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îáëàäàþùèå ìàòðè÷íûå ýëåìåíòû, óñòàíîâëåíû èõ õèìè÷åñêàÿ ôîðìà è ñîäåðæàíèå.

Ïîêàçàíî, ÷òî ïðÿìîå îïðåäåëåíèå ïðèìåñåé â ìèíåðàëüíûõ îñòàòêàõ ìåòîäîì äóãîâîé

àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ìíîãîêàíàëüíûì àíàëèçàòîðîì ýìèññèîííûõ ñïåê-

òðîâ (ÄÀÝÑ ñ ÌÀÝÑ) îñëîæíåíî âëèÿíèåì ìàêðîêîìïîíåíòà è åãî õèìè÷åñêîé ôîðìû.
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êè. Ïðåäëîæåíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ìàêðî- è ìèêðîýëåìåíòîâ â çîëå ðàñòåíèé è ïðîâå-

äåíà åå ìåòðîëîãè÷åñêàÿ àòòåñòàöèÿ.
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Study of macro- and microelement composition of the ash of plant raw materials revealed the prevailing

matrix elements, their chemical form and content. It is shown that direct determination of the impurities

in mineral residues by the method of arc atomic emission spectroscopy with a multichannel analyzer of

emission spectra (MAÉS) is complicated by the impact of the macro component and its chemical form on

the intensity of the spectral lines of the impurities. Introduction of a corrective additive is proved to elimi-

nate this effect. A technique for measuring the mass fraction of macro elements and trace elements in

plant ash is proposed and metrological certification of the procedure is carried out.

Keywords: technique of spectral analysis; plant ash; macroelements; trace elements; quality measure-

ment indicators.

Ìàêðî- è ìèêðîýëåìåíòû èãðàþò âàæíóþ ðîëü

â áèîãåíåçå áèîëîãè÷åñêè àêòèâíûõ âåùåñòâ.

Ýëåìåíòíûé ñîñòàâ ñëåäóåò ðàññìàòðèâàòü êàê

âàæíóþ ñîñòàâëÿþùóþ ÷àñòü ëåêàðñòâåííûõ

ñðåäñòâ, ïîëó÷åííûõ èç ðàñòèòåëüíîãî ñûðüÿ

[1 – 3]. Êðîìå òîãî, ðàñòåíèÿ ÿâëÿþòñÿ èíäèêàòî-

ðàìè ýêîëîãè÷åñêîãî ñîñòîÿíèÿ ðàéîíà èõ ïðîèç-

ðàñòàíèÿ. Ïîýòîìó çàäà÷à îïðåäåëåíèÿ ìèêðî-

ýëåìåíòîâ, òÿæåëûõ è òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ â

ðàñòèòåëüíûõ îáðàçöàõ ÿâëÿåòñÿ àêòóàëüíîé.

Ìàêðî- è ìèêðîýëåìåíòû â êîíöåíòðàòàõ

ðàñòåíèé îïðåäåëÿëè ìåòîäîì äóãîâîé àòîìíî-
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ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè (ÄÀÝÑ) ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ñïåêòðàëüíîãî êîìïëåêñà ïðîèçâîä-

ñòâà ïðåäïðèÿòèÿ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà», êî-

òîðûé âêëþ÷àåò ñïåêòðîìåòð «Ãðàíä» ñ ìíîãî-

êàíàëüíûì àíàëèçàòîðîì ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ

(ÌÀÝÑ) è ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêèé ãåíåðàòîð «Âå-

çóâèé-3» ñî øòàòèâîì ÓØÒ-4 [4 – 7]. Äëÿ èñ-

ñëåäîâàíèÿ ñîñòàâà çîëüíûõ îñòàòêîâ ðàñòåíèé,

óñòðàíåíèÿ ìàòðè÷íûõ âëèÿíèé íà ñòàäèè ïðî-

áîïîäãîòîâêè è ïðîâåäåíèÿ ñëè÷èòåëüíûõ èñ-

ïûòàíèé ïðè îöåíêå ïðàâèëüíîñòè èñïîëüçîâàëè

ìåòîäû àòîìíî-àáñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè

(ÀÀÑ) (àòîìíî-àáñîðáöèîííûé ñïåêòðîìåòð Sola-

ar S ïðîèçâîäñòâà Thermoelectron, ÑØÀ), ÈÊ-

ñïåêòðîñêîïèè (Ôóðüå-ñïåêòðîìåòð Nicolet 6700

ïðîèçâîäñòâà ThermoFisher Scientific, ÑØÀ),

ðåíòãåíîôàçîâîãî àíàëèçà (ÐÔÀ) (äèôðàêòîìåòð

Rigaku MiniFlex 600 (CuK — èçëó÷åíèå) ïðîèç-

âîäñòâà Rigaku, ßïîíèÿ), òåðìè÷åñêîãî àíàëèçà

(äåðèâàòîãðàô STA 409 PC Luxx ïðîèçâîäñòâà

Netzsch, Ãåðìàíèÿ), ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóê-

òèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÌÑ) (êâàäðó-

ïîëüíûé ÈÑÏ-ìàññ-ñïåêòðîìåòð íèçêîãî ðàçðå-

øåíèÿ Agilent 7500 ïðîèçâîäñòâà Agilent Tech-

nologies, ÑØÀ).

Îïðåäåëåíèå ýëåìåíòîâ îñíîâû è èõ ôîðì

â çîëå ðàñòåíèé. Íà íà÷àëüíîé ñòàäèè ñîçäàíèÿ

ìåòîäèêè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ðàñòåíèé ïðî-

âåäåíî îïðåäåëåíèå ìàêðîêîìïîíåíòîâ [8]. Äëÿ

ýòîãî íàâåñêè ïðåäâàðèòåëüíî âûñóøåííûõ ðàñ-

òèòåëüíûõ îáðàçöîâ ìàññîé 1,0000 – 5,0000 ã îçî-

ëÿëè â ìóôåëüíîé ïå÷è ïðè òåìïåðàòóðå 450 –

500 °C â òå÷åíèå 1,5 – 2 ÷, ïîêà îñòàòêè ïðîá íå

ïðèîáðåòàëè ñåðîâàòî-áåëûé öâåò. Ïîëó÷åííûå

çîëüíûå îñòàòêè âçâåøèâàëè, ðàñòèðàëè â àãàòî-

âîé ñòóïêå äî îäíîðîäíîãî ïîðîøêîîáðàçíîãî ñî-

ñòîÿíèÿ è ðàçáàâëÿëè ãðàôèòîâûì ïîðîøêîì â

100 ðàç. Ãðàäóèðîâî÷íóþ çàâèñèìîñòü äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ ñòðîèëè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì êîìïëåêòà ãîñóäàðñòâåííûõ ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ãðàôèòîâîãî êîëëåêòî-

ðà ìèêðîïðèìåñåé ÑÎÃ-37 (ÃÑÎ 8487–2003) [9].

Ñïåêòðû àíàëèçèðóåìûõ ïðîá è ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ ðåãèñòðèðîâàëè ñ ïîìîùüþ ñïåêòðîìåòðà

«Ãðàíä» ñ ÌÀÝÑ. Ùåëî÷íûå ýëåìåíòû (K, Na)

îïðåäåëÿëè â ðàñòâîðå çîëüíîãî îñòàòêà ðàñòå-

íèé ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè

ñ àòîìèçàöèåé â ïëàìåíè (ÏÀÝÑ) ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ñïåêòðîìåòðà Solaar. Â ýòîì æå ðàñòâîðå

îïðåäåëÿëè ñîäåðæàíèå ðÿäà ýëåìåíòîâ ìåòî-

äàìè ÈÑÏ-ÌÑ (Ca, Mg, Zn) è ÀÀÑ (Zn). Ôîñôîð

îïðåäåëÿëè â òåõ æå ðàñòâîðàõ ìåòîäîì àáñîðá-

öèîííîé ñïåêòðîôîòîìåòðèè (ÑÔ) â âèäå ôîñ-

ôîðíîìîëèáäåíîâîé ãåòåðîïîëèêèñëîòû, âîññòà-

íîâëåííîé àñêîðáèíîâîé êèñëîòîé â ïðèñóòñòâèè

òàðòðàòà êàëèÿ-àíòèìîíèëà (ñïåêòðîôîòîìåòð

ÏÝ-5400 ÓÔ). Ðåçóëüòàòû íà ïðèìåðå ðàñòåíèÿ

Agrimonia pilosa ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1.

Êàê ñëåäóåò èç äàííûõ òàáëèöû, çîëà ðàñ-

òåíèé ñîñòîèò ïðåèìóùåñòâåííî èç ñëåäóþùèõ

ýëåìåíòîâ (â ïîðÿäêå óáûâàíèÿ ñîäåðæàíèÿ â

ïðîáàõ): K > Ca > Mg > P > Si > Na > Zn, ïðè-

÷åì ñîäåðæàíèå êàëèÿ è êàëüöèÿ çíà÷èòåëüíî

(íà ïîðÿäîê âåëè÷èíû è áîëåå) âûøå, ÷åì äðóãèõ

ýëåìåíòîâ.

Ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ îñíîâíûõ êîìïî-

íåíòîâ â çîëå ðàñòåíèé ñ ïðåäëàãàåìûì ñïîñîáîì

ïðîáîïîäãîòîâêè áûëà ïðîâåðåíà ïðè àíàëèçå

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ëèñòà áåðåçû ËÁ-1 [10] êàê

áëèçêîãî àíàëîãà ëåêàðñòâåííûõ ðàñòåíèé

(òàáë. 2). Âèäíî, ÷òî ðàñõîæäåíèå àòòåñòîâàííîãî

çíà÷åíèÿ ñ íàéäåííûì ðåçóëüòàòîì íåçíà÷èìî

íà ôîíå ñëó÷àéíîãî ðàçáðîñà, ÷òî ïîäòâåðæäàåò

ïðàâèëüíîñòü âûáðàííîé ïðîáîïîäãîòîâêè ïðè

îïðåäåëåíèè îñíîâíûõ (ìàòðè÷íûõ) ýëåìåíòîâ.

Îïðåäåëåíèå ìèêðîýëåìåíòîâ ìåòîäîì ÄÀÝÑ

â çîëüíîì îñòàòêå ðàñòåíèé âîçìîæíî ïðè åãî íå-

áîëüøîì (íå áîëåå ÷åì 5 – 10-êðàòíîì) ðàçáàâëå-

íèè ãðàôèòîâûì ïîðîøêîì. Ïðè áîëüøåì ðàç-

áàâëåíèè ñîäåðæàíèå íåêîòîðûõ ìèêðîýëåìåí-

òîâ îêàçûâàåòñÿ íèæå ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ.

Ó÷èòûâàÿ ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ îñíîâíûõ

(ìàòðè÷íûõ) ýëåìåíòîâ â çîëå ðàñòåíèé (ñì.

òàáë. 1), ìîæíî îæèäàòü ìåøàþùåå âëèÿíèå ñ èõ
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Òàáëèöà 1. Ñîäåðæàíèå ýëåìåíòîâ îñíîâû (ìêã/ã) â çîëüíîì îñòàòêå ðàñòåíèÿ Agrimonia pilosa (ìåñòî ñáîðà — Òîìñêàÿ

îáëàñòü) (n = 10; P = 0,95)

Ýëåìåíò

Ìåòîä àíàëèçà

ÄÀÝÑ ÈÑÏ-ÌÑ ÀÀÑ ÏÀÝÑ ÑÔ

K (1,9 ± 0,3) · 105 — — (1,8 ± 0,2) · 106 —

Ca (4,2 ± 0,5) · 104 (3,9 ± 0,3) · 104 — — —

Mg (2,2 ± 0,3) · 104 (2,5 ± 0,3) · 104 — — —

P (1,5 ± 0,2) · 104 — — — (1,7 ± 0,3) · 104

Si (1,2 ± 0,2) · 104 — — — —

Na — — — (2,2 ± 0,2) · 103 —

Zn (1,9 ± 0,3) · 103 (2,1 ± 0,2) · 103 (1,7 ± 0,1) · 103 — —



ñòîðîíû íà ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé,

îñîáåííî ñî ñòîðîíû êàëèÿ è êàëüöèÿ — ýëåìåí-

òîâ ñ íèçêèìè ïîòåíöèàëàìè èîíèçàöèè. Äëÿ

ó÷åòà èëè óñòðàíåíèÿ âëèÿíèé ìàêðîêîìïîíåí-

òîâ íåîáõîäèìî óñòàíîâèòü ìîëåêóëÿðíûé è ôà-

çîâûé ñîñòàâ çîëüíîãî îñòàòêà ðàñòåíèé.

Ðåçóëüòàòû óñòàíîâëåíèÿ àíèîííîãî ñîñòàâà

çîëüíîãî îñòàòêà ðàñòåíèé íà ïðèìåðå ðàñòåíèÿ

Agrimonia pilosa ìåòîäîì ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèè

ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 1.

Îñíîâíàÿ ïîëîñà ïðîïóñêàíèÿ (1450 –

1410 ñì–1) ïðèíàäëåæèò êàðáîíàò-àíèîíàì CO
3

2� ,

èì òàêæå ñîîòâåòñòâóþò ïîëîñû ïðîïóñêàíèÿ 878

è 712 ñì–1. Ïîëîñà ïðîïóñêàíèÿ 1100 – 1000 ñì–1

ïðèíàäëåæèò ôîñôàò-èîíàì PO
4

3� [11]. Òàêèì îá-

ðàçîì, ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî çîëüíûé îñòà-

òîê ðàñòåíèé ñîñòîèò èç êàðáîíàòîâ êàëèÿ è

êàëüöèÿ ñ ïðèìåñÿìè ôîñôàòîâ. Â òàêîé æå ôîð-

ìå, ïðåäïîëîæèòåëüíî, íàõîäÿòñÿ âñå îñòàëüíûå

ýëåìåíòû.

Äèôôåðåíöèàëüíûé òåðìè÷åñêèé àíàëèç

(ÄÒÀ) ïîäòâåðæäàåò ïðèñóòñòâèå êàðáîíàòîâ â

ñîñòàâå çîëû ðàñòåíèé, îïðåäåëåííîå ìåòîäîì

ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèè (ðèñ. 2).

Ýíäîòåðìè÷åñêèé ýôôåêò, íàáëþäàåìûé ïðè

òåìïåðàòóðå 813,5 °C, ìîæåò áûòü îáóñëîâëåí íà-

÷àëîì ðàçëîæåíèÿ CaCO3: CaCO3 � CaO + CO2,

ïîñêîëüêó òåìïåðàòóðà ðàçëîæåíèÿ êàðáîíàòà

êàëüöèÿ ñîñòàâëÿåò 850 °C, à ýíäîòåðìè÷åñêèé

ýôôåêò ïðè T = 938,6 °C — ïðîöåññîì K2CO3 �

� K2Î + CO2, ïîñêîëüêó Tðàçë (K2CO3) > 891 °C.

Ôàçîâûé ñîñòàâ çîëüíîãî îñòàòêà íà ïðèìåðå

ðàñòåíèÿ Bergenia crassifolia, îïðåäåëåííûé ìå-

òîäîì ðåíòãåíîôàçîâîãî àíàëèçà (ðèñ. 3), óêàçû-
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ (ìêã/ã) îñíîâíûõ

ýëåìåíòîâ â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå ËÁ-1 ìåòîäîì ÄÀÝÑ

(n = 10, P = 0,95, t
òàáë

= 2,28)

Ýëåìåíòû
Àòòåñòîâàííîå

çíà÷åíèå
Íàéäåíî t

ýêñï

K 7100 7650 ± 550 2,27

Ca 16000 14700 ± 1200 2,47

Mg 4400 4650 ± 400 1,43

P 1540 1870 ± 360 2,09

Si 4000 3600 ± 500 1,82

Na 180 163 ± 24 1,62

Zn 94 110 ± 20 1,82

Ðèñ. 1. ÈÊ-ñïåêòðû ïðîïóñêàíèÿ çîëû Agrimonia pilosa

â äèàïàçîíå 2000 – 450 ñì–1

Ðèñ. 2. Äåðèâàòîãðàììà çîëû Agrimonia pilosa



âàåò íà ïðèñóòñòâèå â ïðîáå êàðáîíàòîâ êàëèÿ è

êàëüöèÿ ñ ïðèìåñÿìè ôîñôàòîâ.

Òàêèì îáðàçîì, íà îñíîâàíèè ôèçèêî-õèìè-

÷åñêèõ èññëåäîâàíèé ìîæíî ñäåëàòü âûâîä î òîì,

÷òî çîëüíûå îñòàòêè ðàñòåíèé â îñíîâíîì ñîñòîÿò

èç êàðáîíàòîâ êàëèÿ è êàëüöèÿ.

Âëèÿíèå ìàêðîêîìïîíåíòîâ íà ðåçóëüòà-

òû àíàëèçà. Èññëåäîâàíèå âëèÿíèÿ ìàòðèöû

ïðîâîäèëè ïóòåì àíàëèçà ìîäåëüíûõ ñìåñåé, ñî-

äåðæàùèõ îäèíàêîâîå êîëè÷åñòâî ïðèìåñåé (èõ

ââîäèëè ïóòåì äîáàâêè ê ãðàôèòîâîìó ïîðîøêó

îïðåäåëåííîãî êîëè÷åñòâà ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà

ÑÎÃ-37-2). Â îáðàçåö 2 äîáàâëÿëè K2CO3, à â îá-

ðàçåö 3 — CaCO3 â êîëè÷åñòâàõ, ñîîòâåòñòâó-

þùèõ ñîäåðæàíèþ óêàçàííûõ âåùåñòâ â ðåàëü-

íîé çîëå Agrimonia pilosa, ðàçáàâëåííîé ãðàôè-

òîâûì ïîðîøêîì â 10 ðàç. Îáðàçåö 1 ÿâëÿëñÿ

êîíòðîëüíûì è íå ñîäåðæàë ìàêðîêîìïîíåíòîâ.

Íà ðèñ. 4 â âèäå êðèâûõ «èñïàðåíèÿ – âîçáóæäå-

íèÿ» ïðåäñòàâëåíà êèíåòèêà ïîñòóïëåíèÿ àòîìîâ

â çîíó ðàçðÿäà èç ýòèõ ïðîá.

Êàê âèäíî èç ðèñ. 4, êðèâûå «èñïàðåíèÿ –

âîçáóæäåíèÿ», ïîëó÷åííûå ïóòåì ðàçâåðòêè

ñïåêòðà âî âðåìåíè, èìåþò ñëîæíûé õàðàêòåð.

Â áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ ïðîöåññ ïîñòóïëåíèÿ

àòîìîâ â çîíó ðàçðÿäà íîñèò ñòóïåí÷àòûé õàðàê-

òåð, â îñîáåííîñòè äëÿ ïðîá, â êîòîðûõ ìàòðèöà

îòñóòñòâóåò. Òàêîé âèä êðèâûõ îáóñëîâëåí òåì,

÷òî â ïåðâûå ñåêóíäû ãîðåíèÿ äóãè ïðîèñõîäèò

âçðûâîïîäîáíûé âûáðîñ àíàëèçèðóåìîãî âåùå-

ñòâà (îáóñëîâëåííûé ýëåêòðè÷åñêèì ïðîáîåì

ðàçðÿäíîãî ïðîìåæóòêà), çàòåì ãîðåíèå äóãè ñòà-

áèëèçèðóåòñÿ, è ïîÿâëÿåòñÿ âòîðîé êèíåòè÷åñêèé

ìàêñèìóì, îáóñëîâëåííûé ðàâíîìåðíûì ïîñòóï-

ëåíèåì àòîìîâ â çîíó ðàçðÿäà. Ñ ââåäåíèåì ìàò-

ðèöû êèíåòè÷åñêèå ìàêñèìóìû óìåíüøàþòñÿ è

ñãëàæèâàþòñÿ, ÷òî ìîæåò áûòü îáóñëîâëåíî ïðî-

òåêàíèåì âûñîêîòåìïåðàòóðíûõ òåðìîõèìè÷å-

ñêèõ ðåàêöèé ìàòðèöû ñ ãðàôèòîì, âõîäÿùèì â

ñîñòàâ ïðîáû. ×òî êàñàåòñÿ êàëèÿ, òî áëàãîäàðÿ

íèçêîìó ïîòåíöèàëó èîíèçàöèè (4,1 ýÂ) îí ïîíè-

æàåò òåìïåðàòóðó ïëàçìû äóãè â ðåçóëüòàòå

ýìèññèè ýëåêòðîíîâ â çîíó ðàçðÿäà

K � K+ + e. (1)

Ñíèæåíèå òåìïåðàòóðû ïðèâîäèò ê óìåíüøå-

íèþ êîëè÷åñòâà àòîìîâ, ó÷àñòâóþùèõ â ôîðìè-

ðîâàíèè àíàëèòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ.

Êàëüöèé ñïîñîáåí ó÷àñòâîâàòü â ïðîòåêàíèè

âûñîêîòåìïåðàòóðíûõ òåðìîõèìè÷åñêèõ ðåàê-

öèé ñ ãðàôèòîì, âõîäÿùèì â ñîñòàâ ïðîáû, ñ îá-

ðàçîâàíèåì òóãîïëàâêèõ ñîåäèíåíèé. Ïðåäïîëî-

æèòåëüíî ìåõàíèçì îáðàçîâàíèÿ âûñîêîòåìïåðà-

òóðíûõ ôîðì, óäåðæèâàþùèõ ýëåìåíòû ïðèìå-

ñåé â êðàòåðå ýëåêòðîäîâ è çàíèæàþùèõ èõ àíà-

ëèòè÷åñêèå ñèãíàëû, ìîæíî îïèñàòü ñ ïîìîùüþ

ñëåäóþùèõ ðåàêöèé:

CaCO3 + C = CaO + 2CO; (2)

CaSO4 + C = CaÎ + CO + SO2; (3)

CaO + 3C = CaC2 + CO. (4)

Èç ýòîãî ñëåäóåò, ÷òî â ïðèñóòñòâèè êîìïî-

íåíòîâ îñíîâû (K2CO3 è CaCO3) àíàëèòè÷åñêèé

ñèãíàë êîíòðîëèðóåìûõ ïðèìåñåé óìåíüøàåòñÿ.

Ýòî ìîæíî âèäåòü íà çàâèñèìîñòÿõ íàêîïëåíèÿ

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà ìåäè è íèêåëÿ îò ñîñòà-

âà ïðîáû (ðèñ. 5).

Ïîñêîëüêó ñîäåðæàíèå êàëèÿ â íàäçåìíîé

÷àñòè ðàñòåíèé (çà èñêëþ÷åíèåì ñåìÿí è ïëîäîâ)
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Ðèñ. 3. Äèôðàêòîãðàììà çîëû Bergenia crassifolia
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü ïðîöåññîâ «èñïàðåíèÿ – âîçáóæäåíèÿ»

îò ñîñòàâà ïðîáû: 1 — ÑÎÃ-37-2; 2 — ÑÎÃ-37-2 + K
2
CO

3
;

3 — ÑÎÃ-37-2 + CaCO
3

1 2 31 2 3

à áCu Ni

Ðèñ. 5. Äèàãðàììû çàâèñèìîñòè íàêîïëåíèÿ àíàëèòè÷å-

ñêîãî ñèãíàëà îò ñîñòàâà ïðîáû: 1 — ÑÎÃ-37-2; 2 —

ÑÎÃ-37-2 + K
2
CO

3
; 3 — ÑÎÃ-37-2 + CaCO

3



64 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 1. ×àñòü II

Òàáëèöà 3. Ñîäåðæàíèå ìèêðîýëåìåíòîâ â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå ËÁ-1 ñ ó÷åòîì ââåäåíèÿ êîððåêòèðóþùåé äîáàâêè

K
2
CO

3
(n = 10; P = 0,95; t

òàáë
= 2,28)

Ýëåìåíò
Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå, ìêã/ã

Íàéäåíî, ìêã/ã

Áåç äîáàâêè K
2
CO

3
t
ýêñï

Ñ äîáàâêîé K
2
CO

3
t
ýêñï

Al 830 640 ± 150 2,88 910 ± 130 1,4

B 50 28 ± 4 12,6 57 ± 8 2,00

Ba 230 200 ± 25 2,74 250 ± 30 1,52

Be 0,050 0,027 ± 0,005 10,5 0,044 ± 0,006 2,28

Cd 0,16 0,24 ± 0,03 6,09 0,15 ± 0,02 1,14

Co 0,79 0,65 ± 0,09 3,55 0,72 ± 0,09 1,77

Cr 4,3 3,6 ± 0,3 5,32 4,5 ± 0,5 0,91

Cu 7,3 9,9 ± 1,3 4,57 7,8 ± 0,8 1,44

Fe 730 630 ± 150 1,52 790 ± 130 1,05

Mo 0,16 0,12 ± 0,02 4,57 0,16 ± 0,02 0,14

Mn 930 700 ± 110 4,78 990 ± 110 1,25

Ni 5,8 4,7 ± 0,4 6,27 6,3 ± 0,5 2,28

Pb 3,7 3,2 ± 0,4 2,85 3,3 ± 0,4 2,28

Ti 59 46 ± 4 7,42 66 ± 8 1,99

V 2,1 1,6 ± 0,4 2,85 2,5 ± 0,4 2,28

W 0,30 0,25 ± 0,07 1,63 0,34 ± 0,05 1,83

Zr 5,5 4,1 ± 0,5 6,40 5,1 ± 0,4 2,28

Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû ìåòðîëîãè÷åñêîé àòòåñòàöèè ìåòîäèêè àíàëèçà çîëû ëåêàðñòâåííûõ ðàñòåíèé ìåòîäîì ÄÀÝÑ

(P = 0,95)

Ýëåìåíò Äèàïàçîí, ìêã/ã Ä
c
, ìêã/ã ó

Rm
, ìêã/ã Ä, ìêã/ã ä, %

Al 500 – 1000 56 24 73 8,0

Ba 100 – 500 14 15 32 13

Ca 1000 – 20000 í.ç.** 1018 1995 13

Fe 500 – 1000 8,9 9,0 20 2,5

Mg 2500 – 7500 372 204 546 12

Mn 600 – 1200 í.ç. 26 51 5,0

P 1500 – 2000 149 94 237 13

Si 100 – 5000 232 153 379 13

B 30 – 70 í.ç. 3,5 7,0 12

Cd 0,1 – 0,5 0,02 0,010 0,020 13

Co 0,5 – 1 0,09 0,020 0,090 14

Cr 1 – 5 0,50 0,20 0,60 13

Cu 5 – 10 1,1 0,14 1,1 15

Mo 0,1 – 0,5 0,020 0,010 0,030 13

Ni 3 – 7 0,80 0,30 1,0 15

Pb 1 – 5 0,20 0,10 0,30 12

Ti 30 – 70 4,7 4,5 10 15

V 1 – 5 0,27 0,10 0,33 13

W 0,1 – 0,5 0,020 0,01 0,040 10

Zn 80 – 130 í.ç. 3,4 6,7 5,0

Zr 3 – 7 0,25 0,18 0,40 8,0

K (ÏÔ)* 5000 – 20000 í.ç. 471 923 13

Na (ÏÔ) 150 – 250 í.ç. 10 20 11

Li (ÏÔ) 0,5 – 1,5 í.ç. 0,030 0,05 4,0

* Ùåëî÷íûå ýëåìåíòû îïðåäåëÿëè ìåòîäîì ÀÝÑ ñ àòîìèçàöèåé â ïëàìåíè.

** í.ç. — íåçíà÷èìîñòü ñèñòåìàòè÷åñêîé ñîñòàâëÿþùåé ïîãðåøíîñòè.



ïðåîáëàäàåò, à â ñóììå åãî ñîäåðæàíèå â çîëüíûõ

îñòàòêàõ, äåñÿòèêðàòíî ðàçáàâëåííûõ ãðàôèòî-

âûì ïîðîøêîì, íå ïðåâûøàåò 5 % ìàññ., äîêàçà-

íà âîçìîæíîñòü óñòðàíåíèÿ ìàòðè÷íîãî âëèÿíèÿ

ïóòåì ââåäåíèÿ êîððåêòèðóþùåé äîáàâêè (ñïèð-

òîâîé ðàñòâîð K2CO3, 5 % ìàññ. ïî êàòèîíó) íåïî-

ñðåäñòâåííî â êðàòåð ýëåêòðîäîâ ñî ñòàíäàðòíû-

ìè îáðàçöàìè ÑÎÃ-37. Ïðåäëàãàåìûé ñïîñîá óñò-

ðàíåíèÿ ìàòðè÷íîãî âëèÿíèÿ ïðè îïðåäåëåíèè

ìèêðîïðèìåñåé ïðîâåðåí ïðè àíàëèçå ñòàíäàðò-

íîãî îáðàçöà ëèñòà áåðåçû ËÁ-1 (òàáë. 3).

Èç òàáë. 3 âèäíî, ÷òî ïðåäëàãàåìûé ñïîñîá

êîððåêòèðîâêè (ââåäåíèå â ñòàíäàðòíûå îáðàçöû

ñïèðòîâîãî ðàñòâîðà K2CO3, 5 % ìàññ. ïî êàòèî-

íó) ïðè îïðåäåëåíèè ìèêðîïðèìåñåé, âõîäÿùèõ

â ñîñòàâ ðàñòåíèé, ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàí äëÿ

óñòðàíåíèÿ ìàòðè÷íûõ âëèÿíèé.

Ìåòðîëîãè÷åñêàÿ àòòåñòàöèÿ àòîìíî-

ýìèññèîííîé ìåòîäèêè àíàëèçà çîëû ðàñòåíèé.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ íîðìàòèâíûì äîêóìåíòîì

(ÐÌÃ-61–2010) [12] ïðîâåäåíà ïðåäâàðèòåëüíàÿ

ìåòðîëîãè÷åñêàÿ àòòåñòàöèÿ ïðåäëîæåííîé ìåòî-

äèêè (òàáë. 4).

Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ðÿäà ëåêàðñòâåííûõ ðàñ-

òåíèé ïî ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêå ïðåäñòàâëåíû

â òàáë. 5.

Òàêèì îáðàçîì, ìåòîäàìè ÄÀÝÑ, ÀÀÑ,

ÈÑÏ-ÌÑ, ÏÔ, ÑÔ îïðåäåëåí ýëåìåíòíûé ñîñòàâ

çîëüíîãî îñòàòêà ëåêàðñòâåííîãî ðàñòåíèÿ Agri-

monia pilosa. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðåîáëàäàþùèìè

ýëåìåíòàìè çîëû ðàñòåíèé ÿâëÿþòñÿ K è Ca,

ïðè÷åì ñîäåðæàíèå êàëèÿ çíà÷èòåëüíî ïðåâîñ-

õîäèò ñîäåðæàíèå êàëüöèÿ è äðóãèõ ýëåìåíòîâ

îñíîâû. Ìåòîäàìè ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèè, ðåíòãåíî-

ôàçîâîãî è òåðìîãðàâèìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà ïî-

êàçàíî, ÷òî çîëüíûé îñòàòîê ðàñòåíèé ñîñòîèò

ãëàâíûì îáðàçîì èç êàðáîíàòîâ êàëèÿ è êàëüöèÿ

ñ ïðèìåñÿìè ôîñôàòîâ. Èññëåäîâàíî âëèÿíèå

êàðáîíàòîâ êàëèÿ è êàëüöèÿ íà ïðîöåññû «èñïà-

ðåíèÿ – âîçáóæäåíèÿ» êîíòðîëèðóåìûõ ïðèìåñåé

è íà èõ àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë. Äîêàçàíà âîçìîæ-

íîñòü óñòðàíåíèÿ ìàòðè÷íîãî âëèÿíèÿ ïóòåì ââå-

äåíèÿ êîððåêòèðóþùåé äîáàâêè (ñïèðòîâîé ðàñ-
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Òàáëèöà 5. Ýëåìåíòíûé ñîñòàâ íåêîòîðûõ ëåêàðñòâåííûõ ðàñòåíèé, óñòàíîâëåííûé ìåòîäîì ÄÀÝÑ ïî ðàçðàáîòàííîé

ìåòîäèêå (n = 5; P = 0,95)

Ýëåìåíò Ìåëèññà Ëèñò ýâêàëèïòà Øàëôåé Ðîìàøêà Ëàáàçíèê

Ìàññîâàÿ äîëÿ â ñóõîì îáðàçöå, %

K 3,2 ± 0,4 1,9 ± 0,2 2,2 ± 0,2 4,2 ± 0,4 1,8 ± 0,2

Ca 1,20 ± 0,16 0,98 ± 0,14 1,5 ± 0,2 0,58 ± 0,07 0,50 ± 0,06

Mg 0,42 ± 0,05 0,20 ± 0,03 0,43 ± 0,05 0,16 ± 0,02 0,20 ± 0,03

Si 0,19 ± 0,04 0,16 ± 0,03 1,0 ± 0,2 0,12 ± 0,03 0,13 ± 0,03

P 0,20 ± 0,04 0,74 ± 0,02 0,18 ± 0,04 0,22 ± 0,05 0,16 ± 0,03

Ñîäåðæàíèå, ìêã/ã ñóõîãî îáðàçöà

Na 420 ± 50 430 ± 45 160 ± 20 5400 ± 540 130 ± 15

Fe 510 ± 60 340 ± 40 1500 ± 120 360 ± 40 64 ± 7

Al 410 ± 35 230 ± 18 1140 ± 90 320 ± 25 50 ± 4

Mn 67 ± 5 70 ± 6 90 ± 7 53 ± 4 42 ± 3

Ti 30 ± 5 11 ± 2 170 ± 25 37 ± 6 4,0 ± 0,7

Ba 24 ± 3 40 ± 6 40 ± 5 1,2 ± 0,2 17 ± 2

Zn 30 ± 2 15 ± 1 103 ± 8 28 ± 3 24 ± 2

B 16 ± 2 22 ± 3 62 ± 7 23 ± 3 18 ± 2

Cu 5,9 ± 0,9 3,1 ± 0,5 21 ± 3 6,8 ± 0,9 4,1 ± 0,6

Mo 1,1 ± 0,1 0,13 ± 0,02 0,18 ± 0,02 0,37 ± 0,05 0,060 ± 0,007

Ni 1,6 ± 0,3 5,2 ± 0,7 5,5 ± 0,9 1,4 ± 0,3 0,55 ± 0,11

Cr 1,5 ± 0,3 0,56 ± 0,09 5,6 ± 1,2 0,91 ± 0,17 0,003 ± 0,001

Zr 1,2 ± 0,1 0,44 ± 0,04 17 ± 2 1,4 ± 0,2 0,042 ± 0,003

Pb 0,60 ± 0,03 0,17 ± 0,02 1,6 ± 0,1 0,38 ± 0,02 0,076 ± 0,009

V 0,40 ± 0,05 0,25 ± 0,03 0,92 ± 0,12 0,52 ± 0,07 0,060 ± 0,007

W 0,11 ± 0,01 0,033 ± 0,005 0,055 ± 0,008 0,022 ± 0,002 0,022 ± 0,003

Cd 0,17 ± 0,02 0,13 ± 0,02 0,20 ± 0,03 0,19 ± 0,02 0,079 ± 0,010

Co 0,060 ± 0,008 0,090 ± 0,012 0,31 ± 0,04 0,060 ± 0,008 0,040 ± 0,005

Be 0,031 ± 0,005 0,033 ± 0,006 0,030 ± 0,004 0,019 ± 0,003 0,015 ± 0,003



òâîð K2CO3, 5 % ìàññ. ïî êàòèîíó) íåïîñðåäñòâåí-

íî â êðàòåð ýëåêòðîäîâ ñî ñòàíäàðòíûìè îáðàç-

öàìè ÑÎÃ-37. Íà îñíîâàíèè ïðîâåäåííûõ èññëå-

äîâàíèé ïðåäëîæåíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ

ìàêðî- è ìèêðîýëåìåíòîâ â çîëüíîì îñòàòêå ëå-

êàðñòâåííûõ ðàñòåíèé ìåòîäîì ÄÀÝÑ ñ ìíîãîêà-

íàëüíûì àíàëèçàòîðîì ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ

(ÌÀÝÑ), ïîçâîëÿþùàÿ ó÷åñòü ìàòðè÷íîå âëèÿ-

íèå. Ïîñëå ìåòðîëîãè÷åñêîé àòòåñòàöèè ìåòîäè-

êà ïðèìåíåíà äëÿ àíàëèçà ðÿäà ëåêàðñòâåííûõ

ðàñòåíèé Ñèáèðè.
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