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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 6 íîÿáðÿ 2015 ã.

Ðàçðàáîòàí ýêñïðåññíûé ïîäõîä ê îïðåäåëåíèþ ìåòèëôîñôîíîâîé êèñëîòû (ÌÔÊ) — êîíå÷íîãî

ïðîäóêòà ãèäðîëèçà íåðâíîïàðàëèòè÷åñêèõ îòðàâëÿþùèõ âåùåñòâ â âîäíûõ îáúåêòàõ — ìåòîäîì

æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè – òàíäåìíîé ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè. Âûáðàíû îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ

õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî ðàçäåëåíèÿ è ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòèðîâàíèÿ. Ðàçðàáîòàííûé

ñïîñîá õàðàêòåðèçóåòñÿ õîðîøåé ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ, òî÷íîñòüþ, ñåëåêòèâíîñòüþ îïðåäåëåíèÿ,

îòñóòñòâèåì ìåøàþùåãî âëèÿíèÿ êîìïîíåíòîâ îñíîâû ïðîáû ïðè àíàëèçå ïðèðîäíûõ âîä. Ñïî-

ñîá áûë îïðîáîâàí ïðè îïðåäåëåíèè ÌÔÊ â ðàçëè÷íûõ ðåàëüíûõ âîäíûõ îáúåêòàõ ìåòîäîì «ââå-

äåíî – íàéäåíî». Ïðè ïðÿìîì ÂÝÆÕ-ÌÑ�ÌÑ îïðåäåëåíèè ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ÌÔÊ â âîäíûõ

îáúåêòàõ ñîñòàâèë 10 íã�ìë.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïðîäóêòû òðàíñôîðìàöèè íåðâíîïàðàëèòè÷åñêèõ îòðàâëÿþùèõ âåùåñòâ; ìå-

òèëôîñôîíîâàÿ êèñëîòà; ÂÝÆÕ-ÌÑ�ÌÑ; àíàëèç âîäû.

Ãëàâíûìè ïîëîæåíèÿìè Êîíâåíöèè î çàïðåùåíèè õè-

ìè÷åñêîãî îðóæèÿ [1], ïðèíÿòîé 29 àïðåëÿ 1997 ã. 130

ñòðàíàìè, ÿâëÿþòñÿ çàïðåò íà ïðîèçâîäñòâî è ïðèìå-

íåíèå õèìè÷åñêîãî îðóæèÿ, à òàêæå óíè÷òîæåíèå âñåõ

åãî çàïàñîâ. Îäíàêî äî ñèõ ïîð íåêîòîðûå áîåâûå îò-

ðàâëÿþùèå âåùåñòâà (ÁÎÂ) ïðèìåíÿþòñÿ ïðè ëîêàëü-

íûõ âîîðóæåííûõ êîíôëèêòàõ è â òåððîðèñòè÷åñêèõ

àòàêàõ.

Áîåâûå îòðàâëÿþùèå âåùåñòâà íåðâíîïàðàëèòè-

÷åñêîãî äåéñòâèÿ, òàêèå êàê VX, çàðèí, çîìàí è äð.,

áûñòðî ãèäðîëèçóþòñÿ ñ îáðàçîâàíèåì ñîîòâåò-

ñòâóþùèõ àëêèëìåòèëôîñôîíîâûõ êèñëîò (ÀÌÔÊ),

êîòîðûå â ñâîþ î÷åðåäü ìåäëåííî ãèäðîëèçóþòñÿ

ñ îáðàçîâàíèåì ìåòèëôîñôîíîâîé êèñëîòû. ÌÔÊ ÿâ-

ëÿåòñÿ íàèáîëåå ñòàáèëüíûì ïðîäóêòîì ãèäðîëèçà

íåðâíîïàðàëèòè÷åñêèõ îòðàâëÿþùèõ âåùåñòâ: ïåðèîä

åå ïîëóðàñïàäà â ðåàêöèè ñ ðàäèêàëàìè ÎÍ â âîäå

ñîñòàâëÿåò 18 ëåò [2]. ÌÔÊ îáëàäàåò óñòîé÷èâîñòüþ

ê áèîðàçëîæåíèþ, ãèäðîëèçó è ôîòîëèçó. Ñîåäèíåíèÿ,

ñîäåðæàùèå C–P ñâÿçü, íå ïîäâåðãàþòñÿ ðàñùåïëå-

íèþ â ïðîöåññå îáìåíà âåùåñòâ ó ìëåêîïèòàþùèõ

è ðàñòåíèé. Ìèêðîîðãàíèçìû [3] è íåêîòîðûå áàê-

òåðèàëüíûå êëåòêè [4, 5] ðàñùåïëÿþò C–P ñâÿçü,

íî òîëüêî â òîì ñëó÷àå, åñëè ÌÔÊ ÿâëÿåòñÿ åäèí-

ñòâåííûì èñòî÷íèêîì ôîñôîðà â îêðóæàþùåé ñðåäå.

Ìåòèëôîñôîíîâàÿ êèñëîòà íå ïîäâåðãàåòñÿ êàê ãèäðî-

ëèçó èç-çà îòñóòñòâèÿ ãèäðîëèçóåìûõ ôóíêöèîíàëü-

íûõ ãðóïï, òàê è ôîòîëèçó èç-çà îòñóòñòâèÿ ïîãëîùå-

íèÿ ÓÔ-èçëó÷åíèÿ îêðóæàþùåé ñðåäû (>290 íì) [6].

Îáíàðóæåíèå ÷ðåçâû÷àéíî ñòàáèëüíîé ÌÔÊ ïî-

çâîëÿåò ñóäèòü î ôàêòå ïðèìåíåíèÿ õèìè÷åñêîãî îðó-

æèÿ ïî ïðîøåñòâèè äëèòåëüíîãî âðåìåíè. Âàæíåéøåé

çàäà÷åé ÿâëÿåòñÿ ìîíèòîðèíã îáúåêòîâ îêðóæàþùåé

ñðåäû, êîòîðûå ìîãóò áûòü çàðàæåíû ÁÎÂ â ïðîöåññå

õðàíåíèÿ, òðàíñïîðòèðîâêè è óòèëèçàöèè çàïàñîâ õè-

ìè÷åñêîãî îðóæèÿ. Ïîýòîìó ïåðñïåêòèâíîé ÿâëÿåòñÿ

ðàçðàáîòêà ñïîñîáà îïðåäåëåíèÿ ÌÔÊ â îáúåêòàõ

îêðóæàþùåé ñðåäû.

Â ðàáîòàõ [7 – 9] àâòîðû ïðèìåíÿëè ìåòîä êàïèë-

ëÿðíîãî ýëåêòðîôîðåçà äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÌÔÊ è

ÀÌÔÊ â âîäå, õàðàêòåðèçóþùèéñÿ áûñòðîòîé ðàçäå-

ëåíèÿ è âûñîêèì ðàçðåøåíèåì, îäíàêî ïîëó÷åííûå

ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðåâûøàþò 1 ìêã�ìë.

Ãàçîâàÿ õðîìàòîãðàôèÿ [10 – 15] â ñî÷åòàíèè

ñ ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèì äåòåêòèðîâàíèåì ÿâëÿ-

åòñÿ îäíèì èç íàèáîëåå ïîïóëÿðíûõ ìåòîäîâ àíàëèçà

ïðîäóêòîâ äåñòðóêöèè íåðâíîïàðàëèòè÷åñêèõ îòðàâ-

ëÿþùèõ âåùåñòâ. Îäíàêî íèçêèå ïðåäåëû îáíàðóæå-

íèÿ ìîãóò áûòü äîñòèãíóòû íå òîëüêî ïðè ïîìîùè

ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòîðà. Íàïðèìåð, â ðà-

áîòå [11] äåòåêòèðîâàíèå ïðîâîäèëè ïðè ïîìîùè

ïëàìåííî-ôîòîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòîðà. Ïðåäåë îáíà-

ðóæåíèÿ ÌÔÊ ñîñòàâèë 8,5 íã�ìë. Íåñìîòðÿ íà äî-

âîëüíî íèçêèå ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ñóùåñòâåííûì

�������	�
����������
�����������	��������������� �� ��������� �� C

1
Ìîñêîâñêèé ãîñóäàðñòâåííûé óíèâåðñèòåò èì. Ì. Â. Ëîìîíî-

ñîâà, Ìîñêâà, Ðîññèÿ; e-mail: timurbaychem@gmail.com
2

Êîñòðîìñêîé ãîñóäàðñòâåííûé òåõíîëîãè÷åñêèé óíèâåðñè-

òåò, ã. Êîñòðîìà, Ðîññèÿ.



íåäîñòàòêîì ÃÕ ÿâëÿåòñÿ íåîáõîäèìîñòü äåðèâàòèçà-

öèè, òàê êàê ÀÌÔÊ íå îáëàäàþò ëåòó÷åñòüþ. Äåðèâà-

òèçàöèÿ óâåëè÷èâàåò âðåìÿ àíàëèçà è ìîæåò ïðèâî-

äèòü ê âîçíèêíîâåíèþ äîïîëíèòåëüíîé ïîãðåøíîñòè

îïðåäåëåíèÿ.

Àâòîðû ðàáîò [16, 17] èñïîëüçîâàëè èîííóþ õðî-

ìàòîãðàôèþ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÌÔÊ è äðóãèõ ÀÌÔÊ.

Â ðàáîòå [17] óäàëîñü äîñòè÷ü íèçêîãî ïðåäåëà îáíà-

ðóæåíèÿ ÌÔÊ â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ — 40 íã�ìë.

Íî îãðàíè÷åíèåì ìåòîäà ÿâëÿåòñÿ çíà÷èòåëüíîå âëèÿ-

íèå íåîðãàíè÷åñêèõ àíèîíîâ, ïðèñóòñòâóþùèõ â ðå-

àëüíûõ îáðàçöàõ. Ñíèæåíèÿ ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ è

ïîâûøåíèÿ ñåëåêòèâíîñòè ìîæíî äîáèòüñÿ ïðèìåíå-

íèåì ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòîðà.

Æèäêîñòíàÿ õðîìàòîãðàôèÿ ñ ìàññ-ñïåêòðîìåòðè-

÷åñêèì äåòåêòèðîâàíèåì ÿâëÿåòñÿ êîíêóðèðóþùèì ñ

ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèåé ïî ïîïóëÿðíîñòè ìåòîäîì

îïðåäåëåíèÿ ïðîäóêòîâ ãèäðîëèçà êîìïîíåíòîâ õèìè-

÷åñêîãî îðóæèÿ [18 – 21]. Îïðåäåëåíèå ÌÔÊ ìåòîäîì

ÆÕ-ÌÑ õàðàêòåðèçóåòñÿ ýêñïðåññíîñòüþ è äîâîëüíî

íèçêèìè ïðåäåëàìè îáíàðóæåíèÿ (50 íã�ìë).

Äàííàÿ ðàáîòà ïîñâÿùåíà ðàçðàáîòêå ñïîñîáà ïðÿ-

ìîãî ÂÝÆÕ-ÌÑ�ÌÑ îïðåäåëåíèÿ ÌÔÊ, õàðàêòåðè-

çóþùåãîñÿ áûñòðîòîé, íàäåæíîñòüþ è íèçêèìè ïðå-

äåëàìè îáíàðóæåíèÿ.

Ðàñòâîðû è ðåàãåíòû. Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè

ñëåäóþùèå ñîåäèíåíèÿ: ìåòèëôîñôîíîâóþ êèñëîòó

(Sigma-Aldrich, ÑØÀ), àöåòîíèòðèë (HPLC grade, Pan-

reac), àöåòàò àììîíèÿ (Roth, Ãåðìàíèÿ), ìóðàâüèíóþ

êèñëîòó (98 %, Panreac, Èñïàíèÿ), óêñóñíóþ êèñëîòó

(98 %, Panreac, Èñïàíèÿ). Äåèîíèçèðîâàííóþ âîäó ïî-

ëó÷àëè ñ ïîìîùüþ ñèñòåìû âîäîïîäãîòîâêè Milli-Q

(Millipore, ÑØÀ) èç äèñòèëëèðîâàííîé âîäû.

Ïîäâèæíûå ôàçû è ðàáî÷èå ðàñòâîðû ãîòîâèëè

ðàñòâîðåíèåì íåîáõîäèìûõ íàâåñîê â äåèîíèçèðîâàí-

íîé âîäå ñ ïîñëåäóþùåé äåãàçàöèåé â óëüòðàçâóêîâîé

âàííå â äåíü ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà.

Íà íà÷àëüíîì ýòàïå ðàáîòû ïî òî÷íîé íàâåñêå

ñóõîãî âåùåñòâà áûë ïðèãîòîâëåí êîíöåíòðèðîâàí-

íûé (1 ìã�ìë) ðàñòâîð ÌÔÊ â àöåòîíèòðèëå. Ïîëó-

÷åííûé ðàñòâîð õðàíèëè â ãåðìåòè÷íûõ ñòåêëÿííûõ

âèàëàõ ñ òåôëîíîâîé êðûøêîé ïðè –20 °C. Ðàáî÷èå

ðàñòâîðû ÌÔÊ ãîòîâèëè èç êîíöåíòðèðîâàííûõ

ðàñòâîðîâ ïóòåì ðàçáàâëåíèÿ â äåíü ïðîâåäåíèÿ

ýêñïåðèìåíòà.

Îáîðóäîâàíèå. Ðàáîòó âûïîëíÿëè ñ ïðèìåíåíèåì

ÂÝÆÕ-ÌÑ�ÌÑ-ñèñòåìû Agilent 6460 Triple Quad

LC�MS (Agilent Technologies, ÑØÀ), ñîñòîÿùåé èç

òðîéíîãî êâàäðóïîëüíîãî ìàññ-ñåëåêòèâíîãî äåòåê-

òîðà, îñíàùåííîãî äâóìÿ èñòî÷íèêàìè èîíèçàöèè

(èñòî÷íèêîì õèìè÷åñêîé èîíèçàöèè ïðè àòìîñôåðíîì

äàâëåíèè è èñòî÷íèêîì ýëåêòðîðàñïûëèòåëüíîé èîíè-

çàöèè), ÂÝÆÕ íàñîñà, ïîçâîëÿþùåãî ðàáîòàòü â ðå-

æèìå ãðàäèåíòà âûñîêîãî äàâëåíèÿ (äî 1200 áàð),

ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòîðà, ñèñòåìíîãî êîí-

òðîëëåðà, äåãàçàòîðà ïîäâèæíîé ôàçû, òåðìîñòàòà êî-

ëîíîê è àâòîñåìïëåðà.

Õðîìàòîãðàôè÷åñêîå ðàçäåëåíèå ïðîâîäèëè íà êî-

ëîíêå Acclaim RSLC (150 × 2,1 ìì), äèàìåòð çåðíà

ñîðáåíòà — 2,2 ìêì (Dionex, ÑØÀ) â èçîêðàòè÷åñêîì

ðåæèìå. Â êà÷åñòâå ïîäâèæíîé ôàçû èñïîëüçîâàëè

0,5 %-íûé ðàñòâîð ìóðàâüèíîé êèñëîòû (À) è àöåòî-

íèòðèë (Á) â ñîîòíîøåíèè 95:5. Ñêîðîñòü ïîäà÷è ïîä-

âèæíîé ôàçû — 0,4 ìë�ìèí. Âðåìÿ àíàëèçà ñîñòàâèëî

2,5 ìèí. Ðåãèñòðàöèþ õðîìàòîãðàìì ïðîâîäèëè ñ ïî-

ìîùüþ ïåðñîíàëüíîãî êîìïüþòåðà è ïðîãðàììíûõ

ïàêåòîâ Agilent MassHunter Workstation (Agilent

Technologies, ÑØÀ).

Äëÿ èçìåðåíèÿ pH èñïîëüçîâàëè èîíîìåð Sartorius

PB-11 (Ãåðìàíèÿ). Ìàññó òî÷íûõ íàâåñîê îïðåäåëÿëè

ñ ïîìîùüþ âåñîâ Explorer PRO (OHAUS corp., USA).

Îïòèìèçàöèÿ ïàðàìåòðîâ äåòåêòèðîâàíèÿ.

Ñïåêòðû ïðÿìîãî ââîäà ïîëó÷àëè ïðè ïîìîùè ïåðå-

õîäíèêà íóëåâîãî îáúåìà, èñïîëüçóÿ ðàñòâîðû ÌÔÊ

ñ êîíöåíòðàöèåé 1 ìêã�ìë. Äëÿ âûáîðà îïòèìàëü-

íûõ óñëîâèé äåòåêòèðîâàíèÿ â ðó÷íîì ðåæèìå âàðüè-

ðîâàëè çíà÷åíèÿ âõîäíîãî íàïðÿæåíèÿ è ýíåðãèè ñî-

óäàðåíèé. Ìàññ-ñïåêòðû áûëè ïîëó÷åíû ïðè çíà÷å-

íèÿõ òåìïåðàòóðû ãàçà-ðàñïûëèòåëÿ — 350 °C, ãàçà

ïåðèôåðèéíîãî ñëîÿ — 400 °C, ñêîðîñòÿõ ïîòîêà

ãàçà-ðàñïûëèòåëÿ — 10 ë�ìèí, ãàçà ïåðèôåðèéíîãî

ñëîÿ — 11 ë�ìèí è íàïðÿæåíèè 4500 Â.

Ïðîáîïîäãîòîâêà. Îáðàçöû ïðèðîäíûõ âîä öåí-

òðèôóãèðîâàëè äëÿ îñàæäåíèÿ íåðàñòâîðèìûõ ïðèìå-

ñåé, ïîìåùàëè â óëüòðàçâóêîâóþ âàííó äëÿ óäàëåíèÿ

ðàñòâîðåííûõ ãàçîâ, ïðîïóñêàëè ÷åðåç øïðèöåâîé

ôèëüòð Chromafil Xtra c ðàçìåðîì ïîð 0,45 ìêì è ââî-

äèëè 20 ìêë ïðîáû â õðîìàòîãðàô.

Àíàëèç îáðàçöîâ ïðèðîäíûõ âîä. Â ðàáîòå èññëå-

äîâàëè îáðàçöû ïðèðîäíûõ âîä, õàðàêòåðèñòèêè êîòî-

ðûõ ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1. Äëÿ ïðîâåðêè ïðàâèëüíî-

ñòè ðàçðàáîòàííîãî ïîäõîäà ê èññëåäóåìîìó îáðàçöó

äîáàâëÿëè îïðåäåëåííîå êîëè÷åñòâî ñòàíäàðòíîãî

ðàñòâîðà ÌÔÊ (100 íã�ìë).

Ñ èñïîëüçîâàíèåì ñèñòåìû ïðÿìîãî ââîäà â

ìàññ-ñïåêòðîìåòð äëÿ ÌÔÊ áûëè ïîëó÷åíû ñïåêòðû

èîíîâ-ïðåäøåñòâåííèêîâ è ôðàãìåíòíûõ èîíîâ.

Ïîñëå îáðàáîòêè ýòèõ ñïåêòðîâ âûáðàëè õàðàêòåðè-
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Òàáëèöà 1. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ îáðàçöîâ âîä

Ïàðàìåòð
Ïðèðîäíàÿ

âîäà

Âîäà èç

ñêâàæèíû

Âîäîïðî-

âîäíàÿ âîäà

Öâåòíîñòü â ãðàäóñàõ 9 0 1,5

Ìóòíîñòü, ÅÌÔ, ìã�ë 2 0,6 0,4

Âîäîðîäíûé ïîêàçàòåëü (pH) 7,00 7,25 7,05

Îáùàÿ æåñòêîñòü, ìã-ýêâ�ë 4,6 4,9 6,18

Õëîðèäû, ìã�ë 3,1 15,1 1,39

Ñóëüôàòû, ìã�ë 7,2 23,0 9,24

Ìàðãàíåö, ìã�ë 0,009 0,054 0,028

Ôòîðèäû, ìã�ë 1,3 0,07 0,49

Æåëåçî îáù., ìã�ë 0,08 0,06 0,18

Ìåäü, ìêã�ë 40 29,8 1,22

Íèòðàòû, ìã�ë 3,1 4,5 15



ñòè÷åñêèå èîíû, ïî êîòîðûì ïðîâîäèëè ìàññ-ñïåêòðî-

ìåòðè÷åñêîå äåòåêòèðîâàíèå. Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåí

ìàññ-ñïåêòð, ïîëó÷åííûé â ðåæèìå ñêàíèðîâàíèÿ, è

ñïåêòð ôðàãìåíòíûõ èîíîâ, ïîëó÷åííûõ èç äåïðîòî-

íèðîâàííîé ìîëåêóëû ÌÔÊ.

Èç ðèñ. 1 âèäíî, ÷òî â ìàññ-ñïåêòðå ÌÔÊ ïðèñóò-

ñòâóåò èíòåíñèâíûé ñèãíàë ñ m�z 95, ñîîòâåòñòâó-

þùèé äåïðîòîíèðîâàííîé ìîëåêóëå ÌÔÊ, à òàêæå

äâà ñèãíàëà ñ m�z 113 è 141, ñîîòâåòñòâóþùèõ àääóê-

òàì äåïðîòîíèðîâàííîé ìîëåêóëû ÌÔÊ ñ ìîëåêóëîé

âîäû è ìóðàâüèíîé êèñëîòû. Â ñïåêòðå èîíîâ-ïðîäóê-

òîâ ïðåîáëàäàåò ñèãíàë ñ m�z 79, êîòîðîìó ñîîòâåò-

ñòâóåò ìîëåêóëà, îáðàçóþùàÿñÿ â ÿ÷åéêå ñîóäàðåíèé

ïðè ïîòåðå ìåòèëüíîé ãðóïïû. Èñõîäÿ èç ïîëó÷åííûõ

ìàññ-ñïåêòðîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ âûáðàëè èîííûé

ïåðåõîä ñ m�z 95 � 79, à äëÿ êà÷åñòâåííîãî ïîäòâåðæ-

äåíèÿ — ïåðåõîä m�z 95 � 63.

Îïòèìèçàöèÿ ñîñòàâà ïîäâèæíîé ôàçû. Äëÿ

âûáîðà íàèáîëåå ïîäõîäÿùåãî ñîñòàâà ïîäâèæíîé

ôàçû â êà÷åñòâå ïåðâîãî êîìïîíåíòà èñïîëüçîâàëè

âîäíûå ðàñòâîðû ìóðàâüèíîé êèñëîòû (0,5 %), àöå-

òàòà àììîíèÿ (5 ììîëü�ë) è èõ ñìåñè ñ óêñóñíîé êèñ-

ëîòîé è ãèäðîêñèäîì àììîíèÿ. Â êà÷åñòâå âòîðîãî

êîìïîíåíòà ïîäâèæíîé ôàçû èñïîëüçîâàëè àöåòîíèò-

ðèë. Ïîëó÷àëè çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè ñèãíàëà

äåïðîòîíèðîâàííîé ìîëåêóëû (m�z 95) îò pH ïîäâèæ-

íîé ôàçû (ðèñ. 2).

Èç ðèñ. 2 ìîæíî ñäåëàòü âûâîä, ÷òî èíòåíñèâ-

íîñòü ñèãíàëà èîíà äåïðîòîíèðîâàííîé ìîëåêóëû

ÌÔÊ ìàêñèìàëüíà ïðè çíà÷åíèè pH 2,4, ñîîòâåò-

ñòâóþùåì pH 0,5 %-íîãî ðàñòâîðà ìóðàâüèíîé êèñ-

ëîòû â âîäå. Òàêèì îáðàçîì, íàèáîëåå ïîäõîäÿùåé

ïîäâèæíîé ôàçîé ÿâëÿåòñÿ ñìåñü 0,5 %-íîãî âîäíîãî

ðàñòâîðà ìóðàâüèíîé êèñëîòû è àöåòîíèòðèëà â îáú-

åìíîì îòíîøåíèè 95:5.

Îïòèìèçàöèÿ ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèõ ïàðà-

ìåòðîâ. Íà ñëåäóþùåé ñòàäèè ðàáîòû îïòèìèçèðîâà-

ëè ïàðàìåòðû ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòèðî-

âàíèÿ, òàêèå êàê ïîòåíöèàë íà âõîäå â ìàññ-àíàëèçà-

òîð (Fragmentor) è ýíåðãèÿ ñîóäàðåíèé (CE). Óêàçàí-

íûå ïàðàìåòðû âàðüèðîâàëè ñ öåëüþ ïîëó÷åíèÿ ìàê-

ñèìàëüíîé èíòåíñèâíîñòè ñèãíàëà èîíîâ ñ m�z 95, 79

è 63 è, ñëåäîâàòåëüíî, ìàêñèìàëüíîé ÷óâñòâèòåëüíî-

ñòè îïðåäåëåíèÿ. Âûÿñíåíî, ÷òî íàèáîëüøàÿ èíòåí-

ñèâíîñòü ñèãíàëà èîíîâ ñ m�z 95, 79 è 63 íàáëþäàåòñÿ

äëÿ ïîòåíöèàëà íà âõîäå â ìàññ-àíàëèçàòîð 50 Â,

à îïòèìàëüíîå çíà÷åíèå ýíåðãèè ñîóäàðåíèé ñîñòàâëÿ-

åò 20 Â äëÿ m�z 79 è 25 Â äëÿ m�z 63.

Îïòèìèçèðîâàëè ïàðàìåòðû ìàññ-ñïåêòðîìåòðà.

Èçìåíåíèå ñêîðîñòè ïîòîêà ãàçà-ðàñïûëèòåëÿ îò 8

äî 10 ë�ìèí è òåìïåðàòóðû ãàçà-ðàñïûëèòåëÿ îò 200

äî 350 °C ïðèâåëî ê äåñÿòèêðàòíîìó óâåëè÷åíèþ ñèã-
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Ðèñ. 1. Ìàññ-ñïåêòðû ïðÿìîãî ââîäà ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà
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Ðèñ. 3. Õðîìàòîãðàììà ïî èîííîìó ïåðåõîäó 95 � 79 ïðèðîä-

íîé âîäû ñ äîáàâêîé 100 íã�ìë ðàñòâîðà ÌÔÊ

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ÌÔÊ ìåòîäîì «ââåäåíî –

íàéäåíî» (n = 3; P = 0,95)

Ïðîáà âîäû Ââåäåíî â ñìåñè, íã�ìë Íàéäåíî, íã�ìë

Ïðèðîäíàÿ âîäà 100 98 ± 5

Âîäà èç ñêâàæèíû 100 96 ± 7

Âîäîïðîâîäíàÿ âîäà 100 105 ± 9



íàëà, ñîîòâåòñòâóþùåãî èîííîìó ïåðåõîäó 95 � 79 è

95 � 63.

Àïðîáàöèÿ ðàçðàáîòàííîãî ïîäõîäà. Ðàçðàáîòàí-

íûé ïîäõîä ïðèìåíÿëè ïðè àíàëèçå ïðèðîäíûõ âîä

(ñì. òàáë. 1). Ïðàâèëüíîñòü ðàçðàáîòàííîãî ïîäõîäà

îïðåäåëÿëè ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî» (òàáë. 2). Íà

ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíà õðîìàòîãðàììà îáðàçöà ïðèðîä-

íûõ âîä ñ äîáàâêîé 100 íã�ìë ÌÔÊ, ïîëó÷åííàÿ ïðè

îïòèìàëüíûõ óñëîâèÿõ ðàçäåëåíèÿ è äåòåêòèðîâàíèÿ.

Õàðàêòåðèñòèêè ïðÿìîãî ÂÝÆÕ-ÌÑ�ÌÑ îïðåäå-

ëåíèÿ ÌÔÊ ïðèâåäåíû íèæå:

Ëèíåéíûé äèíàìè÷åñêèé äèàïàçîí, íã�ìë. . . . 30 – 1000

Óðàâíåíèå ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè . . . . . y = 570x

R
2 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,99

Íàèìåíüøàÿ îïðåäåëÿåìàÿ êîíöåíòðàöèÿ, íã�ìë . . . . 30

Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ, íã�ìë. . . . . . . . . . . . . . . . 10

Òàêèì îáðàçîì, áëàãîäàðÿ âûñîêîé ÷óâñòâèòåëü-

íîñòè ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî îáîðóäîâàíèÿ óäà-

ëîñü äîñòèãíóòü ñòîëü íèçêèõ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ

ÌÔÊ (10 íã�ìë) â òàêèõ îáúåêòàõ, êàê ïðèðîäíûå

âîäû. Ðàçðàáîòàííûé ïîäõîä õàðàêòåðèçóåòñÿ ýêñ-

ïðåññíîñòüþ, ïðîñòîòîé è íàäåæíîñòüþ, ÷òî ïîçâî-

ëÿåò ïðîâîäèòü áûñòðûé ñêðèíèíã ïðèðîäíûõ âîä

â ñëó÷àå èõ âîçìîæíîãî çàðàæåíèÿ îòðàâëÿþùèìè

âåùåñòâàìè.
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