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При анализе содержания примесей тяжелых 
металлов классическими физико-химическими 
методами необходима предварительная пробо-
подготовка образцов для разрушения органи-
ческих соединений металлов, которые мешают 
точному определению их содержания. В этом 
отношении для проведения анализа необходимо 
для начала разрушить органические произво-
дные металлов [1]. Имеется два основных ме-
тода разложения органических соединений: мо-
крое озоление (разложение путем нагревания с 
кислотами окислителями);сухое озоление (сжи-
гание пробы в муфельных печах) [2].

Стандартные методы мокрого озоления ор-
ганических веществ в пробах основаны на раз-

ложении образцов концентрированными кисло-
тами HNO3, H2SO4, HClO4. 

Данные метод трудоемкий и в некоторых 
случаях не приводит к полному разложению ор-
ганических соединений, которые препятствуют 
получению достоверных результатов [3].

В последнее время при анализе образцов 
часто применяют микроволновое облучение 
(МВО).

Использование МВО способствует ускоре-
нию протекания химических реакций и тем са-
мым сокращению времени пробоподготовки. 

Целью данного исследования – изучение 
влияния МВО на пробоподготовку проб при 
анализе пищевых продуктов на наличие различ-
ных металлов.

Опыт проводили в мультимодальной микро-
волновой печи при мощности 280 Вт в присут-
ствии HNO3 и H2O2.

К пробе в количестве 2 мл виноматериала 
(или 0,01 г кекса) добавляли 2 мл НNO3 (конц.); 
нагревали до объема пробы 0,5 мл; к 0,5 мл 
пробы добавляли 0,5 мл HNO3 (конц.) и 0,5мл 
H2O2 (конц.) и продолжали нагревать до остатка 
0,5 мл.

Опыт повторяли 3 раза до достижения объе-
ма пробы 0,5 мл.

Наличие примесей металлов определяли 
методом вольтамперометрии.

Результаты представлены в таблице 1.

Таким образом, результаты анализов на 
тяжелые металлы образцов виноматериалов и 
кексов, полученных в результате микроволной 
пробоподготовки, оказались идентичными ре-
зультатам анализов для образцов, полученных 
нагревом на обычной печи.

Поэтому микроволновый метод пробопод-
готовки не уступает другим по качеству и имеет 
свои преимущества, например, значительное со-
кращение времени проведения пробоподготовки 
образцов к анализу – в данном случае в 6 раз.

Выражаем искреннюю благодарность за по-
мощь в работе д.х.н, профессору Слепченко Г.Б. 
и Черемпей Е.Г.

Таблица 1. Результаты определения примесей металлов в образцах кексов и виноматериалов

Образец

Микроволновой нагрев 
Наличие металлов в образце

Нагрев в обычной печи 
Наличие металлов в образце

Cd Pb
Время под-
готовки об-
разца (мин.)

Cd Pb
Время под-
готовки об-
разца (мин.)

1611 (кекс) < 0,005 < 0,17 ± 0,5 7 < 0,005 < 0,03 40
1612 (кекс) < 0,005 < 0,17 ± 0,5 7 < 0,005 < 0,03 40
1613 (кекс) < 0,005 < 0,17 ± 0,5 7 < 0,005 < 0,03 40

Вино 
красное 

«Каберне»
< 0,001 < 0,026 ± 0,008 7 < 0,001 < 0,017 ± 0,005 40
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Капиллярные колонки в настоящее время 
являются основным инструментом газовой хро-
матографии. Получение высокого качества коло-
нок необходимо для достижения высокой разре-
шающей способности и наименьшего предела 
обнаружения различных веществ. Химическое 
влияние поверхности на хроматографический 
анализ исследуемой смеси характеризуется че-
рез асимметрию пиков, их уширение за счет ад-
сорбции на поверхности, а также селективность 
разделения в процессе анализа. Для успешного 
применения капиллярных колонок в большин-
стве случаев требуется более тщательная об-
работка поверхности перед нанесением непод-
вижной фазы (НФ), так как на необработанной 
внутренней поверхности капиллярной колон-
ки, обладающей недостаточной смачиваемо-
стью, непрерывная пленка неподвижной фазы 
в большинстве случаев не может образоваться. 
Возникает так называемый эффект Релеевской 
нестабильности, который проявляется как обра-
зование волн жидкости и обусловлен стремле-
нием пленки жидкости уменьшить межфазную 
энергию за счет уменьшения площади контак-
та между фазами. В процессе приготовления 
капиллярных колонок происходят изменения 
структуры поверхности, некоторые из которых 
до сих пор не полностью изучены из-за отсут-
ствия подходящих физических или химических 
методов для прямой характеристики внутрен-
ней поверхности капилляров. Поэтому, несмо-
тря на неопределенность абсолютного состава 
и структуры поверхности необходимо разрабо-

тать эффективные методы обработки, которые 
путем анализа эмпирических данных позволят 
однозначно определить ключевые основы для 
выполнения всех требований, необходимых для 
наиболее эффективного разделения. Таким об-
разом, основной целью обработки поверхности 
является получение хорошей смачиваемости 
для покрытия неподвижными фазами с после-
дующим созданием стабильного слоя, который 
должен защищать все активные участки поверх-
ности колонки, а также приводить к хорошей де-
зактивации поверхности. 

Для осуществления поставленной цели 
были выдвинуты следующие задачи:

1. Разработка методов предварительной 
обработки поверхности для получения колонок 
высокого качества.

2. Разработка оптимальных условий нане-
сения неподвижной фазы на колонку.

3. Оценка свойств приготовленных капил-
лярных колонок.

4. Получение примеров разделений и оцен-
ка возможностей для решения практических за-
дач.

В данной работе был предложен метод ги-
дротермической обработки с использованием 
азотной кислоты, который показал отличный 
результат, о чем свидетельствует успешная 
дальнейшая дезактивация поверхности и на-
несение неподвижной жидкой фазы (НЖФ). 
Были использованы различные дезактивиру-
ющие агенты как для неполярных НЖФ, так и 
для среднеполярных НЖФ. Изучено состояние 


