
МИКРОВОЛНОВАЯ ПОДГОТОВКА МИКРОВОЛНОВАЯ ПОДГОТОВКА 

ПРОБ К ОПРЕДЕЛЕНИЮ ПРОБ К ОПРЕДЕЛЕНИЮ 

КОМПОНЕНТОВ КОМПОНЕНТОВ 

ИНСТРУМЕНТАЛЬНЫМИ МЕТОДАМИИНСТРУМЕНТАЛЬНЫМИ МЕТОДАМИ

Е.С. Е.С. ТоропченоваТоропченова

Институт геохимии и аналитической химии Институт геохимии и аналитической химии 

им. В.И. Вернадского РАНим. В.И. Вернадского РАН



Пробоподготовка Пробоподготовка –– «ахиллесова пята» «ахиллесова пята» 

анализаанализа

Г. Матусевич, Р. СтердженГ. Матусевич, Р. Стерджен

Начальная и для большинства аналитических схем Начальная и для большинства аналитических схем 

неизбежная стадия подготовки проб неизбежная стадия подготовки проб 

к определению компонентов остается длительной, к определению компонентов остается длительной, 

многооперационной, вносит значительный вклад многооперационной, вносит значительный вклад 

в общую погрешность анализа и препятствует в общую погрешность анализа и препятствует 

реализации возможностей инструментальных реализации возможностей инструментальных 

методовметодов

Необходимо радикальное сокращение времени Необходимо радикальное сокращение времени 

пробоподготовкипробоподготовки



1945:1945: американский инженер П. Спенсерамериканский инженер П. Спенсер обнаружил обнаружил 

тепловое действие микроволнового излучения. тепловое действие микроволнового излучения. 

Ему принадлежит патент на создание МВ печи, Ему принадлежит патент на создание МВ печи, 

предназначенной для приготовления пищипредназначенной для приготовления пищи

Историческая справкаИсторическая справка

Перси ЛеБарон СпенсерПерси ЛеБарон Спенсер

(1894(1894--1970)1970)



Историческая справкаИсторическая справка

Перси ЛеБарон Спенсер Перси ЛеБарон Спенсер 
(1894(1894--1970)1970)

Рано осиротел и не имел Рано осиротел и не имел 
возможности получить возможности получить 
образование (даже не окончил образование (даже не окончил 
среднюю школу)среднюю школу)

Получил Получил 150150 патентов патентов 
на изобретенияна изобретения

Лист из полученного Лист из полученного 
П. Спенсером патента на новый П. Спенсером патента на новый 

способ приготовления пищи способ приготовления пищи 
с помощью микроволнс помощью микроволн



 Энергия МВ излучения передается непосредственно образцуЭнергия МВ излучения передается непосредственно образцу

 Контроль энергииКонтроль энергии  воспроизводимый контроль условий воспроизводимый контроль условий 
разложения, оптимизация условий и безопасность персоналаразложения, оптимизация условий и безопасность персонала

 Резкое сокращение времени операцийРезкое сокращение времени операций

 Возможность автоматизации процессаВозможность автоматизации процесса

 Используются самые обычные реагентыИспользуются самые обычные реагенты

 Ряд разложений можно проводить более точноРяд разложений можно проводить более точно

 Упрощение состава реакционной смеси, уменьшение Упрощение состава реакционной смеси, уменьшение 
количества реагентовколичества реагентов

 Сокращение числа стадий подготовкиСокращение числа стадий подготовки

 Сохраняет летучие компонентыСохраняет летучие компоненты

 Уменьшение риска перекрестного загрязнения проб Уменьшение риска перекрестного загрязнения проб 

 Закрытые сосуды Закрытые сосуды –– повышение температуры и давления повышение температуры и давления 
позволяет проводить реакции, невозможные в обычных позволяет проводить реакции, невозможные в обычных 
условияхусловиях

 Повышение производительности анализаПовышение производительности анализа

Почему микроволновая пробоподготовкаПочему микроволновая пробоподготовка??



 разложение (растворение), окисление, разложение (растворение), окисление, 

образование и разрушение комплексовобразование и разрушение комплексов

 концентрирование концентрирование 

 подготовка к определению форм подготовка к определению форм 

нахождения элементовнахождения элементов

 экстракционное извлечениеэкстракционное извлечение

 сушка, озолениесушка, озоление

 получение элемента в заданной формеполучение элемента в заданной форме

 total microwave sample preparationtotal microwave sample preparation

Основные операции МВ пробоподготовкиОсновные операции МВ пробоподготовки



РентгеновРентгенов--

ские лучиские лучи
УФУФ ИКИК

Микроволновое Микроволновое 

излучениеизлучение
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1010--1010 1010--99 1010--88 1010--77 1010--66 1010--55 1010--44 1010--33 1010--22 1010--11 11

3x103x101212 3x103x101010 3x103x1088 3x103x1066 3x103x1044 3x103x1022

ЧастотаЧастота: 915, : 915, 24502450, 5800, 24125 (, 5800, 24125 (МГцМГц))

Излучение лазераИзлучение лазера

Длина волны, мДлина волны, м

Вращение Вращение 

молекулмолекул

КолебанияКолебания
молекулмолекул

ЭлектроныЭлектроны
внешнихвнешних
оболочекоболочек

(валентные)(валентные)

Электроны Электроны 
внутренних внутренних 

оболочекоболочек

Спектр электромагнитного излученияСпектр электромагнитного излучения

РадиоволныРадиоволны



Водные растворы минеральных кислот, Водные растворы минеральных кислот, 

полярные органические растворители полярные органические растворители 

быстро нагреваются под действием быстро нагреваются под действием 

микроволнового излучения. микроволнового излучения. 

Абсорбция излучения Абсорбция излучения 

происходитпроисходит по двум механизмам:по двум механизмам:

Вращение диполейВращение диполей

Ионная проводимостьИонная проводимость



Микроволновый нагрев жидкостей Микроволновый нагрев жидкостей 

Температура некоторых жидкостей через 1 мин Температура некоторых жидкостей через 1 мин 

микроволнового нагревамикроволнового нагрева

ВеществоВещество Т, Т, ооСС

ВодаВода 8181

ЭтанолЭтанол 7878

Уксусная кислотаУксусная кислота 110110

ДМФАДМФА 131131

Гексан  Гексан  2525

Четыреххлористый углерод  Четыреххлористый углерод  2828



Микроволновый нагревМикроволновый нагрев

Микроволновое Микроволновое 

излучениеизлучение

СосудСосуд

Локальные Локальные 

перегревыперегревы

Реакционная смесьРеакционная смесь

поглощает излучениепоглощает излучение

Автоклав прозрачен Автоклав прозрачен 

для МВ излучениядля МВ излучения

газгаз

парпар

жидкостьжидкость



Температурные профили Температурные профили 

микроволнового и термического нагревамикроволнового и термического нагрева

Обращенные Обращенные 

температурные температурные 

градиенты. градиенты. 

Разница в температурных Разница в температурных 

профилях профилях 

(моделирование по (моделирование по 

методу конечных методу конечных 

элементов) через 1 мин элементов) через 1 мин 

микроволнового (слева) микроволнового (слева) 

и термического нагрева и термического нагрева 

(справа).(справа).

Kappe C.O. //Angew. Chem. Int. Ed. 2004. VKappe C.O. //Angew. Chem. Int. Ed. 2004. V.. 43. 43. №№ 46. P46. P.. 62506250--6284 6284 



ЛАБОРАТОРНАЯЛАБОРАТОРНАЯ

МИКРОВОЛНОВАЯ СИСТЕМАМИКРОВОЛНОВАЯ СИСТЕМА

MARS (CEM Corp., MARS (CEM Corp., США)США)



 Сконструирована специально Сконструирована специально 

для использования в лабораториидля использования в лаборатории

 Быстрое, полное, воспроизводимое Быстрое, полное, воспроизводимое 

и безопасное прохождение реакцийи безопасное прохождение реакций

 Единственная в мире микроволновая Единственная в мире микроволновая 

система, получившая престижную система, получившая престижную 

награду награду R&D 100 AwardR&D 100 Award за значительные за значительные 

технологические достижениятехнологические достижения

ЛАБОРАТОРНАЯЛАБОРАТОРНАЯ

МИКРОВОЛНОВАЯ СИСТЕМАМИКРОВОЛНОВАЯ СИСТЕМА

MARS (CEM Corp., MARS (CEM Corp., США)США)



 ПОДГОТОВКА ПРОБ ДЛЯ АА и ИСП:ПОДГОТОВКА ПРОБ ДЛЯ АА и ИСП:

до 100 раз быстрее,до 100 раз быстрее,

чем при использовании традиционного методачем при использовании традиционного метода

 ЭКСТРАКЦИЯ:ЭКСТРАКЦИЯ:

в 30в 30--50 раз быстрее,50 раз быстрее,

чем в аппарате Сокслетачем в аппарате Сокслета

 ускорение реакцийускорение реакций ОРГАНИЧЕСКОГО ОРГАНИЧЕСКОГО 

СИНТЕЗАСИНТЕЗА в десятки раз,в десятки раз, повышение выхода повышение выхода 

основного продуктаосновного продукта



Максимальная гибкость комплектацииМаксимальная гибкость комплектации

«под задачу»:«под задачу»:

самый широкий самый широкий на сегодняшний деньна сегодняшний день

выбор датчиков контроля процесса,выбор датчиков контроля процесса,

сосудов и принадлежностейсосудов и принадлежностей



выборвыбор одной из базовых конфигурацийодной из базовых конфигураций

или «собрать» оптимальную или «собрать» оптимальную 

по цене и возможностям по цене и возможностям 

систему «под задачу»систему «под задачу»



КОНФИГУРАЦИЯКОНФИГУРАЦИЯ

МАКСИМАЛЬНЫЙ КОНТРОЛЬМАКСИМАЛЬНЫЙ КОНТРОЛЬ ((MARSMARS 5)5)

(подготовка проб для АА и ИСП)(подготовка проб для АА и ИСП)

 до 300 до 300 °°С и 100 атм.С и 100 атм.

 измерение температуры измерение температуры 
смесисмеси и давленияи давления
внутри контрольного внутри контрольного 
сосудасосуда

 дополнительно дополнительно 
контроль температуры контроль температуры 
всех сосудоввсех сосудов ((DuoTempDuoTemp))



МАКСИМАЛЬНЫЙ КОНТРОЛЬМАКСИМАЛЬНЫЙ КОНТРОЛЬ

((MARSMARS 5)5)

 образцы с высоким содержанием жираобразцы с высоким содержанием жира

 тяжелые фракции нефтитяжелые фракции нефти

 руды, горные породыруды, горные породы

 шлаки, сплавышлаки, сплавы

 огнеупорные материалы и керамикаогнеупорные материалы и керамика

 вредные отходывредные отходы

 полимерыполимеры

 пищевые продуктыпищевые продукты



МАКСИМАЛЬНЫЙ КОНТРОЛЬМАКСИМАЛЬНЫЙ КОНТРОЛЬ

((MARSMARS 5)5)

 Герметично закрывающиеся сосуды Герметично закрывающиеся сосуды 

с контрольной мембраной (с контрольной мембраной (HPHP--500 500 PlusPlus, , 

XPXP--1500 1500 Plus Plus или или QXPQXP--1500 1500 PlusPlus) )  нет нет 

потерь определяемых элементовпотерь определяемых элементов

 Сосуды с авторегулированием давления Сосуды с авторегулированием давления 

((OmniOmni) )  можно увеличить навеску можно увеличить навеску 

органических образцоворганических образцов

 Изменение типа сосуда путем замены только Изменение типа сосуда путем замены только 

его крышки и защитной рубашкиего крышки и защитной рубашки

 1212//14 14 сосудов одновременнососудов одновременно



Сосуды Сосуды HP 500HP 500 PlusPlus для для MARS 5MARS 5

 для разложения почв, осадочных пород, для разложения почв, осадочных пород, 

сточных вод, воздушных фильтров,сточных вод, воздушных фильтров,

животных и растительных тканей, животных и растительных тканей, 

сплавовсплавов

 до  до  26260 0 °°С и С и 3333 атм.атм.

 до 1до 144 сосудов одновременнососудов одновременно

 объем стакана объем стакана  100 мл100 мл

 материал стакана материал стакана 

фторсодержащий полимер фторсодержащий полимер PFAPFA



Сосуды Сосуды XP 1500XP 1500 PlusPlus для для MARS 5MARS 5

 для масел и тяжелых фракций нефти, для масел и тяжелых фракций нефти, 

руд и горных пород, пищевых руд и горных пород, пищевых 

продуктовпродуктов

 до 300 до 300 °°С и 100 атм.С и 100 атм.

 до 12 сосудов одновременнодо 12 сосудов одновременно

 объем стакана объем стакана  100 или 50 мл100 или 50 мл

 материал стакана материал стакана ––

фторсодержащий полимер фторсодержащий полимер 

TFMTFM или кварц (или кварц (QXPQXP 1500 1500 PlusPlus))



Сосуды Сосуды OmniOmni для для MARS 5MARS 5

 Крышка с возможностью Крышка с возможностью 

регулирования давления регулирования давления 

позволяют увеличить навеску позволяют увеличить навеску 

органических образцов органических образцов 

(растительные материалы, (растительные материалы, 

полимеры и пластмассы) полимеры и пластмассы) 

 до 300 до 300 °°С и 33 атм.С и 33 атм.

 до 12 сосудов одновременнодо 12 сосудов одновременно

 объем стакана объем стакана  100 мл100 мл

 материал стакана материал стакана ––

фторсодержащий полимер фторсодержащий полимер TFMTFM



Сосуды для Сосуды для MARS 5MARS 5



Датчик температуры Датчик температуры RTPRTP--300Plus300Plus

для для MARS 5MARS 5

оптоволоконный датчик,оптоволоконный датчик,

не нагревается,не нагревается,

полностью инертныйполностью инертный



Датчик давления Датчик давления ESPESP--1500Plus1500Plus

для для MARS 5MARS 5



ДОПОЛНИТЕЛЬНОДОПОЛНИТЕЛЬНО

 комбинированная система контроля комбинированная система контроля 

температуры температуры DuoTempDuoTemp (наиболее (наиболее 

правильные данные о температуре правильные данные о температуре 

внутри каждого сосуда),внутри каждого сосуда),

 универсальный датчик давления универсальный датчик давления UPSUPS

(обнаружение повышенного давления (обнаружение повышенного давления 

в камере при стравливании газовой в камере при стравливании газовой 

фазы из сосудов)фазы из сосудов)

 магнитная мешалкамагнитная мешалка



MARS 5MARS 5
VERSION 12345VERSION 12345

COPYRIGHTCOPYRIGHT
CEM CORPORATIONCEM CORPORATION

PRINTPRINTSETUPSETUP

SELECTSELECTHOMEHOME

NEXTNEXTBACKBACK

SCREENSCREEN

STARTSTART

PAUSEPAUSE

STOPSTOP

PP
Устан.Устан.Измер.Измер.
PP

Устан.Устан.Измер.Измер.

IRIR RTPRTP

Система контроля Система контроля 
температуры и давлениятемпературы и давления



конфигурацияконфигурация

ВЫСОКАЯ ПРОИЗВОДИТЕЛЬНОСТЬВЫСОКАЯ ПРОИЗВОДИТЕЛЬНОСТЬ

((MARSMARS XpressXpress))

(подготовка проб для АА и ИСП)(подготовка проб для АА и ИСП)

 до 40 образцов одновременнодо 40 образцов одновременно

 до 260 или 300 до 260 или 300 °°С С 

и 33 атм.и 33 атм.

 контроль температуры контроль температуры 

каждого сосудакаждого сосуда

 сосуды сосуды 

с авторегулированием с авторегулированием 

давлениядавления



ВЫСОКАЯ ПРОИЗВОДИТЕЛЬНОСТЬВЫСОКАЯ ПРОИЗВОДИТЕЛЬНОСТЬ

((MARSMARS XpressXpress))

Экономичная конфигурация дляЭкономичная конфигурация для разложения разложения 

больших серий проб больших серий проб 

 растительных и животных тканейрастительных и животных тканей

 сточных вод, почв и осадковсточных вод, почв и осадков

 фильтровфильтров

 удобренийудобрений

 биологических образцовбиологических образцов (кровь и сыворотка) (кровь и сыворотка) 

 кормов и пищевых продуктовкормов и пищевых продуктов



Сосуды Сосуды XpressXpress для для MARS XpressMARS Xpress

 Крышка сКрышка с авторегулированиемавторегулированием

давлениядавления

 возможность закрывать возможность закрывать 

и открыватьи открывать сосуды без сосуды без 

использованияиспользования инструментов инструментов 

 материал стакана материал стакана ––

фторсодержащий полимерфторсодержащий полимер

PFA (PFA (додо 260 260 °°СС) ) или или TFMTFM

(до 300 (до 300 °°С)С)

 объем стакана объем стакана –– 10, 25, 55 или 10, 25, 55 или 

75 мл (75 мл (PFAPFA),), 55 мл (55 мл (TFMTFM))



ФторполимерыФторполимеры

Teflon™ Teflon™ -- Фирма Фирма E.I. DuPont (PFA)E.I. DuPont (PFA)

TFM™ TFM™ -- Фирма Фирма Hoechst (PTFE)Hoechst (PTFE)

Непрерывный режим работы Непрерывный режим работы 

при температуре при температуре 260260 °°CC

Температура плавленияТемпература плавления 306306--320 320 °°CC



ОпцияОпция ЭКСТРАКЦИЯЭКСТРАКЦИЯ

 Сокращение времени экстракции до 15 минСокращение времени экстракции до 15 мин

 Повышение степени извлечения Повышение степени извлечения 

определяемых определяемых 

компонентовкомпонентов

 Сокращение расхода Сокращение расхода 

растворителейрастворителей

 Отдельная система Отдельная система 

для экстракции для экстракции ((MARS MARS ХХ))

или кислотное или кислотное 

разложение и экстракция разложение и экстракция 

в одной системе в одной системе ((MARS 5XMARS 5X, , MARS XpressMARS Xpress))



МИКРОВОЛНОВАЯ ЭКСТРАКЦИЯМИКРОВОЛНОВАЯ ЭКСТРАКЦИЯ

Хорошая альтернатива аппарату СокслетаХорошая альтернатива аппарату Сокслета

для извлечения для извлечения 

 хлорхлор-- и фосфорорганических пестицидов, и фосфорорганических пестицидов, 

гербицидов, фенолов, полихлорбифенилов гербицидов, фенолов, полихлорбифенилов 

из почв, осадочных пород и донных из почв, осадочных пород и донных 

отложенийотложений

 органических соединений из полимеров органических соединений из полимеров 

и пластмасс, бумаги, текстиля, пищевых и пластмасс, бумаги, текстиля, пищевых 

продуктовпродуктов



Сосуды Сосуды GreenChemGreenChem PlusPlus для экстракциидля экстракции

 до  до  26260 0 °°С и С и 3333 атм.атм.

 до 1до 144 сосудов сосудов 
одновременноодновременно

 объем стакана объем стакана  100 мл100 мл

 материал стакана материал стакана ––
фторсодержащий фторсодержащий 
полимер полимер PFAPFA или стеклоили стекло



Безопасность работы Безопасность работы 

с микроволновыми системамис микроволновыми системами

 не помещать микроволновое оборудование не помещать микроволновое оборудование 

в вытяжной шкаф,в вытяжной шкаф,

 строго соблюдать ограничения по температуре, строго соблюдать ограничения по температуре, 

давлению и химической стойкости для материала сосуда,давлению и химической стойкости для материала сосуда,

 тщательно планировать и прогнозировать условия тщательно планировать и прогнозировать условия 

эксперимента: температуру, давление, время облучения эксперимента: температуру, давление, время облучения 

и др.,и др.,

 параллельные пробы не должны отличаться параллельные пробы не должны отличаться 

по составу растворителя,по составу растворителя,

«Мудрость состоит в том, «Мудрость состоит в том, 

чтобы не поступать безрассудно»чтобы не поступать безрассудно»

Генри Дэвид ТороГенри Дэвид Торо



Безопасность работы Безопасность работы 

с микроволновыми системамис микроволновыми системами

 не брать большие навески (не брать большие навески (>>0,5 г) объектов, содержащих 0,5 г) объектов, содержащих 

органические вещества,органические вещества,

 если началось бурное выделение газообразных если началось бурное выделение газообразных 

продуктов реакции, дождаться снижения интенсивности продуктов реакции, дождаться снижения интенсивности 

реакции прежде, чем закрыть автоклав,реакции прежде, чем закрыть автоклав,

 следует избегать наличия в металлических пробах следует избегать наличия в металлических пробах 

крупных кусков,крупных кусков,

 в случае возможного образования взрывчатой смеси, в случае возможного образования взрывчатой смеси, 

закрывать автоклав нужно в атмосфере инертного газа.закрывать автоклав нужно в атмосфере инертного газа.



Сопоставление времени разложения различных проб Сопоставление времени разложения различных проб 

в условиях термического и микроволнового нагрева в условиях термического и микроволнового нагрева 

ТТТТиииипппп ооооббббррррааааззззццццаааа tttt 1111 ,,,, чччч
УУУУссссллллооооввввиииияяяя мммм иииикккк ррррооооввввооооллллннннооооввввоооогггг оооо

ррррааааззззллллоооожжжж еееенннниииияяяя
tttt 2222 ,,,, ммммиииинннн tttt 1111 //// tttt 2222

ББББииииооооллллоооогггг ииииччччеееесссскккк ииииееее ооооббббъъъъеееекккк тттт ыыыы

((((ммммиииикккк рррроооокккк ооооммммппппооооннннееееннннтттт ыыыы ))))
8888

HHHHNNNNOOOO3333 ииииллллииии ееееееее ссссммммеееессссииии сссс HHHHFFFF ииии HHHHCCCCllll ,,,,

ззззаааакккк ррррыыыытттт ыыыыееее ссссиииисссстттт ееееммммыыыы
1111 ,,,,5555 ----33330000 11116666 ----111100000000

ГГГГееееооооллллоооогггг ииииччччеееесссскккк ииииееее ооооббббъъъъеееекккк тттт ыыыы

((((ммммаааакккк ррррооооссссоооосссстттт аааавввв))))
6666 HHHHNNNNOOOO3333 ,,,, HHHHCCCCllll ,,,, ззззаааакккк ррррыыыытттт ыыыыееее ссссиииисссстттт ееееммммыыыы 4444 99990000

ГГГГееееооооллллоооогггг ииииччччеееесссскккк ииииееее ооооббббъъъъеееекккк тттт ыыыы

((((ммммиииикккк рррроооокккк ооооммммппппооооннннееееннннтттт ыыыы ))))
4444 ----11116666

HHHHFFFF ииии HHHHCCCCllll ,,,, HHHHFFFF ииии HHHHNNNNOOOO3333 ,,,, ззззаааакккк ррррыыыытттт ыыыыееее

ииииллллииии оооотттт кккк ррррыыыытттт ыыыыееее ссссиииисссстттт ееееммммыыыы
11110000 ----22220000 22224444----33332222

ООООббббъъъъеееекккк тттт ыыыы сссс оооорррргггг ааааннннииииччччеееесссскккк оооойййй

ммммаааатттт ррррииииццццеееейййй

((((ммммиииикккк рррроооокккк ооооммммппппооооннннееееннннтттт ыыыы ))))

8888 ----11116666 HHHHNNNNOOOO3333 ,,,, ззззаааакккк ррррыыыытттт ыыыыееее ссссиииисссстттт ееееммммыыыы 11110000 ----22220000 22224444----66664444

ББББииииооооллллоооогггг ииииччччеееесссскккк ииииееее ооооббббъъъъеееекккк тттт ыыыы ,,,,

ооооппппррррееееддддееееллллееееннннииииееее ааааззззоооотттт аааа

ппппоооо КККК ььььееееллллььььддддааааллллюююю

2222----6666 HHHH2222SSSSOOOO4444 ,,,, оооотттт кккк ррррыыыытттт ыыыыееее ссссиииисссстттт ееееммммыыыы 3333 ----6666 22220000

ООООкккк ссссиииидддд ааааллллююююммммиииинннниииияяяя
22224444

HHHH2222SSSSOOOO4444 ,,,, HHHH3333PPPPOOOO4444 ,,,, ззззаааакккк ррррыыыытттт ыыыыееее

ссссиииисссстттт еееемммм ыыыы
44440000 33336666

ССССтттт ааааллллииии
1111

HHHHCCCCllll ,,,, HHHHFFFF,,,, HHHHNNNNOOOO3333 ,,,, ззззаааакккк ррррыыыытттт ыыыыееее

ссссиииисссстттт еееемммм ыыыы
1111 ----2222 44445555

ППППооооччччввввыыыы ,,,, ппппыыыыллллииии 8888 HHHHFFFF,,,, HHHHNNNNOOOO3333 ,,,, ззззаааакккк ррррыыыытттт ыыыыееее ссссиииисссстттт ееееммммыыыы 22220000 22224444

ООООссссооооббббоооо ччччиииисссстттт ыыыыееее ввввеееещщщщ еееесссстттт вввваааа 8888 ----22224444 HHHHFFFF,,,, HHHHNNNNOOOO3333 ,,,, ззззаааакккк ррррыыыытттт ыыыыееее ссссиииисссстттт ееееммммыыыы 11112222 44440000 ----111122220000

ССССтттт ооооччччнннныыыыееее ввввооооддддыыыы 6666 HHHHNNNNOOOO3333 ,,,, ззззаааакккк ррррыыыытттт ыыыыееее ссссиииисссстттт ееееммммыыыы 11110000 66660000



Первая публикация по МВ разложениюПервая публикация по МВ разложению

Bovine Liver (SRM 1577)Bovine Liver (SRM 1577)

НайденоНайдено Атт. (мг/г)Атт. (мг/г)

ZnZn 131131 130 130 ±± 1010

CuCu 194194 193 193 ±± 1010

AsAs 0.040.04 (0.05)(0.05)

SeSe 1.01.0 1.1 1.1 ±± 0.10.1

CoCo 0.220.22 (0.18)(0.18)

AbuAbu--Samra A., Morris J.S., Koirtyohann S.R. Wet Ashing of some BiologicalSamra A., Morris J.S., Koirtyohann S.R. Wet Ashing of some Biological Samples Samples 

in a Microwave Oven //Analin a Microwave Oven //Analyticalytical ChemChemistryistry. 1975. V. 47.. 1975. V. 47. ## 8. p. 14758. p. 1475--1477.1477.

Бытовая МВ печь, модифицированная для защиты от коррозии.Бытовая МВ печь, модифицированная для защиты от коррозии.

0,5 г образца, смесь 0,5 г образца, смесь HNOHNO33 + HClO+ HClO44 (4:1), 15 (4:1), 15 мин (12 образцов)мин (12 образцов)

Orchard Leaves (SRM 1571)Orchard Leaves (SRM 1571)

НайденоНайдено Атт. (мг/г)Атт. (мг/г)

ZnZn 2626 25 25 ±± 33

CuCu 11.611.6 12 12 ±± 11

PbPb 4444 4545 ±± 33

AsAs 9.09.0 11 11 ±± 33

SeSe 0.080.08 0.08 0.08 ±± 0.010.01

NiNi 1.31.3 1.3 1.3 ±± 0.20.2

CrCr 2.42.4 (2.3)(2.3)



AlAl 22.222.2  1.31.3 24.624.6  2.22.2

CdCd 27.527.5  2.02.0 26.326.3  2.12.1

CoCo 0.40.4  0.030.03 0.420.42  0.050.05

CrCr 2.22.2  0.40.4 2.42.4  0.60.6

CuCu** 390.0390.0  4.04.0 439.0439.0  22.022.0

FeFe** 181.0181.0  16.016.0 186.0186.0  11.011.0

MnMn 20.920.9  1.41.4 22.422.4  1.01.0

NiNi 2.02.0  0.20.2 2.32.3  0.30.3

PbPb 8.78.7  1.31.3 10.410.4  2.02.0

SeSe 7.17.1  0.20.2 6.886.88  0.470.47

ZnZn** 166.0166.0  4.04.0 177.0177.0  10.010.0

ААС определение ААС определение ((SRM Tort 1SRM Tort 1 -- Lobster)Lobster)

* * ПААС определениеПААС определение, , остальные остальные  ЭТААСЭТААС, n=5, n=5

Analyst, January 1988, Vol 113, Dr. Ralph Sturgeon, Nat’l Res Council of CanadaAnalyst, January 1988, Vol 113, Dr. Ralph Sturgeon, Nat’l Res Council of Canada

МВ подготовкаМВ подготовка (ppm)(ppm) АттестованоАттестовано (ppm)(ppm)



Закрытая МВ системаЗакрытая МВ система  Открытая системаОткрытая система

Citrus Leaves (SRM 1572)Citrus Leaves (SRM 1572)

a.        5 a.        5 млмл HNOHNO33, 2 , 2 млмл HCl, HCl, общее времяобщее время: 22.5 : 22.5 минмин

b.        8b.        8--13 13 чч

aa,, b  b  Среднее из 3Среднее из 3--х определенийх определений
Analytical Chemistry, Vol. 60,Analytical Chemistry, Vol. 60, No. 19, 1 Oct. 1988, Gwen M. Schelkoph, USDANo. 19, 1 Oct. 1988, Gwen M. Schelkoph, USDA

CaCa 30.930.9 30.130.1 31.631.6  1.01.0

CuCu 16.016.0 17.017.0 16.5 16.5  1.01.0

FeFe 80.680.6 87.687.6 90.090.0  10.010.0

KK 17.417.4 16.716.7 18.218.2  0.60.6

MgMg 5.75.7 5.35.3 5.85.8  0.30.3

MnMn 21.921.9 ------ 23.023.0  2.02.0

PP 1.21.2 1.31.3 1.31.3  0.20.2

ZnZn 28.328.3 28.928.9 29.029.0  2.02.0

МВМВaa HNOHNO33--HClOHClO44
bb АттестованоАттестовано

((мгмг//гг)) ((мгмг//гг)) ((мгмг//гг))



00

5050

100100

150150

200200

250250

300300

350350

P
re

s
s
u

re
 (

p
s
i)

P
re

s
s
u

re
 (

p
s
i)

T
e
m

p
e
ra

tu
re

 (
T
e
m

p
e
ra

tu
re

 (
oo
C

)
C

)

6 6 сосудовсосудов ((10 10 млмл HNOHNO33, , MDS Series Unit, 620 MDS Series Unit, 620 Вт)Вт)

Зависимость температуры и давления Зависимость температуры и давления 

в системе при кислотном разложении в системе при кислотном разложении 

от навески образца (от навески образца (Conostan OilConostan Oil))

00

5050

100100

150150

200200

250250

300300

350350

30302020101000

Time (min)Time (min)
30302020101000 30302020101000

00.25 .25 гг 00.36 .36 гг 00.46 .46 гг



ОбразецОбразец
ОпределяемоеОпределяемое

веществовещество

МикроволновойМикроволновой

КонцентрацияКонцентрация (% (% сухогосухого))

ТрадиционныйТрадиционный
БобыБобы

KK--2626

KK--11

KK--1/11/1

KK--1/21/2

VicineVicine 0.840.84

0.700.70

0.630.63

0.600.60

Source: Journal of Chromatography, 371, (1986) 299Source: Journal of Chromatography, 371, (1986) 299--306306

1.401.40

1.071.07

0.980.98

0.800.80

Хлопковая ниткаХлопковая нитка

USAUSA--11

USAUSA--22

SUSU--11

GossypolGossypol
0.690.69

0.620.62

0.490.49

2.002.00

1.651.65

1.441.44

Сравнение традиционной Сравнение традиционной 

и микроволновой экстракциии микроволновой экстракции



Определение % жира в Определение % жира в Cotton FibersCotton Fibers

гравиметрическим методомгравиметрическим методом

Микроволновая экстракцияМикроволновая экстракция::

Навеска: 1 гНавеска: 1 г

20 мин20 мин

50 мл С50 мл С22НН55ОНОН

100 100 °°CC

Найдено: Найдено: 0.50%0.50%

Метод СокслетаМетод Сокслета: : 

44--5 ч5 ч

Найдено: Найдено: 0.48%0.48%



Содержание пестицидов в рыбе (нг/г)Содержание пестицидов в рыбе (нг/г)



Инструментальная пробоподготовка Инструментальная пробоподготовка ––

основа схем анализа нового поколенияоснова схем анализа нового поколения

Высокая эффективностьВысокая эффективность (экспрессность)(экспрессность)

и и универсальностьуниверсальность (расширение круга определяемых (расширение круга определяемых 

компонентов и анализируемых объектов), высокая компонентов и анализируемых объектов), высокая 

производительность, сокращение расхода реактивов производительность, сокращение расхода реактивов 

и потребления энергиии потребления энергии

Расширение возможностей традиционных методовРасширение возможностей традиционных методов

(спектрофотометрических, люминесцентных, (спектрофотометрических, люминесцентных, 

электрохимических, гравиметрических) электрохимических, гравиметрических) 

ии повышение потенциала имеющегося оборудованияповышение потенциала имеющегося оборудования



ДЕМОДЕМО--ЦЕНТРЦЕНТР

ООО «Интераналит», ГЕОХИ РАНООО «Интераналит», ГЕОХИ РАН

Тел.: (495) 221 19 61Тел.: (495) 221 19 61

EE--mail: mail: info@analyt.ruinfo@analyt.ru

www.analyt.ruwww.analyt.ru



БЛАГОДАРЮ БЛАГОДАРЮ 

ЗА ВНИМАНИЕ!ЗА ВНИМАНИЕ!

По всем вопросам обращаться в ООО «Химмед»

Адрес: 115230, г.Москва, Каширское шоссе, д.9, корп.3

Тел.: (495) 728-4192, 742-8265/66, (499) 613-2964,

Факс: (495) 742-8341

E-mail : mail@chimmed.ru www.chimmed.ru


