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МЕТОДЫ И МЕТОДОЛОГИЯ ИССЛЕДОВАНИЙ

ОПЫТ ИСПОЛЬЗОВАНИЯ АТОМНО-АБСОРБЦИОННОГО 
СПЕКТРОМЕТРА ВЫСОКОГО РАЗРЕШЕНИЯ С НЕПРЕРЫВНЫМ 

ИСТОЧНИКОМ СПЕКТРА ДЛЯ ОПРЕДЕЛЕНИЯ МАЛЫХ 
КОНЦЕНТРАЦИЙ НАТРИЯ И КАЛИЯ В ГЕОЛОГИЧЕСКИХ ПРОБАХ

Е. А. Галянина, Н. Г. Солошенко

В настоящее время появление новых конкурен-
тоспособных схем атомно-абсорбционных измере-
ний без применения индивидуального источника на 
каждый определяемый элемент, открыло ряд новых 
возможностей в технике исполнения традиционных 
атомно-абсорбционных и эмиссионных анализов, 
позволяя осуществлять последовательный много-
элементный количественный анализ. Интересным 
представляются исследование возможностей со-
временного атомно-абсорбционного спектрометра 
высокого разрешения ������� ���, в котором ис-������� ���, в котором ис- ���, в котором ис-
пользуется один источник излучения, для генера-
ции спектра от 19�–9�� нм [4], а также применение 
спектрометра для последовательного быстрого из-
мерения низких содержаний натрия и калия в геоло-
гических пробах. Выбор калия и натрия в качестве 
объектов исследования для атомно-эмиссионного 
определения связан с ограничениями в области низ-
ких концентраций при использовании других ме-
тодов: рентгенофлуоресцентный метод позволяет 
определять натрий при его содержании более 2%; 
в методе масс-спектрометрии с индуктивно связан-
ной плазмой при количественном определении со-
держания калия возникают помехи, связанные с 
тем, что на аналитический сигнал 39К+ существен-
ное влияние оказывают ионы 4���+, 38��1H+ [3].

Цели и задачи работы: исследование возмож-
ностей атомно-абсорбционного спектрометра вы-
сокого разрешения с непрерывным источником 

спектра ������� ��� в пламенной технике, разра-������� ��� в пламенной технике, разра- ��� в пламенной технике, разра-
ботка методики последовательного многоэлемент-
ного анализа калия и натрия в геологических про-
бах. Для достижения поставленных целей были 
сформулированы следующие задачи: исследова-
ние зависимостей сигналов, характеристик граду-
ировочного графика, чувствительности и пределов 
обнаружения от способа регистрации излучения, 
определение аппаратурных условий для последова-
тельного анализа калия и натрия в эмиссионном ре-
жиме определения.

Образцы и методы исследования. Для анали-
за использовались государственные стандартные 
образцы метаморфического сланца и дунита с со-
держанием Na2O на уровне �.�5% и К2О на уров-
не �.�1–5%, характеризующиеся повышенным со-
держанием кремния (до 63.4% и 39.58%, соответ-
ственно). Для перевода образцов в раствор к наве-
ске пробы добавляли H�l и HF. Проводили микро-
волновое разложение в СВЧ-установке при давле-
нии 45� кПа с последующим многократных выпа-
риванием для отгонки кремниевой матрицы и пе-
ревода солей в хлориды. В готовые анализируемые 
растворы добавляли буферный раствор �s�l для 
подавления ионизации натрия и калия. В качестве 
образцов для градуировки использовали растворы 
натрия и калия с концентрациями �.�5–1 мг/л, при-
готовленные из навески солей NaNO3 и К�l квали-�l квали- квали-
фикации “чда”.

Рис. 1. Спектры натрия и калия анализируемых образцов ГСО дунита.
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Последовательный многоэлементный количе-
ственный анализ проводился на атомно-абсорб-
ционном спектрометре высокого разрешения с не-
прерывным источником спектра ������� ��� в 
пламенной технике в эмиссионном режиме. Для 
анализа малых содержаний были выбраны наибо-
лее чувствительные резонансные линии калия и на-
трия, составляющие �66.491 и 588.995 нм, соответ-
ственно. Калий и натрий как представители щелоч-
ных металлов имеют близкие условия определе-
ния [1], поэтому найденный максимальный сигнал 
соответствует окислительному режиму пламени с 
одинаковыми расходами горючего – ацетилена со-
ставляющего 5� л/ч, положения горелки для опре-
деления натрия и калия существенно отличаются и 
составляют 12 и 6 мм соответственно.

Результаты. В процессе анализа были отсняты 
спектры исследуемых государственных образцов 
сланца и дунита. В частности, на рис. 1 приведены 
спектры калия и натрия, зафиксированные при ана-
лизе дунита, на которых видны узкие резонансные 
линии натрия и калия и их ближайшее окружение. 
Фоновое излучение имеет простое строение и для 
его учета достаточно использовать один из пиксе-
лей, не принадлежащих аналитической линии. Та-
ким образом, за счет высокого спектрального раз-
решения двойного монохроматора интенсивность 
эмиссионных линий регистрируется одновременно 
несколькими пикселями детектора по контуру спек-
тральной линии. Это условие позволяет использо-
вать разный способ регистрации излучения, одно-
временный с измерением полезного сигнала учет 
фона и коррекцию изменений интенсивности ис-
точника света.

На рис. 2 представлены зависимости сигнала и 
среднеквадратичного отклонения от способа ре-
гистрации излучения на примере натрия, то есть 
от числа одновременно регистрируемых детекто-

Рис. 2. Зависимость нормированного сигнала 
эмиссии натрия (1) и среднеквадратичного откло-
нения – �� (2) от числа регистрируемых пиксе-�� (2) от числа регистрируемых пиксе- (2) от числа регистрируемых пиксе-
лей.

Рис. 3. Влияние способа регистрации эмиссии на-
трия с использованием различных пикселей фик-
сирующих контур спектральной линии излуче-
ния, на чувствительность и линейность градуиро-
вочного графика определения элемента.
1 – � пикселей, 2 – 5 пикселей, 3 – 3 пикселя.

ром пикселей. Найдено, что при увеличении чис-
ла пикселей происходит увеличение сигнала, сред-
неквадратичное отклонение при этом уменьшает-
ся. Так как предел обнаружения и среднеквадратич-
ное отклонение связаны между собой, то аналогич-
ный вид зависимости следует ожидать и для преде-
лов обнаружения. Оптимальным условием опреде-
ления следует считать учет сигнала одновременно 
по 3 пикселям, при этом условии достигается наи-
меньшая погрешность и предел обнаружения.

Зависимость чувствительности и характеристик 
градуировочного графика натрия от способа реги-
страции излучения приведено на рис. 3. Обнару-
жено, что увеличение числа регистрируемых пик-
селей приводит к увеличению чувствительности и 
динамического диапазона градуировочного графи-
ка. Следует заметить, что изменение способа реги-
страции контура аналитической линии не сказыва-
ется на времени измерения, поэтому оптимальные 
условия определения следует выбирать, руковод-
ствуясь поставленными задачами.

Для количественного анализа было выбра-
но 5 одновременно регистрируемых пикселей, на 
рис. 4–5 приведены градуировочные зависимости, 
которые линейны до значений концентраций на-
трия и калия �.5 мг/л. Найденные по холостой про-
бе (2� параллельных измерений) пределы обнару-
жения составляют 4.5 и 2.5 мкг/л для натрия и ка-
лия, соответственно. Результаты количественно-
го определения натрия и калия в государственных 
образцах сланце и дуните свидетельствуют о том, 
что атомно-абсорбционный анализ на спектроме-
тре ������� ��� дает корректные результаты по по-
родам с низкими концентрациями щелочных эле-
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ментов. В перспективе, дальнейшее изучение воз-
можностей спектрометра высокого разрешения с 
непрерывным источником спектра ������� ��� 
позволит увеличить производительность атомно-
абсорбционных и эмиссионных анализов в пламен-
ной технике, разработать методики последователь-
ных многоэлементных анализов, уменьшить преде-
лы обнаружения, увеличить динамический диапа-
зон градуировочных графиков [2].

Выводы. Исследованы возможности современ-
ного атомно-абсорбционного спектрометра ���-���-
���� ��� на примере анализа ГСО основных пород 
– сланце и дуните с содержаниеми Na2O на уровне 
�.�5% и К2О на уровне �.�1–5%. В частности, было 
установлено, что спектрометр одновременно реги-
стрирует спектральный диапазон до 1нм, несущий 
богатую информацию об аналитической линии и 
строении фона. Кроме того подобный способ реги-
страции позволяет одновременно регистрировать 
аналитический и фоновый сигнал, производить 
коррекцию изменений интенсивности источника 
света и процедуры учета спектральных помех, по 
сравнению с традиционной атомно-эмиссионной 
спектрометрией. Были исследованы зависимости 
сигналов, чувствительности, пределов обнаруже-

ния от способа регистрации, что позволит выби-
рать оптимальные условия определения в зависи-
мости от поставленных задач, чувствительности 
определения. Найдено уменьшение времени про-
ведения анализов за счет возможности последова-
тельного элементного анализа.

В настоящее время ведется набор статисти-
ческих данных для аттестации методики количе-
ственного определения калия и натрия для расши-
рения области аккредитации лаборатории ФХМИ.
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Рис. 4. Градуировочная характеристика натрия. Рис. 5. Градуировочная характеристика калия.


