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Введение. В наиболее значимую группу экотоксикантов входят тяжёлые металлы, проблема определения которых на низких уровнях является одной 
из основных в аналитической химии и связана со значительным увеличением числа различных факторов, вносящих вклад в суммарную неопределён-
ность, что увеличивает вероятность искажения результатов в связи с ошибочным принятием решения о соответствии полученных данных тому 
или иному нормативу. К наиболее существенным влияниям относят чистоту реактивов, посуды и воздуха лабораторных помещений.
Цель работы состояла в поиске путей снижения перечисленных влияний при условии минимизации затрат временных, материальных и трудовых 
ресурсов.
Материалы и методы. В ходе работы был выполнен ряд экспериментов, включающих анализ азотной кислоты на содержание металлов до и после 
очистки методом перегонки, анализ смывов с новой фторопластовой лабораторной посуды и посуды, подвергшейся очистке пропариванием, оценку 
влияния загрязнения воздуха лабораторного помещения на основании исследования градуировочных зависимостей, построенных при анализе стан-
дартных растворов железа, приготовленных в «Чистом рабочем месте» и обычном вытяжном шкафу. Все измерения выполнялись методом масс-
спектрометрии с индуктивно-связанной плазмой на масс-спектрометре Agilent 7800 ICP-MS.
Результаты. Экспериментально доказана эффективность предложенных методов устранения мешающих влияний на ход анализа.
Заключение. Решение технической и аналитической задачи поиска оптимальных условий подготовки реактивов, посуды и самого лабораторного 
помещения помимо снижения материальных и временных затрат позволяет решить главную задачу – повысить достоверность получаемых резуль-
татов и не допустить искажения информации о реально наблюдаемой степени загрязнения среды обитания при проведении измерений следовых 
количеств металлов-токсикантов.
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Introduction. Heavy metals are included in one of the significant groups of ecotoxicants. Determining heavy metals at low levels is one of the main problems in 
analytical chemistry, which depends on various factors. Ignoring the contribution of these factors to the total uncertainty can increase the probability of distortion 
of the results due to an erroneous decision on the compliance of the obtained data with a particular standard. The most significant influences include the purity of 
reagents, dishes, and air in laboratory rooms.
Purpose of the work. Search for ways of reducing the listed influences provided that the expense of time, material and labour resources are minimized.
Materials and methods. In the course of the work, many experiments were carried out, including the analysis of nitric acid for the content of metals before and after 
cleaning by distillation, the analysis of washes from new fluoroplastic laboratory glassware and glassware that had been cleaned by steaming, an assessment of the 
effect of air pollution in the laboratory room based on a study of calibration curves, which were constructed at the analysis of standard iron solutions prepared in the 
Clean Workplace and in a conventional fume hood. All measurements were performed by inductively coupled plasma mass spectrometry on Agilent 7800 ICP-MS 
mass spectrometer.
Results. The efficiency of the proposed methods for eliminating interfering influences on the analysis has been experimentally proved.
Conclusion. The technical and analytical problem, which consists of finding optimal conditions for preparation of reagents, glassware cleaning and decreasing 
the influence of laboratory air pollution, allows to increase reliability of the obtained results and prevent distortion of information about the observed degree of 
environmental pollution.

Keywords: heavy metals; cleaning dishes; «clean rooms»; purification of acids by distillation; atomic spectrometry; mass spectrometry with inductively coupled 
plasma
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МЕТОДЫ ГИГИЕНИЧЕСКИХ ИССЛЕДОВАНИЙ

Введение

Стремительный технологический рост, глобальная ур-
банизация, увеличение количества автотранспорта, всё бо-
лее широкое применение биологически активных добавок 
и средств защиты растений сказываются на состоянии окру-
жающей среды [1]. Научно-технический прогресс неотделим 
от задачи сохранения экологического благосостояния среды 
обитания, так как токсические вещества, содержащиеся в 
продуктах хозяйственной деятельности, оказывают негатив-
ное влияние на весь спектр биологических систем. Одну из 
наиболее значимых групп экотоксикантов представляют тя-
жёлые металлы [2]. Термин «тяжёлые металлы» характеризует 
большую группу веществ, в качестве критериев принадлежно-
сти к которым используют многочисленные характеристики: 
атомная масса, плотность, токсичность, распространённость 
в природной среде, степень вовлечённости в природные и 
техногенные циклы. При рассмотрении с точки зрения эко-
токсичности к тяжёлым относят металлы с атомной массой 
свыше 50 атомных единиц [3], при этом обязательным усло-
вием является их высокая токсичность для живых организмов 
в относительно низких концентрациях, а также способность 
к биоаккумуляции [4]. В ходе многочисленных исследований 
в приоритетную группу металлов-токсикантов включены 
кадмий, медь, никель, свинец, мышьяк, ртуть, цинк, хром.

Наряду с ростом антропогенной нагрузки совершенству-
ется и инструментальная база, направленная на контроль 
загрязнений внешней среды. В настоящее время наиболее 
удобными методами контроля содержания тяжёлых метал-
лов в различных объектах среды обитания являются методы 
атомной спектрометрии. К ним относят атомно-абсорбци-
онный метод с различными техниками атомизации [5], атом-
но-эмиссионную спектрометрию и масс-спектрометрию с 
индуктивно-связанной плазмой [6, 7]. Перечисленные мето-
ды характеризуются высокой чувствительностью, возможно-
стью работы в широком диапазоне концентраций.

Вместе с развитием технологий и методов анализа совер-
шенствуется и нормативная база, направленная на снижение 
уровней содержания токсичных элементов в окружающей 
среде. Соответственно необходимость определения ксено-
биотиков на уровнях следовых и ультраследовых количеств 
с каждым годом растёт.

Проблема определения низких количеств элементов яв-
ляется одной из основных в аналитической химии и связана, 
в частности, со значительным увеличением числа различных 
факторов, вносящих вклад в суммарную неопределённость, 
что увеличивает вероятность искажения результатов в связи 
с ошибочным принятием решения о соответствии получен-
ных данных тому или иному нормативу [8].

К числу таких факторов можно отнести чистоту исполь-
зуемых реактивов [9], посуды [10] и воздуха лабораторного 
помещения [11]. Для достижения низких пределов обнару-
жения необходимо тщательно учитывать вклад каждого из 
указанных факторов.

Ультранизкие пределы обнаружения таких методов ана-
лиза, как, например, масс-спектрометрия с индуктивно свя-
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занной плазмой, предполагают использование реактивов 
высокой степени чистоты, включая кислоты, при пробопод-
готовке, разбавлении и приготовлении стандартных раство-
ров. Хотя коммерчески производимые реактивы всегда до-
ступны для приобретения, их стоимость может быть очень 
высокой для регулярного пользования. К тому же после 
открытия ёмкости с реактивом высока вероятность загряз-
нения в результате ошибочных действий аналитика или из 
окружающей среды.

По вышеназванным причинам многие лаборатории про-
водят собственную очистку кислот до необходимой чисто-
ты с помощью коммерческих систем очистки кислот [12]. 
Принцип действия большинства таких систем основан на 
перегонке жидкости при температуре, близкой к темпера-
туре кипения. Получаемые таким образом кислоты могут 
многократно превосходить по качеству реактивы от самых 
дорогих иностранных производителей.

Основу получения достоверного результата в ходе эле-
ментного анализа составляет процедура пробоподготов-
ки. В настоящее время на смену классическим процедурам 
мокрого и сухого озоления пришёл метод микроволновой 
минерализации [13], в число преимуществ которого входят 
высокая производительность, полнота разложения пробы, 
отсутствие перекрёстного загрязнения проб [14], если речь 
идёт о системах закрытого типа. В большинстве современ-
ных систем реализована возможность отвода токсичных лег-
колетучих оксидов азота, особенно активно образующихся 
при разложении органической матрицы, что делает их более 
безопасными по отношению к оператору.

Подавляющее большинство производителей предлага-
ют использовать фторопластовые сосуды для проведения 
минерализации. Причиной популярности фторопласта при 
работе с системами разложения является его инертность к 
микроволновому излучению – он полностью прозрачен для 
него, что способствует затрате энергии излучения только на 
непосредственный нагрев пробы.

Несмотря на безусловные преимущества, недостатком 
фторопласта, отмеченным многими исследователями, яв-
ляется сильный «эффект памяти», проявляющийся в уве-
личении разброса при анализе параллельных проб. Также в 
процессе эксплуатации фторопласт может терять свою инерт-
ность, что будет выражаться в неравномерности создаваемых 
условий в сосудах даже в пределах одного цикла минерализа-
ции. И если процедура регенерации фторопласта широко из-
вестна и проста – её легко осуществить путём выдерживания 
в сушильном шкафу при температуре 130–140 ○С в течение 
нескольких часов, то устранение «эффекта памяти» может 
потребовать больших временных и ресурсных затрат. При 
этом отмечено, что общепринятая процедура ополаскивания 
фоновым раствором и проведения «холостого» цикла мине-
рализации с чистой азотной кислотой не позволяет в полной 
мере избавиться от загрязнений. Предложена эффективная 
схема обработки посуды, включающая в себя трёхкратное 
ополаскивание деионизированной водой, чередующееся с 
отмывкой в ультразвуковой бане с азотной кислотой [15]. 
Процедура заканчивается пятикратным ополаскиванием 
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В настоящей работе при оценке влияния загрязнения 
воздушной среды, для создания условий чистого помеще-
ния использовалось «Чистое рабочее место» ЧРМ-03 произ-
водства компании ООО «Аналит-Продактс». Влияние при-
сутствующих в воздухе лабораторных помещений аэрозолей 
на предел обнаружения оценивали путём анализа градуиро-
вочных растворов железа, приготовленных в обычном вы-
тяжном шкафу и в «Чистом рабочем месте». Анализируемый 
элемент выбран по причине его высокого естественного со-
держания в воздухе лаборатории.

Градуировочные растворы для масс-спектрометра с ин-
дуктивно-связанной плазмой готовили из стандартного рас-
твора для ИСП-МС «Environmental calibration standard» про-
изводства фирмы «Agilent Technologies».

Для приготовления стандартных растворов железа ис-
пользовали образец аналитического стандарта ГСО 7766-200 
с аттестованным значением содержания железа 1 мг/см3.

Условия измерений. Измерения проводили методом масс-
спектрометрии с индуктивно-связанной плазмой при следу-
ющих условиях. Напряжение на RF-генераторе составляло 
1550 Вт, глубина плазмоотбора – 8 мм. Скорости потоков 
плазмообразующего, вспомогательного и распылительного 
газов составляли 15; 0,9 и 1,05 л/мин соответственно; ско-
рость вращения насоса при распылении – 0,1 об./с; темпе-
ратура распылительной камеры – 20 ○С. При оптимизации 
рабочих параметров ионной оптики были достигнуты сле-
дующие величины: напряжение на первой экстрагирующей 
линзе – 0,0 В; напряжение на второй экстрагирующей лин-
зе – (–200 В); напряжение на смещающей омега–линзе – 
(–90 В); напряжение на омега–линзе – 10 В; напряжение на 
линзе на входе в реакционную ячейку – (–30 В); напряжение 
на линзе на выходе их реакционной ячейки – (–50 В). Высо-
кочастотное напряжение на октополе составляло 200 В; сме-
щающее напряжение на октополе – (–8 В). При проведении 
анализа время интегрирования составляло 0,1 с.

При анализе раствора для тюнинга с использованием 
указанных параметров, содержащего Li, Y, Ce, Tl, чувстви-
тельность составляла (импульс • с–1/мг/дм3): 8 215 000 для 
7Li, 22 362 000 для 89Y, 17 667 000 для 205Tl; уровень оксид-
ных ионов 156/140 – 1,196%; уровень двухзарядных ионов 
70/140 – 1,273%.

Результаты
Результаты, полученные при анализе содержания ме-

таллов в азотной кислоте различной степени чистоты, пред-
ставлены на рис. 1. Результаты для кадмия, урана, мышьяка, 
бериллия и сурьмы не представлены на диаграмме, так как 
их содержание не превышает 10 ppt и является незначимым.

Результаты анализа смывов с фторопластовой посуды 
представлены на рис. 2. Отдельно вынесены диаграммы для 
калия, кальция и натрия ввиду высоких уровней их содер-
жания.

Градуировочные зависимости, полученные для раство-
ров железа в вытяжном шкафу и «Чистом рабочем месте», 
представлены на рис. 3.

Обсуждение
Отображённые на диаграмме данные, полученные при 

анализе кислоты различной степени чистоты, наглядно ил-
люстрируют снижение уровней анализируемых элементов 
после проведения перегонки. Повторная дистилляция по-
зволяет удалить следы практически всех исследуемых эле-
ментов за исключением железа и кальция, обладающих 
высоким кларковым содержанием, и приблизиться по ко-
личественным характеристикам к кислоте квалификации 
HIPERPUR.

Данные, полученные при анализе смывов с фторопла-
стовой посуды, показывают, что альтернативный метод 
очистки посуды пропариванием с фоновым раствором азот-
ной кислоты обеспечивает возможность снижения времени  

водой I класса чистоты и сушкой в сушильном шкафу при 
80 ○C. Но стоит учесть, что процедура, весьма эффективная 
для удаления следов загрязнений, является трудоёмкой и 
требует около 2,5 ч.

В качестве альтернативного метода предлагается ис-
пользовать метод очистки посуды пропариванием раствором 
азотной кислоты с концентрацией 0,3 моль/дм3.

Загрязнения из воздуха наиболее трудно устранимы и 
непредсказуемы [16]. Воздух лабораторных помещений за-
грязнён различными твёрдыми и жидкими частицами как 
искусственного, так и естественного происхождения. При 
этом источниками загрязнений могут быть как предметы ин-
терьера, так и одежда, волосы, ногти аналитика. Ещё более 
осложняет ситуацию невозможность учёта этого типа загряз-
нения при анализе холостой пробы, так как степень загряз-
нения и его качественная и количественная характеристика 
меняются с течением времени.

Для снижения загрязнений проб из воздуха рекомендует-
ся выполнять аналитические процедуры в чистых комнатах, 
запылённость в которых значительно ниже, чем в обычных 
помещениях. Существует множество рекомендаций, кото-
рые следует учитывать при проектировании чистых помеще-
ний [17–20], в их число входят требования к поверхностям 
используемых стройматериалов, приточной вентиляции и 
микроклимату.

Однако обустройство таких помещений и поддержка не-
обходимых условий технически сложны, дороги и не всегда 
целесообразны.

Цель настоящего исследования – поиск путей снижения 
перечисленных влияний при условии минимизации затрат 
временных, материальных и трудовых ресурсов. Для дости-
жения поставленной цели был выполнен ряд эксперимен-
тов, включающих анализ азотной кислоты на содержание 
металлов до и после очистки методом перегонки, анализ 
смывов с новой фторопластовой лабораторной посуды и 
посуды, подвергшейся очистке пропариванием, оценку 
влияния загрязнения воздуха лабораторного помещения на 
основании исследования градуировочных зависимостей, 
построенных при анализе стандартных растворов железа, 
приготовленных в «Чистом рабочем месте» и обычном вы-
тяжном шкафу.

Материалы и методы
В ходе экспериментальных исследований использовалась 

новая полипропиленовая лабораторная посуда, одноразовые 
наконечники для дозаторов, предварительно промытые под-
кислённой деионизированной водой. Для получения воды  
I класса чистоты использовали систему очистки воды про-
точного типа Milli-Q Integral 5.

Первым этапом эксперимента являлась оценка эффек-
тивности очистки азотной кислоты квалификации «ХЧ» с 
концентрацией 65% с помощью системы очистки кислот 
методом перегонки без кипения типа СПК-2. Для нагляд-
ного сравнения качества получаемой кислоты с производ-
ственными аналогами проводили анализ исходной кислоты, 
кислоты после единичного и двойного цикла перегонки и 
коммерческой кислоты квалификации HIPERPUR. Кон-
троль чистоты реактивов производился по содержанию 25 
элементов. Анализ выполнен методом масс-спектрометрии 
с индуктивно-связанной плазмой.

Объектами исследования для оценки результативности 
очистки фторопластовой лабораторной посуды с помощью 
пропаривания раствором азотной кислоты с концентрацией 
0,3 моль/дм3 являлись 12 новых фторопластовых сосудов для 
микроволновой системы пробоподготовки типа МС-6, объ-
ёмом 100 см3. Чистоту стаканов контролировали на основе 
смывов с новых сосудов и сосудов, прошедших процедуру 
пропаривания. В качестве смывающей жидкости использо-
ван раствор азотной кислоты с концентрацией 0,3 моль/дм3. 
Смыв анализировали на содержание 23 элементов методом 
масс-спектрометрии с индуктивно-связанной плазмой.

https://doi.org/10.47470/0016-9900-2021-100-9-1013-1018
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проведения одного цикла до 15 мин без потери качества 
очистки, при этом удаётся полностью удалить магний, алю-
миний, железо, медь и цинк и значительно снизить кон-
центрацию других элементов до уровней, не превышающих 
предел детектирования аппаратуры.

Анализируя градуировочные зависимости, полученные 
для растворов железа, можно выделить следующие законо-
мерности: при работе в вытяжном шкафу в области низких 
концентраций наблюдается более интенсивный сигнал по 

сравнению с растворами той же концентрации, приготов-
ленными в «Чистом рабочем месте». Вероятнее всего, такое 
различие вызвано контаминацией градуировочных раство-
ров из воздуха вытяжного шкафа.

Соответственно наблюдается значительная разница в 
пределе обнаружения определённым программным обеспе-
чением оборудования – 8,525 мкг/л при построении градуи-
ровочной зависимости на растворах, приготовленных в вы-
тяжном шкафу, против 0,119 мкг/л при построении графика 

Рис. 2. Результаты анализов смывов с фторопластовой лабораторной посуды (новой и после очистки пропариванием):  
а – элементы с высоким кларковым содержанием; б – элементы с низким кларковым содержанием. 

Fig 2. Results of analysis of washes from fluoroplastic laboratory glassware (new and after cleaning by steaming):  
а – elements with high Clark content; б – elements with low Clark content.
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Рис. 3. Градуировочная характеристика раствора железа, приготовленного в вытяжном шкафу (а) и в «Чистом рабочем месте» (б). 

Fig 3. Calibration curve of the iron solution prepared in a fume hood (a) and in «Clean Workplace» (б). 
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процесса очистки посуды позволяет значительно уменьшить 
время проведения полного цикла минерализации. Целесоо-
бразно проводить глубокую очистку сосудов после разложе-
ния каждой серии образцов, особенно если речь идёт о посу-
де с механическими дефектами, которая эксплуатировалась 
длительное время. Использование чистых рабочих помеще-
ний не только эффективно, но и необходимо при реализации 
высокочувствительных методов анализа, а также при хране-
нии реактивов и растворов.

Решение технической и аналитической задачи поиска 
оптимальных условий подготовки реактивов, посуды и са-
мого лабораторного помещения помимо снижения матери-
альных и временных затрат позволяет решить главную зада-
чу – повысить достоверность получаемых результатов и не 
допустить искажения информации о реально наблюдаемой 
степени загрязнения среды обитания при проведении изме-
рений следовых количеств металлов-токсикантов.

на  растворах, приготовленных в «Чистом рабочем месте». Раз-
личие построенных зависимостей выражается и в увеличении 
коэффициентов корреляции у зависимостей, построенных на 
растворах, приготовленных в «Чистом рабочем месте».

Указанные закономерности наглядно иллюстрируют 
влияние присутствия воздушных аэрозолей на ход анализа 
при работе на уровнях долей ppb.

Заключение
Полученные данные показывают эффективность вы-

бранных подходов для снижения влияния негативных 
факторов, таких как чистота реактивов, посуды и воздуха 
в лаборатории, при проведении элементного анализа. По-
ложительным моментом является возможность снижения 
стоимости анализа за счёт использования систем очистки 
кислот вместо дорогих импортных реактивов. Оптимизация 
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