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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 12 èþëÿ 2016 ã.

Îïèñàíî îïðåäåëåíèå øèðîêîãî êðóãà ìèêðîýëåìåíòîâ â ÷åòûðåõ íåôòÿõ ðàçëè÷íûõ ìåñòîðîæ-

äåíèé ÐÔ (Àðëàíñêîå, Ëàáàãàíñêîå, Ïðèîáñêîå, Ðîìàøêèíñêîå) ìåòîäîì ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè

ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÌÑ-ÈÑÏ). Ïðîáîïîäãîòîâêó ïðîâîäèëè äâóìÿ ñïîñîáàìè: äëÿ

îïðåäåëåíèÿ Be, Na, Mg, Al, S, Ca, Ti, V, Cr, Co, Ni, Cu, Zn, Ga, Se, Rb, Sr, Zr, Mo, Cs, Ba, W, Re, U

èñïîëüçîâàëè ìèêðîâîëíîâîå ðàçëîæåíèå íåôòè, à äëÿ îïðåäåëåíèÿ Nb, Ru, Rh, Ag, Cd, Sb, Te, Hf,

Ir, Pt, Tl è ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ — ýêñòðàêöèîííîå êîíöåíòðèðîâàíèå ñ ïðèìåíåíèåì

âðàùàþùèõñÿ ñïèðàëüíûõ êîëîíîê (ÂÑÊ). Ïðèìåíåíèå ÂÑÊ ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü êîíöåíòðèðî-

âàíèå ìèêðîýëåìåíòîâ èç íåôòè, ÷òî çíà÷èòåëüíî óëó÷øàåò ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ìåòîäà

ÌÑ-ÈÑÏ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ýêñòðàêöèÿ; ìèêðîâîëíîâîå ðàçëîæåíèå; ïðîáîïîäãîòîâêà; ðåäêîçåìåëüíûå

ýëåìåíòû; íåôòü; ìàññ-ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé.

Èçó÷åíèå ðàñïðåäåëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ, â òîì ÷èñ-

ëå ðåäêîçåìåëüíûõ (ÐÇÝ), â íåôòÿõ ïîçâîëÿåò ïîëó-

÷èòü èíôîðìàöèþ î ãåíåçèñå óãëåâîäîðîäîâ è îïòè-

ìèçèðîâàòü ñòðàòåãèþ ïîèñêîâ è ðàçâåäêè íåôòÿíûõ

ìåñòîðîæäåíèé. Îäíàêî åñëè òàêèå ýëåìåíòû, êàê V,

Ni, Fe, Ca, Al, ñîäåðæàòñÿ â íåôòè â çíà÷èòåëüíûõ

êîëè÷åñòâàõ (äî 10–3 %), òî ñîäåðæàíèå ÐÇÝ â íåôòÿõ

çà÷àñòóþ ñòîëü ìàëî, ÷òî ïðåäñòàâëÿåò ñåðüåçíóþ

ïðîáëåìó äëÿ èõ îïðåäåëåíèÿ [1, 2]. Â ñâÿçè ñ ýòèì

ïðîáîïîäãîòîâêà ÿâëÿåòñÿ âåñüìà âàæíîé ñòàäèåé â

ýëåìåíòíîì àíàëèçå íåôòè. Ñîãëàñíî äàííûì îáçîðà

[3] äëÿ ïðîáîïîäãîòîâêè íåôòè ïåðåä îïðåäåëåíèåì

ìèêðîýëåìåíòîâ íàèáîëåå ÷àñòî èñïîëüçóþò ïðè-

åìû åå ðàçáàâëåíèÿ îðãàíè÷åñêèìè ðàñòâîðèòåëÿìè,

ýìóëüñèôèêàöèè è êèñëîòíîãî ðàçëîæåíèÿ. Êèñëîòíîå

ðàçëîæåíèå — íàèáîëåå äîñòóïíûé è ðàñïðîñòðàíåí-

íûé ñïîñîá ïðîáîïîäãîòîâêè, ïðèìåíÿåìûé äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ â íåôòÿõ [4, 5]. Â öåëÿõ èí-

òåíñèôèêàöèè ïðîöåññà ðàçëîæåíèå íåôòè äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ ÷àñòî ïðîâîäÿò â àâòîêëàâàõ

(íàïðèìåð, àâòîêëàâíàÿ ìèíåðàëèçàöèÿ íåôòè â ñìåñè

HNO3 è H2O2 [6]). Ñ÷èòàåòñÿ, ÷òî îñíîâíûìè êîíöåí-

òðàòîðàìè ìèêðîýëåìåíòîâ â íåôòè ÿâëÿþòñÿ àñôàëü-

òåíû, ïîýòîìó äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÐÇÝ, ïîìèìî êèñëîò-

íîãî ðàçëîæåíèÿ èñõîäíîé íåôòè, ÷àñòî ïðîâîäÿò

ïðåäâàðèòåëüíîå âûäåëåíèå àñôàëüòåíî-ñìîëèñòîé

ôðàêöèè êàê êîíöåíòðàòà ÐÇÝ ñ ïîñëåäóþùèì ðàçëî-

æåíèåì [7]. Â ðàáîòå [8] îïèñàí ïðÿìîé íåéòðîííî-àê-

òèâàöèîííûé àíàëèç âûäåëåííûõ àñôàëüòåíîâ.

Ðàíåå íàìè áûëà ïîêàçàíà ïðèíöèïèàëüíàÿ âîç-

ìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ ïðîöåññà ìíîãîñòóïåí÷àòîé

ýêñòðàêöèè âî âðàùàþùèõñÿ ñïèðàëüíûõ êîëîíêàõ

(ÂÑÊ) äëÿ êîíöåíòðèðîâàíèÿ ðÿäà ìåòàëëîâ èç ñûðîé

íåôòè [9 – 12]. Â îòëè÷èå îò óïîìÿíóòûõ âûøå ñïîñî-

áîâ äàííûé âàðèàíò ïðîáîïîäãîòîâêè ïðîñò â îñóùå-

ñòâëåíèè è ìåíåå òðóäîåìîê. Îñîáåííîñòü ýêñòðàêöèè

â ÂÑÊ çàêëþ÷àåòñÿ â óäåðæèâàíèè îäíîé èç ôàç

(ýêñòðàêöèîííîãî ðåàãåíòà) ýêñòðàêöèîííîé ñèñòåìû

â êàïèëëÿðå êîëîíêè çà ñ÷åò ïëàíåòàðíîãî âðàùåíèÿ

ÂÑÊ áåç êàêîãî-ëèáî íîñèòåëÿ (ñîðáåíòà), â òî âðåìÿ

êàê âòîðóþ ôàçó (àíàëèçèðóåìóþ íåôòü) íåïðåðûâíî

ïðîêà÷èâàþò ÷åðåç êîëîíêó. Ïðîïóñêàåìûé îáúåì

àíàëèçèðóåìîé íåôòè ìîæåò ìíîãîêðàòíî ïðåâûøàòü

îáúåì íåïîäâèæíîé ôàçû, óäåðæèâàåìîé â êîëîíêå.

Äàííàÿ îñîáåííîñòü ìåòîäà ïðè ïîäáîðå ñîñòàâà ýêñ-

òðàêöèîííîé ñèñòåìû, îáåñïå÷èâàþùåé âûñîêèå çíà-

÷åíèÿ êîýôôèöèåíòîâ ðàñïðåäåëåíèÿ âûäåëÿåìûõ

ýëåìåíòîâ, ïîçâîëÿåò îñóùåñòâëÿòü êîíöåíòðèðîâà-

íèå ìèêðîýëåìåíòîâ èç íåôòè â óäåðæèâàåìûé â ÂÑÊ

îáúåì âîäíîé ôàçû. Âîçìîæíîñòü êîíöåíòðèðîâàíèÿ

ìèêðîýëåìåíòîâ èç íåôòè ñ ïîìîùüþ ÂÑÊ ïîçâîëÿåò

ñíÿòü îãðàíè÷åíèå ïî ÷óâñòâèòåëüíîñòè ðÿäà ñîâðå-

ìåííûõ ìåòîäîâ àíàëèçà ïðè îïðåäåëåíèè ÐÇÝ.

Öåëüþ äàííîé ðàáîòû áûëî îïðåäåëåíèå ìèêðî-

ýëåìåíòîâ â ÷åòûðåõ îáðàçöàõ ñûðûõ íåôòåé (îò ëåã-

êèõ äî òÿæåëûõ), îòîáðàííûõ ñ ðàçëè÷íûõ ìåñòîðîæ-
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äåíèé Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè, ñ èñïîëüçîâàíèåì êîì-

áèíèðîâàííîãî ñïîñîáà ïðîáîïîäãîòîâêè: ìèêðîâîë-

íîâîãî ðàçëîæåíèÿ è ýêñòðàêöèîííîãî êîíöåíòðèðîâà-

íèÿ ñ ïîìîùüþ ÂÑÊ.

Â ðàáîòå áûëè ïðîàíàëèçèðîâàíû îáðàçöû ÷åòû-

ðåõ ñûðûõ íåôòåé ñ ðàçëè÷íûìè ñâîéñòâàìè (òàáë. 1):

îäíà ëåãêàÿ íåôòü (Ëàáàãàíñêîå ìåñòîðîæäåíèå, ñ <

< 0,870 ã�ñì3), äâå ñðåäíèå (Àðëàíñêîå è Ïðèîáñêîå

ìåñòîðîæäåíèÿ, 0,870 < ñ < 0,920 ã�ñì3) è îäíà òÿæå-

ëàÿ íåôòü (Ðîìàøêèíñêîå ìåñòîðîæäåíèå, 0,920 < ñ <

< 1,000 ã�ñì3). Íåôòè êëàññèôèöèðîâàíû ñîãëàñíî

ñõåìå, ïðèíÿòîé íà XII Ìåæäóíàðîäíîì Êîíãðåññå

â Õüþñòîíå â 1987 ã. [13].

Òîëóîë (õ÷, «Êîìïîíåíò-Ðåàêòèâ», Ðîññèÿ) èñ-

ïîëüçîâàëè äëÿ ðàçáàâëåíèÿ íåôòè â öåëÿõ äîñòèæå-

íèÿ íåîáõîäèìûõ çíà÷åíèé ïëîòíîñòè è âÿçêîñòè, ïî-

çâîëÿþùèõ óäåðæèâàòü íåïîäâèæíóþ ôàçó â êîëîíêå

ïðè ïðîâåäåíèè êîíöåíòðèðîâàíèÿ è âûäåëåíèÿ ðåä-

êîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ â ÂÑÊ [9, 10]. Âîäíûé ðàñ-

òâîð íåïîäâèæíîé ôàçû ãîòîâèëè íà îñíîâå àçîòíîé

êèñëîòû (îñ÷, Merck, Ãåðìàíèÿ). Äëÿ ÌÑ-ÈÑÏ àíàëè-

çà èñïîëüçîâàëè ñòàíäàðòíûå ðàñòâîðû ìèêðîýëåìåí-

òîâ, ñîäåðæàùèå Al, As, Ba, Be, Bi, B, Cd, Ca, Ce, Cs,

Cr, Co, Cu, Dy, Er, Eu, Gd, Ga, Ho, In, Fe, La, Pb, Li, Lu,

Mg, Mn, Nd, Ni, P, K, Pr, Re, Rb, Sm, Sc, Se, Na, Sr, Tb,

Tl, Th, Tm, U, V, Yb, Y, Zn (1000 ìã�ë) â 2 %-íîé HNO3

(High purity standards, ÑØÀ). Ïðàâèëüíîñòü ðåçóëüòà-

òîâ àíàëèçà îöåíèâëè ñ ïðèìåíåíèåì ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà OMS-21 (21 Element Metallo-Organic Standard

in mineral oil, High purity standards, ÑØÀ).

Êîíöåíòðèðîâàíèå è âûäåëåíèå ðåäêîçåìåëüíûõ

ýëåìåíòîâ èç íåôòè îñóùåñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ ïëàíå-

òàðíîé öåíòðèôóãè ñ ãîðèçîíòàëüíûì âðàùåíèåì

«Ñïðèíã-3M», îñíàùåííîé âðàùàþùåéñÿ ñïèðàëüíîé

êîëîíêîé (ïðîèçâîäñòâî Èíñòèòóòà àíàëèòè÷åñêîãî

ïðèáîðîñòðîåíèÿ, Ñ.-Ïåòåðáóðã, Ðîññèÿ). Îñíîâíîé

ýëåìåíò ÂÑÊ òàêîãî òèïà (îáùèé îáúåì êîëîíêè

Vñ = 19 ìë) — òåôëîíîâûé êàïèëëÿð, âíóòðåííèé äèà-

ìåòð êîòîðîãî ñîñòàâèë 1,6 ìì. Ñîîòíîøåíèå ðàäèó-

ñîâ âðàùåíèÿ è îáðàùåíèÿ êîëîíêè (â = r�R ) — 0,65.

Ïåðèñòàëüòè÷åñêèé íàñîñ (Masterflex, Âåëèêîáðèòà-

íèÿ) èñïîëüçîâàëè äëÿ çàïîëíåíèÿ êîëîíêè íåïîäâèæ-

íîé ôàçîé è ïðîêà÷èâàíèÿ àíàëèçèðóåìîé íåôòè (ïîä-

âèæíîé ôàçû) ÷åðåç ÂÑÊ. Êîëîíêó â íåïîäâèæíîì ñî-

ñòîÿíèè çàïîëíÿëè 0,5 Ì âîäíûì ðàñòâîðîì HNO3, çà-

òåì ïðèâîäèëè â äâèæåíèå è âðàùàëè ñ ïîñòîÿííîé

ñêîðîñòüþ 750 ìèí–1. Ýòî ïîçâîëÿëî óäåðæèâàòü ðàñ-

òâîð êèñëîòû, â òî âðåìÿ êàê ïîäâèæíóþ ôàçó ñ ïîñòî-

ÿííîé ñêîðîñòüþ ïîòîêà 1 ìë�ìèí ïðîêà÷èâàëè ÷åðåç

êîëîíêó. Ïîñëå ýêñïåðèìåíòà êîëîíêó îñòàíàâëèâàëè,

èç íåå èçâëåêàëè ðàñòâîð êèñëîòû è èçìåðÿëè îáúåì

íåïîäâèæíîé ôàçû íà âûõîäå èç êîëîíêè (Vs ), êîòî-

ðûé ñîñòàâëÿë îò 5 äî 10 ìë â çàâèñèìîñòè îò ôèçè-

êî-õèìè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê àíàëèçèðóåìîé íåôòè.

Çàòåì áåç äîïîëíèòåëüíûõ ñòàäèé î÷èñòêè ïðîáû ðàñ-

òâîð àíàëèçèðîâàëè ìåòîäîì ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ

èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé. Ïîñëå ýêñïåðèìåíòà

êîëîíêó ïðîìûâàëè ïóòåì ïðîïóñêàíèÿ ðàâíûõ êîëè-

÷åñòâ òîëóîëà, 0,5 Ì ðàñòâîðà àçîòíîé êèñëîòû è äèñ-

òèëëèðîâàííîé âîäû.

Ìèíåðàëèçàöèþ ïðîá íåôòè äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ìèêðîýëåìåíòîâ îñóùåñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ ìèêðîâîë-

íîâîé ïå÷è Multiwave PRO (Anton Paar GmbH, Àâñò-

ðèÿ). Ñ ýòîé öåëüþ â ðåàêöèîííûå ñîñóäû (ÏÒÔÝ) ïî-

ìåùàëè ïî (0,1000 ± 0,0100) ìã îáðàçöà, äîáàâëÿëè

6 ìë êîíöåíòðèðîâàííîé àçîòíîé êèñëîòû. Íàãðå-

âàíèå îáðàçöîâ ïðîâîäèëè ïî ðåêîìåíäóåìîé ïðî-

èçâîäèòåëåì ïðîãðàììå â äâå ñòàäèè, çàäàâàÿ ìîù-

íîñòü ìèêðîâîëíîâîãî èçëó÷åíèÿ: 20 ìèí — îò 0 äî

900 Âò, 30 ìèí — ïðè 900 Âò. Ïîñëå îõëàæäåíèÿ äî

(50 ± 10) °C ñîñóäû îòêðûâàëè, êîëè÷åñòâåííî ïåðå-

íîñèëè ïîëó÷åííûå ðàñòâîðû â ïîëèïðîïèëåíîâûå

ïðîáèðêè îáúåìîì 50 ìë è ðàçáàâëÿëè äåèîíèðîâàí-

íîé âîäîé äî 30 ìë.

Ìåòîäîì ÌÑ-ÈÑÏ îïðåäåëÿëè ñëåäóþùèå ýëå-

ìåíòû: Li, B, Mg, Al, Ti, V, Cr, Mn, Co, Ni, Cu, Zn, Ga,

Se, Rb, Sr, Zr, Mo, Nb, Ag, Cd, Sb, Te, Cs, Ba, La, Ce, Pr,

Nd, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb, Lu, Hf, W, Re,

Ir, Pt, Tl, Pb è U. Èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè ñ ïîìîùüþ

ñïåêòðîìåòðà Agilent 7900 (Agilent Technologies,

ÑØÀ), ñíàáæåííîãî äâóõõîäîâîé ñòåêëÿííîé ðàñïû-

ëèòåëüíîé êàìåðîé, îõëàæäàåìîé äî 2 °C, ñòåêëÿííûì

ðàñïûëèòåëåì MicroMist è êâàðöåâîé ãîðåëêîé. Çíà÷å-

íèÿ îïåðàöèîííûõ ïàðàìåòðîâ ðàáîòû ïðèáîðà ïðèâå-

äåíû íèæå:

Ìîùíîñòü ãåíåðàòîðà, Âò . . . . . . . . . . . . . . . . 1550

Ñêîðîñòü ïîòîêà Ar ÷åðåç ðàñïûëèòåëü, ë�ìèí . . . . 1,07

Ãëóáèíà îòáîðà ïëàçìû, ìì . . . . . . . . . . . . . . . . 10

Ñêîðîñòü ïåðèñòàëüòè÷åñêîãî íàñîñà, ñ
–1

:

ïðè àíàëèçå . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,10

ïðè ïðîìûâêå . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,50

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü çàáîðà ïðîáû, ñ . . . . . . . . . . . 30

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü ñòàáèëèçàöèè, ñ . . . . . . . . . . . 30

Êîëè÷åñòâî ïîâòîðîâ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 3

Êîëè÷åñòâî òî÷åê íà ìàññîâîì ïèêå . . . . . . . . . . . . 3

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü èíòåãðèðîâàíèÿ, ñ�ìàññà. . . . . 0,09

Îáùàÿ ïðîäîëæèòåëüíîñòü àíàëèçà, ñ. . . . . . . . . . 120

Èñïîëüçóåìûå â àíàëèçå èçîòîïû ýëåìåíòîâ è

âíóòðåííèå ñòàíäàðòû ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2.
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Òàáëèöà 1. Õàðàêòåðèñòèêè èññëåäóåìûõ íåôòåé

Îáðàçåö Ìåñòîðîæäåíèå Íåôòåãàçîíîñíûé áàññåéí (ÍÃÁ) Ïëîòíîñòü (ïðè 20 °C), ã�ñì3 Âÿçêîñòü êèíåìàòè÷åñêàÿ, ìì2�ñ

1 Ðîìàøêèíñêîå Âîëãî-Óðàëüñêèé 0,9477 165,4

2 Àðëàíñêîå Âîëãî-Óðàëüñêèé 0,8718 16,13

3 Ïðèîáñêîå Çàïàäíî-Ñèáèðñêèé 0,8777 20,99

4 Ëàáàãàíñêîå Òèìàíî-Ïå÷îðñêèé 0,8547 27,39



Îáðàáîòêó ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà îñóùåñòâëÿëè ñ

ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ Agilent Mass

Hunter (Agilent Technologies, ÑØÀ).

Êîíöåíòðàöèþ ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ â íåô-

òè ðàññ÷èòûâàëè ïî ñëåäóþùåé ôîðìóëå:

c
A A V

m
�

�( )
,

îáð õîë

ãäå Aîáð — êîíöåíòðàöèÿ êàæäîãî ýëåìåíòà â àíàëèçè-

ðóåìîì ðàñòâîðå (ìêã�ë), ïîëó÷åííàÿ ìåòîäîì

ÌÑ-ÈÑÏ; Aõîë — ñðåäíÿÿ êîíöåíòðàöèÿ êàæäîãî ýëå-

ìåíòà â êîíòðîëüíîì ðàñòâîðå êèñëîòû, ïðîïóùåííîé

÷åðåç ÂÑÊ äî ýêñïåðèìåíòà (n = 3 – 6); V — îáúåì

àíàëèçèðóåìîãî ðàñòâîðà, m — ìàññà íåôòè (èñïîëü-

çîâàííàÿ äëÿ ïðîïóñêàíèÿ ÷åðåç ÂÑÊ).

Â òàáë. 3 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ÌÑ-ÈÑÏ îïðåäå-

ëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ â èññëåäóåìûõ ñûðûõ íåôòÿõ,

ïîëó÷åííûå ïîñëå ìèêðîâîëíîâîãî ðàçëîæåíèÿ ïðîá.

Âèäíî, ÷òî íåêîòîðûå ýëåìåíòû èç ïðåäñòàâëåííûõ

â òàáë. 3 (â ÷àñòíîñòè, V, Ni, Na, Mg, Ca, S) ëåãêî ìîæ-

íî îïðåäåëèòü â íåôòÿõ ñ èñïîëüçîâàíèåì äàííîãî

ñïîñîáà ïðîáîïîäãîòîâêè. Ïðè ýòîì ñîäåðæàíèå ðÿäà

ýëåìåíòîâ (Ti, Cr, Co, Ga, Se, Rb, Sr, Zr, Cs, Ba, W, Re,

U) â ðàçëè÷íûõ îáðàçöàõ íåôòè íàõîäèòñÿ íèæå ïðå-

äåëà îáíàðóæåíèÿ (ÏÎ).

Äàííûå ïî ôèçèêî-õèìè÷åñêèì ñâîéñòâàì èñ-

ñëåäóåìûõ íåôòåé (ñì. òàáë. 1), à òàêæå ñîîòíîøåíèå

â íèõ îñíîâíûõ îïðåäåëÿåìûõ ìåòàëëîâ (V, Ni)

(ñì. òàáë. 3), ïîçâîëÿþò ïðîâåñòè ïåðâè÷íóþ îöåíêó

ãåîãåíåçèñà èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ. Ñîãëàñíî ðàíåå

îïóáëèêîâàííûì èññëåäîâàíèÿì [14], íåôòè Âîëãî-

Óðàëüñêîãî è Çàïàäíî-Ñèáèðñêîãî ÍÃÁ â îñíîâíîì

îòíîñÿòñÿ ê âàíàäèåâîìó òèïó (V�Ni > 1), à Òèìàíî-

Ïå÷îðñêîãî ÍÃÁ — ê íèêåëåâîìó (V�Ni < 1). Ñëåäóåò

îòìåòèòü òàêæå, ÷òî îáðàçåö íåôòè Ðîìàøêèíñêîãî

ìåñòîðîæäåíèÿ, îòëè÷àþùèéñÿ íàèáîëåå âûñîêèìè
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Òàáëèöà 2. Èñïîëüçóåìûå â ÌÑ-ÈÑÏ àíàëèçå èçîòîïû ýëå-

ìåíòîâ è âíóòðåííèå ñòàíäàðòû (ÂÑ)

Èçîòîï

ýëåìåíòà
ÂÑ

Èçîòîï

ýëåìåíòà
ÂÑ

Èçîòîï

ýëåìåíòà
ÂÑ

7
Li Y

90
Zr Y

159
Tb In

10
B Y

93
Nb Y

161,163
Dy In

25
Mg Y

95
Mo Y

165
Ho In

27
Al Y

107
Ag Rh

166,167
Er In

48
Ti Y

111
Cd In

169
Tm In

51
V Y

121
Sb In

173
Yb In

53
Cr Y

128
Te In

175
Lu In

55
Mn Y

133
Cs In

178
Hf Bi

59
Co Y

137
Ba Bi

182,184,186
W —

60
Ni Y

139
La In

187
Re Bi

65
Cu Y

140
Ce In

193
Ir In

66
Zn Y

141
Pr In

195
Pt In

71
Ga Y

146
Nd In

203,205
Tl Bi

77
Se Y

147
Sm In

206
Pb Bi

85
Rb Y

151
Eu In

238
U Bi

86
Sr Y

160
Gd In

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû ÌÑ-ÈÑÏ îïðåäåëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ (ìã�êã) â ñûðûõ íåôòÿõ ïîñëå ìèêðîâîëíîâîãî ðàçëîæåíèÿ (n = 3;

P = 0,95)

Ýëåìåíò
Îáðàçåö

1 2 3 4

Be 0,0012 ± 0,0002 <ÏÎ <ÏÎ 0,0011 ± 0,0004

Na 328 ± 34 306 ± 23 10 ± 1 170 ± 20

Mg 21 ± 3 24 ± 3 3,6 ± 0,5 16 ± 2

Al 0,88 ± 0,06 0,64 ± 0,08 0,75 ± 0,05 0,18 ± 0,05

S 50 600 ± 620 24 800 ± 300 15 900 ± 385 5500 ± 65

Ca 160 ± 15 207 ± 30 90 ± 8 216 ± 18

Ti 0,23 ± 0,05 <ÏÎ <ÏÎ <ÏÎ

V 265 ± 30 58 ± 3 46 ± 5 5,2 ± 0,8

Cr 0,17 ± 0,02 <ÏÎ <ÏÎ <ÏÎ

Co 0,13 ± 0,02 <ÏÎ 0,014 ± 0,003 0,021 ± 0,004

Ni 90 ± 8 16 ± 1 5,8 ± 0,6 10 ± 1

Cu <ÏÎ <ÏÎ <ÏÎ 1,2 ± 0,3

Zn 0,32 ± 0,03 0,50 ± 0,04 0,33 ± 0,01 0,15 ± 0,05

Ga 0,14 ± 0,01 0,05 ± 0,01 <ÏÎ 0,012 ± 0,001

Se <ÏÎ 1,1 ± 0,1 <ÏÎ <ÏÎ

Rb <ÏÎ 0,023 ± 0,005 <ÏÎ 0,041 ± 0,002

Sr 1,2 ± 0,4 0,98 ± 0,06 <ÏÎ 0,96 ± 0,03

Zr 0,03 ± 0,01 <ÏÎ <ÏÎ <ÏÎ

Mo 0,39 ± 0,06 0,14 ± 0,01 0,022 ± 0,007 0,023 ± 0,007

Cs <ÏÎ 0,0050 ± 0,0008 0,0031 ± 0,0006 0,0021 ± 0,0005

Ba <ÏÎ <ÏÎ 0,060 ± 0,005 <ÏÎ

W 0,018 ± 0,005 0,24 ± 0,03 <ÏÎ <ÏÎ

Re 0,010 ± 0,003 0,0031 ± 0,0006 <ÏÎ <ÏÎ

U <ÏÎ 0,0020 ± 0,0005 <ÏÎ 0,0011 ± 0,0003



çíà÷åíèÿìè âÿçêîñòè è ïëîòíîñòè, ñîäåðæèò íàè-

áîëüøåå êîëè÷åñòâî ñåðû, âàíàäèÿ è íèêåëÿ, à îáðàçåö

Ëàáàãàíñêîãî ìåñòîðîæäåíèÿ (íàèáîëåå ëåãêàÿ íåôòü

èç àíàëèçèðóåìûõ) — ñàìîå íèçêîå êîëè÷åñòâî ñåðû

è âàíàäèÿ ïî ñðàâíåíèþ ñ îáðàçöàìè íåôòåé äðóãèõ

ìåñòîðîæäåíèé. Ýòîò ôàêò õîðîøî êîððåëèðóåò ñ òåî-

ðèåé îá îáîãàùåíèè òÿæåëûõ íåôòåé âàíàäèåì è

íèêåëåì.

Â òàáë. 3 íå ïðèâåäåíû äàííûå ïî ñîäåðæàíèþ Li,

P, K, Mn, Fe, Nb, Ru, Rh, Ag, Cd, Sb, Te, La, Ce, Pr, Nd,

Sm, Eu, Tb, Gd, Dy, Ho, Er, Tm, Yb, Lu, Hf, Ir, Pt, Tl, Pb,

ïîñêîëüêó ýòè ýëåìåíòû íå áûëè îáíàðóæåíû â èññëå-

äóåìûõ îáðàçöàõ ïîñëå ìèêðîâîëíîâîãî ðàçëîæåíèÿ

(ñîäåðæàíèå ýëåìåíòîâ íèæå ÏÎ).

Äëÿ ïðîáîïîäãîòîâêè îáðàçöîâ â öåëÿõ îïðåäåëå-

íèÿ ýëåìåíòîâ (â òîì ÷èñëå ÐÇÝ), ñîäåðæàíèå êîòîðûõ

â èññëåäóåìûõ íåôòÿõ îêàçàëîñü íèæå ÏÎ, èñïîëü-

çîâàëè ýêñòðàêöèîííîå êîíöåíòðèðîâàíèå â ÂÑÊ.

Â òàáë. 4 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ÌÑ-ÈÑÏ îïðåäåëå-

íèÿ ýëåìåíòîâ â ïðîáàõ íåôòåé ðàçëè÷íûõ ìåñòîðîæ-

äåíèé ÐÔ, ïîëó÷åííûå ïîñëå ýêñòðàêöèîííîãî êîí-

öåíòðèðîâàíèÿ â ÂÑÊ.

Ñîãëàñíî ïîëó÷åííûì ðåçóëüòàòàì, èñïîëüçî-

âàíèå ýêñòðàêöèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ â ÂÑÊ â êà-

÷åñòâå ïðîáîïîäãîòîâêè ïîçâîëÿåò îáíàðóæèòü â èñ-

ñëåäóåìûõ îáðàçöàõ íåôòåé áîëüøèíñòâî ýëåìåíòîâ,

ñîäåðæàíèå êîòîðûõ îêàçàëîñü íèæå ÏÎ ïðè ìèêðî-

âîëíîâîì ðàçëîæåíèè, è ïðàêòè÷åñêè âñå ÐÇÝ. Êàê

âèäíî èç äàííûõ òàáë. 4, íàèáîëüøåå ñóììàðíîå

ñîäåðæàíèå ÐÇÝ îòìå÷àåòñÿ â íåôòÿõ Ðîìàøêèíñêîãî

è Àðëàíñêîãî ìåñòîðîæäåíèé (25,26 è 51,72 íã�êã

ñîîòâåòñòâåííî). Ñðåäè ÐÇÝ â èññëåäóåìûõ íåôòÿõ

ïðåîáëàäàþò òàê íàçûâàåìûå «ëåãêèå» ÐÇÝ (La, Ce,

Pr, Nd, Sm, Eu). Èõ äîëÿ îò îáùåãî ñîäåðæàíèÿ ÐÇÝ

ñîñòàâëÿåò îò 67 % â íåôòè Ïðèîáñêîãî ìåñòîðîæäå-

íèÿ äî 85 % â íåôòè Àðëàíñêîãî ìåñòîðîæäåíèÿ.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ýôôåêòèâíîñòü ýêñòðàêöè-

îííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ â ÂÑÊ ñ ïðèìåíåíèåì òåõ

èëè èíûõ ýêñòðàêöèîííûõ ðåàãåíòîâ çàâèñèò îò ñîñòà-

âà è ñâîéñòâ íåôòè è ôîðì íàõîæäåíèÿ ýëåìåíòîâ

â íåé. Àâòîðû ïîëàãàþò, ÷òî â âîäíûé ðàñòâîð àçîò-

íîé êèñëîòû ïåðåõîäÿò ýëåìåíòû, íàõîäÿùèåñÿ â íåô-

òè â âèäå êèñëîòîðàñòâîðèìûõ ñîëåé. Ïðè ïîäáîðå

ñîñòàâà ýêñòðàêöèîííûõ ðàñòâîðîâ, ñïîñîáíûõ âû-

äåëÿòü ñóùåñòâóþùèå â íåôòè êîìïëåêñû ìåòàëëîâ,

ýêñòðàêöèîííîå êîíöåíòðèðîâàíèå â ÂÑÊ ìîæåò áûòü

âåñüìà ïåðñïåêòèâíûì ñïîñîáîì âûäåëåíèÿ øèðîêî-

ãî êðóãà ýëåìåíòîâ èç íåôòè è èçó÷åíèÿ èõ ôîðì

íàõîæäåíèÿ.
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Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû ÌÑ-ÈÑÏ îïðåäåëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ (íã�êã) â ñûðûõ íåôòÿõ ïîñëå ýêñòðàêöèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ â

ÂÑÊ (n = 3; P = 0,95)

Ýëåìåíò
Îáðàçåö

1 2 3 4

Nb 11 ± 1 2,6 ± 0,4 3,9 ± 0,6 0,37 ± 0,02

Ru 11 ± 1 0,09 ± 0,01 0,14 ± 0,02 0,082 ± 0,008

Rh 41 ± 5 0,13 ± 0,02 0,19 ± 0,03 0,28 ± 0,03

Ag 7,5 ± 0,8 1,2 ± 0,2 1,8 ± 0,2 0,56 ± 0,07

Cd 15 ± 2 6,7 ± 0,6 6,4 ± 0,7 1,1 ± 0,2

Sb 45 ± 7 4,6 ± 0,3 10 ± 2 0,67 ± 0,08

Te 3,7 ± 0,6 0,52 ± 0,03 1,6 ± 0,5 0,070 ± 0,009

Hf 0,56 ± 0,07 0,39 ± 0,07 0,58 ± 0,08 0,061 ± 0,007

Ir 1,1 ± 0,2 0,071 ± 0,008 0,10 ± 0,03 0,012 ± 0,003

Pt 0,56 ± 0,06 0,13 ± 0,03 0,19 ± 0,01 0,020 ± 0,002

Tl 1,9 ± 0,5 19 ± 2 6,3 ± 0,4 0,091 ± 0,001

La 3,5 ± 0,4 8,5 ± 0,6 1,6 ± 0,1 0,34 ± 0,02

Ce 8,6 ± 0,7 20 ± 3 4,5 ± 0,6 0,28 ± 0,02

Pr 1,1 ± 0,2 2,4 ± 0,5 1,3 ± 0,1 0,082 ± 0,009

Nd 5,2 ± 0,6 10 ± 2 0,39 ± 0,07 0,35 ± 0,02

Sm 0,95 ± 0,08 2,5 ± 0,5 0,47 ± 0,05 0,11 ± 0,01

Eu 0,28 ± 0,06 0,39 ± 0,07 0,06 ± 0,01 0,042 ± 0,006

Tb 0,22 ± 0,02 0,38 ± 0,07 0,10 ± 0,03 0,020 ± 0,003

Gd 0,37 ± 0,04 1,8 ± 0,3 0,18 ± 0,02 0,13 ± 0,02

Dy 0,19 ± 0,03 2,0 ± 0,1 0,19 ± 0,02 0,093 ± 0,006

Ho 0,30 ± 0,05 0,47 ± 0,03 0,023 ± 0,004 0,031 ± 0,002

Er 2,2 ± 0,2 1,6 ± 0,1 2,3 ± 0,1 0,17 ± 0,01

Tm 0,19 ± 0,03 0,16 ± 0,03 0,060 ± 0,004 0,011 ± 0,002

Yb 1,7 ± 0,3 1,0 ± 0,2 0,39 ± 0,04 0,040 ± 0,004

Lu 0,74 ± 0,07 0,52 ± 0,01 0,78 ± 0,05 0,072 ± 0,003

ÓÐÇÝ 25,26 51,72 12,34 1,76

ÓÐÇÝ(ëåãê) 19,35 43,79 8,32 1,2

ÓÐÇÝ(òÿæ) 5,91 7,93 4,02 0,56



Ïðàâèëüíîñòü àíàëèçà îáðàçöîâ íåôòè êîíòðîëè-

ðîâàëè ìåòîäîì «ââåäåíî-íàéäåíî» ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà OMS-21, êîòîðûé äîáàâëÿëè â

îäèí èç èñõîäíûõ îáðàçöîâ (íåôòü ¹ 4, Ëàáàãàíñêîå

ìåñòîðîæäåíèå) ïåðåä ïðîáîïîäãîòîâêîé. Ðåçóëüòàòû

îïðåäåëåíèÿ ïðàêòè÷åñêè âñåõ ýëåìåíòîâ ñîâïàäàþò ñ

ðàññ÷èòàííûìè çíà÷åíèÿìè â ïðåäåëàõ ïîãðåøíîñòè

10 %.

Òàêèì îáðàçîì, âïåðâûå ïðîâåäåíî îïðåäåëåíèå

øèðîêîãî êðóãà ìèêðîýëåìåíòîâ â îáðàçöàõ íåôòåé

Ðîìàøêèíñêîãî, Àðëàíñêîãî, Ïðèîáñêîãî è Ëàáàãàí-

ñêîãî ìåñòîðîæäåíèé, ðàçëè÷àþùèõñÿ ïî ïëîòíîñòè,

âÿçêîñòè è õèìè÷åñêîìó ñîñòàâó. Äëÿ ýòîé öåëè ïðè-

ìåíåíî ñî÷åòàíèå äâóõ ñïîñîáîâ ïðîáîïîäãîòîâêè

(ýêñòðàêöèÿ â ÂÑÊ è ìèêðîâîëíîâîå ðàçëîæåíèå) ñ

ïîñëåäóþùèì ÌÑ-ÈÑÏ îïðåäåëåíèåì. Ïîäðîáíàÿ

èíôîðìàöèÿ î ñîäåðæàíèè ìèêðîýëåìåíòîâ â íåôòÿõ

ìîæåò áûòü ïîëåçíà äëÿ ãåîõèìè÷åñêèõ èññëåäîâà-

íèé, â ÷àñòíîñòè äëÿ èçó÷åíèÿ ãåíåçèñà íåôòåé.
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