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Исследовано влияние добавок спиртов (этанола и изопропанола) на аналитические сигна­
лы при определении 15 элементов методом масс-спектрометрии с индуктивно-связанной 
плазмой (ИСП-МС). Установлено, что внесение добавок приводит к увеличению (коэффи­
циент усиления более 2) аналитических сигналов As, Se и Те. Изучено влияние спиртовых 
добавок на образование оксидных ионов основных легирующих компонентов никелевых 
сплавов: обнаружено подавление образования мешающих полиатомных ионов хрома и ти­
тана, сигналы которых накладываются на сигнал 8 2Se. Методом ИСП-МС с применением 
добавок спирта и других способов подавления спектральных интерференции определены 
вредные примеси в образце сложнолегированного никелевого сплава. Показано, что для 
определения менее 2 мкг/г селена необходимо добавлять 2 % об. этилового спирта. Прави­
льность полученных результатов подтверждена сравнением с данными анализа образца 
сплава методом масс-спектрометрии высокого разрешения с тлеющим разрядом. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : масс-спектрометрия с индуктивно-связанной плазмой; ИСП-МС; нике­
левые сплавы; определение вредных примесей; добавки спирта. 
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The results of studying the effect of alcohol additives (ethanol and isopropanol) on the analytical signals of 
15 elements in their determination by the method of inductively coupled plasma-mass spectrometry 
(ICP-MS) are presented. It is shown that these additives lead to more than two-fold increase of the analyti­
cal signals from As, Se, and Те. The study of their effect on the formation of oxide ions of the main alloying 
components revealed the suppression of the formation of interfering polyatomic ions of chromium and ti­
tanium, the signals of which superimposed on the signal from 82Se. Harmful impurities in a complex al­
loyed sample of nickel alloy were determined using alcohol additives and other methods of suppressing 
spectral interferences. It is shown that determination of less than 2 pg/g of selenium necessitates the addi­
tion of 2 vol. % of ethyl alcohol. The correctness of the obtained results was confirmed by a comparative 
analysis of data obtained for the same sample by high resolution mass spectrometry with a glow discharge. 

Keywords: inductively coupled plasma mass spectrometry; ICP-MS; nickel alloys; determination of impu­
rities; microwave sample preparation. 

В в е д е н и е этих м а т е р и а л о в постоянно п о в ы ш а ю т с я , ч т о де­

л а е т н е о б х о д и м ы м и р а з р а б о т к у и производство 

ж а р о п р о ч н ы х с п л а в о в н о в ы х т и п о в с у л у ч ш е н -
Н и к е л е в ы е с п л а в ы широко п р и м е н я ю т при 

и з г о т о в л е н и и в а ж н ы х у з л о в и д е т а л е й современ­
н ы х г а з о т у р б и н н ы х д в и г а т е л е й и а г р е г а т о в . Из- н ы м и с в о й с т в а м и [1]. Помимо о с н о в н ы х леги-
д е л и я из э т и х с п л а в о в в процессе э к с п л у а т а ц и и р у ю щ и х компонентов, в состав с п л а в о в в х о д я т 
и с п ы т ы в а ю т о г р о м н ы е с и л о в ы е и т е п л о в ы е на- в р е д н ы е примеси, к к о т о р ы м относятся Си, Zn, 
грузки, п р и этом т р е б о в а н и я к х а р а к т е р и с т и к а м As, Se, Те, Sn, Sb, P b , Bi и др. Д а ж е микроколиче-
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ства (менее 0,01 % масс.) этих элементов оказы­
вают негативное влияние на различные свойства 
материала, поэтому чрезвычайно важной зада­
чей является определение вредных примесей в 
никелевых сплавах [2]. 

Одним из методов многоэлеметного анализа, 
широко применяемых для определения приме­
сей в материалах различного состава, и характе­
ризующихся высокой чувствительностью и низ­
кими пределами обнаружения, является масс-
спектрометрия с индуктивно-связанной плазмой 
(ИСП-МС) [3]. Однако прямое определение части 
элементов в пробах сложного состава не всегда 
возможно из-за наличия спектральных интерфе­
ренции — наложения сигналов ионов разных 
элементов или молекулярных ионов друг на дру­
га [4]. Для устранения или частичного подавле­
ния данного эффекта часто применяют реакци-
онно-столкновительную ячейку, являющуюся со­
ставной частью современных масс-спектромет­
ров [5]. 

Одним из способов преодоления спектраль­
ных интерференции и увеличения аналитиче­
ского сигнала является введение в индуктивно-
связанную плазму органических веществ, чаще 
всего — спиртов и метана [6]. Спирты вводят в 
виде добавок в растворы анализируемых проб 
[7], а метан — в газообразном виде в реакцион-
но-столкновительную ячейку или непосредствен­
но в плазму [8]. 

Увеличение аналитического сигнала происхо­
дит за счет переноса положительного заряда с 
иона органического соединения (спирта или ме­
тана) на атом определяемого элемента: С + + 
+ М —> М + + С, где С — органическое соедине­
ние, М — атом определяемого элемента. При 
этом увеличивается доля ионов аналита и, как 
следствие, возрастает интенсивность аналитиче­
ского сигнала. Данный эффект наиболее харак­
терен для таких элементов, как As и Se — с отно­
сительно высокими потенциалами ионизации 
(9,82 и 9,75 эВ соответственно), но ниже, чем у 
углерода (11,36 эВ), а для элементов с потенциа­
лами ионизации ниже 9 эВ аналитические сигна­
лы увеличиваются незначительно [9]. Добавки 
органических соединений также способствуют 
снижению доли мешающих полиатомных ионов 
в плазме, в частности, 4 0Аг 3 5С1+ [10] и оксидных 
полиатомных ионов [6], что в конечном итоге 
уменьшает спектральные помехи. 

Цель данной работы состояла в исследовании 
влияния добавок спиртов на аналитические сиг­
налы примесных элементов (Р, Mn, Ga, As, Se, 
Cd, Cu, Zn, Те, Sb, Sn, Те, Pb, Bi, Ag) и полиатом­
ных ионов (оксидных ионов Сг, Со и Ti) при ана­
лизе никелевых сплавов методом ИСП-МС, а 
также в определении данных примесей в образце 

сложнолегированного никелевого сплава с при­
менением добавок спирта. 

Э к с п е р и м е н т а л ь н а я ч а с т ь 

Аппаратура. Для проведения эксперимента 
использовали масс-спектрометр iCAPQc (Ther-
moFisher Scientific, Германия). Для достижения 
максимальной интенсивности аналитических 
сигналов выполняли автоматическую настройку 
рабочих параметров прибора в соответствии со 
стандартной процедурой, заданной производи­
телем (табл. 1). При этом были достигнуты сле­
дующие характеристики чувствительности: уро­
вень оксидных ионов 1 5 6СеО/1 4 0Се = 2,0 %, уро­
вень двухзарядных ионов 1 3 VBa 2 +/ 1 3 VBa = 2,5 %, 
7Li > 35 000 имп/с/(мкг/дм3), 2 3 8 U > 300 000 
имп/с/(мкг/дм3). 

Реакционно-столкновительная ячейка с гели­
ем (99 % об.) и водородом (1 % об.) работала в ре­
жиме дискриминации по кинетической энергии 
(режим работы KED). После настройки реакци-
онно-столкновительной ячейки значение напря­
жения на входе в квадруполь Pole Bias составило 
-17 В, напряжение на выходе из ячейки ССТ Bias 
-20 В. Расход газа через ячейку был подобран 
вручную и составил 6 мл/мин, при этом был дос­
тигнут минимальный уровень оксидных ионов 
1 5 6СеО/1 4 0Се = 0,4 %. Для растворения проб ис­
пользовали систему микроволновой пробоподго-
товки MARS 6 (СЕМ, США) с тефлоновыми авто­
клавами MARS XpressPlus (СЕМ, США) объемом 
100 см3. 

Для сравнительных испытаний использовали 
масс-спектрометр высокого разрешения с иони­
зацией в тлеющем разряде ElementGD (Thermo-
Fisher Scientific, Германия), выполняли анализ 
твердого образца в режиме высокого разрешения 
(при этом отсутствуют все возможные спектраль­
ные интерференции для сплава данной марки) 
[И]. 

Реагенты и объекты исследования. Для рас­
творения проб использовали азотную кислоту 
квалификации осч, очищенную с помощью систе­
мы перегонки без кипения BSB-939-IR (Berghof, 
Германия), и 40 % фтороводородную кислоту 
(Merck, Германия). В качестве добавок использо­
вали этиловый спирт высшей очистки по ГОСТ 
5962-2013 и изопропиловый спирт абсолютиро­
ванный по ГОСТ 9805-84, которые растворяли в 
деионизированной воде (удельное сопротивление 
не менее 18,2 МОм • см). В качестве внутреннего 
стандарта, который вводили вручную, использо­
вали раствор индия с концентрацией 2 мкг/л, 
приготовленный из стандартного раствора (In 
1 г/л, High-Purity Standards, США). Для приго­
товления водных растворов определяемых эле­
ментов и построения градуировочных зависимо-
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стей методом добавок использовали стандартные 
растворы Е As, Se, Cd, Си, Zn, Те, Sb, Sn, Ga, Ag, 
Tl, Pb и Bi с концентрацией 1 мг/л, приготовлен­
ные из стандартных растворов этих элементов с 
концентрацией 1 г/л (High-Purity Standards, 
США). Стандартные растворы легирующих эле­
ментов сплава (Ti, Сг и Со) с концентрацией 1 т/л 
(High-Purity Standards, США) использовали для 
приготовления водных растворов для оценки ме­
шающего влияния данных элементов в ходе 
масс-спектрометрических измерений. 

Был проведен анализ экспериментального 
образца никелевого сплава типа Inconel 625 (ле­
гирован хромом, кобальтом и титаном), изготов­
ленного в НИЦ «Курчатовский институт» — 
ВИАМ. 

Пробоподготовка. Образцы никелевых спла­
вов массой 0,5 г (по 4 пробы в серии) растворяли 
в 20 мл воды, 8 мл H N 0 3 и 2 мл НЕ Сначала к 
образцу добавляли воду, затем — плавиковую 
кислоту, потом — азотную. Нагрев автоклавов в 
микроволновой системе до 120 °С осуществляли в 
течение 20 мин, затем еще 20 мин поддерживали 
данную температуру. Максимальная мощность 
нагрева была задана из расчета 150 Вт на авто­
клав, предельное давление составило не более 
20 атм. Объем полученного раствора, который 
далее использовали для анализа, доводили до 
100 мл и разбавляли до концентрации 0,5 г/л по 
матрице. 

Для построения градуировочных зависи­
мостей использовали метод добавок, вводя из­
вестные содержания определяемых элемен­
тов непосредственно в анализируемый образец. 
Внутренний стандарт применяли для коррекции 
дрейфа сигнала в течение измерений и матрич­
ного влияния компонентов основы сплава на ин­
тенсивности сигналов определяемых элементов. 

Сбор и обработку данных проводили, исполь­
зуя программное обеспечение масс-спектрометра 
Qtegra. За результат анализа принимали среднее 
арифметическое результатов четырех параллель­
ных определений, включая все стадии пробо-
подготовки. 

О б с у ж д е н и е р е з у л ь т а т о в 

Перед началом анализа необходимо было вы­
брать изотопы определяемых элементов (Р, Мп, 
Ga, As, Se, Cd, Cu, Zn, Те, Sb, Sn, Те, Pb, Bi, Ag) с 
учетом их распространенности для достижения 
максимального аналитического сигнала и с ми­
нимальным числом возможных интерференции 
(с учетом состава анализируемого материала) 
(табл. 2) [4]. 

Влияние добавок спиртов на аналитические 
сигналы элементов. Для исследования влияния 
добавок спирта был проведен анализ водных рас­
творов (с концентрацией от 5 до 100 мкг/л) опре­
деляемых элементов, содержащих 0 - 8 % об. эти­
лового или изопропилового спирта. Кислотный 
состав всех образцов, включая контрольные, был 

Таблица 1. Рабочие параметры масс-спектрометра 

Table 1. List of instrument settings 

Параметр Значение 

Плазмообразующий газ, л/мин 

Вспомогательный газ, л/мин 

Распылительный газ, л/мин 

Скорость перистальтического насоса, минг1 

Глубина плазмоотбора, мм 

Мощность RF генератора, Вт 

Число каналов на массу 

Число сканов в реплике 

Число реплик для образца 

Время интегрирования (Dwell time), с 

Напряжение на экстракторе (Extraction Lens 2), В 

Напряжение на фокусной линзе (ССТ Focus Lens), В 

Разрешение, а.е.м. 

Распылитель 

Распылительная камера 

Температура распылительной камеры, °С 

Самплер 

Скиммер 

13,7 

0,7 

0,92 

40 

5 

1400 

1 

50 

3 

0,01 

164 

3,6 

0,7 

Микропоточный, концентрический PFA-ST (400 мкл/мин) 

Кварцевая, циклонная с термоэлектрическим охлаждением 

2,7 

Стандартный никелевый 

Стандартный никелевый со вставкой 3,5 мм 
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0.4 
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О 

k Bi, 
L ^ " ~ — • — 

-•- Этанол 
-•- Изопропанол 

2 4 6 
Содержание спирта, % об. 

1.4 

1.2 

1 

0.8 

0.6 

0.4 

0.2 

0 

k Си 

-•- Этанол 
-•- Изопроплнол 

2 4 6 

Содержание спирта. %об. 
Se _ - • -» 

2 4 6 
Содержание спирта, % об. 
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Содержание спирта, %об. 

Рис. 1. Зависимости коэффициентов усиления аналитического сигнала Bi, Си, As и Se от содержания этанола и изопро-
панола в пробе 

Fig. 1. Dependences of enhancement factors of the analytical signals of Bi, Cu, As, and Se on the ethanol and isopropanol con­
tent in the sample 

одинаков и соответствовал образцам анализируе­
мых никелевых сплавов (после проведения всех 
стадий пробоподготовки). Для оценки влияния 
спиртовых добавок чаще всего используют коэф­

фициент усиления (k, enhancement factor) [9], ко­
торый рассчитывали по формуле: 

k • доб 
. Т' 

J f l o 6 

I -Г 

Таблица 2. Изотопы определяемых элементов и основ­
ные мешающие ионы 

Table 2. Isotopes of the elements to be determined and the 
main interfering ions 

Изотоп 
определяемого 

элемента 

3lp 

5 5 M n 

6 5 C u 
6 f 5Zn 

7 1 G a 
7 5As 
8 2 Se 

1 0 f 5Cd 
1 0 7 A g 

1 1 8 S n 
1 2 1 Sb 
i a o T e 

205T] 

говрь 

2 0 9 B i 

Распростра­
ненность 

изотопа, % 

100 

100 

30,83 

27,9 

39,9 

100 

9,2 

1,25 

51,8 

24,2 

57,3 

33,9 

70,5 

52,4 

100 

Мешающий 
ион 

1 5 N 1 6 0 + 

— 
49TJ16Q + 

50TJ16Q + 

5 0 C r 1 6 O + 

— 
В9Со160+ 

5 0 C r i 6 O i e o + 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

Распростра­
ненность 

мешающего 
иона, % 

3,45 

— 

5,49 

5,39 

4,33 

— 

99,76 

4,32 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

где f^, /д об — интенсивности аналитического 
сигнала анализируемой и контрольной проб соот­
ветственно с добавкой спирта; /, /' — интенсив­
ности аналитического сигнала без добавки. Полу­
ченные зависимости коэффициентов усиления от 
содержания этанола и изопропанола в пробе при­
ведены на рис. 1. 

Из рис. 1 видно, что уже при содержании эти­
лового спирта 2 % об. имеет место значимое уве­
личение коэффициента усиления для мышьяка 
и селена (в 3,3 и 3,4 раза соответственно), для 
висмута и меди рост незначительный (в 1,2 раза 
для обоих элементов). Дальнейшее увеличение 
содержания спиртов при анализе растворов с 
мышьяком и селеном приводит к небольшому 
увеличению коэффициента k по сравнению с 
добавкой 2 % об. (для мышьяка данный рост со­
ставил 1,06 раза, для селена — 1,08 раза), а для 
висмута и меди рост содержания спирта более 
2 % об. приводит к снижению коэффициентов 
усиления. Добавление высоких содержаний 
спирта также нежелательно из-за отложений 
углерода в виде сажи на конусах и других частях 
масс-спектрометра, поэтому для дальнейших экс­
периментов была выбрана концентрация спирто­
вой добавки 2 % об. 



«Заводская лаборатория. Диагностика материалов». 2023. Том 89. № 2. Часть I 27 

Этанол 
Ичопропанол 

4 

3.5 

3 

2.5 

2 • 

1.5 • 

1 -

0.5 • 

О • 

Рис. 2. Коэффициенты усиления, полученные для раз­
личных элементов при добавлении 2 % об. спиртов 

Fig. 2. Enhancement factors obtained for various elements 
with an alcohol additive of 2 vol. % 

Наибольшие коэффициенты усиления (более 
2) были получены для Е" As, Se и Те (рис. 2), одна­
ко данный эффект в случае фосфора связан 
прежде всего со спектральными наложениями 
при m/z = 31 сигналов различных полиатомных 
ионов, производных от спиртов ( 1 2 С 1 Н 3

1 6 0 + , 
1 3 С 1 Н 2

1 6 0 + и др.). Больших различий коэффици­
ентов усиления при добавлении этанола и изо-
пропанола выявлено не было, поэтому в дальней­
шей работе использовали только этиловый спирт 
как более гидрофильный за счет меньшей угле­
водородной части молекулы (изопропиловый 
спирт также плохо отмывается от стенок пласти­
ковой посуды, что усложняет работу с ним). 

Далее изучили влияние добавок спирта на 
интенсивность аналитических сигналов элемен­
тов в водных растворах легирующих компонен­
тов никелевых сплавов в концентрациях, соот­
ветствующих примерным содержаниям данных 
элементов в анализируемом материале: Ti — 
10 мг/л (соответствует 2 % в сплаве), Со — 
50 мг/л (10 %), Сг — 100 мг/л (20 %) (рис. 3). Для 
определения использовали изотопы 6 5Cu, 6 6Zn, 
75As, 8 2Se, на сигналы которых накладываются 
сигналы соответствующих по массе оксидных по­
лиатомных ионов ( 4 9 T i 1 6 0 + на 6 5Cu, 5 0 Ti 1 6 O+ и 
5 0 C r i 6 O + на 6 6Zn, 5 9 С о 1 6 0 + на 7 5 As, 5 0 С г 1 6 О 1 6 О + и 
5 0 T i i 6 O i 6 o + н а 8 2 S e ) . 

Из рис. 3 видно, что только для селена (82Se) 
наблюдается значимое снижение интенсивностей 
сигналов титана и хрома. Таким образом, присут­
ствие спирта подавляет образование мешающих 
ионов 5 0 Сг 1 6 О 1 6 О + и 5 0 Ti 1 6 O 1 6 O + , сигналы от кото­
рых накладываются на сигнал от 8 2Se, что можно 
использовать при определении примеси селена в 
сплавах, легированных хромом и титаном. Для 
остальных (Си, Zn, As) определяемых элементов 
вышеописанного эффекта не наблюдается. 

Определение примесей в образце сплава 
типа Inconel 625. На следующем этапе работы 
был проведен анализ экспериментального образ-

Сг 

0.8 

0.6 

0.4 

0.2 

0 Ш
Со 

I 
Рис. 3. Коэффициенты усиления сигналов мешающих 
ионов при значениях т/г, соответствующих аналити­
ческим сигналам 65Cu, 66Zn, 75As, 82Se, полученные при 
анализе водных растворов легирующих компонентов ни­
келевых сплавов (Ti, Сг, Со) с добавкой 2 % об. этилового 
спирта 

Fig. 3. Enhancement factors of the signals of interfering 
ion at m/z values corresponding to 65Cu, 66Zn, 75As, and 82Se 
analytical signals obtained in analysis of aqueous solutions 
of alloying components of nickel alloys (Ti, Cr, Co) with the 
addition of 2 vol. % ethyl alcohol 

ца сплава типа Inconel 625 (легирован хромом бо­
лее 20 % масс, титаном — более 2 % масс, и ко­
бальтом — более 10 % масс.) в стандартном режи­
ме подавления спектральных интерференции и 
дополнительных добавок в анализируемые рас­
творы и в присутствии добавок 2 % об. этилового 
спирта, а также с применением других способов 
подавления спектральных интерференции: ре­
жим работы KED [5], математическая коррекция 
для определения фосфора [12], применение кор­
ректирующих добавок легирующих компонентов 
для определения меди, цинка, мышьяка и селена 
[13]. Данный образец также был проанализиро­
ван методом масс-спектрометрии высокого разре­
шения с тлеющим разрядом (МСТР) (табл. 3). 

При математической коррекции измеренный 
сигнал изотопа мешающего элемента, свободный 
от наложений, вычитают из общего значения 
сигнала с учетом распространенностей изотопов 
для конкретного элемента [12]. 

Корректирующие добавки представляли со­
бой отдельные водные растворы легирующих 
элементов (при анализе данного сплава исполь­
зовали растворы Ti, Со и Сг) в концентрациях, 
соответствующих содержаниям данных компо­
нентов в анализируемом сплаве, при этом кис­
лотный состав (как и наличие внутреннего стан­
дарта) этих образцов был идентичен всем осталь­
ным пробам. Далее результаты, полученные при 
анализе данных растворов, вычитали (пропор­
ционально содержанию легирующих элементов) 
из результатов анализа основных проб [13]. 

Из табл. 3 следует, что результат определе­
ния фосфора, полученный для образца со спирто­
вой добавкой, значимо выше всех остальных, что 
подтверждает наличие спектральных наложений 
на сигнал фосфора сигналов различных поли-
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атомных ионов, производных от этилового спир­
та. В доверительный интервал разультата метода 
МСТР попадает только значение, полученное ме­
тодом ИСП-МС с применением метода математи­
ческой коррекции. Для меди точный результат 
достигается уже в стандартном режиме, посколь­
ку ее содержание в сплаве относительно велико 
(более 200 мкг/г) и мешающее влияние легирую­
щих компонентов сплава при данных концентра­
циях Си незначительно. Применение корректи­
рующих добавок легирующих элементов (Ti и Сг 
для определения цинка, Со для определения 
мышьяка) позволило получить точные результа­
ты определения цинка и мышьяка, при этом 
спиртовые добавки никак не повлияли на точ­
ность результатов анализа по сравнению со стан­
дартным режимом. 

Наилучший эффект спиртовые добавки ока­
зывают на определение селена: полученный ре­
зультат 0,8 мкг/г (в стандартном режиме получе­
но 6 мкг/г, что не удовлетворяет условию точно­
сти) был ниже предельного значения, установ­
ленного разработчиком сплава (не более 2 мкг/г). 
При анализе совместно с корректирующей добав­
кой хрома было получено 0,6 мкг/г, что совпадает 
с результатом метода МСТР. При применении 
же только корректирующей добавки (без добавок 
спирта) результат по селену составил 4 мкг/г, что 

не удовлетворяет условию точности и выше уста­
новленного предельного значения. 

Режим измерения с использованием реакци-
онно-столкновительной ячейки (KED) применя­
ли для определения Р, Cu, Zn, As н Se. При этом 
точный результат был получен только для меди 
(что достигается и в стандартном режиме), ре­
зультаты определения мышьяка и селена значи­
мо выше (более чем в два раза) по сравнению с 
полученными в стандартном режиме, что может 
быть связано с наложением на сигналы V5As и 
8 2Se сигналов молекулярных ионов 5 8 N i 1 6 0 1 H + и 
4 0 Аг 4 0 Аг 1 Н 1 Н + , образующихся в реакционно-
столкновительной ячейке, содержащей водород. 

Для всех остальных элементов точные ре­
зультаты анализа получены как в стандартном 
режиме измерения, так и с применением спирто­
вой добавки. Таким образом, для точного опреде­
ления менее 2 мкг/г селена в никелевом сплаве, 
легированном хромом, необходимо использовать 
добавку этилового спирта (2 % об.). 

Далее были рассчитаны пределы обнаруже­
ния (как утроенное стандартное отклонение сиг­
нала для контрольных проб — водных растворов, 
содержащих только внутренний стандарт и ки­
слоты в тех же концентрациях, что и пробы со 
сплавом) мышьяка, селена и теллура с добавкой 
2 % об. этанола и без нее, поскольку для этих эле­
ментов было получено существенное увеличение 

Таблица 3. Результаты определения Е, Mn, Ga, As, Se, Cd, Cu, Zn, Те, Sb, Sn, Те, Pb, Bi, Ag (мкг/г) в сплаве типа 
Inconel 625 с использованием различных способов подавления спектральных интерференции (п = 4; Р = 0,95) 

Table 3. Results of P. Mn, Ga, As, Se, Cd, Cu, Zn, Те, Sb, Sn, Те, Pb, Bi, Ag (pg/g) determination in an Inconel 625 alloy using 
various methods of suppressing spectral interference: alcohol additions, KED operation mode, mathematical correction, cor­
rective additions of alloying components (n = 4; P = 0.95) 

Определяемый 
элемент 

Стандартный 
режим Добавка спирта 

Математическая Корректирующие Режим 
коррекция добавки измерения KED 

МСТР 

р 

Мп 

Си 

Zn 

Ga 

As 

Se 

Cd 

Ag 

Sn 

Sb 

Те 

Tl 

Pb 

Bi 

13 ± 2 

420 ± 20 

220 ± 10 

9 ± 2 

20 ± 6 

15 ± 3 

6 ± 2 

3 ± 1 

<0,1 

3 ± 1 

2 ± 1 

1,0 ± 0,5 

<0,1 

0,5 ± 0,2 

<0,1 

21 

410 

210 

8 = 

19 

11 

0,8 = 

: 3 

:20 

:20 

2 

: 6 

: 3 

0,3 

4 ± 1 — 

<0,1 — 

4 ± 1 — 

2 ± 1 — 

0,8 ± 0,4 — 

<0,1 — 

0,4 ± 0,2 — 

<0,1 — 

Результат получен с добавкой 2 % об. этилового спирта и с применением корректирующих добавок. 

— 
— 

210 ± 20 

3 ± 1 

— 

4 ± 1 

4 ± 2 
0,6 ± 0,3* 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 
— 

14 ± 

— 

220 ± 

10 ± 

— 

34 ± 

13 ± 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 
— 

4 

30 

4 

6 

5 

9 ± 2 

400 ± 10 

210 ± 10 

2 ± 1 

14 ± 3 

3 ± 1 

0,6 ± 0,3 

4 ± 1 

0,04 

4 ± 1 

2,0 ± 0,8 

1,0 ± 0,4 

0,02 

0,5 ± 0,2 

0,03 
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аналитических сигналов в присутствии добавок 
(табл. 4). 

Как видно из табл. 4, добавка 2 % об. этилово­
го спирта значительно снижает пределы обнару­
жения мышьяка (в 3,8 раза), селена (в 5,6 раза) и 
теллура (в 5,2 раза). Однако для мышьяка дан­
ный эффект оказался недостаточен для получе­
ния точных результатов при анализе сплава, ле­
гированного кобальтом (точный результат был 
получен только при использовании корректирую­
щей добавки кобальта). Точный результат опре­
деления селена был получен благодаря как сни­
жению предела обнаружения, так и уменьшению 
мешающего влияния легирующих компонентов. 

З а к л ю ч е н и е 

В ходе эксперимента установлено, что добав­
ление спиртов (этилового и изопропилового) в 
анализируемые растворы при определении As, 
Se и Те методом ИСП-МС приводит к увеличе­
нию (коэффициент усиления более 2) аналитиче­
ских сигналов этих элементов, что можно исполь­
зовать для определения их низких содержаний. 

При добавлении 2 % об. этилового спирта 
также подавляется образование мешающих по­
лиатомных ионов 5 0 Сг 1 6 О 1 6 О + и 5 0 T i 1 6 O 1 6 O + , сиг­
налы которых накладываются на сигнал 8 2Se, что 
можно использовать при определении примеси 
селена в сплавах, легированных хромом и тита­
ном. 

При анализе никелевого сплава, легирован­
ного хромом (более 20 % масс), для определения 
менее 2 мкг/г селена необходимо использовать 
добавку этилового спирта (2 % об.), а также кор­
ректирующую добавку хрома. 

Б л а г о д а р н о с т и 

Работа выполнена с использованием оборудо­
вания ЦКП «Климатические испытания» НИЦ 
«Курчатовский институт» — ВИАМ. 

Т а б л и ц а 4. П р е д е л ы обнаружения (мкг/кг) мышьяка, се­
лена и т е л л у р а в присутствии добавки 2 % об. этилового 
спирта и без нее 

Table 4. T h e detection l imits (pg/kg) of arsenic, selenium 
and te l lur ium in t h e absence a n d presence of 2 vol. % ethyl 
alcohol additive 

Элемент 

As 

Se 

Те 

Без добавки 
спирта, c m i n 

0,0076 

0,041 

0,084 

С добавкой 
спирта, c'min 

0,0020 

0,0073 

0,016 

cmin / c m m 

3,8 

5,6 

5,2 

П р и м е ч а н и е . Значения пределов определения пере­
считаны на концентрацию элемента в исходном образце 
сплава. 
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