
Вісник Харківського національного університету. 2011. № 976. Хімія. Вип. 20(43) 

216 

УДК 543.442.5 
АТОМНО-АБСОРБЦИОННОЕ И АТОМНО-ЭМИССИОННОЕ С ИНДУКТИВНО-
СВЯЗАННОЙ ПЛАЗМОЙ ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЖЕЛЕЗА В НЕФТЕПРОДУКТАХ С 

ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ АЦЕТИЛАЦЕТОНАТА ЖЕЛЕЗА В КАЧЕСТВЕ СТАНДАРТНОГО 
ОБРАЗЕЦА СОСТАВА 
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Проведено пробоподготовку образцов нефтепродуктов с использованием поверхностно-активного 
вещества, микроволновой и ультразвуковой обработки. Методами атомно-абсорбционной и атомно-
эмиссионной с индуктивно-связанной плазмой спектроскопии определено содержание железа, ис-
пользуя ацетилацетонат железа в качестве стандартного образца состава. Показано, что наиболее 
полное извлечение железа из нефтепродуктов достигается при использовании водного раствора 
Тритон Х-100 на стадии пробоподготовки с последующей ультразвуковой обработкой. Оценка пра-
вильности результатов измерений выполнена методом «введено-найдено». Проведено сопоставле-
ние результатов, полученных двумя независимыми методами. Установлено, что расхождение сред-
них значений незначимо и оправдано случайным разбросом. 

Ключевые слова: нефтепродукты, атомно-абсорбционная и атомно-эмиссионная с индуктивно-
связанной плазмой спектроскопия, пробоподготовка, Тритон Х-100, железо, метрологические харак-
теристики. 

 
Одна из важнейших задач аналитической химии – определение металлов в нефтепродуктах. 

Достоверность анализа зависит от полноты извлечения определяемых элементов и способов 
выполнения градуировки [1, 2]. Для пробоподготовки нефтепродуктов применяют микроволно-
вую и ультразвуковую обработку. В качестве градуировочных растворов используются раство-
ры определяемых металлов в соответствующем растворителе или растворы металлоорганиче-
ских соединений. Однако, при этом возникают трудности, связанные с полнотой извлечения 
определяемых металлов и со стандартными образцами состава. 

Определение металлов в топливах и смазочных материалах позволяет контролировать каче-
ство нефтепродуктов, техническое состояние механизмов – топливной аппаратуры, цилиндро-
поршневой группы в поршневых двигателях, лопаток в газовых турбинах и т.п., прогнозирует 
аварийный износ механизмов и выброс токсичных элементов в окружающую среду [2]. Наи-
большее распространение при анализе нефти и нефтепродуктов на содержание металлов полу-
чили атомно-абсорбционная (ААС) и атомно-эмиссионная спектроскопия с индуктивно-
связанной плазмой (АЭС-ИСП) [3-11]. 

Цель данной работы – подбор оптимального способа пробоподготовки нефтепродуктов с 
использованием ПАВ для полного извлечения железа из анализируемых образцов и примене-
ние ацетилацетоната железа (ІІІ) в качестве стандартного образца состава, растворённого в 
водном растворе Тритон Х-100, позволяющего максимально приблизить по химическому со-
ставу анализируемые и градуировочные растворы. 

 
Экспериментальная часть 

Анализируемые объекты: автомобильные масла различных производителей: ТНК “Мотор 
20w-50” (Россия), Лукойл “Мотто 2Т”(Россия), Окко “Exol 20w-50 economic” (Россия), Окко 
“Exol diesel city 15w-40”(Германия), ВАМП diesel (Россия), ВАМП mineral (Россия), бензин А-
76 (Россия).  

Определение железа в нефтепродуктах проводили на атомно-абсорбционном спектрометре 
С-115-М1 (Украина) и атомно-эмиссионном спектрометре с индуктивно-связанной плазмой 
TRACE SKAN Advantage (США). 
Микроволновое разложение проб осуществляли при помощи системы MDS-2000 производ-

ства CEM Corporation (США). Разложение проб проводили по предварительно заданным про-
граммам. Время пробоподготовки – 1.5-2 ч. 
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Образец нефтепродукта массой 0.5 г – 1 г, взвешенный с погрешностью  не более 0.0002 г, 
помещали в тефлоновые чашки, прибавляли 9 мл HNO3 (конц.). Чашки закрывали, помещали в 
микроволновую печь и проводили разложение по соответствующей программе 
“Oil”/“Gasoline”. 

После охлаждения содержимое патронов количественно переносили в мерные колбы вме-
стимостью 10 мл и доводили до метки дистиллированной водой. HNO3 (конц.) подвергали тем 
же процедурам и использовали в качестве холостого раствора. 
Ультразвуковая обработка. Для создания стабильных эмульсий нефтепродуктов использо-

вали ультразвуковой диспергатор УЗДН-А. К образцу массой 0.2 г масла или 1 г бензина, взве-
шенного с погрешностью  не более 0.0002 г, добавляли 0.5 мл конц. HNO3 и перемешивали на 
магнитной мешалке до однородного состояния. Затем вносили 0.5 мл водного раствора Тритон 
Х-100 с массовой долей 4 % и продолжали перемешивание. Затем добавляли 7 мл Н2О и пере-
мешивали 5 мин. Полученный раствор переносили в мерную колбу вместимостью 10 мл и до-
водили до метки дистиллированной водой. Затем смесь обрабатывали ультразвуком в течение 5 
мин. В качестве холостого использовали водный раствор Тритон Х-100 с добавлением 0.5 мл 
конц. HNO3. Приготовленные эмульсии проб нефтепродуктов и градуировочные растворы об-
рабатывали УЗ. Эмульсии стабильны на протяжении 5 суток. 
Градуировочные растворы готовили путём разбавления исходных водных растворов МСО 

0518:2003 (ДСЗУ 022.38-96) с концентрацией железа 1 г/л и ацетилацетоната железа (ІІІ). В 
мерные колбы вместимостью 10 мл пипеткой переносили 0.1; 0.3; 0.5; 0.7; 1.0 мл раствора же-
леза с концентрацией 0.01 г/л, 0.2 мл раствора Тритон Х-100, доводили дистиллированной во-
дой до метки и тщательно перемешивали. Полученные растворы содержат 0.1; 0.3; 0.5; 0.7; 
1.0 мг/л железа. 

 
Результаты и их обсуждение 

Микроволновое разложение проб. Этот способ пробоподготовки минимизирует содержание 
органических растворителей, позволяет использовать неорганические образцы для градуиров-
ки. Однако с применением микроволнового разложения проб нефтепродуктов существует воз-
можность взрыва в связи с образованием при высоком давлении взрывоопасных соединений. 
Результаты исследований представлены в табл. 1, 2. 

 
Таблица 1. Результаты определения содержания железа методами ААС и АЭС-ИСП в нефтепродуктах с 
их предварительным микроволновым разложением, градуировачные растворы на основе растворов ионов 

железа (ІІІ) МСО 0518:2003 (n=5, P=0.95) 
Содержание железа, мг/кг  

Образец ААС  (про-
пан: бутан: 
воздух) 

Sr ААС (аце-
тилен:  
воздух) 

Sr 
 

АЭС-ИСП Sr 

ТНК “Мотор 20w-50” 5.66±0.14 0.02 5.74±0.11 0.02 5.64±0.14 0.02 

Лукойл “Мото 2Т” 6.53±0.16 0.02 6.57±0.13 0.02 6.47±0.08 0,01 

Окко “Exol 20w-50 economic” 5.64±0.07 0.01 5.75±0.12 0.02 5.65±0.14 0,02 

Окко “Exol diesel city 15w-40” 5.53±0.14 0.02 5.66±0.11 0.02 5.56±0.14 0,02 

ВАМП diesel 5.52±0.14 0.02 5.59±0.11 0.02 5.49±0.14 0,02 

ВАМП mineral 5.28±0.07 0.01 5.33±0.05 0.01 5.23±0.07 0,01 

Бензин А-76 6.12±0.10 0.02 6.12±0.09 0.02 6.13±0.08 0,01 
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Таблица 2. Результаты определения содержания железа методами ААС и АЭС-ИСП в нефтепродуктах с 
их предварительным микроволновым разложением c использованием ацетилацетоната железа (ІІІ) в 

качестве стандартного образца состава (n=5, P=0.95) 
Содержание железа, мг/кг  

Образец 
ААС Sr АЭС-ИСП Sr 

ТНК “Мотор 20w-50” 5.70±0.14 0.02 5.71±0.14 0.02 

Лукойл “Мото 2Т” 6.60±0.17 0.02 6.59±0.16 0.01 

Окко “Exol 20w-50 economic” 5.71±0.07 0.01 5.70±0.08 0.01 

Окко “Exol diesel city 15w-40” 5.55±0.14 0.02 5.57±0.14 0.02 

ВАМП diesel 5.59±0.14 0.02 5.60±0.14 0.02 

ВАМП mineral 5.35±0.07 0.01 5.33±0.07 0.01 

Бензин А-76 6.20±0.14 0,02 6.18±0.10 0.02 

 
Таблица 3. Результаты определения содержания железа методами ААС и АЭС-ИСП в эмульсиях нефте-
продуктов с Тритон Х-100, стабилизированных УЗ, градуировочные растворы на основе растворов ионов 

железа (ІІІ) МСО 0518:2003 (n=5, P=0.95) 
Содержание железа, мг/кг 

ААС АЭС-ИСП 
Образец 

n

st
x fp ⋅
± ,  Sr 

n

st
x fp ⋅

± ,  Sr 

ТНК “Мотор 20w-50” 7.51±0.13 0.02 7.49±0.13 0.02 
Лукойл “Мото 2Т” 7.62±0.12 0.02 7.64±0.11 0.02 

Окко “Exol 20w-50 eco-
nomic” 

8.58±0.11 0.02 8.59±0.11 0.02 

Окко “Exol diesel city 15w-
40” 

8.30±0.11 0.02 8.31±0.12 0.02 

ВАМП diesel 9.01±0.12 0.02 9.00±0.12 0.02 
ВАМП mineral 8.42±0.10 0.02 8.43±0.10 0.02 
Бензин А-76 9.51±0.14 0.02 9.53±0.12 0.02 

 
Таблица 4. Результаты определения содержания железа методами ААС и АЭС-ИСП в эмульсиях нефте-
продуктов с Тритон Х-100 и стабилизированных УЗ, градуировочные растворы на основе растворов аце-

тилацетоната железа (ІІІ) (n=5, P=0.95) 
Содержание железа, мг/кг 

ААС АЭС-ИСП 
Образец 

n

st
x fp ⋅
± ,  Sr 

n

st
x fp ⋅

± ,  Sr 

ТНК “Мотор 20w-50” 7.63±0.10 0.01 7.61±0.10 0.01 
Лукойл “Мото 2Т” 7.74±0.11 0.01 7.77±0.09 0.01 

Окко “Exol 20w-50 eco-
nomic” 

8.69±0.11 0.01 8.71±0.12 0.01 

Окко “Exol diesel city 15w-
40” 

8.45±0.11 0.01 8.41±0.10 0,01 

ВАМП diesel 9.10±0.10 0.01 9.10±0.09 0.01 
ВАМП mineral 8.53±0.11 0.01 8.55±0.10 0.01 
Бензин А-76 9.60±0.09 0.01 9.63±0.10 0.01 
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Ультразвуковая обработка проб. Приготовленные эмульсии проб нефтепродуктов и граду-
ировочные растворы обрабатывали ультразвуком. Эмульсии стабильны на протяжении 5 сут. 
Результаты исследований представлены в табл. 3, 4. 

Использование УЗ-обработки значительно увеличивает стабильность и гомогенность полу-
ченных эмульсий, вследствие диспергирующего и перемешивающего действия ультразвука. 

Правильность полученных результатов проверяли методом «введено-найдено» (табл.5). 
 

Таблица 5. Проверка правильности атомно-абсорбционного определения содержания железа в эмульси-
ях нефтепродуктов, стабилизированных УЗ (n=5, P=0.95) 

ААС АЭС-ИСП Образец 

Содер-
жание, 
мг/кг 

Вве-
дено, 
мг/кг 

Найдено,  
мг/кг 

Sr Содер-
жание, 
мг/кг 

Введе-
но, 
мг/кг 

Найде-
но,  
мг/кг 

Sr 

ТНК “Мотор 20w-50” 7.63 7.00 14.65±0.10 0.01 7.61 7.00 14.63± 
0.09 

0.01 

Лукойл “Мото 2Т” 7.74 7.00 14.73±0.15 0.02 7.77 7.00 14.78± 
0.16 

0.02 

Окко “Exol 20w-50 
economic” 

8.69 7.00 15.71±0.11 0.01 8.71 7.00 15.73± 
0.09 

0.01 

Окко “Exol diesel city 
15w-40” 

8.45 7.00 15.48±0.08 0.01 8.4 7.00 15.41± 
0.09 

0.01 

ВАМП diesel 9.10 7.00 16.15±0.10 0.01 9.10 10.00 19.11± 
0.09 

0.01 

ВАМП mineral 8.53 7.00 15.54±0.09 0.01 8.55 7.00 15.58± 
0.08 

0.01 

Бензин А-76 9.60 7.00 13.61±0.07 0.01 9.63 10.00 19.64± 
0.08 

0.01 

 
Сопоставление результатов, полученных двумя независимыми методами, проводили по кри-

териям Фишера и Стъюдента (табл.6). 
 

Таблица 6. Сопоставление результатов ААС и АЭС-ИСП определения содержания железа в эмульсиях,  
стабилизированных  УЗ, по критериям Фишера и Стъюдента 

Проба F s1,2 t1,2 

ТНК “Мотор 20w-50” 
1.00 0.152 0.21 

Лукойл “Мото 2Т” 
1.99 0.116 0.41 

Окко “Exol 20w-50 economic” 
2.00 0.131 0.24 

Окко “Exol diesel city 15w-40” 
2.01 0.127 0.62 

ВАМП diesel 
1.00 0.182 0.35 

ВАМП mineral 2.00 0.128 0.25 
Бензин А-76 1.5 0.240 0.20 

 
Поскольку F < Fтабл  и t < tтабл (F= 6.39;  t = 2.31), можно сделать вывод, что расхождение 

средних, полученных двумя независимыми методами, незначимо и оправдано случайным раз-
бросом. 
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Таким образом, показано, что более полное извлечение железа достигается при использова-
нии водного раствора Тритон Х-100 с последующей ультразвуковой обработкой. Применение 
ацетилацетоната железа ((ІІІ) в качестве стандартного образца состава позволяет максимально 
приблизить по химическому составу анализируемые и градуировочные растворы, что повыша-
ет прецизионность определений. 
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О. І. Юрченко, Н. П. Титова, Т. С. Мандрика, М. О. Добріян, Т. В. Черножук. Атомно-абсорбційне та атом-

но-емісійне з індуктивно-зв‘язаною плазмою визначення Феруму в нафтопродуктах з використанням аце-
тилацетонату феруму як стандартного зразка складу. 

Проведено пробопідготовку зразків нафтопродуктів з використанням поверхнево-активної речовини, мік-
рохвильової та ультразвукової обробки. Методами атомно-абсорбційної та атомно-емісійної з індуктивно-
зв‘язаною плазмою спектроскопії визначено вміст Феруму, використовуючи ацетилацетонат феруму як 
стандартний зразок складу. Показано, що найбільш повне вилучення Феруму з нафтопродуктів досягаєть-
ся при використанні водного розчину Тритон Х-100 на стадії пробопідготовки з наступною ультразвуковою 
обробкою. Оцінку правильності результатів вимірювань виконано методом «введено-знайдено». Проведе-
но співставлення результатів, одержаних двома незалежними методами. Встановлено, що розбіжність 
середніх значень незначна й виправдана випадковим розкидом. 

Ключові слова: нафтопродукти, атомно-абсорбційна та атомно-емісійна з індуктивно-зв‘язаною плаз-
мою спектроскопія, пробопідготовка, Тритон Х-100, Ферум, метрологічні характеристики. 

 

O. I. Yurchenko, N. P. Titova, T. S. Mandryka, M. A. Dobryian, T. V. Chernozhuk. Atomic-absorption and 
atomic-emission with the inductively-coupled plasma detection of iron in the oil products using ferric acetilaceto-
nate as the standard composition sample. 

The sample preparation procedure of the oil products was conducted with the use of a surface-active com-
pound, microwave and ultrasound treatment. The content of iron was detected using atomic-absorption and 
atomic-emission with the inductively-coupled plasma methods with the use of ferric acetylacetonate as the stan-
dard composition sample. The most efficient extraction of iron from the oil products was achieved when the wa-ter 
solution of Triton X-100 was used at the stage of sample preparation with the subsequent ultrasound treat-ment. 
The trueness of the obtained results was estimated by the “added – found” method. The results obtained by two 
independent methods were compared. The discrepancy in the mean values was shown to be statistically in-
sigmiticant and determined only by the random scatter. 

Key words: oil products, atomic-absorption and atomic-emission with the inductively-coupled plasma spectros-
copy, sample preparation, Triton X-100, iron, metrological characteristics. 
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