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Ïðåäëîæåíû ìåòîäèêè àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî îïðåäåëåíèÿ îáùåãî ñîäåðæàíèÿ ñâèíöà è öèíêà

â áèîëîãè÷åñêèõ îáðàçöàõ (áèîñðåäû, òêàíè âíóòðåííèõ îðãàíîâ, øåðñòü ëàáîðàòîðíûõ êðûñ) ñ

ìèêðîâîëíîâîé ïðîáîïîäãîòîâêîé ïðè îöåíêå òîêñè÷åñêîãî âîçäåéñòâèÿ ýòèõ ýëåìåíòîâ íà îðãà-

íèçì. Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ñâèíöà ñîñòàâëÿåò îò 0,005 äî 2500 ìêã�ã, öèíêà — îò

1 äî 300 ìêã�ã ñ îòíîñèòåëüíûì ñòàíäàðòíûì îòêëîíåíèåì, íå ïðåâûøàþùèì 0,15 è 0,07 ñîîò-

âåòñòâåííî.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: öèíê; ñâèíåö; áèîëîãè÷åñêèå îáðàçöû; àòîìíî-àáñîðáöèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ.

Â óñëîâèÿõ ãëîáàëüíîãî òåõíîãåíåçà áîëüøîé èíòåðåñ

âûçûâàþò âîïðîñû õèìè÷åñêîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè

æèâûõ ñèñòåì ê ðàçëè÷íûì äîçàì òîêñè÷åñêèõ âå-

ùåñòâ, à òàêæå âûçâàííûå èìè ýôôåêòû. Ñâèíåö, ïî-

ïàäàÿ â æèâîé îðãàíèçì, îáëàäàåò ñïîñîáíîñòüþ àêêó-

ìóëèðîâàòüñÿ â ëþáûõ òêàíÿõ è îðãàíàõ, áëîêèðóåò

àêòèâíûå öåíòðû áåëêîâ, íàðóøàåò îáìåííûå è ìåòà-

áîëè÷åñêèå ïðîöåññû, âûçûâàåò íåôðî- è îáùóþ èí-

òîêñèêàöèþ [1].

1
Íàó÷íî-èññëåäîâàòåëüñêèé èíæåíåðíûé öåíòð «Êðèñòàëë»

Ñèáèðñêîãî ôåäåðàëüíîãî óíèâåðñèòåòà, ã. Êðàñíîÿðñê, Ðîñ-

ñèÿ; e-mail: losevvn@gmail.com
2

Êðàñíîÿðñêèé ãîñóäàðñòâåííûé ìåäèöèíñêèé óíèâåðñèòåò

èì. ïðîô. Â. Ô. Âîéíî-ßñåíåöêîãî, ã. Êðàñíîÿðñê, Ðîññèÿ.



Àíòàãîíèñòàìè ñâèíöà â îðãàíèçìå âûñòóïàþò

ñåðîñîäåðæàùèå àìèíîêèñëîòû, âèòàìèíû, Mg, Se,

Zn è äðóãèå êîìïîíåíòû. Öèíê îòíîñÿò ê áèîãåííûì

ìèêðîýëåìåíòàì, åãî àêòèâíîñòü â æèâîì îðãàíèçìå

ïîëèôóíêöèîíàëüíà è ñâÿçàíà â îñíîâíîì ñ äåéñòâè-

åì ìíîãèõ ôåðìåíòîâ è ãîðìîíîâ. Ïðèíèìàÿ ó÷àñòèå

â èììóííîì îòâåòå îðãàíèçìà íà òîêñèêîëîãè÷åñêèé

ñòðåññ, öèíê ñíèæàåò ðèñê ðåàëèçàöèè òîêñè÷åñêîãî

ýôôåêòà ìíîãèõ òÿæåëûõ ìåòàëëîâ [2].

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìàêðî- è ìèêðîêîíöåíòðàöèé

ýëåìåíòîâ â áèîëîãè÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ â ïîñëåäíåå

âðåìÿ ïðîñìàòðèâàþòñÿ ïåðñïåêòèâû ðàçâèòèÿ è ñî-

âåðøåíñòâîâàíèÿ àòîìíî-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèõ, ìàññ-

ñïåêòðîìåòðè÷åñêèõ, ðåíòãåíîñïåêòðàëüíûõ è äðóãèõ

ìåòîäîâ àíàëèçà [3, 4].

Íàèáîëåå äîñòóïíûì è ñåëåêòèâíûì ìåòîäîì

ýëåìåíòíîãî àíàëèçà ÿâëÿåòñÿ ìåòîä àòîìíî-àáñîðá-

öèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ àòîìèçàöèåé â ïëàìåíè

(ÏÀÀÑ) èëè ýëåêòðîòåðìè÷åñêîé àòîìèçàöèåé

(ÝÒÀÀÑ) [5 – 7]. Äî íàñòîÿùåãî âðåìåíè ýòîò ìå-

òîä äèíàìè÷íî ðàçâèâàåòñÿ è ÿâëÿåòñÿ îäíèì èç

íàèáîëåå âîñòðåáîâàííûõ.

Îñíîâíûì íåäîñòàòêîì ìåòîäà ñ÷èòàåòñÿ åãî

îäíîýëåìåíòíîñòü. Îäíàêî ïðè ïðîâåäåíèè íåáîëü-

øîãî ÷èñëà îïðåäåëåíèé (îäíîãî èëè íåñêîëüêèõ

ýëåìåíòîâ) èç ìàëûõ íàâåñîê è îáúåìîâ ïðîá ñîîòíî-

øåíèå «ïðîèçâîäèòåëüíîñòü — çàòðàòû» ÀÀÑ ìíîãî

íèæå, ÷åì â ìåòîäàõ àòîìíî-ýìèññèîííîé (ÀÝÑ-ÈÑÏ)

è ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè (ÌÑ-ÈÑÏ) ñ èíäóêòèâíî ñâÿ-

çàííîé ïëàçìîé. Äîñòîèíñòâà ýòèõ ìåòîäîâ î÷åâèä-

íû è áåññïîðíû, íî ïðè èõ èñïîëüçîâàíèè äëÿ àíà-

ëèçà ñëîæíûõ áèîëîãè÷åñêèõ ïðîá íà ïðàêòèêå àíàëè-

òèêè ÷àñòî ñòàëêèâàþòñÿ ñî ìíîæåñòâåííûìè ñïåê-

òðàëüíûìè è ìàòðè÷íûìè èíòåðôåðåíöèÿìè, îñîáåí-

íî íà óðîâíå ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ, ÷òî ñóùåñòâåííî

ïîâûøàåò íèæíþþ ãðàíèöó îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæà-

íèé [3].

ÝÒÀÀÑ ñ çååìàíîâñêîé êîððåêöèåé ôîíà ÿâëÿåòñÿ

îáúåêòèâíûì è âûñîêî÷óâñòâèòåëüíûì ìåòîäîì àíà-

ëèçà, êîòîðûé ïðåâîñõîäèò ÀÝÑ-ÈÑÏ ïî ïðåäåëàì

îáíàðóæåíèÿ ìíîãèõ ýëåìåíòîâ è ñîïîñòàâèì

ñ ÌÑ-ÈÑÏ. Ìàëûå êîëè÷åñòâà ïðîáû, íåîáõîäèìûå

äëÿ ïðÿìîãî àíàëèçà, äåëàþò ìåòîä íåçàìåíèìûì

äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ â áèîëîãè÷åñêèõ

îáúåêòàõ, à øèðîêîå ïðèìåíåíèå îïòè÷åñêèõ êîððåê-

òîðîâ è õèìè÷åñêèõ ìîäèôèêàòîðîâ ðàñøèðÿåò âîç-

ìîæíîñòè ïðèìåíåíèÿ [8, 9].

Ïðè àòîìíî-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîì îïðåäåëåíèè ìå-

òàëëîâ — òîêñè÷íûõ àãåíòîâ â áèîëîãè÷åñêèõ îáúåê-

òàõ — íåîáõîäèìî ïîëíîå ðàçëîæåíèå ïðîáû. Â çàâè-

ñèìîñòè îò òèïà, ñîñòàâà ïðîá è ñâîéñòâ îïðåäåëÿåìî-

ãî ýëåìåíòà ïðèìåíÿþò ñïîñîáû «ñóõîé» èëè «ìîê-

ðîé» ìèíåðàëèçàöèè. Íàèáîëåå ýôôåêòèâíû ñïîñîáû

«ìîêðîé» ìèíåðàëèçàöèè â çàêðûòûõ ñèñòåìàõ â ìèê-

ðîâîëíîâîì ïîëå, îáåñïå÷èâàþùèå âûñîêóþ ïðîèç-

âîäèòåëüíîñòü, ïîëíîå è áûñòðîå ðàçðóøåíèå îðãàíè-

÷åñêèõ ñîåäèíåíèé è ïåðåâîä ýëåìåíòîâ â ïðèãîäíóþ

äëÿ ïîñëåäóþùåãî îïðåäåëåíèÿ ôîðìó áåç ïîòåðü èõ

ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâ â âèäå ëåãêîëåòó÷èõ ñîåäèíåíèé

[10, 11].

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäèê

àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî îïðåäåëåíèÿ îáùåãî ñîäåð-

æàíèÿ ñâèíöà è öèíêà â áèîëîãè÷åñêèõ îáðàçöàõ ïðè

ìîäåëèðîâàíèè ïðîöåññà ýêçîãåííîé èíòîêñèêàöèè.

Îáúåêòû àíàëèçà. Â êà÷åñòâå îáúåêòîâ àíàëèçà

èñïîëüçîâàëè öåëüíóþ êðîâü, òêàíè îðãàíîâ (ãîëîâíî-

ãî ìîçãà, ïå÷åíè, ïî÷åê, ñåëåçåíêè) è øåðñòü ëàáîðà-

òîðíûõ êðûñ ëèíèè Âèñòàð. Èññëåäîâàëè îáðàçöû

êîíòðîëüíîé (áåç ââåäåíèÿ â îðãàíèçì òîêñè÷íîãî ýëå-

ìåíòà) è ýêñïåðèìåíòàëüíîé ãðóïï ñ âíóòðèáðþ-

øèííûì ââåäåíèåì ðàçëè÷íûõ äîç (1, 5, 10, 25, 50,

100 ìêã íà 1 ã ìàññû æèâîãî âåñà) ñâèíöà èëè öèíêà

â âèäå âîäíûõ ðàñòâîðîâ èõ óêñóñíî-êèñëûõ ñîëåé

â êà÷åñòâå òîêñèêàíòîâ ïîñëå 72-÷àñîâîãî âîçäåé-

ñòâèÿ. Âî èçáåæàíèå ïðîöåññîâ ôåðìåíòàòèâíîãî

è áàêòåðèàëüíîãî îêèñëåíèÿ îáðàçöû çàìîðàæèâàëè

ïðè òåìïåðàòóðå äî –18 °C.

Ðåàãåíòû. Èñõîäíûå ðàñòâîðû èîíîâ ìåòàëëîâ

ãîòîâèëè èç ÃÑÎ ¹ 7256 è ÃÑÎ ¹ 7778 âîäíûõ ðàñ-

òâîðîâ ñîñòàâà èîíîâ öèíêà è ñâèíöà.

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè: àçîòíóþ êèñëîòó êâàëè-

ôèêàöèè îñ÷, äîïîëíèòåëüíî î÷èùåííóþ ïåðåãîíêîé

íà óñòàíîâêå distillacid™ BSB-939-IR «BERGHOF»

(ðàáî÷èå ðàñòâîðû ñ ìåíüøåé êîíöåíòðàöèåé ãîòîâè-

ëè ðàçáàâëåíèåì î÷èùåííîé êèñëîòû äåèîíèçîâàííîé

âîäîé); ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ñîñòàâà êðîâè æèâîòíûõ

IAEA-A-13.

Äåèîíèçîâàííóþ âîäó (18,1 ÌÙ�ñì) ïîëó÷àëè ñ

ïîìîùüþ óñòàíîâêè E-pure D4642-33 (Barnstead

International).

Ðàñòâîð íèòðàòà ïàëëàäèÿ (II) ñ êîíöåíòðàöèåé

10 ã�ë â 15 %-íîé àçîòíîé êèñëîòå (PerkinElmer) èñ-

ïîëüçîâàëè â êà÷åñòâå ìîäèôèêàòîðà ïðè ÝÒÀÀ-îïðå-

äåëåíèè ñâèíöà (2 ìêë�1 ìë ðàñòâîðà ïðîáû).

Îáîðóäîâàíèå. Äëÿ àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî îïðå-

äåëåíèÿ öèíêà è ñâèíöà â ðàñòâîðàõ ïîñëå ðàçëîæå-

íèÿ áèîëîãè÷åñêèõ îáðàçöîâ ïðèìåíÿëè ñïåêòðî-

ìåòðû Solaar M6 (Thermo Electron Corp.) è AAnalyst

600 (PerkinElmer) (òàáë. 1), à äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìå-

òîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ — ñïåêòðîìåòð iCAP 6500 (Thermo

Electron Corp.).

Ðàçëîæåíèå îáðàçöîâ ïðîâîäèëè â ìèêðîâîëíî-

âîé ïå÷è ÌARS-5 (CEM Corp.) ñ íàáîðîì àâòîêëàâîâ

XP-500.

Îáðàçöû âçâåøèâàëè íà àíàëèòè÷åñêèõ âåñàõ

Mettler Toledo XP 205.

Ïîäãîòîâêà ïðîá äëÿ îïðåäåëåíèÿ îáùåãî ñîäåð-

æàíèÿ ñâèíöà è öèíêà. Áèîëîãè÷åñêèå îáðàçöû èìåþò

íåîäíîðîäíûé è ñëîæíûé ìíîãîêîìïîíåíòíûé ñî-

ñòàâ, ïîýòîìó äëÿ àíàëèçà îòáèðàëè öåëûå îðãàíû ëà-

áîðàòîðíûõ êðûñ ïîñëå ïðåïàðèðîâàíèÿ, êîòîðûå èç-

ìåëü÷àëè è óñðåäíÿëè.

Íàâåñêó øåðñòè (0,05 – 0,10 ã), êðîâè è âíóòðåí-

íèõ îðãàíîâ (0,25 – 0,50 ã) âçâåøèâàëè âî ôòîðîïëà-
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ñòîâîì âêëàäûøå àâòîêëàâà, äîáàâëÿëè 1 ìë ãîðÿ÷åé

(50 – 60 °C) êîíö. HNO3 è âûäåðæèâàëè ïðè êîìíàò-

íîé òåìïåðàòóðå 10 ìèí. Ïîñëå ÷àñòè÷íîãî îêèñëåíèÿ

áåëêîâ è àìèíîêèñëîò àâòîêëàâ ãåðìåòèçèðîâàëè è

ïðîâîäèëè ìèêðîâîëíîâîå ðàçëîæåíèå îáðàçöîâ ïðè

îïòèìàëüíîì ðåæèìå ðàáîòû ïå÷è. Àâòîêëàâû îõëàæ-

äàëè, ðàñòâîð ðàçáàâëÿëè äåèîíèçîâàííîé âîäîé äî

îáúåìà 5 ìë. Ïðè íåîáõîäèìîñòè àíàëèçèðóåìûé ðàñ-

òâîð äîïîëíèòåëüíî ðàçáàâëÿëè ïåðåä èçìåðåíèåì.

Ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ ìåòîäîì ÏÀÀÑ ñîäåðæà-

íèå àçîòíîé êèñëîòû â àíàëèçèðóåìîì ðàñòâîðå ñî-

ñòàâëÿëî ïîðÿäêà 1 %, à ïðè ÝÒÀÀÑ-îïðåäåëåíèè —

0,1 %.

×åëîâå÷åñêèé îðãàíèçì â ñðåäíåì ñîäåðæèò

0,02 ìã�êã öèíêà è 1,7 ìêã�êã ñâèíöà, ðàñïðåäåëåíèå

êîòîðûõ ìåæäó ðàçëè÷íûìè òêàíÿìè è îðãàíàìè

íåðàâíîìåðíî è ìîæåò èçìåíÿòüñÿ â çàâèñèìîñòè

îò ïîëà, ñòàòóñà è ñòåïåíè òåõíîãåííîãî âîçäåéñòâèÿ

íà îðãàíèçì. Â êðîâè ñîäåðæàíèå öèíêà è ñâèíöà íà-

õîäèòñÿ â äèàïàçîíå 4 – 8,6 è 0,008 – 0,3 ìã�ë ñîîòâåò-

ñòâåííî [12]. Ñîäåðæàíèå ýëåìåíòîâ â îðãàíèçìàõ

æèâîòíûõ íàõîäèòñÿ â ýòèõ æå ïðåäåëàõ. Èñõîäÿ èç

ïðèâåäåííûõ äàííûõ, êîíöåíòðàöèè öèíêà è ñâèíöà

â ðàñòâîðàõ ïîñëå ðàçëîæåíèÿ íàâåñêè ìàññîé

0,25 – 0,5 ã è ïåðåâåäåíèÿ åå â ðàñòâîð îáúåìîì 5 ìë

äîëæíû ñîñòàâëÿòü 0,1 – 20 ìêã�ìë è 0,1 – 6 íã�ìë

ñîîòâåòñòâåííî. Ýòî ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü ÏÀÀÑ

äëÿ îïðåäåëåíèÿ öèíêà, à äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñâèíöà —

ÝÒÀÀÑ ñ ïîïåðå÷íûì íàãðåâîì ãðàôèòîâîé ïå÷è è

èíòåãðèðîâàííîé ïëàòôîðìîé Ëüâîâà (STPF-êîíöåï-

öèÿ), îáåñïå÷èâàþùåé íàèáîëåå áëàãîïðèÿòíûå óñëî-

âèÿ àòîìèçàöèè ýëåìåíòîâ è ïîçâîëÿþùåé ïîëó÷èòü

ìàêñèìàëüíóþ òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ, ÷òî îñîáåííî

âàæíî ïðè àíàëèçå áèîëîãè÷åñêèõ îáúåêòîâ [13].

Äëÿ ìèíåðàëèçàöèè áèîëîãè÷åñêèõ îáúåêòîâ â êà-

÷åñòâå îêèñëèòåëåé èññëåäîâàëè àçîòíóþ êèñëîòó,

åå ñìåñü ñ ïåðîêñèäîì âîäîðîäà è ðÿä äðóãèõ îêèñ-

ëèòåëüíûõ ñèñòåì [11]. Èñïîëüçîâàíèå àçîòíîé êèñ-

ëîòû äëÿ ðàçëîæåíèÿ áèîîáúåêòîâ â ìèêðîâîëíî-

âîì ïîëå (ìîùíîñòü — 400 Âò; âðåìÿ — 20 ìèí;

äàâëåíèå — 106 psi, òåìïåðàòóðà — 210 °C; âðåìÿ âû-

äåðæèâàíèÿ — 5 ìèí) óïðîùàåò ïðîáîïîäãîòîâêó,

ñíèæàåò ïîãðåøíîñòü, îáóñëîâëåííóþ êîíòðîëüíûì

îïûòîì, è îáåñïå÷èâàåò ïîëíîå îêèñëåíèå îðãàíè-

÷åñêîé îñíîâû ïðîáû è ïåðåâåäåíèå öèíêà, ñâèíöà è

äðóãèõ ýëåìåíòîâ â ðàñòâîð.

Ëèíåéíîñòü ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé ïðè

àòîìíî-àáñîðáöèîííîì îïðåäåëåíèè öèíêà â ïëàìåíè

àöåòèëåí — âîçäóõ ñîõðàíÿåòñÿ äî 1 ìêã�ìë, à ñâèíöà

â ãðàôèòîâîé ïå÷è — äî 0,04 ìêã�ìë.

Â óñëîâèÿõ îêèñëèòåëüíîãî ïëàìåíè ïðè îïðåäå-

ëåíèè öèíêà íàáëþäàþòñÿ íåçíà÷èòåëüíûå âëèÿíèÿ

îñíîâû ïðîáû, âûçâàííûå âûñîêèì ñîëåâûì ôîíîì

(Ca, P äî 1000 ìêã�ìë, Na, K, Mg äî 500 ìêã�ìë), êî-

òîðûå ïîëíîñòüþ íèâåëèðóþòñÿ êîððåêöèåé ôîíà.

Ïðè îïðåäåëåíèè öèíêà ïî ëèíèè 213,856 íì âîçìîæ-

íî ñïåêòðàëüíîå íàëîæåíèå ëèøü ìàëîèíòåíñèâíîé

ëèíèè æåëåçà 213,859 íì. Èçâåñòíî [12], ÷òî â îðãà-

íèçìå ÷åëîâåêà è æèâîòíûõ 2�3 îò îáùåãî ñîäåðæà-

íèÿ æåëåçà íàõîäèòñÿ â êðîâè è 1�3 — â ïå÷åíè è ñå-

ëåçåíêå. Ñîäåðæàíèå æåëåçà â êðîâè êîëåáëåòñÿ â ïðå-

äåëàõ 7 – 20 ìêìîëü�ë, ÷òî â ïåðåñ÷åòå íà èñïîëüçóå-

ìóþ íàâåñêó è îáúåì àíàëèçèðóåìîãî ðàñòâîðà íå

ïðåâûøàåò 2,0 ìã�ìë. Èññëåäîâàíî âëèÿíèå æåëåçà è

óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðèñóòñòâèå â ðàñòâîðå äî 2 ìã�ìë

æåëåçà íå âëèÿåò íà ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ öèíêà.

Ïðè àíàëèçå áèîîáúåêòîâ ñëîæíàÿ îñíîâà ïðîáû

ìîæåò îêàçûâàòü âëèÿíèå íà ïðîöåññû ôîðìèðîâàíèÿ

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà ïðè ÝÒÀÀÑ-îïðåäåëåíèè

ñâèíöà, îáðàçóþùåãî â ãàçîâîé ôàçå ëåãêîëåòó÷èå ñî-

åäèíåíèÿ. Äëÿ óñòðàíåíèÿ ýòîãî âëèÿíèÿ â ðàáîòå èñ-

ïîëüçîâàëè ìîäèôèêàòîð — íèòðàò ïàëëàäèÿ (II),

êîòîðûé ïðåäâàðèòåëüíî íàíîñèëè íà ñòåíêó ãðàôèòî-

âîé ïå÷è èëè ââîäèëè â àíàëèçèðóåìûå ðàñòâîðû.

Ïîêàçàíî, ÷òî ñïîñîá ââåäåíèÿ ìîäèôèêàòîðà íå îêà-

çûâàåò âëèÿíèÿ íà ïîëó÷àåìûå ðåçóëüòàòû, ïîýòîìó

â äàëüíåéøåì äëÿ óïðîùåíèÿ ïðîöåäóðû îïðåäåëå-

íèÿ ñâèíöà ìîäèôèêàòîð ââîäèëè â àíàëèçèðóåìûå

ðàñòâîðû. Ââåäåíèå ìîäèôèêàòîðà ïîçâîëèëî ìàê-

ñèìàëüíî óâåëè÷èòü òåìïåðàòóðó íà ñòàäèè ïèðîëèçà

ñ 600 äî 900 °C (ðèñóíîê, à) áåç ïîòåðü ñâèíöà è ïîëó-

÷èòü àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë ïðàâèëüíîé ãàóññîâîé

ôîðìû, ñâîáîäíûé îò äâîéíûõ ïèêîâ îêñèäíûõ ôîðì

ñâèíöà, èìåþùèõ ðàçëè÷íóþ êèíåòèêó èñïàðåíèÿ è

àòîìèçàöèè.

Ïðè óâåëè÷åíèè òåìïåðàòóðû àòîìèçàöèè ñ 1700

äî 2100 °C êàê äëÿ ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ, òàê è äëÿ

ðàñòâîðîâ ïðîá ïðîèñõîäèò óìåíüøåíèå øèðèíû

àáñîðáöèîííîãî ñèãíàëà ñâèíöà è óâåëè÷åíèå âûñîòû
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Òàáëèöà 1. Îïòèìàëüíûå àïïàðàòóðíûå ïàðàìåòðû àòîìíî-àáñîðáöèîííûõ ñïåêòðîìåòðîâ ïðè îïðåäåëåíèè ñâèíöà è öèíêà

Ïàðàìåòðû
Ñïåêòðîìåòð

AAnalyst 600 Solaar M6

Îïðåäåëÿåìûé ýëåìåíò Pb Zn

Àòîìèçàòîð Ãðàôèòîâàÿ ïå÷ü «EndCaps» ïîïåðå÷íîãî íàãðåâà

(THGA) ñ èíòåãðèðîâàííîé ïëàòôîðìîé Ëüâîâà

Ïëàìÿ àöåòèëåí (0,8 ë�ìèí) — âîç-

äóõ, âûñîòà ãîðåëêè — 7 ìì

Èñòî÷íèê èçëó÷åíèÿ (êîäèðîâàííûé) Âûñîêî÷àñòîòíàÿ áåçýëåêòðîäíàÿ ëàìïà Ëàìïà ñ ïîëûì êàòîäîì

Òîê ëàìïû, ìÀ 440 5

Øèðèíà ùåëè ìîíîõðîìàòîðà, íì 0,7 0,2

Êîððåêöèÿ ôîíà Çååìàíîâñêàÿ Quadline (óñèëåííàÿ äåéòåðèåâàÿ)



ïèêà ïðè ïîñòîÿííîì çíà÷åíèè àáñîðáöèîííîãî ñèã-

íàëà. Àòîìèçàöèÿ ñâèíöà ñ ïëàòôîðìû èç ÷èñòîãî

ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà õàðàêòåðèçóåòñÿ ïðàêòè÷åñêè

òåìè æå êèíåòè÷åñêèìè ïàðàìåòðàìè, ÷òî è â ñëó÷àå

ðåàëüíûõ ïðîá ïîñëå ìèêðîâîëíîâîãî ðàçëîæåíèÿ

(ðèñóíîê, á ).

Íà îñíîâàíèè ïîëó÷åííûõ äàííûõ ïðåäëîæåíà

òåìïåðàòóðíî-âðåìåííàÿ ïðîãðàììà (ÒÂÏ) íàãðåâà

ãðàôèòîâîé ïå÷è (òàáë. 2).

Èñïîëüçîâàíèå ìîäèôèêàòîðà è ïðåäëàãàåìîé

ÒÂÏ ïîçâîëÿåò èçìåðÿòü àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë ñâèí-

öà ïî âûñîòå èëè ïëîùàäè ïèêà. Ïîñëåäíèé èí-

òåãðàëüíûé ñïîñîá ðåãèñòðàöèè ñèãíàëà ïîçâîëÿåò

èñêëþ÷èòü ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ, ñâÿçàííóþ

ñ ðàçëè÷èåì êèíåòèêè èñïàðåíèÿ ýëåìåíòîâ èç ñòàí-

äàðòíîãî îáðàçöà è ïðîá [13].

Ïîëó÷åííûå äàííûå ïî àòîìíî-àáñîðáöèîííîìó

îïðåäåëåíèþ öèíêà è ñâèíöà ïîçâîëÿþò èñïîëüçîâàòü

÷èñòûå âîäíûå ðàñòâîðû â êà÷åñòâå ãðàäóèðîâî÷íûõ.

Äëÿ ïðîâåðêè äàííîãî ïðåäïîëîæåíèÿ ïðîàíàëèçèðî-

âàëè ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ñîñòàâà êðîâè IAEA-A-13

íà ñîäåðæàíèå öèíêà è ñâèíöà: àòòåñòîâàííîå ñîäåð-

æàíèå öèíêà — 13 ìã�êã, ñâèíöà — 0,18 ìã�êã; íàé-

äåíî öèíêà — 13,2 ± 0,4 ìã�êã è ñâèíöà 0,20 ±

± 0,05 ìã�êã.

Ðàçðàáîòàííûå ìåòîäèêè àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî

îïðåäåëåíèÿ öèíêà è ñâèíöà èñïîëüçîâàíû ïðè îïðå-

äåëåíèè èõ îáùåãî ñîäåðæàíèÿ â îðãàíàõ êîíòðîëü-

íîé ãðóïïû êðûñ (òàáë. 3) è êðûñ, ïîäâåðãøèõñÿ òîê-

ñèêîëîãè÷åñêîìó âîçäåéñòâèþ (òàáë. 4).

Ïðàâèëüíîñòü ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ îáùåãî ñî-

äåðæàíèÿ öèíêà è ñâèíöà â îðãàíàõ êðûñ ïîñëå òîê-

ñèêîëîãè÷åñêîãî âîçäåéñòâèÿ ïðîâåðÿëè ìåòîäîì

âàðüèðîâàíèÿ ìàññû íàâåñêè îáðàçöà (äëÿ íàâåñîê

0,25 è 0,5 ã ââåäåíî 10 ìêã�ã Pb, íàéäåíî Pb 0,7 ± 0,2 è

0,7 ± 0,2 ìêã�ã ñîîòâåòñòâåííî; Zn — 3,3 ± 0,2 è

3,2 ± 0,2 ìêã�ã ñîîòâåòñòâåííî, n = 3; P = 0,95). Âèä-

íî, ÷òî óâåëè÷åíèå ìàññû íàâåñêè íå ïðèâîäèò ê èç-

ìåíåíèþ ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ öèíêà è ñâèíöà.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ öèíêà òàêæå ñðàâíèëè ñ ïîëó-

÷åííûìè íåçàâèñèìûì ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ (òàáë. 5).

Ñðàâíåíèå ñðåäíèõ çíà÷åíèé ðåçóëüòàòîâ àòîì-

íî-ýìèññèîííîãî è àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî îïðåäåëå-

íèÿ öèíêà, à òàêæå ñòàíäàðòíûõ îòêëîíåíèé ïî t-êðè-

òåðèþ ñâèäåòåëüñòâóåò, ÷òî ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå
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Òàò, °Ñ

Âëèÿíèå òåìïåðàòóð ïèðîëèçà (Tàò = 2100 °C) (à) è àòîìèçàöèè (Tï = 900 °C) (á ) íà àòîìíîå ïîãëîùåíèå ñâèíöà â ãðàôèòîâîé ïå÷è ïî-

ïåðå÷íîãî íàãðåâà â ïðèñóòñòâèè Pd(NO3)2 äëÿ ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà CPb = 20 ìêã�ë (1 ), ïðîá ìîçãà (2 ) è ïå÷åíè (3 ) ïîñëå ìèêðîâîë-

íîâîãî âñêðûòèÿ (îáúåì äîçèðîâàíèÿ — 20 ìêë)

Òàáëèöà 2. ÒÂÏ íàãðåâà ïå÷è ïðè ÝÒÀÀÑ-îïðåäåëåíèè ñâèíöà

Ñòàäèÿ Òåìïåðàòóðà, °C
Âðåìÿ

íàãðåâà, ñ

Âðåìÿ

âûäåðæêè, ñ
Ïîòîê àðãîíà, ìë�ìèí

Ñóøêà 1 100 15 30 250

Ñóøêà 2 130 15 20 250

Ïèðîëèç 900 5 20 250

Àòîìèçàöèÿ 2100 0 4 0

Î÷èñòêà 2450 1 3 250

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî îïðåäåëåíèÿ

öèíêà è ñâèíöà â áèîëîãè÷åñêèõ îáðàçöàõ êîíòðîëüíîé ãðóïïû

êðûñ (n = 3; P = 0,95)

Îáðàçåö
Ñîäåðæàíèå ýëåìåíòà, ìêã�ã

Zn Pb

Ãîëîâíîé ìîçã 14 ± 1 0,007 ± 0,003

Êðîâü 3,9 ± 0,5 <0,001

Ïî÷êà 23 ± 2 0,013 ± 0,003

Ïå÷åíü 25 ± 4 0,009 ± 0,001

Ñåëåçåíêà 22 ± 3 0,009 ± 0,002

Øåðñòü 198 ± 24 0,011 ± 0,005



ýòèìè ìåòîäàìè, ïðèíàäëåæàò ê îäíîé âûáîðî÷íîé

ñîâîêóïíîñòè.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàííûå ìåòîäèêè àòîìíî-

àáñîðáöèîííîãî îïðåäåëåíèÿ îáùåãî ñîäåðæàíèÿ

öèíêà è ñâèíöà ñ ìèêðîâîëíîâîé ïðîáîïîäãîòîâêîé

õàðàêòåðèçóþòñÿ âûñîêîé ïðàâèëüíîñòüþ è âîñïðî-

èçâîäèìîñòüþ è ïîçâîëÿþò îïðåäåëÿòü îáùåå ñîäåð-

æàíèå ñâèíöà â äèàïàçîíå îò 0,005 äî 2500 ìêã�ã è

öèíêà — îò 1 äî 300 ìêã�ã ñ îòíîñèòåëüíûì ñòàíäàðò-

íûì îòêëîíåíèåì íå áîëåå 0,15 äëÿ öèíêà è 0,07 äëÿ

ñâèíöà ïðè îïðåäåëåíèè èõ ñîäåðæàíèé, â 10 ðàç ïðå-

âûøàþùèõ ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ.

Ìåòîäèêà ìîæåò áûòü ðåêîìåíäîâàíà äëÿ èñ-

ïîëüçîâàíèÿ ïðè àíàëèçå ðàçëè÷íûõ áèîëîãè÷åñêèõ

îáðàçöîâ, â òîì ÷èñëå ïðè òîêñèêîëîãè÷åñêèõ èñ-

ñëåäîâàíèÿõ.
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Èçó÷åíî âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêîå ïîâåäåíèå T-2 òîêñèíà íà óãëåðîäñîäåðæàùèõ ýëåêòðîäàõ,

à òàêæå âëèÿíèå ñîñòàâà è pH ôîíîâîãî ýëåêòðîëèòà íà çíà÷åíèå àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà T-2 òîê-

ñèíà, äëÿ ðåãèñòðàöèè êîòîðîãî îïðåäåëåí îïòèìàëüíûé äèàïàçîí pH (3,5 – 5,5). Îöåíåíî âëèÿ-

íèå õèìè÷åñêîé àäñîðáöèè íà çíà÷åíèå òîêà ïèêà ýëåêòðîâîññòàíîâëåíèÿ T-2 òîêñèíà (äîëÿ õè-

ìè÷åñêîé àäñîðáöèè — ïîðÿäêà 70 %), âûáðàíû óñëîâèÿ âîëüòàìïåðîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ

T-2 òîêñèíà. Ïðàâèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ ïîäòâåðæäåíà ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî», ïîãðåø-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ â äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé 0,05 – 60 ìã�äì3 ñîñòàâëÿåò 15 – 20 %.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: èíâåðñèîííàÿ âîëüòàìïåðîìåòðèÿ; ñòåêëîóãëåðîäíûé ýëåêòðîä; T-2 òîêñèí;

ôîíîâûé ýëåêòðîëèò; õèìè÷åñêàÿ àäñîðáöèÿ; ìåòîäèêà; ïðàâèëüíîñòü.

T-2 òîêñèí — 8-(3-ìåòèëáóòèðèëîêñè)-4,15-äèàöå-

òîêñè-12,13-ýïîêñèòðèõîòåö-9-åí-3-îë — ïðåäñòàâè-

òåëü ãðóïïû À òðèõîòåöåíîâûõ ìèêîòîêñèíîâ, âêëþ-

÷àþùèõ áîëåå 80 ñîåäèíåíèé [1]. Åãî ñòðóêòóðíàÿ

ôîðìóëà ïðèâåäåíà íèæå:

T-2 òîêñèí îáðàçóåòñÿ â ðåçóëüòàòå æèçíåäåÿòåëü-

íîñòè ðàçëè÷íûõ ãðèáîâ ðîäà Fusarium (F. sporotri-

chioides, F. solani è äð.), íàèáîëåå ÷àñòî èì ïîðàæàþò-

ñÿ çåðíîâûå êóëüòóðû (êóêóðóçà, ïøåíèöà, ÿ÷ìåíü,

îâåñ è ðîæü). T-2 òîêñèí ïðèâëåêàåò îñîáîå âíèìàíèå

èç-çà âûñîêîé òîêñè÷íîñòè, õîòÿ îáíàðóæèâàåòñÿ

â êîðìàõ ðåæå, ÷åì äðóãèå òðèõîòåöåíû.

Òîêñè÷åñêîå äåéñòâèå T-2 òîêñèíà îáóñëîâëåíî

èíãèáèðîâàíèåì ñèíòåçà áåëêà è õàðàêòåðèçóåòñÿ ïî-

ðàæåíèåì êðîâåòâîðíûõ è èììóíîêîìïåòåíòíûõ îð-

ãàíîâ, ðàçâèòèåì ãåìîððàãè÷åñêîãî ñèíäðîìà, ïîðà-

æåíèåì æåëóäî÷íî-êèøå÷íîãî òðàêòà [2]. ÏÄÊ T-2

òîêñèíà â çåðíå ñîñòàâëÿåò 0,1 ìã�êã.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ T-2 òîêñèíà â íàñòîÿùåå âðåìÿ

èñïîëüçóþò ìåòîäû âûñîêî-, ñâåðõâûñîêîýôôåêòèâ-

íîé æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè [3, 5], æèäêîñòíîé

[6 – 9], ãàçîæèäêîñòíîé [10] õðîìàòîãðàôèè â ñî÷åòà-

íèè ñ òàíäåìíîé ìàññ-ñïåêòðîìåòðèåé, îïòè÷åñêîé

ýëèïñîìåòðèè [11] è äðóãèå ñîâðåìåííûå ìåòîäû [12].

Íà ñòàäèè ïðîáîïîäãîòîâêè ÷àñòî èñïîëüçóþò ìåòîä

äèñïåðñèîííîé òâåðäîôàçíîé ýêñòðàêöèè [13], ïðåäåë

îáíàðóæåíèÿ îáû÷íî ñîñòàâëÿåò 0,3 · 10–3 – 0,4 ìã�êã

[3, 5].

Èäåíòèôèêàöèÿ òðèõîòåöåíîâ è, â ÷àñòíîñòè, T-2

òîêñèíà ïðåäñòàâëÿåò îïðåäåëåííûå òðóäíîñòè, õîòÿ

ê íàñòîÿùåìó âðåìåíè óæå ðàçðàáîòàíà ñèñòåìà ïîä-

õîäîâ, îáåñïå÷èâàþùàÿ êîíòðîëü çà ñîäåðæàíèåì

òðèõîòåöåíîâ â ïðîäóêòàõ ñåëüñêîõîçÿéñòâåííîãî ïðî-

èçâîäñòâà ðàñòèòåëüíîãî ïðîèñõîæäåíèÿ [14].

Â êà÷åñòâå àëüòåðíàòèâíûõ äëÿ îïðåäåëåíèÿ îðãà-

íè÷åñêèõ âåùåñòâ íàðÿäó ñ æèäêîñòíîé õðîìàòîãðà-
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