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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 5 ôåâðàëÿ 2016 ã.

Ïîêàçàíà ïðèíöèïèàëüíàÿ âîçìîæíîñòü îïðåäåëåíèÿ ìûøüÿêà è ñåëåíà íà óðîâíå ÏÄÊ â ïèòüå-

âîé âîäå ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé (ÌÏ-ÀÝÑ) è ãå-

íåðàöèåé ãèäðèäîâ, ïðè÷åì îïðåäåëåíèå ýòèõ ýëåìåíòîâ âîçìîæíî â îáðàçöàõ ñ âûñîêîé ñòåïå-

íüþ ìèíåðàëèçàöèè (äî 12 ã/ë). Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ íåîáõîäèìîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ

îáîèõ ýëåìåíòîâ ïîäîáðàíû ðåæèìû ðàáîòû ðàñïûëèòåëüíîé êàìåðû äëÿ ãåíåðàöèè ãèäðèäîâ.

Ïðåäëîæåíû óñëîâèÿ îïðåäåëåíèÿ ýòèõ ýëåìåíòîâ â ìèíåðàëüíûõ è ëå÷åáíî-ñòîëîâûõ âîäàõ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé; ãåíåðàöèÿ

ãèäðèäíûõ ôîðì ýëåìåíòîâ; ìèíåðàëüíàÿ âîäà; ìûøüÿê; ñåëåí; îïðåäåëåíèå.

Àíàëèòè÷åñêèé êîíòðîëü òîêñèêàíòîâ â ïèòüåâûõ è

ìèíåðàëüíûõ âîäàõ íà ñëåäîâîì óðîâíå ÿâëÿåòñÿ àêòó-

àëüíîé çàäà÷åé àíàëèòè÷åñêîé õèìèè, òàê êàê, äàæå

ïðèñóòñòâóÿ â îêðóæàþùåé ñðåäå â ìàëûõ êîëè÷å-

ñòâàõ, ýëåìåíòû-òîêñèêàíòû (As, Hg, Se, Sb, Cd) îêà-

çûâàþò âîçäåéñòâèå íà æèâîòíûõ è ÷åëîâåêà, èíãèáè-

ðóÿ ðîñò îðãàíèçìîâ è ïðèâîäÿ ê îòðàâëåíèÿì. Íåîð-

ãàíè÷åñêàÿ ôîðìà ìûøüÿêà ÿâëÿåòñÿ âûñîêîòîêñè÷-

íîé, ïðè÷åì íàèáîëüøóþ óãðîçó äëÿ çäîðîâüÿ ëþäåé

ïðåäñòàâëÿåò çàãðÿçíåííàÿ ìûøüÿêîì âîäà, èñïîëü-

çóåìàÿ äëÿ ïèòüÿ, ïðèãîòîâëåíèÿ ïèùè è îðîøåíèÿ

ïîëåé [1 – 4]. Âëèÿíèå ñåëåíà íà æèâûå îðãàíèçìû íå

ñòîëü î÷åâèäíî, íî, õîòÿ îí âõîäèò â ÷èñëî ýññåíöè-

àëüíûõ ìèêðîýëåìåíòîâ è ÿâëÿåòñÿ êîìïîíåíòîì ãëþ-

òàòèîíïåðîêñèäàçû è äðóãèõ ôåðìåíòîâ, â âûñîêèõ

ñîäåðæàíèÿõ ñåëåí ìîæåò îêàçûâàòü ñèëüíîå òîêñè÷å-

ñêîå äåéñòâèå [5 – 7]. Èìåííî ïîýòîìó ÷ðåçâû÷àéíî

âàæíà îöåíêà ñîäåðæàíèÿ ñåëåíà â ðàçëè÷íûõ îáúåê-

òàõ, òàê êàê ãðàíèöà ìåæäó òîêñè÷åñêèìè è áèîãåííû-

ìè êîíöåíòðàöèÿìè ýòîãî ýëåìåíòà âåñüìà óçêà.

Ìåòîäû àòîìíîé ñïåêòðîìåòðèè (ÀÀÑ, ÀÝÑ ñ àòî-

ìèçàöèåé â ïëàìåíè, ÈÑÏ-ÀÝÑ, ÈÑÏ-ÌÑ) øèðîêî

ïðèìåíÿþò ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ â ïèòüåâûõ

âîäàõ [8, 9], óæå ñóùåñòâóåò áîëüøîå êîëè÷åñòâî àòòå-

ñòîâàííûõ ìåòîäèê ñ èñïîëüçîâàíèåì ýòèõ ìåòîäîâ.

Â 2011 ã. âûïóùåí â ñåðèéíîå ïðîèçâîäñòâî ïåðâûé

êîììåð÷åñêè äîñòóïíûé àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåê-

òðîìåòð ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé. Ê íàñòîÿùåìó ìî-

ìåíòó (2016 ã.) âûïóùåíà óæå âòîðàÿ ìîäåëü (MP-AES

4200) ýòîãî ñïåêòðîìåòðà. Ìåòîä ÌÏ-ÀÝÑ ðàñøèðÿåò

âîçìîæíîñòè àíàëèòè÷åñêîé ñïåêòðîñêîïèè â îáëàñòè

ýëåìåíòíîãî àíàëèçà, â ÷àñòíîñòè, ïîçâîëÿÿ âî ìíîãèõ

ñëó÷àÿõ îòêàçàòüñÿ îò ïðèìåíåíèÿ ÀÀÑ è ÀÝÑ ñ àòî-

ìèçàöèåé â ïëàìåíè, òðåáóþùèõ ãîðþ÷èõ ãàçîâ. Â ïî-

ñëåäíèå ãîäû íàáëþäàåòñÿ ïîâûøåíèå èíòåðåñà ê ýòî-

ìó ìåòîäó è ïðîèñõîäèò îöåíêà åãî àíàëèòè÷åñêèõ

âîçìîæíîñòåé. Ýòî âûçâàíî äîñòàòî÷íîé ýêñïðåññ-

íîñòüþ àíàëèçà (õîòÿ ïðèáîð ðåãèñòðèðóåò ñèãíàëû

äëÿ ðàçíûõ äëèí âîëí â ïîñëåäîâàòåëüíîì ðåæèìå),

ìíîãîýëåìåíòíîñòüþ è ïðèâëåêàòåëüíîé ñåáåñòîè-

ìîñòüþ ýêñïëóàòàöèè àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðî-

ìåòðà ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé èç-çà èñïîëüçîâàíèÿ

àçîòà âîçäóõà â êà÷åñòâå ðàáî÷åãî (ïëàçìîîáðàçóþùå-

ãî) ãàçà. Â ðàáîòàõ [10, 11] îïèñàíû îñíîâíûå âîçìîæ-

íîñòè, äîñòîèíñòâà è îãðàíè÷åíèÿ ýòîãî ìåòîäà ñïåê-

òðàëüíîãî ýëåìåíòíîãî àíàëèçà. ÌÏ-ÀÝÑ óæå óñïåø-

íî ïðèìåíÿëè â ãåîëîãèè [12], äëÿ àíàëèçà ïðîäóêòîâ

ïèòàíèÿ [2, 13, 14], à òàêæå ïðèðîäíûõ è ïèòüåâûõ âîä

[1]. Êðîìå òîãî, â ñî÷åòàíèè ñ õðîìàòîãðàôèåé îí

ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü ôîðìû ýëåìåíòîâ (íàïðèìåð,

Se) â áèîëîãè÷åñêè àêòèâíûõ äîáàâêàõ [5].

Îäíàêî àíàëèòè÷åñêèå âîçìîæíîñòè ÌÏ-ÀÝÑ ïðè

àíàëèçå ïèòüåâûõ, ìèíåðàëüíûõ, ïðèìûøëåííûõ âîä

âñå åùå òðåáóþò äîïîëíèòåëüíûõ èññëåäîâàíèé, ïî-

ñêîëüêó íà ÷óâñòâèòåëüíîñòü ìåòîäà âëèÿþò ìíîãèå

ôàêòîðû (ìîëåêóëÿðíûå ïîìåõè, îñíîâà ïðîáû è äðó-
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ãèå ýëåìåíòû è äð.). Ñ äðóãîé ñòîðîíû, ìíîãèå ïðè-

åìû ïðîáîïîäãîòîâêè, óæå çàðåêîìåíäîâàâøèå ñåáÿ

â äðóãèõ ìåòîäàõ àòîìíîé ñïåêòðîìåòðèè, ïîêà åùå

èñïîëüçóþòñÿ â ÌÏ-ÀÝÑ íå ñëèøêîì øèðîêî. Â ÷àñò-

íîñòè, äëÿ ðÿäà ýëåìåíòîâ — As, Hg, Se, Sb — âîç-

ìîæíî ñóùåñòâåííî ïîâûñèòü ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðå-

äåëåíèÿ çà ñ÷åò ïðèìåíåíèÿ ïðèñòàâêè äëÿ ãåíåðàöèè

ãèäðèäíûõ ôîðì ýëåìåíòîâ, ÷òî äëÿ ÀÀÑ, ÈÑÏ-ÌÑ

[2] è ÈÑÏ-ÀÝÑ [6] îáåñïå÷èâàåò ïðåäåëû îáíàðóæå-

íèÿ íà óðîâíå íèæå åäèíèö ìêã�äì3 [8, 15]. Èìå-

þùèåñÿ íà ñåãîäíÿ äàííûå [1] ïîêàçûâàþò, ÷òî äëÿ íå-

êîòîðûõ ýëåìåíòîâ, íàïðèìåð ñåëåíà è ðòóòè, óñòà-

íîâëåííûå ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðåâûøàþò ÏÄÊ

äëÿ ïèòüåâûõ âîä â íåñêîëüêî ðàç [16].

Öåëü ðàáîòû — ïîêàçàòü âîçìîæíîñòè ÌÏ-ÀÝÑ

ñ ìíîãîêàíàëüíîé ðàñïûëèòåëüíîé êàìåðîé äëÿ ãåíå-

ðàöèè ãèäðèäîâ è ïðåäëîæèòü óñëîâèÿ âûñîêî÷óâ-

ñòâèòåëüíîãî îïðåäåëåíèÿ As è Se â ïèòüåâûõ ìèíå-

ðàëüíûõ âîäàõ.

Àïïàðàòóðà è ðåàãåíòû. Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè

ñëåäóþùèå ðåàãåíòû: ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñîñòàâà

èîíîâ As è Se 1 ã�äì3 (Inorganic Ventures, ÑØÀ);

õëîðîâîäîðîäíóþ êèñëîòó 37 %, áîðîãèäðèä íàòðèÿ

96 % (õ÷, Panreac, Èñïàíèÿ). Âñå ðàñòâîðû ãîòîâèëè

â ìåðíûõ ñòåêëÿííûõ êîëáàõ êëàññà A îáúåìîì 25,

50, 100 ñì3. Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû îòáèðàëè ñ ïî-

ìîùüþ ìåõàíè÷åñêèõ äîçàòîðîâ Eppendorf Research

(Ãåðìàíèÿ) c ìàêñèìàëüíûì îáúåìîì 0,1, 1,5 ñì3.

Â êà÷åñòâå ðàñòâîðèòåëÿ èñïîëüçîâàëè âîäó Milli-Q

(18,2 ÌÎì · ñì). Äëÿ èññëåäîâàíèÿ áûëè âûáðàíû

êîììåð÷åñêè äîñòóïíûå îáðàçöû ìèíåðàëüíûõ è

ëå÷åáíî-ñòîëîâûõ âîä: Åññåíòóêè ¹ 4 è ¹ 17,

STELMAS (Ðîññèÿ) è Sulínka (Ñëîâåíèÿ).

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåê-

òðîìåòð ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé Agilent 4200

MP-AES (Agilent Tech., Ìàëàéçèÿ) ñ àâòîñàìïëåðîì

Agilent SPS-3 (Agilent Tech., Ìàëàéçèÿ). Ñèñòåìà ïî-

äà÷è ïðîáû âêëþ÷àëà ïÿòèêàíàëüíûé ïåðèñòàëüòè÷å-

ñêèé íàñîñ, ðàñïûëèòåëüíóþ êàìåðó äëÿ ãåíåðàöèè

ãèäðèäîâ ñ òðåìÿ êàíàëàìè ïîäà÷è ïðîáû (Multimode

sample introduction system, MSIS, Marathon Scientific

consultants Inc.) è öåëüíóþ êâàðöåâóþ ãîðåëêó ñ àâòî-

ìàòè÷åñêîé þñòèðîâêîé. Ðàñïûëèòåëüíàÿ êàìåðà äëÿ

ãåíåðàöèè ãèäðèäîâ MSIS (ðèñ. 1) ìîæåò èñïîëüçî-

âàòüñÿ â òðåõ ðåæèìàõ. Óñëîâèÿ îïðåäåëåíèÿ, à òàêæå

âûáðàííûå äëèíû âîëí óêàçàíû â òàáë. 1. Ãðàäóèðî-

âî÷íûå õàðàêòåðèñòèêè äëÿ êàæäîãî ýëåìåíòà óñòà-

íàâëèâàëè ïîñëåäîâàòåëüíî. Ïåðåä îïðåäåëåíèåì

êàæäîãî èç ýëåìåíòîâ ïðîâîäèëè çàìåíó ïîäàþùèõ

òðóáîê, ÷òîáû èñêëþ÷èòü âçàèìíîå âëèÿíèå ãèäðèäî-

îáðàçóþùèõ ýëåìåíòîâ. Ïðè àíàëèçå ðåàëüíûõ îáúåê-

òîâ ýëåìåíòû ïåðåâîäèëè â ôîðìû, íåîáõîäèìûå äëÿ

ãåíåðàöèè ãèäðèäîâ: äëÿ Se — 25 ñì3 ïðîáû + 25 ñì3

HCl (35 %), 70 – 90 °C, 15 ìèí; äëÿ As — 25 ñì3 ïðîáû

+ 1 ñì3 KI (1 %), 80 °C, 5 ìèí.

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ äëÿ òðåõ ðå-

æèìîâ ðàáîòû ðàñïûëèòåëüíîé êàìåðû ðàññ÷èòûâà-

ëè êàê cmin = 3s0�S, ãäå s0 — ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå

ôîíîâîãî ñèãíàëà (n = 10), S — êîýôôèöèåíò ÷óâñòâè-

òåëüíîñòè (íàêëîí ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà äëÿ êàæ-

äîãî ýëåìåíòà ïðè êîíêðåòíîì ðåæèìå èñïîëüçîâàíèÿ

MSIS).

Âñïîìîãàòåëüíûå ðàñòâîðû ãîòîâèëè ñëåäóþùèì

îáðàçîì.

Ðàñòâîð NaBH4 (0,3 %), ñòàáèëèçèðîâàííûé

NaOH (0,5 %). Â ìåðíóþ êîëáó îáúåìîì 250 ñì3 âíî-

ñÿò ìåðíûì öèëèíäðîì 150 ñì3 äåèîíèçîâàííîé âîäû

è 1,25 ã òâåðäîãî ãèäðîêñèäà íàòðèÿ, ïîëó÷åííûé ðàñ-

òâîð îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû, äîáàâëÿ-

þò 0,78 ã áîðîãèäðèäà íàòðèÿ è ïîëíîñòüþ ðàñòâîðÿ-
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Ðèñ. 1. Ðåæèìû ðàáîòû ìíîãîêàíàëüíîé ðàñïûëèòåëüíîé êàìå-

ðû äëÿ ãåíåðàöèè ãèäðèäîâ: À — áåç ãåíåðàöèè ãèäðèäíûõ

ôîðì; Á — ñ ãåíåðàöèåé ãèäðèäíûõ ôîðì (1 êàíàë ïîäà÷è ïðî-

áû); Â — ñ ãåíåðàöèåé ãèäðèäíûõ ôîðì è äîïîëíèòåëüíîé ïî-

äà÷åé îáðàçöà (2 êàíàëà ïîäà÷è ïðîáû)

Òàáëèöà 1. Óñëîâèÿ ÌÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèÿ ìûøüÿêà è ñåëåíà ñ ãåíåðàöèåé ãèäðèäíûõ ôîðì

Ýëåìåíò As Se

Äëèíà âîëíû, íì 193,695 188,979 234,984 196,026 203,982 206,279

Âðåìÿ ñ÷èòûâàíèÿ, ñ 3 3 3 10 10 10

Ïîòîê ðàñïûëèòåëÿ, ë�ìèí 0,45 0,5 0,65 0,4 0,45 0,4

Ðåïëèêàòû (÷èñëî ïîâòîðîâ) 3 2

Ñêîðîñòü, îá�ìèí 15 18

Âðåìÿ çàáîðà ïðîáû, ñ 20 20

Âðåìÿ ïðîìûâêè, ñ 10 10

Âðåìÿ ñòàáèëèçàöèè ïîòîêà, c 15 15

×èñëî ïèêñåëåé 3 3

Êîððåêöèÿ ôîíà Àâòî —

Ââîä ïðîáû Ïðîáîîòáîðíèê

Âîññòàíîâèòåëü â ðåæèìàõ ðàáîòû ðàñïûëèòåëüíîé êàìåðû Á è Â äëÿ As è Se: NaBH
4

0,3 % + NaOH 0,5 % (1 ìë�ìèí).



þò. Îáúåì ïîëó÷åííîãî ðàñòâîðà äîâîäÿò äî ìåòêè

äåèîíèçîâàííîé âîäîé. Ñðîê õðàíåíèÿ — 1 ðàáî÷èé

äåíü ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå.

6 Ì HCl äëÿ ïåðåâîäà èîíîâ Se â ãèäðèäîîáðàçó-

þùóþ ôîðìó. Â ìåðíóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë ïðè

ïîìîùè ìåðíîãî öèëèíäðà âíîñÿò 250 ñì3 ñîëÿíîé

êèñëîòû (35 %), çàòåì äîáàâëÿþò 200 ñì3 äåèîíèçî-

âàííîé âîäû, ïåðåìåøèâàþò, îõëàæäàþò äî êîìíàò-

íîé òåìïåðàòóðû è äîâîäÿò îáúåì ïîëó÷åííîãî ðàñ-

òâîðà äî ìåòêè äåèîíèçîâàííîé âîäîé.

1 Ì HCl äëÿ ïåðåâîäà èîíîâ As â ãèäðèäîîáðàçó-

þùóþ ôîðìó. Â ìåðíóþ êîëáó îáúåìîì 500 ñì3 ïðè

ïîìîùè ìåðíîãî öèëèíäðà âíîñÿò 42 ñì3 ñîëÿíîé êè-

ñëîòû (35 %), çàòåì äîáàâëÿþò 200 ñì3 äåèîíèçîâàí-

íîé âîäû, ïåðåìåøèâàþò, îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé

òåìïåðàòóðû è äîâîäÿò îáúåì ïîëó÷åííîãî ðàñòâîðà

äî ìåòêè äåèîíèçîâàííîé âîäîé.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ íåîðãàíè÷åñêèå ôîðìû ýëåìåí-

òîâ ïåðåâåëè â ãèäðèäîîáðàçóþùèå ñîãëàñíî ìåòîäè-

êàì 1 è 2.

1. Ïðèãîòîâëåíèå áàçîâîãî ðàñòâîðà Se (IV)

10 ìã�äì3. Â ìåðíóþ êîëáó îáúåìîì 50 ñì3 âíîñÿò

0,5 ñì3 ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà èîíîâ ñåëåíà (1 ã�äì3)

è äîáàâëÿþò 45 ñì3 6 Ì HCl. Çàòåì ïîëó÷åííûé

ðàñòâîð íàãðåâàþò íà âîäÿíîé áàíå â òå÷åíèå 15 ìèí

ïðè òåìïåðàòóðå 70 – 90 °C, òåìïåðàòóðó êîíòðîëèðó-

þò òåðìîìåòðîì. Ïîëó÷åííûé ðàñòâîð îõëàæäàþò äî

êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû è äîâîäÿò åãî îáúåì äî ìåòêè

6 Ì HCl. Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ñåðèè ñòàíäàðòíûõ ðàñ-

òâîðîâ íåîáõîäèìîå êîëè÷åñòâî áàçîâîãî ðàñòâîðà

Se (IV) ñ êîíöåíòðàöèåé 10 ìã�äì3 âíîñÿò â ìåðíûå

êîëáû åìêîñòüþ 50 ñì3 è äîâîäÿò îáúåì ðàñòâîðà äî

ìåòêè 6 Ì HCl.

2. Ïðèãîòîâëåíèå áàçîâîãî ðàñòâîðà As (III)

10 ìã�äì3. Â ìåðíóþ êîëáó îáúåìîì 50 ñì3 âíî-

ñÿò 0,5 ñì3 ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà èîíîâ ìûøüÿêà

(1 ã�äì3) è äîáàâëÿþò 1 ñì3 1 %-íîãî âîäíîãî ðàñòâî-

ðà èîäèäà êàëèÿ. Çàòåì ïîëó÷åííûé ðàñòâîð âûäåð-

æèâàþò ïðè òåìïåðàòóðå 80 °C â òå÷åíèå 5 ìèí, îõëà-

æäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû è äîâîäÿò åãî îáúåì

äî ìåòêè 1 Ì HCl. Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ñåðèè ñòàí-

äàðòíûõ ðàñòâîðîâ íåîáõîäèìîå êîëè÷åñòâî áàçîâîãî

ðàñòâîðà As (III) ñ êîíöåíòðàöèåé 10 ìã�äì3 âíîñÿò

â ìåðíûå êîëáû åìêîñòüþ 50 ñì3 è äîâîäÿò îáúåì

ðàñòâîðà äî ìåòêè 1 Ì HCl.

Â ðàáîòå [17] îáñóæäåí ìåõàíèçì îáðàçîâàíèÿ

ãèäðèäíûõ ôîðì ýëåìåíòîâ, èñïîëüçóåìûõ â ðàáîòå

(As, Se è äð.): òîëüêî Se (IV) îáðàçóåò ñåëåíîâîäîðîä

(H2Se), òîãäà êàê Se (VI) èíåðòåí; àíàëîãè÷íî As (III)

îáðàçóåò àðñèí AsH3 â îòëè÷èå îò As (V). Ãèäðèäîîá-

ðàçóþùèå ýëåìåíòû ìîãóò ñóùåñòâîâàòü áîëåå ÷åì â

îäíîé ñòåïåíè îêèñëåíèÿ â ïðîáàõ è ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöàõ, ÷òî ìîæåò îêàçûâàòü çíà÷èòåëüíîå âëèÿíèå íà

ñèãíàë è âîñïðîèçâîäèìîñòü èçìåðåíèé.

Â ðàáîòå [1] ðåêîìåíäîâàíî ñîäåðæàíèå NaBH4

1,0 % ìàññ., íî ñîãëàñíî [5, 8, 18] ïðè óâåëè÷åíèè êîí-

öåíòðàöèè êàòèîíîâ è àíèîíîâ â ïðîáå (ò.å. â ñëó÷àå åå

âûñîêîé ìèíåðàëèçàöèè) êîíöåíòðàöèþ âîññòàíîâè-

òåëÿ íåîáõîäèìî ñíèæàòü äëÿ óëó÷øåíèÿ ìåòðîëîãè-

÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê è ñîîòíîøåíèÿ ñèãíàë:øóì.

Âëèÿíèå êîíöåíòðàöèè âîññòàíîâèòåëÿ èçó÷åíî â äèà-

ïàçîíå 0,2 – 0,6 % ñ øàãîì 0,1 %, îïòèìàëüíûå ðåçóëü-

òàòû ñ òî÷êè çðåíèÿ çíà÷åíèÿ ñèãíàëà, à òàêæå ñîîòíî-

øåíèÿ ñèãíàë:øóì ïîëó÷èëè äëÿ 0,3 % NaBH4.

Óñòðîéñòâî ðàñïûëèòåëüíîé êàìåðû ïîçâîëÿåò

âûïîëíÿòü èçìåðåíèÿ â òðåõ ðåæèìàõ (ñì. ðèñ. 1).

Ìû ïîñ÷èòàëè íåîáõîäèìûì ñðàâíèòü âîçìîæíîñòè

ðåæèìîâ ðàáîòû ðàñïûëèòåëüíîé êàìåðû, êîòîðûå

îòëè÷àþòñÿ êîëè÷åñòâîì êàíàëîâ ñìåøåíèÿ ïðîáû

ñ âîññòàíîâèòåëåì, à òàêæå ñïîñîáîì ñìåøåíèÿ,

ñ öåëüþ ïîëó÷åíèÿ îïòèìàëüíûõ ìåòðîëîãè÷åñêèõ

õàðàêòåðèñòèê îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ. Äëÿ âûñîêî-

÷óâñòâèòåëüíîãî ÌÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèÿ ïî êàæäîé

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ïîäáèðàëè îïòèìàëüíîå äàâëå-

íèå àçîòà â ðàïûëèòåëüíîé êàìåðå ñ òåì, ÷òîáû èíòåí-

ñèâíîñòü ëèíèé áûëà ìàêñèìàëüíîé (ñì. òàáë. 1).
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Ðèñ. 2. Ýìèññèîííûå ëèíèè ñåëåíà Se 196,026 íì äî ãåíåðàöèè ãèäðèäîâ (à ) è ïîñëå (á ) â ðåæèìå ðàáîòû ðàñïûëèòåëüíîé êàìåðû B

(ñì. ðèñ. 1), äèàïàçîí êîíöåíòðàöèé Se — 0,01 – 0,50 ìã�äì
3



Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíà ôîðìà ëèíèè Se

196,026 íì äî è ïîñëå ãåíåðàöèè ãèäðèäíûõ ôîðì

ýëåìåíòîâ: íàáëþäàåòñÿ óâåëè÷åíèå èíòåíñèâíîñòè

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè è óìåíüøåíèå çíà÷åíèÿ ôîíîâî-

ãî ñèãíàëà. Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè òîëüêî àòîìíûå ëè-

íèè îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ (ñì. òàáë. 1), êîíöåíòðà-

öèîííûå èíòåðâàëû, ïðè êîòîðûõ ïîëó÷åíû ëèíåéíûå

ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè ñ êîýôôèöèåíòîì êîððå-

ëÿöèè íå ìåíåå 0,9990, ïðèâåäåíû â òàáë. 2. Ïðåäåëû

îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ ðàññ÷èòàíû äëÿ âñåõ ðåæèìîâ

ðàáîòû ðàñïûëèòåëüíîé êàìåðû (ñì. ðèñ. 1) è âñåõ âû-

áðàííûõ äëèí âîëí. Íàèáîëåå ÷óâñòâèòåëüíûìè îêà-

çàëèñü ëèíèè ýëåìåíòîâ: As 188,979 è 228,812 íì

(0,4 – 0,8 ÏÄÊ â ïèòüåâîé âîäå) â ðåæèìàõ Á è Â; Se

196,026 è 203,985 íì (0,7 ÏÄÊ â ïèòüåâîé âîäå) â ðå-

æèìå Á (ñì. òàáë. 2) [16]. Ëèíèÿ As 234,984 íì, îáåñ-

ïå÷èâàÿ ñàìûé íèçêèé ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ áåç ãåíå-

ðàöèè ãèäðèäîâ, â ðåæèìàõ ñ èõ ãåíåðàöèåé ìàëîïðè-

ãîäíà äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìûøüÿêà íà óðîâíå ÏÄÊ.

Â ðàáîòå [1] ïðèâåäåíû ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ

ìûøüÿêà, ñåëåíà è ðòóòè â ïðèðîäíûõ âîäàõ ìåòîäîì

ÌÏ-ÀÝÑ ñ ïðèìåíåíèåì ãåíåðàöèè ãèäðèäîâ: 0,04

(As), 0,01 (Se) è 0,007 (Hg) ìã�äì3. Òàêèì îáðàçîì, â

ýòîé ðàáîòå çà ñ÷åò âûáîðà êîíöåíòðàöèè âîññòàíîâè-

òåëÿ è ðåæèìà ðàáîòû ðàñïûëèòåëüíîé êàìåðû äëÿ ãå-

íåðàöèè ãèäðèäîâ óäàëîñü ñíèçèòü ïðåäåëû îáíàðó-

æåíèÿ: ìûøüÿêà — â 4 ðàçà; ñåëåíà — íà ïîðÿäîê âå-

ëè÷èíû (ñì. òàáë. 2). Ïðåäëîæåííàÿ ìåòîäèêà ïîçâî-

ëÿåò îïðåäåëÿòü ìûøüÿê è ñåëåí ñ ñóùåñòâåííî áîëü-

øåé ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ, ÷åì áåç ãåíåðàöèè ãèäðèäîâ.

Àíàëèç ìèíåðàëüíîé âîäû. Äîñòèãíóòûå ïðåäåëû

îáíàðóæåíèÿ Se è As äàþò âîçìîæíîñòü ïðîâåñòè àíà-

ëèç ðåàëüíûõ îáúåêòîâ, êîòîðûå ñîäåðæàò îïðåäåëÿå-

ìûå êîìïîíåíòû. Äëÿ íàèáîëåå ÷óâñòâèòåëüíûõ ëè-

íèé ïðîâåëè îïðåäåëåíèå ýëåìåíòîâ â âîäàõ ðàçëè÷-

íûõ òèïîâ — ìèíåðàëüíûõ, ëå÷åáíî-ñòîëîâûõ, à

òàêæå èñêóññòâåííî îáîãàùåííûõ íåêîòîðûìè ýëå-

ìåíòàìè (íàïðèìåð, Se â âîäå STELMAS). Ñîãëàñíî

ÃÎÑÒ Ð 54316–2011 ìûøüÿê íå ÿâëÿåòñÿ òîêñè÷íûì

ýëåìåíòîì â ìèíåðàëüíûõ ïèòüåâûõ ëå÷åáíûõ âîäàõ,

ñîäåðæàùèõ ïðèðîäíûé áèîëîãè÷åñêè àêòèâíûé

ìûøüÿê íà óðîâíå íå áîëåå 0,1 ìã�äì3, ïðè ýòîì îïðå-

äåëÿþò ñóììó ôîðì ýòîãî ýëåìåíòà, íå ðàçäåëÿÿ

As (III) è As (V). Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Se è As â

ìèíåðàëüíûõ è ëå÷åáíî-ñòîëîâûõ âîäàõ ïðåäñòàâëå-

íû â òàáë. 3.

Îáùàÿ ìèíåðàëèçàöèÿ âûáðàííûõ îáðàçöîâ

âîäû èçìåíÿåòñÿ â øèðîêîì äèàïàçîíå (îò 1,0 äî

12,7 ã�äì3), òàêèì îáðàçîì, ïðîâåðåí èíòåðâàë ðàáî-

òîñïîñîáíîñòè ìåòîäèêè ÌÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèÿ ñ ãå-

íåðàöèåé ãèäðèäîâ ïî òèïàì âîä îò ñîëîíîâàòûõ äî

âîä ïîâûøåííîé ñîëåíîñòè.

Ñîãëàñíî ÃÎÑÒ Ð 54316–2011 äîïóñòèìûå ñîäåð-

æàíèÿ òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ íå äîëæíû ïðåâûøàòü

äëÿ Se — 0,01 ìã�äì3, As — 0,05 ìã�äì3, ÷òî äåëàåò

ïðåäëîæåííóþ ìåòîäèêó îïðåäåëåíèÿ Se è As ïðè ïî-

ìîùè ÌÏ-ÀÝÑ ñ ãåíåðàöèåé ãèäðèäíûõ ôîðì ïðè-

ãîäíîé äëÿ îïðåäåëåíèÿ ýòèõ ýëåìåíòîâ â ìèíåðàëü-

íûõ âîäàõ.

Òàêèì îáðàçîì ïîêàçàíî, ÷òî ìåòîä àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé

ïîçâîëÿåò ðåøàòü çàäà÷ó îïðåäåëåíèÿ ãèäðèäîîá-

ðàçóþùèõ ýëåìåíòîâ ñ âûñîêîé ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ.

Äëÿ îáîèõ âûáðàííûõ ýëåìåíòîâ ïðåäåëû îáíàðóæå-

íèÿ îêàçàëèñü íèæå èõ ÏÄÊ â ïèòüåâûõ âîäàõ.

Ïðè ðàçðàáîòêå ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ As è Se â

îáðàçöàõ âîä âûáðàëè îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ àíàëèçà

è ðåæèìû ðàáîòû ðàñïûëèòåëüíîé êàìåðû äëÿ ãåíå-
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Òàáëèöà 2. Äèàïàçîíû îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðàöèé è ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ìûøüÿêà è ñåëåíà (ìã�äì3) ïðè ðàçëè÷íûõ ðåæèìàõ

ðàáîòû ðàñïûëèòåëüíîé êàìåðû

Ýëåìåíò

Äëèíà

âîëíû,

íì

Ðåæèì ðàáîòû ðàñïûëèòåëüíîé êàìåðû

À Á Â

Äèàïàçîí êîíöåíòðàöèé c
min

Äèàïàçîí êîíöåíòðàöèé c
min

Äèàïàçîí êîíöåíòðàöèé c
min

As 188,979 2 – 10 1,2 0,05 – 0,50 0,04 0,03 – 0,50 0,02

234,984 0,6 – 10 0,2 0,10 – 0,50 0,08 0,6 – 10 0,2

228,812 2 – 10 1,5 0,05 – 0,50 0,01 0,10 – 0,50 0,09

Se 196,026 2 – 10 0,9 0,01 – 0,50 0,003 0,02 – 0,50 0,007

206,279 4 – 10 2,7 0,01 – 0,50 0,004 0,04 – 0,50 0,01

203,985 2 – 10 1,8 0,01 – 0,50 0,005 0,05 – 0,50 0,02

Òàáëèöà 3. Êîíöåíòðàöèÿ îïðåäåëÿåìûõ êîìïîíåíòîâ (ìã�äì3) â ìèíåðàëüíûõ è ëå÷åáíî-ñòîëîâûõ âîäàõ

Ìèíåðàëüíàÿ âîäà
Îáùàÿ ìèíåðà-

ëèçàöèÿ, ã�äì3

Îáíàðóæåíî Àòòåñòîâàíî

As Se As Se

Åññåíòóêè ¹ 4 (Ðîññèÿ) 8,2 <0,02 <0,01 — —

Åññåíòóêè ¹ 17 (Ðîññèÿ) 12,7 0,03 ± 0,01 <0,01 — —

STELMAS (Ðîññèÿ) 1,0 <0,02 0,010 ± 0,002 — <0,01

Sulínka (Ñëîâåíèÿ) 1,9 <0,02 <0,01 — <0,005



ðàöèè ãèäðèäîâ. Ñ ïîìîùüþ ïðåäëîæåííîé ìåòîäèêè

ìîæíî îïðåäåëÿòü As è Se ìåòîäîì ÌÏ-ÀÝÑ ñ ãåíåðà-

öèåé ãèäðèäîâ â îáðàçöàõ ìèíåðàëüíûõ è ëå÷åáíî-

ñòîëîâûõ âîä ñ âûñîêîé ñòåïåíüþ ìèíåðàëèçàöèè (äî

12 ã�ë).
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