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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 23 ñåíòÿáðÿ 2015 ã.

Ïðåäëîæåíà ýêñïðåññíàÿ è ýêîíîìè÷íàÿ ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ñâèíöà áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî êîí-

öåíòðèðîâàíèÿ ìåòîäîì ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà ñ ïîëíûì âíåøíèì îòðàæåíèåì (ÐÔÀ

ÏÂÎ) â äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé 0,0030 – 30 ìã�ë â ñòî÷íûõ, òåõíîëîãè÷åñêèõ, ïèòüåâûõ è ïðè-

ðîäíûõ âîäàõ. Äëÿ êîíñåðâàöèè ïðîá âîäû ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà ïîëó÷åíèÿ â ëàáîðàòîðíûõ

óñëîâèÿõ ÷èñòîé àçîòíîé êèñëîòû, íå ñîäåðæàùåé ïðèìåñåé òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ. Äëÿ ðàñ÷åòà

ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê àíàëèçà èñïîëüçîâàí ðàçðàáîòàííûé àâòîðàìè ïðîãðàììíûé

ïðîäóêò. Ìåòîäèêà ðàññ÷èòàíà íà ïðîâåäåíèå àíàëèçà êàê â ëàáîðàòîðíûõ, òàê è â ïîëåâûõ

óñëîâèÿõ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: âîäà; ñâèíåö; êîíñåðâàöèÿ ïðîá âîäû; òîêñè÷íûå ýëåìåíòû; ðåíòãåíîôëóîðåñ-

öåíòíûé àíàëèç ñ ïîëíûì âíåøíèì îòðàæåíèåì.

Êîíöåíòðàöèÿ ñâèíöà â âîäàõ èñòî÷íèêîâ âîäîñíàá-

æåíèÿ, à òàêæå ïèòüåâûõ áóòèëèðîâàííûõ, ïðèðîäíûõ

âîäàõ æåñòêî ðåãëàìåíòèðóåòñÿ [1 – 4]. Îñîáîå âíèìà-

íèå óäåëÿåòñÿ êîíòðîëþ çà ñîäåðæàíèåì ñâèíöà â îð-

ãàíèçìå äåòåé [5, 6] è ïèùåâûõ ïðîäóêòàõ [7].

Â ðàáîòàõ [8 – 10] èçó÷åíî çàãðÿçíåíèå ïðèðîä-

íûõ âîä Èðàêà â îáëàñòè Àíáàð, âêëþ÷àÿ ãîðîäà Õèò,

Ðàìàäè, Ôàëóäæà, òîêñè÷íûìè âåùåñòâàìè çà ñ÷åò

íåôòåñîäåðæàùèõ è àñôàëüòîâûõ ïîðîä, ÷åðåç êîòî-

ðûå ïðîõîäÿò ïðèðîäíûå ãîðèçîíòû âîäû. Â Èðàêå àê-

òóàëüíîé çàäà÷åé ÿâëÿåòñÿ îðãàíèçàöèÿ ìàññîâîãî

êîíòðîëÿ çà ñîäåðæàíèåì òîêñè÷íûõ âåùåñòâ â âîäå,

èñïîëüçóåìîé äëÿ ïèòüÿ, îðîøåíèÿ è â áûòó, â ïîëå-

âûõ óñëîâèÿõ. Êîíòðîëèðîâàòü ñîäåðæàíèå Pb, Ni, Cd,

Cr, As è íåêîòîðûõ äðóãèõ ýëåìåíòîâ ìîæíî ñ ïðèìå-
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íåíèåì ïåðåíîñíûõ ïðèáîðîâ ÐÔÀ ÏÂÎ. Â îòëè÷èå îò

ìåòîäà ÀÀÑ, êîòîðûé òðóäíî ðåàëèçîâàòü â ïîëåâûõ

óñëîâèÿõ, ÐÔÀ ÏÂÎ ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü â âîäå íå

òîëüêî ðàñòâîðåííûå ôîðìû òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ, íî

è èõ âçâåøåííûå ÷àñòèöû [1].

Ïðè àíàëèçå âîäû íà òîêñè÷íûå ýëåìåíòû âûñî-

êèå òðåáîâàíèÿ ïðåäúÿâëÿþòñÿ ê îòáîðó ïðîá è ÷èñ-

òîòå àçîòíîé êèñëîòû, èñïîëüçóåìîé äëÿ èõ êîíñåðâà-

öèè [11 – 17]. Ýòî ñâÿçàíî ñ äîñòàòî÷íî íèçêèìè çíà-

÷åíèÿìè ÏÄÊ òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ â âîäå [13, 14].

Â òàáë. 1 ïðåäñòàâëåíû ðåãëàìåíòèðóåìûå êîíöåíòðà-

öèè íåêîòîðûõ ïðèìåñåé â àçîòíîé êèñëîòå [15, 16].

Ïðè ïðèãîòîâëåíèè ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñòâîðîâ òàêæå

âîçíèêàþò ïðîáëåìû ñ ÷èñòîòîé äèñòèëëèðîâàííîé

âîäû. Îáû÷íàÿ äèñòèëëèðîâàííàÿ âîäà, ïîëó÷åííàÿ

ïóòåì ïåðåãîíêè â ìåäíîì ïåðåãîííîì àïïàðàòå,

ñîäåðæèò ìåäü â êîíöåíòðàöèè îêîëî 10–5 ìîëü�ë. Ïðè

íàëè÷èè â ñèñòåìå ïåðåãîíêè âîäû ìåòàëëè÷åñêèõ

óçëîâ, ðåçèíîâûõ òðóáîê â äèñòèëëÿòå ñîäåðæàòñÿ æå-

ëåçî, ìàðãàíåö, íèêåëü, õðîì, öèíê, ñâèíåö. Äîáàâëå-

íèå ïåðìàíãàíàòà êàëèÿ äëÿ îêèñëåíèÿ îðãàíè÷åñêèõ

ñîåäèíåíèé ïðèâîäèò ê íàëè÷èþ â äèñòèëëÿòå äî

10–4 ìîëü�ë ìàðãàíöà. Â ýòîì ñëó÷àå íåýôôåêòèâíîé

ÿâëÿåòñÿ äàæå ïîñëåäóþùàÿ î÷èñòêà ìåòîäàìè èîííî-

ãî îáìåíà è ýëåêòðîôîðåçà. Òàêèì îáðàçîì, äëÿ ïîëó-

÷åíèÿ îñîáî ÷èñòîé äèñòèëëèðîâàííîé âîäû íåîáõî-

äèìî ïðèìåíåíèå óñòàíîâêè, ïîçâîëÿþùåé îñóùåñò-

âèòü âñå ñòàäèè î÷èñòêè. Ïðè ýòîì íóæíî ó÷èòûâàòü

âûøåóêàçàííûå ôàêòîðû, ïðèâîäÿùèå ê çàãðÿçíåíèþ,

è óñëîâèÿ äàëüíåéøåãî õðàíåíèÿ âîäû.

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäèêè

îïðåäåëåíèÿ ñâèíöà è íåêîòîðûõ äðóãèõ òîêñè÷íûõ

ýëåìåíòîâ (ÏÄÊ — 0,01 – 0,001 ìã�ë) â âîäå áåç ïðåä-

âàðèòåëüíîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ; îñóùåñòâëåíèå ñèí-

òåçà ÷èñòîé ïî òîêñè÷íûì ýëåìåíòàì àçîòíîé êèñëîòû

â ëàáîðàòîðíûõ óñëîâèÿõ äëÿ êîíñåðâàöèè ïðîá è êîí-

òðîëü ÷èñòîòû ïîëó÷åííîé êèñëîòû; îöåíêà ìåòðî-

ëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà; óëó÷-

øåíèå ýêñïðåññíîñòè è ýêîíîìè÷íîñòè àíàëèçà â äèà-

ïàçîíå îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðàöèé ñâèíöà îò 0,003

äî 30 ìã�ë.

Îáîðóäîâàíèå è ðåàêòèâû. Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè

ðåíòãåíîâñêèé ñïåêòðîìåòð S2 PICOFOX ïðè ñëåäóþ-

ùèõ óñëîâèÿõ èçìåðåíèÿ: àíîä ðåíòãåíîâñêîé òðóáêè

èç ìîëèáäåíà; E = 50 êÂ, I = 600 ìêÀ; ñðåäà èçìåðå-

íèÿ — âîçäóõ; ìàòåðèàë ïðîáîäåðæàòåëÿ (ïîäëîæêè

äèàìåòðîì 30 ìì) — êâàðöåâîå ñòåêëî; âðåìÿ èçìåðå-

íèÿ — 200 – 700 ñ. Ïîâåðõíîñòíàÿ ïëîòíîñòü ñóõîãî

îñòàòêà äèàìåòðîì 3 ìì íà ïîäëîæêå ñîñòàâëÿëà íå

áîëåå 15 ìêã�ñì2, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò êðèòåðèþ «òîíêî-

ãî» ñëîÿ. Îáðàáîòêó ðåíòãåíîâñêèõ ñïåêòðîâ è ó÷åò

íàëîæåíèé îòäåëüíûõ ïèêîâ ôëóîðåñöåíöèè ïðîâîäè-

ëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî ïàêåòà SPECTRA-6, ïî-

ñòàâëÿåìîãî ñî ñïåêòðîìåòðîì â ñòàíäàðòíîé êîì-

ïëåêòàöèè. Äëÿ ñòàòèñòè÷åñêîé îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà èñïîëüçîâàëè ðàçðàáîòàííóþ íàìè ïðîãðàì-

ìó METROLOGY.

Îñîáî ÷èñòóþ âîäó (HPW) ïîëó÷àëè ñ ïîìîùüþ

óñòàíîâêè ELGA Labwawer LA 621 DV 25 Purelab

Option. Âñïîìîãàòåëüíîå îáîðóäîâàíèå: àâòîìàòè÷å-

ñêèå ïèïåòêè BRAND GMBH + CO KG è Transferpette

«BRAND» 0,50 – 10,0 ìë, 0,50 – 10,0 ìêë è 25,0 –

250 ìêë; ëàìïà íàêàëèâàíèÿ 60 Âò ñ ðåôëåêòîðîì; èñ-

òî÷íèê ïîñòîÿííîãî òîêà RFT 3217; ïëàòèíîâàÿ ñåòêà

14 ã; ìåðíûå êîëáû 50,0, 100 ìë; ïëàñòèêîâûé ñòàêàí

ñ êðûøêîé.

Èñïîëüçîâàëè ñëåäóþùèå ðåàêòèâû:

Pb(NO3)2 ÷ (ÃÎÑÒ 4236–77); KNO3 õ÷ (ÃÎÑÒ

4217–73); àãàð-àãàð ìèêðîáèîëîãè÷åñêèé European

type («ÁÅËËÀÐ»); äèñòèëëèðîâàííóþ âîäó (DW).

Çíà÷åíèÿ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ (ÏÎ) ðÿäà òîê-

ñè÷íûõ ýëåìåíòîâ áûëè âû÷èñëåíû ñ ïîìîùüþ ïðî-

ãðàììû SPECTRA-6: äëÿ ýòîãî çàðåãèñòðèðîâàëè

ñïåêòðû ýòàëîíîâ TXRF, Kraft XIII è 10 ppm, âõîäÿ-

ùèõ â êîìïëåêò ïîñòàâêè ñïåêòðîìåòðà (òàáë. 2).

Ïîñêîëüêó â ïðîãðàììíîì ïàêåòå ñïåêòðîìåòðà

S2 PICOFOX îòñóòñòâóþò îïåðàöèè è ïàðàìåòðû, ïî-

çâîëÿþùèå ïðîâîäèòü ñòàòèñòè÷åñêóþ îáðàáîòêó ãðà-

äóèðîâî÷íîé ôóíêöèè è ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà (íåò ïîë-

íîãî íàáîðà ãðàíè÷íûõ óñëîâèé, àâòîìàòè÷åñêîãî ðàñ-

ïîçíàâàíèÿ ôóíêöèé ðàñïðåäåëåíèé è îöåíêè ðåçóëü-

òàòà àíàëèçà, íåò ðàñ÷åòà ðàáî÷åãî äèàïàçîíà, çàâèñÿ-

ùåãî îò P, r), òî ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè

ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà îöåíèâàëè ñ ïîìîùüþ ðàçðàáî-

òàííîé àâòîðàìè ïðîãðàììû METROLOGY.

Ðàñòâîðû äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñè-

ìîñòåé â äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé ñâèíöà 0,0030 –

30 ìã�ë ãîòîâèëè ñëåäóþùèì îáðàçîì.
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Òàáëèöà 1. Ðåãëàìåíòèðóåìûå çíà÷åíèÿ êîíöåíòðàöèé (ìã�ë) íåêîòîðûõ ïðèìåñåé â àçîòíîé êèñëîòå êâàëèôèêàöèè õ÷ (65 % HNO
3
)

è îñ÷ (70 % HNO
3
)

Ïðèìåñü

Ìàðêè êèñëîòû

65 % HNO
3

ÎÊÏ 26 1211 0013 09

70 % HNO
3

îñ÷ 18-4 ÎÊÏ 26 1211 0024

70 % HNO
3

îñ÷ 27-4 ÎÊÏ 26 1211 0034

70 % HNO
3

îñ÷ 27-5 ÎÊÏ 26 1211 0044

Fe 0,28 0,11 0,042 0,014

As 0,014 0,0057 0,0028 0,0014

Òÿæåëûå ìåòàëëû 0,28 0,14 - -

Cd Íîðìèðóåòñÿ

êàê òÿæåëûå

ìåòàëëû

Íå íîðìèðóåòñÿ 0,014 0,0071

Hg 0,071 0,0071 0,0028

Pb 0,028 0,014 0,0071

Cr Íå íîðìèðóåòñÿ 0,071 0,028 0,011



Â ïëàñòèêîâûé ñòàêàí îïóñêàëè ãîëîâêó ìàãíèò-

íîé ìåøàëêè è äîáàâëÿëè 10,0 ìë ðàñòâîðà àçîòíîé

êèñëîòû. Çàòåì â ñòàêàí âíîñèëè 90,0 ìë âîäû (HPW),

ïîñëå ÷åãî ðàñòâîð ïåðåìåøèâàëè. Íà ïîäëîæêó

èç êâàðöåâîãî ñòåêëà íàíîñèëè 10,0 ìêë ïîëó÷åííîãî

ðàñòâîðà. Ïîìåùàëè ïîäëîæêó äëÿ ñóøêè ïîä ëàìïîé

íà ðàññòîÿíèè 5 ñì íà 3 ìèí. Çàòåì ðåãèñòðèðîâàëè

ñïåêòð. Îáúåì íàíîñèìîé ïðîáû ðàññ÷èòûâàëè èçìå-

ðåíèåì ìàññû ðàñòâîðà íà àíàëèòè÷åñêèõ âåñàõ

(V = 9,97 ± 0,08 ìêë).

Äîáàâëÿëè 10,0 ìêë ðàáî÷åãî ðàñòâîðà Pb(NO3)2 ñ

êîíöåíòðàöèåé 1,00 · 10–2 – 2,00 · 10–5 ìîëü�ë â çàâè-

ñèìîñòè îò çàäàííîãî äèàïàçîíà êîíöåíòðàöèé, ïîñëå

÷åãî ðàñòâîð ïåðåìåøèâàëè. Íà ïîäëîæêó èç êâàðöå-

âîãî ñòåêëà îòáèðàëè 10,0 ìêë ïîëó÷åííîãî ðàñòâîðà è

ïîìåùàëè ïîäëîæêó äëÿ ñóøêè, çàòåì ðåãèñòðèðîâàëè

ñïåêòð.

Íà ðèñ. 1 â êà÷åñòâå ïðèìåðà ïðèâåäåíà ãðàäóèðî-

âî÷íàÿ çàâèñèìîñòü äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñâèíöà â äèàïà-

çîíå 0,0030 – 0,0200 ìã�ë. Îáðàçåö ñïåêòðà ñòàíäàðò-

íîãî ðàñòâîðà ñâèíöà ïðåäñòàâëåí íà ðèñ. 2.

Ïðè áîëüøèõ êîíöåíòðàöèÿõ îïðåäåëÿåìîãî ýëå-

ìåíòà íåîáõîäèìà íîðìàëèçàöèÿ àíàëèòè÷åñêîãî ñèã-

íàëà ïî ñèãíàëó ýëåìåíòà èçâåñòíîé êîíöåíòðàöèè

[18] èëè ïî çíà÷åíèþ èíòåíñèâíîñòè ñèãíàëà òîðìîç-

íîãî èçëó÷åíèÿ ïðè 17 êýÂ.
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Òàáëèöà 2. Çíà÷åíèÿ êîíöåíòðàöèé ýëåìåíòîâ â ýòàëîííûõ ðàñòâîðàõ è âû÷èñëåííûå ÏÎ äëÿ ñïåêòðîìåòðà S2 PICOFOX

Ýëåìåíò

Êîíöåíòðàöèè ýëåìåíòîâ â ýòàëîíàõ è çíà÷åíèÿ àíàëèòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ

ÏÎ, ìã�ëTXRF Kraft XIII Ýòàëîí 10 ppm

C
Z
, ìã�ë I, èìï�ñ C

Z
, ìã�ë I, èìï�ñ C

Z
, ìã�ë I, èìï�ñ

V — — 1,00 18 247 10,0 69 685 0,0018

Cr — — 1,00 24 426 10,0 94 963 0,0013

Mn — — 1,00 29 810 10,0 174 039 0,0011

Fe — — 1,00 39 654 10,0 178 623 0,00082

Co — — 1,00 42 943 10,0 169 763 0,00075

Ni 0,100 8346 1,00 53 992 10,0 198 190 0,00060

Cu — — 1,00 59 635 10,0 228 721 0,00054

Zn — — 1,00 70 974 10,0 265 207 0,00046

As — — 1,00 101 153 10,0 384 362 0,00032

Cd — — — — 10,0 7462 0,016

Sb — — — — 10,0 12 418 0,0096

Ba — — — — 10,0 37 503 0,0032

La — — — — 10,0 36 640 0,0033

Ho — — — — 10,0 121 757 0,00098

Yb — — — — 10,0 192 840 0,00062

Tl — — — — 10,0 289 145 0,00041

Pb — — — — 10,0 280 839 0,00042

Bi — — — — 10,0 208 606 0,00057

Th — — — — 10,0 201 600 0,00059

U — — — — 10,0 162 584 0,00073
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Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü íîðìàëèçîâàííîãî ïî ôîíó ñèãíàëà Pb îò

êîíöåíòðàöèè â äèàïàçîíå 0,0030 – 0,0200 ìã�ë
Ðèñ. 2. Ñïåêòð ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà, ñîäåðæàùåãî

0,00724 ìã�ë ñâèíöà (íèæíÿÿ êðèâàÿ — êîíòðîëüíûé îïûò)



Ïðàâèëüíîñòü ìåòîäèêè áûëà ïîäòâåðæäåíà ìåòî-

äîì «ââåäåíî – íàéäåíî» (òàáë. 3).

Ñèíòåç ÷èñòîé àçîòíîé êèñëîòû â ëàáîðàòîð-

íûõ óñëîâèÿõ. Íàëè÷èå ïðèìåñåé òîêñè÷íûõ ýëåìåí-

òîâ â êèñëîòàõ, èñïîëüçóåìûõ äëÿ êîíñåðâàöèè ïðîá,

ïðèâîäèò ê çíà÷èìîìó ôîíîâîìó ñèãíàëó ïðè àíàëèçå

êîíñåðâèðîâàííûõ ïðîá ñ ïðèìåíåíèåì ñïåêòðîìåò-

ðîâ, õàðàêòåðèçóþùèõñÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ äî ppb è

íèæå. Òàêîâûìè, íàïðèìåð, ÿâëÿþòñÿ ñïåêòðîìåòðû

äëÿ ÐÔÀ ÏÂÎ èëè ÀÝÑ-ÈÑÏ. Â ðåçóëüòàòå èñïîëüçî-

âàíèå êèñëîòû ìîæåò âíîñèòü ñóùåñòâåííûé âêëàä â

èòîãîâóþ ïîãðåøíîñòü àíàëèçà. Â ñâÿçè ñ ýòèì íåîá-

õîäèìî ïðèìåíåíèå ñïåöèàëüíûõ áîëåå ÷èñòûõ êè-

ñëîò, êîòîðûå çà÷àñòóþ íàðÿäó ñ äðóãèìè âñïîìîãà-

òåëüíûìè ðåàêòèâàìè ïîñòàâëÿþòñÿ âìåñòå ñî ñïåê-

òðîìåòðàìè è ðàñõîäóþòñÿ äîñòàòî÷íî áûñòðî, à ïî-

ñòàâêè íîâûõ ïàðòèé êèñëîòû òðåáóþò äëèòåëüíîãî

âðåìåíè. Åñòü òàêæå âåðîÿòíîñòü òîãî, ÷òî âíîâü ïðè-

îáðåòåííàÿ ïàðòèÿ ðåàêòèâîâ áóäåò ñóùåñòâåííî îòëè-

÷àòüñÿ ïî ñîäåðæàíèþ òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ, ÷òî ìî-

æåò ïðèâåñòè ê îñòàíîâêå äåÿòåëüíîñòè ëàáîðàòîðèè,

ïîýòîìó æåëàòåëüíî èìåòü â íàëè÷èè óñòàíîâêó äëÿ

ïîëó÷åíèÿ àçîòíîé êèñëîòû òðåáóåìîé ÷èñòîòû.

Óñòàíîâêà ñîñòîèò èç èñòî÷íèêà ïîñòîÿííîãî òîêà

RFT 3217, ýëåêòðîäîâ èç ïëàòèíîâîé ñåòêè ìàññîé

14 ã, ïîìåùåííûõ â åìêîñòè èç ïëàñòèêà ñ ìåìáðàíîé

ïëîùàäüþ 16 ñì2. Ìåìáðàíó ãîòîâÿò ðàñòâîðåíèåì

íàâåñêè KNO3 â âîäå (HPW) ñ ïîñëåäóþùèì äîáàâëå-

íèåì íàâåñêè àãàð-àãaðà ïðè ïîñòîÿííîì ïåðåìåøèâà-

íèè è òåìïåðàòóðå 80 °C. Îñíîâíîå êîëè÷åñòâî àçîò-

íîé êèñëîòû ïîëó÷àåòñÿ çà ñ÷åò KNO3, êîòîðûé ñîäåð-

æèòñÿ â ìåìáðàíå.

Ñ ïîìîùüþ ñïåêòðîìåòðà S2 PICOFOX ðåãèñòðè-

ðóþò ñïåêòðû «õîëîñòûõ» ïîäëîæåê, íà êîòîðûå çàòåì

àâòîìàòè÷åñêîé ïèïåòêîé íàíîñÿò 10,0 ìêë ðàñòâîðà

HNO3, âûñóøèâàþò â òå÷åíèå 5 ìèí ïîä ëàìïîé

(60 Âò íà ðàññòîÿíèè 5 ñì), ïîñëå ÷åãî âíîâü ðåãè-

ñòðèðóþò ñïåêòðû.

Ïðè îáðàáîòêå ñïåêòðîâ ó÷èòûâàëè ñèãíàëû «õî-

ëîñòîé» ïîäëîæêè. Êîíöåíòðàöèè ïðèìåñåé òîêñè÷-

íûõ ýëåìåíòîâ â HNO3 è èõ íåîïðåäåëåííîñòè ðàññ÷è-

òûâàëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî ïàêåòà ñïåêòðîìåò-

ðà S2 PICOFOX â ðåæèìàõ âíåøíåãî è âíóòðåííåãî

ñòàíäàðòîâ. Äëÿ ïåðâîãî ðåæèìà âûáðàíû ñïåêòðû

ýòàëîíîâ TXRF, Kraft XIII, è 10 ppm (ñì. òàáë. 2), à

äëÿ âòîðîãî — àíàëèòè÷åñêèå ñèãíàëû Ni, Rb, Cu, Zn,

Fe â çàâèñèìîñòè îò ïðèñóòñòâèÿ ýòèõ ïðèìåñåé â îá-

ðàçöå. Â òàáë. 4 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ

òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ â ñèíòåçèðîâàííîé êèñëîòå è

ïðèîáðåòåííûõ ðåàêòèâàõ, â êîòîðûõ ñîäåðæàòñÿ íå-

æåëàòåëüíûå ïðèìåñè Fe, Ni è Cr, êîíöåíòðàöèè êîòî-

ðûõ âûøå ÏÎ, ÷åãî íå íàáëþäàåòñÿ ó ñèíòåçèðîâàí-

íîé êèñëîòû.

Îïðåäåëåíèå òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ ìåòîäîì ÐÔÀ

ÏÂÎ ïðè êîíòðîëå êà÷åñòâà âîäû è â ïðîöåññå åå

î÷èñòêè. Â êà÷åñòâå ïðèìåðîâ ïðèìåíåíèÿ ðàçðà-

áîòàííûõ ìåòîäèê îïðåäåëÿëè ðÿä ýëåìåíòîâ â âîäàõ

Èðàêà è ã. Êàçàíè, à òàêæå âî ôðàêöèÿõ âîäîïðî-

âîäíîé âîäû â ïðîöåññå î÷èñòêè âûìîðàæèâàíèåì.

Â òàáë. 5 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû àíàëèçà 15 ïðîá

âîäû. Âî âñåõ îáúåêòàõ ðòóòü íå îáíàðóæåíà.

Ïîìèìî ðåçóëüòàòîâ, ïðåäñòàâëåííûõ â òàáë. 5,

îáíàðóæåíû òàêæå: íèêåëü 0,002 ìã�ë â âîäîïðîâîä-

íîé âîäå ã. Ðàìàäè; ìûøüÿê 0,02 è 0,0003 ìã�ë â ðå÷-

íîé âîäå ã. Ôàëóäæà è ã. Ðàìàäè ñîîòâåòñòâåííî; çîëî-

òî 0,02 è 0,003 ìã�ë â ðå÷íîé âîäå ã. Ôàëóäæà è ã. Àëü-

êàåì ñîîòâåòñòâåííî. Âî âñåõ îáðàçöàõ îáíàðóæåí

áðîì â êîíöåíòðàöèè, â 20 ðàç ìåíüøåé, ÷åì êîíöåí-

òðàöèÿ õëîðà.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà îïðåäåëå-

íèÿ ñâèíöà ìåòîäîì ÐÔÀ ÏÂÎ áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî

êîíöåíòðèðîâàíèÿ â ïèòüåâîé (0,0030 – 0,020 ìã�ë),
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñâèíöà ìåòîäîì «ââåäå-

íî – íàéäåíî» (P = 0,95)

Äèàïàçîí

êîíöåíòðàöèé,

ìã�ë

Ââåäåíî

C
Pb(II)

,

ìã�ë

Íàéäåíî

C
Pb(II)

, ìã�ë

×èñëî

ãðàäóè-

ðîâî÷íûõ

ðàñòâî-

ðîâ L

Ïîêàçà-

òåëü ïî-

âòîðÿå-

ìîñòè r,

% [19]

1,0 – 31,0 21,6 21,1 ± 0,6 20 50

8,7 8,4 ± 0,6

2,1 2,1 ± 0,6

0,5 – 5,0 4,14 4,02 ± 0,34 10 50

3,68 3,75 ± 0,34

0,92 0,98 ± 0,32

0,010 – 0,050 0,037 0,036 ± 0,003 8 50

0,0082 0,0088 ± 0,0029

0,0030 – 0,020 0,0031 0,0023 ± 0,0008 27 75

Òàáëèöà 4. Êîíöåíòðàöèè ïðèìåñåé (ìã�ë) â àçîòíîé êèñëîòå

ðàçëè÷íîãî ïðîèñõîæäåíèÿ

Ýëåìåíò

Ñèíòåçèðîâàííàÿ HNO
3 HNO

3
õ÷

ÃÎÑÒ

4461-77

(ïàðòèÿ

¹ 47

01.2015)

HNO
3

Ñòàíäàðòíûé

ðàñòâîð,

0,074 ìîëü�ë

ÌÐÒÓ 6-09

¹ 1678-64

Ïàðòèÿ 1 Ïàðòèÿ 2

Pb — — — —

Bi — — — —

Cd — — — —

Ni — — 1,4 ± 0,2 2,3 ± 0,3

Sn — — — —

Hg — — — 0,3 ± 0,1

Sb — — — —

Ñr — — 2,7 ± 0,3 3,8 ± 0,4

As — — — —

Fe — — 56 ± 2 33 ± 3

K 74 358 ± 3000 56 410 ± 2000 — 207 ± 20

Co — — — —

Mn — — — 0,8 ± 0,1

Cu — — — 5,6 ± 0,6

Zn — — — 18 ± 1

Rb — 281 ± 20 — —

Sr — — — 15 ± 1

Ïðèìå÷àíèå. «—» — ñîäåðæàíèå íèæå ÏÎ.



ïðèðîäíîé âîäå (1,0 – 30 ìã�ë), ñòî÷íûõ è òåõíîëîãè-

÷åñêèõ âîäàõ (0,010 – 0,050 ìã�ë).

Ïðè âûïîëíåíèè àíàëèçà â ìàññîâîì ìàñøòàáå íà

øèðîêèé êðóã òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ â ïèòüåâîé è

ñòî÷íûõ âîäàõ ýêñïðåññíîñòü è ýêîíîìè÷íîñòü ìåòîäà

ÐÔÀ ÏÂÎ ñóùåñòâåííî âûøå, ÷åì ÀÀÑ.

Ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà ñèíòåçà àçîòíîé êèñëîòû,

ïðåäíàçíà÷åííîé äëÿ êîíñåðâàöèè ïðîá âîäû â ëàáî-

ðàòîðíûõ óñëîâèÿõ. Ñèíòåç HNO3 íåîáõîäèìî ïðîâî-

äèòü íåïîñðåäñòâåííî ïåðåä ïîäãîòîâêîé ïðîá àíàëè-

çèðóåìîé âîäû. Äëÿ ñèíòåçà êèñëîòû íåîáõîäèìû ÷èñ-

òûé ðåàêòèâ KNO3 (÷èñòîòà ïðîâåðÿåòñÿ ìåòîäîì

ÐÔÀ), à òàêæå ÷èñòàÿ äèñòèëëèðîâàííàÿ âîäà. Â àíîä-

íîì è êàòîäíîì ïðîñòðàíñòâàõ ñîçäàåòñÿ êîíöåíòðà-

öèÿ KNO3 0,01 ìîëü�ë äëÿ îáåñïå÷åíèÿ ýëåêòðîïðî-

âîäíîñòè. Òåõíîëîãè÷åñêè íåîáõîäèìàÿ ìàññà KNO3 â

ìåìáðàíå ñîñòàâëÿåò 2 ã, ïîñëå ýëåêòðîëèçà êîíöåí-

òðàöèÿ àçîòíîé êèñëîòû â àíîäíîì ïðîñòðàíñòâå

(200 ìë) ~0,1 ìîëü�ë (pH � 1). Ïîâòîðíîå èñïîëüçîâà-

íèå ìåìáðàíû íå ðåêîìåíäóåòñÿ. Ñòîèò òàêæå îòìå-

òèòü, ÷òî ìåòîä ÐÔÀ ÏÂÎ ïîçâîëÿåò äîñòàòî÷íî áûñò-

ðî è ýêîíîìè÷íî ïðîâîäèòü ïðîâåðêó òîëüêî ÷òî ïî-

ñòóïèâøåé ïàðòèè êèñëîòû è äðóãèõ ðåàêòèâîâ íà íà-

ëè÷èå ïðèìåñåé.
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Òàáëèöà 5. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïðîá âîäû (ìã�ë) ìåòîäîì ÐÔÀ ÏÂÎ

Ìåñòî îòáîðà Ïðîáû âîäû Pb Cu Zn Mn Fe Ca K Cl S

Èðàê, ã. Ôàëóäæà Âîäîïðîâîäíàÿ âîäà <0,001 <0,001 0,001 <0,001 0,005 80 3 24 15

Ðå÷íàÿ âîäà 0,007 0,004 0,002 0,002 0,08 200 10 90 60

Èðàê, ã. Ðàìàäè Âîäîïðîâîäíàÿ ôèëüòðîâàííàÿ âîäà <0,001 0,0004 0,001 <0,001 0,009 4 1 2 0,7

Âîäîïðîâîäíàÿ âîäà <0,001 0,001 0,004 <0,001 0,018 80 5 50 25

Ðå÷íàÿ âîäà <0,001 0,0005 0,005 <0,001 0,010 160 11 110 65

Ðå÷íàÿ âîäà 0,002 0,001 0,002 0,001 0,03 80 6 55 24

Èðàê, ã. Õèò Âîäîïðîâîäíàÿ âîäà <0,001 0,0004 0,003 <0,001 0,02 60 3 23 14

Ðå÷íàÿ âîäà <0,001 <0,001 0,003 0,001 0,02 80 4 33 18

Èðàê, ã. Ààíà Ðå÷íàÿ âîäà <0,001 <0,001 <0,001 0,001 0,01 80 2 24 14

Èðàê, ã. Àëüêàåì Âîäîïðîâîäíàÿ âîäà <0,001 <0,001 0,006 0,001 0,008 80 4 55 27

Ðå÷íàÿ âîäà <0,001 <0,001 0,012 0,001 0,009 80 2 25 14
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