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Мнение
Л. А. Карпюк
Масштабные программы развития призваны решать задачи 
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Аналитические методы и приборы
А. Р. Цыганкова
Эффективные способы концентрирования при пробоподготовке 
в спектральном анализе высокочистых веществ и функциональных 
материалов
Отделение основы пробы отгонкой после химического превращения –  эффек-
тивный способ концентрирования примесей для их последующего спектраль-
ного анализа. В статье рассмотрены различные варианты реализации такого 
процесса –  в один или два этапа, для высокочистых кремния, германия и их 
оксидов; оксидов висмута, молибдена и вольфрама. Проведено сравнение 
списка определяемых примесей, уровня пределов обнаружения и других 
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Analytical Methods and Instruments
A. R. Tsygankova

E¹cient Concentration Methods in Spectral Analysis of High- Purity 
Substances and Functional Materials

For spectral analysis matrix separation by distillation after chemical transformation 
is an effective way of concentrate impurities. The article shows various techniques 

of such a process –  in one or two stages (for high-purity silicon, germanium 
and their oxides; oxides of bismuth, molybdenum and tungsten). In the article 

comparison of the list of determined impurities, LODs (limits of detection), other 
features of the AES and MS methods with matrix separation by distillation after 

chemical transformation is carried out. Matrix separation allows to reduce LODs 
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особенностей разработанных методик количественного химического 
анализа на основе указанных способов отделения основы пробы. Отделение 
основы пробы отгонкой после химического превращения позволяет снизить 
пределы обнаружения примесей до 10–8% мас. при их АЭС-определении 
и до 10–10% мас при МС-определении. Внутрилабораторная прецизионность 
анализа составляет 0,2–0,3.
Ключевые слова: высокочистые вещества, функциональные материалы, микро-
примеси, методы концентрирования, спектральный анализ

А. Ю. Колеснов, С. Р. Цимбалаев, Ф. Х. Ламердонова
Применение высокоэффективной жидкостной хроматографии 
для исследования качества винодельческой продукции:  
современные методические подходы
Методом высокоэффективной жидкостной хроматографии (ВЭЖХ) иссле-
довано влияние простого карамельного колера (Caramel I-Plain, E-150a) 
на концентрации фурфурола (FL) и гидроксиметилфурфурола (HMF) в дистил-
лятах. На 52 образцах с разным географическим происхождением и сроками 
выдержки показано, что FL и HMF присутствуют в коньячных дистиллятах 
в количествах не более 11,0 и 10,5 мг / л соответственно, а в винных дистилля-
тах FL –  не более 3,5 мг / л, HMF –  отсутствует. FL и HMF в колере содержатся 
в концентрациях от 170 до 12 500 мг / кг. Отношение между количествами 
FL и HMF в аутентичных дистиллятах составляет более 1,0. Внесение колера 
смещает это соотношение до значений менее 1,0. Представленный подход 
используется в едином алгоритме идентификации компонентного состава 
винодельческой продукции, установленном в ГОСТ P 59570-2021.
Ключевые слова: винодельческая продукция, коньячный дистиллят, высокоэф-
фективная жидкостная хроматография, идентификация компонентов, фурановые 
альдегиды, фурфурол, гидроксиметилфурфурол, ГОСТ P 59570-2021

М. И. Мельник
Новый подход к повышению точности элементного анализа методом 
оптико- эмиссионной спектрометрии с индуктивно связанной плазмой
Представлены сведения о передовых технологиях и интеллектуальных про-
граммных продуктах, реализованных в новых моделях оптико- эмиссионных 
спектрометров с индуктивно связанной плазмой Agilent 5800 и 5900 ИСП-ОЭС, 
которые обеспечивают абсолютно новый подход к повышению точности ана-
лиза образцов различной природы и состава. В процессе анализа реальных 
образцов на Agilent 5800 и 5900 ИСП-ОЭС с помощью интеллектуального про-
граммного пакета IntelliQuant проводится быстрый сбор полуколичественных 

to 10–8 wt.% for their AES determination and to 10–10 wt.% for MS determination. 
Intralaboratory precision of the developed methods is 0.2–0.3.

Keywords: high-purity substances, functional materials, trace impurities, concentration 
methods, spectral analysis

A. Yu. Kolesnov, S. R. Tsymbalaev, F. H. Lamerdonova
Application of High- Performance Liquid Chromatography for Evaluation of 

Winemaking Products’ Quality: Modern Methodical Approaches
The impact of plain caramel (Caramel I-Plain, E-150a) on the concentrations of 

furfural (FL) and hydroxymethylfurfural (HMF) in distillates was investigated by 
the method of high-performance liquid chromatography (HPC). On 52 industrial 
samples with different geographical origin and aging periods, it was shown that 

FL and HMF are present in brandy distillates in amounts of 11.0 and 10.5 mg / l, 
respectively, FL in wine distillates –  less than 3.5 mg / l, HMF –  is absent. Caramel 

contains FL and HMF in concentrations in the range from 170 to 12,500 mg / kg. 
The ratio between the amounts of FL and HMF in authentic distillates exceeds 

1.0. Caramel addition shifts this ratio to values less than 1.0. The presented 
approach is used in a general analytical and expert algorithm for identification 

of component composition of winemaking products established in the National 
Standard GOST P 59570-2021.

Keywords: winemaking products, brandy distillate, plain caramel, high-performance 
liquid chromatography, identification of components, furan aldehydes, furfurol, hydroxy-

methylfurfurol, GOST P 59570-2021

M. I. Melnik
The New Approach to Improving the Accuracy of Elemental Analysis by 

Inductively Coupled Plasma Optical Emission Spectrometry
Information on advanced technologies and intelligent software products imple-
mented in the new models of Agilent 5800 and 5900 ICP-OES optical emission 

spectrometers with inductively coupled plasma, which provide a completely new 
approach to improving the accuracy of analysis of samples of different nature 

and composition is presented. Analyzing real samples on the Agilent 5800 and 
5900 ICP-OES using the intelligent IntelliQuant software suite quickly collects 

semi-quantitative data for elements across the entire spectral range and provides 
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данных для элементов по всему спектральному диапазону и предоставляется 
исчерпывающая информация о составе пробы. После завершения исследо-
вания полного спектра инструмент IntelliQuant проверяет данные и автома-
тически определяет оптимальную длину волны для количественного анализа 
каждого элемента. Описаны методики выбора эмиссионных линий с учетом 
состава матрицы и спектральных интерференций. Отмечены способы 
визуализации элементного состава с помощью «теплокарты» Периодической 
таблицы Менделеева и интеллектуальной диаграммы. Приведены примеры 
применения нового программного продукта для анализа образцов почвы 
с добавками алюминия
Ключевые слова: благородные металлы, твердые полезные ископаемые, досто-
верность данных, ИСП-ОЭС, интеллектуальный программный пакет IntelliQuant

А. М. Сафиулина, А. А. Семенов, А. В. Лизунов, Н. Е. Борисова, 
Т. В. Макарова, Г. А. Шарадзе
Извлечение, очистка и концентрирование палладия из новых сырьевых 
источников на основе отработавшего ядерного топлива
Показана актуальность расширения сырьевой базы платиновых металлов 
за счет переработки отработавшего ядерного топлива (ОЯТ). Проведен 
обзор перспективных методов извлечения, очистки и концентрирования 
платиноидов. Обоснованы необходимость поиска новых экстракционных 
реагентов и усовершенствование ранее предложенных технологических схем 
получения остро- дефицитного палладия и других благородных металлов 
из ОЯТ.
Ключевые слова: благородные металлы, платиновые металлы, платиноиды, 
палладий, родий, рутений, платина, осмий, иридий, сырьевые источники, отрабо-
танное ядерное топливо, ОЯТ, экстракция, экстрагенты

comprehensive information about the composition of the sample. After complet-
ing a full spectrum study, IntelliQuant validates the data and automatically 

determines the optimal wavelength for quantitative analysis of each element. 
Methods for the selection of emission lines taking into account the composition of 

the matrix and spectral interferences are described. The methods of visualization of 
the elemental composition using the heat map of the Periodic Table and the smart 
diagram are noted. Examples of the application of a new software product for the 

analysis of soil samples with aluminum additives are given.
Keywords: precious metals, solid minerals, data reliability, ICP-OES,  

intelligent software package IntelliQuant 
 

A. M. Safiulina, A. A. Semenov, A. V. Lizunov, N. E. Borisova,  
T. V. Makarova, G. A. Sharadze

Extraction, Purification and Concentration of Palladium From New Raw 
Material Sources Based on Spent Nuclear Fuel

The urgency of expanding the raw material base of platinum metals through the 
reprocessing of spent nuclear fuel (SNF) is shown. A review of promising methods 
for the extraction, purification and concentration of platinoids is carried out. The 
necessity of searching for new extraction reagents and improving the previously 

proposed technological schemes for obtaining acutely deficient palladium and 
other noble metals from spent nuclear fuel have been substantiated.

Keywords: noble metals, platinum metals, platinoids, palladium, rhodium, ruthenium, 
platinum, osmium, iridium, raw materials, spent nuclear fuel, spent nuclear fuel, extraction, 

extractants
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Анализатор аминокислот ARACUS

Анализ кристаллической структуры органического порошкового 
материала с помощью оптической системы высокого разрешения

Д-р Маркус Шубнель 
Полиморфизм тристеарина
Активные фармацевтические ингредиенты, жиры, масла, металлы, соли 
и многие другие материалы могут существовать в различных кристалличе-
ских формах. Это явление называют полиморфизмом. В статье на примере 
тристеарина показано, что полиморфные материалы можно исследовать 
с помощью метода дифференциальной сканирующей калориметрии (ДСК).  

Подготовка кадров
О. В. Моногарова, Е. И. Каленикова
Преподавание аналитической химии студентам фармацевтической 
специальности факультета фундаментальной медицины 
МГУ им. М. В. Ломоносова
Рассмотрены особенности фармацевтической специальности в рамках 
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Масштабные программы развития 
призваны решать задачи 
технологического лидерства
Рассказывает Леонид Александрович Карпюк, генеральный директор 
АО «ВНИИНМ» имени академика А. А. Бочвара

Совсем недавно, в 2020 году Высокотехнологическому научно- исследовательскому 
институту неорганических материалов имени академика А. А. Бочвара 
(АО «ВНИИНМ») исполнилось 75 лет. Ровесник атомной отрасли в нашей стране, 
ВНИИНМ сегодня –  один из ведущих научно- исследовательских материаловедче-
ских центров Госкорпорации «Росатом», входит в структуру управления Топливной 
компании Росатома «ТВЭЛ». ВНИИНМ можно по праву назвать флагманом отече-
ственной атомной энергетики, наукоемкого производства и технологий ядерного 
топливного цикла.

О новейших разработках и их внедрении в производство, способах повышения 
эффективности бизнеса, создании топлива нового поколения безопасности, реше-
нии важнейшей задачи замыкания ядерного цикла и переработки ядерных отхо-
дов, подготовке высококвалифицированных кадров и многом другом нам расска-
зал генеральный директор АО «ВНИИНМ» Леонид Александрович Карпюк.

https://doi.org/ 10.22184/2227-572X.2021.11.6.422.427
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Уважаемый Леонид Александрович! 
Расскажите немного об истории института.

Институт специальных металлов (Инспецмет, НИИ-9, 
ныне – АО «ВНИИНМ») был создан в 1944–1945 годах 
прошлого столетия для решения материаловед-
ческих и  технологических про-
блем разработки ядерного оружия 
с целью ликвидации монополии 
США в этой области.

При активном и  непосред-
ственном участии АО «ВНИИНМ» 
созданы атомный флот, современ-
ные АЭС и  космические аппа-
раты. Значительную роль сотруд-
ники ВНИИНМ и разработанные 
ими технологии внесли в  лик-
видацию последствий аварии 
на Чернобыльской АЭС. ВНИИНМ –  
активный участник крупных международных 
и  национальных проектов, среди которых строи-
тельство ИТЭР (Международный термоядерный экс-
периментальный реактор), реализация российско- 
американского соглашения «ВОУ-НОУ», создание 
кольцевого коллайдера будущего, замыкание ядер-
ного топливного цикла и др.

Каковы задачи и основные направления 
работы ВНИИНМ? Какие проекты реали зуются 
в институте?

ВНИИНМ традиционно выполняет функцию глав-
ного конструктора- технолога твэлов (тепловыделя-
ющий элемент) для всех типов реакторных уста-
новок. Институт продолжает НИОКР по  созданию 
новых и  усовершенствованию 
действующих конструкций твэ-
лов с  урановым топливом для 
тепловых реакторов ВВЭР-1000, 
ВВЭР-440, РБМК-1000, выпуска-
ются технические проекты твэ-
лов новых поколений. Мы зани-
маемся разработкой ядерного 
топлива на  основе диоксида 
урана, технологиями его изготов-
ления и  внедрением в  промыш-
ленное производство; совершен-
ствуем топливные композиции 
для обеспечения высоких уровней 
выгорания, повышения эконо-
мической эффективности и  кон-
курентоспособности топливных 
циклов тепловых энергетических 

реакторов, в  том числе топлива PWR для зарубеж-
ных потребителей. В  сферу наших интересов вхо-
дит разработка новых и  модернизация известных 
цирко ниевых сплавов, технических требований 
к изделиям и технологическим процессам их изго-
товления, проведение дореакторных и послереактор-

ных исследований циркониевых 
комплектующих для тепловыде-
ляющих сборок (ТВС) атомных 
электростанций. Готовятся к вне-
дрению новые, совершенствуются 
действующие технологические 
процессы производства конструк-
ционных материалов тепловых 
реакторов АЭС. Разрабатываем 
разные варианты топлива нового 
поколения безопасности (толе-
рантного топлива).

Качество разработанной про-
дукции подтверждено опытом эксплуатации топлива 
на всех атомных станциях России, а также на АЭС 
Финляндии, Чехии, Словакии, Венгрии, Болгарии, 
Китая.

В  сфере разработки твэлов для быстрых и  газо-
вых реакторов ВНИИНМ разрабатывает: топливо, 
твэлы, ПЭЛы и  конструкционные материалы для 
перспективных реакторов на  быстрых нейтронах 
с натриевым теплоносителем (типа БН); твэлы и кон-
струкционные материалы активных зон реакто-
ров на быстрых нейтронах с тяжелым жидкометал-
лическим теплоносителем (типа БРЕСТ и  СВБР); 
совершенствуются конструкционные матери-
алы активных зон, твэлов и  ПЭЛов для реакторов 
БН-600, БН-800 и  БН-1200; проводятся разработки 
твэлов на  базе микросферического топлива для 

Начало эксплуатации 
топлива 

в энергетическом 
реакторе – важный шаг 
для коммерциализации 

этого продукта
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высокотемпературных газовых реакторов. Кроме 
того, ВНИИНМ разрабатывает твэлы и топливо для 
реакторов различного назначения (транспортных, 
промышленных и  исследовательских реакторов, 
атомных станций малой мощности); конструкции 
и технологии изготовления поглощающих элемен-
тов (СВП и ПЭЛ) и пусковых источников нейтронов 
(ПИН).

ВНИИНМ с  момента создания решает научные 
и технологические задачи, связанные с переработ-
кой облученного ядерного топлива (ОЯТ) быстрых 
и тепловых реакторов и обращением с радиоактив-
ными отходами (РАО), возникающими в результате 
переработки ОЯТ.

Сегодня ВНИИНМ разрабатывает: технологии 
переработки ОЯТ быстрых реакторов и обращения 
с РАО опытно- демонстрационного энергокомплекса 
с пристанционным замкнутым топливным циклом 
(проектное направление «Прорыв»); инновацион-
ные технологические и  аппаратурные решения 
переработки ОЯТ реакторов на  тепловых нейтро-
нах на базе опытно- демонстрационного комплекса 
ФГУП «ГХК»; технологические переделы гидроме-
таллургических методов переработки ОЯТ (быстрых 
и тепловых реакторов), включая оксидное, нитрид-
ное и металлическое ядерное топливо; высокотемпе-
ратурные технологии обращения с РАО, включение 
РАО в стеклоподобные, минералоподобные и кера-
мические матрицы.

В 2019 году Госкорпорация «Росатом» приступила 
к реализации амбициозного проекта по созданию 
исследовательского жидкосолевого реактора (ЖСР), 
который предполагается разместить на площадке 
ФГУП «ГХК». Научные исследования подтверждают, 

что ЖСР является наиболее эффективным дожига-
телем минорных актинидов, прежде всего амери-
ция, образующихся в ядерном топливе при эксплу-
атации энергетических реакторов. АО «ВНИИНМ» 
является организацией –  научным руководителем 
в  части топливного цикла ЖСР, то  есть отвечает 
за  разработку технологий создания топливных 
композиций, технологий регенерации отрабо-
тавшего топлива и  обращения с  образующимися 
РАО. Успешное решение научно- технических про-
блем, связанных с созданием ЖСР станет важной 
ступенью на пути к замыканию ядерного топлив-
ного цикла.

Какое достижение вы считаете наиболее зна-
чимым?

Одной из основных задач не только для ВНИИНМ, 
но и для отрасли является проект создания топлива 
нового поколения безопасности, которое получило 
название «толерантное» топливо. В  2021  году спе-
циалисты института ведут работы по  созданию 
технологии и  изготовлению топлива на  основе 
дисилицида урана. В  конце прошлого года впер-
вые был получен слиток этого материала, который 
по  нашим расчетам способен обеспечить допол-
нительную безопасность использования топлив-
ных композиций за  счет повышенной теплопро-
водности и как следствие повысить экономическую 
эффективность АЭС. В настоящий момент отрабаты-
вается технология изготовления таблеток из этого 
материала с перспективой ее масштабирования для 
передачи на  производственную площадку в  теку-
щем году. В сентябре 2021 года на энергоблоке № 2 

Ростовской АЭС (филиал кон-
церна «Росэнергоатом») началась 
опытно- промышленная эксплу-
атация тепловыделяющих эле-
ментов нового поколения безо-
пасности. В рамках капитального 
ремонта в составе партии свежего 
топлива в  активную зону реак-
тора ВВЭР-1000 были загружены 
три комбинированные тепло-
выделяющие сборки конструк-
ции ТВС-2М, каждая из которых 
содержит по  двенадцать твэлов 
в инновационном исполнении: 
шесть изготовлены с  примене-
нием в  качестве конструкцион-
ного материала хром-никелевого 
сплава 42ХНМ и еще шесть –  с обо-
лочками из цирко ниевого сплава 
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с  хромовым покрытием. Эксплуатация топлива 
в энергетическом реакторе –  важный шаг для даль-
нейшей коммерциализации этого продукта.

Каковы источники финансирования проектов?

Главным заказчиком работ для института яв ляется 
Топливная компания «ТВЭЛ» и  Госкорпорация 
«Росатом», в состав которых входит АО «ВНИИНМ». 
Говоря об  эффективности корпоративного управ-
ления, обращусь к цифрам. ВНИИНМ на протяже-
нии последних пяти лет превышает плановые пока-
затели по  выручке. К  примеру, по  итогам работы 
в 2020 году, нам удалось заработать 5 099 млн руб., 
что на 8% выше плана, установленного топливной 
компанией. Не будет преувеличением сказать, что 
ВНИИНМ демонстрирует устойчивую экономиче-
скую эффективность, что говорит о  правильности 
выбранной модели взаимодействия.

Кроме финансирования в  рамках традицион-
ных проектов по  ядерному топливному циклу, 
разви вается и  стимулирование инициативных 
работ ученых. Три года назад в  госкорпорации 
«Росатом» была внедрена система аванпроектов, 
сформирован Единый отраслевой тематический 
план, что позволило инициировать целый ком-
плекс разработок по  предло-
жению ученых АО  «ВНИИНМ». 
В  настоящее время реализуется 
программа развития техники, 
технологий и  научных исследо-
ваний в области использования 
атомной энергии (РТТН), которая 
недавно получила продолжение 
и финансирование до 2030 года. 
В  рамках реализации РТТН спе-
циалисты института занима-
ются разработкой так называе-
мых кандидатных материалов 
на перспективу.

Сегодня устойчивого роста бизнеса невозможно 
достичь только за  счет повышения эффективно-
сти (снижения издержек, повышения производи-
тельности труда и т. д.), хотя работу в этом направ-
лении надо продолжать. Нужны технологические 
прорывы, причем не  только в  основном бизнесе  –  
производстве ядерного топлива и  обогащенного 
урана  –  необходимо развитие новых перспектив-
ных направлений. И  научно- исследовательские 
и  опытно- конструкторские работы в  этом играют 
ключевую роль. Такие масштабные программы раз-
вития призваны решать задачи технологического 
лидерства.

В  настоящий момент во  ВНИИНМ реализуется 
24 инвестиционных проекта, направленных как 
на  техническое перевооружение и  модернизацию 
научных подразделений, так и на развитие и под-
держание инфраструктуры, обеспечение безопасно-
сти института и выполнение требований законода-
тельства. Многие из них на начальном этапе были 
инициативными.

Какими ноу-хау обладает институт?

По данным на  начало 2021  года, 
институт обладает правами 
на  599 новых научных разрабо-
ток. АО  «ВНИИНМ» в  2020  году 
в Российской Федерации подало 
десять заявок на  изобретения, 
три заявки на  полезные модели 
и две заявки на оформление про-
грамм для ЭВМ по  переработке 
облученного ядерного топлива, 
топливным, конструкционным 
и функциональным материалам. 
Кроме того, институт направил 

одиннадцать международных заявок по переработке 
ОЯТ, конструкционным и  функциональным мате-
риалам. Специалисты института получили шесть 
патентов на  изобретения и  три патента на  полез-
ные модели. В 2020 году количество оформленных 
ноу-хау возросло на  четверть и составило 114. При 
выполнении научно- исследовательских и  опытно- 
конструкторских работ активно используются полу-
ченные ранее ноу-хау.

Какой инфраструктурой располагает институт?

ВНИИНМ является Государственным науч-
ным центром и  признанным лидером в  области 

Сегодня устойчивого 
роста бизнеса 

невозможно 
достичь только 

за счет повышения 
эффективности 
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материаловедения и технологий ядерного топлив-
ного цикла. Специалисты института являются 
разработчиками подходов к  повышению эффек-
тивности научных процессов на всех стадиях жиз-
ненного цикла: от  идеи до  запуска в  производ-
ство. Инфраструктура сконцентрирована именно 
на  обеспечении потребностей разработки науко-
емкой продукции. Кроме того, ВНИИНМ  –  одно 
из  немногих столичных предприятий, обладаю-
щих большой территорией, собственными опытно- 
производственными мощностями, современным 
исследовательским и  аналитическим оборудова-
нием, а также штатом высококвалифицированных 
специалистов.

Какова роль института в подготовке кадров 
для отрасли?

Во ВНИИНМ успешно готовят кадры высшей квали-
фикации для предприятий «Топливной компании». 
Развитие технологий, материалов, оборудования 
и повышение качества продукции возможно при 
условии накопления опыта и повышения квалифи-
кации сотрудников. Это в свою очередь предполагает 
наряду с практической деятельностью освоение новых 
знаний и навыков. Аспирантура ВНИИНМ обеспе-
чивает этот процесс, способствуя решению научно- 
технических задач, стоящих перед компанией.

Сегодня институт ведет подготовку специали-
стов высшей квалификации по трем направлениям: 
«Ядерная, тепловая и  возобновляемая энергетика 
и сопутствующие технологии», «Химические техно-
логии» и «Технологии материалов». Всего же в аспи-
рантуре обучаются 37 аспирантов, являющихся работ-
никами АО  «ТВЭЛ», АО  «МСЗ», АО  «ВПО Точмаш» 
и АО «ВНИИНМ».

Кроме того, в 2019 году руководство Топливной ком-
пании «ТВЭЛ» и НИЯУ МИФИ согласовали пятилетнюю 
программу совместных научно- исследовательских 
и  опытно- конструкторских работ НИЯУ МИФИ 
и АО «ВНИИНМ» по совершенствованию материа-
лов активных зон легководных реакторов на тепло-
вых нейтронах на  2019–2023 годы. Работа направ-
лена на научно- техническую поддержку совместной 
подготовки специалистов- материаловедов высшей 
квалификации для предприятий атомной отрасли 
в аспирантуре НИЯУ МИФИ. Совместная подготовка 
специалистов в области радиационного и реакторного 
материаловедения в НИЯУ МИФИ и АО «ВНИИНМ» 
продолжается силами преподавателей кафедры 
«Физические проблемы материаловедения» МИФИ 
в филиале, который находится во ВНИИНМ.

Как реализуется связь института с промышлен-
ностью?

Как и  любой научно- исследовательский институт, 
ВНИИНМ специально создавался для организа-
ции научных исследований и проведения опытно- 
конструкторских разработок в интересах промышлен-
ного производства. Как я уже упоминал, основным 
нашим заказчиком является Топливная компания 
«ТВЭЛ» и Госкорпорация «Росатом», а значит и про-
мышленные предприятия, входящие в их состав.

Как вы оцениваете состояние и перспективы 
развития профильных для института отрас-
лей науки и промышленности в России?

Несколько лет назад большой популярностью пользо-
валась фраза «ренессанс атомной промышленности». 
Этот тезис справедлив и сегодня. По всему миру ведется 
строительство атомных энергоблоков российского 
образца, стартуют проекты по развитию малой атом-
ной энергетики, разрабатываются новые типы ядер-
ных энергоустановок. Отчасти это вызвано ростом энер-
гопотребления в мире, а также трендами к переходу 
на безуглеродную энергетику. Таким образом, перспек-
тивы развития этих направлений очень высоки.

Каков вклад института в программу импорто-
замещения?

Во ВНИИНМ создано производство источников бета-
излучения на основе трития. Производительность 
большинства стадий технологического процесса 
позволяет изготавливать продукцию в  полупро-
мышленных масштабах. Выпущена опытная пар-
тия, которая прошла все испытания.
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На российском рынке аналогов 
этой разработки нет, так что у нас 
большой потенциал для развития.

Во ВНИИНМ созданы полупро-
мышленные установки для отжига 
заготовок, насыщения источников 
тритием и финальной сборки. Для 
повышения безопасности работ при 
обращении с тритием создана уни-
кальная система детритизации тех-
нологических газов методом фазо-
вого изотопного обмена. Тритий, 
который выходит из  установки 
насыщения, попадает в специаль-
ный ресивер, где накапливается 
до определенной концентрации. 
После преодоления порогового зна-
чения тритий направляется в ката-
литический блок, где окисляется до воды. Затем посту-
пает в колонну фазового изотопного обмена, где пары 
тритированной воды переводятся в жидкость, которая 
затем скапливается в специальном контейнере. Затем 
вода поступает в емкость с сухой цементной смесью, 
которая затвердевает, и можно сразу передавать кон-
тейнер в специализированную организацию по обра-
щению с РАО. Степень детритизации воздуха в уста-
новке –  106 раз, то есть на выходе из системы поток 
в миллион раз чище, чем на входе.

Еще одним крупным ипортозамещающим проек-
том, инициированным во ВНИИНМ, стало получе-
ние первых образцов длинномерного карбидокрем-
ниевого волокна. Наши специалисты получили 
образцы волокна из карбида кремния (SiC-волокна), 
содержащие 10–12% кислорода.

Это первый шаг к созданию бескислородного SiC-
волокна (с содержанием кислорода менее 5%), кото-
рый позволит ученым приблизиться к  созданию 
тепловыделяющих элементов нового поколения 
на основе карбида кремния.

Дальнейшее совершенствование технологии изго-
товления бескислородного волокна существенно 
повысит жаропрочность, жаростойкость и  корро-
зионную стойкость SiC-композита.

Институты Госкорпорации выполняют, пре-
жде всего, прикладные работы, но некоторые 
изыскивают еще и возможность вести фунда-
ментальные исследования. Как обстоят с этим 
дела у ВНИИНМ?

Действительно, больший объем работ приходится 
на прикладные НИОКР. Тем не менее, в институте 
реализуются и  поисковые проекты. В  частности, 

в 2016 году был инициирован проект по созданию 
участка и разработке технологии изготовления твэлов 
из карбида кремния. В начале текущего года линия 
введена в эксплуатацию, она является уникальной 
и единственной в нашей стране. В рамках проекта 
отработаны технологии получения волокна из кар-
бида кремния, изготовления образцов твэлов. Эти 
исследования привели к получению целого комплекса 
объектов интеллектуальной собственности, которые 
позволили развить новые компетенции материалове-
дения органических материа лов в институте неорга-
нических материалов. Это не может не радовать.
Сейчас на рассмотрении инвестиционного комитета 
топливной компании находится еще семь поиско-
вых фундаментальных НИОКР, рассчитываем на их 
поддержку.

Насколько эффективно сотрудничество с дру-
гими научно- исследовательскими учрежде-
ниями, российскими и иностранными?

Безусловно, внутри Госкорпорации «Росатом» 
выстрое на очень тесная кооперация между предприя-
тиями отрасли. Помимо внутриотраслевых, мы очень 
плотно работаем с Курчатовским институтом, инсти-
тутами РАН, а также университетами и вузами –  МГУ 
им. М. В. Ломоносова, МИФИ, РХТУ, МИСИС и рядом 
других. Международное взаимодействие тоже есть, 
но оно ограничено ввиду чувствительности наших 
разработок с точки зрения конкуренции.

Спасибо за интересный рассказ.

С Л. А. Карпюком беседовали О. А. Лаврентьева 
и В. В. Родченкова.
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Химия в фокусе 
Анонсы свежих публикаций из информационного бюллетеня
Российского химического общества им. Д. И. Менделеева

Алгоритмы искусственного интеллекта в сочетании с оптической темнопольной микроскопией 
для идентификации микропластика в клетках
Растущий объем пластиковых отходов и их постепен-
ный распад на микро- и наноразмерные частицы под 
действием природных факторов вызывает серьез-
ные опасения со  стороны экологического сообще-
ства. В этой связи разработка автоматического метода 
обнаружения микропластика внутри живых клеток 
и организмов имеет решающее значение для высо-
копроизводительного анализа их биораспределе-
ния в исследованиях токсичности. Ученые лабора-
тории бионанотехнологии Казанского федерального 
университета предложили использовать алгоритмы 
искусственного интеллекта для идентификации 

частиц микропластика в фибробластах кожи человека. 
Модельными образцами микропластика служили 
окрашенные различными красителями полистироло-
вые частицы, которые инкубировались вместе с клет-
ками. Затем, для визуализации частиц в растворе 
и клетках, экспериментаторы применили высококон-
трастную микроскопию темного поля. Полученные 
данные загружали в модель остаточной нейронной 
сети (ResNet) для ее обучения и тестирования. Соз-
данная нейросетевая модель позволила определить 
класс частиц с точностью, сопоставимой с методом 
идентификации по  спектральным характеристи-

кам. Реализованный подход имеет 
большой потенциал использова-
ния для скрининга микропластика 
во множестве образцов, поскольку 
значительно сокращает время 
получения данных, исключив 
необходимость гиперспектраль-
ной съемки, при этом сохранив 
требуемый уровень чувствитель-
ности.

Работа поддержана грантом 
РНФ 21-73-00097.

Источник:  https://doi.org/10.1007/
s00216-021-03749-y

Новые соединения редкоземельных элементов
Исследователи из Москвы, Санкт- Петербурга и Дубны 
впервые синтезировали и описали новые соедине-
ния, являющиеся первыми представителями солей 
редкоземельных элементов и  молочной кислоты. 
Современная химия дает возможность получения 
огромного количества новых соединений, и  поис-
тине бесконечные комбинации строительных кир-
пичиков, из которых их можно «собирать», делают 
это интересной и увлекательной задачей. Редкозе-
мельные элементы придают веществам уникальные 
свой ства –  прежде всего люминесцентные и магнит-
ные, не меньший интерес вызывает и их биологиче-
ская активность. Химию редкоземельных элементов 
изучают многие десятки лет, поэтому обнаружение 
ранее неизвестных соединений кажется невыпол-

нимой задачей. Но оказалось, что еще многое ждет 
своих первооткрывателей!

Например, соединения редкоземельных элемен-
тов с молочной кислотой, которая относится к так 
назы ваемым a-гидроксикислотам, синтезировать 
до сих пор никому не удавалось.

Коллектив ученых из  Инсти ту та общей и  неор-
ганической химии им.  Н. С. Курнакова РАН, 
Петербургского института ядерной физики НИЦ 
«Кур чатовский институт», Национального иссле-
довательского университета Высшей школы эко-
номики, Российского химико- технологического 
университета им. Д. И. Менделеева и Лаборатории 
нейтронной физики им. И. М. Франка Объединен-
ного института ядерных исследований осуществил 
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синтез нового кристаллического лактата иттрия, 
а также аморфного лактата иттрия с чрезвычайно 
необычной структурой.

«Многие соединения редкоземельных элементов 
проявляют биологическую активность, и их можно 
использовать для диагностики и  терапии различ-
ных заболеваний. Для понимания механизма такой 
активности нужно знать, как ионы редкоземель-
ных элементов взаимодействуют с органическими 
веществами, уча ствующими в метаболизме. Одним 
из таких важных веществ является молочная кислота, 
которая формируется в организме человека при рас-
паде глюкозы и является маркером различных нару-
шений, вызванных гипоксией. Исследования хими-
ческого взаимодействия редкоземельных элементов 
с молочной кислотой были начаты много лет назад, 
но, как ни странно, кристаллических лактатов никто 
до  нас получить не  смог. Кстати, о  солях редкозе-
мельных элементов с другими a-гидроксикислотами 
известно еще меньше. Мы предложили стратегию 
синтеза и смогли выделить кристаллы первой соли 
редкоземельного элемента и  молочной кислоты  –  
лактата иттрия, –  комментирует научный сотруд-
ник Лаборатории синтеза функциональных матери-
алов и переработки минерального сырья ИОНХ РАН 
Алексей Япрынцев.

Интересно, что если немного изменить предло-
женные нами условия синтеза (уменьшить количе-
ство молочной кислоты), то можно получить похожее 
по составу вещество, которое образует не кристаллы, 
а гель, состоящий из тончайших (около 30 нм) воло-
кон. Соединения РЗЭ крайне редко образуют гели, 
а  волокнистые гели вообще практически не  изу-
чены. Если аккуратно высушить такой гель, образу-

ется прочный гибкий материал, напоминающий 
обычную бумагу.

Мы считаем, что полученные нами соедине-
ния открывают возможности для создания новых 
люминесцентных тест-систем для обнаружения 
органических соединений в воздухе. Новые знания 
о соединениях редкоземельных элементов с органи-
ческими соединениями, участвующими в  метабо-
лизме, важны для создания систем контроля за состо-
янием организма человека».

Результаты исследований опубликованы в  жур-
нале RSC Advances: https://pubs.rsc.org/en/content/
articlelanding/2021/RA/D1RA05923H.

Работа поддержана Министерством науки и выс-
шего образования Российской Федерации (№ 075-15-
2020-782).

Источник:  https://doi.org/10.1039/D1RA05923H

Новый метод оценки биобезопасности каталитических процессов
В  последние десятилетия зеленая химия стано-
вится все более мощной движущей силой, как 
для улучшения существующих химических про-
цессов, так и  для разработки новых технологий. 
Для оценки экологичности химических реакций 
были разработаны различные числовые индексы, 
такие как фактор окружающей среды, эффектив-
ность реакционной массы, углеродная эффектив-
ность и  др. Сегодня количественные экологиче-
ские показатели являются активно развивающейся 
научной областью, которая оказывает сильное вли-
яние на многие исследовательские и промышлен-
ные проекты.

Исследовательской группой ИОХ РАН под руко-
водством академика В. П. Ананикова предложен 
способ быстрой визуальной оценки потенциаль-

ного биологического воздействия химических 
процессов на живые клетки. Он реализуется через 
построе ние биопрофилей, основанных на данных 
о цитотоксичности. Полученные биопрофили ука-
зывают на вещества с наибольшим и наименьшим 
вкладом в «общую цитотоксичность» исследуемого 
химического процесса. Рассчитанные на их основе 
биофакторы легко показывают изменение «общей 
цитотоксичности» в ходе реакции. Эта информа-
ция может быть полезна и важна для последующей 
оптимизации различных химических процессов 
с точки зрения токсичности их компонентов.

Результаты проведенного исследования поме-
щены на обложку высокорейтингового журнала 
Green Chemistry.

Источник: https://doi.org/10.1039/d1gc00207d.
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Самособирающиеся нанопровода для «зеленой» органической электроники
Три главных вызова, стоящих перед современной 
микроэлектроникой –  это использование органиче-
ских материалов, миниатюризация элементов гото-
вых устройств и минимизация влияния используе-
мых материалов на окружающую среду.

Молодые ученые из Института физической химии 
и  электрохимии им.  А. Н. Фрумкина совместно 
с коллегами из Института общей и неорганической 
химии им. Н. С. Курнакова РАН, а  также из  МГУ 
им.  М. В. Ломоносова разработали метод получе-
ния проводящих наноструктур («нанопроводов»), 
который позволяет решить все эти задачи. Авторы 
используют способность органических молекул 
к  самопроизвольной, так называемой супрамоле-
кулярной, сборке с помощью слабых межмолекуляр-
ных связей, удерживающих молекулы вместе за счет 
большого числа контактов. Именно этот принцип 
лежит в основе самосборки сложных биологических 
объектов: мембран, клеток, тканей.

Нанопровода были собраны из готовых супрамо-
лекулярных блоков размером 2 нм, синтезирован-
ных из фталоцианинов –  синтетических красителей 
циклического строения, обладающих полупроводни-
ковыми свой ствами и широко используемых в орга-
нической электронике. К фталоцианинам добавили 
краун- эфирные группы (циклические молекулы-
«ловушки» для катионов металлов) и  соединили 
между собой в пары ионами редкоземельных элемен-
тов. Несмотря на сложность молекулярного строения 
отдельного блока, процесс получения из них нано-
проводов очень прост –  достаточно добавить к ним 
соль калия. Катионы калия связываются с  краун- 
эфирными ловушками соседних блоков и собирают 
их в  одномерные стопки длиной до  100  микрон. 
Такие нанопровода практически не имеют дефектов 
и проводят электрический ток в 50 раз эффективнее 
других известных материалов на основе фталоциа-
нинов. Простота метода открывает возможность для 
его адаптации к реальному производству новых ком-
пактных оптоэлектронных устройств.

Самосборка и ориентация в электрическом поле –  
это не все преимущества супрамолекулярных нано-
проводов по  сравнению с  традиционными прово-

дящими полимерами. Сравнительная «слабость» 
связей между молекулами в  нанопроводах стано-
вится их сильной стороной и позволяет решать одну 
из  самых сложных проблем современной химии, 
связанную с предотвращением выброса микропла-
стика в окружающую среду при утилизации полиме-
ров. Ученые показали, что готовые супрамолекуляр-
ные нанопровода, устойчивые в обычных условиях 
работы электронных устройств, можно быстро разо-
брать до исходных молекул в специальном раствори-
теле без образования побочных продуктов, которые 
могли бы повредить окружающую среду. Технология 
позволяет сохранить ценные соединения, содержа-
щие редкоземельные металлы, в процессе утилиза-
ции отработанного чипа и использовать их снова для 
сборки нового устройства. Молодые исследователи 
уверены, что технологии, основанные на супрамо-
лекулярной сборке, способны обеспечить будущий 
прогресс в  области «зеленой» безотходной микро-
электроники, а получаемые с помощью этой техно-
логии проводящие наноструктуры станут надежной 
альтернативой для трудно разлагаемых проводящих 
полимеров.

Работа поддержана грантом РНФ № 19-73-00025.
Источник: https://doi.org/10.1021/acs.inorgchem.1c02147

Новый метод оценки конформационных изменений белков на основе микрочипов
Терапевтические препараты пептидной и протеи-
новой природы (например, антитела, гормоны 
и  ферменты) широко применяются для лече-
ния онкологических и  аутоиммунных заболева-
ний, профилактики и  предотвращения инфек-
ций. Различные пептиды используются в качестве 

коммерческих биотехнологических продуктов 
в  лабораторных исследованиях, а  также в  пище-
вой и биофармацевтической промышленности.

Химическая лабильность пространственной 
структуры белков является существенным недо-
статком, поскольку может негативно сказываться 
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на технологических и фармацевтических свой ствах 
препаратов на  их основе. Денатурация  –  потеря 
нативной конформации белка  –  может происхо-
дить в процессе производства, очистки, транспор-
тировки и доставки лекарств пациенту.

В работе исследователей из Центра структурной 
биологии и биоинформатики Брюссельского уни-
верситета разработан новый метод, основанный 
на  использовании белковых микрочипов с  плот-
ностью около 2 500 образцов / см2 и инфракрасной 
визуализации с  преобразованием Фурье (FTIR) 
для анализа структурных модификаций 85 бел-
ков, характери зующихся широкими различиями 
вторичной структуры, нативных или подвергну-
тых легкой денатурации. Метод разрешения мно-
гомерных кривых с  чередованием наименьших 
квадратов (MCR-ALS) использовался для моделиро-
вания нового спектрального компонента, появля-
ющегося в наборе белков в условиях денатурации. 
Было обнаружено, что для нативных белков доста-
точно шести компонентов для успешного модели-
рования спектров. Кроме того, их форма позволила 
отнести белковые структуры к α-спирали, β-листу 
и другим структурам. Содержание этих структур 
в каждом белке коррелировало с известной вторич-
ной структурой белка. В  денатурированных бел-
ках был смоделирован новый компонент с  помо-
щью MCR-ALS. Этот новый компонент может быть 

отнесен к  межмолекулярному β-слою, соединяю-
щему молекулы белка. Таким образом, MCR-ALS 
выявил потенциальный спектроскопический мар-
кер агрегации белка и позволил провести полуко-
личественную оценку его содержания. Было также 
получено представление о  других структурных 
перестройках веществ.

Источник: 
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/acs.analchem.1c01416

Биолюминесцентная бактерия как сенсор для оценки токсичности нефтяных углеводородов
Сотрудники кафедры природных ресурсов Техно-
логического университета Исфахана (Иран) опи-
сали методику оценки содержания в водных образ-
цах токсичных нефтепродуктов. Для этих целей 

они использовали морскую грамотрицательную 
факультативно- анаэробную непатогенную бактерию 
Aliivibrio fischeri, распространенную по  всему миру, 
преимущественно в умеренных и субтропических 
водах. Эта бактерия может быть как свободноживу-
щей, так и существующей в виде симбионта, в све-
топроизводящих органах некоторых видов кальма-
ров и рыб. Особенность ее заключается в том, что 
при оптимальных условиях окружающей среды она 
излучает сине-зеленый свет, что и послужило осно-
вой методики. Биолюминесценция тесно связана 
с клеточным метаболизмом бактерий, поэтому при 
выраженном токсическом действии ее интенсив-
ность падает.

В  процессе исследования определены опти-
мальные условия для проведения тестирования, 
такие как температура, кислотность и состав среды, 
а  также установлена наиболее подходящая фаза 
роста A.  fischeri, соответствующая максимальной 
интенсивности свечения. Для исследования опыт-
ного образца необходимо добавить его в культуру 
бактерий и  провести долгосрочное исследование 
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с фотофиксацией. После шестичасового выдержива-
ния образца в темноте можно проводить сравнение 
интенсивности фотолюминесценции с  контроль-
ными образцами без нефтепродуктов, в  которых 
токсическое действие отсутствует, и наблюдается 
более яркое свечение. Загрязненность образца 
нефтепродуктами определяется по  количествен-
ной разнице в показателях бактериальной люми-
несценции.

Нефтяные углеводороды, поступающие в  окру-
жающую среду во время разведки, добычи, хране-
ния, транспортировки, переработки и  потребле-
ния нефти, приводят к  обширному загрязнению 
наземных и  водных экосистем. Биологические 
методы, включая полноценные биотестирования 

и компактные биосенсоры, отражающие реакцию 
живых организмов на токсичность и другие изме-
нения в  окружающей среде, обладают определен-
ными достоинствами, такими как экономическая 
эффективность, быстрая реакция, высокая чув-
ствительность, простота выполнения и надежность 
результатов.

Применение люминесцентных бактерий также 
может стать удобным инструментом для предвари-
тельной оценки токсичности нефтяных углеводо-
родов без проведения химических анализов и при-
менения сложных методик, таких как стандартная 
оценка роста и  репродуктивной активности рыб 
и водных ракообразных.

Источник: https://doi.org / 10.1016 / j.ecoenv.2020.111554

Мультиплексное обнаружение ионов тяжелых металлов с помощью плазмонных наносенсоров
Научная группа из  Китая разработала и  протести-
ровала мультиплексные плазмонные наносенсоры 
с позиционно- кодированными аптамерными нано-
стержнями золота для одновременного обнаружения 
двух разных ионов тяжелых металлов (Pb2+ и Hg2+) 
в небольших пробах воды. Полученные результаты 
показывают потенциал плазмонных наносенсо-
ров для быстрого и прямого обнаружения большого 
количества различных ионов тяжелых металлов, что 
очень важно для мониторинга качества воды.

Исследователи воспользовались тем фактом, что 
наностержни золота сильно поглощают и  рассеи-
вают свет в видимой и ближней инфракрасной обла-
сти благодаря оптическим свой ствам плазмонно- 
резонансных частиц. Спектральный темнопольный 
микроскоп в  ближнем инфракрасном диапазоне 
использовался в качестве платформы для обнаруже-
ния ионов тяжелых металлов.Чтобы продемонстри-
ровать предел обнаружения и точность спектральной 
визуализации плазмонных наносенсоров исполь-

зовали ионы Pb2+ и Hg2+, а также разработанные для 
них распознающие аптамеры (анти- Hg2+ аптамер 
и  анти- Pb2+ аптамер), которые использовали для 
функционализации наностержней золота. Ионы Pb2+ 
и Hg2+ специфически связываются с наностержнями 
золота, функционализированными соответствую-
щими аптамерами, и  индуцируют спектральный 
сдвиг в их плазмонных резонансах. Спектральный 
темнопольный микроскоп способен измерять такой 
спектральный сдвиг с относительно высоким времен-
ным разрешением и точностью. Результаты исследо-
вания показывают, что предел обнаружения системы 
плазмонных наносенсоров составляет около 5 нМ для 
ионов Pb2+ и 1 нМ для ионов Hg2+.

Для оценки селективности одиночных плазмон-
ных наносенсоров использовали несколько других 
конкурирующих ионов металлов, включая Ag+, Cu2+, 
Zn2+, и Ni2+ в качестве контрольных аналитов. При 
этом не  наблюдалось значительного отклика для 
контрольной смеси, содержащей 0,2 мкМ выше-
упомянутых ионов металла. Тем не менее, датчики 
демонстрировали заметную реакцию для смеси рас-
твора, содержащей 0,2 мкМ ионов Pb2+ и Hg2+. Кроме 
этого, работоспособность наносенсоров проверяли 
на  реальных образцах питьевой воды, где наблю-
дался небольшой спектральный сдвиг для ионов 
Pb2+, в то время как наностержни золота, функцио-
нализированные аптамерами для Hg2+, не показали 
никакого отклика.

Таким образом, предложенный метод и  резуль-
таты исследования демонстрируют наномолярную 
чувствительность и  высокий потенциал для муль-
типлексного обнаружения ионов тяжелых метал-
лов в воде.

Источник: https://doi.org/10.1016/j.bios.2021.113688
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Новый хеморезистивный сенсор для селективного обнаружения метана
Метан –  потенциально взрывоопасный газ без цвета 
и  запаха, обладающий к  тому  же мощным пар-
никовым эффектом. Такие свой ства метана, как 
летучесть и неполярность, делают его селективное 
обнаружение непростой задачей. Недавно был пред-
ложен новый недорогой и маломощный хеморези-
стивный сенсор на основе одностенных углеродных 
нанотрубок и  молекулярного комплекса платина- 
полиоксометалат. Для образования комплекса с пред-
катализатором (платина- полиоксометалат), углерод-
ные нанотрубки были предварительно нековалентно 
модифицированы поли(4-винилпиридином). Пред-
полагается, что хеморезистивный отклик сенсора 
связан с образованием высоковалентного интерме-
диата платины во время окисления метана. Хемо-
сенсор проявил большую селективность в отношении 
метана по сравнению с более тяжелыми углеводоро-
дами, такими как н-гексан, бензол, толуол, о-ксилол, 
а также другими газами, включая углекислый газ 
и водород. Сенсор функционирует при комнатной 

температуре, а также проявляет стабильность в воз-
душной и  влажной среде. Продемонстрирована 
возможность использования сенсора для детекции 
метана с  помощью ручного ампервольтомметра. 
Полученный сенсор может быть использован для 
обнаружения утечек метана в жилых домах, произ-
водственных помещениях и трубопроводах, в том 
числе с помощью переносных детекторов.

Источник: https://doi.org/10.1073/pnas.2022515118

Биосенсор для распознавания нуклеиновых кислот SARS-CoV-2 на основе графенового полевого 
транзистора и ДНК-зондов
Быстрый скрининг инфицированных людей в боль-
шой популяции –  эффективное средство для сдер-
живания вспышек эпидемий, таких как COVID-19. 
Золотой стандарт диагностики COVID-19 основан 
на полимеразной цепной реакции (ПЦР) с обрат-
ной транскрипцией, которая не  подходит для 
скрининга большой популяции из-за трудоемких 
процедур экстракции и  амплификации нуклеи-
новых кислот. Авторы разработали прямой спо-
соб обнаружения нуклеиновых кислот SARS-CoV-2 
с  использованием графенового полевого транзи-
стора (g- FET) с  Y-образными двой ными зондами 

ДНК. Анализ основан на  использовании Y-двой-
ных зондов, нанесенных на g- FET, мишенями кото-
рых служат сразу два гена SARS-CoV-2 (ORF1ab и N), 
что обеспечивает высокий коэффициент распозна-
вания нуклеиновых кислот SARS-CoV-2 с пределом 
обнаружения до  трех копий в  100 мкл тестового 
раствора. Этот анализ обеспечивает самое быстрое 
на  сегодняшний день тестирование содержания 
целевых нуклеиновых кислот (~1 мин), что на 1–3 
порядка быстрее, чем сущест вующие методы диа-
гностики.

Благодаря интеграции с  портативной микроэ-
лектронной системой, тесты на COVID-19 могут про-
водиться в аэропортах, на вокзалах, в местных кли-
никах и даже дома. Принимая во внимание такие 
преимущества, как быстрая диагностика, высокая 
чувствительность, простота эксплуатации, низкая 
стоимость, портативность и интеграция, биосенсор 
g- FET с Y-образным двой ным зондом может приме-
няться для скрининга COVID-19. Помимо обнару-
жения SARS-CoV-2, за счет замены зондов, в буду-
щем ожидается сверхточная и быстрая диагностика 
других инфекционных заболеваний.

Источник: https://pubs.acs.org/doi/10.1021/jacs.1c06325
 

Составители бюллетеня: д. б. н. Р. Ф. Фахруллин (КФУ), 
чл.- корр. РАН В. К. Иванов (ИОНХ РАН)  

и чл.- корр. РАН Ю. Г. Горбунова (ИОНХ РАН)
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Новый тип молекулярных переключателей  
для создания умных материалов

Химики из Института общей и неорга-
нической химии им. Н. С. Курнакова РАН 
совместно с коллегами из Института 
физической химии и электрохимии 
им. А. Н. Фрумкина РАН на основе широко 
известных красителей –  фталоциа ни-
нов –  получили новый класс молекуляр-
ных переключателей. Эти  вещества 
обра тимо меняют свои свой ства под 
действием внешних факторов –  света, 
нагревания или химических превраще-
ний. Обнаружено, что свой ства краси-
телей зависят от кислотности раствора, 
например, под действием щелочи они 
превращаются в формы, способные погло-
щать инфракрасный свет, тогда как это 
свой ство пропадает в присутствии кис-
лоты. Поскольку ткани тела наиболее 
прозрачны именно для инфракрасного 
света, такие красители могут использо-
ваться в медицине для терапии и диагно-
стики онкологических опухолей, которые 
по кислотности обычно отличается от здо-
ровых тканей.

«Необычность этого открытия заклю-
чается в том, что впервые мишенью для 
переключения свой ств фталоцианинов 
стало их незыблемое свой ство –  арома-
тичность. В органической химии термин 
ароматичность используется для опи-
сания строения и свой ств циклических 
молекул с особенно устойчивой замкну-
той системой сопряженных химических 
связей. Размыкание этого контура свя-
зей без разрушения фталоцианинового 
кольца ранее считалось невозможным, 
но именно такую реакцию мы и смогли 
открыть», –  прокомментировала работу 
один из авторов статьи, главный науч-
ный сотрудник ИОНХ РАН, чл.-корр. РАН 
Юлия Горбунова.

Фталоцианины –  это получаемые 
в промышленных масштабах синтети-
ческие синие и зеленые красители, чьи 
молекулы представляют собой замкнутые 

циклы, построенные из атомов углерода 
и азота, а в центре этих колец нахо-
дятся атомы металлов, например, меди, 
железа, кобальта и т. п. По своему строе-
нию и свой ствам такие молекулы похожи 
на широко известные природные кра-
сители –  зеленый хлорофилл растений 
и красный гем крови. Сегодня фталоциа-
нины все шире применяются в электро-
нике и медицине, например, для про-
ведения фотодинамической терапии 
онкологических и бактериальных забо-
леваний. Для этого химики научились 
модифицировать их структуру и прида-
вать новые свой ства, в том числе и за счет 
введения в полости их колец различ-
ных элементов Периодической таблицы 
Д. И. Менделеева.

Ранее изученные методы модифика-
ции фталоцианинов сохраняли их аро-
матичность, но химикам удалось найти 
первый пример, когда она нарушается. 
Для этого в полость фталоцианино-
вого кольца ввели атом фосфора, несу-
щий большой положительный заряд. 
Благодаря этому молекулы приобрели 
способность присоединять отрицательно 
заряженные частицы, например, содер-
жащиеся в щелочах гидроксид- анионы, 

с образованием уникальных неаромати-
ческих фталоцианинов. Вернуть им аро-
матичность позволяет введение в систему 
кислоты, при этом молекула полностью 
восстанавливает свои исходные свой-
ства. Процесс может повторяться неод-
нократно.

Такие переключатели могут стать 
основой принципиально новых техно-
логий, связанных с созданием умных 
материалов для медицины и электро-
ники, а важность развития этого направ-
ления подчеркивается присужде-
нием в 2016 году Нобелевской премии 
по химии «за дизайн и синтез молекуляр-
ных машин» (Ж.-П. Соваж, Дж. Стоддарт 
и Б. Феринг).

Результаты исследований опу-
бликованы в престижном журнале 
Американского химического общества 
JACS: https://pubs.acs.org/doi/pdf/10.1021/
jacs.1c05831.

Работа поддержана Российским фон-
дом фундаментальных исследований 
(№ 20-33-70145), Российским научным фон-
дом (№ 19-13-00410) и Министерством 
науки и высшего образования РФ.

 
Источник: http://www.igic.ras.ru/
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Новый московский офис 
«Сарториус РУС» распахнул двери 
для партнеров и клиентов

В центре Москвы в торжественной обстановке открылся новый офис концерна 
Sartorius. В просторном деловом пространстве разместились: шоурум для демон-
страции оборудования, современные помещения для деловых переговоров 
и семинаров, а также сервисная служба и офисные помещения. Сегодня команда 
Московского представительства Sartorius полностью готова помогать постоянным 
и потенциальным клиентам в решении самых сложных комплексных исследователь-
ских задач. Корреспонденты журнала посетили церемонию открытия, поговорили 
с организаторами и гостями. Своими впечатлениями и планами поделились сотруд-
ники и руководители компании Sartorius.

Ориентация на рост
Гостями церемонии открытия московского офиса 
стали руководители лабораторий, метрологических 
институтов и профильных организаций, применя-
ющих в работе высокотехнологичное оборудование 
и расходные материалы. Почетным гостем на откры-
тии офиса стал доктор Вольф- Хеннинг Вальтер, руко-
водитель направления продаж LPS в регионе ЕМЕА, 
Sartorius.

В приветственном слове он объяснил секрет успеха 
концерна Sartorius: «На протяжении 150 лет компа-
ния создает инновационные продукты и решения 
для профессиональной работы специалистов, уче-
ных и инженеров по всему миру. При этом мы сосре-
доточили свое внимание на создании возможностей 
для достижения прорывов в области научных иссле-
дований и медицины». Драйвером роста он назвал 
подразделение Sartorius Stedim Biotech, которое 
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разрабатывает и поставляет комплексные решения 
для биофармацевтической промышленности.

Впечатляющему росту бизнеса концерна в период 
пандемии послужили инновационные, новатор-
ские решения компании Sartorius для диагностики, 
разработки и исследований новых вакцин против 
вирусных инфекций COVID-19.

Самым большим достижением за  последние 
20  лет доктор Хеннинг Вальтер назвал включение 
концерна Sartorius в  число «голубых фишек» ста-
рейшей в  Европе Франкфуртской биржи. Акции 
компании теперь котируются наряду с  ценными 
бумагами таких промышленных гигантов, как 
Siemens, Mercedes и BMW.

По словам доктора Вальтера, быстрый рост биз-
неса вдохновил руководство концерна на  пере-
смотр стратегических планов в  сторону их повы-
шения. Если в  2020-м году была провозглашена 
цель  –  достичь оборота 4 млрд евро к  2025  году, 
то в 2021-м эта планка была поднята до 5 млрд евро. 
Чтобы преодолеть такой высокий порог, нужно при-
ложить немало усилий. Например, акционеры 
Sartorius внимательно наблюдают за появлением 
инновационных стартапов с целью приобретения 
наиболее перспективных направлений бизнеса для 
расширения портфолио и закрепления в смежных 
сегментах рынка.

Российские дочерние компании: «Сарториус РУС», 
«Сарториус Стедим РУС» и  «Сартогосм»  –  разви-
вают современную инфраструктуру для продвиже-
ния инновационных решений и обеспечивают все-
стороннюю поддержку клиентов. Для этих задач 
московское представительство концерна переехало 
в новый офис в центре города, имеющий комфорт-
ное пространство для демонстрации оборудования. 
Здесь работают сотрудники отделов продаж подраз-
делений биопроцессов и  лабораторного направле-
ния, а  также инженеры сервисной службы компа-
нии.

Исторический контекст

Для компании Sartorius, которая в  прошлом году 
отметила свое 150-летие, российский рынок имеет 
особое значение. Здесь в 1910 году открылось ее первое 
представительство за пределами Германии: в Санкт- 
Петербурге, на Невском проспекте, появился одно-
именный торговый дом. К тому времени компания 
производила не только точные весы с укороченным 
коромыслом, но и микротомы, а также геодезиче-
ские и астрономические приборы.

После революций и двух вой н компания Sartorius 
возобновила продажи своего оборудования в  СССР 

и  странах Центральной и  Восточной Европы, вхо-
дящих в  Совет экономической взаимопомощи. 
Активное сотрудничество с  СЭВ продолжалось 
до  1991  года, когда эта международная организа-
ция прекратила свое существование.

В этом же году в Санкт- Петербурге было открыто 
совместное российско- германское предприятие 
«Сартогосм», учредителями которого выступили кон-
церн Sartorius и завод «Госметр». Документ об образо-
вании этого СП подписал В. В. Путин, занимавший 
в то время пост председателя комитета по внешне-
экономическим связям мэрии Санкт- Петербурга. 
Спустя 20 лет появилось Московское представитель-
ство концерна после приобретения Sartorius части 
финского концерна Biohit.

За историю своего существования представитель-
ство в Москве несколько раз меняло свою локацию, 
продвигаясь с северной части города, ближе к цен-
тру. Сегодня офис располагается рядом с Белорусским 
вокзалом.

Почему для представительства 
концерна Sartorius было так важно 
сменить дислокацию?

Создать современную инфраструктуру 
для сотрудников и клиентов
Евгений Шохин, генеральный директор ООО «Сарториус РУС»
Для нашего переезда в новый офис было две основ-
ные причины. Первая  –  смена локации на  более 
удобную для сотрудников и  клиентов, а  вторая  –  
приведение инфраструктуры офиса, рабочих мест 
сотрудников и помещений, отведенных для обще-
ния с клиентами, в соответствие с нашими новыми 
потребностями.

Важно было  создать комфортную среду для сотруд-
ников, поскольку это одна из ценностей компании. 
Мы очень надеемся, что благоприятные условия 
повысят мотивацию и  настроение команды, что, 
в конечном счете, положительно отразится на резуль-
татах работы.

Как представители концерна Sartorius, мы заинте-
ресованы в том, чтобы клиенты и партнеры из пер-
вых рук получали полную информацию о  харак-
теристиках и  технических возможностях нашего 
оборудования по решению исследовательских задач. 
Кроме того, мы надеемся в ходе семинаров и веби-
наров получать от пользователей нашего оборудова-
ния обратную связь, чтобы далее действовать в нуж-
ном направлении.

В  ближайшее время в  шоуруме нашего нового 
офиса можно будет увидеть новинки  –  вакуумные 
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фильтрационные системы со  встроенным мем-
бранным фильтром SartoLab и  новую версию 
аналитических весов российского производства 
Сартогосм СЕ+.

Уходящий 2021  год показал, что пока успокаи-
ваться рано: все проблемы, с которыми мы столкну-
лись годом ранее, остались, а некоторые стали острее. 
Я имею в виду нарушение логистических цепочек 
поставок и  превосходящий производственные воз-
можности возросший спрос на  многие направле-
ния лабораторной продукции, поскольку она стала 
очень актуальной для исследователей коронавируса 
и фармацевтических предприятий.

Тем не менее, я очень рад, что, несмотря на все 
сложности, на  непростую эпидемиологическую 
обстановку, сотрудники компании «Сарториус РУС» 
показали высокую мотивацию и лояльность компа-
нии. Благодаря им, мы достигнем поставленных 
перед нами годовых целей.

В  следующем году мы планируем использовать 
инфраструктуру офиса для развития и углубления 
отношений с московскими клиентами, как  потен-
циальными, так и  действующими. Тем, кто сотруд-
ничает с нами не один год, будут предложены новые 
возможности для взаимодействия, в том числе раз-
личные обучающие мероприятия: семинары, веби-
нары, мастер- классы и т. д.

Кроме того, я  уверен, инфраструктура нового 
офиса позволит эффективно поддержать новые 
направления бизнеса, которые будут появляться 
у  концерна Sartorius по  мере его расширения 
и роста.

Послать сигнал рынку,  
что компания успешна
Ольга Ларионова, к. филол. наук,  
член Совета директоров,  
генеральный директор ГК Sartorius Russia
Секрет успеха нашей компании –  
это команда. В ней высококвали-
фицированные профессионалы, 
личности, люди с уникальными 
знаниями, приятные и очень дру-
желюбные. Словом, наш чудес-
ный коллектив –  первая составляю-
щая успеха. А вторая –  продуктовая 
линейка наукоемкого лаборатор-
ного оборудования: оно разви-
вается, совершенствуется, дви-
жется вперед, и  мы вместе 
с ним. Кроме того, держать высо-
кую планку нашей группе ком-
паний помогают требовательные 
и взыскательные клиенты.

Открытие нового офиса позволит нам развить этот 
успех, решив сразу несколько задач. Во-первых, шоу-
рум в центре Москвы –  уникальная площадка. Мы пла-
нируем приглашать клиентов и партнеров, демон-
стрировать оборудование, проводить мастер- классы 
по его использованию и обучающие семинары.

Во-вторых, мы будем в новом офисе обучать сотруд-
ников, которых принимаем в свою команду. Даже 
имеющий опыт специалист должен адаптироваться 
в новой среде, этому будет способствовать атмосфера 
нашего офиса и подготовка по индивидуальному 
плану.

Вообще, шоурум –  это красиво и престижно. У него 
просветительская задача: показать в работе сложное 
наукоемкое оборудование. До сих пор у группы ком-
паний Sartorius Russia такой возможности не было. 
Раньше, когда у потенциального заказчика возни-
кала потребность увидеть оборудование воочию, 

 На фото: Ольга Ларионова
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приходилось либо организовы-
вать его поездку за рубеж, либо 
просить  кого-то из действующих 
клиентов или партнеров разре-
шить провести такую демонстра-
цию. Так что шоурум –  это сердце 
нашего московского офиса.

Головной офис группы ком-
паний в  Санкт- Петербурге сей-
час находится в стадии модерни-
зации. После ее окончания тоже 
планируется открыть шоурум для 
демонстрации другой части обо-
рудования, которая не повторяет 
нашу московскую комплектацию. 
Это позволит легко распределять 
ресурсы между двумя городами.

Концерн Sartorius представ-
лен в России тремя компаниями: 
«Сарториус РУС» занимается про-
движением и реализацией лабо-
раторного оборудования, «Сарториус Стедим РУС» 
предлагает оборудование для биофармацевтической 
отрасли, и «Сартогосм» –  наша старейшая производ-
ственная площадка, которой в этом году исполняется 
30 лет. Это небольшое локальное предприятие произ-
водит высокоточные гири и занимается сборкой неко-
торых моделей аналитических весов Sartorius.

Сейчас мы видим потребность рынка в доступных 
расходных материалах. А это значит, что они должны 
выпускаться здесь и сейчас. Признаюсь, все члены 
российской команды мечтают о расширении нашего 
производства, но понимают, что этот вопрос должен 
решаться на более высоком, международном уровне.

В условиях пандемии открытие нового офиса очень 
актуально не только потому, что организация выездов 
за рубеж стала очень сложной. Это некий сигнал для 
рынка, который подтверждает, что компания успешно 
развивается и уверенно смотрит в будущее.

Помочь лабораториям  
повысить эффективность
Юлия Устинова, руководитель отдела продаж  
лабораторного оборудования компании «Сарториус РУС»
В  деловом пространстве нашего офиса проходят 
рабочие встречи, часть из которых –  с клиентами. 
В большинстве своем это представители ведущих 
научно–исследовательских лабораторий, лаборато-
рий контроля качества фармацевтической, химиче-
ской, пищевой отраслей. Помимо них, мы работаем 
с производителями напитков и, что очень хочется 
отметить, с учреждениями образования и промыш-
ленными производствами.

С каждым днем от аналитических лабораторий тре-
буется решать все более сложные задачи. И наша ком-
пания сделала своей главной целью помочь им в повы-
шении эффективности. Мы постоянно разрабатываем 
инновационную продукцию и  услуги, позволяю-
щие оптимизировать рабочие процессы. И, конечно, 
нашим клиентам доступен полный спектр высоко-
качественных сервисных услуг, позволяющих прод-
лить срок службы и обеспечить стабильную работу, 
точность и надежность лабораторных инструментов 
и средств измерений.

В нашем шоуруме клиенты смогут увидеть также 
продукцию Sartorius Stedim Biotech, предназначен-
ную для культивирования клеток в различных усло-
виях и позволяющую модернизировать производство 
биопрепаратов. Подразделение «Биопроцессы» сфо-
кусировано на создании одноразовых платформен-
ных решений для производства биофармацевтиче-
ских препаратов полного цикла. Они ориентированы 

 На фото: Евгений Шохин, Ольга Ларионова, Доктор Вольф- Хеннинг Вальтер
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на производителей вакцин (клеточных и РНК-вакцин), 
моноклональных антител, рекомбинантных белков, 
препаратов из плазмы крови человека. Таким клиен-
там мы предлагаем комплексные решения с акцен-
том на питательных средах, решениях для хромато-
графической очистки и одноразовых решениях.

С моей точки зрения, наличие комфортного офиса 
всегда подтверждает репутацию бизнеса и повышает 
доверие к производителю и поставщику. Придя в офис, 
клиенты могут увидеть вживую оборудование и гото-
вые решения. Инженеры из сервисной лаборатории 
готовы ответить на любые вопросы и решить про-
блемы, связанные с обслуживанием оборудования.

Быть ближе к клиентам
Доктор Вольф- Хеннинг Вальтер,  
руководитель направления продаж LPS в регионе ЕМЕА
Открытие нового офиса в Москве является продол-
жением грандиозного развития, которое пережи-
вает наша компания в течение нескольких лет. Как 
ни парадоксально, пандемия ускорила рост нашего 
бизнеса. Москва –  это мощный центр силы России, где 
сосредоточено не только государственное управление, 
но и большое количество компаний, офисов, научно- 
исследовательских лабораторий. И для нашей компа-
нии очень важно быть к ним ближе.

Сейчас мы видим, что и в странах СНГ партнеры 
нашей компании, с одной стороны, делают акцент 
на вакцинах и вакцинации, а с другой –  оказывают 
поддержку в разработке лекарств и медицинских 
средств для таких областей, как борьба с раком и дру-
гими трудно излечимыми заболеваниями. Я думаю, 
для России очень важно идти в ногу с другими стра-
нами.

У нас немало офисов в других странах, например, 
в США, Китае и не только. Флагман нашего концерна –  
штаб-квартира в Германии, в г. Гёттингене, где 150 лет 

назад была основана компания 
Sartorius. Сейчас –  это очень кра-
сивое место с большими современ-
ными зданиями.

Мне нравится новый офис 
в Москве, я предвижу, что в его сте-
нах будет развиваться совсем новая 
наука, наука будущего. И способ-
ствовать успеху и расцвету будут 
наши российские сотрудники. Это 
очень любознательные, талант-
ливые и мотивированные люди 
с большими амбициями. Когда мы 
говорим с ними о бизнесе, видно, 
с каким воодушевлением они стре-
мятся стать частью нашей фанта-

стической истории.
Перед отъездом в Москву я изучил финансовый 

отчет за четвертый квартал и могу утверждать, что 
в этом году Sartorius увеличил кадровый состав на 2 316 
человек. Мы думаем о людях и постоянно помогаем 
им добиваться успеха. Из года в год компания сохра-
няет свои позиции в топе международных произво-
дителей наукоемкого оборудования.

Сегодня в разных представительствах и региональ-
ных офисах концерна работает почти 14 тыс. сотруд-
ников. Мы заинтересованы в росте бизнеса, поэтому 
наша команда станет еще многочисленнее.

Глазами клиентов и партнеров

Приглашенные гости, для которых была органи-
зована экскурсия по  новому офису, высоко оце-
нили его дизайн и представительские возможности. 
Многих из них связывают с компанией «Сарториус 
РУС» многолетние отношения. Для одних она вопло-
щает высочайшее качество оборудования и  узна-
ваемый в мире бренд, признанный всеми научно- 
исследовательскими лабораториями.

Другие, помимо инновационности и наукоемко-
сти оборудования Sartorius, отмечают ответственность, 
с которой сотрудники российского представительства 
подходят к совместным проектам, подтверждая свою 
высокую компетентность.

Для дистрибьюторов оборудования Sartorius осо-
бенно ценна поддержка со стороны производителя. 
И в этом смысле открытие нового офиса в Москве, где 
можно показать оборудование клиентам, дать им 
возможность попробовать его в действии и оценить 
по достоинству, позволит дистрибьюторам выйти 
на новый уровень развития бизнеса.

Материал подготовили  
А. Е. Крылова, О. А. Лаврентьева, В. В. Родченкова
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Первый Всероссийский симпозиум 
и школа- конференция молодых 
ученых «Физико- химические 
методы в междисциплинарных 
экологических исследованиях» 
Е. В. Рыбакова1

Первый Всероссийский симпозиум и школа- конференция молодых ученых «Физико- 
химические методы в междисциплинарных экологических исследованиях» организо-
ваны Институтом физической химии и электрохимии им. А. Н. Фрумкина в сотрудни-
честве с Морским гидрофизическим институтом РАН (МГИ) и Институтом биологии 
южных морей им. А. О. Ковалевского РАН (ИнБЮМ). Встреча участников состоялась 
на побережье города- героя Севастополя –  в конференц- залах Морского гидрофизиче-
ского института РАН и Института биологии южных морей им. А. О. Ковалевского РАН.

Истоки*Симпозиума лежат в серии конференций 
«Кинетика и  динамика обменных процессов», 
которые проводит Институт физической химии 

1 Научный секретарь симпозиума ИФХЭ РАН, rybakova_ elena@list.ru.

и электрохимии им. А. Н. Фрумкина в г. Сочи. В 
фокусе внимания этих конференций традици-
онно находится храмотография как самостоятель-
ный метод, а не только как раздел аналитической 
химии. Хроматография и сорбционные процессы 
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сохранились и в тематике Всероссийского симпо-
зиума и  школы- конференции молодых ученых 
«Физико- химические методы в междисциплинар-
ных экологических исследованиях».

Локация состоявшегося симпозиума вызвана, 
в первую очередь, желанием познакомить универ-
ситеты, научные, экологические и производствен-
ные организации Крыма с традиционными участ-
никами сочинского форума, установить новые 
научные связи для дальнейшего сотрудничества, 
а также расширить тематику научных дискуссий 
на  все области прикладной и  фундаментальной 
физической химии при междисциплинарных 
исследованиях. На симпозиуме обсуждались новые 
подходы, технологии и решения в области эколо-
гии на стыке физикохимии и биологии с приме-
нением физико- химических методов.

В  работе симпозиума приняли участие в  сме-
шанном очно-заочном формате всего около 200 
специа листов: ведущих ученых- химиков, иссле-
дователей, сотрудников различных организаций, 
молодых ученых, из них в очном формате –  более 
80 человек. География участников конферен-
ции обширна: представители со  всей России 
(от Владивостока до Санкт- Петербурга и от Сургута 
до  Пятигорска), ученые из  Беларуси (приехали 
на конференцию лично), Армении, Таджикистана 
и  Казахстана (участвовали заочно), что позво-
ляет назвать этот первый междисциплинарный 
физико- химический симпозиум мероприятием 
«с международным участием».

Несмотря на  объявленные правительством 
ограничительные меры на  проведение публич-
ных мероприя тий, симпозиум прошел успешно 
и  продуктивно, с  незначительными изменени-
ями в программе.

Программа форума была очень насыщенная  –  
до  20 докладов в  день. На  конференции высту-
пили: академик РАН В. Н. Егоров, чл.- корр. 
РАН: А. К. Буряк, С. К. Коновалов, О. А. Шпигун, 
доктора наук: К. Г. Боголицын, В. А. Даванков, 
А. М. Долгоносов, И. Г. Зенкевич, В. Д. Красиков, 
П. Н. Нестеренко, Ю. Л. Орлов, И. А. Платонов, 
О. Б. Рудаков, В. Н. Сидельников, Г. В. Славинская, 
С. М. Староверов, А. В. Шапошник, Р. Х. Хамизов. 
Наравне со старейшинами представили доклады 
и молодые ученые, а также выступили метрологи, 
сотрудники лабораторий производственных пред-
приятий, экологических организаций, представи-
тели компаний- спонсоров симпозиума.

В  день открытия мероприятия руководители 
институтов- соорганизаторов представили презен-
тации об истории и современном состоянии своих 
учреждений, текущих научных проектах, в  том 
числе международных, о перспективных направ-
лениях, которые могут быть интересны участни-
кам для развития сотрудничества, а также для при-
влечения молодых ученых из других регионов.

В  первые три дня в  конференц- залах 
МГУ и  ИнБЮМ работали секции «Хрома то-
гра фия», «Радиохимия и  радиоэкология», 

Официальные  
спонсоры мероприятия
Генеральный спонсор: ООО «ХРОМОС Инжиниринг 
(г. Дзержинск) –  разработчик и производитель оте-
чественных газовых и жидкостных хроматографов, 
отвечающих самым высоким современным требо-
ваниям.

АО «БиоХимМак СТ» (Москва) –  разработчик тех-
нологий очистки субстанций и производитель сор-
бентов для жидкостной хроматографии и твердо-
фазной экстракции.

ООО «Амперсенд» (Москва) –  разработчик про-
граммы для хроматографии «МультиХром».

Информационную поддержку мероприятию 
оказали ООО  «Аналитек» (г.  Мытищи) и  отрас-
левые журналы «Лаборатория и  производство» 
и «АНАЛИТИКА».

Основными научными направлениями деятель-
ности МГИ РАН являются: фундаментальная 
океанология; геоинформационные технологии; 
взаимодействие атмосферы и  океана; морское 
приборостроение; комплексные междисципли-
нарные исследования экосистем морей и  при-
брежных территорий. В  МГИ открыта магистра-
тура и  аспирантура, активно работает Совет 
молодых ученых, имеется диссертационный совет, 
проводятся конференции с международным уча-
стием. МГИ ежегодно проводит всероссийскую 
конференцию «Моря России», всероссийскую 
конференцию молодых ученых «Комплексные 
исследования мирового океана», издает научно- 
теоретический «Морской гидрофизический жур-
нал» и журнал «Экологическая безопасность при-
брежной и шельфовой зон моря».
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«Биофизико- химические методы» и  «Теория 
и  практика ионообменных и  сорбционных про-
цессов».

В  завершение третьего дня состоялась церемо-
ния награждения лучших работ молодых ученых 
и торжественное закрытие симпозиума. Круглый 
стол «История развития физико- химических мето-
дов в России» был проведен в экскурсионном авто-
бусе на обратном пути из Карадагского природного 
заповедника (где располагается научная станция 
ИнБЮМ), который посетила весьма представи-
тельная делегация участников симпозиума. 

Хотелось бы особо отметить выступление на пле-
нарном заседании д. х. н., проф., заведующего 
лабораторией стереохимии сорбционных про-
цессов ИНЭОС РАН, лауреата Государственной 
премии РФ, Заслуженного деятеля науки РФ, 
лауреата ряда международных премий Вадима 
Александровича Даванкова с  докладом на  тему: 
«Закономерности и случайности на пути эволюции 
материи от большого взрыва до живой субстанции 
(с точки зрения Физической химии)», представлен-
ное в записи. Проведя ряд сложных эксперимен-
тов, ученый пришел к  выводу, что многие при-
родные высокоэнергетические процессы всегда 
приводят к образованию многочисленных амино-
кислот, спиртов, альдегидов, кислот, азотистых 
гетероциклов. Он утверждает, что гомохираль-
ность аминокислот, углеводов и  др. –  непрелож-
ное требование к возникновению и поддержанию 
живой материи, а  эволюция  –  «самовоспроиз-
ведение с  вариациями» и  поддержанием гомо-
хиральности. Вода  –  единственный возможный 
источник свободного кислорода, так как в атмос-
ферах планет она подвергается фотолизу с быстрой 

диссипацией водорода и протеканием окислитель-
ных процессов. Производящие кислород растения 
возникли после формирования защитного озоно-
вого слоя и только пополнили содержание кисло-
рода в атмосфере до сегодняшнего уровня. Жизнь –  
редчайшее явление во  Вселенной, но  она везде 
бази руется на  углеродной химии, белковоподоб-
ных и иных полимерах той же конфигурации, что 
и на Земле. И поскольку В. А. Даванков участвовал 
в  заседании дистанционно, то  в  конце доклада 
ответил на вопросы аудитории по телефону.

Большой интерес вызвал пленарный доклад 
академика РАН В. Н. Егорова (ИнБЮМ), который 
был посвящен обсуждению биогеохимических 

ИнБЮМ РАН проводит фундаментальные, поиско-
вые и прикладные научные исследования в области 
биологии и экологии морей, океанов и пресновод-
ных водоемов, связанных с  сохранением, восста-
новлением и рациональным использованием мор-
ских биологических ресурсов. Институт ведет свою 
историю от  первого в  Российской империи мор-
ского научно- исследовательского учреждения  –  
Севастопольской биологической станции, кото-
рая была основана в сентябре 1871 года. В 1897 году 
при станции был открыт первый в России публич-
ный аквариум, действующий и сегодня. Основные 
научные направления: биоразнообразие и  сохра-
нение биоресурсов; морские биотехнологии; мор-
ская радиационная биология; методология и орга-
низация мониторинга состояния биоты. Институт 
осуществляет образовательную деятельность 
в системе непрерывного образования: школьник –  
студент –  аспирант –  научный сотрудник. Действуют 
две базовые кафедры: гидробиологии и экологии 
СевГУ и субтропической и тропической экологии 
РУДН. Работает аспирантура, диссертационный 
совет. Институт выпускает два журнала: «Морской 
биологический журнал» и «Труды Карадагской науч-
ной станции». Институт проводит традиционную 
конференцию «Понт Эвксинский» для молодых уче-
ных. В  этом году прошла юбилейная, посвящен-
ная 150-летию института, конференция «Изучение 
водных и наземных экосистем». Активно работает 
Совет молодых ученых. Сотрудники института уча-
ствуют во  многих, в  том числе международных, 
научных проектах. Проводится активная эколого- 
просветительская деятельность на  Карадагской 
научной станции.
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взаимодействий в  системе «живое косное веще-
ство –  радио активные и химические загрязнители 
в морской среде». В нем было рассмотрено влияние 
биотических и абиотических факторов на форми-
рование радиоизотопного и химического состава 
морских вод.

С  пленарными докладами также выступили: 
чл.- корр. РАН А. К. Буряк, д. х.н К. Г. Боголицын 
(САФУ), д. х. н. А. М. Долгоносов и  д. х. н. 
Р. Х. Хамизов (ГЕОХИ). Прозвучал совмест-
ный доклад чл.- корр. РАН И. Г. Тананаева 
и  к. х. н. И. И. Довгия. Особое внимание при-
влекло сообщение д. х. н. Р. Х. Хамизова 
«Самоподдерживающиеся процессы умягче-
ния  –  опреснения соленых вод», ввиду чрезвы-
чайной актуальности этой проблемы для Крыма. 
Докладчик отметил, что сначала эту идею в шутку 

называли «ионообменным вечным двигателем», 
но  на  самом деле существуют строгие физико- 
химические причины принципиальной реали-
зации СМП-процессов и  полученные результаты 
показывают возможность их практического при-
менения в Крыму.

С  результатами своих работ молодые ученые 
познакомили научное сообщество на пяти секциях 
и на стендовой сессии, в рамках которых научным 
комитетом были заслушаны и оценены 28 высту-
плений. Среди общего количества сообщений были 
отмечены 11 докладов, а затем вручены дипломы 
13-ти молодым ученым. Дипломы I степени за уст-
ные доклады получили Шоль Л. В., Долгушев П. А., 
Коренькова О. Б., Лобко В. В., Зарубо А. М., за стен-
довые доклады  –  Кайгородова  Е. И., Карл  Л. Э., 
Губанова  Ю. К. (в  соавторстве); диплома II сте-
пени удостоены Паршина  А. Э., Драньков  А. Н., 
Токарь  Э. А., Карл  Л. Э.; дипломом III степени 
наградили Мирошниченко О. Н.

На  церемонии вручения научный комитет 
и  привлеченные к  оценке активные участники 
симпозиума отмечали высокий уровень представ-
ленных работ. Например, д. х. н. А. В. Буланова 
(Самарский НИУ) констатировала: «Вы знаете, это 
просто воодушевляет нас, потому что мы пони-
маем теперь, что физхимия, хроматография и эко-
логия в надежных руках».

На  закрытии симпозиума по  результатам 
со стоявшихся дискуссий был сформулирован клю-
чевой тезис  –  современной науке очень важна 
междисциплинарность. Участники отметили 

В Институте физической химии и электрохимии 
им. А. Н. Фрумкина развиваются следующие науч-
ные направления: супрамолекулярная химия, физи-
кохимия поверхности, куда входит хроматография 
и адсорбция; наноматериалы; радиоэкология; элек-
трохимическая энергетика. Институт расположен 
в нескольких зданиях. Новые –  корпуса коррозии 
и радиохимии. В корпусе радиохимии имеются линей-
ные ускорители и источники гамма- излучений, соб-
ственная станция переработки радиоактивных отхо-
дов. В корпусе коррозии расположены комплексы для 
ускоренных испытаний, банк данных, компьютеризи-
рованные системы обработки метеорологических дан-
ных и коррозионных показателей испытуемых матери-
алов. Имеется ряд коррозионных станций, в том числе 
за рубежом. Коррозионный корпус –  источник тес-
ного сотрудничества с МГИ, поскольку ИФХЭ плани-
рует создать коррозионную станцию и в Крыму. Одно 
из направлений деятельности института –  топлив-
ные элементы и их компоненты, имеется испыта-
тельное оборудование. Это не только аккумуляторы, 
но и элементы преобразования энергии, например 
из водорода. Развит научно- образовательный ком-
плекс –  обучаются более 250 студентов, более 80 
аспирантов. Функционируют три диссертационных 
совета. Институт широко сотрудничает с российскими 
и зарубежными вузами. На базе института работает 
Научный совет по физической химии РАН, из даются 
журналы: «Физическая химия», «Коллоидный журнал», 
«Радиохимия», «Физикохимия поверхности и защита 
материалов», «Электрохимия».
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отличную организацию, доброжелательную рабо-
чую атмосферу и  оценили работу симпозиума 
как успешную и  эффективную. Вдохновленные 
высокой оценкой организаторы приняли реше-
ние провести следующий симпозиум и  школу- 
конференцию молодых ученых «Физико- 
химические методы в  междисциплинарных 
экологических исследованиях» в  октябре- ноябре 
2023 года в г. Севастополе.

Обращаясь к участникам, С. К. Коновалов отме-
тил: «На  симпозиуме я  услышал такие научные 
споры, которые всегда были присущи российской 
советской научной школе. Дело в том, что смысл 
дискуссии не  в  том, чтобы указать на  ошибки 
докладчика,  какие-то недостатки в исследовании, 
а в том, чтобы дать пищу для размышления, даль-
нейшего развития и подъема в науке, для решения 
 каких-то вопросов, которые, допустим, не прихо-
дили в  голову ранее. Поэтому в  этом смысле это 
очень плодотворная конференция. Я желаю орга-
низаторам, чтобы они не снижали планку, и эта 
конференция оставалась именно такой  –  науч-
ной, дискуссионной, интересной и  развиваю-
щейся».

Надо отметить, что всем посетившим меропри-
ятие в  Севастополе повезло не  только с  верным 
временем проведения конференции, но и с пого-
дой –  они застали поистине золотую осень в Крыму. 

И как сказал д. х. н. О. Б. Рудаков (ВГТУ): «Я думаю, 
все мы увезем с собой в сердце вот эти памятные 
дни, которые мы провели в Севастополе».

Запись заседаний можно посмотреть на  сайте 
симпозиума: https://methods.phyche.ac.ru
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Вторая Всероссийская конференция  
«Аккредитация. Компетентность – 2021»

Приглашаем принять участие во Второй Всероссийской конференции 
«Аккредитация. Компетентность –  2021», которая состоится 6–10 дека-
бря в Москве, ГК «Измайлово», для представителей аккредитован-
ных лиц, промышленных предприятий, руководителей и сотрудни-
ков неаккредитованных лабораторий.

Конференция проводится при поддержке Российского союза про-
мышленников и предпринимателей (РСПП). На конференции плани-
руются к рассмотрению следующие вопросы:
•	 обмен опытом по внедрению изменений законодательства 

в сфере аккредитации, Критериев аккредитации (Приказ 
Минэкономразвития РФ № 707) и ГОСТ ISO / IEC 17025-2019;

•	 построение единого информационного пространства между 
заказчиками, органом по аккредитации, учебными заведениями 
и аккредитованными лицами (испытательными лабораториями, 
метрологическими службами, органами по сертификации и орга-
нами инспекций);

•	 достижение взаимопонимания между аккредитованными лицами, 
органом по аккредитации и заказчиками, а также построение еди-
ной политики взаимодействия и доверия сторон;

•	 оптимизация выбора поставщиков для проведения испытаний 
и сертификации продукции;

•	 минимизация рисков несоответствий Критериям аккредитации 
по результатам проверок 2020–2021 годов;

•	 информирование представителей промышленности об ответ-
ственности за некачественную сертификацию продукции и спо-
собах предотвращения получения некачественных сертифика-
тов (критерии выбора испытательных лабораторий и органов 
сертификации);

•	 популяризация реформы аккредитации с целью повышения качества 
продукции и снижения риска попадания некачественной продукции 
на российский рынок;

•	 раскрытие потенциала и построение персональной траектории профес-
сионального развития как условие формирования кадрового резерва.
Дискуссионный формат мероприятия позволит на круглых столах 

задать вопросы ведущим экспертам по кейсам их лабораторий. Участие 
широкого круга специалистов будет способствовать обмену опытом с кол-
легами, усовершенствованию навыков управления лабораторией, а также 
взаимодействию с аудиторами, специалистами в области контроля каче-
ства измерений.

В рамках конференции предоставляется 
возможность пройти стажировку по образова-
тельной программе, которая начнется 7 декабря. 
По окончании обучения будут выданы удосто-
верение о повышении квалификации, акту-
альные чек-листы, полезные материалы.

Основной миссией конференции является 
создание информационно- коммуникационной 
среды для построения эффективного взаимо-
действия аккредитованных лиц, представите-
лей промышленности и органа по аккредитации.

В рамках конференции пройдет выставка 
(офлайн / онлайн) «Оценка соответствия», спо-
собствующая обмену знаниями и опытом для 
развития бизнеса.

Ссылка на сайт конференции  
http://conference- accreditation.com / 
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Эффективные способы 
концентрирования при 
пробоподготовке в спектральном 
анализе высокочистых веществ 
и функциональных материалов
А. Р. Цыганкова, к. х. н.1

Отделение основы пробы отгонкой после химического превращения –  эффективный 
способ концентрирования примесей для их последующего спектрального анализа. 
В статье рассмотрены различные варианты реализации такого процесса –  в один или 
два этапа, для высокочистых кремния, германия и их оксидов; оксидов висмута, молиб-
дена и вольфрама. Проведено сравнение списка определяемых примесей, уровня пре-
делов обнаружения и других особенностей разработанных методик количествен-
ного химического анализа на основе указанных способов отделения основы пробы. 
Отделение основы пробы отгонкой после химического превращения позволяет снизить 
пределы обнаружения примесей до 10–8 % мас. при их АЭС-определении и до 10–10 % мас. 
при МС-определении. Внутрилабораторная прецизионность анализа составляет 0,2–0,3.

Ключевые слова: высокочистые вещества, функциональные материалы, микропри-
меси, методы концентрирования, спектральный анализ

Введение*

Основа современного материаловедения  –  веще-
ства с низким содержанием технологически важных 
примесей. С точки зрения исследования собствен-
ных физико- химических и химико- аналитических 
свой ств –  получение простых высокочистых веществ 
яв ляется важной фундаментальной задачей, поскольку 
открытие их уникальных свой ств способствует рас-
ширению области практического применения таких 
соединений. Совершенствование методов очистки 
веществ и развитие инструментальных многоэлемент-
ных методов анализа с низкими пределами обнаруже-
ния примесей –  это тесно связанные научные направ-
ления. Требования к составу особо чистых веществ 
возрастают, списки определяемых микропримесей 
расширяются, пределы их обнаружения снижаются.

1 ФГБУН Институт неорганической химии им. А. В. Николаева 

СО РАН (ИНХ СО РАН), Новосибирск, alphiya@yandex.ru.

Получение, очистка и применение высокочистых 
материалов –  это те процессы, в которых важную роль 
играет тщательный аналитический контроль как 
обязательный этап, воспроизводимый результат без 
которого скорее случайность, чем закономерность. 
В настоящий момент не существует точно сформу-
лированных требований к содержанию примесей 
в прекурсорах. Требования к химической, фазовой, 
структурной и дефектной чистоте разные для каждого 
отдельно взятого материала. Классическими приме-
рами высокочистых веществ и соединений, которые 
нашли применение в различных областях материало-
ведения, являются кремний, германий и их оксиды; 
висмут и его оксид; кадмий и его оксид, теллур и его 
оксид, оксид молибдена, оксид вольфрама и др.

Попытки найти простые и универсальные методы 
исследования примесного состава ВЧВ привели 
к пониманию, что контроль интегральных физи-
ческих величин (остаточное электросопротивление, 
концентрация носителей заряда, температура плав-
ления кристаллов), не дал ожидаемых результатов. 

https://doi.org/10.22184/2227-572X.2021.11.6.450.457

УДК 543, 543.054, 543.423.1, 543.51
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Причина состоит в том, что эти величины зависят 
не только от состава, но и от наличия дефектов в мате-
риале или формы присутствия примесей в материале. 
Концентрация матричного вещества также не стала 
основным критерием чистоты из-за недостаточной 
точности ее определения. По этой причине такие 
подходы не отвечают высоким требованиям, предъ-
являемым к высокочистым веществам [1]. Наиболее 
перспективно исследование примесного состава ВЧВ 
с помощью комплекса многоэлементных методов 
с низкими пределами обнаружения.

Аналитическая лаборатория Института неоргани-
ческой химии им. А. В. Николаева, основанная д. х. н., 
проф. И. Г. Юделевичем в 1964 году, входила в состав 
отдела полупроводниковых материалов. Основное 
направление работы –  контроль чистоты высокочи-
стых веществ и функциональных материалов на их 
основе. И в рамках развития химико- спектральных 
методов основное внимание в Аналитической лабо-
ратории ИНХ СО РАН было уделено снижению преде-
лов обнаружения аналитов путем сочетания высоко-
эффективных способов концентрирования примесей 
с современными возможностями инструментальных 
методов. В статье рассмотрены следующие объекты –  
кремний, германий и их оксиды; висмут, молибден, 
вольфрам и их оксиды.

Снижение пределов обнаружения в  высокочи-
стых веществах возможно как с помощью использо-
вания методов предварительного обогащения проб 
химическими или физическими методами, так 
и путем разработки более чувствительных методов 
анализа. Среди способов предварительного отделе-
ния основы пробы для рассмотренных нами объектов 
в литературе описаны следующие приемы: осажде-
ние матричного компонента  [2]; cоосаждение при-
месных элементов [3, 4]; экстракция [5]; ионохрома-
тографическое отделение  [6, 7]; зонная плавка  [8]; 

отгонка после химического превращения [9–13]. Часть 
публикаций [2, 3, 5, 8] относится к середине – концу 
20 века, поскольку эти методы сегодня не используют 
ввиду их трудоемкости, часто низкой эффективности 
и высокого ПО аналитов. Такие способы концентри-
рования можно отнести к «духу времени» и ожидать 
появление свежих статей для таких методов отделе-
ния основы пробы неоправданно.

 Каждый из перечисленных способов концентри-
рования примесей имеет свои достоинства и ограни-
чения. К основным факторам, ограничивающим ПО 
примесей можно отнести чистоту используемых реак-
тивов; чистоту коллектора примесей; загряз няющее 
действие конструкционных материа лов и окружа-
ющей атмосферы; количество стадий методики. 
Традиционно в Аналитической лаборатории ИНХ СО 
РАН развивали методы концентрирования на основе 
отгонки матрицы после химического превращения. 
Причинами такого выбора являются минимальный 
расход реактивов, относительная простота проце-
дуры, возможность использования большой навески 
и сравнительная простота моделирования [14, 15].

Процесс отгонки матрицы после химического 
превращения возможно реализовать как двух-, так 
и одноэтапный процесс. Рассмотрим каждый из них 
подробнее.

Отгонка основы пробы после 
химического превращения. 
Двухстадийный процесс
При реализации такого подхода на  первом этапе 
происходит химическая трансформация матрич-
ного компонента, например, растворение в  пред-
варительно очищенных кислотах. Затем проводят 
упаривание полученного раствора с  отделением 
матрицы в виде легколетучего соединения. Такой 
способ часто реализуют при анализе кремния, гер-
мания и их оксидов [16–19]. Главным достоинством 
такого подхода является сравнительная легкость 
реализации процесса  –  нагревание и  упаривание 
раствора при сравнительно низких температурах 
(80–90  °C), что позволяет сохранить в жидком кон-
центрате микропримесей наибольшее количество 
аналитов. На рис. 1 представлен общий вид процесса 
упаривания в  боксах из  оргстекла с  принудитель-
ной вентиляцией в атмосфере очищенного воздуха 
(фильтрация воздуха через ткань Петрянова). Упа-
ривание проводят при верхнем нагреве с использо-
ванием регулируемых ИК-ламп.

Основными недостатками двухстадийной отгонки 
основы пробы является длительность процесса; 

Сокращения
АЭС –  атомно- эмиссионная спектрометрия
ДПТ-АЭС –   атомно- эмиссионная спектрометрия  

с возбуждением излучения в дуге 
постоянного тока

ИСП-АЭС –   атомно- эмиссионная спектрометрия 
с индуктивно  связанной плазмой 

ИСП-МС –   масс-спектрометрия с индуктивно 
 связанной плазмой

ВЧВ – высокочистые вещества
МС –  масс-спектрометрия
ПО –  пределы обнаружения
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необходимость использования двой ного набора 
посуды (для растворения и отделения основы пробы); 
необходимость использования больших объемов 
кислот, как для стадии растворения, так и для под-
готовки посуды и  прочих приспособлений, уча-
ствующих в  процессе концентрирования. Все это 
неизбежно приводит к повышенному содержанию 
распространенных примесей в контрольном опыте 
и повышению уровня ПО для них. В табл. 1 представ-
лены ПО распространенных примесей, оцененные 
по 3s-критерию, при химико- спектральном анализе 
кремния, германия и их оксидов, метод инструмен-
тального анализа –  ИСП-АЭС [20, 21].

В большинстве случаев ПО перечисленных анали-
тов ограничены контрольным опытом из предвари-
тельно очищенных реактивов. Обращает на себя вни-
мание ПО Са в кремнии и его оксиде –  2 ∙ 10–5 % мас., 

что превышает требования к полупроводниковому 
кремнию почти в пять раз [17].

Важно отметить, что для определения нерас-
пространенных примесей двухстадийная отгонка 
основы пробы может оказаться очень эффективной. 
На  рис.  2 представлен усовершенствованный про-
цесс концентрирования примесей с  использова-
нием одного набора посуды –  растворение и отделе-
ние основы пробы проводят в одних и тех же сосудах. 
Комбинированная методика на основе этой проце-
дуры концентрирования позволяет снизить ПО для 
Ir, Pd, Pt, Rh, Ru, S, Å, Tl и U до n · 10–7 – n · 10–6 % мас. 
Кроме того, указанный способ отделения основы под-
ходит для концентрирования по методике [21], таким 
образом, общее количество определяемых аналитов 
составляет 50. Подводя итог можно сказать, что двух-
стадийная отгонка основы пробы эффективна при 
определении широкого круга аналита, ПО при этом 
находятся на уровне n · 10–8 – n · 10–6 % мас.

Отгонка основы пробы после 
химического превращения. 
Одностадийный  
автоклавный процесс
Для снижения ПО распространенных примесей при 
характеризации полупроводникового кремния и гер-
мания целесообразно сократить общее число стадий 
пробоподготовки. Это возможно с  помощью двух-
камерной автоклавной системы, в которой отгонка 
основы пробы в  газовую фазу реализуется без кон-
такта образца с раствором кислот. Для интенсифи-
кации процесса используют микроволновой нагрев. 

SiF

4

↑GeCl

4

↑

GeCl4

95 ± 1 °С

Термостат

81 ± 1 °С

АЭС

250 мг GeO2+

3 мл HCl

250 мг Ge+

3 мл HCl+

1,5 мл HNO3

>0,1 мг / мл Ge

Рис. 1. Упарива-
ние раствора 
под ИК-лампой. 
Улетучивание 
основного ком-
понента (Si, Ge) 
в виде тетра-
галогенидов 
(SiF4, GeCl4)

Рис. 2. Схема упаривания и отделения основы пробы Ge и его 
оксида в виде GeCl4 в твердотельном термостате

Таблица 1. Сравнение пределов обнаружения для кремния, 
германия и их оксидов при двухстадийной отгонке основы 
пробы после растворения, % мас.

Элемент Si / SiO2 [20] Ge / GeO2 [21]

Al 5 ∙ 10–6 7 ∙ 10–7

B 1 ∙ 10–6 5 ∙ 10–6

Ba 2 ∙ 10–7 7 ∙ 10–8

Ca 2 ∙ 10–5 6 ∙ 10–6

Cu 5 ∙ 10–7 1 ∙ 10–6

Fe 4 ∙ 10–6 1 ∙ 10–6

K 6 ∙ 10–6 2 ∙ 10–6

Mg 7 ∙ 10–7 6 ∙ 10–8

Mn 9 ∙ 10–8 1 ∙ 10–7

P 8 ∙ 10–7 2 ∙ 10–6

Ti 7 ∙ 10–6 5 ∙ 10–6

Zn 8 ∙ 10–7 9 ∙ 10–7
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Поскольку пробы разлагаются парами кислот, при-
меси реактивов не  вносят вклад в  величину кон-
трольного опыта, что позволяет использовать реак-
тивы марки ос. ч. без дополнительной очистки.

Были изготовлены вкладыши специальной кон-
струкции для автоклавов XP-1500 микроволновой 
печи MARS 5. Конструкция этих вкладышей позволяет 
использовать штатные датчики давления и темпера-
туры, что дает возможность задавать и контролиро-
вать процесс отгонки основы. Вкладыши изготовлены 
из фторопласта, который устойчив к реакционной 
среде, гидрофобен и легко очищается кипячением 
в царской водке. С использованиемтакого вида вкла-
дышей одновременно возможно проводить отгонку 
трех образцов и контрольного опыта (для оценки вне-
сенных загрязнений из атмосферы, посуды и реакти-
вов в процессе анализа). На рис. 3 представлена схема 
автоклава XP-1500 микроволновой печи MARS 5 (2, 3) 
с вкладышем (5). Для полного вскрытия проб крем-
ния (0,7–1,0 г) необходимо 10 мл концентрированной 
фтористоводородной и 5 мл концентрированной азот-
ной кислоты. Поскольку процесс разложения кремния 
экзотермический, для предотвращения бурной реак-
ции предварительно температуру автоклавов дово-
дили до 100 °C и выдерживали 30 мин. Затем темпера-
туру поднимали до 160 °C и выдерживали около часа. 
Для полного вскрытия проб германия (0,75–1,2 г) необ-
ходимо 20 мл концентрированной соляной кислоты. 
При отделении основы пробы германия темпера-
туру автоклавов доводили до 80 °C и выдерживали 10 
мин, затем температуру поднимали до 180 °C и выдер-
живали 50 мин. Полученный жидкий концентрат 
микропримесей анализировали методом ИСП-АЭС. 
Методика анализа кремния позволяет определять до 30 
примесей на уровне n · 10–8 – n · 10–6 % мас. Методика ана-
лиза германия позволяет определять до 50 примесей 

на уровне n · 10–8 – n · 10–5 % мас. Внутрилабораторная 
прецизионность не превышает 0,3.

В  табл.  2 представлено сравнение ПО для неко-
торых аналитов. Звездочкой (*) отмечены примеси, 
для которых применение автоклава при микровол-
новом нагреве позволило снизить ПО в 1,5–15 раз, то 
есть сокращение стадий предварительной пробопод-
готовки позволяет существенно сократить уровень 
ПО для отдельных примесей, в том числе технологи-
чески важных –  Ca, Cr, Fe, Ni и Zn; при этом ПО для 
Са при автоклавном отделении основы пробы удов-
летворяет требованиям [17].

Существенным ограничением при использова-
нии автоклавов является максимальная темпера-
тура процесса (рабочая температура при эксплуата-
ции не более 200–220 °C), что обусловлено свой ствами 
материалов контейнеров. Альтернатива автоклав-
ным системам с термическим или микроволновым 
нагревом –  проточный реактор.

Отгонка основы пробы после 
химического превращения. 
Одностадийный процесс 
в проточном реакторе
Проточный реактор, выполненный их высокока-
чественного кварца, позволяет поднимать тем-
пературы процесса до  500  °C и  более, дальнейшее 
повышение температуры способствует бóльшим 
потерям аналитов. Наиболее просто реализуемым 

Датчик температуры

Крышка автоклава 

с выходом для 

датчика давления

1. 

2. 

3. 

4. 

5. 

6. 

7. 

Автоклав XP-1500Plus

Углубление с пробой 

(или с контрольным 

опытом)

Фторопластовый 

вкладыш

Подставка 

для вкладыша

Смесь 

галогенирующих 

кислот

Рис. 3. Схема 
автоклава 
для отделения 
основы пробы 
кремния 
и германия

Таблица 2. Сравнение пределов обнаружения для кремния 
и его оксида при двухстадийной и автоклавной отгонке 
основы пробы, % мас.

Элемент Двухстадийный 
процесс

Автоклавный про-
цесс

Al 5 ∙ 10–6 5 ∙ 10–6

Ca* 2 ∙ 10–5 4 ∙ 10–6

Cr* 3 ∙ 10–7 2 ∙ 10–8

Cu 5 ∙ 10–7 5 ∙ 10–7

Fe* 4 ∙ 10–6 2 ∙ 10–6

K* 6 ∙ 10–6 4 ∙ 10–6

Mо* 2 ∙ 10–6 1 ∙ 10–7

Mn 9 ∙ 10–8 8 ∙ 10–8

Ni* 7 ∙ 10–7 3 ∙ 10–7

P 8 ∙ 10–7 8 ∙ 10–7

Zn* 8 ∙ 10–7 6 ∙ 10–8
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галогенированием в условиях проточного реактора 
является хлорирование. Такой способ отделения 
основы пробы показал свою эффективность для герма-
ния, оксидов висмута, молибдена и вольфрама.

На  рис.  4 представлена схема установки для 
отгонки основы пробы в  виде легколетучего сое-
динения  –  хлорида, оксохлорида или их смеси. 
Основные достоинства такого способа –  это простота 
реализации процедуры отгонки, изолированность 
материа ла исследуемой пробы от  атмосферы ком-
наты, возможность использования большой навески. 
Все эти факторы способствуют достижению наимень-
ших пределов обнаружения как для распространен-
ных, так и для нераспространенных примесей.

Используемый способ концентрирования имеет 
и  ограничения, а  именно  –  температура про-
цесса для перечисленных объектов должна быть 
не меньше 200 °C. Для каждой основы необходимо 
применять уникальный хлорирующий агент, позво-
ляющий провести эффективное отделение основы 
пробы при наименьших потерях аналитов. Таким 
образом, происходит неизбежное сокращение спи-
ска примесей, связанное с температурой процесса, 

хлорирующим агентом и материалом, из которого 
изготовлены реактор и чашки для проб.

Важным этапом разработки способа концентри-
рования примесей играет изучение поведения при-
месей при различных температурах. На сохранение 
примесей оказывают влияние как термодинамиче-
ские, так и кинетические факторы. На рис. 5 пред-
ставлена полнота концентрирования примесей Li, 
Ba, Nd, Hf при отгонке германия в проточном реак-
торе в виде его тетрахлорида. Видно, что использо-
вание более низких температур –  200 и 220 °C способ-
ствует потерям таких примесей как Li, Nd, Hf, что 
связано с  длительностью процесса. При темпера-
туре 230 °C возможно более полное концентрирова-
ние всех перечисленных примесей, дальнейшее уве-
личение температуры также приводит к снижению 
полноты концентрирования примесей.

В табл. 3 перечислены примеси, которые теряются 
полностью или частично и сохраняются в концен-
трате для германия, оксидов висмута, вольфрама 

Чашки с контрольной и исследуемой пробами

Кварцевый реактор Печь сопротивления
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Рис. 4. Схема установки для одностадийной отгонки 
основы пробы после химического превращения Рис. 5. Полнота концентрирования примесей (в % отн. 

от введенного значения) Li, Ba, Nd, Hf при отгонке германия 
в проточном реакторе в виде его тетрахлорида при 
различных температурах

Таблица 3. Поведение примесей при отгонке основного компонента в проточном реакторе для германия, оксидов висмута, 
вольфрама и молибдена

Основа Примеси

Частично или полностью потерянные Сохраненные в концентрате

Bi2O3 As, Cd, Ga, Fe, In, Mo, Sb, Sn, Te, V и Zn Ag, Al, Be, Ca, Co, Cr, Cu, Mg, Mn, Ni, Pb, Pt и Ti

WO3 As, Au, B, Fe, Ga, In, Mo, Pb, Sb, Sn, Te, 
V, Zn, Zr

Ag, Al, Ва, Be, Ca, Co, Cr, Cu, Mg, Mn, Ni, Pt и P

MoO3 As, B, Bi, Cd, Ga, Pb, Sb, Sn, V, Zn и Zn Ag, Al, Ва, Be, Ca, Co, Cu, Fe, Hf, La, Li, Mg, Mn, Na, Nb, Ni, P, Pd, Pt, Rb, Sr, Y и Zr

Ge Au, B, Bi, Ga, Hg, In, Ir, Mo, Re, Sb, Se, 
Sn, Ta, Te, Tl, V и W

Ag, Al, Ba, Be, Cd, Ce, Co, Cr, Cs, Cu, Dy, Er, Eu, Gd, Hf, Ho, La, Li, Lu, Mg, Mn, Na, 
Nb, Nd, Ni, Pd, Pb, Pr, Pt, Rb, Rh, Ru, Sc, Sm, Sr, Tb, Th, Ti, Tm, U, Yb, Zn и Zr
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и  молибдена. Стоит отметить, что широкий спи-
сок элементов, сохраняющихся в концентрате после 
отгонки основы германия обусловлен наименьшей 
температурой процесса –  230 °C, тогда как для дру-
гих основ температура хлорирования ≥350 °C.

Перечисленные способы концентрирования при-
месей легли в основу новых химико- спектральных 
методик и используются в ИНХ СО РАН для серти-
фикации продуктов предприятий производителей 
кремния, германия и их оксидов; аналитического 
сопровождения исследовательских работ по очистке 
висмута и  его оксида; оксидов молибдена и  воль-
фрама.

Интересным представляется сравнить описан-
ные подходы для одной матрицы. В качестве при-
мера рассмотрим германий и  его оксид. Физико- 
химические свой ства этого объекта позволяют 
реализовать все перечисленные способы концентри-
рования примесей. В табл. 4 представлены способы 
предварительного отделения основы –  двухстадий-
ный процесс с предварительным растворением (1), 
одностадийный автоклавный процесс (2) и односта-
дийный процесс в проточном реакторе (3); методы 
инструментального анализа –  ИСП-АЭС, ДПТ-АЭС 
и  ИСП-МС; списки аналитов и  уровень ПО для 
них. Полужирным шрифтом выделены техноло-
гически важные примеси, присутствие которых 

оказывает влияние на  полупроводниковые свой-
ства материала.

Как видно из таблицы, число определяемых тех-
нологически важных примесей (выделены полужир-
ным) при концентрировании примесей способом (1) 
наибольшее  –  21 примесь (что полностью соответ-
ствует требованиям ГОСТ [22]). Общее число приме-
сей при их ИСП-АЭС определении одинаково –  50, 
однако список аналитов не идентичен, кроме того, 
уровень ПО для них также различается, что связано 
со способом предварительного концентрирования. 
Наименьшее число аналитов и определяемых тех-
нологически важных примесей можно определить 
методом ИСП-МС после одностадийного процесса 
в проточном реакторе, что объясняется температу-
рой процесса –  230 °C. Интересно, что технологиче-
ски важную примесь Ag можно определить любым 
перечисленным методом. Наименьшие ПО Ag при 
этом обеспечивает современный метод ИСП-МС 
и  метод ДПТ-АЭС, реализованный на  оборудова-
нии предыдущего поколения. Такой же эффект мы 
видим для технологически важных примесей Al, 
Cd, Mg и Zn при сравнении ПО для ИСП-АЭС и ИСП-
МС-методов –  ПО находится на одном уровне. Для 
большинства остальных примесей, как и следовало 
ожидать, ПО, полученные методом ИСП-МС, ниже 
на один-два порядка.

Таблица 4. Сравнение достигнутых ПО для германия и его оксида при различных способах концентрирования примесей, % мас.

ПО, 
% мас.

(1) (2) (3)

ИСП-АЭС ИСП-АЭС ДПТ-АЭС ИСП-МС

n · 10–10 – – – Be, Dy, Eu, Ho, Lu, Pr, Rh, 
Sm, Tb, Th, Tm, U, Yb

n · 10–9 – – – Ba, Ce, Co, Cs, Er, Gd, Hf, 
La, Li, Mn, Pd, Pt, Rb, Ru

n · 10–8 Ba, Be, Cd, Co, K, La, Li, 
Mg, Sb, Sr, Y

Mg Ag Ag, Cd, Cr, Cu, Mg, Na, Nb, 
Nd, Ni, Pb, Sc, Ti

n · 10–7 Ag, Al, As, Cr, Ga, Hf, In, 
Mn, Nb, Ni, Re, Ru, Se, Sn, 

Te, V, W, Zn, Zr

Ag, Au, Be, Cd, Eu, Li, Lu, 
Mn, Sc, Sr, Y, Yb

Au, Be, Cd, Cu, Ga, In, Lu, 
Mn

Al, Sr, Zn, Zr

n · 10–6 B, Bi, Ca, Cu, Fe, Ir, Mo, Na, 
P, Pb, Pd, Pt, Rb, Rh, S, Ta, 

Ti, Th, Tl, U

Al, As, B, Ba, Ce, Co, Cr, 
Cu, Dy, Er, Fe, Ga, Gd, Hf, 

Hg, Ho, In, La, Na, Nb, Nd, 
Ni, P, Pb, Pr, Sm, Sn, Ta, Tb, 

Ti, Tm, W, Zn, Zr

Al, Bi, Co, Cr, Er, Eu, Fe, Gd, 
Hf, Ho, K, La, Mg, Mo, Nb, 

Pb, Sb, Sc, Sn, Ti, Tm, Y, Yb, 
Zn, Zr

–

n · 10–5 – Re, Sb, Te Ba, Ca, Ce, Dy, Hg, Li, Sm, 
Ta, Te

–

n · 10–4 – – As, Tb –

Σ 50 50 46 43
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Выводы
Методы концентрирования на  основе отгонки 
матрицы после химического превращения возможно 
реализовать как двухэтапный, так и одноэтапный 
процесс. Каждый из указанных подходов обладает 
своими достоинствами и ограничениями, такими 
как уровень ПО для распространенных примесей, 
число и список определяемых аналитов. При харак-
теризации образцов высокочистых веществ в первую 
очередь следует принимать во  внимание требова-
ния к исследуемому образцу и делать выбор в пользу 
способа концентрирования и  инструментального 
метода или комбинации методов, которые наибо-
лее полно им отвечают.
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Применение высокоэффективной 
жидкостной хроматографии 
для исследования качества 
винодельческой продукции: 
современные методические 
подходы
А. Ю. Колеснов, д. т. н. 1, 2, С. Р. Цимбалаев, к. т. н.1, Ф. Х. Ламердонова1

Методом высокоэффективной жидкостной хроматографии (ВЭЖХ) 
исследовано влия ние простого карамельного колера (Caramel I-Plain, E-150a) 
на концентрации фурфурола (FL) и гидроксиметилфурфурола (HMF) в дистиллятах. 
На 52 промышленных образцах с разным географическим происхождением 
и сроками выдержки показано, что средние концентрации FL и HMF в коньячных 
дистиллятах составляют 11,0 и 10,5 мг / л соответственно, а в винных дистиллятах 
FL –  не более 3,5 мг / л, HMF – отсутствует. FL и HMF в колере содержатся 
в концентрациях от 170 до 12 500 мг / кг. Отношение между количествами FL и HMF 
в аутентичных дистиллятах составляет более 1,0. Внесение колера смещает это 
соотношение до значений менее 1,0. Представленный подход используется в едином 
аналитическом и экспертном алгоритме идентификации компонентного состава 
винодельческой продукции, установленном в ГОСТ P 59570-2021.

Ключевые слова: винодельческая продукция, коньячный дистиллят, карамельный 
колер, высокоэффективная жидкостная хроматография, идентификация компонен-
тов, фурановые альдегиды, фурфурол, гидроксиметилфурфурол, ГОСТ P 59570-2021

Введение*

Метод высокоэффективной жидкостной хромато-
графии (ВЭЖХ) широко применяется в  исследова-
ниях винодельческой продукции (например, вино-
градного сусла, вин, коньяков и  др.) для анализа 
состава углеводов, органических кислот и ряда дру-
гих соединений [1–5]. Исследование методом ВЭЖХ 
специ фичных соединений, относящихся к фурано-
вым альдегидам, например, фурфурола (FL) и гидро-
ксиметилфурфурола (HMF), имеет большое приклад-
ное значение в  том числе для контроля качества 

1 Российский университет дружбы народов (РУДН).  

117198, Москва, ул. Миклухо-Маклая, д. 6.
2 kolesnov-ayu@rudn.ru.

винодельческой продукции, применяемой в  про-
изводстве коньяков и  бренди. Опубликованные 
результаты работ по  этой тематике показывают 
эффективность применения метода ВЭЖХ для выяв-
ления карамельного (сахарного) колера в дистилля-
тах [6–12]. Целью работы, проведенной в Лаборатории 
фундаментальных и  прикладных исследований 
качества и технологий пищевых продуктов (ПНИЛ) 
Центра коллективного пользования (Научно- 
образовательного центра) Российского универси-
тета дружбы народов (РУДН), являлось  исследова-
ние методом ВЭЖХ состава фурановых альдегидов 
(FL и HMF) в промышленных коньячных и винных 
дистиллятах, имеющих разные сроки выдержки 
и поставляемых на российский рынок из разных гео-
графических регионов.

https://doi.org/10.22184/2227-572X.2021.11.6.458.465
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Объекты исследования
Исследования проводили на 
образцах промышленной вино-
дельческой продукции, произ-
водимой в  России или постав-
ляемой по импорту, – 6 образцов 
коньячных дистиллятов россий-
ского производства, 20 коньяч-
ных дистиллятов из  Казахстана, 
22  коньячных дистиллята 
из  Армении, 2 коньячных дис-
тиллята из Фран ции, 2 винных 
дистиллята из Армении, а также 
на 13 образцах лабораторного дис-
тиллята с  выдержкой до  12  меся-
цев. Перечень и описания образ-
цов представлены в  табл.  1. 
В  общей сложности состав FL 
и  HMF был исследован методом 
ВЭЖХ в  65  образцах винодельче-
ской продукции.

Экспериментальный дистил-
лят получен в лабораторном мас-
штабе из виноматериала, изготов-
ленного из смеси разных сортов 
винограда. Перегонку винома-
териала проводили на  модуль-
ной дистилляционной установке 
по  так называемому двусгоноч-
ному способу  –  с  первичным 
получением дистиллята- сырца 
крепостью 32%  об. и  повторной 
перегонкой для приготовления 
дистиллята крепостью 72%  об. 
Выдержку дистиллята проводили 
в бочке из  кавказского дуба вме-
стимостью 10 л. Контролировали 
выдержку в постоянном режиме 
по следующим параметрам:
•	 в дистилляте –  температура, 

содержание этанола, содер-
жание примесей, изотоп-
ный состав углерода в  эта-
ноле, содержание дейтерия 
в метильной и метиленовой 
группах молекулы этанола;

•	 в помещении –  температура, 
влажность, атмосферное дав-
ление, содержание диоксида 
углерода в атмосфере.

Для изучения состава FL и  HMF в  пищевом кра-
сителе –  карамельном (сахарном) колере в исследо-
вании был использован промышленный образец 

концентрированного колера Caramel I-Plain (E-150a) 
российского производства, применяемый при изго-
товлении коньяков. Содержание растворимых сухих 
веществ в красителе составило 69,4%.

Таблица 1. Образцы винодельческой продукции, исследованные методом ВЭЖХ 
с целью изучения состава FL и HMF

№ 
образ-
ца

Коли-
чество 

образцов

Наименование Срок выдержки 
в контакте с древе-

синой дуба (месяцы)

Проис-
хождение

1 1 Дистиллят- сырец 
коньячный

0 Россия

2 1 Дистиллят коньячный 
молодой

0

3 1 Дистиллят коньячный 36

4 1 36

5 1 60

6 1 72

7 1 Дистиллят  
лабораторный

0

8 1 1

9 1 2

10 1 3

11 1 4

12 1 5

13 1 6

14 1 7

15 1 8

16 1 9

17 1 10

18 1 11

19 1 12

20–21 2 Дистиллят  
коньячный

60 Франция

22–29 8 96 Армения

30–43 14 60

44–57 14 60 Казахстан

58–63 6 72

64–65 2 Дистиллят винный 0 Армения

Примечания: 
1) Промышленные образцы № 3 и 5 выдержаны в эмалированных емкостях на дубовой 
клепке. 
2) Промышленные образцы № 4 и 6 выдержаны в дубовых бочках. 
3) Лабораторные образцы № 8–19 выдержаны в бочке из кавказского дуба. 
4) Сведения о способе выдержки образцов № 20–63 в контакте с древесиной дуба отсут-
ствуют.
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Оборудование и материалы
Инструментальное обеспечение
В исследовании винодельческой продукции (табл. 1), 
было использовано следующее аналитическое обо-
рудование:
•	 хроматограф ВЭЖХ LC-20 Prominence (Shimadzu, 

Япония) с устройством автоматического ввода 
проб (автосамплером) Sil-20A, спектрофотоме-
трическим детектором SPD-20A, аналитической 
колонкой PerfectSil Target ODS-3 HD, длина  –  
250 мм, внутренний диаметр –  4,6 мм, размер 
частиц сорбента 5 мкм (рис. 1);

•	 оборудование общелабораторного назначения, 
в том числе рефрактометр RM-40 (Mettler Toledo, 
Швейцария), аналитические весы LP1200S 
(Sartorius, Германия), автоматические доза-
торы (Sartorius, Германия), лабораторная посуда 
и др. для измерения общих физико- химических 
свой ств объектов исследования, приготовления 
градуировочных растворов и растворов проб.

Стандартные образцы
Для установления градуировочных характеристик 
в  качестве стандартных веществ использованы 
5-гидроксиметилфурфурол и  фурфурол чистотой 
не менее 99,0% производства Sigma- Aldrich (США).

Градуировка
Градуировочные характеристики для каждого аналита 
устанавливали по методу внешнего стандарта путем 
последовательного анализа серии градуировочных 
растворов в диапазоне концентраций (0,5–10) мг / л.

Подготовка проб к исследованию
Пробу (табл.  1)  объемом 1,0 мл, отобранную авто-
матическим дозатором, помещали в мерную колбу 
вместимостью 25 мл, объем содержимого доводили 
дистиллированной водой до  метки, полученный 
раствор фильтровали через нейлоновый мембран-
ный фильтр с размером пор 0,45 мкм.

Условия хроматографического анализа
Хроматографический анализ проводили в соответ-
ствии со следующими условиями:

•	 в качестве подвижной фазы использовали 
смесь ацетонитрила с дистиллированной водой 
(20 МОм / см) в объемном соотношении 1 : 9;

•	 скорость подачи подвижной фазы составляла 
1,0 мл / мин;

•	 объем инжекции 20 мкл;
•	 температура термостата колонки 40° С;
•	 детектирование FL и HMF в ультрафиолетовой 

области спектра при 284 нм.

Продолжительность хроматографического анализа 
составила 12 мин. При этом времена удерживания 
HMF –  5,7 мин, FL –  8,9 мин. На рис. 2 представлена 
хроматограмма анализа градуировочных растворов 
стандартных веществ FL и HMF.

Расчет результатов  
хроматографического анализа
Расчет концентраций FL и  HMF в  образцах 
(табл. 1) проводили по формуле:

 C = S ⋅K V1
V0

, (1)

где  С –  концентрация FL или HMF в образце, мг / л; 
S –  площадь пика FL или HMF на хромато-
грамме исследуемого раствора образца, усл. ед. 
площади; 
K –  градуировочный коэффициент, 
мкг / (мл × усл. ед. площади); 
V0 –  объем пробы для анализа, мл; 
V1 –  объем разбавления пробы для анализа, мл.

Расчет отношения R между концентрациями FL 
и HMF проводили по формуле:

 R = CFL
CHMF

, (2)

где  СFL –  концентрация FL в исследуемом образце, 
мг / л; 
СHMF –  концентрация HMF в исследуемом 
образце, мг / л.

Результаты исследования

Результаты проведенного исследования состава 
фурановых альдегидов  –  FL и  HMF – приведены 

Рис. 1. Аналитический комплекс на базе хроматографа 
ВЭЖХ LC-20 Prominence (Shimadzu, Япония)
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в табл. 2 и 3. Примеры хроматограмм для отдельных 
образцов дистиллятов представлены на рис. 3–4, 6–12.

Предварительное хроматографическое исследо-
вание простого карамельного (сахарного) колера 
(Caramel  I-Plain, E-150a) позволило установить, 
что FL содержится в нем в количестве 170, а HMF –  
12  500 мг / кг. Содержание растворимых сухих веществ 
в колере составило 69,4%. Исследование аутентич-
ных промышленных (образцы № 1–6) и лаборатор-
ного дистиллятов (образцы № 7–19) показывает, что 
в составе фурановых альдегидов всех образцов доми-
нирует FL. Так, например, в пробах № 1–6 в зависимо-
сти от срока и условий созревания концентрация FL 
находится в диапазоне от 1,2 до 13,9 мг / л, в то время 

как концентрация HMF –  от 0,1 до 1,9 мг / л. Значения 
показателя R во всех аутентичных промышленных 
образцах № 1–6 составили более 1,0. Следует отме-
тить, что в  двух пробах дистиллятов со  схожими 
сроками созревания (60 и 72 месяца), но с разными 
условиями выдержки –  в эмалированных емкостях 
на дубовой клепке и в дубовых бочках –  выявлены раз-
личия в накоплении HMF. Так, например, концен-
трация HMF после 60 мес. выдержки в эмалирован-
ной емкости на дубовой клепке составила 1,9 мг / л, 
а после 72 мес. выдержки в дубовой бочке –  0,3 мг / л. 
Результаты хроматографического анализа аутен-
тичных промышленных дистиллятов со сроками 
выдержки 0 и 72 мес. представлены на рис. 3 и 4.

Таблица 2. Результаты 
хроматографического исследования 
состава FL и HMF в образцах 
аутентичных промышленных 
и лабораторного дистиллятов 
(табл. 1, образцы № 1–19)

№  
образца

Концентра-
ция, мг / л

R
(FL / HMF)

FL HMF

1 1,2 Отсут-
ствует

>1,0

2 10,2 Отсут-
ствует

>1,0

3 5,3 0,1 53,0

4 9,4 0,2 47,0

5 13,9 1,9 7,32

6 6,4 0,3 21,33

7 0,8 0,1 8,0

8 0,9 0,1 9,0

9 1,2 0,4 3,0

10 1,4 0,6 2,33

11 1,6 0,8 2,0

12 1,9 1,1 1,73

13 2,4 1,5 1,60

14 2,6 1,8 1,44

15 2,8 1,7 1,65

16 3,1 1,7 1,82

17 2,8 1,6 1,75

18 4,0 1,7 2,35

19 4,6 1,5 3,07

№ 
образца

Концентра-
ция, мг / л

R
(FL / HMF)

FL HMF

20 2,4 2,6 0,92

21 2,3 2,5 0,90

22 10,1 6,9 1,46

23 11,0 7,5 1,47

24 3,9 2,3 1,69

25 6,0 3,9 1,54

26 10,8 7,2 1,50

27 10,5 7,2 1,46

28 9,9 7,5 1,32

29 5,7 3,9 1,46

30 4,6 9,8 0,47

31 4,8 9,7 0,49

32 5,1 9,5 0,54

33 5,2 9,8 0,53

34 5,5 9,9 0,56

35 5,6 10,5 0,53

36 5,2 9,5 0,55

37 4,9 9,8 0,50

38 3,5 5,7 0,61

39 4,8 9,5 0,49

40 5,6 10,5 0,53

41 5,5 10,3 0,53

42 5,3 10,2 0,52

43 3,9 5,8 0,67

№ 
образца

Концентра-
ция, мг / л

R
(FL / HMF)

FL HMF

44 2,2 3,1 0,71

45 1,3 2,9 0,45

46 1,3 2,9 0,45

47 1,4 3,0 0,47

48 1,6 3,9 0,41

49 1,3 2,9 0,45

50 3,1 4,3 0,72

51 3,2 4,4 0,73

52 3,1 3,9 0,79

53 2,6 3,3 0,79

54 2,7 3,3 0,82

55 3,0 4,3 0,69

56 3,0 4,3 0,69

57 3,1 4,1 0,76

58 3,5 5,9 0,59

59 3,3 5,7 0,58

60 3,2 5,6 0,57

61 2,1 5,1 0,41

62 1,9 4,7 0,40

63 3,5 5,9 0,59

64 3,4 Не обна-
ружен

>1,0

65 3,5 Не обна-
ружен

>1,0

Таблица 3. Результаты хроматографического исследования состава FL и HMF 
в образцах промышленных дистиллятов (табл. 1, образцы № 20–63) и винных 
дистиллятов (табл. 1, образцы № 64–65)
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Результаты экспериментальных 
исследований лабораторного дис-
тиллята (образцы №  7–19) в  тече-
ние 12 мес. хранения в контроли-
руемых условиях показывают, что 
во всех образцах проис ходит нако-
пление как FL, так и HMF. Характер 
изменения концентраций FL и HMF 
представлен на рис. 5.

Динамика накопления FL в лабо-
раторном дистилляте показывает 
устойчивую тенденцию к росту кон-
центрации с увеличением длитель-
ности выдержки в контакте с древе-
синой дуба. С другой стороны, рост 
концентрации HMF с 0,1 до 1,6 мг / л 
в лабораторном дистилляте наблю-
дался в  течение первых 6 мес., 
затем стабилизировался на уровне 
1,5–1,8 мг / л. Значения показателя 
R во всех образцах лабораторного 
дистиллята (№ 7–19) лежали выше 
границы в 1,0. Примеры хромато-
грамм лабораторного дистиллята 
со  сроками выдержки 0 и  12 мес. 
представлены на рис. 6 и 7.

Примеры хроматограмм про-
мышленных дистиллятов с  раз-
ными сроками выдержки и  гео-
графическим происхождением 
представлены на рис. 8–11. В срав-
нении с хроматограммами аутен-
тичных и  лабораторного дистил-
лятов, представленными выше, 
в большинстве изученных промыш-
ленных дистиллятов из Франции, 
Армении и  Казахстана, образцы 
которых отобраны на российском 
рынке, концентрация HMF превы-
сила концентрацию FL, что в свою 
очередь понизило значение пока-
зателя R до уровня менее 1,0. Из 44 
образцов промышленных дистил-
лятов значение показателя R пре-
высило границу 1,0 только в 8 слу-
чаях (образцы № 22–29 из Армении, 
выдержка 96 мес., см. рис. 8).

В двух дистиллятах из Франции 
(образцы № 20–21, выдержка 60 мес., 
рис. 9) концентрация HMF незна-
чительно превысила концентра-
цию FL. При этом значения пока-
зателя R составили 0,92 и  0,90 
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Рис. 2. Хроматограмма градуировочных растворов 5-гидроксиметилфурфурола 
и фурфурола

Рис. 3. Хроматограмма образца № 2: аутентичный дистиллят коньячный 
молодой, выдержка 0 мес.

Рис. 4. Хроматограмма образца № 6: аутентичный дистиллят коньячный, 
выдержка 72 мес. в дубовой бочке



463www.j-analytics.ru

Vol. 11 № 6 2021 ANALYTICAL METHODS AND INSTRUMENTS

соответственно, что также не удов-
летворяет отношению между кон-
центрациями FL и  HMF, которое 
в аутентичных коньячных дистил-
лятах без добавок карамельного 
(сахарного) колера должно превы-
шать границу 1,0. Как и  ожида-
лось, в двух винных дистиллятах 
(образцы № 64–65, без выдержки) 
HMF не был обнаружен, а концен-
трация FL составила 3,4 и 3,5 мг / л 
соответственно (рис. 12).

Заключение

Основным результатом проведен-
ного исследования с применением 
современного методического под-
хода, основанного на хроматогра-
фическом методе анализа фура-
новых альдегидов  –  фурфурола 
(FL) и  гидроксиметилфурфурола 
(HMF), является подтверждение 
ранее полученных данных о прио-
ритетном накоплении FL в коньяч-
ных дистиллятах при их выдержке 
в контакте с древесиной дуба. HMF 
образуется в меньших количествах 
или практически отсутствует в дис-
тиллятах, выдержанных в  допу-
стимых технологических усло-
виях в контакте с древесиной дуба 
(в  дубовых бочках или емкостях 
с дубовой клепкой). Внесение в дис-
тиллят карамельного (сахарного) 
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Рис. 5. Динамика изменения концентраций FL и HMF при выдержке лабораторного дистиллята в бочке из кавказского дуба 
в течение 12 мес.

Рис. 6. Хроматограмма образца № 7: лабораторный дистиллят, выдержка 0 мес.

Рис. 7. Хроматограмма образца № 19: лабораторный дистиллят, 
выдержка 12 мес.
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колера, содержащего HMF в избы-
точном количестве (до 12,5 г / кг), 
в дозировке до 0,4%, как правило, 
применяемой при купажировании 
коньяков, приводит к увеличению 
концентрации HMF и смещению 
значений показателя R до уровня 
менее 1,0. Таким образом, количе-
ственный критерий оценки каче-
ства – отношение концентраций 
FL и HMF (показатель R) –  позволяет 
на практике выявить недопусти-
мую манипуляцию с составом дис-
тиллята путем добавления в него 
простого карамельного (сахарного) 
колера (Caramel I-Plain, E-150a).

Представленный методический 
подход, основанный на  методе 
ВЭЖХ, показал свою эффективность 
и ряд достоинств, среди которых 
можно выделить следующие:

•	 простота и легкость воспроиз-
ве дения;

•	 высокая степень достоверно-
сти результатов определения;

•	 малые затраты времени;
•	 использование распростра-

ненного хроматографиче-
ского аналитического обо-
рудования и оборудования 
общелабораторного назна-
чения;

•	 наличие предпо сылок для 
автоматизации измерений 
при рутинном анализе боль-
шого количества образцов;

•	 коммерческая доступность 
чистых веществ –  аналитиче-
ских стандартов для градуи-
ровки хроматографа.

Рассмотренный методический 
подход, основанный на  методе 
ВЭЖХ, эквивалентном офици-
альному методу Международной 
межправительственной организа-
ции по виноградарству и виноде-
лию OIV (метод № OIV-MA-BS-16: 
R2009  [13]), предложен для приме-
нения в рамках единого аналити-
ческого и экспертного алгоритма 
идентификации компонентного 
состава винодельческой продук-
ции, в том числе коньяков, бренди, 
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Рис. 8. Хроматограмма образца № 25: коньячный дистиллят, выдержка 96 мес. 
(Армения)

Рис. 9. Хроматограмма образца № 21: коньячный дистиллят, выдержка 60 мес. 
(Франция)

Рис. 10. Хроматограмма образца № 31: коньячный дистиллят, выдержка 60 мес. 
(Армения)
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коньячных и винных дистиллятов, 
установленного в национальном 
стандарте Российской Федерации 
ГОСТ P 59570-2021 «Продукция вино-
дельческая. Идентификация ком-
понентов в части определения при-
роды этанола и других соединений 
физико- химического состава»  [14] 
в целях эффективного противодей-
ствия производству и  изготовле-
нию продуктов, не соответствую-
щих требованиям законодательства, 
а также для повышения конкурен-
тоспособности и обеспечения экс-
портного потенциала российской 
винодельческой отрасли.

Литература / References
1. Adam L., Bartels W., Christoph N., Stempfl 

W. Brennereianalytik. Band  1: Qualitaetskontrolle 
in der Brennerei und beim Spirituosenhersteller. Band 
2: Qualitaetskontrolle und Analytik im Fachlabor. 
Hamburg: Behr’s Verlag; 1995:436 Seiten.

2. Ashurst P.R., Dennis M.J. Analytical Methods of 
Food Authentication. London: Blackie Academic 
&Professional; 1998:350 p.

3. Sun D.-W. Modern Techniques for Food Authentication. 
Amsterdam: Elsevier; 2008:689 p.

4.  International Organisation of Vine and Wine. 
Compendium of International Methods 
of Wine and Must Analysis. Volume  I  & 
II. Available from: https://oiv.int/pub-
lic/medias/7907/oiv-vol1-compendium-of-
international- methods-of-analysis.pdf,  
https://oiv.int/public/medias/7788/oiv-
compendium-of-international- methods-of-
analysis-vol2-en.pdf  [Accessed 01st October 
2021].

5.  International Organisation of Vine and Wine. 
Compendium of International Methods of 
Spiritous Beverages of Vitivinicultural 
Origin. Available from: https://oiv.int/en/
technical- standards-and-documents/methods-of-analysis/compendium-
of-international- methods-of-analysis-of-spirituous- beverages-of-
vitivinicultural- origin [Accessed 01st October 2021].

6. Jeuring H.J., Kuppers J.E.M. High-perfgormance liquid chromatogra-
phy of furfural and hydroxymethylfurfural in spirits and honey. Journal of 
Association of Official Analytical Chemists. 1980; (63):1215–1218.

7. Villalόn- Mir M., Quessada- Granados J., Serrana H.L., Martinez M.C.L. 
 High performance liquid chromatography determination of furanic com-
pounds in commercial brandies and caramels. Journal of Liquid Chromatography. 
1992; (15):513–524.

8. Quessada- Granados J., Villalόn- Mir M., Garcia- Serrana L., 
Martinez M.C.L. Influence of aging factors on the furanic aldehyde con-
tents of matured brandies aging markers. Journal of Agricultural and Food 
Chemistry. 1996;(44):1378–1381.

9. Quessada- Granados J., Villalόn- Mir M., Garcia- Serrana L., 
Martinez M.C.L. êe influence of added caramel on furanic aldehyde 
content of matured brandies. Food Chemistry. 1996;(4):415–419.

10. Canas S., Belchior A.P., Spranger M.I., Bruno de Sousa R. High-
performance liquid chromatography method for analysis of phenolic acids, 
phenolic aldehydes and furanic derivates in brandies. Development and 
validation. Journal of Separation Science. 2003; (26):496–502.

11. Canas S., Belchior A.P. Evaluation of wine brandies authenticity. 
Contribution of the furanic aldehydes and the phenolic aldehydes. In: 
Actas do 7o Simpόsio de Vitivinicultura do Alentejo. 2007;(2):93–99.

12. Canas S., Belchior A.P. Effects of caramel addition on the characteristics 
of wine brandies. Ciência e Técnica Vitivinícola. 2013;(2):51–58.

13.  International Organisation of Vine and Wine. OIV–MA-BS-16: R2009. 
Principal compounds extracted from wood during ageing. Paris: OIV; 
2019.

14.  Федеральное агентство по техническому регулированию и метроло-
гии. Национальный стандарт Российской Федерации ГОСТ P 59570-
2021. Продукция винодельческая. Идентификация компонентов 
в части определения природы этанола и других соединений физико- 
химического состава. Москва: Стандартинформ; 2021.
 Federal Agency for Technical Regulation and Metrology. National standard 
of the Russian Federation GOST R 59570-2021. Wine products. Identification 
of components in terms of determining the nature of ethanol and 
other compounds of physical and chemical composition. Moscow: 
Standardinform Publ. 2021.

Статья поступила в редакцию 10.10.2021
Принята к публикации 30.10.2021

Время удерживания, мин

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

HMF 2,9 мг/л

FL 1,3 мг/лИ
н

т
е

н
с
и

в
н

о
с
т

ь
, 

м
к

В

0

250

500

750

1 000

1 250

1 500

1 750

2 000

2 250

2 500

2 750

3 000

Время удерживания, мин

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

FL 3,4 мг/л

Пик на времени удерживания
HMF 5,5 ± 0,1 мин отсутствуетИ

н
т

е
н

с
и

в
н

о
с
т

ь
, 

м
к

В

0

200

400

600

800

1 000

1 200

1 400

1 600

1 800

2 000

2 200

Рис. 11. Хроматограмма образца № 45: коньячный дистиллят, выдержка 60 мес. 
(Казахстан)

Рис. 12. Хроматограмма образца № 64: винный дистиллят, выдержка 0 мес. 
(Армения)
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Новый подход к повышению 
точности элементного анализа 
методом оптико- эмиссионной 
спектрометрии с индуктивно 
связанной плазмой
М. И. Мельник 1

Представлены сведения о передовых технологиях и интеллектуальных программных про-
дуктах, реализованных в новых моделях оптико- эмиссионных спектрометров с индуктивно 
связанной плазмой Agilent 5800 и 5900 ИСП-ОЭС, которые обеспечивают абсолютно новый 
подход к повышению точности анализа образцов различной природы и состава.

В процессе анализа реальных образцов на Agilent 5800 и 5900 ИСП-ОЭС с помо-
щью интеллектуального программного пакета IntelliQuant проводится быстрый 
сбор полуколичественных данных для элементов по всему спектральному диапазону 
и предоставляется исчерпывающая информация о составе пробы. После завершения 
исследования полного спектра инструмент IntelliQuant проверяет данные и автома-
тически определяет оптимальную длину волны для количественного анализа каж-
дого элемента. Описаны методики выбора эмиссионных линий с учетом состава 
матрицы и спектральных интерференций. Отмечены способы визуализации элемент-
ного состава с помощью «теплокарты» Периодической таблицы Менделеева и интел-
лектуальной диаграммы. Приведены примеры применения нового программного 
продукта для анализа образцов почвы с добавками алюминия.

Ключевые слова: благородные металлы, твердые полезные ископаемые, достовер-
ность данных, ИСП-ОЭС, интеллектуальный программный пакет IntelliQuant

Повышение надежности оценки количественного 
определения элементов в различных объектах –  одна 
из  важных задач аналитического контроля в  гор-
нодобывающей, пищевой, сельскохозяйственной, 
энергетической, химической и фармацевтической 
промышленностях, а также при мониторинге окру-
жающей среды.*

В спектроскопии элементного анализа наибольшее 
распространение получили оптический (атомно)-
эмиссионный (ОЭС), атомно- абсорбционный и масс-
спектральный методы. Широкое применение 
оптико- эмиссионной спектрометрии с индуктивно 

1 ООО «Энерголаб», Москва, m.melnik@energolab.com.

связанной плазмой (ИСП-ОЭС) обусловлено мно-
гоэлементностью, возможностью одновременного 
определения микропримесей и  макрокомпонен-
тов пробы, низкими пределами обнаружения, экс-
прессностью.

Метод основан на  измерении излучения, испу-
скаемого элементами пробы, которую помещают 
в индуктивно связанную плазму (ИСП) –  плазменный 
разряд, возбуждаемый в  токе аргона и  поддержи-
ваемый действием высокочастотного электромагнит-
ного поля на ионизированный аргон. Температура 
плазмы может достигать 10 000 К, обеспечивая пол-
ную атомизацию элементов, и сводит к минимуму 
влияние химических эффектов интерференции. 
Существует два способа контроля излучения  ИСП. 

https://doi.org/10.22184/2227-572X.2021.11.6.466.471

УДК 543.4
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В  классической конфигурации ИСП-ОЭС контроль 
излучения ведется перпендикулярно току газов 
плазмы (радиальный обзор). Во втором способе кон-
троль излучения осуществляют вдоль центра горелки 
(аксиальный обзор), в результате достигается более 
низкий фон рассеянного излучения и увеличивает ся 
время пролета частиц. За  счет этого аксиальный 
обзор обеспечивает в  несколько раз более низкие 
пределы обнаружения (до  10 раз) по  сравнению 
с радиаль ным обзором. Agilent 5800 и 5900 ИСП-ОЭС –  
универсальные системы, в которых можно менять 
способ обзора в ходе анализа одного образца. Двой-
ной обзор плазмы обеспечивает лучшие пределы 
обнаружения и  расширяет границы рабочего диа-
пазона определяемых концентраций.

Достоверность полученных методом ИСП-ОЭС ана-
литических результатов зависит от  многих факто-
ров, среди которых –  химическая подготовка образ-
цов, так как для анализа требуется предварительный 
перевод пробы в раствор. Задача может осложниться 
при анализе проб с неизвестным составом, поскольку 
изначально нет сведений о матрице. Ограничено 
применение метода из-за спектральных влияний, 
которые возрастают при анализе проб со  сложной 
матрицей. И  нельзя забывать еще один источник 
ошибок и погрешностей –  человеческий фактор. Все 
эти проблемы зачастую приводят к необходимости 
выполнять повторный анализ образцов.

Онлайн опрос более 200 лабораторий, проведен-
ный в  2019  году, показал, что лаборатории выпол-
няют повторный анализ в среднем до 15% всех про-
анализированных на  ИСП-ОЭС 
проб. Можно перечислить мно-
жество причин, вызывающих 
сомнения относительно точности 
результатов: несоответствие тре-
бованиям контроля качества, про-
блемы с  оборудованием, непол-
ное разложение пробы, путаница 
с пробами и др.

Для решения большинства 
из этих проблем компания Agilent 
разработала и  выпустила про-
граммный пакет IntelliQuant  –  
мощный, специализированный, 
интеллектуальный инструмент, 
который является частью про-
граммного обеспечения новых 
моделей ИСП-ОЭС Agilent 5800 
и 5900 (рис. 1). Его задача –  помочь 
пользователю определить эле-
ментный состав пробы и решить 
проблемы, перечисленные выше. 

Программный пакет IntelliQuant может исполь-
зоваться для совершенствования традиционных 
методик количественного определения элементов 
или для получения полуколичественных резуль-
татов за  минимальное время и  с  минимальными 
настройками.

Во время анализа IntelliQuant проводит быстрый 
сбор полуколичественных данных для элементов 
по  всему спектральному диапазону для каждого 
образца и  предоставляет исчерпывающую инфор-
мацию, которую невозможно получить на  других 
ИСП-ОЭС. А при выполнении количественного опре-
деления элементов сканирование IntelliQuant обеспе-
чивает быстрый результат. На рис. 2 представлена 
запись полного спектра пробы с указанием относи-
тельного содержания в ней каждого элемента. Эта 
информация используется для разработки мето-
дов, исключающих воздействие помех, определе-
ния коэффициентов разбавления и диапазона кали-
бровки для каждого элемента, а также выбора обзора 
плазмы.

После завершения исследования полного спек-
тра каждой пробы инструмент IntelliQuant про-
веряет данные и  автоматически выбирает длину 
волны, которая обеспечит лучший результат для 
каждого элемента. Алгоритм IntelliQuant определяет 
интенсивность пика аналита, стабильность локаль-
ного фона пика и вероятность спектральных помех 
от других элементов, содержащихся в пробе. Инстру-
мент IntelliQuant обеспечивает высококачествен-
ные достоверные результаты и при этом не требует 

Рис. 1. ИСП-ОЭС Agilent, модели 5800 и 5900
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от пользователя  каких-либо спектроскопических зна-
ний. Даже неопытный оператор может быть уверен 
в том, что данные получены на основе измерений 
без влияния помех и находятся в допустимом диа-
пазоне интенсивности, который можно измерить 
в режиме «Снимок».

Получив данные о  пробе, IntelliQuant с  помо-
щью функции так называемой звездочной рей-
тинговой оценки формирует список эмиссионных 
линий, наиболее оптимальных для проведения 
количественного определения каждого элемента, 
присутствующего в  пробе. Такая оценка каждой 
эмиссионной линии позволяет исключить любые 
возможные интерференции (рис.  3). IntelliQuant 
автоматически определяет в пробе элементы, кото-
рые могут интерферировать, что существенно 
облегчает выбор для целевых аналитов эмиссион-
ных линий свободных от наложений, что в даль-
нейшем используется для создания отче-
тов и настройки метода количественного 
определения элементов. Эмиссионные 

линии, подверженные возможному влиянию, 
отмечаются меньшим количеством звезд. Потен-
циальные интерференции можно увидеть в  про-
граммном обеспечении при наведении курсора 
на красный знак вопроса. Кроме того, эта система 
помогает пользователям исключать из  отчетов 
результаты, искаженные помехами.

В качестве примера можно привести определение 
мышьяка в почвах по методике US EPA 6010, кото-
рая рекомендует использовать для количественного 
определения As эмиссионную линию 193,695 нм.

В  отсутствие алюминия в  образах определению 
мышьяка по  линии 193,695 нм ничего не  мешает, 
фон низкий, что позволяет определять As с высокой 
чувствительностью и точностью (рис. 4).

Присутствие алюминия в  образе мешает опре-
делению мышьяка, значительно повышает фон 
и при количественном определении As по линии 

Рис. 2. Данные сканирования всего спектра, собранные IntelliQuant, с полным набором аналитических данных о пробе 

Рис. 4. Количественное определение мышьяка в образце почвы 
по эмиссионной линии 193,695 нм в отсутстви алюминия 

Рис. 3. Звездочная рейтинговая система выбора 
наиболее оптимальных эмиссионных линий 
аналита системой IntelliQuant
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193,695 нм приводит к заниженным резуль-
татам (рис. 5, табл. 1).

По результатам предварительного ана-
лиза проб IntelliQuant выдал рекоменда-
ции по выбору оптимальной эмиссионной 
линии для количественного определения 
мышьяка в образцах почв в присутствии 
алюминия (рис. 6, табл. 2).

Описанный подход применим к любым 
пробам, аналитам и  матрицам  –  Intelli-
Quant полностью в автоматическом 
режиме определит в  пробе элементы, 
которые могут вызывать интерферен-
ции для целевых аналитов, и предложит 
выбор эмиссионных линий, свободных 
от  наложений. Соответственно, обеспе-
чит точное количественное определение 
элементов в пробах с самыми сложными 
матрицами.

Метод ИСП-ОЭС часто применяют для 
предварительного полуколичественного 
анализа, который нужен для сравнения 
относительных значений концентраций 
элементов между партиями проб, оценки 
изменений содержания целевых компо-
нентов в растворах, происходящих с тече-
нием времени, а также определения гра-
ниц градуировки по каждому из аналитов 
для более точного их количественного 
определения в  дальнейших исследова-
ниях.

Пакет IntelliQuant Screening позво-
ляет проводить быстрый полуколиче-
ственный анализ проб любой сложности 
и  за  10–15  с  идентифицировать, рассчи-
тать и выдать данные о примерном содер-
жании для более, чем 70 элементов в неиз-
вестных и неописанных пробах, что делает 
эту систему идеальным инструментом для 
скрининга образцов.

В  ходе быстрого полуколичественного 
анализа результаты отображаются в виде 
периодической таблицы  –  «термокарты» 
и выделяются различными цветами. Такая 
наглядная картина дает представление 
об элементном составе образца и диапазоне 
концентраций каждого аналита (рис. 7).

В настройках по умолчанию элементы 
с  низкой концентрацией отображаются 
желтым цветом, в средней –  оранжевым, 
в высокой –  красным. Эти настройки могут 
быть изменены пользователем по своему 
усмотрению.

Рис. 6. Рекомендации IntelliQuant по выбору оптимальной эмиссионной 
линии для количественного определения мышьяка в образцах почв 
в присутствии алюминия

Таблица 1. Определение мышьяка в образцах почвы в присутствии 
алюминия

Количество Al  
в образцах 

почвы,  
ppm

Al
266,039 нм, 

%

As
188,980 нм,

ppm

As
193,696 нм,

ppm

As
197,198 нм,

ppm

0 2,4 114,25 114,83 118,44

500 7,37 113,48 112,27 121,05

1000 12,51 115,25 111,98 124,24

2500 26,82 114,83 103,18 131,14*

5000 49,16 111,13 89,72* 140,00*

* Значение вышло за границы доверительного интервала

Рис. 5. Определение мышьяка в образце почвы по эмиссионной линии 
193,696 нм на фоне 5000 ppm алюминия 
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Функция IntelliQuant Smart Views позволяет 
использовать дополнительные графики для ана-
лиза тенденций. Новые возможности визуали-
зации включают гистограмму и  круговую диа-
грамму. Оператор может быстро переключаться 
между представлением результатов в  виде кри-
вой изменения концентрации и представлением 
в виде процентов от общего проанализированного 
содержимого проб. На рис. 8 показаны результаты 
полуколичественного определения некоторых эле-
ментов в стандартном эталонном материале про-
мышленного осадка NIST 2782 в виде процентного 
содержания в образце. С помощью визуализации 
результатов пользователи могут быстро определять 
аномальные значения и их причины.

При анализе малоизученных проб с  помо-
щью вновь созданного метода количественного 

определения элементов можно параллельно про-
должать их анализ с использованием IntelliQuant. 
Данные IntelliQuant позволят лучше исследовать 
возникающие помехи, которые могли отсутство-
вать в пробах на момент разработки метода. Эти 
аналитические данные помогут усовершенство-
вать метод за счет выбора дополнительных длин 
волн или устранить обнаруженные спектраль-
ные помехи с  помощью скоростной автоматиче-
ской аппроксимации кривых (FACT) или поправки 
на межэлементное влияние (IEC).

Слишком высокие результаты могут быть свя-
заны со спектральными помехами от другого эле-
мента. Низкие, а тем более слишком низкие зна-
чения концентраций вызваны ошибками при 
пробоподготовке или неправильным подбором 
кислот для вскрытия проб. IntelliQuant позво-

ляет выявлять подобные про-
блемы.

Например, результат коли-
чественного определения бария 
оказался ниже ожидаемого. 
Не  исключено, что высокий 
уровень сульфатов в  пробе мог 
вызвать осаждение бария еще 
до начала измерения. Сера может 
не  определяться в  рамках коли-
чественного метода, однако ее 
можно обнаружить и определить 
полуколичественным методом 
с помощью IntelliQuant.

Другой пример  –  ненадле-
жащая пробоподготовка. Если 
во  время растворения образца 
добавлено неправильное коли-
чество или совсем не  добавили 
соляную кислоту, это может 
привести к  неправильному 

Таблица 2. Звездочный рейтинг эмиссионных линий мышьяка при анализе почвы в присутствии алюминия

Количество Al  
в образцах почвы,  

ppm

As 
188,980 нм

As
193,696 нм

As 
197,198 нм

Комментарии

0 ÆÆÆÆÆ ÆÆÆÆ Æ As 197: возможны интерференции от V 197,199 нм

500 ÆÆÆÆÆ ÆÆÆ ÆÆÆ

1000 ÆÆÆÆ ÆÆ ÆÆÆ

2500 ÆÆÆÆ Æ Æ As 197: выброс по концентрации

5000 ÆÆÆ Æ Æ As 197: выброс по концентрации

Рис. 7. Пример визуализации результатов скрининга образцов в системе 
IntelliQuant
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разложению образца и  в  дальнейшем негативно 
отразиться на результатах анализа. Такую ошибку 
очень трудно обнаружить. IntelliQuant позволяет 
выбрать представление результатов с  пометкой, 

указы вающей на низкое содержание или отсутствие 
хлора в пробах и, соответственно, проконтролиро-
вать эффективность разложения образца еще до соз-
дания отчета по анализу. Такой же подход может 
быть использован для большинства кислот, приме-
няемых при разложении образцов.

IntelliQuant –  это действительно мощный, интел-
лектуальный инструмент, который позволяет зна-
чительно повысить точность и достоверность резуль-
татов при анализе образцов различной природы 
и состава в горнодобывающей, пищевой, сельскохо-
зяйственной, энергетической, химической и фар-
мацевтической промышленностях, а  также для 
мониторинга окружающей среды.

И  хотя IntelliQuant является частью программ-
ного обеспечения Agilent 5800 / 5900 ИСП-ОЭС, его 
возможности не  ограничиваются применением 
только к пробам для ИСП-ОЭС. IntelliQuant позво-
ляет проводить интеллектуальную обработку дан-
ных при анализе методом ИСП-МС, этот пакет уже 
включен в программное обеспечение для ИСП-МС 
Agilent.

 
Статья поступила в редакцию 20.10.2021 

Принята к публикации 13.11.2021

Рис. 8. Результаты полуколичественного анализа 
стандартного эталонного материала промышленного 
осадка NIST 2782
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Извлечение, очистка 
и концентрирование  
палладия из новых сырьевых 
источников на основе 
отработавшего ядерного топлива
А. М. Сафиулина, к. х. н.1, 2, А. А. Семенов, к. х. н.1, А. В. Лизунов, к. т. н.1,  
Н. Е. Борисова, к. х.н.3, Т. В. Макарова1, Г. А. Шарадзе1

Показана актуальность расширения сырьевой базы платиновых металлов за счет 
переработки отработавшего ядерного топлива (ОЯТ). Проведен обзор перспектив-
ных методов извлечения, очистки и концентрирования платиноидов. Обоснованы 
необходимость поиска новых экстракционных реагентов и усовершенствование 
ранее предложенных технологических схем получения остро- дефицитного палладия 
и других благородных металлов из ОЯТ.

Ключевые слова: благородные металлы, платиновые металлы, платиноиды, палла-
дий, родий, рутений, платина, осмий, иридий, сырьевые источники, отработанное 
ядерное топливо, ОЯТ, экстракция, экстрагенты 

Благородные металлы (БМ), к  которым, помимо 
золота и  серебра, относят шесть металлов плати-
новой группы, с каждым годом находят все более 
широкие сферы применения и  поэтому требуется 
увеличение объемов их добычи. Производство бла-
городных металлов является одной из важнейших 
отраслей металлургии. Возрастающий спрос на пла-
тиновые металлы вступает в острое противоречие 
с  их дефицитностью и  вынуждает искать новые 
сырьевые источники.******

Уровень цен на золото, платину и палладий зна-
чительно влияет на  объемы собственных продаж 
и  состояние смежных товарных и  фондовых рын-
ков  [1, 2]. Долгосрочная динамика цен на  благо-
родные металлы зависит в  основном от  внешних 
факторов: темпов мировой инфляции, политиче-
ских решений (эмбарго, политическая изоляция 

1 АО «Высокотехнологический научно- исследовательский 

институт неорганических материалов имени академика 

А. А. Бочвара», 123060, г. Москва, ул. Рогова, 5а.
2 amsafiulina@bochvar.ru.
3 Московский государственный университет имени М. В. Ломо-

носова, 119991, Москва, Ленинские горы, 1.

стран –  продуцентов драгоценных металлов), финан-
совых и энергетических кризисов, появлений новых 
областей использования металлов. Рынки предло-
жения благородных металлов не в состоянии быстро 
реагировать на изменение спроса. Введение новых 
мощностей по добыче затягивается на годы, а кон-
сервация замыкающих производств зачастую откла-
дывается на  долгое время из-за кредитных обяза-
тельств по обслуживанию дорогостоящего горного 
производства. Вследствие этого рынки драгоцен-
ных металлов являются неэластичными, а бизнес- 
циклы всплесков и падений цен на них очень про-
должительны. При этом на  рынках драгоценных 
металлов ежегодно происходит реализация товар-
ных продуктов на сумму от 48 до 65 млрд долл. США 
и уровень цен из года в год растет [3–5].

Родий, рутений, иридий и осмий относятся к так 
называемым внебиржевым редким металлам. Они 
являются попутными компонентами при добыче 
платины и палладия, поэтому объемы их производ-
ства зависят от динамики рынка основных метал-
лов. В  результате внешних факторов, в  частности 
изменения структуры потребления и  появления 
новых областей применения, цены на эти металлы 

https://doi.org/10.22184/2227-572X.2021.11.6.472.478

УДК 542.61
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значительно меняются. Так, рост цен на  родий, 
самый дорогой из платиноидов, связан с повыше-
нием спроса на  него в  производстве автомобиль-
ных каталитических конверторов. Востребован-
ность рутения обусловлена тем, что он заменяет 
более дорогой родий в автокатализаторах, а также 
используется при производстве жестких компью-
терных дисков. Иридий, мировое потребление 
которого составляет 2–2,5  т в  год, в  основном при-
меняется в  качестве катализатора при производ-
стве уксусной кислоты и по своей стоимости стоит 
на втором месте после родия. В связи с очень малым 
спросом и объе мом продаж осмия на мировом рынке 
(не более 0,5 т в год) цена на него почти на порядок 
ниже цены иридия, а его собственный рынок прак-
тически отсутствует [2].

Мировой спрос на платину и палладий постоянно 
растет и за последние годы их производство почти 
удвоилось [6, 7]. Сегодня из-за острой дефицитности 
палладия его стоимость превышает золото. Инте-
рес к палладию связан с увеличением технической 
потребности в нем, сейчас это один из финансовых 
активов, быстрее всего растущих в цене. Ограничен-
ные природные запасы, низкое содержание в рудах 
платиноидов принуждают к поиску новых путей их 
получения, таких как переработка различных видов 
наиболее богатого вторичного сырья.

Важным источником драгоценных металлов пла-
тиновой группы, который имеет большое коммер-
ческое значение, является отработанное ядерное 
топливо (ОЯТ) [8, 9]. Если в топливе реакторов типа 
ВВЭР (водо-водяной энергетический реактор) нара-
батывается до килограмма палладия на одну тонну 
ОЯТ, то его содержание в ОЯТ реакторов на быстрых 
нейтронах может достигать 5  кг на  тонну  [10, 11]. 
Извлечение палладия из ОЯТ на сегодня является 
наиболее перспективным вариантом освоения этого 
типа сырья платиновых металлов. К  сожалению, 
в  состав палладия, выделяемого из  ОЯТ, входит 
от  14  до  16% бета-радиоактивного 107-го изотопа 
c периодом полураспада 6,5 · 106 лет [12]. После удале-
ния изотопа 107Pd из ОЯТ, весь остальной палладий 
может быть использован так же, как и добываемый 
из  природных сырьевых источников. Из-за отсут-
ствия летучих соединений у  палладия единствен-
ным технически реализуемым способом разделения 
его изотопов на  сегодня является электромагнит-
ная сепарация  [12]. При этом слаборадиоактив-
ный 107Pd может применяться как основа катализа-
тора в  радио химических производствах атомной 
отрасли.

Для первичного выделения палладия могут 
быть использованы методы электрохимического 

восстановления на катоде, причем в непрерывном 
режиме на  компактной аппаратуре. При исполь-
зовании катода с  высокоразвитой поверхностью 
из  углеродных нетканых материалов возможно 
большое накопление палладия –  до 8–10 г металла 
на 1  г катода, при этом сохраняется высокая пол-
нота извлечения палладия из  раствора (до  99,9%). 
При однократном электрохимическом выделении 
палладия можно достичь коэффициентов очистки 
до 105 от большинства продуктов деления [4, 5], кото-
рые не восстанавливаются на катоде.

В отличие от природных руд, ОЯТ является воз-
обновляемым ресурсом, при переработке которого 
образуются дополнительные объемы технически 
важных металлов. Действительно, при использова-
нии рациональной технологии переработки ОЯТ уда-
лось бы выделить ценные элементы, однако таких 
технологий ни  в  России, ни  за  рубежом сегодня 
не  существует. Поэтому решение проблемы пере-
работки ОЯТ и обращения с техногенными радио-
активными отходами с  целью выделения из  них 
драгоценных и  других редких металлов является 
актуальной и перспективной научной и инженер-
ной задачей.

Наиболее распространенный технологический 
прием в схеме переработки ОЯТ –  экстракция, кото-
рая позволяет выделить из технологических раство-
ров и сконцентрировать в определенной форме ионы 
благородных металлов  [8]. Экстрагенты для этой 
цели должны отличаться высокой селективностью, 
а также стойкостью к гидролизу и радиолизу в жест-
ких технологических условиях для возможности их 
рециклинга и многократного использования.

Палладий в растворах различных кислот образует 
анионные комплексы, наиболее сильные –  с лиган-
дами, имеющими «донорные» атомы N и  S  [13]. 
Подобное поведение свой ственно всему ряду бла-
городных металлов. Исходя из  этого предположе-
ния, был разработан ряд экстрагентов. Ранее для 
выделения БМ из  соляно- и  азотнокислых раство-
ров успешно использовали серосодержащие орга-
нические экстрагенты (сульфоксиды)  [14–18], азот-
содержащие экстрагенты (алкиламины  [20, 25], 
оксимы [18, 19]), также азот- и серосодержащие орга-
нические лиганды (тиобензанилиды и  произво-
дные 2-тиопиколинамида  [21], производные тио-
мочевины [22]).

На основе растворов сульфидов нефти в триэтил-
бензоле авторы  [16, 17] разработали способ селек-
тивного извлечения и  концентрирования золота 
и  палладия из  сложных хлоридных и  нитратно- 
нитритных водных растворов. Предложенный 
метод заключается в двух экстракционных циклах, 
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направленных на селективное концентрирование 
палладия из нитратно- нитритного раствора и его 
глубокую очистку в хлоридной системе.

Экстракция палладия алкиламинами и  четвер-
тичными аммониевыми основаниями (ЧАО) эффек-
тивна при низком содержании азотной кислоты 
в водных растворах, также в обоих случаях с ростом 
концентрации HNO3 экстракционная способность 
алкиламинов и  ЧАО по  отношению к  палладию 
уменьшается. Поскольку в промышленных масшта-
бах используют ароматические разбавители, такие 
как толуол или бензол, то применение этих лиган-
дов для выделения благородных металлов из раство-
ров переработки ОЯТ затруднительно из-за влияния 
радиолиза на разбавитель [20, 25].

Опубликовано несколько работ по  извлечению 
палладия из  азотнокислых растворов с  приме-
нением оксимов  [18, 19]. Эти лиганды известны 
своим хелатирующим взаимодействием с  ионом 
металла при экстракции. Коэффициент распреде-
ления палладия равен двум при экстракции рас-
твором оксима альфа- бензоина в  ароматических 
разбавителях из 2 моль / л азотнокислого раствора. 
Низкая селективность по отношению к палладию, 
а  также использование ароматических разбавите-
лей серьезно затрудняют применение этих соедине-
ний для экстракции БМ из растворов ПУРЭКС-про-
цесса (технология извлечения ценных компонентов 
из отработавшего ядерного топлива).

В литературе имеются работы по извлечению пал-
ладия из рафинатов ПУРЭКС-процесса [23–25]. Для 
извлечения БМ использовали фосфорилсодержа-
щие лиганды, как монодентатные (трибутилфос-
фат [26–28], триоктилфосфиноксид [29]), так и биден-
татные (карбомоилметилфосфиноксид [30]).

Для извлечения палладия используют 100% три-
бутилфосфат (ТБФ), однако эффективная экстрак-
ция в этом случае возможна только в области от 0,1 
до 1,0 моль / л HNO3 с коэффициентами распределе-
ния 0,6–1,0. С ростом концентрации азотной кис-
лоты в водной фазе экстракционная эффективность 
резко снижается, так что при 4 моль / л азотной кис-
лоты палладий не извлекается. При высоких кон-
центрациях ТБФ наряду с палладием наблюдается 
совместная экстракция других ионов металлов. 
Кроме того, гидродинамические характеристики 
100% ТБФ накладывают ограничения на использо-
вание обычных установок для жидкостной экстрак-
ции [26–28].

Экстракционная способность триалкилфосфи-
ноксида (ФОР) по отношению к различным метал-
лам значительно выше по  сравнению с  ТБФ  [36]. 
Поэтому следовало бы ожидать более эффективного 

извлечения палладия из  рафинатов ПУРЭКС-про-
цесса. Отметим, что эффективность ФОР в бензоле 
при извлечении нитрата Pd(II) из растворов от 0,2 
до 4,0 моль / л HNO3 значительно выше по сравне-
нию с  ТБФ. Однако экстракция палладия сильно 
подавляется с  ростом концентрации азотной кис-
лоты и,  следовательно, экстрагенты группы ФОР 
могут применяться только в  области низких кон-
центраций HNO3 [29].

Экстракционная способность карбомоилме-
тилфосфиноксида (КМФО) в  полярном раствори-
теле N-нитробензотрифторид (F3) по  отношению 
к  палладию в  азотнокислых растворах зависит 
от  кислотности. В  условиях низкой концентра-
ции HNO3 коэффициенты распределения палла-
дия около двух, а с дальнейшим ростом кислотно-
сти в водном растворе эффективность экстракции 
палладия сни жается. Кроме того, необходимо отме-
тить отсутствие селективности при экстракционном 
выделении палладия из растворов, имитирующих 
рафинаты ПУРЕКС-процесса [30].

Наряду с нейтральными фосфорилсодержащими 
моно- и  бидентатными экстрагентами для извле-
чения металлов платиновой группы из  азотно-
кислых растворов имитаторов ОЯТ использовали 
производные диамидов (малонамиды  [31], дигли-
кольамиды  [32], диоксодиамиды  [33]). Согласно 
результатам, приведенным в работах [25–27], можно 
сделать вывод, что диамиды различного строения 
обладают невысокой экстракционной способно-
стью по отношению группе платиновых элементов 
в азотнокислых средах. В случае применения сое-
динений этого класса требуются дополнительные 
стадии очистки палладия от  примесей раствора 
переработки ОЯТ.

Наряду с  описанными выше лигандами в  изу-
чении экстракции металлов платиновой группы 
активно использовали циклические и  ацикличе-
ские эфиры [35]. В качестве яркого представителя 
поли эфирных ациклических лигандов выступают 
поданды. Поданды  –  это цепочечные реагенты 
с некоторым количеством донорных атомов, распо-
ложенных вдоль цепи с интервалами. Для экстрак-
ции благородных металлов использовали сульфид-
ный поданд, содержащий шесть донорных атомов 
серы [36, 37]. Эффективность извлечения палладия 
растворами поданда в  1,2-дихлорэтане или мети-
лизбутилкетоне  [36, 37] практически не  зависит 
от  концентрации HCl в  интервале 0,1–4 моль / л, 
от  концентрации HClO4 в  диапазоне 0,1–1 моль / л 
и в 0,25–3,5 моль / л HNO3. При этом степень извлече-
ния ионов Pd(II) из азотнокислых сред значительно 
ниже, чем из растворов HCl и HClO4.
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К числу наиболее распространенных подандов 
относятся фосфорилсодержащие [38–39]. Эффектив-
ность экстракции платиновых металлов и золота 
фосфорилсодержащими подандами определяется 
возможностью возникновения псевдомакроцикла 
с  ионом гидроксония, а  также его достаточной 
гидрофобностью как условием перехода в органиче-
скую фазу образующегося по гидратно- сольватному 
механизму ионного ассоциата. На степень извле-
чения палладия, платины и  золота существен-
ное влияние оказывает строение экстрагента. Так, 
извлечение палладия из  3,5 моль / л HCl и  пла-
тины из  4  моль / л HCl подандами, имеющими 
в своем составе пять донорных центров (пентаден-
татные фосфорилсодержащие поданды), макси-
мально. Поданды яв ляются эффективными реаген-
тами для экстракции ионов платиновых металлов, 
однако они не проявляют высокой избирательно-
сти по отношению к определенным платиноидам, 
поэтому проблему селективного извлечения и раз-
деления близких по свой ствам платиновых метал-
лов данные реагенты решить не могут.

Краун-эфиры относятся к числу наиболее доступ-
ных макроциклических лигандов. Исследования 
по экстракции Pd(II), Pt(IV) Ir(IV) показали [41], что 
коэффициенты распределения платиновых метал-
лов в основном малы. Дибензо-18-краун-6 (Д18К6) 
использовали для извлечения следовых количеств 
Pd(II) из  растворов H2[PtCl6] и  RhCl3 (из  соляно-
кислых и тиоцианатных сред) [41]. При контакте 
палладий- содержащих галогенидных растворов 
с раствором Д18К6 в хлороформе образуется мелко-
дисперсная третья фаза, которая при добавлении 
в  экстрак ционную систему ацетонитрила, ацето-
фенона или других полярных растворителей легко 
растворяется в органической фазе.

Каликсарены –  одни из ярких представителей 
циклических полиэфирных соединений. В  каче-
стве эффективных экстрагентов палладия из азот-
нокислых сред были использованы каликсарены 
с донорной фосфорильной группой, прикреплен-
ной к жесткой платформе. Коэффициент распреде-
ления при экстракции Pd(II) 0,01 моль / л раствором 
одного из каликсаренов в н-нитробензотрифториде 
составил 3 при 0,1 моль / л HNO3 и 0,17 при 3 моль / л 
HNO3 [42, 43]. Показано, что эффективность извле-
чения Pd(II) каликс[4]аренами в полярном разба-
вителе (N-нитробензотрифторид) из  0,3 моль / л 
раствора HNO3 снижается в зависимости от типа 
заместителя у атома фосфора в ряду: бутил- пропил 
> этил > метил. Однако такое поведение не харак-
терно для соответствующих монодентатных сое-
динений. Для выяснения причины этого эффекта 

изучали влияние структуры каликсарена на  его 
распределение между органической и  водной 
фазами. Процент уноса органического реагента 
зависит от  строения заместителя при атоме фос-
фора, природы разбавителя и  концентрации 
азотной кислоты в  водной фазе и  варьируется 
от 80 до 5%. Вследствие высокого процента уноса 
каликс[4]аренов в  водную фазу при экстракции, 
сложности их синтеза и неселективного комплек-
сообразования с  палладием применение их для 
рафинирования благородных металлов из  рас-
творов переработки ОЯТ представляется нецеле-
сообразным.

Судя по  совокупности доступных литератур-
ных данных, наибольшую перспективу в качестве 
экстрагентов для выделения палладия из  раство-
ров переработки ОЯТ представляют собой тиоди-
гликольамиды  [44, 45]. Это родственные к  диа-
мидам соединения, однако, они помимо азота 
содержат также атомы серы, сродство которой 
к  палладию очень велико. Используя растворы 
N, N, N', N'-тетра(2-этилгексил)тиодигликоламида 
в додекане, удалось достичь практически полного 
извлечения палладия (коэффициент разделения 
более 105) из растворов, имитирующих рафинаты 
ПУРЭКС-процесса.

Выводы

Как видим, в условиях острого дефицита палладия 
на мировом рынке, отработавшее ядерное топливо 
представляется перспективным сырьевым источ-
ником по отношению к этому платиноиду, по этому 
следует ожидать вовлечения ОЯТ в  схему произ-
водства палладия и других благородных металлов 
для нужд народного хозяйства. При этом жидкост-
ная экстракция по  совокупности своих характери-
стик наиболее перспективна для переработки ОЯТ 
с  целью извлечения палладия. Наиболее перспек-
тивными соединениями для этого представляются 
тиодигликольамиды. Поэтому необходимо интенси-
фицировать исследования, направленные на полу-
чение новых соединений из этого класса, и на изу-
чение их экстракционных свой ств по  отношению 
к палладию. Тем не менее, следует продолжить изу-
чение соединений других классов, которые потен-
циально могут стать новыми высокоселективными, 
химически- и радиационно- стойкими экстракцион-
ными реагентами, а также совершенствовать ранее 
предложенные технологические схемы для более 
эффективных извлечения, очистки и  концентри-
рования одного из наиболее важных металлов пла-
тиновой группы.
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Анализатор аминокислот ARACUS*

На протяжении более четверти века немецкая компания membraPure 
успешно работает на рынке систем чистой и сверхчистой воды, 
анализаторов общего органического углерода и аминокислот, 
а также ионных хроматографов. Специалисты компании постоянно 
совершенствуют оборудование, разрабатывают новые инструменты, 
используя в работе передовые технологии. Выпускаемая продукция 
не требует специального обслуживания и обеспечена сервисной 
онлайн- поддержкой. Высокотехнологичные приборы широко известны 
во всем мире и реализуются через дилерскую сеть и собственные офисы 
компании.

ARACUS работает по  золотому 
стандарту ионной хроматографии 
с постколоночной дериватизацией 
с нингидрином при детектировании 
на  440 и  570  нм с  помощью не  тре-
бующих обслуживания светодиод-
ных фотометров.

Прибор может быть настроен 
на  непрерывный анализ 96 образ-
цов в охлаждаемом автопробоотбор-
нике. Насос позволяет одновременно 
работать с двумя линиями подачи 
жидкости (элюентной и реактивной), 
что гарантирует постоянное переме-
шивание. Элюенты и  раствор реа-
гентов избирательно подбираются 
с помощью вентилей и идеально сме-
шиваются друг с другом.

Добавление нигидрина обеспе-
чивает количественный анализ. 

* На правах рекламы.
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 Схема работы анализатора аминокислот ARACUS. После разделения аминокислот 
внутри колонки смесь образца с раствором реагента проходит через 
химический реактор. Затем раствор образца проходит через светодиодные 
фотометры (570 нм + 440 нм), где аминокислоты опосредованно детектируются 
с помощью красителей
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Процедура промывки клапана для инжекции и  шпри-
цевого насоса позволяет избежать перекрестных загряз-
нений. Уровень отдельных реагентов контролируется 
при запуске серии измерений и  предупреждает поль-
зователя, если количество реагента не достаточно для 
завершения запланированной серии измерений.

Модель ARACUS advanced оснащена двухнасосной 
системой для одновременной подачи буфера и реагента. 
Инертный газ снабжает основной блок и  элюентную 
камеру атмосферой защитного газа за счет уменьшения 
присутствия атмосферного кислорода для повышения 
соотношения сигнал / шум.

Технические характеристики

Метод Ионообменная хроматография с постколоночной дериватизацией с добавлением 

нингидрина

Автоматический пробоотборник 2 стойки для образцов, в каждой из которых есть место для 48 флаконов,

охлаждение образцов,

дозировка в 3-х различных режимах:
▪ полный цикл (100 мкл),
▪ частичный цикл (5–50 мкл),
▪ или в микролитрах (1–35 мкл)

Разделительная колонка Нержавеющая сталь, катионообменная смола, 

воспроизводимость времени удержания <0,3% RSD 

воспроизводимость пиковой области ~1,0% RSD

Печь-термостат для колонки 20–80 °C, точность 0,1%

Температура реактора 20–140 °C

Спектроскопическое детектирование Светодиодные фотометры (440 нм + 570 нм),

проточная кювета: объем 10 мкл,

аналоговый сигнал 0–5 В,

уровень шума 0,02 mAU,

отклонение от линейности 0,3%,

опционно: флуоресцентный детектор 200–650 нм

Предел обнаружения <2 нмоль / мл

Предел количественного 

определения

>5 нмоль / мл

(с помощью метода OPA <0,5 нмоль / мл)

Система насосов Одинарный насос (ARACUS),

двой ной насос (ARACUS advanced),

макс. давление 400 бар,

скорость потока: 0,01–10,00 мл / мин,

 воспроизводимость 0,1% RSD при 100 мкл / мин

Максимальное рабочее давление 120 бар

Наборы, готовые к использованию Наборы, включающие элюенты, реагенты и буфер для дополнительного 

разбавления, адсорбент аммиака и разделительные колонны  

для 500–1000 анализов

Программное обеспечение и iControl & Clarity (в соответствии с 21 CFR Part 11) или

iControl & AminoPeak

Габариты, вес, мощность 1 080 × 370 × 375 мм*, 60 кг, 110–230 В, 50 / 60 Гц

* 800 мм с открытым основным блоком.
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Возможен активный контроль количества каждого 
реагента в сосудах по сенсорам веса (доступно только 
с программным обеспечением Aminopeak).

Чувствительный флуоресцентный детектор для ами-
нов с о-фталевым альдегидом (OPA) включен в расши-
ренную конфигурацию ARACUS.

Возможно разделение до 44 аминокислот примерно 
за один час, а также нескольких аминокислот в течение 
нескольких минут. ARACUS используется в клинических 
лабораториях (например, скрининг новорожденных, 

диагностика сердечно- сосудистых заболеваний, диабета 
второго типа и др.) для определения свободных / физио-
логических аминокислот в  плазме крови, сыворотке 
крови, слюне и моче, при контроле качества для опреде-
ления гидролизованных аминокислот в продуктах пита-
ния, напитках и  кормaх, при исследовании метаболи-
ческих процессов для определения биогенного амина 
и других задач.

Качество разделения и анализа хорошо иллюстри-
руют представленные хроматограммы.

membraPure GmbH
 � Wolfgang-Küntscher-Str. 14, 16761 Hennigsdorf/Berlin, Germany
 ☏ +49 3302-201 20 0
✉ sales@membrapure.de
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Анализ кристаллической структуры 
органического порошкового 
материала с помощью оптической 
системы высокого разрешения*

Введение
Большинство известных сегодня кристаллических 
структур решено на монокристаллах. Однако, в ряде 
случаев получить монокристалл не  представляется 
возможным. В последние годы точность порошковых 
рентгеновских дифрактометров значительно улучши-
лась так, что стало возможным проводить анализ кри-
сталлической структуры с использованием порошковых 
образцов. В этой работе продемонстрирован пример 
проведения структурного анализа на основе дифрак-
тограммы порошкового образца.

Материалы

В качестве анализируемого образца выбран порошок 
γ-индометацина. Его кристаллическая решетка отно-
сится к триклинной сингонии, для которой характерны 
три базовых вектора разной длины (a, b, c), все углы 
между которыми (α, β, γ) не прямые, из-за чего многие 
дифракционные линии перекрываются. Следствием 
такого перекрытия является трудность в определении 
параметров кристаллической решетки из порошковой 
дифрактограммы.

Оборудование и измерения

Измерения проводили на автоматическом многофунк-
циональном рентгеновском дифрактометре SmartLab 
Rigaku в  медном излучении с  использованием смен-
ных оптических компонент, таких как: изогнутый 
Ge(111)-монохроматора Йоханссона, эллиптическое 
зеркало СВО-Е для фокусировки рентгеновского пучка 
на  детекторе через образец (в  схеме съемки «на  про-
свет»), а  также оптики СВО типа зеркала Гёбеля для 
формирования параллельного пучка. Юстировку всех 
оптических компонент проводили в автоматическом 

режиме по  максимумам интенсивностей прямого 
рентгеновского пучка. В  качестве системы детекти-
рования использовали высокоскоростной линейный 
полупроводниковый детектор D / teX Ultra250 (256 
каналов, ширина канала 75 мкм). Обработку данных 
проводили с  помощью программного обеспечения 
SmartLab Studio II.

Результаты исследования

На рис. 1 показано наложение дифрактограмм, полу-
ченных с использованием разных оптических систем. 
Первая (красного цвета) –  получена в геометрии парал-
лельного пучка, оптика СВО, содержащей линии Kα1 
и Kα2 рентгеновского спектра. Вторая (синего цвета) –  
получена в  сфокусированном пучке в  комбинации 
Ge(111)-монохроматора и  зеркала CBO-E, обеспечи-
вающей чистый Кα1-спектр.

Сравнительный анализ показывает, что в  чистом 
Кα1-спектре прекрасно разделяются и  проявляются 
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Рис. 1. Дифрактограммы γ-индометацина, полученные 
с использованием геометрии параллельного пучка (красная 
дифрактограмма) и оптической системы высокого 
разрешения (синяя дифрактограмма). Стрелками 
обозначены дифракционные линии, которые не смогли 
определить в геометрии параллельного пучка* На правах рекламы.
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мельчайшие дифракционные линии, которые было 
трудно обнаружить, используя традиционную 

оптическую геометрию параллельного пучка. 
Кристаллическая структура была успешно решена бла-
годаря улучшениям в качестве полученных данных.

Исходная структура была решена с использованием 
эволюционного алгоритма в  прямом пространстве, 
сопряженного с  методом Ритвельда для последую-
щего уточнения структуры. Сравнение кристалличе-
ских структур, полученных на порошковом образце 
и  монокристалле, показало хорошее совпадение 
(рис. 2).

Оборудование и программное 
обеспечение, рекомендованные 
для проведения измерений

• Автоматический многофункциональный рентгенов-
ский дифрактометр SmartLab Rigaku;

• Ge(111)-монохроматор Йоханссона;
• эллиптическое многослойное рентгеновское зер-

кало CBO-E;
• высокоскоростной 1D-детектор высокого разреше-

ния D / teX Ultra250;  
• программное обеспечение SmartLab Studio II.

Подготовили  А. В. Пучков, И. Б. Гуртовая
по материалам: http://www.rigaku.com/applications.

Рис. 2. Кристаллическая структура γ-индометацина, 
полученная на порошковом образце (желтый) 
и монокристалле (оранжевый)
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Полиморфизм тристеарина*

М. Шубнель

Активные фармацевтические ингредиенты, жиры, масла, металлы, соли и мно-
гие другие материалы могут существовать в различных кристаллических формах. 
Это явление называют полиморфизмом. В  статье на примере тристеарина показано, 
что полиморфные материалы можно исследовать с помощью метода дифференци-
альной сканирующей калориметрии (ДСК).

Полиморфизмом обладает большое количество мате-
риалов. Изучать полиморфизм важно, особенно для 
активных фармацевтических соединений и в пище-
вой промышленности, поскольку различные модифи-
кации активного вещества могут дать разные эффекты: 
разница кристаллических форм в пищевых продук-
тах сказывается на их текстуре. Известно, например, 
что шесть модификаций масла какао плавятся в диа-
пазоне от 17,3 до 36,3 °C. В темном шоколаде преи-
мущественно содержится модификация с высокой 
температурой плавления, а в молочном шоколаде –  
низкоплавкая модификация. В результате темный 
и молочный шоколад создают разные вкусовые ощу-
щения (так называемое вкусовое впечатление).

В  статье описана общая методика обнаружения 
и  исследования полиморфизма с  помощью ДСК. 
В  качестве примера выбран эксперимент с  три-
стеарином.

Растительные масла состоят преимущественно 
из триглицеридов жирных кислот. Тристеарин –  это 
простой триглицерид, в  котором три остатка сте-
ариновой кислоты соединяются с  молекулой гли-
церина (см. рис. 1). Известны три кристалличе-
ские модификации тристеарина, которые, согласно 
литературным данным, плавятся при 54 °C (α-фаза), 
63,5 °C (β’-фаза) и 72,7 °C (β-фаза) [1, 2].

Описание эксперимента

Для эксперимента ДСК использовали прибор 
МЕТТЛЕР ТОЛЕДО DSC 3+, оснащенный системой 
охлаждения IntraCooler. Применялись разные про-
граммы нагрева, которые описаны более подробно 
ниже. Для эксперимента использовали тристеарин 
(CAS 555–43–1) компании Sigma Aldrich.

Перед проведением основного эксперимента ДСК 
целесообразно выполнить предварительный цикл, 
состоящий из  нагрева, охлаждения и  повторного 
нагрева. Плавление тристеарина происходит в диа-
пазоне от 54 до 72 °C в зависимости от преобла дающей 
кристаллической фазы. Для предварительного цикла 
нагрева, охлаждения и повторного нагрева выбран 
диапазон от 10 до 90 °C. Скорости нагрева и охлаж-
дения составляли 10 K / мин.

Результаты

Результаты, полученные в предварительном цикле, 
показаны на рис. 2. При первом нагреве (красная кри-
вая) образец плавился около 72,7  °C. Очевидно, что 
исходный материал представлял собой β-тристеарин. 
При охлаждении материал кристаллизует ся при 52 °C. 
При втором нагреве тристеарин плавился око ло 54 °C. 
Энтальпия кристаллизации и плавления око ло 54 °C 
приблизительно одинаковы. Совокупность этих дан-
ных и температура пиков плавления указывают, что 
жидкий тристеарин, расплавленный во время первого 
нагрева, кристаллизуется при охлаждении в форме 
α-тристеарина. Энтальпия плавления α-тристеарина 
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Рис. 1. Тристеарин (глицерилтристеарат) –  это 
триглицерид, образующийся при взаимодействии одной 
молекулы глицерина и трех молекул стеариновой кислоты 
с выделением трех молекул воды

* На правах рекламы. Перевод статьи Dr. Markus Schubnell 

Polymorphism of Tristearin из журнала МЕТТЛЕР ТОЛЕДО 

UserCom 51
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составляет около 125 Дж / г. После 
плавления α-формы наблюда-
ется широкий экзотермический 
пик, который мы связываем с кри-
сталлизацией. Образующиеся при 
этом кристаллы затем плавятся, 
начиная с  температуры 70  °C. 
Наличие двух процессов плавле-
ния подтверждает, что тристеа-
рин являет ся полиморфным мате-
риалом.

Однако для более полного изу-
чения полиморфного поведения 
тристеарина необходимо провести 
дополнительные эксперименты. 
Один из  возможных подходов  –  
изотермическая кристаллизация 
образца три стеарина при темпе-
ратуре, превышающей нижнюю 
точку плавления, с последующим 
охлаждением и повторным нагре-
вом. На рис. 3 показаны резуль-
таты такого эксперимента. Новый образец сначала 
нагрели до 90  °C, затем охладили со скоростью 10 
K / мин до  комнатной температуры (эти кривые 
на иллюстрации не показаны). После предваритель-
ной выдержки образец нагрели до 57 °C со скоростью 
7 K / мин (зеленая кривая на рис. 3). Образец (α-фаза) 
плавится полностью. В после дующем изотермиче-
ском сегменте (57 °C, 3 мин) материал кристаллизу-
ется с образованием формы, которая не может быть 
α-формой, поскольку кристаллизация α-формы про-
исходит при более низкой температуре. После изо-
термической выдержки образец 
охладили до  комнатной темпе-
ратуры со  скоростью 20  K / мин. 
В  процессе охлаждения (синяя 
кривая на  рис.  3)  наблюдается 
небольшой пик кристаллиза-
ции. Вероятно, во время изотер-
мической выдержки кристалли-
зация произошла не полностью. 
Во время охлаждения оставшая ся 
жидкая фаза кристаллизуется 
в α-форму при температуре около 
50  °C. Если охлажденный таким 
путем образец снова нагреть 
(красная кривая на  рис.  3), сна-
чала расплавятся α-кристаллы, 
образованные во время охлажде-
ния (при уже известной темпе-
ратуре около 54  °C). После этого 
около 63 °C расплавятся кристаллы, 

образованные во время изотермической кристалли-
зации. Затем из расплава кристалли зуется (по мень-
шей мере частично, как видно по экзотермическому 
пику) стабильная β-фаза, которая плавится при тем-
пературе около 72 °C. Эксперименты показали, что 
тристеарин может существовать как минимум в трех 
полиморфных модификациях.

В описанном здесь эксперименте образец после 
изотермической кристаллизации и  охлаждения 
нагревали со скоростью 20 K / мин. В последующих 
экспериментах образец после изотермической 
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Рис. 2. Цикл нагрева, охлаждения и повторного нагрева тристеарина 
со скоростью 10 K / мин

Рис. 3. Изотермическая кристаллизация тристеарина при 57 °C с последующим 
охлаждением и нагревом
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кристаллизации не охлаждали, а нагревали с раз-
ной скоростью. Полученные кривые ДСК представ-
лены на рис. 4. На графике показан первый сегмент 
нагрева до 57 °C (вверху слева, синяя кривая) и кри-
вая теплового потока, полученная в ходе изотерми-
ческой кристаллизации (внизу слева, зеленая кривая, 
3 мин). Справа показаны кривые нагрева, записан-
ные при скорости 1, 3 и 10 К / мин. Для более коррект-
ного сравнения кривые ДСК нормализованы по ско-
рости нагрева. На кривой, соответствующей скорости 
нагрева 1 К / мин (красная), сначала наблюдается сни-
жение теплового потока, которое отсутствует на двух 
других кривых (3 и 10 К / мин). Этот «половинный» 
экзотермический пик относится к  продолжению 

кристаллизации, которая замед-
ляется с  повышением темпера-
туры и  поэтому заметна только 
при достаточно низкой скорости 
нагрева. Экзотермический пик 
около 60 °C соответствует твердо-
фазному превращению β’-фазы 
в  стабильную β-фазу, которая 
затем плавится при 72 °C. На кри-
вой нагрева, соответствующей ско-
рости 3 К / мин, имеются признаки 
начала плавления β’-фазы при 
61  °C. Отчетливо виден твердо-
фазный переход β’-фазы в β-фазу, 
которая затем плавится при 72 °C. 
Зеленая кривая соответствует 
скорости нагрева 10 К / мин. При 
этой скорости значительная 
часть β’-фазы плавится, начиная 

с температуры 61 °C, а β-фаза затем кристаллизуется 
(частично) из жидкой фазы. Тот факт, что кристалли-
зация β-фазы происходит не полностью, подтвержда-
ется величиной энтальпии плавления: при скорости 
нагрева 10 К / мин энтальпия пика плавления β-фазы 
составляет всего 159 Дж / г, при скорости 3 К / мин –  198 
Дж / г, а при скорости 1 К / мин –  208 Дж / г. Энтальпия 
плавления чистой β-фазы (рис. 2) равна 221 Дж / г [3]. 
Кроме того, эти пики плавления шире и располо-
жены при немного более низкой температуре, чем 
пик плавления чистой β-фазы (рис. 2).

Эксперименты с изотермической выдержкой были 
продолжены при разных температурах и с разной 
длительностью для более глубокого изучения про-

цесса изотермической кристал-
лизации. Результаты показаны 
на рис. 5. Графики слева соответ-
ствуют изотермической выдержке 
при 55 и  57  °C (шкала времени 
логарифмическая). На графиках 
справа показаны кривые нагрева 
(со скоростью 5 К / мин) после изо-
термической выдержки. На гра-
фиках слева вертикальными 
линиями показано время проте-
кания отдельных процессов кри-
сталлизации. Кривые изотерми-
ческой выдержки, при которой 
образец кристаллизуется в тече-
ние наибольшего времени (крас-
ные кривые), содержат два пика, 
не  зависящих от  температуры: 
первый пик после относительно 
короткой выдержки на отметках 
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Рис. 4. Изотермическая кристаллизация тристеарина при 57 °C и кривые 
последующего нагрева со скоростью 1, 3 и 10 К / мин

Рис. 5. Изотермическая кристаллизация тристеарина при 55 и 57 °C с разной 
выдержкой и с последующим нагревом (5 K / мин)
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0,81 мин (55 °C) и 1,21 мин (57 °C) и второй пик, гораздо 
меньший, на отметках 36,6 мин (55  °C) и 9,6 мин 
(57  °C). Первый пик соответствует кристаллизации 
β’-фазы, а второй –  твердофазному переходу β’-фазы 
в β-фазу. В то же время кривые нагрева ДСК (графики 
на рис. 5 справа) содержат только один пик плавле-
ния тристеарина, который кристаллизуется в ходе 
длительной изотермической выдержки (красные 
кривые), тогда как все остальные кривые нагрева 
содержат либо дополнительный экзотермический 
пик (твердофазный переход, зеленые кривые для 57 
и 55 °C), либо пик плавления с последующим пиком 
кристаллизации (синие кривые). Очевидно отли-
чие формы кривых изотермической выдержки при 
55 и 57 °C. Температура кристаллизации 55 °C очень 
близка к температуре плавления α-фазы, и плавле-
ние, вероятно, не происходит при этой температуре 
полностью. По этой причине кривые изотермиче-
ской выдержки начинаются с эндотермического пика 
на кривой теплового потока, который соответствует 
плавлению кристаллов, не успевших расплавиться 
во время нагрева. При 55 °C кристаллизация проис-
ходит быстрее, чем при 57 °C: максимальная скорость 
кристаллизации достигает ся за 50 с при 55 °C и за 100 с 
при 57 °C. Кроме того, в зависимости от условий кри-
сталлизации (температура, продолжительность) 
образуются разные структуры. Это можно наблю-
дать на кривых нагрева в тех экспериментах, когда 
образец кристаллизовался в течение восьми минут 
при 55 °C и четырех минут при 57 °C (синие кривые 
на графиках справа). После кри-
сталлизации при 57  °C на синей 
кривой имеет ся пик плавления, 
за которым следует пик кристал-
лизации, тогда как после кристал-
лизации при 55 °C на синей кри-
вой перед пиком кристаллизации 
наблюдаются два пика плавле-
ния. Это указывает на существова-
ние двух разных β’-фаз. Подобные 
наблюдения можно найти в лите-
ратуре [3, 4]. Дополнительные экс-
перименты показали, что двой-
ной пик, наблюдаемый в процессе 
нагрева, возникает, только когда 
изотермическая кристаллизация 
происходит в течение определен-
ного времени между 54,9 и 55,1 °C.

Для изучения процессов кри-
сталлизации можно использовать 
и эксперименты с охлаждением. 
Первый эксперимент с  охлаж-
дением со  скоростью 10 K / мин 

(рис. 2) показал, что при этой скорости образуется 
метастабильная α-фаза. Возникает вопрос: смогут ли 
кристаллизоваться и другие фазы, если охлаждение 
будет достаточно медленным? На рис. 6 показаны 
три кривые, полученные при охлаждении со скоро-
стью 0,02 K / мин (график слева), и кривые нагрева 
(справа), выполненного сразу же после охлаждения. 
На двух небольших врезках внизу кривые показаны 
полностью; прямоугольниками выделены области, 
показанные выше и приведенные в более крупном 
масштабе.

Кривые охлаждения отличаются начальной тем-
пературой: для зеленой кривой она составляет 74 °C, 
а для двух других –  77  °C. При начальной темпера-
туре 74  °C перед охлаждением еще присутствуют 
остаточные зародыши кристаллизации β-формы, 
но  при температуре 77  °C они, несомненно, отсут-
ствуют. Этим можно объяснить немного более высо-
кую, примерно на 1 °C, температуру кристаллизации 
(при скорости охлаждения 0,02 K / мин это соответ-
ствует 50 мин!). Сравнение кривых охлаждения 
с кривыми нагрева (зеленые) показывает, что при 
охлаждении от начальной температуры 74 °C прак-
тически во  всем объеме образца кристаллизуется 
стабильная β-форма. Небольшой пик при 65 °C соот-
ветствует плавлению немногих присутствующих 
β’-кристаллов. Содержание β’-кристаллов состав-
ляет около 1%. Эта величина была найдена по пло-
щадям двух пиков и известным значениям энталь-
пии β- и β’-фазы.
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Рис. 6. Кривые охлаждения со скоростью 0,02 K / мин (слева) и кривые 
последующего нагрева, выполненного при разных скоростях (справа; кривые 
нормализованы по скорости нагрева)
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Кривые охлаждения с  начальной температурой 
77 °C показывают два четких пика, причем при тща-
тельном рассмотрении пик при 59 °C состоит из двух 
пиков, которые расположены очень близко друг 
к другу (мы считаем, что маленький пик на красной 
кривой может быть случайным искажением). Здесь 
мы снова рассматриваем острый пик около 63 °C как 
кристаллизацию β-фазы из расплава. Тем не менее 
кристаллизация еще не закончена. Оставшийся рас-
плав кристаллизуется при 59 °C, образуя две β’-фазы. 
Кривые нагрева с  хорошей воспроизводимостью 
показывают два небольших пика плавления при 
64 и 64,7 °C. Образовавшийся расплав рекристалли-
зуется в стабильную форму, которая плавится при 
73 °C. Содержание β’-кристаллов при 58 °C составляет 
около 30%. Эти эксперименты подтверждают суще-
ствование двух β’-фаз (рис. 5).

Выводы

В статье описаны методики, применимые в иссле-
дованиях полиморфных материалов. В  качестве 
примера выбран эксперимент с  тристеарином. 

Идентифицированы три кристаллические модифика-
ции тристеарина (α, β’ и β), описанные в литературе. 
Результаты показывают, что тристеарин является 
монотропным материалом (имеет только одну ста-
бильную кристаллическую форму). α-фаза и β’-фаза 
метастабильны. Процесс кристаллизации при скоро-
сти охлаждения 10 K / мин соответствует правилу сту-
пеней Оствальда, согласно которому в ходе кристал-
лизации образуется наименее стабильная форма.

Полученное значение энтальпии плавления 
хорошо согласуется с данными из научных публи-
каций. Энтальпии плавления метастабильных фаз, 
напротив, сильно различаются. Результаты пред-
ставлены в  табл. 1. Для энтальпии фазового пере-
хода β’ → β получено значение 21,4 Дж / г (рис. 5).

Эксперименты, в  которых образец тристеарина 
нагревался со скоростью 5 К / мин после изотермиче-
ской кристаллизации при 54,9 °C, позволяют сделать 
вывод, что существуют две β’-фазы (β’1 и β’2) с немного 
отличающимися температурами плавления. Этот 
результат подтверждается измерениями во  время 
охлаждения: если тристеарин медленно охлаждается 
(0,02 К / мин) из расплава, материал может кристал-
лизоваться в стабильную β-фазу и две метастабиль-
ные β’-фазы. Возможно, что так называемая β’-фаза 
является смесью кристаллов β’1 и β’2. Упоминание 
о β’1- и β’2-фазах можно найти в литературе [3, 4].

Полученные результаты дают возможность 
по строить качественную фазовую диаграмму три-
стеарина (рис. 7). Черными стрелками показаны воз-
можные твердофазные переходы, цветными –  кри-
сталлизация из расплава. Твердофазные переходы 
α → β’1 / β’2 не наблюдались.
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Рис. 7. Качественная фазовая диаграмма тристеарина. 
Черными стрелками показаны возможные твердофазные 
переходы, цветными –  кристаллизация из расплава. 
Твердофазные переходы α → β’1 / β’2  не наблюдались

Таблица 1. Измеренные значения температуры плавления и энтальпии плавления тристеарина, сравнение с данными 
из литературы [1, 2]

Фаза Точка плавления, °C Энтальпия плавления, Дж / г

Измерение Справочные данные Измерение Справочные данные

α 54,3 (начало) 54 (начало) 126,1 (по кристаллизации, рис. 2) 162,6

β’ 62,5 (пик) 63,5 (без уточнения) 139,7 (по кристаллизации, рис. 5) 160,4

β 72,7 (начало) 72,7 (начало) 221,2 227,7
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4. Elisabettini, P., Desmedt, A. & Durant, F.; Polymorphism of 
stabilized and nonstabilized tristearin, pure and in the presence of 
food emulsifiers. J. Am. Oil Chem Soc. 1996;73:187–192.
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Преподавание аналитической 
химии студентам 
фармацевтической специальности 
факультета фундаментальной 
медицины МГУ им. М.В.Ломоносова
О. В. Моногарова, к. х. н.1, Е. И. Каленикова, д. ф. н.2

Рассмотрены особенности фармацевтической специальности в рамках подготовки 
студентов факультета фундаментальной медицины Московского государственного 
университета им. М. В. Ломоносова. Обсуждены наиболее важные аспекты препода-
вания аналитической химии студентам- провизорам: ориентация общего курса ана-
литической химии на будущую профессиональную деятельность; разработка новых 
элективных курсов, направленных на специализированное изучение отдельных 
физико- химических методов; научно- исследовательская работа, посвященная раз-
работке новых аналитических подходов для решения фармацевтических задач.

Ключевые слова: аналитическая химия, фармацевтическая специальность, фарма-
цевтический анализ, преподавание, высшее профессиональное образование

Особенности фармацевтической 
специальности*

Факультет фундаментальной медицины (ФФМ) 
создан ректором Московского государствен-
ного университета им. М. В. Ломоносова (МГУ) 
В. А. Садовничим в  1992  году. Подготовка по  спе-
циальности «фармация» по  5-летней программе 
начата в  2008  году, с  2011  года срок обучения про-
визора увеличен до  шести  лет. Область професси-
ональной деятельности выпускников по специаль-
ности «Фармация» включает фармацевтическую 
деятельность в  сфере обращения лекарственных 
средств. Специальность «Фармацевтическая химия, 
фармакогнозия» связана «с изучением физических, 
химических, биологических свой ств лекарствен-
ных веществ и  лекарственного сырья и  разработ-
кой методов получения, очистки, стандартизации 

1 Химический факультет МГУ им. М. В. Ломоносова,  

o_monogarova@mail.ru.
2 Факультет фундаментальной медицины 

МГУ им. М. В. Ломоносова, eikaleni@fbm.msu.ru.

и  контроля качества лекарственных средств»  [1]. 
Основу методологии составляет комплекс физиче-
ских, химических, физико- химических, биологи-
ческих, биохимических и  биофармацевтических 
методов. По  окончании специалитета провизор 
должен уметь «...проводить мониторинг каче-
ства, эффективности и  безопасности лекарствен-
ных средств...» [1]. Объектами фармацевтического 
анализа тради ционно являются лекарственные суб-
станции и  препараты (классический фармацевти-
ческий анализ по  нормативной документации), 
а также вода, воздух, почва, растения, ткани живот-
ных и человека для фармакокинетических и токси-
кологических исследований (биофармацевтический 
анализ). В зависимости от поставленных задач фар-
мацевтический анализ включает в себя различные 
формы контроля качества лекарств: анализ гото-
вых лекарственных форм (порошков, драже, табле-
ток, капсул и т. п.) и растительного лекарственного 
сырья, постадийный контроль производства лекар-
ственных средств и экспресс- анализ в аптечных усло-
виях, определение содержания токсических веществ, 
примесей и продуктов разложения и т. п.

https://doi.org/10.22184/2227-572X.2021.11.6.492.498

УДК 348.147
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Для контроля качества лекарственных средств 
используют методы анализа, которые опи-
саны в  Фармакопейных статьях или включены 
в  Государственную Фармакопею  [2]. Любая лекар-
ственная субстанция (действующее вещество природ-
ного или синтетического происхождения, из кото-
рого изготавливают лекарственное средство) или 
лекарственная форма не могут быть использованы 
для потребления конечным пользователем, если 
не разработаны методики их качественного и коли-
чественного анализа. Разработанные аналитиче-
ские методики тщательно проверяют, отрабатывают 
и включают в Фармакопейную статью. Таким обра-
зом, фармакопейный анализ  –  контроль качества 
лекарственного сырья, субстанций, лекарственных 
форм, проводимый в соответствии с требованиями 
Фармакопеи и, как правило, с применением мето-
дов аналитической химии. При этом используе-
мые методики определения состава лекарственных 
препаратов и лекарственного растительного сырья 
должны быть аттестованы и внесены в основной доку-
мент –  Государственную Фармакопею.

Следует отметить, что фармацевтический анализ 
имеет свои особенности, отличающие его от других, 
поскольку объекты представляют собой вещества раз-
личной природы в широком диапазоне содержаний. 
Кроме того, необходимо анализировать не  только 
индивидуальные лекарственные вещества, но и их 
смеси с большим числом компонентов. С каждым 
годом количество лекарственных средств возрастает, 
возникает необходимость разработки новых спосо-
бов анализа фармпрепаратов. Каким требованиям 
должен удовлетворять фармацевтический анализ? 
Он должен быть селективным, чувствительным, 
точным, воспроизводимым, экспрессным, простым 
и экономичным. Селективность выбранного метода 
важна при проведении анализа смесей лекарствен-
ных веществ, при определении действующего веще-
ства в  присутствии продуктов разложения и  при-
месей. Требования к чувствительности и точности 
повышаются при оценке степени чистоты препа-
рата. Высокочувствительный метод позволяет уста-
новить минимальные содержания примесей и про-
дуктов трансформации действующих веществ. При 
постадийном контроле производства, при проведе-
нии экспресс- анализа в аптеках важную роль играет 
время, затраченное на мониторинг лекарственного 
препарата.

Количественный анализ выполняют как 
классическими химическими (титриме-
трией и  гравиметрией), так и  инструменталь-
ными (спектроскопическими, хроматографиче-
скими, электрохимическими и  т. п.) методами. 

Из  титриметрических методов чаще всего исполь-
зуют кислотно- основное титрование в неводных сре-
дах, окислительно- восстановительное титрование 
и комплексонометрию (для определения катионов 
металлов). Гравиметрию применяют, как правило, 
для контроля потери массы лекарственного препа-
рата при его высушивании, реже –  для определения 
содержания отдельных компонентов. К  основным 
преимуществам классических химических методов 
анализа следует отнести высокую точность, низкую 
стоимость, возможность определения больших содер-
жаний (в первую очередь, действующего вещества), 
к недостаткам –  ограниченный круг определяемых 
веществ, узкие диапазоны определяемых содержа-
ний и, главное,  низкую чувствительность. Поэтому 
при определении следовых количеств примесей или 
продуктов трансформации действующих веществ 
целесообразно использование высокочувствитель-
ных инструментальных методов.

В последние годы расширяется применение хро-
матографических методов анализа (тонкослой-
ной  (ТСХ), газожидкостной (ГЖХ) и  высокоэффек-
тивной жидкостной хроматографии (ВЭЖХ)). Метод 
ТСХ используют как для идентификации, разде-
ления, так и  для определения фармакологически 
активных веществ и примесей в лекарственных пре-
паратах. Методами ГЖХ, как правило, определяют 
содержание остаточных растворителей в субстанциях 
и лекарственных формах. Сегодня в практике фарма-
цевтического анализа возрастает роль ВЭЖХ, кото-
рая дополняет или заменяет традиционные методы. 
Среди электрохимических методов анализа лекар-
ственных препаратов лидерство, по-прежнему, удер-
живает потенциометрия, особенно потенциометри-
ческое титрование в неводных средах. Значительно 
реже используют кулонометрию и вольтампероме-
трию. Среди спектроскопических методов анализа 
широко применяют спектрофотометрию (особенно 
в УФ-области спектра), колориметрию (для оценки 
цветности и прозрачности растворов), рефрактоме-
трию и ИК-спектроскопию (преимущественно для 
определения подлинности субстанций и компонен-
тов лекарственных форм). При анализе лекарствен-
ных препаратов решают несколько аналитических 
задач. Во-первых, проведение качественного ана-
лиза, то есть идентификацию компонентов фарма-
цевтического препарата; во-вторых, количественный 
анализ, включающий определение действующих 
веществ, остаточных растворителей, вспомогатель-
ных веществ и посторонних примесей.

В  табл.  1 представлены основные методы, 
используемые для определения подлинности, 
доброкачественности лекарственных средств 
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Таблица 1. Методы анализа лекарственных веществ

Название метода Подлинность
лекарственных  

средств

Количественный  
анализ

лекарственных 
веществ

Другие показатели 
качества  

лекарственных 
средств

Спектральные методы анализа

Спектрометрия БИК + (экспресс) +

Спектрометрия ИК + +

Спектрофотометрия
в видимой и УФ-области

+ + +

Атомно- эмиссионная спектрометрия +

Атомно- абсорбционная спектрометрия +

Флуориметрия + +

Спектроскопия ядерного
магнитного резонанса

+ + +

Масс-спектрометрия + +

Рамановская спектрометрия + (экспресс)

Рентгенофлуоресцентная
спектрометрия

+ +

Рентгеновская порошковая дифракция + +

Электрохимические методы анализа

Ионометрия + +

Кондуктометрия + +

Электрофорез + +

Капиллярный электрофорез + +

Электрофорез
в полиакриламидном геле

+ +

Косвенная амперометрия + + (метод Фишера)

Косвенная потенциометрия +

Хроматографические методы анализа (хроматография)

Бумажная + +

Тонкослойная + +

Газовая + + +

Высокоэффективная жидкостная + + +

Сверхкритическая флюидная + + +

Эксклюзионная + + +

Ионообменная + + +

Аффинная + + +
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и количественного анализа фармацевтических суб-
станций.

Студенты- провизоры изучают множество хими-
ческих дисциплин, среди которых немаловажную 
роль играет аналитическая химия.

Аналитическая химия 
для студентов-провизоров
Учебный курс аналитической химии для студен-
тов фармацевтической специальности ФФМ МГУ 
им. М. В. Ломоносова был подготовлен в соответствии 
с  программой, рекомендованной Министерством 
здравоохранения России для фармацевтических 
вузов и факультетов в 2000 году. Дисциплина «ана-
литическая химия» относится к базовой части учеб-
ного плана подготовки специалиста и  изучается 
студентами- провизорами на втором курсе в течение 
двух семестров. Календарный план курса включает 
в себя лекции, семинары и лабораторные занятия. 
К  промежуточным формам аттестации относятся 
коллоквиумы, контрольные работы, домашние зада-
ния, тестовые опросы. В  конце третьего и  четвер-
того семестров предусмотрены зачет и письменный 
экзамен соответственно. Общий объем дисциплины 
составляет 12 зачетных единиц*, в том числе 259 ака-
демических часов, отведенных на контактную работу 
студентов, и 173 академических часа –  на самостоя-
тельную работу.

Главные цели изучения аналитической химии 
студентами- провизорами  –  приобретение фунда-
ментальных знаний по этой дисциплине, а также 
освоение химических и  инструментальных мето-
дов анализа, получивших наиболее широкое распро-
странение в фармацевтической практике. Для дости-
жения высокой квалификации необходимо изучить 
общие принципы качественного химического ана-
лиза основных классов неорганических и органиче-
ских веществ и лекарственных препаратов разных 
фармакологических групп; проработать теорети-
ческие основы и освоить на практике классические 
химические (гравиметрию, титриметрию) и инстру-
ментальные (физические и  физико- химические: 
спектроскопические, электрохимические и хрома-
тографические) методы количественного анализа; 
познакомиться с основами методов разделения, кон-
центрирования веществ и научиться использовать их 
в практике фармацевтического анализа.

Важной особенностью и  преимуществом курса 
является ориентация практических и теоретических 

* Зачетная единица – единица измерения трудоемкости учеб-

ной работы, составляет 36 ч. – Прим. ред.

заданий на  будущую профессиональную деятель-
ность студентов- провизоров –  применение изучае-
мых методов для решения фармацевтических задач. 
Большинство лабораторных работ посвящено ана-
лизу лекарственных препаратов химическими или 
инструментальными методами [3].

В течение почти двух месяцев с начала учебного 
года студенты активно занимаются качественным 
анализом, проводят множество Фармакопейных 
реакций обнаружения катионов и анионов, систе-
матический и дробный качественный анализ кон-
кретных фармацевтических препаратов в виде раз-
личных лекарственных форм (растворов, сиропов, 
эмульсий, суспензий, кремов, мазей, таблеток, 
драже и  др.). Наиболее распространены для ана-
лиза в учебных целях препараты, содержащие неор-
ганические компоненты: «Маалокс», «Ферроплекс», 
«Де- Нол», «Фосфалюгель», «Алмагель», цинковые 
мазь и глазные капли, кардиопрепараты и т. п.

Следующий блок лабораторных работ посвящен 
количественному анализу препаратов классиче-
скими химическими методами –  титриметрическим 
и гравиметрическим. Этим методам уделяется очень 
большое внимание в практикуме по аналитической 
химии со студентами- провизорами, поскольку они 
относятся к  фармакопейным. Оба метода приме-
няют для контроля качества лекарственных препа-
ратов и лекарственного растительного сырья. В прак-
тикуме в равной степени представлены все четыре 
группы титриметрических методов. В качестве при-
меров можно привести кислотно- основное титро-
вание аскорбиновой кислоты, комплексонометри-
ческое титрование висмута в  препарате «Де- Нол», 
осадительное титрование сульфата магния в инъек-
ционном растворе методом бариметрии, перманга-
натометрическое определение пероксида водорода 
в гидроперите и др.

Бóльшую часть четвертого семестра студенты 
выполняют практикум по  инструментальным 
методам анализа. Среди всего многообразия ана-
литических методов особое внимание уделено 
спектральным, электрохимическим и хроматогра-
фическим. Лабораторные работы по этим группам 
методов также ориентированы на  фармацевтиче-
скую практику: спектрофотометрическое определе-
ние дибазола и  папаверина при совместном при-
сутствии способом Фирордта, контроль качества 
таблеток аспирина и разделение аминокислот мето-
дом тонкослойной хроматографии, ионометриче-
ское определение фторида в противокариесных пре-
паратах и др. В самое ближайшее время в практикум 
по аналитической химии планируется ввести ряд 
новых актуальных фармацевтических задач, среди 
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которых амперометрическое титрование цинка 
в  препаратах; спектрофотометрическое определе-
ние парацетамола и кофеина в цитрамоне способом 
Фирордта; разделение водорастворимых витаминов 
методом высокоэффективной жидкостной хромато-
графии и др.

Внедрение повседневных профессиональных задач 
в  практикум обеспечивает более высокую эффек-
тивность обучения и  повышает интерес к  анали-
тической химии, позволяя студентам понять, как 
изу чаемая ими научная дисциплина может пона-
добиться в дальнейшей работе [3].

Письменный экзамен
В  конце учебного года студента ждет письмен-
ный экзамен. Экзаменационный билет посвящен 
конкретному неорганическому соединению, как 
правило соли. В  него входят вопросы как теоре-
тического, так и  расчетного характера, а  также 
элементы практических навыков (идентификация 
веществ по  цвету, запаху, название химической 
посуды и т. д.) [4]. Билет состоит из шести блоков: 
характеристика соединения; реакции обнаруже-
ния ионов; расчетные задачи по химическому рав-
новесию; задачи по химическим методам количе-
ственного анализа; задачи по инструментальным 
(физико- химическим) методам количественного 
анализа; общие практические вопросы. Все зада-
ния так или иначе связаны с  химическим соеди-
нением, которому посвящен экзаменационный 
билет. Такой подход позволяет систематизировать 
полученные студентом знания, осознать возмож-
ность их применения для решения конкретных 
реальных задач.

О рейтинге
Для оценки знаний студентов в  течение учебного 
года используется рейтинговая система. На протяже-
нии последних лет она постоянно совершенст вуется. 
Оценивается абсолютно каждая позиция календар-
ного плана: качество выполнения и  оформления 
всех лабораторных работ, коллоквиумы, рубежные 
контрольные работы, домашние задания. Для полу-
чения оценки «отлично» студенту необходимо полу-
чить не менее 90% от максимального числа баллов, 
для получения оценки «хорошо» –  не менее 80%.

При выставлении итоговой оценки принимается 
во внимание не только балл за экзамен, но и работа 
студента в  семестре, то есть суммарный рейтинг. 
Оценки «отлично», «хорошо» и «удовлетворительно» 
выставляются студентам, набравшим не  менее 
85, 70  и  55% от  максимального балла суммарного 
рейтинга соответственно. Студент, набравший 

на  экзамене менее 60 баллов и / или менее 55% 
от  общего рейтинга, получает оценку «неудовлет-
ворительно».

На  данный момент рейтинговая система доста-
точно адекватно отражает истинные знания сту-
дентов, но,  тем не  менее, продолжает совершен-
ствоваться. Апробирован альтернативный рейтинг, 
в основе которого лежит статистическая обработка 
оценок, выставленных по  пятибалльной шкале, 
по всем позициям учебной программы дисциплины. 
Новый рейтинг более «прозрачен», позволяет наи-
более объективно подойти к оценке знаний студен-
тов. Работа над модифицированием рейтинговой 
системы продолжается.

Научно- исследовательская  
деятельность студентов
Программа по  аналитической химии на  факуль-
тете фундаментальной медицины имеет научно- 
исследовательскую направленность. Студенты 
старших курсов нередко выбирают аналитические 
лаборатории для выполнения курсовых, дипломных, 
а  также аспирантских работ. В  частности, в  2013–
2015 годах студенты- провизоры с успехом защитили 
дипломные проекты, выполненные на кафедре ана-
литической химии. Среди них:

•	 определение микроэлементов в биологических 
жидкостях и  фармацевтических препаратах 
методом масс-спектрометрии с  индуктивно- 
связанной плазмой [5];

•	 сорбционно-  рентгенофлуоресцентное 
и  атомно- эмиссионное определение микро-
элементов в растительном лекарственном сырье 
и витаминно- минеральных комплексах [6];

•	 цветометрическое и  косвенное рентгенофлуо-
ресцентное определение фармпрепаратов 
с  использованием пенополиуретановых сор-
бентов [7, 8].

В 2020 году выпускник ФФМ МГУ защитил выпол-
ненную на кафедре аналитической химии диссер-
тацию на  соискание ученой степени кандидата 
фармацевтических наук на тему «Идентификация 
и определение действующих веществ в лекарствен-
ных средствах методом цифровой цветометрии». 
Научная работа, посвященная разработке новых 
и совершенствованию уже существующих методов 
анализа лекарственных средств и фармацевтических 
препаратов, продолжается и по сей день. Результаты 
работ публикуются в ведущих российских и зарубеж-
ных журналах [9–12].

Надо отметить, что результаты научных иссле-
дований постепенно внедряются в  образователь-
ный процесс. Предложенные в  диссертационной 
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работе подходы, посвященные мультисенсорному 
цветометрическому анализу для идентификации 
действующих веществ в  препаратах, применя-
ются в  практикуме по  химическому качествен-
ному анализу и активно используются студентами- 
провизорами. Разработанные технически простые 
и дешевые устройства для спектрометрического ана-
лиза задействованы в работах по фотометрическому 
определению ацетилсалициловой кислоты в препа-
рате «Кардиомагнил» и флуориметрическому опре-
делению рибофлавина мононуклеотида в инъекци-
онном растворе и т. п. [13]. Таким образом, новый 
тренд заключается в  неразрывной связи научной 
работы обучающихся по  специальности «фарма-
ция» студентов и  аспирантов с  образовательным 
процессом.

Заключение

Что нового сделано за  последние три-четыре года 
в преподавании аналитической химии студентам- 
фармацевтам?

1. В  образовательный процесс (прежде всего, 
в практикум) внедрены новые аналитические 
разработки, установки и методики, созданные 
в рамках научно- исследовательских работ (кур-
совых, дипломных, аспирантских) студентами- 
провизорами и соискателями ученой степени 
кандидата фармацевтических наук.

2. Внесены изменения в  рейтинговую систему, 
направленные на  более эффективную оценку 
знаний студентов.

3. На базе практикума студенты проводят анализ 
лекарственных препаратов различными мето-
дами (как химическими, так и инструменталь-
ными) с дальнейшей обработкой и сравнением 
полученных результатов.

4. Разработаны новые курсы, направленные 
на  специализированное изучение физико- 
химических методов, широко применяемых 
в фармацевтическом анализе.

В  ближайшие годы планируется дальнейшее 
совершенствование учебной программы по аналити-
ческой химии для студентов- провизоров. Основные 
изменения, на наш взгляд, должны коснуться прак-
тикума: речь идет о  внедрении новых лаборатор-
ных работ (прежде всего, за счет использования раз-
нообразных фармацевтических объектов анализа), 
позволяющих оценить значение химии в контроле 
качества лекарств. Это приведет к  росту интереса 
студентов к  курсу аналитической химии. В  про-
цессе выполнения лабораторной работы студент дол-
жен будет решить пусть небольшую, но  реальную 

химико- фармацевтическую аналитическую задачу, 
что позволит ему приблизиться к  профессии уже 
с младших курсов университета. При этом следует 
принимать во внимание ведущую роль Фармакопеи, 
строгость и документальность фармакопейных мето-
дик. Однако не нужно забывать о том, что прежде 
чем попасть в Фармакопею, методики были  кем-то 
разработаны, апробированы и аттестованы. Вполне 
возможно, что одним из авторов очередной из них 
в  новом издании Фармакопеи станет выпускник 
(или даже студент) ФФМ МГУ.
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