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Áîëüøèíñòâî îøèáîê ïðè îïðåäåëåíèè ñëåäîâûõ ñîäåðæàíèé ýëåìåíòîâ ñâÿçàíî ñ çà-

ãðÿçíåíèÿìè íà ñòàäèÿõ ïðîáîïîäãîòîâêè è ïðèãîòîâëåíèÿ ðàñòâîðîâ äëÿ ïîñòðîåíèÿ

ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè. Îäíèì èç îñíîâíûõ èñòî÷íèêîâ çàãðÿçíåíèÿ ÿâëÿåòñÿ

âîçäóõ ëàáîðàòîðèè, ñîäåðæàùèé îïðåäåëÿåìûå ïðèìåñè â âèäå ïûëè è àýðîçîëåé. Èñ-

òî÷íèêàìè çàãðÿçíåíèé òàêæå ìîãóò áûòü èñïîëüçóåìûå â õîäå àíàëèçà ðåàêòèâû, ïîñó-

äà, äîçàòîðû è ñàì õèìèê-àíàëèòèê. Ôîíîâûå ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ â îáû÷íîé ëàáîðà-

òîðèè ìîãóò áûòü âåñüìà âåëèêè è ïðèâîäèòü ê ñåðüåçíûì ñëó÷àéíûì è ñèñòåìàòè÷å-

ñêèì îøèáêàì, îñîáåííî â ñëó÷àå ðàñïðîñòðàíåííûõ ýëåìåíòîâ: Al, Si, Ca, Mg, Na, Fe,

Zn, Cu, P è äð. Äëÿ ðåøåíèÿ ýòèõ ïðîáëåì ïðåäíàçíà÷åíà íîâàÿ ðàçðàáîòêà êîìïàíèè

ÀÍÀËÈÒ «×èñòîå ðàáî÷åå ìåñòî» äëÿ ïðîâåäåíèÿ ïðîáîïîäãîòîâêè ïðè ñëåäîâîì ñïåêò-

ðàëüíîì àíàëèçå.
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òîå ðàáî÷åå ìåñòî; ñèñòåìà î÷èñòêè êèñëîò.
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Most of the errors in determining the trace contents of the elements are attributed to contamination at

the stages of sample preparation and preparation of calibration solutions. One of the main sources of

contamination is the laboratory air containing detectable impurities in the form of dust and aerosols.

Reagents, dishes, dispensers and chemist himself may also act as sources of pollution. Background con-

tents of the elements in a laboratory can be rather significant and lead to serious accidental and sys-

tematic errors, especially for wide-spread elements: Al, Si, Ca, Mg, Na, Fe, Zn, Cu, P, etc. A new devel-

opment of the ANALIT company “Clean workplace” intended for sample preparation for trace spectral

analysis is designed to solve the aforementioned problems.

Keywords: sample preparation; clean working zone; spectral analysis; clean workplace; acid purifica-

tion system.

Èñïîëüçîâàíèå ñîâðåìåííûõ èíñòðóìåíòàëüíûõ

ìåòîäîâ àíàëèçà ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü áîëüøèí-

ñòâî ýëåìåíòîâ íà óðîâíå íàíî- è ïèêîãðàììîâ.

Âñå ïðîèçâîäèòåëè ñîâðåìåííîãî àíàëèòè÷åñêîãî

îáîðóäîâàíèÿ ïîñòîÿííî ñòðåìÿòñÿ ê óìåíüøå-

íèþ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ, íåïðåðûâíî ñîâåð-

øåíñòâóÿ âûïóñêàåìûå ïðèáîðû. Íàèáîëåå ÷óâ-

ñòâèòåëüíûìè íà ñåãîäíÿøíèé äåíü ÿâëÿþòñÿ

ìåòîäû àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èí-

äóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé, àòîìíî-àáñîðáöè-

îííîé ñïåêòðîìåòðèè c ýëåêòðîòåðìè÷åñêîé àòî-

ìèçàöèåé è ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-

ñâÿçàííîé ïëàçìîé. Îäíàêî, îáëàäàÿ âûñîêîé

÷óâñòâèòåëüíîñòüþ, ýòè ìåòîäû èìåþò è ðÿä

îãðàíè÷åíèé. Â ñëó÷àå ðàáîòû ñî ñëåäîâûìè êîí-

öåíòðàöèÿìè îñíîâíûìè ñòàäèÿìè àíàëèçà, ëè-

ìèòèðóþùèìè ïðàâèëüíîñòü è âîñïðîèçâîäè-

ìîñòü ïîëó÷àåìûõ ðåçóëüòàòîâ, ñòàíîâÿòñÿ ïðî-

áîîòáîð, ïðîáîïîäãîòîâêà è ïîäãîòîâêà íåîáõîäè-
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* Ñòàòüÿ îïóáëèêîâàíà íà äîãîâîðíûõ óñëîâèÿõ.



ìûõ äëÿ àíàëèçà ðåàêòèâîâ, óñòðîéñòâ è ìàòå-

ðèàëîâ. Ìîæíî îòìåòèòü, ÷òî ÷åì íèæå ñîäåðæà-

íèå îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà, òåì âûøå âåðîÿò-

íîñòü îïðåäåëèòü åãî ñî çíà÷èòåëüíîé îøèáêîé,

îñîáåííî äëÿ òåõ àíàëèòîâ, êîòîðûå â áîëüøèõ

êîëè÷åñòâàõ íàõîäÿòñÿ â îêðóæàþùåé ñðåäå.

Ãëàâíàÿ ïðîáëåìà îïðåäåëåíèÿ «ñëåäîâ» — ýòî

âëèÿíèå åñòåñòâåííîãî è òåõíîãåííîãî ôîíà ëà-

áîðàòîðèè íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà. Íàèáîëåå âû-

ðàæåííî ýòîò ýôôåêò ïðîÿâëÿåòñÿ äëÿ òàêèõ ýëå-

ìåíòîâ, êàê Al, Si, Ca, Mg, Fe è äð. [1]. Áîëüøèí-

ñòâî îøèáîê ïðè ýòîì ñâÿçàíî ñ çàãðÿçíåíèÿìè

íà ñòàäèÿõ ïðîáîïîäãîòîâêè è ïðèãîòîâëåíèÿ

ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñòâîðîâ. Îäèí èç îñíîâíûõ

èñòî÷íèêîâ çàãðÿçíåíèÿ — âîçäóõ ëàáîðàòîðèè,

ñîäåðæàùèé îïðåäåëÿåìûå ïðèìåñè â âèäå ïûëè

è àýðîçîëåé. Èñòî÷íèêàìè çàãðÿçíåíèé ìîãóò

áûòü èñïîëüçóåìûå â õîäå àíàëèçà ðåàêòèâû, ïî-

ñóäà, äîçàòîðû, à òàêæå ñàì õèìèê-àíàëèòèê. Ôî-

íîâûå ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ â îáû÷íîé ëàáîðà-

òîðèè âåñüìà âåëèêè è ìîãóò ïðèâîäèòü ê ñåðüåç-

íûì ñëó÷àéíûì è ñèñòåìàòè÷åñêèì îøèáêàì [2].

Âî èçáåæàíèå îøèáîê òàêîãî ðîäà àíàëèç

îáû÷íî ðåêîìåíäóþò ïðîâîäèòü â îáåñïûëåí-

íûõ «÷èñòûõ ïîìåùåíèÿõ», êîòîðûå èìåþò: ñèñ-

òåìó ïðèòî÷íîé âåíòèëÿöèè ñ ìíîãîñòóïåí÷àòîé

ôèëüòðàöèåé âîçäóõà; ñòåíû, ìåáåëü, ïîë è ïîòî-

ëîê èç ñïåöèàëüíûõ íåïûëÿùèõ ìàòåðèàëîâ;

âõîä ÷åðåç âîçäóøíûé òàìáóð-øëþç. Â òî æå âðå-

ìÿ äàëåêî íå â êàæäîé ëàáîðàòîðèè öåëåñîîáðàç-

íî ñîçäàâàòü ÷èñòûå îáåñïûëåííûå ïîìåùåíèÿ.

Êîìïàíèÿ «Àíàëèò», ñîòðóäíèêè êîòîðîé

èìåþò áîëüøîé îïûò ðàáîòû â îáëàñòè ñëåäîâîãî

ýëåìåíòíîãî àíàëèçà, ïðåäëàãàåò óíèêàëüíîå

çàïàòåíòîâàííîå ðåøåíèå äàííîé ïðîáëåìû

(ïàòåíò ¹ 100177 îò 13.09.2016) — êîìïëåêñ

îáîðóäîâàíèÿ «×èñòîå Ðàáî÷åå Ìåñòî» (×ÐÌ).

Êîìïëåêñ âêëþ÷àåò â ñåáÿ íåïîñðåäñòâåííî ñàìî

óñòðîéñòâî ×ÐÌ è íåñêîëüêî äîïîëíèòåëüíûõ

áëîêîâ: ñèñòåìó êîíöåíòðèðîâàíèÿ ïðîá ìåòîäîì

îòãîíêè áåç êèïåíèÿ, ñèñòåìó î÷èñòêè ëàáîðà-

òîðíîé ïîñóäû ïðîïàðèâàíèåì, ñèñòåìó î÷èñòêè

êèñëîò ìåòîäîì ïåðåãîíêè áåç êèïåíèÿ (ÑÏÊ)

(ðèñóíîê).

Èñïîëüçîâàíèå ýòîãî îáîðóäîâàíèÿ ïîçâîëÿåò

ëåãêî îðãàíèçîâàòü ëîêàëüíûå ÷èñòûå ðàáî÷èå

ìåñòà êàê âíóòðè ñïåöèàëèçèðîâàííîãî ÷èñòîãî

ïîìåùåíèÿ èëè ÷èñòîé çîíû, òàê è â îáû÷íûõ

ëàáîðàòîðíûõ ïîìåùåíèÿõ. Ïðîâåäåíèå âñåõ

îïåðàöèé ïðîáîïîäãîòîâêè ñ ïðèìåíåíèåì ×ÐÌ

ïîçâîëÿåò ëåãêî è áûñòðî âûïîëíèòü èçìåðåíèÿ,

ïîëó÷èâ ïðè ýòîì ìàêñèìàëüíî íèçêèå ïðåäåëû

îáíàðóæåíèÿ, ìèíèìàëüíûå ñëó÷àéíûå è ñèñòå-

ìàòè÷åñêèå îøèáêè, è ñóùåñòâåííî ñíèçèòü âðå-

ìÿ âûïîëíåíèÿ àíàëèçà. Îñíîâíîé áëîê ×ÐÌ

ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ëèòîé ïëàñòèêîâûé áîêñ,

âíóòðè êîòîðîãî ïîëíîñòüþ îòñóòñòâóþò ìåòàë-

ëè÷åñêèå äåòàëè. Â âåðõíåé ÷àñòè óñòðîéñòâà

óñòàíîâëåí íàãíåòàþùèé âåíòèëÿòîð; ïîñòóïà-

þùèé âíóòðü âîçäóõ ïðîõîäèò äâóõñòóïåí÷àòóþ

î÷èñòêó, è âíóòðè êàìåðû ×ÐÌ ñîçäàåòñÿ ïîâû-

øåííîå äàâëåíèå î÷èùåííîãî âîçäóõà. Ýòî îáåñ-

ïå÷èâàåò óäàëåíèå îñòàâøèõñÿ ÷àñòèö èç êàìåðû

×ÐÌ â îêðóæàþùåå ëàáîðàòîðíîå ïðîñòðàíñòâî.

Â òî æå âðåìÿ îáðàçîâàíèå íîâûõ ìåòàëëñîäåð-

æàùèõ ÷àñòèö íå ïðîèñõîäèò çà ñ÷åò îòñóòñòâèÿ

ìåòàëëè÷åñêèõ äåòàëåé âíóòðè êàìåðû. Òàêèì

îáðàçîì, ×ÐÌ ïîçâîëÿåò èçáàâèòüñÿ îò ñëó÷àé-

íûõ è ñèñòåìàòè÷åñêèõ îøèáîê, âîçíèêàþùèõ âî

âðåìÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ðàñòâîðîâ è âûçâàííûõ çà-

ãðÿçíåíèåì èç âîçäóøíîé ñðåäû ëàáîðàòîðèè.

Âíóòðè ðàáî÷åé êàìåðû îáåñïå÷èâàåòñÿ øåñ-
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Îáùèé âèä êîìïëåêñà «×èñòîå Ðàáî÷åå Ìåñòî» (à) è ñèñ-

òåìû ïåðåãîíêè êèñëîò (á)

Ðåçóëüòàòû àíàëèçà (ìêã/ë) êîíöåíòðèðîâàííîé àçîòíîé

êèñëîòû (68 % îñ÷) äî è ïîñëå î÷èñòêè

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

Èñõîäíàÿ

êèñëîòà

Êèñëîòà ïîñëå

ïåðåãîíêè

Êîýôôèöèåíò

î÷èñòêè

Al 4,1 0,5 8

Cr 2,3 <0,08 >28

Cu 0,1 <0,05 >2

Ni 1,1 <0,1 >11

Zn 40 <0,2 >200

Ca 3750 1,3 2885

Fe 52,6 0,3 175

K 69,3 1,2 58

Mg 55,5 0,2 278

Mn 1,56 <0,03 >52

Na 1820 0,2 9100

Sr 8,3 0,06 138

S 180,4 <5 >36

Si 10 <0,5 >20

Sn 4,3 <0,13 >33



òîé-ïÿòûé êëàññ ÷èñòîòû ñîãëàñíî êëàññèôèêà-

öèè ïî ÃÎÑÒ Ð ÈÑÎ 14644-5–2005 [3]. Óñòðîé-

ñòâî ìîæåò ðàáîòàòü â äâóõ ðåæèìàõ: «ïðîáîïîä-

ãîòîâêà» è «ïåðåãîíêà». Ðåæèì «ïðîáîïîäãîòîâ-

êà» ïðåäíàçíà÷åí äëÿ î÷èñòêè ëàáîðàòîðíîé ïî-

ñóäû, î÷èñòêè, õðàíåíèÿ è èñïîëüçîâàíèÿ âîäû è

ðåàêòèâîâ, ïðèãîòîâëåíèÿ ïðîá è ãðàäóèðîâî÷-

íûõ ðàñòâîðîâ. Â ðåæèìå «ïåðåãîíêà» óñòðîéñòâî

ôóíêöèîíèðóåò êàê âûòÿæíîé øêàô, íå ñîäåð-

æàùèé âíóòðè êîððîäèðóþùèõ ýëåìåíòîâ è èäå-

àëüíî ïîäõîäÿùèé äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñâåðõ÷èñòûõ

êèñëîò è äëÿ ðàáîò ñ ïðîáàìè ñ âûñîêèì ñîäåðæà-

íèåì êèñëîò.

Óñòðîéñòâî ìàêñèìàëüíî ìîáèëüíî, áëàãîäà-

ðÿ ïîëíîé àâòîíîìíîñòè ðàáîòû åãî ìîæíî ëåãêî

ïåðåìåùàòü ïî ëàáîðàòîðèè è óñòàíàâëèâàòü â

íåïîñðåäñòâåííîé áëèçîñòè îò ïðèáîðà äëÿ âû-

ïîëíåíèÿ àíàëèçà.

Êðîìå ïðèãîòîâëåíèÿ ðàñòâîðîâ, â êàìåðå

×ÐÌ óäîáíî õðàíèòü ïîñóäó, èñïîëüçóåìóþ äëÿ

äàëüíåéøåé ðàáîòû, ðåàêòèâû (î÷èùåííûå êèñ-

ëîòû, äåèîíèçèðîâàííóþ âîäó), äîçàòîðû è íàêî-

íå÷íèêè ê íèì, à òàêæå äðóãîå îáîðóäîâàíèå,

ïðèìåíÿåìîå ïðè ïîäãîòîâêå ïðîá (ïèíöåòû,

øïàòåëè, ïèïåòêè è ò.ä.). Ïðè ýòîì ïîñóäà è îáî-

ðóäîâàíèå îñòàþòñÿ ÷èñòûìè â òå÷åíèå äîëãîãî

âðåìåíè. Êîìïëåêñ ìîæíî îñíàñòèòü ïðîñòûì è

óäîáíûì â ïðèìåíåíèè äîïîëíèòåëüíûì óñòðîé-

ñòâîì — ñèñòåìîé î÷èñòêè ïîñóäû ïðîïàðèâàíè-

åì. Èìåííî îáðàáîòêà ïîñóäû ïàðàìè ñëåãêà ïîä-

êèñëåííîé âîäû ÿâëÿåòñÿ ñàìûì ýôôåêòèâíûì

ìåòîäîì î÷èñòêè. Óñòðîéñòâî îñíàùåíî ðàçëè÷-

íûìè íàñàäêàìè äëÿ ïðîïàðèâàíèÿ, âûïîëíåí-

íûìè èç èíåðòíûõ ìàòåðèàëîâ, íà 13 ìåñò (èëè

íà 5 â êîìïàêòíîì èñïîëíåíèè).

Íàèáîëåå îïàñíîé îïåðàöèåé ñ òî÷êè çðåíèÿ

âåðîÿòíîñòè çàãðÿçíåíèé ÿâëÿåòñÿ êîíöåíòðè-

ðîâàíèå ïðîáû. Äëÿ ðåøåíèÿ ýòîé ïðîáëåìû

êîìïëåêñ ìîæåò êîìïëåêòîâàòüñÿ åùå îäíèì äî-

ïîëíèòåëüíûì óñòðîéñòâîì — ñèñòåìîé êîí-

öåíòðèðîâàíèÿ ìåòîäîì îòãîíêè áåç êèïåíèÿ.

Íà ôòîðîïëàñòîâóþ ïîäñòàâêó ïîìåùàþò ñîñóäû

êîíè÷åñêîé ôîðìû, ñâåðõó óñòàíàâëèâàþò ÈÊ

íàãðåâàòåëü, ìîùíîñòü êîòîðîãî ìîæíî ïëàâíî

ðåãóëèðîâàòü. Òàêàÿ ñèñòåìà ïîçâîëÿåò íàéòè

îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ è ñêîíöåíòðèðîâàòü ëþ-

áóþ ïðîáó äî íóæíîãî îáúåìà, ñâåäÿ îïàñíîñòü

çàãðÿçíåíèé ê ìèíèìóìó. Êîíè÷åñêàÿ ôîðìà

êîíöåíòðàöèîííûõ ÷àø îáåñïå÷èâàåò óïàðèâà-

íèå ïðîáû äî îáúåìà ìêë ñ ïîñëåäóþùèì êîëè÷å-

ñòâåííûì îòáîðîì êîíöåíòðàòà.

Åùå îäíà âàæíåéøàÿ äîïîëíèòåëüíàÿ

îïöèÿ — ñèñòåìà äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñâåðõ÷èñòûõ

êèñëîò ÑÏÊ (ñì. ðèñóíîê, á). Êîðïóñ óñòðîéñòâà

ñîñòîèò èç ïîëèòåòðàôòîðýòèëåíà, ÷òî ïîë-

íîñòüþ èñêëþ÷àåò âîçìîæíîñòü çàãðÿçíåíèÿ î÷è-

ùàåìîãî ðåàêòèâà. Äàííóþ ñèñòåìó ìîæíî ïðè-

ìåíÿòü äëÿ ìèíåðàëüíûõ êèñëîò, ïîëó÷àÿ ñâåðõ-

÷èñòûå ðåàêòèâû, ïðè ýòîì îäíî óñòðîéñòâî ïî

ñâîåé ïðîèçâîäèòåëüíîñòè ïîçâîëÿåò ïîëíîñòüþ

óäîâëåòâîðèòü ïîòðåáíîñòè íåáîëüøîé ëàáîðàòî-

ðèè. ÑÏÊ àáñîëþòíî áåçîïàñíà è â çàâèñèìîñòè

îò ìîäåëè îñíàùåíà ëèáî òàéìåðîì îòêëþ÷åíèÿ,

ëèáî ýëåêòðîííî-ìåõàíè÷åñêîé ñèñòåìîé àâòîìà-

òè÷åñêîãî îòêëþ÷åíèÿ â çàâèñèìîñòè îò óðîâíÿ

êèñëîòû. Íóæíî îòìåòèòü, ÷òî àíàëîãè÷íûõ ðå-

øåíèé ïîêà íà ðûíêå íå ïðåäñòàâëåíî, ñèñòåìà

çàùèùåíà ïàòåíòîì.

Â òàáëèöå ïðèâåäåí ïðèìåð ðåçóëüòàòîâ àíà-

ëèçà êîíöåíòðèðîâàííîé àçîòíîé êèñëîòû äî è

ïîñëå ïåðåãîíêè. Âèäíî, ÷òî äëÿ ìíîãèõ ðàñïðî-

ñòðàíåííûõ ýëåìåíòîâ êîýôôèöèåíò î÷èñòêè

èñ÷èñëÿåòñÿ äâóìÿ-òðåìÿ ïîðÿäêàìè âåëè÷èíû è

áîëåå.
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