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Ìåòîäîì õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè âïåðâûå èññëåäîâàí ïðèìåñíûé ñîñòàâ SF
6
, îáîãàùåí-

íîãî èçîòîïîì 34S. Äëÿ ðàçäåëåíèÿ ïðèìåñåé èñïîëüçîâàëè àäñîðáöèîííûå êàïèëëÿðíûå êîëîíêè

ñ ìîäèôèöèðîâàííûì ñèëèêàãåëåì è ïîëèòðèìåòèëñèëèëïðîïèíîì. Èäåíòèôèöèðîâàíî 23

âåùåñòâà: ïîñòîÿííûå ãàçû, ïðåäåëüíûå, íåïðåäåëüíûå è àðîìàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû C
1

– C
8
,

äèýòèëîâûé ýôèð, äèýòèëñóëüôèä è 2-ìåòèëôóðàí. Ïî ñðàâíåíèþ ñ SF
6

ïðèðîäíîãî èçîòîïíîãî

ñîñòàâà 18 âåùåñòâ îáíàðóæåíû âïåðâûå. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðèìåñåé ñîñòàâèëè

1 · 10–5 – 5 · 10–8 % ìîë. Ïðàâèëüíîñòü àíàëèçà ïîäòâåðæäåíà ìåòîäîì âàðüèðîâàíèÿ âåëè÷èíû

ïðîáû.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ãåêñàôòîðèä ñåðû; èçîòîï; àäñîðáöèîííàÿ êàïèëëÿðíàÿ êîëîíêà; ïðèìåñè;

ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ; ïðàâèëüíîñòü; õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèÿ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ èçîòîïû ñåðû íàõîäÿò ïðèìåíåíèå

â áèîëîãèè, ãåîëîãèè, ãåîõèìèè, àãðîõèìèè è ìåäèöè-

íå. Àêòóàëüíûì íàïðàâëåíèåì ìàòåðèàëîâåä÷åñêèõ è

ôóíäàìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé ÿâëÿåòñÿ ïîëó÷åíèå

èçîòîïíî-îáîãàùåííîé ñåðû è èçó÷åíèå âëèÿíèÿ èçî-

òîïíûõ ýôôåêòîâ íà åå ñâîéñòâà. Èñõîäíûì âåùå-

ñòâîì äëÿ ïîëó÷åíèÿ òàêîé ñåðû ÿâëÿåòñÿ åå ãåêñà-

ôòîðèä, èçîòîïíî-îáîãàùåíííûé öåíòðîáåæíûì ìå-

òîäîì. Ïîýòîìó âûñîêà âåðîÿòíîñòü ïåðåõîäà ïðèìå-

ñåé èç ãåêñàôòîðèäà â èçîòîïíî-îáîãàùåííóþ ñåðó,

èññëåäîâàíèå ïðèìåñíîãî ñîñòàâà SF6 ÿâëÿåòñÿ âåñüìà

âàæíûì.

Ëèòåðàòóðíûõ äàííûõ ïî ìåòîäàì àíàëèçà èçî-

òîïíî-îáîãàùåííîãî ãåêñàôòîðèäà ñåðû íàìè íå íàé-

äåíî. Â SF6 ïðèðîäíîãî èçîòîïíîãî ñîñòàâà, âûïóñêàå-

ìîì çàðóáåæíûìè è îòå÷åñòâåííûìè ïðîèçâîäè-

1
Íèæåãîðîäñêèé ãîñóäàðñòâåííûé óíèâåðñèòåò èì. Í. È. Ëî-

áà÷åâñêîãî, ã. Íèæíèé Íîâãîðîä, Ðîññèÿ;

e-mail: k658995@mail.ru
2

Èíñòèòóò õèìèè âûñîêî÷èñòûõ âåùåñòâ èì. Ã. Ã. Äåâÿòûõ

Ðîññèéñêîé àêàäåìèè íàóê, ã. Íèæíèé Íîâãîðîä, Ðîññèÿ.



òåëÿìè, êîíòðîëèðóþòñÿ ïðèìåñè àçîòà, êèñëîðîäà,

îêñèäîâ óãëåðîäà, òåòðàôòîðèäà êðåìíèÿ, âîäû è ôòî-

ðîâîäîðîäà íà óðîâíå 10–3 – 10–5 % ìîë. [1 – 3]. Íàè-

áîëåå èññëåäîâàí ïðèìåñíûé ñîñòàâ SF6, ïðåäñòàâëåí-

íîãî íà Âûñòàâêå-êîëëåêöèè âåùåñòâ îñîáîé ÷èñòîòû

[4, 5]. Ñîäåðæàíèå â íåì ïðèìåñåé ïîñòîÿííûõ ãàçîâ,

ñåðîñîäåðæàùèõ âåùåñòâ, òåòðàôòîðèäà êðåìíèÿ è

ãàëîãåíñîäåðæàùèõ óãëåâîäîðîäîâ íàõîäèòñÿ íà óðîâ-

íå äî 10–4 % ìîë. Ïðèìåñè â SF6 îïðåäåëÿþò ÷àùå

âñåãî ìåòîäàìè ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèè è ãàçîâîé õðîìàòî-

ãðàôèè [6 – 8]. Â ðàáîòå [8] èñïîëüçîâàí ìåòîä õðî-

ìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè. Íàèìåíüøèå ïðåäåëû îá-

íàðóæåíèÿ äîñòèãíóòû ìåòîäîì õðîìàòîãðàôèè è ñî-

ñòàâëÿþò 10–5 % ìîë. Äëÿ ãàçîõðîìàòîãðàôè÷åñêî-

ãî ðàçäåëåíèÿ èñïîëüçîâàíû íàñàäî÷íûå êîëîíêè.

Ýôôåêòèâíîñòü èõ íåâûñîêà, ÷òî ïðèâîäèò ê óâåëè÷å-

íèþ âðåìåíè àíàëèçà è íåäîñòàòî÷íî íèçêèì ïðåäå-

ëàì îáíàðóæåíèÿ.

Öåëüþ ðàáîòû ÿâëÿëîñü èññëåäîâàíèå ïðèìåñíîãî

ñîñòàâà 34SF6 ìåòîäîì õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè

ñ èñïîëüçîâàíèåì êàïèëëÿðíûõ êîëîíîê.

Â ðàáîòå èññëåäîâàëè ïðèìåñíûé ñîñòàâ 34SF6

(ñîäåðæàíèå 34S — 99,89 % àò.). Àíàëèç ïðîâîäèëè ñ

èñïîëüçîâàíèåì õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðà Agilent

6890�MSD 5973N. Ìàññ-ñïåêòðû ðåãèñòðèðîâàëè â

ðåæèìå èîíèçàöèè ýëåêòðîííûì óäàðîì (ýíåðãèÿ

ýëåêòðîíîâ — 70 ýÂ). Òåìïåðàòóðà èñòî÷íèêà èîíîâ

ñîñòàâëÿëà 150 °C, òåìïåðàòóðà êâàäðóïîëüíîãî

ôèëüòðà ìàññ — 106 °C, òåìïåðàòóðà èíòåðôåéñà —

200 °C. Ïðèìåñè ðàçäåëÿëè íà êàïèëëÿðíîé àäñîðá-

öèîííîé êîëîíêå GS-GasPro 60 ì × 0,32 ìì ñ ìîäèôè-

öèðîâàííûì ñèëèêàãåëåì è êîëîíêå 25 ì × 0,26 ìì,

df = 0,25 ìêì ñ ïîëèòðèìåòèëñèëèëïðîïèíîì (ÏÒÌÑÏ)

[9]. Â êà÷åñòâå ãàçà-íîñèòåëÿ ïðèìåíÿëè ãåëèé ìàð-

êè 70 (ÒÓ 0271-001-45905715-02). Ëèíåéíàÿ ñêîðîñòü

ãàçà-íîñèòåëÿ â êîëîíêàõ ñîñòàâëÿëà 30 ñì�ñ. Ïðè èñ-

ïîëüçîâàíèè êîëîíêè GS-GasPro íà÷àëüíàÿ òåìïåðà-

òóðà àíàëèçà áûëà 30 °C (8 ìèí), çàòåì åå ïîâûøàëè

ñî ñêîðîñòüþ 10 °C�ìèí äî 100 °C è âûäåðæèâàëè

5 ìèí. Çàòåì òåìïåðàòóðó ñíîâà ïîâûøàëè äî 130 °C

è ïîääåðæèâàëè äî îêîí÷àíèÿ àíàëèçà. Ïðè èñïîëüçî-

âàíèè êîëîíêè ñ ÏÒÌÑÏ íà÷àëüíàÿ òåìïåðàòóðà àíà-

ëèçà áûëà 30 °C (8 ìèí), çàòåì åå ïîâûøàëè ñî ñêî-

ðîñòüþ 10 °C�ìèí äî 130 °C. Âî âðåìÿ âûõîäà èç êî-

ëîíêè íàèáîëüøåé êîíöåíòðàöèè îñíîâíîãî êîìïî-

íåíòà ïèòàíèå äåòåêòîðà îòêëþ÷àëè äëÿ èñêëþ÷åíèÿ

ïåðåãîðàíèÿ êàòîäà èîííîãî èñòî÷íèêà. Ïðè èñïîëüçî-

âàíèè êîëîíêè GS-GasPro âðåìÿ âûêëþ÷åíèÿ êàòîäà

ñîñòàâëÿëî 5,64 – 6,50 ìèí, êîëîíêè ñ ÏÒÌÑÏ —

1,90 ìèí ïîñëå íà÷àëà àíàëèçà.

Ïðèìåñè îïðåäåëÿëè â ïðåäñòàâèòåëüíîé ïðîáå,

îòîáðàííîé èç æèäêîé ôàçû [10]. Ïðè îòáîðå æèä-

êîé ôàçû áàëëîí ñ 34SF6 ïåðåâîðà÷èâàëè âåíòèëåì

âíèç. Æèäêîñòü îòáèðàëè â ïðîìåæóòî÷íûé îáúåì

0,5 ìë è èñïàðÿëè â áàëëîí åìêîñòüþ 300 ìë. Äàëåå

ïðîáó ïåðåâîäèëè â âàêóóìíóþ ñèñòåìó íàïóñêà,

îïèñàííóþ â ðàáîòå [11]. Îáúåì ãàçîîáðàçíîé ïðîáû,

ââîäèìîé â êîëîíêó, ñîñòàâëÿë 50 ìêë ïðè äàâëåíèè

0,1 – 1,0 àòì.

Èäåíòèôèêàöèþ ïðèìåñåé îñóùåñòâëÿëè ïî

ìàññ-ñïåêòðàì ñ èñïîëüçîâàíèåì áàçû äàííûõ NIST,

îïðåäåëåíèå ïðèìåñåé ïðîâîäèëè â ðåæèìå ðåãè-

ñòðàöèè âûáðàííûõ èîíîâ, äëÿ êîòîðûõ ñîîòíîøåíèå

ñèãíàë�øóì áûëî íàèáîëüøèì. Èñïîëüçîâàëè ìåòîä

àáñîëþòíîé ãðàäóèðîâêè ïî ïëîùàäÿì ïèêîâ. Ãðàäóè-

ðîâî÷íûå ñìåñè ãîòîâèëè íà ãàçîñìåñèòåëüíîé óñòà-

íîâêå â êàëèáðîâàííûõ àìïóëàõ èç ìîëèáäåíîâîãî

ñòåêëà è â áàëëîíàõ èç íåðæàâåþùåé ñòàëè ìàðêè

12Õ18Í10Ò (îáúåìîì 200 – 300 ñì3) îáúåìíî-ìàíî-

ìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì. Ãàçîì-ðàçáàâèòåëåì ñëóæèë

ãåëèé ìàðêè 60. Â êà÷åñòâå èñõîäíûõ âåùåñòâ èñïîëü-

çîâàëè: í-C5H12 (ÒÓ 6-09-3661–74); í-C6H14 (ÃÎÑÒ

2631-003-05807999–98); í-C7H16 (ÃÎÑÒ 25828–83);

í-C8H18 (ÒÓ 6-09-3748–74); C6H6 (ÃÎÑÒ 9572–93);

C7H8 (òîëóîë) (ÃÎÑÒ 14710–78); (C2H5)2O (ÒÓ

2600-001-43852015–10); àòòåñòîâàííûå ïîâåðî÷-

íûå ãàçîâûå ñìåñè (ÒÓ 6-16-2956–92), ñîäåðæàùèå

äî 1,0 · 10–3 % ìîë. CH4, C2H4, C2H6, C3H6, C3H8,

èçî-C4H10, í-C4H10, N2, O2, Ar.

Äëÿ óìåíüøåíèÿ ÷èñëà îïåðàöèé ðàçáàâëåíèÿ

èñïîëüçîâàëè ïðîìåæóòî÷íûé êàëèáðîâàííûé îáúåì

V
i

K
= 0,5 ìë. Êîíöåíòðàöèþ ïåðâîíà÷àëüíîé ñìåñè Ci

â àìïóëå èëè áàëëîíå ðàññ÷èòûâàëè ïî óðàâíåíèþ:

C

PV

V p
i

i
i

� �

K

À ñì

100 %,

ãäå V
i

K
è VÀ — åìêîñòü êàëèáðîâàííîãî ñîñóäà è àì-

ïóëû (ìë); pi è pñì — äàâëåíèå ïðèìåñíîãî êîìïîíåí-

òà è ñìåñè (àòì).

Ïàðöèàëüíîå äàâëåíèå êîìïîíåíòà ñìåñè pi ðàñ-

ñ÷èòûâàëè ïî óðàâíåíèþ:

p
p c

i

i
�

ñì

100%
.

Äàâëåíèå èçìåðÿëè âàêóóììåòðîì ÂÒÈ êëàññà

òî÷íîñòè 0,6. Áûëè ïðèãîòîâëåíû ãðàäóèðîâî÷íûå

ñìåñè â äèàïàçîíå ïàðöèàëüíûõ äàâëåíèé 10–7 –

10–3 àòì (10–5 – 10–1 % ìîë.). Ïîãðåøíîñòü èõ ïðèãî-

òîâëåíèÿ íå ïðåâûøàëà 7 %.

Êîíöåíòðàöèþ ïðèìåñåé â ãåêñàôòîðèäå ñåðû Ci

íàõîäèëè ïî óðàâíåíèþ:

C
p

p
i

i
�

34

6
SF

· 100 %,

ãäå p34
6

SF
— äàâëåíèå 34SF6.

Êîíöåíòðàöèþ âåùåñòâ, íåäîñòóïíûõ äëÿ ïðè-

ãîòîâëåíèÿ îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ: (2-ìåòèëïðîï-1-åí,

áóò-1-åí, áóò-2-åí, 2-ìåòèëãåêñàí, 3-ìåòèëãåêñàí, äè-

ýòèëñóëüôèä, 2-ìåòèëôóðàí), îïðåäåëÿëè ñ èñïîëü-

çîâàíèåì çàâèñèìîñòè êîýôôèöèåíòîâ ÷óâñòâèòåëü-

íîñòè èõ äåòåêòèðîâàíèÿ îò âåëè÷èíû ïîëíûõ ñå÷å-

íèé èîíèçàöèè [12, 13].
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Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðèìåñåé ïî ïàðöèàëüíî-

ìó äàâëåíèþ pmin ðàññ÷èòûâàëè ïî óòðîåííîìó ñòàí-

äàðòíîìó îòêëîíåíèþ ñèãíàëà êîíòðîëüíîãî îïûòà:

pmin = 3S�A,

ãäå S — ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå àíàëèòè÷åñêîãî ñèã-

íàëà êîíòðîëüíîãî îïûòà, åä. ñ÷åòà; A — êîýôôèöèåíò

÷óâñòâèòåëüíîñòè äåòåêòîðà ê îïðåäåëÿåìîìó âåùå-

ñòâó, åä. ñ÷åòà�àòì. Ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ñèãíàëà

êîíòðîëüíîãî îïûòà ðàññ÷èòûâàëè ïî êîëåáàíèÿì

ïëîùàäè ïèêà, îòíîñÿùåãîñÿ êî âðåìåíè âûõîäà îïðå-

äåëÿåìîé ïðèìåñè [14].

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðèìåñåé ïî êîíöåíòðàöèè

Cmin ðàññ÷èòûâàëè èç ñîîòíîøåíèÿ pmin è ìàêñèìàëü-

íîãî äàâëåíèÿ àíàëèçèðóåìîãî 34SF6 â ñèñòåìå äîçèðî-

âàíèÿ pmax = 1,0 àòì:

C
p

p
min

min

max

� · 100 %.

Ïðàâèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ ïîäòâåðæ-

äàëè ìåòîäîì âàðüèðîâàíèÿ âåëè÷èíû ïðîáû [14]. Äëÿ

ýòîãî ñðàâíèâàëè ìîäóëü ðàçíîñòè ñðåäíèõ çíà÷åíèé

ðåçóëüòàòîâ |C1 – C2| ñ ìàêñèìàëüíîé ïîãðåøíîñòüþ

ýòîé ðàçíîñòè å, êîòîðóþ ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå:

� � �t S
n n

p f,
,

âçâ

1 1

1 2

ãäå tp,f — êîýôôèöèåíò Ñòüþäåíòà äëÿ äîâåðèòåëüíîé

âåðîÿòíîñòè P = 0,95 è ÷èñëà ñòåïåíåé ñâîáîäû f =

= n1 + n2 – 2, Sâçâ — ñðåäíåâçâåøåííîå ñòàíäàðòíûõ

îòêëîíåíèé,

S
n S n S

n n
âçâ

�

� � �

� �

( ) ( )
.

1 1

2

2 2

2

1 2

1 1

2

Íà ðèñ. 1 è 2 ïðèâåäåíû õðîìàòîãðàììû 34SF6,

ïîëó÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì êîëîíîê GS-GasPro è

ñ ÏÒÌÑÏ.

Èç õðîìàòîãðàìì âèäíî, ÷òî äîñòèãíóòîå ðàçäå-

ëåíèå äîñòàòî÷íî äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðàêòè÷åñêè âñåõ

âåùåñòâ. Íå óäàëîñü ðàçäåëèòü N2, O2 è Ar, îäíàêî ýòî

íå ìåøàåò èõ èíäèâèäóàëüíîìó îïðåäåëåíèþ ââèäó

ñóùåñòâåííîãî îòëè÷èÿ ìàññ-ñïåêòðîâ ýòèõ âåùåñòâ è

34SF6.

Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ïðè-

ìåñåé, èäåíòèôèöèðîâàííûõ â 34SF6: îáíàðóæåíî 23

âåùåñòâà, èç íèõ 18 — âïåðâûå. Îáíàðóæåíû ïîñòî-

ÿííûå ãàçû, ïðåäåëüíûå, íåïðåäåëüíûå è àðîìàòè÷å-

ñêèå óãëåâîäîðîäû C1 – C8, äèýòèëîâûé ýôèð, äèýòèë-

ñóëüôèä è 2-ìåòèëôóðàí. Â òàáë. 1 òàêæå ïðèâåäåíû

âðåìåíà óäåðæèâàíèÿ ýòèõ âåùåñòâ (tr ) â êîëîíêàõ

GS-GasPro è ñ ñîðáåíòîì ÏÒÌÑÏ, à òàêæå ìàññîâûå

÷èñëà (m�z), ïî êîòîðûì îïðåäåëÿëè ïðèìåñè â ðåæè-

ìå ðåãèñòðàöèè âûáðàííûõ èîíîâ. Âèäíî, ÷òî êîëîíêà

GS-GasPro ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü ïðèìåñè âåùåñòâ ñ

íåâûñîêèìè ìîëåêóëÿðíûìè âåñàìè — îò ïîñòîÿííûõ

ãàçîâ äî í-ïåíòàíà. Îïðåäåëåíèå âåùåñòâ ñ áîëåå âû-

ñîêèìè ìîëåêóëÿðíûìè âåñàìè îñëîæíÿåòñÿ ñóùå-

ñòâåííûì óâåëè÷åíèåì âðåìåíè èõ óäåðæèâàíèÿ.

Êîëîíêà ñ ÏÒÌÑÏ ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü ñîåäèíåíèÿ,

íà÷èíàÿ ñ ïðîïåíà. Ïèêè âåùåñòâ ìåíüøåãî ìîëå-

êóëÿðíîãî âåñà íàêðûâàþòñÿ òûëüíîé ÷àñòüþ ïîëîñû

34SF6. Òàêèì îáðàçîì, ïðèìåíåíèå äâóõ êîëîíîê ïî-

çâîëÿåò îïðåäåëÿòü âñå îáíàðóæåííûå ïðèìåñè.

Ïîëó÷åííûå óðàâíåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñè-

ìîñòåé äëÿ îïðåäåëåíèÿ íåêîòîðûõ ïðèìåñåé ïðèâå-

äåíû íèæå:

C6H6: lg B = 1,013 lg Pi + 12,081 (R2 = 0,991);

í-C5H12: lg B = 1,015 lg Pi + 11,963 (R2 = 0,999);

C7H8 (òîëóîë): lg B = 1,012 lg Pi + 11,685 (R2 = 0,999).

Âèäíî, ÷òî ïîëó÷åííûå çàâèñèìîñòè ëèíåéíû â

îáëàñòè ïàðöèàëüíûõ äàâëåíèé 10–7 – 10–3 àòì., ÷òî

ñîîòâåòñòâóåò (10–5 – 10–1 % ìîë.). Ïîäîáíûé âèä ãðà-

äóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé õàðàêòåðåí è äëÿ äðóãèõ

èññëåäîâàííûõ âåùåñòâ.

Èç òàáë. 1 âèäíî, ÷òî ñîäåðæàíèå ïðèìåñåé ñî-

ñòàâëÿåò 8 · 10–4 – 4 · 10–6 % ìîë. Â íàèáîëüøåé êîí-

öåíòðàöèè ïðèñóòñòâóþò äèýòèëñóëüôèä, àçîò è óãëå-

âîäîðîäû C1 – C2. Äîñòèãíóòûå ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ

ïðèìåñåé ñîñòàâëÿþò 1 · 10–5 – 5 · 10–8 % ìîë.
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Ïîäòâåðæäåíèå ïðàâèëüíîñòè àíàëèçà 34SF6

ïðîâîäèëè ìåòîäîì âàðüèðîâàíèÿ âåëè÷èíû ïðîáû,

äîñòèãíóòîãî èçìåíåíèåì äàâëåíèÿ åå íàïóñêà.

Ðåçóëüòàòû ïîäòâåðæäåíèÿ íà ïðèìåðå àíàëèçîâ îäíî-

ãî èç èññëåäîâàííûõ îáðàçöîâ ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2.

Âèäíî, ÷òî èçìåíåíèå äàâëåíèÿ ãåêñàôòîðèäà ñåðû â

ñèñòåìå äîçèðîâàíèÿ â 2 ðàçà íå ïðèâîäèò ê ñòàòèñòè-

÷åñêè çíà÷èìûì ðàçëè÷èÿì ïðèìåñíîãî ñîñòàâà. Ýòî

ïîêàçûâàåò, ÷òî ñèñòåìàòè÷åñêèå ïîãðåøíîñòè îïðå-

äåëåíèÿ ïðèìåñåé ñòàòèñòè÷åñêè íåçíà÷èìû ïî ñðàâ-

íåíèþ ñî ñëó÷àéíûìè.

Òàêèì îáðàçîì, âïåðâûå ñ èñïîëüçîâàíèåì õðî-

ìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî ìåòîäà èññëåäîâàí

ïðèìåñíûé ñîñòàâ SF6, îáîãàùåííîãî èçîòîïîì 34S.

Èäåíòèôèöèðîâàíî 23 ïðèìåñè: ïîñòîÿííûå ãàçû,

ïðåäåëüíûå, íåïðåäåëüíûå è àðîìàòè÷åñêèå óãëåâî-

äîðîäû C1 – C8, äèýòèëîâûé ýôèð, äèýòèëñóëüôèä

è 2-ìåòèëôóðàí. 18 âåùåñòâ îáíàðóæåíî âïåðâûå.

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðèìåñåé ñîñòàâèëè 1 · 10–5 –

5 · 10–8 % ìîë.
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Òàáëèöà 1. Âðåìåíà óäåðæèâàíèÿ íà ðàçëè÷íûõ êîëîíêàõ, ñîäåðæàíèå è ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ óñòàíîâëåííûõ â 34SF
6

ïðèìåñåé

Ïðèìåñü m�z

t
r
, ìèí

C, % ìîë. C
min

, % ìîë.

GS-GasPro ÏÒÌÑÏ

N
2

28 3,72 <2,25 (5,4 ± 0,6) · 10
–4

4 · 10
–6

O
2

32 3,72 <2,25 (2,6 ± 0,3) · 10
–5

4 · 10
–6

Ar 40 3,72 <2,25 (8,0 ± 0,9) · 10
–6

9 · 10
–7

CH
4

15 3,86 <2,25 (2,0 ± 0,2) · 10
–4

1 · 10
–5

C
2
H

4
* 27 6,96 <2,25 (3,0 ± 0,3) · 10

–4
2 · 10

–6

C
2
H

6
27 5,41 <2,25 (4,4 ± 0,4) · 10

–4
3 · 10

–6

C
3
H

6
* 41 15,74 2,25 (4,9 ± 0,6) · 10

–5
2 · 10

–6

C
3
H

8
* 29 11,92 2,48 (5 ± 1) · 10

–6
2 · 10

–6

í-C
4
H

10
* 43 17,92 7,45 (5,5 ± 0,6) · 10

–5
2 · 10

–6

C
4
H

8
(2-ìåòèëïðîï-1-åí)* 41 23,62 5,39 (3 ± 1) · 10

–5
2 · 10

–6

C
4
H

8
(áóò-1-åí)* 41 23,90 6,31 (1,0 ± 0,3) · 10

–5
2 · 10

–6

C
4
H

8
(áóò-2-åí)* 41 23,39 6,49 (6 ± 1) · 10

–6
2 · 10

–6

í-C
5
H

12
* 43 24,50 13,82 (4 ± 2) · 10

–6
2 · 10

–6

í-C
6
H

14
* 57 >25 16,97 (1,3 ± 0,2) · 10

–5
2 · 10

–6

í-C
7
H

16
* 43 >25 19,86 (3,0 ± 0,5) · 10

–5
3 · 10

–6

C
7
H

16
(2-ìåòèëãåêñàí)* 43 >25 19,18 (3 ± 1) · 10

–5
1 · 10

–6

C
7
H

16
(3-ìåòèëãåêñàí)* 43 >25 19,30 (6 ± 2) · 10

–5
1 · 10

–6

í-C
8
H

18
* 43 >25 25,32 (1,4 ± 0,2) · 10

–5
3 · 10

–6

C
6
H

6
* 78 >25 15,34 (4,9 ± 0,9) · 10

–6
5 · 10

–8

C
7
H

8
(òîëóîë)* 91 >25 18,56 (1,5 ± 0,2) · 10

–5
1 · 10

–6

(C
2
H

5
)
2
O* 59 >25 12,82 (6 ± 2) · 10

–5
3 · 10

–6

(C
2
H

5
)
2
S* 75 >25 17,31 (8 ± 2) · 10

–4
2 · 10

–6

C
5
H

6
O (2-ìåòèëôóðàí)* 82 >25 13,80 (4 ± 1) · 10

–5
2 · 10

–6

* Îïðåäåëåíû âïåðâûå.

Òàáëèöà 2. Ïîäòâåðæäåíèå ïðàâèëüíîñòè àíàëèçà 34SF
6

(P = 0,95, n
1

= n
2

= 5)

Ïðèìåñü
P = 1,0 àòì P = 0,5 àòì

S
âçâ

, % ìîë. |C
1

– C
2
|, % ìîë. å, % ìîë.

C
1
, % ìîë. S

2
, % ìîë. C

2
, % ìîë. S

2
, % ìîë.

N
2

4,2 · 10
–4

6,4 · 10
–5

4,4 · 10
–4

7,6 · 10
–5

7,0 · 10
–5

2,2 · 10
–5

1,0 · 10
–4

C
2
H

6
4,6 · 10

–4
0,8 · 10

–4
5,1 · 10

–4
0,9 · 10

–4
0,9 · 10

–4
0,5 · 10

–4
1,3 · 10

–4

í-C
7
H

16
3,4 · 10

–5
0,4 · 10

–5
3,0 · 10

–5
0,5 · 10

–5
0,5 · 10

–5
0,4 · 10

–5
0,7 · 10

–5

C
6
H

6
1,2 · 10

–6
0,2 · 10

–6
1,3 · 10

–6
0,2 · 10

–6
0,2 · 10

–6
0,1 · 10

–6
2,9 · 10

–7

(C
2
H

5
)
2
S 1,0 · 10

–5
0,2 · 10

–5
0,9 · 10

–5
0,2 · 10

–5
0,2 · 10

–5
0,1 · 10

–5
0,3 · 10

–5
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