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Ïðåäëîæåí ïîäõîä ê îïðåäåëåíèþ ñîñòàâà íîâûõ áèîñîâìåñòèìûõ ìàòåðèàëîâ íà îñíîâå

öåðèéñîäåðæàùèõ ôîñôàòîâ êàëüöèÿ ìåòîäîì ÐÔÀ ÏÂÎ. Îïðåäåëåíû äèàïàçîíû ñîäåð-

æàíèé àíàëèòîâ â ðàñòâîðàõ äëÿ ïðàâèëüíîãî îïðåäåëåíèÿ Ca, P, Ce ìåòîäîì âíåøíåãî

ñòàíäàðòà. Îòìå÷åíî ñèñòåìàòè÷åñêîå çàíèæåíèå ñèãíàëà êàëüöèÿ ïðè åãî ñîäåðæàíèè â

àíàëèçèðóåìîé ïðîáå êîìïîçèòà âûøå 30 ìã/ë. Äëÿ îöåíêè ñîîòâåòñòâèÿ ïðîáû êðèòåðèþ

òîíêîãî ñëîÿ ïðîâåäåí àíàëèç ñïåêòðîâ êîìïòîíîâñêîãî ðàññåÿíèÿ äëÿ ðàñòâîðà îáðàçöà

êåðàìèêè, çíà÷åíèå ìàêñèìóìà ñîñòàâèëî 16,8 êýÂ (96°). Ñîãëàñíî ãðàôèêó ìàññîâîãî êî-

ýôôèöèåíòà îñëàáëåíèÿ äëÿ ïëåíêè çàäàííîãî ñîñòàâà îñëàáëåíèå èíòåíñèâíîñòè ëèíèè

êàëüöèÿ ïåðïåíäèêóëÿðíî ïîäëîæêå íå ñâÿçàíî ñ ïîãëîùåíèåì îáðàçöà. Âûáðàíû âíóò-

ðåííèå ñòàíäàðòû (Gd è Cu) è íàéäåíû óñëîâèÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìèêðî- è ìàêðîêîìïîíåí-

òîâ â ðàñòâîðàõ è ñóñïåíçèÿõ îáðàçöîâ. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðè ñîäåðæàíèè êàëüöèÿ â ïðîáå äî

50 ìã/ë âîçìîæíî ïðàâèëüíîå îïðåäåëåíèå Ca, P è Ce ìåòîäîì ÐÔÀ ÏÂÎ â ðàñòâîðàõ è ñóñ-

ïåíçèÿõ ñ Sr 0,05 è 0,09 ñîîòâåòñòâåííî. Îòìå÷åíà ñõîäèìîñòü ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ìå-

òîäàìè âíåøíåãî è âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ïðè ñîîòâåòñòâóþùèõ ðàçáàâëåíèÿõ ðàñòâîðîâ

è ñóñïåíçèé.
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An approach to the determination of the composition of novel biocompatible materials based on ce-

rium-containing calcium phosphates by TXRF is proposed. The ranges of analyte contents in solutions for

the correct determination of Ca, P, Ce by the external standard method were determined. A systematic un-

derestimation of the calcium signal at a Ca content in the analyzed composite sample above 30 mg/liter is

noted. The Compton scattering spectra for the ceramic sample solution were analyzed to assess the com-

pliance of the sample with the thin layer criterion, the maximum value was 16. 8 keV (96°). According to

the graph of the mass attenuation coefficient for a film of a given composition, the attenuation of the cal-

cium line is not related with the absorption effect of the sample. The internal standards (Gd and Cu) were

selected and conditions for the determination of micro- and macro-components in solutions and suspen-

sions of samples were determined. It is shown that with a calcium content up to 50 mg/liter in the sample,

it is possible to determine correctly Ca, P, and Ce by TXRF method in solutions and suspensions with Sr
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0.05 and 0.09, respectively. The convergence of the results obtained is noted by the methods of external

and internal standards with appropriate dilutions of solutions and suspensions.

Keywords: total reflection X-ray fluorescence spectroscopy; TXRF; biocompatible ceramics; Ca; P; Ce;

analysis of suspension.

Ââåäåíèå

Â îñíîâå ñîçäàíèÿ ñîâðåìåííûõ êîñòíîçàìå-

ùàþùèõ èìïëàíòàòîâ ëåæèò áèîìèìåòè÷åñêèé

ïðèíöèï, çàêëþ÷àþùèéñÿ â âîñïðîèçâåäåíèè

ñòðóêòóðû è ñâîéñòâ êîñòíîé òêàíè. Ñïîñîáû

ñèíòåçà êàëüöèéôîñôàòíûõ ìàòåðèàëîâ (ÊÔ-ìà-

òåðèàëîâ), èõ ñòðóêòóðà, ôèçèêî-õèìè÷åñêèå

ñâîéñòâà è ïîâåäåíèå â áèîëîãè÷åñêèõ ñèñòåìàõ

àêòèâíî èçó÷àþòñÿ è îïèñàíû â ðàáîòå [1]. Ôîñ-

ôàòû êàëüöèÿ èìåþò õèìè÷åñêèé ñîñòàâ, ñõîä-

íûé ñ íåîðãàíè÷åñêîé ñîñòàâëÿþùåé êîñòíîé

òêàíè, îäíàêî èìïëàíòàòû íà îñíîâå ôîñôàòîâ

êàëüöèÿ íå îòâå÷àþò âñåì òðåáîâàíèÿì ðåêîíñò-

ðóêòèâíîé õèðóðãèè êîñòíîé òêàíè. Îäíèì èç

ñïîñîáîâ ðåøåíèÿ ýòîé ïðîáëåìû ñòàëî ñîçäàíèå

êîìïîçèòîâ ñ çàäàííûìè ñâîéñòâàìè [2 – 5]. Òàê,

äîáàâêè èîíîâ ÐÇÝ îáåñïå÷èâàþò ôóíêöèîíàëü-

íîå ñõîäñòâî â èíæåíåðèè êîñòíîé òêàíè [6], â

÷àñòíîñòè, äîáàâêè öåðèÿ îáåñïå÷èâàþò ïîâû-

øåííóþ ïðîâîäèìîñòü è óìåíüøåíèå ñîïðîòèâ-

ëåíèÿ èìïëàíòàòà äëÿ ëó÷øåé ðåãåíåðàöèè êîñò-

íîé òêàíè, à òàêæå àíòèáàêòåðèàëüíóþ àêòèâ-

íîñòü [7 – 10]. Ëþìèíåñöåíòíûå ñâîéñòâà äëÿ âè-

çóàëèçàöèè èìïëàíòàòà äîñòèãàþòñÿ ëåãèðîâà-

íèåì ýðáèåì [11]. Ïðè ýòîì íåîáõîäèì êîíòðîëü

äîïèðîâàíèÿ ìàòåðèàëîâ â óñëîâèÿõ ñèíòåçà, ïî-

ýòîìó ïîèñê ïîäõîäîâ ê ýêñïðåññíîìó è ïðàâèëü-

íîìó îïðåäåëåíèþ ñîñòàâà ïîëó÷åííûõ êîìïî-

çèòîâ ÿâëÿåòñÿ âàæíûì ýòàïîì èññëåäîâàíèé â

äàííîé îáëàñòè. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñîñòàâà êîì-

ïîçèòîâ ÷àùå ïðèìåíÿþò ìåòîäû ÈÑÏ-ÌÑ è

ÈÑÏ-ÀÝÑ â ðàñòâîðàõ ïîñëå ðàçëîæåíèÿ îá-

ðàçöîâ [12 – 15]. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòíîãî

ñîñòàâà òâåðäûõ ìàòåðèàëîâ îïèñàíî ïðèìåíå-

íèå ìåòîäà ýíåðãîäèñïåðñèîííîé ðåíòãåíîâñêîé

ñïåêòðîñêîïèè (EDX) [8, 9]. Ïðè ýòîì íà ðåçóëü-

òàòû êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà âëèÿþò ñîñòîÿíèå

ïîâåðõíîñòè, ìèêðîíåîäíîðîäíîñòü, ñîñòàâ ìàò-

ðèöû è êîëè÷åñòâî äîáàâêè, à äîñòîâåðíîñòü ðàñ-

÷åòà ìîëüíîãî ñîîòíîøåíèÿ êîìïîíåíòîâ àíàëè-

çèðóåìîãî ìàòåðèàëà ñ òî÷íîñòüþ äî äåñÿòûõ äî-

ëåé ïðîöåíòà íå îáñóæäàåòñÿ [16]. Ïðèìåíåíèå

ìåòîäà ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà ñ ïîë-

íûì âíåøíèì îòðàæåíèåì (ÐÔÀ ÏÂÎ) äëÿ áèî-

ëîãè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé îáñóæäàëîñü â ðàáîòå

[17], îäíàêî äëÿ õàðàêòåðèçàöèè áèîñîâìåñòèìîé

êåðàìèêè ïðàêòè÷åñêè íå îïèñàíî. Ìåòîä ÐÔÀ

ÏÂÎ ñî÷åòàåò ïðåèìóùåñòâà ìíîãîýëåìåíòíîãî

àíàëèçà ñóñïåíçèé è ðàñòâîðîâ ñ íèçêèì óðîâíåì

ìàòðè÷íûõ ïîìåõ [18], ïîýòîìó ýòèì ìåòîäîì

îïðåäåëÿþò, íàïðèìåð, ðàñòâîðèìîñòü ìàëîðàñ-

òâîðèìîãî ÊÔ-êîìïîçèòà â áèîëîãè÷åñêèõ æèä-

êîñòÿõ [19]. Ðàíåå íàìè ïîêàçàíî, ÷òî ïåðñïåê-

òèâíûì ÿâëÿåòñÿ ïðèìåíåíèå ìåòîäà ÐÔÀ ÏÂÎ

äëÿ àíàëèçà îáðàçöîâ íîâûõ ìàòåðèàëîâ â ðàñ-

òâîðàõ è ñóñïåíçèÿõ [20]. Ïðè ýòîì íåîáõîäèì

ïîèñê ïîäõîäîâ äëÿ ïîëó÷åíèÿ ïðàâèëüíûõ ðå-

çóëüòàòîâ îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ ìàêðî- è

ìèêðîêîìïîíåíòîâ êîìïîçèòîâ â óñëîâèÿõ îòñóò-

ñòâèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà íîâûõ ìàòå-

ðèàëîâ. Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà

ïîäõîäà ê îïðåäåëåíèþ Ca, P è äîáàâîê Ce â îá-

ðàçöàõ áèîñîâìåñòèìîé êåðàìèêè ìåòîäîì ÐÔÀ

ÏÂÎ.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Ïîðîøêè öåðèéñîäåðæàùèõ ôîñôàòîâ êàëü-

öèÿ Ca10–xCex(PO4)6(OH)2 áûëè ïîëó÷åíû ìåòî-

äîì îñàæäåíèÿ èç íèòðàòîâ êàëüöèÿ è öåðèÿ è

ãèäðîôîñôàòà àììîíèÿ ïðè ïîääåðæàíèè óðîâíÿ

pH äîáàâëåíèåì âîäíîãî ðàñòâîðà àììèàêà [21].

Ïîëó÷åííûå îñàäêè áûëè âûñóøåíû è ïðîñåÿíû

÷åðåç ñèòî ñ ðàçìåðîì ÿ÷åéêè 100 ìêì.

Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ

ãîòîâèëè ñòàíäàðòíûå ðàñòâîðû ñ êîíöåíòðàöè-

åé ôîñôîðà 1 – 100 ìã/ë, êàëüöèÿ — 1 – 200 ìã/ë,

öåðèÿ — 0,1 – 5 ìã/ë. Äëÿ ðàñ÷åòîâ ìåòîäîì âíóò-

ðåííåãî ñòàíäàðòà èñïîëüçîâàëè ðàñòâîðû Gd

(0,5 ìã/ë) è Cu (20 è 40 ìã/ë).

Ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç îáðàçöîâ

ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà S2

PICOFOX (Bruker Nano GmbH, Ãåðìàíèÿ). Äëÿ

âîçáóæäåíèÿ ðåíòãåíîâñêîé ôëóîðåñöåíöèè èñ-

ïîëüçîâàëè èçëó÷åíèå MoKá. Âðåìÿ íàáîðà ñïåê-

òðà (life time) ñîñòàâëÿëî 250 ñ. Ïðèáîð óêîì-

ïëåêòîâàí ìîäóëåì âûñîêîé ýôôåêòèâíîñòè äëÿ

óâåëè÷åíèÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ è

êðåìíèåâûì äðåéôîâûì äåòåêòîðîì XFlash® ñ

òåðìîýëåêòðè÷åñêèì îõëàæäåíèåì (ýíåðãåòè-

÷åñêîå ðàçðåøåíèå ïî ëèíèè MnKá — ìåíåå

150 ýÂ). Äëÿ îòáîðà íàâåñîê ìàññîé 10 ìã èñïîëü-

çîâàëè âåñû Sartorius 1702MP8 (Ãåðìàíèÿ) ñ òî÷-

íîñòüþ âçâåøèâàíèÿ ±0,1 ìã. Îáðàçöû ðàñòâîðÿ-

ëè â 1 Ì àçîòíîé êèñëîòå, àíàëèçèðîâàëè ðàçáàâ-

ëåííûå ðàñòâîðû. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ óñòîé÷èâûõ

ñóñïåíçèé îáðàçöû èçìåëü÷àëè ñ ïîìîùüþ ïëà-

íåòàðíîé ìèêðîìåëüíèöû Pulverisette 7 (Fritsch

GmbH, Ãåðìàíèÿ). Âîäíûå ñóñïåíçèè îáðàçöîâ

ïåðåìåøèâàëè â äåèîíèðîâàííîé âîäå ñ ïî-

ìîùüþ Âîðòåêñ V-3 (Elmi) íåïîñðåäñòâåííî ïå-

ðåä èçìåðåíèåì. Íàíîñèëè 5 ìêë ñóñïåíçèè èëè

ðàñòâîðà îáðàçöà äîçàòîðîì íà êðåìíèåâóþ ïîä-

ëîæêó-îòðàæàòåëü è âûñóøèâàëè.
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Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Ïðè àíàëèçå ðàñòâîðîâ ìîäåëüíûõ îáðàçöîâ ñ ñî-

îòíîøåíèÿìè êîíöåíòðàöèé ýëåìåíòîâ, îòâå÷à-

þùèìè ñîñòàâó êîìïîçèòîâ Ca10–xCex(PO4)6(OH)2,

ïîêàçàíî, ÷òî ëèíåéíàÿ çàâèñèìîñòü àíàëèòè÷å-

ñêîãî ñèãíàëà îò êîíöåíòðàöèè ñîõðàíÿåòñÿ â

äèàïàçîíàõ 1 – 40 ìã/ë äëÿ ôîñôîðà è 0,1 – 5 ìã/ë

äëÿ öåðèÿ. Ïðè ýòîì äëÿ êàëüöèÿ íàáëþäàåòñÿ

ñèñòåìàòè÷åñêîå çàíèæåíèå ñèãíàëà ïðè àíàëèçå

ìîäåëüíîé ñìåñè, ñîäåðæàùåé ñâûøå 40 ìã/ë Ca.

Äëÿ îöåíêè ñîîòâåòñòâèÿ ïðîáû êðèòåðèþ òîíêî-

ãî ñëîÿ ïðîâåäåí àíàëèç ñïåêòðîâ êîìïòîíîâñêî-

ãî ðàññåÿíèÿ äëÿ ðàñòâîðà îáðàçöà êåðàìèêè ñ

ïðèìåðíîé êîíöåíòðàöèåé êàëüöèÿ 50 ìã/ë. Ïëå-

÷î êîìïòîíîâñêîãî ðàññåÿíèÿ â ñïåêòðå èìååò

ìàêñèìóì 16,8 êýÂ (96°), ÷òî áëèçêî ê ïåðïåíäè-

êóëÿðó ê ïîäëîæêå. Òî æå çíà÷åíèå ïîëó÷åíî ïðè

ðàñ÷åòå ïî óðàâíåíèþ Êîìïòîíà
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Äëÿ ïðîáû ìàññîé 305,19 íã äèàìåòðîì 3 ìì

ïîâåðõíîñòíàÿ ïëîòíîñòü ñîñòàâèëà 4,32 ìêã/ñì2.

Ñîãëàñíî ðàññ÷èòàííîìó ãðàôèêó ìàññîâîãî êî-

ýôôèöèåíòà îñëàáëåíèÿ äëÿ òàêîãî ñîñòàâà îñ-

ëàáëåíèå èíòåíñèâíîñòè ëèíèè Ca ïåðïåíäèêó-

ëÿðíî ïîäëîæêå ñîñòàâèò exp(212 · 4,32 · 10–6) =

= 1,0009. Äëÿ ôîñôîðà îñëàáëåíèå áîëüøå:

exp(852 · 4,32 · 10–6) = 1,0037, ïðè ýòîì îáà çíà-

÷åíèÿ ìåíüøå ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèé. Òàêèì

îáðàçîì, äëÿ âñåõ èññëåäóåìûõ ýëåìåíòîâ îáðà-

çåö ÿâëÿåòñÿ áåñêîíå÷íî òîíêèì, ò.å. çàíèæåíèå

ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ êàëüöèÿ íå ñâÿçàíî ñ

ïîãëîùåíèåì èçëó÷åíèÿ â îáðàçöå. Ñîãëàñíî èñ-

ñëåäîâàíèÿì àâòîðîâ [22, 23] çàíèæåíèå ðåçóëü-

òàòîâ îïðåäåëåíèÿ êàëüöèÿ ìåòîäîì ÐÔÀ ÏÂÎ

ïðè àíàëèçå ïðèðîäíûõ àïàòèòîâ îáóñëîâëåíî

ñóììîé ôàêòîðîâ: ðàçëè÷íûå ôîðìû êàëüöèÿ,

ïîëó÷àåìûå ïðè ðàñòâîðåíèè ïðîáû â HNO3, íå-

îäíîðîäíàÿ òîëùèíà îáðàçöà, îáðàçîâàíèå íå-

ñêîëüêèõ ôàç êàëüöèÿ. Î÷åâèäíî, ðàçáàâëåíèå

ðàñòâîðîâ èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ êåðàìèêè ïî-

çâîëèò ñíèçèòü âëèÿíèå ðàçëè÷íûõ ôàêòîðîâ íà

ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ êàëüöèÿ ìåòîäîì âíåø-

íåãî ñòàíäàðòà. Êàê âèäíî èç äàííûõ òàáë. 1, ïðè

ðàçáàâëåíèè ðàñòâîðîâ âîçìîæíî îäíîâðåìåííîå

îïðåäåëåíèå Ca, P è äîáàâêè Ce ìåòîäîì âíåøíå-

ãî ñòàíäàðòà â èññëåäóåìûõ îáðàçöàõ ïîñëå èõ

ðàçëîæåíèÿ ïðè ñîäåðæàíèè êàëüöèÿ íå áîëåå

30 ìã/ë.

Äëÿ ñíèæåíèÿ âëèÿíèÿ îñíîâû ïðîáû íà ðå-

çóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñîñòàâà êîìïîçèòà è óïðî-

ùåíèÿ ìíîãîýëåìåíòíîãî àíàëèçà ïðåäëîæåíî

àíàëèçèðîâàòü ðàñòâîðû îáðàçöîâ ñ ïðèìåíåíè-

åì âíóòðåííèõ ñòàíäàðòîâ. Íà îñíîâàíèè ïîëó-

÷åííîãî ÐÔÀ ÏÂÎ ñïåêòðà ðàñòâîðà êîìïîçèòà

(ðèñóíîê) îáîñíîâàí âûáîð ìåäè äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ ôîñôîðà è êàëüöèÿ, à ãàäîëèíèÿ — äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ öåðèÿ. Íåîáõîäèìîñòü èñïîëüçîâàíèÿ

äâóõ ñòàíäàðòîâ â äàííîì ñëó÷àå âûçâàíà ðàçëè-

÷èåì â ñîäåðæàíèÿõ îñíîâû — Ca, P è äîáàâêè

Ce, à òàêæå ðàçëè÷èåì ñâîéñòâ ýòèõ ýëåìåíòîâ.
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Ñà, Ð è Ce (ìã/ë) ìåòîäîì ÐÔÀ ÏÂÎ (n = 3; P = 0,95)

Table 1. Results of Ca, P, and Ce determination (mg/liter) by TXRF (n = 3; P = 0.95)

Íîìåð

îáðàçöà

Çàëîæåíî Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

Íàéäåíî

â ðàñòâîðå, ìã/ë

Ðàññ÷èòàíî â îáðàçöå

n(Ca)/n(P) Äîáàâêà Ce, % àò. n(Ca)/n(P) Äîáàâêà Ce, % àò.

1 1,50 0,5 Ca 20 ± 1 1,48 0,45

P 10,5 ± 0,8

Ce 0,32 ± 0,03

2 1,67 2,5 Ca 30 ± 2 1,67 2,4

P 14 ± 1

Ce 2,5 ± 0,2

3 1,67 0,5 Ca 40 ± 2 1,30 0,5

P 24 ± 2

Ce 0,70 ± 0,08
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Ïðè àíàëèçå ðàñòâîðîâ îáðàçöà ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ìåäè â êà÷åñòâå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà

(40 ìã/ë) çàíèæåíèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ

êàëüöèÿ îòìå÷åíî ïðè åãî êîíöåíòðàöèè áîëåå

50 ìã/ë. Âåðîÿòíî, ãîìîãåííîå ðàñïðåäåëåíèå

âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ïîçâîëÿåò ðàñøèðèòü

äèàïàçîí ñîäåðæàíèé äëÿ ïðàâèëüíîãî îïðåäåëå-

íèÿ êàëüöèÿ ïî ñðàâíåíèþ ñ ìåòîäîì âíåøíåãî

ñòàíäàðòà çà ñ÷åò ó÷åòà âëèÿíèÿ ðàçëè÷íûõ ôàê-

òîðîâ. Äëÿ ñíèæåíèÿ âëèÿíèÿ ïðîáîïîäãîòîâêè

íà ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñîñòàâà êîìïîçèòà

ïðåäëîæåíî àíàëèçèðîâàòü ñóñïåíçèè îáðàçöîâ ñ

ïðèìåíåíèåì âíóòðåííèõ ñòàíäàðòîâ. Ðåçóëüòà-

òû îïðåäåëåíèÿ àíàëèòîâ â ðàñòâîðàõ è ñóñïåí-

çèÿõ ìåòîäîì ÐÔÀ ÏÂÎ, à òàêæå ìåòîäîì

ÈÑÏ-ÀÝÑ â òîì æå ðàñòâîðå äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ

ïðàâèëüíîñòè ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2.

Êàê âèäíî èç ïîëó÷åííûõ äàííûõ, ïðè ñîäåð-

æàíèè êàëüöèÿ äî 50 ìã/ë â ñóñïåíçèè îáðàçöîâ

âîçìîæíî ïðàâèëüíîå îïðåäåëåíèå Ca, P è Ce ìå-

òîäîì ÐÔÀ ÏÂÎ. Ïðè ýòîì îòíîñèòåëüíîå ñòàí-

äàðòíîå îòêëîíåíèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ

âûøå, ÷åì â ðàñòâîðàõ — 0,09 è 0,05 ñîîòâåò-

ñòâåííî. Ýòî ìû ñâÿçûâàåì ñî ñíèæåíèåì âîñïðî-

èçâîäèìîñòè îòáîðà àëèêâîòû ñóñïåíçèè ïî ñðàâ-

íåíèþ ñ ðàñòâîðîì. Îòìå÷åíà ñõîäèìîñòü ðåçóëü-

òàòîâ, ïîëó÷åííûõ ìåòîäàìè âíåøíåãî è âíóò-

ðåííåãî ñòàíäàðòà ïðè ñîîòâåòñòâóþùèõ ðàçáàâ-

ëåíèÿõ ðàñòâîðîâ è ñóñïåíçèé.

Çàêëþ÷åíèå

Ïðè îïðåäåëåíèè îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ êå-

ðàìèêè Ca è P, à òàêæå äîáàâêè Ce, ïåðñïåêòèâ-

íûì ÿâëÿåòñÿ ìåòîä ÐÔÀ ÏÂÎ äëÿ àíàëèçà ðàñ-

òâîðîâ è ñóñïåíçèé îáðàçöîâ. Ïðè îïðåäåëåíèè

êîíöåíòðàöèè êàëüöèÿ âûøå 30 ìã/ë ìåòîäîì

âíåøíåãî ñòàíäàðòà îòìå÷åíî íàðóøåíèå ëèíåé-

íîé çàâèñèìîñòè ñèãíàëà îò êîíöåíòðàöèè. Ñî-

ãëàñíî ïðèâåäåííûì ðàñ÷åòàì çàíèæåíèå ðå-

çóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ êàëüöèÿ íå ñâÿçàíî ñ ïî-

ãëîùåíèåì îáðàçöà, è ïðîáà ñîîòâåòñòâóåò

êðèòåðèþ òîíêîãî ñëîÿ. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðèìåíå-

íèå Cu è Gd â êà÷åñòâå âíóòðåííèõ ñòàíäàðòîâ â

ðàñòâîðàõ è ñóñïåíçèÿõ îáðàçöîâ ïîçâîëÿåò óïðî-

ñòèòü àíàëèç, óâåëè÷èòü âåðõíþþ ãðàíèöó äèà-

ïàçîíà ïðàâèëüíîãî îïðåäåëåíèÿ êàëüöèÿ äî

50 ìã/ë è óëó÷øèòü âîñïðîèçâîäèìîñòü îïðåäåëå-

íèÿ Ca, P è Ce ìåòîäîì ÐÔÀ ÏÂÎ.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Èñïîëüçîâàíèå ÐÔÀ ÏÂÎ ñïåêòðîìåòðà S2

PICOFOX ïîääåðæàíî ïðîãðàììîé ðàçâèòèÿ

Ìîñêîâñêîãî ãîñóäàðñòâåííîãî óíèâåðñèòåòà

èìåíè Ì. Â. Ëîìîíîñîâà.

Èññëåäîâàíèå âûïîëíåíî ïðè ïîääåðæêå Ìåæ-

äèñöèïëèíàðíîé íàó÷íî-îáðàçîâàòåëüíîé øêîëû

Ìîñêîâñêîãî óíèâåðñèòåòà «Áóäóùåå ïëàíåòû è

ãëîáàëüíûå èçìåíåíèÿ îêðóæàþùåé ñðåäû».

Èññëåäîâàíèå âûïîëíåíî çà ñ÷åò ãðàíòà Ðîñ-

ñèéñêîãî íàó÷íîãî ôîíäà ¹ 23-23-00640, https://

rscf.ru/project/23-23-00640.
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