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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 21 ÿíâàðÿ 2015 ã.

Äàíà õàðàêòåðèñòèêà ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ ñâîéñòâ òâåðäîé ñîñòàâëÿþùåé ñâàðî÷íûõ àýðîçîëåé

(ÒÑÑÀ). Ðàññìîòðåíû îñîáåííîñòè îòáîðà ïðîá ÒÑÑÀ. Óêàçàíû ìåòîäû, íàèáîëåå ÷àñòî èñïîëü-

çóåìûå äëÿ àíàëèçà ÒÑÑÀ â îòå÷åñòâåííîé è çàðóáåæíîé àíàëèòè÷åñêîé ïðàêòèêå. Ñîïîñòàâëåíû

äåñòðóêòèâíûå è íåäåñòðóêòèâíûå ìåòîäû àíàëèçà ÒÑÑÀ, îòìå÷åíû èõ ïðåèìóùåñòâà è íåäî-

ñòàòêè. Íà êîíêðåòíûõ ïðèìåðàõ ïîêàçàíî, ÷òî èç-çà ñëîæíîñòè ôàçîâîãî è õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà

ïðîá ÒÑÑÀ íåðåäêî íàáëþäàþòñÿ ïîòåðè êîíòðîëèðóåìûõ ýëåìåíòîâ ïðè ðàçëîæåíèè ýêñïîíè-

ðîâàííûõ ôèëüòðîâ. Äëÿ îáîèõ êëàññîâ ìåòîäîâ ðàññìîòðåíû ïðèåìû ñîçäàíèÿ ñèíòåòè÷åñêèõ

ãðàäóèðîâî÷íûõ îáðàçöîâ. Ïðè èñïîëüçîâàíèè ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî ìåòîäà ñëîæíî ïðè-

ãîòîâèòü ãðàäóèðîâî÷íûå îáðàçöû, àäåêâàòíûå ðåàëüíûì ïðîáàì ÒÑÑÀ, ñîáðàííûì íà ôèëüòð.

Â êîìïàðàòîðíîì âàðèàíòå ìåòîäà íåéòðîííî-àêòèâàöèîííîãî àíàëèçà äëÿ ðàñ÷åòà ñîäåðæàíèÿ

àíàëèòîâ ïðèìåíÿþò ñèíòåòè÷åñêèå ñìåñè, ñîäåðæàùèå îäèí èëè äâà êîìïîíåíòà. Ïðèâåäåíû

ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèê àíàëèçà ÒÑÑÀ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: òâåðäàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ ñâàðî÷íûõ àýðîçîëåé; ôèçèêî-õèìè÷åñêèå ñâîéñòâà ÷à-

ñòèö; íåîðãàíè÷åñêèå êîìïîíåíòû; äåñòðóêòèâíûå è íåäåñòðóêòèâíûå ìåòîäû àíàëèçà; ïîäãîòîâ-

êà ïðîá; ãðàäóèðîâî÷íûå îáðàçöû; îöåíêà ïðàâèëüíîñòè.

Ñâàðêà â íàñòîÿùåå âðåìÿ ÿâëÿåòñÿ îäíèì èç âåäóùèõ

òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ïðîèçâîäñòâà. Îêîëî 70 %

ñâàðî÷íûõ ðàáîò âûïîëíÿåòñÿ âðó÷íóþ, è âäûõàíèå

ñâàðî÷íîãî àýðîçîëÿ (ÑÀ) ïðèâîäèò ê ïðîôåññèîíàëü-

íûì çàáîëåâàíèÿì áðîíõîâ è ëåãêèõ ñâàðùèêîâ

[1 – 4]. Íàèáîëüøåå âëèÿíèå íà çäîðîâüå îêàçûâàåò

òâåðäàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ ñâàðî÷íîãî àýðîçîëÿ (ÒÑÑÀ),

êîòîðàÿ âêëþ÷àåò îñíîâíûå (Mn, Fe, Si, K, Na, Ca, Ti,

Al, Mg, F, Cr) è ïðèìåñíûå (As, Cu, Rb, Sn, Zr, Sr, Nb,

Mo, Ag, Sb, Ba, Pb) ýëåìåíòû [5, 6]. Ñîäåðæàíèå ïåð-

âûõ èçìåíÿåòñÿ îò n · 10–2 äî n · 10 % â çàâèñèìîñòè îò

ðåæèìà ñâàðêè, ñîñòàâà ñâàðèâàåìûõ è ñâàðî÷íûõ ìà-

òåðèàëîâ, ïðè ýòîì ñîäåðæàíèå Fe è Mn äîñòèãàåò â

îòäåëüíûõ ñëó÷àÿõ 55 è 20 % ñîîòâåòñòâåííî [7].

ÒÑÑÀ îáðàçóåòñÿ èç îñíîâíîãî ìåòàëëà è åãî ïî-

êðûòèÿ (ñìàçêè, êðàñêè, ðæàâ÷èíû), ïîðîøêîâîé ïðî-

âîëîêè è ïîêðûòèÿ ýëåêòðîäà [8]. Îáùàÿ ñõåìà ôîð-

ìèðîâàíèÿ ÒÑÑÀ ïîñëå èñïàðåíèÿ êîìïîíåíòîâ ïåðå-

÷èñëåííûõ ìàòåðèàëîâ ïðåäñòàâëÿåòñÿ ñëåäóþùåé:

çàðîæäåíèå ïåðâè÷íûõ àýðîçîëüíûõ ÷àñòèö èç âû-

ñîêîòåìïåðàòóðíîãî ïåðåñûùåííîãî ïàðà; ðîñò èõ

ðàçìåðîâ çà ñ÷åò êîíäåíñàöèè èëè êîàãóëÿöèè, âêëþ-

÷àÿ ðàçâèòèå ñòðóêòóðû «ÿäðî – îáîëî÷êà» (ÿäðî ñî-

ñòîèò èç ñîåäèíåíèé Fe è Mn, îáîëî÷êà — èç Si, Ca, K,

Na, F, ñ óâåëè÷åíèåì èõ ñîäåðæàíèÿ òîëùèíà îáî-

ëî÷êè ðàñòåò) [9, 10]. Ïåðå÷èñëåííûå ìåõàíèçìû

ôîðìèðîâàíèÿ ÒÑÑÀ â ïðîöåññå äóãîâîé ñâàðêè

îáóñëàâëèâàþò øèðîêèé äèàïàçîí ðàçìåðîâ ÷àñòèö,

êîòîðûå ìîæíî ðàçäåëèòü íà êëàññû: óëüòðàäèñïåðñ-

íûå (<0,1 ìêì), ìåëêèå (0,1 – 2,5 ìêì) è êðóïíûå

(>2,5 ìêì); ïîñëåäíèé êëàññ ÑÀ îáðàçóåòñÿ âûáðîñà-

ìè áðûçã èç ðàñïëàâëåííîé ñâàðî÷íîé âàííû [9, 10].

Îêîëî 80 – 95 % ÷àñòèö ÒÑÑÀ ïðèíàäëåæèò ê ïåðâûì

äâóì êëàññàì: äîñòèãàÿ îáëàñòè ãàçîîáìåíà â ëåãêèõ,

îíè ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé íàèáîëüøóþ áèîëîãè÷åñêóþ

îïàñíîñòü äëÿ ñâàðùèêîâ [11].

Ïî äàííûì ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé

â ñîñòàâ ÒÑÑÀ âõîäÿò ïðîñòûå è ñëîæíûå îêñèäû

îñíîâíîãî è ýëåêòðîäíîãî ìåòàëëîâ, ôòîðèäû, ñîåäè-

íåíèÿ òèïà øïèíåëåé è ñèëèêàòîâ, à òàêæå ïûëü, ñî-

äåðæàùàÿ äî 70 % êðèñòàëëè÷åñêîãî èëè àìîðôíîãî

SiO2 [5, 11 – 17]. Îñíîâó ôàçîâîãî ñîñòàâà âñåõ ÒÑÑÀ

ñîñòàâëÿþò ìàãíåòèò Fe3O4 è æåëåçîìàðãàíöåâàÿ øïè-

íåëü MnFe2O4; îáíàðóæåíû FeO, Fe2O3, ZnO, Mn3O4,

FeCO3, Al2O3, MnAl2O4 è ìåòàëëû Mn, Zn, Fe, Al

[9, 18]. Òàêàÿ íåîäíîðîäíîñòü ÒÑÑÀ ñâÿçàíà c çàâèñè-

ìîñòüþ ïðîöåññîâ îáðàçîâàíèÿ ôàç îò òåìïåðàòóðû:

ïî ìåðå îõëàæäåíèÿ âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî ïàðà îá-
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ðàçóþòñÿ ðàçíûå ôàçû, ÷òî îòëè÷àåò ÑÀ îò äðóãèõ

ïðîìûøëåííûõ àýðîçîëåé.

Ïåðåìåííîñòü ôàçîâîãî ñîñòàâà ÑÀ îáóñëàâëèâàåò

ïîòåðè êîìïîíåíòîâ ïðè ðàçëîæåíèè ïðîá â äåñòðóê-

òèâíûõ ìåòîäèêàõ àíàëèçà è îñëîæíÿåò óñòàíîâëåíèå

ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè äëÿ íåäåñòðóêòèâíûõ

ìåòîäèê.

Ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ íåîðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé

Ìàòåðèàë äëÿ ñáîðà ÷àñòèö ÒÑÑÀ âûáèðàþò â çà-

âèñèìîñòè îò ìåòîäà èõ ïîñëåäóþùåãî àíàëèçà. Â îòå-

÷åñòâåííûõ ëàáîðàòîðèÿõ ïðè êîíòðîëå ñîäåðæàíèÿ

ìåòàëëîâ ïðîáû îòáèðàþò íà àíàëèòè÷åñêèå àýðîçîëü-

íûå ôèëüòðû ÀÔÀ-ÕÏ, ÀÔÀ-ÂÏ, ÀÔÀ-ÕÀ, ÀÔÀ-Â

[5, 19 – 23] ñ ðàáî÷åé ïîâåðõíîñòüþ 10, 20 èëè 36 ñì2.

Â ôèëüòðàõ ÀÔÀ-ÕÀ ôèëüòðóþùèì ìàòåðèàëîì ÿâëÿ-

åòñÿ àöåòèëöåëëþëîçà, â îñòàëüíûõ — ïðåäåëüíûå óã-

ëåâîäîðîäû, â êîòîðûõ ÷àñòü (äî 60 % îò ìàññû ôèëüò-

ðà) àòîìîâ âîäîðîäà çàìåùåíà õëîðîì (òêàíü Ïåòðÿ-

íîâà) [23]. Â çàðóáåæíîé ïðàêòèêå â îñíîâíîì ïðèìå-

íÿþò ìåìáðàííûå ôèëüòðû äèàìåòðîì 2,5 èëè 3,7 ñì

èç ñëîæíûõ ýôèðîâ öåëëþëîçû (ÑÝÖ) ñ ðàçìåðîì ïîð

0,8 ìêì [20, 24 – 30 è äð.], ïîëèâèíèëõëîðèäà (ÏÂÕ)

ñ ðàçìåðîì ïîð 0,5 ìêì [12, 26, 28, 30 – 33] èëè ïîëè-

òåòðàôòîðýòèëåíà (ÏÒÔÝ) ñ ðàçìåðîì ïîð äî 0,45 ìêì

[34]. Ïðåèìóùåñòâîì ôèëüòðîâ ÑÝÖ è ÀÔÀ-ÕÀ ÿâëÿ-

åòñÿ èõ õîðîøàÿ ðàñòâîðèìîñòü â ìèíåðàëüíûõ êèñëî-

òàõ [35]; ôèëüòðû ÏÂÕ ñîäåðæàò ìåíüøå ïðèìåñåé

êîíòðîëèðóåìûõ ýëåìåíòîâ ïî ñðàâíåíèþ ñ ôèëüòðà-

ìè èç ÑÝÖ [26]; ôèëüòðû èç ÏÒÔÝ òàêæå î÷åíü «÷èñ-

òûå» è ïðèãîäíû äëÿ ðàáîòû â îáëàñòè íèçêîãî äàâëå-

íèÿ, ñîçäàâàåìîãî â ïåðñîíàëüíîì íàñîñå [34]. Íåðåä-

êî ïðèìåíÿþò ñòåêëîâîëîêíèñòûå ôèëüòðû, îòëè÷à-

þùèåñÿ ñâîåé «÷èñòîòîé» [25, 35 – 40]. Äëÿ àíàëèçà

ñ èñïîëüçîâàíèåì ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà ÷àñòèöû

àýðîçîëåé îòáèðàþò ñ ïîìîùüþ èìïàêòîðà íà ôèëüò-

ðû èç ñòåêëîâîëîêíà ñ ðàçìåðîì ïîð 0,3 ìêì (ýôôåê-

òèâíîñòü óëàâëèâàíèÿ 99,98 %), ïîäëîæêó èç àëþìè-

íèåâîé ôîëüãè èëè íåïîñðåäñòâåííî íà íàêîïèòåëü-

íûå ïëàñòèíû [36, 41]; ôîëüãó è ïëàñòèíû ïðåäâàðè-

òåëüíî ïîêðûâàþò òîíêèì ñëîåì ñìàçêè äëÿ óëó÷øå-

íèÿ ïðèëèïàíèÿ ÷àñòèö.

Êàê ïîêàçàíî â ðàáîòàõ [5, 7, 35, 42 – 45], â ìè-

ðîâîé àíàëèòè÷åñêîé ïðàêòèêå äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ìåòàëëîâ â ÒÑÑÀ ïðèìåíÿþò îáû÷íî ñëåäóþùèå

ìåòîäû àíàëèçà: àòîìíî-àáñîðáöèîííûé (ÀÀÀ),

àòîìíî-ýìèññèîííûé (ÀÝÀ), ÀÝÀ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿ-

çàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÀÝÀ), ìàññ-ñïåêòðîìåòðèþ

ñ ÈÑÏ (ÈÑÏ-ÌÑ), ôîòîìåòðè÷åñêèé (ÔÌÀ), ýëåê-

òðîõèìè÷åñêèå ìåòîäû, à òàêæå ðåíòãåíîôëóîðåñ-

öåíòíûé (ÐÔÀ) è èíñòðóìåíòàëüíûé íåéòðîííî-àêòè-

âàöèîííûé (ÈÍÀÀ). Ïðè ýòîì â çàðóáåæíîé ïðàêòèêå

äëÿ ýòèõ öåëåé ÷àùå èñïîëüçóþò ìåòîäû ÈÑÏ-ÀÝÀ,

ÈÑÏ-ÌÑ, ÐÔÀ è ÈÍÀÀ; â îòå÷åñòâåííûõ íîðìàòèâ-

íûõ äîêóìåíòàõ (ÍÄ) â êà÷åñòâå îñíîâíûõ ìåòîäîâ

àíàëèçà ðåêîìåíäóþòñÿ ÀÀÀ ñ àòîìèçàöèåé â ïëàìå-

íè, ÔÌÀ è ïîëÿðîãðàôè÷åñêèé [5]; ñòàíäàðòèçèðîâà-

íû òîëüêî äâå ìåòîäèêè ÐÔÀ [19, 20]. Óêàçàííûå ìå-

òîäû öåëåñîîáðàçíî êëàññèôèöèðîâàòü íà äåñòðóêòèâ-

íûå è íåäåñòðóêòèâíûå.

Äåñòðóêòèâíûå ìåòîäû. Äëÿ ÀÀÀ [5, 38, 46 –

56], ÈÑÏ-ÌÑ [26, 29, 55 – 59], ÈÑÏ-ÀÝÀ [10, 12, 24,

26, 31, 32, 39, 55 – 57, 60, 61], ÔÌÀ [5, 10, 37, 62 – 64]

è ïîëÿðîãðàôè÷åñêîãî ìåòîäîâ àíàëèçà [5] ïðîáû ÑÀ,

ñîáðàííûå íà ôèëüòð, ïåðåâîäÿò â ðàñòâîð.

Îòå÷åñòâåííàÿ ñòàíäàðòèçèðîâàííàÿ ìåòîäèêà

ÀÀÀ ïðåäíàçíà÷åíà äëÿ îïðåäåëåíèÿ â âîçäóõå

(ìã�ì3) Co â äèàïàçîíå îò 0,01 äî 2,0, Cu (0,02 – 5,0),

Mn (0,02 – 3,0), Pb (0,007 – 0,7), Sn (0,2 – 20),

Mo (0,5 – 20), W (3,3 – 50), Ni (0,005 – 0,5), Zn (0,01 –

5,0), Cd (0,02 – 2,0), Cr (0,005 – 5,0), Fe (0,01 – 10,0),

V (0,05 – 5,0) ñ äîïóñòèìîé ïîãðåøíîñòüþ ääîï, ðàâ-

íîé ±20 % [5]. Äëÿ ñòàíäàðòèçèðîâàííûõ ìåòîäèê

ÔÌÀ ïðè îïðåäåëåíèè (ìã�ì3) Cr (IV) â äèàïàçîíå îò

0,003 äî 0,006 ïîãðåøíîñòü ääîï ðàâíà ±10 %; äëÿ Co

(0,1 – 10), Mn (0,05 – 1,25), Mo (1 – 10), Ni (0,025 –

1,25), Fe (1,5 – 15) è W (1,3 – 62) çíà÷åíèå ääîï ñîñòàâ-

ëÿåò ±20 %; äëÿ Cu (0,4 – 8,0), Zn (0,25 – 10,0), Cr (III)

(0,5 – 9,5), V (0,05 – 1,4) è Ti (6 – 62) — ±25 % [5]. Äëÿ

ïîëÿðîãðàôè÷åñêîãî ìåòîäà çíà÷åíèå ääîï èçìåíÿåòñÿ

îò ±20 äî ±25 % â çàâèñèìîñòè îò àíàëèòà, óñëîâèé

ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà è îáúåìà îòáèðàåìîãî âîçäóõà [5].

Îòìåòèì, ÷òî äëÿ ýòîãî ìåòîäà çíà÷åíèå àíàëèòè÷å-

ñêîãî ñèãíàëà ñóùåñòâåííî çàâèñèò îò õèìè÷åñêîãî

ñîñòàâà ïðîá, ÷òî óñëîæíÿåò íàõîæäåíèå ãðàäóè-

ðîâî÷íîé ôóíêöèè. Ïðè èñïîëüçîâàíèè ÀÀÀ äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ïåðå÷èñëåííûõ âûøå ýëåìåíòîâ íà óðîâ-

íå 0,5 ÏÄÊ ðåêîìåíäóåòñÿ îòáèðàòü âîçäóõ îáúåìîì

(äì3) 100 – 300, äëÿ ÔÌÀ — 10 – 400, äëÿ ïîëÿðî-

ãðàôè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ — 20 – 300 â çàâèñèìîñòè

îò ñòåïåíè çàãðÿçíåíèÿ [5].

Â Íàöèîíàëüíîì èíñòèòóòå ïðîôåññèîíàëüíîé

áåçîïàñíîñòè è çäðàâîîõðàíåíèÿ (NIOSH, ÑØÀ) àòòå-

ñòîâàíû ìåòîäèêè ÀÀÀ äëÿ îïðåäåëåíèÿ As [47, 48],

Cd [49], Cr [50], Pb [51, 52], ÔÌÀ äëÿ îïðåäåëåíèÿ

Cr (VI) [63]. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ ñîñòàâ-

ëÿåò 0,02 – 0,06 ìêã�ôèëüòð, ïîãðåøíîñòü ä èçìåíÿåò-

ñÿ îò ±11 äî ±20 % â çàâèñèìîñòè îò àíàëèòà è ìåòîäà

àíàëèçà. Àòòåñòîâàííàÿ ìåòîäèêà ÈÑÏ-ÀÝÀ ïîçâîëÿ-

åò îïðåäåëÿòü Al, Ca, La, Sr, Ni, W, Sb, Cr, Li, K, Te, V,

As, Co, Mg, P, Sn, Y, Mn, Ba, Cu, Se, Zn, Ta, Be, Fe, Ag,

Mo, Ti, Zr, Cd, Pb â äèàïàçîíå îò 0,005 äî 2 ìã�ì3 ïðè

îòáîðå ïðîá îáúåìîì 500 äì3 íà ôèëüòðû èç ÑÝÖ èëè

ÏÂÕ [61].

Ñïîñîá ìèíåðàëèçàöèè ïðîá ÒÑÑÀ îïðåäåëÿåò-

ñÿ òèïîì àñïèðàöèîííîãî ôèëüòðà: öåëëþëîçíûå

ôèëüòðû ÀÔÀ-ÕÀ è ÑÝÖ ðàçðóøàþòñÿ ïðè «ìîêðîì»,

à ôèëüòðû ÀÔÀ-ÂÏ, ÀÔÀ-ÕÏ, ÏÂÕ, ÏÒÔÝ — ïðè

«ñóõîì» îçîëåíèè [5, 35, 47 – 52, 61, 63 è äð.]. Ïðîáû,

îòîáðàííûå íà ôèëüòðû ÀÔÀ-ÕÏ èëè ÀÔÀ-ÂÏ äëÿ

ôîòîìåòðè÷åñêîãî èëè ïîëÿðîãðàôè÷åñêîãî îïðåäå-

ëåíèÿ Fe, Ni, Mn, Ti è Cr2O3, ñíà÷àëà äëÿ óäàëåíèÿ

îðãàíè÷åñêîé ñîñòàâëÿþùåé îçîëÿþò ïðè òåìïåðàòó-

ðå 750 – 800 °C, çàòåì çîëüíûé îñòàòîê ñïëàâëÿþò ïðè

�������	�
����������
�����������	��������������� �� ��������� �� �



850 °C ñî ñìåñüþ Na2CO3 è KNO3 (2:1), ïëàâ âûùåëà-

÷èâàþò 10 %-íûì ðàñòâîðîì H2SO4 [5]. Ïðè îïðåäå-

ëåíèè Mg, MgO, Al, Al2O3 â àýðîçîëÿõ, ñîáðàííûõ íà

òàêèå æå ôèëüòðû, îçîëåííóþ ïðîáó ñïëàâëÿþò ñ ïè-

ðîñóëüôàòîì êàëèÿ, ïëàâ âûùåëà÷èâàþò ãîðÿ÷åé âî-

äîé [5]. Ïðè ôîòîìåòðè÷åñêîì îïðåäåëåíèè íåðàñòâî-

ðèìûõ ôòîðèäîâ ìåòàëëîâ, îòîáðàííûõ íà ôèëüòð

ÀÔÀ-ÂÏ, ïðîáó îçîëÿþò ïðè òåìïåðàòóðå 600 °C,

ñïëàâëÿþò ñ NaOH è âûùåëà÷èâàþò ïëàâ ðàñòâîðîì

KNaCO3 [64]. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ïðè òåðìè÷åñêîì

îçîëåíèè ôèëüòðîâ ÀÔÀ-ÕÏ, ÀÔÀ-ÂÏ, ÏÂÕ âûäåëÿ-

þòñÿ ãàçîîáðàçíûå ïðîäóêòû (óãëåâîäîðîäû, H2, HCl),

âñëåäñòâèå ÷åãî èç-çà êîíâåêöèîííûõ âûíîñîâ ïîòåðè

V, Cr, Mn, Fe, Zn, Sn, Pb ìîãóò ñîñòàâëÿòü îò 40 äî

80 % [65, 66]. Âåðîÿòíî, ïî ýòîé ïðè÷èíå â çàðóáåæ-

íîé ïðàêòèêå ðåêîìåíäóþò îòáèðàòü ïðîáû ÑÀ íà

ìåìáðàííûå ôèëüòðû èç ñëîæíûõ ýôèðîâ öåëëþëîçû,

íåñìîòðÿ íà òî, ÷òî ôèëüòðû èç ÏÂÕ è ÏÒÔÝ ÿâëÿþò-

ñÿ áîëåå «÷èñòûìè» è ýôôåêòèâíåå çàäåðæèâàþò ÷àñ-

òèöû ñ ðàçìåðîì ìåíåå 0,5 ìêì [35].

Ïðè èñïîëüçîâàíèè îòå÷åñòâåííûõ è çàðóáåæíûõ

ñòàíäàðòèçèðîâàííûõ ìåòîäèê ÀÀÀ ïðîáû îáû÷íî

îòáèðàþò íà öåëëþëîçíûå ôèëüòðû, ïðèìåíÿÿ äëÿ èõ

ðàçëîæåíèÿ «ìîêðîå» îçîëåíèå [5, 47 – 52]. Ïðè ÀÀÀ

ïðîá ÒÑÑÀ, ñîáðàííûõ íà ôèëüòðû ÀÔÀ-ÕÀ, ìàòå-

ðèàë îçîëÿþò ñìåñüþ êîíöåíòðèðîâàííûõ HCl è

HNO3 (2:1) äëÿ óäàëåíèÿ îðãàíè÷åñêîé ÷àñòè ôèëüòðà,

äîáàâëÿþò êîíöåíòðèðîâàííóþ HClO4, ðàñòâîð âû-

ïàðèâàþò è âûùåëà÷èâàþò îñàäîê âîäîé [5]. Óñòàíîâ-

ëåíî, ÷òî ïðè òàêîé ïîäãîòîâêå ïðîá òåðÿåòñÿ äî 10 %

Cr â âèäå CrO2F2, äî 5 % Fe, Mn è Mo, ïîòåðè îñòàëü-

íûõ ýëåìåíòîâ íå ïðåâûøàþò 1 % [66]. Äëÿ îïðåäå-

ëåíèÿ íåëåòó÷èõ ñîåäèíåíèé As ìåòîäîì ÀÀÀ ñ àòî-

ìèçàöèåé â ïëàìåíè àýðîçîëè, ñîáðàííûå íà ôèëüòðû

èç ÑÝÖ, îáðàáàòûâàþò 5 ìë ñìåñè HNO3, H2SO4

è HClO4 (3:1:1), íàãðåâàþò íà ïëèòå ïðè 140 °C äî

èõ îçîëåíèÿ [47]. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ As ñîñòàâëÿåò

0,02 ìêã�ôèëüòð, òî÷íîñòü õàðàêòåðèçóåòñÿ êîýô-

ôèöèåíòîì âàðèàöèè, ðàâíûì 11 %. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ëåòó÷åãî As2O3 ïðèìåíÿþò ìåòîä ÀÀÀ ñ àòîìèçàöèåé

â ãðàôèòîâîé ïå÷è; ïðè ýòîì ôèëüòð ïðåäâàðèòåëü-

íî îáðàáàòûâàþò ñìåñüþ Na2CO3 è ãëèöåðèíà (20:1),

çàòåì ïðîáó ðàñòâîðÿþò â HNO3 (êîíö.) ïðè òåìïå-

ðàòóðå 150 °C [48]. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ As ðàâåí

0,06 ìêã�ôèëüòð, ïîãðåøíîñòü ä ñîñòàâëÿåò ±12 %.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ Pb ýòèì âàðèàíòîì ìåòîäà ÀÀÀ öåë-

ëþëîçíûå ôèëüòðû ðàñòâîðÿþò â ñìåñè HNO3 (êîíö.)

è H2O2 (30 %) (3:1) ïðè 140 °C; ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ

Pb ðàâåí 0,02 ìêã�ôèëüòð [52]. ×òîáû èçáåæàòü ïîòåðü

àíàëèòîâ ïðè èñïàðåíèè ðàñòâîðîâ, ðåêîìåíäóåòñÿ

ñòðîãî êîíòðîëèðîâàòü ðåæèìû ðàáîòû ãðàôèòîâîé

ïå÷è ñ ïîìîùüþ ñïåöèàëüíûõ êîíòðîëüíûõ îáðàçöîâ

[53]. Àíàëîãè÷íî ãîòîâÿò ïðîáû ïðè îïðåäåëåíèè Pb

ìåòîäîì ÀÀÀ ñ àòîìèçàöèåé â ïëàìåíè; ïîãðåøíîñòü

ä ñîñòàâëÿåò ±12 %; ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ Pb ðàâåí

2,6 ìêã�ôèëüòð [51]. Ïðàâèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ îïðå-

äåëåíèÿ ñâèíöà ñ ïîìîùüþ ïîäîáíîé ìåòîäèêè ÀÀÀ

ðåêîìåíäóþò îöåíèâàòü ìåòîäîì äîáàâîê, îïðåäåëÿÿ

ñîäåðæàíèå Pb â îäíîé ïðîáå èç ïàðòèè ïðîá, îòî-

áðàííûõ îò êàæäîãî êîíòðîëèðóåìîãî èñòî÷íèêà àýðî-

çîëåé [54]. Ïðè èçìåðåíèè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà

íà äëèíàõ âîëí 217,0 è 283,3 íì ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ

Pb ñîñòàâëÿåò 0,2 è 0,5 ìã�ìë ñîîòâåòñòâåííî. Êàê

óòâåðæäàþò àâòîðû, òî÷íîñòü õàðàêòåðèçóåòñÿ ä, ðàâ-

íîé ±10 %, à âíóòðèëàáîðàòîðíàÿ ïðåöèçèîííîñòü —

êîýôôèöèåíòîì âàðèàöèè îò 0,2 äî 9,5 % ïðè ñîäåð-

æàíèè Pb â âîçäóõå îò 123 äî 0,6 ìã�ì3 [54]. Òàêîé æå

ñïîñîá ïîäãîòîâêè ïðîá ïðèìåíèëè ïðè àòîìíî-

àáñîðáöèîííîì îïðåäåëåíèè Fe, Mn, Ni, Cr, Co è Zn

â ïðîáàõ ÒÑÑÀ, îòîáðàííûõ íà ñòåêëîâîëîêíèñòûå

ôèëüòðû [38].

Ïðè îïðåäåëåíèè Cd ìåòîäîì ÀÀÀ ñ àòîìèçà-

öèåé â ïëàìåíè ýêñïîíèðîâàííûå ôèëüòðû ðàçëàãà-

ëè â HNO3 (êîíö.), ðàñòâîð âûïàðèâàëè è äîáàâëÿ-

ëè HCl (êîíö.) [49]. Ïîãðåøíîñòü ä ðåçóëüòàòîâ àíà-

ëèçà ñîñòàâëÿåò ±13 %, ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ —

0,05 ìêã�ôèëüòð. Äëÿ àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî îïðåäå-

ëåíèÿ As, Cd, Cr, Co, Cu, Fe, Pb, Mn, Ni, Ti, V è Zn

ôèëüòðû ïîìåùàëè â ïîëèòåòðàôòîðýòèëåíîâûå ñòà-

êàíû, äîáàâëÿëè 3 ìë HNO3 (êîíö.), ðàñòâîð âûïà-

ðèâàëè ïî÷òè äîñóõà (1 – 2 ìë), íå äîâîäÿ åãî äî êèïå-

íèÿ; ïîñëå îõëàæäåíèÿ äîáàâëÿëè 10 ìë 50 %-íîé

HCl, 15 ìë âîäû è 1 ìë HF (êîíö.) [24]. Ïîêàçàíî, ÷òî

â ñìåñè ýòèõ êèñëîò ïðè íàãðåâàíèè ðàñòâîðÿåòñÿ áî-

ëåå 90 % ïðîáû [37].

Ïðè àíàëèçå ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÀ ïðîáû ÒÑÑÀ,

îòîáðàííûå íà ôèëüòðû èç ñëîæíûõ ýôèðîâ öåëëþëî-

çû, ðàñòâîðÿþò â ñìåñè H2SO4, HNO3 è H2O2 (30 %);

ïðè èñïîëüçîâàíèè ôèëüòðîâ èç ÏÂÕ ïîñëå äîáàâëå-

íèÿ ïåðå÷èñëåííûõ ðåàãåíòîâ ïðèëèâàþò HClO4 [67].

Ñ ïîìîùüþ ýòîé ìåòîäèêè îïðåäåëÿþò Be, Cd, Co, Pb,

V â äèàïàçîíå îò 0,1 äî 25 ìêã è Cr, Cu, Fe, Mn, Mo,

Ni, Sb, Zn â äèàïàçîíå îò 60 äî 1700 ìêã. Çíà÷åíèå ä

ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ñîñòàâëÿåò ±(3 – 19) %, ïðåäåë

îáíàðóæåíèÿ èçìåíÿåòñÿ îò 0,01 äî 9 ìêã â çàâèñè-

ìîñòè îò àíàëèòà [67]. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ Ni, Cr, Mn, Cu

è Fe ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÀ ïðîáû ÒÑÑÀ, ñîáðàííûå íà

ÏÂÕ ôèëüòðû, ðàñòâîðÿëè â àçîòíîé êèñëîòå â ìèêðî-

âîëíîâîé ïå÷è [12, 32]. Ïðè îïðåäåëåíèè îáùåãî Cr è

Mn óäîâëåòâîðèòåëüíûå ðåçóëüòàòû ïîëó÷èëè ïîñëå

ðàñòâîðåíèÿ íèòðîöåëëþëîçíûõ ôèëüòðîâ â ãîðÿ÷åé

ñìåñè HNO3 è HCl (3:1) [68]; íî â ðàáîòå [69] ïîêà-

çàíî, ÷òî â ýòîì ñëó÷àå ÷àñòü ïðîáû îñòàåòñÿ íå-

ðàñòâîðåííîé èç-çà îáâîëàêèâàíèÿ ÷àñòèö àýðîçîëÿ

âîëîêíàìè ôèëüòðà, â ðàñòâîð ïåðåõîäèò òîëüêî äî

90 % îêñèäîâ Fe, Ni, Cr (VI), ñîåäèíåíèÿ Cr (III) â ýòîé

ñìåñè íåðàñòâîðèìû.

Íåäîñòàòêîì ìåòîäà ÈÑÏ-ÀÝÀ ÿâëÿåòñÿ íàëîæå-

íèå ëèíèé, ïîýòîìó ïðè îïðåäåëåíèè Pb ðåêîìåíäóþò

ïðèìåíÿòü ìåòîä ÀÀÀ ñ àòîìèçàöèåé â ãðàôèòîâîé

ïå÷è, êîòîðûé, êðîìå ýòîãî, õàðàêòåðèçóåòñÿ ëó÷øåé

÷óâñòâèòåëüíîñòüþ [52].

Êàê âèäíî, ïîëíîòà ïåðåõîäà àíàëèòîâ â ðàñòâîð

çàâèñèò îò óñëîâèé ðàçëîæåíèÿ ïðîáû è äëÿ êàæäîãî
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ýëåìåíòà òðåáóåòñÿ èíäèâèäóàëüíûé ïîäõîä. Ïîýòîìó

â ðàáîòå [69] ïðåäëàãàåòñÿ ýêñïîíèðîâàííûé ôèëüòð

ðàçðåçàòü íà ÷àñòè è â çàâèñèìîñòè îò àíàëèòà êàæäóþ

èç íèõ ðàçëàãàòü ïî ñâîåé ìåòîäèêå. Îäíàêî òàêîé

ïðèåì ìîæåò ïðèâåñòè ê ñóùåñòâåííûì ïîãðåø-

íîñòÿì ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà èç-çà íåðàâíîìåðíîãî ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö ÒÑÑÀ ïî ôèëüòðó. Ó÷èòûâàÿ ñëîæ-

íîñòü ñîñòàâà ÒÑÑÀ, áîëåå íàäåæíûì, âîçìîæíî, ÿâ-

ëÿåòñÿ ñïîñîá ïîäãîòîâêè ïðîá, îñíîâàííûé íà ïî-

ñëåäîâàòåëüíîì âûäåëåíèè àíàëèòîâ èç ôèëüòðà ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ðàçëè÷íûõ ðåàãåíòîâ. Òàêîé ïðèåì

ïðèìåíèëè ïðè îïðåäåëåíèè Ni è Mn ìåòîäîì

ÈÑÏ-ÀÝÀ [10, 26]. Äëÿ âûäåëåíèÿ ðàñòâîðèìîãî Ni

èñïîëüçîâàëè öèòðàò àììîíèÿ è ëèìîííóþ êèñëîòó;

ðàñòâîðèìîãî Mn — 0,01 Ì ðàñòâîð àöåòàòà àììîíèÿ;

äëÿ ðàñòâîðåíèÿ ìåòàëëè÷åñêîãî Ni — ñìåñü ìåòàíîëà

è áðîìà (50:1); Mn2+ è ìåòàëëè÷åñêîãî Mn —

25 %-íóþ óêñóñíóþ êèñëîòó; Mn3+, Mn4+ — 0,5 %-íûé

ðàñòâîð õëîðèäà ãèäðîêñèëàììîíèÿ â 25 %-íîé

CH3COOH [26]. Ñîåäèíåíèÿ Mn è NiÎ, íåðàñòâîðè-

ìûå â óêàçàííûõ ðåàãåíòàõ, îïðåäåëÿëè ïîñëå îáðà-

áîòêè ïðîá ñìåñüþ êèñëîò HNO3, HCl, HF è H3BO3

â ìèêðîâîëíîâîé ïå÷è. Âðåìÿ ïîäãîòîâêè ïðîá äëÿ

îïðåäåëåíèÿ êàæäîãî êîìïîíåíòà ñîñòàâëÿëî 1 –

1,5 ÷; ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ èçìåíÿëñÿ îò 0,03 (ðàñòâî-

ðèìûé Mn) äî 8 ìêã (NiO). Ïðèìåíåíèå ïðîöåäóðû

ïîñëåäîâàòåëüíîãî èçâëå÷åíèÿ êîìïîíåíòîâ ïîçâîëè-

ëî îïðåäåëÿòü â ïðîáàõ 95 – 100 % ñîåäèíåíèé Mn, à

äëÿ ìåòàëëè÷åñêîãî Ni è NiO èçâëå÷åíèå ñîñòàâèëî

83 – 89 è 91 – 100 % ñîîòâåòñòâåííî [26].

Ïðè ïîäãîòîâêå ïðîá ÒÑÑÀ ê ôîòîìåòðè÷åñêîìó

àíàëèçó ÷àùå àíàëèòû «âûìûâàþò» èç ôèëüòðà, ïðè-

ìåíÿÿ ðàçëè÷íûå ðàñòâîðèòåëè [5, 10, 62 – 64, 69, 70].

Ðàñòâîðèìûå ôòîðèäû ìåòàëëîâ [64] è Cr (VI) [5] èç-

âëåêàþò äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé; Cu — 10 %-íûì

ðàñòâîðîì HNO3, Zn — ðàñòâîðîì HCl (1:1) [5]. Ìàð-

ãàíåö «âûìûâàþò» èç ôèëüòðîâ ÏÂÕ ñìåñüþ êèñëîò

è H2O2 ïîä âîçäåéñòâèåì óëüòðàçâóêà, ïîëíîòà èç-

âëå÷åíèÿ ñîñòàâëÿåò 97 %; ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ —

5,2 ìêã�ôèëüòð [10]. Ïðàâèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ

îïðåäåëåíèÿ Mn îöåíèâàëè ñ ïîìîùüþ ìåòîäèêè

ÈÑÏ-ÀÝÀ ïîñëå ðàçëîæåíèÿ ýêñïîíèðîâàííîãî

ôèëüòðà ñìåñüþ HNO3 è HCl [71]. Óñòàíîâèëè, ÷òî

ðàñõîæäåíèå ñðàâíèâàåìûõ ðåçóëüòàòîâ äëÿ áîëüøèí-

ñòâà ïðîá ñëó÷àéíîå (âåðîÿòíîñòü P > 95 %); íî äëÿ

ïðîá ñ íèçêèì ñîäåðæàíèåì Mn è âûñîêèì ñîäåðæà-

íèåì Fe èìååò ìåñòî èõ çíà÷èìîå îòëè÷èå. Äëÿ òàêèõ

ïðîá ðåêîìåíäîâàíî óâåëè÷èòü âðåìÿ èçâëå÷åíèÿ Mn

èç ôèëüòðîâ è àíàëèçèðîâàòü ðàñòâîð íà ñëåäóþùèé

äåíü [10].

Îïðåäåëåíèå â ÑÀ ñîåäèíåíèé Cr (VI) ïðåäñòàâ-

ëÿåòñÿ îñîáåííî âàæíûì â ñâÿçè ñ èõ âûñîêîé òîêñè÷-

íîñòüþ (ÏÄÊ Cr (VI) â ïåðåñ÷åòå íà CrO3 ðàâíà

0,01 ìã�äì3, â òî âðåìÿ êàê ÏÄÊ Cr (III) â ïåðåñ÷åòå íà

Cr2O3 — 1 ìã�ì3) [5, 69, 70, 72]. Ïîýòîìó ñíà÷àëà èç

ïðîáû èçâëåêàþò Cr (VI), èñïîëüçóÿ äèñòèëëèðîâàí-

íóþ âîäó, à çàòåì îçîëÿþò ôèëüòð è îïðåäåëÿþò Cr

(III) [62, 69, 70]. Â ðàáîòå [62] ôèëüòðû ïîìåùàëè â

âàííó ñ âîäîé è ïîäâåðãàëè óëüòðàçâóêîâîìó âîçäåé-

ñòâèþ â òå÷åíèå 2 ÷; ðåàãåíòîì ÿâëÿëñÿ äèôåíèëêàð-

áàçèä (ÄÔÊ); ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ Cr (VI) â ðàñòâîðå

ñîñòàâèë 1 ìã�ë. Ìåøàþùåå îïðåäåëåíèþ Fe (III) óäà-

ëÿþò èç ðàñòâîðà ýêñòðàêöèåé 8-îêñèõèíîëèíîì ïðè

pH = 4 [37]. Îòìåòèì, ÷òî ïðè òàêîì ñïîñîáå ïðîáî-

ïîäãîòîâêè â ðàñòâîð ïåðåõîäÿò òîëüêî ïîäâèæíûå

ôîðìû Cr (VI) (CrO3, K2Cr2O7, Na2Cr2O7), òîãäà êàê

â ÒÑÑÀ àíàëèò ìîæåò ñîäåðæàòüñÿ â âèäå Cr2O3 è íå-

ðàñòâîðèìûõ â âîäå õðîìàòîâ ìåòàëëîâ [70].

Â àòòåñòîâàííîé ìåòîäèêå ôîòîìåòðè÷åñêîãî

îïðåäåëåíèÿ ñîåäèíåíèé Cr â àýðîçîëÿõ, îòîáðàííûõ

íà ôèëüòðû èç ÏÂÕ, ðàñòâîðèìûå õðîìàòû è õðîìî-

âóþ êèñëîòó èçâëåêàþò ñ ïîìîùüþ 0,25 Ì H2SO4, çà-

òåì, äîáàâèâ ÄÔÊ, îñòàâëÿþò ðàñòâîð íà 20 – 40 ìèí

äëÿ ðàçâèòèÿ îêðàñêè [63]. Äëÿ âûäåëåíèÿ íåðàñòâî-

ðèìûõ õðîìàòîâ ôèëüòð ïîìåùàþò â ñòàêàí îáúåìîì

50 ìë, äîáàâëÿþò 5 ìë ðàñòâîðà, ñîäåðæàùåãî 2 %

NaOH è 3 % Na2CO3, è íàãðåâàþò îêîëî 45 ìèí. Ðåêî-

ìåíäóþò ðàñòâîð íå âûïàðèâàòü äîñóõà, ÷òîáû èç-

áåæàòü âîçìîæíûõ ïîòåðü Cr (VI) âñëåäñòâèå åãî âçàè-

ìîäåéñòâèÿ ñ ôèëüòðîì èç ÏÂÕ. Ñ ïîìîùüþ äàííîé

ìåòîäèêè îïðåäåëÿþò Cr â äèàïàçîíå îò 0,001 äî

5 ìã�ì3 ïðè îòáîðå ïðîá âîçäóõà îáúåìîì 200 äì3;

çíà÷åíèå ä ñîñòàâëÿåò ±19 %. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî

Fe, Cu, Ni è V îáðàçóþò â ðàñòâîðå îêðàøåííûå êîì-

ïëåêñû ñ ÄÔÊ, ïîýòîìó ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Cr

(VI) ìîãóò áûòü çàâûøåíû ïðèìåðíî íà 0,02 ìêã, åñëè

ñîäåðæàíèå ëþáîãî èç ýòèõ ìåòàëëîâ âûøå 10 ìêã.

Îêðàøåííûé êîìïëåêñ ñ ÄÔÊ òàêæå îáðàçóþò Mo è

Hg, íî èõ ñîäåðæàíèå â ïðîáå äî 20 ìã íå âëèÿåò íà

ïðàâèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ Cr [53, 63].

Êàê ïîêàçàíî, èç-çà ñëîæíîñòè ôèçèêî-õèìè-

÷åñêèõ ñâîéñòâ ÒÑÑÀ íåðåäêî íàáëþäàþòñÿ ïîòåðè

àíàëèòîâ ïðè îçîëåíèè ìàòåðèàëà. Îñîáåííî ñëîæíî

ðàçëàãàþòñÿ ïðîáû, ñîäåðæàùèå øïèíåëè, íàïðèìåð

(Mg, Mn)[Cr (III), Al2]O4 [73]. Êðîìå òîãî, îáðàçî-

âàíèå îñàäêà SiO2 â ðàçëîæåííîé ïðîáå, êîòîðûé ñîð-

áèðóåò Mn, Fe, Ni, Cu, Zn, Pb, ìîæåò îáóñëàâëèâàòü

ïîãðåøíîñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ñ èñïîëüçîâàíèåì

ðàññìîòðåííûõ âûøå äåñòðóêòèâíûõ ìåòîäèê [66].

Òàêæå âîçìîæíî çàãðÿçíåíèå ïðîáû ïðèìåñÿìè êîí-

òðîëèðóåìûõ ýëåìåíòîâ èç õèìè÷åñêèõ ðåàêòèâîâ [74]

è ïîñóäû [66], ÷òî îñîáåííî âàæíî äëÿ ìåòîäîâ

ÈÑÏ-ÀÝÀ è ÈÑÏ-ÌÑ.

Íåäåñòðóêòèâíûå ìåòîäû. Èç ïåðå÷èñëåííûõ

âûøå ìåòîäîâ àíàëèçà ÒÑÑÀ ê íåäåñòðóêòèâíûì îò-

íîñÿòñÿ òîëüêî äâà: ÐÔÀ [11, 19, 20, 24, 30, 31, 34, 35,

37, 40, 56, 57, 73, 75 – 79] è ÈÍÀÀ [23, 46, 56, 73, 80].

Ìåòîä ÐÔÀ ÿâëÿåòñÿ ìíîãîýëåìåíòíûì, ýêñïðåññ-

íûì è îáåñïå÷èâàåò õîðîøóþ òî÷íîñòü ðåçóëüòàòîâ

ïðè ïðàâèëüíîì âûáîðå óñëîâèé ãðàäóèðîâàíèÿ [34].

Ýêñïîíèðîâàííûå ôèëüòðû çàêðåïëÿþò ìåæäó ñëîÿìè

îðãàíè÷åñêîé ïëåíêè (ïîëèêàðáîíàòíîé, ìàéëàðîâîé

è äð.) òîëùèíîé 4 – 7 ìêì è ïîìåùàþò â ïëàñòìàñ-

ñîâûå êþâåòû ëèáî çàæèìàþò ìåæäó ìåòàëëè÷åñêèìè
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êîëüöàìè èç ìàòåðèàëà, íå ñîäåðæàùåãî àíàëèòû

[19, 20, 30, 33, 35, 76, 79 è äð.].

Èñòî÷íèêîì ïîãðåøíîñòåé ïðè ÐÔÀ ìîæåò ÿâèòü-

ñÿ íåîäíîðîäíîñòü ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö ÒÑÑÀ ïî

ôèëüòðó. Àâòîðû ðàáîòû [34] îöåíèëè íåðàâíî-

ìåðíîñòü îñàæäåíèÿ Mn, Fe, Zn, Cu è Cr íà ôèëüòð

äèàìåòðîì 3,7 ñì, èñïîëüçóÿ ïîðòàòèâíûé ýíåðãîäèñ-

ïåðñèîííûé ñïåêòðîìåòð NITON XL3t 600 (Thermo

Fisher, ÑØÀ). Äëÿ ýòîãî èç ôèëüòðà âûðåçàëè òðè ïðÿ-

ìîóãîëüíèêà ïëîùàäüþ 2 ñì2 è äëÿ êàæäîãî èçìåðÿëè

èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé. Ýêñïåðèìåíò,

âûïîëíåííûé ñ ïîìîùüþ 133 ïðîá, ïîêàçàë, ÷òî ñî-

äåðæàíèå ìåòàëëîâ (ìã�ñì2), íàéäåííîå ïðè èñïîëü-

çîâàíèè öåíòðàëüíîé ÷àñòè, îòëè÷àåòñÿ îò ñðåäíåãî

ñîäåðæàíèÿ íà ôèëüòðå ìåíåå ÷åì íà 5 % îòí., ÷òî

óêàçûâàåò íà äîñòàòî÷íî îäíîðîäíîå ðàñïðåäåëåíèå

÷àñòèö ÒÑÑÀ ïî íåìó. Â ðàáîòàõ [22, 35], íàïðîòèâ,

îòìå÷àåòñÿ, ÷òî ÷àñòèöû àýðîçîëåé íåðàâíîìåðíî ðàñ-

ïðåäåëåíû íà ôèëüòðå è â îñíîâíîì íàõîäÿòñÿ â åãî

öåíòðå çà ñ÷åò âîçíèêíîâåíèÿ òóðáóëåíòíîãî ïîòîêà

âîçäóõà ó âîðîíêè ôèëüòðîäåðæàòåëÿ. Ïîýòîìó ðåêî-

ìåíäóåòñÿ äëÿ ñáîðà àýðîçîëåé ïðèìåíÿòü ôèëüòðû

äèàìåòðîì 2,5 ñì, ÷òîáû âñÿ ïîâåðõíîñòü, çàïîëíåí-

íàÿ àýðîçîëåì, îáëó÷àëàñü ïðè èõ ÐÔÀ. Â ñëó÷àå

ôèëüòðà äèàìåòðîì 3,7 ñì äëÿ àíàëèçà èñïîëüçóåòñÿ

òîëüêî åãî ÷àñòü, ïîýòîìó ïðàâèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ

ÐÔÀ ïîäòâåðæäàþò ìåòîäàìè ÀÀÀ èëè ÈÑÏ-ÀÝÑ

[35]. Åñëè èçëó÷àòåëü âî âðåìÿ èçìåðåíèÿ íå âðàùàåò-

ñÿ, äëÿ ñíèæåíèÿ ïîãðåøíîñòè, âûçâàííîé íåîäíîðîä-

íîñòüþ ïðîá, ðåêîìåíäóåòñÿ ðàññ÷èòûâàòü ñðåäíþþ

ìàññó àíàëèòà íà îñíîâàíèè äâóõ ðåçóëüòàòîâ, ïîëó-

÷åííûõ äî è ïîñëå ïîâîðîòà èçëó÷àòåëÿ â ïðîáîäåðæà-

òåëå íà 90° [35]. Â îòå÷åñòâåííûõ ÍÄ [19, 20] ïðè èñ-

ïîëüçîâàíèè âîëíîâîãî ñïåêòðîìåòðà «Ñïåêòðîñêàí»

çà ðåçóëüòàò àíàëèçà ïðèíèìàþò ñðåäíåå àðèôìåòè÷å-

ñêîå, ïîëó÷åííîå ïðè èçìåðåíèè èíòåíñèâíîñòè àíà-

ëèòè÷åñêèõ ëèíèé â ÷åòûðåõ âçàèìíî ïåðïåíäèêóëÿð-

íûõ ïîëîæåíèÿõ è â ñåðåäèíå ôèëüòðà ÀÔÀ-ÂÏ-10.

Ôîí èçìåðÿþò äëÿ ÷èñòûõ ôèëüòðîâ èç òîé æå ïàðòèè,

êîòîðóþ èñïîëüçîâàëè äëÿ îòáîðà ïðîá àýðîçîëåé.

Ñòàíäàðòèçèðîâàííàÿ ìåòîäèêà [19] ïðåäíàçíà÷åíà

äëÿ îïðåäåëåíèÿ V, Bi, Co, Mn, Cu, Ni, Zn, Pb â âîçäó-

õå ðàáî÷åé çîíû, âêëþ÷àÿ ñâàðî÷íîå ïðîèçâîäñòâî,

â äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé (ìã�ì3) îò 0,02 äî 5,0; à òàêæå

Cr (0,005 – 5,0); Fe (0,02 – 50,0) ñ ïîãðåøíîñòüþ ääîï,

ðàâíîé ±25 %. Àíàëîãè÷íàÿ ìåòîäèêà ðåêîìåíäîâàíà

äëÿ îïðåäåëåíèÿ Fe, Co, Mn, Cu, Ni, Pb, Cr è Zn â âåí-

òèëÿöèîííûõ âûáðîñàõ â äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé â âîç-

äóõå îò 0,01 äî 50 ìã�ì3 ñ ääîï, ðàâíîé ±25 % [20].

Ñîäåðæàíèå Fe, Cu, Mn, Cr, Pb, Si, Ni è Al â ÑÀ,

îòîáðàííûõ íà ìåìáðàííûå ôèëüòðû Whatman, îïðå-

äåëÿëè ñ èñïîëüçîâàíèåì âîëíîâîãî ñïåêòðîìåòðà

Philips-1410; âîñïðîèçâîäèìîñòü ðåçóëüòàòîâ àíàëè-

çà õàðàêòåðèçîâàëàñü êîýôôèöèåíòîì âàðèàöèè, ðàâ-

íûì 7 % [77]. Ñòàíäàðòèçèðîâàííàÿ ìåòîäèêà ÐÔÀ

(NIOSH, øèôð 7200) ïðåäíàçíà÷åíà äëÿ îïðåäåëåíèÿ

Ag, Cd, Cr, Cu, Fe, Ni, Mn, Zn â àýðîçîëÿõ â äèàïàçîíå

îò 0,2 äî 10 ìã�ì3; ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ñîñòàâëÿåò

2 ìêã�ôèëüòð ïðè îòáîðå ïðîáû îáúåìîì 100 äì3 [40].

Ïðè ÐÔÀ ïðîá ÒÑÑÀ ìàññîé 0,5 – 1 ìã ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ñïåêòðîìåòðà ñ âîëíîâîé äèñïåðñèåé ïðåäåë

îáíàðóæåíèÿ (ìêã�ôèëüòð) As, Co, Cr, Cu, Fe, Mn, Zn,

Ni è Sr ïî Ká-ëèíèÿì ñîñòàâëÿåò 1; 0,3; 0,2; 0,2; 0,5; 1;

0,6; 0,2 è 0,4; äëÿ Ba, Cd, Pb, Sb è Sn (L-ñåðèÿ) — 0,7;

0,02; 1; 1 è 0,5 ñîîòâåòñòâåííî [35].

Ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ îò Ti äî Sn (ôèëüòðû

èç ÏÂÕ) ñ èñïîëüçîâàíèåì âîëíîâîãî ñïåêòðîìåòðà

Axios (PANalytical) ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ñîñòàâèë

0,2 – 2 ìêã�ôèëüòð â çàâèñèìîñòè îò ýëåìåíòà [30, 33].

Ïðàâèëüíîñòü ìåòîäèêè ÐÔÀ îöåíèâàëè ñ ïîìîùüþ

îáðàçöîâ ÑÀ, îòîáðàííûõ ñïåöèàëüíî äëÿ àòòåñòàöèè

ðàáî÷èõ ìåñò ñâàðùèêîâ; ñîäåðæàíèÿ Ni, Fe, Mn è Cr,

óñòàíîâëåííûå ñ ïîìîùüþ ìåæëàáîðàòîðíîãî ýêñïå-

ðèìåíòà, ïðèíèìàëè çà äåéñòâèòåëüíûå (Cä); îòêëîíå-

íèå ðåçóëüòàòîâ ÐÔÀ îò Cä õàðàêòåðèçîâàëîñü êîýô-

ôèöèåíòîì âàðèàöèè, ðàâíûì 8 – 12 % [30]. Âìåñòå

ñ òåì îòìå÷àåòñÿ, ÷òî ïðè èñïîëüçîâàíèè íåêîòîðûõ

äåñòðóêòèâíûõ ìåòîäèê äëÿ àíàëèçà ýòèõ îáðàçöîâ èç-

âëå÷åíèå àíàëèòîâ ñîñòàâëÿåò âñåãî 70 – 80 % [30].

Ïðàâèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ ÐÔÀ ÒÑÑÀ â îñíîâíîì

îöåíèâàþò ñîïîñòàâëåíèåì ñ ðåçóëüòàòàìè, ïîëó-

÷åííûìè äðóãèìè ìåòîäàìè àíàëèçà [24, 37, 57, 73].

Ðàñõîæäåíèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ Cr, Ni, Mn è Fe

íåäåñòðóêòèâíûìè ìåòîäàìè ÐÔÀ è ÈÍÀÀ ñîñòàâ-

ëÿåò 9,5, 17, 13 è 12 % îòí. ñîîòâåòñòâåííî; ïðè÷èíû

ðàçëè÷èÿ ðåçóëüòàòîâ â ðàáîòå íå óêàçàíû [73]. Ðàñõî-

æäåíèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ Na, Mg, Al, K, Ca, Cr,

Mn, Fe, Ni, Cu â àýðîçîëÿõ, îáðàçóþùèõñÿ ïðè ñâàðêå

ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàçëè÷íûõ ýëåêòðîäîâ, ìåòîäàìè

ÐÔÀ è ÀÀÀ íå ïðåâûøàåò 5 % îòí. ïðè ñîäåðæàíèè

àíàëèòîâ îò 0,01 äî 30 ìêã [37].

Â ðàáîòå [57] ñîïîñòàâèëè òðè ìåòîäèêè îïðåäå-

ëåíèÿ Cr, Mn, Ni è Co â ÒÑÑÀ: ÐÔÀ ñ âîëíîâîé äèñ-

ïåðñèåé, ÈÑÏ-ÀÝÀ è ÈÑÏ-ÌÑ. Ñ ïîìîùüþ ÐÔÀ è

ÈÑÏ-ÀÝÀ ïðîàíàëèçèðîâàëè 26 ïðîá: ðàçëè÷èå ìåæ-

äó äàííûìè ñîñòàâèëî 2,6 – 12,1 % îòí. â çàâèñèìîñòè

îò ýëåìåíòà. Ñ ïîìîùüþ ìåòîäèê ÈÑÏ-ÀÝÀ è

ÈÑÏ-ÌÑ ïðîàíàëèçèðîâàëè 104 ïðîáû: ñòàòèñòè÷å-

ñêàÿ îáðàáîòêà äàííûõ ïîêàçàëà îòñóòñòâèå ñèñòå-

ìàòè÷åñêèõ ðàñõîæäåíèé ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ Mn

è Cr ïðè èõ ñîäåðæàíèè â âîçäóõå âûøå 10 ìêã�äì3

[57]. Îòìåòèì, ÷òî îñíîâíîå ïðåèìóùåñòâî ìåòîäà

ÈÑÏ-ÀÝÀ ïåðåä ÐÔÀ — íèçêèé ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ,

íåäîñòàòîê — íåîáõîäèìîñòü ðàñòâîðåíèÿ ïðîáû â

ìèíåðàëüíûõ êèñëîòàõ îñîáîé ÷èñòîòû; ðåçóëüòàòû

ÈÑÏ-ÀÝÀ ïî ñðàâíåíèþ ñ ÐÔÀ ìîãóò áûòü çàíèæåíû

èç-çà íåðàñòâîðèìîñòè íåêîòîðûõ ñîåäèíåíèé, ñî-

äåðæàùèõñÿ â ÑÀ, îñîáåííî ñîåäèíåíèé õðîìà [66].

Òåì íå ìåíåå ìåòîäû ñ èñïîëüçîâàíèåì ÈÑÏ ÿâëÿ-

þòñÿ ïðåäïî÷òèòåëüíûìè ïðè îïðåäåëåíèè íèçêèõ ñî-

äåðæàíèé As è Cd èç-çà íåäîñòàòî÷íîé ÷óâñòâèòåëü-

íîñòè ÐÔÀ [24].

Âðåìÿ îïðåäåëåíèÿ Fe, Mn, Cr, Ti, Ca, K, Si, Al,

Mg â 12 ïðîáàõ ÒÑÑÀ ñ ïîìîùüþ ìíîãîêàíàëüíîãî
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ñïåêòðîìåòðà ÑÐÌ-18 íå ïðåâûøàåò 40 ìèí [78]. Ïðè

èñïîëüçîâàíèè ñïåêòðîìåòðà ïîñëåäîâàòåëüíîãî äåé-

ñòâèÿ «Ñïåêòðîñêàí» äëÿ îïðåäåëåíèÿ 10 ýëåìåíòîâ

â 5 ïðîáàõ âîçäóõà ðàáî÷åé çîíû òðåáóåòñÿ 2 ÷ [19];

ñ ïîìîùüþ ñïåêòðîìåòðà Philips PW 1400 çà ðàáî÷èé

äåíü ìîæíî îïðåäåëèòü Pb, Cd, Fe, Cr, Zn, Ni, V, Ti, As,

Co, Mn, Cu â 80 ïðîáàõ [24].

Ïðåèìóùåñòâîì ìåòîäà ÈÍÀÀ ïåðåä ÐÔÀ ÿâëÿåò-

ñÿ åãî áîëåå âûñîêàÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòü: ïðåäåë îáíà-

ðóæåíèÿ ñîñòàâëÿåò n · 10–4 – n · 103 íã â çàâèñèìîñòè

îò èçîòîïà è ïåðèîäà åãî ïîëóðàñïàäà [23, 81]. Êðîìå

òîãî, äëÿ àíàëèçà èñïîëüçóåòñÿ âåñü ôèëüòð íåçàâèñè-

ìî îò åãî ðàçìåðà. Ïðè àíàëèçå ïî êîðîòêîæèâóùèì

ðàäèîíóêëèäàì ýêñïîíèðîâàííûå ôèëüòðû óïàêîâû-

âàþò â ïîëèýòèëåíîâûå ïàêåòû, ïî äîëãîæèâóùèì —

â àëþìèíèåâóþ ôîëüãó. Ìåòîä õàðàêòåðèçóåòñÿ âûñî-

êîé ïðîèçâîäèòåëüíîñòüþ (îäíîâðåìåííî ìîæíî àíà-

ëèçèðîâàòü 20 – 30 ïðîá), íî îí íåýêñïðåññåí [23, 73].

Ïðè îïðåäåëåíèè Cr, Fe, Mn è Ni â ÑÀ àíàëèòè÷åñêè-

ìè èçîòîïàìè ÿâëÿëèñü 51Cr, 59Fe, 56Mn è 65Ni ñ ïåðèî-

äàìè ïîëóðàñïàäà 28 äíåé, 45 äíåé, 2,5 ÷ è 2,5 ÷ ñîîò-

âåòñòâåííî; ðàäèîàêòèâíîñòü ïðîá èçìåðÿëè ïîñëå èõ

îõëàæäåíèÿ îò 1 ÷ äî 2 íåäåëü [73]. Âîñïðîèçâîäè-

ìîñòü ðåçóëüòàòîâ ÈÍÀÀ õàðàêòåðèçóåòñÿ êîýôôèöè-

åíòîì âàðèàöèè 6 – 20 % [23]. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî

áîëåå ýôôåêòèâíûì ÿâëÿåòñÿ êîìïàðàòîðíûé âàðèàíò

ìåòîäà, ïîçâîëÿþùèé ñ èñïîëüçîâàíèåì îäíîãî èëè

äâóõ îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ îïðåäåëÿòü ìàññû âñåõ ýëå-

ìåíòîâ â ïðîáàõ; ïðè ýòîì íå òðåáóåòñÿ äâóêðàòíîå èç-

ìåðåíèå àêòèâíîñòè êàæäîãî ðàäèîíóêëèäà â ïðîáàõ

è îáðàçöàõ ñðàâíåíèÿ [23, 82]. Ïðàâèëüíîñòü ýòîãî âà-

ðèàíòà ìåòîäà ÈÍÀÀ ïðè àíàëèçå àýðîçîëåé îöåíèâà-

ëè ñ ïîìîùüþ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (ÑÎ) ñîñòàâà

ãîðíûõ ïîðîä ÑÃÄ-1À è ÑÃ-1À, èñïîëüçóÿ íàâåñêè

ìàññîé 100 ìã: óñòàíîâèëè, ÷òî ñèñòåìàòè÷åñêèå ïî-

ãðåøíîñòè îòñóòñòâóþò, à ñëó÷àéíûå íå ïðåâûøàþò

10 % [23]. Â ýòîì ñîñòîèò åùå îäíî ïðåèìóùåñòâî

ÈÍÀÀ ïî ñðàâíåíèþ ñ ÐÔÀ: âîçìîæíîñòü èñïîëü-

çîâàíèÿ äëÿ îöåíêè ïðàâèëüíîñòè ðåçóëüòàòîâ ÑÎ, íå

àäåêâàòíûõ ïî ôèçèêî-õèìè÷åñêèì ñâîéñòâàì ýêñïî-

íèðîâàííûì ôèëüòðàì. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ K, Fe,

Cu è Zn â àýðîçîëÿõ ìåòîäàìè ÈÍÀÀ è ÀÀÀ óäîâëå-

òâîðèòåëüíî ñîãëàñóþòñÿ [23]. Íåñìîòðÿ íà ñâîè ïðå-

èìóùåñòâà ìåòîä ÈÍÀÀ ïîêà íå èìååò øèðîêîãî ðàñ-

ïðîñòðàíåíèÿ ïðè àíàëèçå ÒÑÑÀ, âåðîÿòíî, âñëåä-

ñòâèå ñëîæíîãî àïïàðàòóðíîãî îôîðìëåíèÿ.

Îïðåäåëåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê

ìåòîäèê àíàëèçà

Ïðåèìóùåñòâîì äåñòðóêòèâíûõ ìåòîäèê àíàëèçà

ÒÑÑÀ ÿâëÿåòñÿ âîçìîæíîñòü îïðåäåëåíèÿ ãðàäóèðî-

âî÷íîé ôóíêöèè ñ ïîìîùüþ ñèíòåòè÷åñêèõ ðàñòâîðîâ

(îäíî- è ìíîãîýëåìåíòíûõ). Äëÿ ÀÀÀ ãðàäóèðî-

âî÷íûå îáðàçöû (ÃÎ) ãîòîâÿò èç ðàñòâîðîâ àíàëè-

òîâ, ïîëó÷åííûõ èç ÷èñòûõ ìåòàëëîâ (99,9 – 99,999 %)

èëè èõ ñîëåé (>99,9 %) [37]; äëÿ ôîòîìåòðè÷åñêîãî

îïðåäåëåíèÿ Cr (VI) — èç ðàñòâîðîâ K2CrO4 èëè

K2Cr2O7 [5, 37, 62, 63, 70]. Â äðóãîé ìåòîäèêå ÀÀÀ ãî-

òîâÿò ìíîãîýëåìåíòíûå ÃÎ, ñîäåðæàùèå â ðàçíîé êîí-

öåíòðàöèè Fe, Mn, Ni, Cr (III), Cr (VI), Co è Zn [38].

Ïðè ÈÑÏ-ÀÝÀ èñïîëüçîâàëè òðè ìíîãîýëåìåíò-

íûõ ÃÎ: à) Al, As, Ba, Be, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, La, Â,

Na; á) Ag, K, Li, Mg, Mn, Ni, P, Pb, Se, Sr, Tl, V, Y, Zn,

Sc; â) Mo, Sb, Sn, Te, Ti, W, Zr [61]. Òàêîé íàáîð àíàëè-

òîâ â êàæäîì ÃÎ îáóñëîâëåí âîçìîæíîñòüþ èõ îäíî-

âðåìåííîãî ïðèñóòñòâèÿ â ñìåñè êèñëîò HNO3 (4 %) è

HClO4 (1 %).

Îïðåäåëåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê

íåäåñòðóêòèâíûõ ìåòîäèê îñëîæíåíî èç-çà îòñóò-

ñòâèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, àäåêâàòíûõ ïî ôèçèêî-

õèìè÷åñêèì ñâîéñòâàì ïðîáàì ÒÑÑÀ, ñîáðàííûì íà

ôèëüòð. Ñîçäàí âñåãî îäèí ñòàíäàðòíûé îáðàçåö

BCR-545 (IRMM, Áåëüãèÿ) ñîñòàâà ÑÀ íà ôèëüòðå, àò-

òåñòîâàííûé òîëüêî íà ñîäåðæàíèå îáùåãî õðîìà è Cr

(VI) [28]. Ñòàíäàðòíûé îáðàçåö MSWF-1 (HSL, Âåëè-

êîáðèòàíèÿ) ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ïîðîøîê ÒÑÑÀ, ñîá-

ðàííûé ïðè ñâàðèâàíèè ìÿãêîé ñòàëè, â êîòîðîì àòòå-

ñòîâàíî ñîäåðæàíèå Fe, Mn è Zn (%): 42,8 ± 0,7,

1,48 ± 0,03 è 21,7 ± 0,9 ñîîòâåòñòâåííî [55, 83]. Íàâåñ-

êè îáðàçöà ìàññîé 1 ã ðàñôàñîâàíû â ñòåêëÿííûå áó-

òûëî÷êè; ìàññà ïðåäñòàâèòåëüíîé íàâåñêè ðàâíà

10 ± 1,0 ìã.

Ïðè ÈÍÀÀ àýðîçîëåé â êà÷åñòâå îáðàçöîâ ñðàâíå-

íèÿ (ÎÑ) ïðèìåíÿþò ÑÎ ãîðíûõ ïîðîä, ñèíòåòè÷å-

ñêèå îáðàçöû íà îñíîâå ôåíîëôîðìàëüäåãèäíûõ ñìîë

[23]. Îäíàêî â ñïåêòðàõ ìíîãîýëåìåíòíûõ ÎÑ íàáëþ-

äàåòñÿ ïåðåêðûòèå àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé, ÷òî óñëîæ-

íÿåò ïîëó÷åíèå íàäåæíûõ ðåçóëüòàòîâ. Â êîìïàðàòîð-

íîì âàðèàíòå ìåòîäà îòïàäàåò íåîáõîäèìîñòü èñïîëü-

çîâàíèÿ ìíîãîýëåìåíòíûõ ÎÑ; äëÿ ðàñ÷åòà ñîäåðæà-

íèÿ ëþáîãî ýëåìåíòà â ïðîáå ìîæíî èñïîëüçîâàòü

ñèíòåòè÷åñêèå ñìåñè, ñîäåðæàùèå âñåãî îäèí èëè äâà

êîìïîíåíòà [23, 82].

Äëÿ ìåòîäèê ÐÔÀ ñîçäàòü ñèíòåòè÷åñêèå ÃÎ, àäå-

êâàòíûå ðåàëüíûì ïðîáàì, ñîáðàííûì íà ôèëüòð,

ñëîæíî âñëåäñòâèå íåïîñòîÿíñòâà ôàçîâîãî è õèìè÷å-

ñêîãî ñîñòàâà ÒÑÑÀ. Äëÿ ýòèõ öåëåé èíîãäà èñïîëüçó-

þò ÃÎ, ïîëó÷åííûå íàíåñåíèåì ðàñòâîðîâ àíàëèòîâ

íà ôèëüòð [35, 70]: äëÿ îïðåäåëåíèÿ Cr (VI) ïðèìåíè-

ëè ÃÎ, ïðèãîòîâëåííûå çàêàïûâàíèåì 50 ìêë ðàñòâîðà

K2Cr2O7 íà ôèëüòð äèàìåòðîì 3,5 ñì [70].

Â îòå÷åñòâåííûõ ÍÄ [19, 20] äëÿ ïîñòðîåíèÿ è

êîíòðîëÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ ñ ïîìîùüþ ñïåê-

òðîìåòðà «Ñïåêòðîñêàí» èñïîëüçóþò ÃÎ, ïîëó÷åííûå

ïðîïóñêàíèåì ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ ìåòàëëîâ ÷åðåç

êàñêàä ñîðáöèîííûõ ôèëüòðîâ èç ÄÝÒÀÒÀ äèàìåòðîì

2,5 ñì («Ýêîàíàëèòèêà», ÌÃÓ, Ìîñêâà); âûñóøåííûå

ôèëüòðû çàïàèâàþò ìåæäó äâóìÿ ñëîÿìè ëàâñàíîâîé

ïëåíêè. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî íåäîñòàòêîì ôèëüòðîâ

èç ÄÝÒÀÒÀ ÿâëÿåòñÿ èõ îãðàíè÷åííàÿ åìêîñòü —

0,8 ìã ïî ñóììå âñåõ ýëåìåíòîâ, â òî âðåìÿ êàê ìàññà

ïðîá ÒÑÑÀ íà ôèëüòðå íåðåäêî ïðåâûøàåò 1 ìã. Òàêîé

êîìïëåêò èç ïÿòè ôèëüòðîâ, ñîäåðæàùèé Bi, Pb, Zn,

Cu, Ni, Co, Fe, Mn, Cr è V â äèàïàçîíå îò 10 äî
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100 ìêã, àòòåñòîâàí âî ÂÍÈÈÌ èì. Ä. È. Ìåíäåëååâà

êàê ÃÑÎ ¹ 7832–2000; ñðîê ãîäíîñòè ôèëüòðîâ ñî-

ñòàâëÿåò 3 ãîäà.

Èçâåñòåí ïðèåì èçãîòîâëåíèÿ ÃÎ îñàæäåíèåì íå-

ðàñòâîðèìûõ ñîåäèíåíèé àíàëèòîâ íà ïîäëîæêó [24].

Äëÿ ýòîãî àëèêâîòó ðàñòâîðîâ, ñîäåðæàùóþ îò 10 äî

150 ìêã Pb, Fe, Mn, Cr, Ni, Cu, Zn, Cd, V, Ti, As è Co,

ïîìåùàþò â ñòàêàí è äîáàâëÿþò âîäó äî îáúåìà

100 ìë, äîâîäÿò pH ðàñòâîðà äî 4 ñ ïîìîùüþ 2 ìë

0,1 Ì ðàñòâîðà ãèäðîôòàëàòà êàëèÿ, äîáàâëÿþò 5 ìë

1 %-íîãî ðàñòâîðà äèáåíçèëäèòèîêàðáàìàòà (ÄÁÄÒÊ)

íàòðèÿ â ìåòàíîëå [24]. Îáðàçóþùèéñÿ ïðè ýòîì îñà-

äîê ÷åðåç 30 ìèí îòôèëüòðîâûâàþò ïîä âàêóóìîì ÷å-

ðåç ìåìáðàííûé ôèëüòð äèàìåòðîì 2,5 ñì ñ ðàçìåðîì

ïîð 0,8 ìêì; âûñóøåííûé ôèëüòð ñ îñàäêîì ïîìåùà-

þò ìåæäó ìàéëàðîâûìè ïëåíêàìè òîëùèíîé 6,3 ìêì.

Ïðîâåðêà êà÷åñòâà ïðèãîòîâëåíèÿ ÃÎ ìåòîäîì ÀÀÀ

ïîêàçàëà õîðîøåå ñîãëàñèå ââåäåííûõ è íàéäåííûõ

ñîäåðæàíèé äëÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ; íåçíà÷èòåëü-

íîå çàâûøåíèå ðåçóëüòàòîâ ÀÀÀ äëÿ Zn ñâÿçàíî ñ çà-

ãðÿçíåíèåì ôèëüòðà ýòèì ýëåìåíòîì. Îäíàêî òàêîé

ïðèåì èçãîòîâëåíèÿ ÃÎ íåïðèãîäåí äëÿ õðîìà, âîç-

ìîæíî, èç-çà íåýôôåêòèâíîñòè îñàæäåíèÿ Cr (III) ñ

ïîìîùüþ ÄÁÄÒÊ íàòðèÿ.

Â ìåòîäèêå îïðåäåëåíèÿ Fe, Mn, Ni, Cr, Zn, Cu è

Cd â àýðîçîëÿõ, îáðàçóþùèõñÿ ïðè ñâàðèâàíèè íåðæà-

âåþùèõ èëè ìÿãêèõ ñòàëåé, èñïîëüçóþò äâà ïðèåìà

ïîëó÷åíèÿ ÃÎ [40]. Ïîðîøêîâóþ ñìåñü ñîåäèíåíèé

àíàëèòîâ ìàññîé 0,2 ã ïîìåùàþò â èçîïðîïàíîë, íå-

ïðåðûâíî ïåðåìåøèâàþò ñ èñïîëüçîâàíèåì óëüòðàçâó-

êà, îòáèðàþò àëèêâîòó îáúåìîì 0,1 – 5 ìë, ìåäëåííî

ôèëüòðóþò ÷åðåç ôèëüòð èç ÑÝÖ ñ ðàçìåðîì ïîð

0,45 ìêì è âûñóøèâàþò. Ýòèì ñïîñîáîì ïîëó÷àþò

øåñòü ÃÎ (ïî ÷åòûðå ýêçåìïëÿðà êàæäîãî) äëÿ äèà-

ïàçîíà ìàññû ýëåìåíòîâ íà ôèëüòðå îò 0,02 äî 1 ìã.

Ñîäåðæàíèå àíàëèòîâ íà ôèëüòðàõ óñòàíàâëèâàþò ìå-

òîäàìè ÀÀÀ èëè ÈÑÏ-ÀÝÑ, àíàëèçèðóÿ äâà èç ÷åòû-

ðåõ ôèëüòðîâ; äâà äðóãèõ ôèëüòðà ïðèìåíÿþò â êà÷å-

ñòâå ÃÎ äëÿ ÐÔÀ. Ê ñîæàëåíèþ, àâòîðû ðàáîòû [40] íå

îöåíèëè ñëó÷àéíóþ ïîãðåøíîñòü ïðèãîòîâëåíèÿ îá-

ðàçöîâ, ïîýòîìó òðóäíî ñóäèòü î êà÷åñòâå òàêîãî ïîä-

õîäà. Êðîìå òîãî, ÃÎ â âèäå îñàäêîâ íà ôèëüòðå ìàëî-

ïðèãîäíû èç-çà âîçìîæíîãî îñûïàíèÿ ÷àñòèö. Îðèãè-

íàëüíûì ÿâëÿåòñÿ äðóãîé ïðèåì èçãîòîâëåíèÿ ÃÎ èç

ïîëèìåðíîé êîìïîçèöèè: 0,2 ã ñìåñè ìåòàëëîîðãàíè-

÷åñêèõ ñîåäèíåíèé Cr, Mn, Fe, Co, Ni è 30 ìë ìîíîìå-

ðà ïîëèýôèðà ñìîëû òùàòåëüíî ïåðåìåøèâàþò â ñòà-

êàíå, äîáàâëÿþò íåñêîëüêî êàïåëü îòâåðäèòåëÿ; èç çà-

òâåðäåâøåãî îáðàçöà ôîðìóþò èçëó÷àòåëü, ñîîòâåòñò-

âóþùèé ðàçìåðó ïðîáîäåðæàòåëÿ ñïåêòðîìåòðà [40].

Èíîãäà ãîòîâÿò ÃÎ èç ïîðîøêîâûõ ñîåäèíåíèé

êîíòðîëèðóåìûõ ýëåìåíòîâ â âèäå òàáëåòîê-èçëó÷àòå-

ëåé [77, 84]. Äëÿ ýòîãî ñìåøèâàþò ñîëè àíàëèòîâ â

ðàçëè÷íûõ ïðîïîðöèÿõ, çàòåì èç ñìåñè 150 ìã êàæäî-

ãî ïðåïàðàòà è H3BO3 (1:1) ïðåññóþò òàáëåòêó ïîä

äàâëåíèåì 20 ò; ïîãðåøíîñòü èõ èçãîòîâëåíèÿ õàðàê-

òåðèçóåòñÿ êîýôôèöèåíòîì âàðèàöèè, ðàâíûì 7 %

[77]. Àíàëîãè÷íî ïîëó÷àþò ÃÎ èç äîèçìåëü÷åííîé

ñìåñè ñëþäû (55 %); TiO2, CuO, Cr2O3, MnO2, NiO,

Fe2O3, V2O3, WO3 (ïî 5 %), Mo (3 %); CaCO3 (2 %)

[84]. Îäíàêî ïðèìåíåíèå òàêèõ ÃÎ ìîæåò áûòü èñòî÷-

íèêîì ñèñòåìàòè÷åñêèõ ïîãðåøíîñòåé â ðåçóëüòàòàõ

ÐÔÀ âñëåäñòâèå ðàçëè÷èÿ òîëùèíû èõ èçëó÷àþùåãî

ñëîÿ è ðåàëüíûõ ïðîá ÒÑÑÀ, ñîáðàííûõ íà ôèëüòð.

Íàèáîëåå ïðèáëèæåíû ê ýêñïîíèðîâàííûì àñïè-

ðàöèîííûì ôèëüòðàì îáðàçöû, ïîëó÷àåìûå ñ ïî-

ìîùüþ ïðîáîîòáîðíèêîâ âîçäóõà [59, 85 – 86]. Äëÿ

îáåñïå÷åíèÿ êîíòðîëÿ ñîäåðæàíèÿ Fe, Mn è Ti â ÒÑÑÀ

ïîëó÷àëè ñèíòåòè÷åñêèå îáðàçöû èç èñêóññòâåííîãî

äûìà, ñîñòîÿùåãî èç ãàçà (80 % Ar è 20 % CO2) è ñî-

åäèíåíèé ìåòàëëîâ [86]. Èñïîëüçóÿ ðàçðàáîòàííûé

ïðîáîîòáîðíèê, äûìîì íåïðåðûâíî «íàãðóæàëè» 100

íèòðîöåëëþëîçíûõ ôèëüòðîâ äèàìåòðîì 2,5 ñì; ìàññà

÷àñòèö íà ôèëüòðàõ ñîñòàâèëà 0,202 ± 0,009 ìã; íåîä-

íîðîäíîñòü îáðàçöîâ õàðàêòåðèçîâàëàñü êîýôôèöèåí-

òîì âàðèàöèè, ðàâíûì 14, 6,1 è 6,3 % äëÿ Fe, Mn è Ti

ñîîòâåòñòâåííî [87]. Â íåñêîëüêèõ ýêçåìïëÿðàõ îïðå-

äåëÿëè ìåòàëëû ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÀ, è èõ ñîäåðæàíèå

ïðèíèìàëè çà äåéñòâèòåëüíîå äëÿ âñåõ ôèëüòðîâ.

Â ðàáîòàõ [30, 33, 35] ïîëó÷àëè ÃÎ â âèäå îñàäêîâ

íà àñïèðàöèîííûõ ôèëüòðàõ ñ ïîìîùüþ ñïåöèàëüíî

ñêîíñòðóèðîâàííûõ ñòåêëÿííûõ ãåíåðàòîðîâ àýðîçî-

ëåé: èç ÷èñòûõ ñîåäèíåíèé ýëåìåíòîâ, èçìåëü÷åííûõ

äî ðàçìåðà ìåíåå 5 ìêì [35], èëè èç îêñèäîâ ìåòàëëîâ

[30, 33]; ìàññó àíàëèòîâ íà ôèëüòðàõ ðàññ÷èòûâàëè

èñõîäÿ èç ìàññû îñàæäåííîãî ïîðîøêà. Ïðè èñïîëüçî-

âàíèè ôèëüòðîâ èç ñëîæíûõ ýôèðîâ öåëëþëîçû, êîòî-

ðûå ìîãóò ïîãëîùàòü âëàãó èç àòìîñôåðû, ðåêîìåíäó-

þò ñíà÷àëà èçìåðÿòü èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ

ëèíèé è çàòåì îïðåäåëÿòü ñîäåðæàíèå ýëåìåíòîâ â ÃÎ

ìåòîäàìè ÀÀÀ, ÈÑÏ-ÀÝÑ èëè ÈÑÏ-ÌÑ [35].

Â ìåòîäèêàõ ÐÔÀ èíîãäà â êà÷åñòâå ÃÎ ïðèìåíÿ-

þò ðåàëüíûå ïðîáû àýðîçîëåé, ñîäåðæàíèå àíàëèòîâ â

êîòîðûõ óñòàíàâëèâàþò ñ ïîìîùüþ äåñòðóêòèâíûõ

ìåòîäèê [35, 57, 80, 87]. Â ðàáîòå [57] ïðîáû àýðîçî-

ëåé îòáèðàëè íà äâóõ ïðåäïðèÿòèÿõ ïðè ñâàðèâàíèè

ðàçëè÷íûõ ìàðîê ñòàëåé, äëÿ ôèëüòðîâ èçìåðÿëè èí-

òåíñèâíîñòè Ká-ëèíèé Fe, Cr, Mn è Ni. Çàòåì, îïðåäå-

ëèâ ñîäåðæàíèå ýëåìåíòîâ ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÀ, ñòðîè-

ëè ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê ïî èçìåðåííûì èíòåí-

ñèâíîñòÿì. Ïî ìíåíèþ àâòîðà, óñòàíîâëåííûå ãðàäóè-

ðîâî÷íûå ôóíêöèè ìîæíî èñïîëüçîâàòü äëèòåëüíîå

âðåìÿ, íî àâòîð íå óêàçûâàåò, êàê êîíòðîëèðóåòñÿ èõ

ñòàáèëüíîñòü. Ïðèåìû êîíòðîëÿ ãðàäóèðîâî÷íîé

ôóíêöèè â ÐÔÀ äëÿ àíàëîãè÷íûõ óñëîâèé ïðåäëîæå-

íû â ðàáîòàõ [30, 35, 88].

Îòáîð ïðîá ÒÑÑÀ

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ óðîâíÿ çàãðÿçíåíèÿ âîçäóõà

ðàáî÷åé çîíû ïðè ñâàðî÷íûõ ðàáîòàõ ñòàíäàðòíûé

ïîäõîä ê îòáîðó ïðîá â ôèêñèðîâàííîì ïîëîæåíèè

íåïðèåìëåì, òàê êàê ñâàðùèê âî âðåìÿ ðàáîòû ïîñòî-

ÿííî ïåðåìåùàåòñÿ. Â ñîîòâåòñòâèè ñ ðåêîìåíäàöèÿ-

ìè ÍÄ ÌÓ 4945–88 ïðîáû ñâàðî÷íûõ àýðîçîëåé îòáè-
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ðàþò â çîíå äûõàíèÿ ðàáîòàþùåãî, îãðàíè÷åííîé

ðàäèóñîì 50 – 60 ñì [5]; ðåæå — 20 – 30 ñì [27, 29]

âîêðóã åãî ãîëîâû. Îäíàêî ÷àùå ïðîáîîòáîðíèê çàêðå-

ïëÿþò íà ïîÿñå ñâàðùèêà, ÷òî ïîçâîëÿåò îòáèðàòü

àýðîçîëè â òå÷åíèå ðàáî÷åé ñìåíû (èíäèâèäóàëüíûé

îòáîð). Îòìåòèì, ÷òî ñòàíäàðòíûé îòáîð ïðîá ðåäêî

äàåò îáúåêòèâíûå ðåçóëüòàòû äëÿ ïðîöåññîâ ñâàðêè è

ðåçêè ìåòàëëîâ, òàê êàê ýìèññèÿ âðåäíûõ âåùåñòâ â

òå÷åíèå ðàáî÷åé ñìåíû ñóùåñòâåííî ìåíÿåòñÿ: âûñî-

êèå êîíöåíòðàöèè âûáðîñîâ ÑÀ íîñÿò «ïèêîâûé» õà-

ðàêòåð, êîòîðûé èìååò ìåñòî òîëüêî â ìîìåíò âîçíèê-

íîâåíèÿ ïëàçìåííîé äóãè [22]. Äëÿ õàðàêòåðèñòèêè

îáùåãî ôîíà çàãðÿçíåíèÿ âîçäóõà ïðîèçâîäñòâåííîãî

ïîìåùåíèÿ ïðîáû îòáèðàþò íà ðàññòîÿíèè íå ìåíåå

2 [5] èëè 5 ì [22] îò èñòî÷íèêà âûáðîñîâ; òî÷êè îòáî-

ðà ïðîá âûáèðàþò â ñîîòâåòñòâèè ñ ÷èñëîì ðàáî÷èõ è

èõ çàíÿòîñòüþ [43]. Ðàçîâóþ ïðîáó îòáèðàþò â òå÷å-

íèå 15 ìèí, íî åñëè ìåòîä àíàëèçà íå ïîçâîëÿåò îáíà-

ðóæèòü 0,5 ÏÄÊ ýëåìåíòà, äîïóñêàåòñÿ óâåëè÷åíèå

âðåìåíè îòáîðà ïðîáû, íî íå áîëåå ÷åì äî 30 ìèí [5].

Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ äîñòîâåðíîñòè ðåçóëüòàòîâ îïðå-

äåëåíèÿ ìåòàëëîâ â ÒÑÑÀ ñ ïîìîùüþ ìåòîäèê, èç-

ëîæåííûõ â ÍÄ [5], ðåêîìåíäóåòñÿ íà ôèëüòðû

ÀÔÀ-ÂÏ èëè ÀÔÀ-ÕÀ ñ ðàáî÷åé ïëîùàäüþ (Sô), ðàâ-

íîé ~20 ñì2, îòáèðàòü ïðîáû ìàññîé íå ìåíåå 5 ìã.

Àíàëîãè÷íûå ðåêîìåíäàöèè äàþò àâòîðû çàðóáåæíûõ

ðàáîò [34, 35, 40].

Â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáîâàíèÿìè åâðîïåéñêîãî

ñòàíäàðòà EN (00137009) ïîãðåøíîñòü ä îòáîðà ïðîá

èç-çà íåñòàáèëüíîñòè ðàáîòû ïðîáîîòáîðíèêà íå

äîëæíà ïðåâûøàòü ±5 % [35]. Îòìå÷àåòñÿ, ÷òî íàñîñû

ïðîáîîòáîðíèêîâ íåîáõîäèìî ïîâåðÿòü äî è ïîñëå îò-

áîðà êàæäîé ïàðòèè ïðîá ñ èñïîëüçîâàíèåì îòêàëèá-

ðîâàííîãî íàñîñà [24]. Â ðàáîòå [80] îöåíèëè ïîãðåø-

íîñòü (êîýôôèöèåíò âàðèàöèè) îòáîðà ïðîá ñ ïî-

ìîùüþ ñòàíäàðòíîãî ïðîáîîòáîðíèêà ïðè ðåíòãåíî-

ôëóîðåñöåíòíîì îïðåäåëåíèè êðåìíèÿ â àýðîçîëÿõ,

îáðàçóþùèõñÿ ïðè ñâàðêå ýëåêòðîäàìè ñ ðóòèëîâûì è

îñíîâíûì òèïàìè ïîêðûòèé. Ñ ïîìîùüþ ïëàíèðîâà-

íèÿ ýêñïåðèìåíòà ïî ñõåìå äèñïåðñèîííîãî àíàëèçà

óñòàíîâèëè, ÷òî ïðè èñïîëüçîâàíèè ðóòèëîâîãî ýëåê-

òðîäà ïîãðåøíîñòè îòáîðà äâóõ ïðîá îäíîâðåìåííî

(Vîï1) è øåñòè ïðîá ïîñëåäîâàòåëüíî èç îäíîãî ïîòîêà

(Vîï2) ðàâíû 2,8 è 11,6 %, äëÿ îñíîâíîãî — 3,9 è

15,8 % ñîîòâåòñòâåííî. Ïðè ýòîì âêëàä Vîï2 â ïîãðåø-

íîñòü ðåçóëüòàòîâ êîíòðîëÿ ÿâëÿåòñÿ äîìèíèðóþùèì

ïî ñðàâíåíèþ ñ ïîãðåøíîñòÿìè, ñâÿçàííûìè íåïî-

ñðåäñòâåííî ñ ÐÔÀ îòîáðàííûõ ïðîá, ÷òî îáóñëîâëåíî

íåîäíîðîäíîñòüþ ïîòîêà ÑÀ.

Èç-çà çíà÷èòåëüíîãî êîëè÷åñòâà íàíîðàçìåðíûõ

÷àñòèö, îáðàçóþùèõñÿ â ïðîöåññå ñâàðêè, áîëåå ýô-

ôåêòèâíûìè ÿâëÿþòñÿ ñïåöèàëüíî ðàçðàáîòàííûå

ïðîáîîòáîðíèêè (MOUDI è íàíî-MOUDI), ïîçâîëÿ-

þùèå ðàçäåëÿòü ÷àñòèöû ðàçìåðîì îò 0,01 äî 18 ìêì

íà 15 êëàññîâ [12, 32]. Â ðàáîòå [71] èñïîëüçîâàëè

ìíîãîïîðòîâûé ïðîáîîòáîðíèê, ñâÿçàííûé ñ íàñîñîì,

êîòîðûé õàðàêòåðèçóåòñÿ áîëüøèì îáúåìîì ïðîïóñ-

êàåìîãî âîçäóõà ñî ñêîðîñòüþ 1,7 äì3�ìèí, ÷òî ïîçâî-

ëÿåò îòáèðàòü îäíîâðåìåííî 8 ïðîá ÒÑÑÀ.

Òàêèì îáðàçîì, ðàññìîòðåíèå ëèòåðàòóðíûõ èñ-

òî÷íèêîâ ïîêàçàëî, ÷òî äëÿ êîíòðîëÿ ñîñòàâà ÒÑÑÀ

÷àùå ïðèìåíÿþò äåñòðóêòèâíûå ìåòîäû àíàëèçà

(ÀÀÀ, ÈÑÏ-ÀÝÀ, ÈÑÏ-ÌÑ, ÔÌÀ), ÷òî ñâÿçàíî ñ èõ

íèçêèìè ïðåäåëàìè îáíàðóæåíèÿ è áîëåå ïðîñòûìè

ïðèåìàìè óñòàíîâëåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðè-

ñòèêè. Âìåñòå ñ òåì íåïîñòîÿíñòâî ôàçîâîãî è õèìè-

÷åñêîãî ñîñòàâà ÒÑÑÀ íåðåäêî ïðèâîäèò ê ïîòåðÿì

êîíòðîëèðóåìûõ ýëåìåíòîâ íà ýòàïå ïîäãîòîâêè ïðîá

ê àíàëèçó. Íåäåñòðóêòèâíûå ìåòîäû íå èìåþò ýòîãî

íåäîñòàòêà. Ìåòîä ÈÍÀÀ îòëè÷àåòñÿ âûñîêîé ÷óâñò-

âèòåëüíîñòüþ, íî ýêñïðåññíîñòü åãî íèçêà. Âíåäðåíèå

ýêñïðåññíîãî ìåòîäà ÐÔÀ ñäåðæèâàåòñÿ îòñóòñòâèåì

ÑÎ ñîñòàâà ÒÑÑÀ, àäåêâàòíûõ ïî ôèçèêî-õèìè÷åñêèì

ñâîéñòâàì ðåàëüíûì ïðîáàì; ýòî çàòðóäíÿåò óñòàíîâ-

ëåíèå ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè. Äëÿ ïîâûøå-

íèÿ ýôôåêòèâíîñòè ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî êîíòðî-

ëÿ çàãðÿçíåíèÿ âîçäóõà ðàáî÷åé çîíû íåîáõîäèìî ñîç-

äàâàòü ñèíòåòè÷åñêèå îáðàçöû ñîñòàâà ÒÑÑÀ, ñîáðàí-

íûõ íà ôèëüòð.
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