïåêòðàëüíûõ ïîìåõ ñî ñòîðîíû

îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé: çäåñü ïðèñóòñòâóþò

ëèøü ñëàáûå ïîëîñû NO ñ ìàêñèìóìàìè íà äëè-

íàõ âîëí 204,70; 215,49; 226,94; 237,02; 259,57 è

272,22 íì. Àâòîðû ðàáîòû [37] îòìå÷àþò, ÷òî ÏÎ

ýëåìåíòîâ â îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðàõ ñóùåñòâåí-

íî õóæå, ÷åì â âîäíûõ, åñëè àíàëèòè÷åñêèå ëè-

íèè ýòèõ ýëåìåíòîâ íàõîäÿòñÿ â îáëàñòè øèðî-

êèõ ëèíèé óãëåðîäà (193,09; 199,36 è 247,86 íì)
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Ðèñ. 4. Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñâèíöà ïî ëèíèè Pb II 220,353 íì â ïðîáàõ íà îñíîâå êåðîñèíà,

ïîëó÷åííûå ïðè ðàäèàëüíîì (à) è àêñèàëüíîì (á) îáçîðå ïëàçìû, à òàêæå äëÿ îïðåäåëåíèÿ êàëèÿ ïî ëèíèè K I 766,490 íì,

ïîëó÷åííûå ïðè àêèñèàëüíîì îáçîðå ïëàçìû ñ ïðèñòàâêîé äëÿ äîæèãà îðãàíèêè (â) è áåç íåå (ã)

Fig. 4. Calibration curves for Pb and K determination in kerosene-based samples: a) Pb II 220.353 nm, radial view; b) Pb II

220.353 nm, axial view; c) and d) K I 766.490 nm, obtained for axial plasma view with and without using argon and oxygen gas

mixture supply add-on unit, respectively



è ïîëîñû C2 Ìàëëèêåíà ñ ìàêñèìóìîì 232,0 íì.

Â äëèííîâîëíîâîé îáëàñòè ñïåêòðà (>350 íì)

âîçìîæíû ñïåêòðàëüíûå ïîìåõè îò CN, C2 è àð-

ãîíîâûõ ëèíèé.

Äëèíû âîëí àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé âûáèðàëè

ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ ICPE-

9820, êîòîðîå àâòîìàòè÷åñêè îïðåäåëÿëî ñïåê-

òðàëüíóþ ëèíèþ, ïîçâîëÿþùóþ ïîëó÷èòü ìèíè-

ìàëüíûé ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ äëÿ êàæäîãî ýëå-

ìåíòà (ò.å. ñ ìàêñèìàëüíûì ñîîòíîøåíèåì ñèã-

íàë – ôîí è ìàêñèìàëüíî ñâîáîäíóþ îò ïîìåõ).

Íà ðèñ. 4 â êà÷åñòâå ïðèìåðà ïðåäñòàâëåíû

ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ñâèíöà â ïðîáàõ íà îñíîâå êåðîñèíà ÒÑ-1, ïîëó-

÷åííûå áåç ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà ïðè ðàäèàëü-

íîì (à) è àêñèàëüíîì (á) îáçîðå ïëàçìû, à òàêæå

ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ îïðåäåëåíèÿ

êàëèÿ ïðè àêñèàëüíîì îáçîðå ñ ïðèñòàâêîé äëÿ

äîæèãà îðãàíèêè (â) è áåç íåå (ã). Èç ðèñóíêà

âèäíî, ÷òî äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâè-

ñèìîñòåé è ïîëó÷åíèÿ êîýôôèöèåíòîâ êîððåëÿ-

öèè ëó÷øå, ÷åì 0,999, â ñëó÷àÿõ (à) è (ã) íåîáõî-

äèìî áûëî èñïîëüçîâàòü ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâî-

ðû ñ êîíöåíòðàöèåé îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ íà

ïîðÿäîê âåëè÷èíû áîëüøå, ÷åì â ñëó÷àÿõ (á) è

(â). Òî æå ñïðàâåäëèâî è äëÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çà-

âèñèìîñòåé ïðè àíàëèçå áåíçèíà.

Â òàáë. 3 ïðèâåäåíû ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ

ðÿäà ýëåìåíòîâ â ïðîáàõ ñìàçî÷íîãî ìàñëà, ðàç-

áàâëåííûõ êåðîñèíîì, ïîëó÷åííûå ïðè èñïîëü-

çîâàíèè ðàçëè÷íûõ êîíôèãóðàöèé ñèñòåì ââîäà

è ðåæèìîâ íàáëþäåíèÿ çà ïëàçìîé.

Â òàáë. 4 ïðèâåäåíû ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ

ýëåìåíòîâ, äëÿ êîòîðûõ íàáëþäàëè çíà÷èòåëüíîå

óëó÷øåíèå ÷óâñòâèòåëüíîñòè ïðè ïåðåõîäå îò ðà-

äèàëüíîãî îáçîðà ê àêñèàëüíîìó, ïîëó÷åííûå

ïðè àíàëèçå ïðîá íåðàçáàâëåííîãî áåíçèíà áåç

èñïîëüçîâàíèÿ ñèñòåìû äîæèãà îðãàíèêè. Äëÿ

Ba, Mn, Mg, P, Pb è Ti ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðè

àêñèàëüíîì è ðàäèàëüíîì îáçîðå áûëè ñîïîñòà-

âèìû.
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Òàáëèöà 3. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ â ðàñòâîðåííîì â êåðîñèíå ìèíåðàëüíîì ìàñëå äëÿ ðàçëè÷íûõ êîíôèãó-

ðàöèé ñèñòåìû ââîäà è íàáëþäåíèÿ çà ïëàçìîé ñïåêòðîìåòðà ICPE-9820

Table 3. Limits of the element detection in the mineral oil dissolved in kerosene for various configurations of sample injection

system and modes of observing plasma of an ICPE-9820 spectrometer

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

Äëèíà âîëíû

àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèè, íì

Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ, ìêã/êã

Êîíôèãóðàöèÿ 1

(ðàäèàëüíûé

îáçîð)

Êîíôèãóðàöèÿ 2

(àêñèàëüíûé îáçîð,

ïëàìåãàñèòåëü S2)

Êîíôèãóðàöèÿ 3 (àêñèàëüíûé

îáçîð, ïëàìåãàñèòåëü L2,

ïðèñòàâêà äëÿ äîæèãà îðãàíèêè)

Êàëèé (K) 766,490 676 30 3

Íàòðèé (Na) 589,592 33 14 1

Ëèòèé (Li) 670,784 26 2 0,8

Ñåðåáðî (Ag) 338,289 17 2 3

Àëþìèíèé (Al) 167,081 45 12 13

Áîð (B) 249,678 34 3 3

Áàðèé (Ba) 233,527 5 1 0,3

Êàëüöèé (Ca) 393,366 0,5 0,4 0,2

Êàäìèé (Cd) 226,502 3 0,6 0,2

Õðîì (Cr) 205,552 7 2 1

Ìåäü (Cu) 324,754 5 3 0,4

Æåëåçî (Fe) 238,204 5 1 1

Ìàãíèé (Mg) 279,553 0,2 0,02 0,01

Ìàðãàíåö (Mn) 259,373 1 0,3 0,1

Ìîëèáäåí (Mo) 202,030 8 2 2

Íèêåëü (Ni) 221,647 7 2 3

Ôîñôîð (P) 213,618 6 13 3

Ñâèíåö (Pb) 220,353 20 4 12

Êðåìíèé (Si) 288,158 10 2 5

Îëîâî (Sn) 189,989 35 8 �141

Òèòàí (Ti) 334,941 1 0,9 0,2

Âàíàäèé (V) 292,402 4 2 2

Öèíê (Zn) 202,548 5 1 0,2



Â òàáë. 5 ïðèâåäåíû ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ

ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ, ïîëó÷åííûå ïðè àíàëèçå

ïðîá áåíçèíà ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðèñòàâêè äëÿ

äîæèãà îðãàíèêè. Â ýòîì ñëó÷àå ïðîáû ïåðåä ââå-

äåíèåì ðàçáàâëÿëè êåðîñèíîì â ñîîòíîøåíèè

1:1.

Âî âñåõ ñëó÷àÿõ çíà÷åíèÿ ÏÎ ðàññ÷èòûâàëè

ïî 3ó-êðèòåðèþ ïî ðåçóëüòàòàì ÷åòûðåõ ïàðàë-

ëåëüíûõ îïðåäåëåíèé ïî ôîðìóëå:

ÏÎ
ñò

ñò ô ô

�

�
�

C

I I

·
,

3�

ãäå Cñò — êîíöåíòðàöèÿ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà

â ðàñòâîðå ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà S-21 Conostan;

Iñò + ô, Iô — çíà÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòè ïèêà îïðå-

äåëÿåìîãî ýëåìåíòà è ôîíà ïîä íèì ñîîòâåòñò-

âåííî; 3ó — çíà÷åíèå óòðîåííîãî ñòàíäàðòíîãî

îòêëîíåíèÿ ñèãíàëà ÷èñòîãî ðàñòâîðèòåëÿ íà

äëèíå âîëíû àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè.

Òàê êàê ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ â ïðîàíàëèçè-

ðîâàííûõ áåíçèíå è êåðîñèíå áåç äîáàâîê áûëè

íèæå ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ, äëÿ îöåíêè ïðà-

âèëüíîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ïðîâîäèëè

àíàëèç ïðîáû áåíçèíà è êåðîñèíà ñ äîáàâêàìè

èçâåñòíîãî êîëè÷åñòâà ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà

Conostan S-21+2 (ñîäåðæàíèå êàæäîãî èç îïðåäå-

ëÿåìûõ ýëåìåíòîâ âî âíåñåííîé äîáàâêå ñîñòàâ-

ëÿëî 87 ìêã/êã). Â òàáë. 6 ïðèâåäåíû äîâåðèòåëü-

íûå èíòåðâàëû, â êîòîðûå ñ âåðîÿòíîñòüþ 95 %

ïîïàäàþò ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïðîá áåíçèíà

ÈÀ-95 è êåðîñèíà ìàðêè ÒÑ-1 ñ äîáàâêîé áåç èñ-

ïîëüçîâàíèÿ ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà îðãàíèêè.

Ïðè ýòîì â äàííûé èíòåðâàë íå ïîïàäàåò íå áî-

ëåå 20 % ðåçóëüòàòîâ (ïðè âûáîðêå èç ðåçóëüòà-

òîâ 15 ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé).

Èç òàáë. 3 – 5 âèäíî, ÷òî ïðè àíàëèçå ïðîá íà

îñíîâå êåðîñèíà è áåíçèíà äëÿ áîëüøèíñòâà ýëå-

ìåíòîâ íàèõóäøèå ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïîëó-

÷àþòñÿ ïðè èñïîëüçîâàíèè ðàäèàëüíîãî ðåæèìà

îáçîðà ïëàçìû. Â òî æå âðåìÿ ïðè àíàëèçå áåíçè-

íà áåç ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà îðãàíèêè íå íàáëþ-

äàëè óëó÷øåíèÿ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ äëÿ ñëå-

äóþùèõ ýëåìåíòîâ: Ba, Mn, Mg, P, Pb è Ti. Â ñëó-

÷àå ñïåêòðîìåòðà c âåðòèêàëüíî ðàñïîëîæåííîé

ãîðåëêîé, ñèñòåìîé óñòðàíåíèÿ (âñêðûòèÿ) õî-

ëîäíîé çîíû ïëàçìû âñòðå÷íîé ñòðóåé àðãîíà

(àðãîíîâûì íîæîì) è èçìåíÿåìîé ãåîìåòðèåé îõ-

ëàæäàåìûõ êîíóñíûõ ïëàìåãàñèòåëåé ñòàíîâèò-

ñÿ âîçìîæíûì ïðîâåäåíèå ïðÿìîãî àíàëèçà ïðîá

íà îñíîâå óãëåâîäîðîäíûõ òîïëèâ â àêñèàëüíîì

ðåæèìå îáçîðà ïëàçìû êàê ñ èñïîëüçîâàíèåì äî-

ïîëíèòåëüíîé ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà îðãàíèêè,

òàê è áåç êàêîãî-ëèáî äîïîëíèòåëüíîãî îáîðóäî-

âàíèÿ. Â ïîñëåäíåì ñëó÷àå ñëåäóåò èñïîëüçîâàòü

êîðîòêèé ïëàìåãàñèòåëü òèïà S2, ÷òî èñêëþ÷àåò

îñàæäåíèå ñàæè íà êîíóñå. Êàê âèäíî èç äàííûõ
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Òàáëèöà 4. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ â áåíçèíå

äëÿ ðàçëè÷íûõ êîíôèãóðàöèé ñèñòåìû ââîäà ñïåêòðîìåò-

ðà ICPE-9820 áåç èñïîëüçîâàíèÿ ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà

îðãàíèêè

Table 4. Limits of the element detection in gasoline for va-

rious injection configurations for an ICPE-9820 spectrome-

ter without using argon and oxygen gas mixture supply

add-on unit

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

Äëèíà

âîëíû, íì

ÏÎ, ìêã/êã

Êîíôèãóðà-

öèÿ 4 (ðàäè-

àëüíûé îáçîð,

áåç äîæèãà)

Êîíôèãóðà-

öèÿ 5 (àêñè-

àëüíûé îáçîð,

áåç äîæèãà,

ïëàìåãà-

ñèòåëü S2)

Ñåðåáðî (Ag) 338,289 30 10

Àëþìèíèé (Al) 396,153 66 16

Áîð (B) 249,678 17 10

Êàëüöèé (Ca) 396,847 1 0,6

Êàäìèé (Cd) 228,802 11 0,5

Õðîì (Cr) 267,716 5 0,1

Ìåäü (Cu) 324,754 3 0,4

Æåëåçî (Fe) 259,940 5 0,1

Ìîëèáäåí (Mo) 281,615 25 6

Íèêåëü (Ni) 221,647 38 9

Êðåìíèé (Si) 251,611 18 8

Îëîâî (Sn) 283,999 37 35

Âàíàäèé (V) 290,882 14 3

Öèíê (Zn) 213,856 8 3

Òàáëèöà 5. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ â áåíçèíå äëÿ ðàçëè÷íûõ êîíôèãóðàöèé ñèñòåìû ââîäà ñïåêòðî-

ìåòðà ICPE-9820

Table 5. Limits of alkali metal detection in gasoline for various injection configurations of an ICPE-9820 spectrometer

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò
Äëèíà âîëíû, íì

ÏÎ, ìêã/êã

Êîíôèãóðàöèÿ 4

(ðàäèàëüíûé îáçîð,

áåç äîæèãà)

Êîíôèãóðàöèÿ 6 (àêñèàëüíûé

îáçîð, ïëàìåãàñèòåëü S2, ïðè-

ñòàâêà äëÿ äîæèãà îðãàíèêè)

Êîíôèãóðàöèÿ 7 (àêñèàëüíûé

îáçîð, ïëàìåãàñèòåëü L2, ïðè-

ñòàâêà äëÿ äîæèãà îðãàíèêè)

Êàëèé (Ê) 766,490 777 141 212

769,896 461 613 102

Íàòðèé (Na) 558,995 222 48 54

589,592 254 256 98



òàáë. 3, ïðè èñïîëüçîâàíèè ñòàíäàðòíîé âåðòè-

êàëüíî ðàñïîëîæåííîé ãîðåëêè äëÿ àíàëèçà îð-

ãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðîâ â àêñèàëüíîì ðåæèìå îáçî-

ðà ïëàçìû ñ êîðîòêèì ïëàìåãàñèòåëåì äëÿ áîëü-

øèíñòâà èññëåäîâàííûõ ýëåìåíòîâ ïðåäåëû îá-

íàðóæåíèÿ óëó÷øàþòñÿ â 2 – 270 ðàç ïî ñðàâíå-

íèþ ñ ïîëó÷åííûìè â ðåæèìå ðàäèàëüíîãî

îáçîðà. Äëÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ çíà÷åíèÿ

ÏÎ ïðè àêñèàëüíîì îáçîðå ïëàçìû ëåæàò â äèà-

ïàçîíå îò 0,1 äî 10 ppb, ÷òî ñðàâíèìî ñ ÏÎ äëÿ

âîäíûõ ðàñòâîðîâ. Ëèøü ïðè îïðåäåëåíèè íåêî-

òîðûõ ýëåìåíòîâ â áåíçèíå (Ba, Mg, Mn, P, Pb è

Ti) óëó÷øåíèÿ íå íàáëþäàëè èëè îíî áûëî íå-

çíà÷èòåëüíûì.

Ïîìèìî ýòîãî, çíà÷èòåëüíîå óëó÷øåíèå ïðå-

äåëîâ îáíàðóæåíèÿ ùåëî÷íûõ ýëåìåíòîâ, â îñî-

áåííîñòè Na è K, ìîæíî ïîëó÷èòü, èñïîëüçóÿ

ïðèñòàâêó äëÿ äîæèãà îðãàíèêè. Èç òàáë. 3, 5

âèäíî, ÷òî ìîæíî äîáèòüñÿ ñóùåñòâåííîãî (â 3 –

200 ðàç) óëó÷øåíèÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëå-

íèÿ Na è K â ïðîáàõ êåðîñèíà è áåíçèíà ïðè åå

èñïîëüçîâàíèè â àêñèàëüíîì ðåæèìå îáçîðà îò-

íîñèòåëüíî àíàëèçà â ðàäèàëüíîì ðåæèìå. Äëÿ

Li â êåðîñèíå ïðè èñïîëüçîâàíèè àêñèàëüíîãî ðå-

æèìà îáçîðà ïëàçìû ñ ÷åòûðåõêàíàëüíîé ãîðåë-

êîé è ïðèñòàâêîé äëÿ äîæèãà îðãàíèêè ÏÎ ñíè-

æàåòñÿ äî 0,8 ppb, à ñî ñòàíäàðòíîé òðåõêàíàëü-

íîé ãîðåëêîé è êîðîòêèì ïëàìåãàñèòåëåì — äî

2 ppb. Èñïîëüçîâàíèå ïðèñòàâêè äëÿ äîæèãà îð-

ãàíèêè ïðè ïðÿìîì àíàëèçå ïðîá íà îñíîâå êåðî-

ñèíà òàêæå äîïîëíèòåëüíî óëó÷øàåò ïðåäåëû îá-

íàðóæåíèÿ òàêèõ ýëåìåíòîâ, êàê Ba, Cd, Cu, Mn,

Ti, Zn. Ïðè ýòîì ââåäåíèå â ïëàçìó êèñëîðîäà

ïðèâîäèò ê óõóäøåíèþ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ

äëÿ íåêîòîðûõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé, êîòîðûå

íàõîäÿòñÿ â êîðîòêîâîëíîâîé îáëàñòè, â ñâÿçè ñ

áîëüøèì êîëè÷åñòâîì ñïåêòðàëüíûõ ïîìåõ îò

êèñëîðîäñîäåðæàùèõ ìîëåêóë, îáðàçóþùèõñÿ â

ïëàçìå [37].

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåííûé àâòîðàìè âà-

ðèàíò ìåòîäà ÈÑÏ-ÀÝÑ ñ âåðòèêàëüíî ðàñïîëî-

æåííîé ãîðåëêîé, ïîãðóæàåìûì â ïëàçìó ïëàìå-

ãàñèòåëåì ñ àðãîíîâûì íîæîì, ïðÿìûì ââîäîì

îðãàíè÷åñêèõ ïðîá è àêñèàëüíûì ðåæèìîì îáçî-

ðà ïëàçìû îòêðûâàåò øèðîêèå âîçìîæíîñòè äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ñëåäîâûõ êîíöåíòðàöèé ýëåìåíòîâ

â íåôòåïðîäóêòàõ. Îí õàðàêòåðèçóåòñÿ âûñîêîé

ýêñïðåññíîñòüþ ïî ñðàâíåíèþ ñ ìåòîäàìè, îñíî-

âàííûìè íà ïðåäâàðèòåëüíîì ðàçëîæåíèè îðãà-

íè÷åñêîé ìàòðèöû: âðåìÿ àíàëèçà îäíîãî îáðàç-

öà ïðåäëîæåííûì ìåòîäîì ñîñòàâëÿåò íå áîëåå

7 ìèí. Îòñóòñòâèå ïðîáîïîäãîòîâêè ñíèæàåò âå-

ðîÿòíîñòü çàãðÿçíåíèÿ ïðîáû è ïîòåðè îïðåäå-

ëÿåìûõ ýëåìåíòîâ.

Áëàãîäàðíîñòè

Àâòîðû âûðàæàþò ãëóáîêóþ áëàãîäàð-

íîñòü êîìïàíèè «ÑÆÑ Âîñòîê», ïðåäîñòàâèâ-

øåé íåêîòîðûå ïðîáû äëÿ ïðîâåäåíèÿ èññëå-

äîâàíèé.
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