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Вивчено вплив концентрації поверхнево-активної речовини (Тритон Х-100) та часу обробки ультра-
звуком на величину аналітичного сигналу при атомно-абсорбційному та атомно-емісійному з індуктив-
но-зв’язаною плазмою визначенні аналітів в пластових водах. Найбільший аналітичний сигнал при ви-
значенні Плюмбуму та Феруму досягнуто при використанні неіоногенної поверхнево-активної речови-
ни, яка дозволяє зменшити поверхневий натяг аналізованого розчину та збільшити адсорбційність 
при визначенні аналітів. Показано, що при використанні сучасної пробопідготовки чутливість атомно-
абсорбційного визначення Плюмбуму збільшується у 1.5, а Феруму в 1.8 рази. Методами атомно-
абсорбційної та атомно-емісійної спектроскопії з індуктивно-зв’язаною плазмою визначено вміст Плю-
мбуму та Феруму в пластових водах з використанням ацетилацетонатів плюмбуму та феруму як ста-
ндартних зразків складу, що дозволило значно підвищити прецизійність та точність визначення аналі-
тів. Шляхом варіювання об’єму зразку та методом «введено –знайдено» показано, що систематична 
похибка не значна. Узгодженість результатів, отриманих двома незалежними методами, оцінено за 
F– та t– критеріями. Показано, що дисперсії однорідні, а розбіжність середніх не значна та виправда-
на випадковим розкидом. Атомно-абсорбційним методом оцінено межу виявлення аналітів за розроб-
леною методикою, та показано, що отримані результати нижче літературних. Розроблена методика, 
за метрологічними характеристиками, є конкурентоздатною на світовому рівні. 

Ключові слова: пластові води, пробопідготовка, атомно-абсорбційна та атомно-емісійна з індукти-
вно-зв’язаною плазмою спектроскопія, Плюмбум, Ферум, Тритон Х-100, ультразвук, ацетилацетон, 
ацетилацетонати феруму та плюмбуму, метрологічні характеристики. 

 

Вступ 

При видобутку вуглеводнів пластову воду зазвичай вважають небажаним побічним продук-
том. Аналіз зразків пластової води може дати життєво важливу інформацію для плану розробки 
родовищ, включаючи оптимізацію конструкції та закінчуючи вибором матеріалів для вилучен-
ня вуглеводнів. 

Аналіз води на пласті грає роль в динамічному моделюванні запасів, їх кількісному визна-
ченні та розрахунків вартості завершення проектів, отримати інформацію про те, скільки буде 
витрачено на обсадну та поверхневу техніку (капітальні витрати). Аналіз води допомагає опе-
ратором оцінити експлуатаційні витрати. Кількісна оцінка хімії води допомагає знайти пороз-
уміння зв’язку запасів і характеристику перехідних зон в карбонатах, тим самим впливаючи на 
оцінку обсягу пласту. Ще допомагає фахівцям з планування визначити, чи можуть нові від-
криття бути прив’язані до існуючої інфраструктури і чи мають вони вирішальне значення для 
розробки проектів хімічного дослідження води. Властивості пластової води можуть бути різ-
ними, в залежності від виду колектора [1]. Аналіз мікроелементного складу пластових вод до-
зволяє визначити наявність родовищ нафти та газу. Вміст таких елементів, як Феруму, Мангану 
та Цинку дозволяє стверджувати, що дане родовище багате покладами нафти та газу. 

Сьогодні найбільш широко використовують для визначення аналітів в багатокомпонентних 
зразках атомно-абсорбційну та атомно-емісійну спектроскопію з індуктивно-зв’язаною плаз-
мою. Особливу роль відіграють пробопідготовка, нові середовища та стандартні зразки складу. 
Методики повинні відповідати вимогам «зеленої хімії» [2–25]. 

Мета роботи – розробити конкуренто здатну методику атомно-абсорбційного та атомно-
емісійного з індуктивно-зв’язаною плазмою визначення аналітів в пластових водах з викорис-
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танням ультразвукової обробки, водних розчинів поверхнево – активної речовини та β – дике-
тонів металів як стандартних зразків складу. 

 

Експериментальна частина 

В роботі використано атомно-абсорбційний спектрометр і С-115 (полум’яний варіант, лампи 
з порожнистими катодами, полум’я ацетилен-повітря; атомно-емісійний спектрометр з індук-
тивно – зв’язаною плазмою і САР 6300 DUO: швидкість плазмо утворюючого потоку Аргону – 
12 л/хв, потужність плазми – 1350 Вт, швидкість додаткового потоку Аргону – 1.5 л/хв, режим 
спостерігання плазми-аксіальний, потік аргону в розпорошувачі – 0.55 л/хв, швидкість обер-
нення насосу – 50 об/хв, час інтегрування сигналу – 20 с, 5 паралельних вимірювань, довжина 
хвилі, нм: Плюмбум – 220,353; Ферум – 259, 940. Ультразвукова баня, модель PS – 20, потуж-
ність – 120 Вт частота – 40 кГц. Ваги лабораторні OHAUS PA 64 (65 / 0.0001 г). Тритон Х-100, 
C12H22O(C2H4O)n, n= 9–10, Mr = 631 г/моль, ККМ = 2.9·104 моль/л. Ацетилацетон, ацетилацето-
нати плюмбуму та феруму. Вихідна концентрація розчинів металів для приготування градую-
вальник розчинів – 0.1 г/л. Використана дистильована вода та хімічні реактиви кваліфікації не 
нижче ч.д.а. 

Відбирали пластову воду та підкисляли конц. HNO3 до pH 1.5-2.0. Для аналізу в термостій-
кий стаканчик відбирали 250 мл води та випарювали до вологого залишку, який розчиняли в 10 
мл нітратної кислоти (ω=1.5%), обробляли 20 хв ультразвуком та пробу кількісно переносили в 
мірну колбу місткістю 25 мл. До отриманого розчину добавляли 2.5 мл, Тритон Х-100 (ω=5%), 
0.5 мл. Ацетил- ацетону та доводили до мітки 1.5% HNO3 і ретельно переміщували. 

 

Результати та їх обговорення 

Метали в пластових водах знаходяться у вигляді комплексів з органічними лігандами, склад 
неорганічних стандартних зразків складу суттєво відрізняється від складу розчинів, що аналі-
зують. Це суттєво впливає на результати визначення аналітів. Тому необхідно замінити неорга-
нічні стандартні зразки на комплекси іонів металів з органічними лігандами. Використовуючи 
ультразвук, досягається інтенсифікація пробопідготовки. Добавляючи Тритон Х-100 зменшу-
ється поверхневий натяг аналізованого розчину та збільшується дисперсність аерозолю, що 
призводить до повної атомізації. До цього розчину додавали ацетилацетон для утворення аце-
тилацетонатів аналітів. Градуювальні розчини готували із стандартних розчинів іонів Плюмбу-
му (МЗС 0526:2003) та Феруму (МЗС 0518:2003), а також із ацетилацетонатів металів. Будували 
залежність аналітичних сигналів при атомно-абсорбційному визначенні аналітів від їх концент-
рації та розраховували чутливість як 
 /S tg dA dC  . (1) 

Підвищення чутливості визначали за формулою 
 2 1/S tg tg   , (2) 

де 1tg  – чутливість при використанні водних розчинів іонів металів, 2tg  – чутливість при 

визначенні аналітів при додаванні Тритон Х-100 використані ацетилацетанатів металів. 
Таким чином, ми підвищили чутливість визначення Плюмбуму в 1.5 рази, а Феруму в 1.8 ра-

зи. Використовуючи ацетилацетонати металів як стандартні зразки складу (вони атестовані як 
стандартні зразки складу ряду підприємств України), наблизили склад аналізованих зразків до 
градуювальних розчинів, що дало можливість підвищити прецизійність та точність вимірю-
вань. 

В табл. 1 наведено дослідження по вибору концентрації ПАР для атомно-абсорбційного ви-
значення аналітів, а табл. 2 – вибір часу обробки зразків ультразвуком. 

При використанні Тритон Х-100 (ω=5%) досягається максимум аналітичного сигналу при 
визначенні аналітів. 

Як видно із табл. 2, зразки необхідно обробляти УЗ протягом 20 хв. 
В табл. 3 наведено результати атомно-абсорбційного визначення аналітів в пластових водах, 

в табл. 4 – атомно-емісійного з індуктивно-зв’язаною плазмою, а в табл. 5 – результати перевір-
ки правильності атомно-абсорбційного визначення металів методом «введено – знайдено». 
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Показано, що методика не містить значних систематичних похибок. Оцінку систематичної 
похибки оцінено також шляхом варіювання об’єму аналізованого зразку. Проводили розбав-
лення зразку 1:10; 1:20; та 1:40. Також показано, що значима систематична похибка відсутня. 

Проведено співставлення результатів, отриманих двома незалежними методами, за критері-
ями Фішера та Стьюдента. Показано, що дисперсії однорідні, а розбіжність середніх не значна 
та виправдана випадковим розкидом. 

Оцінено межу виявлення [25] атомно-абсорбційного визначення Плюмбуму: 
Cmin = 0.004, Cліт = 0.05 мкт/мл, а для Феруму – Cmin = 0.008, Cліт = 0.015 мкт/мл. 

 
Таблиця 1. Вибір концентрації Тритон Х-100 при атомно-абсорбційному визначення Феруму та Плюм-
буму (n=5; p=0.95). 

Pb, мг/л Fe, мг/л 
w, % ,p ft S

C
n

  Sr 
,p ft S

C
n

  Sr 

0 9.41±0.11 0.01 297±4 0.01 
3 11.61±0.14 0.01 311±4 0.01 
4 11.75±0.13 0.01 316±4 0.02 
5 11.78±0.12 0.01 370±4 0.01 
6 11.78±0.12 0.01 370±5 0.01 

 
Таблиця 2. Вибір часу обробки ультразвуком при атомно-абсорбційному визначені розчинів Плюмбуму 
та Феруму (n=5; p=0.95). 

Pb (Тритон Х-100), мг/л Fe (Тритон Х-100), мг/л 
t, хв ,p ft S

C
n

  Sr 
,p ft S

C
n

  Sr 

10 11.09±0.11 0.01 370±5 0.01 
15 11.61±0.14 0.01 396±5 0.01 
20 11.78±0.13 0.01 448±6 0.02 
25 11.78±0.12 0.01 448±6 0.01 
30 11.78±0.12 0.01 448±6 0.01 

 
Таблиця 3. Результати атомно-абсорбційного визначення Плюмбуму та Феруму в пластовій воді з вико-
ристанням Тритон Х-100, стабілізованих УЗ (n=5; p=0.95). 

Pb, мг/л Fe, мг/л 

,p ft S
C

n
  Sr 

,p ft S
C

n
  Sr 

11.78±0.14 0.01 448±6 0.01 
 

Таблиця 4. Результати визначення вмісту Плюмбуму та Феруму методом АЕС-ІЗП в розчинах пластової 
води з додаванням ПАР, стабілізованих УЗ (n=5; p=0.95). 

Pb, мг/л Fe, мг/л 

,p ft S
C

n
  Sr 

,p ft S
C

n
  Sr 

11.78±0.15 0.01 448±6 0.01 
 

Таблиця 5. Перевірка правильності результатів атомно-абсорбційного визначення Плумбуму та Феруму 
методом «введено – знайдено» (n=5; p=0.95). 

 Вміст, мг/л Введено, мг/л 
Знайдено, 

,p ft S
C

n
  Sr 

Pb 11.78 10.0 21.76±0.27 0.01 
Fe 448 500 947±12 0.01 
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Висновки 

Використання водних розчинів Тритон Х-100 та УЗ-обробки виключає використання токси-
чних та дорогих реагентів, підвищує стабільність та гомогенність отриманих розчинів, зменшує 
час аналізу, підвищує чутливість визначення аналітів в 1.5 – 1.8 рази. Стандартні зразки складу 
на основі ацетилацетонатів металів наближають хімічний склад аналізованих зразків до граду-
ювальник розчинів, що дозволяє підвищити прецизійність та точність вимірювань. 
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О.И. Юрченко, Т.В. Черножук, А.А. Кравченко. Атомно-абсорбционное и атомно-эмиссионное с индук-
тивно-связанной плазмой определение свинца и железа в пластовых водах с использованием новых сред 
и стандартных образцов. 

Харьковский национальный университет имени В.Н. Каразина, химический факультет, пл. Свободы, 4, 
Харьков, 61022, Украина. 

Изучено влияние концентрации поверхностно-активного вещества (Тритон Х-100) и времени обработки ульт-
развуком на величину аналитического сигнала при атомно-абсорбционном и атомно-эмиссионном с индуктив-
но-связанною плазмой определении аналитов в пластовых водах. Максимальный аналитический сигнал при 
определении свинца и железа был достигнут при использовании неионогенного поверхностно-активного веще-
ства, что позволило уменьшить поверхностное натяжение анализируемого раствора и увеличить адсорбцион-
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ность при определении аналитов. Показано, что при использовании современной пробоподготовки чувстви-
тельность атомно- абсорбционного определения свинца увеличивается в 1.5, а железа в 1.8 раза. Методами 
атомно-абсорбционной и атомно-эмиссионной с индуктивно-связанной плазмой спектроскопии определено 
содержание свинца и железа в пластовых водах с использованием ацетилацетонатов свинца и железа в каче-
стве стандартных образцов состава, что позволило значительно повысить прецезионность и точность опреде-
ления аналитов. Путём варьирования объема образца и методом «введено–найдено» было показано, что сис-
тематическая погрешность не значительна. Согласование результатов, полученных двумя независимыми ме-
тодами, оценено согласно F– и t– критериям. Показано, что дисперсии однородны, а разброс средних не значи-
телен, и оправдан случайным образом. Атомно-абсорбционным методом оценен предел обнаружения анали-
тов согласно разработанной методике, и показано, что полученные результаты ниже литературных. Разрабо-
танная методика, по метрологическим характеристикам, является конкурентоспособной на мировом уровне. 

Ключевые слова: пластовые воды, пробоподготовка, атомно-абсорбционая и атомно-эмиссионная с 
индуктивно-связанной плазмой спектроскопия, свинец, железо, Тритон Х-100, ультразвук, ацетилацетон, 
ацетилацетонаты свинца и железа, метрологические характеристики. 

 

O.I. Yurchenko, T.V. Chernozhuk, O.A. Kravchenko. Atomic absorption and atomic emission with inductive 
connected plasma detection of Lead and Iron in strata water using new medias and standard composition sam-
ples. 

V.N. Karazin Kharkiv National University, School of Chemistry, 4 Svobody sqr.,61022 Kharkiv, Ukraine 

An influence of SAS (Тriton Х-100) concentration and ultrasound treatment time on the value of analytical signal 
at atomic absorption and atomic emission with inductive connected plasma detection of analytes in strata water 
was studied. Maximal analytical signal at of Lead and Iron was reached at using nonionogenic SAS which let us 
to decrease surface tension of the analyzed solution and to increase absorptivity at analytes detection. It was 
shown that using of the modern sample preparation increase sensibility of atomic absorption detection of Lead in 
1,5 times and Iron in 1,8 times. By the methods of atomic absorption and atomic emission with inductive con-
nected plasma spectroscopy and using acetylacetonates of Lead and Iron as standard composition samples, that 
let us to increase sensitivity of the detection of analytes, contain of Lead and Iron in strata water was determined. 
By variation of the sample volume and by "injected-found out" method we have proved that systematic error is not 
significant. The results, obtained by two independent methods were compared according to F- and t-criteria. It 
was proved that dispersions are homogenous and run of the means is not sufficient and proved by random scat-
ter. By atomic absorption method we estimated the detection limit of the analytes according to the developed 
methodic and show that the obtained results are lower than the same data from literature. The developed meth-
odic, according to its metrological characteristics, is competitive at international level. 

Keywords: strata water, sample preparation, atomic absorption and atomic emission with inductive connected 
plasma spectroscopy, Lead, Iron, Triton X-100, ultrasound, acetylacetone, acetylacetonates of Lead and Iron 
metrological characteristics. 
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