
www.technosphera.ru
www.j-analytics.ru

РЕКЛАМНО-ИЗДАТЕЛЬСКИЙ  ЦЕНТР

ТЕХНОСФЕРА

НАУЧНО-ТЕХНИЧЕСКИЙ ЖУРНАЛ

2022
ТОМ 12
2022
ТОМ 12

РАЗВИТИЕ ПЕРЕДОВЫХ 
ФИЗИКО-ХИМИЧЕСКИХ 
ИССЛЕДОВАНИЙ В ИОНХ РАН.
ИНТЕРВЬЮ ДИРЕКТОРА В. К. ИВАНОВА

ОПЫТ ПРИМЕНЕНИЯ СПЕКТРАЛЬНОГО 
ОБОРУДОВАНИЯ КОМПАНИИ 
«ВМК-ОПТОЭЛЕКТРОНИКА» 
НА ПРОИЗВОДСТВЕ

ПРИБОРНАЯ БАЗА ИОНХ РАН
ДЛЯ ИННОВАЦИОННЫХ
МАТЕРИАЛОВ И ТЕХНОЛОГИЙ

ИТОГИ 10-ГО СЪЕЗДА 
ВСЕРОССИЙСКОГО 
МАСС-СПЕКТРОМЕТРИЧЕСКОГО 
ОБЩЕСТВА

8 38

14 64

11

 https://doi.org/10.22184/2227-572X.2022.12.1

Том 12 № 1
2022

А
Н

А
Л

И
ТИ

К
А

  Т
о

м
 12

 №
 1 

20
22

po
dp

isk
a.

po
ch

ta
.ru



po
dp

isk
a.

po
ch

ta
.ru



po
dp

isk
a.

po
ch

ta
.ru



2 www.j-analytics.ru

Том 12 № 1 2022 Content Содержание

Мнение
В. К. Иванов
Развитие передовых физико-химических исследований и диагностики 
веществ и материалов в ИОНХ РАН

Современная лаборатория
В. Б. Барановская, М. С. Доронина
Приборная база ИОНХ РАН для инновационных материалов и технологий. 
Репортаж из Центра коллективного пользования
Центр коллективного пользования физическими методами исследова-
ния веществ и материалов создан на базе одного из ведущих научно-
исследовательских институтов страны с богатейшей историей и огромным 
потенциалом развития. ИОНХ РАН является институтом первой (высшей) 
категории по рейтингу Минобрнауки РФ. Входит в международный академи-
ческий рейтинг ведущих научных институтов и вузов CWUR (Center for Word 
University Rankings). Находится в тройке лидеров в рейтинге публикационной 
активности научных организаций России по химии за период 2018-2021 годов 
по данным  международной базы Scopus. Состоит в Ассоциации аналитиче-
ских центров России «Аналитика».
Ключевые слова: аналитический контроль, материаловедение, спектрометр, 
дифрактометр, сканирующий электронный  микроскоп, радиоспектрометры ЭПР 
и ЯМР

И. Р. Нуреева
Применение анализатора МАЭС для аналитического контроля урановой 
продукции в центральной заводской лаборатории Новосибирского 
завода химконцентратов
Спектральное оборудование компании «ВМК-Оптоэлектроника» внесло 
значительный вклад в развитие приборного обеспечения метода атомно-
эмиссионной спектрометрии. Сотрудничество центральной заводской 
лаборатории ПАО «Новосибирский завод химконцентратов» (НЗХК) с этой 
компанией началось в середине 90‑х годов с модернизации спектрографов 
и квантометров.  В настоящее время для аналитического контроля урано-
вой продукции в лаборатории внедрен спектрометр «Экспресс». Гибкость 

Opinion
V. K. Ivanov 

Development of Advanced Physical and Chemical Research and Diagnostics 
of Substances and Materials at IGIC RAS

Modern Laboratory
V. B. Baranovskaya, M. S. Doronina

Scientific Equipment of IGIC RAS for Innovative Materials and Technologies. 
Report from the Joint Research Center of Physical Investigation Methods for 

Substances and Materials
Joint Research Center of physical investigation methods for substances and 

materials was developed the basis of one of the leading research institutes in 
the country with a rich history and huge development potential. IGIC RAS is an 

institute of the I (highest) category according to the rating of the Ministry of 
Education and Science RF. Included in the international academic ranking of 

leading scientific institutions and universities CWUR (Center for World University 
Rankings). IGIC RAS is one of three leaders in the rating of publication activity of 

scientific organizations in Russia in chemistry for the period 2018–2021, according 
to the international database Scopus. Member of the Association of Analytical 

Centers of Russia Analitica.
Keywords: analytical control, materials science, spectrometer, diffractometer, scanning 

electron microscope, EPR and NMR radio spectrometer

I. R. Nureeva
Experience of Using a MAES Analyzer for Analytical Control of Uranium 

Products in the Central Plant Laboratory of the Novosibirsk Chemical 
Concentrates Plant

The VMK-Optoelektronika company has made a significant contribution to the 
development of spectral instrumentation for atomic emission spectrometry. 

The cooperation of the Central Plant Laboratory of the Novosibirsk Chemical 
Concentrates Plant with this company began in the mid‑1990s with the upgrading 

of spectrographs and quantometers. At present, an Express spectrometer, which 
includes a universal Vezuvii‑3 generator. Flexibility in setting the generator 

discharge parameters and the capabilities of the Atom 3.3 software  ​allow analysis 
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настройки параметров разряда генератора и использование возможностей 
программы «Атом 3.3»  ​позволяют получать результаты анализа порошковых 
проб урановой продукции методом испарения из кратера графитового 
электрода с высокими метрологическими характеристиками. 
Ключевые слова: атомно-эмиссионный спектрометр, анализатор спектров, 
МАЭС, «Экспресс», спектральные наложения, программа «Атом»

Е. А. Лукина
Аналитический контроль литиевой продукции в центральной заводской 
лаборатории Новосибирского завода химконцентратов
Аналитический контроль литиевого производства Новосибирского завода 
химконцентратов осуществляется в экспресс-лаборатории. В ее распоряже-
нии три спектрометрических комплекса для проведения анализа методом 
пламенной фотометрии. Объект анализа – технологический раствор, который 
может содержать целевые элементы в широком диапазоне концентраций. 
Для определения содержаний в диапазоне 0,01–5 мг / л используется модер-
низированный спектрометр «С‑115» с анализатором МАЭС. Образцы с концен-
трациями элементов в диапазоне 0,1–100 мг / л исследуют на спектрометре 
«Павлин», а с высокими содержаниями (до 70 г / л) – на спектрометрическом 
комплексе «Колибри‑2».  ПО «Атом» обладает обширными возможностями. 
Ключевые слова: Пламенная фотометрия, литиевое производство, щелочные 
металлы, кальций

Н. И. Силкова, А. С. Мокеров, Е. А. Тарасова
Опыт работы спектральной лаборатории на предприятии 
АО «НПО НИИИП-НЗиК»
Лаборатория спектрального анализа центральной заводской лаборато-
рии АО «НИИ измерительных приборов – ​Новосибирский завод имени 
Коминтерна» («НПО НИИИП-НЗиК») проводит входной контроль и мони-
торинг в процессе производства металлических сплавов на основе олова, 
железа, меди, алюминия, цинка. Атомно-эмиссионный анализ проводится 
с помощью двух спектральных комплексов. Первый включает спектрограф 
ИСП‑30 с анализатором МАЭС (многоканальный анализатор эмиссионных 
спектров), генератором «Везувий‑3» и штативом «Кристалл»; второй – ​
на основе спектрометра «Экспресс». Показано, что  аналитические возмож-
ностям «Экспресс» выше.
Ключевые слова: атомно-эмиссионный, спектрометр, спектральное разреше-
ние, светосила, анализатор спектров, МАЭС, «Экспресс», анализ металлов

of uranium powder samples evaporated from the graphite electrode crater with 
metrological characteristics that meet regulatory requirements. The Express 

spectrometer allows the Central Plant Laboratory to successfully cope with the 
tasks of analytical control of uranium products and other analytes.

Keywords: atomic emission, spectrometer, spectrum analyzer, MAES, Express, spectral 
overlaps, Atom software

E. A. Lukina
Experience of Using the MAES Analyzer for Analytical Control of Lithium 

Products in the Central Laboratory Plant of The Novosibirsk Chemical 
Concentrates Plant

Analytical control of lithium production at the Novosibirsk Chemical Concentrates 
Plants carried out by the Proximate Analysis Laboratory which is part of the Central 

Plant Laboratory. The Proximate Analysis Laboratory has at its disposal three 
spectrometric systems that allow analysis by flame photometry. The object of 

analysis is a process solution, which can contain analyte elements in a wide range 
of concentrations. Concentrations in the range of 0.01–5 mg / l are determined 

using a modifiedS‑115 spectrometer with a MAES analyzer, concentrations in 
the range of 0.1 mg / l‑100 mg / l are determined on a Pavlin spectrometer, and 
high concentrations (up to 70 g / l) on a  Kolibri‑2 spectrometer. The analysis is 

controlled from the Atom software, which has extensive capabilities. 
Keywords: flame photometry, lithium production, alkali metals, calcium

N. I. Silkova, A. S. Mokerov, E. A. Tarasova
Experience of the Spectral Analysis Laboratory of 

the NPO NIIIP-NZiK company
The Spectral Analysis Laboratory of the Central Plant Laboratory of the NPO 

NIIIP-NZiK performs incoming inspection and monitoring in the production of 
metal alloys based on tin, iron, copper, aluminum, and zinc in order to ensure the 

quality of products manufactured by the company. The product assortment ranges 
from foil and wire to heavy plates, sheets, and profiles. Atomic emission analysis 

is carried out using two spectral systems: an ISP‑30 spectrograph with a MAES 
analyzer, a Vezuvii‑3 generator, and a Kristall stand and an Express spectrometer. 
A comparison of the analytical capabilities of the two spectral systems has been 

carried out, showing that the spectral system based on the ISP‑30 is inferior in 
analytical capabilities to the Express.

Keywords: atomic emission, spectrometer, spectral resolution, aperture ratio, spectrum 
analyzer, MAES, Express, metal analysis
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А. Ли
Новые подходы к сокращению эксплуатационных расходов 
оборудования для высокоэффективной жидкостной хроматографии
Системы ВЭЖХ и УВЭЖХ  Thermo Scientific Vanquish обладают лучшими в своем 
классе характеристиками: гибкость в настройках, эффективность и произ-
водительность для приложений ВЭЖХ и УВЭЖХ как в одноканальном, так 
и в двухканальном вариантах. Последнее дополнение к платформе Vanquish, 
система ВЭЖХ Thermo Scientific Vanquish Core, напрямую решает задачи лабо-
раторий, проводящих рутинные анализы.  В статье показаны преимущества 
внедрения новых технологических приемов с экономической точки зрения.
Ключевые слова: эксплуатационные расходы, Vanquish Core, ВЭЖХ, УВЭЖХ, 
лаборатории рутинного анализа

Выставки и конференции
Р. С. Борисов, А. Р. Губаль, В. Г. Заикин, А. Т. Лебедев, А. И. Ревельский, А. А. Сысоев
10‑й съезд Всероссийского масс-спектрометрического общества.
Итоги, успехи, достижения, перспективные планы

М. И. Мельник
Анализ микрочастиц пластиков с помощью лазерной системы 
визуализации химического состава Agilent 8700 LDIR
Agilent разработал для анализа микрочастиц пластиков новое, не имеющее 
аналогов оборудование и метод визуализации химического состава на основе 
прямой лазерной ИК-спектроскопии – ​Agilent 8700 LDIR. Agilent 8700 LDIR 
с автоматизированной методикой программы Agilent Clarity опробован 
на реальных образцах, отобранных в Индийском океане с помощью системы 
фракционирования микрочастиц пластиков Geesthacht. Он показал высокую 
эффективность и надежность для поиска и характеризации микрочастиц 
и микроволокон пластиков в различных образцах.
Ключевые слова: микрочастицы пластиков,  лазерная система визуализации 
химического состава, Agilent 8700 LDIR, Agilent Clarity

A.Ley
New Approaches to Reduce the Operating Costs of High Performance Liquid 

Chromatography Equipment
The Thermo Scientific Vanquish HPLC and UHPLC  systems deliver best-in-

class configuration flexibility, efficiency and performance for HPLC and UHPLC 
applications in both single and dual channel options. The latest addition to the 

Vanquish platform, the Thermo Scientific Vanquish Core LC system, directly 
addresses the needs of laboratories performing routine analysis. The article shows 

the advantages of introducing new technological methods from an economic point 
of view.

Keywords: operating costs, Vanquish Core, HPLC, UHPLC, routine analysis laboratories

Exhibitions and conferences
R. S. Borisov, A. R. Gubal, V. G. Zaikin, A. T. Lebedev, A. I. Revelsky, A. A. Sysoev 

10th Congress of the All-Russian Mass Spectrometric Society. Results, 
Successes, Achievements, Long-Term Plans 

M. I. Melnik
Analyzing Plastic Microparticles with the Agilent 8700 LDIR Laser Chemical 

Imaging System
Agilent has developed a new, unparalleled equipment for the analysis of plastic 

microparticles, as well as a method for visualizing chemical composition based on 
direct laser IR spectroscopy – ​the Agilent 8700 LDIR. The Agilent 8700 LDIR with 
automated Agilent Clarity software was tested on real samples collected in the 

Indian Ocean using the Geesthacht Microplastics Fractionation (GIMPF) system. 
It has shown high efficiency and reliability for the search and characterization of 

microparticles and microfibers of plastics in various samples.
Keywords: plastic microparticles, microparticle identification and sizing, laser chemical 

imaging system, Agilent 8700 LDIR, automated solution, Agilent Clarity software
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Развитие передовых  
физико-химических исследований 
и диагностики веществ 
и материалов в ИОНХ РАН
Рассказывает директор Института общей и неорганической химии 
им. Н. С. Курнакова Российской академии наук Владимир Константинович 
Иванов, доктор химических наук, член-корреспондент РАН

Обновление приборной базы в российских научных институтах в рамках националь-
ного проекта «Наука» проводится в России на конкурсной основе с 2019 года. Всего 
с 2020 по 2024 годы на эти цели предусмотрено выделить 84,54 млрд руб. Участвовать 
в конкурсах на получение такой поддержки могут только институты первой катего-
рии, показывающие результаты мирового уровня, к числу которых относится и ИОНХ 
им. Н. С. Курнакова РАН. О том, как в старейшем академическом институте распоря-
дились новым оборудованием, и кто может использовать его в научных исследова-
ниях, рассказал Владимир Константинович Иванов.

Владимир Константинович, расскажите, 
пожалуйста, об истории ИОНХ РАН

ИОНХ РАН – ​это старейший химический институт 
в России. Он берет начало в 1746 году, когда в Санкт-
Петербурге при Академии наук по  инициативе 
М. В. Ломоносова была основана химическая лабо-
ратория. Фактически построена она была в 1748 году, 

а до этого Ломоносов много раз ходатайствовал о ее 
создании перед императрицей Елизаветой Петровной. 
В результате на Васильевском острове появилась пер-
вая в России химическая лаборатория, продуманно 
спроектированная и оснащенная, в которой прово-
дили научные опыты и вели занятия для студентов.

Уже в 20 веке, в непростом 1918 году, выдающийся 
российский химик Николай Семенович Курнаков 

https://doi.org/10.22184/2227-572X.2022.12.1.8.13
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основал Институт физико-химического анализа, а Лев 
Александрович Чугаев, создатель российской науч-
ной школы по химии координационных соединений, 
организовал Институт по изучению платины и дру-
гих благородных металлов. В 1934 году эти научные 
организации переехали в Москву и вместе с лабора-
торией общей химии Академии 
наук вошли в состав вновь создан-
ного Института общей неоргани-
ческой химии, который возгла-
вил Н. С. Курнаков.

Институт вел обширные 
исследования в области физико-
химического анализа, изучения 
солевых систем и металлических 
сплавов, его сотрудники анализи-
ровали руды и природные соеди-
нения. В стенах института разработаны методы выде-
ления соединений магния и калия, которые легли 
в основу промышленной добычи хлорида магния 
и карналлита. Столь же широко изучались комплекс-
ные соединения платиновых металлов; результаты 
этих исследований были использованы для разра-
ботки технологических процессов аффинажа.

За многолетнюю историю в институте сложились 
ведущие научные школы, признанные во всем мире. 
Ученые института опубликовали сотни монографий 
и десятки тысяч статей в российских и зарубежных 
научных журналах.

В 2000 году в ИОНХ был основан Центр коллектив-
ного пользования. Его ключевой задачей на тот момент 
стало обеспечение сотрудников ИОНХ РАН возможно-
стью работы на современном оборудовании. Очень 
много для ее решения на первом этапе сделал академик 
А. Ю. Цивадзе. Благодаря общим усилиям руководства 
и сотрудников Института складывался Центр коллек-
тивного пользования в ИОНХ РАН, были определены 
состав оборудования, принципы функционирования, 
порядок распределения машинного времени между 
научными сотрудниками. Огромный вклад в разви-
тие Центра коллективного пользования внес недавно 
ушедший от нас академик Ю. А. Карпов, ведущий 
российский специалист по диагностике материалов. 
Сегодня Центром руководит д. х. н. В. Б. Барановская, 
специалист в области аналитической химии, облада-
ющая большим опытом организации ЦКП в научно-
исследовательских организациях.

Новый этап в развитии ЦКП ИОНХ РАН начался 
после того, как в  соответствии с  поручением 
Президента РФ было принято решение об оснащении 
ведущих научных организаций современным исследо-
вательским оборудованием. ИОНХ им. Н. С. Курнакова 
РАН как институт первой категории имел право 

претендовать на такое переоснащение и, разуме-
ется, в полной мере им воспользовался.

Начиная с 2019 года, в институт стало поступать 
новое высокотехнологичное аналитическое лабо-
раторное оборудование. Работа по переоснащению 
ЦКП продолжается по сей день: в 2022 году мы полу-

чим от  государства на  эти цели 
135 млн руб. Естественно, этой сум-
мой мы не ограничимся, потра-
тим на закупки и собственные сред-
ства.

На сегодняшний день в ЦКП уже 
собран полноценный комплект диа-
гностического оборудования для 
исследования состава, структуры 
и свойств материалов и химических 
объектов. Это аппаратура для рент-

геновских исследований, для изучения микрострук-
туры, анализа дисперсных материалов и др.

Какие приборы ЦКП пользуются повышен-
ным спросом у ученых?

В нашем Центре коллективного пользования сфор-
мировался очень сильный блок электронной микро-
скопии. Сюда относятся два сканирующих (растро-
вых) электронных микроскопа высокого разрешения. 
Один такой микроскоп производства фирмы Carl Zеiss 
установлен в ЦКП в 2010 году. На момент покупки он 
стоил 2 млн евро и нисколько не утратил функцио-
нальности за годы эксплуатации. Второй высокотех-
нологичный прибор фирмы Tescan мы получили в 
конце прошлого года.

Помимо этого, в ЦКП имеется прекрасно укомплек-
тованный комплекс рентгеновских дифракционных 
методов для определения структуры монокристаллов, 
поликристаллов и т.д.

Стараниями В. Б. Барановской в нашем Центре 
коллективного пользования собран парк современ-
ных приборов для химического анализа: атомно-
эмиссионные спектрометры с дуговым возбуждением 
и с индуктивно связанной плазмой, позволяющие 
определять большинство химических элементов 
в широком диапазоне концентраций. Для тех же целей 
служит рентгенофлуоресцентный спектрометр.

Обновленный и оснащенный новейшими 
приборами ЦКП ИОНХ РАН по-прежнему 
ориентирован на поддержку научных иссле-
дований только сотрудников института?

Участие в  программе обновления приборной 
базы влечет за собой определенные обязательства 

За многолетнюю 
историю в институте 

сложились ведущие 
научные школы, 

признанные во всем мире
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по привлечению в ЦКП сторонних пользователей. 
Их доля в общей численности ученых, работающих 
с оборудованием, должна быть довольно значимой. 
По счастью, у нас достаточно органично получается 
выполнять эти требования.

Мы ликвидировали существовавшие ранее адми-
нистративные препоны, так что обратиться в ЦКП 
нетрудно: достаточно зайти на сайт и воспользоваться 
простой процедурой оформления заявки. После этого 
перед заявителем откроется «зеленый коридор», кото-
рый мы постарались организовать, реализуя прин-
цип: минимум бумаг и максимум результата.

За  каждым прибором ЦКП 
закреплено некоторое количество 
сотрудников. Помимо ответствен-
ного за  прибор, к  нему имеют 
доступ и другие ученые. К при-
меру, количество специалистов, 
допущенных к работе с электрон-
ными микроскопами, достигает 
у нас 30 человек. Для распределе-
ния времени между операторами, 
как внутренними, так и сторон-
ними, мы пользуемся нашими 
внутренними электронными 
системами.

Такая организация работы 
на  приборах позволяет обслу-
живать по мере поступления все 
заявки, внутренние и внешние. Мы стараемся, чтобы 
заторов не возникало. Например, наиболее востре-
бованное у нас рентгеновское оборудование, поддер-
живающее дифракционные исследования, работает 
в ЦКП круглосуточно  без выходных. Блок электрон-
ной микроскопии функционирует в режиме 16 × 7, опе-
раторы уходят оттуда только ночью.

Какие категории сторонних пользователей 
предпочтительны для Центра коллективного 
пользования ИОНХ РАН?

Мы с руководителем ЦКП сегодня активно работаем 
над созданием пула квалифицированных потреби-
телей услуг Центра: нам важно найти тех, кто смо-
жет наиболее эффективно пользоваться предостав-
ленными возможностями. Мы заинтересованы в 
привлечении нескольких категорий пользователей, 
в первую очередь – исследователи. Важно, чтобы 
выполняемое ими исследование было новым, акту-
альным, и нашей квалификации вполне достаточно 
для того, чтобы его оценить. И мы фактически всем 
даем шанс попробовать поработать с нами и понять, 
насколько мы друг другу подходим. Если мы друг 

другом довольны, то вступаем в долгосрочные отно-
шения. А результаты таких исследований публику-
ются в  научных журналах. Это обязательное усло-
вие: работа на оборудовании нашего ЦКП не может 
быть сделана, а затем положена в дальний ящик.

Вторая категория – ​это заказчики из реального сек-
тора экономики. Как правило, они приходят в ЦКП 
с  полным финансированием своего объема задач. 
Мы с  ними обсуждаем детали и  договариваемся 
о  характере проводимых исследований. При этом 
стараемся выделить целевые группы индустриаль-
ных клиентов, с  которыми нам предпочтительно 

работать. Одной из  таких целе-
вых групп является фармацевти-
ческая промышленность. Другую, 
конечно  же, составляют давние 
заказчики из металлургической 
промышленности, для которых 
институт много лет проводит раз-
личные исследования.

Кроме того, по  существую-
щим правилам, мы обязаны 
предоставлять доступ к  обору-
дованию Центра коллективного 
пользования грантодержателям 
Российского научного фонда. 
У  нас в  институте реализуется 
30–40 проектов РНФ, и  понятно, 
что все наши грантодержатели 

активно пользуются ЦКП. Но мы очень заинтересо-
ваны в том, чтобы институт и ЦКП стали бы иссле-
довательским хабом и для ученых из других учреж-
дений, фактически прошедших предварительный 
отбор в  рамках конкурсных процедур Российского 
научного фонда. Они уже подтвердили свою ква-
лификацию, поэтому двери нашего Центра коллек-
тивного пользования для них всегда открыты.

Какие научные направления развиваются 
в институте с опорой на ЦКП?

Конечно, ЦКП и  институт ориентированы друг 
на друга, связь между ними безусловная. В ИОНХ 
РАН существует очень сильная школа по  коорди-
национной химии, широко известная на мировом 
уровне. И полный цикл исследований в этой обла-
сти полностью обеспечен оборудованием ЦКП.

Другое направление наших работ  – ​химико-
материаловедческое. Для научной деятельности 
у нас, по большому счету, также имеется все необ-
ходимое. Это электронные микроскопы, порош-
ковые дифрактометры и  различная спектральная 
аппаратура.

В ЦКП собран 
полноценный комплект 

диагностического 
оборудования 

для исследования 
состава, структуры 

и свойств материалов 
и химических объектов
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В ИОНХ РАН разрабатываются химические техно-
логии, формируются основы новых технологических 
процессов. В России мало осталось организаций, где 
проводятся такие работы. А между тем использование 
готовых решений, приобретаемых за рубежом, влечет 
за собой риски, которые сейчас стали очевидны для 
всех. В ИОНХ РАН такие разработки ведутся, а сотруд-
ники ЦКП их поддерживают. В частности, с анали-
зом процессов разделения, например, редких и ред-
коземельных элементов, разделения органических 
соединений, приборный парк Центра прекрасно 
справляется.

Помимо этого, исторически в ИОНХ РАН сложи-
лась очень сильная школа по соединениям бора. Это 
активно развивающаяся область химии, довольно 
сложная, потому что требует особого искусства синте-
тика. Здесь одно из важнейших направлений работы 
сегодня – ​так называемая бор-нейтронозахватная 
терапия онкологических заболеваний.

В  ИОНХ существует не  очень 
крупная, но значимая в масшта-
бах страны и мира, лаборатория 
пероксидных соединений. Таких 
соединений достаточно много, 
однако большая часть из них еще 
не открыта. Исследования в этой 
области опять-таки требуют от уче-
ных большого мастерства химика-
синтетика. ЦКП позволяет продук-
тивно вести исследования и в этой 
области.

У нас очень сильная научная 
школа по  термохимии, которая изучает высоко-
температурные процессы. Материалы, пригодные 
к работе при высоких температурах, представляют 
для ИОНХа значительный исследовательский инте-
рес. Сейчас авиационная и космическая промыш-
ленность требуют соответствующих материалов, и тут 
есть над чем работать, в том числе с помощью обору-
дования ЦКП.

Замечу, что моя группа, которая работает над соз-
данием новых нанодисперсных биоматериалов, часто 
пользуется Центрами коллективного пользования 
других научных организаций.

Почему?

Это междисциплинарная задача, над которой должны 
работать химики, материаловеды, нанотехнологи, 
физики. Для того чтобы направленно получать такие 
биоматериалы, необходимо досконально знать меха-
низмы роста наночастиц, уметь модифицировать 
их поверхность органическими лигандами, чтобы 

частицы попадали именно в те органы и ткани, для 
которых требуется адресная доставка. Тут возни-
кает много исследовательских задач и для биологов, 
медиков.

В чем суть вашей работы, в которой необхо-
димо участие столь широкого круга ученых?

Примерно 10–15 лет назад мы обнаружили, что у нано-
дисперсных материалов, в частности нанокристалли-
ческого оксида церия, существует специфическая био-
логическая активность, очень высокая, совершенно 
неожиданная для неорганического материала.

Мы были одними из первых в мире, кто начал 
исследовать это соединение, и за годы напряженной 
поисковой работы и фундаментальных исследований 
получили огромный массив экспериментальных дан-
ных о нем. Оксид церия обладает мощным антиокси-
дантным и противовоспалительным действием, спо-

собен защищать живые системы 
от ионизирующего излучения.

Мы обнаружили у  наноди-
сперсного оксида церия раноза-
живляющее действие, обуслов-
ленное его антибактериальными 
и  противовоспалительными 
свойствами. Два года назад 
мы начали масштабную науч-
ную работу во  Вьетнаме: нано-
сим на текстильные материалы 
оксид церия и испытываем в поле-
вых условиях. Оказалась, наши 

ткани не по зубам не только бактериям, но и гриб-
кам. Аналогичные работы мы ведем с Институтом 
медико-биологических проблем, поскольку в косми-
ческих аппаратах тоже очень востребованы матери-
алы с антибактериальными и противогрибковыми 
свойствами.

В другой нашей научной работе, хорошо извест-
ной в России и за рубежом, доказано, что стволо-
вые клетки ускоренно размножаются в присутствии 
оксида церия. Сегодня мы работаем над созданием 
композитных подложек на основе оксида церия для 
культивирования стволовых клеток.

Вокруг нас сформировался очень большой консор-
циум из организаций и научных групп, которым 
проблема создания нанобиоматериалов на основе 
оксида церия интересна, потому что это перспектив-
ная междисциплинарная задача. По этой теме мы 
взаимодействуем как минимум с 30–40 научными 
организациями. Совместно с коллегами-биологами 
движемся в сторону внедрения препаратов на основе 
оксида церия в косметологии, там проще оформить 

Мы сегодня активно 
работаем над 

созданием пула 
квалифицированных 
потребителей услуг 
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разрешительную документацию. Уже получены сер-
тификаты соответствия на некоторые церийсодержа-
щие средства, они уже поступили в продажу. Ведется 
работа и с Минздравом, но понятно, что это довольно 
долгий процесс. В одиночку, конечно, с этой работой 
сложно справиться.

Каковы, на ваш взгляд, современные тенден-
ции развития академической науки?

Безусловно, перспективу имеют в первую очередь 
междисциплинарные исследования, потому что 
в узких областях современная наука продвинулась 
очень далеко. Искать новые темы проще на  сты-
ках между физикой и  химией, химией и  биоло-
гией. Науки о жизни – ​это сейчас очень актуальное 
направление, у которого имеется очевидное соци-
альное измерение. Разумеется, в широком смысле 
при постановке фундаменталь-
ных исследований нам необхо-
димо помнить, что в конечном 
итоге наши заказчики – ​это обще-
ство и государство. И мы должны 
работать в их интересах.

Является  ли трендом цифро-
визация? В  химии она не  явля-
ется чем-то новым. У нас в ИОНХе 
существует лаборатория кван-
товой химии, которая с  успехом занимается рас-
четными задачами, в том числе и компьютерным 
моделированием. Вместе с тем, химия и материа-
ловедение – ​преимущественно экспериментальные 
науки. И мне кажется, цифровые двойники вряд ли 
в обозримой перспективе сумеют заменить работу 
экспериментаторов. Второй момент заключается 
в  том, что объекты, которые мы изучаем, стано-
вятся все сложнее. Казалось бы, тот же оксид церия 
имеет простейшую формулу – ​CeO2. Однако для того, 
чтобы его можно было использовать именно в каче-
стве материала с требуемыми физико-химическими 
свойствами и биологической активностью, с ним 
нужно поработать: модифицировать его поверхность, 
поместить наночастицы в биосовместимую матрицу. 
В результате получается материал сложного состава, 
сконструированный направленно, и  промодели-
ровать или теоретически предсказать его свойства 
затруднительно. Зачастую материал проще синте-
зировать, чем просчитать, это получается экономич-
нее и намного быстрее. И опять-таки в химии многие 
открытия происходят случайно, ну разве компьютер 
на такое способен?

Конечно, цифровые технологии могут быть 
очень полезны для улучшения условий труда 

и деятельности исследователей. В частности, бла-
годаря им существенно упростился доступ ученых 
к актуальной научной литературе. Искусственный 
интеллект может помочь исследователю обрабатывать 
новую информацию, поскольку она накапливается 
чрезвычайно высокими темпами. Эта помощь будет 
нелишней и при определении направлений разви-
тия науки на национальном уровне, поскольку рас-
становка приоритетов должна основываться на своев-
ременном анализе актуальных мировых тенденций 
и трендов. Сейчас, насколько мне известно, такой 
анализ не  проводится. А  без него легко потерять 
ориентиры в  море информации, не  разобраться, 
какие из опубликованных работ имеют перспективы 
и могут дать значимые результаты, а какие нет.

Следствием цифровизации стало кардинальное 
изменение в коммуникациях, в способах доведения 
информации о результатах научных исследований 

до сообщества ученых. Хотим мы 
этого или нет, но в наше время, 
чем громче ты о себе заявил, тем 
больше шансов, что тебя услы-
шат. Мало результат получить, 
его надо донести до коллег и уче-
ных из смежных научных отрас-
лей.

Когда мы начали работать 
с  оксидом церия, то  первые 

результаты получили быстро. А вот убедить коллег 
взять наши материалы и хотя бы попробовать – ​это 
долгая история. Лет пять мы потратили на это.

 Как вы решаете кадровые вопросы?

Мы проводим кадровую политику по двум основ-
ным векторам. Первый – ​в отношении института, 
второй – ​в отношении Центра коллективного поль-
зования. В институте сегодня работают 64 доктора 
наук и 108 кандидатов наук. За 5 лет, с 2015 по 2020 
годы, средний возраст наших сотрудников умень-
шился на 5 лет. И сейчас он составляет 43–44 года. Мы 
с молодежью активно работаем и стараемся быть для 
нее привлекательным работодателем.

Что касается ЦКП, то поскольку все оборудование, 
которое к нам поступает, это фактически готовые 
высокотехнологичные рабочие места, нам нужно под-
бирать квалифицированный персонал и обеспечи-
вать его достойным финансированием. И тут встает 
вопрос относительно того, из каких средств должна 
оплачиваться работа сотрудников Центров коллек-
тивного пользования? Этот вопрос пока вне поля зре-
ния государства. Хотя я считаю, что его обсуждение 
необходимо.

Безусловно, перспективу 
имеют в первую очередь 

междисциплинарные 
исследования 
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За минувшие три года мы добавили в ЦКП три 
молодежные вакансии и таким образом полностью 
закрыли потребность в обслуживании новых прибо-
ров. Как исследовательская органи-
зация, мы заинтересованы в том, 
чтобы на таких приборах работали 
люди со степенью кандидата наук, 
а до этого они обучались в нашей 
аспирантуре, поработали у нас.

Поскольку в  ЦКП имеют воз-
можность работать в качестве опе-
раторов все сотрудники института, 
мы, как администрация, следим за тем, чтобы они 
освоили работу на этих приборах. Они проходят авто-
ризованное обучение, организованное компаниями 
поставщиками оборудования, отдельные курсы орга-
низованы на уровне института, потому что мы имеем 
хорошую квалификацию. Мы способны самостоя-
тельно обслуживать свои научные интересы, а также 
помогать коллегам неизбежно повышать ценность 
исследователя на рынке труда.

Как вы работаете с молодыми людьми, у кото-
рых нет кандидатской степени?

Уже несколько лет мы участвуем в  программе 
«Академический класс в  московской школе» 
Департамента образования и науки города Москвы. 
Она предусматривает проектную деятельность школь-
ников, которая ведется при взаимодействии школ, 
вузов и академических институтов. У нас около 30 
прямых договоров со школами: от каждой из них 
может прийти двое-трое учеников, которым инте-
ресна неорганическая химия и материаловедение. 
Школьники приезжают к нам в ИОНХ с учителями 
и ведут полноценные исследования, в том числе 
и на оборудовании ЦКП. Они смотрят, как работает 
современное научное оборудование, осваивают базо-
вые операции, а потом представляют очень достой-
ные исследовательские работы. За три года нашего 
участия в программе вышли в свет семь полноцен-
ных научных статей, в том числе в ведущих между-
народных журналах, в число авторов которых вошли 
наши школьники. В рамках своей проектной деятель-
ности они наработали столько экспериментального 
материала, что мы сочли возможным включить их 
в число авторов.

В соавторстве с Александром Щербаковым мы под-
готовили для старших школьников книгу – ​прак-
тикум по  нанотехнологиям и  наноматериалам. 
Это сборник из 54 исследовательских задач, много-
кратно апробированных и хорошо воспроизводи-
мых. Каждая задача – ​это маленький проект, который 

можно начать выполнять в школе, а потом прийти 
к нам или в  какой-либо вуз для того, чтобы допол-
нить свои результаты, используя современное обо-

рудование, находящееся в ЦКП. 
В основе задач – ​материалы ста-
тей, опубликованных за послед-
ние 5–10 лет.

Распространять практикум мы 
начали среди учителей москов-
ских школ во время большой кон-
ференции «Наука для жизни», 
которую проводили для школьни-

ков в ИОНХ РАН в 2019 году. Позже с помощью благо-
творительного фонда Андрея Мельниченко мы пере-
дали 200 экземпляров книги учителям в регионах. 
На сегодняшний день в общей сложности в школы 
направлено уже 700 экземпляров практикума.

Разумеется, мы традиционно активно сотруд-
ничаем с вузами. Среди наших давних партнеров – ​
Факультет наук о материалах и Химический факуль-
тет МГУ, МИТХТ, ИГХТУ и другие университеты. 
В последнее время у нас сложились очень хорошие 
отношения с Волгоградским государственным техни-
ческим университетом; не так давно большая деле-
гация молодых ученых вместе с ректором ВолгГТУ 
А. В. Навроцким познакомилась с работой ЦКП и реа-
лизовала на нашем оборудовании ряд экспериментов. 
Мы считаем, что такая работа тоже очень важна.

Сейчас многие ведущие российские университеты 
участвуют в программе развития вузов «Приоритет 
2030». Государство выделило им значительные сред-
ства. В рамках этой программы предполагается соз-
дание консорциумов организаций, которые будут 
сообща решать исследовательские задачи. Я думаю, 
что сотрудничество с нами по линии ЦКП поможет 
вузам выполнить условия программы.

Каковы планы развития ЦКП на ближайшее 
будущее?

Программа развития приборной базы ведущих науч-
ных организаций будет действовать еще три года. 
За это время мы полностью завершим переоснаще-
ние ЦКП и таким образом создадим полноценную 
материально-техническую базу для выполнения работ 
по приоритетным научным направлениям, в первую 
очередь, вошедшим в Стратегию научно-технического 
развития Российской Федерации.

Спасибо за интересный рассказ

С В. К. Ивановым беседовали  
О. А. Лаврентьева, А. Е. Крылова и В. В. Родченкова

ЦКП и институт 
ориентированы  

друг на друга 
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Приборная база ИОНХ РАН  
для инновационных  
материалов и технологий
Репортаж из Центра коллективного 
пользования
В. Б. Барановская, д. х.н.1, М. С. Доронина, к. т. н.1

Центр коллективного пользования физическими методами исследования веществ 
и материалов создан на базе одного из ведущих научно-исследовательских институ-
тов страны с богатейшей историей и огромным потенциалом развития.

ИОНХ РАН является институтом I (высшей) категории по рейтингу 
Минобрнауки РФ. Входит в международный академический рейтинг ведущих науч-
ных институтов и вузов CWUR (Center for World University Rankings). Находится 
в тройке лидеров в рейтинге публикационной активности научных организаций 
России по химии за период 2018–2021 годов по данным международной базы Scopus. 
Состоит в Ассоциации аналитических центров России «Аналитика».

Развитие науки и техники требует лабораторий высо­
кого уровня и уникальных возможностей, включая 
проведение перспективных исследований по миро­
вым стандартам.*

Требования к веществам и материалам, исполь­
зуемым и  создаваемым в  научной и  промышлен­
ной сферах, непрерывно возрастают, как по перечню 
показателей качества, так и по их значениям.

Несмотря на  все разнообразие существующих 
веществ и  материалов, и  еще большим набором 
их характеристик, можно выделить три основные 
группы показателей: химический состав (элемент­
ный, фазовый, молекулярный, изотопный), строе­
ние (структура) и свойства. Каждая из этих групп, 
в свою очередь, делится на многочисленные инди­
видуальные показатели, определяющие реальное 
качество вещества или материала и его пригодность 
для решения той или иной задачи.

Определение всех этих показателей составляет 
отдельный сегмент науки – ​симбиоз химии, физики, 
метрологии, электроники, приборостроения 

1	  ЦКП ФМИ ИОНХ РАН, ckp@igic.ras.ru.

и информатики и называется материаловедческой 
диагностикой, или аналитическим контролем.

Современная диагностика в материаловедении – ​
это сложнейшие приборы, реактивы высокого каче­
ства, специальные помещения, метрологическое, 
методическое и информационное обеспечение, высо­
коквалифицированные кадры и система работы, объ­
единяющая отдельные инструменты в  гармонич­
ный ансамбль. И  вся эта диагностическая триада 
представлена в Центре коллективного пользования 
нашего института.

Центр коллективного пользования ИОНХа соз­
дан в  2000  году. Цель его организации  – ​повы­
шение эффективности совместного пользования 
имеющимся уникальным диагностическим оборудо­
ванием, необходимым для решения научных задач, 
определенных приоритетными направлениями раз­
вития науки и технологий РФ.

С 2016 года ЦКП функционирует с соблюдением 
законодательных и  нормативных требований 
Правительства РФ (Постановление от 17 мая 2016 года 
№  429) и  Минобрнауки РФ  – ​Приказ от  18  июля 
2016 года № 871.

https://doi.org/10.22184/2227-572X.2022.12.1.14.32
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В  развитие этих требований 
разработаны и  введены следу­
ющие основополагающие доку­
менты:
•	 Положение о  ЦКП ФМИ 

ИОНХ РАН;
•	 Регламент использования 

научного оборудования ЦКП 
ФМИ ИОНХ РАН;

•	 методики исследований 
и измерений;

•	 унифицированные формы 
заявки, в том числе онлайн 
заявка через сайт института.

Функционирует электронная 
система учета обращений и сбора 
статистической информации.

Для повышения доступно­
сти, востребованности и  загрузки исследователь­
ской инфраструктуры в  ЦКП в  2019  году разрабо­
тана система типовых исследовательских работ. 
Существует «Порядок обращения в ЦКП ФМИ ИОНХ 
РАН для проведения типовых исследовательских 
работ (ТИР)», позволяющий исследовательским 
организациям, юридическим и физическим лицам 
обращаться в ЦКП для проведения исследований, 
измерений, испытаний веществ и  материалов 
по утвержденным методикам.

В арсенал ЦКП ИОНХа входит:
•	 дифрактометрическое оборудование для рент­

геноструктурного и  рентгенофазового ана­
лиза;

•	 сканирующие электронные микроскопы;
•	 автоматизированный комплекс измерения 

физических свойств PPMS;
•	 спектральное и рентгеноспектральное обору­

дование для химического анализа;
•	 радиоспектрометр ЯМР;
•	 прибор синхронного термического анализа 

и адиабатический низкотемпературный кало­
риметр;

•	 ИК-фурье-спектрометры;
•	 люминесцентный спектрометр;
•	 радиоспектрометры ЭПР;
•	 CHNS-анализатор.
Более подробно ознакомиться с  характеристи­

ками оборудования можно в  процессе виртуаль­
ной экскурсии на сайте института.

В  рамках Программы обновления прибор­
ной базы ИОНХ РАН при поддержке федераль­
ного проекта «Развитие передовой инфраструк­
туры для проведения исследований и разработок 
в Российской Федерации» национального проекта 

«Наука» ИОНХом приобретены и введены в эксплу­
атацию:

•	 в  2019  году монокристальный рентгеновский 
дифрактометр Bruker D8 Venture (Германия);

•	 в 2020 году дуговой атомно-эмиссионный ком­
плекс «Гранд-Глобула» (Россия); оптический 
спектрометр с индуктивно связанной плазмой 
Thermo Scientific iCAP XP (США); гелиевый рекон­
денсатор РТ 415 (США);

•	 в 2021 году анализатор размеров частиц и дзета 
потенциала Photocor Compact-Z (Россия); рентге­
нофлуоресцентный спектрометр «Спектроскан 
Макс GVM» (Россия); климатическая испыта­
тельная камера тепла-холода влаги (Россия) 
и, наконец, сканирующий электронный микро­
скоп TESCAN (Чехия).

Программа поддержки приборной инфраструк­
туры научных организаций высшей категории про­
должается. Работа над обновлением приборной базы 
в институте проводится постоянно.

С использованием оборудования ЦКП за послед­
ние три года подготовлено свыше 500 статей в веду­
щих зарубежных и отечественных изданиях.

В ИОНХ РАН накоплен богатый экспериментальный 
опыт не только в области разработки синтетических 
подходов к получению неорганических и гибридных 
материалов, но и существует обширная эксперимен­
тальная база для анализа их химического состава, 
структуры и функциональных характеристик, крайне 
важных с точки зрения их практического использова­
ния. Для этого имеется комплекс современного высо­
котехнологического оборудования, позволяющий 
решать широкий спектр задач, как в области неорга­
нического материаловедения, так и имеющих выра­
женный междисциплинарный характер.

Василиса Борисовна  
Барановская 
д. х. н., заведующая ЦКП 

Мы открыты для общения, 
консультаций и готовы 
содействовать в подготовке 
публикаций, в развитии 
исследований, создании новых 
материалов.  »

«
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Определение химического состава 
веществ и материалов

Для определения химического состава в ЦКП исполь­
зуется новейшее современное оборудование: рент­
генофлуоресцентный спектрометр «Спектроскан 
Макс GVM», дуговой атомно-эмиссионный ком­
плекс «Гранд-Глобула», оптический спектрометр 
с индуктивно связанной плазмой Thermo Scientific 
iCAP XP, а также комплекс оборудования для пробо­
подготовки.

Возможности оптико-спектральных и  рентгено­
спектрального методов достаточно широки. В сово­
купности их совместное взаимодополняющее приме­
нение позволяет провести как идентификационное 
исследование состава веществ и  материалов, так 
и  определить содержание компонентов от  10–6 
до 100 мас. %.

К достоинствам рентгенофлуоресцентного метода 
анализа (РФА) относятся высокая точность, мно­
гоэлементность, экспрессность, универсальность 
и  широкий диапазон определяемых содержаний. 
Рентгенофлуоресцентный спектрометр «Спектроскан 
Макс GVM» позволяет определять в образце все эле­
менты от натрия до урана. При этом не требуется тру­
доемкая подготовка проб. Они могут быть представ­
лены в виде монолита, порошка, раствора, а также 
вещества, нанесенного на поверхность или осажден­
ного на фильтры.

Дуговой атомно-эмиссионный анализ (ДАЭА) – ​
один из  самых известных методов определения 

состава неорганических веществ и  материалов. 
Но начиная с 90‑х годов 20 века из-за несовершенства 
спектральной аппаратуры, его потеснили методы 
с  растворением пробы  – ​АЭС- и  МС-ИСП. Однако 
за последние 15 лет, благодаря кардинальному совер­
шенствованию приборов, возможности ДАЭА значи­
тельно расширились.

Атомно-эмиссионный комплекс «Гранд-
Глобула», разработанный компанией «ВМК-
Оптоэлектроника», оснащен многоканальным ана­
лизатором атомно-эмиссионных спектров (МАЭС) 
и программным обеспечением «Атом» для обработки 
спектральной информации и обладает возможностью 
без перевода пробы в  раствор определять большое 

Александра Архипенко 
младший научный сотрудник ЦКП,  
аспирант 2‑го года обучения

Приборы «Гранд-Глобула» и «Спектроскан 
Макс GVM» дополняют друг друга: дуговой 
спектрометр позволяет определить примеси 
в образце в диапазоне от 10–1 до 10–6 мас. %, 
а рентгеновский спектрометр – ​
основные компоненты материала. 
Рентгенофлуоресцентный спектрометр 
используется также для идентификации проб: 
нам важно заранее знать, что именно поступило 
на анализ. Основной наш научный интерес при 
использовании этого комплекса твердофазных 
аналитических методов представляют 
материалы на основе редкоземельных элементов. 
Приборы продемонстрировали высокую 
востребованность как для проектов ИОНХ, так 
и для ученых из других организаций.  »

«

�Атомно-эмиссионный комплекс «Гранд-Глобула»
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количество примесных элементов в широком круге 
объектов в диапазоне n · 10–6 – ​n · 10–1 % масс.

Еще один высокочувствительный, многоэлемент­
ный, производительный и гибкий метод, позволяю­
щий получать точные результаты при определении 
микро- и макроконцентраций элементов в объектах 
сложного состава  – ​это атомно-эмиссионная спек­
трометрия с индуктивно связанной плазмой (АЭС-
ИСП).

Атомно-эмиссионный анализ с индуктивно свя­
занной плазмой в настоящее время является одним 
из  самых эффективных, универсальных и  распро­
страненных методов многоэлементного химического 
анализа. С  его помощью определяют элементный 
состав экологических проб, продуктов металлурги­
ческого производства (руды, концентраты, флюсы, 
полупродукты, металлы и  сплавы, шлаки, сброс­
ные воды и т. д.), геологических объектов, веществ 
и материалов химического производства и др.

В ЦКП этот метод представлен оптическим спек-
трометром с  индуктивно связанной плазмой 
Thermo Scientific iCAP XP.

Спектрометр управляется компьютером с  помо­
щью программного обеспечения на русском языке, 
позволяющего устанавливать условия проведения 
анализа и  градуировки, контролировать выполне­
ние измерений, автоматически производить расчет 
концентрации аналита по градуировочным графи­
кам, корректировать результаты анализа (коррекция 
фона и учет спектральных наложений).

Комплексное применение новых подходов, совре­
менных возможностей спектрального оборудования 
и программного обеспечения позволяет проводить 
исследования и  разрабатывать методики анализа 
самых разнообразных объектов.

За 2021 год разработаны и оформлены шесть  мето­
дик химического анализа для материалов на основе 
редкоземельных элементов. Эти работы осуществляет 
аналитическая группа ЦКП.

С появлением оборудования для химического ана­
лиза значительно расширились возможности кон­
троля состава исходных материалов, промежуточных 

Ксения Вадимовна Петрова 
к. т. н., старший научный сотрудник ЦКП

Индуктивно связанная плазма (ИСП / ICP) 
характеризуется высокой стабильностью, 
низким уровнем шумов и малой величиной 
фонового сигнала. Новейший спектрометр 
Thermo Scientific iCAP XP позволяет решить 
большое количество задач, работать 
с нестереотипными многокомпонентными 
материалами. Прибор оснащен дополнительными 
опциями: гибридной приставкой и системой ввода 
проб с агрессивной химической матрицей.  »

«

�Марина Сергеевна Доронина, к. т. н., научный сотрудник ЦКП 
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соединений и  конечных продуктов исследований 
и синтеза.

Всего за  год аналитическая группа ЦКП выпол­
нила анализ более 700 образцов по почти 100 заяв­
кам.

Оказано содействие в проведении исследований 
по восьми грантам РНФ, государственному заданию 
и другим проектам.

ИК-спектроскопия  
с фурье-преобразованием

Благодаря относительной простоте экспери­
мента, высокой скорости регистрации при одно­
временно высокой информативности спектров 
ИК-спектроскопия на сегодняшний день является 
лидером среди аналитических методов анализа. 
При этом практически нет ограничений по агре­
гатному состоянию исследуемых образцов  – ​это 
могут быть газообразные вещества, жидкости (рас­
творы солей, органические жидкости, масла и др.), 
твердые вещества. В связи с этим области исполь­
зования инфракрасной спектроскопии достаточно 
широки  – ​от  идентификации новых соединений 
до контроля чистоты веществ.

Принцип инфракрасной спектроскопии заклю­
чается в  поглощении резонансных частот, соот­
ветствующих частоте собственных колебаний 
молекулы. Поглощение электромагнитного излу­
чения стимулирует различные колебания вну­
три молекулы. Поэтому чем разнообразнее состав 
вещества, тем больше вариантов колебаний суще­
ствует. Другими словами, чем больше функцио­
нальных групп входит в состав молекулы (напри­
мер, гидроксильные (OH–), карбонильные (–C=O), 
амино (NH2–), карбоксильные (–COOH) и т. д.), тем 
сложнее получаемая спектральная картина.

Диапазон ИК-излучения находится от границы 
видимой части спектра до  микроволновой, это 
означает, что шкала электромагнитного излуче­
ния определяется длинами волн от 1 мкм до 1 мм. 
Получаемые спектры дают качественную характе­
ристику внутреннего строения молекулы, то есть 
на основании различных полос поглощения (кото­
рые соответствуют видам колебаний функцио­
нальных групп  – ​валентным, деформационным 
или типам химической связи  – ​простые, крат­
ные и  др.) можно охарактеризовать и  спрогнози­
ровать состав анализируемого образца. При этом 
для идентификации веществ можно составить соб­
ственную библиотеку соединений или же восполь­
зоваться спектральным поиском с  помощью ком­
пьютерных программ.

В  ЦКП нашего института представлен прибор 
Spectrum‑65 PerkinElmer FT-IR.

Основными достоинствами ИК-фурье-спектро­
метра являются:

•	 мультиплексность – ​одновременная регистра­
ция всех длин волн;

•	 высокая светосила  – ​световой поток большой 
интенсивности поступает от  источника излу­
чения через пробу к детектору;

Ольга Игоревна Лямина 
к. т. н., старший научный сотрудник лаборатории 
химического анализа 

Элементный анализатор CHNS (EuroVector) 
предназначен для выполнения анализов 
по определению четырех элементов – ​углерода, 
водорода, азота и серы – в пробах. Объем вещества 
в пробе очень небольшой – ​порядка 1 мг. Прибор, 
в основном, рассчитан на работу с органическими 
веществами.

Проба подвергается высокотемпературному 
разложению, проще говоря, сжигается в печке 
и превращается в смесь простых газов. Эти 
продукты сгорания очищаются, компоненты 
пробы разделяются и определяются с помощью 
высокочувствительных детекторов. Исходя 
из данных хроматограммы и массы сожженного 
образца, рассчитывается содержание элементов 
с довольно высокой точностью – ​десятых и даже 
сотых долей процента.

Образцы могут поступать в виде порошков, 
волокон, пленок, а иногда в виде вязких жидкостей. 
Это представляет сложность, но мы справляемся. 
Для каждого объекта разрабатываются 
индивидуальные методики.  »

«
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•	 все длины волн автоматически соотносятся 
с внутренним стандартом;

•	 возможность значительно улучшать отноше­
ние сигнал-шум в спектрах за счет экспрессной 
записи интерферограмм.

Люминесцентный анализ
Люминесцентный спектрометр LS55 (РеrkinElmer) 
позволяет выполнять исследования в  различных 
областях науки и техники – ​от рутинного контроля 
качества материалов до  сложных биохимических 
исследований. Использование большого количе­
ства взаимозаменяемых аксессуаров позволяет легко 
переконфигурировать прибор под решение различ­
ных задач. Интуитивно понятное программное обе­
спечение FLWinLab, работающее в среде Windows, 
и отличные технические характеристики спектро­
метра LS55 дают возможность получать надежные 
результаты в различных областях химии, биологии 
и материаловедения. Приставки позволяют иссле­
довать образцы, находящиеся в различных агрегат­
ных состояниях – ​жидком и твердом, а также выпол­
нять низкотемпературные измерения.

По  исполнению LS55 представляет  собой одно­
лучевой люминесцентный спектрометр, работаю­
щий в режимах регистрации флуоресценции, фос­
фороресценции, хеми- или биолюминесценции. 
В  качестве источника используется ксеноновая 
лампа мощностью 150 Вт, работающая в пульсиру­
ющем режиме с частотой 50 Гц, монохроматор типа 
Монка – ​Джиллисона. Область длин волн при воз­
буждении – ​200–800 нм; при эмиссии – ​200–900 нм, 
что полностью перекрывает весь видимый диа­
пазон длин волн, а  также частично захватывает 
диапазон УФ. Спектральная ширина щели состав­
ляет 2,5–15 нм (возбуждение) и 2,5–20 нм (эмиссия) 
при инкременте 0,1  нм, при этом точность уста­
новки длины волны составляет ±1 нм, а воспроиз­
водимость установки длины волны равна ±0,5 нм. 
Важной характеристикой спектрометра является 
отношение сигнал / шум, и для LS55 этот показатель 

Дмитрий Сергеевич Ямбулатов 
к. х. н., научный сотрудник лаборатории химии 
координационных полиядерных соединений 

В лаборатории мы занимаемся синтезом 
веществ в инертной среде – ​ищем так 
называемые бистабильные системы: 
синтезируем вещества, у которых при 
изменении магнитного поля, температуры, 
освещенности, изменяются физические 
свойства. К примеру, одно из направлений, 
исследований, которые мы проводим – ​
химический дизайн молекулярных и моноионных 
магнитов. Эту работу мы ведем в ЦКП, где 
очень активно используем ИК-спектрометр 
Spectrum 65 (Perkin Elmer), оснащенный 
приставкой НПВО. Анализируемое вещество 
помещается на предметный столик 
и запускается процесс сканирования; при этом 
на компьютере в режиме реального времени 
видим, как записывается ИК-спектр, и через 5 с 
получаем результат. ИК-спектрометр активно 
используется сотрудниками практически всех 
лабораторий нашего института.  »

«

�ИК-спектрометр Spectrum 65 (Perkin Elmer)
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лучше, чем 2 500 : 1  (RMS) при измерении шумов 
базовой линии. Имеется возможность применять 
эмиссионные фильтры 290, 350, 3900, 430 и 515 нм, 
которые уже встроены в оптическую схему прибора. 
Скорость сканирования спектра может варьиро­
ваться в диапазоне от 10 до 1 500 нм / мин с инкре­
ментом 1 нм.

Система управления и обработки данных дает воз­
можность математической обработки результатов, 
включая сглаживание, дифференцирование, инте­
грирование и нормализацию спектра. Задание вол­
новой программы позволяет запоминать до 15 пар 
длин волн возбуждения и эмиссии, а специальные 
процедуры позволяют измерять затухание фосфорес­
ценции и поляризацию спектра.

Перспективными областями применения спектро­
метра LS55 являются биология и биохимия, включая 
клеточную биологию (цитотоксичность, жизнеспо­
собность, пролиферация, злокачественное перерож­
дение, подсчет и адгезия клеток, репликация генов, 
экспрессия генов) и  клинические анализы (энзи­
мология, анализ порфиринов, стероидов, анализ 
крови). Очень актуальны исследования, связанные 
с охраной окружающей среды (определение пести­
цидов, ПАУ, диоксинов и т. д. в различных природ­
ных объектах, определение нефтепродуктов, опре­
деление хлорофилла).

В области неорганический химии и материало­
ведения с  помощью данного спектрометра можно 
проводить анализ большого числа элементов (Al, 
Pb, Zn, Mg, Mn, Se, Sn, U и др.), а также исследовать 
координационные соединения широкого класса. 
Перспективен спектрометр и при анализе различ­
ных функциональных материалов – ​это анализ кон­
струкционных материалов, стабилизаторов и доба­
вок в полимерах, деталей ЖК дисплеев и т. д.

Определение  
кристаллической структуры 
и анализ микроструктуры
Самым эффективным и  надежным методом для 
поиска корреляций «структура – свойства» на основе 
сравнительного анализа супрамолекулярного строе­
ния разнообразных классов органических, метал­
лорганических, координационных, природных био­
логически активных соединений, в том числе:

•	 для создания веществ и  материалов с  задан­
ными физико-химическими характеристи­
ками;

•	 для определения закономерностей образования 
кристаллических упаковок, надмолекулярных 

ассоциатов, кластеров и  других агрегирован­
ных систем;

•	 для исследования молекулярных и кристалли­
ческих структур широкого ряда оригинальных 
соединений

является выполнение многотемпературных рент­
геноструктурных исследований (в том числе преци­
зионных).

Совместный анализ получаемых результатов 
проводится с  привлечением статистических мето­
дов, базирующихся как на  собственных кристал­
лоструктурных измерениях, так и  на  извлекае­
мых из  кристаллографических баз структурных 
данных (CSD,  ICSD). Особое внимание уделяется 
тщательному сравнению полученных структурно­
химических характеристик с данными иных физико-
химических методов (ЯМР, ДТА, ИК, Раман и т. д.), 
а  также квантово-химических расчетов с  исполь­
зованием периодических граничных условий.

ЦКП располагает мощным и современным при­
борным парком для проведения разнообразных диф­
ракционных исследований.

Монокристальные рентгеновские автоматические 
трехкружные дифрактометры Bruker SMART APEX II 
и Bruker D8 Venture предназначены для определе­
ния кристаллической и  молекулярной структуры 
(то есть взаимного пространственного расположения 
атомов) широкого круга химических соединений. 
Эти приборы являются одними из лучших современ­
ных рентгеновских дифрактометров, выпускаемых 
сейчас в мире, и позволяют существенно (в десятки 
раз) сократить время и увеличить точность экспери­
мента, работать с очень маленькими и малоустой­
чивыми монокристаллами. Они снабжены самыми 
чувствительными на  настоящее время координат­
ными рентгеновскими детекторами серий Photon II 
и Photon III и двумя высокоинтенсивными рентге­
новскими источниками (с молибденовым и медным 
анодами). Получаемая с помощью данного оборудо­
вания информация о  строении является мощным 
инструментом для решения важнейших проблем 
современной науки о веществе, в том числе:

•	 установление кристаллической структуры 
новых перспективных неорганических веществ 
и материалов (в том числе и при низких темпе­
ратурах вплоть до 90 К), обладающих набором 
специфических полезных свойств;

•	 определение пространственной молекулярной 
структуры и  кристаллической упаковки орга­
нических (в  том числе природных) и  метал­
лорганических соединений, представляющих 
интерес для развития представлений о строе­
нии вещества;
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•	 исследование фазовых переходов;
•	 изучение корреляций «структура  – свойства» 

для широкого круга химических соединений 
и предсказания возможных путей протекания 
химических процессов;

•	 проведение прецизионных исследований элек­
тронной плотности в  кристаллах для выявле­
ния тонких закономерностей в природе хими­
ческой связи.

Многоцелевой высокоточный порошковый диф­
рактометр D8 ADVANCE предназначен для выпол­
нения качественного и  количественного фазового 
анализа широкого спектра новых перспективных 
функциональных материалов, таких как поли­
меры, интерметаллиды, катализаторы промыш­
ленно важных процессов, керамики, фармацев­
тические препараты, тонкопленочные покрытия, 
нанопористые адсорбенты, высо­
копрочные пластмассы, полупро­
водниковые образцы, материалы 
для солнечных батарей и  акку­
муляторов. Этот прибор позво­
ляет проводить исследования 
не  только при обычных внеш­
них условиях, но  и  в  широком 
интервале температур и  давле­
ний. Изменяемая геометрия дает 
возможность выполнять преци­
зионные измерения, собирать 
высокоточные эксперименталь­
ные данные, необходимые для 
определения абсолютно новых 
кристаллических структур, иссле­
довать текстурирование и напря­
жения в образцах.

Прибор снабжен инновационным высокоскорост­
ным твердотельным позиционночувствительным 
детектором LynxEye, наиболее современной рент­
геновской оптикой (зеркала Гебеля, моторизован­
ные щели), а также многопозиционным сменщиком 
образцов, позволяющим осуществлять измерения 
в автоматическом поточном режиме. Оборудование 
полностью укомплектовано всем необходимым про­
граммным обеспечением для сбора данных, их пер­
вичной обработки, качественного и  количествен­
ного анализа, расшифровки и уточнения структур 
и порошковыми базами данных по известным сое­
динениям.

Наиболее традиционными для института 
являются исследования строения и  физико-
химических свойств координационных соедине­
ний. Проведенные недавно детальные исследования 

Glycine

[Ln(NO3)6]3–

[Ln(NO3)6]3–

ClO4
–

Ni(AA)2 + Ln(NO3)3  

LiNO3 
or LiClO4  

Ln{Ni(AA)2}6
3+

  

Ln = La, Ce, Pr, Nd

[Ln{Ni(Gly)2}6][Ln(NO3)6]

[Ln{Ni(Ala)2}6][Ln(NO3)3(OH)3(H2O)]

[Ln{Ni(Pro)2}6][Ln(NO3)3(OH)3]

Ln = La-Lu

[Ln{Ni(Phe)2}6](NO3)3

[Ln{Ni(Ser)2}6](ClO3)3

Synthesis:

NO3
– NO3

–

Cl–

[Ln(NO3)3(OH)3(H2O)]3–

[Ln(NO3)3(OH)3]3–

[Ln(NO3)3(OH)3]3–

L-Alaine L-Serine L-Phenylalanine L-Proline

Ln(NO3)3 

�Центрирование монокристалла примерного размера 
0,35 × 0,20 × 0,20 мм на дифрактометре

�Монокристальный рентгеновский дифрактометр  
Bruker D8 Venture

po
dp

isk
a.

po
ch

ta
.ru



23www.j-analytics.ru

Vol. 12 № 1 2022 Modern laboratory

гетерометаллических комплек­
сов РЗЭ и  никеля(II) с  различ­
ными природными аминокис­
лотами показали, что подобные 
кластерные комплексы, где ион 
Ln3+ находится в  кислородном 
окружении во  внутренней ико­
саэдрической полости комплексов 
(рис. 1), могут быть использованы 
для селективного извлечения 
из  смеси ионов РЗЭ(3+) только 
с  определенным ионным 
радиусом. В  частности, установ­
лено, что соединения на  основе 
L-аланина пригодны для извле­
чения ионов La3+ – ​Nd3+, тогда как 
в случае L-пролина удается полу­
чить такие комплексы для ионов 
вплоть до Gd3+.

Рентгеноструктурный анализ этих катионных 
гетерометаллических комплексов, закристалли­
зованных с  различными по  природе анионами 
(как лантанид-содержащих, так и простых, напри­
мер, NO3

–), позволил раскрыть причину наблюдае­
мой селективности  – ​фиксированный размер ико­
саэдрической полости в  комплексных катионах. 
При этом геометрические характеристики поло­
сти не зависят от радиуса внедренного в нее иона 
Ln3+, тогда как замена аминокислоты оказывает дра­
матическое воздействие на размер полости и, как 
следствие, на  прочность образуемых комплексов. 
Последнее проявляется в том, что по ряду лантани­
дов, для каждой конкретной аминокислоты, суще­
ствует граница устойчивости комплексного катиона, 
так что ионы, находящиеся правее этой границы 
(то есть, меньшие по размеру), не образуют подобные 

комплексы. Отдельного внимания заслуживают ком­
плексы на  основе L-серина, кристаллическая упа­
ковка которых образована за  счет большого числа 
водородных связей, из-за чего они обладают пони­
женной растворимостью и выпадают в осадок с про­
стыми анионами Cl–, ClO4

– или NO3
–. В связи с этим, 

из раствора, содержащего все 14 лантанидов, а также 
иттрий, при добавлении серината никеля(II) в оса­
док переходят лишь La, Ce, Pr иNd, тогда как в рас­
творе остаются остальные катионы.

Так, совсем недавно был впервые получен 
и структурно охарактеризован гидразин-дисольват 
18‑краун‑6 эфира C12H24O6 • 2N2H4  (1). Структура 
включает в  себя один 18‑краун‑6 эфирный кофор­
мер и  две кристаллографически независимые 
молекулы гидразина. Соединение 1 изоструктурно 
ранее исследованному тетрагидрату 18‑краун‑6 
C12H24O6 • 4H2O (2). Следует отметить, что изоморфизм 

Андрей Викторович Чураков 
к. х. н., заведующий 
лабораторией кристаллохимии 
и рентгеноструктурного  
анализа

Одной из «горячих» тематик 
лаборатории является 
исследование структуры 
и свойств сокристаллов 
малых молекул.  »
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пероксосольватов / гидратов является хорошо извест­
ным явлением. Несмотря на  то, что гидразин 
и  перекись водорода являются изоэлектронными 
соединениями, 1 и  2 являются первым примером 
изоморфизма между сольватами гидразина и  их 
соответствующими гидратами. Однако природа 
этого изоморфизма иная, чем в пероксосольватах. 
Два Н-связанных атома кислорода молекулы воды 
занимают позиции вблизи атомов азота гидразина 
и образуют до трех водородных связей с соседними 
акцепторами. Таким образом, молекула N2H4 заме­
няется двумя молекулами воды.

Впервые получены и  структурно охарак­
теризованы структуры крайне нестабиль­
ных изоморфных гидразиносольватов аце­
тата тетрабутиламмония  (n-Bu)N+OAc • N2H4 (3) 
и  (n-Bu)N+OAc • 0.9(N2H4) • 0.1(H2O)  (4). В  струк­
туре  3 молекула гидразина дает лишь две водо­
родные связи с ацетат-анионом. Структура 4 явля­
ется аналогом структуры 3, где молекула гидразина 
частично изоморфно замещена молекулой воды, 
образующей только одну водородную связь с атомом 
кислорода ацетатного аниона [M. A. Navasardyan, 
L. G. Kuz’mina, A. V. Churakov, Unusual isomorphism 
in crystals of organic solvates with hydrazine and water, 
Cryst.Eng.Comm., 2019, 21, 5693–5698. DOI:  10.1039/
c9ce00978g].

Микроскопия

В  приборном парке электронной микроскопии 
ЦКП ИОНХ РАН два растровых электронных микро­
скопа высокого разрешения – ​NVision 40 (CarlZeiss, 
Германия) и  AMBER GMH (TESCAN, Чехия). Оба 
прибора позволяют решать широкий класс задач, 
направленных на всестороннее исследование струк­
туры и  состава различных веществ, материалов, 
артефактов культурного наследия, биологических 
образцов и т. д. К объектам исследования, для кото­
рых уже накоплен значительный опыт анализа 

методами электронной микроско­
пии, относятся керамики, дис­
персные материалы, сорбенты, 
катализаторы для нефтепере­
работки, ионпроводящие мем­
браны, компоненты устройств 
электрохимического хранения 
энергии и  микроэлектроники, 
сенсоры (в т. ч. на основе фотон­
ных кристаллов), полимерные 
покрытия, тканые и  нетканые 
материалы и многие другие.

Растровый электронный 
микроскоп CarlZeiss NVision 40 позволяет с  высо­
кой производительностью исследовать образцы 
размером до нескольких сантиметров, с простран­
ственным разрешением до нескольких нанометров. 
Варьирование режимов съемки, а  также наличие 
нескольких детекторов – как обратно отраженных, 
так и вторичных электронов – позволяют получать 
изображения поверхности образцов (режим топо­
графического контраста), а также визуализировать 
области с различным химическим составом (режим 
композиционного контраста) с предельным увели­
чением до 900 тыс. крат.

Важной особенностью микроскопа, определяю­
щей его уникальность и востребованность для реше­
ния материаловедческих задач, является возмож­
ность получения изображений в  режиме низких 
ускоряющих напряжений (менее 1 кВ). Благодаря 
ей можно получать высококачественные изобра­
жения диэлектриков, в  том числе объемных, био­
логических объектов, например микроорганиз­
мов, и  полимеров, в  том числе сколов мембран, 
без нанесения на  их поверхность слоя проводя­
щего материала (углерода или металла), с увеличе­
ниями до 50–100 тыс. крат, а в некоторых случаях – ​
даже больше.

Дополнительно микроскоп оснащен рентгено­
спектральным микроанализатором X–MAX (Oxford 
Instruments, Великобритания), позволяющим 
с высокой точностью выполнять как анализ хими­
ческого состава материалов, так и  строить карты 
распределения химических элементов по  поверх­
ности образцов. Детектор дифракции обратно отра­
женных электронов Nordlys II S (Oxford Instruments, 
Великобритания), которым также оснащен микро­
скоп, позволяет исследовать кристаллические мате­
риалы (шлифы, пленки), определяя размеры и кри­
сталлографическую ориентацию отдельных зерен 
в  металлах и  керамиках. Благодаря этому можно 
не  только установить локальный фазовый состав 
образцов, но и определить взаимную ориентацию 
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зерен, что крайне важно для материалов, обладаю­
щих выраженной анизотропией физических свой­
ств.

Существует возможность травления поверхности 
образцов фокусированным ионным пучком (FIB = 
Focused Ion Beam), что позволяет использовать при­
бор для подготовки ультратонких ламелей для после­
дующего исследования методом просвечивающей 
электронной микроскопии, а также для построения 
трехмерных карт распределения химических эле­
ментов по объему образцов. Таким образом, микро­
скоп CarlZeiss NVision 40 решает широкий спектр 
задач при исследовании наноструктурированных 
функциональных материалов, биологических объек­
тов и биоматериалов, полимеров, аэрогелей и ксеро­
гелей различного состава, керамических материалов, 
шлифов различных сплавов и  сталей, геологиче­
ских объектов и компонент микроэлектроники.

Растровый электронный микроскоп TESCAN 
AMBER GMH является передовым прибором 
в линейке TESCAN, обладая рекордным для класси­
ческой электронной оптики разрешением в широком 
диапазоне токов и напряжений. Это, в совокупно­
сти с высокой чувствительностью детекторов обратно 

рассеянных и отраженных электронов и детектора 
рентгеновского излучения UltimMax 100 (Oxford 
Instruments, Великобритания), приводит к  значи­
тельному увеличению полезного сигнала и  разре­
шения для образцов с низкой проводимостью, кото­
рые затруднительно исследовать с использованием 
классических электронных микроскопов. Для дан­
ного микроскопа также доступен режим съемки при 
низких ускоряющих напряжениях (менее 100 В).

Преимуществом растрового электронного микро­
скопа TESCAN AMBER является реализация просвечи­
вающего режима съемки с помощью детектора STEM 
(STEM = Scanning Transmission Electron Microscopy) 
в режиме темного или светлого поля. Этот режим 
позволяет проводить исследования структуры уль­
тратонких образцов и ультрадисперсных материалов, 
а  также качественно и  количественно определять 
их химический состав путем анализа характери­
стического рентгеновского излучения с  разреше­
нием порядка десятка нанометров. Наличие инте­
грированной ионной галлиевой колонны и системы 
инжекции газов позволяет осуществлять и исследо­
вать срезы образцов, а  также проводить пробопод­
готовку непосредственно в  камере электронного 
микроскопа для исследования в  просвечивающем 
режиме.

С  помощью травления пучком ионов галлия, 
осаждения металлической маски и действий иглой 
микроманипулятора из объемного образца можно 
подготовить и извлечь очень тонкий (~ 100 нм толщи­
ной) фрагмент материала – ​ламель, которая является 
объектом исследования в просвечивающем электрон­
ном микроскопе либо здесь же, в камере электрон­
ного микроскопа AMBER в просвечивающем (STEM) 
режиме съемки.

Конструкция микроскопа AMBER позволяет соз­
дать ламель и тут же исследовать ее детектором STEM, 
не доставая ламель из вакуумной камеры и не пере­
ставляя ее в другой держатель. Сочетание в одном 
приборе возможностей растрового и  просвечиваю­
щего электронного микроскопов дает очевидные 
преимущества при анализе гигроскопичных, склон­
ных к  окислению веществ и  материалов, так как 
от момента создания до момента изучения ламель 
не подвергается воздействию атмосферного воздуха. 
Анализ элементного состава ламелей энергодиспер­
сионным спектрометром позволяет получать дан­
ные об их химическом составе с беспрецедентным 
пространственным разрешением – ​10–100 нм. Для 
сравнения, при исследованиях объемных образ­
цов локальность аналогичного анализа составляет 
от ~1 мкм в зависимости от плотности изучаемого 
материала и энергии электронного пучка.

Электронный 
микроскоп 
TESCAN AMBER 
в ЦКП ИОНХ РАН
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Отметим, что у микроскопа TESCAN AMBER обра­
зец можно наклонить на  значительный угол как 
в  сторону ионной колонны, так и  от  нее. Первое 
реализовано у любого микроскопа с ионной колон­
ной, второе является отличительной особенностью 
именно микроскопа AMBER GMH. Благодаря этому 
можно направить ионный пучок не только по нор­
мали к  поверхности образца, но  и  практически 
по  касательной к  ней. Эта особенность позволяет 
проводить прецизионную полировку части поверх­
ности образца, причем этот процесс можно отслежи­
вать в реальном времени с помощью электронной 
колонны. Такой метод полировки часто используют 
для изучения текстуры образца методом упомяну­
того выше анализа дифракции обратно отраженных 
электронов EBSD-детектором Nordlys II S.

Прецизионная модификация поверхно­
сти образцов фокусированным ионным пучком, 

реализованная как у микроскопа Carl Zeiss NVision 40, 
так и у микроскопа TESCAN AMBER GMH, позволяет 
создавать локальные микрошлифы и ламели на опре­
деленных участках образца, например поперек нуж­
ной межфазной границы или сквозь включение. 
Подобная прицельность невозможна при изготов­
лении шлифов / сколов / тонких фольг более грубыми 
механическими методами. Микрошлифы, полу­
чаемые полировкой ионным пучком, гораздо более 
гладкие, чем шлифы после механической поли­
ровки, поэтому на микрошлифах, приготовленных 
с помощью фокусированного ионного пучка, можно 
анализировать включения и слои размером вплоть 
до 10 нм, а на механически полированных поверх­
ностях столь мелкие объекты теряются среди неров­
ностей микрорельефа.

Наличие ионной колонны у сканирующего элек­
тронного микроскопа значительно расширяет функ­
ционал последнего, позволяя изучать не  только 
поверхность образца, но  и  его внутреннюю струк­
туру, причем исследование внутренней структуры 
на микрошлифах не требует разрушать образец цели­
ком (а  лишь создает в  образце незаметные глазу 
дефекты размером 10–30 мкм), что важно, напри­
мер, с точки зрения сохранности музейных экспо­
натов.

ЯМР-спектроскопия

Для изучения строения (структуры) химических сое­
динений на  молекулярном уровне одним из  наи­
более эффективных современных методов явля­
ется спектроскопия ядерного магнитного резонанса 
(ЯМР), основанная на взаимодействии магнитных 
ядер с внешним магнитным полем. Метод позволяет 
изучать электронное (химическую связь) и тополо­
гическое строение (стехиометрию молекул, располо­
жение атомов в кристаллической решетке и аморф­
ных твердых телах), динамические свойства атомов 
и  молекул  – ​иными словами, всю совокупность 
физико-химических явлений, определяющих свой­
ства веществ. ЯМР применим для изучения веществ 
в твердом, жидком и газообразном состояниях.

Дополнительным достоинством ЯМР является то, 
что метод применим ко многим элементам (коли­
чество таких элементов равно 80, а число изотопов 
еще больше, так как резонанс может наблюдаться 
на нескольких изотопах одного элемента), входящим 
в состав неорганических, органических и биологиче­
ских соединений и материалов. Исследовательские 
возможности метода существенно возрастают при 
наличии в  химическом соединении нескольких 
типов резонансных ядер.

Алексей Александрович Михайлов 
к. х. н., старший научный сотрудник лаборатории 
пероксидных соединений и материалов 
на их основе

Лаборатория пероксидных соединений 
и материалов на их основе изучает 
различные покрытия, пленки на поверхности 
углеродных материалов, например оксида 
графена. Сейчас вы можете видеть на первом 
мониторе изображение наночастиц нитрида 
германия. Второй монитор отражает процесс 
элементного анализа, позволяющего определить 
химический состав образца. »
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При изучении твердых тел радиоспектрометр 
ядерного магнитного резонанса применим для 
веществ с  любым строением (атомных и  молеку­
лярных кристаллов, неупорядоченных неоргани­
ческих и  органически стекол, частично упорядо­
ченных полимеров) и с разными свойствами: это 
могут быть диэлектрики, полупроводники, диа­
магнетики, парамагнетики и  магнитоупорядо­
ченные вещества, металлы.

В  настоящее время разработаны различные 
методики регистрации ЯМР: с  непрерывным 
и импульсным возбуждением для измерения про­
должительности релаксации намагниченности; 
резонанс в градиентном магнитном поле, с одно­
временным облучением на  частотах нескольких 

резонансных ядер; а  также многомерная ЯМР-
спектроскопия.

ЯМР-спектроскопия представлена в  ЦКП радио­
спектрометром ЯМР Bruker AVANCE‑300. В ИОНХ РАН 
проводятся исследования термодинамики, кине­
тики химических реакций, термодинамических 
и  структурных характеристик различных классов 
соединений – ​оксидов, оксидных многокомпонент­
ных систем, полупроводниковых, координацион­
ных соединений с органическими лигандами, фул­
леридов.

Разработана экспресс-методика определения 
содержания изотопов кислорода (16О,17О,18О) в воде, 
основанная на  применении спектроскопии ЯМР 
Тс‑99. Данная методика важна при диагностике 
онкологических заболеваний на ранних стадиях.

Определение свойств  
веществ и материалов
ЦКП располагает двумя достаточно редкими для 
России приборами – автоматизированным комплек-
сом проведения физических измерений PPMS‑9 
фирмы QuantumDesign и  спектрометром элек-
тронного парамагнитного резонанса ElexsysE680X 
фирмы Bruker, а также установкой реконденсации 
жидкого гелия, которая позволяет работать на пер­
вом из них в непрерывном режиме круглый год.

Автоматизированный комплекс проведения 
физических измерений PPMS‑9 оснащен опциями 
для измерения теплоемкости, теплопроводности, 
электрических (проводящих) и магнитных свойств. 
В рамках нашего ЦКП мы в основном проводим изме­
рения магнитных свойств и теплоемкости. Такое обо­
рудование очень востребовано в связи со своей ред­
костью и постоянно загружено на 100%. Измерения 
происходят круглосуточно в  автоматизированном 
режиме. Один образец измеряется в среднем сутки. 
Прибор работает в широком диапазоне температур 
от комнатной до температур кипения жидкого гелия 
(4,2 К) и даже немного ниже. Жидкий гелий в PPMS‑9 
необходим как для регулировки температуры, так 
и для поддержания магнита прибора в сверхпрово­
дящем состоянии.

В  2020  году приобретен и  успешно введен 
в  эксплуатацию реконденсатор жидкого гелия. 
До  приобретения реконденсатора жидкого гелия 
была постоянная необходимость заливки в PPMS‑9 
дорогостоящего жидкого гелия – ​40 л в неделю.

Благодаря опции измерения магнитных свойств 
PPMS‑9 способен проводить весь спектр магнит­
ных измерений, необходимых для всесторонней 
характеризации новых соединений с  магнитной 

Никита Алексеевич Селиванов 
младший научный сотрудник лаборатории химии 
легких элементов и кластеров

Радиоспектрометр ядерного магнитного 
резонанса используется нами, в основном, 
в качестве рутинного метода анализа: 
исследуем, прошла реакция или нет, и если 
да, то в каком направлении. Также мы 
проводим на этом приборе исследования 
с замораживанием исходного вещества 
и последующим размораживанием его в самом 
спектрометре, во время которого мы 
наблюдаем за протеканием реакции, фиксируем 
ее переходные стадии. »

«

po
dp

isk
a.

po
ch

ta
.ru



po
dp

isk
a.

po
ch

ta
.ru



po
dp

isk
a.

po
ch

ta
.ru



29www.j-analytics.ru

Vol. 12 № 1 2022 Modern laboratory

точки зрения в магнитных полях до 9 Тесла (90 000 
Эрстед; магнитное поле Земли, для сравнения, 
равно  ~0,5  Эрстед). По  большей части объектами 
исследований с  применением магнетометра 
являются соединения лантанидов, перспективных 
с точки зрения применения в качестве материалов 
элементов магнитной памяти и логических элемен­
тов перспективной (спиновой) электроники. Вторым 
вариантом использования этих соединений является 
получение нанодисперсных сложных оксидов метал­
лов, перспективных с точки зрения их применения 
в качестве катализаторов.

При этом информация, которую получают по дан­
ным о  магнитной восприимчивости вещества, 
является усредненной по  объему образца. В  то  же 
время наличие в приборном парке ЦКП спектроме­
тра ЭПР позволяет судить о  наличии тонких взаи­
модействий в веществе и различать магнитные сиг­
налы разных ионов. Так, марганец можно хорошо 
отличить от меди или свободных радикалов. Метод 
ЭПР является неразрушающим, высокочувствитель­
ным и экспрессным. С его помощью появляется воз­
можность определения наличия микропримесей 

Николай Николаевич Ефимов 
к. х.н., заведующий лабораторией магнитных 
материалов 

ЭПР-спектрометр Bruker ELEXSYS E680Х 
предназначен для регистрации спектров спинновых 
переходов в веществах и материалах в твердой 
и жидкой фазе, анализа сырья и продукции химического 
производства, фармацевтической промышленности, 
металлургии, полупроводниковой промышленности 
и т. д. Мы применяем ЭПР-спектроскопию чаще 
всего при исследованиях координационных соединений 
металлов. В ИОНХе существует хорошая школа 
магнетохимии, сохранившаяся с советских времен. 
Стоит заметить, что метод ЭПР является 
достаточно трудоемким и требующим наличия 
специальных знаний с точки зрения интерпретации 
результатов. »

«

�Автоматизированный комплекс проведения физических 
измерений PPMS‑9 фирмы Quantum Design, оборудованный 

реконденсатором жидкого гелия PT415 производства Cryomech
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металлов в парамагнитном состоянии (содержащих 
неспаренные электроны).

При использовании метода ЭПР возможные 
направления исследований ограничиваются только 
фантазией ученого и  его временем  – ​в  отличие 
от  PPMS‑9, ЭПР-спектрометр требует постоянного 
внимания оператора и способен работать в автома­
тизированном режиме лишь в некоторых специфи­
ческих случаях (например: накопление слабого сиг­
нала для улучшения соотношения сигнал / шум).

Эти два метода прекрасно дополняют друг друга. 
Магнетометр дает количественную информацию, 
а спектрометр – ​качественную. Наличие же квалифи­
цированных специалистов, умеющих ее интерпре­
тировать, позволяет получать высококачественные 
результаты исследований, которые по своему уровню 
ни в чем не уступают мировым лидерам в этой обла­
сти. Считаю, что всем сотрудникам института и мне 
лично очень повезло, что такое высококлассное обо­
рудование есть в нашем ЦКП.

Благодаря такому оборудованию развивается 
направление по синтезу новых веществ и материа­
лов, а именно, магнитных полупроводников и моле­
кулярных магнетиков. При этом в ИОНХе проводятся 
исследования гораздо более широкого спектра объек­
тов. Например, совместно с коллегами из Института 
химической физики РАН мы исследуем магнитные 
свойства сверхпроводников, с коллегами из ГЕОХИ 
РАН – возможности применения гидрогелей в каче­
стве аналитов для определения содержания солей 
тяжелых металлов в воде. Спектр возможных приме­
нений результатов исследований очень широк.

Выполнять сложные исследования помогает 
не  только современное высокотехнологичное обо­
рудование, но  и  ценные специалисты, которые 
смогли передать молодым ученым свои уникальные 
знания. Ключевую роль в обеспечении преемствен­
ности сыграл бывший директор института и  заве­
дующий нашей лабораторией, академик Владимир 
Михайлович Новоторцев – ​ученый-магнетохимик, 
один из мэтров отечественной магнетохимии.

Исследования биологической 
активности наноматериалов
Основная тематика научных исследований лабора­
тории синтеза функциональных материалов и пере­
работки минерального сырья связана с  созданием 
наноматериалов на основе редкоземельных элемен­
тов для биомедицинских применений. Ее коллек­
тив работает в тесном сотрудничестве с биологами, 
в частности с Институтом теоретической и экспери­
ментальной биофизики РАН, с рядом медицинских 

организаций. «С их помощью мы тестируем мате­
риалы, которые создаем, показываем их защитное 
действие к  живым системам и  анализируем его 
механизм», – ​рассказывает Александр Евгеньевич 
Баранчиков, заведующий лабораторией.

Для оценки размеров, коэффициентов диффузии 
и  дзета-потенциала коллоидных частиц, а  также 
молекулярного веса полимеров в  ИОНХ РАН пред­
ставлены приборы производства российской ком­
пании Photocor (Photocor Compact Z и  Photocor 
Complex). Анализ размера частиц и коэффициент 
диффузии дисперсных частиц в жидкости проводят 
с помощью метода динамического рассеяния света 
(англ. dynamic light scattering, другие названия этого 
метода: фотонная корреляционная спектроскопия; 
квазиупругое рассеяние света).

Крайне важным параметром коллоидных систем 
является их стабильность (агрегативная и седимен­
тационная устойчивость). Один из  способов коли­
чественной оценки стабильности коллоидных рас­
творов основан на измерении их дзета-потенциала 
методом электрофоретического рассеяния света. 
Дзета-потенциал соответствует разности потенциа­
лов между дисперсионной средой и неподвижным 
слоем жидкости, окружающим частицы дисперс­
ной фазы. Часто он является единственным доступ­
ным способом оценки свойств двойного электриче­
ского слоя коллоидных частиц. Золи неорганических 
частиц со значением дзета-потенциала выше 30 мВ 
по  модулю считаются электрически стабилизиро­
ванными в то время, как золи со значением дзета-
потенциала ниже 30 мВ по  модулю склонны коа­
гулировать или флоккулировать. С  точки зрения 

Мадина Магамедовна Созарукова, к. х. н., Лаборатория 
синтеза функциональных материалов и переработки 
минерального сырья
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практического применения методы рассеяния света 
также важны для экспрессного анализа материа­
лов в  химической, нефтехимической, космети­
ческой и  пищевой промышленности, поскольку 
являются незаменимыми для контроля состояния 
мицеллярных, эмульсионных и  других коллоид­
ных систем.

Следует отметить, что методы рассеяния света 
позволяют провести анализ дисперсности и стабиль­
ности коллоидных систем самого разного состава, 
начиная от надмолекулярных комплексов (напри­
мер, агрегированных форм сложных органических 
молекул) до  биологических объектов, таких как 
вирусы и  клетки. Важным достоинством методов 
является их экспрессность, а метод динамического 
рассеяния света, являющийся неразрушающим, 
можно использовать для исследования кинетики 
химических реакций, фазовых переходов и протека­
ния различных процессов in situ, включая процессы 
формирования наночастиц и гелеобразования.

Аналитическое оборудование ИОНХ РАН может 
быть использовано для решения ряда задач, возни­
кающих при создании новых эффективных катали­
заторов, адсорбентов, теплоизоляционных материа­
лов, мембран, суперконденсаторов и т. д. Чаще всего 
свойства таких материалов напрямую определяются 
характеристиками их поверхности. Анализ состоя­
ния поверхности материалов немыслим без исполь­
зования адсорбционных методов анализа, прежде 
всего – ​низкотемпературной адсорбции азота.

Имеющееся в  ИОНХ РАН оборудование (сорб­
тометры Катакон АТХ‑06 и  Сорбтометр-М с  систе­
мой автодоливки жидкого азота) позволяет изме­
рять удельную поверхность в широком диапазоне: 

1–2 000 м2 / г. Возможность построения полных изо­
терм адсорбции-десорбции азота позволяет получить 
информацию о типе пористости в исследуемых мате­
риалах, форме и удельном объеме пор, а также о рас­
пределении пор по размерам в диапазоне 1–100 нм. 
Такая информация является ключевой при анализе 
мембран, катализаторов и сорбентов.

Сочетание метода низкотемпературной адсорбции 
азота и гелиевой пикнометрии позволяет получать 
дополнительную ценную информацию о свойствах 
пористых тел. Имеющийся в распоряжении ИОНХ 
РАН гелиевый пикнометр Thermo Fisher Scientific 
Pycnomatic ATC позволяет проводить высокоточное 
измерение скелетной плотности материалов для 
навесок массой от 0,1 до 100 г и объемом от 4 до 100 мл 
с точностью до 0,5% с термостатированием в диапа­
зоне температур 18–35 °C. Полученные данные могут 
быть использованы как для подтверждения форми­
рования веществ с нужной кристаллической струк­
турой, так и в качестве отправной точки для расче­
тов объемной пористости материалов.

Растущий интерес к  потенциальным биомеди­
цинским применениям неорганических нано­
материалов актуализирует проблему комплекс­
ной оценки их безопасности. Одной из ключевых 
задач является анализ биохимической активности 
материалов, однако использование для этого спец­
ифических биологических моделей in vitro и,  тем 
более, in vivo, зачастую является неоправданно вре­
мязатратным и сложным в исполнении. Оценить 
потенциальную биологическую активность материа­
лов можно с использованием чувствительных, экс­
прессных и информативных хемилюминесцентных 
методов анализа модельных свободнорадикальных 

ИК-фурье-спектрометр «ИНФРАСПЕК ФСМ 2202» необходим для анализа гибридных органо-неорганических наноматериалов, 
координационных соединений, биополимеров
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реакций, аналогичных протекающим в живых систе­
мах. Важно, что свободнорадикальные реакции 
являются одними из ключевых в метаболизме живых 
систем, они напрямую связаны с процессами кис­
лородного обмена и  программируемого апоптоза 
(смерти) клеток.

Представленные в  ИОНХ РАН приборы позво­
ляют проводить анализ биохимической активно­
сти неорганических наноматериалов в свободнора­
дикальных реакциях с использованием различных 
модельных систем (молекулярные, субклеточные 
(надмолекулярные), клеточные, тканевые), опреде­
лить степени окисленности биологических объектов, 

пищевых продуктов и других субстратов, провести 
анализ про- и  антиоксидантных свойств биологи­
ческих жидкостей, фармакологических препаратов, 
пищевых добавок и косметических средств, осуще­
ствить исследование функциональной активности 
клеток крови, биологических тканей и др.

Термический анализ

«Термодинамика прямого применения к материа­
лам не имеет, но позволяет понять может ли проис­
ходить та или иная химическая реакция», – ​говорит 
Константин Сергеевич Гавричев, д. х. н., заведую­
щий лабораторией термического анализа и калори­
метрии. На протяжении четырех лет ее коллектив 
работает по проекту Российского научного фонда над 
созданием материалов для термобарьерных покры­
тий, востребованных в авиа- и двигателестроении, 
а также в энергетике.

В своей научной работе по изучению параметров 
и природы фазовых превращений в веществе, моде­
лированию температурных зависимостей теплоемко­
сти, изучению влияния размерного фактора на тер­
мические и термодинамические свойства вещества, 
небольшой, но слаженный коллектив лаборатории 
активно использует современное высокотехнологи­
ческое оборудование ЦКП.

Для точного измерения термических характери­
стик неорганических веществ и материалов в кон­
денсированном состоянии служит установка син­
хронного термического анализа STA 449F1 Jupiter 
фирмы NETZSCH (Германия, 2011 г.).

Экспериментальные работы проводятся в  дина­
мической атмосфере инертного газа  – ​газообраз­
ного аргона марки 5.5 (не  менее 99.9995 об.%) 
в  тиглях из  Al2O3 или Pt / Rh. Используемая ско­
рость нагревания-охлаждения составляет 20 К / мин. 
Возможно использование других инертных газов, 
воздуха и некоторых не токсичных и не огнеопасных 
химически активных газов с меньшими скоростями 
нагревания-охлаждения. В этом случае проводится 
дополнительная калибровка установки по темпера­
туре и чувствительности.

Тип тигля выбирается в зависимости от материала 
исследуемого образца в  соответствии с  таблицей 
совместимости ДСК тиглей и  материалов, реко­
мендуемой фирмой NETZSCH-GerätebauGmbH. 
Исследуемые образцы находятся в  порошкообраз­
ной или твердой форме и не относятся к токсичным, 
огнеопасным, взрывоопасным и  радиоактивным 
веществам. При измерении образцов, не входящих 
в таблицу совместимости, или при наличии вероят­
ного необратимого загрязнения тиглей, датчиков 

Александр Евгеньевич Баранчиков 
заведующий лабораторией синтеза 
функциональных материалов и переработки 
минерального сырья

Приборная база ЦКП ИОНХ РАН включает 
в себя 1- и 12‑канальные хемилюминометры 
Lum‑100 и Lum‑1200, оснащенные современным 
инструментом регистрации, визуализации, 
обработки и анализа данных – ​программным 
обеспечением PowerGraph. Хемилюминометр 
Lum‑1200 позволяет проводить параллельные 
измерения до 12 образцов, хемилюминометр 
Lum‑100 имеет дополнительное оснащение для 
возможности регистрации кинетики быстрых 
свободнорадикальных процессов. »

«
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или внутреннего объема установки, проводится обя­
зательная предварительная проверка.

Диапазоны измерений удельной теплоты фазо­
вых переходов составляют 0–30 000 кДж / кг, удель­
ной теплоемкости 10–5 000 кДж / (кг · К). Пределы 
допускаемой абсолютной погрешности измерения 
температуры составляют 1,5 К; измерения удель­
ной теплоты фазовых переходов и удельной тепло­
емкости ±3%; относительной погрешности измере­
ний массы ±1%.

За время работы установки проведено более 2  тыс. 
измерений для выполнения как работ по  госзада­
ниям, грантам РНФ, РФФИ и других организаций, 

так и инициативных, студенческих и аспирантских 
исследований. Результаты измерений вошли в мате­
риалы более 80 опубликованных работ в журналах 
высокого уровня индексируемых в  Web of Science 
и Scopus и были представлены в докладах на между­
народных и российских научных конференциях.

Подводя итоги

Высокую востребованность приборы и методы хими­
ческой диагностики ЦКП ИОНХ РАН имеют у  сто­
ронних заказчиков. В их числе научные институты, 
малые промышленные предприятия и  медицин­
ские организации. Заинтересованные лица доста­
точно легко находят возможность связаться с ЦКП – ​
на сайте ИОНХ РАН в разделе ЦКП приведена полная 
контактная информация.

В  2021  году была модернизирована Программа 
развития Центра коллективного пользования 
ИОНХ РАН. Заданы два основных вектора меро­
приятий: организационно-технические; научно-
исследовательские и образовательные.

К организационно-техническим мероприятиям 
можно отнести дальнейшее обновление прибор­
ной базы института, упорядочивание технического 
и  метрологического обеспечения приборов, рас­
ширение перечня диагностических возможностей, 
дальнейшую оптимизацию системы типовых иссле­
довательских работ; актуализацию интернет-сайта 
Центра коллективного пользования; планирова­
ние и  участие в  выставочных мероприятиях; под­
готовку публикаций о  диагностических возмож­
ностях ИОНХа в  научных и  научно-технических 
журналах, усиление связей и договорных отношений 
с предприятиями реального сектора экономики.

В  части научно-исследовательской и  образова­
тельной деятельности мы связываем перспективы 
с  исследованиями и  разработкой новых методик 
анализа, испытаний, измерений на оборудовании 
ЦКП, продолжением научно-исследовательских 
работ в рамках грантов РНФ, содействия в подготовке 
научных статей, заявок на  изобретения, отчетов 
с использованием оборудования и участием сотруд­
ников ЦКП. А также планируем разработку учебных 
курсов по повышению квалификации для специали­
стов на современном оборудовании ЦКП ИОНХа.

Центр коллективного пользования не  только 
не  стоит на  месте, но  при поддержке руководства 
и коллег делает все возможное, чтобы развиваться 
дальше, повышая свой научно-экспериментальный 
и репутационный уровень, и бороться за ведущие 
позиции в отрасли химической и материаловедче­
ской диагностики в будущем.	  ▪

Константин Сергеевич Гавричев 
д. х. н., заведующий лабораторией термического 
анализа и калориметрии 

Измерения проводятся методом ДСК 
с одновременной регистрацией изменения 
их массы в диапазоне температур 
от 300 К до 1 700 К и теплоемкости в интервале 
температур 300–1 300 К после калибровки 
по температуре и чувствительности 
с использованием набора металлических 
стандартов фирмы NETZSCH на основе 
разработанной и утвержденной методики 
синхронного термического анализа 
неорганических веществ (включая 
комплексные) и материалов в области высоких 
температур (300–1 700 К). »
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Открыт новый класс фунгицидов для борьбы  
с грибковыми болезнями растений

Российские ученые создали с помощью электрического тока соединение, которое является сильным фунгицидом – ​веществом 
для борьбы с грибковыми болезнями растений. Высокая противогрибковая активность нового синтезированного вещества 
установлена и подтверждена в лабораторных условиях. Коллектив изучит действие фунгицида в реальных условиях на опытном 
поле в Подмосковье в 2022 году, а разработанная технология его получения будет запатентована в ближайшее время.

Коллектив исследователей Российского химико-технологического уни-
верситета им. Д. И. Менделеева (РХТУ), Института органической химии 
им. Н. Д. Зелинского Российской академии наук (ИОХ РАН) и Всероссийского 
научно-исследовательского института фитопатологии (ВНИИФ) соз-
дал новое соединение, которое найдет применение в сельском хозяй-
стве в качестве средства для борьбы с грибковыми болезнями растений. 
В работе российских ученых описана перспективная лабораторная мето-
дика этого сложного соединения класса тетрагидрохинолинов из относи-
тельно простого и доступного сырья. Впервые установлена и подтверждена 
в  лабораторных условиях противогрибковая активность синтезирован-
ного вещества. Результаты исследования, проведенного при финансовой 
поддержке РНФ, представлены в журнале Advanced Synthesis and Catalysis 
(DOI: 10.1002/adsc.202101355).

Как отмечает научный руководитель коллектива, директор Высшего 
химического колледжа РАН (факультет РХТУ) и заместитель директора ИОХ 
РАН Александр Терентьев, открытие противогрибковых свойств у тетраги-
дрохинолиновых структур само по себе стал большой находкой для науки 
и сельского хозяйства. По словам ученого, коллектив провел комплекс-
ную работу, включающую фундаментальную химическую часть, электро-
химию и совместные опыты, в которых были задействованы специалисты 
РХТУ, ИОХ РАН и ВНИИФ.

«Общее название средств для защиты растений  – ​пестициды. В  их 
число входят и уничтожители грибковых культур фунгициды, они занимают 
львиную долю рынка. Фитопатогенные грибы являются причиной боль-
шинства болезней сельскохозяйственных культур – ​картофеля, моркови, 
свеклы, злаков. Тетрагидрохинолины уже используются, например, в меди-
цине для лечения малярии и неврологических заболеваний, теперь же мы 
выяснили, что этот класс соединений может применяться в качестве фун-
гицидов», – ​пояснил Александр Терентьев.

Русская смекалка
Сложное соединение получили из доступных реагентов: анилина, альдеги-
дов и простых эфиров (широко применяемых растворителей). Под воздей-
ствием электрического тока эти базовые соединения органического син-
теза в результате целого ряда последовательных превращений образовали 
искомый фунгицид.

«Применив то, что называется обычно русской смекалкой, мы получили 
очень сложное вещество из базовых соединений. Заранее никто бы не дал 
гарантии, что оно у нас получится. К счастью, сработала интуиция и помог 
опыт. Дальние «родственники» нашей реакции известны. Концептуальные 
основы таких химических превращений были разработаны в ИОХ РАН 

Леонардом Сергеевичем Поваровым», – ​объяснил другой автор работы, 
аспирант РХТУ Сергей Гришин.

Коллектив успешно испытал в лаборатории синтезированное соедине-
ние: им обработали высаженные в чашке Петри паразитические грибковые 
культуры и затем наблюдали подавление их роста. Эффективность нового 
фунгицида оказалась примерно на одном уровне со сложными в производ-
стве коммерческими пестицидами, такими как, например, широко исполь-
зующийся в сельском хозяйстве триадимефон.

Полученное соединение обладает рядом преимуществ в сравнении с дру-
гими фунгицидами, уверены ученые. Болезнетворные грибки становятся все 
более стойкими, то есть менее восприимчивыми к часто применяемым пре-
паратам, и этот процесс можно сравнить с антибиотикорезистентностью 
в медицине, отметил Александр Терентьев. Создание нового класса фунги-
цидов позволяет обойти подобное препятствие. К тому же открытие пер-
спективно с точки зрения реализации политики импортозамещения.

«У России колоссальная зависимость от зарубежных технологий произ-
водства фунгицидов. В основном такие препараты к нам идут уже фасовкой, 
и для их создания необходим многостадийный синтез из реагентов, кото-
рые в стране не производятся. У нас развит лишь базовый синтез, позволя-
ющий из сырья получать основные продукты первого и второго переделов, 
тогда как среднего синтеза практически нет. Как правило, для производ-
ства высокотехнологичных продуктов, состоящих из сложных молекул, нам 
за редким исключением приходится импортировать реагенты, относящиеся 
к среднему синтезу. Настоящей удачей можно считать наше открытие, кото-
рое позволяет создавать сложное соединение высокого класса из базовых 
продуктов органического синтеза», – ​заметил Александр Терентьев.

Изображение: Sandro Bisotti/Flickr (Creative Commons)
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«Зеленая» химия
Авторы отмечают и другой немаловажный, «зеленый» аспект своей работы – ​
экологичность процесса получения фунгицида. Использование электриче-
ского тока сделало производство практически безотходным и позволило 
обойтись без дополнительных реагентов. В качестве электролита в процессе 
применяются добавки – ​соли, дающие минимальный объем отходов.

Бояться вредоносного действия нового соединения на организм также 
не стоит, считают Александр Терентьев и его коллеги. Для обработки одного 
гектара сельскохозяйственных угодий норма расходов фунгицида состав-
ляет всего несколько граммов, а потенциальная токсичность препарата 
не выходит за рамки статистической погрешности, уверены ученые. Яды, 
которые вырабатываются самими болезнетворными грибками, на поря-
док опаснее тех, что содержат фунгициды. Более того, противогрибковое 
соединение может впоследствии найти применение не только в сельском 
хозяйстве, но и в медицине, однако для этого потребуется провести весь 
необходимый комплекс доклинических и клинических испытаний, отме-
чают исследователи.

В настоящее время ученые получают патент на новый фунгицид и спо-
соб его производства. Практическое использование полученных результа-
тов ожидается уже в текущем году на подмосковных полях Всероссийского 
научно-исследовательского института фитопатологии. Весной химики 
обработают несколько килограммов семенного материала, который 
высадят в грунт. Первые полевые испытания дадут также возможность 

проверить влияние соединения на урожайность растений, обработанных 
экспериментальным веществом.

Подготовлено по материалам отдела научной коммуникации 
РХТУ им. Д. И. Менделеева

Александр Терентьев во время полевых испытаний новых соединений, весна 2020 года. 
Изображение предоставлено авторами исследования
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Применение анализатора МАЭС  
для аналитического контроля 
урановой продукции  
в центральной заводской 
лаборатории Новосибирского 
завода химконцентратов
И. Р. Нуреева1

Спектральное оборудование компании «ВМК-Оптоэлектроника» внесло значи-
тельный вклад в развитие приборного обеспечения метода атомно-эмиссионной 
спектрометрии. Сотрудничество центральной заводской лаборатории 
ПАО «Новосибирский завод химконцентратов» (НЗХК) с этой компанией началось 
в середине 90‑х годов с модернизации спектрографов и квантометров путем замены 
устаревших систем регистрации на основе фотопластинок и ФЭУ на многоканальные 
анализаторы эмиссионных спектров МАЭС с программой обработки спектров «Атом», 
а устаревших дуговых генераторов на генератор «Везувий». Один из спектральных 
комплексов на основе квантометра МФС‑8 до сих пор используется для решения ана-
литических задач лаборатории. В настоящее время для аналитического контроля 
урановой продукции в лаборатории внедрен спектрометр «Экспресс», в состав кото-
рого входят универсальный генератор «Везувий‑3» и спектроаналитический штатив 
«Кристалл». Гибкость настройки параметров разряда генератора и использование 
возможностей программы «Атом 3.3» – ​запись последовательности спектров в тече-
ние экспозиции (кривых выгорания) для использования фракционного поступле-
ния элементов пробы из кратера угольного электрода, учет спектральных наложений 
при измерении интенсивности линий определяемых элементов – ​позволяют полу-
чать результаты анализа порошковых проб урановой продукции методом испарения 
из кратера графитового электрода с метрологическими характеристиками, удовлет-
воряющие нормативным документам. Штатив «Кристалл», в комплект которого вхо-
дят три сменных держателя электродов, дополнительно дает возможность анализа 
металлических образцов произвольной формы весом до двух килограмм. Наличие 
в программе «Атом 3.3» базы данных сплавов существенно облегчает идентификацию 
неизвестного образца. Спектрометр «Экспресс» позволяет полностью справляться 
с задачами аналитического контроля урановой продукции и других объектов ана-
лиза Центральной заводской лаборатории.

Ключевые слова: атомно-эмиссионный спектрометр, анализатор спектров, МАЭС, 
«Экспресс», спектральные наложения, программа «Атом»*

1	 ПАО «Новосибирский завод химконцентратов», Россия, 630110, г. Новосибирск, Б. Хмельницкого, д. 94. IRNureeva@rosatom.ru.

https://doi.org/10.22184/2227-572X.2022.12.1.38.42
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Атомно-эмиссионную спектрометрию (АЭС) широко 
используют для входного контроля, контроля техноло-
гических процессов и готовой продукции на предприя
тиях, специализирующихся в различных областях. 
На сегодняшний день АЭС признан одним из самых 
информативных и многоэлементных методов анализа 
для оперативного определения состава веществ и мате-
риалов. Большой вклад в развитие метода атомно-
эмиссионной спектрометрии внесли приборы ком-
пании «ВМК – ​Оптоэлектроника».

История сотрудничества Новосибирского 
завода химконцентратов с  компанией 
«ВМК-Оптоэлектроника» берет свое начало с  сере-
дины 90‑х годов, когда на имеющиеся в лаборатории 
спектральные приборы производства «ЛОМО» – ​спек-
трографы ДФС‑8 и ДФС‑13, работающие на фотопла-
стинках, и квантометры МФС‑8, регистрирующие спек-
тральные линии с помощью ФЭУ – были установлены 
многоканальные анализаторы эмиссионных спек-
тров МАЭС [1]. В этих приборах спектры регистриру-
ются с помощью линеек фотодиодов, которые разра-
ботаны в компании. А использование фотопластинок 
осталось далеко в прошлом.

Анализаторы МАЭС работают под управлением 
программы «Атом» [2], которая реализует практиче-
ски все известные алгоритмы обработки спектраль-
ных данных и способна решать большинство задач 
количественного, полуколичественного и качествен-
ного анализа с использованием баз данных по спек-
тральным линиям, сплавам, нормативам и образ-
цам сравнения.

Для эффективного возбуждения излучения в спек-
тральных комплексах дуговой генератор УГЭ‑4 заме-
нили на малогабаритный универсальный генератор 
дугового разряда «Везувий» с электронной стабилиза-
цией тока дуги и управлением из компьютера. Однако 
параметры электрической дуги задавались с помо-
щью переключателей на передней панели генератора. 
Один из этих генераторов все еще продолжает работать 
на предприятии в составе модернизированного кван-
тометра МФС‑8.

Но время и технологии не стоят на месте, и на смену 
старым приборам приходят новые, более совер-
шенные. Таким приобретением для Центральной 
заводской лаборатории ПАО «НЗХК» стал спектро-
метр «Экспресс», в состав которого входят универсаль-
ный генератор «Везувий‑3» и спектроаналитический 
штатив «Кристалл» [3]. Внешний вид спектрометра 
показан на рис. 1. Он создан по оптической схеме 
Пашена – Рунге с неклассической отражательной вогну-
той дифракционной решеткой с переменным шагом 
и криволинейными штрихами, благодаря чему поя-
вилась возможность достичь высокого разрешения 

с  минимальной спектральной интерференцией 
в широком диапазоне длин волн. Спектры регистри-
руются анализатором МАЭС с двумя сборками по десять 
линеек фотодиодов [4].

Благодаря широкому рабочему спектральному диа-
пазону 195–540 нм спектрометр позволяет выполнять 
анализ и работу с теми спектральными линиями, 
которые раньше были не доступны. Использование 
неклассической дифракционной решетки с большой 
площадью заштрихованной части обеспечило высо-
кую светосилу прибора, что позволило уменьшить 
время базовой экспозиции до 100 мс с соответствую-
щим увеличением количества накоплений спектров, 
и увеличило динамический диапазон регистрируе-
мых спектров.

Закись-окись урана – ​основная продукция, которая 
анализируется на спектрометре. К пробе массой 1 г 
добавляют 50 мг внутреннего стандарта, состоящего 
из оксидов кобальта и индия, которые при дальней-
ших измерениях дают линии сравнения для ряда эле-
ментов. В него также входит фторид натрия, который 
помогает «сдерживать» спектр урана во время экспози-
ции и дает возможность измерить интенсивность дру-
гих элементов. Для построения градуировочных гра-
фиков используется комплект стандартных образцов 
закиси-окиси урана ГСО 7678–99, в состав которого вхо-
дят шесть образцов, изготовленных Уральским феде-
ральным университетом имени первого Президента 
России Б. Н. Ельцина.

Возбуждение спектров эмиссии анализируемых 
веществ осуществляется универсальным генерато-
ром электрического разряда «Везувий‑3», который 
входит в состав спектрометра «Экспресс». Этот генера-
тор обладает широким набором параметров электри-
ческого разряда (длительность и величина импуль-
сов тока, изменение параметров разряда в процессе 
одной экспозиции и др.) с возможностью их задания 
из компьютера.

Рис. 1. Спектрометр «Экспресс»
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Программа «Атом 3.3» позволяет записывать после-
довательность спектров в течение экспозиции (кри-
вые выгорания), что дает возможность выбрать опти-
мальный режим для анализа с учетом фракционного 
поступления элементов из кратера угольного элек-
трода с пробой. Параметры выбранного в ходе ряда 
экспериментов режима, который позволил получить 
наилучшие метрологические характеристики резуль-
татов анализа, приведены на рис. 2. При установке 
нулевой паузы между токовыми импульсами в генера-
торе отсутствует импульс поджига при переключении 
полярности тока, что способствует уменьшению интен-
сивности линий основы в регистрируемом спектре.

Сложность анализа проб с осно-
вой, имеющей богатый спектр 
эмиссии, состоит в  спектраль-
ных наложениях линий основы 
на аналитические линии опреде-
ляемых элементов. В нашем слу-
чае основу проб составляет уран, 
а также кобальт, входящий в состав 
внутреннего стандарта согласно 
ранее в ОСТ 95 959-2003, а затем 
и в СТК‑32–2013 «Уран, его соеди-
нения и  сплавы. Спектральная 
атомно-эмиссионная методика 
измерения содержания примесей». 
Возможность измерения интен-
сивности линий определяемых 
элементов с учетом спектральных 
наложений реализована в  про-

грамме «Атом 3.3». На рис. 3 приведен пример спо-
соба компенсации влияния кобальта на линию кадмия 
путем соответствующих установок в окне «Настройки 
анализа».

На следующих рисунках градуировочный график 
для линии Cd I 228,8022 нм без коррекции спектраль-
ного наложения приведен на рис. 4а, а с коррекцией – ​
на рис. 4б.

В ходе набора статистических данных с помощью 
ГСО 7678-99, используемых для построения графика, 
и ГСО 7679-99 – ​для контроля правильности, для таких 
элементов как B, Cd, Мо, Pb, Sn было установлено, 
что оптимальным режимом измерения является 

использование кривых выгорания 
для вычисления интенсивностей 
способом «старт+накопление», 
который устанавливается в окне 
«Настройки анализа» (рис. 5).

Благодаря спектроаналитиче-
скому штативу «Кристалл», в ком-
плект которого входят три сменных 
держателя электродов для уста-
новки проб, появилась возмож-
ность анализа не только порошко-
вых проб из канала графитового 
электрода, но  и  металлических 
образцов произвольной формы 
весом до двух килограмм. Наличие 
в программе «Атом 3.3» баз дан-
ных сплавов и образцов сравнения 
упрощает и ускоряет идентифика-
цию неизвестного образца.

В  заключение отметим, 
что с  помощью спектрометра 
«Экспресс» с  универсальным 

Рис. 2. Окна программы «Атом»  
с выбранным режимом работы генератора «Везувий»

Рис. 3. Окно «Настройки анализа» с настройкой измерения интенсивности Cd 
с учетом влияния спектрального наложения линии Co
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генератором «Везувий‑3», спектроаналитическим 
штативом «Кристалл» и программным обеспечением 
«Атом 3.3» мы полностью справляемся с задачами 
аналитического контроля урановой продукции, сто-
ящими перед Центральной заводской лабораторией, 
а также с другими вопросами, возникающими в про-
цессе непрерывной работы лаборатории.

В перспективе планируется набрать статистиче-
ский материал на пробах с уменьшенным количе-
ством оксида кобальта с дальнейшей обработкой полу-
ченных результатов и присвоением метрологических 
характеристик, соответствующих скорректированной 
методике.
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Разработана инновационная добавка  
с радиопоглощающими свойствами

Производственная компания «Функциональные материалы» Северо-
Западного наноцентра разработала инновационную добавку для придания 
радиопоглощающих свойств композитным материалам. Исследование опытно-
промышленных образцов показало снижение мощности электромагнитного 
излучения более чем в 20–30 раз для полиуретановой продукции и материалов 
на основе высокомолекулярных силиконов.

Разработанная радиопоглощающая добавка 
может использоваться для защиты от внешних 
воздействий (поисковых радиолучей, электро-
магнитных импульсов), а также от утечек радио- 
сигналов.

По  заказу предприятия радиоэлектрон-
ного приборостроения «Северный пресс» ком-
пания «ФМ» провела тестирование опытно-
промышленных образцов. Исследование 
показало способность функциональной добавки 
обеспечить снижение мощности электромагнит-
ного излучения в 20–30 раз при частоте элек-
тромагнитного поля 2,45 ГГц в  зависимости 
от рецептуры состава различных композицион-
ных материалов толщиной 0,5–1 мм.

Свойства радиопоглощающей добавки 
открывают широкие возможности для выбора 
сферы применения продукта: от строительства 
судов и объектов военного назначения до обеспе-
чения безопасности центров обработки данных. 
Так, например, добавка может использоваться 
при производстве герметиков и  заливочных 
компаундов для обработки радиопроницае-
мых стыков в местах соединения крупных кон-
структивных элементов – ​иллюминаторов, две-
рей, панелей на основе композитных материалов. 
Использование продукта в лакокрасочных мате-
риалах, сухих строительных смесях позволяет 
создавать радиопоглощающие покрытия боль-
шой площади.

По  словам директора компании 
«Функциональные материалы» Полины 
Журавлевой, следующим этапом работы ста-
нет пилотное внедрение технологии созда-
ния материалов с радиопоглощающими свой
ствами совместно с индустриальным партнером. 
«Мы заинтересованы в совместной работе с про-
мышленными компаниями, под цели которых 
можно проводить дальнейшую разработку ради-
опоглощающей добавки: адаптацию рецептур 
полимерного состава для придания необходи-
мых характеристик конечному продукту».

Северо-западный центр трансфера технологий, 
группа РОСНАНО. www.nwttc.ru
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Аналитический контроль  
литиевой продукции  
в центральной заводской 
лаборатории Новосибирского 
завода химконцентратов
Е. А. Лукина1

Свойства лития и его соединений реализуются в полной степени при условии 

отсутствия в них посторонних примесей, в частности щелочных металлов и каль-

ция. Аналитический контроль литиевого производства НЗХК (Новосибирский 

завод химконцентратов) осуществляется в экспресс-лаборатории, входящей 

в состав лаборатории химического анализа ЦЗЛ. В распоряжении лаборатории 

имеется три спектрометрических комплекса для проведения анализа методом 

пламенной фотометрии. Применение трех комплексов обеспечивает необхо-

димый диапазон концентраций всех анализируемых элементов для одновре-

менного определения кальция, калия, натрия и лития в процессе производства. 

Объектом анализа является технологический раствор, который может содер-

жать целевые элементы в широком диапазоне концентраций. Для определения 

содержаний в диапазоне 0,01–5 мг/л используется модернизированный спектро-

метр «С‑115» с анализатором МАЭС. Образцы с концентрациями элементов в диа-

пазоне 0,1–100 мг/л исследуют на спектрометре «Павлин», а высокие содержа-

ния (до 70 г/л) определяются на спектрометрическом комплексе со спектральным 

прибором «Колибри‑2». Определение выполняется по методике, разработан-

ной и аттестованной на предприятии в 2009 году. Управление анализом осущест-

вляется из программы «Атом», обладающей обширными возможностями, среди 

которых коррекция списка аналитических линий в уже зарегистрированном 

спектре, гибкая настройка для учета фона вблизи спектральной линии, экспорт 

данных в базы данных предприятия, обширная статистическая обработка резуль-

татов анализа.

Ключевые слова: пламенная фотометрия, литиевое производство, щелочные 
металлы, кальций*

1	 ПАО «Новосибирский завод химконцентратов», Россия, 630110, г. Новосибирск, Б. Хмельницкого, д. 94. lely26anna@yandex.ru.

https://doi.org/10.22184/2227-572X.2022.12.1.44.47
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Одним из  основных направлений деятельности 
ПАО  «Новосибирский завод химконцентратов» 
(НЗХК) является производство лития и  его сое-
динений (рис.  1). Литиевую продукцию НЗХК 
потребляют производители аккумуляторов 
и химических источников тока, химическая про-
мышленность, ядерная энергетика, предприя-
тия оргсинтеза и ряд других отраслей. Полезные 
свойства металлического лития, его соединений 
и сплавов наиболее полно реализуются в условиях 
максимальной чистоты от сопутствующих природ-
ных и  техногенных примесей. Именно поэтому 
глубокая очистка от примесей и получение про-
дукции высокой чистоты стали основой деятель-
ности литиевого комплекса НЗХК.

Аналитический контроль большинства техноло-
гических процессов литиевого производства осу-
ществляется на участке экспресс-лаборатории, вхо-
дящей в состав лаборатории химического анализа 
ЦЗЛ. Экспресс-лаборатория на  данный момент 

оснащена пламенным спектрометром «Павлин», 
спектрометром С‑115 с  анализатором МАЭС  [1–3], 
а  также спектральным комплексом, включаю-
щим кварцевую горелку и смесительную камеру 
собственного производства, систему регистра-
ции на  основе спектрометра «Колибри‑2»  [4–5]. 
Перечисленные приборы успешно решают задачи 
определения содержания натрия, калия, кальция 
и лития в технологических растворах.

Метод пламенной фотометрии обеспечивает 
низкие пределы обнаружения щелочных и щелоч-
ноземельных металлов, так как температура пла-
мени достаточна лишь для возбуждения этих 
элементов и нет спектральных наложений от дру-
гих [6].

В  2009  году первым на  участке экспресс-
лаборатории был модернизирован атомно-
эмиссионный спектрометр С‑115 (рис.  2) путем 
замены морально устаревшей системы реги-
страции на  многоканальный анализатор МАЭС. 
Разработана и аттестована методика измерений 
содержания лития, калия и  натрия в  литиевых 
технологических растворах методом пламенной 
фотометрии [7]. Спектрометр позволяет проводить 
одновременное определение натрия, калия, каль-
ция и  лития в  диапазоне концентраций от  0,01 
до 5 мг/л.

Расширение круга аналитических задач, свя-
занных со  снижением пределов обнаружения 
элементов и  анализом новых объектов, требо-
вало создания новых и совершенствования суще-
ствующих спектральных приборов. Важно было 
при этом повысить экономичность расходования 
горючего газа и обеспечить безопасность работы 
с прибором.

Литий металлический
(цилиндр)

Лития гидроксид 
моногидрат

Лития фторид Лития карбонат

Лития гидрид Лития хлорид Лития гипохлорит

Литий металлический
(пластина)

Литий металлический
(проволока, гранулы, таблетки)

Литий металлический
(сектор)

Лития нитрид

Рис. 1. Литиевая продукция ПАО «НЗХК»

Рис. 2. Атомно-эмиссионный спектрометр С‑115 
с анализатором МАЭС
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В 2013 году был приобретен атомно-эмиссионный 
спектрометр «Павлин»  [8] для одновременного 
определения натрия, лития, калия, кальция 
в  технологических растворах методом пламен-
ной фотометрии в диапазоне концентраций от 0,1 
до  100  мг/л (рис.  3). Прибор состоит из  горелки 
с контролем наличия пламени, пневматического 
распылителя, распылительной камеры, опти-
ческой системы ввода излучения в  спектрометр 
«Колибри‑2» и  автоматической системы подачи 
воздуха и  ацетилена, с  возможностью контроля 
и  регулировки расхода газа. 
Изначально горелка в  приборе 
была однощелевая, что приво-
дило к  низкой интенсивности 
регистрируемых линий (в част-
ности, кальция) вследствие 
того, что воздух, окружающий 
пламя, снижает его температуру. 
Поэтому с  учетом наших заме-
чаний специалисты компании 
«ВМК-Оптоэлектроника» разра-
ботали трехщелевую горелку. 
Так как температура пламени 
в  центральной щели трехщеле-
вой горелки выше, то это способ-
ствовало повышению интенсив-
ности спектральных линий  [9]. 
Еще одна особенность спектро-
метра «Павлин»  – ​светофильтр, 
выравнивающий регистриру-
емую интенсивность аналити-
ческих линий. Необходимость 
его использования обуслов-
лена значительной разностью 

в  интенсивности сигналов кальция и  щелочных 
элементов. Установка светофильтра позволила, 
не уменьшая регистрируемую интенсивность каль-
ция, снизить значение этой величины для натрия 
в 10 раз (для линии 589,6 нм), для калия в 2 раза 
(для линии 769,9 нм). Для определения высо-
ких значений концентраций используются менее 
интенсивные линии Na 812,6 нм и K 404,4 нм.

В 2019 году для анализа высокосолевых раство-
ров компания «ВМК-Оптоэлектроника» разрабо-
тала спектрометрический комплекс с  системой 
регистрации на  основе спектрального прибора 
«Колибри‑2». Особенность данного комплекса 
в  том, что он сопряжен с  имеющейся системой 
ввода пробы и  горелкой, предназначенной для 
анализа растворов с  высокой концентрацией 
матричного элемента (до 70 г/л).

В  ходе эксплуатации комплексов возникало 
много важных нюансов, которые разработчики 
учитывали и оперативно устраняли.

Во-первых, корпус прибора, конструктивные 
детали, в том числе крепежные элементы, выпол-
нены из  коррозионно-устойчивых материалов 
для эксплуатации оборудования в  агрессивной 
среде.

Во-вторых, добавлена постоянная цифровая 
индикация расхода газов.

В-третьих, обеспечена возможность дистанци-
онного запуска измерений.

Рис. 3. Атомно-эмиссионный спектрометр «Павлин»

Рис. 4. Главное окно программного обеспечения «Атом»
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При возникновении вопросов в  процессе 
эксплуатации спектрометрических комплексов 
всегда есть возможность связаться со  специали-
стами компании «ВМК-Оптоэлектроника», пере-
слать рабочие файлы со  спектрами, получить 
помощь в настройке.

Отдельно отметим основные достоинства 
программного обеспечения «Атом» (рис.  4). 
Программа «Атом» предоставляет аналитику боль-
шой набор универсальных и специализированных 
инструментов [10]:
•	 измерение спектра и реализация различных 

методик анализа: количественный, каче-
ственный, полуколичественный;

•	 статистическая обработка результатов: вывод 
средних значений, контроль сходимости 
и  воспроизводимости по  заданным норма-
тивным значениям, размахов и т. д.;

•	 возможность изменения списка анализи-
руемых линий, расчет скорректированных 
результатов анализа без необходимости 
повторного измерения проб;

•	 учет наложений на  аналитические линии, 
выбор оптимального положения точек для 
измерения уровня фона в  пробах, расчет 
содержаний каждого элемента по  несколь-
ким аналитическим линиям;

•	 экспорт результатов анализа в  другие про-
граммы и передача в базы данных.

Заключение

Наличие в нашем распоряжении трех комплексов, 
разработанных компанией «ВМК-Оптоэлектроника» 
и  работающих под управлением программного 
обеспечения «Атом», позволяет  проводить ана-
литический контроль технологических процес-
сов литиевого производства, выполняя одновре-
менное экспресс-определение калия, кальция, 
натрия и  лития в  диапазоне концентрации 
от 0,01 мг/л до 70 г/л. Для успешного решения ана-
литических задач большое значение имеет опера-
тивность устранения специалистами компании 
«ВМК-Оптоэлектроника» замечаний, возникающих 
в процессе эксплуатации оборудования.
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Опыт работы спектральной 
лаборатории на предприятии 
АО «НПО НИИИП-НЗиК»
Н. И. Силкова1, А. С. Мокеров1, Е. А. Тарасова1

Лаборатория спектрального анализа центральной заводской лаборатории 
АО «НИИ измерительных приборов – ​Новосибирский завод имени Коминтерна» 
(«НПО НИИИП-НЗиК») проводит входной контроль и мониторинг в процессе произ-
водства металлических сплавов на основе олова, железа, меди, алюминия, цинка 
с целью обеспечения качества производимой предприятием продукции. Сорта-
мент – ​от фольги и проволоки до толстолистового проката, плит и профилей. 
Атомно-эмиссионный анализ проводится с помощью двух спектральных комплек-
сов. Первый включает спектрограф ИСП‑30 с анализатором МАЭС (многоканаль-
ный анализатор эмиссионных спектров), генератором «Везувий‑3» и штативом «Кри-
сталл»; второй – ​на основе спектрометра «Экспресс». Для каждого типа основы 
подобраны унифицированные режимы генераторов «Везувий», обеспечивающие 
возможность одновременного определения всех необходимых элементов, как 
с малыми, так и большими концентрациями, а также оптимальные держатели проб 
в штативе «Кристалл». Построены графики выгорания и выбраны режимы с наибо-
лее стабильной динамикой поступления материала проб в зону разряда, при этом 
не допускалось зашкаливание и самопоглощение аналитических и реперных линий 
элементов. Результаты анализа, получаемые в выбранных режимах, удовлетворяют 
требованиям точности, указанным в ГОСТ. Проведено сравнение аналитических 
возможностей используемых спектральных комплексов. Показано, что спектраль-
ный комплекс, созданный на основе ИСП‑30, уступает по аналитическим возможно-
стям «Экспресс».

Ключевые слова: атомно-эмиссионный, спектрометр, спектральное разрешение, 
светосила, анализатор спектров, МАЭС, «Экспресс», анализ металлов

ВведениеF*

Лаборатория спектрального анализа (ЛСА) вхо-
дит в состав Центральной заводской лаборатории 
АО «НПО НИИИП-НЗиК», крупнейшего предприятия 
радиоэлектронной промышленности в Новосибир-
ской области. Центральная заводская лаборатория 
(ЦЗЛ) проводит анализ широкого спектра материа
лов: химические реактивы, лакокрасочные мате-
риалы, резинотехнические изделия, пластмассы, 

1	 АО «НИИ измерительных приборов – Новосибирский завод 

имени Коминтерна», 630015, г. Новосибирск, Россия.  

lsa204@komintern.ru.

металлы и сплавы. Основная задача ЦЗЛ – ​входной 
контроль поступающих на территорию предприятия 
материалов с целью обеспечения качества произво-
димой продукции. Непосредственно в ЛСА, в рамках 
входного контроля, проводится анализ металлопро-
дукции на основе олова, железа, меди, алюминия, 
цинка. Список марок продукции, подлежащих кон-
тролю в ЛСА, приведен в табл. 1. Спектр сортамента – ​
от фольги и проволоки до толстолистового проката, 
плит и профилей. Кроме входного контроля, ЛСА 
также участвует в мониторинге металлических изде-
лий в процессе производства.

Согласно внутренним требованиям поступаю-
щие в лабораторию пробы должны сопровождаться 

https://doi.org/10.22184/2227-572X.2022.12.1.48.56
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документацией с указанием марки материала, кото-
рую необходимо подтвердить. В  случае несоответ-
ствия состава материала указанной марке, она 
определяется проведением дополнительных ана-
лизов для установления действительного состава. 
При необходимости проводится дополнительный 
качественный визуальный анализ на  стилоскопе. 
Все процедуры контроля проходят в  соответствии 
с  ГОСТами. В  ЛСА есть возможность определения 
6–15 элементов в зависимости от использованного 
комплекта ГСО и материала основы. ЛСА не имеет 
аккредитации – ​все заключения, выдаваемые лабо-
раторией, действительны только на  территории 
предприятия. В  случае обнаружения несоответ-
ствия на входном контроле при необходимости экс-
пертизы привлекается сторонняя аккредитованная 
организация.

Помимо основной деятельности, лаборато-
рия взаимодействует с  Новосибирским химико-
технологическим колледжем имени Д. И. Менде
леева. Так, в  2018–2020  годах на  базе лаборатории 
проходили практику студенты, обучающиеся по спе-
циальности «Аналитический контроль качества 
химических соединений». Некоторые сотрудники 
ЦЗЛ являются выпускниками колледжа.

С компанией «ВМК-Оптоэлектроника» лаборато-
рия начала сотрудничать с 2010 года, когда, в рам-
ках программы технического перевооружения, была 
проведена модернизация спектрографа ИСП‑30.

Обустройство и оборудование ЛСА

Лаборатория спектрального анализа разделена 
на несколько участков.

На участке подготовки проб выполняются сле-
дующие операции: обезжиривание образцов, отбор 
проб для анализа на  углерод и  серу, механиче-
ская обработка образцов для проведения спектраль-
ного анализа. На  участке установлены: сверлиль-
ный и  наждачно-точильный станки, электропечь 
ПВК‑1,4-8 (для прокаливания фарфоровых лодок), 
два вытяжных шкафа фирмы ЛАБ-ПРО и  техниче-
ские весы.

На  участке кулонометрического анализа 
и инфракрасной спектрометрии проводится опре-
деление массовой доли углерода и  серы в  сталях 
посредством сжигания стружки в потоке кислорода. 
Изначально участок был оснащен двумя экспресс-
анализаторами на  углерод АН‑7529М и  аналити-
ческими весами СЕ 224С. В  2019  году один из  при-
боров был заменен на анализатор «МетавакCS‑30», 
поскольку появилась необходимость определения 
серы в некоторых марках стали.

Таблица 1. Марки металлопродукции,  
контролируемые в ЛСА

Нормативный документ, 
регламентирующий 
химический состав

Марки материала

Стали

ГОСТ 380-2005 Ст3

ГОСТ 1050-2013 08пс, Ст10, Ст20, Ст45

ГОСТ 9045-93 08пс

ГОСТ 14959-2016 65Г, 60С2, 51ХФА

ГОСТ 1414-75 А12

ГОСТ 1435-99 У8, У10

ГОСТ 4543-2016 40Х, 30ХГСА, 12ХН3А

ГОСТ 5632-2014 20Х13, 14Х17Н2, 12Х18Н10Т

ГОСТ 19281-2014 10ХСНД

ГОСТ 11036-75 Сталь электротехническая  
нелегированная

ГОСТ 19265-73 Р6М5, Р18

Прецизионные сплавы

ГОСТ 10994-74 29НК

Алюминиевые сплавы

ГОСТ 4784-2019 АД31, 1915, АМг3, АМг6,  
АМц, Д16, В95, АД0

ГОСТ 11069-2019 А5, А7

ГОСТ 1583-93 АК7, АК12

Сплавы на основе меди

ГОСТ 859-2014 М2

ГОСТ 15527-2004 ЛС59-1, Л63

ГОСТ 18175-78 БрБ2, БрКМц3-1, БрАЖ9-4

ГОСТ 5017-2006 БрОФ7-0,2

Припои оловянно-свинцовые

ГОСТ 21930-76 ПОС61, ПОС40, ПОСК50-18

Цинковые сплавы

ГОСТ 3640-94 Ц0

ГОСТ 19424-97 ЦАМ4-1

po
dp

isk
a.

po
ch

ta
.ru



50 www.j-analytics.ru

Том 12 № 1 2022 Современная лаборатория

На  участке атомно-эмис
сионного спектрального ана-
лиза проводится съемка и дешиф-
ровка спектров образцов металлов 
в ближней ультрафиолетовой обла-
сти, а также визуальный анализ 
на стилоскопах. Изначально было 
установлено два кварцевых спек-
трографа ИСП‑30, укомплектован-
ных генераторами ИВС‑28 и ИВС‑23, 
соответственно настроенных 
на дуговой и искровой режимы, 
микрофотометр МФ‑2 для фотоме-
трирования фотопластинок и сти-
лоскопы СЛ‑13 и «Спектр».

В 2010 году один из спектрогра-
фов ИСП‑30 модернизирован посред-
ством установки анализатора МАЭС 
производства компании «ВМК-Оптоэлектроника» [1]. 
Второй спектрограф ИСП‑30 впоследствии был закон-
сервирован, а в 2016 году заменен на спектрометр «Экс-
пресс», укомплектованный генератором «Везувий‑3» 
и штативом «Кристалл» [2]. В том же году был списан 
микрофотометр МФ‑2. В 2017 году штатив ШТ‑23 и гене-
ратор ИВС‑28, установленные на ранее модернизиро-
ванном спектрографе ИСП‑30, заменили на второй 
комплект из штатива «Кристалл» 
и  генератора «Везувий‑3». После 
последней модификации прибор 
зарегистрировали как спектро-
метр «ИСП‑30 – ​МАЭС». Одновре-
менно со спектрометром «Экспресс» 
в лаборатории установили станок 
для заточки электродов – ​«Кратер 2». 
В 2019 году произведена плановая 
замена стилоскопа СЛ‑13 на СЛ‑15.

Оба спектрометра оснащены 
программой «Атом 3.3». На спек-
трометре «Экспресс» установлена 
версия от 15 августа 2016 года для 
операционной системы Windows 8. 
На спектрометре «ИСП‑30 – ​МАЭС» 
установлена версия от 18 апреля 
2018 года для операционной 
системы WindowsXP.

В  период эксплуатации спек-
трометра «Экспресс» опробовано 
несколько типов держателей для 
проб (рис. 1), наиболее удобным 
оказался образец под номером 2, так 
как позволяет зажимать образцы 
разного размера при минималь-
ных усилиях.

Используемые методики анализа

В  лаборатории используются методики анализа, 
приведенные в следующих ГОСТах (см. врезку).

Ни в одном из этих документов, ни в [3] нет ука-
заний по работе с оборудованием, произведенным 
компанией «ВМК-Оптоэлектроника». Кроме того, 
это оборудование открыло перспективы широкого 

Рис. 1. Виды держателей, опробованные в лаборатории

Используемые ГОСТы

•	 ГОСТ 3221-85. Алюминий первичный. Методы спектрального анализа
•	 ГОСТ 7727-81. Сплавы алюминиевые. Методы спектрального анализа
•	 ГОСТ 9716.1-79. Сплавы медно-цинковые. Метод спектрального анализа по металли-
ческим стандартным образцам с фотографической регистрацией спектра

•	 ГОСТ 9716.2-79. Сплавы медно-цинковые. Метод спектрального анализа по металли-
ческим стандартным образцам с фотоэлектрической регистрацией спектра

•	 ГОСТ 20068.1-79. Бронзы без оловянные. Метод спектрального анализа по металличе-
ским стандартным образцам с фотографической регистрацией спектров

•	 ГОСТ 20068.2-79. Бронзы без оловянные. Метод спектрального анализа по металли-
ческим стандартным образцам с фотоэлектрической регистрацией спектров

•	 ГОСТ 1429.14-2004. Припои оловянно-свинцовые. Методы атомно-эмиссионного спек-
трального анализа

•	 ГОСТ 15483.10-2004. Олово. Методы атомно-эмиссионного спектрального анализа
•	 ГОСТ 18895-97. Сталь. Метод фотоэлектрического спектрального анализа
•	 ГОСТ P 54153-2010. Сталь. Метод атомно-эмиссионного спектрального анализа
•	 ГОСТ 27809-95. Чугун и сталь. Методы спектрографического анализа
•	 ГОСТ 17261-2008. Цинк. Методы атомно-эмиссионного спектрального анализа
•	 ГОСТ 23328-95. Сплавы цинковые. Методы спектрального анализа
•	 ГОСТ 9717.2-2018. Медь. Метод спектрального анализа по металлическим стандарт-
ным образцам с фотографической регистрацией спектра
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выбора линий анализируемых элементов и линий 
сравнения. Однако, методики, приведенные в дан-
ных ГОСТах и  в  источнике  [3], ориентированы 
на работу с приборами типа квантометров и спек-
трофотографов с  использованием классических 
электрических генераторов, а  не  на работу с  при-
борами в которых применяются матричные детек-
торы и  полупроводниковые генераторы. В  связи 
с этим с 2016 по 2020 год в лаборатории проводились 
работы по подбору аналитических линий элементов 
и линий элементов сравнения, а также по выбору 
оптимальных режимов работы генераторов. При-
боры сознательно были разделены: ​на  спектроме-
тре «Экспресс» введены в основном режимы с низкой 
скважностью, а на спектрометре «ИСП‑30 – ​МАЭС» – ​
с большой скважностью. Используемые режимы при-
ведены в табл. 2.

Основная задача состояла в подборе режима, мак-
симально унифицированного для каждого типа 
основы, с  возможностью одновременного анализа 
по всем элементам с учетом как малых, так и боль-
ших концентраций, с  минимальными затратами 
на подготовку проб и проведение анализа. Перевод 
проб в  оксиды не  рассматривался  – ​анализ прово-
дили исключительно по металлическим образцам. 

В качестве отправной точки взяли некоторые реко-
мендации из статей [4–7], в которых затрагивались 
вопросы выбора оптимальных режимов.

В  целом выбор режимов проводили перебором 
параметров генератора в  диапазоне от  3 до  25  А. 
Строили кривые выгорания и  выбирали режимы 
с  наиболее стабильной динамикой поступления 
материала проб в зону разряда. Учитывали наличие 
зашкалов в спектре основы, самопоглощение линий 
основы и  элементов, выполнение корректировки 
спектров по заданным реперным линиям. Впослед-
ствии, после появления функции привязки к репер-
ному элементу, реперные линии убрали во  всех 
основах, кроме алюминиевой и цинковой, так как 
корректировка спектров по  реперному элементу 
в заданных режимах выполнялась не корректно.

Кроме того, в  лаборатории проведена унифика-
ция формы угольных электродов. Ранее, ​до 2016 года, 
в  лаборатории применяли электроды различной 
формы в соответствии с приведенными рекоменда-
циями в  паспортах комплектов. После сравнения 
спектров, полученных при использовании элек-
тродов разного профиля, выбор был сделан в пользу 
конического профиля с  площадкой шириной 
в 2 мм и углом наклона в 60 градусов. Унификация 

Таблица 2. Режимы работы генераторов «Везувий‑3», используемые в ЛСА

Название Ток, А Длительность, с Импульс, мс Пауза, мс Скважность Обжиг, с Экспозиция, с

Спектрометр «ИСП‑30 – ​МАЭС»

Ц0, ЦАМ 10 3,0 0,5 5,0 11 10 20

Латуни ЛС 15 30 0,5 5,0 11 10 25

Латунь Л, ЛО, ЛК 20 30 0,5 5,0 11 10 25

Стали ИСП 7 100 1,0 4,0 5 10 20

Прецизионные сплавы 8 100 1,0 4,0 5 10 15

Припои 7,0 100 1,0 5,0 6 2 7

Алюминий ИСП 8 3,0 0,5 5,0 11 10 20

Бронзы ИСП 8 100 0,5 5,0 11 5 20

Спектрометр «Экспресс»

Бронзы 10 20 2 10 6 10 10

Цинк 7 20 2 10 6 10 10

ПОС 7 20 2 10 6 2 8

Латуни 15 20 2 10 6 10 10

Алюминий и цинк 5 20 2 10 6 10 10

Стали 10 30 2 20 11 10 20
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электродов также позволила оставить без изме-
нений базовую комплектацию лезвий на  станке 
«Кратер‑2».

Выбор аналитических линий и линий сравнения 
проводили по снятым в новых режимах спектрам 
комплектов ГСО. В основном использовали линии, 
рекомендованные в  паспортах к  ГСО и  приведен-
ные в ГОСТах. При этом учитывали наличие «мерт-
вых зон» на фотолинейках приборов. Критериями 
отбора были: отсутствие зашкала и  самопоглоще-
ния при заданном режиме, по возможности отсут-
ствие наложений линий других элементов. Кроме 
того, в  большинстве случаев проводили ручную 
настройку границ линий для минимизации влия
ния окружения. В  настройках акцент был сделан 
на «минимальный фон», в некоторых случаях ука-
зывался «фон под максимумом пика». Кроме того, 
при подборе аналитических пар учитывали сте-
пень ионизации и значение энергии возбуждения 
линии. Значения энергии возбуждения были взяты 
из электронного источника [8], их по возможности 
сверяли с указанными в [9, 10]. Часть рекомендован-
ных линий была нами заменена. Например, из-за 
небольших углов наклона графиков, рекомендуемые 
линии меди Cu I 324,7532 нм и Cu I 327,3954 нм практи-
чески во всех комплектах были заменены линиями 
Cu II 211,2100 нм, Cu II 219,2268 нм и Cu II 224,2618 нм. 
В  качестве примера на  рис.  2 приведены градуи-
ровочные графики меди из  комплекта ИСО ЛГд. 
По той же причине линии молибдена Мо I 313,2594 нм 
и Мо I 317,0343 нм заменены на линии Mo II 277,540 нм 
и  Mo  II 281,615  нм. Линия Mo  I 315,8166 нм не  рас-
сматривалась, поскольку она находится в  «мерт-
вой зоне».

Для каждого анализируемого элемента выбрали 
две аналитические пары  – основную и  вспомога-
тельную. Для элементов с  широким диапазоном 
определяемых концентраций (хром, никель) подо-
брали пары линий для низких и высоких концен-
траций. Например, линии хрома Cr II 205,5596 нм 
и Cr II 267,716 нм были использованы для низких кон-
центраций (примерно до 5%), а линии Cr II 298,919 нм 
и Cr II 297,1899 нм – ​для высоких (от 5% и больше).

Отдельно стоит отметить прием, применяемый 
в лаборатории для анализа припоев. В ГОСТах при-
водятся методики, в которых требуется расплавлять 
припой под слоем канифоли и  отливать стержни 
диаметром 8 мм и длиной не менее 50 мм, а в каче-
стве противоэлектрода использовать аналогичный 
образец. Так как на анализ поступают образцы при-
поев в виде проволоки диаметром 1–2 мм, то описан-
ный выше способ слишком затратный. В качестве 
альтернативы мы опробовали анализ пробы при-
поя в канале угольного электрода, а в качестве про-
тивоэлектрода использовали графитовый электрод, 
заточенный на конус.

Используемые в настоящее время режимы позво-
ляют получать результаты, удовлетворяющие требо-
ваниям точности, указанным в ГОСТах. Кроме того, 
в работе часто приходится сталкиваться с тем, что 
масса образцов значительно отличается от массы ГСО. 
В основном это касается проволоки и фольги. Для 
решения этой проблемы в лаборатории используют 
два приема. Первый  – ​намотка проволоки на  сер-
дечник и проведение анализа спирали вместе с сер-
дечником, второй  – ​многократное складывание 
с механической обработкой и последующий анализ 
на подложке из материала основы.

Рис. 2. Градуировочные графики меди в комплекте ИСО ЛГд (слева линия Cu II 211,2100 нм, справа линия Cu I 324,7532 нм)
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Сравнительные  
характеристики 
приборов

Наличие в  лаборатории двух 
разных спектрометров, харак-
теристики которых приведены 
в табл. 3, позволяет сравнить их 
по  степени удобства в  эксплуа-
тации.

Как видно из  таблицы, при-
боры незначительно отличаются 
по рабочему спектральному диа-
пазону, однако существенно раз-
личимы по  практической раз-
решающей способности, расчет 
которой был проведен по  фор-
муле Rп = 103  λ Dl, взятой из  [11], 
и  по  габаритам. Проиллюстри-
руем разницу в  разрешающей способности прибо-
ров на следующих примерах.

1.	 Линии сурьмы SbI 259,8073 нм и  железа FeII 
259,8369 нм не  разрешаются в  спектрах, 
полученных на  «ИСП‑30  – ​МАЭС», и  четко 
разделены в  спектрах, снятых на  спек-
трометре «Экспресс». В  качестве примера 
на рис. 3 приведены спектры образца латуни 
из  комплекта VSL3, снятые на  «Экспрессе» 
и «ИСП‑30 – ​МАЭС».

2.	 Линии бериллия BeII 313,04219 нм и BeII 313,10667 нм 
не разрешаются в спектрах алюминиевых спла-
вов, снятых на  «ИСП‑30  – ​МАЭС», и  хорошо 

разделены в спектрах, снятых на «Экспрессе». 
Наглядно это продемонстрировано на  рис.  4, 
где сравниваются спектры образца дюрали 
с содержанием бериллия в 0,0086%.

3.	 Замена при работе на «ИСП‑30 – ​МАЭС» линии 
AlI 309,27099 нм на линию AlI 396,15200 нм из-за 
того, что при малых концентрациях алюминия 
линия не разрешена.

4.	 Невозможно использовать ряд линий кобальта 
(CoI 340,5117 нм и  CoI 345,3511 нм), ванадия 
(VII 310,2289 нм) и вольфрама (WI 330,0822 нм) 
в спектрах сталей, снятых на «ИСП‑30 – ​МАЭС», 
в виду их неразрешенности.

Таблица 3. Сравнение характеристик спектральных комплексов

Параметр Комплекс «Экспресс» Комплекс «ИСП‑30 – ​МАЭС»

Габариты 1 150 × 750 × 1 230 мм 1 850 × 520 × 430 мм

Рабочий диапазон, нм 189,3–402,6 208,8–403,6

Питание от сети 220 В, 50 Гц 220 В, 50 Гц

Время готовности, 
мин

20 15

Диспергирующий 
элемент

Вогнутая дифракционная 
решетка (1 800 штр / мм)

Призма кварцевая,  
преломляющий угол 60°

Обратная линейная 
дисперсия

0,53 нм / мм 0,35 нм / мм при 200 нм
3,9 нм / мм при 400 нм

Практическая разре-
шающая способность

471 698 – ​при 250 нм 277 500 – ​при 250 нм

Рис. 3. Спектры латуни (комплект VSL3), снятые на «Экспрессе» (слева) и «ИСП‑30 – ​МАЭС» (справа)
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Кроме того, в  фотодиодных линейках, уста-
новленных на приборах, присутствуют «мертвые 
зоны», что также накладывает определенные огра-
ничения. Например, на спектрометре «Экспресс» 
в  «мертвую зону» попадает линия висмута Bi  I 
306,772 нм. В то же время на спектрометре «ИСП‑30 – ​
МАЭС» в «мертвую зону» попадает линия меди Cu II 
224,2618 нм. Стоит также отметить, что спектрометр 
«ИСП‑30 – ​МАЭС» из-за массивного металлического 
корпуса чувствителен к  пониженным температу-
рам в  помещении. В  результате охлаждения про-
исходит смещение спектров, поэтому прибор при-
ходится длительное время прогревать. Еще один 
минус спектрометра «ИСП‑30  – ​МАЭС»  – ​низкая 
интенсивность спектра в коротковолновой области. 
Пример – ​линия меди Cu II 211,2100 нм в спектрах 
сталей, из-за чего от ее использования пришлось 
фактически отказаться. В целом «ИСП‑30 – ​МАЭС» 
уступает по  аналитическим возможностям спек-
трометру «Экспресс», однако в  рамках повседнев-
ной работы вполне справляется с поставленными 
задачами.

ГСО для спектрального анализа

Широкий спектр анализируемых материалов пред-
полагает наличие большой базы стандартных 
образцов в  лаборатории. Сегодня в  лаборатории 
используются ГСО и СОП производства ЗАО «Инсти-
тут стандартных образцов», ЗАО «Мценскпро-
кат», ООО  «Виктори-стандарт», ФГУП «ВИАМ» 
и «ЦНИИОлово»:

Стали и прецизионные сплавы производства 
ЗАО «Институт стандартных образцов»:
•	 комплект ИСО 002 – ​ИСО 005 (ГСО 10117-2012) – ​

для 08пс;
•	 комплект ИСО УГ120 – ​ИСО УГ124 (ГСО 10231-2013) – ​

для углеродистых сталей;
•	 комплект ИСО УГ0л – ​ИСО УГ9л (ГСО 11018-2018) – ​

для углеродистых сталей, 65г, У8, У10, 30ХГС, 
40Х, 10ХСНД, ХВГ;

•	 ​комплект ЛГ37а – ​ЛГ43а (ГСО 7546-99) – ​для 20Х13 
и 14Х17Н2;

•	 комплект ЛГ32д – ​ЛГ36д (ГСО 4506-92П – ​
4510-92П) – ​для 12Х18Н10Т;

•	 комплект РГ10 – ​РГ18 (ГСО 8207-2002) – ​для Р6М5 
и Р18;

•	 комплект НГ15б – ​НГ17б (ГСО 6499-92 / 6501-92) – ​
для 29НК;

•	 комплект СОП 121 (СОП 16073-2016 – 16076-2016) – ​
для 31Х19Н9МВБТ;

•	 ​комплект СОП 116 (СОП 16061-2016 – 16064-2016) – ​
для 15ХФ, 15ХМ;

•	 комплект СОП 115 (СОП 16053-2016 – 16056-2016) – ​
для 45Х14Н14В2М.

Бронзы, медь:
•	 комплект М103 (ГСО 3145-85-3149-85) – ​для 

БрБ2 / ЗАО «Мценскпрокат»;
•	 комплект М72 (ГСО 1751-80-1755-80) – ​для 

БрКМц3-1 / ЗАО «Мценскпрокат»;
•	 комплект VSB3.2 (ГСО 10902-2017) – ​для 

БрАЖ9-4 / ООО «Виктори-стандарт»;
•	 комплект М14 (ГСО 2131-81 – 2135-81) – ​для ана-

лиза БрОФ4-0,25 / ЗАО «Мценскпрокат»;

Рис. 4. Спектры образца дюрали (комплект Д1–Д16), снятые на «Экспрессе» (слева) и «ИСП‑30 – ​МАЭС» (справа)
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•	 комплект М152 (ГСО 2659-90П – 2663-90П) – ​для 
анализа БрО10Ф1 / ЗАО «Мценскпрокат»;

•	 комплект М32 (ГСО 3200-85 – 3205-85) – ​для М0, 
М1 / ЗАО «Мценскпрокат»;

•	 комплект М94 (ГСО 3514-86 – 3519-86) – ​для М2, 
М3 / ЗАО «Мценскпрокат»;

•	 комплект А411 (М7) (СОП 4111-93 – 4116-93) – ​для 
БрАЖ9–4 / ЗАО «Мценскпрокат»;

•	 комплект А381 (М18) (СОП 3811-92 – 3816-92) – ​для 
БрБ2 / ЗАО «Мценскпрокат»;

•	 комплект А361 (М10) (СОП 3611-92 – 3615-92) – ​для 
БрАЖН10–4–4 / ЗАО «Мценскпрокат»;

•	 комплект А546 (М53) (СОП 5461-2000 – 5465-2000) – ​
для БрНЦрТ / ЗАО «Мценскпрокат».

Латуни:
•	 ​комплект VSLS1 (ГСО 10892-2017) – ​для 

ЛС59–1 / ООО «Виктори-стандарт»;
•	 комплект VSL3 (ГСО 10742-2016) – ​для 

Л63 / ООО «Виктори-стандарт»;
•	 комплект М22 (ГСО 1448-78 – 1453-78) – ​для лату-

ней типа ЛМцА / ЗАО «Мценскпрокат»;
•	 ​комплект М23 (ГСО 1457-78 – 1462-78) – ​для лату-

ней типа ЛЖС / ЗАО «Мценскпрокат»;
•	 комплект М51 (ГСО 2349-82 – 2353-82) – ​для лату-

ней типа ЛНКМц / ЗАО «Мценскпрокат»;
•	 комплект А377 (М2) (СОП 3771-92 – 3775-92) – ​для 

Л63 / ЗАО «Мценскпрокат».
Алюминий:
•	 комплект Д1-Д16 (ГСО 11024-2018) – ​для 

Д16 / ФГУП «ВИАМ»;
•	 комплект VSA5 (ГСО 10983-2017, 10984-2017, 

10985-2017, 10988-2017, 10989-2017, 10990-2017) – ​
для АД0, А5, А7 / ООО «Виктори-стандарт»;

•	 ​комплект VSAV (ГСО 11370-2019, 11371-2019, 
11372-2019, 11373-2019, 11374-2019) – ​для АД31, 
АМц / ООО «Виктори-стандарт»;

•	 комплект VSAC4 (ГСО 10820-2016) – ​для АМг3, 
АМг6 / ООО «Виктори-стандарт»;

•	 комплект VSAC12 (ГСО 11301-2019, 11302-2019, 
11303-2019, 11304-2019, 11305-2019, 11306-2019, 
11307-2019, 11308-2019, 11309-2019) – ​для АК7, 
АК12 / ООО «Виктори-стандарт»;

•	 комплект А511 (СОП 5111-10-5115-10) – ​для 
В95 / ЗАО «Мценскпрокат»;

•	 комплект А443 (СОП 4431-2000 – 4435-2000) – ​для 
АМц / ЗАО «Мценскпрокат»;

•	 комплект А509 (СОП 5091-06 – 5095-06) – ​для 1915, 
1925 / ЗАО «Мценскпрокат».

Олово и припои:
•	 ​комплект СО для спектрального анализа 

олова (ГСО 669-75 – 672-75) – ​для припоев / 
ЦНИИОлово.

Цинк:
•	 комплект VSZ2 (ГСО 10623-2015) – ​для Ц0, Ц1 / 

ООО «Виктори-стандарт»;
•	 комплект VSZAM1 (ГСО 11073-2018, 11074-2018, 

11075-2018, 11076-2018, 11077-2018, 11078-2018, 
11078-2018, 11079-2018, 11080-2018) – ​для сплавов 
типа ЦАМ / ООО «Виктори-стандарт».

Внешний вид комплектов представлен 
на  рис.  5. В  планах  – ​замена комплекта мароч-
ного олова от  «ЦНИИОлово» на  комплект олова 
от  ООО  «Виктори-стандарт». Все образцы для 
спектрального анализа представляют собой 
металлические цилиндры. Образцы очень удобны 
в  работе, имеют хорошо оформленную марки-
ровку. Старые ГСО, которые производили в СССР, 
были ориентированы на  каждый конкретный 
тип материала и  имели ограниченное количе-
ство нормированных элементов. ГСО россий-
ского производства имеют более широкие воз-
можности, что позволило сократить количество 
используемых стандартов и  расширить спектр 
определяемых элементов. Например, появилась 
возможность определения содержания галлия 
в алюминии марок А5 и А7.

Рис. 5. 
Комплекты  
ГСО и СОП
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Заключение
Модернизация и  замена старого оборудова-
ния на  приборы производства компании «ВМК-
Оптоэлектроника» позволили расширить возмож-
ности лаборатории в  выборе режимов анализа, 
аналитических линий элементов и линий сравне-
ния. Удалось ускорить время проведения анализов, 
а также заметно снизить роль визуального анализа 
на стилоскопах.

Оборудование компактно и  занимает заметно 
меньше пространства по сравнению с ранее установ-
ленным, удобно в эксплуатации.

Возможности оборудования, производимого ком-
панией «ВМК-Оптоэлектроника», позволяют прове-
сти оперативный анализ металлических образцов 
различной конфигурации при минимальной под-
готовке проб и без использования специальных сред 
(вакуум, аргон), что очень важно в условиях произ-
водства.

Отдельно стоит отметить активное взаимодей-
ствие компании с  пользователями оборудования, 
оперативное реагирование на  возникающие про-
блемы, постоянное внимание и модернизацию обо-
рудования в процессе эксплуатации.
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Новые подходы к сокращению 
эксплуатационных 
расходов оборудования 
для высокоэффективной 
жидкостной хроматографии *

А. Ли 1

Системы ВЭЖХ (высокоэффективная жидкостная хроматография) и УВЭЖХ (ультра-
высокоэффективная жидкостная хроматография) Thermo Scientific Vanquish обла-
дают лучшими в своем классе характеристиками: гибкость в настройках, эффектив-
ность и производительность для приложений ВЭЖХ и УВЭЖХ как в одноканальном, 
так и в двухканальном вариантах. Последнее дополнение к платформе Vanquish, 
система ВЭЖХ Thermo Scientific Vanquish Core, напрямую решает задачи лабораторий, 
проводящих рутинные анализы. В систему ВЭЖХ Vanquish Core встроено множество 
инновационных и надежных функций, присущих платформе Vanquish, с дополни-
тельными модернизациями, такими как system intelligence – ​для простоты использо-
вания и интеллектуальной диагностики. В статье показаны преимущества внедрения 
новых технологических приемов с экономической точки зрения.

Ключевые слова: эксплуатационные расходы, Vanquish Core, ВЭЖХ, УВЭЖХ,  
лаборатории рутинного анализа

Улучшенная работа системы  
за счет производительности 
аппаратного обеспечения
Многие современные фармакопеи, в  том числе 
Фармакопея США, включают сотни статей с исполь-
зованием колонок с частицами размером 5 мкм.

Сегодня все больше публикаций посвящены 
быстрой ВЭЖХ и УВЭЖХ, в которых колонки содер-
жат частицы размером менее 3 мкм. Для современ-
ной хроматографической системы важна много-
функциональность, когда наряду с традиционными 
методами ВЭЖХ и колонками диаметром 3–5 мкм, 

*	 На правах рекламы. Приведенные цифры являются ориенти-

ровочными, фактические результаты зависят от уникальных 

параметров каждой лаборатории.
1 	 Alexander Ley, Thermo Fisher Scientific, Inc., г. Гермеринг, 

Германия.

можно применять и  более современные методы 
УВЭЖХ с размером частиц менее 3 мкм. Приборы 
для ВЭЖХ, предназначенные для рутинных анали-
зов, обычно рассчитаны на максимальное давление 
от 400 до 600 бар. Система ВЭЖХ Vanquish Core обе-
спечивает работу при давлении до 700 бар, гаран-
тируя применение более современных хроматогра-
фических методов.

В  системе ВЭЖХ Vanquish Core, как и  во  всей 
платформе Vanquish, используются затягиваемые 
вручную фитинги Thermo Scientific Viper (рис.  1), 
которые обеспечивают практически полное отсут-
ствие мертвого объема и  герметичность соедине-
ний при давлении до 1 500 бар без использования 
каких-либо инструментов. В системе УВЭЖХ Thermo 
Scientific Vanquish Horizon, используется техноло-
гия SmartInject, благодаря которой практически 
отсутствуют скачки давления во  время введения. 
В результате значительно снижается износ колонки 
и продлевается срок ее службы. Опция Prepare Next 

УДК 543.07:543.423
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Injection упрощает и ускоряет ввод каждой последу-
ющей пробы, экономя время, что особенно важно 
для работы в потоке в лабораториях с высокой загруз-
кой.

Кроме того, система ВЭЖХ Vanquish Core позво-
ляет пользователю автоматически промывать / пере-
заполнять линии подвижной фазы. Благодаря этому 
лаборант может перейти к выполнению более важ-
ных задач, что еще больше повышает производи-
тельность лаборатории. Чтобы соответствовать 
требованиям метода и  предпочтениям лаборато-
рии, система ВЭЖХ Vanquish Core имеет несколько 
видов насосов, в том числе изократический, четы-
рехкомпонентный, бинарный и  двойной гради-
ентный. Оператор выбирает наилучший вариант, 
имитирующий поведение устаревшей системы ЖХ, 
и может оптимизировать трансфер аналитических 
методик на более современную платформу ЖХ.

Рис. 1. Затягиваемые вручную фитинги Viper обеспечивают 
герметичность с почти нулевым мертвым объемом

Таблица 1. Предполагаемые расходы на лабораторию и использование 

Название / параметр Вывод

Расходы на оплату труда (FTE – эквивалент полной занятости),  
включая заработную плату, льготы, обеспечение, налоги

380 долл. / день

Время обработки стандартного анализа образцов 25 мин / образец

Часы анализа образцов 10 часов / день

Среднесуточная пропускная способность образцов 24 образца / день

Дней работы в году 250 дней / год

Годовая пропускная способность образцов 6 000 образцов / день

Прибыль от анализов 30 долл. / образец

Средний расход 1 000 мкл / мин

Расход растворителя 600 мл / день

Расход растворителя в год 150 л / год

Срок службы колонки 500 образцов / колонка

Стоимость колонки 500 долл. / колонка

Расход колонок 12 колонок / год

Количество промывок 1 промывка / день

Среднее количество незначительных сбоев системы (работа «всухую», негерметичные клапаны и т. д.) 2 сбоя / год

Среднее (внутреннее) время, затрачиваемое на устранение неполадок и документирование незна-
чительных сбоев

1 день / сбой

Среднее количество серьезных системных сбоев (не может быть устранено в течение дня) 1,5 сбоя / год

Среднее (внутреннее) время, затрачиваемое на устранение неполадок и документирование  
серьезных сбоев

2 дня / сбой

Среднее время, затрачиваемое сервисной службой на устранение серьезных сбоев  
(до запуска образцов)

4 дня / сбой

Средняя стоимость услуги (время) одного вызова (серьезный сбой) 2 000 долл. / вызов

Средние материальные затраты на один сервисный вызов (серьезный сбой) 600 долл. / вызов
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Системный интеллект
Система ВЭЖХ Vanquish Core обладает множе-
ством новых функций, которые улучшают произ-
водительность системы, облегчают работу опера-
тора и  помогают предотвратить непредвиденные 
сбои. Одна из этих инновационных функций вклю-
чает проверку работоспособности системы, кото-
рую можно запускать автоматически без участия 
пользователя в то время, когда система не исполь-
зуется. Результаты проверки регистрируются 
по  времени, что позволяет операторам оценить 
изменения в работе и выявить возможные их при-
чины. Пользователь будет предупрежден о  любом 
отклонении в  работе системы, что позволит избе-
жать непредвиденного простоя прибора и  предот-
вратить необходимость повторного анализа проб. 
Сведена к минимуму вероятность получения резуль-
татов, не  соответствующих техническим требова-
ниям. Кроме того, диагностические тесты могут 
выполняться во время простоя системы, что позво-
ляет лаборанту быстрее обнаружить проблему.

Дополнительным средством повышения произво-
дительности является контроль расхода растворителя 
Thermo Scientific Vanquish, позволяющий лаборанту 
измерять текущие уровни растворителя и  отходов 
в  восьми контейнерах с  растворителем / отходами, 
обеспечивая достаточный объем элюента и  отхо-
дов в  системе ВЭЖХ для работы с  ними в  любой 

выбранной последовательности. Аппарат Vanquish 
Solvent Monitor поставляется с выбираемой опцией, 
которая контролирует объем растворителя и  дает 
команду начать новую последовательность, прак-
тически исключая ошибки, связанные с ненадлежа-
щей подачей элюента, что может привести к непред-
виденному простою прибора. Если уровень элюента 
превышает определенный порог, система подает сиг-
нал и сообщает о возникшей проблеме. Таким обра-
зом, пользователь с гораздо меньшей вероятностью 
позволит системе работать «всухую», увеличивая 
срок службы деталей и расходных материалов, тем 
самым снижая общую стоимость эксплуатации.

Еще одна новая функция  – ​пользовательский 
интерфейс Vanquish для быстрого просмотра состоя-
ния системы (рис. 2). Теперь нет необходимости под-
ключать ПК и Систему данных хроматографического 
анализа (CDS) только для того, чтобы увидеть состоя-
ние прибора. Давление насоса, уровни растворителя, 
балансировка и другие общие параметры можно уви-
деть непосредственно на экране. Пользовательский 
интерфейс Vanquish отображает пошаговые интерак-
тивные руководства, помогающие оператору устра-
нить неполадки в работе (например, повышенный 
базовый уровень шума), а затем предлагает соответ-
ствующие видеоинструкции по сервисному обслужи-
ванию, чтобы максимально быстро привести обору-
дование в рабочее состояние.

Таблица 2. Улучшенная работа системы и преимущества аппаратного обеспечения

Название / параметр Метрическая
система

Преимуще-
ства

Образцы

Фитинги Viper
Экономия времени на смену колонки благо-
даря простоте использования без примене-
ния инструментов

60 мин / год
5 мин / колонка

2,4
72 долл. 

Дополнительные образцы в год  
Прибыль от дополнительных образцов

Фитинги Viper
Экономия времени за счет переключения 
приложений (колонок и капилляров)

1250 мин / год  
5 мин в день

50
1 500 долл. 

Дополнительные образцы в год  
Прибыль от дополнительных образцов

Система SmartInject
Процентное увеличение срока службы колон-
ки за счет уменьшения скачков давления

150 образцов / колонка
30% / колонка1

2
1 000 долл. 

Меньше колонок в год
Сокращение затрат на колонки в год

Подготовка следующего введения
Экономия времени на введение благодаря 
подготовке следующего введения

0,24 образца / день
0,25 мин / образец

60
1 800 долл. 

Дополнительные образцы в год  
Прибыль от дополнительных образцов

Автоматическая полная промывка
Экономия времени на ручную очистку при-
бора

500 мин / год
2 мин / промывка

20
600 долл. 

Дополнительные образцы в год 
Прибыль от дополнительных образцов

Максимально допустимое давление в систе-
ме 700 бар 
Экономия времени за счет более быстрого 
метода (модернизированного) по сравнению 
с исходным

2,67 образца / день
2,5 мин / образец

667,5
20 025 долл.

Дополнительные образцы в год
Прибыль от дополнительных образцов
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Экономическая ценность, 
обусловленная снижением затрат 
при сбоях в работе

Система ВЭЖХ Vanquish Core снижает вероятность 
незапланированного простоя системы и позволяет 
лаборантам гораздо быстрее вернуться к  работе 
с  образцами (в  случае если простой неминуем) 
(табл.  3a). Система автоматически проверяет 

работоспособность и производительность, а также 
готовность к  предстоящей работе. Пользователю 
с первого взгляда должно быть ясно, все ли работает 
хорошо и нужно ли менять контейнеры для раство-
рителей или отходов. Такая оптимизация лабора-
торных операций за счет улучшенного UI & UX (гра-
фический пользовательский интерфейс и качество 
пользовательского взаимодействия) экономит FTE 
(эквивалент полной занятости) более пяти дней 
в год, что в среднем составляет более 2 тыс. долл. 
в год на систему. Кроме того, проверки работоспо-
собности системы, диагностика, а также видеоро-
лики с  инструкциями по  устранению неполадок 
и техническому обслуживанию экономят как вну-
тренние метрологические ресурсы, так и затраты 
на обслуживание. Вместе мы экономим в среднем 
более 4 тыс. долл. в год.

Наконец, SmartInject позволяет реже заменять 
колонки, экономя в среднем на покупке двух новых 
или одну тысячу долларов. В  общей сложности 
система ВЭЖХ Vanquish Core помогает сэкономить 
в  среднем более 5 тыс. долл. на  каждую систему 
в год.

Экономическая ценность, 
обусловленная увеличением 
количества образцов в год

Система ВЭЖХ Vanquish Core рассчитана на  обра-
ботку большого количества образцов благодаря 

Рис. 2. Пользовательский интерфейс системы Vanquish

Таблица 3а. Параметры работы системы под управлением системного интеллекта

Название / параметр Вывод

Проверка работоспособности
Процентное снижение серьезных сбоев в год из-за проверок работоспособности и предупреждений

0,375 сбоя / год
25% / год

Диагностика
Процентное сокращение времени, необходимого инженеру по техническому обслуживанию для диагно-
стики при серьезных сбоях

1 день / вызов
25% / вызов

Устранение неполадок с помощью видеороликов с инструкцией по техническому обслуживанию
Процентное сокращение времени, необходимого для устранения внутренних незначительных сбоев

0,5 дня / вызов
50% / год

Контроль за уровнем растворителя
Процентное снижение незначительных сбоев в год благодаря соблюдению стандартной методики рабо-
ты и предотвращению работы системы «всухую»

0,2 сбоя / год
10% / год

Пользовательский интерфейс
Минуты, сэкономленные при проверке производительности системы путем входа в систему ПК и просмо-
тра Системы данных хроматографического анализа

41,67 часа / год
10 мин / день

Приведенные цифры приблизительные. Фактические результаты зависят от параметров, уникальных для каждой лаборатории.
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Таблица 3б. Преимущества System Intelligence

Название / параметр Зна-
чение

Еди-
ница

На еди-
ницу

Вывод Преимущество 1 
(Внутренняя метрология)

Преимущество 2 
(Обслуживание)

Преимущество 3 
(Образцы)

Проверка  
работоспособности

0,375 Сбои Год 0,375 
сбоя 
в год

0,75 Меньший FTE 
(эквивалент пол-
ной занятости) 
(дней в году)

1,5 Меньше вызовов 
сервисной служ-
бы (дней)

54 Дополни-
тельные 
образцы 
в год

Процентное снижение 
серьезных сбоев в год из-за 
проверок работоспособно-
сти и предупреждений

25 % Год 25%  
в год

285 долл. Снижение 
затрат на метро-
логию (FTE)

975 долл. Снижение 
стоимости 
вызова из рас-
чета времени 
и материалов 
в год

1 620 долл. Прибыль 
от допол-
нительных 
образцов

Диагностика 1 Дни Вызов 1  
день / 
вызов

500 долл. Снижение сто-
имости вызова 
за время

24 Дополни-
тельные 
образцы 
в год

Процентное сокращение 
времени, необходимого 
инженеру по техническому 
обслуживанию для диа-
гностики при серьезных 
сбоях

25 % Вызов 25% /  
вызов

750 долл. Снижение сто-
имости вызова 
за время в год

720 долл. Прибыль 
от допол-
нительных 
образцов

Устранение неполадок 
с помощью  
видеороликов  
с инструкцией  
по техническому  
обслуживанию

0,5 Дни Вызов 0,5 
дня / 
вызов

0,5 Меньший FTE 
(эквивалент пол-
ной занятости) 
(дней в году)

12 Дополни-
тельные 
образцы 
в год

Процентное сокращение 
времени, необходимого 
для устранения внутрен-
них незначительных сбоев

50 % Год 50% 
в год

190 долл. Снижение 
затрат на метро-
логию (FTE)

360 долл. Прибыль 
от допол-
нительных 
образцов

Контроль за уровнем  
растворителя

0,2 Сбои Год 0,2  
сбоя 
в год

0,2 Меньший FTE 
(эквивалент пол-
ной занятости) 
(дней в году)

4 Меньшее 
количество 
поршневых 
уплотнений, 
подлежащих 
замене, в год

4,8 Дополни-
тельные 
образцы 
в год

Процентное снижение не-
значительных сбоев в год 
благодаря соблюдению 
стандартной методики 
работы и предотвращению 
работы системы «всухую»

10 % Год 10%  
в год

76 долл. Снижение 
затрат на метро-
логию (FTE)

200 долл. Снижение 
затрат на мате-
риалы в год

144 долл. Прибыль 
от допол-
нительных 
образцов

Пользовательский 
интерфейс

41,67 Часы Год 41,67 
часа 
в год

5,21 Меньший FTE 
(эквивалент пол-
ной занятости) 
(дней в году)

100 Дополни-
тельные 
образцы 
в год

Минуты, сэкономленные 
при проверке производи-
тельности системы путем 
входа в систему ПК и про-
смотра Системы данных 
хроматографического 
анализа

10 Мин День 10  
мин 

в день

1980 
долл.

Снижение 
затрат на метро-
логию (FTE)

3000 долл. Прибыль 
от допол-
нительных 
образцов

Приведенные цифры приблизительные. Фактические результаты зависят от уникальных параметров каждой лаборатории.
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новым функциям system intelligence, которые помо-
гают сократить число простоев и  способствуют 
быстрому восстановлению после вынужденных 
перерывов (табл.  3б). Только лишь экономия вре-
мени позволила  бы провести анализ почти 200 
дополнительных образцов. Кроме того, произво-
дительность системы и удобство в использовании 
таких функций, как герметичные фитинги Viper, 
подготовка следующего введения, а  также авто-
матическая очистка, дают экономию более пяти-
десяти часов в  год. Сэкономленное время можно 
использовать для запуска новых более ста трид-
цати образцов.

Дальнейшее повышение эффективности произ-
водства возможно при модернизации аналитиче-
ского метода. Путем геометрического масштабиро-
вания аналитического метода для колонок с более 
мелким размером частиц с эквивалентной разре
шающей способностью можно сэкономить более 
250  ч, что составляет более 650 образцов и  более 
20  тыс.  долл. в  год в  качестве дополнительного 
потенциального дохода.

Выводы
Итак, применение системы ВЭЖХ Vanquish Core 
в лаборатории – ​действительно экономически выгод-
ное решение.

Улучшив качество UI & UX и сделав оборудование 
более интеллектуальным, мы можем сократить коли-
чество сбоев, а также время, необходимое для повтор-
ного запуска после непредвиденных ситуаций.

Кроме того, за  счет повышения производитель-
ности, эффективности и воздействия на изнашива-
емые детали и расходные материалы можно тратить 
больше времени на анализ образцов.

В среднем, за счет экономии времени без измене-
ния метода, дополнительный доход от анализов образ-
цов составит приблизительно десять тысяч долларов 
на систему в год. Такой уже улучшенный показатель 
может быть в дальнейшем увеличен при модерниза-
ции метода, повышая доходный потенциал почти 
до тридцати тысяч долларов на систему в год.

Наконец, без каких-либо модификаций метода 
можно рассчитывать на общее снижение затрат более 
чем на 5 тыс. долл. на систему в год.	  ▪
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10‑й съезд Всероссийского  
масс-спектрометрического общества 
Итоги, успехи, достижения, 
перспективные планы

Р. С. Борисов, А. Р. Губаль, В. Г. Заикин, А. Т. Лебедев,  
А. И. Ревельский, А. А. Сысоев

С 18 по 22 октября 2021 года в Москве проходил очередной, десятый, съезд 
Всероссийского масс-спектрометрического общества (ВМСО), в рамках 
которого была проведена 9‑я Всероссийская конференция с международным 
участием «Масс-спектрометрия и ее прикладные проблемы». Это мероприятие 
было осуществлено под эгидой ВМСО, а также Института физической химии 
и электрохимии им. А. Н. Фрумкина РАН (ИФХЭ РАН) и Института нефтехимического 
синтеза им. А. В. Топчиева РАН (ИНХС РАН). Cъезд и конференция проходили 
на близко расположенных территориях ИФХЭ РАН и частично ИНХС РАН. В работе 
форума приняли участие 160 делегатов и участников, представляющих около 
500 членов Всероссийского масс-спектрометрического общества.

В  отличие от  прошлых лет, в  работе конферен-
ции ВМСО практически не принимали участие 
зарубежные ученые из-за ограничительных мер, 
вызванных эпидемической ситуацией во  всем 
мире. Исключением стало участие профессора 
А. А. Макарова (Германия, Бремен), создателя 
принципиально нового типа масс-спектрометров 
на базе орбитальной ловушки. Совместно с ВМСО 
он учредил именную премию для поощрения 
творческой активности молодых ученых в обла-
сти масс-спектрометрического приборострое-
ния.

Генеральным партнером конференции высту-
пила компания ThermoFischer Scientific; пар-
тнеры конференции – ЗАО LECO Empovering 
Results, ООО  «Брукер», ООО  «Компания Хели-
кон», ООО  «Мерк», ООО  НКЦ «Лабтест», SCIEX, 
ООО  «Аквахром», «Альгимед», НПК «Промтегра». 
В ходе конференции представители этих организа-
ций экспонировали свои стенды, а также выступили 
с пленарными и секционными докладами.

В первый день съезда состоялось общее собрание 
членов ВМСО. Съезд одобрил работу руководящих 
органов ВМСО под руководством президента обще-
ства А. К. Буряка за 2019–2021 годы. 

Проведены изменения в  руководстве ВМСО, 
составе Совета и Президиума общества. Президен-
том общества на новый срок избран  А.Т. Лебедев,  
один из основателей и первый президент ВМСО. 
В состав Совета Общества введены специалист 
в области экологической масс-спектрометрии, 
представитель САФУ, Н.В. Ульяновский, извест-
ный ученый в области приборостроения и физики 
ионизационных процессов, сотрудник МФТИ 
В.Е. Франкевич,  специалист в области приклад-
ной масс-спектрометрии П.В. Кудан.

В  ходе съезда прошла традиционная церемо-
ния вручения медали «За  выдающиеся заслуги 
в  области масс-спектрометрии», присуждае-
мой решением Общества. В  этом году лауреа-
том стал В. Г. Заикин, один из  основателей Все-
российского масс-спектрометрического общества 
и бессменный главный редактор журнала «Масс-
спектрометрия».

Именная премия для поощрения творческой 
активности молодых ученых в  области масс-
спектрометрического приборостроения была 
вручена А. А. Дьяченко (Институт аналитиче-
ского приборостроения РАН) учредителем премии 
А. А. Макаровым.

УДК 543.07:543.423
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По окончании организационной части съезда 
была открыта 9‑я Всероссийская конференция 
с международным участием «Масс-спектрометрия 
и  ее прикладные проблемы», на  которой было 
заслушано 15 пленарных лекций, 60 секционных 
устных и  28  стендовых докла-
дов. Работали пять секций: орга-
ническая масс-спектрометрия, 
масс-спектрометрия в медицине 
и  биологии, изотопная, неор-
ганическая и элементная масс-
спектрометрия, аналитическая 
масс-спектрометрия, приборо-
строение.

Пленарная часть конфе-
ренции началась с  развер-
нутого и  подробного доклада 
А. А. Макарова, посвященного 
интенсивному развитию масс-
спектральной техники на  базе 
анализатора Orbitrap.

В  очень интересном и  важ-
ном докладе А. Т. Лебедева 
(МГУ им. М. В. Ломоносова) при-
ведены результаты проводимых 
на  химфаке МГУ многолетних 
исследований побочных про-
дуктов дезинфекции (водное 

хлорирование, бромирование, озонирование, 
УФ-облучение) на  примере искусственного вве-
дения различных гуминовых и  фульвокислот, 
фрагментов гумуса и антропогенных соединений, 
которые можно обнаружить в  природных водое-
мах. Для идентификации и исследования струк-
туры экотоксикантов использовали современные 
хроматографические методы в сочетании с масс-
спектрометрией. Докладчик рассказал о возмож-
ных механизмах реакций образования типичных 
и вновь обнаруженных экотоксикантов.

Фундаментальный доклад Л. Н. Галль (Санкт-
Петербург) представлял собой масштабный 
взгляд на  успехи и  перспективы развития масс-
спектрометрии как уникального аналитического 
метода для наук о жизни. Открываются возможно-
сти получения масс-спектрометрической инфор-
мации о состоянии, поведении и превращениях 
биомолекул внутри живых организмов.

Пленарную сессию следующего дня конферен-
ции открыл обстоятельный доклад Ю. И. Костю-
кевича от группы авторов (Сколковский институт 
науки и технологий, Москва), посвященный при-
менению изотопного обмена в масс-спектрометрии 
(ИО-МС) для целевого и нецелевого анализов. Уни-
кальным достоинством метода ИО-МС является 
использование масс-спектрометрии сверхвысо-
кого разрешения для высокоточного определения 
массы ионов при анализе сложных смесей, в том 
числе без дополнительного их разделения. Авторы 

�В. Г. Заикину вручена медаль «За выдающиеся заслуги 
в области масс-спектрометрии» 

�Учредитель премии А. А. Макаров вручает ее первому лауреату А. А. Дьяченко 
за работу «Специализированный масс-спектрометр с источником ионов ЭРИАД 
для определения изотопного состава лития»
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разработали компьютерный сервис, позволяю-
щий предсказывать время удерживания, органи-
зовывать молекулы в гомологические деревья. Он 
также содержит масс-спектральные базы данных, 
отражающие множественные процессы диссоциа
ции, в том числе для соответственно меченых сое-
динений.

Доклад о проекте спектрометра для прецизион
ного измерения масс сверхтяжелых элемен-
тов сделал М. И. Явор от  имени группы авторов 
из  Института аналитического приборостроения, 
Физико-технического института им. А. Ф. Иоффе 
(Санкт-Петербург) и  Объединенного института 
ядерных исследований (г. Дубна). Сверхтяжелые 
элементы синтезируются с помощью ядерных реак-
ций, причем частота синтеза может составлять 
всего несколько событий в сутки, а время жизни 
элементов часто менее одной секунды.

Поэтому проект нацелен на  создание масс-
спектрометра, обеспечивающего как сверхвысо-
кую разрешающую способность, так одновременно 
и  малое время измерения. В  основу положен 
многоотражательный времяпролетный масс-
анализатор.

Пленарная сессия следующего для заседаний 
началась с доклада М. В. Горшкова (Москва), расска-
завшего о развитии нового перспективного метода 
для полнопротеомного анализа на основе прямой 
масс-спектрометрической идентификации белков 
в комплексе с ультракороткими градиентами раз-
деления (до нескольких минут) при ЖХ смесей про-
теолитических пептидов. Обсуждаются новые воз-
можности метода при количественном протеомном 
анализе с использованием изотопных меток.

Перспективы применения лазерной абляции 
для масс-спектрометрии с индуктивно связанной 
плазмой рассмотрены в  докладе А. Е. Камен-
щикова, руководителя ООО  «РКЦ «Лабтест» 
(Москва).

Заключительный день работы конферен-
ции начался с  пленарного доклада Е. С. Брод-
ского (в  соавторстве с  А. А. Шелепчиковым, 
Москва), рассмотревшего развитие методов масс-
спектрометрического группового анализа нефти 
и  нефтепродуктов. Главное внимание уделено 
применению масс-спектрометрии высокого раз-
решения, позволяющей «расщепить» гомологи-
ческие ряды изобарных ионов, тем самым увели-
чив количество определяемых групп.

Пленарный доклад Г. М. Шайдуллиной (пред-
ставительство LECO Corporation, Москва) посвя-
щен развитию технологии на  базе двумер-
ной хроматографии и  многоотражательной 

времяпролетной масс-спектрометрии в компании 
LECO Corporation. Постоянное совершенствование 
техники ГХ-ГХ / масс-спектрометрии высокого раз-
решения опирается на развитие цифровых техно-
логий, алгоритмов сбора и обработки информации 
с учетом запросов и предложений ученых – ​поль-
зователей масс-спектрометрической техники.

Завершил работу пленарной сессии доклад 
А. К. Буряка с сотрудниками (Москва), посвящен-
ный применению хромато-масс-спектрометрии 
на  базе ГХ, ЖХ или ионной хроматографии 
к  определению несимметричного диметил-
гидразина (НДМГ), одного из  типов ракетного 
топлива, на  всех этапах его производства, при-
менения и  утилизации. Показана неоценимая 
роль хромато-масс-спектрометрии при разра-
ботке технологий нейтрализации оборудования 
и  хранилищ для НДМГ, мест аварийных проли-
вов и полей падения.

Кроме того, на пленарных сессиях выступили 
представители приборостроительных компаний. 
В  частности, П. В. Кудан  (ООО  «АкваХром», Рос-
сия) рассказал о  технологии корпорации Waters 
в области защиты ионной оптики от нейтральных 
загрязнений компонентами матрицы в многоотра-
жательной времяпролетной масс-спектрометрии. 
Д. А. Бурмыкин (Bruker) представил аудитории 
универсальные масс-спектрометры серии timsTOF 
для 4D-протеомных и  метаболомных исследова-
ний, а  А. Кирилюк дал обзор новейших техно-
логий SCIEX в 2021 году, в частности новой плат-
формы масс-анализаторов высокого разрешения 
и системы капиллярного электрофореза.

После пленарных докладов плодотворная работа 
продолжилась в рамках пяти специализированных 
секций. Участники заслушали и обсудили устные 
и стендовые доклады.

В  рамках конференции прошел конкурс моло-
дых ученых. Призеры получили дипломы ВМСО, 
а  также представленные на  конференции моно-
графии по масс-спектрометрии. Лауреату первой 
премии, кроме того, за счет средств ВМСО будет 
оплачен грант на участие в международной кон-
ференции по масс-спектрометрии.

Отметим, что по решению оргкомитета  учтены 
почти все пожелания участников выступить с уст-
ными сообщениями. Это несколько уплотнило 
работу секций, но  дало возможность молодым 
ученым и  аспирантам преподнести результаты 
своих работ широкой аудитории специалистов, 
представляющих различные научные школы. 
По  материалам конференции составлен и  выпу-
щен сборник тезисов докладов.	   ▪
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Анализ микрочастиц пластиков 
с помощью лазерной системы  
визуализации химического состава 
Agilent 8700 LDIR
М. И. Мельник1 

Загрязнение окружающей среды микрочастицами пластиков (микропластиком) 
достигло угрожающих масштабов. Микропластик повсеместно обнаружен в Мировом 
океане, от поверхности до дна, от льдов Арктики до вод Антарктики. Это является угро-
зой не только для окружающей среды, но и для здоровья человека. Один из источников 
загрязнения мирового океана микропластиком – ​микроскопические волокна пластика, 
которые составляют от 15 до 31% от общего количества загрязняющей океан пластмассы. 
В количественном выражении это около 9,5 млн тонн микропластика в год.

Используемые сегодня методы подготовки и анализа проб микропластиков зача-
стую приводят к загрязнению пробы, отнимают много времени или не дают возмож-
ности обрабатывать достаточный объем материала для того, чтобы получать репре-
зентативные данные. Agilent разработал для анализа микрочастиц пластиков новое, 
не имеющее аналогов оборудование и метод визуализации химического состава 
на основе прямой лазерной ИК-спектроскопии – ​Agilent 8700 LDIR. На базе системы 
Agilent 8700 создано автоматизированное решение для идентификации, измерения 
размеров и полуколичественного определения самых мелких микропластиков и подго-
товки отчетов по результатам этого анализа.

Agilent 8700 LDIR с автоматизированной методикой программы Agilent Clarity был 
опробован на реальных образцах, отобранных в Индийском океане с помощью системы 
фракционирования микрочастиц пластиков Geesthacht (GIMPF), которая позволяла 
выделять из морской воды большие объемы взвешенных твердых частиц размером 
10 мкм и более. Метод визуализации химического состава на основе прямой лазерной 
ИК-спектроскопии и Agilent 8700 LDIR показал высокую эффективность и надежность 
для поиска и характеризации микрочастиц и микроволокон пластиков в различных 
образцах.

Ключевые слова: микрочастицы пластиков, идентификация и определение размера 
микрочастиц, лазерная система визуализации химического состава, Agilent 8700 LDIR, 
автоматизированное решение, программное обеспечение Agilent Clarity

Загрязнение окружающей среды микрочастицами 
пластиков (микропластик) достигло невероятных 
масштабов. Микропластик повсеместно обнаружен 
в Мировом океане, от поверхности до дна, от льдов 
Арктики до вод Антарктики.*В океане пластиковые 

1	 ООО «Энерголаб», Москва, M. Melnik@energolab.com.

пакеты, бутылки, коктейльные трубочки, гигие-
нические прокладки, подгузники и медицинские 
маски постепенно распадаются на мелкие частицы. 
И это представляет собой угрозу не только для окру-
жающей среды, но и для здоровья человека.

Микропластиком считаются все частицы полиме-
ров размером меньше пяти миллиметров. Однако, 

https://doi.org/10.22184/2227-572X.2022.12.1.68.77
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как правило, наибольший интерес представляют 
самые мелкие частицы микропластика – ​размером 
меньше 100 мкм. Они не видны невооруженным гла-
зом, их свойства отличаются от свойств естествен-
ных частиц и  при этом микропластики заметно 
изменяются со  временем пребывания в  окружаю-
щей среде. Микрочастицы пластиков могут легко 
проникать в пищевую цепочку.

В  ходе дополнительных исследований ученые 
выяснили, что одним из источников загрязнения 
мирового океана микропластиком являются микро-
скопические волокна, которые отслаиваются при 
стирке синтетической одежды или от автомобильных 
шин при езде. В некоторых областях этот источник 
загрязнения наносит океану больший ущерб, чем 
загрязнение от обычных, видимых глазу отходов.

В одном из последних отчетов Международного 
союза охраны природы говорится, что микроволокна 
пластика составляют от 15 до 31% от общего количе-
ства загрязняющей океан пластмассы. В  количе-
ственном выражении это около 9,5 млн тонн микро-
пластика в год.

Микропластик и микроволокна попадают в глу-
бины океана, соединяясь с  частицами биологиче-
ского происхождения в комки – ​агрегаты. На форми-
рование агрегатов влияют биопленки из бактерий 
и одноклеточных водорослей, которые легко форми-
руются на поверхности микропластика (рис. 1 и 2). 
В таком виде микрочастицы пластиков могут про-
никать в организмы широкого круга живых существ. 
В том числе и в планктон, составляющий основу мор-
ской пищевой цепи (рис. 3).

Проглоченные микропластические частицы 
повреждают органы и выделяют внутри организма 
опасные химические вещества – ​от разрушающего 
гормональный фон бисфенола А (БФA) до пестицидов. 

Такое влияние нарушает защитные функции орга-
низма, а также останавливает рост и размножение 
клеток. Как микропластики, так и выделяемые ими 
химические вещества накапливаются в  пищевой 
цепи, потенциально влияя на  целые экосистемы, 
включая здоровье почв, в которых мы выращиваем 
растения для употребления в пищу. Микропластики 
в воде, которую мы пьем, и в воздухе, которым мы 
дышим, также могут напрямую поражать людей.

Чтобы изучить влияние микропластика на окру-
жающую среду и определить уровень засоренности, 
необходимы методы анализа, позволяющие опреде-
лять состав, размер и количество микрочастиц раз-
личных пластиков.

В настоящее время в большинстве исследований 
при подготовке и анализе проб используется мето-
дика, рекомендованная NOAA [1].

Для идентификации обычно применяют 
ИК-микроскопы высокого разрешения, для подсчета 

50 мкм

50 мкм

Рис. 1. Клетки диатомовых водорослей Cocconeis sp., 
покрывающие поверхность полиэтиленовой пленки

Рис. 2. Биопленка на поверхности микрочастиц пластика

Рис. 3. 
Микропластик 
в клетке голубой 
мидии
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частиц  – ​бинокулярные микроскопы с  10–100‑крат-
ным рабочим увеличением. Такие методы имеют 
ограничения по  размеру определяемых частиц  – ​
от  150 мкм и  больше, кроме того, требуют очень 
много времени для визуального подсчета частиц.

Однако, наибольший интерес представляют собой 
микрочастицы, размером меньше 100 мкм. Они 
не видны невооруженным глазом и могут легко про-
никать в пищевую цепочку. Поэтому именно самые 
мелкие микрочастицы пластика представляют собой 
интерес с точки зрения биологии и токсикологии, 
ведь чем меньше частица, тем она опасней. Для 
определения химического состава этих мельчайших 
частиц обычно применяются методы колебательной 
спектроскопии, которые отнимают много времени. 
Например, сканирующие ИК-фурье-микроскопы 
имеют очень маленькое поле зрения. Из-за этого 
у них плохое соотношение сигнал / шум и им нужно 
больше минуты на анализ одной микрочастицы пла-
стика. Матричные ИК-фурье- и рамановские микро-
скопы тоже слишком медленны для таких задач.

Сегодня отсутствуют гармонизация и  типовые 
регламенты испытаний для подготовки и анализа 
проб микрочастиц пластиков, что привело к появ-
лению множества прикладных методик, которые 
зачастую приводят к загрязнению пробы, отнимают 
много времени и не позволяют обрабатывать доста-
точный объем материала для того, чтобы быть репре-
зентативными.

Agilent разработал новый метод и оборудование 
для анализа микрочастиц пластиков с  помощью 
визуализации химического состава на основе пря-
мой лазерной ИК-спектроскопии (рис. 4).

Не имеющий аналогов метод визуализации хими-
ческого состава с  помощью направленного инфра-
красного излучения (LDIR) реализован в Agilent 8700 – ​
лазерной системе визуализации и спектроскопии. 
Agilent 8700 LDIR использует самую современную 
технологию квантово-каскадного лазера (QCL), 
разработанного компанией Agilent, в  сочетании 
с  быстросканирующей оптикой для создания чет-
ких, высококачественных изображений и  получе-
ния спектральных данных для идентификации. 
Технология включает интуитивно понятное про-
граммное обеспечение Agilent Clarity, предназна-
ченное для быстрой и подробной визуализации боль-
ших областей образца при минимальном количестве 
манипуляций при загрузке образца и запуске ана-
литического метода.

Система Agilent 8700 LDIR обеспечивает детальный 
анализ большего количества образцов за  короткое 
время и дает достаточно статистических данных для 
определения состава различных проб – ​таблеток, под-
ложек, тканей, полимеров, волокон и др. Благодаря 
этому исследователь может быстрее получать резуль-
таты, принимать более обоснованные, быстрые реше-
ния относительно дальнейших исследований, сокра-
щая как затраты, так и время анализа.

На базе системы Agilent 8700 LDIR создано автома-
тизированное решение для идентификации, харак-
теризации и  полуколичественного определения 
самых мелких микрочастиц пластиков, подготовки 
отчетов по результатам таких анализов. Новое реше-
ние позволяет за считанные минуты проводить иден-
тификацию и характеризацию микрочастиц пласти-
ков размером до 10 мкм.

Agilent 8700 LDIR избавлен от большинства недо-
статков присущих методам, которые обычно приме-
няют для анализа микрочастиц пластиков. В системе 
8700 LDIR сочетание квантово-каскадного лазера 
с точечным детектором и быстросканирующей опти-
кой позволяет за считанные секунды снять ИК-спектр 
большого количества микрочастиц и определить их 
размер и химический состав.

Автоматизированное решение на базе Agilent 8700 
LDIR включает сам спектрометр, специализирован-
ное программное обеспечение Clarity и библиотеку 
спектров различных пластиков, которая собрана 
по данным из надежных источников.

Процедура анализа очень проста, полностью авто-
матизирована и включает минимум шагов – ​поме-
стите образец в  8700 LDIR и  закройте дверцу, ПО 
Clarity делает все остальное.

Первое сканирование за  считанные минуты 
обнаруживает все частицы  – ​ПО Clarity снимает 
спектры только там, где обнаружены частицы. Нет 

Рис. 4. Система визуализации химического состава 
Agilent 8700 LDIR
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необходимости во  внешних пакетах программ, 
весь анализ автоматизирован на  одном приборе 
и с одним ПО.

Автоматизированное решение на базе Agilent 8700 
LDIR было опробовано на реальных образцах. Пробы 
отбирали в Индийском океане с помощью системы 
фракционирования микрочастиц пластиков 
Geesthacht (GIMPF), которая позволяет выделять 
из морской воды большие объемы взвешенных твер-
дых частиц размером 10 мкм и более.

Отобранные образцы фракции 10–300 мкм очи-
щали от  органических и  неорганических компо-
нентов матрицы. Очищенные пробы диспергирова-
лись в 50%-ном этаноле и осаждались на предметные 
стекла с  отражающим ИК-излучение покрытием 
(7,5 × 2,5  см, MirrIR, Kevley Technologies). Затем 
предметные стекла анализировали на  просвет 
автоматизированной системой Agilent 8700 LDIR. 
Для всех анализов применялся протокол, имею-
щийся в программном обеспечении Agilent Clarity. 
Чувствительность устанавливалась на  максимум, 
а спектральное разрешение на 8 см–1.

Автоматизированная методика программы Agilent 
Clarity позволяет снимать ИК-спектр каждой частицы 
в  режиме реального времени, выполнять поиск 
по базе данных (более 420 эталонных спектров) и про-
водить обработку данных. Статистическая обра-
ботка, а  также пороговые значения для регистра-
ции совпадения спектров адаптированы к  целям 
анализа. После выполнения автоматизированных 
измерений результаты дополнительно проверяли 
вручную в  режиме трансфлекции ИК-излучения 
через пробу, а также выборочно с использованием 
функции микроНПВО прибора LDIR.

На настоящий момент пока еще недоступны серти-
фицированные, эталонные стандарты микрочастиц 

пластиков. Поэтому для валидации методики приме-
няли полученные на месте эталонные частицы поли-
этилена, полиэтилентерефталата, полипропилена 
и поливинилиденхлорида размером 20–500 мкм [2]. 
Описанная выше методика позволила правильно 
идентифицировать более 95% частиц. В работе также 
использовали сертифицированный эталонный стан-
дарт с совпадающей матрицей (планктон, BCR‑414, 
JRC) (рис.  5). Для всех анализов использовали рас-
ширенную библиотеку спектров LDIR Agilent 8700 
с добавлением спектров частиц пластиков природ-
ного и антропогенного происхождения.

Концентрация микрочастиц пластиков размером 
более 20 мкм в пробах колебалась в диапазоне от 10 
до 226 частиц или волокон на м3 (табл. 1). В пробах 

Рис. 5. ИК-изображение в псевдоцветах и статистика 
по типам полимеров для анализа сертифицированного 
эталонного стандарта планктона (BCR‑414), полученные 
с помощью автоматизированной методики анализа LDIR

Таблица 1. Объем профильтрованной воды и количество микрочастиц пластиков в каждой пробе

Проба Объем 
пробы, 

м3

Общее 
количество 

частиц и волокон

Количество микрочастиц 
и микроволокон 

пластиков

Тип наиболее распространенных 
микрочастиц пластиков 

(кол-во)

Концентрация 
микрочастиц 

пластиков, 1 / м3

1 2,3 3 150 47 ПЭТ (20) 21

2 5,7 524 54 ПЭТ (32) 10

3 1,1 2 112 67 ПЭТ (22) 62

4 1,3 16 687 293 Акрилаты / полиуретаны / лаки (116) 226

5 1,3 2 938 109 ПЭТ (40) 86

6 1,4 5 110 239 Акрилаты / полиуретаны / лаки (69) 165

7 1,4 857 15 ПС (5) 11
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были идентифицированы 30 471 частица природ-
ного и 635 частиц синтетического происхождения, 
а также 14 различных кластеров полимеров. Самыми 
распространенными кластерами полимеров были 

акрилаты / полиуретаны / лаки (39,2%), полиэтиленте-
рефталат (26,0%), хлорированный полиэтилен (7,1%), 
поливинилхлорид (6,0%), полиэтилен (5,2%), поли-
пропилен (5,2%) и резина (4,3%). 94,9% всех микро-
частиц и  микроволокон пластиков имели размер 
менее 100 мкм (рис. 6).

После почти полной очистки от матрицы 97,4% 
идентифицированных частиц оказались природ-
ного происхождения (ИК-спектры целлюлозы, сили-
катов, угля, хитина и  природных полиамидов), 
и  только  2,6% были синтетическими полимерами 
различного состава (рис.  7). Согласно Domogalla-
Urbansky et al. (2018), соотношение синтетических 
и природных микрочастиц пластиков лежит в диа-
пазоне от 1 : 100 до 1 : 1 000 [3].

В отличие от других исследований, в которых 
анализировалась только часть суспендирован-
ной пробы или небольшая площадь отфильтро-
ванной пробы  [2,  4], протокол минерализации 
и метод LDIR в сочетании с предметным стеклом 
большого размера позволили проанализировать 
каждую пробу целиком. Этот метод измерения 
позволяет снизить погрешность, вносимую экс-
траполяцией.

Как показано на рис. 8, очень важно анализировать 
спектр каждой частицы, не ограничиваясь только 

Округлая частица ПЭ

Округлая 
частица 
ЭВА

Диатомовая водоросль

52 мкм

72 мкм

65 мкм

PP

PS

PET

66 мкм

150 мкм

101 мкм

Рис. 8. Изображения (слева) и ИК-спектры (в сравнении 
с наилучшим совпадением из библиотеки) двух 
округлых микрочастиц пластиков (полиэтилена 
и этиленвинилацетата). На нижнем изображении показана 
диатомовая водоросль, идентифицированная в пробе 
с помощью анализа LDIR

Рис. 7. Различные типы микрочастиц пластиков 
размером менее 300 мкм, обнаруженные в пробах воды 
из Индийского океана. Спектры полипропилена (вверху) 
и полистирола (в центре) были записаны вручную, 
а полиэтилентерефталата (внизу) – ​в автоматическом 
режиме

200-500 мкм

0,5%

20-50 мкм

56,9%

100-200 мкм

4,6%

50-100 мкм

38,0%

Рис. 6. Доля частиц различных размеров среди 
идентифицированных микрочастиц и волокон пластиков
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визуальной идентификацией, так как зачастую бес
цветные частицы очень похожи на частицы природ-
ного происхождения (даже для округлых частиц).

На рис. 9 представлен пример микрочастицы пла-
стика, соединенной с природной частицей, в данном 
случае диатомовой водорослью. Чтобы подтвердить 
тип полимера, применялась функция микроНПВО, 
что показало очень хорошее совпадение с библиотеч-
ным спектром. Исследователям удалось даже при-
жать кристалл непосредственно к частице, прикре-
пленной к диатомовой водоросли, чтобы проверить 
результат автоматизированного анализа.

Учитывая коэффициент вытянутости (соотношение 
сторон), равный трем [5], большинство микрочастиц 
пластиков были фрагментами, а не микроволокнами. 

Распознавание волокон  – ​непростая задача, осо-
бенно для подходов, использующих распознавание 
по одной точке, однако LDIR позволяет легко иденти-
фицировать волокна (как показано на рис. 6) в образ-
цах из окружающей среды.

Для анализа запутанных волокон (на  присут-
ствие включений полимеров), а  также агрегатов 
частиц (рис.  10)  применяется функция сканиро-
вания на  длине волны выбранного вручную пика 
(рис.  11)  или функция гиперспектрального скани-
рования системы Agilent 8700 LDIR.

Многопиковый анализ в  сочетании с  режимом 
микроНПВО позволяет получить ценную информа-
цию о частицах, выборочно покрытых биопленками. 

100 мкм

Частица ПЭТ.... 

100 мкм

Рис. 10.  
Видимое 
изображение 
агрегата 
волокон 
целлюлозы 
и природных 
частиц, 
записанное LDIR

Рис. 9. Видимое изображение (слева) и ИК-спектр, 
полученный с помощью функции микроНПВО (в сравнении 
с лучшим совпадением из библиотеки) частицы ПЭТ 
(помеченной оранжевым маркером), соединенной 
с диатомовой водорослью

Рис. 11. ИК-изображение на длине волны выбранного 
пика (ṽ = 1 368,5 см–1) (внизу справа) и ИК-спектр (вверху) 
агрегата волокон целлюлозы и частиц природного 
происхождения, показанного на рис. 10
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Например, на рис. 12 предствлена большая частица 
полиуретана, некоторые участки которой показы-
вают отчетливый ИК-спектр целлюлозы, в то время 
как другие участки – ​спектры полиуретана и акри-
лата. Оба результата подтверждены анализом вруч-
ную на просвет через пробу и с помощью микроНПВО. 
Метод LDIR позволяет не только хорошо разделить 
спектры от  таких участков разного состава агреги-
рованных частиц из окружающей среды, но и дает 
возможность изучать частицы, состоящие из  сме-
сей полимеров и композитов. Многопиковый ана-
лиз помогает идентифицировать различные ком-
поненты таких смесей в микрочастицах пластиков 
из окружающей среды.

Метод визуализации химического состава 
на  основе прямой лазерной ИК-спектроскопии 
(LDIR), реализованный в системе Agilent 8700 LDIR, 
показал высокую эффективность и надежность для 
поиска и  характеризации микрочастиц и  микро-
волокон пластиков в пробах морской воды большого 
объема. Результаты указывают на сравнительно высо-
кую загрязненность проанализированных образцов 
микрочастицами пластиков.

Результаты автоматизированного метода были 
тщательно проверены визуальными наблюдениями 
как минимум пятью измерениями вручную 
в режиме трансфлекции ИК-излучения и выборочно 
анализом в режиме микроНПВО. Для фракции с раз-
мером частиц более 300 мкм результаты LDIR, полу-
ченные с  использованием признанной базы дан-
ных спектров микрочастиц пластиков, и результаты 
традиционного ИК-фурье-анализа в режиме НПВО 
хорошо совпадали друг с другом. Расширение базы 
данных типичными спектрами матрицы позволило 
дополнительно повысить точность методики.

Благодаря высокой скорости и максимальной сте-
пени автоматизации Agilent 8700 LDIR демонстри-
рует хороший потенциал и широкие возможности 
для анализа микрочастиц пластиков. Это оборудо-
вание и автоматизированное решение на его базе 
может стать стандартным микроспектроскопиче-
ским методом в  ходе крупномасштабных исследо-
ваний микропластиков, а также стандартным реше-
нием для мониторинга, при котором скорость сбора 
данных имеет решающее значение.

Рис. 12. Частица полиуретана, предположительно частично 
покрытая биопленкой (а)  во время анализа в многопиковом 

режиме (г) демонстрирует сильное поглощение при 
ṽ = 1 045 см–1 и ṽ = 1 730 см–1 (б, в). Спектр фиолетовых участков 

хорошо согласуется с эталонным спектром целлюлозы (б), 
а голубых со спектром полиуретана и акрилатов (в)

а)

б)

в)

г)
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